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ETiK BEYAN VE ARASTIRMA FONU DESTEGI

Kocaeli Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii tez yazim kurallarma uygun olarak
hazirladigim bu tez/preje ¢aligmasinda,

Bu tezin/prejenin bana ait, 6zgiin bir ¢calisma oldugunu,

Caligmamin hazirlik, veri toplama, analiz ve bilgilerin sunumu olmak {izere tiim
asamalarinda bilimsel etik ilke ve kurallara uygun davrandigima,

Bu calisma kapsaminda elde edilen tiim veri ve bilgiler i¢in kaynak gosterdigimi
ve bu kaynaklara kaynakc¢ada yer verdigimi,

Bu calismanim Kocaeli Universitesi’nin abone oldugu intihal yazilim programi
kullanilarak Fen Bilimleri Enstitlisii’niin belirlemis oldugu olgiitlere uygun
oldugunu,

Kullanilan verilerde herhangi bir tahrifat yapmadigima,

Tezin/Projentn herhangi bir boliimiini bu iiniversite veya baska bir liniversitede
baska bir tez/preje calismasi olarak sunmadigima,

beyan ederim.

Bu tez/preje calismasinin herhangi bir asamasi hi¢bir kurum/kurulus tarafindan
maddi/alt yap1 destegi ile desteklenmemistir.

Bu tez/preje calismasi kapsaminda tiretilen veri ve bilgiler.................
tarafindan........ no'lu proje kapsaminda maddi/alt yap1 destegi alinarak
gergeklestirilmistir.

Herhangi bir zamanda, calismamla ilgili yaptigim bu beyana aykir1 bir durumun
saptanmast durumunda, ortaya ¢ikacak tiim ahlaki ve hukuki sonuglar1 kabul ettigimi
bildiririm.
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YAYIMLAMA VE FiKiR MULKIYET HAKLARI

Fen Bilimleri Enstitiisii tarafindan onaylanan lisansiistii tezimin/prejemin tamamini veya
herhangi bir kismini, basili ve elektronik formatta arsivleme ve asagida belirtilen
kosullarla kullanima agma izninin Kocaeli Universitesi’ne verdigimi beyan ederim. Bu
izinle Universiteye verilen kullanim haklar1 disindaki tiim fikri miilkiyet haklarim bende
kalacak, tezimin/projemin tamaminin ya da bir bolimiiniin gelecekteki calismalarda
(makale, kitap, lisans ve patent vb.) kullanimi bana ait olacaktir.

Tezin/projenin kendi 6zgiin ¢alismam oldugunu, baskalarin haklarini ihlal etmedigimi
ve tezimin/prejenin tek yetkili sahibi oldugumu beyan ve taahhiit ederim. Tezimde yer
alan telif hakki bulunan ve sahiplerinden yazili izin alinarak kullanilmasi zorunlu
metinlerin yazil1 izin alarak kullandigimi ve istenildiginde suretlerini Universiteye teslim
etmeyi taahhiit ederim,

Yiiksekogretim kurulu tarafindan yayinlanan "Lisansiistii Tezlerin Elektronik Ortamda
Toplanmasu, Diizenlenmesi ve Erisime Acilmasina Iliskin Yonerge' kapsaminda tezim
asagida belirtilen kosullar haricinde YOK Ulusal Tez Merkezi/ Kocaeli Universitesi
Kiitiiphaneleri A¢ik Erisim Sisteminde erisime agilir.

[ | Enstitii yonetim kurulu karar ile tezimin/projemin erisime acilmasi mezuniyet
tarihinden itibaren 2 yil ertelenmistir,

[ ] Enstitii yonetim kurulu gerekgeli karari ile tezimin/projemin erisime agilmasi
mezuniyet tarthinden Itibaren 6 ay ertelenmistir.

X | Tezimiprejemrile ilgili gizlilik karar1 verilmemistir.
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ONSOZ VE TESEKKUR

Bilyali dovme, hedef malzemenin yiizeyine kontrollii sartlar altinda bilya piiskiirtiilerek
plastik deformasyon olusturma prensibine dayanmaktadir. Yiizeyde olusan plastik
deformasyonlar yiizey ve ylizey alt1 6zelliklerinin degismesine sebep olmaktadir. Bilyali
dovme malzemelerin yorulma dayanimlarini ve sertliklerini arttirmada, yilizey ve yiizey
alt1 bolgede kalint1 basma gerilmesi olusturmada ve tane boyutunu kii¢tiltmede, yiizeye
istenen piiriizliilik degerini kazandirmada siklikla tercih edilen bir soguk sekillendirme
yontemidir. Havacilik ve otomotiv sektorlerinde siklikla kullanilmaktadir. Kolay
uygulanabilir ve diisiik maliyetli olmasi bilyali dovmenin kullanim sikligim
arttirmaktadir.

Titanyum alagimlari, yiiksek spesifik mukavemeti, yiiksek biyouyumlulugu ve korozyon
dayanimi, kemik elastisite modiiliine yakin elastisite modiiliine sahip olmas1 nedeniyle
biyomedikal uygulamalarda sik¢a kullanilmaktadir. Ancak kullanim avantajlarinin yani
sira diisiik aginma direnci ve yiiksek siirtiinme katsayis1 degeri bu alandaki kullanim
potansiyeline ulagmasina engel olmaktadir.

Titanyum alasimlarinin  ¢esitli  yontemler kullanilarak mekanik 6zelliklerinin
gelistirilmesi oldukca kritik bir konudur. Ozellikler yasam standart1 beklentilerinin
yiiksek oldugu ve revizyon operasyonlarinin ciddi sikintilara sebep oldugu biyomedikal
uygulamalarda malzemenin yiiksek performansli ve uzun dmiirlii olmasi ¢ok énemlidir.

Bu tez calismasinda, ticari saflikta titanyum alasimi (Cp-Ti), Ti6Al4V ve bunlarin yani
sira yenilik¢i ve gelecek vadeden Til3Nb13Zr ve TilOMo5Fe titanyum alasimlari toz
metaliirjisi yontemi ile iiretilmis ve bilyali dovme islemi uygulanmistir. Bilyali ddvme
oncesi ve sonrast mekanik Ozellik incelemeleri yapilarak bilyali dovmenin malzeme
tizerindeki etkisi incelenmistir. Bununla beraber calismadan c¢ikan sonuclara gore
yenilik¢i bir malzemenin literatiire kazandirilmasinin yaninda bilyali dévmenin
biyomedikal alanda kullanim potansiyelinin artmasini da olanak vermesi umulmaktadir.

Yiiksek lisans siirecimde bana her zaman yol gdsteren ve destegini hi¢bir zaman
esirgemeyen degerli danismanim Dog. Dr. Egemen AVCU’ ya sonsuz tesekkiirlerimi
sunarim.

Yiiksek lisans strecimde yaptigim bitiin ¢alismalarda bana destek olan, degerli fikir ve
yorumlariyla yanimda olan hocam Dr. Ogr. Uyesi Yasemin Yildiran AVCU’ ya
tesekkiirlerimi sunarim.

Yapilan ¢alismalara her zaman katki veren ve numunelerin iretimini sagladigimiz
Kocaeli Universitesi Metaliirji ve Malzeme Miihendisligi Toz Metaliirji Laboratuvari’na
bizi kabul eden degerli hocam Dog¢. Dr. Ridvan YAMANOGLU’ na siikranlarimi
sunarim.

Tezim i¢in yliksek Onem arz eden sertlik haritalama analizlerinde yardimlarini
esirgemeyen Manchester Universitesi Doktora Sonrasi Arastirmacist ve Cummins Ar-Ge
miihendisi Eleftherios Iakovakis'e tesekkiirlerimi sunarim.



Yazim konusunda bana ¢ok sey katan ve hi¢ sikilmadan bana yol gosteren Dr. Ogr. Uyesi
Fikret SONMEZ’e tesekkiir ederim.

Laboratuvarda beraber c¢alisma firsati buldugum ve bana higbir konuda yardimlarini
esirgemeyen Dr. Funda GUL KOC, Ar. Gor. Hasan Ismail YAVUZ, Onur MURATAL,
Can DURAN, Ars. Gér. Idris GOKALP ve Berker BALAya tesekkiir ederim.

Ogrenim hayatim boyunca her zaman yanimda olan ve desteklerini bir an olsun eksik

etmeyen annem Dilek CALIM, babam Kadir CALIM ve anneannem Tiilin CELIKSU’ya
gosterdikleri biiylik fedakarliklari i¢in tesekkiirlerimi sunarim.

Ocak-2023 Emirhan CALIM
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SIMGELER VE KISALTMALAR DiZiNi

Al
°C
cc
Cp
Cl
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F
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GPa
H
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m
mbar
Mg
mL
mm
Mn
mN
Mo
MPa
N

N
Nb
nN
Rp
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S

Ti
Vv
Zr
pm
18

p

Kisaltmalar

AA
AlSI
ASTM

CMC
D
HV
Hz
MiM

: Aliminyum

: Santigrat derece

: Santimetre kiip

: Commercially pure (Ticari saflikta)
: Klor

: Elastiste modiilii (GPa)
: Flor

: Demir

: Gigapascal

: Hidrojen

: Polarizasyon direnci (mA/cm?)
: Kilonewton

: Kiitle

: Milibar

: Magnezyum

: Mililitre

: Milimetre

: Mangan

: Micronewton

: Molibden

: Megapascal

: Nitriir

: Azot

: Niyobyum

: Nanonewton

: Akim yogunlugu (MQcm?)
: Shot

: saniye

: Titanyum

: Vanadyum

: Zirkonyum

: Mikrometre

: Mikron

: Yogunluk, (g/cm?)

: Aluminium Alloy (Aliiminyum Alagimi)
: American Iron and Steel Institute (Amerikan Demir ve Celik Enstitiisii)
: American Society for Testing and Materials (Amerikan

Testleme ve Malzeme Toplulugu)

: Continuous Multi-Cycle (Tekrarli Coklu Cevrim)
: Dimension (Boyut)

: Vickers Hardness (Vickers Sertligi)
: Hertz (frekans)

: Metal tizeri Metal



MiuP
OECD

RASP
SEM

TA2
USSP

: Metal iizeri Polietilen
: Organisation for Economic Co-operation and Development

(Ekonomik Kalkinma ve s birligi Orgiitii)

: Rotationally Accelerated Shot Peening (Donerek ivmelenmis

Bilyali Dovme)

: Scaning Electron Microscope (Taramali Elektron Mikroskobu)
: Titanyum Alasimi Grade 2
: Ultrasonic Shot Peening (Ultrasonik Bilyali Dévme)



