UNIVERSITESI

SPREY KAPLANAN 316L PASLANMAZ CELIK
BIYOMALZEMELERIN ASINMA VE KOROZYON
PERFORMANSLARININ INCELENMESI

2023 _
DOKTORA TEZi )
METALURJI VE MALZEME MUHENDISLIGI

Oznur DINCEL

Tez Danismani
Prof. Dr. Dursun OZYUREK



SPREY KAPLANAN 316L PASLANMAZ CELiK BiYOMALZEMELERIN
ASINMA VE KOROZYON PERFORMANSLARININ iINCELENMESI

Oznur DINCEL

Tez Danismam

Prof. Dr. Dursun OZYUREK

T.C.
Karabiik Universitesi
Lisansiistii Egitim Enstitiisii
Metaliirji ve Malzeme Miihendisligi Anabilim Dalinda
Doktora Tezi

Olarak Hazirlanmistir

KARABUK
Temmuz 2023



Oznur DINCEL tarafindan hazirlanan “SPREY KAPLANAN 316L PASLANMAZ
CELIK BIYOMALZEMELERIN ASINMA VE KOROZYON
PERFORMANSLARININ INCELENMESI” baslikli bu tezin Doktora Tezi olarak
uygun oldugunu onaylarim.

Prof. Dr. Dursun OZYUREK s

Tez Danismani, Imalat Miihendisligi Anabilim Dali

Bu ¢alisma, jiirimiz tarafindan Oy Coklugu ile Metaliirji ve Malzeme Miihendisligi
Anabilim Dalinda Doktora tezi olarak kabul edilmistir. 31/07/2023

Unvani, Adi SOYADI (Kurumu) Imzasi

Baskan :Dog. Dr. Mustafa TURKMEN (GTU) e

Uye  :Prof. Dr. Dursun OZYUREK (KBU) e,

Uye : Prof. Dr. Hayrettin AHLATCI (KBU) e,

Uye : Dog. Dr. Hatice EVLEN (KBU) e,

Uye : Dog. Dr. Ijlal SIMSEK (MSU) e,

KBU Lisansiistii Egitim Enstitiisii Yonetim Kurulu, bu tez ile, Doktora derecesini
onamistir.

Dog. Dr. Zeynep OZCAN

Lisansiistii Egitim Enstitiisii Miidiiri



“Bu tezdeki tiim bilgilerin akademik kurallara ve etik ilkelere uygun olarak elde
edildigini ve sunuldugunu, ayrica bu kurallarin ve ilkelerin gerektirdigi sekilde, bu
calismadan kaynaklanmayan biitiin atiflart yaptigimi beyan ederim.”

Oznur DINCEL



OZET

Doktora Tezi

SPREY KAPLANAN 316L PASLANMAZ CELiK BiYOMALZEMELERIN
ASINMA VE KOROZYON PERFORMANSLARININ INCELENMESI

Oznur DINCEL

Karabiik Universitesi
Lisansiistii Egitim Enstitiisii

Metaliirji ve Malzeme Miihendisligi Anabilim Dah

Tez Danismani:
Prof. Dr. Dursun OZYUREK
Temmuz 2023, 125 sayfa

Bu ¢alismada 316L paslanmaz ¢elik alasimlari, elementel tozlar kullanilarak mekanik
alasimlama ydntemiyle iiretilmistir. Calisma iki asamal olarak gerceklestirilmistir. 1k
asamada farkli mekanik alasimlama siirelerinde iiretilen 316L paslanmaz celik
alasgimlarinin, yapay viicut sivist ortamindaki (in-vitro) korozyon ve asinma
davraniglar1 viicut sicakliginda incelenmistir. Deneysel caligmanin ilk asamasinda
amag, ideal mekanik alagimlama siiresini belirlemekti. Bu amagla, hazirlanan kimyasal
bilesimler farkli 6giitme siirelerinde (15, 30, 60, 120 dk) mekanik ogiitiilerek birinci
{iretim asamas1 tamamlanmstir. ilk olarak iiretilen alasim tozlarmmn toz boyut
analizleri gerceklestirilmistir. Farkli siirelerde mekanik 6giitiilen 316L paslanmaz
alagim tozlar1 soguk preslenerek (800 MPa), 1300°C’de (4 °C/dk 1sitma hiz1) 2 saat
sinterlenmistir (10 milibar vakumda). Sinterlenen 316L paslanmaz celik numuneler
yogunluk, sertlik, X-151m1 kirmimi analizi (XRD) ve SEM+EDS incelemeleriyle

karakterize  edilmistir. Karakterizasyon islemlerinden sonra yapay viicut sivisi



ortaminda ve viicut sicakhiginda 37°C (+0,1) asinma testleri gergeklestirilmistir.
Asinma Oncesi ve sonrast yiizey piuriizlilikleri 6l¢iilmiistiir. Asinma testlerinin
tamamlanmasindan sonra yine yapay viicut sivisi ortami ve viicut sicakliginda 37 °C
(£0,1) elektrokimyasal korozyon testleri yapilmistir. Korozyon testleri Ag-AgCl
referans elektrot, bir platin levha (Pt) ve karsit elektrot (CE) kullanilarak {i¢ elektrotlu
sistemle gergeklestirilmistir. £0.5 V tarama araliginda, 1,5 mV/s tarama hizi uygulanan
bir dongiisel polarizasyon 6l¢iimii yapilmistir. Asinma testleri ise standart pin-on disk
tipi asinma cihazinda gergeklestirilmistir. Testler, 1 m.s™ kayma hizinda dért farkli
yik (10, 20, 30, 40 N) ve dort farkli (400-800-1200-1600 m) kayma mesafesi

kullanilarak gergeklestirilmistir.

Calismanin ilk asamasinin sonucunda, 316L paslanmaz ¢elik alagimlarinda mekanik
alasgimlama siiresi arttikca toz boyutunun azaldigr goriilmiistir. 15 dk mekanik
alasimlama sonunda 35,1 um, 120 dk mekanik alasimlama sonunda 23,9 um toz
boyutu elde edilmistir. En yliksek sertlik degeri 60 dk mekanik alagimlama siiresinde
(192,8 HV 0.1), en yiiksek yogunluk degeri ise 120 dk mekanik alasimlama siiresinde
(7,51 g/cm®) olciilmiistiir. Mekanik alasimlama siiresine bagh olarak alasimlarin
asinma ve korozyon davranislarinin degistigi gézlenmistir. Mekanik alagimlama ile
tiretilen 316L paslanmaz ¢elik numunelerin viicut sicakligi ve yapay viicut sivisi
ortamindaki aginma testleri sonucunda, en yiiksek agirlik kayb1 ve aginma oran1 30 dk
mekanik alagimlama yapilan numunelerde goriilmiistiir. Baglangicta en yiiksek
sirtinme katsayist1 60 dk mekanik alagimlandirilmis numunede elde edilirken yiik
arttikca siirtlinme katsayisinda azalma gozlenmistir. Asinma testleri sonras1 asinma
ylizeyleri incelendiginde, ylizeyde abrasif aginma mekanizmasinin yani sira adhesif
asinma mekanizmasi da olustugu goriilmiistiir. Azalan tane boyutu ile korozyon
oranmin arttigr belirlenmistir. 15 dk mekanik alasimlama yapilan 316L paslanmaz
celik alagimlarinin diger alasimlama siirelerine gore daha iyi bir korozyon direnci
sergiledigi gorlilmistiir. 15 dk mekanik alagimlama yapilan 316L paslanmaz ¢elik
alasimlarinda icor degeri 0,233 pA / cm? korozyon orani 0,00232 mm/yil olarak
Olciilmiistiir. 60 dk mekanik alagimlama yapilan 316L paslanmaz ¢elik alagimlarinda
ise icor degeri 2,208 pA/cm?, korozyon orani 0,02086 mm/yil olarak Slciilmiistiir.

Elektrokimyasal korozyon testleri sonucunda korozif yiizeyler incelendiginde,



mekanik alagimlama siiresine bagli olarak numune ylizeylerinde ¢ukurcuk olusma

egiliminin artti1 gorilmustiir.

Calismanin ikinci asamasinda ise, ideal 6giitme siirelerine gore ayni1 islem prosediirii
izlenmistir. 316L paslanmaz ¢elik alasimlari 120 dk mekanik alagimlama siiresinde
tiretilmistir. Bu agamada ilk agsamadan farkli olarak 316L paslanmaz ¢elik numuneler
1250°C’de (4 °C/dk 1sitma hiz1) 2 saat (%10 hidrojenli azot gazi altinda)
sinterlenmistir. Uretim asamas1 tamamlanan 316L paslanmaz ¢elik numuneler ii¢
farkli kaplama malzemesiyle (Titanyum (Ti), hidroksiapatit (HA), Ti+HA) plazma
sprey yontemiyle kaplanmistir. Kaplama sonrasinda en yiiksek yogunluk (7,439
g/cm®) HA kapls, en yiiksek yiizey piiriizliiliigii (21,2748) ise Ti kapl1 316L paslanmaz
celik numunelerde ol¢lilmiistiir. Kaplama yapilan 316L paslanmaz ¢elik alagimlarinin,
viicut sicakligi ve yapay viicut sivist ortamindaki (in-vitro) korozyon ve aginma
davraniglar1 incelenmistir. Asinma testleri sonucunda en yiiksek agirlik kaybi, asinma
orani, siirtlinme katsayisi degerleri ile en yiiksek ylizey piiriizliiligli degisim degerleri
Ti kapli numunelerde goriilmiistiir. Elektrokimyasal korozyon testleri sonucunda ise
Ti+HA kapli 316L paslanmaz ¢elik alasiminin Ti ve HA kapli numunelere gore daha
1y1 bir korozyon direnci sergiledigi goriilmiistiir. Ti+HA kapli 316L paslanmaz ¢elik

2

alagimlarinda icor degeri 4,25 pA/cm?, korozyon orani 0,0403 mm/yil olarak

Olclilmiistiir.
Anahtar Sozciikler : Biyomalzeme, 316L paslanmaz ¢elik, mekanik alasimlama,

asinma, korozyon, plazma sprey kaplama.
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In this study, 316L stainless steel alloys were produced by mechanical alloying method
using elemental powders. There are two stages were carried out in the study. In the
first stage, the corrosion and wear behaviors of 316L stainless steel alloys, produced
at different mechanical alloying times in simulated body fluid environment (in-vitro),
were investigated at body temperature. The chemical compositions prepared in the first
stage of the experimental study were mechanically ground at different grinding times
(15, 30, 60, 120 min) and the first production stage was completed to determine the
ideal mechanical alloying time. First of all, powder size analyzes of the produced alloy
powders were carried out. 316L stainless alloy powders, mechanically ground for
different periods of time, were cold pressed (800 MPa) and sintered at 1300°C (4
°C/min heating rate) for 2 hours (10 millibar vacuum). Sintered 316L stainless steel
samples were characterized by density, hardness, X-ray diffraction analysis (XRD)

and SEM+EDS micrographs. Wear tests were carried out in simulated body fluid
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environment and at body temperature 37°C (+0.1), after the characterization processes.
Surface roughness measurements were made before and after wear. After the wear
tests were completed, electrochemical corrosion tests were performed in a simulated
body fluid environment and body temperature 37°C (+0.1). Corrosion tests were
carried out with a three-electrode system using an Ag-AgCl reference electrode, a
platinum plate (Pt) and a counter electrode (CE). A cyclic polarization measurement
was made with a scan range of £0.5 V, applying a scan rate of 1.5 mV/s. Wear tests
were carried out on a standard pin-on disc type wear device. The tests were carried out
using four different loads (10, 20, 30, 40 N) and four different sliding distances (400-
800-1200-1600 m) at a sliding speed of 1 m.s™%.

As aresult of the first stage of the study, it was observed that the powder size decreased
as the mechanical alloying time increased in 316L stainless steel alloys. After 15
minutes of mechanical alloying, a powder size of 35.1 um was obtained, and after 120
minutes of mechanical alloying, a powder size of 23.9 um was obtained. The highest
hardness value was measured at 60 min of mechanical alloying time (192.8 HV 0.1),
and the highest density value was measured at 120 min of mechanical alloying time
(7.51 g/cm?®). It was determined that the corrosion rate increased with decreasing grain
size. It has been observed that 316L stainless steel alloys mechanically alloyed for 15
min exhibit better corrosion resistance compared to other alloying times. In 316L
stainless steel alloys that were mechanically alloyed for 15 min, the icor value was
measured as 0.233 pA / cm? and the corrosion rate was measured as 0.00232 mm /
year. It has been observed that the wear and corrosion behaviors of the alloys change
depending on the mechanical alloying time. As a result of the wear tests of 316L
stainless steel samples produced by mechanical alloying in body temperature and
simulated body fluid environment, the highest weight loss and wear rate were observed
in the samples were mechanically alloyed for 30 min. While the highest friction
coefficient was initially obtained in the 60 min mechanically alloyed sample, a
decrease in the friction coefficient was observed as the load increased. When the wear
surfaces were examined after the wear tests, it was seen that an adhesive wear
mechanism was occurred on the surface as well as the abrasive wear mechanism. In
316L stainless steel alloys that were mechanically alloyed for 15 min, the icor value

was measured as 0.233 pA / cm? and the corrosion rate was measured as 0.00232 mm/
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year. In 316L stainless steel alloys, which were mechanically alloyed for 60 min, the
icor value was measured as 2.208 pA/cm? and the corrosion rate was measured as
0.02086 mm/year. When the corrosive surfaces were examined as a result of
electrochemical corrosion tests, it was observed that the tendency to form pits on the

sample surfaces increased depending on the mechanical alloying time.

In the second stage of the study, the same processing procedure was followed
according to the ideal milling times. 316L stainless steel alloys were produced in a
mechanical alloying time of 120 min. In this stage, unlike the first stage, 316L stainless
steel samples were sintered at 1250°C (4°C/min heating rate) for 2 hours (under
nitrogen gas with 10% hydrogen). Produced 316L stainless steel samples were coated
with three different coating materials (Titanium (Ti), hydroxyapatite (HA), Ti+HA)
by plasma spray method. After coating, the highest density (7.439 g/cm®) was
measured in HA coated and the highest surface roughness (21.2748) was measured in
Ti coated 316L stainless steel samples. The corrosion and wear behavior of coated
316L stainless steel alloys, in body temperature and simulated body fluid environment
(in-vitro) were investigated. As a result of the wear tests, the highest weight loss, wear
rate, friction coefficient values and the highest surface roughness change values were
observed in Ti coated samples. As a result of electrochemical corrosion tests, it was
observed that Ti+HA coated 316L stainless steel alloy exhibited better corrosion
resistance than Ti and HA coated samples. In Ti+HA coated 316L stainless steel
alloys, the icor value was measured as 4.25 uA/cm? and the corrosion rate was 0.0403

mm/year.

Key Word - Biomaterial, 316L stainless steel, mechanical alloying, wear,
corrosion, plasma spray coating.
Science Code :91501
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BOLUM 1

GIRIS

Ostenitik paslanmaz celikler iyi siineklik, kaynaklanabilirlik ve korozyon direnci
ozellikleriyle petrokimya ve otomotiv gibi endiistriyel uygulamalarda ilgi duyulan
miihendislik alagimlarindan biridir [1]. Bu ¢elikler biyouyumluluk, tokluk, dayanim
ve siineklik kombinasyonlar1 nedeniyle, biyomedikal uygulamalarda da
kullanilmaktadir [2-3]. Ancak akma dayanimlarinin diisiik olmasi nedeniyle, yapisal
malzeme olarak kullanimlari sinirhidir [4]. Miihendislik uygulamalarinda paslanmaz
celikler siirtlinme nedeniyle asinmaya maruz kalir. Bu nedenle, iiretilen parganin
kullanim 6mrii karst malzeme ve galisma ortamina bagli olarak azalmaktadir [5-6]. Bu
grup celiklerin biyomalzeme olarak viicutta daha uzun siire islevini yerine
getirebilmesi i¢in viicut ortami ile uyumlu olmasi ve {istiin mekanik 6zelliklere sahip
olmas1 gerekmektedir. Ayrica insan viicudundaki metalik biyomalzemeler, saglik
acisindan potansiyel risk olusturan bazi reaksiyonlara neden olabilmektedir. Bu
nedenle kullanilan malzemelerin avantaj ve dezavantajlarinin 1iyi bilinmesi
gerekmektedir [7]. Ostenitik paslanmaz celikler arasinda 316L paslanmaz celikler
yaygin olarak kullanilmaktadir. 316L paslanmaz celik alasimlar1 konvansiyonel
yontemlerle {iretilmesine ragmen, son yillarda toz metaliirjisi (TM) yontemleri ile
tiretilmeye baslanmistir [8]. Bir toz metaliirjisi yontemi olan mekanik alagimlama
(MA), metalik malzemelerde iyi mekanik ozellikler elde etmek i¢in gerekli olan ve
0zel mikroyapilarin gelistirilmesini saglayan, yiiksek enerjili bir bilyali 6giitme
islemidir. Bu yontem, par¢a isleme gereksinimlerini azaltir ve daha ekonomiktir [9].
Ayrica bu yontemle liretilen alagimlarda tane boyutu da kontrol edilebilmektedir.
Suryanarayana [10], oglitme siiresi ve bilya-toz oraninin, toz boyutunun
belirlenmesinde 6nemli faktorler oldugunu belirtmektedir. 316L paslanmaz celik
alagimlar1 daha ¢ok kemik tutturma elemanlari, diz ve eklem protezleri gibi ¢cogu
zaman kisa siirede degistirilmesi miimkiin olmayan implantlarda kullanilmaktadir. Bu

nedenle, uzun yillar giivenle ve rahat bir sekilde kullanilabilmeleri i¢in aginma ve



korozyona dayanikli olmalar1 gerekmektedir. Insan viicudundaki diz protezi gibi
implantlar, viicut hareketine bagl olarak ¢ok farkli yiliklere maruz kalmaktadir. Bu
nedenle, alasimin yiizey sertligi ve piirtizliligl, temas gerilmeleri, yaglayicilar,
cevrim sayist ve oksidasyon, viicut ortaminda siirtinmeden kaynaklanan asinma
performansinin belirlenmesinde 6nemli parametrelerdir [11]. Ote yandan insan
viicudu, viicutta biyomalzeme olarak kullanilan metaller ve alagimlart i¢in oldukca
asindirict bir ortamdir. Paslanmaz c¢elik alagimlar, yapisinda (tane sinirlarinda) krom
karbiir ¢okeltileri olusturabilen, pasivasyon tabakasini zayiflatan ve korozyona karsi
daha az direng gosteren karbon i¢ermektedir [12]. Biyomedikal ekipmanlar igin,
maksimum 9%0,03 karbon igeren 316L paslanmaz celiklerde oldugu gibi, karbon
miktarmin diisiik seviyelerde olmasi istenir. Bu gelikler, krom (%16-18), nikel (%12-
15) ve molibden (%2-3) i¢ermektedir. Demirin Ostenitik yapisini kararli hale getirmek
ve korozyon direncini artirmak i¢in kimyasal bilesime Ni ilave edilmektedir. %2’nin
tizerindeki konsantrasyonlarda Mo ilavesi, pasivasyon tabakasini korozif ortama daha
direngli hale getirir [12]. 316L paslanmaz ¢eligin kullaniminin (Ni miktarindan dolay1)
alerji, kanser ve genotoksik veya mutajenik aktiviteler gibi sorunlara yol a¢masi
muhtemeldir [13]. Gegici kontak tipi biyomedikal ekipmanlarda, yiizey kaplamalari
uygulanir [14-15]. Yapay ortamdaki yeterli korozyon direncine ragmen, yiizeyde pasif
film gelisir. Bunun yani sira, korozyon isleminde {iretilen, kansere neden olan, insan
viicuduna zarar verebilecek Ni?* metalik iyonlar1 sizabilir [16]. Ayrica viicut
ortaminda 316L paslanmaz celikten ¢dziinebilen yiiksek konsantrasyondaki Fe?*
iyonlar1 da canli doku tizerinde olumsuz bir etkiye neden olmaktadir. 316L paslanmaz
celik, zayif asinma direnci, kayan cisimler arasinda malzeme transferi ile mekanik
karistirma, oksidasyon ve deformasyon kaynakli martensitik doniisiim sergilemektedir
[17]. 316L paslanmaz cgelikler, ozellikle yiiksek sicaklik uygulamalarinda tercih
edilmektedir. Farkli ¢evresel etkenler s6z konusu oldugunda asinma, siirtiinme ve
korozyona maruz kalabilirler. Bu nedenle, 316L paslanmaz celiklerin asinma ve
korozyon direncini artirmak igin, farkli kaplama malzemeleri ve kaplama teknikleri
uygulanmaktadir. Karbon, cam, biyocam, hidroksiapatit, kalsiyum fosfat, kompozit ve
titanyum nitriir gibi  bircok farkli kaplama malzemesi, biyomalzemelerin
kaplanmasinda kullanilmaktadir. Altlik malzeme, bilesen tasarimi ve geometrisi,
maliyet gibi birgok faktdre bagli olarak ¢ok ¢esitli yontemler kullanilmaktadir [18]. En

cok arastirilan malzeme biriktirme yontemlerinden biri, plazma sprey kaplamadir.



Metalik alasim, oksit ve seramikleri biriktirme kabiliyeti sayesinde bu islem,
biyomalzeme ve viicut implant kaplamalarinda genis bir uygulama yelpazesi sunar. Bu
islemde hizlandirilmis pargaciklar, plazma akisi boyunca isinir, yumusar ve alt
tabakaya c¢arptiginda ylizeyi kaplar. Kaplama mekanizmasi ya althia niifuz ederek ya

da enerjinin etkisiyle pargaciklar1 deforme ederek gergeklesir [19].

Metal protezler insan viicudunda kullanilmadan O6nce serum veya yapay viicut
stvilarinda in-vivo test edilmelidir [20]. Malzemelerin viicut sivisindaki asinma ve
korozyon davranisi normal test kosullarindan farkli oldugundan, implant olarak
kullanilan malzemelerin asinma ve korozyon testlerinin viicut pH’ina sahip simiile
edilmis viicut s1vis1 ortami ve viicut sicakliginda yapilmasi daha dogru ve gercekei
sonuclar verir. Bu nedenle, bu ¢alismada, TM ydntemi ile iiretilen 316L paslanmaz
celik alagiminin aginma ve korozyon testleri Kokubo sivisi ortaminda viicut

sicakliginda (in-vitro) gerceklestirilmistir.

Bu ¢alismanin ilk asamasinda, farkli mekanik alasimlama siirelerinde tiretilen 316L
paslanmaz celik alagimlarinin, viicut sicakligi ve yapay viicut sivisi ortamindaki (in-
vitro) korozyon ve asinma davraniglari incelenmistir. Mekanik alagimlama siiresiyle
degisen toz boyutunun malzemenin mikroyapisi ile asinma ve korozyon davraniglarina
etkisi aragtinlmistir. Farkli ylik ve kayma mesafelerinde gergeklestirilen testler ile
316L paslanmaz celik alagimlarinin viicut ortamindaki degisken yliklemelere karsi
dayanimlarinin 6l¢iilmesi de hedeflenmistir. Calismanin ikinci agsamasinda ise, 316L
paslanmaz ¢elik alagimlar ii¢ farkli kaplama malzemesiyle (Ti, HA, Ti+HA) plazma
sprey yontemiyle kaplandiktan sonra, viicut sicaklig1 ve yapay viicut s1visi ortamindaki
(in-vitro) korozyon ve asinma davraniglari incelenmistir. Bu asamada kaplama
malzemelerinin aginma ve korozyon performanslari iizerindeki etkisinin ortaya

cikarilmasi hedeflenmistir.



BOLUM 2

BiYOMALZEMELER

Biyomalzemeler, tipta ve dis hekimliginde kullanilan, herhangi bir dokuyu tedavi
etmek, onarmak, giiclendirmek veya degistirmek i¢in toksik bir reaksiyona neden
olmadan, canli doku ile temas etmesi amaglanan malzeme veya malzeme
kombinasyonlari olarak tanimlanir [21-22]. Bir tepkiye yol agmadan viicut dokulartyla
temas halinde olma kapasitesi, bir biyomalzemeyi diger malzemelerden ayiran en
onemli Ozelliktir [22]. Hasarli veya hastalikli organ ve dokularin tamamen veya
kismen yenilenmesi, yasam kalitesini yiikseltmis ve ortalama yasam siiresini
uzatmigtir. Bu durum biyomalzeme alanina olan ilgiyi daha da artirmustir [23].
Biyomalzemeler, dogal yollarla elde edilebilecegi gibi, cok cesitli fiziksel ve kimyasal

yontemler kullanilarak da tiretilebilir [22].

Biyomalzemeler, metal, seramik, polimer ve kompozitler olmak tizere dort farkli
gruptan olusmaktadir. Biyomalzemelerin iiretimi i¢in mevcut farkli hammaddeler
arasinda, metaller iyi mekanik mukavemet, yiiksek kararlilik, iiretim kolayligi ve

diisiik maliyetten dolay1 6ne ¢ikmaktadir [24].

2.1. BIYOMALZEMELERIN TARIHSEL GELISiMI VE KULLANIM
ALANLARI

Biyomalzemeler uzun bir tibbi kullanim ge¢misine sahiptir. Yillar i¢inde gelisim ve
kullanimlarina bagli olarak evrim gecirmis ve tipta yeni uygulamalar ortaya ciktikca

daha da genisletilebilir hale gelmistir [22].

Biyomalzemeler disiplinler arasi yeni bir alan olsa da uygulamalar1 milattan yiizlerce
y1l dncesine dayanmaktadir. 1000 yil1 askin bir siire 6nce, farkli formlardaki giimiis,

enfeksiyonu 6nlemek i¢in antimikrobiyal bir madde olarak kullanilmistir.



Uygarligin ilk asamalarinda farkli cerrahi yontemler uygulanmistir [25]. Misir
mumyalarinda bulunan cam gozler, korsanlarla 6zdeslesmis kancalar1 ve tahta ayaklar
da bilinen 6rneklerdir. Yaklasik 1600 y1l 6nce 6ldiigiinde 35-40 yaslarinda olan antik
Teotihuacan'dan (Meksika) Tlailotlacan kadininin kafatasinda, yedek dis olarak

kabuklu mineral taslar seklinde dis implantlari bulunmustur.

Bilinen dis dolgusu, ¢ogu insanin biyomalzemelerle ilk karsilastigi yerdir. Ancak
giderek artan sayidaki hastalarda, eklem protezleri, 6zellikle kal¢a ve kardiyovaskiiler
onarimlar gibi daha kritik implantlar kullanilmaktadir. Kuskusuz bu implantlar,
yalnizca daha uzun yasam beklentisi olanlar degil, ayn1 zamanda kalp sorunlari,

yaralanma veya kalitsal hastaliklar1 olanlar i¢cin de yasam kalitesini iyilestirmektedir

[21].

Biyomalzemeler, giinlimiizde insan kosullarinin ve yasam kalitesinin
tyilestirilmesinde 6nemli bir bilesen haline gelmistir. Son yillarda, biyomalzeme
uygulama alanlari, teshis (gen dizileri ve biyosensorler) ve tibbi ekipmanlardan (kan
torbalari, cerrahi aletler) terapotik ilaglara (tibbi implantlar ve cihazlar) ve yeni ortaya
c¢ikan rejeneratif ilaglara (doku miihendisligi, cilt ve kikirdak) kadar genisletilmistir.
Sentetik ve dogal olarak olusan tibbi malzemeler, iskelet sistemi (eklem protezleri,
kemik kiriklar1 ve kusurlari, yapay tendonlar ve baglar, dis implantlar),
kardiyovaskiiler sistem (kan damari protezleri, kalp kapakgiklari), organlar (yapay
kalp, deri onarimi) ve benzeri bircok hayati uygulamada kullanilmaktadir [22].
Biyomalzemelerin insan viicudundaki kullanim alanlar1 ve cesitleri Sekil 2.1°de

goriilmektedir.

2.2. BIYOMALZEMELERIN OZELLIKLERI

Canl1 bir sistemde bir implant olarak basarili bir sekilde islevini yerine getirebilmesi

i¢in bir biyomalzemenin sahip olmasi gereken bazi temel 6zellikler s6z konusudur.
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Sekil 2.1. Biyomalzemelerin insan viicudundaki kullanim alanlar1 ve gesitleri [26].

2.2.1. Nontoksiklik

Tasarlanmig bir biyomalzeme, canli viicut ortaminda diger bedensel organlar
etkilemeden islevini yerine getirmelidir. Bunun igin, bir biyomalzeme toksik
olmamalidir. Biyomalzemeler i¢in toksisite, biyomalzemelerden salinan maddelerle
ilgilidir. Genel olarak toksik olmama, biyomalzemenin kanserojen, pirojenik ve alerjik
olmadigini, kana uyumlu oldugunu ve iltihaplanma gostermedigini belirtir. Bir
biyomalzemenin, 6zel olarak tasarlanmadigi siirece kiitlesinden herhangi bir sey
salmamas1 gerekmektedir. Baz1 durumlarda, biyomalzemeler toksik olarak kabul
edilen gerekli miktarda kiitleyi salmak i¢in tasarlanir. Tasarlanan biyomalzemelerin
bu toksisitesi bir avantaj saglar (6rnegin, kanser hiicrelerini hedef alan ve onlar1 yok

eden bir “akilli bomba” ilag tasiyici sistemi) [27].

2.2.2. Biyouyumluluk

Biyouyumluluk genellikle bir biyomalzeme, protez veya tibbi cihazin belirli bir
uygulama sirasinda uygun bir konake¢i tepkisi ile islev gérme kabiliyeti olarak
tanimlanir. Biyomalzemeler, tibbi cihaz veya protez olarak (insanlarda uygulanmasi

amaglanan tim malzemeler) canli dokuya implante edildiginde doku tepkilerine ugrar.



Biyouyumluluk, kan pihtilagmasinin olmamasi, bakteri kolonizasyonunun direnci ve
normal 1sinmayi igerir. Bir implantin hastanin viicudunda islevini yerine getirebilmesi

i¢cin biyouyumlu olmasi gerekir [27].

2.2.3. Yabanci Cisim Reaksiyonu Yoklugu

Bir biyolojik sistemde, yabanci bir cismin varligindan dolay1 olusan reaksiyon dizisine
“yabanci cisim reaksiyonu” denir. Bu reaksiyon, dahil olunan anatomik bolgeye bagh
olarak siddet ve siire bakimindan farklilik géstermektedir. Pratik olarak, bir tibbi cihaz
amagclandig1 gibi islevini yerine getirmeli ve hastaya veya kullaniciya 6nemli bir zarar
vermemelidir. Bununla birlikte, kendiliginden gelismis viicut malzemesi (biyolojik bir
malzeme) disindaki herhangi bir malzeme, yabanci bir malzeme oldugu i¢in yabanci
cisim reaksiyonu gelistirme olasilig1 vardir. Bu nedenle, biyomalzemeler sifir yabanci

cisim reaksiyonu gostermelidir [27].

2.2.4. Mekanik Ozellikler ve Performans

Biyomalzemelerin en 6nemli gereksinimi, fiziksel 6zelliklerinin implante edildigi
canli sistemdeki istenen organ/doku ile eslestirilmesidir. Biyomalzeme ve cihazlar
mutlaka degistirilen organ/dokununkine esdeger uygun mekanik 6zellik ve performans
gereksinimlerine sahip olmalidir. Bu nedenle, malzemeler kullanilan doku
ozelliklerine gore tasarlanir. Tasarlanan bir biyomalzeme icin temel mekanik ve

fiziksel gereksinimler, Cizelge 2.1°de verildigi gibi ii¢ sekilde kategorize edilir [27].

