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Selim AKBAS

Biilent Ecevit Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
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Tez Damsmani: Yrd. Dog. Dr. Nihal EKMEKCI
Ocak 2018, 73 sayfa

Elektriksel Kivileim ile Isleme (EKI), dielektrik siv1 igerisinde is parcasi ile elektrot arasinda
ardisik bigimde uygulanan elektrik darbe gerilimleri sonucunda olusan kivilcimlarin termal
etkisiyle malzeme kaldirma prensibine dayanmaktadir. Isleme sirasinda kesme kuvvetlerinin
olusmamas1 ve yontemin termal dogas1 geregi, ¢ok sert ve karmasik sekilli parcalar kolaylikla
islenebilmektedir. Yontemde, darbe akimi, darbe siiresi, bekleme siiresi, darbe gerilimi, is
pargast malzemesi, elektrot malzemesi ve dielektrik sivi ozellikleri, elde edilen ylizey
ozelliklerini ve isleme performansini dogrudan etkileyen faktorlerdir. Toz Katkili Elektriksel
Kivilcimla Isleme (TKEKI) yonteminde; dielektrik siviya ilave edilen ve dielektrik sivi
icerisinde asilt tutulan toz katkisiyla islem performansinin artirilmasit hedeflenmistir.
Titanyum alasimlari; sahip oldugu korozyon direnci ve mekanik ozellikleri ile medikal
uygulamalarda tercih edilmektedir. Fakat, viicut sivisi ile etkilesimleri sonucu bdlgesel
korozyona ugramalar1 ve c¢evresindeki dokulara iyon salmimi yada kemikle

biitiinlesmelerinde yasanan sorunlar, onlarin kemiklerle etkilesimleri ¢ok daha iyi olan
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OZET (devam ediyor)

malzemelerle kaplanmasi geregini dogurmustur. Hidroksiapatit (HA) genellikle ampute
kemiklerde dolgu olarak yada implantlar1 desteklemek icin kullanilan bio uyumlu bir
seramiktir. Bio seramiklerin, implantlar olarak {iiretilip kullanilabilmeleri, glivenirliligi, viriitik
ve bakteriyel bir risk tagimamalar1 ve yasayan dokunun cevresiyle etkilesmemeleri en 6nemli

avantajlaridir. Bu sebeple medikal metallerin kaplanmasinda tercih edilmektedir.

Bu calismada, dielektrik siviya mikronize hidroksiapatit toz katkisi eklenerek EKI yontemiyle
islenmis Ti-6Al-4V alasiminin yiizey 6zellikleri konu edilmistir. Farkli darbe siireleri ve farkl
darbe akimlar1 kullanilarak 40 numuneden olusan parametrik bir deney ¢alismasi yapilmistir.
Islenen yiizeyler taramali elektron mikroskobisi, X 1sm1 kirmim difraktometresi ve optik
mikroskobisi ile incelenmistir. HA toz katkili EK1 ile yiizeyde HA yoniinden zengin yapilarin
olustugu belirlenmis ve bu yapilarin olustugu parametreler tespit edilmistir. Islemelerde
kullanilan 7, 12, 22, 42 Amper akim seviyelerinde, en iyi niifuziyetin 22 A’de ve 100-1600 ps

darbe siiresi araliginda gergeklestigi gozlemlenmistir.

Elde edilen sonuglar, karmasik geometrili pargalarin islenebilmesinin, aynit zamanda isleme
ile birlikte medikal uygulamalar icin HA yoniinden zengin fonksiyonel yiizeylerin elde

edilebilmesinin miimkiin oldugunu gostermektedir.

Anahtar Kelimeler: Elektriksel Kivilerm ile Isleme, EKI, Biyoseramikler, Toz Katkil
Elektriksel Kivilcimla Isleme, TKEKI, Hidroksiapatit.

Bilim Kodu: 625.02.05
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Electrical Discharge Machining (EDM) is one of the non-traditional production process and it
is based on material removal by thermal effect of sparks which are formed by applied
consecutive electrical pulse voltages between workpiece and electrode inside the dielectric.
Very hard and complex parts can be machined easily due to the thermal nature of the process
and the absence of cutting forces during machining. In this method, applied pulse current,
pulse duration, pause duration, open gap voltage, workpiece material, tool electrode and
dielectric liquid are the direct affecting factors for machining and surface finish. In Powder
Mixed Electrical Discharge Machining (PMEDM), increasing the machining performance by
the effect of powders which are added to dielectric and suspended in dielectric is aimed.
Titanyum alloys are preferred in medical applications due to the good corrosion resistance
and excellent mechanical properties. It needs to be coating with the materials good interaction

with bones due to the regional corrosion of interactions with body fluid and ion release into



ABSTRACT (continued)

surrounding tissues or problems in integration with bones. Hydroxyapatite (HA) is a
biocompatible bioceramic which is generally used as filler in amputed bone or support for the
implants. Manufacturing and using as implants, reliability, have no viral or bacterial risk and
bioinert ceramics have no interaction with living texture environment are the advantages of

bioceramic.So, they are preferred for coating of medical metals.

In this study, surface characteristics of EDM’ed Ti-6Al-4V alloy by adding the micronized
hydroxyapatite powder to dielectric are aimed. Parametric series of experiments consisting of
40 samples are employed by using different pulse duration and different pulse current.
Machined samples are investigated by scanning electron microscopy, X ray difractometry and
optic microscopy. HA-rich structures are identified and the parameters at which these
structures occured are determined. It is observed that, the best result of 7,12, 22, 42 Amper

pulse current is 22 Amper and between 100-1600 ps pulse duration.

Obtained result showed that, machinability of complex part at the same time the HA-rich

functional surfaces are possible.

Keywords: Electrical Discharge Machining, EDM, Bioceramics, Powder Mixed Electrical

Discharge Machining, PMEDM, Hydroxyapatite.

Science Code: 625.02.05
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TESEKKUR
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Siiregte yapilan deneyler, analizler ve testlerde olan yardimlarindan dolayr BEU Makine
Miihendisligi arastirma gorevlisi Hamidullah YASAR’a ve Makine Miihendisligi Boliimii’ne
tesekkiir ediyorum. Proje asamasinda ¢alismalarima zaman ayirmami saglayan TTK Maden
Makinalar1 Fabrika Isletme Miidiirliigii yoneticileri Kadir CELIK ve Aydin BALEKOGLU’na

tesekkiir ederim.
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sonsuz tesekkiir ediyorum.
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BOLUM 1

CALISMANIN LITERATURDEKI YERI

1.1 EKI VE TKEKI UZERINE YAPILAN CALISMALAR

Kivileimla islenmis yiizeylerin metaliirjisi ile ilgili ilk bilimsel ¢aligmalar 1965 yilinda
yaptlmistir (Lloyd and Warren 1965). Kivileim atlamasi sirasinda olusan tahmini noktasal
sicakliklarin 20000 °K, 1s1 transferinin ise 10'7 W/m? gibi ¢ok yiiksek degerlere ulastig
bilgilerine ise 1980’lerde ulagiimaktadir (McGeough and Rasmussen 1982). Devam eden
yillarda ise EKI (Elektriksel Kivilcimla Isleme)’nin karmasik dogasini olusturan parametreler

ve beraberinde olusan ylizey 6zellikleri ile ilgili calismalar yapilmistir.

Ozellikle EKI parametreleri ve parametrelerin isleme sonucu olusan yiizey modifikasyonuna
ve mikroyapiya olasi etkileri en ¢ok arastirilan konular olmustur (Kumar vd. 2009). EKI
sirasinda elektrotla is pargasi arasinda malzeme tasinimi deneysel olarak calisilmis; kalip
celiklerinin islenmesinde, bakir-tungsten elektrotla is parcasi arasinda malzeme tasinimi
gosterilmis, 1s1l etkilenmis ve isleme sonucu katilagmis tabakalardaki sertlik degerlerinin
arttigl belirtilmistir (Soni and Chakraverti 1996). Elektrot malzemesi, dielektrik sivi,
piiskiirtme sekli, elektrot boyutlari, isleme derinligi ve planet hareketin EKI performansi
tizerindeki etkileri incelenmis ve elektrot malzemesinin asinma ve yiizey pirtizIiligi
lizerinde, piiskiirtme seklinin malzeme kaldirma ve elektrot asmmmasi {izerinde, elektrot
boyutlarmin verimlilik ve elektrot aginmasi tizerinde etkin oldugu belirtilmistir (Lonardo and
Bruzzone 1999). EKI sirasinda hizla gerceklesen 1sisal ¢evrimler sonucu yiizeylerde yiiksek
artik gerilmeler olugsmaktadir. Bu gerilmelerin tabaka kaldirma yontemiyle derinlige baglh
olarak yar1 empirik bir yaklagimla ifadesinin miimkiin oldugu gosterilmistir (Ekmekci vd.
2006). Bunlarin yaninda elektrota uygulanan ultrasonik titresimlerin (Abbas vd. 2007) ve is
pargasina uygulanan titresimlerin etkileri de incelenmistir. EKI performansini iyilestirmek
icin bosalim akimi ve isleme derinligi gibi farkli isleme kosullarinda is pargasina farkli

frekansta titresimler uygulandiginda elektrot asmmmasi ve bagil asmmmanin azaldigi



gozlemlenmistir. Bunun yaninda, isleme hizi ve ortalama yilizey pirizliligindeki

degisimlerin daha az oldugu belirtilmistir (Ozgedik ve Cogun 2014).

Ticari olarak kullanilan EKI tezgahlarinda dielektrik siv1 olarak gazyag: ve su kullanilmakla
birlikte, farkli dielektrik sivilarin kullanilmasi ve bunlarin olasi etkileri arastirmacilarin
ilgisini ¢ekmistir. Dielektrik sivi olarak suyun kullanilmasina iligskin ilk ¢alisma 1981°de
yaptlmistir (Jeswani 1981). Bu calismada gazyagi ve saf suda yapilan islemeler
karsilastirildiginda yiiksek enerji seviyelerinde saf sudaki islemelerde daha yiiksek malzeme
kaldirma ve daha diisiik elektrot aginma oraninin yaninda daha iyi yiizey kalitesi elde edildigi
belirtilmistir. Ayn1 sekilde, EKI sonrasi 1s1l islem uygulanmis numunelerde gazyag ve saf
sudaki islemeler karsilastirildiginda gazyaginda islenmis numunelerde tanecik sinir1 boyunca
catlak ilerlemesi gézlemlenirken, saf suda sadece oksidasyon gozlemlenmistir (Kang and Kim
2005). Dielektrik ortam olarak saf su kullanilmasinin, is parcasi ylizeyi iizerindeki eriyip
katilasan tabakada dekarbonizasyona neden oldugu, bunun yaninda iletken olmayan yag
kullanildig1 zaman ise eriyip tekrar katilasan tabaka yiizeyindeki karbon oranin arttigi
gbzlemlenmistir. Bu yapilarin eriyip katilasan bolgede (FesC) formunda dendritik yapilar
seklinde oldugu gozlemlenmistir (Kruth et al. 1995). Bununla birlikte, gaz yag1 ve saf suda
EKI’ye tabi, Ti-6A1-4V malzemesinin yiizey o&zellikleri incelendiginde, gazya
kullanildiginda malzeme yiizeyinde karbiir, saf su kullandiginda ise oksit boélgelerinin
olustugu belirtilmistir (Chen et al. 1999). Literatiirde, yalitkan ortam olarak hava kullanilan
kuru EKI’ye ait calismalar da mevcuttur. Burada eksi polarizasyonda Cu elektrot ile celik
malzeme islendigi zaman daha az elektrot asinmasi ve daha fazla malzeme kaldirma oram

gbzlemlenmistir (Kunieda and Yoshida 1997).

