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OZET

YUKSEK LISANS TEZI

SECICI LAZER ERGITME YONTEMI iLE IMAL EDILMIS Ti-6AL-4V ELI
ALASIMI UZERINE ANODIZASYON VE SILAR TEKNIKLERININ
KOMBINASYONU iLE DUBLEKS KATMANLI KORUYUCU TABAKALARIN
URETIMI

Abdulhamit ATMACA

Erzurum Teknik Universitesi
Fen Bilimleri Enstitisu
Makine Miihendisligi Ana Bilim Dali

Danigsman: Dog¢. Dr. Onur COMAKLI

Eklemeli iiretim teknolojilerinin giiniimiizdeki gelismeleriyle birlikte bu alanda kullanilan
malzeme cesitliligi ¢cogalmis, bu gesitlerin icerisinde titanyum alasimlar1 da yer bulmustur. Geleneksel
imalat yontemleri kullanilarak fiiretilmesi ¢ok zor olan veya iiretimi miimkiin olmayan geometrilerin
eklemeli tiretim teknolojisi sayesinde olusturulmasi ile beraber, implant ve protezlerde "kisiye 6zel"
kavrami ortaya ¢ikmistir ve hastalarin kusurlu olan bélgelerine daha uyumlu, diger malzemelere nazaran
daha hafif protez veya implantlarin tiretilmesi miimkiin bir hal almistir. Biyomedikal alaninda biyomalzeme
olarak kullanilan Ti6Al4V alasgimmin ¢alisma Omriinii arttirmak igin giiniimiizde anodizasyon, ardisik
iyonik tabaka adsorpsiyon ve reaksiyonu (SILAR) ydntemi, sol-jel, plazma ile nitriirleme, CVD ve PVD
kaplama gibi ¢esitli ylizey islemleri uygulanmaktadir. Anodizasyon ve SILAR yontemleri ise sahip oldugu
avantajl 6zellikler nedeniyle 6n plana ¢ikmaktadir. Bu ¢alismada Ti6Al4V alagimina Anodizasyon ve
SILAR yontemleriyle TiOz, Ag2O ve dubleks (TiO2-Ag-0) filmler kaplanarak bu alagimin tribolojik ve
korozyon oOzelliklerinin artirilmasi hedeflenmistir. Bu yiizey kaplama islemlerinden sonra islemsiz ve
kaplanmis numunelerin mekanik, tribolojik ve korozyon ozelliklerin tespit edilmesi i¢in mikro sertlik
Olglimleri, ¢izme testleri, aginma ve korozyon deneyleri yapilmistir. Ayrica yapisal ozelliklerin tespit

edilmesi icin XRD ve SEM kullanilmistir.
2023, 58 sayfa

Anahtar Kelimeler: Eklemeli iiretim, Ti6Al4V, Anodizasyon, SILAR, Asinma,

Korozyon



ABSTRACT

MS. Thesis

PRODUCTION OF DUPLEX LAYERED PROTECTIVE LAYERS BY

COMBINATION OF ANODIZATiON AND SILAR TECHNIQUES ON

Ti-6AL-4V ELT ALLOY MANUFACTURED BY SELECTIVE LASER
MELTING METHOD

Abdulhamit ATMACA

Erzurum Technical University
Graduate School of Natural and Applied Sciences

Department of Mechanical Engineering

Supervisor: Assoc. Prof. Dr. Onur COMAKLI

The variety of materials used in this field has increased with the current developments in additive
manufacturing technologies, and titanium alloys have also found a place in these varieties. It has been
created by the additive manufacturing technology of geometries that are very difficult or impossible to
produce using traditional manufacturing methods. Moreover, the concept of "personalized" has emerged in
implants and prostheses. Today, various surface treatments such as anodization, Successive ionic layer
adsorption and reaction (SILAR), sol-gel, plasma nitriding, CVD and PVD coating are applied to increase
the working life of the Ti6Al4V alloy used as a biomaterial in the biomedical field. Anodization and SILAR
techniques come to the fore due to their advantageous properties. In this study, it is aimed to increase the
tribological and corrosion properties of Ti6Al4V alloy by coating TiO2, Ag,O and duplex (TiO2-Ag20)
films with Anodization and SILAR methods. After these surface coating processes, micro hardness
measurements, scratch tests, wear and corrosion tests were carried out to determine the mechanical,
tribological and corrosion properties of the untreated and coated samples. In addition, XRD and SEM were

used to determine the structural features.
2023, 58 page
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1. GIRIS

1. GIRIS

“Biyomalzeme Bilimi’’ biiyilk gelismelerin oldugu bir bilim dali olarak
giinlimiizde karsimiza ¢ikmaktadir. Biyolojik sistemle etkilesime girdigi zaman uyum
saglayabilen yeni malzemelerin gelistirilebilmesi i¢in bu bilim dali {izerinde yogun
cabalar gosterilmektedir. Biyomalzeme bilimi; malzeme bilimi, doku miihendisligi,
biyomedikal miihendisligi gibi alanlarda yapilan ¢aligmalarla baglanti icerisinde olup
direkt olarak etkilesim icerisindedir (Glven 2014). Biyomalzemeler; viicudumuzdaki
doku veya organlarin gorevlerini yerine getirirken bunlar1 desteklemek amaci ile
kullanilan malzemeler olarak tanimlanabilir. Biyomalzemelerde aranilan en O6nemli
ozellik biyouyumlu olmasinin yani sira, diger aranilan 6zellikler de malzemenin kendisini
saran dokularin degisimlerini olumsuz etkilememesi ve dokuda beklenmeyen tepkiler

olusturmamasidir (Pasinli 2004).

Insan viicudunun degisken kosullarda calisan bdlgelerinde biyomalzemeler
kullanilmaktadir. Giinliik yasantimizda viicut hareketlerinden dolayr kemiklerimiz
degisken yliklere maruz kalmaktadir. Ayni sartlar altinda, hareket halindeki ortopedik
malzemelerin ¢ok fazla yiikleme ¢evrimi altinda kalmasindan dolayr bu malzemelerin
mekanik ve yorulma dayanimlar1 biiyiik 6nem tasimaktadir. Biyomalzemelerin genel
olarak protezlerde ve implantlarda kullanildigini gorsek de bunun yaninda
ekstrakorporeal (viicut disinda bulunan fakat viicut ile etkilesim halinde bulunan)
cihazlarda ve teshis islemlerinde kullanilan kitlerde de kullanildig1 goriilmektedir (Glven
2014). Yiizyildan fazla siirelerle uygulama alanlarinda artis olan ve gelisimiyle beraber
mithendislik ve tip alanlarinda cesitli ¢aligmalar yapilan biyomalzemeler, dogal ve
sentetik olan malzemelerden imal edilirler. Biyomalzemelerin tip alaninda kullaniminin
yani sira biyoteknoloji alaninda da kullanilmaktadir (Y1lmaz et al. 2019). Sekil 1.1.” de

biyomalzemelerin smiflandirilmast goriilmektedir (Regi 2001).
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Biyomalzemeler

Dogal Biyomalzemeler

Yapay Biyomalzemeler
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Metalik

Siilfatlar
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gl 2
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Sekil 1.1. Biyomalzeme tirleri

Viicudun herhangi bir yerinde kullanilacak olan biyomalzeme i¢in dikkat edilmesi
gereken en Onemli husus o malzemenin biyouyumlulugudur. Bir biyomalzemenin
biyouyumlu olmasi, onun kendisini ¢evreleyen dokularda normal de§isimlerine engel
olmamas1 ve dokuda istenilmeyen olaylar1 (iltihaplanmasi, piht1 olusturmasi vs.)
meydana getirmemesidir. Biyomalzemelerin viicudun dokulariyla uyumlu ve onlara zarar
vermeyecek Ozelliklerde olmasi gerekmektedir. Viicudumuz kendi igerisine gelen
herhangi bir yabanci canliyr veya malzemeyi tehdit olarak algilamakta ve savunma
mekanizmasinin ¢ok giiclii olmas1 sebebiyle algiladigi bu tehditi ¢esitli yollarla yok
etmeye caligacaktir. Biitiin bu sebeplerden dolay: kullanacagimiz biyomalzemenin viicut
icerisinde yabanci olarak algilanmamasi ve kullanim amacina paralel olarak gorevini
yerine getirip, sorunsuz bir sekilde viicudun ¢aligmasina engel olmamasi saglanmalidir.
(Glimiigderelioglu 2002; Yildiz 2009). Metal ve alasimlari biyomalzeme alaninda
oldukga 6nemli bir yere sahip olan malzemelerdir. Malzemeye istenilen ek ozellikleri
saglamak ve Ozellikle fiziksel sartlarndan dolay1 islevsellik saglamak amaciyla,
biyomalzeme alninda metaller kullanilir (Meral 2013). Tablo 1.1.’de gesitli biyomedikal

uygulamalarda kullanilan biyomalzeme tiirleri verilmistir.
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Tablo 1.1. Biyomedikal iiriinlerde kullanilan dogal ve sentetik malzemeler

Uygulama Alam Malzeme Turu
Iskelet sistemi, eklemler, kirik kemik Titanyum, titanyum-aliminyum-
uclarini tespitte kullanilan ince metal vanadyum alasimlari, paslanmaz celik,
levhalar kobalt-krom alasimlar1
Kemik dolgu maddesi, kemikte olusan Polimetilmetakrilat (PMMA),
sekil bozukluklarinin tedavisinde hidroksiapatit
GOz ici lensler, kontakt lensler, kornea PMMA, silikon kauguk, hidrojeller,
bandaji silikon-akrilat, kalojen

[k biyomalzeme olarak kullanilan metal Sherman vanadyum celigidir. Vidalarin
yapiminda ve kemik plakalarinda kullanilmistir. Giiniimiizde en yaygin olarak kullanilan
biyomalzemeler; Titanyum (T1i) ve alagimlari, paslanmaz ¢elik ve alagimlari, kobalt (Co)-
krom (Cr)-molibden (Mo) alasimlaridir. Metallerin bir¢ok yonden dezavantajli
olmalarina ragmen, 6rnegin; biyouyumluluklarinin diisiik olmasi, dokulara nazaran ¢ok
daha sert olmalari, korozyona kars1 diisiik direngli olmalari, yogunluklarmin yiiksek
olmasi, dokularda alerjik reaksiyonlara sebebiyet verebilecek metal iyonu salmalar1 gibi,
sahip olduklar1 kristal yap1 ve metalik baglarinin gii¢clii olmas1 sebebiyle iistiin mekanik
ozellikler tasimaktadirlar. (Giimiisderelioglu 2002; Yildiz 2009). Biyomedikal trtinlerde
kullanilan bazi metalik biyomalzemelere ait yogunluk degerleri, Tablo 1.2.’de verilmistir
(Park 2000).

Tablo 1.2. Metalik biyomalzemelere ait yogunluk degerleri

Malzeme Yogunluk (gr/cmd)
Ti ve alasimlar1 45
316 paslanmaz celik 7,9
CoCrMo 8,3
CoNiCrMo 9,2
NiTi 6,7
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316L paslanmaz geligin mekanik 6zelliklerinin iyi olmasi, biyouyumlulugunun
kabul edilebilir diizeyde olmasi, yiik tasima kapasitesinin yiiksek olmasi ve korozyona
kars1 direnciyle biyomedikal uygulamalarinda protez malzemesi ve implant olarak sik¢a
kullanilmaktadir (Zhao et al. 2016). Fakat viicut sivisi ile uzun siireli temas ettigi zaman
tribolojik 6zelliklerinin yetersiz kalmasi 316L paslanmaz celiginin implant malzemesi
olarak kullanimin1 simirlandirmaktadir (Yazici et al. 2015). Ti ve alagimlari ise benzersiz
biyouyumlulugu, agirligma oranla yiiksek mekanik 6zellikleri, diisiik elastisite modiilii
ve anti manyetik Ozellikleri sayesinde biyomedikal mihendislik drunleri ve implant
olarak ¢ok genis kullanim alanima sahiptir (Okazaki and Gotoh 2005). Sekil 1.2. ve Sekil
1.3.’de titanyum alagimindan yapilmis protez takimlar ve hasta viicudunda kullanildig:

bolgeler gosterilmistir.

R Femoral Diz
Metalk Bas Bilegsemn
\
; Polimerik Bas :
Poletden
Femoral Bas Mafsal
\ Yazey
SaphTibial
Tabaka
Kalga Sapr

Sekil 1.2. Titanyum alasimmdan yapilmis protez takimlar1 (Sap vd 2019)

(a)

Sekil 1.3. (a) Titanyum alagimindan yapilmis kalga protezi, (b) Titanyum alagimindan
yapilmis diz protezinin rontgen gorintisi (Anonim 2023a).
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1. GIRIS

Titanyum, alagimlandirilarak mukavemeti artirilabilen, 1s1l iletkenligi iyi olan ve
manyetik etkili olmayan bir malzemedir. Kullanim alani genis olan titanyumun viicut
stvisinda bulunan klorlu tuzlara ve degisik organik asitlere kars1 bagisiklig1 oldugundan,
cerrahi implant, hassas dokularda, kemik ve Kkalga protezlerinde yaygin olarak
kullanilmaktadir (Albayrak 2008). Ti alasimlar1 genel olarak dokiim, toz metaliirjisi ve
talagh imalat gibi geleneksel imal usulleriyle tiretilir. Ti olduk¢a reaktif bir malzemedir
ve oksit haldeyken parcalamak nispeten zordur ve bu nedenle geleneksel imalat islemleri
yorucu, zaman alan ve yiiksek enerji maliyeti gerektiren proseslerdir. Ayrica implant ve
protez lirlinleri insan kemikleri ve eklemleri ile birlikte calistig1 i¢in karmasik geometrili
tasarimlarda da tretilmesi gerekmektedir. Ancak geleneksel Gretim yontemleri ile bu
geometrileri tretmek kolay degildir (Attar et al. 2017). Ozellikle son yillarda yeni bir
yontem olarak eklemeli Gretim yontemleri karsimiza ¢ikmaktadir. ilk zamanlarda
cihazlarla sadece plastik esasli malzemeler kullanilarak tiretimler yapilirken glinimiizde
ise c¢esitli metal tozlarmin katmanlar halinde serilerek bu sekilde iiretimine imkan

saglanmaktadir.

