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OZET

MEKANIK OZELLIKLERi GELISTIRILMiS BIYOUYUMLU iMPLANT
MALZEMELERININ URETIMINDE ASIRI PLASTIK DEFORMASYON
TEKNiIGININ UYGULANMA KOSULLARININ ARASTIRILMASI

Asl GUNAY BULUTSUZ

Makina Miihendisligi Anabilim Dal

Doktora Tezi

Tez Danismani: Prof. Mehmet Emin YURCI
Es Danisman: Prof. Dr. M. Numan DURAKBASA

Gergeklestirilen tez ¢alismasinda alfa fazl saf titanyum ve yakin beta fazh Til3Nb13Zr
alagimina es kanal agil presleme (EKAP) islemi, beta fazli Til3Nb13Zr alasimina
hidrostatik ekstriizyon (HE) islemi uygulanmis ve ultra ince taneli biyouyumlu malzeme
elde edilmistir. Her iki teknik ile elde edilen Ti13Nb13Zr alasimlarinin mekanik ve mikro
yapisal ozellikleri kiyaslanarak asiri plastik deformasyonun (APD) uygulama kosullari
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incelenmistir. EKAP islemi ile saf titanyum ve Til3Nb13Zr malzemeleri farkh sicaklik ve
paso degerlerinde ekstriizyon islemine tabii tutulmus, deformasyon sonrasi meydana
gelen degisimlerin sebep oldugu mekanik o6zellikler ve olugan son mikro yapi
incelenmis ve teknigin uygulama kosullari arastirilmistir. Literatiirde simdiye kadar
gergeklestiriimemis, ardistk pasolar igin  farkli  sicakliklarda EKAP islemi
gercgeklestirilerek olugan mikro yapisal degisimler degerlendirilmistir.

Gahsmada ilk halde 260 nm beta lamellere sahip Ti13Nb13Zr her iki teknik ile; 58 um
capl tanelere sahip saf titanyum EKAP teknigi ile ultra ince taneli (UIT) hale
getirilmistir. Nano boyutta incelemeleri gergeklestirmek amaci ile Geri Sagilimli
Elektron Difraksiyonu (EBSD) ve gegirimli elektron mikroskobu (TEM) kullaniimistir.
EBSD teknigi daha biylk bir alan Gizerinden inceleme gergeklestirmektedir. Bu sebeple
tane boyutu 6lcimu icin EBSD kullaniimistir. EBSD ve TEM analizlerinden faydalanarak
sirasi ile EKAP ve HE teknikleri ile elde edilen UiT numunelerin ortalama tanecik boyutu
EKAP saf Ti icin 550 nm, HE Ti13Nb13Zr icin beta lamellerin genisligi 80 nm olarak
tespit edilmistir. EKAP ile elde edilen Ti13Nb13Zr'de HE'de elde edilen beta lamelli
yapinin olmadigl ardisik rotalar sebebi ile tanelerin yuvarlaklastigi gézlemlenmistir.
EBSD analizlerinde 8 paso EKAP Ti13Nb13Zr ortalama tane boyutu yaklasik 410 nm
olarak belirlenmistir. Tane boyutu olcimu icin her iki teknikte TEM incelemelerinden
faydalanirken, EKAP ile elde edilen UIT saf Ti icin XRD &l¢iimleri sonucundan vyola
cikilmis, teorik olarak Williamson-Hall denkleminden faydalanarak hesaplanmis ve
yaklasik tane boyutu 420 nm olarak bulunmustur. Mekanik dayanimlarini yiikseltmek
icin gerceklestirilen asir plastik deformasyon islemleri sirasi ile EKAP islemi ile saf
titanyumun dayanim degeri yaklasik ~1.5 katina yukselirken Ti13Nb13Zr'daki artis 60
MPa (~ 1. 1 kati) gibi bir degerle nispeten daha az olmustur. HE islemi ile elde edilen
Ti13Nb13Zr numunelerin dayanim degeri ise ~1.41 kat artmigtir. HE ile imal edilen
Ti13Nb13Zr'un siineklik degeri 19.56 mm’dan 9.032 mm degerine dismustlr. EKAP ile
imal edilen Til3Nb13Zr'da 8 paso sonrasi bu deger 6.91 mm olarak tespit edilmistir.
EKAP ile imal edilen saf titanyumun suineklik degerinin uygulanan EKAP islemi sonrasi
Til3Nb13Zr'da oldugu gibi azaldigi gozlemlenmistir. Nitekim titanyumun kopma
uzamasl degeri 13.90 mm’den, 8 paso sonrasi 8.34 mm’ye dismistir. Deneysel
tasarim yapilarak en uygun imalat sartlarinin arastirildigi EKAP islemi igin 0.1 mm/sn
pres inis hizi, 300 °C islem sicakligi ve ardisik pasolar arasi B. yonelimi homojen
mikroyapi igin ideal parametreler olarak tespit edilmistir. Kalite karakteristigi olan
mikro yapinin homojenligi sertlik dagilimina goére tespit edilmistir. Sicak ve soguk
rotalarin bir arada degerlendirildigi orijinal ¢alismada ise EKAP islem veriminde artis
gozlemlenmistir. 2 paso 450 °C ve 1 Paso 100 °C sonrasinda 1 Paso 450 °C rotasi takip
edilerek elde edilen numuneler kiyaslandiginda gekme dayanimi numunelerde sirasi ile
758.40 MPa ve 792.34 MPa olarak tespit edilmigtir. EBSD incelemesinde 2 paso 450
°C’de basilan tanecigin tane boyutu 1.7 um o6l¢lilmstir. 1 paso 100 °C+ 1 paso 450 °C
rotasi ile imal edilen numunenin tanecik boyutu 1.9 um olarak tespit edilmistir. Taneler
arasindaki aci ise 2 paso 100 °C+1 450 °C, 2 paso 450 °C icin sirasiyla %41 ve %36
olarak tespit edilmistir. Elastiklik katsayisi 2 paso 100 °C+1 450 °C, 2 paso 450 °C
sirasiyla 143.19 GPa ve 152.57 GPa olarak tespit edilmistir. Bltlin bu veriler
incelendiginde distuk ve yilksek sicaklikta gerceklestiriien EKAP isleminde islem
veriminin artirildigi gézlemlenmistir.
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Asiri plastik deformasyon sonrasinda elde edilen mukavemet artisina ragmen EKAP
islemi titanyumun asinma davranisi Uzerinde dnemli bir etkisinin olmadigi asinma
testlerinde tespit edilmistir. Biyolojik uyumluluga katkisini belirlemek amaci ile
gercgeklestirilen hiicre testlerinde ylizey modifikasyonunun ve ultra ince taneli yapinin
olumlu etkisi tespit edilmis, EKAP ile elde edilmis UIT kumlanmis saf titanyum
yuzeyinde 96 saat sonra 6lglilen hiicre miktari 53x10° olurken iR Saf titanyum ylizeyde
40x10* tane hiicre gozlemlenmistir. EKAP ile elde edilmis UIT parlak Ti13Nb13Zr
ylzeyde ise 72 saat sonra 116x10° hiicre gozlemlenirken IT taneli parlak Ti13Nb13Zzr
yluzeyde bu deger 98x10%e artmigtir. Yuzey 1islanabilirlik testinde minimum agi
kumlanmis UIT saf Ti icin tespit edilmistir ve bu deger 14.02°'dir. Abutment implant
sisteminde en kii¢lik parca olan abutment vidasi formunda imal edilen ultra ince taneli
saf titanyum yorulma test standardinda ifade edilen sartlara uygun olarak test edilerek
biyomekanik dayanim ozelligi incelenmis ve abutment implant arasindaki aciklik
konvensiyonel abutment vidasina gore 5.74 um disrtlmastar.

EKAP islemi ile saf titanyum ve TNZ'den elde edilen ultra ince taneli numunelerin
mekanik, ylzey Ozelliklerinin  degerlendirildigi  incelemelerde  biyomedikal
uyumlulugunun iyilestigi  gozlemlenmistir. Mekanik testler ve mikroyapi
incelemelerinde elde edilen sonuglar dogrultusunda disiik ve vyiksek sicakta
gerceklestirilen EKAP isleminde islem veriminin artirildig gézlemlenmistir. HE ve EKAP
APD isleminin uygulandigi TNZ icin mekanik 6zelliklerin biyomedikal uygunluk icin HE
APD islemi ile daha fazla iyilestirilmistir. Saf Ti S4’Un homojen sertlik dagiliminin
arastirildigi optimal islem kosullarinin incelendigi calismada 300 °C, 0.1 mm/sn pres inis
hizi ve B, rotasi olarak tespit edilmistir.

Anahtar Kelimler: Plastik deformasyon, Es Kanal Acili Ekstriizyon, Hidrostatik
Ekstrlizyon, Saf Titanyum, Ti13Nb13Z
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In this thesis alpha phase pure titanium and near beta Ti13Nb13Zr was processed with
Equal Angular Channel Extrusion (ECAE) and Ti13Nb13Zr was processed with
Hydrostatic (HE) extrusion in order to obtain ultrafine grained biomaterials. With these
two techniques efficiency were compared for Ti13Nb13Zr with its mechanical and
microstructural properties. With ECAE procedure different procedure parameters such
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as; process velocity, temperature were used in order to understand its effect on
microstructure and mechanical properties. From this point of view optimal process
parameters were observed for bot pure titanium and Ti13Nb13Zr. A novel ECAE route
was used that combine low and warm temperature in subsequent extrusions. After
application of this combined route its effect on mechanical properties and
microstructure were observed. Initial Til13Nb13Zr were observed and beta lath were
determined with 260 nm width. Initial pure titanium grain sizes were observed as 58
pum. With severe plastic deformation methods these size decreased. For pure titanium
after 8 pass with ECAE the final grain size was determined as 550 nm. For Ti1l3Nb13Zr
after HE procedure beta lath width was observed as 80 nm. After ECAE of Til3Nb13Zr
the final grained were observed to be more granular that HE processed Ti13Nb13Zr
due to the rotations in the subsequent passes. The final grain size was measured as
410 nm from EBSD results. Electron back scattering diffraction (EBSD) and
Transmission Electron Microscope were used for nano-scale investigation. EBSD
measurements were applied in a larger area of specimen which results higher accurate
measurement. Thus, grain size measurements applied with EBSD as far as possible.
Moreover form XRD results grain size of ultrafine grained specimens that
manufactured with ECAE procedure, obtained with Williamson-Hall Approach. With
this method ultrafine grained final grain size concluded as 420 nm. Severe plastic
deformation methods applied in order to improve mechanical strength and for pure
titanium mechanical strength were~ 1.5 times higher than initial state. For ECAE-
Ti13Nb13Zr the maximum tensile strength increased only 60 MPA which equals 1.1
times of initial state. HE- Ti13Nb13Zr ultrafine grained materials maximum mechanical
strength was ~1.41 times higher than initial state. HE- Ti13Nb13Zr ultrafine grained
materials ductility value decreased to 9.032 mm from 19.56 mm. ECAE- Ti13Nb13Zr
ductility decreased to 6.91mm.After ECAE of pure titanium ductility decreased as in
Ti13Nb13Zr. Titanium elongation was decreased to 8.34 mm from 13.90 mm. Despite
of increase in the mechanical properties wear resistant were not increased
significantly. With experimental design of ECAE procedure, optimal process
parameters were obtained as; 0.1 mm/sn extrusion velocity, 300 °C process
temperature and route B.. For this experimental design quality characteristic was
selected as homogeneity of micro structure that obtained from Vickers hardness test.

In order to obtain novel combined temperature routes efficient mechanical tests and
microstructural observations were applied and the tensile strength were determined
for 2 times pressed at 450 °C and 1 Pass 100 °C +1 Pass 450 °C specimens respectively
758.40 MPa and 792.34 MPa. According to the EBSD investigation the grain size of
these two specimen groups measured and for 2 times pressed at 450 °C 1.7 um and for
1 Pass 100 °C +1 Pass 450 °C 1.9 um were found. The angle between grains were
measured as %36 for 2 times pressed at 450 "C and %41 for 1 Pass 100 °C +1 Pass 450
°C. Young modulus of specimens determined as 143.19 GPa for 1 Pass 100 °C +1 Pass
450 °C and 152.57 for 2 times pressed at 450 °C. After analyzing all of these results it
can be concluded that combine temperature route improved process efficient.

In order to understand these ultra-fine grained materials behavior as biomaterials cell
cultures were applied. More over surface modifications were also applied to these
materials in order to understand its effect on ultrafine grained materials. After 96
hours of cell culture the cell quantity were determined as 53x10° for sand blasted
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ultrafine grained pure titanium and this value was 40x10? for initial state. Cell culture
tests also applied to ECAE processed ultrafine grained Til3Nb13Zr and obtained as
116x10° which was 98x10® for initial state. Surface wettability was determined as
14.02° for sand blasted pure titanium which shows it is a hydrophilic surface. This value
was 82.56 ° for initial state. Ultrafine grained abutments and abutments screws were
manufactured and fatigue test were applied according to 1ISO14801 and the micro gap
between implant and abutment decreased 5.74 um.

Mechanical and surface properties for biomedical compability improved with ECAP
procedure for TNZ and pure Ti G4. The novel combined temperature ECAP process
route found to be more productive for pure Ti grade 4. Severe plastic deformation of
TNZ compared for HE ve ECAP processes and HE process found to be more productive
for TNZ as a SPD procedure. The optimal process parmeter for Pure Ti Grade 4 found
to be 300 °C, 0.1 mm/s ram speed, and route B.. In these optimisation study the
guality characteristic was selected as homogenous hardness of microstructure.

Keywords: Plastic Deformation, Equal Channel Angular Extrusion, Hydrostatic
Extrusion, Pure Titanium, Ti13Nb13Zr
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YILDIZ TECHNICAL UNIVERSITY
GRADUATE SCHOOL OF NATURAL AND APPLIED SCIENCES

BOLUM 1

GIRIS

1.1 Literatiir Ozeti

Biyomedikal alanda implant malzemesi olarak kullanilan saf metal ve metal
alasimlarindan o6ncelikli olarak viicuda zarar vermemesi, biyolojik olarak uyumlu
davranig gostermesi ve mekanik sartlari azami 6lglide karsilayabilmesi istenmektedir.
Biyomedikal kullanim icin kemik icerisine verlestirilen implantin mekanik
davraniglarinin mimkin oldugunca kemige yakin olmasina ihtiya¢ duyulmaktadir.
implant malzemesinin mekanik zellikleri viicudun sahip oldugu degerlere yaklastikca,
implant vicut ile birlikte daha uyumlu hareket etmekte ve implantin kullanim émru
uzamaktadir [1-3]. Yapilan literatir arastirmasinda implant kaybina sebep olan
problemler incelenmis ve bu problemlerden birisinin de kiguk kesitli implantin yetersiz
mekanik dayanimi oldugu gézlemlenmistir. Kayiplarin yaklasik %5-20’sinin yik altinda
iken meydana geldigi tespit edilmistir [4-7]. Elde edilen bu veriden glinimizde daha
yuksek dayanima sahip biyouyumlu implant malzemesine ihtiya¢ duyuldugu

anlasiimaktadir.
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Titanyum ve titanyum alasimlar disik elastiklik katsayilari, yiksek korozyon
dayanimlari ve sahip oldugu mekanik 6zellikler sebebi ile yaygin olarak tercih edilen
biyomedikal malzeme gruplari olmustur. Gliniimuzde titanyum ve titanyum alagimlari
her ne kadar azami sartlari saglasa da implantlarin viicut ile daha uyumlu olmasi ve
implant tasarimlarinin gesitliligini artabilmesi amaci ile malzeme 0zelliklerinin
gelistiriimesi gerekliligi olusmustur. Ozellikle ortopedi alaninda kullanilan implantlar
icin malzemenin sahip oldugu elastiklik katsayisinin mimkiin oldugunca duisik ve
kemige yakin olmasi, implantin yik altinda kemigin kirilmasina engel olan bir davranis
sergilemesini saglamaktadir. Bu farkin artmasi durumunda yiik altinda implant kemige
oranla daha fazla esnemekte, cevresinde bulunan kemik Uzerinde stres kalkani
olusturmaktadir [7-10]. Bu durumda implant kemikten daha fazla esneyerek kemik
Uzerinde ekstra ylik olusturmaktadir. Bu ekstra yik olusumu uzun donemde kemikte
doku kaybina ve bolgesel kemik erimesine neden olmaktadir. Hatta kemigin ve
implantin elastikiyet katsayisi arasindaki farkin ¢ok fazla olmasi durumunda kemigin

implantin sebep oldugu ekstra yik sebebi ile kirildigi gdzlemlenmistir [11].

Biyomedikal malzemelerin biyolojik uyumluluk ve mekanik o6zelliklerini gelistirmek
amaci ile implant malzemelerine alasimlama veya plastik deformasyon teknikleri
uygulanmaktadir. Bu iki teknik arasindan yaygin olarak saf titanyum icin alasimlama
teknigi tercih edilmektedir. Glinimuze kadar titanyum 6zellikle basta Al, V olmak izere
bircok farkl ilave malzeme ile alasimlanarak mekanik dayanimi artiriimistir. Ancak
ozellikle vanadyumun viicuda zararli etkisi sebebi ile ilave olarak eklenebilen malzeme
cesitliligi kisithdir. Bunlarin yerine alternatif malzeme arayislari uzun bir dénemdir
sirmektedir [12-13]. Devam eden arastirmalarda titanyum alasimlari igerisinde hem
mekanik ozellikleri yiksek olan hem de elastikiyet kat sayisinin nispeten daha disuk
olan B fazh titanyum alasimlari tercih edildigi gézlemlenmistir. Saf halde a fazina sahip
olan titanyum ile Nb, Zr, Ta, Mo ve Sn gibi farkh alasim elementleri kullanarak B fazi
icyapida kararli hale getirilebilmektedir. Ancak titanyumun alasimlama islemi gerek
tekniginin zor olmasi, gerek bahsi gegen ilave malzemelerin maliyetleri sebebi ile
Uretim giderleri oldukca ylksektir [12-13]. Diger bir teknik olan asir plastik
deformasyon teknigi, mikro yapida degisiklik yaparak tanecik boyutlarinin kiiglilmesini

saglamakta bu sayede mekanik ozelliklerin iyilestirilmesini mimkin kilmaktadir [14-

2



16]. Bunun yani sira tane incelmesinin malzemenin biyolojik uyumluluguna katkida
bulundugu yapilan calismalarda tespit edilmistir [17-18]. Hicre kialtari testlerinde
implantin ylzeyinde hiicre olusumunun 6ncelikli olarak yliksek enerjiye sahip tane
sinirlari boyunca olusmaya basladigi gozlemlenmis, tane siniri arttikca iyilesme
slirecinin de hizlanacagi on gorisiinde bulunulmaktadir [19]. Ayrica birim alanda artan
tane sinirlarinin yizey enerjisini artirdigi bunun da hiicre tutunumunu hizlandirdigi

gozlemlenmistir [20].

Asiri plastik deformasyon (APD) teknikleri mekanik dayanimi artirmak ve biyomedikal
ozelliklerinin gelistirmesine ihtiya¢ duyulan biyomedikal metaller icin ¢ozim niteligi
tasimaktadir. Asiri plastik deformasyon: ylksek basing altinda boyutsal degisim
gerceklestirmeden, malzeme mikro yapisinda yliksek gerinim miktarlari olusturmak
suretiyle tane inceltme islemi olarak adlandirilmaktadir [21]. APD teknikleri ile elde
edilen ultra ince taneli (UiT) yapilar konvansiyonel termo-mekanik islemler ile imal
edilememektedir. Yontem bu yoni ile son yillarda oldukga fazla ilgi gérmektedir. APD
ile elde edilen UIT yapilar biyikltgiu 1 pm’den kiiciik, taneler arasi acinin genis oldugu
yapilar olarak tanimlanmaktadir [21]. G. Langdon’in yaptigi incelemede vurguladigi gibi
APD tekniklerinin kullanimi aslinda antik ¢caga uzanmaktadir. Milattan dnce 200 yilinda
Cin'de celik ustalari tekrarh katlama ve dévme yontemini kullanarak kilic imalati
gerceklestirmislerdir. Unlii Bai-Lian celigi olarak gecen bu malzemeler uygulanan APD
imalat yontemi sayesinde yliksek dayanim ve sertlige ulasmaktadir. Gergeklestirilen
arkeolojik kazilarda arastirmacilar daha sonraki dénemlerde Woots gibi hem yiiksek
sertlige hem de yiksek sicakliklarda stper plastik davranisa sahip olan celige
rastlamislardir. Orta Dogu bdlgesinde gergeklestirilen kazilarda, Suriye bdlgesinde APD
ile imal edilmis Damascus-Sam celigine rastlaniimistir [22]. Antik cagda bu yiksek
dayaniml gelik malzemelerin imal edilmis olmasina karsin mikro yapi o6zelliklerini
inceleyecek teknolojik donanim mevcut degildi. Detayli nanoyapi ve mikro yapi
incelemeleri yapilamiyordu. ilk defa 1930’lu yillarda Harward Universitesinde Profesor
P.W. Bridgman yuksek basing altinda torsiyon ile imal edilmis nano yapili metalleri
detayli olarak incelemislerdir. 1970 tarihinde Profesér H.J.Rack gecirimli elektron
mikroskobu kullanarak asiri plastik deformasyon ile elde edilmis telleri incelemistir

[23]. Bunu takip eden donemde Sovyetler Birliginden Segal ve digerleri calismalari
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devam ettirmis ve EKAP teknigini gelistirmislerdir [24]. Daha sonra ise Valiev ve
digerlerinin mikro yapi incelemeleri icin gecirimli elektron mikroskobu (TEM), geri
yayihmli elektron mikroskobu (GYEM) ve X-Ray teknikleri kullanarak mikro yapidaki
olusumlari gozlemlemislerdir. 1980 sonrasi calismalar Ufa’da Valiev ve digerleri
tarafindan gelistirilerek 6zellikle Al, Cu icin tane incelme mekanizmalari ve mekanik
Ozellikler detayli olarak incelenmistir [25]. Devam eden yillarda bircok farkli APD
metotlari gelistirilmistir. Valiev ve digerlerinin vurguladigi gibi bu farkli metotlarin
karsilamasi gereken temel gereksinimler mevcuttur. Oncelikle APD metodu ultra ince
taneli (<1 um) ve genis acili tane yapisina sahip olmaldir. istenilen ikinci ézellik ise
olusan nano yapinin mimkin oldugunca homojen dagilmis olmasi istenmektedir.
Ucitinct 6zellik ise asiri plastik deformasyona maruz kalmis numunelerin yizeyinde

veya icinde herhangi ¢atlak, hasar bulunmamasidir [14].

Sonraki donemlerde plastik deformasyon ile elde edilmis malzemelerin taninmasi,
mikro yapida meydana gelen deformasyon sistemlerinin anlagilmasi, islem esnasinda
kullanilan parametrelerin etkilerinin anlasiimasi ve verimliliginin artirilmasina yonelik
calismalar devam etmistir. N.H Ahmadeev ve digerlerinin gergeklestirdikleri ¢alismada
EKAP islemi ile genis acili UiT yapili metal imal etmisler ve mikro yapida elde edilen
farkl buyuklikteki taneleri siniflandirmislardir.  Bakir ile 12 pasoda gergeklestirilen
EKAP islemi ile ortalama 210 nm biyikliginde, homojen ve nano yapili numune elde
etmislerdir. TEM ile gerceklestirdikleri tane boyutu ol¢limlerinde ortalama 210 nm
degerini veren tane boyutlarini Gg farkli grupta siniflandirmiglardir. Bu tanelerin en
kiictikleri nano kristaller olarak adlandirilmis ve ¢aplari 100 nm’nin altinda olciImustar.
Bu tanelerin igerisinde kafes dislakasyonlari ¢ok az gézlemlenmistir. Orta buyukltkteki
(400-500 nm) tanelerde ise karmasik olarak dagilmis dislokasyon vyapilari
gozlemlenmistir. Ortalama dislokasyon yogunlugu 5 x 10** m~2 olarak Olgilmustir. Bu
dislokasyon yogunlugun pasolar arasinda numunenin kaliba yerlestirilme yonelimine
gore degistigi yapilan calismalarda vurgulanmistir [26-27]. EKAP rotasinin mikro yapiya
etkilerinin incelendigi c¢alismalarda ise mikro yapi homojenitesi ve islem verimi
artirillmak istenmistir [28-31]. Pasolar gerceklestirildikten sonra yapilan mikro yapi
incelemesinde ardigik pasolar arasinda farkh agillarda ve yodnlerde dondirilerek

yerlestirilen numunelerin yapisinda farkli gerinim dogrultulari olusmaktadir. Bu
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dogrultu degisimleri yeni dislokasyon yapilari olusturarak tane boyutunun incelmesine
sebep olmaktadir. Farkh yonelimlerin farkli deformasyon mekanizmalarina ve
dolayisiyla son mikro yapiya etki ettigi ¢calismalarda vurgulanmistir [32]. V. V Stolyarov
ve digerleri [33] gerceklestirdikleri calismada EKAP islemi sirasinda numunenin kaliba
yerlestirilme ydnelimlerinin mikro yapiya etkilerini incelemislerdir. Calismada B, B, ve
C rotalarini denemislerdir. EKAP islemini 450 °C sicakhkta 90° kalip acisinda
gergeklestirmislerdir. Elde ettikleri numunlerin mikro yapilari, mikrosertlik degerleri,
cekme degerleri, termal kararliliklari incelenmistir. Tane kiigliltme igin en etkili rota B
olarak tespit edilmistir. B, ve C rotasinda uygulanan agi yonelimleri sebebi ile daha ¢ok
uzamis taneler goézlemlenmistir. Calismada uygulanan rotalarin sertlik (izerinde 6nemli
bir etkisine rastlanmazken, B. rotasi ile maksimum c¢ekme dayanimi elde edilmistir.
Numunelerin hepsi termal olarak kararh tespit edilirken, 450 “C’'de gergeklestirilen isil
islemlerde onemli bir tane bliyimesi gerceklesmemistir. Gerceklestirilen bu islem tane
ici ve sinirlarindaki dislokasyon yogunlugunun azalmasini saglamistir.  Ancak bu
calismada son mikro vyapiya ulasmak icin olusan mikro yapi mekanizmalari

incelenmemistir.

I. Kim ve digerlerinin gergeklestirdikleri deneysel galismada titanyumun asiri plastik
deformasyonu sonrasinda mikro vyapisinda meydana gelen sekil degistirme
mekanizmalarini incelemislerdir. Calismada ideal c/a oranina sahip olmayan saf
titanyumun oldukca karmasik kayma sistemleri ve ikizlenme diizlemlerine sahip oldugu
vurgulanmistir. ideal olan c/a olani 1,63 iken saf titanyum bu ideal degere sahip
olmayan 20 elementten birisidir. Titanyumun sahip oldugu hegzagonal yapida sekil
degistirme esnasinda kayma sistemlerinden daha cok ikizlenme mekanizmasinin aktif
oldugu vurgulanmistir. Plastik deformasyon sonrasinda yapida daha ¢ok [1011]
dizleminde gerceklesen paralel ikizlenmis vyapilar gozlemlenirken bu tanelerin
icerisinde daha az dislokasyon yogunlugu gozlemlenmistir [34]. Arastirmacilarin bir
paso ile gerceklestirdikleri bu calisma meydana gelen sekil degisim mekanizmasi ile
ilgili bilgi vermektedir. Uygulanan pasolarin deformasyon miktarina ve tiirlerine
etkisinin yani sira gerinim hizinin da etkisi olduk¢a 6nemlidir. Ornegin EKAP yapilirken
pres hizinin degismesi deformasyon islemi esnasinda meydana gelen akma gerilmesi, i¢

iIsinmayi etkilemektedir [35-39]. Yavas pres hizlari tane sinirlarindan sekil degisimini
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saglayarak dengeli taneler olusturmaktadir [40]. Daha yuksek pres hizlari ise yliksek
akma gerilmesi ve beraberinde kararsiz ic enerjiye sahip tane olusumuna sebep
olmaktadir. M. Moradi ve digerlerinin gergeklestirdigi deneysel incelemede EKAP iglemi
esnasinda olusan deformasyon kesitindeki sicaklik artisini kizil 6tesi kameralar ile
incelenmislerdir. Deneylerinde kizilétesi 1sinlari gegiren bir kalip kullanan aragtirmacilar
deney malzemesi olarak saf kursun kullanmislardir. Ayni zamanda teorik hesaplamayi
gerceklestirmek amaci ile dijital goérintl korelasyon teknigini kullanan arastirmacilar
deneysel hesaplamalari gerceklestirmis ve uygulamali deney ile benzer sonuclar elde
etmislerdir. Arastirmacilar 2-30 mm/s arasindaki hiz araliginda gerceklestirdikleri
deneylerinde deformasyon bdlgesindeki sicaklik artiginin hiz ile dogru orantili oldugunu
sayisal olarak tespit etmislerdir [41]. Slirtiinme sebebi ile olusan sicaklik artisi 6zellikle
yuksek hizlarda gergeklestirilen islemler igin 6nemlidir [40, 42, 43].

islem sicakligi deformasyon parametreleri arasinda diger bir énemli etkili faktérdiir.
Yiksek sicakliklar malzemenin sekil degistirmeye karsi olan direncini disurerek
dislokasyon hareketini saglamakta ve plastik deformasyonu kolaylastirmaktadir [44]. .
Kim ve digerleri sicakligin titanyumun asiri plastik deformasyonu Uzerindeki etkileri
incelenmistir [45]. 200-600 °C arasinda tek paso ile gergeklestirilen incelemelerde
deformasyon mekanizmalarinda farklihk gézlemlenmistir. 200 ‘C'de gerceklestirilen
islemde kayma gozlemlenirken 250 °C’nin iizerinde [1011] diizleminde ikizlenme
gozlemlenmistir. Mikro yapidaki ikizlenme miktarlarindaki artis 350 °C’'ye kadar arttig
gozlemlenirken bu sicakhgin Ustindeki degerlerde ikizlenme yogunlugu diismustdir.
Ayni zamanda 350 °C’ye kadar ikizlenme miktarinin artmis olmasina karsin 250 °C'ye
gore dislokasyon yogunlugunda dislis gozlemlenmistir. 600 °C'de gergeklestirilen
incelemelerde kayma dizlemlerinin yakinlarinda yeniden kristallesmis ince taneler
gozlemlenmistir.  Literatlirde vurgulandigi gibi titanyum gibi sekillendirilmesi glic
malzemeler igin islem sicakligi olduk¢a dnemlidir. Titanyumun oda sicakliginda EKAP ile
asiri plastik deformasyonun gergeklestirildigi calismalar mevcuttur. Ancak sonuclar
birbiri ile celismektedir. Bazi arastirmacilar bunun basarii sonug¢ verdigini
calismalarinda vurgularken [38] bazi arastirmacilar olumlu sonug elde edememistir
[46]. X. Zhao ve digerlerinin gerceklestirdikleri deneysel calismada, 15x15 mm?

kesitinde 80 mm uzunlugunda saf titanyum numuneler 120 ° aglya sahip EKAP kalibinda



0.5 mm s' pres inis hiznda tek paso ile plastik deformasyon islemi
gerceklestirmislerdir. Elde ettikleri mekanik dayanim degeri yiksek sicaklikta daha fazla
pasoda elde edilen numuneler ile esdeger olan 680 MPa olarak tespit edilmistir. Bunun
yani sira sertlik degerinde oldukca fazla artis gozlemlenmistir. Dustk sicakhklarda
gercgeklestirilen EKAP ile olusan yliksek enerjili kararsiz mikro yapi homojen olmayan
sertlik dayanimi ve mekanik dayanim gibi olumsuz biyomekanik 6zelliklerin olusmasina
yol agabilmektedir [47]. Titanyum igin farkli sicaklikta gergeklestirilmis c¢alismalar
olmasina ragmen hem disik hem ylksek sicakliklarin ayni rotada uygulandigi bir

calismaya rastlanilmamistir.