EKI yontemi, daha sonralar1 dielektrik siviya cesitli toz katkilar1 katilarak gelistirilmistir.
TKEKI (Toz Katkili Elektriksel Kivilcimla Isleme) iizerine yapilan ¢alismalarda, ilk olarak
(Erden ve Bilgin 1980) dielektrik siviya katilan bakir, aliiminyum, demir ve karbon toz
katkilarina rastlanmaktadir. Calismada, toz katkisi orani arttikga malzeme kaldirma oraninin
da arttig1 ancak belli bir orandan sonra bu tozlarin kivileim atma boslugunu doldurarak kisa
devreye yol actig1 belirtilmistir. Dielektrik siviya katilan tozlarin yiizey piiriizliiliigli izerinde
de olumlu etki yaptigi, piriizliligi azaltip ayna parlakliginda yiizeylerin olusumunu
destekledigi gosterilmistir (Wong 1998, Pecas and Henriques 2003). Rival (2005), titanyum
alasiminin W elektrot kullanarak elektriksel kivileimla islenmesinde dielektrik ortama SiC

tozu ilavesinin sonuglarini inceledigi deneyinde, 2 g/I’ye kadar olan yogunluklarda daha giizel



yiizey kalitesi elde edildigini, fakat 6 g/I’den fazla yogunluklarda yiizey kalitesinin azaldigini
gozlemlemistir. Toz katkis1 fazlalastik¢a yiizeyde mikro ¢atlaklarin azaldigini gdzlemlemistir.
Benzer sekilde SiC toz katkili dielektrik sivida yapilan islemelerde toz katkisinin, kivilcim
atma enerjisini dagittifi bdylece yiizey piirtizliiliigiinii azalttigi ayn1 zamanda da malzeme

kaldirma oranin artirdig1 gézlemlenmistir (Chow et al. 2008).

Literatiirde, piiriizliiliigii ve elektrot asinmasini azaltmak, malzeme kaldirma oranini artirmak
amaciyla yapilan ¢alismalarda kullanilan toz katkisi olarak aliiminyum tozu (Yan and Chen
1999), silisyum tozu (Kansal vd. 2005), grafit ve borik asit (H3BOs) tozu (Ozerkan ve Cogun
2005) ornek verilebilir.

Calismalarin toz katkis1 lizerine yogunlagmasinin bir diger nedeni ise toz katkilarinin isleme
sirasinda i pargast ylizeyine niifuz ederek yiizeyi zenginlestirmesidir. Dielektrik siviya
eklenen toz katkilarinin, elektrot ve is pargasi arasinda hareketlerinin farkli sekillerde
gerceklestigi, dielektrik sivinin hareket yoniiniin ve elektrotun dénme seklinin de is parcasi ile
elektrot arasinda biriken tozlarin konsantrasyonunu dolayisiyla da tozlarin yiizeye
niifiiziyetini etkiledigi belirtilmistir (Furutani vd. 2001). Desarj kanali etrafindaki dielektik
stv1 igerisindeki asili pargaciklarin, islem sirasinda ivmelenerek eriyen metal havuzu igerisine
niifuz edecek hiza ulastiklar1 kaydedilmistir (Ekmekci ve Ersdz 2012). Plastik kalip ¢eliginin
elektriksel kivileimla islenmesinde dielektrik sivi igerisine katilan silisyum karbiir (SiC)
tozlarinin belli parametrelerde (darbe siiresi, akim seviyesi, bekleme siiresi gibi) islenen
yiizey lizerine niifuz ettigi gozlemlenmistir (Ekmekci vd. 2015a). Farkli dielektrik sivilar ve
bu sivilara farkli miktarlarda ilave edilen (SiC) tozlarnin, is parcasi yiizeyinde olusturdugu
etkilerin incelenmesi sonucunda, dielektrik sivida toz yogunlugunun artmasi ile birlikte 1s1l
etkilenmis katman kalinliklarinin artifi gozlemlenmistir. Ayrica, su bazli dielektrik sivi
kullanildiginda, asili toz katkilarindan, is parcasi yiizeyine karbon difiizyonu tespit edilmistir.
(Ers6z 2009). Kullanilan takim elektrot malzemesi ya da toz katkilarina bagli olmaksizin suda
islenen numunelerin yeniden katilagan katman sertliginin degigsmedigi goriilmiistiir. Ancak
hidrokarbon temelli dielektrik sivida (EKI yag1) isleme yapildiginda sertlik hizla artmakta ve
850 HV degerine ulasmaktadir. Takim elektrot malzemesi, dielektrik sivi ve toz katkilari ise

derinlige baglh sertlik degisimlerini etkilemektedir (Ekmek¢i 2016).



1.2 TITANYUM ALASIMLARI VE HIDROKSIAPATIT KAPLANMASI iLE ILGILI
CALISMALAR

Titanyum (Ti) ve Ti alasimlari; diisiik yogunluklari, yiiksek mukavemetleri, korozyon direnci,
toksik madde icermemeleri ve kemiklerle biyouyumlu olmalarindan dolayr medikal
uygulamalarda yaklagik 40 yildir en ¢ok tercih edilen malzemelerdir (Brunette et al. 2002).
Kemik baglantilar1, vidalar ve yapay eklemlerde kullanilan metalik biyomalzemelerin metal
iyonlar saldiklar1 bilinmektedir. Bu durum, organlar iizerinde negatif bir etki yaratmakta ve
alerjilere sebep olmaktadir (Hanawa et al. 2004). Ornegin Ti-7Nb-6Al, Ti-13Nb-13Zr, Ti-
15Zr-4Nb olmak iizere ii¢ titanyum alagiminin XPS (X-ray photoelectron spectroscopy)
yardimiyla yiizey karakteristikleri incelendiginde, alasimlarin hava ile temasinda yiizeyde Al
ve Zr oksitlerinin olustugunu gézlemlenmistir (Lopez vd. 2001). Bu ve benzeri problemlerin
Ontline gegebilmek i¢in implantlarin daha uyumlu bir malzeme ile kaplanmasi gerekmektedir.
Kaplamalarda, hidroksiapatit (HA) ve trikalsiyum fosfat gibi kalsiyum-fosfat bazli seramikleri
kullanmak olas1 problemlerin 6nlenmesinde etkili olmaktadir (Kasuga 2010). Kalsiyum
hidroksiapatit genellikle hidroksiapatit olarak adlandirilir ve yapisinda Ca/P orani 1.67 olan
Cai0(PO4)s(OH); bilesigidir (Legeros and Legeros 2008). Literatiirde, birgok kaplama yontemi
mevcuttur. En ¢ok kullanilan yontemlerin basinda plasma-piiskiirtme metodu olmakla birlikte
sulu piuiskiirtme, elektrokimyasal kaplama, darbeli lazer kaplama, biyomimetik kaplama ve
argon atmosferli plazma piiskiirtme yontemleri de kullanilmaktadir. Yaygin kullanilan
kaplama yontemleri ayr1 ayr1 incelendiginde her birinde etkin olan yonteme 6zgii parametreler
one cikmaktadir. Plazma piskiirtme yontemiyle HA kaplanmasinda, yiiksek kristallilik
derecesi, kaplamanin iyi yapigsmasi ve optimum goézenekli yapr gibi kriterler kaplamalarda
istenen Ozellikler olarak gosterilmistir (Cheang and Khor 1996). Ti yiizey lizerine darbeli
lazer ¢okeltme yontemiyle HA kaplanmasinda ise ¢okeltme parametrelerinin yapisal
karakterizasyon iizerinde dogrudan etkili oldugu belirtilmistir (Wang et al. 1997). Bunun
yaninda, elektrokimyasal yontemle titanyum flamentler {izerine HA kaplamasi
uygulandiginda akim ve yilikleme zamaninin HA’ nin graniil boyutu ve miktarini biiyiik 6l¢iide
etkiledigi gosterilmistir. Diisiik akimda igne yapilit HA olusumu, yiiksek akimda ise diizensiz
graniil yapilarin  olustugu belirtilmistir (Lin  2007). Sulu elektrolitler kullanarak
elektrokimyasal yontemle Ti-6Al-4V alasimmin iizerine HA kaplamasi incelendiginde,
piyasadan alinan ile deniz kabugundan elde edilen kalsiyum nitrat ve degisen zaman
araliklarma gore farkli kaplamalarin elde edildigi goriilmiistiir. Deniz kabugu kullanilarak

elde edilen kaplamanin daha {istiin 6zelliklere sahip oldugu gézlemlenmistir (Narayanan et al.



2006). Sol-jel metodu ile Ti6Al4V alagimi iizerine floriirlii HA kaplamasi yapildiginda, flor
konsantrasyonu ve 1sitma sicakligi arttikga yapisma mukavemetinin de arttigi kaplama ve
kaplama alt1 arayiizeyinin kirilgan degil siinek oldugu ifade edilmistir (Zhang et al. 2006).
Kolajen igeren asir1 doymus bir ¢ozelti kullanilarak Ti altlik {izerine biyomimetik yontemle
HA kaplandiginda, HA nin metal altlik iizerine daha hizli ¢6keldigi ve daha stabil bir kaplama
elde edildigi goriilmiistiir (Ciobanu et al. 2013).

Medikal uygulamalarda 6zellikle biyouyumlu metalik malzemelerin HA ile kaplanmasinin
O6nemi yadsinamaz bir gercek olarak ortaya ¢ikmaktadir. Yukarida belirtilen kaplama
yontemleri yaninda olasi avantajlart saglayacak diger yontemlerin de arastirilmasi
gerekmektedir. TKEKI yontemi ile ilgili yapilan ¢alismalar daha ¢ok, malzeme kaldirma hizi,
elektrot asinmasi ve ylizey piiriizliliigliniin iyilestirilmesi {lizerinde toz katkisinin etkilerini
kapsayict niteliktedir. Toz katkistyla zenginlestirilmis fonksiyonel yiizeyler elde edilmesi ile
ilgili galismalar kisithdir. Ozellikle medikal uygulamalar i¢in TKEKI yontemiyle, metalik
malzemelerin yiizeylerinin HA ile zenginlestirilmesine dair ¢alismaya rastlanamamistir. Bu
baglamda toz katkili elektriksel kivilcimla isleme yontemiyle Ti-6Al-4V alasimi ilizerine HA
cokeltilmesi ve cokelmenin gozlemlendigi parametrelerin belirlenmesi iizerine yapilan
calisma Onem arzetmektedir (Ekmekci ve Ekmekci 2014). Bu c¢alismada kullanilan HA
tozlari, mikro ve nano boyutlar1 kapsayacak sekilde bir karisimi icermektedir ve isleme
parametreleri de sayica daha az secilmistir. Hazirlanan bu tez kapsaminda kullanilan HA
tozlar1 ise yalmizca mikro boyutta (2-10 pm) ve diizgiin kiiresel yapidadir. islemede kullanilan

parametreler ise en genis yelpazede ele alinmistir.






BOLUM 2

GIRIS

2.1 ELEKTRIKSEL KIVILCIMLA iSLEME

Alisilmis imalat yontemleri, torna kalemi, freze bigagi, matkap ucu, kesici uglar yada taglama
tast gibi takimlarla fiziksel bir temas yoluyla malzeme kaldirma esasina dayanir. Bu
yontemler ¢ok uzun zamandir yaygin kullanilan yontemler olup, bilgi birikimi ve tecriibe
yoniinden de bir iistiinliige sahiptirler. Yontemde, is malzemesi ve kesici takim arasinda
stirekli bir fiziksel temas ve goreceli bir hareket oldugundan meydana gelen gerilmeler ve
asinma ¢ogu kez sorun olmaktadir. Bu yontemlerde ¢ok kiiciik boyutlarda ¢alismak aradaki
fiziksel temas zorunlulugu sebebiyle miimkiin olamamaktadir. Ayrica ¢ok sert malzemelerin
islenmesi de olanaksiz hale gelebilmektedir. Bununla birlikte takim titresimi de 6dnemli bir

sorun teskil etmektedir.

Alisilmamis imalat yontemlerinde ise kesici takim kullanmadan, dolayisiyla mekanik bir
kuvvet olusmadan, bir fiziksel temas ve goreceli hareket olmaksizin, 1s1, mekanik, kimyasal
veya elektriksel enerji tekniklerini kulanarak malzeme kaldirilir. Bdylece c¢ok kiiglik
boyutlarda, karmasik ve sert malzemelerin islenmesi miimkiin olmaktadir. Giinliimiizde
asindirict jet ve su jeti ile isleme, ultrasonik isleme gibi mekanik islemler; elektriksel
asindirma, lazer, elektron demeti gibi elektro termal islemler; elektro kimyasal ve kimyasal

islemler gibi 80’e yakin alisilmamis imalat yontemi mevcuttur.

