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OZET

TAM FAKTORIYEL DENEY TASARIMI TEKNIiGi iLE HIDROKSIAPATIT
KAPLI TIiTANYUM  iMPLANT MALZEMELERIN MEKANIK
OZELLIKLERI UZERINE PARAMETRELERIN ETKISi

Malzeme bilimi i¢inde calismalara yeni baslanmis olmasima karsm, biyomalzeme
ornekleri insan yasaminda cok eskiden hatta milattan Oncesinden bu yana yer
almaktadir. Yapay goz ve dental uygulamalarmin yani sira ortopedi ve travmatoloji
alanlarinda da implant malzemesi olarak genis kullanima sahiptirler.

Biyomalzemelerde, Ozellikle implantlar i¢in biyouyumluluk c¢ok Onemlidir. Yani
malzeme insan viicudunda herhangi bir reaksiyona, alerjiye, pihti1 ya da iltihaba
neden olmamalidir. Biyouyumlulugun saglanmasi i¢in ¢esitli implant malzemeleri
(paslanmaz celik, kobalt alasimlari, titanyum alasimlari) kullanilmistir. Ancak son
yillarda mekanik ve kimyasal 6zelliklerinin iyi olmasmin yani sira insan viicuduna en
uyumlu ve en hafif metal olan titanyum ile calisilmaya baslanmigtir. Titanyumun
mekanik Ozelliklerinden fayda saglanirken, seramik malzemelerden kemik yapisina
benzer olan hidroksiapatit kaplama ile de biyouyumlulugun arttirilmasi yoniinde
caligmalar yapilmstir.

Bu caliyma kapsaminda ise, kemik yapisinin inorganik yapisinda olmasi, insan
viicuduna yerlestirilen implantin ¢evresindeki kemik ile biitiinlesmesini ve giiclii bir
bag olusturmasmi hizlandirmasi sebebiyle saf titanyum altlik malzeme {iizerine
hidroksiapatit (Ca;o(PO4)s(OH),) ve TiO, tozlar1 kullanilarak plazma sprey kaplama
yapilmistir. Baglanma katmani, hidroksiapatite ilave edilen TiO, %’si ve sprey
mesafesi parametreleri iic seviyeli olarak secilmis ve kaplamalar tam faktoriyel
deney tasarimi teknigi kullanilarak plazma spreyleme teknolojisi ile
gerceklestirilmistir.  Deneyler sonucunda elde edilen hidroksiapatit (HA)
kaplamalarin metalografik ve mekanik 0zellikleri incelenmis ve kaplamalarin
yapisma mukavemetleri iizerine secilen parametrelerin etkileri degisimlerin analizi
(Analysis of Variance, ANOVA) ve regresyon analizleri yapilarak
degerlendirilmistir.

Bu calisma sonucunda; titanyum implant iizerine yapilan hidroksiapatit kaplamanin
icerigindeki TiO, tozunun kaplama mukavemeti iizerinde olumlu etkisi oldugu
goriilmiistiir. Yapilan analizler sonucunda en etkili parametre TiO, %’si olarak
belirlenmis ve sprey mesafesi de ikinci sirada yer almustir.
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SUMMARY

PARAMETER EFFECTS ON MECHANICAL PROPERTIES OF HA
COATED TITANIUM IMPLANT MATERIALS WITH FULL FACTORIAL
DESIGN OF EXPERIMENT TECHNIQUE

Despite the studies in material science have been recently accelarated, biomaterials
have taken place in human life for a long period of time starting Before Christ.
Biomaterials, as implants, have wide areas of useage in human body covering from
artificial eye, dental applications, orthopedic and to traumatology areas.

Biocompatibility is important, in biomaterials, especially for implants. In other
words, materials to be chosen as implants must not cause any reaction, allergy, clot
or inflammation. So far as implant materials stainless steel, cobalt alloys and
titanium alloys) have been utilized. However, lately besides its good mechanical and
chemical properties, titanium, being has the lightest, has been selected to be the most
preferred. Studies on titanium recently aim increasing its biocompatibility by
hydroxyapatite coatings that have similar chemical properties to bone structures.

In the scope of this study, pure titanium surface is coated by using hydroxyapatite
(Caj9(PO4)6(OH),) and TiO, powders by plasma spray coating method. This coating
accelerates the integration and bonding of inserted implants into the human body.
Parameters selected for this study are: addition of TiO, to hydroxyapatite spraying
distance parameters are defined as three stages and coatings are performed with
plasma spray and bond coat presence. Experiments were designed using full factorial
design technique. Coatings were subjected to metallographical, mechanical and
surface characterization. In addition, tensile strengths of coatings were analysed by
ANOVA and regression analyses in order to understand that the effect of parameters
chosen on the adhesion strength of coatings. As a result of the study, TiO, addition in
hydroxyapatite coatings have positive effects on tensile strengths.
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1. GIRIS VE AMAC

Biyomalzemeler icin en Onemli 6zellik biyouyumluluktur. Yani biyomalzemeden
kendisini cevreleyen dokularla uyum icinde olmasi ve dokularm gelisimine engel
olmamasi, dokuda iltihap ve pihti olusturmamasi beklenir. Ciinkii insan viicuduna
yerlestirilen her yabanci madde, viicut tarafindan hemen kabul edilmez ve
cogunlukla viicudun reaksiyon gostermesine neden olur. Bunun niine gecilmesi i¢in
de viicuda yerlestirilecek malzemenin biyouyumlulugunun yiiksek olmasi

istenmektedir.

Insan viicudunda gerek ortopedik gerekse hareket sistemi acisindan goriilen
rahatsizlik, bozukluk ya da dejenerasyonlarin giderilmesinde implant denilen
malzemeler kullanilmaktadir. Implant kelime anlamiyla, ortopedi ve travmatolojide
kullanilan, viicut icerisine kemik ve eklemler diizeyinde yerlestirilmis, viicut
icerisinde erimeden kalabilen ve viicut dokulariyla uyumluluk gosteren her tiirlii
malzeme anlamma gelmektedir. Yillar boyu dogru implant malzemesi se¢imi i¢in
caligmalar yapilmustir. Kristal yapilar1 ve giicli metalik baglar1 nedeniyle iistiin
mekanik ozellikler tasiyan titanyum, paslanmaz celik, altin, kobalt ve alasimlari
implant malzemesi olarak kullanilmaktadir. Ancak son yillarda yapilan ¢calismalarla
da metaller arasinda, insan viicudunda implant uygulamasi i¢in yiiksek ozelliklere

sahip titanyum On plana ¢ikmustir.

Titanyumun mekanik 6zelliklerinin implant uygulamalari i¢in yeterli olmasina karsin
biyouyumluluk ag¢isindan gelistirilmesi i¢in seramik kaplamalar kullanilmaktadir.
Kemikle ¢ok benzer yapida olan hidroksiapatit malzemesi bu noktada karsimiza
cikmaktadir. Implantlarin insan viicudunda yerlestirildigi bolgede cevre dokuyla
uyum i¢cinde ve kemik yapisiyla kaynasarak wuzun siire kalabilmesi i¢in
hidroksiapatitin metal implant yiizeyine kaplanmasi gelistirilmistir. Ayrica mekanik
dayanimin daha da arttirilmasi ve insan viicudunun giinliikk faaliyetleri sirasinda
maruz kaldig: yiikiin implant tarafindan karsilanabilmesi i¢in hidroksiapatit igerisine

yiikksek mukavemetli bazi katkilar yapilmaktadir.



Implant malzemelerin hidroksiapatitle kaplanmasinda en sik tercih edilen yontem bir
termal sprey teknigi olan plazma spreydir. Plazma sprey sayesinde kemigin
biiylimesini hizlandiric1 ve yapisina benzerligi arttirict poroz yapilar elde
edilebilmektedir. Ayrica yiiksek sicakliklarda kullanim olanagi sagladigindan ergime

sicaklig1 yiiksek tozlarin da kullanilmasina olanak vermektedir.

Calismanm amaci, insan viicudunda belirli bir yiik altinda calisan implantlarin
biyolojik uyumlulugunu bozmadan mukavemet degerlerinin arttirilmasidir. Bu
dogrultuda biyouyumlu olan HA yapis1 ve titanyum secilerek, mukavemeti gelistirici
olarak da farkli yiizdelerde TiO, tercih edilmistir. Ayrica mukavemet iizerine etkisi
olabilecek, baglanma katmani uygulamasi ve plazma sprey prosesinde sprey
mesafesi parametrelerinin etkileri incelenmistir. Bu sekilde 3 parametre belirlenerek,
parametrelerin 3 farkli seviyede analizi yapilmis ve HA kaplamalarin mukavemet

degerleri lizerine en etkin olani belirlenmistir.



2. BIYOMALZEMELER

Biyomalzemeler, insan viicudunda bulunan canli dokularin goérevini yerine
getiremedigi veya destek gerektirdigi durumlarda kullanilan dogal ya da sentetik
malzemelerdir. Bu malzemelerin kullanimi, tamamen viicut i¢inde, kismen viicut
icinde ya da tamamen viicut disinda olabilir. Tamamen viicut i¢ine bir daha
cikarilmasi planlanmadan yerlestirilen biyomalzemelere kalp kapak¢igi, yapay kalp,
kalp destek aracglari, gogiis ve dis implantlari, damarlar, omuz, kalca, eklem
protezleri, katarakt icin intra okiiler lensler, biyolojik yapistiricilar drnek olarak

verilebilir [1].

Biyomalzemelerin gelistirilmesi agisindan, 50 yili agkin bir siiredir tip ve ozellikle
mithendislik alaninda caligmalar  yapilarak, doku ile etkilesime giren
biyomalzemelerde biiyiik degisiklikler yapilmistir. Giiniimiizde ise bu malzemelerin
kullanimi, insanlara yasam veren kalp pili ya da yapay kalp, gébrmeyi saglayan yapay
g0z ve kalca baglantilarindaki hasar nedeniyle yiiriiyemeyen insanlarin yiiriimesini

saglayan implantlara kadar uzanmstir [2].

2.1 Biyomalzemelerin Tarihsel Gelisimi

Malzeme bilimi igerisinde diger konulara gore daha yeni calisilmaya baslanmis bir
konu olsa da tarihsel gelisiminin cok eskiye dayandigi Cizelge 2.1’den de

goriilmektedir.

Cizelge 2.1 : Biyomalzemelerin tarihi.

Kullanildig: Y1l Kullanan Kisi Kullanilan Biyomalzeme

~500 M.O. Etruscan Dis uygulamalari i¢in altin
plaka

~100 M.S. Romal1 Askerler Demirden dis implanti

(Fransa’nin giineyinde

1995°de bulunmustur.)




Cizelge 2.1 (devam) : Biyomalzemelerin tarihi.

1565

Petronius

Dogustan olan Palatum
fissumun kaplanmasinda

kullanilan altin plaka

17. yiizy1l

Hieronymus

Fabricius

Yaralar i¢in suturelerde
kullanilan demir, altin ve

bronz teller

1829

Levert

Viicuttaki metallerin
biyouyumlulugu arastirild::
En az tahrig gosteren Pt,
Zehirli olan ise Pb.

1869-1883

J. Lister

Kirilan dizkapagimin
yerlestirilmesi i¢cin glimiis
tel kullanim1 ve antisepsis

gelistirme

1886

H. Hansmann

[k kemik plakasi (gelik

tizerine nikel kaplama)

1893-1912

W. A. Lane

Kemik kusurlarini tedavi
icin ¢elik vida ve

plakalarm gelistirilmesi

1909

A. Lambotte

Al, Ag ve Cu plakalarin

gelistirilmesi

1912

W.O’Neil

Sherman

Yiiksek mukavemetli V
alasimmi ¢elikten ilk kemik
plaka

>1920

Krupp

Cr-Ni ve Cr-Ni-Mo

celiklerinin gelistirilmesi

1930

Erdle

CoCr (Vitalyum)
alasiminin gelistirimesi ve
al¢1 protezde ilk kez

kullanim1

1938

P. Wiles

[Ik biitiin kalca protezi




Cizelge 2.1 (devam) : Biyomalzemelerin tarihi.

1940-1950 Leventhal Ta, Ti, soguk
sekillendirilmis W ve Ni
iceren Co alagimlarinin

implant malzemesi olarak

incelenmesi

>1946 J. Cotton Ti ve Ti alagimlariin ticari
tiretimi

1956 McKee and Farrar Uzun Omiirlii biitiin kalga
protezi

[3].

Biyomalzeme uygulamalarinda; kullanilan malzemelerin, iiretim yOntemlerinin ve
cerrahi tekniklerin gelistirilmesiyle 1960’lardan itibaren ciddi ilerlemeler
katedilmigtir. 1972 yilinda seramik yapilar kesfedilerek aliimina ve zirkonya
kullanilmis, ancak cevre dokuyla bag yapabilme kabiliyetleri diisiikk oldugundan
zayif kalmislardir. Bu probleme ¢6ziim olarak ayni donemde Hench tarafindan
biyoaktif seramikler olarak adlandirilan biyocam ve hidroksiapatit yapilar
gelistirilmistir. 1980’11 yillarda ise insan kemiginin kimyasi ve yapisi1 hakkinda
sonuclar ortaya konmus ve hastalar icin gereken bolgelere uygun kemik dokusunu

gelistirmek miimkiin kilinmastir [4].

2.2 Biyomalzeme Uygulamalar

Insan viicudunda kullanilan biyomalzemeler iki farkli amagla kullanilirlar. Birincisi
gecici olarak insan viicuduna yerlestirilen ve sonrasinda alinan, ikincisi ise kalict
olarak yerlestirilip herhangi bir organ ya da dokunun gorevini {stlenen
biyomalzemelerdir.
Gecici Uygulamalar (Cok kisa ve kisa siireli uygulama)

e Cerrahi ekipmanlar

e Kirilan kemigi sabitlemek i¢in kullanilan teller, plakalar, vidalar
Kalic1 Uygulamalar

e Implantlar (Disler, omurga kafesi)

¢ Eklem implantlar:



¢ Anevrizma mandallar1
¢ Anevrizma halkalari

e Kalp stentleri

e Vidalar

2.2.1 Kullanilan malzemeler

¢ Soy metaller ve tiiretilmis alasimlar,

¢ Paslanmaz celikler,
e Kobalt esashi alagimlar,
e Hafizali alasimlar,

¢ Titanyum esasl alasimlar,

¢ Metalik biyomalzemelerin kombinasyonlari

Kullanilan malzemeleri kullanildiklar1 bolgeye gore smiflarsak Cizelge 2.2 ortaya

cikmaktadir [3].

Cizelge 2.2 : Biyomalzeme uygulamalar1 [4].

UYGULAMA BOLGESI MALZEME TURU
Eklemler Titanyum, Ti-Al-V alasimlart
Kirik kemik uclarini tespitte Paslanmaz celik, Co-Cr alagimlari,
kullanilan ince metal levhalar
Iskelet Kemik dolgu maddesi Polimetil metakrilat (PMMA)
Sistemi Kemikte olusan sekil Hidroksiapatit (HA)
bozukluklarinin tedavisinde
Yapay tendon ve baglar Teflon, polietilenteraftalat
Dis implantlari Titanyum, aliimina, kalsiyum fosfat
Kalp Damar | Kan damart protezleri Teflon, polietilenteraftalat, politiretan
Sistemi Kalp kapakeiklari Paslanmaz celik, karbon
Kataterler Silikon kaucuk, teflon, poliiiretan
Organlar Yapay kalp Politiretan
Duyu I¢ kulak kanalinda Platin elektrotlar
Organlari Goz i¢i lensler PMMA, silikon kauguk, hidrojeller
Kontakt lensler Silikon-akrilat, hidrojeller
Kornea bandaji Kolajen, hidrojeller




2.3 Biyomalzemelerden Beklenen Temel Ozellikler

Insan viicudunda kullanilacak bir malzemenin, iistlendigi biyolojik fonksiyonu gevre
dokulara zarar vermeden yerine getirebilmesi i¢in bazi temel 6zelliklere sahip olmasi
gerekmektedir. Yerlestirildigi bolgedeki dokular tarafindan kabul edilmedigi

durumda, malzeme viicutta toksik etkiye neden olur ve cevre dokular da zarar goriir

[S].

2.3.1 Biyouyumluluk

Biyomalzemeler icin en Onemli 6zellik biyouyumluluktur. Yani biyomalzemeden
kendisini cevreleyen dokularla uyum i¢inde olmast ve dokularin gelisimine engel
olmamasi, dokuda iltthap ve pihti olusturmamas: beklenir. Arastirmacilar
‘biyomalzeme’ ve  biyouyumluluk’ terimlerini, malzemelerin  biyolojik
performanslarini belirtmek icin kullanmiglardir. Biyouyumlu olan malzemeler,
biyomalzeme olarak adlandirilmis ve biyouyumluluk; uygulama sirasinda

malzemenin viicut sistemine uygun cevap verebilme yetenegi olarak tanimlanmustir.

