T.C.
BINGOL UNIVERSITESI
FEN BIiLIMLERI ENSTITUSU

TOZ METALURJISI YONTEMIiYLE URETILEN
BiYOMALZEMELER TiMoNi ALASIMLARININ MEKANIK VE
MIKROYAPI OZELLIKLERININ ARASTIRILMASI

YUKSEK LiSANS TEZi

SABRIi BULBUL

MAKINE MUHENDISLIiGi

TEZ DANISMANI
Dog. Dr. Ziilkiif BALALAN

BINGOL-2023



T T.C.
BINGOL o o
UNIVERSITESI BINGOL UNIVERSITESI

FEN BIiLIMLERI ENSTITUSU

TOZ METALURJISI YONTEMIYLE URETILEN
BiYOMALZEMELER TiMoNi ALASIMLARININ MEKANIK VE MiKROYAPI
OZELLIKLERININ ARASTIRILMASI

Dog. Dr. Ziilkiif BALALAN danismanliginda, Sabri BULBUL tarafindan olusturulan bu
calisma 05/07/2023 tarihinde asagidaki jiiri tarafindan Makina Miihendisligi Anabilim Dali

Konstriiksiyon Bilim Dali’nda Yiiksek Lisans Tezi olarak oybirligi ile kabul edilmistir.

Baskan : Dog. Dr. Mehmet YAZ Imza
Uye : Dog. Dr. Ziilkiif BALALAN Imza
Uye : Dog. Dr. Adem YAR Imza

Yukaridaki sonug;
Enstitii Yonetim Kurulunun  ........./ .../ ............. tarihve

nolu karar1 ile onaylanmistir.

Prof. Dr. Zafer SIAR
Enstitii Miidiirii

...... oo o

Not: Bu tezde kullanilan 6zgiin ve baska kaynaklardan yapilan bildirislerin, gizelge, sekil ve fotograflarin kaynak olarak

kullanimi, 5846 sayili Fikir ve Sanat Eserleri Kanunundaki hiikiimlere tabidir.



ONSOZ

Calismalarim boyunca bilgi birikimini ve tecriibelerini benimle comertge paylasan, bana
stirekli arka ¢ikan ve yol gosteren danismanim Sayin Dog¢. Dr. Ziilkif BALALAN’a,
Yiiksek lisans ¢alismalarim boyunca bana igtenlikle yardimci olan ve tezim sirasinda fikir
ve ¢ikarimlarindan yararlandigim c¢ok kiymetli Sayin Dog. Dr. Ozgiir OZGUN hocama,
deney asamalarinda her tiirlii yardimi ve diisiincelerini esirgemeyen Saym Dr. Ogr. Uyesi
Omer EKINCI hocama ve Yiiksek Lisans calismam boyunca destegini daima hissettiren

arkadasim Murat KURT a sonsuz tesekkiirii bir borg bilirim.

Hayatimi anlamlandirdigi gibi her daim yoldasim olan ve tezim siiresince de tiim sabir,
anlayisiyla bu hayattaki en biiyiik sansim esime tesekkiirlerimi sunarim. Ayrica verdikleri
glic ve destek ile beni higbir zaman tek birakmayan kiymetli aileme sonsuz tesekkiir ve

stikranlarimi1 sunarim.

Sabri BULBUL
Bingol 2023



ICINDEKILER

ONSOZ ..ot i
ICINDEKILER .....ooviviicteietetetete ettt ettt bttt ettt sttt bttt tanas ii
SIMGELER VE KISALTMALAR LISTESI ....oviiiieieeeeeeee s v
SEKILLER LISTESI ..eouvviiiieeeeeeeeeeses s e s s s s s s s s s s s s s s s s s s s s s s s s s ennans Vi
TABLOLAR LISTESI .....ocviiiiiiiiiinieieeeisesissss st viii
OZET ..ottt iX
ABSTRACT .t bbbt bt bbbt b et b et X
L GIRIS ettt 1
2. KAYNAK OZETLERI ...cooiiiiiicieic st 4
2.1, BIYOMAIZEMEIEE ... e 7
2.1.1. Biyomalzemelerden Beklenen Temel OzelliKIer ...........cccocvruererereeccrererennnne, 7
2.1.2. Biyomateryal CeSItIETT .....uuiuriiiiiiieiiiiiie e 8
2.1.2.1. Metalik Biyomateryal...........cccccooieiieiiiic e 8
2.1.2.2. Polimerik Biyomateryal ............cccooiiiiiiiiiiiieeec e 9
2.1.2.3. Seramik Biyomateryal...........ccccooeiiiiiiiiiiinieee e 9
2.1.2.4. Kompozit Biyomateryal ... 10

2.2, Alasim ELIemMENntIeri .......cccuviiiiiiiiiie s 11
S O I 1 -1 Y/ o OSSPSR 11
2.2.2. MOHIDABN ... 11
2.2.3. INTKBL. ... 12
2.3. Titanyum ve Ala$ImMIArt .......cccveiiiiiiiiiiiiceeie e 13
2.3.1. Titanyum Alagim SiSteMIETT .......ccoovvevriiiiiiiiiiiieie s 13
2.3.1.1. o—Titanyum Alagimlart .........ccoceeviiiiiiiiii e 13
2.3.1.2. B - Titanyum ALASIMIATT ........oiviiiieieie e 14
2.3.1.3. Yakin- a Titanyum Alagimlart .........ccccovoveiiiniiiieeeee e 14



2.3.1.4. o+ Titanyum Alagimlart.........cccooveiiiiiiiiiiie e 15

2.3.2. Nikel-Titanyum AlaSIMIArT........ccccoeiiieiierieiieieese e 15
2.3.3. Titanyum ve Alasimlarinin Olumlu Taraflart.........cccooevviveiiieiiecieceeceeee 16
2.3.4. Titanyum ve Alasimlarinin Olumsuz Taraflart............cccooveviniiiiiiiiciicen, 16
2.3.5.Titanyum ve Alagimlarinin Uygulama Alanlart ...........cccooveeiiiniiiiiiciecnee, 17
2.3. TOZ MELAIUIIST...cveeuieieieiie ettt ra et esreeaesneenneas 18
2.3.1. Toz MetalurjisSine GiILS ......c.cuerrireriieiriiieniieiisie e 18
2.3.2. TOZ UTetim ProOSESIEIT ...c.cvvvivereceeeeieieseeeceeie e et es s ses st en e 19
2.3.2.1. OFUME ..ottt 19
2.3.2.2. EIEKEIONZ ... 20
2.3.2.3. Kimyasal INdIr@eme .........c.ccvurveveriiiireieeeseeceie e, 20
PR I B AN (o] 1172 53/ o] SRS 20
2.3.3. Toz Metalurjisinin Uygulama Alanlart...........c.cccooveiiiiiieniniiniccc e 23
2.3.4. Toz Metalurjisinin Avantaj ve Dezavantajlart...........c.cccoovevvriiniieiinicinenenn 23
2.3.4.1. Toz Metalurjisinin Avantajlart..........cccooveiieniiiiieiie e 23
2.3.4.2. Toz Metalurjisinin Dezavantajlari...........ccoccceiiiiieiiiiiienie e 24
2.3.5. Toz Metal Par¢a Uretim BasamakIart..........co.ccvvvueverirevecsreisneseseeeessseseseseennns 25
2.3.5.1. Tozlarin Harmanlanmasi ve Karistirtlmasi ..........cccooovvveiiieeiiieesiiensiinnns 25
2.3.5.2. TozZIarin Preslenmesi........ccueieiiiiiiiieiiesii et 25
2.3.5.2.1. Tek YOn ile Presleme ..o 25

2.3.5.2.2. Cift YOn ile Presleme .........ccccvvviiiiiiiiiiei e 27

2.3.5.2.3. 1zostatik PIreSIEme .........c.covurveveviieceeieieieseeceeieie e 27

2.3.5.3. Tozlarin SInterlenmesi .........cccueiiiiiiiiiiie i 28
2.3.5.3.1. S1v1 Faz Sinterlemesi.........cccviriiiiiiiiiiiiiie e 29

2.3.5.3.2. Kat1 Hal Sinterlemesi ..........cccoevveiiniiiiiiie e 29

3. MATERYAL VE YONTEM ......coitietieieieeeee et e ettt 30
3.1. Presleme Kaliplarinin Tasarimi ........cccevrieieiiiieiieieeiicsee e 31
3.2. TM Yontemiyle NUmune Uretimi ..........coeeveieceerereriicceeieseseseeeeiesessseseee e, 33
3.2.1. Alasimda Kullanilan Tozlar ve OzelliKIeri........covvvrrrrrrereecceeseeeens 33



3.2.2. Tozlarimn KariStirtlmasl.........ccooiiiireeiiiiiec e e e e sreee e 35

3.2.3. SOZUK Presleme ISIEMi......cceurueueeeeeeeeceeeceeecececeececeeeseeeeeesee s 36
3.2.4. Sinterleme ISIEMi ......ccvevvcceeieieieeeccee e, 37

3.3. MeKanik INCEIEMEIET .......c.cveuivieeeieeeceeececececececieeee et eenes 40
3.3.1. YOFUNIUK OIGHMIETT .....vovvivviecviceeiscte et 40
3.3.2. Mikrosertlik OIGHMITT ........covevevvceceeieieeeece e, 41

3.4. Metalografik INCElEMEIET . ........cuevrveeeeeeeeeeeeeececcececeeteeceeee e 43
3.4.1. Taramali Elektron Mikroskobu (SEM+EDS) Analizi ........ccccccoevvvvvrivninnnene 43
3.4.2. X-Isint Kirinimi (XRD) ANALIZI ...cooveiiiiiiiiiiieiieeie e 44

4., BULGULAR VE TARTISMA ...ttt sttt sttt 45
4.1. Sinterlenen Silindirik Numune AnalizIeri ... 45
4.2. Yogunluk Olgim SONUGIAIT ........ccveveviiecieieieieecete e, 46
4.3, MiKrosSertlik SONUGIATT ......vviiiiiiiiiii i 50
4.4. X-Ism1 Kirinimi (XRD) Analizi Sonuglart .........ccccveviiiiiiiiiiicic e 52
4.5. SEM ve EDS ANaliz SONUGIATT........cccveiiiiiiicii e 55
4.5.1. SEM ANaliZ SONUGIATT ...c.ueiiiiiiiiiiieiiie et 55
4.5.2. EDS ANaliZ SONUGIATT ....cueiiiiiiiiiiie ettt 59

5. SONUCLAR VE ONERILER .......c.coovitiiiiiiieeceses s esss s 64
BT B T} 11 ] - SO PRUPROUPRPIN 64
ST 0) 1= 31 1< SR 65
KAYNAKLAR ettt b e bt e e sb et e et snee b 66



SIMGELER VE KISALTMALAR LISTESI

Ni
Mo
Ti
Cu
Al

Fe
Cr
Co
Ta
Nb

°C
dk
mm
pum
MPa
HV
MRI
SEM
XRD
EDS
T/M

Mesh

- Nikel

: Molibden

: Titanyum

: Bakir

: Alliminyum

: Vanadyum

: Demir

: Krom

: Kobalt

: Tantalyum

: Niyobyum

: Tungsten

: Santigrat

: Dakika

: Milimetre

: Mikrometre

: Mega Pascal

: Vickers Sertlik birimi

: Manyetik Rezonans Gorlintiileme

: Taramal1 Elektron Mikroskobu (Scanning Electron Microscope)
: X-Ism Difraktometresi (Faz Analizi)

: Enerji Dagilimi X- 15101 Spektroskopisi (Element Analizi)
: Toz metalurjisi

: Hacim, cm?

: Yogunluk, g/cm?

: Mesh 6lg¢iisii 1 inch uzunlugunun esit araliklara boliinmesidir.
. Alfa

: Beta



SEKILLER LISTESI

Sekil 2.1.
Sekil 2.2.
Sekil 2.3.
Sekil 2.4.
Sekil 2.5.
Sekil 2.6.
Sekil 2.7.
Sekil 2.8.

Sekil 2.9.
Sekil 2.10.
Sekil 2.11.
Sekil 3.1.
Sekil 3.2.
Sekil 3.3.
Sekil 3.4.
Sekil 3.5.
Sekil 3.6.
Sekil 3.7.
Sekil 3.8.
Sekil 3.9.
Sekil 3.10.
Sekil 3.11.
Sekil 3.12.
Sekil 3.13.
Sekil 3.14.
Sekil 3.15.
Sekil 4.1.

a kararlastirict faz diyagrami (Smith 2001).............oooiiiiiin.. 13
B-Otektoid sistem (SMith 2001).........cooviriiiiiiiieieee e, 14
Sekil hafiza etkisi (Otsuka and Wayman 1998).......................eeeee. 15
Bir iiriiniin TM ile iiretimi (Oztiirk ve igin 2015)..............cccoeeiinn... 18
Bilyeli 6gilitme yontemi (German 2016)............cooviiiiiiiiiiiiinninnnnn 19
Gaz atomizasyon tinitesi (Saritag 1994)..........ccooiiiiiiiii i, 21
Atomizasyon prosesleri (ASM 1976)..........ccoviiiiiiiiiiiiiiaea, 22

Tek tarafli presleme asamalari; 1- Tkmal kolunun kaliba yanasmasi. 2-

Ikmal. 3-Presleme. 4- Karisimim bastirilmas1. 5- Numuneyi kaliptan

cikarma. 6- Tekrar ikmal (Aydin 1997).......cooiiiiiiiii 26
Cift yon ile presleme (Odabast 2017).......coviiiiiiiiiiiiiiiiiieneen, 27
Soguk izostatik presleme birimi (German and Saritas 2007)............... 28
Gozenegin yap1 degisimi (German, 1994)..............ocoviiiiiiiin.n. 28
Deneysel calisma etaplari............coooooiiiiiiiiiii 30
Silindirik numuneler i¢in presleme kalibinin resmi.......................... 31
Silindirik numuneler i¢in pres kalibinin tasarimi ve resmi.................. 32
Faaliyette kullanilan tozlarin SEM goriintiileri @) Ti, b) Mo, ¢) Ni........ 34
Kaliplama islemlerinin gerceklestirildigi pres cihazi........................ 36
Sinterlenmis silindirik numuneler...................ccooiii 36
Sinterleme islemlerinin yapildigi tiip firin..................ooL 37
Sinterleme grafigi.........oovivuiiiiiiiii i 38
Sinterleme sonrasi silindirik numunelerin goriintiileri...................... 39
Asinma numunelerinin kilitli posetlerde nuhafazasi........................ 39
Analitik hassas tartma cthazi..............c.ooo 40
AOB Marka vickers mikrosertlik cihazi...................o 41
Vickers sertlik ucu gosterimi (Balin 2011)...............ooooiiiiin. 42
Taramali elektron mikroskobu...................co 43
GNR EXPLORER marka XRD cihazt...........c..cooooiiiiiiiiin.. 44
Sinterlenmis  silindirik  numuneler;S1;TilMo6N1, S2;Ti3Mo6Ni,

S3;Ti5SMo6Ni, S4;Ti8M06NI, S5; Ti1OMO6Ni..........coovveiiiniininns 45

Vi



Sekil 4.2.
Sekil 4.3.
Sekil 4.4.
Sekil 4.5.
Sekil 4.6.
Sekil 4.7.
Sekil 4.8.
Sekil 4.9.

