DOKUZ EYLUL UNIVERSITESI
FEN BIiLIMLERI ENSTITUSU

BiYOMEDIKAL UYGULAMALAR ICIN
URETILEN ALASIMLARIN YUZEY
OZELLIKLERININ GELISTIRILMESI

Ozge OZEN

Ocak, 2019
iZMiR



BIYOMEDIKAL UYGULAMALAR ICIN
URETILEN ALASIMLARIN YUZEY
OZELLIKLERININ GELISTIRILMESI

Dokuz Eyliil Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii
Yiiksek Lisans Tezi

Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Anabilim Dah

Ozge OZEN

Ocak, 2019
iZMiR



YUKSEK LISANS TEZI SINAV SONUC FORMU

OZGE OZEN tarafindan DR. OGR. UYESI ESRA DOKUMACI yénetiminde
hazirlanan ~ “BIYOMEDIKAL UYGULAMALAR ICIN URETILEN
ALASIMLARIN YUZEY OZELLIKLERININ GELISTIRILMESI” baslikl1 tez
tarafimizdan okunmus, kapsam1 ve niteligi acisindan bir Yiiksek Lisans tezi olarak

kabul edilmistir.

Dr. Ogr. Uyesi Esra DOKUMACI

YoOnetici
e e
Dog. Dr. Miicahit SUTCU Dr. Ogr. Uyesi Murat ALKAN
Jiiri Uyesi Jiiri Uyesi

-

< z
\/

Prof Dr. Kadriye ERTEKIN
Midir

Fen Bilimleri Enstitusu

i



TESEKKUR

Oncelikle, Yiiksek Lisans egitimim ve tez calismalarim boyunca her zaman
destegiyle yanimda olan degerli damismanmim Saym Dr. Ogr. Uyesi Esra
DOKUMACT’ya yaptig1 katkilardan dolay: tesekkiir ederim.

Deneysel calismalarim boyunca bana sikilmadan ve yorulmadan yardimei olan
biitiin boliim akademik ve teknik personeline tesekkiir eder, ozellikle tiim tez
siirecinde bana gerek deneyimleriyle, gerek maddi manevi destekleriyle yardimci
olan Ars. Gor. Serhan KOKTAS’a ve Ars. Gor. Dr. Kadir Cihan TEKIN’e, Ars. Gor.
Oylum COLPANKAN’a, Ars. Gor. Ramazan DALMIS’a, Metalurji ve Malzeme
Yiiksek Miihendisi Tiilay KOC DELICE’ye ve Kimya Teknikeri Dalyan OZKAN’a

tesekkiir ederim.

Son olarak biitiin siirecte beni yalniz birakmayan ve desteklerini hi¢ esirgemeyen

aileme sonsuz tesekkiir ederim.

Ozge OZEN



BiYOMEDIKAL UYGULAMALAR iCIN URETILEN ALASIMLARIN
YUZEY OZELLIKLERININ GELISTIRILMESI

0z

Metalik biyomalzemelerden Titanyum (Ti) ve alagimlart uzun yillardir bir¢ok
tibbi uygulamada yaygin olarak kullanilmaktadir. Beta-tipi Ti alasimlar ise diger
alasim cesitlerine gore diisiik elastisite modiilii, iyi korozyon direnci ve yiiksek
biyouyumluluk gibi 06zelliklerinden dolay1 tercih edilmektedir. Son yillarda Ti
alagimlariin gelistirilmesi {lizerine yapilan aragtirmalarda iistiin mekanik ozellikler,
biyouyumluluk, korozyon direnci kazandirdigi ig¢in Zirkonyum (Zr), Niyobyum (Nb)

ve Molibden (Mo) gibi gegis metalleri ile liretilen alagimlara yogunlagilmustir.

Bu ¢alismada amag, biyomedikal uygulamalarda kullanilmak iizere Niyobyum ve
Molibden ilaveli ikili ve tglii Ti alagimlart tiretmek ve yiizey Ozelliklerini
gelistirmektir. Bu sebeple agirlik¢a yiizde 15 ve 42 Niyobyum igeren ikili alagimlar
ve agirlik¢a yiizde 15 Niyobyum ve yiizde 15 Molibden igeren bir tiglii alasim vakum
ark ergitme (VAM) cihazinda fretilmistir. Kullanim sirasinda kemik ile
biitiinlesmey1 saglayabilmek amaciyla iiretilen alasim yiizeylerinde mikro ark
oksidasyonu (MAO) yontemiyle gozenekli ve kararli oksit tabakalari
olusturulmustur. MAO yonteminde kullanilan ¢ozelti ile kemik yapisinda da bulunan

biyoaktif Mg iyonlarinin oksit tabakasina dahil olmasi saglanmistir.

Uretilen alagimlarin elastisite modiileri dinamik ultra mikrosertlik (DUH) cihaz1
ile Ol¢lilmiistiir. Alasimlarin ve ylizeylerinde gelistirilen oksit tabakalarinin
karakterizasyonu X-iginlari difraktometresi (XRD) ve taramali elektron mikroskobu
(SEM) ile yapilmistir. Sonuglara gore, iiretilen ikili ve licli alasimlarin elastisite
modiilii degerlerinin ticari olarak kullanilan Ti6Al4V alasimina gore diisiik oldugu
goriilmiistir. MAO yontemi ile tim alagim yiizeylerinde Kalsiyum-Magnezyum
Fosfat igerikli Ti oksit tabakalar1 gelistirilmistir. Viicut s1visina benzer ¢ozelti (SBF)

icinde farkli siirelerde bekletme deneyleri sonrasi hidroksiapatit (HAP) yapisinin



iclii alasim ylizeyinde olusturulan oksit tabakasi iizerinde hizla gelistigi sonucuna

varilmistir.

Anahtar Kelimeler: Titanyum alasimlari, vakum ark ergitme, mikro ark

oksidasyonu



DEVELOPMENT OF THE SURFACE PROPERTIES OF ALLOYS THAT
PRODUCED FOR BIOMEDICAL APPLICATIONS

ABSTRACT

Among metallic biomaterials Titanium (Ti) and its alloys have been commonly
used in medical application for many years. Beta-type Ti alloys are preferred due to
their low elasticity modulus, good corrosion resistance and high biocompatibility
compared to other alloy types. In recent years, researches on the development of Ti
alloys have been focused on alloys produced by transition metals such as Zirconium
(Zr), Niobium (Nb) and Molybdenum (Mo) because of their superior mechanical

properties, biocompatibility, high corrosion resistance.

The purpose of this study is to produce Niobium and Molybdenum added binary
and ternary Ti alloys for use in biomedical applications and to improve their surface
properties. Therefore, 15 and 42 weight percent Niobium containing two binary
alloys and 15 weight percent Niobium and 15 weight percent Molybdenum
containing one ternary alloy were produced by using a vacuum arc melter (VAM). In
order to ensure integration with bone during use, porous and stable oxide layers were
formed by micro arc oxidation (MAQ) on the alloy surfaces. With the solution used
in the MAO method it was provided that the integration of the bioactive Magnesium

ions which has been also in bone structure into oxide layer.

Elastic modulus of the produced alloys was measured by the dynamic ultra
microhardness (DUH) device. Characterization of the alloys and oxide layers
developed on the surface of alloys were done by X-ray diffractometer (XRD) and
scanning electron microscopy (SEM). According to the results, the elastic modulus
values of the binary and ternary alloys produced were lower than the Ti6AI4V alloy
used commercially. On all alloy surfaces, Calcium-Magnesium phosphate-containing
Ti oxide layers were developed by MAO method. It was concluded that
hydroxyapatite (HAP) structure developed rapidly on the oxide layer formed on the

Vi



ternary alloy surface after different time retention experiments in body fluid-like
solution (SBF).

Keywords: Titanium alloys, vacum arc melting, micro arc oxidation
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BOLUM BiR
GIRIS

Biyomalzemeler canlilarin yasam kosullarimi ve standartlarmi iyilestirmede
kullanilan, canli doku ile temas halinde olan ve canli dokunun fonksiyonlarini yerine
getiremesini saglayan malzemelerdir. Dokunun fonksiyonlarini etkin bir bigimde
yerine getirebilmesi i¢in bazi Ozelliklerin secilen biyomalzeme tarafindan
karsilanmasi gerekir. Metalik, seramik, polimerik ve kompozit biyomalzemeler

viicudun ¢esitli bolgelerinde kullanilmaktadir.

Metalik biyomalzemeler arasindan Ti ve alagimlari inert ve hafif olmasi, toksik
olmamasi, mekanik oOzelliklerinin iyi olmasi, biyouyumlulugu, yiiksek korozyon
direnci, elastisite modiiliiniin kemiginkine ¢ok yakin olmasi gibi 6zellikleri nedeniyle
biyomalzeme uygulamalarinda yaygin olarak kullanilmaktadir Ticari safliktaki Ti
mekanik dayanimi diisiik oldugu i¢in; Ti6Al4V alasimi ise V, Al gibi toksik element
icermesi sebebi ile bu tlir malzemelere alternatif biyomalzemelerin gelistirilmesi

tizerine literatiirde ¢ok ¢esitli calismalar bulunmaktadir (Chen ve Thouas, 2015).

Titanyum alasimlarindan B-tipi Ti alagimlart Ti-6Al-4V ve diger a+p alasimlara
gore diistik elastisite modiilii, 1yl korozyon direnci ve yliksek biyouyumluluk gibi
ozelliklere sahiptir (Martins, Osorio, Souza, Caram ve Garcia, 2008). Bu sebeple son
yillarda yapilan arastirmalarda Ti-TM (TM: Zr, Nb, Mo gibi gecis metalleri) esasl
B-tipi Ti alasimlari oldukga dikkat ¢ekmistir (Yongzhong, Chunliu ve Wenping
2012). Bu alasimlarin {retimleri, karakterizasyonu ve mekanik 6zelliklerinin
incelenmesi tizerine literatiir calismalar1 bulunsa da alasimlarin doku ile etkilesimde
olan ylizeylerin oOzelliklerinin gelistirilmesi {izerine yapilan c¢aligmalar sinirh

sayidadir.

Bu calismada laboratuvar sartlarinda vakum ark ergitme (VAM) cihazi ile Nb ve
Mo metallerini igeren ikili ve ii¢lii Ti alasimlar iiretilmistir. Uretilen alasimlar X-
isinlart difraktometresi (XRD) ve enerji dagilim spektrometresine (EDS) sahip

taramali elektron mikroskobu (SEM) ile incelenmistir. Alasimlarin sertlik ve


https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0927796X14001077#!

elastisite modiilii gibi bazi mekanik 6zellikleri belirlenmistir. Uretilen alasim
yiizeylerine bir ylizey modifikasyon yontemi olan mikro ark oksidasyonu (MAO)
uygulanarak yiizeyde doku ile biitiinlesmeyi saglayacak gozenekli ve kararli oksit

tabakalar1 olusturulmustur.

Sonuglara gore, tiretilen Nb ve Mo igerikli ikili (ag. %15 Nb ve %42 Nb iceren)
ve tgli (%15 Nb ve %15 Mo birlikte igeren) alagimlar ticari olarak kullanilan
Ti6Al4V alasimina gore daha diisiik elastisite modiiliine sahiptir. Alasim ylizeylerine
MAO yontemi ile gelistirilen Ti oksit tabakalar1 Ca-Mg fosfat icerikli bilesikler
icermektedir. MAO islem siiresindeki artis ile yiizeyde olusan oksit tabakalarmin
kalinlig1 artmistir. Viicut sivisina benzer ¢ozelti (SBF) icinde farkh siirelerde (7, 14,
28 giin) yapilan deneyler sonras1 kemik dokusuna benzer bir yap1 olan hidroksiapatit
(HAP) yapisinin ii¢lii alasim yilizeyinde olusturulan oksit tabakasi tizerinde diger ikili
alasimlara gore daha hizli gelistigi ve 28 giin sonunda yilizeyden dokiilmeye basladigi

sonucuna varilmistir.



BOLUM iKi
BiYOMALZEMELER

2.1 Biyomalzemeler

Biyomalzemeler canli dokunun yerini alan veya canli dokuyu desteklemek
amaciyla kullanilan, kan, biyolojik sivilar ile temas halindeki sentetik ya da dogal

malzemelerdir (Park ve Bronzino, 2003).

Biyomalzemeler bilimsel anlamda yeni bir alan olmasmna karsin, uygulama
acisindan tarihi, insanlik tarihiyle yasittir. Misir mumyalarinda bulunan yapay goz,
burun ve disler bu durumu agiklamaya yonelik en iyi kanmittir. Altinin dis
hekimliginde kullanimi 2000 yil 6ncesine kadar uzanmaktadir. 19. yy ortasindan

itibaren viicut i¢i implantlarin kullanimi hiz kazanmistir (Giir ve Tagkin, 2004).

Biyomalzemeler, 1860’larda Dr. J. Lister tarafindan gelistirilen aseptik cerrahi
teknigin ortaya cikmasiyla pratik olarak daha sik kullanilir hale gelmistir. Daha
oncesinde uygulanan cerrahi islemler, ortaya ¢ikan iltihap sonucunda genellikle
basarisiz olmustur (Parida, Behera ve Mishra, 2012). 1880°de fildisinden yapilmis
protezler viicut icine yerlestirilmistir. Ik metal protez olan vitalyum 1938°de
tiretilmistir. Fakat daha sonralart bu protez, ciddi anlamda metal korozyonuna
ugramis ve dokular i¢in tehlike olusturmustur. 1950’lerde kan damarlarin degisimi
yapilmis; 1960’larda kalca protezleri, 1970’lerde ise sentetik ameliyat ipligi gibi

bir¢ok biyomalzeme kullanilmaya baglanmaistir.

Son 40 yildir bircok metal, seramik ve polimer viicudun degisik pargalarinin
onarimi ve yenilenmesi i¢in kullanilmaktadir (Giir ve Taskin, 2004). Malzeme
gruplarina gore farkli uygulamalarda kullanilan biyomalzemeler Tablo 2.1°de

goriilmektedir. (Glimiisderelioglu, 2002; Park ve Bronzino, 2003).



Tablo 2.1 Malzeme gruplarina gore farkli uygulamalarda kullanilan biyomalzemeler

(Glimiigderelioglu, 2002; Park ve Bronzino, 2003)

Malzeme Grubu Uygulama Alanlar
. Dental implantlar, kalca protezlerinin femur baglari, dental ve ortopedik
Seramikler
implantlar ve kaplamalari
] Siitiirler, kemik dolgu maddesi, kan damarlari, kalga asetabulumu, goz,
Polimerler
burun gibi diger yumusak dokular
Kompozitler Eklem implantlar1, kalp kapakgiklar
Metall Eklem protezleri, kalp kapakgiklari, kemik plakalar1 ve vidalari, dental
etaller
implantlar, siitiir telleri

2.1.1 Biyomalzemelerden Beklenen Ozellikler

Biyomalzemeler i¢in ideal malzeme veya malzeme kombinasyonu asagidaki

ozellikleri gostermelidir;

¢ Doku reaksiyonlarini 6nlemek i¢in doku ile uyumlu bir kimyasal bilesim,

e Bozunmaya karg1 miikkemmel direng (6rn., metaller i¢in korozyon direnci veya
polimerlerde biyolojik bozunmaya kars1 direng),

e Eklem tarafindan desteklenen ¢evrimsel yliklemeyi siirdiirebilecek direng,

o Kemik dokusu kaybini indirgemek i¢in diisiik elastisite modiilii,

e Asima kalintisi olusumunun oniine ge¢mek i¢in yiiksek aginma direnci (Nag

ve Banerjee, 2012).

2.1.1.1 Biyouyumluluk

Biyouyumluluk, biyomalzemenin viicuda zarar vermeden canli dokuyla temas

halinde bulunmasi olarak tanimlanabilir (Nasab ve Hassan, 2010).