Titanyumum sahip oldugu olumlu biyomekanik ve biyokimyasal &zelliklerin yaninda
ylzeyi biyolojik olarak hiicre yerlesimi icin aktif degildir. Yiizeyde hiicre aktivasyonunu
saglamak amaci ile bir takim ylzey modifikasyonlari gergeklestirilmektedir [48]. Bunun
yani sira gergeklestirilen bazi ylizey modifikasyonlari implantlarin mekanik 6zelliklerini
olumlu yonde etkilemektedir. Bunlar temel olarak kumlama, asitleme, kumlama ve
asitleme, kaplama olarak siniflandiriimaktadir [49-53]. Literatiirde bircok farklh ylizey
calismasi gergeklestirilmis ve karsilastiniimalar yapilmistir. Bazi arastirmacilar
tarafindan son dénemde UiT malzemelerin yiizey modifikasyonu ile ilgili calismalar
gerceklestirilmistir. A.E Medvedev ve digerlerinin gerceklestirdikleri caismada UIT saf
titanyumum kumlama ve asitleme sonrasi ylizey 6zellikleri incelenmistir. Arastirmacilar
kumlama islemi esnasinda yilizeyde olusan basing sebebi ile bolgesel gerinim
olustugunu, bu durumdan yorulma dayaniminin olumsuz etkilendigini vurgulamislardir.
EKAP teknigi ile elde ettikleri saf titanyumlari ayni sartlar altinda kumlayan ve asitleyen
arastirmacilar elde ettikleri numunelerin yorulma dayanimini incelemiglerdir. Kumlama
islemi iri taneli malzemelerin ylizeyinde yorulma dayaniminin artmasini saglayacak
iyilesmis taneler olustururken, UiT malzemelerde béyle bir etki gézlemlenmemistir.
Kumlanmis iri taneli saf titanyumun yorulma dayanimi artarken, kumlanmis UIT saf
titanyumun yorulma dayanimi en yiiksek deger olmustur. UiT saf titanyumun yiizey
purGzlGlGgu ise ayni sartlar altinda gergeklestirilen kumlama sebebi ile sertligi ve
dayanimi daha dusiik olan iri taneli titanyumdan daha disiik olmustur. Biyolojik
aktiviteyi kiyaslayabilmek igin yakin purizlilik degerlerine ulasmak gerekmektedir

[55]. A.E Medvedev ve digerlerinin bu calismaya paralel olarak devam ettirdikleri
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calismasinda ise yulzeyleri biyolojik aktivitesini degerlendirmislerdir. Parlatiimis
yizeylerde UIT numunelerin biyolojik aktivitesi daha yiiksek cikarken kumlanmis ve
asitle daglanmig ylizeylerde herhangi bir farkllik gozlemlenmemistir. Olusan bu durum
hiicre testi sartlarina dayandirilmis olsa da biyolojik aktivite lizerinde oldukca yiksek

etkisi olan yuzey purazliliklerinin farkl olmasi degerlendirmeyi etkilemistir [56].

Bu konuda gerceklestirilen literatir calismasi oldukca kisithidir. Tez c¢alismasi
kapsaminda yakin pirizlilik degerlerine sahip UIT ve IT saf titanyum numunelerin

biyolojik aktivitesi degerlendirilmistir.

1.2 Tezin Amaci

Gahsmada mekanik o6zelliklerini gelistirmek amaci ile biyolojik olarak uyumlu implant
malzemelerine asiri plastik deformasyon yontemleri uygulayarak ultra ince taneli yar
mamul elde etmek ve homojen mikroyapiya sahip ideal imalat kosullarinin tespit
edilmesi amaclanmistir. UiT malzemeden imal edilmis numunelerin biyomedikal
kullanima uygunlugunu belirlemek amaci ile mikro yapi incelemeleri ve mekanik testler

gerceklestirilmistir.

GUnumuzde oldukga popller plastik deformasyon tekniklerinden olan EKAP ve HE
yontemleri ile birgok farkli malzemeler incelenmistir. Sekillendirilmesi gii¢ olan
titanyum ve titanyum alasimlari icin mevcut literatlir bilgileri kolay sekillendirilen
malzemelere kiyasla kisithdir. EKAP isleminde kullanilan islem parametrelerinin mikro
yapi ve mekanik 6zelliklere etkisinin incelendigi sistematik bir calisma ise mevcut
degildir. Ayrica farkh sicakliklarin ardisik pasolar ile uygulandigi bir galisma mevcut
degildir. Tez calismasi kapsaminda yapilan detayli islem incelemesi ile birlikte
parametrelerin son mikro yapi Gzerindeki etkileri vurgulanarak mikro yapi olusumu
optik ve mekanik yontemler ile detayl olarak incelenmistir. Optimum islem
parametreleri sistematik olarak belirlenerek ideal EKAP islem parametrelerinin
olusturulmasi hedeflenmistir. Ayni zamanda dislik ve yuksek sicakliklarin bir arada

kullanildigi EKAP deneylerinde imalat silirelerinin kisaltilmasi hedeflenmistir.

Mekanik ve mikro yapi incelemeleri tamamlanan EKAP islemine tabii tutulmus

numunelerin ylzey calismalarinda ise biyolojik uyumluluk testleri gerceklestirilerek



biyomedikal implant olarak uygunlugunun belirlenmesi amaglanmistir.  Yapilacak
deneysel calismada, her test icin asiri plastik deformasyon ile elde edilen numunelerin
konvansiyonel teknik ile elde edilmis kontrol grubu ile deneysel ¢alisma aracihg ile

kiyaslanmasi amaclanmistir.

Tez ¢alismasinda kullanilacak malzeme secimi ise biyomedikal alandaki ihtiyaglara gére
belirlenmistir. Secilen Ti ve Ti-13Nb-13Zr alasimlari biyomedikal alaninda yaygin olarak
kullanilan ve implant malzemesi olarak gelistirilmesine ihtiya¢ duyulan malzemelerdir.
Yaygin olarak sahip olduklari yiiksek mekanik ve biyomedikal 6zellikleri sebebiyle 1’den
4’e kadar derecelendirilmis saf titanyum implant malzemesi olarak kullaniimaktadir. Bu
farkh dereceler, saf titanyumun igeriginde bulunan farkh miktardaki oksijen ve demir
oranlarina gore degismektedir. Ticari saflikta titanyum icerdigi oksijen (0,18-0,40 %) ve
demir (0,20-0,50 %) miktarina gore dort degisik seviyede elde edilebilir. Bu oranlar saf
titanyumun fiziksel ve mekanik 6zelliklerine 6nemli miktarda etki eder. implantlar icin
dayanimi en yiiksek olan seviye 4 tercih edilmektedir [57]. Ti13Nb13Zr ise sahip oldugu
dislik elastiklik katsayisi ile 6zellikle ortapedik implantlar icin ihtivac duyulmaktadir.
EKAP ve HE vyontemleri uygulanarak biyomekanik 6&zelliklerinin gelistirilmesi

amaglanmigtir.

13 Hipotez

Tez ¢alismasi kapsaminda implant alaninda kullanimina ihtiya¢ duyulan saf titanyum ve
Ti13Nb13Zr tercih edilmistir. Mekanik 0zelliklerini gelistirmek amaci ile APD
yontemlerinden olan EKAP ve HE tercih edilmistir. APD sonrasi elde edilen
malzemelerin Gstiin mekanik 6zellikleri sebebi ile bu yontemler bircok arastirmaci
tarafindan incelenmis ve teknik farkli malzemelere uygulanmistir. Sekillendirilmesi gi¢
olan titanyum gibi malzemeler de bircok arastirmaci tarafindan arastirilirken bunlar
mevcut APD galismalarin kisitl bolimini olusturmaktadirlar. Tez ¢alismasi kapsaminda
saf Ti S4 farkli islem parametrelerinde tekrarli deneylere tabii tutularak en uygun EKAP
islem parametreleri tespit edilmistir. Bu uygunluk arastirilirken islem parametrelerin
cok fazla olmasi sebebi ile deneysel tasarim olusturulmus, sonuglarin sistematik olarak
degerlendirmesi saglanmistir. Kalite karakteristigi olarak mikro yapi homojenligi tercih

edilmistir. Bunun tespiti igcin ise mikro sertlik testi EKAP yoniine dik kesitte, 6nceden
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belirlenmis noktalara uygulanmistir. Ayrica EKAP islem verimini artirmak amaci ile saf
titanyum icin farkh sicakliklarin bir arada uygulandigi yeni bir rota kullanilmistir. Bunun
icin numune ardisik pasolar arasinda farkh sicakliklarda ayni yonelimler ile EKAP’ a tabii
tutulmustur. Yaksek sicaklikta ayni rota sayisinda gerceklestirilen numune ile
kiyaslanarak degerlendirilmistir. EKAP ve sekillendirilmesi gli¢ olan titanyum igin farkl
sicakhklarin ardisik pasolar ile uygulandigi bir calismaya literatiirde rastlaniimamistir.
Bu 6zgin yontem islem verimini artirmaya yonelik ¢6zim niteligi tasimasi agisindan

onemlidir.

incelenecek diger bir numune grubu ise Til3Nb13Zr olarak tercih edilmistir. Yakin beta
(B) fazh Ti13Nb13Zr ise vicut icerisinde zararli davranis géstermemesinin yani sira
duslik elastiklik katsayisi ile stres altinda kemik ile diger metallere gére daha uyumlu
davranis gdstermektedir. Bu malzemenin saf Ti'da oldugu gibi APD teknikleri ile UIT
malzeme imalatinin  gelistirilmesine, imalat veriminin artirlmasina ihtiyac
duyulmaktadir. Bu amacla bu malzeme iki farkli APD teknigi ile incelenmistir. ilk
adimda AB birligi destegi ile gerceklestirilen FP7/2007-13-264635 no’lu proje
kapsaminda hidrostatik ekstriizyon gergeklestirilmis ve incelemeleri yapilmistir. Daha
sonra HE gergeklestirilen ayni baslangi¢ yari mamullere EKAP uygulanmistir. Beta fazli
Ti13Nb13Zr EKAP islemi ile 8 paso ylksek sicakliklarda yari mamuller elde edilirken, HE
teknigi ile nispeten disiik sicakliklarda UIT olarak imal edilmistir. Her iki teknik ile elde
edilen numuneler kiyaslanarak mikro vyapi homojenitesinin, islem veriminin
degerlendirilmesi tekniklerin uygunlugunun arastiriimasi igin énemlidir. Bunun igin
islem parametreleri detayh olarak incelenerek, olusan son mikro yapi ve mekanik

Ozellikler Gzerindeki etkileri incelenmistir.

Elde edilen numunleri degerlendirmek amaci ile bircok farkli gdzlem teknigi uygulanmis
ve bu teknikler baslica optik ve mekanik testler olarak siniflandirilmislardir. Optik
metotlar altinda optik mikroskop, Veeko optik profilometre, taramali elektron
mikroskobu (SEM), gecirimli elektron mikroskobu (TEM), geri sacilimh elektron
difraksiyonu kullanilmistir (EBSD). Optik mikroskop iri taneli mikro yapiya sahip
malzemelerin ve kumlanmis yizeylerin incelemesinde kullaniimistir. UIT malzemelerin
incelemesi igin ise TEM ve EBSD kullanilmistir. TEM mikro yapida bulunan deformasyon
miktarlarinin ve tliriinin tespiti icin de kullanilirken EBSD tane boyutu 6lcimi ve tane
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yonelimlerini belirlemek amaci ile kullaniimistir. Faz degisimini tespit etmek amaci ile
X-Ray difraksiyonu kullanilmistir. Optik profilometre ylizey modifikasyonu sonrasi
ylzey topografisini belirlemek amaci ile kullanilirken ayni zamanda asinma testi
sonrasinda asinma hacmini tespit etmek icin kullaniimistir. Asinan bdlgelerin ylizey
karakterizasyonunda veeko optik profilometre kullaniimigtir. Mekanik testler altinda
cekme testi, mikro sertlik testi, indentasyon testi, mekanik profilometre ve asinma testi
olarak gerceklestirilmistir. Cekme testi akma ve kopma dayanimi tespit etmek amaci
ile gerceklestirilirken indentasyon testi elastiklik katsayisini tespit etmek amaci ile
gerceklestirilmistir. Mikro sertlik testi ise hem degisen sertligi hem de mikro yapi
homojenligini tespit etmek amaci ile uygulanmistir. Mekanik profilometre ylizey
modifikasyonu sonrasinda pirizlilik degerinde meydana gelen degisikligi tespit etmek
amaci ile uygunlamigtir. Asinma testi ise biyomedikal malzemeler igin olduk¢a énemli

olan asinma miktarini tespit etmek amaci ile gergeklestirilmistir.

UIT olarak elde edilen numunelerin biyolojik uyumlulugunu degerlendirmek amaci ile
parlatilmis ve yilzey modifikasyonu gerceklestirilmis numunelere hiicre calismasi
gerceklestirilmistir. UIT yari mamullerden abutment ve abutment vidasi imal edilerek
abutment ile implant arasida olusan mikro agiklik degerlendirilmistir. Bunu
gerceklestirmek amaci ile tez calismasinda UIT numunelerden imal edilen abutment ve
abutment vidasi uygulamada belirtilen tork degerinde implant igerisine monte edilmis
ve sonrasinda yorulma deneyi gerceklestirilmistir. SEM ile boyun bolgesinde meydana

gelen agiklik degeri 6lgUlmustir.

Elde edilen UIT yari mamullerin biyolojik uyumlulugunu test etmek amaci ile yizey
islanabilirlik ve hicre kultiiri testleri gergeklestirilmistir. Ayrica degisen mekanik
Ozelliklerin ylizey modifikasyonu sonrasinda olusabilecek muhtemel etkisini tespit
etmek amaci ile ylizey modifikasyonu ve bu ylizeylerin islanabilirlik ve hiicre kiltlra

testleri gerceklestirilmistir.
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BOLUM 2

GENEL BiLGILER

2.1 Titanyum ve Titanyum Alagsimlari

Titanyum yer kabugunun %0,6’lik bir kismini olusturmaktadir dolayisiyla aliminyum,
demir ve magnezyumdan sonra dinyada en ¢ok bulunan malzemedir. En ¢ok ilmenit
(FeTiO3) ve rutil (TiO2) mineral kaynaklarindan elde edilir [58]. Titanyuma olan ilgi
ikinci dinya savasi sonrasinda (1940-1950) artmis, Amerika destekli arastirma
programlari baslatarak TIMET, RMI gibi glinimiizde de calisilmaya devam eden yiksek
tretim kapasiteli firmalar kurmustur. ingiltere 1951, Japonya 1952, Sovyet Rusya 1954

ve Fransa 1963 yilinda titanyum Uretimine baslayan diger tlkelerdir [58].

Yiksek dayanim, diisik elastiklik katsayisi ve yliksek korozyon dayanimi sayesinde
titanyum ve alasimlari bircok kullanim alaninda o6ncelikli tercih edilen malzeme
grubudur. Ti ve alagimlari biyomedikal implant ve biyomedikal cihazlarda, havacilik ve
uzay alaninda kullanilan cihazlarda, nano boyutlu robot parcalarinda ihtiyaglara cevap

verebilmektedir.

Titanyumun allotropik kristal yapisi sayesinde uygulanan isil islem ve alagimlama
metotlari ile birden fazla fazin yapisinda bulunmasi mimkiindir. Titanyum alasimlari

oda sicakliginda yapisinda kararli halde bulunan alfa, beta gibi fazlarin miktarina goére
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siniflandiriimaktadir. Bu siniflandirma kapsaminda titanyum ve alasimlari a ,B, yakin a
veya vyari B olarak gruplanmaktadir (Sekil 2. 1 a). Saf titanyum 882 °C allotropik faz
degisimi gerceklestirerek, yuksek sicakliklarda hacim merkezli kiibik (B faz) kristal
yapida bulunurken daha distik sicakliklarda hekzagonal siki paket (o faz) yapida
bulunmaktadir. Faz degisim sicakhigi malzemenin safligina bagh oldugu basing ve
sicakhk degerlerine bagli olarak degismektedir (Sekil2.2). Hegzagonel siki paket ve

hacim merkezli kiibik atomik birim hicre yapilari Sekil 2. 1 a’da gosterilmistir.

0.468 nm

(0001)
b
Bhee
p
© hex
e ——
Ti Ti Ti
neutral a-stabilizing j-stabilizing
f-isomorphous f -eutectoid

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

Sekil 2. 1 Titanyum Kristal Yapilari B) Titanyum Faz Diyagrami Uzerinde Alagim
Elementlerinin Etkisi [59-64]

Sematik sekil Gzerinde en yogun atom diizlemi ve yonelimleri belirtilmistir (Sekil 2. 2a)).
Sekilde hegzagonal siki paket (HSP) yapiya sahip saf titanyumun oda sicakhigindaki
kafes yapisina ait parametreler; a: 0,295 nm ve c: 0,486 nm olarak verilmistir. Bu
degerlerden saf titanyumun c/a oraninin 1,587 oldugu ve hegzagonal siki paket yapiya
sahip kristaller icin ideal oran olan 1,633 degerinden daha diistik oldugu goriilmektedir.
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Atomlar igerisinde ¢6zliinen C,N O gibi atomlar ve daha kiglk atomik ¢apa sahip Al gibi
atomlarin kristal yapi icerisinde bulunmasi sebebi ile c/a orani a Ti icin yikselmektedir.
ideal HSP kristal yapisina gére daha diisiik c/a oranina sahip olan titanyum prizma
dizlemleri arasinda daha fazla mesafeye sahiptir (Sekil 2.1 a). Bu mesafe prizmatik
dizlem yogunlugunun bazal diizleme gore daha fazla olmasina, kayma diizlemlerinin

prizmatik diizlemler Gzerinde daha kolay olusmasina sebep olmaktadir [64] .

2500
"L Sivi
2000_—/
500
%3 i
S ooof
500

| | | | | ] | |
0O 2 4 6 8 10 12 14 16 18
Basing (GPa)

Sekil 2. 2 Saf Titanyumun Basing Ve Sicakliga Bagli Faz Degisimleri [60-63].

Von Misses kriterine gore homojen plastik sekil degisimi icin birbirinden bagimsiz en az
5 farkli diizleme ihtiyag¢ vardir. Hegzagonal siki paket titanyum her bir prizmatik ve
bazal dizlemlerinde lic adet kayma diizlemine sahiptir. Ancak Sekil 2. 1 a) da
gozlemlendigi lizere bu diizlemlerden yalnizca ikisi birbirinden bagimsizdir. Bu sebeple
titanyumun homojen plastik deformasyonu oldukca zordur [64,65]. Sekil degisimi
ikincil kayma sistemlerinde olusan ilave deformasyonlar ve ikizlenme mekanizmasi ile

olusmaktadir.

Yukarida vurgulandigi gibi isil islem veya alasimlama islemi uygulanarak farkli fazlar
kararh hale getirilmektedir. Yapida alfa fazini kararli hale getirmek amaci ile Sekil 2. 1b)’
de gosterildigi gibi Al, O, N, C gibi alasimlama elementleri kullanilmaktadir. Degisen faz

ve ilave olan alasim elementine gore mekanik 6zellikler degismektedir (Cizelge 2.1). Bu
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alasim elementlerinin en basinda Al gelmektedir. Al ayrica korozyon, mekanik
dayanimini artirirken yogunlugu diisiirmektedir. Alfa ve yakin alfa faza sahip titanyum
alasimlari saf titanyuma gore daha yiksek dayanima sahip olabilirken, ortalama sekil

degistirme ve kaynak olma kabiliyetine sahiptir [64].

Sadece alfa fazinin kararli oldugu yapilar ise azdir (Ti-5Al-2.5Sn). Ticari olarak a adi
altinda kullanilan titanyum ve alasimlari genel olarak yakin alfa fazina sahiptir. Esnek
bir yapiya sahip olmakla birlikte 1sil isleme yatkin degildir. Yakin alfa titanyum alagimlari
alfa matrisi igerisine dagilmis az miktarda beta faza sahiptir. Yakin alfa fazi genel olarak
%5-8 oraninda aliminyuma sahiptir. Alfa-beta alasimlari ise yapisinda hem o hem de B
fazina sahiptir.a fazini kararl hale getirmek igin Al kullaniminin yani sira; B fazi igin V
tercih edilmektedir. a fazi mekanik ozellikleri iyilestirirken B fazi alasimin isil isleme
yatkinligini artirmaktadir. a+B’ya sahip alasimlar iyi mekanik ozellikleri sayesinde

Ozellikle uzay ve havacilik sektoériinde %90 gibi yiksek oranlarda kullaniimaktadir [63].

Havacilik, uzay sektorii ve birgok farkli alanlarda tercih edilen titanyum ve alagimlari
biyomedikal alaninda da sahip oldugu Ustlin 6zellikleri sebebi ile tercih edilmektedir.
Bu Ozellikler arasinda yuksek korozyon dayanimi, yorulma dayanimi ve biyolojik

uyumlulugu gelmektedir [67].

Titanyum alagimlari kendi igerisinde sahip oldugu olumlu 6zellikler agisindan farkhliklar
icermektedir (Cizelge 2.1). Bunlar elastiklik katsayisi, mekanik dayanimi ve viicut sivisi
icerisindeki iyon salinimi gibi farkh ézellikleridir. Ornegin Al, V iceren Ti Seviye 5 (Ti-6Al-
4V) mekanik dayanimi saf titanyuma gore daha yliksek iken viicut icerisinde gosterdigi
zehirleyici 0zellik sebebi ile tercih edilmemektedir. Elastiklik katsayisi aslinda
malzemenin atomik baglarina bagh olarak degisen bir 6zelliktir. Bu katsayinin degisimi
sadece malzemenin kristal yapisina bagh olarak degil kristal yapilar arasindaki
mesafeye bagli olarak da degismektedir. Bu ylizden diger malzemelerde oldugu gibi
titanyumda elastiklik katsayisi 1sil islem, plastik deformasyon ve alasimlama gibi

prosesler ile degistirilebilir [68].

15



Cizelge 2.1 Saf Titanyum ve Alasimlarinin Bazi Mekanik Ozellikleri Ve Sahip Olduklari

Fazlar [66]
MEKANIK Cekme Akma Uzama Kesit Elastiklik Alasim
OZELLIK Dayanimi  Dayanimi % Daralmasi  Katsayisi Tipi
ALASIM (MPa) (MPa) % (GPa)
Saf Ti 240 170 24 30 102,7 a
1.Cins
Saf Ti 345 275 20 30 102,7 a
2.Cins
Saf Ti 450 380 18 30 103,4 a
3.Cins
Saf Ti 550 485 15 25 104,1 a
4.Cins
Ti-6Al-4V 960-970 850-900 10-15 25-47 110 o+pB
Ti-6Al-7Nb  900-1050 880-950 8,1-15 25-45 114 o+B
Ti1l3Nb13 973-1037 836-908 10-16 27-53 79-84 B
Zr
Ti 29Nb 90-140 - 10-40 - - B
Kemik Viskoelastik

Kompozit
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Sekil 2. 3 Biyomedikal Alagimlarin Elastiklik Katsayilari [69]

Siklikla tercih edilen saf titanyum ve diger biyomedikal malzemeler sahip olduklari
ylksek elastiklik katsayisi sebebi ile baski altinda kemikten daha fazla esneyerek kemik
hiicrelerinin 6lmesine hatta daha fazla yiik altinda kemigin kirilmasina sebebiyet
vermektedir (stres kalkani etkisi). Bu sorun icin, alasimlama islemi ile icerisinde B
fazinin kararli hale getirildigi titanyum alasimlari daha distk elastiklik kat sayisi ile
¢6zim niteligi tasimaktadir (Sekil 2.3). Bu alasimlardan birisi olan Ti13Nb13Zr sahip
oldugu 77 GPa elastiklik katsayisi ile mekanik olarak biyolojik uyumlulugu daha yiksek
bir biyomedikal alasimdir. Bu alasim icerisinde Zr ilavesi yapida beta fazin kararl hale
gelmesini saglamanin yani sira, malzemenin biyolojik uyumlulugu ve korozyon
dayanimini artirmaktadir [59-64]. Buna ilave olarak, 6zellikle ortapedik implantlar icin
onemli olan yorulma dayanimi ise diger titanyum alasimlarina gore daha disuk

bulunmustur [65,67].

2.2 Asin Plastik Deformasyon Teknigi

Tane boyutunun malzemelerin mekanik o6zellikleri Gzerinde oldukca etkisi oldugu

bilinmektedir. 1950 yilinin baslarinda iki bilim adami (Hall and Petch) dayanim ve tane
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boyutu arasindaki iliskiyi matematiksel olarak ifade etmistir. Bahsi gegen denklem ¢ok
kristalli malzemenin tane boyutu (d) ve akma dayanimi (o) arasindaki iliskiyi ifade

etmektedir (Denklem 2.1).

(2.1)

Denklemde og sirtinme gerinimi k ise malzemeye bagh sabittir. Denklemden de
anlasilacagi lizere tane boyutu azaldikca malzemenin dayanimi artmaktadir. Ultra ince
taneli ¢ok kristalli malzemeler daha ince taneli olmalari sebebi ile daha fazla tane
sinirina sahiptirler. Bahsi gecen ultra ince taneli malzemelerin tanecik boyutu 1 um’den

kiguktlr (Sekil 2.4), [70]. Nano kristalli malzemelerde ise deger yaklasik olarak 100

nm’dir.
’ 100 um 10 um 1um > 100 nm
Nano Kristal Amorf
Nano Yapil
Ultra ince
Taneli

Mikro Kristal i
i Tez calismasinda |
I i elde edilen |

. . ' numunelerin

Iri Taneli boyutu

Sekil 2. 4 iri Tane Ve Ultra ince Taneli Malzemelerin Tane Boyutunun Biyiklikleri [71]

Plastik deformasyon teknikleri uygulanarak mikro yapinin iyilesmesi kimyasal
alasimlama yapmadan mekanik ozelliklerin iyilestirilmesini mimkin kilmaktadir [74].
Asint plastik deformasyon teknigi bir¢ok farkli yontem ile uygulanmakla birlikte
mamuliin boyutu islemden 6nce ve sonra birbirlerine yakin geometrilerde olmaktadir.

Yapida meydana gelen deformasyonlar uygulanan kuvvetin tiriine gore tek eksenli
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kayma, dondiirme etkisi ile veya bu farkli tekniklerin bir arada kullanildigi teknikler ile

gercgeklestirilmektedir. Bunlar;

e EsKanal Acili Presleme (EKAP) [72, 77, 79]
e Yiiksek Basin¢ Altinda Burma (YBAB) [81]
e Hidrostatik Ekstriizyon (HE) [80, 82-84]

e Kapali Kalipta Tekrarl Basma (85)

e Tekrarh Bikme ve Dogrultma (TBD), [75,76]
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Sekil 2. 5 Baglica Asiri Plastik Deformasyon Teknikleri [86]

Asirt plastik deformasyon teknigi metal ve alasimlarinin tane yapisini mikron alti
mertebede incelterek, genis tane acisina sahip mekanik 6zellikleri iyilestirilmis
malzeme imalatini ile dayanimi iyilestirilmis yeni malzemenin daha az miktarlarda
kullanilmasini mimkin kilmaktadir. Bu durum %30-50 oranda tasarimin hafiflemesini
saglamaktadir. Ayni zamanda teknik malzeme dayanimi artirmak, mekanik 6zellikleri

iyilestirmek amaci ile pahali veya zararli alasim elementlerinin kullanim zorunlulugunu
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ortadan kaldirmaktadir. Genel olarak plastik deformasyon tekniklerinde siineklik
diserken APD tekniginde sertlik kabul edilebilir seviyelerde kalmakta hatta islem

parametrelerinin optimizasyonu ile iyilestirilebilmektedir [87].

2.2.1.1 Agsiri Plastik Deformasyon Esnasinda Segilen islem Parametrelerinin igyapi ve

Mekanik Ozelliklere Etkisi

Saf titanyumun sahip oldugu disik plastik sekillendirme kabiliyeti ve slinekligi sebebi
ile talagsiz sekillendirilmesi olduk¢a zordur. Hekzagonal siki paket kristal yapisina sahip
olan titanyumun yapisinda kayma duzlemleri oldukga kisithdir [88]. Ylksek islem
sicaklklarinda deformasyon gerceklestirerek farkli kayma dizlemleri aktiflestirilir ve
sekillendirme kolaylasabilir. Ornegin ortam sicakliginda {1012}, {1121},{1122} ikiz
diizlemleri aktif olmakla birlikte 350 °C’da {1011} ikizlenme diizlemi aktiftir [89-90,91].
Gorulecegi Gzere olusan mikro yapiyi etkileyen ikiz diizlem sayisi islem sicakligina bagh
olarak degismektedir. Mikro yapida ikiz olusumu sineklik gibi, mekanik ozellikler
tizerinde oldukca etkilidir [92-93]. ilave kayma dizlemlerini aktiflestirmek, dinamik
yeniden kristallestirmeyi artirmak dengeli bir ultra ince taneli mikro yapi elde etmek
amaci ile arastirmacilar daha yiksek islem sicakliklarinda APD uygulamayi tercih
etmektedirler [89,94-104]. Bu yuksek sicakliklarin yani sira nispeten daha distik 275 °C
gibi sicakliklarda basari ile titanyumun APD &rnekleri mevcuttur [101-103]. Yuksek
sicakhklarda gerceklestirilen APD islemi esnasinda tane irilesmesinin gerceklesmesi ve
islem veriminin diismesi s6z konusu olabilmektedir. Bu duruma karsin disuk sicaklikta
gercgeklestirilen islemler yiksek sicakliklara goére daha dengesiz, yiksek i¢ enerjili tane
yapisina, duslik sineklige, yiksek sertlik gibi mekanik o6zellikler ile

sonuclanabilmektedir.

APD islemleri esnasinda kullanilan parametreler sekil degistirme mekanizmalarini
oldukga etkilemektedir. Ornegin EKAP islemi esnasinda mikro yapiyi etkileyen énemli
parametrelerden birisi pres hizi yani sekillendirme hizidir. Pres hizi mikro yapinin
toparlanma siresini, akma gerilmesi ve i¢ 1sinmayi etkilemektedir [103-105]. Plastik
toparlanma siiresi uzayan mikro yapi tane sinirlarindan kaymayi tercih ederek dengeli
yeni tane olusumunu saglamaktadir. Bu sebeple daha disik pres hizlarinda

gercgeklestirilen islemler enerji dengesi saglanmis mikro yapi olusumunu mumkiin
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kilmaktadir [110]. Daha yliksek hizlar ise akis stresini artirmakta, dengesiz enerjiye
sahip, yiksek dislakasyon dagilimli yeni mikro yapi olusumuna sebep olmaktadir. Ayrica
[108,111-114] calismalarindan da goriilecegi lizere, artan hiz ile birikte strtlinme etkisi
artmakta olusan i¢ sicaklik artmaktadir. Bu tane irilesmesine sebebiyet verebilmekte
blylk ve kiguk tane boyutlarinin bir arada bulundugu- bimodal mikro yapi olusumuna

sebep olmaktadir [110-112].

2.2.2  Hidrostatik Ekstriizyon ile Asiri Plastik Deformasyon

Hidrostatik ekstiiriizyon tekniginde plastik deformasyon igin gerekli olan itici kuvvet sivi
yardimi ile malzeme Uzerinde yiksek basin¢ ortami saglanarak olusturulmaktadir (Sekil
2.6). Hidrostatik basing etkisi altinda olan numune matristen gecerek plastik
deformasyona ugramaktadir. Hidrostatik basinci saglayan sivi sayesinde numune ile
kovan arasindaki sdrtinme kuvveti gozardi edilecek kadar azaltilarak istenilen
uzunlukta numuneler ekstriizyon islemine tabii tutulabilmektedir. Bu teknik ile hem
sicak hem de soguk sekillendirme gergeklestirilebilmektedir. Hidrostatik ekstriizyon

islem esnasinda numuneye uygulanan radyal basin¢ eksenel basinca esittir.

Teknigin 6ne gikan olumlu etkisi blylik hacimli, ince kesitli boru veya tiip gibi karmasik
geometrilere sahip mamullerin yapisinda kolaylikla buyik gerinim miktarlarinin

olusturabilmesidir.

