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OZET

Toz Metalurjisi ile Uretilen Niti’nin Uzerine Sol-Jel Yéntemi Ile
Hidroksiapatit Kaplanmasi

Tuncay KAYMAK
Yiiksek Lisans Tezi

FIRAT UNIVERSITESI
Fen Bilimleri Enstitiist

Makina Miihendisligi Anabilim Dali
Makina Miihendisligi Teknolojileri Programi
Ocak 2022, Sayfa: xiii+70

Nikel titanyum alasimlar1 gézenekli yapida olmasindan dolayi, son yillarda biyomalzeme uygulamalari
icin dikkatleri iizerine ¢ekmektedir. NiTi’ nin siiperelastiklikleri, korozyon direngleri, darbe soniimleme
kapasiteleri, hafif olmalari, kemige yakin mekanik degerler, canli dokunun ilerlebilmesine imkan veren
gozenekli yapilart ve biyouyumluluklart nedeniyle 6zellikle medikal alanda ¢okga tercih edilmektedir.

Toz metalurjisi, farkli sekil ve boyutlara sahip metal tozlarinin, hafif, yiiksek performansh ve iistiin
mekanik 6zeliklige sahip pargalarin malzemelerin tiretilmesini saglayan bir yontemdir. Bu islem sirasinda;
homojen olarak karistirilmig tozlar bir kaliba doldurulur, kalipta tasarlanmasi istenen basingla istenen sekilde
preslenir ve preslenen parcaciklar bir firinda sinterleme metodu ile 1s1l baglanmasi saglanir. Toz metalurjisi
yontemiyle elde edilmek istenen malzemenin kimyasal bilesimi kontrol edilir ve ilave iiretim islemlerine
ihtiya¢ duymayacak sekilde malzeme son sekline yakin bi¢imde tiretilir.

Bu tez calismasinda %53Ni atomik orandaki NiTi toz metaliirjisi yontemi ile iiretilmistir. Uretilen
NiTi’nin iizeri sol-jel daldirma yontemi kullanilarak hidroksiapatit ile kaplanmistir. Numuneler; farkli basing,
sicaklik kullanilarak toz metaliirjisi yontemi ile iiretilmis olup , yiizeyleri farkli daldirma hizlari ve bekletme
stirelerinde sol-jel yontemi ile hidroksiapatit ile kaplanmistir. Daha sonra optik, EDX , SEM (taramali elektron
mikroskobu) incelemeleri, yogunluk dl¢iimleri yapilmig ve mekanik 6zelliklerin incelenmesi amaciyla basma

deneyleri gergeklestirilmistir.

Anahtar Kelimeler: Hidroksiapatit, sol-jel, biyomalzeme, NITI, toz metalurjisi, yiizey kaplama, doku
mithendisligi, kemik hidroksiapatit.
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SUMMARY

Hydroxyapatite Coating on Niti Produced by Powder Metallurgy by Sol-Gel
Method

Tuncay KAYMAK

Master Thesis

FIRAT UNIVERSITY
Graduate School of Natural and Applied Sciences

Department of Mechanical Engineering
Mechanical Engineering Technologies Program

January 2022, Pages: xiii+70

Nickel titanium alloys are porous and attract attention for biomaterial applications. NITT is highly preferred in
the medical field due to its superelasticity, corrosion resistance, impact damping capacity, porous structure and
biocompatibility with living tissue. In addition, NiTi alloys are not heavy and have mechanical values close to
the bone.

Powder metallurgy is a method that enables the production of metal powders of different shapes and sizes, parts
with light weight, high performance and superior mechanical properties. During this process; The
homogeneously mixed powders are filled into a mold, pressed as desired with the pressure desired to be
designed in the mold, and the pressed particles are thermally bonded in a furnace by sintering method. The
chemical composition of the material to be obtained by the powder metallurgy method is controlled and the
material is produced close to its final shape without the need for additional production processes.

In this thesis study, 53%Ni atomic ratio NiTi was produced by powder metallurgy method. The produced NiTi
was coated with hydroxyapatite using the sol-gel dipping method. samples; It was produced by powder
metallurgy method using different pressure and temperature, and its surfaces were coated with Hydroxyapatite
by sol-gel method at different immersion speeds and holding times. Then optics, EDX, SEM (scanning electron
microscopy) studies, density measurements were made and compression tests were carried out to examine the

mechanical properties.

Keywords: Hydroxyapatite, sol-gel, biomaterial, NITI, powder metallurgy, surface coating, tissue
engineering, bone hydroxyapatite.
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1. GIiRiS

Insan organlarinin desteklenmesi ve islevlerinin yerine getirilmesi icin kullamlan metaller,

polimerler, kompozitler, seramikler biyomalzeme olarak isimlendirilirler. Biyomalzemeler insan
dokusu ile uyumlu olup dokularin gelisimine katki saglamaktadirlar (Laner vd, 2001).
Sekil hafizali NiTi alasimlar, sekil hafiza etkisi, siiper elastisite gibi essiz 6zelliklerinden dolay1
tibbi cihazlarda kullanilmaktadir (Kapanen vd, 2002). NiTi alasimlar 6zellikle ortopedik
cerrahide oldukga yaygin kullanilmaktadir (Xu vd,1999). Geleneksel NiTi alagimlara kiyasla,
gozenekli NiTi alagimlar miikemmel mekanik 6zelliklerini yanisira, bazi 6zel avantajlara sahiptir;
bunlar, birbirine baglantili gézenek yapiya sahip NiTi alasim1 beden sivilarin iletimine yardimet
olarak stabil bir arayiiz olusturmasi, kemik dokusunun igeriye dogru ilerlemesini destekleyerek
onu ¢evreleyen dokuyla entegrasyonu daha da hizlandirmasidir (Zhang vd., 2007; Bansiddhi vd.,
2008). Giinlimiizde, gozenekli NiTi alagimin kemik onarimi yada degisimi i¢in en uygun ve
gelecek vaat eden biyometaller oldugu kabul edilmektedir (Li vd., 2009; Bertheville, 2006). Bu
avantajlarinin yanisira NiTi alasimlarindaki en biiyiik dezavantaji dokuyla temas edilen kisimda
dokuya Ni iyonunun salimidir. A¢iga c¢ikan Ni iyonlar yeterince yiiksek bir seviyeye gelmesi
durumunda, implant alerjenik ve zehirli etki gostermektedir. Ozellikle gozenekli NiTi alasimlari,
yiiksek spesifik ylizey alan1 ve komplike yiizey konfigiirasyonu mevcut oldugu i¢in, yiiksek Ni
iyon salinimi meydana gelmektedir. Bundan dolayi, NiTi alagiminin korozyon direncini
gelistirmek i¢in Ni iyon salinimini asgariye diisiirmek gerekir. Bunun i¢in NiTi alagimlarinin ylizey
modifikasyonu, biyouyumluluk agisindan ¢ok oOnemlidir. Biyomedikal materyallerinin yiizey
modifikasyonda miikemmel biyouyumluluklarindan dolay1 hidroksiapatit (HAP) yaygin olarak
kullanilmaktir. HAP kaplamalarin iiretiminde kullanilan yontemlerden biri sol-jel ile kaplamadir.
Diger yontemlerle kiyaslandiginda, sol-jel kaplamanin gozenekli yapilarda ve kompleks yiizey
morfolojisine sahip lriinlerde sol-jel kaplamanin daha uygun oldugu goriilmektedir. Sol-jel
kaplama, gozenekli NiTi alasimin siiper esnekligini ve mekanik Ozelliklerini etkilemezken,
kaplamanin sadece dis yiizeylere degil ayn1 zamanda da i¢ yiizeylere ulasma imkani tanir (Jiang
vd., 2006).

Biyomalzemelerde aranmasi gereken en dnemli 6zellik malzemeyi saran dokular iistiinde
pihti, iltihaplanma olusumu gibi istenmeyen etki yapmamasi yani biyouyumluluktur. Canli
dokunun 6zelligine gore farkli biyomalzemeler kullanilmaktadir (Thien vd, 2005). Titanyum ve
Titanyum alasimlar1 oksijenle tepkimeye girerek yiizeylerinde olusan TiO, koruyucu filmi ile
yiiksek biyouyumluluga sahip olurlar. Bu film sayesinde korozyon direnci artar. Yiiksek korozon
direncinden dolay1, bu alagimlar1 metale reaksiyon gosteren hastalarda da kullanmak miimkiindiir

(Anselme vd.,2005).



1.1. Literatiir Ozeti

Zhu ve ark. (2005) Tozlarin sinterlenmesiyle hazirlanan gozenekli NiTi alagimlarinin
gerilme sekil davranigini basma ve egilme testleri ile incelemislerdir. Calismada kompakt basing ve
sinterleme siiresinin artmasiyla, gozenekli NiTi alasiminin nihai basing dayanimi ve egilme
dayanimi artmis. Sinterleme sicakligi 942 °C'den yiiksek oldugunda, sinterleme sirasinda anlik
siv1 alagimin varligindan dolayr mukavemet 6nemli 6l¢iide artmustir.

Jiang ve ark. (2006) Kendiliginden yayilan yiiksek sicaklik sentezi (SHS) yontemiyle
iiretilen gozenekli bir NiTi sekil hafizali alasimdan salinan Nikel miktar1 {izerinde calismiglardir.
Gozenekleri tikamadan gozenekli NiTi numunelerinden Nikel salimimi sinirlamak igin
hidroksiapatit kaplama kullanilmistir. %32.5 HNO;'ten sonra 1,2 M NaOH sulu ¢ozelti islemine
tabii tutulmus ve ardindan 5 giin siireyle simiile edilmis viicut sivisina daldirilan 6rnek, sadece
gozenekli NiTi alagiminin yiizeyinde degil, ayn1 zamanda gdzeneklerin i¢ kisminda da tekdiize bir
hidroksiapatit tabakasi olugturmustur. Bu, gozenekli NiTi sekil hafizali alasimdan salinan nikel
miktarim biiyiik 6l¢lide azalttig1 goriilmiistiir.

Ciobanu ve ark. (2008) Titanyum althik {iizerine hidroksiapatit kaplamalarin yapisal
karakterizasyonu iizerinde caligsmiglardir. Veriler, titanyum altlik iizerinde kristal formda
hidroksiapatit kaplamalarinin olusturulmasinin basarili bir sekilde yapilabilecegini ispatlamigtir.

Deliang ve ark. (2011) Hidroksiapatit / titanya kompozit kaplama, NiTi alagiminin
ylizeyinde elektrokimyasal olarak biriktirilmistir. Hidroksiapatitin morfolojisinde ince pul benzeri
kristallerden igne benzeri kristallere degistigi goriilmiistiir. Kaplama ¢ok daha yogun bir hal
almistir. 37°C'de simiile edilmis viicut sivisindaki NiTi'nin korozyon énemli 6l¢iide artmustir.

Tao ve ark. (2012) Sol-jel yontemiyle NiTi alasiminin yiizeyini gozenekli TiO, filmi ile
kaplamiglardir. Neticede Titanya kaplamanin anatazdan olustugu 1s1l islem yapilmis numunede ise
bir miktar NisTi; fazimin mevcut oldugu gortilmistiir. % 0,9 NaCl ¢ozeltisinde potansiyodinamik
polarizasyon korozyon testlerinde parlatilmig NiTi numunesinden yiiksek korozyon direnci
belirlenmistir.

Ghaleh ve ark. (2012) Elektroforetik biriktirme islemi ile NiTi alasim iizerine hidroksiapatit
kaplama tizerine c¢aligmislardir. Bu g¢alismada, dogal hidroksiapatit, NiTi sekil hafizali alagim
iizerinde elektroforetik olarak c¢okeltilmistir. Hidroksiapatit tozu, transmisyon elektron
mikroskopisi, X-1gmm1 kirinimi ve ayrica pargacik boyutu oOlglimii kullanilarak karakterize
edilmistir. Orneklerden Ni iyonlarmin simiile edilerek viicut sivisinda salinmasi arastirilmis ve
sonuglar, Ni iyonlarinin salimina karsi bir bariyer olarak 60 V'da kaplanan numunenin
performansinin 40 ve 80 V'de kaplanmus orneklerden daha etkili oldugunu ortaya koymustur.
Kaplanmis numunelerin yiizeyinde, yiizeyin biyoaktivitesini teyit eden hidroksiapatit kristalleri

olusmustur.
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Yilmaz (2012) yaptigi calismada, saf titanyum numunesi yiizeyinde TiAl ve TizAl
intermetalik kaplama olusturmus, yontem olarak ise Elektro Spark Biriktirme (EDS) yontemi
kullanilmigtir. Aliiminyum ¢ubuklar elektrot olarak kullanilmigtir. Kaplamada istenilen fazlar elde
edilmis bosluksuz bir kaplama elde edilmistir. Ancak prosesteki baz1 yetersizlikler ve termal
gerilmelerden kaynakli ¢atlaklar meydana gelmistir.

Catauro ve ark. (2015) Titanyum alagimlarinin yiizeyinin kaplanmasi i¢in sol-jel daldirma
yontemi ile hazirlanan TiO, / PCL hibrid kaplamanin karakterizasyonu ve biyolojik 6zellikleri
iizerinde ¢alistlmiglardir. Bu calismasinda elde edilen kaplamalar, biyolojik 6zellikler ve genel
performanslar agisindan titanyum implantlarin yiizeyi modifiye edilerek yararli bir sekilde
kullanilabilir.

Khalili ve ark. (2016) NiTi kemik implantinin yiizeyi hidroksiapatit-silikon kompozit ile
kaplanmistir. Yontem olarak elektroforetik kaplama yontemi kullanilmistir. Kaplama yiizeyinin
taramal1 elektron mikroskobu goriintiilerinden, hidroksiapatit kaplamalarda eszamanli olarak
silikon ve ¢ok duvarli karbon nanotiiplerin mevcut oldugu, 850°C'de sinterleme ve elektroforetik
biriktirme kullanilarak tretilen NiTi althk {izerinde daha yogun kaplamalarin olustugu
gOrilmiistiir.

Karimi ve ark. (2016) NiTi lizerine elektroforetik yontem ile ¢ift katmanlit HA / Al kompozit
kaplamanin birikimi iizerine ¢aligmiglardir. Bu ¢aligmada, Ni iyonlarinin salim miktari, hazirlanan
numunelerin biyoaktivitesi ve kaplamanin altlik malzeye yapisma mukavemeti arastirilmistir.
Kaplamanin XRD, EDX, SEM ve FTIR ile ylizey karakterizasyonu incelenmistir. HAP / Al
kaplamalarin NiTi altlik malzemesine yapisma mukavemeti, saf HAP kaplamalara gore iki kat
artmistir. Kaplanmig 6rneklerin 1 hafta boyunca simiile viicut sivisina daldirilmasiyla, HAP / Al
kompozit kaplama iizerinde apatit olusturma yeteneginin gelistirildigini ve kompozit kaplama
yiizeyinden serbest birakilan Ni iyonlarinin azaldigi goriilmiistiir.

Jun ve ark. (2017) Vakum sinterleme sirasinda NiTi alagimlariin faz doniisiimii lizerinde
calismislardir. Vakum sinterleme sirasinda NiTi alasimlarinin faz doniisiimiini tespit etmistir.
Sinterleme siirecinde 6nce NiTi, ve Ni;Ti fazlarinin olustugunu ve daha sonra NiTi fazina
doniistiiglinii bildirilmistir. NiTi, ve Ni;Ti fazlarmin miktari, sinterleme siiresinin artmasiyla
kademeli olarak azalmis ancak tamamen ortadan kalkmamustir. 900°C'de numune gozenekliligi,
sinterleme siiresinin artmasiyla biraz azaldig1 gériilmiistiir. Sinterleme siiresinin artmastyla birlikte
1050°C'de numune gozenekliligi 6nce azaldigi, daha sonra sinterleme siirecinde zengin titanyum
s1vis1 olusumu nedeniyle arttig1 ifade edilmistir.

Barbat ve ark. (2018) Titanyum tozunun Ni akimsiz kaplanmasiyla sentezlenen NiTi sekil
hafizali alasimin {iretimi ve karakterizasyonu iizerinde ¢aligmiglardir. Ni kapli titanyum tozu
iiretmek icin akimsiz kaplama islemi kullanilmis, titanyum tozu 225 dakika boyunca akimsiz bir

Ni banyosunda kaplanmis, 1000 °C'de bir argon atmosferi altinda 1s1l isleme tabi tutulmustur. Ni



kaplamanin Ti alt tabakaya difiizyonu ve NiTi, NiTi, ve Ni;Ti fazlarinin olusumu, kaplanmis tozun
1s1l iglemi ile meydana gelmistir.

Wang ve ark. (2018) NiTi alasimlarinin {izerine hidroksiapatit iceren Al,O; ile kaplayarak
korozyon direnci ve in vitro biyoaktivitesi {izerinde ¢aligmiglardir. Kaplamalar, katodik bir plazma
elektrolitik biriktirme islemi, ardindan hidrotermal yontemle NiTi alagimlarinin iizeri kaplanmistir.
Numunenin kaplamasi ile korozyon direncinin, kaplanmamis NiTi alagimina kiyasla iki kat daha
fazla biiyiikliikte arttigini goriilmiistiir.

Garcia ve ark. (2018) toz metalurjisi ile {iretilmis titanyum {izerine sol-jel kaplamayla fosfor
ve seryum karisiminin elektrokimyasal etkileri iizerine ¢alismislardir. Calismada sol-jel ag1
tarafindan saglanan fiziksel bariyer 6zellikleri, korozyon inhibitorleri incelenmistir. Kaplamalarin
morfolojik 6zellikleri, elementel dagilimi taramali elektrokimyasal mikroskopi (SEM) kullanilarak
incelenmistir. Seryum ilavesiyle kaplamanin NaCl ¢ozeltisine karsi stabil ve iyi bariyer 6zellikleri
sergiledigi gozlenmistir. Seryum inhibitorii baglama maddesi arasinda pozitif bir etki gdstermedigi
bulunmustur.

Dudek ve ark. (2018) NiTi sekil hafizali alasimin yiizeyini, elektroforetik yontem
kullanilarak hidroksiapatit kaplamalarin biriktirilmesi konusu iizerinde ¢alismislardir. Elektroforez
120 saniye siiresince 40 V gerilimde gergeklestirilen iglemler catlaklar olmaksizin homojen bir
tabaka elde edilmesini saglamistir. Hidroksiapatit NiTi alagimlar {izerinde 40 V gerilimde ve 120
saniye siireyle elektroforetik ¢okelmesi, baslangi¢ materyallerinin yapisini1 degistirmemistir.

