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OZET
Yiiksek Lisans Tezi

BIYOMEDIKAL UYGULAMAR ICIN Ti-5NB-5SN ALASIMININ URETIMI VE
KARAKTERIZASYONU

Melis CANER
Afyon Kocatepe Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Biyomedikal Miihendisligi Anabilim Dali
Damsman: Dog. Dr. Atilla Evcin

Biyomedikal uygulamalarda en ¢ok kullanilan alagimlardan biri olan Ti6Al4V alagimi
kemik dokusunda asinmaya neden oldugu 6ngoriilmektedir. Bu ¢alismada V yerine
Beta (B) faz1 kararli yapici ve toksik etki gostermeyen Niyobyum (Nb), Aliminyum
yerine Kalay (Sn) elementi kullanilarak Ti-5Nb-5Sn(0-3)Mo alagimi iretilmistir. Bu
alagimi {iretim yontemi olarak kolay sekillendirme ve daha az maliyet agisindan avantajh
olan toz metalurjisi yontemi kullanilmistir. Daha sonra iiretim asamalarinin alagimin
ozelliklerine etkisi, Ti alasima Nb, Sn katkilandirilmasinin ve Mo oraninin mikro yap1 ve
mekanik 6zelliklere etkisi tizerine ¢alisilmistir. Daha 6nce ¢alisilmayan 6zgiin bir alasim
oran1 Ti-5Nb-5Sn, TI-5Nb-5Sn-1Mo, Ti-5Nb-5Sn-2Mo, Ti-5Nb-5Sn-3Mo ile yeni bir
biyomalzeme gelistirilmistir. XRD, SEM goriintileri alinmig EDS analizi, yogunluk
Ol¢climii, temas agis1 Ol¢iimii, partikiil boyutu 6l¢limii ve aginma testleri yapilmistir. 2 saat
bilyesiz, 8 saat bilyeli 6giitme sonucu Nb ve Sn metalleri Ti igerisinde 1yi ¢oziinmiistiir.
Ti-5Nb-5Sn alagimina %1,%2, %3 Mo katkis1 sonucu: temas agisi, metal tozlarin sertligi
azalmig; metal alagimlarin yiizey piuriizliligi, siirtinme katsayisi, asinma hizi artis
gostermistir. Partikiil boyutu, %1 Mo ile artmis %2 ve %3 Mo katkis1 ile azalma
gostermistir. Goreceli yogunluk ise %1 Mo katkisi ile artis gdstermis olup %2 ve %3 Mo

katkisi ile azalmistir.

2019, ix+ 54 sayfa
Anahtar Kelimeler: Biyomalzeme, Titanyum, Titanyum Alasimlari, Biyomedikal

Uygulamalar



ABSTRACT
M.Sc. Thesis

PRODUCTION AND CHARACTERIZATION OF TI-5NB-5SN ALLOY FOR
BIOMEDICAL APPLICATIONS

Melis CANER
Afyon Kocatepe University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Biomedical Engineering
Supervisor: Assoc.Prof. Atilla EVCIN

It is anticipated that Ti6Al4V alloy, which is one of the most used alloys in biomedical
applications, causes abrasion on bone tissue. In this study, Ti-5Nb-5Sn(0-3)Mo alloy
was produced by using Beta () phase stable builder and Niobium (Nb), which has no
toxic effect, instead of V, and Tin (Sn) element was used instead of Aluminum. Powder
metallurgy, which is advantageous in terms of easy forming and less cost, was used as
the production method of this alloy. Afterwards, the effect of production stages on alloy
properties. Nb, Sn doping to Ti alloy and Mo ratio on microstructure and mechanical
properties were examined. A new biomaterial was developed with a unique alloy ratio
Ti-5Nb-5Sn1Mo, Ti-5Nb-5Sn-2Mo, Ti-5Nb-5Sn-3Mo, which wasn’t studied
beforehand. XRD, SEM images were taken, EDS analysis, density measurement,
contact angle measurement, particle size, measurement and wear tests were performed.
Nb and Sn metals were well dissolved in Ti after 2 hours ball-free grinding and 8 hours
ball-grinding. 1%, 2%, 3% Mo additive to Ti-5Nb-5Sn alloy: reduced contact angle,
reduced hardness of metal powders; surface roughness, friction coefficient, wear rate of
metal alloys increased. Particle size was increased by 1% Mo and decreased by 2% and

3% Mo. The relative density increased with 1% Mo and decreased with 2% and 3% Mo.

2019, ix + 54 pages

Keywords: Biomaterials, Titanium, Titanium Alloys, Biomedical Applicstions
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Ni Nikel

Cr Krom

Al Alliminyum

VvV Vanadyum
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Mn Manganez
Kisaltmalar
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EDS Enerji saginim spektrometresi
Gpa Gigapascal

HMK Hacim merkezli kiibik yap1
HV Vickers sertligi

kV Kilovolt
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PA Poliamid

PCA Proses kontrol ajani
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PMMA Polimetilmetakrilat
PP Polipropilen

ppm Milyonda bir
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SPH Sik1 paket hegzagonal
SEM Taramali elektron mikroskopu
™ Toz metalurjisi
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1. GIRIS

Biyomalzemeler, dokularin, organlarin, uzuvlarin eksik ya da hastalikli eskisi gibi
islevini géremeyen kisimlarinin yerine kullanilan dogal veya yapay olarak bulunan
iskelet ya da implant olarak kullanilan malzemelerdir. Biyomalzeme alaninda biiyiik
ilerlemeler kaydedilmesine ragmen, viicuttaki her parganin yapay bir biyomalzeme ile
degistirilebilme imkadni  bulunmamaktadir. Bu yilizden giiniimiizde medikal
uygulamalarda hala asilamamis bazi sorunlar vardir. Bu sorunlarin ¢6ziimiinde,
biyomedikal miihendisligi, doku miihendisligi, biyomekanik bilimi, nanoteknoloji,
biyomalzeme bilimi farkli secenekler sunmaktadir. Ozellikle ii¢ boyutlu yazicilar
nanoteknoloji ve bilisim teknolojileri gelismelerle uyumlu biyomalzemelerin saglikli,
ekonomik ve biyouyumlu olarak kullanilabilmeleri ve daha mikemmel
biyomalzemelerin iretilebilmesi yoniinde yogun caligmalar halen siirdiiriilmektedir.
Malzemeyi ¢evreleyen dokularin degisimlerine engel olmayan ve dokularda istenmeyen
etki ve tepkiler olusturmayan yani biyoinert, biyouyumlu sentetik ya da dogal

biyomalzemelerin implant malzemeleri olarak kullanilmaktadir (Kalelioglu 2015).

Diinyada ve iilkemizde kullanilan milyonlarca medikal malzeme veya implant ile
klinikte kullanilan cihazlarin simirlamalariin yerine mithendislik materyallerine biiyiik
bir talep vardir. Giiniimiizde kullanilan metalik biyomalzemeler genel olarak ticari saf
titanyum (Cp-Ti), Co-Cr alasimlari, TiBAI4V ve paslanmaz celikler igerir. Ozellikle
ortopedi alaninda ve dental implantlarda, protezler de metalik biyomalzemelerin
basarisizligina sebep olan baslica nedenleri metal iyonlarin salinmasina bagli ortaya
¢ikan toksik etki, elastik modiiliin viicut ile uyumsuzlugundan dolay1 olusan korozyon,
asinma ve yipranmaya sebep olan inflamasyondan kaynaklanmaktadir. Metastabil (-
Titanyum alagimlari gesitli sebeplerle ortopedik uygulamalar i¢in yeni nesil malzeme
olarak kullanilmaktadir. Titanyumu alagimlamada kullanilan malzemelerden birincisi
toksik olmayan alasim elementleri Nb, Ta, Zr, Sn, Mo gibi alasim elementlerinden
olusmakta ve bdylece alasimlari daha biyouyumlu hale getirmektedir. ikincisi,
metastabil f Ti alasimlari, diger metalik biyomateryallere gore mukavemetinden 6diin

vermeden daha diisiik bir elastik modiile sahiptirler (Sumit Bahl et al. 2017).



Icerisinde toksik olmayan &zellikte olusan Nb, Ta, Zr elementlerinden olusan titanyum
alasimlar1 biyolojik a¢idan daha basarili kabul edilir. Fakat B dengeleyicisi olan V
elementi ise viicutta toksik etkilere neden olarak uzun siireli kullanimlarda kanser gibi
ciddi rahatsizliklara sebep olmaktadir. Aliiminyum ise norolojik sistemi etkileyerek

Alzheimer hastaligina ve viicutta alerjik etkilere sebep olmaktadir.

Ortopedik implantlarin yiiksek mekanik mukavemet, yorulma davranigi, gelismis
biyouyumluluk, yiliksek korozyon ayrica kemiklerdeki yiik tasinimi i¢in kemige yakin
elastik modiiliine ulagabilmek i¢in birgok titanyum alasimi gelistirilmistir. Viicut i¢inde
kullanilan biyomalzemeler de en ¢ok Ti6Al4V alasimi kullanilmaktaydi fakat Ti6 Al4V
alagimindaki V alasim elementi toksik etkisi sebebi ile yerine 3 dengeleyicilerinden olan
Nb alasim elementi kullanilarak biyomedikal uygulamalar i¢in daha giivenli bir
alasimlar elde etmek amaglanmistir. Metastabil Ti-Nb bazli alasimlar, diisik
toksisiteleri, diisiik elastik modiilii, yiiksek korozyon direnci nedeniyle insan kemiginde
kullanilan ortopedik ve dis implantlar i¢in ¢ok sik kullanilan malzemeler
olmuslardir. Bu yiizden giiniimiizde, Ti-Nb bazli alasimlara dayanarak toksik olmayan
alasim elementleri (Ta, Zr, Mo ve Sn) igeren c¢esitli metastabil Titanyum alasimlari
biyomedikal uygulamalar igin gelistirilmistir. Bu alasimlar istenilen mekanik 6zellik ve
biyouyumluluk gosterirler fakat elastik modiilleri (55-85 GPa) hala insan kemiginin
elastik modiiliinden (10-30 GPa) daha yiiksektir (Daisuke Kurodaa et al.1998).

Son on yilda, bazi yeni B-tipi Ti-Nb-Sn alasimlari biyomalzeme olarak genis ¢apta
calistlmigtir. Alasim bilesimi ve 1s1l islem kosullarinin optimize edilmesi durumunda
oda sicakliginda B-tipi Ti-Nb-Sn alagimmim Young modiili yaklagik 40 GPa oldugu
bildirilmektedir (Keiki Miura 2011). Bununla birlikte, B-tipi Ti-Nb-Sn alagimlari
biyoinert 6zellik gosterir. Boylece, B-tipi Ti-Nb-Sn alagimlari, biyomedikal uygulamalar

i¢in en limit vaat eden alasimlardan biri olarak kabul edilir.



2. LITERATUR BILGILERI

2.1 Biyomalzemeler

Biyomalzemeler, canli viicudundaki dokularin gorevlerini desteklemek ya da yerine
getirmek amaciyla kullanilan sentetik ve ya dogal olan malzemelerdir. Biyomalzemeler
Avrupa Biyomalzeme Topluluguna gore fizyolojik ve biyolojik sistemler ile ara yiizey
olusturup viicut fonksiyonlarinin yerine goérev yaparak onarilmasini, iyilesmesini
saglayan malzemelerdir (int.Kynl). Giiniimiizde biyomalzeme alaninda biiyiik
ilerlemeler yasanmaktadir. Biyomalzeme kullaniminda yasanan en biiylik sorun
malzemenin viicutla gosterecegi uyumdur. Biyolojik dokularla etkilesime gectiginde
biyomalzemenin uyum saglanmasi anatomik yapiya paralel mekanik oOzellikte
malzemeler gelistirmek i¢in yogun ¢abalar vardir. Biyomalzemeler viicut sivilari ile de
stirekli etkilesim halindedir. Biyomalzemeler oldukg¢a genis bir alandir ameliyathane
ipliginden tutun viicut i¢i cihazlar, tibb1 cihazlar, yapay organlar, kalp pilleri gibi ¢ok
cesitlidir.

Biyomalzemelerin kullanim alan1 hastalikli ve zarar gérmiis kisimlarin yerine kullanilan
protezler, dokularin iyilesme asamasinda kullanilan ameliyathane ipligi gibi viicut
dokularin daha 1y1 fonksiyonda etki etmesi i¢in kullanilan lensler, tedavi siirecine destek
amagl katater, hastalik teshisine yardimci endoskopi, fizyolojik bozukluklar giderici
ortapedik protezler, dis dolgular1 ve implantlari, ilaglarin viicut i¢inde ilerlemesi igin

gerekli sistemler gibi bircok amaca yonelik biyomalzemeler kullanilir.