Hidrostatik ektriizyon esnasinda olusan gerinim miktari Von Mises’e gore su sekilde

verilmistir;

e = 2IniEL ) (2.2)
Dg

bu denklemdeki Dg baslangic durumundaki numune ¢api iken, Ds ¢ikis kanalindaki

gaptir (115).

Matris
Hazne Kalip
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Sekil 2. 6 Hidrostatik Ekstriizyon Teknigi (116)

Numunenin matristen gegirilmesi esnasinda sekil degistirme dizlemlerinde etkili olan

plastik sekil degistirme bilesenleri Sekil 2.7 ‘de gosterilmistir.

]
=2

B —
v 6 &
k

—]

1
]

i a a) Lzhal b)

r. 1. (a) Plane plastic flow through a convergent die and (b) the material element along slip lines.

Sekil 2. 7 a) Matristen Gegis Esnasinda Olusan Plastik Deformasyon, B) Tane
Sinirlarinda Etkili Olan Plastik Deformasyon Bilesenleri [117]

2.2.3  Es Kanal Agili Ekstriizyon Teknigi ile Asiri Plastik Deformasyon

Es kanal acili ekstriizyon (EKAP) teknigi Segal tarafindan 1977 yilinda patentlenmistir
[118]. Segal ve digerleri tarafindan gelistiriimis olmasina karsin, bulunusundan sonra

yaklasik 30 yil kadar herhangi bir uygulamaya literatiirde rastlaniimamistir [119,120].

Kullanilan farkli tekniklere karsi, es kanal acili ekstriizyon imal edebildigi ultra ince
mikron alti hatta nano boyutlu tane yapilari sebebiyle oldukga dikkat cekmektedir [121,
122]. Bu teknigin diger bir UstlinlGgl ise yari mamulin kesitinin degismemesidir. Bu
vesile ile asir plastik deformasyon birden fazla pasoda gerceklestirilerek yapidaki
gerilim miktari artirilabilmektedir [123,124]. Es kanal acili ekstriizyon teknigi ilk basta
Segal tarafindan arastirilarak malzemede ideale yakin deformasyonu anlamak amaci ile

kullanilmistir. 1950 Yilinda A. Nadai ve digerleri ekstriizyon ve ¢ekme islemleri icin ideal
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deformasyonun saf kayma oldugunu ifade etmislerdir [125]. Es kanal acili ekstriizyon
teknigi Sekil 2.8’ de gosterilmistir. Burada gorilecegi lizere kalip icerisinde es acilara
sahip bir kanalin bulundugu bloktan olusmaktadir. Ekstriizyon islemi igin kanal ve
numune malzemelerine ve islem sicakhgina uygun yaglayicilar uygulanir. Sonrasinda
numune kanal igerisine yerlestirilir ve 1stampa bir pres yardimi ile bu numunenin
kesitten gecirerek ilerletir. Malzemenin ilerlemesi esnasinda kesit boliminde numune
yapisinda ideal basit kayma c¢ok ince katmanlar halinde meydana gelmektedir.
Numunenin tamami bu kesitten gegirildiginde siirtiinme sebebi ile numunenin bas ve
son kisimlarindaki 6li bolgeler hari¢ her yerinde uniform deformasyon saglanmaktadir.
Numunenin es kanallardan gecirilmesi yapisinda es miktarda deformasyon sayesinde

yapisinda deformasyon ile artabilecek anizotropi engellemektedir.

(a)

Sekil 2. 8 a) Es Kanal Acili Ekstriizyon Kalibi, b) Kalip Agilari

Es kanal agili ekstriizyon islemi igin kullanilan kaliplarda, numunenin kanal igerisinden
kivrilarak ilerlemesini kolaylastirmak amaci ile kanalin déniis bélimiine § ve ¢ acilarn
olusturulmaktadir (Sekil2. 8). Malzeme yapisinda meydana gelecek gerinim miktari igin
oldukca 6nemli bir islem parametresidir. Diger 6nemli parametre ise bu kanallarin
birlestigi ic kisimdaki  agisidir (Sekil 2. 8). ¢ agisi arttikga malzeme yapisinda
meydana gelen gerinim miktarinda azalma gézlemlenirken 90° keskin koseli kanallarda
da malzemede 6lU bolgenin arttigi yapilan ¢alismalarda goézlemlenmistir. Bu agi

genellikle 10°-30° araliginda tutulmustur [126]. Kanal acilarindan yola ¢ikarak etkili von
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Misses gerinim miktarini hesaplamak miimkindir (Denklem 2.3). Bu sayede degisen

mekanik 6zellikler, mikro yapi kontrol edilmektedir [127].

1 ¢ ¥ ¢ ¥
&= 2cot(2+2)+¢csc2+2

(2.3)

Es kanal agili ekstriizyon tekniginde numuneler farkh agilarda kanallardan gegirilerek
APD gergeklestiriime, yapisinda yogun plastik deformasyonlar meydana gelmektedir.
islem ekstriizyona ugramis numunenin farkli yonelimlerde tekrar kanala yerlestirilmesi

ile birden fazla paso ile tekrarlanmaktadir (Sekil 2.9)

Es kanal acili ekstriizyon teknigi malzeme yapisinda basit kayma ile yiiksek dislakasyon
miktarlarinin olusturulmasini saglamaktadir. Titanyum ve alasimlarinin EKAP ile
deformasyonu Al, Cu gibi ylizey merkezli kiibik faza sahip malzemelerden farkhdir.
Deformasyon sadece kayma ile degil ikizlenme mekanizmasi ile de gergeklesmektedir
[128]. ikizlenme mekanizmasi ile olusan atomik yer degistirme kayma’ya gore daha
diguktlir. Bu sebeple malzeme ikizlenme mekanizmasi ile yilksek deformasyon
miktarlarini absorbe edemez. islem sicakligina bagh olarak, yiiksek deformasyon
miktarlarinda kayma ile birlikte ikizlenme de titanyumun vyapisinda siklikla
gozlemlenmektedir. EKAP esnasinda mamul geometrisi degismemektedir. Bu durum
ardisik pasolar arasinda numunenin yonelimi degistirilerek her pasoda ilk deformasyon
kesitinden  farkli  dizlemlerin  deformasyona  tabii  tutulmasini  mimkin
kilmaktadir[129]. Uygulanan her rota farkh kayma dizlemlerini harekete gecirmektedir
ve olusan son mikro yapi bu durumdan etkilenmektedir [132-133]. Literatirde saf
titanyum icin ilk pasoda [1011] diizleminin aktif oldugunu daha sonrada ise sirasi ile
prizmatik, bazal ve piramit kayma diizlemlerinin aktiflestigi vurgulanmstir. ilk pasodan
sonra ikizlenme mekanizmasi igin gerekli olan aktivasyon enerjisi artmaktadir bu
sebeple ikincil kayma duzlemleri aktiflesmektedir. Farkli kayma diizlemlerinin
deformasyon esnasi aktif olmasi sayesinde homojen yapil ultra ince yapida malzeme

elde edilmektedir.
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Sekil 2. 9 a) Kayma Rotalarinin [130], b) Aktif Kayma Sistemlerinin Gorlinima [133]

Rota C X

Numunenin kanala yerlestirilme yoniine gore standart olarak kullanilan rotalar vardir.
Bunlardan A rotasinda numune yoni hi¢ degistiriimeden tekrar kanala yerlestiriimekte
ve deformasyon esnasinda Sekil 2.9’da gozlemlenen sekilde kayma dizlemleri
olusmaktadir. Rota Bp’da ise bir pasoda saat yoninde veya tersinde 90”lik dondiirme
s6z konusudur. Devam eden pasoda ise dondirilen yonin tersine 90”lik bir dénis s6z
konusudur. Sekil 2.9-10" gorildigl gibi Rota Bc’de numune her pasoda saat yoninin
tersi yonde vyerlestiriimektedir. Rota C'de numune kanala 180° dondirilerek
yerlestirilmektedir. Gozlemlendigi gibi Rota A boyunca kayma dizlemi ayni
kalmaktadir. Rota Ba’da ardisik 4 pasoda farkli kayma dizlemleri olusurken, her 4
pasoda bir kayma diizleminde tekrar s6z konusudur. Rota Bc’de ardisik pasolarda
birbirinin tersi 90”lik dontsler sayesinde her bir pasoda farkli yonde kayma dizlemi
olusmaktadir. Rota C'de ardisik her pasoda kayma diizleminin agisi birbirinin aynisi iken

kayma diizleminin yoni degismektedir.
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Sekil 2. 10 Ardisik Pasolar Arasinda Uygulanan Farkli Rotalara Gore Deformasyon
Dazlemleri

2.Paso

Rota A ve C'de numunelerin ardisik pasolari arasinda yerlestirilme dogrultusu sebebi ile
x ve y dizleminde kayma gerceklesirken z ekseninde herhangi bir deformasyon
olmamaktadir [134]. Buna alternatif olarak B, rotasinda z ekseninde deformasyon
gerceklesmektedir. Figlir 2.10 da tane de meydana gelen degisim gosterilmistir.
Yapilan deneysel calismalar B, rotasi ile olusturulan cok yonli deformasyon diger
rotalara goére daha homojen bir mikro yapili genis acili tane yapisinin olusumunu
saglamistir [135-141]. Rota C'de ise sirekli ayni diizlemin deformasyonu sebebi ile bu

dizlemlerde en yogun gerinim olusumu gozlemlenmistir [142-145].
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BOLUM 3

DENEYSEL CALISMALAR

3.1 Hidrostatik Ekstriizyon Teknigi ile Asiri Plastik Deformasyon

Hidrostatik ekstrizyon ile asiri plastik deformasyon islemi Ti13Nb13Zr malzemesine iki
ayri paso uygulanarak gercgeklestirilmistir. Detaylari Deneyler kisminda verilmistir.

Mikro yapi ve mekanik 6zellikleri sonuglar kisminda verilmistir.

3.1.1 Deneyler

iki pasoda gerceklestirilen deneylerde biitiin pasolardan sonra kalip ¢ikisinda su verme
islemi gerceklestirilmistir. Silindirik yari mamullerin ¢api iki ayri paso uygulanarak 16
mm’ye duslrilmustir. Mikro yapisinda olusan gerinim miktari ve kullanilan basing

degerleri Cizelge 3.1 de yer almaktadir.

Cizelge 3.1 HE Esnasinda Cap, Alan Degisimleri Ve Uygulanan Basing Degeri

Adimlar ik Son Gerinim Basing (MPa)
Yarigap Yarigap
(mm) (mm)
1. Paso 30 20 1.32 1010
(HE20)
2. Paso 20 16 1.17 971
(HE16)
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3.1.2 Deney Numuneleri

Yakin B faza sahip Ti-13Nb-13Zr malzemesi Polonya, KAMB firmasindan temin
edilmistir. Temin edilen silindirik yari mamuller sicak haddelenmis halde olup, 30 mm
baslangic c¢apina sahiptir. Deney numunelerinin kimyasal bilesimi Cizelge 3.2'de
numunelerin goruntileri ise Sekil 3.1’de verilmistir.

Cizelge 3. 2 Deneylerde Kullanilan Numunelerinin Kimyasal Bilesimi

Birlesik Nb Zr Fe C N 0] H Ti

Ti13Nb13zr 1245 13.80 0.059 0.009 0.024 0.09 0.003 -

HE16

2. Paso Sonrasi (=16 mm)

1. Paso Sonrasi (®=20 mm)

Sekil 3. 1 Hidrostatik Ekstriizyon Sonrasi Numune Gorinimleri

3.2 Es Kanal Agili Ekstriizyon islemi ile Asiri Plastik Deformasyon

Farkli sicaklk, uygulama rotasi gibi islem parametreleri deneysel tasarimlar ile detayli
olarak incelenmis “Deneyler” boliminde tablolar halinde verilmistir. Ekstriizyon islemi
esnasinda kullanilan islem parametreleri ve ultra ince taneli mamulden imal edilen

nihai Uritinler Gzerinde detayl incelemeler sonuglar kisminda verilmistir.
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islem parametrelerinin incelenmesi icin deneysel tasarim olusturulmustur (Taguchi
L27). Sonuglar degerlendirmek amaci ile ANOVA analizi gerceklestirilmis ve sinyal
guraltu grafikleri incelenmistir. Mikro yapi homojenitesi sertlik testi ile degerlendirilmis

ve deneysel tasarim icin kalite karakteristigi olarak degerlendirilmistir.

3.2.1 Sonlu Elemanlar Teknigi ile Simulasyon

Sonlu elemanlar teknigi kullanarak tasarlanan kalibin basit 6n denemeleri
gercgeklestirilmistir. Numune Gzerindeki basarili sonug veren kalip similasyon sonuglari

sonrasinda gerceklestirilen gozlemlerden faydalanarak imal edilmistir.

Sonlu elemanlar analizi Ansys Versiyon 14.0, Workbench Explicit Dynamics
Mechinics modulu kullanilarak gergeklestirilmistir. Kullanilan kati modeller ise Solid
Works (2013) programi araciligi ile olusturulmustur. Analizler icin 5 mm ¢apinda 50
mm uzunlugunda silindirik saf Ti yari mamul kati modeli kullanilmistir. En zor sartlar
icin gelistirilmis analiz plani oda sicakliginda, 1102 derece kanal agisi icin simule

edilmistir.

Kullanilan tim malzemeler non-lineer kabul edilmistir. Kalip malzemesi olarak kalip
celigi secilmis ve rijit olarak tanimlanmigtir. Kalip dért tarafindan sabitlenmistir ve
hareketsiz kabul edilmistir. Kalip yarilari bir bitln gibi distnllerek modellenmistir
(Sekil 3. 2). itici pim Wolfram secilerek non lineer ve rijit olarak tanimlanmustir.

Bltln kalip elemanlari ve yari mamul igin referans gerceve olarak lagranj segilmistir.

~

L.

Sekil 3. 2 Ansys analizinde kullanilan kalip ve Yari mamul kati modeli

080 100,64 200,80 (rren)

o 150,00
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Kalip icin Poisson orani 0,31 iken Young modullsi 193000 MPa; Ti icin Poisson orani
0,32 iken Young Modiliisi 96000 MPa olarak kullanilmistir. Butlin pargalar igin
toplamda 7630 nod ve 35544 element ile Quad ve Tri tipte elementler (meshler)
kullanilmistir. Analizler esnasinda siirtinme katsayisi 0,1 olarak segilmistir. Es kanalli

ekstriizyon islemi icin oda sicakligi tercih edilmistir.

024361
0,1218
0 Min

S W

-

0,00 40,00 80,00 {rnrn)
I ]

20,00 60,00

Sekil 3. 3 Anasys analizinde simule edilen yari mamuliin kanal igcinde akisi

Kalip ve itici pim rijit kabul edilmesi sebebi ile bu kalip elemanlari tzerinde
meydana gelen deformasyon miktarlari analiz sonuglarinda gérilmemektedir.
Bltin kalip elemanlari arasinda dinamik siirtinme katsayisi ise 0,09 olarak
tercih edilmistir. itici pimin inis hizi ise adim basina 0,0006 s olarak toplamda 21
adimda islem gerceklestirilmistir. itici pimin adimina ve zamana bagli olarak yari
mamul yapisinda meydana gelen plastik gerinim miktari, stres ve deformasyon
miktarlari Cizelge 3.3’de gosterilmistir. Malzeme yapisinda meydana gelen
maksimum plastik gerinimlerin zamana bagh olarak meydana gelen degisim

Sekil 3. 3’de gosterilmistir.

Sonuglar literatlr ile kiyaslanarak degerlendirilmis ve yapisinda homojen
dagihmli gerinim olusumu goézlemlenmistir. Maksimum gerinim miktari iki
kanalin birlesme noktasinda i¢ koseye yakin olan bolgede 1,0962 degeri ile
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Cizelge 3.3 Malzeme yapisinda meydana gelen degisimler

Adimlar Zaman Maksimum Von-Misses Toplam
(mm/mm) Stres (MPa) Deformasyon
(mm/mm)

1 1,1755e-038 0 0 0
2 3,0022e-005 0, 0, 6,0044
3 6,0022e-005 0, 0, 12,004
4 9,0022e-005 0, 0, 18,004
5 1,2002e-004 0, 0, 24,004
6 1,5002e-004 0, 0, 30,004
7 1,8002e-004 0,42597 1830, 36,004
8 2,1002e-004 0,51748 753,28 42,004
9 2,4002e-004 0,51718 1555,3 48,004
10 2,7002e-004 0,50232 1920,1 54,004
11 3,0002e-004 0,49682 346,03 60,004
12 3,3002e-004 0,49682 703,78 66,004
13 3,6001e-004 0,48772 1885,8 72,002
14 3,9004e-004 0,56617 1753,8 78,007
15 4,2006e-004 0,60388 2089,7 84,011
16 4,5006e-004 0,64129 2138,9 90,013
17 4,8005e-004 0,65646 2143,3 96,011
18 5,1e-004 0,74709 26124 102,00
19 5,4008e-004 0,80809 2716,4 108,02
20 5,7004e-004 0,92421 3001,9 114,01
21 6,0007e-004 1,0962 3342,8 120,01
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Sekil 3. 4 Malzeme yapisinda meydana gelen maksimum plastik gerinimlerin grafik
gosterimi

olustugu goézlemlenmistir. Bu bulgular literatiir incelemeleri ile desteklenmistir (1, 2, 3).

3.2.2 Deney Numuneleri ve Kaliplar

3.2.2.1 EKAP Kalip Tasarimi

EKAP kaliplari tasiyici ve gekirdek olmak Uzere iki pargali olarak tasarlanmistir. Bu
tasarim, c¢ekirdek kismi degistirilerek farkl kanal agilarinin ayni tasiyici ile kullanimini
saglamistir. Ayni zamanda kalipta en fazla zarar gorecegi o6n gorilen cekirdek
boliminin bu tasarim sayesinde kolayca degistiriimesi saglanmistir Sekil 3. 5. Bu

sayede deneylerde ihtiya¢ duyulan kaliplarin maliyeti distrilmustir.

Sekil 3. 5 a) Tasarlanan Kalip Yarisi b) imal Edilen Kalip

Kalip malzemesi olarak Toolox 44 kullanilmistir (Cizelge 3.5). Bu malzeme %0,32

oraninda karbon igermekle birlikte Si, Mo gibi birgok alagim malzemesi icermektedir
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(Cizelge 3. 5). Bu malzeme iyi mekanik 6zellikleri ve yiiksek asinma dayanimi sayesinde
plastik enjeksiyon, dovme, form verme gibi farkl uygulamalarin yani sira oksijen, lazer
ve su jeti ile kesilebilmesi sayesinde birgok muihendislik uygulamasinda
kullanilmaktadir (Cizelge 3.5, Cizelge 3.6). Toolox 44, sertlestirilmis ve temperlenmis
olarak tedarik edilmektedir. Gerilim giderme islemi uygulanarak temin edilen Toolox 44

isleme esnasinda yiiksek Ol¢li kararliligina sahiptir.

Malzemenin temas edecegi kanal kismi slrtinmenin minimumda tutulmasi
hedeflenerek taslanmistir. Tasiyici kismi kalp geometrisinin rijitligini saglayacak
boyutlarda tasarlanmistir. Cekirdegin taslyici icerisine tam oturmasi icin tasiyici faturah
yapiimistir. Ekstruzyon islemi esnasinda ihtiya¢ duyulan islem sicakhgini saglamak

amaci ile ceket kismina 8 adet resistans kanali agilmis, 16V fisek resistans kullaniimistir.

Cizelge 3. 4 Toolox 44 Malzemesinin Kimyasal icerigi ve Mekanik Ozellikleri

Kimyasal igerigi Mekanik Ozellikleri
C %0,32 +20 °C +200 °C
Si %0,6-1.1 Cekme Dayanimi (MPa) 1450 1380
Mn %0,8 Akma Dayanimi (MPa) 1300 1200
P Max %0,01 Uzamana (%) 13 10
S Max %0,003 Sertlik (HRC) 45
Cr %1,35
Mo %0,80
\' %0,14
Ni Max %1
CEllW 0,92-0,96
CET 0,55-0,57

Es kanal acili ekstriizyon islemi icin kullanilan kaliplarda, numunenin kanal icerisinden
ilerlemesini kolaylastirmak amaci ile kanalin doénis bolimine ¢ ve ¢ agilari,
numunelerin yapisinda meydana gelen gerinim miktarini dogrudan etkilemektedir

(Sekil 3. 5 a), (Denklem 2. 3).
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Gizelge 3.5 Toolox 44 Malzemesinin Asinma Dayaniminin Kargilagtirmasi

Malzeme Sertlik Kalip Omrii Hasar Mekanizmasi

1.2714 42 HRc 2.000 Adet Sicak Asinma

1.2344 46-47 HRc 4.500 Adet Sicak Asinma ve
Kirilma

Toolox 44 45 HRc 6.000 Adet Sicak Asinma

Calismada deneysel tasarim icin bircok farkli sartin ayni anda degerlendirilebilmesi
(disuk ve ylksek sicakliklar gibi) icin kanal agisi $=110° secilmigstir (Sekil 3.5). Bu
sayede titanyumun disik sicakhklarda sekillendirme zorlugu bertaraf edilmek
istenilmistir. Ayrica 0°-30° arasinda degisen buyukliklerde kullanilan { agisi
tasarimimizda~ 0° olarak tercih edilmistir. Bu deger bir pasoda numune yapisinda
olusacak gerinim miktarini artirmaktadir (Denklem 2. 3, [1]). Ayrica bu aginin ~0°
olarak tercih edilmesi ile kanal agisinin imalati esnasinda olusabilecek tolerans
sapmalari da onlenmistir. Kalip icerisinde { ~0° bir kanalin matkap veya freze
kullanilarak tolerans sapmasi olmaksizin imalatinin mimkin olmamasi sebebi ile
kanal tel erozyon kullanilarak imal edilmistir. Bu amacla ¢ekirdek kismindan tel
erozyon ile Uggen biciminde bolim kanal acgisi 110° olacak sekilde kesilmis,

dondirilerek tekrar yerlestirilmistir (Sekil 3. 5).

3.2.2.2 itici Pim ve Tutucu Tasarimi

Takim celiginden (3344) imal edilmis, 5 mm c¢apa sahip istampalar temin edilmistir.

Istampanin kirllma ve etrafa sicrama tehlikesi sebebi ile ici honlanmis ¢elik koruyucu

kovan imal edilmistir Sekil 3. 6, Sekil 3. 7. Koruyucu kovani prese baglamak ve

ekstriizyon islemi esnasindan rijitligi saglayabilmek amaci ile koruyucu kovana tam

oturan istampa tutucu imal edilmistir (Sekil 3. 6, Sekil 3. 7).
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b)

Koruyucu
Kovan

N

Pim, itici
Istampa

Sekil 3. 6 a) Pim, itici 1Istampa, Koruyucu Kovan, b) Pim, itici Istampa, Koruyucu Kovan
kesit gorinsi

Sekil 3.7 Koruyucu kovani ile birlikte 1stampa tutucu
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3.2.3 Deneyler

Deney numuneleri soguk cekilmis olarak temin edilmesi sebebi ile dncelikle mikro
yapidaki bu etkiyi gidermek istenmis ve isil islem uygulanmistir. Numuneler argon gazi
korumali firinda 700 "C’'de 2 saat tavlanmstir. Ekstriizyon islemi esnasinda strtiinmeyi
azaltmak amaci ile yiksek sicakliga dayanikh grafit katkih MoS, (MolyDuval-ERSA
Endustriyel Yaglar Kimyasal Tekstil Uriinleri ithalat ihracat Sanayi Ticaret Limited Sirketi
tarafindan temin edilmistir) mineral yag kullanilmistir. Bahsi gecen yag ile numune,

kanal ve itici Istampa yaglanmistir.

itici 1stampa ekstriizyon islemi esnasinda 0. 1-5 mm/s hiz ile ilerlemis geri cikis
esnasinda ise 10 mm/s hizla ¢tkmistir. Numunelerden biri basildiktan sonra itici iIstampa
cikarilmis ikinci numune kanal igerisine yerlestirilmistir. Numune ve kalip istenilen
sicakliga ulastiktan sonra ikinci numune basilarak dnceki numune kaliptan gikarilmistir.
EKAP islemi deneysel tasarim kullanarak hedeflenen islem sicakliklarinda ve
hedeflenen rotalarda uygulanmistir. Deneysel diizenek Sekil 3. 8 ve Sekil 3. 9'de

verilmistir.

Sekil 3. 8 Deney dlzenegi
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Sekil 3. 9 Deney diizenegi

3.2.3.1 islem Sicakliginin Olgiilmesi

islem sicakligi veri kaydedici (PicoTech Marka) kullanilarak kayit altina alinmistir. NiCr-
Ni (K tipi) koruyuculu, kilif capi 1,5 mm olan CB ¢elik blendaj izolasyonlu termokupol
(ELIMKO LTD. STi. tarafindan temin edilmistir.) kullanarak sicaklik 6lcimleri
gerceklestirilmistir. Veri kaydedici ve termokupollar akredite bir laboratuvar ( TETCIS

LTD. STi. tarafindan temin edilmistir.) tarafindan kalibre edilmistir.

Sicakhk olcimi icin kalip icerisine iki farkli kanal acilmistir. Kanallar termokupollarin

girebilecegi buyikliktedir ve kanallarin numuneye uzakhgi 1,5 cm’dir (Sekil 3.5).
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3.2.3.2 ilerleme Hizinin Segilmesi

Uygun hiz kullanimi EKAP basarisini oldukca fazla etkilemektedir. Onceki béliimlerde
homojen mikro yapi ve ¢atlaksiz numune ylzeyi igin dusik hizlarda ekstriizyon
isleminin 6nemi vurgulanmistir [38]. Ayrica baska bir deneysel ¢calismada vurgulanan
ilging bir bulgu ise <2.5 mm-sn~" degerinin altindaki ekstriizyon hizlarinda daha dusuk
kose boslugunun olustugu gozlemlenmistir [146]. Tez calismasi kapsaminda deneysel
tasarim kullanarak farkh hizlarin mikro yapiya etkisi incelenmistir. Hiz araligi ise 0.1- 5

mm/sn arasinda tercih edilmistir.

3.2.3.3 Saf Titanyum Ve Ti13Nb13Zr icin Gergeklestirilen Deneylerin Tasarimi

Deneysel tasarim EKAP isleminin optimum sartlarinin tespiti igin kullanilmistir. Bu
secimdeki amacg farkh sicaklik, farkli hiz ve farkli rotalarin mikro yapi’ya etkisini tespit
ederek optimum sartlari tespit etmek, detayl bir inceleme gergeklestirmektedir.
Homojen mikroyapi icin optimum sartlarin tespiti icin hazirlanan deneysel tasarim
Taguchi L27’ye gore planlanmis ve deneyler gergeklestirilmistir (Cizelge 3.6). Cizelge
3.6’daki deneylerde tekrarli testler gerceklestirebilmek icin her numuneden ayni
sartlarda ikiser adet elde edilmistir. Numunelerin mikro yapi homojenligini
degerlendirmek amaci ile sertlik degerleri incelenmistir ve sonuglar boliminde
verilmistir. Cizelge 3.6’daki deneyler icin numunelerin ilk halleri dahil olmak lizere

54 adet numune elde edilmistir.

Deney setlerinden bir digeri de saf titanyum ve Til3Nb13Zr'den olusan numune
gruplarina farkh sicakhklarda (450 ve 600 °C) EKAP islemi icin olusturulmustur
(Cizelge 3.7). Bu seg¢imdeki amag farkh islem sicakliklarin mikro yapi ve mekanik
ozelliklerine etkisini incelemektir. Cizelge 3.7'deki deneyler icin numunelerin ilk

halleri dahil olmak lizere 9 adet numune elde edilmistir.

Literatirde simdiye kadar ardisik pasolar icin farkl yonlendirilmeler tercih edilmistir.
Tez c¢alismasi kapsaminda ardisik rotalar igin farkl sicaklik uygulamasi
gerceklestirilmis ve etkisi incelenmistir. Saf titanyumda olusan numune gruplarina

disuk ve yuksek sicakhkta olusan B, rotasi takip edilerek gergeklestirilen EKAP

38



uygulama plani Cizelge 3.8’de verilmistir. Bu deneyler i¢in numunelerden 6 adet

elde edilmistir.

Cizelge 3.6 EKAP islem parametrelerinin optimizasyonu

Deneyler Pres hizi islem Sicakhg Rota
(mm/s) (°C)

1 0.1 450 B.
2 0.1 450 B.
3 0.1 450 B.
4 0.1 300 A
5 0.1 300 A
6 0.1 300 A
7 0,1 150 C
8 0.1 150 C
9 0.1 150 C
10 0.5 300 B.
11 0.5 300 B.
12 0.5 300 B.
13 0.5 150 A
14 0.5 150 A
15 0.5 150 A
16 0.5 450 C
17 0.5 450 C
18 0.5 450 C
19 5 150 B.
20 5 150 B.
21 5 150 B.
22 5 450 A
23 5 450 A
24 5 450 A
25 5 300 C
26 5 300 C
27 5 300 C
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Gizelge 3.7 Saf titanyum ve Ti13Nb13Zr’'un farkli sicakliklarda incelenmesi

Deneyler Sicaklik Malzeme 1 Paso 8 Paso
1 450 TNZ + -
2 450 CpTi + -
3 600 TNZ + -

Gizelge 3.8 Farkli sicakliklarda EKAP islemi

Deneyler 1. paso 2. paso
1 100(°C) 450(°C)
2 450(°C) 450(°C)

3.3 Sonug¢ Gozlem Teknikleri

EKAP ve HE islemi sonrasinda degisen mikro yapisal ve mekanik ozellikleri tespit etmek
amaci ile detayli karakterizasyon gergeklestirilmistir. Optik inceleme igin numune
gruplarina sirasiyla zimparalama, parlatma ve asitle daglama (Kroll asit;
3HF:6HNO3:100H20) islemleri uygulanmistir. Mikro yapi incelemesi ilk haldeki tane
boyutu olclimu icin gerceklestirilirken 8 ve 10 paso sonrasi elde edilen ultra ince taneli
yapinin incelemesi taramali elektron mikroskbu ve geri saciliml elektron difraksiyonu
ile gerceklestirilmistir. Geri sacilimh elektron difraksiyon (EBSD) analizi geri sacilan
elektronlari secen detektére sahip olan bir taramali elektron mikroskobunda
gercgeklestirilmektedir. Bu teknik gecirimli elektron mikroskobun goére daha buyik bir
alandan inceleme yapmaktadir ve tane boyutu olciimleri icin daha yiiksek dogrulukta
sonug vermektedir. Bu sebeple tane boyutu o&lglimleri igin mimkin oldugunca bu
teknik kullanilmistir. Agsinma testleri sonrasinda olusan asinma izinin 6lgima igin
mekanik ve optik profilometre kullanilmistir. Nano yapi-kafes yapisini incelemeleri icin
gecirimli elektron mikroskobu (TEM-Transmission Electron Mikroscope) kullaniimistir.
Gegirimli elektron mikroskop ile incelenme Uzere elektro parlatma teknigi (Struers
TenuPol5) uygulanarak numuneleri hazirlanmistir. Biitin numuneler 120 kV ¢alisma

voltaji kullanarak gecirimli elektron mikroskobunda incelenmistir (Jeol JEM 1200).

40



Degisen mekanik degerlerin tespiti icin cekme testi gerceklestirilirken, sertlik degerini
ve mikro yapi homojenligini tespit etmek ve degerlendirmek icin Vickers mikro sertlik
testi kullanilmistir. Elastiklik katsayisindaki degisimi gézlemlemek amaci ile numunelere
indentasyon testi uygulanmistir. Cekme testi numuneleri ektriizyon yoniinde kiglk ve
blyik ¢ekme numuneleri hazirlanmistir. Numunelerin sertlik 6lglimleri Zwick-Roell
ZHU 2.5 mikro sertlik Olgim makinasi ve HVS-1000 sertlik 6lcim makinasi ile
gerceklestirilmistir. indentasyon testi ise cekme testi esnasinda tespit edilemeyen
elastiklik katsayisini  belirlemek amaci ile kullaniimistir, deneyler CSM marka
indentasyon cihazi kullanarak gerceklestirilmistir. Faz analizi X-Ray difraksiyon
Olcimleri ile gergeklestirilmis, AXS BRUKER D8 difraktometre kullanilarak Cu-Ka
radyasyonunda (A = 1.5406 A) ve Ti-13Nb-13Zr icin 0.5 mm spot isiginda dlciimler
gerceklestirilmistir. Degisen asinma davranisini tespit etmek amaci ile seramik asindirici

toplar kullanarak kuru sartlarda asinma testi gerceklestirilmistir.