2.2.4.1. Mekanik Performans

Biyomalzemelerin mekanik performansi, canli viicut ortaminda amaglanan iglev i¢in
tibbi cihazlar olarak tasarlanan biyomalzemelerin mekanik 6zelliklerini gosterir.
Biyomalzemelerin mekanik 6zelligi uygulama yerine bagli olarak degisir. Kalga
eklemlerini gelistirmek icin uygun bulan gilicli ve rijit Ozelliklere sahip
biyomalzemeler, esneklik ve tokluk gibi 6zelliklere sahip biyomalzeme gerektiren
kalp kapakgiklarini gelistirmek i¢cin uygun degildir. Baz1 biyomalzemelerin mekanik

performansi Cizelge 2.2’de gosterilmistir [27].



Cizelge 2.1. Biyomalzeme Tasarimi I¢in Temel Mekanik ve Fiziksel Gereksinimler

[27].

Mekanik Performans

Biyomalzeme Mekanik ozellikleri

Kalca protezi Giiglii ve sert

Tendon malzemesi Giglii ve esnek

Kalp kapakgig1 yaprakeigi Esnek ve tok

Eklem kikirdag: Yumusak ve elastomerik

Diyaliz zan Giicli, esnek ve elastomerik olmayan
Mekanik Dayamkhilik

Biyomalzeme Mekanik Dayamkhihk

Kateter 3 giin

Kemik plakasi 6 ay veya daha uzun

Kalp kapagindaki yaprake¢ik  Hastanin 6mrii boyunca yirtilmadan dakikada 60

kez esnemeli
Kalca eklemi Agir yiikler altinda 10 yildan fazla ¢alismalidir
Fiziksel Ozellikler

Biyomalzeme Fiziksel Ozellikler

Diyaliz zan Gegirgenlik

Kalca eklemi yuvasi Yiiksek kayganlik

Goz ici lens Berraklik ve kirilma

2.2.4.2. Mekanik Mukavemet

Mukavemet, bir biyomalzemenin amaglanan islevini etkili bir sekilde yerine getirdigi
minimum siireyi gosterir. Tabi ki, kalp kapakgiklarindaki bir yaprak¢ik dmiir boyu
yirttlmadan kasilmalidir [27].

2.2.4.3. Fiziksel Ozellikler

Biyomalzemeler, istenilen iglevi yerine getirmek i¢in belirli fiziksel 6zelliklere sahip
olmalhdir. Cizelge 2.2, bazi biyomalzemenin gerekli fiziksel o6zelliklerini

gostermektedir [27].



2.3. BIYOMALZEMELERIN TASARIMI VE SINIFLANDIRILMASI

Biyomalzemelerin etkili ve giivenilir 6zellikleri sebebiyle fizyolojik bir ortamda
kullanimlar1 miimkiindiir. Bu karakteristik 6zellikler, saglam biyomalzemeler
tasarlamak icin kimyasal, mekanik, fiziksel ve biyolojik Ozelliklerin uygun bir
kombinasyonu ile saglanir. Biyomalzemeler, polimer, metal, kompozit ve seramik gibi
malzeme tiirleri kullanilarak 6zel olarak tasarlanir. Gilinlimiizde mevcut
biyomalzemelerin ¢ogu tek basina veya bu malzeme tiirlerinin kombinasyonu ile
gelistirilmektedir. Bu malzeme tiirleri ¢esitli yapisal, fiziksel, kimyasal ve mekanik
Ozellikler sunar ve dolayisiyla viicutta cesitli alternatif uygulamalarda
kullanilabilmektedir [27]. Mekanik o&zelliklerinden dolayr ¢ogunlukla polimerler
yumusak doku uygulamalarinda kullanilirken, metal ve seramikler sert doku

uygulamalarinda kullanilmaktadir.

Tipta kullanilan malzemeler genel olarak ii¢ smifa ayrilir. I. Smif malzemeler
dokularla direkt temas etmeyen malzemelerdir (6rnegin, elastik bandajlar, siirgiiler ve
lavman takimlari). II. sinif malzemeler, dokularla ara sira temas eden malzemelerdir
(6rnegin, bobrek diyaliz makineleri, kalp-akciger makineleri ve gebelik test kitleri).
Halihazirda mevcut tibbi cihazlarin ¢ogu, II. sinmif malzemeler olarak kabul edilir. I11.
sinif malzemeler, dokularla siirekli temast olan malzemelerdir (6rnegin, ortopedik
implantlar, dis ve meme implantlar1). Giiniimiizde, ¢esitli biyomedikal uygulamalarda
yaygin olarak kullanilan III. sinif malzemeler genellikle biyomalzemeler olarak

adlandirilirlar.

Biyomalzemeler, dis malzemeleri, ortopedik malzemeler, deri yerine kullanilan
malzemeler ve vaskiiler graft (organ nakli) malzemeleri gibi uygulama alanlarina gore
de siniflandirilabilir. Her grup metal, seramik, polimer veya kompozit malzemelerden

olusur [11].

2.4. METALIK BIYOMALZEMELER

Geleneksel metalik malzemeler genellikle ortopedik implantlar, dental uygulamalar,

intravaskiiler stentler ve prostetik kalp kapakciklari gibi tibbi uygulamalarda



kullanilmaktadir. Metalik biyomalzemelerin uygulanmasi 100 yil dncesine dayanir.
Metalik biyomalzemeler metalik olmayan biyomalzemelerle karsilastirildiginda, akma
dayanimi, siineklik, yorulma mukavemeti ve kirilma toklugu gibi {istlin mekanik
Ozelliklere sahip olmalar1 nedeniyle, biiyiik veya kalic1 deformasyon olmaksizin yiik

tasima i¢in daha uygun hale gelir [28].

Endiistriyel olarak kullanilan ¢ok sayida metal ve alasimi bulunmasina ragmen,
bunlardan sadece birka¢ tanesi biyouyumludur ve biyomalzeme olarak
kullanilmaktadir [29]. Biyomedikal alanda kullanilan metal ve alagimlari, ana alasim
elementi temelinde dort gruba ayrilmaktadir. Bunlar; paslanmaz ¢elik, kobalt bazli
alagimlar, titanyum bazli alasimlar ve diger metallerdir (6rnegin, NiTi, Mg ve Ta
alagimlart gibi) [30]. Metalik biyomalzemelerin kullanildiklari viicut ortaminda uzun
stire giivenli ve uygun bir sekilde islevini yerine getirebilmesi i¢in, bazi 6nemli

ozelliklere sahip olmasi gerekmektedir [31]. Bunlar:

Miikemmel biyouyumluluk
Yiiksek korozyon direnci
Uygun mekanik 6zellikler

Yiiksek asinma direnci

o > w N

Osseointegrasyon (kemik protezleri durumunda) [24].

2.4.1. Metalik Biyomalzeme Cesitleri

2.4.1.1. Titanyum Alasimlari

Titanyum (Ti), hafifligi (4,5 g/cm® yogunluk), miikemmel korozyon direnci ve
gelismis biyouyumlulugu ile bilinir. Ti ve alagimlari, 316L paslanmaz celik ve kobalt-
krom alagimlarina kiyasla miikemmel biyolojik, kimyasal ve mekanik ozellikler
sergiler. Kemigin elastikiyet modiiliine (1-10 GPa) benzer sekilde, orta seviyede
(yaklasik 100-110 GPa) bir elastikiyet modiiliine sahip bu malzeme, kemikle temas
eden cihazlarin tasariminda biiyiik oranda tercih edilmektedir. Ti6Al4V alasimi tibbi
cihaz endiistrisinde yaygin olarak kullanilmaktadir. Bu alasim, iyi islenebilirlik,

kaynaklanabilirlik ve 1s1l islem kararlilig1 sergiler. Ti nispeten yumusak oldugu igin
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mekanik (asinma, siirtlinme), kimyasal (korozyon) ve sinerjik bozunma siirecleri
(tribokorozyon, siirtiinme-¢atlak korozyonu), biyolojik reaksiyonlara neden olabilen
metal iyonu ve metalik parcaciklarin in-vivo iiretimine yol acabilir. Vanadyum (V) ile
iliskili sorunlar1 ¢6zmek i¢in femoral kalga protezleri ve kirik sabitleme sistemlerinin
tiretiminde kullanilan Ti6Al7N alasimi gibi diger alasimlar gelistirilmistir. Sekil
hafizali alagimlar sinifina ait olan nitinol (NiTi alasimi1), es atoma yakin bir Ti ve Ni
bilesimine sahiptir (%49-%51 NiTi). Bu alasim, diisiik sicaklikta plastik deforme
olabilen ve yiiksek sicakliklara maruz kaldiginda deforme olmadan orijinal sekline
donebilen, kendiliginden genisleyen damar stentlerinin tasariminda yaygin olarak
kullanilmaktadir. Bu 06zellik, bu malzemenin ugradigi martensitik-Ostenitik

doniistimiin bir sonucudur [32].

2.4.1.2. Kobalt-Krom Alasimlar:

Kobalt-Krom (CoCr) alagimlari, biyomedikal uygulamalarda kullanilan alagimlar
arasinda en sert, en gili¢lii ve yorulmaya kars1t en direngli olanidir. Bu alagimlar
miikemmel asinma 6zellikleri ve korozyon direnci gosterir. Bu 6zellikleri nedeniyle,

bu malzemeler eklemlenme siirecine tabi olan bilesenlerin tasarimi igin idealdir.

Biyomedikal uygulamalarda ASTM F75 (Co28Cr6Mo dokiim alagimi), ASTM F799
(Co28Cr6Mo termodinamik olarak islenmis alagim), ASTM F90 (Co20Cr15W10Ni
dovme alasimi) ve ASTM F562 (Co35Ni20Cr10Mo dovme alasimi) olmak {izere
yaygin olarak kullanilan dort tip CoCr alagimi1 vardir. Bu alagimlarin bilesimleri benzer
olsa da farkli isleme yontemleri benzersiz 6zelliklere neden olabilir. Korozyon direnci,
yiiksek hacimli Cr igeriginin ve krom oksidin (Cr203) bir sonucudur. Co bazh

alagimlar, yogun asidik ortamlarda bile korozyona kars1 oldukc¢a dayaniklidir.

Mikroyapisal modifikasyon ve yiizey iglemleri i¢in kullanilan termal islemler, bu
malzemelerin elektrokimyasal ve mekanik 6zelliklerini 6nemli 6lgiide etkileyebilir.
Ayrica, CoCr alagimlarinin geleneksel isleme yontemleri ile bazi cihazlarin karmasik
geometrilerine islenmesi son derece zordur. Bu alasim miikemmel tribolojik

ozelliklere sahip olmasma ragmen, metal-metal eklem arayiizlerinin tasariminda
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kullanildiginda, metallozis ve yalanci timdr olusumuyla ile iliskilendirilen Cr ve Ni

iyonlarmin salinimi nedeniyle ciddi asinma sorunlarina yol agmaktadir [32].

2.4.1.3. Magnezyum Esash Alasimlar

Magnezyum (Mg) alasimlari, ortopedik implant malzemeleri ve doku miihendisligi
alaninda ¢ok dikkat ¢ekmektedir. Ciinkii ana alasim elementleri (Mg ve Ca), viicut
tarafindan nispeten yiiksek seviyelerde tolere edilebilir. Alasimlarin mekanik
ozellikleri kemikle uyumludur ve biyolojik olarak parcalanabilir. Bununla birlikte,
klinik uygulamalardan o6nce korozyon ve enfeksiyondan kaynaklanan hidrojen

salinimi (kabarciklar) da dahil bazi dezavantajlari ele alinmalidir [24].

2.4.1.4. Tantal

Tantal (Ta), niyobyum (Nb), molibden (Mo), tungsten (W) ve renyum (Re) gibi
refrakter metallerden biridir. Platin grubu metallere (osmiyum (Os) ve iridyum (Ir)
hari¢) kiyasla, refrakter metaller daha yiiksek ergime sicakligi (> 2000°C) ve daha
diisiik buhar basinglarina sahiptir. Biyomedikal uygulamalarda Nb, Mo ve W
kullanimi, paslanmaz c¢elik, Co ve Ti alasimlariyla smirhdir. Stentlerde yeniden
daralmayr Onlemek icin bazen radyoaktif Re kullanilir. Ta, miikemmel
biyouyumluluk, esneklik ve korozyon direnci ozelliklerinden dolayr bir¢ok klinik

uygulamada kullanilmaktadir [24].

2.4.1.5. Zirkonyum Esash Alasimlar

Zirkonyum (Zr), yiiksek korozyon direnciyle baslica bir alasim elemani olarak
kullanilir. Refrakter olmasi ve yiiksek oksijen baglama egilimine sahip olmasi
nedeniyle, Ti ile benzer 6zellikler gosterir. Zr, oksijene maruz kaldiginda (hem kuru
hem de 1slak kosullar altinda), ylizeyinde kendiliginden koruyucu bir film tabakasi
olusur. Ancak, koruyucu film ana metali kimyasal saldirilara kars1 300°C sicakliga
kadar korur. Sonug olarak Zr, bircok mineral ve organik asit, giiclii alkali ve tuz

¢ozeltilerinin korozif saldirilarina karsi oldukea direnglidir [24].
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2.4.1.6. Paslanmaz Celikler

Paslanmaz ¢elik alasimlari, kolay bulunabilirlik, diisiik maliyet, iyi korozyon direnci,
kabul edilebilir biyouyumluluk, mukavemet ve milkemmel imalat 6zellikleri nedeniyle
birgok uygulamada kullanilmaktadir. Paslanmaz c¢elik alasimlari, en az %10,5 Cr
iceren demir bazli alagimlardir. Paslanmaz ¢eligin korozyon direnci, krom oksitlerin
(Cr203) olusumuna baglhidir ve Cr igerigi artirilarak gelistirilebilir. Malzemenin
mekanik ve diger fiziksel 6zelliklerini gelistirmek i¢cin Mo ve Ni gibi diger alasim
elementleri de eklenebilir. Paslanmaz ¢elik alasimlar1 martensitik, ferritik, dstenitik ve
dubleks olarak siniflandirilir. Bu malzemelerin her biri karakteristik 6zelliklere ve
degisen Cr igerigine sahiptir (%10,5-%30) [6]. Ostenitik paslanmaz celikler, 6zellikle
diisiik C igerigine (< %0,03) sahip 316L paslanmaz ¢elik, tibbi implant ve cihazlarin

tasarimi igin yaygin olarak kullanilmaktadir [32].

2.4.2. Metalik Biyomalzemelerin Mekanik Ozellikleri

Yiik tasiyan ortopedik ve dis implantlar1 tasarlanirken, malzemelerin mekanik
ozellikleri biiyiikk Onem tasimaktadir. Metalik biyomalzemelerin bazi mekanik
ozellikleri Cizelge 2.2°de listelenmistir. Birkag¢ istisna disinda, metallerin yiiksek
¢cekme ve yorulma mukavemeti, seramikler ve polimerler ile karsilastirildiginda, onlar
mekanik yiik tastyan implantlar i¢in tercih edilen malzemeler haline getirmektedir

[33].

Kemik gibi dokunun nanofaz kompozit yapisinin aksine, implantlar i¢in kullanilan
biyomedikal metallerin geleneksel ve homojen malzemeler olduguna dikkat

edilmelidir.

Cizelge 2.2°de listelenen metallerin elastik modiilleri, dogal kemikten en az yedi kat
daha biiytiktiir. Mekanik 6zelliklerdeki bu uyumsuzluk, implantlarin ¢evresinde kemik
rezorpsiyonu (kemik kaybi) ile karakterize edilen bir durum olan “gerilim kalkanina”

neden olabilir. Bu klinik komplikasyon, mekanik yiikiin metal protez yoluyla tercihli
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dagiliminin, kemigi homeostazi siirdiirmek i¢in gereken mekanik uyaridan mahrum

birakmasindan kaynaklanir [33].

Cizelge 2.2. Metalik biyomalzemelerin mekanik 6zellikleri.

Young Akma Dayanimi, Cekme Dayamimi, Yorulma Siniri,
Malzeme Modiilii, E Ga Gmed Gson
(GPa) (MPa) (MPa) (MPa)
Paslanmaz 190 221-1,213 586-1,351 241-820
celik
co-cr 210-253 448-1,606 655-1,896 207-950
alasimlari
Ti 110 485 760 300
Ti-6Al-4V 116 896-1,034 965-1,103 620
Kortikal 15-30 30-70 70-150
kemik

Spesifik bir implantin mekanik 6zellikleri sadece metalin tiiriine degil, ayn1 zamanda
malzeme ve cihazin iiretimi i¢in kullanilan islemlere de baglidir. Termal ve mekanik
isleme kosullari malzemelerin mikroyapisint degistirebilir (6rnegin, metalde
haddeleme veya dovme gibi bir ‘‘soguk isleme’” sonucunda olusan deformasyon,
malzemeyi daha gii¢lii ve sert hale getirir). Ne yazik ki, metal daha sert ve gii¢lii hale
geldikge, daha az siinek (deformasyondan once daha az hasara ugrar) ve kimyasal

olarak daha reaktif hale gelir.

Paslanmaz celik veya CoCr, Mo alagimlarinin elastik modiillerine kiyasla, Ti ve
Ti6AI4V nin elastik modiilleri ¢ok daha (yaklasik olarak yarisi) diisiiktiir. Ancak, hala
kemiginkinden neredeyse bir kat daha yiiksektir. Ti bazli metallerin bir kemik implanti
malzemesi olarak bir baska avantaji da uygun mukavemet-yogunluk oranmidir.

3 ve 7,8 glcm®

Paslanmaz c¢elik ve CoCr alasimlar1 sirasiyla yaklagik 8,8 g/cm
yogunluga sahiptir. Ti’nin yogunlugu 4,5 g/cm® oldugu i¢in, mukavemetin yogunluga
orani daha biiytiktiir. Ti’nin tibbi kullanim i¢in dezavantajlar1 nispeten diisiik kayma
dayanimi, zayif aginma direnci ve imalattaki zorluklari igerir. Ti ve alagimlari tizerinde
olusan kararli, koherent titanyum oksit (TiO2) filmi, paslanmaz c¢elik ve CoCr
alagimlarina kiyasla onlara iistiin korozyon direnci saglar. Oksitlenmis ylizeyin, Ti
implantlarinin in-vivo osseointegrasyona ugramasinda etkili oldugu diisiiniilmektedir.

Kemik, kronik iltihap ve araya giren bir fibroz kapsiil olmaksizin bir islemle implanta

baglanir [33].
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BOLUM 3

PASLANMAZ CELIKLER

Ticari olarak ¢ok sayida farkli paslanmaz celik tiirii bulunsa da yalnizca birkaci
implante edilebilir cihazlar i¢in biyomalzeme olarak kullanilmaya uygun 6zelliklere
sahiptir. Paslanmaz ¢elik implantlarin kullanimi 1920°1er ve 1930’larda baslamis, yeni
tibbi yontemler ve malzeme iyilestirmelerinin gelistirilmesiyle, paslanmaz ¢elik
uygulamalari1 yayginlasmistir [34]. Paslanmaz ¢elik, en etkili implant alagimidir. Bu
temel olarak, imalat kolayligi, istenen mekanik 6zelliklerin ¢esitliligi ve korozyon
davranig1 gibi faktorlere dayanmaktadir [35]. Bu Ozellikler ve diger fiziksel ve

mekanik 6zellikler, alagim elementlerinin ilavesiyle daha da gelistirilebilir [36].

Paslanmaz ¢elik alagimlari mikroyapilarina gére, martensitik, ferritik, Ostenitik ve
dubleks paslanmaz ¢elik olmak iizere gore dort kategoride siniflandirilabilir. Dubleks
hari¢ diger li¢ paslanmaz celik tiirii, tip alaninda ¢esitli uygulamalara sahiptir (6rnegin,
dental ve cerrahi aletlerde kullanilan martensitik paslanmaz celikler ile tibbi cihazlarda
kullanilan ferritik paslanmaz gelikler). Ostenitik paslanmaz gelikler, nispeten diisiik
maliyetleri, yaygin tekniklerle sekillendirilebilmeleri, optimum mukavemet ve
stineklik i¢in mekanik 6zelliklerinin genis bir aralikta kontrol edilebilmesi sayesinde,

implant uygulamalarinda tercih edilen bir segenektir.

Diisiik maliyet, miikkemmel imalat 6zellikleri, kabul edilebilir biyouyumluluk ve
tokluk ozellikleri nedeniyle iyi korozyon direnci ve orta mukavemete ihtiya¢ duyulan
cesitli implantlarda kullanilmaktadir. Giinlimiizde 316L paslanmaz ¢elikler, maliyet
tasarruflart sebebiyle cesitli cerrahi aletler ve kisa siireli implant cihazlarinda yaygin

olarak kullanilmaktadir [37].
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3.1. PASLANMAZ CELIKLERIN SINIFLANDIRILMASI

3.1.1. Martensitik Paslanmaz Celikler

Martensitik paslanmaz gelikler, hacim merkezli tetragonal bir kristal yapiya sahiptir.
Isil islemlerle sertlestirilen bu alasimlar, iyi mekanik Ozellikler ve orta derecede
korozyon direncine sahiptir. Martensitik paslanmaz gelikteki Cr icerigi %10,5 ile %18
arasinda degisiklik gosterirken, C icerigi %1,2’den fazla olabilir. Martensitik yap1 elde
edilebilmesi i¢in Cr ve C miktarlart belirli bir aralikta ayarlanabilir. Martensitik
paslanmaz ¢eligin toklugunu degistirmek i¢in, alasima W, Nb ve Si gibi diger alasim
elementleri de ilave edilebilir. Diisiik miktarlarda Ni ilavesi, bu alasimlarin korozyon
direnci ve toklugunu artirirken, S ilavesi ise islenebilirligini artirmaktadir. Tipta
martensitik paslanmaz celiklerin uygulama alanlar1 arasinda pens, nester, kiiret, dis

frezi, eksplorator ve dis kokii yiikselticiler gibi cerrahi ve disgilik aletleri bulunur [36].

3.1.2. Ferritik Paslanmaz Celikler

Ferritik paslanmaz gelikler, hacim merkezli kiibik (HMK) bir kristal yapiya sahiptir ve
bu alasimlardaki Cr igerigi %11 ile %30 arasinda degismektedir. Belirli 6zellikler elde
etmek i¢in, alasima Nb, Si veya Mo gibi diger alasim elementleri de ilave edilebilir.
Islenebilirligi gelistirmek icin, alasima martensitik paslanmaz gelige benzer sekilde S
veya Se eklenebilir. Ancak, martensitik paslanmaz ¢eligin aksine, ferritik paslanmaz
celik 1s1l islemle giiclendirilemez. Ayrica, bu alasimlarin siinekligini azalttig1 i¢in
genellikle soguk islem tercih edilmez. Ferritik paslanmaz ¢eligin sinirl biyomedikal

uygulamalart, aletler i¢in tutma kulplar1 ve tibbi merkezleme pimlerini igerir [36].

3.1.3. Dubleks Paslanmaz Celikler

Dubleks paslanmaz ¢elikler, mikroyapilarinda esit oranlarda ferrit ve Ostenit fazlar
igeren iki fazli alagimlardir. C igerigi %0,03’den az olan bu geliklerdeki Cr ve Ni
igerigi sirasiyla %20-%30 ve %5-%8 arasinda degisiklik gosterebilir. Dubleks
paslanmaz c¢eliklerdeki diisiikk miktardaki alasim elementleri arasinda Mo, Ni, W ve

Cu bulunur. Bu alagimlar belirli 6stenitik gelik tiirleriyle karsilastirildiginda, {istiin
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mukavemet sergiler. Ayrica, dubleks paslanmaz celikler ferritik paslanmaz ¢eliklere
gore daha gelismis tokluk ve siineklige sahiptir. Ancak, bu alasimlar heniiz tibbi

implantlar ve cihazlar i¢in kullanilmamaktadir [36].

3.1.4. Ostenitik Paslanmaz Celikler

Ostenitik paslanmaz celikler, yiizey merkezli kiibik (YMK) bir kristal yapiya sahiptir.
Bu alasimlardaki Cr, Ni ve Mn igerikleri sirasiyla %15-%20, %3-%14 ve %1-%7,5
arasinda degismektedir. Ostenitik paslanmaz gelikler, ferritik paslanmaz celikler gibi
1s1l islemle sertlestirilemez. Bu alagimlart sertlestirmek i¢in genellikle soguk islem
uygulanir. Ostenitik paslanmaz gelikler miikemmel kriyojenik 6zellikler, yiiksek
sicaklik dayanimi, korozyon direnci ve sekillendirilebilirlige sahiptir. Ni miktari, bu
alasgimlarin  sekillendirilebilirligini  dogrudan  etkiler ~ve Ni’deki artis,
sekillendirilebilirligi iyilestirir. Bu gelikler, tibbi implantlar ve cihazlar i¢in yaygin
olarak kullanilmaktadir (6rnegin, 316L paslanmaz ¢elik, implantlar ve cihazlar igin en
yaygin kullanilan Ostenitik paslanmaz geliktir). 316L paslanmaz c¢elikler, koroner
stent, ortopedik implant ve kirik sabitleme sistemleri gibi bir¢ok biyomedikal

uygulamada kullanilmaktadir [36].

Bu paslanmaz celikler, insan dokusuyla temasin gegici oldugu durumlarda klinik
gereklilikleri yeterince karsilar. Ancak, implant i¢in kullanilan paslanmaz celikler
insan dokusuyla yakin ve uzun siireli temasa uygun olmalidir (6rnegin, sicak, tuzlu
kosullar). Paslanmaz ¢elik implantlarin ¢ukurcuk ve ¢atlak korozyonuna karsi direncli
olmas1 beklenir. Ayrica, bu implantlarda metalik olmayan inkliizyonlarin miktar1 ve
boyutu igin dzel gereksinimlere ihtiyag duyulmaktadir. Ostenitik paslanmaz celikler,
kemik vidalari, kemik plakalari, intramediiller ¢iviler ve gubuklar gibi gegici sabitleme

sistemlerinde kullanilmaktadir [38].

3.1.4.1. 316L Ostenitik Paslanmaz Celik Bilesimi

Implant kullanim1 igin ¢esitli paslanmaz celik tiirleri mevcut olsa da, genellikle en
yaygin kullanilan1 316L (ASTM F138, F139)’dir [39]. 316L paslanmaz ¢elik baslica
Fe (%60-%65), Cr (%17-%20), Ni (%12-%14) ve daha az miktarlarda Mo, Mn, Cu,
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C, Ni, P, Si ve S elementlerini igermektedir. 3161 paslanmaz ¢elikteki “L” harfi, diisitk
C igerigini (< %0,03) ifade eder [36]. Bu ¢elik, in-vivo korozyon olasiligini azaltmak
icin %0,03°den (agirlik¢a) daha az C igerigine sahiptir. Diisiik C igerigi, mitkkemmel
bir korozyon direnci igin oldukga tercih edilir. Eger karbon igerigi %0,03’ten fazlaysa
ve C konsantrasyonu ile termal ge¢mis, karbiir biiylimesinin kinetigi i¢in uygunsa, tane
siirlarinda Cr23Ce tipi karbiirler ¢okebilir. Tane sinirlarinda karbiir ¢okelmesinin ciddi
bir dezavantaji, bu gokelen karbiirlerin tane sinirlarina bitisik bolgelerdeki Cr miktarini
azaltarak, koruyucu krom oksit (Cr203) tabakasinin olusumunu azaltmasidir. Sonug
olarak, karbiirle ¢okeltilmis gelikler 6zellikle tane sinirlarinda korozyona karsi oldukca
hassastir. Cr’nin temel islevi, yiizeye giiclii bir sekilde yapisan bir Cr203 tabakasi
olusturarak korozyona dayanikli ¢eligin gelisimine olanak saglamaktir [39]. Cr
miikemmel korozyon direnci saglamasina ragmen, dezavantajlarindan biri Gstenitik
faza (YMK) gore daha zayif olan ferritik fazi (HMK) stabilize etme egiliminde

olmasidir.

Mo ve Si gibi yaygin olarak kullanilan diger alasim elementleri de ferritik fazi kararli
hale getirir. Bu nedenle, Ostenitik fazi giiclendirmek igin alasima genellikle Ni ilave
edilir. Ferritik faz veya karbiir ¢okelmesi olmayan 316L paslanmaz gelik igin, 6zel bir
Ostenitik faz tercih edilmektedir. Ayrica, ¢elik temiz olmayan gelik tiretim tesislerinde
kolayca ortaya ¢ikan ve gukurcuk tipi korozyona neden olabilen S bazli safsizliklardan

arindirilmis olmalidir [36].

3.1.4.2. 316L Ostenitik Paslanmaz Celik Faz Diyagrami

Fe-C denge diyagrami dikkate alindiginda, alasim elementlerinin g¢eligin allotropik
doniisiimiinii etkilemesi s6z konusudur. Ozellikle bazi elementler (6rnegin, Ni ve Mn),
Fe-C denge diyagraminda vy-dongiisiinii genisletir. Yeterli alasim elementinin
ilavesiyle, YMK 0steniti oda sicakliginda kararli veya yari kararli durumda muhafaza
etmek miimkiindiir. Belirli bir Ni icerigi (> %15-%20) i¢in, Fe-a - Fe-y doniisiimii oda
sicakligindan daha diisiik bir sicaklikta gergeklesir. Boylece, Ni igeren bir ¢elik oda
sicakliginda ostenitik bir yapiya sahiptir. Ayrica, sade C geligine tek basina eklenen
Cr, y-dongiisiinii kapatma ve ferrit olusumunu destekleme egilimindedir. %13’lin

tizerinde Cr ilave edildiginde, Fe-a - Fe-y donilisiimii artik ger¢eklesmez ve Fe-a alani
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Fe-o ile birlesir. Bu durum, Cr igeren bir ¢eligin oda sicakliginda ferritik bir yapiya
sahip olabilecegini gosterir. Ni igeren bir gelige ilave edilen Cr ise, y-o doniisiimiiniin

kinetigini geciktirerek dstenitin oda sicakliginda kalmasini kolaylastirir [40].

3.1.4.3. 316L Ostenitik Paslanmaz Celik Mikroyapisi

Tane boyutu ve sekli, Ostenitik paslanmaz ¢eligin performansimi etkileyen iki
mikroyap1 6zelligidir [41]. 316L’nin standart implantlarda kullanilan diger bir 6nemli
mikroyapisal 6zelligi ise, taneler icindeki plastik deformasyondur [39]. 316L igin
Onerilen tane boyutu 100 um veya daha azdir. Genellikle, taneler ne kadar kiigiikse
celik o kadar giiclii ve tok olur. Ciinkii, daha kiigiik taneler daha fazla tane siniri
anlamina gelir ve tane sinirlari, dislokasyonlarla kayma deformasyonuna engel olarak
plastik deformasyona kars1 direng saglar [41]. Dislokasyon hareketine karsi direng
artarsa akma dayanimi gibi dayanim Ozellikleri artarken, deformasyon kapasitesi
(stineklik) azalir [34].

Akma mukavemeti ve tane boyutu arasindaki iliski, akma mukavemetinin 1/d"? (Hall-
Patch iliskisi) ile orantili olmasi seklinde 6l¢iiliir. Burada d, ortalama tane ¢apini temsil
eder [40]. Bu denklemden, diger her sey esit oldugunda, daha kiigiik tane ¢apina sahip

bir metalin daha yiiksek akma gerilimlerine ulasabilecegi sonucu ¢ikar [39].