Biyomalzemenin  viicut ile biitiinlesmesi esnasinda meydana  gelen
elektrokimyasal ve/veya mekanik olaylar sonucu viicuda iyon saliniminin olmasi

durumunda, toksik, alerjenik gibi zehirleyici etkilere sahip olmamasi veya salinan



iyonlarin biyoaktif 6zellige sahip olmas1 gerekir. Viicudun ise biyomalzemeyi kabul
edip, malzemenin yiizeyinde iltihaplanma olusturmamasi, biyomalzeme ile
biitiinlesebilmesi istenir. Béylece biyomalzeme, viicuda zarar vermeden basarili bir

sekilde islevini goriir (Basu, Katti ve Kumar, 2010; Koktas, 2015).

Biyouyumluluk biyomalzemenin viicuda uygulama yerine baglidir, 6zel bir
malzeme kemik yerlesimlerinde biyouyumlu olabilirken ayni malzeme kan ile
etkilesimde olan uygulamalarda biyouyumlu olmayabilir (Basu, Katti ve Kumar,
2010).

2.1.1.2 Bioaktivite

Biyoaktivite implant malzemenin ¢evre doku ile reaksiyona girerek arasinda
mekanik agidan giiglii bir ara yiizey bagi olusturmasidir. Tanim olarak, biyoaktif
malzeme, dokular ile etkilesim sonucu olusan arayiizeyinde meydana getirdigi
biyolojik tepkilerle bag olusumunu saglayan malzemedir. Biyoaktif malzemeler

asagidaki ozelliklere sahiptir:

e Hiicre farklilasmasini ve ¢ogalmasini uyarir,

¢ Gen ve doku yenilenmesini uyartr,

e Viicudun aktif olarak iyilestirilebilmesi ve organlarin islev bozuklugunun
onarilmast i¢in biyoaktif molekiiller agiga ¢ikarmada etkilidir (Zhao, Courtney,
Qian, 2011).

2.1.1.3 Osseointegrasyon

Osseointegrasyon, kemik dokusunun implant malzeme yiizeyi ile direk temas
edebilmesi olarak tanimlanir. Bu kavram, ilk olarak 1983 yilinda Branemark
tarafindan "yiik tasiyan implant yiizeyi ve kemik arasinda dogrudan yapisal ve
fonksiyonel baglanma" olarak ifade edilmistir. Branemark’in osseointegrasyon
hakkindaki ilk gbézlemleri titanyum implant malzemesinin kalic1 olarak kemik icine

yerlestirilebilecegini gostermistir. (Mavrogenis, Dimitriou, Parvizi ve Babis, 2009).
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Yiizey piiriizliliigi, kimyasi ve topografyasi osseointegrasyonda énemli rol oynar.
Kemik dokusu ve implant malzemenin biitiinlesme kapasitesinin yiiksek olmasi
implantin verimliligi ve 6mriinii olumlu y6nde etkiler (Hussein, Mohammed ve Al-
Ageeli, 2015).

2.1.1.4 Mekanik ozellikler

Viicuttaki bir kuvvet zorlamasina (kas hareketi) ya da agirliga karsi implant
malzemenin davranis ve yanitlarindaki degisiklikler, mekanik O6zellikler, olarak
tanimlanir. Cisme etki eden basi, ¢eki, bilkkme ve kesme kuvvetleri cisimde bigim
degisiklikleri (deformasyon) olusturabilir. Bu bigim bozuklugu gegici (elastik) ya da
kalict (plastik) olabilir. Bir malzemenin biyomekanik 6zellikleri gerilme ve gerinim

ile 6l¢iiliir (Ceyhan ve Kose, 2011).

Biyomalzeme secilirken dikkat edilmesi gereken temel 6zellikler sertlik, cekme ve
basma mukavemetleri, islenebilirlikleri, elastik modiilii ve uzama miktaridir (Koktas,

2015).

Hangi malzeme kullanilirsa kullanilsin eklem implantlarinda asinma kaginilmaz
bir problemdir. Bir eklem sisteminin diisiik aginma direnci veya yiiksek siirtiinme
katsayis1 implant gevsemesi ile sonuglanir (Chen ve Thouas, 2015). Ayrica aginma
kalintilarinin biyolojik olarak daha aktif olmasi, implanti destekleyen kemigin

tahribatina yol agan ciddi iltihaplanmaya sebep olur (Nasab ve Hassan, 2010).

Iskelet sistemi, uzun kemiklerde bircok hareketli eklemler (&rnegin; kalca, diz,
ayak bilegi, omuz ve dirsek) igerir. Diz ve ayak bilegi gibi hareketli sert eklem
yiizeyleri degisken gerilime maruz kalan yiizeylerdir. Bu nedenle, bu bdlgelerde
farklt malzeme kombinasyonlar1 ve yiizey islemleri kullanilarak asmmay1 azaltmak
icin girisimlerde bulunulmustur. Klinik eklem degisimlerinde seramik {izeri yiiksek
molekiil agirlikli polietilen (UHMWPE), metal iizeri UHMWPE (sert lizeri yumusak)
veya seramik tizeri seramik, CoCrMo {iizeri CoCrMo (sert tiizeri sert) gibi

kombinasyonlar kullanilir. Gevrek seramik malzemeler bu tiir gerilme etkilerini
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tastyamaz. Bu nedenle bu bolgelerde polimerik ve metalik malzemeler tercih edilir

(Chen ve Thouas, 2015).

Genel olarak metalik implantlar ¢ok daha yiiksek elastik modiiliine sahiptir ve
lineer gerilme-gerinim karakteristikleri, kemiklerin histeretik davranislariyla
eslesmez, bu da implant1 gevsetir ve sonunda implant kaybina yol agar. Bu nedenle
yipranmis ve hasarli kemik degisimi i¢in, biyolojik olarak uyumlu bir malzemenin
gerekli mekanik 6zellikleri, 6zellikle elastisite modiilii kemige miimkiin oldugunca
yakin olmalidir. Son yillarda biyomekanik agidan daha iyi performans (daha diisiik
elastisite modiilii) elde etmek igin kapsamli g¢alismalar yapilmistir (Mohammed,
Khan, ve Siddiquee, 2014).

Implantin yiiksek elasiste modiiliine sahip olmasi kemik ile implant arasindaki
tim yiikkiin implanta binmesi sonucunda, gerilme kalkan1i denilen durumunun
olugsmasina neden olur. Bu durum, kemik ile implant arasinda kaynasmayi zayiflatir
ve yenileme ameliyatint gerektiren sonuglar dogurabilir. Bu durumun olusmamasi
icin implantin elastisite modiiliiniin kemiginkine yakin olmasi istenir. Bu nedenle
maksimum yorulma dayanimli malzemeye gerek duyulur (Chen ve Thouas, 2015).
Tablo 2.2° de bazi implant alasimlarinin mekanik 6zellikleri verilmistir (Ungan,

2009).
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Tablo 2.2 Ticari olarak kullanilan metalik implant malzemelerinin ve insan kemiginin mekanik

szellikleri (Ungan, 2009)

Cekme Akma U Vickers Young | Yorulma
zama
Malzeme Mukavemeti | Mukavemeti %) Sertligi | Modiilii | Dayanim
(0]
(MN/m?) (MN/m?) (HV) (MN/m?) | (MN/m?)
316L Paslanmaz
Celik 650 280 45 190 211 0,28
(Tavlanmus)
Dovme Co-Cr
1540 1050 9 450 541 0,49
Alagimlar
Dokme Co-Cr
690 490 8 300 241 0,30
Alasimlari
Titanyum 710 470 30 - 121 0,30
Ti-6Al-4V 1000 970 12 - 121 -
Insan Kemigi 137,3 - 1,49 26,3 30 -

2.1.1.5 Korozyon Direnci

Metalik implant malzemelerin korozyonu insan viicudundaki fiziksel ve kimyasal
ortam kosullarina gore farklilik gosterir. Korozyon direnci metalik implantlarin uzun
stireli kullanim1 belirlerken, viicudun farkli kisimlar1 farkli pH degerleri ve oksijen
konsantrasyonuna sahiptir. Implant viicudun bir bdlgesinde iyi performans
gosterirken, diger bolge asidik erozyon ve oksidasyon sebebiyle kabul edilemeyecek
oranda korozyona ugrayabilir. Normal kosullar altinda, viicut sivilart yaklasik % 0,9
salin, ¢ogunlukla Na*, CI" ve diger eser miktardaki iyonlarinin ¢ozeltileri, amino
asitler ve cesitli ¢oziinebilir proteinler igerir. Bu akiskanlar neredeyse notr pH
degerine sahiptir (7,2-7,4; 37°C, ve 1 atm basing). Yiiksek kan basincina bagl iyonik
dalgalanmalar implant i¢in insan viicudunu agresif ve degisken bir ortam kilar (Chen
ve Thouas, 2015).

Malzemenin korozyon davranisi biiyiikk oranda olusturdugu pasif koruyucu oksit

tabakasina baglidir. Pasif tabakanin koruyucu etkisi malzemenin hem korozyon
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hizint hem de iyon salinimini azaltir. Ayrica olusan pasif oksit tabakasi biyolojik
doku ile dogrudan temas halinde bulunacagi icin ylizey kompozisyonun

karakterizasyonu da oldukg¢a 6énemlidir (Elden, 2016).

Titanyum fizyolojik kosullar altinda pasif kalir ve pasif tabaka olusturur. Salin
icerisindeki korozyon akimi oldukgea diisiiktiir (10" 8A/cm? ). Bdylece titanyum {istiin
korozyon direnci gosterir. Kobalt-krom alasimlar1 da, titanyum metali gibi insan
viicudunda pasiftir. Paslanmaz celikler korozyon direnci i¢in yeterli krom igerir.
Paslanmaz celiklerin pasif tabakasi titanyum ve kobalt krom alasimlar1 kadar
dayanikli degildir. Paslanmaz ¢eliklerin korozyona dayanikli, molibden iceren 316,

316L, 317 ¢esitleri implantlara uygundur (Park ve Bronzino, 2003).
2.1.2 Biyomalzemelerin Siniflandiriimast
Biyomalzemeler dogal ve yapay olarak 2 gruba ayrilmaktadir. Dogal

biyomalzemelere kolajen, kitin, elastin ornek verilebilir. Biyomalzemeler yapay

olarak 4 grupta siniflandirilirlar;

Seramik biyomalzemeler

Polimerik biyomalzemeler

Kompozit biyomalzemeler

Metalik biyomalzemelerdir

Yapay biyomalzemelerin dnemli malzeme 6zellikleri Tablo 2.3’ te verilmistir.



Tablo 2.3 Yapay biyomalzemelerin 6nemli malzeme &zellikleri (Bronzino, Wong ve Peterson, 2012;
Chen ve Thouas, 2015)

Metaller Seramikler Polimerler Kompozitler
Bag Yapisi Metalik Bag Iyonik Bag Kovalent Bag Fiziksel Bag
Iletken Yalitkan Yalitkan Yiiksek
' mukavemet
Sert Inert (korozyona Yumusak, esnek
dayanikli)
Malzeme Tok Kolay
Ozellikleri Termal kararl tiretilebilir
Siinek
Yiiksek mukavemet | Zamanla
Yiiksek
bozunur
mukavemet Sert
Korozyon Gevrek Termal olarak Maliyetli tiretim
kararsiz .
Yiiksek yogunluk | Esnek degil Uretim giigliigi
. " ~ Oksidasyon
Dezavantajlar | Uretim giicliigii Uretim giigliigii
(yaslanma)
Diisiik
mukavemet

2.1.2.1 Seramik Biyomalzemeler

Seramik esasli biyomalzemeler (biyoseramikler), biyouyumluluklarinin yiiksek
olmalar1, toksik etki gostermemeleri, alerjik ve kanserojen olmamalari, kararh
kimyasal yapilarindan dolayr yiiksek korozyon direnci gostermeleri ve asinmaya
kars1 dayanikli olmalar1 gibi 6zellikleri sayesinde biyomedikal uygulamalarda
kullanimlar1 yayginlagmis inorganik malzemelerdir. Biyoseramikler, polikristalin
yapili olup mikroorganizmalara, sicakliga, ¢oziiciilere ve pH degisimlerine karsi

direng gostermektedir (Giiven, 2014).
Biyoseramikler, metalik malzemeleri kaplamak, kompozitleri gii¢lendirmek, dis

veya kemikteki kusurlar1i onarmak veya degistirmek ic¢in kullanilir. Biyoseramik

malzemeler, metaller, kemik c¢imentosu ve osteokonduktif (kemik olusumunu
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hizlandiran faktorlere sahip olan) kaplamalara kiyasla kalga, diz ve omuz eklemleri
icin Ustliin dayanikliliga sahiptir. Biyoseramikler biyoinert, biyoaktif, biyobozunur
olarak smiflandirilir. Biyoinert seramikler viicutta minimal tepki olusturur. Kimyasal
ve fiziksel yapilar1 viicut igerisine yerlestirildiginde degismez. Bu malzemeler
yiiksek basma dayanim direncine sahiptir. Aliimina, zirkonya, 1s1l bozunumlu karbon
biyoinert seramiklere 6rnek olarak verilebilir. Biyoaktif seramikler ise canli doku ile
reaksiyona girerek kimyasal bag olusturur. Biyoaktif malzemeler iyi
osteokondiiksiyon (malzeme ylizeyinin yeni kemik olusumunu desteklemesi)
Ozellikleri ile karakterize edilirler ancak biyoinert malzemelere gore diisiik mekanik
mukavemete sahiptir. Biyobozunur malzemeler viicut tarafindan absorbe edilebilir
veya dokunun yerini alabilir. Biyobozunur malzemelere O6rnek olarak -
tikalsiyumfosfat, hidroksiapatit, karbonat, kalsiyum karbonat verilebilir (Mahyudin

ve Hermawan, 2016 ).

2.1.2.2 Polimerik Biyomalzemeler

Polimer tekrarlanan alt birimlerden olusan bir makromolekiildiir. Polimer esash
biyomalzemeler polistiren gibi sentetik veya DNA ve protein gibi dogal yapida
olabilir (Mahyudin ve Hermawan, 2016). Metal veya seramik biyomalzemelere
kiyasla polimerik biyomalzemelerin avantajlar1 ¢esitli sekillerde {iretilebilme
kolaylhig: (lateks, film, levha, fiberler gibi...), ikincil olarak kolay sekil verilebilirlik,
diisiik maliyet, istenilen fiziksel ve mekanik 6zelliklerde kullanilabilir olmalaridir.

(Park ve Bronzino, 2003).

Tibbi uygulamalarda polimerik biyomalzemeler dort gruba ayrilir; bunlar
biyoinert, dogal, biyoaktif, biyobozunur polimerlerdir. ilk grup inert polimerlerin
goglis implantt gibi uzun silireli uygulamalarda kullanimi amacglanmistir.
Biyomedikal polimerler ilaglarda, cerrahide yaygin olarak kullanilmaktadir

(Narayan, 2009).

Biyoinert malzemelere o&rnek olarak polietilen (PE), polimetil metakrilat

(PMMA), politetrafloretilen (PTFE), silikon, poliiiretan; biyobozunur malzemelere
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ise ornek olarak polilaktik asit (PLA), poliglikolik asit (PGA), polifenilen siilfit
(PPS) verilebilir (Chen ve Thouas, 2015).

2.1.2.3 Kompozit Biyomalzemeler

Farkli iki veya daha fazla malzemenin istenen 6zellikleri saglayacak sekilde belirli
sartlar ve oranlarda fiziksel olarak, makro yapida bir araya getirilmesi ile elde edilen
malzemeye, kompozit malzeme denir. Kompozit malzemeler, istiin 6zellikleri
nedeniyle bircok endistri alaninda geleneksel malzemelerin yerini almustir.
Kompozit malzemelerde katk1 olarak kullanilan bir fiber malzeme ve bu malzemenin
cevresinde hacimsel olarak ¢ogunlugu olusturan bir matris malzeme bulunmaktadir

(Subasi, Zurnaci, Kahyaoglu ve Demir, 2017).