HE ve EKAP teknigi ile elde edilmis numunelere ylizey modifikasyonu gergeklestirerek
ylizey morfolojisi optik gozlemler ile incelenmistir. Biyolojik uyumlulugunu test etmek
amaci ile ytizey islanabilirlik testi ve hiicre testi gerceklestirilmistir. EKAP teknigi ile elde
edilen ultra ince taneli yari mamuliin biyolojik davranisini incelemek amaci ile testler
hem parlak yizeylere hem de vyizey modifikasyonu gerceklestirilmis vylzeylere
uygulanmistir. Elde edilen saf titanyum UIT malzemelerin Dental implant sisteminde
kullanimini incelemek amaci ile UIiT Abutment ve Abutment vidasi imal edilerek
yorulma testleri gergeklestirilmistir. Abutment ve implant vidasi boyun bdélgesindeki

aciklik SEM ile tespit edilmistir.

3.3.1 Mikroskoplar ve Profilometre

3.3.1.1 Optik Mikroskop

Optik inceleme Oncesinde butiin numunelere ayni metalografi yontemi uygulanmistir.
Yizeyler 2000 SiC taneli abrasifler kullanarak zimparalandi sonrasinda 0.1 mikron
elmas parlaticilar kullanarak yuzeyler daglama islemine hazir hale getirilmistir. Yiizeyler
Kroll daglayicisi (3 ml HF + 6 ml HNO3 100 ml distile su igerisinde) kullanarak

daglanmistir.
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Optik mikroskoptan faydalanarak, numuneler deformasyona ugratilmadan o6nce iri
taneli oldugu durumlar incelenmistir. Bu amacla saf titanyum ilk hal ve 6. Pasoya kadar
olan pasolar incelenmistir. Buna ilave olarak Ti13Nb13Zr ilk hal incelenmistir. Devam
eden pasolarda tane kicilmesi sebebi ile optik mikroskoptan bilgi alinamamistir bu

sebeple diger mikroskoplar ile inceleme devam etmistir.

3.3.1.2 Taramali Elektron Mikroskobu (SEM)

Deformasyon sonrasinda icyapiyl gozlemlemek amaciyla taramali elektron mikroskobu
kullanildi. Mikro yapi karakterizasyonu igin Zeiss FEl XL30 kullanildi. Bu islem
gerceklestiriimeden 6nce yiizeyler optik mikroskop ile ayni islem basamaklarindan
gecirildi. Numuneler oda sicakliginda epoksi regine kullanarak kaliplandi ve sonrasinda
80’den baslayarak 4000’lik zimparaya kadar zimparalandi. ince bélgeleri elde etmek
amaci ile metanol-perklorik (4:1) asit banyosunda ikili-jet parlatma sistemi

kullanilmistir.

Taramali elektron mikroskobundan faydalanarak cekme testi uygulanmis Ti Baslangig,
Titanyum 1 Paso ve Titanyum 8 Paso numuneleri (zerinde, kopma bodlgelerinde
inceleme yapilmistir. Ayirica kumlama sonrasi ylzey incelemesi gergeklestirebilmek

amaciyla IT ve UIT Ti ve Ti13Nb13Zr numuneleri incelenmistir.

3.3.1.3 Gegirimli elektron mikroskobu (TEM)

Numunelerin kafes yapisini, faz degisimlerini, tane boyutu o6lglimlerini ve tane
yonelimlerini incelenmek Uzere elektro parlatma teknigi (JEOL JEM 1200 EX)
uygulanarak, gecirimli elektron mikroskop (TEM) numuneleri hazirlanmistir. TEM
olarak Jeol JEM 1200 marka cihaz 120 kV’da kullaniimistir. TEM mikroskobu incelemesi
icin farkh kisimlarin kesitlerinden tel erozyon teknigi kullanarak 6rnek numuneler
alinmistir. Bu numuneler mekanik asindirma yontemi ile 100 um inceliginde islenmis,
zimba kullanarak 3 mm yarigapinda dairesel kesitli numune haline getirilmistir.
Numuneler % H,SO,; metanol soliisyonu icerisinde 20 kV elektrokimyasal parlatma

uygulanmistir.
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TEM incelemeleri i¢ yapida meydana gelen deformasyon oranlarini, faz degisimlerini,
tane boyutlarini gézlemlemek amaciyla IT, UIT Ti ve Ti13Nb13Zr’a, 1 paso 100 °C 1 paso
450 °C’de Ti, 2 Paso 450 °C Ti numuneleri ile gergeklestirilmistir.

3.3.1.4 Geri Sacilimli Elektron Difraksiyonu

Tane yonelimi ve tane boyutunun dogrudan tespitini gerceklestirmek amaci ile
belirlenmis numune gruplarina geri sacilmis elektron difraksiyonu (electron
backscattered diffraction-EBSD) 06zelligi olan taramali elektron mikroskobu (SEM)
kullanilmistir. inceleme gerceklestirmek amaci ile parlatiimis numune yiizeylerine 20
kV’da calistirilan Nordlys Nano EBSD dedektére sahip Tescan Lyra 3 marka bir SEM
kullanilarak, numunenin 70° tilt agisi kullanilarak gergeklestirilmistir. Sonrasinda elde
edilen veriler Oxford Instruments’in gelistiriimis oldugu HKL Channel 5 yazilimi

kullanilarak gergeklestirilmistir.

EBSD analizleri Ozellikle daha buiyilik bir alan lzerinden tane boyutu incelemesi icin
gerceklestirmek Gizere yapilmigtir. Ayni zamanda taneler arasi agly1 gézlemlemek lizere
EKAP TNZ iT ve UIT (8 Paso 450 °C), Ti 8 Paso, 450 °C 10 Paso, 1 paso 100 °C 1 paso 450

°C’de Ti, 2 Paso 450 °C Ti numuneleri igin bu analiz gergeklestirilmistir.

3.3.1.5 Optik Profilometre

Optik profilometre UIT ve iri taneli deney numunelerinin asinma sonrasi asinan
bolgedeki olusan asinma mekanizmalarini incelemek amaci ile kullaniimistir. Sistem
herhangi bir temas gerceklestirmeden bilgisayar kontroll ile iki ve l¢ boyutlu ylizey
verileri almaktadir. Bu amagla Varsova Teknik Universitesinde Veeco Wyko NT9300
optik profilometre kullaniimistir. Hidrostatik ekstriizyon ile elde edilen Ti13Nb13Zr

numunelerinin agsinma testi sonrasi olusan asinma bdélgeleri incelenmistir.

3.3.1.6 Mekanik Profilometre

Mekanik profilometre asinma ve ylizey modifikasyonlari sonrasinda ylzeylerin
topografik incelemeleri icin kullanilmistir Sekil 3.16. Bu amacla Bruker markanin
Dektak XT modeli mekanik profilometre kullanilmistir (Sekil 3.16). Olcim islemi
esnasinda 12.5 um’lik ug kullaniimistir ve tarama 2500 um arasinda 625 um/s hiz 2.08
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¢Ozlintrlukte farkh noktalardan deger alarak gerceklestirilmistir. Sonuglarin

degerlendirilmesinde Gauss filtresi kullanilmistir.

Mekanik profilometre ile o6lglimler ylzey islemleri sonrasinda purizlGlGgu artan
yizeylerin Ra degerlerini elde etmek amaci ile iT ve UiT Saf Ti ve Ti13Nb13zr

numuneler Gizerinde gergeklestirilmistir.

Sekil 3. 10 Mekanik Profilometre

3.3.2  X-Ray Difraksiyon

X-Ray difraksiyonu, malzemelerin kristal 6zelliklerini ve plastik deformasyon &ncesi
sonrasi faz degisimini tespit etmek icin kullanilan hasarsiz bir analiz metodudur. icerdigi
fazlar hakkinda bilgi sahibi olmak amaci ile numunelerin analizi sonucunda elde edilen
verilerin ilgili veri tabani ile karsilastiriima gergeklestiriimektedir. Faz analizi ve tane
boyutu Olglimlerinin bir kismi X-Ray difraksiyon (AXS BRUKER D8) olctimleri ile
gerceklestirilmis Sekil 3.10. Difraktometre kullanilarak Cu-Ka radyasyonunda (A =

1.5442 A) 0.5 mm spot isiginda dlctimler gerceklestirilmistir

XRD testi dzellikle UIT ve iT taneli Ti ve Til3Nb13Zr numunelere gerceklestirilerek tane
incelmesinin faz degisimine etkisi incelenmek istenmistir. Buna ilave olarak farkh
sicakliklarin ayni rotaya uygulandigi numune Uzerinde de XRD analizi gerceklestirilmis

ve farkli sicakliklarin etkisi incelenmistir.
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Sekil 3. 11 AXS BRUKER D8 XRD cihazi

3.3.3 Temas Agisi Olgiimii

Temas acisi olclimleri yizey islanabilirligini test etmek amaci ile gerceklestirilmistir.
Olgiimler icin Thetalite Temas Acisi Ol¢iim Cihazi kullanilmistir (Sekil 3.11). Biitiin
ylzeylere ayni ml de iyonize edilmis su ayni hizda damlatiimis ve kamera ile 6lciimler

gerceklestirilmistir.

Sekil 3. 12 ThetalLite Temas Agisi Olgiim Cihazi Yiizey Temas Ol¢iim Cihazi
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Temas agisi olgiimleri 6zellikle ylizey modifikasyonunu ve tane boyutunun etkisini

incelemek amaci ile UiT Ti ve Ti13Nb13Zr kumlanmis ve parlak yiizeylere uygulanmistir.

334 Mekanik Testler

Mekanik 6zelliklerin tespiti amaci ile cekme ve mikro sertlik testleri gerceklestirilmistir.
Cekme testini gerceklestirmek amaci ile 25 ton kapasiteli Zwick marka bir ¢cekme test
makinasi tercih edilirken sertlik testi igin Zwick-Roell ZHU 2.5 mikro sertlik 6lgim
makinasi ve HVS1000 sertlik 6lcim makinasi tercih edilmistir. Sertlik testleri ekstriizyon
yonine dik kesitlerde gergeklestirilirken ¢ekme testi ekstriizyon yoOniline paralel

gerceklestirilmistir.

3.3.4.1 Cekme Testi

ECAP ve HE numunelerin gekme testi ekstriizyon yoniune dik farkli gekme numunesi
boyutlari icin gruplandirarak gerceklestirilmistir. Numune boyutlarinin  farkh
secilmesinin sebebi disik sicaklikta imal edilebilecek numune boyunun kisitli
olmasidir. L27 deneysel tasarimda yiksek ve dugsik sicakliklar bir arada
degerlendirilmek istenmektedir. Bunun disindaki deneylerde kullanilacak numuneler
icin buylk geometri tercih edilmistir. Deneyler esnasinda kullanilan numune boyutlari

Sekil 3.12’de verilmistir.

Sekil 3. 12 a, b de verilen kiigiik numunenin geometrisi sirasi ile 4x1.5x15 (genislik,
kalinlik, boy) mm’dir. Tel Erozyon yontemi uygulanarak bu geometri olusturulmustur.
Tel erozyon ile kesme islemi dusik sicaklikta gerceklestiriimesine ragmen numune
ylizeyinde birakabilecegi etkiler disiintilerek 2000 taneli asindirict ile ylzeyler
parlatilmis ve deneyler gerceklestirilmistir. Deneyler oda sicakliginda Sekil 3. 13 b)’'de
gosterilen Zwick marka 25 Ton kapasiteli ¢cekme cihazi ve videolu eksansometre
kullanarak gerceklestirilmistir. Daha buylik numuneler icin ise aparat kullanmadan

deneyler gergeklestirilmistir.
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b)
Sekil 3. 13. Cekme Testi igin Hazirlanmis Farkli Biiyiikliik Ve Boyutlardaki Numuneler

Aparat kullanarak gergeklestirilen deneylerin akma verisi aparat etkisi sebebi ile
kullanilmamistir. [147)'de  vurgulandigi  gibi ozellikle kiglk ¢ene mesafeleri
kullanimlarinda boyun verme noktasi, slineklik degerleri ve daha birgok ozellik
etkilenebilmektedir. Bu sebeple sadece kiiglik numunelerin mekanik dayanimi tespit
etmek amaci ile aparat kullaniimistir. Kullanilan gekme aparati ve ¢ekme test cihazinin
goriuntdleri Sekil 3. 13‘de verilmistir. Blylk numuneler ise CNC torna tezgahinda

hazirlanmistir.
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Mekanik testler maksimum ¢ekme dayanimi akma ve kopma noktasini tespit etmek

amaci ile iT, UIT Ti13Nb13Zr, Ti 10 450 °C Paso, 1 Paso 100 °C+ 450 °C, 2 Paso °C icin

uygulanmistir.

Sekil 3. 14 a) Cekme Testi icin Kullanilan Aparat b) Cekme Testi Cihazi ( Zwick 25 Ton)

3.3.4.2 Mikro Sertlik

Sertlik testi Zwick-Roell ZHU 2.5 mikro sertlik 6lgiim makinasi ve HVS1000 sertlik 6lgiim
makinasi kullanarak HV200, HV500 degerlerinde 10 sn baski siiresi kullanarak Biitiin
numunelere gergeklestirilmistir. Sertlik O6lglimleri ekstriizyon yonine dik ylzey
Uzerinden gergeklestirilmistir. Numuneleri ortalama sertlik deneyini tespit etmek amaci
ile belirlenen bir yaricap dogrultusu boyunca 6 6lglim gergeklestirilmis ortalama deger
bulunmustur. Deneysel tasarimda kullanilacak degerler icin ise kalite karakteristigi

olarak sertlik degerlerinin standart sapmasi tercih edilmistir. Sertlik 6lgim noktalarinin
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dagilimi ise Sekil 3.14 a)’ da verilmistir. Her bir 6lcim adim araligi 0.4 mm olarak
belirlenmistir. Toplam 17 noktadan olciim gerceklestirilmistir. Taguchi ve ANOVA
sonuglarina gore en iyi ¢ikan setin sertlik haritasi Sekil 3.14 b)'ya gore
gerceklestirilmistir. Bunun icin 0.4 mm mesafelerde o&lcimler gerceklestirilmis.
Toplamda 85 noktadan &lgiim verisi alinmigtir. Bu haritalar degerlendirilerek mikro

yapinin homojenligi hakkinda bilgi edinilmistir.
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Sekil 3. 15 a) Deneysel Tasarim igin Alinan Sertlik Olgiim Noktalari b) Optimum Deney
Sonuclari icin Olusturulan Sertlik Haritasi

3.3.4.3 indentasyon Testi

indentasyon teknigi malzemelerin sertlik degerini ve elastiklik katsayisini tespit etmek
amaci ile kullaniimaktadir [148,149]. Teknik konvansiyonel sertlik 6lgme tekniklerinin
aksine sonucu ylizeyde biraktigi iz Gzerinden degil, yik-(batma) derinligi grafiginden
matematiksel yontemler ile belirlemektedir. Bahsi gecen grafik Sekil 3.15 ’‘de
gosterilmistir. Bu grafikteki veriler yikleme ve yik bosaltma esnasinda polinomlar ile
gosterilmektedir. Bu fonksiyonlarin degisimi dolayli olarak malzemenin plastik ve
elastik sekil degisimine baghdir ve Sekil 3.15'de gozlemlendigi gibi Vicker's ug
tarafindan uygulanan kuvvet ile birlikte hem elastik hem plastik sekil degisimi meydana
gelmektedir. Bu sebeple konvansiyonel yontemlerde elastik ve plastik sekil degistirme

degerlerini tespit etmek glictiir.
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Yiikleme

a.
i—é Bosaltma _dP
_Idh
h
]max
>

Derinlik, h
Sekil 3. 16 Yik Ve Derinlik Grafiginin Sematik Gosterimi [149]

Uygulanan yilik degeri ve malzemenin elastiklik katsayisi arasindaki iliskiyi bulmak
amaci ile matematiksel yaklasimlar kullanilmaktadir. Elastiklik katsayisini belirlemek
amaci ile gerceklestirdigimiz deneyimizde ise Oliver-Pharr metodu, Vickers uc ile
kullanilmigtir. Bu denklem;

_a _

$ dh

2
ﬁEer (3.1)

Buradaki P degeri batma basinci, h batma yiksekligi, E elastiklik katsayisi A ile
uygulama alanindaki elastik degme bdlgesidir. Deneyler ise CSM™ Instrument
indentasyon test cihazinda ylizey hazirlama islemi sonrasi gerceklestirilmistir. Deneyler
ISO 14577-1 2015’e uygun oradak gerceklestirilmistir, Deney esnasinda 550 mg ylk

uygulanmistir.

Bu deney o&zellikle cekme testi esnasinda elastiklik katsayisi belirlenemeyen IT Ti,
Ti13Nb13Zr ve EKAP UIT Ti13Nb132Zr, Ti 10 paso 450 °C, 1 Paso 100 °C+ 450 °C, 2 Paso

°Cicin uygulanmuistir.
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3.3.4.4 Asinma Testi

Asinma testi icin dairesel asindirma hareket kabiliyetine sahip T21 test cihazi
kullanilmistir. Asindirici olarak 6.35 mm ¢apinda, 1800 Hv sertlige sahip Al,O3 seramik
toplar kullaniimistir. Biitlin testler Gic defa tekrarli olmak Gzere 5 N altinda ASTM G99-
05 standardinda ifade edildigi gibi her bir numuneye 5000 (158 m) tur uygulanmistir
(Sekil 3.17. Testlerden once ylizeyler aseton ile temizlenmistir. Testler laboratuvar
ortaminda (25-27 °C arasinda %75 nemlilik degerinde) gergeklestirilmistir (Sekil 3.17).
Sicaklik numuneye 30 mm mesafeden kontrol edilmistir. Literatirde ifade edildigi gibi
farkli donme hizlari asinma karakteristiginde farkliliklar olusturabilmektedir [151]. Bu
sebeple bitlin testler icin ayni hiz tercih edilmistir. Bu test tane kicllme etkisinin
asinma davranisi lizerindeki etkisini incelemek amaciyla iT, UIT HE Ti1l3Nb13Zr;iT, UiT 8

Paso Ti lizerinde uygulanmistir.

Sicakhk Olcimii
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Numune <—:

-\-\_! o

Donus

Sekil 3. 17. Asindirma Test Cihazinin Sematik Gorinimu

3.3.4.5 Abutment implant Arasindaki Mikro Agiklik Ol¢iimii

UIT saf titanyumlarin abutment ve implant sisteminin en kiiciik parcasi olan abutment
olarak kullanimi esnasinda uygunlugunu incelemek ve ginimiuzde kullaniimakta olan

soguk cekilmis ayni tip abutment ve abutment vidasi ile kiyaslanmistir. Gerekli testler
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ISO 14801’e uygun olarak gergeklestirilmistir. Abutmentlar 30 N yiik altinda 30° agi ile
10.000 defa basilarak yorulma islemi gerceklestirilmistir (Sekil 3.18). Sonrasinda tel
erozyon ile abutment sistemi belirli bir derinlige kadar kesilmis ve abutment-implant

kesiti taramali elektron mikroskobu ile incelenmistir.

30+2° Yikleme
Aclsi

implan
Sistemi

Sekil 3. 18 Akrilik Regine icerisine Sabitlenmis Abutment Sistemi Ve Yorulma Testinin
Uygulanma Agisi

3.3.5 Yiizey modifikasyonu ve Biyouyumluluk Testi

Yizey kumlama ile gergeklestirilecek modifikasyon 6ncesinde biitlin ylizeylere, optik
mikroskop incelemelerinde oldugu, gibi zimparalama ve parlatma islemleri
uygulanmistir. Tel erozyon ile 1 mm kalnlginda kesilen numuneler vyilzey
modifikasyonu icin sirasi ile 320, 400, 600, 800, 1200,2000 no’lu zimparalar ve
sonrasinda elmas slispansiyonu kullanilarak parlatilmistir (Sekil 3.19). Daha sonra TiO,
parcaciklar kullanarak kumlama islemi gerceklestirilmistir. Sonrasinda ve 0Oncesinde

profilometre kullanarak puruzlilik élglimleri gergeklestirilmistir.
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Sekil 3. 19 Tel Erozyon Sonrasi Ve Parlatilan Numune Yizeylerinin Gorlntileri

Ylzey modifikasyonu igin Bruker Easy marka kumlama cihazi kullaniimistir (Sekil 3.20).
Yizey modifikasyonu gerceklestirmek amaci ile yaklasik 60-100 um g¢apa sahip
titanyum oksit (TiO,) parcaciklar kullaniimistir. Kumlama islemi 4 Bar basing altinda 10-
60 sn’de araliginda degisen siirelerde kumlanmistir. Yiizeyde meydana gelen degisimler

taramali elektron mikroskobu kullanarak gergeklestirilmistir.

Sekil 3. 20 BEGO Yiizey kumlama cihazi

Tane boyutunun biyolojik uyumluluk tizerinde etkisini tespit etmek amaciyla 6zellikle iT

ve UIT EKAP Ti13Nb13Zr ve Ti igin testler gerceklestirilmistir.

Hiicre Sagkalimi

MEE, MEF (Mouse embryonic fibroblast,epitel) hiicreleri ayri ayri kuyucuklara, 12
kuyucuklu petrilere ekilmistir. Her 24 saatte bir olacak sekilde hiicrelerin sayimi iki
tekrarli olacak sekilde gergeklestirilmistir. Bu amagla 6nce drnekler 1X PBS ile yikanmis

ve tripsin ile ylzeyden kaldirilmistir. Santrifiij edilen hiicrelerin tzerine 50 pl 0.4 % (
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w/v) Tripan avisi eklenmis ve bu karisimdan 10 pl gekilerek Neubauer hemositometresi

kullanarak sayiimistir.
Floresan Problar Araciligi ile Hiicre Oliimiiniin Belirlenmesi

Propidyum lodiir (PI)
Hicre ekiminden 24 saat sonra htcreler 5mg/ml Pl ile 37°C de 30 dakika inklbe
edilmistir. Daha sonra ters floresan mikroskobunda Ex:536 nm/Em: 617 nm olacak

sekilde inceleme yapilmistir.

DiOC6
Hiicre ekiminden 24 saat sonra hiicreler 4 nM DiOCg ile 37°C de 15 dakika inkiibe
edilmistir. Daha sonra invert floresan mikroskobunda Ex: 488 nm/Em: 535 nm olacak

sekilde inceleme yapilmistir.

DAPI
Hicre ekiminden 24 saat sonra hiicreler 5mg/ml DAPI ile 37°C de 10 dakika inkiibe
edilmistir. Daha sonra ters floresan mikroskobunda Ex: 350 nm/ Em: 570 nm olacak

sekilde inceleme yapilmistir.

MitoTracker

Hicre ekiminden 24 saat sonra hiicreler 200 nM Mito Tracker Red ile 37°C de 15 dakika
inkiibe edilmigtir. Fiksasyon islemi igin; boyama isleminin ardindan hicreler, %3
formaldehit bulunan medya ile 15 dakika inkiibe edilmis ve siire sonunda medya ile
yikanmistir. Perbmiabilizasyon igin %0.2 Triton-x100 kullaniimis ve hicreler %0.2 lik
Triton-x100 iceren medya ile inkiibe edilmistir. Son olarak hiicreler, soguk aseton ile 5
dakika inkiibe edildikten sonra 1xPBS ile yikanmistir. Fiksasyon ve permiabilizasyon
islemleri uygulandiktan sonra ters floresan mikroskobunda Ex: 579 nm/ Em: 599 nm

olacak sekilde inceleme yapilmistir.
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34 Bulgular

3.4.1 Hidrostatik Ekstriizyon Teknigi ile Asiri Plastik Deformasyon

3.4.1.1 Mikroskop Bulgulari

Gegirimli elektron mikroskobu (TEM) ve Optik Mikroskop

Ti-13Nb-13Zr’un baslangicta sahip oldugu ic yapi Sekil 3.21-22’de kutup deseni ise
3.23’de gosterilmistir. Yapi igne bigimli a tanelerinden ve az miktarda B fazindan
olusmustur. igne yapil o taneleri 260 nm olarak &lciilmistiir. Ayni zamanda aralarda 7

nm genisliginde ve 40 nm uzunlugunda igne bigimli a taneleri gézlemlenmistir.

Sekil 3. 21. Ti13Nb13Zr'un Baslangicta Sahip Oldugu icyapi (Optik Mikroskop)
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Sekil 3. 22 Ti13Nb13Zr’un Baslangicta Sahip Oldugu icyapi-Gegirimli Elektron
Mikroskobu

Sekil 3. 23 Ti13Nb132Zr’'un Baslangicta Sahip Oldugu icyapi- Gegirimli Elektron
Mikroskobundan Elde Edilmis Kutup Desenleri

Ti13Nb13Zr malzemelere iki paso hidrostatik ekstriizyon uygulamasindan sonra 260
nm olan tane genislikleri 80 nm’ ye diserken igne bicimli tane geometrisi uzamis tane
geometrisine donidsmustlr (Sekil 3.24). TEM kutup deseninden gozlemlendigi Uzere,

mikro yapi ikiz olusumu iceren ultra ince taneli yapidadir (Sekil 3.25).
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Sekil 3. 24 Ti13nb13zr’'un Hidrostatik Ekstriizyon Sonrasin Sahip Oldugu icyapi-Gegirimli
Elektron Mikroskobu ile Elde Edilmis

Sekil 3. 25 Ti13nb13zr'un Hidrostatik Ekstriizyon Sonrasin Sahip Oldugu icyapi -
Gegirimli Elektron Mikroskobundan Elde Edilmis Kutup Deseni

57



Sekil 3. 26 HE 20 Numunesine Ait TEM Kesit Gorintlisi ve KD’leri

Numunenin ektrizyon yoniine dik gerceklestiriien TEM incelemesinde Sekil 3.26’de
goriuldugl Uzere ultra ince taneli yapilar mikro ve nano boyutlarda taneciklerden
olusmaktadir. Cift modlu (bimodal) olarak adlandirilan bu yapida nano boyutlu
tanecikler dayanimi artirirken, mikro boyutlu tanecikler siinekligi artirmaktadir (Sekil

3.26).

3.4.1.2 X-Ray Difraksiyon (XRD)

Ti-13Nb-13Zr igin yatay (ektriizyon dogrultusunda) XRD analizleri gergeklestirilmistir
(Sekil 3. 27). Analiz sonuglarinda gozlemlendigi (izere biitlin pik noktalari mikro yapida

a ve B fazina karsilik gelmistir.

ilk halin XRD analizlerinde a ve B fazlarina ait pikler yatay kesitte tespit edilmistir.
HE20 numunesinde bazal (0002) dazleminin ve piramit (10-11) ddzleminin
yogunlugunun ilk hale gore daha fazla yikseldigi gozlemlenmektedir Sekil 3.27. HE16
numunesinde ise bazal (0002) diizleminde her hangi bir degisiklik olmadigi ancak a(10-
11) dizleminde hafif bir diisiis oldugu goézlemlenmektedir. ilk duruma gére piklerin
genisliklerindeki degisim tane boyutu ile ilgiliyken, pik tepelerinin denk geldigi aci
degerlerinin kaymasi ise mikro yapi icerisindeki dislokasyon yogunlugu, diizlemsel
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hatalar ile ilgilidir. HE16 igin pik genisliklerinin ilk duruma goére daha genis oldugu,

piklerin yerlerindeki degisimler ise diizlemsel hata ve artan dislokasyon yogunlugunu

isaret etmektedir [152].
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Sekil 3. 27 Ti-13Nb-13Zr’un yatay kesitten alinmig XRD analizleri

3.4.1.3 Mekanik Test Sonuglan

Cekme Testi

Ti-13Nb-13Zr numune grubuna ait maksimum g¢ekme dayanimi ve akma dayaniminin

sirasiyla 845 MPa’dan 1200 MPa’a,

690 MPa’dan 975 MPa degerine yikseldigi

gozlemlenmigtir. Kopma dayaniminin %17,5 degerinden %8,8 degerine distiugl

gozlemlenmistir (Cizelge 3.9, Sekil 3.28-30).
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Sekil 3. 28 Baslangic Durum icin Cekme Testi Sonuglari
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Sekil 3.29 HE20 icin Tekrarli Cekme Testi Sonuglari
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Sekil 3.30 HE16 igin Cekme Testi

Cizelge 3.9 Saf Titanyumum Farkli Pasolar Cekme Testi Sonuclari

Ozellikler Baslangic HE 20 HE 16
Akma Dayanimi (MPa) 690.56 958.86 981.39
Cekme Dayanimi 850.31 1099.62 1201.35
(MPa)

Kopma Uzamasi 19.56 11.29 9.03
(%)

Elastiklik Kat Sayisi 78,23 72.74 70.60

Mikrosertlik Testi

Ti13Nb13Zr -HE16 Numunesi igin Mikro sertlik testi sonucunda numunelere ait sertligin
baslangic numunesi igin 271 HVO0.5 degerinde iken, iki paso sonrasinda 319 HVO0.5
degerine yiukseldigi gbzlemlenmistir (Sekil 3.31, Sekil 3.32).
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Sekil 3. 31 Mikro Sertlik Test Sonuglari
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Sekil 3.32 Sertlik Degerlerinin Alindig1 Bolgeleri Gosteren Numune Kesiti

3.4.1.4 Asinma Testi

Asinma testleri sonucunda Sekil 3.33’de optik iki boyutlu profil Sekil 3.34’de (¢ boyutlu
asinma izinin topografisi ve Cizelge 3.16’da asinma degerleri sayisal olarak ifade
edilmistir. Sekil 3.34’de ise asinma bdlgelerine ait SEM gériintileri verilmistir. ilk hal
icin asinma sonrasinda uzun, derin ve paralel asinma izleri gézlemlenmistir (Sekil 3.33
a, d’'de 1 ile gosterilmistir.).Benzer asinma cizgileri bitin numunelerde mevcuttur

ancak HE16 ve HE20 icin bu izler daha kisadir (Sekil 3. 34 b, e, c, f).
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Sekil 3. 33 Taramali Elektron Mikroskobundan Alinan Ti1l3Nb13Zr Yizey Goruntuleri;
(A, D) iT (B, E) HE20 (C, F) HE16: (1) Uzun Asinma izleri, (2)Asinma izleri, (3) Tabaka
izleri, (4-6) Dairesel Aginma izleri
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01 02 03 04

Wear Width (mm)
Sekil 3. 34 Optik Profilometre ile Olgiilmiis Asinma Degerini Gosteren Profiller

Mekanik profilometre 6lcimleri 10 farkli yerden gerceklestirerek ortalama degere

yakin olan profiller Sekil 3. 34’de verilmistir. Profilden anlasilacagi gibi aralarinda ¢ok
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blylk bir fark olmamasina karsin ilk durum igin numunenin pirizlulik profili HE olmusg

olan numunelere gore daha derindir.