Elektriksel Kivilermla Isleme (EKI) 1943°de, metallerin sertligine bagli olamaksizin kivilcim
atlamasi ile birbirlerini asindirabildikleri gerceginin Rus arastirmacilar tarafindan tespit
edilmesi ile imalat teknigi olarak ele alinmaya baslanmistir. Bu yontemde, herhangi bir
mekanik kuvvet uygulanmaksizin, yalitkan dielektrik sivi igerisinde olusturulan ardisik
kivileimlar vasitasiyla meydana gelen noktasal erime ve akabinde buharlasma ile malzeme

kaldirilir.



Kivileimlar, aralarinda kontrollii bir mesafe bulunan is pargast ve elektrot arasinda en yakin
mesafede birbiri ardina olusturulan elektriksel darbeler sonucu olugsmaktadir. Eger elektrotlar
birbirlerine degerse kisa devre olur ve erozyon islemi gerceklesmez. Acgik aralik gerilimde
yiiklenmis olan elektrot, bir hareket denetleyici ve motor araciligr ile is pargasina dogru
yaklagtirilir. Elektrot is pargasina dogru yavasca yaklagmakta ve sinir degerde dielektrik sivi
polarize olur. Bu noktada artik elektriksel gerilim yalitilamaz, akabinde agik aralik gerilimi
diiser ve diisiik direncli plazma alami olusarak is pargasi ve elektrot yiizeyinde iyon ve

elektron hareketi yani kivilcim olusur.

Plazma alan1 dielektrik sivi tarafindan dar bir alanda sinirlandirilarak noktasal akim gegisi
saglanir. Bu sekilde desarj kanali igerisinde meydana gelecek 1smin tahminen 107 W/m?,
noktasal sicakliklarm ise 20 000 °K degerlerine ulastigi sdylenebilir. Kivilcim, elektronik
anahtarlama vasitasityla akimin kesilmesiyle sondiiriiliir. Erimis metal tanecikleri dielektrik
stvinin bu bolgeye hiicum etmesiyle ylizeyden uzaklasarak yiizmeye baslar. Boylece birbirine

en yakin iki nokta arasinda malzeme kaldirilmis olur (Sekil 2.1).
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Sekil 2.1 EKI islem mekanizmas1 (Muthuramalingam and Mohan 2015)



2.2 EKi TEZGAHI

Elektrik ileten her malzeme; sertligi ve karmasiklig1 ne olursa olsun EKI tezgahi (Sekil 2.2)
ile islenebilir. Islemede biri is parcas1 digeri ise takim olmak iizere iki adet elektrot kullanilir.
Elektrotlar, iizerine gerilim uygulanmis elektrik ileten metaller olarak tanimlanabilir. Tezgah,
kontrollii elektriksel kivilcimlarin is pargasi iizerinde dolagsmasiyla elektrodun negatif seklini
1§ parcasina isler. Tezgah ilizerinde isleme programi tanimlandiktan sonra operatoriin basinda

durmasina gerek kalmaz.

N AJAN"CNC SYSTEMS

Sekil 2.2 Ajan CNC Model 983 dalma erozyon tezgahi

Tanimlanan is bittiginde veya normal isleme disinda bir durum sézkonusu, tezgah ikaz
vererek kisa bir slire sonra kendini kapatir. Farkli imalat teknikleri ile hazirlanan elektrot,
kompleks parcalarin islenmesinde ve maliyeti diisiirmede yararli olur.

2.3 EKI MEKANIZMASI VE ETKIN PARAMETRELERI

2.3.1 Ana Bilesenler

Servo sistemi, gii¢ kaynag:, dielektrik s1v1 sistemi EKI tezgahinin ana bilesenleridir.



Servo sistemi, bir elektrik siirlicii motoru vasitasiyla aralarindaki referans gerilime ulagincaya
kadar elektrodu kontrollii bir bi¢imde is parcasina yaklastiran sistemdir. Raferans gerilime
ulasip desarj siiresi boyunca elektrotla is parcasi arasindaki araligi dengede tutar. Ciinkii
kivileim atlamasi belirli bir mesafede gerceklesir. Eger elektrotlar birbirlerine degerse kisa
devre olur ve kivilcim atlamasi basarisiz olur. Bu durum tezgah tarafindan bir ikaz sesiyle

operatdre iletilir.

Gii¢ kaynagi, istenilen formda ve siirede elektrik sinyali liretimini saglayan sistemdir.

Dielektrik sivi sistemi, dielektrik sivinin siirekli sirkiilasyonu ile islem sirasinda eriyip
katilagsan atiklar1 islem bolgesinden uzaklastiran, ayni zamanda bu bélgenin sogumasini

saglayan sistemdir.

2.3.2 Etkin Parametreler

Kivileim atlamasi lokal olarak ¢ok kiiclik boyutlarda, ¢ok kisa siirelerde ve ardisik olarak
meydana geldiginden EKi’de islem mekanizmasi olduk¢a karmasiktir. EKI’de etkin
parametreler; desarj gerilimi, darbe akimi, darbe siiresi ve bekleme siiresi, dielektrik sivi,

elektrot ve is parcast malzemeleri olarak ele alinabilir.

Desarj gerilimi: Dielektrik sivida iyoninasyon meydana gelinceye kadar acik aralik gerilimi
artar. Akimin akmaya baslamasiyla birlikte diiser. Ajan CNC Model 983 dalma erozyon
tezgahi i¢in agik aralik gerilimi 75 V-150 V civarindadir (Sekil 2.3a).

Darbe akimi: Kivileim atlamasi sirasindaki akim degeridir.Yiizey kalitesini ve malzeme
kaldirma hizim1 6nemli 6l¢iide etkileyen bir parametredir. Kullanilacak is parcasi, elektrot,
dielektrik sivi, ylizey piiriizliiliigii ve malzeme kaldirma hizina baglh olarak 7A, 12A, 22A,
42A ve 72 A akim seviyeleri kullanilabilir (Sekil 2.3b).

Darbe siiresi: Mikro saniyeler mertebesinde bir kivileim atlama siiresini ifade eder. Standart

olarak uygulanan darbe siireleri: 2 pus, 3 us, 4 ps, 6 us, 12 ps, 25 us, 50 us, 100 us, 200 ps,
400 ps, 800 ps ve 1600 ps’dir.
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Bekleme siiresi: Darbe siiresi sona erdikten sonra bunu takip eden ve hicbir elektriksel aktivitenin
olmadig1 siiredir. Bu siirecte, is parcasindan kaldirilan atik malzemeler islem bdlgesinden

uzaklastirilmis ve yeni kivilcim i¢in uygun ortam hazirlanmis olacaktir (Sekil 2.3).

Gecikme zamani: Calisma alanina uygulanan voltaj ile desarj olusumu arasindaki zaman

araligidir.

bir periyot darbe
N < : % . .- »
gegﬂme siiresi
2 .1'_7‘(13"[’9 skt [T A¢ik devre aralik
5 || bekleme siifesi voltajt
g 7 desarj anindaki
aralik voltaji

(a)

h
o
(18]
o
- |
i B B

(b)
Sekil 2.3 Darbe profili

Dielektrik Sivi: Genellikle hidrokarbon bazli sivi kullanilmakla birlikte saf su yada baska saf

su icine katki katilmis karigimlar da kullanilabilir.

Elektrot ve is parcasi: Elektrik ileten her tlir metal hem is pargasi hem de elektrot olarak
kullanilabilir. Fakat kullanilan malzemenin mekanik 06zelliklerinin islemi tamamen

etkileyecegi bilinmelidir.

Sayilan tiim parametrelerin birbiriyle iligkili olmasi1 islemin karmasik dogasini ortaya

koymaktadir.
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2.4 TOZ KATKILI ELEKTRIKSEL KIVILCIM ILE iSLEME

Toz Katkili Elektriksel Kivileim ile Isleme (TKEKI) yéntemi, islem performansini arttirmak
icin dielektrik siv1 igerisine genellikle metal tozu olmak iizere ¢esitli metal ya da seramik toz
katkilar1 katilarak gergeklestirilen EKI nin diger bir tiiriidiir. Bu yéntemde toz katkilarinin
siirekli karistirilmak suretiyle ¢okelmesi Onlenir. Bdylece katkilar akimin elektrottan is
parcasina iletilmesinde kullanilir. Dielektrik sivi igerisindeki toz katkilar1 bir ara yiizey
olusturarak desarj sirasinda bir elektrik yiikii yogunlagmasina ve seri desarjlara sebep
olmaktadir. Bu sayede daha etkin kivilcimlama ve malzeme kaldirma oraninin yanisira daha

iyi yiizey kalitesi elde edilmektedir.

Toz katkilariin iki elektrot arasindaki olasi hareket ¢esitleri Sekil 2.4’te 6zetlenmistir. Buna
gore tanecikler; her iki elektrot arasinda gelip giden bir hareket icerisinde olacaktir. (1), her
iki elektrot yiizeyine yapisma (2), dielektrik sivi i¢cinde birbirine topaklanmis sekillerden biri

seklinde hareket edebilirler. (3), elektrotlar aras1 boslukta bir zincir olusturma (4).

Electrodes
/ ) e
O—»

- P C RIS,

Powder

Sekil 2.4 Toz katkis1 davranis ¢esitleri (Furutania et al. 2001).

Yapilan ¢aligmalar dielektrik siviya katilan toz katkilariyla zengin bir ylizeyin miimkiin

olabilecegini gostermistir (Ekmekei vd. 2015b).
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2.5 EKi’DE YUZEY OZELLIKLERI

EKI’ye tabi yiizeylerin, iist iiste rastgele yayilmis kraterlerden &tiirii donuk bir goriintiisii
vardir. Kiviletmlanma sirasindaki erimis metal pargalar1 krater ceperlerinde ylikseltiler
olusturmaktadir. Kivilcimlanma ¢ok kisa stirelerde gergeklestiginden ve noktasal olarak ¢ok
yiiksek sicakliklara (20000 °K) ulasildigindan eriyen metalin ani bir sekilde dielektrik sivi ile
karsilasmast sonucu kiirecikler ve eklentiler olusmaktadir. Yiizeyde olusan izler; ard arda
olusan kivileimlarin ve ¢ok kisa siirelerde meydana gelen eriyip katilagsma ve degisimlerin bir
sonucunu yansitmaktadir ve Taramali Elektron Mikroskopu (TEM) goriintiilerinde de

goriilmektedir (Sekil 2.5).