Bir kompozit, metalik, seramik, polimerik ii¢ temel siniftan iki veya daha fazla
bilesen maddesinden olusur. Bir kompozitin tasarim amaci, tek basina herhangi bir
malzeme tarafindan saglanamayan Ozelliklerin bir malzeme kombinasyonu
tarafindan elde edilmesidir. Bilesimine gore metaller, seramikler ve polimerler olarak

cok sayida sentetik kompozit tiirleri mevcuttur (Chen ve Thouas, 2015).

Kompozit malzemeler, yiiksek dayanima ve disiik elastisite modiiline sahip
olduklarindan, o6zellikle ortopedik uygulamalar i¢in Ongoriilmektedir. Ayrica,
kompozit malzemelerin bilesimi degistirilerek, implantin viicuttaki kullanim
alanlarina gore, mekanik ve fizyolojik sartlara uyum saglamalar1 kolaylastirilabilir.
Kompozit malzemelerin saglayabilecegi {istiinliikler; korozyon direnci, metal
yorulmasi ve metal iyonlar1 salmimi gibi risklerinin bulunmamas: ve yiiksek

mukavemettir (Giiven, 2014).

Biyomalzemeler kapsaminda kompozitin her bileseninin biyouyumlu olmasi ve
bilesenlerinin arasindaki arayiiziin viicut igerisinde bozunmamasi Onemlidir.
Kompozitler biyomalzeme uygulamalarinda yaygin olarak dis dolgu malzemesi,

kemik parcasi, karbon fiber takviyeli metil metakrilat kemik ¢imentosu ve ultra
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yiiksek molekiil agirlikli polietilen ve ortopedik implantlarin gozenekli yiizeylerinde
kullanilir (Park ve Lakes, 2007).

2.1.2.4 Metalik Biyomalzemeler

Metalik biyomalzemeler tibbi alanda ¢ok ¢esitli uygulamalarda yillardir yaygin
olarak kullanilmaktadir (Hussein ve diger., 2015). Metalik biyomalzemeler hastanin
yasam Kkalitesini iyilestirmek igin Ozellikle basarisiz sert dokunun yeniden
yapilandirilmasi i¢in ¢ok Onemlidir. Metallerin biyomekanik 6zellikleri implant

malzemesi olarak uygundur ve kaplanmasi kolaydir (Gepreel ve Niinomi., 2012).

Bu ozelliklerin yan1 sira metaller; kolay sekil verilebilmeleri ve asimnmaya
dayanikli olmalari nedeni ile biyomalzeme olarak tercih edilmektedir. Metalik
malzemeler genellikle kemik ve dentin doku yerine veya sabitleme amacl kullanilir.
Metaller kirik fiksasyonunda (kemik plagi ve vidasi), eklem degisiminde, dental

uygulamalarda (dis telleri, dis implantlar1) genis kullanim alanina sahiptir.

Metalik biyomalzemeler genel olarak; paslanmaz celikler, kobalt esasli alasimlar,
titanyum esasli alasimlar seklinde siniflandirilabilir (Migonney, 2014). Tablo 2.4’de
metaller ve alagimlarmin karsilastirmalar1 verilmektedir (Chen ve Thouas, 2015;

Hussein ve diger., 2015).
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Tablo 2.4 Metaller ve alagimlarinin karsilastirmas: (Chen ve Thouas, 2015; Hussein ve diger., 2015)

Metaller ve alasimlar: Avantajlar Dezavantajlar
Yiiksek biyouyumluluk Diisiik siirtiinme 6zellikleri
Diistik elastisite modiilii Diisiik kesme mukavemeti
Titanyum alasimlar:
Yiiksek korozyon direnci Diisiik aginma direnci
Diisiik yogunluk
Biyouyumluluk Ni ve Cr alerjisi

Uzun vadeli korozyon direnci | Diisiik islenebilirlik
Kobalt Krom alasimlari

Yiiksek yorulma ve asinma

direnci
Yiiksek asinma direnci Ni ve Cr alerjisi
Paslanmaz Celikler Diistik maliyet Uzun siireli uygulamalarda aginma
egilimi
Kolay islenebilirlik

2.1.2.4.1 Paslanmaz Celikler. Cesitli miktarlarda nikel ve yiikksek krom orani
(agirhikga %11-30) iceren alagimlardir. Ostenitik paslanmaz gelikler, dzellikle 316 ve
316L, biyomedikal uygulamalarda implant {retimi i¢in yaygin olarak
kullanilmaktadir (Park ve Bronzino, 2003). Bu alasim %30 soguk islenmis olarak
kullanilir. Ciinkii soguk islenmis metalde tavlanmis metale gore belirgin ¢ekme ve
yorulma dayanimi vardir. Paslanmaz c¢eligin elastisite modiili 200 GPa
civarindayken bu deger kortikal kemige gore 10 kat daha biiylik bir degerdir. Bu
duruma gore kemik ile implant arast gerilme kalkani etkisi distiniilmelidir.
Paslanmaz ¢eliklerin, uzun siireli olarak viicut sivilarinda korozyon direnci
yetersizdir (Zaman, Sharif, Idris, ve Kamarudin, 2014). Paslanmaz celiklerde
fabrikasyon asamasindan sonra catlak, cukurcuk ve gerilmeli korozyon rapor
edilmistir. Ayrica arastirmacilar paslanmaz c¢elikteki nikel iceriginin alerjik
reaksiyonlara neden oldugunu bulmuslardir (Hussein ve diger., 2015). Implant
tiretimi i¢in kullanilan ilk paslanmaz g¢elik vanadyum celiginden daha dayanikli ve

korozyon direncine sahip olan 18-8 (Modern siiflamada 302 tipi) ¢eligidir.
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2.1.2.4.2 Kobalt Esasli Alagimlar. Yiksek mukavemet ve korozyon direncine
sahiptir. CoCr alagimlar1 klorlir ortaminda korozyon direncinin yiiksek olmasi
nedeniyle, biyomedikal alanda uzun bir ge¢cmise sahiptir. Bu alasimlarin gerekli
korozyon direncini krom igerigi saglar. Paslanmaz c¢elikten farkli olarak kobalt
icerigi korozyon direncine katkida bulunur (Manivasagam, Dhinasekaran ve

Rajamanickam, 2010).

Temel olarak iki tiir kobalt-krom alasimi vardir: Dokiim CoCrMo alagimlari,
dovme CoNiCrMo alagimlari. Dokiim CoCrMo alagimlar1 yillardir dis hekimliginde
nispeten yakin zamanda yapay eklem yapiminda kullanilmistir. D6vme CoNiCrMo
alasim1 diz ve kalca gibi agir vyiikli eklem protezlerinin goévdelerinde
kullanilmaktadir. CoCr alasimlarina molibden ilavesi daha ince taneli alasimlarin
tiretmesine olanak saglar ve dokim veya dovme isleminden sonra malzeme
mukavemetini arttirir. Krom ilavesi, alasimin kati eriyik mukavemetlesmesinin yani

sira korozyon direncini de artirir (Park ve Bronzino, 2003).

2.1.2.4.3 Titanyum ve Titanyum Alasimlari. 1791°de Gregor ve Cornish, bir
miktanis yardimiyla nehirden c¢ikarttiklart ilmenit cevheri iginde bulunan demiri
hidroklorik asitte ekstrakte edip titanyumu oksit kalintilar1 olarak elde etmislerdir.
1932’den sonra, William Kroll tarafindan gelistirilen bu siireg ile titanyum metalinin
mineralden kazanimina ticari olarak baglanmustir. II. Diinya savaginin sonunda askeri
uygulamalarda o6zellikle ucak yapiminda kullanilmaya baglanan titanyum ve
alagimlar1 1940 yilindan sonra medikal ve dental uygulamalarda yogun bir kullanim

alanina sahip olmustur (Ratner, Hoffman, Schoen ve Lemons, 2004).

Titanyumun yogunlugu (4,5 g/cm®), 316 paslanmaz ¢elik (7,9 g/cm®) ve kobalt
alasimlarina (CoCrMo igin; 8,3 g/cm®, CoNiCrMo igin; 9,2 g/cm®) gore daha
distiktiir (Bronzino, Wong ve Peterson, 2012).

Inert 6zellikte olmasi, toksik olmayan yapisi, antimagnetik dzelligi, hafif olmasi,

mekanik  Ozelliklerinin  iyi olusu, rahathikla kiicik boyutlu numunelerin

tiretilebilmesi, biyouyumlulugunun yiiksek olmasi, korozyona karsi direngli olmasi,
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elastiklik modiiliiniin kemiginkine ¢ok yakin olmasi gibi 6zellikleri titanyum ve
alasimlarmin ortopedik uygulamalarda biyomalzeme olarak tercih edilmesini

saglamaktadir (Ungan, 2009).

Titanyum 882°C’ye kadar hekzagonal siki paket yapiya (a-Ti), bu sicakligin
tizerinde ise hacim merkezli kiibik yapiya sahip (B-Ti) bir allotropik malzemedir.
Titanyum alasimlar ilave edilen alasim elementlerine bagh olarak o, B ve ot+f
alagimlar1 olmak iizere {i¢ grupta toplanmaktadir. = Bu alasim gruplarinin
olusturulmasinda Al, O, N, C elementleri a stabilizator; V, Nb, Ta, Mo (izomorf), Fe,
W, Cr, Ni, Si, Co, Mn, H (6tektoid) ise P stabilizator olarak alagima ilave edilir. Zr
ve Sn elementlerinin ise a ve P yapilarini stabilize etmede etkisi yoktur. a, B ve a+f

alagimlarina 6rnek mikroyapilar Sekil 2.1° de verilmektedir (Park ve Lakes, 2007).

Titanyum alasimlarina Kontrollii miktarda B stabilizatorlerin eklenmesi, doniisim
sicakliginin altinda ikili faz sistemleriyle sonuclanan daha yiiksek mukavemetli o+
faz yapisini olusturur. B stabilize edici elementlerin yiiksek yiizdesi biiyiik oranda 3
yapist olusturur. Sekil 2.2°de farkli alasim elementlerinin sematik faz diyagramlarina

etkisi goriilmektedir (Park ve Lakes, 2007).

Sekil 2.1 Yaslandirma iglemi sonrast (a) a, (b) B ve (c) Ti6Al4V a+p alasimlarina 6rnek mikroyapilar
(Park ve Lakes, 2007)
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p p
a+p B
) h
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Ti Ti Ti
Etkisiz Alfa Yapicy Beta Yapici
Beta fzomorf Beta Otektoid

(Zn,Sn) (ALON.C) (Mo.,V.Na.Th) (Fe Mn,Cr,CoNi.Cu,S1,H)

Sekil 2.2 Farkli alagim elementlerinin sematik faz diyagramlarina etkisi (Park ve Lakes, 2007)

Alfa tipi titanyum alasimlar1 genellikle ticari olarak saf Ti (Cp-Ti) formunda
bulundugu gibi alagim olarak da mevcuttur. Alfa alagimlart yiiksek mukavemet,
tokluk, siirlinme direnci, kaynak yapilabilirlik O6zelliklerine sahiptir (Niinomi,
Narushima ve Nakai, 2015). Alfa alagimlar1 tek fazli yapilar oldugundan,
mikroyapisal 6zellikleri 1s1l islemle iyilestirilemez (Joshi, 2006). Ancak, soguk islem
sonrasit olusan artik gerilmeleri ortadan kaldirmak amaciyla tavlama islemi
yapilabilmektedir. Doviilebilme kabiliyetleri ¢cok diisiiktiir ve dovme sicaklik aralig
a + B alasimlar1 veya B Ti alagimlarindan daha dardir. Dévme sirasinda olusan yiizey
catlaklarin1 ve hasart dnlemek i¢in uygulanan deformasyon miktarinin daha diisiik

secilmesi ve malzemenin sik sik 1sitilmas1 gerekmektedir (Koktas, 2015).

Diisiik miktarda B stabilizatorleri igeren o alagimlari ayrica siiper a (alfa yapisina
yakin) olarak smiflandirilmigtir. Bu alasimlar B fazi icermelerine ragmen o+f
alasimlarindan daha c¢ok Cp-Ti yapist gibi davranir. Alfa alagimlarinin
biyomalzemeler i¢in kullanimlar1 a+f veya 3 alasimlarina kiyasla, diisiik mukavemet
ve egilme siineklilige sahip olmalar1 nedeniyle smirlanmistir. Alfa alagimlar1 daha
cok yiik tagimayan, korozyon direnci gerektiren uygulamalar i¢in (kalp pili gibi)
tercih edilir (Chen ve Thouas, 2015).

Alfa+beta mikroyapist genel olarak sert ve kirllgan o fazi (HSP) ile daha siinek
olan B fazi1 (HMK) birlesiminden olusur. Ti6Al4V gibi iki fazli alasimlar
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kompozisyondan daha ¢ok iiretim maliyetlerini ve malzeme karmasikligin1 azaltmak

icin 1s1l islemlerle giiglendirilebilirler (Niinomi ve diger., 2015).

Alfatbeta titanyum alasimlarinin yorulma mukavemeti 316L paslanmaz
celiklerden daha yiiksektir ve Orthinox ¢eligi ve kobalt alasimlari ile kiyaslanabilir.
Tibbi cihazlarda en yaygin kullanilan ticari o+f alagimlar1 Ti6Al4V ve Ti6Al4V ELI
alasgimlaridir. Ti-6Al-7Nb ve Ti-5Al-2.5Fe alasimlari metalurjik olarak, toksik
oldugu raporlanan ve olumsuz doku etkileri gosteren vanadyumun varligr disinda

Ti6AIl4V ile benzerdir (Chen ve Thouas, 2015).

Beta titanyum alasimlar1 genellikle ikinci nesil titanyum biyomalzemeleri olarak
tanimlanir. Ortopedik implant uygulamalari icin B alagimlarinin hizli geligimi
1990’larda gergeklesmistir (Chen ve Thouas, 2015). B tipi titanyum alagimlar1 diisiik
elastisite modiiliine sahip olduklart i¢in kemik iizerinde gerilme kalkani etkisini
azalttig1 diisiiniilerek ortopedik uygulamalarda daha popiiler hale gelmektedir. Genel
olarak P tipi titanyum alasimlari iyi siineklilige, nispeten diisiik mukavemete, diisiik
elastisite modiiliine, milkkemmel tek eksenli sekillendirilebilirlige sahiptir (Niinomi

ve diger., 2015).