BiYOMEDIKAL TITANYUM ALASIMLARININ BiLYALI DOVME
SONRASIDEGISEN YUZEY VE YUZEY ALTI MEKANIK OZELLIiKLERINIiN
INCELENMESI

OZET

Titanyum alagimlar {istiin mekanik 6zellikleri, yiliksek agirlik-mukavemet oranlar1 ve
biyouyumluluklar1 sebebiyle biyomedikal uygulamalarda siklikla tercih edilmektedir.
Diger metalik biyomedikal alasimlarla karsilagtirildiginda kemik elastiste modiiliine daha
yakin elastiste modiiliine sahip olmasi da titanyum alasimlarinin bu alanda kullanim
potansiyelini arttirmaktadir. Bu calismada toz metaliirji yontemi kullanilarak {iretilen
ticari saflikta Cp-Ti, Ti6Al4V ve yenilik¢i titanyum alasimlar1 olan Ti13Nb13Zr ve
Til0OMo5Fe numunelere bilyali dovme islemi uygulanarak mekanik O6zelliklerinin
gelistirilmesi ve degisen mekanik 6zelliklerinin yenilik¢i bir yontem olan iki boyutlu
mekanik 6zellik haritalama yontemi kullanilarak incelenmesi amaglanmistir. Bu amag
dogrultusunda kimyasal kompozisyona uygun hazirlanan tozlar sicak pres cihazinda 950
°C’de 30 dakika sinterlenerek iiretilmislerdir. Uretilen numuneler daha sonra CNC
kontrollii 6zel tasarim bilyali ddvme cihazinda 7 bar basingta 10 dakika siireyle 600 pm
-1000 pum arasi boyutta paslanmaz c¢elik bilyalar kullanilarak doviilmiistiir. Bilyali
doviilmiis numunelerin yiizey karakterizasyonu 3-boyutlu profilometre ve taramali
elektron mikroskobu (SEM) ile gergeklestirilmistir. Numunelerin bilyali dvme sonrasi
mikroyap1 incelemeleri i¢cin optik mikroskop kullanilmistir. Numunelerin mekanik
karakterizasyonu ise bu alanda daha 6nce denenmemis olan 2-boyutlu haritalama yontemi
kullanilarak yapilmistir. Kesit bolgesinde belirli bir alanda yapilan 200 adet mikrosertlik
Olclimiinden elde edilen sonucun islenmesi ve sertlik haritalarinin eldesi i¢in Matlab
programi kullamilmistir. Sonuglar incelendiginde, bilyali dévmenin malzemenin
ylzeyinde plastik deformasyona sebep oldugu ve yiizey piirizliligini arttirdigi
goriilmiistiir. Bununla beraber ylizey alt1 bolgede bilyali dovmenin etkisine bagli olarak
tane incelmesi ve tane yonelmesi gozlemlenmistir. Ayrica, ddvmenin etkisinin goriildiigii
ylzey alt1 bolgede (yaklasik 600 um) sertlik degerlerinin arttigr goriilmiistiir. Sertlik
degerlerindeki bu artigin sebebinin mikroyapisal incelemelerde goriilen tane incelmesi ve
tane yonlenmesi mekanizmalar1 oldugu yorumu yapilmistir.

Anahtar Kelimeler: Bilyali Dovme, Biyomedikal Titanyum Alagimlari, Mekanik
Karakterizasyon, Sertlik, Sertlik Haritalama, Yiizey Morfolojisi.
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INVESTIGATION OF SURFACE AND SUBSURFACE MECHANICAL
PROPERTIES OF SHOT PEENED BIOMEDICAL TITANIUM ALLOYS

ABSTRACT

Titanium alloys are frequently preferred in biomedical applications due to their superior
mechanical properties, high weight-strength ratios, and biocompatibility. The fact that
titanium alloys have a lower modulus of elasticity compared to other metallic implant
materials increases their potential for use in this area. In this study, it was aimed to
improve the mechanical properties of Cp-Ti, Ti6Al4V, Ti1l3Nb13Zr and TilOMo5Fe
samples produced by powder metallurgy method by applying shot peening process and
to investigate their changing mechanical properties using an innovative two-dimensional
mechanical property mapping method. For this purpose, in the first stage, the samples
were produced by sintering in a hot press device at 950 °C for 30 minutes. The produced
samples were then peened for 10 minutes at 7 bar pressure in a CNC-controlled specially
designed shot peening device. Surface characterization of peened samples was performed
by 3D profilometer and scanning electron microscope (SEM). Optical microscopy was
used to examine the changes in the microstructure of the samples after shot peening. The
mechanical characterization of the samples was made using the 2D mapping method,
which has not been tried before in this field. Matlab® program was used to process the
results obtained from 200 microhardness measurements made in a certain area in the cross
section and to obtain the hardness maps. When the results were examined, it was seen
that shot peening caused plastic deformation on the surface of the material and increased
the surface roughness. Additionally, grain refinement and grain orientation were observed
in the subsurface region due to the effect of shot peening. Also, it was observed that the
hardness values increased in the subsurface region (approximately 600 um) where the
effect of shot peening was observed. It has been interpreted that the reason for this
increase in hardness values is due to grain refinement and grain orientation mechanisms
seen in microstructural studies.

Keywords: Shot Peening, Biomedical Titanium Alloys, Mechanical Characterization,
Hardness, Hardness Mapping, Surface Morphology.
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1. GIRIS

Diinya c¢apinda insanlarin yasam siirelerine olan beklentileri her gegen giin artmaktadir.
Bu durum biyomedikal implantlara duyulan talebin artmasina neden olmaktadir. Daha
kaliteli bir yasam i¢in kalici implantlarin insan dokusuna yeterli yapisma, korozyon
direnci, biyoaktivite ve uygun tribolojik ozellikler ve yorulma Omrii sunmasi
gerekmektedir. Ornegin, OECD (Ekonomik Is Birligi ve Kalkinma Orgiitii) iilkelerinde
her y1l 2,2 milyondan fazla insan kalga veya diz protezi yaptirmaktadir. Ayrica diz protezi
uygulama oranlari 2000 yilindan bu yana ikiye katlanmis, kal¢a protezleri ise %30
oraninda artmistir. Implantlarin revizyona ihtiya¢ duymasi durumunda hastalar, fiziksel,
psikolojik ve ekonomik olarak zarar gormektedirler. Ek olarak, gliniimiiz hastalar1 daha
geng ve daha aktiftir, bu da implantlarin daha fazla yiike maruz kalmasina neden
olmaktadir. Bu durum implant malzemesi se¢iminin ve dizayninin 6nemini bir kez daha
gostermektedir. Bu nedenle biyomedikal implantlar iizerinde yapilan calismalar
sonucunda yeni kabullerin ve teknolojik gelismelerin ortaya koyulmasi hem bilimsel hem

de teknolojik agidan kritik bir 6neme sahiptir.

Titanyum alasimlari, yiiksek biyouyumluluklar, kemik elastiste modiiliine diger
biyomedikal alagimlara gore daha yakin elastiste modiilleri, yliksek yorulma dayanimlari
ve korozyon direncleri nedeniyle biyomedikal implant malzemeleri olarak siklikla tercih
edilmektedirler. Titanyum alasimlari, sahip olduklari avantajlarin yani sira diisiik aginma
direnci ve disiik kesme dayanimi gibi biyomedikal alanda kullanim potansiyellerini
simnirlayan  ozelliklere de sahiptirler. Titanyum alasimlarinin  sahip oldugu bu
dezavantajlarin giderilmesi amaciyla yapilan ¢aligmalar, biyomedikal alanda titanyum
alasimlarmin  kullamimimin artmast agisindan olduk¢a Onemlidir. Biyomedikal
kaplamalarin titanyum alagimlarin yiizeylerine biriktirilmesi ve ylizey oOzelliklerinin
uyarlanmasi gibi yiizey modifikasyon yontemleri uygulanmistir. Titanyum alagimlarinin
biyolojik, kimyasal ve mekanik O6zelliklerini iyilestirmek i¢in 6zellikleri gelistirmek
amaciyla yiizey kaplama (hidroksiapatit, TiN vb.) ve kimyasal ve mekanik ylizey
islemleriyle yiizey deseni olusturma (elektro erozyon, CNC vb.) yontemleri
uygulanmistir. Bu sebeple 6zellikle son yillarda implant malzemesi — viicut etkilesimini
ciddi sekilde arttiran yiizey deseni olusturulmus implantlar lizerinde yapilan ¢aligsmalar

ciddi sekilde artmistir.



Son zamanlarda, metal iizeri metal (MiiM) implantlar izerinde spesifik yiizey dokularinin
gelistirilmesinin, yaglamayi iyilestirerek ve asinmay1 azaltarak implantlarin toksisitesini
azalttig1 gosterilmistir. Mikro ¢ukurlu yiizey 6zellikleri, tribolojik kosullarda siirtiinmeyi
azaltmaya yardimc1 olabilmektedir. Ek olarak, yiizey ¢ukurlari yiizeylerin temas etmesini
onleyerek kat1 siirtiinme olusumunu engeller ve bunun sonucunda asinma kalintilarinin
olusumunu ve yiizey 6zelliklerinin bozulmasini azaltmaktadir. Desenli yiizeyler, daha
0zel olarak sekillendirilmis g¢ukurlar, smir yaglama kosulunda asinma kalintilarini
hapsedebilmektedir. Bu nedenle, yiizey desenli implantlar, asinma kalintis1 olusumu ve
metal iyonu salinimu ile iligkili toksisiteyi azaltma konusunda yiiksek potansiyeli oldugu

ileri striilebilir.

Biyomedikal alagimlarinin yilizeyine desen olusturmada bircok teknik kullanilmistir.
Ancak literatiir incelendiginde bilyal1 ddvmenin biyomedikal implantlarda yiizey deseni
olusturmada kullanildig1 ve olusturulan desenin implant performans: iizerindeki
etkilerinin incelendigi calismalarin ¢ok sinirli oldugu goriilmektedir. Biyomedikal
titanyum alagimlarinin asinma davranislarinin bilyali dovme gibi kolay uygulanabilir,
cevreci ve diisiik maliyetli bir metodoloji ile gelistirilmesi biyomedikal alandaki

kullaniminin genislemesi agisindan ¢ok onemlidir.

Net sekilli parcgalar iiretilebilmesi, yeni alasim sistemlerinin eldesi ve nihai iiriiniin
gbzenek oraninin ayarlanabilmesine olanak vermesi sebebiyle, biyomedikal titanyum
alagimlarinin iiretiminde toz metaliirjisi yontemi kullanilacaktir. Bu yontem ile {iretilen
biyomedikal implantlarda yiiksek mekanik 6zellik eldesinin (6rnegin; yiliksek akma
dayanimi ve diisiik elastisite modiilii) yani sira biyouyumlulugu yiiksek iirtinlerin
(istenilen hiicre liremesinin eldesi ve elde edilen gozenekli yap ile hiicre tutunmasinda

iyilesme) elde edilebildigi literatiirde raporlanmistir.

Hazirlanan bu tez ¢alismasinin ilk boliimiinde titanyum alasimlari ve biyomedikal alanda
kullanim potansiyelleri hakkinda bilgiler verilmistir. Ikinci béliimde ise bilyali dovme
detayl1 olarak ele alinmistir. Sonraki boliimde bilyal1 ddvmenin titanyum alasimlarinin
mekanik, tribolojik, mikroyapisal ve biyolojik ozellikleri lizerindeki etkisi iizerine
literatiirde yer alan ¢alismalar derlenmistir. Genel bilgilerin ve literatiir incelemelerinin
bulundugu boliimlerden sonra, yapilan deneysel ¢calismalar kapsamli sekilde ele alinmais,

sonuglar detayl sekilde ortaya konmus ve tartisilmistir.



2. TITANYUM ALASIMLARI

Her yil biyouyumlu malzemelerin implant uygulamalarinda kullanilmasina olan talep
artmaktadir. Yalnizca Amerika Birlesik Devletleri'nde yilda 1 milyondan fazla diz ve
kalga eklemi implant1 islemi gergeklestirilmektedir ve 2030 yilina kadar yilda 272.000
kalga implanti isleminin gerceklestirilecegi tahmin edilmektedir (Matuta ve dig., 2019;
Rack ve Qazi, 2006). Ancak 2000 yilinda yapilan toplam 152.000 kalga implanti
isleminin %12,8' implant revizyonudur. Implant revizyonlar: hem kisinin sagligim
olumsuz etkilemekte hem de maddi agidan istenmeyen harcamalara neden olmaktadir.
Implant revizyonuna olan ihtiyag, implant malzemesi seciminin ve gelistirilmesinin
ciddiyetini gostermektedir (Rack ve Qazi, 2006). Bu nedenlerle uygun implant

malzemesinin secilmesi kritik bir konudur.