Sekil 2.5 EKI’ye tabi celik malzeme yiizeyinde krater ve izlerin genel goriiniimii
a)Genel goriiniim b) Biiyiitiilmiis gériintim (Ekmekci vd. 2015b)

EKI’de etkin parametreler olan desarj gerilimi, darbe akimi, darbe siiresi, bekleme siiresi,
dielektrik sivi, elektrot ve is parcasi ylizey ozelliklerini dogrudan etkilemektedir. Yiiksek
darbe stiresi desarj kanalinin genisleyip, daha biiyiik ¢apta kraterlerin olusumuna yol agarken,
yiiksek akim seviyeleri daha derin kraterlerin olusumuna neden olmaktadir. Bunlara bagh
olarak da yiizey piiriizliliigii de degismektedir. Ayrica ayni anda tiim parametrelerin etkisi
goz onlinde bulundurulmalidir. Kullanilan parametreler yiizey ¢atlaklarinin olusumunu da

dogrudan etkilemektedir.
Sadece yiizey degil, ylizey alt1 da islemin karmasik dogasindan etkilenmektedir. Yiizey

altinda farkli 6zellik, fiziksel karakteristik ve gorlinlime sahip katmanlar olugmaktadir. Sekil

2.6’da plastik kalip ¢eliklerinde gbzlemlenen farkli 6zelliklerde katmanlar goriilmektedir.
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Sekil 2.6 EKi’ye tabi celik malzeme kesit goriiniimii (22 A darbe akimi ve 400 us darbe
stiresi) a) Dentritik yapilar ve catlaklar b) Sertlesip katilasan tabaka tizerinde

cubuksu taneler ¢) Ust iiste yigili katmanlar d) Katilagma sirasinda birbiri ardina
olusan termal etkiler (Ekmekci vd., 2015b)

Yukaridaki sekillerde de goriildiigii gibi kivileim sonrasi noktasal olarak ytiksek 1stya maruz
kalan is parcgas1 ylizeylerinde degisik karakteristik yapilar meydana gelmektedir. Yiiksek
darbe akimlarinda ve yiiksek darbe siirelerinde yayvanlasan krater yapilar1 ve mikro catlarlar
meydana gelmektedir. Kivilcim sonrasi noktasal olarak buharlasan bolgelerde dielektrik sivi
ile karsilagililmast sonucu mikro ¢atlaklar dentrik yapilar meydana gelmektedir. Aniden
katilasan bu bolgede olusan dentrik yapilar o bdlgenin ¢ok sert oldugunu gostermektedir.
Yiiksek darbe akimlarinda ve yiiksek darbe siirelerinde olusan iist iiste y1§ili katmanlar o

bolgede olusan yiiksek 1s1sal cevrimler oldugunu gdstermektedir.
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2.6 TITANYUM VE TITANYUM ALASIMLARI

Titanyum (Ti) ve titanyum alasimlari; iyi derecede korozyon direnci ve mekanik 6zelliklere
sahip, kemiklerle yiiksek oranda biouyumlu malzemelerdir. Bununla birlikte, viicut i¢cindeki
stvilara karst direncli ve viicudun yabanci madde reaksiyonu gostermedigi alasimlar
oldugundan uzun siireli implantasyonda biyouyumluluk en iyi sekilde saglanabilmektedir.
Yogunluklar diisiik ve hafif olmalarinin yanisira kimyasal reaksiyona girme olasiliklar1 ve

alerjik 6zellikleri diisiiktiir.

Saf titanyum ve titanyum alasimlari, biyomalzeme iiretiminde kullanimi 1930“lu yillarin
sonlandir. Fiziksel ve kimyasal agidan iistiin 6zellikler gésteren titanyum, paslanmaz gelik ve
kobalt alagimlarina gore daha hafif bir malzemedir. Saf metalde oksitlenmenin ilerlemesini ve
korozif kimyasal maddelerle tepkimeyi engelleyici kati bir oksit tabakasi olusturmasi sonucu,
titanyum korozyona karsi diren¢ kazanir. Titanyumun elde edilmesi ve islenmesi ¢ok zor

oldugundan metal olarak kullanilmasi ¢ok 6zel alanlarla sinirlandirilmastir.

Titanyum c¢elik malzemelere gore yaklasik % 56 diisiik yogunluga sahip olmasina ragmen
yiikksek 6zgilil dayanima (¢ekme mukavemeti/yogunluk) sahip bir malzemedir. Titanyum
manyetik 6zelligi olmayan, korozyona dayanimi ve biyouyumlulugu yiliksek malzeme olarak

tanimlanir (Leyens and Peters 2003).

Bu ozelliklerinden dolayr kimya, uzay, biyomalzeme ve kesici takim yiizey kaplama
teknolojilerinde tercih edilen ileri miihendislik malzemesidir. Ancak Ti esasli pargalarin
yiiksek tiretim maliyeti kullanim alanlarimi da olduk¢a siirlamaktadir. Ti alagimlarinin
ozellikleri fazlarin dontisiimii ile karakterize edilir. Endiistriyel uygulamalarda Ti alasimlari
fazlarin doniisiimlerine gore secilmekte olup biyomalzeme imalatinda siklikla o/f ve B’ ya
yakin fazlar onerilmektedir. Ti-6Al-4V (Cizelge 2.1) alasimlar1 o/p alagimlaridir ve siklikla
ucak inis takimlari, gaz tiirbin carklar1 ve kalga implant implant imalati i¢in tercih edilen
malzeme olarak literatiirde goriilmektedir (Donachie 2000). Ancak bu alagimlarin dokiim
yontemiyle imalatindan sonra talagli imalat yontemlerinin kullanilmasiyla parg¢a imalati,
isleme zorluklar1 ile birlikte malzeme sarfiyatiyla yiiksek maliyetleri dogurmaktadir. Bu
yiizden, pahali bu alagimlardan parca imalati son sekle yakin parga iiretim tekniklerinin
kullanilmasini zorunlu hale getirmistir. Titanyum alasimlarinin mikro yapilar1 Sekil 2.7 de

gosterilmistir.
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Cizelge 2.1 Ti-6Al-4V alasimi kimyasal bilesimi

Alagim Elemam Ti Al Vv Zn-S
Agirlik (%) 90 6 4 0,6
Ergime Sicakhigh (°C) 1668 660 1910 | 120-124

Sekil 2.7 Titanyum alasimlarmin mikroyapilart (500x). (a) Tavlanmis o alasimi.
(b) Tavlanmis Ti6Al4V o + B alagimi. (¢) Tavlanmis B alagimi. (d) Ti6Al4V, 1650°C
de 1s1l islem goriip su verilmis martensit yapisi (Park and Kim 2002).

Ti-6Al-4V alasimi ilk olarak; 1s1l direnci, mukavemeti, sekil verilebilirligi, toklugu, kaynak
kabiliyeti, korozyon direnci ve biyouyumlulugu miikemmel bir malzeme olarak 1954 yilinda
geligtirilmistir (Sekil 2.8). Glinlimiizde, diinya capinda Ti—-6A1-4V, Ti—5A1-2.5Sn, Ti-2Al-
2.5Zr, Ti-32Mo, Ti-Mo-Ni, Ti-Pd, Ti-811, Ti-6242, Ti-1023, Ti-10-5-3 gibi 20-30 ¢esit
titanyum alasimi gelistirilmistir. Fakat tiim c¢esitler igerisinde tiiketimin % 75-85’ini
Ti-6Al-4V alagimi teskil etmektedir (Chunxiang 2011).
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Sekil 2.8 Ti-6Al1-4V alagimi gubuk malzemeler

2.7 HIDROKSIAPATIT

Boliim 1°de de deginildigi tizere Hidroksiapatit (HA), kimyasal formiilii Caio(PO4)s(OH)2 olan
bir kalsiyum tuzudur. Diglerin mine ve dentin tabakasi ve kemikte bulunur. Dogada elmastan
sonra bilinen en sert molekiildiir. Hidroksiapatit genellikle ampute kemiklerde dolgu olarak
yada implantlar1 desteklemek icin kullanilan biyouyumlu bir seramiktir. Bioseramiklerin,
implantlar olarak iretilip kullanilabilmeleri, giivenirliligi, virlitik ve bakteriyel bir risk
tagimamalar1 ve bioinert seramiklerin yasayan dokunun ¢evresiyle etkilesmemeleri en 6nemli
avantajlaridir. HA’nin kimyasal bilesimi (Cizelge 2.2) ve kristal yapist insan iskelet
sistemindeki yapiya benzer oldugundan kemik yerine kullanilmasi uygundur. Kemik
yapisina benzer sekilde kalsiyum fosfor orani 1.67 civarindadir (Legeros 2008). Cizelge 2.2
HA‘nin fizikokimyasal, mekanik ve biyolojik 6zellikleri (Furutania et al. 2001).
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Cizelge 2.2 Hidroksiapatitin fizikokimyasal, mekanik ve biyolojik 6zellikleri

Ozellik Deger
Molekiil Formiilii CalO(PO4)6{0H)2
Ca/P oram 1.67
Kristal vap1 Hegzagonal
Elastiklik modiili (GPa) 114
Yogunluk (g/m3) 3,16
Sertlik (HV) 600
Bozunma sicakliga (°C) = 1000
Erime noktasi (°C) 1614
Bivouvgunluk Yiiksek
Bivoaktiflik Yiiksek
Hiicresel uygunluk Yiiksek

2.7.1 Hidroksiapatit Kaplama Yontemleri

Literatiirde, bir¢cok kaplama yontemi mevcuttur. En ¢ok kullanilan yontem plasma-piiskiirtme
metodu olmakla birlikte sulu piiskiirtme, elektrokimyasal kaplama, darbeli lazer kaplama,
biyomimetik kaplama, kimyasal ve fiziksel buhar ¢oktiirme, sol-jel metodu ve argon
atmosferli plazma piskiirtme yontemleri gibi bircok yontem kullanilmaktadir.

kullanilmaktadir.
2.7.1.1 Plazma Piiskiirtme Metodu
Bu yontemde kaplama malzemesi (toz/tel) oncelikle bir enerji kaynagi yardimiyla isitililir ve

ardindan eriyik/yar eriyik forma doniistiiriiliir. Isitilmis partikiiller gaz veya atomizasyon

jetiyle hizlandirilir ve hazirlanmis altlik {izerine carptirilarak birbirlerine baglanmasi saglanir.
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2.7.1.2 Sol Jel Metodu

Sol-jel yontemi, uygun baslangic kimyasallar1 yardimiyla ¢ozelti hazirlamayi igeriren bir
yontemdir. Yontemde, alkoksitler, metal tuzlar1 ya da nitratlar gibi kimyasallar kullanilir.
Islemde, baslangic kimyasallari, bir siispansiyon (sol) olusturmak igin nano boyutlu
partikiillere doniistiiriiliir ve bu partikiiller bir jel i¢erisinde birbiri ile baglanir. Genel olarak
sol-jel stlirecinde sistem s1vi fazdan (sol) kat1 faza (jel) gecis yapar. Bu jele doniisiim pek ¢ok
yolla baglatilabilir. Burada reaksiyon soliisyonunun pH’in1 degistirmek en uygun yaklasim
olur. Sol-jel yontemi ince film elde etmek i¢in uygun bir yontemdir. Dondiirme, piiskiirtme,
daldirma gibi yontemlerle bir alt tabaka iizerine sol’{in kaplanmasi ve akabinde 1slak jel haline

dontismesiyle ince film tabakalar olusturulur.

2.7.1.3 Biyomimetik Yontem

Biyomimetik kelime olarak biyolojik taklit anlamina gelmektedir. Yontemde, kaplanmak
istenen plakalar, fizyolojik sicaklik ve pH degerinde hazirlanan (simulated body fluid=yapay

viicut s1vist) SBF igerisinde bekletilerek kaplama islemi gerceklestirilir.

2.8 CALISMANIN AMACI

Son zamanlarda oOzellikle tip ve miihendislik alaninda gelismelere paralel olarak
biyomalzemelerin 6nemi giderek artmaktadir. Biyomalzemeler, gerek eksik dislerin yerini
tamamlayan ¢ene kemigine yerlestirilen implantlarin yapiminda gerekse yaralanmalar,
iltihaplar, tiimorler, kangren, ve benzeri sebeplerle olusan kayiplarin giderilmesi ya da
dogustan eksik veya islevini yapamayan organlarin onarimi amaciyla kullanilan
malzemelerdir. Metal, seramik, polimer veya kompozit olabilirler. Yaygin olarak iskelet
sisteminde titanyum, titanyum alasimlari, paslanmaz celik, kemik dolgusu olarak

hidroksiapatit, lensler i¢in ise silikon ve kauguk gibi malzemeler kullanilmaktadir.

