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ONSOZ

Cerrahi nakil malzemelerinde biyo medikal sahada ve biyo mithendislik
sahalarinda bas déndiricii bir hizda gelismeler olmaktadir. Hergiin yeni bir
malzeme kegfedilmekte ve biiyik umutlarla ¢alismalara baglanmakta ancak zaman
gegtikce ¢ikan komplikasyonlar sonucu, isin bagindaki umut, hayal kirikliklarina
doniisebilmektedir. Cagdas diinyada tiretilen hergey ve tiim ¢abalar insanoglunun
rahatim1 saglamak amaciyla baglatilmaktadir. Yasam standartlar yiikseldikge
kullanilan trtnler konusunda insanlarin beklentileri de artmakta daha ucuza
daha kaliteli triin kullanimi fikri gelismektedir.

Ulkemiz biyo medikal malzemelerin iiretilmesi ve geligtirilmesi konusunda oldukca
yavag adimlarla ilerlemektedir. Genellikle biyo medikal irtinler ithal edilmekte
veya dis patentli bir malzemenin herhangi bir gelistirme caliymast ya da
modifikasyonu olmaksizin tiretimi gergeklestirilmektedir. Herhangi bir sekilde bu
malzemelere ihtiya¢ duyan insanlar oldukca yikli maliyetlerle karsi karsiya

kalabilmektedir.
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HASSAS DOKUM ILE URETILEN FEMORAL NAKILLERIN ISIL
SPREY YONTEMLERI iLE GELISTIRILMESI

OZET

Bu calismada t¢ adet femoral implant, duraluminyum, saf demir ve kobalt-krom
alagimi kullanilarak, hassas dékim ydntemi ile tretilmig, daha sonra bu implant
numunelerin biyouyumluluk ve benzeri biyolojik 6zelliklerini geligtirmek amaciyla
plazma sprey kaplamas: ve tel sprey, 1s1l sprey yontemleri uygulanmuigtur.

Cahgmanin temelinde; biyolojik dzellikleri vasat olan fakat bagil olarak ucuz ve
yaygin elde edilen malzemeleri, biyolojik olarak tstiin &zellikler sergileyen ancak
bagil anlamda daha pahaliya elde edilebilen malzemelerle kaplayarak herhangi bir
komplikasyona yer vermeyecek ekonomik biyomalzemeler gelistirmek amaciyla
iretilmig implant numunelerin arayiizey morfoloji ve yapisal degisimleri
incelenmigtir,

Uretilen implant malzemeler, 6zellikle biyouyumluluk ve viicut igerisindeki
sivilarin  korozif etkilerine karsi direng goésterme bakimindan stiinlik
gostermelidir, Dolayisiyla tiretilen ve kaplanan numunelerin titizlikle test
edilmesinin dnemi, viicut icerisinde yer degisecekleri 6zgiin organ  dikkate

alindiginda daha da artmaktadir.

Diinyadaki bu uygulamalarin pratigine bakildiginda en yaygin olarak kullanilan
cerrahi nakil malzemeler titanyum ve kobalt bazli alagimlar olarak goze
carpmaktadir. Ne var ki, tiretim sartlan dikkate alindifinda ozellikle titanyum
bazli nakil malzemelerin maliyetinin oldukg¢a yiiksek oldugu bilinmektedir. Eger
numunelere uygulanan kaplamalar biyouyumluluk  ve metalurjik agidan
givenilirlik saglarsa bu malzemelerin tretim maliyetleri oldukc¢a agsagilara
cekilebilir,

Biyo malzeme olarak kabul edilen malzemelerin, klinik deneylere tabi tutulmadan
kullanima gecilemeyecegi, en az alti ay, ideal olarak ise bir yil olmak tizere insan
biinyesine simiilatif biinyelerde mutlak suretle izlenmesi geregi c¢alismanin
sonunda belirtilmigtir.



DEVELOPMENT STUDIES OF PRECISION CASTED FEMORAL
IMPLANTS BY THERMAL SPRAY COATING METHODS

SUMMARY

Three Femoral Implants were made by precision casting from Co-Cr Alloy, Pure
Iron (ARMCQO) and Duraluminium (DURAL). In order to improve the
biocharacteristics of these materials, commercially pure (CP) titanium was coated
on Co-Cr Alloy and ARMCO specimens by Titanium Wire Injection technique.
Aluminium Oxide (AlpO3) was coated onto DURAL specimen by plasma spray

coating. The purpose of these applications was to analyse the interface
morphology and structural modifications of the specimens which are prepared as
surgical biomaterials. Qualitative and Quantative analysis were made after the
coating procedures. Implant materials have to be biocompatible and resistant to
the effects inside the body. Therefore manufactured and coated samples must be
tested properly in order to replace the original component in the body.

The quality of endosteal implants is defined by the following properties:

- intrinsic biocompatibility - implant material acceptance by the body;

- functional biocompatibility - implant ability to fulfill its aim and to resist
to work stresses ;

- construction biocompatibility - the effect of the implant design and
manufacturing technology on the body;

- osteointegration - osseous growing around the implant that removes its
mobility.

The intrinsic biocompatibility of c.p. titanium is maximum in comparison with
titanium base alloys. Aluminium is not strongly diminishing the biocompatibility,
while the usual § stabilizer elements have more obvious negative effect. It is the
reason of the suitability of these alloysin implantology, even if their strength is
lower and their brittleness is higher than the usual « alloys.

In the world practice, the most widely used materials for surgical implants are Ti-
based and Co-based alloys; however, when the manufacturing conditions are
considered, the cost of these implants become very high. If the coatings applied to
the specimens appear biocompatible and metallurgically safe, production cost can
be decreased dramatically.

Many people suffers various physical impairments in all over the world. Moreover
these impairments are gradually increasing because of sports activities, many
different accidents, sophisticated weaponry and so on. With the combined
effort of bioengineers, material sciencé engineers and orthopedists variety of



biomaterials are improved for the function of disabled people. The life of these
people is provided to be ordinary living conditions with these studies.

The safety of long term implant is of major concern both to the patient and to the
surgeon, only the best implant materials should be chosen for designing and
manufacturing hip replacements. Price considerations at the expense of quality in
respect of the implant itself should merely play a secondary role when considering
the total cost for surgical implants, for this would mean economizing in the wrong
place. On the other hand some principles should be remembered in biomaterial
study field: the future of the biomaterials should be considered also in the light of
scarcity of raw materials as well as the steadily rising price trend of strategically
important elements. Therefore we aimed the combination of better
biocharacteristics and metallurgical properties by applying coatings to the easily
available elements.

In recent years, many spectacular improvements have been obtained in the field of
orthopedical surgery. The trend of the surgery changed to the repairment of the
organ without being lost of its functions. There are two final objectives for the
metallic materials used in orthopedic surgery. These are replacement of a skeletal
segment i.e. internal prostheses and temporary immobilization of the skeletal
segment i.e. materials for osteosynthesis.

If we consider the medical aspects of an implant: In order to produce functional
implant materials, anatomy and physiology of human body must be understood
properly. Related with this, if the reactions of the body costituents is not known
after the implantation, some negative effects such as rejection of the material by
the tissue around the replaced organ may arise. The mechanical properties of the
implant should be manipulated to the mechanical properties of the replaced
organ. Otherwise, the results may be very disappointed. Furthermore adapting the
mechanical properties of the implant material to the mechanical properties of the
replaced organ is one of the most difficult part of the bioengineering study. The
most important aspect of such mechanical property adaptation is fixing the
implant to the bone. For the mentioned bioengineering aspects, some important
characteristics of the bone should be clarified:

e Bone includes anisotropic materials;

e Bone has viscoelastic behaviour;

e Properties of the bone shows variations with mineralisation, histological
structure, age, sex and practical functioning conditions.

Main conditions for material selection for implants are:
¢ Tolerance between bone and inert material;
e Mechanical stability of the implant for short term and for long term service

conditions.

An ideal implant material must have optimum behaviour in static conditions.
This can be obtained by high resistance in certain defined values of elongation,
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good resistance for alternative bendings, and maximum corroison resistance in
physiological NaCl solution for various pH degrees. Consequently, dynamic and
static conditions of an implant material should have maximum corroison stability
under fatigue. Ideal implant material should also have non-toxicity against tissues
and shapebility. Finally, it is obvious that the implant material should have
reasonable costs. \

In the light of above explanations this study has been carried out. After coating
the specimens by various thermal spray techniques Macro and micro
examinations had been made and following results have been obtained.

Co -Cr alloy and Armco implant samples have to be wire flame injected in
atmosphere controlled environment. Furthermore, they should be coated
automatically not manuel because of inhomogeneity of the coating thicknesses
and distribution. Although at the end of the study, some oxidation arose. These
are not very dangerous according to the biological literature. Altough these oxides
are tolerable, for the final considerations they are not wanted. The reason for
these phenomenon the place that the samples replaced i.e. human body.
Therefore all these additional elements have to be tested biologically before the
decision of using these samples in service.

For the other sample Duraluminium, the primary coating Nickel performed very
good coating characteristics although the main coating material Alumina had,
shown poor coating behaviour as the thickness of total application was around
100 microns. When the coating thickness is desired to be higher than 100
microns, the coating behaviour of alumina can be improved. However for the fine
coating applications i.e. less than 100 microns, the application could have some
difficulties such as wetting and sticking problems and inhomogeneity varying
thicknesses along the substrate. Finally the rate of deposition is obviously
different between primary nickel and alumina .

At the end of this study one thing must be clarified:

All these samples. can be considered as biomedical implant materials. However
before the actual service application, a lot of clinical tests and experiments must
be performed. Without investigating the result of these implant materials inside of
some experimental conditions (in rats, rabbits, dogs etc.) A proper duration of
such experiments is one year. Before observing these materials in different body
fluids they can not be considered as ideal biomaterials.
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BOLUM 1. GIRIS

Diinya niifusunun yaklasik olarak % 10 ‘u viicudunun cesitli yerleri i¢in tibbi bir
tedavi ile yiizylize kalmaktadir. Cesitli trafik kazalari, spor kazalan, kirlilik,
radyoaktivite ve gelismis silahlar nedeniyle bu tip tedavilere maruz kalan insan
sayist gin gectikce artmaktadir., Ozellikle son otuz yil igerisinde hem
ortopedistlerin ve diger tip adamlarinin hem de mithendislerin ¢abalaniyla
gelistirilen biyomalzemeler 6ztirlii insanlarin  yasamsal islevlerini artirmaya
yonelmis, bu kisilerin yasamlarini miimkin oldugu kadar normal insanlarin

yasamlarina yaklastirmaya yonelik uygulamalar ortaya gtkmugtir.,

Giniimiiz yasam standartlari ve kogullar1 nedeniyle, 6nemsenmesi gereken
miktarda fiziksel tedavi ile yiizylize kalan insanlarnin yas ortalamasi gitgide
diismektedir. Bundan dolayi, tedavi i¢in tercih edilecek nakil malzemelerden
istenen mekanik ve fiziksel 6zellikler gitgide artmaktadir. Bu durum simdiye kadar
uygulanmis olan protez nakil malzemelerinin daha wzun Omiirli  olmas
gerekliligini de beraberinde getirmigtir. Dolayisiyla tibbi malzeme tretiminde hedef

daha uzun streli kullamilabilir, biyouygun malzemelere yonelmistir.

Uzun vadeli nakil malzemesinin givenilirligi hem hasta hem de doktor igin
oldukc¢a nemlidir. Ozellikle diz ve kalca eklemi bolgeleri nakil degisimleri tasarim
ve Uretimi igin sadece en iyi nakil malzemeler segilmelidir. Biyomalzemelerin
gelecegi stratejik olarak 6nemli kabul edilen elementlerin fiyat artist ile hammadde
sikintist gézonine ahmarak degerlendirilmelidir. Bu nedenlerden 6tiiri bu
calismada kolaybkla elde edilebilecek elementlere biyokarakteristikleri ve
metalurjik ozelliklerinin kombinasyonu iyi olan malzemelerin kaplanmasi

hedeflenmigtir.

Giinimtizde ortopedik cerrahi sahasinda birgok dikkate deger gelismeler
kaydedilmektedir, Cerrahi miidahalelerde egilim, ilgili yerdeki organin iglevlerini



yitirmeden onarmmina yoOnelmistir. Ortopedik cerrahide kullanilan metalik
malzemeler igin iki tane nihai hedef vardir: Iskelet kisminin degisimi bir bagka
deyisle, icten protez ve iskelet kismin gegici olarak hareketsiz kilinmasi olarak ifade

edilebilecek olan osteosentezi icin malzemeler.

Bugiin diinyada ¢oklukla ihtiya¢ duyulan ortopedik nakiller kalca protezi ve diz
protezi olarak gosterilebilir, Ozellikle insan hareketlerinin ortopedik anlamda en
fazla etkilendigi yerler ve en fazla gerilim yogunlasmas: ile karsilasan wviicut
kisimlar: oldugu igin; tasarim kriterlerini yitksek hassasiyetle belirlemek, kisiye
dzel tasarim yapmak, miimkiin olabildigince uzun sireli kullanim saglamak, tekrar
tiretilebilirlik ya da tamir kosullarini goézéniine almak, ortopedik nakil malzeme

tiretim ve tasariminda gézetilmesi gereken kriterler olarak kargimiza citkmaktadir.



BOLUM 2. TEORIK BILGILER

2.1. Cerrahi Nakil Uygulamalar:

Bir nakil malzemesi icin tibbi kistaslar dikkate alinacak olursa asagida belirtilen
maddeler konu edilebilir:

Insan viicudu anotomisi ve fizyolojisi ¢ok iyi anlagiimalidir, Bununla ilgili olarak,
vucut kistmlarmin nakil sonras: tepkileri bilinmiyorsa, nakil malzemesinin yerine
gectigi organi cevreleyen doku tarafindan reddedilmesi gibi negatif etkilerin agiga
cikabilme olasihgt  sdylenebilir, Ayriéa nakil malzemenin mekanik 6zellikleri
yerine gectigi organin mekanik o6zelliklerine manipule edilebilmelidir. Aksi
takdirde sonuglar biyik hayal kirikliklart dogurabilir. Biyo miihendislik
¢alismalarinin en zor iglerinden birisi; nakil malzemesinin mekanik 6zelliklerinin,
degistirildigi organin mekanik o6zelliklerine adapte etme zorlugudur. Mekanik
Ozellik adaptasyonundaki en ©nemli husus nakil malzemesini kemige

sabitlenmesidir.

Bahsedilen biyo miihendislik durumu igin kemigin bazi karakteristiklerinin
aciklanmast gerekmektedir:

e Kemik anizotropik maddeler icermektedir.
e Kemik viskoelastik davranir.

e Kemigin &zellikleri; mineralizasyon, histolojik yapi, yas, cinsiyet ve pratik

islevsel kosullar ile degigiklikler gostermektedir.

Nakil i¢in malzeme segiminin esas kosullar1 agagida maddelenmigtir:

o Kemik ile asal malzeme arasindaki tolerans



e Nakil malzemesinin kisa vadeli ve uzun vadeli servis sartlarindaki mekanik

kararlilign

Ideal bir nakil malzemesi statik sartlarda optimum ozellikler sergilemelidir. Bu
durum uzamanin gesitli degerleri icin yiiksek dayang, alternatif egmeler igin iyi
dayan¢ ve fizyolojik NaCl c¢ozeltisinde gesitli pH degerleri igin maksimum

korozyon dayanimi ile saglanabilir.

2.2. Femoral Protezler I¢in Malzemeler

Genis cesitlilikte biyomalzemeler femoral protez olarak tercih edilebilmektedir. Bu
malzemeler icinde porselen, seramikler, biyo ¢imentolar, silika camlar, silika
fosfatlar, silika jeller, polimerler, amalgamlar, altin ve alagimlan gimis ve
alasimlari, tantalyum, kobalt- krom alagimlar: titanyum ve alagimlari ve degisik
cesitlilikteki paslanmaz celikler yeralmaktadir [lj. Ozellikle son birka¢ yildir
tantalyum, biyouyumluluk o6zellikleri bakimindan olduk¢a 6nem kazanmugtir,
Ancak iiretim ekonomikligi tam elde edilemedigi i¢in bu element ile ilgili
biyomalzeme gelistirme calismalar: hentiz yayginlagmamustir. Bu malzemeler icin
temel zorunluluklar korozyon direnci mekanik ve biyokimyasal &zellikler ile
iliskilenmigtir. Esas - metal alagimlari  gintmiizde ciddi anlamda hem
biyomedikal hem de metalurjik olarak énem kazanmugtir, Bunun sebebi konu
edilen tirdeki metallik malzemelerin miikemmel dayanim, tokluk ve aginma
dayanim: saglamalaridir [2]. Cerrahi nakil uygulamalarinda degisik cesitlilikte
malzemeler kullanilmaktadir. Bu malzemeler tablo 2-1’ de siniflandirilmistir.
Gelistirme ¢aligmalarinda malzemelerin inert, hafif ve yerini aldiklar1 dokunun

elastiklik modiiliine yakin E degeri kazanmalar1 esas alinmaktadir.

Tablo 2.1. Cerrahi Nakil Uygulamalarinda Kullanilan Malzemelerin
Siniflandirilmast [3].

Demirdigt Malzemeler Demir Esasli Malzemeler
Ti Ferritik Paslanmaz Celikler
Ti - Esashi Alagimlar |« BIYOMALZEMELER —> | Martensitik Paslanmaz Celikler
Ti-Zr Alagimlar: Ostenitik Paslanmaz Celikler
Co - Esasli Alagimlar (C:)zellikle Martensitik ve
(Ni, Cr, Mo or V) Ostenitik Paslanmaz Celikler)




Tablo 2.1. ’de verilen malzemeler genel olarak dért degisik son implant tretim
durumunda kullanilirlar: Ondoldurma (Prefillation), Dévme, Laminasyon,

Dokiim.

