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ONSOZ VE TESEKKUR

Son 50 yil dikkate alindiginda titanyum ve alagimlari iizerine yapilan ¢aligmalardaki
artis dikkati gekmektedir. Bunun sebepleri, titanyumun sahip oldugu birgok 6zellik
kombinasyonu ile aciklanmaktadir. Ozellikle yiiksek mukavemet/yogunluk orani,
istlin korozyon direnci ve biyouyumluluk gibi dikkat g¢ekici noktalar, titanyum
lizerine yapilan ¢aligmalardaki artisin en dnemli sebepleri olmustur.

Farkli alasim elementlerinin ilavesi ve kullanilan c¢esitli liretim yontemlerinin
sundugu o6zellik kombinasyonlar1 sayesinde titanyum esasli malzemelerin bir¢ok
kullanim alani bulunmaktadir. Fakat tim 6zelliklerinin yaninda sergiledikleri iistiin
biyouyumluluk ve korozyon karakteristigi, titanyumun biyomedikal malzemeler
arasinda da On siralarda yer almasina neden olmustur.

Kesfinden bu yana bir¢ok titanyum alagimi gelistirilmis olmasina ragmen, sektor
beklentilerini karsilamak {izere yapilan calismalar hiz kesmeden devam etmektedir.
Bu baglamda, bu tez calismasi kapsaminda Ti-5Al-2,5Fe alagimi toz metalurjik
yontemlere {tretilmis ve Cu ve Ag elementlerinin alasim 0Ozelliklerine etkisi
arastirilmistir. Ozellikle iilkemizde bu alanda smirli ¢alisma bulunmasi nedeniyle,
ortaya konan sonuglarin arastirmact ve ilgili kuruluslara katki sunacagi
distiniilmektedir.

Tez kapsamindaki c¢alismalar Kocaeli Universitesi Bilimsel Arastirma Projeleri
Birimi tarafindan desteklenmistir (2015/42). Calismalarimda hi¢bir zaman destegini
esirgemeyen degerli hocam Saym Yrd. Do¢. Dr. Ridvan Yamanoglu’na
tesekkiirlerimi sunarim. Tez ¢aligmalarinim bir kismi Kocaeli Universitesi Metalurji
ve Malzeme Miihendisligi, bir kism: da Kocaeli Universitesi Tip Fakiiltesi
laboratuarlarinda gerg¢eklesmistir. Bu sebeple tez ¢alismamin toksikoloji ve
antibakteriyel ozelliklerin belirlenmesi kisminda desteklerini esirgemeyen degerli
hocam Sayin Prof. Dr. Fetiye Kolayli ve Arastirma Goérevlisi Saym Hiiseyin
Uzuner’e tesekkiirlerimi sunarim. Calismalarim boyunca gece giindiiz demeden
yardim eli uzatan degerli ¢alisma arkadaslarim Osman Sinan Gokge, Cemalettin
Behnan Kusgu ve Cezayirli dostum Ismail Daoud’a tesekkiirii borg¢ bilirim.
Ogrencilerine her zaman destek olan, calismalarmi tesvik eden degerli boliim
baskanimiz Sayin Prof. Dr. Muzaffer Zeren’e tesekkiirlerimi sunarim.

Hayatlar1 boyunca evlatlar1 i¢in ¢alisan, hi¢cbir zaman desteklerini esirgemeyen, beni
biiyiitip bu giinlere getiren anneme, babama ve abime en igten tesekkiirlerimi,

sevgilerimi sunarim.

Ocak - 2017 Erding EFENDI
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MEKANIK ALASIMLAMA iLE URETILEN Ti-5Al-2,5Fe-xCu-yAg
ALASIMLARININ SINTERLENMESI VE KARAKTERIZASYONU

OZET

Bu tezin amaci titanyum alagimlart igerisinde biiyiik bir oneme sahip olan ve
biyomalzeme alaninda siklikla kullanilan Ti-5Al-2,5Fe alasimmin Cu ve Ag
ilavesiyle o6zellik degisimlerinin incelenmesidir. Bu amag¢ dogrultusunda oncelikle
elementel tozlar Ti-5Al-2,5Fe bilesimini olusturacak sekilde ayarlanmis ardindan
agrilikca % 1, 3 ve 5 oranlarinda Cu ve Ag ilave edilerek mekanik alagimlama
islemine tabi tutulmustur. Alasimlama sonrasi elde edilen tozlar vakum altinda tek
eksenli sicak pres ile sinterleme islemine tabi tutulmus ve elde edilen numunelerin
mekanik, toksisite ve antibakteriyel 6zellikleri incelenmistir. Elde edilen sonuglar,
Cu ve Ag ilavesi ile alasimin toksisitesinin standartlar i¢inde kaldigini, antibakteriyel
ozelliklerinin biiyiik o6l¢iide gelistigini gdstermistir. Ayrica degisen oranlarda ilave
edilen alasim elementlerinin mekanik ozelliklere etkisi detayr bir sekilde
incelenmistir.

Anahtar Kelimeler: Antibakteriyel Ozellik, Biyomalzeme, Mekanik Alagimlama,
Sicak Pres, Ti-5Al-2,5Fe.
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SINTERING AND CHARACTERIZATION OF Ti-5Al-2,5Fe-xCu-yAg
ALLOYS PRODUCED BY MECHANICAL ALLOYING

ABSTRACT

The aim of this thesis is to investigate the effect of copper and silver elements on the
properties of Ti-5Al-2,5Fe alloy which has a great importance among the other
titanium alloys. This alloy is commonly used in biomedical applications. Ag and Cu
powders with different ratios changing from 1 to 5 wt%. were added to Ti-5Al-2,5Fe
alloy by mechanical alloying technique. The prepared alloys have been consolidated
by a uniaxial hot press under a vacuum atmosphere. Mechanical properties, toxicity
and antibacterial behaviour of the samples have been carried out. The results showed
that the toxicity values of the alloys with the addition of copper and silver remained
within the related standards. All samples showed enhanced antibacterial properties.
Beside the toxicity and antibacterial properties, the mechanical properties of the
alloys have also been investigated.

Keywords: Antibacterial Properties, Biomaterial, Mechanical Alloying, Hot Press,
Ti-5Al-2,5Fe.



GIRIS

Kesifler insanlik tarithinde oOnemli bir yere sahiptir. Geg¢misten gliniimiize
miihendislik, tip, teknoloji ve daha bir¢ok alanda biiyiik adimlar atilmis ve gelisimini
hizla slirdiirmistiir. Biitiin bu alanlarda yapilan caligmalardan en 6nemlilerinden
birisi, kuskusuz tip ve biyomedikal alaninda yapilan ¢alismalardir. insanoglu tarihin
en eski caglarindan beri malzemeleri biyomedikal alaninda kullanmistir. Kuskusuz
bu malzemelerden en Onemli olanlarindan biri titanyumdur. Bu baglamda
titanyumunun kesfi ile birlikte, cok genis bir sektor yelpazesinde yenilikler yapilmis

ve suan ki seviyesine ulagsmuistir.

Titanyum ve titanyum alasimlar iistiin korozif 6zellikleri, diisikk yogunluk-yiiksek
dayanimi, iistiin mekanik o6zellikleri ve biyouyumluluk 6zellikleri sayesinde oldukga
genis bir yelpazede kullanim alanina sahiptir. Biyouyumluluk ve korozyon direnci
ozellikleri, titanyum alasimlarint biyomedikal alanda en ¢ok tercih edilen
malzemelerden biri yapmaktadir. Titanyumun bu iistiin 6zellikleri ¢esitli alasimlama
elementleriyle arttirilabilmektedir. En sik kullanilan alasim elementleri Al ve V’dur.
Ti-6Al-4V alagimi uzun yillar boyunca biyomedikal alanda kullanilmis ancak V’un
toksik etki gostermesi yoOniinde ortaya atilan caligmalardan sonra bu alasima
alternatif olarak gelistirilen Ti-5Al-2,5F¢ ortaya ¢ikmustir. Toksik etki gostermeyen
Fe ilavesiyle iretilen Ti-5Al-2,5Fe, yaklagik olarak Ti-6Al-4V alasgimi ile ayni
mekanik oOzelliklere sahiptir. Bu sebeple son donemde yapilan ¢aligmalara konu

olmaktadir.

Titanyum, TUretim asamasindaki yiiksek maliyet sebebiyle geleneksel iiretim
yontemlerinden ziyade toz metalurjik yontemle {iretilmektedir. Boylelikle hem
maliyette azalma hem de nihai {riine yakin sekilde parca iiretimi miimkiin

olmaktadir.



Kocaeli Universitesi Bilimsel Arastirma Projeleri Birimi tarafindan desteklenen
projeyle (2015/42) birlikte yiiriitiilen bu ¢alismanin amaci, biyomedikal alanda yeni
gelismekte olan Ti-5Al-2,5Fe alasiminin Cu ve Ag etkisiyle biyouyumluluk ve
mekanik 6zelliklerinin incelenmesidir. Su ana kadar Ti alasimlariyla alakali yapilmis
pek c¢ok calisma vardir. Ancak Ti-5Al-2,5Fe alasimi bilimsel ¢aligmalara yeni yeni
konu olmaktadir. Bu sebeple Ti-5Al-2,5F¢ alagim yapisina Cu ve Ag ilavesinin etkisi
heniiz ¢alisilmamis bir alandir, boylelikle yaptigimiz ¢alismanin sonuglarinda énemli

verilerin elde edildigi diisiiniilmektedir.



1. GENEL BILGILER
1.1. Biyomalzeme ve Biyomalzemelerin Tarih¢esi

Biyomalzemeler viicut ile dogrudan veya dolayli olarak temas halinde olan, islevini
kaybetmis doku veya organin tekrar isler hale gelmesini saglayan malzemelerdir [1].
Biyomalzemeler tarihin ¢ok eski zamanlarindan bu yana kullanilmaktadir. Misir
mumyalarinda bulunan yapay dis, géz, burun ve bunlara benzer ¢esitli organlar
bunun en giizel ispatidir. Dis hekimliginde altin kullanimi giiniimiizden 2000 yil
oncesine kadar uzanmaktadir. Kemik protezlerinde bronz ve bakir kullanima,
milattan Onceye kadar gitmektedir. 19. yilizyil ortalarindan itibaren ¢esitli
malzemelerin  viicut igerisinde kullanimina yonelik ¢ok biiyiik ilerlemeler
kaydedilmistir. Iskeletteki kiriklarin tedavisinde kullanilan ilk basarili sentetik
protezler kemik plakalaridir. 1937°de dis protezlerinde Onemli gelismeler
yasanmigtir. Daha sonraki siiregte 1950’lerde kan damarlarinin degisimi, kalp

vanalarinin ve 1960’larda protezlerin gelistirilmesi gibi biiyiik adimlar atilmistir [2].

Bir bilim dali olarak biyomalzeme kavraminin temelleri 1969 yilinda Clemson
Universitesinde diizenlenen bir toplantida atilmis ve giiniimiize kadar gelisimini
stirdirmiistiir. Biyomalzemeler, yapay veya dogal malzemelerden {iretilen implant
malzemesinin, tahrip olmus viicut parcasmin fonksiyonlarini siirdiirebilmesi veya
tedavi edilmesi amaciyla gelistirilen malzeme gruplar1 olarak da tanimlanabilir.
Boylelikle biyomalzemeler insanoglunun hayat kalitesinin ve ortalama yasam
stiresinin artmasina, 6zellikle toplumlarda yasli niifusun ihtiyaglarina cevap vermesi
amaciyla hizli bir gelisme gostermektedir. Biyomalzemeler insan viicudunun degisik
bolgelerinde; kalp kapakgigi, stent, omuz, diz, eklem ve dirsekte implant olarak ve
ortodental yapilarda kullanilmaktadir. Ayn1 zamanda kalp similatori ve idrar yollar
konstriiksiyonunda da kullanim alanlarina sahiptirler. Ancak tiim bu uygulamalarda

en fazla kullanim alani bulan belkemigi, kalga ve diz implantasyonudur [3].



1.2. Biyomalzemelerden Beklenen Temel Ozellikler

Biyomalzemelerin se¢imi, kullanilacak olan medikal uygulamaya baglidir. Segilen
malzemeler kullanim siireleri boyunca birgok farkli etkiye maruz kalir. Cogu zaman
biyomalzemeler uygulandiklar1 dokuyu, dokular da kendilerine uygulanan
malzemeyi etkilemek isterler. Sonugta toksik veya toksik olmayan tepkimeler ortaya
cikmaktadir. Eger verilen tepkime toksik ise canli dokunun o malzemeyi kabul
etmedigini anlamina gelmektedir. Eger verilen tepki toksik degil ise viicutta
biyoaktif, biyoinert veya biyotolore etki olarak adlandirilan etkiler yaratmaktadir.
Biyomalzeme, uygulandig1 bolgede, siirli fibroz doku ile ¢evreleniyorsa biyotolere
etkiden soz edilir. Giiniimiizde kullanilan ¢ogu biyomalzemede bu durum
goriilmektedir. Biyoinert etki ise doku-biyomalzeme arasi etkilesimin goriilmedigi
durumdur. Biyomalzeme uygulandigi dokuda benzer hiicrelerin olusmasinm

sagliyorsa biyoaktif etkiden s6z edilebilir [4].
1.2.1. Biyouyumluluk

Biyouyumluluk, uygulama sirasinda malzemenin viicut sistemine uygun cevap
verebilme yetenegi olarak tanimlanmistir. Biyouyumlu, yani “viicutla uyumlu” bir
biyomalzeme, kendisini ¢evreleyen dokularin normal degisimlerine engel olmayan
ve dokuda istenmeyen tepkiler (iltihaplanma, pihti olusumu, vb.) meydana
getirmeyen malzemelerdir. Biyouyumluluk kisaca, malzeme ve viicut sivilarinin
kimyasal etkilesimi ve bu etkilesimin fizyolojik sonuglarmnin viicuda zarar verip

vermedigidir [1].
1.2.1.1. Sitotoksisite

Toksisitenin tiim organizmalar (insan, bakteri veya bitki) ilizerine etkisi vardir.
Toksisitede temel konu disaridan gelen, organizmaya yabanci madde ve bu maddenin
organizma, organ sistemleri, doku, hiicre ve hiicre alti yapilara zararl etkilerinin
incelenmesidir. Maddenin toksisitesi uygulama yontemi, toksine maruz kalma siiresi,
maruz kalma sayisi, toksinin fiziksel formu (kati, sivi, gaz), bireyin genetik yapisi,

genel saglik durumu vb. birgok faktdrden etkilenebilmektedir [5].



Bagka bir tanima gore biyouyumluluk, bir materyalin canli dokular ile temas halinde
iken sistemik ve lokal toksisite, alerjik, mutajenik ve karsinojenik etkiler gibi doku
reaksiyonlart olusturmamasidir. Yeni bir malzemenin biyolojik olarak kabul
edilebilirligini  saptamak ic¢in giliniimiizde ¢esitli testler kullanilmaktadir.
Materyallerin biyolojik 6zelliklerinin test edilmesine genellikle hiicre kiiltiirlerinin
kullanildig: basit in vitro test yontemleri ile baglanir, sonrasinda hayvan deneyleri ve
Klinik deneyler ile devam edilmektedir. Biyolojik uyumlulugun degerlendirilmesi
i¢in uygulanan in vitro testler arada herhangi bir bariyer olmaksizin materyalin hiicre
ile temas ettirilerek direkt uygulanabildigi gibi malzeme ile hiicre arasinda kiigiik bir
bariyer yerlestirilerek indirekt bir sekilde de uygulanabilmektedir [6].

ISO 10993, medikal iiriinlerin biyolojik olarak degerlendirilmesi ig¢in farkl
metotlarin 6nerildigi, ISO 10993-5 ise in-vitro sitotoksite testleri igin dnerilen genel
bir test protokoliidiir. Bu protokole gore in-vitro sitotoksisite testleri ekstrakt testi,
direkt kontakt testi veya indirekt kontakt testi kullanilarak yapilabilmektedir.
Ekstrakt testte sitotoksik etkisi arastirilacak malzemeden elde edilen ekstrakt, kiiltiir
ortamindaki hiicreler ile etkilestirilir. Direkt kontakt testte ise sitotoksik etkisi
arastirilacak materyal direkt olarak kiiltiirdeki hiicrelerle temas eder. indirekt kontakt
testte, test materyali ile hiicreler arasinda agar veya filtre bulunur. Boylelikle testte

diftize olan test malzemesinin toksisitesi incelenir [7].

Sitotoksisite saptanmasinda kalitatif veya kantitatif testler uygulanabilir. Kalitatif
degerlendirmede hiicreler genel morfoloji, vakuolizasyon, hiicre 6liimii ve membran
biitiinligii bozulmasi agisindan mikroskobik olarak degerlendirilir, ardindan O ile 4
arasinda skorlama yapilir. Kantitatif degerlendirmede ise hiicre 6limii, hiicre biiyiime
inhibisyonu, hiicre proliferasyonu gibi parametreler spektrofotometrik veya
florometrik olarak tespit edilir. Hiicre canliliginda % 30’dan fazla azalma meydana

gelmesi sitotoksik etki olarak degerlendirilir [7-8].
1.2.1.2. Antibakteriyel etki

Cerrahi bir miidahale sonrasi viicuda uygulanan implant malzemesi, uygulandigi
bolgedeki fonksiyonlarin devam etmesini amaglamaktadir. Ancak uygulama
sirasinda veya uygulama sonrasi kullanimda bakteriyel enfeksiyon olusumu sonucu

ameliyatin tekrar edilmesi veya uzvun kesilmesi sonucunda hastalarin magdur



olmasina sebep olabilmektedir [9]. Literatiire gore implant kaybinin temel sebebi
bakteriyel enfeksiyondan olugsmaktadir. Amerika’daki  ortopedik  implant
uygulamalarinda yillik enfeksiyon oran1 % 4,3 olarak rapor edilmistir [10]. Protez
eklemlerinde olusan bozukluklarin sebebi sterilizasyon kayb1 sonucu eklemin enfekte
olmasindan kaynaklanmaktadir. Ozellikle kalca, diz ve omuz cerrahisinde olusan
enfeksiyon orani sirasiyla % 1,7-3,2, % 2,5-5,6 ve % 1,3 civarindadir. Ortopedik
implant enfeksiyonu sadece iyilesme siiresini uzatmakla kalmaz ayni zamanda
implantasyonun da etkisini azaltmaktadir. Hatta bazi ciddi enfeksiyon vakalarinda
sadece ameliyat tekrar1 ve uzvun kesilmesi degil, 6liim riski bile olusabilmektedir.

[11].

Antimikrobiyal duyarlilik testleri, bir antimikrobiyal ajanin belli bir bakteri tiiriine
kars1 in-vitro etkinligini saptamak amaciyla uygulanan testlerdir. Antibiyotik
duyarlilik testlerinde "diflizyon" ve "diliisyon" olmak tiizere baslica iki metod
kullanilir. Diliisyon testleri, antimikrobiyal ajanin bir mikroorganizmanin iiremesini
inhibe etmek veya Oldiirmek igin gerekli olan minimum konsantrasyonunu
belirlemek i¢in uygulanir. Diliisyon testleri "tiip diliisyon" ve "agar diliisyon" olmak
tizere iki sekilde uygulanmaktadir. Diliisyon testlerinde, antimikrobiyal ajanin
diliisyonlarin1 igeren mikroplak kuyucuklarinda ya da agar ylizeyinde liremenin gozle

gortlebilir olmasi temel alinir [12].