Biyomalzemeleri daha uygun hale getirmek ic¢in gerekli parametreler vardir bunlar
mekanik 6zellikler, termal 6zellikleri, yiizey ozellikleri, yogunluk, porozite, diflizyon

ozellikleri baz alinarak tercih yapilmaktadir.



2.1.1 Biyomalzemelerin Tarihcesi

Biyomalzemenin doku igerisinde kullanim tarihi ¢ok eskidir. Misir mumyalarinda
bulunan disler, burunlar ve yapay gozler bu durumu kanitlayan en iyi orneklerdir.
Cinliler tarafindan altin elementinin dis hastaliklarinda kullanimi iki bin yil dncesine
kadar uzanmaktadir. On dokuzuncu yiizyilin yarisindan itibaren yabanci olarak
degerlendirilen malzemelerin viicut igerisinde kullanimina yonelik 6nemli ilerlemeler
kaydedilmistir. Mesela 1880°de fildisi protezler insan viicuduna yerlestirilmistir. ilk
metal protez olan vitalyum 1938’de iiretilmistir. Fakat daha sonralar1 bu protez, dnemli
o6l¢iide korozyonuna ugramis ve canli dokular igin tehlike olusturmustur. 1950’lerde kan
damarlarinin degisimi ve yapay kalp vanalarinin gelistirilmesi, 1960’larda kalca
protezleri, 1970’lerde ise aliimina ve zirkonya esasli implantlarin kullanilmaya
baslanmas1 gibi birgok gelismeler olmustur. Ozellikle son 20 yil igerisinde meydana
gelen gelismeler sayesinde giiniimiizde biyomalzemeler kalga baglanti implanti, bobrek
diyaliz makinesi ve yapay kalp gibi hastalanmis ve hasar gormiis bir organin veya
par¢anin islevini yerine getirmek, kemik vidalar1 ve dikis ipleri gibi iyilesmeye
yardimci olmak, kalp pilleri ve goz lensleri gibi bir organin islevini arttirmak, sonda ve

problar gibi tan1 ve iyilestirmek amagli kullanilabilmektedirler (Park et al. 2000).

2.1.2 Biyomalzemelerden Beklenen Ozellikler

Insan viicudunda kullanilacak bir malzemenin, iistlendigi biyolojik fonksiyonu g¢evre
dokulara zarar vermeden yerine getirebilmesi i¢in bazi temel 6zelliklere sahip olmasi
gerekmektedir. Yerlestirildigi bolgedeki dokular tarafindan kabul edilmedigi durumda,

malzeme viicutta toksik etkiye neden olur ve ¢evre dokular da zarar gortir.



Cizelge 2.1 Biyomalzemelerden beklenen dzellikler.

Ozellik

Aciklama

Biyoaktivite

Biyouyumluluk

Kemige yakin elastik modiil

Kemige yakin mekanik 6zellikler

Korozyon dayanimi

Tasarim

Biyoaktiflik, malzemenin ylizeyinde olusan
O0zel bir biyolojik tepkime sayesinde,
malzeme ile doku arasinda bag olusmasi
olarak agiklanabilir (Black 1998).

Malzeme ve viicut sivilariin kimyasal
etkilesimi ve bu etkilesimin fizyolojik
sonuglarmin viicuda ne kadar zarar verip
vermedigidir. Bir malzemenin biyouyumlu
olmast i¢in bulundugu canhdaki fizyolojik
ortam tarafindan kabul edilmesi gerekir (
Int.Kyn.1).

Elastik sekil degistirmeye karsi direng
malzemenin elastik modiil olarak adlandirilir.
Kullanacagimiz malzemelerin elastik modiilii
kemikle implant malzemenin ayni1 davranist
gosterebilmesi  icin  kemiin  elastik
modiiliine(10 Gpa-30 Gpa) yakin olmalidir
(Keiki Miura et al. 2011).

Biyomekanik Islevsel olarak kemigin en
onemli mekanik 6zellikleri; dayanimi, sertligi
ve toklugudur. Bu nedenle, implantin yiizey
bolgesinin ya da implantin malzemesinin
mekanik Ozellikleri, yerlestirilen dokunun
mekanik 6zellikleri ile uyumlu olmalidir.
Boylece ylizeyler arasindaki gerilim fark:
azaltilabilir (Karatas 2012).

Kimyasal etki ve g¢evrimsel yiiklerin
eszamanli hareketi altinda malzemenin zarar
gormesi silirecine korozyon dayanimi denir
(Suresh 2004).

Yukaridaki ~ tim  kriterleri saglayan
milkemmel bir malzeme bile dogru
tasarlanmadig1 takdirde umulmadik hasarlara
neden olabilir. Bu nedenle kullandigimiz
malzemenin normal yapisal 6zelliklerini
kullanabilecegimiz, cihazla uyumlu optimum
bir tasarim gerceklestirilmesi ¢ok Snemlidir
(Ratner et al. 2015).




2.2 Biyomalzemelerin Siniflandirilmasi

Biyomalzemeler problem tiiriine, kullanildiklar1 viicut sistemlerine, kullanildigi doku

organ tiiriine, biyouyumluluklarina ve malzeme cinsine gore siiflandirilabilirler.
Biyomedikal uygulamalarda kullanilan malzemeler cinsine gore sentetik malzemeler
polimerler, seramikler, metaller ve kompozitler olarak siniflandirilabilirler. Bu

malzemeler, 6zellikleri gore biyomedikal alaninin farkli yerlerinde kullanilmaktadir.

Cizelge 2.2 Biyomalzemelerin simflandirilmasi (Int.Kyn.1).

Kullanim Alanlar Ornek

Hastalikl1 parcanin degistirilmesi Dis implantlar (titanyum, aliimina)
Iyilesme siirecine katki Viicut i¢inde eriyen klipsler
Fonksiyonel bozuklugu gidermek Omurgaya egriligini diizelten c¢ubuklar,
Tedaviye yardimc1 Viicut i¢i kameralar

Iskelet sistemi Kalga protezi, kemik plakalari

Kas sistemi Dikis iplikleri

Solunum sistemi Anestezi cihazi aparatlari

Bosaltma sistemi Katater

Kulak Isitme cihaz1

Seramik Aliiminyum oksit, zirkonyum dioksit
Polimerler Kollajen, politiretan, Kollajen
Metaller Paslanmaz gelikler, titanyum alagimi1
Kompozitler Implantlar, kalga protezleri

2.2.1 Seramik Biyomalzemeler

Biyoseramikler, metalik ve inorganik olmayan farkli kombinasyonlarla kovalent ve
iyonik baglar i¢eren viicudun hasarli, asinmis kisimlarinda kullanilmak tizere tasarlanan

ve uretilen malzemelere denir.

Insanlar ¢ok eski tarihlerde kili kesfettifinden itibaren kile sekil verebilecegini

disiinmiis ve uygulamiglardir fakat bunlarin kullanim omrii ¢ok uzun olmamaistir.



Killerin atesle pisirilmesi ile seramiklerin sertlesmesi saglanmistir. Biyomedikal
uygulamalarda ise fizyolojik ortama uyumlu olmasindan kaynaklanir. Bu fizyolojik
biyouyumlulugun sebebi biyoseramiklerin icerdigi Mg, K*, Ca™, Na* gibi iyonlardan
ve ¢evrede bulunan Ti, Al, Zr, gibi iyonlara baghdir (Shackelford 1999).

Biyoseramikler kullanim amaglarina gore farkli yerlerde farkli amaglarla kullanilirlar.
Ozellikle hidroksiapatitler ve biyocamlar ¢ok fazla yiike dayanikli olmamalar1 sebebiyle
hafif yiik binen dis tedavilerinde, orta kulak tedavilerinde kullanilirlar. Biyoseramikler
iic gruba ayrilabilir bunlar: biyoinert, biyoaktif ve biyobozunur seramikler olarak
isimlendirilir. Biyoinert seramiklerin doku ile arasindaki bag, doku ile etkilesime
girmeden yani dokuyu degistirmeden kurulan mekanik baglardir. Biyoinert malzemelere
ornek olarak aliimina, zirkonya bulundugu fizyolojik ortama karsi inerttir ve dis
implantlari, kalga protezleri olarak uyluk kemigi protezlerinde de 6zellikle zirkonyanin
kullanim alan1 yaygindir. Biyoaktif seramikler ise kemikle ya da dokularla implantlar ve
ya protezlerle etkilesime girerek kimyasal bag kuran malzemelerdir. Biyoaktif
malzemeler viicut dokular1 ile etkilesime girerek hiicre olusturabilirler. Biyoaktif cam-
seramikler ornek gosterilebilir. Bir diger seramik grubu biyobozunur seramikler ise
viicut i¢indeki fonksiyonel islevini tamamladiktan sonra belli bir zaman sonra viicut

igerisinde emilerek zarar vermeden ve zehir etkisi yaratmadan yok olur (Int.Kyn.2).

2.2.2 Polimerik Biyomalzemeler

Cok sayida farkli atomik gruplarin ve ya ¢ok sayida ayni atomik gruplarin yiiksek
molekiil agirlikli ve uzun zincirden olusan bilesiklerle kurdugu kimyasal baglara
polimer denir (Elgit 2016). Polimerik biyomalzemeler ¢ok farkli sekillerde olusturulup
uretilebilir bu yiizden biyomedikal uygulamalarda olduk¢a fazla tercih edilen
biyomalzemelerdir. Polimerik biyomalzemeler olusma sekillerine yapi taslarina gore
biiyiik farklilik gosterir bundan dolayr kullanimina uygun malzeme segilmesi oldukca

Onemlidir.

Biyomedikal uygulamalarda sikca kullanilan polimer malzemeler: Yiiksek agirlikli

polietilen (UHMWPE), yiiksek yogunluklu polietilen (HDPE), polimetilmetakrilat



(PMMA), poliamidler (PA, Naylon), polivinil kloriir (PVC), polipropilen (PP),
polyester (PE), polietrafloroetilen (PTFE), poliiiretanlardir (Akdogan 2009).

Polimer biyomalzemelerin avantajlar1 kullanima gore sekillenebilirler, dogal dokulara
benzerlik gosterir, estetiklerdir, tiretimi kolaydir, dansitelidirler, egilebilir, renklenebilir,
hafif, diisik maliyeti vardir. Dezavantajlari ise zamanla deforme olurlar, kuvvetli

degildirler, mekanik giicleri zayif, sterilizasyonu zordur (Ozdemir 2019).

Polimerlerin medikal uygulamalar1 ise biyosensorler, kontak lensler, kan torbalari,
diyaliz cihazlari, yapay damar dokulari, tek kullanimlik siringalar, ameliyat dikis ipleri,

kalp kapakgiklar1 gibi medikal malzemelerde kullanilir.

2.2.3 Kompozit Biyomalzemeler

Kompozit malzeme; iki ve ya ikiden fazla malzemenin makro seviyede birlesirken
malzemelerin uygun Ozelliklerini yeni bir malzeme de toplanmasi ile olusturulan
malzemelerdir. Kompozit malzemeler iretilirken yeni bir 6zellik ortaya cikar. Bir
malzemeye kompozit diyebilmek i¢in farkli ara yiizeye sahip en az iki malzeme olmali,
optimum Ozellikler elde edilebilmeli, kendisini olusturan malzemelerin en 1iyi

ozelliklerini gosterebilmelidir (Int.Kyn.3).

Biyomedikal uygulamalarda malzeme se¢imi yaparken bircok 0Ozelligin bir arada
olmasini isteriz fakat her malzeme istenilen mekanik 6zelliklerin bir kismini karsilar bu
ylizden malzeme bilimi istenilen Ozellikleri karsilamak i¢in kompozit malzemeler

lizerinde ¢aligmustir.

Kompozit malzemelerin, yiiksek mukavemet 6zelliginden dolayr kompozit malzemelere
istenilen diizeyde ve yonde mukavemet verilebilir. Kolay sekillenebilirler, daha iyi
elektriksel ozelligi, 1s1 iletim katsayisi yiiksek kompozit malzemeler 1siya dayanikli
oldugundan yiiksek 1sida islem gorebilmesine olanak saglar. Korozyon ve kimyasal
maddelere kars1 dayanikli olma gibi avantajlar1 vardir. Dezavantajlar1 ise hammaddesi

pahali, kompozitlerin 6zellikleri her zaman ideal degildir (int.Kyn.3).



