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OZET

AZ91 Mg alasiminin mekanik 6zelliklerinin kemigin (kortikal kemigi) mekanik 6zelliklerine
en yakin degerlere sahip olmasindan dolayr implant olarak kullanimi konusunda diger
metalik malzemelere gore bir adim 6ndedir. Bu nedenle AZ91 Mg alasimi toz metalurjisi
yontemi ile farkli basing ve sinterleme sicakliklarinda tretilmistir. Farkli sinterleme
sicakliklart ve basincin AZ91 Mg alasiminin mekanik ve yapisal 6zellikleri tizerindeki
etkileri incelenmis ve optimum 6zellikleri veren basing ve sicaklik degerleri belirlenmistir.
AZ91 Mg alagiminin daha uzun siire viicut icerisinde bozulmadan kalmasi i¢in numune
yiizeyleri TaOs/HA ile tabakali kaplanmistir. AZ91 Mg alasim tozlar1 tek eksenli hidrolik
pres ile sicak preslenmesi yontemi uygulanarak iiretilmistir. Uretilen numuneler 60x10x2
mm? ebatlarinda kesilmis ve yiizeyleri 1200 SiC kum zimparaya kadar zimparalanmustir.
Hazirlanmis olan altlik malzemelerin tizerine, sol-jel ve daldirmali kaplama yontemleri ile
oncelikle Ta2O0s ve ardindan Ta:0s iizerine HA kaplanmistir. Numunelerin yapisal
ozellikleri; X-Isin1 Kirinimi (XRD), Enerji Dagilimlhi X-Isin1 Spektrometreli (EDS) ve
Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) ile incelenmistir. Yapilan degerlendirmeler
sonucunda kaplama altlik malzemesi olarak tiretilecek AZ91 Mg alasiminin 400°C sicaklikta
ve 350 MPa basing altinda iiretilmesi uygun bulunmustur. Doku-implant arayiizeyindeki
mekanik uyumsuzlugun AZ91 Mg alagimi kullanilarak giderilmesi saglanmistir.

Bilim Kodu : 91528

Anahtar Kelimeler  : Toz Metalurjisi, AZ91 Mg alasimlari, Sol-jel, Hidroksiapatit, Tantal
Sayfa Adedi : 82
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PRODUCTION OF AZ91 MG ALLOY BY POWDER METALLURGY METHOD AND
CHARACTERIZATION OF COATING WITH TANTALUM
OXIDE/HYDROXYAPATITE BY USING SOL-GEL METHOD
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ABSTRACT

As mechanical properties of AZ91 Mg alloy have the closest values to the mechanical
properties of bone (cortical bone), it is more important than other metallic materials in its
use as an implant. Therefore, AZ91 Mg alloy was produced by powder metallurgy method
at different pressures and sintering temperatures. The effects of different sintering
temperatures and pressure on the mechanical and structural properties of AZ91 Mg alloy
were investigated and the pressure and temperature values giving the optimum properties
were determined. In order for the AZ91 Mg alloy to remain in the body for a longer time,
the sample surfaces were layered with Ta.Os / HA. AZ91 Mg alloy powders are produced
by applying the method of hot pressing with a uniaxial hydraulic press. The samples
produced were cut in dimensions of 60 x 10 x 2 mm?® and their surfaces were sanded up to
1200 grid emery paper. On the prepared base materials, firstly Ta,Os and then HA was
coated on Ta20s by sol-gel and dip coating methods. Microstructural properties of samples;
It was studied by X-Ray Diffraction (XRD), Energy Dispersion Spectrometer (EDS) and
Scanning Electron Microscope (SEM). As a result of the evaluations made, it was found
appropriate to produce AZ91 Mg alloy to be produced as a coating base material at a
temperature of 400 °C and under 350 MPa pressure. The mechanical incompatibility at the
tissue-implant interface was eliminated by using AZ91 Mg alloy.

Science Code : 91528

Key Words : Powder Metallurgy, AZ91 Magnesium alloy, Sol-gel coating,
Hydroxyapatite Tantalum
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SIMGELER VE KISALTMALAR

Bu c¢alismada kullanilmis simgeler ve kisaltmalar, agiklamalari ile birlikte asagida

sunulmustur.

Simgeler Agciklamalar

cm3 Santimetre kiip

GPa Giga paskal

Gr Gram

mm3 Milimetre kiip

MPa Mega paskal

sn Saniye

A Angstrom

pm Mikro metre

\ Volt

Q Ohm

Kisaltmalar Aciklamalar

EDS Elektron Dagilim Spektrometresi
SEM Taramali Elektron Mikroskopu

XRD X-Isin1 Kirmimi



1. GIRIS

Son zamanlarda kullanimi giderek yayginlasan magnezyumun 6nemli 6zelliklerinden bir
tanesi olan hafifligidir. Yogunlugu 1,74 g/cm® olan magnezyum, aliiminyumdan %35,
celikten ise %75 daha hafiftir. Ayn1 zamanda magnezyum ve alasimlari, yaygin kullanilan
metallerden olan aliiminyuma ¢ok yakin dayanim degerlerine sahip olmasindan dolay1
mithendislik malzemeleri arasinda giderek 6nem kazanmaktadir. Magnezyum alasimlarinin,
diisiik yogunluga sahip olmasi, 6zgiil mukavemetinin yiiksek olmasi, uygun dokiilebilirlik,
iyi islenebilme, iyi titresim soniimleme ve yliksek geri doniisiim 6zelligine sahip olmasindan
dolay1 bir¢ok endiistriyel alanda kullanimi mevcuttur. Mg alagimlari igerisine ilave edilen
alagim elementinin tiirline ve oranina gére ZK60, AZ80, AZ91, ZM21, HK31 vb. sekilde
isimlendirilir. Bu alasimlar igerisinde AZ91 Mg alasimi daha i1yi akma dayanimina ve daha
iyi dokiilebilme 6zelligine sahip olmasindan dolayr daha c¢ok tercih edilmektedir. AZ91
agirlikca %9 Al ve %Il Zn igeren magnezyum alagimlaridir. Alagimin igerisindeki
aliminyumun varlig1 korozyon direncini ve mekanik 6zellikleri artirirken, ¢inko varligi ise
kat1 ¢okelti mukavemetlendirmesi yaparak mekanik 6zeliklerin artmasina katki saglar (Abd
El-Rehim, Zahran, Al-Masoud, & Habashy, 2019a; Lee, Yamasaki, Kawamura, Go, & Park,
2019; Mondet vd., 2016; Xiao vd., 2018; Yuan, Zhou, Liao, Liu, & Luo, 2018).

Magnezyum ve magnezyum alasimlarinin ¢ok farkli alanlarda kullanimi mevcuttur. Bu
alanlar arasinda otomotiv, havacilik ekipmanlari, medikal malzemeler vb. daha bir¢ok alan
bulunmaktadir. Otomotiv endiistrisinde, debriyaj ve fren pedali destek braketleri, direksiyon
kolonu kilit yuvalart ve manuel sanziman goévdeleri gibi donanimlarda magnezyum
alasgimlarinin  kullanimi giderek yayginlagmaktadir. Tekstil ve baski makineleri gibi
endiistriyel Olcekli cihazlarda, magnezyum alasimlar1 kullanilmaktadir. Magnezyum
alagimlarinin bu cihazlarda kullanilmasinin en temel sebebi, diisiik yogunluga sahip
olmasindan dolay1, yiiksek hizlarda calisan parcalar i¢in atalet kuvvetlerini en aza
indirgemesidir. Magnezyum alagimlarinin hafif olmalar1 hem oda hem de yiiksek
sicakliklarda iyi derecede dayanim ve rijitlik sergilemeleri havacilik uygulamalar i¢in de
onemli bir yere sahiptir (Housh, S, Mikucki, B, Stevenson, 1998; Yang vd., 2016).
Magnezyum alasimlari hafif olmalarmin yani sira biyo-bozunur bir yapiya sahip
olmalarindan dolayr implant malzemesi olarak da kullanilmaktadir. Magnezyum
alagimlarindan tiretilen vidalarin ve plakalarin kullanimi, diger metalik biyomalzemelerden

iiretilmis implantlara kiyasla ikinci bir islem gerektirmeden viicuttan atilmasindan dolay1 son



yillarda artmaya baglamistir. Bu tez calismasinda toz metalurjisi yontemi kullanilarak AZ91
Mg tozlart farkli sicaklik ve basing degerleri kullanilarak sinterlenmis ve 60x60x10 mm
boyutlarinda numuneler iiretilmistir. Uretilen numunelerin mikroyapisal karakterizasyonu
ve mekanik 06zellikleri incelenerek optimum {iretim parametrelerinin  belirlenmesi
amaclanmigtir. Belirlenen optimum iiretim parametrelerinde {iretilen numuneler TazOs,
Hidroksiapatit ve Tabakali olacak sekilde kaplanmig ve bu kaplamalarin o6zellikleri

incelenmistir.



2. GENEL BILGILER

2.1. Biyomalzemeler

Biyomalzemeler, giintimiizde hayati derecede 6nemli bir role sahiptir. Yaklasik son 30 yilda
tiptaki ve malzeme islemedeki gelismelerle birlikte, cesitli uygulamalar i¢in uygun
ozelliklere sahip ¢ok sayida biyomateryal gelistirilmistir. Biyomalzemeler esas olarak
ortopedi uygulamalarinda, dis bakiminda, ila¢ sanayiinde, deri doku miihendisliginde ve
kardiyovaskiiler cihazlarda kullanim alan1 bulmaktadir. Herhangi bir materyali bir implant
olarak tanimadan Once, soz konusu materyalin herhangi bir zarar verici etkiye neden
olmadigini, yani insan viicudu i¢in biyolojik olarak uyumlu olmasini bilmek gerekir.
Williams biyouyumlulugu, "bir biyomateryalin, o terapinin alicisinda istenmeyen herhangi
bir lokal veya sistemik etki ortaya c¢ikarmadan, tibbi bir terapi i¢in istenen islevi yerine
getirme yetenegi” olarak tanimlar. Bu tanimlamadan yola ¢ikarak, hastada sistemik hasara
neden olabileceginden dolayr kullanilan implantin viicutta toksik maddeler salmamasi
gerektigi anlagilmaktadir. Herhangi bir malzeme, insan viicuduna yerlestirildikten sonra
viicudun yerlestirilen malzemeye tepki gostermesi normal olarak karsilanir. Bu tepki, doku
implant ara yiiziinde daha belirgindir. Ciinkii ara yiiz malzemenin 6ziinden daha reaktiftir.
Biyomalzemeler, metaller ve alagimlari, polimerler, seramikler ve dogal malzemeler olarak
dort ana sinifa ayrilir. Bu malzemeler, farkli tibbi alanlarda kardiyovaskiiler biyomateryaller
olarak, deri onariminda, ilag sistemlerinde ve hipertermi ile kanser tedavisinde yaygin olarak
kullanilmaktadir (Jaganathan, Supriyanto, Murugesan, Balaji, & Asokan, 2014; Kaur &
Singh, 2019; Oh, Moorthy, Manivasagan, Bharathiraja, & Oh, 2017; Roach, Eglin, Rohde,
& Perry, 2007). Biyomalzemelerin yiizey morfolojisi, mikroyapist ve kompozisyonu gibi
yiizey Ozellikleri biyouyumlulugu 6nemli 6lgiide etkiler. Bu nedenle yilizey ozellikleri
biyomalzemelerin islevsellesmesinde 6nemli bir rol oynar (Kaur & Singh, 2019; Moniz,
Hodgkinson, & Yates, 2017; Roach vd., 2007).

2.2. Biyomalzemelerin Siniflandirilmasi

Biyomalzemeler 4 ana baslik altinda incelenebilir. Bunlar; metalik, seramik, polimerik ve

kompozit biyomalzemeler olarak tanimlanir.



2.2.1. Metalik biyomalzemeler

Medikal uygulamalarda kullanilan tibbi implantlar i¢in metalik malzemelerin kullanimi 19.
yiizyilin baglarina dayanir. Bu tarih Sanayi Devrimi’ne kadar metal endiistrisinin oldugu
genigslemeye devam ettigini gosterir. Metalik implantlarin gelisimi ilk olarak uzun
kemiklerin i¢ kirik fiksasyonunun onarimina olan taleplerin artmasi ile basladi. Bununla
birlikte, demir, altin veya glimiisten yapilmis omurilik telleri ve kemik pimleri gibi metalik
malzemeleri implante etme girisimleri, 1860'larda Lister''n aseptik cerrahi teknigi
uygulanana kadar basarili olmamisti. Bu zaman diliminden bu yana, metalik malzemeler
ortopedik cerrahide yogun bir sekilde kullanilmaktadir ve gegici cihazlar kemik plakalari,
pimler ve vidalar ve kalict implantlar (toplam eklem replasmanlari dahil olmak {izere cogu

ortopedik cihazda 6nemli bir rol oynar (Q. Chen & Thouas, 2015; Kaur & Singh, 2019).

Ayn1 zamanda, metaller dis dolgular1 ve kokleri dahil dis ve ortodontik uygulamalarda da
kendilerine yer bulmuslardir. Son zamanlarda, metalik biyomalzemelerin daha c¢ok
arastirtlmasinin  nedeni geleneksel olmayan estetik cerrahisinde sert doku/organ
uyumsuzluklarnin ~ giderilmesini  saglamaktir. Ornegin miihendislik ve yenileme
caligmalarindan olan NiTi sekil hafizali alasimlarin vaskiiler stent olarak uygulanmasi ve
kemik dokusu i¢in yeni magnezyum bazli alasimlarin gelistirilmesine yonelik olan
caligmalara egilim artmistir (Q. Chen & Thouas, 2015; Kokubo, Hata, Nakamura, &
Yamamuro, 1991).

Endiistride iiretilebilen ¢ok sayida metal ve alasim olmasima ragmen, sadece birkaci
biyolojik olarak uyumludur ve bir implant malzemesi olarak uzun vadeli basariya sahiptir.
Ancak bu malzemeler ticari olarak temin edilebilen ortopedik tibbi cihazlarin biiyiik

cogunlugunda cihaz bilesenlerini olusturur (Q. Chen & Thouas, 2015).

Biyomalzeme olarak ve ortepedik cihaz bileseni olarak kullanilan metal ve alagimlar1 ana
alagim elementine baglh olarak Cizelge 2.1°de gosterildigi gibi 6 grupta kategorize edilebilir.
Bu gruplar1 paslanmaz ¢elikler, kobalt bazli alagimlar, titanyum bazli alagimlar, NiTi
alasimlari, Mg alasimlar1 ve Ta alagimlari olusturur (Q. Chen & Thouas, 2015; Long & Rack,
1998).
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Ik ii¢ gruptaki metalik malzemelerden yapilan cesitli tibbi implantlar Amerika Birlesik
Devletleri Gida ve ilag Dairesi (FDA) tarafindan onaylanmistir ve rutin olarak ortopedik
uygulamada kullanilmaktadir (Q. Chen & Thouas, 2015; Ramalingam, Ramasamy,
Kovukkal, & Myilsamy, 2020; Sezer, Evis, Kayhan, Tahmasebifar, & Kog, 2018).