Difiizyon testleri, kagit disklerde bulunan antibiyotigin veya metal disklerde bulunan
antimikrobiyal etkiye sahip maddelerin, duyarlilig1 arastirilan organizmanin inokiile
edildigi  besiyerine difiize olmasi temeline dayanmaktadir. Disklerdeki
antimikrobiyal maddeler bir siire sonra ¢oziiniip agara dogru difiize olurken, inokiile
edilen mikroorganizma da ¢ogalmaya baslar. Belirli bir inkiibasyon siiresinden sonra
ilacin inhibitdér konsantrasyonlarinin saglandig: diskin ¢evresinde lireme goriilmez.
Mikroorganizma antimikrobik ajana ne kadar duyarli ise, diskin etrafinda olusan
inhibisyon bolgesi 0 kadar genis olacaktir. Inhibisyon bdlgesinin ¢apr milimetre
cinsinden olgiilerek, standart zon tablolarina gore degerlendirmeler yapilir ve

mikroorganizmanin kullanilan antimikrobik ajanlara karsi duyarhilik durumu

belirlenir [13].



1.2.2. Korozyon direnci

Korozyon direnci biyomalzeme kullaniminda en dnemli faktorlerden biridir. Insan
viicudu, biinyede barindirdig1 ¢éziinmiis gazlar, elektrolitler, hiicreler ve proteinler
sebebiyle oldukga korozif 6zelliklere sahip bir ortamdir [4]. Hiicrelerden gelen giiglii
oksitlenme ajanlar1 ve enzimler de, kullanilacak olan biyomalzeme {izerinde
korozyona neden olabilmektedir. Normal sartlar altinda viicut stvisinda % 0,9 NaCl
bulunur ve ortamin pH degeri yaklasik 7,4 mertebesindedir. Ameliyat vb. cerrahi
miidahalaleler sonrasi pH degerinin 7,8’¢ ¢ikmasi, ardindan 5,5 degerine kadar
inmesi miimkiindiir [14]. Korozyon iiriinleri de ortam pH’mi degistirir ve viicutta
cesitli biyolojik reaksiyonlarin ger¢eklesmesine imkan verir. Diisiik korozyon
direncine sahip bir biyomalzemenin viicuda uygulanmasi ile metalik
biyomalzemeden salinan iyonlarmm viicut sivisina gecerek alerjik ve toksik
reaksiyonlara yol agmasi miimkiindiir [3]. Bu sebeplerden dolay: viicuda uygulanacak
olan biyomalzemelerin biyolojik agidan uyumlu olup ayni zamanda korozyona meydan
vermeyecek sekilde segilmesi gerekmektedir. Biyomalzeme yiizeyinin kimyasal yapisi,
biyomalzeme-doku ara ylizeyi tabakasinin kimyasal yapisi ve gevreleyen doku ile

etkilesimi 6nemlidir.
1.2.3. Mekanik ozellikler

Kemik, protein agirhikli maddelerden ve damarlardan olusan kompozit bir
malzemedir. Sekil 1.1°de kemigin yapis1 gosterilmektedir. Kemik, yapisal agidan
bakildiginda i¢ ice sikica gecmis iki dokudan olusmaktadir. Ust kabuk (kortikal)
yogun kompakt halde, i¢ kisim (siingerimsi) ise gozenekli yapiya sahiptir. Kortikal
ist kabuktaki porozite miktar1 % 5-10 iken siingerimsi i¢ kisimda bu oran % 75-90
araligindadir. Kortikal kemigin yogunlugu 1,99 glcm3 iken silingerimsi i¢ kismin

yogunlugu 0,05-1,0 g/cm? tiir [15].
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Sekil 1.1. Kemik yapisi [15]

Kullanilacak biyomalzemenin mekanik 6zelliklerinin kemigin mekanik &zelliklerine
yakin olmasi son derece onem arz etmektedir [16]. Mekanik o6zellikler, spesifik
uygulamada kullanilacak olan malzemenin tiiriinii belirler. Kemigin boydan yapilan
¢cekme dayanimi 79-151 MPa, basma dayanimi ise 131-224 MPa civarinda iken
enden yapilan c¢ekme dayanimi 51-56 MPa, basma dayanimi 106-133 MPa
degerindedir. Elastisite modiilii ise boydan 17-20 GPa iken enden 6-13 GPa
araligindadir [15]. Biyomalzeme se¢iminde en onemli mekanik ozellikler sertlik,
cekme mukavemeti, elastisite modiili ve uzamadir. Malzemenin tekrarli yiiklere
veya gerilmelere kars1 gosterdigi tepki ise yorulma testiyle hesaplanmaktadir. Elde
edilen degerler impant malzemesinin bu etki altinda ne kadar siire hasarsiz
calisacagini ongorebilmektedir. Eger implant malzemesi asir1 yiike maruz kalmasi
veya implant-kemik arasinda mekanik uyum olmamasi sebebiyle hasara ugrarsa
biyomekanik uyumsuzluk sebepli hasar ortaya c¢ikmaktadir. Bir bagka durum ise
implant malzemesinin elastisite modiiliiniin kemiginkinden daha yiiksek olmasi
kullanim sirasinda olusacak olan gerilmelerin baglantili oldugu kemige iletimini
saglamakta zorlanmasina sebep olur, bu da implant ¢evresinde kemik dokusuna zarar
vermesi sebebiyle problemlere neden olabilmektedir. Bu sebeplerden dolayr kemik
yerine monte edilen implant malzemesinin mekanik degerlerinin kemiginkine

miimkiin oldugunca yakin olmasi istenmektedir [3].

Islenebilirlik de biyomalzeme segiminde dikkat edilmesi gereken noktalardan biri
olarak gosterilebilir. Malzemenin viicuda uyumlu olmasi, bakteriler tarafindan
enfekte olmamasi veya hiicreler iizerinde toksik etki yaratmamasi kadar islenebilir

olmasi da 6nemli bir husustur. Kemik, karmagik morfolojiye sahip bir yapidir, bu



sebeple yerine kullanilacak implant malzemesi de benzer sekilde bir morfolojide

tiretilebilir olmalidir.
1.3. Biyomalzemelerin Simiflandirilmasi

Son 20 yilda biyomalzeme alaninda yapilan caligmalarda biiylik gelismeler
yasanmustir. Beklendigi gibi biyomalzemeler, global gelisimde ayricalikli ve
biiyliyen bir etki yaratmistir. Biyomalzemeleri kullanim alanlarina gore birgok gruba
ayirmak miimkiindiir. Tablo 1.1°de biyomedikal alanda kullanilan implant
malzemelerinin uygulama alanlar1 gosterilmistir. Dis implantlari, otopedi ve
ortopedik pargalarda (vida, plaka vs.) metalik malzemeler tercih edilirken
biyosensorlerin yapiminda veya mikroelektrotlarda yariiletkenler tercih edilmektedir.
Protez kemik, dis yapiminda ve kalp kapakgiklarinda seramik malzemeler tercih
edilirken kan damarlarinin iiretiminde ve okiiler implantlarda polimer malzemeler

kullanilmaktadir [17].

Tablo 1.1. Implant uygulamalarinda kullanilan malzemeler [18]

Uygulama Alan Implant Malzemesi

Iskelet sistemi
Eklemler Titanyum ve alagimlart
Kirik kemik ucu tamirati Paslanmaz ¢elik, kobalt krom alagimlari
Yapay tendon ve baglar Polimetil Metakrilat (PMMA)
Dis implant1 Titanyum, Aliimina

Kalp damar sistemi
Kan damari protezleri Polietilen tereftalat, teflon, poliliretan
Kalp kapakgiklar Titayum, paslanmaz celik, karbon
Organlar

Yapay kalp Poliiiretan

Duyu organlari
I¢ kulak kanali Platin elektrotlar
G0z ici lensler PMMA, silikon kauguk

Seramikler, atomlar1 arasinda diizensiz dizilmis iyonik veya kovalent bag bulunan
inorganik malzemelerdir. Biyouyumlu seramikler sinifi baslica aliimina, zirkonya,
kalsiyum fosfat ve biyoaktif camlardan olusmaktadir. Seramikler c¢ok sert
malzemelerdir ve metallere gore daha yiiksek korozyon direncine sahiptir. Ancak

gevrek bir yapiya sahiptirler [1].

Kemik yapisina benzer kimyasal 6zellikler sergileyen seramik malzemeler, ortopedk

implant veya dis implant1 olarak siklikla kullanilmaktadir. Sekil 1.2°de seramik



malzemelerin  dental uygulamalardaki kullanim1  gosterilmektedir.  Bir¢ok
biyouyumlu seramik 6zellikle dis yapist ile benzerlik gostermesinden dolayr dental

uygulamalarda kullanilmaktadir [1].

Sekil 1.2. Seramik biyomalzemelerin dental
uygulamalari [19]

Polimerler seramiklerin aksine organik yapili malzemelerdir. Birbirine kovalent bag
ile baglt “monomer” zincirlerinin olusturdugu malzeme tiiriidiir. Polimerik
malzemelerin iiretim asamasi kolaydir ve yiizey 6zellikleri de kolayca degistirilebilir.
Implant malzemesi olarak kullanilan polimerler protein gibi dogal kaynaklardan veya
sentetik kaynaklardan iiretilebilir. Polimerler biyomalzeme olarak kullanildiginda
bir¢cok noktaya dikkat edilmesi gerekmektedir. Cevreden kolayca su ve biyomolekiil
emme egilimine sahiptirler ve bdylece ylizey kimyalarin1 degistirebilirler. Daha da
fazlas1 metal ve seramiklerle kiyaslandiginda yumusak malzemeler oldugundan
mekanik aginma olusturabilir ve sonug olarak biyomalzemenin tahrip olmasina sebep
olabilmektedir [1]. Biyomedikal alanda en ¢ok kullanilan polimer malzemeler
polietilen (PE), polietilenteraftalat (PET), politiretian (PU), politetrafloroetilen
(PTFE), silikon kauguk (SR), poliasetal (PA) olarak bilinmektedir. Biyomalzeme
olarak kullanim alanlar1 ise bel kemigi cerrahisi, kemik dolgu ve onarimi, yara ortii
materyali, stent, Sinir hiicre rejenerasyonu, kornea ve diyaliz membrani gibi pek gok
alanda kullanilmaktadir [4]. Sekil 1.3°’de kan damarlarinda kullanilan, polimerik

malzemeden {iretilmis stent goriilmektedir.
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Sekil 1.3. Kan damarlarinda kullanilan
polimerik stent [20]

Metaller, atomlar1 arasinda diizenli bir dizilis olan ve atomlarin birbirlerine metalik
bag ile bagli oldugu inorganik malzeme tiirleridir. Yiiksek dayanim ve kolay
sekillendirilebilir 6zellikleri en biiyiik avantajlaridir. Metalik biyomalzemeler temel
kalca, diz veya omuz implantasyonunda, kirik sabitlemede, damar icerisindeki
stentlerde kullanilmaktadir. Dental uygulamalarda da kullanim alanina sahiptirler.
Metalik malzemeler kemik yapisina yakin sertlik degeri sergilemesinin yaninda
kullanim siiresi boyunca uygulandigi bolgede yiik iletimini saglayabilmesi i¢in bagka
tistiin mekanik 6zellikleri de saglamasi gerekmektedir. Canli organizma igerisindeki

metalik malzemenin ayn1 zamanda korozyon 6zelliklerinin yiiksek olmasi istenir [1].

Metalik biyomazlemeler, polimer ve seramik malzemelere gore iistiin ¢ekme
dayanimi, yorulma dayanimi ve kirilma toklugu gibi mekanik Ozellikler
sergilemesinden dolay1 iskelet sisteminde siklikla kullanilmaktadir [4]. Insan
viicudunda kullanilmak tizere gelistirilen ilk metal “Vanadyum Celigi” dir. Metalik
biyomalzemelerde en ¢ok kullanilan, demir, krom, kobalt, nikel, titanyum, tantal,
molibden, nibobyum ve tungsten gibi metaller, belli miktarda kullanilmak kosuluyla
canli viicuduna uyumluluk gostermektedir [2]. Biyomedikal alanda siklikla

kullanilan metalik malzemeler ve uygulama alanlar1 Tablo 1.2°de gosterilmistir.

11



Tablo 1.2. Metalik malzemelerin implant olarak kullanim alan1 [1]

Metal Uygulama Alani

Kobalt-Krom Alagimlari Kalp Kapakgiklari, dis protezleri, damar stenti

Dis protezleri, ortopedik baglanti elemenlari, damar
Paslanmaz Celik stentleri

Kalp Kapakgiklari, dis implantlari, ortopedik vidalar, kalp
pili, damar stentleri

Altin veya Platin Discilik dolgulari, elektrodes for cochlear implants
Giimiis-tin-bakir alasimlar1 | Dental uygulamalar

Titanyum alagimlari

Kobalt-krom alagimlar1 lstiin mekanik 6zellikleri, korozyon ve asmmma direnci
sayesinde ortopedik, kardiyovaskiiler ve dental uygulamalarda kullanim alanina
sahiptir. Diger ortopedik alagimlarla kiyaslandiklarinda (paslanmaz celik gibi)
asinma Ozellikleri agisindan ¢ok daha iyi sonuglar vermektedirler. Biyomalzeme
alaninda kullanilan Kobalt-krom alasimlari genelde % 20’den fazla krom
icermektedir. Bu sebeple malzeme yiizeyinde pasif oksit tabakasinin olusumu ile

tistiin korozif 6zellikler elde edilmektedir [21].

20. ylizyihin baslarinda kobalt-krom alagimlarindan olan ve “Stellite” adi ile bilinen
alasim gelistirilmistir. Stellite’in diger alasimlarla kiyaslandiginda daha iyi korozyon
direnci ve yiiksek sicaklikta daha iyi mukavemete sahip oldugu goriilmiis bu sepeble
once ucak motorlarinda kullanilmistir. 1930’larda “Vitalyum™ adu ile gelistirilen Co-
Cr-Mo alagimi, biyomedikal alanda, uzun yillardan beri disgilikte ve son dénemlerde
yapay eklemlerin tiretiminde kullanilmaktadir. Co-Ni-Mo alagimi ise daha yeni bir
malzeme olup, daha fazla yiik altindaki eklemlerde (diz ve kalga gibi) ve protezlerde
kullanilmaktadir [4].

Zirkonyum alagimlar1 genelde niikleer enerji endiistrisinde kullanilmaktadir. Medikal
uygulamalarda ise yiiksek asinma direncinden dolay1 Zr-2,5Nb alasimi kalga ve diz
implantasyonunda kullanilmaktadir. Zr-2,5Nb alasiminin yiiksek asinma direncinin
sebebi, 700°C’de havada yapilan 1s1l islemi sonucu, iizerinde olusan gii¢lii oksit
tabakasindan (yaklagitk Spum) kaynaklanmaktadir. Ayrica alasimin  manyetik
ozelliklerinin kontroli, malzeme kompozisyonunun degistirilmesiyle
saglanabilmekte, boylelikle manyetik etki ile ¢alisan cihazlardan etkilenmemektedir.
Zr alasimi Co-Cr alagimina benzer veya daha istiin 6zellikte kemik baglantisina

sahiptir [22].

12



Birgok klinik c¢aligmasi istiin biyouyumluluk 6zelliklerinin yaninda mekanik ve
fiziksel 6zellikleriyle tantalyum alagiminin biyomalzeme alaninda kullaniminin giin
gectikce arttigini gostermektedir. Gozenekli tantalyum % 75-80 arasinda bosluklu
yapiya sahiptir. Bu Ozellikleriyle tantalyum doku biiyiimesine yardimci olmasi,
kemige yakin elastisite modiilii ve nispeten yiiksek asmmma direnci sayesinde son
donemde medikal alanda yaygin bir kullanim alam bulmaktadir. Ustiin
biyouyumluluk o6zellikleri sayesinde tantalyum, basta ortopedi olmak iizere eklem

degisimi, ayak ve ayak bilegi cerrahisinde ¢ok genis 6l¢iide kullanilmaktadir [23].

Niyobyum, iistiin korozyon direnci ve biyouyumluluk 6zellikleriyle biiyiik potansiyel
olusturmaktadir. Yiizeyinde olusan inert bir tabakaya sahip olmasi sebebiyle metalik
biyomalzemlerde tercih edilen bir element konumundadir. Niyobyum paslanmaz
celik, kobalt-krom alasimlar1 ve altin gibi metallere gore daha diisiik yogunluk
degerine sahiptir. Bu sebeple biyomalzeme olarak kullanimi iizerinde yogun
caligmalar yapilmaktadir. Ancak mekanik 6zelliklerindeki yetersizlikler bu alandaki
kullanimmi sinirlandirmaktadir. Ozellikle mukavemet ve yorulma direnci birgok

uygulama i¢in beklentileri karsilayamamaktadir [23].

Glinlimiizde implant {iretimi icin yaygin olarak kullanilan celikler 316 ve 316L
paslanmaz celikleridir. Paslanmaz celiklerin biyolojik uyumlulugu zayif oldugundan
kemik veya yumusak bir doku ile tamamen birlesmesi miimkiin degildir. Ornegin
paslanmaz ¢elik viicutta kemige yakin bir yere yerlestirildiginde kemik ile metal
arasinda mikroskobik seviyede ince bir lifsi doku olusur. Bu olay implantin
basarisinin doku ile biitiinlesmesine bagli oldugu uygulamalarda paslanmaz celigin

kullanimini engeller [4].

Nikel-titanyum alasimlari sekil hafizali alagimlardir. Bu malzemeler ¢ok iyi siineklik,
yorulma dayanimi, korozyon direnci ve biyouyumluluk 6zelliklerine sahiptir. Ni-Ti
alagimlarinin gerekli oldugu bazi biyomalzeme uygulamalari; dis kopriileri, kafatasi
icerisindeki damar baglantilari, yapay kalp icin kaslar ve ortopedik protezler olarak

siralanabilir [4].
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2. TITANYUM VE ALASIMLARI
2.1. Titanyum Tarihgesi

Titanyum yer kabugu’nun % 0,6’sim1 kaplayan ve Al, Fe ve Mg’dan sonra en ¢ok
bulunan dordiincii metaldir. En 6nemli mineralleri ilmenit (FeTiO3) ve rutil
(TiOy)’dir. Titanyum’un dogadaki ilk kesfi bir rahip ve ayni zamanda amator bir
malzeme bilimci olan William Gregor tarafindan 1791°de Cornwall (Ingiltere)
bolgesinde olmustur. Gregor buldugu bu yapiya “mekanit” ismini vermistir.
Cagimizda “ilmenit” olarak bilinen minerali bir nehir kiyisindan elde ettigi siyah
kumlart manyetik etki altinda demirden ayristirarak ve HCI ile daglayarak yeni bir
elementin oksidi’ni elde etmeyi basarmistir. O dénem igin bu kesif ilgi ¢gekmemesine
karsin dort yil sonra 1795 yilinda Alman kimyager Klaproth, Macaristanda yaptig
calismasinda giiniimiizde “rutil” olarak bilinen minerali incelemis ve o donemde
heniiz taninmayan bu mineralden titanyum oksidi tamamen bagimsiz hale getirmeyi
basarmistir. Klaproth bu elemente Yunan mitolojisinde Ustiin giiciin temsilcisi

manasina gelen, Titan isminden tiireterek “Titanyum” adin1 vermistir [24].

Yiizyil aradan sonra Matthey Albert Hunter 1910°da titanyum tetrakloridi (TiCl4) Na
ile reaksiyona sokarak saf titanyumu ayirmaya calismistir. En sonunda Wilhelm
Justin Kroll 1932’de kendi gelistirdigi yontemle TiCly ile kalsiyumun reaksiyonu
sonucu 6nemli 6lgiide saf titayum elde etmeyi basarmustir. Ikinci diinya savast
baslangicinda Amerika’ya giderek TiCly {in rediiklenmesiyle ticari saflikta titanyum
eldesinin miimkiin oldugunu, 6zellikle rediikleyici olarak kullanilan kalsiyum yerine
magnezyum kullanilmasi ile daha yiiksek ticari safliktaki titanyumun eldesinin
miimkiin olabilecegini gdstermistir. Bu yontemle elde edilen titanyuma gozenekli ve
stingerimsi yapisindan dolayr “siinger titanyum” adi verilmistir. Giinlimiizde halen
titanyumun eldesi hususunda en ¢ok tercih edilen yontem, mucidinin adindan gelen

“Kroll Prosesi”dir [25].