Matris malzemesine gore siniflandirildiginda biyokompozit malzemeler; Polimer
matrisli kompozitler (Karbon, PEEK ( polietereterketon ), metal matrisli kompozitler
(HA, Ti, HA-Ti6Al4V ), seramik matrisli kompozitler ( Paslanmaz Celik-HA, Cam-HA
), biyoinert kompozitler ( Karbon-Karbon, Karbon-PEEK ), biyoaktif kompozitler (
Paslanmaz Celik-Biyocam, HA, HA-Ti6Al4V ) dir (Demirkol 2013).

Kompozit malzemeler giinlimiizde biyomedikal uygulamalarda ve ortopedik alanda
kullanilmaktadir. Kemigin elastik modiilii diisiik oldugundan ve uygun mekanik

Ozellikte implantlarin kullanilmasi gerektigi i¢in kompozit malzemeler tercih edilir.

2.2.4 Metalik Biyomalzemeler

Metal ve metal alagimlar1 daha ¢ok islevini yitirmis sert dokularin yerine kristal yapilar
ve kuvvetli metalik baglar1 nedeniyle biyomedikal uygulamalarda kullanimi yaygindir.
Metalik malzemeler ortopedik uygulamalarda, eklem protezlerinde, kemik malzemeleri,
yiiz ¢ene cerrahisi, ortopedik implantlar, dis implantlari, kalp cerrahisinde yapay kalp
pargalari, kalp kapakeigi, metallerin biyomedikal alanda en biiyiik paymni ise
biyomedikal cihazlarin metal aksamlar1 olusturmaktadir. insan viicudunda kullanilan ilk
metalik malzeme vanadyum c¢eligidir. Biyomedikal uygulamalarda kullanilan metaller
bakir, kobalt, titanyum, demir, nikel, molibden, kalay, tantalyum gibi malzemelerdir.
Viicut icerisinde fazla kullanildiginda bazi olumsuz etkilere sebep olur bu sebeple daha

az oranda tercih edilir (Giimiisderelioglu 2002).

Metalik malzemeler biyomekanik bazi 6zelliklerin; kirilma toklugu, ¢ekme dayanimu,
yorulma direnci, mukavemet gibi 6zelliklerin polimerik ve seramik malzemelerden daha
dayanikli olmasindan dolay1 ortopedide kemik implantlarda, daha g¢ok tercih edilir.
Metal biyomalzemelerin en ¢ok kullanildig: alan ise medikal alanda kullanilan teshis ve
tibbi cihazlardir. Metallerin olumsuz 6zelligi ise istenmeyen 6zellik olusturmalar1 yani
korozyona ugramalaridir. Insan viicudu iyonlardan olustugu igin metalik
biyomalzemeler i¢in olduk¢a korozif ortamdir daha sonra bu korozyona ugramis
metaller hiicre i¢ine girerek insan viicuduna zarar verir. 19.yy baslarinda kirilan

kemikler celik ile onarilmaktaydi daha Oncesinde ise tellerle sarma yoOntemi



kullaniliyordu zamanla korozyon direnci diigiik c¢elik yerine vanadyum ve nikel
kullanilmaya bagland1 fakat bu malzemelerde korozyona yeteri kadar direncgli degildir
(Balaban 2007).

Metallerin kullanim1 ayrica dis dolgulart ve dis kokleri de olmak iizere ortodontide de,
vaskiiler stentlerde NiTi sekil hafizali alagimlar kullanilmaktadir. Endiistride bir¢ok

metal kullanilmakta ancak sadece bir ka¢1 biyouyumlu 6zellik gostermektedir.

Cizelge 2.3 Bazi metal alasimlarin biyomedikal alanda kullanimi1 (Qizhi Chen et al. 2004).

Tiir Birincil kullanimlar:
Paslanmaz Gegici cihazlar (kirtlma levhalari, vidalar, kalga tirnaklari, vb. )
celikler Toplam kalga replasmani
Ortak bazli Toplam eklem degistirme (dovme alasimlari)
alasimlar Dis dokiimleri

) Co-Cr-Mo veya seramik femur baslariyla total kalga
Ti bazli B

replasmanlarinin kok ve fincanlar

alasimlar

Diger kalic1 cihazlar (¢ivi, kalp pili)

Ortodontik dis kemerleri
Vaskiiler stentler
Vena kava filtresi
NiTi Intrakraniyal anevrizma klipsleri
Yapay bir kalp i¢in kasilma yapay kaslari
Kateter kilavuz telleri
Ortopedik zimbalar

Mg Biyobozunur ortopedik implantlar

Estetik cerrahi ve beyin cerrahisi igin tel dikisleri

Ta Bir radyografik isaretleyici

Su an da ortapedik alanda en yaygin kullanilan biyomalzeme diislik karbonlu paslanmaz
celikler, kobalt-krom alagimlar, titanyum-vanadyum-aliiminyum alagimlardir. Yiiksek
elastik modiil, yiikksek c¢ekme dayanimindan dolayr kemik protezleri ve kemik
plakalarinda kirik tedavisinde kullanilmaktadir ayrica paslanmaz celiklere 1iyi
stinekliginden dolay1 istenilen 1s1l islem yapilabilmektedir. Isil islem kabiliyetinin

yiikksek olmasinin en Onemli avantaji da kemiklerimizin diizgiin sekillere sahip
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olmadigindan kemik protezlere istenilen sekillerin verilmesi gerekir. Kobalt-krom
alasimi ise korozyona kari direngli metalik malzemedir. Kobalt-krom alagimlari
paslanmaz celiklere gore daha yiiksek elastik modiilii, daha yiiksek mukavemete sahiptir
(Yazic1 2009).

Metalik biyomalzemelerin viicut iginde kullanildiginda bazi dezavantajlar1 vardir:
yogunluklar1 yiiksektir, metal iyon salimimi gergeklesir bu yiizden viicut i¢i alerjik
reaksiyon gerceklesir, biyouyumluluklar1 daha diisiiktiir ve dokulara gore sertlikleri
daha yiiksektir (Balaban 2007).

(a) (b)

Resim 2.1 (a) NiTi alasimindan yapilmis bir vaskiiler stent ve (b) anevrizma klips (Qizhi Chen
2004).

Biyomedikal alaninda kullanilan metalik alasimlarin baslicalari; paslanmaz ¢elik,
kobalt-krom alagimlari, nikel-titanyum alagimlari ve titanyum alasimlaridir (Balaban
2007).

2.3 TITANYUM

2.3.1 Titanyum Genel Bilgiler

Titanyum 1971 yilinda Ingiltere’nin Cornwall bdlgesinde Wiliam Gregor tarafindan

bulunmustur. Bu elemente ismini verirken Yunan mitolojisindeki Titan’lardan
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etkilenerek Titanyum ismi verilmistir (Liitjering 2003).

Titanyum oksijen ve azotla reaksiyona girme egiliminin yiiksek olmasindan dolay1
yiiksek saflikta titanyum elde etmek oldukea giigtiir. Matthew A. Hunter Titanyum tetra
kloriirii sodyum kullanarak indirgemis ve saf Ti {iretimini gerceklestirmistir. Mg ile
indirgeyerekte Kroll prosesini gelistirdi (Liitjering et al. 2003). Titanyum dogada en ¢ok
bulunan 7. Metal ve 9. Elementtir. Ekonomik 6neme sahip titanyumlar rutil ( TiO, ) ve
ilmenit ( FeTiO3z) tir. Titanyum igeren Onemli ilmenit ( FeTiOz)  birikimleri
Avustralya, Kanada, Yeni Zelanda, Norveg, Hindistan ve Cin’de yer almaktadir. Biiyiik
miktarlarda rutil Kuzey ve Giliney Amerika'da ¢ikarilmakta toplam yilda 90 bin ton
titanyum metali iiretimine katki saglar. Diinyada bilinen toplam titanyum rezervi ise
neredeyse 600 milyon tondur Ayrica titanyum metali komiir kiillerinde, bitkilerde ve

insan viicudunda da bulunur (Barksdale 1968).

2.3.2 Titanyum Atomik Ozellikleri

Titanyum elementinin ve alagimlarinin temel 6zellikleri Cizelge 2.4’ de goriilmektedir.

Cizelge 2.4 Bazi titanyum elementinin ve alagimlarinin temel 6zellikleri (Liitjering et al. 2003).

Titanyum Ozellik

Ergime sicakligi (°C) 1670

Allotropik Doniistim(°C) B—a, 882,5

Kristal Yapist hmk—sph

Elastik Modiili

(Oda sicakliginda) [GPa] 115

Yogunlugu [gr/cm?® ] 4,5

Nispi Korozyon Direnci Cok yiiksek (Demir, Nikel, Aliminyuma
gore)

Nispi Oksijen Reaktivitesi Cok yiiksek (Demir, Nikel, Aliminyuma
gore)

Nispi Fiyati Cok ytiksek (Demir, Nikel, Aliminyuma
gore)
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Titanyum bir den fazla metalde goriiliigii gibi doniisiim gostermektedir. Saf Ti diisiik
sicaklikta hegzagonal yapi (alfa titanyum) gostermektedir. Titanyum 882,5 °C de
hegzagonal alfa fazindayken bu sicakligin {izerinde hacim merkezli kiibik yapidaki beta
fazina doniistir bu fazda 1668 °C eriyene kadar kalir. 882.5 °C sicaklik degeri “B
dontigim sicakligi” adin1 almaktadir Beta formdan alfa forma gecis ¢ok yavastir.
Oksijen, Azot, Aliiminyum, Karbon alfa fazini kararli kilan elementlerle bu sicaklik
degeri yiikselirken Molibden, Vanadyum, Niyobyum, Demir gibi elementlerle bu
sicaklik degeri diiser. Titanyum hafif bir metaldir. Erime noktasi 1668 °C kaynama
noktas1 3260 °C dir. Titanyumun manyetik alandan etkilenmesi disiiktiir (Scanlan et al.
1970). Hegzagonal alfa fazi ve kiibik beta fazi1 kimyasal yapilar1 Sekil 2.1 de

goriilmektedir.

Hegzagonal siki paket yapi, HSP
Cd, Mg, Zn, Ti ey
7’
7’

&y

(b)
Sekil 2.1 (a) Sik1 paket hekzagonal yap1 ve (b) hacim merkezli kiibik kristal yap1 (Int.Kyn.4).
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2.3.3 Titanyum Kimyasal Ozellikleri

Saf titanyum oksijen igerigine gore 4 tip olarak gruplandirilir. Tip sayis1 artik¢a
igerigindeki demir ve oksijen orani artar.

e Tip-1(0,15 Fe- 0,12 0,)

e Tip-2 (0,20 Fe- 0,18 0,)

e Tip-3(0,25 Fe- 0,25 0,)

e Tip-4 (0,30 Fe- 0,35 0,)

0, miktarinin degismesi metalin elastik modiliini degistirir. O, miktarinin artisi,
metalin akma mukavemetini ve sertligini arttirir, uzamay1 azaltir. Oksijen igeriginin
artmastyla ise sekillendirilmesi daha zorlagmaktadir. Oksijen igeriginin artmasiyla
sekillendirilmesi daha zorlasmaktadir. Titanyuma oksijen, demir veya vanadyumun gibi
metallerin katilmasi sonucu metalin sertligi ve direnci artirmaktadir. Oksijen veya
azotun eklenmesi sonucu ¢ekme direnci ve esnekligi artar fakat darbelere karigi direnci
azalmaktadir (Jaffee RI et al.1970).

Titanyum TiO, TiO,, Ti,05, TizOg gibi oksit yapilar1 olusturabilir ve bu oksitlerin
tabaka yapilar1 olduk¢a karmagik yapidadir. Daima en distaki oksit tabaka oksijenden
zengin TiO, dir. Titanyumun etrafindaki bu oksit tabakasi, bu metal alagimin
bakteriostatik yani bakterilerin ¢ogalmasini engelleyen yapi 6zelligini agiklamaktadir
(Int.Kyn.5).