Maleki-Ghaleh ve ark. (2019) elektroforetik biriktirme ile NiTi alasiminda tizerine
hidroksiapatit - titanyum - karbon nanotiip kompozit kaplamalarin karakterizasyonu, mekanik ve in
vitro biyolojik davranisini incelemislerdir. Caligmada hidroksiapatit (HAP) titanyum (Ti, agirlikga
% 20) ¢ok duvarli karbon nanotiiplerden olusan kompozit kaplama, elektroforetik biriktirme
teknigi ve reaksiyon bagi sinterlemesi kullanilarak NiTi alasimi iizerine kaplanmigtir. HAP-Ti
kaplamalarin mikroyapisini ve faz yapisini karakterize etmek i¢cin SEM ve XRD kullanilmistir.
Simiile edilmis viicut sivisi igerisinde, kaplamalarin biyoaktivite davranisi, apatitlerin biiylimesi
incelenmistir. Yapilan incelemeler neticesinde, HAP kaplamalarinin apatit ve kemik hiicresi
biiyiimesinde inanilmaz bir iyilesme oldugu goriilmiistiir.

Horandghadim ve ark. (2019) Nitinol alasim {izerine elektroforetik biriktirme ile
hidroksiapatit-tantal pentoksit nanokompozit kaplamanin karakterizasyonu iizerine ¢aligmislardir.
Diisiik miktarda acik gozeneklilikten dolay1 korozyon davraniginin gelistigi belirtilmistir.

Miranda ve ark. (2019) TigAl,V implantlariin yiizeyinin lazer teknolojisi kullanarak
hidroksiapatit ile kaplanmasi {izerinde galismislardir. Bu ¢aligmada TigAl,V implant hidroksiapatit
ile kaplanmis ve ardindan lazerle sinterlenmistir. Bu ¢alismada iki farkli toz sikigtirma / lazer
sinterleme yontemi test edilmistir. Her iki yontem hidroksiapatit gec¢irgenligi ve metale yapisma,

birka¢ kosul dikkate alinarak karsilastirilmustir. Islem esnasindaki sicakliklara bagli olarak
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hidroksiapatitin olas1 bozulmasi degerlendirilmistir. Doviilmiis alagim ile karsilastirildiginda, lazer
teknolojisi ile tiretilmis TigAlyV 1 daha diisiik yorulma mukavemeti ve kirilma toklugu degerleri
sergiledigi goriilmiistiir.

Say ve ark. (2020) NiTi iizerine hidroksiapatit ve biyocam esasli biyokompozit kaplama
yapilmasinin korozyon 6zellikleri tizerinde ¢aligmislardir. Artirilmig korozyon direnci biyomedikal
uygulamalarda her zaman talep edilen bir 6zelliktir. Bu amagla NiTi alagiminin yiizeyleri hem
sol-jel kullanilarak hem hidroksiapatit (HAP) / glimiis (Ag) hem de bioglass (BG)/giimiis (Ag) ile
cift kaplama yapilmistir. Kaplamalarin yiizey morfolojileri ve korozyon davranislari korozyon
testleri, sertlik, yapismaya bagl olarak belirlenmis ve mikroyapi karekterizasyonu ise SEM, EDS,
XRD ile incelenmistir. Biyo-kompozit kaplamalarda homojen ve catlaksiz yapilarin elde edildigi
gorlilmiistiir. Biyokompozit kapli NiTi yiizeylerinde c¢ukurcuk  korozyonunun olustugu
gorlilmiistiir. Korozyon testlerinden sonra hem HAP hem de Ag kaplamalarda korozyon direncinde
artis gézlenmistir.

Khalili ve ark. (2020) kemik implant1 olarak kullanilan NiTi alagimu iizerine elektroforetik
kaplama yontemi ile hidroksiapatit kaplayarak, yapisma mukavemeti incelenmistir. Bu ¢alismada,
NiTi altlik ve elektroforetik hidroksiapatit kaplamasi arasindaki yapisma mukavemetini arttirmak
icin 6nce 5, 15, 20 ve 30 sn’lik kumlama islemi ve ardindan asitle daglama yapilmistir. Mikro
Olgekli  mekanik  Ozellikler nanoindentasyon testi  kullanilarak  degerlendirilmistir.
Degerlendirilmede 20 saniye boyunca kumlama isleminin ardindan asitle agindirma isleminin
uygun ortalama Ra = 1.543 + 0.053 um piiriizliliigiiyle sonuglandigini ve yapisma mukavemetinin
kumlama durumuna gore % 50 artirildiginm géstermistir. Ayrica, korozyon koruma verimliligini %
57.61 artmis oldugu goriilmistiir.

Farhang ve ark. (2020) Segici Lazer Ergitme (SLM) ile iiretilen NiTi alasiminin 1sidan
etkilenen cesitli bolgelerindeki mikroyapr ve metalurjik 6zelliklerini incelemislerdir. Modern
tasarimlarda NiTi’nin kullanim potansiyeli {izerinde ¢aligilmigtir. Numunelerin sertliginin analiz
edilmesiyle, en yliksek sertlik degerlerin sirasiyla yiizey ve altlik malzemeden uzak bolgede iist ve
yan yiizeylerde elde edildigi goriilmiistiir.

Naiyer Shokri ve ark. (2021) Dondiirerek kaplama ile c¢okeltilen yiliksek kristalli
hidroksiapatit ile NiTi ortopedik implantlarin gelismis korozon korumasi i¢in 6n islem tizerinde
calismuslardir. Sinterlenmis NiTi ylizeyi lizerinde yogun HA kaplamasi olusmus, Ni iyonu salmim

HA kaplamasi ile %75 azaltilmistir.

1.2. Tezde Amac ve Kapsam

Implant ve protez malzemesi olarak kullanilmasi hedeflenen malzemelerin kullanim
esnasinda karsilagilan en biiyiikk problem implant ve protez malzemesinden dokuya metal

iyonlarinin gecisi ve daha sonrasinda meydana gelen toksit etkidir. Bu ¢alismada, bahsedilen toksit
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etkiyi engellemek amaciyla, toz metaliirjisi yontemiyle NiTi alagimi iiretilmesi, daha sonra
NiTi’nin ylizeyi sol- jel kaplama yontemi ile HAP (hidroksiapatit) kaplama olusturulmasi
amaclandi. Kaplama isleminden sonra hem NiTi’nin hem araylizey, hemde kaplama yiizey
karekterizasyonu optik, SEM, EDX ile incelendi ve iiretilen malzemenin porozite miktart yogunluk
Olciimleriyle ve mekanik 6zellikler ise basma deneyi ile belirlendi. Elde edilen veriler, literatiir
caligmasi ile desteklenerek optimum iiretim sartlarinda iiretilen kaplama belirlendi.
Tez ¢aligmasinda yapilan iglemler agagidaki gibi siralanmugtir.
e Literatiir ¢alismasinin yapilmasi.
e Deneysel calismalar i¢in kullanilacak sarf maddelerinin temin edilmesi,
e Farkl iiretim parametrelerinde Toz metaliirjisi yontemi kullanilarak altlik malzemesi
olarak kullanilacak NiTi nin iiretilmesi
e Kaplama isleminde kullanilacak sol-jelin hazirlanmasi
e NiTi althiginin iizerine Sol-jel daldirma metodu ile HAP kaplamanin olusturulmast,
e Olusturulan kaplamanin ve kaplama-altlik arayiizeyinin mikroyap: karekterizasyonunun
belirlenmesi i¢in optik, SEM ve EDX incelemesinin yapilmasi,
¢ Kaplamanin mekanik 6zelliklerinin belirlenmesi i¢cin basma deneylerinin belirlenmesi,
o Kaplama igerisindeki gozenek miktarnin belirlenmesi i¢in yogunluk Olglimlerinin

yapilmasi,

1.3. Tezde Yapr

Caligmanin giris boliimiinde NiTi alagimlar1 hakkinda kisa genel bilgiler verilmis olup,
literatiir kisminda ise simdiye kadar yapilmis ¢aligmalar hakkinda bilgi verildi. Biyomalzemeler
NiTi’nin tarihsel gelisim, genel 6zellikleri, kullanim alanlari, toz metaliirjisi ve sol- jel metodu
hakkinda genel bilgiler verildi daha sonra toz metaliirjisi yontemi ile NiTi iiretimi yapildi. Uretimi
yapilan NiTi iizerine sol-jel yontemi ile HAP kaplandi. Kaplama islemi sonrasi yogunluk
Ol¢timleri, metalografik incelemeler, basma deneyleri yapilarak kaplama althik ylizey arasindaki
bolge, kaplama yapisi incelendi. Calismamizin son kisminda yapilan deneysel caligmalarin

sonucunda elde edilen veriler literatiir 151831nda degerlendirildi.



2. BiYOMALZEMELER

Biyomalzemeler, genellikle insan dokular1 veya organlari ile etkilesime giren implant, protez
ve medikal cihazlarda kullanilmaktadirlar. Biyomalzememeler biyouyumlu malzemeler olarak da
tanimlanmaktadir. Biyouyumluluk tanimi, ylizeysel biyouyumluluk ve yapisal biyouyumluluk
olarak iki gruba ayrilmaktadir. Yiizeysel uyumluluk biyolojik, kimyasal ve ylizey karakteristikleri
bakimindan konakg¢1 dokulara adaptasyonu olup, yapisal uyumluluk ise sertlik, elastik modiil ve
mukavemet gibi mekanik davraniglarin uyumlulugunu ifade eder (Ramakrishna vd.,2001; Shih,
2008). Biyomalzemeler malzeme igerigi acisindan ise metalik, seramik, kompozit, polimer olmak

lizere dort grupta incelenir.

2.1. Seramik Biyomalzemeler

2.1.1. Aliiminyum oksit

Aliiminyum oksit (Aliimina), 1970'lerden bu yana yapay eklem protezleri i¢in implant
malzemesi olarak kullanilmaktadir. Gii¢lii iyonik kovalent baglar ve eskenar dortgen yapisindan
dolay1, ¢ok yiiksek sicakliklar diginda plastik deformasyon ¢ok zordur. Genellikle implant olarak,
tipik olarak birkag mikrometreden kiiglik bir boyuta sahip ¢ok sayida kiiciik tanecikten olusan, bir
kristal fazdan olusan polikristal yapilar kullanir (Rahaman vd.,2007).

2.1.2. Zirkonyum

Kalga artroplastisinde Al,O; femur bagi kirigi ile ilgili endiselere cevap olarak 1980'lerde
zirkonya bazli femur baslar tanitildi. Saf ZrO,, ii¢ polimorfik (kristalimsi) formda bulunur: kiibik
(c), tetragonal (t) ve monoklinik (m) fazlardir. ZrO,'nin bir fazdan digerine doniisiimii sicakliga
baglidir. Kararsizlastirilmis ZrO,, bir mithendislik malzemesi olarak kullanilmaz. MgO, CaO veya
Y,0; gibi oksitler, ZrO,'nin faz stabilitesini kontrol etmek i¢in ZrO,'ye eklenebilir (Chevalier vd.,
2009).

2.2. Kompozit Biyomalzemeler

Kompozit, kimyasal yapilar1 farkli birden fazla malzemenin, 6zelliklerini muhafaza ederek
olusturdugu malzemeler olarak tamimlanir. Kompozit malzemeler, olusturdugu malzemelerin
yanliz basina sahip olamadigi donanmimlara sahiptir. Kompozitler “matris” igerisine ¢esitli
takviyelerin katilmasiyla meydana gelir. Kompozit malzemelerin, mukavemeti yiiksek ve elastik
modiili.  diisliktiir. Dolayistyla bu ozellikler ortopedi  alanlar igin aranan O&zelliklerdir.

Kompozitleri olusturan bilesimler degistirilerek, biyomalzemenin kullanim yerlerine gore



fizyolojik ve mekanik sartlara adapte olmasi1 kolaylasir. Kompozitlerin iistiinliikleri, malzeme
yorgunlugu, malzeme iyon saliniminin olmamasi, korozyona direnebilme ve kirilganligin
azalmasidir. Iyonlar implant1 gii¢siizlestirmekte ve alerjik reaksiyonlara sebeb olmaktadir.
Kompozitler, yumusak doku implanti ortopedide ve dis implantlar1 olarak kullanilir. Polimer
kompozitler tomografi (CT), manyetik rezonans (MRI) gibi tam1 sistemleriyle uyumludur.
Kompozit malzemeler hafif oluslar1 ve iyi mekanik 6zellikler sebebiyle goriintiileme cihazlarinda

kullanimi uygundur (Glimiisderelioglu, 2002).

2.3. Polimer Biyomalzemeler

Polimerler, birim hiicreleri olan monomerlerden biiylik farkliliklara sahiptir. Polimer
kompozitler kararliligi, 151k gecirgenligi, sertligi gibi Ozellikleri sebebiyle yaygin kullanilir.
Miikemmel kararliligi ve esnekliginden 6tiirii eklemlerde, damarlarda, kalp kapakgiklarinda, gene
ve burun ameliyatlarinda implant olarak ve ¢ok sayida protezde kullanilir. Carpma dayaniminin
yiiksek olmasi sebebiyle emniyet camlarinda, gdzliikk camlarinda, kalp-akciger makinelerinde
kullanilir. Kanla uyumu muhtesem oldugundan 6zellikle kalp-damar cerrahisinde tercih edilir

(Giimiisderelioglu, 2002).

2.4. Metalik Biyomalzemeler

2.4.1. Paslanmaz celikler

Paslanmaz celikler diisiik maliyetleri, iyi mekanik ve korozyona dayanikli 6zellikleri ve
yeterli biyouyumluluklar1 nedeniyle biyomalzemeler olarak yaygin sekilde kullanilmaktadir (Sekil
2.1). Ozellikle AISI 316 L, biyomedikal uygulamalar i¢in en yaygin sekilde kullamlir, 316 L
paslanmaz celik, kabul edilebilir biyouyumluluk ve yiik tasima amagclar1 i¢in uygun yogunluga
sahiptir, bu durum 316 L paslanmaz ¢eligi arzu edilen bir cerrahi implant malzemesi yapar (Talha

vd., 2013).

(a) (b)

Sekil 2.1. Paslanmaz ¢eligin biyomedikal uygulamalari (a) Cerrahi aletler ve (b) Parmak protezleri (Talha
vd., 2013).



2.4.2. Titanyum bazh alasimlar

Titanyum alasimlari, paslanmaz celiklerle karsilastirildiginda yiiksek mukavemet, diistik
elastikiyet modiilii ve miikemmel biyouyumluluga sahip olduklar1 goriilmistiir (Kuo vd., 2017;
Zhao ve vd, 2018). Bu nedenle, Ti alasimlar1 dental implantlar, ortopedik protezlerde yaygin
sekilde kullanilmaktadir(Sekil 2.2).

Cuslom Made

Natural Tooth Crown

Titanium
acetabular head

Titanium

Titanlum femoral stem

Jawbone Implant

(a) (b) (c)

Sekil 2.2, Titanyum implantlarin uygulamalari (a) dental implant, (b) kal¢a implanti (Kuhn, 2005) ve (¢)
ortopedik fikstiir plakasi(Williams vd., 2001).

2.4.3. Magnezyum alasimlari

Magnezyum alagimlart biyolojik olarak parcalanabilir ve cerrahi miidahalelerden sonra
insan viicudunun iyilesme siirecinde ¢6ziinmiis Mg** insan viicudu tarafindan kolayca emilir veya
tilketilir. Bu ozelliklerinden dolay1 biyolojk olarak parcalanabilen implantlarda Mg alasimlari
kullanilmaktadir. Kalici implantlarla karsilastirildiginda, biyolojik olarak pargalanabilen
implantlarin uygulamalar1 ile hasta ikinci ameliyat olmaktan kurtulmaktadir (Witte, 2010).
Magnezyum alasimlarn ayrica kardiyovaskiiler stentler, vidalar, plakalar veya diger fikstiir cihazlar

vb. ortopedik implantlar olarak da kullanilmaktadir(Sekil 2.3)(Chen vd.,2014).



Sekil 2.3. Biyobozunur magnezyum implantlarin gergek / olas1 uygulamalari: (a) kardiyovaskiiler stentler
(Erbel vd., 2007) (b) MAGNEZIX vidasi(Windhagen vd., 2013) (c) larenks mikrocerrahisi igin
microclip(Chng vd., 2012) (d) biyolojik olarak parcalanabilir ortopedik implantlar(Waizy vd.,
2013) ve (e) yara kapatma tertibatlari(Hanzi vd.,2011)

2.4.4. Kobalt bazh alasimlar

Miikemmel mekanik 6zellikleri, yiiksek korozyon ve asinma direnci ve diisiik siirtiinme
katsayis1 nedeniyle, CoCr alasimlart yapay eklem protezi olarak yaygin olarak kullanilmaktadir

(Sekil 2.4)(Ceram,2010).

Zirconia
femoral component

CoCr

Acetabular UHMWPE-Polymer

Bearing insert — ‘

Zirconia toughed alumina

(ZTA) femoral head CoCr Tibial Tray

\

(a) (b)

Sekil 2.4. (a) kalga ve (b) diz implantlarindaki farkli biyomalzemelerin uygulamalari(Tsukamoto, 2006;
Ceram, 2010
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3. NIiTi ALASIMLARI

3.1. Tarihsel Gelisimi

Sekil hatirlama 6zelligi gosteren Nitinol (Ni-Ti Naval Ordnance Laboratory) alagimi yiiksek
korozyon direnci, asinma direnci, darbe soniimleme 6zelligi gibi birden fazla 6zelliginden dolay1
bircok alanda kullanilmaktadir (Valois vd, 2008). Nikel-Titanyum (NiTi) alasiminda sekil
hatirlama etkisi, 1962 yilinda W.J.Buehler ve arkadaglar1 tarafindan Amerika Birlesik Devletleri
savas araclari laboratuvarinda gergeklesmistir. Son yillarda NiTi’nin cok fazla olumlu uygulamasi
mevcuttur. NiTi implant olarak 1970°1i yillarin ikinci yarisinda insan {izerinde uygulanmaya
baslanmustr. Ik klinik uygulamasi 1972’de goriilmiistiir. NiTi’den iiretilen implantin insan
viicudunda kalma siiresi en fazla 20 yildir. Almanya’da 19 yilllik NiTi implant1 bulunan hastalar
mevcuttur. Cin’de ise bir¢ok NiTi’den iiretilmis cihazlar bulunmaktadir. 1983 yilinda Japonya
Saglik ve Sosyal Yardim Bakanligi NiTi’nin dis implantinin kullanimini onaylamistir. Amerika
Birlesik Devletleri ise NiTi’den {iretilen kan filtreleri ve stentleri kullanimina ge¢mistir. Bu
alagimlarin geleneksel malzemelere gore daha zor olan iiretiminin olmasi, ayrica talagli imalat gibi
ikincil islemlere ihtiya¢ duyulmasindan dolayir daha bir¢cok alanda kullanilmasi gecikmistir
(Brunette vd.,2001; Dikici, 2010).

3.2. NiTi’nin Genel Ozellikleri

NiTi alagimlar asagidaki 6zellikleri ile diger alasimlardan ayrilir (Caliskan, 2006):

e Elastik modiiliiniin diisiik olmasi. (35 KN/mm?)

o Sekil hafiza kabiliyetine sahip olmasi.

o Siiperelastiklik 6zelligi gostermesi.