2.2 mm

Sekil 3.35 A) ilk Hale B) HE16’ya Ait Optik Mikroskop ile Alinmis 3D Olarak Asinma

izlerini Gosteren Profil

Yiizeylerde tipik abrasif asinma gozlemlenirken purizlGlik profillerden anlasilacagi
Uzere asinma yonlinde farkh ylkseklikte cizgisel kanallar olusmustur. Ekstrizyon ile
tane inceltmesi gergeklestiriien numunelerde bahsi gegen kanallar daha ylizeysel ve
genis oldugu optik mikroskop ve SEM incelemelerinden goézlemlenmistir (Sekil 3.33-

3.35).
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Sekil 3. 36 5N Yiik Altinda Gergeklestirilmis Teste Ait Strtiinme Katsayisi Degisimleri
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Cihaz tarafindan kaydedilen siirtinme katsayisi degerlerinden gozlemlenecegi lzere
asiri plastik deformasyon isleminin ¢ok az etkisi olmustur. Bulunan degerler literatiir ile
kiyaslanmis ve 0.52-0.58 benzer degerler araliginda oldugu tespit edilmistir [153].
Ortalama degerler Sekil 3. 36’de cizelge 3.10°da verildigi gibi ilk hal, HE20, HE16 icin
sirasiyla 0.59, 0.55, 0.54 olarak tespit edilmistir. Asinma testi 6ncesinde alkol ile
ultrasonik temizleyici kullanarak temizlenmis numuneler 3’er defa hassas terazide

tartilmis ve elde edilen ortalama degerler Cizelge 3.10’da verilmistir.

Cizelge 3.10 Asinma Testinden Once Ve Sonra Meydana Gelen Degisimler

Kiitle Kaybi Sirtiinme kat  Asinma alani Asinma orani
Numuneler (er) sayisi (ort) (ort, mm?) (um/N)
5N 5N 5N 5N
ilk Hal 13.5*¥10™ 0.59 2.6%10° 51.6%107
HE20 10.3*10™ 0.55 2.2*%10° 43.7%107
HE16 9.3*10™ 0.54 1.6%107 31.7*107

Asinma alanlari mekanik profilometre ile Olgimler esnasinda cihaz tarafindan
belirlenmistir. Asinma alanlari ilk hal, HE20 veHE16 icin sirasiyla 2.6*107%, 2.2*¥107
1.6%¥102 Degerlerin ¢ok yakin olmasina karsin HE20 numunesinin degeri en disuk

olarak tespit edildi (Cizelge 3.10). Asinma oraninin tespiti icin ise;

W, =— (3.2)

Bu denklemdeki W, asinma oranini, V cihazdan elde edilen kesit asinma alaninin
asinma izi cevresi ile carpilmasi elde edilirken, F degeri deneyler esnasinda kullanilan

kuvvet (5 N), S ise asinma icin kullanilan toplam mesafedir (158m).

Abrasif asinmayi tespit edilmek Uzere asindirici topun SEM ve EDS analizleri
gerceklestirilmis, asindirici top Uzerinde tespit edilen parcaciklarin titanyum oldugu

ispatlanmistir (Sekil 3.37).
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Sekil 3. 37 Seramik Topun Taramali Elektron Mikroskop Gériintiisii (B) EDS ile 1 Alani
icerisinden Noktasal Olarak Gergeklestirilen Malzeme Analizi

Asinma esnasinda olusan basing sebebi ile tanecik boyutu veya faz degisimlerinde
herhangi bir degisim olup olmadigini tespit etmek amaci ile HE16 numunesinin asinan
bolgesinden TEM numunesi hazirlanarak inceleme gerceklestirilmis ve asinma testi

uygulanmayan numuneye gore herhangi bir degisim gdzlemlenmemistir (Sekil 3.38).

Sekil 3. 38 Asinma Testi Sonrasinda HE16 Numunesi Uzerinden Gergeklestirilen A)
Gegirimli Elektron Mikroskobu Gortintiisi Ve B) TEM Analizinden Elde Edilen Kutup
Desenleri C) ilk Haldeki TEM Analizi
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Sekil 3. 39 Asinma Testi Sonrasinda HE16 Numunesi Uzerinden Gergeklestirilen A)
Gegirimli Elektron Mikroskobu Goriintlisii Ve B) TEM Analizinden Elde Edilen Kutup
Desenleri C) ilk Haldeki TEM Analizi

3.4.1.5 Yiizey Modifikasyonu ve Yiizey incelemeleri

Yizeylerde meydana gelen degisimler taramali elektron mikroskobu, optik ve mekanik

profilometre kullanarak gergeklestirilmistir.

Cizelge 3.11 Yiizeylere Ait R, Ve R, Degerleri

Numune ilk Hal HE20 HE16

Yizeyleri HE30

Olgiimler R, R, Ra R, R, R,

(um) (um)  (um)  (um)  (um)  (um)

1 2.31 13.0 1.86 11.8 176  11.9
2 2.04 15.7 1.92 11.5 152 116
3 2.15 13.5 1.83 125 184 114
4 2.14 12.8 1.97 124 167 121
5 2.16 16.6 1.95 13.6 158 11.3

Ortalama 2.16 14.32 1.90 1236 1.67 11.66
Degerler
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Taramali elektron mikroskobundan elde edilen degisimler Sekil 3.39’de verilmistir.
Gergeklestirilen ylizey modifikasyonu sonrasinda elde edilen yiizey purizlilik degerleri
Cizelge 3.11’da verilmistir. iri taneli Ti13Nb13Zr icin ortalama R, degeri 2.16 + 0.05 um,
iken HE20 Ti13Nb13Zr ve HE16 Ti1l3Nb13Zr i¢in bu deger sirasi ile 1,906+ 0.03 um ve
1.674 £ 0.09 um olarak tespit edilmistir.

EHT = 10.00 kv WD = 13.0mm Signal A = SE1 Mag= 1OEX

EHT = 10.00 kV' WD =130mm Signal A = SE1 Mag= 100KX

EHT = 10.00 kv WD =14.5mm Signal A = SE1 Mag= 100KX

Sekil 3. 40 Farkli tanecik boyutlarina sahip kumlanmis yuizeylerin taramali elektron

mikroskop goriintileri (a)ilk hal, (b) HE20 Ti1l3Nb13Zr , (c) HE16 Ti1l3Nb13Zr
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HE20 ve iri taneli Til3Nb13Zr pirizlilik degerlerinin birbirine olduk¢a yakin oldugu
gozlemlenirken, HE16 icin bu degerin yaklasik 3 um daha distik oldugu goriilmektedir.
Yiizey modifikasyonun etkisini incelemek amaci ile gerceklestirilen bu calismada ylizey
islemi esnasinda uygulanan kumlama basinci ve siiresi esit tutulmustur. U¢ numune
grubunun yulzeylerinden alinan SEM gorintileri ile topografyalar incelenmigtir. Biitiin
ylizeylerde kumlamaya bagli olarak olusan keskin koseler ve ylizeyde kalmis kum
tanelerinin olusturdugu dizensiz yapilar gozlemlenmistir. Sekil 3. 40 a’da ylizeyde
kalan kum tanecikleri goézlemlenmektedir. Bunun vyani sira kum taneciklerinin
olusturmus oldugu derinliklerde Sekil 3.39 b’de oklar ile gosterilmistir. Optik
gozlemlerle HE16 Uzerinde yapilan incelemelerde diger numunelere gore nispeten
daha az tepe ve kumlama sebebi ile olusan derinlikler gozlemlenirken olusan

purazliligun daha homojen oldugu goriintiilerden anlasiimaktadir.

3.4.2  Es Kanal Agili Ekstriizyon islemi ile Asiri Plastik Deformasyon

3.4.2.1 Mikroskop Bulgulari

Parlatma ve asitle daglama sonrasi gerceklestirilen optik incelemede (Sekil 3.41) mikro
yap! fotograflanmistir. Sonrasinda Gimp 2 ve Image J goriintl isleme programlari
kullanarak tane boyutu 6l¢iimleri gergeklestirilmistir. Belirli bir paso sayisindan sonra
tanelerin incelmesi, mikro yapidaki gerinim miktarinin artmasi ile birlikte optik
mikroskop gorintilerinde tane sinirlari belirginligini kaybetmistir (Sekil 3.40). Bu
sebeple mikro alti tane boyutu olciimleri ve tane yapisi incelemeleri icin EBSD ve SEM
kullanilmistir.  EKAP Oncesi tane boyutu vyaklasik olarak 52 pm o6lglimustur.
Sonrasindaki pasolarda ortalama tane boyutu sirasi ile bir ve ikinci pasolar i¢cin ~22 um,

~9 um olarak 6lgilmustir.

69



70



Sekil 3. 41 EKAP islemi Oncesi Saf Titanyum Ti (A)1 Paso (B) 2 Paso (C) 3 Paso (D) 4
Paso (E) 5 Paso (F) 6 Paso icin Mikro Yapi Gériintiileri

Geri Sagilmis Elektron Difraksiyonu (EBSD)

Tane yonelimi ve tane boyutunun dogrudan tespitini gerceklestirmek amaci ile
belirlenmis numune gruplarina EBSD ile incelemeler gergeklestirilmis taneler arasi agi,
tane boyutu ve mikro yapida deformasyon sebebi ile olusan deformasyon tirleri

incelenmistir ve elde edilen sonuglar gizelge 3.13 ve 3.41-46 arasi verilmistir.
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Gizelge 3.13 Paso sayilarina gore degisen tanecik boyutu ve taneler arasi agl

Numune Tanecik Boyutu (um) Taneler arasi agl (%)
Saf Ti ilk Hal 58 (Optik Mikroskop) 32 (EBDS)
Saf Ti 8 Paso 0.52 (EBDS) 68 (EBDS)
Saf Ti 10 Paso 0.55 (EBDS) 36 (EBDS)
Saf Ti 141 1.9 (EBDS) 41 (EBDS)
2Paso

Saf Ti 2 Paso 1.7 (EBDS) 36 (EBDS)
Til3Nb13zr ilk 45 (Optik Mikroskop) -

Hal

Til3Nb13Zr 8 0.41 (EBDS) 84 (EBDS)
Paso

Sekil 3.41-42b goruntilerinde histogram olarak ve cizelge 3.13’de ylizde olarak tane
yonelim oranlari verilmistir. Bu verilerden anlagilacagi (izere EKAP’da uygulanan paso
sayisinin artmasi ile birlikte tane yonelim miktari artmigtir. Bunun yani sira 8 paso ve 10
paso icin tane boyutu sirasiyla yaklasik 520 nm ve 550 nm olarak ol¢lilmustiir. Paso
saylsi artmasina ragmen tane boyutlari birbirlerine yakin degerlerdedir. Taneler

arasinda agl ise paso sayisinin artmasi ile azalmistir.
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Sekil 3. 45 a) Saf Titanum 1 Paso 100 °C 1 Paso 450 °C Basildiktan Sonra b) Tane Siniri
Agisal Yoneliminin Oransal Dagilimi
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Sekil 3. 46 a) Ti13Nb13Zr ilk Hal b) Tane Siniri Agisal Yéneliminin Oransal Dagilimi
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Sekil 3. 47 a) Ti13Nb13Zr 8 Paso Sonra b) Tane Siniri Agisal Yoneliminin Oransal
Dagilimi

Gegirimli Elektron Mikroskobu

Saf titanyum ve Ti13Nb13Zr ile EKAP uygulamasindan 6nce ve sonraki bazi pasolar icin
gercgeklestirilen TEM incelemesi Sekil 3.50-57 ile verilmistir. Blitliin TEM incelemeleri
ekstriizyon yonine dik kesitten gerceklestirilmistir. Sekil 3.50’de safi titanyum igin
baslangic durumuna ait, Sekil 3.51’de 2 paso 450 °C durumuna ait, Sekil 3.52’de 1 Paso
100 C+ 1 Paso 450 °C'de durumuna ait, Sekil 3.53-54’de saf titanyum 8 paso 450 °C
durumuna ait, Sekil 3.55'de Ti13Nb13Zr baslangic durumuna ait, Sekil 3.56’de
Ti13Nb13Zr 1 paso 600 °C durumuna ait, Sekil 3.57’de Ti13Nb13Zr 8 paso 600 °C
durumuna ait TEM goruntileri verilmistir. Baslangic durumundaki TEM gorintisinde
1sil islemden kaynaklanan kristal hatalara ve iri tane boyutuna sahip oldugu
gozlemlenmektedir (Sekil 3.49). Kutup deseninden goruldiugi gibi mikro yapida mevcut

dislokasyon yoktur, i¢ enerji diisuktir (Sekil 3. 49 c).

Uygulanan ardisik pasolar ile mikro yapida deformasyon miktarinin arttigi ve gerinim
etkisi ile yeni kiiglik tanelerin ve alt tanelerin olustugu gorilmektedir (Sekil 3. 50- Sekil
3. 51 iki paso Ti). 2 Paso 450 °C ve 1 Paso 100 °C +1 Paso 450 °‘C’'de EKAP islemi
gerceklestirilen saf titanyumun nano yapisi incelendiginde her ikisinde de uzamis ve

yuvarlak taneler bir arada gorilmektedir.

76



Sekil 3. 48 Saf Titanyum ilk Hal

EBSD olciimlerinde 1 Paso 100 °C +1 Paso 450 °C’'de elde edilen numunenin tane
boyutu ~0.76 um olcilirken SEM goriintlisinden 2 Paso 450 °C tane boyutu ~0.98 um
Olcllmustiir. Sekil 3.50'de beyaz oklar ile malzeme yapisindaki dar acgili tane sinirlari
gozlemlenmektedir. Yeni tane olusumunu saglayacak alt tane olusumu Sekil 3.50’de
oklar ile gosterilmistir. Bu durum numunenin ayni zamanda kararsiz tane yapisina sahip
oldugunu gostermektedir. Bu veriler 2 pasoluk plastik deformasyonun heniiz genis acil
kiicik tane olusumunu saglamadigl ve kararsiz yapida bir mikro yapi olusturdugunu
gostermektedir. Kutup deseni incelendiginde yiksek sicakhkta (450°C) gerceklestirilen
deformasyon miktarinin 100 °C+ 450 °C gergeklestirilen deformasyona gore daha az
deformasyon miktarina sahip oldugu gorilmektedir. Sekil 3. 51- Sekil 3.52’den

anlasilacagi tzere 100 °C+ 450 °C gerceklestirilen 2 pasonun tane kiclilmesinde daha
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etkili oldugu ancak her iki mikro yapinin da heniiz kararsiz bir yapida

gozlemlenmektedir.

Dar Acili Tane Siniri

ngelleri (Tangle)

q% - 4 "“_ m_z '_ —

Sekil 3. 49 a,b) Saf Titanyum 100 °C 1 Paso+ 450 °C 1 Paso c) Kutup Deseni
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Sekil 3. 50 a,b) Saf titanium 450 °C 2 paso c) Kutup deseni

Kutup (SAD) desenlerinden gorildiugi gibi paso sayisi arttikca desendeki nokta sayisi

artmakta ve noktalarin sekilleri degismektedir. Baslangic durumundaki Kutup
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deseninde noktalar yuvarlak ve belirli bir dizende iken paso sayisinin artmasi ile
dairesel bir gizgi etrafinda noktalar artmaktadir. 8 pasoda dislokasyon yogunlugunun
artmasi ile birlikte dairesel gorininim arttigi gozlemlenmistir (Sekil 3.52). Bazi
noktalarin ayri bir sekilde tek basina gorinlyor olmasi mikro yapida mevcut genis acili
olan alt taneleri gosterirken uzamis noktalar yiksek i¢c enerjiyi gbstermektedir. Asir
plastik deformasyon ile farkli boyutlardaki kiiglik ve buylk taneler bir arada mikro
yapida gozlemlenmektedir. Genis acil (siyah ok) ve dar acili (beyaz oklar) ile gosterilen

bu durum mikro yapida mevcuttur.

5 1/nm

Sekil 3. 51 Saf Titanyumun 450 °C 8 Paso’da Elde Edilmis Numune
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Sekil 3. 52‘de goruldugl UGzere tane igerisinde dislokasyonlar gelisi glizel bir sekilde
dagilmistir. Dislokasyon yogunlugunun artmasi ile birlikte bazilarinda tane sinirinda
yogunlasan dislokasyonlar bazilarinda tane icerisinde kalmistir. Karasiz tane yapisinin
dogasindan kaynaklanan belirgin olmayan tane sinirlari Sekil 3. 52’de gorilmektedir.
Bu tip dislokasyon dagilimi asiri plastik deformasyonun gerceklestirildigi calismalarda
gdzlemlenmistir [155]. Ornegin, Purcek ve digerlerinin yaptigi calismada olusan bu
durum yiksek sicaklik ve yiksek i¢ enerji sebebi ile dislokasyonlari rahat hareket
etmesi, tane sinirlarindaki dislokasyonlar ve kimyasal kirlilikler olarak gosterilmistir.
Tane igerisinde mevcut olan farkh kontrastlar yiiksek dislokasyon ve yiksek kristal hata

yogunlugunu gostermektedir.

.’0‘{.&'.

e Dlslokasyon duvarlari

Sekil 3. 52 8 Paso 450 °C Saf Ti
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Sekil 3. 53 Ti13Nb13Zr Ilk Hal

Sekil 3.54’de gorildiigl tzere baslangic numunesi sicak haddelenmis tipik bir beta faz
titanium yapisina sahiptir. Mikroyapi ignemsi o' ve B cubuklarindan olusmaktadir.

Kutup deseninden goriilecegi Gzere ic yapida gerinim miktari disliktar.
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Sekil 3. 54 T Ti13Nb13Zr 600 °C’de 1 Paso

Bir paso sonrasinda ise Sekil 3.55'de gozlemlenecegi lUzere yiksek gerinim ve EKAP
isleminin uygulandigi Bc dondiirme rotasi sebebi ile gubuklarin yuvarlaklastig
gozlemlenmistir. Ardisik pasolarin artmasi ile birlikte yonelimin de etkisi ile cubuklar
kinlmis ve daha kisa cibuklardan ve yuvarlak tanelerden olusan yeni bir mikroyapi
olusmustur (Sekil 3.56). Kutup deseninden anlasilacagi tzere gerinim miktari oldukca

fazladir.
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Sekil 3. 55 Ti13Nb13Zr 600 °C 8 Paso

3.4.2.2 X-Ray Difraksiyon (XRD)

XRD testleri segilmis numune gruplari igin parlatiimis ylizeylere ekstriizyon yoniine dik
kesitlerde gerceklestirilmistir. ilk halin XRD analizlerinde a fazina ait pikler tespit
edilmistir. Bu pikler ait olduklari dizlemler ile birlikte Sekil 3.47 “de verilmistir. Paso
sayisinin artmasi ile birlikte 100c, 002c, 101c 110c piklerinde artis gozlemlenmistir.
102¢ Diizleminde ise 8 paso icin hafif bir disiis gézlemlenmistir. ilk duruma goére
piklerin genisliklerindeki degisim tane boyutunun kiglldigini gosterilen pik
tepelerinin denk geldigi a¢i degerlerinin kaymasi ise mikro yapi icerisindeki dislokasyon

yogunlugu gostermektedir [154].
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Sekil 3. 57 iT Saf Ti, 1 Paso 100 °C+1 Paso 450 °C, 2 Paso 450 °Caso icin Saf Titanyum
XRD Profil Pikleri

Williamson-Hall denklemi kullanarak (Denklem 4) 8 paso EKAP’1 gerceklestirilen
numunenin yaklasik tane boyutu 6l¢imu gergeklestirilmistir. Literatirde bu metodun
Ozellikle tane boyutu <1 um’nin altinda olan mikro yapilar icin daha dogru sonug

verdigi vurgulanmistir. Daha bliyik taneler optik mikroskop ile incelenmistir.

PcosO = % + 4¢esinf (3.3)
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Bu denklemde D: Tane boyutu ( nm)

K:0,89 Kristal sekil sabiti

A:1542 A°

Beta: Pik degerinin yari cizgisindeki kalinlik degerini ifade etmektedir (rad)
Theta: Bragg Acisi (rad)

E: Mikro Denklem 2’den hesaplanan

£ = % (3.4)
Bu esitlikteki d degerleri UNITCELL programi kullanarak elde edilmistir.

Bltln parametreleri nm degerine donlstirmek igcin Denklem 3 kullaniimistir.

B(nm) = 1 B(rad) (3.5)
Denklemdeki 6y, degeri Denklem 7’den Bragg esitlikliginden hesaplanmistir;

0= dhl_k, _ h2+522+12 _ 25in§hkl (3.6)

Denkelm 7’deki a degeri hegzagonal siki pakette ait birim hiicre degerini ifade

etmektedir.

0,035
y =0,806x + 0,003

4
2

0,03

0,025

0,02
0,015 0/‘

0,01

0,005

0 T T T T T T T 1
0 0,005 0,01 0015 0,02 0025 0,03 0,03 0,04

Sekil 3.58 Williamson-Hall deger dagilimi ve bu degerlerden elde edilen denklem
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Sekil 3.47’de elde edilen grafigin dogrulari kesim noktasinda tane boyutu 420 nm

olarak olctlmustr.

3.4.2.3 Mekanik Test Sonuglar

Cekme Testi

iri taneli ve EKAP uygulanmis UiT numunelere ayni sartlar altinda cekme testi
uygulayarak, ekstriizyon dogrultusundaki gerilme-uzama egrileri elde edilmistir. Disuk
sicakliklarda gergeklestirilen numune boyutlarinin kiiglik olmasi sebebi ile bu
numunelerin deneyleri esnasinda eksansometre kullanilamamistir. Bu sebep ile
elastiklik kat sayisi elde edilememistir. Elastiklik kat sayisinin degisimini kontrol etmek
amaci ile mikro indentasyon testi gergeklestirilmistir. Cekme testlerinden elde edilen
akma dayanimi, cekme dayanimi ve kopma uzamasi degerleri Cizelge 3. 12,13'de
verilmistir. Bu degerlerin islem uygulanan paso sayisina gore degisimini gdsteren

egriler ise Sekil 3.57’de gosterilmistir.

Gizelge 3.12 Saf Titanyumum Farkli Pasolar Cekme Testi Sonuglari

Ozellikler Baslangic 1 Paso 2 Paso 8 Paso 10 Paso
100°C+1 450 °C
Paso 450
°C
Akma 553.22 757.82 712.11 924.72 890.69
Dayanimi
(MPa)
Gekme 612.78 792.34 758.40 1053.18 921.39
Dayanimi
(MPa)
Kopma 13.90 3.98 7.58 8.34 7.86
Uzamasi
(%)
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Cizelge 3.13 Ti13Nb13Zr ’Nin ilk Hal Ve 8 Paso icin Cekme Testi Sonuglari

Ozellikler Ti1l3Nb13Zr Baslangig Ti13Nb13Zr 8 Paso
Akma Dayanimi (MPa) 690.50 911.65
Cekme Dayanimi (MPa) 850.31 918.15
Kopma Uzamasi (mm) 19.56 6.91
R
00 1000 | —— Saf Ti 8 Paso
500 800+
g 400+ g 600
8 200 1}
200+
100
04 04
2 0o 2 4 & 8 1 1 1 0 2 3 6 8 10
Gerinim (mm) Gerinim
R e 10001
700 800
600~ /é-s\
g T
é 300 (U]
2004 200
1004
04
04
L S A A S S S S S S
Gerinim (mm) Gerinim (%)

Sekil 3.59 a) Saf Ti Baslangic b) Saf Ti 8 ve 10 paso c) Saf Ti 100 “C+450 °C ve 2 Paso 450
°Cd) Ti13Nb13Zr 600 °C 8 Paso

Kopma bolgelerine ait taramali elektron mikroskop gorintileri ise Sekil 3. 59-61'de
verilmistir. Gorlntllerden gozlemlenecegi Uzere ilk duruma ait kopma bdlgesinde
siinek kopmanin gerceklestigi gbzlemlenmektedir. 1. Pasodan sonra mikro yapida hem
iri taneler hem de ince tanelerden kopma gozlemlenmektedir (Sekil 3.60). Sekil 3.61'de
ise ultra ince taneli numunenin kopma boélgesinde siinek kopma izleri

gozlemlenmektedir.
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EHT = 20.00 kv

Mag= 150KX

Sekil 3. 60 Saf Titanyum ilk Hal Cekme Testi Sonrasi Bu Bélgenin Sahip Oldugu Yiizey
Morfolojisini Gosteren Farkli  Blyiltmelerdeki SEM Resimleri: a) Kopmanin
Gergeklestigi Kesit Bayutulmis b) Kopmanin Gergeklestigi Kesitin Karsi Yiizeyi c) Tane
icin Ve Tane Sinirindan Kopmanin Gerceklestigini Gosteren iri Taneli Blyutilmis
Gorinim
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EHT = 20.00 kV WD =505 mm Signal A= SE2

WD = 475 mm Signal A = SE2 Mag= 48X 0 kv WD =480 mm Signal A = SE2 Mag = 4.00KX

Sekil 3. 61 1 Paso EKAP Uygulanmis Saf Titanyum Cekme Testi Sonrasi Bu Bolgenin
Sahip Oldugu Yiizey Morfolojisini Gosteren Farkl Blylltmelerdeki SEM Resimleri: a)
Kopmanin Gergeklestigi Kesit Blyltilmis b) Kopmanin Gergeklestigi Kesitin Karsi
Yiizeyi C) Tane i¢i Kopmanin Gergeklestigini Gésteren Goriinim
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EHT = 20.00 kv WD =37.0mm Signal A = SE2

200 pm
EHT = 20.00 KV WD =51.0 mm Signal A = SE2

Sekil 3. 62 8 Paso EKAP Uygulanmis UIT Saf Titanyum Cekme Testi Sonrasi Bu Bdlgenin
Sahip Oldugu Yiizey Morfolojisini Gosteren Farkli Buyiltmelerdeki SEM Resimleri: a)
Kopmanin Gergeklestigi Kesit Bluyltilmis b) Kopmanin Gergeklestigi Kesitin Karsi
Yiizeyi c) Stinek Kirillan UiT Mikro Yapi

Mikro Sertlik Testi

Sertlik degerlerini degerlendirmek amaci ile bitiin numuneler igin ayni sertlik cihazinda
100 g ve 200 g agirlik degeri ve ayni Olglim parametreleri kullanarak gerceklestirilmistir.
Ayni zamanda mikro yapi homojenligini degerlendirmek amaci ile sertlik alinacak

rotalar onceden haritalandiriimis ve bu bolgelerden sertlik degerleri 6lculmastir.
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Sertlik 6l¢imunin gergeklestirildigi deneyler ve sonuglari Cizelge 3.14-15 ve Sekil

3.61'de verilmistir.

Cizelge 3.14 Saf Ti Ve Ti13Nb13Zr icin ilk Hal Ve Ultra ince Taneli Hal icin Sertlik

Degerleri

Numune Sertlik Degeri

(Ortalama HV,)

Saf Ti ilk Hal 179.84
Saf Ti 8 Paso 309.35
Ti13Nb132Zr ilk 262.78
Hal

Ti13Nb13Zr 8 332.05
Paso

Cizelge 3.15 Saf Titanyum ve Ti13Nb13Zr icin Paso Sayisina Gore Degisen Sertlik

Degerleri
Paso Sertlik Degeri
Sayisi (Ortalama

Hvo.2)

0 179.84
1 242.97
2 244.59
3 279.07
4 277.93
5 294.29
6 299.75
8 309.35
10 302.26
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Deney Pres Hizi islem Rota Sertlik Standart

(A) Sicakhg (B) (Q) HVo.1 Sapma
(mm/sn) (°C) (MPa) (HV)

1 0.1 450 B. 2557 16.81
2 0.1 450 B. 2450 15.17
3 0.1 450 B. 2460 16.24
4 0.1 300 A 2602 17.74
5 0.1 300 A 2604 16.81
6 0.1 300 A 2651 18.26
7 0.1 150 C 2650 20.89
8 0.1 150 C 2684 18.12
9 0.1 150 C 2602 18.32
10 0.5 300 B. 2800 18.64
11 0.5 300 B. 2790 18.22
12 0.5 300 B. 2772 17.96
13 0.5 150 A 2807 18.04
14 0.5 150 A 2550 16.3

15 0.5 150 A 2587 16.79
16 0.5 450 C 2650 18.32
17 0.5 450 C 2751 20.1

18 0.5 450 C 2787 17.32
19 5 150 B. 3020 22.7

20 5 150 B. 3050 21.96
21 5 150 B. 2960 23.3

22 5 450 A 2750 19.32
23 5 450 A 2724 20.51
24 5 450 A 2499 16.1

25 5 300 C 3065 26.33
26 5 300 C 3020 25.09
27 5 300 C 3240 24.26

Sekil 3. 63 Deneysel Tasarimin Vermis Oldugu Optimum Sartlarda imal Edilen 8 Pasolu
Numune Kesitine Ait Sertlik Dagilimi (0.1 Pres Hizi, 300 °C islem Sicakhigi, B. Rotasi)

Gizelge 3.16 Farkl Sicaklik Rotalarinda Gergeklestirilen Deneylere Ait Ortalama Sertlik

Degerleri
Pasolar 450 °C 2 Paso 450 °Cve 100 °C 2 Paso
Sertlik Degeri
Ortalama (HV,,) 244 .59 272.18
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Cizelge 3.13’de gorilduglu Uzere asiri plastik deformasyon isleminin uygulanmasi ile
birlikte Hvo, degerine gore olgiim sonuglari saf Ti igin sirasi ile 179,84’ den 309,35’e

yukselmis ve Til3Nb13Zr igin 262,78’den 332,05 degerine ylkselmistir.

Sadece saf Ti icin ardisik pasolar arasinda gerceklestirilen sertlik olgim degerleri
Cizelge 3.14’de gozlemlenmektedir. Cizelgeden gorilecegi Gizere paso sayisinin artmasi
ile sertlik stureklik artmis en yliksek artis ise ilk pasoda gerceklesmistir. En yiiksek sertlik

degeri ise 10. Paso’da gézlemlenmistir.

Farkh islem sicakhgi, ardisik pasolar arasinda uygulanan rota ve inis hizinin
optimizasyonu amaci ile gergeklestirilen tekrarli deneylerde sonucun degerlendirilmesi
icin mikro sertlik testi uygulanmistir. Batin olgiim kesitlerinde ayni noktalardan 6lgiim
gerceklestirmek amaci ile Sekil 3.14’de belirtilen sertlik haritasindan faydalanilimistir.

Kalite karakteristigi olarak elde edilen 17 6lgimun ortalamasi kullaniimistir.

Sekil 3. 64 Deneysel tasarimin vermis oldugu optimum sartlarda imal edilen 8 pasolu
numune kesitine ait sertlik dagilimi (0.1 pres hizi, 300 °C islem sicakhgi, B, rotasi)
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Sekil 3. 65 B, Rotasi ile 450 C’de iki Paso Basilarak Elde Edilen Numunenin Sertlik
Haritasi

Sekil 3. 66 B, Rotasi ile Bir Paso 100 °C’de Sonra 1 Paso 450 °C’de, Toplamda iki Paso

Deneysel tasarimla gergeklestirilen deneylerden elde edilen optimum sonucum 85
farkl noktadan sertlik 6lgimu gergeklestirilerek sertlik haritasi ¢ikarilmistir. Sekil 3.63
verilen haritada gozlemlendigi gibi sertligin dis ylzeye gore artigl cogu bolgede ise
sertlik degerinin 264.1-306.9 arasinda degistigi gozlemlenmektedir. Sekil 3.63 ve 64’de

verilen dagilimda gozlenecegi lzere 2 paso 450 °C’de basilan numunenin sertlik
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dagilimi 1 paso 100 °C’de ve sonra 1 paso 450 °C’de basilan numuneye gore daha
homojendir. Elde edilen ortalama sertlik degerleri ise 2 paso 450 °C'de basilan
numune icin 244. 59 Hv0.2 iken, 1 paso 100 °C’de ve sonra 1 paso 450 °C’de basilan

numune icin bu deger 272. 18 Hv0.2 olarak tespit edilmistir.