2.3.4 Titanyum Mekanik Ozellikleri

Titanyum ve alasimlar1t korozyon direnci, yliksek mukavemeti, diisiik agirlik gibi
ozelliklere bir arada bulundurmasindan dolayr miihendislik malzemesi olarak kullanilir
ayrica yiksek mukavemeti ve hafifliginden dolayr havacilikta, korozyon direnci iyi
olmasindan dolayr kimya sanayisinde ve denizcilikte kullanilmaktadir. Titanyumun
elastik modiiliiniin kemige yakin olmasi, inert olmasi, nontoksik yapisi, hafif olmasi,
mekanik Ozelliklerinin 1yi olmast rahatlikla toz metaliirjisi ile iretilmesi,

biyouyumlulugunun yiiksek olmasi, korozyona karst direncli olmasi sebebi ile
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ortopedik, dis gibi biyomedikal uygulamalarda kullanilmaktadir(Ozler 2007). Saf

Titanyumun mekanik 6zellikleri Cizelge 2.5 ¢ de gosterilmistir

Cizelge 2.5 Titanyum’un mekanik 6zellikleri ( Niinomi 1998).

Titanyum Cekme Akma Uzama  Elastisite  Alasim
Direnci Direnci Degeri Tipi
(MPa) (oy) (Gpa)
Tip-1 (0,15 Fe- 0,12 0,) 240 170 24 102,7 a
Tip-2 (0,20 Fe- 0,18 0,) 345 275 20 102,7 a
Tip-3 (0,25 Fe- 0,25 0,) 450 380 18 103,4 a

2.3.5 Titanyum Biyolojik Ozellikleri

Titanyum alerjik etkisi olmamasi ve doku ile etkilesime iyi girmesi Sebebiyle
biyouyumlu malzemelerdir. Titanyum yiizeyinde olusturdugu oksit tabakasindan dolay1
korozyona direngli ve herhangi bir etkilesime karsi inert yapidadir. Titanyum metalinin
yiizeyi 0sseointegration 6zellik gosterir. Osseointegration kemikle ara yiizey olusturarak
birlesme 6zelligidir. Titanyumun osseointegration 6zelligi yiizeyde olusturdugu oksit
tabakadan kaynaklanir. Titanyum doku ile bir araya geldiginde oda sicakliginda 1
nanometreden daha az kalinlikta oksit tabaka olusturur. Yilizeyde asinma olsa dahi
birka¢ nanosaniyeden daha kisa siirede tekrar oksit tabaka olusturur. Titanyum bu
ozelliginden dolayr da Biyomedikal uygulamalarda ozellikle dis implantlart ve

ortopedik implantlarda biiyiik Gneme sahiptir (Balaban 2007).

2.4 Titanyum Alasimlarinin Siniflandirilmasi

Titanyum alasimlar1 katkilandirildigi elemente gore simiflandirilir. Alfa ve beta
kararlastiric1 elementlere gore iki gruba ayrilmaktadir. Titanyum elementi faz doniisiim
sicakligi 882,5 °C dir. Titanyum elementi alfa kararlastirici elementleri ( Al, O, N, C)
ile alagimlandiginda 882,5°C gecis sicakligini diisiiriirler. Beta kararlastirici elementleri

(Nb, Fe, Mo, Ta, Nb, Mn, Cr, Co, Ni, V) ile alasimlandiginda doniisiim sicaklig1 artar.
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Cizelge 2.6 Titanyum alasimlarinin siniflandirilmas: (Balaban 2007).

Alasim Sunifi Ozellikleri

Alfa titanyum alagimlari CP-Ti ve genellikle o kararlastirict veya notr
elementlerle alasimlandirilmis alasimlardan olusmaktadirlar. Iyi korozyon
Alfa (o) Alasimlar direngleri o alagimlarim1 kimya endiistrisinde kullanilmasinda etkili olmustur.
Islenebilirligi ve kaynak kabiliyeti de birgcok alanda kullanilmasinda etkili

olmustur.

A (alfa) titanyum alagimlarina ¢ok az miktarda B (beta) kararlastirici

elementler ile katkilandirildiginda olusan alasimlardir. Ozellikleri alfa fazlhi

Alfaya Yakin
titanyum Ozelliklerine yakindir, hem o alasimlarinin bazi 6zelliklerini hem de
Alagimlar 4 o

o + B alagimlarinin yiiksek mukavemet Ozelliklerini tasimaktadir. Ayrica
alfaya yakin alasimlar ortam sicakligi 500°C-550°C olan ortamlarda
kullanilabilmektedirler.

B faz kararlastirict (hidrojen, giimiis, altin, krom, demir, vanadyum,
magnezyum, molibden) alasim elementleri iceren alasimlardir. Yiiksek

Beta(p)Alasimlari i ) calas g ;

sertlikleri ve mukavemetleri, kolay sekil verilebilirlikleri genel 6zellikleridir.

Calisilan ortam sicakliklari o + B alasimlarindan yiiksektir.

B kararlastirict elementlerin miktari, hizli sogutma esnasinda  fazinin daha
Yari Kararli 8 L o .
fazla martenzite doniisemeyecegi seviyede ise bu alasima yari kararli B
Alagimlar alastmi adi verilmektedir. Bu alasimlara o hacim oranmin %50 oldugu

bilesimlerde ulasmak dahi miimkiindiir.

Bu siniflar arasinda en ¢ok kullanilan o+f alagimlaridir. Bu alagimlarin igine
aldig1 B hacim orami oda sicakliginda %S5 ile %40 arasinda degisir. En sik
a+p Alasimlar kullanilan ve en eski titanyum alasimi olan Ti-6Al-4V ve Ti-Nb-Sn-Mo, bu
gruba dahildir. Diisiik yogunluklu a+f alasimlar yiiksek mukavemetlerini ve

yiiksek korozyonlarina dayanikliligini yiiksek sicakliklarda dahi korumaktadir.

Titanyum elementini biz istedigimiz 6zellikleri kazandirmak icin dncelikle elde etmek
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istedigimiz mikro yapiyr belirleriz ve buna gore titanyum alagimlarinin hangi fazda
olacagina karar eririz ve buna gore alfa ya da beta kararlastirict elementlerden belli
oranlarda katkilandiririz bu alagimlarin katk: oranlar1 da ¢ok Onemlidir. Fazla oranda
olmas1 istenmeyen Ozelliklere sahip alasima neden olur. Bir¢ok ¢alisma yapilmasinin

sebebi istenilen mikro yapida titanyum alasimi elde etmek icin ideal oran1 belirlemektir.

Bb:;c ﬁ
o+ ﬁ
" hex -
L e
Ti Ti Ti
nétr ti- sabitlayici P -sabitleyici
[!u- izomorf yapic |ﬂ = dGtekctikc yapica

{Sn,Zr) (ALO.N,C) {Mo,V,Ta,Nb) {Fe,Mn,Cr,Co,Ni,Cu,5i,H)

Sekil 2.2 Farkli alasimlarin titanyum faz diyagramina etkileri (Balaban 2007).

B kararlastirict elementler [ izomorf yapict ve B 6tektik yapici elementler olarak iki
gruba ayrilir. Titanyum alagimlarinda en fazla kullanilan B izomorf yapici elementler
Sekil 2.2°de goriildiigii gibi Molibden, Volibden, Tantal ve Niyobyum’dur.
kararlagtirict elementlerden uygun oranlarda katkilandirilarak B fazi oda sicakliginda
kararli hale gelebilmektedir. Krom, demir ve silisyum, nikel, bakir, manganez, tungsten,
paladyum ve bizmut B o6tektik elementlerdir. B Gtektik elementlerin disinda nétr etki

yapan bazi elementler vardir. Bunlar Zirkonyum ve Kalay’dir.

Cizelge 2.7 o, o + B alasimlar1 , B alagimlarinin 6zellikleri (Giinytiz 2007).

A oa+p B
Yogunluk Diisiik Diisiik Yiiksek
Mukavemet Disiik Yiiksek Cok yiiksek
Stineklik Diisiik, Yiiksek Yiiksek Diisiik, Yiiksek
Kirilma Toklugu Yiiksek Diisiik, Yiiksek Diisiik, Yiiksek
Korozyon Dayanimi Cok Yiiksek Yiiksek Diisiik/Ytiksek
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Cizelge 2.8 Biyomedikal uygulamalarda kullanilan bazi titanyum alagimlari mekanik 6zellikleri

(Niinomi 1998).

Titanyum Cekme Dayanimi  Akma Uzama Young Alasim
(MPa) Dayanim (%) Modiilii Tipi
(oY) (Gpa)

Ti-6Al-4V ELI 860-965 795-875 10-15 101-110 at+p
(Tavlanmusg)
Ti-6Al-7Nb 900-1050 880-950 8,1-15 114 at+p
Ti-5Al-2,5Fe 1020 895 15 112 at+p
Ti-13Nb-132Zr 973-1037 836-938 10-16 79-84 B
Ti-12Mo-6Zr-2Fe 1060-1100 1000-1060 18-22 74-85 B
Ti-15Mo 874 544 21 78 B
Ti-15Mo-5Zr-3Al 852-1100 838-1060 18-25 80 B
Ti-15Mo-2,8Nb0,2Si 979-999 945-987 16-18 83 B
Ti-35,3Nb5,1Ta-7,1Zr 596.7 547.1 19 55 B
2.5 Titanyumun Biyomedikal Alanda Kullanim
Titanyum yiikksek biyouyumlulugu ve istenilen mekanik 6zellikleri sayesinde

biyomedikal uygulamalar olan dental ve ortopedik uygulamalarda son zamanlarda gok

sik tercih edilen malzeme haline gelmistir. Ortopedik uygulamalarda kullanilan, eskisi

gibi gdrevini yerine getiremeyen ya da doku kaybina ugramis uzuvlarimizin gorevlerini

yerine getirmek icin implant teknolojisine biiyiik ihtiyac vardir. Implant teknolojisi giin

gectikce gelismekte olan bir alandir. Biyomedikal uygulamalarda implantlar yapay kalp

kapakgiklari, ortopedik implantlar, yiiz ¢ene cerrahisi, Katater, dental implantlar, ilag

salmim sistemleri kardiyovaskiiler stentler gibi viicudumuzun bir¢ok alaninda

kullanilmaktadir.
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(c) (d)

Resim 2.2 Biyomedikal uygulamalarda kullanilan metal implantlar, (a) Dis implantlar1 ( newstr
2018). (b) Ortopedik alanda kullanilan implantlar (Int.Kyn.6). (c) Kalp- damar stent
(d)Yapay kalp kapakeig1 (Int.Kyn.7).
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3. MATERYAL ve METOT

3.1 Toz Metaliirjisi

Toz metaliirjisi (TM) yontemi son zamanlarda yaygin olarak kullanilan bir yontemdir.
Toz metaliijisi yontemi ile farkli boyuttaki, sekildeki metallerin farkli oranlarda
kanigtirilarak saglam yeni alasimlara donistiriiliir. Tarihi kaynaklara gore toz
metaliirjisi Misirhilar tarafindan MO. 3000°1i yillarda kullanilmistir. Toz metaliirjisinin

malzeme biliminde kullanilmasi 1900 yillar1 bulmustur.

Toz metaliirjisi kisaca sicaklik ve basing yardimiyla dayanikli malzemeler meydana
getirmektir. Toz metaliirjisi yontemi ile ergitme sicakligi yiiksek olan metaller dahi
kolay sekillenebilir. Bu yontemin tercih edilmesinde alisilmisin disinda malzemelerin

farkli ve iistlin 6zellikte malzeme tiretmek miimkiindiir (Akin 2006).

Toz metaliirjisi bilgisayarlar, otomotiv, ucaklar, askeri gerecler gibi bircok farkl
alanlarda yaygin olarak kullanilabildigi gibi Ozellikle tibbi malzemelerde de
kullanilmaktadir. Yiiksek kalitede Karmasik sekillerde biyomalzemelerin iiretilmesinde,
Toz metaliirjisi yonteminin kullanilmasi ayriyeten biyouyumlu, asinma ve korozyon

direncinin yiiksek olmasini miimkiin kilar (Dikici 2010).