Biyouygun metalik malzemeler tiim spesifikasyonlara ciddi anlamda uymak
zorundadir, Tatminkar sartlardan herhangi bir sapma implant malzemenin

organizmadan reddedilmesi ile sonuglanabilir.

2.3. Biyvouyumluluk Testlerine Genel Bakis

Insan organizmasinda kullanilacak nakil malzemeleri igin temel kosullardan birisi
nakil yapildiklar1 dokuda herhangi bir rededilme ile yada organize olmadan
biyiime ile kargilagilmamas: gerekliligidir. Bu tip istenmeyen tepkimeler iginde:
nakil malzemesinin igerdigi maddelerin toksisitesinin bir sonucu olarak, lokalize
nekrosis (localized necroses); immunolojik tepkimeler; hipersensitivite veya
bolgesel kan pihtilasmas: (kardiovaskiiler nakillerde) gibi istenmeyen etkiler soz

konusu olmaktadir.

Gunimiizde, yukarida belirtilen etkileri incelemek igin gesitli doku kulttri
teknikleri kullanulmaktadir. Bu kdltir yontemleri, 6zellikle nakil malzemesinin

biyouygunlugunu degerlendirmede ¢ok biiyiik avantajlar saglamaktadir.

Biyolojik uygunluk, sitokompatibilite (cytocompatibility) ile histokompatibilite
(histocompatibility) testleri genis araliginda degerlendirilir. Bu genis aralig kisaca
ifade etmek gerekirse: Araylizeydeki fizikokimyasal etkilesim, malzemenin
incelmesi veya ozelliklerinin azalmasi (kimyasal ya da asinma etkileri nedeniyle),
bolgesel destegin karsibgn (tepkisi), sistem destegin tepkisi, bolgesel toksisite,
heterotopik etkiler, nakil malzemeyi geyreleyen doku tepkimeleri, hipersensitivite

enfeksiyonlara egilim, karsinojenisite (Carcinogenicity) seklinde verilebilir [4].



2.3.1. Genel toksikoloji

Titanyum insan biinyesinde ¢ok disiik toksisite gosterir ve insan viicudunda iyi
tolere edilir, Yetiskin insan biinyesinde normalde 1.5 - 11 ppm titanyum vardir,
Depolamada onciiliigit, dalak ve adrenaller yapar. Deney hayvanlarinda toksisite
olusturma tesebbisleri olumsuz sonuglanmistir. Titanyum ayrica bu olumlu
ozelliginden dolayr kozmetik maddeleri hazirlamada ve deri kusurlarinin
tedavisinde kullanalir. Titanyum gibi aluminyum da hayvan dokularinda az
miktarlarda bulunmaktadir. Aluminyumdan kaynaklanan toksisitenin de distk

oldugu belirlenmistir.

Giincel klinik deneylerde artik universal titanyum (Ti-6Al-4V) yerine “Ticari Saf”
(Commercially Pure - CP) titanyum tercih edilmektedir. Ciinkii vanadyum,
titanyum ve aluminyum gibi ¢ok iyi toksisite 6zellikleri gostermemektedir. Kemik
ve Dis mineralizasyonunda bu elementin bulundugu bilinmektedir. Kolesterol
sentezine engel olmakla birlikte asir1 toksik bir element olarak kabul edilemez.
Baz kaynaklarda birtakim biinyelerde toksisite gosterdigi, orami yiikseldiginde

belirli organizmalar igin tiimérijen etkisinin oldugu bildirilmektedir.

2.3.2. Doku yanit1 ve nakil uygulamalar1 - implantasyon

Titanyumun genis klinik uygulamas: olmakla birlikte, bu malzeme ve doku yanit1
ve implantasyon konusunda ilgili literatiirde sinirh sayida ¢alisma bulunmaktadir,
1940-1960 yillar1 arasinda yapilmis baz ¢alismalarda, Ti vida ve plakalarimin
kemikler tarafindan diger metallere oranla, iyi tolere edildikleri belirlenmistir.
Metalin etrafinda herhangi bir osteolitik aktivite goriilmemis, ayrica gevreleyen
yumugak dokuda da dikkate deger bir doku reaksiyonu belirlenmemistir. Klinik

olarak uygulamaya gegildikten sonra yumugak dokunun renk bozulmasina



ugradigs tespit edilmigtir. Bu durumun Ti ¢oziinmesi ve ardindan gelen bolgesel

birikimin bir sebebi oldugu belirlenmigtir.

Kemik yapisina verdigi etkiler konusunda tavsanlar tizerinde yapilan bir ¢calismaya
gore; Nakil gevresini gevreleyen dokuda ortalama Titanyum konsantrasyonu: 237
ppm olarak belirlenmig, normal kontrollii konsantrasyonun: 17.4 ppm oldugu ve
renk bozulmasina neden olan Titanyum miktarinin: 100 ppm dsti oldugu

belirtilmigtir.

Renk bozulmasinin nakil ile etkilesmesi gereken doku reaksiyonunun
eksikliginden kaynaklandigi belirlenmistir., Bu durum disinda herhangi bir

olumsuz sonuca rastlanmamustir,

2.3.3. Hipersensitivite - .allerjik tepkiler -

Bazi hastalarda nakil metallerinin i¢ ¢ekilmeler (6rn: Eczematous dermatitis)
seklinde alerjik tepkilere neden oldugu literatiirde belirtilmektedir. Ayrica kalca
protezlerinin kaybinin nakil malzemeye kargi bir hipersensitivite tepkimesi ile
baslayacagina dair kuvvetli bulgular vardir. Bu durum, metal sensitivitesinin
biyouyumlulukta ne denli dnemli bir.etken oldugunun belirtisidir. Ti metalinin
Ni, Co ve bazi Cr bilegikleri gibi tepkilere neden olmadiklar: belirlenmistir. Ayrica
daha da ileri giderek metal allerjisi olan hastalar icin Ti esash nakil kullanimi

Onerilmektedir.

2.3.4. Hiicre kiiltiirii izerine etkiler

Rae’nin (1975) yapug: bir ¢aligmada; Ni, Co, Cr alasimlarinda hicre kiltirtinde
toksik etki saptanmig, enzim aktivitelerinin o6lgimine gore Ti, Al, Mo, Cr

elementlerinin hiicre kiltiriine hicbir etkide bulunmadig tespit edilmistir



2.3.5 Kan uygunlugu

Elektronegatifligi yitksek metaller (6rnegin: Mg), kanda non trombojenik
(pthtilasmaya yonelik) etkide bulunurken, 6zellikle Titanyumun hicbir kéti
etkisinin bulunmadif: tespit edilmigtir. Bu nedenle 6zellikle Kalp cerrahisinde Ti

esasli malzemeler tercih edilmektedir .

2.3.6 Nakil malzemesinin klinik uygulamalar: .

Tip Literatiiriinde nakil amagli uygulamalar, agagida verilen konularda yogunluklu

olarak yeralmaktadir:

Kirik Birlegtirme Vidas
Belkemigi Omurgas: Vidas:
Artroplasti

Agz Cerrahisi

Estetik Cerrahi

Kardiak Kalp Pili

Kalp Kapakgiklar

Suni Parmak Protezleri

Omuz, Dirsek, Bilek, Diz ve Kal¢a Eklemi Protez Nakileri

2.4. Metalik Cerrahi Nakil Gelistirirken Gozetilmesi Gereken Temel Ozellikler

Literattir ¢caligmalarinda nakil malzemesi iiretmek, tasarlamak ve gelistirmek igin

gereken temel kriterler :



¢ Biyouyumluluk

e Yeterli Mekanik Dayanim ve uygun Yorulma Omri
o Hafiflik

e Kemik dokusuna kolay baglanabilirlik

e Maliyet (Ekonomi)

e Yiizey ve sekil biyouygunlugu

e Digerleri (Inertlik, non-toksiklik, non-koroziflik, spesifik tasarrma yatkinlik,

kargilagtirmali olarak ucuzluk, kemik elastisitesine yakin elastiklik)

olarak verilmektedir [5].
2.4.1 Biyouyumluluk

Biyouyumluluk, nakil malzemesinin cevreleyen doku tarafindan iyi tolere
edilmesidir. Bir bagka deyisle, malzemeyi gevreleyen dokunun islevlerinin zaman
igerisinde nakil uygulamasindan dolayr bozulmamas:1 gerekir. Konu edilen
toleransin doku tepkimelerinin nakil tizerinde etkisinin uygun klinik ve test etme

protokolil ile en az degerde etki etme varsayimi ile yapilmas: gerekir.

Normal vicut dokularinin nakil malzemesi ile etkilesmesinin arahig basit bir

sekilde agagidaki “Biyouyumluluk Skalasi”nda gosterilir.

Etki Yok Spesifik Doku Islevinin Kayb1 ~ Allerji  Doku Nekrosisi Neoplazya

| l ! l l

Biyouyumluluk Skalas: (Biocompatibility Continum) 5] .

Malzemelerin etkisi yukandaki skalaya- gére biyouyumluluk agisindan miimkin

oldugunca sol tarafta olmalidir. Dolayisiyla malzeme ile temas halinde olan
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dokularin ciddi bir bozulmaya ugramadan ¢evre durumu ortalamas: ile nakil

malzemeye hizmet etmesi gerekir.

Nakil malzeme biinyeye vyerlestirildiginde, Doku nakil malzemesini ya tam
anlamiyla kabul eder, ya tam anlamiyla reddeder ya da bazi komplikasyonlar ile
biinye igerisinde tutar. Iyi bir uygulama icin hedef, hi¢ bir komplikasyon yada
kotii etkiye meydan vermeksizin nakil malzemeyi biinyeye kabul ettirmektir. Konu

ile ilgili agiklayic1 sekiller Sekil 2.1, ve Sekil 2.2. ‘de verilmistir.

2.4.2, Toksisite

Literatiirde doku ile ya da viicut sivilan ile direkt temas halindeki malzemelerin
yayginhikla toksik ozellik kazandif: belirtilmektedir. Bu tip malzemeler icin ¢ok
dikkat etmek gerekir. Bu malzemelerin direkt temas halinde bulunmamalarini

saglamak zorunludur.

2.4.3. Korozyon

Cerrahi nakillerde dikkat edilmesi gereken en onemli konulardan birisi
korozyondur. Yitksek dongilii gerilimler ve korozivitesi yiiksek sivilar malzemeleri
etkiler. Biinyedeki ortam metaller icin yiiksek korozyon kosullarn olusturacak
dinamik bir ortamdir. Metaller yenime ugradiginda olugacak iirtinler biinye igin
tehlike olustururlar. Bundan dolayr malzeme gerekiyorsa fizikokimyasal ve
mekanik o6zellikler agisindan  yeteri miktar degistirilerek uygulanabilir. Ayrica
doku-nakil arayiizeyinde vyalitilarak uygulanmis toksik nakiller korozyon
sonrasinda allerjik ve karsinojenik (kanserojen) tepkimelere girebilirler. Sonug
olarak uygulanan malzemelerin mimkin oldugunca hi¢ korozyona meydan
vermeyecek sekilde uygulanmasi biayik zorunluluktur. Ayrica malzeme
tiretiminden sonra bu tepkimelerin klinik deneylerle mutlaka test edilmesi

gerckmektedir.
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Sekil 2.1. Nakil biinyeye yerlestirildikten sonra (a), dokunun nakili red etme

(b), ya da kabul etme (c) stireci baglar [6].

Y/

Sekil 2.2. Nakil ile doku arasindaki arayiizey iligkileri [6].

2.4.4. Kimyasal kararlilik ve inertlik - etkisizlik

Bu durum yukarida konu edilen korozyonla yakindan ilgilidir, Fakat baz
durumlarda korozyon meydana gelmeden malzemenin viicut sivilarini absorblayip
sonrasinda  ozelliklerini degistirdigi gortlmiistiir. Gerilme korozyon c¢atlamast
metallerde bu durumla ilgili bir problem olarak gbze ¢arpmaktadir. Bu durumla
ilgili olduk¢a dramatik 6rnek, yapay kalp kapaginda kullamlan silikon lastik
kiirelerin lipidleri emilmesi ile gekil ve ozellikler olarak degisim gostermesi

durumudur.
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2.4.5. Mekanik rijitlik ve kalicilik

Laing’in literatiirde ifade ettigine gére femurun dst kismundaki kuvvetlerin, her
adim atista birim alan basina birkagyiiz kilogram miktarina denk gelecegi ve yilda
1.5-3.5 milyon adim atildign varsayimiyla; eklem protezi veya kirllma durumunda
kullanilacak intramedular ¢ubuklarin yiiksek dongisel gerilimlere herhangi bir
kahct deformasyona ugramamast gerektigi belirtilmistir. Boyle bir deformasyon
cihazin etkinligini islevi gézéniine alindiginda oldukga azaltir. Bircok vakada bu
durumun hastada hareketsizlik ve dnemsenecek 6lgiide aci ile sonuglandigy ve ek

cerrahi miidahale geregi belirtilmektedir.

Ikinci énemli konu aginmadir. Ozellikle total kalca eklemi protezlerinde metal-
metal ya da metal-polimer aginmast goriilebilir, Bu durum cihazdaki malzemenin
kayb1 ve cevreleyen dokuya tolere edilmesi zor sekilde gegisi ile sonuglanir. Ayrica

cihazin sekil degisimi ile islevini yitirmesi de olabilir.

2.4.6. Uygun yorulma 6mrii

Tim metaller belli bir dongiisel gerilim sorasinda kirihirlar, Yilda 10° dongi
dikkate alinacak olursa -bunun yanisira ¢nemli olclide gerilim ve korozif gevre de
oldugu ic¢in- kemik protezlerindeki yorulma hasarlart hicbir zaman 6nemini
yitirmez. Bu nedenle nakil malzemesi tretim ve tasariminda dikkat edilecek

konularin baginda yorulma mukavemeti gelir.

Bir eklem protezi tasarlarken secilen nakil malzemesinin kirilmasina karg1 giivenligi
saglayabilmek icin insan viicudundaki stresler iyi bilinmelidir, Aksi takdirde
femoral bilesenin emniyetli gdvdesinin kaybi séz konusu olabilir, Uzun yillardan
beri siiren ylizbinlerce eklem protezleri ile yapilan deneyler sonucunda kazamlmis
klinik tecriibelerin 1g1ginda, en diigiik korozyon yorulmas: yitklemesinin 2800 N

{80 kg'lik bir viicut agirhginin 3.5 kat1) femoral bilesenin kaybina neden olabilecek

bir kirilmaya kars: giivenlik garantisi olarak saglanmasi gerekmektedir.
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2.4.7. Spesifik bir uygulama icin uygun tasarim ve tiretim

Yukarida sayillan tiim kriterleri saglayan miikemmel bir malzeme bile dogru
tasarlanmadign  takdirde umulmadik hasarlara neden olabilir. Bu nedenle
kullanilan malzemenin normal yapisal Ozelliklerini  kullanabilecek, cihazla

cakisacak, optimum bir tasarim ¢ok dnemlidir.

2.4.8. Uygun agirlik ve yogunluk

Dayanim/Agirhik oranimin yiksek olmast énemlidir, Onemli miktarda dayanim
gerektiginde cihazin agirhgin disitk tutmak bu gekilde miimkin olacaktir, Giincel
klinik calismalar agirh@ azaltarak, bu olanakli olmadifinda, agirhig sabit tutarak
dayanimi arttirmaya yonelmistir, Cihazin dayammi ile birlikte ekonomikligi
dikkate alindiginda a@irlign azaltmak genelde optimizasyon agisindan miimkin

olamamaktadir.

2.4.9. Kargilagtirmalr olarak ucuzluk ve tekrar iiretilebilirlik

Bu maddenin énemi gerekli saglik servisini saglamak bakimindan énemlidir, Cok
ozel bir ihtiya¢ ile karsilasilmadign takdirde az bulunan ve pahali malzemeleri
kullanmak mantikli ve dogru bir davranig olmayacaktir. Tasarimda ¢ok zor {iretim
gerektirecek kompleks kisimlardan kagmilmasi da dikkat edilmesi gereken

noktalardan birisidir.

2.4.10. Kemige yakin elastik ve mekanik Szellikler

Cerrahi nakillerin tasarimi icin biyouyumluluktan sonra en 6nemli 6zelliklerden
birisi de kemik ile karakteristiklerin cakigmasi geregidir. Elastiklik modiilii ancak
birkat biiyttk nakil malzemeleri bile gerilimle karsilasildiginda gériilecek elastik
cevabin ¢akismamasina neden olur. Bu tip malzemelerin enerji emme kapasitesi de
devaminda kemige oranla disik olacaktir. Benzer zorluklar difer malzeme

ozelliklerinin uymamasi durumunda da gérilecektir.
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Kalga ve diz eklem nakilleri ile ilgili uzun vadeli klinik tecritbeler 1:131nda metalik
malzemelerin dayamimi i¢in minimum zorlayic1 gereklilikler ortaya konmalidir.
Asagida verilen dayanim degerleri, dolayisiyla klinik uygulamalar icin esas

anlamda énem arz etmektedir:

1. Vicut vyitkki binmis protezin yuvarlak st kismindaki (stem) kaha
deformasyona karst giivenlik o¢lgtsii olarak akma dayanimi. ( Eger nakil
yapilmig protezin yuvarlak ist kismi sadece elastik olarak deforme oluyor ve
plastik olarak deforme olmuyorsa minimum akma dayaniminin 450 N/mm2

olmas: gerekmektedir. )

2. Kuvvet uygulanmig bir yiikiin femoral protezdeki stem bileseninin kirtlma
riskine kargi emniyet Slglisi olarak maksimum ¢ekme gerilimi. (Dolayisiyla en
az 800 N/mm2 degerinde bir maksimum ¢ekme gerilimi kalca eklemi protez
nakli yapilan hastayr diisme durumunda koruyacaktir. Bununla beraber
maksimum ¢ekme gerilimi akma dayanmminmin % 30 ile % 601 arasindaki
yorulma dayanimi degeri i¢in de bir 6lctdiir ve dolayisiyla oldukga biiyik bir

Oneme sahiptir.)

