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SEMBOLLER VE KISALTMALAR LISTESI

MAO : Mikro Ark Oksidasyon

CAPVD : Katodik Ark Fiziksel Buhar Biriktirme

SEM : Scanning Electron Microscope (Taramali Ektron Mikroskobu)

EDS : Energy Dispersive X-ray Spectroscopy (Enerji Dagihmli X-Isini Spektroskopisi)
XRD : X-ray Diffraction (X Isini Kirinimi)

HA : Hidroksiapatit

UHMWPE : Ultra high molecular weight polyethylene (Cok yiiksek molekdil agirlikli polietilen)
PMMA : Polimetilmetakrilat

PE : Polietilen

MR : Manyetik Rezonans
Mbar : milibar

ns : hanosaniye

m/s : metre/ saniye
mm : milimetre

Hm : mikrometre

Pa : Pascal

GPa : Gigapascal

A : Amper

Vv : Volt

A/m?2 : Amper/ metrekare
Ti : Titanyum

Zr : Zirkonyum

Si : Silisyum

Al : Alliminyum

Mg : Magneyzum

Co : Kobalt

Cr : Krom

Mo : Molibden

Ca : Kalsiyum
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316L IMPLANT MALZEME YUZEYININ BIYOUYUMLULUK OZELLIKLERININ
GELISTIRILMESI

Erdem KUMTEPE, DEU Saglik Bilimleri Enstitiisii Biyomekanik ABD

OZET

Bu calismada 316L paslanmaz celik ylzeyi, Mikro ark oksidasyon (MAO) slrecini
gerceklestirebilmek icin ince bir titanyum tabaka ile kaplanmistir. ince film titanyum
kaplama islemi Plazma Pusklrtme, Sol-Jel ve Katodik Ark Fiziksel Buhar Biriktirme
(CAPVD) yontemleri kullanilarak uygulanmigtir. Bu islem, 316L paslanmaz celik
malzemenin korozyon ve asinma direnci ile yiizey biyouyumlulugun gelistiriimesi igin
amaclanmistir. ince film titanyum kaplama ve MAO yéntemleri ile paslanmaz celiklerin
vicut iginde asinma ve korozyon direncinin gelistirilmesinin yanisira erken
osseointegrasyon ile yuzeyin biyoaktivitesinin gelistiriimesi de bu cgalismanin ana
amacidir. Bu sekilde Uretilen iki asamali kaplamanin yapisal ve morfolojik
karakterizasyonu X-igini kirnnimi ve SEM calismalari kullanilarak gergeklestirilmistir.
Element analizi ve kaplamanin asinma direnci EDS ve slrtlinme test cihazi kullanilarak
yapiimistir. 316L paslanmaz celik tzerinde MAO ile ylizey aktivitesini gelistirebilmek
icin plazma puskiirtme, sol-jel veya katodik ark biriktirme metodunun uygulanabilirligi
arastirimistir. Elde edilen sonuglar incelendiginde paslanmaz celik (izerine MAO
uygulama islemi plazma puskirtme ve sol-jel ile kaplanan numuneler igin olumlu
sonuglar vermemis, katodik ark fiziksel buhar biriktirme ile kaplanan numuneler igin

ise umut verici olmustur.

Anahtar Sozciikler: ylizey modifikasyonu, 316L, biyoaktivite, CAPVD, MAO



IMPROVEMENT OF BIOCOMPATIBILITY PROPERTIES OF 316L IMPLANT MATERIAL
SURFACE

ABSTRACT

In this study, the surface of 316L stainless steel was coated with a thin layer of
titanium in order to be able to practice the process of Micro Arc Oxidation (MAQ) on
its surface. Coating process of thin layer of titanium was performed by using Plasma
Spray, Sol-Gel and Cathodic Arc Physical Vapor Deposition (CAPVD) methods. This
study was intended to enhance surface biocompatibility, corrosion and wearing
resistance of 316L. The main objective of this study was to ascribe an improved
bioactivity to the surface with the intension of an early osseointegration as well as to
improve the corrosion and wear resistance of 316L in body environment. Structural
and morphological characterization of the two-stage coating thus produced was
carried out by using X-ray diffraction and SEM studies. Elemental analysis and wear
resistance of the coating were conducted by using EDS and tribo-tester. It was
investigated that plasma spray, sol-gel, and cathodic arc physical vapour deposition
(CAPVD) method on 316L stainless steel could be used to treat its surface with MAO
in order to improve surface bioactivity. According to obtaind results, MAO on stainless
steel coating with plasma spray and sol-gel did not give positive results for the
samples. On the contrary, MAO on cathodic arc physical vapour deposition coating

method is highly promissing.

Key Words: surface modification, 316L, bioactivity, CAPVD, MAO



1. GIRIS VE AMAC

Biyomalzemeler, insan viicudundaki cesitli canli dokularin ve organlarin islevlerini
yerine getirmek veya onlari desteklemek icin kullanilan dodal ya da yapay malzemeler
olup viicut icinde kullanildidi icin uygun 6zellikleri tasimasi gerekmektedir. Ozellikle
ortopedik uygulamalarda biyomalzemelerin; mekanik dayanimlarinin iyi olmasi, vicut
sivilarini blinyelerine alip sismemeleri, deforme olmamalari, korozyona ve asinmaya
ugramamalari, alerjik reaksiyonlara neden olmamalari, zehirli parcaciklar
salgilamamalari, sterilizasyon islemlerinde &zelliklerini yitirmemeleri, ucuz ve kolay

sekillendirilebilir olmalari beklenmektedir.[1]

Biyomalzemelerin biyoaktivitesinin gelismis olup erken osseointegrasyon
saglamalari son derece 6nemlidir. Osseointegrasyon kullanilan implant malzemesinin
basarisi icin en dnemli kriterdir. Branemark ve ark. 1977 yilinda titanyum implant
malzemenin sert ve yumusak doku araylizeyinde herhangi bir iltihaplanma olmadan
yapisal olarak hastanin kendi kemigiyle kaynastigini gdstermis ve bu olguyu da

osseointegrasyon olarak tanimlamistir.[2,3]

Viicutta osseointegrasyonun saglanmasi igin birgok faktér bulunmaktadir. Bunlar;
implantin yerlestirilecegi kemigin 6zellikleri, implant malzemenin dizayni ve doku ile
olan uyumu, cerrahi uygulamada kullanilan teknik, implant yiik aktariminin dogru
yapllmasi ve implant ylzey Ozellikleri olarak siralanabilir. Osseointegrasyonun

saglanmasi implant basarisinin dederlendirilmesinde en énemli faktordiir.[3]

Kas-iskelet sistemine aktarilan kuvvetli yukler ve bu sistemin biyomekanik
ozellikleri g6z dnlinde bulunduruldugunda en uyumlu biyomateryaller yiiksek elastisite
moddulleri, ylksek yorgunluk direnci gibi 6zellikleri barindiran  metalik
biyomateryallerdir. Metalik biyomateryallerin gerilme direncleri yliksektir ve lzerine
aktarilan streslere karsi dayaniklidirlar fakat biyouyumluluklari diger biyomalzemelere
gore daha disik kalmaktadir ve biyolojik ortamda korozyona ugrama olasiliklar diger

biyomalzemelere gére daha fazladir.[4,5,8]



Biyomalzemelerin calistii biyolojik ortamlarda malzemeye olumsuz etkisi
bulunan cesitli sivilar vardir. Bunlar; cesitli anyonlar, etkili kloritler, fosfat ve bikarbonat
iyonlari, sodyum, potasyum, kalsiyum ve magnezyum gibi katyonlar ile cesitli organik
bilesikler ve ¢dzlinmis oksijendir. Biyolojik ortamda fiziksel sivilarla temas halinde olan
metalik malzemeler organik ve inorganik anyonlarin agresif etkilerine maruz kalirlar ve
bu sebepten dolayr metallerin ylizeyleri korozyona maruz kalir. Malzemelerde
korozyondan koruma ancak cevrenin ya da metalik malzemenin modifikasyonu ile
mumkin olmaktadir. Biyomalzemelerde viicut igindeki ortamin modifikasyonu ¢ok zor
oldugundan korozyondan korunma ancak yilizey kaplama yontemleriyle

gergeklestirilebilinir.[6]

Metallerin, saglamliklari, sekillendirilebilir olmalari ve asinmaya dayanikli olmalari
bircok uygulamada tercih nedeni olmakla birlikte biyouyumluluklarinin az olmasi,
korozyona ugrayabilmeleri, dokulara gbre gok sert olmalari, yogunluklarinin yliksek
olmasi ve metal iyonu vererek alerjik doku reaksiyonlarina sebep olmalar kullanim
alanlarini  sinirlamaktadir. Ornegdin giinimiizde titanyum ve kobalt-krom bazli
alagimlarin daha Ustiin mekanik, asinma direnci, strtiinme ve korozyon &zelliklerinin
olmasindan dolayi, paslanmaz celik malzemelerin artroplasti cerrahisinde kullanimi
kisithidir.[7,8] Metal protezlerin biyouyumlu olabilmesi icin viicut icerisinde korozyona
ugramamalari gerekir. Korozyon, metallerin cevreleri ile istenmeyen bir kimyasal
reaksiyona girerek oksijen, hidroksit ve diger baska bilesikler olusturarak malzemeyi
bozar ve hasara ugratir. Ayrica, korozyon (riinleri viicut icerisinde doku igerisine
girerek hiicrelere zarar verir. Insan viicudu metal biyomalzemeler icin oldukca korozif
bir ortamdir ¢linkli insan viicut sivisi; su, ¢6ztinmUs oksijen, protein, klorlr ve hidroksit

gibi gesitli iyonlar icermektedir.[1]

Titanyum ve titanyum alagimlari Ustlin biyomekanik 6zelliklere sahip olup inert
malzemedir. Titanyumun ortopedide kullanim alani gittikce artmaktadir ¢linku; toksik
olmama, viicut iginde alerjik reaksiyon olusturmama, doku icinde renk degistirmeme,
manyetik 6zellige sahip olmama ve kiiglik boyutlu implantlarin rahatlikla tretilebilmesi
gibi 6zelliklere sahiptir.[5,8] Implant malzemeleri icerisinde kemige en yakin elastisite

modiiline sahip olmasi, yiksek yorulma direnci, yeterli korozyon direnci ve dislk



agirhgr nedeni ile giniimizde ortopedik cerrahide oldukca tercih edilmektedir.
Titanyumun kemikte gevseme riski azalmakta olup uzun dénemli durumlarda implant
basari sansi artmaktadir. Titanyum ve titanyum alagimlarinin vicut icerisinde
Uzerlerinde TiO2'den olusan yapiskan bir okside film tabaka olusur ve bu sebeple

korozyona karsi direncli hale gelmis olurlar.[5,7,8]

Ilk metal protez, vitalyum (CoCrMo) alasimindan 1938 yilinda Uretilmistir.
1960’lara kadar kullanilan bu protezler, korozyona ugradiginda ciddi tehlikelere neden
olmustur. 1972’de alumina ve zirkonya isimli iki seramik yapi herhangi bir biyolojik
olumsuzluk yaratmaksizin kullanilmaya baslanmis, ancak inert yapidaki bu seramikler

dokuya baglanamadiklari icin kisa stire icerisinde zayiflamislardir.[13,23]

Biyomalzemelerin kullanim alanlari, ortopedik cerrahideki gelismelerle birlikte her
gegen glin artmaktadir. Ortopedik cerrahide bahsedilen malzemeler tek baslarina veya
birbirleri ile kombine olacak sekilde yaygin sekilde kullaniimaktadir. Viicuda implant
yerlestirilme isleminin olumlu sonuglanabilmesi icin hasta ve hastaligin durumuna gore
en uygun malzeme kombinasyonun secilmesi gerekir. Malzemeler arasindan uygun
secimin yapilabilmesi icin bu malzemelerin metalurjik, biyolojik, kimyasal 6zelliklerinin,
birbirleri ile etkilesimlerinin, birbirlerine gbre avantaj ve dezavantajlarinin bilinmesi
gerekir. Bu karar asamasinda yapilabilecek stratejik yanlighklar, sonucu kétl yonde
etkilerken uygun secim ile kombine edilen dogru cerrahi teknikler hasta, hekim ve
ekonomik agidan olumlu sonuglar doguracaktir. Uygun biyomalzeme segimi yapilirken

olusabilecek olumsuzluklar yapilan arastirmalarla minimuma indirilebilir.[8]

GUnldmuzde, ylzlerce firma tarafindan ¢ok sayida biyomalzeme (retilmektedir.
Binlerce cesitte tibbi cihaz, farkli teshis Griini ve degisik eczacilik Grlinleri, bu
teknolojinin en blyilk pazarini olusturmaktadir. Gelisen teknolojiye ragmen hala
biyomalzemeden kaynaklanan korozyon ve biyouyumluluk gibi agilamamis sorunlar
mevcuttur. Doku miihendisligi ve gen tedavisi, bu sorunlarin ¢éziimiinde alternatif

yaklagimlar sunmaktadir.[23]

Implant malzemesi olarak kullanilan paslanmaz celik, ucuz ve kolay islenebilir bir

malzemedir fakat korozyon ve asinma direnci gibi dezavantajlari mevcuttur. Bu



calismada implant malzeme olarak kullanilan paslanmaz celik malzemelerin
biyouyumlulugunun ve viicut ortamindaki korozyon ve asinma direncinin artiriimasi
icin ylzeylerinin seramik filmlerle kaplanmasi islemi gerceklestirilecektir. Plazma
puskirtme, magnetron puskiirtme, katodik-ark fiziksel buhar biriktirme (CAPVD), sol-
jel metodlarindan uygun olani kullanilarak yapilan ince seramik filmlerin
karsilastiriimasi ve mikro ark oksidasyon (MAQO) yontemleri ile implant malzemesi olan
paslanmaz celiklerin asinma ve korozyon Ozelliklerinin  yanisira  yizeyin
biyoaktivitesinin gelistirilmesi planlanmaktadir. Bdylece viicuda takilan paslanmaz celik
implant malzemelerin kisa siire icerisinde osseointegrasyonunun saglanmasi ve viicut

ortamindaki korozyon ile aginma direncinin artinlmasi amaglanmaktadir.

Paslanmaz celikler, ucuz ve dayanikh olduklari igin 6zellikle ortopedide gok sik
kullanilmaktadir. Fakat viicut icine implant edilen paslanmaz celikler bir sire sonra
korozyona ve asinmaya maruz kalmakta, yetersiz biyouyumluluk nedeni ile viicut
tarafindan izole edilmektedir. Bu dezavantajlar nedeniyle implantin 8mru kisalmaktadir
ve vicuduna implant takilan hastalar bir siire sonra tekrar cerrahi midahaleye

ugramak zorunda kalmaktadirlar.[53]

Ote yandan seramik biyomalzemeler viicut icinde korozyona ve asinma direncine
karsi dayanikhdir ve biyouyumluluklari diger biyomalzemelere gére daha iyidir. Althk
316L paslanmaz gelik; plazma plskirtme, magnetron plskiirtme, katodik-ark fiziksel
buhar biriktirme (CAPVD) veya sol-jel yontemlerinden uygun olani ile titanyum
kaplanarak MAO isleminin  uygulanabilecegi bir ylizeye donustiriimesi
amaclanmaktadir. Daha sonra bu yilzeyler MAO islemine tabi tutularak, cozelti
banyosundaki degisik kimyasallarla farkli biyo-elementlerin (Zr, Si, Mg v.s) yapisma

ozelligi gelismis seramik filmlerle biitlinlesmesi saglanmis olacaktir.

Bu calismada paslanmaz celigin kolay islenebilirligi ve ucuzlugu, seramik
biyofilmlerin asinma, korozyon ve biyoaktivite gibi avantajlarindan ayr ayri
yararlanilip, ylizey dzellikleri gelismis, ortopedide daha givenli olarak kullanilabilecek

paslanmaz biyomalzeme yizeylerinin elde edilmesi amaglanmistir.



2. GENEL BILGILER

2.1 Biyouyumluluk

Biyolojik ortamda islevini yitirmis dokular ve hasar gérmiis organlar tedavi
etmek, fonksiyonlarini iyilestirmek ya da yerine gegmek amaciyla secilen vicutta
kullanilan yapay veya dodal malzemelere biyomalzeme denir. Biyomalzemeler
vicudun zarar goren doku, organ ya da islevinin belirli bir stire icin kismen ya da
tamamen yerine geger, onu destekler veya tedavi eder. Eger bir malzeme insanda
kullaniliyorsa bu malzemenin mekanik etkilere, kimyasal etkilere, sicaklik ile
radyasyona dayanabilmesi ve osteointegrasyon 0zelliine sahip olmasi istenir. Tim
biyomalzemelerin mekanik 6zelliklerinin vicut dokulari ile etkilesimde ne gekilde
degisiklik gosterecegi son derece dnemlidir. Duran ve hareket halindeki bedende
implantin agirlik yliklenmelerine ve kas kasilmalarina verdigi yanit ayni zamanda onun

kemikle blttinlesme (osteointegrasyon) kapasitesini de etkileyecektir.[9]

Biyouyumluluk, biyomalzemenin en édnemli 6zelliklerinden biridir. Biyouyumluluk;
kullanim slirecinde malzemenin vicut sistemine uygun cevap verebilme, viicutla
uyusabilir, kendini cevreleyen dokularin normal fonksiyonlarina engel olmama ve
iltihaplanma olusturmama yetenegi olarak da tanimlanmaktadir. Biyouyumlu malzeme
kendisini cevreleyen dokularin normal degisimlerine engel olmayan ve dokularda
istenmeyen tepkiler olusturmayan malzemedir. Biyomalzemelerin iki tipi vardir;
yuzeysel uyumluluk implantlarin viicut dokularina fiziksel, kimyasal ve biyolojik olarak
uygun olmasi, yapisal uyumluluk ise vicut dokularinin mekanik davranislarina
gosterdigi uyumdur. Biyomalzemeler, biyouyumlarina goére biyoaktif, biyotolere ve

biyoinert olarak siniflandinlabilirler.[5,55]

a. “Biyoaktif Etki: Biyomalzeme, uygulandigi dokuda benzer hicrelerin
olusumuna yardim ediyorsa biyoaktif etkiden sdz edilebilir. Kalsiyum hidroksiapatit
(HA) gibi seramikler biyoaktif malzemelere 6rnek verilebilir. HA ile kaplanmis olan
implantlar dogrudan kimyasal yolla kemigin mineralize olmus matriksine yapisarak

tutunurlar.



b. Biyotolere Etki: Biyomalzeme uygulandigi bdlgede, sinirh fibroz doku ile
cevreleniyorsa biyotolere etkiden s6z edilir. Glinimizde kullanilan ¢ogu
biyomalzemede bu durum gdrilmektedir. Paslanmaz celik ve kemik cimentosu

biyotolere materyaller olup kemik-implant ara yliziinde fibréz doku gelisir.

c. Biyoinert Etki: Biyomalzeme, uygulandigi kemik dokuyla arada sinirl fibroz bir
doku olmadan birlesirse biyoinert etkiden s6z edilir. Cogu zaman biyomalzemeler
uygulandiklari dokuyu, dokularda kendilerine uygulanan metaryali etkileme
cabasindadirlar. Kobalt-krom ve titanyum alagimlari, aluminyum oksit gibi materyeller
biyoinert malzemelere 6rnek verilebilir. Kemik-implant ara yuziinde fibréz doku
olusturmadan dogrudan kemige tutunurlar. Biyoinert etki, bu tiir etkilesimlerin
gorilmedigi biyomalzeme-doku iliskisine verilen addir. Cok sayida arastirmaci
gercekte biyoinert bir biyomalzeme olmadigina inanmaktadir.” [Metalik biyomalzemeler
ve biyouyum. Dogu Anadolu Bolgesi Arastirmalari Dergisi 2004;2:106-13]

2.2 Biyomalzeme Tiirleri

Implant malzemeleri Sekil 1’de gériildigi gibi metaller, seramikler, polimerler ve
kompozitler olmak Utzere dort ana grupta toplanabilir.[11] Bu dért grubun 6zellikleri,

avantajlar ve dezavantajlari asagida belirtilmistir.

implant Malzemeleri

MetéEi |—‘ Seramikler W |—‘ Polimerler b—‘ Kompozitler

Biyoinert seramikler || Biyoaktif seramikler

316L Paslanmaz celik Co-Cr alagimlari Tive Tialagimlan (alumina, zirkonya) {HA, biyocam)

Dogal polimerler Sentetik polimerler

Sekil 1: Implant malzeme cesitleri

(Peksen C., Dogan A. implant dayanimi. TOTBID Dergisi 2011;10(2):122-128)



2.2.1 Metalik Biyomalzemeler

Metal ve metal alasimlarinin, kristal yapilar ve giiclii metalik baglar sayesinde
sahip olduklari Gstiin mekanik 6zellikler sebebiyle biyomalzeme alanindaki payr ok
buydktir. Bir yandan ortopedik uygulamalarda eklem protezi ve kemik yenileme
malzemesi olarak kullanilirken, ayni zamanda yliz ve ¢ene cerrahisinde dis implanti ya
da kalp damar cerrahisinde yapay kalp parcalari, katater, vana ve kalp kapakgigi olarak
da kullanilabilirler. “Insan viicudunda kullaniimak iizere gelistirilen ilk metal, ‘Sherman-
Vanadyum Celigi‘dir. Biyomalzeme Uretiminde kullanilan demir, bakir, krom, kobalt,
nikel, titanyum, tantal, molibden ve vanadyum gibi ¢ok sayida metal, az miktarda
kullaniimak kosuluyla canh viicuduna uygunluk gdsterir. Vicut igerisinde fazla
miktarda bulunmasi zararli olan bu metaller, kobaltin B12 vitamininden sentezlenmesi
ya da demirin hiicre fonksiyonu olarak meydana gelmesi gibi metabolizmik faaliyetler
sirasinda da olusabilirler”. [Biyomalzemeler. Bilim ve Teknik Yeni Ufuklara, Tlbitak
2002;7;1-23.]