Farkl kristal yapilarda kayma sistemlerinin analizi, HMK kristal yapisinda HSP
kristal yapisina gore plastik deformasyonun daha kolay oldugunu ortaya
koymaktadir. Bu da o fazina kiyasla B fazinin siinekliligi arttirdigini gosterir. HSP
yapist HMK yapisindan daha yiiksek kayma mesafesi sergilediginden, HMK
yapisinda atomik diizlemlerin kaymasi veya plastik deformasyonun HSP yapisina
gore cok daha kolay oldugu sonucuna varilabilir. Bu nedenle, f tipi titanyum esasl
alagimlar titanyum alagimlar1 arasinda en iyi sekillendirilebilirlik ve siineklik saglar.
B tipi alagimlarin diistik elastisite modiilii, HMK B fazinin elastisite modiiliiniin o
HSP fazindan daha diisiik olmasindan kaynaklanir. o+ tipi Ti esasl alasimlarin
yiiksek elastisite modiilii, kemik resorbsiyonu ve implant gevsemesiyle sonuglanmasi
sebebiyle tek B fazi mikroyapisini koruyan diisiik elastisite modiillii alasimlar biiyiik
ilgi gormektedir (Li ve diger., 2014). Tablo 2.5’de titanyum ve alagimlarinin

elastisite modiilleri ve mekanik 6zellikleri goriillmektedir.
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Tablo 2.5 Titanyum ve alagimlarinin elastisite modiilleri ve mekanik 6zellikleri (Koktas, 2015)

Cekme Akma Kesit Elastik
) | Uzama Alasim
Malzeme Mukavemeti | Mukavemeti Daralmas1 | Modiilii
(%) Fazlar
(MPa) (MPa) (%) (GPa)
Saf Ti 1.Cins 240 170 24 30 103 a
Saf Ti 2.Cins 345 275 20 30 103 a
Saf Ti 3.Cins 450 380 18 30 103 a
Saf Ti 4.Cins 550 485 15 25 104 a
Ti-6Al-4V ELI
860-965 795-875 10-15 25-47 110 at+p
(Tavlanmis)
Ti-6Al-4V
895-930 835-869 6-10 20-25 114 at+p
(Tavlanmus)
Ti-6Al-7Nb 900-1050 880-950 8-15 25-45 114 at+p
Ti-5Al-2,5Fe 1020 895 15 35 112 at+p
Ti-5Al-1,5B 925-1080 820-930 15-17 36-45 110 at+p
Til3Nb13zr
973-1037 836-908 10-16 27-53 79-84 B
(Yaslandirilmis)
TMZF (Ti-12Mo-
6Zr-2Fe) 1060-1100 700-1060 18-22 64-73 74-85 B
(Tavlanmis)
Til5Mo
874-951 544-736 10-21 82 78-81 B
(Tavlanmus)
Ti-15Mo-5Zr-3Al
852 838 25 48
(ST) 80 p
1060-1100 1000-1060 18-22 64-73
(Yaslandirilmis)
21 RX (Tavlanmis)
Ti-15Mo-2,8Nb- 979-999 945-987 16-18 60 83 B
0,2Si)

Alagim elementlerinin se¢iminde doku reaksiyonlarindan kag¢inmak igin
malzemelerin biyouyumlu bir kimyasal kompozisyona sahip olmasi 6nemlidir. Be,
Al, V, Cr, Mn, Fe, Co, Ni, Cu, Zn ve Ag olumsuz viicut reaksiyonlarina neden
olabilecek toksik elementler arasindadir. Dolayisiyla son zamanlarda arastirmacilar
Nb, Ta, Zr, Mo ve Sn gibi elementleri igeren, hi¢bir olumsuz doku reaksiyonu
tiretmedigi tespit edilen ve daha diisiik elastisite modiiliine sahip alagimlarin tiretimi

tizerine yogunlasmistir (Li ve diger., 2014).
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Son yillarda yapilan ¢aligmalarda, titanyuma alagim elementi olarak veya
biyoseramiklerde katkilayici ajan olarak Nb elementinin eklenmesi sonucunda,
viicut s1vis1 ortaminda miikemmel biyouyumluk ve diisiik reaktivite olusturmasi, Nb

elementine potansiyel ilgiyi arttirmistir (Urefia ve diger., 2018).

Ti-Nb alasimlarina artan ilginin nedeni basta insan kemigine yaklasan elastisite

modiilii olmak {izere yiiksek korozyon direnci ve biyouyumluluk gibi 6zellikleridir

(Bonisch ve diger., 2013).

Titanyum ve alasimlari ile ilgili tibbi problemlerden birisi de oksit tabakasinin ve
metal implantinin bozulmasi sonucunda, alasim bilesenlerinin olas1 toksisiteleri ve
yayilan pargaciklarin neden oldugu tespit edilen patolojilerdir. Vanadyum oksit pasif
film olarak ¢6ziilir, bu durum Ti6Al4V alasiminda, oksit tabakasindaki olusumlari
ve dagilimi etkiler. Nb gibi B stabilize edici alasim elementlerinin ilavesi ile insan
viicudunda korozyona kars1 yiiksek direng saglayan Nb elementi bakimindan zengin
Nb2Os (pentoksidin) olusumu ve sonucunda oksit pasivasyonu saglanir (Manam ve
diger., 2017).
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Sekil 2.3 Ti-Nb faz diyagrami (Bahador ve diger., 2017)

Sekil 2.3°te Ti-Nb alagimli sistemin denge diyagrami goriilmektedir. Saf
Titanyum 882 °C’de a’dan B’ya allotropik doniisim gosterir. Ti-Nb alagimlarinda
artan Nb iceriginin B fazim ¢ok diisiikk sicakliklarda kararli hale getirebilecegi
goriilmektedir (Bahador ve diger., 2017).

Ti-Nb alasimlari, hizli sogutma ile gesitli yar1 kararli tirlinler igerebilir. Bunlar;
hegzagonal siki paket o’ martenzit, ortorombik o’’ martenzit, metastabil B veya
atermal wath, Bu fazlarin young modiiliine (E) etkisi Eo> Eq>> Eq> Eg dir. Biitiin bu
fazlardan B en diisiik elastisite modiillinii gosterir. ® ve o’ fazi, B fazinin aksine ¢ok
daha serttir. Ortorombik martenzit o’’ fazi, B faziyla benzer diisiik E degerleri

gosterir (Bonisch ve diger., 2013).

Artan Nb miktariyla, martenzitik o’ veya o’ fazlarinin varligi nedeniyle Young
modiilii azalir. Sekil 2.4’te Nb miktarinin Ti-Nb alasgimlarinin elastisite modiilii
tizerindeki etkisi verilmistir (Zhuravleva, 2014). Egrideki ilk minimum E degeri
ag.% 15 Nb igeren alasimdan dlgiilen 70 GPa dir. Ikinci minimum E degeri ag. % 40
Nb iceren alasimdan olgiilen 62 GPa dir.
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Sekil 2.4 Niyobyum miktarinin hizli sogutulmus Ti-Nb alasimlarinin elastisite modiilii izerindeki
etkisi (Zhuravleva, 2014)

Molibden 1yi bir termodinamik stabiliteye sahip oldugu icin titanyum alagim
elementi olarak kullanilir. Viicuttaki pH dengesinin diizenlenmesinde etkilidir ve
insanlarda bazi enzimler i¢in kofaktdr (bazi enzimlerin aktif hale gelmeleri igin
protein yapisinda bulunmayan metal iyonlari) gorevi goriir. (Mareci ve diger., 2010).

Titanyum-Molibden faz diyagrami Sekil 2.5’te goriilmektedir.

2800

2623 C
2400 ¢
2000 +
1600 F 1670 C

($Ti.Mo)
1200

L

Sicaklik°C

882 C 850 C
800 PN12 —605 ¢
f\‘uli'
A A A A ' s A by .
0 10 20 30 40 50 60 70 80 9 100

Molibden miktari (% at)

400

Sekil 2.5 Ti-Mo faz diyagrami (GaO, Li, He, Huang ve Wan., 2010)
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Oliveira ve arkadaglart gozlemledikleri elektrokimyasal sonuglarda 6zellikle Ti-15
Mo metal ylizeylerinde catlak, ¢ukur veya diger kusurlara rastlamamislardir ve
boylece Ti-Mo alasgimlarinin ortopedik uygulamalar i¢in uygun bir malzeme

oldugunu one siirmiislerdir (Oliveira ve Guastaldi., 2008; Manam ve diger., 2017).

ikili Ti-Nb ve Ti-Mo sistemlerinin faz diyagramlarinda Mo metalinin Nb’dan B
faz1 olusumunda daha giiglii bir etkiye sahip oldugu ve Mo’nin daha iyi bir
dengeleyici oldugu gosterilmistir. Ti, Nb ve Mo’nin atomik boyutlarinin sirasiyla
0,14, 0,147 ve 0,140 nm oldugu bilinmektedir. Mo’nin kat1 ¢ozelti sertlestirme
etkisinin Nb’dan daha yiiksek olmasi beklenir. Titanyum alagimma Mo ilavesi
mukavemette artis sagladigi rapor edilmistir (Al-Zain, Kim, Hosoda, Nam ve
Miyazaki., 2010).

Hsueh-Chuan ve arkadaslart ag.%10 Mo veya daha fazlasinin oda sicakliginda o’
ve o’ fazinin olusumunu 6nemli dl¢lide diislirdiigiinii ve B fazinin olusumunun

yiiksek oldugunu gozlemlemistir (Hsu, Wu, Hsu, Kao ve Ho., 2013).

Chelariu ve arkadaslart elektrokimyasal empedans spektroskopisi (EIS)
sonuclarinda Ti-Nb-Mo ii¢lii alagimlarinin yiizeylerinde pasif oksit filmleri
olusturdugunu, alasimlara ilave edilen Nb miktarinin artmasi ile iyi bir korozyon
direnci saglandigin1 raporlamistir (Chelariu, Bolat, lzquierdo, Mareci, Gordin,
Gloriant ve diger., 2014).

Ti esasli Nb ve Mo’den olusan ikili ve liclii alasimlar, iistiin mekanik 6zellikleri,
biyouyumluluklari, yiiksek korozyon direnci ve sekil hafiza etkileri sayesinde tibbi
ve endiistriyel alanda dikkat ¢ekmistir. Nb ve Mo’nin eklenmesi viicut ortaminda
olduk¢a kararli olan Nb ve Mo bakiminda zengin oksitlerinin olusumunu
saglamaktadir. Nb ve Mo igeren ii¢lii Ti alasimlarinin tasarim ve gelistirilmesinin,
titanyum implantlarmn  mekanik  Ozelliklerini daha da  gelistirebilecegi

diistiniilmektedir (Nazari, Nouri ve Hilditch, 2015).
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BOLUM UC
YUZEY MODIFIKASYON YONTEMLERI

3.1 Yiizey Modifikasyon Yontemleri

Yiizey modifikasyonlarinin temel amaci korozyon direncini, asinma direncini,
antibakteriyel 6zelligi, biyoadhezyonu (kemik biiyiimesi), biyouyumlulugu,
mukavemet ve islenebilirlik gibi diger énemli gereksinimleri iyilestirmektir. Sekil
3.1’de metalik biyomalzemelerde implant ve doku etkilesimini etkileyen yiizey

ozellikleri goriilmektedir.

CARCORE SRE R SR A RE R AT

Yiizev 1slatilabialirligi

Yiizey topografisi Tiizey kimyas

Sekil 3.1 Metalik biyomalzemelerde implant ve doku etkilesimini etkileyen yiizey 6zellikleri (Wen,
2015)

Biyomedikal uygulamalar icin implant malzemeler {izerinde cesitli ylizey

modifikasyon siireglerini gergeklestirmenin baslica nedenleri su sekilde 6zetlenebilir;

e Implantasyon dncesi implant malzemesi yiizeyini Kirliliklerden armdirmak,

e Implantasyon sonrasi biyoaktivite, hiicre ve doku olusumu ve biiyiimesini
arttirmak,

e Oynak eklem uygulamalarinda aginma oranini azaltmak i¢in implantin sertligini
arttirmak,

e Viicut ortaminda asir1 iyon salinimini 6nlemek i¢in pasif tabaka olusturmak,

o Antibakteriyel etkiye katkida bulunmak,
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e implantlarin yorulma dayanimmi arttirmaktir (Izman, Abdul-Kadir, Anwar,
Nazim, Rosliza, Shah ve diger., 2012).

Implantlarda istenilen yiizey 6zelliklerini elde edebilmek i¢in mekanik, fiziksel ve
kimyasal modifikasyonlar uygulanmaktadir. Tablo 3.1, yiizey modifikasyon

yontemlerini 6zetlemektedir.

Genel olarak zimparalama, kumlama, talagli imalat ve parlatma fiziksel
yontemlerdir. Fiziksel yontemler, yilizeyin temizlendigi ve yiiksek enerjik yiiklere
veya diger iyonik tiirlere maruz birakilarak ylizeyin degistirilebildigi tekniklerdir. Bu
yontemler hiicrelerin piirlizlii veya piiriizsiiz yiizeylerini olusturarak tutunma,

cogalma, farklilagma giicilinii arttirirlar.

Yiizey modifikasyon yontemleri kimyasal islemlere ve c¢ozelti-yiizey arasinda
meydana gelen kimyasal reaksiyonlara dayanir. implant yiizey modifikasyonlar: asit
veya alkali, kimyasal buhar biriktirme, anodizasyon gibi kimyasal yontemleri igerir
(Ungan, 2009).

Titanyum alagimlarinda kimyasal yontemler, asit ya da ozellikle alkali ¢ozelti
kullanarak, yiizey piiriizliliigiinii, kompozisyonu degistirmek, yiizey islatilabilirligini
veya yiizey enerjisini uyarmak igin gerceklestirilir. (Jemat, Ghazali, Razali ve
Otsuka, 2015).
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Tablo 3.1 Biyomalzemelerin yiizey oOzelliklerinin gelistirilmesi ve iyilestirilmesi i¢in kullanilan

fiziksel ve kimyasal modifikasyonlar (Ungan, 2009; Amin, 2012)

- Talagh imalat
- Taglama
- Parlatma

- Kumlama

Kaba veya piiriizsiiz yiizey

Yiizey Modifikasyon
Modifiye edilmis tabaka Hedef
Yontemleri
Fiziksel Yontemler
Mekanik Yontemler Ozel vyiizey topografisi iiretmek;

temiz ve piriizli yiizey saglamak;

yapisma adezyonunu gelistirmek.

Iyon implantasyonu

~10 nm yiizeyi modifiye

Yiizey kompozisyonu degistirmek;

-Hidrojen peroksit tedavisi

~ 10 um sodyum titanat jeli
~ 5 nm yogun i¢ oksit ve

gozenekli dig tabaka

- Isin-gizgi iyon | edilmis tabaka/veya ~ pum | aginma, korozyon direnci ve
implantasyonu ince film biyouyumlulugu gelistirmek.

- PHI
PVD (Fiziksel buhar | ~ 1 pm TiN, TiC, TiCN, | Asinma direnci, korozyon direnci,
¢okeltimi) elmas ve elmas benzeri | kan uyumlulugunu gelistirmek.

- Buharlagsma karbon ince film

- Iyon kaplama

- Puskiirtme

- Termal sprey ~30 ile 200 pm arast | Asinma direnci, korozyon direnci ve

- Alev sprey kaplamalar, titanyum, HA, | biyolojik 6zellikleri gelistirmek.

- HVOF kalsiyum silikat, Al,Os3,

- DGUN Zr0,, TiO2

Kimyasal Yontemler

- Asidik tedavi <10 nm ylizey oksit | Oksit katmanini ve kontaminasyonu
-Alkali tedavi tabakasi gidermek.

Biyouyumlulugu, biyoaktiviteyi veya

kemik iletkenligini iyilestirmek.

Anodik Oksidasyon

~ 10 nm ile 40 pm arasi
TiO; tabakasi, adsorbsiyon
elektrolit

ve anyonlarin

dahil edilmesi

Ozel vyiizey topografileri iiretmek,

korozyon  direncini  gelistirmek,
Biyouyumluluk, biyoaktivite veya

kemik iletkenligini gelistirmek

CVD (Kimyasal Buhar

¢okeltimi)

~ 1 pm TiN, TiC, TiCN,

elmas gibi karbon ince film

Asinma direnci, korozyon direnci,

kan uyumlulugunu gelistirmek.
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Yapilan bir arastirmada yiizey kaplamanin ve asitle daglamanin maliyete baglh
olarak en yaygin ve uzun kullanima sahip oldugu belirtilmistir. Ayni ¢alismada,
plazma yonteminin implantin makul bir émre sahip olabilmesi i¢in uygulanabilir
oldugu vurgulanmistir. iyon implantasyonu daha iyi osseointegrasyon elde etmek
icin uygulanan pahali bir tekniktir. Ti ve alasimlarimin 6zellikle ortopedik
uygulamalarda tibbi gereksinimlerini karsilayabilmesi i¢in bu ydnteme alternatif
olarak lazer yontemi, mikro ark oksidasyonu, elektropolisaj tekniklerinin galisilmasi

gerektigi vurgulanmistir (John, Jaganathan, Supriyanto, ve Manikandan, 2016).