3. Metalik malzemelerin tokluk 6lciisti olarak uzama, en azindan % 8 olmalidir.
Eger ortopedi cerrahi kemik konfigiirasyonunda tam ¢akigsma igin protez
govdesinin fazladan egilmesini zorunlu goriiyorsa biiyitk uzama degerleri

dnerilmektedir.

4, Vicuttaki torsiyon ve burulma nedeniyle femoral bilesenin milyon defa
katlanmas: ile olugabilecek bir yorulma kirilmasina karsi givenlik olarak
yorulma dayanimu; Ozellikle emniyetli goévdenin (anchorage stem) kayb:
durumunda minimum yorulma dayamm: degerleri 400 N/mm2 olarak

alindifinda femoral bilegsenin emniyetli gévdesini kirilmaya kars1 koruyacaktir.
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Tablo 2.2. Ortopedik Nakillerde Tasarim Islemleri Klinik Uygulama Oncesi

Asamalarin Genel Gorintimii [7].

* Baslang; Noktast

Problemli yerin ve istenilen performansin tanimlanmast

Protez/Avgit konfigurasyonu tamimianmast ve olas: yuklerin belirlenmesi

Malzeme secimi ve nakil malzemest 6zelliklerinin belirlenmes:

(Nakil malzemesi ile etkilesecek dokunun ozelliklerinin belirienmesi

Nakildeki Gerilme ve deformasvonlann belirlenmesi / Olusan dokudak: geriime ve deformasyonlar/
Sartiinme ve Asinma 6zelliklerinin belirlenmesi / Kinematigin belirlenmesi / Nakil malzemenin
sebep olacag: biyolojik doku tepkisinin belirlenmest

Hasar kriterlerine gére gerilim karsilastirmasi / Olusacak dokudaki veterli baglanmann incelenmesi /
Asinma oranlarinin ve Asinma Cékiintisiiniin (Wear Debris) goriilmesi / [stenilecek hareketlere gore
kinematigin karsilasticilmas: / Kararlihigin gériilmesi / Biyo-Uygunlugun gérulmesi

Guvemlirlik-Deformasyon-Kinematik- Asinma-Bivolojik tepki kriterlerine gore. performans ongérisia

l Uygunlugun kanitlanmasi ¢ Gegerlilik analizleri ve éngoril

tskiden avgut tusaruniars fizikgiierin
soruminiuGundayvken, yelisen biomekanik o |
ve maizeme bilimi nedeni_vle.f Klinik deneylere gegis
muhendislerin, tasarm iglemlerinin her

Jazinda katkilart ve etkinlikleri talep editmeisedir.
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2.5. Femoral Protezlerin Hassas Dokiim Yoluyla Uretilmesi

Metal dokim igleminde diger gekillendirme islemlerine oranla yadsinamayacak
birtakim avantajlar vardir. Detayh karmasik sekillerin dokim teknolojisi ile
tiretilebilirligi ve dolayisiyla ilave operasyonlara ihtiya¢ duyulmamas: (isleme,
dévme, kaynaklama vb.); bazi metallerin yalnizca dokiim ile tretilebilmesi; parca
bilesenlerine ayirarak {retim tasariminin basitlestirilebilmesi; seri tretime
elverislilik; par¢a birim maliyetinin minimize edilebilmesi gibi yeri geldiginde

iretimin en 6nemli noktalarim iceren konular bu avantajlardan bazilaridir [8].

Uzun vadeli aragtirmalarin baz sonuglari femoral implantlarin yokolan modellerle,
vakum dokim yéntemi kullanilarak tretilebildigini gostermektedir. Bu teknoloji
boyutsal hassasiyet, maksimum kompaktlanabilirlik ve ¢zenli kimyasal bilesim gibi

ozellikler saglayabilmek icin tercih edilmektedir [9].

Femoral numuneler hassas dokiimde atitk mum yontemi ile tretilirler Bu yéntem

agsagndaki asamalar1 kapsar:
o Atik mum hazirlanir.

e Model 6n kaplama olarak ince bir silika - etilsilikat ¢ozeltisi ile daha sonrada
refrakter malzeme ile kaplanir, Ilk kaplama kuruduktan sonra model tamamen

kaplanir.
e Mum firinda 100 - 150 °C de eritilir.

o Dokim daha yitksek sicakliklara isitilarak tiim igerisindeki gazlarin ¢ikmast ve

mumun kalan az miktarinin yanmas: saglanir.
o Eriyik alagim gravitasyonel veya santrifiij dokiim teknigi ile dokiiliir.

Bu agsamadaki dékiim sekillenme sicakligr 800 - 1000 ° C civarindadir. Bu esnada
alagim sicaklign ise 1350 - 1400 ° C mertebelerindedir. Sicaklik ayarlamas: son

dokiim Griniinin tane boyutu ile ilgilidir. Bu ise ¢okeltiler arasindaki uzun
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mesafelerde karbon ¢dkelmesini beraberinde getirit. Cekme dayanimt ile Resilyans

arasinda birbirinr tamamlayan bir baglant: bulunmaktadtr.

Hassas dokiim ile ilgili deneysel arastirmalar agagidaki noktalar1 agiga ¢ikarmigtir:
a- Gergek biiziilmeyi tespit etmek gerekmektedir.
b- En uygun dokiim akis semas: ¢ikarilmalidir.

c- Refrakter model icin uygun malzemeler, iiretim kalitesi agisindan ¢ok

onemlidir.

2.5.1. Gergek biiziilmenin tespit edilmesi

Gergek buziilmeyi elde etmek icin orjinal protezin algt modeli ¢ikartilir. Doékiim
tirininin geometrisi ile ilgili aynlabilir model kargimin matris bosluguna
yerlestirilir, Iyi bir matris elde edebilmek icin en uygun matris montaji, riin

geometrisi, boyutsal hassasiyet, yiizey kalitesi elde edilmelidir.

Yukarida konu edilen maddeleri elde edebilmek igin tasarim &zelliklerine orjinal
iriin ve matris ve deneysel numuneler icin orjinal parcanin boyutlan gereklidir.
Bunun yanisira ekonomik kriterler konunun gercek anlamda irdelenmesinde

énemlidir.

Hassas dokiimde genisleme (dilatasyon) hesaplari ¢ok biyiik 6nem arz eder.

Asagida verilen esitlik genisleme hesaplamalarinda kullanilmaktadir.
Du= Dp + CtDp = Dp (1+Ct) (2. 1)

burada:

Dm : matris boyutu,
Dp : iiriin boyutu,
Ct : toplam ¢ekme katsayisidir.
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Toplam ¢ekme katsayist:
Ct = ¢ + ¢ — dl - dz (2’2)
esitligi ile hesaplanmaktadir.

burada :

€1 : mumun ¢ekme katsayisi
¢, ¢ alagimin ¢ekme katsayist

d; : seramik katmanin ¢ekme katsayist

d; . matris genigleme katsayisidir.

2.5.2. Yolluk hesaplar:

Hassas dokiim ile dokilmiis pargalarin kalitesi kalip metalin doldurulma yerine
baghdir.

Yolluk kanallar tiriintin genis kismu ile veya kiigiitk kismu ile ilgili olabilirler. Tkinci

yontem igin,cer¢evenin ve kaliplanmis metalin toplam doldurulmus kisminin

debisi: 1 cm? / kisim icin belirlenmelidir. Doldurma zaman:

t=s4 Q @3

formiili ile hesaplanabilir.

Burada:

s : dokiim malzemenin bagil yogunlugu ile ilgili hiz katsayisi,
Q : Kaliplanmig metalin kg olarak agirhgidur.
Yukarida bahsedilen bagil yogunluk “Q / v olarak bilinmektedir.
Bu kesirde;

Q: Butin parcanin triin agirhg (kg.s) ve V: Biitiin dokiilmiis parcanin dm3
olarak hacmidir,
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Yolluk kanalinin tim kisimlar :

ZFa=Q/tK Q.4)

formiilii ile hesaplanmaktadir.

Esitlikte paydada doldurma zaman ile ¢arpan halinde yeralan K, dokiim hizidir.
2.5.3. Refrakter katmanin olusumu
Refrakter katmanlarla ilgili 3 yontem vardir.

1. Sodyum silikat esash
2. Etil silikat esash
3. Kolloidal Silikat esash

Yizey kalitesi icin sodyum silikat esasli ve etil silikat esash olanlarda
problemler mevcuttur. Ancak kolloidal silikat esash yontemde ¢ok iyi sonuglar
alinabilmektedir. Aynlabilir model vakumlama metodu olduk¢a verimli olarak
kabul edilmektedir. Bu yontemin son hedefi sodyum silikat katman olusumunda

tuz ayirmaktir.

2.6. Protezlerin Gelistirilmesi I¢in Uygulanan Isil Sprey Yéntemleri

Cesitli iiretim yontemleri ile imal edilen biyo malzemeler, metalurjik ve biyolojik
olarak daha tstiin 6zellikler kazandirabilmek igin ilave birtakim geligtirme
yontemlerine tabi tutulurlar. Biyomalzeme gelistirme yontemlerinin en ¢ok

kullanilan islemlerinden birisi 1s1l sprey (piskiirtme) yontemleri ile kaplanmasidur.

Malzemelerin yiizey 6zelliklerinin iyilestirilmesi veya 6zelliklerinin ¢evresel etkilere
karst korunabilmesi icin yiizeylerinin koruyucu bir tabaka ile kaplanmasi yaygin

olarak kullanilmaktadir. Son yillarda 1sil piiskiirtme yéntemleri iginde olduk¢a
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yaygin olarak plazma sprey kaplama prosesinde bityitk gelismeler kaydedilmistir.
Ozellikle cerrahi nakil uygulamalarinda plazma sprey kaplamadan ¢okca
faydalanilmaktadir. Proses teknolojisi ilerledikce kaplama  kalitesi de

yiikselmektedir [10].

Plazma sprey kaplamalarinda baglanma mukavemetini artirmak amaciyla kaplama
Oncesi ylizeyin pirizlendirilmesi zorunludur. Kaplama uygulanacak yiizeye
ergitilen partikiller hizla puskiirtilir ve carptinlir. Boylece yiizeye ¢arpan
partikildler hizla soguyarak katilagirlar. Ytzeydeki pirizhilikler, ergimis
partikiillerin katilagmas: sirasinda gerilmelerin yogunluk kazandig bélgelerdir. Bu
bolgesel gerilme noktalar1 yiizeye carpan partikiillerin yiizeye tutunmasini saglar.
Plazma sprey kaplamalarin yapisi yiizeye paralel tabakalar geklindedir. Yiizeye dik
baglanma kuvvetini artirmak icin 6nce ytizey puriizlendirilir. Béylece kaplama
islemi sonucu, yiizeye tamamen paralel tabakalar yerine dalgali tabakalar

olusturulur [11].

Kaplama prosesinde piiriizlendirme yaninda metal ile kaplama tabakas: arasindaki
termal genlesme uyumsuzluklar1 ve elastik modiil gibi farkli dzelliklerin etkilerini
azaltmak amaciyla ara baglayia kullanilmaktadir. Genellikle seramiklerin elastik
modiilleri metallere gére daha yiiksek, lineer termal genlesme katsayilar: ise daha
dusiiktiir. Kaplamalarda uygulanan ara tabaka, esas kaplama tabakas: igindeki i¢

gerilmelerin olumsuz etkilerini azaltma olanag saglamaktadir.

Plazma kaplama prosesine etki eden ¢ok sayida parametre vardir. Bu
parametrelerin bir kismi plazma sprey tabancasina bir kismi ise kaplama tozuna
baglidir. Tabancayla ilgili olan parametreler, tasiyia gaz, plazma gazn, gerilim akim
sprey mesafesi vb. tozlarla ilgili olan parametreler ise; tozun boyutu dagilimi ve

morfolojisidir.

Kaplamanin yapisma mukavemetine etki eden faktdrlerden biriside kaplamanin
kahinligndir. Kaplama kalinhginin artmasiyla tabakadaki i¢ gerilmeler artmakta, bu
gerilmelerin bag mukavemetini agtign anda kaplama tabakasinda kopma meydana
gelmektedir. Uygulamalarda ise amaca uygun olan en ince kaplama tabakasi ile

galismak daha uygundur [12] .
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2.6.1 Seramik kaplama malzemeleri

Endiistrilerin ihtiyact olan makina pargalarina tstiin 6zelliklerin kazandirilmas:
i¢in seramiklerden yararlanma yoluna gidilmektedir. Tamamen seramiklerden imal
edilen pargalarin tiretim zorlugu, pahali olugu ve fiziksel ozelliklerinin (kirilganlik,
sekil verme zorlugu, vs.) iyi olmamas1 énemli bir dezavantajdir, Bu dezavantajlan
minimum seviyeye indirmek i¢in metalik malzemeler tizerine seramik kaplamalar

uygulanmaktadir.

Farkl bir ¢ok kaplama yontemi ile (6rnegin PVD, CVD, vb.), V, Ti, Zr, Hf, Nb,
nitrir ve karbonitriirleri ve cesitli oksit esash seramikler (Al203, Cr203, BeO,

MgO, Zr(Oy) iceren kaplamalar metaller tizerine basari ile uygulanabilmektedir.

Oksit esasli seramik malzemelerin baginda yaygin olarak bulunmas: ve ucuz olmast
nedeniyle aliimina (Al2O3) gelmektedir. Sert bir refrakter malzeme olan ALQO3 iyi
korozyon direnci géstermektedir. Giintimiizde kullamilan mithendislik seramik

malzemeler grubu igerisinde Al203'nin payr %85 olup iizerinde en ¢ok arastirma

yapilan ARO3 + TiOz2 malzemeler bu gruba dahildir.

Seramik kaplamada kullanilan tozlar uygulanan kaplama prosesine gore farklilik

gostermektedir (Tablo 2.3.) .

Tablo 2.3. Seramik Kaplama Prosesinde Kullanilan Bazi Tozlar [13].

Kaplama Teknigi Kaplamada Kullanilan Seramik Tozlar

CVvD SiOs, TiSi, TiN, SisN4
PVD ALQO:s, ImQOs, TiN, TaN, TiC
Alev Sprey 71Oz, AL:Os, CrsOe

Plazma Sprey ZrOz, ALOs, CrOs, TiOz, MoS:
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2.6.2. Plazma sprey kaplama teknolojisi

Plazma kaplama yéntemi bir tabakanin kuvvetlendirilmis yiizey 6zellikleri ile bir
ana metalin farkh nitelikli bir tabaka ile kombinasyonunu imkan saglar,
Endistride kullanilan plazma sprey yardimu ile, asinma, 1sinma veya korozyon ile
bozulmus bolgelerin kaplanmasi ile tamirat1 da mimkiindiir, Plazma kaplama ayni
zamanda islem esnasinda ana metal sicakliklarini diigitk tutarak hassas pargalarin

1s1l deformasyonlara ugrama endisesini ortadan kaldirir,

Plazma sprey teknolojisindeki ana diigiince; pahalt olmayan ana malzeme tizerine
ince ve koruyucu degeri yiiksek bir tabaka meydana getirmektir. Proses, iyonize
olmus bir gaz icinde ergimis olan malzemenin kaplanacak yiizeye ¢ok hizli bir

sekilde puskiirtiilmesi olarak uygulanmaktadir (Sekil 2.3.).

Termal sprey kaplama tekniginin bir alt gurubu olan plazma sprey kaplama
yontemi yiksek proses sicakhigiyla genis bir sahada malzeme islenmesine ve
bunlarin endiistriyel alanda kullanilmasina imkan saglar. Plastik sekillendirilebilir
ve tok malzemeler olan metallerle yiiksek sicaklia ve asinmaya direnci yiiksek
olan seramiklerin kombinasyonu sonucu optimum &zellikli malzeme {retimi
saglanmaktadir. Bu ydntem, proseste kullanilan sprey malzemelerin formuna (tel,
toz, eriyik banyosu, cubuk) ya da kullanim amacina gére (korozyon, izolasyon ve
asinmadan korunma) ve kullanilan enerji eldesine gére (alev, detonasyon,

indiksiyon, plazma ve elektrik bosalmas) siniflandirilmaktadir (Sekil 2.4.).

Termal sprey konusundaki ilk ¢alismalar 1920°’li yillarda Schmeizer M.U. Shoop
tarafindan yapimistir. Onceleri bir eriyikk metal sivistin  piskiirtilmesini
kapsayan yontem, daha sonralari ¢ok hizli bir gelisme gostermistir. Proses
esnasinda ergiyen partikiiller yitksek bir hizla malzeme yiizeyine piiskiirtiilir ve
soguyarak katilagir, yiizeyde tabakali bir yapt meydana gelir. Puaskirtiilen
partikiillerin erime ve katilagma gibi ‘fiziksel dontgiimleri proses esnasinda

meydana gelir [14].
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Atomlarin iyonlasmasi sonucu ortaya gikan bu gaz daha éncede bahsedildigi gibi
“plazma” olarak adlandinlir. Iyonlarn (+) yukli ve elektronlarin () yukli
olduklari unutulmamahidir. Iyonlagtirma sonucu elde edilen plazma gaz elektrik
yikli partikilleri icermektedir ve olaya bir biitiin olarak bakildifinda elektriksel
olarak nétrdir, Ciinki, plazma icindeki tiim art1 (+) ve eksi (-) sayilar1 birbirine

esittir.

Plazmanin iki énemli avantaji vardir: Birincisi oldukg¢a yiiksek sicaklik, ikincisi
maddelere daha iyi 1s1 transferi saglamasidir. Isitict ortam ile isitilan malzeme
arasindaki sicaklik farki ne kadar yitksek ise 1sitma hizn da o derece yiiksek

olmaktadir [16].