14



2.2. Titanyumun Elde Edilisi
2.2.1. Kroll prosesi

Titanyum metali yaklasik % 98’1 titanyum dioksitten (TiO,) meydana gelen rutil
cevherinden elde edilmektedir. Rutil mineralinden elde edilen titanyum oksitin
oncelikle ytiksek sicakliklarda klor ile reaksiyonu sonucu (rediikleyici element olarak

karbon kullanilir) titanyum tetraklorid (TiCl4) elde edilir.
TiO, + 2Cl, + C — TiCly + CO, + 151 (21)

Elde edilen titanyum tetrakloriirden saf titanyum elde etme islemi daha Once
bahsedildigi gibi Kroll prosesi olarak bilinir. Krol prosesi’nin sematik goriintiisii
Sekil 2.1°de verilmistir. 775-813°C sicaklik araliginda titanyum tetrakloriir (TiCly)
paslanmaz celik kap icerisinde sivi magnezyumla reaksiyona girerek saf titanyum

elde edilir. Reaksiyonun son iiriinleri titanyum siingeri, MgCl, ve magnezyumdur.

TiCly + 2Mg — Ti + 2MgCl, (2.2)

Rutil/Ilmenit I
Zenginlegtirme I

l Metalurjik Proses |

Dékme Demir 1 Ciiruf Konsantrest |
(1lmenit)
Klor P — — — | Titanyum Tetraklond |
Magnezyvum l | Mg rediiksivonu Titanyum Oksit
& ) | | & : -

l Magnezyum Klorid Elektrolizi |—| Vakum Altinda Saflagtirma |

l

| Titanyum Siingeri |

Sekil 2.1. Ti siingeri elde etmede kullanilan Kroll prosesi [28]
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2.2.2. Hunter prosesi

Sodyum rediiksiyonu olarak bilinen Hunter prosesi ilk olarak 1906’da General
Electric Company tarafindan gerceklestirilmistir. Bu proseste titanyum tetrakloriir
(TiCls) magnezyum yerine sodyumla reaksiyona girer. Hunter prosesinin avantaji
TiCly’iin indirgenmesinin iki asamada yapilabilmesidir. Ilk asamada TiCl, siirekli

stirekli bir indirgeyicide Na ile TiCl, ve NaCl’ye indirgenir.
TiCls + 2Na — TiCl;, + 2NaCl (2.3)

Ikinci asamada, TiCl, ve NaCl igeren ergiyik, argon gazinin iist atmosferine sahip bir

sinter potasinda ilave edilen Na ile reaksiyona girer;
TiCl; + 2Na — Ti + 2NaCl (2.4)

Uretim asamasinda sirketler arasinda bazi farkliliklar olsa da ingiltere, Amerika ve
Japonya’daki birgok sirket Hunter prosesi olarak bilinen sodyum-rediiksiyon
prosesi’ni kullanmaktadir. Diigiik proses sicakliklari ve bu sayede azalan problemler

bir avantaj olarak ifade edilmektedir [27, 29].
2.3. Titanyumun Temel Ozellikleri

Ti, Al ile Fe arasinda bir yogunluk degerine sahiptir (yaklasik 4,5 g/cm?). Celige
nazaran % 57 daha hafif bir metaldir. Ti, Al kadar hafif ve Fe kadar dayanikli
olmasindan dolay1 son dénemde stratejik uygulamalarda ve biyomalzeme alaninda
oldukga genis bir kullanim alan1 bulmustur [27]. Ustiin korozif direnci yiizeyinde
olusan pasif titanyum oksit (TiO) tabakasindan kaynaklanmaktadir. Yiiksek
sicakliklarda hava ile temas etmesi durumunda, oksijenin titanyuma difiize olmasiyla
metal yiizeyinde TiO tabakasi olusmaktadir. Bu sayede titanyum alasimlarinda
yiiksek korozyon direnglerine ulasilabilmektedir [30]. Saf titanyumun sahip oldugu
ozellikler Tablo 2.1’°de gosterildigi gibidir.

Tablo 2.1. Saf Titanyumun 6zellikleri

. Allotropik .
Yogunluk | Z9Me | goniigim | AKM | Eatikisite Atom Elektrik
Element (g.cm™) sicakligi sicaklig Mukavemeti Modiilii (GPa) Agirligi Direnci
' °C) °C) (MPa) (g-mol™) | (nQ@'m)
Ti 4.506 1668 882 1000 116 47,867 0,420
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2.4. Titanyumun Fiziksel Metalurjisi

Titanyumun iki allotropik formu mevcuttur; oda sicakligindan 882 °C’ye kadar
hegzagonal siki paket (HSP) a yapisina, 882 °C’den sonra ise hacim merkezli kiibik
(HMK) B yapisina sahip olmaktadir. Doniisiim sicakliginda, ilave edilen alasim
elementlerinin miktarina gore artma veya azalma olabilmektedir. Boylelikle farkli
sicaklik ve alasim elementlerine gore mikroyapt kontrolii saglanmaktadir.
Titanyumun sahip oldugu bu allotropik doniisim oOzelligi, metalin mekanik
Ozelliklerini dogrudan etkilemektedir [31-34]. Titanyumun sahip oldugu iki farkli
kristal yap1 Sekil 2.2°de gdsterilmistir.

0.468 nm

Sekil 2.2. HSP o ile HMK B’nin kristal yapilar1 [34]
2.4.1. Alasim elementlerinin etkisi

Ti alasimlar1 oda sicakligindaki mikroyapilarina bagli olarak o, B, a+f, a’ya yakin
veya P yar1 kararli seklinde siniflandirilmaktadir. o alagimlari saf Ti igerisine Al, Sn
gibi alasim elementlerinin ilavesiyle olusturulan alagimlardir. a’ya yakin alagimlar
icerisinde az miktarda P kararlastirici element (Nb, Ta, V, Mo) bulundururlar. a+f
alasimlari, o fazinda yeterli B kararlastirict elementlerin ilave edilmesi ile elde
edilmektedir. Bu yap1 es eksenli o fazi ve % 5-50 araliginda tane sinirina yerlesen
lamelli B fazindan olusur. B kararlastirici elementlerin oraninin artmasiyla da yari

kararli  alasim1 olusmaktadir [18, 35].

Alasim elementleri f doniisiim sicakligina olan etkilerine gore nétral, a kararlastiric

veya P kararlastirict olarak smiflandirilmaktadir. karalastirict elementler de B
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izomorf ve P dtektoid olmak iizere ikiye ayrilir. a kararlagtirict elementler doniisiim
sicakligin yiikseltir, B kararlastirict elementlerin ilavesi ise doniisiim sicakligini
diisiiriir. Mn, Cr ve Fe gibi elementler  6tektoid reaksiyonun olugsmasina sebep olur,
boylece a+P doniistimiin meydana geldigi sicaklik azalir ve oda sicakliginda iki fazlh
yapt gozlenir. Notral elementlerin ise doniisiim sicakligl lizerine etkisi yoktur [25].

Sekil 2.3’te alagim elementlerinin Ti faz diyagramina etkisi gosterilmistir.

|
B hmk B B
o hek = P B+ABy
& O‘.+AxBy
. L o
j Ti Ti

Ti Ti

Notr a- kararlastirici p-kararlastirici
B-izomorf p -6tektoid

(Sn,Zr) (ALON,C) (Mo,V,Ta,Nb) (Fe,Mn,Cr.Co,Ni,Cu,Si,H)

Sekil 2.3. Alasim elementlerinin titanyum faz diyagramina etkisi [34]

Oda sicakliginda % 10’a kadar B yapmin kararli oldugu alagimlara o’ya yakin
alasimlar denir. B veya a+f bolgesinden yapilan sogutma sonucu oda sicakliklarinda
olusan yap1 Sekil 2.4’te gosterilmistir [24]. Tavlanmis alasimsiz titanyumun i¢yapist,
eseksenli veya ignesel olabilmektedir. ignesel o fazinin olusumu, B fazindan o fazina
doniistim sirasinda uygulanan sogumaya baghdir. Sogutma hizi arttik¢a ignesel a
plakalarinin genisligi azalir. Eseksenli o ise yeniden kristallesme tavlamasi gérmiis
malzemelerde ortaya ¢ikmaktadir. Igyapida ignesel o fazmin goriilmesi, malzemenin

B doniisiim sicakligi tizerine kadar 1sitildigint gostermektedir [36].
2.4.2. Titanyum alasimlarinin siniflandirilmasi
2.4.2.1. o alasimlari

Saf Ti ve a kararlastiric1 elementlerin Ti ile olusturduklar1 alasimlar, o alasimlari
olarak tanimlanir. a alasgimlarimin en bilinen tyelerinden biri Ti-5Al-2,5Sn’dir.
Bilesime bagli olarak a kararlastirict element miktar1 a+B—a donilisiim sicakliginm
diistirmekte boylelikle yapida o fazi kararli olmaktadir. o alasimlart ¢ok yiiksek

korozyon dayanimi ve deformasyon kabiliyetine sahiptir. Diisiik sicaklik
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uygulamalart olan hidrojen depolar1 ve basingli araglarda yaygin olarak

kullanilmaktadir [37].

Sekil 2.4. Titanyum alagiminin tavlanmasi (a), hizh
sogutma sonrast ignemsi igyapi (b), yavas Sogutma sonrasi
plakali i¢yap1 (C) [36]

2.4.2.2. B Alasimlar:

B alasimlarinin bilesimlerinde énemli miktarda B fazini kararli hale getirici alagim
elementleri bulunmaktadir. Tamamen bir B yapisindan s6z etmek miimkiin degildir.
Ciinkii her durumda az miktarda o fazi olugsmaktadir. [ alasimlari yiiksek
sertlestirilebilme kabiliyetine, doviilebilirlige, soguk sekillendirilebilme kabiliyetine
ve yiiksek yogunluga sahip oldugundan diger titanyum alasimlarindan bu agidan
farklilik gostermektedir. B alagimlart kararsiz alagimlardir ve o fazinin § matrisi igcinde
cokeltilmesi ile sertlestirilirler. Bu alagimlarin en klasik 6rnekleri Ti-10V-2Fe-3Al, Ti-
3Al-8V-6Cr-4Mo-4Zr’dur [38].
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2.4.2.3. @’ya yakin alasimlar

Stiper o alagimlar1 ya da o’ya yakin alagimlar olarak bilinen bu alasimlar mikro
yapilarinda yiiksek kararliliga sahip o fazina sahiptir ve sinirli miktarda B fazini
kararl1 hale getiren elementler icermektedirler. B fazi hacmi % 5-10 arasinda bulunur.
Bu alagimlar, a alasimlarinin yiiksek siirinme direnci ve a+f alasimlarin yiliksek
dayanim1 ile kombine halindedir ve yiiksek sicaklik uygulamalarinda

kullanilmaktadir. Calisma sicakliklar1 500-550 °C civarindadir [34].
2.4.2.4. Yan kararh B alasimlari

Son yillarda yar1 kararli B alasimlarin 6nemi giderek artmaktadir. Bu alagim tiirleri
1400 MPa gibi yiiksek mukavemet degerlerine ulasabilirler. Kompleks mikro yapisi
yiiksek dayanim ve tokluk 6zelliklerinin elde edilmesini miimkiin kilar. Yar1 kararh 8
alagimlarinin kullanimini sinirlayan olumsuz 6zellikleri ise yiiksek yogunluk, diisiik

kaynaklanabilirlik ve karmasik mikro yapiya sahip olmalaridir [28].
2.4.2.5. o+ B alasimlari

o ve P fazim kararhilastirici elementlerin uygun bir sekilde ayarlanmasiyla oda
sicakliginda o ve B fazlarinin karisimi olan bir igyapr elde edilebilmektedir. Oda
sicakliginda hacminde % 10-30 miktarinda  fazi bulunduran alagim yapilarina o+
alasimlar1 denir. Biyomalzeme olarak kullanilan titanyum alasimlarinin ¢ogu o+f
veya yar1 kararli § faz yapisina sahiptir. Diger alasim tiirleriyle (a, B) kiyaslandigina
cok yliksek korozyon direnci ve yorulma dayanimimna sahip olmalari en 6nemli
ozelliklerindendir. Bu nedenle biyomalzeme alaninda kullanilan titanyum alagimlari
arasinda en ¢ok tercih edilen alagim tiirtidiir [3, 39]. B bolgesinden yapilan sogutma
sonucu o tanelerinin i¢yapida olusmasi ve biiylime yonleri Sekil 2.5’te gosterilmistir.

Bu doniisiim sonucu Widmanstatten olarak isimlendirilen igyap1 ortaya ¢ikmaktadir.
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Sekil 2.5. Widmanstatten yapisinin olusumu [36]

a+p alasimlarindan en ¢ok kullanilanlar1 Ti-6Al-4V ile Ti-4Al-2Sn-4Mo-0,5Si
alasimlaridir. Sadece Ti-6Al-4V malzemesi toplam titanyum iiretiminin % 45’inden
fazlasini olusturmaktadir. Bu alasimlardan yiiksek mukavemet degerleri elde etmek icin
1s1l islem uygulanabilmektedir. Dayanim artis1 i¢in, alasim 6ncelikle yar1 kararli asirt
doymus hale getirilmek tizere ¢ozeltiye alma sicakligindan hizla sogutulmakta ve daha
sonra yaklagik 500 °C’ de yaslandirilmaktadir. Bu sirada i¢yapidaki asir1 doymus o ve 3
fazlar1 ¢oOziinerek yapiya diizgiin bir sekilde dagilmakta ve dayanim artisi
saglanmaktadir. Boylelikle o+ alasimlart 350-400°C arasindaki sicakliklarda ve

ozellikle yiiksek mukavemet gerektiren uygulamalarda kullanilabilmektedir [36].
2.5. Kullanim Alanlari, Avantaj ve Dezavantajlar

Son yillarda titanyum ve titanyum alasimlar1 Ustiin mekanik ve kimyasal
ozelliklerinden dolay1 basta uzay ve havacilik sanayi, denizcilik, otomotiv, kimya, tip
gibi bir¢ok uygulamada oldukc¢a 6nemli rol oynamaya baslamistir. Ancak titanyum
ve alagimlart yiiksek maliyetli olmalarindan dolay1 dezavantaj sergilemektedir [26].
Titanyumun diger bir dezavantaji ise saf halde asinma direncinin ¢ok diisiik
olmasidir. Bu sebeple yiiksek asinma direnci gerektiren uygulamalarda titanyum,
alagimlandirilarak kullanilmaktadir. Bu gibi dezavantajlarina ragmen, havacilik
sektoriinde oldukc¢a 6nemli bir 6zellik kabul edilen diisiik yogunluguna karsin ytliksek
dayanim sergilemesi, tip ve biyomedikal alaninda yiiksek 6nem arz eden korozyon
direnci ve biyouyumluluk gibi 6zelliklerinden dolay: en sik kullanimina basvurulan
metallerden birisidir. Ayrica titanyumun yiiksek korozyon direnci onu deniz suyu

ortamina direngli hale getirmekte, bu yiizden denizcilik gibi bagka birgok biiyiik
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sektorde kullanilan degisik malzemelere Onciilik etmektedir [27]. Tablo 2.2°de en

yaygin kullanilan titanyum alagimlarinin endiistriyel uygulama alanlar1 gosterilmistir.

Tablo 2.2. Bazi Titanyum alasimlarinin endiistriyel uygulama alanlar1 [40]

Alasim Karakteristik Onemli Uygulama Alanlari

Alasimsiz Ti (a) $ek111end1flleb111rhk ve kaynaklanabilirligi Ist c?egllst%rlcllerl, kimya-isleme
oldukga yiiksek endiistrisi

Ti-5A1-2,5Sn (1) Iyi kay}laklanablhrhk ve kararlilik. 480°C Jet motor ve tiirbin motor
sicakliga kadar kararli mukavemet uygulamalari

Ti-6Al-2Sn-4Cr-2Mo Miikemmel siiriinme dayanimi, yiiksek tokluk Gaz tiirbin motorlarinda dgvme

ve haddeleme {iriinlerinde, ugak
dis kaplama parcalarinda
Ti-5,8Al-4Sn- e Maksimum 590°C
3,5210,7Nb-5Mo-0,35i | <aynaklanabilirlik, yiiksck sicaklikta sicakliklardaki endiistriyel

(o'ya yakin) ve mukavemet

gelistirilmis yorulma dayanimi

(o'ya yakin) uygulamalarda
Miikemmel yorulma dayanimi, oo s
Ti-6AI-4V (0+p) biyouyumluluk, 300°C sicakliga kadar 1511 | Ortopedik implant, gaz tiirbin
diskleri, kimyasal iglem iiniteleri
kararlilik
Ti-6Al-7Nb (a+f) Miikemmgouyumilieyiksek Implant uygulamalar
mukavemet
Ti-5Al-2,5Fe (o) Yiiksek mukavemet, biyouyumluluk Implant uygulamalari
Ti-6Al-2,5Sn-4Zr-6Mo .. . A Kompresor fan kanatgiklart ve
() Yiiksek sicaklikta uzun siireli yiik tastyict gaz tiirbin motor uygulamalar:
Ti-35Nb-5Ta- 72t Diisiik elastisite modiilii, biyouyumluluk Implant uygulamalari
kararli B)
Ti-13Nb-13Zr (a+f) Diisiik elastisite modiilii, biyouyumluluk Implant uygulamalar
Ti-13V-11Cr-3Al (B) fyi kaynaklanabilirlik, yiiksek mukavemet Yikse Sgiavemetli ugak

konstriiksiyonda

2.6. Biyomedikal Alanda Kullanilan Titanyum Alasimlari

Biyomedikal alanda ii¢ tip titanyum kullanilmaktadir; Ticari saflikta titanyum o, o+
ve B alagimlari. Kullanilan en eski biyomalzemeler ticari safliktaki titanyum ve Ti-
6AI-4V’dur.Bu malzemeler giiniimiizde halen birgok uygulamada kullanilmaktadir.
Uzun vadeli kullaniminda V’un toksik etki gostermesinden dolayr 1980°lerde (a+f)
faz yapisina sahip Ti-6Al-7Nb ve Ti-5Al-2,5Fe gelistirilmistir. Bu iki yeni alagim Ti-
6AIl-4V’a benzer mikroyap1 ve mekanik 6zelik gostermektedir [24].

Alagim elementi igermeyen ticari saflikta titanyum ASTM standartlarina gore

icerdikleri empiirite (6zellikle oksijen) miktarina bagl olarak 4 boliime ayrilmigtir;

Grade 1: Yapisinda az miktarda barindirdigi kalint1 elementlerle en diisik dayanima
sahip olan ticari safliktaki titanyumdur. Bilesimindeki oksijen ve demir kalintilari
darbe dayanimini az miktarda arttirmaktadir. Oksijen ara yer atomu olarak

hekzagonal siki paket o yapisinin iginde bulunur. Diisiik miktarda kalint1 element

22



varlig1 dayanimi diistirmekte ancak ticari saflikta titanyum ailesi icerisinde en siinek

ve soguk sekil verilebilir malzeme yapmaktadir [41].

Grade 2: Endiistriyel uygulamalarda yiiksek dayanim ve siineklik kombinasyonundan
dolay1 en ¢ok tercih edilen saf titanyum iiyesidir. Dayanim degerleri paslanmaz

celiginkine ¢ok yakindir, ayrica soguk islenebilirlik yetenegi de yiiksektir [41].

Grade 3: Bu grup, diisiik oksijen ve azot miktarindan dolayr daha yiliksek mukavemet

ve siineklik ozellikleri sergilemektedir [41].