Bazi arastirmacilar tarafindan biyouyumluluk kavrami daha genis ele alinarak, yiizey
uyumlulugu ve yapisal uyumluluk olmak iizere 2 ayr1 bashk altinda

degerlendirilmistir.

Yapisal Biyouyumluluk: Implant yapisinin, etrafin1 gevreledigi dokularm mekanik
karakterine olan uyumudur.

Yiizeysel Biyouyumluluk: Implantin, kendisini cevreleyen dokularla fiziksel,
kimyasal, biyolojik ve morfolojik olarak uyumlu yiizey 6zellikleri gostermesidir [3].

Biyouyumlulugu yiiksek malzemeler bedene yerlestirilerek, fonksiyonunu veya
gorevini gerceklestiremeyen doku ya da organlarin yerine kullanilirlar. implant
malzeme biinyeye yerlestirildiginde, doku implant malzemesini ya tam anlamiyla
kabul eder, ya da tam anlamiyla reddeder veya bazi1 komplikasyonlar yaratarak biinye

icerisinde tutar.

Bir biyomalzemeden beklenen, hi¢cbir komplikasyona sebep vermeden biinye

tarafindan kabul edilmesidir [1].



2.3.2 Kemige yakin elastik ve mekanik ozellikler

Biyomalzeme olarak kullanilacak bir implantin biyouyumluluk 6zelliginin yaninda,
insan kemigi ile benzer karakteristiklere sahip olmasi gerekmektedir. Bir insanin
giinliik yasami sirasinda kemikleri yaklasik olarak 4 MPa, tendonlar1 ise 40-80 MPa
degerinde gerilim altinda calisirlar. Bir kalca ekleminde ortalama yiik, viicut
agirhiginin 3 katina, sicrama durumunda ise 10 katina kadar cikabilmektedir.
Viicudun maruz kaldigi bu gerilimler oturma, ayakta durma, kosma faaliyetleri
sirasinda devaml tekrarlanirlar. Kemik ya da eklem gorevi gorecek bir implantin

mekanik olarak bu zor ¢alisma kosullarina kars1 dayanikli olmasi1 beklenmektedir [4].

2.3.3 Korozyon direnci

Korozyon, cerrahi implantasyonda dikkat edilmesi gereken en 6nemli konulardan
biridir. Ozellikle metalik malzemeler, korozivitesi yiiksek sivilardan kolayca
etkilenirler. Insan viicudu ve esas olarak viicut s1vis1 da metallere yiiksek korozyon
kosullar1 olusturacak dinamik bir ortamdir. Implant olarak insan viicuduna
yerlestirilen bir metalin korozyona ugramasi durumunda, korozyon sonucu olusan
iriinler viicut icin biiylik tehlike tasirlar. Bu agidan, biyomedikal alanda insan
viicudunda kullanilacak malzemelerin korozyon direncinin miimkiin oldugunca

yiiksek olmasi istenmektedir.

2.3.4 Biyoaktivite

Biyoaktiflik, malzemenin arayiizeyinde olusan 6zel bir biyolojik tepkime sayesinde,
malzeme ile doku arasinda bag olusmasi olarak aciklanabilir. Biyoaktivitesi yiiksek
malzemelerden olan biyoseramiklerin en belirgin 6zelligi, insan viicudunda bulunan
kolojen doku lifleriyle biyolojik etkilesime girerek, yiizeylerinde hidroksi karbona
apatit (HCA) tabakas1 olusturmalaridir. implant olarak kullanilan biyoaktif yapi
tizerinde goriilen HCA tabakasi, hem fiziksel hem de kimyasal acidan insan
kemiginin yapisma birebir benzerdir. Implantin, doku ile arayiizeyde bag

olusturmasinin temel nedeni de bu benzerlik olarak aciklanabilir [6].

2.3.5 Tasarim

Biyomalzemeler i¢in, yukarida siralanan 6zelliklerin yani sira dogru tasarim yapilmis

olmas: da biiyiikk onem tagimaktadir. Iste bu nedenle, biyomalzemeler kullanim



sekline ve yerine gore gerekli fiziksel, kimyasal ve mekanik 6zellikleri tasirken ayni

zamanda o bolgeye uygun tasarima sahip olmahdir [1].
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3. BIYOMALZEMELERIN SINIFLANDIRILMASI

Biyomalzemeler, insan viicudunda herhangi bir doku ya da organin islevini tam
olarak yerine getiremedigi durumlarda kullanilan yapay malzemelerdir. Bilimsel
anlamda yeni yeni taninmasina karsin, Cizelge 2.1’de goriildiigli iizere aslinda
uygulamada ¢ok eski zamanlara kadar dayanmaktadir. Misir mumyalarinda goriilen
yapay goz, burun ve disler biyomalzemelerin tarihteki uygulamalarina kanit
olusturmaktadir. Milattan Onceki donemde ise bronz ve bakir kemik protezleri
kullanilmistir. Ayrica Altin’in dis hekimligindeki uygulamasi, 2000 yil 6ncesine
kadar uzanmaktadir. Bakir iyonunun viicudu zehirleyici etkisi bulunmasina ragmen
19. yiizy1l ortalarina kadar daha uygun bir malzeme bulunamadigindan bu protezlerin
kullanimina devam edilmistir. 19. yiizyil ortasindan itibaren de yabanci malzemelerin
biyomalzeme olarak viicut icerisinde kullaniminda ciddi ilerlemeler kaydedilmistir

[7].

Bu ilerlemeler, Sekil 3.1’de gosterilen Antik Misir doneminde yapilmis bir ayak
protezi ve giiniimiizde son teknoloji kullanilarak MIT tarafindan yapilan robotik ayak

protezi ile basaril bir sekilde gbz 6niine ¢ikmaktadir.

Sekil 3.1 : Antik Misir donemine ait bir ayak protezi ve son teknoloji ile yapilmis
robotik ayak protezi [8-9].

Insan viicudunda gerek ortopedik gerekse hareket sistemi acisindan goriilen

rahatsizlik, bozukluk ya da dejenerasyonlarin giderilmesinde, gecirilen kazalar,
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kalitim ya da dogum bozukluklar1 ve hastaliklar sebebiyle implant denilen
malzemeler kullanilmaktadir. Implant kelime anlamiyla, ortopedi ve travmatolojide
kullanilan, viicut icerisine kemik ve eklemler diizeyinde yerlestirilmis, viicut
icerisinde erimeden kalabilen ve viicut dokulariyla uyumluluk gosteren her tiirlii
malzeme anlamma gelmektedir. Yillar boyu dogru implant malzemesi se¢imi i¢in
caligmalar yapilmistir. Ancak hi¢gbir implant madde kemigin mekanik ozelliklerine

bire bir esdeger degildir [10].

Biyomalzemeler; polimerler, seramikler, metaller ve kompozitler olmak iizere 4 ana

gruba ayrilirlar.

3.1 Polimer Yapih Biyomalzemeler

Polimerik biyomalzemeler, ¢ok degisik kimyasal kompozisyon ve bi¢cimde
tretilebilmeleri, ¢ok cesitli kaynaklardan elde edilebilmeleri (petrokimya iiriini,
mikrobiyolojik kokenli, canli dokusu kokenli) geligmis tiretim teknolojileri sayesinde
cok sayida ve ¢ok karmasik tasarimlarm kolaylikla gerceklestirilebilmesi agisindan
yapay doku, organ veya cihazlarin yapiminda avantaj saglarlar. Ornegin ortopedik
implant uygulamalarinda yiiksek dayanim ve diisiik esneme 6zeliklerinden dolayz,
polietilenin (PE) yiikksek molekiill agirhigma sahip formlar1 goriilmektedir.
Malzemenin iiretimine baglh olarak, PE elastik ve esnek veya sert olabilir. Ultra
yiikksek molekiiler agirliktaki polietilenin yumusak yiizeyi diger malzemelerle
oldukca diisiik siirtiinme saglayarak, yapay eklemlerde wuzun Omiirliilligi
saglamaktadir [11]. Ticari adiyla Teflon olan Politetrafloroetilen (PTFE), diisiik
yogunluk, elastik modiilii, yiizey gerilimi ve siirtiinme katsayisina ve yiiksek
kristaliteye sahip olmasindan dolayr yapay damarlar seklinde kullanilmaktadir.
Islenebilme ozelliklerinden dolayr poliamidler ameliyat ipligi ya da yara ortii
materyali  olarak  kullanilirlar.  Kalp  kapakg¢iklarinin  dikilmesinde  ise
Polietilenteraftalat (PET) tercih edilen bir polimerdir.

Polimerlerin viicut ortamindan 6zellikle sicaklik ve pH gibi faktorlerden
etkilenmemesi i¢in yapim asamasinda bazi kimyasallar ve iiretimin kolaylagsmasi
amaciyla birtakim maddeler kullanilir. Kullanilan bu kimyasallar ve yabanci
maddelerin zamanla insan viicuduna sizma potansiyeli polimerler i¢cin dezavantaj

olusturmaktadir.
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Polimerler, birbirini tekrarlayan ve uzun zincirler halinde birbirlerine bagh kiigiik
birimlerden, veya izomerlerden olusmaktadir. Polimerlerde mekanik 0Ozelliklerin
gelismesinin nedeni capraz baglanma olarak aciklanabilir. Capraz baglanma, polimer
zincirlerinin birbirleriyle zincirin boyu sirasinca birlesmesi seklinde olur. Bu
baglanma sekli de malzemelerin yogunlugunu arttirarak mukavemetlerini ve
sertliklerini gelistirebilir. Fakat capraz bagli malzemeler genelde esnekliklerini

kaybederek gevreklesirler [11].

Biyomalzeme olarak kullanilacak polimerlerin se¢imi konusunda biyolojik ortamdaki
davraniglar1 rol oynamaktadir. Kalga protezi olarak kullanilacak bir polimerik
biyomalzeme i¢in yiiksek yogunluga sahip polietilen secilirken, kirik tedavisinde
kullanilacak bir vidanm islevini yerine getirip gorevini tamamlamasinin ardidan
yerlestirildigi noktada kendinden parcalanabilen (bozunma iiriinleri toksik yapida

olmayan) polimer yapisinda olmasi tercih edilir [1].

3.2 Seramik Yapih Biyomalzemeler

Insanlik tarihinin en eski dogal kaynaklara dayali sentetik malzemeleri seramiklerdir.
Tip alaninda 6zellikle de biyomalzeme olarak kullanimi Eski Misirlilar donemine

kadar uzanmaktadir [12].

Biyoseramikler, yiiksek korozyon ve siirtiinme direncine sahip, alerjik ve kanserojen
olmayan inorganik maddeler olmalarinin yani1 sira viicut ile biyouyumlulugu yiiksek
ve yogunlugu diisiik malzemelerdir [13]. Biyomedikal uygulamalarda diz, kalca ve
kas gibi yiik tasiyan bolgelerde ve discilik endiistrisinde ¢enenin yeniden
yapilandirilmast  ve cene kemiginin  sabitlestirilmesinde  yaygin  olarak

kullanilmaktadir.

Biyoseramikler, temas halinde bulundugu kemik dokusunun verdigi tepkiye gore

biyoinert, biyoaktif ve biyobozunur seramikler olmak iizere ii¢ kategoriye ayrilabilir.

Biyoinert seramikler kimyasal a¢idan oldukca kararhdirlar ve kendilerini ¢evreleyen
canli dokuyu degistirmeksizin herhangi bir baglanma olmadan bir arada
bulunabilirler. Alimina (Al,O3) ve zirkonya (ZrO,) biyoinert malzemelere en iyi
orneklerdir. Ayrica titanyum oksit (TiO,), baryum titanat (BaTiOs) ve kalsiyum
aliminat (CaOAl,O3) gibi diger seramikler de deneysel olarak test edilmistir [14-
15].
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Biyoaktif seramikler kemikle ya da canli organizmanin yumusak dokusu ile kimyasal
bag yapma Ozelligine sahiptirler. Kuvvetli ve uygun bir biyoaktif malzemeden
iretilen bir implant sayesinde, implant ile kemik doku arasinda cabuk ve kuvvetli bir
bag olusturulabilir. Bir kalsiyum fosfat bilesimi olan hidroksiapatit de biyoaktif
seramiklere Ornek gosterilebilir. Kemigin kimyasal yapisina olduk¢a yakin ve
kemikten daha tok bir yapisi vardir. Kemige oranla daha diisiik kirilma tokluguna
sahip olmasmna ragmen sert doku implanti olarak yaygin kullanima sahip bir

malzemedir.

Biyobozunur seramikler implante edildiklerinde doku ile yer degistirerek normal
doku yerlerine gecerler. Ornegin kirik bir kemik tedavisi icin biyobozunur seramikler
tercih edilebilir. Implantasyon &ncesinde; kemikte kirigm olusturdugu bosluk, kan
pihtist ile dolar ve bu bosluga implant yerlestirilmesiyle doku ile implant ara yiizeyi
biyoaktif hale gelir. Biyoaktif ara ylizeyin karakteristigi dogal doku gibi zamanla
degismesidir. Degisimin yeterince hizli olmasi implantin ¢oziinerek ya da bozunarak,

doku ile yer degistirmesine neden olur.

Cizelge 3.1 : Biyoseramik tiirleri [16].

Biyoseramik Cesidi Doku ile verdigi | Ornekler
tepki
Biyoinert Mekanik Bag Al, Zr, Ti oksitler
Biyoaktif Kimyasal Bag HA, biyoaktif cam, cam
seramikler
Biyobozunur Yer Degistirme TCP (Trikalsiyum fosfat)

Pordz ozellik gosteren biyoseramik malzemeler diger biyomalzemelere gore daha
diisik mukavemet degerleri sergilerler ancak metalik implantlar lizerinde kaplama
olarak kullanilmalar1 oldukc¢a yararlidir. Kaplama malzemesi, implantin g¢evre
dokularm igerisine biiyliyerek, dokuya mekanik olarak baglanmasini pordz yiizeyi

sayesinde gerceklestirir [11].

Implant kaplama malzemesi olarak doku ile kimyasal bag yapabilen bir seramikle
beraber mekanik bag giicii yiiksek olan bir seramigin birlikte kullanilmasiyla hem
mekanik Ozellikleri gelistirilmis hem de dokuyla uyumlu implantasyon saglanmis

olur.
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Biyoseramiklerin insan viicudunda kullanildig: bolgeler Sekil 3.2°de ayrmtili olarak

gosterilmektedir.
S _~* A Kafatasi onanmi
Wpdd—————— " B:Gozlensleri
|- ———~°  C:Kulak implantlar

D: Yiz yeniden yapilandirmasi
. .  E:Dental implantlar
“~w  F: Cene biyitme
(z: Periodontal oyuklar
H: Deri icine takilan cihazlar
|- Belkemidi Cerrahisi
= J: Kalca Gst onanmi
" K: Bosluk doldurma
, _* L Ortopedik destek amaclar
] w  M: Ortopedik dolgular
o N: Yapay tendonlar
\TaRY| O: Eklemler

Sekil 3.2 : insan viicudunda biyoseramikler [17].

3.3 Metalik Biyomalzemeler

Biyouyumluluklarmin diisiik olmasi, korozyona ugramalari, dokulara gore cok sert
olmalari, yiiksek yogunluklar: ve alerjik doku reaksiyonlarina neden olabilecek metal
iyonu salimi gibi dezavantajlarina ragmen, kristal yapilar1 ve sahip olduklar1 giiclii
metalik baglar nedeniyle iistiin mekanik oOzellikler tasiyan; titanyum ve titanyum
alasimlari, paslanmaz celikler, altin ve kobalt gibi metal ve metal alasimlar1 implant
malzemesi olarak kullanilmaktadir. Tedavi ya da teshis amaciyla kullanilan
biyomedikal cihazlarin iiretiminde de yine metalik biyomalzemelere rastlanmaktadir

[18].

Maruz kaldiklar1 yiik altinda mukavemetli davranislari, iistiin yorulma direngleri ve
plastik deformasyon gostererek kirilmalar1 gibi nedenler metalleri kullanigli hale
getirmistir [19]. Fakat diger yandan metallerin biyolojik ortamda kullanilabilmeleri
korozyona Kkars1 gosterdikleri direncle bire bir iliskilidir. Insan viicudunda yer alan
kan, su, ¢Oziinmiis oksijen, kloriir ve hidroksit gibi ¢esitli iyonlar biyomalzeme

olarak kullanilan metaller i¢in olduk¢a korozif bir ortamdir. Korozyon malzemeleri
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zayiflatir ve daha da 6nemlisi korozyon sonucu olusan triinler doku igerisine girip

hiicrelere zarar verirler.