Biyomalzemeler insan viicuduna hem kimyasal, hem fiziksel hem de biyolojik olarak uygun
olmalidir. Ayrica viicudun sergiledigi mekanik davramisa da uygun yapida olmalidir.
Kullanilan malzemenin olas1 toksik etkisi sebebiyle cevresindeki dokulara zarar vermesi,
ozellikle metallerde olabilecek korozif etkiler ya da iyon salinimi gibi sebepler

biyomalzemelerin bu problemlerin giderilmesini saglayacak bir malzemeyle kaplanmasi
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geregini dogurmustur. Cizelge 2.1°de 6zellikleri verilen hidroksiapatit bunun i¢in son derece
uygun malzemedir. Boylece Ozellikle metalik malzemelerin {istiin mekanik 6zellikleri ile
HA’nin yiiksek biyouyumlulugu ve biyoaktifligi biitiinlestirilmis olacaktir. Metaller iizerine
HA kaplanmasi ile ilgili bircok yontem mevcuttur. Kisim 2.7.1°de bunlardan yaygin olarak
kullanilanlara &rnekler verilmistir. Ayrica TKEKI yontemi ile dielektrik siviya ilave edilen
toz katkisinin niifuz etmesiyle fonksiyonel ylizeylerin olusumunun miimkiin olabilecegi
belirtilmistir. Bu ¢alismanin amaci, hidroksiapatit toz katkisnin EKI’de yiizey morfolojisi ve
mikroyapiya etkisinin arastirilmasi ve ozellikle medikal uygulamalar i¢cin HA yoniinden

zengin fonksiyonel yiizeylerin olusma durumunun incelenmesidir.
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BOLUM 3

DENEY TASARIMI

Calisma kapsaminda 40 adet Ti-6Al-4V numune belirlenen boyutlarda kesilmis, gerilim
giderme islemine tabi tutulmus ve yiizeyleri parlatilarak islemeye hazir hale getirilmistir.
Ardindan cesitli parametrelerde TKEKI’ye tabi tutulmus ve islenen numuneler iizerinde
Taramal1 Elektron Mikroskopu (TEM), X Isin1 Kirinim Difraktometresi (XRD) ve kesit
analizleri yapilmistir. Numunelerin kesilmesi, parlatilmasi, islenmesi ve kesit analizleri igin
tamamiyle Makina Miihendisligi Laboratuvarlarinda mevcut olan tezgah ve cihazlardan
yararlanilmistir. TEM ve XRD analizleri ise Biilent Ecevit Universitesi Bilim ve Teknoloji

Uygulama ve Arastirma Merkezinde yaptirilmastir.

3.1 NUMUNE VE ELEKTROT OZELLIiKLERI

EKI tezgahinda islemek iizere 10 mm ¢apl Ti-6A1-4V (Grade 5) titanyum alasimi ¢ubuktan 8
mm boyunda numuneler (is pargasi) kesilmistir. Kesilen numuneler 600 °C’de gerilim
giderme islemine tabi tutulmustur (Sekil 3.1). Ardindan elektrot-is pargasi paralelligini

saglamak amaciyla numune ylizeyleri zimpara kum kagidi ile parlatilmistir.

Sekil 3.1 Kesilmis ve firrnlanmis numuneler
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Numuneleri islemek i¢in 20 mm ¢apli saf titanyum malzeme kullanilmistir (Sekil 3.2).

Sekil 3.2 Titanyum (Grade 2) elektrot

3.2 TEZGAH OZELLIKLERI

Numuneleri islemek igin Biilent Ecevit Universitesi Makine Miihendisligi Boliimii'nde
mevcut Ajan CNC Model 983 dalma tip erozyon tezgéhi kullanilmistir (Cizelge 3.1).
Kulanilacak toz katkis1 ve farkli dielektrik sivinin tezgaha zarar vermemesi amaciyla mevcut
sirkiilasyon sistemi ¢ikarilip deney serisine uygun tasarlanmig sistem ve islem havuzu adapte
edilmistir. Tasarimda isleme sirasinda kaldirilan malzemeyi, eriyip katilasan kiiresel artik
malzemeleri ve dielektrik siviya katilan toz katkilarimi isleme bolgesinden uzaklastirmak

amaciyla sisteme bir mekanik karistirict ilave edilmistir.

Cizelge 3.1 Tezgah ozellikleri

Makina Ad1 : CNC Erozyon Makinasi
Makine Modeli : EDM-CNC 983

Giig :4.5 KW

Eksen Hareketleri 1 (x)420 X (y)270 X (z)250 mm
Calisma Tablasi :625X215 mm

Makine Agirhig : 1250 kg

Hazirlanan toz katkili dielektrik sivi 1000 dev/dak sirkiilasyona tabi tutulmustur (Sekil 3.3,
3.4) TKEKI sirasinda meydana gelen gerilim ve akim degerlerindeki degisimleri

gbzlemlemek icin osiloskoptan yararlanilmistir (Sekil 3.5)
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Sekil 3.4 Tezgah, tasarlanan islem havuzu, osiloskop ve bilgisayardan olusan deney setinin
genel goriinlimii

Sekil 3.5 Agilent 54622A osiloskop (100 MHz, 20 MSa/s)
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3.3 DIELEKTRIK SIVI VE TOZ KATKISI OZELLIKLERi

Tasarlanan deney serisi i¢in dielektrik sivi olarak analizlerde yanilgiya sebebiyet vermemek
amaciyla organik ve inorganiklerden armdirilmis deiyonize su kullanilmistir. TKEKI igin
dielektrik sivinin i¢ine mikronize Hidroksiapatit (HA) toz katkist ilave edilmistir (Sekil 3.6).
Tasarlanan islem havuzunda 3 litre (1) saf su ve 45 gram (g) HA toz katkisi kullanigmstir.
Dolayisiyla dielektrik sivi konsantrasyonu 15g/1 olarak secilmistir. Sekil 3.7 ‘de Makine
Miihendisligi Boliimiinde mevcut olan deiyonize su elde etmek i¢in kullanilan aritma cihazi

ve 45 g HA toz katkisini tartmak icin kullanilan hassas terazi goriilmektedir.

MIKRONIZE HIDROKSIAPATIT

Saflik : %99
Parga Boyutu: 2-10 pm
Renk : Beyaz

Morfoloji :Kiiresel r—

Sekil 3.6 Mikronize HA ve 6zellikleri

Sekil 3.7 Su aritma cihazi ve hassas terazi
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3.4 DENEY PARAMETRELERI

Numuneler, 3-1600 us darbe siiresi ve 7-42 A darbe akimi kullanilarak genis bir aralikta

islenmistir. Parametreler ve numune numaralar1 Cizelge 3.2°de verilmistir.

Cizelge 3.2 isleme Parametreleri.

Dielektrik Siv1 : Saf Su 3 1
Toz Katki: Hidroksiapatit 15 g/l
Elektrot: Saf Titanyum Grade 2 ¢ap 20 mm ddniiyor
Is Parcas1: Ti Grade 5
Dielektrik Siv1 Sirkiilasyonu 1000 devir
Darbe Akimi
22A 12A 7A 42 A
Darbe Siireleri Numune Numarasi
3ps 1 11 21 31
6 ps 2 12 22 32
12 ps 3 13 23 33
25 ps 4 14 24 34
50 ps 5 15 25 35
100 ps 6 16 26 36
200 ps 7 17 27 37
400 ps 8 18 28 38
800 ps 9 19 29 39
1600 ps 10 20 30 40

3.5 ANALIZLERDE KULLANILAN CiIHAZLAR

Belirlenen parametrelerde islenen numunelerin dncelikle yiizey piiriizliiliklerine bakilmistir.
Bunun i¢in Tylor Hobson yiizey piiriizliliikk cihazi kullanilmistir. Béylece parametrelerin
puriizliiliik iizerindeki etkisi karsilastirilmali olarak belirlenmistir. Sonrasinda numunelerin

TEM, Enerji Dagilim Spektrometresi (EDS) ve XRD analizleri yapilmistir (Sekil 3.8).
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Sekil 3.8 Yiizey piirtizliiliik cihazi ve taramali elektron mikroskopu (TEM)

EKI’de islem sirasinda olusan farkli ozelliklere sahip katmanlardaki degisimlerin
gozlemlenebilmesi i¢in numuneler oncelikle yiiksek hizli hassas kesme cihazinda kesilmis,

beraberinde bakalite alinmistir (Sekil 3.9).

Sekil 3.9 Metkon yiiksek hizda hassas kesme cihazi ve bakalit presi

Bakalite alinan numuneler 240, 400, 800 ve 1200 grid zimparalanma sonrasinda 6, 1, 0.25 pm
siispansiyolarla ¢uhalarda parlatilmig ve daglanarak Metkon IMM 901 model optik mikroskop
yardimuiyla kesit analizleri yapilmistir (Sekil 3.10).
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Sekil 3.10 Parlatma cihazi ve optik mikroskop
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BOLUM 4

ANALIZLERIN DEGERLENDIRILMESI

Bu boliimde; toz katkili elektriksel kivilcimla islenen, ardindan ylizey piiriizliligi, TEM,
XRD ve kesit analizleri yapilan 40 adet numune i¢in elde edilen analiz sonuglar1 adim adim

ayrintili bicimde degerlendirilecektir.

4.1 YUZEY PURUZLULUGU

Calismanin baslangicinda, 10 mm ¢apl Ti-6Al1-4V (Grade 5) titanyum alagimi ¢gubuk 8§ mm
boyunda kesilerek elde edilen numuneler 600 °C’de gerilim giderme islemine tabi tutulduktan
sonra yiizeyleri zimpara kum kagidi ile parlatilmistir. Numuneleri islemek i¢in 20 mm ¢aph
saf titanyum (Grade 2) malzeme elektrot olarak kullanilmistir. Deiyonize saf su dielektrik
stvisinin igine mikronize hidroksiapatit toz katkis1 katilarak numuneler elektriksel kivilcimla
islenmistir. Islemenin ardindan yiizey piiriizliiliik degerleri dl¢iilmiistiir. Bu asamada her bir
numune i¢in 10 adet dl¢lim alinmis, bunlarin arasindan en biiylik ve en kiiciik olan iki deger
cikarilip geriye kalan 8 dl¢iimiin ortalamasi1 alinmistir. EKI prosesinin dogas1 geregi yiizeyde
olusan, darbe akimi arttikca derinlesen ve darbe siiresi arttikca da yayvanlasan kraterlerin
puirtizlillik tizerindeki etkisi de gozlemlenmistir (Sekil 4.1). Bunun yaninda piiriizlilik

degerlerine toz katkisi etkisi de incelenecektir.

=10
g —e— TA
; 8 o 124 i
g """"" - 22A
:g 6 ot A2A L 4_: X : e S '..
© B E il o g R IR S e et
g T 1 e
8 2 I -
©
=
v 5
6 12 25 50 100 200 400 800 1600

Darbe Stresi (us)

Sekil 4.1 Degisen akim ve darbe siiresine gore ortalama piiriizliiliik degerleri (Darbe siireleri
logaritmik gdsterilmistir).
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Darbe akimi arttikg¢a kiiglik sapmalar hari¢ piiriizlilliigiin de arttig1 agikca goriilmektedir.
Darbe siireleri goz oniine alindiginda ise, piiriizliiliik degerlerinin kii¢iik sapmalar diginda 50
us’ye kadar diizenli arttigi bundan sonra 42 A darbe akimi hari¢ diger akim seviyelerinde
artan darbe siiresiyle azaldig 400-800 pus aralifinda ise kismen arttigi gézlemlenmektedir.
Diger akim seviyelerinden farkli olarak 42 A darbe akiminda yapilan islemelerde, 100 ps ve

800 us darbe siiresi harig piirtizliilik degerleri artma egilimindedir.

Yapilan deneylerde en diisiik ortalama piirtizliiliik degeri 7 A darbe akimi ve 400 us darbe
stiresinde 1.895 um, en yiiksek ortalama piiriizliilik degeri ise 42 A darbe akimi ve 1600 ps
darbe stiresinde 7.971 um olarak belirlenmistir. Burada piirtizliiliik degerleri iizerinde toz
katkisinin etkisi de yadsinamaz. Bu durum yiizey topolojileri degerlendirmesinde ve sonuglar

kisminda tekrar ele alinacaktir.