Resim 2.1. (a)’ da Paslanmaz ¢elikten yapilmis Harrington gubugunun resmi goriinmektedir.
Resim 2.1. (b)’ de ise genellikle paslanmaz ¢elik, kobalt veya titanyum bazli alasimlardan

yapilan kalga protezi govdesinin tamami gosterilmistir.

NiTi alasimlarindan ve Mg alasimlarindan {iretilen malzemeler, potansiyel olarak daha 6zel
doku gereksinimlerini karsilayabilmektedir. NiTi alagimlarinin sekil hafizasinin olmasi ve
Mg alagimlarinin biyobozunur olmasi gibi malzeme 6zelliklerine sahip olduklarindan dolay1
son zamanlarda daha ¢ok ragbet gormektedir. Kalp ve damar cerrahisi i¢in son derece énemli
olan Sekil 2.1. (a) vaskiiler stent ve (b) anevrizma klipsi gosterilmistir. Her iki malzeme de
NiTi alasimindan yapilmistir. Bununla birlikte, bu yeni gelistirilen alagimlarla yapilan bazi
tibbi implantlar, dncelikle biyouyumluluk ile ilgili 6nemli konular nedeniyle heniiz FDA
onayli degildir. Biyouyumluluk, herhangi bir biyomedikal implantin klinik uygulamasi igin
temel gerekliliktir (Q. Chen & Thouas, 2015; Sezer vd., 2018; Zywiel, Sayeed, Johnson,
Schmalzried, & Mont, 2011).



Cizelge 2.1. Alti metalik biyomalzeme kategorisi ve bunlarin implant olarak birincil
uygulamalari (Q. Chen & Thouas, 2015; Geetha, Singh, Asokamani, & Gogia,
2009; Heublein vd., 2003; Manivasagam, Dhinasekaran, & Rajamanickam,

2010)

Metalik Malzeme Cesidi | Birincil uygulamalari Uygulamalarin durumu
Gegici cihazlar (kirik plakalari, vidalar,

Paslanmaz Celik kalga tirnaklari, vb.) Rutin olarak uygulanir
Toplam kalga protezi

Co Alasimlari Tum §klemlerin yerine (ddvme alagimlar) Rutin olarak uygulanir
Disc¢ilik
Kok , kalga fincan kemigi ve femur

Ti Alasimlart Eﬁ‘slliirt;nda CoCrMo veya seramiklerle Rutin olarak uygulanir
Diger kalici cihazlar (¢ivi, kalp pili)
Ortodontik dis kemerleri FDA onayli (FDA=Amerika

Birlesik Devletleri Yemek
ve Ilag Idaresi )

Vaskiiler stentler FDA onayl

NiTi yena kava filtresi FDA onayh
Intrakraniyal anevrizma klipleri FDA onayl
Yapay bir kalp i¢in kontraktil yapay Aragtiriliyor
kaslar
Kateter kilavuz telleri FDA onayl
Ortopedik zimba telleri FDA onayh

Mg Biyolojik olarak parcalanabilen ortopedik | Hayvan denemeleri
implantlar

Ta Plastik cerrahi de kullanilan tel dikisler FDA onayl
Radyografik igaretleyici FDA onayl

Resim 2.1. Harrington ¢ubugu (a), Kalga protezi govdesi (b), (Q. Chen & Thouas, 2015;
Ramalingam vd., 2020)



(a) (b)

Sekil 2.1. Vaskiiler stent (a), Anevrizma klipsi (b) (Q. Chen & Thouas, 2015)

Son derece saglam ve yiiksek sertlige sahip olan kemigin yerini alabilmek igin
biyomalzemeler kemigin sahip oldugu mekanik degerlerine yakin bir performans
sergilemelidir. Biyomalzemelerin gelisimi i¢in énemli olan mekanik 6zellikleri genellikle
Young modiiliinii, nihai gerilme mukavemetini ve toklugu igerir. Paslanmaz gelikler, kobalt
bazli alagimlar ve titanyum bazli alagimlar gibi yaygin kullanilan metalik biyomalzemeler
icin mekanik 6zelliklerin bir 6zeti Cizelge 2.2'de verilmistir. Bu {i¢ metalik biyomateryal,
esas olarak Cizelge 2.2'de verilen ¢ekme gerilmesinden ve kirllma toklugundan da
anlasildigr gibi, yiiksek yiikler altinda calisgma ve disiik gerilme degerlerinde plastik
deformasyona ugramama 6zelligine sahip olmalarindan dolay1 popiilerligini korumaktadir.
Ancak paslanmaz g¢elik alagimlari, kobalt esasli alagimlar ve titanyum esasl alagimlarin
Young modiiliniin 100 GPa'dan fazla olmasi kortikal kemigin ise sadece 10-30 GPa
degerleri arasinda olan Young modiiliine sahip olmasi {izerinde durulmasi gereken bir

noktadir (Q. Chen & Thouas, 2015; Long & Rack, 1998; Ramalingam vd., 2020).

Implantin daha yiiksek yiikii tasima kapasitesine sahip olmas1 onun hemen hemen tiim yiikii
tagimasina neden olabilir. Ancak daha az mekanik yiik tagima kapasitesine sahip olan kemik,
ozellikle implant bolgesi etrafinda atrofi gibi biyolojik tepkilere maruz kalabilir. Bu nedenle
daha fazla tekrar ameliyat cerrahisi gerekebilir. Buna "gerilme bariyer etkisi" denir.
Dolayisiyla, kullanilacak olan implant malzemesinin mekanik &zelliklerinin kemiklerin
mekanik ozelliklerine benzer mekanik 6zelliklere sahip olmasi arzu edilir. Cizelge 2.2°de

metalik implant malzemelerinin ve kortikal kemigin mekanik 6zellikleri gosterilmistir. Insan



viicudundaki mekanik ¢alisma kosullar1 karmagsiktir. Bu nedenle, yapay kalga eklemleri, diz
eklemleri, omurga sabitlemeleri, plakalar ve teller gibi iskelet kemigi implantlari, dongiisel
yiikklemeden dolay1 yorgunluktan muzdariptir. Ornegin yapay kalca eklemleri iizerine
uygulanan yiik hastanin viicut agirligindan birkag¢ kat daha fazladir (Q. Chen & Thouas,
2015; Sumita, Hanawa, & Ohnishi, 2003). Cizelge 2.3’te Eklem protezlerinde kullanilan

modern biyomalzemeler gosterilmistir.

Cizelge 2.2. Metalik implant malzemelerinin ve kortikal kemigin mekanik 6zellikleri, (Q.
Chen & Thouas, 2015; Long & Rack, 1998; Manivasagam vd., 2010)

Malzemeler Young Modiilii | Cekme Gerilmesi Kirilma Toklugu
(GPa) (MPa) (MPaVm)

CoCrMo alagimlari 240 900-1540 ~100

316L paslanmaz gelik 200 540-1000 ~100

Ti alagimlar 105-125 900 ~80

Mg alagimlari 40-45 100-250 15-40

NiTi alasimlari 30-50 1355 30-60

Kortikal kemik 10-30 130-150 2-12




Cizelge 2.3. Eklem protezlerinde kullanilan modern biyomalzemeler (Q. Chen & Thouas,
2015; Zywiel vd., 2011)

Femoral Govde | Femoral Bas Yuva Yil
1960’lardan 6nce yapilan metal lizerine metal ¢calismalari
Philip Wiles Paslanmaz Celik | Paslanmaz Celik | Paslanmaz Celik | 1938
Austin Moore CoCr Alagimi CoCr Alagimi - 1950’ler
McKee—Farrar Paslanmaz Celik | Paslanmaz Celik | Paslanmaz Celik | 1950’ler
CoCrMo CoCrMo Alagimi | Co Alasimi
Alasimi
Peter Ring Paslanmaz Celik | Paslanmaz Celik | Paslanmaz Celik | 1950’ler
CoCrMo CoCrMo Alasimi | CoCrMo Alasimi
Alagimi
UHMWPE iizerine metal ¢alismalart (UHMWPE, ultra-high molecular weight
polyethylene)
Charnley Paslanmaz Celik | Paslanmaz Celik | Paslanmaz Celik | 1960’lar
CoCrMo CoCrMo Alasimi | CoCrMo Alasimi
Alagimi
Ti Alasim Seramikler Ti Alagim
1960’lardan sonra yapilan metal {izerine metal ¢aligmalari
CoCrMo CoCrMo Alagimi | CoCrMo Alagimi | 1960’lar
Alasimi
Ti Alasimi
Seramik {izerine seramik ¢aligmalari
CoCrMo Seramikler Seramikler 1980’1er
Alasimi
Ti Alasimi
Metal iizerine seramik ¢alismalari
CoCrMo Seramikler CoCrMo Alasim1 | 2000’1er
Alasimi
Ti Alasimi

2.2.2. Seramik biyomalzemeler

Seramik eski yillarda insanlarin atesi kesfetmesi ile kili kullanmas1 sonucu meydana gelmis
ve son yiizyilda insan viicudunun zarar goren organlarinin onarimi veya yerini almasi i¢in
ozel tekniklerle gelistirilen biyomalzemedir (Wong & Bronzino, 2007). Bu amaglarla

kullanilan seramige “biyoseramik” denilmekte ve saglik sektoriinde, basta dis protez ve



10

ortopedik protez uygulamalar1 olmak iizere, ¢cok gesitli alanlarda kullanilmaktadir (Bulut &
Karakurt, 2011; Gorgeg, Oztiirk, Aksoy, & Bombaci, 2005).

Biyoseramiklerin saglik uygulamalarinda yaygin olarak kullanilmasi malzemenin
karakteristik Ozelliklerinin bir sonucudur. Karakteristik Ozellik olarak seramikler, sert,
yiilksek basma mukavemetli, biyouyumlu, korozyona ve viicut sivilarina direngli
malzemelerdir. Bir seramigin biyomalzeme olmasi icin toksik, alerjik ve kanserojen
olmamasi gerekmektedir. Bunlarin yani sira seramiklerin biyomalzeme olarak
kullanilmasini sinirlayan diisilk mekanik dayanim, gézenekli, kirilganlik ve islenmelerinin

zor olmasi gibi 6zellikleri de mevcuttur (Hench & Wilson, 2014; Wong & Bronzino, 2007).

Biyoseramiklerin en yaygin kullanim alanlar (Wong & Bronzino, 2007; Xie vd., 2019);

e Bel ve omurilik omurlarinin onarimi
e Dis implanlari

e Kalga protezleri

e Solunum tiipleri

e Kalp kapakeiklar

e Kemik vidalan

Biyoseramikler, biyoinert, biyobozunur ve biyoaktif olmak iizere {i¢ gruba ayrilan, inorganik

ve metal olmayan malzemelerdir.

Biyoinert malzemeler, dokuyu degistirmeden doku ile bir arada bulunmasini saglayan
mekanik baga sahip biyoseramik tiiriidiir. Biyoaktif malzemeler, doku ile kimyasal bag
yapan malzemelerdir. Bu bag malzemenin viicut tarafindan dislanmasin1 engeller.
Biyobozunur malzemeler, biyolojik olarak bozunarak zamanla doku ile yer degistiren
biyoseramik tiirtidiir (Hamadouche & Sedel, 2000; Hench & Wilson, 2014).

Biyoinert seramiklerde implant ile doku arasinda degisik kalinliklarda fibr6z doku olusumu
gergeklesir. Bu ipliksi doku implanta kars1 bir duvar 6rmek veya implanti izole etmek igin
tiretilir. Aliimina ve zirkonya gibi seramikler biyoinert seramiklere 6rnektir. Hidroksiapatit
(HA), biyoaktif cam, cam seramikler gibi biyoaktif seramiklerde ise implant ile doku

arasindaki ara yiizeyde baglanma gerceklesir. Bu yiizey “biyoaktif ylizey” olarak
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adlandirilir. Baglanma, implantla doku arasindaki hareketliligi ve implantin viicut tarafindan
dislanmasini engeller. Cizelge 2.4°te baz1 seramik biyomalzemeler ve 6zellikleri verilmistir.
Biyobozunur seramikler, viicut i¢indeki onarim islemini tamamlandiginda ¢oziiniir ve
kendisini ¢evreleyen doku tarafindan emilerek yok edilir. Bu nedenle emilebilir (rezorbe
edilebilir) cinste biyomalzeme kullanildiginda, bu malzemenin viicut sivilarinca kimyasal
acidan pargalanabilir yapida olmasina ve zehirli olmamasina dikkat edilmelidir. Trikalsiyum
fosfat (TCP) seramikleri biyobozunur malzemelerdir (Hench & Wilson, 2014; Jordan vd.,
2000; Wong & Bronzino, 2007).
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Cizelge 2.4. Baz1 seramik biyomalzemeler ve 6zellikleri (Hench & Wilson, 2014; Wong &
Bronzino, 2007; Xie vd., 2019)

Malzeme Ozellikleri

Uygulama Alanlari

Malzeme Tiirii

Alimina (AL, 05)

Korozyona karsi direnci
yiiksektir.

Biyouyumlu fakat
kirilgandir.

Ana kaynag1 boksittir.
Yiiksek asinma direnci
ve mukavemetine
sahiptir.

Diisiik termal iletkenlik
ve iyi elektriksel
yalitkanliga sahiptir.

Kalga protezleri
Dis implantlar1

Biyoinert

Zirkonya (Zr0,)

Aliimina seramiklere
gore catlama ve biikiilme
direnci ¢ok yiiksektir.
Yiiksek dayanima
sahiptir.

Elastiktir.

Sertlik ve aginma
dayanimu yiiksektir.

Uyluk kemigi protezleri
Kemik givileri

Biyoinert

Biyocam
Cam ve cam-
seramikler

Ana bileseni silikon,
kalsiyum, fosfor oksitleri
ve kalsiyum floriirdiir.
Amorf katidir.

Ana doku ile dogrudan
kimyasal bag kurar.
Kemik yapilanma
hiicreleri {izerine uyarici
etkileri vardir.
Kirilgandir.

Kemik degistirme
Kaplama ve kemik dolgusu

Biyoaktif

Hidroksiapatit (HA)

Biyouyumlulugu ve
biyoaktifligi yiiksektir.
Kemik ve dislerdeki
mineral yapilarla ayn
kompozisyondadir.
Ostekondiiktif, toksik
olmayan bir maddedir.