NiTi alagimlar1 sekil hafiza 6zellikleri mekaniksel olarak sicakligin bir fonksiyonu olarak
kendini gostermektedir. Sicakligin degismesiyle yapida meydana gelen faz degisimleri yapinin eski
seklini hatirlamasini saglar (Mihalez, 2001; Sahin 2012). NiTi alasimmin genel, mekanik
Ozellikleri (Tablo 3.1, Tablo 3.2) verilmistir.

Tablo 3.1’de NiTi 1310°C ergime sicakligina sahip oldugu goriilmiis, deneysel ¢alismalarda
bu sicakligin altinda 800°C ve 1100°C deki sicaklikta ¢aligilmugtir.

Tablo 3.2’de NiTi’nin elastik modiil degerinin martensitik fazda 21-69 GPa, 6stenitik fazda
70-110 GPa degerinde kemige yakin degere sahip oldugu goriilmiistiir.



Tablo 3.1. NiTi alagiminin genel 6zellikleri (Ryhanen 1999; Mihalez, 2001).

Ergime Sicakligi (°C) 1310
Yogunluk (g/cm’) 6.45
Dontisiim sirasindaki gizli 1s1 (kJ/kg.atom) | 167

Sekil hafiza uzamasi Max. %8.5

Korozyon direnci

titanyum alagimlaria, 300 serisi paslanmaz celiklere yakin

Manyetik 6zelligi

Var

Biyouyumluluk

Var

Tablo 3.2. NiTi alasiminin mekanik 6zellikleri (Ryhanen 1999; Mihalez, 2001).

NiTi Ostenitik Martensitik
Ozdireng (p Q cm) 100 70

Isil iletkenlik (W/cm. °C) 18 8.5
Elastik modiil /GPa) 70-110 21-69
Cekme Gerilmesi (MPa) 800-1500 103-1100
Akma gerilmesi (MPa) 100-800 50-300
Kopma uzamasi (%) 1-20 60’a kadar

Mekanik ozellikler baz alinarak NiTi’nin Paslanmaz c¢elik, titanyum ve TizAlV ile

kargilagtirilmasi ise Tablo 3.3’te verilmistir. Tablodan da goriildiigii izere NiTi, mekanik direng,

stiper elastisite gibi 6zellikleri sayesinde diger materyallerin tiimiinden kemige yakin degerdeki

elastik modiilene sahip olmasindan ve son zamanlarda giindemde olmasindan dolayr dental

tiriinlerde de basarili oldugu goriilmiistiir(Shuilin vd., 2007).

Tablo 3.3. NiTi, paslanmaz ¢elik (316LVM), Titanyum (Cp-Ti, IV) ve Ti-6Al-4V alasiminin ortak mekanik

ozellikleri (Giirliik, 2009).

NiTi Paslanmaz Celik | Titanyum Ti6Al4V
Ostenitik ~ Martensitik
Cekme Gerilmesi (MPa) 800-1500  103-1100 | 483-1850 540-740 920-1140
Akma Gerilmesi (MPa) 100-800 50-300 190-1212 390 830-1070
Elastik Modiil (GPa) 70-110 21-69 190-200 105-110 100-110
Kopma Uzamasi (%) 1-20 60’a kadar | 12-40 16 8

Sekil 3.1 deki titanyum alagimlarinin elastik modiil tablosu incelenecek olursa kemige

yakin degerin NiTi de oldugu goriilmektedir.

12

cn



CoCr (Cast) 240
AISI 3161 210 |
CP Ta 200 |
Ti-6A1-4V 112
Ti-6A1-TINb 110
Ti-5Al-1.5B 110
CPTi 100 |
Ti-16Nb-13Ta-4Mo 01
Ti-12Mo-6Zr-2Fe 85
Ti-15Mo-5Zr-3A1(ST) aged
Ti-29Nb-13Ta-4.6ZZr(aged)
Ti-13Nb-13Zr T7
Ti-29Nb-13Ta-4Mo T4
Ti-29Nb-13Ta-6Sn £
Ti-29Nb-13Ta-4.65n
Ti-29Nb-13Ta-4.57r
Ti-29MNb-13Ta-2Sn
Ti-29Nb-13Ta-7.1Zr
NiTi
Kemilc

Tmplant Alagulari

100 150 200 250

Elastilc Modiil (GPa)

Sekil 3.1. Titanyum alagimlarinin Elastik Modiil Tablosu (GPa) (Shuilin vd., 2007).

Sekil 3.2 deki Ni-Ti faz diyagrami incelendigi zaman sinterleme sicakligi 942°C’ye ulastigi

zaman alasimin Ti agisindan zengin kismi kat1 fazdan sivi faza bir gecis oldugu ve kapiler etkiden

dolay1 kompakt boyunda yayilmanin oldugu goriiliir. Kapiler etki partikiillerin segregasyonuna ve

oncelikle Ti atomlarinin bulundugu kisimlarda yeni gozeneklerin olusumuna sebep olur. Boylece

doku ilerlemesinin miimkiin oldugu bir yap1 olusumu meydana gelir (Barbat vd., 2018).

Temperature °C

Weight Percent Nickel

Sekil 3.2. Ni-Ti alagiminin faz diyagrami [Otsuka,1999]
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3.3. NiTi’nin Kullanim Alanlar:

NiTi alagimlarinin kullanimi tip ve enddiistriyel uygulamalar olarak olarak iki grupta
incelenebilir. Endiistride NiTi alasimlar1 bakir esasli olup 6nemli ticari degere sahip alasimlardir.
Tip alaninda ise dis telleri, doner kok kanali aletleri, stentler, protez ve implantlar olarak

kullanimlar1 giderek artmaktadir (Akdogan vd., 2003).
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4. NiTi ALASIMLARIN URETiM YONTEMLERI

NiTi alagimlarin tiretim yontemleri geleneksel ve geleneksel olmayan iiretim yontemleri
olmak tizere iki gruba ayrilir. Geleneksel iiretim yontemleri ise, dokiim yontemi ve toz metalurjisi

yonteminden olusmaktadir.

4.1. Nikel-Titanyum Alasimlarimin Dékiim Yontemi ile Uretimi

NiTi birgok dokiim yontemiyle iiretilmektedir. Bunlar; plazma ark yontemi, vakum ark
yontemi, vakum indiiksiyon yontemi ve elektron 1sin1 ark yontemidir. Titanyumun 900°C ’den
itibaren kolaylikla oksijenle reaksiyona girmesinden &tiirii NiT1 alagimlar1 havas almnus ortamda

yahut koruyucu gaz ortaminda dokiilmesi gerekmektedir (Dilibal, 2005).

4.1.1. Vakum Ark Ergitme Yontemiyle Uretim

Vakum Ark Ergitme (VAR) ile imalat 1sitma y&ntemine gore iki gruba ayrilmaktadir. Tlk
yontemde sabit siirekli kullanilan bir elektrot, 1s1 kaynagi olarak kullanilir ve sarf malzemesi
degildir. VAR yontemi bircok alasim i¢in ¢alismaya miisaittir. Bundan dolay1 bir¢ok arastirma
laboratuvarlarinda kullanilabilir. Bu yontemde bakir kalip i¢erisine ham malzemeler yerlestirilir ve
tungsten cubuk elektrot olarak kullamilir. Elektrik arki Argon altindaki malzemeleri 1sitir daha
sonrasinda ergitir, genellikte kullanilan tek agamali ergitme, su sogutmali bakir kaba temas eden
malzemenin yiizeyini ergitemez ve bu yiizden bu ydntem ergitme igin yeterli olmaz. ikinci
yontemde, sarf elektrot malzemesi olarak ergitilecek olan malzeme kullanilir. Ayn1 yontemle argon
gaz1 altinda elektrik arkiyla ergitilen ve Elektrot olarak kullanilan malzeme kaliba almir. Ilk
anlatilan yontemle karsilastirildiginda ikinci yontem daha verimlidir. VAR ydntemiyle {iretilen
NiTi alasimlarda ergitme sayis1 ve dongiilerde yeterli hassasiyet gosterildigi takdirde homojen ve
istenilen ozelliklerde alasim {iretmek miimkiindiir. VAR iiretim yonteminin sematik gdsterimi

sekil 4.1°de verilmistir (Erdogan, 2015).



Elekinkse! clarax
yahtidmugs vakum

Su Sojutrnah kapad

Elektrik Kaynad

Vakum Pompasi
E‘ Emisi
Elekiot veya
Ingot Malzrems

- Sogutma Suyu
Su Sogutmah o
Pota - Eriyik Mazeme
Katlagmig
Ingon
L .

Sekil 4.1. VAR iiretim yonteminin sematik gosterimi(Erdogan, 2015)

4.1.2. Vakum Indiiksiyon Ergitme Yontemi fle Uretim

Vakum indiiksiyon ergitme (VIM) yonteminde kullanilan indiiksiyon ocaklart kanalli
(cekirdeksiz) ve ¢ekirdekli olmak iizere iki gruba ayrilir. Kanalli tip indiiksiyonda potanin etrafini
cevreleyen su sogutmali bobin mevcuttur. Vakum indiksiyon ocaklar1 genellikle bekletme ve asiri
1sitma islemlerinde tercih edilir (Dilibal, 2005).

Indiiksiyon ocagindaki en biiyiik avantaj ingottaki kimyasal bilesimde homojenligin
saglanabilmesidir (Dilibal, 2005). Indiiksiyon islemi vakum indiiksiyon ocaklarinda vakum altinda
yapilir. Vakum olusturmada kullanilan pompalar, mekanik vakum pompalar1 (kaba vakumun
yapildigl) ve difiizyon pompalarindan (daha yiiksek oranda vakumun yapildigi) olusur. Firin
igerisindeki hava vakumla bosaltildiktan sonra firinin i¢i difiizyon pompalari vasitasiyla inert gazla
doldurulur. Ortamdaki oksijen veya reaksiyona girebilecek diger gazlarin orani en seyrek duruma
getirilir (Dilibal, 2005).

Ergitme islemleri i¢in kullanilan potanmin uygun olarak se¢imi, dokiimde iiretilen ingot
iizerinde 6nemli rol oynar. Yiiksek 1sil iletkenligine sahip Grafit en fazla tercih edilen bir pota
malzemesidir ve alasima karbonun yaymmamasi igin dokiim sicakliginin 1450°C‘yi gegmemesi
gerekir. TiNi’nin ergime sicakligr 1310°C olduguna i¢in dokiim ile imalat esnasinda grafit pota

kullanilmas1 uygun olacaktir (Dilibal, 2005).

4.1.3. Elektron Demeti Ergitme Yontemi

Elektron 1511 arkiyla ergitme yonteminde, nikel ve titanyumdan olusan metal yiizeyi ile
odaklanmis 151mn  elektronlart ¢ok yiiksek hizda garpisir. Kati metalin 1sinir, metalin kristal

kafesindeki atomlarin kinetik enerjilerinde biiylik bir artig olusur. Elektronlar ¢ok kiiciik kiitleleri
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oldugu igin, carpma islemi esnasinda enerjilerini oldukca agir olan kristal atom g¢ekirdeklerine
transfer ederler. Enerji transferinin meydana geldigi bu ilk adimdan sonra, iletim elektronlar1

carpisma enerjisi kazanir ve ergime baslar (Dilibal, 2005).

4.1.4. Plazma Ark Yontemi ile Uretim

Ark, tungsten katot ile nikel-titanyum besleme metali arasinda ve inert gaz atmosferinde
olusturulur, katottan anoda dogru akan gaz, iyonize edilir ve gaz plazmasini meydana getirir.
Plazma iyonlardan ve yiiksek oranda elektronlardan olusur ve merkezinde sicaklik ¢ok yiiksek
seviyelere ulagir. Yontemin inert gaz atmosferinde yapilmasinin sebebi, oksidasyonun diisiik

seviyelerde tutmak i¢indir (Dilibal, 2005).

4.2. Nikel-Titanyum Alasgimlarinin Toz Metalurjisi Yontemi ile Uretimi

Toz metalurjisi (TM), yiiksek teknoloji alagimlarinin son {iriin kalitesinde imal edilmesini
imkan saglayan bir imalat metodudur. TM iiretim yontemi, ¢esitli tozlarinin {iretilmesi, karakterize
edilmesi, bu tozlarin mekanik olarak birlestirilmesi ve nihai lirline doniistiiriilmesi asamalarini
kapsamaktadir (German, 1989).

Toz metaliirjisi; toz eldesi, homojen harmanlanma, tozlarin sikistirilmasi ve istenen siire ve
sicaklikta sinterleme isleminin yapilmasi esasina dayanan iiretim teknigi olarak adlandirilabilir.
Farkli boyut, sekil ve sikistirilabilme ozelligine sahip tozlarin, % agirlik oranlarinin belirlenip
homojen olarak karistirtlmasi, karisimin uygun ortamda sikistirilmasiyla istenilen sekle veya forma
donistiiriilerek yogunluk kazandirilmasi daha sonra sinterleme yapilmasi esasi ile parca imal etme
teknigi olarak da adlandirilabilir.

Toz metaliirjisinde yapilan sinterleme islemi esnasindaki yiiksek sicakliklar, pargaciklarin
birbirine kaynagmasina yardimci olur. Tozlar arasindaki bosluklar difiizyon yoluyla daha rahat
doldurulur, yiiksek yogunluga sahip bir iriin elde edilir. Kati hal atomik gecis olaylariin
goriildiigii sinterleme iglemi, ergime noktasinin altindaki sicakliklarda uygulanmasina ragmen
bircok durumda sivi-faz olusumu gergeklesir. Mikro boyuttaki kaynaklasma, parcaciklarin
birbirine temas ettigi noktalarinda yapisma boyunlarinin biiyiimesi seklinde olusur. Bu sekildeki
boyun biiyiimesi toz 6zelliklerinin degismesine de sebebiyet verir. Sinterleme esnasinda, noktasal
temasla baslayan, boyunun olusmasi ve pargacik ara baginin ilerlemesiyle siiren mekanizma
sinterlemesi ¢ift-kiire modeli olarak adlandirilmaktadir. Parcacik temasi sonucu meydana gelen
boyun biiyiimesi sebebiyle yeni tane siir1 olusur. iki par¢acik ilk capin 1.26 kat1 olan bir son ¢apla
tek bir pargacik olusturacak sekilde birlesir (German, 1984). Dolayisiyla daha az poroziteye sahip

yani daha yogun bir {irlin elde edilir.
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Toz metalurjisi; yiiksek verimlilik, disiik enerji ve kolay hammadde gibi 6zellikleriyle
giiniimiiz par¢a imalatinda tercih sebebidir. Toz metaliirjisi stirekli gelismekte ve geleneksel imalat
yontemlerine alternatif olusturmaktadir (Jacobs vd., 2005;Moustafa vd., 2002). Toz metalurjisi
karmasik geometrili pargalarin ekonomik ve kisa siirede tiretimine dayali olmasi1 dikkatleri iizerine
¢cekmektedir (Erdemir, 2016). Bu yontemin bir ¢ok avantajlarmin yanisira dezavantajlart da

bulunmaktadir.

4.2.1. Toz metalurjisinin avantajlari

o Yiiksek malzeme kullanim orani, diisiik malzeme kaybi,

e Yiiksek iiretim hizlar

o Diisiik maliyet,

o Karmagik sekilli parcalarin imalati,

¢ Diizgiin yiizey, yakin tolerans degerlerinin elde edilmesi,

o Yiiksek ergime sicakligina sahip metallerin imalati,

¢ Yiiksek yogunluga sahip parca iiretimi,

e Ustiin mikro yapisal 6zelliklere sahip parca iiretimi (Kaya, 2008).

4.2.2. Toz metalurjisinin dezavantajlar

o Yiksek mukavemet gerektiren malzemelerde, infiltrasyon ve gdzenek doldurma gibi
ikincil islem uygulanmazsa, diger yontemlere gore daha kotii mekanik 6zelliklerin elde
edilmesi,

e Sikistirma ve sinterleme gibi toz metalurjisi {initelerinin ilk yatirnm maliyetlerinin
oldukga yiiksek olmasindan dolayi, seri imalat disindaki imalat yontemleri igin ekonomik
olmamasi,

e Metal tozlarin maliyeti yiiksektir.

e (Cok biiyiik boyutlu parga {iretiminin yapilamamasi seklindedir (Ayata, 2014)

4.2.3. Klasik Toz metaliirjisi Uretim Yontemleri

Klasik Toz metaliirjisi yontemler kendi igerisinde 6 ayr1 yonteme ayrilmaktadir. Bunlar, CS
(Konvansiyonel Sinterleme), SHS (Kendi Kendine ilerleyen Yiiksek Sicaklik Sentezi), HIP (Sicak
Izostatik Presleme), SPS (Kiviletm Plazma Sinterleme), MIM (Metal Enjeksiyon Kaliplama) ve
SHT (Bosluk Tutucu Teknigi) yontemleridir.
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Konvansiyonel Sinterleme

Konvansiyonel sinterlemede karigtiritlmis elemental ya da 6n alagimlanmis tozlar preslenir
ve daha sonra vakum ya da Ar atmosferi altinda artan sicakliklarda 2-72 saat araliginda sinterlenir.
Ni ve Ti tozlart ergime sicakliklarinin altindaki bir sicaklikta Nikel ve Titanyum atomlarinin
birbirine diflizyonu ile ikili alasim tretilmektedir. Bu yontem ile yaklasitk % 40 oraninda
gozeneklilige sahip malzeme iiretilebilmistir. Gézenek yapisinin kiigiik ve gozenek dagiliminin

diizensiz oldugu tespit edilmistir (Erdogan, 2015; Cakmak, 2013).

Kendi Ilerleyen Yiiksek Sicakhk Sentezi

Bugiine kadar bir¢ok NiTi alagim, SHS ile tiretilmistir. Bu hizl1 ve enerji tasarrufu saglayan
metod elemental toz kullanarak {iretim yapabilmek i¢in uygun bir yoldur. Karistirilmis Ni ve Ti
tozlar preslendikten sonra 6n 1sitma sicakliginda 1sitilmis tungsten bobini, yiiksek voltajli elektrik
arki ile atesleme baslatilir. Yanma bir kez bagladiktan sonra egzotermik reaksiyon baglar ve tepki
veren karisimdan yayilan yanma dalgasi olusur ve reaksiyon tamamlanir. Ni ve Ti tozlar
arasindaki sentez reaksiyon az miktarda da olsa egzotermik oldugundan 6n 1sitma gereklidir
(Cakmak, 2013).