4.2 YUZEY TOPOLOJISi

4.2.1 Krater Yapilari

EKI prosesinde yiizeye etkiyen ardisik kivilcimlar sonucu; yiiksek darbe akimlarinda derin,
yiiksek darbe siirelerinde ise iist iliste binmis yayvan kraterlerin olusumu beklenen bir
durumdur. Ozellikle 3 ps darbe siiresi ile 1600 ps darbe siiresi arasindaki islemelerde,
kraterlerin ¢aplarindaki artis bariz sekilde goriilmektedir (Sekil 4.2, 4.3, 4.4, 4.5). Artan akim
seviyelerinde krater derinliklerinin de arttigida gozlemlenmektedir. Aym1 3 us darbe
siiresinde, 7 A darbe akimi ile 42 A darbe akimlar1 arasinda islenen numunelerde olusan
kraterlerin derinliklerindeki farklilasma agikca goze carpmaktadir (Sekil 4.2a, 4.3a, 4.4a,
4.5a). 1600 ps gibi yiiksek darbe siiresinde yapilan islemelerde darbe akimi1 7 A’den (Sekil
4.2b) 12 A’e (Sekil 4.3b) artirildiginda krater derinliklerinin artttig1 ve yayvanlastigi, 22 A
(Sekil 4.4b) cikarildiginda ylizeyde eriyik malzemenin sagilip tekrar katilagsmasi ile olusan
karmasik yonelim izlerinin oldugu goriilmektedir. 42 A akim seviyesinde (Sekil 4.5b) ise
ardisik elektriksel kivilcimlarin etkisi ile olusmus i¢ ice kraterler ve olgunlasmis elektriksel
alanin kirilmasiyla olusan ikincil kivilcimlarin etkisiyle olusan dalgalanmalar ve kiigiik krater

yapilar1 goriilmektedir.
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Sekil 4.2 HA toz katkili EKI’ye tabi yiizeylerin TEM goriintiileri. Darbe Akimi: 7A Darbe
siiresi: a) 3 us b)1600 us
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Sekil 4.3 HA toz katkili EKI’ye tabi yiizeylerin TEM gériintiileri. Darbe Akimi: 12A Darbe
siiresi: a) 3 us b)1600 us
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500 pm

FEI QUANTA FEG 450

Sekil 4.4 HA toz katkili EKI’ye tabi yiizeylerin TEM gériintiileri. Darbe Akimi: 22A Darbe
siiresi: a) 3 us b)1600 us
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Sekil 4.5 HA toz katkili EKI’ye tabi yiizeylerin TEM gériintiileri. Darbe Akimi: 42A Darbe
siiresi: a) 3 us b)1600 us

4.2.2 Mikro Catlaklar, Eklentiler ve Gozenek Yapilari
EKi yonteminde, ard arda meydan gelen kivilcimlar, noktasal olarak ani sicaklik artis1 ve

beraberinde yiizeyden malzeme kaldirilmasi ve eriyik malzemenin dielektrik siv1 tarafindan

uzaklastirilmas1 sirasinda olusan 1sisal ¢evrimler sonucu yogun catlama aglar1 da
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olugmaktadir. 3 ps diisiik darbe siiresinde catlaklar diisiik akimlarda (Sekil 4.6) ve yliksek
akimlarda (Sekil 4.7) belirgin olarak gozlemlenememektedir. Eriyik metalin sebep oldugu
buhar zerreleri soguk dielektrik sivi ile karsilastiginda, ani bir sekilde kiire benzeri yapilar
seklinde katilasmaktadir. Kiire benzeri yapilarin daha ¢ok krater ceperlerinde olustugu ve

darbe akimi arttikca yogunlastigi gozlemlenmektedir.

Sekil 4.6 HA toz katkili EKI’ye tabi yiizeylerin TEM goriintiileri. Darbe Siiresi:3 us Darbe
akimi: a) 7Ab) 12 A
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Sekil 4.7 HA toz katkili EKI’ye tabi yiizeylerin TEM gériintiileri. Darbe Siiresi:3 ps Darbe
akimi: a) 22A b) 42 A

400 ps’den 1600 ps’ye kadar yiliksek darbe siirelerinde islenen numunelerde catlaklar ¢ok
daha belirgin hale gelmislerdir. Yiizeyde kiire benzeri eklentilerin diisiik darbe siirelerindeki
islemelere gore daha az oldugu (Sekil 4.8) bununla birlikte gdzeneklerin ise arttig1 (Sekil 4.9)

goriilmektedir.
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71'.7" pm -

FE1I QUANTA FEG 450

Sekil 4.8 HA toz katkili EKI’ye tabi yiizeylerin TEM goriintiileri. Darbe Siiresi:400 us Darbe
akimi: a) 7A b) 12 A
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100 pm —
FEI QUANTA FEG 450

Sekil 4.9 HA toz katkili EKI’ye tabi yiizeylerin TEM goriintiileri. Darbe Siiresi:400 us Darbe
akimi: a) 22A b) 42 A
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4.2.3 Hidroksiapatit Toz Katkisi

Calismanin asil gatisimi olusturan etken, hidroksiapatit toz katkili EKI ile yiizeye toz katkis
niifuziyetinin olusumudur. Ozellikle yiizeye niifuziyetin en iyi sekilde gergeklestigi isleme
parametrelerini  belirlemektir. Bu amagla islenen numunelerde belirli noktalarda
gerceklestirilen EDS analizleri incelenmis, hidroksiapatit yapisinda yer alan 1.67 kalsiyum
fosfor orami aranmustir. Oncelikle EKi’de toz katkis1 olarak kullanilan mikronize
hidroksiapatit tozlarmin TEM goriintiileri incelenmistir. Tozlarin kiiresel tane yapilari,
biiyiikliikleri ve dagilimlart agikca goriilmektedir (Sekil 4.10a). Ortalama toz boyutu 2-10 pm
olarak belirtilmistir. Yiiksek biiyiitmelerde yapilan incelemelerde (Sekil 4.10b) boyutlar1 20
um’yi asan tozlar goriilmektedir. Ayrica hidroksiapatitin tane yapisinin yaninda, Ca/P orani

gbzlemlenmistir (Sekil 4.11).

s 20 .20 1,80 . to 04 0.0 3108 e

b)

Sekil 4.11 Hidroksiapatit tozlarinin a) Genel goriiniimii b) EDS izleri
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Islenen 40 adet numunenin EDS izleri incelendiginde, 4 akim seviyesinde (7A, 12A, 22A,
42A) distik darbe siirelerinde (3 ps, 6 ps, 12 ps, 25 us, 50 ps) yizeye HA niifuziyetinin
bolgesel olmaktan ziyade, noktasal olarak topaklanma seklinde gerceklestigi goriilmektedir. 7
A darbe akiminda yapilan islemelerde bu topaklanmalarin daha ¢ok 3 ps (Sekil 4.12), 6 us
(Sekil 4.13) ve 12 ps (Sekil 4.14) darbe siirelerinde meydana geldigi goriilmektedir.

I

7.0 LR »00 18.00 13.00 L

Sekil 4.12 HA toz katkili EKI’ye tabi numunelerin a) TEM gériintiisii b) noktasal EDS
izleri. Darbe akimi1:7A Darbe Siiresi:3 pus

Apatitin toplandig1 kisimlarin ana metale gore daha koyu renkte oldugu ve tanecikler seklinde

topaklandig1 gdzlemlenmektedir. Ozellikle 7 A 6 us’de gergeklestirilen islemede ana metale

ait Ti pikinin goériilmemesi, bu noktada tamamen apatit varligina isaret etmektedir.
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1.00 2.00 3,00 4.00 5,00 6.00 7,00 8.00 9.00 10.00 11,00 keV

b)

Sekil 4.13 HA toz katkili EKI’ye tabi numunelerin a) TEM goriintiisii b) noktasal EDS izleri.
Darbe akimi:7A Darbe Stiresi:6 pus
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1.00 2.00 3.00 4,00 5.00 6.00 7.00 8.00 9.00  10.00  11.00  kev

Sekil 4.14 HA toz katkili EKi’ye tabi numunelerin a) TEM gériintiisii b) noktasal EDS izleri.
Darbe akimi:7A Darbe Siiresi:12 ps

3-50 us diisiik darbe stirelerinde diger akim seviyelerindeki islemelere bakildiginda, noktasal
olarak apatitin yogunlastig1 numunelerin 12A 50 us (Sekil 4.15), 22A, 6 us (Sekil 4.16), 42A,
6 us (Sekil 4.17) parametrelerinde islenen numuneler oldugu goriiliir. 12A 50 ps’de islenen
numunelerde tamamen noktasal niifuziyete sahip bir yiizey gézlemlenmektedir. 22A 6 ps’de

islenen numunelerde ise daha yogun bolgesel niifuziyet olarak nitelendirilebilecek yiizeyler
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goze carpmaktadir. 42A 6 ps’de islenen numunelerde de yogun olmasa da bolgesel

niifuziyetin olustugu ylizeyler goriilmektedir.

1.00 2.0 3.00 4.00 s.00 6.00 T.00 8.00 %.00 10,00 11.00 keV

b)

Sekil 4.15 HA toz katkili EKi’ye tabi numunelerin a) TEM gériintiisii b) noktasal EDS izleri.
Darbe akimi: 12A Darbe Siiresi: 50 ps
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8.00 9.00 10.00 11.00 kev

b)

Sekil 4.16 HA toz katkili EKi’ye tabi numunelerin a) TEM gériintiisii b) noktasal EDS izleri.
Darbe akimi: 22A Darbe Siiresi: 6 pus

44



0.80 1.60 2.40 3.20 4.00 4.80 5.60 6.40 7.20 keV

b)

Sekil 4.17 HA toz katkili EKI’ye tabi numunelerin a) TEM goriintiisii b) noktasal EDS izleri.
Darbe akimi: 42A Darbe Siiresi: 6 pus

Bununla birlikte, islenen numunelerin EDS izleri incelendiginde, 4 akim seviyesinde (7A,

12A, 22A, 42A) ve yiiksek darbe siirelerinde (100 ps, 200 ps, 400 us, 800 ps, 1600 us)
yiizeye niifuziyetin noktasal olmaktan ziyade, bolgesel ve daha yogun olarak gergeklestigi
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goriilmektedir. 7A, 800 ps’de islenen numunede (Sekil 4.18) kismen bolgesel bir niifuziyetin
oldugu goriilmektedir. Ana metalin oldugu kisimlarda yogun ¢atlak aglar1 géze carpmaktadir.

. 1 2 - “\“
AL o o
-y _"ﬁru’ S J
f % BT o GRS (SRS $L A B
SE o 50pm 1000x
a)

0.80 1.60 2.40 3.20 4.00 4.80 5.60 6.40 7.20  kev
b)

Sekil 4.18 HA toz katkil1 EKI’ye tabi numunelerin a) TEM goriintiisii b) noktasal EDS izleri.
Darbe akimi: 7A Darbe Siiresi: 800 s
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12A, 100 ps’de islenen numunede ise (Sekil 4.19) bolgesel niifuziyetin 7 A dekine gore daha
yogun oldugu Ti piklerinin Ca ve P piklerine gore ¢cok daha az olmasindan anlasilmaktadir.

Ayrica bu numunede ana metalde catlak aglarmin ve derin catlaklarin daha az oldugu

gozlemlenmektedir.

6.00 7.00 9.00 9.00 10.00 11.00 keV

Sekil 4.19 HA toz katkil1 EKI’ye tabi numunelerin a) TEM goriintiisii b) noktasal EDS izleri.
Darbe akimi: 12A Darbe Siiresi: 100 pus

1.00 2.00 3.00 4.00 5.00
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22A’de yiiksek darbe siirelerinde islenen numunelerde, niifuziyetin bolgesel olarak daha da
yogun oldugu goriilmektedir. Ozellikle 200 us (Sekil 4.20) ve 800 ps’de (Sekil 4.21)

gerceklestirilen islemelerde yiizeye gomiilii yogun apatit aglar1 géze carpmaktadir.

. -
L TR
-“'i\ .

0.80 1.60 2.40 3.20 4.00 4.80 5.60 6.40 7.20 ke
b)

Sekil 4.20 HA toz katkil1 EKI’ye tabi numunelerin a) TEM goriintiisii b) noktasal EDS izleri.
Darbe akimi: 22A Darbe Siiresi: 200 pus
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Apatitin daha ¢ok catlak aglar1 ve krater c¢eperlerinde toplandig1r ve apatit ag1 goriiniimii
sergiledigi gozlemlenmektedir. Apatitin yogun oldugu bolgelerde bdlgesel goriintii
alindiginda Ti piklerinin az oldugu dolayisiyla yiizeyin apatit ile yogunlastigi anlagilmaktadir.