ASTM, tane boyutundaki homojenlige ek olarak, 316L paslanmaz ¢elik i¢in 6 veya
daha ince tane boyutu Onerir. Tane boyutu, katilagtirma, soguk islem, tavlama ve
yeniden kristallestirme gibi isleme kosullar1 tarafindan belirlenir [36]. Ostenitik celik
tanelerinin sekli de isleme ge¢misine bagli olarak degisir. Tavlanmis paslanmaz
celigin Ostenit taneleri, es eksenli bir sekle sahiptir. Soguk sekillendirilmis paslanmaz
celigin taneleri ise, sekillendirme miktarina bagli olarak uzayabilir (yani haddeleme

yoniinde daha uzun).

Biiyiik plastik deformasyon, tanelerin donmesine neden olur ve bu durum, tanelerin
kendilerini belirli kristalografik yonlere tercihli olarak hizaladiklar1 dokulu bir tane
yapistyla sonuglanir. Dokulu yapiya sahip soguk islenmis bir paslanmaz celik,

anizotropik mekanik ozellikler sergiler. Implant imalatinda soguk islenmis paslanmaz
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celik kullanildiginda, mikroyap1 incelemesi tavsiye edilir. Clinkii, ¢eliklerde yilikleme
yonii yiiksek mukavemet yoniine paralel oldugunda, daha iyi bir implant elde edilebilir
[41].

316L’den yapilmis kemik vidalar1 gibi belirli ortopedik cihazlarda, doku da dikkate
deger bir mikroyapisal Ozellik olarak degerlendirilebilir. Paslanmaz ¢elik kemik
vidalari, vidalarin uzun eksenine paralel alinan metalografik kesitlerde, uzun taneler
gostermektedir. Doku, genellikle vidalarin islendigi ¢ubuk stoklarinin imalatinda
kullanilan soguk ¢ekme veya benzer soguk isleme tekniklerinin bir sonucu olarak
ortaya ¢ikar. Vidanin uzun eksenine dik olarak alinan metalografik kesitlerde ise,

taneler daha es eksenli goriiniir [39].

Implant sinifi paslanmaz gelikler genellikle vakum ergitme, vakumda arkla yeniden
ergitme veya elektrikli curuf aritma yoOntemleriyle {iiretilir. Bu imalat yontemleri
arasindaki vakum ergitme, ¢ukurcuk korozyon direncini artirdig1 ve ferrit igermeyen
bir mikroyap1 sagladigi i¢in, 316L paslanmaz c¢elik iretiminde tercih edilen bir
tekniktir [36]. ASTM standartlarina gore, 316L°nin istenen yapisi tek fazli Ostenittir
ve mikroyapisinda serbest ferrit veya karbiir fazlari bulunmamalidir. Ayrica, ¢elik
temiz olmayan ¢elik iiretim uygulamalarindan ortaya ¢ikan ve ¢eligi metal-inkliizyon
arayiizlerinde ¢ukurcuk tipi korozyona yatkin hale getiren kalint1 veya safsizliklar

icermemelidir [39].

3.2. ALASIM ELEMENTLERININ ETKIiSI

Alasim elementlerinin paslanmaz celiklerin yapis1 ve Ozelliklerine etkisi Cizelge

3.1°de verilmistir.
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Cizelge 3.1. Alagim elementlerinin paslanmaz celiklerin yapis1 ve 6zelliklerine etkisi

[40].

Element

Paslanmaz Celiklerin Yapi ve Ozelliklerine Etkisi

Cr

Paslanmaz celik iiretimindeki en 6nemli alasim elementidir.

Yiizey koruyucu bir krom oksit tabakasinin olugmasi igin minimum %10,5
Cr gerekir.

Cr igerigi arttikca koruyucu tabakanin mukavemeti artar.

Alasim yapist icinde ferrit olusumunu hizlandirir ve ferrit stabilizatori
olarak tanimlanir.

Ni

Genel korozyon direncini artirir ve dstenit olusumunu hizlandirir (yani, bir
Ostenit stabilizatoriidiir).

%8-%9 Ni icerigi tamamen Ostenitik bir yap1 saglar.

%8-%9’un iizerindeki igerik, hem korozyon direncini (6zellikle asitli
ortamlarda) hem de islenebilirligi daha da artirir.

Mo (W)

Hem bolgesel (6rnegin, g¢ukurcuk, catlak korozyonu) hem de genel
korozyona kars1 direnci artirir.

Ostenitik alagimlarda kullanildiginda, stenitik yapiy1 korumak icin dstenit
stabilizatorlerle dengelenmesi gereken ferrit stabilizatorleridir.

Yiiksek sicaklik dayanimini artirmak i¢in martensitik paslanmaz celiklere
eklenir.

Azot

Mekanik dayanimi artirir.
Bolgesel korozyona karsi direnci artirir.
Ostenit olusturucudur.

Cu

Asitlere kars1 genel korozyon direncini artirir.
Deformasyon sertlesmesi oranini azaltir.
Ostenit stabilizatoriidiir.

Mukavemeti artirir (6zellikle sertlesebilir martensitik paslanmaz geliklerde).
Krom karbiir olugsumu ile korozyon direncini olumsuz etkileyebilir.
Ostenit stabilizatoriidiir.

Ti (Nb, Zr)

Paslanmaz ¢eligi taneler arasi korozyona kars: stabilize etmek icin Ti veya
Nb kullanilabilir.

Ti (Nb ve Zr), kroma gore karbona kars1 daha fazla afiniteye sahip
oldugundan, krom karbiir yerine Ti (Nb ve Zr) karbiirler olusur ve boylece
Cr’nin bolgesel olarak tiikenmesi onlenir.

Ferrit stabilizatorleridir.

Paslanmaz ¢eliklerin iglenebilirligini gelistirmek i¢in eklenir.
S igeren paslanmaz celikler azaltilmis korozyon direnci sergiler.

Sm

Oksit filmin yiiksek sicakliklarda mukavemetini ve yapismasini gelistirir.

Mn

Ostenit olusturucudur.
N’nin gelikteki ¢oztniirliigiinii artirir ve N igeren kalitelerde Ni’nin yerini
almak i¢in kullanilabilir.

Si

Oksidasyona kars1 direnci artirir.

Yiiksek konsantrasyonlu siilfiirik ve nitrik asite maruz kalan 6zel paslanmaz
celiklerde kullantlir.

Ferrit stabilizatoriidiir.
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3.3. PASLANMAZ CELIiKLERIN MEKANIK OZELLIKLERIi

Metal ve alasimlarin mekanik Ozellikleri, kimyasal bilesim ve isleme tercihlerine
baghdir. Bu faktorlerin mekanik 6zellikleri nasil etkiledigini anlamak icin, kalici
deformasyon gergeklestiginde ortaya ¢ikan mekanizmalari dikkate almak onemlidir.
Kimyasal bilesim, kati1 ¢ozelti sertlesmesi olarak bilinen bir iglemle mukavemeti
etkiler. Paslanmaz celiklerdeki metalik alasim elementleri (Cr, Ni, vb.), kristal yap1
igcinde rastgele konumlardaki Fe atomlarinin yerini alir. Cesitli atomlar ayn1 boyutta
olmadigindan, alasim elementlerinin eklenmesi, kristal kafesin bozulmasina neden
olur. Bu distorsiyon, malzemenin deformasyonunu daha zor hale getirir, dolayisiyla
mukavemeti artirir (ve genellikle stinekligi azaltir). N gibi daha kiigiik atomlar, daha
biiyiik metalik atomlar arasindaki bosluklara sigar. Bu nedenle, genellikle ara yer
atomlar1 olarak adlandirilirlar. Bu atomlarin eklenmesi, ¢oziinmiis atom ve
dislokasyonlar arasindaki etkilesimler nedeniyle biiylik mukavemet artiglarina yol

agar.

Bu malzemelerde mevcut olan bir baska gili¢lendirme mekanizmasi da deformasyon
sertlegsmesidir (soguk sekillendirme olarak da bilinir). Deformasyon sertlesmesi,
malzeme iginde giderek daha fazla dislokasyon etkilesime girdikce, dislokasyon
hareketinin artan zorlugu nedeniyle ortaya ¢ikar. Malzeme deforme olurken, alagim
taneleri iginde giderek artan miktarlarda dislokasyon geligir. Deformasyon islemi
yiiksek sicakliklarda gergeklestiginde (bu, metal driinlerin {iretiminde kullanilan
biiyiik 6lgekli islemlerde yaygindir) veya malzeme deformasyondan sonra yeniden
kristallesme sicakliginin iizerine 1sitildiginda, dislokasyonlar yeni tavlanmis tanelerin
olusumuyla giderilir (yeniden kristallesme). Daha diisiik sicakliklarda deformasyon
dislokasyonlari ortadan kaldirmaz. Malzeme igindeki dislokasyon yogunlugu arttikga,
daha fazla dislokasyon hareketini zorlastirarak etkilesime girer. Bu, mukavemette

artisa ve siineklikte azalmaya yol agar.

Metaller genellikle %30 soguk islenmis halde kullanilir, ¢iinkii soguk islenmis metal
tavlanmis metale gore belirgin sekilde daha yiiksek bir akma, nihai ¢ekme ve yorulma
mukavemetine sahiptir [39]. Soguk is miktar1 arttik¢a stineklik azalirken, sertlik ile

mukavemet parametreleri (akma mukavemeti ve nihai mukavemet) artar [34]. Bu
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durum, implant driinleri tasariminda biiyiik bir endise kaynagi olusturmaz [39].
Tasarimcilara, alagim bilesimi, isleme sicaklig1 ve soguk is miktarinin uygun se¢imiyle

cok cesitli mekanik 6zellikler elde etme imkani verir.

Malzemenin enine kesit alaninin bir fonksiyonu olan soguk islem tepkisinin
homojenliginin sinirlar1 olduguna dikkat edilmelidir. Pratik a¢idan bu, genis bir enine
kesitin soguk is miktarinda bir egime sahip oldugu anlamina gelir. Bu nedenle,
malzemenin dis bolgeleri i¢ kisimlarindan daha fazla islenebilir. Soguk islemenin bir
bagka etkisi de 304 ve 305 gibi agir sekilde islenmis paslanmaz ¢eliklerin, Kristal
yapmin Ostenitten (manyetik olmayan) martensite (manyetik) gerilim kaynakli
dontlisimii nedeniyle manyetik hale gelebilmesidir. Genellikle kilavuz teller olarak
kullanilan bu alagimlarin pargalari, yontem sirasinda koparsa bu durum olumsuz klinik
sonuclara neden olabilir. Kaynak gibi yiiksek sicaklik islemleri, soguk islenmis bir
malzemenin yumusamasina ve mekanik 6zelliklerinin tavlanmis seviyelere diismesine

neden olabilir.

Birgok paslanmaz ¢elik tibbi cihaz, yiiksek seviyede yorulma mukavemetine sahip
olmalidir. Metalik malzemelerin yorulma o6zellikleri, bilesim, tane boyutu, islem

gegmisi, yilizey 6l¢limii ve test yontemini i¢eren bir dizi faktore baglidir [34].

3.4. PASLANMAZ CELIKLERIN KOROZYON VE ASINMA DIiRENCIi

Implante edilen bir malzemenin fonksiyonel &zellikleri oldukga iyi tahmin
edilebilmesine ragmen, in-vivo olarak ne kadar iyi tolere edildigini tahmin etmek
genellikle zordur. Viicuda bir implant yerlestirildiginde, kendisini deniz suyundan
daha agresif, daha yiiksek sodyum kloriir (NaCl) icerigine sahip ve daha yiiksek
sicaklikta bir ortamla cevrili bulur. Ayrica, implantin hizmet 6mrii boyunca
korozyonunu/hasarini hizlandirabilen aginma ve yogun yiiklemenin yani sira pH
seviyesinde de farkliliklar gézlemlenebilir. Korozif ortamin protezler iizerindeki es
zamanl etkisi ve maruz kaldiklar1 mekanik gerilimler de dikkate alinmalidir. Sonug
olarak, gerilim ve yorulma nedeniyle korozyon riski vardir, bu da kirilma riski ile

catlak baslangicina yol agabilir.
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Soy metaller disinda viicutta kullanilan temel metalik malzemelerin neredeyse tamami
pasif metaller kategorisine girer ve yiizeylerinde kendiliginden olusan direngli bir oksit
filmin varhig, iyi huylu doku tepkilerine yol acar. Ince oksit film tabakasi, alttaki
metali daha fazla oksidasyondan/korozyondan korur. Bu, oksit film mevcut oldugu ve
parcalanmadigi siirece gegerlidir. Oksit film genellikle birkag nanometre
kalinligindadir (1,0 + 2 nm mertebesinde). Bu nedenle, bulk metal ile agresif biyolojik

ortam arasinda olduk¢a koruyucu bir ylizey bariyeri gorevi gortr.

Pasif filmde en kararli oksitleri olusturan alagim elementlerinin artan seviyeleri,
metalik biyomalzemelerin korozyona karsi direncini artirir. Koruyucu bir Cr203
tabakasi olusturan Cr, paslanmaz ¢elik ve CoCr alagimlarinin korozyon direnci igin en
onemli alasim elementidir. Cr seviyesinin minimum %210,5’in {izerine ¢ikarilmasi,
daha da fazla korozyon direnci saglar. Ni ilavesiyle, korozyon direnci ve birgcok
Ozellikte daha fazla gelisme elde etmek miimkiindiir. Belirli korozyon
mekanizmalarina kars1 direnci artirmak veya istenen mekanik ve fiziksel 6zellikleri
gelistirmek icin diger alasim elementleri de eklenebilir. Ornegin Mo ilavesi, cukurcuk
korozyonuna kars1 direnci daha da artirirken, N hem mekanik mukavemeti hem de

cukurlagmaya kars1 direnci artirir.

Paslanmaz celiklerdeki pasif filmin korozyon direncinin nispeten yiiksek olmasina
ragmen, pasif film ¢ukurcuk, ¢atlak ve temas korozyonuna kars1 oldukca hassastir. Bir
implantin pargalar1 yan yana yerlestirildiginde (6rnegin, plaka ve vida), aralarindaki
bosluk, komsu bolgelere gore daha diisiik bir O konsantrasyonuna sahiptir. Bu,
koruyucu oksit tabakasinin pasif dogasinin iistesinden gelebilen bir gerilime sahip
bolgesel bir korozyona neden olan, potansiyel bir oksijen konsantrasyon hiicresi
olusturur. Pasif film parcalanirsa, rejenerasyon kendiliginden baslar. Rejenerasyon

stiresi ortam kosullarina ve malzeme 6zelliklerine bagl olarak degisiklik gdsterebilir.

Korozyon veya asinma meydana geldiginde, implanttan salinan metal iyonlar1 veya

stirtiinme kalintilar1 kan dolasimi ve dokulara karisir.

Termal, elektrokimyasal ve nitrik asit iglemleri gibi paslanmaz ¢eliklere uygulanan

pasivasyon islemleri, oksit tabakasinin bilesimini degistirir ve bu tabakanin tiim yiizey
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lizerinde bilyiimesini ve kalinlasmasini destekler. isleme bagh olarak, Cr agisindan
zengin oksit, Fe agisindan zengin oksit, Fe ve Cr oksit, FeCr oksihidroksit veya hidrath
Cr acisindan zengin oksihidroksit karigimlari dahil olmak iizere farkli tipte oksit
tabakalar1 olusur. Ayrica, yapilan arastirmalar oksit tabakasinin kalinliginin, oksit
tabakasinin homojenligi ve yapisinda belirleyici bir faktor olmadigin1 gostermistir.
316L paslanmaz ¢elik {izerinde yapilan ¢aligsmalar, amorf bir oksit filmin polikristalin
bir oksit tabakasina gore daha yiiksek korozyon direncine sahip oldugunu ortaya
koymustur. Yiizey filmi tizerindeki kristal kusurlar, korozyon i¢in aktif bolgeler olarak
islev goriir. Amorf oksit filmler iizerinde tane siiri, kusur ve dislokasyonlarin
olmamasi nedeniyle, diisiik akim yogunluguna sahiptir ve par¢alanma potansiyelleri

yoktur. Bu da metalik iyonlarin salinimini en aza indirir.

Filmin dogasindan ayri olarak, paslanmaz gelikte ¢ukurcuk korozyonu MnS gibi
inkliizyonlarin varliginda da meydana gelir. Ciinkii ¢ukurlar inkliizyonlar {izerinde
baslar. Normalde c¢ukurlasma metalik olmayan inkliizyonlarla baslar. Paslanmaz
celiklerde, siilfiirler g¢ukurlasma saldirisina karsi  O6zellikle hassastir.  Oksit
inkliizyonlart da saldir1 bolgeleri olabilir. Ancak siilfitlerden daha azdir. Ayrica
Karbiirler ¢ukurlasma saldirisim1 baslatabilir ve tane sinirlarinda ¢ekirdeklenmeleri
taneler arasi korozyona neden olabilir. Bununla birlikte, cerrahi kalite paslanmaz
celiklerde ¢ukurlagma saldiris1t meydana gelmemelidir. Catlak korozyonu paslanmaz

celiklerde de yaygin olmasina ragmen CoCr alasimlarinda daha az siklikta goriiliir.

Son on yilda korozyona daha dayanikli paslanmaz celiklerin iiretilmesindeki
ilerlemelere ragmen, bu tiir metalik biyomalzemeler dogal filmin bozulmasi ve
bolgesel korozyona karst Ti ve CoCr alasimlarindan daha duyarlidir. Bu durum,
paslanmaz celik biyomalzemelerin hizmet 6mriinii 12 ay1 gegmeyen gegici cihazlarla

sinirlar.

Yiik tastyan implantlarin (6rnegin, kalca ve diz artroplastisi) tasarimindaki en dnemli
sorunlardan biri, metalik bilesenlerin asinmasidir. Modiiler tasarimlarda, farkl
malzeme ve bilesenlerin kombinasyonu, parcalar arasindaki mikro hareketi
destekleyebilir. Bu da siirtiinme asinmasi ve gatlak korozyonuna neden olabilir.

Asinma dokiintiileri malzemeye bagli olarak, farkli boyut ve sekillerde olabilir.
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Paslanmaz ¢elik kalintilari, gogunlukla ¢elik vidali plaka baglanti noktalarinda olusan
plaka benzeri pargacik kiimeleri olarak bulunur. Bu kalintilar, boyutlari 0,5 ile 5 mm
arasinda degisen Cr bilesigi pargaciklarini igerir. Bu nedenle, viicutta korozyon
direncini korumanin 6nemi gz 6niine alindiginda, implant malzemelerinin aginmasini
karakterize etmek ve bu tiir malzemelerin asinma kaynakli korozyonunu test etmek

oldukga 6nemlidir [42].
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BOLUM 4

BiYOMALZEMELERIN ASINMA VE KOROZYON DAVRANISI

4.1. BIYOMALZEMELERIN ASINMA DAVRANISI

Bir implantin yiizey asinmasi kullanimindan kaynaklanir ve bu nedenle dnlenemez
veya ortadan kaldirilamaz. Asinma, bir implantin etkili performanst ve kullanim
Omriinii sinirlayici bir faktor oldugundan, implant tasariminda kullanilan malzemelerin
asinma direnci ve tasarimin asinma lizerindeki etkisini karakterize etmek son derece
onemlidir [43]. Asinma veya bir yiizeyden malzemenin ¢ikarilmasi, tibbi cihazlarda
iki nedenden dolay1 problemlidir. Ilk olarak, bir tibbi cihazda kullanilan malzeme
biiylik olasilikla inert olsa da asinma sonucu ortaya ¢ikan kalint1 pargaciklari bir
iltihaplanma tepkisine neden olabilir. Bu, 6zellikle uzun siireli implantlar i¢in ideal
degildir. Ikincisi, bir cihazin asinmasi, malzemenin ¢ikarilmasi nedeniyle geometride
bir degisiklige yol acar. Bu da cihazin islevini olumsuz yonde etkileyebilir ve kullanim
omriinii kisaltabilir. Bu nedenle, asinmanin incelenmesi veya nasil azaltilabilecegi
tibbi cihaz tasarimcilari i¢in biiylik 6nem tagimaktadir. Genel olarak aginmanin aligma,

kararli durum ve yikimsal aginma olmak tizere ii¢ asamasi1 bulunmaktadir [44].

4.2. ASINMA MEKANIZMALARI

4.2.1. Adhesif Asinma

Adhesif aginma, tiim asinmanin yaklasik yarisini olusturur [44]. Goreceli hareket
sirasinda malzemenin bir yiizeyden bagka bir yiizeye aktarilmasi ile karakterize edilir.

Aktarilan parcalar kalici olabilir ya da diger yiizeye sadece gegici olarak baglanabilir.

Adhesif aginma en yaygin goriilen ve en az dnlenebilir asinma mekanizmasidir [43].
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Adhesif asinma, temas eden iki yiizey arasindaki yapismadan kaynaklanir. iki yiizey
birbirine temas ettiginde, iki ylizeyin piiriizleri fiziksel temas olusturur. Bu gercek
temas alani, iki temas yiizeyinin goriinen yiizey alanindan 6nemli Ol¢iide daha
kiiciiktiir. Iki yiizey arasindaki temas alani piiriizler olarak bilinen kiiciik bdlgelere
siirlandirilmistir; bu piiriizlilik-piriizlilik temas bolgeleri, baglantilar olarak
adlandirilir. Bir baglantinin boyutu genellikle 1-100 pm araligindadir. Bir baglantinin
tipik boyutu 10 um ¢apindadir. Baglantilarin sayis1 yiizey piiriizliiliigline ve uygulanan
ylk miktarma baglhdir. Yiik altinda, iki temas yiizeyindeki piiriizler arasinda baglanma
meydana gelebilir. Bu baglantilardaki deformasyon miktar1 ayrica baglanti sayisina ve
baglantilarin boyutuna baglhidir. Kayma hareketi altinda, gercek temas alaninda plastik
deformasyon, catlama ve kirilma meydana gelebilir. Adhesif asinma biiyiik 6l¢iide
malzemenin kirilmast ve piiriizliliik-piiriizlillik temas bdlgelerinde malzeme
transferinden kaynaklanmaktadir. Kirllma oOncesi plastik deformasyon ve c¢atlak

olusumu temas yiizeylerinde hasara neden olabilir [45].

4.2.2. Abrasif Asinma

Abrasif aginma sert bir piiriizliiliigiin daha yumusak bir malzemenin yiizeyine zarar
vermesi veya kazimasi sonucu ortaya cikar. Sert pargaciklarin varligi, yiizeylerden
birinin orijinal malzeme 6zelliklerinden veya iki kayan yiizey arasinda sikisan ve/veya
ylizeylerden birine gomiilerek abrasif asinmayr hizlandiran gevsek dokiintii
parcaciklarindan kaynaklanabilir. Genel olarak, asinmaya kars1 direng, malzemenin

sertligi ile ilgili olabilir. Ancak bu iliski dogrudan dogru orantili degildir [43].

Abrasif aginma ikinci en yaygin asinma tiiriidiir. Kazima, kesme veya c¢atlama olarak
karakterize edilen islemlerde sert piiriizler malzemeyi daha yumusak bir ylizeyden
uzaklastirdiginda abrasif asinma meydana gelir. Abrazif asmmma parcaciklari,

genellikle ahdesif asinma pargaciklarindan 2-3 kat daha biiyiiktiir [44].

4.2.2.1. Abrasif Asinma ve Ug¢ Cisimli Asinmasi

Abrasif asinma, parcaciklarin ve piiriizlerin kazinmasindan kaynaklanir. Bu asinma

stireci, ylizey esit veya daha yliksek sertlik degerleri sergileyen parcaciklar veya
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ylizeylerle temas halinde yerlestirildiginde yaygin olarak gdzlemlenir. "Abrasyon"
terimi, genellikle iki asinma yiizeyini igceren asinma islemlerini tanimlamak igin
kullanilir ve "erozyon" terimi, yalnizca bir yiizeyin dahil oldugu asinma islemlerini
tanimlamak i¢in kullanilir. Abrasyon stiregleri iki cisimli ve {i¢ cisimli abrasyon
siireclerine ayrilabilir. Iki cisimli abrasyon asinmasi, baska bir yiizeye yapisan
parcacik ve piiriizlerin neden oldugu hasari igerir. Ug cisimli abrasyon aginmast ise,
bir ylizeye sabitlenmeyen, bunun yerine iki temas ylizeyi arasinda hareket eden sert

pargaciklarin neden oldugu hasari igerir [45].

4.2.3. Korozif Asinma

Cevre, ylizeylerden biri veya her ikisi ile kimyasal veya elektrokimyasal olarak
etkilesime girdiginde gdzlemlenir. Bu nedenle, asinma orani, yiizeylerin kimyasal
reaktifligini etkileyen g¢evresel kosullara baglidir. Bu aginma mekanizmasi, insan
viicudu gibi son derece agresif bir ortamda etkili oldugu igin, biyomalzemeler igin
oldukg¢a 6nemlidir [43].

4.2.4. Delaminasyon Asinmasi

Delaminasyon (tabakal1) asinmasi, temas asinmasina benzer kosullar altinda ortaya
cikar [44]. Alt yiizeyde plastik deformasyon, ¢atlak cekirdeklenmesi ve yayilma
sonrasinda malzeme kaldirmay1 igerir [43]. Yiklii yuvarlanma veya kayma sirasinda
bir malzemede yiizey alt1 gerilimler olusur. Bu gerilimlerin varliginda, bir bosluk veya
kusur ylizeye paralel bir gatlaga doniisecek ve sonug olarak, bu malzeme pargasi
katmanlara ayrilacaktir. Delaminasyon aginmasi, biiylik, ince asinma parcaciklari ile
karakterize edilir. Tabakali malzemelerde daha yaygin olmakla birlikte homojen

nesnelerde de goriilebilir [44].
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Sekil 4.1. Asinma mekanizmalari @) abrasif b) adhesif ¢) korozif d) delaminasyon [46].

4.2.5. Erozif asinma

Erozif asinma, Sivi veya kati parcaciklar tarafindan bombardimana tutulan bir
ylizeyden malzeme kaybidir. Kaybedilen malzemenin hacmi, pargacik hizi, sekli ve
kiitlesi, carpma acisinin bir fonksiyonudur. Erozif asinma, malzemeye bagli olarak
yiizeye 30-90° 'de maksimuma ulasir. Bu tiir bir asinma, kapakgiklar gibi yiiksek hizda
akisin oldugu durumlarda yaygin olarak goriiliir ve genellikle in-vivo bir sorun degildir

[44].

4.2.6. Yorulma Asinmasi

Malzemenin kullannom omrii, c¢evrimsel gerilim degisimleri ile iliskili oldugu i¢in
cevrim sayisina baghdir. Temas eden yiizeylerin ¢evrimsel deformasyonu, mikro
catlaklarin baslamas1 ve yayilmasina yol acar. Yiizey alt1 ¢atlak baglangici, genellikle
malzemelerin geometrisine bagli olan maksimum kayma gerilimi bolgesinde meydana
gelir [43].

4.2.7. Siirtiinme Asinmasi

Strtiinme asinmasi, yiik altindaki iki temasin ¢ok kiiciik ileri-geri veya titresim
hareketi sirasindaki malzeme kaybidir (hasar, 0,125 J.Lm kadar kiigiik genlikli
hareketlerden kaynaklanabilir) [43-44]. Kayma hareketi, 20200 um arasinda
degisebilir. Siirtiinme asinmasindan kaynaklanan asinma kalintilari, abrasif aginma
pargaciklar olarak, malzemenin daha fazla aginmasina katkida bulunabilir. Stirtiinme

asinmasinin nerede meydana gelebilecegine bir 6rnek olarak, total kalca protezi igin
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modiiler kalga govdelerinin bir araya getirilmesi verilebilir. Femur basi femur
govdesinin proksimal ucundaki bir konik tlizerinde kaydirilir. Siirtinme genellikle

korozif ve abrasif asinmanin bir kombinasyonudur [44].
4.3. ASINMA TEST YONTEMLERI

Biyomalzemelerin asinma direnci, malzemenin diizgiin isleyisinde 6nemli bir rol
oynamaktadir. Bu nedenle, bir biyomalzemenin asinma direnci klinik olarak
onemlidir. Gelistirilen biyomalzemelerin asinma ve siirtiinme 6zelliklerini uygun bir
test metodolojisi kullanarak karakterize etmek ¢ok onemlidir. Literatiirde metalik
biyomalzemelerin tribolojik davranisini incelemek i¢in en yaygin kullanilan

yontemler; bilya-disk, pin-disk ve blok-halkadir (Sekil 4.2).

a) c)
Sabit bilya -\sln.ma izi

——

Déner disk

Sekil 4.2. (a) bilya-disk (b) pin-disk (c) blok-halka asinma testi konfigiirasyonlarinin
semasi.

Ortam kosullarint simiile etmek igin testlerin sicakligi 37°C (+ 0,1) olarak segilir.
Asinma testleri, simiile edilmis viicut stvilar1 (Ringer soliisyonu) veya NaCl ve fosfat
tamponlu soliisyonlar (PBS) iceren akigkanlar ortaminda gerceklestirilir. Ancak kuru
kayma kosullarinda test yapilan caligmalarda vardir. Cizelge 4.1, asinma test

yontemlerinin avantaj ve dezavantajlarin1 6zetlemektedir [47].

31



Cizelge 4.1. Asinma test yontemlerinin avantaj ve dezavantajlari.

Test Avantajlar Dezanvantajlar
i‘;ﬁiﬁrﬁﬁey basmglan Cok kiictik temas orani: Bilyanin

temas yiizeyi, disk tizerindeki
kayma izine kiyasla kiigtiktiir.
Temas alani asinma ile genisler.
Bilyanin asinma hacmini belirlemek
zordur.

Bilya, bir pinden daha az yag
Bilya-Disk  siyirir.

Model, lineer siirtiinmeli

rulmana ve radyal stirtlinmeli

rulmana benzer.

Pini hizalamak zor. Pin, plaka
tizerinde tamamen dikey durmazsa,
kenar temasi olusur.

Bu nedenle ¢ok uzun bir alisma
stiresi gereklidir.

Pinin 6n kenar1 yaglayicinin yagini
alabilir.

Bu, tanimlanmis bir yaglama
durumunu imkansiz hale getirir.

Alismadan sonra, yiizey
basinci sabit kalir

Asimma hacmini ve asinma
oranini belirlemek kolaydir.
Model, lineer bir siirtiinmeli
yatagi yakindan simiile eder.

Pin-Disk

Model, yiiksek sicaklik,
yiiksek hiz ve yiiksek

Blok-Halka yiikleme basinci gibi ¢esitli
zorlu saha kosullarini simiile
edebilir.

4.4, ASINMANIN MiKTARININ OLCULMESI

Asinma miktar1 dogrudan veya dolayli nicelikler olarak belirtilebilir. Dolayli nicelikler
genellikle, makine 6miirlerinin teknik degerlendirmeleri ve uygulamali miihendislikte
kullanilir. Dogrudan nicelikler ise, asinan gévdenin kiitlesi, geometrik boyutlar1 veya
hacmindeki degisikligi belirtir [48]. Asinma miktari, kalinlik sensorleri veya mesafe
ile boyut, terazi kullanilarak agirlik, radyoaktif izleyiciler araciligiyla ise kiitle

Olgtimleriyle tahmin edilebilir [49].