Plazma icin gerekli enerjiyi gaz kiitlesine mekanik, 1s1, 1510, magnetik ve elektrik
enerjisi seklinde vermek mimkiindiir. En yaygin kullanim ve énemli olan yontem

elektrik enerjisi ile plazma elde edilmesi yéntemidir.

Anod
Molekil M
fyon o1
Elektron e )

100 m/sn I m/sn

&®

Sekil 2.5. Elektrik ark mekanizmasinin gematik gosterimi [17].
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oo ATk Uzunlugu :

! Anod

Sekil 2.6, Elektrik arki boyunca elektrik alanlarimin gosterimi [18].

2.6.3. Plazmanin 6zellikleri
Plazmanin genel 6zellikleri su sekilde siralanabilir [17];

o plazma dig ortama karst elektriksel olarak notrdiir, Yani plazma igerisindeki
pozitif yiiklerin sayis1 negatif yiiklerin sayisina esittir. Proseste disosasyon,

iyonizasyon ve bu olaylarin tersi olan rekombinasyon siirekli meydana gelir.

e plazma iyi bir elektrik ve 151 iletkenidir. Bu nedenle plazma i¢indeki pargaciklar
bir enerji tagtyicisidir. Plazma igindeki hizlarin yitksek olugu nedeniyle 6zellikle

elektronlar elektrik ve 1s1 iletiminde esas rolii oynarlar.

e plazma rotasyonsimetrik bir yapiya sahiptir. Buradaki silindir simetrisini

saglayan katoddan ¢ikip anoda kadar devam eden plazma akisidir.

o plazma yitksek sicaklik ve enerji yogunluguna sahiptir. Plazmamin sicakhig,
enerji yogunlugu, plazma ekseni iizerinde maksimum olup, radyal yonde disa
dogru bu degerler hizla azalir. Plazma sicaklign akim giddeti ve plazma kesitine

bagh olarak degisir.
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e plazmayr magnetik ve termik olarak sikistirmak, dolayisiyla enerji yogunlugunu
ve sicakligini sinirsiz bir sekilde yiikseltmek miimkiindiir, Plazma anizotropiktir,
yani 6zellikleri farkli dogrultularda degisir. Plazma elektrik ve magnetik alandan

etkilenir.

2.6.4. Plazma sprey sistemi

Plazma sprey yontemiyle kaplama isleminin gergeklestirildigi sistem baslica;

e (Gii¢ Uinitesi,

e Gaz besleme tinitesi,
e Toz besleme finitesi,
¢ Sogutma sistemi,

e Sprey tabancasi

e Kontrol iinitesinden

meydana gelmektedir.

Plazma sprey sisteminin sematik olarak gésterimi Sekil 2. 7’de verilmistir. Plazma
sprey yonteminde, DC elektrik arki, nozul ile elektrot arasinda olusur. Soy gaz
(genellikle argon) veya soygaz karigimlar: ile glicii artirmak igin az miktarda ilave
edilen hidrojen gazi, plazma jeneratoriintin ark bélgesine génderilir ve elektrik ark:
ile 1sialir. Gaz kanigimi, yaklagik olarak 8000 °C’ye kadar isinarak iyonize hale
gelir. Boylece, yiiksek sicaklik plazma hiizmesi tabancasinin nozulundan ¢ikar. Bu
sistemde, seramik tozlar1 plazma alevine, tagiyict gaz yardimiyla siispanse halinde
beslenir. Yiiksek sicakligin etkisiyle eriyen tozlar, kaplama yapilacak yiizeye hizla

¢arparak katilagir [18].

Plazma sprey sonunda elde edilen kaplamanin yapisi, ince ve tabakahdir. Baz

kaplamalarda ise hizhi katilasma sonucu amorf yapi elde edilmektedir.
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2.6.5. Plazma spreyin siniflandirilmast

Plazma spreyin siniflandirilmast genellikle benzer esaslara dayandirilmaktadir. Bu
varyasyonlarin farkhiligs herseyden &nce atmosfer sartlarma (Hava, Inert gaz,
Vakum, Su vb.), plazma uflecinin tasarimina ve kullanilan plazma parametrelerine
baghdir, Sekil 2. 9. ‘da plazma spreyin siniflandirilmas: verilmistir. Endistriyel
alanda yaygin kullanimi olan cift “Atmosferik Plazma Sprey”, (APS), “Vakum
Alunda Plazma Sprey”, (VPS), ve “Inert Gaz Atmosferi Altinda®, (IPS), yapilan
kaplama yontemleridir., Giiniimiizde “Su altinda Plazma Sprey” ve “Indiiktif

Plazma Sprey” yontemleri tizerindeki arastirmalar halen devam etmektedir.

Plazma Sprey
Suullandinimas:

I

Ars s wrs

{Yilk. Gtig. Pluzma Sp.] L Kenvansiyonel S;TJ hnk. Basing Altinda Sp. ] Lchklil’ Plaz. Sp ]
I Inert Atm.

(Gaz Alt J l Su AII.T ~

t Atmosfer Kontrolltt Sistemler 1

—

* Su altinda plazma sprey

Sekil 2.9. Plazma Sprey Yénteminin Smiflandirilmass [191.

2.6.6. Sprey parametrelerinin kaplama ozelliklerine etkisi

Kaplama tabakalarinin 6zelikleri ve kullanim alanlar tabaka icerisinde bulunan
fazlara, oksitlere, inkliizyon lara ve porozite yiizdesine baghdir., Ayrica kaplama
kalitesi, kaplanacak vyiizeye ¢arpan partikiillerin hizina, sicaklgina ve sprey
parametrelerine de bagliik gosterir. Genel olarak taban malzemeleri ve sprey

parametreleri kullanim amacina gore secilmektedir.
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Plazma sprey parametreleri; tabanca ile yiizey arasindaki mesafe, kaplama
tozunun tane boyutu ve boyut dagilimi, tabancamin giicii, plazma gazlar ve
karigim oranlari, toz besleme hizn  ve kaplanacak vyizeyin sicaklign olarak
sayuabilir. Kaplama parametreleri; kaplamadaki kalinti gerilmelere, porozite
miktarina ve dagihmina, kaplamanin kalinligina, sertligine, oksit icerigine ve
kaplamanin yapigma mukavemetine etki eder. Ayrica sprey partikiillerinin
kaplanacak malzemeye yitksek hizla ve aymi zamanda sogumadan  vyiiksek
sicaklikla  ulagmasi, kaplama ozelliklerini, kaplama yogunlugunu ve yapisma
mukavemetini arttirir. Seramik kaplamalarda sprey malzemesi olarak toz formunda
malzeme kullanilmasi ve sprey teknigi ile yiizeye yapismalari sebebiyle yiiksek
porozite mevcuttur. Ist izolasyonu amaciyla tretilen termal bariyer kaplamalarinda
porozite istenilen bir ozelliktir. Ancak kaplamamin  mukavemeti porozite

nedeniyle azalmaktadir.

Tabanca ile kaplama yiizeyi arasindaki mesafenin fazla olmas: kaplama tabakasi
icerisindeki porozite miktarina etki eder. Yine bu mesafenin fazla olmasiyla,
ergimig tozlar kaplama yiizeyine ulasmadan, soguyup katilagabilir. Bunun sonucu
olarak, kaplamanin yapigma mukavemeti olumsuz yénde etkilenir. Kaplama
esnasinda alinan yolun fazla olmasi neticesinde yogun kaplama eldesi zorlagr.
Kaplama tabancasi ile yiizey arasindaki a1 sprey hizina bagh olarak degisir. En
yogun ve yapisma mukavemeti fazla olan kaplamalar 90° lik aq altinda
yapilanlardir. Ayrica kaplamalarin manuel olarak olarak yapilmasi homojen bir
kaplama tabakasi eldesini zorlagtirir ve sprey mesafesi arttikca kaplamadaki

porozite miktar: artar.

Kaplama o¢zelliklerine etki eden diger faktor, kaplama tozlarimin tane buyukliaga
ve boyut dagihmdir. Kullanilan tozlarin srey parametrelerine uygun secilmesi
onemlidir. Tozlar sistemine diizenli bir gekilde ve sabit bir miktarda verilmelidir,
genellikle bu islem pnématik olarak saglanir. Kullanilan tozlarin tane boyut aralig
stnirhdir. Kullanilan tozlarin ¢ok kigtik boyutlarda olmasi durumunda tozlar
buharlagabilir veya bunun tersi durumunda, fazla biiyiikk olan tozlar yeterince

ergimez ve kaplama tabakasi igerisinde aynen kalabilir {20].



31

Sprey prosesinde kullanilan tabancanin giiglii olmast durumunda ergimis kaplama
malzemesi daha yiiksek bir hizla ve daha yitksek bir sicaklikla kaplama yiizeyine
ulagir. Bu sekilde olduk¢a yogun ve porozitesi daha dusik kaplamalar elde

edilmektedir.

Kaplama o6zellikleri, én hazirlik olan kumlama, yag giderme islemlerine ve
kaplamanin kalinligina, sistemin giiciine, kullanilan gaz debisine de baghdur.
Kaplama tabakalarinda aranan en Onemli ozelliklerden biri de sertligidir.
Kaplamalarin sertligi tizerinde etkili olan parametreler; porozite igerigi,
kaplamadaki oksitler, toz dzellikleri, prosesin tiirii ve sprey tabancasinin giictdiir.
Plazma sprey yontemi ile kaplanmis tabakalarin sertlik degerleri ve uygulama

alanlar1 Tablo 2.10. ‘de verilmistir.

Kaplamalarda taban malzemesinin titresiminin termal sprey tabakasina olan
etkisi blyiktiir, Makroskopik ve mikroskopik tiirii zorlamalar altinda, saf oksit
esasli tabakalarin davranigi, metal oksit esasl tabakalara nazaran daha iyidir. Bu
davranig  oksit tabakalart icerisindeki gozeneklerin daha fazla olmasina
baglanmaktadir. Ayrica tabakalarda oksit yiizdesinin  artmasiyla yogunluk

azalmasina kargin sertlik artist goriilmektedir [21].

Tablo 2.4. Plazma Spreyle Kaplanmig Cesitli Tabakalarin Sertligi [21].

Ana Malzeme | Sertlik | Max. Kullanim Uygulamalar
Sicaklign  (°C)

Molibden Rc 85 350 Aginmaya direncli
Paslanmaz Celik | Rb 80 540 Korozyona direngli
Tungsten Karbiir | Rc 60 580 Sert, aginma ve korozyon direnci
Aluminyumoksit | Re 70 1650 Aginmaya direncli, yalitkan
Kromoksit Rc 72 540 Aginmaya direngli
Titanyumoksit Rc 53 540 Sert, aginmaya direcli
Zirkomyumoksit | Rc 30 1090 Termal bariyer 6zelligi
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KAGIT
ENDUSTRIS!

MALZEME
BILIMIVE
METALURH

TERMAL SPREY

OTOMOBIL
ENDUSTRIS!

WYGULAMALAR

Sekil 2.10. Isil Spreyin Genel Kullanim Alanlan

2.7. Kaplama Malzemelerinin Genel Ozellikleri

2.7.1. Titanyum

Titanyum &zellikle cerrahi nakiller i¢in uygun bir malzemedir. Fiziksel ve mekanik
ozellikleri ¢ok iyidir ve iyi biyouyumluluk konusunda diger nakil malzemelere
oranla tstin ozellikler gosterir [22,23]. Bu metal ile ilgili uzun streli klinik

deneyler iyi sonuglar vermistir [241].

Ticari anlamda saf titanyumun (CP Ti) kemik dokusu tepkimeleri tizerine ultra
yapisal ve mikroskopik analiz raporlar1 gegmiste yayinlanmistir. Biyo
uygunlugunun istin oldugu belirlendigi i¢in tabaka malzemesi olarak dogal bir
tercihtir [25]. Bagka bir avantaji elastiklik modiiliiniin kemik yapisinin elastiklik
modiiliine kobalt-krom alagimlarina nazaran daha yakindir [26,27]. Bununla

beraber titanyum oldukga reaktif bir elementdir. Havada oksijen ve azota affinitesi
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yiitksektir. Siv1 fazda tiim refrakter malzemelerle tepkimeye girer. Bunlardan dolay:

saf titanyum elde etmek olduke¢a zordur,

Ticari saf (CP) titanyum miikemmel korozyon direncine , tstiin kaynaklanabilirlik
Ozelliklerine ve siki paket hegzagon kafes yapisi nedeniyle yiiksek stirinme
dayanimina sahiptir. CP titanyum aliminyum ile saf demir arasinda bir yogunluga
sahiptir. Isil iletkenligi demirin 1sil iletkenliginden alt1 defa kigtiktiir. Elektrik
direnci ise demirin elektrik direncinden alt1 defa buytiktiir. CP titanyum igin bu

fiziksel ozelliklerinin cogu az miktardaki safsizliklardan fazlaca etkilenmez.

Titanyum esasli malzemeler bu zorunluluklari; daha digtik elastiklik degeri,
mitkemmel yorulma direnci, kolay tiretim, hafiflik, mitkemmel baglanabilirlik ve
viicut sivilarina biyouyumluluk gibi 6zellikleri nedeniyle saglayabilmektedir. Tablo

2.5. ‘de Titanyumun baz 6zellikleri verilmektedir [281.

Tablo 2.5. Titanyumun Bazi Ozellikleri [28].

OZELLIK CP Titanyum
Erime Sicakligs (°C) 1650 - 1700
Yogunluk (%) 100
Elastiklik Modiilii (Gpa) 102.7
Kesit Daralmas: (%) 35
Cekme Dayanim: (MPa) 345

% Uzama 5

2.7.2. Aliimina

Alumina (ALO:s), gozenekliligi fazla olusu nedeniyle i¢ yiizeyi biiyiik, ¢ok saf,

amorf ve anfoter bir aliiminyum oksittir. Farkl polimorfik sekilleri mevcuttur.
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Bunlar:

1) o (hekzagonal)
2) 6 (tetragonal)
3) ¥ (tetragonal)
4) © (kibik)

5) ¥ (hekzagonal)
6) 0 (monoklinik)
7 x (hekzagonal)

olarak literatiirde yeralmaktadir.

Yukarida verilen farkli polimorfik sekilerin o - Aliimina’ya gére termodinamik
agidan kararh olduklar1 hakkinda saglam bir kanit yoktur. Bu yapilarin ¢cogu siki
paketli kiibik kafes yapisina sahiptir. Oysa korundum (a - Aliimina) hekzagonal
siki paketli kafes yapisindadir. Yapilan aragtirmalar sonucunda, 750-1250 °C ‘ler

arasinda aliimina polimorflarinin zamanla déniigiim sirasinin :

T > O » O »

seklinde oldugu 6ne stiriilmiigtiir. Bu reaksiyonlar tersinir degildir [29].

Genelde Alimina’min dayamimi, genisce bir kompozisyon araliginda; ALO:
icerigine, porozite miktarina, tane boyutuna ve sonug¢ sartlarina bagh olarak

degisiklik gostermektedir.

Biyomedikal uygulamalarda “yaklagik olarak inert seramikler” grubunda yeralan
aliimina, ¢ok yitksek saflikta ve yitksek yogunluktadir. Cok kiiciik taneli ¢ok
kristalli aginma direnci ve yitksek dayanim saglamasi nedeniyle biyomalzeme

olarak:

e yiik tagiyan kalca protezlerinde,
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dental nakillerde (dis tedavisi)

Ortopedik cerrahi mudahalelerde (digiik siirtiinme katsayist ve yliksek aginma

direnci nedeniyle )

dis protezlerinde

kemik vidalamada

cene kemigi tuturmak igin
orta kulak kemigi yerine

bigak agzi tipi vida veya post tipli dental nakillerde

aliimina kullanimaktadir,

Bu sinif biyo malzemelerin bagarisi dayanim, yorulma direnci ve kirilma toklugu

Ozelliklerine baghdir, Bu nedenle tane boyutu ve yitksek saflik dikkat edilmesi

gereken Ozelliklerdir.

Al20O3 nakil malzemelerde genel olarak gézenek elde etmek icin kaplama amaciyla

kullanilmaktadir. Tablo 2.6. ‘da Aliimina’nin tipik dzellikleri verilmistir [29].

Tablo 2.6. Aluminanun Tipik Ozellikleri [29].

OZELLIK Aliimina (A1203)
Erime Sicakligr (°C) 2050
Yogunluk (mg/m’) 3.93-3.95
Elastiklik Modiili (Gpa) 370
Genlegme Katsayis: (cm/cm °C) 35
Gekme Dayanimi (MPa) 350
Basma Dayanimi (MPa) ' 4000 - 5000
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2.8. Protez malzemelerinin Genel Ozellikleri

2.8.1. Kobalt - Krom alagimlar:

Co - Cr alasimlari biyo malzeme ¢aligmalarinda bir ¢ok uygulamada vyer
bulmaktadir. Ik defa dis protezleri icin gelistirilmiglerdir. Ozellikle dokiim
teknikleri ile bu alagimi1 kullanarak kompleks gekiller elde etmek kolaydir.

Esas gelisimleri jet motorlarnin turbin bilegenleri igin gelistirilen dékiim
yontemleri sonrasinda ortaya ¢ikmustir, Digcilik sahasindaki ilk uygulamalari 1929
yilinda baglamistir,  Altin’a  goére avantajlari  ekonomikligin  yamsira
yogunluklarimin altimin yogunlugunun yarsindan az olmasi ve dikkate deger

nitelikte; altindan dayanikli olmalaridir [30].