Kemik girinti dolgulart
Kaplamalar

Kulak implantlari
Belkemigi degistirme

Biyoaktif

Kalsiyum Fosfat

Kemik igerisinde
bulunan minerallerle
yap1 ve kompozisyon
agisindan ¢ok benzerdir.

Ortopedik kaplamalar

Dis implantlari

Yiiz kemikleri

Kulak kemikleri

Kalca ve diz protezleri
uygulamalarinda kemik tozu
olarak kullanilirlar.

Biyoaktif

Trikalsiyum Fosfat
(TCP)

Gozenekli ve emilebilen
malzemelerdir.

Graniil, ¢gimento ve blok
seklinde ortopedik ve dental

tedavilerde kullanilmaktadir.

Biyobozunur

2.2.3. Polimerik biyomalzemeler

Polimerler, dogal veya sentetik yollarda elde edilebilen, monomerlerin birlesmesinden
meydana gelen biiylik molekiillii malzemelerdir. Nisasta, seliiloz, dogal kaucuk ve DNA

dogal polimerler olurken, icerdigi monomere gore adlandirilan polietilen (PE), poliasetal
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(PA), polimetilmetakrilat (PMMA), polietilenteraftalat (PET), poliiretan (PU),
politetrasoroetilen (PTFE), silikon kauguk (SR), poliaktik asit (PLA), polistiren (PS) ve
poliglikolik asit (PGA) gibi polimerler sentetik polimer grubuna girer (Bharadwaz &
Jayasuriya, 2020; Kostka vd., 2020).

Cok cesitli bilesimlerde ve sekillerde bulunan polimerler, prostetik, optik, dental ve ilag
salinimi gibi uygulamalarda biyomalzeme olarak yaygin bir sekilde kullanilmaktadir (Wong
& Bronzino, 2007). Esnek olmalari sebebiyle polimer malzemelere 6zellikle yumusak doku
ve kikirdak uygulamalarinda sikga rastlanmaktadir (J. B. Park & Bronzino, 2000). Fakat
polimer malzemelerin kullanim alanlarini sinirlayan bazi 6zellikleri mevcuttur. Mekanik
dayanimlarinin zayif olmasi, yapisina giren sivilar sonucu sismesi, zehirli {irlinler

salgilamas1 bu dezavantajlardan bazilardir (Kostka vd., 2020).

Yiizlerce polimer ¢esidinin polimer biyomalzeme olarak kullanilmasina ragmen, sadece 10-
20 polimer ¢esidi medikal uygulamalarda yaygin olarak kullanilmaktadir (Wong &
Bronzino, 2007).

Cizelge 2.5’te bu polimer biyomalzemelerin kullanildig1 alanlar ve 6zellikleri verilmistir.

Cizelge 2.6 ve 2.7°de ise polimerlerin mekanik ve fiziksel 6zellikleri verilmistir.
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Cizelge 2.5. Polimerik biyomalzemler (Bharadwaz & Jayasuriya, 2020; Wong & Bronzino,

2007)

Malzeme Ad1

Malzeme Ozelligi

Kullanim Alani

Polietilen (PE)

Sert, yaglara kars1 direngli ve
ucuzdur

Eczaciliga ait siseler
Katater
Ortopedik implatlar

Polimetilmetakrilat (PMMA)

PMMA, olagan {istii 151k
gecirgenligi ve yliksek 151k
kirilganlig1 indeksi ile bilinen en iyi
malzemedir.

Ayn1 zamanda en biyouyumlu
polimerlerden biridir.

G0z ici lensler
Nakledilebilir goz lensi

Sert kontakt lensler

Kan pompasi ve rezervuart
Kan diyalizleri i¢cin membran
Maxillofacial protez

polimerlerden biridir ve yiiksek
sicakliklara dayaniklidir.
Insan sagligina zarar vermez.

Hidrofobik, dogrusal yapida bir Takma dis yapimi
zincir polimeridir.
Poliiiretan (PU) Diol veya gliserinin diizosyanat ile | Kalp kapakgig1
polimerizasyonundan olusur. Yapay kalp
Kanla biyouyumlulugu yiiksektir.
Silikon Kauguk (SR) Silikon kauguk, en biyouyumlu Gida makinelerinin pargalari

Damar protezleri

Solunum cihazlar

Kataterler ve drenaj borulari
Parmak eklemleri, kan damarlari,
kalp kapake1gi, dis kulak, ¢cene ve
burun implantlart

Polistiren (PS)

Modifiye edilmis genel amagli PS,
iyi saydamliga, iiretim rahatligina,
diistik 6zkiitleye ve termal
stabiliteye sahiptir.

Yiiksek darbe PS, darbeye kars1 giiz
artig1 ve gerilme gatlamasi
dayanimi saglar.

Doku kiiltiir sigeleri
Vakum kutular1 ve filtreler

Polivinilkloriir (PVC)

Sert ve kirtlgan yapiya sahiptir.
I¢ine eklenen malzemeler ile
yumusak ve esnek hale gelir.
75~105 °C Tg noktast ile yiiksek

Kan ve ¢ozelti depolama torbalari
Cerrahi paketler
Damar igi tiipler
Diyaliz cihazlar

bulunur. -CONH- grubunun say1si
ve dagilim ile poliamidin fiziksel
Ozellikleri degisir.

yumusama viskozitesine sahiptir; Sonda
bundan dolay1 islenmesi zordur.
Poliamid (Naylon) Poliamidde -CONH- grubu Ameliyat ipligi




Cizelge 2.6. Polimerlerin mekanik 6zellikleri (J. Park & Lakes, 2007)
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Polimer Ad1 Cekme Gerilmesi, oyrs Young Modiilii, E %Uzama
(MPa) (GPa)

Polimetilmetakrilat 30 2.2 14

(PMMA)

Naylon 6/6 76 2.8 90

Polietilenteraftalat (PET) | 53 2.14 300

Poliaktik asit (PLA) 28-50 1.2-3 2-6

Polipropilen 28-36 1.1-1.55 400-900

Politetrafloroetilen 17-28 0.5 120-350

Silikon Kauguk 2.8 10’a kadar 160

Cizelge 2.7. Baz1 polimer malzemelerin fiziksel 6zellikleri(Ramakrishna,
Wintermantel, & Leong, 2001).

Mayer,

Polimer Darbe Yogunluk Sertlik Su emme (%)
Dayanimi (g/cc) (Rocwell)
(J/m)
Polimetil-metakrilat (PMMA) 16-75 1,2 M60-100 0,1-0,4
Poliiiretan (PU) 1300 1,05-1,50 A10-D90
PolivinilKloriir (PVC) 1,16-1,35 A50-100 0,04-0,4
Silikon Kauguk --- 1-1,15 Al5-A65 ---
Polietilen (LDPE) Kirilmadi 0,91-0,92 D41-D46 0,01
Polietilen (MDPE) 26,7-850 0,92-0,94 D50-D60 0,01
Polietilen (HDPE) 26,7-1070 0,94-0,97 D60-D70 0,01
Polietilen (ULHMWPE) 0,94 D65 0,01

2.2.4. Kompozit biyomalzemeler

Kompozit malzemeler, kimyasal ve fiziksel yapilar birbirinden farkli olan birden fazla

malzemenin bir araya getirilerek olusturulan malzemelerdir. Kompozit malzemeler

olusturuldugu malzemelerin 6zelliklerini tasimanin yani sira onlardan daha {istiin 6zelliklere

de sahiptir. Kompozit malzemelerin fiziksel 6zellikleri (hafiflik, sertlik, dayanim gibi)

malzeme bilesenleri degistirilerek kontrol edilir (Wong & Bronzino, 2007).
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Biyoinert, biyoaktif ve biyobozunur olabilen kompozit biyomalzemeler, basta kemik
dokusu, damar sistemi, kalp kapakeiklari ve sinirdoku sistemleri olmak iizere bircok medikal

uygulamada yaygin olarak kullanilmaktadir (Davis & Leach, 2008).

Kompozit malzemeler, “matris” adi verilen gii¢lendirici malzemeler eklenerek elde edilir.
Dolayisiyla kompozit biyomalzemeleri, polimer matrisli kompozitler, metal matrisli
kompozitler ve seramik matrisli kompozitler olmak {izere ii¢ grupta incelemek
gerekmektedir. Metal matrisli kompozitlere, HA katkili titanyum matrisli kompozitler,
polimer matrisli kompozitlere, polietilen matrisli HA katkili kompozitler, seramiklere ise
HA matrisli paslanmaz ¢elik katkili kompozitler 6rnek olarak gosterilebilir (Ramakrishna
vd., 2001).

2.3. Magnezyum Alasimlari

Giliniimiizde endiistriyel ve biyomedikal uygulamalar i¢in magnezyum alagimlarinin
gelistirilmesi iizerine bir¢ok arasgtirma yapilmaktadir. Son zamanlarda g¢evre koruma
politikalar1, 6zellikle otomobillerin agirligint azaltarak yakit verimliligini artirmak ve
otomobillerin neden oldugu sera gazlarinin etkisini azaltmak ic¢in yapilan c¢aligmalara
odaklanmistir. Bu nedenle aragtirmacilar, artan yakit verimliligi ve azaltilmis sera gazi
emisyonu elde etmek amaciyla hafif yapisal alagimlarin kullanimimi vurgulamislardir
(Ramalingam vd., 2020; Sezer vd., 2018; S. Zhang vd., 2010; X. Zhang, Yuan, Niu, Fu, &
Ding, 2012).

Magnezyum alagimlari, aliminyum alagimlar1 ve gelige kiyasla iyi 6zgiil dayanim, iyi 1s1
dagilimi1 ve iyi darbe soniimleme 6zelligi sergilerler (Ramalingam vd., 2020; Vaira Vignesh,
Padmanaban, & Govindaraju, 2019).

Glinlimiizde magnezyum alasimlar1 en hafif yapisal malzemelerden biridir. Ayrica iyi 1s1
dagilimi ve darbe soOnlimleme Ozelliklerine sahip olmasindan o6tiirii  otomotiv
uygulamalarmda da yaygin olarak kullanilirlar. Ornegin, diisiik sicakliklarda galisan
otomotiv pargalarinin bilesenleri olan braketler ve kapaklar magnezyum alagimlarindan
yapilmaktadir (Housh, S, Mikucki, B, Stevenson, 1998; Mondet vd., 2016; Ramalingam vd.,
2020; Sezer vd., 2018; Yang vd., 2016). Ayrica magnezyum alasimlari, kendilerine

biyomedikal uygulamalarda da kullanim alani bulmaktadir. Biyomalzemeler, insan
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viicudunun etkilenen veya hasar géren kisminin yerine kullanilabilen ve insan viicudunun
normal isleyisine yardimci olan yiikksek derecede fizyolojik olarak viicut tarafindan
kabullenilmis malzemelerdir. implantlar icin geleneksel olarak kullanilan malzemelerin
bazilari, insan kemiginden daha yiiksek mukavemete sahip olan paslanmaz c¢elik, tungsten,
kobalt ve titanyum bazli alagimlardir (Q. Chen & Thouas, 2015; Y.-T. Chen, Hung, & Syu,
2019; hong Yuan, hua Zhou, Liao, Liu, & Luo, 2018; Sezer vd., 2018).

Sonug olarak, bu tiir yiiksek mukavemetli malzemelerin implantasyonu, komsu dokularin
yakminda stres-koruyucu etki olusturur. Insan viicudundaki magnezyum iyonlar
konsantrasyonu yiiksek olmasi nedeniyle, magnezyumun biyouyumlulugu ¢ok yiiksektir, bu
da onu biyoimplant uygulamalart i¢in potansiyel bir malzeme haline getirir. Magnezyum,
¢oziiniirliigli kolay olan ve toksik olmayan korozyon iiriinlerini olusturur ve bu iriinler idrar
yoluyla zararsiz bir sekilde atilir (Q. Chen & Thouas, 2015; Y.-T. Chen vd., 2019;
Ramalingam vd., 2020; Vaira Vignesh vd., 2019; X. Zhang vd., 2012). Cizelge 2.8’de

magnezyum alasimi i¢in agirlik¢a % bilesimi verilmistir.
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Cizelge 2.8. Magnezyum alasimi i¢in agirlikga % bilesimi (J. Chen vd., 2018; Q. Chen &
Thouas, 2015; Mondet vd., 2016)

Tiir Grup Al | Mn Si | Zn Ag Cu Zr Nd Ni Y
AM serisi (AM20) | 2 0.5 - - - -
AS serisi (AS21) 2 0.4 1 |- - -
AZ serisi (AZ61) | 6 0.2 - 0.7 - -
EQ serisi (EQ21) | - - - - 1.5-2 | 0.075 0.7 2.25
Dékiim | EZ serisi (EZ33) - - - 2-31 | - 0-0.1 0.5-1 3 0-0.01
QE serisi - - - - 2-25 | - 0.6 2
WE serisi (WE43) | - - - - - - 0.5 3.25 - 4
ZC serisi (ZC63) - 0.5 - 6 - 2.7
ZE serisi (ZE41) - 0-015 | - 355 | - 0-0.1 0.4-1 1.3 0-0.01
AZ serisi (AZ31) 3 0.3 - 1 - -
EA serisi 5 - - 5 - - - 49
(EAS55RS)
WE serisi (WE54) | - - - - - - 0.5 3.15 - 51
Z serisi (Z6) - - - 6 - -
Dovme
ZC serisi (ZC71) - 0.75 - 6.5 - 1.25
ZK serisi - - - 6 - - 0.45
(ZKB0A-F)
ZM serisi (ZM21) | - 1 - 2 - -
ZW serisi (ZW3) - - - 3.25 - - 0.6

Ayrica magnezyum alasimlarinin diger metalik implantlara gore biyobozunur olmasi
magnezyum alagimlarinin biyomalzemeler i¢in farkli bir avantaja sahip oldugunu

gostermektedir (Q. Chen & Thouas, 2015; Y.-T. Chen vd., 2019; S. Zhang vd., 2010).

Magnezyum (Mg) ve alasimlari son yillarda yeni nesil medikal metal malzeme olarak yogun
ilgi gérmiistiir. Magnezyum (Mg) ve alagimlarinin yogunluklarinin ve elastik modiillerinin
insan kemiklerine benzer ozelliklere sahip olmasi bu durumu desteklemistir. Ayrica
Magnezyum (Mg) ve alagimlarmin yarali kas-iskelet dokularina implante edilmesi
sonrasinda sahip oldugu yiiksek biyouyumluluk sayesinde ikinci kez olmasi muhtemel
ameliyat islemlerinden kurtulmus olunur. Calismalar, Mg implantlarinin kemik armatiirleri

olarak implante olduklarinda yeni kemigin olusumunu uyarmak i¢in elverisli oldugunu
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gostermistir (Z. Li, Shang, Wei, & Zhao, 2019; S. Zhang vd., 2010; X. Zhang vd., 2012;
Zhao vd., 2017).