Secici Lazer Ergitmeli (SLE) eklemeli tretim yontemiyle elde etmek istedigimiz
Urliniin katman katman serilen toz tabakalarina bilgisayar kontroliinde bulunan lazer 1sin1
yardimiyla koruyucu bir atmosfer altinda vuruslar yaparak bu toz tabakalarmni ergitip
istedigimiz {irlinii ortaya ¢ikarmamizi saglayan eklemeli Gretim yontemlerinden biridir.
Bu islemde tozlar en alt tabakadan baslanip en {ist noktasina kadar katmanlar seklinde
serilip lazer 1511 yardimiyla ergitilerek istenilen form yakalanincaya kadar devam eder
(Gu et al. 2012). SLE yontemi geleneksel imalat yontemleri ile karsilastirildiginda birgok
avantaja sahiptir. Neredeyse istenilen her geometride hizl bir sekilde malzeme elde etme,
iiretimde kullanilan malzemede herhangi bir israf olmadan sadece istedigimiz formda
urtin elde edip malzemeden tasarruf etme, Computer Aid Design (CAD) modelleme
mantigina dayali oldugu i¢in liretim yapilabilecek ¢ok sayida {iriin ¢esitliligi sunmaktadir
(Zhang et al. 2011; Fukuda et al. 2011). Belirtilen bu avantajlarinin yaninda SLE islemi
titanyum gibi diger geleneksel metotlarla triin elde etmesi hem maliyetli hem de zaman
alan malzemelerin iiretilmesi ile de uyumluluk igerisindedir. Bu imkanlardan dolayr SLE
islemi ile ¢ok karmagik yapidaki geometrilere sahip implantlarm {retimi gittikge

yayginlagsmakta ve gelismektedir.
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Biyomalzemelerin viicutta sorunsuz sekilde kullanilmasi i¢in bu malzemelerin
mekanik 6zelliklerinin kemigin mekanik ozelliklerine yakin olmasi gerekmektedir.
Viicuda yerlestirildigi zaman viicut sivisi ile temasida implantlarin doku uyumu, kemik
blylmesi, kemik rejenerasyonu gibi biyoislevsel 0Ozellikleri yerine getirmesi
beklenmektedir (Yavari et al. 2014). Titanyum ve alagimlarinin kendi agirliklarma oranla
mukavemetinin yiiksek olmasi, yorulma Omiirlerinin iyi olmasi, korozyona karsi
direnclerinin ¢ok iyi olmasina karsilik bu malzemelerin tribolojik 6zelliklerinin yeterli
olmadigindan asmnma direngleri diisiiktiir ve vicutta kullanildigi zaman birgok aginma
iriinii ortaya ¢ikabilir ve bu ftriinler kemiklerde yipranma ve enfeksiyonlara sebep
olabilirler. Bunun yaninda titanyum ve alagimlarmin diger bir dezavantaji sicakligin
yiiksek oldugu klorlu ortamlarda korozyona karsi direnglerinin zayif olmasidir (Beck
1960). Bu dezavantajlar1 ortadan kaldirmak i¢in titanyum ve alasimlari tizerine ince film

kaplamalarin iginde oldugu yiizey islemleri uygulanmaktadir.

Ince film kaplamalar endiistriyel ve bilimsel ¢alismalarda énemli bir yere sahiptir.
Bu yontem ilk olarak seramikler ve camlar iizerinde dekorasyon islemi olarak
kullanilmistir. Daha sonraki yillarda yapilan caligmalarda giimiis tuzu kullanilarak, cam
yiizeylerde giimiis filmleri ortaya ¢ikmistir. ince filmler ile alakali yapilan biitiin bu
calismalar, gelisen teknoloji ile beraber vakum cihazlarmm da gelismesi ile sadece
laboratuvar caligsmalar1 olarak yerinde kalmistir. Gelisen bu vakum cihazlar1 ile modern
bir sekilde elde edilen ince filmlerin elektriksel ve optik Ozellikleri, kristal yapilar
iizerinde arastirmalar ve ¢alismalar yapilmistir. Ince film iiretim ydntemleri, temelde
malzeme yuzeylerinin kimyasal ve fiziksel 6zelliklerinin degistirilmesi i¢in depolanacak
olan malzemenin bulundugu fiziksel durumlara gore ve depolama teknigine gore
degistirilmesine imkan saglamaktadir. Ince film iiretim teknikleri Sekil 1.4.’te goriildiigii

gibi alt gruplara smiflandirilmaktadir (S6nmezoglu 2012).
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ince Film Uretim Teknikleri

| |

Kati Fazda Biiylitme

Buhar Fazda Biiyiitme

Sivi Fazda Biiyiitme

Kimyasal Buhar Biriktirme Sol-lel Mekanik Asindirma

Fiziksel Buhar Biriktirme Kimyasal Banyo Devitrifikasyon

Elektrokimyasal Yontem

Sekil 1.4. Ince film iiretim teknikleri (Sonmezoglu 2012)

Gilintimiizde c¢ok katmanli kaplamalar, gradiyent kaplamalar, metastabil
kaplamalar veya cok bilesenli kaplamalar gibi gelismis ve yeni kaplama yontemleri
gelistirilmistir. Tek katmanli kaplamalar genis bir alanda ve bir¢ok miihendislik alaninda
kullanilmasina karsilik nitelikleri dolayisiyla bazi uygulama alanlarinda yetersiz
kalmaktadir. Bu sebepten dolay1 ¢ok katmanli tabaka kullanilmasi bu sorunu asabilmek
icin basvurulabilecek bir yol olabilmektedir. Cok katmanli kaplamalar farkli
malzemelerin etkili ve 0stlin 6zelliklerinden yararlanilarak ve bunlarin bir araya
getirilmesi sayesinde olusturulur (Bull and Jones 1996). Cok katmanli kaplamalar, yiiksek
tokluk degeri, 1y1 adezyon oOzellikleri, ¢ok fonksiyonlu karakterleri, diisiik siirtiinme
katsayis1 ve uygun sertlikte olmalar1 sebebiyle kaplama yontemleri arasinda gelecegi
acisindan en verimli olabilecek bir yol olarak goriilmektedir. Sekil 1.5.’te goriildiigli gibi
cok katmanl kaplamalar farkli yapilarm ve farkli malzemelerin yer almalariyla
olusturulmus c¢esitli katmanlarin bir araya gelmeleriyle olusturulabilmektedir. Bir
kaplama tasariminda, katmanlar i¢in malzeme belirlenmesi ve bu malzemelerin hacimsel
olarak ayarlanmasi iglemi yapilirsa, katmanlarin yerlesme diizeni ve yerlesme kalinhig:
ayarlanirsa, olusturulacak kaplamada, sertlik, tokluk, korozyona karsi dayanim gibi

ozelliklerin bir arada bulunmasi saglanabilmektedir (Holleck and Schier 1995).
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Sekil 1.5. Ince kaplamalardaki gesitli yapilar (Watanabe 2004)

Titanyum ve alagimlarinin kolay bir sekilde oksit yapici olmasi sebebiyle
yuzeylerine uygulanabilecek en rahat yiizey islemlerinden biri anodik oksidasyon
(anodizasyon) islemidir. Bu yontem ile titanyum dioksit (TiOz) ince film tabaka
olusturma maliyeti, diger yontemlere nazaran daha diisiiktiir ve kurulmasi digerlerine
gore daha kolay bir yontemdir (Gross et al. 1998; Qji et al. 1999). Titanyum, aliminyum
ve magnezyum gibi metallerin yizeyinde; uygun bir elektrolit ve icerisinde anot olarak
kullanildiginda bir oksit tabakas1 olusur (Baykut and Atun 1989). Anodizasyon isleminde
de metalin yiizeyinde yiiksek kristalin yapili oksit film ile elektrokimyasal olarak
kaplanmas1 hedeflenmektedir. Son yillarda anodizasyon islemi titanyum metali tizerinde
oksit film tabakasi olusturmak i¢in en ¢ok ilgi ¢geken yontemlerden birisi haline gelmistir.
Bu yontem oOzellikle titanyumun kemige baglanma kabiliyetini gelistirmek adina

uygulanan bir islemdir (Cui et al. 2009).

Sirali iyonik tabaka adsorpsiyonu ve reaksiyonu (SILAR) yontemi, kristal ve
kompakt ince film tabaka elde etmek icin uygun bir yontemdir. SILAR yontemi, temel
olarak c¢ozeltideki iyonlarin adsorpsiyon ve reaksiyonu ve her bir daldirma iglemi
sonrasinda ¢ozeltideki homojen ¢okelmeden kaginmak igin de-iyonize su ile durulama
isleminden ibarettir (Tosun 2017). Bu yontem genis kullanim alan1 ile hem de ucuz ve

basit olmas1 sebebiyle yalitkan, metal ve yariiletken malzemelerin {iretimi i¢in oldukca
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uygun yontemlerden birisidir. Oda sicaklig1 ve oda sicakligina yakin sicakliklarda iiretim
yapilabildigi i¢in korozyon ve oksidasyon olasiligi diisiiktiir. SILAR yonteminde
kullanilan bazi parametreler; banyo siireleri, ¢dzelti yogunluklari, tur sayilari, ¢ézelti pH
degerleridir. Boyle ¢esitli parametreler s6z konusu oldugu i¢in iiretilen filmlerin de bu
sekilde cesitlilik gosterdigi gorlilmiistiir. Tur sayilar1 ve banyo siirelerinde degisiklik
yaparak filmin kalinlig1 istege gore degistirilebilmektedir. Bu yontemin diger bir avantaji
da kimyasal yontemle iiretim yapilmasindan dolay:1 farkli geometri ve boyutlara altlik

malzemesi kullanilmasina imkan saglamasidir (Taner 2010).

Bahsedilen tiim bu bilgiler dogrultusunda; eklemeli liretim, hizli prototipleme
teknolojilerinden birisi olarak kabul edilmektedir. Bu teknolojisinin en 6nemli
avantajlarindan birisi diger Uretim teknikleri ile iiretilemeyen karmasik geometrilere
sahip parcalarm Uretilmesinin rahathkla saglanabilmesidir. Ozellikle bu yontemin
biyomedikal Titanyum-6Altiminyum-4Vanadyum (Ti6Al4V) ELI alasim malzemesinin
iiretimi i¢in zaman ve maliyet acisindan uyumludur. Ancak viicutta kullanilan Ti6Al4V
ELI alasiminin aginma direnci diisiik oldugu i¢in viicut icerisinde birgok asmma iirtinii
olusabilmekte ve bunlar da enfeksiyona ve kemik kaybina sebep olabilmektedirler. Bu
tezde asinma ile ilgili olarak bu problemi gidermek ve Ti6Al4V ELI alasim malzemesinin
korozyon direncini daha da artirmak icin sirasiyla anodizasyon ve SILAR yontemleri
kullanilarak alagim yiizeyinde ince TiO2, Ag20 ve dubleks (TiO.- Ag20) filmler olusturup

malzemenin asinma ve korozyon direncini artirmak hedeflenmistir.
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2. KAYNAK OZETLERIi

2.1. Biyomalzemeler

Uygulama alaninda biyomalzemelerin kullanimi ¢ok eski zamanlara kadar uzansa
da bilimsel anlamda yeni bir alan olarak karsimiza ¢ikmaktadir. Misirda bulunan
mumyalanmig insan cesetlerine bakildigi zaman yapay g6z, burun ve disler verilebilecek
en giizel orneklerdir. Dis hekimliginde alaninda altinin kullanilmasi 2000 yil kadar
oncelere dayanmaktadir. Buna benzer olarak bronz ve bakir implantlarm milattan 6nceki
yillarda kullanilmaya baslandigimi gérmekteyiz. Bakir iyonunun insan viicuduna karsi
zehirleyici etkisi bulunmasma karsin, 19. yiizyilin ortalarina kadar ondan daha elverisli
malzeme olmamasindan dolay1 bakir implant kullanilmas: stirdiiriilmiistiir. 19. yiizyildan
itibaren viicut igerisinde baska yabanci malzemelerin kullanmas1 i¢in ¢esitli girisimlerde
bulunulmustur. Buna 6rnek olarak 1880 yilinda fildisinden yapilmis olan protezler insan
viicuduna yerlestirilmistir. Dis akriligi diye adlandirilan polimetilmetakrilat 1937 yilinda
dis hekimliginde kullanilmaya baglamistir. Bunlarin disinda molekiil bakimindan agirlikli
olan polietilen malzeme de kalga protezi olarak kullanilmaya baslanmistir. Metal olarak
Uretilen ilk protez vitalyum alasimmdan yapilmis olup tiretim yil1 1938°dir. Kullanimi
1960’11 y1llara kadar devam eden bu malzemeler metalin korozyona ugramasidan dolay1
viicutta ciddi problemler ortaya ¢ikarmistir. Bu olumsuzluklara ¢6ziim olarak 1972’1
yillarda kullanilmaya baslanan zirkonya ve aliimina isimli seramik malzemeler viicutta
olumsuzluk yaratmamasina karsilik inert yapida olduklarimdan dolay1r dokuya
baglanmakta zorluk ¢ekmistir ve ¢abuk zayiflamislardir. Ayni yillar igerisinde ‘Hench’
tarafindan gelisimi saglanan biyoaktif seramik malzemeler ile bu olumsuzluklar da
giderilmistir. Basar1 ile sonuclanan ilk implantlar, kirik tedavisinde kullanilmis olan
kemik plakalardir. Bu basar1y1 daha sonrasinda yapay kalp vanasinin gelistirilmesi, kan
damarlarinin  degistirilebilmesi, kalca protezi gibi adimlar izlemislerdir. Kalca
protezlerinde paslanmaz ¢elik 6n plana ¢ikarken, kalple alakali cihazlarda esnek yapida
olan sentetik polimer malzeme yani poliiiretan kullanilmstir. Ozet olarak son 30 senede
birgok seramik, polimer, metal malzeme viicudun degisik bolgelerinde parga onarilmasi
veya yenilenmesi islemlerinde kullanilmistir. Biyomalzemeler ise sadece implant olarak
karsimiza ¢ikmamaktadir, bunun yaninda ekstrakorporeal cihazlarda yani viicudun digina

konumlandirilan ancak viicutla etkilesim igerisinde olan cihazlarda veya bir¢ok eczacilik
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ve biyomedikal {iriinde yaygin olarak karsimiza ¢ikmaktadir (Ratner 2006; Gilimiisdereli

2002).