Paslanmaz celik, Co-Cr-Mo alasimlar1 ve titanyum alagimlart gibi metalik implantlar
ortopedik uygulamalarda siklikla tercih edilmektedir. Bu malzemelerden titanyum
alasimlari, yiiksek mukavemet/agirlik orani, miikemmel korozyon direnci, yiiksek
yorulma direnci, yiiksek spesifik mukavemet degerleri ve iyi biyouyumlulugu nedeniyle
ortopedik implant ve protezlerde yogun olarak tercih edilmektedir (Sonntag ve dig., 2013)
(Yang ve dig., 2016).

Tarihsel siire¢ incelendiginde bircok malzemenin (cam, polimerler, metal alasimlar,
seramikler, kompozitler vb.) biyomedikal implantlarda kullanilmaya c¢alisildig:
goriilmektedir. Bu malzemelerin biyouyumluluklarint (Merola ve Affatato, 2019),
yorulma Omiirlerini, sertliklerini, statik ve dinamik yiikler altindaki davraniglarin1 ve
asinma direnglerini optimize etmek hep zorlu bir gérev olmustur. 1950 yilindan 2000’ lere
kadar olan silire¢te MiiM implantlar oldukca popiiler olmustur. Ancak asinmalar
sirasindaki metal iyon salinimlarmin riskli oldugu tespit edildikten sonra popiilerliklerini
belirli dl¢lide kaybetmislerdir. Ancak MiiM implantlarin aginma oranlarinin azaltilmasi
yoniinde yapilan ¢alismalar sonucunda giliniimiizde kullanimlar1 artmaya baslamistir. Ara
siirecte metal iizeri polietilen (MiiP) ve seramik iizeri seramik implant malzemeleri de

kullanilmistir (Merola ve Affatato, 2019).

Biyomedikal uygulamalar i¢in Ti bazli malzemelerin potansiyeli, ¢eliklere veya kobalt

alasimlarina gore daha yiiksektir. Bu durum, diisiik elastisite modiilii, yiiksek yorulma



mukavemeti ve diisiik yogunluk gibi bircok Onemli avantajdan kaynaklanmaktadir

(Alshammari ve dig., 2019).

Titanyum alasimlarinin avantajlariin yam sira, diisilk kesme mukavemeti ve diisik
asinma direnci, biyomedikal uygulamalarda 6zellikle de hareketli pargalarda titanyum
alagimlarinin kullanimlarin1 sinirlayict faktorler de bulunmaktadir (Sonntag ve dig.,

2013).

Ayrica titanyum alasiminin elastisite modiilii (100-110 GPa) ile kemiklerin elastisite
modiilleri (20-25 GPa) arasindaki fark kemik g¢ekilmesine sebebiyet veren gerilme
kalkani etkisini ortaya ¢ikarmaktadir. Kullanilan implant malzemesi ile kemik arasindaki
elastisite modiilii farki nedeniyle yiik implant malzemesi iizerinden taginmakta ve bu
durum zaman igerisinde kemigin cekilerek implantin gevsemesine sebep olmaktadir
(Castillo ve dig., 2019; Xu ve dig., 2020). Bunlarin yan1 sira titanyum alagimlarinin diisiik
asinma direnci de dikkate alinmas1 gereken en 6nemli konulardan biridir (Yang ve dig.,

2016).

Bu noktada biyomedikal titanyum alasimlarinin bilyali dévme ile biyomedikal
uygulamalar i¢in daha uyumlu ve performanslh hale getirilmesi literatiirde énemli bir

arastirma konusudur (Xu ve dig., 2020).



3. BILYALI DOVME

Uzun Omiirli implantlarin, biyoaktivite, gevseme, yorulma hatasi ve asinmadan
kaynaklanan bakteriyel enfeksiyon gibi implant revizyonuna sebep olabilecek sikintilart
onlemek i¢in insan dokusuna yeterli yapisma, korozyon direnci, biyoaktivite, bakteriyel
aktivite ve uygun tribolojik 6zellikler ve yorulma 6mrii sunmasi gerekir (Avcu ve dig.,
2018; X. Cai ve dig., 2016; Xinjie Cai ve dig., 2016; Moskalewicz ve dig., 2013; Sak ve
dig., 2016; Sharma ve dig., 2009; Yanovska ve dig., 2014; Zujur ve dig., 2015).
Implantlarin biyolojik, kimyasal ve mekanik 6zelliklerini iyilestirmek i¢in biyomedikal
kaplamalar ve yiizey ozelliklerinin kimyasal ve mekanik islemlerle modifiye edilmesi
gibi yontemler uygulanmistir (Ghosh ve Abanteriba, 2016). Ornegin, islenmis yiizey
dokusu, temas halindeki yiizeyler arasindaki film kalinligin1 arttirmakta ve bir yaglayici
rezervuar gorevi gorerek tribolojik performansi iyilestirmektedir. Bu film kalinligi, temas
yiizeyleri arasinda hidrodinamik basing olusturarak ek bir kaldirma etkisi saglamaktadir.
Boylece yiizeyleri temastan korur ve kati siirtinme olusumunu engeller. Yiizey
dokusunun olusturdugu cukurlar, smir yaglama kosullarinda asinma kalintilarini

hapsedebilmekte ve {i¢ elemanli asinmanin 6niine kismen gegilebilmektedir.

Uygun yiizey dokusu ayrica, temas alanini azaltmakta ve bunun sonucunda yapigmay1
azaltmaktadir (Ghosh ve Abanteriba, 2016). Bu nedenle, implant-viicut etkilesimlerini
etkileyebilecek olan mikro-modelleme (p-modelleme) ve implantlarin yiizey topografya
uyarlamak c¢ok onemlidir (Avcu ve dig., 2018). Tiim yilizey modifikasyon teknikleri
arasinda bilyali dévme, biyomedikal titanyum alasimlarmin sertlik, asinma direnci,
yorulma omrii gibi mekanik ozelliklerini iyilestirmede onemli bir yontemdir. Bilyal
doévme, malzemelerin yiizeyineé bir nozul vasitasiyla bilyalarin piiskiirtiilmesi ig¢in

genellikle ytiksek basingli hava kullanan mekanik bir ylizey isleme yontemidir.

Bilyali dovme islemi uygulamasi kolay ve maliyeti diistiktiir (Kulekci ve Esme, 2014), is
parcasi icin sekil sinirlamasi yoktur ve benzer amaglarla kullanilan diger yontemlere gore

cevreye daha az zarar vermektedir.

Bilyalar ile ylizey arasindaki elastik ve plastik darbe bilyalar arasindaki kinetik enerjiyi
hedef malzemeye aktarmaktadir (Schulze, 2006). Bu g¢arpma, bilyali dovme sonrasi

malzemelerin yiizey ve ylizey alt1 6zelliklerinin degismesine neden olmakta ve bilyal



dévme parametreleri (hedef malzeme 6zellikleri, bilya 6zellikleri, calisma parametreleri,
ortam kosullar1) ile kontrol edilebilmektedir (Gariépy ve dig., 2013; Zagar ve Grum,
2013). Bu nedenle bilyali dovme islemini etkileyen parametrelerin anlasilmasi, olumsuz
etkilerin kontrol altina alinmasi ve bilyali dovme isleminin istenilen sekilde uygulanmasi

icin oldukea kritiktir.



4. TITANYUM ALASIMLARININ BIiLYALI DOVME SONRASI DEGISEN
MEKANIK OZELLIKLERININ LITARETURDE iNCELENMESI

4.1. Bilyal Déviilmiis Titanyum Alasimlarimin Yorulma Davramsinin incelenmesi

Bilyali dovme, malzeme ylizeyine ¢ok sayida bilyanin piiskiirtiilerek plastik
deformasyona sebep olmasi prensibine dayanmaktadir. Malzeme ylizeyinde olusan bu
plastik deformasyon, yiizey alti bolgede kalint1 basma gerilmesine sebep olmaktadir.
Yiizey alti bolgedeki kalintt basma gerilmeler, malzeme yiizeyindeki gerilmeleri
gidererek hasarlarin olusmasini ve g¢atlak gelisiminin geciktirmektedir. Bu durum

malzemenin yorulma dayanimi arttirmaktadir (Lindemann ve dig., 2006).

Sonntag ve arkadaslar1 (Sonntag ve dig., 2013) ortopedi alaninda bilyali dévmenin
potansiyelini tartismis ve ortopedik Ti6Al4V alasimina uygulanan bilyali dévme
isleminin malzemenin yorulma 6mriine etkisini incelemistir. Deney sonucunda yorulma
Omriinii gelistiren ylizey altinda olusan kalint1 basma gerilmesinin 130 um derinlikte 800

MPa ile maksimum degerine ulastig1 goriilmektedir (Sekil 4.1-a).

Ayni numunelere uygulanan yorulma testi sonucu olusturulan Woéhler diyagraminda
malzemelerin kirildig1 noktalar grafik iizerinde gosterilmistir (Sekil 4.1-b). Bilyal

doviilen numunelerin yorulma 6mrii 1s1l iglem gormiis numunelere gore %12,3 daha fazla

oldugu belirtilmistir.
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Sekil 4.1. Bilyali doviilmiis ve 1s1l islem goérmiis numunelerin incelenmesi a) kalinti
basma gerilmesi grafigi, b) yorulma 6mrii karsilastirmasi (Sonntag ve dig., 2013)



Yanzhong ve arkadaslar1 (Yanzhong Wang ve dig., 2020) yaptiklar1 ¢calismada bilyali
dévmenin yorulma ¢atlaginin biiylimesi iizerindeki etkisini incelemislerdir. Numunelere
tek eksenli, 5 Hz frekansli, 12 kN dinamik yiikleme altinda yorulma testleri yapilmistir.
Sirasiyla referans ve bilyali doviilmiis numunelerde farkli gerilme dongiileri altinda ¢atlak
uzunlugu ve ¢atlak yayilma hizi hesaplanmistir. Calisma sonunda bilyali ddvmenin ¢atlak
olusumunu %64,3 geciktirdigi ve kii¢lik ¢atlaklarin biiyiimesini 34 % ~ 60 % arasinda
azalttig1 goriilmiistlir. Bununla beraber biiyiik catlaklarin biiyiimesinde de negatif etkiye

sebep oldugu belirlenmistir.
4.2. Bilyal Déviilmiis Titanyum Alasimlarinin Mikroyapi Degisiminin Incelenmesi

Bilyali dovme uygulandigi yilizeyden yaklagtk 600 pm derinlige kadar etkisini
gosterebilmektedir. Bilyali doviilen malzemenin mikro yapisinda da bu degisimi gérmek
mimkiindiir. Tevlek ve arkadaslar1 (Tevlek ve dig., 2019) yaptiklar1 ¢alismada bilyali
dovmenin biyomedikal Ti6Al4V ve AISI 304 biyomedikal paslanmaz ¢elik alasiminin
mikroyap1 degisimleri tizerindeki etkisini incelemisler ve arastirmiglardir. Sekil 4.2.-a ve
Sekil 4.2.-b’de verilen optik mikroskop goriintiilerinden de anlasilacagi lizere bilyali
dévme AISI 304 paslanmaz ¢eliginin yiizeyinde ciddi plastik deformasyona neden olmus
ve ylizey altindaki kaba tanecikleri kiigiiltmiistiir. Ancak, Ti6Al4V alasimi, i¢ yapisi
nedeniyle oldukca az plastik deformasyona ugramistir. Deformasyon kalinligi1 40 pm + 5
pm ile sinirl kalmistir. Bu durum bilyali dovmenin mikro yapr tizerinde gosterdigi etkinin

malzeme 6zelliklerine bagli olarak da degistigini gostermektedir.