Sekil 4.10.
Sekil 4.11.
Sekil 4.12.
Sekil 4.13.

Yiizde yogunluk sicaklik grafigi............cooooiiiiiiiii 47
Dogrusal hat tizerinden alinan numunelerin sertlik deger grafigi.......... 50
Mekanik alasimlanmis tozlari XRD sonuglart.............................. 52
Sinterlenmis TilMo6Ni numunesinin SEM goriintiisii..................... 55
Sinterlenmis Ti3Mo6Ni numunesinin SEM gorintlisti..................... 55
Sinterlenmis TiSMo6Ni numunesinin SEM goriintlisti..................... 56
Sinterlenmis Ti8Mo06Ni numunesinin SEM goriintiisii..................... 56
Sinterlenmis Ti10Mo6Ni numunesinin SEM goriintlsi.................... 57
Ti1Mo6Ni alasiminin SEM/EDS nokta analizine ait goriintiiler........... 59
Ti5SMo6Ni alasiminin SEM/EDS nokta analizine ait goriintiiler........... 60
Ti10Mo6Ni1 alasiminin SEM/EDS nokta analizine ait goriintiiler......... 61

% 1Mo takviyeli alagimin yiizeyinden alinan genel haritalama goriintiisii 62

vii



TABLOLAR LiSTESI

Tablo 3.1,
Tablo 3.2,
Tablo 4.1,
Tablo 4.2.

Tablo 4.3.
Tablo 4.4.

Kullanilan Tozlarin Ozellikleri...................coooveiiiiiiiiiee o, 33
Deney i¢in olusturulacak numunelerin oranlart .............................. 35
YoZunluk Verileri ......oooviiiii i 46
Ti’'un TM ve Dokiim yoluyla iiretiminde mekanik o6zelliklerinin

karsilastirilmast (ASM 1998).....coiiiiiiiii e 48
Alasimlarin yogunluk gézeneklilik 6l¢iim sonuglart ........................ 49

Numunelerin sinterleme sicakliklar1 ve yiizdelik oranlarina bagl vickers

ortalama mikrosertlik degerleri..............ccooiiiiiiiiii i 50

viii



TOZ METALURJISi YONTEMIYLE URETILEN
BiYOMALZEMELER TiMoNi ALASIMLARININ MEKANIK VE
MIKROYAPI OZELLIKLERININ ARASTIRILMASI

OZET

Bu calismamizda TixMo6Ni alagimlarinin toz metalurjisi usulilyle iiretimi ve mikroyap1
hususlarinin arastirilmasi tizerine ¢alisilmistir. Ana matris olarak 154 um boyutunda
titanyum tozuna agirlik¢a %6 oraninda 44 um boyutunda nikel ve %1, %3, %5, %8, %10
oraninda 150 pm boyutlu molibden eklenmistir. Homojen bir karisim haline getirlen tozlar
520 MPa basingla tek yonlii olarak soguk preslenmistir. Bir kaliba sokulan tozlar 1200,
1225, 1250, 1275 ve 1300 °C’de yiiksek safliktaki (%99,9) argon atmosferinde
sinterlenmistir. Arsimet prensibinin sinterlenen numunelere uygulanmasi ile en yiiksek
yogunluk degerlerini 1250 °C'de sinterlenen numunelerde elde ettigimiz i¢in numuneler bu
sinterleme sicakliginda mekanik ve metalografik olarak islem goérmiistiir.

Uretilen numunelerin metalografik analizleri olan XRD (X-isinlar1 difraksiyon tahlili),
optik mikroskop, SEM (taramali elektron mikroskobu) ve EDS (enerji ¢oziilme
spektrometresi) incelemeleri mikroyapisal olarak analiz edilmislerdir. Ayrica mekanik
incelemeleri; yogunluk ve mikrosertlik deneyleri gergeklestirilerek o6zellikleri
belirlenmistir. SEM goriintiileri, bagil yogunluk ve XRD analiz sonuglari incelendiginde
artan Mo oranina bagl olarak tane boyutunun ve gozeneklerin arttig1 goriilmektedir. Bu
durum artan Mo oraniyla beraber mukavemet ve yogunluktaki diisiisii de desteklemektedir.

Anahtar Kelimeler: Toz metalurjisi (TM), sinterleme, mikroyapi, mekanik hususlar.



INVESTIGATION OF MECHANICAL AND MICROSTRUCTURAL
PROPERTIES OF BIOMATERIALS TiMoNi ALLOYS PRODUCED
BY POWDER METALLURGY METHOD

ABSTRACT

In this study, due to the production of TixMo6Ni alloys by powder metallurgy method and
its microstructure. In the model with a size of 154 um, 6% by weight of molybdenum in
44 um and 1%, 3%, 5%, 8%, 10% in 150 um size is added as the main matrix. Powders
with a homogeneous traffic were cold pressurized unidirectionally at a pressure of 520
MPa. The powders inserted into a mold were sintered at 1200, 1225, 1250, 1275 and 1300
oC ina high purity (99.9%) argon atmosphere. On the samples related to this sintering from
mechanical and metallographic materials for old production in products used at the highest
value 1250 oC with the Archimedean principle applied to sintered products.

The metallographic analyzes of the produced samples, XRD (X-ray diffraction analysis),
optical microwave, SEM (scanning electron microscopy) and EDS examinations were
made microstructural. In addition, mechanical examinations; demonstrations,
demonstrations of microhardness and performing experiments. It is seen that the tannin and
its description are related to a drawing in the form of SEM drawing, relational player and
XRD analysis. This also supports the support in strength and durability with the increased
Mo ratio.

Keywords: Powder metallurgy (TM), sintering, microstructure, mechanical properties.



1. GIRIS

Giintimiizde giderek daha fazla tercih edilen ve sayisiz avantajlara sahip yontemlerden biri
olan toz metalurjisi; talashi imalat ihtiyacinin az olmasi, karmasik pargalarin iiretiminde
ikincil isemler olmaksizin seri tiretimi saglamasi, malzeme yitimlerinin diistik olmas1 gibi
avantajlardan dolay1 tercih edilmektedir. Toz metalurjisindeki teknolojinin gelismesiyle
birlikte farkli presleme yontemlerinin gelisimi ve sinterleme prosesindeki yenilikler;
kalitede uygunlugu, ekonomikligi ve karmasik sekilli parcalarin hizli olarak iiretimini
saglamaktadir (Ozel vd. 2009). Toz metalurjisi yontemi kullanilarak istenilen fiiriin
ozelliklerini elde etmek ve tiriin performansini yiiksek tutmak i¢in metal matris igine alasim
elementleri ekliyerek, cesitli sekillerde ve istenilen hususlara sahip yeni trtinler de elde
edilebilmektedir. Boylece farkli alanlarda kullanilabilecek degisik numunelerin iiretimi
miimkiin olabilmektedir (Y1lmaz ve Gokge 2006). Ayrica bu iiretim yontemi, seri tliretim
saglandig1 siirece maliyetlerin az olmasina, kalitede istiinliik, yiiksek verimlilik, farkli
hususlara sahip malzemelerin rahatlikla yapilabilmesi gibi bir¢ok imkana sahiptir
(Bocchini and Lindskog 1991).

Bu yontem, metal ve metal alagimlarinin toz tiretim proseslerinde uygun yontem kullanarak
istenilen boyutlarda elde edilmesi ve homojen olarak karistirilan tozlarin uygun yaglayici,
tutucular yardimiyla preslenmesi ve sinterlenmesi iglemlerine dayanmaktadir. Toz
metalurjisi ile olusturulan pargalarin biiyiik bir boliimiinde elde edilen boyutsal hassasiyet

ve yiizey kalitesi talasli islem gibi ilave islemlere ihtiyact ortadan kaldirmaktadir.

Toz metalurjisi; dokiim, talagli islem veya plastik deformasyonla elde edilmesi oldukga gii¢
olan ya da elde edilemeyen alasimlarin rahatlikla ve tasarruflu bir sekilde iiretilmesine
olanak sagladigi i¢in 6nem arz etmektedir. Toz metalurjisi yontemi hem sekillendirme hem
de malzeme lretim imkani veren 6nemli bir yontemdir. Bir¢ok metal tozunun farkl
ozelliklerini elde etmek i¢in sayisiz kombinasyonlarla harmanlanarak farkli alagimlarin
olusumuna imkan vermektedir. Bunu gegerli kilacak olan en 6nemli unsur ise toz

metalurjisi yontemi olarak goriilmektedir (Soyler 2007).



Titanyum icerikli biyomalzemelerin son senelerde kullanimini, iiretimini ve uygulanmasini
artirmak i¢in gozenekli implant malzemeleri tizerine ¢aligsmalar yapilmaktadir. Titanyumun
kiiciik yogunluguyla birlikte iyi mekanik 6zelliklere ve ¢ok iyi korozyon direncine sahip
olmasi, titanyumu birgok kullanim sekli i¢in uygun kilmaktadir. Ti gogunlukla havacilik
sektoriinde ve kimya sanayisi ile biyomedikal islemler i¢in biiyiik 6nem arzetmekle beraber
otomotiv sanayisi ve spor sektoriinde de kullanim alan1 bulmaktadir (Leyens and Peters
2003; Lutjering and Williams 2003). Biyomalzeme olarak kullanilan titanyum ve
alasimlarinin {istiindeki oksit tabakasi kemikle kaynagmayla birlikte ¢ok iyi korozyon
direnci saglar. G6zenekli bir yapiya sahip olmasi canli dokunun ilerlemesi kan ve besin
taginmasina kemikte oldugu gibi imkan vermesi kullanim agisindan ¢ok uygundur (Bottino
et al. 2009).

Bu alasimlar; bicim anmimsamalari, elastik yapilari, korozyon karsitligi, yiiksek darbe
soniimleme potansiyelleri, homojenel delikli yapilar1 ve ¢ogunlukla biyouyumluluklari
sebebiyle saglik sektorii ve medikal boliimlerinde talep gérmektedir. Bununla beraber NiTi
numunelerinin hafif, siiperelastiklik ve gozenekli seklinin istenilen 6l¢giilerde uyarlanabilir
olmasi, mekanik 6zelliklerinin ayarlanmasini ve kemige fazla yiik binmesini azaltir. Ayrica
gerilim ayarlanmasini ve uyumun saglanmasiyla komsu kemikteki ¢atlama riskini azaltir.
NiTi numunelerine ek olarak yeni alasimda Mo ilavesiyle Ti-bazli alasima Mo form f3-
fazinin eklenmesinin ve son olarak sertligi arttirdigini, Young modiiliinii azalttigini ve
ayrica korozyon direncini ve biyouyumlulugu iyilestirdigini gostermistir (D.J. Lin et al.
2007).

Calismamizin amaci, Ti6Al4V alasiminda karsilasilan sorunlar olan toksik aliiminyum
(Al) ve vanadyum (V) iyonlarinin salinimi uzun vadeli ciddi saglik sorunlarina yol actig1,
spesifik olarak, sitotoksik V iyonlariin insan dokularinda yan etkilere neden oldugu ve Al
norolojik hastaliklara ve Alzheimer hastaligina neden oldugu gdzlemlenmistir. Ayrica
darbe soniimleme degerlerinin diislik olmasi, stabilize edici 6zelliklerinin diisiik olmasi ve

sentezlerinin zor oldugu fark edilmistir.

Bu nedenle Mo takviyesinin Ti alasimlari iizerinde Nb, Ta veya Zr elementlerine kiyasla
giiclii B-stabilize edici 6zelliklere sahip olmasi ve Mo igeren -Ti alagimlarinin sentezinin

daha kolay olmasindan dolay1 TiMoNi alagimu iretilerek olumsuzluklari ortadan kaldirmak



ve biyouyumluluk agisindan daha iyi alagimlar elde etmektir (ASM International
Handbook Committee 1990; Dilibal et al. 2003).

Ayrica Ti esasli alasima Mo’nin B-faz1 formunun eklenmesinin sertligi arttirdigini, young
modiiliinii azalttigini, korozyon direncini artirdigini ve biyouyumlulugunu iyilestirdigini
gostermistir (D.J. Lin et al. 2007). Bu avantajlar dikkate alinarak iiretilecek olan yeni
alasimlarin daha iyi karakteristik ozelliklere ve mukavemet degerlerine sahip olmasi

amagclanmustir.



2. KAYNAK OZETLERI

Bu boliimde TM yontemiyle lretilen Ti alasimlart ile ilgili literatiir ¢caligmasina yer

verilmistir.

Ti igerikli karigimlar son yar yiizyilda cogunlukla tercih edilmektedir (Wang X. et al. 2013
and Henriques et al. 2001). Genellikle saf Ti ile birlikte Ti6Al4V, TiMo ve NiTi gibi
alagimlar saglik sektoriinde ve implant {iriinii olarak is gdrmektedir. Insan anatomisi
icerisindeki uyumu, iyi korozyon karsithigi ve yiiksek basing direnci gibi hususlar
gosterdigi bilinmektedir (Khorasani et al. 2015). Fakat alagimlarin insan kemigine nazaran
gerilmelerinin ve elastik modiillerinin yiiksek olusu kemik dokusunun asinmasina ve

kirllmasina sebep olacagi ongoriilmektedir (Dos Santosa et al. 2005, Lai et al. 2015).

Gozenekli bigimde olan NiTi karisimlari, kemik yapisina yakin olmasindan dolay1
biyomedikal islemler igin tercih sebebidir. Bu iiriinler; bigim animsatma o&zellikleri,
stiperelastikligi, korozyon karsitligi ve darbeleri iyi absorbe etmeleri, canli dokularin
niifuziyetini saglama yetenekleri ve 6zellikle toksit etki gostermemesinden 6tiirii sert doku
implant1 olarak kullanilmaktadir. Buna ek olarak yiiklenen bolgedeki gerilim farkliliklarini
diistirerek gerilmelerin sebep oldugu catlama ve yipratma riskini minimuze etmektedir.