Uretim esnasinda istenilen B2 (NiTi) ya da B19” (NiTi) fazlarmin yani sira istenmeyen
Ti,Ni ve TiNi; fazlarinin da olusmaktadir. Olugsan TiNi; ve Ti,Ni fazlarini uzaklagtirmak igin
sinterleme sartlarin1 degistirmek gerekir. SHS ile iiretim ydnteminin dezavantaji istenmeyen
intermetalik fazlarin (Ti,Ni, TiNis ve Ti3;Ni,) ve oksitlerin (TisNi,O) olusmasidir. Bu intermetalik
fazlar sekil bellek ve siiperelastisite 6zelliklerini olumsuz yonde etkiler. SHS ile {iretilen NiTi
alagimlar1 genellikle kirilgan davranmig gosterirler ve mekanik Ozellikler olarak diisiik

mukavemetlidirler (Cakmak, 2013).

Sicak izostatik Presleme

Sicak Izostatik Presleme (HIP) yonteminde elementsel tozlar yiiksek sicaklik ve basing
altinda argon gazi ortaminda sikistirilarak sinterlenir. HIP yonteminde argon gazi malzeme
igerisinde sikigarak ve sinterlemeye tabi tutuldugunda genleserek yapi igerisinde yuvarlak
bosluklar olusturur. Kismen i¢ten baglantili % 20-50 gozenekli yapilar elde edilir. G6zenek caplar
10-500 pm arasinda degismektedir. Gozenek dagilimi homojendir (Cakmak, 2013; Erdogan,
2015).

Kivileim Plazma Sinterleme

Kivileim Plazma Sinterleme (SPS) yontemi, 6nceden alagimlanmis NiTi tozlari ile

yapilmaktadir. Bu alasim tozlar grafit bir kalip icerisine yerlestirilerek sikistirilir, daha sonra atimli
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(pulsed) bir elektrik akimi sikigtirillmis malzemeye verilerek parcaciklar arasinda kaynasmay1
saglar. Diger yontemlere gore daha diisiik sicakliklarda ve siirelerde gerceklestirilebilen bu

yontemde yiiksek kalitede sinterlenmis malzeme elde edilmesi miimkiindiir (Erdogan, 2015).

Metal Enjeksiyon Kaliplama

Metal Enjeksiyon Kaliplama (MIM) plastik parcalarda da kullanilan bir yontem olup
parcalarin son sekline ¢ok yakin ve benzeri sekilli pargalar olusturulabilmektedir. MIM
yonteminde dort agamali bir tiretim siralamasi vardir. Alagimli NiTi tozlar baglayici ile karistirilir.
Karigim enjeksiyon kalibina gonderilir. Baglayici malzeme kimyasal olarak ortamdan uzaklastirilir
ve sinterleme sicakliklarina ¢ikilarak sinterleme gergeklestirilir. Sinterleme serbest ortamda yliksiiz
gerceklestigi icin sinterleme sicakliklar yiiksektir. Oksijen, karbon, nitrojen ve hidrojen gibi bu
kirlenmeler NiTi kopiiklerin mekanik 6zelliklerini diistiriirken siiperelastisite 6zelliklerini de
onemli lgiide etkilemektedir. On alasimlanmis tozlar kullanilmasina ragmen képiikler kirllgandir

(Erdogan, 2015).

Bosluk Tutucu Teknigi

Bosluk Tutucu Teknigi (SHT) yonteminde mikro yapida gézenekler olusturmak i¢in bosluk
olusturucu pargaciklar kullanilir ve bu yontem NiTi gozenekli implant malzemesi iiretmek i¢in
umut vericidir. Uygun bosluk tutucu malzeme secildigi zaman arzu edilen gdzenek miktari, sekli ve
boyutunu ve buna bagli olarak mekanik 6zellikleri elde etmek miimkiindiir. SHTydnteminde, toz
sikilastirilmasiyla baslar ve bundan sonra bosluk tutucu ortamdan uzaklastirilir. Ikinci adim
sinterlemedir ve sinterleme islemi HIP yontemi, Mikrodalga yontemi, vakum ya da Ar gaz
atmosferinde yapilir. NiTi gézenekli implant malzemesi tiretmek i¢in bosluk tutucu olarak sodyum
florid, sodyum klorid, amonyumbikarbonat (NH,;HCO3), tire (CO(NH,),) ve magnezyum kullanilir.
Bosluk tutucu malzeme NiTi ile kimyasal olarak reaksiyona girmemelidir. Ornegin NiTi i¢indeki
Mg ¢o6ziinebilirligi nemli miktarda olmadig1 i¢in ihmal edilebilir. Mg titanyum igindeki ¢ok diisiik
miktarda ¢ozlinebilirliginden, sinterleme sicakligini magnezyumun kaynama noktasinin iizerine

cikararak yapida bulunan magnezyumun ortamdan uzaklagmasi saglar (Cakmak, 2013).

4.2.4. Geleneksel olmayan Toz metaliirjisi Uretim Yontemleri

Selektif Lazer Sinterleme

SLS yontemi ilk ticarilestirilen katmanl iiretim tekniklerinden biridir. Yiiksek giiclii lazer
1511 kullanilarak toz parcaciklari istenilen ii¢ boyutlu sekle getirilir. SLS ile tiretilen malzemelerin
son kullanimdan 6nce yiizeylerinin konvansiyonel igleme metotlari ile veya zimparalama/parlatma

yontemleri ile kullanilabilir hale getirilmeleri gerekmektedir (Erdogan, 2015).
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5. KAPLAMA

Malzeme yiizeyi kimyasal ya da fiziksel olarak degistirilip, kullanim amacina uygun
fonksiyonel 6zellikler kazandirma islemine yiizey kaplama islemi denir. Kaplama islemi, altlik
malzemesine degisik bir malzemenin difiize sonucunda yiizeyde bilesik bir malzeme tabakasi
olusturmak (Borlama, karbiirleme, nitriirleme) veya yiizeye malzeme ¢oktiirtilerek (seramik, cam,

boya kaplama) yapilir (Smith, 1995).

5.1. Kaplama Teknikleri

Kaplama teknikleri, termokimyasal kaplama, termal sprey kaplama, kimyasal buhar

biriktirme, fiziksel buhar biriktirme, sol-jel kaplama olarak gruplandirilabilir.

5.2. Termokimyasal Kaplama Yontemleri

Termokimyasal (termokimyasal diflizyon): Karbiirleme, nitriirleme, dekarbiirizasyon,
borlama gibi degisik yontemlerden olusur. Yontemdeki amac, farkli element atomlarinin altlik
malzemesine difiize edilmesiyle yiizeyi degistirmektir. Bu amaca ugun {iretimi yapilan
kaplamalarla malzemeler kullanima uygun 6zellikler kazanir. Boylece alagim oram diisiik veya

alasimsiz ylizeylere alagim biriktirerek uygulanmaktadir (Hoffmann vd.,1977).

5.2.1. Nitriirleme

Nitriirleme, altlik malzeme ylizeyinin azot difiizesi ile zenginlestirildigi bir prosestir. Proses,

500-550° C sicaklikta uygulanir (Ruth,1995).

5.2.2. Karbiirleme (Sementasyon)

Karbiirleme proses isleminde; karbon orani diisiik ¢eliklerin yiizeyine karbon difiize islemi
gerceklestirilmesine dayanmaktadir. Bu proseste yiizeyde asinmaya direng gosteren sert yapi
saglanirken, altlik malzemesinde darbe dayanimli tok bir yapi elde edilir. Bu islem, karbon bulunan

ortamdan yiiksek sicakliklarda karbonun malzeme yiizeyine difiizyonunu amaglar (Miiller,1973).

5.2.3. Borlama

Borlama iglemi, 700-1050 °C araliktaki sicakliklarda 1-12 saat siirelerde borlama ortaminda
gerceklestirilmektedir. Bor kaynagi olarak (B4C, H,By), bilesikleri kullanilmaktadir. Uretilen boriir
tabakas1 yliksek sertlik ve ergime sicakligina sahiptir. Sade karbonlu ¢eliklerde olusturulan bortir

tabakasinin sertligi, sementasyon ve nitrasyona gore daha yiiksektir (Fichtl vd., 1988).



5.3. Termal Sprey Teknolojisi

Kaplama islemi tel ya da ¢ogunlukla toz seklindeki kaplama malzemesinin bir yiiksek
sicaklik alevinde ergitilip ayn1 anda 6nceden hazirlanmis metal ylizeylerine ¢ok hizli bir sekilde
puskiirtiilmesinden ibarettir. Kaplama malzemesini ergitmek icin kullanilan termal enerji, elektrik
ya da alev 1sitmastyla saglanmaktadir. Elektrikle 1sitmada ark ve plazma proseslerinden
yararlanilirken; alevle 1sitmada ise yanici gazlar kullanilir (Tucker, 1994).

Termal sprey, pliskiirtmeyle kaplama teknolojisinin genel ad1 olup; bu baslik altinda bir¢cok
kaplama yontemi gelistirilmistir: alev sprey, ark sprey, plazma sprey, yiiksek hizl1 oksi-yakit sprey
(HVOF) ve detonasyon tabancasidir. Kaplama malzemesine verilen kinetik enerji kaplama
performansint etkileyen kritik bir parametredir. En diisiik sicaklik ve kinetik enerji degeri,
geleneksel alev sprey yonteminde elde edilir. Plazma sprey yontemlerinde yiiksek sicakliklar elde
edilirken; detonasyon tabancasi ve HVOF gibi yontemlerde kaplama malzemesi siipersonik hizlara
sahip olur. Yiiksek sicakliklar yardimiyla ergime sicakligi yiiksek olan seramik ve benzeri

malzemelerin kaplanmasi miimkiin olmaktadir (Dusa, 2001).

5.4. Fiziksel Buhar Biriktirme

Kaplama yontemleri arasinda onemli bir yere sahip ve pek ¢ok alanda uygulama
saglayabilen Fiziksel Buhar Biriktirme kati malzemenin sigratilip veya buharlastirilip altlik
malzeme yiizeyi iizerinde biriktirilmesi igslemidir. Fiziksel Buhar Biriktirme yontemleri buharin
olusturulma sekline gore iki ana gruba ayrilmaktadir: Buharlagtirma ve sigratma teknikleri olarak

bilinir (Osma,1999).

5.5. Kimyasal Buhar Biriktirme

Bu proseste havasi alinmis ortaminda kaplama malzemesi buharlastirarak kaplanacak
malzeme tizerine biriktirilir. Bu metotun temeli ‘buhar fazindan’ istenilen basing degerine
ayarlanmis bir ortamda ‘kimyasal’ metotla kaplama iiretmesi esasina dayanir. Bu yontem ile
seramik ve metalik kaplamalar elde edilir. Genel olarak makine imalat, delici-agindirici- kesici
yiizey iiretiminde, elektronik sanayiinde, seramik esasli kaplamalar tiretiminde kullanilmaktadir.
Kimyasal Buhar Biriktirme yonteminde malzeme iiniform olarak kaplanabilir ve ince kaplama

tabaklar1 elde edilebilir (Evcin, 2006).
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6. SOL-JEL KAPLAMALAR

Sol-jel kaplama yilizeyde cam ve seramik malzemelerin elde edilmesinde kullanilan bir
metotdur. Islem siv1 fazdan (sol) kat1 faza (jel) gecis seklende olusur. Bu metod ile kaplamada
oldukca degisik o6zelliklere sahip malzemeler, ultra ince tozlar, tekil seramik ve camlar, seramik
fiberler, ince film kaplamalar gibi malzemeler iiretilebilir (Klein, 1988; Miiller, 1975). Sol-Jel
kaplama yonteminde altlik tlizerinde bir kuru jel ince tabakaya uygulanan 1sil islem ile
kristallesmesi saglanir ve ince filmler olusturulur (Sekil 6.1). Soliisyon bir kaliba dokiildiigli zaman
1slak jel olusur. Kurutma ve 1s1l iglem ile bagka bir iiretim yontemiyle elde edilemeyecek {istiin
Ozelliklere sahip yogun seramik veya cam pargalari elde edilir. Islak jel igindeki siv1 faz yiiksek
gozeneklilige ve oldukca diisiik yogunluga sahip bir malzeme olan aerojel’dir. Jelin diigiik
sicakliklarda kurutulmasi (25-100 °C) sonucu gozenekli kati matrise sahip kuru jeller elde edilir.
Soliin viskozitesi uygun aralikta tutulabilirse fiber optik sensorler ve termal yalitim igin kullanilan
optik ve refrakter seramik fiberler elde edilebilir. Cokelme ile ultra ince ve diizgilin seramik tozlari
iiretilir. Bu tozlar biyomedikal uygulamalarda kullanilirlar (Klein, 1988). Bu yontemin avantajlari

ve dezavantajlart mevcuttur.

Xerogel Film Yozun Film

Baslangig Maddaleri
Hidroliz &
Kondenzasvon Yozun Seramik
vada Cam

Kaplama

Fiber

Sekil 6.1. Sol-jel teknolojileri ve tiriinleri (Niederberger vd., 2009).

6.1. Sol-jel yonteminin avantajlari:

e Filmler homojendir.
o Diisiik sicakliklarda ¢aligilir.
e Toz boyutu mikronunun altina inebilir.

e Yontem yiizey sekli ile sinirlt degildir.



e Her tiirlii geometriye sahip malzemeye uygulanabilir. Farkli geometrili cisimlerde ayni
ozellikler elde edilir.

e Yeni malzemeler ve Ozellikler elde etmek miimkiindiir (Giirsozlii, 2017).

6.2. Sol-jel yonteminin dezavantajlari:

¢ Yontemde kullanilan tozlarin maliyeti oldukga yiiksektir.

e Islem sirasinda biiziilme oldukea yiiksektir.

e Yapida ince gozenekler yer alabilir.

¢ Bu yontemde kalint1 hidroksil ve karbon bulunabilir..

o (Cozeltiyi, jellesme gelisimi siirecine bagli olarak sabit viskozitede tutmak zordur.

o Kaullanilan kimyasallar sagliga zararl olabilir (Glirsozlii, 2017).

6.3. Sol-Jel Kaplama Yontemleri

Sol-jel kaplama yontemi bir¢ok teknik kullanilarak yapilmaktadir. Bunlar; Daldirma
Kaplama Teknigi, Piiskiirtme Kaplama Teknigi, Akis Kaplama Teknigi, Dondiirme Kaplama
Teknigidir.

6.3.1. Daldirma Kaplama Teknigi (Dip Coating)

Bu metot sol-jel yontemlerinin 6nemli uygulamalarindan bir tanesidir. Genel olarak saydam
iletken tabakalarin elde edilmesinde kullanilir. Sekil 6.2 de sematik olarak goriinen bu kaplama
teknigi, kaplanacak malzemenin hazirlanan c¢ozeltiye daldirilmasi ve belirli bir hizda geri
cekilmesiyle gerceklesir. Daldirma kaplama islemi belli adimlardan olusmaktadir. Tlk adim yiizeyi
temizlenerek hazirlannus altlik malzemesinin ¢dzeltiye daldirilmasidir. Ikinci adim ¢dzeltiye
daldirilmis malzemenin ¢dzelti banyosundan belirli bir hizla ¢ikarilmasidir. Sol’e daldirildig:
kaplama alani {izerinde sol ihtiva eden bir sinir tabaka meydana gelir. Kaplama sirasinda, altlik
malzememizin sol ile temasa giren yiizeyleri kaplanmis olur. Bu metoda etki eden parametreler:
Sol ile altlik malzeme arasindaki siirtiinme kuvveti, yer¢ekimi, sol’iin altlik malzemeye tutunmasi

esnasindaki yiizey gerilimi kuvvetidir (Ozenbas,1995).
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Sekil 6.2. Daldirma kaplama ydnteminin asamalari(Ozenbas, 1995)

Kaplama kalinhigi; geri ¢ekme hizi, ¢ozelti konsantrasyonu ve ¢ozeltinin viskozitesiyle
belirlenir. Bu tiir kaplama islemleri ile 20 nm den 50 nm kadar kaplama kalinliklar1 elde
edilebilmektedir. Sol-Jel daldirma teknigi igin agisal daldirma, acisal dondiirmeyle daldirma
islemleri gelistirilmistir. Acisal daldirma isleminde kaplama kalinlig1 altlik malzeme ve siv1 yiizey

arasindaki aciya baghdir (Zheludkevich vd., 2005).

6.3.2. Piiskiirtme Kaplama Teknigi (Spray Coating)

Bu kaplama metodunda hazirlanan soliisyon basingli sekilde piiskiirtiicii baslik (noziil) dan
puskiirtilmesiyle ince damlaciklar iiretilir. Damlaciklar altlik malzeme yiizeyine piiskiirtiilmesiyle
kaplama gerg¢eklesmis olur. Bu islemde altlik malzeme yiizeyine sivi damla seklinde degil
nanometre boyutunda kuru kiiciik zerreler seklinde kaplama meydana gelir. Piiskiirtme kaplama
tekniginde islem hiz1 1 m/dak 'dir. Elde edilen film ¢6ziiciiniin buharlasmaya baglamasi ile kuruma
gerceklesmeye baslar ve son asamada ise 1s1l parcalanmayla kaplama meydana gelir. Piiskiirtme
Kaplama teknigi kaplama kalinligin istenilen sekilde ayarlanamamasi, homojen olamamasi

nedenleriyle kisitlamalara sahiptir (Pierra, 1998).

6.3.3. Akis Kaplama Teknigi (Flow Coating)

Akis kaplama tekniginde parca askida tutulur ve soliisyon parca ylizeyine dokiiliir. Akis
kaplama teknigi genis yiizey alanli malzemeler i¢in kullanilir. Kaplama kalinlig1 {istten asagiya
dogru artar. Kaplama goriintii kalitesi diistiktiir. Bu kaplama yontemi kolay ve hizli bir yontemdir.

Akis kaplama teknigi genellikle boru hatlarinda kullanilir (Pierra, 1998).

25



6.3.4. Dondiirme Kaplama Teknigi (Spin Coating)

Dondiirme Kaplama sert bir tabaka iistiinde ince film kaplamalar iiretmek amacryla tercih
edilen tekniktir. Dodiirme kaplama tekniginde Sekil 6.3’ te gosterildigi gibi tabanlar kiiciik
boyutlarda olup, film kaplamanin belli agsamalar1 vardir. Bu asamalar: damlatma, dondiirme,
dondiirmeyi sonlandirma ve buharlastirma islemleridir. Malzeme yiizeyine belli miktarda soliisyon
dokiiliir, dondiirmede ile, merkezcil kuvvet sebebiyle sollisyon tasiyici ylizeyde disa dogru akar.
Dondiirme sonu isleminde ise fazla olan sivi altlik malzemeden tasarak yiizeyi terk eder. Dondiirme

isleminde kaplama kalmliginin azalmasiyla tasan soliisyon miktar1 azalir (Prabhudev, 1992).

Damlatma

I P —
[¢]
m <
Dondiirme sonu

Sekil 6.3. Dondiirme kaplama yonteminin agamalari(Prabhudev, 1992)

Dondiirme

Bu kaplama yonteminde filmler homojen dagilir. Kaplama kalinlig yiizey boyunca diizgiin
bir o6zellik sergiler. Sollisyonun akiskanligi degismedigi siirece kaplama kalinligi degismez
(Prabhudev, 1992). Dondiirme hiz1 ve siiresi genellikle film kalinligini belirler. Film kalinligr ile

dondiirme hiz1 ve siiresi arasindaki iligki Sekil 6.4’de gosterilmistir (Zheludkevich vd., 2005).