Kaba Taneler
BT
g

Sekil 4.2. a) Bilyali doviilmiis AISI 304 optik mikroskop goriintiisii, b) Bilyali doviilmiis
Ti6Al4V optik mikroskop goriintiisii (Tevlek ve dig., 2019)



Ayrica siddetli bilyali doviilmiis Ti6Al4V alasiminin yiizey ve ylizey altinda 3 ayr faz
gozlenmistir (Sekil 4.3.). En {ist bolgede a faz1 ve B partikiilleri arasindaki sinirlar yok
olmus ve homojen bir dagilim gostermislerdir (A bolgesi). B bolgesi deforme olmus
bolge olarak tanimlanabilir. Bu bolgede B partikiilleri deforme olmus ve daha ince hale
gelmiglerdir. C bolgesi ise daha biiylik bir o faz1 ve deforme olmamis iri taneli 3

partikiillerinden olugmaktadir.

WO
\. : -.. R

) Kaba taneli bolge W
. PONEN N \ n

N /-‘\

Sekil 4.3. Ti6Al4V alagiminin siddetli bilyali dovme sonrast FESEM goriintiisii (Tevlek
ve dig., 2019)

4.3. Bilyalh Déviilmiis Titanyum Alagimlarinin Piiriizliiliik Degisiminin Incelenmesi

Kumar ve arkadaglar1 (R.K.Kumar ve dig., 2019) yaptiklar1 ¢alismada bilyali ddovmenin
Ti6Al4V alasiminin yiizey piiriizliliigl iizerindeki etkilerini incelemislerdir. Numuneler
1,5 bar, 2 bar, 3 bar ve 3,5 bar basing altinda 5, 10, 15, 20 dakika siirelerde 0,6 mm ¢apinda
celik bilyalar ile doviilmistiir. Calisma sonucunda, bilyali dovmenin ylizey
puriizliliiginii ciddi sekilde arttirdigr goriilmektedir. Bununla beraber, yiizey
plirtizliiliigiiniin yorulma dayanimini1 6nemli 6l¢tide etkiledigi de belirtilmektedir. Piirtizlii
ylzey profilleri, ¢atlak baslangiclarina sebep olmakla beraber numune yiizeyinde
gerilmelere de neden olabilmektedir. Bunun sonucunda malzemenin yorulma

performansi negatif yonde etkilenmektedir.



4.4. Bilyalh Déviilmiis Titanyum Alasimlarinin Sertlik Degisiminin Incelenmesi

Avcu ve arkadaglar (Yildiran Avcu ve dig., 2020) Ti6Al4V alasimi iizerinde yaptigi
calismada referans numunede oSlgiilen 320-350 HVo1 sertlik degerinin bilyali dovme
sonucu en fazla etki goren ylizeye yakin bolgede 475 HVo,1 olarak dlgmiistiir. Bu da
sertlik degerinin %35 arttigin1 gostermektedir. Kesit boyunca derinlere inildiginde
(vaklasik 550 um) bilyali dovme etkisinin kayboldugu ve referans numune sertlik degeri

elde edildigi goriilmiistiir (Sekil 4.4.).
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Sekil 4.4. Ti6Al4V numunelerinin kesit sertliginin derinlige baglh degisimi (90 um — 140
um (S10) ve 700 pm — 1000 pm (S60)) (Yildiran Avcu ve dig., 2020)

Yiizeye yakin bolgelerde (20-70 pm) yapilan Slgiimlerde S10 medyasiyla doviilen
numunenin sertliginde artis gozlenirken S60 medyasiyla doviillen numunelerde bir azalma
tespit edilmistir. Bunun nedeninin S60 medyasiyla yapilan dévme islemi sonucunda
olusan plastik deformasyon yogunlugunun fazla olmasi ve bu yogunlugun mikro catlaklar
ve gozenekler gibi istenmeyen mikroyap1 kusurlarina neden oldugu diisiiniilmektedir.
Bilindigi gibi plastik deformasyon numune lizerine gonderilen partikiillerin kinetik

enerjisiyle yakindan ilgilidir.
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Sekil 4.5.Ti6AI4V alagimina uygulanan farkli bilyali dovme iglemleri 6ncesi ve sonrasi
sertlik degerleri karsilagtirilmast  (Ganesh ve dig., 2014) (Ongtrakulkij ve
Khantachawana, 2019) (Yildiran Avcu ve dig., 2020) (Ongtrakulkij ve dig., 2020)

Bilyali dovmenin titanyum alagimlarina uygulandigi ve sertlik degerlerindeki
degisimlerin incelendigi Ganesh ve arkadaslar1 (Ganesh ve dig., 2014), Ongtrakulkij ve
arkadaglar1 (Ongtrakulkij ve Khantachawana, 2019) (Ongtrakulkij ve dig., 2020) gibi
caligmalarda da bilyali dovmenin malzemenin sertlik degerlerini arttirdigim

goriilebilmektedir (Sekil 4.5.).
4.5. Bilyah Déviilmiis Titanyum Alagimlarimn Biyolojik Davramisinin Incelenmesi

Agrawal ve arkadaglar1 (Agrawal ve dig., 2020) yaptiklar1 ¢alismada, ticari olarak saf
titanyumun (Cp-Ti) farkli ultrasonik bilyeli dovme (USSP) siirelerini takiben
mikroyapisal degisiklikleri ve korozyon davranist incelenmistir. Ticari safliktaki
titanyum alasimi (Cp-Ti) numuneler 0'dan 120 saniye kadar farkl: siireler (30 s, 60 s, 90
s ve 120 s) boyunca bilyali déviilmiis ve meydana gelen mikroyapisal degisiklikler, hiicre
canlilig1 ve korozyon davranisi agisindan incelenmistir. Calisma sonucunda, 90 s boyunca
ultrasonik bilyali dovme islemine tabii tutulmus numunenin yiizeyindeki hiicrelerin

canliliginin arttig1 ve korozyon direncinin arttig1 gézlemlenmistir.
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Bir bagka calismada, Nabiee ve arkadaslar1 (Nabiee ve dig., 2019) bilyali dovme islemi
uygulanmis ve uygulanmamis numuneleri Ringer sivisi igerisinde 1, 4 ve 7 giinliik
siirelerde bekletmis ve numunelerin korozyon davranislarimi karsilastirmstir. islem géren
numunelerin korozyon davraniglarim1 degerlendirmek icin sivi igerisinde belirli stireler

bekletilen numunelere elektrokimyasal empedans spekroskopi testi uygulanmstir.

Sonuglara gore bilyali doviilmiis numuneler referans numunelere gére daha iyi korozyon
davranig1 goOstermistir. Bilyali dovmenin malzemelerin korozyon davranislarini
gelistirdigi yorumu yapilabilir. Viicut sivisinin simiile edildigi Ringer sivisinda bekleme

stiresi arttikca numunelerin korozyon davranisi gelisme gostermistir.

Bilyal1 doviilmiis numunelerin korozyon davranislari karsilagtirildiginda en diisiik
korozyon akim yogunlugu ve en yiiksek polarizasyon direnci degerine sahip numunenin
T3 numunesi oldugu goriilmiistiir (Tablo 4.1). Bu da T3 numunesinin diger numunelerden
daha iyi korozyon direncine sahip oldugu anlamini tagimaktadir. Malzemelerin korozyon
davraniglariyla yiizeylerindeki kalintt basma gerilmesi degerlerinin yakindan iliskili
oldugu sdylenmistir. T3 numunesinin diger numunelerden daha iyi korozyon davranisina
sahip olmasinin nedeni yilizeyde daha fazla kalinti basma gerilmesi degerine sahip olmasi

oldugu belirtilmistir (Tablo 4.1.).

Tablo 4.1. Numunelerin korozyon akim yogunlugu (R;,), polorizasyon direnci (icorr) Ve
ylizey ve ylizey altindaki kalint1 basma gerilmesi degerleri

Numuneler Rp(MQcm?) icorr(MA/ cm?) 50 pm’daki Yiizeydeki
kalint1 basma kalint1 basma
gerilme (MPa) gerilme (MPa)
T1 0,0058 60,0E-6 -532,15 -662,760
T2 0,059 13/2E-6 -556,29 -769,135
T3 6,779 1,31E-6 -550,31 -859,535
Referans N. 0,506 7,78E-6 - -

4.6. Bilyah Déviilmiis Titanyum Alasimlarinin Tribolojik Davramisinin Incelenmesi

Ganesh ve arkadaslar1 (Ganesh ve dig., 2014) yaptiklar1 ¢alismada farkli piiskiirtme
basinglarinda gergeklestirilen bilyali dovme isleminin zayif asinma direncine sahip
Ti6Al4V ve Ti6AI7NDb biyomedikal alasimlari tizerindeki etkilerini incelemistir. Yapilan

deneyler sonucunda Tablo 4.2’deki degerler elde edilmistir.
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Tablo 4.2. Farkli basinglarda bilyali doviilen numunelerin sertlik degerleri ve asinma
oranlari

Alasimlar |Sartlar Sertlik (Mikro sertlik (HVos5))  |Asinma Orani
(x10~** m3/m)

Ti6AI4V  |Bilyali dovme yok 3261 2,016 +£ 0110
3,5 Bar basingta bilyalama [412 + 47 0,976 +£ 0,012
4,5 Bar basingta bilyalama |439 + 66 0,907 £ 0,079

Ti6AI7Nb |Bilyali dsvme yok 319+1 0,974+ 0,132
3,5 Bar basingta bilyalama |377 = 20 0,807 £ 0,012
4,5 Bar basingta bilyalama |352 + 16 0,786 + 0,004

Elde edilen sonuclara gore bilyali dovme sonrasi artan yiizey sertligi degerinin
numunelerin aginma dayanimini arttirdig1 ve sonug olarak bilyali ddvmenin numunelerin
asinma dayanimini 2 katina kadar ¢ikarabildigi belirtilmistir. Ancak Ti6AI7Nb alasimina
4,5 bar basingta elde edilen sertlik degeri 3,5 bar basingta elde edilen sertlik degerinden
daha diisiik olmasina ragmen asinma oraninda bir azalma meydana gelmistir. Bu da yiizey
sertligi ile asinma direncinin artmasi arasinda kesin bir iligki kurulmasinin yanlis

olabilecegi seklinde yorumlanabilmektedir.

4.7. Bilyalh Déviilmiis Titanyum Alasimlarinin Degisen Mekanik Ozelliklerinin

Indentasyon Yontemiyle incelenmesi

Malzemelerin mekanik O6zelliklerini  belirlemede kullanilabilecek en Onemli
yontemlerden biri de sertlik dlgtimiidiir. Sertlik 6lgtimlerinde (Rockwell, Brinell, Vickers
vb.) farkli indenter (batici) uglar ile malzemenin mekanik 6zellikleri tespit edilmektedir.
Bununla birlikte malzemenin elastisite modiilii gibi ilave mekanik 6zellikleri 6l¢iilmek

istenmesi durumunda bolgesel indentasyon testleri yapilmamaktadir.

Indentasyon testleri, bolgesel mekanik dzelliklerinin tespit edilmesinde kullanilmaktadir.
Malzeme iizerinde geometrisi bilinen bir indenter ile belirli yiik ve siirede iz olusturarak
(Sekil 4.6.-a), malzemenin plastik deformasyona kars1 gosterdigi direnci karakterize etme
prensibine dayali bir ydntemdir. Indentasyon ydntemi &lgiilmek istenen malzemenin veya
Olclilmek istenen Ol¢iimiin ¢ok kii¢iik oldugu durumlarda siklikla tercih edilmektedir.

Indentasyon yontemi siklikla elastiste modiilii ve sertlik tespitinde kullanilmaktadir.