Nano indentasyon Testi

Cekme deneyleri esnasinda kullanilan kiiciik numuneler sebebi ile tespit edilemeyen
elastiklik katsayisi mikro indentasyon testi ile tespit edilmistir. Parlatilmis numune
yuzeyinden dairesel olarak 10 farkli noktadan o6lgim gergeklestirmis ve ortalama
elastiklik katsayi belirlenmistir. Bltlin numuneler ici elde edilen indentasyon egrileri

Sekil 3.65-67 arasinda verilmistir.
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Sekil 3. 67 Saf Ti ilk Hal, 8 Paso ve 10 Pasoya Ait indentasyon Egrileri
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Sekil 3. 68 Saf Tiilk hal, 2 Paso 100 C+450 °C, 2 Paso 450 °C’ye ait indentasyon egrileri

—TNZ IR

J

o]
Batma Derinligi (nm)

I
2000 4000

97

— TN 8

/

Vel

T I T I T I T I T I T I T 1
-500 O 500 1000 1500 2000 2500 3000
Batma Derinligi (nm

)

Sekil 3. 69 T13Nb132Zr ilk Hal, 8 Paso 600 °c’ye Ait indentasyon Egrileri



Cizelge 3. 17 indentasyon Testi ile Elde Edilmis Numune Gruplarina Ait Elastiklik

Katsayilar
Numune Gruplari Elastiklik Katsayilari
(GPa)
T13Nb132Zr ilk Hal 104.10
T13Nb13Zr 8 Paso 600 °C 163.61
Saf Ti ilk Hal 161.69
Saf Ti 2 Paso 100 °C+°450 C 143.19
Saf Ti 2 Paso 450 °C 152.57
Saf Ti 8 Paso 450 °C 156.13
Saf Ti 10 Paso 450 °C 157.03

Egrilerden (Sekil 3. 65-66) ve Cizelge 3.17’den anlasilacagi lzere Til3Nb13Zr elastiklik
degerinde 104.15 GPa degerinden 163.61 GPa degerine bir artis gozlemlenmistir.
Bunun yani sira saf titanyuma ait verilerde Ti1l3Nb13Zr'da oldugu gibi fazla bir
degisiklik gozlemlenmezken elastiklik degerinin 2 paso icin 161. 69 GPa degerinden
143.19 GPa’a kadar dustligli, paso sayisinin artmasi ile birlikte tekrar 157.03 GPa

degerine kadar yikseldigi gbzlemlenmistir.

Asinma Testi Sonuglari

Asinma miktarlarinin tespiti igin asinma hacimleri ve asinma agirliklari tespit edilmistir.
Deneyler esnasinda slirtlinme katsayisinin degisimi ise cihaz tarafindan kaydedilmis
Sekil 3.68 ‘de ve Cizelge 3.18’de verilmistir. Bu verilerden anlasilacagi lizere sonuglar
oldukca birbirine yakindir. Tane inceltme isleminin asinma lzerinde ¢ok 6nemli bir

etkisi olmadigi yapilan testlerde tespit edilmistir.
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Sekil 3. 70 5N Yuk Altinda Sirtiinme Kaysayilarin Degisimi

Cizelge 3.18 Asinma Sonrasi Meydana Gelen Degisimler

Kitle degisimi Siirtiinme
Numuneler (gr) kaysatisi (ort.)
5N 5N
ilk Hal 11.6*10™ 0.61
8 Paso 450 °C 10.7*10™ 0.59

3.4.2.4 Yiizey Modifikasyonu ve Biyouyumuluk Testi

Kumlamanin biyolojik uyumluluk Gzerindeki etkisinin olduk¢a fazla oldugu
bilinmektedir. Tanecik boyutunun etkisini maskelemesinin 6niine gecmek amaci ile
bitln ylzeylerde ortalama R, degerlerini olusturulmustur. Kumlama islemi 4 Bar
basing altinda 10-60 sn’de araliginda degisen sirelerde kumlanmistir. Numunelerin
degisen sertlik degerleri sebebi ile kumlama sliresi degistirilmis. Birbirine yakin bir
ortalama pirizlilik degeri elde edilmeye galisilmistir. Ortalama ylizey purizIGlGga
1.2 um R, olarak olgilmustir elde edilen puruzlilik degerleri Cizelge 3.19'da optik

mikroskop ve optik mikroskop goriintiisi ise Sekil 3.69’da verilmistir.
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Sekil 3. 71 Saf Titanyuma Ait a) Optik Mikroskop ile gérintiilenmis ilk Hal kumlanmis ve
b) Kompakal Optik Mikroskop ile gériintiilenmis UIT Kumlanmis Yiizey

Cizelge 3. 19. Parlak Ve Kumlanmis Ylzeylere Ait R, Purizlilik Degerleri

Numune Gruplari Ylizey PlrtzlGlikleri-R,
Mm

IT Saf Ti 0.61

IT Saf Ti Kumlanmis Yiizey 1.75

UIT Saf Ti 0.45

UIT Saf Ti Kumlanmis Yiizey 1.82

IT Ti13Nb13Zr 2.04

UIT Ti13Nb13Zr Kumlanmis 1.84

Yizey

Gerceklestirilen ylizey modifikasyonu sonrasinda elde edilen ylizey purizlilik degerleri
Cizelge 3.19'da verilmistir. iri taneli parlak yiizey Ti icin ortalama R, degeri 0.61 pum,
iken kumlanmis yiizey icin bu deger 1.75 pum olarak tespit edilmistir. UiT Ti icin parlak
ve kumlanmis purazlilik degerleri sirasi ile 0.45 um ve 1.82 um olarak tespit edilmistir.
iri taneli Til3Nb13Zr ve EKAP ile tane yapisi inceltilmis Ti13Nb13Zr icin pirizltlik
degerleri sirasi ile 2.04 um ve 1.84 um olarak tespit edilmistir. Tane boyutunun etkisini
tespit etmek amaci ile kumlama siiresi degistirilerek pirizlGlik degerleri mimkiin

oldugunca yakin tutulmaya ¢alsiimistir.
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Sagnal A = SE1

20 um EHT= 1000k  WD=130mm  Signal A= SE1 Mag= 500X

10 pm EHT=1000k/  WD=170mm  Signal &= SE1 Mag= 200 KX

Sekil 3. 72 Kumlama Sonrasi Yiizey Gériintileri: (A)ilk Hal, (B) Uit Saf Ti, (C) Uit
Til3nb13zr

Ug¢ numune grubunun yiizeylerinden alinan SEM gériintiileri ile ((a)ilk Hal, (b) UIT Saf
Ti, (c) UIT Ti13Nb132Zr yiizeyler incelenmistir. Biitiin yiizeylerde kumlamaya bagh olarak
olusan keskin koseler ve ylizeyde kalmis kum tanelerinin olusturdugu diizensiz yapilar

gozlemlenmistir. Sekil 3. 70 a-b-c’de ylizeyde kalan kum tanecikleri gézlemlenmektedir.
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Bunun yani sira kum taneciklerinin olusturmus oldugu tepecikler Sekil 3.70 c’de ok ile

gosterilmistir.
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Sekil 3. 73 Optik Profilometre ile Olgiilen Kumlanmis Yiizey Profili
HGF'nin titanyum ylzeye yapisma kabiliyeti

Titanyum ylizeylerin biyolojik uyumluluk kabiliyetini test etmek amaci ile belirli siireler
icerisinde yiizeyde biriken hiicre miktari tespit edilmistir. ilk 24 saat icerisinde yiizeyde
cogalan hiicre miktari ylzeye ilk tutunan hiicreler olarak degerlendirilmistir ve tespit
edilen degerler Cizelge 3.20-21’de verilmistir. Hiicre sayisini tespit etmek amaci ile
tripan mavi testi uygulanmistir. Hiicre ekimini takip eden 24 saat icerisinde UIT
kumlanmis ylizeydeki hiicre miktarinin diger yizeylerden fazla oldugu Cizelge 3.20-
21’da gorilmektedir. 96 saat sonra ise kumlanmis UiT saf titanyum en yiiksek sayida
hiicreye sahip oldugu, UIT parlak yiizey ve kumlanmis iT Ti yilizey arasinda istatistiksel

olarak fark gézlemlenmemistir.

Hiicrelerin yizeye tutulum seklini daha iyi incelemek amaci ile saf titanyum yiizeylere

hicreler DiOC6 boyamasi ile mitokondriyal membranlarin gorinir hale gelmesi
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saglanmistir. DIOC6 boyamasini takip eden 12, 24, 48 ve 72 saat sonrasinda florasan

mikroskop ile goruntiler alinmistir (Sekil 3.72).

Cizelge 3. 20. Hiicre miktarlari a) ilk 12 ve 24 saatte tespit edilen tutunma miktarlari b)
Hiicre 48, 72 ve 96 saat icerisinde meydana gelen hiicre artis miktarlari (Degerler 3
defa tekrarlanan test verilerin ortalamasini ifade etmektedir. Verileri islemek amaci ile
2 yonli ANOVA Bonferroni testi uygulanmistir** p<0,002;****p<0,0001

25+ ook
=) | Ti Baglangic
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g 20 2ok, Ti Baslangigc Kumlanmig
c 5 T Ti 8 Paso
3 T Ti & Pasn Kumlanmis
P 10
t
o 91
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I O- T T
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2
=}
= 204
(]
—
O
He)
T 0-

Saat
Gorintlden de anlasilacagi lizere ylizeylerde artan hiicre miktari en fazla kumlanmis

UIT titanyum ylizeydedir. DiOC6 boyama ile gerceklestirilen testte hiicrelerin yiizeye
tutunma sekilleri arasinda farkhlik tespit edilmemistir. Stirenin artmasi ile birlikte HFG
hiicrelerinin kendi aralarinda da baglantilar olusturarak tim ylizeyi kaplama

yoneliminde oldugu Sekil 3.72’de gozlemlenmektedir.
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12s 24 s 48 s 72 s

Ti IR Kumlanmis i IR

Ti 8P

Ti 8P Kumlanmis

Sekil 3. 74. Dioc6 (4 Mm) Boyama ile Gergeklestirilen Hiicre Ekimi Sonrasinda 12, 24, 48
Ve 72. Saatlerde Alinmis Gérintiiler. Her Yiizeye 1x10 * Hiicre Ekilmistir Ve 4 Mm
Dioc6’de 30 Dakika 37°C’de Bekletilmistir. Sonrasinda Yiizeyler 3 Defa PBS ile
Yikanmistir. islem Tamamlandiktan Sonra Bekletiimeden Florasan Mikroskobunda
Olciim Gerceklestirilmistir
Hiicre miktarlarinin daha saglikh sayilmasi amaci ile mitotraker kullanarak hicreler
kirmiziya boyanmistir. Tutunan hicre miktarini belirlemek igin mitokondri membranlari
fluorimetre kullanarak o6lctilmistir. Boyanmis mitokondrilerin mikroskopta tespiti ile
elde edilen grafikler, hiicre artis oranlarini Sekil 3.73’de verilmistir. Goérlntiler X400
bliiyitmede MitoTracker probu ile florasan mikroskobunda alinmistir (Sekil 3.73).
Bltin numune gruplari kontrol gruplari ile kiyaslanmistir ve bitlin yizeylerde hiicre
tutulumu gergeklesmistir. Bltlin ylzeylere hicrelerin tutunma sekli de benzerlik
gosterirken UIT yiizeylerdeki cogu hiicreler yiizeye daha ¢ok bag kurarak tutunmustur

(Sekil 3.73).
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Sekil 3. 75 Mitotraker Kirmizi Boyama ile Gerceklestirilen Hiicre Testi A) 1x10* Tane
Hiicre Farkh Yiizeylere Ekilmistir Ve 24 Saat Sonra Gozlemlenmistir Hiicre Cekirdekleri
DAPI ile Boyanmistir B) Boyama isleminden Sonra Flouromtre ile Olciilen Mitokondriyal
Membran Potansilyelleri

Cizelge 3. 21 iR Ve UiT Ti1l3Nb132Zr Yiizeylere Hiicre Ekimi Sonrasinda Belirli Yiizeylerde
Tespit Edilen Hiicre Miktarlari

Ekimden sonra Numuneler (x10°)

Kumlanmis Kumlanmis
uiT uiT iR
Gecen Siire (saat) Til3Nb13Zr Ti13Nb13Zr [RTi13Nb13Zr Ti13Nb13Zr

0 50 50 50 50
24 71 73 65 62
48 88 85 76 78
72 116 120 98 95
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36 TNZ6-BP-3

Sekil 3. 76 Mitotraker Kirmizi Boyama ile Gerceklestirilen Hiicre Testi A) 1x10° Tane
Hicre Farkl Ylzeylere Ekilmistir Ve 72 Saat Sonra Gozlemlenmistir Hiicre Cekirdekleri
DAPI ile Boyanmistir a) iR Til3Nb13Zr b) UIiT Ti13Nb132Zr

EKAP ile elde edilmis iri taneli ve Ultra ince taneli Ti13Nb13 parlak yizeyler saf
titanyum ile ayni hiicre testleri gergeklestirilmistir. Cizelge 3.21’de gdzlemlendigi lizere
UIT yiizeyde cogalan hiicre sayisi iR olan numuneye gére daha fazla olmustur. iR
Yiizeylerde hiicrelerin tutunma sekli de daha az kollu iken UIT yiizeylerdeki ¢ogu

hiicreler ylizeye daha cok bag kurarak tutundugu Sekil 3.74’de gézlemlenmektedir.

3.4.2.5 Abutment implant Arasindaki Mikro Agiklik Ol¢iimii

UIT saf titanyumlarin abutment ve implant sisteminin en kiiciik parcasi olan abutment
kullanimi  olarak kullanimi esnasinda uygunlugunu incelemek ve glnimizde
kullanilmakta olan soguk c¢ekilmis ayni tip abutment ve abutment vidasi ile
kiyaslanmistir. Gerekli testler SO 14801’e uygun olarak gergeklestirilmistir.
Abutmentlar 30 N yik altinda 30° agi ile 10.000 defa basilarak yorulma islemi
gerceklestirilmistir. Sonrasinda tel erozyon ile abutment sistemi belirli bir derinlige

kadar kesilmis ve abutment-implant kesiti taramali elektron mikroskobu ile
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incelenmistir. incelemeler hem ilk hal, giinimiizde kullaniimakta olan soguk ¢ekilmis
numune ve UIiT numuneler icin gerceklestirilmistir (Sekil 3. 75-76). SEM incelemesi ile
ayni bolgelerden alinan dlclimlerde yorulma testi 6ncesinde aciklik gbzlemlenmezken,
sonrasinda soguk ¢ekilmis numunede agikhgin yaklasik 6.78 um oldugu gézlemlenirken
UIT olan numunelerde bu deger yaklasik 1.04 um olarak tespit edilmistir.
Gergeklestirilen yorulma testinde APD tekniginin olumlu etkisi gdzlemlenmistir (Sekil 3.

75-76).

1 mm

Sekil 3. 77 Yorulma Testinden Once a) Implant-Abutment Temas Bélgesinin Kesit
Goruntusl b)Yk Uygulanan Abutment Bolgesi
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Mag= 100K X

Sekil 3. 78 Yorulma testinden sonra a) Soguk cekilmis b) UiT abutment ve implant
temas bolgesi

3.4.2.6 Yiizey Temas Agisi Ol¢iimleri

Temas agisi 6lcimleri icin bitln yizeyler ayni sartlarda hazirlandiktan sonra alkol
kullanarak ultrasonik temizleyici ile temizlenip otoklavlanmistir. Sonrasinda ylzeylere
ayni ml saf su damlatiimis ve damla acilari olglilerek ylizey islanabilirligi
degerlendirilmistir. Bu noktada en yliksek islanabilirlik degerini 14.02° ile kumlanmis
UIT Ti S4 verirken sonrasinda 32.22° ile parlatilmis kumlanmis iR Ti S4 yiizey ve 41.28°
ile parlatilimis UIT Ti S4 yiizeyi vermistir (Sekil 3.77-79, Cizelge 3.22).

Cizelge 3. 22 Ti S4 icin Yuizey Islanabilirliklerinin Ortalama Temas Acisi

Numune Derece
TiiT 82.56
Kumlanmig Ti IT 32.22
Ti UIT 41.28
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Ti UiT Kumlanmis 14.02

a) b)

Sekil 3. 79 a) Parlatilmis Saf Titanyum Ti ilk Durum-b) Titanyum ilk Durum Kumlu

Diouble click

Sekil 3. 80 a)Ultra ince Taneli Parlatiimis Yiizey b)Ultra ince Taneli Kumlu Yiizey
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Sekil 3. 81 a) Ti 450 °C+100 °C b) Ti 450 °C 2 Paso

Saf Ti'da oldugu gibi Ti1l3Nb13Zr igin de bltln ylzeyler ayni sartlarda hazirlandiktan
sonar ultrasonic temizleyici ile temizlenip otoklavlanmigtir. Sonrasinda ylizeylere ayni
ml saf su damlatilmis ve damla acilari Olglilerek yizey islanabilirligi degerlendirilmistir.
Bu noktada en vyiiksek islanabilirlik degerini 25,55 ile kumlanmis UIiT Ti13Nb13zr
verirken sonrasinda 28.71° ile parlatiimis UIT yiizey ve 43,76 ile parlatilmis IT
Ti13Nb13Zr yiizeyi vermistir (Sekil 3.80). Elde edilen sayisal veriler Cizelge 3.23’de

verilmistir.
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Sekil 3. 82 a) Ultra ince Taneli Parlatilmis Til3Nb132Zr Yiizeyi, b)Ultra ince Taneli
Kumlanmis Ti13Nb13Zr Yiizeyi, c) iri Taneli Kumlanmis Til3Nb132Zr Yiizeyi

3.4.2.7 Deneysel Tasarim ve ANOVA

Taguchi L27 orthogonal deneysel tasarima uygun olarak gerceklestirilen deneylerde
kalite karakteristigi olarak mikro yapidaki sertlik degerinin standart sapmasi
kullanilmistir. Kalite karakteristigini degerlendirmek amaci ile Denklem 8’de verilen en

kiguk en iyi fonksiyonu kullanilmistir.

% = —10l0g%(2 y?) (3.7)
Deneysel verilerden en kiglik en iyi fonksiyonuna gore hesaplanan sinyal gliriltd orani
(S/N) Cizelge 3.24’de verilmistir. Verilerin grafigi ise Sekil 3.81’de verilmistir. Cizelge
3.24 incelendiginde istatistiksel sonuglara gore en etkili parametre siralamasi
verilmistir. Buna goére sirasiyla islem hizi, islem sicakhgl, uygulanan rota etkili
bulunmustur. Grafik verileri incelendiginde elde edilen grafiklerin maksimum pik
noktalari en uygun deney parametrelerinin seviyeleri goriilmektedir. islem hizi %45.25
ile en etkili parametre olarak tespit edilmistir.

-23
24 -

N

-28
Levels Al A2 A3 Bl B2 B3 c1 C2 ¢3

S/N Values

Sekil 3. 83 Sertlik Degerinin Kesitteki Standart Sapmasina Bagli Olarak Tespit Edilen S/N
Grafigi
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Gizelge 3. 23 Sertlik Degerinin Kesitteki Standart Sapmasina Baglh Olarak Tespit Edilen
S/N Degerleri

Seviye Pres Hizi islem sicakhg Rota

1 -24.92 -25.52 -25.02

2 -25.09 -25.00 -26.07

3 -26.87 -26.36 -25.80

Delta 1.95 1.36 1.05
Etki 1 2 3

Sonuglarin istatistiki anlamliik degerlendirmesini gergeklestirmek amaci ile varyans
analizi gerceklestirilmistir (ANOVA). Bu analiz kapsaminda islem parametrelerinin
sertlik dagilimi Uzerinde etkisi incelenmistir. Elde edilen sonuglar Cizelge 3.25’de
verilmistir. Sonuclarin glvenirligini test etmek amaci ile P test ve F test uygulanmistir. P
teste gore %95 glivenirlik igin P degerlerinin 0.05’de kugik olmasi gerekmektedir. Elde
edilen bitin degerler 0.05'de kiclktlr ve istatistiksel olarak anlamhdir. F testte gore
ise %95 guvenirlik icin F kritik degeri ilgili dagihmdan 3.37 olarak tespit edilmistir.
Gizelge 3.24 incelendiginde bitin degerlerin bu kritik degerden ylksek oldugu ve
istatistiksel olarak anlamli oldugu tespit edilmistir. Varyans analizinin R degeri ise %86

cikarken diizeltilmis deger %81.80 olarak tespit edilmistir.

Deneylerin glvenirligi icin elde edilen optimal islem parametreleri ile tekrar deney
gerceklestirilmistir. Optimum parametreler olan Al, B2 ve C1Eden olusan deney seti ile
elde edilen numune Uzerinde gergeklestirilen sertlik testi verileri arasindaki standart
sapma 15.9 olarak tespit degilmistir. Bu deger elde edilen en kiicliik deger standart

sapma degerindir.

Cizelge 3.24 Deneysel Sonuclara Bagh Olarak Gergeklestirilen Varyans Analizi Sonugclari

Kaynak Serbestlik  Seq SS AdjSS AdjMS  F-test P Fo.os
Derecesi

A 2 115.146 115.146 57.573 36.610 0.000 Anlamh

B 2 46.964 46.964 23.482 14.930 0.000 Anlaml
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C 2 31.021 31.021 15.511 9.860 0.001 Anlamli
Hata 20 31.448 31.448 1.572
Toplam 26 224.578

R?=%86.00 R%(adj) = %81.80
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BOLUM 4

TARTISMA

4.1 Titanyumun Agiri Plastik Deformasyonu Sonrasi Olusan Tane Yapisi

Soguk cekilmis olarak temin edilen numunelerin mikro yapisindaki deformasyon
etkisini gidermek amaci ile iki saat argon gazi korumasi altinda isil islem uygulanmis
titanyum numunelere EKAP ile asiri plastik deformasyon uygulamasi gergeklestirilmis
ve mikron alti mertebelerde ultra ince taneli yapilar elde edilmistir. Saf titanyum
numunelere Isil islem uygulandiktan sonra numunelerin ilk halindeki tane boyutunu
tespit etmek amaci ile optik mikroskop altinda parlatiimis numuneler incelenmis ve
ortalama tane boyutu 58 um olarak tespit edilmistir (Cizelge 4.1, Sekil 3. 40a). Daha
sonra uygulanan ardisik pasolar ile deformasyon orani artmis, taneler incelmis ve farkl
biyiklikte tane yapilari bir arada gdzlemlenmistir (Sekil 3.40). ilk paso sonrasinda
icyapida yogun dislokasyon artisi meydana gelmis bazi tanelerde basit kayma ile alt
taneler olusturmustur (Sekil 3.40b,3.53). Alt tanelerin olusabilmesi icin tane icerisinde
daginik olan dislokasyonlarin organize olarak yani tane sinirlarini olusturmasi
gerekmektedir. Bu durum tane i¢ enerjisinin artmasi ve devam eden pasolar ile birlikte
yeni tanelerin olugsmasi ile devam etmektedir. EKAP saf titanyum igin elde ettigimiz
sonuclarla paralel olarak literatiirde ilk pasoda sahip olduklari enerjiden dolay! blyik
tanelerin iginde kiiglik tanelere nazaran daha ¢ok dislokasyon olustugu vurgulanmistir
[156]. Bu durumda enerijisi artan biyiik tanelerin uygulanacak ardisik pasolar ile kii¢lik

tanelere gore daha az enerji ile alt taneleri olusturmasi beklenmektedir. Bu mekanizma

sebebi ile klglk tane olusumu blylk tanelerden baslamakta ve tane incelmesi
hizlanmaktadir. Yapilmis olan optik incelemeler esnasinda bu mekanizma
gozlemlenmistir. ilk durumda mevcut olan biyiik ve daha kiigiik tane boyutlari
arasindaki fark ikinci pasoda azalmistir. Saf titanyumun tane incelmesi ardisik pasolar
ile hizla ilerlemistir. Birinci ve ikinci pasolardan sonra ortalama tane boyutu yaklagik
olarak ~22 um ve ~9 um olarak olctlmustir (Cizelge 4.1, Sekil 4.1, Sekil 3.40 b-c).

Taneler arasindaki acinin deformasyon miktarina paralel olarak yiikseldigi ancak UIT saf
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titanyum 10 paso’daki dustkte gozlemlendigi gibi belirli bir paso sayisindan sonra
acinin bliyudiaga buna ilave olarak tanelerin kiglilme hizinin distiigl hatta bu degerin
blyldugi gozlemlenmistir (Cizelge 4.1, Sekil 4.2). Ti13Nb13Zr’'un ise baslangicta lamelli
bir yapiya sahip oldugu 0.26 um lamel kalinligina sahip oldugu goézlemlenirken EKAP
isleminden sonra bu lamelli yapi ortadan kalmis ve 0.41 um yuvarlak yeni tanecikler

gozlemlenmistir.

Cizelge 4. 1 APD Oncesi Ve Sonrasi Numunelerin Tane Boyutu Ve Taneler Arasindaki Agl
Degerleri

- iri | SafTi | SafTi| UiT | UiT Sopuk | HEUIT | EKAP
= | Taneli 2 2 Saf Ti | Saf Ti | Cekilmis | Ti13Nb uiT
- é Saf Ti | Paso | Paso (8 (10Pa | Ti13Nb13z 13Zr | Ti13Nb
T\ 100 | 450 | Paso) | so) r 132r
g ‘C+’4 °C
>S5
3 50 C
= 58 1.9 1.7 | 052 | 0.55 0.26 (a 0.08 0.41
§ Lamel (a
Kalinhg) Lamel
% € 45 Kalinlig
-2 1)
— 32 68 36 68 36 - - 84
=
- o __|
S <K
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Tane Boyutu- Lamel Kalinhgi

EKAEUITTNZ |41
HE UITTNZ 0,08
Soguk Cekilmis Ti13ND13Zr ol
UiT Saf Ti (10Paso) 0,55
UiT Saf Ti (8 Paso) 0,52
Saf Ti 2 Paso 450 °C ml,7

Saf Ti 2 Paso 100 °C+°450 C ™9

Iri Taneli Saf T p——G
O 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60

M Lame Kalinligi  ® Tane Boyutu (um)

Sekil 4. 1 Asin Plastik Deformasyon Uygulanmis Numunelerin Tane Boyutu ve Lamel
Kalinhgi Degisimleri

Taneler Arasindaki Aci (%)
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Sekil 4. 2 Farkli Paso sayinlarinda ve Farkh Sicakliklarda Asiri Plastik Deformasyon
Uygulanmis Numunelerin Taneler Arasindaki Acilari

Saf titanyum icin Sekil 3.50 ve Sekil 3.51’da goruldiugi lizere bazi tanelerin tane sinirlari
belirgin degildir, bunlarin farkli taneler oldugu degisen renk ile anlasilmaktadir. Bu

taneler tane igerisinde ve sinirlarinda daginik dislokasyonlara sahiptir. Paso sayisinin
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artmasi ile birlikte Sekil 3.53’de goéruldigu gibi kararsiz tane sinirlarinda artis
gozlemlenmektedir. Bunun sebebi artan daginik dislokasyonlar ile olusmus, enerjisi
dengesi saglanamamis taneler olarak tespit edilmistir. Benzer bir yapi Sekil 3.54 B’de
de gozlemlenmektedir. Sekil 4.3 ve Sekil 4.4’de gosterilen bu durum tane incelmesi
sebebi ile malzemenin dayanimi artsa da mekanik 6zelliklerin homojen dagilimininin
azalmasina sebep olmasi beklenmektedir. Devam eden pasolarda bu durum azalmakta
ve homojenite artmaktadir. ilave pasolar ile tane icerisinde serbest dislokasyonlar
organize olarak alt taneleri olusturmaktadir bu durum Sekil 3.54 C'de
gozlemlenmektedir. Devam eden pasolarda tane icerisindeki daginik dislokasyonlar
organize olarak alt taneler olusturmaktadir. Benzer sonuglar literatiirde vurgulanmistir,
Young Gun Ko ve digerlerinin gerceklestirdigi calismada dislokasyon birikmesinin tane
icerisinde gergeklestigi ancak APD sebebi ile olusan yiksek dislokasyon miktarlarinin
dislokasyon ilerlemesine karsi olusan gliclii engeller olarak tane sinirlarinda birikerek,
kararsiz tane sinirlari olusturdugu vurgulanmistir. Bu tlr bir mikro yapi belirli bir
noktadan sonra gelecek ilave dislokasyonlar ile tane irilesmesini desteklemektedir

[157-159].

Saf titanyum igin gergeklestirilen EKAP’de dislokasyon artisinin doyum noktasina kadar
devam ettirilen paso sayisinda uygulamalari sonucu taneler kicllerek sinirlarindaki
dislokasyon yogunlugu azalmakta ve kararli tane sinirlari olusmaktadir. Tane sinirlar
artmakta ve taneler arasindaki acinin artmasi ile birlikte dislokasyonlarin deformasyon
icin almasi gereken yol artmaktadir. Bu durumda malzemenin dayanimi artmaktadir
(Sekil 3.50-53). Cekme egrileri ve elde edilen maksimum ¢cekme degerleri bu durumu
dogrulamaktadir (Cizelge 3.13, Cizelge 4.2). Ancak belirli bir doyum noktasindan sonra
tanelerin daha fazla kiiclilmedigi 10 paso uygulanan UIT Saf Ti‘da gdzlemlenmistir

(Cizelge 4.1).
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Sekil 4. 4 Yuksek Dislokasyon Yogunluguna Sahip Tane Sinirlari Sematik Gésterim

Saf titanyumun oda sicakliginda gerceklestirilen deneylerde ylizeyde derin catlaklar
gozlemlenmistir. Titanyumun deformasyon islemi esnasinda kayma diizlem sayisinin
etkisi olugan son mikroyapi icin olduk¢a 6nemlidir. Literatiirde fazla kayma diizlemine
sahip yizey merkezli kiibik kafes kristal yapili malzemeler icin genis kapsamh mikro
yap! incelemeleri gerceklestirilmistir [160 -162]. Daha az sayida kayma dizlemine sahip
olan hegzagonal siki paket icin plastik deformasyon islemi bliyik bir cogunlukla yiksek
sicakhklarda gerceklestiriimektedir. Yiksek sicaklik ikincil kayma diizlemlerinin
aktiflesmesi ve diflizyonun artmasi ile sekil degistirmeyi kolaylastirmaktadir [88]. Bu
sicaklik malzemenin mutlak ergime sicakliginin yarisi olarak kabul edilmektedir [163].
Yeniden kristallesme sicakligina tekabll eden bu sicaklik malzeme yapisinda artan
gerinim miktari ile dismektedir. Lowe T. ve digerlerinin yapmis oldugu deneysel
calismada titanyum icin bu kritik sicakligin 200 °C oldugunu ifade etmistir [164].
Hekzoganal siki paket yapida az sayida kayma diizlemi olmasi sebebi ile deformasyon
dizleminde bazi tanelerde basit kayma gerceklesirken bazilari deformasyona
ugramamaktadir. Bu sebeple uygulanan ardisik pasolar ile bazi tanelerin biyikligi 300
nm ve daha kiguk boyuta inerken bazilari ultra-ince taneli olarak kalabilmektedir. Bu
durum Sekil 3.53’da gozlemlenmektedir. Tane kiiclilme mekanizmasina ilave olarak

paso sayisi arttikca yeniden kristallesme sicakliginin altinda tane irilesmesi s6z konusu
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olmaktadir. Yukarida wvurgulandigi gibi deformasyon kesitinde bazi taneler
deformasyona ugrarken bazilari ugramamaktadir ve farkh boyutta, genis acili taneler
meydana gelmektedir. Sekil degistirmeyen tanelerde dislokasyonlar birikmekte, ig
enerji artmaktadir. Bu enerji artisinda etkili olan tek faktor olusan dislokasyonlar
degildir. Etki eden diger faktorler tane igerisinde depolanan enerji formili ile ifade

edilmistir;
U(l))epolanan _ %VZG + Ug]ata (4.1)

Buradaki y deformasyon sonrasi gerinim miktarini ifade ederken, G kayma moduli,
Uliata jse hatalardan dolayr depolanan enerji miktarini ifade etmektedir. Tane ig

enerjisinin artisi tane siniri ve ikizlenme artisina bagli olarak ilerleyen pasolarda devam

etmektedir.