Co - Cr alagimlart cerrahi nakiller i¢in kullanilabilecek (biyo) kimyasal asalliga
sahiplerdir. Ancak bu esas - metal alagimlarinin digitk siinekligi problem tegkil
etmektedir, Alagimlama yoluyla disiik siinekligi gidermek igin birgok arastirma
calismas: yaptmistir, ki cesit Co-Cr alagmmi vardir. Dékim rind  gibi
degerlendirilen Co-Cr-Mo alagimlart uzun yillar yukarida bahsedilen digcilik
uygulamalarn  icin  kullamlmglardir.  Guintmiizde yapay mafsallar Icin
kullanilmaktadir. Bu alasimin diger tipi ise Co-Ni-Cr-Mo ailesidir (dévme icin

sekillendirilebilir).

Ginitimiizde kobalt - krom alagimlarn  diz ve kalga eklemi protezleri igin

kullanilmaktadir. ASTM cerrahi nakiller i¢in dort tip alagim dnermektedir:
e Co-Cr-Mo Alagimi , dékiim - F 76

o Co-Cr-W-Ni Alasim1 , dévme - F 90

¢ Co-Ni-Cr-Mo Alasimi , dévme - F 562

o Co-Ni-Cr-Mo-W-Fe Alagimi , ddvme - F 563
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Bu alagimlarin iki temel elementi % 65 Co (gerisi Cr) ile kat1 ¢6zelti olusturur. Mo
ise tanelesme tamamlamas: icin yararlidir. Tablo 2.7. ‘de medikal amacla iretilen

dékiim kobalt - krom alagimlarinin mekanik 6zellikleri verilmektedir [31].

Tablo 2.7. Kobalt - Krom alagimlarinin Mekanik Ozellikleri [31].

Co-Cr Alagimi ,
OZELLIK Dékiim (Vitalyum)

Cekme Dayanimi (MN/m?) 690
Akma Dayanimi (MN / m?) 400
Kirilmada Uzama (%) 8
Sertlik (V po) 300
Elastiklik Modili (MN / m? 24 x 10*
Yorulma Limiti (MN / m?) 300

2.8.2. Saf Demir — Armco

Saf demir literatiirde “Armco” ticari adiyla yeralmaktadir. Yuksek saflikta bir

malzemedir. Bu malzemenin baz &zellikleri Tablo 2.8. ‘de verilmigtir [32].

Tablo 2.8. Armco’nun Tipik Mekanik Ozellikleri [32].

OZELLIK Saf Demir (Armco)
Maksimum Cekme Dayanct (daN/mm?) 250
% Uzama 45
Resilyans (KCU) (daN m/cm?) 30
Sertlik (HB) 80
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2.8.3. Duraluminyum

Duraluminyum genel olarak havacilik uygulamalarinda kullanilmaktadir.. Baz
mekanik ozellikleri olduke¢a istiindir. Harcialem duraluminyum, % 3.3 - % 4.9

Cu ve % 0.4 - % 1.8 arast Mg, az miktarda Mn ve Si (herbiri yaklagik % 0.6) ve
geri kalan Aluminyum igermektedir (Tablo 2.9.) [32]. Bu elementler CuAlz 0

fazi), AlCuMg (S faz), MgSi (bu alasim yaglandirmaya tabi tutulabilir)

alagimlar: ile ¢ozliniir bilesikler olugtururlar.

Tablo 2.9. Al - Cu - Mg ailesinden bazi alagimlar ve kimyasal bilegimleri [32].

Mg Si Cu Mn Safsizhiklar
Si Zn Fe Ti
Al Cu4 Mg IMn 04-1.8 - 33-46 | 05-10 [08 02 0.8 02
Al Cu 4 Mg Mn Si 05-1.0 | 0308 | 3.5-45 03-08 | - 025 05 -
AlCu4 MgMn (ASTM 2014) | 0.4-0.8 - 38-48 | 04-08 |07 02 0.7 02
AlCu4Mgl5Mn(ASTM 2024) | 1.2-1.8 - 38-49 | 03-09 |05 025 0.5 0.15

Duraluminyumda mekanik 6zellikler ve 1s1l islem davranigi kimyasal bilesimden
oldukga etkilenir. Bilesimdeki Mn miktan arttik¢a ¢ekme dayanimi artar ancak
Mn % 1 mertebesini gecerse malzemenin plastisitesini digiiriir. Aynt sekilde
malzeme bilesiminde % Si miktar1 artarsa ¢ekme dayanimi artar, ayrica suni
yaslanma ozelligi gelisir. Alagitminin mekanik ozellikleri Tablo 2.10. ‘da verilmigtir.

[32].

Tablo 2.10. Duraluminyumun Tipik Mekanik Ozellikleri [32] .

OZELLIK Duraluminyum
Maksimum Cekme Dayanct (N/mm®) 390
Akma Dayanct (daN/mm?) 275
% 5 Uzama , 45
Sertlik (HB) 70 - 100
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2.9. Malzemelerin Mikro Analizi
2.9.1. Optik metallografi prensipleri

Malzemelerin karakterizasyonunda ve diger mikro analiz incelemelerinde ilk etapta
gdzoniine alinan temel uygulamalardan birisi metalografik incelemelerdir. Metalik
numune yapilarinin aragtirilmasi metalografik optik mikroskop ile yapilmaktadir.
Optik mikroskobun ana parcalar: ;

Optik sistem, 151k sistemi (fotograf cihazlan ile birlikte) ve mekanik ayarlama

sistemidir.

Mikroskopta goriintiileme sisteminin anlami sudur; objektif gercek fakat arkada
olan gorlintiiyli buyttir., Bu gorinti optik rqerceklerle buayittilir ve goz ile
incelenir veya bir yiizey tizerine veya bir fotograf plakas tizerine disiirilir. Optik
sistem, gozleyici, objektif, prizma ve aynalardan olusmaktadir. Objektif ve
gozleyici merceklerden yapilmistir. Bu sistem bir yogunlagtiric: ve bir pozitif sistem
gibi davranir, Biiyiiltme giicii objektif ve gozleyicilerin toplam biiyiiltme giiciine

egittir,

Delik genisligi su sekilde hesaplanir:

A =nsina 2. 5.)
burada:
n - objektif ve numune arasindaki kirilma indisi,

a- yarim 151k konisidir.

Metalografide dnemli terimlerden birisi ¢oziintrlik giicadiir. Coézintrlik giici,
detaylar1 gorebilme giciudir. Ayn olarak goriilebilen iki komsu noktanin

arasindaki minimum uzakhga egittir.

Metalografide genellikle “Istk Alan Aydinlatmast” kullamlir. Hazirlanmis numune
mikroskobun optik eksenine dik olarak vyerlestirilir, ve objektif mercekler
aracihifiyla dogrudan aydinlatilir. Istk yogunlagtiniar bir sistemle odaklanir. Bu
sistem mikroskobun optik eksenine éynaya kadar olan kismi igin paralel

konumdadir. Ornek yiizeyinden yansiyan 1sik, cismin gercek ve biyiitilmis
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gorintisiint veren objektife génderilir. Bu gériintii gézleme mercegi icin cisimdir.
Gézleme mercedi bu cismin sanal ve biyititiilmis gorintisiini verir. Elde edilen
son goriintii izlenebilir veya kaydedilebilir. Son goriintii eksen agisinin durumu ile

ilgilidir.
2.9.2. Optik metalografi numune hazirlanmas:

Zimparalama, parlatma ve daglama, bir metalografik numunenin mikroskobik
incelemesi icin temel agamalardir. Metalografik yapisal tetkik, malzemenin tretim
metodu, gdrilemeyen hatalan incelemek i¢in yapilan sil iglemler hakkinda bilgi

verir,

Mikroskobik tetkik icin agagidaki 6zel hazirlama tekniklerine ihtiyag vardir:
a- Numune par¢a yerini belirleme ve kesim iglemi
b- Zimparalama ve parlatma ile érnegin hazirlanmasi

¢- Kimyasal islemlerle metalografik inceleme
Her bir hazirlama teknigi kisaca agiklanacak olursa:

a- Numune bir keski ile veya carborundum diski aracilifi ile 6zel bir kesme aleti ile
kesilir. Kesme isleminde, yiiksek 1siya sebebiyet veren disklerin etkilerinden
korunmak gerekmektedir. Aksi halde malzemenin mikro yapisi kesme isleminden
dolayr yiiklenebilir. Ornekleme yapildiktan sonra numuneyi zimpara tagi ile

diizgiin bir yiizeye sahip hale getirmek zorunludur.

b- Zimparalama islemi kalindan inceye olmak tizere degisik zimpara kagitlan ile
yapilir. Zimparalamanin her asamasinda numunenin zimparalanan yiizeye dik
durumda olmasi gerekmektedir. Bunun yaninda zimparalama islemi yapilirken
mikro yapinin degismemesi i¢cin numune agir1 1sinmamalidir. Bu islemden sonra
numune su ile veya sicak hava ile temizlenir. Daha sonra numune parlatilir,
Parlatmanin son asamasi ¢ok diizgiin piiriizsiiz bir yiizey elde etmektir (ayna
yiizey). Son parlatma mekanik veya elektrolitik yollarla yapilabilir. Elektrolitik
Parlatma numune yiizeyindeki salinimlari anodik ¢dzdirme ile gidermek igindir.
Burada anot numune yiizeyi, katod ise bir paslanmaz celikten yapilmig bir

plakadir. Ilk asamada yiizeye ti¢ veya dort zimpara kagidina denk gelen, iki mm’ye



41

kadar yiikselen salinimlar verilir. Bu yontem elektron mikroskobu inclemeleri icin
kullanilir. Dezavantaji ise numune yiizeyi tizerindeki ufak salinimlardir. Bunlar
digik buytutmelerde yapilan incelemeler icin uygun degildir. Eletrolitik parlatma

araglar:

e korozyona dayanikli cam kiivet,

e bir katod,

o c¢ikarilabilir anot

e Lkiveti sogutmak veya karigtirmak icin kullamilan o6zel bir karstinicidan

olusmaktadir,

Sekil 2.11. ‘de elektrolitik parlatma diizeneginin gematik gdsterimi yer almaktadir.
Bu diizenek, gaz dagitma sisteminin yaninda baz voltaj ve akim siddeti kontrol

diizeneklerini de icermektedir [33].

Sekil 2.11. Elektrolitik Parlatma Diizeneginin Sematik Gosterimi [33].
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Mekanik parlatma islemi ise; sivi icinde asih (stspansiyon) ince zmpara
parcaciklar ile yapilir. Sivi, disk (400 - 600 rpm) iizerinde bulunan parlatma
kilifimin yiizeyine puskurtilir. En yaygin kullanilan stispansiyon damitik su -
Aliimina bilegimidir. Cok sert malzemeler i¢in Mg:Os3 ve elmas tozu kullanilir. Son
asamada kihf 6zel bir yag veya gaz yag ile yaglanmahdir, Parlatma isleminden
sonra numunelerin optik mikroskop altinda (herhangi bir islem yapilmaksizin)-
metalik olmayan inkluzyonlarin, gézeneklerin, ve dogal renkteki bazi bilesimlerin

gozlenmesi miimkiin olmaktadir.

¢- Daglama isleminin ana prensibi malzemelerin ¢oziici madde ile temasa
ugradiginda ortaya ¢ikan kimyasal ve yapisal degisimlere karsi gdsterdikleri &zel
davranis bicimlerine dayanir. Bu yolla homojenlik géstermeyen kisimlarin
boyutlari, sekilleri ve dagihimlart gozlenebilmektedir. Son agama fazlarin ortaya

¢itkmasidir.,

/~ISIK KAYNAG!

KONDENSER
MERCEK

NUMUNE

OBJEKTIF
MERCEX

OPTIK MIKROSKOP
SON MERCEK

iNSAN G820

Sekil 2.12. Tipik Bir Optik Mikroskop [34].
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2.9.3. Malzemelerin elementel analizi

Bilesimi bilinmeyen bir numunenin analizindeki ilk agama elementel (kalitatif)
analizdir. Nihai bir analizin dogrulugu, bir numunenin igerdigi elementlerin yanlsg
tespit edilmesi durumunda anlamsiz olur. Dolayisiyla elementel analiz éncesinde
elementlerin birer birer tespiti 6n planda tutulur. Numunenin igerdigi
elementlerin miktar1 fazla ise biyik bir hassasiyetle saptanabilir. Digiik
miktarlarda veya eser halde olan elementlerin aymi hassasiyetle tespit edilebilmesi
icin spektrum karigikliklary, kalintilar ve her bir element igin gézlenen spektral
gizgilerin coklugu gibi problemler biyik bir titizlikle goz Onitinde
bulundurulmalidir [35].

2.9.4. Malzemelerin miktarsal analizi

Miktarsal (kantitatif) analiz elementel bilesimlerin miktarlannnin  bulunmas:
yontemi olarak ifade edilebilir [36]. Temelde elektron bombardimanina tabi
tutulan numune icindeki bir elementte olusturulan karakteristik X 1ginlar siddeti

(Ia) ile, o elemente ait standart (saf) numuneden alinan X 1sinlar siddetinin

(Iay) oraninin, o elementin konsantrasyonunu (CA olarak) vermesidir [35].

Ca=1a/ la (2.6)

Bu analizi yaparken verilen element ya da gegis igin, uygun hassasiyet
faktorlerinin  kullanilmasi gerekmektedir. Bu hassasiyet faktorleri dedektorin
mubhtelif verimlerde elektron yakalamasi veya elektron gegisi igin  cihazsal islevler
saglar, Doiaylswla eger bagil konsantrasyonlar bilinmiyorsa ¢ikan spektradan
bunlar1 tahmin etmek zor olabilir. Aslinda bu hassasiyet faktérleri yogunluklan
etkin bir bigimde bozabilitler. Inceledigimiz malzemenin derinlik dagilim
yogunluga etkidiginden analizin yorumlanmasinda &nem arz eder. Incelenen
malzemenin kalinlif1 arttik¢a; elektronun yiizeye gelip buradan analizin yapilmas:

olasih§ eksponansiyel olarak diser [36].
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2.9.5. Elektron prob mikro analizi

Elektron Prob Mikro Analiz (EPMA) cihaz, elektronlar bir bulk numune ile
etkilestiginde, ortaya c¢ikan karakteristik X iginlarini tespit etme ve niteligini

belirleme olanag: saglamaktadir. Bu cihazlarin énemli kisimlar1 sunlardir:

0.1 ve 1 mm arasinda degisen c¢aplara sahip elektron 1sin demeti iireten elektro
optik bir sistem,

¢ numune aktarim plakast,

e optik ve elektro optik goriintiileme,

o X . 151 dedekeorleri,

e veri islem ve kontrol bilgisayarlari.

Mikro-analiz  teknigi, vyiiksek enerjili elektronlarla bombardiman edilen
numuneden yayilan X - isinlannin etkili tesbiti ve ayrimina dayanmaktadir.
Yayinlanan x isinlar iki parcaya ayrilabilir; (a) elementlerle ilgili karakteristik X -
iim1 ve (b) numune icinde yavaglayan elektronlardan kaynaklanan stirekli

arkaplan X - 1sin1 radyasyonu.

Ozel bir elementden yayilan karakteristik X - wginlar;; dalgaboyundan () veya

enerji seviyesinden (E) anlagilabilir. Ciinkii enerji seviyesi :

E=hc/A 2.7

esitligi ile ifade edilmektedir.

Burada:
h: Planck sabiti,
c: Istk hazdir.,

Her ne kadar bu esitlik, mikroanaliz i¢in karakteristik X - 1ginlarini kullanan bu
tekniklerin temelini olustursa da, daha az kullamima ihtiya¢ duyulan yéntemler,
ya numune ile etkilesime giren elektronlarin enerji dagihminin 8l¢iimiini, ya da
yitksek c¢oztniirlitkte kafes goriintiileme teknigini kullanan kafes aralign miktarsal

gelisiminin izlenmesini gerektirmektedir.



45

Elektron Prob Mikro Analiz cihazs (EPMA), numuneyi incelemek ve aragtirma
yapilacak belirli mikro-yapilar belirlemek igin yiksek kaliteli bir g1tk mikroskobu
ile donatilmistir. Elektron 1s1n demeti, numune tzerine 0.5 um tizerinde bir ¢ap
genisliginde gonderilir ve tarama halkalari, 151n demetini bir tarama rasteri igine

yansitir; veya statik sonda pozisyonunun ince ayarina imkan saglar.

Numune tabakasi aymi zamanda saf element standartlarint tagir. Cogu cihazlar,
kullanicinin her iki numune ve standartlar iizerinden mikro analiz gekillerini
secmesini saglayan mekanik veya bilgisayar tabanl sistemlere sahiptir. Bilgisayar
kontrolii, gézlemlenen mikroyapisal parcalarin bilesim analizlerini elde etmek icin

gerekli kullanic1 miiddahalesini azaltmaktadir.

Toplanan X - wginlart agisinin buytklugia, duasik atom numarali elementlerin
mikroanalizi i¢in artan bir éneme sahip, dikkate deger bir parametredir. Sekil 2.
13. ‘te gosterilen numunenin emilim yolunu azaltmak igin bu parametre degeri

yiiksek olmalidir,

Genelde cihazlar tiim performansla, diger elektronun gegisi ile ve X - 131
dedektor sistemi ile uyumlu maksimum ¢ikis agisina sahiptirler. Ortaya ¢ikan X -
winlar, dalga boyu kristali ve enerji dagilimli spektrometre kullanilarak tesbit
edilir. Spektrometre ve mikroskop ya ayni yitksek vakumda kullanilirlar veya X -

1510101 gegiren pencerelerle ayrilirlar.