(Mantani and Tajima 2006, Cui et al. 2010).

TiNi karisimlarinin saglik sektoriindeki kullanimlari igin yapilan ¢alismalar 60’11 yillarin
sonunda kendini gostermistir. TiNi karigimlarinin plastik deformasyonlarinin az olmasi
cogunlukla plastik deformasyona ugramalar1 birgok sektérde kullanim yeri bulmustur.
Ornegin  kirk  kemikleri ~ birlestirmede  veya  sabitlestirilmesinde  kolaylikla
kullanilabilmektedir. Implant tutturmalarinda ve bozuk iskelet anatomisinin
diizeltilmesinde bi¢im animsama Ozelliklerinin olmast  TiNi alasimlarin1 revagta
tutmaktadir. Bu implantlar sayesinde ortaya c¢ikan kuvvetler denetlenebilir. Bi¢im
animsamal1 materyallerin mobilizasyon yetenekleri kaslarin ve tendonlarin hareketini veya
desteklenmesini saglar. Benzersiz anmimsama O6zelliklerinin getirisi olarak kontrol

edilebilirlikleri ve esneklikleri iyi bir tasarim olusturmaktadir (Taddeia et al. 2004).



Zhang ve ekibi (2007), klasik sinterleme yontemini esas alarak TiNi alagimini olusturmaya
gayret etmislerdir. Kemik igyapisina nazaran delikli sekli ve yogunlugunun homojen
olmadig1 goriilmiistiir. Bu nedenle boyutsal olarak degisen gbézenek orani ve biiyiik
gbzenek boyutu elde etmek i¢in ¢alismalar yapilmistir. Gegici bosluk tutucu olarak
NHsHCO3’lin kullanildigi ¢alismalarda bosluk tutucu miktarlarinin artmasiyla %32,8-
%61,3 araligindaki ylizde orani ve 202-416 pm degerindeki gézenek ebatlar1 bulunmustur
(Kim et al. 2004).

Toz TiNi karisimlarmin iretimiyle alakali S.L. ZHU ve digerleri (2004) deneysel
caligmada;1:1 oraninda Ti-Ni tozlar1 24 saat homejen bir yapi elde etmek i¢in karigtirmis
ve karisim 200 MPa ile preslenmistir (Zhu et al. 2004). Sonrasinda Ar gazi atmosferinde
980 °C’de 2, 4 ve 6 saat sinterlenmistir. Bu uygulamadan sonra XRD ¢6ziimlemesinde
driinlerde NiTi, NiTi2, Ni3Ti ve Ni fazlar1 gortilmistiir. Sinterleme siiresinin uzatilmasi,
biikme ve basma dayaniminda yiikselise, ortalama gozenek ¢apinda ise azalmaya neden
oldugu goriilmiistiir (Zhu et al. 2004).

Benzer ¢alismada S.K. Sadrnezhaad ve digerlerince (2005) hazirlanmistir. Boyutlar1 30-40
um olan Ni ve Ti tozlar atritor yardimiyla oncelikli olarak 350, 600, 750 devirde
harmanlanmistir. Bu karisimin XRD ¢6ziimlemelerinde mekanik karigimlama siiresinin
arttirtlmas1 piklerin agisinda kaymaya ve siddetinde azalmaya neden olmustur
(Sadrnezhaad et al. 2006). Ayrica mekanik alasimlamada titanyum Kristal kafesinin

deforme oraninin nikele kiyasla ¢ok fazla yiiksek oldugu sonucu elde edilmistir.

Farkl sinterleme sicakliklarinda tiretilmis numunelerde NiTi2, NiTi ve NisTi olmak {izere
ti¢ farkli form ve Ni ve Ti ¢okeltileri goriilmistiir. TiNi tozlari i¢in tavan sinterleme
sicakliginin 950°C ve sinterleme bekleme zamaninin 3 saat oldugunu sinterleme stiresinin
3 saatin lstiine ¢ikmasi kosulunda artik gerilmelerin ve ikincil TiNi fazlarinin dogmasina

neden oldugu goriilmiistiir (Artyukhova and Yasenchuk 2015).

NiTi alasimlarina 3. element ilave ederek yapilan ¢alismada Guillermo Bozzolo vd (2005)
NiTi karistmina Hf |, Pt, Fe, Au, Al, Cu, Pd ve Zr elementlerinin NiTi bolgelerine nasil
yerlestigini tespit etmislerdir. Calismada demirin Ni boélgesine konumlandigini
belirlemislerdir (Bozzolo et al 2005).



Ni-Ti alagimin1 diger yontemlere nazaran toz metalurjisi yontemiyle en iyi mekanik
ozelliklerde tiretebilmek icin Ti ve Ni tozlari, ugucu toz olarak belirli degerlerde iire ile
kuru karistirma ve mekanik karigimlama yontemleriyle harmanlanip, preslemeden sonra
sinterlenmistir. TM kademelerinden presleme basinci, sinterleme sicakligi ve ugucu toz
oraninin, karigimin fiziksel, yapisal ve mekanik unsurlarina etkileri arastirilmistir. Yapilan
basma deneyleri sonuglarinda iire miktarmin artmasiyla basma dayaniminin azaldigi
goriilmiistiir. Ayrica pres basinci fazlalastikga iiretilen 6rneklerin basmaya karsi dayanimi
artmaktadir. 200 MPa basingla preslenen numunelerde porozite oran1 %31-34 iken, 625

MPa basingli numunelerde % 28-31 oraninda seyretmektedir (Dikici 2010).



2.1. Biyomalzemeler

Viicudumuzda olusan doku ve organ hasarlarinda islevsel olarak gorevini maksimum
oranda yerine getirebilecek dogal veya yapay malzemelere verilen isimdir. Bu
malzemelerin yapisini inceleyen ve ugrasan bilim koluna biyomalzeme bilimi denir.
Biyomalzeme biliminin ¢ok eskilerden beri kullanildig1 bilinmektedir. Misirda yapilan
kazilarda mumyalar iizerinde kullanilmis olan burun, dis ve yapay gozler biyomalzemlerin
kullanildiginin ¢ok giizel 6rnekleridir. Disgilikte altin kaplama olarak kullanilan dis
kaplama biciminin gostergesidir. MO. kemik protezlerinde bakir ve bronz kullanildig:
tespit edilmistir. Bakirdan kullanilan protezlerin igerisindeki bakir iyonlarinin toksit
etkisine ragmen 19. yiizyilin yarisina kadar uygulandigi goriilmiistiir. Fakat bu tarihten
sonra malzemelerin biyouyumu ve toksit etkisinin arastirilmasi ve kullanimina dair 6nemli

caligmalar katedilmistir. (Giimiisderelioglu 2002).

Biyomalzemerin tercihi, dizayni, viicudun tepkisi, dayanimi, biiyiik korozyon mukavemeti,
yiiksek yipranma direnci, yorulma zamani ve kemigin yiiksek modiiliine yakinlik gibi
degiskenleri 6nem arz etmektedir (Beskan 2018).

2.1.1. Biyomalzemelerden Beklenen Temel Ozellikler

Implant uygulamalarinin viicuda verebilecegi zararlar ya da viicudun gosterecegi tepkiden
dolay1 ortaya cikabilecek olumsuzluklar biiyiik saglik sorunlarina sebep olacagindan
tekrardan cerrahi islemlere ihtiya¢ duyulabilir. Tekrar eden operasyonlari ortadan
kaldirmak ve uzun siireli uyumluluk ¢ok onemlidir. Kullanilan malzemelerin mekanik
ozelliklerinin iyi olmasi, korozyon direnci, biyouyumluluk ve iistiin aginma Ve siirinme
karakteristiklerini gostermelidirler. Mekanik yapilarini etkileyen akma gerilmelerinin
yeterliligi, sekillenme uyumluluklar, elastiklik ve yorulma direncini kapsamaktadir.
Gerilmeler altinda yiiksek tekrar sayisina ragmen kirllma ya da kopma olmamasi

onemlerini artirmaktadir (Giir ve Taskin 2004).

Biyomalzemelerden istenilen 6nemli 6zelliklerden bir tanesi de canli uyumluluktur.

Implantlari viicutta antitoksit olarak gériilmeyip iltihaplanmalara sebep olmamast istenen



ozelliklerinden bir digeridir. (Giiven 2014). Yeni iretilen implantlar kullanilmadan 6nce

cesitli analiz ve testlerden ge¢melidir.

Biyomalzemelerde istenen farkli bir 6zellik ise korozyona karsi mukavemetidir. Metalik
biyomalzemeler, viicut ortamina yerlestirildiklerinde belirli bir kullanimdan sonra
korozyona ugrayabilmektedirler. Korozyona ugramis bir biyomalzeme iyon salinimi
gerceklestirerek  viicutta iltihaplanmalara ve alisilmadik  reaksiyonlara neden
olabilmektedir (Taddei vd. 2004).

2.1.2. Biyomateryal Cesitleri

Biyomalzemeleri 4 baslik altinda toplayacak olursak; metalik, polimerik, seramik ve

kompozit biyomalzemelere ayirabiliriz (Park and Lakes 2007).

2.1.2.1. Metalik Biyomateryal

Giiclii mekanik bag ve yliksek mekanik karakteristikler sergileyen kristal yapiya sahip
biyomalzemeler biyomedikal uygulamalarda oldukga tercih edilmektedir.

Mekanik yapilarindan dolayr metal malzemeler siklikla kullanilmaktadir. Metalik
biyomalzemelerin korozif etkisi, kemige gore daha sert olmasi, yogunluklarinin yiiksek
olmasi ve insan viicudunda toksit etki yapmasi dezavantajlar1 arasinda yer almaktadir.
Vanadyum kemik kiriklarinda implant malzeme olarak ilk kullanilan elementtir. Ayrica,
Fe, Cr, Co, Ni, Ti, Ta, Nb, Mo ve W ile hazirlanmis metal karisimlar1 insanda kullanimi

uygun bulunmustur (Niinomi 2002).

Metaller, diger biyomalzemelerle kiyaslandiginda sert yapilarindan dolay1 olumsuz olarak
goriilse bile gerilmelerinin yiiksek olmasi ve yiiksek yorulma direnci ozelliklerini
sergilemesi mekanik yiiklemelerde avantaj olarak karsimiza g¢ikmaktadir. Diger bir
olumsuz 6zellik ise metalik alasimlarin elastisite modiillerinin kemikten daha yliksek
olmas1 gerilme farkliliklarinin olusmasina sebebiyet vereceginden kemikte asinma ve

catlamalara neden olmaktadir.



2.1.2.2. Polimerik Biyomateryal

Polimer malzemeler, biyouyumlulugu yiliksek olan diger bir biyomalzemedir. Bu
malzemelerin  dstiin ~ sekillenilebilirlikleri  ve yiizey Ozelliklerinin  kolaylikla

degistirilebilmesi kemik dokusu uygulamalarinda yaygin olarak tercih edilmektedir.

Polimer malzemelerin mekanik Ozelliklerinin  diisiik olmas: kullaniom alaninm
sinirlamaktadir.  Ayrica, polimerlerin  harmanlanmasinda eklenen plastiklestiriciler,
antioksidizorler ya da stabilizatorlere benzer toksik maddeler, viicuttaki konak¢r dokuya

zarar verebilir (Ratner et al. 2004).

Polimerler, kalp, yumusak doku yerine kullanilabildigi gibi damar hastaliklarinda ¢6ziim
iireten biyomalzemelerdir. Bunlarin yaninda ilag sektorii, iskelet sistemi, kalbin bazi
boliimlerinde, lensler, kan hazneleri ve doku miihendisliginde biyomalzemeler olarak
kullanilmaktadir. Dogal olarak kullanilan polimerler toksik etkiye sahip olmamasina

ragmen mekanik 6zellikleri diisiiktiir.

Biyopolimerlerin mekanik o6zellikleri, fiziksel ve kimyasal tiirevlerinin yapiya
yansimasidir. Bunlar etkin bir sekilde canli sistemde kullanilacaksa biyomalzemenin doku

ile dokunun da tiim canli sistem ile olan etkilesiminin iyi anlagilmasi gerekir (Bhat 2005).

2.1.2.3. Seramik Biyomateryal

Hench tarafindan 1970’lerde bulunan bu biyomalzeme kemige alternatif olarak
kullanilmistir (Hench et al. 1971). Bu amagla kullanilan malzemeler, biyoseramikler olarak
isimlendirilirler. Bunlarin kullanim alanlar1 olan kemikleri ortme, kemikleri tutturma,
kemik dokusuna niifuz etme gibi 6zelliklerinin olmasi tibbi uygulamalarda kullanimin
arttirmistir (Hench 1991). Iskelet sisteminde kullanilan implantlar, seramik biyomalzeme
olarak canli dokusunun onariminda kullanilmasiyla dis hekimligi uygulama alaninda dolgu

malzemesi olarak yerini almistir.

Biyoseramik malzemelerin viicut sivisina kars1 kimyasal olarak tepkimeye girmemesi ve

absorbe olmamasi, sikisma kuvvetinin yliksek olmasi ve estetik goriiniimlerinin iyi olmasi
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ozellikle discilik sektoriinde kullanimini artirmistir.  Giiglii mekanik o6zellikleri ve
biyouyumluluk stiinliikleri sayesinde implant malzemesi olarak kullanimlari artmistir.
Biyoseramik olarak kullanilacak malzemelerin sahip olmasi gereken 6zellikler asagidaki

maddemeleri kapsamalidir;

Viicut tarafindan kabullenmeli

Kanser yapmamali

Viicutta reaksiyonlara sebep olmamali
Viicut saldir1 mekanizmasini tetiklememeli

Mekanik 6zellikleri kargilamali

YV V. V V V V

Cok islevselligi olmali

2.1.2.4. Kompozit Biyomateryal

Bu biyomalzemeler, farkli kimyasal yapilara sahip iki ya da daha ¢ok malzemenin
ozelliklerinde degisime sebep olmadan olusturulan ¢ok fazli malzemelerdir. Bu nedenle
kompozit malzeme, kendisini olusturan malzemelerden c¢ok farkli ozelliklere sahiptir.
Yiiksek mukavemetleri ve diisiik elastisite modiilleri nedeniyle ortopedik uygulamalarda
tercih edilmektedir. Avantajlarindan biri, bilesiminin degistirilebilmesidir. Bu, implantin
mekanik ve fizyolojik kosullara adapte edilmesini kolaylastirir. (Peksen ve Dogan 2011).

Kompozit malzemeler yapisal uyumluluk agisindan da avantajlidirlar.