Insan viicuduna biyomalzeme olarak giren ilk metal Vanadyum Celigidir ve kemik
kiriklarinda plaka ve vida olarak kullanilmistir. Mukavemet ve elastisitesini uzun

stire koruyabilen, % 0,7-1,4 Cr ve % 1,5-2,5 Vanadyum igeren bir ¢elik tiiriidiir [18].

Giintimiizde ise implant malzemesi olarak en yaygin kullanima sahip metaller, diisiik
karbonlu paslanmaz celikler (316L), kobalt alasimlari, nikel-titanyum alagimlari, saf

titanyum ve titanyum-aliiminyum-vanadyum alagimi olan Ti6Al4V dur.

Celigin genel olarak iki farkli kullanimi bulunmaktadir. Karbon celigi olarak
adlandirilan celik tiirii demir, karbon, az miktarda fosfor, silisyum ve mangandan
olusur. Alasim ¢eligi ise, %1’den daha diisiik karbon icerigine sahiptir ve diger
metaller ve ametalleri de icerecek sekilde hazirlanan celik tiiriidiir. Alasim
celiklerinin, karbon ¢eliklerine oranla daha pahali ve islenmelerinin zor olmasmin
yanimda korozyon ve 1s1l direngleri ¢cok daha yiiksektir. Alasim celikleri igeriklerinde
aliminyum, krom, kobalt, bakir, kursun, mangan, molibden, nikel, fosfor, silisyum,

kiikiirt, titanyum, tungsten ve vanadyum gibi elementleri bulundurabilirler.

Aliiminyumun eklenmesiyle asinma direncinde artig goriiliirken, kromun yiiksek
oranlarda ilavesi de korozyon ve 1s1l direncini arttirir. Bu tiir ¢elikler “paslanmaz

celik” olarak isimlendirilirler [7].

Ozellikle kirik tedavisinde yaygm kullanima sahip paslanmaz celikler diger
ortopedik cerrahi malzemelerine gore yiiksek elastisite modiilli ve ¢ekme
mukavemetine sahiptirler. Paslanmaz ¢elikleri kullanilabilir kilan diger bir 6zellikleri
de siinek olmalaridir. Cogu zaman, plakalarin kemigin anatomik yapisina uygun
olabilmeleri icin egmeye maruz kalmalar1 gerekmektedir ki bu durumda siineklik

onem kazanir.

Insan viicudunda o6zellikle de kalca baglantilarinda kullanilacak implantlar icgin
yorulma direnci de 6nemlidir. Ciinkii yilda ortalama bir milyon adim atan bir insanin
kalca baglantilarina viicudunun iki ii¢ kat1 kadar yiik binmektedir. Ancak bu noktada
biiyiik tane boyutlar1 ve diisiik yorulma direnglerinden dolayr dokme paslanmaz
celikler ortopedik uygulamalar icin tercih edilmezler. Iclerinden 316L diisiik
karbonlu paslanmaz ¢elik en uygun olanidir. Fakat paslanmaz celiklerin kemik ya da
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yumusak doku ile bag yapabilme kabiliyetleri zayif oldugundan doku ile

biitiinlesmenin 6nemli oldugu uygulamalarda kullanimlar: sinirhdir [1].

Genel olarak biyomalzeme amach kullanilan kobalt alasimi, kobalt-krom olanidir.
Kobalt-krom alagimlar1 korozyona karsi yiiksek dirence sahip olup paslanmaz
celiklere oranla daha yiiksek elastik modiil, mukavemet ve sertlige sahiptirler. Ancak
stineklik ve talash sekillendirilebilirlik agisindan daha zayif karakter sergilerler.
Temelde kobalt-krom-molibden ve kobalt-nikel-molibden kullanilmakta olan
alasimlardir. Ozellikle dis uygulamalar1 ve yapay eklem yapiminda kobalt-krom-
molibden tercih edilirken, diz ve kalca gibi yiik altinda calisan eklemler ve

protezlerde kobalt-nikel-molibden 6n plana ¢ikmaktadir.

Isiya maruz kaldiklarinda bozulan sekillerini eskiye dondiirme 6zelligine sahip nikel-
titanyum alasimlar1 da ““sekil hafizali alasimlar” olarak adlandirilirlar. Dis kopriileri,
kafatasi icerisindeki damar baglantilari, yapay kalp i¢in kaslar ve ortopedik protezler

bu alagimlarin gerekli oldugu uygulamalardandir [19].

Paslanmaz celik ve kobalt alagimlarma gore daha hafif bir metal olan titanyum ve
alasimlar1 biyomalzeme alaninda 1930’lu yillarn sonuna dogru kullanilmaya
baslanmistir. Ticari saflikta titanyum, biyouyumlu bir metal olup, insan viicudunda
toksik etki yaratmamasi sebebiyle en c¢ok tercih edilen metallerin basinda
gelmektedir. Titanyumun biyomalzeme uygulamalarinda kullanimi hakkinda genis

bilgi Boliim 4’te verilmistir.

Cizelge 3.2 : Yaygin olarak kullanilan metalik implantlarin mekanik 6zellikleri [20].

Malzeme | Kemik Paslanmaz | Titanyum | Ti-6Al-4V | Co-Cr-Mo
Ozellik Celik 316 alagimi alagimi
Yogunluk 2,0 7,9 4,51 4,43 9,2
(g/cm’)

Cekme Muk. 650 483-850 550 860-1140 | 655
(MPa)

Akma Muk. 500 190-690 485 795-1070 | 455
(MPa)

Elastisite 17,1 190-200 103 100-110 230
Modiilii (GPa)
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3.4 Kompozit Yapih Biyomalzemeler

Implant olarak kullanilacak malzemeler hem viicudun fizyolojik ve mekanik yiikiinii
tastyabilmeli hem de herhangi bir toksik etki yaratmamalidir. Malzemelerin bu
ozellikleri ayn1 anda tastyabilmeleri i¢in gelistirilen kompozitler, fiziksel, kimyasal
ve mekanik ozellikler acisindan farklilik gosteren polimerlerin, seramiklerin ve
metallerin birlesiminden olugmaktadirlar. Kompozit malzemelerin gelistirilmesinin
amaci, elementel olarak zayif 6zelliklerdeki malzemelerin bir arada kullanilip,

gelismis 6zelliklerde malzemeler iiretmektir [21].
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4. TITANYUM

Titanyum ve titanyum alasimlari, doku tarafindan kabul edilebilirligi yiiksek ve
kemikle baglanmasi iyi olan metalik biyomalzemelerdendir. Fiziksel ve kimyasal
acidan iistiin 6zellikler gosteren titanyum, 316 paslanmaz ¢elik ve kobalt alagimlarina
gore daha hafif ve yumusaktir. Ozellikle kemige yakin dayanimda olmasi, implant

malzemesi olarak kullanimi i¢in avantaj olusturmaktadir.

Ozgiil agirhg1 4,5 gr/cm’, ergime sicakligi 1680 °C olan ve oda sicakliginda siki
dizilmis hekzagonal kafes yapisina sahip bir metaldir [18].

Son yillarda yapilan calismalarla da metaller arasinda, insan viicudunda implant
uygulamasi icin asagidaki yiiksek ozelliklere sahip titanyum diger metallere gére 6n
plana ¢ikmustur.

e Uzun siireli implantasyonda (der1 i¢ine yerlestirme) en iyi biyouyumluluga

sahiptir.

¢ Enjekte edilen maddelerle kimyasal reaksiyon verme olasiligi ¢cok diisiiktiir.

e Manyetik olmamas1 nedeniyle Manyetik Rezonans i¢in uygundur.

¢ Diisiik yogunluklu ve hafiftir.

o Alerjik 6zelligi azdur.

¢ Rahatlikla kiiciik boyutlu numuneler iiretilebilir.

e Mekanik 6zellikleri 1yidir.

e FElastisite modiilii kemiginkine ¢ok yakindir.

Tim bu ozelliklere ek olarak implant malzemelerin dayanimmnin yaninda
biyouyumlulugun arttirilmasi i¢in apatit formunda kaplamalar kullanilmaktadir.
Titanyum implantlarin kaplanmasida yaygin olarak kullanilan yontem termal sprey
teknigidir. Bu teknigin alt grup elemanlarindan ise HVOF (yiiksek hizli oksi-yakit)
ve plazma sprey yontemleri tercih edilmektedir. Ozellikle plazma sprey, yiiksek
termal verimliligi, ticari ve seri iiretim uygulamalarinda sagladig1 kolaylik sebebiyle

en sik kullanilan yontemdir.
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Plazma sprey teknigi ile HA kaplanan titanyum implantlar sayesinde, daha kuvvetli
kemik-implant baglantisi, kemik igcinde daha hizli sabitlesme, kemigin implant

tarafindan salinan metal iyonlarindan korunmasi saglanmistir.

Kemik ici ve suberiostal implant olarak 25 yili askin bir siiredir titanyum tercih
edilmektedir. Kemik i¢i implant uygulamalarinda ¢ubuk, destek verici ya da yassi

kemik seklinde saf veya alagiml olarak kullanilir [22].
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5. HIDROKSIAPATIT

Kemik dokusunun inorganik yapisinda olan kalsiyum fosfat esashi hidroksiapatit
(Cajp(PO4)6s(OH),), biyouyumlu karakteri sayesinde yapay kemik olarak cesitli
protezlerin yapiminda, c¢atlak ve kirik kemiklerin onariminda ve metalik

biyomalzemelerin kaplanmasinda kullanilmaktadir [19].

Mineral yapisi olarak kemik ve dislerle ¢ok biiyiik benzerlik gostermektedir. “Apatit”
kelimesi, benzer yapida fakat farkli bilesimlerde olan bilesim ailesi anlamina
gelmektedir. Hekzagonal yapida olan hidroksiapatit dogada elmastan sonra bilinen
en sert molekiildir. Hem sert dokularla hem de deri ve kas dokulariyla
biyouyumlulugu c¢ok iyidir [23-24]. Termal ve elektriksel iletkenligi diisiiktiir ve
kemik ile son derece uyumlu elastik 6zelliklere sahiptir. Ayrica malzeme 6zelliginin

degisimi ile bozunma hizini kontrol edebilme yetenegi vardir [25].

Insan viicudu ile yiiksek biyouyumluluk gostermesine karsin, zayif mekanik
ozellikleri sebebiyle hidroksiapatitin kullanimi, viicudun fazla yiik tasimayan
bolgelerinde yogunlagsmistir. Bazi mekaniksel 6zelliklerinin insan kemigi ve disle

karsilastirmasi Cizelge 5.1°de verilmistir [1-26].

Cizelge 5.1 : HA, kemik ve dige ait mekanik 6zellikler.

Malzeme | HA Kemik Dis
Mekanik
Ozellikler
Egme Mukavemeti (MPa) | 90-120 50-160 245-268
Kirilma Toklugu <l 2-12
(MPa.m'?)
Basma Mukavemeti (MPa) | 917 295, dis minesi-384

Mekanik 6zelliklerin gelistirilmesi i¢in farkli yontemlerde ¢alismalar yapilmaktadir.
Titanyum ve diger metal implantlar tizerinde kaplama malzemesi olarak kullanimi

oldukc¢a yaygindir.
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Metal altlik iizerine HA kaplayarak makro kompozitler elde edip metalin yiiksek
mekanik  Ozellikleriyle HA’in  biyouyumlulugunun birlestirilmektedir  [24].
Calismalarin diger bir kolu ise, mikroyapmin kontrolii ve HA yaninda ilave degisik
takviyeler kullanimi tarafindadir. Ozellikle HA kaplamalarda kaplama tozuna yiiksek
mukavemetli seramik tozlarmmin belirli oranlarda karistirilmasi ile kaplama

mukavemetinin gelistirilmesi lizerine ¢alismalar yapilmaktadir.

Hidroksiapatit, insan viicudunda degismeden kalabilme 0Ozelliine sahiptir. Kemik
dokusunun olusumu icin adeta sablon veya kalip gorevi gorerek doku ve kemik ile
kaynasir. Tipta osteokondiiktif anlamina gelen yapist sayesinde viicut biitiinliigii

bozulmadan implant bolgesinde hizli iyilesme saglanir [27].

Hidroksiapatit tozlari, kalsiyum-iyon iceren bir ¢ozelti ile fosfat iceren bir ¢cozeltinin
karisimindan kimyasal ¢okelme yontemi ile elde edilir ve sonrasinda kalsinasyon
islemine gecilir. Uretilen HA partikiillerinin cap1 ve boyut dagilimi kaplama verimi
ve yogunlugu acisindan olduk¢a onemlidir. Plazma sprey yontemiyle iiretilen HA
kaplamalarda, plazma arkinin merkezinden gecen partikiiller asir1 1sinarak tam
ergime saglarken, arkin ¢evresinden gecen partikiiller yeterince ergimez. Bu nedenle
partikiil boyutuna baglh olarak hiz ve ark igerisinde kalma siiresi degiseceginden
kaplama ozellikleri de degismektedir [28]. Piiskiirtiilen HA tozlarinin altlik malzeme
izerinde farkli ergimesi ve sogumas1 ayni zamanda kaplamanin mikroyapisini da
degistirmektedir. Maksimum Kkiiresellesme capindan daha kiiciik boyutta olan
partikiiller tamamen ergir ve altlik malzemeye carpmadan kiiresel veya damlacik
seklinim alr. Bu damlaciklar, daha iri partikiillere oranla daha saglam ve daha

uyumlu ve lamelli bir mikroyap1 olustururlar.

5.1 Hidroksiapatit Kaplamalar

Metalik biyomalzemelere uygulanan hidroksiapatit kaplamalar ile metalin mekanik
Ozelliklerinden yararlanirken ayni1 zamanda kemik baglayict ve biyouyumlu
karakterin gelistirilmesi amaglanmaktadir. insan viicudunun maruz kaldig1 giinliik
yiikklere karsi gerekli mekanik Ozellikleri karsilayan metal althik {izerine
hidroksiapatit kaplama sayesinde implantin kemikle baglanmasi ve yiikiin iskelete

transferi saglanmaktadir.
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Hidroksiapatit kaplama i¢in farkli yontemler gelistirilmistir ve her yontemin belirli

karakteristikleri bulunmaktadir.

Daldirma ile kaplama

Piiskiirtme ile kaplama

Darbeli lazer depozisyonu

Sicak pres ve sicak izostatik presleme
Elektroforetik depozisyon

Sol-gel metodu

Plazma-sprey

Yukarida listelenen tekniklerden ©6zel olarak sadece plazma piiskiirtme yOntemi,

sagladig1 baz1 avantajlar1 sebebiyle ticari olarak kabul edilmistir:

Lyi 1s1 transferi,

Ergime noktasi yiiksek metal ve alasimlarla caliyma olanagi,
Genis kaplama kalinlig1 araligy,

Her tiirlii malzeme kaplama kabiliyeti,

Her biiyiikliikte ve geometrideki is pargalari ile ¢caligabilme,
Miikemmel otomizasyon,

Esnek, 1iyi tekrarlanabilir, yiiksek hassasiyette ve kalite standartlarinda

kaplama,

Diger yontemlere gore uygun yatirim ve igletme maliyetleri.

Son yirmi yilda plazma sprey yontemi ile iiretilen HA kaplamali implantlar, bircok

sirketin ortopedik ve dental uygulamalarinda yerini almistir [29].
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6. TERMAL SPREY KAPLAMA YONTEMLERI

Termal sprey kaplama teknolojisi, tel, cubuk veya toz formundaki kaplama
malzemesinin bir piiskiirtme tabancasinda yanici, yakici ve tasiyici gazlar yardimiyla
kaplama yapilacak altlik yiizeyine ergimis ya da yar1 ergimis olarak piiskiirtiilmesi
esasmna dayanir. Piiskiirtillen partikiillerin katilagmasiyla althk yiizeyine kuvvetli
mekanik baglanma gerceklesir. Termal sprey ailesi uygulanma sekillerine gore Sekil

6.1°de goriildiigii gibi dort ana grup altinda toplanabilir [30].

Tarmal Spray
Yintemleri

v L L

Isinla Termal Sprey Siviyla Termal Sprey Gaz Yardimiyla Termal Sprey Elektrik Bogalmasiyla Termal Sprey
| I

y v L v l ¥
HVOF
Lazer Sprey ErIy-kSElaenyosu Alev Sprey Detanasyen Sprey (Yilksek Hizh Elekirik Ark Sprey Plazma Sprey
ild OhsiYaht)
¥ h 4 J ¥ hd
Toz Alev Tl Aley Sivi Siabillze nonae G52 || mosferk Plazma
Sprey Sprey Plazma Sprey il Saprey L Sprey

Sekil 6.1 : Termal sprey kaplama yontemleri.