Degisik tlirlerdeki biyomalzemeler arasinda en uzun gegmise sahip olan, metalik
biyomalzemelerdir. Ilk olarak paslanmaz celikler implant malzemesi olarak cerrahi
alanda basar ile kullaniimistir. Daha sonralari kobalt esash alagimlarin kullanimina
baglanmistir. Paslanmaz cgelik ve kobalt esasli alagimlar icerisinde en geng implant

tarihine sahip metal, titanyum ve alagimlandir.[1]

Metalik biyomalzemelerde biyouyumluluk, metal yizeyinde her zaman mevcut
olan ve hasar sonrasi hizli bir sekilde onarilan pasif bir oksit tabakasina dayanmaktadir.
Bu oksit tabakalar, aliiminyum okside benzer, gevrelenen dokuya karsi hareketsiz bir
koruyucu davranis sergiler. Bu nedenle, hidroksiapatit ve kemik gibi biyoaktif
seramikler arasinda gézlenen kimyasal bag olmayacak gibi goriinse de kemik ve metal
arasinda badlayici glic ilk olarak mekanik Ozellikler olacagindan, metalik implant ile

doku kimyasal olarak baglanmis olur.[3,12]

Ortopedide metallerin saf olarak kullanimi ¢ok nadirdir. Bu sebeple ortopedi

ameliyatlarinda protez malzemesi olarak baslica lic metal grubu ve bunlarin degisik



tdrevleri kullanilmaktadir. Bunlar paslanmaz celikler, kobalt-krom esash alasimlar ve

titanyum alagimlandir.[12]
a) Paslanmaz Celikler

Piyasada bircok tipte paslanmaz celik olmasina ragmen biyomalzeme olarak en
yaygin kullanilan tiir 316L" dir. L karbon igeriginin diistik oldugunu gosterir. 316L celigi
1950’li yillarda 316 paslanmaz celigin karbon oranini %0,08'den %0,03'den daha az
bir orana indirerek hazirlanmistir. Vicut igindeki korozyonu azaltmak igin 316L" nin
icinde %60-65 demir vardir ve bu biyilk miktarda (%17-19) krom ve nikelle (%12-
14) alagimlanir. Alagimdaki kromun fonksiyonu korozyon dayanimini artirmaktir. Buna
ek olarak az miktarda azot, mangan, molibden, fosfor, silikon ve kikirt de
bulunur.[1,16,33] Paslanmaz celikler viicutta en ¢ok kalca/eklem protezlerinde, kemik

plaklarinda ve vidalarinda, stentlerde ve dis implantlarinda kullanihr.[55]

Sekil 2: Biyomalzeme olarak kullanilan paslanmaz celikler

(http://jkmmediaid.in/locking-System.html)

Paslanmaz celiklerin avantajlari

Paslanmaz celikler kolayca islenip 1sil isleme tabi tutulabildiginden Uretimi
problemsizdir ve bu yiizden de diger biyomalzemelere gére daha ucuzdur. Mekanik
ozellikler bakimindan ise diderlerine gére daha Ustiin niteliktedirler. Paslanmaz celikler
akma, cekme, yorulma mukavemetleri ve ylizde uzama bakimindan mikemmel

mekanik dzelliklere sahiptir.[1,33]
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Paslanmaz celiklerin dezavantajlar

Insan kemiginin elastisite modiilii 10-15 GPa’dir. Ancak 316L paslanmaz celigin
elastisite modulinin yaklasik 200 GPa olmasi bir dezavantaj yaratmaktadir. Bu
mekanik uyumsuzluk, implantlarin yapisal olarak insan kemiginden daha sert olmasina
sebep olur. Paslanmaz celiklerin elastisite modiilleri yiiksek oldugundan rijitlikleri de

ylksek degerlere sahiptir.[1,5,55]

Implant uygulamalarinda paslanmaz celigin dezavantaji arallk ve gerilmeli
korozyon olaylarina hassas olmasidir. Gerilmeli korozyon c¢atlamasi, uygulanan
gerilmelerle birlikte var olan korozyon ortaminin birlikte yarattigi bir malzeme hasaridir.
Sadece yiik veya ortam kendi baslarina hasar icin yeterli degildir ancak iki unsur bir

araya gelince hasar ortaya cikar.[13]

b) Kobalt-Krom Alasimlan

Biyomalzeme olarak kullanilan iki tip kobalt-krom alagimi vardir. Bunlar dokdlebilir
CoCrMo alasimi ve sicak dévme ile Uretilen CoNiCrMo'dir. CoCrMo alagimi genellikle
discilikte kullanilirken yuksek kuvvetlere maruz kalan kalga ve diz implantlarinda da
kullanilmaktadir. Co-Cr alagimlarinin ana alasim elementleri kobalt (%65) ve kromdur.
Krom, alagima korozyon direncini artirmak, molibden ise ince taneli bir yapi olusturmak
ve mukavemeti artirmak icin alagima katilmaktadir. Kobalt iceren alagimlarin elastisite

modili paslanmaz celiginkinden bir miktar (yaklasik 10GPa) daha biyiiktir.[1,12,23]
Kobalt-Krom alagimlarinin avantajlan

Kobalt-Krom alasimlarin krom igerigi milkemmel korozyon direnci saglar ve
paslanmaz celiklere gbre daha iyi aralik korozyonu direnci gdosterirler. Protez
malzemesi olarak kullanilirken, metalin metale sirtiinmesi halinde yliksek asinma
direncine sahiptirler ve en az probleme sahip nadir malzemelerdendir. Mo ilavesiyle,
malzemenin yapisindaki tanelerde kiicilme oldugundan dolayr malzemenin mekanik
ozellikleri iyilesmektedir. Krom da, kati ¢ozelti yaparak dayanimi arttinr. Asinma
direnci, korozyon direnci, yorulma dayanimi gibi &zelliklerinin iyi olmasi ¢ok dnemli
avantajlaridir.[1,5,23]
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Kobalt-krom alagimlarinin dezavantaijlari

Her metalde oldugu gibi kobalt alasimlarinda da korozyon direnci pasif film
olusumuna baghdir. Kobalt alagimlarinda Cr20s3 filmi olusmaktadir. Paslanmaz gelikler
ve Co-Cr alasimlari tekrarh ytikleme durumunda cukurcuk korozyonu sergilerler. Bir
baska ifade ile korozyonlu yorulma hasarina karsi duyarhdirlar. Olusan korozyon

drtinleri biyouyumluluk problemleri ortaya ¢ikarabilmektedir.[1,12]

c) Titanyum ve Alasimlari

Yiksek biyouyumluluk ve korozyon direncleri sebebiyle titanyum ve alagimlari
biyomedikal uygulamalarda ¢ok 6nemli malzemelerdir. Ylizeylerindeki TiO, pasif
tabakasinin sagladigi korozyon direnci paslanmaz celiklerinin ve kobalt alagimlarininkini
onemli Olcllerde gecer. Oyulma, taneler arasi ve aralik korozyonlar direnci
mukemmeldir. Hayvan modellerinde ve uzun ddénem Kklinik insan uygulamalarinda
deneysel galismalar bunlarin biyouyumluluk ile ilgili Gsttnllklerini ortaya koymustur.
Daha da o©nemlisi titanyum ve alagimlarinin oksitli yilzeyleri kemikle temasa
geldiklerinde cok iyi tolere edilirler ve kemik-implant arasindaki fibroz tabakanin
meydana gelisi ile ilgili cok az kanit vardir. Bu da osseointegrasyonun ¢ok iyi oldugunu
gosterir.[5,54]

Titanyum ve alagimlari en fazla kalga ve diz protezlerinin yapiminda, damar
stentler ve baglayicilarinda, vida ve baglanti elemanlarinda ve dis hekimliginde
kullanilirlar.[5]

Sekil 3: Biyomalzeme olarak kullanian titanyum

(Semih S. Tiim yénleriyle dis hekimliginde implantoloji. Ege Universitesi Dis Hekimligi Fakiiltesi Bitirme Tezi, 2005)
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Titanyum ve alagimlarinin avantaijlari

Titanyumun elastisite moduliniinin kemiginkine ¢ok yakin olmasi, ortopedik
uygulamalarda biyomalzeme olarak kullaniimasini saglamaktadir.[5,14] “Uzun sireli
implantasyonda (deri icine yerlestirme) en iyi biyouyumluluk 6ézelligine sahiptir. Enjekte
edilen maddelerle birlikte, kimyasal reaksiyona girme olasiligi cok azdir. Manyetik
olmadigindan, MR (Manyetik Rezonans) igin uyumludur. Yogunlugu diisiik oldugundan
dolayr hafif adirliktadir. Hipoalerjiktir, yani alerjik 0zelligi azdir”. [Biyomedikal
uygulamalarda kullanilan biyomalzemeler. Makine Teknolojileri Elektronik Dergisi
2004;(4);25-34]

Titanyum ve alagimlarinin dezavantajlari

Titanyum alagimlarinin 6nemli olumsuz tarafi, catlak hassasligi géstermesidir.
Titanyum alasimli implantin ylizeyindeki gerilme yogunlasmasi yaratan gentik veya
gizikler, implantin yorulma omrini onemli &lglide azaltir. Poroz kaplamalari olan
titanyum alasimindan total eklem eleman yiizeylerinde bu tip gerilme yigiimalari
meydana gelir. Sekillendirme acilarinin  farkh olmasindan kaynaklanan ciddi
boyutlardaki geometrik degisimler 6zellikle kaplamanin altlik (izerinde sinterlenmesi
halinde gerilme yigiima noktalari olarak hareket eder. Bu ylizden titanyum alasimindan

poroz kapl total eklem implanti tasarlarken cok dikkat edilmesi gerekmektedir.[13]

2.2.2 Biyoseramikler

Biyoseramikler, alimina ve hidroksiapatit gibi polikristalin yapili seramik, biyoaktif
cam, biyoaktif cam seramikler veya polietilen—hidroksiapatit gibi biyoaktif kompozitler
seklinde hazirlanirlar. Bu malzemeler, inorganik malzemelerin énemli bir grubunu
olusturup saglik sektoriinde cok cesitli uygulamalarda kullaniimaktadirlar. Gozlik
camlari, teshis cihazlari, termometreler, doku kiiltiir kaplari ve endoskopide kullanilan
fiber optikler 6rnek olarak gosterilebilir. Biyoseramikler sert doku implanti olarak
iskeletteki sert bag dokusunun tamirinde veya yenilenmesinde kullanilabilirler.
Digcilikte de dolgu malzemelerinde ok sik kullanilip, “dis seramikleri” olarak da
adlandirilirlar.[15]
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Bu malzemelere olan ihtiyag, 0zellikle ilerleyen yasa bagl olarak ortaya
cikmaktadir. Ciinkd, insanda kemik yogunlugu ve dayanimi ,yaslandikga azalmakta ve
kemik Ureten hiicreler, yani osteoblastlarin yeni kemik tretiminde ve kemikte olusan

mikro catlaklarin kapanmasindaki etkinligi azalmaktadir.[12,15]

Sekil 4: Biyoseramikler

(https://www.ceramtec.com/ceramic-materials/biolox)

Biyoseramiklerin Dokular Ile Etkilesimi
Canl dokuya vyerlestirilen tim malzemeler, bu dokudan tepki alirlar ve bu tepki
de doku-implant ara yiizeyinde olusur. implant malzemeye olan doku tepkisi dért
grupta incelenebilir:
i. Malzeme toksik ise, gevresindeki doku olir.
ii. Malzeme toksik degil ve biyoinert ise, degisik kalinliklarda fibréz doku
olusumu gergeklesir.
iii. Malzeme toksik degil ve biyoaktif ise, doku implant ara yiizeyinde
baglanma gerceklesir.
iv. Malzeme toksik degil, fakat c¢oziinir yapidaysa, cevresindeki doku

implantin yerini alir.[23]

Tablo 1: Biyoseramiklerin doku tepkisine gore siniflandiriimasi

Implant Tiirii Doku Cevabi Ornek
Gozeneksiz, inert ve yogun | Cok ince fibroz doku olusumu Aliimina, Zirkonya
seramikler (morfolojik sabitleme)
Gozenekli, inert seramikler Gozenek igerisinde doku Hidroksiapatit (HA)
bliyiimesi (biyolojik sabitleme)
HA ile kaplanmis metaller Doku-implant ara yiizey Biyoaktif camlar
Gozeneksiz, biyoaktif baglanmasi (biyoaktif Cam seramikler
seramikler sabitleme) HA
Rezorbe olan seramikler Emilme Trikalsiyum fosfat

Biyoaktif camlar

(Gumiusderelioglu M. Biyomalzemeler. Bilim ve Teknik Yeni Ufuklara, Tlbitak 2002;7;1-23)
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Alimina ve zirkonya, cok iyi mekanik uygunluk saglayacak sekilde dokuya
yerlestirilirse (morfolojik sabitleme) ara ylzeyde hareket olusmaz ve klinik acidan
basarili sonuglar elde edilmis olur. Ancak, bu tir implantlar ara ylizeyde hareket olacak
sekilde yerlestirildiklerinde, fibroz kapsiil birkag yliz mikrometre kalinliga ulasabilir ve
implant cok cabuk gevser. Bu durum klinik acidan basarisizlikla sonuglanmaya neden
olur.[16,23]

Biyoseramik Tiirleri:

a) Aliimina (AL203):

Alimina hidrofilik 6zelligi en yiiksek seramik olarak bilinir. Bu ylizden en iyi
yaglama saglayarak strtlinmeyi azaltir. Yiizeyi iyi parlatildiginda stirtinme kat sayisi
cok diiser ve bu yilizeyler UHMWPE ile kullanildiginda piirlizsiiz calisma ylizeyi saglar.
Sirtiinme iki yiizey arasinda yagl bir film yiizeyinde meydana gelir. Ideal kosullarda
bu film kalinligi ince ve kesintisiz olmaldir. Yiiksek yogunluk ve yiiksek saflia
(>%99.5) sahip aliimina, iyi korozyon ve asinma direnci, yiksek dayanimi ve iyi
biyouyumluluk 6zelliginden dolayl ortopedi uygulamalarinda kullanilir. Kirilganhk
dezavantajina sahip oldugu icin yik tasiyan vyerlerde kullaniimalari uygun
degildir.[12,55]

b) Zirkonya (Zr02):

Uygulamalarda zirkonya oksit seramik olarak en iyi mekanik 6zelliklere sahiptir.
Zirkonya da, aliimina gibi bulundugu fiziksel ortam (zerinde inert etki gosterir. Allimina
ile kargilastirildiklarinda zirkonyumun asinma direnci daha dusiktir. Zirkonya
icerisinde uranyum, toryum gibi yarilanma émri ¢ok uzun olan radyoaktif elementler
bulunur. Bu elementleri yapidan ayirmak c¢ok zor ve pahali islemler gerektirir.
Radyoaktivite alfa ve gama etkilesimi olarak ortaya ¢ikar ve alfa pargaciklari, ytiksek
iyonlastirma kapasitesine sahip olduklari icin, yumusak ve sert doku hicrelerini tahrip

etme olasiliklar vardir.[12,15]
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c) Cam Seramikler (Hidroksiapatit):

Implantlarin viicut iginde fiksasyonunu artirmak icin biyomalzemelerin yiizeyleri
cam seramiklerle kaplanir, ¢linkii seramik ile kemik arasinda ara ylizey baglantisi
vardir. Cam seramiklerin kullaniimasindaki amac ise hangi formda iseler bunun kemik
tarafindan elde edilmesi ve viicut igerisinde emilebilmesidir. Hidroksiapatit
Ca10(PO4)6(OH)2 kemigin yapisina en uygun malzemedir. Cam seramiklerin
dayaniklihgi; sicakhigina, bulundugu ortama, yapisindaki Ca ve PO4 oraninin
degismesine baghdir. Biyoaktif seramiklerin en dnemli dzelliklerinden biri kemik dokuya
baglanma yetenekleridir.[17] Hidroksiapatit, biyouyumlulugu oldukca yiliksek olan
biyoseramiklerden biridir. Farkli doku tipleri ile uyumlulugunun yani sira kemik,
yumusak ve kas dokusuna yapisma 6zelligi vardir. [18,19] Bu o6zelliklerinden dolayi
implantlarda hizli iyilesmenin gerektirdigi bélgelerde oldukga kullanighdir fakat diisiik
gerilme (tensile) giicline sahip olmasi, gevrek yapida olmasi ve darbelere karsi zayif

olmasi nedeniyle mekanik 6zellikler bakimindan zayifliklari mevcuttur.