3.2 Mikro Ark Oksidasyon (MAO) Yontemi

Mikro ark oksidasyonu (MAO) diger bir adiyla plazma elektrolitik oksidasyon
(PEO) ya da anodik kivileim biriktirme (ASD) kendi kendine pasiflesen metallerin
(Ti, Mg, Al, Zr, ve Ta) ve alagimlarinin yilizeylerini degistirmek i¢in kullanilan etkili
bir yontemdir. Islem sirasinda altlik iizerinde olusturulan kaplamalar, ¢6zeltiden elde
edilen bilesiklerle zenginlestirilebilir. MAO isleminin ilk asamasinda, yiizeyde
bariyer oksit film olusur. Gerilim arttiginda ve kivileim desarjlari meydana
geldiginde, oksit filmi bdlgesel olarak pargalanir ve gozenekli bir yap1 olusur (ikinci
asama). Yiizeye bagli olarak uygun oksitlerin biiylimesi gézlenir. Anotlama siiresini
arttirmak nanokristallerin ve oksijen kabarciklarinin daha fazla olusmasina izin verir

(Kazek-Kesik, Krok-Borkowicz, Pamula ve Simka, 2014).

MAO siirecinde bir elektrolit igerisine daldirilan metalin, plazma kimyas1 ve
elektrokimyasal reaksiyonlarin birlikte etkisi ile olusan plazma bosalmalari sayesinde
yiizeyde kalin, sert, asinmaya ve korozyona karsi direngli bir ylizey kaplamas1 elde
edilir. Bu islemin bir diger giizel yani ise, malzeme geometrik agidan ne kadar
karmasik olursa olsun, elektrolit ile temas halinde olan biitiin yilizeyler esit kalinlik ve
morfolojiye sahip olurlar. Maskeleme yontemi ile de yiizey yalitilarak istenilen
bolgelerin kaplanmasi saglanabilir. Bu da MAO islemini diger biitiin yontemlerden
istlin bir teknik haline getirir. Sekil 3.2’de MAO isleminde kullanilan sistem
gosterilmektedir (Tekin, Cakmak ve Malayoglu, 2008).
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Sekil 3.2 MAO isleminde kullanilan sistem (Tekin, Cakmak ve Malayoglu, 2008)

MAO, elektrolit iginde elektrokimyasal oksidasyon, plazma kimyasal reaksiyonu
ve termal difiizyonun bir kombinasyonu olarak tanimlanabilir. MAO islemi sirasinda
bilesen, ¢oziinmils tuzlar iceren sulu bir elektrolit banyosuna daldirilir. (6rn;
silikatlar, fosfat ve kalsiyum tuzlari). Elektrolit banyosunda valf metaller (6rn; Al, Ti
ve Mg) anot, paslanmaz celik plakalar katot olarak islev goriir. Su sogutmali

paslanmaz celik bir kap konteyner gorevi goriir.

MAO isleminin dort asamasi bulunmaktadir (Sekil 3.3) ;

I. Asama (2): Voltaj kirilma gerilimine kadar gegen siirede hizli ve dogrusal bir
artis gosterir. Numune yiizeyinde kii¢lik oksijen baloncuklari ve oksit tabakasi

goriilebilir (Sekil a).

Il. Asama (b): Uygulanan voltaj belirli bir kritik degeri astiginda, dielektrik
¢okiimii meydana gelir ve bu durum kivilcim desarjlarinin olusmasina neden olur. Bu
asamada bolgesel kalinlagsmalar olusur. Yeni olusan kaplama akima karsi

direncliyken, direncin daha diisiik oldugu bdlgeler bozulmaya elverislidir. Kiigiik
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beyaz kivilcimlarin sayisi rastgele dagitilir ve anot yiizeyinin tamamu {izerinde hizla

hareket eder (Sekil b).

III Asama (c): Oksit filminin siirekli olusumu ve par¢alanmasi, hiicre
potansiyelinin dalgalanmasina neden olur. Hem valf metalin hem de elektrolitin
gazlastirilmasi seramik oksit kaplamanin dogrudan olusumunu saglar. Kaplamanin
dokiilmesi biiyiiyen oksidin zayif bélgesinden olur. Islem siiresinin artmasiyla,
kivileim desarji biiylir ve renkleri beyazdan turuncuya veya kirmiziya degisir. Bu

bolgede mikro arklar giiglii arklara doniisiir (Sekil c).

IV Asama (d): Yogun kivileim olusumu ve gaz salimimi, biiyiik boyutlu
gozeneklerin olusumunu ve filmin termal catlamasim tetikler. Kivileim ve gaz

kabarciklarinin ortadan kalkmasiyla birlikte, voltaj hizla diiser (Sekil d).

MAO kaplamasi bariyer i¢ tabaka ve ¢ok sayida ince ve kalin oyuklardan olusan
ikinci tabakayi igeren iki katmanl bir morfolojiye sahiptir. Kaplama kalinligi 1 ile

100 pum aras1 degisir.

baloncuklar = = =

oksit

katlalar ve kusurlar
oksit tabaka

katlkalar ve kusurlar

Sekil 3.3 MAO isleminin agsamalar1 (Wang, Yu, Chen ve Zhao, 2015)
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BOLUM DORT
DENEYSEL CALISMALAR

Bu tez caligmasinda malzeme olarak biyomedikal alanda sik¢a kullanilan ticari
safliktaki Ti (CP-Ti) metali ve Ti6Al4V (Ti64) alagimlari; laboratuvar sartlarinda
tretilen ikili Ti-Nb ve ig¢li Ti-Nb-Mo alagimlari kullanilmigtir.  Literatiir
caligmalarinda bu ikili ve tiglii sistemlerin yiiksek korozyon direnci, diisiik elastisite
modiili ve yliksek biyouyumluluk gibi 6zelliklere sahip olduguna dair sonuglar yer
almaktadir. Bu sonuglar esas alinarak % agirlik¢a Ti-15Nb, Ti-42Nb ve Ti-15Nb-
15Mo alasim sistemleri laboratuvar tipi bir ergitme cihazinda tretilmistir. Ticari
olarak kullanilan malzemelerin ve liretilen alasimlarin yiizey 6zelliklerini gelistirmek
amaciyla farkli parametrelerde mikro ark oksidasyon (MAO) yontemleri
kullanilmistir. Bu yiizey islemlerinin Cp-Ti ve Ti6Al4V alasim malzemeleri iizerine
uygulanmast ile ilgili literatiirde ¢alismalar mevcuttur ancak laboratuvar sartlarinda
iretilen alagimlara uygulanmasi ve karakterize edilmesi iizerine yapilan caligsmalar

siirlidir ve ayrintili inceleme gerektirmektedir.

4.1 Alasimlarm Uretimi

Bu calisma kapsaminda onceki lisansiistii ¢alismasinin devami olarak iki farkli
kompozisyonda ikili Ti-15Nb, Ti-42Nb alasimlar1 ve ek olarak ti¢lii Ti-15Nb-15Mo
alastm1 hazirlanmustir. Uretim siireci sirastyla peletlerin hazirlanmasi, peletlerin
ergitilmesi seklinde iki alt bolimde incelenmistir. Uretilen ingotlardan
karakterizasyon caligmalar1 ve yiizey islemleri i¢in numuneler kesilmis ve yiizeyleri

hazirlanmstir.
4.1.1 Peletlerin Hazirlanmast

Ticari safliktaki Ti malzemesi plaka seklinde Alfa Aesar firmasindan, TiAl4V
ELI malzemesi ise mil olarak Tifast firmasindan temin edilmistir. Alasimlarin

hazirlanmasinda Alfa Aesar firmasindan temin edilen -325 mesh tane boyutuna

sahip, %99,95 safliktaki toz hammaddeler kullanilmigtir. Hazirlanan metal toz
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karisimlarinin agirliklar: hassas terazi yardimiyla dl¢tilmiistiir. Homojen alagim ingot
tiretimi i¢in tek bir pelet yerine 5 pelet hazirlanmistir. Peletlerin hazirlanmasinda

kullanilan metal toz agirliklar1 Tablo 4.1°de sirasiyla verilmektedir.

Tablo 4.1 Hazirlanan toz karigimlarinin agirliklar

Seri | Kompozisyon Alasim Pelet 1 Pelet 2 Pelet 3 Pelet 4 Pelet 5
No (Y0AZ) Elementi 9 9 9 9 9
Ti 4,2558 4,2503 4,2504 | 4,2495 4,2587
1 Ti-15Nb
Nb 0,7525 0,7502 0,7511 0,7498 0,7529
Ti 2,9025 2,9082 2,9087 2,9089 2,9036
2 Ti-42Nb
Nb 2,1039 2,1013 2,1024 2,1001 2,1035
Ti 3,5058 3,5005 3,5033 3,5031 3,5017
3 Ti-15Nb-15Mo Nb 0,7533 0,7531 0,7527 0,7509 0,7524
Mo 0,7524 0,7512 0,7525 0,7507 0,7520

Plastik kutular icine konulan metal tozlari, toz karistirma cihazinda 300
devir/dakika da 1 saat siireyle karistirilmistir. (Sekil 4.1 a) Ergitme cihazinda direk
olarak toz numune ergitilemedigi icin toz karisimi pelet haline getirilmistir.
Hazirlanan peletler ergitildikten sonra bir araya getirilerek ¢ubuk ingotlar

tretilmistir.

Peletleme islemi i¢in hazirlanan toz karigimlart Tuscert marka hidrolik preste
(Sekil 4.1b) yaklasik olarak 150 bar basing uygulanarak pelet haline getirilmistir.
Sekil 4.1c’de gosterilen paslanmaz celikten iiretilmis peletleme aparatlar1 her islem
oncesinde etil alkol ile ultrasonik olarak temizlenmis ve kurutulmustur. Bu islem her

kompozisyondaki toz karigimlari igin tekrarlanmistir.
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(@) (b) (©
Sekil 4.1 (a) Peletleme islemi Oncesi tozlarin karistirildigir karistirici, (b) peletleme igleminde

kullanilan hidrolik pres ve (c) paslanmaz ¢elikten yapilmis pres kalip parcalart (Kisisel arsiv, 2018)

4.1.2 Peletlerin Ergitilmesi

Peletlerin ergitme islemi bolimiimiizde bulunan Edmund Biihler Model Vakum
Ark Ergitme cihazi (VAM) ile yapilmistir. VAM cihazinin sematik gdsterimi ve su
sogutmali bakir potalarin fotografi Sekil 4.2°de verilmektedir. Vakum ark ergitme
cthazi, yiiksek ergime noktasina sahip malzemelerin Argon (Ar) gazi ile olusturulan
koruyucu bir ortamda oksitlenme olmadan ergitilebildigi bir firindir. VAM cihazi

donel (rotary) ve difiizyon pompalari ile ¢aligmaktadir.

Sekil 4.2 VAM cihazinin (a) sematik gosterimi ve (b) su sogutmali bakir potalarin fotografi
(Dokumaci, 2012)
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Hazirlanan peletler ergitilmek {izere cihazin potalarina yerlestirilmis ve sistem
vakuma alinmistir. Vakuma alma islemi dénel pompa ile firm i¢ basmc1 1 x 107
mbar degerine diisene kadar gerceklestirilmistir. Daha sonra, donel pompa devre disi
birakilmis ve firin igerisine hazne basinc1 600 mbar olana kadar Ar gazi verilmistir.
Haznenin koruyucu Ar gazi ile temizlenme iglemi ii¢ kez tekrarlandiktan sonra daha
yiiksek vakum giiciine sahip difiizyon pompasi ile firm i¢ basincit 6 x 10 mbar
degerine diisene kadar vakumlama islemine devam edilmistir. Sonrasinda, diflizyon
pompasi devre dis1 birakilmis ve firin igerisine hazne basincit 800 mbar olana kadar
Ar gazi gonderilmistir. Ergitme islemi tilkenmeyen Tungsten (W) -elektrotla
yapilmistir. Peletlerin ergitme isleminden 6nce firin i¢ haznesinde kalan Oksijen (O2)

molekiillerini toplamak amaciyla saf Ti pargas1 100 A akimai ile ergitilmistir.

Peletler oncelikle dairesel potalar iginde On 1sitma olarak 60 A’e 1sitilmis daha
sonra 100 A’de 1 dakika siireyle ergitilmistir. Uretilen diigme seklindeki ingotlar
homojenligin saglanmasi amaciyla firina baglh bir ¢evirici kol yardimiyla c¢evrilerek
S5’er kez ergitilmistir. Tim islemler her kompozisyon i¢in ayni kosullarda
gerceklestirilmistir. Cubuk haline getirilirken aralarinda bosluk kalmayacak sekilde
VAM cihazinin ortasinda bulunan uzun potaya dizilen ingotlar 140 A’de, homojen
bir alasimin saglanmasi agisindan 1’er dk siireyle 10 defa daha ergitilerek ¢ubuk
haline getirilmistir. Cubuk haline getirilen dokiim parcas1 etil alkol ile ultrasonik

olarak temizlenmistir.

4.2 Numune Hazirlama islemleri

Ergitme isleminden sonra temizlenen parcalar 6nce 12 mm c¢apinda ve 1 mm
kalinliginda 5 cm uzunlugunda kuvars kapsiil icinde vakum altina alinmistir. Kuvars
kapsiile alma islemi numuneleri oksitlenmeden korumak igin oldukga etkili bir
yontemdir. Ayrica pargalarin yanina oksijen tutucu element olarak Nb ve saf Ti
parcalar1 eklenmistir. Pargalar kuvars kapsiile koyulup, kapsiiliin i¢i argon gazi ile
yaklasik 2-3 dakika yikanarak ve bu islem 5 kez tekrarlanarak kuvars kapsiilii
kapatilmistir.
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Dokiim sirasinda hizli soguyan numunelerdeki i¢ gerilmelerin giderilmesi ve
homojen bir yapinin saglanmasi i¢in iiretilen numunelere homojenlestirme tavlamasi
uygulanmistir. Homojenlestirme tavlamasi; katilasma sirasinda tanelerin igerisinde
olusan kimyasal bilesim farklarii (mikro segregasyon) difiizyon yoluyla gidermek
icin yapilir. Tavlamasi islemi, Sekil 4.3’teki Protherm marka tiip firinda
gerceklestirilmistir. Ar gazi atmosferinde kapsiile aliman numune sivi faz
olusturmayacak sekilde 1000°C’de 24 saat siireyle firmn igerisinde tutulmustur.

Kapsiil icerisinde bulunan numunelerin sogutma islemi firinda yapilmistir.

Sekil 4.3 Isil Islem Firin1 (Kisisel arsiv, 2018)

Homojenlestirme tavlamasi sonrast uzun c¢ubuk seklindeki dokiim pargasi
kesilerek metalografik inceleme, mekanik Olglimler ve ylizey islemleri amaciyla
numuneler hazirlanmistir. Bunun igin Struers marka kesim cihazinda elmas kesici
disk kullanilarak 3-5 mm arasinda degisen kalinliklarda plakalar kesilmistir. Kesme
islemi sirasinda ortaya ¢ikan 1s1 kaynakli mikroyap1 degisimlerini 6nlemek amaciyla
sogutucu sivi kullanilmustir. Sekil 4.4°te temsili olarak sirasiyla Ti-15Nb-15Mo
dokiim parcasi, kuvars kapsiile alinmis hali ve dokiim parcasindan kesilen bir plaka

Ornegi gosterilmistir.
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(a) (b) (©)
Sekil 4.4 (a) Cubuk seklindeki temsili Ti-15Nb-15Mo dokiim pargasi (b) Kuvars kapsiilde vakuma

alman numuneler (¢) Dokiim pargasindan kesilen plaka seklindeki parca (Kisisel arsiv, 2018)

Numune yiizeyleri kesim izlerinin giderilmesi amactyla sirastyla 80-240-400-800-
1200-2000 gritlik SiC zimparalar ile zimparalandiktan sonra 1 um’ lik elmas pasta ve
0,05 um’lik kolloidal silika kullanilarak parlatilmistir. Parlatma sonrasi numuneler
daglanarak optik mikroskopta incelemek iizere hazir hale getirilmistir. Ylizey
islemleri 6ncesi numunelerin bir kismi iletken bakir tel ile lehimlendikten sonra

polyester ile kaliplanmistir.