Metallerin ve seramiklerin yiiksek bir elastisite modiiliine, yani kemige kiyasla ¢ok yiiksek
derecede sertlige sahip olmalari, kemiklerin ve implantlarin dengesiz yiiklenmesine yol
acar ve kemigi deforme eder. Kullanilan implantlarin kemik dokusu ile aym sertlikte
olmast olumsuzluklar1 ortadan kaldirmaktadir. Dezavantajlar1 ortadan kaldiran

biyomalzemeler kompozit olarak sunulmaktadir (Ayhan 2002).

Kompozitlerin biyomateryal agidan kullanim sektorleri;

» Discilik
» Metil metakirilatla kuvvetlendirilmis kemik harci
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» Gozenekli implantlar (Park and Bronzino 2003).

2.2. Alasim Elementleri

2.2.1. Titanyum

Titanyum 4,51 gr/cm® yogunluk degerine sahip oldukga hafif bir elementtir. Yer
kabugunda 90,62 bir degerle dokuzuncu sirada bulunmaktadir. Ancak titanyum
yerkabugunda fazlaca bulunmasina ragmen yiiksek derisim oranlarinda ¢ok az bulunur.
Uretiminin zor olmasina kars1 biyomedikal ve MRI goriiniirliigii konusundaki iistiinliigii

kullanimini artirmaktadir.

2.2.2. Molibden

Molibden, 10,28 g/cm? yogunluk degerine sahip saf halde giimiisiimsii renkte ve ¢ok sert
yapiya sahip gecis metalidir. Molibden yer kabugunda 1.1 p.pm’lik degeriyle diinyada en
sik goriilen 54. elementtir. 2623 °C ile yiiksek ergime sicakligina sahiptir. Dogada metalik

halde bulunmaz. Asagidaki formlarda bulunur.

%+ Molibdenite (M0S2)
% Waulfenite (PbMo04 )
% Powellite (CaM00O4 )

Ticari alanda ayristirilarak en sik kullanilan1 Molibdenitedir. Molibden sertlestirme i¢in
demir, celik ve siiperalasimlarda kullanilir. Ayrica korozyon direncini artirmak igin

kullanilan yiiksek ergime sicakligina sahip bir alasim elementidir. Baz1 kullanim alanlari;

»  Celigi sertlestirmede

% Hava tasitlari

¢ Uzay araglari

% Niikler enerji uygulamalarinda
% Elektrik alaninda

¥ Boya sektoriinde kullanilir.


https://tr.wikipedia.org/wiki/Celsius

2.2.3. Nikel

12

Nikel, 8,908 g/cm?® yogunluktaki ve 1455 °C ergimesicakligina sahip giimiis-beyaz renge

gecis metalleri arasinda yer alir. Yiiksek korozyon dayanimi en sik kullanim 6zelligidir.

Ayrica mukavemet, iletkenlik, slineklik ve iletkenlik 6zelliklerine bagl kullanim alanlari

mevcuttur. Baslica kullanim alanlari;

Paslanmaz ¢elikler

Sarj edilebilir bataryalar
Madeni paralar
Elektrogitar telleri

Biyomalzeme

Cam sektoriinde kullanilir.
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2.3. Titanyum ve Alasimlari

2.3.1. Titanyum Alasim Sistemleri

anlamak gerekir. Titanyum, oda sicakliginda ve ytiksek sicaklikta iki kararli sisteme ayrilir

(Smith 2001).

2.3.1.1. o-Titanyum Alasimlari

Oda sicakliginda siki paket hekzagonal (SPH) yapiya sahip titanyum kararli o faz
bolgesinde oldugunda o’ y1 kararlagtiran elementlerin eklenmesiyle biiyiir ve B gegis
sicakligina cikar. Ti a fazim kararli duruma sokan elementler; Al, Ga ve Ge'dur. Onemli
olan1 dontisiim sicakliligimi disiirerek daha kararli hale getiren aliiminyumdur. Ayrica
titanyumun siinekliligini ve hafifligini artirir. a fazini kararli duruma sokan elementlerden

bazilar1 oksijen, azot ve karbondur (Smith 2001).

P Gegis

B (HMK)

Sicakhik (°C)

o + Bilesik

':-""'“_11_{}"3 % Alasun elementi —»
1

Sekil 2.1. a kararlastirici faz diyagrami (Smith 2001)
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2.3.1.2. p - Titanyum Alasimlari

Bu alasimlar, sertlik ve mukavemetlerinin yiiksek olusu ayrica soguk sekillenebilirlik
Ozellik tasiyan B fazini kararlastirict alasim elementleri igceren alagimlardir. Calisma
sicakliklart o+ karisimindan fazla olsa da, metal matris kompozitler ve buhar tiirbinlerinde

kullanim alan1 bulabilmektedirler (Leyens and Peters 2003;Lutjering and Williams 2003).

Titanyumda hizli 6tektoid olusturan elementler silisyum ve bakirdir. Yavas yapicilar ise
Cr, Ma, Fe, Ni ve Co gibi elementlerdir. B-Otektoid sistem Sekil 2.2’de gosterilmistir
(Smith 2001).

a+fp B+ Bilegik

Sicaklk

o+ Bilesik

Alagmm igerifl

Sekil 2.2. B-Otektoid sistem (Smith 2001)

2.3.1.3. Yakin- o Titanyum Alasimlar:

Bu alagimlar o fazinin biiyiik sicakliklarda tavlanip f fazinda iken hizlica sogutulmasiyla
biinyesinde %2-%3 oranlarinda [ fazin1 ihtiva eden yapilardir. Ti8AIMoV,
Ti6AI5Zr0,5M00,2Si gibi alasimlar 6rnek teskil etmektedir. Her ne kadar a alasimlarina
esdeger Kiriterler sergilese de 400°C -500 °C sicaklik esiginde fazla dayanim isteyen
islemlerde tercih sebebidir (Cakar 2006).



15

2.3.1.4. o+p Titanyum Alasimlari

o ve B fazlar birlikte bulunmasina ragmen 6zelliklerini kaybederek farkli 6zellik sergiler.
Tavlamadan sonra bile miikemmel esneklik, homojenlik ve mukavemet ozellikleri
sergilerler. Iyi  sekillendirilebilirler ve vyiiksek sicakliklarda  kullanilabilirler
(Lautenschlager and Monaghan 1993; Shastry and Goldberg 1983).

2.3.2. Nikel-Titanyum Alasimlari

Titanyum-Nikel alasimlar1 kendi 6zelliklerinden tamamen farkli bir 6zellik sergileyen
intermetalik gurubunda olup stres altinda isitildiginda orijinal sekillerine donebilme
kabiliyetine sahip sekil hafizali alasimlardir ( Buehler et al. 1963). Sekil hafizali alasimlar
Sekil 2.3’de verilmistir.

(a) Martenzit sicakligin alt1.

(b) Martenzit doniistimiin olusumu.

(c, d) Uygulanan gerilmelere bagli olarak uyum saglamak i¢in diizlemlerin hareketi.

(e) Ostenit bitis sicakligmin iizerinde 1sit1ldiginda tersi doniisiimle malzemenin orijinal

haline donmesi (Otsuka and Wayman 1998).
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Sekil 2.3. Sekil hafiza etkisi (Otsuka and Wayman 1998)
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Sekil hafizali alagimlarin bu 6zelliklerinden 6tiiri uygulama alani buldugu; dis baglantilari,

bas sondalar1 ve uygun protezlerin yapiminda tercih edilirler (Duerig et al. 1990). Ayrica

viicutta olusan kemik kayiplarinda kemik yerine kullanilma ve kirilan kemiklerin stabil

duruma getirilmesinde kolaylikla kullanilabilirler. Implant baglant1 eleman1 olarak sekil

hafiza Kiriterli nikel titanyum alasimlari uygulanabilmektedir. Bu pargalardan gelen

kuvvetler kontrol edilebilir. Sekil hafizali materyallerin mobilizasyon yetenegi, kaslarin ve

tendonlarin hareketliligini saglar. Benzersiz hafiza kriterleriyle kontrollii ve esnek

ozelliklere sahip benzersiz cihaz tasarimlari saglar (Brunette et al. 2001).

2.3.3. Titanyum ve Alasimlariin Olumlu Taraflari

vV V.V V V V V V V VY

Uzun vadeli implantasyonda uyumludur.
Diger malzemelerle reaksiyona girmez.
Manyetik 6zelligi yoktur.

Gozenekli yapist hafif olmasini saglar.
Alerjik 6zelligi diistiktiir.

Seri {iretim saglar ve ekonomiktir.
Ikincil islemlere gereksinim duymaz.
Grift parcalarin iiretimi saglanir.

Ekstra yaglamaya gerek duymaz.
Yogunluk degerleri diisiiktiir.

2.3.4. Titanyum ve Alasimlariin Olumsuz Taraflar

Atomlararasi bagin gii¢lii olmasi, titanyumu 6zellik bakimindan gii¢lii kilmakta ve
cok reaktif yapmaktadir. Bu sebeple titanyumun ¢ikarimi oldukga zordur.

Yiiksek sicakliklarda diger malzemelerle reaksiyona girmesi sonucu gevreklesmesi
ve Ozelliklerinin kaybolmasi.

Titanyum, 150°C’nin {izerinde hidrojen absorbe ederek kirilganlasir.

700°C’nin tlizerinde oksijen absorbe ederek kirillganlagir.

815°C’nin istiinde ise N emer ve bu durum asir1 gevreklige sebep olur (Brick et al.
1965).

[k kurulumlar1 maliyetlidir.
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» Ham malzemeden tozlarin elde edilmesi maliyetlidir.

» Kiigiik parga iiretimi i¢in uygundur.

2.3.5.Titanyum ve Alasimlarinin Uygulama Alanlar:

YV V.V V V V V V

Discilik

Genel cerrrahide

Insan iskelet sisteminde

Havacilikta

Denizcilik sektoriinde

Korozyona dayaniklilik gerektiren durumlarda

Kalp kapakgiklarinda

Iskelet sisteminin bolgesel yerlerinde tutturma ve sabitlemede kullanilmaktadir.

(Froes et al. 1980).



18

2.3. Toz Metalurjisi

2.3.1. Toz Metalurjisine Giris

TM, geleneksel {iiretim yontemlerinden farkli olarak hem maliyet hemde mekanik
ozellikleri bakimindan daha {istiin alasimlar iiretebilmek igin belirli mesh ya da mikron
araligna getirilmis metal tozlarmin homejenliginin saglanmasi i¢in toz karistirma
makinesinde belirli bir siire (toz taneciklerinin par¢alanmasini Onleyecek kadar)
karistirildiktan sonra uygun kaliplama ve yaglayicilar kullanilarak preslenip belirli bir
kaliba sokularak alagim tozlarinin ergime sicakliklarini géz oniinde bulundurarak vakum

veya koruyucu gaz atmosferinde sinterlenmesi olayina denir (Panda and Dobransky 2018).

Karigim halindeki tozlarin sinterlenmesi igin ergime noktasi en yiiksek olanin ergime
sicakligr altinda bu islem (Anik vd. 1999). Tozun yapisina bagli olarak bazen ergime
noktas1 en diisiik olanla en yiiksek olan arasindaki bir sicaklikta sinterleme islemi

yapilabilir.

Alasim Elemetleri Temel Toz YagElayicilar

— - 3
‘*, scamsama B

-

m\’enicz]en Isitma

SIZING

Sinterieme

Sekil 2.4. Bir iiriiniin TM ile {iretimi (Oztiirk ve Igin 2015)
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2.3.2. Toz Uretim Prosesleri

Toz metalurjisinden bahsederken alasimlar1 olusturan tozlarin iiretiminde kullanilan
teknikler toz oOzelliklerini belirlemede oldukc¢a Onemlidir. Tozun elde edilmesindeki

teknikler presleme, sinterleme ve son testleri direkt etkilemektedir (German 1998).

Tozlarin elde edilmesi 4 farkl sekilde yapilir.
> Ogiitme
> Elektroliz
» Kimyasal indirgeme

» Atomizasyon yontemidir.

2.3.2.1. Ogiitme

Kirilgan yapidaki metalleri zayif baglarindan &tiirii daha sert yapidaki kiricilar yardimiyla
kaba ve ince olarak Ggiitiilmesi esasina dayanir. Cok yaygin liretim tekniklerinden olan
oglitme islemi, siinek malzemelerde ezilme ve topaklanmalara sebep vermesinden otiirii
pek tercih edilmeyen bir yontemdir. Ogiitme islemi genellikle daha sert yapidaki bilyalar
vasitasiyla yapilir (Saritag vd. 1994).

Tambur

Bilwveler

halzeme

Slinmiciiler

Sekil 2.5. Bilyeli 6giitme yontemi (German 2016)
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2.3.2.2. Elektroliz

Bu yontemle amag¢ malzemenin sulu ¢ozelti i¢inde ¢oziilerek katot iizerinde birikimiyle
saglanir. Tozlar dogrudan katot tizerinde birikmesiyle elde edilebilecegi gibi dolayli olarak
katot {izerinde toplanan gevrek topaklarin o6giitiilmesiyle de elde edilebilir. Bu teknik
genellikle bakir, demir, nikel, kobalt, zirkonyum, kiikiirt ve kursun tozlarinin elde edilmesi

i¢indir.

Bu metotla %94’e varan saflikta yiiksek gozenekli ve farkli ebatlarda tozlar iretilebilir.
Elektroliz teknigiyle olusturulan tozlarin presleme asamasindan sonra mukavemetleri daha

iyi olmaktadir (Kurt 1996).

2.3.2.3. Kimyasal Indirgeme

Bu metot; Fe, Cu, W, Mo, Ni ve Co tozlarinin oksitlerinden indirgeme yoluyla eldesinde
kullanilir. Bu metotta, toz durumuna mekanik 6giitme ile getirilen oksitler, indirgeyici
atmosfer ortaminda 1sitilmaktadir. Bu ortam olarak kullanilanlarin en ucuzu C’dur. Fakat

H’de bu gayeyle kullanilmaktadir. (German 2016).