Hidroksiapatit genelde titanyum alasimlari, paslanmaz celik ve CoCrMo alasimlari
gibi metalleri kaplamada kullanilan bir malzemedir. Milkemmel bir biyouyumlulugu
olmakla beraber metallerin mekanik ozelligini de arttirmaktadir.[20] Hidroksiapatit
kaplamalar viicut sivisi ve implant arasinda bariyer gorevi gérmekle birlikte kemik-
implant ara ylizeyindeki kimyasal baglarin sekillenmesini ve kemik gelisimi icin gerekli

olan ylizeyin olusmasini saglar.[21]
Biyoseramiklerin avantajlari

Seramiklerin korozyon direnci, iyi asinma Ozellikleri ve elektriksel yalitkanliklari
gibi buyuk avantajlari vardir. Sdrtinme direngleri yiksektir, biyouyumludurlar ve
hidrofilik 6zelliklerinden dolayr asinma direngleri ¢ok iyidir ve vicut sivilan iginde
etkilenmezler. Seramik implantlarin en ilgi gekici 6zelliklerinden biri, doku icin zehir

etkisi olusturmamalaridir.[13]

Biyoseramiklerin dezavantaijlari
Seramik malzemeler basing kuvvetine dayanikli ancak asin kirilgan, gevrek ve

catlamaya hassastirlar.[13]
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2.2.3 Polimerik Biyomalzemeler

Polimerler, igerisinde karbon bulunan, uzun organik molekil zincirlerinden
olusurlar. Birgogu kristal yapida degildir. Fakat kristal olan ve olmayan yapiyi bir arada
bulunduran tiirleri de vardir. Polimerlerin &zelliklerini belirleyen hususlar asadida
belirtilmigtir:

- Kimyasal yapilar (polimerleri yapmak igin kullanilan monomerler)

- Fiziksel yapi (monomerlerin birbirlerine baglanma tarzlar)

- Isomerizm (bazi polimerlerde belli atomlarin miimkiin olan farkli ydnlenmeleri)
- Molekdil agirhdi (polimeri yapmada kullanilan monomerlerin sayisi)

- Cristallinity (polimer zincirlerinin dlizenli atomik diziler halinde paketlenmesi)

Polietilen (PE), politiretan (PU), politetrafloroetilen (PTFE), poliasetal (PA),
polimetilmetakrilat (PMMA), polietilenteraftalat (PET), silikon kauguk (SR), polistlfon
(PS), polilaktik asit (PLA) ve poliglikolik asit (PGA) gibi tibbi uygulamalarda kullanilan
polimerler, gok degisik bilesimlerde ve sekillerde (lif, film, jel, boncuk, nanopartikdil)
hazirlanabilmeleri sebebiyle biyomalzeme olarak genis bir kullanim alanina
sahiptirler.[12,13]

Sekil 5: Polimerik Biyomalzemeler

(Semih S. Tiim yénleriyle dis hekimliginde implantoloji. Ege Universitesi Dis Hekimligi Fakiiltesi Bitirme Tezi, 2005)

17



Polimerik Biyomalzeme Tiirleri

a) Polimetilmetakrilat (PMMA)

“"PMMA (polimetil metakrilat), hidrofobik, dogrusal yapida bir zincir polimeridir.
Oda sicakliginda camsi halde bulunur. Lucite ve Plexiglas ticari isimleriyle taninir. Isik
gecirgenligi, sertligi ve kararlligi nedeniyle gozici lensler ve sert kontakt lenslerde
kullanimi yaygindir. Yumusak kontakt lenslerse, ayni ailenin bir bagka polimerinden
hazirlanirlar.  Yumusak  kontakt lensler,  poli(HEMA)Ynin az  miktarda
etilenglikoldimetakrilat (EGDMA) ile capraz badlanmasiyla hazirlanirlar. Capraz
baglanma, sulu ortamda polimerin ¢oziinmesini engeller ve bu durumdaki polimer
“sismis hidrojel” olarak adlandirilir”. [Biyomalzemeler. Bilim ve Teknik Yeni Ufuklara,
Tubitak 2002;7;1-23.]

“Kemik cimentosu denildiginde akla ilk gelen, polimetiimetakrilat (PMMA)
maddesinden yapilmig akrilik kemik cimentosudur ve bu madde yaklasik olarak 60
ylldan fazla bir suredir 6zellikle ortopedi alaninda c¢ok sik kullaniimaktadir. Yaygin
kullanim alanlan arasinda total eklem protezlerinin yani sira, eklem ve kemik
rekonstriiksiyonlari, kirik tespiti ve osteoporoza bagl vertebra kiriklarinin tedavisi yer
almaktadir. Kirik tedavisinde dolgu amacli kullanilabilen kemik gimentolari arasinda
kalsiyum fosfat bazli kemik ¢imentolari 6n plana ¢ikmaktadir”. [Kemik gimentosu.
TOTBID Dergisi 2011;10(2):103-108] Son zamanlarda kemik ¢imentosuna antibiyotik

ekleyip vicut icindeki tepkisini inceleyen calismalarin sayisi da artmaktadir.
b) Hidrojeller

“Hidrojeller, suda sisebilen, capraz-bagli polimerik yapilara denir. Bir ya da daha
cok sayida monomerin polimerizasyon reaksiyonu ile hazirlanirlar. Ana zincirler
arasinda hidrojen baglari veya van der Waals etkilesimleri gibi baglanmalar mevcuttur.
Bu nedenle ¢dziinmezdirler. Hidrojeller, tibbi uygulamalar agisindan sahip olduklar
Ustiin 6zellikler nedeniyle son yillardir ilgi odagi durumundadirlar. Tibbi uygulamalarda
en yaygin olarak kullanilan hidrojel, capraz-bagli p-HEMA (dimetilaminoetilmetakrilat

kopolimeri) dir. Sahip oldudu su icerigi nedeniyle, dodal dokulara biiylik benzerlik
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gosterir. Normal biyolojik reaksiyonlarda inerttir. Bozunmaya direnclidir, vicut
tarafindan emilmez, 1siyla steril edilebilir, cok degisik sekil ve formlarda hazirlanabilir.
Hidrojellerin ilk uygulamasi, kontakt lensler olarak ortaya cikar. Mekanik
kararhliklarinin olusu, ylksek oksijen gecirgenligi ve uygun kirinim indisine sahip
oluslari, kontakt lenslerde kullaniimalarinin temel nedenidir. Hidrojellerin diger
uygulamalari ise yapay tendon materyalleri, yara iyilesmesinde biyoyapiskan madde,
yapay bobrek zarlari, yapay deri, estetik cerrahide malzeme olarak kullanimlari
seklinde siralanabilir. Son vyillardaki en 6nemli uygulamalardan biriyse eczacilik
alaninda, kontrollu ilag salan sistemlerdeki kullanimlandir”. [Biyomalzemeler. Bilim ve
Teknik Yeni Ufuklara, Tubitak 2002;7;1-23]

c) Polietilen (PE)

Tibbi uygulamalarda en ¢ok yiiksek-yogunluklu polietilen (PE) kullanilir. Clinkd,
diisiik yogunluklu PE sterilizasyon sicakligina dayanamadan erir. PE, tiip formundaki
uygulamalarda, cok yiiksek molekil agirlikh olani ise yapay kalca protezlerinde
kullanilir. Malzemenin sertligi iyi olup yaglara direnclidir ve ucuzdur.[12,16]

Tipta kullanilan polimerlerin yaygin klinik uygulamalari ve tipleri soyledir[12]:

Kulak ve Kulak Pargalari: Akrilik, polietilen, silikon, poli (vinilklorid) (PVC)
Takma Dis: Akrilik, ultra ylksek molekdler agirlikh polietilen (Ultra WPE), epoksi.
Yuz Protezi: Akrilik, PVC, politiretan (PU)

Soluk Borusu: Akrilik, silikon, naylon

Kalp ve Kalp Bilesenleri: Polyester, silikon, PVC.

Kalp Hizlandiricisi: Polietilen, acetal

Akciger, Karaciger ve Bobrek Parcalari: Polyester, Polyaldehit, PVC.
Yemek Borusu Parcalari: Polietilen, Poliproplin (PP), PVC

Kan Damarlari: PVC, Polyester.

Biyolojik Olarak indirgenebilir Dikisler: PU

Sindirim Sistemi Pargalari: Silikon, PVC, naylon.

Parmak Eklemleri: Silikon, UHMWPE.

Kemikler ve Eklem Yerleri: Akrilik, naylon, silikon, PU, PP, UHMWPE

Diz Eklemi: Polietilen
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Polimerik biyomalzemelerin avantajlari

Polimerlerin protez malzemesi olarak degisik yerlerde kullanimi, II. Diinya Savasi
sonras! yapilan arastirmalar ve ihtiyaclardan sonra hizla artmig ve tercih edilmesinde
pek ¢ok avantajli yani etken olmustur. Mekanik ve fiziksel yapisi genis bir aralikta
degisen polimer malzemelere, ince iplik, seffaf film, kalin levha, blok yada profil gibi

cok degisik sekiller istenilen kolaylikla verilebilir ve maliyetleri de ¢ok disliktiir.[16,23]

Polimerik biyomalzemelerin dezavantajlari

Polimerler, ortopedi alanindaki uygulamalar igin mekanik dayanimlar zayif olup
sivilari yapisina alarak sisebilir ya da ortama istenmeyen zehirli parcaciklar
(monomerler, antioksidanlar gibi) salgilayabilirler. Daha da Onemlisi, sterilizasyon
islemleri (otoklavlama, etilen oksit, Co radyasyonu) sirasinda polimerlerin dzellikleri

olumsuz yénde etkilenebilir.[23]

2.2.4 Kompozit Biyomalzemeler

Kompozit malzeme, farkli kimyasal yapidaki iki ya da daha fazla sayida
malzemenin, sinirlarini ve 6zelliklerini koruyarak gok fazli malzemeden olusumu olarak
tanimlanir. Buna bagh olarak kompozit malzemeler, kendisini olusturan bilesenlerden
birinin tek basina sahip olamadigi 6zelliklere sahip olurlar. Kompozit malzeme, “*matris”
olarak adlandirilan bir malzeme igerisine cesitli gliglendirici malzemelerin katilmasiyla
hazirlanir. Vicut ici uygulamalarda; matris olarak cesitli polimerler, glglendirici
olaraksa c¢ogunlukla karbon, cam ya da polimer lifler, bazen de mika ve cesitli toz

seramikler kullanilabilir.[23]

Kemik ile metal ya da seramik implantin sertlik derecesinin birbirini tutmamasi
ortopedik uygulamalarda karsilagilan en 6énemli problemlerden biridir. Kemik ve
implanta binen yikiin paylasiimasi dogrudan bu malzemelerin sertligiyle ilgilidir.
Implant ve buna bagl olarak implantin sertlik derecesi, temasta oldu§u dokularla ayni
olacak sekilde secilirse, kemikte olusacak deformasyonlar engellenmis olur.
Kullanimdaki bu olumsuzluklar gidermek icin, liflerle gtglendirilmis polimerik

malzemeler, yani polimer kompozit malzemeler alternatif olarak sunulmaktadir.
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Kemik, seramik tipli kirilgan bir kafes sisteme sahip olup hidroksiapatit, kollajen
ve yumusak polimerik protein bir dokudan olusan organik bir kompozisyondur.
Icerisindeki bu maddeler kemige iistiin dzellikler kazandirir ve bu kemik doku, mekanik

ve biyolojik bakimdan mikemmel bir yapiya sahip olmus olur.[24]

2.3 Ince Film Kaplama Yéntemleri

Mevcut durumda kullanimda olan implant malzemelerinden ayni anda asinma,
biyouyumluluk, osseointegrasyon, disik elastisite modili ve ylksek dayanim
ozelliklerinin karsilanmasi beklenmektedir. 316L paslanmaz geligin mukavemeti ve
biyouyumlulugu yeterli seviyedeyken osseointegrasyonu, sertligi ve asinma direnci
duglktir. Bu nedenle 6n bir islem ile mukavemeti artirlmig implant malzeme
gruplarinin izerine aginma direnci yliksek, biyouyumlu ve kemige baglanma kapasitesi

yuksek 6zellik kazandiracak bir ylzey islemi uygulanir.[25]

Biyomedikal amagh kullanilan metallere ve alasimlarina yilzey islemlerinin
uygulanmasini gerektiren degisik nedenler vardir. Bunlar, ylizey 6zelliklerinin optimize
edilerek implant ve kemik dokusu arasinda sagliki bir mekanik baglanmanin
gerceklesmesi, Uretim sirasinda ylizeyde olusan kirliligin ve sireksizliklerin giderilerek
ylizeyin homojenlestiriimesi, kemikle tam biitlinlesme saglayacak bicimde yiizeyin
purizlendirilmesi, ylizeyin pasiflestirilerek korozyona karsi direncinin artiriimasi, sertlik
artisi ile dzellikle asinma ve yorulmaya karsi direncin artirilmasi ve biyokimyasal olarak
daha aktif bir ylzey elde edilmesi olarak siralanabilir.[26,53] Bu amacla, PVD, CVD gibi
yontemleri iceren buhar fazinda kaplamalar, elektrokimyasal yodntemler (anodik
oksidasyon, mikro ark oksidasyon) ve sol-jeli kapsayan kimyasal kaplamalarla plazma
veya termal olarak yapilan puskirtmeyle gergeklestirilen kaplama ydntemleriyle
yetersiz olan osseointegrasyon, asinma ve korozyon direnci gibi olumsuzluklar
giderilebilir. Genellikle oksidasyon ve puiskiirtme ydntemleriyle blyUttlen kaplamalar,
poroz yaplya sahipken PVD ile buyitllenler ise daha sert, iyi bir adezyon ve daha
yogun bir yapi sergilerler. Bu tir kaplamalarin tamami hem korozyon direncini hem de

asinma direncini artirma yoninde etkiye sahiptir.[25,27]
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2.3.1 Plazma Piiskiirtme Yontemi

Plazma sprey ile kaplama islemi, metallerin cesitli tozlar vasitasiyla kaplanarak
asinmaya, oksitlenmeye, korozyona ve istya dayanikl hale getirilmesinde yaygin olarak
kullanilan bir termal sprey kaplama ydntemidir. Bu yontemle gergeklestirilen ince
kaplama sayesinde belirtilen &zellikler elde edilir ve ana malzemenin (stin
Ozelliklerinden tokluk ve kolay sekillendirilebilme 6zellikleri de korunmusg olur. Boylece
plazma sprey kaplama, metal ve seramiklerin Ustin 6zelliklerinin yeni bir malzemede
toplanmasina imkan saglamaktadir. Plazma sprey yontemiyle gerceklestirilen seramik

kapli malzemeler birgok metalden daha iyi asinma ve erozyon direncine sahiptirler.[27]

Sodutms suyL Haplama
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Sekil 6. Plazma plisktirtme islemi

(Sert Y. Plazma Piiskiirtme Teknigi ile Kaplanmig Tekstil Parcasinin Asinma Ozelliklerinin Incelenmesi. Sakarya

Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii Yiiksek Lisans Tezi, 2007.)

Plazma piskirtme kaplama yonteminde kaplama islemi, kaplama malzemesi
olarak kullanilan tozlarin yiksek sicakliklara (8.000-20.000°C) isitilmisg bir plazma
alevinde ergitilerek dnceden hazirlanmis ana malzeme yiizeylerine puskirtilmesinden
ibarettir. Ylzeyi hazirlanmis parcalar plazma alevine dik olarak yerlestirilir ve sabitlenir.
Plazmanin tabancadan cikisi sirasinda bir tasiyici gaz araciligiyla metal tozlarn bu
plazma huzmesi icine beslenir. Plazma alevi bu metal veya seramik tozlarini eriterek
kaplanacak malzeme yiizeyinde kaplamay! olusturur. Yogun ve iyi kaliteli kaplamalar
elde etmek icin, plskirtilen tozlarin kaplanacak malzemeye dik olarak carpmasi

gerekmektedir. Plsklrtme islemi esnasinda plazma tabancasi elle veya otomatik
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olarak kontrol edilir. El kontrolli tabancayla yapilan kaplama isleminde kaplama
kalitesini, dogrudan tabancayi kullanan operatoriin el becerisi belirler. Ayrica kaplama
malzemesinin pusklirtme parametrelerinin de kaplama tabakalarinin &zelliklerinin

belirlenmesinde biylk oélclide etkisi vardir.[27,28,29]

2.3.2 Manyetik Alanda Sicratma Yontemi

Bu kaplama ydnteminde, plakanin éninde bulunan bir plazma igerisinde
olusturulan enerjik iyonlar hedefi bombardiman etmektedir. Bombardiman iglemi ile
hedef atomlar kopartiimakta veya sigratiimaktadir. Daha sonra bu atomlar ince bir film
olarak kaplanacak ylizey lizerinde birikmektedirler. Ayrica iyon bombardimaninin bir
sonucu olarak ikincil elektronlar olusur. Bunlar hedef ylizeyinden yayilmaktadir ve

olusan bu elektronlar, plazmanin sirdirtilmesinde 6nemli bir rol oynamaktadirlar.[30]

Magnetron ile kaplama isleminde temel prensip; ikincil elektron hareketi, hedef
ylizeyine paralel olarak diizenlenmis bir manyetik alan tarafindan hedef etrafina dogru
zorlanmaktadir. Miknatislarin bir kutbu hedefin merkezine yerlestirilmis olup, ikinci
kutup ise, bir miknatislar halkasi olusturacak sekilde hedefin dis kenari etrafina
yerlesmistir. Bu sekilde elektronlar tuzaga dusirtlerek, iyonlasma igin gerekli olan

elektron-atom garpismasi isleminin olasiligi biyiik 6lclide artirlmis olur.[31]

ALTLIK

-
74 ~~ Kaplama

Hedeften Sigratilan ®
Yizey Atomu )

Hedefe Dogru Hizlanan B a Manyetik Alan
Arlyonlan —— o

Miknatis
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Sekil 7: Manyetik alanda sigratma islemi

(Caliskan H, Kurbanoglu C, Colak O. Yiiksek Giig Darbeli Magnetron Sigratma ile Kaplama Uretimi ve Kesici Takimlar
Uzerinde Uygulamalari. Makine Teknolojileri Elektronik Dergisi Cilt: 7, No: 4, 2010 (57-71)
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Bir magnetronun iyonlasma verimliligi arttiginda, hedef bélgesinde yogun bir
plazma olusarak daha yiksek sicratma oranlari ile hedefin iyon bombardimani artar
ve bdylece althk numune (zerinde daha yiiksek biriktirme oranlarinin elde edilmesi
saglanir. Ayrica, magnetron sicratma ile elde edilen artan iyonlasma verimliligi,
genellikle 103 gibi dusik calisma basinglarinda ve -500V gibi daha dislk calisma

voltajlarinda desarjin surdirtlmesine misaade eder.[30,31]

Ancak, magnetron sigratma isleminin de bazi sinirlliklari vardir. Bunlar; disik
biriktirme orani, plazmadaki diisiik iyonlasma verimliligi ve yiiksek altlik 1sitma etkileri
olarak siralanabilir. Fakat ginimizde magnetron sigratmanin gelisimi ile bu

sinirlamalarin Ustesinden gelinmigtir.[31]

2.3.3 Katodik Ark Fiziksel Buhar Biriktirme (CAPVD) Yontemi

Katodik ark yontemini daha dogru olarak tanimlamak ve katodik parlak bosalma
temeline dayanan yontemlerden ayriimasini saglamak icin katodik noktasal ark
seklinde ifade etmek daha uygundur. Katodik ark oldukga kuiglik bir nokta seklindedir
ve katottan gikan bir aga¢ goériinimiindedir. Bu yontemde meydana gelen arklar
yuksek akim, distk voltaj arklari olarak nitelendirilir. Sekil 8'de katot ylzeyinde arkin
sebep oldugu ergime ve buharlasma gosterilmistir. Her bir noktadaki elektrik
bosalmasi yaklagik olarak 10-20 ns sirmekte ve ardindan hemen komsu bdlgede yeni
bir ark tetiklenmektedir. Bu sekilde katot yilzeyinde noktasal arklar 10-100 m/s
mertebesinde bir hizla gelisi glizel hareket etmektedirler. Buharlagsan hedef malzemesi
buyilk O6lclide iyonize olur ve iyonlasma derecesi hedef malzemenin tlrine gore
degismektedir. Ergime sicakligi diisiik malzemelerde %20 iyonlasma gdzlemlenirken
yiiksek ergime sicakligina sahip metallerde %100 iyonlasma gdzlemlenebilir. Ornegin
titanyum hedef malzemede %90'a varan iyonlasma dereceleri elde edilmektedir.
Hedef Uzerinde ergiyen noktanin ¢api 1-20 ym boyutundadir. Bu teknikte nispeten
kiicik hedef malzemeleri kullanilabilir ¢linkii hedef malzeme Uzerinde gok kiiguk bir
noktadan malzeme kaldirlabilir ve bdylece kaplama kamarasinin daha esnek bir
sekilde tasarlanabilmesi mimkin olur. Bu kaplama tekniginin baska bir teknolojik

avantajl ise kaynak malzeme (izerinde kiitlesel bir ergime s6z konusu olmadigi icin
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kaynak malzemenin kaplama kamarasi icerisinde kamaranin tavani gibi degisik yerlere
konumlandirilabilmesidir ve bu sayede altlik hareketlerinin azaltilabilmesidir. CAPVD ile
kaplamada endustriyel uygulamalarda 10* Pa basing degerlerinde calisiimaktadir.