Magnezyum genellikle, mekanik mukavemeti, asinma direncini ve korozyon direncini
artirmak i¢in alasimlandirilarak kullanilir. Atomik yarigap, elektronegatiflik, elektron
cekiciligi ve atomlarin kararliligi, alasim elementlerinin magnezyumdaki ¢oziiniirliiglinii
etkiler. Bu faktorlere dayanarak, asagidaki elementler magnezyum matris igerisinde
¢Oziinlir, kismen ¢oziliniir ve ¢oziinmez olarak smiflandirilir. Cizelge 2.9’da magnezyumun
sinirl sayida alagim elementine sahip oldugu vurgulanmaktadir. Bu elementler Al, Mn, RE,
Y, Zn ve Zr siralanabilir (Ramalingam vd., 2020; Witte vd., 2005). Cizelge 2.10’da
magnezyum elementinin genel o6zelliklerinden bahsedilmistir. Magnezyum alasimlari,
alagim bilesimine ve 1s1l islem tiiriine goére Alasim element kodu + Isil islem tiirii seklinde
belirtilir. Magnezyum alasimlari igin 1s1l islem tanimlar1 agsagidaki gibidir: F-Fabrikasyon,
O-Tavli, H1-Suda sertlestirilmis, H2-Suda sertlestirilmis ve kismen tavlanmis, H3-Suda
sertlestirilmis ve stabilize edilmis, T1-havada Sogutulmus ve dogal olarak yaslanmis, T2-
Tavli, T3-Soliisyonla islenmis ve soguk islenmis, T4-Soliisyonla islenmis, T5-Sogutulmus
ve yapay olarak yaslandirilmis, T6-Soliisyona alinmis yapay olarak yaslandirilmis, T7-
Soliisyona alinmig ve stabilize edilmis, T8-Soliisyona alinmis, soguk islenmis ve yapay
olarak yaslanmis, T9-Soliisyona alinmig, yapay olarak yaslandirilmis ve soguk islenmis,
T10-Havada sogutulmus, yapay yaslanmis ve soguk islenmis, W- Cozeltiye alinmis (Chen
vd., 2019; Ramalingam vd., 2020). Ornegin, %9 Al, %1 Zn ve soliisyona alinmis ¢dzelti
magnezyum alagimi AZ91 T4 olarak adlandirilir.

Magnezyum alagimlar1 arasinda otomotiv ve biyomedikal uygulamalar i¢in tercih edilen
magnezyum alagimlari, nispeten daha yiiksek mekanik mukavemeti ve korozyon direnci
gostermesi nedeniyle AZ91 magnezyum alagimidir. Alagimin birincil faz1 Mg (a fazi) ve

alasimin ikincil faz1 Mgi7Al12 (B faz) 'dir (Ramalingam vd., 2020).

Resim 2.2, a fazi ve p fazim1 gosteren AZ91 alagiminin tipik mikro yapisini gosterir

(Ramalingam vd., 2020; Vaira Vignesh vd., 2019).
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Resim 2.2. o fazin1 ve B'yi gosteren AZ91 alagiminin mikro yapisi

Bununla birlikte, AZ91 alasiminin dokme veya islenmis biciminin belirli sinirlamalart
vardir. AZ91 alagimi, disiik yogunlugundan dolayr yiiksek asinma direnci gosterir.
Magnezyumun standart elektrot indirgeme potansiyeli yiiksek kimyasal aktivasyon
gostermesinden dolayr -2.37 V'dir. Bu magnezyumun elektronlar1 kolayca kaybetme
egiliminde oldugunu ve normal sartlar altinda bile kolayca oksit olusturdugunu kanitlar.
Olusan oksit tabakasi yeterince yogun olmamasina ragmen magnezyum alagimlarini
korozyona duyarli hale getirir. AZ91 Mg alasimi, deniz suyu veya viicut sivilar1 gibi
asindirict ortamin etkisi altinda gerilme korozyonu catlamasina karsi hassastir. Ayrica
altigen hegzagonel siki paketlenmis yapist magnezyumun ortam sicaklifinda
sekillendirilebilirligini kisitlar. Kayma sistemlerinin diisiik kullanilabilirligi, kabul edilen bir
kirik olmayan yarilma kirigina neden olur (Q. Chen & Thouas, 2015; Ramalingam vd., 2020;
Vaira Vignesh vd., 2019).
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Cizelge 2.9. Magnezyum matrisi igerisinde ¢Oziliniir, kismen c¢oziinlir ve ¢dziinmez
elementler (Ramalingam vd., 2020)

Coziiniir Klsmen Coziinmez
Coziintir
Li Ag Au Hg Cs He Se W
Al Pd Pt Pb Ru Cr Kr Po
Si Zr Ir Th Na Ar Rb Rn
Ca Y La serisi Ti H S Nb Fr
Sc Sr Ba Bi Te B Mo
Mn As Sb U Ti C Rh
Co Ge Sn Pu Be N Xe
Ni Ga In Ac serisi | P Ne Hf
Cu Zn Cd K @) Ta

Cizelge 2.10. Magnezyum elementinin 6zellikleri (Abd EI-Rehim, Zahran, Al-Masoud, &

Habashy, 2019b; Mondet vd., 2016; Ramalingam vd., 2020; Sezer vd., 2018;

Xiao vd., 2018; Yang vd., 2016)

Magnezyum Elementinin Ozellikleri

Atom Numarasi 12

Yogunlugu 1,74 g/cm?

Maddenin Hali Kat1

Kristal Yapisi Hegzagonal Siki Paket

Atom Agirligi 24,312 g/mol

Ergime Noktasi 650 °C

Kaynama Noktasi 1095 °C

Elektron Diizeni 3s?

Cekme Dayanimi 80-180 MPa

Akma Dayanimi 20 MPa

Poison Orani 0,35

Young Modiilii 45 GPa

Brinel Sertlik Degeri 30

Elastik Modiilii 44,5GPa

Atom Hacmi 14,0 (Atom Agirligi/Atom Yogunlugu)
Ozgiil Isist 0,25 cal/g°C

Elektrik iletkenligi 22,4 m/(Qmm?)(oda sicakliginda)
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Cizelge 2.10. (Devam) Magnezyum elementinin 6zellikleri

Magnezyum Elementinin Ozellikleri

Elektrik Direnci 43,9 n Qm (20 °C’de)

Is1 iletkenligi 156 W/m K (oda sicakliginda)

Is1 Kapasitesi 24,869 J/mol K

Kaynama Isist 32,517 kcal/atomgram

Ses Hiz1 4940 m/sn

Asit-Baz 6zelligi Baz

Atom yarigap1 1.60°A

Iyon yarigapt 0.65°A(6 koordinasyon sayili kristaldeki)

2.4. Sol-Jel Yontemi

Sol-jel metodu, ¢6zeltinin hazirlanmast, jellestirilmesi ve ¢6zme islemini bitiren ¢oziicliniin
yapilan sistemden uzaklastirilmasiyla karmasik sekilli olan farkli malzeme tiirlerinin
tiretilebilmesine olanak saglayan onemli kaplama tekniklerinden biridir (W. Zhang vd.,
2017; Z. Zhang, Zhang, Guo, Guo, & Yang, 2011). Organik ve inorganik malzemelerin
iiretimine olanak taniyan bu yontemle yapilan kaplamalarin kolay olmasi diisiik sicakliklarda
iretim olanagl tanimasi ve homojen bir kaplama saglamasindan dolayr biyomedikal
uygulamalar i¢in siklikla tercih edilen bir yontemdir. Prosesin uygulamasinda farkl: iiretim
degerleri kullanilarak istenilen kalinllk ve yiizey morfolojisinde numuneler

iiretilebilmektedir (Duran vd., 2004).

Daldirma kaplama islemiyle yapilan sol-jel yontemi, hazirlanmis olan soliisyon igerisine
daldirma hizinin sabit olarak secilmesi ve ayni sabit hiz degerinde soliisyonun igerisinden
¢cikmasi temeline dayanir. Bu islem esnasinda daldirma yapilan soliisyonun oldukga dengeli
ve titresimsiz olmasi dnem arz etmektedir. Sekil 2.2°de Sol-jel prosesinin sematik gosterimi
verilmigstir. Diizglin bir kaplama yapilmasi i¢in belirlenen hizin optimum degerlerde olmasi
ve sistemin titresimsiz ¢alismast gerekmektedir. Bu sayede elde edilen kaplama istenilen et
kalinlikta olur ve homojen dagilimli bir kaplama elde edilir (Abu-Dheir vd., 2019; Krishna,
Padmapreetha, Chandrasekhar, Murugan, & Johnson, 2019; Omar vd., 2015; Romero-
Gavilan vd., 2019).
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e Diisiik sicakliklarda igslem yapilmasindan dolayr yiliksek saflikta malzeme {retimine

olanak tanir. Ayn1 zamanda termal bozunma ihtimalini en diisiik seviyeye indirilmis olur.

e Homojen yapida liretim yapilmasi kolaydir.

e Hem ince hem de kalin kaplamalar yapilmasina olanak saglar.

e Kolay uygulanmasi ve basit iglem basamaklarina sahip olmasindan dolay1 uygulama

alan1 genistir.

e Diisiik boyutlarda (mikron ve nano boyutlarda) toz iiretimine imkan saglar.

e Farkli malzemeler kullanilarak yapilmasi gereken kompozit ve hibrit kaplamalar i¢in

uygundur (Asri vd., 2017; Barranco vd., 2010; Papynov vd., 2019; D. Wang &

Bierwagen, 2009).

Sol-jel yonteminin dezavantajlari;

e Yiizey morfolojisi, uzaklastirilan ugucularin olusturdugu ¢ekmelerden dolay1 gozenekli

bir sekilde olusabilir.

e Islemin baslamasi i¢in gerekli olan baslaticilari maliyeti yiiksektir ve neme duyarhdir.
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e Ozel uygulamalar gerektiren iiretimler icin yiiksek sayida iiretim yapilma ihtimali
diistiktiir.

e Prosesin agamasinin ¢ok olmasi ve zaman almasindan dolay1 islem hiz1 yavastir (Abu-
Dheir vd., 2019; Asri vd., 2017; Barranco vd., 2010; Romero-Gavilan vd., 2020; D.
Wang & Bierwagen, 2009).

2.5. Tantal ve Tantal Pentaoksit Ta2Os

Tantal (Ta) 73 Atom numarasina sahip, atom agirlig 180,88, yogunlugu 16,6 olan, 3017
°C'de kadar erimeden kalabilen siyah renkli bir elementtir. 1802 yillinda Isveg'te kesfedilmis
olan Ta, Yunan mitolojisinde bulunan Tantalus'tan esinlenerek adlandirilmistir. Sert bir
malzeme olmasi, zor bulunur olmasi ve korozyona kars1 miikkemmel bir dayanim gdstermesi
ile bilinen bir elementtir. Tantal ve alagimlar1 sahip olduklari mekanik &zellikleri 1000 © C'ye
kadar koruyabilirler (Black, 1994; Q. Chen & Thouas, 2015).
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Resim 2.3. Ta tozunun SEM goériintiisii (Kuo, Chin, Chien, & Hsieh, 2019)
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Cizelge 2.11. Tantal’in baz1 fiziksel, kimyasal ve mekanik 6zellikleri (Q. Chen & Thouas,
2015; X. Li vd., 2013; Lide, 2003)

Ozellik Deger

Atom numarasi 73

Element serisi Gegcis metalleri
Yogunluk 16.69 g/cm?
Kristal yapisi Hacim Merkezli Kiibik
Ergime noktasi 3017 °C

Elastik modiilii 185 GPa
Kaynama noktasi 5458 °C
Vickers sertligi 873 MPa
Brinell sertligi 800 MPa
Buharlagma 1s1s1 732.8 kJ/mol
Is1 kapasitesi 25.36 J/(mol-K)

Son 20 yilda eklem problemleri, omurga ameliyatlari ve dis implantasyonlarinin sayisi
arttigindan, implantla iliskili enfeksiyonlar1 6nlemek i¢in acil bir ihtiyag ortaya ¢ikmistir. Bu
enfeksiyonlara sadece yaradaki postoperatif bakteriyel proliferasyon degil, ayn1 zamanda
yetersiz sterilizasyonun bir sonucu olarak metal implantlarin ve cerrahi aletlerin yiizeylerine
yerlestirilen mikroorganizmalar neden olmaktadir (Hickok, Shapiro, & Chen, 2018;
Rodriguez-Contreras, Guillem-Marti, Lopez, Manero, & Ruperez, 2019) .

Biyomateryalle iliskili enfeksiyonlart 6nlemenin etkili bir yolu, antimikrobiyal 6zelliklere
sahip yeni implantlarin olusturulmasidir. Tantal (Ta), ortopedik implantlarda kullanilan
kimyasal olarak en stabil ve biyolojik olarak inert biyometallerden biridir. Ayn1 zamanda
Tantal miikemmel korozyon direnci ve biyouyumluluk gosterir. Bununla birlikte, diger
mekanik Ozelliklerinin yani sira, 6nemli Olciide yiliksek elastik modiili (186 GPa) ve
yogunlugu (16.6 g/cm®), onu kemik dokusu ile uyumsuz hale getirir ve yiik tasiyan
implantlar i¢in uygun degildir (Ibrahim, Alwafi, Sangoof, Turkistani, & Alattas, 2017;
Kwakman, Te Velde, Vandenbroucke-Grauls, Van Deventer, & Zaat, 2006; Prasad vd.,
2017; Rodriguez-Contreras vd., 2019).

Ta ile gozenekli yapilar tasarlanarak daha uygun ve dikkat ¢ekici mekanik ozellikler elde

edilebilir. Elastikiyet modiilii, bu yapilarin gozenekliligine baglh olarak degisir ve 2 ile 20
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GPa arasinda bulunabilir. Bu degerler 3-20 GPa araliginda bir modiile sahip olan insan
kortikal kemiginin elastikiyet modiilii degerlerine yakin degerlerdir. Tantal ve insan kortikal
kemiginin bu uyumu, yiik tasiyan metalik implantlarda stresi onleme ve bununla ilgili
sorunlar1 azaltma potansiyeline sahiptir (Antonio, Rangel, Mas, Duek, & Cruz, 2019; Black,
1994; Q. Chen & Thouas, 2015).