2.3.2.4. Atomizasyon

Sivi durumundaki metalin, sistem dibindeki bir agikliktan akmasi durumunda, noziillerden
iizerine jet yardimiyla sivi ve gaz piiskiirtiilerek, sivi haldeki metal kiigiik taneciklere
ayrilarak birbiriyle temasa gegmeden hizla sogutularak kati forma doniistiiriilmesi islemine
dayanir. Bu metot giiniimiizde ¢ok tercih edilmektedir Bu metodun kullanilmasiyla

boyutlar1 100-150 um’den daha ufak tozlar elde edilmektedir (Hatman ve Karagoz 1993).
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atomizasyon
kulesi

\;" e / ince tozlar

toz toplama
kaby

Disey gaz atomizasyon Unitesi

Sekil 2.6. Gaz atomizasyon {initesi (Saritag 1994)

Atomizasyon teknigiyle diinyada iiretilen tozlarin %79'u bu metotla olusturulmaktadir.
Eriyebilen tiim durumlarda bu yontem kullanilmaktadir. Su kullanilarak tiretimi saglanan

tozlar %80’1 olusturmaktadir (Beddow 1978).
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Sekil 2.7. Atomizasyon prosesleri (ASM 1976
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2.3.3. Toz Metalurjisinin Uygulama Alanlari

TM muhtelif alanlarda kullanimi olduk¢a genislemektedir. Bunlar; otomobil sanayisi,
discilik, 1siklandirma sektorii, makine yataklari, askeri silah sektoriinde, niikler
santrallerde, is makinalarinda, askeri ucak sanayisinde, saglik sektorii gibi genis kullanim
alanlarina sahiptir. Hem yogunlugunun diisiik olmas1 hemde ¢ok hafif olmasindan 6tiirii

tercih edilmektedir (Kaya 2008, Somunkiran 1999, Yal¢in 2007).

2.3.4. Toz Metalurjisinin Avantaj ve Dezavantajlari

TM popiilerligi sekillendirilmesi ¢ok zor olan alasimlari, kolaylikla ve ekonomik bir
sekilde lreterek dokiim, talasli imalat vb. tekniklerin eksikliklerini gidermektir. TM
metodu digerlerine gore tstilinliikleri ve zaaflar1 bulunmaktadir.

2.3.4.1. Toz Metalurjisinin Avantajlar:

Toz metalurjisi yonteminin 6teki yontemlere gore stiinliikleri;

Uretim hiz1 yiiksek oldugundan isgiicii ihtiyaci azdur.

Grift parcalarin tiretimi kolaydir.

Farkl1 tozlar kimyasal tepkimeye ugramadan birlikte tiretilebilir.

Elde edilen numuneler fiziksel ve mekanik olarak ¢ok iyidir.

YV V. V VYV V

Tane boyutlar kiigiik, islenebilirlikleri kolay ve ¢ekme mukavemeti yiliksek

parcalarin iiretimini saglar.

» Parca tiretiminde talasli imalat gibi ikincil islemlere gerek duymadigindan malzeme
kayb1 oldukca azdir.

» Ergime kayiplari yoktur.

» Seri tiretimlere uygundur.

» Malzeme kaybinin az olmasi, ikincil iglemlere biiylik oranda gerek duyulmamasi

ve seri iiretime miisait olmasi ekonomik bir iiretimi saglar (Demir 1992).
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2.3.4.2. Toz Metalurjisinin Dezavantajlari

Toz metalurjisi yonteminin oteki tiretim yontemlerine gore zaaflari;

YV V. V V V

Presleme asamasinda kullanilan kaliplarin maliyeti yiiksektir.

Metal tozlarin maliyeti ingot halinden yiiksektir.

Cok biiyiik boyutlu pargalar iiretilememektedir.

Baslangi¢ kurulum maliyetleri ytliksektir.

Yiiksek mukavemet gerektiren malzemelerde mikroyapi igerisinde gdzeneklerin
bulunmasindan dolay: infiltrasyon ve gozenek kapatma gibi ikincil ¢alismalar
uygulanmazsa diisitk mekanik 6zellikler ortaya ¢ikabilir.

Presleme cesitlerine gore homojen basing uygulanmadigi takdirde yogunluk

farkliliklar1 ve mekanik 6zelliklerde esitsizlikler goriilebilir (Demir 1992).
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2.3.5. Toz Metal Par¢a Uretim Basamaklar:

Toz metalurjisi parga liretimi;
e Tozlarin Harmanlanmasi ve Karistirilmasi
e Tozlarin Preslenmesi
e Tozlarin Sinterlenmesi

asamalarindan meydana gelir.

2.3.5.1. Tozlarin Harmanlanmasi ve Karistirilmasi

Toz matelurjisiyle tiretilecek olan alasim elementleri belirlendikten sonra harmanlama ve
karistirma islemine gegilir. Her ne kadar iki terim aymi goziiksede farkli anlamlar
tasimaktadir. Harmanlama, kimyasal ozellikleri ayni fakat farkli tane boyutlarindaki
tozlarin karistirilmasi iken; karistirma, kimyasal 6zellikleri farkli fakat ayni veya farkli tane

boyutundaki tozlarin karistirilmasi islemidir (Sanli 2019).

Toz metalurjisi yonteminde alasim olusturmak i¢in kullanilacak farkli tozlarin bir araya
gelmesi ve her bolgede esit dagilim sergileyecek homejen bir yapinin olusturulmasi igin
karistirilmas1 ve tasima sirasindaki sartlara bagli olusan segregasyonun ortadan kalkmasi
bu asamada gerceklestirilmektedir. Karistirma ve harmanlama islemleri 6zel olarak

tiretilmis makinalarda yapilir (Kumdali 2008).

2.3.5.2. Tozlarin Preslenmesi

Tozlarin harmanlama ve karistirma islemi bittikten sonra uygun basingta preslemeye
gecilir. Presleme, toz metalurjisi i¢in énemli bir adimdir. Sinterleme sonrasi iretilen
alasimin mukavemet ve yogunlugu presleme parametrelerine baghidir. Yani meydana
gelen son iirliniin yogunlugu ve mekanik 6zelliklerini dogrudan etkiler (Karakog vd. 2018).

2.3.5.2.1. Tek Yon ile Presleme

Bu metotta, toz karisimi disi hazneye doldurulduktan sonra iist kalib yerlestirerek pres

islemi yapilir. Burda basma tek yonlii olarak gergeklestirilir. Alt piston sikistirma gorevi
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yapmamakta parcay1 kaliptan ¢ikarmak icin kullanilir. Preslenen tozlarin kaliptan kolay
cikabilmesi i¢in kalip duvarlarina uygun yaglama yapilir. Tek yonlii preslemede basing
artirildikca tanecikler arasi bosluklar kapanmaya baslayacagi i¢in yogunluk dogru orantilt

olarak artmaktadir. Bunun nedeni kiitlenin sabit kalmasiyla hacmin kiigiilmesidir.

Kalip tasarimi basit ve ekonomik olmasina ragmen bu metot grift parcalarin liretimine
miisade etmemesi ve boyun ene oranmnin 2,5 ten yiiksek olan malzemelerde gerekli
yogunluklar1 bulamamasindan otiirii tercih sebebi degildir. (Lee et al. 2004). Asagidaki

Sekil 2.8’da tek tarafli pres asamalari verilmistir.

Sekil 2.8. Tek tarafli presleme asamalari; 1- Tkmal kolunun kaliba yanasmasi. 2- Tkmal. 3-Presleme. 4-
Karigimin bastirilmasi. 5- Numuneyi kaliptan ¢ikarma. 6- Tekrar ikmal (Aydin 1997)
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2.3.5.2.2. Cift Yon ile Presleme

Cift yon ile presleme yonteminde, tek eksenli preslemeye ek olarak kalibin sabit olmasi ve
alt zzimbaninda {ist zimbayla beraber sikistirma igslemini yapmasidir. Bu yontemde, iki
yonden uygulanan kuvvet yardimi sayesinde parca i¢inde yogunluk dagilimi homojene

yakindir (Kaykilarli 2018).

TI—
Léz

=

TS
%

N

Deddurma duremu Pres duremu Gikarmm durung

Sekil 2.9. Cift yon ile presleme (Odabasi 2017)

2.3.5.2.3. izostatik Presleme

[zostatik preslemede homojen bir yapi elde etmek igin esnek bir yapi igerisine her yonden
esit sekilde etki eden bir kuvvet yardimiyla sikistirilmasi esasina dayanir. Karmasik yapida
olan pargalarin iiretimi i¢in uygun bir metottur. Farkli formda bulunan parcalarin tiretimi
icin uygun ve gerekli bir yontemdir. Sicak ve soguk olmak tizere iki farkli sekilde

uygulama alan1 bulunmaktadir (Hammes and Binder 2014).
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Sekil 2.10. Soguk izostatik presleme birimi (German and Saritag 2007)

2.3.5.3. Tozlarin Sinterlenmesi

Toz metaliirjisi kademelerinden biri olan sinterleme islemi, tanecikler arasinda bag
olusumunu ve belirli 6zelliklerin daha iyi hale gelmesini saglamak amaciyla uygulanan 1s1l

islem olarak adlandirilir (Sanli 2019).

Presleme isleminin ardindan, toz partikiilleri birbiriyle noktasal olarak temas halindedir.
Sinterleme asamasinda bu noktasal temaslar partikiiller arasinda kaynak olusturarak
saglam baglar olusturur. Baslangicta tozlarda boyun artmasi gerceklesir. Sonrasinda

gozeneklerin sinterlemeyle sekil degisimi ve gézeneklerde kapanmalar gergeklesir (Akoral

2003).

baslangic
asamasi

Sekil 2.11. Gozenegin yap1 degisimi (German, 1994)
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2.3.5.3.1. Sivi1 Faz Sinterlemesi

S1v1 faz sinterlemesinde preslenmis tozun arasinda sivi bir faz mevcuttur. Bu sivi faz
genellikle parcaciklar arasinda bulunarak sinterlemede bag olusumuna katki saglar. Bag
olusumunun iyi olmasi dayanim, esneklik, iletkenlik, manyetik 6zellik ve korozyona

karsithig gibi 6zellikleri 6nemli dlciide etkilemektedir.

Sinterlemede siv1 faz olusturmanin iki sekli vardir. Birincisi degisik kimyasal yapidaki
tozlar1 kullanarak yapilan sinterlemedir. Iki farkli kimyasal yapidaki tozun etkilesimi
sinterleme esnasinda bir sivinin olugmasini saglar. Bu sivi ergime sicakligi diisiik tozlardan
birinin erimesi veya otektik olusumu sonucunda meydana gelir. Ikinci yontem ise &n
alasimlandirilmis bir metal tozu sivilasma ve katilasma arasi bir sicaklikta 1sitilarak sivi
faz olusturulabilir. Olusturulan siv1 ve kati faz karigimlarina siipersolidiis sinterlemesi denir

(Eremenko et al. 1970).

2.3.5.3.2. Kat1 Hal Sinterlemesi

Bu sinterlemede ana metalin ergime noktasindan diisiik bir sicaklikta kat1 halde atomik
taginmayla tanecikler arasi iliski olusumuna denmektedir. Bu sinterlemede yiizeydeki alan
diisiikligii, preslemeyle mukavemette artisa sebep olurken biiziilmelerin olusumunada
rastlanmaktadir. Sinterleme sicakliginin artmasi gozenek oranini diisiiriirken gozenek
morfolojisini diizglin ve yuvarlak olmasini saglar. Sicakligin devam etmesi durumunda

tane yapisi daha da biiyiir (Upadhyaya 2000).
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3. MATERYAL VE YONTEM

Deneysel ¢caligmamizda kullanilan islem basamaklar1 Sekil 3.1°de verilmistir.

« DY
< | 4
[ [ [ |
PRESLEME M . :
KALIPLARININ YONTEMIYLE . MEKANIK METALOGRAFIK
TASARIMI NUMUNE INCELEMELER INCELEMELER
URETIMI
Taramah
Alasimda 9 Elektron
Kullanilan potnnink Mikroskobu(
Tozlar Ve D SEM+EDS)an
Ozellikleri alizi
X-151M1
Tozlarin Mikrosertlik Kirmimi
Karistirilmasi Olgiimleri (XRD)
Analizi
Soguk
Presleme
Islemi
Sinterleme
Islemi

Sekil 3.1. Deneysel ¢aligma etaplar1
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3.1. Presleme Kaliplarimin Tasarimi

Presleme kalibi, standartlara gore tasarlanip imal edilmistir. Titanyum, molibden ve nikel
tozlarinin presleme basincina dayanikli olarak iiretilmistir. Alt zzimbanin disi kaliba giris

mesafesi, list zzimbanin disi kaliba giris mesafesi ve disi kalip mesafeleri hesaplanmustir.

Silindirik numune {iretiminde kullanilan ¢elik presleme kaliplar1 ve konstriiktif sekilleri

Sekil 3.2 ve Sekil 3.3’de verilmistir.

Sekil 3.2. Silindirik numuneler i¢in presleme kalibinin resmi
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Sekil 3.3. Silindirik numuneler i¢in pres kalibinin tasarimi ve resmi
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3.2. TM Yéntemiyle Numune Uretimi

3.2.1. Alasimda Kullanilan Tozlar ve Ozellikleri

Uretilecek alasimlarda matris malzemesi olarak 100 mesh~154 um boyutunda ve %99,95
saflikta Ti kullanilmistir. Bu ana matrisin igerisine 325 Mesh~44 pm boyutunda ve %99,95
saflikta %6 Ni sabit kalmak kosuluyla ilave edilmistir. Ayrica 6zellikleri 98 Mesh~150 um
boyutlu ve %99,95 saflikta %1-3-5-8-10 oranlarinda Mo ilavesi yapilarak alasim toz

metalurjisi yontemiyle tiretilmistir.

Tablo 3.1. Kullanilan tozlarin 6zellikleri

TOZ TOZ TOZ TOZ
CESiDIi | NUMARASI BOYUTLARI MIKTARLARI
Titanyum 7440-50-8 100 Mesh~154 um %99,95 saflikta | 500 gr
Nikel 381385 325 Mesh~44 um %99,95 saflikta | 300 gr
Molibden 7439-98-7 98 Mesh~150 um %99,95 saflikta | 300 gr
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Calismada kullanilacak tozlarin SEM goriintiileri Sekil 3.4°te verilmistir.

Ty ¢ y
.

10 y m
o

Sekil 3.4. Faaliyette kullanilan tozlarin SEM gériintiileri a) Ti, b) Mo, ¢) Ni
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3.2.2. Tozlarin Karistirilmasi

Karistirma oncesinde tozlar Tablo 3.2°de verilen oranlarda And HR-250AZ marka analitik
terazi ile 250 gr/0,1 mg hassasiyetinde tartilmistir. Presleme Oncesi tozlarin homojen bir
yapt1 olusturabilmesi ve birikimleri 6nlemesi amaciyla ii¢ eksenli karistirict yardimiyla 3
saat siireyle bilyeli olarak karistirilmigtir. Karigtirma vaktinin uzun olmasi; tozlari kirarak
kiiresellesmesine maruz birakacagindan Otiirii sikistirma durumunu  disiirecektir. Bu

nedenle karistirma siiresi 3 saat ile sinirlandirilmistir.