Grade 4: Saf titanyum ailesi igerisindeki en yiiksek mukavemet degerlerin sahip olan
tiye’dir. Bu 0zelligi sayesinde havacilik sektoriinde olduk¢a genis kullanim alanina
sahiptir [41]. Ticari safliktaki Titanyum igerisinde bulunan elementlerin yiizdece

dagilim1 Tablo 2.3’te verilmistir.

Tablo 2.3. 1ISO 5832-2: 1999’a gore saf titanyumun kimyasal kompozisyonu
(%) [42]

Di?gé;i 0 N C H Fe Ti

Grade 1 0,18 0,03 0,10 0,125 0,2 Kalan:
Grade 2 0,25 0,03 0,10 0,125 0,3 Kalani
Grade 3 0,35 0,05 0,10 0,125 03 Kalani
Grade 4 0,40 0,05 0,10 0,125 0,3 Kalan:

Ticari safliktaki titanyum disinda gegcmisten giliniimiize biyomedikal alanda
kullanilmak tizere bir¢ok titanyum alasimi gelistirilmistir. Ti64 olarak bilinen Ti-
6AIl-4V ve sekil hafizali alasimlar olarak bilinen Ni-Ti alagimlar1 biyomedikal alanda
en ¢ok kullanim alanina sahip alasimlardir. Sergiledikleri tistiin mekanik 6zellik ve
korozyon direnci gibi 6zellikler sayesinde paslanmaz ¢elik ve Co-Cr alagimlarina pek
cok uygulamada rakip olmuslardir [43]. Ti-6Al-4V alasimi o+ faz yapisindan
olusmakta ve yiiksek korozyon direnci ve biyouyumluluk o6zellikleriyle
taninmaktadir. Ustiin mekanik 6zelikleri ve doku uyumlulugu sayesinde biyomedikal

alanda ¢ok eski donemlerden beri kullanilmaktadir [41].
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Ti-6Al-4V alagiminda, vanadyumunun (V) toksik etkisini elimine etmek ve benzer
mekanik ve korozif Ozellikler elde etme amaciyla yeni alagimlar gelistirilmistir.
Bunlardan biri Ti-6Al-7Nb alasimidir. Ti64 ile yaklasik ayni mekanik 6zellikler
sergilemesi, V igermemesi, daha istiin asinma direnci Ozellikleri ve daha kolay
islenebilirlik 6zellikleriyle son donemde kullanimi hizla artmaktadir [44]. Bu
alasimin faz yapisi da Ti-6Al-4V yapisiyla aynt o+ yapisina sahiptir. Ti-6Al-7Nb
alasiminin sodyum Kkloriir ortaminda korozyon ozellikleri saf titanyum ve Ti-6Al4-V

alasimiyla aymidir [41].
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3. Ti-5Al-2,5Fe ALASIMI
3.1. Mekanik, Kimyasal, Fiziksel ve Biyolojik Ozellikleri

Titanyum ve alasimlari, biyomedikal alanda ¢ok fazla tercih edilen malzemelerdir.
Bu amagla gelistirilmis alasimlardan biri, 1980’11 yillarda iiretilen, iistiin korozyon
direnci ve mekanik oOzellikleriyle bilinen Ti-5Al-2,5Fe alasimidir. Ti-5Al-2,5Fe
alasimi, oda sicakliginda o+ faz yapisina, 4,45 g/lcm?® yogunluga ve Ti-6Al-4V
alagimi ile yaklasik ayni elastisite modiilii (110 GPa) ve akma mukavemeti (800-900
MPa) degerlerine sahiptir. Ti-6Al-4V alasiminda bulunan, toksik 6zellik sergileyen
ve yiksek maliyetli vanadyum elementi yerine, diisitk maliyetli ve toksik &zellik
gostermeyen demir ile alasimlanarak gelistirilmis olan Ti-5Al-2,5Fe alagimi, iistiin

mekanik ve antibakteriyel 6zellikler sergilemektedir [45-47].

Yiiksek korozyon direnci, mekanik ve biyouyumluk 6zellikleri sayesinde titanyum
ve alagimlarinin, dental uygulamalarda ve ortopedide kullanimlar1 hizla artmaktadir.
Ancak uygulamada karsilasilan bakteriyel enfeksiyonlar, viicut i¢indeki implantlarin
tahrip olmasina ve buna bagli olarak bir¢cok hastanin magdur olmasma sebep
olmustur. Enfeksiyonlar, antibiyotik koruma ve siki cerrahi prosediirlere ragmen
kalga eklem protezlerinde % 0,5-3 oraninda, viicut disi protezlerde ise % 2-30
oranlarinda goézlenmektedir [10, 48]. Bu sebeple bakteriyel enfeksiyonun implant
kullanimi sirasinda olusmus asinma atiklari ile meydana gelmesi, titanyum ve
titanyum alagimlarinin iistiin antibakteriyel 6zellikleri yaninda asinma 6zelliklerinin

de iyilestirilmesi gerekliligini ortaya koymustur [10].
3.2. Ti-5Al-2,5Fe Alasimina Cu EtKisi

Cu insan saghg acisindan Onemli bir elementtir. Kirmizi kan hiicrelerinin
olusumunda Onemli goreve sahiptir. Demirin absorbe edilmesi ve viicutta
kullanilmasinda, hatta metabolizmadaki kolesterol ve glukoz dengesinin
ayarlanmasinda ve hayati proteinlerin sentezinde ¢ok gerekli bir elementtir. Cu ayn

zamanda genis Ol¢iide antimikrobiyel etki gostermektedir, ancak viicutta fazla Cu
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birikimi ¢esitli mide rahatsizliklarina, bulanti, ishal ve doku hasarlarina sebep

olabilmektedir [49].

Antibakteriyel 6zellik calismalarinda Cu elementinin etkisi bir¢cok arastirmaya konu
olmustur. 1885 yilinda Milharde, Cu iyonu igeren Bordeaux karisimini sentezleyerek
bakteri 6ldiirmeyi basarmistir. Daha sonra 1893 yilinda su igerisinde bulunan Cu

iyonlariin antibakteriyel 6zelliklerinin oldugunu gézlemlemistir [50].

Cu clementi, antibakteriyel 6zellik sergilemesinden dolayr Ti alasimlarinda siklikla
kullanilmaktadir. Shirai vd. yaptiklari ¢alismada Ti-Cu alasimlarinin Staphylococcus
aureus ve Eshcherichia coli bakterilerinin ¢ogalmasinda gozle goriiliir azalma etkisi
oldugunu gozlemlemislerdir. Ayn1 ¢aligmada saf titanyumun antibakteriyel etkisinin,

Ti-5Cu alagimina gore daha disiik seviyede oldugu gézlenmistir [51].

Titanyum ve alagimlarinin ergime dereceleri nispeten yiiksektir. Cu elementi ilavesi,
Ti icerisinde P faz1 kararlastirici olmasindan dolayr ergime derecesinin diigiiriilmesi
ve dokiim prosesini kolaylastirmasi agisindan énemli rol oynamaktadir. Sekil 3.1°de
Ti-Cu faz diyagrami gosterilmistir. Ti-Cu ikili faz diyagramina bakildiginda % 7 Cu
bilesiminde otektoid (aTi+TiCu) yapisinin olustugu goériilmektedir. Otektoid
sicaklikta Cu elementinin o Ti icerisindeki ¢ozilintirliigii % 2,1°dir ve diisen sicaklikla
¢cozlinirlik hizla azalmaktadir. Bu sayede Ti-Cu alagimlarina 1sil iglem yaparak

¢okelti sertlesmesi olusturmak miimkiin olabilmektedir [52-53].
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Sekil 3.1. Ti-Cu denge diyagrami [52]
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Ti alasimlarinin antibakteriyel aktiviteleri, ayn1 zamanda ylizey Ozelliklerine de
baghdir. Diigiik asinma direnci malzeme yiizeyinde olusan TiO, tabakasinin tahrip
olmasina sebep olmakta, buna bagl olarak tahrip olan TiO, tabakasi malzemenin
antibakteriyel 6zelliklerini kaybetmesine sebep olmaktadir. Bu sebeple antibakteriyel
etkinin sadece ylizeyde olusacak ince bir oksit tabakasiyla degil malzemenin
tamaminda olusmasi gerekliligi, Cu ve Ag gibi alasim elementlerinin ilavesiyle

miimkiin oldugu ortaya atilmistir [11, 48, 54, 55].

Kaplamalarla kiyaslandiginda, Ti ve Ti alasimlarinda Cu veya Ag elementleriyle
yapilan alagimlamayla elde edilen antibakteriyel iyon salinimi daha uzun siire
etkisini gostermektedir [10]. Ren vd. yaptiklari ¢alismada Ti-6Al-4V alasimina % 1,
3 ve 5 oranlarinda Cu eklemisler ve artan Cu miktariyla, implant uygulamalarinda
hayati 6nem arz eden antibakteriyel etkinin, korozyon ve sitotoksisite direncinin

arttigin1 gozlemlemislerdir [56].

Antibakteriyel etkinin diginda 6nemli olan o&zelliklerden biri biyouyumluluktur.
Alagim yiizeyinden salinan Cu ve Ag iyonlar1 bakterileri zararsiz hale getirebilir.
Ancak bu etki hiicrenin zarara ugramasma da yol agabilmektedir. Ornegin Ag
iyonlar1 genis dlgiide antibakteriyel 6zellik sergilemektedir ancak bazi giimiis tuzlar
kan dolasim sistemi tarafindan absorbe edilebilir ve ¢esitli dokularda birikerek halk
arasinda “mavi insan hastalig1” olarak bilinen ciltte ve gozlerde mavimsi bir renk

olusumu ile tanimlanan “argyria” hastaligina sebep olabilmektedir [49].

Cu elementinin ilavesi sadece antibakteriyel oOzelliklerin gelismesine veya
biyouyumluluk saglamasina degil ayn1 zamanda mekanik Ozelliklerin de
gelismesinde etkilidir. Kikuchi vd. ¢alismalarinda Ti-Au, Ti-Ag ve Ti-Cu
elementlerini 4’er kombinasyonda alagim elementleri ilavesi yapmuslar (agirlik¢a, %
5, 10, 20 ve 30). Alagim elementlerinin ilavesiyle yogunluk artis1 meydana gelmistir.
Ag ve Au oranlar1 % 20 degerlerine vardiginda elastisite modiiliinde 6nemli derecede
bir diisiis goriilmiistiir. Cu ilavesinin artmasi ise elastisite modiiliinde stirekl bir artisa
sebep olmustur [57]. Asinma Ozellikleri iizerine yapilan ¢alismalarda Wang vd. saf
Ti ve Ti-6Al-4V elementine % 5 oraninda Cu ilave etmislerdir. Elde edilen sonuglara
gore yapida olusan Ti,Cu intermetalik fazin olusumu, asinma direncinde artisa sebep

olmustur [10].
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3.3. Ti-5Al-2,5Fe Alasimina Ag Etkisi

Ag elementi, Cu elementinden daha yiiksek antibakteriyel 6zellikler sergilemektedir.
Bu sebeple genis yelpazede antibakteriyel kaplama ve alasimlama elementi olarak
kullanilmaktadir. Az miktarda Ag ilavesi bile gozle goriiliir giiglii antibakteriyel

ozellikler ortaya ¢ikarmaktadir [58].

Nano yapili Ag mikemmel antibakteriyel 6zellikler sunmaktadir. Ag elementinin
hiicre duvarinda bol miktarda bulunan siilfiir ve fosfora olan afinitesi, antibakteriyel
etkinin olugsmasinda kilit roldiir. Nano yapili Ag, hiicre duvari i¢inde veya disinda
bulunan, siilflir iceren proteinlerle reaksiyona girerek bakteriyel hiicrenin canliligini
etkilemektedir [9]. Li vd. nano-Ti/Ag alasimini plazma sprey yontemiyle Ti yiizeye

tatbik etmisler ve istiin antibakteriyel 6zellikler elde etmislerdir [59].

Ti alasimlarina Ag ilavesiyle ilgili olarak yapilan bir¢ok calismada, sinterleme
asamasinda nano veya mikro partikiillii Ag tozunun kullaniminin bakterileri dldiiriicti
etkisi oldugu ortaya ¢ikmasiyla beraber ayni zamanda mantarlar, mayalar ve viriisleri

de yok ettigi ortaya ¢ikmistir [60].

Korozyon direnci, dental uygulamalarda biiyiik 6neme sahiptir. Ti ve Ti alasimlar
yiizeyde olusan kararli TiO, tabakasi sayesinde iistliin korozyon direnci gostermekte
bu ylizden biyomedikal alanda kullanilmaktadir. Ancak bu alagimlarin korozyon
direngleri agiz ortaminda siklikla bulunan floriir iyonlarindan etkilenmektedir. Bu
amagla Ti icerisine Ag eklenmesiyle floriirlii ortamlara direngli malzemeler
gelistirilmektedir [61]. Shim vd. yaptiklar: korozyon ¢alismalarinda Ti-Ag alagimlari
arasinda, Ti-3Ag (at.%) alasiminda floriir iyonlarina karst direncin arttigini

gozlemlemislerdir [62].

Gelistirilmis Ti-Ag ikili alagimlar1 saf Ti’ye gore bir¢ok avantaj ortaya koymaktadir.
Bunlar;
e Ti-5Ag alasimi saf Ti’a gore daha yiiksek akma mukavemeti sergilemektedir

(280 MPa)
e Ti-Ag alasimlan saf Ti’a gore daha kolay islenebilmektedir
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e Ug boyutlu yazic1 teknolojisiyle iiretilmis ardindan 1300 °C’de sinterlenmis Ti-
SAg alasimi viicut sivisinda saf Ti’a gore daha kararli pasivite ozelligi

gostermektedir [63].

Xiao ve dig. yaptiklari ¢alismada toz metalurjisi yontemiyle drettikleri Ti-5Al-4Mo-
4V alagimina Ag elementinin ilavesinin etkisini incelemislerdir. Artan Ag miktariyla
alasim yogunlugunun arttigimi ve mekanik 6zelliklerin gelistigini gézlemlemislerdir
[64]. Kikuchi vd. toz metalurjik iiretim yontemiyle, Ti igerisine % 5, 10, 20 ve 30
oranlarinda Ag ekleyerek, elastisite modiilii ve Poison oranindaki degisimi
incelemislerdir. Calismaya gore artan alasim elementi miktariyla yogunlukta artma
gozlenmistir. Ancak Ti-20 Ag bilesimine kadar elastisite modiilii gozle goriiliir

bigimde diisme, ardindan artan Ag miktariyla tekrar yiikselme gostermistir [57].
3.4. Kullanim Alanlari

Ti alagimlar tistiin korozyon direngleri sayesinde kimya, petrokimya ve denizcilik
sektoriinde kullanilan olduk¢a genis kullanim alanina sahiptirler. Biyouyumluluk
ozellikleri sayesinde medikal alanda siklikla diz, kalg¢a, dis vs. implant malzemesi
olarak kullanilmaktadir. Tiiketici trtinleri olarak kullanimlari da olduk¢a genistir.
Kamera, saat, taki ve spor ekipmanlarinda siklikla tercih edilir. En fazla kullanim
alanlarindan birisi de havaciliktir. Kompresor disklerinde, jet motorlarinin
pervanelerinde, uzay araglarinda, roketlerde olduk¢a yaygin bir sekilde kullanilir.
Havacilikta ¢ok genis kullanim alani bulmasinin en biiyiik sebebi yliksek dayanim
diisiik agirlik oranmidir (spesifik mukavemet). Ayrica yiiksek sicakliklarda bu spesifik
mukavemetini koruyabilmesi de diger bir avantajidir (400-500°C) [37].

Kemik ve Eklem Degisimi: Diinya ¢apinda yilda yaklasik bir milyon hastanin kalca
ve diz eklemlerine Ti alasimli protezler takilmaktadir. Protezler farkli boyut ve
sekillerde olabilmektedir. Kalga eklemlerinin gévde kismi Ti alasimi, viicuda
baglandig1 ug¢ kisimlart ise polietilenden iretilebilmektedir. Viicut i¢i ve dis1 protez
sabitlemede vida, kemik plakasi, igne, ¢ivi gibi malzemelerde siklikla
kullanilmaktadir [65]. Titanyumun kalga implanti olarak kullanimi Sekil 3.2°de

gosterilmistir.
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Sekil 3.2. Titanyumun kalga implanti olarak kullanimi [66]

Dental implant: Ti alagimlar1 kullanimmin restoratif dental uygulamalarinda biiyiik
pay1 vardir. Cene kemigine yerlestirilen implant zamanla osseointegrasyona olanak
saglamaktadir. Beyaz iist dis, implant malzemesi lizerine yerlestirilmektedir [65].

Titanyum alagimlarinin dental uygulamalardaki kullanim1 Sekil 3.3’de gdsterilmistir.

Sekil 3.3. Titanyum alasimlarinin
dental uygulamalar1 [67]

Ust Cene ve Kafatas1 Tedavisi: Zarar gérmiis yiiz bolgesinin tedavisinde hastanin
kendi dokularmi kullanarak bir iyilesme elde etmek miimkiin olmayabilmektedir.
Konusma, yeme-igme ve estetik gorliniim i¢in yapay parcalar gerekli olabilmektedir.
Ti alagimli implant malzemeleri tiim gerekli biyouyumluluk ve dayanim o6zellikleri
karsilayarak basarili tedavi ile tibbi gelismelere destek olmaktadir [65]. Sekil 3.4’te

Titanyum alasimlarinin kafatasi uygulamalar1 gosterilmistir.
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Sekil 3.4. Titanyum alasimlarmin kafatasi
uygulamalari [68]
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4. TOZ METALURJISI, MEKANIK ALASIMLAMA VE SINTERLEME
4.1. Toz Metalurjisi ve Titanyum iliskisi

Titanyum’un yeryiiziindeki oksit formunun 650 milyar ton oldugu tahmin
edilmektedir. Sekil 4.1 bu muzzam miktarin diinya haritas1 iizerindeki dagilimim
gostermektedir. Titanyum oksit birgok mineralin bir parcasidir. Ancak bunlardan
kullanilabilir hale getirilen sadece rutil (TiO2) ve ilmenit (FeTiO3z) cevherleridir.
Islenebilir kaynaklar Avustralya, Giiney Afrika, Kanada, Norveg, Rusya ve
Kazakistan bolgelerinde bulunmakta ancak titanyum siingerini {ireten {ilkelerin

basinda Rusya, Japonya ve ABD gelmektedir [28].
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Sekil 4.1. Titanyum oksit kaynaklarinin yeryliziindeki dagilimi
(milyar ton, 1999) [28]

Titanyum ve alasimlar1 yiiksek mukavemet, 1si1l direnci, korozyon direnci,
antibakteriyel ozellikleri, yiiksek sicakliklarda mukavemetini koruma ve diger birgok
istiin Ozelliklerinin olmast nedeniyle ¢esitli sektorlerde uygulamalari mevcuttur.
Ancak Ti alagimlariin ticari uygulamalardaki en biiylik dezavantaji yliksek maliyetli
olmasidir. Yiiksek maliyetli olmasinin sebepleri arasinda; ¢ikarilma ve ayristirilma

sirasinda karmasik proseslere ihtiyag duyulmasi, yogun bulunmamasi sebebiyle tesis
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yatirim maliyetini karsilayamamasi ve son olarak da isleme maliyetleri olarak
siralanabilir [36]. Saf Titanyumu cevherden ayristirdiktan sonra, Mg indirgeme
prosesinden kalan artiklar1 gidermek ve nihai iirlinde saflig1 elde edebilmek igin
bircok defa tekrarli ergitme gereklidir. Tekrarli ergitme proseslerinde, daha sonra
yapilacak olan dokiim iglemi i¢in ingot ve slablarin yiiksek saflikta olmasi
istendiginden, yapidan artiklar1 uzaklastirmak onemli bir husustur. Boylece tekrarl
ergitme islemi, maliyeti arttiran etkenlerden sadece bir tanesi olarak karsimiza
¢ikmaktadir [28]. Kabaca bir matematik hesabi yapildiginda Ti-6Al-4V alasiminin
dokiim yoluyla iiretimi i¢in gerekli maliyet su sekildedir; cevherden ayristirma ile
elde edilen Ti silingerinin maliyeti yaklasitk 10 dolar/kg civarindadir. Ergitme
potasinda islem gérme icin ise 4 dolar/kg daha maliyete ilave edilir. Potada ergitme
islemi homojenizasyon amaciyla en az iki defa daha uygulanacagi géz Oniinde
bulundurulursa yeni maliyet 28 dolar/kg olarak karsimiza ¢ikar ve daha sonraki
isleme maliyetleri de hesaba katilirsa kabaca bir iiriiniin maliyeti 58 dolar/kg olarak
hesaplanir [24].