Indentasyon testleri, malzemelerin yerel mekanik ozelliklerini belirlemeye yardimci

olmaktadir (Staszczyk ve dig., 2020). Indentasyon sertligi analizi, belirli bir yiik altinda

13



bir is parcasinin ylizeyinde bilinen geometriye sahip bir iz olusturup bu izin geometrisini
malzemelerin plastik deformasyona kars1 direncini karakterize etmek i¢in kullanilan iyi
kurulmus bir tekniktir (Brayshaw ve dig., 2016). Bunun yaninda indenterin malzeme
icerisinde ilerlemesinin  belirlenmesiyle de malzemenin mekanik o6zellikleri
incelenebilmektedir (Sekil 4.6-b). Indentasyon testleri, mekanik ozellikleri, dzellikle
kiiciik hacmi 6l¢mek icin kullanilir. En yaygin olarak, girinti yoluyla 6lgiilen 6zellikler
elastik modiil ve sertliktir. Bu ¢alismada, indentasyon yontemiyle bilyali dévme
uygulanan biyomedikal alagimlarin sertlik, yorulma Omrii, mekanik ve biyolojik

Ozelliklerinin arastirilmasina yonelik literatiirdeki son c¢alismalarin gozden gegirilmesi

amaglanmustir.
- L 15 ¥ T v
1) b) islem gérmemis numune —_—

124 UNYM islemi gérmiis numune
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Sekil 4.6. a) Indentasyon &lgiimlerinde malzeme yiizeyinde olusturulmus iz (Sagadevan
ve Murugasen, 2014), b) Indentasyon &lgiimlerinde yiik-penetrasyon derinligi grafigi
(Amanov ve Pyun, 2015)

Thomas ve arkadaglar1 (Thomas ve Jackson, 2012) iki titanyum alasimi (Cp-Ti ve Ti-834)
icin bilyali dovme sirasinda malzeme sicakliginin malzemede olusan plastik deformasyon
tizerindeki roliinti aragtirmiglardir. Bilyali doviilmiis Cp-Ti’nin mikroyapisal degisimi ve
yiizey altt mekanik oOzellikleri iizerinde is pargasi sicakliginin etkisini gosterilmek
istenmistir. Calismada, ylizey alti mekanik 6zelliklerini arastirmak i¢in, mikrosertlik
olgtimleri bir Vickers indenter kullanilarak 0,05-0,2 kg yiik araliginda ve 15 s bekleme

stiresi kullanilarak dl¢timler yapilmistir.

Cp-Ti numunesi, bilyali dovme sirasinda is pargasinin sicakliginin yiikseltilmesinin,
ylizey alt1 bolgelere uygulanan plastik gerilmeyi arttirdigi ve bu durumun ikizlenme ve
ylizey alt1 sertlesmesinde bir artis olarak ortaya ¢iktigi ileri siiriilmektedir. Bu da bilyal

dévme isleminin malzemenin sertligini arttirdigi yoniinde yorumlanmustir.
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Ma ve arkadaslar1 (Ma ve dig.Chen ve dig.Lu ve dig., 2021) siirekli ¢ok ¢evrimli (CMC)
kullanarak bir dizi nanoindentasyon testi gergeklestirerek rotasyonel olarak hizlandirilmig
bilyalt dovme (RASP) ile islenmis yar1 kararli gradyan nanoyapili 3 titanyum alagiminin

nanoindentasyon davranisini karakterize etmek i¢in kullanmustir.

RASP ile islenmis Ti-10V-2Fe3Al alasimindaki gradyan nanoyapili yapinin yerel
mekanik 6zelliklerinin homojenligini elde etmek igin, 1 nN ve maksimum 10 mN yiik
araliginda c¢alisan bir nano-indenter (Hysitron TI980) kullanilarak oda sicakliginda bir
dizi nanoindentasyon testi ger¢eklestirilmistir. Nanoindentasyon testleri i¢in RASP ile
islenmis numunelerin enine kesiti, 6nce kolloidal silika bulamaci ile dikkatli bir sekilde
mekanik parlatmadan sonra deformasyonsuz bir yiizey elde etmek i¢in elektrokimyasal
olarak da parlatilmistir. Berkovich elmas indenter CMC modunda ¢aligtirilarak 0,05 mN
ile 9 mN arasinda degisen 20 farkl pik yiik ile gerceklestirilmistir. Her cevrimde yiikleme
stiresi ve bosaltma siiresi 1 s, tutma siiresi 0 s olmak tizere 20 ¢evrimli CMC test igin

gecen siire 40 s'dir.

Nanoindentasyon testlerinden sonra, Berkovich elmas indenterin neden oldugu izler,
taramali prob mikroskopisi (SPM, Hysitron TI980) kullanilarak karakterize edilmistir.
Cikan sonuclar analiz edildiginde indentasyon sirasinda olusan izlerin derinliginin
kiiciilen tane boyutunun bir sonucu olarak azaldig1 goriilmiistiir. Bu sonug, RASP sonucu
malzemenin kii¢iilen tane boyutunun malzemenin sertligini oldukga arttirdig1 seklinde

yorumlanmustir.

Unal ve arkadaslar1 (Unal ve dig., 2014) ve arkadaslar1 Cp- Ti (grade 2) iizerinde farkli
Almen yogunluklarinda (A28-30, A30-32, A32-34, A34-36, C4-6, C6-8, C8-10) siddetli
bilyali dovme islemi uygulamis ve numune ylizeyleri Almen yogunluguna (plastik
deformasyon hiz1) gore incelenmistir. Ayrica nanoindentasyon testleri yapilarak sertlik
ve elastiste modiilii gibi mekanik &zellikler arastirilmistir. indentasyon testi sirasinda

yiikleme ve iz derinliginin degisimi kaydedilmistir.

Sertlik dl¢iimleri nanoindentasyon yontemleri kullanilarak yapilmistir. Sertlik degerleri
ylizeyden asagi dogru ilerlendikge azalmistir. Bilyali dovmenin etkilerinin azaldigi
bolgelerde sertlik degerleri diistiigii gortilmiistiir. Bilyalt dovmenin neden oldugu plastik

deformasyon, vyiizey alti bolgede tane boyutunu kiiciiltmekte ve dislokasyon
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yogunlugunun arttirmaktadir. Bilyali ddvmenin gosterdigi bu etkiler malzemenin sertlik

degerlerini arttirdigini gostermektedir.

Ayrica, farkli Almen siddetlerinin ylizey sertligi tizerindeki etkisini de incelenmistir. C8-
10 Almen yogunlugunda malzemenin sertlik degeri maksimum degerine (9,5 GPa)
ulagsmistir. A34-36 Almen yogunluk degeri ile tane boyutu 25-30 nm'ye diismiis ancak

sertlik degerinde 6nemli bir degisiklik gozlenmemistir.

Zhang ve arkadaslari (Zhang ve dig., 2019) yiiksek enerjili bilyali dovmenin (HESP) TA2
alagiminin yilizeyine uygulanan TiN kaplamasiin aginma direnci {izerindeki etkisini
aragtirmistir. Bu ¢aligmada, TiN filmlerin nanosertlik degerleri (H) ve elastisite modiilii
(E), elmas Berkovich indentere sahip bir nanoindentasyon test cihazi ile 6l¢iilmiistiir TIN
ince filmlerin yiik — indenterin yer degistirme iliskisi, bir nanoindentasyon test cihazi ile
Olciilmiistiir. Kaplama ile ilgili fikir sahibi olmak ve malzeme ile etkilesime girmemek
amaciyla i¢in iz derinligi film kalinliginin 1/3'inii gegmemesine dikkat edilmistir. Bu

nedenle, maksimum nanoindentasyon derinligi 0,5 um olarak belirlenmistir.

HESP siiresinin artmastyla birlikte TA2 yiizeyindeki TiN filmlerin nanosertlik degerleri
arttigr gozlemlenmistir. 30 dakika HESP uygulanan numunenin nanosertligi 29,7 GPa
iken, orijinal TA2 yiizeyinde bu deger 14 GPa'dir. Buna karsilik, elastisite modiiliinde

onemli bir fark gozlenmemistir.
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5. MALZEME VE YONTEM
5.1. Alasimlarin Kimyasal Kompozisyonu

Tez ¢alismasinda ¢esitli kimyasal kompozisyonlara uygun olarak belirlenen dort adet
numune (Tablo 5.1) toz metaliirji yontemiyle tretilmistir. Numunelerin {iretiminde
kullanilan saf titanyum (T1) tozlar1, 6n alasimli Ti6Al4V tozlar1 ve Zirkonyum (Zr) tozlari
ticari olarak satin alinmistir (Nanografi Nano Technology — Tiirkiye). Uretilen yeni nesil
numunelerin karsilastirilmasi amaciyla referans numune hazirlama yontemi segilmistir.
Referans numunelerin iiretimi i¢in Ti6AI4V ve saf titanyum tozlari kullanilmistir.
Literatiirde daha az karsilagilan veya daha once kullanilmamis numunelerin iiretiminde
ise saf titanyum tozunun igerisine agirlikga farkli oranlarda elementel tozlar (Mo, Nb, Zr
ve Fe) karigtirillarak numunelerin tretimleri yapilmistir. Elde edilen ve calismada
kullanilan tiim numunelerin kimyasal kompozisyonlari ve agirlikga oranlar1 Tablo 5.1°de

verilmigtir.

Tablo 5.1. Calismadaki toz metaliirjik titanyum alagimlarinin kompozisyonlari (kiitlece
%)

Titanyum Alagim Mo | Nb Al Fe Sn Zr \% Ti

Ti6Al4V (Referans Numune) | - - 6 - - - 4 Kalan
Cp-Ti (Ticari saflikta Ti) - - - - - - - Kalan
Til3Nb13Zr - 13 - - - 13 - Kalan
TilOMo5Fe 10 - - 5 - - - Kalan

5.2. Tozlarin Karistirilmasi

Tablo 5.1°de verilen agirlik¢a oranlarda hazirlanan tozlar 40 cc boyutunda cam kavanoz
(Sekil 5.1-a) igerisine 8 mm g¢apinda ¢elik bilyalar ile birlikte konulmustur. Celik bilyalar
tozlarin homojen olarak karistirilmasi amaciyla kullanilmigtir. Celik bilyalarin cam
kavanozun toplam hacminin yaklasik %50’si oraninda (4-5 adet) olmasma 6zen
gosterilmistir. Bilyali degirmen cihaz1 (Sekil 5.1-b) igerinde bir saat boyunca
karistirllmistir. Ardindan kavanoz ve bilya ylizeyine yapisan tozlar bu yiizeylerden

kazinarak tekrar tartilmis ve toz kaybinin 6niine geg¢ilmistir.
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Sekil 5.1. a) 40 cc cam kavanoz, b) bilyali: degirmen cihazi

5.3. Tozlarin Sicak Pres ile Sinterlenmesi

Calismada kullanilacak numunelerin iiretimi i¢in segilen toz karisimlarinin

kompozisyonlari, icerdikleri toz miktarlar1 ve toplam toz agirliklar1 Tablo 5.2°de

verilmigtir.

Tablo 5.2. Yapilacak karisimlardaki toz miktarlart ve toplam toz agirliklar

Titanyum Toz Miktarlar: Toplam Numune Agirhiklar:
Alasimlar
On alasiml1 olarak satin
Ti6Al4V almmistr. Toplam Numune Agirhigi=5,56 gr
Ti=6,142¢gr
Ti13Nb13zr Nb=1,08gr Toplam Numune Agirligi= 8,32 gr
Zr=1,08 gr
Ti=7gr
TilOMo5Fe Mo=0,823gr Toplam Numune Agirhigi= 8,23 gr
Fe=0,412 gr
-Ti Ti= 7,065 gr
Cp :II'_Ii)(Saf J Toplam Numune Agirligi= 7,065 gr

Homojen olarak karistirilan tozlar, kesit goriintiisii (Sekil 5.2-a) ve sematik goriintiisii
(Sekil 5.2-b) verilen 20 mm capindaki grafit kaliplara yerlestirilmistir. Tozlarin miktari
numune iretimi tamamlandiktan sonra numunelerin yiikseklikleri 4 mm olacak sekilde,

hacim hesab1 yapilarak (m = v.d) belirlenmistir. Uretim esnasinda tozlarin kaliba

18



yapismamast amaciyla kalibin i¢i grafit kagit ile kaplanmistir. Homojen bir sicaklik

dagilimi i¢in kalip punglarinin yiikseklikleri esit sekilde ayarlanmistir.