ST >Eh
= =
N N2
£ £
Dénme Hizi wmepe DSnme Siiresi =i

Sekil 6.4. Dondiirme kaplama islemi degiskenlerinin film kalinligina etkileri

26



6.3.5. Hidroliz Yontemi

Hidroksiapatit tozlari trikalsiyum fosfat gibi ¢esitli kalsiyum fosfat bilesiklerinin hidroliziyle
direkt olarak iiretilebilir. Islemde kalsiyum fosfat bilesigi ilk olarak ¢oziiniir ve sonrasinda HAP
tanecikleri ¢okelir. Kalsiyum fosfat bilesikleri arasinda en kararli olan faz HAP’tir. Daha az kararli
olan diger kalsiyum fosfat bilesikleri sulu cozeltilerde hidrolize olarak HAP’e doniisiir
(Sadat-Shojai vd.,2013).

6.4. Sol-Jel Yonteminde Kullanilan Bilesenler

Sol-jel yonteminde; baslangic malzemesi (metal alkoksitler), ¢oziicii (alkoller) ve

katalizorler kullanilarak sol hazirlanir (Osma, 1999).

6.4.1. Metal Alkoksitler

Metal alkoksitler metalorganik bilesiklerdir. Metal-oksijen-karbon bagi igerirler. Metal
alkoksitleri genel olarak M(OR), formiiliiyle gdsterebiliriz. Bu bilesende; O oksijeni, M
kaplanacak metal malzemeyi, R herhangi bir alkil grubunu (CH;-metil, C,Hs-etil gibi), x metal
degerine gore degisen valans durumunu temsil etmektedir. Metal alkoksitler, elektro negatiflikleri
nedeniyle reaksiyona katilimlar1 oldukga yiiksektir. Metal alkoksitler suyla kolaylikla reaksiyona
girdiklerinden en ¢ok kullanilan baslangig bilesikleridir (Miiller, 1975;0sma, 1999).

6.4.2. Alkoller

Bir alkil veya baska bir molekiile OH grubu ekleyerek olusturulan molekiillere alkol denir.
CnH,,.1OH genel yapilar olup ‘n’ sayist degiserek farkli alkoller olusur. n; 1 degerini aldiginda
CH;0H metanol (metil alkol), 2 degerinde C,HsOH etanol (etil alkol) ve 3 degerinde C;H,OH
propanol (propil alkol) adin1 alir. Alkoller sol-jel metodunda ¢6ziicii olarak gorev yaparlar ve metal

oksitlerle reaksiyon olustururlar (Miiller, 1975; Miiller, 1973).

6.4.3. Katalizorler

Reaksiyona katilmayan ancak reaksiyon hizimi arttiran malzemelere katalizér denir. Asitler

veya bazlar sol-jel yonteminde katalizor olarak kullanilirlar (Siouffi, 2003).

6.5. Sol-Jel Olusumu

Soliin hazirlanmasinda hidroliz ve yogunlagsma reaksiyonlar1 olusur. Metal alkoksitlerin
hidroliz ve yogunlagma reaksiyonlar1 jel liretiminde kimyasal temel olusturur. Hidroliz ve

yogunlasma reaksiyonlarinin hizlarim etkileyen en 6énemli faktorler pH, su orani, sicaklik, katalizor

27



cinsi ve konsantrasyonudur (Miiller, 1974).

6.5.1. Hidroliz ve Yogunlasma Reaksiyonlari

Hidroliz reaksiyonu ile hidroksil iyonu metal atomuna baglanir (Miiller 1975; Miiller 1974)

M(OR),+ H,0O—HO—-M(OR); + ROH (6.1

Burada ROH alkol grubu bilesigidir. Su ve katalizor miktarina bagli olarak hidroliz

reaksiyonu tamamlanir ve biitiin OR gruplar1t OH gruplarina doniisiir;

M(OR);+4H,0 — M(OH),+4ROH (6.2)

veya metal kismen hidrolize oldugunda biter. Yogunlasma reaksiyonu ile kismen hidrolize olmus

iki molekiil oksijen kopriisii ile baglanirlar:

(OR);M—OH-+HO-M(OR);—(OR);~O-M(OR);+H,0 (6.3)

veya

(OR);M—OH-+HO-M(OR);—(OR);~O-M(OR);+ROH (6.4)

Kisaca, yogunlasma reaksiyonunda su veya alkol gibi kiigiik molekiil serbest birakilir. Bu tip
reaksiyonlar ile biiylik bazli molekiiller elde edilebilir. Bu reaksiyonlara polimerizasyon denir.
Polimer, genel manada biiyiikk capli molekiil olarak ismlendirilir. Polimerler monomerden
olusmustur (Klein, 1988; Osma, 1999).

Hidroliz reaksiyonu katalizér kullanilmadan da meydana gelebilir. Ancak Kkatalizor
kullanilmasi reaksiyonun ¢ok daha hizli ve eksiksiz tamamlanabilmesini saglar. Bu durum, hidroliz
ve yogunlasma olaylarinin soliisyonlarinin pH’indan, katalizoriin yapisindan, etkilendigini
gostermektedir. Asit katalizorlii tepkimeler diizgiin (hafif baglarla baglanmis) dallanmis polimer
iiretirken, baz katalizorii ise yiiksek (kuvvetli baglarla bagli) yogunluklu tanecik yapisi iirettigi
kabul edilmektedir (Zheludkevich vd., 2005). Katalizoér derisiminde, baz katalizorlii reaksiyonlar
daha yavag olusturmaktadir. Bunun sebebi bazik katalizér kullanilmas1 sonucunda yogunlasma

reaksiyonunun hizli olmasidir (Siouffi, 2003).
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6.5.2. Jellesme

Kolloidal partikiiller ve yogunlasan metal tiirleri biiyiir ve makro-partikiiller olusturmak i¢in
genis demetler seklinde birbirlerine baglanirlar. Bu nokta, ¢ozeltinin jele gecisini gosterir ve
cozeltinin viskozitesindeki ani artigla kolayca fark edilir. Jellesme, hidroliz ve yogunlasma
reaksiyonlar1 ile olusur. Sol fazindan jel faza gecis iki degisik yolla gerceklesir: polimerik
molekiiler biiyilir ve ii¢ boyutla ¢apraz bagli yapi olustururlar veya birbirinden ayr partikiiller
genisleyerek beraber biiyiirler. Genelde sistemde olusan reaksiyonlar daha kompleks olup, ayni
anda cesitli reaksiyonlar olugmaktadir. Sol-jel prosesinde olusan reaksiyonlarin kontrol

edilmesiyle, jellesme olaymnin kontrolii miimkiin olmaktadir (Miiller 1975; Osma 1999).

6.5.3. Yaslanma

Hidroliz ve yogunlagma tepkimeleriyle soliisyon yapidan jelin olugsmasini izleyen adim olan
yaslandirma, jelin uzun zaman bekletilip i¢cinde bulunan kimyasal maddelerin gergeklestirdigi
tepkimelerle kararli yapiya gegmesi i¢in beklenen zaman olarak adlandirilir (Sengil, 1992).
Yaslanma siiresi boyunca malzemenin yapist ve Ozellikleri degisir. Bu asamada polimerlesme,
kabalasma ve cesitli faz doniisiimleri meydana gelir. Polimerlesme jelin biiziilmesiyle yapidan
sivinin atilmasi olarak tanimlanabilir. Polimerlesme yogunlagsma tepkimesi neticesinde meydana

gelen ag yapinin baglanabilirliginin artmasi diye tanimlanabilir (Tao vd., 2012).

6.5.4. Kurutma ve Isil Islem

Kurutma yapr igerisinde alkol ve su bilesenlerinin uzaklastirilmasidir. Kurutma isleminin
onemli asamalarindan biridir, ¢iinkii kurutma sirasinda jelde biiziilme meydana gelir. Ozellikle
kaplama isleminde kurutmanin dikkatli bir sekilde diisiik sicakliklarda yapilmasi gereklidir, aksi
taktirde kaplamalarda hasar olusabilmektedir. Isil islem ise oda sicaklifinda iiretilen amorf

yapidaki malzemenin, kristalin hale gelmesi i¢in uygulanan islemdir (Toygun vd., 2013).
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7. DENEYSEL CALISMALAR

Bu tez ¢alismasinda, toz metaliirjisi yontemiyle atomik olarak %53 Ni, igeren NiTi tiretildi.

Uretilen NiTi’nin yiizeyi sol-jel daldirma yontemi kullanilarak HAP kaplandi. Farkli parametreler

kullanilarak iiretilen numunelerin altlik, kaplama ve altlik-kaplama arayiizeyleri hem metalografik

incelemeleri hem mekanik testleri hem de yogunluk 6l¢iimleri yapilarak iiretilen kaplama kalitesi

ve en 1iyi kalite kaplamaya sahip numunenin iiretim sartlar1 belirlenmeye calisildi.

7.1. Kullanilan Malzemeler ve Kimyasallar

Calismamizda kullanilan Ni ve Ti tozlar1 hazir olarak Nanografi Nano Technology

firmasindan temin edilmis olup 30 mikron(um) boyutundadir.

Sol-jel kaplamanin soliisyonunun hazirlanmasinda, etanol, aseton, deiyonize su, trietil

fosfit, parafin, kalsiyum nitrat, sodyum hidroksit, gliserol kimyasallar1 kullanildi.

Etanol: NiTi altlik malzemesinin temizlenmesinde ve soliisyon hazirlanmasi igleminde
%96 saflikta Alkol kullanildi. Alkomed Kimya Kozmetik firmasindan temin edildi.
Aseton: %99 saflikta aseton altlik malzemesinin temizlenmesinde kullanildi. Tek-Path Ltd.
firmasindan temin edildi.

Deiyonize Su: Soliisyon hazirlanmasinda ve altlik malzemesinin temizlenmesinde saf su
kullanildi. Formiil Saglik A.S. firmasindan temin edildi.

Trietil Fosfit: %98 saflikta fosfit soliisyon hazirlanmasinda kullanildi. Acros Organics
temin edilmistir

Prafin: Kat1 olarak kullanilan parafin reaksiyon isleminde daha kaliteli kaplama elde etmek
icin kullanildi. Formiil Saglik A.S. firmasindan temin edildi.

Kalsiyum Nitrat: Sollisyon hazirlik igsleminde kullanildi. Tekkim Kimya Ltd. firmasindan
temin edildi.

Sodyum Hidroksit: Soliisyon hazirlik isleminde kullamildi. Tekkim Kimya Ltd.
firmasindan temin edildi.

Gliserol: lyi bir kaplama elde etmek i¢in kullanildi. Formiil Saglik A.S. firmasindan temin

edildi.

7.2. NiTi Numunelerinin Hazirlanmasi

Hazir olarak temin edilen at. %53Ni oranindaki Nikel ve Titanum tozlar1 (30 mikron)

homojen karisim elde etmek i¢in karistirma aparatinda 16 d/dak ile 24 saat boyunca torna tezgahina

baglanarak harmanlandi. Elde edilen homojen tozlar kalip igerisine doldurulup pres makinasinda



iki farkli basingta (P) (200 MPa ve 400 MPa) presleme islemine tabi tutuldu. Sekil 7.1 de presleme

isleminden sonra elde edilen numune gosterilmistir.

Sekil 7.1. Pres isleminden sonra elde edilen NiTi

Presleme isleminden sonra elde edilen ham numuneler iki farkl: sicaklik (800 °C ve 1100 °C)
(T) ve ii¢ farkli sinterleme siiresinde (60,90,120 dak)(¢) sinterleme islemine tabi tutuldu. Sekil 7.2

de sinterleme islemi i¢in kullanilan yiiksek dereceli firin gosterilmektedir.

Sekil 7.2. Sinterleme isleminde kullanilan firin

31



Sekil 7.3’te sinterleme isleminden sonra numuneler taslanarak yiizeydeki ¢apak ve tufal

tabakasindan arindirilmasinda kullanilan taglama cihazi gosterilmektedir.

Sekil 7.3. Taglama cihaz1

Numuneler aseton, etanol, deiyonize su ile 60 dk boyunca temizlendi. Numuneler agik
havada kurumasi i¢in 24 saat beklendi. Sekil 7.4’te Ttretilen her bir numunedeki porozite oranini

belirlemek i¢in yogunluk dl¢limlerinin yapildigi hassas terazimiz gosterilmektedir.

Sekil 7.4. Hassas Terazi
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Sinterlenmis numunelerin yogunluklarinin 6l¢iimii arsimed yontemi kullanilarak yapildi. Bu
yontemde, havadaki ve sudaki kiitleleri hassas terazi ile 6lgiilerek goriiniir ve relatif yogunluklar1
asagidaki verilen esitlikler yardiyla hesaplandi.

Numunelerin goriiniir yogunluk degerleri 7.1 nolu esitlik ile hesaplandi.
dg:< W )*p (7.1)

Wi — W
Formiilde, d, goriiniir yogunlugu, W, numunenin havadaki agirligi, W, numunenin sudaki agirlig
ve p ise saf suyun yogunlugudur (Tosun vd., 2019).

Numunelerin relatif yogunluk degerleri ise 7.2 nolu esitlik ile hesaplandi. Burada, d, relatif

yogunluk, d, goriiniir yogunluk ve d, ise teorik yogunluktur (Tosun vd., 2019). Daha sonra iiretilen

NiTi’lerin mikroyap1 karekterizasyonunu belirlemek i¢in optik ve SEM mikroskoplar1 incelemesi

ve EDX analizi yapildi
d (7.2)
o=@

7.3. Soliisyon hazirlanmasi ve daldirma islemi

Uretilen NiTi altlik malzemesi iizerine kaplama islemini yapabilmek igin sol hazirlandi.
Soliisyon islemi; trietil fosfit, etanol ile bir kap i¢erisinde karistirtirildi. Soliisyon cam bir kavanoza
konularak saf su ilave edildi. Cam kavanoz parafin ile kapatilip, sollisyon cam kavanoz iginde
kimyasallarin gerceklestirdigi reaksiyonlarla kararli yapiya doniigsmesi i¢in bekletildi. Kalsiyum
Nitrat etanol ile karistirildi. Trietil fosfit soliisyonu, Kalsiyum Nitrat soliisyonuna ilave edildi.
Birbirine ilave edilen soliisyonlar 120 dak boyunca mekanik olarak karistiridi. Karigtirilmisg
sollisyonlara Sodyum hidroksit ilavesi yapildi. Ekleme sonrasi soliisyon 24 saat bekletmeye alindi.
Bekletme isleminden sonra sekil 7.5’te gosterilen cihaz yardimiyla numuneler daldirma yontemi
ile 20 ve 35 mm/dak iki farkli hiz (v) degeri ile soliisyona daldirildi. Soliisyonda 12 ve 24 saat (z)
bekletildikten sonra soliisyondan ¢ikarildi, 100 °C kurutma ve 450 °C sicaklikta sinterleme islemi
gerceklestirildi.
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Sekil 7.5. Numune kaplama isleminde kullanilan daldirma cihazi
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Sekil 7.6. HAP kaplanmig NiTi

Sekil 7.6’da gosterilen hidroksiapatit kaplanmis NiTi numuneler mikroyapi incelemeleri igin

bakalite alindi. Numuneler Sekil 7.7°da goriilen parlatma makinasiyla parlatma islemi yapildi.

Sekil 7.7. Yiizey temizleme ve parlatma makinesi
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7.4. Test ve Analizler

Kaplama yapilmis numunelerin metalografik incelemelerini yapmak i¢in kaplama-altlik
arayiizeyi 80, 120, 250, 400, 600, 800,1000,1200,1500’1ik zimparalar ile daha sonrasinda ise
3um’lik elmas pasta ile yiizeyler temizlendi. Yiizeyleri temizlenen numuneler % 65 Nitrik asit ile
daglandi. Daglanan yiizeylerin Sekil 7.10°da gosterilen Nikon MA 200 marka optik mikroskopla,
Sekil 7.11°da gosterilen Zeiss Evo MA10 marka SEM mikroskobuyla metalografik incelemeleri
EDX analizleri, Sekil 7.9’da gosterilen Emco marka cihaz ile mikro sertlik 6lgtimleri yapild.
Uretim parametrelerinin mekanik &zellikler {izerindeki etkisini belirlemek icin kaplanmanus

numunelere Sekil 7.8’de gosterilen basma deney cihazi ile basma deneyleri yapildi.

Sekil 7.8. Basma Deney Cihazi

NESS TESTINS ON METALLIC MATERIAL

TR i et e~

= R = — T —

Sekil 7.9. Mikro Sertlik Ol¢iim Cihazi
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Sekil 7.10. Optik Mikroskop

Gemini

| GeminiSEM 30

Sekil 7.11. SEM Mikroskop
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8. SONUCLAR VE TARTISMA

8.1. Yogunluk incelemeleri

Yogunluk ile porozite birbiri ile ters orantili terimlerdir. Porozite yapi icerisindeki gézenek
miktarini ifade eder. Gozenekler, sinterleme iglemi esnasinda kirkendal etkisi ile meydana gelir.
Kirkendal etkisi, Ni ve Ti atomlar1 arasindaki difiizyon hizlarindaki farkliliklardan dolay1 yapida
gbozeneklerin meydana gelmesidir. Farkli buharlagsma enerjisine sahip farkli atomlar birbiri
icerisinde difiize olduklarindan, genel difiizyon hiz1 diisiik buharlasma enerjisine sahip element
tarafindan belirlenir. Ni ile Ti karsilastirildigi zaman, Ni daha diisiik buharlagsma enerjisine sahiptir.
Bundan dolayi, Ti’ye diflize olan Ni atomlarimin hizi tam tersi duruma gore daha yiiksektir.
Oncelikle Ni atomlarimin bulundugu bolgelerde yeni gozeneklerin olusumu gergeklesir (Barbat vd.,
2018). NiTi tozlarinin 942°C'de sinterlenmesi sirasinda Ti bakimindan zengin bir sivi fazin
olustugu ve sinterleme siiresinin artirilmasiyla bu titanyumca zengin fazin nikel bakimindan zengin
bolgelerle temas ve reaksiyona girme firsat1 buldugu; bununla birlikte, sivi fazin Ti bakimindan
zengin bolgelerden uzaklastirilmasinin bir sonucu olarak bazi gézenekler olustugu belirtilmektedir
(Barbat vd., 2018).