Hasar goren veya islevini yitirmis olan bir dokunun, yerine hasarsiz yani saglam
olan dokunun yerlestirilebilmesi i¢in iki yontem kullanilmaktadir. Bu yontemler
Transplantasyon ~ ve  Implantasyon islemleridir. ~ Implantasyon  ydnteminde
biyomalzemeler kullanilmakta olup, transplantasyon yonteminde ise hasta olan kisinin
kendi dokusu ya da baska bir insan veya bir hayvandan doku almip kullanilmasi s6z
konusu olmaktadir. Viicutta kullanilan implantlarin dokulara uyum saglamasi, ortopedik
protezlerinin kullanim émriiniin artmasina dogrudan etkili etmektedir. Biyomalzemeleri
tibbi alandaki uygulamalarda kullanim yerlerine gore; yumusak dokular i¢in kullanilan
biyomalzemeler ve sert dokular igin kullanilan biyomalzemeler olarak iki ana baslikta
gruplandirabilmek miimkiindir. Ortopedik alanda kullanilan implantlar ve dis implantlar1
genellikle seramik ve metal malzemelerden uretilirken, plastik cerrahi ve kalp damar igin
kullanilan malzemeler genellikle polimer malzemelerden iiretilmektedir. Bunlarin
yaninda polimer-metal veya metal-polimer kompozit biyomalzemeleri ¢esitli tibbi

alanlarda kullanilmaktadirlar.

Ornek olarak kalca protezleri metal-polimer malzemeden imal edilebilmektedir.
Biyomalzemelerde istenilen en onemli unsur biyouyumlu olmasidir. Biyouyumluluk
yiizey uyumlulugu ve yapisal uyumluluk olarak iki sekilde incelenebilmektedir. YUzey
uyumlulugu, biyomalzemenin viicut dokularma kimyasal, fiziksel ve biyolojik olarak
uygun yapida olmasidir. Yapisal uyumluluk ise, malzemelerin viicut dokularindaki
mekanik davranismin optimum duzeyde sagladigi uyum olarak tanimlanabilir.
(Glimiisdereli 2002; Yetim 2009).

2.1.1. Metalik biyomalzemeler

Metallerin iistiin mekanik ve sekillendirilebilir ozelliklere sahip olmalar1
sebebiyle bir¢cok alanda kullanimda tercih edilmektedirler. Metalik biyomalzemeler
implant malzemesi olarak birgok uygulamada kullanilmaktadir. En yaygin olarak
kullanilan alanlar dis ve ortopedik implantlar1 uygulamalaridir. Giiniimiizde en yaygin

olarak kullanilan metalik biyomalzeme gruplari, kobalt ve alagimlari, paslanmaz celikler,
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titanyum ve alagimlaridir. Tablo 2.1.’de kemige ait ve belirtilen biyomalzemelere ait

mekanik 6zelliklerin karsilastirilmas: gosterilmistir.

Tablo 2.1. implant malzeme olarak kullanilan metallerin ve kemigin mekanik 6zellikleri

(Hansen 2008).
Cekme Akma Sertlik Elastisite
Malzeme Mukavemeti Mukavemeti (HV) Modulu
(MPa) (MPa) (GPa)
Ti6AI4V alasimi 650 280 300 210
Co-Cr alasim 1,540 1.050 450 540
(D6vme)
Co-Cr alagimi
(Dokiim) 690 490 300 240
3161 paslanmaz 1.000 970 380 110
celigi
Insan kemigi 137,3 - 26,3 30

2.1.1.1. Titanyum alasimlari

Titanyum 1930’lu yillarin sonlarmma dogru biyomalzeme olarak kullanilmaya
baslanmustir. Titanyumun korozyona karsit mitkemmel dayanimi, 6zgiil agirhiginin diisiik
olmas1 (4,51gr/cm®), hafif olmasi, kuvvet/kiitle oraninin yiiksek olmasi, inert 6zellikte
olmasi, elastisite modiiliiniin kemiginkine yakin olmasi, kiigiik yapida olan malzemelerin
rahatlikla iiretilebilmesi vb. 6zelliklerinden dolay1 titanyumun tibbi ve medikal alanlarda
biyomalzeme olarak kullanilmasina sebep olmaktadir. Titanyum, kobalt ve 316
paslanmaz ¢elik alagimlarina nazaran daha hafiftir. Ayrica titanyumun elastisite modiilii
yaklasik olarak 110 MPa olup bu deger Co alasiminin yaklasik yaris1 kadardir. Alasim

elementlerini titanyuma ilave etmek titanyuma farkl 6zellikler kazandirmaktadir.

Co-Cr alagimlar1 ve paslanmaz ¢elikler degisken yiiklemelere altinda korozyonlu
yorulma hasarmma kars1 duyarli yapiya gelirler. Olusan bu korozyon iirlinleri bazi
biyouyumluluk sorunlari meydana getirirler. Ancak bu olumsuzluklara ragmen
titanyumun en biiyiik avantaji biyouyumlulugunun ve korozyona kars1 direncinin diger

metalik malzemelere karsilik daha yiiksek olmasidir. Ancak bununla beraber bazi

12



2. KAYNAK OZETLERI

dezavantajlar1 da bulunmaktadir, bunlar; zayif tribolojik 6zellik gostermesi ve diisiik
asinma direnci sergilemesidir. Bunlara ek olarak titanyum, sicakligin yiiksek oldugu
degerlerde asir1 reaktiflik gdsterir ve oksijenin bulunmast durumunda patlamaya karsi
hazir olan bir elementtir. Bu olumsuzluklardan dolayi, yiliksek sicaklik gerektiren

uygulamalarda atmosferin inert olmasina gerek duyulur ya da vakumlu ortamda eritilir.

Tablo 2.2. Ti ve alasimlarinin mekanik 6zellikleri (Giir ve Tagkin 2004)

Mekanik Ozellik CEANE LG Uzama You'r.1|g" Alasim
implant Dayanimi  Dayanim % Moduli Tipi
(MPa) (MPa) (GPa)
Cp-Ti Grade 1 240 170 24 102,7 a
Cp-Ti Grade 2 345 275 20 102,7 a
Cp-Ti Grade 3 450 380 18 103,4 a
Cp-Ti Grade 4 550 485 15 104,1 a
Ti-6Al-4V (Tav) 895-930 825-869 6-10 110-114  atp

Ti-6Al-4V ELI(Tav) 860-965 795-875 10-15 101-110 «atP

Ti-6AI-7Nb 900-1.050  880-950 8,1-15 114 o+
Ti-5Al-2,5Fe 1.020 895 15 112 otp
Ti-5Al-1,5B 925-1.080  820-930 1517 110 o+
Ti-13Nb-13Zr (Yas) ~ 973-1.037  836-908  10-16  79-84 B
Ti-15Mo (Tav) 874-851  544-736  21-10 7881 B
Ti-12Mo-6Zr-2Fe (Tav)  1.060-1.100 700-1.060 18-22  74-85 B
Ti-15M0-2,8Nb-0,2Si  979-999  945-987  16-18 83 B
Ti-155u-zt¥:\-/)2Ta-o,2Pd 860 290 21 89
Ti'155“"2§2§”'0’2pd 1.109 1.020 10 103
Ti-15Mo-52r-3Al (ST) 852 838 25 80 B
Ti-15Mo-52r-3A1 (Yas) ~ 1.060-1.100 11'%%%' 1822 80 B
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Titanyum malzemesi 882 °C’ye kadar sikipaket hekzagonal (a-Ti) bir yapi
sergilerken, 882 °C’den daha yiiksek sicakliklarda hacim merkezli kiibik (HMK) bir yap1
(B-Ti) sergiler (Albayrak 2008; Yetim 2009). Titanyum ve alagimlar1 karsimiza; diz ve
kalga implantlarinda, dis kopriilerinde, dis implantlarinda, ortopedik protezlerde, kafatasi
icerisindeki damarlarin baglantilarinda, ortopedik aletlerin yap1 gibi bir¢ok alanda
karsimiza ¢ikmaktadir. Titanyum ve alasimlarinin mekanik 6zellikleri Tablo 2.2.’de

gosterilmistir (Giir ve Taskin 2004).

Titanyum alasiminda bulunan ELI ifadesi, genellikle medikal alaninda kullanilan
ve hammadde titanyumun yliksek saflik derecesine sahip oldugunu gostermektedir. ELI
titanyum; yliksek korozyon direnci, dayaniklilik ve hafiflik 6zelliklerinin bir arada
istendigi alanlarda tercih edilmektedir. Yiiksek hasara karsi toleransmi dayaniklilik ile
birlestirmesi en 6nemli 6zelligidir. Ti6AI4V ELI alasimi korozyona karsi direnci ve
hafifligi ile iist seviye bir hammadde haline gelmistir. Iceriginde % 4 vanadyum ve % 6
aliminyum igeren bu alasim {stiin yapiya sahip olmasi sebebiyle global captaki
hammadde portfoyiinde iyi bir yer almaktadir. Dental sektdrdeki onde gelen firmalarin
belirttigi gibi bu alasim maddesi standart hammaddelere gore %25 daha saglam bir
yapidadir. Kullanilan teknolojilere ve liretim yontemlerine bakildigi zaman sektordeki
gelismis firmalardan birisi olan implament vida ve abutment {iretiminde hammadde

olarak titanyum ELI alasimini tercih etmektedir (Taylan 2018).

2.2. Eklemeli Uretim

Eklemeli Gretim yontemi; {i¢ boyutlu olarak modellemesi yapilmis olan verilerin
tabakalar veya katmanlar halinde, hammadde olarak tozlarin veya tellerin kullanildigi, bu
hammaddelerin kademeli olarak birlestirilip bir biitiin haline getirilmesiyle ortaya {iriiniin
¢ikarildig1 bir retim yontemidir. Geleneksel imalat yontemlerinden birisi olan talagh
imalatta istenilen iriin elde edilene kadar ylizeyden belirli parcalar kaldirilarak elde
edilmektedir. Dokiimle {iretim yonteminde ise maca, kalip imalat1 gibi farkli iiretim
admmlari izlenerek istenilen tiriin elde edilebilmektedir. Geleneksel imalat yontemlerine
nazaran eklemeli iiretim yontemlerinde biitiin bu farkl farkli islemlere gerek duymadan,
uygulanacak adim sayisinin bu kadar ¢ok olmamasindan, daha hizli, daha pratik ve en

onemli olarak diger iiretim yontemleriyle tiretilmesi neredeyse imkansiz olarak gortlen

14



2. KAYNAK OZETLERI

karmasik ve kiigiik boyutlardaki geometrilerin daha az is giicii kullanilarak, katmanlar
halinde retilmesi oldukga uygulanabilirliktedir. Eklemeli tretim yontemi ile bilgisayar
ortaminda modellemesi yapilmis olan ve katmanlar halinde ayrilmig geometrilerinin ilgili
kisimlarina enerjisi yiiksek olan lazer 1511 veya bir elektron demetinin gonderilmesiyle,
ya da sinterleme iglemiyle seramik, kompozit, metalik ve plastik malzemeler elde
edilebilmektedir (Beyer 2014). Eklemeli lretim yonteminin geleneksel yontemlerden
temel farkli istenilen geometrinin tek seferde olabildigince az malzeme israfi yapilarak
iretim yapilmasidir. Eklemeli tiretim yonteminde katmanlar halinde iiretim yapildig: icin
hem karmasik kafes yapilarda hem de karmasik geometrilerde olan {iriinlerin ortaya

cikmasi saglanabilmektedir.

2.2.1. Metal eklemeli Gretim ve yontemleri

Metal eklemeli liretim temelde malzemelerin birlestirme bi¢cimine gdre baglayici
ve lazer seklinde, hammaddenin kullanim sekline gore ise tel, sac ve toz malzemelerin
birlestirilme yontemine gore ii¢ farkli formda malzeme yapisina sahip metallerle iiretim
yapilmasi islemidir (Kruth et al. 2003). Giiniimiizde en yaygin olarak kullanilan metal
eklemeli liretim yontemleri yonlendirilmis biriktirme veya yigma prosesleri ve toz yatak
prosesi seklindedir. Bu yontemler kullanilirken enerji kaynagi olarak ark kaynagi,
ultrasonik enerji, elektron 1511 veya yliksek enerjili lazer kullanilmaktadir. Sekil 2.1.°de

metal eklemeli liretim yontemlerinin simiflandirilmis sekli gosterilmistir.