Titanyum ve alasimlari, yapisal uygulamalarda en ¢ok kullanilan aliiminyum ve
celikle kiyaslandiginda da pahali malzemelerdir. Ancak Ti, ugak motorlarinin
yapiminda agirliktan tasarruf saglamasi, yiiksek korozyon direnci, birgok
uygulamada uzun Omiirlii olmas1 vb. {stiin 6zellikleri sayesinde en diisiik maliyetli
malzeme haline gelebilmektedir. Boylece toplam maliyet hesaplarinda, baslangictaki
maliyetlere iiriinden elde edilecek performans ve isletme maliyetleri de eklenmelidir.
Ancak tiim istiin 6zelliklerine ragmen titanyum tretimi, diger metallere gore yine
maliyetli bir proses olarak karsimiza ¢ikmaktadir. Tablo 4.1°de goriildigi gibi Ti, Al
ve ¢elikle kiyaslandiginda yiiksek iiretim maliyeti ve yiiksek isleme maliyetine
sahiptir. Bu nedenle titanyum ve alagimlarinda, diisiikk maliyetli liretim yOontemleri
tercin edilmektedir [27]. Tablo 4.2’de ise yapisal uygulamalarda kullanilan

malzemelerin yillik tiiketim miktar1 gosterilmistir.
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Tablo 4.1. Yapisal uygulamalarda kullanilan metallerin maliyeti [27]
Fiyat Karsilastirmasi, 2004 U.S: dolar/lb

Form Celik Aliiminyum Titanyum
Cevher 0,02 0,1 0,22 (rutil)
Metal 0,1 11 5,44

. 0,15 1,15 9,07

Ingot

Lave 0,30-0,60 1,00-5,00 15,00-50,00

Ti ve alagimlarinin iretiminde genellikle dokiim, dovme, toz metalurjisi ve yeni
gelismekte olan dijital liretim yontemlerinden elektron 1s1n ergitme, lazer sinterleme
ve lazer teknolojisiyle net sekillendirme yontemleri kullanilmaktadir [69]. Bu
yontemlerin her birinin avantaj ve dezavantajli oldugu durumlar vardir. Ancak
geleneksel tiretim yontemlerine bakilacak olursa dokiim yoluyla tiyanyum ergitmek
icin ¢ok yiiksek sicakliklara (saf Ti i¢in yaklasik 1700°C) ¢ikilmasi gerekmektedir
[33]. Ti ve alasimlarmin yiiksek sicakliklarda oksijen ve azota olan ilgisi dokiim
prosesini zorlastirmakta, vakum veya koruyucu atmosfer gerekliligi ortaya koyarak
zaten yliksek olan maliyeti daha da arttirmaktadir [70]. Ayrica dokiim ydnteminin
kullanilmast durumunda ergimis titanyum ile kalip malzemesi arasinda olusacak olan
reaksiyondan kaynaklanan, yiizeyde gevrek bir tabaka olusumunun giderilmesi
istenir [71]. Bu anlamda toz metalurjisi prosesi diger iiretim yOntemlerine gore
malzeme kullanim1 ve nihai sekle yakin parca liretme noktasinda 6nemli kazanimlar

ortaya koymaktadir [72].

Tablo 4.2. Yapisal uygulamalarda kullanilan malzemelerin
yillik tiiketim miktar1 [27]

Malzeme Yillik Tiiketim, 10° ton
Titanyum 50
Magnezyum 320
Aliiminyum 25.000
Celik 700.000
Ahsap 400.000

Geleneksel iiretim yontemleriyle kiyaslandiginda toz metalurjisi yontemi ile iiretimin

bircok avantaji bulunmaktadir; nihai sekle yakin parga iiretimi, diisiik enerji
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gerekliligi ve basit islem prosesi, diisiik boyutsal toleranslara sahip pargalarin
ekonomik olarak iiretilebilmesi bunlardan sadece birkacidir [73]. Toz metalurjisi
prosesi ileri teknoloji malzemelerinin-alasimlarinin iiretilmesine olanak saglayan bir
tiretim yontemidir [74]. Toz metalurjisi ile tiretim, dokiim yontemindeki gibi sadece
diisiik sicaklikta ergiyen metallere uygulanan bir yontem degil hemen hemen her
malzemeye uygulanabilir bir yontemdir. Bundan dolayr toz metalurjisi yoluyla
iiretilen {irtinlerin pek ¢cogu dokiim yoluyla iiretilemezler. Boylece toz metalurjisi
geleneksel iiretim yontemlerini degistirmektedir. Sonug itibariyle daha esnek iiretim
saglayarak genis bir alanda yeni malzemelerin gelistirilmesi ve iiretilmesi
saglanabilmektedir [75]. Toz metalurjik iiretim yontemi, ham malzemenin % 90’11
kullanma imkan1 vererek, diger {iretim yontemlerinin maliyetlerinden ¢ok daha az bir

maliyetle ve sonrasinda da bir islem gerektirmeyen tiretim saglar [44].

Titanyumun toz metalurjik tiretimine 1980’li yillarda baglanmistir. Maliyet ve
malzeme tasarrufu saglayan toz metalurjsi teknigi, titanyum ve alagimlarinda iki
sekilde yapilabilmektedir; (1) 6n alasimli tozlarin kullanimiyla ve (2) elementel
tozlarin karistirilmasiyla. On alagimli tozlarin kullamldig: yontem, dokiim ydntemine
benzer Ozellikte (Ozellikle yorulma dayanimi) iiriin elde edilmesinden dolayi
havacilikta kullanilan irlinler igin tercih edilmektedir. Elementel toz karigiminin
kullanildig1 yontemde, iiretilen nihai {irlinler igerdikleri porozite sebebiyle yorulma
direncinin kritik oldugu havacilik uygulamalarinda kullanilmazlar. Bu {irlinler
yiiksek yorulma dayanimi gerektirmeyen uygulamalarda tercih edilmektedir. On
alagimli toz ile iiretim yonteminin nihai parga iiretimine daha elverisli, daha karmasik
sekilli ve daha biiyiik parca liretimini saglamasina ragmen elementel toz ile liretimin

maliyeti diisiik olmasi, bu yontemi daha cazip hale getirir [27].

Toz metalurjisi prosesi, Sekil 4.2°’de goriildiigii gibi toz iiretimi, iiretilen tozlarn
homojen bir sekilde karistirilmasi, toz karisiminin kalip igerisinde sikistirilmasi ve
toz partikiillerinin difiizyon yoluyla gerekli sicaklik-siirede bag olusturarak kompakt

hale gelmesi basamaklarindan olusan bir siirectir [18].
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Sekil 4.2. Toz metalurjisi akis semasi [75]

1980’1 yillarda titanyum esasli malzemeleri toz metalurjik iretim yontemleriyle
tiretmek icin bircok ¢alisma yapilmistir. Bunlardan bazilari; sikistirma ve ardindan
sinterleme, sicak izostatik presleme ve tek eksenli sicak pres yontemidir [75].
Titanyum parga tretilmesinde siklikla kullanilan yontemlerden olan sicak pres,
sicaklik ve basincin es zamanli uygulandigi ve neticede geleneksel yontemlerle
kiyaslandiginda ¢ok yiiksek yogunluk degerlerinin elde edildigi hatta bazen tam

yogunluk degerlerinin elde edildigi bir toz metalujik tiretim yontemidir [76].

Toz metalurjik lretim yontemlerinden biri olan sicak pres (hot pressing) yontemi,
sicaklikla basincin es zamanli uygulandigr bir yontemdir. Bu islem sonrasi nihai
triinde elde edilen yogunluk degerleri, geleneksel toz metalurjik yoOntemlerle
retilmis Uriinlere gore c¢ok daha yiliksek olmaktadir. Sekil 4.3’de sicak pres
kademeleri gosterilmistir. Sicak pres yontemi, yogunlastirma teknikleri arasinda en
basit olan yontemdir. Genellikle grafit bir kalip icerisinde, alt ve iist zzimba arasina
tozlar yerlestirilerek firinda sicaklikla es zamanli olarak sikistirilir. Sicak pres
yonteminde en yaygin 1sitma yontemi diren¢ esashi isitmadir. Alt ve {ist zimba
arasindan akim gecer, akima direng gosteren toz partikiilleri 1stnmaya sebep olur.
Grafit cevresine bir iletken sarilip indiiksiyon akimi olusturarak 1sitmanin

gerceklestirildigi farkl tiirleri de bulunmaktadir [77].
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Sekil 4.3. Tek eksenli sicak pres tiretim kademeleri [75]

1970’li yillarda yapilan c¢aligmalar, titanyum ve alasimlarinin sicak pres ile
kullanimina yogunlagsmis ancak bu cabalar Kroll prosesinden elde edilen diisiik
kaliteli tozlardan etkilenmistir. Son yillarda titanyumun geleneksel sicak pres ile
yogunlagtirilmasina ilave islemler olusturulmus ve bu teknigin uygulanmasiyla istiin
ozellikler elde edilmistir. Kivilcim plazma sinterleme yontemleriyle kiyaslandiginda,
sicak pres yonteminde daha yiiksek 1sitma oranlarina ¢ikilabilir, akim toz partikiilleri
icinden ge¢cmektedir, daha yiiksek sogutma oranlar1 ve daha fazla mekanik yiikiin

uygulandig1 bir prosestir [78].

Sicak pres veya sicak yogunlastirma isleminde gelencksel yontemlerle
kiyaslandiginda kisa siirede yiiksek yogunluk elde etme imkani vardir. Ayrica bu
proses, intermetalik olusumunun kontroliinii saglamasi a¢isindan da avantaj
saglamaktadir [78]. Bu teknigin kullanimi yiiksek iiretim maliyetini diismektedir.
Sicak pres yontemi ayrica kaplama calismalarinda da son donemde kullanilmaya
baslanmistir. Yamanoglu, saf Mg tozlarindan olusan althigin iizerine 6n alasimli Al-
4Cu-1Mg tozlariin kaplanmasinda sicak pres yontemini kullanmis, yogunluk, sertlik

ve aginma Ozelliklerinde artis gozlemlemistir [79].

Literatiirde toz partikiillerinin prosesinde iki farkli terim siklikla kullanilmaktadir.
Bunlar; mekanik alasimlama ve mekanik karistirmadir. Bunlardan mekanik
alasimlamada, iki veya daha fazla bilesimdeki tozun karistirilmasi sonucu homojen
bir karisgim olusmast amaciyla malzeme transferi s6z konusudur. Mekanik

karistirmada ise saf metaller, intermetalikler veya 6n alasimli tozlarin karistirma

islemidir [80].
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4.2. Mekanik Alasimlama

Mekanik alagimlama yontemi 1966 yilinda John Benjamin ve arkadaslar tarafindan
Nickel Company (INCO) biinyesindeki Paul D. Merica Arastirma Laboratuvarinda
gelistirilmistir. Bu yontem, gaz tiirbinlerinde kullanilan nikel bazli siiper alasim
dretimi i¢in yapilan uzun c¢alismalar sonucu ortaya c¢ikmustir [80]. Mekanik
alasimlama teknigi, geleneksel iiretim yontemleriyle {iretimi zor veya sinirli olan
Ozellikle aralarindaki ergitme dereceleri farki c¢ok fazla olan iki elementi
alagimlamay1 miimkiin kilmaktadir. Ayrica bu yontemle sadece yeni bir kompoziyon
olusturma degil ayn1 zamanda uzun alagimlama siireleriyle nano boyutlu

parcaciklarin tiretimi de miimkiindiir [75].
4.3. Mekanik Alasimlamanin Mekanizmasi

Mekanik alasimlama, iki veya daha fazla elementel tozun karistirilmasiyla, homojen
dagilmis yapinin olusmasini saglayan bir toz metalurjisi prosesidir. Yiksek enerjili
oglitme sirasinda toz partikiillerinin soguk kaynaklanma, kirilma ve ardindan tekrar

kaynaklanma siirecini igeren bir kati hal teknigidir [80].

Mekanik alasimlamadaki en 6nemli sorunlardan bir tanesi kirlenmedir. Bu sorun
bilyeler ve degirmenin alagimlanacak malzemenin bilesimiyle ayni olacak sekilde
secilmesi ile azaltilabilir. Ayrica alasimlama esnasinda organik bir sivi ortami
kullanmak 6giitme ve soguk kaynama islemleri arasindaki dengeyi kurmak i¢in etkili
olabilir. Buna ek olarak tozlar yliksek oranda deformasyon sertlesmesine maruz
kalmaktadir. Bu da artan alagimlama siireleriyle partikiillerin kirilmasina olanak

saglamaktadir [75].

Yiiksek enerjili 6giitmede toz partikiilleri devamli olarak diizlesme, soguk kaynak,
kirilma ve yeniden kaynaklanmaya maruz kalmaktadir. iki gelik bilye garpistiginda
bir miktar partikiil ¢eliklerin arasinda kalmaktadir. Sekil 4.4’te mekanik alagimlama
sirasinda bilyeler arasinda kalan partikiillerin goriintlisii verilmistir. Bilyelerin
carpma etkisiyle partikiiller plastik sekil degisimine ugrar, bu igslemin devamli olmasi

kaynaklanma ve tekrar kirilma seklinde siirmektedir [80].
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Sekil 4.4. Bilyelerin tozlar ile g¢arpismasinin
sematik gosterimi [75]

Temiz partikiil yiizeyleri, kaynaklanma etkisiyle partikiill boyutunun artmasina
sebebiyet vermektedir. Siinek partikiillerin kullanimi, alagimlamanin ilk agamasinda,
partikiil boyutunun artmasinda ¢ok etkilidir. Partikiil boyutundaki artma baslangic
toz boyutunun 3 katina kadar ¢ikabilmektedir. Devam eden deformasyon etkisiye
birlikte, partikiillerde soguk sertlesme artar ve yorulma sonucu kirilmaya maruz
kalir. Boylelikle partikiil boyutunda bir kiigiilme gozlenir [80]. Sekil 4.5’te mekanik

alagimlama sirasindaki partikiil boyutu degisimi gosterilmistir.
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Sekil 4.5. Baslangi¢ partikiillerinin kaynak etkisiyle birleserek
partikiil boyutunu arttirmas1 ve daha sonra kirilma etkisiyle
partikiil boyutunun azalmasi [75]
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4.4, Mekanik Alasimlama Sistemleri
4.4.1. Siinek-siinek sistemi

Benjamin ve Volin alasimlama mekanizmasini ilk olarak iki farkli siinek bilesen
iceren bir sistem olarak tanimlamistir. Mekanik alasimlamanin ilk evrelerinde
partikiiller mikro dévmenin etkisiyle plaka/yassi sekiller alirlar. Cok az miktardaki
tozlar, bir yada iki partikiil kalinligindadir ve yiizeylerde ayrica kaynaklasma baslar.
Ileriki asamada bu partikiiller birbirlerine soguk kaynaklanir ve kompozit lameller
seklini alir. Bu asamada partikiill boyutunda bir artis gozlenir. Artan mekanik
alasimlama zamaniyla kompozit toz partikiilleri sertlesir. Sertlik sonucunda
kirilganlik artar ve partikiiller es eksenli boyutlarda pargalanir. Daha fazla 6giitme ile
kaynamis tabakanin elementel lamelleri ve hem kaba hem de ince tozlar lineer
halden daha kivrik bir hale gelirler ve her hangi bir tercihli yonlendirme olmaksizin
es taneli toz partikiilleri birbirleriyle rastgele kaynar [81]. Siinek-siinek sistemin

islem basamaklar1 Sekil 4.6’da gosterilmistir.
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Sekil 4.6. Mekanik alasgimlama esnasindaki siinek-siinek
sistem islem basamaklari [75]

4.4.2. Siinek-gevrek sistemi

Geleneksel oksit dagilimli giliglendirilmis alasimlar siinek matris igerisine gevrek
oksit partikillerinin dagildig1 siinek-gevrek Kkategorisine girer. Sekil 4.7 siinek-
gevrek alasim  sisteminin  mekanik alasimlama isleminin  basamaklarini

gostermektedir. Alagimlamanin ilk agamalarinda siinek metalin partikiilleri bilyelerin
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carpma etkisiyle basik bir sekil alir, kirilgan metalin partikiilleri ise ufalanmaktadir.
Bu ufalanan sert partikiiller siinek metal igerisine gémiilme egilimindedir. Kirilgan
parcaciklar yassilagmis siinek metal tarafindan cevrelenir. Sonug¢ olarak kirilgan
parcaciklar siinek metal ara yiizey sinirlarina yerleserek kompozit bir {iriin
olustumaktadir. Devam eden alagimlamayla birlikte lameller daha homojen bir
dagilima sahip olur, partikiiller arasi bosluk azalir ve kirilgan partikiiller iiniform

dagilim sergiler [81].
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Sekil 4.7. Mekanik alasimlama esnasindaki siinek-gevrek
sistem islem basamaklari [75]

4.4.3. Gevrek-gevrek sistemi

Sezgisel bir bakis agisindan bakildiginda iki ya da daha fazla gevrek-gevrek bilesenli
sistemlerde benzer alagimlama gergeklesmeyecektir. Sistemde siinek bir bilesenin
olmamasi kaynak olayinin meydana gelmeyecegini diisiindiirebilir. Ancak Mn-Bi ve
Si-Ge gibi gevrek-gevrek sistemlerde alagimlamanin olduguna dair yapilmig
caligmalar vardir. Gevrek-gevrek sistemlerin bilesenlerin 6giitiilmesi esnasinda daha
sert olan bilesen ufalanir ve daha yumusak olan bilesen igine gomiiliir. Gevrek

intermetalik karisimlarin alagimlanmasi sonucu amorf fazlar da tretilebilmektedir.

[81].

Daha once de bahsedildigi gibi gevrek partikiiller 6glitme esnasinda siirekli olarak
parcalanmakta ve boyutlar1 git gide kiiciilmektedir. Ancak ¢ok kiiciik partikiil
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boyutuna erisildiginde partikiil stinek bir yap1 gibi davranir ve daha kiiciik partikiil

boyutuna erisilemez. Bu sinira ufalanma ya da pargalanma sinir1 denmektedir [81].
4.5. Ogiitme Tipleri
4.5.1. Atritor tipi 6giitiicii

1922 yilinda Szigvari tarafindan kauguk malzemelerinin vulkanizasyon isleminde,
kiikiirtiin dispersiyonu igin gelistirilen bir 6glitme tipidir. Sekil 4.8’de bu 6gilitme
diizeneginin sematik gosterimi verilmistir. Atritér Ogiitme diizenegi kiiciik celik
bilyelerde yaris1 doldurulmus donen bir safttan olusmaktadir. Dikey saft iizerinde
yatay konumlandirilmig kollar, saftin tahrik edilmesiyle giic kollara iletilir saftin
donel hareketiyle ogiitme gergeklestirilir. Merkez saftta dontis hizi 250 rpm
dolaylarindadir [81].