Plazma, HVOF ve alev sprey yontemlerinde toz malzemelerle kaplama yapilirken,

elektrik ark ve alev tel sprey yontemlerinde teller kullanilmaktadir [30].

Termal sprey yontemleri uygulama kosullar1 ve olusturulan kaplama ozellikleri
acisindan Cizelge 6.1°deki sekilde degerlendirildiginde plazma yontemiyle son
derece yiiksek sicakliklara c¢ikilabildigi ve ergime sicakligi yiiksek tozlarin

kaplanmasinda en ideal yontem oldugu goriilmektedir.
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Cizelge 6.1 : Termal sprey yontemleri karsilagtirmasi [31].

Piiskiirtme | Kaplama Bag
Kaplama | Sicakhk Maliyet Porozite | Oksit | Giig
0 Hizx Hizx Muk.
Teknikleri (o) (1 diisiik) (%) (%) | (KW)
(m/sn) (kg/saat) (MPa)
Tel Alev
3000 50-100 7 3 7-28 10-15 5-15 | 25-27
Piiskiirtme
Toz Alev 50-
3000 20-50 9 3 14-35 5-10 5-15
Piiskiirtme 100
Elektrik
4000 50-100 16 1 14-62 10-15 5-15 4-6
Ark Piisk.
Toz Alev
Piiskiirtme
50-
+ 3000 20-50 8 4 70+ 0 1-5
100
Ergimis
Kaplama
Plazma 15000 100-500 5 5 35-70 <1-5 <1-5 | 30-80
100-
HVOF 2500 300-700 14 5 41-97 <1 <1-2 270

6.1 Plazma Sprey Kaplama

Termal sprey ailesinin alt grubundan olan plazma sprey kaplama teknolojisi 1937
yilinda Reineck tarafindan bulunmus ve Amerikan sirketlerince gelistirilmis bir
yontemdir. Ilk endiistriyel uygulamalart 1960’1 yillarda havacilik sahasinda

goriilmiistiir [32].

Metallerin asinmaya, oksitlenmeye, korozyona ve 1siya dayanikli hale getirilmesi
amactyla cesitli tozlarla kaplanmasinda yaygin olarak kullanilan bir termal sprey
kaplama yontemidir. Plazma sprey kaplama yontemi ile olusturulan ince bir kaplama
sayesinde istenen Ozellikler elde edildigi gibi, althk malzemenin tokluk ve kolay
sekillendirilebilme gibi iistiin Ozellikleri de korunmaktadir. Bu kaplama yontemi
sayesinde, metal ve seramiklerin secici 0zelliklerinin yeni bir malzemede toplanmasi

saglanmis olur [33].

Plazma sprey kaplama teknolojisi, metalik, seramik, karbiir, oksit, plastik veya
kompozit karakterli tozlarmn, kaplanmasi istenen altlik yiizeyine bir plazma

enerjisinde ergitilmesi esasma dayanmaktadir. Maddenin dordiincii hali olarak da
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bilinen ve esit sayida elektron ve pozitif iyon bulunduran plazma, prosesin temel

enerji kaynagidir.

Bir gaz kiitlesine mekanik, 1s1, 151n, manyetik ve elektrik enerjisi yardimiyla bir enerji
saglanarak plazma hali saglanabilmektedir. Bunun i¢in en kolay ve yaygin yontem,

gaz kiitlesine elektrik bosalmasi seklinde enerji vermektir.

Plazma ile bilinen tiim malzemeleri kat1 halden siv1 hale getirebilecek kadar yiiksek
sicaklik elde edebilir ve diger malzemelere daha iyi 1s1 transferi saglanabilir. Ergime
noktasi yiiksek metal ve alagimlarla caligmak, yiiksek islem sicakligma sahip plazma
sprey teknigi sayesinde miimkiin olmaktadir. Plazma sprey prosesinin, kaplama

sirasindaki diizenegi Sekil 6.2°de gosterilmistir.

Toz Besleme M

Kaplama

Plazma Gaz

Katot ol e TRt

Ergimig Pargalann Sprey Edilmig Hali

Sekil 6.2 : Plazma sprey prosesinin sematik goriiniisii [33].

6.1.1 Plazma sprey kaplama sistemi

Kaplama isleminin gergeklestirildigi plazma sprey sistemi plazma tabancasi, gii¢
initesi, gaz besleme iinitesi, toz besleme iinitesi, sogutma iinitesi ve kontrol
tinitesinden meydana gelmektedir. Sisteme ait diizenek Sekil 6.3’te gosterilmektedir

[32].
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Sekil 6.3 : Plazma sprey kaplama sistemi diizenegi.
6.1.1.1 Plazma sprey tabancasi

Plazma sprey prosesinin en Onemli bileseni, plazma sprey tabancasidir. Plazma
enerjisinin iretilmesi sirasinda gerceklesen dissosiyasyon, iyonizasyon ve plazma
hali siiregleri piiskiirtme tabancasi igerisinde gerceklesir. Tabancanm tipi, dizayn1 ve
giic ozellikleri, kaplama kalitesini dogrudan etkiler. Toz beslemenin ve ergitmenin
yeterli yapilmasi, kaplamanin altlik malzeme iizerinde birikme verimi plazma sprey

tabancasinin giicii ve dizaynina baglhidir.

6.1.1.2 Giig iinitesi

Kaplamalarin kalitesi acisindan, kullanilan giic 6nemli bir etkendir. Plazma sprey
sisteminin ilk zamanlarinda 40 kW’lik uiniteler kullanilirken sonralar1 80, 120 ve 220
kW'lik gii¢ tiniteleri kullanilmaya baglamustir. Giiclin artmasiyla, katottan yayilan
serbest elektronlarin hizi anot ile katod arasinda potansiyel farklilig1 yaratir ve hizli
carpmalarina bagli olarak plazma gazi daha fazla iyonize olur. Bu sayede, tozlar

althik malzemeye daha hizli carpar ve daha yogun bir kaplama elde edilir.

6.1.1.3 Gaz besleme iinitesi ve plazma gazlan

Plazma gazmin ana islevi, piiskiirtillen tozlari, parcaciklar1 hizlandirarak altlik
malzeme ylizeyine tagimaktir. Ayni zamanda parcaciklarin etrafini sararak, sicak

yiizeyi atmosferin kimyasal etkisine karsi korur. Plazma sprey gazlari farkli 1s1
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kapasiteleri, iyonlasma ve dissosiyasyon (ayrisma) Ozellikleri agisindan Onem
tagirlar. Plazma sprey prosesinde kullanilan gazlar Ar, He, N,, Hy’dir. Kullanilan

gazlarm temel 6zellikleri Cizelge 6.2’de gosterilmistir.

Cizelge 6.2 : Plazma gazlar1 temel 6zellikleri.

Plazma Gazlan Ar He N, H,
Ozellik
Relatif Molar Agirlik 39,944 | 4,0002 | 28,016 |2,0156
Ozgiil Agirhk 1,783 0,1785 | 1,2505 | 0,0898
(0 C, 100 kpa) (kgm”)
Isil Tletkenlik Katsayis1 0,01633 | 0,14363 | 0,0238 | 0,1754
(0 C) (W/mK)
Ozgiil Is1 Kapasitesi 0,511 5,233 1,046 14,268
(20 C) (kj/kgK)
Iyonizasyon Potansiyeli (V)
[k Kademe 15,7 24,05 14,5 13,5
Son Kademe 27,5 54,01 294 -
Sicaklik (K) 14000 | 20000 | 7300 5100
Ark Voltaji (V) 40 47 60 62
Ark Girisi (kW) - 50 65 120

[33]

6.1.1.4 Toz besleme iinitesi

Toz besleme {initesi, kaplama tozlarinmn plazma hiizmesi igerisine taginmasini
saglayan bolimdiir. Homojen kaplama kalinlig1 ve yiiksek kalitede kaplama elde
edebilmek icin, tozlarm ergitme ortamma taginimi diizenli ve yeterli miktarlarda
olmalidir. Tozlarin taginmasi i¢cin genellikle azot (N;) ve argon (Ar) gazlar: kullanilir

[32].
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6.1.2 Plazma sprey kaplama yontemleri

Plazma sprey teknigi, prosesin gerceklestirildigi atmosfer sartlarina (hava, inert gaz,

vakum ve su) gore dort ana gruba ayrilmistir.

Plazma Sprey
|
¥ ¥ L J
Atmosferik Plazma Sprey Imert Gaz Alunda Plazma Sprey Vakum Altinda Plazma Sprey Su Alunda Plazma Spray
(APS) {IPS) (VPS) SPS)
Rutin Uygulamalar Mikleer ve Radyoaktif
Genel Metal Malzemalerin Kaplanmasi Malzemelerin Kaplanmasinda
| — . - . J
| R:‘;ﬁﬂyra;ﬂtagl:z;:in Yiiksek Basing Alunda
—~ - Piiskirtiimesi Plazma Sprey Diger Yontemler (Az Geligmis)
Yiiksek Giglu Konvansiyonel e
Plazma Sprey R G i Oksijene Duyarh | Yiksek Basing Plazma
[ ! Metallerin PUskirdimesi Spray (HPPS)
=
¥ ¥ prey
Gaz
Su Altinda
Altinds |
S Gaz Ortiisii Altinda

All‘r‘ﬂsﬁiﬁtl’ K(I)HUD"U Atmosferlk Plazma Sprey
stemler (Shroud IPS)

Sekil 6.4 : Plazma sprey kaplama yontemleri [31].

Plazma sprey yOntemleri arasinda en yaygin ve endiistriyel capta uygulanani,
seramik ve metalik kaplamalar i¢cin kullanilabilen “Atmosferik Plazma Sprey (APS)”
yontemidir. Bu yOntemde, kaplama ortami havadir ve plazma tabancasindan
piiskiirtiilen pulvarize partikiiller althlk malzeme yiizeyine gelirken erir ve biiyiik bir

hizla yiizeye carparak kaplamay: olusturur.

Diger bir kaplama teknigi ise, “Inert Gaz Ortiili Plazma Sprey”dir. Inert gaz
atmosferi, eriyik sprey partikiillerini atmosferin oksitleyici etkisinden korur. Ayrica
inert gaz Ortiilii plazma sprey yontemi, atmosferik plazma spreyle kaplanamayan
refrakter metaller gibi reaktivitesi yliksek ve parcalanma riski tasiyan TiC, TiN veya
B4C gibi malzemelerle calisma imkam saglar. inert gaz olarak genellikle argon

kullanilir [32].

Plazma sprey prosesinin vakum ortaminda ya da diisiik basingtaki koruyucu gazlarla
doldurulmus vakum c¢emberlerinde gerceklestirildigi durumlarda yontem “Vakum
Altinda Plazma Sprey (VPS ya da LPPS)” adini alir. Piiskiirtme kaplamalarin
kalitesi, diisiik basing altinda yapilan kaplama yOntemleri ile 6nemli Olciide
gelistirilmistir. Piiskiirtiilen partikiiller, seyreltilmis bir ortamdan daha az soguyarak

ve daha az yavaslayarak gecerler ve kaplama tabakasi, daha yiiksek kinetik enerjiye
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sahip partikiillerle tiretilir. Acik atmosfer sartlarina goére hizin 2-3 kat artmasi ve
kontrollii atmosfer sartlarinin uygulanmasi sonucu oksidasyon onemli derecede
azaltilarak yiiksek kaplama yogunlugu ve diisiik oksit igerigine sahip kaplamalar elde

edilebilmektedir.

Plazma sprey teknolojisindeki en son yeniliklerden birisi de, kaplama isleminin su

altinda (SPS) gerceklestirilmesidir [31].

6.1.3 Plazma sprey kaplamalarin temel 6zellikleri

Plazma sprey kaplamalar, ayn1 tozdan tiretilmis kompakt yapidaki malzemelere gore

farkli 6zellikler gosterirler. Bu 6zellikler belli basliklar altinda verilmektedir [32].

6.1.3.1 Mikroyapi

Plazma aleviyle ergitilen partikiiller, althik malzemeye ulasincaya kadar yiizey
gerilimlerinin etkisiyle yagmur damlas: seklinde kiiresel olarak bulunurlar. Ergiyen
partikiiller, cok yiiksek bir kinetik enerjiyle s1v1 veya yari sivi formda altlik yiizeyine
carpar ve ince taneli tabakalar halinde katilagirlar. Bu sekilde milyonlarca ergimis toz
tistiiste birikerek lamelli kaplama tabakasini olustururlar. Altlik yiizeyine ¢arparak
deformasyona ugrayan her yapiya “splat” denir. Splatlarin katilagsma hizina bagh
olarak kaplama yapis1 yar1 kararli veya amorf halde olabilmektedir. Kullanilan
kaplama tozlarma ve sprey yontemine bagli olarak mikrogatlakli, heterojen ve
anizotropik ozellikte kaplamalar elde edilirken kaplama yapisinda tamamen
ergimemis ve yiizeyi oksitlenmis partikiiller de goriilmektedir. Plazma sprey kaplama

yapisina ait tipik bir 6rnek Sekil 6.5°te goriilmektedir.

. ERGIMEMIS PARTIK{L )
) YUZEY
©  POROZITE Fl;i"lal'"fi:lt,l"lhi'l(';i'
aome=m OKSITLER . CATLAKLAR a Rp Rz R1
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KAPLAMA  emmemme .Ow
KALINLIGI .
[raste] - - -
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o @ o
ALTLIK/TABAN
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#& YUZEYi KUMLANMIS ALTLIK

Sekil 6.5 : Plazma spreyle uygulanmis kaplamalarin karakteristik mikroyapis1 [33].
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6.1.3.2 Porozite

Plazma sprey kaplamalarin belirgin karakteristigi olan porozite, kaplama tabakasi
icerisindeki bosluklarin yapisal bir gostergesidir. Kaplama malzemesinin yiizeyde
diizensiz bir bigimde birikmesiyle olusan porlarin geometrisi ve dagilimi uniform
degildir. Tabanca giiciiniin arttirilmasi ve sprey mesafesinin azalmasiyla porozites
oram1 da diisiiriilebilir. Kaplamalarda porozitenin artmasi, sertlik, asinma direnci,

mukavemet gibi 0zellikleri olumsuz etkiler.

Bazi durumlarda porozite 6zellikle istenen bir durum haline gelmektedir. Ucak
motorlariin tiirbin kanatciklarmin kaplanmasi gibi termal izolasyon ve filtrasyon
uygulamalarinda porozite 6nemlidir. Kaplama biinyesinde yer alan porlarin i¢ine
hapsolan hava, tabakanin 1s1l iletkenligini diisiirerek metalik tiirbin palesi i¢in
koruma saglar. Yiiksek poroziteli kaplamalar tiretmek i¢in, iri taneli tozlar

kullanilarak uzun sprey mesafesi tercih edilmelidir [33].

6.1.3.3 Mukavemet ve elastisite

Plazma sprey kaplamalar icin, kaplamanin ana malzemeye yapismasit oldukca
onemlidir. Yapisma, seramik esasli kaplamalarda mekanik, metal esasli kaplamalarda
Vander Waals kuvvetleri ile ya da difiizyonla gerceklesmektedir. Sprey
malzemesinin uniform olmayan dagilimi, kaplama ile althk malzeme arasindaki
termal genlesme faklilig1 ve ana malzemenin homojen 1sitilamamasi gibi nedenlerden
otiirii kaplamarda basma-cekme i¢ gerilmeleri olusmaktadir. Bu gerilmeler sonucu
kaplamalarda ayrilmalar ve catlamalar goriilmektedir. Altlhik malzemenin kaplama
oncesi On 1sitilmaya tabi tutulmasi veya baglanma katmami uygulamalar1 ile i¢
gerilmeler azaltilabilmektedir.

Kaplama mukavemetine etki eden diger bir parametre de kaplama kalmligidir. Artan
kaplama kalinlig1 ile i¢ gerilmelerde de artis gozleneceginden kaplamanimn altlik
malzemesinden ayrilmasi kolaylasirken yapisma mukavemetinde de diisme goriiliir.
Kaplamanin elastisite modiiliiniin yiikselmesi, porozite ve oksit iceriginin artmasi da

kaplama mukavemetini negatif yonde etkiler.

6.1.3.4 Sertlik

Plazma sprey kaplamalarda sertlik degeri, kullanilan kaplama tozuna bagl olrak 200-
1500 HV arasinda degisir.
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Sertlik, uygulanan yiike, porozite miktarina ve tabakanin heterojen yapisina bagl bir

parametredir.

