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:Y1l: 2018, Sayfa sayisi: 101
Jiiri :Dog. Dr. Mehmet KAYA

:Yrd. Dog. Dr. Zuhal KARAGOZ GENC
:Yrd. Dog. Dr. Musa KILIC

Bu calismada, TiZr alasimi toz metalurjisi (TM) yontemlerinden geleneksel
sinterleme ile farkli gdzenek oranlarinda iiretildi. Uretilen numunelerin optik gériintiileri,
SEM-EDX goriintii analizleri, XRD desen analizleri, basma dayanimlari ve in vivo ortamda
biyouyumluluklar1 incelendi. Uretim yapilirken, atomik olarak Ti-20Zr element tozlari
donen bir kap igerisinde toz karigimlarinin homojen olmasi igin 12 saat siireyle karistirildi
ve sonrasinda gozenek olusturmak igin amonyum bikarbonat ile karistirilarak farkli
basinglarda briketlendi. Briketlenen ham numuneler daha sonra farkli sicakliklarda iki saat
stireyle argon gazi korumali bir firin icerisinde sinterlendi. Boylece % 3.17 ile % 40.40
araliginda gozeneklilige sahip numuneler dretildi. Sinterleme sicakligi ve soguk presleme
basincinin artmasi ile gézenek oranlarinin azaldigi gériildii. Uretilen numunelerin SEM-
EDX ve XRD analizlerinde yapmin a (hcp) fazidan meydana geldigi, tretilen
numunelerden gbézenek oraninin azalmasi ile basma dayanimlarmin arttigi ve kemigin
basma dayanimindan daha fazla oldugu belirlendi. In vivo ortamda yapilan biyouyumluluk
calismasinda gozenek oraninin artmasi ile yeni kemik ve fibroz doku olusumunun iyi
oldugu, ayrica herhangi bir doku nekrozunun olmadigi anlasildi.

Anahtar Kelimeler: Toz metalurjisi, geleneksel sinterleme, biyomalzeme, biyouyumluluk
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INVESTIGATION OF BIOCOMPATIBILITY PROPERTY AND
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In this study, TiZr alloy was produced as different porosities by conventional
sintering from powder metallurgy (TM) methods. Optical images, SEM-EDX image
analysis, XRD pattern analysis, compression strengths of produced samples and their
biocompatibility in vivo were investigated. Ti-at%20Zr element pouders were mixed in a
rotating vessel for 12 hours to obtain homogeneous mixtures before production. Later,
powder mixture was mixed with ammonium bicorbonate to from pores structure, and then
the mixture was briquette at different pressures.Finally the briquetted raw samples were
sintered in an argon gas-protected oven at different temperatures for two hours. Thus,
porous samples with porosity ranging from 3.17% to 40.40% were obtained. It was
observed that the porosity decreases with increasing sintering temperature and cold pressing
pressure. In the SEM-EDX and XRD analyzes of the produced samples, o (hcp) phase was
seen and it was determined that compressive strength of samples increased with decreasing
porosity, and also it was understood that the compressive strengthes of the produced
samples were higher than that of bone. In the biocompatibility study performed in the in
vivo environment, 1t was understood that the formation of new bone and fibrous tissue were
good, and tissue necroses were not occurred.

Key Words: Powder metallurgy, conventional sintering, biomaterial, biocompatibility
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1. GIRIS

Teknolojinin gilinliikk hayatimizda giderek artan ihtiya¢ ile birlikte kullanim
amacina uygun olacak sekilde fiziksel ve kimyasal 6zelliklere sahip malzeme {iiretimi
ihtiyacim  hizlandirmistir. Buna baglhi olarak, malzeme bilimi {izerine yapilan
calismalarin artmasi kagimilmaz hale gelmistir. Ozellikle metalik yapilarin kullanim
alanmin genisligi ise bu yapilar lizerindeki ¢aligmalara agirlik verilmesine neden
olmustur. Tek fazli metal yapilarda, istenilen Ozellikleri elde etmek ve metal yapiy:
ihtiya¢ duyulan sekilde kullanigli hale getirme istegi, alasimlara ve alasim {iretimine
yonelik ilgiyi arttirmistir. Metal alasimlarinin farkli fiziksel kosullarda sergiledikleri
davranisglar ise son yillarda bu malzemeler lizerine yapilan ¢aligmalarin artmasina neden
olmustur (Ozcan 2010).