Reaktif kaplamalarda ise 10-2-10 Pa arasi reaktif gaz basinglari kullaniimaktadir.[36]

Elektron Emisyonu
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Sekil 8:Katodik noktadaki olusumiarin asamalari

(Kelesoglu E. Sert kaplamalar {iretim teknikleri ve 6zellikleri. Istanbul, 2011)

“Ark akimi arttinldiginda ark ikiye ve lige dallanmaktadir. Bu durumun meydana
geldigi akim yogunlugu degeri bliylik dlgiide katot malzemesinin tiiriine bagli olan
karakteristik bir dederdir. Her bir ark dali bir digerini puskirterek katot yiizeyinde
dengeli bir dagihm gosterirler. Genel olarak kullanilan kaplamalarda ark voltaji 15-30
V mertebesinde, akim degerleri ise 50-100 A aralijinda degismektedir. Bu akim degeri
ark noktasi dikkate alindiginda 102 A/m? mertebesinde bir akim yogunluguna denk
gelmektedir. Bu akim yodunlugunun %90 kadari elektron akimi tarafindan, %10
kadar da plazmadan katoda ivmelendirilen iyonlar tarafindan olusturulmaktadir.”

[Kelesoglu E. Sert kaplamalar uretim teknikleri ve dzellikleri. Istanbul, 2011]

Katodik arkin ateslenmesi normalde iki sekilde yapilabilir; ark devresi mekanik
olarak katot ylizeyine deddirilir ya da katodu yalitan tutucunun Uizerine ince bir metal
film yerlestirilir. Bu ince metal film istenildigi zaman kullaniimak (izere katot ile
tetikleme elektrotu arasinda iletken bir koprii gorevi gorerek gerektiginde bir
elektronik anahtar yardimiyla anot ile katot arasinda bir anlik kisa devre olugsmasini
saglar.[34,36]
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Sekil 9:Katodik ark dnitesinin sematik gordndimd

(Kelesoglu E. Sert kaplamalar Uretim teknikleri ve ézellikleri. Istanbul, 2011)

Sekil 9'da bir katodik ark kaplama Unitesinin sematik resmi gortlmektedir. Bu tr
diizeneklerde anodik potalarin kullanildigi islemlerin aksine katot istenilen dogrultuya
yonlendirilebilir. Metal tozlarin veya alagimlarin sicak preslenmesi ile olusturulan
karisimlarin katot olarak kullaniimasiyla tek bir kaynaktan kaplama yapilmasi mimkin
kilinmaktadir. Bazi durumlarda altlik numune tzerinde Uretilen kaplamalarin bilegimleri
katot malzemesininkinden farkl olabilmektedir ancak bdyle durumlarda althk gerilimi

uygulanarak belirli bir dizeltme iglemi gergeklestirilebilmektedir.[35,36]

2.3.4 Sol-Jel Yontemi

Sol-jel ydntemi seramik ve cam malzemeler elde etmek igin oldukga kullanigh ve
kolay bir yéntemdir. Genel olarak sol-jel sirecinde sistem sivi fazdan (sol) kati faza
(jel) gecis yapar. Bu ydntemle oldukca saf ve kiresel bigimli tozlar, ince film
kaplamalar, seramik fiberler, mikro gdzenekli inorganik zarlar, asiri gbzenekli aerojel
malzemeler gibi seramik ve cam malzemeler tGretmek mimkindur. “Sol” icin baglangig
malzemeleri inorganik metal tuzlari ya da metal inorganik bilesenlerdir. Bir sol-jel
surecinde genellikle ana malzeme, ¢oziclu iginde ¢Ozinlp bir seri hidroliz ve
polimerizasyon tepkimeleri ile koloidal bir yapi olan “sol”e déntslr. Koloidal yapilar
heterojen ile homojen yapilar arasindadir. Coziilen tanecikler cok kiiglik tanecikler

olmasa da ¢bkme meydana gelmez ve ¢oziciiden ayrilmazlar. “Sol” (izerinde devam
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eden siirecler sonunda farkli formlarda seramik malzemeler retilebilir. Ince filmler ise
bir alt tabaka tzerine “sol” in dondirme, piskirtme, daldirma kaplama yontemleri ile
kaplanmasiyla Uretilir. Sekil 10'da gorildigiu (zere “sol” bu alt tabaka Uzerine
kaplandiginda islak jel (xerojel) haline dontisiir ve daha sonra sicaklik uygulanmasi ve

kurutma ile yogun jel haline gegerek ince film haline gelir.[37]

Sol-jel yonteminde saf bir kaplama elde edilir ve elde edilen filmlerin kalinhg
yuzeyin her yerinde aynidir. Bu yontemde kullanilan alet ve malzemeler gok basittir ve
bu yéntemin birgok avantaji vardir. Yiizey geometrisine bakmadan her tiirlii geometrik
sekle sahip malzemeler lzerine bu yodntemle kaplama yapilabilir. Enerji tasarrufu
saglar, hazirlanan ortamla etkilesimde bulunmaz. Ancak bu avantajlarinin yaninda bazi
dezavantajlari da bulunmaktadir. Bunlardan bazilari; malzemenin maliyeti fazlaligi,
kaplama sirasinda malzeme kaybinin fazla olmasi ve kullanilan kimyasallarin sagliga

zararh olabilmesi.[37]

Metal
Alkoksit

e Q

Hidroliz
Polimerizasvon >

Yogun film
Xerogel film

Kaplama

1s1tma

Sol

Sekil 10: Sol-jel islemi

(http://www.chemat.com/chemattechnology)

Sol-Jel Daldirma Yontemi:

Bu yontem, Sekil 11'de gorildiiglu Uzere atmosferik durumlarda ve kontrol
altindaki sicakliklarda bir alt tabakanin belirlenmis bir hizda hazirlanan ¢ézeltinin igine
daldirilip geri cekilmesiyle kaplama yapilan bir ydntemdir. Iyi bir kaplama icin daldirma
sirasinda alt tabakanin sarsintisiz ve oldukca diizgiin hareketi saglanmalidir. Ince ve

diizgiin kaplama akic bir yiizeye, alt tabakanin minimum titresimine ve dogru hiz
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kontrolli gibi faktorlere bagldir. Kaplama kalinligi ise cekis hizi, katinin kalinhigi ve
sivinin akiskanligina bagh olarak degisir. Alkol gibi coziicllerle yapilan kaplamalarda,
suzlilme safhasina gerek duyulmaz. Akiskanlar mekanigi geregi, hareket halindeki
tastyic, “sol” e daldirildigi an kaplama alani (izerinde “sol” ihtiva eden bir sinir tabaka
olusur. Kaplama ve sliziilme agsamasinda bahsedilen sinir tabaka, i¢ ve dis tabaka olmak
lizere ikiye ayrilir. Ic tabaka tastyici ile birlikte hareket ederken dis tabaka ters ydne
dogru hareket ederek sol’e geri doner. Filmin kalinhdi ise asagi ve yukari hareket eden
tabakalari birbirinden ayiran ana akintinin siddetine baglidir. Film olusumu yénlerinden
baslica kuvvetler; yukari hareket eden tasiyicinin sivi ile olusturdugu stirtinme kuvveti,
taslyiclya tutunmaya calisan solun ylizey gerilimi, yercekimi kuvveti, kaplama alanina

ulasan sol’lin eylemsizlik momenti ve ayirici ya da birlestirici basing olarak siralanabilir.[38]

Daldirma Islak tabaka olusumu Coziicii buharlasmasi

Sekil 11:5S0l-jel daldirma yoéntemi

(Hasancebi O. Sol-gel ydntemiyle hazirlanan bakir oksit ince filmlerin elektriksel, yapisal ve optiksel 6zelliklerinin incelenmesi.
Ankara Universitesi Fen Bilimleri Enstitlisii Yiiksek Lisans Tezi, 2006)

2.4. Mikro Ark Oksidasyon Yontemi (MAO)

Anodik oksitlenme prensibine dayanan Mikro Ark Oksidasyon (MAQ) ydntemi son
ylllarda yeni bir ylzey kaplama islemi olarak ¢ok yaygin bir sekilde arastirma,

uygulama ve kullanim alani bulmustur.[39,44,50]

Ozellikle Mg, Ti, Al gibi malzemeler ve bunlarin alagimlarinin yiizeylerinde MAO
islemi ile kaplama olusturulmasina imkan taninmaktadir. Bu yontemde kaplanmak
istenen malzeme bir elektrolit igerisine daldirilarak alagimlarin plazma kimyasi ve

elektrokimyasal reaksiyonlarin sinerjistik etkisi ile olusan plazma bosalmalari sayesinde
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malzeme ylzeyinin kalin, sert, korozyon ve asinmaya karsi direngli bir tabaka ile
kaplanmasi saglanir. MAO prosesinin diger bir avantaji ise malzemenin ylizey
geometrisine bakilmaksizin karmasik ylizey geometrisine sahip parcalarin bile tim
yuzeylerinin ayni kalinlik ve 6zelliklere sahip sert, asinma ve korozyona direngli filmler

ile kaplanmasina imkan taninmasidir.[39,40]

MAQ ile kaplama prosesinde elde edilen kaplamalarin kalinligi, sertligi, asinma ve
korozyon direnci gibi 6zellikleri; elektrolit sicakhidi, elektrolit bilesimi, kaplama siiresi
gibi faktorlere bagldir. Literatiirde yapilan bir ¢ok arastirmanin sonucuna gore bu
degiskenlerin yaninda, althk malzemenin tirii ve kimyasal iceriginin cok daha 6nemli

bir parametre oldugu goriilmektedir.[41,42,43,44]

Mikro ark oksidasyon metodu her tir aliminyum alasim ve bilesenleri basta
olmak Uzere titanyum malzemelerin de Uzerindeki koruyucu kaplamalarin kullanim
omudrlerini defalarca artirmak amaciyla kullanilir. MAO ile elde edilen seramik oksit
kaplamalar ayni derecede kusursuz ve miikemmel 6zelliklere sahip olur. Basit sekilde
anlatilirsa; MAO igin aliminyum veya titanyum numune daha 6nceden hazirlanmis
alkali elektrolitik soltisyona daldirilir. Alkali elektrotlar anot filmin dzelliklerini olugturur
ve yiksek glic dogru akim kontrolli sekilde uygulanmis olur. Aliminyum veya
titanyum malzeme yizeyinde, mikro arklama suretiyle ytiksek voltaj ve akim sayesinde
yogun plazma olusturulur ve olusan bu yogun plazma Al veya Ti modeli oksitler. Oksit
film alt ylzeyin oksitlenmesi ile olusur ve bdylece MAO islemi ile kalin kaplamalar
uretilmis olur. Diger kaplama yontemleriyle parca ic ylizeylerinde esit ve diizenli bir
kaplama olugsmuyorken MAO yoéntemiyle i ylzeylerde daha uzun dmarli kaplamalar
elde edilebilir.[45,46,47]

Mikro ark oksidasyon islemi; glic kaynadi, elektrolit banyosu, anot, katot ve
sogutma sisteminden olusan elektrolitik bir hiicre kullanilarak gerceklestirilen ve
anodik oksidasyona benzeyen elektrolitik esasl bir ylizey islemidir. Genellikle, bazik
karakterli elektrolitlerin kullanildigi islemde, glic kaynadinin anot kismina (pozitif
kutup) oksitlenecek malzeme, katot kismina (negatif kutup) ise kullanilacak malzeme

(genellikle paslanmaz gelik) baglanir. Sistemde anot ile katot arasina voltaj ya da akim
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uygulanmasi sonucu numune yidzeyinde oksit olusumu baslar.[48] MAO islemin
baslangicinda, numune vyiizeyi anodik oksidasyonda oldugu gibi oksitlenmeye
baslarken, uygulanan voltaj bozunum voltaji olarak adlandirilan kritik degeri gectiginde
malzeme ylzeyinde ark olusumu ile birlikte mikro ark oksidasyon sireci de baglamis
olur.[49]

Proseste kullanilan sistem Sekil 12'de gdsterilmektedir.

i buhar ekstraksiyomu

—hava girisi

giic ve kontrol
sistemi

-
|
|
i kapasitorler
l

151 esanjorit

7
transformator

Sekil 12: MAO yénteminde kullanilan donanim

(Seyfioglu A. Plazma Elektrolitik Oksidasyon Yéntemi ile Malzemelerin Yiizeylerinin Sertlestirilmesi)

MAO isleminde sulu ¢ozeltinin  homojenligini saglamak icin karistirici
kullanilmaktadir. MAO surecinde metal numune vylzeyinde plazma olusumu
gergeklestiginden sulu ¢ozeltideki sicaklik artislarini azaltmak igin gift cidarh tank hedef
icerisinden sogutma suyu dolastirilarak sistemin daima optimum sicaklikta galismasi

saglanir.[50]
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3. GEREC VE YONTEM
3.1 Arastirmanin Tipi

Arastirma implant malzeme olarak kullanilan 316L paslanmaz geligin
biyouyumluluk ézelliklerinin gelistirilmesi Gizerinedir. Arastirma tamamen deneysel olup
tg farkl ince film kaplama teknigi denenmistir ve ileriki asamalarda da hiicre kiiltiir(

deneyleri yapilmasi planlanmaktadir.

3.2 Arastirmanin Yeri ve Zamani

Arastirmada ince film kaplama tekniklerinden Plazma piiskiirtme ydéntemi Izmir
Cigli A.0.S.B."de DEKA firmasinda, Katodik Ark Biriktirme yéntemi Istanbul Teknik
Universitesi Metaliirji ve Malzeme Miihendisligi Bolimii'nde, Sol-jel ve Mikro Ark
Oksidasyon metodu Dokuz Eyliil Universitesi Metaliirji ve Malzeme Miihendisligi
Bélimi’'nde, numune hazirlama islemleri igin Dokuz Eyllil Saglhk Bilimleri Enstitlsi
Biyomekanik Anabilim Dali Biyomekanik Laboratuvari ile Metaliirji ve Malzeme
Mihendisligi Bolimi Numune Hazirlama Laboratuvar kullaniimistir. Ayrica numune
hazirlama ve kumlatma islemleri igin sanayiden cesitli firmalardan destek alinmistir. Tez

calismalar 10.04.2013 tarihinde baslamis olup 15.04.2015 tarihinde tamamlanmistir.

3.3 Arastirmanin Evreni ve Orneklemi/Calisma Gruplar

Arastirma, 6zellikle ortopedi alaninda kullanilan 316L paslanmaz celik implant
malzemelerin ylzeylerinin biyouyumluluk agisindan gelistiriimesine yoneliktir. Calisma
grubu olarak 3 farkl kaplama yontemi (plazma puskirtme, sol-jel ve katodik ark
fiziksel buhar biriktirme) ve 2 farkh (silindir ve plaka) numune grubu kullaniimigtir.

3.4 Calisma Materyali

Insan viicudunda kullanilacak olan metal ve metal alagimlarinin
biyouyumlulugunun ve mekanik &zelliklerinin iyi olmasi tercih edilir. Bu sebeple, bu
calismada 316L paslanmaz celik numuneler kullanilmistir. Kaplama islemlerinde ise

TiO2,AbOs3 , Zr02, MgO2 kullaniimistir. Arastirma, BAP projesi kapsaminda desteklenmis
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olup kullanilan tim malzemeler ve numune kaplama islemleri projeden temin
edilmistir. Deneylerde kullanilan 316 L paslanmaz ¢elik gubuk boru ve sag plaka, Mikro
Ark Oksidasyon iglemi icin kullanilan ¢ozelti hazirlama kimyasallari BAP projesi
kapsaminda 10.04.2013-11.08.2014 tarihleri arasinda alinmistir.

3.5 Arastirmanin Degiskenleri

Arastirmadaki degiskenler; 316L paslanmaz celigini ince film kaplamadaki farkli
yontemler ve kaplama islemlerinde kullanilan farkli elementlerdir. Kaplama

islemlerinde TiO2, Al,O3 , Zr02 , MgO2 kullaniimigtir.

3.6 Veri Toplama Araglan

3.6.1 Numune Hazirlama Islemi

Arastirma boyunca iki farkli sekil ve boyutlarda numune kullaniimistir. Ik numune
10 mm yiiksekliginde 16 mm capinda silindir seklinde 316 L paslanmaz celiktir. Bu
numune ile titanyum kaplama islemi sonrasinda mikro ark oksidasyon calismalarinda
basarili sonuglar elde edilememesinden dolayi kullanilan numunenin sekli ve boyutlari
degistirilmistir. ikinci olarak kullanilan numune 1.5 mm kalinhiginda 50 mm x 20 mm

boyutlarinda plaka seklinde 316 L paslanmaz celiktir.

Her iki faklh numunelerin zimparalama ve parlatma islemleri Metkon marka
Forcipol 1V model cihaz ile gergeklestirilmistir. Numuneler 200mm tane boyutlu SiC
zimpara kadidi ile baslanip sirasiyla 400-800 ve 1200 SiC grit ile yaklasik 15 dakika

boyunca zimparalanmistir.

Zimparalanmis 316 L paslanmaz celik numuneler; organik maddeler, yag,
asindiricr partikdil artiklarindan arindirilmak amaciyla asetonda, oda sicakliginda, 15
dakika boyunca ultrasonik banyoda temizlenmistir. Daha sonra, bu humuneler tekrar
%10'luk ultrasonik banyo deterjani kullanilarak 40°C'de 5 dakika ultrasonik banyo ile
temizlenmistir. Numuneler saf su ile yikandiktan sonra izopropil alkol ile 2 dakika daha

ultrasonik banyoda yikanarak kurutma aleti ile kurutulmustur. Kumlama, daglama ve
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TiO2 kaplama islemleri yapilacak zimparalanmis paslanmaz gelik numuneler oksitlenme
ve nemden korunmalari amaciyla bu islemler yapilana dek desikatérde muhafaza
edilmistir. [51]

3.6.2 Plazma Piiskiirtme Yontemi ile Kaplama Islemi

Bu metot kapsaminda titanyum kaplama amaciyla hazirlanan numuneler 10 mm
yliksekliginde ve 16 mm gapinda toplam 3 adet 316 L paslanmaz celik olup plazma
puskirtme ile kaplama isleminden sonra ylzeylerinde mikro ark oksidasyon ylzey

modifikasyon ydnteminin uygulanmasi amaglanmistir.