0.80 1.60 2.40 3.20 4.00 4.80 5.60 6.40 7.20 keV

b)

Sekil 4.21 HA toz katkil1 EKI’ye tabi numunelerin a) TEM goriintiisii b) noktasal EDS izleri.
Darbe akimi: 22A Darbe Siiresi: 800 ps
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42A’de yiiksek darbe siirelerinde islenen numunelerde, bolgesel niifuziyete rastlanmistir.
Ozellikle 400 ps (Sekil 4.22) ve 1600 ps’de (Sekil 4.23) gerceklestirilen islemelerde yiizeye
gomiilii yogun apatit bolgeleri géze carpmaktadir. 22 A’dekinden farkli olarak agsi bir
niifuziyet gdzlemlenememektedir. Apatit olan bolgelerde Ti pikleri de gozlemlenmektedir. Bu
da niifuziyetin bir katmandan ziyade ara ara taneciklerin gomiilmesi seklinde oldugu

sonucunu ¢ikarmaktadir.

0.80 1.60 2.40 3.20 4.00 4.80 5.60 6.40 7.20 kev

b)

Sekil 4.22 HA toz katkili EKI’ye tabi numunelerin a) TEM gériintiisii b) noktasal EDS izleri.
Darbe akimi: 42A Darbe Siiresi: 400 ps
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0.80 1.60 2.40 3.20 4.00 4.80 5.60 6.40 7.20 keV

Sekil 4.23 HA toz katkili EKi’ye tabi numunelerin a) TEM gériintiisii b) noktasal EDS izleri.
Darbe akimi: 42A Darbe Siiresi: 1600 ps
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4.3 KESIT MiKROYAPISI

EKI prosesinin karmasik dogas1 birgok metaliirjik karakteristigin olusumunu desteklemektedir.
Ozellikle ¢ok yiiksek noktasal sicakliklarin sebep oldugu alisiimanus faz degisimleri ve olusan
kraterlerin metalliirjik karakteristiklerinin ¢esitliligi yiizey ve mikroyap1 incelemelerini de
genisletmektedir. Mikroyapi incelemelerinde islenen yiizeyden ana malzemeye inildik¢e farkll
karakteristife ve goriinlime sahip tabakalarm olusumu goézlemlenmektedir. Literatiirdeki
calismalar, isleme sirasinda yiizeyin hemen altinda daglamaya direngli ve ana metalden ¢ok daha
sert ve genellikle beyaz renkte gozlemlenen tabakanin varligini ortaya koymaktadir (Ekmekci
2009). Eriyip tekrar katilasan bu beyaz tabakanin altinda 1s1l etkilenmis bir tabaka ve nihayetinde
ana malzeme yer almaktadir (Sekil 4.24).

Isil etkilenmis katman

Eriyip tekrar katilasan katman

Ana malzeme

Sekil 4.24 Islenmis numunenin yiizey kesitinin genel gériiniimii.
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Calisma kapsaminda hazirlanan Ti-6Al-4V numuneler, oncelikle hidroksiapatit toz katkil
EKI’ye tabi tutulduktan sonra capak kalmamasi igin islenmis yiizeyden tabana dogru hassas
testere ile kesilip mikroyap1 incelemesi i¢in 190°C de sicaklikta bakalite alinmistir. Bakalite
alian numuneler, 240, 400, 800 ve 1200 grid zimparalarla ve sonrasinda 6, 1, 0.25 pm
sispansiyolarla ¢uhalarda parlatilmis Ti-6Al-4V malzemesine uygun Weck daglama ajani
kullanilarak daglanmistir. Weck daglama ajani, 5 g Amonyum Bifloriir ve 100 ml de-iyonize
su (saf su) icermektedir. Daglanarak kesit incelemesine uygun hale getirilen numunelerin,
optik mikroskop altinda 100X ve 400X biiyiitmelerde kesitleri incelenmistir. Incelemelerde,
darbe akimi arttikca beyaz tabakanin kalinligmin artttigi da gézlemlenmektedir (Sekil 4.25).
Ozellikle 7A ve 12A’de yapilan islemelerde beyaz tabakanin altinda ondan ¢ok daha kalin 1s1l
etkilenmis katman ve dielektrik siv1 ile ani sekilde etkilesime girip yeniden katilasan koyu ve
siireksiz tabakalar gozlemlenmektedir (Sekil 4.25 a, Sekil 4.25 b). 22A’deki islemede ise
yiikselen darbe akiminin etkisiyle olusan yogun ve derin krater bosluklar1 yer almaktadir
(Sekil 4.25 c). 42 A’deki islemede ise kalinlasan beyaz katman goze ¢arpmaktadir
(Sekil 4.25 d).

b) 12A, 6 us d) 42A, 6 us

Sekil 4.25 Farkli akim seviyelerinde islenmis numune kesitleri
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Yiiksek darbe siiresinde iglenen numunelerde artan darbe akimlariyla birlikte artan beyaz
tabaka kalinligmna ilaveten 1sil etkilenmis katmana kadar uzanan c¢atlak aglar1 da goze
carpmaktadir (Sekil 4.26). Catlaklarin faz dontistimleri sonucu olugsan ve malzemenin kopma
mukavemetini de asan yiiksek gerilmeler sebebiyle olustugu yapilan caligmalarda mevcuttur
(Ekmekci 2009). Bu catlaklar genellikle beyaz katman boyunca ilerleyip 1sil etkilenmis
katmanda son bulmaktadir. Catlaklarin ana metalin iclerine kadar ilerlememesinin en biiyiik
nedenlerinden biri ise toz katkisi olarak aciklanabilir (Ers6z 2009). Ayrica artan darbe
akimiyla birlikte diizensizliklerin de arttig1 gézlemlenmektedir. Artan darbe akimiyla krater
caplar1 da biiylimekte ve krater ¢eperlerinde eriyik metal kiimelenmis ve aniden dielektrik sivi
ile katilasmustir. Ozellikle yiiksek darbe akimi ve siiresinde (Sekil 4.26 d). karmasik ve birbiri
icine gecmis yapilar ve dielektrik sivi ile etkilesime ge¢mis koyu tabaka ve bosluklar goze
carpmaktadir.

a) 7A, 800 us

b) 12A, 800 ps d) 42A, 800 ps

Sekil 4.26 Islenmis numunelerin yiizey kesitleri
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4.4 X-ISINI KIRINIM DiFRAKTOMETRESI (XRD) ANALIZi

XRD analizi, kat1 ve toz formundaki numunelerin yapilarinda yer alan kristal yap1 6zellikleri
ve fazlar hakkinda bilgi veren analitik bir yontemdir. Numune iizerine X-1s11 gondererek,
her bir kristalin, fazin atomik dizilimlerine bagh olarak X-iginlarni karakteristik bir diizen
icerisinde kirmasi temeline dayanmaktadir. Bu yoOntemle, malzemenin igerdigi fazlarin
yaninda fazlarin konsantrasyonu, kristal olmayan fazlarin miktar1 ve boyutlar1 incelenir.
Metaller, seramikler, alasimlar ve kati ¢Ozeltilerden bobrek ve mesane taslari analizlerine,
toprak analizlerine, dogal yada yapay minerallerin igerdigi bilesik yada elementlerin tayinine
kadar bir¢ok alanda bagvurulan bir yontemdir. Standart kalitatif XRD analizlerinde
numunelerin, Ni filtreli Cu X-15in tiiplii cihazlar ile 2-70 derece arasinda analizleri
gerceklestirilmekte, elde edilen X-151n difraktogramlar: ise ASTM standartlarina gore
yorumlanmaktadir. Bu baglamda XRD analizi i¢in oncelikle EDS analiz sonuglarina gore
belirlenen HA toz katkili EK] ile 4 akim seviyesinde ve 800 ps darbe siiresinde islenmis 4
adet numune belirlenmistir. Belirlenen numunelere ilaveten karsilastirma yapabilmek

amactyla mikronize apatit tozu (Sekil 4.27) degerlendirilmistir.

o { = Mikronize hidroksiapatit (HA)

o |
=
=
2
st
[
o
ol
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Sekil 4.27 Mikronize HA tozlarinin XRD izleri

1 adet islenmemis numune (Sekil 4.28) ve 2 adet saf suda islenmis numune olmak iizere 8
ornek analiz edilmistir. Analizler, Panalytical marka Empyrean model XRD cihazinda 45 kV,
40 mA konfigiirasyonunda, Cu (ka) 1.54056 A X- 151 tiiplii cihaz ile 10-90 derece arasinda

Olciimler alinarak gergeklestirilmistir. Analizde, islenmemis ve saf suda islenmis ana
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malzemenin fazlar1 ve HA piklerine gore islemeye bagh yiizeye gomiilii HA tozlar etkisiyle

olusan pikler degerlendirilmistir.

® — a~Ti _
W — p=Ti

Girece Siddet

Sekil 4.28 Orijinal Ti-6Al-4V alasiminin islenmeden 6nceki XRD izleri

Sekil 4.29°da analizi yapilan numunelerden alinan izler, karsilastirma yapmak amaciyla ayni
grafik ilizerinde toplu halde gosterilmistir. Burada en tepede mikronize HA tozlarinin XRD
analizindeki pikleri verilmistir (a). Sonrasinda ise ana malzemenin (Ti-6Al-4V) pikleri yer
almaktadir (b). Ana malzemede daha ¢ok a-Ti pikleri mevcut olmakla birlikte B-Ti pikleri de
yer almaktadir. Devaminda yer alan saf suda islenmis numunede ilaveten ortamdan ve sudan
kaynakli TiO piki (Sekil 4.30) gozlemlenmektedir (c). Sonrasinda 7A darbe akiminda HA toz
katkist ile islenmis numune yer almaktadir. Buradaki pikler ana malzemeyle neredeyse
aynidir. Bunun sebebi, analizin toz katkisi niifuziyetinin olmadigi bir bolgede
gerceklestirilmesi olarak aciklanabilir (d). Bunu takip eden 12A 800us (e), 22A 800us (f) ve
42A 800us’de (g) yapilan islemelerde HA pikleri gdzlemlenmistir.
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Sekil 4.29 XRD izleri. (a) Mikronize HA (b) islenmemis ana malzeme (TI-6Al1-4V) (c) Saf
suda 42 A, 800 ps’de islenmis numune (d) HA toz katkili 7A, 800 us’de islenmis
numune (e¢) HA toz katkili 12A, 800 ps’de islenmis numune (f) HA toz katkili
22A, 800 ps’de islenmis numune (g) HA toz katkili 42A, 800 us’de islenmis
numune.