2.6. Hidroksiapatit (HA)

Mg'nin korozyon 6zelliklerini iyilestirmek icin, kaplama malzemeleri olarak Hidroksiapatit
(HA) gibi kalsiyum ortofosfatlar kullanilmaktadir (Ding, Li, Wang, Liu, & Zhou, 2018).
Kimyasal formiilii (Ca10(POa4)s(OH)2) olan HA, kirk y1l1 agkin siiredir tip ve dis hekimliginde
en ¢ok kullanilan biyomateryallerden biridir. Daha Once yapilmis olan arastirmalar
sonucunda, HA seramiklerinin kirtlgan oldugunu ve yiik tasima uygulamalari igin implant
olarak kullanilmasinin uygun olmadigini iddia edilmistir. Bunun sonucunda HA, mekanik
ozelliklerini gelistirmek icin metalik biyomalzemelerin iizerine kaplama yapilarak
kullanilmaya baglanmigtir. HA, metalik implantlarin mekanik 6zelliklerini (diisiik esneklik,
yorulma ve siiriinme direnci) gelistirmek i¢in kaplama malzemesi olarak kullanilabilir. HA,
yiik tasima kabiliyetini gelistirmesi ve alt tabaka ile kaplama arasinda {istiin bir yapisma
ozelligine sahip olmasindan dolayt 6n plana ¢ikmaktadir (Abu Bakar vd., 2003;
Chakraborty, Sengupta, Saha, Das, & Das, 2016; Hadidi vd., 2017; Harun vd., 2018; Kim,
Kim, Kim, Akaike, & Kim, 2002; Mihailescu vd., 2016; Wen vd., 2017). Cizelge 2.12°de

Hidroksiapatitin fiziksel ve kimyasal 6zellikleri verilmistir.
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Cizelge 2.12. Hidroksiapatitin fiziksel ve kimyasal 6zellikleri (Murugan & Ramakrishna,

2005a)
Ozellik Deger
Kimyasal formiilii Ca10(PO4)s(OH)2
Ca/P oranm 1,67
Yogunlugu (g/m°) 3,16
Kristal yapisi Hekzagonal
Gerilme dayanimi1 (MPa) | 115-200
Basma dayanimi (MPa) | 400-900
Biyoaktifligi Yiiksek
Biyobozunurlugu Diistik
Biyouyumlulugu Yiiksek
Bozunma sicakligi (°C) | >1000
Isil iletkenligi (W/cm.K) | 0,013
Hiicresel uygunlugu Yiiksek

Sekil 2.3. Hidroksiapatitin kristal yapis1 (Evcin & Ozdem, 2019)

O

HA, kemik mineraline yapisal ve kimyasal benzerliginden ve biyomalzeme ile doku arasinda

kuvvetli bir bag olusturmasindan dolayr giliniimiizde c¢ok fazla tercih edilen bir

biyomalzemedir. Ayrica HA yiiksek derecede

biyouyumluluk ve biyoaktivite
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gostermektedir. HA’in toksik olmamasindan dolayr da biyomalzeme olarak kullanimi her

gecen giin artmaktadir (Murugan & Ramakrishna, 2005b; Xiong, Yang, Hu, & Song, 2019).

Kemigin mineral fazindaki biyolojik HA, yapisinda biyolojik olarak aktif davraniglarini
arttiran, Na, Mg, Zn, Sr ve Si gibi ¢esitli iyonlara sahiptir ve bu da HA’nin biyomedikal

malzeme olarak kullanimini artirir (Dehghanian, Aboudzadeh, & Shokrgozar, 2018).

Daha 6nce yapilmis olan ¢aligmalarda, HA kaplama ile komsu ¢ozeltilerden gelen korozyon
saldirilarinin engellendigi gozlemlenmistir (Ghoneim, Abdellatif, & Ameer, 2019). HA
kaplamalar1 fizyolojik ortamda parcalanabilirler ve implant ile doku arasinda {istiin etkilesim
ozellikleri gosterirler. HA kaplamalarimin magnezyum ve alasimlar1 iizerindeki imalati
tizerine ¢ok sayida arastirma yapilmistir. Hazirlama yontemleri elektrodepozisyon, aerosol
kaplama, kimyasal ¢ozelti ile kaplama, sol-gel yontemi ile kaplama vb. olarak siralanabilir

(Mardali vd., 2018; Salleh, Zuhailawati, Mohd Noor, & Othman, 2018).
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3. LITERATUR TARAMASI

AZ91 Magnezyum alasiminin sol-jel yontemiyle TaOs/Hidroksiapatit(HA) tabakali
kaplanmas tizerine literatiirde pek fazla calisma bulunmamaktadir. Daha ¢ok Ta>0s‘in ve
HA’nin ayr1 ayr1 kaplanmasi {izerine caligmalar yapilmistir. Asagida AZ91 Mg alasimi
tizerine yapilmis olan kaplamalarin, Ta>0s veya HA ile sol-jel yontemi kullanilarak yapilan
kaplamalarin ve sol-jel yontemiyle yapilan farkli kaplamalarla ilgili literatlir caligmalari
verilmistir. Yapilmis olan bu c¢alismalar, sol-jel yontemiyle yapilan kaplamalar ve TaOs

veya HA ile yapilan kaplamalar hakkinda ¢esitli bilgiler vermektedir.

Tomozawa ve digerlerinin (2010), MAO-Mg iizerine Ca-P kaplama yapmis ve Ca-P
kaplamanin yiiksek korozyon direncine sahip oldugu gézlenmistir. Bu calismada kimyasal
coktiirme metodunu kullanarak kaplamanin 1iyi biyoaktif o6zellik gosterdigini

gozlemlemislerdir.

Tan ve digerlerinin (2010), AZ31 Mg alasiml1 althigin iizerine Ca-P kaplama uygulamis ve
bu kaplamanin korozyon direncini arttirdigint goézlemlemislerdir. Bu ¢alismada kimyasal
coktiirme yontemi kullanilmis ve yapilan kaplamanin biyouyumlulugu arttirdigi sonucuna

varilmistir.

Hu ve digerlerinin (2010), AZ91 Mg alasimi altligin iizerine dikalsiyum fosfat dihidrat
(DCPD) kaplama yapmislardir. Calismalarinda SBF igerisinde siireyi artirarak yaptiklar
daldirmalar sonucu elde ettikleri kaplamalarin kalinhigmnin arttigi gézlemlemislerdir ve

bundan dolay1 da korozyon direncinin arttig1 sonucuna varmiglardir.

Yanovska ve digerlerinin (2012), Mg althigin iizerine HA kaplama yapmuslardir ve
caligmalar1 sonucunda HA kaplamanin korozyon direncini biiyiik oOlclide azalttigini
gozlemlemislerdir. Bu ¢alismada diisiik sicaklik ve manyetik alanda biyomimetik yontem

kullanmiglardir.

Wang ve digerlerinin (2013), AZ91 Mg alasimi althigin tizerine MgO/ZrO> kaplama
yapmislardir. Bu ¢alismada ¢ift katmanli elektrolit kaplama yontemini kullanmiglar ve ¢ift
katmanli MgO/ZrO> kaplamasinin tek katmanli olan MgO kaplamaya kiyasla korozyon

direncinin daha yliksek oldugunu saptamislardir.
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Gopi ve digerlerinin (2014), AZ91 Mg alasimi {izerine stronsiyum katkili poroz
hidroksiapatit (Sr-HA)/¢inko oksit (ZnO) kaplama yapmislardir. Elektrokaplama yontemi ile
elde ettikleri kaplamalarla yaptiklar1 testler sonucu korozyon direncinin arttigini

gozlemlemislerdir.

Gao ve digerlerinin (2015), yapmis olduklari ¢alismada AZ91 Mg alasimi altligin iizerine
grafen oksit ve HA ile HA/GO kaplama tabakasi ile kaplamislardir. Yapilmig olan bu

kaplama ile korozyon direncinin belirgin sekilde artis gosterdigi tespit edilmistir.

Niu ve digerlerinin (2016), AZ31 Mg alasimi altligin iizerine Ca-P kaplama yapmislardir.
Yaptiklart ¢calismada 300, 400 ve 500 °C olmak fizere ti¢ farkli sinterleme sicakliklarinda
sol-jel yontemini kullanmiglardir. Yaptiklart deneyler ile sinterleme sicakligi ile korozyon

direncinin ters orantili oldugu sonucuna varmislardir.

Li ve digerlerinin (2019), yapmus olduklar1 calismada 30 keV enerjide 1x1015 iyon/cm?
dozlarda N+ iyon implantasyonu ile AZ31 Mg alasiminin korozyon direncinin gelistirmesini
arastirmiglardir. Sonug olarak korozyon direncinin gelistigini ve dolayistyla N+ iyonlarinin
AZ31 Mg alasimina implantasyonunun, Mg alasimmin klinik tipta uygulanmasini

gerceklestirmek i¢in etkili bir yontem oldugunu gostermektedir.

Incesu & Gungor (2019), yapmis olduklar1 ¢alismada biyouyumlu Mg-Zn-Ca-Mn
alasimlarina agirlikga % Zn/Ca oranmin (0.62 ve 5.09) korozyon ve mekanik 6zellikleri
iizerine etkisini arastirmiglardir. Alasim igerisindeki Zn/Ca oranmin artiginin mekanik
ozellikler iizerinde dokiim Mg'ye gdre onemli bir artisa sebep oldugunu tespit etmislerdir.
Dokiim Mg'a gore ZXM100'lin gerilme mukavemetinin %72 oraninda daha iyi oldugu

saptanmigtir.

Dou ve digerlerinin (2019), yaptiklar1 ¢alismada, mikro ark oksidasyon (MAQ) yontemi ile
Mg-1.74Zn-0.55Ca alasiminda kompozit kaplamalar olusturmak icin farkli daldirma
stirelerine sahip bir sol-jel yontemi kullanilmistir. Kaplamalarin farkli daldirma
stirelerindeki bozunma davraniglari incelenmistir. Ayrica bu kaplamalarin korozyon direnci,
potansiyodinamik polarizasyon testleri ile viicut sivisi i¢erisinde simiile edilmistir. Yapilan
calisma sonucunda daldirma siirelerinin yiizey morfolojilerini 6nemli olglide etkiledigi

gozlemlenmistir. Daldirma siirelerinin artmasiyla, kompozit kaplamalarin kaplama
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kalinliginin belirgin bir sekilde arttig1 ve MAO kaplamanin yiizeyindeki mikro gdzeneklerin
cogunun partikiillerle doldugu saptanmistir. Bununla birlikte, yapilan kaplamada yeni faz

tespit edilmemistir.

Kumar ve digerlerinin (2020), yaptiklar1 ¢alismada AZ91 Mg alasiminin iizerine kaplanan
Al;03 bazli seramik kaplamalarin korozyon direncini ve biyoaktifligini aragtirarak
biyomedikal uygulamalar i¢in uygulanabilirligini de test etmislerdir. Yapilan ¢aligmalar
sonucunda biyomedikal implant uygulamalarinda AZ91 Mg alasiminin iizerine kaplanan
Al>03 bazli seramik kaplamalarin biyoaktifliginin yiiksek olmasindan dolay1 biyomedikal

uygulamalarda kullaniminin uygun olacagi belirtilmistir.

Bordbar-Khiabani ve digerlerinin (2020), yapmis olduklart ¢alismada biyomedikal
ozelliklerini gelistirmek icin AZ91 Mg alasiminin iizerinde ZnO nanopartikiilleri plazma
elekrolitik oksitleme (PEO) yontemiyle kaplamislardir. ZnO nanopartikiillerinin yiizey
gozenekliligini ve pilriizliliiglini azalttigini, ayn1 zamanda bariyer tabaka kalinlig: ile
kalsiyum fosfat bilesiklerinin ¢ekirdeklenmesi i¢in gerekli olan alanlar1 gelistirdigi igin
AZ91 Mg alasgimh althigimm plazma elekrolitik oksitleme yontemiyle kaplanmasinin
sizdirmazlik i¢in iyi bir se¢cim oldugu bulmuslardir. ZnO nanopartikiillerinin plazma
elekrolitik oksitleme (PEO) yontemiyle AZ91 Mg alagimlarinin iizerine kaplanmasinin anti-
korozyon ve in-vitro biyoaktivite 6zelliklerinin iyilesmesinde 6nemli bir role sahip oldugunu

ve biyomedikal uygulamalar i¢in uygun oldugunu ispat etmislerdir.

Soleymani ve digerlerinin (2020), Yaptiklar1 bu ¢alismada AZ91 Mg alasiminin iizerine
Polycaprolactone (PCL) ile kompozit kaplamanin biyoaktivite ve biyobozunurluk
ozelliklerini nasil etkiledigini arastirmiglardir. Bu amagla, AZ91 Mg alasiminin {izerine
Polycaprolactone kaplamanin bir SBF c¢ozeltisi icerinde farkli daldirma siirelerinde
korozyon davramisini, biyoaktivitesi ve korozyon hizi {izerindeki etkisini
degerlendirmislerdir. Yapilan ¢aligmalarin sonucunda korozyon hizinin yavasladigi,

korozyon direncinin arttig1 ve biyoaktivitenin iyilestigi tespit edilmistir.
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4. DENEYSEL CALISMA

4.1. AZ91 Magnezyum Alasiminin Toz Metalurji Yontemi ile Uretimi

AZ91 Mg alasim altlik malzemesinin tiretilmesi i¢in, Zhejiang Bainianyin Industry and
Trade firmasindan alinmis olan <150 pm toz boyutlarina sahip AZ91 magnezyum alasim
tozlar1 kullanilmistir. AZ91 Mg alasim tozlarinin gerekli olan kimyasal bilesimi Cizelge

4.1°de verilmistir.

Cizelge 4.1. AZ91 Mg alasim tozlarmin kimyasal bilesimi

Agirlikca (%) 8,77 0,74 <0,01 <0,01 Kalan

Kullanilacak olan altlik malzemesi numuneleri i¢in gereken AZ91 Mg alasim tozlar1 miktart,
kullanilan kalibin Olgiileri goz Oniine alinarak Es. 4.1°e gore hesaplanarak istenilen
boyutlarda tiretim gergeklestirilmistir. Tozlarin tartimi igin 0,1 mg tartim hassasiyeti olan

Weightlab Instrument WSA-224T marka hassas terazi kullanilmustir.
m=dazo1xV (4.2)

m; Istenilen hacmin elde edilebilecegi tozun kiitlesi (g)
daze1; AZ91 Mg alasiminin yogunlugu (g/cm?)

V; Uretilecek numunenin hacmi (cm?)

Resim 4.2.b’de gosterilen kalibin i¢ yiizey alan1 60x60 mm?’dir. Bu alana uygun olarak,
icerisine yerlestirilen tozun sahip oldugu kiitlesi g6z onilinde bulundurulmak sartiyla
istenilen et kalinlik degerinde iiretim yapilabilmektedir. Yapilan tez ¢alismasinda tiretilen
numuneler 60x60x10 mm?® boyutlarindadir. Belirlenmis olan &lgiilerde bir blok numune
tiretimi i¢in gerekli olan AZ91 Mg alasiminin toz kiitlesi Esitlik 4.1°den faydalanilarak

bulunmustur.
m=1,81 g/cm3%x(6x6%1,2 cm3) =79,48 g

Uretilen numuneler, yaklasik olarak 79 gram AZ91 Mg alasim tozu kullanilarak ile Gazi

Universitesi Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Béliimiine ait Toz Metalurji
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Laboratuvarinda bulunan, Resim 4.2°da gosterilen 6zel tasarim es eksenli 200 ton
kapasiteli preste, argon atmosferi altinda 200-250-300-350 MPa basin¢larda ve 300-350-
400-450 °C sicakliklarda 45 dakika siire ile sikistirilarak sinterlenmistir. Sinterleme sonrasi

60x60x10 mm boyutlarinda tiretilen numuneler Resim 4.1°de gosterilmistir.