Toz metaliirjisi yonteminin biyomalzemeler de ki en 6nemli avantajlarindan biri alagim
malzemelerin istenilen 6zelliklerine gore segilebilmesidir. Toz metaliirji yonteminin
avantajlari: Uretim basamaklar1 basit is giicii ihtiyaci diisiiktiir. Karmasik sekildeki,
yiiksek safliktaki ve istenilen yapisal malzemeler daha kolay {iretilebilir. Dezavantaji ise
istenilen mekanik 6zellikleri elde etmek i¢in ikinci bir islem gerektirebilir.
Toz metaliirjisi liretim agamalart;

e Tozlarin Hazirlanmasi

e Tozlarin Karistirilmast

e Presleme

e Sinterleme

20



3.1.1 Tozlarin Hazirlanmasi

Metal tozlar hazirlanirken metallerin 6zelliklerinin iyi bilinmesi gerekir. Metal tozlari
atmosferdeki gazlardan etkilenmemesi igin glove box denilen oksijen ve nem oraninin
neredeyse olmadig1 ortamda karistirilir. Istenilen uygun 6zellikle alasim elde etmek igin
belirlenen oranlarda metaller eklenir yiiksek devirli bilyeli 6giitme cihazinda yapisma
oraninin azaltmak igin proses kontrol ajani da uygun oranda eklenir. Boylece metalleri
karistirma islemi gergeklesir. Metal Karigtirma isleminde ayni ve ya farkli partikiil de

farkli oranlarda farkli 6zellikte metaller kullanilmasina olanak saglar.
3.1.2 Karistirma

Karigtirma iglemi ¢ok dnemlidir ¢linkli karigtirma islemi metal alasimlarin 6zellikleri
biiyiik oranda etkiler. Karistirma islemi tozlarin homojen bir sekilde karigmasi i¢in de
cok 6nemlidir. Biz alasimlarimizin homojen olmasini isteriz. Partikiil boyutlar1 farkl
metalleri diislindiiglimiizde karistirma islemlerinde bazi sikintilar olusur. Dibe ¢cokme ya

da yapigma gibi olumsuzluklar gozlemlenir.

Karistirma ve Ogilitme asamalar1 sinterleme sirasinda yeni alasimlarin olusturulmasi
amaciyla tozlarin birlestirilmesi ve presleme igin yaglayicilarin eklenmesi ve
sekillendirme i¢in metal toz ve baglayict karistmin hazirlanmasi i¢in O6nemli ve
gereklidir. Karistirma sirasina bazi problemler vardir bunda da tozlarin birbirine

kiimelenmesidir bunun i¢in ¢dziim yontemleri gelistirilmektedir (Dikici 2010).

3.2 Mekanik Alasimlama Yontemi ile Toz Uretim

Mekanik Alasimlama, metal tozlarinin yiiksek enerji ile ¢alisan bilyeli karigtirict da
istenilen mikro yapida iiretilmesini saglayan t0z metaliirjisi tiretim ydntemi olarak
tanimlanabilir. Mekanik alasimlama farkli metastable fazlarinda alasim iiretimine
olanak saglar metal alasimlarin en Onemli avantajlarindan biri higbir teknik ile
karismayan malzemelerin alagimlanmasini saglar. Ayrica metal alagtmlama yonteminde
baslangictaki partikiil boyutlar1 alagimin homojenligini etkilemez. Alagimlamaya
ugramis tozlarmn iretiminde yiliksek enerji ile ¢alisgan Spex™ karistiricili ogiitiiciiler,

gezegen top Ogiitliciiler gibi oOgiitiiciiler kullanilmaktadir. Bunlar farkli kapasitelere,
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sogutma veya 1sitma diizeneklerine sahiptirler. Spex™ karistiricili ogiitiiciiler metal
alasimlamada genel kullanilan yontemdir ve bu cihazlar bilesenlerin yogunluguna bagli
olarak belli siirede 10-20 gram arasi toz Ogiitebilirler. Bu ogiitliciilerde alasimlama
yapmak i¢in igerisinde kaplar1 vardir. Bu kap sikica yerlestirilerek 6giitiicii kabi ii¢
yonli dikey hareket ile 1200 rpm civart ile karistirarak bu siire igerisinde toz mikro
yapisinin incelmesine neden olur. Bilye-bilye ve bilye—kap carpismalar1 tozlari

kiigtilterek birlikte homojen bir mikro yap1 olusmasini saglar (Goff 2003).

Mekanik alasimlama sonucu olusan tozlari etkileyen farkli degiskenler mevcuttur.
Bunlar; 6gilitme siiresi 6glitme kabinin malzemesi, proses kontrol ajanmi kullanimi,

ogiitme ortami, bilye/gii¢c orani, vs. olarak belirtilebilir (Suryanarayana 2004).

Ogiitme i¢in kullanilan kabin malzemesi énemlidir ¢iinkii metal alasimlar1 ¢ok yiiksek
devirlerde dondiiglinde kabin olusturdugu malzeme parcalar1 metal tozlarina karisabilir
bu yiizden malzeme konulacak kabin cinsi 6nemlidir. Bu yiizden alasimlamada
kullanilan malzeme firetilecek malzeme ile ayni olursa metal alasimin kirlenmesi

engellenmis olur.

Bilye-Toz-Bilye Carpigmasi
A Metali Q S e
B Metali @ — D

Intermetalik O —_— gao.,3

20um 0. Sum 20
Tipik baglangic tozlan Tek carpisma sonrasi

0. Sum

Resim 3.1 Metal alasimlama isleminde tozlarin deformasyon karakteristigi (Suryanarayana
2004).
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kavanoz

sturtcu
miller

Resim 3.2 Bilyeli 6giitme mekanizmasi (Arslankara 2012).

3.2.1 Presleme

Metal toz karisiminda tozlarin sekillendirilmesini ve bir yogunluk kazanmasini saglayan
yontemdir. Presleme Metal tozlarina basing uygulandiginda tozlarin sekil degistirmesi

ile yogunlagsmasidir. Genel uygulama;

doldurma konumu presieme konumu sikigtirma gikarma

Resim 3.3: Genel presleme islemi basamaklari (German et al, 2007).

Presleme asamasi metal tozlari istenilen Ozelliklerde birlestirir, istedigimiz gozenek
miktarini ayarlama ve daha sonra yapilacak islemlerde gerek olan gilicli saglar

(Upadhyaya et al. 2000).
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3.2.2 Sinterleme

Preslenmis metal malzemeleri olusturan tozlar arasinda birlesik yapilar olusturmak
amaciyla vakum altinda veya koruyucu atmosfer ve malzemenin ergime sicakligi
altinda gerceklestirilen 1s1l islem olarak tanimlanir. Sinterleme Metal malzemelerini 1s1l
bir islem uygulanarak yapisal bir birlesmeyle bir biitiine doniistiiren kinetik bir
yontemdir. Metal alasimlarin yiizeyinde meydana gelen 1sil islem sonucu alagimin
yogunlagsmasimna neden olur (Arslankara 2012). Metal malzemeleri sinterlerken
sinterleme siiresi ve sicakligi onemli etken olarak belirlenir ve malzemelere gore

ayarlanir.
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3.3 Deney Numunelerin Hazirlanmasi

Ti-5Nb-5Sn-(0-3)Mo Alagimi
Uretimi

¥

On Karistirma: 2 saat
bilyesiz karistirma

¥

Karistirma: 8 saat 10:1
oraninda bilyeli 6giitme

¥

Presleme: 500 MPa

4

Sinterleme: 400 °C 1000°C 2 saat
Argon Atmosferi

— 7\

Yapisal Kimyasal Fiziksel Mekanik
Karakterizasyon Karakterizasyon *;afakﬂ'zasyo" Karakterizasyon
XRD Antimikrobiyel T:r%ll:SlA o Tane Boyutu
SEM Test ¢ Sertlik

EDS

Asinma Testleri

Sekil 3.1 Deneysel akis semasi.
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Deney numuneleri i¢in metal tozlar1 eldivenli atmosfer ortamli kabin (glove box)
cihazinin igerisinde asagidaki tabloda belirttigimiz gramlarda olmak iizere 4 numune
seklinde tozlar hazirlanmistir. Glove box ortamu yiiksek saflikta azot gazi ortaminda
calisilmasini saglayarak oksitlenmenin oniline gecer. Kabin igerisinde nem ve oksijen

miktar1 1 ppm den daha diisiik seviyededir.

Cizelge 3.1 Toz karisim miktarlari.

Ti-Alasimi oranlari Ti(gr) Nb(gr) Sn(gr) Mo(gr)
Ti-55n-5Nb 18 1 1 -
Ti-5Sn-5Nb-1Mo 17.8 1 1 0,2
Ti-55n-5Nb-2Mo 17,6 1 1 0,4
Ti-55n-5Nb-3Mo 17,4 1 1 0,6

Metal toz karigimlari 20’ser gram olarak 4 tane numune olarak hazirlanmistir. Metal
tozlar1 karistirilirken igerisine Proses Kontrol Ajani1 (PKA) literatiir arastirmasi sonucu

sterait asit kullanilmasi uygun goriilmiistiir (Kasapgil 2014).

PKA kullanilmasinin sebebi soguk kaynaklanma egilimini azaltmak i¢indir. PKA metal
alasgimlama sirasinda 6giitlilen tozlarin yiizeyine tutunur ve yapigsmayr azaltir. Ayrica
tozlarin kirilmasmm ve aglomere hale gelmesini engeller. Incelenen galigmalarda PKA
eklenmediginde daha biiyiik taneli ve soguk yapismanin yogun bir sekilde oldugu;
eklendiginde ise daha ince tozlarin ve yapigma az miktarda olugmustur. Literatiirde
yapilan calismalara gore PKA miktar1 alasimin homojenlesmesini safligimi etkiledigi
goriilmiis ve PKA oran1 %1 olarak se¢ilmistir. PKA’nin olumsuz etkisi ise tozlarin
alagimlanmas1 sirasinda kirlenme meydana getirmesidir. Bunlar 0giitme sirasinda
deformasyonla ortama bulunan hidrojen, azot, karbon ve nitrojen salinmasidir (Gheisar
et al. 2013). Her bir numuneye %1 oraninda stearik asit eklenerek glove box igerisinde

metal tozlarin gramajlar1 ayarlanip celik kaplara konulmustur.
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Resim 3.4 Mbraun LABstar glove box.

3.3.1 Metal Tozlarin SpeXT'vI 8000D Cihazinda Karistirllmasi

Mekanik alagimlamada metal tozlarin karigtirilmasi igin gezegen tipi ogiitiicti, bilyeli
Ogiitme, attritor Ogilitme sistemi gibi Ogiitiiciiler kullanilmaktadir. Biz deneysel
calismalarimizda SPEX™ 8000D bilyeli cihazinda karistirma islemi yaptik. Deney
numuneleri hazirlandiktan sonra ¢elik 6glitme kaplarina ilk etapta 2 saatlik bilyesiz 6n

karigtirma iglemi yapildi.

20 0 ¢

Resim 3.5 Tungsten karbiir 6gtitme kaplari.

Metal toz alasimi elde etmek icin kullanilan bilyeli 6glitme yonteminde bilye sayisi,
bilye-toz orani, bilye cinsi, ogiitiicii cinsi, dgiitme ortami ve sicakligi, baslangic toz

boyutu gibi degiskenler elde edecegimiz metal toz alasimlarinin yapisal 6zelliklerini
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etkilemektedir. Metal tozlar homojen alasim olusturmak igin bilyeli 6glirme sistemi olan

Spex™ 8000D &giitme cihazi kullanilmistir.

-

Metal tozlar1 alasimlama birka¢ asamadan gecen bir siirectir. Alagimlama sirasinda

Resim 3.6 Spex™ 8000D &giitme cihazi.

bir¢cok parametre tozlarin 6zelliklerinde etkilidir. Bunlardan birincisi;

Ogiitiicii tipi: Mekanik alasimlama yonteminde ¢esitli ogiitiiciiler kullanilmaktadir
bunlar O6glitme kapasitesine, Oglitme hizina, tasarimindan kaynaklanan &giitme
farkliligina ve sogutma sekline gore farkli tiplerdedirler. Bu yilizden hazirlanan toz
metal tozlarinin cinsine miktarina ve istenilen 6zelliklere gore Ggiitiicti tipi secilmesi
gerekmektedir. Onceki yapilan c¢alismalarda metal tozlarin kirlenme miktar,
kristallesme sicakligi ogiitiicii tipinden etkilenmektedir. Spex™ cihazi daha cok
laboratuvar ¢aligmalarinda kullanilan bilyeli 6giitme olarak bilinen bir cihazdir. Temel
caligma prensibi olarak malzeme ile bilye, kap arasinda sert carpigsma meydana getirerek
tozlarin daha kiiciik parcalara boliinmesidir. Spex™ tipi 6gilitme cihazi bir kere de 10-
20 gr toz oOgilitebilen deneysel laboratuvar caligmalarinda kullanilabilmektedir. Bu
yiizden metal toz alasimlar: karistirma ve 6gtitme isleminde Spex™ tipi bilyeli 6gtitme

cihazi kullanildi (Suryanarayana 2004).
Ogiitiilecek metal titanyum tozlar1 ¢elik kaplara bilyeler ile birlikte Spex™ cihazina

yerlestirilir ve sikistirilir cihaz kilitlenip calistirilir. Spex™ cihazi 1200 devir/dakika
salmm hareketi yapmaktadir. Ogiitme islemi bilye-bilye carpismasi ve bilye-toz
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carpigmasi sonucu metal tozlarin 6giitiilmesi seklinde gerceklesir. Tipik Spex™ cihazi,

Resim 3.6’da goriilmektedir.