6.1.3.5 Termal genlesme

Kaplama ve ana malzemenin termal genlesme katsayilar1 arasindaki farkin miimkiin
oldugunca az olmasi kaplama ile althk arasindaki uyumun o kadar iyi yonde

oldugunu gostermektedir.

6.1.4 Plazma sprey kaplamalarin uygulama alanlari

Plazma sprey yontemiyle iiretilen kaplamalar, sanayide genis bir kullanim sahasina
sahiptir. Ergime noktast yliksek metal ve alasimlarla ¢alisma imkani veren plazma
sprey yontemi ayni zamanda farkli ana malzemeler iizerinde sayisiz kaplama tozlari
ve kombinasyonlarmin uygulanmasima imkan vermektedir. Bu 6zellik, bu yontemle
olusturulan kaplamalarin kullanim potansiyelini artirmaktadir.

Plazma sprey yontemi, ucak ve uzay endiistrisinde kullanilan yiiksek sicaklik
oksidasyonuna kars1 korunmasi gereken parcgalarin seramik kaplamasinda ilk ¢6ziim
olmustur. Ozellikle ucak ve gaz tiirbin motorlarinda, tiirbin kanat ve yanma
odalarinda verimlilikle beraber tiirbin 6mriinii de arttirmistir. Havacilik sektoriinde
elde edilen basarilar, yontemin diger alanlarda da kullanilmasina olanak saglamstir.
Kullanildig: endiistri alanlarinda plazma piiskiirtme sistemi ile metalik, intermetalik,
alasim, plastik, oksitli, karbiirlii, nitriirlii seramik veya sermet gibi kompozit esasl
kaplamalar tek katman veya cok katmanl olarak uygulanabilmektedir [34].

Baslica kullanim alanlarz;

Kimya endiistrisinde, petrol arama ve sondaj ¢alismalarinda kullanilan takimlarin
Cr,O;kaplamalarinda,

Otomotiv endiistrisinde, dizel motorlarin piston basliklari, subap yiizeyleri ve silindir
kapaklarinin seramik kaplamalarinda,

Uzay ve havacilik endiistrisinde, gaz tiirbin motorlari, tiirbin kanat ve yanma odalar1
kaplamalarinda,

Demir-celik endiistrisinde, siirekli tavlama proses hattinda kullanilan sogutma
silindirlerinde,

Tip ve biyomedikal uygulamalarinda, dis sabitlestirici vidalar, diz eklemleri, kalca
protezleri gibi biyomalzemeler ve ortopedik amagh kullanilan implant malzemelerin

hidroksiapatit ile kaplamalarinda,

33



Baski endiistrisinde ambalaj baski iglemlerinde kullanilan Anilox merdanelerinin ve
korona silindirlerin kaplanmasinda ve kagit endiistrisinde kullanilan Yankee
kurutucularinin kaplamalarinda,

Tekstil endiistrisinde ¢ekme ve sarma makinalarinda kullanilan iplik yonlendirme
kilavuzlari, galetler, domuz kuyruklar: gibi aksamlarin kaplanmasinda,

Niikleer endiistrisinde tokomak fiizyon cihazi pargalarinda ve

Giinliikk yasantimizda yapismayan tavalar, kaygan diitiiler ve elektrik ocak iistleri

olarak siralanabilir. Plazma sprey kaplamanin kullanim alanlarina ait ornekler Sekil

6.6’da gosterilmistir [33].

i

Bir ugak motorunda termal sprey uygulamast  Demir-celik endiistrisinde siirekli tavlama
(termal bariyer amach ZrO2+Y203) proses hattinda kullanilan silindirlerin
kaplamasi

Hidroksiapatit ile kaplanmis bir kalga protezi

Sekil 6.6 : Plazma sprey kaplama uygulamalari.
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Plazma piiskiirtme ile kaplanan iitii tabani

Seramik kaplanmis iplik sargi, makara ve
kilavuzlar

Sekil 6.6 (devam) : Plazma sprey kaplama uygulamalari [33].
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7. DENEYSEL TASARIM TEKNIiGi

Deneysel caligmalarda, belirlenen parametrelerin en az deney sayisi ile sonug
degisken iizerine etkilerinin incelenmesi ve optimum kosullarin belirlenmesi
amactyla deneysel tasarim teknikleri kullanilmaktadir. Bagimli degiskeni etkiledigi
diisiiniilen bagimsiz degiskenler farkli seviyelerde ele alinarak etkilesim
incelenmektedir. Iyi bir deney tasarmmi, temel ilkelere bagli bir sekilde basit, esnek,

saglam ve uydurulan modelin uygunlugunu denetleyen kontrollere sahip olmalidir.

Deneysel tasarim yontemleri kullanilarak en az isle en fazla bilgi edinme
amaclanmaktadir ve asagida listelendigi tizere ¢ok ¢esitli yontemler uygulanmaktadir

[34].

— Her Defada Tek Etken (HDTE),
— Eslestirilmis Karsilastirma

— Tam Faktoriyel

— Kismi Faktoriyel

— Latin Kareler

— Graceo-Latin Kareler

— Box-Behnken

— Plackett-Burman

— Taguchi

7.1 Tam Faktoriyel Deney Tasarim

Deneysel calismalarda birden cok faktoriin farkli seviyelerde ele alinarak etkilerinin

incelenebildigi tasarimlardir. Tam faktoriyel yontemine gore deney sayisi,
N=n" (7.1)

(N: deney sayisi, n: seviye sayist, k: parametre, faktor, degisken sayist)
formiilii ile hesaplanmaktadir.
Tam faktoriyel deney tasarimi; cok boyutlu bir yontem olmasi, fonksiyonlarin

lineerliginin arastirilmasi ve faktorlerin karsilikli etkilesimlerinin bagimli degiskene
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olan etkisinin bulunarak sistem iizerinde ekonomik yonden degerlendirme yapma
olanagi saglamasi yoniinden avantajl bir tasarim yontemidir. Bu sayede proseslerin
maliyetlerinin azaltilmasi, kalitenin gelistirilmesi ve lyilestirilmesi
saglanabilmektedir.

Ayrica tam faktoriyel tasarimda yiiksek seviyeli etkilesimler istenmedigi durumlarda
ya da sadece diisiik seviye etkilesimler ve temel etkiler incelenmek istendiginde daha
az sayida deney yapilmak istendiginde kesirli faktoriyel tasarimlar da

kullanilabilmektedir [35].
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8. DENEYSEL CALISMALAR

Deneysel calismalar 4 ayr1 boliimden olusmaktadir. Ik boliimde biyomalzemeler
alaninda plazma sprey teknigiyle yapilan kaplamalar icin degiskenlerin etkisini ve
deney sisteminde hangi parametrelerin ele alinacagim1i gérmek amaciyla Sekil
8.1’deki balik kil¢ig1 analizi ¢ikarilmis ve proses parametreleri belirlenerek deneysel

tasarim yapilmustir.
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Sekil 8.1 : HA’in plazma sprey kaplama prosesine ait balik kil¢igi.

Ikinci boliimde ise kaplama prosesinde kullanilacak hammaddelerin analizi ve yiizey
hazirlama, i¢iincii boliimde kaplama prosesi ve son olarak da kaplanan numunelerin
karakterizasyonlar1 gerceklestirilmistir. Tiim deneyler sirasinda izlenen yol, Sekil

8.2’de yer alan akis semasinda gosterilmistir.
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Sekil 8.2 : Deney prosesi akis semasi.

8.1 Deneysel Tasarim

Insan viicudunda islevini en iyi sekilde yerine getirebilmesi i¢in implanttan beklenen
ozellikler ve plazma sprey prosesi ile titanyum yiizeylerine yapilacak HA kaplama
g0zoniine almarak bir sebep sonu¢ analizi yapilmistir. Bu analizde (bkz : Sekil 8.1)
kaplamalarin kalinlik, sertlik ve mekanik ozelliklerine etki eden kontrol edilebilecek

ic parametre sec¢ilmistir.

HA kaplamanin mekanik 6zelliklerinin iyilestirilmesi ve altlik malzemeye daha siki
baglanabilmesi amaciyla TiO, hem baglanma katmani olarak kullanilmis hem de ana
kaplama tozu olan HA’e eklenmistir. Diger parametreler baglanma katmam kalinhig1
ve sprey mesafesi olarak belirlenmis ve her parametre iic seviyeli olarak

incelenmigstir. Cizelge 8.1°de segilen parametreler ve seviyeleri gosterilmistir.

Cizelge 8.1 : Plazma sprey kaplama prosesine iligkin parametreler ve seviyeleri

Seviyeler | 1. seviye 2. seviye 3. seviye
Parametreler (-1) 0) (+1)
1: TiO, %si 0% 5% 10%
- BK yok 2 Paso baglanma | 4 Paso baglanma
katmani katmani
3: SM 50 60 70
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Baglanma katmani, kaplama tozu bilesimi (%TiO,) ve sprey mesafesi olarak
belirlenen parametreler igin, tam faktoriyel tasarimda (000) noktasinda 2 tekrarli

tasarmm ile toplam 2° = 8 + 2 = 10 farkli deney Cizelge 7.2°deki gibi planlanmistur.

Cizelge 8.2 : Yapilan deneysel tasarima ait parametre seviyelerinin kombinasyonu
deney gruplari.

Parametreler Degerler
Deney
Gruplar 1.parametre | 2.parametre | 3.parametre f:y?)z (pasfgylsl) (ill\:l)
1. grup -1 -1 -1 0 0 50
2. grup -1 1 -1 0 4 50
3. grup -1 1 1 0 4 70
4. grup -1 -1 1 0 0 70
5. grup 0 0 0 5 2 60
6. grup 0 0 0 5 2 60
7. grup 1 1 1 10 4 70
8. grup 1 1 -1 10 4 50
9. grup 1 -1 1 10 0 70
10. grup 1 -1 -1 10 0 50
8.2 On Hazirhk

Kaplama malzemesi olarak Sulzer Metco firmasina ait -53+15 pm boyutunda HA

(XPT-D-703) ve -45+5 pum boyutunda TiO, (Amdry 6505) tozlar1 kullanilmigtir.

Althik malzemesi olarak da ASTM F67-89 (IMI Titanium Ltd., ABD) standartlarina

uygun sertlestirilmis 23 mm ¢apinda saf titanyum ingot kullanilmistir.

8.2.1 Kaplama tozlarinin karakterizasyonu

Kaplamada kullanilacak tozlarin taramali elektron mikroskobu, SEM (Scanning
electron microscope), kullanilarak morfolojileri ve tane boyutlar1 incelenmis ve faz

analizleri X-isimlar1 difraksiyon teknigi kullanilarak CuKa ( A=1,54A) ve 20kV ile

gergeklestirilmistir.

8.2.2 Yiizey hazirlama

Kaplama Oncesi, titanyum althik malzemeler aseton ile temizlenmis ve althik ile
kaplama arasinda giiclii bir mekanik bag saglamak amaciyla kumlama asamasina
gecilmistir. Tiim numuneler 90" act ile 25 cm mesafeden kumlanmistir. Kumlama

isleminden sonra, parca iizerinde kumlama sirasinda meydana gelen istenmeyen
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partikiiller basin¢li temiz ve kuru hava piiskiirtillerek temizlenmistir. Kumlama

prosesi ve numunelerin kumlanmais yiizeyleri Sekil 8.3’te gosterilmistir.

- - -~ 18
Sekil 8.3 : Elle kumlama cihazi kabin i¢i ve ASTM F67-89 titanyum ingotlarin
kumlama sonrasi goriintiisii.
Kumlama isleminin performansini ve baglanmaya etkisini aragtirmak i¢in kumlama
oncesi ve sonrasi piriizliillik degerleri mekanik pertometre ile Olciilerek sonuglar
kisminda belirtilmistir.
Kumlama sonrasi, titanyum althk malzemesinde goriilebilecek i¢c gerilmeleri
azaltmak ve yapismay1 arttirmak i¢in On 1sitma uygulanmistir. Kaplama i¢in doner
tablaya baglanan numuneler dncelikle 200 °C’de 30 dk siire ile 1sitilip sonrasinda

kaplama islemine ge¢ilmistir.

8.3 Plazma Sprey Kaplama

Kaplama islemi, Istanbul Teknik Universitesi (ITU), Metalurji ve Malzeme
Miihendisligi boliimii, Termal Sprey Kaplama Laboratuari’nda bulunan kaplama
cihazinda gercgeklestirilmistir. Titanyum ingot numunelere kaplama Oncesinde dis
acilarak, doner tabla etrafina vidalanmalar1 saglanmistir. Sekil 8.4°te goriilen
kaplama cihazinda 9 MB tabanca tipi ile ve 12 numuneyi ayn1 anda kaplayabilen
doner tabla sayesinde atmosferik plazma sprey yontemi otomatik olarak

uygulanmustir.
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Sekil 8.4 : Plazma sprey kaplama {iinitesi.

Plazma sprey kaplama isleminde arayiizey kaplamasi ve ana kaplama icin sprey

parametreleri Cizelge 8.3’teki gibi ayr1 sekilde ayarlanmustir.

Cizelge 8.3 : Plazma sprey kaplama prosesi sprey parametreleri.

Baglanma Katmam Ust Katman

Taban Malzeme Titanyum Titanyum
Taban Malzeme Yiizeyi | Kumlanmig Kumlanmisg
Kaplama Sistemi Atmosferik Plazma Sprey, | Atmosferik Plazma Sprey,

Otomatik Otomatik
Plazma Tabanca Tipi 9 MB 9 MB
Kaplama Tozu ve Kodu | TiO2, Amdry 6505 HA, XPT-D-703
Giic Besleme (A) 500 400
Plazma Gaz Basin¢/Debi | 689,47 kPa /2,26 scmh 517,19 kPa / 2,54scmh
Tasiyic1 Gaz Basing/Debi | 275,79 kPa / 0,37 scmh 275,79 kPa/ 0,38 scmh
Ikincil Gaz (H,) 344,73 kPa/ 0,42 scmh 344,73 kPa/ 0,36 scmh
Basin¢/Debi

Taban Malzeme Doniis
Hiz1-z Ekseni Hiz1-Paso
Sayisi

186 RPM-600 mm/dk -2
ve 4 paso

140 RPM-200 mm/dk-6
paso

Toz Besleme Hiza (gr/dk) | 50 25
Piiskiirtme Mesafesi 85 50-60-70
(mm)

Piiskiirtme Acisi () 90° 90"

Yukaridaki proses parametreleri ayarlanarak ilk olarak, yapilan deney tasarimina

gore baglanma katmani uygulanacak numuneler kaplanmistir. Sonrasinda arayiizey
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kaplanmig ve kaplanmamis olan numunelere, farkli piiskiirtme mesafelerinde,
onceden hazirlanan %100 HA, %5 TiO+%95 HA, %10 TiO,+%90 HA iceren
kaplama tozlar1 ile Sekil 7.5’de goriildigli gibi {ist katman kaplamalari

uygulanmustir.

Sekil 8.5 : Doner tabla iizerine vidalanmis numunelerin plazma sprey kaplama
sirasindaki goriintiisii.

8.4 Kaplamalarin Karakterizasyonu

Farkli faktorlerin etkilerini incelemek amaciyla plazma sprey yontemiyle kaplanan
numunelerin karakterizasyonu kapsaminda;

® Yiizey piiriizliiliigii 6l¢timii,

e Metalografik inceleme,

e Kaplama kalinlig1 dl¢iimii,

e Sertlik dl¢iimii,

e Kaplama mukavemeti dl¢iimii,

islemleri gerceklestirilmistir.

8.4.1 Yiizey piiriizliiliigii 6lciimii

Kaplama ile althk malzemesinin daha iyi bir mekanik birlesme saglayabilmesi i¢in

yiizey piiriizliligii 6nem tasimaktadir. Bu yiizden kaplama yapilmadan Once
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titanyum althik malzemesi kumlanarak yiizeyi piiriizlendirilmistir. Aradaki farki
kolayca gorebilmek icin kumlama Oncesi saf titanyum althik malzemesinin,
kumlanmis ylizeyin, baglanma katmaninm, baglanma katmam icermeyen HA
kaplamanin, tek kat baglanma katmani iceren HA kaplamanin ve 2 kat baglanma
katmani1 igeren HA kaplamanin ylizey piiriizlillik degerleri S8P Pertometre ile

Olciilmiistiir.