Kaplama islemleri Izmir Cigli'de bulunan DEKA firmasinin plazma sprey sistemleri
kullanilarak yapilmistir. Sistem bir gaz besleme Unitesi, toz besleme Unitesi ve plazma
sprey tabancasindan olugsmaktadir. Kaplama islemi numunelerin sadece 6n ylizeylerine
uygulanmistir, numunelerin kaplanmasi istenmeyen kisimlari 1stya dayanikl bir bant ile

izole edilmis ve basingh hava ile sogutma islemi uygulanmustir.

Uc numunenin;

Bir tanesi % 13 TiO2 , % 87 AlLO3

Bir tanesi % 40 TiO2, % 60 Al,O3

Bir tanesi % 76 ZrO2, % 22 MgO: karigimlari ile kaplanmistir.

Sekil 13 Plazma plisktirtme ve MAO ydntemiyle kaplanmis
numuneler
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3.6.3 Sol-jel Yontemiyle Kaplama Islemi

Bu metot kapsaminda titanyum kaplama amaciyla hazirlanan numuneler 10 mm
yliksekliginde ve 16 mm capinda toplam 7 adet 316 L paslanmaz celik olup sol-jel
yontemi ile kaplama igleminden sonra ylizeylerinde mikro ark oksidasyon ylizey

modifikasyon ydnteminin uygulanmasi amaglanmistir.

Kaplama islemleri Dokuz Eyliil Universitesi Metalurji ve Malzeme Miihendisligi
Bolimi’'ndeki imkanlardan yararlanilarak yapilmistir. Numunelerin batin yizeyi sol-jel
daldirma ydntemiyle kaplanmistir. Numuneler sol-jel ¢ozeltisine beser kere
daldinldiktan sonra yaklasik 2 saat bekletilerek numunenin (zerindeki fazlaligin
stizlilmesi ve homojen bir dagilim elde edilmesi saglanmistir. Bu siire sonunda
500°C'de 1 saat tavlanarak bes kath SiTiZr, TiZr, SiTi, SiZr, Ti, Zr ve ¢ kat Ti iki kat

Zr olmak Uzere TiZr ile kapli ince filmler elde edilmesi amaclanmistir.[37,53]

Sekil 15: Sol-jel ve MAO yontemiyle
kaplanmis numuneler

Sekil 14: Sol-jel yontemiyle kaplanmis numuneler
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3.6.4 Katodik Ark Fiziksel Buhar Biriktirme (CAPVD) Yontemi ile Kaplama
Islemi

Bu metot kapsaminda titanyum kaplama amacyla iki farkli numune
hazirlanmistir. Birincisi 10 mm yiiksekliginde ve 16 mm capinda toplam 5 adet silindir
seklinde 316 L paslanmaz celiktir. Ikincisi ise 1.5 mm kalinliinda 50 mm x 20 mm
boyutlarinda, 10 tanesi kumlanmis ve 10 tanesi kumlanmamis olmak Uizere toplam 20
adet plaka seklinde 316 L paslanmaz celiktir. Numunelerin kumlama islemi Izmir'de
Tipmed firmasinda 9 bar basing altinda puskirtme tabancasi kullanilarak 350-500
mikron arasinda tane iriligine sahip Al,03 ile yapilmistir. Katodik Ark Fiziksel Buhar
Biriktirme yontemi ile kaplanmis 20 adet plaka seklindeki numunelerin 6 tanesinin (3
kumlu, 3 kumsuz) ylzeylerinde mikro ark oksidasyon ylizey modifikasyon yonteminin
uygulamasi yapilmistir. Diger numuneler farkli testlerde kullaniimak (izere

saklanmistir.

Sekil 16: CAPVD kaplama ydnteminde kullanilan
silindir ve plaka seklindeki numuneler

Numunelerin katodik ark fiziksel buhar biriktirme yontemi ile kaplama iglemi
Istanbul Teknik Universitesi Metalurji ve Malzeme Miihendisligi B6liimii’nde yapilmistir.
Ilk denemede numuneler 5 mikron kalinliginda ince bir tabaka ile kaplanmistir.[52]
Fakat bu numunelerde mikro ark oksidasyon islemi yapilirken basarisiz sonuclar elde
edildigi icin diger numuneler 10-15-20 mikron gibi {i¢ farkl tabaka ile kaplanip mikro

ark oksidasyon yéntemiyle ylzey modifikasyonu denenmistir.
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Bu ydntemde buharlastirilacak malzeme (katot) ve vakum ¢emberinin duvarlari
arasinda 20V-300V arasinda duslik voltaj ve 100A-200A arasinda yiksek akim
ozelligine sahip potansiyel uygulanmaktadir. Baslangicta, tetikleme ile kisa devre
yapilarak, anot ile katot arasinda akim gegisi olusturulur ve katot ylzeyindeki gok
kiiclik alanlarda sicakligi 2500°C’ye kadar c¢ikan ark izi olusturulur. Bununla beraber,
katotun ©nlnde olusturulan ylksek elektron akigi ile buharlasan atomlarin
iyonizasyonu saglanmaktadir. Buharlastirma islemi sirasinda, kaplama malzemesinin
(katot) iyi sogutulmadigi durumlarda, film kalitesini bozan ve droplet adi verilen biiytik

sivi kutlelerinin ylzeyden kopmasi s6z konusu olmaktadir.[32]

Sekil 17: CAPVD ile kaplanmamis kumlu Sekil 18: CAPVD ile kaplanmis kumlu ve kumsuz
ve kumsuz numuneler numuneler

3.6.5 Mikro Ark Oksidasyon Islemi

Plazma PuUskilirtme, Sol-Jel ve Katodik Ark Fiziksel Buhar Biriktirme yontemleriyle
yluzeylerinde yaklagik 10, 15 ve 20 mikron titanyum kaplama olusturulan 316 L
paslanmaz celik malzemelerin kaplama islemlerinden sonra ylzeylerinde mikro ark
oksidasyon yilizey modifikasyon yonteminin uygulamasi yapilmistir. MAO calismalar

Dokuz Eyliil Universitesi Malzeme ve Metalurji Miihendisligi Bélimii'nde yapilmistir.

Ug farkl metodla kaplanan numunelerin yiizeyleri MAO islemi icin ultrasonik

banyoda 5 dakika sire ile temizlenip kurutulmustur.
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MAQO isleminde kullanmak Uzere kalsiyum asetat ve kalsiyum gliserofosfat iceren
1 litre gozelti hazirlanmigtir. 1 litre ¢bzelti hazirlamak igin 8,92 gram (0,0564 mol/L)
kalsiyum asetat ve 1,429 gram (0,0068 mol/L) kalsiyum gliserofosfat kullaniimistir.

Sek/ 1 9 Nume/er/n tm/‘z/endlﬁi u/trasn/'k banyo
Hazirlanan her 1 litre ¢bzelti 3 adet numune igin kullanilmigtir. Plazma puskirtme
ve sol-jel ile kaplanan numunelere uygulanan MAO isleminde yukarida bahsedilen
cozelti kullanilmistir. Fakat MAO isleminden olumlu sonuglar alinamadidi igin bir siire
sonra sollisyon hazirlamada Huan Z. ve ark.[52]'nin kullandigi 0,04 mol/L tri-sodyum

fosfat kullanilmustir.

Numuneler, MAO islemi icin bakir kabloya lehimlendikten sonra iletkenlikleri
kontrol edilmistir. Deney dizenegi hazirlandiktan sonra numuneler tek tek MAO
yapilmak (zere daha Once hazirlanmis olan ¢ozeltiye daldirlip diizenegin kapadi

kapatilmistir.

Sekil 20: MAO isleminin yapildigi deney diizenedi
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Huan Z. ve ark. [52] calismalarinda MAO ydnteminde devreden 5A/dm? akim
gececek sekilde diizenek kurmuslardir. Kullandigimiz numunelerin ylizey alaninin
20cm? oldugu hesaplanirsa kurdugumuz devreden 1-1.5 Amper akim gececek sekilde
sisteme giris yaptik. Sistemden gececek akimi ayarladiktan sonra her bir numune igin
MAO islemi yaklasik 5 dakika slirmiis olup oksidasyon siireci boyunca voltaj degerleri
kaydedilmistir. MAO islemi bittikten sonra numunelerin ylizeyleri temizlenip ylzey
analizleri (SEM,EDS, Optik incelemeler) icin hazir duruma getirilmistir.

Sekil 21: MAO Yontemi
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3.7 Arastirma Plani ve Takvim

Nzig;f?,N Literatdr Taramasi
NS
ngoigN Kullanilacak kaplama yéntemi ve malzemelerin belirlenmesi
NS
A(uszlJOSl'I;’OS Plazma puskiirtme yontemiyle kaplama
NS
E;E)LI%L Mikro ark oksidasyon (MAOQ) islemi ve Analizler
NS
AZRSEK Sol-jel yontemiyle kaplama
NS
Cz)gﬂ: Mikro ark oksidasyon (MAOQ) islemi ve Analizler
NS
';IQIRI Katodik ark fiziksel buhar biriktirme (CAPVD) dntemi ile kaplama
NS
I\/gg\ﬁ}s Mikro ark oksidasyon (MAOQ) islemi ve Analizler
NS
A(USZLJOSl'I;OS Korozyon test ¢calismalari
NS
II\EI\I(;_:II\] ;gig Arastirma sonuglarinin degerlendirilmesi
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3.8 Verilerin Degerlendirilmesi
Calisma icin herhangi bir istatistiksel analiz yapilmamistir.
3.9 Arastirmanin Sinirhihiklari

Calismada 316L paslanmaz celik ylizeyi tamamen yalitkan TiO; ince film tabaka
ile kaplanamamistir. Bu sebeple numune ytzeylerine MAO islemi uygulanamamistir.
Ug farkli kaplama teknigi ve iki farkli numune cesidi kullaniimasina ragmen istenilen
kaplama elde edilememistir. Calismanin devami igin farkl ince film kaplama teknikleri

kullanilabilir.
3.10 Etik Kurul Onayi

Calismanin etik kurul onayi, Dokuz Eyliil Universitesi Girisimsel Olmayan
Arastirmalar Etik Kurulu’ndan 28.03.2013 tarih ve 962-GOA protokol numarasi ile
”316L Implant Malzeme Yiizeyinin Mikro Ark (MAO) ve Plazma Piiskiirtme Yéntemleri
Kullanarak Seramik Filmlerle Modifikasyonu ve Yilzey Filmlerinin Karakterizasyonu "
bashiyla alinmis olup daha sonra tez bashgi “316L Implant Malzeme Yiizeyinin

Biyouyumluluk Ozelliklerinin Gelistirilmesi ” olarak degistirilmistir.
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4. BULGULAR

Arastirmamizda ince film kaplama teknikleri kullanilarak kaplanmis 316 L
paslanmaz gelik numunelerin ylzeyleri mikro ark oksidasyon (MAO) isleminden dnce
ve sonra olmak lzere SEM, XRD, EDS ve optik mikroskop ile incelenmistir. Plazma
puskirtme ile yapilan kaplama ve ardindan yapilan MAO yiizey modifikasyonundan
sonra yapilan calisma optik mikroskop, Sol-jel metoduyla yapilan kaplama ve ardindan
yapilan MAO yilizey modifikasyonundan sonra yapilan calisma SEM ve EDS, Katodik
Ark Fiziksel Buhar Biriktirme ile kaplama ydntemi ve sonrasinda yapilan MAO ylizey
modifikasyonu isleminden sonra yapilan calismalarda SEM, XRD, EDS ve optik
mikroskop ile ylizey analizleri yapilmistir. Katodik Ark Fiziksel Buhar Biriktirme
yonteminin ikinci denemesinde 10, 15 ve 20 pm kalinlik ile kaplanmig kumlu ve kumsuz

numunelerin ylzey profilleri gikariimigtir.

4.1 Plazma Piiskiirtme ve MAO ile Kaplanmis 316L Paslanmaz Celik
Yiizeylerine Ait Bulgular

Sekil 22: % 13 TiO->, % 87 Al-03 kaplamanin (a) x50; (b) x100; (c) x200, (d) x200
bliyiitmedeki optik mikroskop gordintiileri
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Sekil 23: % 40 TiO->, % 60 Al:03 kaplamanin (a) x50, (b) x100; (c) x100; (d) x200
bliyiitmedeki optik mikroskop goriintiileri

Do sl

o> : v

Sekil 24 % 76 Zr0- , % 22 MgO: kaplamanin (a) x50; (b) x100; (c) x200, (d)
x200 bliyiitmedeki optik mikroskop gordiintiileri
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4.2 Sol-jel Yontemi ve MAO ile Kaplanmis 316 L Paslanmaz Celik
Yiizeylerine Ait Bulgular

4.2.1 Yalniz Ti ile Kapli Numuneye Ait Bulgular
SEM Gorintileri:

ol

Sekil 25: Paslanmaz ¢elik tizerine Sol-jel ve MAO yontemiyle Ti kaplamanin (a) x50,
(b) x1000; (c) x2500; (d) x5000 bliyiitmedeki SEM goriintiileri

EDS analizi:
Imageé-1 koyu =

Componerd  NMole  Conc. fouts &

Conc. J
Ti 25141 33079 W% oo
Fe 23331 35815 wt%
Cr 2221 3174 wt¥%
HNi 5323 8588 wt¥%
u] 43934 19344 wt¥% 00 —

100000 100000 =t .

Et. Lime Rdtencity BEmor Conc 00

(cfs) 2-sig
0 EKa 1662 0815 1934 1 o
Ti EKa 13363 2312 3307 g | o
o K 955 0618 317 w | =
Fe Ka 7923 1780 3581 | lm d :f -
Hi Ea 1337 0731 8358 i b uL

10000 - . . : . ,
10, 20. 30.

Fl‘:;e o gg g e o T o anssss s

Elypsed Livetime 1000

Sekil 26. Sol-jel yontemiyle yalniz Ti kapli numuneye ait EDS analiz sonuglari
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4.2.2 Yalniz Zr ile Kapli Numuneye Ait Bulgular
SEM Gorintileri:

Sekil 27: Paslanmaz ¢elik dzerine Sol-jel ve MAO ydntemiyle Zr kaplamanin (a)
x500; (b) x1000; (c) x2500; (d) x5000 bliytitmedeki SEM goriintiileri

EDS Analizi: =
Cnts 4
Componere  IMole  Conc. Fe
Comc. Ex
600 —
0 21819 6542 Wt
Cr 15270 14812 wt%
Fe 36099 37607 Wt 1
Hi 7284 7976 W%
& 19428 33062 wt% 400 -] C5
100000 100000 wt%  Tota .
Ett. Lie htesity Bror Comc 1 e
(chs)  2-sig
|-
0 kK 1055 0649 6542 wt% 20
0r Ka 6075 1559 14812 Wt Hi
Fe Ka 10891 2087 37607 wt% 1t F dr
Hi Ka 1633 0808 7976 wt% r. FE "‘ Z
a La 7002 1674 33062 W% . ar Wi = 2
100000 wt.% e . | . .
10. 20. 30.
KV 200 Cusor=
Takeoff fngle 350° Vert=735 Window 0.005 - 40.955= 40027 ent
Elpsed Livetime 1000

Sekil 28: Sol-jel yontemiyle yalniz Zr kaph numuneye ait EDS analiz sonuglari
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4.2.3 Ti ve Zr ile Kapli Numuneye Ait Bulgular
SEM Goriuntdleri:

e~

Sekil 29:Paslanmaz celik (izerine Sol-jel ve MAO yontemiyle Ti ve Zr kaplamanin (a)
x500; (b) x1000; (c) x2500; (d) x3000 bliyiitmedeki SEM gdriintiileri

EDS Analizi:

Compornert  Niole Conc. 1

Conc.

Cnts

c 10491 2741 wt¥y 600 - B¢
Fe 39032 47420 Wty
or 15024 16994 wty
I 1213 1456 wt¥ |
Hi 3753 11177 wt¥
0 16796 5846 Wiy
o3 5642 11197 wty
T 3043 31690 wry 400 Cr

100000 100000 Wty &

2

ER. Line ktensity BEmor Com 8

(cis) 2-sig
C  Ea 151 0246 27
0 Ea 355 0585 58 Hi
Ti  Ka 1220 0698 3.1 Wi
o Ea 5326 1460 169 : o e ;
M Ka 362 0381 14 ¥
Fe Ka 9994 1999 474 ) v I
HNi EKa 1623 0206 111 N Tai
A La 1658 0214 111 T T T T

1000 10. 20.

®V 200 Cursor=28.705 keV Oent ID=
Takeoff Angle 350° Vert=680 Window 0.005 - 40.955= 29365 ent
Elpsed Livetime 1000

Sekil 30: Sol-jel yontemiyle Ti ve Zr kaplh numuneye ait EDS analiz sonuglar



4.2.4 Ug kat Ti ve iki kat Zr ile Kapli Numuneye Ait Bulgular
SEM Gorintileri:

48 SEI

18mm

Sekil 31: Paslanmaz celik lzerine Sol-jel ve MAO yéntemiyle Uc kat Ti ve iki kat Zr
kaplamanin (a) x50, (b) x500; (c) x1000, (d) x2000 bdiyiitmedeki SEM goriintiileri

EDS Analizi:
4-500x

Comporert  IMole  Conc. [Cnts

Conc.
Fe 36579 36410 wmt% ]
I 21293 34622 wt%e

13982 12959 wmt¥% 7
Hi 7498 7844 mt% 1.5K o
Ti 0599 0511 wt% El
0 15884 4530 wmt¥ ]
Cl 3709 2344 mt%
o 0456 0781 wt% 7

100000 100000 wt¥ Total b

Elf. Line bhtensity Emor Conc
(cis) 2-sig

0 Ea 1031 0642 4530 wt¥

€l EKa 1237 0703 2344 wt¥

Ti EKa 192 0277 0511 wt¥%

or Ea 3711 1218 12959 wt¥%

Fe Ea 6731 1641 36410 wt¥

Ni EKa 904 0601 7844 wtF

T ILa 7689 1754 34622 wti

Mo La 157 0251 0781 wt% zr Mo
100000 wt¥: Tot Z Mo Mo

Zr Mo Zx Mo

kv 150 uln_ zlo.

Takeoff Sngle  350° Cursor=26.225keV Oent ID=

Elapsed Livetime 1000 Vert=2000 Window 0.005 - 40.955= 30723 ent

Sekil 32: Sol-jel yontemiyle 3 kat Ti ve 2 kat Zr kapli numuneye ait EDS analiz sonuglars



4.2.5 Si ve Ti ile Kapl Numuneye Ait Bulgular
SEM Gorintileri:

48 SEI

18mm

Sekil 33: Paslanmaz celik tizerine Sol-jel ve MAO yontemiyle Si ve Ti kaplamanin (a)
x500; (b) x500; (c) x1000; (d) x2000 biiyiitmedeki SEM goriintiileri

EDS Analizi: s

[Cnts

Componere  Ifole  Come.
Comc.