Sekil 4.8. Atritor tipti karistiricinin sematik
gosterimi [82]

4.5.2. Gezegen tipi 6giitiicii

Mekanik alagimlama igerisinde kullanilan en popiiler 6glitme tipi gezegen tipi
oglitmedir. Bu 6giitme tipinde 68iitme ortami1 dgilitme liriinleri ve bilyelerin i¢ duvara
hizla ¢arpmasi ve santrifiij kuvvetlerinin yer ¢ekimi ivmesinin yirmi katina kadar
¢ikmasi sebebiyle yiiksek enerjiye sahiptir [81]. Bu 6giitme tipi adini, 6glitme
kavanozlarmin gezegen gibi donmesi hareketinden almaktadir. Ogiitiicii kavanozlar
kendi eksenlerinde doner ve destekleyici diskler kavanozlar1 gezegen hareketinin ters

yoniinde tutar. Bu durum partikiiller iizerinde ve 6giitiicti bilyelerde her yarim turda
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merkezkag kuvvetinin yéniiniin degismesine neden olur. Ogiitiicii bilyeler haznenin
i¢ ylziinden kalkarak ve ¢ok hizli sekilde karsi i¢ duvara carpar. Sekil 4.9°da
gezegen tipi degirmen ve Ogiitme esnasinda bilye hareketinin sematik gosterimi

verilmistir [75].

Destek diskin hareketi
v

Merkezkag kuvveti

Oziitme kavanozunun

doniis hareketi

Sekil 4.9. Gezegen tipi karistirict ve islem mekanizmasi [83]
4.5.3. SPEX tipi ogiitiicii

Laboratuar caligmalarinda en ¢ok tercih edilen o6giitiici SPEX tipi ogiitiictidiir.
Yaklasik olarak 10-20 g arasinda toz 6gilitme kapasitesine sahiptir. Bu tip ogiitiiciiler
malzemenin ve bilyelerin icine koyulacagi kavanozdan, kilit mekanizmasi ve
dakikada birka¢ bin devir sarsint1 {ireten karistirma cihazindan olusmaktadir. ileri-
geri karigtirma hareketiyle birlikte yanal hareketin de olmasi sebebiyle 8 sekli ¢izen
bir hareket sergilemektedir. Her salinimda bilyeler malzemeye carpar ve boylelikle

hem 6giitme hem de karistirma islemi gergeklestirilmis olur [81].

o°

Sekil 4.10. (a) SPEX 8000 karistirici/dgiitiicii, (b) Tungsten
karbiir degirmen [80]
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4.6. Sinterleme Mekanizmasi

Toz metalurjisinin en 6nemli adimlarindan birisi sinterleme islemidir. Sinterleme
metal veya seramik tozlarindan olusan bilesimleri 1s1 enerjisi uygulayarak yogun
malzemeler elde etme teknigi olarak tanimlanmaktadir. Bu yontem tarihin en eskKi
teknolojilerinden birisi olarak kabul edilmektedir ve ¢anak, ¢omlek pisirilmesi ile
baslamaktadir. Sinterleme tekniginin bilimsel arastirma konusu olusu 1940’h
yillardan sonra olmustur. Bu tarihten itibaren sinterleme teknolojisinde ciddi

ilerlemeler kaydedilmistir [75].

Sinterleme sicakligi tayini, tek bilesenli sistemlerde genellikle metalin ergime
sicakliginin 2/3°1 veya 4/5°1 alinmaktadir. Cok bilesenli sistemlerde (Ti-6Al-4V veya
Ti-5Al-2,5Fe gibi) ise sinterleme sicakligi, bu alasimlarin sinterleme sicakliginin
ergime sicakligina oran1 (T/Tg) 0,75’in {izerinde segilmesi 6nerilmektedir. Sinterleme
oncesi yapilan sekillendirme isleminde preslenmis toz partikiillerinin arasindaki
baglantilar, mekanik kilitlenme, yapisma gibi zayif baglardir. Sikistirilmis toz
partikiilleri birbiriyle temas durumunda olsa bile gercekte her bir partikiil digerinden
bagimsizdir. Sinterleme asamas: ile partikiillerin temas ettikleri boyun bolgelerinin
genislemesi sonucu 6zgiil ylizey alaninin kiigiilmesi, gozenek hacminin azalmasi
veya kiiresellesmesi saglanir. Bu sayede atomlar ve iyonlar arasinda fiziksel bir bag

olusur [18].

Sinterleme asamasi malzemede bazi istenen veya istenmeyen gelismeleri de
beraberinde getirebilmektedir. Bu degisimler en ¢ok:

e Tane smirlarinin ve seklinin dagilimi

e Dayanim, elastik modiil

e Ortalama tane sayisi, boyutu ve sekli

e Sertlik, kirilma toklugu

e Kimyasal bilesim ve kristal yap1

e Sivi ve gaz gegirgenligi

e Ortalama gozenek boyutu ve sekli

o Elektrik ve termal iletkenlik

e Gozenek boyutu ve seklinin dagilimi [75].
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Metalurjik anlamda sinterleme islemi, alti adimda gergeklesir. Bunlar; baslangi¢ toz-
partikiil baglarinin olusmasi, partikiiller arast boyun olarak adlandirilan koprii
baglarinin olusmasi, gozeneklerin kiiresel hale gelmesi, goézenek kanallarinin
kapanmasi, gdzeneklerin daralmasi ile hacmin kii¢iilmesi ve yogunluk artisinin
saglanmasi seklinde siralanabilir. Ancak, malzeme transfer mekanizmasi i¢in, yiizey
difiizyonu, hacim difiizyonu, buharlagsma-yogunlasma ve tane sinir1 diflizyonu
gereklidir [18]. Boylelikle sinterleme isleminin gergeklesmesi igin gerekli
kademelerin sayis1 artmaktadir. Sekil 4.11°de sinterleme asamasinin farkli
kademeleri sekilsel olarak ifade edilmistir.

Partikiillerin Temas yuzeylerinin
duzene gitmesi olusmast
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Sekil 4.11. Sinterlemenin farkli kademelerinin sekilsel gosterimi [75]

Temel olarak sinterleme prosesi iki gruba ayrilabilir. Bunlar kati hal sinterlemesi ve
sivi faz sinterlemesidir. Kat1 hal sinterlemesi toz kompaktin uygulanan sinterleme
sicakliginda kat1 haldeyken yogunlasmasidir, sivi faz sinterlemesinde ise sinterleme
esnasinda toz kompaktta sivi fazin olusmasi durumudur. Genellikle kati hal
sinterlenmesi i¢in kabul goren sinterleme mekanizmalart ii¢ temel grupta

incelenmektedir. Bu durum Sekil 4.12de verilmektedir [75].

45



(

a) (b) (c)

Partikdller Bosluklar

Sekil 4.12. Sinterleme asamalr1 (a) birinci asama,
(b) ikinci asama ve (C) tiglincii asama [18]

Birinci asama: Partikiiller aras1 temas ile arada olusan boyun, sinterleme islemi igin
koprii gorevi gormektedir. Bu asamada toz partikiilleri halen birbirinden bagimsizdir.
Ancak, iki partikiil arasindaki temas yiizeylerinde tane smirt olusmaya baslar.
Partikiillerin merkezleri ¢ok kiigiikk miktarda birbirine yaklasir ve hacimsel
daralmanin baglangicin1 teskil eder [18]. Sekil 4.13’te partikiiller arasi boyun

olusumu gosterilmistir.

Sekil 4.13. Sinterleme esnasinda partikiiller
arasi olugan boyun

fkinci asama: Iki partikiil arasinda gii¢lii bir boyun bdlgesinin olusumundan sonra,
/R orani belli bir degerin ilizerine ¢ikacak olursa, bireysel partikiil sekli ortadan
kalkar. Diizenli bir bosluk ag1 olusur ve tane biiyiimesi olarak adlandirilan yeni
mikroyapt olusur. Bu asamada, toz karisim igerisine katilan baglayici ve
yaglayicilarin  biiylik c¢ogunlugu buharlasir ve hacimsel daralmanin en fazla

gozlemlendigi asamadir [18].

Uciincii asama: Bu asamada kapali gdzenek orani hizla azalir, birbirinden izole

edilen gozenekler kiiresel forma doniisiir. Goézenekler igerisinde, yaglayici ve

46



baglayict elementlerin atilmasi sirasinda olusan gaz ve gaz basinci ile ylizey
geriliminden dogan basing denge durumunu aldiginda, sinterlenmis yapida istenilen
teorik yogunluga ulasilamaz. Vakumla sinterleme ile gozeneklerde herhangi bir gaz
yok ise veya gaz ana yapidan kolayca diflize edilebiliyorsa yogunluk artis1 devam
ederek % 90-99 teorik yogunluga ulasilabilmektedir. Tiim bu asamalar sonrasi
partikiiller arast bag olusumu, yogunlagsmis ve yogunlasmamis yapilar Sekil 4.14’te

goriilmektedir [18].

Nokta Temasi Baslangic Gelisme Son durum

Yogunlasnus yap: Yogunlasmanus yapi

Sekil 4.14. Sinterleme sirasinda partikiiller arasi
boyun bolgelerinin gelisimi [18]
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5. MALZEME VE YONTEM
5.1. Elementel Tozlarin Karakterizasyonu

Bu calismada elementel toz olarak ticari safliktaki Ti, Al, Fe, Cu ve Ag
kullanilmustir. Ti ve Ag tozlart Alfa Aesar, Al tozlar1 Sentes-BIR A.S., Fe tozlari
Baymet Dis Tic. Ltd. Sti. firmasindan temin edilmistir. Alasimi olusturmada
kullanilan elementel tozlarin taramali elektron mikrobu (SEM) goriintiileri Sekil
5.1’de verilmistir. Ti tozlar1 kiiresel bir morfolojiye sahipken diger tozlarin karmasik

sekilli morfolojiye sahip oldugu goziikmektedir. Partikiiller arasi boyut ve sekil

farklilig1 tozlarin tiretim yontemlerinden kaynaklanmaktadir.

Sekil 5.1. Saf (a) Ti, (b) Al, (c) Fe, (d) Cu ve (e¢) Ag tozlarinin SEM goriintiileri
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Ti, Al ve Fe elementleri Ti-5Al-2,5Fe alasimini (% agirlik¢a) olusturacak sekilde
hazirlanmis ardindan bu alagima 1, 3 ve 5 oranlarinda (% agirlik¢a) sirastyla Cu ve
Ag ilavesi yapilmistir. Ayrica Cu ve Ag elementlerinin alagim igerisinde birlikte
yarattiklar1 etkiyi gézlemlemek amaciyla, alasim igerisine % 5 Cu ve 5 Ag birlikte

eklenerek Tablo 5.1°de goriilen ¢esitli kompozisyonlar hazirlanmistir.

Tablo 5.1. Alasimlamada kullanilan toz bilesimleri ve
alagimlama siiresi

Saf Ti
Referans numuneleri

Ti-5Al-2,5Fe

Ti-5Al-2,5Fe + 1Cu

Cu ilavesi Ti-5Al-2,5Fe + 3Cu

Ti-5Al-2,5Fe + 5Cu

Ti-5Al-2,5Fe + 1Ag

Ag ilavesi Ti-5Al-2,5Fe + 3Ag

Ti-5Al-2,5Fe + 5Ag

Cu ve Ag ilavesi Ti-bAl-2,5Fe + 5Cu + 5Ag

5.2. Mekanik Alasimlama islemi

Tablo 5.1°deki agirlik oranlart dogrultusunda hazirlanan toz karigimlari paslanmaz
celik kap (Sekil 5.2 (a)) igerisinde mekanik alasimlama islemine tabi tutulmustur. Bu
amagla degirmen igerisine, degirmen hacminin % 50°si dolacak sekilde 8 mm
capinda paslanmaz c¢elik bilyeler ve % 25 toz karisimlar ilave edilmistir.
Titanyumun yiiksek reaktifligi nedeniyle mekanik alagimlama i¢in kullanilan
kavanoz koruyucu atmosfer altinda calisacak sekilde tasarlamis ve proses Oncesi

ortam vakuma alinmustir.

Alasimlama igslemi MSE-TEC marka bilyeli degirmen cihazinda 400 rpm’de 10 saat

stirmiistiir. Her bir bilesim i¢in ayn1 alasimlama parametreleri uygulanmistir.
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Sekil 5.2. (a) Paslanmaz celik kap ve (b) MSE-
TEC marka bilyeli degirmen

5.3. Alasimlanmis Tozlarin Sicak Pres ile Sinterlenmesi

Alasimlama sonrasi elde edilen tozlar, nihai numune boyutlar1 20 mm ¢ap ve 4 mm
kalinlik olacak sekilde hazirlanarak grafit kalip icerisine yerlestirilmistir. Grafit kalip
(Sekil 5.3) igerisine sinterleme islemi sirasinda numunenin kaliba yapismasinin
Onlenmesi amaciyla numuneyi kaliptan tamamen izole edecek sekilde karbon kagit
yerlestirilmistir. Grafit kalip ve igerisine yerlestirilen karbon kagit MERSEN

firmasindan temin edilmistir.

Alasimlanmis tozlar

h

Sekil 5.3. Sinterleme isleminde kullanilan grafit kalip

Alasimlanmig tozlarin kaliba yerlestirilmesinin ardindan DIEX marka (Sekil 5.4 (a))
sicak pres ile sinterleme islemine tabi tutulmustur. Sinterleme islemi 10* mbar
vakum atmosferi altinda uygulanmigtir. Sinterleme asamasinda uygulanan sicaklik

profili Sekil 5.4 (b)’de goriildiigi gibidir.
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Sekil 5.4. (a) DIEX Sicak pres cihazi ve (b) sinterlemede kullanilan
sicaklik-zaman grafigi

Sinterleme islemine Oncelikle 30 MPa basing altinda oda sicakliindan 550°C’ye
1sitma ve bu sicaklikta 5 dk. bekletme, ardindan 650°C’ye 1sitma ve bu sicaklikta 5
dk. bekletme, daha sonra da 750°C’ye 1sitma ve bu sicaklikta 5 dk. bekletme
kademeleriyle baslanmistir. Bu sicaklik basamaklarinin uygulanma sebebi ergime
derecesi 660°C olan Al elementinin alasim icerisinde difiizyonuna firsat taniyarak
ani sicaklik yiikselmelerinden olusabilecek ergimeyi onlemektir. Kademeli sicaklik
artiginin ardindan alagim, nihai sinterleme sicakligir olan 950°C’ye 1sitilmistir. Bu
sicaklikta, 10’ar dakikalik periyotlarda basing degeri kademe kademe arttirilmistir.
[k periyotta 30 MPa, ikinci periyotta 35 MPa, iigiincii periyotta 40 MPa ve son
periyotta 45 MPa basing uygulanmistir. Kademeli basing artist uygulanmasinin
sebebi, sinterleme baslangicinda ergime derecesi diisiik olan fazlarin basing etkisiyle

kaliptan ¢ikmasini 6nlemektir.
5.4. Sinterlenmis Numunelerin Metalografik Islemlerle Hazirlanmasi

Zimparalama isleminde 600, 1000 ve 2000 gridlik zimparalar kullanilmistir.
Ardindan parlatma islemi sirasiyla 9, 6, 3 ve 1 um’lik elmas pasta ile yapilmis ve her
bir numune i¢in yaklasik 20 dk. kadar siirmiistiir (Sekil 5.5 (b)). Faz analizi yapmak
amaciyla tiim numuneler Kroll soliisyonu (3 mL HF, 6 mL HNO3, 100 mL H0) ile
daglanmistir. Egme numunesi hazirlama amaciyla ise numuneler oncelikle hassas
kesme cihazinda (Sekil 5.5 (a)) 4x4x20 mm olgiilerinde kesilmis, ardindan daha dnce

bahsedilen metalografik hazirlama islemlere tabi tutulmustur.
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Sekil 5.5. (a) Hassas kesme cihazi ve (b) zimparalama ve
parlatma cihazi

5.5. Yogunluk Ol¢iimii

Numunelerin yogunluk 6l¢iimii Arsimet prensibiyle yapilmistir. Bu islem i¢in AND

GR-200 marka hassas terazi kullanilmigtir.

Sekil 5.6. AND marka hassas
terazi

5.6. Mekanik Testler
5.6.1 Sertlik testleri

Sertlik ol¢imii Future Tech marka cihazda, 10 kgf yiik altinda 10 sn. siire ile
uygulanmistir. Numune kesitinden 5 farkli bolgede yapilan 6lgiim sonuglarinin

ortalamast alinmistir ve diyagramlar standart sapma hesaplanarak olusturulmustur.
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Sekil 5.7. Future Tech marka
sertlik 6l¢me cihazi

5.6.2 Egme testleri

Egme deneyi INSTRON marka ¢ekme cihazinda gergeklestirilmistir (Sekil 5.8 (a)).
Egme testi, cihazin basma yoniinde kuvvet uygulamasiyla, 6zel diizenek kullanilarak
gerceklestirilmistir. Deneyde kullanilan diizenek 3 nokta egme aparatidir (Sekil 5.8

(b)). Cene ilerleme hiz1 0,5 mm/dk. olarak ayarlanmustir.

Sekik 5.8. Egme deneyinin yapilist (a) INSTRON marka ¢ekme
cihaz1 (b) egme test diizenegi
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5.7. Goriintii Analizi
5.7.1. SEM ve EDX ile karakterizasyon

Numunelerin SEM goriintiilerinin alinmas1 ve EDX analizi JEOL JSM-6060 marka

taramalar1 elektron mikroskobunda yapilmistir (Sekil 5.9)

Sekil 5.9. JEOL JSM-6060 marka taramalari
elektron mikroskobu

5.7.2 Optik mikroskop ile karakterizasyon

Daglanmis numunelerin optik mikroskop goriintiileri Olympus BX41M-LED marka
optik mikroskopta ¢ekilmistir (Sekil 5.10).

Sekil 5.10. Olympus marka
optik mikroskop
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5.8. XRD Analizi ile Faz Tayini

Numunelerin XRD analizi RigakuSA-HF3 marka cihazda yapilmigtir. 40 V ve 20
mA ile gergeklestirilen analizde olusan Cu-K, X-iginlar1 1.54 A dalga boyunda’dir
(A=1.54 A) ve Olglimlerde tarama alami olarak 10-80° ve tarama hizi 1°/dk.

secilmistir.

Sekil 5.11. RigakuSA-HF3 marka
XRD cihazi

5.9. Biyolojik Testler
5.9.1. Antibakteriyel etkilerin belirlenmesi

Antibakteriyel testler Escherichia coli ve Staphylococcus aureus bakterileri
kullanilarak yapilmistir. Bu amagla PBS igerisinde E.coli kolonisi siispanse edilmis,
spektrofotometrede 600 nm’de 0,08-0,1 aras1 absorbans degerine es deger bulaniklik
elde edilmistir (10® CFU/ml). Bu siispansiyondan PBS ile sulandirma yapilarak 10*
CFU/ml bakteri igeren slispansiyon elde edilmistir. Bu siispansiyondan 0,4 ml alinip,
alagimlar iizerine brrakilmistir. Alasimlar, % 90 nemli ortamda 37 °C’de 18-24 s.
inkiibe edilmistir. Inkiibasyon sonrasinda alasimlarin {izerindeki sivilar alinip 3,6 ml
PBS igeren tiip icerisine konulmustur. Ayni sekilde alagimlar da ayni tiip igerisine
alinip vortekslenmistir. Vorteks sonrasinda, tiiplerden 20 pL sivi g¢ekilip MHA
besiyerine cam baget ile ekim yapilmustir. 37°C’de 18-24 s. inkiibe edilmistir.