8.4.2 Metalografik inceleme

Calisma kapsaminda kaplama islemi yapildiktan sonra, numunelerin her birinden
kesit Ornegi alinarak, soguk kaliplanmis ve zimparalama islemine gecilmistir.
Swrasiyla 180, 240, 320, 600, 800, 1200 ve 2500 numarali SiC zimparalar
kullanilmistir. Zimparalama sonrasinda yine sirasiyla 3 pm, 1 um ve 0,25 pm’luk
cuhalar kullanilarak parlatma yapilmistir. Numuneler son olarak da kolloidal silika

ile parlatilarak asetonla silinmistir.

Incelenmek iizere hazirlanan numuneler oncelikle optik mikroskopta daha sonra

SEM cihazinda 10 kV’da analiz edilmistir.

Yalnizca HA ile 50 mm mesafeden baglanma katmani olmadan kaplanan 1. grup
numunesi, tek kat baglanma katmani ve %5 TiO, ilavesiyle 60 mm mesafeden
kaplanan 6. grup numunesi ve 2 kat baglanma katmani igeren %10 TiO, ilavesiyle 70
mm mesafeden kaplanan 7. grup numunesinin SEM fotograflar1 ¢ekilmistir. Cekilen
SEM goriintiisiinde, belirli bir hat {izerinde goriilen elementler taranmis ve

haritalama yontemiyle de numunelerin bolgesel analizi yapilmigtir.

Ayrica Enerji Dagilim Spektroskopi (Energy Dispersive Spectroscopy, EDS)
analiziyle de kaplamalarin biitiin katmanlarinin iceriginde bulunan elementler tespit
edilmis ve 1., 6. ve 7. grup numuneleri i¢in elde edilen spektrumlar ekler boliimiinde

verilmistir.

8.4.3 Kaplama kalinhg: ol¢iimii

Kaplanan numunelerin Leica DMRX-DFC 320 optik mikroskobu kullanilarak
cekilen goriintiileri tizerinden hem iist yiizey hem de baglanma katmani kalinliklar:

Leica goriintii analiz program yardimiyla 6lctilmiistiir.
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8.4.4 Sertlik 6lciimii

Kaplamalarin sertlikleri, metalografik inceleme icin soguk kaliplanan ve parlatilan
kesit numunelerinin Leica marka VMHT MOT model mikrosertlik cihazinda tabani

kare piramit olan Vickers ucu ve 12 sn siire ile 200 gr yiik uygulanarak 6l¢iilmiistiir.

8.4.5 Kaplama mukavemeti ol¢iimii

Kaplama mukavemeti 6l¢iimii icin, ASTM C633-79 standardina gore yapilan cekme
testleri Sekil 8.6’da gosterilen Instron marka model 1125 test cihazinda
gerceklestirilmistir. Kaplama olan numune, ciplak yiizeyli diger bir numuneye
yapistirilip; numunelerin arka taraflarina 6nceden acilan vida dislerine iki taraftan
cekme cubuklart ile tutturularak, cihazin c¢enesine yerlestirilmis ve ¢ekme islemi

gergeklestirilmistir.

Sekil 8.6 : Instron 1125 ¢ekme testi cihazi.
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9. DENEYSEL SONUCLAR ve TARTISMA

Insan viicudunda ortopedik sistem uygulamalarinda kullamilmak iizere tasarlanan
implant yapilarinin tasimas: gereken en Onemli Ozellik biyouyumluluktur. Bu
ozellikten yola cikarak calisma kapsaminda, kemik dokusuna benzerligi ve uyumu
dolayistyla HA malzemesi sec¢ilmistir. Korozyon ve mekanik ozellikler agisindan
istiin  Ozellikler tasiyan saf titanyum altlik iizerine kemikle kaynagmayi ve
biyouyumlulugu saglayabilmek amaciyla HA kaplama plazma piiskiirtme yontemiyle
uygulanmustir. HA’in mekanik 6zelliklerinin yetersiz olmasindan dolayr kaplamaya
ilaveler yapilarak kompozit yapilar olusturulmustur. Hidroksiapatit tozuna ilave
olarak genellikle seramik tozlar1 tercih edilmektedir. Arastirmacilar daha cok ALOs,
Ti0,, ZrO, ve bu tozlarin ikili karigimlar1 tizerinde ¢calismalar yapmuglardir.
Calismamizda deneysel tasarim yontemi kullanilarak, kaplama prosesinde TiO,’den
olusan baglanma katmani, hidroksiapatite eklenen TiO, %’si ve sprey mesafesi
olmak iizere 3 ayr1 parametre 3 farkli seviyede ele alinmistir.

Baglanma katmani olarak TiO; se¢ilmesinin nedeni, TiO,’in altlik yiizeyinde pasif
koruyucu bir film olusturarak althik iizerini ¢evrelemesi ve metal althik tarafindan
iyon salmimina karsi bariyer olusturmasidir. Bu bariyer sayesinde de implant
malzemenin korozyon direnci artmaktadir. Biyomalzemeler i¢in korozyon direncinin
artmasi, kan sivisindan etkilenmenin diismesi ve biyouyumlulugun artmasi agisindan
Onem tasimaktadir [36].

Li ve Khor’un ¢aligmalarinda, hidroksiapatite belirli oranlarda katilan TiO, nin
kesme mukavemeti lizerine pozitif etkisi oldugu goriilmiistiir [37]. Ayrica TiO, nin
gecirgenliginin ve biyouyumlulugun iyi olmasi sebebiyle, porozitesi yiiksek olan
hidroksiapatit yapisini tagimasi acisindan tercih edilmistir.

Chang ve Ark. [38] SEM uygulamalarinda diiz yiizey elde etmek amaciyla tablet
metal lizerine calisarak, ¢ekme deneylerinde silindirik yapilari tercih etmislerdir.
Ayrica bircok arastirmaci da kaplamanin altlik yiizeyine daha siki baglanmasini
saglamak amaciyla yiizey piiriizlendirme yontemini uygulamislardir.

Bu caligmada da altlik malzeme olarak yiiksek biyouyumluluk gosteren, 23 mm

capinda silindirik dokiim saf titanyum kullamilmistir. Ayrica kaplamanin, altlik
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malzemeye daha 1iyi baglanabilmesi icin kumlama ile althk yiizeyi

piirtizlendirilmistir.

9.1 Kaplama Tozlan ve Althk Malzeme Analizi
Deneysel ¢alismalar 6ncesinde kaplama tozlar1 ve altlik malzemesi olarak kullanilan
titanyumun karakterizasyonu gergeklestirilmistir.

Tozlarin gerek morfolojisi gerekse dagilimi SEM goriintiileri ile incelenmis ve. Sekil

9.1 ve Sekil 9.2°deki goriintiiler elde edilmistir.

Sekil 9.1 : Hidroksiapatit tozu morfolojileri.

Sekil 9.2 : TiO, tozu morfolojileri.

Sekil 9.1 ve 9.2’den goriildiigii lizere hidroksiapatit tozlarinin morfolojisi kiiresel ve
partikiil boyutlar1 birbirine yakin dagilim gostermektedir. Titanyumdioksit
partikiilleri ise daha koseli ve sivri bir morfolojiye sahiptir.

Tozlarin X-1gmlar1 difraksiyonu ile CuKo ( 7\.:1,54A) kullanilarak 20 kV altinda

kimyasal karakterizasyon analizi yapilmis ve tozlarm verdigi pikler standart piklerle

karsilastirilarak sonuclar Sekil 9.3 ve 9.4’te verilmistir.
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Sekil 9.3 : Hidroksiapatite ait XRD grafigi.
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Sekil 9.4 : Titanyumdioksite ait XRD grafigi.

Kaplama tozlarina ait XRD cekimlerinde Sekil 9.3 ve 9.4’te iist tarafta yer alan
grafikler tozlardan elde edilenleri, alt taraftakiler de grafiklerdeki piklere gore
standart kataloglardan secilenleri gostermektedir. HA icin 89-6437 numarali
Cay0,042(PO4)5.502(OH)2202 ve TiO; igin de 65-0192 numarali TiO, (Rutil) standart

grafikleri ile karsilagtirildiginda tozlarin kimlikleri kesinlestirilmistir.

Altlik malzeme olarak secilen saf titanyumun kimyasal bilesim analizi yapilarak

titanyum oraninin % 99,5 + 0,0764 oldugu tespit edilmistir.

Cizelge 9.1 : Titanyum altlik kimyasal bilesim analizi

Element % deger + standart sapma
Ti 99,5+0,0764
O 0,279+0,0701
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Cizelge 9.1 (devam) : Titanyum altlik kimyasal bilesim analizi

Fe 0,0746+0,0215
Al 0,0625+0,0145
W 0,0410+0,00078
Mo 0,0142+0,0008
\ 0,0062+0,001
Nb 0,005+0

Sn 0,0046+0,00010
C 0,0042+0,0056
Cr 0,004+0,0012

H 0,0029+0,00047
Si 0,0015+0,0004
Cu 0,00057+0,00010
Zr <0,01+0
Mn <0,001+0

9.2 Kaplamalarin Analizi

Deneysel caligmalar sonucu kaplanan numuneler metalografik ve mekanik agidan
karakterize edilerek elde edilen veriler deneysel tasarim sonuc¢ degiskenine
yansitilmistir. Karakterizasyon kapsaminda, numunelerin yiizey piiriizliiliigii, sertlik
ve mukavemet degerleri Olciilmiistiir. Ayrica optik mikroskop ve SEM yardimiyla
morfolojik sonuglar elde edilmistir. Minitab programi kullanilarak Cizelge 9.2°de
goriilen sonuclardan temel sonu¢ degisken secgilen mukavemet sonuglari icin

Regresyon ve Anova analizi yapilmstir.

Cizelge 9.2 : Farkli parametrelerle kaplanan deney gruplarma ait mukavemet, sertlik

ve kalinlik degerleri

. Kalinhk Sertlik | Mukavemet

% TiO, BK SM (um) (HV) (MPa)

1. grup -1 -1 -1 319,82 308 1,59
2. grup -1 1 -1 328,79 321,33 5,01
3. grup -1 1 1 326,71 259 8,62
4. grup -1 -1 1 307,91 194 7,44
5. grup 0 0 0 469,54 302 9,82
6. grup 0 0 0 420,55 254 11,02
7. grup 1 1 1 333,96 190 15,11
8. grup 1 1 -1 378,63 359 11,21
9. grup 1 -1 1 341,2 328 10,23
10. grup 1 -1 -1 368,97 307 10,33

Farkli parametrelerle kaplanan ve 10 ayri gruptan olusan titanyum numunelerin

kaplanmig goriintiileri Sekil 9.5’te verilmistir.
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Sekil 9.5 : Kaplama sonrasi numunelerin goriintiisii.

9.2.1 Yiizey piiriizliiliigii sonuclar

Althik malzemenin kumlama ile piiriizlendirilmesi kaplamanin metale daha kuvvetli

bir sekilde baglanmasini saglamaktadir.

Farkl 6zellikteki yiizeylerin Ol¢iilen piirtizliiliikk degerleri Sekil 9.3’te gosterilmistir.

Cizelge 9.3 : Yiizey piiriizliilugii 6lctim degerleri.

Yiizey Yiizey Piiriizliiliigii, Ra (um)
Saf Titanyum 0,18
Kumlanmis Titanyum 2,79
Baglanma Katmam 5,00
Baglanma Katmani Icermeyen HA Kaplama 5,25
Tek Kat Baglanma Katmani Iceren HA 4,98
Kaplama

2 Kat Baglanma Katmam Iceren HA Kaplama 4,63

Kumlama 6ncesi altlik malzemenin yiizey piiriizliiligii 0,18 pum iken, kumlama ile bu

deger yaklasik olarak 15 katina denk gelen 2,79 ym’a ¢ikmustir. Kumlanmig yiizeye

plskiirtiilen baglanma katmani ile de bu deger hemen hemen 2 kat daha artarak daha

piiriizlii bir yiizey elde edilmistir.

9.2.2 Metalografik Sonuclar

Plazma 1511 sayesinde ergitilen ve piiskiirtiilen partikiiller, yiizeye carptiktan sonra

yassi ve lamelli yapida bir kaplama olusturmaktadir. Termal sprey kaplamalar,

karakteristik 0zelligi olan tabakali yapilarin yaninda ¢esitli oranlarda porozite, oksit,

ergimemis partikiil ve inkliizyon igerirler [39].
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Kaplamalarin kesit incelemelerinde Leica DFC 280 kamerali optik mikroskop ile
Sekil 9.6’daki goriintiiler elde edilmistir.

kop goriintiisii

7. grup optik mikroskop goriintiisii 8. grup optik mikroskop goriintiisii

Sekil 9.6 : Kaplanmis numunelerin optik mikroskop goriintiileri.
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50 pim 50 um

9. grup optik mikroskop goriintiisii 10. grup optik mikroskop goriintiisii

Sekil 9.6 (devam) : Kaplanmis numunelerin optik mikroskop goriintiileri.

Ayrica 3 farkli gruptan secilen numunelere ait SEM goriintiileri Sekil 9.7 deki
gibidir.

1. grup-150x biiyiitmede SEM 6. grup-150x biiyiitmede SEM 7. grup-150x biiyiitmede SEM
goruntiisii goruntiisii goruntiisii

Sekil 9.7 : Kaplanmis numunelerin SEM goriintiileri.

SEM incelemelerinde tiniform ve lamelli yapida olduklar tespit edilmistir. Ayrica
goriilen koyu (siyah) ve acik (beyaz) renkli bolgeler i¢in yapilan EDS analizi ile
siyah bolgelerin plazma sprey kaplamanin bir karakteristigi olan yer yer bosluk
(porozite) ve oksit kalintilar1 , beyaz bolgelerin de kaplamanin iceriginde bulunan

Ti0O; oldugu tespit edilmistir.

Saf HA ile kaplanmis numunede hidroksiapatitin iceriginden ve altlik malzemesi

titanyumdan gelen pikler Sekil 9.8’de goriilmektedir.
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Sekil 9.8 : 1. grup deney numunesine ait ¢izgi taramast ile EDS analizi.

%5 TiO; katkisiyla HA kaplama yapilan 6. grup numunesinin Sekil 9.9°da goriildiigi
gibi tiim bolgelerini kapsayacak sekilde alinan ¢izgi taramasi ile kaplamalarin
icerdigi elementlerin bolgeden bolgeye gecisi ve kaplamada goriilen koyu renkli

bolgelerin icerigi arastirilarak ortaya konmustur.

Sekil 9.9 : 6. grup deney numunesine ait ¢izgi taramast ile EDS analizi.

%10 TiO, iceren HA kaplanmis numunede ise, hem TiO; oranindaki artis hem de {ist
yiizey ile baglanma katmani arasindaki ayrilmaya paralel olarak oksijen ve titanyum

piklerinin yiikselmesi Sekil 9.10°de goriilmektedir.
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Sekil 9.10 : 7. grup deney numunesine ait ¢izgi taramasi ile EDS analizi.

Bolgesel olarak yapilan tarama sonrast kaplamalarin biitiiniine gecilerek, tiim
alanlarda gozlenen elementler haritalama yontemiyle analiz edilmistir.

Saf HA kaplanmis 1. grup numunesine ait ¢ekilen SEM goriintiisii ve Ca, P, O, Ti
elementlerine gore haritalanmis goriintiisii Sekil 9.11°deki gibidir.

- B 10 kv 150x 100 pm kV 150x 100 pm

10 kv 150%x 100 pm| 10 kv 150x 100 pum

Sekil 9.11 : 1. gruptan se¢ilen numuneye ait harita goriintiisii.

Kaplama saf HA tozlarindan elde edildigi icin, iist yiizeyde yalmzca HA’in
iceriginde olan Ca, P ve O yogun bir sekilde gozlenmistir. Altllk malzemeye

gecildiginde ise, titanyuma ait bolgeler goriilmeye baslamustir.
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%5 TiO, katkisiyla HA kaplanan ve tek kat baglanma katmani iceren grup
numunesine ait cekilen SEM goriintiisi ve Ca, P, O, Ti elementlerine gore

haritalanmig goriintiisii Sekil 9.12°daki gibidir.

10 kv 500X 50 pm| 10 kv 500X 50 pm

[

Lreeers

10 kv 500X 50 pm|36-%kv 500% 50 pm
Sekil 9.12 : 6. gruptan se¢ilen numuneye ait harita goriintiisii.

6. grup numunesinde kaplamanin en iist tabakasinda HA (Ca;o(PO4)s(OH),)’den
gelen Ca, P, O yogun bir sekilde ve %5 katkisindan dolayr az miktarda Ti tespit
edilmistir. Ikinci tabaka olan baglanma katmani ise TiO,’den olustugu i¢in Ti ve O
yogunlugu artarak devam etmistir. Uciincii katman olarak gozlenen althk

malzemenin de Ti olmasi sar1 bolgenin yogunlugunu arttirmastir.