Metalik malzemeler arasinda bir takim paslanmaz celikler, kobalt esasli bazi
alagimlar, titanyum ve titanyum esashi alagimlar gibi malzemeler yillardir implant
malzemesi olarak kullanilmaktadir. Titanyum ve titanyum-esash alagimlar, 6zellikle saf
Ti, Ti-6Al-4V, Ti-6Al-7Nb, Ti-Zr alasimlari {istiin biyouyumluluklari, Gistiin mekanik
ozellikleri ve fizyolojik ortamda yiiksek korozyon direnglerine sahip olmalarindan
dolayr biomedikal alanlarda yaygin sekilde dental ve ortopedik implant malzemesi
olarak kullanilmaktadir. Ancak, bu alasimlar icerinde, Vanadyumun toksitligi, Nikelin
alerjik etki gostermesi ve Aliiminyumun zihinsel bozukluga yol agmasindan dolay1, Ti
esasli alasimlarda bu olumsuzluklar1 azaltmak veya yoketmek igin bir¢ok ¢alisma
yapilmaktadir. Toksit olusturmayan Ti-Zr, Ti-Nb, Ti-Nb-Zr, Ti-Nb-Sn, Ti-Hf, Ti-Ta,
Ti-Mo gibi birkag oOncli ¢alisma bu alanda rapor edilmektedir. Son zamanlarda
kesfedilen Ti-Zr alagimlarinin, biyouyumluluk, korozyon, yiiksek dayanim ve toksit etki
olusturmamasi nedeniyle popiiler bir implant malzemesi olarak kullanilmaktadir (Kaya
2008, Yolun 2016).

Ti-esasl alasimlar giiniimiiz teknolojisinde yogun bir sekilde kullanilmakta ve
bu alanda arastirmalar halen yogun bir sekilde devam etmektedir. Titanyum tek basina,
deformasyon prosesi ve alasimlandirma ile mukavemeti arttirilabilinen, yogunlugu
diisiik, manyetik olmayan ve iyi bir 1s1 iletkenligine sahip bir malzemedir. Bu malzeme;
yiiksek mukavemet, son derece iyi bir korozyon direncine ve islenebilme 6zelligine

sahiptir. Bir¢ok kullanim alani bulunan titanyum, 6zellikle viicut sivisi igerisindeki



dokular, cerrahi implant, omurga cerrahisi, discilikte, suni kalp pompalari, kalp
kapakgiklar, ylik tasiyan kemik ve kalca protezlerinde yaygin olarak kullanilmaktadir
(Albayrak 2008). Ti esashi alasimlarin implant malzeme olarak kullanilmasi i¢in toz
metaliirjisi yontemi ile gézenekli malzeme iiretimi {izerine yogun g¢aligmalar devam
etmektir.

Implant olarak kullanilan metalik tarzi biyomalzemelerin kemik yapisina gore
yogun ve agir olmasi vuciitta sorun teskil etmektedir. Bu nedenle son birkag yillar
icerisinde bu alagimlarin toz metaliirjisi yontemi ile kemik yapisina benzer gézenekli ve
hafif biyomalzeme olarak iiretim calismalari artmaktadir. Toz metaliirjisi yontemi,
metal tozlariin belirli oranda karistirilarak, oda sicakliginda hassas kaliplarda istenilen
teknik degerlere uygun basinglarda sikistirllmasi ve sonrasinda kontrollii atmosfer
sartlarinda sinterlenmesiyle parca iiretime dayali bir uygulamadir. Bu yontem, toz
tiretimi ile dretilen tozlarin karistirilmasi, tozlarin preslenmesi, sinterlenmesi ve istege
bagli islemler (infiltrasyon, yag emdirme, capak alma, vb.) olmak {izere farkh
asamalardan olusur.

Bu ¢alismada, kemik yapisina benzer gozenekli ve hafif bir biyomalzeme olmasi
amactyla biyouyumluluk agisindan sorun teskil etmeyen Ti ve Zr element tozlar
kullanilarak gozenekli TiZr alagimlarinin {iretiminin mikroyapilarinin, mekanik

ozelliklerinin ve biyouyumluluk 6zelliklerininin incelenmesi amaglanmaktadir.