Metal Eklemeli Uretim Yontemleri

! |
Toz Yatagi Prosesi Yonlendirilmig Yigma Prosesi
Lazer Islemli Net
Sekillendirme (LENS)

Lazer Metal
Biriktirme (LMD}

Direk Metal
Yazdirma (3DP)

Direk Metal Lazer
Sinterleme (DMLS)

Elektron Isinh
Ergitme (EBM)

Secici Lazer

——

Sinterleme [SLS)

Secici Lazer Ergitme
(SLE)

Sekil 2.1. Metal eklemeli tiretim yontemlerinin smiflandiriimasi
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2.2.1.1. Segici lazer ergitme (SLE) yontemi

Eklemeli uretim yontemlerinden birisi olan SLE yontemi;
Yiiksek enerjili lazer 1g1n1 ile toz yataginda katman ergitme islemi uygulanarak tretimin
gerceklestirildigi bir yontemdir. SLE yontemini metal tozlarm, toz yatagina bir toz serici
ara¢ yardimiyla serildikten sonra yiiksek enerjili lazer 1s1ninin tarayici aynalar vasitasiyla
yonlendirilerek istenilen bdlgelerin taranilmasi ve tabakalar olusturulmasi esasina dayanir
(Lee et al. 2017). SLE yontemi ile Grlnlerin tamamen ergimesi, ergiyen urunlerin
birleserek katilagsmasi saglanir. Bu yontem ile gelismis mikro yap1 ve mekanik 6zellik
gOsteren drinler elde edilmektedir. SLE yontemi ile 0,05 mm dogruluk hassasiyetinde
istenilen Uriinler elde edilebilmektedir (Gu 2012). Yiizey piiriizliligi 5-15 mikrometre
(um) ve tabaka kalinligi 10-100 um araliginda bulunmaktadir. SLE iiretim yonteminde
kobalt-krom, paslanmaz celik, aliminyum ve titanyum alasimlar1 gibi metal
malzemelerin iiretimi gerceklestirilebilmektedir. Ergitme islemi yapilirken 100-400
Watt(W) giiciine sahip fiber lazer kullanilmaktadir. Lazer 1sin1 yardimiyla ergimis haldeki
parcalar o katmada kat1 duruma gelir ve bir sonraki katmanin olusturulabilmesi igin
iiretim platformu asagiya indirilir. Katman asagiya indirildikten sonra tekrar toz serme
islemi, lazer 151n yardimiyla ergitme islemi tekrarlanir ve bu islemler istenilen geometri
elde edilinceye kadar tekrarlanir. Kullanilan metal malzemelere gore farkl koruyucu gaz
atmosferleri altinda islemler yapilmaktadir. Bu ortamlara 6rnek olarak, paslanmaz ¢elik
tozundan iiretim yapiliyor ise koruyucu gaz olarak azot gazi, titanyum ve alagimlari
tozlar1 kullaniliyorsa koruyucu gaz olarak argon gazi kullanilarak iiretimin ger¢eklesmesi
saglanir. Uretimin koruyucu gaz esliginde yapilmasinm iki ana nedeni bulunmaktadir.
Birincisi iiretim yapilirken kullanilan metalik malzemeye bagli olarak veya g¢alisma
parametresi olarak sicakligin c¢ok yiiksek olmasindan dolayir oksidasyona sebebiyet
vermesidir. Ikinci neden ise iiretim esnasinda lazer 1sinmmn ortamda sapmaya
ugramamasidir. SLE yonteminde iiretim birden fazla degiskenden etkilenmektedir. Bu
degiskenleri iki grupta incelemek miimkiindiir. Birinci olarak lazer 1sm1 ile alakali
parametreler, ikinci olarak ise taramanim yapildigi yollar ve istenilen geometri ile
alakahdir. Lazer ile ilgili olan parametreler; lazerin hizi, lazerin odaklandig ¢ap, lazerin
giicii. Diger bir degisken olan geometri ile alakali parametreler ise; insa edilecek yon,
tarama mesafesi, istenilen tabaka kalinlig1 gibi parametrelerdir (Lee et al. 2017). Sekil

2.2.°de SLE ile metal toz ergitme prosesine ait gdrsel bulunmaktadir.
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Sekil 2.2. SLE uretim prosesi (Siyambas and Turgut 2022)

SLE y6nteminin avantajlar1 asagida verilmistir (Benedetti et al. 2017).

e Parca dretimine dogrudan imkén saglar bu da bakim giderleri, montaj
elemanlarinin  kullanmilmasi, fazladan kullanilan 15 glicii gibi birtakim
maliyetlerden kaginmak i¢in olanak saglar.

e Bu yontem istenilen formda karmasik geometrilerin Uretimine kolaylik
saglamaktadir ve geometrik olarak uretilmek istenen numune kiculdikge Gretim
yapilmasi daha da kolay hale gelmektedir.

e Tasarim yapilirken ¢ok miktarda basit formda parca olusturmak yerine daha az
miktarda tasarim iiriinii elde edilip bu sayede tersine miihendislik yoniinde
calismalara hiz kazandirilabilmektedir.

e Uretilmek istenen kompleks geometrilerde i¢c kisimlarda birden fazla parca ile
montaj yapmak yerine bu parcanin bir biitiin halinde {iretilmesi o parganin 1s1
transferi ve enerji uygulamalarinda daha verimli olmasini saglamaktadir.

e Karmasik kafes yapida olan parcalarin hata paymin olduk¢a az miktarda oldugu,
yiiksek dogruluk payiyla iiretilmesi saglanmaktadir.

e Bu yontem pratik olmas1 sayesinde tasarima uygun mekanik 6zelliklerde, olduk¢a
islevsel, maksimum dizayn geometrisine sahip ve hafif bir {iriin ortaya ¢ikarmay1
saglamaktadir.

e Uretilen malzemelerin hafifligi, malzemeden tasarruf edilmesi, goriiniis olarak
estetik olmas1 miihendislik ag¢isindan beklenenleri karsilamaktadir.

e Bu yontem ile Uretimi yapilan trinler tip, medikal, otomotiv, havacilik ve
savunma sanayi alanlarinda ¢ok sayida tiriin ¢esitliligine imkan saglamakta ve bu

alanlarda hizmet saglamaktadir (Wysocki et al. 2017).
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SLE yonteminde etkili olan parametreler Sekil 2.3.’de gosterilmistir.

Tarama
Hizi ve
Sekli

Tarama
Sikhigi

Secici Lazer Ergitme [—

Yonteminde Etkili Odak
Genisligi

Olan Parametreler

T Tablada

Akiskanligi Durug
Acgisi

Sekil 2.3. SLE yonteminde tretimi etkileyen parametreler

Attar ve arkadaslar1 SLE ile eklemeli iiretim ve dokiim yontemleri ile iiretilen
ticari saflikta titanyumun (CP-Ti) tribolojik ozelliklerinin karsilagtrmali olarak
arastirmiglardir. Asinma testleri sonucunda SLE ve dokim ile Uretilen CP-Ti’de benzer
asinma mekanizmalar1 ger¢eklesmis ancak yiizey sertligi daha yiiksek, daha ince taneli
martenzitik mikro yapiya sahip olan SLE ile Uretilen CP-Ti daha iyi asinma direnci
gostermistir (Attar et al. 2015).

Bartolomeu ve arkadaglar1 SLE, dokiim ve sicak presleme ile iiretilen biyomedikal
Ti6AI4V alasiminin tribolojik 6zellikleri kiyaslamali olarak incelenmistirler. Calisma
sonunda SLE ile iiretilen Ti6Al4V’ nin 370-380 Vickers (HV) sertlikle en yiksek sertlik
degerine sahip oldugu buna ek olarak digerlerine gore en diisiik asinma oranina sahip
oldugu goriilmiistiir. Titanyum ve alagimlar1 agirhigina oranla yiiksek mukavemeti, iyi
yorulma Omrii, miikemmel korozyon direncine sahip olmasma ragmen tribolojik
ozelliklerinin yetersiz olmasindan dolay:1 diisiik tribolojik davramig sergilemektedir.
Literatlirde yer alan calismalarda implant malzemesi olarak kullanilan titanyum ve
alasimlarinin aginma &zelliklerinin gelismesi i¢in anodizasyon ve SILAR ylzey

islemlerinin uygulandig1 goriilmiistiir (Bartolomeu et al. 2017).
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Longhitano ve arkadaslar1 Ti6Al4V ELI tozunu kullanarak DMLS (Direkt Metal
Lazer Sinterleme) yontemiyle drettikleri numunelerinin  korozyon direnglerini
incelemiglerdir. Bu ¢aligmada, biyomateryal uygulamalar1 i¢in mekanik gereksinimleri
kargilamak tizere DMLS ile numuneler {iretilmis ve farkli 1s1l islemlere tabi tutulmustur.
Sonug olarak, bu ¢alisma, anotlamanin, DMLS Ti-6Al-4V alasimina korozyon direnci ve
ek islevsellikler saglayabilen saglam bir teknik oldugunu gostermistir, anodize edilmis

geleneksel islenmis malzemeyle karsilastirilabilir (Longhitano et al. 2018).

Turalioglu ve arkadaslar1 yaptiklar1 calismada katmanli Ti6Al4V/316L
numuneler, SLE eklemeli iretim yontemiyle {retmislerdir. Daha sonra, Uretilen
numunelerin asmmma Ozelliklerini  gelistirmek malzeme yiizeyine anodizasyon
uygulanmistir. Elde edilen sonuglara gore, anodik oksitlenmis numunelerin aginma ve
korozyon direnci, islemsiz numunelere kiyasla daha yiiksek oldugunu gozlemlemislerdir

(Turalioglu vd 2021).

2.3. Yiizey Islemleri

Insanlar binlerce yil once kullanmis olduklari malzemeleri ortaya ¢ikan
problemlere ve ihtiyaglarina gore degistirip gelistirmislerdir. Bu degisimler sayesinde
bir¢ok iiretim ve tasarim teknolojileri gelismistir. Tiim bu neticeler sonucunda insanlarin
kullanacaklar1 malzemeden beklentisi de zamanla artig gostermistir. Biitiin malzemelerin
yiizeyleri aslinda malzeme ylizeyini ¢evreleyen katmandan meydana gelmistir. Ayni
zamanda bu malzemelerin cevresiyle olan etkilesimi bu katman sayesinde
saglanmaktadir. Bu sebepten dolay1 bir malzemenin kalitesini ve 6zelliklerini biiyiik
oranda yuzeyinin 0zellikleri belirlemektedir. Malzemelerin yuzey 6zelliklerinde
yapilacak degisiklikler veya malzeme ylizeyine uygulanacak bir kaplama islemi
insanlarin malzemelerden beklentilerini karsilayabilir. Malzeme ylizey 6zelliklerini

degistirmek i¢in kullanilan yontemler ii¢ baslikla ele alinabilir:
e Iyon ve kimyasal difiizyon

e Mikroyapisal degisiklik

e Kaplama islemleri
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Kaplama islemleri; kullanilan malzemenin yiizey piiriizliliigiiniin en aza
indirilmesi, ylizey sertliginin ve dayaniminin artirilmasi, aginma ve korozyona karsi
korunmast ve ayrica malzemenin dekoratif bir goriinlim kazanmasini gibi birtakim
amaclar dogrultusunda kullanilmaktadir. Cesitli kaplama yontemleri; seramik, organik,
metal malzemeler veya bu malzemelerin gesitli kombinasyonlarinin yilizeye uygulanip
yiizeyde biriktirilmesi amaciyla kullanilmaktadir. Ancak kullanilan her islemde farkli
parametreler bulunur ve bu islemlerin avantajlari1 oldugu gibi kullanim alanlar1 sinirhdir
(Davis 2001). Kaplamalar ince film kaplama ve kalin film kaplama olarak iki ana gruba
ayrilmaktadir. 10 pm ve tizerindeki kalinliga sahip kaplamalar kalin film kaplama olarak
adlandirilmaktadir ve bu kaplama termal piiskiirtme, elektroliz veya sicak daldirma
yontemleriyle elde edilebilmektedir. Ince filmlerin ise kalinliklar1 daha diisiiktiir ve
sentezleme i¢cin kullanilan yontemler kalin kaplamalarinkine gore farklilik gosterir.
Kaplama islemi beraberinde getirmis oldugu avantajlardan dolay1 {iretim endiistrisinde

olduke¢a ilgi odagi olmustur. Yapilan kaplamalar;

e Malzemenin asinma, siirtlinme ve korozyona karsi direncini artirmak,

e Yiksek sertlik elde etmek,

e Taban malzeme ile yiizey kaplamasi arasindaki diflizyonun istenilen miktara
ulagtirarak yapigma Ozelliginin artmasina, bu sayede malzemenin bulundugu
ortama kars1 en iist seviyede dayaniklilik saglamak,

e Disg gorilinlisiindeki piirtizliligli azaltip ylizeyin istenilen renkte olmasini
saglamak,

e Kaplamayla birlikte yiiksek sicakliklarda ¢aligabilmesini saglamak,

e Malzemeye yiiksek tokluk ve kararlilik saglamak gibi beklentileri

karsilamaktadir.