Tablo 3.2. Deney i¢in olusturulacak numunelerin oranlar

Kompozisyon Ti Mo Ni Toplam | Uretilen

(%0ag.) (%0ag.) (%oag.) Agirlik | numune

sayisi
TiMo6Ni 37,2 0,4 2,4 40gr 5
x B Ti3Mo6Ni 36,4 1,2 2,4 40gr 5
S S Ti5MobNi 35,6 2 24 40gr 5

= £

N 2 Ti8Mo6Ni 34,4 3,2 2,4 40qgr 5
Ti10Mo6Ni 33,6 4 2,4 40gr 5
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3.2.3. Soguk Presleme Islemi

Hazirlanan karisim toz partikiillerinin preslenmesi igin 40 ton kapasiteli Sekil 3.5’teki
Hidro Metal marka preste silindirik numuneler 520 MPa presleme basincinda tek yonlii
olarak deney numune standartlarina uygun olarak hazirlanan Sekil 3.2 ve Sekil 3.3’teki

silindirik kaliplari ile sikistirilip biitiin haline getirilmistir.

Sekil 3.6. Sinterlenmis silindirik numuneler

Sekil 3.6’da verilen numuneler tasarlanmis olan pres kaliplariyla 520 MPa basincinda

silindirik numuneler i¢in 2 dakika presleme siiresinde bekletilerek gerceklestirilmistir.
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3.2.4. Sinterleme Islemi

Hazirlanan numunelerin sinterleme islemleri Sekil 3.7’deki Protherm PTF 14/75/450

marka firinda argon gazi altinda gergeklestirilmistir.
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Sekil 3.7. Sinterleme islemlerinin yapildigi tiip firin
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SINTERLEME GRAFIGI
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Sekil 3.8. Sinterleme grafigi

Sinterleme islemleri verilen firin ayarma bagli olarak istenilen sicakliga 120 dakikada
¢ikmakta olup maksimum sicaklikta 180 dakika bekletilerek argon gazi altinda sogumaya
birakilmigtir. Argon gazi1 500°C de kapatilarak soguma islemleri tamamlandiktan sonra
numuneler ¢ikarilmigstir. 1250°C de diisiik saflikta (%99,6) argon gazi altinda ve 10°C/dk
hizla 1s1tma sogutmaya tabi tuttugumuz numunelerin oksitlendigi, malzeme yiizeyinin kotii
oldugu ve arsimet yasasina gore yaptigimiz yogunluk analizlerinin %85-88 arasinda
¢ikmasindan dolayr diisiik safliktaki argon gazi (%99,6) yiiksek safliktaki argon gazi
(9%99,9) ile degistirilerek yapilacak sinterlemeler 1sitma ve sogutma agamalarinda %99,9

safliktaki argon gazi altinda yapilmustir.

1250°C’de yapilan sinterleme iglemleri 3 bar basincinda yiiksek safliktaki argon gazi
altinda yapilarak malzeme biinyesinde istenmeyen gazlardan alagimin etkilenmemesi igin
dikkat edilmistir. 1250 °C’de 180 dakika bekletildikten sonra argon gazi 500 °C’ye kadar
acik birakilmistir. Bu sicakliktan sonra oda sicaklifinda sogumaya birakilmistir. Yiiksek

yogunlukta elde edilen 1250 °C’deki sinterlenmis numuneleri Sekil 3.9°da goriilmektedir.
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Sekil 3.9. Sinterleme sonrasi silindirik numunelerin goriintiileri

Yapilan ¢alismalarda elde edilen numuneler Sekil 3.10°da gosterildigi gibi seffaf kilitli

posetlerde saklanarak muhafaza edilmistir.

Sekil 3.10. Asinma numunelerinin kilitli posetlerde nuhafazasi
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3.3. Mekanik incelemeler

3.3.1. Yogunluk Ol¢iimleri

Sinterleme uygulamasindan sonra And HR-250AZ marka 250 gr/0,1 mg hassasiyetinde
analitik terazi kullanilarak numunelerin yogunluklari 20°C’de Arsimet prensibinden
faydalanilarak ol¢iimler yapilmistir. Buna gére numuneler 6nce kuru havada tartimlari
yapildiktan sonra saf su dolu kabin igerisine atilarak sudaki agirliklari tartilmistir. Elde
edilen iki farkli ortamdaki agirliklar Arsimet prensibi formiilii kullanilarak yogunluklar
hesaplanmistir. Arsimet yontemi ic¢in kullanilan esitlikler asagidaki Esitlik 3.1°¢ gore

hesaplanmistir. Olgiimler icin kullanilan analitik hassas terazi asagidaki Sekil 3.11°de

verilmistir.
_ Waxps
P = Wa-wp (3.1)

p© . Deney yogunlugu
Wa: Hava ortamindaki agirlig

Whs: Su ortamindaki agirligi

51 Oda sicakligindaki su yogunlugu

Sekil 3.11. Analitik hassas tartma cihazi
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3.3.2. Mikrosertlik Ol¢iimleri

Ti1Mo6Ni, Ti3Mo6Ni, TiSMo6Ni, Ti8Mo6Ni ve TilOMo6Ni grubu alasimlar 6ncelikli
olarak 240, 400, 600, 800, 1000, 1200 ve 1600 mikron @250 ¢apindaki yuvarlak zimpara
kagitlariyla dijital metalografik numune zimparalama ve parlatma makinesiyle
parlatildiktan sonra AOB marka vickers mikrosertlik cihazi kullanilarak ¢alisma prensibi
irlin Ustline dortgen prizma ug¢ ile batirilan izden kdsegenlerin oOlgiilmesine gore

hesaplanmaktadir. Vickers mikrosertlik 6l¢iim cihazi asagidaki Sekil 3.12’de

gosterilmistir.

Sekil 3.12. AOB Marka vickers mikrosertlik cihazi


https://www.shop.metkon.com/Product-Details/224/dempax%20%C3%98250%20z%C4%B1mpara,%20800%20kum%20(100%20adet)/
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Zat yviizevler aras:
acr 136°

% S
\\\ /
\_\\ v///

Sekil 3.13. Vickers sertlik ucu gosterimi (Balin 2011)

Bu islemde Vickers mikrosertlik yontemi kullanilarak numune yiizyine vickers ucu ile 300
g baski kuvvetiyle 10 saniye boyunca baski uygulayarak olusan izden di ve d2 uzunlugu
olgtilerek sertlik degerleri bulunmustur. Sertlik ucu 136°’lik pramit seklindeki elmas ugtan
meydana gelmektedir. 12 mm c¢apindaki silindirik numunelerin yiizeyine dik gelecek
sekilde yatay bir ¢izgi dogrultusunda 10 adet sertlik degeri alinmistir. Her numune i¢in ayr1

olarak alinan 10 adet sertlik degerlerinin ortalamalari alinarak tespit edilmistir.



43

3.4. Metalografik incelemeler

Sinterlenen numunelerin mikroyap: incelemelerinin yapilmasi icin alt ve iist yilizeyleri
zimparalanarak en son ¢uha yardimiyla parlatilmistir. Parlatma islemi bittikten sonra alkol

puskiirtiilerek temizlenmistir.

Mikroyapilarin optik mikroskop altinda goriilebilmesi igin HoO-HF-HNO3 daglayici
¢ozeltisiyle 2-5 saniye araliklarla daglama yapilmistir. Daglama ¢6zeltisi iginde ¢ok fazla
bekletilen numunelerin ylizeylerinin yandig1 az bekletilen numunelerin ise mikroskop
altinda mikroyapilarin belirlenemedigi goriilmistiir. Daglamasi yapilan numunelerin optik

mikroskop altinda mikroyapi resimleri alinmistir.
3.4.1. Taramal Elektron Mikroskobu (SEM+EDS) Analizi
Preslenen numunelerin sinterleme islemleri tamamlandiktan sonra numune yiizeylerinin

mikroyapt incelemeleri Sekil 3.14°teki JEOL JSM-6510 marka taramali elektron
mikroskobu (SEM) ile gergeklestirilmistir. Ayni zamanda enerji dagilimli x-151m1 (EDS)

analizleri SEM cihazina bagli IXRF 500 model kullanilarak yapilmistir.

o

Sekil 3.14. Taramali elektron mikroskobu
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3.4.2. X-Isim Kirinim (XRD) Analizi

Uretilen alasimlarin yapisindaki faz ve kristal dzelliklerinin tespit edilebilmesi igin X-1s1n1
dagilimi (XRD) analizleri yapilmigtir. XRD analizleri Erzurum Teknik Universitesi
Yiiksek Teknoloji ve Arastirma Merkezi’nde bulunan GNR Analytical Instruments Group
tarafindan tretilen Sekil 3.15°de gosterilen GNR marka EXPLORER X-Ray cihaziyla
gergeklestirilmistir.

Bu cihaz yiiksek hizli elektronlarin bir metale carptirilarak yansitilmasi sonucu elde edilen
verilerin standart sonuglarla karsilastirarak bize vermektedir. Malzeme faz ve kristal
ozelliklerinin belirlenmesi i¢in kullanilan X 1s1n1 kirinim teknigidir. Bu teknigin ¢alisma
prensibi iki elektrottan olusan Cu X 1s1m tiipii kullanilarak vakum altinda elektronlar
hizlandirilarak farkli agilarla malzeme iizerine gonderilmesiyle olusur. Carpma sonucu
farkli acilarla yansiyan elektronlar analiz edilerek sonuglar toplanir. XRD teknigi

malzemelerin igerisindeki element ve bilesiklerin kendine has atomik dizilime sahip

olmasindan dolay1 X 111 kirmim profilleride farklilik gostermektedir.

Sekil 3.15. GNR EXPLORER marka XRD cihazi
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4. BULGULAR VE TARTISMA

4.1. Sinterlenen Silindirik Numune Analizleri

Tasarimi yapilan kaliplarda 6ncesinde karistirilan tozlarin dokiilerek kalip yaglayicilar
yardimiyla 520 MPa basincinda 2 dakika preslenerek olusturulan numunelerin boyutlart 12
mm ¢apinda ve 9 mm yiiksekligindedir. 1250 °C’de sinterleme igleminden gecirilmis

silindirik numunelere ait goriintiiler Sekil 4.1°de verilmistir.

Sekil 4.1. Sinterlenmis silindirik numuneler;S1;TilMo6Ni, S2;Ti3Mo6Ni, S3; Ti5Mo6Ni, S4;Ti8Mo6Ni,
S5;TilOMo6Ni

Uretilen numunelerin yogunluk 6lgiimlerinde %98,2 yogunluka TilMo6Ni alasimi elde
edilmistir. Ayrica yapilan XRD ve elementel haritalandirma analizlerinde oksitlenmeye
dair bulgulara rastlanmamustir. Yapilan sinterleme isleminde numunelerin ¢apinda gok
kiigiik daralma meydana gelirken boyunda ise 2mm kisalma oldugu yapilan 6lgiimler

sonucunda tespit edilmistir.
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4.2. Yogunluk Ol¢iim Sonuglar
Toz metalurjisi yontemiyle {retilen numunelerin yogunluklar1 arsimet prensibinden
faydalanarak bagil yogunluklart %Mo artisi ve sicakliga bagli olarak hesaplanarak

asagidaki Tablo 4.1°de verilmistir.

Tablo 4.1. Yogunluk verileri

Sicaklik TilMo6Ni | Ti3Mo6Ni | Ti5Mo6Ni | Ti8Mo6Ni | TilOMo6Ni

1200 95,9664 95,97476 95,62294 93,97857 95,37181528
1225 95,24572 | 96,3537 96,6071 96,14444 96,15881193
1250 98,20802 | 95,53158 97,78524 97,01974 96,79003698
1275 96,32556 | 98,10483 95,73939 97,12867 97,39981509
1300 96,29663 | 96,26137 96,53255 96,96883 96,91186915

Yogunlugu etkileyen en Onemli parametreler sinterleme sicakligi ve preslemedir.
Sinterleme sicakliginin toz tanecikleri arasinda boyun olusumu ve partikiillerin
aralarindaki diflizyon olusumunu dogrudan etkilemektedir. Farkli sinterleme sicakliklarina

bagli yogunluk degisimi grafigi Sekil 4.2°de verilmistir.

Li ve arkadaslart (2009) geleneksel T/M yoOntemini kullanarak presleme basincinin
gozeneklilige etkisini incelemislerdir. Buna gore presleme basincinin 50, 100 ve 150 MPa
olarak ayr1 ayr1 analizlerinde 50 MPa basingta presleme yapilan numunelerde
gozenekliligin daha fazla oldugu, presleme basincindaki artisin gozeneklilik oranini

azalttig1 goriilmistiir (Li et al. 2009).
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Sekil 4.2. Yiizde yogunluk sicaklik grafigi

Sonuglar incelendiginde 1200 °C, 1225 °C, 1250 °C, 1275 °C ve 1300 °C’ de yapilan
sinterleme sonuglari icerisinde 1250 °C’de tretilen TilMo6Ni alasiminin Tablo 4.2’deki
degerlerine bakarak % 98,2 ile en yiiksek yogunluga sahip oldugu goriilmektedir. Bagil
yogunluk degerlerinin genel olarak 1250 °C sinterleme sicakligina kadar arttigi
goriilmektedir. Sinterleme sicakliginin bu deger tistiindeki %5Mo igerikli alagimlarda bagil
yogunluk degerlerini diisiirdiigii tespit edilmistir. Bunun sebepi olarak da numunelerde
meydana gelen kismi ergimelerin sebep oldugu diisiiniilmektedir. Ayrica grafik
analizlerinde %Mo oranindaki artisin sinterleme sicakligini yiikselttigi ve bagil yogunluk
degerlerini digiirdiigii saptanmistir. Alagim i¢indeki Mo oraninin artmasi B-Ti ve a-Ti
fazlarinin doniisim sicakliklarini diisiirmesine ragmen Mo’nun difiizyon hizinin B-Ti
matrisindeki Ti’nin diflizyon hizindan daha diisiik olmasi, Mo takviyesinin Ti alasimlarinin
yogunlagmasimi engelleme egiliminde oldugu belirtilmistir (Liu et al. 2006). Burdan
hareketle en yiiksek bagil yogunluk degerlerinin agirlik¢a %Mo oraninin en diisiik oldugu

Ti1Mo6Ni alagiminda saptanmasi analizlerimizin dogrulugunu kanitlamaktadir.
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Yiiksek mukavemete sahip Ti alagimlarin toz metalurjisi ile tiretilmesi i¢in belirli toz yap1
formlarinin 6n alasimlanmasiyla 500-650 MPa yiikleme basincinda %80-90 ham
yogunluga erisebilmektedir (Froes vd. 1985). Fakat bu degerlerin iistiinde sonuglar elde
etmek icin homojen karisimlarin saglanmasi, uygun basing degerlerinin yakalanmasi ve
malzeme icerisinde mekanik 6zellikleri etkileyecek gazlarin vakum veya yliksek saflikta
argon gaziyla uzaklastirilmasi yogunluk degerlerinin %90-99 degerlerine yiikseltmektedir.
Avyrica literatiir incelemelerinde argon gazi altinda sinterleme islemlerinde yaklasik 1000-
1200°C sicaklikta maksimum sicakliga ulastiktan sonra ortalama 2 saat bekletilmesi
onerilmektedir (ASM 1998).