1.1. Toz Metalurjisi

Toz Metaliirjisi (TM) gbzenekli malzeme olusturmak icin en yaygin kullanilan
bir yontemdir. Bu yontem; ¢ok kiiciik partikiilleri 1s1 ve basing ile birbirine baglayarak
parga haline getirme islemidir. Daha genis bir ifade ile toz metaliirjisi, toz seklindeki
malzemelerin preslenmesi ve takiben yliksek sicaklikta sinterlenmesi ile par¢a imalatini
kapsamaktadir. Sekil 1.1°de Toz metaliirjisi (TM) islemleri liretmek i¢in ilk 6nce tozlar
dretilir. Sonra tiretilen tozlar karistirilir, preslenir, sinterlenir ve istege bagli islemler
(infiltrasyon, yag emdirme, capak alma, vb.) olmak {izere belirli asamalardan gegcirilir.
Kullanilan tozlarin boyutu 1 mm’den daha kiigliktiir. Tozlar genel olarak metaliktir.

Bunun yaninda seramik ve plastik malzemeler de kullanilir. Bir tozun en 6nemli



karakteristigi yiizey alaninin hacmine gore daha biiyiik olmasidir (Yavuz ve Giiner

2002).
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Sekil 1. 1. Toz metalurjisinin iglemleri (Cakmak 2017)

Toz metaliirjisi ile numune iiretimi i¢in presleme islemi oda sicakliginda ve
bazen de yiiksek sicakliklarda yapilir. Tozlarin soguk sekillendirilmesi ve kaliptan
cikarilmasi sirasinda metal tozlari ile kalip yiizeyi arasindaki siirtiinmeyi azaltarak kalip
Oomriinii artirmak amaciyla gerekirse yaglayicilar kullanilabilir. Malzemeye uygun
yaglayicilar agirlik olarak %0,5-2 oranlarinda ilave edilerek karistirilirlar. Bu siirecte
tozlarin basarili bir sekilde sikistirilarak sekillendirilmesi birinci basamaktir. Karisimi
hazirlanan tozlar istenilen geometrideki kaliplarda preslenir. Presleme islemi esnasinda
daginik halde bulunan tozlar kalip icerisinde parcanin seklini alir. Bu asamada elde
edilen parcalar diisiik mukavemet degerine sahiptir. Bu mukavemet degerine ham
mukavemet (green strength) denir. Ham mukavemet degeri par¢anin kaliptan ¢ikartilip
sinterleme ortamina yerlestirilmesine olanak verecek degerlerde olmalidir. Ancak, bu
deger parca ilizerine uygulanacak yiiksek degerlerdeki kuvvetleri tasimak i¢in yeterli

degildir. Kaliptan c¢ikartilan pargalarin mukavemet degerlerini artirmak igin pargalara



sinterleme islemi uygulanir. Sinterleme genellikle atomik Olcekte gerceklesen, kiitle
tasinimlar1 yoluyla kati parcaciklari birbirine yogun bir yapi olusturacak sekilde
baglayan 1s1l islem veya siirectir. Sinterlenecek malzeme tek ¢esit saf metal veya
seramik gibi bir malzemeden olusuyorsa; tek bilesenli sistem, birden ¢ok malzemeden
olusuyorsa; ¢ok bilesenli sistem adin1 alir. Tek bilesenli sistemlerde sinterleme sicakligi
malzemenin ergime sicakliginin 0.8 katidir. Cok bilesenli sistemlerde ise sinterleme
sicakligr bilesimde en diisiik ergime sicakligina sahip malzemenin ergime sicakligin
hemen altindadir. Ergime sicakliginin altinda yapilan sinterlemeye kat1 faz sinterlemesi,
cok bilesenli sistemlerde ise bilesenlerden en az birinin ergime sicaklifinin iizerinde
yapilan sinterlemeye ise sivi faz sinterlemesi denir. Sinterleme sonrasinda pargalar
istege bagh olarak bazi islemlerden gecerek (infiltrasyon, birlestirme, tekrar sikistirma)
kullanima hazir hale getirilirler (Kaya 2008). Sekil 1.2°de toz metaliirji ile iretilen

malzemeler goriillmektedir.