4.4.1. Agirhk Kayb

Bir malzeme yiizeyindeki madde kaybi, asinmadan oOnce ve sonra tartilarak
belirlenebilir [48]. Agirlik dlgiimleri hassastir ve uygulanmasi kolaydir. Ancak uzun
stireli bir test sirasinda siirekli 6l¢tim igin pargalarin sokiilmesi zordur [49]. Kiitle

kayb1 agisindan asinma siirecinin siirekli olarak izlenmesi genellikle miimkiin degildir.
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Asimanin gelisimi hakkinda bilgi elde etmek igin (ve dolayisiyla aligma, asinma
oraninin kararlilig1 vb. arastirmak igin), kiitle kayb1 6l¢timii, belirli araliklarla testin
durdurulmasini ve triboelement(ler)in tartim i¢in ¢ikarilmasini gerektirir. Bu siirecte,
yeniden montaj sirasinda mikro temas geometrisinin degisme tehlikesi mevcuttur.
Mikrogeometrideki boyle bir degisiklik, asinma oranin1 etkileyebilir. Temas
bolgesinde toplanan birikintilerin bozulmasi1 da muhtemeldir ve siklikla kaldirilir.
Asinma oraninin gelisiminde Kritik bir donem goézden kagabilir ve numuneyi tartmak
icin teste ara verilmesi ilerlemeyi ve hatta asinmanin baskin mekanizmasini

degistirebilir.

Bu asinma o6l¢iimii yonteminin hassasiyeti nispeten diisiiktiir. Yontem yalnizca,
yaklasik 0,5 kg'dan daha agir olmayan bir test numunesi i¢in makul bir siire i¢cinde
Oonemli bir kiitle kaybina (tipik olarak en az 1 mg mertebesinde) ulasabilen yiiksek
asinma hizlari i¢in uygulanabilir. Suyun belirli polimerler tarafindan absorbe edilmesi
veya kayb1 veya yiiksek sicakliklarda metallerin oksidasyonu gibi diger nedenlerden
dolay1 6nemli kiitle degisimleri yasayan malzemeler i¢in, dlciilen kiitle degisimlerinin
gercekten tribolojik  siireclerle iligkili oldugundan ve diger olgulardan

kaynaklanmadigindan emin olmak i¢in dzel dikkat gosterilmelidir [48].

4.4.2. Boyut Degisimi

Asimmaya bagli dogrusal boyutlardaki degisiklikler, siirtlinme testleri sirasinda siklikla
cevrimigi (stirekli olarak) dl¢iiliir. Bu, testi yarida keserek 6l¢iim yapmaya gore daha
avantajlidir. Ciinkii, test sirasinda asinmanin siirekli gelisimi hakkinda ve oSlgiilen
dogrusal asinma oranindaki gegisler tespit edilerek, baskin asinma mekanizmasindaki
degisiklikler hakkinda daha sonra bilgi edinilebilir. Cogu durumda, iki elemanin
montaj diizenekleri arasindaki mesafedeki degisiklik ol¢iiliir. Bu, her iki elemanin
yalnizca dogrusal asinma katkilarinin toplamimin 6lgiilebildigi anlamina gelir. Bir
elemandan digerine malzeme aktarimi, yanhs yorumlamalara yol agabilir. Ornegin, bir
disk ylizeyi lizerinde siirekli olarak kayan bir bilya veya pin ile yapilan sik kullanilan
bir test diizeneginde, diskten bilyaya malzeme transferi, aralarindaki mesafeyi
degistirir. Diskin aginma miktar1 veya asinmanin transfer oranina bagli olarak, 6l¢iilen

mesafe azaltilabilir, ortadan kaldirilabilir veya artirilabilir. Bu durum, disk tizerindeki
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daha biiyiik aginma izinden, asinan malzemenin biiyiik bir kisminin bilya veya pin

tizerindeki daha kiiglik aginma alanina aktarilmasi durumunda meydana gelebilir [48].

4.4.3. Hacim Kaybi

Tribolojik testte malzemenin yogunlugu bilindiginde, numunenin hacim kaybi, kiitle
kaybindan elde edilebilir. Ancak, 6zellikle kaplanmis veya yiizeyi islenmis bir numune
s6z konusu oldugunda yogunlukta belirsizlik olabilir. Temel olarak hacim kaybi,
olgiilen boyutsal degisikliklerden de elde edilebilir [48]. Bircok durumda bu yontem,
numuneyi testten dnce ve sonra tartmaktan daha dogru olur. Boyutsal dlgiimler,
numunelerin s6kiilmesine ihtiya¢c duymaz. Ayrica, testler sirasinda genellikle dogrusal

olmayan davranis igin ilging olan aginma geligimi verirler [49].

Bilya-disk, pin-disk veya blok-halka geometrileri gibi testler i¢in bu, aginmanin
elemanlardan yalnizca birinde meydana geldigi iki sinirlayici durum igin 6zellikle
dogrudur. Ornegin, bilya-disk konfigiirasyonu ile ileri geri kayma testleri i¢in, asinma

hacmi icin nispeten basit denklemler ¢ikarilabilir.

Asinma izlerinin boyutlarindan asinma hacminin g¢evrimdis1 olarak belirlenmesi,
genellikle test sirasinda dogrusal boyutlardaki degisikligin ol¢limiiyle, cevrimigi

olarak belirlenmesinden daha dogrudur [48].

4.4.4. Diger Yontemler

Icten yanmali motorlarin galigmasi sirasinda, radyoaktif ¢ekirdek (veya radyoaktif
izleyici) teknikleri ile c¢ok kiiciik asmma miktarlart gercek zamanli olarak
belirlenebilir. Yalnizca ince bir tabaka aktive edildiginden, sadece temel radyasyon
Onlemleri gereklidir. Motorun c¢alismasi sirasinda aktive olan elemanlardan
kaynaklanan asinma kalintilari radyoaktiftir ve yag devresi igindeki bir filtreye taginir.
Filtreye yakin bir y 151n1 detektorii, radyasyon aktivitesini Olcer. Test siiresi ile bu
aktivitedeki artis, asinma miktari ile orantilidir. iki eleman (piston segmani ve silindir
gomlegi gibi) farkli alasim elementleri igeriyorsa, aktivasyon, bu elementlerin farkli

karakteristik enerjilere sahip y-1sinlar1 yayan radyoaktif izotoplarina yol acar. Bu
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durumda, yalnizca her ikisinin toplami degil, her bir triboelementin aginma miktari

cevrimigi olarak ayr1 ayr 6lgiilebilir [48].

4.5. BIYOMAZEMELERIN KOROZYON DAVRANISI

Korozyon, bir metalin oksit, hidroksit veya diger bilesiklerle siirekli olarak
bozunmasina neden olan, ¢evresiyle istenmeyen kimyasal bir reaksiyonudur [50].
Korozyon, genel olarak bir siv1 varliginda gergeklesen 1slak korozyon ve asindirici
gazlar nedeniyle olusan kuru korozyon olarak iki gruba ayrilabilir. Biyomalzemelerde

sadece 1slak korozyon gecerlidir [36].

Insan viicudundaki doku sivisi; su, ¢dziinmiis oksijen, proteinler, kloriir ve hidroksit
gibi ¢esitli iyonlar1 igermektedir. Sonug olarak, insan viicudu implantasyon igin
kullanilan metaller i¢in oldukga agresif bir ortam sunar [50]. Metalik malzemeler
miikemmel mekanik 6zelliklere sahip olmasina ragmen, viicut ortaminda fizyolojik
stvilarla temasta oldugu icin ciddi korozyon problemlerine sahip olabilir. Korozyon,
toksik metal iyonlarinin viicuda salinmasina ve implantlarin zayiflamasina neden olur
[41]. Metalik bir implant malzemesinin korozyon direnci, biyouyumlulugunun énemli
bir 6zelligidir [50]. Bu nedenle, korozyon direnci biyomedikal implantlar i¢in metal

se¢iminde birincil kriterdir [41].

Korozyonun siddeti ve hizi, 6ncelikle ortamin kimyasal yapisi olmak {izere sicaklik ve
gerilim seviyeleri gibi diger degiskenlere de baglidir. Korozyon birkag farkli sekilde
simiflandirilabilir. Bazilar1 metalik implantlarla digerlerinden daha fazla ilgilidir,

ancak Uriinler tasarlanirken tiim gesitlerin dikkate alinmas1 gerekir [36].

4.5.1. Korozyonun Siniflandirilmasi

4.5.1.1. Galvanik Korozyon

Galvanik korozyon veya ¢ift korozyon, iki farkli metal interstisyel s1vi veya serum gibi

iyonik iletken bir sivi ortamda fiziksel temas halinde oldugunda, elektrokimyasal

potansiyellerindeki farkliliklar nedeniyle ortaya ¢ikar. Bu iki metalin korozyonunda,
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digerinden daha az soylu olan metal anodik hale gelir ve homojen bir saldiriya ugrar.
Bu nedenle, asidik pH'ta herhangi bir farkli metal ciftinde galvanik korozyonun
meydana geldigini varsaymak giivenli bir yaklasim olabilir. Paslanmaz ¢elik bir plaka
ile temas halindeki Ti alasimli bir vida, Ti alasimli bir uyluk kokii ile temas halindeki
Co alasimli bir uyluk baslig1 gibi bir¢ok implant uygulamasinda, farkli malzemelerin

temasinin uygunsuz kullanimindan kaginilmalidir [11].

4.5.1.2. Catlak Korozyonu

Catlak korozyonu, bir plaka ile vida basi arasinda, tamamlanmamis yorulma ¢atlagi
gibi smirli bir alanda oksijen tilkenmesi nedeniyle olusan bolgesel bir korozyon
seklidir. Catlaktaki (derin ve dar bir catlak) elektrolitin statik akiskan olmayan
durumu, catlagin acik ucundan metalik iyonlarin bir konsantrasyon gradyanina yol
acmasi, catlak korozyonunu destekliyor gibi goriinmektedir. Bu ¢ok parcali i¢
sabitleme cihazlarinda siklikla gézlemlenir. Bu nedenle, bir implantin parcalar

arasindaki arayliziin uygun tasarimi genellikle ¢atlak korozyonunu ortadan kaldirabilir

[11].

4.5.1.3. Cukurcuk Korozyonu

Cukurcuk korozyonu, implant yilizeyinin kullanimindan kaynaklanan ¢izik, kalinti
veya hasarlar tarafindan baslatilan 6zel bir bolgesel korozyon durumudur. Cukurcuk,
bir malzemenin yiizeyinde, pasif filmin yapida kusurlu veya zayif oldugu yerlerde bazi
agresif iyonlarla etkilesime bagli olarak, kii¢iik bosluklarin/deliklerin olusumunu ifade
eder. Bu nedenle, gukurcukta catlak korozyonundaki gibi azaltilmis oksijen icerigi ve
statik kosullar yerine otokatalizin, énemli bir rol oynadigi goriilmektedir. Cukurlar
gerilim konsantrasyonu noktalari olusturur ve bu noktalar, gerilim korozyonu ¢atlagi
veya yorulma catlaklarinin olusmasina izin vererek yliksek gerilimli implantlarin
hasarina yol agacak kadar tehlikelidir. Cok pargali implantlarin temizligi ve dikkatli

kullanimi, bu korozyonun yayginligini azaltmistir [11].
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Homojen Korozyon Galvanik Korozyon Catlak Korozyonu
Cukurcuk Korozyonu Tanelerarasi Korozyon Secici Li¢

Erozyon Korozyonu Gerilim Catlagi Korozyonu Siirtiinme Korozyonu

Sekil 4.3. Korozyon gesitleri [51].

4.5.1.4. Taneler aras1 Korozyon

Taneler aras1 korozyon, bir alasimdaki safsizliklar ve kalintilar nedeniyle, tercihen
katilagma sirasinda taneler arasinda biriken bir galvanik korozyon seklidir. Bu
nedenle, tane ve tane smirmin tahminen farkl elektrokimyasal potansiyellere sahip
olmasi, korozif bir ortamda ¢atlak korozyonuna benzeyen taneler arasi bir saldirtya
neden olur. Paslanmaz c¢elikler, duyarlilik nedeniyle uygun sekilde 1sil igleme tabi
tutulmazsa taneler arasi korozyona egilimlidir. Alagimlarin kaynagi genellikle
bolgesel erime ve yeniden katilagtirma nedeniyle, islemin bicak kenar1 saldirisi olarak
adlandirilan bir varyantina yol agabilen, bir bilesimsel gradyani ile sonuglanir. Uygun

1s1l iglem bu tiir korozyonu 6nleyebilir veya azaltabilir [11].

4.5.1.5. Lig

Lig, bir alasimin bileseninin tanelerden segici olarak ¢oOziinmesidir. Bu, c¢esitli
nedenlerle olabilir: cihaz veya implant, bir bileseni secici olarak etkileyen bir ortama
daldirilabilir veya alasim iginde birden fazla faz bulunabilir. Bu fazlar, ayni bilesenlere
sahip olsalar da, farkli ¢coziinme 6zellikleriyle birlikte farkli nispi kompozisyonlar

gosterebilir. Hasta popiilasyonunun bir boliimiinde kanitlanmis nikele kars1 olumsuz
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tepkiler nedeniyle, li¢ genellikle nikel bazli alagimlar  biyomalzeme olarak

kullanildiginda bir endise kaynagidir [36].

4.5.1.6. Erozyon Korozyonu

Erozyon korozyonu, bir metal yiizey ile korozyona ugrayan ortam arasinda goreceli
hareket oldugunda, korozyon hasarindaki hizlanma olarak tanimlanir. Gergek
korozyon, daha once tarif edilen mekanizmalardan herhangi birini igerebilir. Ancak
goreceli hareket, korozyon tiriinleri veya koruyucu pasif tabakalar1 uzaklastirarak, yeni

metal yiizeyin saldiriya ugramasina neden olabilir [36].

4.5.1.7. Gerilim Korozyonu

Gerilim korozyonu, ¢ekme gerilimi altinda metallerin Kimyasal aktivitesindeki bir
artistan kaynaklanir. Ayni malzemenin gerilimli ve gerilimsiz bolgeleri arasinda,
elektrokimyasal bir potansiyel olusturularak, korozyon hizi homojen korozyon hizinin
iki ile li¢ katina ¢ikarilir. Yiik altindaki bir yapida kiiciik bir ¢atlak olusumu, gerilimi
yogunlastirdigindan, gerilim korozyonu implant kirigina yol acan hizla biiyliyen
catlaklar1 baslatma egilimindedir. Gerilim korozyonu c¢atlaklari, taneler arasinda
yayilir ve taneler arasi catlamaya kiyasla dallanmis bir yapiya sahiptir. Ornegin, kirtk
sabitleme plakalarindaki vida delikleri yiik altinda gerilim ytikselticileri olarak islev
gorecek ve cevresindeki daha diisiik gerilimi malzeme pahasina korozyona

ugrayacaktir [11].

4.5.1.8. Siirtiinme Korozyonu

Siirtiinme korozyonu, viicut ortamindaki yiik altindaki malzemeler, tekrarlanan kiigiik
goreceli ylizey hareketine maruz kaldiklarinda, temas alanlarinda meydana gelir.
Ornegin, titresimle indiiklenen géreceli hareketin (siirtinme) varliginda, pasiflestirici
oksit tabakasi, temiz, aktif metali korozif ortama maruz birakan surtiinme hareketi ile
kaldirilabilir. Boylece, siirtiinme hareketinin dogasina, bolgesel ¢ozelti kimyasina ve
metallerin mikroyapisina bagli olarak, herhangi bir metal kombinasyonu ile

hizlandirilmis korozyon meydana gelebilir. Siirtiinme korozyonun klinik sonucu,
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sadece implant hasarina yol acan ¢atlak baglangicinda 6nemli bir faktor olmasina degil,
aynt zamanda bitisik dokulardaki biiyiikk miktardaki korozyon {iriinlerine

dayanmaktadir [11].

4.5.2. Korozyon Davranisin1 Degerlendirme Yontemleri

Bir metalin sulu bir ¢ozelti i¢indeki korozyonu, metalin anodik oksidasyonunu ve
¢Ozeltiden gelen tiirlerin katodik indirgenmesini i¢eren elektrokimyasal bir igslemdir.
Genel olarak korozyon, homojen korozyon ve bolgesel korozyon olarak ikiye
ayrilabilir. Homojen korozyon igin korozyon hizi genellikle, belirli bir metalik
numunenin kalinligindaki yilda milimetre cinsinden azalma olarak ifade edilir.
Bolgesel korozyon icin, korozyon hizini toplam malzeme kaybi miktar1 olarak ifade
etmek c¢ok anlamli degildir. Amag, gukurcuk korozyonu veya gerilimli korozyon

catlamasi gibi bolgesel korozyon siireglerini tespit etmektir.

Bu tiir korozyon siireglerini izlemek igin ¢esitli teknikler bulunmaktadir. Bu teknikler,
elektrokimyasal ve elektrokimyasal olmayan teknikler olmak tiizere iki kategoriye
ayrilabilir. Mevcut korozyon izleme tekniklerine genel bir bakis Cizelge 4.2'de

verilmektedir [52].

Cizelge 4.2. Korozyon izleme tekniklerine genel bakis.

Elektrokimyasal Elektrokimyasal olmayan
Korozyon Potansiyeli Elektrik Diren¢ (ED) Probu
Redoks Potansiyeli Dogru Akim Potansiyel Diisiisii
Tafel Ekstrapolasyonu Alternatif Akim Potansiyel Diisiisii
Dogrusal Polarizasyon Direnci Alan Imza Yontemi
Elektroklmygs_al Empedans Temas Elektrik Direnci
Spektroskopisi
Harmonik Analiz ve Intermodiilasyon Akustik Emisyon
Bozulmasi
(13 1 29 :

EIg}(’[“roklmyasal Burun’’ (¢ok telli prob Ultrasonik muayene
sensorii)
flljrl;t)roklmyasal Giiriiltii (potansiyel ve Hidrojen Konsantrasyonu
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4.5.2.1. Elektrokimyasal Testler

Metalik malzemelerin korozyonu elektrokimyasal bir siirectir. Metalik korozyonu
anlamak ve tahmin etmek i¢in alan veya diger hizlandirilmis testlere alternatif bir
yaklasim, elektrokimyasal parametrelerin/testlerin kullanilmasidir. Elektrokimyasal
testler, genellikle bagka tiirlii elde edilmesi zor olan kinetik ve mekanik veriler
saglayarak diger test yontemlerini tamamlar. Elektrokimyasal testler, 6l¢cim yapilirken
uygulanan pertiirbasyon sinyalinin tipine bagli olarak genellikle dogru akim (DC) veya

alternatif akim (AC) yontemleri olarak gruplandirilir [53].

Anodik Polarizasyon Testleri

Korozyon ¢ogunlukla elektrokimyasal bir reaksiyon oldugundan, metallerin korozyon
davraniglar1 elektrokimyasal tekniklerle degerlendirilebilir. Polarizasyon testi yaygin
tekniklerden biridir. Anodik polarizasyon testlerinde, anodik asir1 gerilim uygulanarak
numunenin anodik reaksiyonu hizlandirilir ve akim tepkisi Olgiilir. Akim
yogunlugunun biiyiikliigli ve cukurlasma potansiyeli gibi elde edilen cesitli
parametrelere gore metallerin korozyon davranisi degerlendirilebilir. Uygulamada
anodik reaksiyon, bir potansiyostat araciligiyla anodik akim uygulanarak hizlandirilir.
Genellikle numunenin potansiyelinin sabit bir hizda tarandig1 bir potansiyodinamik
polarizasyon testi (dogrusal tarama voltametrisi) ger¢eklestirilir. Kararli duruma yakin
bir tepki elde etmek i¢in, potansiyelin tarama hizi miimkiin oldugu kadar yavas
olmalidir. Ote yandan, kararl bir yanit elde etmek igin potansiyostatik polarizasyon
testi Onerilir, ¢iinkii bu testte yanit, potansiyelin birka¢ dakika boyunca sabit tutuldugu

stire i¢inde kararli hale gelebilir [54].

Tafel Ekstrapolasyon Yontemi

Korozyon potansiyelindeki korozyon hizina karsilik gelen korozyon akim yogunlugu,
Tafel ekstrapolasyon yontemiyle elde edilebilir. Korozyon potansiyelinden £50 mV

kadar ayri olarak, akim yogunlugu (I), Butlar-Volmer denkleminden tiiretilen Tafel

denklemi (Denklem 4.1) tarafindan agiklanan asir1 potansiyeldeki artigla artar.
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n=a+blogl (4.1)

Burada; b, Tafel egimidir. Tafel egrisindeki diiz c¢izgilerin anodik ve katodik
polarizasyon egrileri lizerindeki kesisimi, korozyon akimi yogunluguna karsilik gelir.
Tafel egimi genellikle 0,05~0,23 araligindadir. Katodik akim katodik reaktanin
difiizyonu ile siirlandiginda, anodik Tafel ¢izgisi ile sinirlayict akim ¢izgisinin
kesisimi, korozyon akim1 yogunluguna karsilik gelir. Birkag¢ redoks reaksiyonu paralel
olarak gerceklestiginden, tipik anodik Tafel c¢izgisinin fizyolojik c¢ozeltilerdeki
alagimlarda siklikla goriillmedigine dikkat edilmelidir [54].

Dogrusal Polarizasyon Direnci Yontemi

Korozyon direncine karsilik gelen polarizasyon direnci (Rp), dogrusal polarizasyon
direnci yontemi ile elde edilir. Akim dogrusal olarak Esitlik 4.2 ile ifade edildigi gibi
Ekor £ 10 mV, 'un dar bir potansiyel bolgesindeki potansiyele baglidir, Stern-Geary

denklemi olarak adlandirilir.

lor = (me) (3) 7 = KR! = (4.2)

Burada; ba ve bc sirasiyla anodik ve katodik Tafel egimlerine karsilik gelir. K,
doniistim faktorii olarak adlandirilir ve polarizasyon egrisinin korozyon potansiyeli
(Ekor) etrafindaki egimi olan n/I, polarizasyon direncine karsilik gelir. Doniigiim
faktorli biliniyorsa, korozyon akim yogunlugu, lineer polarizasyonla elde edilen
polarizasyon direncine bagl olarak hesaplanabilir. Genel olarak doniisiim faktorii 0,02

V~0,05 V'dir [54].

Empedans Testi

Empedans testi, korozyon potansiyeli ¢evresinde 10 mV'den daha diisiik genlikte
alternatif bir potansiyel uygulanarak gerceklestirilir. Polarizasyon direnci, diisiik

frekanstaki (1 mHz~10 mHz civari) empedansa gore belirlenebilir. 10 mV'den daha

diisiik bir genlik, empedans davraniginin yerinde siirekli olarak dl¢lilmesini saglayan
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korozyon sistemini bozmaz. Empedansin frekans bagimliligini elde etmek igin
genellikle 1 mHz ila 1 MHz arasinda degisen genis bir frekans araliginda 6lgiim yapilir
[54].

Korozyon Potansiyelinin izlenmesi

Korozyon potansiyelindeki uzun vadeli degisiklik (agik devre potansiyeli), korozyon
sistemindeki bir degisikligi yansitir. Ciinkii korozyon potansiyelindeki degisiklik,
anodik ve katodik reaksiyonlardan biri veya her ikisindeki degisiklige baglidir.
Ormegin, korozyon potansiyelindeki bir artis, pasif bir filmin biiyiimesiyle anodik
reaksiyondaki bir azalmaya veya ¢6ziinmiis oksijendeki artigla katodik reaksiyondaki
bir artisa baglanabilir. Korozyon potansiyelindeki bir azalma ise, anodik reaksiyondaki
bir artisa veya katodik reaksiyondaki bir azalmaya baglanabilir. Bu nedenle, korozyon
potansiyelinin izlenmesi siklikla ger¢eklestirilir (ISO 16429, 2004; JIS T 6002). Test
soliisyonu igin genellikle tuz, fosfat tamponlu tuz, Ringer soliisyonu, kiiltiir ortamu,
serum ve yapay tiikiiriik kullanilir. Numunenin korozyon potansiyeli, yliksek giris
empedansh (10" Q~10%* Q) bir elektrometre veya bir potansiyostat kullanilarak bir

referans elektroda karsi izlenebilir [54].

4.5.2.2. Daldirma Testleri

Test soliisyonlarinda salinan metal iyonlarinin toplam miktari, gravimetrik analiz veya
daldirma testlerinde (¢6ziinme testleri) soliisyon analiziyle dl¢iiliir (ISO 10271; BS EN
1811; JIS T 0304). Test soliisyonu 6zenle se¢ildiginde, insan viicudundakine benzer
sonuclar elde edilebilir. Ornegin, alasim elementlerinin secici ¢dziinmesi, in-vitro
kosullarda yeniden {iretilebilir. Test soliisyonu olarak tuz, fosfat tamponlu tuz, Ringer
soliisyonu, kiiltlir ortami, serum ve yapay tiikiiriik kullanilir. Ayrica hizlandirilmis
testler igin 0,1 mol L laktik asit ve 0,1 mol L™* HCI soliisyonu kullamlir. Test
sicakligt 310 K'dir ve test siiresi (daldirma siiresi) 7 gilinden fazladir. Test
soliisyonunun pH'1 daldirmadan 6nce ve sonra kontrol edilmelidir. Coziinmiis metal
iyonlarimin konsantrasyonu, endiiktif eslesmis plazma (ICP), atomik absorpsiyon

spektrometresi ve benzeri yontemler kullanilarak olgtiliir [54].
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4.5.2.3. Diger Metotlar

Hastalara implante edilen veya test soliisyonlarina daldirilan  metalik
biyomalzemelerin gevresindeki ortam, korozyon morfolojisi ve korozyon iirtinlerinin
bilesiminden tahmin edilir. Korozyon morfolojisi, optik mikroskop ve taramali
elektron mikroskobu (SEM) kullanilarak, yiizey morfolojisinin gézlemlenmesiyle
belirlenir. Korozyon iiriinleri, elektron dagilim spektroskopisi (EDS), X-1sin1
fotoelektron spektroskopisi (XPS) (JIS T 0306), Auger elektron spektroskopisi (AES)

gibi yontemlerle nitelendirilir ve nicelendirilir.

Metalik dis malzemelerinde, kozmetik nedenlerle yiizeyin renginin degismesinden
(kararmasindan) kaginmak i¢in, bir kararma testi yapilir. Ayrica, dental altin alagimlari
ve glimiis alasimlari, yiyecek ve iceceklerde az miktarda ¢oziinen siilfit ile kolayca
kararir. Kararma testi, malzeme 3 giin boyunca 0,1 mol L™ sodyum siilfite daldirilarak
gerceklestirilir (ISO/TR 10271; JIS T 6002). Kararma derecesi, hazirlanan yiizey ile
karsilastirilarak ciplak gozle belirlenir. Metalik biyomalzemelerin yiizeyindeki
hiicrelerin varligi, yiizeydeki kimyasal ve/veya fiziksel ortami degistirebilir. Hiicre
kiiltiirii ortamlari altindaki elektrokimyasal 6l¢iimler, in-vivo korozyon reaksiyonlarini

degerlendirmek amaciyla onerilmistir.

Biyog6ziiniir metaller kan akis1 altinda implante edildiginde, kiitle difiizyonunun
desteklenmesiyle korozyonlarinin hizlanmasi beklenir. Kan akisinin etkisini simiile
etmek icin biyogdziniir metaller iizerinde yapilan elektrokimyasal Olgiimler ve
daldirma testleri igin akig hiicreleri veya donen disk elektrotlart onerilmistir. Test
sollisyonunun periyodik olarak degistirilmesi, viicut sivilarinin dolagimini simiile

etmenin bir baska yoludur [54].
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BOLUM 5

BiYOMAZEMELERIN KAPLANMASI

Metalik biyomalzemelerin yiizey kaplamalari, bir metalin insan viicudu tarafindan
daha iyi tolere edilebilmesini saglamak amaciyla gelistirilmis bir yontemdir. Kaplama
tabakasimin kimyasi veya biyokimyasi, kismi emilim kaginilmaz olsa bile, bulk
malzeme ile yalnizca yiizeysel olarak iligkilidir. Metalik biyomalzemelerin kaplama
dogast ve mekanizmalarimi daha iyi anlamak i¢in, dnce yiizeyi ve bulk malzemeyi
tanimlamak &nemlidir. Ideal olarak, yiizey modifikasyonu en distaki molekiiler
katmanla (~10-15 A) smirlandiriimalidir. Ancak uygulamada, homojenlik, dayanim ve
islevselligi saglamak i¢in daha kalin katmanlar (10-100 nm) kullanilir. Birgok Ti
implantta, TiO2 tabakasinin bozulmamis kalinligr 10 ile 100 nm arasinda degisir.
Ancak, kaplama ve bulk malzeme tanimi bazi1 durumlarda zorlasabilir ve literatiirde
kaplama kalinlig1 agisindan genis farkliliklar bildirilmektedir. 100 nm’den daha kalin
kaplamalar bulk malzeme olarak kabul edilirken, ~50 pm kalinhigindaki kalsiyum
fosfat birikimi ince bir kaplama olarak kabul edilir. Kaplama islemi, kaplanan altlik
ile uyumlu olmal1 ve islem sirasinda althigin zarar gsrmemesi saglanmalidir. Ornegin,
Ti ve alagimlar1 s6z konusu oldugunda, altligin yiiksek sicakliklara maruz birakilmasi,
malzemenin karakteristigini ve Ozelliklerini olumsuz yonde etkileyebilir. Ayrica,
kaplama islemi ylizeydeki arayiiz 6zelliklerini etkileyen safsizliklari getirmemelidir.
Sonug olarak, altlik-kaplama yapismasindaki basarisizlik genellikle herhangi bir
uygulama i¢in kabul edilemez. Ciinkii bu durum, kaplama tarafindan biyomalzemeye
verilen biyouyumluluk veya biyoislevsellik 6zelliklerinin belirgin basarisizligia ek

olarak, insan viicuduna kalint1 veya iyonlarin salinmasina neden olur [55].

Bazi harika 6zelliklere sahip metalik implantlara ragmen, zay1f biyoislevsellikleri ve
Ozellikle altta yatan hiicrelerle etkilesimleri nedeniyle, metalik biyomalzemelerin
kullanilmast zor olmaya devam etmektedir. Sonug¢ olarak, yiizey kimyasi, yiizey

puriizliiliigi, yiizey topografyasi ve ylizey 1slanabilirligini degistirerek implant arayii-
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ziinii (implant arayiizii terimi, implantin konak¢1 kemikle dogrudan temas eden yiizeyi
olarak tanimlanir) iyilestirmek i¢in metalik implant yiizeyinde farkl: tipte biyopolimer,

biyoseramik ve karbon bazli kaplama malzemeleri kullanilmaktadir.

5.1. TERMAL SPREY KAPLAMA ISLEMi ALANINDAKi TARIHSEL
GELISMELER

Termal sprey (TS) yontemi ile ilgili en eski kayitlar, Isvigreli bilim adami1 Max Ulrich
Schoop'un 1882-1889 tarihli patentlerinde bulunmustur. Bu patentler, yeniden
tasarlanmis bir oksiasetilen kaynak torcuna tel (Pb ve Sn) besleme teknigi hakkinda
bilgi verir. Torclar daha sonra, besleme stogu malzemelerini toz formunda almaya
uygun hale getirilmistir. 1908’de Schoop tarafindan daha iyi proses ve ekipman
kontrolii gibi bazi iyilestirmelerle; ¢elik, paslanmaz ¢elik ve Zn gibi daha fazla metali

puskiirtebilen elektrik ark sprey gelistirilmistir.

Ancak, II. Diinya Savasi1 sonrasi hizli endiistrilesme ile, bu islemler cogunlukla alttan
yukar1 yaklagimla tasarlandigi i¢in, korozyon sorunlariyla basa ¢ikmak icin yeterli
olamamistir. TS teknolojisi gelistirilerek, yaklasim yukari dogru saglam bir sekilde
ilerletilmigtir. 1920-1950 yillar1 arasinda TS’nin arkasindaki ana ilke yaklasimlari, toz
alev ve tel piiskiirtme idi. Birincil uygulamalar, kagit endiistrisindeki parcalarin
korozyon kontrolii ve geri kazanimiydi. Kazanlar i¢in yliksek sicaklikta korozyon
korumas1 amaciyla TS kaplamalarin ticari kullanimina iliskin ilk patent, 1937°de

Quinlan ve Grobel tarafindan tanitilmistir.