Resim 4.2. AZ91 Mg alasimli blok numune tiretiminde kullanilan Tek eksenli pres (a),
sikistirma kalibi (b)

Uretilmis olan AZ91 Mg alasimi numuneler Resim 4.3’de gosterilen Struers marka
Accutom-5 model hassas kesme cihazi ile 60x10x2 mm?® boyutlarinda kesilmistir. Kesilmis
olan numunelerin her biri Resim 4.4’te gosterilen ATM Saphir marka Cift Diskli mekanik
zimparalama cihazinda mekanik olarak sirasiyla 120, 220, 320, 400, 600, 800, 1000 ve 1200
SiC zimparalar kullanilarak zzimparalanmistir. Zimparalama islemi tamamlanan numunelerin

hepsi sterilizasyon islemi yapilarak temizlenmistir. Sterilizasyon iglemleri, Resim 4.5’te
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gosterilen Kudos marka ultrasonik banyoda once 10 dakika aseton ile ve daha sonra 20
dakika etanol ile temizlenerek yapilmistir. Sterilizasyon iglemi tamamlanmis olan numuneler

kurutulmus ve Kurutma isleminden sonra kaplamaya hazir hale getirilmistir.

I .
¥
—_—

p

Resim 4.3. Struers Accutom-5 hassas kesme cihazi

Resim 4.5. Kudos ultrasonik banyo
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Resim 4.6. Kesilen numunelerin kaplanmamig ve kaplanmis resimleri
4.2. AZ91 Mg Alasiminin Yogunluk Testi

Uretilmis olan AZ91 Mg alasim numunelerin yogunlugu Buoyancy Methodu kullanilarak
Arsimet yogunluk prensibine goére hesaplanmistir. Yogunluk 6lgiimii i¢in Resim 4.5’te
gosterilen Arsimet deney diizenegi kullanilmistir. Yapilan deney igin ultra saf su
kullanilmistir. Yapilan deney sirasinda ortam ve su sicakligi 23 °C olarak 6l¢iilmiistiir. Once
kuru olarak tartilan (mh) numuneler daha sonra su igine daldirilarak sudaki agirliklari (ms)
ol¢iilmiistiir. Olgiilen degerler Es. 4.2°de kullanilmis ve numunelerin yogunluklari bu esitlige

gore belirlenmistir.

mh

ph=[ 1% ps (4.2)

mh-ms
ph; Gergek yogunluk

mh; Numunenin havadaki agirlig
ms; Numunenin sudaki agirligi

ps; Suyun yogunlugu
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Resim 4.7. Arsimed deney diizenegi

Uretilen numunelerin yogunluklart Arsimet Prensibi ile olgiilmiistiir. Mikroyapisal
karakterizasyon i¢in numunelerin ylizeyleri 120, 220, 320, 400, 600, 800, 1000 ve 1200’1k
SiC zimpara ile zimparalanmigtir. Zimparalanan yiizeyler 6 ve 3 p’luk elmas pasta ile
parlatilmis ve ardindan %60 etilen glikol, %20 asidik asit, %1 nitrik asit, %19 saf su karigimi
ile daglanmistir. Hazirlanan numunelerin Resim 4.8’de goriinen Leica DMI 5000M marka

metal mikroskobunda mikroyapilari incelenerek kaydedilmistir.

Resim 4.8. Leica DMI 5000M metal mikroskobu
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4.2.1. Sertlik ve ii¢ nokta egme testleri

Presleme sicakligi ve presleme basincinin mekanik 6zelliklere etkilerini belirlemek amaciyla
once sertlik degerlerine etkileri belirlenmistir. Sertlik testi, Resim 4.9°da goriildiigii lizere
Emcotest Duravision 200 model sertlik cihazinda Brinell sertlik 6l¢gme yontemi kullanilarak
yapilmustir. Uretilen numuneler, Brinell test yontemi ile 2,5 mm capinda celik bilya
kullanilarak ve 62,5 kilogram yiik uygulanarak gerceklestirilmistir. Sertlik dl¢iimleri i¢in li¢

farkli numuneden 5’er 6l¢tim yapilmis ve bu dlgiimlerin ortalamasi alinmistir.

Resim 4.9. Emcotest Duravision 200 sertlik 6lgme cihazi

Mekanik o6zelliklerin belirlenmesine yonelik ikinci olarak, 60x60x10 mm boyutlarinda
iretilen numuneler Sekil 4.11°de gorildiigi iizere ASTM B528-05 standardina gore
kesilerek 31,7x12,7x6,35 mm boyutlarinda ii¢ nokta egme numuneleri haline getirilmistir.
Elde edilen numuneler Resim 4.10’da goriilen 50 kN kapasiteli Instron 3369 iiniversal
cihazinda, iic nokta egme testi yapilmistir. Ug nokta egme testleri igin {icer adet numune

kullanilmustir.
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Resim 4.11. Ug nokta egme testi icin hazirlanan numuneler

4.2.2. Darbe dayanim testi

Darbe testi, boyutlar1 55x10x10 mm olan ¢entiksiz numunelere, Gazi Universitesi Metalurji

ve Malzeme Miihendisligi’nde bulunan Resim 4.12°de goriilen Instron-Wolpert PW30
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Darbe Test cihazinda Charpy yontemi kullanilarak yapilmistir.

Resim 4.12. Instron-Wolpert PW30 Darbe Test cihazi

4.3. AZ91 Mg Alasiminin Sol-jel Yontemi ile Tantal Pentaoksit Kaplanmasi

Yapilan deneylerde kullanilan kimyasal maddeler ile ilgili temin ve saflik derecesi bilgileri

Cizelge 4.2°de verilmistir:

Cizelge 4.2. Deneysel islemlerde kullanilan kimyasallar

Kimyasal Temin Edildigi Saflik Derecesi
Firma (%)
Etil alkol Merck >99.9
Aseton Merck >99.,8
Hidroklorik asit Merck 37 -38
Tantal (V) etoksit ~ Sigma-Aldrich > 99,98

Dietanolamin Merck >99,5




Ca(NO3)2.4H20 CHsCOOH
+ T 1 P20s+ Etanol + T Etanol
Etanol Saf Su

Karistirma
Karistirma (Oda Sicakhginda 5 Saat)

. Taz0s
HA cozeltisi

cOzeltisi
Kaplama
(Tekrar)
Kurutma

HA ¢Ozeltisi

Kaplama

(Tekrar) Yaslandirma

Kurutma

Sinterleme

Sekil 4.1. AZ91 Mg alasiml altlik tlizerine Ta>Os/HA tabakali kaplamasinin sematik

gosterimi

Altlik malzemelerin kaplanmasi sol-jel yontemi kullanilarak yapilmistir. Sekil 4.1 ve Sekil
4.2’de AZ91 Mg alasimli altlik tizerine Ta20s/HA tabakali kaplamasinin sematik gosterimi

verilmistir. Tabakal1 kaplama islemi i¢cin AZ91 Mg alasimli altlik malzemesi iizerine ilk

CH3COOH
+
Ta(OCz2Hs)s
+

Etanol

(Oda sicakhginda 24 Saat)

(200 mmy/s daldirma hizi ile)

(100°C’ de 15 dakika)

(200 mmy/s daldirma hizi ile)

[Oda sicakhginda 24 saat)

(100 °C” de 30 dakika)

(400°C” de 1 saat)
{Isitma haiz1 5 °C/dk)
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olarak Taz0s ile sol-jel yontemi uygulanarak kaplanmistir. Daha sonra kaplanan bu

tabakanin iizeri ise biyouyumlulugu arttirip, apatit biiylimesini tesvik etmesi amaciyla kemik
dokusunun inorganik yapisinit olusturan HA ile kaplanmis ve bdylece yiizeyde tabakali bir
kaplama yapis1 elde edilmistir. Kaplama prosesi icin iretilen numunelerin kaplama

sonrasindaki kurutma islemleri, her bir kaplama daldirma isleminden sonra Resim 4.13’de

gosterilen Niikleon CO2 Incubator’de yapilmustir.
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Hidroksiapatit  * Biyoaktif, gozeneki yapisi sayesinde hilcre biiylmesini
tesvik ederek arayiizeydeki baglanmayi kuwvetlendirir.

* Seramik yapisi sayesinde korozyon ve aginma direnci saglar.

TantalOksit -+ Kemik ile birebir benzerdir ve doku uyumlulugu saglar.

v

*  Antibakteriyel ozellik kazandirir,

* Radyoopakh sayesinde Rontgen ve MRI goriintiileme
sistemlerinde gdriintiilenebilir.

* Yiiksek korozyon direnci saglar.

AZ91 Mg Alagimi * Biyouyumludur.

+ Kemigin mekanik dzellikleri ile benzer dzelliktedir.

+ Diger biyomalzemelere kiyasla kemigin yogunluguna yakin
degere sahiptir, diisiik yogunlukludur, dolayisiyla son derece
hafiftir ve bu sayede implant-doku uyumsuzlugunu ortadan
kaldirr.

* Kolay islenebilir oldugundan Gretimi kolaydr.

VR b A g e g et VR

AL TR R IE TCR T

Sekil 4.2. AZ91 Mg alasimli altlik tizerine Ta2Os/HA tabakali kaplama yapisi

| AAARSRSRALLL

Resim 4.13. Nukleon CO2 Incubator

Son kaplama tabakasi tamamlandiginda HA, Ta>Os ve tabakali kaplama islemleri i¢in her
bir numune Resim 4.14.’de gésterilen Protherm HLF 100 firininda 400 °C sicaklikta 1 saat

siireyle sinterlenmistir.
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Resim 4.14. Protherm HLF 100 firin

Kaplama islemi i¢in Resim 4.15°de gosterilen Gazi Universitesi Metalurji ve Malzeme
Miihendisligi Boliimii’nde bulunan daldirmali kaplama cihaz1 kullanilmistir. Hazirlanmis
olan numuneler hazirlanan ¢ozelti igine 90°‘lik bir agiyla 100 mm/dk daldirma hizi
kullanilarak daldirilmistir. Numuneler 10 saniye soliisyon iginde bekletilmis ve ayni hiz ile
geri ¢ekilmistir. Kaplanan numuneler Resim 4.13’te goriilen 60 °C’ye 60 dakikada ¢ikan
Niikleon CO2 Incubator iginde 1 saat bekletilerek kurutulmustur. Kurutulmus olan
numuneler 5 °C/dk hiz ile 400 °C’ye ¢ikan Resim 4.14’deki Protherm HLF 100 firinda, 400

°C sicaklikta 1 saat siire ile tutulmus ve firin iginde sogumaya birakilmistir.
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Resim 4.15. Gazi Universitesi Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Boliimii’nde bulunan
daldirmali kaplama cihazi ve numunelerin kaplanmasi

4.4. Kaplamalarin Yiizey Morfolojileri

Kaplanmis AZ91 numunelerin ylizey morfolojileri ve kaplama kalinliklar1 Resim 4.16°da
gosterilen Gazi Universitesi Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Bélimi SEM
Laboratuvarinda Jeol JEM 6060 LV Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) ile analiz
edilmistir. Yine bu cihaza ait Enerji Dagilimli X-1s1nlar1 Spektrometresi (EDS) iinitesi ile
numunelerin yiizeyindeki kaplamalarin kimyasal degisimlerini gorebilmek i¢in noktasal
EDS analizleri yapilmistir. Numunelerin yiizey goriintiileri farkli biiyiitme oranlarinda
alimmis olup goriintii alinmasinin zor oldugu numunelerde 10-15 kV’ya kadar ¢ikilmustir.

EDS analizlerinde 20 kV kullanilmistir.
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Resim 4.16. Gazi Universitesi Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Béliimi SEM
Laboratuvari Jeol JEM 6060 LV Taramali Elektron Mikroskobu (SEM)

Kaplamalarin yiizey piiriizliiliikleri Gazi Universitesi Imalat Miihendisligi Béliimii’nde

bulunan Resim 4.17’de goriilen Mitutoyo SJ-410 markali cihaz ile 6lgiilmiistiir.

Resim 4.17. Gazi Universitesi Imalat Miihendisligi Boliimii Mitutoyo SJ-410 yiizey
purtizliiliigii 6l¢iim cihazi
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Kaplamanin yapisma mukavemetini 6l¢mek igin yapilan ¢izik testi, Orta Dogu Teknik
Universitesi Merkez Laboratuvari’nda bulunan Nano-Mekanik Test Laboratuvari’nda
bulunan Resim 4.18’de goriilen CSM Instruments Cizik Test cihazi ile yapilmistir. Yapilan
testte 4 mm boyunca numune iizerine yiik uygulanmistir. Uzeri HA, Ta20s ve tabakali
kaplanmis numunelerin iizerine 0,1 N yiikten baglayarak 5 N’ a kadar kademeli olarak
artarak ylik uygulanmistir. Yapilmis olan c¢izik testlerinde 100 pm radiise sahip olan
Rockwell 1-128 elmas u¢ kullanilmistir. Uygulanan yiik orani 4,9 N/dk olarak belirlenmistir.