%10 TiO, katkistyla HA kaplanan ve iki kat baglanma katmani iceren grup
numunesine ait SEM ve Ca, P, O, Ti elementlerine gore haritalanmis goriintiisii Sekil

9.13’deki gibidir.
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10 kv 150X 100 pm| 10 kv 150X 100 pm
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Sekil 9.13 : 7. gruptan se¢ilen numuneye ait harita goriintiisii.

Sekil 9.13’ten goriildiigii gibi 6. grup numuneye benzer olarak kaplamanin en {ist
tabakasinda HA (Ca;o(PO4)s(OH),) ‘den gelen Ca, P ve O yogun bir sekilde tespit
edilmistir. Ayrica %10 TiO;, katkisindan dolayr Ti ve O iceren bolgelerde 6.
numuneye gore yogunluk artmustir. Ikinci tabaka olan baglanma katmani ise
TiO,’den olustugu icin Ti ve O yogunlugu artarak devam etmistir. Uciincii katman
olarak gozlenen altlik malzemenin de Ti olmas: titanyuma ait bdlgenin yogunlugunu
arttirmasgtir.

Ayrica 7. grup numunesinin lst ylizey kaplamas: ile baglanma katmani arasinda
numune hazirlama esnasinda alinan hasar nedeniyle ayrilma gozlenmesine bagh
olarak, bu kisimda oksijen birikmesi yogundur.

Ek olarak numunelerin optik 6zelliklerine bakildiginda, TiO; ilavesi ile kaplamalarin

beyazdan siyah renge doniistiigi gdzlenmistir.

9.2.3 Kaplama kalinhg: sonuclar

Hidroksiapatit kaplamalarda, kaplama kalinlig1 mekanik 6zellikler agisindan 6nemli
bir parametredir. Kaplamanin kalinliginin artmasiyla beraber, olusan tabaka i¢indeki
ic gerilmelerde artis gozleneceginden bu gerilmelerin bag mukavemetini astigi
noktada kaplama tabakasinda kopma goriilmektedir. Bu nedenle kaplama kalinliginin
fazla olmas1 istenmemektedir.

Numunelere ait kaplama kalinlig1 6l¢timlerini gosteren optik mikroskop goriintiileri

Sekil 9.14’deki gibidir.

58



« 0 100 pm

2. grup kalilik ol¢iisii

32229 pm= ,l 336.74 1) 320089 - 327.06¢m

B 100 m

445.09 pm

5. grup kalilik ol¢tisii

Sekil 9.14 : Kaplanan numunelerin kaplama kalinlig1 6l¢ctim goriintiileri.
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Sekil 9.14 (devam) : Kaplanan numunelerin kaplama kalinlig1 6l¢iim goriintiileri.

Farkli parametrelerle kaplanan numunelere ait optik mikroskop yardimiyla her
numunden 4 Ol¢iim alinarak elde edilen kaplama kalinlig1 degerleri Cizelge 9.4’te

verilmistir.

Cizelge 9.4 : Kaplama kalinlig1 degerleri.

Deney Ust Yiizey Kalinhg Baglanma Katmani
Gruplan (Ortalama + St. Sapma) Kalinh@
(Ortalama + St. Sapma)

1. grup 319,82 £ 10,71 -
2. grup 328,79 + 10,05 105,74 + 3,32
3. grup 326,71 £6,22 111,09 £7,18
4. grup 307,91 £5,5 -
5. grup 469,54 + 7,78 49,7 +4.93
6. grup 420,55 £ 22,15 54,51 + 3,15
7. grup 333,96 + 6,25 123,85 +£ 6,3
8. grup 378,63 £ 8,76 135,41 £8,59
9. grup 341,20 £ 5,94 -
10. grup 368,97 + 8,38 -
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Uretilen HA kaplamalarin kalinlik degerlerinde, kaplama tozuna %5 TiO,
eklenmesiyle en yiiksek kaplama kalinligi olan 469,54 pm 6l¢iilmiis, ancak TiO,
oraninin %10’a ¢ikarilmasiyla deger 330-370 um araliginda degigmistir.

Kaplama kalmliklarindaki sapmalarin cevresel kosullara ve toz besleme esnasinda
toz akisinda artan TiO, miktarina bagl olarak meydana gelen degisimler biiytikligii
nedeniyle olustugu diisiiniilmektedir. Kalinlik degerlerindeki standart sapmalarin
ortalama %10 oldugu ancak 6. deneyde bu degerin %?20 lere ulastig1 goriilmiistiir.
Bunun nedeni toz akigkanliginda kontrol edilemeyen sapmalar ya da kalmlik
olciimlerinde yapilan insan hatalar1 olabilir. Ik sebebin bu sapmada katkisinin daha

cok oldugu diisiiniilmektedir.

9.2.4 Sertlik Sonuclar

Kaplamalara ait sertlik sonuglar1 Cizelge 8.5’te verilmistir. Her numune i¢in
titanyum altlik, iist yiizey kaplamasi ve baglanma katmani olanlarda baglanma

katmanina ait sertlik degerleri her numuneden 3 6l¢iim alinarak tespit edilmistir.

Cizelge 9.5 : Sertlik degerleri.

Dene
Grupl}z’m Sertlik 1. ol¢iim | 2. dl¢iim | 3. dl¢iim | Ortalamaz Standart Sapma
Titanyum 164 176 200 180 + 14,97
1 HA 303 285 336 308 + 21,12
Titanyum 232 242 219 231+9,42
HA 356 288 320 321,3 £ 27,78
2 Baglanma 774 822 699 765 * 50,61
Titanyum 208 226 219 217,6 £ 74
HA 264 266 247 259 + 8,52
3 Baglanma 732 668 680 693,3 + 27,78
Titanyum 184 207 197 196 + 9,42
4 HA 191 174 217 194 + 17,68
Titanyum 177 182 180 179,67 + 2,05
HA 330 262 314 302 + 29,03
5 Baglanma 743 661 732 712 + 36,34
Titanyum 183 187 188 186 + 2,16
HA 280 235 246 253,67 + 19,15
6 Baglanma 688 600 670 652,67 + 37,96
Titanyum 248 246 208 234+ 18,4
HA 184 222 164 190 + 24,05
7 Baglanma 747 616 739 700,67 + 59,95
Titanyum 183 172 180 178,33 + 4,64
HA 363 352 363 359,33 + 5,18
8 Baglanma 721 614 660 665 + 43,82
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Cizelge 9.5 (devam) : Sertlik degerleri.

Titanyum 189 175 177 180,33 + 6,18
9 HA 324 310 350 328 £ 16,57
Titanyum | 196 172 198 188,67 = 11,81
10 HA 302 346 275 307,67 £ 29,26

Plazma sprey kaplamalar, uygulama kosullarina bagl olarak ergimemis partikiil,
inkliizyon ve bir miktar porozite iceriklerinden dolayi sertlik agisindan da diizensiz
dagilim gosterebilmektedirler. Sertlik, kaplamanin kristal yapist ve porozitesi ile
herhangi basit bir iligki sergilememektedir. Faktorlerin her ikisi de kaplamada
bulunan kristal HA, icerdigi diger faz bilesenleri ve mikroyap1 6zellikleri ile bir
biitiin olarak diistiniilmelidir [40].

Bu nedenle plazma sprey kaplamalarda yalmizca sertlik degerlerine bakarak
degerlendirme yapmak dogru degildir.

TiO,’den olusan baglanma katmaninda 652-765 HV arasinda degisen oldukca
yiiksek sertlik degerlerine ulasilirken, iist yiizey kaplamalarin sertlik degerleri daha
diisiik Olctilmiistiir. En yliksek deger olan 359 HV, 8. grup numunesinde 50 mm
mesafeden piiskiirtiilen %10 TiO, ilavesi ve 4 paso baglanma katmani iceren HA
kaplama ile elde edilmistir. En diisik deger (190 HV) ise 70 mm mesafeden
puskiirtilen %10 TiO, ilavesi ve 4 paso baglanma katmani iceren 7. grup
numunesinde Sl¢iilmiistiir.

Benzer olarak, Morks ve Ark. [41] tarafindan yapilan ¢alismaya gore hidroksiapatit
kaplamaya ait sertlik degerleri 250-400 HV arasinda degisirken, sprey mesafesinin

azalmasiyla sertlik degerlerinde artis gdzlenmistir.

9.2.5 Mukavemet Sonuclar

Termal sprey yOntemiyle yapilan kaplamalar, cesitli miktarlarda por ve oksit
icermektedirler. Althik malzemeye gonderilen partikiiller, yiizeye ¢arptigi anda birbiri
izerine binerek tabakali formda yayilirlar. Kaplamada goriilen porozite ve oksit
kalintilar1 gibi homojensizlikler tabakay: zayiflatirlar.

Plazma sprey yontemiyle tiretilen seramik kaplamalarin kirilma dayanimi ve yapisma
mukavemetini 6lgebilen herhangi bir standart yontem bulunmamaktadir. Fakat kolay
uygulanabilir olmasi ve standartlar ¢ercevesinde gerceklestirilen cekme testi (tensile
test), mukavemet hakkinda bilgi verebilmektedir. ASTM C633-79 standardinda olan

cekme testi ile, kaplamanin adhesif-kohesif bag mukavemeti Olciilebilmektedir.
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Cekme testi sonrast kopma yiizeyleri incelendiginde, kopmanin nereden
gerceklestigine bakilarak, adheziv-koheziv karakter belirlenebilmektedir. Kopma,
kaplama-altlik malzeme arayiizeyinde ise adhesif, kaplamanin kendisinde ise kohesif
karakterdedir [42].

Cekme testi sonucu elde edilen yiik degerlerinin, numune yiizey alanmna
boliinmesiyle ¢ekme gerilmesi yani kaplamanin kopma degeri ki bu da bize kaplama
mukavemetini vermektedir. Kaplama mukavemeti sonuglar1 Cizelge 9.6’da ve

kopma yiizeyleri de Sekil 9.15’te verilmistir.

Cizelge 9.6 : Kaplama mukavemeti degerleri.

Gruplar Kaplama Mukavemeti
(MPa)
1 1,59+0,06
2 5,01+0,29
3 8,62+0,51
4 7,44+0,76
5 9,82+0,09
6 11,02+0,31
7 15,11+0,88
8 11,21+0,42
9 10,23+0,56
10 10,33+0,29

it

S

1. grup-70 kg’da kopan numunenin kopma 2. grup-225 kg’da kopan numunenin kopma
yiizeyi (Adheziv) yiizeyi (Koheziv)

Sekil 9.15 : Cekme testi sonrasi kopma yiizeyleri.
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3. grup-385 kg’da kopan numunenin kopma 4. grup-300 kg’da kopan numunenin kopma
yiizeyi (Koheziv) yiizeyi (Adheziv)
-

5. grup-420 kg’da kopan numunenin kopma 6. grup-460 kg’da kopan numunenin kopma
yiizeyi (Adheziv) yiizeyi (Adheziv)

7. grup-690 kg’da kopan numunenin kopma 8. grup-460 kg’da kopan numunenin kopma
yiizeyi (Koheziv) yiizeyi (Koheziv)

Sekil 9.15 (devam) : Cekme testi sonrasi kopma yiizeyleri.
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9. grup-450 kg’da kopan numunenin kopma 10. grup-425 kg’da kopan numunenin kopma
yiizeyi (Adheziv) yiizeyi (Adheziv)

Sekil 9.15 (devam) : Cekme testi sonrasi kopma yiizeyleri.

Yapisma mukavemet degerleri ile gruplar arasi kiyaslamali sonuglara ulasilmustir. Tki
paso baglanma katmani iceren saf HA kaplamada (2. grup), baglanma katmani
olmayana (1. grup) gore yaklasik 3 kat yiiksek mukavemet degerine ulasilmistir.

Saf HA kaplama yapilan numuneler arasinda (ilk 4 grup) baglanma katmani paso
sayis1 ve sprey mesafesinin birlikte artmasi ile en yliksek mukavemet degeri olan
8,62 MPa elde edilmistir.

Baglanma katmam kalinlig1 ve sprey mesafesi maksimum ve minimum degerler
arasma getirilip, saf HA kaplama tozu icerisine %5 oraninda TiO, eklenmesiyle
mukavemet degerinde artis devam etmistir.

Saf HA kaplama tozu icerisine eklenen TiO, oraninin %10 degerine ulastigi
numunelerde mukavemet degeri 10 MPa’1n iizerine ¢ikmigtir.

Baglanma katmam kalinlig1 ve sprey mesafesinin maksimum oldugu durumda saf
HA tozuna %10 eklenen TiO, ile maksimum mukavemet degeri olan 15,11 MPa’a
ulasilmustir.

Baglanma katmani kalinhigi ve sprey mesafesinin minimum oldugu saf HA
kaplamanin mukavemet degeri, iki parametrenin de maksimum degere getirilmesi ve
%10 TiO; katkisiyla yaklasik 9,5 kat arttirilmistir.

Sonu¢ degiskenlerden hedef alinan ve implant malzemelerin dayanmkliligi ve
biyouyumlulugunun devami agisindan onem tasiyan mukavemet icin ilk olarak tiim
parametrelerin etkileri, ikili ve iiclii etkilesimleri ANOVA ve Regresyon analizleri ile

Minitab’de incelenmistir ve Cizelge 9.7 ve 9.8 deki sonuclara ulasilmstir.
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Cizelge 9.7 : Tiim etki ve etkilesimlerle yapilan ANOVA analizi

Standart
Terim Etki | Katsay1 Hata T P
Katsayisi
Sabit 8,69 0,30 28,98 0,022
% TiO, 6,05 3,03 0,30 10,09 0,063
Baglanma Katmani 2,59 1,29 0,30 4,32 0,145
Sprey Mesafesi 3,31 1,66 0,30 5,53 0,114
% TiO, * Baglanma Katmani 0,29 0,14 0,30 0,48 0,713
% TiO, * Sprey Mesafesi -1,41 -0,71 0,30 -2,36 0,255
Baglanma Katmant * Sprey 044 | 022 0,30 073 | 0597
Mesafesi
% TiO, * Baglgnma Katmani * 1.56 0.78 0.30 2.6 0234
Sprey Mesafesi
Merkez Nokta 1,72 0,67 2,58 0,236
S=0,848528 PRESS=*
R®= 99,42 % R? (pred)= * % R? (adj)= 94,76 %

Cizelge 9.8 : Tiim etki ve etkilesimlerle yapilan Regresyon analizi

Kavnak Serbestlik | Karelerinin | Ortalama Foram | P deseri
y derecesi Toplanm Kareler g

Temel Etkiler 3 108,72 36,24 50,33 0,10

ikili Etkilegimler 3 4,56 1,52 2,11 0,46

Uclii Etkilesimler 1 4,87 4,87 6,76 0,23

Egrilik 1 4,77 4,77 6,63 0,23

Hata 1 0,72 0,72

Saf Hata 1 0,72 0,72

Toplam 9 123,64

Tiim parametrelerin etkileri ve biitiin etkilesimler incelendiginde, etki katsayismin
6,05 cikmasi sebebiyle deney sistemi iizerinde en etkili parametrenin kaplama tozuna
eklenen TiO, %’si oldugu belirlenmistir. Ikinci etkili parametre ise etki degeri 3,31

olan sprey mesafesi olmustur. Mukavemet iizerine parametrelerin etki analizi Sekil

9.16’daki egrilerden de goriilmektedir.
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Mukavemet icin Temel Etki Egrileri
Veri Ortalamalar

25 % TI02 Badlanma Katman Paint Type
r —&— Corner

—il— Center
10,0 1 " " —
7,5 / /

5,04

Sprey Mesafesi

12,5 1

10,0 " /'

?,5— /

5,0

Sekil 9.16 : Proses parametrelerinin mukavemet iizerine etkileri

Analizlerle olusturulan modelin uygunlugunu gosteren R® terimi, bagimsiz
degiskenlerden tiiretilebilen bagimlh degiskendeki degisim oranidir. Anova analizi ile
hesaplanan R degerinin 1’e yakin olmas1 bagimli degiskenlerle bagimsiz degiskenler
arasinda kuvvetli bir iligki oldugunu ifade etmektedir. Ancak bu analizde 2-3-4-6-7-
8-9 numarali deneyler modelin disinda kaldigi icin R® (pred) degeri

hesaplanamamustir.
Yapilan bu analize gbre mukavemet degeri (y) asagidaki gibi formiiliize edilmistir:

y=8,69+3,03(%Ti0,)+1,29(BK)+1,66(SM)+0,14(%TiO,*BK)-
0,71(%Ti0,*SM)+0,22(BK+SM)+0,78(%TiO,*BK*SM) 9.1

Bu modelde tekli, ikili ve ii¢lii etkilesimler yer aliyor. Modelin analizi bunlardan
sadece tekli etkileri modele katarak tekrarlandiginda mekanik mukavemet iizerinde

parametrelerin tekli etkileri Cizelge 9.9 ve 9.10’da ortaya ¢ikmustir.