Sonu¢ olarak, 1950’lerde seramik oksitlerle ilgili uygulamalarda plazma akisi
olusturmak i¢in birincil gaz olarak Ar kullanan DC atmosferik plazma sprey (APS)
gelisimi kesfedilmistir. TS teknolojisindeki daha ileri gelismelerle birlikte, 1970-1980
yillar1 arasinda ugak motoru endiistrisinde pargalari/bilesenleri koruma ve performansi
artirmak icin bir aday haline gelmistir. 1980’lerin basinda, iki bilim insan1 Browning
ve Witfield, roket motoru teknolojisini kullanarak metal tozu piiskiirtmek i¢in yiiksek
hizli  oksi-yakit (HVOF) teknolojisini gelistirmislerdir. Ayrica Browning,
““Hypervelocity’’ (hiper hiz) etkisi kavramini benimseyerek, yiiksek hizli hava-yakit
(HVAF) sistemini gelistiren ilk kisidir [56].
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5.2. TERMAL SPREY KAPLAMA ISLEMi

Termal sprey, metalik veya metalik olmayan kaplamalari uygulamak i¢in kullanilan
bir grup kaplama islemi i¢in genel bir terimdir. Bu islemler; alev sprey, elektrik ark
sprey, soguk gaz sprey ve plazma ark sprey olarak dort ana kategoriye ayrilir. Kaplama
malzemesi (toz, tel veya cubuk seklinde) enerji kaynaklarn tarafindan isitilir ve
ardindan yiiksek bir hizla bir bilesen ylizeyine piskiirtiiliir; erimis veya yari erimis
hatta hafifce 1sitilmis (soguk sprey) parcaciklar olarak diizlesir, hizli katilasma veya
katt deformasyon gegirir ve ardisik ¢arpmalar sonucunda bir birikim olusturur.
Kaplamalar, splatlarin siirekli st tiste birikmesiyle olusturulur. Piiskiirtmede yogun
sogutma birincil 6neme sahiptir, ¢iinkil kaplama ve altlik icindeki sicaklik gradyanlari,
bireysel lamellerdeki (katman bagina piiskiirtiilen splat grubu) su verme gerilimleri ile
kaplamalarin kalint1 gerilimlerini ve amorf fazlarin olusumunu kontrol edecektir. Bu
nedenle, termal sprey bir kaplama lameler bir enine kesite sahip splat katmanlarindan
(katilagmis damlaciklar) olusur. Sprey kaplamalarin mukavemeti biiyiik oOlgiide,
katilagsmis damlaciklarin veya splatlarin olusum siirecinden kaynaklanan gozeneklilik
ve lameller aras1 kuvvet gibi 6zelliklere baglidir. Bu 6zellikler, altlik tizerindeki splat
stirecinden kaynaklanir ve bu nedenle kaplamalarin 6zellikleri, parcaciklarin carpma
anindaki sicakligi ve hizi ile yakindan iligkilidir [57]. Termal sprey kaplama isleminin

sematik bir gosterimi Sekil 5.1°de verilmektedir.

Althk
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Kaplama

Sekil 5.1. Termal sprey kaplama islemi [58].

Kaplama olusumu, besleme stogu malzemesinin genellikle farkli kimyasal bilesimli,

farkli fazlara sahip, pargacik boyutlari dagilimli bir toz olmasi nedeniyle, homojen
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olmayan bir mikroyap1 vermektedir. Ayni sekilde besleme stogu malzemesi bir tel ise,
telin ucunda olusan pargaciklar farkli boyutlara sahip olacaktir. Bu, altliga
ulastiklarinda farkli parcacik sicakliklarina ve hizlarina yol agar, dolayisiyla farkli
fiziksel durumlar (yani erimis, yar1 erimis veya kati) ortaya ¢ikar. Bu nedenle nihai
mikroyapi, farkli boyutlardaki pargaciklarin kotii bir sekilde sabitlenmesi, gaz
stkismasi, farkli boyut ve faz mikroyapilarina sahip splatlar, yeni fazlar (yani oksitler)
ve gerilim birikiminden kaynaklanan catlaklardan dolay1 bosluklar (gozeneklilik)
igerir. Ayrica, termal sprey kaplamalarin lameler yapisi, kaplama mikroyapisinin

yonliligiinden dolay1 anizotropik 6zelliklere sahip olacaktir.

Kaplama malzemeleri genellikle, yiiksek sicaklikta (erime noktasina yakin)
ayrigmayan herhangi bir malzemedir. Dogru TS teknigi ve sprey parametreleri
secilerek, hemen hemen tiim malzeme tiirleri; polimer, metal ve seramikler (ve
kombinasyonlar1) termal olarak piiskiirtiilebilir [59]. Ancak, HA gibi erimeden once
bozunma gosteren veya grafit gibi sublime olan malzemeleri islerken, toz hazirlama
ve sprey parametrelerinin se¢imi ile ilgili 6zel onlemler alinmalidir [57]. Yakin
zamana kadar, atmosferik sprey sirasinda siiblimlesme/ayrisma 6zellikleri nedeniyle
erime noktast olmayan seramikler (6rnegin, silisyum karbiir ve silisyum nitriir) i¢in
her zaman bir sinirlama olmustur. TS i¢in seramik tozunun korunmasina yonelik yeni
bir teknolojinin gelistirilmesiyle, bu sinirlama yakin zamanda asilmistir. Bu teknoloji,
her bir seramik parcacigini 1stya karsi bariyer gérevi géren bir nano tabaka malzeme
ile koruyarak, ergime noktasi olmayan seramiklerin piiskiirtilmesine olanak saglar.
Spesifik uygulamalar icin uygun malzemeleri segcmek kolay bir is degildir ve

uygulamada uzmanlik ve malzeme bilgisi gerektirir [59].

5.3. TERMAL SPREY KAPLAMALARIN OZELLIKLERI

5.3.1. Mekanik ozellikler

Termal sprey kaplamalar, yiiksek sertlik, diisiik siirtiinme, yiiksek siineklik gibi iyi
mekanik ozellikler gerektiren birgok uygulamada yaygin olarak kullanilmaktadir.
Ornegin kaplama sertligi; elde edilen kaplamanin mikroyapisi, gozenekliligi, faz

yapist ve kaplamadaki kalinti gerilim seviyesine bagli olarak onemli o&lglide
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degisebilir. Genellikle en yiiksek sertlik degerleri, aynt anda yogun kaplama yapilari
olusturan yiiksek hizli kaplama islemleri ile elde edilir. Sert metal kaplamalarda,

kalint1 karbiir miktar1 en yiiksek seviyededir [60].

5.3.2. Korozyon Ozellikleri

Termal sprey kaplamalarin korozyon Ozelliklerini etkileyen birkag faktor oldugu
bilinmektedir. Kaplama malzemesi bilesimi en etkili faktorlerden biridir; ancak ¢ogu
durumda termal sprey kaplamalarin korozyon ozelliklerinin, karsilik gelen bulk
malzemeninkilere esit olmadigi kabul edilmektedir. Bunun temel nedeni, bulk
malzeme ile kaplama mikroyapisi arasindaki farkliliklardir. Sprey kaplamalar
cogunlukla, altlik malzemesi veya kaplama malzemesinin korozyonuna yol agabilen
gozeneklilik igerir. Homojen olmayan bilesim ve faz yapist genellikle, kaplama i¢inde
catlak korozyon egilimi ve secici korozyona yol agacaktir. Heterojen mikroyapi,
ozellikle belirli fazlarin segici korozyonu, hassaslagma, galvanik korozyon ve benzeri
durumlara neden olur. Kaplama gozenekliligi genellikle goézenekler ve gatlaklarin
varligiyla, i¢ catlak korozyonu, yogun kloriir iyonlar, diisiik pH, altlik/ara yiizey
korozyonu ve nihayetinde tiim kaplamanin altliktan delaminasyonuna yol acacaktir.
Acik gozenekliligin kapatilmasi, elektrolitin kaplama yapist ve altlik/kaplama
araylizine niifuz etmesini Onleyebilir; bdylece olasi korozyon saldirilarina karsi
koruma saglayabilir. Yumusak celik veya dokme demir altliklar tizerindeki seramik
kaplamalar genellikle korozyona dayanikli bag katmanlari (6rnegin, Ni20Cr) ile
donatilir [60].

5.3.3. Asinma Ozellikleri

Malzemelerin asinmasi, birkag farkli asinma olgusu ve mekanizmasini igerir. Genel
asima tiirleri; abrasif, adesif, erozyon, siirtiinme, korozyon, kavitasyon asinmasi ve
benzerleridir. Termal sprey teknolojisinin ¢ok yonliiligii ve mevcut ¢ok cesitli
kaplama malzemeleri nedeniyle, bu teknoloji asinma problemlerinin ekonomik ve
etkili bir sekilde iistesinden gelinmesi igin baslica adaylardan biridir. Sert kaplamalar
(6rnegin, sert metal benzeri kaplamalar ve oksitler), yumusak kati yaglama

kaplamalari (6rnegin, CuSn, Cu alagimlari ve Sn alagimlari) ile sert ve kaygan metalik
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kaplamalar (6rnegin, Mo) gibi farkli 6zellik ve karakteristiklere sahip birkag kaplama
cesidi mevcuttur [60].

5.3.4. Biyomedikal Ozellikler

Ti ve HA gibi bazi termal sprey kaplama malzemeleri, sirasiyla biyoinertlik ve
biyoaktivite 6zelliklerine sahiptir. Ti kaplamalar1 genellikle, gozenekli bir sekilde
biriktirilir, bdylece organik dokunun gesitli implantlarin yiizeyine niifuz etmesine izin
verilir. Benzer davranis, termal sprey teknikleriyle 6rnegin plazma sprey kaplanan HA

kaplamalarda, biyoaktivite ile birlikte goriliir [60].

5.4. PLAZMA SPREY KAPLAMA iSLEMI

Plazma sprey, iyonize bir gaz veya gaz karisimi kullanilarak, bir besleme stogu
malzemesinin puskiirtiillmesi islemidir. Gazlar1 iyonize etmek ve besleme stogu
malzemesini altlik yiizeyine dogru yonlendirmek amaciyla kullanilan termal plazma
veya plazma arklarimi itiretmek igin, elektriksel alanlar kullanilir. Plazma sprey
tabancasindaki plazma torcu, bir anot (bakir veya grafit) ve bir katot (toryumlu
tungsten) elektrottan olusur. Anot ve katot arasinda olusturulan elektrik ark desarji, bir
jet olusturarak atmosferde yayilan gazi (veya gaz karisimini) iyonize eder. Besleme

stogu malzemesi (toz) jete enjekte edilir, hizlandirilir ve altiga dogru yonlendirilir.

Ana islem parametreleri, 60-130 mm araligindaki piskiirtme mesafesi, agik
atmosferde sprey (APS), kontrollii atmosferde sprey (LPPS) veya vakumda sprey
(VPS) ve 20-90 mm araligindaki toz besleme stogu boyutlaridir. Kaplamada kalinti
gerilimleri 6nlemek i¢in, seramik malzemeler piiskiirtiiliirken, altlik sicaklig1 digiik
(100-200°C) tutulmalidir. Kaplama yogunlugunun iyilestirilmesi i¢in, kaplama sonrasi
tavlama ve lazer islemi uygulanabilir [59]. Plazma sprey kaplama isleminin sematik

bir gosterimi Sekil 5.2°de verilmistir.
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Anot (+)

Katot (-)

Sekil 5.2. Plazma sprey kaplama islemi [61].

5.4.1. islem Parametreleri

Plazma sprey kaplamalarin kalitesi, 50°ye yakin islem parametresi tarafindan kontrol
edilir. Bu parametreler, piiskiirtme isleminin gesitli bilesenleriyle ilgilidir. Baslica
bilesenler; toz, toz enjektorii, plazma tabancasi, plazma alevi ve altliktir. Plazma sprey

kaplamalarim islem parametreleri Sekil 5.3’te gosterilmektedir.

Toz
Tasryict gaz Toz morfolojisi

¥ Toz bilesimi

i Tane boyutu dagilmm

o Plarma akasmndaki bekleme siiresi

'5% _________ N Plazma akist ——»

im __________________
Gaz bilesimi

Bagl hareket Sicakdlc Yiizey plrtziilagi
Plazma piiskiirtme Hiz Parcacik suverme

Kalnt gerilme

Sekil 5.3. Plazma sprey kaplamalarin islem parametreleri.

Plazma sprey kaplamlarin islem parametreleri, birincil ve ikincil parametreler olarak
ayrilabilir. Birincil parametreler, dogrudan kullanici tarafindan kontrol edilebilen
parametrelerdir. Ikincil parametreler ise, dogrudan kontrol edilemeyen ve birincil

parametrelere bagli olan parametrelerdir. Cesitli ekonomik (zaman gereksinimleri
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gibi) ve teorik nedenler (parametreler arasindaki bagimlilik gibi) sebebiyle, olasi tiim
parametre varyasyonlarini kontrol etmek miimkiin degildir. Aslinda, genellikle sadece
8-12 parametre 6nceden belirlenen seviyelerde kontrol edilir. Plazma sprey kaplama

islemindeki en 6nemli birincil ve ikincil parametreler Cizelge 5.1°de listelenmistir.

Cizelge 5.1. Plazma sprey kaplama islemindeki birincil ve ikincil parametreler.

Birincil Parametreler Ikincil Parametre

Toz Pargacik Morfolojisi Plazma Alevi Sicakligi
Toz Pargacik Bilesimi Plazma Alevi Hiz1

Toz Enjeksiyon Agisi Plazma Alevinde Bekleme Siiresi
Plazma Olusturucu Gaz Parcacik Hizi

Plazma Olusturucu Gaz Akis Hizi  Parcacik Erimesi

Akim Altlik Sicaklig

Giig Pargacik Sogutma Hiz1
Tasiyic1 Gaz Kalint1 Gerilim Gelisimi
Tastyic1 Gaz Debisi Kaplama Kalinlig1
Sprey Mesafesi

Altlik Malzemesi

Altlik Yiizey Ozellikleri

Altlik On Isitmasi

Doniis Hizi

Plazma Tabancasinin Gegis Sayisi

Islem parametrelerinin etkilerini anlamak, piiskiirtiilen pargaciklarin termal gegmisini

anlamak i¢in gereklidir [62].

Plazma sprey kaplamalardan beklenen kalite, amaglanan uygulamaya baglidir. Ancak
genellikle yiiksek yogunluk, uyumluluk ve kaplama tabakasi ile altligin yapigsmasi arzu
edilir. Plazma sprey kaplamalarin kalitesi, parcaciklarin bir altliga carptiklart duruma
baglidir. Carpisma anindaki pargacik durumu; pargacik sicakligi, hizi, viskozitesi,
yogunlugu ve altlik ile 1s1 ve kinetik enerji aligverisi tarafindan belirlenir. Eger QI
kaplama kalitesini temsil ediyorsa, QI'yi etkileyen en onemli faktorler asagidaki
denklemle [5.1] 6zetlenebilir [63]:

Ql =1 (Pp, Tp, Vp, Aa, As) (5.1)
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Burada; Pp, tozun 6zellikleri; Tp, pargacik sicakligi; Vp, pargacik hizi; Aa, ¢evre etkisi
ve As, althigin etkisini ifade eder.

5.4.2. Kaplamanin Yapisi

5.4.2.1. Splatlar

Erimis pargacigin biriktirilmesi ve katilasmasi sirasinda “splat” ad1 verilen lameler bir
yapi olusur. Pankek seklindeki bu splatlar, plazma sprey kaplamalarin yap1 taslaridir.
Plazma sprey kaplamalarin termal, mekanik ve elektriksel Ozellikleri splatlarin
morfolojisi ve diizenine baglidir. Plazma sprey kaplamalarda, disk, pargali ve parmak
(sigramis) seklinde olmak tizere yaygin olarak gézlemlenen ii¢ temel splat sekli vardir
(Sekil 5.4). Kaplama yapisindaki disk seklindeki splatlar, altlik ile daha iyi temas
saglayarak yapismayi artirir ve gozenekliligi azaltir. Parcali ve parmak seklindeki
splatlar ise gozeneklilik ve delaminasyon olasiligini artirir. Toz 6zellikleri (kimyasal
yap1, morfoloji, yap1), plazma torc tasarimi (nozul ¢api, toz enjeksiyon konumu,
enjeksiyon agisi), ark akimi, ark voltaji, pliskiirtme mesafesi, toz besleme hizi, tasiyici
akis hiz1 ve althk ©n 1sitma sicakligi, splat morfolojisini etkileyen islem
parametreleridir. Kaplama performansini artirmak igin, plazma islem parametreleri

optimize edilmelidir.

Disk seklinde splat Parmak seklinde splat Parcah splat

Sekil 5.4. Splat morfolojileri [64].

5.4.2.2. Gozeneklilik

Plazma sprey ile neredeyse teorik yogunluklara sahip metal kaplamalar elde
edilebilirken, plazma sprey seramik kaplamalarin gézenekliligi genellikle %3 ile %20
arasinda degismektedir. Termal bariyer kaplamalarin termal iletkenligini azaltmak,

asinmaya direngli baz1 kaplamalarda yaglayicilari tutan bir rezervuar gérevi gormek
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veya kemik hiicrelerinin biyoseramik kaplamalara dogru biiylimesini arttirmak gibi
bazi durumlarda yiliksek gozeneklilik avantajli olsa da ¢ogu uygulamada asinma
direnci artan gézeneklilik ile onemli 6l¢iide azalir. Bu nedenle, kaplama performansini

en list diizeye ¢ikarmak i¢in gdzeneklilik siki bir sekilde kontrol edilmelidir [65].

5.4.2.3. Oksit Dizileri

Metalik kaplamalardaki oksit kalintilar1 (diziler), genellikle kaplama enine kesitinde
althiga paralel diziler halinde goériinen koyu renkli uzun fazlar olarak belirir. Sicak
parcaciklarin g¢evrelerindeki ortamla, genellikle havayla etkilesimi, pargacik
ylizeylerinde oksit ve/veya nitriir filmlere yol agar. Daha uzun bekleme siireleri ve
daha yiiksek parcacik sicakliklari, parcaciklar {izerindeki oksit veya nitriir
tabakalarinin kalinligini artirarak, kaplama i¢inde daha yiiksek konsantrasyonlarda
oksit dizileri iiretir. Parcaciklar ¢carpma aninda yayildikca, yiizey filmleri metalin

akistyla kirilir ve damlaciklar splata katilagtiginda birikintiye dahil olur.

Oksitlerin 1000 DPH’yi asan sertliklere sahip olmasi nedeniyle, oksit kalintilarinin
kaplamanin sertligine katkida bulundugu tespit edilmistir. Bu nedenle, metal ve metal
oksitlerin kompozit karisimi, metal kaplamadan daha yiiksek bir sertlige sahip olur.
Bu artan sertlik, oksitler kolayca kirilabildigi i¢in kirilgan kaplamalara yol agabilir.
Eger oksitler ¢cok yogunsa, kaplamanin baglanma kuvvetinin azalmasina yol agarak,
splat-splat birlesmesine engel olabilir. Oksit veya nitriir kalintilarinin genellikle
kaplama 6zelliklerine zarar verdigi diistintliir. Ancak, bazi uygulamalarda, asinma
dayanimini artirabildikleri veya termal iletkenligi azaltabildikleri igin oksit kalintilari
istenmektedir [66].

5.4.3. Plazma Piiskiirtme Uygulama Alanlar

+ Uretilen termal kaplama, asinma, erozyon, kazinma ve yapisma gibi bozunma
mekanizmalarina karsi direngli olmasi nedeniyle, bir¢ok endiistride tercih
edilmektedir.

* Bu teknik, islem sirasinda siirtinmeyi kontrol etmesi nedeniyle, tekstil

endiistrilerinde ¢ok asindirici sentetik elyafi islemek i¢in kullanilmaktadir.
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Uretilen kaplamalar, korozyona karsi direngli oldugundan, gemi insasi ve
kopriilerde kullanilabilmektedir.

Kaplamanin katkili dogasindan dolayr asinmis pargalarin onarilmasinda
kullanilabilir.

Plazma sprey ile tiretilen kismen kararli hale getirilmis zirkonya kaplamalar, gaz
tiirbini yanma odalarinda, kapak ve kanatlarda, i¢ten yanmali silindirlerde ve
valflerde etkinligi artirmak ve metal sicakliklarini veya sogutma ihtiyacini
azaltmak icin kullanilir.

Bu teknik, roket nozullar1 gibi serbest bilesenlerin kaplanmasi i¢in kullanilir.
Plazma sprey, metalik cerrahi implantlarda kemik ile uyumlu katmanlar
birbirine baglamak icin, HA gibi biyoaktif seramiklerde yaygin olarak
kullanilmaktadir.

Plazma sprey islemi, tozlarda ¢ok ¢esitli modifikasyonlar sunar [67].
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BOLUM 6

DENEYSEL CALISMALAR

6.1. MALZEME BILESiMi VE NUMUNE HAZIRLAMA

Deneysel ¢alismalarda kullanilan 316L paslanmaz ¢elik alasimi toz metaliirjisiyle

tiretilmis olup, alasimin kimyasal bilesimi Cizelge 6.1°de verilmektedir.

Cizelge 6.1. 316 L Paslanmaz ¢elik alagimlarinin kimyasal bilesimi.

Kimyasal Bilesim (% Agirhik)
Element Cr Ni Mn Mo Si C Fe
Agirlikca (%) 17 12 2 2 1 0,03 kalan

Kimyasal bilesime gore agirlik¢a oranlar tespit edilen elementler yiiksek hassasiyetli
bir terazide (1/10000 g) tek tek tartilarak mekanik alasimlama asamasina hazir hale

getirilmistir.

6.2. MEKANIK ALASIMLAMA

Yaygin olarak kullanilan bir toz metaliirjisi yontemi olan mekanik alagimlama islemi,
Sekil 6.1°de goriilen 225 ml kapasiteli Fritsch Pulverisette tek 6glitme hiicreli planeter

tipi mekanik alagimlama cihazinda gerceklestirilmistir.

Cizelge 6.2’de mekanik alagimlamada uygulanan ¢aligma parametreleri verilmistir.
Mekanik alasimlama islemlerinde 8 mm ¢apinda yaklasik 2 g agirhiginda 200 adet
paslanmaz celik bilya, 1/10 toz/bilya orani, %50 kap doluluk orani, 400 rpm mekanik

alagimlama hiz1 kullanilmstir.
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Sekil 6.1. Mekanik alasimlama cihazi.

Ogiitme sirasinda tozlarm topaklanmasimi 6nlemek igin, dgiitme oncesi toz bilya
karisimima %1 etanol eklenmistir. Farklt mekanik alasimlama siireleri kullanilarak
yapilan Ogiitme islemi sonrasinda, toz boyut analizleriyle ideal Ogiitme siireleri
belirlenmistir. Elde edilen sonuglara gore, kaplama islemi igin iiretilen numunelerde

120 dk ogiitme siiresi tercih edilmistir.

Cizelge 6.2. Mekanik alagimlamada uygulanan ¢alisma parametreleri.

Toz/Bilya Orani Mekanik alasimlama Hizi (rpm) Ogﬁtme Siiresi
15 dk
30 dk
1/10 400 60 dk
120 dk

6.3. TOZ BOYUT ANALIZLERi

Farkli mekanik 6glitme siirelerinde mekanik alagimlama yapilan 316L paslanmaz ¢elik
alasimi  tozlarmin boyut analizleri, Bartin Universitesi Merkezi Arastirma
Laboratuvar1 bilinyesindeki Malvern marka Mastersizer 3000 model partikiil 6l¢iim

cithazinda yapilmistir.
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6.4. SOGUK PRESLEME

Mekanik alasimlama yapilan tozlarin presleme islemi, Karabiik Universitesi,
Teknoloji  Fakiiltesi Imalat Miihendisligi Dokiim Laboratuvari’nda bulunan
Hidroliksan marka pres ile gerceklestirilmistir. Tozlarin kaliba yapigsmasini
engellemek i¢in, presleme oncesi Sekil 6.2(a)’da goriilen kalip duvarlarina bir firga
yardimiyla ¢inko stearat siiriilmiistiir. Daha sonra Sekil 6.2(b)’de verilen preste 800

MPa basing uygulanarak, @12x5 mm boyutlarinda soguk presleme yapilmistir.

a)

Sekil 6.2. Numunelerin sekillendirilmesinde kullanilan a) metal kalip b) hidrolik pres.

6.5. SINTERLEME

Kaplama oncesi ideal mekanik alagimlama siiresinin belirlendigi ilk asamadaki
calismalar igin, Soguk preslenmis 316L paslanmaz ¢elik numuneler, Karabiik
Universitesi Teknoloji Fakiiltesi imalat Miihendisligi biinyesindeki vakumlu 1s1l islem
firninda (Sekil 6.3(a)) sinterlenmistir. Sinterleme islemi 1300°C sicaklikta, 10

milibar basing altinda, 2 saat siirede gergeklestirilmistir.
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Sekil 6.3. a) Sinterleme islemlerinin yapildig1 a) vakumlu b) gaz altinda calisan 1s1l
islem firinmin goriintiisi.

Kaplama islemleri i¢in ise soguk preslenmis 316L paslanmaz g¢elik numuneler
Karabiik Universitesi Teknoloji Fakiiltesi Imalat Miihendisligi biinyesindeki 1s1l islem
firminda 1250 °C sicaklikta, %10 hidrojenli azot gaz1 altinda 2 saat sinterlenmistir.
Sinterleme islemi sirasinda oksitlenmeyi 6nlemek igin numuneler bor nitriir sprey ile
boyanmuistir. Ayrica yine oksitlenmeyi 6nlemek amaciyla numuneler 1s1l islem firinina

iclerine aliiminyum kopiik konulmus seramik kayiklar ile yerlestirilmistir.

6.6. METALOGRAFIK ISLEMLER

Sinterlenen numuneler yogunluk ve sertlik 6lgiimleri, asinma ve korozyon testleri
oncesinde yiizeylerinin temizlenmesi i¢in metalografik islemlerden (zimpara ve

parlatma) gecirilmistir.

6.7. YOGUNLUK OLCUMU

Yogunluk 6l¢iimleri, Karabiik Universitesi Teknoloji Fakiiltesi Imalat Miihendisligi
bilinyesindeki PRECISA XB200 h marka, maksimum 220 g agirlik 6lgebilen 1/10000
g hassasiyetli yogunluk 6l¢iim cihazinda, Arsimet prensibine gore yapilmistir. Her
oglitme siiresinden 6 adet numunenin yogunluk Ol¢limleri yapilarak hesaplanan

ortalama yogunluk degerleri Sekil 7.4’te verilmistir.
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6.8. SERTLIiK OLCUMLERI

Sertlik &l¢iimleri (HV 0.1), Karabiik Universitesi Teknoloji Fakiiltesi imalat
Miihendisligi blinyesindeki Shimadzu marka mikro sertlik 6l¢iim cihazi (Sekil 6.4(a))
ve Karabiik Universitesi Demir Celik Enstitiisii MARGEM Laboratuvari’nda bulunan
QNESS Q10 A+ marka mikro sertlik Olglim cihazinda (Sekil 6.4(b))
gerceklestirilmistir. Numunelerin farkli bolgelerinden olgtimler alinarak ortalama

sertlik degerleri hesaplanmustir.

b)

Sekil 6.4. Vickers sertlik cihazlari.

6.9. ASINMA TESTLERI

Asmma testleri, ASTM: G99-05 standartlarina uygun olarak, Karabiik Universitesi
Teknoloji Fakiiltesi Imalat Miihendisligi biinyesindeki standart pin-on disk tipi asinma
cihazinda gergeklestirilmistir. Testler, yapay viicut sivisi ortaminda 37°C (£0,1)
sicaklik, 1 ms™ kayma hizi ve dort farkli (400-800-1200-1600 m) kayma mesafesinde
yapilmistir. Kaplama 6ncesi numunelerin aginma testleri dort farkl ytik (10-20-30-40
N), kaplamasi sonrasi numunelerin asinma testleri ise tek yik (5 N) altinda
gerceklestirilmistir. Asinma testlerinde kullanilan yapay viicut sivisinin kimyasal

kompozisyonu, Cizelge 6.3’te verilmistir.

59



Cizelge 6.3. pH 7,25, 1 L i¢in yapay viicut stvisinin hazirlanmasi [1].

Reaktif Miktar
NaCl 7,996 g
NaHCO3 0,350 g
KCI 0,224 g

K2HPO4. 3H20 0,228 ¢

MgCl2. 6H20 0,305 g

1 kmol/m*HCL  40cm?®

CaClz 0,278 g

Na2S04 0,071 ml
(CH20H)sCNH2 6,057

1 kmol/m3*HCL  pH 7,4 i¢in yeteri kadar

Test sonuglarinin giivenilirligini artirmak amaciyla, kaplama 6ncesinde her 6giitme
stiresinden, kaplama sonrasinda ise her kaplama malzemesinden tiger adet numune
asindirilmigtir. Asinma testlerinden sonra numuneler, 100°C firinda 10-15 dk
kurutularak, hassas terazide (1/10000 g) agirlik kayiplari belirlenmistir. Yapay viicut
stvist ortaminda yapilan asinma testleri Oncesi ve sonrasinda asinmis disk yiizeyleri
taglanip, alkol ile temizlenerek asmmma izleri giderilmistir.  Asinma testleri
tamamlandiktan sonra, asinma yiizeylerinin SEM ve EDS analizleri yapilarak, yiizey

plriizliligii degerleri 6l¢tilmiistir.

6.10. KOROZYON TESTLERIi

Korozyon testleri, Karabiikk Universitesi Demir Celik Enstitiisi  MARGEM
Laboratuvari’nda bulunan bilgisayar kontrollii Parstat 4000 potansiyostat/galvanostat
test cihazinda gergeklestirilmistir. In-vitro ortam kosullarinda gergeklestirilen testlerde
potansiyodinamik polarizasyon teknigi kullanilmistir. Testlerin gercgeklestirildigi
yapay viicut sivisi kimyasal bilesimi, Cizelge 6.3’te verilmigtir. Test siiresince
sicakligr 37°C (+0,1)’de sabit tutmak icin korozyon hiicresi 1sitic1 bir tabla {izerine
yerlestirilmistir. Numuneler, agik devre potansiyeline (OCP) ulasilana kadar 20 dk
bekletilmistir. Polarizasyon 6l¢timleri Ag-AgCl referans elektrot, bir platin levha (Pt)
ve karsit elektrot (CE) kullanilarak ti¢ elektrotlu sistemle gerceklestirilmistir. £0,5 V
tarama araliginda, 1,5 mV/s tarama hizi uygulanarak bir dongiisel polarizasyon
Ol¢timii yapilmistir. Elde edilen verilerle ¢izilen tafel egrileri iizerinden korozyon

potansiyeli (Exor), korozyon akim yogunlugu (Ikor) ve korozyon hizi degerleri, ASTM-
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G102 standardina gore belirlenmistir.  Elektrokimyasal korozyon testleri

tamamlandiktan sonra, korozif ylizeyler SEM ve EDS analizleri ile incelenmistir.

Sekil 6.5. Korozyon 6l¢iim cihazinin goriintiisti.