Secilmis parcalardaki nokta sayimina ek olarak, X - igmi c¢ikist belirli bir
elementden ‘yayilan karakteristik X - 1gininin bir goriintiisini saglamada
kullanilabilir. Bu bir katod 1sin tiipii tizerinde goruntilenebilir veya bilgisayar
tarafindan sayisal olarak yakalanabilir. Yakin gecmiste goriintiileme ydntemi,
elektron demeti pozisyonunu kontrol eden tarama jeneratérlerini igine alacak; her
kistmdaki bilgiyi bilgisayar hafizasina sayisal olarak kaydedilebilecek gekilde
geligtirilmistir.
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Sekil 2.13. ¥ Agisiyla Bir Numuneden Gelen X-Isinlarinin Absorbsiyon Yolu [37].

2.9.5.1. X - 1s1n1 spektrometreleri

Herhangi bir mikro analiz teknifinin énemli kismi ii¢ tir dedektdrden birini

kullanarak, numuneden vyayilan karakteristik X - 1sinimin tesbitidir. Bu
dedektorler:

(a) dalgaboyu dagilimli kristal spektrometresi (the wavelength - dispersive
crystal spectrometer) ,

(b) gaz akig1 oransal sayaci (the gas flow proportional counter) ,

(©) enerji dagilimh katthal spektrometresidir (the energy dispersive -

crystal spectrometer).

Her bir dedektér bazi avantajlara ve kisitlamalara sahiptir, Fakat gerekli birtakim
geometrik  gartlar  saglandifinda herhangi elektro optik stitun formu ile

kullanilabilirler.

Dalgaboyu Dagilimh Kristal Spektrometresi, elektronlarin numune X - 1ginlan ile
etkilegimi sirasinda dar bir X - 1g1m konisini algilayan ve tipik olarak 25 mm x 10
mm boyutlarinda difraksiyon kristallerine sahip bir sistemdir (Sekil 2.14.) .
Spektrometre kristali, Bragg Esitligi'nde ( nA = 2 diki Sin 0) tanimlanan segilmis
X - 1511 dalgaboylarini diizeltir ve difrakfe eder. Dolayisiyla difrakte eden kristalin

kafes mesafesinden, d, ve digiim agisi, 0, ve spektrometreye giren difrakte edilmis
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karakteristik X - 1gtnlarimin dalgaboylari, A, hesaplanabilir. Olgiim yapan kristal,
verilen radyusa egdirilir veya topraklamir ve bu durumda iken numuneden
yayinan 1raksak X - iginlanina,  spekrometre Rowland dairesinin gesitli
noktalarinda odaklanir. Odaklamanin saglanmas: i¢in X -15tm1 saginiminin yonine

bagl olarak kristal acis1 degisir [38].

() (b)

ELECTRON
DIFFRACTING PROBE -
CRYSTAL
—

ELECTRON PROBE

CRYSTAL LATTICE

DETECTOR

Sekil 2.14. Dalgaboyu Dagilimh Kristal Spektrometresi [37].

Enerji Dagilimhi Kat1 Hal Spektrometresi numuneden yayilan x 151, Berilyum
penceresi aracthg ile standart bir spektrometreden gegirilerek bir katihal
dedektorlit icinde toplamir. Bu spektrometre ile bilinmeyen bir numunenin hizli
analizini yapabilmek icin tarama yapmaya gerek kalmaksizin 0.75 - 20 Kev enerji
araligindaki toplam spektrumu (tiim pikler) elde etmek mumkindir. EDS
algilayicis1 (dedektor) 3-10 Kev enerji araliginda % 100 ‘e varan bir verime sahiptir.
Bu nedenle X - 1sinlar1 pik aileleri igin tespit edilen pik yiikseklikleri numuneden
salinan sinyal icin beklenen degerlere ¢ok yakindir. Ancak bu spektrometre,
yukarida verilen Dalgaboyu Dagihmli Spektrometre ‘ye gére daha digik ayirim
giiciine sahip oldugu igin , 3 Kev ‘den daha kiigiik enerjilerdeki X - isinlan
ailelerine ait pikleri birbirinden kolay ayiramama ve ayni zamanda spektrumlarin
karismasindan kaynaklanan problemleri de ortaya ¢ikarmaktadir. Ayrica, distk
bagl pikler géz 6niine alindifinda, Enerji Dagilimh Spektrometre spektrumu
icerisinde “Kagis pik’i (Escape peak)” veya “Toplam pik’i (Sum peak)” gibi ilave

spektral kalintilar olabilir ki bunlar da spektrumun kangikligim iyice artirir [38].
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2.9.6. X - 151 difraksiyon analizi

2.9.6.1. X - 1511 difraksiyonunun temel prensipleri

Kristallerdeki X- Isinlan difraksiyonu, x-ginlarimin dalga boylarinda bir degisiklik
olmadan, elektronlar tarafindan bagdasik veya Bragg saginimini igermektedir.
Boyle bir sacinim ile elde edilen kirilmig 151n demeti ancak belli sartlarda ortaya

cikar, Bu sartlar iki degisik sekilde ifade edilir.

1) Bragg Yasasi:

2 dnua Sin(6) = n A 2. 8.)
veya
2) Laue esitligi
ai (u—uo) = niA 2.9.)
az (u—uo) = mA 2. 10.)
a3 (u—uo) = nm3A 2. 11.)
Burada :
dnu - atom dizlemine olan uzaklify,
(hkl) - Miller indislerini,
20 - gelen 1510 ve karilan 151n arasindaki agisimi (Bragg agisi),
Uo Ve - birim vektorlerini
A - x1gin1 dalga boyunu,

n, ni, nz, n3 - pozitif tamsayilari ,

ar,a,as - birim hicre vektorleri'ni

ifade etmektedir.
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Kristalin ortaya ¢ikan diffraksiyon paterni ki bu, kirinim etkilerinin  siddetlerini
de icerir, sadece kristalin hizli bir tanimlamasini degil ayni zamanda kristal
yapinin tam bir agiklamasinin yapilabilmesini saglayan, maddenin temel bir
fiziksel ozelligidir. Difraksiyon maksima (tepe noktalari) yerlerinin analizi, kristal

kafesin buyuklugi, sekli ve yerlesim diizeni hakkinda dogrudan bilgi verir.

Bir X - i difraksiyonu deneyinde, p(x) elektrik yikintn stirekli dagitim
tzerindeki Z - Isim dalga kirmmim yikseltisi (x = (x1, x2 , x3) gergek kristalografik

uzayda)
asagdaki sekilde ifade edilebilir:

A=CAF(p®) @. 12.)

burada:
A -kinlmis X - Isim yikseltisi ,
Ao - gelen X - 1511 yiikseltisi ,
F - Fourier déniisimii ¢arpani ,

C - Orant1 sabitidir.

Kristalin p(x) elektron yogunlugu fonksiyonu ve kirinim vyiikseltisi ile Fourier
doniisimi arasindaki daha spesifik iligki, deneysel faktorlerin basit ve daha genel
bir yorumunu ortaya cikarmaktadir. Bu durumda daha dogru sonuglar elde

etmemiz miimkiin olacaktir.

I(s), olgiilen siddet, A? ile orantihidir, Bazi geometrik ve cihaz faktorleri ile birlikte
su sekilde ifade edilebilir :

I(s) =K#+Dhtl+Fud« LP+p+E™Ms @y / v2  (2.13)

burada:
s=2sin0/A;
Io - ana X - 151n demeti yogunlugu ;

LP - Lorents-polarizasyon faktérii,
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Fhia- birim hiicreyapisal faktori;

I - Tek bir elektrondan sagilan 1510 siddeti;
v - birim hiicre hacmi

M - Debye-Waller faktori

p - carpim katsayist

K - orant1 sabiti

Dy = FZ((p(x)) - Kristal sekil faktori (p(x) 'in fourier déntsimi

Cok kristalli 6rnek igin X - 1g1n demeti giddeti I(s) veya 1(20), keskin karakteristik
tepe noktalarim gosterir. 20 konumu ve bu tepe mnoktalarnin biuttnlesmis

siddetinden, numunede olusan unsurlarin ve degisik fazlarin yapist ortaya

cikanlabilir [39].

2.9.6.2 Elementel ve miktarsal faz analizinin prensipleri

X - g difraksiyonu ile yapilan elementel ve miktarsal faz analizinin amac

numunenin farkl yapisal bilesenlerini ve hacim oranlarini ortaya koymaktir.

Gunumizde, elementel faz analizinde kullamilan gegerli metod, Slgilen  dhk
verilerini  ASTM  (Amerikan Test Malzemeleri Birligi) ‘nin  verileri ile
kargilagtirmaktiz. ASTM katalogu mevcut 10® adet farkh organik ve inorganik

malzeme dosyalarindan otuzbesin tizerinde dosya gruplarini igermektedir.

Miktarsal faz analizi igin (hkl) cizgilerinin integral siddetlerini hesaplamak

gerekmektedir, X - 1511 integral siddeti, agagida verilen faz hacmi ile orantlidir :

I;.u - snfulhu(S) * dS = thl - V (2‘ 14’0)

S min

burada :
smin , smax - (hkl) cizgisinin sag ve sol sinurlari ,

V - faz hacmi ,
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Rext = Inki(s) \ @*(s) dir.

Degisik fazlarinin oransal iceriklerinin degerlendirilmesi icin, integral siddetlerinin,
karakteristik faz tepe noktalarinin yapsal faktérleri ve ana diizeltme faktorlerinin
(L.P. ile cihaza ait olan) hesaplanmas: gerekmektedir. 1 fazi i¢in nisbi hacimsel

igerik (Vr,]) su sekilde yazilabilir :

Vor,i= Vi v * 100 % (2'15')
Y Vi

burada :

N - kiitle (bulk) numunedeki faz sayisidir. Yukaridaki denklemde yeralan Vi ise :

VS Ihkl%hkz i L

esitligi ile ifade edilebilir.

X - 151 faz analizi; Fe, Ti, ALOs, Ti:Oy, gibi degisik polimorf fazlari ihtiva eden

malzemeler i¢in ¢cok énemlidir.

2.9.6.3. Difraktometri teknikleri

Aslinda, “X - 1511 difraktometrisi” terimi sadece spesifik araliklari (dnkl ) bulunan
kristal kafes aracihig ile farkl araliklara sahip diizlemlerden kirinima ugrayan belli
bir dalga boyundaki X - igim1 radyasyonunu dagitan 6zel bir cihaz igin

kullanilmaktadir.

Bugiiniin, toz (¢ok kristalli) difraktometrisi, herhangi 6zel 20 agisinda kirinima
ugramig, yogunlugu dogrudan 6lgen bolgesel bir aliciyr igeren ¢okodaklamali bir X

- 1gin1 deney setidir.

Difraktometrinin geometrik 6&zellikleri, saf kirinim maksimumunu ¢ sekilde

degistirir :
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1) cizgi asimetrizasyonu ,
2) ¢izgi kirinimi ,

3) teorik (28) degerinden kayma.

Dizlemler arast araliklarin dogru o6l¢iimi igin {i¢linci etki, birinci derecede
onemlidir, Fakat ¢izgi kirnmimi da tglinctisi kadar 6nemlidir, ¢inki tepe
noktasinin tesbiti veya  algaltilmasiyla ilgili olan hassasiyet ile dogrudan
baglantihdir, Bundan étiirii, monokromatérler, Soller yarik kolimatérleri ve baz
yatay ve dikey yanklarm uygun secimi ile tepe noktasi bozunumlarini azaltmak

olduk¢a dnemlidir.



BOLUM 3. DENEYSEL CALISMALAR

3.1. Kullanilan Malzeme ve Cihazlar

Hassas dokim yoluyla tiretilmis femoral implantlarin geligtirilmesi konusunda
metalurjik ve biyolojik avantajlar gézdniine alarak kullarilan ana malzeme ve

kaplama malzemeleri Tablo 3.1. ‘de belirtilmistir.

Tablo 3.1. Kullanilan Ana Malzemeler ve Kaplama Malzemeleri

Ana Malzemeler

Kobalt - Krom Alasimi : % 63 Co-%35Cr-% 2 Mo
Saf Demir ( ARMCO) : % 99.84 Ferrit - % 0.16 Impuriteler (C, Si, P, O, S, H)
Duraluminyum : %938 Al-%4Cu-%08Mg-%0.7Mn-%0.7Si

Kaplama Malzemeleri

Titanyum : Ticari Saf ( Commercially Pure - CP ) Ti -
(% 0.08C-%0.5Fe-%0.05N-% 0.4 O-%0.015H)
Alumina : ALOs ( Metco 101 NS) :

Aluminyumoksit % 95.9 - % 2.5 Titanyumoksit
% 2.0 Silisyumoksit - % 1.0 Demiroksit - % 0.5 Diger
Al - Ni ara baglayict : ( Metco 450 NS) : % 4.670 Al - % 93.600 Nikel -
% 1.620 organik baglayical

Hassas dokiim ile tiretilen numunelerin firetim agamasinda simiilatif baziilme ve
yolluk hesaplar1 yapilmig, daha sonra standart parametreler esas alinarak 1sil sprey
yontemleri ile kaplanmistir. Analiz agamasinda numune hazrhginin deney
sonuglarini hassas yansitabilmesi i¢in caba sarfedilmis, arkasindan makro ve
mikro incelemelere gecilmigtir. Calismanin deney agamasinda kullanilan cihazlarin

listesi ve ¢esitli 6zellikleri Tablo 3. 2. ‘de verilmektedir.
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Tablo 3.2. Deney Calismalarinda Kullanilan Cihazlar ve Ozellikleri

Cihaz

Kullanildign Yer

Ozellikleri

VSG 10 BALZERS

Dékim

1.4 dm’ metal ergitme kapasiteli
maksimum 5 x 10' vakum
kapasiteli  indiiksiyon ocag;
Statik jeneratdr vasitasiyla (14
KW ve 4 KHz) ergitme 6zelligi;
Romen yapimi,

10 E METCO

Ti - Tel Puskiirtme

3200 °C gekirdek sicakhgi, 1800
- 2000 °C piskirtme mesafesi
sicakligi, A.B.D. yapimi.

M BN METCO

ALQO:s - Plazma Sprey

20.000 °C ¢ekirdek sicaklig,
12.000 °C puskirtme mesafesi
sicaklign, A.B.D. yapimu.

Kumlama Makinas:

Kaplama Uygulamalar:

Kaplama dncesi ylizey
hazirlamak igin Tirk yapimi
(SENKRON A.S.).

Oksiasetilen tiipl

Tel piiskiirtme

BOSS firmasinin oksiasetilen
gazi

Kodak Gold 400

Makro Inceleme -
Fotograf Cekimleri

24 pozluk renkli fotoraf filmi,
Japon yapimi.

Kodak CAMLO

Makro Inceleme -
Fotograf Cekimleri

mercek
Japon

Ektanar
makinasi;

35 mm,
fotograf
yapimi.

SiC kesme diski

Numune Hazirlama

60 mm ¢apinda numune kesme
diski, Ingiliz yapimu.

Zimpara Diskleri

Numune Hazirlama

280, 600, 800 numaralart
zmpara  kagtlart - Isvigre
yapimi,

NEOPHOT

Carl Zeiss Jena

Optik Metalografi

Optik mikroskop,
eski Dogu Alman yapimi

IOR

Optik Metalografi

Optik mikroskop,
Romen yapimi

OPTIKA

Optik Metalografi

Optik mikroskop,

Romen Yapimi

PRATIKA

Optik Metalografi

Mikroyapt fotograf ¢ekimleri
icin Japon yapimi 6zel objektif
takviyeli fotograf makinast;

eski S.S.C.B. yapimi

JEOL / JXA-5A

EPMA

X - Istnlan mikro analizérii;
dedektér koruma gazm Ar +
CH4; dedektor kristalleri LiF -
(220) ve PET (penta ergthritol) -
(002);

Japon yapimi.




Cihaz Kullanildign Yer Ozellikleri

Difraktometre -

Yiksek Voltaj : 10- 50 KV,
Alam : 10 - 100 mA;
DRON 3 X - Istmu Difraksiyonu | X - Isini Kaynaklan (ttpler) :
Mo (Amo= 0.710 °A)

Co (Aco = 1.7129 °A);

Bragg - Brentano geometrisi;
eski S.S.C.B. yapimi.
Difraktometreye bagh .
KERMIT X - Isinu Difraksiyonu | bilgisayarin veri
degerlendirmeye yonelik yazilim
programi -

Bulgaristan kaynakli,

3.2. Deneysel Caligmalarin Yapilisi

3.2.1. Numunelerin hassas dokiim ile tiretimi

Femoral nakil numunelerinin hassas dékiim yoluyla iretilmesinde dért énemli

agama gdzonine alindi:

1. Gergek Biiziilmenin Hesaplanmas:

2. En uygun dékim akis semasinin ¢ikarilmas:

3. Uriin kalitesini saglayacak en uygun refrakter model igin gerekli malzemelerin
tespit edilmesi.

4. Kontrolli ergitme ve buna bagl olarak istenen kimyasal bilesimin saglanmas:

icin parametrelerin belirlenmesi.

Gergek biiziilmenin tespit edilebilmesi igin orjinal (gergek) bir spesifik femoral
protez esas alinarak algidan matris yapilds (Sekil 3.1.). Protezler hastanin anatomik
ve biyolojik yapisina gore, spesifik olarak tasarlandiklart igin firetilmis bir
protezden yola ¢ikildi. Dékim driintin geometrisi ile ilgili yokolabilir kangimlar

matris bogluguna yerlestirilerek modeller elde edildi.



56

K LLLOL S
4\
R

Sekil 3.1. Algt Matris (1- Cergeve, 2- Karisim, 3- Orjinal protez, 4- Cam Tabla)

Uriin biziilmesinin belirlenmesi ile ilgili daralma payt i¢in hesaplanan seviyeye
kadar katmansal depolama yapildi. Daha sonra algt matris olusturuldu. Orjinal
protez gergevenin ortasina kangimin astiine oturtuldu. Cam tablaya gémme islemi
yapildi. Al gergeve dolana kadar dolduruldu. Kaliplamanin hemen ardindan algt
kahp ckaruldi. Matris dayaniminin tam anlamuyla saglanabilmesi icin alg
kangiminin sertlesmesinin ardindan gergeve 180 °C ‘ye kadar sitildi. Once olusan
gergeve sonra olugan karigim yar1 matrisin tizerinde depolanan katmanlara 6zen
gosterilerek gikartildi. Sonraki agamada algi karigimin sertlesmesiyle cerceve atildi
ve geri kalan kisim 50 - 60 °C sicakliginda suya daldirildi. Orjinal protez ¢ikarild.