Metal tozlarimizdan homejen bir karisim sagladiktan sonra 520 MPa yiikleme basinciyla
preslenen numuneler %99,9 safliktaki argon gazi atmosferi altinda sinterlenmistir.
Sinterlenen numunelerin analizlerinde maksimum yogunluk degerlerine baktigimizda

Tablo 4.2°teki T/M yogunluk degerlerini gostermektedir.

Tablo 4.2. Ti’un TM ve Dokiim yoluyla tiretiminde mekanik 6zelliklerinin karsilastirilmasi (ASM 1998)

Uriin ve 5 Cekme Akma 0 0 .
Uretim ?{,}:ﬁunl"k Mukavemeti | Mukavemeti JOZ ama é)ag??rl}ti
Metodu (MPa) (MPa)
g??‘lfiflnsm Ti 100 530 480 18 33
o 94-96 480 970 18 22
™
VNS
]T)'Olgﬁ: 2.55n 100 815 710 19 34
™ 94 795 715 16 27
E‘?@"“V 100 930 825 12 22
TI‘\)/I um 94-99 840 770 7 12

Ayrica numunelerin teorik ve deneysel yogunluklari hesaplanarak aralarindaki farkin
teorik yogunluga oraniyla % yogunluk ve % gozeneklilik oranlari hesaplanarak Tablo

4.3’te verilmistir.
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Tablo 4.3. Alagimlarin yogunluk gézeneklilik dlgiim sonuglari

Deneysel Teorik
Yogunluk Gozeneklik
Alasimlar Yogunluk Yogunluk

(%) (%)

(gr/em?®) (gr/ecm?®)
TiMOo6NI 4,587022 4,67072 98,208019 1,7919721
Ti3Mo6Ni 4,514581 4,7125742 95,531581 4,4683142
Ti5Mo6Ni 4,676174 4,782086 97,785245 2,2147657
Ti8Mo6Ni 4,724045 4,869159 97,019741 2,9802683
TilOMo6Ni 4,770773 4,928992 96,790037 3,2099667

Ana matris malzeme igerisine takviye edilen elementlerin artmasina bagli olarak ortaya

cikan sikistirilabilirlik sorunlar1 yogunlukta azalmalara sebep olabilmektedir.

Tablo 4.3’teki verilere bagli olarak % yogunluk degeri ile % gozeneklilik orani ters orantilt
bir sekilde degismekte olup % gbdzenek orani en yiiksek numunede en diisiik yogunluk elde
edilirken % gozenek orani en diisiikk oranda olan numunede ise en yiiksek yogunluk elde
edilmistir. % Mo oraninin artmasina bagl gozenek oraninin artmasi yogunluk degerlerinde
azalmalara neden olmaktadir. Fakat %Mo orani1 belirli bir seviyeye kadar tane incelmesine

yol agmasi1 yogunluklarin yiikselmesini tetiklemektedir.

T/M asamalarindan biri olan sinterleme islemi malzemelerin mekanik o6zelliklerini
artirirken taneler arasi tutunmayi yiikseltir. Bu etkilesim mukavemet ve yogunluk
degerlerini artirir. Artik gerilmelerin yogunlastigi gozenekler ise ¢atlak olusumunu

hizlandirir (Gladman and Woodhead 1960).
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4.3. Mikrosertlik Sonuclari

T/M yontemiyle kullanilarak sinterlenmis numunelerin yiizeyleri parlatma islemi
yapildiktan sonra vickers mikrosertlik cihazi ile 10 farkli noktadan 6l¢iim alinarak sertlik
deger grafigi Sekil 4.3’te verilmistir.

Tablo 4.4. Numunelerin sinterleme sicakliklar1 ve yiizdelik oranlarma bagli vickers ortalama mikrosertlik
degerleri

Olusturulan Ortalama Sertlik Degerleri En Iyi Sicaklik °C
Alasimlar (HV)
TilMo6Ni 374,975
Ti3Mo6Ni 402,916
Ti5Mo6Ni 419,18 1250 °C
Ti8MOo6NI 488,86
Ti1OMOo6NIi 458,73
600

500 ? §
&
400 - 5 <

300

Sertlik (HVa;3)

200 -

100

O L} L} L} LJ L)
TilMo Ti3Mo TiSMo Ti8Mo TilOMo

Numune

Sekil 4.3. Dogrusal hat tizerinden alinan numunelerin sertlik deger grafigi

Sekilde 4.3’de iiretilen numunelerin 6l¢iim sonucunda mikrosertlik degerleri verilmistir.
Artan Mo oranina bagh olarak %1, %3, %5 ve %8 Mo takviyesinde ortalama sertlik

degerlerinde artig gbzlenirken, %10 Mo oraninda azalma gostermistir. Alagimlardan 6nce



o1

kullanilan tozlarin vickers mikrosertlik degerleri Ti 970 MPa, Mo 1530 MPa ve Ni 638
MPa’dir.

Mohan ve arkadaslarinin 1250 °C’de sinterleme islemine tabi tuttuklar1 Til5Mo alagiminin
bagil yogunlugunu %97,8, mikrosertlik degerini ise 350 HV olarak 6l¢miistiir (Mohan et
al. 2016).

Sekilde 4.3’de dogrusal hat {izerinden alinan sertlik deger grafiginde max sertlik degerini
1250 °C’de sinterlenmis Ti8Mo6Ni alasiminda 488,86 HV degeriyle elde ettigimizi
gostermektedir. Yapilan literatiir incelemelerinde Mo takviyeli titanyum alasimlarinin

vickers mikrosertlik degerlerinin 200-500 HV araliginda degistigi saptanmistir (Kumar and
Narayan 2009, Xu et al. 2013, Lee et al. 2014).

Tiim alagimlarda %6 oraninda sabit Ni takviyesi kullanildiginda Ti ve Ni atomik oranda
birbiriyle uyumlu stokiyometrileri sinterlemenin verimliligini artirmaktadir. Fakat nikelin
mikrosertlik degerinin diisiikliigii alasimlarda sertlik degerini diisiirmektedir. Uclii
TiXM06Ni alasimlarinda Mo oraninin %1°den %8’e yiikseltilmesi nikelin boyut ve
yiizdelik olarak etkisinin diigmesine ve daha ince tane boyutu olusmasini saglar. Hall-Petch

iliskisi nedeniyle tane sinir1 daha ¢ok gii¢lenir ve daha ytiksek bir sertlik degeri elde edilir.

Baslangicta artan sertlik degeri (Mo igerigi %1°den %8’e yiikselirken) artan yogunluga ve
ince tane boyutuna baglanirken Mo igeriginin agirlik¢a %8’den %10’a artirilmast 6nemli
tane biiylimesine, kirilgan faz fraksiyonunun olusumuna ve aralarindaki farkli kafes
parametresi nedeniyle olduk¢a gergin bir yap1 olusumuna sebep olabilir. Boyle bir arayiiz
catlak yayilmasini etkileyen kirilma toklugunu azaltan artik gerilmeler iiretir. Bu tiir

olusumlar sertlik degerlerinin diismesine sebep olmaktadir.
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4.4. X-Isim Kirmmim (XRD) Analizi Sonuglar:

TiXM06Ni karisimina ilave edilen Mo toz miktarina bagli olarak olusturulan
alagimlamanin mikroyapida olusturdugu faz degisimlerinin incelemek i¢in XRD analizleri

yapilarak agagidaki sonuglar elde edilmistir.
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Sekil 4.4. Mekanik alasimlanmus tozlarin XRD sonuglari

Sekil 4.4'te iiretilen Ti alagimlarina uygulanan XRD analizleri sonucu elde edilen kirmim
desenleri verilmistir. Sinterlenmis silindirik numunelerin XRD analizleri 20-80° yansima

acist1 araligi ve 0,05 derece adim araliginda gerceklestirilmistir.

Genel olarak tim numunelerin mikroyapisinin a-Ti ve B-Ti olmak lizere iki fazdan

olustugu goriilmektedir. Titanyum alagimlarinda, bir alasim elementinin en 6nemli 6zelligi
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a-f doniisiim sicakligina etkisidir. Bazi alasim elementleri, a-f donilisim sicakligini
yiikselterek o kristal yapisini stabilize ederken bazi alasim elementleri ise a-f doniisiim
sicakligini distirerek  fazini kararli hale getirmektedir. Bu bakimdan alasim elementlerini
a yapicilar ve B yapicilar seklinde siniflandirmak miimkiindiir. Beta alagimlar1 V, Nb ve
Mo gibi gecis elementleri igerir ki, bu elementler a-B doniisiim sicakligini diisiirdiikleri i¢in
hacim merkezli kiibik kristal yapiya sahip B fazinin artmasima neden olurlar (ASM

Handbook 1991).

XRD kirmim desenleri incelendiginde artan Mo oraniyla birlikte a-Ti fazina ait piklerin
siddetinde azalma, B-Ti fazina ait piklerin siddetinde ise artis oldugu goriilmektedir. Bu
durum yukarida da agiklandig1 iizere B yapict bir element olan Mo’nin o- doéniisiim
sicakligini diistirmesinden ve dolayisiyla mikroyapidaki B faz1 miktarinin artmasina neden

olmasindan kaynaklanmaktadir.

Xua ve arkadaglarimin farkli Mo igeriklerine sahip Ti-Mo alagimlarinin XRD analiz
sonuclarinda eklenen Mo igeriginin artmastyla  fazinin miktariin yiikseldigi o fazinin
miktarininda azaldigini saptamislardir. Eklenen Mo igerigini %20'ye ¢ikarmaya devam

ederek, sadece tek bir B faz1 elde etmislerdir (Xua et al. 2020).

Sinterleme islemlerinin yiiksek safliktaki argon atmosferinde yapilmig olmasi sayesinde,
kirmim desenlerinde herhangi bir oksit bilesigine ait pik goriilmemistir. Agirlik¢a %1, 3 ve
5 Mo igeren numunelerin kirinim desenlerinde Ti2Ni bilesigine ait pikler bulundugu, bu
piklerin siddetinin artan Mo oraniyla birlikte azaldig goriilmektedir. Agirlikga %8 ve
%10Mo i¢eren numunler de ise Tiz2Ni bilesigine ait pikler bulunmamaktadir. Bu durum Mo

miktarindaki artisin Ti2Ni bilesiginin olusumunu giiglestirdigini diistindiirmektedir.

Zhezhen Fu, ve dig. yaptiklar1 ¢calismada Ultra ince TiC tozlarindan elde edilen TiC-Ni-
Mo sermetlerinin sinterleme davranigi ve mikro yapi incelemesi sonuglarinda XRD
analizlerinde sadece iki faz, TiC ve Ni fazlarinin gozlemlendigi Mo varligina rastlanmadigi
belirtilmistir (Fu et al. 2018). Ayrica Mo oraninin artmasina bagli olarak TiC ve Ni tepe
noktalarinin degistigi ve buna bagl olarak kafes yapi miktarlarinda degisimlere sebep

oldugu gozlenmistir (Yang et al. 2011, Zhang et al. 2014).
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Zhu ve arkadaglar1 (2004) Ti ve Ni tozlar1 karisimimi T/M yontemiyle 2, 4 ve 8 saat
koruyucu argon gazi altinda 980 °C sicaklikta sinterleme islemine tabi tutarak alasimin
XRD kirinim analizleri incelenmistir. Analizlerde 4 saat sinterleme isleminde bolgesel
olarak Ni, NiTi, NiaTi ve Ti2Ni fazlar1 goriiliirken, 8 saat sinterleme isleminde Ni varligina
rastlanmadigi, buna karsilik TiNi oraninin yiikseldigi ve yapismnda NisTi ve Ti2Ni
fazlarmin bulundugu belirlenmistir. Calismalarda sinterleme siiresinin atomik diflizyon
degisimini etkiledigini diisiik atomik difiizyonun nikel ve titanyumca zengin alanlarin
varli@ina isaret ettigini ve bu alanlarin Ti2Ni ve TiNis fazlarinin olusmasina neden oldugu
vurgulanmigtir. Bolgelerde varliina rastlanan Ni ve Ti’un biyomalzeme olarak viicuda
zararlarinin oldugunun ayrica faz doniisiim sicakliklarini etkiledigi saptanmistir. Boylelikle
Ni ve Ti’un yeterli diflizyonunun saglanmasi i¢in sinterleme siiresinin artirtlarak NiTi

olusumu saglanarak serbest halde bulunan Ni varlig1 engellenebilir (Zhu et al. 2004).

Calismada, %6 oranindaki Ni tozu 1250 °C sicaklikta Ti-Mo-Ni alagiminda 3 saat
sinterlenerek, yiiksek safliktaki koruyucu argon gazi altinda yapilmistir. Elde edilen
numunelere uygulanan XRD analizlerinde bolgesel olarak Ni varligina rastlanmamistir. Ni
varligina rastlanmamasi yeterli diflizyonun saglanarak Ti>Ni olusumunun gerceklestigi
goriilmektedir. Bolgesel olarak Ni olmamasi 1250 °C’deki sinterleme sicakligina ve alagim

icindeki % Ni oraninin az olmasina baglanabilir.

Sinterleme sicakliginin yiiksekligi Ti ve Ni elementlerinin difiizyon hizin1 orantili bir
sekilde etkiledigi, TiNi esasli fazlarin olusumuna sebep oldugu baska bir caligmada

aciklanmistir (Zhu et al. 2004). Buda bahsettigimiz kanimizi destekler niteliktedir.