Sekil 1.2. Toz metaliirji ile tiretilen malzemeler
(https://akademi.itu.edu.tr/dikicioglu/DosyaGetir/125645/ch16-
t0z%20metalurjisi.pdf, 12/10/2016)

1.2. Toz Uretim Teknikleri

Toz Metaliirjisi iiriinlerinin ana hammaddesi tozlardir. Uretilmesi planlanan

sekilli ve bir islevi (fonksiyonu) yerine getirecek olan parcalarin istenilen 6zelliklerde



ve mukavemet degerlerinde iiretilebilmesi igin arzu edilen niteliklerde tozlara ihtiyag
duyulmaktadir. Bir tozun hangi yontemle iiretildiginin bilinmesi ilk olarak o tozun tane
boyutu, boyut dagilimi ve sekli gibi fiziksel 6zellikleri ile kimyasal safiyeti ve safsizlik
nitelikleri hakkinda kullaniciya 6n fikirler verebilir. Tozu iiretilecek malzemenin ergime
sicakligl, gevrek veya tok olusu, bilesik veya saf halde bulunusu gibi 6nemli birkag
faktor gbz oniinde bulundurularak toz tiretim teknigi belirlenir (Kurt 2004).

Metal tozlariin imalinde kullanilan teknikler, tozlarin bir¢ok 6zelliklerini tayin
eder. Tozun geometrik sekli liretim yontemine bagli olarak kiireselden, karmasik sekle
kadar cok farkli olabilmektedir. Tozun yiizey durumu da iiretim yOntemine gore
degisiklik gostermektedir. Malzemelerin ¢ogu, Ozelliklerine uygun bir teknik
kullanilarak toz haline getirilebilir (Alsaran 2004).

Birgok toz iiretim teknigi arasindan, ticari olarak su teknikler kullanilmaktadir:

1. Mekanik Uretim Y&ntemleri
2. Elektrolizle Uretim Teknikleri
3. Kimyasal Uretim Teknikleri
4. Atomizasyon Teknikleri

5. Buharlastirma Teknikleri

6. Parcacik Boyut Olgiimii
1.2.1. Mekanik iiretim yontemleri

Dort ana mekanik 6glitme yontemi vardir; darbe, asindirarak 6giitme, kesme ve
basma. Darbe; malzemeye cekigle vurma gibi ¢ok hizli ve anlik uygulamalar igerir ve
malzeme kiigiik parcalara ayrilir. Asindirarak 6giitme; asindiricilarin birbiri iizerinde
siirtinme hareketi sayesinde parcaciklarin boyutunun kiigiiltiilmesidir. Kesme; talash

imalatta oldugu gibi kesme iglemi ile malzemenin par¢alanmasidir.

1.2.2. Elektrolizle iiretim teknikleri

Bir elektroliz hiicresinin katodu iizerinde belirli ¢alisma sartlarinda element

tozlar biriktirilebilir. Ornek; metaller arasinda paladyum, krom, bakir, demir, ¢inko,



mangan ve giimis sayilabilir. Elektroliz yonteminin ana istiinliigii yiiksek iiriin
safligidir. Katot iizerinde toplanan gozenekli birikinti siyrilir, yikanir, kurutulur ve

ogiitiilerek toz haline getirilir.

1.2.3. Kimyasal iiretim teknikleri

Bir elementin baska bir elementle tepkimeye girmesinden yararlanarak toz
tiretim iglemidir. Parcacik boyutu ve sekli tepkime degiskenlerinin kontrolii ile
ayarlanmaktadir. Kimyasal sentezlemenin bir¢ok farkli yontemi vardir. Tozlar; kati, s1vi
veya buhar fazi reaksiyonlariyla olusturulur. Genel olarak oksit igerikli bir bilesik
icerisindeki element baska bir elementle tepkime olusturarak saf element tozlari elde

edilir.

1.2.4. Atomizasyon teknikleri

Atomizasyon; ergimis siviya ve sivinin damlaciklara parcalanmasina dayanir.
Damlaciklar donarak pargacik haline gelirler. Yontem; metaller, alasimlar ve
intermetalikler i¢in kullanilmakla birlikte son zamanlarda polimer ve seramiklere de
uygulanmaktadir. Atomizasyon yontemleri; gaz atomizasyonu, sivi ve su atomizasyonu,

savurmali atomizasyonu ve plazma atomizasyonu yontemleri olarak siniflandirilir.