Uretilen numunelerin yogunluk degisimleri incelendigi zaman (Sekil 8.1) sinterleme basinci
ne olursa olsun, 1100 °C’de sinterlenmis numunelerin yogunluklarmin daha yiiksek oldugu
goriildii. Genellikle sinterleme sicakligi ve sinterleme zamaninin artmasi ile porozite miktarinda
azalma gorildi (Parvizi vd., 2021 ). Ancak, Jun ve ark. (Jun vd., 2017) yapmis olduklari ¢alismada,
1050° C'de artan sinterleme siiresi ile porozite miktarinin 6nce azaldigini ancak daha sonra arttigini
belirtmektedirler. Sinterleme esnasinda, yiiksek sicakliklarda atomlarin yaymimi ve kiigiik
pargaciklarin yiizey enerjisinin azalmasiyla gerceklesir. Sinterleme sicakligi, ergime noktasina
yaklastikca, hareket eden atomlarin sayis1 arttigindan, sinterleme hizi artar. Bu yiizden sinterleme
sicakliginin  800°C’den 1100°C’ye artirilmasi ile sinterleme hizi artip bununla beraberde
yogunlasmada artti (Rahimian, 2011). 800'C’de sinterlenmis numunelerde her iki basingta da
sinterleme siiresi arttik¢a yogunlugun arttig1 goriildii. Fakat 1100°C’de sinterlenen ve 400MPa
presleme basingta iiretilen numunelerde 90 dakikalik sinterleme siiresinin esik sinterleme siiresi
oldugu goriildii, 90 dakikaya kadar yogunlugun arttig1 bu siireden daha uzun sinterleme siiresinde
(120 dakika) ise yogunlugun azaldig1 goriildii (Rana vd., 2015;Jun vd., 2017). Yine benzer sekilde
1100°C’de sinterlenen ve 200 MPa presleme basingta iiretilen numunelerde de 90 dakikalik
sinterleme siiresinin esik sinterleme siiresi oldugu goriildii, 90 dakikaya kadar yogunlugun azaldig
bu siireden daha uzun sinterleme siiresinde (120 dakika) ise yogunlugun arttig1 goriildii. Bu duruma
baz1 aragtirmacilar tarafindan geri yaylanma etkisi (spring back) olarak tamimlamiglardir (Gokge

vd., 2013).



Yiiksek sicaklikta uzun siire sinterleme islemi porozite oranini arttirmaktadir. Porozitedeki
artis toz ylizeylerinde olugmasi muhtemel oksitlere dayandirilabilir (Chou vd.,1992). Ciinkii, uzun
alagimlama islemleri koruyucu gaz atmosferi altinda yapilmis olsa dahi, toz yiizeylerinde
oksitlenmeler olusabilmekte ve bu oksitler kompozitlerde diisiik yogunluk, nispeten yiiksek
gozeneklilik olusturmaktadir (Karabulut vd., 2013). Sicaklik ve siire birbiriyle iligkili olup

iiretiminde mukavemet agisindan en uygun sicaklik ve zamanin belirlenmesi gerekmektedir.
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Sekil 8.1. Relatif yogunlugun sinterleme siiresi degisimi

Soguk presleme basincinin artmasi gozenek oranim biiylik 6lgiide azaltmaktadir (Yolun,
2016). Yani presleme basmci artifi zaman gézenek oranmin azalmasi ve yogunlugun artmasi
asikardir. Presleme basincinin artmasi ile gdzenek orani azalmaktadir, presleme basinci arttig
zaman taneciklerin birbirine daha yakin olmasindan dolay1 gézenek orani1 azalmaktadir. Presleme
basinciin artmasi; ¢ok yogun ortamdaki elementlerin az yogun ortama gegisini ve homojen
yapinin azda olsa arttigini gostermektedir (Cakmak, 2017). Bu ¢alismada ise, basinglar agisindan
yogunluklar degerlendirilecek olursa her iki sinterleme sicakliginda da 200MPa basingta lretilen
numunelerin yogunluklar1 400MPa basingta iiretilenlere oranla yiiksektir. Bir bagka deyisle basing
arttikga yogunluk azaldi. Literatiirde birka¢ (Zhang, 1992; Goryczka 2008) calismada yiiksek
presleme basinci ile kompaktlanmis numunelerde her zaman yiiksek yogunluk elde edilmedigi

goriilmektedir. Sinterleme esnasinda sisme gelisebilir ki bu da boyutsal olarak diizen kaybina
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neden olabilir. Bazi g¢aligmalarda numunenin sinterleme islemine tabi tutulduktan sonra
yogunlugunun diismesine sebep oldugu ifade edilmektedir (Barbat vd., 2018).

En yiiksek yogunluk 200 MPa sinterleme basinci ve 1100°C sinterleme sicakliginda ve 60
dakika sinterleme siiresinde 0,19870 olarak 6l¢iildii. En diisiik yogunluk ise 400 MPa sinterleme
basinci ve 800°C sinterleme sicakliginda ve 60 dakika sinterleme siiresinde 0,19119 olarak 6lgiildii
(Sekil 8.2). Kortikal kemik yogun bir maddedir ve maximum 1,8 g/cm’ yogunluga sahiptir, bagil
yogunlugu ise 0,7-0,95 arasinda degismektedir (Meral, 2013). Uretilen numunelerin poroziteleri

ise %80,05-80,80 araliginda degismektedir (Sekil 8.2).
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400 Mpa- 800 C
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60 90 120
Sinterleme Siiresi (dak)

Sekil 8.2. Porozite sinterleme siiresi degisimi

8.2. Mikroyapi incelemeleri

Sinterleme 6ncesi Ni ve Ti’nin bulundugu lokal bolgelerde Ni agisindan zengin ve Ti
acisindan zengin olmasindan dolayi tercihli olarak Ni;Ti ve NiTi, fazlari olusur(Barbat vd.,2018).
Sinterleme mekanizmasi esnasinda ekzotermik reaksiyonlar meydana gelir ve bu reaksiyonlarda

NiTi’nin yanisira bulunmasi istenmeyen ikincil fazlar meydana gelir (Li vd., 2000). Bu

reaksiyonlar;
Ni+Ti— NiTi + 67 kJ/mol 8.1)
Ni +Ti — NiTi, +83 kj/mol (8.2)
Ni +Ti — Ni;Ti +140 kj/mol (8.3)
Ni +Ti — NiyTiz +181 (8.4)
Seklinde yazilir.
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200MPa presleme basinci ve 800°C sinterleme sicakliginda iiretilen numunelerde sinterleme
sliresinin artmasiyla beraber porozitenin miktarinin azaldigir goriildii. Bu durum prozite
6l¢iimlerinde ve optik goriintiilerde tesbit edildi (Sekil 8.3). 800°C sinterleme sicakliginda iiretilen
numunelerin goriintiilerinde NiTi fazinin hakim oldugu, ancak bu fazin yanisira NiyTis, NiszTi,,

Ni,Ti gibi ikincil fazlarin ve reaksiyona girmemis Titanyum ve Nikelin mevcut oldugu goriildii.

Reaksiyona girmemis Ni ve Ti‘nin varlig1 sinterlenmenin tamamlanmadig1 anlamina gelmektedir

(Parvizi vd., 2021).

Sekil 8.3. P=200 MPa T= 800 °C t=a) 60 b) 90 c¢) 120 dak sartlarinda iiretilen numunelere ait optik
mikroskop goriintiileri

Ni-Ti’ye ait faz diyagrami incelenecek olursa (Sekil 3.2.) NiTi, Ni;Ti,, Ni;Ti fazlar kararh
fazlar olmasina karsin NiyTi; fazinin yari kararl bir faz oldugu goriilmektedir (Li vd., 1998). Ni
bakimindan zengin faz yaslandirildiginda TizNi, ve Ti,Ni; metastabil fazlar1 Ni;Ti kararli fazi

olusuncaya kadar asagidaki diizeni takip eder (Otsuka,1999).
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Yiiksek dayanim ve siiperelastisite i¢in yapida istenen faz NiTi fazidir. Siiperelastisiteyi ve
biyouyumlulugu iyilestirmek i¢in, istenmeyen Ni Tis, NizTi,, NiTi, ve reaksiyona girmemis Ni’in
elemine edilmesi gereklidir (Biswas, 2005). Uretilen malzemede Ti,Ni ve Ni;Ti fazlarmnin olusumu
istenmez. Bu nedenle iiretim parametreleri degistirilerek bu fazlarin olusumu azaltilmaktadir.
Cilinkii bu fazlarm varlig1 ile mukavemet azalir ve daha agir yiiklere kars1 diisiik bir dayanim elde
edilir (Chu vd., 2005). Ni,Ti; partikiilleri matristeki Ni igerigini etkileyerek ve R (Ostenitten
martenzite donilisiim) fazinin olusumunu destekleyerek martenzitik doniisiim 6zeliklerini etkiler.
Numunenin tiim ytizde orani Ni (% 51 Ni) agisindan zengin oldugu i¢in, ikinci faz olarak Ti,Ni’nin
mevcudiyeti NiTi ana fazin1 Ni agisindan daha fazla zenginlestirir. Bu ise NiTi’nin ¢6ziinebilirlik
sinirint asacak ve daha sonra arta kalan nikel, nikel agisindan zengin Ni,Ti; fazin1 olusturacaktir.
Faz evrimi, Ni Ti; gibi Nikel agisindan zengin fazlar ile baslar ve Titanyum acisindan zengin
fazlara dogru doniisiir. Sonunda Ti,Ni; ve Ti ile Ni reaksiyonu NiTi’yi olusturur (Biswas, 2005).
Ayrica sinterleme ortaminda oksijenin mevcudiyeti yapida NiTi, fazinin olusumunu destekler.
Ortamdaki oksijen miktarmin artmasi Ti,Ni’nin 948°C olan erime sicakligini 1200°C’ye artirir.
Titanyum partikiillerini ¢evreleyen oksit tabakasi ¢oziinmedigi siirece intermetalik fazlar
¢oziinmez. Oksijen NiTi, icerisinde ¢oziindiigli zaman NiTi, faz1 Ni,Ti4O fazina doniisiir. Ti
tozlarinda impiiritelerin mevcudiyeti durumunda, sinterleme islemi esnasinda Ni3;Ti fazinin miktari
artacaktir. Saf NiTi faz1 yapidaki oksijen miktari sifir oldugu zaman meydana gelir (Parvizi vd.,
2021).

200MPa presleme basinci ve 800°C sinterleme sicakliginda iiretilen numunelerde sinterleme
stiresinin 60 dakikadan 90 dakikaya sonrasinda ise 120 dakikaya artmasiyla beraber NiTi
bolgelerinin arttigi bununla beraber reaksiyona girmemis Ti’nin genellikle gézeneklerin etrafinda
mevcut oldugu ve ikincil fazlarm ise azaldigi goriildii(Sekil 8.4). Ikincil fazlarin bulundugu
bolgelerin merkezinde ise reaksiyona girmemis Ni mevcuttur. Yapida Ni’nin bulunmasi istenmez,
clinkii Nikelin zehirleyici etkisinin oldugu ve hiicrelerin yasam siirelerinin azalttig1 bilinmektedir.
(Giiven, 2014) Siirenin artmasi sinterleme igleminin tamamlanmasina ve reaksiyona girmemis
Ni’nin ve Ti’nin azalmasina neden oldu. Ikincil fazlardan NiTi, faz1 yerine Ni;Ti, fazinin meydana

geldigi goriildii(Sekil 8.4).
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Sekil 8.4. P=200MPa T=800 °C t=a) 90 b) 120 dak sartlarinda iiretilen numunenin SEM gériintiileri ve EDX

analizleri
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200 MPa presleme basincindaki numunelerde sinterleme sicakliginin 1100°C’ye artmasiyla
60 dakikalik sinterleme siiresi i¢in yapidaki NiTi miktarinin genis bir alana yayildig: goriildii. Buda
sinterleme sicakligl artmasiyla ihtiya¢ duyulan sinterleme siiresinin diistiigiinii gostermektedir.
Sinterleme siiresinin 90 dakikaya ¢ikmastyla birlikte NiTi miktarinda azalma ve ikincil fazlarda ise
artig goriildii. 120 dakikalik sinterleme siiresinde ise ikincil fazlardaki artisin devam ettigi

gorildi(Sekil 8.5). Sinterleme sicakligi, sinterleme siiresi ve presleme basinct final iiriiniin

ozelliklerinin belirleyen parametrelerdir. Bu parametreler igerisinde sinterleme sicakligi en 6nemli

olamidir (Parvizi vd., 2021).

gl B~ BEY Disés -22 Sap 2831

L e
— TR Mg LONEK Tirra WO 5 . ‘

Gozenek

Terw 1R

Sekil 8.5. P=200 MPa T=1100°C sinterleme sicakligi t= a) 60 b) 90 ¢) 120 dak iiretilen numunelerin optik ve
SEM goriintiileri
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Sekil 8.6’daki 400MPa presleme basinci, 800°C sinterleme sicakligi ve 60 dakika sinterleme
stiresinde iiretilen numunelerin SEM goriintiileri incelendigi zaman yapida reaksiyona girmemis
Ni’nin mevcut olmadigi, NiTi alanlarinin 200MPa da {iretilen numunelere oranla ¢ok genis bolgeyi

kapsadigi, reaksiyona girmemis Ti’nin ve NiTi, ve NiTiy fazinin bulundugu goriildi.

Gozenek

E

2pm EHT = 20,00 kV Signal A= SE1 Date :22 Sep 2021
H WD = 14.0mm Mag= 500KX Time :11:16:13
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Sekil 8.6. P=400MPa T= 800°C t= 60 dakikada tiretilen numuneye ait SEM gériintiisii ve EDX analizleri

Yapida reaksiyona girmemis Ni bulunmasi istenmez, ¢iinkii nikel toksik 6zelliklere sahiptir
(Giiven, 2014). Ayni sartlar altinda sinterleme siiresini 90 dakikaya ¢ikardigimiz zaman yapida ana
fazin NiTi oldugu ve az miktarda NiTiy, reaksiyona girmemis Ti’nin oldugu goriildii. Sinterleme
sicakligi 120 dakikaya artirildigi zaman ise yapidaki NiTi ana fazin azaldigi NiTi, ve reaksiyona
girmemis Ti’nin ise arttig1 goriildii(Sekil8.6).

Sekil 8.7°deki 400 MPa presleme basincinda sinterleme sicakligi 1100°C’ye artirildigi
zaman ise 60 dakikalik sinterleme siiresinde NiTi anafazi, NiTi; ikincil faz1 ve yapida reaksiyona

girmemis Ni oldugu goriildii. Bu da sinterleme isleminin tam olarak gergeklesmedigi anlamina
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gelmektedir. Sinterleme sicakligi 90 dakika iiretilen numunelerin mikroyapilarinda ise ana faz
NiTi’nin arttig1 ve NiTi,, ve NiTi; ikincil fazlart ve reaksiyona girmemis Ni goriildii. Sinterleme
stiresi 120 dakikaya ¢ikarildiginda ise NiTi anafazi daha ¢ok artmis ancak yapida ikincil fazlarin

yanisira Nikelin tiiketilmig ancak reaksiyona girmemis Ti’nin varligi gorildi(Sekil8.7).

Zym EHT = 20008 SgW A= SE Dz 15 Sep 2021 it 2um EHT = 20,00 1/ Signel A = SE1 Date 22 Sep 2021
= WD = 15.0mmin Mag= BB Cre A i WD =115mm Meg= 500K Time 24717

a) b)

Signel A = SE1 Date :22 Sep 2021 ZEISS|
o WO = 13.0 mm Mag= G00KX Time :14:18:28

9)
Sekil 8.7. P=400MPa T= 1100°C t= a) 60 b)90 ¢)120 dak’da iiretilen numuneye ait SEM goriintiileri
Sekil 8.8’de presleme basmcinin artmasiyla ikincil fazlarm azaldigi NiTi anafazin arttig

mikroyap1 goriintiilerinden goriilmektedir. ikincil fazlarin ise topaklandig1 yani aglomerasyonun

meydana geldigi gortilmiistiir.

. - - EHT = 20,00 kV. Signal A = SE1 Date :22 Sep 2021 p—
EHT = 20.00 kv Signal A = SE Date 115 Sep 2021 PR = WD = 12.8 mm Mag= 5.00KX Time :12:59:58 i
WD =105 mm Mag= S00KX Time :10:21:53

a) b)

Sekil 8.8. T=800°C t= 90 dakika P=a) 200 b) 400 MPa sartlarinda iiretilen numunelere ait SEM goriintiileri
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Uretilen NiTi numunelerin yiizeyleri sol-jel yontemiyle HAP kaplandi ve hem NiTi-HAP
arayiizeyi hemde HAP mikroyapilar1 incelendi. Klinik biyomedikal materyallerinin yiizey
modifikasyonu igin popiiler bir yontem, miikemmel biyouyumluluklar1 ve osteo (kemik-implant
ara yiizeyinin doku ile birlesme kapasitesi (Koktas, 2015)) iletkenliklerinden dolay1 hidroksiapatit
kaplamalar kullanilmaktadir (Zhang vd., 2011).

Yaptigimiz calismada kaplama arayliizeylerinde herhangi bir catlak goriilmedi ve basarili bir
kaplama iglemi yapildig1 belirlendi. Yapilan kaplamada gbzenekli yapiya sahip oldugu i¢in {iretilen
numunelerin implant olarak potansiyel kullaniminin mevcut oldugu goriildii. Ciinkii yapilan
kaplamalarda gozeneklerin mevcut olmasi doku ilerlemesine yardimeci olacaktir. 200 MPa
presleme basinci, 800°C sinterleme sicakligi ve 60 dakika sinterleme siiresinde tretilerek 20
mm/dak daldirma hiz1 ve 24 saat bekletme bekletme siiresinde kaplanmig NiTi araylizeyinde ¢atlak
olmadig1 ve diizenli bir kaplama kalinliginin elde edildigi goriildii (Sekil 8.9). Kalsiyum fosfat
seramikleri arasinda bulunan hidroksiapatit, kemikte ve dislerin mine ve dentin tabakasinda
bulunan ve kimyasal formiilii Ca;o(PO,)¢(OH), olan kalsiyum tuzudur.

Sekil 8.9’da sol-jel bekletme siiresi 24h ve daldirma hiz1 20 mm/dak olan 200MPa ve 800°C
sinterleme sicakliginda tretilen numunelerde sinterleme siiresi 60 dakika olan numunelerin
yiizeyinde iiniform ve gozenekli bir kaplama yapisinin yanisira eser miktarda NiTi nin mevcut
oldugu goriildii. Ana fazdan alinan EDX analizinde ise HAP ve NiTi’nin varlig1 goriildi. EDX
analizindeki Ca ve P piklerinin baskin olmasindan dolay1 ve Ca/P orani 1.33 tiir ki bu da orijinal
soldeki Ca/P orami olan 1.67°den daha diisiiktiir. Bu sonuglar NiTi’nin yiizeyinde kalsiyum
acisindan eksik HAP meydana geldigi gosterir. Mikroyap1 goriintiilerinde poroz NiTi alagim
yiizeyine mikronalt1 boyuttaki HAP partikiillerin baglandig1 goriildii. Bu da kemik igerisine doku
ilerlemesi i¢in istenen yiizey yapisidir. Gozeneklerin igerisine iiniform bir sekilde biriken HAP agik

ve impiliritesiz bir yapiya sahiptir.