Resim 4.18. CSM Instruments ¢izik test cihazi
4.5. Kaplamalarin XRD Analizleri

Farklir sicaklik ve basing degerleri kullanilarak toz metalurjisi yontemiyle preslenerek
tiretilmis olan AZ91 Mg alasim1 numunelerinin, X-1sin1 analizleri Resim 4.19°da gosterilen
Gazi Universitesi Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Béliimii’nde bulunan XRD
Laboratuvari’nda Bruker D8 Advance marka X-Isin1 Difraktometresi (XRD) ile yapilmustir.
Parametreler, saniyede 0,03° derece tarama hizinda CuKa (1=1,54056 A) 1511, 30 mA akim

ve 40 V voltaj belirlenmistir. Ayrica 10-80° araliginda tarama islemi yapilmistir. Uretilmis
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olan tiim numunelerin yapilan analizleri belirtilen parametreler kullanilarak

gergeklestirilmistir.
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Resim 4.19. Gazi Universitesi Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Béliimiine ait XRD
Laboratuvari, Bruker D8 Advance X-1s1n1 kirinim cihazi
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5. BULGULAR

5.1. Yogunluk ve Gozeneklilik

Uretilen AZ91 Mg alasimlarinin Arsimet prensibi kullanilarak yapilan dlciimler neticesinde
yogunluk degerleri Sekil 5.2°de, gozeneklilik degerleri Sekil 5.1°de gosterilmistir. Presleme
sicakligl ve presleme basincinin yogunluga etkisi Sekil 5.2°te artan sicaklik ile farkli
basinglarda tretilen AZ91 Mg alasiminin yogunluk degerleri verilmistir. Grafikler
incelendiginde, sabit basing altinda presleme sicakligi artisinin yogunluk degerlerinin
artmasina ve goOzeneklilik oraninin azalmasina neden olmustur. Benzer durum, sabit
sicaklikta presleme basincinin arttirilmasinda da goriilmiistiir. 350 °C presleme sicakliginda
350 MPa presleme basincinda %98,6 yogunluk degerine, 400 °C presleme sicakliginda 250
MPa ile 350 MPa presleme basinglarinda %99 civarinda yogunluk degerleri elde edilmistir.
450 °C presleme sicakliga ¢ikilmasiyla birlikte ergime derecesine yaklasilmasindan dolay1
yogunluk degerlerinin %99-%99,7 civarlarinda oldugu gozlenmistir. Sicaklik ve basincin
artmastyla gozenekliligin 200 MPa ve 300-350 “C de %4,75 iken 400 °C %2,5’a diistligi
tespit edilmistir. En yiliksek sicaklik degeri olan 450 °C sicaklikta AZ91 Mg alasiminin
ergime derecesine yaklasilmasindan ve atom hareketlerinin artmasindan dolayr diger

sicaklik degerlerine gore daha az gézenekli bir malzeme elde edilmistir.

—4—200 MPa —B-250 MPa

4 '\ 300 MPa =X=350 MPa
2 \\//‘

Gozeneklilik (%)
w

300 °C 350°C 400°C 450°C
Presleme Sicakhg (°C)

Sekil 5.1. Numunelerin farkli presleme basinci ve farkli sicakliklardaki gozeneklilik
degerleri
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Sekil 5.2. Numunelerin farkli presleme basinci ve farkli sicakliklardaki yogunluk degerleri

Tahmasebifar vd. (2016) yapmis olduklari ¢alismada AZ91 Mg alasimi numuneler igin 380-
400-420 °C araliklarinda farkli sicaklik ve 150-250 MPa basing degerlerini kullanarak
calisma yapmislardir. Bu yapilan ¢alisma i¢in koruyucu atmosfer olarak %95 N2 + %5 H»
gaz karisimini belirlemislerdir. Bu kullanilan basing ve sicaklik degerleri 1-3-5 saat gibi
farkli islem siirelerinde uygulanmustir. Uretilmis olan numuneler incelendiginde
numunelerin artan basingla birlikte yogunlugunun arttig1 tespit edilirken, sinterleme sicaklik

ve sliresindeki artisin ise numunelerin egme mukavemetini diisiirdiigii gozlemlenmistir.

Jabbari Taleghani ve Torralba (2013) yapmis olduklar1 ¢alismada sicak presleme ile iiretilen
numunelerin i¢indeki bosluklarin hacminin azaldigin1 ve de bunun yogunlugun artmasina

neden oldugunu tespit etmislerdir.
5.2. Farkh Presleme Sicakhigi ve Presleme Basincinin Sertlige Etkisi

Uretilen numunelerin farkli presleme sicakliklarinda (300, 350, 400, 450 °C) ve farkh
presleme basinglarinda (200, 250, 300, 350 MPa) elde edilen sertlik degerlerinin grafikleri
Sekil 5.3’te verilmistir. Artan sicaklik ve basingla birlikte numunelerin sertliginin de artig1
gbozlemlenmistir. Presleme sicakliginin 450 °C ¢ikmasiyla birlikte tiim basing degerlerinde
iiretilen numunelerin sertlik degerlerinde artis gozlemlenmistir. Artan sicaklik diflizyon
hizin1 ve oranini artirmig ve bu durum sertlige olumlu sekilde etki etmistir. 350 MPa basingta

tiretilmis olan numunelerin 400 °C ve 450 °C sicakliklarda iiretilen numunlerin sertlik
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degerleri birbirine yakindir. Burada daha diisiik sicaklik degeri olan 400 °C optimum sicaklik
parametresi olarak secilmistir. Bunun nedeni 450 °C sicaklikta AZ91 Mg alasimi
numunelerde, ergime sicakligina yaklasilmasindan dolay1r ergimelerin basladiginin
saptanmasidir. 200 MPa basingta elde edilen numuneler tiim sicaklik degerlerinde en diisiik

sertlik degerini gostermislerdir.
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Sekil 5.3. Numunelerin farkli presleme basinci ve farkli sicakliklardaki sertlik degerleri

5.3. Farkh Presleme Sicaklig1 ve Presleme Basincinin U¢ Nokta Egme Dayanimina
Etkisi

Sekil 5.4°de iiretilen numunelerin farkli presleme sicakliklarinda (300, 350, 400,450 °C) ve
farkli presleme basinglarinda (200, 250, 300, 350 MPa) elde edilen ii¢ nokta egme degerleri
verilmigstir. Elde edilen verilere gore en yiiksek ii¢ nokta egme dayanimi yaklasik 340 MPa
ile 350 MPa presleme basincinda ve 350°C’de sicaklik degerlerinde elde edilmistir. Diger
taraftan bakildiginda ise en diisiik iic nokta egme dayanimi 200 MPa presleme basincinda ve
300°C presleme sicakliginda elde edilmistir. Bu durumda 200 MPa presleme basincinda ve
300°C presleme sicakliginda elde edilen ii¢ nokta egme dayanimi yaklasik olarak 50
MPa’dir. En yiiksek ii¢ nokta egme dayanimi ile en diisiik {ic nokta egme dayanimi arasinda
yaklagik olarak 7 kat fark olusmustur. Presleme sicakligimin dayanim {izerine etkisine
bakildiginda 200 MPa presleme basincinda iiretilen numuneler i¢in dogrusal bir artig

sergilemistir. Ancak 350 MPa presleme basincinda iiretilen numuneler i¢in benzer durumdan
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bahsedilmeyebilir. Sicaklik artis1 {i¢ nokta egme dayanimlarinda nispeten azalmaya neden

olmustur.
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Sekil 5.4. Numunelerin farkli presleme basing ve sicakligindaki ii¢ nokta egme degerleri.
5.4. Presleme Sicakhigi ve Presleme Basincimin Darbe Dayanimina Etkisi

Farkli presleme basing ve sicakliklarinda iiretilmis olan numunelerin Sekil 5.5°te darbe
dayanimi degerleri verilmistir. Grafige bakildiginda genel olarak presleme basinci ve
presleme sicakligindaki artigin darbe enerjisini artirma egiliminde oldugunu gostermektedir.
En yiiksek darbe enerjisi 200 MPa presleme basincinda ve 450° C presleme sicakliginda
iretilen numunelerde elde edilmistir. Bu parametrelerde elde edilen deger yaklasik 4 J’diir.
En diisiik darbe enerjisi 2.2 J ile 200 MPa presleme basincinda ve 300° C presleme
sicakliginda iiretilen numunelerde elde edilmistir. Uretilen numuneler icerisinde 200 MPa
presleme basicinda 450° C ve 300° C presleme sicakliginda iiretilen numunelerin arasinda
yaklasik olarak 2 kat darbe dayanimi farki vardir. Bu durumdan anlasilacag iizere artan

sicaklik ile darbe dayaniminin arttig1 tespit edilmistir.
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Sekil 5.5. Numunelerin farkli presleme basing ve sicakligindaki darbe dayanimi degerleri

Taleghani ve Torralba (2013) yapmis olduklar1 calismada AZ91 Mg alasimi igin en uygun
sicak deformasyon parametrelerinin 275-325 °C sicakliklart arasinda ve Argon koruyucu

atmosferi altinda oldugunu belirtmislerdir.

5.5. Uretilen numunelerin XRD grafikleri analizi

Uretilen numunelerin XRD grafikleri Sekil 5.6-5.9’da verilmistir. Farkl1 sicaklik ve basing
degerleri kullanilarak tiretilmis olan numunelerin Mg, Al ve Mg17Al12 fazlarini igerdigi tespit

edilmistir.
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Sekil 5.6. Farkli sicakliklarda ve 200 MPa basingta tiretilmis numunelerin XRD grafigi
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Sekil 5.7. Farkli sicakliklarda ve 250 MPa basingta tiretilmis numunelerin XRD grafigi
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Sekil 5.8. Farkli sicakliklarda ve 300 MPa basingta iiretilmis numunelerin XRD grafigi
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Sekil 5.9. Farkli sicakliklarda ve 350 MPa basingta tiretilmis numunelerin XRD grafigi

200 MPa presleme basincinda 300, 350, 400, 450 °C presleme sicakliklarinda Mg fazlarinda
meydana gelen pik siddetlerinde artisin oldugu Sekil 5.6’da goriilmektedir. 250 MPa
presleme basincinda da artan sicaklik Mg fazlariin pik siddetlerinde artisa neden olmustur.

Bu durum Sekil 5.7°de goriinmektedir. Her iki presleme basincit da Mgi7Al12 fazinin pik
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siddetlerinde kismi degisimler meydana gelmistir. Presleme basincinin 300 MPa’ya
cikartilmasi ise Sekil 5.8’de goriildiigii lizere artan sicakligin Mgi7Al12 ve Mg fazlarinin pik
siddetlerinin artmasina neden olmustur. Pik siddetlerinde meydana gelen degisimlerin orgii
mesafelerindeki (d) degisimlerden meydana geldigi diistiniilmektedir. Ciinkii nA=2dSin0
bagintisinda orgii mesafesindeki degisim, kirinim agisinda degisikliklerin meydana
gelmesine neden olacaktir. Bu durumda sicaklik ve basingtaki degisikliklerin orgii
mesafesine dolayisiyla malzeme 6zelliklerine, etki edebilecek parametreler oldugu

degerlendirilmektedir.

Farkli sicaklik ve basing degerleri uygulanarak tiretilen numunelerin mikroyap1 goriintiileri
Resim 5.1°de verilmistir. Bu goriintiilerden anlasildigi tizere presleme sicakliginin ve
presleme basincinin artmasi ile tane boyutlarinda kiigiilme, gozeneklerin dagiliminda ve
boyutunda degisimler gozlenmistir. Presleme sicakliginin artmasina bagh olarak tanelerde

yonlenmelerin oldugu tespit edilmistir.

Resim 5.1. Farkli basing ve sicakliklarda tiretilen AZ91 Mg alasimlarinin 500X biiyiitmedeki
optik goriintiileri. (a) 200 MPa, (b) 250 MPa, (c) 300 MPa (d) 400 MPa basing
ve 1) 300 °C, 2) 350 °C, 3) 400°C, 4) 450 °C sicaklik
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5.6. Yiizey Piiriizliiliik Testi
Yiizey piiriizliiliigiiniin Slgtlilebilmesi i¢cin her numunenin {li¢ farkli bolgesinden 6l¢iim
almmastir.  Yiizey piriizliliiklerinin profil sapmalarinin aritmetik ortalamasi, Ra ve

diizensizliklerin on nokta yiiksekligi Rz degerleri ortalama degerler hesaplanarak Sekil 5.10-

5.12’ de verilmistir. Sekil 5.10’da Ta20s kapli numunelerin Ra ve Rz degerleri verilmistir.

Cizelge 5.1. Ta20s, HA ve Tabakali Kaplanmis numunelerin ortalama ylizey piiriizliiliikk

degerleri
Ta205 HA Tabakali
Ra(ort) 1,338 0,134 0,396
Rz(ort) 9,372 1,194 4216

Sekil 5.11°de HA kapli numunelerin Ra ve Rz degerleri verilmistir. Uretilen Ha numunelerin
Ra degerleri biyomalzeme liretim standartlarinda belirtildigi gibi 0,5 um degerinden daha
diisiik bir degerdedir (TS EN I1SO 21534, 2009). Fakat kullanilan farkli biyomalzemeler
kullanim yerine gore farkli tolerans degerlerine sahip olabilir. Bu durum kullanilan implantin
ana malzemesi ve geometrisine gore degisiklik gosterir. Implant malzemesinin kullanim yeri
ve amacinin gereksinimlerine gore hareket edilmesi gerekir (Kaur & Singh, 2019; Vaira
Vignesh vd., 2019). Altlik malzemesi lizerine ilk katman olarak Ta,Os ve ardindan HA

tabakali olarak kaplanmis olan numunelerin Ra ve Rz degerleri Sekil 5.12” de verilmistir.
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TA,0, KAPLI NUMUNE

10,545
8,372 9,201

1,298' 1,323' 1,389'

RA RZ RA RZ RA RZ

Sekil 5.10. Ta20s kapli numunelerin Ra ve Rz degerleri

HA KAPLI NUMUNE

1,531
0.971 1,081
0,128 0,128 0,146 '
RA RZ RA RZ RA RZ

Sekil 5.11. HA kapli numunelerin Ra ve Rz degerleri
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TABAKALI KAPLANMIS NUMUNE

4,747
4,271

3,632

0,349 0,394 0,447

RA RZ RA RZ RA RZ

Sekil 5.12. Tabakal1 kaplanmis numunelerin Ra ve Rz degerleri
5.7. Kaplama Kalinhgi