4.3 Mikro Ark Oksidasyon (MAO) Calismalari

Calisma kapsaminda Cp-Ti, ikili ve ti¢lii Ti alagimlarinin karakteristik ve
mikroyap1 6zelliklerine bagli olarak olusacak oksit tabakalarini gozlemlemek icin,
mikro ark oksitleme yontemi ile kaplama ¢alismalari gergeklestirilmistir.
Boliimiimiizde bulunan Keronite marka cihaz ile mikro ark oksitleme caligsmalari
sabit akim (0,6 A cm?), farkli siire parametleriyle (1, 3, 5, 10 dk) uygulanmustir.
Kaplamalar numune bagina 200 ml sivi ¢ozelti kullanilarak yapilmistir. Uygulama
sonrast numunelerin yiizeyleri saf su ile yikanarak kurutulmustur. MAO islemi sabit
akim, farkli siire parametreleri uygulanarak optimize edilmeye g¢alisilmistir. Tablo
4.2’ de uygulanan malzemeler, akim yogunluklar1 ve akim uygulama siireleri

verilmistir.
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Tablo 4.2 MAO islemi uygulanan malzemeler, akim yogunluklari, akim uygulama siireleri

No Malzeme Siire (dk) | Akim Yogunlugu (A/cm?) Maksimum Voltaj (V)
1 Ti6Al4V ELI 1dk 0,6 A 226 V
2 Ti6Al4V ELI 3dk 0,6 A 235V
3 Ti6Al4V ELI 5dk 0,6 A 268 V
4 Ti6Al4V ELI 10 dk 0,6 A 284V
5 Til5Nb15Mo 1dk 0,6 A 197V
6 Til5Nb15Mo 3dk 0,6 A 223V
7 Til5Nb15Mo 5dk 0,6 A 233V
8 Til5Nb15Mo 10 dk 0,6 A 2718V
9 Cp-Ti 1dk 06A 218V
10 Cp-Ti 3dk 0,6 A 254V
11 Cp-Ti 5 dk 0,6 A 257V
12 Cp-Ti 10 dk 0,6 A 265 V
13 Ti 15Nb 1dk 06 A 222V
14 Ti 15Nb 3dk 0,6 A 244V
15 Ti 15Nb 5dk 0,6 A 244V
16 Ti 15Nb 10 dk 0,6 A 254V
17 Ti 42Nb 1dk 0,6 A 240 V
18 Ti 42Nb 3dk 0,6 A 271V
19 Ti 42Nb 5dk 0,6 A 274V
20 Ti 42Nb 10 dk 0,6 A 322V

MAO prosesinde kullanilacak elektrolit i¢in kalsiyum asetat (CaA), kalsiyum
glisero fosfat (CaGP) ve magnezyum asetat (MgA) kimyasallarinin karisimi Tablo

4.3’te verilen derisimlerde hazirlanmistir.

Tablo 4.3 MAO prosesinde kullanilan kimyasallar

MAO Elektrolit Kimyasallari Konsantrasyon [g/L]
Kalsiyum gliserofosfat (CaGP) 1,429
Kalsiyum asetat (CaA) 8,920
Magnezyum asetat (MgA) 6,048
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4.4 Karakterizasyon Calismalari

4.4.1 X-Isinlar: Difraksiyon (XRD) Analizi

Karakterizasyon c¢alismalar1 kapsaminda Rigaku D/MAX-2200/RC model X-
1sinlart difraktometresi (XRD) cihazi kullanilmistir (Sekil 4.5). X-1s1m1 difraksiyon
calismalart Cu-Ko (A=1,5406 A) 1smmasi, 4°dk. tarama hizi ve 1,44 kW giic
kullanilarak yapilmistir. Uretilen alasimlarin homojenizasyon sonrasi faz analizi bulk
modunda gerceklestirilmistir. Mikro ark oksidasyonu ile numune yiizeylerinde
olusan oksit tabakalarinin faz analizleri ve SBF ¢alismalar1 sonucunda elde edilen
yapilarin belirlenmesi sirasinda ince film modundan yararlanilmistir. Elde edilen
difraksiyon desenlerinin degerlendirmeleri sirasinda cihaza bagli bilgisayarda

bulunan veritabanindan yararlanilmistir.

Sekil 4.5 XRD Cihazi (Kisisel arsiv, 2018)

4.4.2 Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) ve Enerji Dagilim Spektrometresi
(EDS) Incelemesi

Numunelerin optik mikroskopta goriintiilenemeyen yapilari yiiksek ¢oziiniirliik ve
yiiksek biiylitmelerdeki JEOL JSM-6060 marka taramali elektron mikroskobu
(SEM) kullanilarak incelenmistir. Ayrica SE (ikincil elektron) ve BE (geri sacilmis
elektron) dedektorleri kullanilarak MAO ile numune yiizeylerinde olusan yiizey

kaplamasinin kesit goriintiileri, yapisal ozellikleri, mineralizasyon sonucu olusan
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yapilarin morfolojisi incelenmistir. Elementel analizler SEM cihazina bagli IXRF
System-500 model Enerji Dagilim Spektrometre (EDS) cihazi ile yapilmistir (Sekil
4.6).

‘
J
3]

Sekil 4.6 Mikroyapi incelemelerinde kullanilan SEM/EDS cihaz1 (Kisisel arsiv, 2018)

4.5 Mekanik Ol¢iimler

4.5.1 Mikro Vickers Sertlik Cihaz

Uretilen numunelerin sertlik dl¢iimleri i¢in Shimadzu HMV-1 mikro sertlik test
cthaz1 (Sekil 4.7 a) kullanilmistir. Mikro sertlik Olgiimleri Vickers tipi elmas ug
kullanilarak yapilmistir. Cihazda 0,025 N ile 20 N arasinda degisen yiikler
uygulanmaktadir. Numunelerin sertlik 6l¢iimleri i¢in 19,6 N (200 gram) yiik 10 sn
siire ile uygulanmistir. Numunelerin her birinden farkli bolgelerden 5 adet dlglim

alinmig ve 6l¢iim sonuglarinin ortalamalar1 hesaplanmistir.

4.5.2 Dinamik Ultra Mikro Sertlik (DUH) Cihazi

Uretilen alagimlarin elastisite modiilleri, Shimadzu-W201S model Dinamik Ultra-
mikro Sertlik cihazi (Sekil 4.7 b) kullanilarak 800mN kuvvet altinda yiikleme-
bosaltma (load-unload) testleri ile gergeklestirilmistir. Kuvvetin uygulanma stiresi 10

saniyedir.
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(@) (b)
Sekil 4.7 (a) Mikro Vickers ve (b) Dinamik Ultra Mikro Sertlik cihazlan (Kisisel arsiv, 2018)

4.6 SBF Calismalari

Literatiirde ¢alisilmis olan ¢ozelti derisiminden faydalanarak pH degeri 7 olan
SBF ¢ozeltisi hazirlanmistir. Tablo 4.4’te 1000 ml SBF ¢ozeltisi hazirlamak igin
kullanilan kimyasallar ve miktarlari verilmistir (Kokubo ve Takadama, 2006). MAO
isleminde optimizasyonu yapilan tiim numuneler 7, 14, 28 giin Niive BM 402 marka
su banyosunda (Sekil 4.8), 37 °C sicaklikta SBF ¢ozeltisi igerisinde bekletilmistir.

Yiizeyde olusan mineral yapilar1 XRD ve SEM cihazlar ile karakterize edilmistir.

Tablo 4. 4 1000 ml SBF ¢ozeltisi hazirlamak i¢in kullanilan kimyasallar ve miktarlar

Kimyasal Miktar
NaCl 8.035¢g
NaHCO3; 0.355¢g
KCI 0.225¢
K2HPO4 3H,0 0.231¢g
MgCl, 6H.0 03119
1.0M-HCI 39 ml
CaCl, 0.292¢
NaxSO4 0.072¢g
Tris 6.118 g
1.0M-HCI 0-5ml
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Sekil 4.8 SBF deneylerinin yapildig: su banyosu (Kisisel arsiv, 2018)
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BOLUM BES
DENEYSEL SONUCLAR VE TARTISMA

5.1 Alasimlarin Karakterizasyonu

Vakum ark ergitme cihazi ile tiretilen 3 farkli Ti alasimimin ve ASTM F136 ELI
Ti6Al4V alagiminin faz analizleri, mikroyap1 goriintiileri, 6l¢iilen sertlik ve elastisite

modiilii degerlerine bu boliimde yer verilmektedir.

5.1.1 Alasimlarin XRD Analiz Sonuclart

Ticari olarak kullanilan Ti6Al4V alasimi bilindigi gibi hekzagonal siki paket
kristal yapisina sahip a ve hacim merkezli kiibik kristal yapisina sahip  fazlarmi
icermektedir. Bu calismada {iretilen Ti esasli alagimlarin f fazi icermesi
amagclanmustir. Uretilen alasimlarda olusacak fazlarin kristal yapisi eklenen element
miktarlaria, ¢esidine, hizli soguma gibi denge dis1 durumlara bagl olarak farklilik
gosterebilmekte ve alasim cesitli yar1 kararli iirlinler igerebilmektedir. Literatiirde
yapilan calismalar sonucunda Ti-Nb alagimlarinda alasima ilave edilen Nb miktarina
ve soguma sartlarina bagh olarak hekzagonal sik1 paket o’ martenzit, ortorombik o”

martenzit, yar1 kararli B ve wat fazlar1 goriilebilmektedir (Bonisch ve diger., 2013;

Zhuravleva, 2014).

Sekil 5.1’de ASTM F136 ELI Ti6Al4V alasimi ve laboratuvar kosullarinda
tiretilen Ti-15Nb, Ti-42Nb ve Ti-15Nb-15Mo alasimlarinin tavlama sonrast XRD
kirmim desenleri verilmektedir. Ti6Al4V alasiminda baskin olarak o fazi analiz
edilmis Ti-15Nb alagiminda ise  faz1 da belirlenmistir. Alasimlara tavlama yapilsa
da hizli sogumanin etkisinden dolayr a piklerinin yerlerinde sapma gozlenmektedir.
Literatiir bilgileri de esas alinarak a piklerinde gbzlenen sapmalarin, a fazinin kristal
yapisinin farklilasarak o’ martenzitik yapiya ait oldugu sdylenebilir (Calin ve diger.,
2014). Ti-Nb ikili faz diyagrami dikkate alindiginda, Ti-42Nb alasiminda sadece P
faz1 bulundugu soylenebilir. Martenzitik o’ yapisinin Nb miktarinin artmasi ile

kayboldugu gozlenmistir. Literatiirde titanyuma agirlikga % 3-5 Mo ilave edildiginde
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alasimda o’ faz yapisinin bulundugu, Mo miktar1 % 6 oldugunda ilave olarak a”
fazinin da gozlendigi ancak % 7,5 Mo ilavesinde sadece a” fazinin belirlendigi
sonucuna varilmistir. Mo miktar1 % 9 oldugunda o” fazi1 ve B fazi birlikte analiz
edilmis ve % 10 ve iizeri ilavelerde o’ ve o” fazinin olusumunu 6nemli Glgiide
azaldig1 ve B fazinin olusumunun baskin oldugu analiz edilmistir (Hsu, Wu, Hsu,
Kao ve Ho., 2013). Ti-15Mo alasimina Nb ilavesi sonucunda alasimda sadece [3

fazinin belirlendigi ve alasimin elastisite modiiliiniin  diistiriildigli sonucuna

varilmigtir (Martins ve diger., 2014).

Bu calismada ise baskin olarak [ fazi analiz edilmistir. Kafes sistemine Mo
elementinin girmesi ile tiim P piklerinin ayn1 derece saga kaydigi sdylenebilir. Diisiik

yogunlukta da olsa martenzitik a (o’) yapisina rastlanmistir.

® Ti(a)
OTi(B)

I Ti15Nb15Mo-TS

e
:.‘ o O
< e e .
-
; Ti42Nb-TS
=
=
o
® U ® O ®
o et et e e S
® & Ti15Nb-TS
TiBAI4V-TS
LI S S B N N A N S S S S S S S S S B S S S e p p |
30 40 50 60 70 80 90
20

Sekil 5.1 Ti6Al4V ve iiretilen Ti alagimlarinin tavlama sonrast XRD kirinim desenleri
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5.1.2 SEM Géoriintiileri ve EDS Analiz Sonuclar

Sekil 5.2°de Ti6Al4V alasimi ve laboratuvar ortaminda iiretilen ii¢ farkli Ti
alagiminin tavlama sonrasi SEM geri sacilmis elektron (BE) modunda alinan
mikroyap1 goriintiileri verilmektedir. SEM/BE goriintiilerinde kontrast farki o faz
bolgelerinin farkli elementler igerdigini gosterir. Ag¢ik renkli bolgelerde atom agirligi
yiiksek elementlerin yogun oldugu, koyu renkli bolgelerin ise atom agirligi kii¢iik
elementler bakimindan zengin oldugu bilinmektedir. Burada Ti, Nb elementine gore
daha diigiik atom agirligina sahip oldugundan koyu bélgelerin Ti bakimindan zengin
oldugu soylenebilir. Faz diyagramindan da bilindigi gibi, Ti bakimindan zengin olan
koyu renkli bolgeler o fazinin, agik renkli bolgeler ise B fazinin bulundugunu
gosterir. Mikroyapr goriintiilerinde gozlenen farkli faz yapilarmin agirlikga %

element miktarlar1 EDS analizi ile belirlenmistir.

Sekil 5.2 a’da a ve P fazlarina sahip Ti6Al4V mikroyapist goriilmektedir. Bu
mikroyapiya gore eseksenli a (koyu renkli bolgeler) ve az miktarda taneler arasi 8
fazlarinin (agik renkli bolgeler) bulundugu sdylenebilir. Sekil 5.2 b’de Ti-15Nb
alagiminin tavlama iglemi sonrasi igyapist goriilmektedir. Tavlama sonrasi igyapida
farkli kontrasta sahip kalin plaka sekilli yapilar ve bu yapilarin arasinda karmasik
dizilimli ignemsi yapilar bulunmaktadir. Bu ignemsi yapilarin XRD ile analiz edilen
martenzitik o fazi oldugu sdylenebilir. EDS analiz sonuglarina gore temsili koyu
plaka seklindeki yapilar (1 bolgesi) ag. % 95,26 Ti, % 4,74 Nb; ignemsi yapilar (2
bolgesi) ise ag. % 79,62 Ti, % 20,38 Nb igermektedir. Alasimda esas olarak bulunan
acik bolgelerden alinan analizler, yapida beklenildigi gibi ag. %15’e yakin Nb

oldugunu gostermektedir.
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b) Ti-15Nb

c) Ti-42Nb d) Ti-15Nb-15Mo

Sekil 5.2 TiBAI4V ve iiretilen Ti alasimlarinin tavlama sonrast SEM/BE goriintiileri

Sekil 5.2.c ve d’de sirasiyla Ti-42Nb ve Ti-15Nb-15Mo alasimiin tavlama
sonrast BE goriintiileri verilmektedir. Her iki alasimda da yuvarlak ve ¢ubuk seklinde
siyah yapilara rastlanmistir. Ti-42Nb numunesinin analiz sonuglarina bakildiginda
temsili 1 numarali koyu boélgenin ag. % 53,98 Ti, ag. % 46,02 Nb; 2 numarali agik
bolgenin ise ag. % 50 Ti, ag. % 50 Nb elementlerini igerdigi sonucuna varilmistir.
Ti-15Nb-15Mo numunesinin analiz sonuglarinda 1 numarali koyu bolgenin ag. % 64
Ti, % 20,17 Nb, % 15,83 Mo, 2 numarali beyaz bolgenin ag. % 62,5 Ti, % 22,15 Nb,
% 15,35 Mo igerdigi goriilmektedir. Koyu bolgeler kiiciik oldugu i¢in analiz
sonuglar1 yakin ¢ikmaktadir. Ayrica koyu bolgeler Ti-42Nb alasimina gore daha

azdir.
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5.1.2 Mekanik Olgiim Sonuclart

Uretilen alasimlar mikro vickers sertlik degerleri, dinamik ultra mikro (DUH)
cihazi ile aliman degerler ve literatiirde yakin kompozisyonda iiretilen alasimlardan
dinamik ultra mikro (DUH) cihazi ile alinan elastisite modiilii 6l¢iim degerleri Tablo
5.1’de verilmektedir. Elastisite modiili degerlerine bakildiginda literatiirdeki
degerlere gore nispeten yiiksektir. Ozellikle literatiir bilgilerinden Ti6Al4V degeri
(120 GPa) esas alindiginda bu fark goriilebilir. Uretilen alagimlarin elastisite modiilii

degerleri Ti ve Ti6Al4V alasimina gore diistiktiir.