Ust Pung

Numune

Grafit Kalip

Alt Pung

Sekil 5.2. a) Kalibin kesit goriintiisii, b) kalibin sematik goriintiisii
Hazirlanan kaliplar sinterleme islemi i¢in DIEX marka (Sekil 5.3) sicak pres cihazina
yerlestirilmistir. Tozlarin oksitlenmesinin 6niine gecilmek i¢in sinterleme islemi vakum

ortaminda (10~* mbar) gergeklestirilmistir.

Sekil 5.3. Sinterleme islemlerinde kullanilan sicak pres cihazi

19



Her numune i¢in farkli sinterleme parametreleri uygulanmistir. Bu parametreler numune

kompozisyonu i¢inde bulunan tozlarin karakteristigine gore belirlenmistir.
5.4. Tozlarimn Sinterlenme Parametreleri

Sinterleme islemi basingli veya basingsiz ortamda yapilabilmektedir. Basingli ortamda
yapilan sinterleme iglemleri ayni sartlar altinda daha yogun numunelerin iiretilmesine
olanak saglanmaktadir. Bu calisma kapsaminda daha yogun numuneler elde etmek
amaciyla basingli sinterleme cihazi kullanilmistir. Basingla sinterleme isleminde 14 kN
baski kuvveti uygulanmigtir. Cihaz teknik olarak 400°C ve 950°C sicaklik araliginda
calisabilmektedir. Ergime noktast bu sicakliktan diisiik olan tozlar1 barindiran
numunelerde, bu tozlarin diflizyonuna izin vermek amaciyla ergime noktalarindan
yaklagik 30-40°C daha diisiik sicakliklarda 10 dakika siireyle bekletilmistir. Sinterleme
sonrast 10 dakika siireyle sicak pres cihazi igerisinde soguma islemi gerceklestirilmistir.
Uretilen numunelerin her birinde farkli sinterleme sicakliklarina ve farkli sinterleme
stirelerinin kullanilmas1 gerekmektedir. Sekil 5.4’te Ti6Al4V igin 6rnek bir sicaklik
zaman grafigi verilmistir. Islem sonucunda kesin 6lgiilere yakin numune elde edilmistir

(Sekil 5.5.).

Sinterleme Grafigi

1000
890 890
900

800
700
600

500 400 400

Sicaklik °C

400
300
200
100

Baslangi¢ 10 Dakika 40 Dakika 50 Dakika
Siire

e Ti6Al4V

Sekil 5.4. Ti6Al4V sinterleme grafigi
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Sekil 5.5. Ti6AI4V toz metaliirjik numune

5.5. Sinterleme Sonrasi1 Metalografik Islemlerin Uygulanmasi

Numunelerin zimparalanmasi ve parlatilmast METKON Gripo 2V (Almanya) otomatik
parlatma cihazi (Sekil 5.6) ile yapilmistir. Bu amagla dncelikle 320 grit ve 1000 gritlik
zimparalar kullanilmistir. Parlatma islemi ise 9 pm, 3 um ve 1 pm’lik elmas soliisyon
kullanilarak yapilmigtir. Numunelerin zimparalama ve parlatma agamalarinda kullanilan

parametreler Tablo 5.3.’de verilmistir.

Tablo 5.3. Otomatik zzimparalama ve parlatma parametreleri

Asama Uygulanan | Dénme Hizi Numune ve Stire
Kuvvet Tablanin Rolatif
Hareketi
320 Grid |40 N 300 dev/dk |Ayni1 Yonlii (rev)  [Derin izler
. | kaybolana kadar
1mparalam
pardiadiooo  [a0N 300 dev/idk |Aymi Yonlii (rev)  |Derin izler
Grid kaybolana kadar
9um |30N 150 dev/dk |Zit Yonli (FWD) |8 Dakika
3um |20N 150 dev/dk |Zit Yonli (FWD) (3 Dakika
Parlatma
lum |15N 150 dev/dk |Zit Yonli (FWD) |4 Dakika

Numuneler zimparalama ve parlatma isleminden sonra mikroyap: goriintiilerinin elde
edilmesi i¢in daglanmistir. Daglama isleminde Wecks daglayicisi (6 mL Amonyum Bi
Floride (NH4HF-), 4 mL Hidroklorik Asit (HCL), 90 mL saf su) kullanilmistur.
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Sekil 5.6. Otomatik parlatma cihazi

5.6.Yogunluk Olciimii

Numunelerin yogunluklari Arsimet prensibine gore yapilmistir. Numunenin 6nce hava
ortaminda daha sonra yogunlugu bilinen bir sivida (bu ¢alismada musluk suyu) ayr1 ayri
tartilmas1 ve Denklem 5.1° de verilen denklemin uygulanmasi ile Arsimet yogunlugu

bulunabilmektedir. Bu islem AND GR-200 (Almanya) (Sekil 5.7) marka hassas terazi ile
gerceklestirilmistir.

p= ——havada ( Psivi — phava) + Phava (5.1)

Mhavada™ Msuda

Sekil 5.7. Hassas terazi
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5.7. Bilyali Dévme

Bilyali dovme islemleri 6zel olarak tasarlanan otomatik kontrollii bilyali dovme test
diizeneginde gergeklestirilmistir (Bu cihaz Kocaeli Universitesi, BAP tarafindan
desteklenen 2017/049 kodlu proje kapsaminda gelistirilmistir). Otomatik kontrollii bilyali
dévme test cihazi ile kritik dovme parametreleri (bilya piiskiirtme basinci, carpma agist,
nozul mesafesi, dovme siiresi) yiiksek hassasiyet ile kontrol edilerek dovme islemleri
gerceklestirilebilmektedir. Calisma kapsaminda numunelere Tablo 5.4’te verilen

parametreler kullanilarak dévme islemi uygulanacaktir. Bilyali dévme testleri i¢in 0,7-1

mm ¢apinda paslanmaz gelik bilya temin edilmistir. (Sekil 5.8).

Tablo 5.4. Bilyali dvme parametreleri

Bilya tiiri Paslanmaz ¢elik bilya (S60)
Bilya cap1 (mm) (Elek aralig1) 700 — 1000 pm
Bilya sertligi (HV1) 450
Piiskiirtme basinci (bar) 7
Carpma agis1 (°) 90
Stire (dk) 10
Paslanmaz gelik bilya T ‘ Bilya piiskiirtme basinci: 7 bar
=700 — 1000 pm \

e
Fﬁ"of?g%%@

40 mm

— -—

/_:’f\\(—

/[ Kalint1 basma gerilme bolgesi

Plastik deformasyona ugramis yiizey

Sekil 5.8. Bilyali dovme isleminin sematik gosterimi
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5.8. Numunelerin Yiizey Ozelliklerinin Karakterizasyonu

Bilyali déviilmiis numunelerin yiizey karakterizasyonlar1 Kocaeli Universitesi Metaliirji
ve Malzeme Miihendisligi biinyesinde bulunan JEOL JSM-6060 (Japonya) taramali
elektron mikroskobu (Scanning Electron Microscope (SEM)) kullanilarak yapilmistir
(Sekil 5.9). Numuneler, SEM gériintiilerinin en dogru sonucu vermesi amaciyla
ultrasonik banyoda yikanarak bilyali dovme sonrasi yiizeylerine saplanan bilyalar ve

diger kalintilar uzaklastirilmastir.

"

Sekil 5.9. Taramali elektron mikroskobu

5.9. Numunelerin Mikroyapisal Karakterizasyonu

Numunelerin bilyali dovme 6ncesi ve sonrast kesit alan1 mikroyapisal karakterizasyonlari
Kocaeli Universitesi Metaliirji ve Malzeme Miihendisligi’nde yer alan Olympus
(Japonya) marka optik mikroskop kullanilarak yapilmistir (Sekil 5.10). Goriintiiler
sirastyla 5, 10, 20 ve 50 kat biiyiitmeler kullanilarak alinmstir.

5.10. Numunelerin Mekanik Karakterizasyonu

Numunelerin bilyali ddvme sonras1 degisen mekanik 6zelliklerinin incelenmesi amaciyla
Ozglin bir yontem olan mekanik 6zellik haritalama metodu segilmistir. Numunelerin
ylizey ve yiizey alt1 bolgedeki sertlik degisimlerini 2-boyutlu haritalara doniistiiriilmesi

amaciyla kesit alaninda Kocaeli Universitesi Metaliitji ve Malzeme Miihendisligi
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bilinyesinde bulunan Zwick (Almanya) marka sertlik cihazi ile tekrarli sertlik dlgtimleri

yapilmustir (Sekil 5.11).

Sekil 5.10. Optik mikroskop cihazi

Sertlik testleri ASTM E348-17 standartlar1 altinda, yiizeyden 30 pum mesafeden
baslayarak, 0,2 kg yiik altinda, 10 s uygulama siiresinde, 100 um mesafe birakilarak
gergeklestirilmistir. Sertlik testi esnasinda 900 um x 540 um dikdortgen bir alan taramasi
yapilmustir (Sekil 5.12). Elde edilen sertlik degerlerinden Matlab® programi kullanilarak

sertlik haritalar1 elde edilmistir.

Sekil 5.11. Zwick marka mikrosertlik cihazi
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Sekil 5.12. Cp-Ti kesit sertlik taramasi
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6. DENEYSEL SONUCLAR VE TARTISMA

6.1. Yiizey Morfolojisinin Bilyali Dovme ile Degisimi

Biyomedikal malzemelerin kullanim omiirlerini ve performansi etkileyen en dnemli
faktdrlerden biri yiizey 6zellikleridir (Merola ve Affatato, 2019). implant malzemesinin
kemik ile birlesmesi (osseointegrasyon), asinma dayaniminin yiiksek olmasi ve hiicre
tutunmasi ve gelismesi i¢in implant malzemesinin yiizey 6zelliklerinin uygun sekilde
belirlenmesi oldukg¢a 6nemlidir (Gao ve dig., 2010; McGee ve dig., 2000). Calismanin bu
boliimiinde bilyali ddvmenin uygulandigi malzemenin yiizey 6zellikleri tizerindeki etkisi

ve degisen Ozelliklerin malzeme performansi lizerindeki etkisi iizerinde durulmustur.

Calismada kullanilan referans numunelerin (Cp-Ti ve Ti6Al4V) ve yenilik¢i alasim
malzemelerin (Til3Nb13Zr ve TilOMo5Fe) malzemelerin bilyali ddvme sonrasi farkli
biiylitmelerde (100x, 250x, 500x ve 1kx) alinmig SEM goriintiileri sirasiyla Sekil 6.1, 6.2,
6.3 ve 6.4’de verilmistir. SEM goriintiileri incelendiginde yilizeye yiiksek kinetik enerji
ile tekrarli olarak gonderilen bilyalar uygulandigi malzemenin yiizeyinde ciddi plastik
deformasyonlara ve sekil degisimine sebep oldugu goriilmektedir. Bilyali dovmenin
sebep oldugu bu plastik deformasyonlar sonucunda yiizeyde tepe ve cukurlar olusmustur.
Ayrica ylizeyde krater benzeri yapilarin olustugu da gozlemlenmektedir. Ancak titanyum
alasimlar kafes yapilar (siki diizen hekzagonal) sebebiyle sahip olduklar diistik sekil
degistirme kabiliyetleri bu sekil degistirme mekanizmalarinin bazilarinin olusumlarini

tamamlayamamalarina sebep olmustur.