4.5. SEM ve EDS Analiz Sonuclari

4.5.1. SEM Analiz Sonuclari

[

L'¢
SEl .20kV .~ WD10mm SS69 x100

Sekil 4.5. Sinterlenmis TilMo6Ni numunesinin SEM goriintiisii

Sekil 4.6. Sinterlenmis Ti3Mo6Ni numunesinin SEM goriintiisii
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Sekil 4.7. Sinterlenmis Ti5Mo6Ni numunesinin SEM gériintiisii

Sekil 4.8. Sinterlenmis Ti8Mo6Ni numunesinin SEM goriintiisii
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Sekil 4.9. Sinterlenmis TilOMo6Ni numunesinin SEM goriintiisii

Yapilan SEM analizleri bagil yogunlugun en yiiksek degerlere ulagtigi 1250 °C’de yiiksek
saflikta argon gazi altinda sinterlenen numunelere uygulanmistir. Uretilen kompozit
numunelerden alinan SEM goriintiilerinde farkli Mo igeriklerine sahip TilMo6Ni,
Ti3Mo6Ni, Ti5Mo6Ni, Ti8Mo6Ni ve Til0Mo6Ni alasimlarinin porozitenin az, yogunluk
oraninin yiiksek oldugu goriilmektedir. Ayrica gbzeneneklerin yuvarlak morfolojiye sahip
olmast ve %99 oraninda tane sinirlarinda yer almasi mekanik o6zellikler agisindan
onemlidir. Az sayida olmasina ragmen gozeneklerin keskin ve diizensiz olmamasi aksine

yuvarlak bir morfolojiye sahip olmasi olumlu olarak kargilanmaktadir (Giilsoy vd. 2006).

Ayrica alagimlarin XRD analiz sonuglart incelendiginde oksit ¢okeltilerine dair bir
bulgunun olusmadig1 goriilmektedir. SEM goriintiileri incelendiginde tiim numunelerde
Mo igeriginden olumlu etkilenen homojen bir mikroyapinin oldugu gozlemlenmistir.
Ayrica Mo igeriginin artmasiyla Sekil 4.5°den Sekil 4.9’a kadar olan SEM resimlerinde
¢ekirdek tane sinirlari,  oraninin artmasi ignemsi o oraninin azalmasiyla daha belirgin bir

sekilde olustugu goriilmektedir.
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Xua ve arkadaslarinin farkli Mo igeriklerine sahip TiMo alagimlar1 iizerine yaptiklar
calismada ve SEM analiz sonuclar1 desteklemektedir. Xua ve arkadaslari tiim numunelerin
artan Mo oranindan etkilenen homojen bir yap1 sergiledigini ve %8 Mo oraninda es eksenli
B faz1 ve sivri uclu a fazindan olustugunu devam eden Mo ilavesiyle a fazinin miktar1 ve

boyutunun kademeli olarak azaldigini vurgulamislardir (Xua et al. 2020).

XRD analizlerinde tiim numunlerin mikroyapisinda a-Ti ve B-Ti olustugundan SEM
resimlerinden de numunelerin mikroyapisinda bu iki fazin olustugu gériilmektedir. Ayrica
XRD analizlerinde %1, %3 ve %5Mo igeren numunelerde Ti2Ni bilesigi saptanmasina
ragmen SEM analizlerinde Ti2Ni bilesigine ait fazlar boyutlarinin kiigiik olmasindan 6tiirii

analizlerde goriilememistir.

Mikroyapida goriilen numunelerin koyu gri alandan olusan o-Ti ve agik gri alandan olusan
B-Ti faz1 igerdigi tespit edilmistir. Oda sicakliginda yiiksek saflikta (%99,9) Argon gazi
altinda 10°C/dk gibi diisiik bir hizla sogutmaya birakilan numunelerin a-Ti fazindan B-Ti
fazina gecisini kolaylastirmaktadir. Ayrica B yapici bir element olan Mo’nin a-f doniisiim
sicakligin1 diisiirmesinden ve dolayisiyla mikroyapidaki  fazi miktarinin artmasini
saglamaktadir. Buda o-Ti fazinin kalinliginda degisimlere sebep olmaktadir. Goriintiileri
incelenen %1 Mo iceren numunelerin goriintiisende o-Ti fazi kalin lameller
gortinimiindeyken %3,%5,%8 ve %10Mo oranlarinda lamellerin inceldigi (widmanstatten

yap1) ve B-Ti fazinin artig1 s6z konusudur.

Ho ve arkadaglarinin yaptiklar1 bir ¢alismada, 9Mo alasimlarin § fazinin es eksenli oldugu
ve 10Mo ilavesi iizeri ise alasimin yapisinda baskin olarak B fazi oldugunu belirtmislerdir
(Ho et al. 1999). Diger ¢alismada ise 15Mo ilavesinde baskin olarak [ fazi oldugu
gozlemlenmistir (Kumar and Narayan 2009, Xu et al. 2013).

SEM goriintiileri, bagil yogunluk ve XRD analiz sonuglari incelendiginde artan Mo oranina
bagli olarak tane boyutunun ve gézeneklerin arttig1 goriilmektedir. Bu durum artan Mo

orantyla beraber yogunluktaki diisiisii de desteklemektedir.



4.5.2. EDS Analiz Sonuglari
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Mo Ni Mo

Mo Ni Mo Ni Ni Mo Ni Mo Mo Ni  Ni
Mo Mo Mo : Ni Mo Mo Ni  Ni
M? ﬂl MONO | Ni W . . § } .
Cursor= Cursor=
[Vert=23325 Window 0.005 - 40.955= Vert=26408 Window 0.005 - 40.955=

Elt. | Line | Intensity | Error Conc Units Elt. | Line Intensity Error Conc Units

(cls) 2-sig (cls) 2-sig

Ti Ka 5039,85 | 18,569 | 81,424 | wt% Ti Ka 5742,12 19,761 | 99,574 wt.%

Ni Ka 412,39 5,591 14,636 | wt.% Ni Ka 6,07 1,823 0,237 wt.%

Mo | La 139,18 4,402 3941 | wt% Mo | La 8,89 3,071 0,188 wt.%

100,000 | wt.% | Total 100,000 wt.% Total

Sekil 4.10. TilMo6Ni alasimimin SEM/EDS nokta analizine ait goriintiiler

Sekil 4.10’da mikroyap1 EDS nokta analiz goriintiileri incelendiginde, 1 numarali bolgede

B oraninin artmasiyla ignemsi o oraninin azaldigi ¢ekirdek tane sinirlarinin daha belirgin

bir sekilde olustugu anlasilmaktadir. Ayrica Ti matrisi i¢inde homojen bir sekilde dagilmis

Ni ve Mo taneleri goriilmektedir. 2 numarali bolgede koyu renkli bélgelerin Ti oldugu

tespit edilmistir.
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1 2
i Ti
Mo Ni Mo : Mo Ni Mo .
Mo,. Mo Mo NE i MoNi Mo Mo i NI Ni
Ma's Mogvio N Ni IMpNi Mo Mo Ni  Ni
5
Cursor= Cursor=
\Vert=21800 Window 0.005 - 40.955= Vert=26061 Window 0.005 - 40.955=
Ti Ka 4732,41 17,994 | 81,094 wt.% Ti Ka 5694,31 19,682 99,643 wt.%
Ni Ka 294,48 4,817 10,955 wt.% Ni Ka 4,65 1,807 0,184 wt.%
Mo | La | 25802 | 5174 | 7,050 | wt% Mo | La | 815 3121 | 0173 | wt%
100,000 | wt% | Total 100,000 | wt% | Total

Sekil 4.11. TiSMo6Ni alasiminin SEM/EDS nokta analizine ait goriintiiler

Ti5SMo6Ni alasimina ait EDS nokta analiz sonuglar1 Sekil 4.11°de gorildiigii tizere 1
numarali a¢ik renki bolgede Ti matris i¢inde Ni ve Mo’nin homojen bir sekilde dagildig:
goriilmektedir. 2 numarali koyu bolgede ise % 99,643 oranla Ti oldugu tespit edilmistir.
Ayrica molibdenin a-f doniisim sicakligini diigiirmesiyle mikroyapidaki  fazinin arttig
goriilmektedir. Buda a-Ti fazinin %1 Mo igeren numunelerde kalin lameller halindeyken
%3, %5, %8 ve %10Mo oranlarinda ise lamellerin inceldigi (widmanstatten yap1) ve B-Ti

fazinin arttig1 sonucuna varilmistir.
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Sekil 4.12. Til0Mo6Ni alasiminin SEM/EDS nokta analizine ait goriintiiler

1 2 T
. _ Ti
Mo Ni Mo Mo Ni Mo i Ni
MoNi Mo Mo Ni N Mo\, Mo Mo T LN
MpNi Mo Mo Ni  Ni Mofjlo NI Ni
5
Cursor= Cursor=
Vert=25641 Window 0.005 - 40.955= Vert=21120 Window 0.005 - 40.955=
Ti Ka 5564,04 19,462 99,421 wt.% Ti Ka 4591,05 17,727 79,442 wt.%
Ni | Ka | 588 1847 | 0237 wt.% Ni | Ka 230,68 4346 | 8556 WE%
Mo | La | 1497 3.200 | 0,342 wt.% Mo | La 380,12 6,023 | 12,001 | wt%
100,000 | wt% | Total 100,000 | wit% | Total

Sekil 4.12’de %10Mo oranina sahip alasimda ise B-Ti fazinin daha ¢ok artarak %5Mo

oranina kiyasla Ti bdlgelerinin inceldigi bariz bir sekilde goriilmektedir. Tane

biliylimelerinin ¢ok artarak artik gerilmelere sebep oldugu bunun da ¢atlak olusumlarini

hazirladig1 ve sertlik degerlerinin % 10Mo oraniyla diistiigiic XRD analiz sonuglarinda

tespit edilmis ve boylelikle EDS goriintiilerini desteklemektedir.




Vert=190556

Window 0.005 - 40.955=

Mo Ni Mo Mo )
Mo Ni Mo Mo Ni Ni
Ca Ni Mo Mo Ni Ni
10
Cursor=

3,310,300 cnt

Elt. | Line | Intensity | Error | Conc Units
(c/s) 2-sig
C Ka 30,13 0,600 | 2,897 wt.%
(0] Ka 0,00 0,461 | 0,000 wt.%
Ti Ka 4131,21 5,348 | 88,269 wt.%
Ni Ka 116,50 1,116 | 5,519 wt.%
Mo | La 95,98 1,390 | 3,315 wt.%
100,000 | wt.% | Total

Takeoff Angle 35,0°
Elapsed Livetime 601,6
kV 20,0

Sekil 4.13. %1Mo takviyeli alagimin yiizeyinden alinan genel haritalama goriintiisii
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Mikroyap1 analizlerinde sinterlenmis numune i¢inde meydana gelen olusumlarin tespiti

amaciyla SEM elementel haritalama analizlerine ait goriintiiler Sekil 4.13’de verilmistir.

1Mo takviyeli sinterlenmis silindirik numunede Ti ana matris iginde Mo ve Ni
elementlerinin homojen dagilim sergiledigi goriilmiistiir. Ayrica sinterlenmis numune
yiizeyinde mikro gézenekler yok denecek kadar azdir. S1 numunede taneciklerin yaklastigi

ve daha yogun bir yapinin varlig: tespit edilmistir.

Mikroyap1 analiz goriintiilerinde ana matris ile ilave edilen toz partikiilleri arasindaki
uzaklik arayiizey uyumunu vermektedir (Shorowordi vd. 2003). T/M yontemiyle tiretilen
numunelerde ara yiizey karakteristiginin meydana gelmesinde bazi etkenler s6z konusudur.
Bunlar sinterleme sicakliklari, elementel difiizyonlar, kafes degisimlerinden kaynakli
kalint1 gerilmelerden olusmaktadirlar. Calismada S1 goriintiisii incelendiginde Ti ana
matris arasinda iyi bir difiizyonun saglandig1 ve aralarinda arayilizey baginin saglandigi

Sekil 4.13’de goriilmektedir.
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5. SONUCLAR VE ONERILER

5.1. Sonuclar

Bu ¢alismada, Ti matris icerisine Ni orani sabit tutularak farkli oranlarda Mo ilave edilmis
ve TM yontemi kullanilarak alasimlar elde edilmistir. Farkli parametrelerle iretilen
numunelerin  mikroyapisal degisimi ve mekanik davraniglari tizerine olan etkileri

incelenmis olup, elde edilen sonuglar asagidaki siralanmistir;

¢ Yogunluk 6l¢clim sonuglarina gore en yiiksek yogunluk degeri 520 MPa yiikleme
basinciyla 1250°C’de 3 saat sinterlenmis %1 Mo igeren alasimda (%98,208) elde
edilmistir. Mo oraninin tane biiylimesine sebep oldugu buna bagl olarak yogunlugu

diisiirdiigii goriilmiistiir.

e Baslangigta artan sertlik degeri (Mo igerigi %1’den %8’e ylikselirken) artan
yogunluga ve ince tane boyutuna baglanirken, Mo oranmnin artmasiyla tane
biliylimesine, kirilgan faz fraksiyonunun olusumuna neden oldugu goriilmiis ve

sertligi diigtirmstiir.

e XRD kirinim desenleri incelendiginde artan Mo oraniyla birlikte a-Ti fazina ait
piklerin siddetinde azalma, B-Ti fazina ait piklerin siddetinde ise artis oldugu
goriilmektedir. Bu durum yukarida da agiklandig lizere B yapici bir element olan
Mo’nin a-f dontisiim sicakligini diisiirmesinden ve dolayisiyla mikroyapidaki 3

fazi miktarinin artmasina neden olmasindan kaynaklanmaktadir.

e 1250 °C’de sinterlenen numunelere yapilan SEM goriintiilerinde porozitenin az

olmasi Ve tane sinirlarinda yer almasit mekanik 6zellikler agisindan énemlidir.

e Yapilan EDS analizleri incelendiginde molibdenin o-f doniisiim sicakligim

diistirmesiyle mikroyapidaki B fazinin arttig1 goriilmektedir. Buda a-Ti fazinin S1
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numunesinde kalin lameller goriilirken, diger numunelerde lamellerin incelmesi

(widmanstatten yap1) SEM analizlerini desteklemektedir.

5.2. Oneriler

e Farkli parametrelerde Sicak izostatik presleme yontemi ile iiretilen numunelerin

karakterizasyonu incelenebilir.

e Numunelere uygulanan sinterleme asamasinda yiiksek safliktaki (%99,9) argon
atmosferi yerine farkli koruyucu atmosferler kullanilmasi malzemenin mekanik

ozelliklerine katki saglayabilir.

e Alasimda kullanilan tozlarin daha diisiik meshlere sahip boyutlarda kullanilmasi

yogunluklarinin daha yiiksek ¢ikmasina olanak saglayacagi diistiniilmektedir

e TixMo6Ni alasiminda kullanilan tozlardan farkli ek alasim elementleri kullanarak

malzemenin metalik ve metalografik analizleri gelistirilebilir.

e 3 saat olarak belirledigimiz sinterleme asamasinda farkli sinterleme siireleri

uygulayarak alasimlarin faz degisimleri ve yogunluk sonuglari incelenebilir.
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