1.2.5. Buharlastirma teknikleri

Diisiik basinghi (yaklasik atmosfer basincinin %10) argon gazi icerisinde
malzeme buharlastirilir. Buharlasan malzeme asir1 sogur ve kiiciik kati1 pargaciklar
buhardan dogrudan c¢ekirdeklenir. Bu yontemle 10 nm boyuta kadar kiiciik tozlar

uretilebilir.

1.2.6. Parcacik boyut 6l¢iimii

Parcacik boyut Ol¢limii; bir pargaci@in boyutlarinin belirlenmesidir. Pargacik
boyutunu 6lcen cihazlarin ¢ogu tek bir geometrik parametreyi dlger ve pargacik seklinin

kiiresel oldugunu kabul eder. Pargacik yiizey alani, iz diisiim alani, en biiyiik uzunluk,



en kiiciik kesit alani veya hacmi, analizlerde kullanilan parametrelerdir. Pargacik
boyutunu belirlemek i¢in mikroskop ile inceleme, eleme, sedimentasyon, 151k sacilimi
ve kirmimi, elektriksel alan algilanmasi, 151k engelleme ve X-151m1 teknikleri gibi
yontemler kullanilmaktadir. Mikroskop ile incelemede; parcacik goriintiileri mikroskop
altinda incelenir. Toz topaklar1 bir damla deterjan igeren su icerisinde parcalandirilarak
daha iyi goriinti elde edilebilir. Eleme; biiyiik pargaciklarin boyut dagilimimin
Olctimiinde kullanilan eski bir tekniktir. Tozlar alt alta farkli eleklerden gecirilir, elek
araligr gittikce kiigiiliir. - 325 mesh biiytlikliigiinden daha kiigiik tozlar belirlenebilir,
kiiglik tozlar genellikle elek alt1 toz olarak adlandirilir ve eksi ( - ) isareti ile gosterilir.
Sedimentasyon; bu islem kii¢lik parcaciklara (0,02-100 um) uygulanir. Bir siv1 veya gaz
icerisinde ¢oken tozlar, parcacik boyutu ve akiskan viskozitesine bagli olarak son hiza
ulagir. Par¢acik boyutu ¢okme hizindan hesaplanir. Cokme zamanina karsi tiipiin dibine
coken tozun hacimi veya agirligr pargacik boyut dagilimini hesaplamaya imkan verir.
Isik sacilimi1 ve kirinima; pargaciklar hareketli bir akiskan icerisinde dagitilir ve dagilmis
olan parcaciklar bir dedektoriin 6niinden gegirilir. Detektor pargacik boyutu ile orantili
olan 151k sagilmasindaki degisimleri Olger. Elektriksel alan algilamasi; parcaciklarin
tuzlu bir suda dagitilmas1 ve tuzlu suyun elektrik iletkenliginin kii¢lik bir cam aralikta
gecerken Olgiilmesi ile belirlenir. Isik engelleme; bir 151k demetinin sivi igerisinde

dagitilmis pargacik akisi ile kesilmesi sonucu belirlenir (Kaya 2008).

1.3. Biyomalzemeler

Glinlimiizde biiyiik ilerlemelerin  kaydedildigi  bilim  dallarindan  biri
olan“biyomalzeme” biliminde, biyolojik sistemlerle etkilestiginde uyum saglayabilecek
yeni malzemelerin gelistirilmesi i¢in yogun ¢aba harcanmaktadir. Biyomalzemeler,
insan viicudundaki canli dokularin islevlerini yerine getirmek ya da desteklemek
amaciyla kullanilan dogal ya da sentetik malzemeler olup, siirekli olarak veya belli
araliklarla viicut akiskanlariyla (6rnegin: kan) temas ederler. Bu sebepten dolay1 viicuda
yerlestirilecek malzemenin viicutla uyum igerisinde olmasi, yerine konuldugu organin
fonksiyonunu kismen ya da tamamen yerine getirebilmesi, biyomalzemelerin dnemini
artirarak inceleme alanlarinin genislemesine yol agmistir (Tosun 2007). Belirli kosullar