Elde edilen matriste yolluklar agild:.

Yolluk hesaplart kompaktlanabilirligin saglanabilmesi igin bircok degisik yontem
kullanildi. Bu hesaplamalarda yolluk kanallar {iriiniin ince kisminda veya kalin
kisminda olmasi ile dokiim verimi deneysel olarak irdelendi (Sekil 3.2, , Sekil 3.3.
ve Sekil 3.4.). Refrakter katmanin olugturulmas: icin kolloidal silikat esash yontem
kullanilds.

Dokiim asamasinda 5 x 10* vakum ortaminda erime noktasina kadar yavas 1sitma
ile malzemenin toplam hacminden mimkin oldugunca fazla gaz cikist temin
edildi. Ergitme sonrasinda basing farki nedeniyle 25 dakika kadar 10? mbar’ da gaz
giderme gozlendi. Bunun yanisira deoksidasyon islemi sonunda metal yiizeylerinde

gaz kabarciklar: gozlendi.
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230

Hp =230

Sekil 3.2. Yolluk Kanallann Malzemenin
fnce Kisminda Tasarlanarak Yolluk
Hesabi Yapilmug Mum Salkimin Son
Boyutlarn.

Sekil 3.3. Yolluk Kanallann Malzemenin
Kahn Kisminda Tasarlanarak Yolluk
Hesabt Yapilmis Mum Salkimin Son

Boyutlan.
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Sekil 3.4, Maselot’da Direkt Dokiim Igin Yolluk Hesaplan Yapilmug Mum Salkim
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3.2.2. Numunelerin 1s1l sprey yéntemleri ile kaplanmas:

Numuneler imal edildikten sonra 1s1l sprey yontemleri ile kaplandi. Numunelerin
kaplanmasinda ana malzemelerle kaplama tabakasi arasinda herhangi bir bag
mevcut olmayip tutunma mekanik olarak gergeklesmistir. Bu nedenle ana
malzemelerin  yiizeyinin hazirlanmasi, adhezyon agisindan  Snemli bir

parametredir,

Kaplama islemlerinde ana malzemenin cinsi ve kaplama tabakasi arasindaki iligki
dikkate ahnmigtir. Ana malzeme olarak; bu bélimiin baginda kimyasal bilegimleri
verilen, kobalt-krom alagimi ve Armco: ticari saf titanyum (CP Ti) kaplama
malzemesi, Alevle Tel Piiskiirtme yontemi ile, Duraliminyum ise Aliimina
kaplama malzemesi (Metco 101 NS) ile Plazma Sprey Kaplama yéntemi ile
kaplanmigtir. Alumina kaplama tozunun baglanma kuvvetini artirabilmek icin
duraluminyum, iglemin &ncesinde AI-Ni ara baglayict toz (Metco 450 NS) ile
kaplanmigtir. Ara iglemlerde numunenin miimkiin oldugunca temiz tutulmas:
esastir. Bundan dolay1 numunelerin yuvarlak st kisimlar: kaplama dig1 birakilarak

azami numune temizligi temin edilmistir,

Kaplama tabakasinin 6zelliklerine etki eden ®nemli parametrelerden birisi yiizey
hazirligadir. Bu amacla ana malzemelerin yiizeyleri iki farkli boyutta (35-60 grit)
kumlama malzemesi ile kumlanmiglardir. Kumlama basina tim numuneler igin
0.035 kg/mm? (50 psi) olarak sabit tutulmugstur. Maksimum yuzey pirtzlaliginin
elde edilmesi icin kumlama sirasinda kumlama tabancasi metal vyiizeyine

miimkiin oldugunca 90 °lik bir ac ile tatbik edilmistir.

Kaplama iglemleri sonrasinda, makro analizin kayit altina alinmasi amacyla
malzemelerin fotografi ¢ekilmistir (Sekil 3.5.). Daha sonra mikro incelemenin ilk

agamast olan numunelerin hazirlanmasina gegilmistir.

3.2.2. Kaplanmis malzemelerden numune hazirlanmasi

Ilk etapta yapilan numune hazirliklari, optik incelemelerde ¢ok 6nemli yer
tutmaktadir, Dolayisiyla numunelerin hazirlanmasinda asagida belirtilen noktalara

Szen goOsterilmigtir,
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Duraluminyum Co-Cr Alasinu Saf Demir (Armco)

Sekil 3.5. Mikro Incelemelerin Oncesinde Kaplanmis Femoral Protez Numuneleri

Numuneler dikkatli bir gekilde SiC disk ile kesilmistir, Bu islemde her bir
numuneden iki ayri parga kesilmig, pargalardan birisi metalografik incelemeler ve
EPMA incelemeleri i¢in metal yuzikler igerisinde Cd-Bi &tektigine gomiilmus,

diger kesilen pargalar ise X - 1ginlar1 incelemelerine tahsis edilmistir.

Metalografi ve EPMA incelemeleri i¢in gdémiilecek numune pargaciklar igin
harcialem bir finnda % 40 Cd - % 60 Bi otektigi, 170 °C olan Cd-Bi otektik
sicakligina kadar isitilmig, metal yiiziikler igerisinde yeralan kesilmis numune
pargalari  {stline dékﬁlmﬁgtﬁr. Mikroyap: incelemelerinde  ayirdetmeyi
kolaylastirmak amaciyla Otektik bilesimin ani sogumasini engellenerek gomiili
numuneleri saran yapinin, kaplama yapisimi kolaylikla secmeye yonelik olmas:
saglanmugtir, Sogumanin, miumkin oldugu kadar Cd-Bi alasgiminin denge
sogumasina yakin olmas: gerektiginden, metal halkalarin altina yaklasik 100 °C

‘ye 1sitilan metalik altliklar yerlegtirilmistir,
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Numunelerin bu 6tektige gémiilmesinin nedeni harcialem durakril , bakalit veya
bagka bir sentetik regine icerisinde kaplama kalinbklarinin iyi bir gekilde
incelenememe olasilign  olmustur. Cd-Bi  otektigi numunelerin  kaplama
kalinliklarint numune hazirlama esnasinda kompakt tutmus incelemelerdeki goz

yanilmalarini ve hata payini en aza indirgeyici rol oynamustir,

Daha sonra metal halkalar igcine gomiilen numuneler agagida verilen sekilde
numaralandirilmigtir.

(1) No'lu metal halka : Kobalt - Krom Alagimi 6rnegi,

(2) No’lu metal halka : Armco (Saf Demir) 6rnegi,

(3) No’lu metal halka : Duraluminyum &rnegi.

Bu iglemler sonrasinda numuneler énce; sirasiyla 280, 600, 800 numarali kagitlarin
bulundugu zimpara disklerinde zimparalanmig, sonra alumina solusyonu
puskiirtilen kadife parlatma disklerinde parlatilmigtir. Bu islemlerin en son

agamasinda ise filtre kagitlari ile dikkatli bir sekilde kurutulmuslardir.
3.2.3. Optik metalografi incelemeleri

Hazirlanan numuneler sirasiyla 6nce Carl Zeiss Jena ve IOR  optik
mikroskoplarinda 20 ve 80 buyutmelerde incelenmis ardindan NEOPHOT 2 optik
mikroskobunda, 200 ve 500 buytitmelerinde incelenerek mikroyapilarin gesitli

bolgelerinden fotograflar ¢ekilmistir.
3.2.4. EPMA incelemeleri

Optik metalografide incelenen numuneler daha sonra X - 1sinlar1 mikroanalizi icin
Taramali elektron mikroskobu (SEM) ve Dalgaboyu Dagilimli Spektrometre
(WDS) bilegsenlerinden olugan JEOL JXA-5A cihazinda incelenmis, hem cihaza
bagl fotograf makinas: ile gesitli biiytitmelerde mikroyap: resimleri ¢ekilmis, hem
de cihaza bagh bilgisayar sisteminde bulunan 6zel bir yazhm olan “Pseudo
Coloring” destegi ile video kamera araalig ile bilgisayar monitortinde

gozlemlenmisgtir.
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3.2.5. X . iginlan difraksiyonu incelemeleri

Numune hazirlama sirasinda her bir malzemeden alinan birer par¢a hem optik
metallografi hem de EPMA incelemeleri i¢in kullamilmigti. Diger kesilen yaklagik

30 mm 'lik numune pargalar1 X - iginlan incelemelerinde kullanilmstir.,

Bragg-Brentano geometisini kullanan difraktometri teknidi i¢in, diiz bir yizey
gereklidir, Diger yandan 0.1-1pm kalinligindaki yiizey tabakasinin ig gerilimlerden
ve istenmeyen oksitlerden uzak olmasi zorunludur. Diiz bir yiizey elde edebilmek
icin numuneler karbid disk ile donatilmis 6zel bir aletle kesilmistir (SiC kesme
diski bu amagla kullanilmigtir). Genelde vyiizeyler bu tip incelemelerde,
metalografik incelemelerde oldugu gibi , mekanik olarak parlatilmali ve son olarak
mekanik parlatmadan etkilenmis tabakayr kaldirmak igin elektrolitik yollarla
parlatilmalidir. Ancak mevcut durumda, incelenen o6rnekler genellikle diz
yizeylere sahip oldufundan kaplama tabakalari herhangi bir isleme tabi

tutulmadan incelenebilir durumda olduklarindan bu islemlere gerek olmamistir.

X - 11 incelemeleri yapmak i¢in, numuneler Dural (yiizeyde : Ni ve ALO:s
tabakalar: ile kaplanmis dural’den kesim) ve “Fe-femur”( iki tabaka ile kaplamis
Armco demirinden kesim) olarak isimlendirilmistir. “Co-femur” denilen iigiincii
femoral kafa (iki Ti tabaka ile kaplanmis Co’dan kesim) , altina yerlestirilmis diiz
bir yiizey tizerinde, Mo X - 151n tiiptt (AMo = 0.710 A) ve Co X - 1510 tipld (Aco =
1.7129 A) ile donatilmis iki DRON-3 difraktometresi ile incelendi.

Asagida incelemenin yapildign  DRON-3  difraktometresinin ana pargalan

verilmektedir.

1. X1gn tiibil i¢in yiiksek voltaj kaynag: ,

2. Bragg- Brentano geometrili gonyometre

3. X 1101 dedektodr dizisi

4. Difraktometrenin kontrol ve kumandas: ve veri ¢ikisi igin elektronik kisim.

5. Yiiksek 1s1 aletleri.
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Her iki difraktometre de gesitli degisikliklerle (26- 1(20)) 6zel formatina sahip veri
cikisgt ve iglemleri daha giivenilir hale getiren bir bilgisayar sistemi ile
birlegtirilmistir. Veri dosyalart (*.dat) dn« , Ind, gibi yapisal veriler, X - 151m
spektrumunu uygun bilgisayar yazilimina ¢evirmek ve sonugta X - 1511 spektrasini

veya difraktogramlarini diizenlemek i¢in kullanilmigtir.

Mo-K, 1sumas: ile inceleme yapilmasinin avantaji difraktogramda ¢ok sayida tepe
noktast elde edilmesi ile ortaya ¢kmaktadir, Diger tarafdan disik agilarda
cizgilerin birbirlerinin tzerine diismesi bir dezavantaj olusturmaktadir. Bu

dezavantaj Co 1s1mast kullanilarak bertaraf edilmigtir.

Mo tiiplii difraktometre HV = 40kV ve la=25 mA ve Co tiipli difraktometre ise
HV= 40kV ve Ia=30 mA degerlerinde c¢alistirilmigtir. Her iki difraksiyon
birimleri kademe &lgiisi 0.1 derece ve kademe bagina 10 saniye olarak
belirlenmistir. Mo ve Co 1simalart sirastyla Zr ve Co filtreleri ile perdelenmistir.
Son olarak her iki difraktometre de gergek-zaman bilgisayarlarla desteklenmigtir.
Veri alimi “teze*.dat” dosyalar ile yapilarak “Pincorr.exe” adli Rietveld programi

ile diizeltilmistir.



BOLUM 4. DENEYSEL CALISMALARDAN ELDE EDILEN GENEL
SONUCLAR VE TARTISMA

4.1. Optik Metalografi Incelemeleri

Numunelerin 6éncelikle IOR optik mikroskobu ile 20 biyiltmede ve Carl Zeiss
Jena optik mikroskobu ile 20 ve 80 biiyiiltmelerde incelenmesinde &zellikle goze
carpan nokta; duraluminyumdaki plazma sprey kaplamanin diger numunelerdeki
kaplamalara oranla ¢ok daha dizgiin oldugudur. Neophot 2 optik
mikroskobundan alinan verilerin 1giginda numunelerle ilgili olarak asagidaki
actklamalar1 yapmak miimkindiir.

1 No’lu Numune / Co-Cr Alagimi
Titanyum tabakasi, ana malzeme kenarlarinda daha az diger bolgelerde daha fazla

kompakthiga sahiptir (Sekil 4.1. ve Sekil 4.2.).

Sekil 4.1. Co-Cr Alagimi, X 200 Sekil 4.2. Co-Cr Alasimi, X 500

2 No’lu Numune / Armco

Bircok Titanyum tabakasi gozlenmigtir. Titanyum tabakalarinin ana malzeme
etrafinda homojen olarak yer almadifn goriilmektedir (Sekil 4.3. ve Sekil 4.4.).
Ayrica kaplama kalinliklarinin da ana malzemenin cesitli bolgelerinde farkliliklar
gosterdigi anlagilmaktadir (Sekil 4.5. Sekil 4.6.).
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<« Ana Malzeme

Sekil 4.3. Armco, 200 Buyultme Sekil 4.4. Armco, 500 Biiyiiltme

Sekil 4.5. Armco, 200 Biyiltme Sekil 4.6. Armco, 500 Biytiltme

3 No'lu Numune / Duraluminyum

Bu numunenin kaplama ve ana malzeme mikroyapisina bakildiginda, degisken
kalinliklarla iki farkli kaplama tabakasi goriilmektedir. Her tabakanin kargihik
gelen ana malzeme ile paralel oldugu tesbit edilmigtir (Sekil 4.7. ve Sekil 4.8.).
Ozellikle ana malzemeye yakin olan agik renkli kalin kaplama tabakasinin oldukg¢a
homojen bir sekilde malzemeyi sardis ve bu kaplama bélgesinin her katmanimin
birbiri ardina diizgiin paraleller geklinde yer aldign gorilmektedir. Ozellikle agik
renkli kaplama bélgesinin ardindan gelen koyu renkli kaplama tabakasinin son
katmaninin; aym daha dnceki numunelerde oldugu gibi, ¢esitli bolgelerde ¢esitli

kalinliklarda bulunmas: ve homojen olmamasi durumu gérillmektedir (Sekil 4.9.

ve Sekil 4.10.).
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Sekil 4.7. Duraluminyum, X 200 Sekil 4.8. Duraluminyum, X 500

Sekil 4.9. Duraluminyum, X 200 Sekil 4.10. Duraluminyum, X 500

4.2. EPMA Incelemeleri

1 No’lu Numune / Co-Cr Alagim1

Titanyum tabakasi Co-Cr malzemesine bitistigi yerde daha az ve dis tarafta daha
¢ok kompaktir. Ana malzeme (golgeli bolgeler) ile paralel bazi alanlar vardir.
Bunlarin birikim safhasindan kaynaklanan titanyum oksit bolgelerini temsil
etmektedir.. Ik hat ana malzemeye yakin yerdeki disik isidan dolayt diger
tabakalardan daha fazla oksitlenmistir (Sekil 4.11. ve Sekil 4.12.).
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Sekil 4.12. Co-Cr Alagim Bilesim Goriintiisii (Compo Image), 600 Biyiiltme
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1 No'lu numune Co-Cr alagimi igin Sekil 4.13. ‘te gorildugi gibi, titanyum
konsantrasyonu oksit sinirlarindan dolay: diizensizlik gostermektedir. Goriilen ara
difizyon alani ¢ok kugtiktir ve baz bolgelerde bu difuzyon alanlan
kaybolmaktadir. Cr ve Ti arasindaki ara difiizyon, gegisin tam belirgin olmadig ve

fakat ana malzeme tizerine iyice sabitlenmis oldugu anlasilmaktadir (Sekil 4.13.) .

Sekil 4.13. Co-Cr Alagimi Bilegim Gériintiisit (Compo Image) ve Ti ve Cr
icin hat profili konsantrasyonu (line profile concentration), X 600 .

2 No'lu Numune / Armco

Ana malzeme kenarinda bir¢ok tabakanin varligt gozlenmektedir. Ara yiizey
kaplamasinin kendi i¢indeki ana tabakalardan daha zayif oldugu agikca
gorilmektedir (Sekil 4.14 ve Sekil 4.15.). Sekil 4.16 ve 4.17 ‘de ana malzeme
iclerine birikmis titanyum tabakasi gorilmektedir. Titanyumun kuvvetli bir
sekilde okside oldugu bolgeler vardir. Ana malzemeye paralel goérilen koyu
bolgeler bu sekilde bir cok hat oldugumu gostermektedir. ik hat, birbiri ardina
gelen en son hatdan daha az bir karmagikliga sahiptir. Bu muhtemelen 1s1sal
bikiilmenin sonucudur., Ik 'kaplama uygulamasinin  yapildign sirada ana
malzemenin soguk olusundan, sirali devam eden tabakalarin isitilan bélgeye
uygulanmasindan dolayr ilk tabakadaki kismi bozulma goriilebilir (Sekil 4.16. ve
Sekil 4.17.) .
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Sekil 4.15. Armco, Bilesim Goriintiisii (Compo Image) , 150 Biyiiltme.
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Sekil 4.17. Armco, Bilesim Gorintiisii (Compo Image) , 600 Biiyiiltme.
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Sekil 4.18. ‘de isaretlenmis yondeki compo goriintiisit ve konsantrasyon profili
goriilmektedir. Koyu bolgeler, degisken konsantrasyon sebebiyle olugsan TiO
cizgilerini gostermektedir. Konsantrasyon profili bu alanlardaki tabakalar tzerine
oturtulmustur. Titanyum tabakasi icindeki demirin diftizyon bolgeleri
gozlenmektedir. Bu bolge 16 mikron derinligindedir. Bu durum ana malzeme

(demir) ve tabakamn (titanyum) birbirine iyice yapisuiginin bir gostergesidir.