Ikincisi Ogiitme kab1 ve bilye cinsi, Metal tozlarin bulundugu kap ve bilyelerin hangi
malzemeden hangi Ozellikte secildigi onemlidir ¢iinkii 6glitme islemi sirasinda kaptan
baz1 maddeler kopar ve tozlara karisma ihtimali vardir. Secilen malzeme cinsine gore
tozda olusan kirlenme yani nitrojen, hidrojen, azot bilesenleri degisir. Metal tozlarin

kaplara ve bilyelere yapismasi da bu parametrelerden etkilenir.

Ucgiinciisii Spex™ cihazmin karistirma hizi, 6giitme hizinin yiiksek olmasi homojen
karisim olusmasi i¢in etkilidir fakat belli bir dak/devirden sonrasi bilyelerin kap
yiizeylerin dogru yapigsmasina ve tozlarla daha az temas ederek tozlarin ¢giitiilmesinde
azalmaya sebep olmaktadir bu ylizden sinir devirden biraz daha az dak/devir de hareket
etmelidir. Ayrica fazla siirede olmasi kap ve bilyelerin istenilen sicakliktan daha fazla

olmasina neden olmaktadir (Suryanarayana 2004).

Metal tozlar1 alagimlarini 6giitme sirasinda etkileyen bir diger parametre 6giitme siiresi,
ise en 6nemli etkenlerden biri olmak iizere metal toz karisimlarini oldukea fazla etkiler.
Metal tozlart gerekli olandan fazla siirede karistiginda istenmeyen faz degisimi olabilir
ve tozlarda kirlenme meydana gelir. Tozlarin kararli hale gelmesi i¢in diisiik enerji-
yiiksek siire ya da yiiksek enerji- az siire seklinde islem yapilmalidir. Calismamizda
metal alasimimiz 6giitme siiresi olarak bilyesiz iki saat bilyeli 8 saat giitme islemi
yapilmistir. Bu siire akademik ¢aligmalar incelenerek bu siireler secilmistir (Nouri et al.

2007).

Metal tozlar1 alasimlarini 6giitme sirasinda etkileyen bir diger parametre bilye-toz orani,
Bilye-toz orani 1:1°den 1000:1’¢ kadar oranlarda kullanilmaktadir. Spex'™ cihazinda en
cok tercih edilen oran 1:10 oranidir. Ogiitme sirasinda metal tozlarda istenilen bir fazin
olusmasi i¢in bilye-toz oraninin islem siiresi tizerinde 6nemli bir etkisi vardir. Bir
ornekte istenilen fazin bilye-toz oran1 10:1 oraninda 7 saatte, 50:1 oraninda 2 Saatte ve
100:1 oraninda 1 saatte olustugu gozlenmistir. Dolayisiyla yiiksek bilye-toz oranlarinda

daha kisa stireli 6giitmelerin yeterli oldugu sonucuna varilmistir (Kasapgil 2014). Biz de
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bu ¢alismada 1:10 oranina gore 8 saat 6giitme islemi yaptik (Nouri et al. 2007).

Toz alasimlar1 etkileyen bir diger parametre katkilandirma islemidir. Metal tozlari
alagimlama sirasinda soguk kaynaklanmadan dolay1 c¢elik kaba ve paslanmaz celik
bilyelere yapigsma gosterir ve istenilenden daha az toz alinir. Bu nedenle proses kontrol
ajani denen bir katki maddesi ile bu soguk kaynaklanma egilimini azaltmaya calisilir.

En ¢ok tercih edilen proses kontrol ajan1 (PKA) stearik asittir (Kleiner et al.2005).

Metal alagimlama iglemi sirasinda, proses kontrol ajanlari tozlarin yiizeyine tutunur ve
toz pargalar1 arasinda meydana gelen soguk kaynaklanmayi yavaslatir, Ti-Nb-Sn-(0-
3)Mo metal alagim tozlarinin topaklasmasini onler ve kirilmay: arttirir. Metal tozlarin
yiizeylerine tutunan stearik asit (PKA) sert olan metal tozlarin yiizey gerilmesini
diisiirerek soguk kaynaklanma egilimini azaltir. Ti alagim tozlarinin yiizey enerjisindeki
bu diisme, metal tozlarin 6giitme siliresini kisaltir ve tozlarin daha kii¢iik boyutta

olmasin1 saglar (Kleiner et al. 2005).

3.3.2 Metal Tozlarin Preslenmesi

Titanyum alagim tozlarinin sekillendirilmesi ve istenen gozenek miktarinin olugmasi
icin metal tozlar1 500 MPa basing altinda soguk presleme yontemi ile 10 mm ¢aph
silindirler seklinde preslenmistir. Kuvvet 1 dakika boyunca 10 tonluk yiik seklinde

uygulanmigtir.

Resim 3.7 Manuel hidrolik pres (int.Kyn.8).

30



3.3.3 Metal Tozlarin Sinterlenmesi

Sinterleme islemi metal tozlarin ergime sicakligiin yarisi kadar sicakligin tizerindeki
sicaklikla islem yapilarak toz pargalar1 arasinda bag olusturma islemi olarak tanimlanir.
Preslenmis metal tozlarinin her birinin birbiri ile temas etmesi artmis olsa da hala her
bir toz pargasi digerinden bagimsizdir. Sinterleme islemi ile metal tozlar yiiksek 1s1
altinda kalarak her bir toz pargalar1 arasindaki baglanti noktalar1 artmakta metal
atomlar1 ve iyonlar arasinda fiziksel bir bag olusmaktadir. Bagka deyisle sinterleme
islemi Ayrica metal tozlaria mukavemet kazandirmak ig¢in sinterleme islemine tabi
tutulurlar. Titanyum bazli tozlarda sinterleme sicakligi siiresi ve presleme 6zellikleri toz
alagimlarin mekanik ve yogunluk o6zelliklerini etkiler. Bu yiizden istenilen 6zellikte
alasim elde etmek i¢in bu parametrelerin iyi belirlenmesi gerekir. Yapilmis olan
deneysel calismada daha Onceki ¢alismalar baz alinarak 400 °C 1 saat sonrasinda 1s1
artirilarak 1000 °C de 2 saatlik sinterleme islemi yapilmistir (Wang Xiaopenga et al.
2011).

Sicak Bélge

On Istma Bolgest Sogutma Bolgesi
7 ] N |

Gis _’|é?fi:5:51 Okesit Indirgenmest Sinterleme Tsd Iglem |-| Cilus
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\
i
]
1
1

Zaman { Konum

Resim 3.8 Sinterleme firini ¢alisma mekanizmasi (Avsar 2009).
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Resim 3.9 Laboratuvarda kullanilan sinterleme firin1 (Int.Kyn.9).

3.4 Metal Alasimlara Yapilan Analizler

XRD Analizi

SEM Goriintiileri
EDS Analizi

Temas Agist Ol¢iimii
Yogunluk Olgiimii
Tane Boyutu Ol¢iimii
Sertlik Ol¢iimii

3.4.1 X Isim Difraksiyonu (XRD)

Ti-5Nb-5Sn-(0-3)Mo alasgiminda beklenen fazlari gozlemlemek ve anlamak amaciyla
XRD analizi yapilmigtir. XRD analizi Shimadzu XRD-6000 marka XRD Cihazla
(Resim 3.10 ) XRD analizinde, bakir X-1gn1 tiipiinden x 1511 gonderilmis olup analiz 40
kV voltaj ve 30 mA akimda yapilmistir. Tarama 20-90 derece araliginda olup tarama

hiz1 dakikada 2 derece olarak sabit bir sekilde yapilmistir.
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Resim 3.10 Shimadzu XRD-6000 marka XRD cihazi (int.Kyn.8).

3.4.2 Taramah Elektron Mikroskobu (SEM) Analizi

Ti-5Nb-5Sn,  Ti-5Nb-5Sn-1Mo,  Ti-5Nb-5Sn-2Mo,  Ti-5Nb-5Sn-3Mo  metal
alasgimlarimin  morfolojik  yapilarinin  incelenmesi almman sonuglarin  daha 1iyi
gorlintiilenmesi i¢in SEM analizi yapilmistir. SEM ve EDS analizleri Hitachi — SU1510
marka model cihazla (Resim 3.11 ) Necmettin Erbakan Universitesi BITAM (Bilim ve
Teknoloji Arastirma ve Uygulama Merkezi) *da yapilmistir. Tungsten (W) filament ile
calismaktadir. Cihazda ikincil elektron, yansiyan elektron ve X-isin1 detektorii
bulunmaktadir. SEM analiz cihazi metal alagimlarin goriintiileri {izerine nokta, ¢izgi,
haritalama yontemleri kullanarak semi-kantitatif ve kalitatif olarak elementer analiz

yapmaktadir (Int.Kyn.10).
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Resim 3.11 Hitachi SU 1510 EDS analiz cihaz: (int.Kyn.10).

3.4.3 Temas Agis1 Analizi

Malzeme ylizey o6zelliklerini belirlemede analizi yapilan bir diger parametre de temas

agisidir. Yani yiizeyin hidrofil ve hidrofob &zelliklerinin belirlenmesidir.

Temas ag1 analizi, numunelerin iizerinde KSV Attension ThetaLite TL 101 Optical
Tensiometre temas agis1 analiz cihazi (Resim 3.11) ile Sessile Drop yontemiyle damla
gonderilir. Bu cihazin ¢alisma prensibi, yiizey gerilimi belli olan sivinin mikro boyutta
siringa vasitasityla ylizeye damlatilarak bu damlanin alagim yiizeyinde olusturdugu

temas agisinin optik kamera ile goriintiilenir ve bu goriintii tizerinde temas agis1 olgiliir.

Mikro-siringa yontemiyle damlatilan sivi damladigi an cihaz milisaniye farkla 10 farkli

gdriintii alir ve ortalamasinin alinmastyla temas agis1 6lgiimii yapilir (Unal 2015).
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Resim 3.12 KSV Attension ThetaLite TL 101 Optical Tensiometre temas agisi analiz cihazi.

3.4.4 Arsimet Prensibi ile Yogunluk Ol¢iimii

Metal alagimlarin yliksek mukavemet veya sicaklik uygulamalarinda malzemelerin
yogunlugu biiyiik 6nem tasir. Yogunluk malzemelerin mukavemet gibi mekanik
ozelliklerini, 1s1 transferi gibi termal ozelliklerini, korozyon ve mekanik aginma
davraniglarint etkiler. Metal alagimlarin Yogunluk 6l¢iimii metotlarindan biri Arsimet
(Archimedes) prensibine dayanir ve katt malzemelerin yogunluklarmin &lgiimiinde
yaygin olarak kullanilir. Yogunluk hesabinda A&D GR 200 yogunluk 6lgiim cihazi
(Resim 3.12) kullanilmistir.

Resim 3.13 A&D GR 200 yogunluk 6l¢iim cihazi.
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3.4.5 SEM Gériintiilerinden Faydalanarak Partikiil Boyutu Ol¢iimii

Partikiil boyutu oOl¢limii SEM  goriintiileri  {izerinden ortalamalar1  alinarak

hesaplanmustir.

(c) (d)
Resim 3.14 (a) Ti-5Nb-5Sn, (b) Ti-5Nb-5Sn-1Mo, (c) Ti-5Nb-5Sn-2Mo, (d) Ti-5Nb-5Sn-3Mo.

3.4.6 Mikrosertlik Ol¢iimii

Sertlik 6l¢timii Shimadzu marka cihaz (Resim 3.14) ile yapilmistir. Malzemelerin mikro
sertligi Vickers cinsinden oOlglilmektedir. Mikro sertlik ol¢iimii yapilabilmesi icin
malzeme yiizeyi parlatilmigtir. Mikrosertlikleri 0,3 kg yiik altinda 10 sn bekleme siiresi

ile her numune i¢in 10 6l¢iim alinarak ortalamalar1 sonucu hesaplanmistir.
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Resim 3.15 Shimadzu marka sertlik 6l¢iim cihazi (Int.Kyn.11).
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4. BULGULAR
4.1 X Isim Difraksiyonu (XRD) Sonuglari

Sekil 4.1 de metal toz alagimlarin XRD analizi sonucu verilmistir. Mekanik alagimlama
ile Sn ve Nb pikleri yok oldugu goriilmistiir bu da Nb ve Sn elementlerinin 8 saat
mekanik alasimlama sonucu Ti igerisinde iyi ¢6zlindiigii goriilmektedir. Titanyum kafes

yapisinda Nb ve Sn yapilar1 bulunmaktadir.
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Sekil 4.1 Elementel TiNbSn, Ti-5Nb-5Sn, Ti-5Nb-5Sn-1Mo, Ti-5Nb-5Sn-2Mo, Ti-5Nb-5Sn-
3Mo alagimlarinin sinter 6ncesi X-1s1n1 difraksiyon paterni.