altinda, baz1 malzemeler viicut tarafindan kabul goriirken, ayn1 malzemeler, kosullar
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degistiginde  viicut tarafindan reddedilebilmekteydi. Son 30 yil iginde
biyomalzeme/doku etkilesimlerinin anlasilmasi konusunda énemli bilgiler elde edilmis
bulunuyor. Biyouyumlulugu yiiksek olan malzemeler, kisacasi biyomalzemeler
metaller, seramikler, polimerler ve kompozit malzemeler olarak Cizelge 1.1°de
gruplandirilmaktadir. Aliiminyum oksit, biyoaktif cam, karbon ve hidroksiapatit (HA)
biyouyumlu seramik malzemelere 6rnek olarak verilebilmektedir. Biyo malzeme olarak
kullanilan metaller ve alasimlar ise, altin, tantal, paslanmaz ¢elik ve titanyum alasimlar1
ve polietilen (PE), poliiiretan (PU), politetrafloroetilen (PTFE), poliasetal (PA),
polimetilmetakrilat (PMMA), polietilenteraftalat (PET), silikon kauguk (SR), polisiilfon
(PS), polilaktik asit (PLA) ve poliglikolik asit (PGA) gibi ¢ok sayida polimer, tibbi
uygulamalarda kullanilmaktadir. Her malzemenin kendine 06zgii uygulama alani
mevcuttur. Polimerler, ¢ok degisik bilesimlerde ve sekillerde (lif, film, jel, boncuk,
nanopartikiil) hazirlanabilmeleri nedeniyle biyomalzeme olarak genis bir kullanim
alanina sahiptirler. Ancak, bazi uygulamalar i¢in; 6rnegin ortopedik alanda-mekanik

dayanimlar1 zayiftir (Korsacilar 2012, Kahraman 2013).



Cizelge 1. 1. Viicut i¢inde kullanilan malzemeler (Korsacilar 2012,

http://dergiler.ankara.edu.tr/dergiler/24/1084/12995.pdf)

Malzemeler Avatajlan Dezavatajlar Ornekler
Cerrahi
Polimerler iplikler,
lastic®k - Dayaniksiz, damarlari,
o Silastic®kaugugu | piastiklik, iiretimi | zamanla deforme | tendonlar
o Teflon® kolay olabilir veya burun.kulak,
e Dacron® bozunabilir elmacik
* Nylon® kemigi
Biyouyumluluklar
Metaller disakiir Ortopedik
Gerilme direncleri o : i
o 316,316L,S,S - ¢ dansiteleri birlestiriciler
Vital yuksekr. yiiksektir. (tabaka, ¢ivi
s Yraum kullanimda canli ortamda ve | VP dis
 Titanyum dayaniklidirlar. K implantlart
Alasimlari ?rozyona
ugramaktadirlar
Seramikler Mekanik giivenleri
e Alliminyum Biyouyumluluklari dﬁsiiktiir... . |Kalca
Oksidler iyidir Esneme ozellikleri | protezleri,
* Kalsiyum koroz1yona ve fazla 0¥.m ad1g1ndar1 Ve | disler,
Aluminatlar sikighrmaya yiiksek dansiteli derialt1
e Titanyum dayanikhidirlar olduklarindan sistemleri.
Oksidler fabrikasyon
e Karbonlar zorluklar1 vardir.
Biyouyumluluklar1
Kompozitler iyi}(;ir - Kalp
e Seramik kaph korozyona ) lg?f akgiklar,
metal dayanik Uretimi zor Kopad
: apagi
e Karbon kapli I ve gerilme .
metal p direng:le'ri implantlari.
yiiksektir.

biyomalzemeler ve yumusak doku yerine kullanilacak biyomalzemeler olarak iki grupta
da toplamak olasidir. Ortopedik ve dis implantlari, genelde birinci grup kapsamina giren
metal ve seramiklerden hazirlanirken, kalp-damar sistemi ve genel plastik cerrahi
malzemeleri polimerlerden {iiretilmektedir. Ancak, bdyle bir gruplandirma her zaman
gecerli degildir. Ornegin, bir kalp kapak¢i1g1 polimer, metal ve karbondan hazirlanabilir;

bir kalga protezi de metal ve polimerlerin kompozitlerinden olusturulabilmektedir

Tibbi uygulamalarda kullanilan biyomalzemeleri; sert doku yerine kullanilacak

(Gilimiigderelioglu 2002, Korsancilar 2012).