Yapilmis olan kaplama isleminde altlik malzemesinin yumusak olmasi ve kaplamanin
kalinliginin ince olmasindan dolay1 kaplama kalinliginin 6l¢tilmesinde problem yasanmaistir.
Bu nedenden dolayr numunenin kirilarak kirik yiizeyinden goriintii almip kalinlig
Ol¢lilmiistiir. Numunelerin kirtlmis olan yilizeyden alinan kaplama kalinliklar1 ve SEM
goriintiileri Resim 5.2-5.5’te verilmistir. Kaplama kalinliklar1 yaklagik olarak 2-4 pum
degerleri arasinda 6l¢iilmiistiir. HA kapli olan numunelerin kaplama kalinlig1 Resim 5.3.a’da
goriildiigi tizere 3,12-3,60 um degerleri arasinda degisirken, Ta>2Os kapli olan numunelerin
kaplama kalinlig1 ise Resim 5.3.b’de goriildiigii iizere 2,24-2,56 pm araliginda degisim
gostermektedir. Tabakali olarak kaplanmis olan kaplamalarin tabaka kalinliklari ise Resim
5.4.b’de gorildiigii tizere 3,60-3,84 um degerleri arasinda degismektedir. Ayrica tabakali
olarak kaplanmis olan numunelerin alt tabaka kaplamasi olan Ta2Os kaplanmis kaplamalarin
kalinlig1r Resim 5.4.b’de goriildiigi tizere 1,84 pm iken, Ta20s iizerine kaplanan HA nin
kalinlig1 2,16 pum olarak Ol¢iilmiistiir. Numunelerin kirik yiizeyleri incelendiginde HA,
Ta20s, Tabakal1 kaplama yapilmis olan ylizeylerin altlik malzemesi lizerine homojen sekilde
dagilmis oldugu tespit edilmistir. Fakat 6zellikle HA ve Ta»>Os kaplanmis olan yiizeylerde
kiiciik boyutlarda ¢atlaklarin oldugu goriinmektedir. Var olan bu catlaklar ile daha once
yapilmis olan caligmalarda bilim insanlar1 2 farkli nedenden bahsetmislerdir. Bu nedenler
icin ilk olarak altlik malzeme ile altliin lizerine yapilan kaplama malzemesi arasindaki farkli

genlesme katsayilarinin olmasidir. Bu farkli katsay1 degerleri literatiirde 6rnegin AZ91 Mg
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alagimi icin 26x10°°/K iken Ta.0s igin ise bu deger 6,5x10%/K verilmistir. Bu ¢atlaklarn
olugmasina neden olan diger sebep ise sol-jel prosesinin agamalarindan olan kurutma islemi
sirasinda var olan ¢6ziicii maddelerin ortamdan uzaklastirilmasiyla meydana gelir. Bu durum
catlaklarin olusmasina zemin hazirlamaktadir (Abd EI-Rehim vd., 2019b; Mondet vd., 2016;
Xiao vd., 2018).
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Resim 5.3. HA kapli numunenin tabaka kalinligi resmi (a), Ta20s kapli numunenin tabaka
kalinligi resmi (b)
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Resim 5.4. Tabakal1 kaplanmis numunenin SEM resmi (@), Tabakali kaplanmis numunenin
tabaka kalinligi resmi (b)
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Resim 5.5. Tabakali kaplanmis numunenin SEM ylizey goriintiisii

5.8. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM) ve Enerji Dagilimh X-isinlar
Spektrometresi (EDS) Analizi

AZ91 Magnezyum alasimi numunelerin HA, Ta>Os ve Tabakali olarak kaplamalarinin yiizey
morfolojilerine ait SEM-EDS goriintiileri Resim 5.6-5.8’de verilmistir. Resim 5.6’da HA
kaplanmis numunenin EDS analizi incelendiginde yapilmis olan kaplamanin homojen olarak
dagildig1 goriilmektedir. Yapilan analizde AZ91 Mg alasimi altlik malzemesinden iizerine
kaplanan HA icerisine Mg elementinin difiize oldugu anlagilmaktadir. Bu nedenle kaplama
yiizeyinden yapilmis olan analiz sonucunda kaplama malzemesi olan HA’in igerisinde
bulunan Ca elementinin ve altlik malzemesinde bulunan Mg elementinin yogunlugu goze
carpmaktadir. Yine ayni sekilde Resim 5.7°de de goriildiigii lizere Ta20s kaplanmig

numunenin yiizeyinde Ta elementinin daha yogun oldugu gortilmektedir.

Mg

Element Yogunluk

s (c/s)

. o) 7,67
Mg 39,89

Al 1,93

§ P 32,13

Ca 48,86

Resim 5.6. HA kaplanmis numunenin EDS analizi
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Ta

Element Yogunluk
(c/s)
0 5,49
Mg 3,48
L Al 0,35
Zn 2,36
Ta 11,48

Zrllg f:TaTa

Resim 5.7. Ta>Os kaplanmis numunenin EDS analizi

[P Element Yogunluk
1) (e/s)
0 0,00
Mg 3,91
Al 1,54
[Ta P 3,63
# Ca 5,80
Zn 0,67
5 Tl Ta 5,45 |
Ca
Ca
s
fTa S ——
Element  Yogunluk
2) (c/s)

1,89

Element  Yogunluk

(c/s)

Element  Yogunluk

(c/s)

Element  Yogunluk

(c/s)

0 187 0 0,00 il 0 1,81
Mg 4,87 Mg 8,02 Mg 7,24
0] Al 0,34 Al 0,69 011
5,86 10 s 3,69
Ca 8,30 5l
s Zn 1,16

6,32

Resim 5.8. Tabakali kaplanmis numunenin EDS analizi

Resim 5.8’de Tabakali olarak kaplanmis numunenin EDS analizi verilmistir. Resim 5.8’de
5 numarali bolgeden alinan EDS analizi incelendiginde {ist kademede kemikle temas etmesi
istenen tabakada Ca elementinin fazla oldugu goriilmektedir. Bunun nedeni HA igerisindeki
Ca miktaridir. Bu durum yapilmis olan ¢alismanin kaplamasinin kemikle uyumlu bir yapida
olmasindan dolay1 istenilen diizeyde ger¢eklesmistir. Calismada amaglanan kaplama
sistemi, altlik malzemesinin bozunmasini engellemek ve dayanimini artirmak i¢in TaxOs
kaplanmasi ve {lizerine kemikle direk temas edecek ylizeyin kemige benzer yapida olmasi
istenmesinden dolay1 HA kaplama tabakasindan olusturulacaktir. Ayrica AZ91 Mg alasimi,

kemik dokusuna yakin mekanik 6zelliklere sahip olmasindan ve hafifliginden dolay: tercih
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edilmis ve ylizeyi Ta>Os/HA ile kaplanmistir. Bu nedenle elementlerin dagilimi
incelendiginde birbirine difiize olmus kaplamalarin ve altlik malzemesinin sahip oldugu

elementlerin oranlarindaki dagilim normal karsilanmaktadir.

5.9. Cizik Testi

Implantasyon sirasinda malzemenin maruz kalacag: etkiler kaplama tabakasinin aginmasina
sebep olabileceginden, numunelerin aginma davranisi ve kaplamalarin yapisma mukavemeti
onemlidir. Kaplama ile kaplama yapilmis olan altlik malzemesinin gostermis oldugu uyum
cizik testinin asil dikkat edilmesi gereken noktasidir. Bu nedenle, kaplanacak numunelerin
yiizeylerine ¢izik testleri yapilmis ve kaplamalarin yapisma performanslari incelenmistir.
Yapilmis olan ¢izik testi grafikleri incelendiginde HA kaplamanin, altlik malzemesine Kritik
yapigsma mukavemetinin yaklasik 3,30 N kadar herhangi bir zafiyet gostermeden dayandig
Sekil 5.13’te goriilmektedir. Bu deger ¢izigin goriintiisii, akustik yayimnim ve nufiiziyet

derinligi grafikleri ile de teyit edilmistir.

Kaplama kalinliginin ve sertligin artmasi ile kaplanmis olan altlik malzemenin yiik tagima
kapasitesi artar bu sayede altlik malzemesinin deformasyona ugrama olasilig1 azalmis olur.
Bu durumla iligkili olarak kaplama i¢in 6nemli olan kritik yiikiin de arttig1 tespit edilmistir
(Martinez, Shutthanandan, Thevuthasan, Chessa, & Ramana, 2014; Randall, 2019).
Stirtiinme katsayis1 ve akustik emisyon katsayis1 bizim kritik yiikii belirlememizde
destekleyici parametrelerdir. Siirtlinme katsayis1 ve akustik emisyon katsayisinin ortak bir
degerde pik vermesi durumunda ¢atlak olusumunun basladig1 anlasilir. Yani ortak pik verme
degeri, yapilmis olan kaplamanin kaplanan altlik malzemesinden ayrildigini gosterir

(Randall, 2019).

Ta20s kaplanmig numunenin altlik malzemesine kritik yapisma mukavemetinin 3,90-4,10 N
araliginda oldugu tespit edilmistir. Ta2Os kaplamanin bir zafiyet gostermeden 3,90-4,10 N
araligina kadar dayandig1 Sekil 5.16°da goriilmektedir. Ayrica bu durumu Sekil 5.17 ve Sekil
5.18’de akustik yaymim ve nufiiziyet derinligi grafikleri ile Resim 5.10°da verilen ¢izik
gorilintiisii ile desteklenmistir. Tabakal1 olarak kaplanmis olan numuneler maksimum 3,84
pum kalinlik ile en kalin kaplama kalinligina sahip numunelerdir. Kaplamanin sertlik ve
kalimhigindaki artis kritik yiikii artirmis olur (Martinez vd., 2014). Altlik malzemesinin

iizerine ilk olarak Ta»Os kaplanmis ve iizerine HA kaplanarak kaplama islemi
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tamamlanmistir. Bu durum kaplama kalinligin1 artirmis ve dolayisiyla kritik yiik degeri
artmistir. Tabakali kaplanmig olan numuneler incelendiginde Sekil 5.19°da goriildiigii tizere
yapilmis olan kaplamanin altlik malzemesine kritik yapisma mukavemetinin 3,80-4,15 N
araliginda oldugu belirlenmistir. Siirtlinme katsayis1 ve akustik emisyon katsayisinin ortak
bir degerde pik vermesi ile de bu durum Sekil 5.20 ve Sekil 5.21 de bu durumu

netlestirmektedir.
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Sekil 5.13. HA kaplanmis numunenin normal yiik ve siirtiinme grafigi
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izerinde ¢izigin olusturdugu kirilmalarin akustik
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Resim 5.11. Tabakali kaplanmis numunenin ¢izik goriintiisii
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6. SONUC VE ONERILER

Yapilmis olan tez calismasinda toz metalurjisi yontemi ile farkli basing ve sinterleme
sicakliklarinda numuneler tiretilmistir. AZ91 magnezyum alagim tozlar1 tek eksenli hidrolik
pres ile sicak preslenmesi yontemi uygulanarak tiretilmistir. Farkli sinterleme sicakliklart ve
basincin AZ91 Mg alasiminin mekanik ve yapisal 6zellikleri iizerindeki etkileri incelenmis
ve optimum 6zellikleri veren basing ve sicaklik degerleri belirlenmistir. Belirlenen optimum
degerlerde iiretilen numuneler kaplama islemi i¢in 60x10x2 mm? boyutlarinda kesilmis ve
kaplama iglemi i¢in numune yiizeyleri 1200 SiC zimparaya kadar zzmparalanmis ardindan
temizlenmistir. AZ91 Mg alasiminin daha uzun siire viicut i¢erisinde bozulmadan kalmasi
icin numune yiizeyleri Ta,Os/HA ile tabakali kaplanmistir. Hazirlanmis olan altlik
malzemelerin iizerine, sol-jel ve daldirmali kaplama yontemleri ile kaplama yapilmistir.
Yapilmis olan kaplamalarin yapisal analizleri XRD, yiizey morfolojileri ve kaplama
kalinliklar1 Enerji Dagilimli X-1sinlar1  Spektrometresi (EDS) ve Taramali Elektron
Mikroskobu (SEM) ile incelenmistir. Kaplanmis numunelerin yiizey piiriizliligi yiizey
profilometresi ile kaplamalarin yapisma mukavemeti ¢izik testi ile belirlenmistir. Optimum
sicaklik ve basing degerlerindeki mekanik 6zellikleri belirlemek igin ise sertlik testi, darbe
dayanimu testi, li¢ nokta egme testi, yogunluk ve gézeneklilik testleri yapilmistir. Elde edilen

sonuclar ve Oneriler asagida belirtilmistir;

1. Sabit basing altinda presleme sicakliginin artisi yogunluk degerlerinin artmasina ve
gozeneklilik oranlarinin azalmasina neden olmustur. Sicaklik artisinin da iretilen
numuneleri ayni1 sekilde etkilemesinden dolay1r 350 MPa basing ve 400 °C sicaklik
degerlerinde yiiksek yogunluk ve diisiik gézeneklilik elde edilmistir. 450 °C sicaklik
degerlerinde yiiksek mekanik ozellikler goriilmesine ragmen, numunelerde bu sicaklik
degerinde ergimeler meydana geldigi i¢in 400 °C sicaklik degeri tercih edilmistir.
Grafikler incelendiginde 400 °C ve 450 °C degerlerinde goriilen mekanik o6zellikler
birbirine yakindir.

2. Yapilan ¢alismalar, yogunluk, sertlik, iic nokta egme dayanimlar1 ve darbe dayanimlari
acisindan degerlendirilmistir. Yapilan degerlendirmeler sonucunda kaplama altlik
malzemesi olarak iiretilecek AZ91 Mg alasiminin 400 °C sicaklikta ve 350 MPa basing
altinda iiretilmesi uygun bulunmustur. Ayrica bu sicakliklarda herhangi bir doniisiim,
ergime veya reaksiyon gerceklesmemektedir.

3. Kullanilan mevcut implant malzemelerin yiiksek yogunluklar1 sebebi ile doku-implant
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10.
11.

arayiizeyinde “gerilme bariyer etkisi” olarak tanimlanan, mekanik uyumsuzlugun,
kemigin mekanik 6zelliklerine yakin degerlere sahip olan AZ91 Mg alasimi kullanilarak
giderilmesi saglanmstir.

Yiizey kaplamalari ile implant-doku bagi kuvvetlendirilerek dayanim artirilmastir.
Yapilmis olan tabakali kaplama ile kaplama kalinliginin artmasi saglanmistir. Bu durum
altlik malzemenin yiik tasima kapasitesini artirmig ve bu sayede altlik malzemesinin
deformasyona ugrama olasilig1 azalmistir.

Yapilan ¢izik testi sonucunda HA kaplanmis numunelerin yaklasik 3,30 N kadar
herhangi bir zafiyet gostermeden dayandigi, Ta;Os kaplanmig numunenin altlik
malzemesine kritik yapisma mukavemetinin 3,90-4,10 N araliginda oldugu tespit
edilmistir. Ayrica tabakali kaplanmis olan numunelerin altlik malzemesine kritik
yapigsma mukavemetinin 3,80-4,15 N araliginda oldugu belirlenmistir.

Mevcut implant malzemesi olarak kullanilan diger metalik biyomalzemelere oranla daha
hafif olan AZ91 Mg alagiminin kullanimi ile ¢ok daha hafif implant {iretimine olanak
saglanmistir.

Althik numunesinin Ta2Os ile kaplanmasi ile antibakteriyel o6zelliklerinin artirildig
diisiiniilmektedir. Bu ¢alismanin devami olarak bu konuda ¢aligsma yapilabilir.

HA kaplanmasi ile iretilen biyomalzemenin kemikle biyouyumlulugunun arttig
diisiiniilmektedir. Kaplanan numunelerin  biyouyumlulugu ilerleyen siirecte
incelenebilir.

Uretilmis olan biyomalzemelerin korozyon direnci incelenebilir.

Ta>0s kaplama ile AZ91 Mg alasimina radyoopak ozellik kazandirilacagi, bu sayede
MRI ve Rontgenlerde sikga karsilagilan implantlarin goriintiilenme sorununun ortadan

kalkacagi diistiniilmektedir. Bu konu {izerinde ¢aligsmalar ve arastirmalar yapilabilir.
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