<

o

I H Ca Ni

o ;

EHT = 20.00 &V Signal A = SE1 Date :15 Sep 2021

2 pm
H WD = 9.0mm Mag= 500KX Time :9:53:53 ﬁ

' T T T T
4 6 8 10 12 14 16 18 20

Sekil 8.9. P=200 MPa T=800°C t=60 dakika z=24h v= 20 mm/dak iiretilen kaplamanin SEM goriintiisii ve
EDX analizi
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Sekil 8.10°da Sinterleme siiresi 60 dakikadan 90 dakikaya artmasi, kristallin yapiya ve
koseli sekle sahip HAP’1n miktarinin arttigi goriildi. Sinterleme siiresinin 120 dakikaya artmasiyla
beraber ise gozenek miktarmin arttigit HAP’m ise NiTi’nin yiizeyinde biiylimeye basladig
goriildi.

EDX analizlerinden NiTi’nin kaplanmasi esnasinda ince bir TiO, olusur buda kaplama ile
altlik arasindaki 1s1l genlesme katsayisi arasindaki uyumsuzlugu azaltir. Atmosfere acik ortamda

yapilan kaplama isleminde TiO, ve NiO fazlar1 olusmasi beklenmektedir (Mir vd., 2021).

0 P T

2 pm EHT =20.00 kv Signal A = SE1 Date :15 Sep 2021 ﬂ 2 4 6 8§ 0 2 ¥ 16 18 0 2

WD =105 mm Mag= 500KX Time :10:21:53

2 ym EHT = 20.00 kv Signal A = SE1 Date :15 Sep 2021 e o A o o o
H WD = 10.0 mm Mag= 5.00KX Time :11:06:54

b)

Sekil 8.10. P=200 MPa T=800°C z= 24h v=20 mm /dak ve t= a) 90 b)120 iiretilen kaplamalarin SEM
goriintiisii ve EDX analizi

Sekil 8.11°de ise sol-jelde bekletme siiresinin artmasiyla yapidaki HAP m ylizeydeki
gozeneklerin igerisine niifuz ederek ve ylizeyde de tutunma gosterip biiyiiyerek yiizeydeki gozenek
miktarini degistirdi ve mikrodelikler olustu. Kristalin HAP’1n yiizeye baglandig1 goriildii. Ayrica
NiTi ve HAP’1n 1s1l genlesme katsayisindaki farkliliktan dolay1 yiizeylerde mikrogatlaklarin
olustugu goriildii (Mir vd., 2021).
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P Vikrocatiak

Mikrogbzenek

2pm EHT =20.00 kV. Signal A= SE1 Date :15 Sep 2021 ﬁ 2 pm EHT =2000 KV Signal A = SE1 Date 15 Sep 2021 ﬁ

WD =11.0mm Mag= 500KX Time :11:31:12 WD = 11.0 mm Mag= 5.00KX Time *13:06:48

a) b)

Sekil 8.11. P=200 MPa T=800°C t=60 dk v=35 mm/ dak ve z=a) 24 b) 12h

Bilinmektedir ki ylizeyde olusturulan kaplamanin da porozlu bir yapiya sahip olmasi istenir. Ciinkii
porozlu yap1 doku ilerlemesi igin istenen bir durumdur. 12 saatlik bekletme siireli sol, 6nce
yiizeydeki gozeneklere niifuz ettigi daha sonra yiizey igine ilerledigi ve yiizeyde kaplama
tabakasinin olusup kristallesmesi i¢in zaman kalmadigindan dolay: yiizeydeki HAP miktarinin
diistik ve NiTi miktarmin diisiik oldugu goriildii. Siirenin 24 saate artmasiyla yeterli siire verildigi
icin sol ylizeye igerisine ilerledi ve ylizeydeki soliin tutulup, jellesmesi ve kristallesmesiyle
yiizeyde porozlu yapiya sahip HAP kaplama tiretildi(Sekil 8.11).

Sekil 8.12’de 200 MPa basingta iretilen tiim numunelerin igerisinde en iyi kaplama
goriintiisii 200 MPa 1100°C ve 120 dk sinterleme siiresinde iiretilen NiTi yiizeyine 20 mm/dak
hizinda ve 24h sol-jel bekletme siiresindeiiretilen kaplamada elde edildi. Bu goriintiilerde HAP’in
ylizeye tutundugu ve yiizeyde biiyiiyerek ylizeyi kaplayip ylizeyde porozlu bir yap1 olusturdugu
goriildii. Onceki boliimlerdeki yogunluk incelemelerine bakildig1 zaman belirtilen sartlarda yiiksek
gbzenek oranina sahip 60 dakikalik sinterleme siireli NiTi altlik numuneler kaplanirken soliin
gbzenekler igerisine niifuz ettigi ve yiizeyde tutunan c¢ok fazla HAP kalmadigi goriildii, 90
dakikalik NiTi’nin gézenek miktar1 diisiik oldugu i¢in HAP igererisine niifuz edecek gdzenek
bulamayip ancak yiizeyde bir miktar HAP tutundugu ve biiylimeye basladigi goriildii. 120 dakika
sinterleme siiresine sahip NiTi altliklarda ise gdzenek oraninda tekrar bir artig goriilerek
olusturulan soliin igerisine niifuz edecegi gézenek mevcut oldugundan, HAP’mn hem godzenek

igerisine niifuz etttigi hem de yiizeyde biiyliime gosterek gozenekli kaplamanin olustugu goriildi.
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;
2pm EHT =20 00 KV Signal A= SE1 Date :22 Sep 2021 2 pm EHT = 20,00 kv Signal A = SE1 Date :22 Sep 2021
WD =120 mm Mag= 500KX Time :10:15:55 WD = 105 mm Mag= 500KX Time :10:45:07

a) b)

2 pm EHT =20.00 kv Signal A = SE1 Date :22 Sep 2021

H WD =11.0mm Mag= EO0KX Time 111:08:24. ﬁ

9)

Sekil 8.12. P=200 MPa T=1100°C z= 24h v= 20 mm/dak) t=a)60 b) 90 ¢)120 dak sartlarinda iiretilen
kaplamalarin SEM goriintiileri

Sekil 8.13’te 400 MPa’da 800°C’de iiretilen numunelerde 90 ve 120 dakikada sinterlenen
numunelerde HAP kaplamanin yanisira yiizeyde oksitinde olustugu goriildi.

Yiizeyde olusturulan HAP tabakasi implant yada protez olarak kullanimu i¢in biiyiik 6nem arz
etmektedir. Ciinkii yiizeyde olusturulan bu tabaka metal biyomalzeme ile doku arasindaki temas1
keser, zamanla dokuya metal iyonlar1 gegisini engelleyen bir bariyer gorevi yapar. Boylece metal
iyonlarinin dokuya gegisinden dolay1 metalik biyomalzeme mukavemet agisindan zayiflamasi

engellenir. Ayrica dokuda bozunmalar, toksik etkiler meydana gelmez (Biiyliksagis, 2010).
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2m EHT = 20,00 kv Signal A = SE1 Date 22 Sep 2024 2m EHT = 20 00 kv Signal A = SE1 Date 22 Sep 2021
H WD = 13,0 mm Meg= 50DKX Time 111:26:40 H WD =125 mm Mag= 500KX Time 1131240

a) b)

EHT = 20.00 kv Signal A= SE1 Date ;22 Sep 2021 ZEISS)
WD =145mm Mag= S500KX Time |13:33:34

c)

Sekil 8.13. P=400 MPa T= 800°C z= 24h v= 20 mm/dak t=a)60 b)90 c) 120 dak iiretilen kaplamalarin SEM

goriintiileri

Sekil 8.14’te 400 MPa presleme basinci ve 1100°C’de tiretilen NiTi’nin yiizeyi, 20 mm/dak

hiz ve 24h bekletme siiresi kullanilarak HAP kaplamanin SEM goriintiilerinde ise sinterleme

stiresinin artmastyla HAP kaplamada tane irilestigi goriildi. Bunun sebebinin NiTi altligin sahip

oldugu diisiik poroziteye baglanilabilinir. Ayrica tane aglomerasyonunun da meydana geldigi

goriildil.

2 pm EHT =20.00 kv Signal A= SE1 Date :15 Sep 2021 27 EHT =2000 kv Signal A = SE1 Date :22 Sep 2021
WD =150 mm Mag= 500 KX Time :13:42:27 WD =11.5 mm Mag= 500KX Time 13:47:17
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EHT =20.00 kv Signal A= SE1 Date :22 Sep 2021
WD =13.0mm Mag= S500KX Time :14:25:00

c)

Sekil 8.14. P=400 MPa T=1100°C z=24h v=20 mm/dak t=a) 60 b)90 ¢)120 dak iiretilen kaplamalarin SEM
goriintileri

Sekil 8.15’te firetilen kaplamalar daldirma hizi agisindan degerlendirilmesi yapilacak olursak,
daldirma hizinin hizli (35 mm/dak) olmasi durumunda yiizeye tutunan HAP heterojen bir yapi
sergiledigi bazi bolgelerde tutundugu bazi bolgelerde ise tutunamadigi ve aglomerasyon olusumu
meydana geldigi goriildii. Hizin 20 mm/dakikaya diisiiriilmesiyle ile beraber iiniform bir HAP

kaplama yapisinin meydana geldigi, tiim yiizeyde tutunan bir kaplamanin olustugu goriildii.

2 pum EHT = 20.00 kv Signal A = SE1 Date 15 Sep 2021 Fremm 2um EHT = 2000k Signal A= SE1 Date :15 Sep 2021 S—
— WO = 10.0 mm Mag® 5.00KX Time 113:13:41 (! WO = 11,0 mm Mag= 500KX Time +13:00-05

a) b)

Sekil 8.15. P=200 MPa T=800°C t=60 dak z= 12h v=a)20 b)35 mm/dak iiretilen kaplamalarin SEM
goriintiileri

Hidroksiapatit kaplamalarda, kaplama kalinligi mekanik oOzellikler acgisindan Onemli bir
parametredir. Kaplamanin kalinliginin artmasiyla beraber, olugan tabaka icindeki i¢ gerilmelerde
artis gézleneceginden bu gerilmelerin artig1 noktada kaplama tabakasinda kopma goriilmektedir.
Bu nedenle kaplama kalinliginin fazla olmasi istenmemektedir (Ziimriit, 2009). Bu calismada

iiretilen kaplamalari kalinlik 6l¢iimleri optik mikroskop yardimiyla yapildi(Sekil 8.16).
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Sekil 8.16. P=200MPa T=800 °C t= 60 dak z,v a)24h, 20mm/dk b)24h, 35mm/dk ¢)12h, 35mm/dk d)12h
,20mm/dk

Kaplama olarak karsilastirilan numuneler arasinda elde edilen HAP kaplamalarin 6lgiilen
kalinlik degerlerinde arasinda en yiiksek kaplama kalinlig1 olan 132 pm ile 200 MPa presleme
basinci, 800 °C sinterleme sicakligi 60 dakika sinterleme siiresinde tiretilen NiTi’nin yiizeyinin 24
saat bekletme siiresi ve 20 mm/dak hizda yapilan HAP kaplamada 6l¢iiliirken,en diisiik kalinlik ise
200 MPa presleme basinci, 800 °C sinterleme sicakligi 120 dakika sinterleme siiresinde iiretilen
NiTi’nin yilizeyinin 24 saat bekletme siiresi ve 20 mm/dak hizda yapilan HAP kaplamada 30,26 pm
olarak 6l¢iildii. I¢ yiizeylerde yani kaplama NiTi arasindaki bolgedeki kaplama dis kisimdaki
kaplamaya gore daha incedir. Bu da sol-jel islemi esnasinda gézeneklerin igerisine girdikten sonra

yiizeyde birikmenin baslamasiyla meydana gelir.
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8.3. Basma Deneyleri

Uretilen NiTi alasimlar1 sert doku implant1 olarak kullanilmasi tasarlandigi igin yiiksek
gbdzenek oranma ve insan kemigine yakin basma mukavemetine sahip olmasi gerekir. Insan
kemiginin basma mukavemeti, test yoniiniin kemik eksenine paralel olmas1 durumunda 170-193
MPa ve test yoniiniin kemik eksenine dik olmasi durumunda ise 133 MPa’dir (Tosun, 2007).
Kemigin kirillganliginin biyomekanik ac¢idan degerlendirilmesi i¢in en az li¢ komponent bilinmesi
gerekir. Bunlar; Dayaniklilik veya gii¢, kirilabilirlik ya da deforme olma 6zelligi ve kemigin
kirilincaya kadar absorbe ettigi enerji miktar1 (Glinaydin vd., 2007). Bu ylizden, kemik implant:
olarak kullanilmak amaciyla tiretilen numunelerin basma gerilmelerine maruz kalacagindan dolay1
dayanimlarini belirlemek i¢in basma deneyleri yapildi.

Yapilan bu deneyler sonucunda elde edilen gerilme % sekil degisimi grafikleri (Sekil 8.17.
ve Sekil 8.18.) incelendigi zaman, basing arttikga mukavemetin arttigi gorildii (Zhu vd., 2005).

200 200 MPa 800°C 60 dakika 200 s 200 MPa 1100°C 60 dakika
180 o :
180 200 MPa 800°C 90 dakika s 200 MPa 1100°C 90 dakika
160 - 4 160 200 MPa 1100°C 120 dakika
200 MPa 800°C 120 dakika
140 - 140
E 120 E 120
e s
100
g g 100
5 80 Lﬁ 5 80 -
3 3 /
60 60 - PV A
40 40 - ﬁ%
20 A 20
0 - - 0 . . . . .
0 5 10 15 0 10 20 30 40 50
% Sekil Degisimi % Sekil Degisimi

Sekil 8.17. P=200MPa basigta iiretilmis numunelerin basma deney grafikleri

200 MPa basingta preslenerek iiretilen numunelerde en yiiksek mukavemet 800°C sinterleme
sicakligr ve 120 dakika sinterleme siiresinde liretilen numunelerde 172,96 MPa olup, en diisiik
mukavemet ise 1100°C sinterleme sicakligi ve 60 dakika sinterleme siiresinde iiretilen numunelerde
64,76 MPa dir. Ayn1 numunelerin yogunluk dl¢limlerine bakildigi zaman sinterleme siiresinin
artmasi ile yogunlugun arttig1 ve dolayisiyla daha mukavim bir yap1 elde edildigi gortildi(Sekil
8.17). Presleme isleminin erken asamalarinda tozlarin temas noktalar1 boyunca bir elastik
deformasyon sozkonusudur. Basincin artmasiyla beraber, Nikel ve Titanyum tozlari birbiri
iizerinden kayar ve partikiillerden yeniden diizenlenme gerceklesir. Daha yiiksek basinglarda

yeniden diizenlenme iist sinira ulagir, fakat plastik deformasyon devam eder ve deformasyon

54



sertlesmesi goriiliir. Basing daha ¢ok arttig1 zaman ise deformasyon sertlesmesinden dolay1 hizli
artis yavaglar. NiTi’nin porozitesi uygulanan basinca bagli olarak degiskenlik gosterir. Diisiik
basingta yiiksek porozite ve buna bagh olarakta diisiik mukavemet goriiliir. Basing arttikca
mukavemet artar (Zhu vd., 2005), bunun yanisira eger yapida sinterleme esnasinda
tamamlanmamig difiizyon var ise buda mukavemete olumsuz etki eder. En yiiksek ve en diisiik
basma degerleri elde edilen numunelerin iiretim parametreleri incelendigi zaman, diisiik basingta
(200MPa) iiretilen numunelerin daha uzun sinterleme siiresine ihtiyag duydugu ve bu siirenin (120
dakika) verildigi zaman yiiksek mukavemet degerinin elde edildigi goriildii. Yiiksek basingta (400
MPa) iiretilen numunelerde ise yiiksek mukavemet elde etmek icin daha kisa siireye (90 dakika)
ihtiya¢ duyuldugu goriildii (Sekil 8.17, Sekil 8.18). Yukarida ifade edilen Yiiksek basinglarda, daha
fazla plastik deformasyon, daha fazla i¢ gerilme ve daha fazla Ni-Ti arayiizeyi meydana gelir, buda
difiizyonun tamamlanmasinin kolaylastirir(Zhu vd., 2005).

Hem 200MPa hemde 400MPa’da preslenen ve aymi iiretim parametrelerinde iiretilen
numunelerin sinterleme sicakligi 800°C’den 1100°C’ye artirildigi zaman elde edilen mukavemet
degerlerinin diistligii goriildii (Sekil 8.17, Sekil 8.18). Sinterleme sicakliginin artirilmasiyla beraber
aslinda daha yogun numuneler elde edildi, fakat bu numunelerde bulunun ikincil faz miktari
artmasindan dolay1r mukavemetin artmasi gerekirken mukavemetin diistiigii diistiniilmektedir.

200MPa presleme basinct ve 1100°C sinterleme sicakliginda iiretilen numunelerde ise en
yiiksek mukavemet 90 dakika sinterleme siiresinde 139,60 MPa olup en diisiik mukavemet ise 60
dakika sinterleme siiresinde 64,76 MPa olarak 6l¢iildii. Bu numunelerin akma gosterdigi goriilmiis
olup 90 dakika sinterleme siiresinde akma gerilmesinin 86,86 MPa, 120 dakikalik sinterleme
stiresinde 60 MPa ve 60 dakikalik sinterleme siirede 37,34 MPa oldugu goriildii. Bu da mukavemet
acisinda 90 dakikalik siirenin esik siire oldugu goriildii. Akma gerilmesi numunenin elastik
bolgeden ¢ikip plastik bolgeye gecis yaptigi sinir olarak bilinmektedir. Dolayisiyla bu sinirin
altindaki yiiklemelerde herhangi bir plastik deformasyon goriilmez. Fakat bu sinirin {izerine
cikildig1 zaman plastik bir sekil degisimi meydana gelir ki bu implantlar i¢in istenmeyen bir
durumdur. Sinterleme siiresinin 90 dakikadan fazla oldugu siirede mukavemetin diistiigii goriildii.
Bu durumun yogunluk ile paralel gittigi goriildii. 90 dakikanin iizerindeki sinterleme siiresinde
(120 dakika) goriilen yogunluktaki diigme ayn1 zamanda da mukavemet degerlerini paralel olarak
diisiirdii.