Kalmhigi mikrometre boyutundan nanometre boyutuna kadar degisebilen
malzeme yiizey tabakasi ince film tabaka olarak adlandirilmaktadir. ince filmler;
kimyasal, fiziksel, elektrokimyasal islem veya reaksiyonlarla, kat1 malzemeler iizerine
iyonlar, molekiiller ya da atomlarm kontrollii bir bigcimde yogunlastirilmasiyla elde

edilebilir (Myandoab 2016).
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2.3.1. Anodizasyon yontemi

Magnezyum, aliminyum, bakir ve titanyum gibi metaller belirli bir elektrolitte
anot olarak kullanilirsa metal yiizeyinde bir oksit film tabakasi olusur (Baykut and Atun
1989). Anodik oksidasyon(anodizasyon) terimi, kullanilan metallerin ilizerinde bir kati
oksit tabakanimn ya da kat1 hidroksit tabakanin olusumunu ifade eden bir terimdir. Farkli
ve cesitli metallerle yapilmis olan anotlar ile elektroliz islemi yapildiginda anodun
davranis1 kullanilan metalin tiiriine ve elektrolite gore farklilik gosterir. Bu yonden
metaller iki gruba ayrilirlar. Birinci grupta elektroliz islemi aninda anot olarak ¢oziinme
gostermeyen metaller bulunur. Bu metallere en giizel dérnek platindir. ikinci grupta
bulunan metaller ise anot olarak ¢ozuinirler ve bunlar aktif metallerdir. Ornek olarak K,
Na, Mg, Zn, Al verilebilir. Verilen bu 6rnekler tamamen kesin degildir. Ciinkii metaller
bulunduklar1 sartlara gore aktiflik veya pasiflik gosterebilirler. Cozeltilerde bulunan
anyonlarm tiirii, sicaklik ve akim yogunlugu, ¢ozeltinin pH derecesi metallere olan etki
siddetini degistirebilmektedir. Ta, Nb, Zr, Al, Ti gibi metallerin iizerinde olusan oksit
film tabakasi yar1 iletkenlik 6zellik gosterir ve bu metallere redresorliik (akim dogrultma)
ozelliginden dolay1 ‘yaly’ metalleri ad1 verilir. Anodizasyon esnasinda oksit olusmasinin
disinda farkli reaksiyonlar da goriilmektedir. Iyonlarin desarj olmasi sonucunda ya
hidrojen ya da metal olup genellikle kararli yapidadirlar ve bundan dolay1 katotta
gerceklesen elektrokimyasal olaylar basit olaylar olarak adlandirilabilmektedir. Buna

karsilik olarak anottaki elektrokimyasal olaylarda genel olarak karisiktir (Berkem 1993).

Titanyum implantlarinin osseintegrasyonunu yiikseltmek maksadiyla kapsamli
olarak caligmalar yapilmaya baslanmistir (Chiesa et al. 2003). Yiizeyi kaplanacak olan
titanyum elektroliz isleminde anot gorevi gormektedir. Kaplama yapilacak olan parca
genellikle dogru akim (DA) kullanilarak, bir katot ile birlikte uygun ortamda belirli bir
stire bekletilir. Bekleme suresi bir parametre olup istenilen oksit kalinligi ve 6zelligine
gore degisim gdsterebilmektedir. Oksijen gazinin salinimi veya anot parga yilizeyinde bir
oksit tabaka olugmasi, ¢ozeltinin kullanilan metal ile olan tepkimesine bagli olarak,
ylizeyde ¢oziinme iglemi veya oksit film olugsmasina sebep olabilir (Yerokhin et al. 1999).
Oksijen anot yizeyini kaplar ve titanyum ile tepkimeye girerek ylzeyde bir TiO;
olusumunu saglar. Olusan bu film tabakasi bariyer film olarak adlandirilir. Cok ince

olmas1 sebebiyle smirli seviyede koruma saglayabilir. Bu ince katmanin kalinligini
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degistirebilmek admna bariyer filmin ¢oziindiiriilmesi i¢in yeni bir yonteme ihtiyag
duyulmaktadir. Oksit tabakasinin yeterince ¢oziinebilmesi icin bir elektrolitin
kullanilmas1 gerekmektedir. Amag teorik olarak; elektrokimyasal anodizasyon islemi
sirasinda oksit film ve elektrolitin ara ylizeyinde ¢ift katman elde etmektir. Anodizasyon
islemi sirasinda iyon ve elektron ciftleri oksit filmin yiizeyinde elektrolitteki dagilimin
sonucudur. Elektrolitin konsantrasyonu artirilirsa ve i¢ tabakadaki diisiik konstrasyon
artarsa ara ylizeyde olusan elektrokimyasal tepkimeler hizlanir ve elektriksel direng
diiser. Bunlarin sonucunda elektrolitin konsantrasyonunun artirilmasiyla anodik

olusumdaki voltaj diistiriilmiis olur (Young 1961; Sato 1971; Sul et al. 2001).

Albayrak ve arkadaslari titanyum malzemesini anodizasyon prosesi ile
oksitleyerek bu malzemenin korozyon davranigini incelemistir. Sonucglara gore,
oksitlenmis numunelerin yogun siitunlu mikroyapisi, bir bariyer gérevi gorerek iyi bir
korozyon direnci saglamistir. Sonug olarak, titanyum oksit tabakasi, islemsiz titanyum

malzemesine aksine, korozyon direncinde 6nemli bir gelisme sagladigini belirtmislerdir

(Albayrak vd 2011).

Yetim yaptig1 caligmada ticari safliktaki titanyum (CP-Ti) numunelerini H2SO4
(2.5 M) — H3POs4 (0.3 M) ¢ozeltilerde anodizasyon islemine tabi tutarak titanyum metali
iizerinde oksit filmi olusturmuslar ve bu oksit filmlerin asmnma performanslar
incelenmistir. Sonuglara gore titanyum oksit film kat1 bir yaglayici gibi davrandigindan,
saf titanyumun asmma direnci tiim asinma kosullarinda anodik oksidasyon islemi ile

onemli 6l¢tide artmistir (Yetim 2010).

Vera ve arkadaglar1 Ti6Al4V alasimli implant malzemelerinin yiizeyine
anodizasyon iglemi ile TiO; ince film olusturmuslardir. Islemli ve islemsiz numunelerin
tribolojik ozellikleri incelenmistir. TiO2 kaplanmig Ti6Al4V yap1 daha iyi asinma
direncine sahip oldugunu belirtmislerdir (Vera et al. 2014).

Yavari ve arkadaglar1 SLE ile tretilen titanyum biyomalzemelerin 1s1l iglem ve
anodizasyon uygulamalar1 yapmuis, yiizeyindeki kristal yap1 ve nanotopografik
ozelliklerini incelemistir. Yapilan ¢alismada anataz fazdan rutile gecisin 500 ile 600 °C

arasinda bagladigin1 ve ¢cogunlukla 600 °C’de tamamlandig1 sonucuna varmiglardir. Bu
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sicaklikta anodizasyon ile elde edilen diizenli topografik Ozelliklerin biiyiik Olclide
bozuldugunu ve 1s1l iglem siiresinin 2 saati agmasi durumunda ise yapiin tamamen
bozuldugunu belirtmislerdir. Bunun sonucunda biyomateryalin hem kristal yapisinin hem
de nanotopografik 6zelliklerini i¢in en uygun islemin 1sil isleme ihtiya¢ duymadan

anodizasyon oldugunu belirtmislerdir (Yavari et al. 2014).

Poddar ve arkadaslari Ti6Al4V ilizerine anodizasyon yontemi ile titanyum
nanotiipleri bliylitmiisler ve anodizasyon prosesi sirasinda sicaklik, uygulanan voltaj gibi
parametre degerlerini degistirerek elde edilen titanyum nanotiiplerinin olusumu ve

boyutlanmalari ile 1slanabilirliklerini arastirmiglardir (Poddar et al. 2020).

Cheung ve arkadaslar1 farkli elektrolit ortaminda Ti6Al4V metal numuneler
Uzerinde anodizasyon yontemi ile TiO2 nanogubuklar1 biiyiitmiis ve yapi, mikroyapi,
termodinamik, kinetik, optik 6zellikler, fotokatalitik 6zellikler bakimindan karsilastirma

yapmiglardir (Cheung et al. 2021).

2.3.2. Sirah iyonik tabaka adsorpsiyonu ve reaksiyonu (SILAR) yontemi

Swrali iyonik tabaka adsorpsiyonu ve reaksiyonu (SILAR) yontemi; ince film
tabakalarm olusturulmasinda kullanilan en yeni ¢6zelti tekniklerinden bir tanesidir. Bu
yontem taban malzeme ve ¢oOzelti kullanilarak ara yiizeydeki ardigik reaksiyonlari
kapsayan sulu ¢6zelti yontemidir. Teknik olarak; ince filmlerin her bir tiiriin iyonlarmi1
barindiran sulu ¢ozeltiler i¢irisine taban malzemesinin istenilen sira ile daldirilip, taban
malzemesi ilizerinde ¢okelmesini saglayan basit ve kullanisl bir tekniktir. Bu yontem
basit ve ucuz bir yontem olmasi sebebiyle genis aralikta ¢okeltme islemi yapmak icin
oldukga elverislidir. Bu islem oda sicakligi veya yakin sicakliklarda, ¢ozeltileri kaplayan
basing ortaminda gercgeklestirildiginden dolayi, ¢esitli taban malzemeleri kullanabilir.
Bunlar; yalitkan, metal, polyester, yariiletken malzemeler olabilirler. Islem diisiik
sicakliklarda gergeklestirildigi i¢in tabanda kullanilan malzemenin korozyon ve
oksidasyonu engellenmis olur. SILAR yonteminde elde etmek istedigimiz ince filmin
kalitesini etkileyen unsurlar; cozeltilerin konsantrasyonu, c¢Ozeltilerin pH derecesi,
yuzeye tutunma derecesi, reaksiyon alma ve durulama sureleridir. SILAR yontemi bir

diger isimle modifiye edilmis kimyasal banyo ¢okeltmesi olarak da bilinmektedir.
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Basit olmasina ragmen SILAR ydntemi bir¢cok avantaja sahiptir. Bunlar:

e Kaullanilan alt malzemenin ve istenilen hedefin yiiksek kalitede olmasma gerek
yoktur ve bu islemin yapilabilmesi i¢in ortamda vakuma ihtiyag
duyulmamaktadir. Bu da bu yontemin endiistriyel alanlarda da kullanilmasina
yardimci olabilmektedir.

e Elde etmek istedigimiz film kalinlig1 ve ¢okeltme oranini, ¢okeltme yaptigimiz
dongu parametresini degistirerek kolaylikla kontrol altinda tutabiliriz.

e (da sicakligi altinda yapilan islemlerde az saglikli olan malzemeler iizerine film
biiyiitiilmesi yapilabilir.

e (O0kelme saglanan materyal i¢in zararli olabilecek i1smnmalara yol agcmaz ve
malzeme agisindan sorun olusturmaz.

e Taban malzemesi olarak kullanilan malzemenin boyutlari, ylizey profili ile alakali

herhangi bir smirlama olmaksizin igslem gergeklestirilebilmektedir (Cerhan 2015).

SILAR yontemi cam beherler veya plastik beherler icerisinde rahathkla
gerceklestirilebilir. Kullanilan baslangig malzemeleri ucuz malzemelerdir ve kolay olarak
elde edilebilirler. Kimyasal bir yontem oldugundan dolay1 alt malzeme olarak
kullanilacak malzemenin ¢esitleri artirilabilir. Boylece ¢6zeltinin kolaylikla ulasabilecegi

herhangi bir ¢oziinmez yilizey ¢okeltme i¢in uygun altlik olacaktir.

O. Comakli ve arkadaslar1 yaptiklar1 ¢alismada, SILAR yiizey islemi uygulanmis
titanyum malzemesinin hem asmma hem de korozyon direncine olumlu etkiledigi

sonucuna varilmislardir (Comakli vd 2018).

Ahmad ve arkadaslar1 sonokimyasal yontem ile nanogigek seklinde Zirkonyum
oksit (ZnO) buyutmelerinin (zerine yine SILAR yontemi ile Giimiis oksit Ag.0
biiyiitmesi gergeklestirerek malzemelerin biyouyumlulugunu incelemislerdir. Sonugta
malzemenin biyouyumlu oldugu ve boyar maddelerin bozundurulmasinda %90’

iizerinde etkisinin oldugunu raporlamislardir (Ahmad et al. 2020).

Hou ve arkadaglar1 titanyum folyolar1 lizerine anodizasyon yontemi ile TiO>

tiiplerini bliylitlip, onun da tizerine SILAR yOntemi ile farkli dongii sayisinda Ag.O
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tabakas1 biiylitmesini gerceklestirmiglerdir. Elde edilen oksit tabakali numunelerin
elektrokimyasal performanslarini incelemislerdir. Elde ettikleri sonuglardan, 10 dongude
elde edilen oksit tabaka biiyiitmesine sahip malzemenin atik su aritimmda mitkemmel

ozellik gosterdigini tespit etmiglerdir (Hou et al. 2020).

Desai ve arkadaglar1 SILAR yontemi ile cam malzeme iizerine ZnO nanogubuklar
biliylitmiisler ve oOzelliklerini incelemislerdir. Elde edilen sonuglarin olumlu yonde

oldugunu kayda almislardir (Desai et al. 2020).

Ozet olarak; titanyum ve alasimlari, genel olarak dokiim, toz metaliirjisi ve talasl
imalat gibi geleneksel imal usulleriyle Gretilir. Bu malzeme oldukga reaktif bir
malzemedir ve oksit haldeyken pargalamak nispeten zordur ve bu nedenle geleneksel
uretim islemleri yorucu, zaman alan ve yiiksek enerji maliyeti gerektiren yontemlerdir.
Ancak geleneksel Gretim yontemleri ile bu geometrileri imal etmek kolay degildir. Bu
yuzden geleneksel tretim yontemlerine alternatif olarak glinimuzde SLE eklemeli Gretim
yontemi geometrik kisitlamalar olmaksizin hizli malzeme iiretime, yalnizca iriiniin
oldugu bdlgeler tarandig1 icin malzeme tasarrufu ve CAD modeline dayali dogrudan
iiretim gibi genis bir avantaj yelpazesi sunmaktadir. Bu konuda literatiirde bir¢cok caligma
yapilmis ve yapilmaya devam etmektedir. Titanyum ve alasimlari agirligina oranla
yuksek mukavemeti, iyi yorulma 6émri, mikemmel korozyon direncine sahip olmasina
ragmen tribolojik 6zelliklerinin yetersiz olmasindan dolay1 diisiik tribolojik davranis
sergilemektedir. Literatlirde yer alan ¢alismalarda implant malzemesi olarak kullanilan
titanyum ve alasimlarinin asinma 6zelliklerinin gelismesi i¢in anodizasyon ve SILAR

yiizey islemlerinin uygulandigi goriilmiistiir.