Tablo 5.1 Saf Ti ve Ti alagimlarinin Sl¢iilen sertlik ve elastisite modiilii degerleri

Dinamik Ultra Mikro

Sertlik | Sertlik (DUH) Cihaz ile o ) )
Malzeme Dinamik Ultra Mikro Sertlik (DUH)
(HV) alman Elastisite Modiili .

(GPa) Olgiimleri

(GPa) Olgiimleri

Literatiirden alinan  Standartlar ve

Ti6Al4V 293 122 114-120 (ASTM F136) (Sidambe, 2014).

Ti-15Nb 339 97 47 (Bonish ve diger., 2014).

Ti-42Nb 283 74 56 (Guo ve diger., 2015).
Ti-15Nb-15Mo 334 113 ~80 (Neacsu ve diger., 2014).

5.2 Mikro Ark Oksidasyon (MAQO) Islemi Sonrasi Yiizey Karakterizasyonu

Bu boliimde saf Ti ve Ti alagim yiizeylerine sabit 0,6 A akim yogunlugu ve farkli
siirelerde (1, 3, 5, 10 dk) uygulanan MAO islemi sonrasinda elde edilen kaplamalarin
faz analizleri, yiizey goriintiileri ve elementel analizleri; kesit goriintiileri, kesit

analizleri ve kalinlik 6l¢timleri verilmektedir.
5.2.1 XRD Analiz Sonuclar:
Sekil 5.3-5.6’da tiim numunelere 1 ve 3 dk siire ile uygulanan MAO islemi

sonrast ylizeyde olusan kaplamalarin faz analizleri sirasiyla her alagim igin

verilmistir.
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Sekil 5.3 Cp-Ti ve Ti6Al4V alasimi MAO islemi sonrasi kaplamalarin faz analizleri

XRD faz analiz sonuglarina gore saf Ti ylizeyinde anataz (TiO2) ve o-Ti analiz
edilmigstir. Ti6AlI4V alasim ylizeyinde ise hem anataz hem de rutil yapilarma
rastlanmistir. Altlik malzemesi olarak a-Ti faz1 da analiz edilmistir. 3 dk MAO
islemi uygulanmig Ti6Al4V alasim yiizeyinde MgTi2Os fazina da rastlanmaktadir.
Ayrica kirimim deseninde 20 25-35° araligindaki gozlenen yiikseltiden amorf bir

yapinin olustugu da sdylenebilir. Bu Ca2P207 Ca-fosfat yapinin olustugunun bir

gostergesidir.
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Siddet (a.u.)

Siddet (a.u.)
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+Rutil
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Til5Nb- 1 dk
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Sekil 5.4 Ti-15Nb alasimi MAO islemi sonrasi kaplamalarin faz analizleri

e Anataz
+Rutil
CTi(B)
X Ti3Os

L 2
Ti42Nb-3 dk

Sekil 5.5 Ti-42Nb alasimi MAO iglemi sonrasi kaplamalarin faz analizleri
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Ti-15Nb alagimina ait kirinim desenleri incelendiginde 1 dk islem sonrasi sadece

anataz ve rutil fazlarma rastlanirken 3 dk islem sonrasi bu fazlarin yani sira TiO

fazina da belirlenmistir.

Ti-42Nb alagimina ait kirinim desenlerine bakildiginda yiizeyde benzer sekilde
rutil ve anataz fazlarmin olustugu sdylenebilir. Altliktan B-Ti fazi1 da analiz

edilmistir. 3 dk islem sonrasinda Ti6Al4V alasim ylizeyinde oldugu gibi amorf Ca-

fosfat yapisinin olustugunu séylemek miimkiindiir.

L ]

eAnataz
+Rutil
®Ti(a)

Siddet (a.u.)

Ti15Nb15Mo- 3 dk

n v,

Ti1sNb15Me-1dk
| T R |

e I B e e e e e e e e e AN s
20 30 40 50 60 70 80

20

Sekil 5.6 Ti-15Nb-15Mo alagimi MAO iglemi sonrasi kaplamalarin faz analizleri

Ti-15Nb-15Mo alagim yiizeyinde 1 dk islem sonrasi anataz olusumu baskin iken 3

dk islem sonrasinda ele edilen ylizeyde rutil ve anataz fazlariin birlikte bulundugu

XRD kirinim desenlerinden goriilmektedir.
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5.2.2 SEM Yiizey Goriintiileri ve EDS Sonuclari

Farkli parametrelerde uygulanan MAO islemi sonrasinda tiim numune
yiizeylerinde elde edilen kaplamalarin ylizey goriintiileri Sekil 5.7°de verilmistir.
Tim numune yiizeylerinde 1 dk islem sonrasinda gozenekli bir oksit tabakasi
olusmaktadir. 1000X biiylitmede alinan SEM goriintiilerinde, Image J programi
yardimi ile 25 gozenekten Olciilen ortalama gozenek boyut degerleri karsilastirmali

olarak Tablo 5.2°de verilmistir.

Tablo 5.2 Image J programu ile 1 dk MAO islemi sonucu olusan kaplamalarin gézenek boyutu

ortalama degerleri

Numune Gozenek Boyutu (um)
Cp-Ti 95+21
Ti6Al4V 124431
Ti-15Nb 133436
Ti-42Nb 192+38
Ti-15Nb-15Mo 109+29

Tablodan da goriildiigi gibi, 1 dk MAO islemi sonrasi Ti-42Nb alasim ylizeyinde
olusan oksit tabakasinin gozenek boyutu diger numune yiizeylerinde olusan oksitlere
gore daha biiyiiktiir. Ti15SNb15Mo alasim yiizeyinde olusan oksidin gézenek dagilimi

ve boyutu diger numune yiizeylerinde olusan oksit yapilarina gére daha homojendir.

Islem siiresinin artmasi ile metal yiizeylerinde olusan oksit morfolojisi degisim
gostermektedir. Saf Ti ylizeyinde olusan oksit tabakasi 3 dk islem sonrasi
gozeneklilik 6zelligini yitirmistir. Ti6Al4V alasim ylizeyinde olusan oksit tabakasi
tiim iglem siireleri boyunca gozenekli bir yapiya sahip olsa da gézenek boyutu islem
stiresi ile artig gostermekte ve gozenek sayisi azalmaktadir. 10 dk MAO islemi
sonrasinda ylizeyde farkli bir oksit olusumu gozlenmektedir. Til5SNb alagim
yiizeyinde olusan oksit tabakasinin gézenek boyutu kiiciilmekte ve oksit yiizeyi 1 dk
islem sonrasina gore daha piiriizsiiz olmaktadir. Daha uzun siirelerde MAO islemi
uygulanmasi halinde ylizeyde kalin, gozeneksiz bir oksit tabakasinin olustugu ancak

islem siiresindeki artis ile catlayarak yilizeyden dokiildiigii soylenebilir.
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11 48 SEI

Ti-3dk

Ti6AlI4V-5dk Ti6Al4V-10dk

Sekil 5.7 Mikro ark oksidasyonu sonrasi saf Ti ve alagimlarinin yiizey morfolojisi
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»
11 48 SEI

Ti15Nb-1dk

12 48 SEI

11 48 SEI

Ti42Nb-5dk Ti42Nb-10dk
Sekil 5.7 devam
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11 48 SEI

Ti15Nb15Mo-1dk

Til5Nb15Mo-5dk Til5Nb15Mo-10dk
Sekil 5.7 devam

Daha once de soylendigi gibi Ti-42Nb alasim yiizeyinde olusan oksit yapisi
gbdzenek boyutu biiyiik oldugu i¢in islem siiresi arttik¢a ylizeyde daha kalin, catlakli
ve dokiilmeye yatkin bir tabaka olusumu gozlenmektedir. Olusan oksit yapisinin
dokiilmesi ile iri gozeneklerden yeni bir oksit tabakasinin olusmaya basladigr 5 dk
MAO islemi sonrasi aliman SEM/SE goriintlisiinde goriilmektedir. 10 dk islem

sonrasi oksit tabakasi daha karmasik bir yapidadir.

Til5Nb15Mo alasim yiizeyinde olusan oksit tabakasinin morfolojisine
bakildiginda, gézenek boyutunda ¢ok az bir artis olmakla beraber 10 dk islem
siiresine kadar yapt homojen goézenek dagilimimi korumaktadir. Gozenekler diger
metal yiizeylerinde olusan gézenek yapilarindan farklilik gostermektedir. Bu alagim
yilizeyinde olusan gozeneklerin birbirleri ile baglantis1 olan agik gozenekler oldugu

ve slingerimsi bir yapiya sahip oldugu soylenebilir.

Sekil 5.8°de MAO uygulamast sonrasi saf Ti ve alasimlarin genel yiizey

gorlntiileri verilmektedir. SEM goriintiilerinde belirtilen bolgelerden alinan alan
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analizi sonuglar1 Tablo 5.3’te verilmektedir. SEM goriintiilerine bakildiginda, saf Ti
yizeyinde XRD analizi ile belirlenen anataz (TiO2) tabakasi ve yiizeyinde
cekirdeklenmeye baslayan farkli oksit yapilar1 goriilmektedir. Cekirdeklenen bu
yapilar biiyiiyerek tiim gozenekli anataz yiizeyini kaplayan c¢atlakli bir tabaka olusur.
5 dakika MAO islemi sonrasi tabakanin 1 ve 2 olarak belirtilen farkli bolgelerinden
aliman analiz sonuglarindan da anlagilacagi iizere olusan anataz tabakasi i¢inde Ca,
Mg ve P elementleri analiz edilmektedir. Catlakli tabakada ise bu elementlerin yiizde
miktarlarinda artis gozlenmistir. Bu da gbzenekli bir yapiya sahip anataz tabakasi
icinde Ca-Mg-fosfat bilesiklerinin olusmaya basladigit ve MAO islem siiresindeki
artisla yiizeyi tabaka olarak kapladigini géstermektedir.

Ti6Al4V metali iizerinde MAO islemi sonrasi olusan tabakanin EDS analizi
sonuglar1 XRD analizi sonrasi belirlenen anataz ve rutil fazlarinin varligin
desteklemektedir. Ancak 1 dk MAO isleminden itibaren TiO2 tabakasi i¢inde yliksek
miktarda Ca, Mg ve P elementleri belirlenmistir. Bu elementlerin miktarlar1 islem
siiresindeki artisla 6nemli bir degisim gostermemektedir. Yiizeyde Ca-Mg-fosfat

yapilar1 olusmus ancak saf Ti’da oldugu kadar hizl ylizeyi kaplayamamastir.

Ti-15Nb genel mikroyap1 goriintiileri tim MAO islem siireleri i¢in saf titanyum
metaline benzemektedir. 10 dk islem siiresine kadar yiizeyde olusan tabakalar Mg, Ti
ve O elementleri bakimindan zengindir. 10 dk sonrasinda yiizeyde Ti ve Ti6Al4V
metallerinde oldugu gibi Ca-Mg ve P bakimindan zengin ikinci bir tabaka
olusmaktadir. Ti-42 Nb alasimi igin ise ikinci tabaka olusumu daha kisa siirede (3
dk) baslamaktadir. Ti-Nb alasimlarinda Nb miktarindaki artisin yiizeyde olusan
ikinci tabakanin Mg elementi bakimindan zengin bir tabaka olmasini yol agtigi

distiniilmektedir.
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Ti6Al4V-5dk Ti6Al4V-10dk

Sekil 5.8 Mikro ark oksidasyonu sonrasi Titanyum ve alagimlarimin EDS ile analiz edildigi bolgeler
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Ti-15Nb-5 dk Ti-15Nb-10 dk

Ti-42Nb-5 dk Ti-42Nb-10 dk
Sekil 5.8 devami
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XZ58 188xm

Ti-15Nb-15Mo-1 dk

<Z58 1868nm

Ti-15Nb-15Mo-5 dk Ti-15Nb-15Mo-10 dk
Sekil 5.8 devam

Tiim MAO islem siireleri sonunda, Til5Nb15Mo alagim yiizeyinden alinan EDS
sonuglarinda Ti ve O elementlerinin yani sira diger alagimlara kiyasla Ca, Mg ve P
element miktarlar diisiiktiir. Genel yiizey goriintiilerinden de yola ¢ikilarak yiizeyde
olusan TiO2 tabakas1 i¢ine Ca-Mg-P iyonlarmin siiriiklendigi gézenekler igerisinde
Ca-Mg-P bilesiklerinin  olustugu ve yiizeyde ikinci tabaka olusumunun
gerceklesmedigi soylenebilir.
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Literatirde saf Ti yiizeyinde kalsiyum gliserofosfat ve kalsiyum asetat
solisyonunda MAO yontemi kullanilarak 250- 400 V arasinda farkli voltaj
degerlerinde 1 dakika siire ile olusturulan oksit tabakalari incelenmistir. MAO
yonteminin ve olusan oksidin sematik gosterimi ve 250 V-1 dk islem sonras1 kesit
goriintiisti Sekil 5.9 verilmistir (Laurindo, Lepienski, Amorim, Torres ve Soares,
2018).

*)

Giig
Kaynag

(@) (b)
Sekil 5.9 (a) MAO prosesi sonucu olusan oksidin sematik gosterimi ve (b) mikroyapi goriintiisii

(Laurindo, Lepienski, Amorim, Torres ve Soares, 2018)

Sekil 5.10°da saf Ti ve Ti alagimlar1 yiizeyinde olusan oksit yapilarinin kesit
goriintiilleri  verilmistir. SEM/BE goriintiileri iizerinden alinan ortalama tabaka
kalinliklar1 Tablo 5.4’te verilmektedir. Her tabakadan 5 6l¢iim alinmistir. SEM/BE
goriintlilerinde gorildiigii izere saf Ti kesit yiizeyinde literatiirdeki kesit goriintiisiine
benzer sekilde yogun i¢ tabaka ve gozenekli dis tabaka olmak iizere iki farkli yapidan
olusan bir oksit tabakasi vardir. Bunun sebebi islem sirasinda olusan mikro
kiviletmlardir. Islemin ilk asamasinda altlik iizerinde diisiik sertlige sahip gézenekli
bir tabaka olusmaktadir. Daha sonra metale dogru siiredeki artis ile beraber yogun bir
tabaka biiyiir. Metal yilizeyinde ilk olusan yogun tabakanin kalinligi artan islem
stiresi ile artmaktadir. BOylece i¢ tabaka yliksek sicaklikta ve yiliksek basingta
oldukga kristalin ve yogun iken, dis tabaka elektrolitin hizli sogumasi nedeniyle

amorf, gozenekli ve zayif baglanan bir tabakadir (Durdu, Usta ve Berkem, 2015).
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Literatiirde benzer ¢ozelti icerisinde Ti6Al4V metalinin MAO islemi sonras1 kesit
goriintiilerinde iglem siiresi arttik¢a olusan kaplamanin yogunlugu ve kalinliginin
arttig1 goriilmektedir. MAO islemi sirasinda kaplamanin yogun ve gozenekli iki

tabakadan olustugu gortilmektedir.