Sekil 8.18” de 400 MPa basingta iiretilen numunelerde en yiiksek mukavemet 800°C
sinterleme sicakligi ve 90 dakika sinterleme siiresinde iiretilen numunede 438,21 MPa olarak
oOl¢iildii. Ayn1 numuneye ait mikroyap1 incelemelerinde goriilen genis NiTi’nin mevcudiyeti ise
bunun kamtidir. En diisiik mukavemet ise 1100°C sinterleme sicakligi ve 60 dakika sinterme
siiresinde tiretilen numunede 267,03 MPa olarak 6l¢iildii. Ayni numunenin mikroyapisinda NiTi ve

ikincil fazlarin yanisira reaksiyona girmemis Ni’nin varlig1 sinterlemenin tamamlanamamasina

55



dolayistyla diisiik mukavemet elde eldesine neden oldu.
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Sekil 8.18. P=400 MPa basingta iiretilmis numunelerin basma deney grafikleri

Sinterleme sicakliginin artmasiyla, atomlarin difiizitesi arttigini belirtmiglerdir. NiTi’nin
mukavemeti gdzeneklerin sayisi ve boyutu kadar sekli tarafindan da belirlenir. Keskin koselerde
gerilme yogunlagmas1 meydana gelir, buda mukavemetin ve plastisitenin azalmasina neden olur.
Yetersiz sinterleme daha fazla keskin koseli diizensiz gozeneklerin olugmasina neden olur.
Atomlarin difiizyonu sinterleme sicaklifinin artmasi ile artar. Bdylece sinterleme sicakliginin
artmasiyla mukavemet artar (Zhu vd., 2005). Yaptigimiz ¢aligmada ise her iki basingta sinterlenen
numunelerde sinterleme sicakligi arttikca numunelerin mukavemetinde diisme goriildii. Ayrica
keskin sekilli gézeneklerin mevcudiyeti ve yapi igerisindeki ikincil fazlar mukavemette azalma
meydana getirir. Keskin sekilli gozenekler deneyler esnasinda c¢atlak baslangici gibi davranmakta
ve mukavemeti diisiirmektedir.

Insandaki siingerimsi kemigin basma mukavemeti icin yaklasik 50 MPa’dir (Tiifekgi,
2008).Yapilan tiim deneyler dikkate alinarak degerlendirme yapilacak olursa, en yiiksek
mukavemet 400 MPa basing, 800°C sinterleme sicakligi ve 90 dakika sinterleme siiresinde iiretilen
numunede 438,21 MPa, en diisiik mukavemet ise 200MPa basing, 1100°C sinterleme sicakligi ve
60 dakika sinterleme siiresinde 64,76 MPa olarak o6lgiildii.

Tim sinterleme sicakli1 ve sinterleme siirelerinde yiiksek basinglar yiiksek mukavemeti
destekledi, ancak sinterleme siiresinde 90 dakikanin esik siire oldugu ve bu siirenin {izerinde
yapilacak sinterlemenin mukavemeti disiirdiigii, sinterleme sicakligi agisindan ise 800°C’nin en
uygun sinterleme sicakligi oldugu gorildi. Basma deneyleri sonucunda elde edilen veriler
kullanilarak tiretilen numunelerimizin ise elastiklik modilleri hesaplandi. Gerilme—uzama

egrisinde elastik bolgenin egimi ile belirlenen elastik (Young’s) modulus kemik materyalinin
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deformasyona direncini gosterir (Giinaydin vd., 2007). Yapilan ¢alsimalarda iiretilen metalik
implantlarin dayanimi ve elastisite modiiliiniin kemigin dayanimindan yiiksek oldugu tesbit
edilmistir. Metalik biyomalzemelerin elastisite modiilleri yiliksek (316L paslanmaz c¢elikte 200
GPa, titanyumda 110 GPa) seviyelerde iken, insan kemiginde bu deger 10-15 GPa dolaylarindadir
(Kayacan vd., 2018). Bu ¢alismada, en diisiik elastisite modiilii 200 MPa presleme basinci, 1100°C
sinterleme sicakligi, 60 dakika sinterleme siiresinde iiretilen numunelerde 0,220622303 GPa olarak
hesaplanirken, en yiiksek elastisite modiilii ise 200 MPa presleme basinci, 800°C sinterleme
sicakligl, 120 dakika sinterleme siiresinde iiretilen numunelerde 6,518592965 GPa olarak
hesaplandi.

Tablo 8.1°de toz metaliirjisi deney ¢alismasinda elde edilen basma mukavemeti, yogunluk,

elastiklik, ylizde birim uzama, akma gerilmesi, mekanik 6zellikleri kakkinda elde edilen degerler

varilmistir
Tablo 8.1. NiTi alasiminin toz metaliirjisi deney ¢aligmasi
Presleme | Sinterleme | Sinterleme | Basma Yiizde Birim Akma
basinci sicakligt sliresi dayanimi s S Uzama Gerilmesi
(MPa) C) (dak) (MPa) G (gr/enr’) (MPa)
200 800 60 167,43 6,03 0,192518 2,77 0,33
200 800 90 162,5 4,16 0,1924 3,9 0,32
200 800 120 172,96 6,51 0,193103 2,65 0,34
200 1100 60 64,76 0,22 0,198702 29,35 37,34
200 1100 90 139,6 0,54 0,197344 25,46 86,86
200 1100 120 65,08 0,32 0,198576 20,27 60
400 800 60 310,35 4,23 0,191193 7,33 273,7
400 800 90 438,21 4,33 0,191535 10,12 400
400 800 120 258,91 1,55 0,19192 16,64 112,73
400 1100 60 267,03 3,71 0,19478 7,18 0,53
400 1100 90 261,62 2,97 0,195851 8,79 0,52
400 1100 120 411,465 5,33 0,194388 7,70 0,82

Kortikal kemigin kirilmasi i¢in orijinal uzunlugunun %2’sinin asilmasi yeterli iken,
trabekiiler kemikte bu oran %7°dir. Gerilme-Uzama grafiginde egrinin altinda kalan alan
dayaniklilik olarak adlandirilir ve kirik olusuncaya kadar kemigin absorbe edebilecegi enerji

miktarini gosterir (Giinaydin vd., 2007).
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8.4. Mikrosertlik Ol¢iim Sonuclar

Sinterleme stiresi-Mikrosertlik grafigi Sekil 8.19°da verildi. Her bir numune i¢in 3 6l¢iim
alinip, 0,05 mm araliklarla ortalama degerleri hesaplandi. 800°C sinterleme sicakliginda iiretilen
tim numunelerde basing arttikca sertlik degerleri  diistigii gorildii. 1100°C  sinterleme
sicakliginda iiretilen numunelerde ise 90 dakikalik sinterleme siiresine kadar presleme basinct
arttikca sertlik deger diistii, 120 dakika sinterleme siiresinde tam tersi bir yonelimin oldugu
presleme basinci arttikga sertlikte artig goriildii. Bunun sebebinin porozite sonuglari ile uyumludur.
Yani porozite miktarinin yiiksek oldugu numunelerde diisiik sertlik dlgiiliirken porozitenin diisiik
oldugu numunelerde 6lgiilen mikrosertlik sonuglarinin yiiksek oldugu goriildi. En yiiksek sertlik
degeri 200 MPa 800°C 90 dakikada, en diisiik sertlik degeri ise 200 MPa 1100 °C 120 dakikada elde
edildi.
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Sekil 8.19. Mikrosertlik deney grafigi

200MPa presleme basinci ve 1100°C sinterleme sicakligi kullanilarak tiretilen numunelerde
sinterleme siiresi arttikga mikrosertlik dl¢ctimlerinde azalma oldugu goriildii. 200MPa presleme
basinct ve 1100°C sinterleme sicakligi kullanilarak iiretilen numuneler haricinde, genellikle 90
dakika sinterleme siiresinin esik sinterleme siiresi oldugu hem basma deney sonuglarindan, hem

yogunluk dl¢iimlerinden hem de mikrosertlik 6lglimlerinden goriillmektedir.
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120 dakika sinterleme siiresi, 200MPa presleme basinci, 1100°C sinterleme sicakliginda
tiretilen numuneler haricinde, genellikle sinterleme sicakligi arttikca mikrosertlikte diisiis oldugu
goriildii. Yapilan incelemelerde dikkate alindigi zaman sinterleme sicakliginin artmasiyla daha
yogunlugu yiiksek olan numunelerin beraberinde daha yiiksek sertlige sahip numunelerin
tiretilmesi beklenirken daha diisiik basma dayanimi ve daha diisiik mikrosertligin elde edilmesinin

sebebi olarak mikroyapida gézlemlenen ikincil fazlarin varligina baglandi.
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9. GENEL SONUCLAR

Bu ¢alisgmada atomik olarak %53 Ni, i¢eren NiTi, sinterleme sicakligi (800, 1100 °C),
sinterleme siiresi (60, 90, 120 dakika), presleme basinct (200, 400 MPa) gibi farkli iiretim
parametreleri kullanilarak  toz metaliirjisi yontemiyle iiretildi. Uretilen NiTi numunelerin
mikroyap1 porozite ve basma mukavemetleri belirlendikten sonra numunelerin yiizeyi farkli
daldirma hiz1 (20 ve 35 mm/dak) ve soliisyonda bekletme siiresinde (12 ve 24 saat) sol-jel yontemi
kullanilarak kaplandi. Yapilan kaplamanin mikroyap1 karekterizasyonu SEM ve optik mikroskopi
ile, mukavemeti basma deneyleri ile ve porozite miktar1 ise yogunluk 6l¢iimleri ile yapildi. Yapilan
tim incelemeler sonucunda;

Sinterleme sicakliginin 800°C’den 1100°C’ye artirilmasi ile yogunlagma artti. Basing
arttikca yogunluk azaldi. 1100°C’de sinterlenen tiim numunelerde esik sinterleme siiresinin 90
dakika oldugu bu siireden daha uzun siirelerde yogunlugun trendinin ziddi bir temayiiliin oldugu
goriildii. Tim 800°C’de sinterlenmis numunelerde her iki basingta da sinterleme siiresi arttikga
yogunlugun arttig1 goriildii. En yiiksek yogunluk 200 MPa sinterleme basinci ve 1100°C sinterleme
sicakliginda ve 60 dakika sinterleme siiresinde 0,19870 olarak dl¢iildii. En diisiik yogunluk ise 400
MPa sinterleme basinci ve 800°C sinterleme sicakliginda ve 60 dakika sinterleme siiresinde
0,19119 olarak ol¢iildii. Tiim iiretilen numunelerin poroziteleri ise %80,05-80,80 araliginda
degismektedir. Yogunluk agisindan iiretilen numuneler alt ve iist sinir araliginda kalda.

Mikroyapi incelemelerinde genellikle NiTi ana fazin meydan geldigi bunun yanisira Ni,Tis,
Ni;Ti,, NiyTi gibi ikincil fazlarinda olustugu, bazi durumlarda ise reaksiyona girmemis Titanyum
ve/veya Nikelin mevcut oldugu goriildii. 200MPa presleme basinct ve 800°C sinterleme
sicakliginda tiretilen numunelerin goriintillerinde NiTi, NiyTi;, NisTi,, NiyTi ve reaksiyona
girmemis Titanyum ve Nikelin mevcut oldugu goriildii. Sinterleme sicakliginin 1100°C’ye
artmastyla NiTi azalirken ikincil fazlarda artis goriildi. 400MPa presleme basinci, 800°C
sinterleme sicakligi ve 60 dakika NiTi alanlarinin arttig1, reaksiyona girmemis Ti’nin ve NiTi, ve
NiTi, fazinin bulundugu goriildii, siirenin artmasiyla NiTi miktarinin azaldig1 ve ikincil fazlarin
arttig1 gortldii. 400 MPa presleme basincinda 1100°C sinterleme sicakligi 60 dakikalik sinterleme
stiresinde NiTi anafazi, NiTi; ikincil faz1 ve yapida reaksiyona girmemis Ni, 90 dakika sinterleme
sicakliginda ana faz NiTi’nin arttig1 ve NiTi, ve NiTi; ikincil fazlan ve reaksiyona girmemis Ni,
120 dakika sinterleme siiresinde ise NiTi anafazi daha ¢ok artmig ancak yapida ikincil fazlarin
yanisira Nikelin tiiketilmis ancak reaksiyona girmemis Ti’nin varligi goriildii. Presleme basincinin
artmasiyla ikincil fazlar azaldi, NiTi anafaz1 artti. Altlik-kaplama arayiizeylerinde herhangi bir
catlak goriilmedi ve basarili bir kaplama islemi yapildig: belirlendi. 12 saatlik bekletme siireli sol,

once yiizeydeki gozeneklere niifuz ettigi daha sonra yiizey igine ilerledigi ve ylizeyde kaplama



tabakasinin olusup kristallesmesi i¢in zaman kalmadigindan dolay1 yiizeydeki HAP miktarmin
diisiik ve NiTi miktarmin diisiik oldugu goriildii. Siirenin 24 saate artmasiyla yeterli siire verildigi
icin sol ylizeye igerisine ilerledi ve yiizeydeki soliin tutulup, jellesmesi ve kristallesmesiyle
yiizeyde porozlu yapiya sahip HAP kaplama iiretildi. Sol-jelde bekletme siiresinin artmasiyla
yapidaki HAP’1n yiizeydeki gozeneklerin igerisine niifuz ederek ve ylizeyde de tutunma gosterip
bliyliyerek yiizeydeki gézenek miktarimi degistirdi ve mikrodelikler olustu. Kristalin HAP’in
yiizeye baglandigi goriildi. Ayrica NiTi ve HAP1n 1s1l genlesme katsayisindaki farkliliktan dolay1
ylizeylerde mikrocatlaklarin olustugu goriildii. Sol-jel bekletme siiresi 24h ve daldirma hiz1 20
mm/dak olan 200MPa ve 800°C sinterleme sicakliginda tiretilen numunelerde sinterleme siiresi 60
dakika olan numunelerin yiizeyinde {liniform ve gdzenekli bir kaplama yapisinin yanisira eser
miktarda NiTi nin mevcut oldugu goriildii. NiTi’nin yilizeyinde kalsiyum ac¢isindan eksik HAP
meydana geldi. Sinterleme siiresinin 60 dakikadan 90 dakikaya artmasi, HAP miktarinin arttigi,
kristallin yapiya ve koseli sekle sahip goriildii. Sinterleme siiresinin 120 dakikaya ¢ikmasiyla ise
HAP’m ise NiTi’nin yiizeyinde biiylimeye basladigi goriildii.200 MPa basingta iiretilen tiim
numunelerin igerisinde en iyi kaplama goriintiisti 200 MPa 1100°C ve 120 dk sinterleme siiresinde
iiretilen NiTi ylizeyine 20 mm/dak hizinda ve 24h sol-jel bekletme siiresinde iiretilen kaplamada
elde edildi. 400 MPa’da 800°C’de iiretilen numunelerde 90 ve 120 dakikada sinterlenen
numunelerde HAP kaplamanin yanisira yiizeyde oksitinde olustugu goriildii. 400 MPa presleme
basinci ve 1100°C’de tiretilen NiTi’nin yiizeyi, 20 mm/dak hiz ve 24h bekletme siiresi kullanilarak
HAP kaplamanin SEM goriintiilerinde ise sinterleme siiresinin artmasiyla HAP kaplamada tane
irilestigi goriildii. Uretilen kaplamalar daldirma hiz1 agisindan degerlendirilmesi yapilacak olursak,
daldirma hizinin hizli (35 mm/dak) olmasi durumunda ylizeye tutunan HAP heterojen bir yap1
sergiledigi bazi1 bolgelerde tutundugu bazi bolgelerde ise tutunamadigi ve aglomerasyon olusumu
meydana geldigi goriildii. Hizin 20 mm/dakikaya diigiiriilmesiyle ile beraber iiniform bir HAP
kaplama yapisinin meydana geldigi, tiim yiizeyde tutunan bir kaplamanin olustugu goriildii.
Uretilen HAP kaplamalarin 6lgiilen kalinlik degerlerinde arasinda en yiiksek kaplama kalmligi olan
132 pm ile 200 MPa presleme basinci, 800 °C sinterleme sicakligi 60 dakika sinterleme siiresinde
iiretilen NiTi’nin yiizeyinin 24 saat bekletme siiresi ve 20 mm/dak hizda yapilan HAP kaplamada
olgiiliirken, en diigiik kalinlik ise 200 MPa presleme basinci, 800 °C sinterleme sicakligi 120 dakika
sinterleme siiresinde iiretilen NiTi’nin yiizeyinin 24 saat bekletme siiresi ve 20 mm/dak hizda
yapilan HAP kaplamada 30,26 pm olarak 6l¢iildii.

Her iki basingta sinterlenen numunelerde sinterleme sicakligi arttikga mukavemette diisme,
basing arttikca mukavemette artig gorilldii. 200MPa basing 1100°Cde 90 dakikanin esik deger
oldugu bu degere kadar mukavemette artis bu degerden sonra ise mukavemette diigme oldugu
goriildii. Hem 200MPa hemde 400MPa’da preslenen ve ayni liretim parametrelerinde iiretilen

numunelerin sinterleme sicakligi 800°C’den 1100°C’ye artirildigi zaman elde edilen mukavemet
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degerlerinin diistiigii goriildi. En yiiksek mukavemet 400 MPa basing, 800°C sinterleme sicakligi
ve 90 dakika sinterleme siiresinde iiretilen numunede 438,21 MPa, en diisiik mukavemet ise
200MPa basing, 1100°C sinterleme sicakligi ve 60 dakika sinterleme siiresinde 64,76 MPa olarak
Ol¢iildii. Mukavemet acisindan da 90 dakikanin esik stiredir.

Mikro sertlik incelemeleri dikkate alindiginda sinterleme sicakliginin artmasiyla daha
yogunlugu yiiksek olan numunelerin beraberinde daha yliksek sertlige sahip numunelerin
tiretilmesi beklenirken daha diigiik basma dayanimi ve daha diisiik mikrosertligin elde edilmesinin
sebebi olarak mikroyapida gozlemlenen ikincil fazlarin varligina baglandi.

Uretilen implantlarin porozite oranlarmin yiiksek oldugu, mekanik 6zellikler agisindan
istenen degerlerin altinda oldugu, mikroyap1 agisindan ise ana fazin NiTi oldugu ancak ikincil
fazlarin goriildiigii, kaplama acisindan ise arayiizeyde herhangi bir ¢atlak olugsmadan homojen bir
kaplamanin iiretildigi belirlendi.

En iyi gozeneklilik 400 MPa sinterleme basinci ve 800°C sinterleme sicakliginda ve 60
dakika sinterleme siiresinde 0,19119 olarak odl¢iildii. En yiiksek mukavemet 400 MPa sinterleme
basinct ve 800°C sinterleme sicakliginda ve 90 dakika sinterleme siiresinde 438,21 MPa basma
dayanimi ve 4,33013834 elastisite modiiliine sahip oldugu bu sartlardaki 24h Sol-jel bekletme
stiresi ve 20 mm/dak daldirma hizli kaplamada ve en yiiksek sertlik degeri 200 MPa 800 °C 90

dakikada oldugu numunemizde goriildii.
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ONERILER

Bu calismanin devami niteliginde iiretilen biyomalzeme olarak kullanilabilirligini tam
olarak belirleyebilmek agisindan NiTi altliklh HAP kaplamanin In-Vitro ve in-Vivo deneyleri
yapilabilir.
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