6.11. YUZEY KAPLAMA iSLEMLERI

Yiizey kaplama islemleri, Medkap Medikal Protez Yiizey Islemleri firmasinda
ISO14922 standartlarina uygun olarak gerceklestirilmistir. Kaplama oncesinde,
kaplama malzemesinin yiizeye tutunmasini artirmak amaciyla kumlama agsamasindan
gecirilen numuneler, plazma termal sprey kaplama yontemiyle Titanyum (Ti),
Hidroksiapatit (HA) ve Ti+HA tozlan ile kaplanmistir. Kaplama malzemelerinin

karakteristikleri ve kaplama parametreleri sirasiyla Cizelge 6.4 ve Cizelge 6.5°te

verilmistir.
Cizelge 6.4. Ti ve HA toz karakteristikleri.
Ti Kimyasal Bilesimi HA
(Yo Agirhk) (Ca/P) molar oram
C N Fe Ti H O 166
0,02 001 0,07 Denge 0,01 0,13 '
Ti toz boyutu HA toz boyutu
175 um 68,6 um

Plazma sprey islemi sonrasi kaplama kalinliklart CEM DT-156 kaplama kalinlig1 test

cihazinda Olgiilmiistiir.
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Cizelge 6.5. Plazma sprey kaplama parametreleri.

Ark akimi 450 A
Ark gerilimi 40V
Toz akis hizi 2 dev/dk

Piiskiirtme mesafesi 150 mm
Plazma ark gaz1 (Ar) 1,8 PSI
Tasiyic1 gaz (Ar) 25 PSI
Noziil i¢ ¢cap1 8 mm
Kaplama kalinhg 125-200 pm

6.12. YUZEY PURUZLULUGU OLCUMLERI

Yiizey piiriizliiliigii degerleri, Karabiik Universitesi Teknoloji Fakiiltesi Imalat
Miihendisligi biinyesinde bulunan, Mitutoyo marka profilometre ile O6l¢iilmiistiir.
Sonuglarin giivenilirligi i¢in, her numune yiizeyinde bes farkli bolgeden olgiim

alinarak ortalama ylizey ptirtizlilligi degerleri hesaplanmustir.

6.13. TARAMALI ELEKTRON MiKROSKOBU (SEM+EDS) INCELEMESI

Karabiik Universitesi Demir Celik Enstitiisi MARGEM Laboratuvari’nda bulunan
Zeiss marka Ultra/Plus (FEG) model (Sekil 6.6(a)) ve Bartin Universitesi
Merkezi Arastirma Laboratuvari biinyesindeki TESCAN marka MAIA3 XMU model
(Sekil 6.6(b)) taramali elektron mikroskoplarinda (SEM), mikroyapi ile asinma,
korozyon ve kaplama yiizeylerinin SEM ve EDS incelemeleri yapilmistir. Kaplama

kalinliklar1, enine kesit (cross-section) yontemiyle belirlenmistir.

ULTRA FLUS

Sekil 6.6. SEM Cihazlar1 goriintiisii.
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6.14. X-ISINI KIRINIMI (XRD) INCELEMESI
Malzeme yapisinda bulunan fazlarin belirlenmesi amaciyla, Karabiik Universitesi

Demir Celik Enstitiisi MARGEM Laboratuvari’nda bulunan, Rigaku marka XRD

cihazinda X-151n1 kirinimi (XRD) incelemeleri yapilmustir.
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BOLUM 7

DENEYSEL SONUCLAR VE TARTISMA

Bu ¢alismada, mekanik alagimlama stiresi ve farkli kaplama malzemelerinin mekanik
alagimlama ile iiretilen 316L paslanmaz ¢eliklerin asinma ve korozyon davranislarina
etkisi yapay viicut sivisi Ve viicut Sicakligi ortaminda (in-vitro) incelenmistir. Elde
edilen, mikroyap1 ve XRD incelemeleri, yogunluk, sertlik ve ylizey pirizlaligi
Olctimleri, asinma ve korozyon test sonuglari, kaplama oncesi ve kaplama sonrasi

olmak iizere iki asamali olarak degerlendirilmistir.

7.1. MIKROYAPI iINCELEMELERI

7.1.1. 316L Paslanmaz Celik Alasiminda Mekanik Alasimlama Siiresinin Toz
Boyutu Uzerindeki Etkileri

316L paslanmaz ¢elik alasiminda, mekanik alagimlama siiresine bagli olarak toz

boyutu degisimleri Cizelge 7.1°de, verilmektedir.

Cizelge 7.1. 316L paslanmaz celik alasgiminin mekanik alagimlama siiresine bagl
olarak toz boyutu degisimleri.

Ogiitme Siiresi Toz Boyutu (um)

15 dk 351
30 dk 30,5
60 dk 27,6
120 dk 23,9

Cizelge 7.1°deki, farkli siirelerde mekanik alasgimlama ile tiretilen 316L paslanmaz
celik alagiminin toz boyutu degisimleri incelendiginde, mekanik alagimlama siiresi
arttikca toz boyutlarinda azalma oldugu goriilmektedir. En kiigiik toz boyutunun 120

dk mekanik alasimlama sonucunda elde edildigi, Sekil 7.1’deki tozlarin mikroyap1
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SEM goriintiilerinde de agikga gozlemlenmektedir. Toz boyutundaki azalmanin
nedeni, mekanik alasimlama islemi sirasinda toz pargaciklarinin deformasyona
ugramasidir. Deformasyon etkisi ile deformasyon sertlesmesine maruz kalan tozlar,
mekanik alasimlama siiresinin artmasi ile kirilarak kii¢iilmektedir [20]. Bu ¢alismada,
15 dk mekanik alasimlama siiresinde elde edilen tozlarin boyutu 35,1 um iken, 120 dk
mekanik alasimlama siiresinde elde edilen tozlarin boyutu 23,9 um’dir. Elde edilen toz
boyutu sonuglari, mekanik alagimlama siiresinin alagimin toz boyutu iizerinde etkili
bir islem parametresi oldugunu gostermektedir. Yavuzer vd. [68], yaptiklari bir
calismada, toz metaliirjisi ile tirettikleri 304 paslanmaz ¢eliklerde benzer sonuglar elde

etmistir.

¢

¢) 60 dk

Sekil 7.1. Farkli siirelerde MA yapilan 316L paslanmaz celik alasim tozlarinin
mikroyap1 SEM goriintiileri a)15 dk b) 30 dk c) 60 dk d) 120 dk.

Toozandehjani vd. [69] tarafindan yapilan bagka bir ¢alismada, mekanik alasimlama
siiresinin artmasi ile siddetli plastik deformasyona bagli olarak 6glitme haznesi
icindeki pargaciklarin toz boyutunun kiiciildiigii, sertlik ve yogunluk degerlerinin ise

arttig1 belirtilmektedir.
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7.1.2. 316L Paslanmaz Celik Alasiminda Mekanik Alasimlama Siiresinin
Mikroyapi Uzerindeki Etkileri

Farkli siirelerde mekanik alasimlama yapilan 316L paslanmaz gelik alagimlarinin

mikroyapt SEM goriintiileri ve EDS analizleri Sekil 7.2°de, nokta EDS analiz sonuglari

ise Cizelge 7.2°de verilmistir.

Element Wt (%) %

C 1,72 |
Si 2,22 |
Cr 15,7 |3
Mn 1,97
Fe 65,87
Ni 11,17
Mo 1.35

Sekil 7.2. Farkli siirelerde MA yapilan 316L paslanmaz gelik alagimlarinin mikroyapi
SEM goriintiileri a) 15 dk b) 30 dk c) 60 dk d) 120 dk ve EDS analizleri.
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Cizelge 7.2. Farkli siirelerde MA yapilan 316L paslanmaz ¢elik alasimlarinin nokta
EDS analiz sonuglari.

Alasimlama Nokta C Si Cr Mn Fe Ni Mo

1 6,51 43,32 3,25 4258 325 1,09 0
15 dk 2 6,5 3745 161 4654 4 3,32 0,58
3 1,77 06 1423 0,92 69,12 11,77 1,58
4 3,59 18,81 24,74 25,06 1931 7,56 0,94
1 13,7 65 264 11,72 428 265 0,01
2 125 183 1898 237 739 0,95 0,67
30 dk 3 197 064 156 095 669 12,67 1,27
4 49 21,34 10,79 581 4919 6,27 17
5 161 0,83 1583 0,31 6961 1057 1,23
1 8,08 4727 191 3624 44 184 0,26
2 168 0,72 16,2 199 66,18 11,71 1,53
60 dk 3 13,68 40,38 0,89 38,07 248 396 0,56
4 6,76 50,54 251 3686 203 069 0,6
5 0,05 0,76 1573 243 7292 6,83 1,29
6 165 194 16,24 213 67,11 10,12 0,81
1 7,56 56 1,81 30,06 4,19 0,34 0,04
120 dk 2 11,35 4488 3,38 2461 885 6,66 0,29
3 1,15 0,7 16,36 098 67,89 11,25 1,65
4 517 56 4465 32,15 445 7,96 0

Sekil 7.2°deki farkli siirelerde mekanik alagimlama yapilan 316L paslanmaz gelik
alasgimlarinin mikroyapit SEM goriintiileri incelendiginde, mikroyapinin es eksenli
Ostenitik tanelerden olustugu goriilmektedir. Ayrica, 30 dk mekanik alasimlama
siiresinde gozeneklilik artarken, en az gozeneklilik 60 dk mekanik alagimlama
stiresinde gozlenmektedir. Bu durum, Sekil 7.4’te verilen sertlik-yogunluk sonuglari
ile de uyumludur. Cizelge 7.2 verilen nokta EDS analiz sonuglarinda goriildiigi gibi,
mekanik alagimlama siiresindeki artisa bagli olarak toz boyutu azaldik¢a, matris
icerisindeki manganca zengin bolgelerde azalma, kromca zengin bolgelerde artma
oldugu anlasilmaktadir. Tane siirlarinda ise hem mangan hem de kromca zengin
bolgelerin arttigi goriilmektedir. Matris igerisindeki manganca zengin bolgelerdeki
azalma, mekanik alagimlama islemi sirasinda toz boyutu kii¢lilen manganin yapida
daha homojen bir dagilim sergilemesinden kaynaklanmaktadir. Kurgan vd.[2]

yaptiklar bir ¢alismada, toz metaliirjisi yontemiyle trettikleri 316L paslanmaz ¢elik

67



alagimlarin1 farkli siirelerde sinterlemisler ve sinterleme siiresinin malzemenin
mekanik ozellikleri i¢in Onemli bir parametre oldugunu belirtmislerdir. Ayrica
mekanik alagimlama siiresinin de 6nemli bir parametre oldugu bilinmektedir. Ancak,
elementel tozlara gerekenden daha uzun siire mekanik alasimlama yapildiginda
kirlenme seviyesinin artti§1 ve bazi istenmeyen fazlarin olustugu goriilebilmektedir.
Bu nedenle, mekanik alagimlama siiresi dogru se¢ilmelidir. Bu ¢alismada elde edilen
EDS analizi sonuglari, farkli mekanik alagimlama siirelerinde alasimda istenmeyen

fazlarin olusmadigini, dolayisiyla kirlenme de olmadigini gostermektedir.

7.2. XRD iNCELEMELERI

7.2.1. 316L Paslanmaz Celik Alasimmin XRD Incelemeleri

Farkl: siirelerde mekanik alagimlama yapilan 316L paslanmaz ¢elik alagiminin XRD

sonuclari, Sekil 7.3’te verilmektedir.

= Ostenit
® Ferrit
3000 A Martensit
* CrCs
¥ CrnCs

2 ¥ -
712074]\ , g

<<

*

N
o
o
o

60 dk . ﬂ A A
1000
30 dk § N L A

20 40 60 80 100

2- theta (deg)

Intensity (cps)

Sekil 7.3. Farkli siirelerde MA yapilan 316L paslanmaz gelik alasimlarinin XRD
sonuglart a) 15 dk b) 30 dk c) 60 dk d) 120 dk.

Sekil 7.3’te verilen XRD sonuglari incelendiginde, yapida Ostenit, ferrit ve martensit
fazlarmin yam sira krom Kkarbiir ¢okeltilerinin de (CrsCs, Cr23Cs) olustugu
goriilmektedir. Sinterleme islemi vakum ortaminda gergeklestirildigi i¢in alagimin
yapisinda herhangi bir oksidasyon olmadig1 da anlasilmaktadir. Mikroyapida martensit

varligimin, deformasyon sertlesmesi ve buna baglh olarak siineklikte azalmaya yol
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actig1 bilinmektedir. Enayati vd. [70] tarafindan yapilan bir ¢alisma, 25 saat bilyal
ogiitme sonrasinda yapida nemli miktarda martensit olustugunu gostermistir. Ogiitme

siiresinin artmasi, martensit oraninda sadece ¢ok az bir artisa neden olmustur.

7.3. YOGUNLUK VE SERTLIiK SONUCLARININ DEGERLENDIRILMESI

7.3.1. 316L Paslanmaz Celik Alasiminda Mekanik Alasimlama Siiresinin
Yogunluk ve Sertlik Uzerindeki Etkileri

Farkli siirelerde mekanik alasimlama yapilan 316L paslanmaz c¢elik alasiminin

alasimlama siirelerine bagli olarak yogunluk ve sertlik degisimleri, Sekil 7.4’te verilmistir.
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Sekil 7.4. Farkli stirelerde MA yapilan 316L paslanmaz gelik alasimlarinin sertlik ve
yogunluk degisimleri.

Sekil 7.4°teki, farkli stirelerde mekanik alagimlama yapilan 316L paslanmaz celik
alasgimlarimin sertlik degisimleri incelendiginde, en diisiik ve en yiiksek sertlik
degerlerinin sirasiyla 30 dk (178,4 HV 0.1) ve 60 dk (192,8 HV 0.1) mekanik
alagimlama siirelerinde elde edildigi goriilmektedir. Sertlik sonuglari, Cizelge 7.1°de
verilen toz boyutu sonuglart ile karsilastirildiginda, azalan toz boyutu ile alasimlarin
sertlik degerlerinin artmas1 beklenmektedir. Ancak 30 dk ve 120 dk mekanik
alagimlama yapilan alagimlarin sertlik degerlerinde bir miktar azalma goriilmektedir.

Bu azalma, Sekil 7.2’deki 30 dk ve 120 dk mekanik alasimlama yapilan alagimlarin
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mikroyapilarinda goriilen gézeneklerden kaynaklanmaktadir. Mekanik alasimlamanin
ilk agsamalarinda, soguk kaynak etkisi ile toz tabakalar1 olusur. Tabakalanmanin neden
oldugu bosluklarin sertligi azaltabilecegi diisiiniilebilir. Alagimlama siiresi arttikca,
plastik deformasyon yardimiyla bosluklarin boyutu azalir. Bu nedenle, belirli 6giitme
siirelerine kadar sertlikte azalma goriilebilir. Ogiitme siiresi arttikca, tabakalar
arasindaki bosluk azalir ve sertlik artar. Kurgan ve Varol [71] yaptiklar bir ¢alismada,
bu gozeneklerin malzemelerin mekanik 6zelliklerini 6nemli 6l¢iide etkiledigini ileri
stirmiislerdir. Bakan vd. [72] ise yaptiklar1 bir ¢alismada, malzemenin sertliginin; TM
orneklerinin sikigtirilmasina, toz yaglama kosullarina ve elde edilen yogunluga bagh
oldugunu belirtmislerdir. Sekil 7.4’te verilen yogunluk degisimleri incelendiginde, en
diisiik ve en yiiksek yogunluk degerlerinin sirastyla 30 dk (7,02 g/cm?®) ve 120 dk (7,51
g/cm®) mekanik alasimlama yapilan alasimlarda elde edildigi goriilmektedir. Normal
sartlarda, O0giitme siiresi arttikca yogunluk degerlerinin de artmasi beklenmektedir.
Oysa, Sekil 7.4’te, 30 dk mekanik alasimlama yapilan alagimin yogunlugunda azalma
goriilmektedir. Bu azalma, 6gilitme sirasinda meydana gelen deformasyon sertlesmesi
ve tozlarin  sikistirilabilirligini  azaltan, artan  yiizey piirizliligiinden
kaynaklanmaktadir. Faria vd. [73] yaptiklar1 bir ¢alismada, toz metaliirjisi yontemiyle
10 saat mekanik ogiitiilerek tiretilen 316L paslanmaz ¢eligin yogunluk degerini 6,85
g/cm? olarak bildirmislerdir. Bu ¢alismada ise, kullanilan farkli sikistirma kuvveti,
sinterleme siiresi ve sinterleme sicakliklarinin etkisiyle farkli yogunluk degerleri elde

edilmistir.

7.4. ASINMA TESTi SONUCLARI VE DEGERLENDIRILMESI

7.4.1. 316L Paslanmaz Celik Alasiminda Mekanik Alasimlama Siiresinin Asinma

Davramslar1 Uzerindeki Etkileri
Farkli siirelerde mekanik alagimlama yapilan 316L paslanmaz ¢elik alagimlarinin,

Kokuba sivist ve viicut sicakliginda (in-vitro), farkli yiikler altinda gerceklestirilen

aginma test sonuglar1 Sekil 7.5’te verilmistir.
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Sekil 7.5. Farkli siirelerde MA yapilan 316L paslanmaz gelik alasimlarinin aginma
agirlik kayb1 ve aginma oranlar1 a)10N b) 20 N ¢)30 N d) 40 N.

Sekil 7.5’te verilen aginma test sonuglarindan, 40 N yiik altinda en yiiksek agirlik

kaybinin 30 dk mekanik alagimlama siiresinde, en diisiik agirlik kaybinin ise 60 dk

mekanik alagimlama siiresinde elde edildigi goriilmektedir.
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Sekil 7.6. Farkli stirelerde MA yapilan 316L paslanmaz ¢elik alagimlarinin siirtiinme
katsayilar1 a)10N b) 20 N ¢)30 N d) 40 N.

Sertlik arttikca, agirlbik kaybmin ve asinma yiizeyinde meydana gelen plastik
deformasyonun azalmasi beklenmektedir. 40 N yiik altindaki aginma testlerinden elde
edilen agirlik kayb1 degerleri, Sekil 7.4’te verilen sertlik degerleri ile
karsilastirildiginda, sonuglarin uyumlu oldugu goriilmektedir. 10-20-30 N yiik
altindaki asinma testlerinde ise, 60 dk mekanik alasimlama siiresinde goriilmesi
beklenen en diisiik agirlik kaybi, 15 dk mekanik alagimlama siiresinde elde edilmistir.
Bu durumun malzemenin gozenekli yapisindan kaynaklandigi diistintilmektedir.
Asmmma sirasinda numune yiizeyinden kopan parcaciklar gozeneklere dolarak
malzemenin agirlik kaybinda azalmaya yol agmistir. Ayrica, malzemenin siinek yapisi
nedeniyle, asinma sirasinda numuneler mantarlasma seklinde plastik deformasyona
ugramistir. Bu durumda, numuneler asinmayla deformasyona ugramis olsalar bile
agirliklarinda belirgin bir kayip olmamistir. Ayrica, agirlik kaybinin daha az olmasi
beklenen numunelerdeki belirgin agirlik kayiplart ise numune yiizeyinden iri parga

kopmasindan kaynaklanmaktadir.

72



Sekil 7.6”da verilen siirtiinme katsayisi sonuglari incelendiginde, artan kayma mesafesi
ile biitiin numunelerde siirtiinme katsayilarinin arttigi goriilmektedir. Sertlik ile ters
orantili olarak sirasiyla en diisiik siirtinme katsayisinin 60 dk, en yiiksek siirtiinme
katsayisinin ise 30 dk mekanik alasimlama siiresinde goriilmesi beklenmektedir. 10 ve
20 N yiik altinda en yiiksek siirtiinme katsayis1 degerleri 60 dk mekanik alagimlama
yapilan numunelerde goriiliirken, yiik arttikca siirtiinme katsayisi degerlerinde farklilar
gbzlenmistir. 40 N yiik altinda en diisiik siirtiinme katsay1 degerleri 60 dk ve 30 dk
mekanik alagimlama siirelerinde elde edilmistir. Numune veya disk yiizeylerinden
kopan mikro boyutlu sert talaslarin siirtiinme testleri sirasinda yiizeye batarak kaymay1
zorlagtirdig1 diisiiniilmektedir. Bu durum alagimin {iretimi sirasinda olusan gézenekli
yapidan kaynaklanmaktadir. Asinma testleri sirasinda gézeneklere dolan sivinin agir
sayilabilecek bir yiik altinda karsi bir diren¢ olusturmasi ve yaglayici etkisi
yapmasindan dolayi, siirtiinme katsayis1 azaltmaktadir. Bu sebeple, yiik arttikca
stirtiinme katsayis1 degerlerinde azalma gozlenmistir. Sekil 7.2°de verilen mikroyap1
SEM goriintiileri bu durumu desteklemektedir. Celik vd. [74] yaptiklar1 bir ¢aligmada,
dokiim yontemi ile trettikleri 316L Ostenitik paslanmaz malzemelerin kuru kayma
sartlarinda aginma davranigini incelemislerdir. Yapilan testler sonucunda tribolojik
kosullarda ve 10 N yiikk altinda, 316L paslanmaz c¢eligin siirtinme katsayisi
degerlerinin 0,10-0,18 arasinda oldugunu belirtmislerdir. Bu ¢aligmada ise, siirtlinme
katsayisinin daha yiiksek olmasi asinma sirasinda uygulanan yiik ve asimnma

ortamindan kaynaklanmaktadir.
Farkli siirelerde mekanik alagimlama yapilan 316L paslanmaz celik alasimlarinin

farkli ytikler altindaki aginma yiizeyi SEM goriintiileri, Sekil 7.7, Sekil 7.8, Sekil 7.9
ve Sekil 7.10°da verilmistir.
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Sekil 7.7. 15 dk MA yapilan 316L paslanmaz ¢elik alagimlarinin aginma yiizeyi SEM
gortintiileri a) 10 N b) 20 N ¢) 30 N d) 40 N.

Sekil 7.8. 30 dk MA yapilan 316L paslanmaz ¢elik alasimlarinin aginma yiizeyi SEM
gortintiileri a) 10 N b) 20 N ¢) 30 N d) 40 N.
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SEM goriintiileri a) 10 N b) 20 N ¢) 30 N d) 40 N.

griintiileri a) 10 N'b) 20 N ¢) 30 N d) 40 N.

Sekil 7.9. 60 dk MA yapilan 316L paslanmaz ¢elik alagimlarinin aginma yiizeyi SEM
Sekil 7.10. 120 dk MA yapilan 316L paslanmaz ¢elik alagimlariin aginma yiizeyi



Sekil 7.7, Sekil 7.8, Sekil 7.9 ve Sekil 7.10°da verilen, farkli siirclerde mekanik
alasimlama yapilan 316L paslanmaz ¢elik alasimlarinin farkl yiikler altindaki asinma
ylizeyi SEM gorintiileri incelendiginde, genel olarak asmmma kayma yonlerinin
belirgin oldugu goriilmektedir. Asmnma testleri viicut sivisi ortaminda yapilmis
olmasina ragmen, 1s1 ve siirtiinme etkisiyle yiizeyde plastik deformasyon meydana
geldigi gdzlenmistir [75-76]. Ozellikle, 30 dk mekanik alasimlama yapilan numunenin
asinma yiizeyindeki plastik deformasyon etkileri, Sekil 7.8(d)’de acikca
goriilmektedir. Ayrica kayma mesafesi arttikga numune ile disk arasinda biriken
pargaciklarin tekrar numuneye yapistigt ve numunelerde mantarlasma olustugu
gozlenmistir. Genel olarak asinma yiizeyleri incelendiginde, yiizeyde abrasif aginma
mekanizmasinin yani sira adhesif asinma mekanizmasi da olustugu goriilmiistiir. Celik
vd. [74] yaptiklar1 bir ¢alismada, 316L paslanmaz ¢elik malzemelerde yapidaki dstenit
fazinin yiiksek hacime sahip olmasi nedeniyle, yiizeye yapisan tabakalarin arttigini
belirtilmistir. Ayni ¢alismada, bu artigin yilizeyde derin aginma izlerine neden oldugu

ve spesifik asinma oranini da artirdig: ifade edilmistir.
Sekil 7.11°de, 1300°C’de sinterlenmis, 40 N yiik altinda yapay viicut sivis1 ortami ve

viicut sicakliginda (37°C (£0,1)) asindirilmis 316L paslanmaz ¢elik alasiminin (60 dk

MA siiresi) asinma yiizeyi EDS-haritalama goriintiisii verilmektedir.
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Sekil 7.11°deki asinma ylizeyi EDS-haritalama goriintiileri incelendiginde, asinma
sonucunda 316L paslanmaz gelik alasimini olusturan Fe, Cr, Mn, Ni, Mo ve Si
elementlerinin homojen bir dagilimi gozlenmistir. Bu homojenlik numunedeki
elementlerin kararli oldugunu ve tamamen ¢oziindiigiinii gostermektedir. Ayrica
yapidaki O varligi, yapay viicut sivisinin asinma sirasinda numune Yyiizeyinde

oksidasyona yol actigin1 gostermektedir.

7.5. YUZEY PURUZLULUGU OLCUMLERI

Cizelge 7.3’te farkli siirelerde mekanik alasimlama yapilan 316L paslanmaz gelik
alagimlarinin asinma Oncesi ve asinma sonrast ortalama yiizey piiriizliligi (Ra)

degerleri verilmektedir.

Cizelge 7.3. Farkli siirelerde MA yapilan 316L paslanmaz ¢elik alasimlarinin asinma
Oncesi ve sonrasi Ra degerleri.

Ogiitme  Asinma 10N 20N 30N 40 N
Siiresi Oncesi Asinma Asinma Asinma Asinma
(dk) Ra Sonrasi Ra  Sonrasi Ra Sonrasi Ra Sonrasi Ra
15 0,0642 2,7394 2,4988 2,6516 3,1776
30 0,0544 2,581 3,4564 2,792 3,437
60 0,0268 2,219 2,7038 2,4994 3,0944
120 0,0526 2,1578 2,8526 2,747 2,9966

Cizelge 7.3’teki dort farkli alasimlama siiresinde asinma Oncesi Ra degerleri
incelendiginde, ylizeyler milkemmele yakin bir piiriizsiizlik gosterirken, aginma
sonrast Ra degerlerinde olduk¢a biiylik bir artis olmustur. Asmmma testlerinin
gerceklestirildigi ortam ylizey piiriizliigiine etki eden belirleyici faktorlerden biridir.
Al-Samarai vd. [77] tarafindan yapilan bir ¢alismada, yaglayici bir ortamda yapilan
testlerdeki ortalama yiizey pliriizliiliigii degerinin kuru kayma testlerine kiyasla daha
diisiik oldugu belirtilmistir. Malzemenin sertlik degeri arttik¢a, siirtlinme katsayisinin
dolayisiyla ortalama ylizey piiriizliigiiniin artmas1 beklenmektedir. 20-30-40 N yiik
altinda agindirilmis numunelerde en yiiksek ortalama yiizey piirtizliilligii (Ra) degeri,
30 dk mekanik alasimla yapilan alasimda gozlenmistir. 10 N yiik altinda agindirilmis
numunelerde ise en yiiksek ortalama ylizey piiriizliligii (Ra) degeri, 15 dk mekanik

alasimlama yapilan alagimda gézlenmistir. Yiizey piirtizlilligi 6l¢iim sonuglarinin,
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Sekil 7.4’te verilen sertlik sonuglari ile uyumsuz oldugu goriilmektedir. Bunun
malzemenin gozenekli yapisindan kaynaklandigi diisiiniilmektedir. Asinma testleri
sirasinda yiizeyden kopan talaslar kaymayi1 zorlastirarak, siirtinme katsayisini

dolayisiyla yiizey piiriizliiliigiini artirmaktadir.

7.6. KOROZYON TESTi SONUCLARI VE DEGERLENDIRILMESi

7.6.1. 316L Paslanmaz Celik Alasiminda Mekanik Alasimlama Siiresinin

Korozyon Davramsi Uzerindeki Etkileri

316L paslanmaz ¢elik alasimlarinda mekanik alasimlama stiresinin elektrokimyasal
korozyon davranisi iizerindeki etkisinin belirlenmesi amaciyla, insan viicudu pH ve
sicakligindaki yapay viicut sivisi ortaminda (in-vitro) akim-potansiyel olglimleri
yapilmstir. Olgiimler sonucunda elde edilen Tafel egrilerinden korozyon potansiyeli
(Ekor), anodik ve katodik bolgedeki Tafel egimleri (Ba ve Bc) ve korozyon akim
yogunlugu degerleri belirlenmistir. Farkli mekanik alasimlama siirelerinde iiretilen
316L paslanmaz ¢elik alagimlari, yapay viicut sivisi i¢erisinde acik devre potansiyeline

ulasilana kadar 20 dk bekletilmistir.

Sekil 7.12°de anodik ve katodik yonde uygulanan + 0,5 V potansiyel ve 1,5 mV/s
tarama hizinda elde edilen potansiyel-zaman ve polarizasyon tafel egrileri
goriilmektedir. Bu egrilerden elde edilen korozyon verileri Cizelge 7.4°te
verilmektedir. 60 dk ve 120 dk mekanik alagimlama yapilan 316L paslanmaz ¢elik
alasiminin diger alasimlara gore daha kararli bir Eop degerine sahip oldugu Sekil
7.12(a)’da goriilmektedir. 120 dk mekanik alagimlama yapilan elektrotun Eocp
degerinin katodik bolgeye, 60 dk mekanik alagimlama yapilan elektrotun Eocp

degerinin ise anodik bolgeye kaydigi gézlenmektedir.
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Sekil 7.12. Farkli siirelerde MA yapilan 316L paslanmaz ¢elik alasimlarinin yapay
viicut sivist igerisindeki a) potansiyel-zaman b) polarizasyon tafel egrileri.

Sekil 7.12’de verilen potansiyel akim grafigi ve Cizelge 7.4’teki korozyon
parametreleri incelendiginde, farkli siirelerde mekanik alasimlama yapilan 316L
paslanmaz ¢elik alasiminin korozyon potansiyellerinin (Ekor) negatif bolgede oldugu
goriilmektedir. Mekanik alagimlama stiresi arttik¢a, korozyon akim yogunlugu (icor)ve
buna bagli olarak korozyon oranlart artmistir. 15 dk mekanik alagimlama yapilan 316L
paslanmaz celik alasimlarinda icor degeri 0,233 pA/cm?, korozyon orani 0,00232
mm/y1l olarak Olciilmiistiir. 60 dk mekanik alasimla yapilan 316L paslanmaz c¢elik
alasimlarinda ise icor degeri 2,208 pA/cm?, korozyon oran1 0,02086 mm/y1l olarak
Olciilmiistiir. 15 dk mekanik alasimlama yapilan 316L paslanmaz ¢elik alagimlarinin

diger alasimlama siirelerine gore daha 1yi bir korozyon direnci sergiledigi goriilmiistiir.

Cizelge 7.4. Farkli siirelerde MA yapilan 316L paslanmaz ¢elik alagimlarinin
korozyonu sonrast1 Tafel egrilerinden elde edilen korozyon
parametreleri.