Sekil 4.2 ¢ de Ti-5Nb-5Sn alasimina sirasiyla %1, %2, % 3Mo katkisi ile olusan
alagimlarin XRD difraksiyonlar1 verilmistir. Literatiir arastirmasi sonucu Mo elementi 8
faz kararlastirict etkiye sahip oldugu bilinmektedir. Sekil 4.2 XRD faz analizine gore
Mo katkist %1, % 2, %3 oranda eklendiginde P fazina etki etmemis olup daha yiiksek
oranlarda eklenmesi sonucu B fazi sabitleyici etkisi olasidir. Ti-5Nb-5Sn, Ti-5Nb-5Sn-
1Mo, Ti-5Nb-55n-2Mo, Ti-5Nb-5Sn-3Mo alasimlar1 400 © C’ de 1 saat 1000 ° C’ de 2
saat sinterlenmesi sonrast alasim piklerinde TiC (titanyum karbiir) pikleri olustugu

goriilmistiir. TiC pikleri istenmeyen bir durumdur ve sebebi soguk yapismayi
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engellemek amaciyla %1 oraninda eklenen PKA olan stearik asittir. Stearik asit
(C18H3605 ) yapisindaki karbonlarin titanyum alasimlarinda TiC yapisini olusturmustur.
Ayrica B-Ti pikleri de olusmustur. Bu da B kararlastirici elementlerin kullanimi ile

aciklanmaktadir. Sinterleme sonrast Ti alasimlarda o-Ti fazinin B-Ti fazina gore daha

fazla pik olusturdugu goriilmektedir.
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Sekil 4.2 Sinter oncesi ve 400 °C ‘de 1 saat 1000 °C “de 2 saat sinterlenen alasimlar (a) Ti-
5Nb-5Sn, (b) Ti-5Nb-5Sn-1Mo, (c) Ti-5Nb-5Sn-2Mo, (d) Ti-5Nb-5Sn-3Mo.

4.2 Elementel Analiz Destekli Goriintii inceleme (SEM/EDS) Sonuglar

SEM/EDS analizinin yapilabilmesi i¢in tarama yapilacak yilizeyin iletken olmasi yani
elektron akisimin olmasi gerekir. Sekil 4.3, 4.4, 4.5 ve 4.6 da alasimlara ait EDS
analizleri bulunmaktadir. EDS analizleri Ti-5Nb-5Sn, Ti-5Nb-5Sn-1Mo, Ti-5Nb-5Sn-
2Mo, Ti-5Nb-5Sn-3Mo alasimlar1 2 saat bilyesiz 8 saat bilyeli 6giitme islemi sonrasi

homojen sekilde karistigi goriilmektedir. Toz alagimlarinda birgok noktadan goriintii
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aliarak elementel analiz sonuglar1 incelenmistir.
|

Ti Nb Sn

500um 500um 500pum

Sekil 4.3 Ti-5Nb-5Sn alagimi1 EDS analizi.

00um !

Nb Sn
500pum 500pm 500um

Sekil 4.4 Ti-5Nb-5Sn-1Mo alasimi EDS analizi.
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Ti Nb Sn
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Sekil 4.5 Ti-5Nb-5Sn-2Mo alagimi EDS analizi.

l_|5 00 f_15 00, f_|5 00

Sekil 4.6 Ti-5Nb-5Sn-3Mo alasimi EDS analizi.
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4.3 Temas Acis1 Analizi Sonuglari

Yiizey piriizlilligi arttikca temas ac1 degeri de artmaktadir. Temas agisinin biyikligi

stvinin kat1 yilizeyindeki dagilimiyla alakalidir.

Titanyum alagimlarin temas ag1 degerleri Cizelge 4.1°de verilmistir. Damlanin sag tarafi
ile yapilan ag1 olan CA(R), sol tarafi ile yapilan a¢i CA(L) ve bu iki degerin ortalamasi
ise CA(M) a¢1 degerleri hesaplanmustir.

Cizelge 4.1 Ti-5Nb-5Sn-(0-3)Mo alasimi temas agis1 olgiimleri.

Numunelerin Islatma Temas CA(L) CA(R) CA(M) Metal
Acis1 Goriintiileri Alasimlar
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Temas agis1 malzeme ylizeyi ile temas eden bir sivinin arasinda olusturdugu acidir. Bu
ac1 temas edilen katinin ve temas eden siviya gore degisir. Temas acis1 metal

alagimlarin 1slanabilirlik derecesini ifade eder. Bu ag1 degerleri malzemenin kohezyon
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ve adezyon kuvvetlerinin biiyiikliigline baglidir. Temas agis1 90 dereceden biiyiik
oldugunda hidrofobik (1slatmayan) , temas agis1 90 dereceden az oldugunda hidrofilik
(1slatan) malzemedir. Temas ag¢isinin diisiik olmasi istenilen bir 6zelliktir. Molibden
katkis1 temas acisin1 distiriici etki yapmustir. Diisiik temas agis1 metal alasim
implantinin yerlestirilecegi bolgedeki doku ile ara ylizey arasinda bag kurabilmesini

artirmada etkilidir.

4.4 Arsimet Prensibi ile Yogunluk Ol¢iimii Sonuclar

Cizelge 4.2 Ti-5Nb-5Sn, Ti-5Nb5Sn-1Mo, Ti-5Nb5Sn-2Mo, Ti-5Nb5Sn-3Mo alagimlarinin

yogunluk degerleri.
Malzeme Teori Goreceli Yogunluk  Arsimet
Yogunlugu (%) Yogunluk
Ti-5Nb-5Sn 471 83,65 3,940
Ti-5Nb-5Sn-1Mo 4,74 85,72 4,063
Ti-5Nb-5Sn-2Mo 4,77 83,84 3,999
Ti-5Nb-5Sn-3Mo 4,80 80,04 3,842

- Teori Yogunluk (g/cm?)
- Arsimet Yogunluk(g/cm?®)

Ti-5Nb-5Sn Ti-5Nb-5Sn-1Mo  Ti-SNb-5Sn-2Me  Ti-5Nb-55n-3Mo

Sekil 4.7 Ti-5Nb-5Sn, Ti-5Nb-5Sn-1Mo, Ti-5Nb-5Sn-2Mo, Ti-5Nb-5Sn-3Mo alasimlarinin
yogunluk degerleri.

Metal alagimlarin hesaplanan yogunluguna bakildiginda teori yogunlugundan daha az

yogunluklar hesaplanmistir. Bu yogunluk degerinin azalmasinin sebebi alagimlar
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olusurken gozenekli yapilardan kaynaklanmistir. Ti-5Nb-5Sn alagimina Mo ilavesi ilk
basta bu farki azaltmigtir. Mo oran1 % 1’den sirasiyla % 2 ve % 3’e artirildiginda bu
farkin tekrar arttigi goriilmektedir. En iyi yogunluk degeri, oran1 % 1 Mo katkili

alasimda vermistir.
4.5 Metal Tozlarin Partikiil Boyutu Analizi Sonuclar:

Alasimlarin partikiil boyutlar1 SEM goriintiileri iizerinden ortalamalar1 alinarak
hesaplanmistir. Ti-5Nb-5Sn alagim tozu partikiil boyutu ortalama 145,378947 um, Ti-
5NDb-5Sn-1Mo alagim tozu partikiil boyutu ortalama 155,8807692 pm, Ti-5Nb-5Sn-
2Mo alasim tozu partikiil boyutu ortalama 150,3885714 um, Ti-5Nb-5Sn-3Mo alasim
tozu partikiil boyutu ortalama 125,6157895 pum olarak hesaplanmistir. Mo katkist Ti-
5NDb-5Sn toz alagiminin partikiil boyutunu artirmis olup Mo orani arttik¢a partikiil
boyutunda azalma gorilmiistiir. Mo’nun degisik oranlarda eklenmesi partikiil
boyutunun degisiminde etkili olmustur. %3 iizeri Mo eklenmesi yapilmis olsaydi,

partikiil boyutunun diismeye devam edebilecegi goriilmektedir.

200
180
160 -
140

120

Partikul Boyutu( pm )

100

80

T ¥ T ) T ¥ T
Ti5SNb5Sn Ti5Nb5Sn1Mo Ti5Nb5Sn2Mo TiSNB5Sn3Mo

Titanyum Alasimlari
Sekil 4.8 Metal alagimlarin partikiil boyutlari.
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4.6 Sertlik Olciimii Sonuclar

Ti-5Nb-5Sn alasim tozunu sertlik degeri ortalama 1727,9 HV, Ti-5Nb-5Sn-1Mo alasim
tozu partikiil boyutu ortalama 1615,1 HV, Ti-5Nb-5Sn-2Mo alasim tozu sertlik degeri
ortalama 1387,6 HV, Ti-5Nb-5Sn-3Mo alasim tozu sertlik degeri ortalama 1338,9 HV

olarak hesaplanmustir.

Titanyum alasimlarinin Molibden katkist ile sertlik degerinin diistiigli sonucuna
ulagilmistir. Metal alagimin ¢ok sert olmamasi, kirllgan yapida olmamasi istenilen

ozelliktedir. Implantlarin sertliginin kemigin sertligine yakin olmasi istenilir.
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Sekil 4.9 Titanyum alasimlarin mikrosertlik 6l¢timii.

4.7 Asinma Deneyleri

Metal alasimlarda c¢alisma verimini diisliren ve iiretim maliyetlerini artiran hasar
tiplerinden biri aginmadir. Asinma, temas eden yiizeylerden mekanik etkiler sebebiyle
mikro parcaciklarin ayrilmasi sonucu malzemede istenilmeyen bir degisikligin meydana

gelmesi olayidir. Temas halindeki ylizeylerde, siirtiinme kuvvetleri giic kaybina neden
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olmakta, asinma ise alasimlarin toleranslarinin bozulmasina ve metal alasimlarin
fonksiyonlarini tam olarak yerine getirmesine engel olmaktadir. Ti-5Nb-5Sn, Ti-5Nb-
5Sn-1Mo, Ti-5Nb-5Sn-2Mo, Ti-5Nb-5Sn-3Mo alasimlari 2 Newton yiik altinda 0,2
m/sn kayma hizinda 50 metre mesafesinde kuru ortamda asinma testine tabi

tutulmustur. Asindirict malzeme olarak W-Co asindirict bilye kullanilmastir.

Sekil 4.10 Aginma sonrast SEM goriintileri.

Asinma SEM sonuglarinda numunelerde delaminasyon asinmasi ve abrazif asinma

meydana gelmistir.
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Sekil 4.11 Titanyum alagimlarin asinma hiz1 degerleri.
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Sekil 4.12 Titanyum alagimlarin yiizey piirtizliilik degerleri.

Metal Alagimlar

m Ti-5Nb-55n

B Ti-5Nb-55n-1Mo
B Ti-5Nb-55n-2Mo
B Ti-5Nb-55n-3Mo

Sekil 4.12°de gorildiigii gibi Ti-5Nb-5Sn alagima sirasiyla %1, %2, %3 Mo katkisi ile

yiizey piriizliligl artmigtir.

0,45

Siirtimme Katsayisi (N)
o

Sekil 4.13 Titanyum alagimlarin siirtiinme katsayis1 degerleri.

Metal Alasimlar

m Ti-5Nb-55n
M Ti-5Nb-55n-1Mo
M Ti-5Nb-55n-2Mo

B Ti-5Nb-55Sn-3Mo

Sekil 4.13’de gortldigi gibi Ti-5Nb-5Sn alasima Mo katkisi ile siirtiinme katsayist

degerleri artma gostermistir.
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5. TARTISMA ve SONUC

Toz Metaliirji yontemi ile istenilen oranda istenilen miktarda Ti-5Nb-5Sn, Ti-5Nb-5Sn-
1Mo, Ti-5Nb-5Sn-2Mo, Ti-5Nb-5Sn-3Mo iiretimini basar1 ile gercgeklestirilmistir.
Ayrica toz metaliirjisinin diger iiretim yontemlerine gére daha ucuz olmasi 6nemli bir

etken olmustur.