Bilimsel anlamlada yeni bir alan olmasina karsin uygulama acisindan
biyomalzeme kullanimi olduk¢a eski bir tarihe kadar uzanmaktadir. Misir
mumyalarinda bulunan yapay goz implantlari, burun ve disler i¢in kullanilan implant
malzemeler bu durumu aciklamaya yonelik en iyi kanitlardir. Cinliler ve Aztekler
tarafindan altinin dis hekimliginde kullanimi 20 asir oncesine kadar uzanmaktadir.
1950’lerden itibaren implant malzemelerin viicut igerisinde kullanimina yonelik dikkat
cekici birgok ilerleme kaydedilmistir. Ornegin 1880°de fildisinden yapilan protezler
viicutta kullanilmus. ilk metal protez olan vitalyum 1938°de iiretilmistir. Fakat daha
sonraki gozlemlerde bu protez malzemesinin, 6nemli Ol¢iide metal korozyonuna
ugradiglr ve canli organizmalar i¢in tehlikeli bir durum olusturdugu fark edilmistir.
1950’lerden sonra uygulanan kan damarlarinin degisimi, yapay kalp kapakg¢iklarinin
gelistirilmesi, kal¢a protezleri, aliimina ve zirkonya esasli implantlarin kullanilmaya
baslanmas1 gibi bircok gelismeler olmustur. Ozellikle son 30 yil icerisinde meydana
gelen gelismeler sayesinde implant malzemeler kal¢a baglanti implant malzemesi,
bobrek diyaliz makinesi, yapay kalp, kemik vidalari, dikis ipleri, kalp pilleri, goz
lensleri olarak yaygin bir sekilde kullanilmaktadir (Er 2008, Dikici 2010, Kahraman
2013).

Implant malzemelerin en belirgin 6zelligi biyolojik uyumluluk gdstermeleridir.
Insan viicudunda kullanlacak biyomalzemeler ¢ok iyi hazirlanmalidir. Ciinkii viicuttaki
sivilar daima implant ile etkilesim halinde olduklarindan dolayr bir takim olumsuz
durumlara neden olabilmektedirler. Bazi implant malzemeler dokularm normal
fonksiyonlarmi etkilemedikleri gibi implant malzemesinin dokularla zit reaksiyonlara
girmesini engellemektedir (Giir ve Taskin 2004, Er 2008, Yolun 2016).

Kemik baglantili hastaliklarda mekanik araglar ya da yapay protezler yaygin
olarak kullanilan tedavi araglaridir. Bunun yaninda implant malzemeler hiicre igeren ve
icermeyen olarak ikiye ayrilmaktadir. Hiicre icermeyen implant malzemeler genellikle
kemik hiicrelerinin yap1 i¢inde gelisimine olanak saglayan kat1 ve absorbe edilebilen
bosluklara sahip gozenekli yapilardan olusmaktadir. Hiicre igeren implant malzemeler
ise hiicreler ile birlikte kullanilmak icin tasarlanmis olanlardir (Yal¢in 2007, Demirel
2012, Yolun 2016).Viicut ortaminda basarili ¢alisabilmeleri, islevlerini yerine

getirebilmeleri i¢in sahip olmalar1 gereken 6zellikler vardir:
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e Biyouyumlu olmalidirlar: Bu 6zellik, viicudun tahammiil edemeyecegi bolgesel
veya sistemli tepkimeleri gostermeden fonksiyonlarini yerine getirebilmesidir.

e Korozyona veya yipranmaya karst direngli olmalidirlar; viicut sartlari
malzemenin performansina ters yonde etki gostermemelidir.

o lyi mekanik &zelliklere sahip olmalidirlar; bu durum &zellikle yiik tasiyict
iskelet yapisinda kullanilmak {izere hazirlanan cihazlarla ilgili 6nemli bir
biyomalzeme kriteridir (Korsacilar 2012).

Kemigin Temel Yapisi; Kemigin yapisina bakildiginda kati halde olup temel
fizyolojik fonksiyonlara sahip 6zellesmis bir dokudur. Sahip oldugu sertlik, elastiklik
ozelligi sayesinde ideal bir doku halini alir ve ayakta durmak, hareket etmek gibi
fonksiyonlar1 saglamamiza yardimci olmaktadir. Bunun yaninda, sahip oldugu
mikroyapi diizeni ve i¢ kisimlarindaki ¢ukurlarin mevcudiyeti kemige en uygun agirlik-
dayanim orani saglamaktadir. Yetigkin bir bireyde yaklasitk 206 adet kemik
bulunmaktadir. Bu orana bakildiginda kemiklerimiz insan viicudunun toplam agirliginin
%14’liik kismina denk gelmektedir. En uzun kemik yaklasik 50 cm uzunlugunda ve 2,5
cm genisliginde olan uyluk kemigidir. En kisa kemik ise orta kulakta yer alan ve ii¢ kisa
kemikten biri olan tizengi kemigi olup uzunlugu 0,18 cm’dir (Demirel 2012, Yalgin
2007, Yolun 2016).