Fe 60629 61716 wt¥
Cr 19345 18335 wt%
Hi 13922 14394 wti g
Ti 0172 0150 wt¥
2749 0802 wt¥

[Fe
800 —

Mo 2000 3498 Wt L
si 1184 0606 wt¥
100000 100000 wt¥%  Total J .
Elt. Lime Rtensity Emor Conc Fe
(ch)  2-sig 90
0 EKa 344 0371 0802 wt¥
i Ka 410 0405 0606 wt¥ 1
T EKa 075 0173 0150 wt% r
r Ea 6850 1655 18335 wt¥ 200 -
Fe EKa 13382 2314 61716 wt¥% Fe i
Hi EKa 1950 0883 14894 wt¥ ,
Mo La 902 0601 3498 wt¥ ™ 2 4 E ” Wi Mo
100000 wt% Tot O e Mo Mo
T} iy Mo Mo
KV 150 o, ' o ' & '
MQMW 3500 Cursor=40.905 keV 0Oent ID = Euka2
Elapsed Livetime 1000 Vert=1000 Window 0.005 - 40.955= 33434 ent

Sekil 34: Sol-jel yontemiyle Si ve Ti kaplh numuneye ait EDS analiz sonuglari



4.2.6 Si ve Zr ile Kapli Numuneye Ait Bulgular
SEM Goruntileri:

Sekil 35: Paslanmaz ¢elik tizerine Sol-jel ve MAO yéntemiyle Si ve Zr kaplamanin (a)
x500; (b) x1000; (c) x2500 bliyiitmedeki SEM goriintiileri

EDS Analizi:
Componere  IMole  Conc.
Conc.
C 30442 13466
Fe 32407 51443
8i 1417 1131
Cr 11641 17205
I 0862 1346
Hi 6978 11641
1] 7035 3199
0220 0570
100000 100000
Et. Line ktensity FEmor
{cis) 2-sig
c Ea 933 0611
0 Ea 580 0482
Si Ea 475 0436
Cr Ea 6322 1590
I Ea 375 0387
Fe Ea 11950 2186
Ni Ea 1835 0857
T ILa 092 0192
kv 200

Takeof dngle  350°
Elapsed Livetime 1000

=]
g

134
31
11

172
13

514

116
05

1000

Cnts

600

400

200

Fe
Cr
| e
o Cr Wi
Ni C| N
® gIx Fe Ni 7y
s y Zr Zr
e _th Zr Zx
I ! I ! I
10 20. 30
Cursor=
Vert=828 Window 0.005 - 40.955= 31701 ent

Sekil 36: Sol-jel yontemiyle Si ve Zr kapl numuneye ait EDS analiz sonuglari
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4.2.7 Si, Ti ve Zr ile Kaph Numuneye Ait Bulgular
Sem Goruntuleri:

SBrm

18xm 48 = e 18xm

Sekil 37: Paslanmaz c¢elik tizerine Sol-jel ve MAO yéntemiyle Si, Ti ve Zr kaplamanin
(a) x500, (b) x500; (c) x1000;, (d) x2000 bliyitmedeki SEM gordintiileri

EDS Analizi:
Componert  Mole  Come. 4-500x
Conc. Cnts

Fa 54357 58803 wt¥% 4
Cr 18547 18681 wt¥
Ni 11782 13396 =t
T 0426 0395 W% 0
lu] 10075 3122 wt¥#
Ifo 2149 3995 wt¥ 4 Fe
I 0130 0230 wt%
Si 2533 1378 wt%

100000 100000 wt%  Total L
Eft. Lie ktencity BEmor Conc g

(cfs) 2-sig
Ea 1043 0646 3122 wti 400 —| Cx
51 EKa 747 0547 1378 wti e
Ti Ka 154 0248 0395 wt¥
r EKa 5445 1476 18681 wt¥ ]
Fe EKa 10053 2005 58803 wt¥%
Ni Ea 1388 0745 13396 wti 200 | 5
I La 044 0132 0230 wt¥ o
Mo La 815 0571 3995 wti ; Mo & Fey
100000 wt¥: Tot Tzt Szemo i " U om zr Mo
e Fivbzaio T b Zr Mo Mo
KV 150 iﬁ. E{hdo > ;r"T n S _ Mo Zx Mo
Takeoff Angle 350° uIJ. ZIU.
Elapsed Livetime 1000 Cursor=26.765 keV Oent 1D =
Vert=1000 Window 0.005 - 40.955= 26722 ent

Sekil 38: Sol-jel yontemiyle Si, Ti ve Zr kapl numuneye ait EDS analiz sonuglar
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4.3 CAPVD ve MAO ile Kaplanmis 316 L Paslanmaz Celik Yiizeylerine Ait
Bulgular

Bu kisimda yapilan ¢alismalar icin iki farkli numune hazirlanmistir. Birincisi 10
mm yiiksekliginde ve 16 mm capinda toplam 5 adet silindir seklinde 316 L paslanmaz
celiktir. Ikincisi ise 1.5 mm kalinhidinda 50 mm x 20 mm boyutlarinda, yiizeylerinde
mikro ark oksidasyon yuzey modifikasyonu yontemi uygulanmis 3 tanesi kumlanmis
ve 3 tanesi kumlanmamig olmak Uzere toplam 6 adet plaka seklinde 316 L paslanmaz
celiktir. Numunelerin kumlama islemi Izmir'de Tipmed firmasinda 9 bar basing altinda

plskiirtme tabancasi kullanilarak 350-500 mikron arasinda tane iriligine sahip Al>03 ile

yapilmistir.
CAPVD ile Ti Kaplama Islemi
5 adet silindir seklinde 3 adet kumlanmis 3 adet
numunenin CAPVD ile plaka seklinde kumlanmamig
kaplanmasi numune plaka seklinde
numune
MAO islemi ve

6 adet plaka seklinde
numunenin CAPVD ile
kaplanmasi

analizler

MAO iglemi ve analizler
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4.3.1 CAPVD ile Kapli Silindir Seklindeki Numunelere Ait Bulgular
1. Numuneye Ait MAO Islemi Oncesi Bulgular

SEM Gorintdleri:

Sekil 39: Paslanmaz c¢elik tizerine CAPVD yéntemiyle Ti kaplamanin (a) x50, (b)
x1000; (c) x2000 bliyiitmedeki SEM goriintiileri

EDS Analizi:

Componert  IMole  Conc.
Conc.
Ti 96242 98344
Fe 0475 0566
c 2937 0753
Cr 0159 0177
Ar 0188 0.160
100000 100000
Ett. Line Rtensity Emor
{chs)  2sig
C EKa 108 0208
Ar Ka 145 0241
i Ea 51065 4519
r EKa 057 0151
Fe EKa 152 0246
kv 200
Takeoff dngle  350°

Elypsed Livetime 1000

Sekil 40: CAPVD ile Ti kapl silindir seklindeki 1. numunenin MAQ islemi dncesi EDS analiz sonuglar

Wt

w7

Wt

w7

Wt

wt¥%  Total
Cone

0753 wt%
0160 wt%
93344 Wt
0177 wt%
0566 wt%

100000 wt7

Total

500x eds

[Cnts

4.0K —

30K —

20K —

10K —

Ar Arx

4 Ar

CFe Ax

Ti

T1

Cursor=
Vert=4270

Window 0.005 - 40.955= 63591 ent
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Sekil 41: Paslanmaz celik ltizerine CAPVD ydntemiyle Ti kaplamarin (a) x100; (b) x200; (c)

A 'A‘.)/B e

5 T
O 5 W
& m A9

10400 p296u &,

K68 piL L o2t bR

20 | Y
oAV IR L St

F X
15, 73400 ~
4’836 o

3ATAUT A
= i
25y ) ms()% W

3,6'?5 P

A0

11 ATA ym

~ 5, 7fﬁpm
17,653 NBA00 BT

g 139;4\ e

x500; (d) x500 bliyiitmedeki optik gortintiileri ve gozenek boyutiari

XRD Analizi:

250

N
=1
=}

Intensity(CPS)

o
3

100

ml\m.u.umumn!uiﬂubunm‘hmmu‘anu..uu AN

00-044-1294> Ti - Titanium

50
Theta(deg)

60 70 80 9

Sekil 42: CAPVD ile Ti kapl silindir seklindeki 1. numunenin MAO islemi éncesi XRD analiz sonuglar
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1. Numuneye Ait MAO Islemi Sonrasi Bulgular
SEM Gorintileri:

Sekil 43 Paslanmaz celik tizerine CAPVD ve MAO yéntemiyle Ti kaplamanin (a)
x500; (b) x1000; (c) x1000, (d) x2000 bliyitmedeki SEM goriintiileri

EDS Analizi:

orta 500

fonts 5

Componert  Mole  Conmc.

Conc. 4
Fe 0741 1143 wt¥
Ti 59213 78355 wt#
Cl 0168 0165 wt¥% b
Si 0184 0143 wt¥%
Ar 0189 0208 =t i
P 2645 2265 Wt
Ca 2018 2236 wt¥
Mg 0322 0216 wt¥ b
0 34521 15268 wt¥

100000 100000 wt¥ Total s00 T

ER. Liwe Rtensity BEmor Conc

{cfs) 2-sig R
[} Ea 543 0466 15268 wti
Mz EKa 055 0149 0216 wt¥ 4
81 Ea 045 0134 0143 wti
P Ka 710 0533 2265 wt¥
Cl Ea 051 0143 0165 wt% 10
A EKEa 059 0154 0208 wt¥ Ti
Ca Ka 649 0510 2236 W% 1™ |
Ti Ea 12777 2261 78355 wt¥ r MgP Cl i
Fe Ka 036 0135 1143 m¥% Eceb CIX Furs

100000 Wt % Total FeMdp Cla Fe Fe ; . ; . ;
10. 20. 30.

kv 150 Cursor=40.905 keV O cnt ID = Euka2
Takeoff dngle  350° Vert=1059 Window 0,005 - 40.955= 19057 ent

Elypsed Livetime 1000

Sekil 44: CAPVD ile Ti kapls silindir seklindeki 1. numunenin MAO islemi sonrasi EDS analiz sonuglari



XRD Analizi:

150

100

Intensity(CPS)

50

L‘\lm.“l | JI["\M N, li'\uullull.\lhlILIMI““HIUJ.LJ il |‘k“‘|

00-044-1234= Ti - Titanium

p AT Tl Jl.. i

LI | | x .

L
00-023-1360= Brookite - TiO2

‘ ‘ ||‘.‘| | f|| ||<I I Lol g o L

Theta(deg)

Sekil 45: CAPVD ile Ti kapl silindir seklindeki 1. numunenin MAO islemi sonrasi XRD analiz sonuclari
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2. Numuneye Ait MAO Islemi Oncesi Bulgular

SEM Goruntdleri:

Sekil 46. Paslanmaz ¢elik tizerine CAPVD yéntemiyle Ti kaplamanin (a) x500; (b)
x1000; (c) x2000 bliyitmedeki SEM gériintiileri

EDS Analizi:
Comporere  IMole  Conc.
Cone.
C 1442 0365 =t
Ar 0207 0174 wt¥
Fe 1204 1522 wt¥
Cr 0554 0607 wt¥
i 96503 97332 wt¥
100000 100000 wt¥ Total
Et. Line DRtensity Emor Conc
(cfs)  2esig
L EKa 045 0134 0365 wt%
Ar Ea 135 0233 0174 mt¥
i Ka 43597 4176 97332 wt¥
r Ea 171 0261 0607 wt%
Fe Ea 352 0375 1522 wt%

100000 wt¥

kv 200
Takeoff Angle  350°
Elapsed Livetime 1000

Total

500x eds

[Cnts

30K —

20K —

10K —

CFe
Ay

4

Ti

ITi

Cursor=
Vert=3639

Ay i Cx
Ay Cr Fe
Ar Cr FeFe
T ] T 7

Window 0.005 - 40.955= 55081 ent

Sekil 47: CAPVD ile Ti kapl silindir seklindeki 2. numunenin MAQO islemi éncesi EDS analiz sonuglari
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Optik Inceleme:

4
5

Sekil 48 Pas/amaz e//k lizerine CAPVD yB"ntem/'y/e 7i kaplamanin (a) x100;, (b) x200; ( c)
x500; (d) x500 bliyiitmedeki optik goriintileri ve gozenek boyutlari

XRD Analizi:

300

250

200

Intensity(CPS)

100

50

10 20 30 60 70 80 90

50
Theta(deg)

Sekil 49: CAPVD ile Ti kapl silindir seklindeki 2. numunenin MAO islemi éncesi XRD analiz sonuglari
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2. Numuneye Ait MAO Islemi Sonrasi Bulgular

SEM Gorintileri:

, BE8

Sekil 50: Paslanmaz celik lzerine CAPVD ve MAO yéntemiyle Ti kaplamanin (a)

EDS Analizi:

Comporwerd  Mole  Conc.
Conc.
Fe 0953 1279
T 78000 89747
cl 0533 0455
Si 0483 0326
Ar 0148 0142
Mz 0128 0074
0 18859 7253
Ca 0260 0251
P 0636 0473
100000 100000
Ett. Lie Rtensity Bror
(chs)  2sig
0 Ea 200 0283
Mz Ea 016 0080
Si EKa 087 0186
r Ea 127 0225
€l Ea 125 0223
Ar Ea 036 0120
Ca Ea 070 0168
i Ea 12644 2249
Fe Ea 032 0181
kv 150
Takeoff Sngle  350°

Elypsed Livetime 1000

Sekil 51: CAPVD ile Ti kapl silindir seklindeki 2. numunenin MAO islemi sonrasi EDS analiz sonuglars

e
we
e
wte
e
Wt
e
e
e

x500; (b) x1000; (c) x2000 biiyiitmedeki SEM gérintiileri

wthe Total

Cone

7253wt
0074 wt¥
0326 wt¥%
0473 w7
0455 »ti
0142 wt%
0251 wt¥%
20747 wt¥e
1279 wt%
100000 wt%

orta S00x

fnts s

500 ri

I -

Ar MgP  Callri
FeMg Clar FeFs
FeMgP Clax Fe Fe

Cursor=40.905 keV Oent ID = Euka2
Vert=1031 Window 0.005 - 40.955=

17302 ent
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XRD Analizi:

150

Intensity(CPS)
8

50

0 [|.|‘m4i. il "9y l‘ ATLLIL A .lh‘H i alik] hh]Mﬂi.muul.\

1

L

00-044-1294> Ti - Titanium

00-029-1360= Brookite - TiOz

’ ' ‘||‘|| | \|1 ‘|.\ T [T i 7
40

10 20 30 50 80 70
Theta(deg)

80 90

Sekil 52: CAPVD ile Ti kapli silindir seklindeki 2. numunenin MAO islemi sonrasi XRD analiz sonuglars
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3. Numuneye Ait MAO Islemi Oncesi Bulgular

SEM Goruntdleri:

Sekil 53: Paslanmaz celik tizerine CAPVD ydntemiyle Ti kaplamanin (a) x500; (b) x1000; (c)
x2000 bliyiitmedeki SEM goriintiileri

EDS Analizi:
Comporert  Mole  Conc.
Cone.
Ar 0077 0065
C 1724 0438
Fe 0660 0379
Cr 0143 0158
Ti 97395 98560
100000 100000
Et. Line htensity Bmor
(chs)  2esig
C EKa 051 0143
Ar Ka 049 0141
Ti Ea 41504 4074
r Ka 042 0129
Fe EKa 170 0260
kW 200

Taheoff fngle  350°
Elypsed Livetime 1000

Sekil 54: CAPVD ile Ti kapl silindir seklindeki 3. numunenin MAO islemi oncesi EDS analiz sonuglari

Wt

Wt

Wt

Wt

Wt

wtYe Total
Cone

0438 wt¥
0065 wt¥
98560 w7
0158 wt¥
0779 wt¥

100000 wt¥s

Total

500x eds

Cnts

30K —

1.0K —

CFe
Ay

4

Ay
Ay
Ay

Ti

Ti

Cursor=

Vert=3458

Window 0.005 - 40.955= 51691 ent
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Optik Inceleme:

Sekil 55:Paslanmaz celik tzerine CAPVD yéntemiyle Ti kaplamanin (a) x100; (b) x200; (c)
x500; (d) x500 biiyiitmedeki optik goriintiileri ve gozenek boyutiar

XRD Analizi:

Intensity(CPS)

00-044-1294>= Ti - Titanium

50 60 70 80 90
Theta(deg)

Sekil 56: CAPVD ile Ti kaph silindir seklindeki 3. numunenin MAO islemi éncesi XRD analiz sonuglari
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3. Numuneye Ait MAO Islemi Sonrasi Bulgular
SEM Gorintileri:

. BB868 168 1m

Sekil 57:Paslanmaz celik tzerine CAPVD ve MAO ydéntemiyle Ti kaplamanin (a) x500; (b) x1000; (c)
x1000 : (d) x200 biiyiitmedeki SEM goriintiileri

EDS Analizi:
Componert  Mole  Conc. orta S00x

Conc. Cnts i

Ti

R 0371 0531 W%
T 70664 96619 Wy 1
ol 0299 0271 W%
8i 0198 0142 wt¥% 10K
& 0107 0110 W%
Mg 0270 0168 wt¥ 1
0 26643 10916 W%
0 0401 0412 W% 1
P 1048 0831 wt¥

100000 100000 wt%  Totl 1
Eit. Line htonsity Bror Conc b ri

{chs)  2sig
0 K 380 0305 10016 w% 2
Mz Ka 046 0135 0168 w% )
Si K 043 0138 0142 wt%
Pk 280 0334 0831 m%
0l Ka 093 0193 0271 wt% 1
i K 035 0118 0110 m%
fa Ka 141 0238 0412 wt% 1 Ti
T Koo 15277 2472 86619 wt¥ Ti I
Rk K 043 0131 0331 wt% ISt ol s

100000 wt.% Total 3&1\4;" Clay Fe Fe

¥V 150 lIU. ZIU. 3IE|.
Tcheot'Ang].e Bl 3:::72:01.905 k¥ O\K‘;mDDED“Sk-aﬁO.QSS= 20842 ent

Elypsed Livetime 1000

Sekil 58: CAPVD ile Ti kapl silindir seklindeki 3. numunenin MAQO islemi sonrasu EDS analiz sonuglar
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XRD Analizi:

1000

750

Intensity(CPS)

500

250

P

00-050-0505= FeTiO; - Iron Titanium Oxide

: “ .‘II‘ bl g B g

00-008-0117= TiO - Titanium Oxide

Theta(deg)

Sekil 59.: CAPVD ile Ti kapl silindir seklindeki 3. numunenin MAQO islemi sonrasi XRD analiz sonuglari
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4, Numuneye Ait MAO Islemi Oncesi Bulgular
SEM Gorlntileri:

Sekil 60: Paslanmaz celik lizerine CAPVD ydntemiyle Ti kaplamarin (a) x500, (b) x1000; (c)
x2000 bliylitmedeki SEM goriintiileri

EDS Analizi:
500x eds
Cnts &
Componat Mol Conc. '
COM. 3.0K —
ir 0883 0071 wt%
c 2402 0613 wm%
Fe 0386 0438 wt¥ 7
o 0092 0101 wt%
b 97037 98756 Wt
100000 100000 wt¥  Total 20K
Kt Lie Rtesty Bror Conc Iri
{ch)  2sig i
¢ kK 070 0163 0613 Wt
i K 052 0144 0071 W
T Koo 40707 4036 99756 wih LOK
o kK 026 0102 0101 W
I 093 0198 0438 w4
100000 wt% Total g %
kv 20” ; f"’ iﬁx IC rClFe Fe
Takeof dngle 350 4 A Cr FeFe
Elpsed Livetime 1000 ' " ‘ o ' . '
E\:Y:::;UQ Window 0.005 - 40.955= 50882 ent

Sekil 61: CAPVD ile Ti kapl silindir seklindeki 4. numunenin MAQO islemi éncesi EDS analiz sonuglari
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Optik Inceleme:

Sekil 62: Paslanmaz celik tzerine CAPVD yontemiyle Ti kaplamanin (a) x100; (b) x200; (c)
x500; (d) x500 biiyiitmedeki optik goriintiileri ve gozenek boyutiari

400

350

300

%
8

Intensity(CPS)

8
8

150

100

) V

00-044-1294> Ti - Thanium

S0 80 70 80 9
Theta(deg)

Sekil 63: CAPVD ile Ti kapl silindir seklindeki 4. numunenin MAO islemi éncesi XRD analiz sonuglari
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4, Numuneye Ait MAO Islemi Sonrasi Bulgular