H —
UO e = UDislakasyon + Uikizlenme + UTane st T UNoktasal Hatalar (4-2)
[12]

Buradaki Upisiakasyon dislokasyon yigilmasi sebebi ile Ujyizienme ikizlenme sebebi ile
Urane simm tane sinirlarindaki, Unoktasal Hatalar NOktasal hatalar sebebi ile tanede
biriken enerjilerdir. Taneler enerijisini azaltmak istemektedir. Bunlarin hepsi itici glg
olusturarak duslik sicakliklarda yeniden kristallesme ve tane irilesmesinin
gerceklesmesine sebep olabilmektedirler. Dar acili tanelerde olusan bu durum onlarin
genis aclili tanelere dontismesini saglamaktadir. Daha sonraki pasolarda bu sistem ayni
sekilde devam etmekte ve malzemenin tane yapisi incelmektedir. Figlir 3.41b-3.42b-
3.43b’de tane yonelim oranlari verilmistir. Bu verilerden anlasilacagi lizere EKAP’da
uygulanan paso sayisi 8den 10’a yikseldiginde tane yonelim miktari azalmistir. 8
pasolu durum igin genis acili tane miktari yaklasik olarak ~ 68 % iken, 10 pasolu durum
icin bu deger ~ 36 %’e dismdistir. Bunun yani sira 8 paso ve 10 paso icin tane boyutu
550 nm olarak 6lgtlmustlr. Paso sayisi artmasina ragmen tane boyutu kigtlmemistir.
Tane boyutunun bliyimemis olmasina ragmen tane yoneliminin azalmis olmasi
dinamik yeniden kristallesme, toparlanma olusumuna isaret etmektedir [165-166].
Gergeklestirilen ilave pasolar ile toparlanma gerceklesmis ve icyapidaki dislokasyon
yogunlugu vyeniden dizenlenmistir. Olusan bu yeni mikroyapida dislokasyonlar

poliganizasyon denilen yeni bir diizene girer ve taneler arasindaki a¢i azalir [167].
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Yukarida vurgulandigi gibi Upisiakasyon + Uikiztenme » Urane smir Uoktasal Hatalar
degerlerinin hepsi bu olusuma sebep olan faktorlerdir. Dinamik yeniden kristallesme ve
tane buylmesi icin en 6nemli etkin faktor ise EKAP numunesinin deformasyon
kesidinden gegerken dislokasyon yogunlugunun doyum noktasina ulasmasi ile birlikte
olusmaktadir. Bu deger literatiirde &. olarak ifade edilmistir. Sonraki pasolarda
dislokasyon yogunlugu arttikca bu degerin yikselisi, gerceklesecek peklesme azalarak
artmaya devam edecektir. Dinamik yeniden kristallesme doyum noktasina ulastiginda
ise €., €p degerine donlisecek malzemenin sertliginde diisme olmasi beklenmektedir.
10. Pasoda malzeme sertliginde az bir distis godzlemlenmistir (Cizelge 3.16),
[88,166,168]. Gergeklestirdigimiz deneyde, 8 pasodan sonra dislokasyonlarin belirli bir
doyuma ulastigi 10 pasoda tane boyutunun kiclilmeye devam etmemesi ile
aciklanmaktadir. Dislokasyon oraninin artisi ve islem sicakligi ile birlikte tane
irilesmesinin muhtemel oldugu bu durum 10 paso igin yapilan EBSD incelemesinde

rastlanilmamistir.

Yiksek sicaklik altinda meydana gelen deformasyonlarda yeniden kristallesme
teorisinin aciklanmasi faz dénistimleri sebebi ile oldukca zordur [88,166,168]. Saf Ti ve
HE Ti13Nb13Zr icin Gergeklestirdigimiz XRD analizlerinde omega faz donlsimiine
rastlanilmamistir.  Ancak titanyum igin ylksek gerinim miktarlarinda olugmasi
muhtemel olan omega fazi oldukga kicilk kristal yapiya sahiptir ve faz analizlerinde
gozlemlemek oldukga gugtir. Yapilan bir calismada bu fazin TEM numunesi hazirligi
esnasinda olusan 1isi sebebi ile cogunlukla alfa fazina donistigi vurgulanmistir. Saf

titanyum igin gergeklestirdigimiz TEM incelemelerinde bu faza rastlaniimamistir.

Her iki malzeme i¢in de gerek TEM gerek EBSD goriintiilerinde malzeme yapisinda farkli
boyutlarda tanelerin bir arada oldugu gozlemlenmektedir (Sekil 3.22-3.26,3.41-54).
Malzeme vyapisinda olugan farkli buyulklikteki tane yapilarinin istenilen bir sonug
oldugu literatirde vurgulanmistir [169-172]. Son donemde asiri plastik deformasyon ile
nano yapili ve ultra ince taneli malzeme imalati Uzerinde birgcok farkli teknik
gelistirilmistir. Numunelerde tane vyapisi inceltilerek mekanik dayanimda artislar
saglanmistir ancak bu yapilarin asinma degeri igin ayni artis saglanamamistir (Cizelge
3.18). Plastik deformasyon sonrasi peklesme sebebi ile sitnekligin azaldigin
bilinmektedir [173]. Ancak tane boyutunun kiicllmesi ve tane sinirlarindan kayma
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sinekligi olumlu yoénde etkileyen diger onemli kriterdir. Literatlirde asiri plastik
deformasyon sonrasi sinekligin istenilen miktarlarda yikselmemesinin sebebi mikro
yapida olusan peklesme, dislokasyon birikmesi, tane sinirlarinda olusan ikincil fazlar
olarak gosterilmistir. Ayrica titanyumun sahip oldugu yiksek i¢c enerji bolgesel
dislokasyon olusumunu engelleyerek sinekligin diismesine sebep olmaktadir. Asiri
plastik deformasyon ile elde edilmis daha biylik tanelerin bir arada oldugu ultra ince

taneli bimodal mikroyapilarin siinekliginin daha yliksek oldugu tespit edilmistir [169].

Her iki numune ve teknik icin de APD 6ncesi ve sonrasina nano yapida meydana gelen
degisimleri gozlemlemek amaci ile detayli TEM incelemesi gerceklestirilmistir (Sekil
3.22-26, Sekil 3.49-54). Bu gorintilerde hem titanyum hem Ti13Nb13Zr numuneleri
icin artan paso sayisi ile birlikte tane boyutunun kiiclldigli gozlemlenirken kutup
desenlerinden icyapidaki gerinim miktarinin ve taneler arasi acisinin arttig
gozlemlenmektedir. 2 Paso 450 °C ve 1 Paso 100 °C +1 Paso 450 °C’'de EKAP islemi
gercgeklestirilen saf titanyumun nano yapisi incelendiginde her ikisinde de uzamis ve
yuvarlak taneler bir arada goriilmektedir. Ancak 1 Paso 100 ‘C +1 Paso 450 °C'de
gerceklestirilen EKAP isleminin tane kicilltme lizerine etkisi EBSD sonuclarinda oldugu
gibi daha az olmustur (Sekil 3.46-3.47). Kutup deseni de incelendiginde mikro yapidaki
dislokasyon oraninin daha fazla oldugu gozlemlenmektedir. Her iki pasoda olusmus alt
taneler, pargali ve tane sinirlarinda uzanan dislokasyon duvarlari gézlemlenmektedir
(Sekil 3.51). Malzeme icerisinde deformasyon arttikca mikro yapi oOncelikle
deformasyon bantlari olusturarak tekrar organize olmaktadir. Sonrasinda tane
kiicilmesi ile birlikte akis yoniine bagh olarak kristal yonelimleri donmektedir ve farkh
taneler arasinda farkli yonlere dénusler gergeklesmektedir. Bu durumda genis agili
kiicik taneler olusacaktir [174]. Bunu saglayamayan taneler ise biyik ve dar acili
olarak kalmaktadir. 8 paso igin gergeklestirilen TEM incelemesinde ise tane boyutunun
ultra ince taneli oldugu ( >1 um) ve yiksek i¢ enerjiye, dislokasyon yogunluguna sahip
oldugu gozlemlenmektedir. Kutup deseni ise diger tiim goriintiilere nispeten daha
uzamis ve fazla sayida nokta igermektedir. Bu goriintiden numunenin ylksek

deformasyon iceren genis tane agisina sahip bir yapida oldugunu anlasiilmaktadir.

Tez galismasinda incelenmis diger bir malzeme ise yakin B fazh Til3Nb13’dur. Bu
numuneler sicak haddelenmis olarak temin edilmistir. EKAP, HE teknikleri kullanilarak
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ultra ince taneli mikro yapi olusturulmustur. Her iki teknik igin ayni yari mamulden
kesilmis numuneler kullanilmistir. Numunelerin ilk hali Sekil 3.21’de verilmistir. Sekil
3.22’de yakin B faza ait lamelli mikro yapi gozlemlenmektedir. Ayni zamanda bu
fazlarin arasinda a”lar gdézlemlenmektedir (Sekil 3.23). Bu ignemsi alfa olusumlarinin
alasimlama ve sicak haddeleme islemleri esnasinda olustugu disiiniilmektedir ve yakin
beta fazina sahip malzemeler i¢cin bu durumun literatiirde 6rnegi mevcuttur [175].
Optik gorintl Gzerinde yapilan incelemelerde ortalama tane boyutunun yaklasik 45
pum oldugu belirlenmistir (Cizelge 4.1, Sekil 4.1). TEM gozlemlerinde oldugu gibi ilk halin

mikroyapisinda gerinime rastlanilmamistir.

HE isleminin sonrasinda 6nemli oranda tane incelmesi gozlemlenmistir Sekil 3.22. Yakin
alfa fazlarinin uzadigi ve egildigi Sekil 3.22’de gézlemlenmektedir. o' (martenzit) fazinin
sekillendiriimesinin B fazina gore daha kolay olmasi sebebi ile mikro yapi
morfolojisinde etkisinin daha yiiksek oldugu literatiirde vurgulanmistir [176]. o
fazindaki bu tane iyilesmesinin yani sira yiksek gerinim miktari sebebi ile mikro yapida
yogun dislokasyonlar gozlemlenmektedir Sekil 4.5. Bitlin bu degisimler mekanik

dayanimin artisinda etkili olan faktérlerdir.

Sekil 4. 5 HE a)Oncesi Ve b) Sonrasi Ti13Nb13Zr Nano Yapi TEM Gériintiileri

Sekil 3.23-24’de ve Sekil 4.5 a)’da agik ve koyu renkte tanelerin yan yana dizildigi ve HE
yoéniinde uzadigi gézlemlenmektedir. Ayni zamanda tane sinirlarina dik olarak a' fazinin
renk kontrastinda degisiklikler gozlemlenmektedir. Bu degisimler dislokasyonlar sebebi
ile olusmus farkl yonlere dogru donis alt mikro yapilari gostermektedir. Literatirde

ornek gozlemler yapilmistir [176-177].
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Sekil 4. 6 Ti13Nb13Zr HE 16’ya Ait TEM Ve KD Goruntileri

Sekil 3. 25’de gorilecegi gibi, Sekil 4.6 b’de difraksiyon deseninde gbézlemlendigi lizere
mikro yapida a ve B fazina ait halkalar goérilmektedir. Difraksiyon desen gorintisiinde
tespit edilen (0001)a and (011)B noktalari bu iki fazinda mikro yapi icerisinde farkli iki
kontrast renk ile mevcut oldugunu ispatlanmaktadir (Sekil 4.6 c,d). Difraksiyon
noktalarinin halka gorinimid almasi mikro yapida tanelerin yonelim oranlarinin
arttigini gostermektedir. Sekil 3.27’de HE 16 numunesinin kesitinden alinmis TEM
gorintisu ve farkh noktalardan alinmis KD’leri gosterilmistir. KD’lerinden anlasilacagi
Uzere kesit icerisinde farkli dislokasyon degerlerine sahip taneler mevcut bimodal tane

yapisi gortlmektedir.

EKAP uygulanmis Til3Nb13Zr malzemesinde olusan son mikroyapi ise HE isleminde
elde edilen son mikroyapidan oldukca farkli oldugu TEM ve EBSD goriintilerinde

gozlemlenmistir. ilk basta kullanilan sicak haddelenmis numunelerin mikroyapilarinda
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beta matrisinin igerisine yayillmis ignemsi o'lar gozlemlenirken (Sekil 3.54) devam eden
ardisik pasolarda bu cubuklarin kirldigi ve sonrasi ilave pasolarda yuvarlaklastigi
gozlemlenmigstir. T.Lee ve arkadaslari dinamik yuvarlaklasma isleminin meydana
gelmesini iki basamakta siniflandirmistir. ilk adimda tanelerin ayrilmasi ve sonrasinda
hatalarin hareket etmesi gergeklesirken sonrasinda yuvarlaklasma sireci kayma
bantlarinin farkh fazlar arasinda olusan yivlerde baslamakta ve devam etmektedir.
Birinci pasoda, Sekil 3.55’de gozlemlenecegi lzere yiksek gerinimin ve EKAP isleminin
uygulandigl B¢ dondiirme rotasi sebebi ile gubuklarin yuvarlaklastigi gézlemlenmistir.
Benzer sonuglar APD isleminin uygulandigi diger Ti13Nb13Zr calismalarinda da
gozlemlenmigtir  [206,207]. 8 pasonun sonunda ise vyuvarlak tane yapisi

gozlemlenmistir.
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4.2 Mikro Yapi Homojenitesi, Mekanik Ozellikler ve Parametrelerin

Optimizasyonu

Bagarili bir asir plastik deformasyon islemi gergeklestirebilmek igin &ncelikle
numunenin yizeyinde catlak bulunmamasi ve sertlik dagiliminin homojen olmasi
hedeflenmistir. ilk adimda diizgiin yiizeye sahip (catlaksiz) numune elde etmek igin

farkli sicaklk ve rotalarda ekstrizyon isleminde gerceklestirilmistir.

Cizelge 4.2 APD Oncesi ve Sonrasi Numunelerin Mekanik Ozellikleri
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Ozellikle Ti13Nb13Zr icin minimum ¢alisma sicakhiginin oldukga yiiksek 600 °C oldugu
gozlemlenirken saf titanyum 100 °C’de basilabilmistir. Sekil 4.10’ da gorildiga gibi 450
°C’'de basilan Ti13Nb13Zr numunede derin c¢atlaklar gozlemlenmistir. Farkh
malzemelerde ve paso degerleri icin elde edilen mekanik testlere ait sayisal veriler

Cizelge 4.2'de verilmistir.

Maksimum Cekme Dayanimi (MPa)

EKAE UITTNZ I 018,15
HEUITTNZ I 1201,35

Soguk Gekilmis Ti13Nb13Zr GG 350,31

UiT Saf Ti (10Paso) I 921,39

UiT Saf Ti (8 Paso) I 1053,18

Saf Ti 2 Paso 450 °C s 758,4
Saf Ti 2 Paso 100 °C+°450 C s 792,34
iri Taneli Saf Ti N 612,78

0 200 400 600 800 1000 1200 1400

Sekil 4. 7 Farkli Sicaklikta ve Paso Degerlerinde Asiri Plastik Deformasyon Uygulanmis
Numunelere Ait Maksimum Cekme Dayanimi Degerleri

Elastiklik Katsayisi

EKAEUITTNZ s 163,61
HE UIT TNZ 70,6

Soguk Cekilmis TI1I3ND13Z  e—Grddem 104, 1
UiT Saf Ti (10Pas0)  pe———————ssssssssssss | 157 03
UiT Saf Ti 2] = ) N EE— 156,13
Saf Ti2 Paso 450 °C e 152 57
Saf Ti 2 Paso 100 °C+°450 C s 143,19

iri Taneli Saf Ti s 161,69

0 20 40 60 80 100 120 140 160 180

Elastiklik Katsayisi Cekme Testi (GPa) W Elastiklik Katsayisi indentasyon (GPa)

Sekil 4. 8 Farkli Sicaklikta ve Paso Degerlerinde Asiri Plastik Deformasyon Uygulanmig
Numunelere Ait Elastiklik Katsayisi Degerleri
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Sertlik HvO.2

EKAEUITTNZ I 329
HEUITTNZ I 312

Soguk Cekilmig Ti13Nb13Zr I 262

UIT Saf Ti (10Paso) I 302,26

UIT Saf Ti (8 Paso) I 309,35

Saf Ti2 Paso 450 °C . 244
Saf Ti 2 Paso 100 °C+°450 C I 272
iri Taneli Saf T I 179

0 50 100 150 200 250 300 350

Sekil 4. 9 Farkli Sicaklikta ve Paso Degerlerinde Asiri Plastik Deformasyon Uygulanmig
Numunelere Ait Sertlik Degerleri

Sekil 4. 10 450 °C’'de asiri plastik deformasyon uygulanan Ti13Nb13Zr numuneler
sirasiyla 1-3 paso

Uzun numune boylarinin pim kirilmasina sebep oldugu, daha kisa olanlarin ise
ayni numuneden gergeklestiriimek istenen optik ve mekanik incelemeler igin
yeterli miktar karsilayamadigi gozlemlenmistir (Sekil 4.11). Optimum islem
sicakligi ve numune boyu tespit edildikten sonra tekrarli deneyler ile APD islemi

gercgeklestirilmistir.
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Sekil 4. 11 a) Uzun Numuneler icin Kullanilan Kalibin Pim Kirilmasi Sonrasi Kalip
Goriintiisii b) Kisa Numuneler icin Kullanilan Kalibin Asinmasi Sonrasi Kalip Gériintisii

EKAP islemi gerceklestirilen UIiT saf titanyumun dayaniminda oldukca yiiksek bir artis
gozlemlenmistir. Maksimum ¢ekme dayanimi baslangi¢c durumunda 622.78 N iken bu
deger tane incelmesi ile birlikte 1053.18 N degerine ylkselmistir. Yiksek deformasyon
oranlari ile mikroyapida meydana gelen degisimler kopmanin gerceklesecegi noktaya
kadar olusan bolgenin azalmasina sebep olmustur. Literatirde gerceklestirilen saf
titanyum EKAP calismalarinda farkli degerler elde edilmistir. Bu degerler EKAP sonrasi
gerceklestirilen ilave 1sil veya termo-mekanik islemler ile 877-1250 MPa arasinda
degismektedir [178-180]. Tane incelmesi ile agiklanan mekanik dayanimdaki bu artis
dislokasyon peklesmesi ve tane iyilesmesi yani Hall-Petch denklemi ile agiklanabilirken,
gerceklestirilen calismalardaki numunelerin UiT olmasina ragmen farkli dayanim
degerlerinin agiklanmasi icin yetersiz kalmaktadir. Bu durumun sebepleri arasinda farkh
sicaklikta gergeklestirilen islemler ve farkli baslangic numunelerinin mikroyapilarinda
olusabilecek ikincil fazlar, alt tanelerde olusan kiiglk agili tane sinirlaridir (KATS <15°).
Hall-Petch denklemi genel olarak genis acili tane siniri kabulli yapmaktadir ve yukarida
bahsi gecen farkhliklara formilde yer verilmemistir [181]. Bu sebeple daha yakin
hesaplamalar gergeklestirmek amaci ile Hall-Petch denklemi gelistirilmistir;, o = oy +

Opars + Okars + Adrgp (4.1)[181]
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Bu formildeki op4rs buyuk agili tane siniri, ok 47 klictk agili tane siniri sebebi ile olugan
dayanim artis veya azaligi olurken Aagrgp ikincil fazlara pontasiyel olusturan taneler

arasinda dagilmis oksit sebebi ile olusan dayanim degisimidir.

Saf titanyum icin artan paso miktari ile baslangic durumuna gore malzemenin
peklesme kabiliyetinin distigld maksimum ¢ekme dayanimina ulastiktan sonra
kopmanin gerceklestigi goriilmektedir (Sekil 3.58, Cizelge 4.2, Sekil 4.7). Baslangic
durumuna gore olusan bu degisim deformasyon sirasinda olusan genis acili tane
sinirlarinin mekanik dayanimin artisini saglarken dar acili ve kararsiz alt tane sinirlari
dislokasyonlarin  tane sinirlarindan ilerlemesini, homojen sekil degisimini
engellemektedir. Titanyumun sahip oldugu sekil degistirme mekanizmalarinin bu
degisime katkisi 6nemlidir. Limitli kayma dizlemine sahip hegzagonal siki paket kristal
yapisina sahip saf titanyum, yiksek deformasyon oranlarinin etkisi ile ikizlenme ile de
sekilde degistirmektedir. Ancak ikizlenme esnasinda atomik yer degistirme kaymaya
gore daha azdir. Bu ylzden sadece ikizlenme mekanizmasinin etkin oldugu bir sekil
degistirme ile EKAP'nin sebep oldugu deformasyon oranlarini mikroyapisinda
olusturamada yeterli degildir. Bu durumda ikizlenme mekanizmasina ilave olarak
kayma gergeklesmektedir. Bu 6zellikle diisiik sicakhiklarda gergeklestirilen EKAP islemi
icin 6nemlidir. Olusan bu sistemler yiksek deformasyon oranlarinda kaymanin yeni
tane olusumunu tamamlanmasini saglayamadigi gézlemlenmistir [182]. Olusan dar agili
alt taneler yiiksek dislokasyon iceren kararsiz yapidadir. Bunlar ilerlemeye calisan
dislokasyonlari engellemektedir ve bu olusumum akma noktasindan sonra daha erken
kopmaya sebep oldugu disilintlmektedir. Saf titanyumun kopma uzamasi 13.9 mm
degerinden 8.34 mm’ye dismuistir. Bu disliise ragmen mekanik dayanimdaki artis APD
teknigini Ustlin kilmaktadir. Ayrica Cizelge 4.2’de gozlemlendigi gibi paso sayisinin
artmasi ile birlikte kopma uzamasi artmaktadir. APD isleminin ilk pasolarinda
dislokasyonlar tane icerisinde birikmekte veya kayma bantlari olusmaktadir. Devam
eden pasolarda numuneler dondirilerek tekrar kaliba yerlestirilmekte ve bu sefer
farkl yonlerde yeni bantlar olusmakta tane kigllmesi sebebi ile yeni daha distk ig
enerjiye sahip kucik taneler olusmaktadir [29]. Bu durum ilk pasolarda meydana gelen
homojen olmayan dagilimin azalmasi anlamina gelmektedir. ilk pasolarda oldukca

diisen kopma uzamasi devam eden pasolarda artmaktadir.
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8. Pasodan sonra ilave olarak gergeklestirilen EKAP isleminin ¢gekme dayanimina negatif
etkisi Sekil 3.58’deki grafikde Cizelge 4.2’deki mekanik degerlerde ve Sekil 4.7’'deki
histogramda gozlemlenmektedir. Akma noktasina kadar benzer davranig goésteren bu
iki numune grubu akma noktasindan sonra kopmaya kadar olan bolgenin 10 paso
basilmis numune igin daraldigi gorilmektedir. Bu durum malzeme yapisinda artan
peklesme miktari ile aciklanmaktadir. Mekanik dayanimdaki azalis ise artan i¢ enerji ile
olusmasi muhtemel olan tane irilesmesi, bélgesel olarak yogunlasan homojen olmayan

taneler ile agiklanmaktadir.

2 paso 450 °C ve 1 Paso 100 °C sonrasinda 1 Paso 450 °C rotasi ile basilan numuneler
kiyaslandiginda iki numune rotasinin birbirine yakin maksimum ¢ekme dayanim degeri
verdigi, farkli sicakliklarda basilan numunenin maksimum c¢ekme degerinin yaklasik 34
MPa daha yiksek oldugu gozlemlenmistir. Ayrica, soguk basilan numunenin
deformasyon kopma uzamasinin sicak basilan numuneye goére daha az oldugu
gozlemlenmektedir. Bu durum soguk basilan numunenin mikro yapisinda olusan
homojen olmayan yogun dislokasyonlar ile aciklanmaktadir, optik teknikler ile
gergeklestirilen mikro yapi incelemelerinde goézlemlenmistir. Yapilan EBSD
incelemesinde 1 Paso 100 °C sonrasinda 1 Paso 450 °C rotasi basilan numunenin
taneler arasindaki aginin 2 paso 450 °C numunesine gore daha fazla oldugu tespit
edilmistir. Bu degerler 1 Paso 100 °C sonrasinda 1 Paso 450 °C, 2 paso 450 °C igin
sirasiyla %41 ve %48 olarak tespit edilmistir. EBSD ile taranan bolgelerde 2 paso 450 °C
icin ikizler gozlemlenmis ancak TEM gorintilerinde bunlara rastlanilmamistir.
Gelistirilen bu yeni rota tane incelmesinde daha etkili olurken mikro yapinin

homojenitesinin azaldig1 gdozlemlenmistir.

Yakin B fazina sahip Ti1l3Nb13Zr alasiminin EKAP islemi ile elde edilen UIT mikro
yapidaki numunenin ¢ekme testinde ilk duruma goére 850.31 MPa degerinden 918.15
MPa degerine artis gozlemlenmistir. Beta titanyum ile gerceklestirilen EKAP islemi icin
literatiirde benzer degerler mevcuttur. EKAP islemine ilave olarak gerceklestirilen
plastik deformasyonlar ile bu deger yaklasik 1100 MPa degerlerine yikselmistir [183].
HE teknigine goére EKAP tekniginde mekanik artis daha az olmustur. HE teknigi ile
baslangi¢c durumunda ¢ekme dayanimi 850 MPa iken birinci pasoda bu deger 1099
MPa’a yiikselirken ikinci pasoda bu deger 1201 MPa degerine ylikselmistir. HE teknigi
130



etkin bir sekilde tane incelmesi saglarken maksimum ¢ekme dayaniminda EKAP
teknigine gore oOnemli oranda daha fazla artis saglamistir. TEM gorintileri
incelendiginde EKAP ile elde edilen numunelerin tanelerinin ultra ince taneli yapida
olmasinin yani sira es eksenli oldugu goézlemlenmistir. HE teknigine ait TEM
gorintillerinde ise tane incelmesinin yani sira, mikro yapida yonelimli taneler
mevcuttur, bu yapi dayanimin daha fazla artmasini saglamistir. Bu inceleme ile
mekanik dayanimin artmasinda tane kiiglilmesinin yani sira uzamis tanelerin oldukga

fazla etkisi oldugu gézlemlenmistir.

10 paso basinlan saf Ti disinda paso sayisinin artmasi ile birlikte bitin numunelerde
sertlik degerlerinde artis gozlemlenmistir. Baslangic kosullarinda 179.84 HV,,
sertliginde olan saf titanyum 10. Pasodan sonra bu degerinin 302.26 HV,, degerine
ulastigi goézlemlenmigtir. En buyldk artis birinci pasoda 242.97 degeri ile
gozlemlenmistir. Sonraki 5. ve 6.pasolarda bu degerler birbirine yakin iken 8. Pasoda
yaklasik 10 HVq, artmistir (Sekil 3.31). Ti13Nb13Zr igin gergeklestirilen EKAP isleminde
baslangic durumunda olan 262.78 HV,, degeri EKAP teknigi ile UiT durumda 332.05
HVo., degerine yikselmistir. HE ekstlrizyon ile tane inceltmesi gergeklestirilen
Ti13Nb13Zr'nin sertlik degeri baslangicta 271 HV,y s iken daha sonra 319 HVq s olarak
Olclilmustlir. EKAP teknigi ile gerceklestirilen deneylerde sertlik degerinin bu kadar
fazla artmasi islem sickaliginin oldukga yiksek sicakliklarda gergeklestiriimesi sebebi ile
mikroyapida artan karbon ve oksijen gibi diger elementlerin yol actig
disundlmektedir. HE tekniginde bu kadar fazla artisin olmamasi ve islemin oda

sicakhginda gerceklestirilmis olmasi bu sonucu desteklemektedir.

Farkh sicakliklarin ardisik pasolarda uygulandigi numunelerin sertlik degerleri
incelendiginde 2 paso 450 °C’'de basiimis numunenin sertlik degerinin 244.59 HV,, ile
en dislk degeri verirken 100 ‘C'de basilmis numunenin 276.51 HV,, ile en yliksek
degeri verdigi gozlemlenmektedir. Farkli sicakliklarin uygulandigi 100 °C+ 450 °C
rotasinda ise 100 °C iki paso basilan rotaya gére nispeten daha duslik olan 272 HVg,
degerine ulagmistir. Deformasyon sicakhgina baglh olarak sertlik degerinin degismesi
farkh sicakliklarda sekil degisim mekanizmalari ile ilgilidir [97]. Bu artis; 300 "C’nin
altindaki sicakliklarda gergeklestirilen EKAP isleminde ikizlenme mekanizmasinin baskin
sekil degistirme mekanizmasi olmasi, mikro yapida artan dislokasyon tirmanmasini
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baskilayacak sekilde tane sinirlarinda bulunmasi, homojen olmayan sekil degistirme ile

aciklanabilmektedir [97].

Mikro yapi homojenligini degerlendirmek amaci ile ylzeylerin sertlik haritasi
cikarilmistir. 8 paso 450 °‘C'de basilarak elde edilen numunenin sertlik haritasi
yuzeyinde 4 um adim araliklar ile 85 farkh noktadan 6lglim alarak olusturulmustur
(Sekil 3.63). Sertlik dagiliminin genel olarak homojen oldugu dis kisimlarda ise 10-20
HVo., kadar daha disik oldugu gézlemlenmektedir. Bu degerler sertlik dagilimina baglh
olarak mikro yapinin homojen oldugunu gostermektedir. Farkl sicakliklarin uygulandig
100 °C+ 450 °C rotasinda ise 450 °C iki paso basilan rotaya gore nispeten daha dusiik
homojenlige sahip oldugu Sekil 3.64 ve Sekil 3.65’de gézlemlenmektedir.

Numunelerin elastik katsayisinin degisimini 6grenmek amaci ile indentasyon testi
uygulanmistir. Elde edilen veriler numunelerdeki degisimi degerlendirmek amaci ile
yapilmistir. Bu degerlerin literatiirde mevcut olan standart cekme testi ile elde edilmis
verilerden daha yulksek oldugu gozlemlenmistir. Gergeklestirilen bu tez g¢alismasinda
elastiklik katsayisindaki degisimin indentasyon testi ile incelenmesinin nedeni ise
numunelerin kiigiik ve standart disi olmasi, ¢ekme testi esnasinda videolu
eksansometre kullanilamamasi sebebi ile elastiklik katsayisi verilerinin glvenilir
olmamasidir. Bu nedenle bitiin numuneler kalibre edilmis bir indentasyon cihazi
kullanarak ayni sartlar altinda ayni 6lgim parametreleri ile test edilmis ve elastiklik
katsayisindaki degisim degerlendirilmistir. Bilindigi Uzere elastiklik katsayisi malzeme
yapisinda bulunan atomlarin birine olan mesafesine bagl olarak degisen bir 6zelliktir.
Metallerde bu degeri degistirmek amaci ile farkli alasim elementleri kullanarak kristal
yapilar degistiriimektedir. Ancak yapilan ¢alismalarda elastiklik katsayisinin soguk
deformasyonla saglanan tane yonelimlerinin degisiminin ve isil islemlerin de bu degeri
degistirdigi gozlemlenmistir [184-185]. Tez ¢alismasi kapsaminda elde edilen
sonuclarda elastiklik katsayisi tane incelmesi ile birlikte saf titanyum icin yakin
degerlerde oldugu, ~ 14 GPa distligi gozlemlenmistir. Bu durum kristal yapilarda ¢ok
onemli bir degisimin meydana gelmedigini gostermektedir. Ti13Nb13Zr ’'da ise oldukga
fazla bir yikselis oldugu gozlemlenmektedir. Elastiklik katsayisi genel olarak soguk
deformasyon ile yiikselen bir degerdir [208]. Bu yiikselisin sebebi peklesme oldugu gibi
buna ilave olarak 600 °C gibi oldukca yliksek bir sicaklikta gerceklestirilen EKAP islemi
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esnasinda olugsmasi muhtemel olan baska elementlerin mikro yapiya nifus etmesidir.
A. T. Perez ve digerlerinin gergeklestirdigi deneysel bir calismada beta fazh titanyum
alasimina uygulanan soguk deformasyon sonrasi yapida deformasyon giidimli omega
faz olusumu sebebi ile elastiklik kat sayisinda artis gdzlemlenmistir [185]. islem
esnasinda karbon, oksijen, demir gibi elementler malzeme yapisindaki kafesler arasina
yerleserek kristal hatalara sebep olabilmektedir. Bu durum mikro yapiya nifus eden
elementin tlrliine bagh olarak sertlik de oldugu gibi elastiklik katsayisini da artirip

azaltabilmektedir.