Yapilan calismalarda saf Ti ve Ti6Al4V alasim yiizeyinde yogun ilk tabaka ve
gozenekli ve kalin ikinci tabaka go6zlenmektedir (Sekil 5.10). XRD analiz
sonuclarina bakildiginda bu tabakalarin saf Ti i¢in anataz; Ti6Al4V ve diger
alagimlar i¢in anataz ve rutil fazlar1 oldugu goriilmektedir. Cozelti icinde anyon ve
katyon halinde bulunan Ca, Mg, P iyonlarindan anyonlar MAO islemi sirasinda
olusan elektriksel alan kuvveti ile gézenekli TiO2 yapisi i¢ine girerken katyonlar da
beraberinde  gozenekler i¢ine  siiriiklenerek Ca-Mg  fosfat  bilesiklerini
olusturmaktadir. Ikinci tabakanin gdzenekliligi siire arttikga hem islem geregi hem de
gozenekleri dolduran fosfat bilesikleri sebebi ile azalmaktadir. Yogun ve gozenekli
TiO> tabakasimin haricinde islem siiresindeki artis ile gézenekleri dolduran Ca-Mg
fosfat bilesikleri TiO2 tabakalarin iizerinde biiylimeye devam etmektedir. 1 dk siire
ile yapilan islemde yiizeyden belli bolgelerde biiyiiyen fosfat bilesikleri daha uzun
siirelerde ylizeyi tamamen kaplamaktadir. Ayn1 zamanda olusan seramik yapidaki bu
tabakanin proses esnasinda ¢ozelti igerisinde hizli sogumadan kaynakli catlakli bir
morfoloji olusturdugu sdylenebilir. Kesit goriintiilerine bakildiginda, yogun olan
fosfat igerikli tabaka belli araliklarla gézlenebilmektedir. Bazi numunelerde ise kesit
ylizey hazirlama sirasindaki mekanik zorlamadan dolayr dokiilerek hig
gozlemlenememistir. Yapilan calismalarda MAO islemi esnasinda siire arttikca akim
sabit oldugu icin siire ile dogru orantili olarak voltajin arttig1 buna baglh olarak da
kaplama kalinlig1 ve piiriizliiligiiniin arttig1 soylenebilir. Ti-Nb alagimlariin tim
kesit goriintiileri incelendiginde bu alagimlarin yiizeylerinde de saf Ti ve Ti6Al4V
alasiminda oldugu gibi i¢ tabaka ve gozenekli dis tabaka olmak tizere iki tabakadan
olusan bir yapmin olustugu sdylenebilir. Dis tabakanin kalinligt MAO siiresinin
artistyla ve alasima eklen Nb miktarina paralel olarak artmistir. TilSNb15Mo alagimi
incelenen diger Titanyum alasimlarinda oldugu gibi iki tabakadan olustugu

goriilmektedir. D1s tabaka MAO islem siiresinin artigiyla kalinlagmaktadir.
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Ti-3dk kesit

Ti-5dk kesit Ti-10dk kesit

Ti6AI4V-5dk Kesit Ti6Al4V-10dk Kesit

Sekil 5.10 Mikro ark oksidasyonu sonrasi Titanyum ve alagimlarinin kesit goriintiileri
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Ti15Nb-1dk kesit Ti15Nb-3dk kesit

Ti15Nb-5dk kesit Ti15Nb-10dk kesit

11 S8 BEC

Ti42Nb-1dk kesit Ti42Nb-3dk kesit

Ti42Nb-5dk kesit Ti42Nb-10dk kesit
Sekil 5.10 devamu
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11 S8 BEC KZ, SB88 B s 11 S8 BEC

Ti15Nb15Mo-1dk kesit Ti15Nb15Mo-3dk kesit

11 58 BEC

Ti15Nb15Mo-5dk kesit Ti15Nb15Mo-10dk kesit
Sekil 5.10 devamu

Tablo 5.4 Numunelerin MAO sonrasi ortalama kesit kalinliklar

1 dk (um) 3 dk (um) 5 dk (um) 10 dk (um)
Cp-Ti 3,22 14,8 114 13,8
Ti6AI4V 4,27 9,09 12,18 15,28
Ti-15Nb 54 9,59 17,7 15,5
Ti-42Nb 4,2 19,2 18,9 42,5
Til5Nb15Mo 35 7,1 8,16 15,16

Kesit goriintiilerinde yogun ve gbzenekli TiO, tabakasinda koyu bdolge olarak
goriilen gozenekleri dolduran yapilarin  Ca-Mg fosfat bilesikleri oldugu
diisiiniilmektedir. Bunun i¢in tiim numunelerin Kesitlerine ¢izgisel analiz yapilmistir.
Temsili olarak Sekil 5.11°de sirasiyla 5 dk ve 10 dk MAO islemi uygulanmig Ti-

15Nb alagiminin kesidinden yapilan ¢izgisel analiz sonucu verilmistir.
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(a) (b)
Sekil 5.11 (a) 5 dk ve (b) 10 dk MAO islemi uygulanmis Ti-15Nb alasim kesitinin ¢izgisel analiz

sonuglari

Buna gore Sekil 5.11 a’da ylizeyde olusan kalin ¢atlakli tabakanin Mg bakimindan
zengin oldugu analiz sonucunda goriilmektedir. Mg miktarini belirten (lacivert) egri
en dista bulunan bu tabakada artis gdstermektedir. Kesitte gozenekleri dolduran
yapilardan gegen bir ¢izgi boyunca alinan analiz Sekil 5.12 b’de verilmektedir. Ca, P
ve Mg egrileri gbzeneklerin oldugu yerlerde artis gostermektedir. Bu bolgelerde Ti

ve O egrileri azalirken gbzenek disinda artis gostermektedir.

5.3 SBF Cozeltisi icinde Bekletme Sonrasi Yiizey Karakterizasyonu

Bu boliimde 1 dk MAO islemi sonrasinda elde edilen kaplamalarin 7, 14 ve 28
giin silireyle SBF c¢ozeltisi i¢cinde bekletme sonrasi ylizey faz analizleri, yilizey

goriintiileri ve ylizeyde olusan minerallerden alinan element analizleri verilmektedir.

5.3.1 XRD Analiz Sonuclart

Sekil 5.12°de SBF ¢ozeltisinde 28 giin bekletme sonrasi tiim alagim yiizeylerinden
aliman XRD analiz sonuglar1 verilmistir. Kirtnim desenlerine bakildiginda Ti6Al14V,
Ti-45Nb ve Ti-42Nb alasim yiizeylerinde sadece rutil ve anataz fazlari analiz
edilirken saf Ti ve Ti-15Nb-15Mo alagimlar1 yiizeyinde Cas(PO4)3(OH)

(Hidroxyapatit) faz1 da analiz edilmistir.
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Sekil 5.12 SBF c¢ozeltisinde 28 giin bekletme sonrasi tiim alagim yiizeylerinden alinan XRD analiz

sonuglari

5.3.2 SEM Yiizey Goriintiileri ve EDS Sonuclari

Sekil 5.13’te SBF ¢ozeltisi iginde 7, 14 ve 28 giin bekletilen saf Ti ve Ti
alagimlarinin yiizey goriintiileri verilmistir. 7 gilin sonrast saf Ti, Ti6Al4V ve
Til5Nb15Mo yiizeyinde mineral olusumlar1 baslamis, saf Ti ve Til5SNb15Mo alagim
yiizeyinde hizla yayilma gdstermistir. XRD kirinim deseni sonuglarina goére bu fazin
Hidroxyapatit oldugu sdylenebilir. Ti6Al4V yiizeyinde mineral olusumu baslasa da

bolgesel olarak bazi yerlerde yogunlastigi i¢in XRD analizinde belirlenememistir.

Literatiirde Ti6Al4V alasimi1 ile yapilan calismalarda da kalsiyum fosfat
bilesiklerinin SBF'de 36.5 °C’ de mineralizasyonuna bagli olarak gozenekli yiizey
tizerinde kiiresel ve yapraksi apatit yapisini olusturdugu goriilmiistir. MAO
kaplamalarin gozenekli yapis1 in vivo ortamdaki kemik yapisinda goriilen apatit

yapisina benzer bir apatit yapisinin ¢okelmesinde 6nemli rol oynar. Kaplamadaki

64



gozeneklerin 3 boyutlu kenar yapisi apatit i¢in ¢ekirdeklenme alani yaratir. Apatit
yapist SBF igerisindeki kalsiyum ve fosfat iyonlarmin iyonik aktivitesinin artmasinin
sonucunda c¢ekirdeklenir ve gozenekli MAO kaplama yapist apatit olusumunun
entalpisini azaltmaya katkida bulunur. Bunun sonucunda MAO kaplamalarinin
yiizeyi implant ve kemik dokusu arasindaki baglanmayr kolaylastiran biyolojik
olarak kemik benzeri apatit bir yap1 ile kaplidir. Gozenekli yapiya ek olarak, MAO
yiizeyindeki TiO2 faz yapisi apatit yapisinin olusumunda oldukga etkilidir. SBF’e
daldirilmis kaplama yiizeyinde TiO2 ve SBF etkilesimiyle Ti-OH grubu olusturur.
Negatif olarak sarj olmus yiizeylerde apatit yapisi daha kolay ¢ekirdeklenir. Viicut
igerisindeki TiO2 {izerinde bulunan Ti—OH gibi serbest radikal gruplar proteinlerden
salman Ca?" ile birlesir, SBF soliisyonunun igerisindeki PO4 3 iyonlarin1 absorbe

eder (Durdu, Usta, ve Berkem, 2015).

MADO islemi sonrasi yiizeyde olusturulan gézenekli yap1 Ca ve P elementlerinin
TiO2 tabakasi igine girmesine olanak saglamis ve bdylece hiicre biiylimesini
desteklemistir. Literatiirdeki c¢alismalar gozenekli bir yapmin, kemik hiicresi
gelisimini hizlandirdigini ve kemik dokusu ile titanyum implantlar arasinda daha 1yi
bir biitiinlesme yarattigini gostermistir. Gozeneklilikten dolayr yiizey piirtizliligi
olan yiizeyler daha biiyiik bir ylizey alani1 saglar ve ¢evresindeki kemik dokusu ve
implant i¢in temas alanini genisletir. BOylece kemik dokusu ile arasinda bir
"elektrostatik / iyonik" bag olusturararak biyokimyasal bir baglanma saglar (Wu,
Zhang, Dong, Ning, Fok, ve Wang, 2014).

Ti6Al4V ile ilgili yapilan bir baska calismada gozenek g¢evresinde ve iginde
olusan CaP esash ¢okeltilerin olusumu ile 21 giin sonunda MAO ile olusturulan
kaplamalarin gbzenek biiyiikliiglinde ve yogunlugunda bir diisiis gozlenmistir

(Ungan ve Cakir, 2015).
Ti-Nb alagimlarinda ise 7 giin SBF ¢ozeltisinde bekletme sonunda sadece ¢ok az

bélgede mineral olusumu gozlenirken 28 giin sonunda dnemli bir mineralizasyon

gbzlemlenememistir. Ti1SNbI15Mo alasim yiizeyinde ise 7 gilinde belirgin sekilde
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baslayan mineralizasyon hizla ilerlemis 28 giin sonunda ylizeyden dokiilmeler

gozlenmistir (Sekil 5.13)

7.Giin 14.Giin 28.Giin

11 48 SEI

18 48 SEI

1eky

Sekil 5.13 SBF ¢ozeltisi icinde 7, 14 ve 28 giin bekletilen saf Ti ve Ti alasimlarinin yiizey

goriintiileri
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BOLUM ALTI
SONUCLAR VE ONERILER

Yapilan ¢aligmalar sonucunda elde edilen sonuglar asagida 6zetlendigi gibidir:

Uretilen Ti-15Nb, Ti-42Nb ve Ti-15Nb-15Mo alasimlarinin tavlama sonrast XRD
kirmim desenlerine bakildiginda Ti-42Nb alasiminda [ fazi analiz edilirken, Ti-
I5Nb alasiminda baskin olarak B fazi ve martenzitik a (a’) yapisina rastlanmistir.
Uglii alasimda ise her iki faz da tespit edilmis ancak Mo elementinin yapiya girmesi

nedeniyle piklerde kayma gozlenmistir.

Elastisite modiilii 6l¢lim sonuglarina gore en diisiik deger Ti-42Nb alasiminda
olgiilmiistiir. Uretilen {ic alasimin da ortalama elastisite modiil dl¢iimleri Ti6Al4V

alagimdan diisiiktiir.

En yiiksek sertlik degeri SEM goriintiileri ve XRD analiz sonuglarina dayanarak
martenzitik a faz yapisin1 digerlerine gore daha fazla icerdigini sdyleyebilecegimiz
Ti-15Nb alasimda; en diisiik sertlik degeri ise sadece P fazi analiz edilen Ti42Nb

alasimda Ol¢tilmistiir.

MAO islemi sonrasinda alagim yiizeylerinde XRD analizi ile anataz ve rutil
fazlar1 belirlenmistir. Bunlarin disinda TiO ve TiOz Ti oksit fazlarina da
rastlanmistir. MAO islem siiresindeki artig ile Ti6Al4V alasiminda MgTi20s faz1 da
belirlenmistir. Kirinim deseninde 26 25-35° araligindaki gozlenen yiikseltiden amorf
bir yapinin olustugu da sdylenebilir. Bu Ca2P207 Ca-fosfat yapinin olustugunun bir

gostergesidir.

MAO islemi sonrasinda tiim alasim yiizeylerinde gozenekli oksit yapilari
olusmustur. Islem siiresindeki artis ile olusan tabakalarin kalinhig artmistir. Ti-15Nb
ve Ti-42Nb alasim yiizeylerinde islem siiresinde artis ile birlikte dokiilmeye yatkin
ve Mg bakimindan zengin bir oksit yapisinin olustugu ¢izgisel analiz sonuglarina

gore soylenebilir.
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SBF ¢ozeltisinde 7 giin bekletme sonrasinda saf Ti, Ti6Al4V ve Ti-15Nb-15Mo
yiizeyinde mineral olusumlar1 baglamis, saf Ti ve TilSNb15Mo alasim yiizeyinde
hizla yayilma gostermistir. SBF ¢ozeltisi iginde 28 giin bekletme sonrasinda alinan
kirinim desenlerine bakildiginda Ti6Al4V, Ti-45Nb ve Ti-42Nb alasim yiizeylerinde
sadece rutil ve anataz fazlar1 analiz edilirken saf Ti ve Ti-15Nb-15Mo alasimlari

yiizeyinde Cas(PO4)3(OH) (Hidroksiapatit) fazi da analiz edilmistir.

Literatiirde Ti6Al4V alagimina uygulanan MAO isleminde kullanilan ¢ozelti esas
alianarak yapilan ¢alismalar sonucunda Mg bakimindan zengin ve islem siiresindeki
artis ile dokiilme gosteren bir oksit tabakasi olusumu s6z konusudur. Bunun 6niine
gecebilmek i¢in ¢ozelti igindeki Mg konsantrasyonu diisiiriilerek alagimlar yeni

MAO calismalar1 yapilabilir.
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