Sekil 4.18. Armco, Demir ve Titanyum i¢in hat profili konsantrasyonu

(line profile concentration), X 600 .

Yine ayni numune i¢in (2 No’lu numune - Armco), sekil 4.19. ve gekil 4.20. ‘de
titanyum icindeki demir difiizyonunun oldugu kugiik bolgeler gorilebilmektedir .
Daha ¢nceki sekillerden difizyonun tespit edilebilmesi kolay degil iken, bu

gortinttilerde difiizyon oldugu anlagilabilmektedir.
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Sekil 4.20. Armco, Titanyumun ¥ - Istm Dagilimi Gériintiisii , X 600
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3 No’lu Numune / Duraluminyum

Sekil 4.21. ve Sekil 4.22. ‘yi inceledigimizde ayri ayr1 biriken iki tabaka
gorilmektedir., Duraluminyum ana malzeme (gri renkli) (izerine c¢oktiriilen ilk
tabaka degisken kalinliklar gostermektedir..llk tabaka tizerine ¢oktirilen ikinci
tabaka (Alumiina) da degisken kalinliklara sahiptir ve ilk tabakanin kalinhiginmn
azaldig: yerlerde ikinci tabakanin kalinlig artmaktadir. Bunlarin yanisira parlatma
iglemi sirasinda veya birikme asamasinda olusma ihtimali bulunan baz mikro
catlaklar ve bogluklar da gortlmektedir (Sekil 4.21. ve Sekil 4.22.). Sekil 4.23. ve
Sekil 4.24. , bir 6nceki agiklanan sekillerin (Sekil 4.21. ve sekil 4.22. ‘nin) dort kat
buyttilmis goranttleridir. Ikinci tabakada bir ¢ok bosluklar vardir. Bosluklar
icinde gorilen kiigtk kiiresel ayrimlar, agikga gostermektedir ki bunlar ¢oktirme

tekniginden kaynaklanmaktadir.

Sekil 4.21. Duraluminyum, Ikincil Elektron Gérintiisii (SEI Image), X 600
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Sekil 4.23. Duraluminyum. Bilesim Goriintiisii (Compo Image) , X 600.
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Sekil 4.24. Duraluminyum, Ikincil Elektron Gériintisit (SEI Image) , X 600.

Sekil 4.25. ‘e gore; duraluminyum tizerine depolanan tabaka nikeldir, Nikel icinde
kigik alumina bélgeleri gozlenmektedir. Bu alumina ve nikel arasinda disiik
difiizyon anlamina gelmektedir (Sekil 4.25. ve Sekil 4.26.). Ayrica Sekil 4.26 ‘da
Alumina tabakasindaki birgok kesintilerin varligr gorilmektedir. Ideal durumda

alumina tabakasimin nikel tabakasini kapatmas: gerekmektedir.

Sekil 4.27. ‘de ise alumina tabakasinda ve alumina - nikel arasinda kiiciik bir ara
difiizyon bolgesi gorilmektedir. Buradaki homojenlik daha 6nce irdelenen
numunelere oranla daha fazladir. Alumina tabakasinin , ana malzeme tizerine ayni
yolla ¢oktirildagi anlagilmaktadir.

EPMA incelemelerinin son kisminda ise, tim numuneler i¢cin “Pseudo Coloring”
olarak adlandirilan bir yontem ile cihazin bilgisayar sisteminde bulunan 6zel bir
yazthmin gergeklestirdigi; mikroskoba bagh bir video kameranin, bilgisayar
ekranina aktardigi -farkli fazlar icin degisik renkler ile renklendirilmis-

goriintiileri, Sekil 4.28, Sekil 4.29. ve Sekil 4.30, ‘da verilmektedir.
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Sekil 4.27. Duraluminyum, Aluminyum ve Nikel Bilesim (Compo) ve

Konsantrasyon Protili Goriintiisi , X 150 .

Sekil 4.28. Duraluminyum, “Pseudo Color” Goriintiisii , X 600.
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Sekil 4.29. Co-Cr Alasim, “Pseudo Color” Goriintiileri , X 600.
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Sekil 4.30. Armco, “Pseudo Color” Gérintiisa , X 600.

4.3. X - Isinlari Difraksiyonu Incelemeleri

Sekil 4. 31. , Sekil 4. 33. ve Sekil 4. 35. ‘te Molibden X - Isin kaynag
difraktogramlari ile Sekil 4. 32. , Sekil 4. 34. ve Sekil 4. 36. ‘da ise diger Kobalt X -
Isin kaynags difraktogramlart sunulmaktadir. Her  Molibden difraktogrami
fihristlenmis ve fihrist dosyasinda sunulan faz icerikleri de bu fihristlere
eklenmigtir. Diger Kobalt Difraktogramlar: igin fihrist dosyasina gerek yoktur

¢iinki tepe noktalar1 uygun Mo maksima’si ile tamamen uyusmaktadir.

Duraluminyum femoral kafamin kaplama tabakalarindan faz karakterini
tanimlamak ig¢in ASTM dosyalari baz alinarak ¢zel bir fihristleme islemi
uygulanmugtir. Sekil 4. 35. 'de gosterildigi gibi , difraktogramlardaki ana tepe

noktalarinin Ni 'den kaynaklandig: ortaya ¢ikmastir.
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Yukarida verilen difraktogramlar: ve endeksleme dosyalarini irdeleyecek olursak:

Titanyum kapli femoral 6rneklerin her iki durumunda da katmanlar dikkate deger
difraksiyon ¢izgileri vermemektedir. Sadece Armco numunesi iz seviyesinde o-
Fein  (110) ve (211) tepe noktalarini vermektedir. Titanyum tabakalar icin,

agagidaki allotropik fazlar hesaba katilmigtir:

o -Ti(hep) (@=2.95 A, c=4.686 A),

- Tithep)(a=5.77 A, c=4.60 A),

o Ti(orthorhombic) (a=2.3.022 A, b=4.964 A, c=4.665 A),
B -Ti(cvo)(a=3.283 A), o-Tithep)a=4.604 A, c=2.823 A).

Sonug olarak, Sekil. 4.33’de verilen (Mo 1simas1) ve Sekil. 4.34.’deki (Co 1s1masi)
Armco tlzerinden alinmis difraktogramlardan ve bunlarin fihrist dosyalarindan
o“ Ti (orthorhombic)in baskin ve faz o-Ti (hcp)nin ikincil faz oldugu

anlagilmistir.

Aym zamanda, TiO, TiO:z , Bo-TisOz, TisOs, TisOn oksitlerin miktarlar1 da
incelenmisgtir:

Bunun icin su ASTM dosyalart (ve Pekin Universitesi'nin (Cin) heniiz
yayinlanmamus bir raporu) kullanildi: 18-1401, 11-193, 35-88, 9-240, 27-905, 29-
1360, 12-754, 33-1381, 23-1078. TiO, Ti tabakas: iginde ¢cogunlugu olusturan oksit
fandir. Iz seviyesindeki tabaka icinde, TiOz ‘in miktarint ve diger oksitlerin oldugu

tahmin edilebilmektedir.

Armco Ti i¢in yapilan yukaridaki gozlemler, difraktogramlar1 benzer oldugundan

dolay1 Co-Cr alagimi femur 6rnegi iginde gegerlidir.

ALQO:s ile kaph numunenin X - 1sin1 incelemesi sonuglan irdelendiginde, Al2O:s

fazlar ele alindigi durumda asagidaki ASTM verileri hesaba katilmistir:

-ALOs (0878) ; 1-ALOs (23-1009) m-ALOs (4-0875) ;
&-ALOs (21-10) ; -ALOs (12-539) ; B-ALOs (10-414) ;
«-ALOs (10-173);  8-ALOs @4-0877) ; x-ALOs (4-0880) ;
a-ALOs (17-306) ; 8-ALOs (16-394).
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ALO:s tabakasinda 8-AlQOs , baskin faz olarak ve e-ALOs ‘de disiik faz olarak
belirlendi. Iz (Trace) fazlarinda aym durum %-ALOs ve a-ALOs olarak gézlend.
Eger a-ALQO:s haberci (precursor) faz oldugunda bu faz piskiirtme islemi sirasinda

faz doniistimlerini bozmaktadar.

Co X - s ile alman difraktogram (Sekil. 4. 36. ’da gosterilmistir) kaplama
tabakalarindaki Ni, 8-ALOs ve &-ALQOs varligini teyid etmektedir.

X 1gin1 demetine tutulan numunenin yiizeyi kusursuz bir diizlem olmadigindan ve
aym zamanda belli bir purizlik derecesi bulundugundan dolay1 Co X - 15m
radyasyonu 6nemli derecede dagilima ugradi. Bu durum difraktogramdaki baz
osilasyonlarda (salimimlarda) yiksek bir arkaplan radyasyonu olarak ortaya
¢tkmaktadir, Cerrahi nakil icin, bu fazlarin insan viicudu ile uyum gosterip
gosteremeyecegi tizerinde ¢alisilmas: gerekmektedir, Ciinkii bunlarin farkli hastalar

tizerinde degisik etkilere neden olabilmektedir,

Yiizey dizginligi dikkate alindiginda Ti kaph numuneler ile Al-oksit kaph
duraluminyum da ayn: sorunlarla kargilagilmaktadir. Insan viicudundaki biyolojik
uyum goézonine ahndiginda TixOy (x~1,y~1) oksitlerinin de ayni problemlere

yolagtiini sdyleyebiliriz.



SONUCLAR ve ONERILER

Bu ¢alismada hassas dékim yolu ile iiretilen ii¢ adet femoral nakil malzemesinin
151l piiskiirtme yontemleri ile kaplanmasi sonucunda 6zellikle mikroyapida
meydana gelen degisimler, kaplama tabakalar1 ve arayiizeyler, cesitli elementel ve
miktarsal analiz teknikleri ile incelenmistir. Biyomedikal malzemeler insan
vicidunda vyerlegtirildikleri bolge itibari ile ¢ok ¢esitli semptomlar ve degisik
komplikasyonlara meydan verebildikleri i¢in, ¢alismanin baglangic noktasinda
cerrahi nakil malzeme gelistirme amaciyla  bircok parametre goz Oninde

bulundurulmustur.

Yapilan 6n incelemeler sonucunda hem biyo uyumlu hem de tiretim ekonomikligi
ve fizibilitesini iceren malzemeler tespit edilmis, bu malzemelerin biyolojik olarak
tepkilerinin insan viicudunda problem ¢ikarmayacak nitelikte oldugu spesifik 6n
yaklagimu ile, bu malzemeler ile ilgili kaplama malzemeleri, nakil malzemelere 1si1l
puskiirtme yontemlerinden; tel alev piiskiirtme (wire flame injection) ve plazma
sprey kaplama (plasma spray coating) ile tatbik edilmigtir. Ilk qikis noktasinda bir
adet gergek anlamda biyo nakil malzeme olarak tim diinyada uygulama bulan
Vitalyum esash kobalt - krom alagimi; saflik ve kullamlan diger esdeger nakil
malzemelere benzer niteliklik bakimindan Armco (saf demir); ve tiretim yayginhg
tim dinyaca kabul edilen Duraluminyum (ASTM 2024) tercih edilmistir.
Kaplama malzemesi olarak ilk iki ana malzeme igin, su anda biyouyumluluk
agisindan oldukg¢a yaygin olarak nakil uygulamalarinda tercih edilen universal
titanyumdan (Ti-6Al-4V) biyouyumluluk 6&zellikleri daha tstiin olan ticari saf
titanyum (CP Ti) ve duraluminyum icin de biyomedikal uygulamalar yaygin olan
alumina (ALQOs) kullanilmigtr.

Caligmanin baglangi¢ noktas olan nakil numunelerin tiretiminde harcialem hassas
dokim teknolojisi kullanilmig, 6zellikle biyomalzeme tiretiminde gozetilen gerekli

hassas dokiim parametrelerine uyulmugtur. Nakil malzemeleri spesifik olarak
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tasarlanmas1 gerektiginden yani kisiye 6zel tasarim gerektirdiginden piyasada
mevcut, tiretilmis nakil modelleri ile ¢aligilmig, biiziilme ve yolluk hesaplamalar: ve
atmosfer kontrolii icin cesitli denemeler neticesinde ti¢iinci béliimde detayh
olarak verilen hesaplama yontemleri ile numunelerin tiretimi gergeklestirilmistir.
Daha sonra biyo malzemeler i¢in yayginlikla tercih edilen ve ozellikle universal
titanyum nakillerin kemik yapis1 ile 6zdes olan Hidroksiapetit (HA) ile
kaplanmasinda uygulanan sl piskirtme yontemleri ile ana malzemeler
kaplanmistir. Kaplama y&ntemlerinin belirlenmesinde kolaylikla bulunabilirlik ve
uygulama pratikligi gibi kriterler de goézetilmistir. Yurdumuzda mevcut 1sil
pliskiirtme teknolojisinin kisitlar1 nedeniyle ¢alismanin baginda hedeflenen
parametrelerden sapmalar olmugtur. Bunun sonucunda doérdinci bélimde

ayrintili olarak verilen sonuglar elde edilmistir.

Protez nakil numunelerin optik mikroskop, X - Isin1 mikro analizi ve X - Isinlar1
difraksiyonu yontemleri ile yapilan incelemelerden, asagidaki hususlar agiga

cikarmigtir:

Kobalt - Krom alagimi ve Armco ticari ismi ile anilan saf demir nakil numunelerin
ticari saf olarak adlandirilan CP Titanyum ile alevle tel piiskiirtme yontemi ile
kaplanmas: atmosfer kontrollii olmadig i¢in kaplamanin okside olmasina meydan
vermigtir. Ayrica manuel olarak kaplama teknolojisinin tatbik edilmesi, kaplama
kalinliklarinin homojen olarak ana malzeme tizerinde yer almasini engellemistir.
Bu teknolojinin otomatik kontrolli ve vakum altinda tatbik edilmesi
gerekmektedir. Her ne kadar kaplama sonrasinda olusan oksitler biyouyumluluk
agsindan literatiirde zararh bulunmasa da. ¢aliygmanin sonucu itibart ile bu
oksitlerin istenmedigi sdylenebilir. Ayrica biyo malzemelerin oldukga kritik olarak
kabul edilen insan metabolizmasina yerlestirildigi disiiniiliirse, olusan oksitlerin
(6zellikle TiO) klinik deneyler ile biyouyumluluk agisindan incelenmesi gerektigi

sdylenebilir.

Duraluminyum nakil numunenin primer nikel toz ve alumina ile plazma sprey
kaplama teknolojisi uygulanarak kaplanmas: sirasinda nikel kaplama katmanin

alumina katmanina oranla daha iyi 6zellikler sergiledigi, nikel primer katmam
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tizerine gelen alumina katmann ise oldukga diizensiz ve ince oldugu gérulmustir.
Toplam kaplama kalinliginin 100 mikrondan az olmas: istendiginde aluminanin
nakil malzemeye tutunmasini saglayan nikel 6n katmanimin 50 mikrondan disiik
tutulmas: gereklidir. Ayrica bu uygulama sonucunda toz yapisma miktarlar1 ve

birim zamanda yapisan toz oranlarinin oldukga farkl oldugu gézlenmistir.

Calsmanin sonucunda ¢ numune de biyo medikal malzeme olarak
adlandirilabilir. Ancak esas uygulama ©&ncesinde hepsinin biyouyumluluk
(biokompatibilite) ve diger biyolojik deneylere tabi tutulmasi ve en az alt ay siire
ile deney hayvanlarina nakledilerek ve bu siire sonunda incelenerek, gercek klinik
uygulamalar igin kabul edilebilirliginin belirlenmesi sarttir, Bunun ek bir nedeni
de kullanilan malzemeler icinde biyomedikal testleri ve biyouyumluluklar genel
biyo malzemeler kadar iyi olmayan elementlerin varhgidir. Ozellikle kaplama
altinda kalan elementel bilesimlerin siireye bagl olarak ézellikle biinye sivilarinin
neden oldugu korozif ortamlarda viicut sivisina karisip kangmadifinin tespit
edilmesi gereklidir. Aslinda tam anlami ile ¢calismanin sonuglarinin irdelenebilmesi
icin klinik deneylerin bir yila yakin siire ile, bircok degisik viicut swlsmdé (deney
faresi, kopek, tavsan vb.) gelistirilme amaci ile ¢aligilmis numunelere uygulanmas:

tam anlamu ile ideal bir yaklagimdir.

Ozetle bu ¢alismada 1s1l sprey yontemleri ile kaplanan protez nakiller metalurjik
deney sonuglar1 ve teorik biyolojik veriler 1s131inda biyomalzeme hiivviyetindedir.
Ancak bu agamada tam anlami ile insan viicudunda kullanilmaya elverigli olmayip
klinik testler yapildiktan sonra insan viicudunda kullanilabilirligine hiikmetmek

dogru ve bilimsel bir yaklagimdir.
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