EKAP islemi esnasinda hangi parametrenin ne kadar etkisi oldugunu ve secilen
seviyeler arasindan optimal kosullari tespit etmek amaci ile kullanilan Taguchi L27
tablosu, mikro sertlik homojenite dagilimina bagh olarak Sinyal/Guriltu grafiginde
sirasiyla Al, B2 ve C1 parametreleri olarak tespit edilmistir. Bu parametrelerin karsilig
sirasiyla 0.1 mm/s pres hizi; 300 °C sicaklik B, rotasidir. Oda sicakliginda 5-0.1mm/s hiz
araliginda gergeklestirilen deneyler malzeme ylizeyinde meydana gelen gatlaklar ve
kopmalar sebebi ile basariya ulasamamistir. Optimal islem sicakhgl ise literatirde
yaygin olarak kullanilan 450°C’nin aksine 300 °C olarak tespit edilmistir. Deneylerde
kullanilan parametreler arasinda en etkili olani %48.5 oranla pres hizi olarak
bulunmustur. Dogrulama testi gerceklestirmek amaci ile optimum deney parametreleri
ile numune elde edilmistir ve bu numnenin sertlik dagiliminin standart sapmasi 15.9 ile
en kiiciik deger olarak elde edilmistir. istatistiksel olarak anlamhhig degerlendirmek
amaciyla Varyans analizi uygulanmis ve analiz %86 R? degeri ile bitiin parametreleri

anlamli bulunmustur.

4.3 Ultra ince Taneli Malzemelerin Biyomedikal implant Olarak Uygunluklari -

Asinma ve Biyolojik Uyumluluk

Biyomedikal implant olarak uygunluklari, asinma ve biyolojik uyumlulugu test etmek
amaci ile gerceklestirilen deneyler ve elde edilen sayisal veriler karsilastiriimali olarak

Cezelge 4.3-4’de ve Sekil 4.13-16'daki histogramlarda verilmistir. Asinma testi HE

Cizelge 4. 2 APD oncesi ve sonrasi numunelerin biyolojik uyumlulugunu gozlemlemek
icin gerceklestirilen test sonuglari
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Cizelge 4. 4 APD oncesi ve sonrasi numunelerin biyolojik uyumlulugunu gozlemlemek

icin gerceklestirilen Abutment implant Acikligi ve Yiizey Islanabilirlik test sonuglari
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Mekanik profilometre ile gergeklestirilen dlgiimlerde asinma alanini tespiti igin asinma
alaninin genisligi tercih edilmistir. Bazi ¢galismalarda bu amagla asinma alaninin
sinirlarinin tercih edildigi gorillrken, Stolyarov V.A.T. ve digerlerinin calismasinda ifade
edildigi gibi asinma sinirlarinin genigligi Gzerinden gergeklestirilen formillerde aginma
sinirlarinin diizensiz olmasi 6l¢im sonuclarini etkiledigi gozlemlenmistir. Bu sebeple

asinma alani kullanarak hesaplama gergeklestirilmistir [186].
Asinma Dayanimi- Kitle Degisimi (gr)

HE UIT TNZ

0,00103

Soguk Cekilmis Ti13Nb13Zr 0,00135

UIT Saf Ti (8 Paso)

0,00107

iri Taneli Saf Ti

0,00116

o

0,0005 0,001 0,0015

Sekil 4. 12 Asiri Plastik Deformasyon Uygulanmis Saf Titanyum Seviye 4 ve Ti13Nb13Zr
icin Asinma Testinde Elde Edilen Kiitle Degisim Degerleri
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Yizey Islanabilirligi (Derece)

ERAE UITTNZ - 2" 32 72
HEUITTNZ s 18,3

SogUk Gekilmis... | — 75 O
UIT Saf Ti (8 Paso) it 41 28

$af Ti2Pas0 450 C  pu————————————— 67,93

Saf Ti 2 Paso 100... p—— 52,61

iri Taneli Saf Ti | e ——— 30 56
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M Yizey Islanabilirligi Modifiye Yiizey M Yizey Islanabilirligi Parlak Yiizey

Sekil 4. 13 Asiri Plastik Deformasyon Uygulanmis Parlak ve Kumlanmis Yiizeylere Ait
Yiizey Islanabilirlik Degerleri

Abutment- implant Aciklik (um)

UIT Saf Ti (8 Paso) - 1,04

Sekil 4. 14 Asiri Plastik Deformasyon Uygulanmig Saf Titanyum Seviye 4’e Ait Abutment
implant aciklik Degerleri
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Hicre Testleri Til3Nb13Zr

Kumlanmis Ylzeyler-Hiicre Artisi 72 Saat —
Kumlanmis Ylzeyler-Hiicre Artisi 48 Saat _
Biyolojik Uyumluluk-Hicre Artigi 72 Saat —
Biyolojik Uyumluluk-Hicre Artigi 48 Saat _
Kumlanmis Yiizeyler-Hicre Tutunumu 24... _
Biyolojik Uyumluluk-Hiicre Tutunumu 24... _

0 40000 80000 120000

mEKAE UITTNZ  m Soguk Cekilmis Til3Nb13Zr

Sekil 4. 15 Ti13Nb13Zr’a Asiri Plastik Deformasyon Uygulanmis Parlak ve Modifiye
Yiizeylere Ait Hlicre Testleri

Hlcre Testleri Saf Ti
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Biyolojik Uyumluluk-Hiicre Tutunumu 12 Saat | T 000
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W UIT Saf Ti (8 Paso) M iri Taneli Saf Ti

Sekil 4. 16 Saf Titanyum Seviye 4’e Asiri Plastik Deformasyon Uygulanmis Parlak ve
Modifiye Yizeylere Ait Hiicre Testleri

Asinma oranlarina gére degerler ilk hal HE20 ve HE16 icin sirasiyla 51.6*10% mm?,
43.7¥10% mm?, 31.7%10° mm? olarak hesaplanmistir. EKAP ile elde edilen saf titanyum

icin hassas terazi ile gergeklestirilen testlerden o6nce ve sonra agirlik o6lgimi
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gerceklestirilmis ve asinma miktarlari UIT ve iT icin sirasi ile 10.07*10™ gr, 11.6%10™ gr
olarak tespit edilmistir. Degerler birbirine oldukca yakin olmak ile birlikte UIT olan
malzeme gruplarinin iT olanlara gére daha diisiik oldugu gériilmektedir. Siirtiinme
katsayisinin ise EKAP icin neredeyse hic degismedigi UiT ve IT icin sirasi ile 0.59 ve 0.61
oldugu gozlemlenmistir. HE uygulanan Ti1l3Nb13Zr numuneleri igin de slrtinme
katsayilarinin oldukga yakin oldugu iT, HE20 ve HE16 icin bu degerin sirasi ile 0.59, 0.55
ve 0.54 oldugu gozlemlenmistir. HE uygulanarak cap 20 mm‘den 16 mm’ye digurilmis
ve teorik olarak toplam yaklasik 2.49 gerinim uygulanmistir. ilk duruma gére mekanik
dayanimi yaklasik olarak 1.41 kat artmistir. EKAP teknigi ile Saf Ti numuneye 8 paso
uygulayarak tanecik boyutu ortalama ~58 um’den 520 nm degerine dustrilmustir
dayanimi yaklasik olarak 1.5 kat artmistir. Blitiin bu degisimler arasinda asiri plastik
deformasyonun sirtiinme katsayisi izerine etkisi ise ¢ok az oldugu verilen degerlerden
ve literatiir incelemesinden anlasilmaktadir [153]. Asinma oranlari arasindaki farkin cok
fazla olmamasi da bu durum ile iliskilidir. Stirtinme katsayisi aslinda (u,) adezyon
degeri ve (uq), deformasyon degerlerinin orani ile elde edilmektedir. Bu iki deger
arasinda adezyon direk mekanik Ozellikler ile ilgiliyken [187], deformasyon degeri
deneyler esnasinda uygulanan yik miktarina bagli olarak degismektedir. Bu degerin
degisiminin etkisi kaldirma ve tanecik boyutunun etkisini tespit etmek amaci ile butin
testler ayni yiik altinda (5N) gergeklestirilmistir. Adezyon degerinin artmasinda etkili
olan en 6nemli mekanik Ozellik ise artan sertlik degeri olarak gosterilmektedir
[187,188]. APD ¢alismalarinda siirtinme katsayisinin dayanimin artmasi ile birlikte
ylkseldigi gozlemlenmistir [187,189]. Bununla birlikte bazi APD c¢alismalarinda
surtinme katsayisinda herhangi bir degisim gézlemlenmemistir [189-191]. Literatiirde
birbiri ile celisen sonuglar mevcuttur [187, 192, 193]. Bu noktada sonuglardaki bu
farkhliklarin; degisen test metodu, uygulanan yldk miktari, deneyler esnasinda
kullanilan farkh yaglayici, degisen mikro yapi ve farkl yilizey purazliliginin etkisi ile
olusabilecegi disinlilmektedir. Bunlarin yani sira karasiz mikro yapi, oksit tabaka,
tribo-kimyasal asinma mekanizmasi bu gelisen sonuglar igin ifade edilen diger 6nemli
faktorler arasindadir (Cizelge 4.2,Cizelge 4.3-4), [191,194]. Asinma degerindeki disus
sertlik degerindeki artis ile iligkilendirilmistir [195-197]. EKAP ile elde edilen UIT

titanyumdaki iyilesmenin HE ile elde edilen iyilesmeden daha az oldugu
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gozlemlenmigtir. Mekanik 6zelliklerdeki olumlu degisime karsi asinma dayaniminda
benzer bir artis gézlemlenmemistir. Olusan bu mevcut durumun oksijen tabakasinin
UIT yapiyl maskelemesi sebebi ile olustugu disiinilmektedir. Bunun yani sira
degerlendirme yapmak icin HE- Ti13Nb13Zr numunesinin asinma mekanizmalari da
incelenmistir.  Asinma mekanizmasini incelemek amaci ile HE ile APD islemi
gerceklestirilen numunelerinin TEM incelemeleri gergeklestirilmistir. Sekil 3.33'de
Ti13Nb13Zr numuneleri igin elde edilen asinma bdlgelerine ait gorlntiler verilmistir.
ilk hal icin asinma sonrasinda uzun, derin ve paralel asinma izlerin gézlemlenmistir
(Sekil 3.33 a, d’de 1 ile gosterilmistir). Benzer asinma ¢izgileri bitiin numunelerde
gozlemlenmistir ancak HE16 ve HE20 igin bu izler daha kisadir (Sekil 3.33 b, e, c, f). Bu
durum numunelerin sertliginin daha yiksek ve siinekliginin daha disiuk olmasi ile
iliskilendirilmistir. HE16 ve HE20 asinma izlerinde gézlemlenen diger bir olgu ise sert
gecisli ve duzensiz izler olmustur Sekil 3.33’de ok ile gosterilmistir. Cizelge 3.10’daki
degerler ve Sekil 3.34 ve 3.35'deki 3 boyutlu asinma verileri incelendigi zaman
degerlerin yakin olmasina ragmen HE16 numunesinin asinma verilerinin HE20’den
daha disuk oldugu tespit edilmistir. Bu durum tanecik boyutunun kigilmesine ve
mekanik dayaniminin artmasina sebep olan daha ylksek gerinim miktarlari ile mikro
yapida artan dislokasyon vyogunlugu ve sertligin degerinin yikselmesi ile
iliskilendirmektedir. Artan sertlik sebebi ile daha yuvarlak, dizlemsel izler ylzeyde
gorilmektedir (Sekil 3.33 e (4), f(5-6)). Bu tir asinma mekanizmalari, ylizeyde
meydana gelen asinma sebebi ile kopan ve tekrar asindirici ylizey arasinda kalan Uglu

asinma mekanizmalari sebebi ile olustugu bilinmektedir [88,200].

Biyolojik uyumlulugu degerlendirmek amaci ile ylzeylerin islanabilirlik degerleri
Olclilmustiir. Literatirde wvurgulandigl Uzere yizey islanabilirligi implantin viicuda
yerlestirildikten sonra hiicre implant etkilesimi igin olduk¢a 6nemli bir o6zelliktir
[197,204-205]. Yiizey gerilimi olarak da adlandirilan islanabilirlik yizeyin serbest
enerjisi ve alaninin degisiminden etkilenmektedir. Artirilmis ylizey alani ylizeye sivi ve
protein absorbsiyonunu artirarak hicre tutulumunu artirmaktadir [195, 198]. Wenzel
kanununa gore purizlilik degerinin artmasi ile birlikte yizey hidrofilik karakterde
olmaktadir ve islanabilirlik artmaktadir ancak bazi ¢alismalarda bu paralel artis

gozlemlenmemistir (Cizelge 4.4), [191, 199]. Gergeklestirdigimiz calismada ise tane
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boyutu kiiciildiikge ve yiizey purizlUligi arttikga islanabilirlik artmistir. iri taneli ve
EKAP uygulanan saf titanyumun ylizey islanabilirlik degerleri sirasi ile 82.56° ve 40.28°
olarak tespit edilmistir. Kumlama islemi ile bu degerlerin iT ve UIT icin sirasi ile 32.22°
ve 14.22° oldugu gdzlemlenmistir. Ti13Nb13Zr icin ise kumlanmis iT ve parlak UiT ve
kumlanmis UiT icin degerler sirasiile 43.71°, 28.22°, 26.17° olarak tespit edilmistir.

APD isleminin yizey islanabilirligini olumlu yonde etkiledigi gozlemlenirken kumlama
islemininde her iki numune grubunu olumlu etkiledigi gozlemlenmistir. Benzer bir
deneysel calismada UIT saf titanyumun yiizey islanabilirlik degeri 92.68° ve 65.66°
olarak tespit edilmistir [201]. APD tekniginin mekanik 6zelliklere olumlu etkisinin yani
sira hidrofilik ylizey imalatina olumlu etkisi bu degerlerden anlasiimaktadir. Paralel
sonuclar da literatirde vurgulanmistir [153]. Gergeklestirilen ylizey modifikasyonlari ile
hidrofobik ylizey imalati da s6z konusu olabilmektedir. Literatiirde 6rnek ¢alismalar
tespit edilmistir. Stepanov, N. D., ve digerlerinin gerceklestirdigi calismada kum
puskirtilen ve asit ile daglanan yilzeyin slanabilirlik agisinin 157° oldugu
gozlemlenmistir [31]. Baslangicta bu deger 92° olarak olctilmustir. Bir baska calismada
ise arastirmacilar plazma teknigi ile islanabilirlik degerini 66.17”den 30.46”ne

distrmistir [202].

Sekil 4. 1 Saf Ti S4 iT, Kumlanmis IT, Parlak UiT ve Kumlanmis UIT yiizeyler
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Yiizey islanabilirliginin hiicre tutunumu Uzerindeki etkisinin yani sira purazlilik degeri
de yiizey alanini etkilemekte ve hiicre tutunumu lzerinde etkili olmaktadir. Yizey
plrtzlalaginin artmasi ile birlikte hiicrelerin tutunabilecegi alan artmaktadir ve daha
fazla hiicre yizeye tutunmaktadir (Sekil 3.73), [192, 203]. Laboratuvar ortaminda
gerceklestirilen deneysel calismalarda ylizey purGzlGliglnin artmasi ile birlikte
hiicrelerin bliyimesini saglayan sitokinin tane boyutundan etkilendigi ve osteoblast
hicrelerin blyumesinin arttigi goézlemlenmistir [189-190]. Tane sinirinin artmasinin
yuzey enerjisini etkiledigi bunun da hiicre tutumunu artirmis olabilecegi ¢alismalarda
vurgulanmistir [186, 203]. Ornegin gerceklestirilen bir hayvan calismasinda ultra ince
taneli ve iri taneli implantlar tavsan kemigine yerlestirilmis ve 8 hafta sonra gikarilirken
tork degerleri 6lciilmustiir. Yapilan élciimlerde iT implantin tork degeri 17.0 + 4.2 N.cm
olarak tespit edilirken UiT numunenin tork degeri 18.9 + 1.9 N.cm olarak 8lgiilmistiir
[201]. Bu degerden anlasilacagi Gizere UIT olan numunenin hiicre tutunumu biyolojik
uyumlulugu daha fazla olmustur. Bir baska ¢alismada osteoblast tutunumu incelemek
amaci ile tane boyutu 100 nm’den kicik olan nano yapili malzeme kullaniimistir.
Yiksek ¢ozinurlukli optik mikroskopta yapilan incelemede hicrelerin dncelikle tane
sinirlarina yerlestigi gozlemlenmistir [206]. Gercgeklestirdigimiz deneylerde hiicre
tutumu tane boyutunun kicllmesi ile birlikte artmistir (Sekil 3.73-75). Ayrica
purazlilik degerinin artmasi ile birlikte hiicre ekiminden 12 saat sonra yapilan
Olclimlerde hiicre tutunum ylzdesinin %10’dan %14’e yiikseldigi gozlemlenmistir. Buna
ilave olarak hiicre ekiminden 24 saat sonra gerceklestirilen 6lciimlerde UIT ve
kumlanmis yiizeylerin iT Ti’a gére sirasi ile deger ekle daha fazla hiicreye sahip oldugu
gozlemlenmistir Cizelge 3.20. Benzer davranislar 72 ve 96 saat sonra da tespit
edilmistir (Sekil 3.73-75). Hiicre tutulumunun yani sira hiicre artisinin daha fazla oldugu
anlamina gelen bu sonuglar saf titanyum UIT, iT degerler igin 72 ve 96 saat sonrasi
sirasi ile 32*10%, 41*10° ve 27*10% 27*10% olarak tespit edilmistir. EKAP ile elde edilen
Ti13Nb13Zr icin de benzer sonuglar elde edilmistir ve 24 , 48 ve 72 saat sonrasinda UIT
Ti13Nb132Zr icin gerceklestirilen dlgiimler sirasi ile 71*10%, 88*10% 116*10% ve IT icin
sirasiyla 65*10°,76*10%,98*107 olarak tespit edilmistir (Cizelge 4.3, Cizelge 3.21).

Florasan mikroskobu ile gerceklestirilen incelemelerde hiicre tutulumunu tespit etmek

amaci ile hticreler kirmizi mito-izleyici ve DAPI ile boyanmistir ve gdzlem sonuglari
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onceki testleri desteklemistir. Bu verilerden farkli olarak ayrag ile gergeklestirilen
testlerde hiicreler ylizeye tutunum seklinin farklh oldugu gozlemlenmistir. 24 saat sonra
gerceklestirilen gdzlemlerde UIT ve Kumlanmis yiizeylerdeki HGF hiicrelerin uzun kollar
ile yildiz seklinde tutundugu gdzlemlenmistir (Sekil 3.74). IT taneli yiizeylerin ise UiT ve
kumlanmig ylzeylere gbére daha az sayida bag ile vyilzeye tutundugu
gozlemlenmektedir. Elde edilen bu sonuglarda tane boyutunun kigiilmesi ve kumlama
islemi ile birlikte purazlilik degerinin artirilmasi olumlu etkisi gézlemlenmektedir. APD
islemi mekanik ozellikleri iyilestirmenin yani sira ylzey enerjisini, islanabilirligini ve

biyolojik uyumlulugunu olumlu yénde etkilemistir.

Hiicre calismalarinin yani sira APD ile elde edilen UIT malzemelerin abutment ve
abutment vidasi olarak uygunlugunu test etmek amaci ile deneyler gerceklestirilmistir.
GUnumuzde dental implant malzemesi olarak soguk ¢ekilmis titanyum kullaniimaktadir.
Kemige vyerlestirildikten bir siire sonra kullanima bagh olarak implant ve abutment
bolgesinde agikliklar olusmaktadir. Olusan bu agiklik sebebi ile zamanla bdlgede bakteri
birikmesi olmakta ve cene kemigi bu durumdan zarar gérmektedir. Tane incelmesinin
bu dzellige etkisini tespit etmek amaci ile UiT malzemeden abutment ve abutment
vidasi imal edilmistir ve implant sistemi imalatgi firmanin belirledigi tork degerlerinde
sikilarak 1SO 14801 (2003)’e uygun olarak 30 N yiuk altinda 30° aci ile 10.000 defa
basilarak yorulma islemi gergeklestirilmistir (Sekil 3.18). Sonrasinda tel erozyon ile
abutment sistemi belirli bir derinlige kadar kesilmis ve abutment-implant kesiti
taramali elektron mikroskobu ile incelenmistir. incelemeler giiniimiizde kullaniimakta
olan soguk cekilmis numune ve UIT numuneler icin gerceklestirilmistir (Sekil 3.76-77).
SEM incelemesi ile ayni bolgelerden alinan élglimlerde yorulma testi 6ncesinde agikhk
gozlemlenmezken, sonrasinda soguk cekilmis numunede acikhgin yaklasik 6.78 um
oldugu tespit edilmistir. UIT olan numunelerde ise bu deger yaklasik 1.04 um olarak
tespit edilmistir. Gercgeklestirilen yorulma testinde APD tekniginin olumlu etkisi

gozlemlenmistir (Sekil 3.76-77).
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BOLUM 5

SONUC VE ONERILER

Tez galismasi kapsaminda biyomedikal alanda kullaniimakta olan saf titanyum seviye 4
ve Ti1l3Nb13Zr alasimi ile EKAP ve HE uygulamasi incelenmistir. Ti13Nb13Zr alasimi her
iki teknikle elde edilerek optik incelemeleri, mekanik testleri ve biyolojik uyumluluk
testleri gerceklestirilerek APD yontemleri kiyaslanmistir. Saf titanyumun EKAP
uygulanarak elde edilen numunelerin testleri gergeklestirilerek detayli islem incelemesi
gerceklestirilmis ve optimum deney parametreleri belirlenmistir. Farkh sicakliklarin bir
arada uygulandigi farkli bir EKAP rotasi saf titanyum UGzerinde uygulanarak islem verimi
incelenmistir. Butlin deneylerden sonra mekanik testler, optik incelemeler ve biyolojik
uyumluluk testleri gerceklestirerek sonuclar degerlendirilmistir. Bu incelemeden elde

edilen sonuclar;

Mekanik Ozellikleri Ve Tane Yapisi i¢in HE Uygulanan Ti13Nb13Zr ve Bunun EKAP ile

Kiyaslanmasi;

e HE uygulamasi ile beta fazli Ti1l3Nb13Zr'un baslangicta sahip oldugu B
lamellerinin kalinligl 260 nm’ den 80 nm degerine diismustir. Uygulanan cekme
testinde maksimum c¢ekme dayaniminin 845 MPa’dan 1200 MPa’a yiikseldigi
gozlemlenmigtir. Elastiklik katsayisinin ise baslangic durumunda 78.23 GPa
oldugu, yapidaki gerinim miktarlarinin artmasi ile birlikte ilk pasoda 72.74 GPa

sonrakinde ise 70.60 GPa oldugu tespit edilmistir.
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EKAP yontemi Til3Nb13Zr numunesine uygulanmis 450 "C’'de ylzeyde meydana
gelen catlaklar ve numunede meydana gelen kopmalar sebebi ile basarili
olmamustir. Ayni islem 600 °C’de yapilmistir ve catlaksiz yizeye sahip 70 mm
uzunlugunda numuneler elde edilmistir. Gergeklestirilen TEM incelemesinde
sahip oldugu yakin beta lamelli yapinin bozuldugu, lamellerin kirilarak
yuvarlaklastigi  gozlemlenmistir. TEM  gorintilerinden  gerceklestirilen
analizlerde ortalama tane boyutu yaklagik 410 nm olarak tespit edilmistir.
indentasyon testinden elde edilen elastiklik katsayi baslangic durumunda
104.10 GPa olarak tespit edilen degerin daha sonra 163.61 GPa degerine

ylkseldigini gozlemlenmistir.

Her iki teknik UiT son yari mamullerin mekanik ézellikleri agisindan kiyaslandig
zaman Ti13Nb13Zr'un asiri plastik deformasyon islemi icin oda sicakliginda
gercgeklestirilen HE isleminin mekanik 6zellikler agisindan daha basarili oldugu
gozlemlenmektedir. TEM gorintileri incelendiginde HE ile elde edilmis nano
kalinlikta uzamis tanelerin yani sira EKAP tekniginde UIT es eksenli taneler
gozlemlenmistir. Bu sebeple EKAP tekniginde mekanik dayanimda HE teknigine
gore daha bir az artis olmustur. Buna ilave olarak 600 °C gibi yuksek sicaklkta
yapilan bir islemini karbon gibi farkli metallerin mikro yapida kirlilik yaratmasi

gibi sebepler ile tane iyilesmesinin etkisini maskeledigi g6zlemlenmistir.

Her iki teknikle elde edilen numuneler igin gergeklestirilen asinma testi
sonrasinda ultra ince taneli yapilar igin asinma dayanimlarinin az bir oranda
iyilestigi gozlemlenmistir. Sirtinme katsayilarinda ise az bir miktarda disus
gozlemlenmigstir. HE olan numuneler igin siirtinme katsayisi degeri 0.58den
0.52 degerine dismdistiur. EKAP olan numuneler icin strtinme katsayisi ise

0.61’den 0.59’a dismustur.

Saf Ti icin EKAP islemi

Saf titanyuma EKAP islemi basari ile 10 paso kadar uygulanmis ve ¢ekme
testinde ¢cekme dayaniminin 8 paso icin 612.78 MPa’dan 1053.18 MPa’ a
yukseldigi tespit edilmistir. Gergeklestirilen EBSD incelemesinde tanecik

boyutunun 10 pasolu ve 8 pasolu numunede 0.52 pum oldugu tespit edilmistir
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ancak taneler arasi agisinin %68’den %36 degerine diustiglu godzlemlenmistir.
Maksimum c¢ekme dayanimi 8 paso’da elde edilmistir. Vicker’s sertlik degeri 8
paso i¢in 309.35 Hvg, iken 10 paso icin bu deger 302.26 Hvg, olarak tespit
edilmistir. Elastiklik katsayisinin birbirine yakin ¢iktigi indentasyon testi ile tespit
edilmis ve 8 paso igin bu deger 156.13 GPa iken, 10 paso i¢in bu degerin 157.03
GPa oldugu tespit edilmistir. Saf titanyum S4’lGn 10 paso degerinde ise sertlik
ve maksimum cekme degerinin 8 pasoya gore biraz daha distlgli ve tane
boyutlarinin yakin oldugu tespit edilmistir. Saf titanyumun ¢ekme dayanimi 8
paso icin 1053.18 MPa iken bu deger 10 paso icin 921.39 MPa olarak tespit
edilmistir.  Bu verilerden anlasilacagl Ulzere EKAP islemi igin 8 pasoda
maksimum tane inceltme degerine ulasiimistir. Daha sonraki pasolarda
gerceklesmesi muhtemel olan yeniden kristallesme, tane blylimesi sebebi ile

tane kiictilmesi devam etmemistir.
Farkli islem Sicakliklarinin Bir Arada Uygulanmasi ile islem Veriminin Artirilmasi

e Farkli islem sicakliklarinin bir arada uygulandigl rotada 2 paso ile sicak ve soguk
basilmig saf titanyum S4 numuneleri incelenmistir. Gergeklestirilen bu
incelemede maksimum ¢ekme dayaniminin 1 100 °C+1 450 °C ve 2 paso 450
°C'de gergeklestirilen numunelerde sirasi ile 792.34 MPa ve 758.40 MPa olarak
tespit edilmistir. EBSD incelemesinde tanelerin biyiik olmasi sebebi ile 2 paso
450 °C’de basilan tanecigin tane boyutu 1.7 pum, 100 ‘C+1 450 °C olan
numunenin tanecik boyutu 1.9 um olarak tespit edilmistir. Taneler arasindaki
acl ise 2 paso 100 °C+1 450 °C, 2 paso 450 °C icin sirasiyla %41 ve %36 olarak
tespit edilmistir. Elastiklik katsayisi 2 paso 100 °C+1 450 °C, 2 paso 450 °C
sirasiyla 143.19 GPa ve 152.57 GPa olarak tespit edilmistir. Blitlin bu veriler
incelendiginde soguk ve sicak olarak gergeklestirilen EKAP isleminde islem

veriminin artirildigi gézlemlenmektedir.
Saf Ti icin EKAP Optimum islem Parametrelerinin Tespiti

e Deneysel tasarim ile gergeklestirilen deneylerde optimum islem parametreleri
Sinyal/Gurulti grafiginde sirasiyla A1, B2 ve C1 parametreleri olarak tespit

edilmistir. Bunlar 0.1 mm/s pres hizi; 300 °C sicaklik B. rotasidir. Oda
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sicakliginda 5-0.1mm/s hiz araliginda gergeklestirilen deneyler malzeme
ylizeyinde meydana gelen catlaklar ve kopmalar sebebi ile basariya
ulasamamistir. Deneylerde kullanilan parametreler arasinda en etkili olani
%48.5 oranla pres hizi olarak bulunmustur. Dogrulama testi gerceklestirmek
amaci ile optimum deney parametreleri ile numune elde edilmistir ve bu
numune ile elde edilen sertlik dagiliminin standart sapmasi 15.9 olarak elde

edilmistir.

Biyolojik Uyumluluk Testi

Dental implant uygunlugunu test etmek amaci ile gergeklestirilen biyolojik
uyumluluk testlerinde ayni slirede ve esit sartlar altinda yapilan gozlemlerde
tane kiclldikce ylzeyde cogalan hilicre sayisinin arttigl goézlemlenmistir.
50x10° hiicre ekiminden sonra 76 saat igerisinde bu degerin iri taneli
Ti13Nb13Zr igin 98x10° degerine UIT EKAP Ti13Nb13Zr icin ise 116x10° degerine
yukseldigi gbzlemlenmistir. Yizey kumlama isleminin yiizey alaninin artmasi ile
birlikte hiicre tutunumu ve biiyiimesine olumlu etkisi tespit edilmistir. UIT EKAP
Til3Nb13Zr kumlanmamis ylizeydeki 72 saat sonraki hiicre sayisi 120x10°
olarak tespit edilirken kumlanmis ilk duruma ait Ti13Nb13Zr’'de hiicre sayisi
95x10% olarak tespit edilmistir. Saf titanyum igin gergeklestirilen hicre
testlerinde tane boyutunun kiictilmesi ile birlikte olumlu bir artis elde edilmistir.
96 saat sonunda elde edilen deneylerde baslangicta 20¥10° hiicre ekiminden
sonra iT taneli numune icin bu deger 34.3*10%degerine yiikselirken UIT numune
icin bu deger 41*10° degerine ylkselmistir. Kumlanmis yizeyler igin ise bu
deger IT ve UIT Til3Nb13Zr icin sirasiyla 40.6*%10% 53*10° olarak tespit
edilmistir. Biyolojik uyumluluk icin 6nemli olan diger bir o6zellik yizey
islanabilirligi kumlanmis iri taneli Ti1l3Nb13Zr icin 43.4° iken, UiT EKAP
Ti13Nb13Zr icin bu deger 24.35”ye diismustir. iri taneli saf titanyum igin
82.56° olarak tespit edilirken, UiT titanyum icin 41.28°, kumlanmis UIT titanyum
icin 14.02° olarak tespit edilmistir. UIT mikro yapinin implant ve abutment
arasindaki acikhga etkisini tespit etmek amaci ile gergeklestirilen yorulma
testinde ise bu ackligin 6.78 um degerinden 1.04 pum’e dastlgi
gozlemlenmisgtir.
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Gergeklestirilen deneylerde tasarlanip imal edilen kalip basari ile ¢alismistir ancak
kalip asinmasi sebebi ile kalibin siirekli yenilenmesi gerekmektedir. Ayrica imal
edilen numune boyutunun hassas implant imalati igin oldukga kiiglik olmasi sebebi
ile teknik seri imalata uygun bulunmamistir. APD teknigi ile elde edilen
numunelerin gelistirilen 6zelliklerin ise biyomedikal alanda kullanilan implantlar igin
ne kadar 6nemli oldugu yapilan optik, mekanik ve biyolojik uyumluluk testlerinde
gdzlemlenmis ve vurgulanmistir. UIT malzemelerin implant alaninda daha yaygin
kullanabilmesi igin APD tekniklerinin seri imalata uyarlandigi siirekli modellerinin

arastirilmasi ve mevcut sistemlerin gelistirilmesi gerekmektedir.
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