Literatiirden de goriildiigi lizere SLE yontemi ile iiretilen Ti6Al4V ELI
malzemesinin anodizasyon ile TiO; nanotiiplerinin olusturularak, malzemenin
dayanimmi ve Omriinii daha fazla artirmak i¢in, bu tiiplerin ylizeyine oksit tabaka
biiyiitiilmesi ¢aligilmasi gereken bir konudur. Bu tezde birbirinden ¢ok farkli 3 proses
olan SLE, anodizasyon ve SILAR yontemleri kullanilarak dubleks film buyutmesi

yapilacak olup literatiire ve sektdrde uygulamaya katki saglayacag diistiniilmektedir.
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3. MATERYAL ve YONTEM

3.1. Materyal

Bu calismada havacilik ve tip alanlarinda c¢okg¢a kullanilan, yapisinda %4
vanadyum, %6 aliiminyum bulunduran Ti6Al4V ELI alasimi kullanilarak SLE yontemi
ille 20 x 20 x 4 mm boyutlarinda kare prizma sekilli numunelerin {iretimi
gerceklestirilmistir. Ti6Al4V ELI alasimi miilkemmel korozyon direnci, biyouyumlulugu,
agirhigina nazaran yliksek mukavemet 6zellikleri ve 1s1l genlesmesinin diisiik olmasi
sebebiyle yaygin bir sekilde miihendislik uygulamalarinda kullanilmaktadir. Ti6Al4V
ELI (Grade 23) tozlarinin; kimyasal bilesimi Tablo 3.1.’de, mekanik 6zellikleri Tablo

3.2.’de ve fiziksel 6zellikleri ise Tablo 3.3.’de gosterilmistir.

Tablo 3.1. Ti6Al4V ELI tozlarinin kimyasal bilesimi (Anonim 2023b)

Kimyasal Bilesim Miktarlar (% agirhk)
Aliminyum (Al) 5,5-6,5
Vanadyum (V) 3,5-4,5
Demir (Fe) 0-0,25
Oksijen (0) 0-0,13
Karbon (C) 0-0,08
Azot (N) 0-0,03
Hidrojen (H) 0-0,012

Titanyum (Ti) Kalan miktar

Tablo 3.2. Ti6AI4V ELI tozlarinin mekanik ézellikleri (Anonymous 2023)

Malzeme Ozellikleri Degerler
Akma dayanimi 790 MPa
Cekme dayanimi 860 MPa
Elastisite moduli 113,8 GPa

Uzama miktar1 %15
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Tablo 3.3. Ti6AI4V ELI tozlarinin fiziksel 6zellikleri (Anonymous 2023)

Malzeme Ozellikleri Degerler
Oz kiitle (g/cm?) 4,43
Erime noktasi (°C) 1.604-1.660
Ozgiil 1s1 (J/Kg°C) 560
Is1l iletkenlik (W/m°C) 6,7

3.2. CAD Cizimi ve Sterolitografi (STL) Formatina Doniistiiriillmesi

SLE vyontemi ile dretilmek istenen numune g¢izimleri STL formatina
dontistiiriilmiistiir ve daha sonra titanyum alasgimindan {iretecegimiz numunenin
carpilmasini engellemek ve parganin destekli bir sekilde durmasmi saglamak icin
numunelerin alt kismma destek elemanlar1 eklenmistir. CAD ortaminda modellemesi
yapilmis ve alt kisimlara destek elemani yerlestirilmis numunelere ait gorsel Sekil 3.1.

‘de verilmistir.

Sekil 3.1. Uretilecek numunelerin CAD modeli

3.3. SLE Yontemi ile Numunelerin Uretilmesi

Numuneler; Erzurum Teknik Universitesi (ETU), Yiiksek Teknoloji Uygulama ve
Arastirma Merkezi’'nde (YUTAM) bulunan ve Sekil 3.2. ‘de gorseli verilen Concept

Laser M Lab R marka ve modelli segici lazer ergitme cihazi ile iretilmistir. Numune
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uretimleri %0,3-0,6 argon koruyucu gazi altinda, lazer 1smin damal sekilde ergitme izi
kullanilarak, 100 W ve 7 m/s hizla performans parametre modunda gergeklestirilmistir.
Sekil 3.3.’de numunelerin SLE cihazi ile iretim asamasindaki goriintiisii, Sekil 3.4.’te ise

numunelerin tretimden sonraki gorintisu verilmistir.

Sekil 3.2. Concept Laser M Lab R secici lazer ergitme cihazi

Sekil 3.3. SLE cihaziyla numunelerin iiretim goriintiisii
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Sekil 3.4. SLE ile iiretimi tamamlanmis ancak destek elemanlar1 iiretim tablasindan
koparilmamis numuneler.

3.4. Numunelerin Yapilacak islemler icin Hazirlams1

SLE yontemiyle elde edilen numuneler uygulanacak islemlerden 6nce birtakim
hazirliklardan gegmektedir. Uretilen numunelerin taban kisminda fazlalik olan partikiiller
once Sekil 3.5.’de gosterilen taglama cihazi ile temizlenerek alt yilizeyi diizgiin hale

getirildi.

Sekil 3.5. Taglama makinesi
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Daha sonra kaplama yapilacak olan iist yiizeye ise sirasiyla 400,600, 800, 1000 ve
1200 mesh SiC zimparalar ile Sekil 3.6.’da gosterilen MetSPre markali zimparalama ve

parlatma makinesi ile ylizey temizleme islemlerine tabi tutuldu.

Sekil 3.6. Zimparalama ve parlatma makinesi

Uretimden ¢ikmis olan temizlenmemis numuneler ve temizlenip ylzeyi

parlatilmis numuneler Sekil 3.7.’de gosterilmistir.

(a) (b)

Sekil 3.7. (a) Uretimden ¢ikmus ve temizleme islemi yapilmamis numuneler, (b) Yizeyi
temizlenmis numune.

Ti6AI4V ELI islemsiz numunelerine taslama ve zimparalama islemlerinden

gectikten sonra Sekil 3.8.’de gdsterilen HY Teknoloji markali ultrasonik temizleme cihazi
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ile ylizey temizleme islemi yapilmstir. Yiiksek frekanslh ses dalgalarinin kullanildig: ve
tank icerisinde su kullanilarak yapilan bu islemde numune iizerinde mikro yapida ve

hassas bir sekilde temizlik islemi gerceklestirilmistir.

Sekil 3.8. Ultrasonik temizleme cihazi

3.5. Anodizasyon Ydntemi

Anodizasyon islemi Sekil 3.9.da sematik olarak g0sterilen, laboratuvar
sartlarinda Uretilen anodizasyon hiicresinde gergeklestirilmistir. Anodizasyon sistemi;
600 ml’lik beher, dogru akim gii¢ kaynagi ve manyetik karistiricidan meydana
gelmektedir. Yiizeyi temizlenmis olan numuneler sirasiyla aseton ve etanol ile
temizlendikten sonra (%30 NHsz+ %3 HF + %5 H,0,) cozeltisinde 1 dakika boyunca
daglanip sonrasinda saf su ile ylizeyi temizlenip daha sonra da alkolle kurutulmustur.
Anodizasyon isleminde anot olarak Ti6Al4V ELI numuneleri, katot olarak ise gilimiis
kullanilmistir. Anodizasyon islemi sabit potansiyel altinda gerceklestirilmistir. Cozelti
olarak Silfirik asit H2SO4 kullanilmigtir. Oda sicakliginda, 95 V gerilim altinda, dogru
akim gii¢ kaynag1 kullanilarak siilfirik asit dolu olan ve manyetik karistirici kullanilan
behere daldirilmis numuneler 15 dakika boyunca bekletilmistir ve yiizey kaplama islemi

gerceklestirilmistir.
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Katot -

Gii¢ Kaynag
Anot +

Griimiis
Ti-6A1-4V ELI

H5;804 Cozeltisi

Manyetik
Kanstina

Sekil 3.9. Anodizasyon yontemi diizenegi

3.6. SILAR Yontemi

0.1 M AgNO:s ¢ozeltisi etanol ile hazirlanmistir. Anodizasyon prosesinden ¢ikan

numuneler bol miktarda Ag+ iyonu adsorpsiyonunu saglamak igin, 30 sn AgNO3

cozeltisinde bekletilir, daha sonra saf su ile 10 sn boyunca durulama islemi yapilir. Bu
asamadan sonra 0.1 M’lik NaOH ¢o6zeltisine daldirilarak 30 saniye boyunca da bu ¢ozelti

icinde bekletilir ve tekrar 10 sn boyunca saf su ile durulanir. Bahsedilen bu daldirma

prosesi Ag.0 biiylitme asamasinin 1. dongiisii olarak adlandirilir. Dongii sayis1 TiO2

yuzeyinde elde edilecek Ag:O kalinligina bagl olarak, 45 dongii seklinde tekrar

edilecektir. Sekil 3.10.’de SILAR y6ntemi gosterilmistir.

c

Adsorpsivon Durulama Reaksiyon Durulama

NaOH
(Sodyum hidroksit)

Sekil 3.10. SILAR ybntemi diizenegi
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SILAR isleminden sonra Sekil 3.11.’de gorseli verilen Protherm marka firm ile
yuzeyleri filmlerle kaplanan numunelere kalsinasyon islemi uygulanmistir. Bu islemde
numunelere firin igerisinde 500 °C’ye kadar 5 °C/min. sicaklik artis hiz1 ile isitilip belirli
bir siire bekletilerek ve daha sonra ayni hizla sogutma islemi yapilarak gerceklestirilir.
Proses toplam suresi iki saattir. Ayni yontem sirastyla 600, 700, 800 ve 900 °C’lerde de

uygulanmistir.

Sekil 3.11. Protherm 1s1l islem firini

3.7. X Isim Difraksiyon (XRD) Analizleri

Sekil 3.12. GNR-Explorer X 111 difraksiyon cihazi
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Secici lazer ergitme yontemiyle Ti6Al4V ELI alasimindan {iretilen islem
gérmemis numuneler ve yiizeyleri kaplanmis numunelerin iizerlerinde olusan fazlarin
tespiti; dalga boyu A = 1,5405 A° olan Cu — Ko 151 kaynagi kullanilarak yapilmustir. ETU
YUTAM biinyesinde bulunan GNR markasina ait Explorer model XRD cihaz1 Sekil 3.12.

‘de gosterilmistir.

3.8. Taramah Elektron Mikroskopu (SEM) Analizleri

Ti6AI4V ELI islemsiz numunelerin ve yiizeyi kaplanmis olan numunelerin yuzey
ve kesit gortintiileri SEM (taramali elektron mikroskobu) kullanilarak incelenmistir. Sekil
3.13.” de ETU YUTAM biinyesinde bulunan FEI markasma ait QUANTA FEG 250

modelli SEM cihaz1 gosterilmistir.

Sekil 3.13. FEI- QUANTA FEG 250 taramali elektron mikroskobu cihazi

3.9. Asinma Deneyleri

Iki yiizey birbiri ile temas ettigi zaman, uygulanan kuvvetler sonucunda malzeme
yiizeyinde kopmalar olusur ve bu kopmalar asinmay1 meydana getirir. Boyle durumlarda
temas eden yiizeylerin ikisinde de sekil degisikligi olusabilir. Asinmalar genelde; adezif,

abrazif, korozif, yorulma, fretting veya kavitasyon sonucunda erozyon seklinde
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olusmaktadir. Malzemelerin asinma &zelliklerini tespit edebilmek igin Sekil 3.14.te ETU
YUTAM biinyesinde bulunan Bruker markasina ait UMT Triolab modelli asinma cihazi

kullanilmastir.

Asinma metodu olarak karsilikli lineer asinma (Reciprocating) kullanilmistir.
Reciprocating asinma sematik olarak Sekil 3.15.’te gosterilmistir. Asinma deneyi sartlari
Tablo 3.4." de verilmistir. Asinma deneylerinde siirtiinme katsayis1 anlik olarak saniyede
10 data alacak sekilde cihaz tarafindan otomatik olarak kaydedilmistir. Testlerde

stirtlinme katsayisi-zaman grafigi otomatik olarak cihaz tarafindan ¢izdirilmistir.

Sekil 3.14. Bruker-UMT Triolab aginma test cihazi

Yik

Hareket ekseni Agindirici pin
\ /

Sekil 3.15. Reciprocating aginma sematik gosterimi
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Yiizeyde olusan asinma miktar1 3.1. numarasiyla gosterilen denklem kullanilarak

hesaplanmuigtir.

(3.1.)

mm3> asidirilan hacim(mm3)

A =

Tablo 3.4. Asinma deneyi sartlar

Parametreler Degerler
Sicaklik (°C) 24-26
Uygulanan yik (N) 1
Asima izi boyu (mm) 7
Asindirma mesafesi (m) 141
Asindirma suresi (sn) 5.400

3.10. 3D Yizey Profilometre Analizleri

Numuneler asinma testlerinden ¢iktiktan sonra yiizeylerinde olusan asinma
izlerinin hacim degerleri ve piiriizliiliigii; Sekil 3.16.’te gorseli verilen ETU, YUTAM
blinyesindeki Bruker markasmma ait ContourGT modelli 3D optik profilometre
kullanilarak hesaplanmistir. Asinma hacmi; aginma izinin ¢evresi ve olusan kesitin alan1

ile iligkilidir (aginma hacmi = asinma izi ¢evresi x asinma kesit alani).