Inkiibasyon sonras1 iireyen kolonilerin sayimi yapilmistir.
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5.9.2. Sitotoksisite 6zelliklerinin belirlenmesi

HeLa (ATCC, CCL-2) hiicrelerinin ¢ogaltilmasi, stoklanmasi ve sitotoksisite

calismasi esnasinda kullanilan besiyerleri;

Fotal Dana Serumu (FBS) (Gibco, ABD) kullanilmadan 6nce +56 C’de 30 dk.
bekletilerek inaktive edilmistir. FBS un eklendigi tiim soliisyonlarda inaktive edilen
bu FBS kullanilmigtir. Sivi azotta saklanan hiicrelerin ¢oziilmesi esnasinda
kullanmak tizere % 80 DMEM (Gibco, ABD) + % 20 FBS igeren besiyeri
hazirlanmistir. Toplamda 20 ml hacimde hiicre ¢6zme besiyeri hazirlamak igin 50

ml’lik tiip igerisine 16 ml DMEM ve 4 ml FBS ilave edilmistir.

Ureyen hiicrelerin pasajlanmasi i¢in % 90 DMEM + % 10 FBS + % 1 L-Glutamin
(200 mM) (Gibco, ABD) + % 1,4 Penisilin/Streptomisin (100x) (Gibco, ABD)
iceren besiyeri hazirlanmistir. Toplam 20 ml hacimde hiicreleri pasajlamak amaciyla
besiyeri hazirlamak i¢in 50 mI’lik tiip i¢erisine 18 ml DMEM, 2 ml FBS, 0,2 ml L-

Glutamin ve 0,28 ml Penisilin/Streptomisin koyulmustur.

Hiicrelerin daha sonraki islemlerde kullanilmak {izere saklanmasi i¢in % 90 FBS + %
10 DMSO (AppliChem, Almanya) igeren besiyeri hazirlanmistir. Toplam 2 mi
hacimde hiicre saklama besiyeri hazirlamak i¢in vida kapakli tiip igerisine 1,8 ml

FBS ve 0,2 ml DMSO ilave edilmistir.

Calismada kullanilan hiicre Hela, (CCL-2; American Type Culture Collection,
ATCC, Amerika Birlesik Devletleri) sivi azottan c¢ikarilarak Onceden +37°C’ye
ayarlanmis su banyosunda (Niive, Tiirkiye) ¢oziilmiistlir. Ardindan ¢oziilen hiicreler
+37°C’de 1sitilmis 10 ml ¢6zme besiyeri iceren tiip icerisine damlatilarak ilave
edilmistir. Tiip, sogutmali santrifiijde (Hettich, Almanya) +4 C’de 1800 x g’de 5 dk.
santrifiij edilmistir. Dipteki hiicreler {lizerindeki iist faz uzaklastirilmistir. Hiicreler
tizerine tekrar 10 ml ¢ozme besiyeri ilave edilmis, ardindan siispanse edilen hiicreler
bir kez daha 1800 rpm’de 5 dakika santrifiij edilmistir. Santrifiij sonrasi olusan {ist
faz uzaklastirilmistir. Pasaj besiyerinden 2 ml alinip hiicreler iizerine birakilmis ve

pipetaj yapilarak hiicreler siispanse edilmistir.
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Hiicre pasaj besiyerinden 5’er ml alinarak 25 cm®lik hiicre kiiltiir flasklarina (Nest
Scientific, ABD) birakilmistir. Siispanse edilen hiicrelerden 1’er ml alinip igerisinde
5 ml besiyeri bulunan flasklara damlatilarak ilave edilmistir. Flasklar % 5 CO,

iceren +37 C’lik etiivde (MCO-18AIC, Sanyo, Japonya) inkiibasyona birakilmustir.

Saklamadan ¢ikartilip canlandirma i¢in inkiibasyona birakilan hiicreler 24 saat sonra
etivden c¢ikartilip inverted mikroskopta (Leica, Almanya) 10x’lik biiyiitmede
incelenmistir. Ardindan hiicreler flask yiizeyini tam olarak kaplayana kadar (tam
tabaka goriiniim) inkiibasyona devam edilmistir. Istenilen goriintii elde edildikten

sonra hiicre pasaj islemine gecilmistir.

Flasklar % 70’lik etil alkol (EtOH) ile silindikten sonra kabin (Clean Air Techniek,
Woerden, Hollanda) i¢ine alinmistir. Flask i¢indeki besiyeri hiicrelerin yapisik
olmadig: taraftan dokiilmiistiir. Hiicreler bir miktar Phosfate Buffered Saline (PBS)
(Gibco, ABD) ile yikandiktan sonra, flask yiizeyinden kaldirilmasi i¢in iizerlerine 1
ml tripsin soliisyonu eklenmis ve +37 C’lik etiivde (MIR-162, Sanyo, Japonya) 5 dk.
bekletilmistir. Sonra tizerlerine FBS iceren pasaj besiyerinden 2 ml eklenmis ve
pipetleme yapilarak hiicrelerin flask yiizeyinden iyice ayrilmasi saglanmistir. Pipet
yardimiyla toplanan hiicreler tiip icerisine alinip, 1800 rpm’de 5 dk. santrifiij
edilmistir. Ust faz atildiktan sonra dipteki hiicreler {izerine 5 ml PBS eklenerek
siispanse edilmis ve tekrar 1800 rpm’de 5 dk. santrifiij edilmistir. Ust faz tekrar

atildiktan sonra hiicreler 1 ml pasaj besiyeri ile siispanse edilmistir.

Eldeki hiicre sayisinin belirlenmesi i¢in Thoma lami1 (Witeg, Almanya) ile sayim
yapilmistir. Hiicreleri sayilabilecek miktara seyreltmek icin 1 ml’lik hiicre
siispansiyonundan 50 upl alinip iizerine 450 pul PBS eklenerek 10 kat sulandirma
yapilmustir. Bu karisimdan 50 pl alinip tizerine 50 pl % 0,4’liik trypan mavisi boyasi
eklenerek karigtirtlmigtir. Bu karisimdan bir miktar alinip Thoma lami ile lamel
arasima bosaltilmistir. Kapiller kuvvet ile yeteri miktar sivinin lam-lamel arasina
girmesi saglandiktan sonra 10x’lik objektifte iki farkli 1 mm?®lik alanin saymmi
yapilmstir. Cikan sayilar toplanip ikiye bdliinerek ortalama hiicre sayisi
hesaplanmistir. Asagidaki formiiller kullanilarak elimizdeki toplam canli hiicre sayis1

belirlenmistir:
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n: Bir mililitredeki hiicre sayis1
n= Ortalama hiicre say1si x seyreltme katsayisi (20) x 10*

Toplam hiicre sayist belirlendikten sonra 2 x 10 - 1 x 10* canli hiicre/cm? olacak
sekilde seyreltilen hiicreler, icerisine 20 ml pasaj besiyeri koyulan 75 cm?’lik
flasklara eklenmistir. Flasklar % 5 CO, iceren +37 C’lik etiivde inkiibasyona
birakilmistir. Hiicreler flask yiizeyini % 80 oraninda kaplayana kadar inkiibe edilmis,
daha sonra bu hiicrelere de pasaj protokolii uygulanarak eldeki hiicre miktari

arttirilmistir.

Eldeki hiicreler yeteri kadar ¢ogaltildiktan sonra, sonraki calismalarda kullanilmak
iizere saklamaya almmustir. Hiicrelerin 75 cm®lik flask yiizeyini kapladig
gozlendikten sonra kabin i¢ine alimmustir. Hiicre kiiltiir sivisi1 bosaltildiktan sonra
hiicreler PBS ile yikanmgtir. iki ml tripsin eklendikten sonra 2-3 dk. etiivde
bekletilmis, etiivden cikarilan flaskin kenarina hafifce vurularak hiicrelerin yiizeyden
iyice kalkmasi saglanmistir. Hiicre pasaj besiyerinden 4 ml eklendikten sonra pipetaj
yapilarak hiicreler duvardan iyice ¢oziilmiistiir. Tim sivi toplanarak 15 ml tiip
icerisine birakilmis ve 1800 rpm’de 5 dk. santrifiij edilmistir. Ust sivi
uzaklastirildiktan sonra 5 ml PBS eklenerek hiicreler resiispanse edilmis ve tekrar
1800 rpm’de 5 dk. santrifiij edilmistir. Ust siv1 atildiktan sonra hiicreler {izerine bir
miktar PBS ilave edilerek resiispanse edilmistir. Bu sividan bir miktar alinip hiicre
sayim islemi gergeklestirilmistir. Mililitrede 5-6 X 10° hiicre olacak sekilde
seyreltilen hiicreler, 15 ml’lik tiiplere alinip 1800 rpm’de 5 dk. santrifiij edillmistir.
Dipteki hiicreler tizerine 1 ml hiicre saklama besiyeri ilave edilerek hiicreler siispanse
edilmistir. Tim sivi, dondurma islemine dayanikli tiip (cryotiip) igerisine alinip
etiketleme yapilmistir. Dakikada 1°C 1s1 diisiisii saglayarak hiicrelerin hasar
gormeden saklanmasini saglayan hiicre sogutma kabi (Nalgene, Thermo Fisher
Scientific, Amerika Birlesik Devletleri) igerisinde -80 C’lik sogutucuda bir giin

bekletilen tiipler bir glin sonra s1v1 azot tankina kaldirilmstir.

MTT (Sigma, ABD), iireticinin Onerisi dogrultusunda 5 mg/ml son konsantrasyon
olacak sekilde DMEM ile sulandirilmigtir. Olusan siispansiyon 2’ser ml’lik tiiplere

porsiyonlanmis ve -20 C’de stoklanmustir.
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Kocaeli Universitesi Miihendislik Fakiiltesi Metaliirji ve Malzeme Miihendisligi Toz
Metalurjisi Laboratuari’nda hazirlanan alasimlar, otoklavda (Alp, Japonya) 1 atm.
basing altinda 121°C’de 15 dk. bekletilerek steril edildi.

Hazirlanan alagimlarin sitotoksik oOzelliklerin arastirilmasi amaciyla ISO 10993-5
yonergesi [7] ve M. Koike vd. c¢alismasi [84] temel alinarak toksisite deneyleri

gerceklestirilmistir. Tiim iglemler, farkli glinlerde 3 kez tekrar edilmistir.

Onceden steril edilmis olan alasimlar steril penset yardimiyla 35 mm capli hiicre
kiiltiir petrilerine (Nest Scientific, ABD), bir alasim bir petri i¢erisinde olacak sekilde
birakilmistir. T-75 flask igerisinde tiretilen Hela hiicreleri yiizeyden kaldirilmis ve
hiicre sayim islemi gercgeklestirilmistir. Hiicreler 131.500 hiicre/ml olacak sekilde
besiyeri ile sulandirilmigtir. Olusan hiicre siispansiyonundan her bir petri igerisine
1,5 ml ilave edilmistir. Petrilerdeki hiicre yogunlugu 22.000 hiicre/cm? olarak
hesaplanmustir. Igerisinde alasim ve hiicre bulunan petriler, % 5 CO; igeren
+37°C’lik etiivde inkiibasyona birakilmistir. 72 s. sonra petriler etiivden ¢ikarilarak
kabin igerisine alinmistir. Alagimlar steril penset yardimiyla dikkatlice petrilerin
icinden ¢ikarilmigtir. Hiicrelerin tizerindeki besiyeri dokiilmiis, hiicreler 2 kere steril
PBS ile yikanmistir. Stoktan g¢ikarilan MTT (5 mg/ml) PBS ile sulandirilarak 1
mg/ml’lik konsantrasyon elde edilmistir. Olusan bu soliisyondan tiim petrilere 2’ser
ml ilave edilmistir. Petriler % 5 CO, iceren +37 C’lik etiivde 3 s. inkiibe edilmistir.
Ucg saat sonunda, petriler etiivden ¢ikarilarak kabin icerisine alinmustir. Bu asamada
hiicrelerin {izerinde mor renkte formazan bilesiklerinin olustugu goézlenmistir.
Hiicreler tizerindeki MTT soliisyonu dokiilmiis tiim petrilerin tizerine 1 ml DMSO
eklenmis ve homojen bir soliisyon elde edilene kadar pipetaj yapilmistir. Bu asamada
soliisyon mor renge donmistiir (Sekil 5.12). Her bir petriden 200 pL’lik 3 6rnek
alinip 96 kuyulu mikroplate’lere sirayla birakilmistir (Sekil 5.13). Plate icerisindeki
ornekler ELISA cihazinda (Thermo Multiskan FC, ABD) 560 nm dalga boyunda

okutulmustur.
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Sekil 5.12 Hiicreler tizerine DMSO eklenmesi sonrasinda,
formazan bilesiginin ¢dziilmesi ile olusan mor renkli soliisyon
goruntisu
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DOOOOOOOOOOO
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000000000
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0100000000 0e]e
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Sekil 5.13. 96 kuyulu plate igerisine koyulan Orneklerin
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6. BULGULAR VE TARTISMA
6.1. Yogunluk Sonuclari

Arsimet prensibiyle yapilan yogunluk Ol¢iimleri sonucunda artan alasimlama
elementleri miktariyla yogunlukta beklendigi gibi artma oldugu gozlenmistir.
Sinterlenmis numunelerde % 95-99 arasinda degisen degerlerde yogunluk degerleri
elde edilmistir. Numunelerin Arsimet prensibi ile elde edilen yogunluk degerleri
Sekil 6.1’de verilmistir. Ti-5Al-2,5Fe alasimina % 5 Cu ilave edilmesi ile elde edilen
yogunluk artis1 % 2 olarak dl¢tilmistiir. % 5 Ag ilavesinde ise yogunluk artis1 % 4’e
cikmistir. % 5 Cu ve 5 Ag ilave edilen alasimda yogunluk degeri, Ti-5Al-2,5Fe
alagimina gore % 8 artmistir. Xiao vd. yaptiklari ¢alismada Ti-5Al-4Mo-4V alagimi
igerisine 0, 2, 5 ve 10 oranlarinda (% agirlik¢a) yapilan Ag ilavesi ile alasim

yogunlugunun arttigin1 gézlemlemislerdir [64].

(a) (b) —a— Ti-5Al1-2,5F¢

Ii-5A1-2,5Fe+5Cu+5Ag
. /-

_~

>
rY
b

4,484

Ti-5Al-2,5Fe /
34 -

4,40 = 443

Yogunluk g/cm’
Yogunluk (g/em’)

T T T : : : :
1 2 3 I 2 3 4

Numuneler Cu Miktar (% agirhk)

—a—Ti-5Al-2,5Fe
/-
-
./

T T T T
1 2 3 4

Yogunluk (g/cm’)

4.46 4

Ag Miktan (% agirhk)

Sekil 6.1. Yogunluk 6l¢iimii sonucu elde edilen degerler (a) saf Ti, Ti-
5Al-2,5Fe ve Ti-5Al-2,5Fe+5Cu+5Ag, (b) Ti-5Al-2,5F¢ alasimima Cu
etkisi ve (c) Ti-5Al-2,5Fe alasimina Ag etkisi
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6.2. Mekanik Testler

6.2.1. Sertlik testi sonuglar:

- 4004 (b) ®  Ti-5Al-2,5Fe
4504 (@) Ti-5A1-2,5Fe+5Cu+5Ag AL 2

Sertlik (HV)
Sertlik (HV )

Ti-5A1-2,5F¢ 100

Numune Cu Miktan (%)

400 (¢) [ = Ti-5Al-2,5F¢]
3504
3004
2504

2004

Sertlik (V)

150

1004

504

i 3
Ag Miktari (%)

Sekil 6.2. Sertlik testi sonuglar1 (a) saf Ti, Ti-5Al-2,5Fe ve Ti-5Al-
2,5Fe+5Cu+5Ag, (b) Ti-5Al-2,5Fe alagimina Cu etkisi ve (c¢) Ti-5Al-
2,5Fe alagimina Ag etkisi

Sertlik sonucu elde edilen degerler Sekil 6.2°de gosterilmistir. Saf Ti’den elde edilen
sertlik degeri yaklasik 225 HV iken, Ti-5Al-2,5Fe alasiminda sertik degeri 265 HV
ve Ti-5Al-2,5Fe+5Cut5Ag alagiminin sertlik degeri yaklastk 410 HV olarak
Olgtilmiistiir (Sekil 6.2 (a)). Ti-5Al-2,5Fe alasimina 1, 3 ve 5 oranlarinda ilave edilen
Cu miktar1 ile birlikte sertlikte onemli degisiklikler oldugu Sekil 6.2 (b)’de
goriilmektedir. Ti-5Al-2,5Fe alagimi igerisine % 1 Cu ilavesiyle sertlikte artig
meydana gelmis (264—292 HV), ardindan yapilan % 3 Cu ilavesiyle bir diisiis
yasanmistir (245 HV). % 5 Cu ilavesinde ise sertlik degeri yeniden yiikselmeye
baslayarak 263 HV degerine ulasmistir. Sertlik degerlerinde olusan bu degisimin
nedeninin XRD sonuglarinca gézlenen gevrek karakterli intermetalik fazlarm % 1 Cu
ilavesiyle kaybolmasi ve artan Cu miktar ile birlikte (% 3 ve 5) yapida yeni
intermetalik fazlarin olusmasi sonucu sertligin yeniden artmaya baslamasi ile

iliskilendirilmistir.
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Ag ilavesinin etkisi Sekil 6.2 (c)’de goriildiigii gibidir. Ti-5Al-2,5Fe igerisine % 1 Ag
ilavesi ile sertlikte bir yiikselis meydana gelmistir (264—328 HV). Ardindan artan
Ag miktari ile birlikte sertlikte kademeli azalma meydana geldigi goriilmiistiir. % 3
Ag ilavesiyle alasimin sertligi 311 HV iken % 5 Ag ilavesiyle sertlik degeri 292 HV
degerine kadar azalma gostermistir. Chen vd. yaptiklari ¢alismada benzer sonuglar
elde edilmistir. Calismalarinda Ti igerisine % 1, 3 ve 5 oranlarinda Ag ilave etmis
ardindan 15-30 MPa basing altinda 900 °C’de sicak pres yontemi ile sinterleme
islemine tabi tutmuslardir. Elde ettikleri sonuglara gore artan Ag ilavesi ile sertlikte

diisme oldugunu goézlemlemislerdir [60].
6.2.2. Egme testi sonuclari

Egme testleri sonucunda elde edilen egme mukavemeti-yer degistirme diyagramlari
Sekil 6.3’te gortldigi gibidir. Sekil 6.3 (a)’da saf Ti, Ti-5Al-2,5Fe ve Ti-5Al-
2,5Fe+5Cu+5Ag alasimlarinin egme testi sonuglari gosterilmistir. Bu diyagrama gore
en disiik egme mukavemeti degeri saf Ti (700 MPa) numunesine aittir. Ti-5Al-2,5Fe
numunesinde elde edilen egme mukavemeti degeri 1190 MPa ve Ti-5Al-
2,5Fe+5Cu+5Ag numunesinden elde edilen deger 1360 MPa’dir. Yal¢in vd.
yaptiklart ¢aligmada biyomedikal Ti alagimlarmi (Ti-6Al-4V, Ti-5Al-2,5Fe ve Ti-
6AIl-7Nb) geleneksel toz metalurjik yontemlerle tiretmis ve 3 nokta egme testine tabi
tutmugslardir. Ti-5Al-2,5Fe alagimin ii¢ nokta egme testinden elde ettikleri sonuca

gore egme mukavemeti degeri yaklasik 1000 MPa civarindadir [40].

Sekil 6.3 (b)’de Ti-5Al-2,5Fe alasimina Cu ilavesinin egme mukavemetindeki
degisimi gosterilmistir. Ti-5Al-2,5Fe alagiminin egme mukavemeti degeri (1190
MPa) ile kiyaslandiginda % 1 Cu ilavesi ile egme mukavemeti degeri artmistir (1270
MPa). Ancak % 3 Cu miktarinda egme mukavemeti degeri diisme gostermistir (970
MPa). % 5 Cu eklenen alasimda ise egme mukavemeti degeri yeniden artarak 1120
MPa degerine ulasmistir. Egme mukavemeti degerindeki bu dalgalanma, sertlik testi
sonuglarindakine benzerdir. XRD sonuglarina gore Ti-5Al-2,5F¢ alagimi igerisinde a,
B, TisAl, Ti,Als fazlar gozlenmis, % 1 Cu ilave edildiginde ise a, B, TizAl ve TisCuy
fazlar1 gozlenmistir. Ortaya cikan bu yeni TizCus intermetaligi yapinin egme

mukavemetini arttirmaktadir. % 3 Cu ilavesi yapilan alasimda ise TizAl fazi
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kaybolarak mukavemet degerini diisiirmektedir. % 5 Cu ilavesiyle yapida gozlenen

a, B, TizCuy ve yeni olusan Ti,Cu mukavemet degerlerini tekrar arttirmaktadir.