SEM Goriintileri:

Sekil 64. Paslanmaz c¢elik tizerine CAPVD ve MAO yontemiyle Ti kaplamarin (a) x500; (b)
x1000; (c) x2000 bliyitmedeki SEM goriintiileri

EDS Analizi:

orta 500
Cnts &
Componert  Mole  Comc. i
Cone.
I
Fe 0152 0240 wt¥ £
T 52808 74288 Wt 400 —
ol 0160 0176 W%
si 0200 0165 W%
Ar 0073 0086 WY g
Mg 0173 0124 W%
0 40817 19160 Wt
Y 2770 3257 W% 300
P 2746 2496 WY

100000 100000 wt%  Total

Ett. Line PRtersity Bror Conc
(cfs)  2sig

0 K 608 0403 1060 wih 20
Me Ka 027 0105 0126 W%
S5 K 045 0134 0165 W |
P K 676 0520 2496 W%
0 K 047 0137 0176 W%
k K 021 0091 0086 W% 1oo
0 K 706 0564 3257 ve%
T Ka o 10308 2030 74288 W%
R K 016 0080 0240 W% |
100000 7% Total
K 150 g
Theofdngle  350° ' ' T y T

Elypsed Livetime 1000
Cursor=12.025ke¥ Oent ID=
Vert=300 Window 0.005 - 40.955= 16411 ent

Sekil 65: CAPVD ile Ti kapl silindir seklindeki 4. numunenin MAQO islemi sonrasi EDS analiz sonuglars
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XRD Analizi:

200

Intensity(CPS)

/ Jn‘u‘lhlllhlh...h,|lm LU .mJmumuuumMmmm.u

il 1| M[ PGP TR O T

00-044-1294: Ti - Titanium

00-044-1288= Ti - Titanium

00-050-0505= FeTiOs - Iron Titanium Oxide

20

30

50
Theta(deg)

70 80 90

Sekil 66: CAPVD ile Ti kapli silindir seklindeki 4. numunenin MAQO islemi sonrasi XRD analiz sonuclar
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5. Numuneye Ait MAO Islemi Oncesi Bulgular
SEM Goritileri:

11 48 SEI XSBE SBrm 11 468 SEI

gaa 18rm

Sekil 67: Paslanmaz celik tzerine CAPVD ydntemiyle Ti kaplamanin (a) x500; (b) x500, (c) x1000:
(d) x2000 biiyitmedeki SEM gortintiileri

EDS Analizi:
S5-S00x

Componert  Mole  Conc. knts

Cone.
Fe 0482 0561 wt¥
Cr 0135 0147 wt¥
Mi 0504 0617 wt¥
0 0056 0019 wt¥
T 98823 98657 wt¥ 20K |

100000 100000 wt%  Total
Et. Lie htensity Hror Cone

{chs)  2sig
0 K 001 0023 0019 wti
T K 30076 3953 98657 wt¥h 10K
r K 037 0121 0147 wti%
R K 101 0201 0561 wti
N Ea 073 0171 0617 wt |

100000 wt% Tot i
A 1Y 1 Cx M
W ﬁ:;: -}
Theofdngle  350° : Az ' A ' 33 '
Elpsed Livetime 1000 Corsord0905 ka¥ Ot ID=Eake2
Vert=3037 Window 0005 - 40855« 48156 ent

Sekil 68: CAPVD ile Ti kapl silindir seklindeki 5. numunenin MAO islemi éncesi EDS analiz sonuglari
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Optik Inceleme:

Sekil 69: Paslanmaz gelik tizerine CAPVD yéntemiyle Ti kaplamarin (a) x100; (b) x200; (c)
x500; (d) x500 biiyitmedeki optik gortintiileri

XRD Analizi:

400

300

Intensity(CPS)

100

00-044-1284= Ti - Titanium

1 1
00-047-1417> Taentte - (Fe i)

| |

Theta(deg) *
Sekil 70: CAPVD ile Ti kapli silindir seklindeki 5. numunenin MAQO islemi éncesi XRD analiz sonuglar
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5. Numuneye Ait MAO Islemi Sonrasi Bulgular

Optik Inceleme:

2

rine CAPVD ve MAO yéntemiyle Ti kaplamanin (a) x50, (b)
x100; (c) x200: (d) x1000 biiyiitmedeki optik gorcintileri

ekil 71: Paslanmaz celik (ize

XRD Analizi:

500

400

Intensity(CPS)

L
00-021-0839= CaP O - Calcium Phosphate

00-047-1405> FegsMia.s - Iron Nickel

00-021-1272= Anatase - TiOz2

il I |1 1 L
60 70 80 80

50
Theta(deg)

Sekil 72: CAPVD ile Ti kapli silindir seklindeki 5. numunenin MAO islemi sonrasi XRD analiz sonuclari
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4.3.2 CAPVD ile Kapl Plaka Seklindeki Numunelere Ait Bulgular

Katodik Ark Fiziksel Buhar Biriktirme ile Ti kaplanmis silindir gseklindeki
numunelere MAO ile ylizey modifikasyonu islemi bir énceki kisimda denenmisti ve
basarili olunamamisti. Bu basarisizlik sebebiyle numunenin sekli sebebiyle yalitkanligin
yeteri kadar saglanamadigi diisiinlilmiistir ve bu kisimda 1.5 mm kalinliginda 50 mm
x 20 mm boyutlarinda plaka seklinde numuneler hazirlanmistir. Hazirlanan plaka
seklindeki numunelerin bir kismi kumlanmistir.

Bu, farkl sekil ve boyutlarda hazirlanip CAPVD ile Ti kaplanan numuneler énceki
calismalarda oldugu gibi MAQ ile ylizey modifikasyonu islemine tabi tutulmustur. Fakat
elde edilen sonuglar bir dnceki bélimde silindir gseklinde olan numunelerin sonuglarina
benzer gikmis olup sadece bir numunede istenilen sonuca yaklagiimistir. Genel
anlamda istenilen MAO ile ylizey modifikasyonu isleminin neden basarili sonuglar
vermedigi arastiriimak istenilip numunelerin yilizey profili, pirizitligid ve kesit

kalinhklari incelenmistir.

4.3.2.1 Kumlanmamis Numunelere Ait Bulgular

Ylizey profilleri:

201 sutun x 4000 satir
Geniglik: 2.00 mm
Yukseklik: 2.00 mm

Sekil 73: CAPVD ve MAO /fé Ti kaplanmis kumsuz numunelere ait yiizey profil gostergeleri
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Tablo 2: Kumlanmamis numunelere ait yizey plriizlilik degerleri

Numune sayisi Ortalama Piruzliliik (um)
1 0,60
2 0,42
3 1,25

Kesit Kalinlik Olglimleri:

@

181 11 4& BEC

Sekil 74 Kumlanmamis ve CAPVD ve MAO ile kaplanmis numunelerin kesitleri

Tablo 3: Kumlanmamis numunelerin ortalama Ti kaplama kalinlik degerieri

1. Numune 9,07 pm
2. Numune 6,58 um
3. Numune 5,20 uym
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4.3.2.2 Kumlanmig Numunelere Ait Bulgular

Ylizey profilleri:

201 sttun x 4000 satir
Geniglik: 2.00 mm
Yukseklik: 2.00 mm

Sekil 75: CAPVD ve MAO ile Ti kaplanmis kumlu numunelere ait ylizey profil gostergeleri

Tablo 4: Kumilanmis numunelere ait yiizey plirizliliik degerleri

Numune sayisi Ortalama Piiruzliliik (pm)
1 5,21
2 5,88
3 5,25
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Kesit Kalinlik Olclimleri:

11 4& BEC

s

ZEakL HE . D06 11 4& BEC

Sekil 76: Kumlanmis ve CAPVD ve MAO ile kaplanmis numunelerin kesitleri

Tablo 5: Kumilanmis numunelerin ortalama Ti kaplama kalinlik degerferi

1. Numune 6,48 pm
2. Numune 11,8 um
3. Numune 11,02 pm
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WY ws. Ret)

1,500 Y

1,000V

500,0my

D000 Y

-500,0 my

1,000p

4.4 Korozyon Test Sonuglari
Daha 6nce Ti kaplama ve MAO isleminde kullanilan numunelerden rastgele
secilerek asagidaki gibi verilen numune o6rneklerinin dongtisel polarizasyon (CP)

taramasi yapiimistir.

Numune 1: Islem gérmemis 316L numune
Numune 2: CAPVD ile Ti kaplanmis ve MAO uygulanmig numune
Numune 3: Kumlanmig + CAPVD ile Ti kaplanmis ve MAO uygulanmis numune

Numune 4: Sadece kumlama islemi gérmis numune

Korozyon tarama hizi tim numuneler icin 0.17 mV/s olarak belirlenmistir. Test
sonrasinda cukurcuk (pitting) potansiyel ve aclk devre potansiyel degerleri

bulunmustur.

4.4.1 Numune 1" in CP sonucu

523,6mV

1000p 1000p 1,000n 10,00n 10000 1,000u 1000u 1000u 1,000m
i (Adom®)

Sekil 77: 316L numunenin CP grafigi

Hicbir isleme maruz birakiimamis 316L paslanmaz celik numune icin pitting

potansiyeli 523,6 mV ve acik devre potansiyeli 16,9 mV olarak dlctlmistir.
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4.4.2 Numune 2’ nin CP sonucu

Cycic Polarizeion Scan
2000

1500V 1185. m\/

1000Y

300,0my

0,000 St

S00,0mY
1,000 p 1000p 1000p 1000 10000 10000 1000 u 1000u 1000u

1 (Akom?)

Sekil 78: CAPVD ile Ti kaplanmis ve MAO uygulanmis numunenin CP grafigi

CAPVD ile 9,07 pm Ti kaplanmig ve MAO uygulanmis numune igin pitting
potansiyeli 1185 mV ve aclk devre potansiyeli 16,9 mV olarak o&lgulmistir. Bu

numunenin ylizey pulrizIiltga 0,60um’ dir.
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WY ve. Ref)

2000

1500

1,000

500,0mY

0000 Y

-500,0 miv

1000p

4.4.3 Numune 3’ nin CP sonucu

Cyclic Polarization Scan

224,6mvV

v

100,0p 10000 10000 10000 1,000y 1000u 1000 u 1000m 10)
i (Adcm?)

Sekil 79: Kumlanmis ve CAPVD Jle Ti kaplanmis ve MAO uygulanmis numunenin CP grafigi

9 bar basing altinda puskirtme tabancasi kullanilarak 350-500 mikron arasinda
tane iriligine sahip Al;03 ile kumlanmig ve CAPVD yontemi ile 11pm kalinliginda Ti
kaplama ve MAO islemi uygulanmig numune igin pitting potansiyeli 224,6 mV ve acgik
devre potansiyeli 26,7 mV olarak Olgilmistiir. Bu numunenin ylizey purizItGliga
5,25um’ dir.
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WOV ve. Ret)

1500

1,000

5000 m

0000

4.4.4 Numune 4’ iin CP sonucu

Cyclic Polarization Scan

-S000mY
1000p

1000p 10000 1000n 10000 1000u 1000u 1000u 1,000m
i (Aic)

Sekil 80: Sadece kumlama islemi gérmdis numunenin CP grafigi

Sadece 9 bar basing altinda puskirtme tabancasi kullanilarak 350-500 mikron
arasinda tane iriligine sahip Al>03 ile kumlama islemi gérmis 316L numune igin pitting

potansiyeli 420 mV ve acik devre potansiyeli - 43,9 mV olarak 6lgtilmustr.

Korozyon testleri sonucunda gorildigi gibi en disik pitting potansiyeli
kumlanmis numunelerde gikmistir. 316L paslanmaz geligin pitting potansiyeli 523,6 mV
iken ayni numunenin pitting potansiyeli CAPVD ile Ti kaplanip MAO islemi uygulaninca
1185 mV’ a cikmistir. Kumlama islemine maruz birakilan numunelerin ylzey

plrizIGligu arttidi icin pitting potansiyelleri diistligl sonucuna varilabilir.
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4.5 Elementel Analizler

Sekil 72'de goriildigl Gzere CAPVD ile Ti kapli ve MAO uygulanmis paslanmaz
celik numunelerin XRD sonuclarinda demir ve nikel elementlerine rastlaniimistir. Bu
yuzden MAO uygulamada istenilen sonucun elde edilememesinin nedenlerini
arastirmak icin plaka seklinde numunede ve CAPVD ile kapli MAO uygulama sirasinda
voltaj degerinin 155V’ a kadar ciktigi silindir seklindeki 5. numunenin yiizeyinde ve

kesitinde cizgi (line) ve elementel haritalama (mapping) analizleri yapiimistir.

4.5.1 Plaka Seklindeki Numunenin Ylzeyindeki Analizler

MAO yapilmadan dnce:

SEM Tl
L g Componere  Mole  Comc.
Conc.
Fe 0269 0314 wt¥
Hi 0267 0327 wt%
T 99464 00350 wt¥

100000 100000 wt%  Total

Et. Lme hersity Emor Conc

fchs)  2sig
i K 32552 3608 99359 wti
R K 049 0139 0314 wti
N Ea 035 0118 0327 wt?
100000 wt% Total
kv 160
Takeoff bngle 350

Elypsed Livetime 1000

Sekil 81: Plaka seklindeki numunenin MAO yapilmadan onceki elementel haritalama analizi

MAO yapildiktan sonra:

Comporvrt  Mole  Comc.

Cone.
Fe 0521 0607 wti
Ni 0342 0419 wt¥%
T 99136 98974 wti

100000 100000 wt%  Total

Et. L Reencity Bror Conc
fcfs)  2esig

I K 4176 3110 93974 wti

B K 070 0167 0607 wti

Ni Ea 033 0115 0419 wti
100000 wt% Total

kW 160
Tobeoff dngle  350°
Elapsed Livetime 1000

Sekil 82: Plaka sekiindeki numunenin MAO yapildiktan sonraki elementel haritalama analizi
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4.5.2 Plaka Seklindeki Numunenin Kesitindeki Analizler

Asadidaki gibi SEM'de 2000 blyiitmede gorintisi alinan plaka seklindeki
numunenin kesitinde Ni ve Fe elementlerinin varligi arastinlmistir. MAO isleminin

gerceklesmesi icin tamamen vyalitkan bir TiO2 kaplamanin olup olmadigi

gdzlemlenmistir.

Linescans ofTi, , and Ni

Intens

: MM

bl
400 600 1,000

o

w

Sekil 83: Plaka seklindeki numunenin kesitindeki ¢izgi (line) analizi

Fe
Componert  Mole  Comc.
Come,
Fe 8017 51116 wm%
N 038 7815 wh
Ti 045 41010 wt¥

100000 100000 wt%  Total

Et. L htety Bror Con
fchs)  Dsig

il T K 2032 0923 41010 wt¥

L R K 1282 0716 51116 wt¥

M K 126 0225 7875 wtih
100000 wt% Total

KV 160
Takeoff dngle ~ 350°
Elpsed Livetime 1000

Sekil 84: Plaka seklindeki numunenin kesitindeki elementel haritalama analizi

Analizlerden de goriildiigi lizere 316L paslanmaz celik (izerinde tamamen yalitkan
TiO, kaplama gorilememektedir. Ylizeyde ve kesitte az da olsa Ni ve Fe elementleri
bulunmaktadir.
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4.5.3 Silindir Seklindeki Numunenin Ylzeyindeki Analizler
Ti kaplama yapildiktan sonra MAO uygulama sirasinda istenilen sonuca en gok

yaklasilmis silindir seklindeki 5. numunenin de ylizeyinde elementel haritalama

(mapping), kesitinde cizgi (line) analizi yapilmistir.

T1
Componert  Mole  Cone,
Cone,
I} 0931 1083 wt¥
M 0324 0306 wtih
T 98146 98521 wt¥h

100000 100000 wt%  Total

Et. Liw Btensty Bror Con
ch)  2sig

T K 17050 2611 983521 wtih

R K 089 0188 1083 wth

N K 022 0094 0396 wthh
100000 wt Total

KV 16
Taeoff Angle 350"
Elpsed Livetme 1000

Sekil 85: Silindir seklindeki numunenin yiizeyindeki elementel haritalama analizi

Linescans ofTi, , and Ni

Sekil 86: Silindir seklindeki numunenin kesitindeki ¢cizgi (line) analizi

MAO uygulamada potansiyelin 150V‘a kadar c¢iktidi silindir seklindeki numune

incelendiginde onun da ylizeyine dogru gidildikce Fe ve Ni elementleri gdzlemlenmistir.
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5. TARTISMA

Metallerin, saglamliklari, sekillendirilebilir olmalari ve asinmaya dayanikli olmalari
bircok uygulamada tercih nedeni olmakla birlikte biyouyumluluklarinin az olmasi,
korozyona ugrayabilmeleri, dokulara gore cok sert olmalari, yogunluklarinin yiiksek
olmasi ve metal iyonu vererek alerjik doku reaksiyonlarina sebep olmalar kullanim
alanlarini sinirlamaktadir.[7] Titanyum ve titanyum alagimlari ise Gstlin biyomekanik
Ozelliklere sahip olup inert malzemedir. Toksik olmamasi, viicut iginde alerjik reaksiyon
olusturmamasi, doku icinde renk degistirmemesi, manyetik 6zellige sahip olmamasi,
kiicik boyutlu implantlarin rahatlikla Gretilebilmesi acgisindan titanyum ortopedide
kullanim alanini oldukga artirmaktadir. Bu calismada paslanmaz celigin kolay
islenebilirligi ve ucuzlugu, seramik biyofilmlerin asinma, korozyon ve biyoaktivite gibi
avantajlarindan ayri ayr yararlanihp, ytzey o6zellikleri gelismis, ortopedide daha
glvenli olarak kullanilabilecek paslanmaz biyomalzeme yuzeylerinin elde edilmesi ve

paslanmaz celigin biyoaktivitesinin hizlandiriimasi amaglanmistir.

Bu amaca yonelik olarak 316 L paslanmaz gelik malzeme 6ncelikle ince film
titanyum ile kaplanip daha sonra elde edilen ytlizeylerin korozyona ve asinmaya karsi
olan direncini artirmak amaciyla mikro ark oksidasyon (MAO) ylizey modifikasyon
islemi gergeklestirilmistir. Piyasada birgok ince film kaplama yontemleri olsa da bu
calismada numuneler; plazma puskirtme, sol-jel ve katodik ark fiziksel buhar
biriktirme yontemleri ile titanyum kaplanmistir ve her kaplamanin SEM goriintileri,
EDS analizleri, optik mikroskop incelemeleri ve XRD paternleri incelenmistir. Ince film
ile titanyum kaplanmis olan 316 L paslanmaz celik malzemeler MAO islemine tabi
tutulmustur. MAO slreci boyunca, biyoaktiviteyi artirmak ve ileride yapilmasi
planlanan calismalarda implant ylizeyinde kemik dokusu hiicrelerinin buylmesini
tesvik etmek amaciyla kalsiyum asetat ve kalsiyum gliserofosfat tuzlar kullaniimistir.
Kalsiyum asetat ve beta gliserofosfat iceren elektrolitik ¢ozeltilerde yapilan anodik
oksidasyon ile malzemeler ylizeyinde kalsiyum ve fosfat iyonlarinca zengin oksit yapi
elde edilmektedir.[53] Normal sartlarda paslanmaz gelik malzemelere uygulanamayan
MAO islemi paslanmaz celik malzeme ylzeyindeki TiO, tabaka vasitasiyla

gerceklestirilmek istenmistir.
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Calismamizda numune yizeylerinde zimparalama islemlerinden arda kalabilecek
SiC taneciklerinin ylizey kirlenmesi olusturmasini engellemek, kaplama ve kumlama
islemi sirasinda olusabilecek yilizey kirlenmesini engelleyebilmek amaciyla;
numunelerin ylzey temizlik islemlerinin gergeklestiriimesinde ultrasonik banyo ile

¢Ozlcu soliisyon olarak etanol ve izopropil alkol kullaniimistir.