Cizelge 9.9 : Tekli etkilerle ANOV A analizi

Standart
Terim Etki | Katsay1 Hata T P
Katsayisi
Sabit 8,69 0,50 17,26 0,000
% TiO, 6,05 3,03 0,50 6,01 0,002
Baglanma Katmani 2,59 1,29 0,50 2,57 0,050
Sprey Mesafesi 3,31 1,66 0,50 3,29 0,022
Merkez Nokta 1,72 1,12 1,53 0,186
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S=1,42457 PRESS= 46,4442

R%= 91,79 %

R? (pred)= 62,44 %

R? (adj)= 85,23 %

Tekli etkilerle yapilan analize gbre mukavemet degeri (y) denklemi;

y=8,69+3,03(%Ti0,)+1,29(BK)+1,66(SM)

haline doniigmiistiir.

Cizelge 9.10 : Tekli etkilerle Regresyon analizi

Serbestlik | Karelerinin | Ortalama o

Kaynak . F oram | P degeri
derecesi toplanm kareler

Temel Etkiler 3 108,72 36,24 17,86 | 0,004
Egrilik 1 4,77 4,77 2,35 0,186
Hata 5 10,15 2,02
Uyumsuzluk 4 9,43 2,35 3,27 0,390
Saf Hata 1 0,72 0,72
Toplam 9 123,64

9.2)

R® (pred) degeri % 62,44 olarak hesaplanmis ancak hata oran1 ¢ok yiiksek bulundugu

icin bu analiz ile de yeterli sonuclar elde edilememistir.

Tekli etkilere ek olarak iiclii etkilesim degerleri de incelenerek Cizelge 9.11 ve

9.12’de goriildiigii iizere, R® degeri artarak 1’e yaklasmus ve hata degeri 5,28’e

diistiriilmiistiir.

Cizelge 9.11 : Tekli ve iiclii etkilerle ANOV A analizi

Standart
Terim Etki | Katsay1 Hata T P
Katsayisi
Sabit 8,69 0,40 21,4 0,000
% TiO, 6,055 3,03 0,40 7,45 0,002
Baglanma Katmani 2,590 1,29 0,40 3,19 0,033
Sprey Mesafesi 3,315 1,66 0,40 4,08 0,015
% TiO, * Baglanma Katmani *
Sprey Mesafesi 1,5600 0,78 0,40 1,92 0,127
Merkez Nokta 1,728 1,1262 1,9 0,130
S=1,15 PRESS= 41,16
R°=95,73%  R® (pred)= 66,71 % R? (adj)= 90,39 %
y=8,69+3,03(%Ti0,)+1,29(BK)+1,66(SM)+0,78(%Ti0,*BK*SM) 9.3)
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Cizelge 9.12 : Tekli ve iiclii etkilerle Regresyon analizi

Serbestlik | Karelerinin | Ortalama o ..
Kaynak derecesi toplam kareler F degeri | P degeri
Main Effects 3 108,721 36,24 27,46 0,004
Uclii Etkilesimler 1 4.87 4,87 3,69 0,127
Egrilik 1 4,77 4,77 3,62 0,13
Hata 4 5,28 1,32
Uyumsuzluk 3 4,56 1,52 2,11 0,459
Saf Hata 1 0,72 0,72
Toplam 9 123,64

Son olarak parametrelerin tek etkilerinin, ticlii etkilesimin ve sistemde en etkili iki

parametre olan TiO, %’si ile sprey mesafesinin ikili etkilesiminin ele alinmigtir.

Cizelge 9.13 : Sonu¢ ANOVA analizi

Standart
Terim Etki | Katsay1 Hata T P
Katsayisi
Constant 8,69 0,23 37,71 0,000
% TiO, 6,055 3,03 0,23 13,13 0,001
Baglanma Katmani 2,590 1,29 0,23 5,62 0,011
Sprey Mesafesi 3,315 1,66 0,23 7,19 0,006
% TiO, * Sprey Mesafesi -1,4150 -0,71 0,23 -3,07 0,055
% TiO, * Baglanma Katman1 *
Sprey Mesafesi 1,5600 0,78 0,23 3,38 0,043
Merkez Nokta 1,728 0,51 3,35 0,044
S=0,65 PRESS= 17,62
R®= 98,97 % R? (pred)= 85,75 % R? (adj)= 96,91%

Cizelge 9.14 : Sonu¢ Regresyon analizi

R i e e R
Temel etkiler 3 108,721 36,24 85,24 0,002
Ikili Etkilesimler 1 4,00 4,00 9,42 0,055
Uglii Etkilesimler 1 4.87 4,87 11,45 0,043
Egrilik 1 4,77 4,77 11,23 0,044
Hata 3 1,27 0,42

Uyumsuzluk 2 0,55 0,27 0,39 0,75
Saf Hata 1 0,72 0,72

Toplam 9 123,64
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Cizelge 9.13 ve 9.14’te goriildiigi iizere, hata degeri 1,27 ye diisiiriilmiis, en yiiksek
ve 1’e en yakin R® degeri % 98,97 bulunarak modelin islemi simgelemek igin yeterli

oldugu anlasilmis ve 9.4 denklemi elde edilmistir.

y=8,69+3,03(%Ti0,)+1,29(BK)+1,66(SM)-
0,71(%Ti0,*SM)+0,78(%TiO,*BK*SM) 9.4)

Ayrica Cizelge 9.14°te verilen egrilik degerine bakarak da, denkleme ait egrinin
lineer degil, parabolik degisim gosterdigi soylenebilmektedir.

Bu deneysel calisma ile, titanyum implant yiizeylerinin hidroksiapatit ile kaplama
prosesesine ait parametrelerin kaplama mukavemetine olan etkisi irdelenerek, sistem
lizerinde etkili parametreler belirlenmistir. Implant yapilarinda, viicut tarafindan
belirli bir yiikii kaldirabilme 6zelligi gerektiginden, mukavemeti arttirma amacl
cesitli caligmalar yapilmistir. Calismalarda yontem olarak oOzellikle en yaygin
kullanilan1 pratik olmasmin yani swra parametrelerde degisiklik yapma olanag:

saglayan plazma sprey olmustur.

Sola ve Ark. [43] caligmalarinda, kaplama ile altlik arasindaki termal genlesme
farkliliklarini en aza diisiirmek ve hidroksiapatit ile metal althgm direkt kontagini
Onlemek amaciyla baglanma katmani uygulamislardir. Baglanma katmani sayesinde
althk metali tarafindan kaplamaya metal iyon salinimi da 6nlenmistir. Bu ¢alismada
da, baglanma katmaninin etkisi ile, kaplama ile altlik arasinda goriilebilecek termal
genlesme farkliliklar1 Onlenerek, baglanmanm daha iyi saglandigi ve mukavemet

artis1 oldugu gozlenmistir.

Saf HA kaplamanin zayif mekanik 6zellikler gostermesi de, kaplamanin ZrO,, TiO»,
AlL,Os gibi seramik katkilar yapilarak uygulanmasina yon vermistir. Kim ve Ark. [44]
da hidroksiapatite cesitli oranlarda TiO, katkist ile sol-gel metodunu kullanarak
kaplama yapmis ve TiO, nin HA igerisinde oraninin artmasiyla mukavemetin olumlu
yonde gelistigi sonucuna varmustir. Ayrica %30 TiO, ilaveli kaplamada 56 MPa
degerine ulasarak mukavemetin saf HA kaplamaninkine oranla %50 arttigimi
gozlemlemislerdir. TiO;’nin titanyum yiizeye olan kimyasal affinitesi dolayisiyla
baglanmanin giiclendigi belirtilmistir. Sonu¢ olarak da kopmanin, kaplama-altlik
araylizeyinden degil kaplamanin kendisinden meydana geldigi ortaya konmustur.
Kim ve Ark.’na ait calismaya benzer olarak, bizim ¢alismamizda da hidroksiapatit

tozuna %5 ve %10 oranlarinda TiO, eklenerek mukavemet ¢aligmalar1 yapilmustir.
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Eklenen % TiO; oranmin artmasiyla kaplamanin altlik ile baglanmasi giiclenerek,
mukavemet degeri artmigtir. Yiiksek mukavemet degerlerinde ayrilma, kaplamanin
kendisinde meydana gelmistir. Plazma sistem parametreleri sabit tutulmus ve
baglanma katmani, % TiO, katkis1 ve plazma sprey mesafesi birarada ele alinarak,
yalnizca %10 TiO, ilavesi ve 4 paso uygulanan baglanma katmani ile en yiiksek
mukavemet degeri olan 15,11 MPa’a ulagilmistir. Bu deger, insan viicudunda giinliik
ortalama 3-4 MPa [4] mukavemete maruz kalan kemiklerde implant kullanimi i¢in
caligmada bulunan kaplama mukavemeti degerlerinin yeterli olabilecegi
Ongoriilebilir. Ancak, tendonlarda erigilmesi istenen 40-80 MPa [4] arasi
mukavemetlere karsi gerekli dayanimi saglayabilmek icin hidroksiapatite % TiO,

katkisinin artirilmast gereklidir.

Kaplamaya ait baglanmay1 ve mukavemeti gelistirici baglanma katmani ve katki
uygulanmasinin yani sira plazma sprey sistemine ait parametrelerde de degisiklik
yapilarak caligmalar yiiriitiilmiistiir [43]. Bu calisma kapsaminda ise, sabit sistem
parametreleri ile caligilarak 15,11 MPa mukavemet degeri saglanmistir. Ancak
parametre olarak sistemin giicii ve gazlarin akis hiz1 degistirilerek mukavemeti ¢ok

daha yiiksek degerlere ¢ikarmak miimkiin olabilir.
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10. GENEL SONUCLAR

Calisma kapsaminda, numunelere plazma sprey yontemiyle hidroksiapatit kaplama

yapilmistir. Kaplama prosesinde yapilan deney tasarimina gore baglanma katmant,

hidroksiapatite eklenen TiO, %’si ve sprey mesafesi parametreleri ele almmustir.

Kaplanan numuneler metalografik ve mekanik olarak incelenerek asagidaki

sonuclara ulasilmistir:

Sulzer Metco firmasi tarafindan saglanan kaplama tozlarmnin optik mikroskop
ile yapilan incelemeleri sonucu hidroksiapatit tozlarmin kiiresel, TiO, nin ise
koseli morfolojide oldugu goriilmiistiir.

Kaplama tozlarinin XRD analizleri ile tozlarin kimligi kesinlestirilmistir.
Baglanmanin daha giiclii olabilmesi i¢in yapilan kumlama islemi sonrasi
numunenin yiizey piriizliiliigiiniin, parlatilmis bir yiizeye oranla yaklasik 15
kat1 kadar oldugu gozlenmistir.

Kaplamalarin optik mikroskop ve SEM incelemelerinde iiniform ve lamelli
yapida olduklari tespit edilirken siyah bolgelerin de plazma sprey kaplamanin
bir karakteristigi olan porozite oldugu belirlenmistir.

TiO, igeren kaplamalarda yapilan metalografik incelemelerde beyaz olarak
gozlenen yerlerin TiO, bolgeleri oldugu tespit edilmigtir.

7. gruptan secilen numunenin SEM incelemesinde, baglanma katmani ile iist
yiizey kaplamasi arasinda ayrilma goriilmiis ve bu bolgede oksitlenme oldugu
belirlenmistir.

Uretilen HA kaplamalarm kalmlik degerlerinde, kaplama tozuna %5 TiO,
eklenmesiyle artis gozlenirken TiO, oranmnin %10’a ¢ikarilmasiyla diisme
gorilmiistiir. Kaplama kalinliklarindaki sapmalarin ¢evresel kosullara bagl
olarak toz beslemenin istenen bicimde yapilamamasindan kaynaklandigi
diistiniilmektedir.

Olciilen sertlik degerleri ile deney parametreleri arasinda lineer bir iliski
gozlemlenmemistir. Ancak TiO,’den olusan baglanma katmanina ait sertlik

degerleri iist yiizey kaplama sertligine oranla oldukc¢a yiiksek bulunmustur.
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Baglanma katmani uygulanan saf HA kaplamada, baglanma katmani
olmayana gore yaklasik 3 kat yliksek mukavemet degerine ulasilmstir.

Saf HA kaplama yapilan numuneler arasinda baglanma katmani kalinlig1 ve
sprey mesafesinin birlikte artmasi ile en yiikksek mukavemet degerine (8,62
MPa) ulasilmastir.

Baglanma katmam kalinlifi ve sprey mesafesi maksimum ve minimum
degerlerine arasia getirilip, saf HA kaplama tozu icerisine %35 oraninda TiO,
eklenmesiyle mukavemet degerinde artig devam etmistir.

Saf HA kaplama tozu igerisine eklenen TiO, oraninin %10 degerine ulastigi
numunelerde mukavemet degeri 10 MPa’1n iizerine ¢ikmigtir.

Baglanma katmam1 kalmhgi ve sprey mesafesinin maksimum oldugu
durumda saf HA tozuna %10 eklenen TiO, ile maksimum mukavemet
degerine ulasilmistir ve bu deger 15,11 MPa’dur.

Baglanma katmani kalinlig1 ve sprey mesafesinin minimum oldugu saf HA
kaplamanin mukavemet degeri, iki degerin de maksimum olmas1 ve %10
Ti0, katkisiyla yaklasik 9,5 kat arttirilmagtir.

Deney tasarimimin analizi ile, sonu¢ degisken olan mukavemet lizerinde en
etkin parametrenin TiO, %’si, sonrasinda da sprey mesafesi oldugu
bulunmustur.

Anova ve regresyon analizi ile parametrelerin tek etkilerinin, ii¢lii etkilesimin
ve sistemde en etkili iki parametre olan TiO, %’si ile sprey mesafesinin ikili
etkilesiminin ele almmasiyla, deneysel tasarim sisteminde 1,27 hata ile R*
degeri % 98,97 bulunarak;

y=8,69+3,02*(%Ti0,)+1,65(SM)+1,29*(BK)-
0,70*%(%TiO0,*SM)+0,78*(%TiO,*BK*SM) modelinin kaplama

mukavemetini simgelemek icin yeterli oldugu anlasiimigtir.
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11. GELECEK CALISMALAR

Plazma sprey yontemiyle farkli parametrelerin degistirilmesi sonucu hidroksiapatit
kaplanan titanyum numunelerin gelecek caligmalarinda SBF (Simulated Body fluid)
testi, kopma yiizeyleri incelenmesi ve TiO, nin akiskanliginin iyilestirilmesine iligkin
konular yer almaktadir.

SBF testi ile, numuneler yapay viicut sivisi i¢inde belirli siirelerde bekletilerek insan
viicudu ile olan uyum ve biitiinlesme goriilebilmektedir.

Kopma yiizeylerinin incelenmesi de kaplamalardaki zayif bolgelerin tespiti ve
degiskenlerin kopma yiizeyine olan etkisi agisindan anlamlidir.

Plazma sprey prosesi sirasinda akiskanligi cok da iyi olmayan ve zaman zaman sprey
tabancasinin tikanmasma neden oldugu diisiiniilen TiO, nin akiskanligini arttirmak

icin yontemler arastirilabilir.
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EK A.1
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Sekil A.1: Saf HA kapli deney numunesine ait titanyum altlik spektrumu.
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EK A.2
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Sekil A.2 : Saf HA kapli deney numunesine ait HA iist yilizey kaplamas1 spektrumu.
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EK A3
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Sekil A.3 : %5 TiO, + % 95 HA kapli deney numunesine ait titanyum altlik spektrumu.
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EK A4
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Sekil A.4 : %5 TiO; + % 95 HA kapl deney numunesine ait TiO, baglanma katmani spektrumu.
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EK A.5
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Sekil A.5 : %5 TiO, + % 95 HA kapli deney numunesine ait iist yiizey kaplamas1 spektrumu.
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EK A.6
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Sekil A.6 : %10 TiO, + % 90 HA kaph deney numunesine ait titanyum altlik spektrumu.

88




EK A.7
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Sekil A.7 : %10 TiO; + % 90 HA kapl deney numunesine ait TiO, baglanma katmani spektrumu.
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EK A.8
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Sekil A.8 : %10 TiO, + % 90 HA kaph deney numunesine ait iist yiizey kaplamasi spektrumu.
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