XRD analizleri sonucu 2 saat bilyesiz, 8 saat bilyeli 6glitme sonucu Nb ve Sn

metallerinin Ti igerisinde iyi ¢oziinme gosterdigi goriilmektedir.

SEM goriintiilerinin EDS analizleri ile Ti-5Nb-5Sn, Ti-5Nb-5Sn-1Mo, Ti-5Nb-5Sn-
2Mo, Ti-5Nb-5Sn-3Mo alasim tozlari homojen dagilim gostermistir.

Ti-5Nb-5Sn alasimina Mo katkisi ile temas agisi degerleri azalmistir. Temas agisinin

daha az olmas1 biyomalzemeler de istenilen 6zelliktir.

Yogunluk Olglim sonuglarina gore Ti-5Nb-5Sn alasimi %83,65, Ti-5Nb-5Sn-1Mo
alasim1 %385,72, Ti-5Nb-5Sn-2Mo alasimi %83,84, Ti-5Nb-55n-3Mo %80,04 goreceli
yogunluk degerleri goriilmiistiir. %1 Mo ilavesi ile Ti-5Nb-5Sn alasiminda daha az
porlu yapt olugsmus olup Ti-5Nb-5Sn alagimina %2 Mo katkis1t %1 Mo katkisina gére
porlu yapiy1 artirmistir. %3 Mo katkisi ise %2 Mo katkili alasima gore de porlu yapiy:

artirmigtir.
Sertlik degerleri sonuglarina gore Ti-5Nb-5Sn alagimina Mo katkisi sertlik degerini
diistirme yoniinde etki etmistir. Mo orani sirastyla %1 ,%2 ve %3 oraninda yapilarak

mikrosertligin giderek azaldig1 sonucuna ulagilmigtir.

Ti-5NDb-5Sn alagima %1 ,%2, %3 Mo katkisi ile siirtiinme katsayisi, yiizey piirtizliligi

ve asinma hizi degerleri artma gostermistir.

Bu ¢alismada Ti-5Nb-5Sn alasimi Nb ve Sn oranlari sabit tutulmus Mo %1, %2, %3

oraninda artirilmistir. Ileriki ¢alismalarda Molibden katkisinin %3 den daha fazla
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oldugunda ne gibi sonuglar gdsterdigi, Nb ve Sn oranlarin farklilik gosterdiginde

mekanik 6zellige nasil etki ettigi ¢alisilabilir.

Saglik alaninda biyomalzeme olarak kullanilmasi diisiilen titanyum alasimlarinin
mekanik 6zellikleri ve mikroyapisal 6zellikleri belirlenmis, biyouyumluluk 6zellikleri
tamamen incelenmemistir. Sitotoksik ve korozyon testlerinin tamamlanmasi halinde
malzemenin biyomalzeme olarak kullaninminin uygunlugu arastirilip, uygun olmasi

durumunda sektdre yeni bir alasim kazandirilmis olacaktir.

49



6. KAYNAKLAR

Ak, G. (2006). Toz Metalurjisi Yontemiyle Aliiminyum Matrisli Bor Karbiir
Takviyeli Kompozitlerin Uretilmesi ve Mekanik Ozelliklerinin incelenmesi.
Yiiksek Lisans Tezi, Istanbul Teknik Universitesi, Fen Bilimleri Enstitiisi,
Istanbul.

Arslankara, E. (2012). Wc Esaslo Sert Malzemelerin Spark Plszma Sinterleme
Yébntemiyle Gelistirilmesi. Yiiksek Lisans Tezi, Istanbul Teknik Universitesi,
Fen Bilimleri Enstitiisii, Istanbul.

Avsar, E. (2009). Demir Esasli Toz Metal Parcgalarin Sinterleme ile Birlestirlmesi.
Yiiksek Lisans Tezi, TOBB Ekonomi Universitesi, Fen Bilimler Enstitiisi,
Ankara.

Balaban, N. (2007). Titanyum ve Alasimlarmin Biyouyumluluk incelemesi. Yiiksek
Lisans Tezi, Istanbul Teknik Universitesi, Fen Bilimleri Enstitiisii, istanbul.

Barbosa, M.A. (1998). Corosion of Metalic Implants, In J. H. Black, (Ed), Handbook of
Biomaterial Properties. Chapman and Hall Inc., London, 420-421.

Barksdale, J. (1968). Titanium, In: Jukka P. Matinlinna, (Ed), Handbook of Oral
Biomaterials. Pan Stanford Inc., New York, 732-738

Daisuke Kurodaa, M. N. (1998). Design and mechanical properties of new [ type
titanium alloys for implant materials. Materials Science and Engineering, 243:
244-249.

Demirkol, N. (2013). Koyun Hidroksiapatit Esasli Kompozitlerin Uretimi ve
Karakterizasyonu. Doktora Tezi, istanbul Teknik Universitesi, Fen Bilimleri
Enstitiisii, Istanbul.

Dikici, B. (2010). Toz Metalurjisi Yontemi Ile Nikel-Titanyum Alagimlarinin Uretimi.
Yiiksek Lisans Tezi, Istanbul Teknik Universitesi, Fen Bilimleri Enstitiisii,
Istanbul.

Egemen Unal, M. O. (2015). Saf Titanyum Implantin Asit ve Alkali islemler ile Yiizey
Modifikasyonu. Afyon Kocatepe Universitesi Fen ve Miihendislikleri Bilimleri
Dergisi, 5: 6-13.

German, R. M., Saritas, S., Tiirker, M., Durlu, N. (2007). Toz metalurjisi ve parcacikli

malzeme islemleri : islemleri, malzemeler, iiriinler, 6zellikler ve uygulamalar.

50



Tiirk Toz Metalurjisi Dernegi Yayinlari, 1. Baski, Ankara, Tiirkiye.

Gheisar, S. J. (2013). The effect of process control agent on the structure and magnetic
properties of nanocrystalline mechanically alloyed Fe-45% Ni powders. Journal
of Magnetism and Magnetic Materials, 343: 133-137.

Goff, A. (2003). Modeling and synthesis of a piezoelectric ceramic-reinforced, Master
of Science in Materials Science and Engineering, Virginia Polytechnic Institute
and State University, Blacksburg, Virginia.

Gilimiisderelioglu, M. (2002). Biyomalzemeler. Bilim ve Teknik, 2002: 5-8.

Giinyiiz, M. (2007). Titanyum ve Alasimlarinin Mikro Ark Oksidasyon Islemi ile
Kaplanmasi. Yiiksek Lisans Tezi, Istanbul Teknik Universitesi, Fen Bilimleri
Enstitiisii, Istanbul.

Kalelioglu, D. (2015). Kemik Doku Implan Malzemeleri: Osseointegrasyon ve
Bakteriyel. Yiiksek Lisans Tezi, Fen Bilimleri Enstitiisii, Hacettepe Universitesi,
Ankara.

Kasapgil, E. (2014). Stearik Asitin Demir Tozunun Mekanik Alagimlanmasi Siirecine
Etkileri. Yiiksek Lisans Tezi, Istanbul Teknik Universitesi, Fen Bilimleri
Enstitiisii, Istanbul.

Keiki Miura, N. (2011). The bone tissue compatibility of a new Ti—Nb-Sn alloy with a
low Young’s modulus. Acta Biomaterialia, 7: 2320-2326.

Kleiner, S. B. (2005). Decomposition of process control agent during mechanical
milling and its influence on displacement reactions in the AI-TiO, system.
Materials Chemistry and Physics, 89: 362-366.

Liitjering, G. W. (2003). Titanium Matrix Composites. Springer Publishing Company,
2. edition, Hamburg, Germany.

M., Niinomi. (1998). Mechanical properties of biomedical titanium alloys. Materiel
Science and Engineering, 243: 231-236

Nouri, A. Chen, X. Yamada, Y.(2008). Synthesis of Ti-Nb-Sn alloy by powder
metallurgy, Materials Science and Engineering 485: 562-570

Ozler, F. B. (2007). Titanyum ve Alasimlarmin Sol-Jel Yardimiyla Yiizey
Modifikasyonu. Yiiksek Lisans Tezi, Istanbul Teknik Universitesi, Fen Bilimleri
Enstitiisii, Istanbul.

51



Ozdemir N. Ozalp Y. (2019). Biyomateryeller ve Biyouyumluluk, Ankara Universitesi
Eczacilik Fakiiltesi Dergisi, 24: 57-72

Qizhi Chen, G. A. (2004). Metallic implant biomaterials. Materials Science and
Engineering , 87:1 -57

Park, Y. K. (2000). The Biomedical Engineering Handbook. Taylor and Francis Group
Publishing Company, 3. Edition, Davis, USA.

Ratner, B. D. (2015). The Biocompatibility of Implant Materials. In: Stephen F.
Badylak (Ed.), Host Response to Biomaterials, Academic Press is an imprint of
Elsevier, USA, 37-51.

Scanlan, G. C. (1970). Forgins in Titanium Alloys. In: R. | Jaffee, N. E. Promisel
(Eds.), The Science, Technology and Application of Titanium. Pergamon Press,
New York. 79-97.

Shackelford, J. (1999). Bioceramics. Gordon and Breach Science Publishers, 4.
Edition, Davis, USA.

Subasi, M., Karatas, C. (2012). Titanyum ve Titanyum Alasimlarindan Yapilan
Implantlar Uzerine Inceleme. Politeknik Dergisi, 2: 87-103.

Sumit Bahl, A. S. (2017). Controlled nanoscale precipitation to enhance the mechanical
and biological performances of a metastable B Ti-Nb-Sn alloy for orthopedic
applications. Materials & Design, 126: 226-237.

Suryanarayana, C. (2004). Mechanical Alloying and Milling. Publishing Marcel Dekker
Company, 2.edition, New York, USA.

Suresh, S. (2004). Fatigue of Materials. Cambridge University Press, 2. Edition,
Cambridge, England.

Upadhyaya, G. S. (2000). Sintered Metallic and Ceramic Materials: Preparation,
Properties and Applications. Published by Wiley, New York.

Wang Xiaopenga, C. Y. (2011). Ti—-Nb-Sn-hydroxyapatite composites synthesized by
mechanical alloying and high frequency induction heated sintering. Journal Of
The Mechanical Behavior Of Biomedical Material, 4: 2074-2080.

Yazici, T. (2009). Plazma Spret Yontemiyle Uretilmis Biyocam Kaplamalarm
Karakterizasyonu. Yiiksek Lisans Tezi, Istanbul Teknik Universitesi, Fen

Bilimleri Enstitiisii, Istanbul.

52



Internet Kaynaklari

1)
2)
3)
4)
5)
6)
7)
8)
9)

http://blog.aku.edu.tr/evcin, 07.09.2018
http://aves.erciyes.edu.tr, 26.12.2018

https:// Ims.sabis.sakarya.edu.tr, 02.05.2019
http://simgeirizalp.cbu.edu.tr, 06.03.2019
https://dergipark.org.tr, 03.05.2019
https://www.iha.com.tr, 26.03.2019
http://www.gnykalip.com.tr/medikal, 04.04.2019
https://turkish.alibaba.com, 08.04.2019
http://www.lamda-teknik.com, 12.04.2019

10) https://www.erbakan.edu.tr, 23.04.2019
11) https://tuam.aku.edu.tr, 30.04.2019

53


http://blog.aku.edu.tr/evcin,%2007.09.2018
http://simgeirizalp.cbu.edu.tr/mlzblmB/bolum3.pdf
https://www.iha.com.tr/
http://www.gnykalip.com.tr/medikal
https://turkish.alibaba.com/
http://www.lamda-teknik.com/
https://www.erbakan.edu.tr/
https://tuam.aku.edu.tr/

OZGECMIS
Adi Soyadi : Melis Caner
Dogum Yeri ve Tarihi: Kirsehir 07.09.1994
Yabanci Dili . Ingilizce

fletisim (Telefon/e-posta) : 5417223197/ meliscnr79@gmail.com

Egitim Durumu (Kurum ve Yil)
Lise : Kaman Anadolu Ogretmen Lisesi, (2008-2012)
Lisans : Afyon Kocatepe Universitesi, Biyomedikal
Miihendisligi Boliimii, (2012-2016)
Yiiksek Lisans : Afyon Kocatepe Universitesi, Fen Bilimleri

Enstitiisii, Biyomedikal Miihendisligi Anabilim
Dali, (2016-2019)

Calistigt Kurum ve Yil : Kirsehir Genglik ve Spor 11 Miidiirliigii ( 2018-Halen)

54