Elektrot Yiizey EW d Ekor lkor icor pa Be Korozyon
alam (gemd® (V)  (nA) @A/cm?) (MV) (mV) orani
(cm?) (mm/y1l)

15 dk 012 214 7,04 -0,28 0,028 0,233 0,369 0,485 0,00232
30 dk 012 214 7,01 -0,24 0,031 0,258 0,568 0,243 0,00258
60 dk 012 214 741 -0,33 0,265 2,208 0,089 0,223 0,02086
120 dk 012 214 751 -0,32 0,24 2 0,33 0,241 0,01864

Cizelge 7.1°de 15 dk mekanik alasimlama yapilan 316L paslanmaz celik alagiminin
toz boyutu 35,1 pum, 60 dk mekanik alagimlama yapilan 316L paslanmaz gelik
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alagiminin toz boyutu ise 27,6 um olarak belirtilmistir. Mekanik alasimlama siiresi
arttikca toz boyutu azalmakta buna bagli olarak da tane sinirlarinda artis
gbzlenmektedir. Tane boyutunun korozyon iizerindeki spesifik etkisi, bir malzemenin
aktif korozyon veya diisiik ve pasif ¢6ziinme oranlar1 sergileyip sergilemedigine bagh
olarak degismektedir. Diisiikk korozyon hizinin meydana geldigi veya bir dereceye
kadar pasiflik sergileyen (metal ylizeyinde bir oksitin bulundugu) sistemlerin
incelenmesinde, korozyon hizlar1 tane boyutunun azalmasiyla azalmaktadir [78].
Cizelge 7.4’teki korozyon parametreleri incelendiginde, mekanik alagimlama siiresi
arttik¢a yani tane boyutu azaldikga, korozyon oraninin arttigi gézlenmistir. Ancak 120
dk mekanik alasimlama yapilan numunelerde goriilmesi beklenen en yiiksek korozyon
orani, 60 dk mekanik alasimlama yapilan numunelerde elde edilmistir. Bu durum,
numune yiizeyinde bulunan mikro boyuttaki bir ¢izik veya ¢atlak nedeniyle, korozif
ortamin malzeme igine daha kolay niifuz ederek korozyon hizini artirmasindan
kaynaklanmaktadir. Farkli siirelerde mekanik alasimlama yapilan 316L paslanmaz
celik alasimlarinin korozyon yiizeylerinin mikroyapr goriintiileri Sekil 7.13°te

verilmektedir.

Sekil 7.13. Farkl siirelerde MA yapilan 316L paslanmaz ¢elik alagimlarinin korozyon
ylizeylerinin mikroyap1 goriintiileri a) 15 dk b) 30 dk c) 60 dk d) 120 dk.

Sekil 7.13’te verilen farkli siirelerde mekanik alagimlama yapilan 316L paslanmaz

celik alasimlarinin korozyon sonrasi ylizeylerinin mikroyapt SEM goriintiileri
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incelendiginde, Cizelge 7.4’de verilen korozyon parametreleriyle uyumlu oldugu
goriilmektedir. Paslanmaz ¢eliklere agirlik¢a en az %10,5 oraninda eklenen Cr, pasif
bir yiizey filminin olusumunu destekler. Pasif filmde krom oksit temel bir rol oynasa
bile, filmin yapisi ve bilesimi oldukc¢a karmasiktir ve paslanmaz ¢eligin alasim
elementlerine ve filmin olustugu kosullara (6rnegin, havada, pasiflestirici
soliisyonlarda, elektrokimyasal islemlerle) baglidir. Ayrica geligin korozif ortamla
temas etmesi durumunda da degisebilir. Bu nedenle, pasifligin korundugu kosullar
hem paslanmaz c¢eligin kendisine (bilesimi, yiizey kalitesi) hem de ¢evreye baghdir.
Pasif davranis, paslanmaz ¢eliklerin birgok ortamda ¢ok diisiik homojen korozyon
oranlarina sahip olmasini saglar. Pasif filmin koruyucu etkisi, ¢evre pasifligin
stirdliriilmesine izin vermeyecek kadar agresif oldugunda sona erebilir. Bu gercek,
ortam cok indirgeyici oldugunda, yani pasif tiirlerin olusumunun engellendigi (filmin
aktif durumda ¢6ziinmesi) veya ¢ok oksitleyici oldugu ve bunun sonucunda oksitlenen
tiirlerin kararli hale gelmedigi (filmin transpasif ¢6zlinmesi) durumlarda ortaya ¢ikar.
Sonug olarak, alasimlar hidroklorik asit (HCI) veya siilfiirik asit (H2SO4) gibi sulu asit
cozeltileri ile temas ettirildiginde homojen korozyon gozlemlenebilir. Ayrica,
halojeniir iyonlar1 mevcut oldugunda veya ¢eligin hassaslagsmasi meydana geldiginde,
pasif film bolgesel olarak kirilabilir ve yeniden olusamayabilir ve bu nedenle
cukurcuk, ¢atlak ve taneler arasi korozyon gibi bélgesel korozyon olaylart tiretilir [79].
Sekil 7.13’te farkli siirelerde mekanik alasimlama yapilan 316L paslanmaz celik
alagimlarinin korozyon sonrasi yiizeylerinin SEM goriintiileri incelendiginde, yapay
viicut s1vis1 ortaminin bir sonucu olarak numune yiizeylerinde ¢ukurcuk korozyonunun
olustugu goriilmektedir. Alasimlama siiresi arttik¢a, numune ylizeylerinde farkli
boyutlarda ¢ukurcuklarin olustugu gozlenmistir. Sekil 7.14’te farkl siirelerde mekanik
alasimlama yapilan 316L paslanmaz celik alasgimlarimin korozyon yiizeylerinin

mikroyap1 SEM ve EDS analizleri verilmistir.
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Sekil 7.14. Farkl siirelerde MA yapilan 316L paslanmaz ¢elik alagimlarinin korozyon
yiizeylerinin mikroyapt SEM ve EDS analizleri a) 15 dk b) 30 dk c) 60 dk
d) 120 dk.

Cizelge 7.5. Farkli siirelerde MA yapilan 316L paslanmaz ¢elik alagimlarinin
korozyon sonrasi nokta EDS analizi sonuglar1 a) 15 dk b) dk 30 dk c)
60 dk d) 120 dk.

a)
Nokta C O Na Si Cl Ca Cr Mn Fe Ni Mo
1 3,44 182 043 1,14 0,01 0,09 26,06 287 50,63 8,7 4,80
2 2,82 9,36 0,39 4,95 0 147 24,04 447 42,04 554 491
3 18,24 8 0,53 1,65 0 0,36 12,18 2,38 40,94 14,19 153
4 245 4482 0,33 9,23 0 3,69 1429 14223 9,11 1,85 0
5 4,46 1,75 022 0,79 0 01 2197 252 579 866 1,58
6 29,29 16 0,04 289 003 12 1318 559 27,3 360 09
7 3045 2381 010 383 0411 149 1151 723 1715 3,79 0,54
b)
Nokta C O Na Si Cl Ca Cr Mn Fe Ni Mo
1 2,6 0,88 0,39 0,76 0 0 16,48 27 569 17,3 192
2 143 46,03 0,25 2099 0,07 622 143 1544 6,71 0,97 047
3 3,86 41,47 0,11 0,74 0,06 0,27 2419 1834 874 211 0,11
4 13,71 35,31 0 053 0,02 032 2209 1541 1054 189 0,2
5 47,27 13,49 0 1,17 0,06 057 7,66 3,37 2323 260 0,57
6 215 362 0,15 152 0 0,38 23,33 16,13 16,02 3,78 0,34
7 7,2 421 044 0,81 0 0,18 16,15 1,89 50,93 1645 1,75
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Cizelge 7.5. (devam ediyor).
c)

Nokta C O Na Si Cl Ca Cr Mn Fe Ni Mo
1 5 1,09 0,06 0,61 0 0 1245 0,6 59,96 18,36 1,86
2 6,2 4401 019 5,67 0 184 21,00 1755 313 0,35 0,05
3 455 4355 0,29 0,03 0 0 28,25 17,16 46 1,2 0,38
4 308 3986 0,23 1097 0,04 369 1253 1287 132 3,15 0,37
5 25 5062 018 2465 004 49 116 1199 325 051 0,13
6 3,14 3573 0,18 0,06 0,08 0,02 2597 1655 1450 3,77 0
7 13,12 263 088 059 0,37 0 10,88 158 51,69 16,10 2,16
8 262 3231 044 362 007 062 1983 1303 2193 514 0,39

d)

Nokta C (@] Na Si Cl Ca Cr Mn Fe Ni Mo
3,17 084 056 097 0,21 0 1401 249 57,74 1768 2,33
1,25 90,79 1,34 0,14 0,17 0 0,45 0,87 1,54 3,27 0,17
2,53 48,07 0,27 5,09 0 293 16,79 1596 7,43 0,71 0,23
326 4511 044 1,94 0 0,54 2048 16,23 9,84 2,16 0
2,02 47,16 034 2058 0,17 6,73 146 1706 3,71 0,36 0,42
2,58 4762 0,15 20,77 0 581 088 14,29 6,55 0,69 0,65
6,74 2431 127 9,72 0 2,29 8 546 30,98 946 1,77

6 8,68 1 2,92 0 0 12,47 152 4951 16,03 1,87
197 48,72 032 168 0,17 0,42 20,33 20,36 4.8 1,24 0

O©oo~NOoO O wWwNE

Cizelge 7.5’teki farkl siirelerde mekanik alagimlama yapilan 316L paslanmaz celik
alagimlarinin korozyon sonrast EDS analiz sonuglari incelendiginde, krom oksit
tabakasinin olusumuna bagli olarak, hasar gérmemis noktalardaki Cr miktarinin hasar
gormiis noktalara oranla daha yiiksek oldugu goriilmektedir. Ancak yapay viicut
stvisinin paslanmaz celik yiizeyinde hasara neden olmasiyla krom oksit tabakasinin
zedelenmesi veya c¢atlamasiin bir sonucu olarak, krom karbon oranlarinda
degisiklikler gozlenmistir. Alasim elementlerinin yani sira yapay viicut sivisinin
bilesiminden kaynaklanan Na, Cl ve Ca elementlerin bulundugu da belirlenmistir.

Ayrica O varligi da tespit edilmistir.

Paslanmaz celik tizerindeki pasif film, iki bolgeli ikili bir karakterden olusur. Bunlar
bilesimi neredeyse sabit krom oksitten (Cr203) olusan bir i¢ bolge ve temelde demir
ve nikel oksitlerin bir karistmindan olusan bir dis bdlgedir. Son bélgenin bilesimi,
potansiyel ve pasivasyon siiresi gibi dig parametrelere baghdir. Paslanmaz ¢elik pasif
film korozyon direnci nispeten yliksek olmasina ragmen, pasif film c¢ukurcuk
korozyonuna karsi olduk¢a hassastir. Cukurcuk korozyonu, paslanmaz celiklere
yonelik en siddetli bolgesel saldir1 tiirlerinden biridir ve biyosistemlerdeki
uygulamalarini sinirlayabilir. Cukurcuk korozyonu, implantin hem biyouyumlulugunu

hem de mekanik dayanikliligini olumsuz etkileyebilir [80]. Cukurcuk ve catlak
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korozyonu 6zellikle zararli olabilir. Ciinkii neden olunan agirlik kaybi genellikle ihmal
edilebilir diizeyde olsa bile, korozyon bir ¢elik bilesenin derinlerine niifuz ederek
yapisal biitiinliigiine zarar verebilir. Pasif filmlerin kararliligini zayiflatma ve
koruyucu etkilerini azaltma rolleri nedeniyle, kloriir iyonlar1 (CI) g¢ukurcuk
saldirisinin en yaygin nedenleridir. Bir Cl” ortam1 ve ¢ekme geriliminin kombinasyonu
da gerilimli korozyon c¢atlamasi olayina neden olabilir. Taneler arasi korozyon
genellikle, Cr karbiirler gibi Cr bilesiklerinin tane sinirlarinda ¢6kelmesine neden olan
1s1l islemin bir sonucu olarak ortaya ¢ikar. Bu durum hassaslasmaya neden olur.
Cokeltiye komsu bolgeler, Cr’nin pasiflik sinirinin altindaki degerlere kadar tiikkenir
ve agresif ortamlarda tane sinirlarinda korozyon olaylarina duyarli hale gelirler [79].
Sivakumar vd. [81] yaptiklar1 bir calismada, 316L paslanmaz ¢elik implant
cihazlarinin ¢ukurcuk ve gatlak korozyonu gibi 6nemli bélgesel korozyon saldirilart
nedeniyle basarisiz oldugunu gozlemlemistir. Paslanmaz geliklerin elektrokimyasal
davranigini incelemek igin simiile edilmis viicut sivilarinda bir¢ok ¢alisma yapilmistir.
Yapilan c¢alismalarda ¢o6zelti kimyasinin, alagimlarin korozyon mekanizmalarini

degistirdigi goriilmiistiir.

7.7. KAPLAMA TOZLARININ MiKROYAPI iNCELEMELERI

Plazma sprey kaplama igleminde kullanilan Ti ve HA tozlarinin, mikroyap1 ve EDS
analizleri sirasiyla Sekil 7.15 ve Sekil 7.16°da verilmistir. Ti ve HA kaplama tozlarinin
mikroyap1 ve EDS analizleri incelendiginde, sonuglarin Cizelge 6.4’teki Ti ve HA toz
karakteristikleriyle uyustugu gozlenmektedir. HA tozlarinin Ti tozlarina kiyasla daha
kiiclik ve daha kiiresel sekilli taneciklerden olustugu mikroyap1t SEM goériintiilerinde
acikca goriilmektedir.
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Sekil 7.15. Ti tozlarinin a) mikroyapt SEM goriintiisii b) EDS analizi.

Cizelge 7.6. Ti tozlarinin nokta EDS analizi sonugclari.

Nokta C @) Ti

1 7,67 13 79,34
2 488 14,13 80,99
3 6,06 12,74 81,19
4 10,67 16,64 72,69

Ortalama 7,32 14,13 78,55

Ti ve HA tozlarinin, sirasiyla Cizelge 7.6 ve Cizelge 7.7°de verilen nokta EDS analiz
sonuglari incelendiginde, Cizelge 6.4’teki toz bilesimine uygun olarak, Ti tozlarinin
EDS analizinde bir miktar C ve O, HA tozlarmm EDS analizinde ise bir miktar O
bulundugu belirlenmistir. HA kaplama tozlarinin EDS analiz sonuglarindan ortalama

Ca/P orani 1,3 olarak hesaplanmistir.

b) cps/eV

4.0
3.54

3.07

2.5+
0
2.04
1.5
1.0+

0.5

0.0

Sekil 7.16. HA tozlarinin a) mikroyapt SEM goriintiisii b) EDS analizi.
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Cizelge 7.7. HA tozlarinin nokta EDS analizi sonuglari.

Nokta O P Ca CalP

1 37,64 2505 373 149
2 38,62 263 3508 1,33
3 34,41 3756 37,56 1

4 40,56 24,45 3499 143

Ortalama 37,81 28,34 36,23 1,31

Sekil 7.17. Ti tozlarinin mikroyapt SEM toz boyutu 6l¢iimii.

Cizelge 7.8. Ti tozlarinin ¢izgisel toz boyutu 6l¢iimleri.

Cizgi  Uzunluk (um) Agi (°)

1 226,3 320,5
2 1474 320,2
3 88,85 349,3
4 199,2 98,5
5 199,3 16,5
Ortalama 172,21 221

Sekil 7.16 ve Sekil 7.17°de Ti ve HA tozlarin ¢izgisel boyutlar1t SEM gortintiileri
iizerinde incelenmistir. Ti tozlariin ortalama toz boyutu 172,21 um, HA tozlarinin
ortalama toz boyutu ise 67,48 um olarak 6lgtilmiistiir. Bu sonuglar Cizelge 6.4’teki Ti
ve HA toz karakteristikleriyle uyumludur.
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Sekil 7.18. HA tozlarinin mikroyapt SEM toz boyutu 6l¢iimii.

Cizelge 7.9. HA tozlarinin gizgisel toz boyutu 6l¢iimleri.

Cizgi Uzunluk (um) Agi (°)

1 106,1
2 80,81
3 52,04
4 30,97

Ortalama 67,48

48,2
52,7
54,7
49,6
51,3

7.8. KAPLAMA ONCESi MiKROYAPI INCELEMELERI

%10 hidrojenli azot gazi altinda sinterlenmis 316L paslanmaz ¢elik alagimlarinin

kaplama Oncesi mikroyapt SEM goriintiileri ve EDS analizleri Sekil 7.19°da, nokta

EDS analiz sonuglar1 ise Cizelge 7.10’da verilmektedir.

Sekil 7.19. 316L paslanmaz ¢elik alagiminin kaplama oOncesi a) mikroyapt SEM

goriintiileri b) EDS analizleri.
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Cizelge 7.10. 316L paslanmaz ¢elik alasiminin nokta EDS analiz sonuglart.

Nokta C Si Cr Mn Fe Ni Mo
1 10,45 1,35 13,5 4,51 46,06 14,44 9,69
2 10,16 0,59 11,79 6,96 47,57 13,54 9,39
3 6,6 0 33,81 7,48 42,57 3,86 5,68
4 12,22 2,41 11,63 4,42 47,14 13,61 8,57
5 0,6 0 46,56 11 41,02 0,81 0
6 12,74 3,7 13,67 9,81 39,44 10,35 10,31
7 5,44 0 25,4 8,32 47,14 5,93 7,76
8 9,14 0,59 13,23 3,70 52,83 14,07 6,44
9 16,48 14,76 6,31 18,16 29,18 4,98 10,11
10 8,93 0,52 28,19 6,99 35,36 10,07 9,93

SEM goriintiileri incelendiginde, mikroyapinin es eksenli dstenitik tanelerden olustugu
gbzlemlenmistir. 316L paslanmaz ¢elik alagiminin mikroyapisinda, 6stenitik tanelerin
yani1 sira, numune boyunca diizensiz olarak dagilmais, kiiresel sekilli, tane i¢i ve taneler
arast gozeneklerin bulundugu, Sekil 7.19’da agik¢a goriilmektedir. Cizelge 7.10°da
verilen nokta EDS analiz sonuglarinda, tane siirlarinda hem mangan hem de kromca
zengin bolgelerin arttigi goriilmektedir. Matris icerisinde ise hem manganca hem de

kromca zengin bolgelerde azalma oldugu anlagilmaktadir.

7.9. KAPLAMA ONCESIi XRD iINCELEMELERI

%10 hidrojenli azot gaz1 altinda sinterlenmis 316L paslanmaz gelik alagiminin XRD

sonugclari, Sekil 7.20’de verilmektedir.
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Sekil 7.20. %10 hidrojenli azot gazi altinda sinterlenmis 316L paslanmaz ¢elik
alasiminin XRD sonuglari.
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Sekil 7.20°de verilen XRD sonuglar1 incelendiginde, yapida Ostenit, ferrit ve martensit
fazlarinin yan1 sira krom karbiir ¢oOkeltilerinin de (Cr7Cs, Cr3Ce) olustugu
goriilmektedir. Sinterleme islemleri %10 hidrojenli azot gazi altinda gergeklestirildigi

i¢cin alasimin yapisinda herhangi bir oksidasyon olmadigi da anlagilmaktadir.

7.10. KAPLAMA SONRASI MiIKROYAPI iINCELEMELERI

7.10.1. 316L Paslanmaz Celik Alasiminda Farkh Kaplama Malzemelerinin

Mikroyapi Incelemeleri

Plazma sprey yontemiyle, Ti, HA ve Ti+HA kaplanan 316L paslanmaz celik
alagimlarinin kaplama yiizeyi mikroyapt SEM goriintiileri sirasiyla, Sekil 7.21(a),
Sekil 7.22(a) ve Sekil 7.23(a)’da verilmistir. Plazma sprey kaplanan numunelerin SEM
goriintiileri incelendiginde, Ti kapli numunelerde daha homojen bir dagilim
gozlenmistir. Matriste tamamen erimis splatlara sahip bir yap1 goriilmektedir. Plazma
sprey isleminde kullanilan Ti tozunun cogunlukla erimis halde oldugu Sekil
7.21(a)’daki mikroyapt SEM goriintiilerinden agik¢a goriilmektedir. HA ve Ti+HA
kapli numunelerde ise tamamen erimis HA splatlarin yiizeyinde erimemis HA
tanecikleri goriilmektedir. Erimemis HA tanecikleri kiiresel bir morfolojiye sahiptir.
Kaplanmig yiizeylerde karakteristik bir plazma sprey kaplama mikroyapisi
goriilmektedir. Ti+HA kapli numunelerin Ti ve HA kapli numunelere gore daha az
gozenekli bir mikroyapiya sahip oldugu Sekil 7.23(a)’da agikg¢a goriilmektedir Ayrica
HA ve Ti+HA kapli numunelerde splatlar iginde mikro catlaklar gézlenmistir. Plazma
sprey isleminde parcacik erime derecesi; maruz kaldiklari plazmanin 1s1 igerigi,
parcaciklarin plazma igindeki konumu, pargaciklarin hizi ve boyutu gibi bir¢ok faktore
baglhdir. Piiskiirtme sirasinda olusan amorf fazlardan dolay1 ¢atlak olusumu meydana
gelir. HA ve metal altlik arasindaki termal katsay1 uyumsuzlugu ve erimis splatlarin

hizli soguma siireci, plazma sprey ile gelistirilen HA kaplamalarin dogasinda vardir.
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% (Agirhk)

Nokta

Ti

100

100

100

Sekil 7.21. Plazma sprey yontemiyle Ti kaplanan 316L paslanmaz ¢elik alagimlarinin

kaplama ylizeyi a) mikroyapt SEM goriintiileri b) EDS analizleri.

% (Agirhk)

Nokta | Ca P 0

Ca/P

46,5 | 20,6 | 32,8

2,26

51,4 1213|273

42,6 | 19,9 | 375

46,7 | 20,8 | 32,4

Sekil 7.21. Plazma sprey yontemiyle HA kaplanan 316L paslanmaz ¢elik alagimlarinin

kaplama yiizeyi a) mikroyap1 SEM goriintiileri b) EDS analizleri.

% (Agirhk)

Nokta | Ca P 0

Ca/P

1 50,7 | 22,7 | 26,6

2,23

38,7 | 17,7 | 43,6

2
3 52,6 | 22,9 | 245
4 48,4 | 22,2 | 29,4

Sekil 7.22. Plazma sprey yontemiyle Ti+HA kaplanan 316L paslanmaz
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Plazma sprey yontemiyle Ti, HA ve Ti+tHA kaplanan 316L paslanmaz celik
alagimlarinin kaplama ylizeyi EDS analizleri sirasiyla, Sekil 7.21(b), Sekil 7.22(b) ve
Sekil 7.23(b)’de verilmistir. Plazma sprey kaplanan numunelerin EDS analizleri
incelendiginde, yeterli kaplama kalinliklarina bagli olarak altlik malzemenin
bilesenleri goriilmemistir. Mittaal vd., [82] yaptiklari bir ¢alismada benzer bir
mikroyap1 elde etmistir. Ti kapli numune yiizeyinde Ti varligi, HA ve Ti+HA kapl
numune ylizeylerinde ise Ca, P ve O varlhig tespit edilmistir. Ti+HA kapli numune
yluzeyinde Ti bulunmayisi, Ti bag kaplamasmmin HA {iist kaplama ile tamamen
korundugunu gosterir. Ti kapli numunelerin dikkate deger miktarda Ti ana elementi

varligi gosterdigi Sekil 7.21(b)’de agik¢a goriillmektedir.

HA ve Ti+HA kapli numunelerin Ca/P orani sirasiya, Sekil 7.22(b) ve Sekil 7.23(b)’de
verilmistir. Yiiksek Ca/P oranlari, Sekil 7.28’de verilen HA ayrismasi sonucu elde
edilen, trikalsiyum fosfat (TCP), tetrakalsiyum fosfat (TTCP) ve amorf fazlardan
kaynaklanmaktadir. Raynaud vd. [83], yaptiklar1 bir ¢alismada stokiyometrik HA
(Ca/P oran1 = 1,67) 1000°C sicaklikta sinterlendiginde higbir ikincil fazin tespit
edilmedigini bildirmistir. Ayrica, benzer sicaklikta sinterlendiginde sirasiyla Ca
eksikligi olan HA (Ca/P oran1 < 1,67)’da TCP ve Ca agisindan zengin HA (Ca/P orani
> 1,67)’da kalsiyum oksidin (CaO) gelistirildigini bulmuslardir.

EDS analiz sonuglarindan Ca/P oran1 2,1-2,4 araliginda elde edilmistir. Liu vd. [84],
yaptiklar1 bir ¢alismada Ca/P oram1 2,0 ve 2,5 olan 6rneklerde baskin faz olan HA
fazinda, CaO fazi1 goriinmeye basladigini bildirmislerdir. Ayrica, ortalama tane boyutu
ve ortalama g6zenek boyutu, artan Ca/P oranlari ile mikron 6l¢ekten (6rnegin, 0,5 Ca/P
orani i¢in 1370 nm) nano 6l¢ege (6rnegin, 2,5 Ca/P orani i¢in 262 nm) gecmistir.
Kalsiyum fosfat altliklarin gozenekliligi (%) de artan Ca/P oranlari ile azalmistir.
Kalsiyum fosfatin Ca/P oraninin, gesitli ortopedik uygulamalar i¢in nano-mikron
partikiiler kalsiyum fosfatlar1 segerken dikkate alinmasi gereken ¢ok dnemli bir faktor

oldugunu ispatlamislardir.

Plazma sprey yontemiyle Ti, HA ve Ti+HA kaplanan 316L paslanmaz c¢elik
alagimlariin enine kesit mikroyapi SEM goriintiisii ve EDS analizleri sirasiyla Sekil

7.24, Sekil 7.25 ve Sekil 7.26°da verilmistir
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Sekil 7.23. Plazma sprey yontemiyle Ti kaplanan 316L paslanmaz ¢elik alagimlarmin
enine kesit mikroyapt SEM goriintiisii ve EDS analizi.
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Sekil 7.24. Plazma sprey yontemiyle HA kaplanan 316L paslanmaz ¢elik alasimlarinin
enine kesit mikroyapi1 SEM goriintiisii ve EDS analizi.
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Sekil 7.25.
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Plazma sprey yontemiyle Ti+HA kaplanan 316L paslanmaz c¢elik
alagimlarinin enine kesit mikroyapt SEM goriintiisii ve EDS analizi.

Ti, HA, Ti+HA kapli numunelerin EDS analizi sonuglar incelendiginde, sirasiyla 140,

100 ve 260 um derinlige kadar altlik malzemenin bilesenlerine rastlanmamistir. Ti

kapli numunelerde 140 um derinlige kadar sadece Ti, HA kapli numunelerde 100 pm

derinlige kadar sadece Ca ve P elementleri gézlenmistir. Ti+HA kapli numunelerde

ise 160 um derinlige kadar sadece Ti goriiliirken, 160-260 um derinliginde Ca ve P

elementleri tespit edilmistir. Altlik malzeme yiizeyine kadar yiizeylerde sadece

kaplama elemanlarinin varhigi gozlenmistir. EDS analizlerinde yeterli kaplama

kalinliklarina bagli olarak altlik malzemenin bilesenleri goriilmemistir.
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Sekil 7.26. Farkli malzemelerle plazma sprey kaplanan 316L paslanmaz celik
alagimlarinin enine kesit mikroyapt SEM goriintiileri a) Ti b) HA c¢)
Ti+HA.

Plazma sprey yontemiyle, Ti, HA ve Ti+HA kaplanan 316L paslanmaz celik
alagimlarinin enine kesit mikroyapt SEM goriintiileri ve EDS analizleri Sekil 7.27°de
verilmistir. Kaplamalarin kalinliklari, numunelerin enine kesiti boyunca alinan BSEI
(geri sagilan elektron goriintiileme)’lerden dl¢iilmiistiir. T1 kapli numunelerin kaplama
kalinliklart 133-144 um, HA kapli ve Ti+HA kapli numunelerin kaplama kalinliklar
ise sirastyla 112-151 pm ve 276-310 pm olarak degismektedir. Ayrica CEM DT-156
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marka kaplama kalinlig1 test cihazinda, Ti ve HA kapli numunelerde ~100-120 pum,
Ti+HA kapli numunelerde ise ~220-240 pm kaplama kalinlig1 dl¢tilmiistiir.

Sekil 7.27°deki enine kesit mikroyapida plazma sprey yontemi ile gelistirilen
kaplamalarin katmanli yapis1 goriilmektedir. Plazma sprey kaplamalarda erimemis
pargacik, gozenek, bosluk ve catlaklar gibi kusurlar ortaya cikabilmektedir [85].
Atmosferik plazma sprey (APS) veya tel ark sprey ile iiretilen kaplamalar, gézeneklilik
ve bol miktarda oksit igerir [86]. Sekil 7.27°deki mikroyapt SEM goériintiilerinde
kaplamanin mikro gézenek ve gatlaklar ile oksit dizilerinden olusan yapisi agik¢a
goriilmektedir. Genellikle dikey olarak yonlendirilmis c¢atlaklar, kaplama boyunca
belirli bir hizada yer alan ve bir ¢atlak agi (camur ¢atlaklari) olusturan segmentasyon
catlaklari olarak tanimlanir. Wozniak vd. [87] yaptiklar1 bir ¢alismada benzer bir yap1

elde etmislerdir.

7.11. KAPLAMA SONRASI XRD iNCELEMELERI

7.11.1. Farkh Kaplama Malzemeleriyle Kaplanan 316L Paslanmaz Celik

Alasimlarimin XRD Incelemeleri

Farkli malzemelerle plazma sprey yontemiyle kaplanan 316L paslanmaz ¢elik

alagimlarinin XRD analiz sonuglar1 Sekil 7.28’de verilmistir.

Sekil 7.28’deki XRD kirinim deseninde, TTCP (Cas(PO4)20), TCP (Caz(PO4)2) ve HA
(Ca10(PO4)s(OH)2) fazlari formiilleriyle verilmistir. Plazma sprey kaplamalarin dogasi
geregi X-151n1 kirinim desenine, Ti-a, TCP, TTCP ve HA tepe noktalari hakim
olmustur. 74,15°, 53,03° ve 40,18° 26 degerlerinde gozlenen gii¢lii sinyaller, sirasiyla
Ti-a’nin (220), (200) ve (111) diizlemlerine karsilik gelmektedir [88]. HA ile ilgili 26,
25,86° ve 32.91°'deki pikler ise yiiksek yogunluklu kirinim tepe noktasina karsilik
gelmektedir [89-91].

Sekil 7.28’deki XRD kirinim deseninde verilen Ti- a, TTCP ve TCP pik noktalar
incelendiginde, HA kaplamanin faz bilesiminde, TTCP ve TCP i¢in kiigiik piklere
sahip HA varligt dogrulanmistir. XRD analizindeki piklerin genislemesi ve diisiik
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yogunlugu, amorf fazlarin varligint sembolize eder. Ti+HA bag kaplamasinin faz
bilesimi de TCP ve TTCP fazlarinin kiiglik pik tepe noktalarina sahip HA’dan olusur.
Ti+HA bag kaplamas1 da genis piklerden gozlemlendigi gibi amorf fazin varligim

gostermistir. Kwok, vd. [92], benzer bir kirinim deseni elde etmistir.
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Sekil 7.27. Farkli malzemelerle plazma sprey kaplanan 316L paslanmaz celik
alagimlarinin XRD analizi.

Kaplamali numunelerin XRD desenleri incelendiginde, HA ve Ti+HA kapli olanlarda
HA fazinin yami sira Trikalsiyum fosfat (a-TCP ve B-TCP) ve TTCP piklerinin
goriilme sebebi HA toz parcgaciklariin ¢ok yiiksek bir plazma jet sicakligina maruz
kalirken termal ayrigsmasi ve dehidroksilasyonudur. Bu fazlar, amorf yapilar1 ve viicut
stvilarinda yiiksek ¢oziiniirliik oranlart nedeniyle implantlarin gevsemesine neden

oldugu i¢in istenmez. Plazma sprey sirasinda, plazmanin ¢ok yiiksek sicakligindan
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dolay1 bazi HA’larin H2O buhari ile TCP’ye ayristig1 sonucuna varilabilir. Bu tiir
fazlarin varligi, HA kaplamanin rezorpsiyon oranini artirir bu da implant1 kararsiz hale

getirir.