Sekil 6.1. CP-Ti referans numunenin bilyali ddvme sonrasi ylizeyinin SEM goriintiileri
a) 250x biiylitme ve b) 500x biiyiitme plastik deformasyon mekanizmalar1
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Sekil 6.2. Ti6Al4V numunenin bilyali dévme sonrasi ylizey SEM goriintiileri a)100x, b)
250x, c¢) 500x ve d) 1kx biiyiitmede plastik deformasyon mekanizmalar1

Sekil 6.3. Ti13Nb13Zr numunesinin bilyali ddvme sonrasi ylizey SEM goriintiileri
a)100x, b) 250x, ¢) 500x ve d) 1kx biiylitmede plastik deformasyon mekanizmalari
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Sekil 6.4. Til0OMo5Fe numunesinin bilyali dvme sonrasi yiizey SEM goriintiileri a)100X,
b) 250x, c¢) 500x ve d) 1kx biiyiitmede plastik deformasyon mekanizmalari

Sekillerde detayli olarak incelenen ve isaretlenen alanlara bakildiginda bu olusumlarin
tamamlanamadigi, bunun sonucunda da katlanma ve mikro boyutta ¢atlaklarin olustugu
goriilmektedir. Bilyali ddovmenin uygulandigi yilizeylerin morfolojilerinde sebep oldugu
degisimler {izerine yapilan ¢alismalar incelendiginde de benzer sonuglarla
karsilasilmigtir. Xu ve arkadaslart (Xu ve dig., 2017) yiiksek enerjili bilyali ddvmenin
Mg/Ti kaynak noktasinin mikroyapisinin ve mekanik 6zelliklerinin etkisini incelemek
icin yaptig1 ¢alismada Dbilyali doviillen yiizeylerde morfoloji incelemeleri
gerceklestirmislerdir. Inceleme sonucunda yiizeye tekrarli sekilde carpan bilyalarin
ylizeyde plastik deformasyona sebep oldugu belirtilmistir. Almen yogunlugunun artmasi
ile birlikte daha yiiksek enerji ile ylizeye carpan bilyalarin yiizey daha fazla plastik
deformasyona sebep oldugunu gozlemlemislerdir. Tsuji ve arkadaslart (Tsuji ve dig.,

2009) plazma karbiirleme ve bilyali dovme islemlerinin Ti6Al4V alasiminin yorulma ve
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asinma davraniglart lizerindeki etkisini inceledikleri ¢alismada bilyali dovme islemi
uygulanmis numunelerin ylizey morfolojilerinin incelenmesinde SEM goriintiilerini
kullanmislardir. Cikan sonuglarda bilyali ddvme sonucu yiizeyde ¢ok sayida tepe ve
cukur yapilarinin olustugunu ancak ince taneli bilya kullanimi sebebiyle bu yapilarin
derinliginin az oldugunu gozlemlemislerdir. Zhang ve arkadaslari (Q. Zhang ve dig.,
2021) aym titanyum alagimi {izerinde bilyali ddvmenin etkisini incelemisler ve SEM
goriintiileri tizerinden morfoloji degisimini incelemislerdir. Calisma sonucunda bilyali
doévmenin malzemenin ylizey plriizliiliigiini arttirdigimi ve piriizliiliik artisinda bilyal
dévmenin ylizeyde sebep oldugu tepe ve g¢ukur olusumlarinin neden oldugunu
belirtmislerdir. Avcu ve arkadaslar1 (Avcu, 2017) yaptiklart ¢aligmada bilyali ddvmenin
AA7075 alasiminin yiizey Ozellikleri lizerindeki etkisini incelemislerdir. Morfoloji
incelemeleri sonucunda bilyali doviilmiis yiizeylerde bilyalarin ¢carpmasi sonucu gukur
yapilarinin olustugunu goézlemlemislerdir. Bununla beraber bilyali dovme etkisinin
malzeme yiizeyinde mikro boyutta catlaklara sebep olabildigini ortaya koymuslardir.
Bilyali dovmenin sebep oldugu plastik deformasyonun ve mikro boyuttaki catlaklarin
olusumunda bilyali dovmenin siddetinin ve kullanilan bilyalarin boyutlariin etkili

oldugunu belirtmislerdir.

6.2. Mikroyapilarin Bilyali Dévme Etkisiyle Degisimi

Bilyali dovme, malzemelerin yiizey alt1 6zelliklerini de etkilemektedir. Bilyali doviilmiis
Cp-Ti, Ti6Al4V, Til3Nb13Zr ve TilOMo5Fe titanyum alasimi numunelerin kesitinin
optik mikroskop kullanilarak elde edilmis goriintiileri sirasiyla Sekil 6.5, Sekil 6.6, Sekil
6.7 ve Sekil 6.8’de verilmistir. Sekiller incelendiginde malzeme yiizeyinde bilyalarin
yiiksek enerjili ve tekrarli sekilde ¢arpmasi sonucu gerceklesen plastik deformasyonun
ylizey alt1 bolgede tane incelmesine ve tane yonlenmesi mekanizmalarina neden oldugu
goriilmektedir. Baz1 bolgelerde ise bu durum tane simirlarinin kaybolmast seklinde
etkisini gostermistir. Bunun yam sira yiizeye yakin plastik deformasyonun etkisinin
yogun oldugu bolgelerde (yaklasik 250-300 um) mikro boyutta catlaklarin olustugu

gozlemlenmektedir.

Literatiirde bilyali ddvmenin uygulandigi malzemelerin mikroyapilarindaki degisimlerin
incelendigi birgok calisma mevcuttur. Ma ve arkadaglari (Ma ve dig., 2021) bilyal

dovmenin beta titanyum alagimlarin mikroyapilari {izerindeki etkisini incelemislerdir.
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Calismada yapilan kesit incelemesi sonucunda bilyali ddvmenin etkisinin yiiksek oldugu
ylizeye yakin bolgelerde tane sinirlarnin ¢ok inceldigi ve neredeyse ortadan

kayboldugunu belirtmislerdir.

Sekil 6.5. Bilyali doviilmiis Cp-Ti numunenin kesitinin a) SEM goriintiisii b) optik
mikroskop goriintiisii

Sekil 6.7. Til3Nb13Zr numunesinin bilyali ddvme dnce ve sonrasindaki mikroyapisi
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Sekil 6.8. TilOMo5Fe numunesinin bilyali dovme 6nce ve sonrasindaki mikroyapisi

Kesit derinliginin artmasiyla birlikte diigen bilyali dovme etkisiyle birlikte ise tane
boyutunun arttigin1 gézlemlemislerdir. Zhang ve arkadaslari (C. Zhang ve dig., 2021)
Ti4AI2V titanyum alasimina bilyali dovme islemi uygulamislar ve mikroyap1 degisimini
optik mikroskop ve SEM goriintiileri yardimiyla incelemislerdir. Yapilan incelemeler
sonucunda bilyal: ddvmenin etkisiyle yiizey alt1 bolgede kaba tanelerin ortadan kalktigini,
tane smirlarinin daha diisiik acili hale geldigini, nano boyuttaki tanelerin olustugu ve
ikizlenme mekanizmalarinin gozlemlendigini belirtmiglerdir. Artan bilyali dovme
stiresiyle birlikte ise bilyali dovmenin etki alanin arttigim goézlemlemislerdir.
Mikroyapidaki bu degisimin sebebinin bilyali dévmenin yiizeyde sebep oldugu plastik
deformasyonun yiizey alt1 bolgeye olan etkisi oldugu seklinde yorumlamislardir. Xu ve
arkadaslart (Xu ve dig., 2021) Ti4AlL5Mn plakaya ultrasonik bilyali dovme
uyguladiklar1 ¢alismada bilyali dovmenin mikroyapr iizerindeki etkisini de
incelemislerdir. Farkli Almen yogunluklarinda yapilan ultrasonik bilyal1 dévme islemi
oncesinde ve sonrasinda alman SEM gorintileri incelendiginde dislokasyon
mekanizmalarinin olustugunu ve artan Almen siddeti ile birlikte dislokasyon

mekanizmalarinin yogunlugunun arttigin1 gézlemlemislerdir.

6.3. Malzemelerin Sertlik Degerlerinin Bilyali Dovme Etkisiyle Degisimi

Bilyali ddvme sonucu yiizey ve yiizey alt1 bolgelerinde goriilen degisimler malzemelerin
mekanik 6zelliklerini de etkilemektedir. Malzemelerin sertlik degerleri de ylizey ve ylizey
altt bolgede gergeklesen morfolojik ve mikroyapisal degisimlerde ciddi sekilde
etkilenmektedir. Bu ¢alismada bilyali ddovme sonucu malzemelerin sertlik degerlerindeki

degisimin daha net anlagilmasi amaciyla sertlik dagilimini net bir sekilde ortaya koyan
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sertlik haritalar1 elde edilmistir. Sertlik haritalarinin elde edilmesinde 6zellestirilmis bir
Matlab® kodunun giincellestirilmis bir versiyonu kullanilmistir (Brayshaw ve dig., 2016;
lakovakis ve dig., 2022). Sekil 6.9, Sekil 6.10, Sekil 6.11 ve 6.12’de bilyali doviilmiis
titanyum alagimlarinin  sertlik dagilimlarin1 gosteren iki boyutlu sertlik haritalar
verilmistir. Verilen sertlik haritalarinin iizerinde yer alan isaretler her bir sertlik
Olclimiiniin yapildig1 yeri temsil etmektedir. Haritalar incelendiginde bilyali dévmenin
etkisinin goriildiigii bolgelerde malzemelerin sertlik degerlerinin arttigi goriilmektedir.
Bilyali dovme etkisinin yogun oldugu yiizeye yakin bolgelerde sertlik degerlerindeki artig
daha fazla iken dévme etkisinin diismesiyle birlikte sertlik degerleri de azalmaktadir.
Dovme isleminin numunelerin yiizeyden yaklasik 550 um derinlige kadar etki ettigi de
verilen sertlik haritalar1 incelendiginde goriilebilmektedir. Bilyali ddvmenin etkisinin
ortadan kalktig1 boliimlerde numunelerin sertlik degerleri islem gérmemis hallerindeki
sertlik degerlerine diistiigii goriilmiistiir. Bilyal1 dovme Oncesi ve sonrasinda elde edilen
sertlik degerleri ve bu degerlerdeki yaklasik artis Tablo 6.1’de verilmistir. Tablodaki
degerler incelendiginde bilyali ddvmenin etkisiyle malzemelerin sertlik degerlerinin %12

ila %30 arasinda arttig1 goriilmektedir.