Ag ilavesinin de benzer sonuglar ortaya ¢ikardigi Sekil 6.3 (c)’de goriilmektedir.
Artan Ag miktar1 hem egme mukavemetinde hem de uzamada artma gostermistir. %
1 Ag ilavesiyle 1240 MPa egme mukavemeti elde edilirken, % 3 Ag ilavesiyle bu
deger 1370 MPa ve % 5 Ag ilavesiyle 1750 MPa degerine ulasmistir. Artan Ag
ilavesiyle egme mukavemeti ve uzamada olusan artig sertlik sonuclariyla paralellik
gostermektedir. Sertlik sonuglarina gére Ag miktarinin artmasi, sertlik degerinde

diisiise sebep olmaktadir.
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Sekil 6.3. Egme mukavemeti sonuglari (a) saf Ti, Ti-5Al-2,5Fe ve Ti-5Al-
2,5Fe+5Cu+5Ag, (b) Ti-5Al-2,5F¢ alasimina Cu etkisi ve (¢) Ti-5Al-2,5Fe
alasimina Ag etkisi

Egme testi sonucu olusan kirilma yiizeylerinin SEM goriintiileri Sekil 6.4°te
gosterilmistir. Saf Ti’de olusan kirilma yiizeyinin goriintiisiinden (Sekil 6.4 (a))
partikiillerin yogun deformasyona ugradigi ve kirilmanin partikiiller arasindan, yani
boyun bolgelerinden gerceklestigi soylenebilir. Bilindigi gibi saf Ti, HSP a yapisina
sahiptir. HSP kristal yapisinin, HMK B ya gore kayma diizlemlerinin az olmasi

sebebiyle, yap1 gevrek karakterli olmaktadir. Sekil 6.4 (b)’de kirilma ylizeyinin saf
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Ti’ye gore daha siinek karakterli oldugu, kirilma bolgesinde gozlenen peteksi yapi
olusumundan anlagilmaktadir. Al ve Fe alasim elementlerinin ilavesiyle oda

sicakliginda o+f yapist kararli olmus, bu da kirilma karakteristigine yansimastir.

Sekil 6.4. Egme deneyi sonucu olusan kirik yiizeylerin SEM goriintiileri (a) saf Ti
500X, (b) Ti-5Al-2,5Fe 500X, (c) Ti-5Al-2,5Fe+5Cu+5Ag 500X

Sekil 6.4 (c¢)’de Ti-5Al-2,5Fe+5Cut5Ag alasiminin egme sonucu olusmus kirilma
yiizeyi goriilmektedir. Yapida uzunlamasma olusmus oyuklar, klivaj kirilma
yiizeyleri ve lokal peteksi bolgeler gozlenmektedir. Benzer sekilde, Li vd. yaptiklar
calismada, toz metalurjik yontemle iiretilmis Ti’un kirilma yiizeyini incelemisler ve
Sekil 6.4 (c)’deki kirilma karakteristigine benzer bir kirik yiizey elde etmislerdir.
Kirilma karakteristiginin transkristalin kirtlma, klivaj kirtlma ve lokal siinek kirilma

boélgelerinden olustugunu agiklamislardir [85].
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Sekil 6.5. Cu ilaveli alagimlarin kirik yiizeylerinin SEM goriintiileri (a) Ti-5Al-
2,5Fe+1Cu ve EDX analizi, (b) Ti-5Al-2,5Fe+3Cu ve (c) Ti-5Al-2,5Fe+5Cu

Sekil 6.5’te Ti-5Al-2,5Fe alasimma Cu ilavesinin kirilma davranisina etkisi
gosterilmistir. Kirilma yiizeylerinde, Sekil 6.3 (b)’deki diyagram sonuglarina benzer
etkiler olustugu gozlenmistir. XRD sonuglar1 referans alindiginda Ti-5Al-2,5Fe
alagimina (Sekil 6.5 (b)) % 1 Cu ilavesiyle olusan kirilma yiizeyinde, olusan TizCuy
intermetalik bilesigi ile gevrek kirilma boélgeleri artmistir. % 3 Cu ilavesiyle TizAl
intermetalik bilesiginin kaybolmasi, peteksi kopma bolgeleri ve uzamis bosluklar
igeren siinek kirilma bdlgelerinin olugmasina sebep olmustur. Artan Cu miktar ile
TisCus ve TipCu fazlar artarak parlak goriiniimlii gevrek kirllma bolgeleri
olusturmus, ayrica yapida B fazinin da bulunmasindan dolayi siinek kopma bdlgeleri

(lifsi yapida) de varligin1 korumustur.
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Sekil 6.6. Ag ilaveli alasimlarin kirik yiizeylerinin SEM goériintiileri ve (a) Ti-5Al-
2,5Fe+1Ag ve EDX analizi, (b) Ti-5Al-2,5Fe+3Ag ve (¢) Ti-5Al-2,5Fe+5Ag

Sekil 6.6 Ag ilaveli alasimlarin, egme sonucu kirik ylizey goriintiilerini
gostermektedir. Artan Ag ilavesinin etkisiyle yogun deformasyonla sekil degistirmis
bosluklar ve peteksi kirilma bolgelerinde artma oldugu gézlenmistir. Tokluk artisina
isaret olan bu yapilar Ag miktarinin artmasiyla, yapida daha homojen bir dagilima
sahip olmustur. Takahashi vd. yaptiklar1 ¢calismada Ti igerisine % 22,5, 27,5 ve 30
oranlarinda Ag ilavesi yapilmig ve artan Ag miktariyla yapida stinekligin arttigini

gozlemlemislerdir [86].
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6.3. Goriinti Analizi
6.3.1. SEM ve EDX

Ti-5Al-2,5Fe alagiminin farkli biiyiitmelerdeki SEM goriintiileri  Sekil 6.7°de
gosterilmistir. Bilesim icerisindeki alasim elementlerinin etkisiyle olusan o+f yapist,
yiiksek biiylitmedeki SEM goriintiisiinde net bir sekilde gozlenmistir (Sekil 6.7 (c)).
Alasim igerisine Al ilavesiyle olusmus es eksenli, ignesel ve kaba taneli a yapilari ve

Fe etkisiyle olusmus B yapisi net bir sekilde goriilebilmektedir.

Sekil 6.7. Ti-5Al-2,5Fe alasgimmin (a) 500X , (b) 1000X biiyiitmedeki SEM
gorlintiisii ve (c) 2000X biiyiitmedeki SEM goriintiisii ve EDX analizi
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Ti-5Al-2,5Fe+5Ag alasimindan elde edilen elementel dagilim analizi Sekil 6.8’de

goriildiigh gibidir. Elementel dagilimin homojen bir sekilde olustugu sdylenebilir.

SEM Ti

Al Fe
Cu

Sekil 6.8. Ti-5Al-2,5Fe+5Cu alasiminin elementel dagilim analizi
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Ti-5Al-2,5Fe+5Ag alasimindan elde edilen elementel dagilim analizi Sekil 6.9°da

goriildiigii gibidir. Elementel dagilimin homojen bir sekilde olustugu sdylenebilir.

SEM Ti

Sekil 6.9. Ti-5Al-2.5Fe+5Ag alasiminin elementel dagilim analizi
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6.3.2. Optik Mikroskop

| 50um | 3 i

Sekil 6.10. Ti-5Al-2,5Fe alasgimmin (a) 20X ve (b) 50X, Ti-5Al-
2,5Fet5Cut5Ag alasimmin (¢) 20X ve (d) 50X, Ti-5Al-2,5Fe+5Ag
alasgiminin (e) 20X ve (f) 50X optik mikroskop goriintiileri

Sekil 6.10’da Ti-5Al-2,5Fe, Ti-5Al-2,5Fe+5Cu+5Ag ve Ti-5Al-2,5Fe+5Ag
alagimlarinin optik mikroskop goriintiileri verilmistir. Tiim alasimlarda o+f yapisinin
olusturdugu Widmanstatten yapist gorilmektedir. Sekil 6.10 (c)’de o+ yapisin
cevresinde olusan agik renkli bolgenin artan Cu ve Ag miktar: ile yapidaki diger
elementlerle olusturdugu farkli fazlar nedeniyle olugmustur. Ti igerisinde

¢oziinmeden kalan elementler tane sinirlarinda birikerek yeni intermetalik fazlar
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olusturmaktadir. Sekil 6.10

goriilmektedir.

6.4. XRD Sonuclar

(e-f)’de ise yapmin ¢ok daha homojen dagildigi
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Sekil 6.11. XRD sonuglar1 (a) saf Ti ve Ti-5Al-2,5Fe, (b) Cu
ilavesinin etkisi, (c) Ag ilavesinin etkisi
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Sekil 6.11. (Devam) XRD sonuglar (a) saf Ti ve Ti-5Al-2,5F¢, (b)
Cu ilavesinin etkisi, (c) Ag ilavesinin etkisi

Sekil 6.11 sinterlenmis numunelerden elde edilen XRD sonuglarin1 gostermektedir.
Sekil 6.11 (a)’da saf Ti ile Ti-5Al-2,5Fe XRD sonuglar1 verilmistir. Saf Ti XRD
sonuglarinda, yapida sadece o ve Ti,O3 piklerine rastlanmis iken, alasim
elementlerinin (Al, Fe) etkisiyle yapida a ve B fazinin ve intermetalik fazlarin
olustugu gorilmistiir (TizAl, TizAls). Ti-5Al-2,5Fe alasimina Cu ilavesinin etkisi
sekil 6.11 (b)’de goriilmektedir. Ti-5Al-2,5Fe alasimi a, p ve intermetalik Ti-Al
fazlarindan olusurken, yapiya Cu ilavesiyle birlikte Ti,Als pikinin kaybolup yerine
once TizCus, artan Cu miktariyla da Ti,Cu intermetalik bilesiklerin olustugu
gozlenmistir. Ren ve d. yaptiklar1 g¢alismada Ti-6Al-4V igerisine 1, 3 ve 5
oranlarinda (% agirlikga) Cu ilave etmisler, XRD sonuglarinda artan Cu miktariyla
Ti;Cu’nun alasgim igersindeki dagiliminin arttigin1 gosteren, pik siddetinde artma
oldugunu gozlemlemislerdir [56]. Benzer bir durum Sekil 6.11 (c)’de de
gozlenmistir. % 1 Ag ilavesiyle TioAls, 22 ve 24° deki pikler kaybolmus, 62° de yeni
bir Ti,Als pikinin olustugu gozlenmistir. Artan Ag mitar ile B fazinin arttigi ve
yapida doniismeden kalan Ag piklerine rastlanmistir. Xiao vd. yaptiklar1 caligmada
Ti-5Al-4Mo0-4V alagimina artan oranlarda Ag ilavesi yapmislar ve artan Ag
miktariyla birlikte XRD sonuglarinda f fazin1 gosteren piklerin de arttigini

gozlemlemislerdir [64].
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6.5. Biyolojik Test Sonuclari
6.5.1. Antibakteriyel etki sonuglari

Antibakteriyel test sonuglar1 Tablo 6.1’de gorildigi gibidir. Cu ve Ag ilavesinin E.
coli ve S. Aureus bakteri sayisinda 6nemli degisiklikler olusturdugu gézlenmistir. Cu
ilaveli alagimlarda S. aureus koloni liremesi gdzlenmezken, Ag ilaveli alagimlarda ise
E. coli ile yapilan deneyde, alasim yiizeyinde koloni olusumuna rastlanmamistir. Cu
ve Ag’nin birlikte ilave edildigi Ti-5Al-2,5Fe+5Cu+5Ag alasiminda ise E. coli ile
yapilan testlerde lireme goriilmemis, S. Aureus ile yapilan calismalarda ise koloni
olusumu gozlenmistir. Zheng Ma vd. yaptigi ¢calismada Ti-6Al-4V igerisine % 5 Cu
ilave etmis, ardindan farkli sicakliklarda 1si1l islem ve yaslandirmaya tabi tutarak,
alasimin S. Aureus ile antibakteriyel test uygulamislardir. Elde ettikleri sonuglarda
saf Cu tlzerinde hi¢ bakteri liremedigi ve 1sil isleme tabi tutulan Ti-6Al-4V+5Cu
alasiminin antibakteriyel Ozelliklerinin Cu’suz olana gore daha iyi oldugu
gozlemlenmistir [11]. Benzer bir sonuca ¢alismamizda da rastlanmigtir. Ti-5Al-2,5Fe
igerisine % 1, 3 ve 5 oranlarinda katilan Cu ile numune yiizeyinde S. Aureus koloni
olusumu gozlenmemistir. Ren vd. yaptiklari ¢alismada, Ti-6Al-4V igerisine % 1, 3
ve 5 oranlarinda Cu ilave etmis ve antibakteriyel o6zellikleri arastirilmistir. Elde
edilen sonuglara gore artan Cu miktar1 ile koloni sayisinda azalma oldugu
gozlenmistir [56]. Yapilan birgok ¢alismada Ti igerisine Cu ve Ag ilavesinin

antibakteriyel etkiyi arttirdig1 gézlemlenmistir [48, 58, 87].

Tablo 6.1. E. Coli ve S. Aureus koloni sayilarindaki degisim

Escherichia coli Staphylococcus aureus
Koloni Koloni Koloni Koloni
Malzeme Sayisi Sayisi Sayist Sayist
(20 pul) (CFU/mI) (20 u) (CFU/ml)
Saf Ti 62 3100 7 350
Ti-5Al-2,5Fe 96 4800 1 50
Ti-5Al-2,5Fe+1Cu 117 5850 0 0
Ti-5Al-2,5Fe+3Cu 0 0 0 0
Ti-5Al-2,5Fe+5Cu 0 0 0 0
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Tablo 6.1. (Devam) E. Coli ve S. Aureus koloni sayilarindaki degisim

Ti-5Al1-2,5Fe+1Ag 0 0 0 0

Ti-5Al1-2,5Fe+3Ag 0 0 2 100
Ti-5Al-2,5Fe+5Ag 0 0 2 100
Ti-5Al-2,5Fe+5Cu+5Ag 0 0 3 150
Kontrol 76 3800 170 8.500

6.5.2. Sitotoksisite testi sonuclar:
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Numuneler

Sekil 6.12. Sitotoksite testi sonucu hiicrelerde meydana gelen
% azalma

Sekil 6.12°de alasimlarin sitotoksisite test sonuglari gosterilmistir. Elde edilen
sonuclara gore alasimlarin hicbirinde standartlarca belirlenen hiicre canliligindaki
azalma % 30 degerini gegmemistir [8]. Bunun anlami test numunelerinin sitotoksik
etki agisindan standartlara uygun oldugudur. Numunelerin kendi aralarinda farkl
sitotoksik etkiye sahip oldugu gozlenmistir. Elde edilen sonuglara goére en az
sitototoksik etki gosteren alasim Ti-5Al-2,5Fe+3Ag iken en fazla sitotoksik etki
gosteren alagim Ti-5Al-2,5Fe+1Ag olmustur. Ti-5Al-2,5Fe alasimi Cu ilaveli
alagimlara gore daha az sitotoksik etki gostermis ancak Tablo 6.1°deki sonuglarla
kiyaslandiginda antibakteriyel 6zellik agisindan Cu ilaveli alasimlardan daha koti

antibakteriyel etkiye sahip oldugu goézlenmistir. Ancak Cu ilaveli Ti-5Al-2,5Fe
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alasimlar1 hem sitotoksisite agisindan standartlara uygun olmalari hem de giicli
antibakteriyel ozellikler gdstermesi sebebiyle, biyouyumluluklarinin Ti-5Al-2,5Fe

alasimina gore daha iistiin oldugu diisiiniilmektedir [48].
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SONUCLAR VE ONERILER

Ti-5Al-2,5Fe alasimina Cu ve Ag ilavesinin etkisiyle meydana gelen mekanik,
antibakteriyel ve sitotoksik 6zellikler incelenmistir. Artan oranda Cu ve Ag ilavesi

alasim yogunlugunu % 2-8 arasi arttirmistir.

Sertlik sonuglarinda Cu ilaveli alasimlarda sertlik degerinde dnce bir diisiis, ardindan
yiikselis gozlenmistir. Ag ilavesi ise alasim sertligini diisiirmiistiir. Elde edilen bu
sonuclar, XRD analizine gore yapida olusan veya kaybolan fazlar ve daha once

yapilmis benzer ¢alismalarla kiyaslanarak yorumlanmustir.

Egme testi sonuglarinda Cu ve Ag’nin alasimin siinekligini arttirdigi sonucuna
vartlmistir. Cu ilavesinin egme testi diyagramlarinda, sertlik sonucglarina benzer bir
diisme ardindan yiikselme gozlenmistir. Bu durum da XRD sonuglarna gore
aciklanmistir. Egme sonucu olusan kirik ylizeylerin morfolojisi kirilma karakteristigi

hakkinda bilgi vermistir.

Ti-5Al-2,5F¢ alagiminda olusan a+f yapisi, SEM analizinden elde edilen sonuglarda
gosterilmistir. Elementel dagilim analiz sonuglarma dagilimin homojen oldugu

goziikmektedir. Bu sonu¢ mekanik alagimlamanin yeterli oldugunu gostermektedir.

Daglanmis numunelerden alinan optik mikroskop goriintiilerinde Cu ve Ag
alagimlarmin birlikte ilave edildigi Ti-5Al-2,5Fe-5Cu-5Ag alasiminda a+f yapisi

cevresinde kalin bir intermetalik tabakasinin olustugu gozlenmistir.

XRD sonuglari, sertlik ve egme testi sonuglarinin yorumlanmasinda biiyiik bir fayda
saglamistir. Yapida olusan fazlarin tayininin, mekanik 06zelliklerde olusacak

degisimin yorumlanmasinda kullanilmistir.

Antibakteriyel ozellik testleri sonucunda, S. aureus koloni olusumu Cu ilaveli
numunelerde gézlenmezken Ag ilaveli numunelerde ise E. coli bakterilerinde tireme

gbzlenmemistir.
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Sitotoksisite testlerinden elde edilen sonuglara gore tiim numunelerde hiicre
sayisindaki azalma % 30’u gegmemistir, yani standartlara gore numuneler sitotoksik
degildir. Numunelerin kendi aralarinda sitotoksisite degerli degismektedir. Cu ilaveli
numunelerde artan Cu miktartyla hiicre sayisindaki azalmanin arttigi gorilmiistiir.
Ag ilaveli numunelerde ise azalma ardindan artma gozlenmistir. Sitotoksik 6zelligi
en diisiik olan numunenin Ti-5Al-2,5Fe+5Cu+5Ag ve en yiiksek olan alagimin Ti-
5Al-2,5Fe+1Ag oldugu tespit edilmistir.

Calisma sonunda, Cu ve Ag ilavesi ile Ti-5Al-2,5Fe alasiminin antibakteriyel ve
sitotoksik Ozelliklerinin mekanik ozellikler ile birlikte 6nemli derecede gelistigi
goriilmiistiir. Insan viicudu korozif bir ortamdir. Bu sebeple biyomalzeme olarak
kullanilacak olan malzemenin korozyon testleri yapilmasi gereklidir. Ti
alasimlarinda en 6nemli konulardan biri korozif 6zelliklerdir. Calismanin devaminda
tim bu yapilan testlere korozyon testlerinin de dahil edilmesinin yararli olacagi

distiniilmektedir.
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