“ a-Ti
¢ TiO

0.3 A 80 us

0.3 A50 us

Gorece Siddet

. - - - -
20 30 40 50 60 70 80
20

Sekil 4.30 Degisik paremetrelerde Ti toz katkili EKI’ye ait XRD izleri (Chen et al. 2014).
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BOLUM 5

SONUCLAR VE DEGERLENDIiRME
5.1 SONUCLAR

Literatiirde, 6zellikle biyouyumlu metaller iizerine hidroksiapatit kaplamasi ile ilgili ¢esitli
yontemler mevcuttur. Plazma piiskiirtme, sol-jel, biyomimetik yontem gibi sik¢a kullanilan
kaplama yontemlerinin dezavantajlarina karsilik elektriksel kivileimla igleme yonteminin
kullanilabilirligini arastirmak bu tezin hazirlanmasina gerek duyurmustur. Onceden belirlenen
ve Boliim 3’te belirtilen parametrelerle gerceklestirilen deneyler ve Bolim 4’te gdsterilen
analizler neticesinde genel sonuclar elde edilmistir. Cizelge 5.1°de akim seviyesine gore
purtizlillik genel ortalamasi verilmistir. Burada akim arttikca piiriizliligiin de arttig1
gozlemlenmektedir. Bu EKi’de beklenen bir durumdur. Fakat aymi trend darbe siiresi igin
gecerli olmamaktadir (Cizelge 5.2). Burada toz katkisinin olusturulan kivileim sekli
tizerindeki etkisi goriilmektedir. Dielektrik siviya katilan toz katkisi; olusturulan kivilcimlarin
tekil kivilcimlar, tekil kivilcimlardan diisiik enerji seviyelerinde ayrilan sayica az ikincil
kivileimlar, tekil kivileim kanalinin merkezinden baslayarak c¢ok sayida ayrilmis ikincil
kivileimlar, kivilcim kanalinin tamamini kapsayacak sekilde olusan ikincil kivilcimlar yada
ikincil kiviletmlardan ayrilmis {igiinciil kivilcimlar seklinde olusmasini belirleyen énemli bir
etkendir. Olusan bu kivilcimlar rassal olmayip olusan ylizey morfolojisini dogrudan
etkilemekte, ayn1 zamanda toz katkisinin yiizeye niifuziyetinin de nasil olacagi hakkinda bilgi
vermektedir (Ekmekci vd. 2016). Kivileem mekanizmasinin ylizey morfolojisine ve
niifuziyete etkisinin yaninda baglantili olarak piiriizliiliigline etkisi de yadsinamaz bu

baglamda daha detayl arastirma yapilabilir.

Bununla birlikte toz katkilarmin EKi’de piiriizliiliigii azalttigma ve ayna parlakliginda
yiizeyler elde edilmesini sagladigina dair ¢alismalara Boliim 2’de deginilmisti. Burada
islenmemis numune, toz katkisiz saf suda islenmis numune ve saf suda toz katkili olarak
islenmis 3 numune karsilastirildiginda toz katkisinin piiriizliiliik iizerinde etkisi agikca

goriilmektedir (Cizelge 5.3). 12 A, 800 ps ‘de islenen numunede toz katkisi ortalama
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plriizliligii 5 pm, 42 A, 800 us ‘de islenen numunede ise 4.8 pm diistirmektedir. Piirtizliiliik

yiiksek akimlarda yaklasik yar1 yariya, diisiik akimlarda ise {i¢te bir oraninda diismektedir.

Cizelge 5.1 Akim seviyesine gore piliriizliiliikk genel ortalamasi

Akim (A) 7 12 22 42
Piiriizliilik (um) 2.885 3.582 3.935 5.275

Cizelge 5.2 Islem parametrelerine bagli niifuziyet ve piiriizliiliik durumu

7 Amper darbe akim 12 amper darbe akim
Darbe Ortalama HA niifuziyet Darbe Ortalama HA niifuziyet
siiresi yiizey durumu siiresi yiizey durumu
piiriizliiliigii piiriizliiliigii

3us 2,717 um az ¥ 3us 2915um gozlemlenemedi

6ps 2,801 um az v 6pus 2,866 um gozlemlenemedi
12ps 2,421 pm az v 12ps 3,437 um gozlemlenemedi
25pus 4,121 um gozlemlenemedi 25pus  3.812pum az v
S0ps 3,863 pm gozlemlenemedi SOps 4,743 pm gozlemlenemedi
100 us 2,381 um gozlemlenemedi 100 ps 4,536 um az v
200 ps 2,815 um gozlemlenemedi 200 ps 3,571 pm gozlemlenemedi
400 us 1,895 um az v 400 us 3,263 pm gozlemlenemedi
800 us 2,681 um orta v v 800 us 3,231 pm az v
1600 orta v ¥ 1600 az ¥

us 2,658 pm us 3,427 pm
22 amper darbe akim 42 amper darbe akim
Darbe  Ortalama HA niifuziyet Darbe Ortalama HA niifuziyet
siiresi yizey durumu siiresi yiizey durumu
piiriizliiliigii piiriizliiliigii

3us  3.282um gozlemlenemedi 3pus 3,005 pm gozlemlenemedi

6pus 3,503 um orta ¥ v 6us 3,658 um gozlemlenemedi
12ps 3,251 pm gozlemlenemedi 12ps 4,627 pm gozlemlenemedi
25us 4,703 pm gozlemlenemedi 25pus 5,265 um gozlemlenemedi
50pus 5,198 pm az v 50 us 5,755 pm gbzlemlenemedi
100 ps 3,922 pm yiiksek v v v 100 us 5,272 pm gozlemlenemedi
200 us 4,147 pm orta ¥ v 200 us 5,633 um az v
400 ps 3,697 um az v 400 ps 6,156 um orta v ¥
800 ps 3,507 pm yiiksek v v 800 ps 5416 um az v
1600 az v 1600 yiiksek v+ +

us 4148 um us  7.971pum
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EDS analizleri baz alinarak islem parametrelerine bagli niifuziyet durumuna genel olarak
bakildiginda 7 A’de yapilan islemeler harig toz katkisi niifuziyetinin yiiksek darbe siirelerinde
meydana geldigi goze carpmaktadir (Cizelge 5.2). Kivilcim atarken ana bosalim kanalinin
yogunlukca esit sayilabilecek ikincil kivilcimlara ayrilmasi sirasinda arada sikismis toz
taneleri bulunmakta ve bu toz taneleri darbe siiresinin sonlanmasi ile kapanan bosalim
kanalinin olusturdugu negatif basincin etkisi ile eriyik havuzuna hiicum ederek saplanip
kalmaktadir. Yani ikincil hatta tiglinciil kiviletmlarin niifuziyet {izerinde etkisi pozitiftir.
Yiiksek enerji yogunlugunun ikincil ve {ligiinciil kivilcim olusumunu destekledigi sdylenebilir.
Bu baglamda hem yiiksek akimlarda hem de yiiksek darbe siirelerinde niifuziyetin daha iyi
oldugu goriilmektedir. Bununla birlikte 7 A diigiik darbe akiminda ise yine diisiik darbe

stirelerinde az miktarda niifuziyet gézlemlenmistir.

Cizelge 5.3 Yiizey piiriizliiliigiine HA toz katkisinin etkisi

Saf suda Toz katkih Saf suda Toz katkih

Numune Islenmemis 12 A 12 A 42 A 42 A
800 ps 800 ps 800 pus 800 ps

Ortalama

Piriizlulik  0.0843 8.736 3.781 10.223 5.429

(pm)

Standart

Sapma 0.011 0.939 0.473 1.225 0.972

(pm)

Bu durum diisiik enerji seviyelerinde tekil kivilcimlardan ayrilmis az sayida ikincil
kivileimlarin etkisi olarak agiklanabilir. Bunun yaninda her seviyede en ¢ok niifuziyet oldugu

isleme kosulu 22 A olarak ortaya ¢ikmaktadir (Cizelge 5.2).

HA toz katkisi ile 4 farkli darbe akiminda ve 10 farkli darbe siiresinde islenen 40 adet
numuneden elde edilen EDS izlerine bakildiginda gozlemlenen element pikleri; yiizeye toz
katkis1 niifuziyetinin gozlemlenemedigi (Sekil 5.1), az miktarda gdzlemlendigi (Sekil 5.2),
orta derecede niifuziyetin oldugu (Sekil 5.3) ve yiiksek derecede toz katkisi niifuziyetinin
oldugu (Sekil 5.4) numuneleri agikca ortaya sermektedir. Niifuziyetin yogun oldugu bolgeler
daha ¢ok enerji yogunlugunun ¢ok oldugu catlak kenarlarinda ve koyu renkte goriilmektedir.

Ayrica Ca/P orani da yaklasik 1.67 olarak gézlemlenmektedir.
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Ti

1,00 2.00 3,00 400 s.00 €.00 T.00 .00 9,00 10,00 11.00  kev

Sekil 5.1 HA toz katkih EKi’ye tabi yiizeyde HA niifuziyetinin gdzlemlenemedigi
numunenin TEM goriintiisii ve alansal EDS izleri. Darbe akimi: 22A
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0.80 1.60 2.40 3.20 4.00 4.80 5.60 6.40 7.20 kaV

Sekil 5.2 HA toz katkili EKI’ye tabi yiizeyde HA niifuziyetinin az miktarda gdzlemlendigi
numunenin TEM goriintiisii ve alansal EDS izleri. Darbe akimi: 22A
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Ti

0.80 1.60 2.40 3.20 4.00 4.80 5.60 6.40 7.20 keV

Sekil 5.3 HA toz katkili EKI’ye tabi yiizeyde HA niifuziyetinin orta derecede gdzlemlendigi
numunenin TEM goriintiisii ve alansal EDS izleri. Darbe akimi: 22A
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Sekil 5.4 HA toz katkil1 EKI’ye tabi yiizeyde HA niifuziyetinin yiiksek oranda gézlemlendigi
numunenin TEM goriintiisii ve alansal EDS izleri. Darbe akimi: 22A
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5.2 DEGERLENDIRME

Literatiirde Protez ve implantlarda kullanilan Ti ve Ti alasimlar1 gibi biyouyumlu metallerin
viicut sivisi ile etkilesimleri sonucu bolgesel korozyona ugramalar1 ve ¢evresindeki dokulara
iyon salmimi yada kemikle biitiinlesmelerinde yasanan sorunlar, onlarin kemiklerle
etkilesimleri ¢ok daha iyi olan malzemelerle kaplanmasi geregini dogurmustur. Hidroksiapatit
kalsiyum fosfat bazli, kemige benzerligi sebebiyle kemik dokusu yerine kullanilan bir
biyoseramiktir. Yasayan ana kemik dokusuyla yliksek kimyasal bag olusturan, doku uyumunu
iyilestiren, dokular i¢in toksik olmayan, antibakteriyel Ozelliklere sahip bir malzeme
oldugundan protez, kaplama ve implantlarda yaygin kullanilmasimin yaninda yeni nesil

medikal kaplamalarda tercih sebebidir.

Bu tez kapsaminda ele alinan TKEKI yontemi ile toz katkilari ile zenginlestirilmis

fonksiyonel yiizeylerin elde edilmesi asagidaki avantajlar1 beraberinde getirecektir.

e EKI yontemi karmasik geometrilerin islenmesi i¢in en uygun ydntemlerden biridir.
Yontem sayesinde karmasik geometrilere sahip parcalar icin toz katkisiyla
zenginlestirilmis fonksiyonel yiizeylerin elde edilmesi saglanacaktir.

e TKEKI yénteminde is parcasmin hem istenilen geometride islenebilmesi hem de toz
katkis1 yoniinden zengin bir yilizey miimkiin olabilmektedir.

e Diger yontemlerde gerek duyulan c¢oziiciiler, baslaticilar, stabilizorler gibi
kimyasallara gerek duyulmayacaktir. Deiyonize suya eklenen HA tozlar1 yeterli
olacaktir.

e TEKI yonteminin uygulanmasi yalmzca dakikalar almaktadir ve akabinde sonucu
gormek miimkiin olacaktir.

e TEKI isleminde, islem sirasinda yiiksek termal gerilmelerin sebep oldugu ana metalin
yiizeyinde olusan mikro catlaklar bu tiir kaplamalarda istenen gozenekli doku
ozelligini destekleyici olabilir. Ayrica islemin geregi olarak yiizeyde olusan kraterler
icin de ayni1 sey sOylenebilir.

e Ayni dielektrik siv1 igerisinde birden ¢ok isleme yapilabilmektedir. Dielektrik sivinin
sonraki kullanim i¢in muhafazasi i¢in ek islemlere ya da uygun kosullarin

olusturulmasina gerek duyulmaz.
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Tiim bu avantajlarin gergeklesebilmesi i¢cin homojen olarak tamamen toz katkilarinin niifuz
ettigi homojen, fonksiyonel bir ylizeyin elde edilecegi parametrelerin belirlenmesi ve bu
durumun her defasinda ayni sekilde saglanabilmesi i¢in ek ¢alismalara ihtiya¢ vardir. Bununla
birlikte toz katkilarinin metale yapisma mukavemetlerinin ve 6zelliklerinin arastirilmasi ve

biyouyumlulugunun incelenmesi ayr1 bir arastirma alanini1 agmaktadir.
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