A
y
(nm)
395
60
120 | 380
180 |-
365
240
350
300
360 | 335
420 | 320
480 |
305
540 |

Sekil 6.9. Cp-Ti alasiminin bilyali dovme sonrasi sertlik dagilimini gésteren iki boyutlu
sertlik haritas1
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Sekil 6.10. Ti6Al4V alagiminin bilyali ddvme sonrasi sertlik dagilimini gosteren iki
boyutlu sertlik haritas1

Yy
(um) 550
60
120 540
180 530
240 ~
o
520
300
360 510
420 o
480
490
540

Sekil 6.11. Ti13Nb13Zr alagiminin bilyal1 ddvme sonrasi sertlik dagilimini gosteren iki
boyutlu sertlik haritas1

Sertlik tlizerine yapilan calismalardan elde edilen sonuglar incelendiginde bilyali
dovmenin malzemelerin sertlik degerlerini arttirdi1 goriilmiistiir. Ornegin, Avcu ve
arkadaglar1 (Avcu ve dig., 2021) AA1050 aliiminyum alasimina bilyali dévme islemi
uygulayarak bilyal1 dovmenin ylizey ve yiizey alt1 6zelliklere etkisini ortaya koymayi

amagclamisglardir.
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(um)
60 520
120
500
180
240 N
480 g
3
300
360 460
420
440
480
540 420

Sekil 6.12. TilOMo5Fe alagiminin bilyali ddvme sonrasi sertlik dagilimini gosteren iki
boyutlu sertlik haritasi

Tablo 6.1. Titanyum alasimi numunelerin bilyali dvme 6ncesi ve sonrasindaki sertlik
degerleri ve yaklasik artis miktarlar

Bilyal dévme Bilyal dovme Sertlik
Numuneler oncesi sertlik sonrasi sertlik degerlerindeki
degerleri degerleri artis
Cp-Ti 305 HV 395 HV ~%30
Ti6AI4V 380 HV 440 HV ~%16
Til3Nb13Zzr 490 HV 550 HV ~%12
TilOMo5Fe 420 HV 520 HV ~%24

Dovme islemini farkli parametreler (1 bar ve 5 bar dovme basinct; %100 ve %1000 6rtme
orani) altinda gerceklestirerek degisen parametrelerin bu ozelliklerin degisimindeki
roliinii incelemislerdir. Calisma sonucunda 1 bar basing ile doviilmiis malzemelerin
sertlik degerlerinin %48, 5 bar basing altinda doviilmiis numunelerin %70 oraninda arttig1
gbzlemlenmistir. Bilyal1 dovmenin 6rtme oranindaki degisimin sertlik degeri iizerinde

cok az bir etkiye sahip oldugu da goriilmiistiir.
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Malzemelerin sertlik degerlerindeki artis dovme sonucu ylizeye yakin bdlgelerde
gerceklesen tane incelmesi (Hall-Petch mekanizmasi) ile iliskilendirilebilir (Mohammadi
ve dig., 2021). Bilyali déovmenin etkisinin gorildiigli bolgelerde gerceklesen tane
incelmesi, bu bolgelerde dislokasyon hareketliligini engelleyerek dislokasyon
yogunlugunun artmasina neden olmaktadir (Alyani ve Kazeminezhad, 2021). Bu etki
malzemede gerinim sertlesmesine sebebiyet vermektedir (Eivani ve Rahimi, 2019).
Boylece malzeme ylizeyinde gergeklesen plastik deformasyonlar etki ettigi bolgede
malzemenin mekanik 6zelliklerini gelistirmektedir (Al-Fadhalah ve dig., 2019; Alyani ve
Kazeminezhad, 2021; Eivani ve Rahimi, 2019; Mohammadi ve dig., 2021; Naseri ve dig.,
2016). Malzemedeki sertlik artisin1 diger mekanik 6zellikler izerinden agiklamak zor olsa
da yine de bu oOzellikler ve sertlik artis1 arasinda bir iligki kurulabilmek miimkiindiir
(Khodabakhshi ve dig., 2015; Tiryakioglu ve dig., 2015). Ornegin; Tiryakioglu ve
arkadaslar1 yaptiklar1 ¢alismada AA7050 aliiminyum alagimi i¢in sertlik, akma ve kopma
mukavemeti arasindaki iligkiyi ortaya koymuslardir (Tiryakioglu ve dig., 2015). Sonug
olarak, malzemelerin sertlik degerleri ylizeye yiiksek enerjili bilyalarin ¢arparak sebep
oldugu plastik deformasyon kaynakli tane incelmesi, buna bagli dislokasyon
yogunlugundaki artis ve gerinme sertlesmesi mekanizmasi ile agiklanabilmektedir
(Yanfei Wang ve dig., 2020). Bunun yan1 sira yiizey alt1 bolgede yiiksek dislokasyon
yogunluguna sahip bir nanokristalin tabaka olusturmak mikrosertligi arttirmaktadir

(Maleki ve Unal, 2018).
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7. SONUCLAR VE ONERILER

Bu tez ¢alismasinda biyomedikal implant ve protezlerde siklikla kullanilan titanyum
alagimlarin liretimi toz metaliirji yontemi kullanilarak gergeklestirilmistir. Numuneler
sicak pres cihazinda gergeklestirilen iiretim isleminden sonra 6zel tasarim otomatik
kontrollii bilyali dévme cihazi kullanilarak doviilmustiir. Numunelerin bilyali dovme
islemi sonrasi degisen Ozelliklerin incelenmesi i¢in bir dizi karakterizasyon islemi
uygulanmistir. Mikroyap1 incelemeleri i¢in numunelerin kesit mikroyapilart optik
mikroskop kullanilarak yapilmistir. Bilyali ddvme sonrasinda yiizeyde meydana gelen
degisimlerin ortaya konmasi amaciyla taramali elektron mikroskobu (SEM)
kullanilmistir. Mekanik karakterizasyon ise literatirde bu alanda daha once
kullanilmayan bir yontem olan iki boyutlu mekanik 6zellik haritalama yontemi
kullanilarak yapilmigtir. Sertlik haritalarinin eldesi i¢in numunelerin kesit bolgesinde
yilizeyden baslayarak 200 6l¢iim olacak sekilde mikrosertlik taramasi yapilmistir. Elde
edilen sertlik degerleri 6zel olarak gelistirilmis Matlab programi kullanilarak sertlik
haritalarina donistiiriilmiistiir. Bu calisma ile birlikte yenilik¢i bir mekanik
karakterizasyon metodunun bilyali doviilmiis numuneler {izerinde kullanilabilirliginin

test edilmesi amaglanmigtir. Calisma sonucunda asagidaki sonuglara varilmistir.

1) Bilyali dévme sonucunda malzemelerin yiizey morfolojilerinde degisimler
gerceklesmistir. Yiizeye carpan yiiksek kinetik enerjiye sahip bilyalarin, bu enerjilerini
numune ylizeyine aktarmasi sonucu yiizeyde plastik deformasyon gdzlemlenmistir.
Yiizeyde tepe ve cukur bolgeleri olusmustur. Bunun yani sira bilyalarin ¢arpmasi ile
ylzeyde krater benzeri yapilarin olustugu goriilmiistiir. Ancak disiik sekil degistirme
kabiliyetine sahip olan titanyum alagimlari, bazi bélgelerde olusan krater yapilarinin sekil
degistirme enerjisini karsilayamamustir. Bu sebeple yer yer krater yapilarin olusumu

tamamlanamamis ve katlanma, siiriinme ve mikro ¢atlak olusumlar1 gézlemlenmistir.

2) Bilyali dovme uygulandigi malzemelerin mikroyapilar iizerinde de etkiye sahiptir.
Yiizeyde gerceklesen plastik deformasyon, ylizey alt1 bolgede tane incelmesi ve tane
yonlenmesine neden olmustur. Bazi bolgelerde tane sinirlarinin ortadan kalktigi da
gozlemlenmistir. Bilyalt ddvmenin etkisinin yogun oldugu baz1 yiizey alt1 bolgelerde ise

mikro boyutta catlak kusurlarinin olustugu goriilmistiir.
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3) Calismanin asil amaci olan sertlik haritalari incelendiginde bilyali dovme isleminin
numunelerin sertlik degerlerini arttirdigr goriilmektedir. Bilyali dovmenin etkisinin
yogun oldugu bolgelerde sertlik degerlerindeki artis daha belirgin olmustur. Derinlige
bagl olarak azalan bilyal1 dovme etkisiyle birlikte sertlik degerlerindeki artis daha az
seviyelerde olmustur. Dévme etkisinin goriilmedigi alanlarda ise sertlik degerleri islem
gérmemis numune ile ayn1 degerlere inmistir. Sertlik degerlerindeki artis tane incelmesi
mekanizmasi ile agiklanmistir. Yiizeyde meydana gelen plastik deformasyonlarin ylizey
alt1 bolgede tane incelmesi ve tane yonlenmesine neden oldugu 6nceki maddede
belirtilmisti. Yiizey alti bolgede meydana gelen degisimler sonucunda bu bdlgedeki
dislokasyon hareketleri engellenmis ve dislokasyon yogunlugu artmistir. Dislokasyon
yogunlugundaki bu artis gerinme sertlesmesi mekanizmasina sebebiyet vermis ve bunun

sonucunda malzemelerin sertlik degerleri artmstir.

Literatiir calismalar1 incelendiginde yeni nesil malzemelerin bilyali dovme sonrasi
degisen yiizey ve yiizey altt mekanik 6zelliklerinin iki boyutlu sertlik haritalamasi ile
incelenmesi daha 6nce calisilmamis bir konudur. Calismadan ¢ikacak sonuglar ile
literatiirdeki bu eksigin giderilmesi hedeflenmistir. Bunun yani sira tez ¢aligmasi farkl
kompozisyonlarda toz metaliirjik titanyum alagimlarinin bilyali déviilmesi ile ilgili de ¢ok
sinirl1 sayida calisma bulunmaktadir. Tez c¢alismast ile birlikte toz metaliirjik
malzemelerin bilyali doviilmesi iizerine bir ¢calisma literatiire kazandirilirken yenilikg¢i
titanyum alagimlarinin yiiksek performans beklentisi olan biyomedikal alanda kullanim
potansiyelleri de ortaya koyulmustur. Literatiir inceldiginde goriilecegi gibi bilyali
doviilen malzemelerin kesit mekanik 6zelliklerinin incelenmesi i¢in 2D mekanik 6zellik
haritalama yontemi kullanilmamistir. Bu baglamda yenilik¢i bir test metodolojisi

literatiire kazandirilmaya calisilmistir.

Tez caligmasinin literatiire yapmasi planlanan katkinin yani sira endiistriyel uygulamalar
icin de 6onemli bir ¢aligma oldugu diisiiniilmektedir. Calismadan elde edilen sonuglar,
kullanilan yontemlerin endiistriyel uygulamalara adapte edilmesinde rehber niteliginde
olacag: diisiiniilmektedir. Bilyali dovme sonras1 degisen mekanik 6zelliklerin yenilik¢i
metotlarla detayli ve giivenilir bir sekilde incelenebilmesi, bilyali ddvmenin endiistriyel

alanda kullanilabilirligini arttiracaktir. Calisma, iiretim yontemi olarak tercih edilen toz
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metaliirjisi yonteminin biyomedikal alanda kullaniminin artmasin katki saglarken tiretilen

yenilik¢i alagimlarin bu alanda kullanim potansiyellerini ortaya koymaktadir.

Tez caligmasinin, biyomedikal implantlarin daha kolay ulasilabilir, daha uzun émiirlii ve
ylksek performansa sahip olmasi amaciyla yiiriitiilen ¢alismalarin baglangici niteliginde
olmasi beklenmektedir. Uretimin toz metaliirjisi gibi net sekilli parca iiretimine olanak
veren ve diisiik maliyetli bir iiretim yontemi olmasi ve iiretilen malzemelerin mekanik
Ozelliklerinin gelistirilmesinde bilyali ddovme gibi uygulamasi kolay ve diisiik maliyetli
bir yontemin kullanildig1 ¢alisma, implant uygulamalarinin maliyetlerinin diismesi ve

toplumun her kesimine ulastirilabilmesi bakimindan oldukga degerlidir.

Tez galigmasini takip eden calismalarda bilyali dovmenin diger mekanik &zellikler
tizerindeki etkisinin iki boyutlu mekanik 6zellik karakterizasyonu yontemi kullanilarak
yapilmasi planlanmaktadir. Bununla beraber bu mekanik 6zellik karakterizasyonlarinda
elde edilen sonuclarin degisen mikroyapi ile iligkilendirilmesi de yine tizerine ¢alisilmasi

diistiniilen konular arasindadir.
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