7.12. KAPLAMA SONRASI YOGUNLUK SONUCLARININ
DEGERLENDIRILMESI

7.12.1. 316L Paslanmaz Celik Alasiminda Farklh Kaplama Malzemelerinin
Yogunluk Uzerindeki Etkileri

Plazma sprey yontemiyle, Ti, HA ve Ti+HA kaplanan 316L paslanmaz celik

alagimlarinin yogunluk degerleri Cizelge 7.11°de verilmistir.

Cizelge 7.11. Farkli kaplama malzemeleriyle plazma sprey kaplanan 316L paslanmaz
celik alasgtminin yogunluk degerleri.

Yogunluk (g/cm?®)
Ana malzeme Ti HA Ti+HA
7,446 7,361 7,439 7,374

Cizelge 7.11°de verilen yogunluk degerleri incelendiginde, en yiiksek yogunluk degeri
HA, en diisiik yogunluk degeri ise Ti kapli 316L paslanmaz celik alasiminda elde
edilmistir. Farkli malzemelerle plazma sprey yontemiyle kaplanan 316L paslanmaz
celik alagimmin yogunluk degerinde bir miktar azalma goriilmiistiir. Bu durum,
kaplama tozlarimin yogunluk degerlerinin daha diigiik olmasinin yani sira plazma sprey
kaplamalarin gézenekli dogasindan kaynaklanmaktadir. Sekil 7.21, Sekil 7.22 ve Sekil
7.23’teki mikroyap1 goriintiileri incelendiginde, Ti kapli 316L paslanmaz g¢elik
alagimlarmin daha gdzenekli bir yapiya sahip oldugu goriilmektedir. Bu durumun
Cizelge 6.4’te verilen kaplama tozu karakteristikleriyle (Ti toz boyutu 175 um, HA
toz boyutu 68,6 um’dir) ilgili oldugu diisiiniilmektedir.
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7.13. KAPLAMA SONRASI ASINMA TESTi SONUCLARI VE
DEGERLENDIRILMESI

7.13.1. 316L Paslanmaz Celik Alasiminda Farkh Kaplama Malzemelerinin

Asinma Davramisina Etkileri

Farkli malzemelerle plazma sprey yontemiyle kaplanan 316L paslanmaz ¢elik
alagimlarinin yapay viicut s1visi ortami Ve viicut sicakliginda (in-vitro) gerceklestirilen

asinma test sonuglar1 Sekil 7.29°da verilmistir.

a) b)
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Sekil 7.28. Farkli malzemelerle plazma sprey kaplanan 316L paslanmaz celik
alagimlarinin a) asinma agirlik kaybi ve asinma oranlar1 b) siirtiinme
katsayilart.

Sekil 7.29’da verilen aginma testi sonuglarindan elde edilen agirlik kayiplart
incelendiginde, en yiiksek agirlik kayb1 Ti, en diisiik agirlik kaybi ise HA kapli 316L
paslanmaz celik alasiminda goriilmiistiir. Elde edilen agirlik kaybi degerleri aginma
oranlartyla da uyumludur. Ustiin mekanik 6zelliklerinden dolay1 Ti kapli numunelerin
daha iyi bir asinma davranisi sergilemesi beklenmekteydi. Bu durumun Cizelge
7.12°de verilen yiizey pirizliliginden kaynaklandigi diistiniilmektedir. Asinma
direnci, malzemenin yapisi, mikrosertligi, uygulanan yiikiin biiyiikligii ve yaglama
kosullarinin yan1 sira siirtinme ¢iftinin yiizey purizliligine de baghdir [93].
Kaplanan yiizeyin piirtizlilligi yliksek ise, karsi yiizeyin hizli asinmasina neden
olacaktir [94]. Piiriizsiiz bir ylizey, temas eden yiizeyler arasindaki siirtinmeyi ve

temas kuvvetlerini azaltir. Bu durum, asinma direncini artirarak malzemenin kullanim
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omriini artirir. Ti kapli numunelerdeki yiiksek yiizey piiriizliilligii temas alanini
artirarak siirtinmeyi ve asinma oranini artirmistir. Bu sonug, Sekil 7.21°deki
mikroyap1 goriintiileriyle de uyumludur. Daha yiiksek gozeneklilige sahip Ti kaplh
numuneler daha zayif bir asinma direnci gostermistir. Mckellop [95] yaptigi bir
calismada, seramik yilizeyin yiizey piirlizliiligiiniin artmasinin protez eklemin daha

fazla asinmasina neden oldugunu belirtmistir.

Sekil 7.29°da verilen siirtiinme katsayis1 degerleri incelendiginde, en yiiksek siirtiinme
katsayis1 degeri Ti, en diisiik siirtiinme katsayisi degeri ise Ti+HA kapli 316L
paslanmaz ¢elik alagiminda elde edilmistir. Saf Ti kapli numunelerin, yiiksek bir
stirtinme katsayis1 degerine sahip olmasi1 metallerin seramiklerle karsilastirildiginda
genellikle daha yiiksek mukavemete sahip olmasindan kaynaklanmaktadir. Ayrica
HA kapli numunelerin, Ti+HA ile kaplanan numunelerden daha diisiik bir siirtiinme
katsayis1 degerine sahip olmasi beklenmistir. Ancak HA kapli numuneler daha yiiksek
stirtiinme katsayist degeri gostermistir. Test sirasinda kaplamadan kopan pargacik ve
kalintilar disk ve kaplama yiizeyi arasindaki ii¢ cisim aginmasini tetikleyebilir. Disk
yiizeyinde biriken parcacik ve kalintilar yilizey piiriizliiligiine yol agarak disk ile
kaplama arasindaki siirtinmeyi zorlastirir. Bu durum HA kapli numunelerde yiiksek
bir siirtlinme katsayisi degerine neden olmustur. Ayrica Ti+HA kapli numunelerin
1200 m kayma mesafesinde siirtiinme katsayisindaki ani artisin da yiizeyden kopan

parcaciklarin siirtlinmeyi zorlagtirmasindan kaynaklandig: diigiiniilmektedir.
Farkli malzemelerle plazma sprey yontemiyle kaplanan 316L paslanmaz c¢elik

alagimlarinin yapay viicut s1vist ortami Ve viicut sicakliginda (in-vitro) gergeklestirilen

asimma ylizeyi SEM gortiintiileri Sekil 7.30°da verilmistir.
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Sekil 7.29. Plazma sprey yontemiyle kaplanan 316L paslanmaz ¢elik alagimlarinin
asinma ylizeyi mikroyapt SEM goriintiileri a) Ti b) HA ¢) Ti+HA.

SEM goriintiileri incelendiginde Ti ve Ti+HA kapli numune yiizeylerinde, daha
belirgin aginma izleri gbzlenmistir. Asinma yiizeyi SEM goriintiileri Sekil 7.29°da
verilen asimnma testi sonuglariyla uyumludur. Bolgesel olarak asinan kaplama
yiizeylerinde ¢atlak deseni olugsmustur. Genel olarak yilizeyde abrasif ve adhesif
asinma mekanizmalarinin yanm1 sira delaminasyon mekanizmas1 da olustugu
gozlenmigtir. Ti, HA ve Ti+HA kapli numunelerin aginma yiizeyi EDS-haritalama
goriintiileri sirastyla Sekil 7.30, Sekil 7,31 ve Sekil 7.32°de verilmistir. Asinma yiizeyi
EDS-haritalama goriintiileri  incelendiginde, kaplama yiizeylerinin bdlgesel
asinmasinin bir sonucu olarak, asinan bolgelerde altlik malzemelerin bilesenleri
goriilmustiir. Althk malzemenin bilesenlerinin yani sira aginma testlerinin
gerceklestirildigi viicut sivisindan kaynaklanan Na, CI elementleri de gézlenmistir.
Ayrica O varligi, yapay viicut sivisinin asinma sirasinda numune ylizeyinde

oksidasyona yol a¢tigin1 gostermektedir.
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Sekil 7.30. Ti kapl 316L paslanmaz ¢elik alagimlarinin 5 N yiik altindaki aginma
ylizeyi EDS-haritalama goriintiileri.
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Sekil 7.31. HA kapli 316L paslanmaz ¢elik alasimlarinin 5 N yiik altindaki aginma
ylizeyi EDS-haritalama goriintiileri.
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Sekil 7.32. Ti+HA kapli 316L paslanmaz ¢elik alasimlarinin 5 N yiik altindaki aginma
ylizeyi EDS-haritalama goriintiileri.
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7.14. KAPLAMA SONRASI YUZEY PURUZLULUGU OLCUMLERI

Farkli malzemelerle plazma sprey yontemiyle kaplanan 316L paslanmaz ¢elik
alagimlarinin aginma oncesi ve sonrasi yiizey puriizliligi degerleri Cizelge 7.12°de
verilmistir. Cizelge 7.12°deki kaplama sonrasi yilizey pirizligi degerleri
incelendiginde, en yiiksek Ra degeri Ti, en diisiik Ra degeri ise HA kapli 316L
paslanmaz c¢elik alasimlarinda elde edilmistir. Bu durum Cizelge 6.4’te verilen
kaplama tozu karakteristikleriyle (Ti toz boyutu 175 um, HA toz boyutu 68,6 pm’dir)
ilgilidir. Asinma testi sonrasi Olcililen Ra degerleri incelendiginde, asinma oranlarina
bagl olarak yiizey piriizliliklerinde en fazla degisim Ti, en az degisim ise HA kaplh
316L paslanmaz ¢elik alasimlarinda goriilmiistiir. Bu sonug, Sekil 7.30’daki asinma

ylizeyi SEM goriintiileriyle uyusmaktadir.

Cizelge 7.12. Farkli malzemelerle plazma sprey kaplanan 316L paslanmaz c¢elik
alagimlarinin aginma 6ncesi ve sonrasi Ra degerleri.

Kaplama Malzemesi Asmnma Oncesi 5 N Asinma Sonrasi
Ra Ra
Ti 21,2748 4,030846
HA 9,422857 3,545333
Ti+HA 14,727 5,391667

Yiizey piirtizliiliigii, kaplamalarin insan viicudunda etkin bir sekilde tutunmasi ve
implantin uzun siire iglevini yerine getirebilmesi igin 6nemli bir parametredir [96].
Deligianni vd. [97], ylizey kimyasi, kristallik ve ylizey piiriizliliginiin hiicre
yapismasi, cogalmast ve hiicresel baglanmaya hizli yanitta belirleyici bir rol
oynadigimi bildirmistir. Yiizey piirtizliilligii ayrica implantlarin osseointegrasyonunu
da etkiler [98]. Ponsonnet vd. [99] tarafindan yapilan g¢alismalar, biyomalzeme
ylzeyindeki hiicre davranisinin piiriizliiliik, doku, kimyasal bilesim ve morfoloji gibi
yiizey 6zelliklerinden biiyiik élgiide etkilendigini gdstermistir. implant doku etkilesimi
ve klinik kullanimdaki biyouyumluluk, literatiirde bildirildigi gibi yiizey piiriizliliigii,
ylizey topografisi, ylizey enerjisi ve kimyasal bilesimden biiytik 6lciide etkilenmistir
[100]. Yiiksek yiizey piirtizliligi, kaplamay: ve viicut sivisi arayliziinii artiracak

bdylece ¢oziinme hizi ve apatit ¢cokelmesi de artacaktir [101-102].
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Termal sprey kaplama isleminden once, altlik yiizeyi yeterince temizlenmeli ve
piiriizlendirilmelidir. Yiizey piriizliligii, yayilma hizi, diizlesme orani, diizlesme
siiresi, splat boyutu ve sekli lizerinde 6nemli bir etkiye sahiptir. Yilizey ne kadar
plriizsiizse, splat yiizeyi ve ¢ap1 o kadar biiylik, splat kalinligi o kadar ince,
diizlestirme orani1 o kadar yiiksek ve diizlesme siiresi o kadar uzundur. Altlik yiizeyinin
ylizey piriizlendirilmesi genellikle daha kalin kaplamalar i¢in hazirlanir. Yiizey
puriizlendirildiginde, yiizey alani artar ve kaplama ile altlik yiizeyi arasindaki kayma

mukavemeti de yiikselir [103].

Gross vd. [104], 20-30 pm toz pargacik boyutuna sahip plazma sprey kaplamanin 4-6
um’lik bir yiizey piiriizliiliigii verdigini bildirmistir. Bu ¢alismada toz partikiil boyutu

daha fazla oldugundan ylizey piirtizliilligii, 6 pm’den fazladir.

7.15. KAPLAMA SONRASI KOROZYON TESTi SONUCLARI VE
DEGERLENDIRILMESI

7.15.1. 316L Paslanmaz Celik Alasiminda Farkh Kaplama Malzemelerinin

Korozyon Davranisina Etkileri

316L paslanmaz c¢elik alasgimlarinda kaplama malzemelerinin elektrokimyasal
korozyon davranis1 iizerindeki etkisinin belirlenmesi amaciyla insan viicudu pH ve
sicakligindaki yapay viicut sivisi ortaminda (in-vitro) akim-potansiyel olglimleri
yapilmustir. Olgiimler sonucunda elde edilen Tafel egrilerinden korozyon potansiyeli
(Exor), anodik ve katodik bolgedeki Tafel egimleri (Ba ve fc) ve korozyon hizi degerleri
belirlenmistir. Farkli kaplama malzemeleriyle plazma sprey yontemiyle kaplanan
316L paslanmaz ¢elik alagimlari, yapay viicut sivist i¢erisinde acik devre potansiyeline
ulagilana kadar 20 dk bekletilmistir. Alasimlara ait potansiyel-zaman egrileri, Sekil
7.34(a)’da gosterilmektedir. 20 dk sonunda tiim numunelerin i¢inde bulunduklari
cozelti ile kararl1 hale geldigi goriilmektedir. Ti, HA ve Ti+HA kapli tiim elektrotlarin
Eocp degerlerinin, katodik bolgeye kaydig1 gozlenmektedir. Sekil 7.34(b)’de anodik ve
katodik yonde uygulanan + 0,5 V potansiyel ve 1,5 mV/s tarama hizinda elde edilen,
polarizasyon tafel egrileri verilmektedir. Bu egrilerden elde edilen korozyon verileri

Cizelge 7.13’te verilmistir.
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Sekil 7.33. Farkli malzemelerle plazma sprey kaplanan 316L paslanmaz celik
alasgimlarinin yapay viicut sivisi igerisindeki a) potansiyel-zaman b)
polarizasyon tafel egrileri.

Sekil 7.34’te verilen potansiyel akim grafigi ve Cizelge 7.13’teki korozyon
parametreleri incelendiginde, farkli kaplama malzemeleriyle plazma sprey yontemiyle
kaplanan 316L paslanmaz ¢elik alasimlarinin korozyon potansiyellerinin (Exor) negatif
bolgede oldugu goriilmektedir. Ti+HA kaph 316L paslanmaz ¢elik alagimlarinda icor
degeri 4,25 pA/cm?, korozyon orani 0,0403 mm/y1l olarak dl¢iilmiistiir. HA kapli 316L
paslanmaz ¢elik alasimlarinda ise icor degeri 89,67 pA/cm?, korozyon orani 0,8451
mm/yil olarak 6l¢iilmistiir. Ti+HA kaph 316L paslanmaz ¢elik alasimimin Ti ve HA
kapl alagimlara gore daha iyi bir korozyon direnci sergiledigi goriilmiistiir. Benzer
sekilde Singh vd. [102] yaptiklar1 bir ¢alismada, Ti—-6Al-4V+HA kapli alasimlarin HA
kapli 316L paslanmaz ¢elige kiyasla daha iyi bir korozyon direncine sahip oldugu
sonucuna varmiglardir. Bedi vd. [105] tarafindan yapilan bir ¢alismada ise, Ti+HA
kapli numunelerde Ti ve HA kapli numunelere kiyasla daha iyi bir korozyon direnci

elde edilmistir.

Cizelge 7.13. Farkli malzemelerle plazma sprey kaplanan 316L paslanmaz celik
alasimlarinin yapay viicut sivist igerisindeki tafel egrilerinden elde
edilen korozyon parametreleri.

E I icor Ba Be Korozyon
Elektrot ~ . (nA / orani
V) (nA) cm?) (mV) (mV) (mm/yl)
Ti -0,31 0,76 6,33 0,442 0,174 0,0588
HA -0,38 10,76 89,67 0,233 0,423 0,8451
Ti+HA -0,34 0,51 4,25 0,165 0,417 0,0403
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Sekil 7.34’te verilen potansiyel-zaman egrileri incelendiginde, testin en baginda HA
kapli 316L paslanmaz c¢elik alagimlarinin Eocp degerlerinin Ti ve Ti+HA kaph
alasimlara oranla hizla azaldigi goriilmektedir. Bu azalma kaplamanin numune
yiizeyinde koruyucu bir pasif film tabakasi olusumunu engellemesinden
kaynaklanabilir. Ayrica kaplama tabakasinda korozyon testi sirasinda olugabilecek
mikroskobik diizeydeki ¢atlak ve delikler de korozyon ortaminin metal yilizeyine niifuz
etmesine ve korozyon siirecinin baslamasina neden olabilir. Bu durum Sekil 7.22°de
verilen kaplama yiizeyi SEM goriintiisiiyle uyusmaktadir. Bu mikro ¢atlak ve
deliklerin aktif korozyon bdolgelerinde olmasi da korozyonun hizla gergeklesmesi ve
korozyon potansiyelinin hizla diismesine sebep olabilir. Plazma sprey yontemiyle, Ti,
HA ve Ti+HA kaplanan 316L paslanmaz c¢elik alasimlarinin korozyon sonrasi
kaplama ylizeyi mikroyap1 SEM goriintiileri sirastyla Sekil 7.34, Sekil 7.35 ve Sekil
7.36’da verilmistir. SEM goriintiileri incelendiginde Ti kaplanmig numune
ylizeylerinin diizensiz olarak dagilmis splatlardan olusan bir morfoloji sergiledigi
goriilmistiir. Splatlar arasinda bazi kiiglik bosluklar da gozlenmistir. HA kaph
numunelerin Sekil 7.22°deki kiiresel HA taneciklerinden olusan morfolojisini yapay
viicut sivisinda korozyona maruz kaldiktan sonra bile korudugu goriilmiistiir.
Mikroyapt matris icinde dagilmis ¢ok kiigiik kiiresel sekilli taneciklerden
olusmaktadir. Korozyon testinden sonra bile bazi erimemis boélgelerin bulundugu
gozlenmistir. Ti+HA kapli numune yiizeyi de erimemis bolgeler ile ayrilmig mikro
boyutlu kiiresel pargaciklardan olugsmaktadir. Ti+HA kaplamanin 316L paslanmaz
¢elik alasimina HA kaplamadan daha iyi yapistigi goriilmiistiir. Ayrica Ti ve HA kaph

numunelerin korozyon yiizeylerinde mikro catlaklar gdzlenmistir.

Sekil 7.34. Plazma sprey yontemiyle Ti kaplanan 316L paslanmaz ¢elik alagimlarinin
korozyon sonrasi kaplama yiizeyi mikroyapt SEM goériintiileri ve EDS
analizleri.
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Sekil 7.35. Plazma sprey yontemiyle HA kaplanan 316L paslanmaz ¢elik alagimlarinin
korozyon sonrasi kaplama ylizeyi mikroyapt SEM goriintiileri ve EDS

analizleri.

Sekil 7.36. Plazma sprey yontemiyle Ti+HA kaplanan 316L paslanmaz c¢elik
alasgimlarimin  korozyon sonrasi kaplama yilizeyi mikroyapt SEM
goriintiileri ve EDS analizleri.

Cizelge 7.14. Plazma sprey yontemiyle Ti kaplanan 316L paslanmaz ¢elik
alasimlarinin korozyon sonrasi kaplama yiizeyi nokta EDS analizleri.

Nokta | C 0 Na Ti Cr Mn Fe Ni Mo
1 20,57 13,42 0,15 56,13 0,08 0 3,13 1,98 453
2 13,02 21,18 0 54,94 0,56 0 0 3,79 6,52
3 15,36 15,26 0,46 59,19 0 0 1,75 3,23 4,76
4 19,02 16,83 0,04 54,54 0 1,18 0,75 2,72 4,93
5 16,64 16,02 0,22 57,68 0 0 0 4,14 5,3
6 55,21 8,51 0 5,16 0 7,71 16,66 0 6,76
7 42,02 6,65 0,12 7,07 6,39 9,52 17,97 0,09 10,16
8 48,43 11,65 0,83 12,75 5,98 1,44 14,8 0 412
9 12,68 10,86 0,14 43,63 3,61 5,81 11,96 3,08 8,23
10 36,08 18,01 0 32,2 0,02 0 5,02 1 7,68
11 24,52 19,79 0,14 49,01 0 2,74 0,4 0,7 2,7
12 20,66 31,71 0,23 40,94 0 0 2,13 0,66 3,67
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Cizelge 7.15. Plazma sprey yoOntemiyle HA kaplanan 316L paslanmaz celik
alagimlarinin korozyon sonrasi kaplama yiizeyi nokta EDS analizleri.

Nokta C O Na Si P Cl Ca Cr Mn Fe Ni Mo
1 17,86 30,29 0 0 21,58 0 23,84 0 0 0 1,47 4,95
2 3841 3225 O 574 125 0 49 062 O 0 0 553

3 4945 1644 032 122 1874 111 433 139 0 0 0 7
4 49,14 20,32 097 166 1557 0,72 4,64 1,28 0 1,02 0 4,69
5 4997 1868 017 389 1214 294 241 369 0 021 0 59
6 22,86 27,64 0,22 0 20,67 0 21,48 2,84 0 2,32 0 1,98
7 1728 1139 04 0 3205 O 2622 0 193 319 0 755
8 46,97 1799 064 517 2154 O 2,87 0 0 0 0 482
9 3075 3212 018 2011 901 0 042 0 322 0 0 418
10 28,13 29,66 042 095 1903 O 1718 24 035 O 0 1,88
11 43,77 1595 168 091 16,99 0,67 844 0 0 275 0 885
Cizelge 7.16. Plazma sprey yontemiyle Ti+HA kaplanan 316L paslanmaz celik
alagimlarinin korozyon sonrasi kaplama yiizeyi nokta EDS analizleri.

Nokta Cc 0] Na P Cl Ca Ti Cr Mn Fe Ni Mo
1 24,10 16,22 0,56 2557 O 19,33 0,6 0 0 5,66 0 7,96

2 3087 2259 0 2018 O 0 9,41 159 4,13 0 0 11,23

3 48,67 13,11 099 2252 O 5,86 0 0 153 0 0 7,32

4 1524 2179 0 20,79 O 19,01 028 0 966 484 281 558

5 23,44 42,13 0,84 2385 O 4,74 0 0 0,33 0 0 4,67

6 3766 1518 0 3703 O 0 0 0 0 7,11 0 3,01

7 3297 2299 12 26,71 183 561 869 O 0 0 0 0

8 16,59 31,99 0,33 2293 0,08 22,29 0,99 1,10 3,17 0 0 0,53

9 16,09 2435 0 2744 O 247 0 132 O 0 0 6,10
10 510 6,66 0,550 33,1 0 351 0 217 0 1435 O 3,01

11 1751 46,48 O 1977 0 445 319 O 0 0 0 8,6

12 52,25 8,77 0,72 2552 12 3,79 0 777 O 0 0 0

Plazma sprey yontemiyle, Ti, HA ve Ti+HA kaplanan 316L paslanmaz c¢elik

alagimlarinin korozyon sonrasi kaplama yiizeyi nokta EDS analizleri sirasiyla Cizelge

7.14, Cizelge 7.15 ve Cizelge 7.16’da verilmistir. EDS analizleri incelendiginde,

numune yiizeylerinde C ve O miktarlarinin arttigi gézlenmistir. Ayrica korozyona

ugrayan kaplama ylizeylerinde altlik malzemenin alagim elementleri ve kaplama

tozlariin bilesenlerinin yani sira Na ve Cl elementlerinin de bulundugu belirlenmistir.

Bu elementlerin varligi, korozyon testlerinin yapildigi yapay viicut sivisinin
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bilesiminden kaynaklanmaktadir. Korozyon hasar1 gérmiis noktalarda kaplama
ylizeyinin zedelenmesi veya c¢atlamasinin bir sonucu olarak, kaplama tozlarmnin
bilesenlerinin miktar1 azalirken, althk malzemenin alasim elementlerinin

miktarlarinda artis gozlenmistir.
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BOLUM 8

SONUCLAR VE ONERILER

““Sprey Kaplanan 316L Paslanmaz Celik Biyomalzemelerin Asinma ve Korozyon
Performanslarinin Incelenmesi’’ baslikli bu tez calismasindan elde edilen sonuclar

asagida verilmektedir.

e 316L paslanmaz gelik alasimlar1 farkli mekanik alagimlama stirelerinde (15, 30,
60 ve 120 dk) tretilerek toz boyut analizleri yapilmistir. Yapilan toz boyut
analizlerinde alasimlama siiresi arttikca toz boyutu azalmaktadir. 15 dk
alagimlama sonunda 35,1 um, 120 dk alasimlama sonunda 23,9 um toz boyutu
elde edilmistir.

e Yogunluk 6l¢iim sonuglarina gore en yiiksek yogunluk degeri 120 dk (7,51
g/cm®), en diisiik yogunluk degeri 30 dk (7,02 g/cm®) mekanik alasimlama
yapilan 316L paslanmaz celik alasiminda 6l¢tilmiistiir. Sertlik 6l¢iim sonuglarina
gore ise, en disiik sertlik degeri 30 dk (178,4 HV 0.1), en yiiksek sertlik degeri
60 dk (192,8 HV 0.1) mekanik alasimlama yapilan alasimda elde edilmistir.

e 316L paslanmaz celik alagimlarinin yapay viicut sivist ortami ve viicut
sicakliginda yapilan aginma testleri sonucunda, yiik miktari arttik¢a agirlik kaybi
ve asinma orani artmustir. 10-20-30-40N yiik altinda yapilan asinmalarda en
yuksek agirlik kaybi ve asinma orani 30 dk mekanik alagimlama yapilan
alasimda goriilmiistiir. En diistik agirlik kaybi1 ve aginma orani, 10-20-30N yiik
altinda 15 dk, 40 N yiik altinda ise 60 dk mekanik alagimlama yapilan alasimda
elde edilmistir. Farkli siirelerde mekanik alasimlama yapilan 316L paslanmaz
celik alasimlarmin asinma yiizeyleri incelendiginde, genel olarak ylizeyde
abrasif asinma mekanizmasinin yani sira adhesif asinma mekanizmasinin da

olustugu gozlenmistir.
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e 15 dk mekanik alasimlama yapilan 316L paslanmaz ¢elik alagimlarinin tafel
egrilerinden elde edilen potansiyodinamik polarizasyon parametrelerinden icor
degeri 0,233 pA/cm?, korozyon orani1 0,00232 mm/y1l olarak hesaplanmistir. 60
dk mekanik alasimlama yapilan 316L paslanmaz gelik alasimlarinda ise icor
degeri 2,208 pA/cm?, korozyon orani 0,02086 mm/y1l olarak dl¢iilmiistiir. 316L
paslanmaz celik alagimlarinin yapay viicut sivisi ortami ve viicut sicakliginda
yapilan korozyon testleri sonucunda, en yiiksek korozyon direnci 15 dk, en
diisiik korozyon direnci 60 dk mekanik alagimlama yapilan alasimda elde
edilmistir. Azalan tane boyutu ile korozyon oraninin arttigi belirlenmistir.
Elektrokimyasal korozyon testleri sonucunda korozif yiizeyler incelendiginde,
mekanik alasimlama siliresine bagli olarak numune yiizeylerinde c¢ukurcuk
olugsma egiliminin arttig1 goriilmiistiir.

e Plazma sprey yontemiyle Ti kaplanan 316L paslanmaz ¢elik alagiminin
yogunlugu 7,361 g/cm?® olarak 6l¢iilmiistiir. Kaplama yapilan alasimin yapisinda
Ti-a fazinin bulundugu anlasilmistir.

e Plazma sprey yontemiyle HA kaplanan 316L paslanmaz c¢elik alasgiminin
yogunlugu 7,439 g/cm® olarak olgiilmiistir. Kaplama yapilan alasimimn
yapisinda, HA fazlariin yani sira TCP ve TTCP fazlar1 gézlenmistir.

e Plazma sprey yontemiyle Ti+HA kaplanan 316L paslanmaz ¢elik alagiminin
yogunlugu 7,374 g/lcm® olarak olgiilmiistir. Kaplama yapilan alasimimn
yapisinda, HA fazlarinin yani sira TCP ve TTCP fazlari gézlenmistir.

e Plazma sprey yontemiyle kaplanan 316L paslanmaz ¢elik alagimlarinin yapay
viicut sivist ortami ve viicut sicakliginda yapilan 5 N yiik altindaki aginma
testleri sonucunda, en yiiksek agirlik kaybi ve asinma orami Ti kaplanan
alasimda, en diisiik agirlik kaybi ve aginma orani ise HA kaplanan alasimda elde
edilmistir. En yiiksek siirtinme katsayisi Ti kaplanan alasimda, en diisiik
stirtiinme katsayisi ise Ti+HA kaplanan alagimda goriilmiistiir. Kaplanan 316L
paslanmaz c¢elik alagimlarmin agmma yiizeyleri incelendiginde, genel olarak
ylizeyde abrasif ve adhesif asinma mekanizmalarinin yani sira delaminasyon
mekanizmasinin da olustugu gézlenmistir.

e HA kapli 316L paslanmaz c¢elik alasiminin tafel egrilerinden elde edilen
potansiyodinamik polarizasyon parametrelerinden, icor degeri 89,67 mA/cm? ve

korozyon orami 0,8451 mm/yi1l olarak hesaplanmistir. Ti+HA kaplh 316L
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paslanmaz celik alasiminin icor degeri 4,25 pAlcm? ve korozyon orani 0,0403
mm/y1l olarak 6l¢iilmiistiir. Ti+HA kapli 316L paslanmaz ¢elik alasiminin daha

1yi bir korozyon direnci sergiledigi goriilmiistiir.

Daha sonra yapilacak ¢alismalar i¢in Oneriler;

e Mekanik alagimlama ile liretilen 316L paslanmaz ¢elik alagimlariin farkli viicut
stvilarinda aginma ve korozyon davraniglari incelenebilir.

e Her korozyon 6l¢gme yontemi ile ayn1 sonuglarin elde edilmesi miimkiin degildir.
Bu nedenle mekanik alagimlama ile iiretilen alasimlar farkli korozyon 6lgme
yontemleri ile test edilerek daha dogru ve kesin sonuclara ulasilabilir.

e Plazma sprey kaplamalarda, kaplama kalitesini etkileyen birgok faktor vardir.
llerleyen calismalarda piiskiirtme parametreleri degistirilerek farkli ¢alismalar
yapilabilir.

e Yiizey purizliligi kaplamanin ylizeye tutunmasini etkileyen onemli bir
faktordiir. Ilerleyen calismalarda farkli yiizey piiriizliiliiklerinde ¢aligmalar
yapilarak asinma ve korozyon testlerinin yani sira yapigsma testleri de
gerceklestirilebilir.

e Kaplama sonras1 yapilacak 1s1l islemler bazi istenmeyen fazlarin giderilmesini
ve kaplamanin yiizeye daha iyi tutunmasini saglayabilir. ilerleyen ¢alismalarda,
mekanik testler gergeklestirilmeden dnce, kaplama sonrasi alagimlar 1s1l isleme
tabi tutulabilir.

e 316L paslanmaz ¢elik biyomalzemeler farkli kaplama malzemeleri ile

kaplanarak biyouyumluluk testleri gerceklestirilebilir.
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