Sekil 3.16. Bruker-ContourGT aginma test cihazi
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3.11. Cizme Testi

Filmlerin adezyon direng 6l¢timleri Bruker’s Universal Mechanical Tester (UMT)
markali mekanik test cihazi ile gergeklestirilmistir. Bu testlerde Rockwell C elmas kalemi
(120° koni, 200 mikron yarigcapl kiiresel ug) kullanilmistir. Cizme testi esnasinda
uygulanan yik 0-80 N, batici u¢ kayma hizi 10 mm/dk ve yiikleme hiz1 50 N/mm olarak
gerceklestirilmistir. Cizme asinma izleri optik mikroskobu ile arastirilmigtir. Cizme testi

sematik gosterimi Sekil 3.17.’de verilmistir.

Akustik Emisyon
Sinyal Direktori

Gizik izi Rockwell C
\ Elmas Ug

Kaplama

Taban Malzeme

Sekil 3.17. Cizme testi sematik gdsterimi

3.12. Korozyon Deneyleri

Korozyon olay1 metalik malzemelerin bulunduklar1 ortam ile elektrokimyasal
veya kKimyasal reaksiyona girmesi sonucu metalik 6zelliklerini yitirmesidir. Korozyon
testleri islem gérmemis Ti6AI4V ELI numunelere ve yiizeyleri kaplanmis numunelere
uygulanmistir. Deneyde islemsiz numunelerin ve anodizasyon-SILAR ylzey kaplama
islemleri uygulanan numunelerin korozyon karakterlerinin nasil etkilendigi incelenmistir.
Korozyon deneyleri sirasinda yapay viicut sivisit (SBF) kullanilmistir. Bu sivi Atatiirk
Universitesi Makine Miihendisligi’nce hazirlanmistir. Soliisyon sicakligi 37 °C ve pH

degeri 7,4 olarak hazirlanan SBF’nin icerigi Tablo 3.5.’te verilmistir.
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Tablo 3.5. 1 litrelik SBF sivisinin igerigi (Kokubo et al. 1990)

Sira Reaktif Miktar
1 NaCl 7,996 g
2 NaHCO, 0,350 g
3 KCl 0,224 g
4 K,HPO,.3H,0 0,228 g
5 MgCl,6H,0 0,305 g
6 1 kmol/m*HCl 40 cm?
7 CaCl, 0,278 g
8 Na,S0, 0,071 ¢
9 (CH,O0H)5CNH, 6,057 g
10 1 kmol/m*HCI PH 7.4 icin yeteri kadar
Korozyon deneyi GAMRY markasna ait Series G750

Potansiyostat/Galvanostat/ZRA cihazi kullanilarak, A¢ik Devre Potansiyel (OCP) teknigi
ve Tafel Teknigi yardimiyla gergeklestirilmistir. Bir korozyon hiicresi kullanilarak, ti¢
elektrot teknigine gore polarizasyon oOlgtimleri gergeklestirilmistir (Yildiz 2009c).
Polarizasyon 6lgtimleri sirasinda referans elektrot olarak Ag/AgCl, karsit elektrot olarak

grafit ¢ubuk ve calisma elektrotu olarak ise SLE yontemi ile Uretilen numuneler

kullanilmustir. Sekil 3.18. ‘de korozyon deney diizenegi semasi verilmistir.

Dijital voltaj okuyucu

Analog akim okuyucu

CZ (O
X2 (O—— ‘

Potansiyostat— —1 ’

wz O

Karsit elektrot—__

Referans elektrot -5
B Korozyon hiicresi
Numune—__ o T
Ringer cozeltisi

—

Bilgisayar kontroli

Su banyosu 37 °C

Sekil 3.18. Korozyon deney diizenegi
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Teste tabi tutulacak numunelerin 6ncelikle acik devre potansiyel, potansiyel-
zaman degigimleri dlgiilerek, elektrolit ve numunenin denge konumuna gelebilmesi i¢in
SBF i¢erisinde yapilacak her bir test 7500 saniye siirecek sekilde belirlenmistir. Korozyon
dizeneginde akimin gegmesini engelleyecek seviyede yiiksek bir direng varsa devre agik
hale gelir ve potansiyel fark en yiiksek degerini alir. Eger buradaki yiiksek direng azalirsa
bu durumda akim gegisi saglanir ve anot, katot potansiyellerinde sapmalar olusur. Bu
durumda iki kutup da polarize duruma gelir. Polarizasyonun istenilen seviyeye ulagmasi
ile birlikte korozyon da baslamis olur. Bu sebeple numunelere OCP teknigi ile islem
gerceklestirilmistir. Tafel egrileri; korozyonun potansiyelinden baslayarak, anodik veya
katodik yonlerde ¢izilen yar1 logaritmik potansiyel-akim egrilerine denir ve tafel egrileri

korozyon hizinin belirlenmesi i¢in kullanilir.

Tablo 3.6.’da tafel teknigine ait veriler gosterilmistir. Deneyler OCP degerlerine

gore gerceklestirilmistir.

Tablo 3.6. Tafel teknigi kurulum parametreleri

Kurulum Parametreleri Degerler

Baslangig potansiyeli (V) -1
Bitis potansiyeli (V) 2
Tarama hizi (mV/sn) 0,5
Numune veri alim periyodu (sn) 1

Numune yiizey alani (cm?) 0,38
Numune yogunlugu (g/cm?®) 8

Esdeger agirlik 19,652

3.13. Mikrosertlik Analizleri

SLE vyontemi ile Uretilen islemsiz Ti6Al4V ELI numuneleri ve yizeyleri
kaplanmis numunelerin mikro sertlik degerleri Sekil 3.19.’de gérseli verilen ETU Makine
Miihendisligi bolum laboratuvart blinyesindeki SHIMADZU markasma ait mikro sertlik
Olcim cihaz1 kullanilarak belirlenmistir. Deney; islemsiz ve kaplanmis numunelerin

yiizeyi en diizgiin olan bolgeleri secilerek, batici ucun 100 gram yiik altinda ve 10 saniye
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bekletilmesiyle gerceklestirilmistir. Her 0Olcim 5 kez tekrarlanarak sonuclar

kaydedilmistir.

Sekil 3.19. SHIMADZU mikrosertlik 6l¢im cihazi
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4. ARASTIRMA BULGULARI ve TARTISMA

4.1. Mikroyap1 Analizleri

Islem gormemis, anodize edilmis, SILAR yontemiyle kaplanmis ve dubleks
(TiO2-AQg20) film kaplanmis Ti6Al4V ELI numunelerine ait XRD grafikleri Sekil 4.1.’de

gosterilmistir.

Dubleks (TiO; /Ag;0) kaplama

a: a-Titanyum

p: p- Titanyum ~———Ag,0 kaplanms Ti6Al4V
-; : g ::‘i‘laz Anodize edilmis Ti6AI4V
Ag: Ag;O R Islemsiz Ti6AI4V

Intensity [a.u.]

T T T
20 40 60 80 100
2 Theta [Deg.]

Sekil 4.1. Islemsiz ve kaplanmis Ti6Al4V ELI numunelerine ait XRD grafigi

XRD grafikleri incelendiginde, islemsiz numunenin a-Ti ve B-Ti’dan olustugu
gorilmektedir. Anodize edilen numunede ise TiOz-anataz ve TiOz-rutil fazlarinin varlhigi
gorilirken taban malzemeden gelen biitin yansima yogunluklarinda da azalma tespit
edilmistir. Bunun nedeni ylizeyde buylyen titanyum oksit filmin kalinhigidir. (Alsaran
and Albayrak 2010). Ayrica dogrudan Ti6Al4V ELI malzemesi lizerine SILAR yontemi
ile kaplanmis numunede ise taban malzemeden gelen a-Ti ve B-Ti fazlarmin yani sira

AQ20 fazinin olustugu gozlenmistir. Dubleks islem sonrasi taban malzemeden gelen
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yansimalar bir miktar sola dogru kaymustir. Bu yiizey islemleri sonrasi taban malzeme
yiizeyinde basi yoniinde artik gerilmeler olustugunu goriilmektedir (Acar vd 2022).
Yiizeyde anodizasyon islemi sonrasi olusturulan TiO, tabakasi, SILAR islemi sonrasi
olusan Ag.0 tabakasimin faz yapisini etkilemistir. Dubleks islem gérmiis numunelerde
anodizasyon islemi sonrasi yiizeyde olusan TiO2 faz1 siddeti SILAR sonrasi azalarak
AQ20 fazini olusmustur. Dubleks islem sonrasi elde edilen Ag.0 fazi pik siddetleri tek
basina uygulanan SILAR isleminden yiiksektir. Ayrica elde edilen pik siddetlerinin de
yiiksek olmasi Ag>O filmin dubleks islemde daha hizli bir sekilde biiylime firsati

buldugunu gostermektedir.

TiO2, Ag20 ve dubleks (TiO2-Ag20) ince filmlerinin kesit SEM goriintiileri Sekil
4.2.”de verilmistir. Kesit goriintiileri incelendiginde yiizeyde siirekli ve belirgin koruyucu
filmlerin olustugu goriilmektedir. Kalinliklar incelendiginde islem anodizasyon ile
kaplanmis numunenin kalmhg1 yaklasik olarak 5 pm, SILAR kaplama yapilmis
numunenin kalilig1 yaklasik olarak 4,5 um, dubleks kaplama yapilmis olan numunenin

kalinlig1 ise yaklasik olarak 10 pm civarinda oldugu gozlemlenmistir.

Sekil 4.2. (a) Ag20, (b) TiO2 ve (c) dubleks (TiO2- Ag20) film kaplanmis numunelerin
SEM kesit goriintuleri.
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4.2. Mikrosertlik ve Cizme Testi Analizleri

Islem gérmemis, anodize edilmis, SILAR ydntemiyle kaplanmis ve dubleks yiizey
islemi gérmiis TiI6AI4V ELI numunelerine ait sertlik degerleri Tablo 4.1.’de verilmistir.
Mikrosertlik 6l¢tim sonuglari, 6l¢iim esnasinda olusabilecek 6l¢lim hata payindan dolay1
ortalama degerleri verilirken deger araliginda gosterilmistir. Dogrudan SILAR ile Ag.0O
kaplanmis numunelerin sertligi islemsiz numuneye gore yaklagik 1,5 kat artarken,
anodize edilip ylizeyde TiO2 olusturulmus numunelerin sertligi ise yaklasik olarak 2 kat
artmistir. Bu artisin temel sebebi olarak seramik yapilarin metalik yapilara kiyasla
oldukg¢a daha sert yapida olmasi gosterilebilir (Comakli et al. 2014). Ayrica en yiiksek
sertlik degeri anodize islem sonrasit SILAR yontemiyle Ag.O kaplanmis dubleks
numunede elde edilmistir. Elde edilen oksit (TiO2) tabakasi daha sonra kaplanan ince
filme destek olarak filmin yiik tasima kapasitesini dolayisiyla plastik deformasyona kars1

direncini artirmigtir (Xu et al. 2014).

Tablo 4.1. Islemsiz ve kaplanmis numunelerin mikrosertlik 6l¢iim sonuglar

Numuneler ve

Sertlik Degerleri  Islemsiz Ago0 TIOz Dubleks

Kaplanmis Kaplanmis Kaplanmis

(HV)
1.0lgtim 344 561 589 1.797
2.0lgim 482 635 763 1.858
3.0lglim 436 725 808 1.634
4.0lgtim 409 586 776 1.840
5.0lgim 390 676 785 2.384
Ortalama 405-420 625-640 735-755 1.880-1.920

Filmlerin soyulmasi tribolojik uygulamamalarda aginmay1 ve siirtiinmeyi arttiran
bir durumdur. Bu nedenle, kaplamalarin adezyon direncini gozlemlemek onemlidir.
Sonu¢ olarak kaplanmis filmlerin adezyon direnglerini belirlemek i¢in ¢izme testleri
yapilmaktadir. Sekil 4.3.te gizme testi gorintuleri ile birlikte kaplamalarm siirtiinme
kuvveti- yiik grafikleri verilmistir. Lc2 degerleri, yapisma direnci (soyulma basladiginda
yuksek kritik yiik) olarak tanimlanir (Comakli 2020). Ag20, TiO2 ve dubleks kaplanmis

numunelere ait Lc2 degerleri sirastyla 28N, 42N, 51N olarak ol¢iilmistiir ve degerleri
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verilmistir. Bu degerler incelendiginde en yiiksek degerin dubleks katmanli numuneye ait
oldugu, daha sonra ise anodize edilmis numunenin degerinin yiiksek oldugu, en diisiik
degerin ise SILAR islemi ile kaplanmis olan numuneye ait oldugu goriilmiistiir.
Anodizasyon islemi sonrasinda oksit tabakanin iyi bir adezyonla taban malzemeye
baglanmas1 ve daha sonra SILAR yontemiyle Ag>O kaplanmasi esnasinda anodizasyon
islemi sonrasinda olusan gozenekli yapidaki bosluklara dolmasindan dolayr dubleks

kaplamanin en yiiksek degere sahip oldugu diisiiniilmektedir (Ghafarzadeh et al. 2021).

Lc2 (42N)

Sirtinme kuvveti
Sirtinme kuvveti

Lc2 (28N)

T T T T 1 T T T T 1
0 20 40 60 80 100 0 20 40 60 80 100
Yik (N) Yk (N)

Surtinme kuvveti

3
Lc2 (51N)

; - - : )
0 20 40 60 80 100
Yik (N)

Sekil 4.3. Normal kuvvete kars: siirtiinme katsayis1 ve ¢izme testi gorunttleri; (a) Ag20,
(b) TiO2 ve (c) dubleks (TiO2- Ag20) film.