Calismada kaplama amaciyla 6ncelikle 10 mm yiiksekliginde ve 16 mm capinda
silindir seklinde numuneler 316 L paslanmaz gelik numuneler kullaniimistir. Ince film
kaplama isleminden sonra MAO ile ylizey modifikasyonu slireci boyunca istenilen

basarili sonuglara ulagilamayinca metotta bir takim degisikliklere gidilmistir.

Literatlrde Huan Z. ve ark. [52] calismasi haricinde paslanmaz gelik tizerine MAO
ile ylizey modifikasyonu isleminde basarili olunan bir galismaya rastlaniimamistir. Huan
Z. ve ark. [52] yaptiklari calismada 50 mm x 20 mm boyutlarinda plaka seklinde
paslanmaz celik (zerinde magnetron puskirtme ydntemini kullanarak 5 mikron
kalinhiginda ince bir titanyum film olusturmus ve ardindan MAO islemlerinde istedikleri
sonucu elde etmiglerdir. MAO ¢ozeltisi olarak ise tri-sodyum fosfat kullanmiglardir.
Calismamizda bu yontemlerden yola g¢ikarak dncelikle numunenin sekil ve boyutunu
daha sonra da MAO isleminde kullandigimiz ¢ozeltiyi degistirerek tiim islemleri sirasiyla

yeniden uyguladik ve sonuglari tekrar inceledik.

Ayrica CAPVD ile kaplh silindir seklindeki numunelerin MAO caligmalarn sonunda
yapllan SEM, EDS ve XRD analizleri neticesinde; 1. ve 3. numunenin SEM
goruntilerinde (bkz. Sekil 43 ve Sekil 57) tuz tabakalari ¢ok net sekilde goriilmektedir.
Bu tabakalarin MAO g¢ozeltilerinden (Kalsiyum fosfat ve kalsiyum gliserofosfat) kaldigi

tahmin edilmektedir.

CAPVD ve MAO ile kaplama yonteminin ikinci kisminda kullanilan kumlu ve
kumsuz numunelerin SEM goriintileri incelendiginde; Sekil 87'de kumlanmamis
numunelerin kesitlerinin daha diizglin ve dogrusal, Sekil 88'de ise kumlanmis olanlarin
daha daginik ve girintili cikintili oldugu gorilmektedir. Burada beklenildigi gibi
kumlanmis numunelerin ylizey plrizlilik degerleri (ortalama 5,44 um) kumlanmamis

numunelere gdre (ortalama 0,76 pm) cok daha ylksek cikmistir.
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XZ, 886 181m

Sekil 87: Kumlanmamis numunenin Sekil 88 Kumlanmis numunenin SEM
SEM gorintiisti gorantdst

Korozyon testleri sonucunda gorildigiu gibi numunelerin ylizey pirizlGliga
ortalama 0,76 um’ den ortalama 5,44 um ‘ye kadar artinca pitting potansiyelleri 1185
mV’ dan 224,6 mV’' a dismektedir. Kumlama islemi sonrasinda numunelerin
yuzeylerinde cukurcuklar olusmakta (bkz. Sekil 76) ve bu da ddngtisel polarizasyon
degerinde azalmaya sebep olmaktadir. Kumlama olmamis numunelerin ise dogal olarak
ylizey puiriizIUligl daha dislktir ve buna bagli olarak pitting potansiyeli (1185 mV)
daha yiksek cikmistir. Korozyon testine gére CAPVD ile kaplh kumlama yapiimamis
numunede MAO uygulamada basarisiz olunsa da numunenin korozyona karsi direnci
523,6 mV ‘dan 1185 Mv‘a kadar artmistir.

Yizeyi Ti ile kaplanan 316L paslanmaz celik numunelerde MAO isleminin
gerceklesmesi icin tamamen yalitkan bir TiO2 kaplamanin olup olmadidi gizgi (line) ve
elementel haritalama (mapping) analizlerinde gbézlemlenmistir. Sekil 72'de goérildigi
uzere CAPVD ile Ti kaplh ve MAO uygulanmis paslanmaz gelik numunelerin XRD
sonuglarinda demir ve nikel elementlerine rastlanilmistir. 316L paslanmaz celigin
iceriginde Fe, Ni, C, Cr gibi korozyona direncli elementler bulunmaktadir fakat bu
elementler iletken oldugundan calismamizda MAO uygulayabilmek igin numunenin
kaplama kisminda bu tir elementlerin varligi istenmemektedir. Bu ylizden analizlerde

numunelerin ylizeyinde ve kesitinde Fe ve Ni elementlerinin varligi arastirilmistir.

Elementel haritalama (mapping) analizi sonuglarina gore; Sekil 89'da gorildigi
gibi CAPVD ile Ti kapli numunede MAO uygulanmadan 6nce yilizeyde %0.314 Fe ve
%0.327 Ni elementleri bulunurken, Sekil 90°da goriildigi Gizere MAO uygulandiktan

sonra %0.607 Fe ve %0.419 Ni elementleri bulunmaktadir. MAO yapilmadan dnce Ni
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orani fazlayken MAO vyapildiktan sonra Fe orani daha ylksek c¢ikmistir. Bu da
gostermektedir ki ylizeyde tamamen yalitkan bir TiO; tabaka olusmamis, MAO sirasinda
sicaklik arttikca Fe ve Ni elementleri kaplamaya dogru difiize olarak kaplama ve althk
numune arasinda iletken ince kilcal aralar olusturarak MAO’ nun tamamlanmasini
engellemigtir.

Componert Mole  Conc. Comporert  Dole  Comc.

Come. Cone.
Fe 0260 0314 wt¥ Fe 0521 0607 wt#
Ni 0267 0327 wt% Ni 0342 0419 wt¥%
T 99464 99350 wt% T 99136 93974 wti%

100000 100000 wt¥  Total 100000 100000 wt¥  Total

Et. Line htasity Bmor Com Et. Line htencty Bror Conc

fchs)  2sig fchs)  2sig
T Ka 32552 3608 99350 wt¥h i K 4176 3110 93974 wt%
Fo Ka 049 0139 0314 wt% e K 070 0167 0607 wt%
Ni EKa 035 0118 0327 wt% N EKa 033 0115 0419 wt%
100000 wt% Total 100000 wt% Total
KV 160 kV 160
Takeoff dngle  350° Takeoff Angle 350

Elpsed Livetime 1000

Elpsed Livetime 1000

Sekil 89: CAPVD ile kapli numunenin MAO

Sekil 90: CAPVD ile kapl numunenin MAO
yapilmadan onceki elementel analizi

yapildiktan sonraki elementel analizi
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6. SONUC VE ONERILER

Bu calismada 316L paslanmaz celik ylizeyi, Mikro ark oksidasyon (MAQ) stirecini
gerceklestirebilmek icin ince bir titanyum tabaka ile kaplanmistir. ince film titanyum
kaplama islemi Plazma Puskirtme, Sol-Jel ve Katodik Ark Fiziksel Buhar Biriktirme

(CAPVD) yontemleri kullanilarak uygulanmistir.

Ilk olarak plazma piiskiirtme ile kaplama ydntemini secip tic adet paslanmaz celik
numune belirli oranlardaki Al,O3, TiO2, ZrO, ve MgO; tozlarini kullanarak bu yéntemle
kaplanmistir. Daha sonra numuneleri tek tek MAO islemine tabi tutulmustur. MAO
islemi sirasinda belirli bir stire sonra 250-300 V' a kadar gikmasi beklenen voltaj degeri
maksimum 55 V' a kadar ¢ikmis olup - ve + gerilimler birbirine paralel olarak artmistir.
Plazma puskirtme ile kaplanan paslanmaz celigin ylizeyinde homojen olmayan bir
kaplama mevcut olup ylizeyinde istenilenden daha bliylik gézenekler gézlemlenmistir.
Bu sebeple ilk kaplama ydnteminde degisiklie gidilip sol-jel ve katodik ark fiziksel

buhar biriktirme yéntemleri paralel olarak denenmistir.

Ikinci olarak ise sol-jel daldirma yontemi uygulanmistir. Bu kisimda TiZr, SiTi,
SiZr, Ti, Zr gibi bes kat kaplamali numuneler elde edilmistir. Numunelerden biri bes
kat Ti ve Zr kansimi, biri de Ug kat Ti iki kat Zr karisimh sol-jel ¢bzeltisine daldirlarak
kaplama islemi yapimigtir. Daha sonra numunelere tek tek MAO ile ylzey
modifikasyon islemi uygulanmistir. Bu yontemde de MAO siiresince sistemin gerilimi
maksimum 76 V' a kadar gikmis olup bu kisimda da — ve + gerilimler birbirine paralel
olarak artmigtir. Bu olumsuz sonuglarin ardindan numunelerin hepsine SEM ve EDS
analizleri uygulanmistir. SEM goériintlleri sonucunda 6zellikle silisyum ile kapli
numunelerin ¢ok iyi sekilde kaplanmadigi, altik numunenin yiizeylerinde zimpara
izlerinin kaldigi gorilmustir (bkz. Sekil 33, Sekil 35 ve Sekil37). SEM goriintileri
incelendiginde bes kat Ti ve Zr karisimi, (g kat Ti iki kat Zr karisimli sol-jel ¢dzeltisine
daldinlarak kaplanan iki numune arasinda ylizey morfolojisi agisindan Sekil 29 ve Sekil
31’ de goriilecegi gibi benzer sonuglara ulasiimistir. EDS analizleri sonucunda sol-jel
yontemiyle kapli 316L paslanmaz celik numunenin yizeyinde Fe, Ni, Mo elementlerine
rastlaniimistir (bkz. Sekil 32, Sekil 34 ve Sekil 38). Bu da géstermektedir ki numunenin
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ylizeyinde yalitkan bir tabaka olusturulamamis, gozlemlenen elementler iletkenlige

sebep olup MAO uygulamada basarisizliga sebep olmaktadir.

Arastirmanin son kisminda, daha 6nce plazma puskirtme ve sol-jel metoduyla
ince film kaplanan paslanmaz celik malzemelerin MAO vylzey modifikasyonu
asamasinda basarisiz sonuglar elde edildigi icin ince film kaplama teknigi olarak katodik
ark fiziksel buhar biriktirme (CAPVD) ydntemi kullanilmigtir. Bu kisimda ilk olarak
calismanin Onceki kisimlarinda da kullanilan silindir seklinde numuneler kullaniimig,
istenilen sonuglar elde edilmedigi icin daha sonra sac plaka seklinde paslanmaz celik
numuneler kullaniimistir. Plaka seklinde kullanilan numunelerin bir kismi kaplama
isleminden dnce kumlama islemine tabi tutulmustur. Ayrica MAO asamasinda kalsiyum
asetat ve kalsiyum gliserofosfat ¢ozeltisi yerine Huan Z. ve ark.[52] 'nin kullandidi tri-
sodyum fosfat ¢ozeltisi kullaniimigtir. EDS (bkz. Sekil 40, Sekil 47, Sekil 54, Sekil 61 ve
Sekil 68) ve XRD (bkz. Sekil 42, Sekil 49, Sekil 56, Sekil 63 ve Sekil 70) analizleri
sonucunda numunelerin ylizeylerinin CAPVD yontemi ile ortalama % 98,33 titanyum

kaplandigi sonucuna varilmaktadir.

CAPVD ile kaplanan numunelerin MAO islemi 6ncesi optik mikroskoptaki
goriintileri incelendiginde ortalama tane boyutlarinin 1. numunede 7,06 pm, 2.
numunede 11,83 pym, 3. numunede 5,84 um, 4. numunede ise 7,7 um oldugu ve
bunlarinin ortalamasinin ise 8.10 um oldugu hesaplanmistir. Bu gézlem ile istenilen 5-

10 pm arasi tane boyutlarina ulasildigi gérdilebilir.

CAPVD ile kaplanan numunelere diger yontemlerde de oldugu gibi MAOQ ile ylizey
modifikasyon islemi uygulanmistir. Bu yontemde Sekil 51’de de goriildigi Gzere MAO
suresi boyunca belirli bir zaman sonra 250-300 V' a kadar cikmasi beklenen voltaj
dederi maksimum 155 V' a kadar c¢ikip (5.numune) daha sonra birden 40-50 V
degerlerine kadar diismustiir. Bu kisimda da — ve + gerilimler birbirine paralel olarak

artmigstir.
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Sekil 91: MAO islemi sliresince oksidasyon stiresine bagll olarak dedisen voltaj dederleri

MAO caligmalari sonunda yapilan EDS ve XRD analizleri neticesinde;

1. numunede MAO o6ncesi %98,3 olan Ti tabakanin MAO sonrasinda %78,3’ e
distigu TiO, tabakasinin olustugu goérilmektedir.

2. numunede MAO 6ncesi %97,3 olan Ti tabakanin MAO sonrasinda %89,7’ ye
diistligl ve burada da TiO; tabakasinin olustugu goriilmektedir.

3. numunede MAO 6ncesi %98,5 olan Ti tabakanin MAO sonrasinda %86,6’ ya
diistiigu TiO ve FeTiOs tabakalarinin olustugu gorilmektedir.

4. numunede MAO d6ncesi %98,7 olan Ti tabakanin MAO sonrasinda %74,2’ ye
diistligl FeTiOs ve Ti tabakalarinin olustugu gortilmektedir.

5. numunede ise MAO sonrasinda Ti, CaP4011, Feoe4Nio 36 ve TiO> tabakalarinin
olustugu gorilmektedir.

CAPVD ve MAO ile kaplama yonteminin ikinci kisminda ise kumlu ve kumsuz
numuneler kullaniimistir. Bu kisimda da benzer sonuglar alindigi icin bu sefer
numunelerin ylzey profillerine, purizllliklerine ve kesit kalinliklar incelenmistir.
Kumlanmamis numunelerin ylizey pirizlilik degerleri ortalama 0,76 pm, kumlanmis
numunelerin yilizey purizlilik dederleri ise ortalama 5,45 pm cikmistir. Beklenildigi
gibi kumlanmis numunelerin ylizey plrizlilik degerleri kumlanmamis numunelere

gore cok daha yiksektir. Kesit kalinliklari incelendiginde ise kumlanmamis
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numunelerinki 6,95 um, kumlanmis numunelerinki ise 9,76 pm bulunmustur. Burada
da ylizeyde kumlanmanin sebep oldugu bir kalinlk artisi mevcut oldugu sonucu
cikanimaktadir. SEM géruntileri sonucunda kumlanmamis numunelerin kesitlerinin
daha diizgiin ve dogrusal (bkz. Sekil 74), kumlanmis olanlarin ise daha dadinik ve
girintili cikintili oldugu (bkz. Sekil 76) gorilmektedir.

Korozyon testleri sonucunda gorildigld gibi kumlama islemi altlik numunenin
ylizeyini bozmakta ve numune yiizeyinde oyukcuklar olusturmaktadir. Buna bagli
olarak da istenilenin aksine pitting potansiyel dederi diismektedir. Sonrasinda ylizeyde
homojen bir ince film kaplama elde edilmek isteniliyorsa kumlama islemi bu durumu
olumsuz etkilemektedir.

MAO uygulamadaki basarisizligin sebepleri ylizeyde ve kesitte yapilan gizgi (line)
ve elementel haritalama (mapping) analizleri ile arastirlmistir. Analiz sonuglarindan da
gorildigu gibi (bkz. Sekil 83, Sekil 84, Sekil 85 ve Sekil 86) CAPVD ile Ti kaplanan
316L paslanmaz celik numunelerin ylizeylerinde tamamen yalitkan ince film TiO>
tabaka olusturulamamistir. XRD, c¢izgi (line) ve elementel haritalama (mapping)
analizleri sonucunda ylizeyde ve kesitte goriilen Fe ve Ni elementleri kaplama ve altlik
numune arasinda iletkenlie sebep olarak MAO isleminin tamamlanmasini
engellemistir. Bu sebeple TiO; ile kapli 316L paslanmaz celik numunelerde MAO
uygulayabilmek icin yiizeyin tamamen yalitkan olmasi gerekmektedir. Iletkenlikten
arindinimis bir ylizey elde edebilmek igin kaplama yonteminin degistiriimesi veya daha
kalin kaplama tabakalar elde edilmesi faydali olabilir.

Sonug¢ olarak calismanin basinda belirtllen 316L paslanmaz cgelik numuneler
uzerine ince film Ti kaplama islemi basari ile gergeklestirilmistir fakat bunun Uzerine
uygulanan MAO isleminde hedeflenen sonuglara ¢ok yaklasiimis olup tam olarak
istenilen sonuglar elde edilememistir. Arastirmanin devami agisindan paslanmaz gelik
numuneler; bu calismada denenen plazma pusklirtme, sol-jel ve katodik ark fiziksel
buhar biriktirme yontemi haricinde magnetron sputtering, elektrokimyasal ya da ona
benzer yontemler kullanilarak Ti ince film ile kaplanip tekrar MAO uygulama galismalari
denenebilir. Paslanmaz celik Gzerine MAO ile ylizey modifikasyonu calismalari basarih
oldugu takdirde calisma ileriye gotiirilerek hiicre kiltiiri ve hayvan deneyi calismalari

yapilabilir.
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KARAR BILGILERI

Karar No:2013/15-10

1 Tarih: 25.04.2013

bulunmustur.

Prof.Dr.Ahmet CAKIR in sorumlusu oldugu “316 L implant Malzeme Yiizeyinin Mikro Ark Oksidasyon
(MAO) ve Plazma Piiskiirtme Yontemleri Kullanarak Seramik Filmlerle Modifikasyonu ve Yiizey
Filmlerinin Karakterizasyonu” isimli klinik aragtirmaya ait sorumlu arastiric tarafindan gonderilen
19.04.2013 tarihli dilekgeye iliskin olarak:
-Calisma adinin “316 L Implant Malzeme Yiizeyinin Magnetron Piiskiirtme ve Mikro Ark
Oksidasyon (MAQ) Yontemleri Kullanarak Seramik Filmlerle Modifikasyonu ve Yiizey Filmlerinin
Karakterizasyonu” olarak degistirilmesi ve protokolde ve arastirma yontemindeki degisiklikler uygun

=

ETiK KURUL BILGILERI

CALISMA ESASI

Dokuz Eyliil Universitesi Girisimsel Olmayan Arastirmalar Etik Kurulu Isleyis Y®onergesi
lyi Klinik Uygulamalar1 Kilavuzu
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Karar No:2014/10-16

l Tarih: 10.03.2014

Prof.Dr.Ahmet CAKIR'in sorumlusu oldugu “316 L Implant Malzeme Yiizeyinin Magnetron
s : Piiskiirtme ve Mikro Ark Oksidasyon (MAO) Yéntemleri Kullanarak Seramik Filmlerle
KARAR BILGILERL Modifikasyonu ve Yiizey Filmlerinin Karakterizasyonu” isimli klinik arastrmaya ait sorumiu
aragtirict tarafindan gonderilen 04.03.2014 tarihli dilekgeye iligkin olarak;
-Calisma admim “316 L implant Malzeme Yiizeyinin Biyouyumluluk Ozelliklerinin Gelistirilmesi”
olarak degistirilmesi ve protokolde ve arastirma yontemindeki degisiklikler uygun bulunmustur.
ETiK KURUL BILGILERI
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