4.3. Siirtiinme ve Asinma Analizleri

Islemsiz ve kaplanmis numunelerin asmmma test sonuclar1 Sekil 4.4." te
gosterilmistir. Siirtiinme katsayisi-zaman grafikleri incelendigi zaman, test baglangicinda

stirtiinme katsayismin hizli bir sekilde arttig1 gdzlemlenmektedir. Bu durumun sebebi,
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sirtinme testi baslangicinda, numune ile bilye yizeyindeki puruzlultklerinin (st
noktasinin temas etmesiyle, yiizey alaninin ¢ok disiik, temas yiikiiniin ise yiiksek
olmasidir. Asinma testinin basladig1 esnada olusan Hertzian temas1 nedeniyle strtiinme
katsayisimin degeri artmakta, daha sonra temas eden ylizeylerin birbirine aligmas1 sonucu,
azalan piruzlilikle kararh hale gelmektedir (Yazici et al. 2015). Yiizey piriizliligi ve
sertlik hem siirtinme hem de asinma agisindan Onemlidir. Genel olarak yuzey
plirtizlilliigii arttikga siirtiinme katsayisi artmaktadir. 1N’luk yiik altinda alimina (Al.O3)
bilye ile yapilan asinma testleri sonrasi elde edilen siirtiinme katsayisi-zaman grafikleri
Sekil 4.4.te gorilmektedir. Sekil 4.4. incelendiginde, 1N’luk yiik altinda islemsiz
numunenin ortalama siirtiinme katsayis1 yaklasik 0,48 iken, SILAR yontemi ile Ag.O
kaplanmis numunelerin siirtiinme katsayr degerlerinin daha yiiksek oldugu (~0,64)

gozlemlenmistir.

0.72;

064 “‘,MWWMW ( M\WWM WW I

H

R T i r
7 0.56: ! ' “""{” o H*
% .
- fk Tl
E i ,;W’" ﬂlh\'
|
E Dubleks (Ti0, /Ag,0) kaplama
(,E — Anodize edilmis TioAl4V ELI
008 — Ag,0 kaplanmi; Ti6AMY ELI
' — Islemsiz Ti6AMY ELI
0 : : : , ‘ :
0 800 1600 2400 3200 4000 4800 5600

Siire, s

Sekil 4.4. Islemsiz ve kaplanmus Ti6Al4V ELI numunelerine ait siirtiinme katsayisi
grafigi.

Test esnasinda Ag20 filmlerin kirildig1r gozlenmistir, bu da asinma bilyesinin
taban malzemeyle temas ettigini gosteren bir durumdur. Ancak anodize edilmis
numunede siirtlinme katsayist azalmistir. Ciinkii  XRD  grafikleriyle birlikte
incelendiginde numune iizerinde rutil fazlar gézlenmistir. Rutil fazlar kat1 yaglayicilik

ozelligi gosterdigi igin siirtiinme katsayisinin diismesine sebep olmustur (Yetim 2010).
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Dubleks kaplama isleminde ise anodizasyon uygulanmis numuneye gore

stirtinme katsayisi1 artarken, Ag.0 kaplamaya gore azalmustir.

0,00012

0,00010 -+

0,00008

0,00006

0,00004

Asinma orani,mm?/Nm

0,00002 -

0,00000 -
Islemsiz Agy0 kaplanmis Anodize edilmis Dubleks (Ag:0/Ti07)
Ti6AI4VELI  Ti6Al4VELI  Ti6Al4V ELI kaplama

Sekil 4.5. Islemsiz ve kaplanmis Ti6Al4V ELI numunelerine ait asinma oranlari

Islem gérmemis ve yiizeyleri kaplanmis numunelere ait asinma oranlar1 grafigi
Sekil 4.5.°de gosterilmistir. Sekil 4.5.’de goriildiigli lizere asinma orani en fazla olan
kaplamasiz titanyum alasimi numunesidir. Kaplama islemlerinden sonra asmma
oranlarinda azalma oldugu ve en diisilk asinma orani dubleks ylizey islemi goérmiis
titanyum alasimi numunelerinden elde edildigi griilmektedir. ince film kaplama &ncesi
elde edilen sert ve plastik deformasyona kars1 direncli olan oksit tabakasi; dubleks islem
gbérmiis numunenin aginma direncini yaklasik olarak 10 kat artrmustir. Yiizey sertligi ve
adezyon direnci aginma tizerinde 6nemli bir etkiye sahiptir (Comakli 2023). Sertlik ve
adezyon direnci arttikca asinma miktar1 azalmaktadir. Ozellikle sertlik asmma direnci
acisindan ¢ok onemlidir, ¢linkii yiiksek sertlik yiik tagima kapasitesinin artmasini saglar
ve bu da aginma esnasinda bilye ile numunenin temas eden alaninin kii¢lik kalmasma
sebep olmaktadir. Sekil 4.6.’da asinma testi sonrast asinmig numunelerin aginma izlerinin
SEM ile 3D profilometre gorintileri gosterilmistir. Yiizey goriintiilerinde islem
gormemis titanyum alasimin test esnasinda yogun plastik deformasyona ugradigi ve

bunun sonucunda kuvvetli adezif asmmaya maruz kaldig1 gozlemlenmektedir. Hem
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islemsiz numunenin hem de Ag.0 kaplanmig numunelerin aginma izi igerisinde plastik
deformasyon izleri agikga goriilmektedir, bu da yuzeyde adezyon direnci diisiik olan
Ag20 filmin, asinma 6mrii lizerine etkisinin olmadigin1 belirtmektedir. Ayrica aginma
izlerinde az da olsa mikro abrazif asinma sonucu olusan ince ¢izgi bicimindeki izler
(yivler) gorilmektedir. SILAR yontemi ile Ag.O kaplanmis numunelerin aginma izi
incelendiginde, iz genisligi ve derinliginin islemsiz numuneye gore bir miktar azaldigi

g6zlemlenmektedir.

Islemsiz ve Ag20 kaplanmis numunelere gore anodizasyon islemi sonras1 asmma
izi genisligi ve derinligi azalmistir. Bu azalma, ylizey sertliginin artmasi, rutil fazin
olusumu ve TiOz-rutil filmin kat1 yaglayici 6zelligi ile iliskilendirilebilir (Bloyce 1988).
Ayrica, en dar iz genisligi dubleks yiizey islemi uygulanmis numunelerde

gozlemlenmistir.

o bt o | mag 1 pressure | spot | w
% ETD | 11.00 ky 250X  2.07e3Pa |35 |89mm ETU- YUTAM

fet v mode | mag 3 . 500 pm
ETD | 11.00kv | S 250 x 38e a |35 |§ ETU - YUTAM

&
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det 1V - 500 pm
ETD 13.00 kv 3 ETU - YUTAM

%

w det ] mode | ma wo | i 500 pm
4 ETD 13.00kV | SE | 2! m ETU - YUTAM

Sekil 4.6. Asinma testi sonrasi, asinma izlerinin SEM ve 3D goriintiileri; (a) islemsiz
numune, (b) Ag20 film, (b) TiO. film ve (c) dubleks (TiO2-Ag20) film
kaplanmis numune.

Diger taraftan, dubleks yiizey islemi uygulanmis numunelerde anodize edilmis
numuneye oranla daha az aginma izi genisligi ve derinligi gozlenmektedir. Bunun sebebi
ise, dubleks film yapisinin anodize edilmis numuneye gore daha sert olmasindan dolay1
yiik tagima kapasitesi yiliksek ve bu numunenin adezyon direncinin diger tek katmanl
filmlere gore daha iyi olmasindan dolayr oksit dubleks tabakalarin aginma esnasinda
olusan gerilmelere anodize edilmis numuneye gore daha fazla direng gosterdigi

diisiiniilebilir.

4.4. Korozyon Analizleri

Islem gdérmemis titanyum alasgimna ve yiizeyleri kaplanmis numunelere ait
korozyon test sonuglar1 Tablo 4.2.’de, akim yogunlugu-gerilim egrileri ise Sekil 4.7.”de

gosterilmistir. Elde edilen korozyon test sonuglarindan tek katmanl ve dubleks katmanli
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filmlerin kaplanmasi titanyum alasimin korozyon direncine olumlu yonde etkiledigi
gozlemlenmistir. Bundan dolay1 kaplanmis numunelerin korozyon direngleri dogrudan
oksit tabakasinin yapist ile iligkilendirilebilir. Polarizasyon egrilerinden korozyon akimi
yogunluklar1 (icorr), korozyon potansiyelleri (Ecorr), anodik Tafel egimi (ba) ve katodik
Tafel egimi (bc) elde edilmis ve 4.1. numarasiyla ile belirtilen Stern-Geary denklemiyle
polarizasyon direnci (Rp) hesaplanmistir. Ayrica bu degerler (fcorr, Ecorr, ba, be Ve Rp)
Tablo 4.2.’de belirtilmistir. Sonucglara gore, islem gérmemis numunenin Ecor degeri
yaklasik -111 mV ve korozyon akimi yogunlugu yaklasik 1.7x10° A/cm? degerlerindedir.
Diger taraftan, kaplama islemlerinden sonra Ecorr (Ag20= -20 mV ve TiO= 72 mV)
degerlerinde artis gdzlenirken icor (Ag20= 138,2x10° A/cm? ve TiO2= 94,5x10° Alcm?)
degerlerinde diistis goriilmiistiir. Sonug olarak, bu seramik filmler korozif ortamda taban
malzeme i¢in bariyer tabakasi olusturarak korozyona karsi direng saglamistir. Ayrica
dubleks islem gdérmiis numune i¢in Ecor V€ icorr degerleri sirastyla 205 mV ve 62,15x10°
A/cm? olarak dlgiilmiistiir. Bu sonuctan dubleks kaplamanin diger kaplamalara gore en
iyi korozyon direncini gosterdigi soylenebilir. Ciinkii dubleks kaplamalar en bliytk film
kanligina sahiptir ve kaplama kalmlhiginin artmasiyla korozyona ugramasi gereken taban
malzemeye ulasmak daha zor oldugundan ve iyonlarin hareket kabiliyeti giderek daha da

giiclestiginden filmin korozyona dayanimi artmaktadir (Comakl et al. 2016).

3,000V

Dubleks (Ti0; /Agy0) kaplama
— Anodize edilmis Ti6Al4V ELI
2000V — Ag,0 kaplanmus Ti6Al4V ELI
— Islemsiz Ti6AI4V ELI

1,000V

Vi [V vs. Ref.)

0,000V

e

-1,000 v
1,000n 10,00 n 100,0n 1,000 u 1000u 100,0u 1,000m

i (Alem?)

Sekil 4.7. Islemsiz ve kaplanmis Ti6Al4V ELI numunelerine ait akim yogunlugu-gerilim
egrileri.
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b,x b,

R, = -
P (ba + bC) X ICOI'I'

(4.1)

Tablo 4.2. islemsiz ve kaplanmis numunelere ait korozyon test sonuglari

Ecorr (mV) icorr (Alcmz) ba (mV/deC) bc (mV/deC) Rp (Qcmz)

Islemsiz -14 1,7x10 208,9 185 57,71

SILAR -20 138,2x10°° 287 320 1.094,80
Anodizasyon 72 94,5x10°° 4745 473,2 2.507,13

Dubleks 205 62,15x10° 3.646 848 11.069,76
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5. SONUC ve ONERILER

Bu ¢alismada segici lazer ergitme yontemiyle Ti6Al4V ELI alasimindan tiretilmis
olan numuneler iizerine anodizasyon, SILAR ve dubleks ylizey kaplama islemleri

uygulanmistir ve elde edilen sonuglar genel hatlar1 ile asagida verilmistir.

Elde edilen XRD sonuglarma gore islem gérmemis titanyum alagiminda a-Ti ve
B-Ti pikler gorulirken, anodizasyon ve SILAR islemi sonrasinda bu piklerin azaldig: ve
TiO; pikleri ve Ag20 piklerinin olustugu gozlenmistir. Ayrica dubleks islemi sonrasina
TiO; pikleri azalmistir fakat Ag20 piklerinde artis olusmustur.

Kaplama islemleri sonrasinda SILAR yontemi ile Ag20 kaplanmis filmin kalinlig1
ve anodizasyon islemi sonrasinda elde edilen TiO: filmin kalinlig1 birbirine yakin olup
yaklasik olarak 5 mikrometre civarindadir. Dubleks islemi sonrasinda ise bu kalinlik

yaklasik olarak 10 mikrometre olarak dlgiilmiistiir.

Kaplama prosesleri sonrasinda islemsiz numuneye gore kaplama yapilmis
numunelerin sertlik degerleri artmistir. Kaplama arasinda en yiiksek mikro sertlik degeri
1880-1920 HV araliginda dubleks filminde, en diisiik mikro sertlik degeri ise 625-640
HV araliginda Ag-0 filminde tespit edilmistir. Cizme testi sonucunda, dubleks filmin tim

kaplamalar arasinda en yiiksek yapisma direncine sahip oldugu agik¢a goriilmiistiir.

Ti6AI4V alasim numunesinin kaplama islemlerine tabi tutulmasiyla, alasimin
asmnma direncinde artis tespit edilmistir. Elde edilen sonuglara gore ylizey sertligi ve
adezyon direncinin aginma orani tizerinde 6nemli bir etkiye sahip oldugu goriilmektedir.
Sonuglara gore yiliksek yiizey sertligi ve adezyon direncinden dolay1 en yiliksek asmma

direnci dubleks kaplanmig numunede gézlemlenmistir.

Korozyon 6zellikleri dikkate alindiginda, kaplama islemlerinden sonra titanyum
alasimmin korozyon direnci artmistir. Ayrica, kaplama filmin kalmhigindan dolay: en

yuksek korozyon direnci dubleks film kaplanmis numunede goriilmistiir.
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