Genel olarak hem kompakt hem de gozenekli kemik dokular i¢in iki farkli
kemik olugumu stireci bulunmaktadir. Canli viicudun igerisindeki yogun kemik olusumu
kikirdak yapist igerisinde bir iskelet modelinin ortaya g¢ikmasiyla baglar ve zamanla
olusan bu kemik doku kikirdagin yerini almaktadir. Kikirdaktaki osteoblast hiicreleri
kollajen ve mukopolisakarit yapida bir dolgu maddesi salgilar. Olusan bu madde icinde
yerlesen ve depolanmis olan organik mineraller belli bir siire sonra kemik olarak
adlandirilabilecek sert bir dokuyu olusturacaktir. Zamanla zarar goren veya
fonksiyonunu yitiren kikirdak hiicrelerinin yerini, kemiklesmenin yogun oldugu bu
bolgelerde osteoblast kiimeleri yer alacaktir. Kemiklesme siireci bu merkezi noktalardan
disa dogru ilerler. Femur kemigi icerisinde, gdvde ile epifizlerin arasinda kalan bolgede
ince bir kikirdak bandi kalincaya kadar siirer ve kemigin erigskin boya ulastig1 andan
sonra kikirdak kemik dokusu haline doniismektedir (Yalgin 2007, Cagar 2009, Yolun
2016).
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Yasayan tiim canlilar giinlik yasamlarinda bazen bir takim zorlamalara ya da
kazalara maruz kalmaktadirlar. Bunun sonuglar1 bazen ¢ok ciddi saglik problemleri
meydana getirmektedir. Genel olarak bir canli i¢in igerden veya disaridan kaynaklanan
zorlanmalar nedeniyle kemik dokusunda meydana gelen ayrilmaya ve kemigin
biitiinliigliniin bozulmasma kirtk denmektedir (Yalgin 2007, Yolun 2016). Kirigin
olusmasinda etkili olan sebeplerin neler oldugu, kirilan kemigin yapisinin ve meydana
gelen kirigin karakterinin bilinmesi olduk¢a énemlidir. Clinkii tedavi seklini ve hastanin
yasamint Onemli derecede etkileyecegi i¢in bu durumun bilinmesi biiyiikk 6nem
tagimaktadir. Kemikte meydana gelen kirilma olayi, kemige veya kemigin bulundugu
bolgeye etki eden dogrudan yapilan bir zorlanma ile olabildigi gibi, dolayli bir
zorlanmanin etkisiyle de olabilmektedir. Yapisal olarak bakildiginda kemik yapisi
metalik biyomalzemelerden oldukga farkli 6zelliklere sahiptir. Kemigin yiiksek basma
dayanimina sahip olmasi, organik, kollojen ve apatit kristallerinden olusmus kompozit
bir yapiya sahip olmasi nedeniyle metalik biyomalzemelerden farkli ozellikler
gostermektedir. Kirllma olayr meydana gelmeden once kemige uygulanan kuvvet ne
kadar hizli1 uygulanirsa kemikte buna karsi ayni1 orandaki enerjiyi ivedilikle absorbe
edecektir. Bu enerji miktarinin bilinmesi hem kirik tipinin belirlenmesinde hem de
kemigin etraftaki yumusak doku iizerinde meydana gelen hasarin miktarinin

belirlenmesinde olduk¢a dnemlidir (Cagar 2009, Demirel 2012, Yolun 2016).

1.4. Metalik implant Malzemeler

Metal biyomalzemeler en ¢ok kullanim alani olan biyomalzemelerdir. Vidalar,
teller ve kalca protezleri gibi bir¢ok malzemeler metallerden yapilir. Metaller giiclii bir
dayanima, mukavemetli bir yapiya sahip olduklarindan ve kirilmadan once plastik
deformasyon sergilediklerinden dolayr biyomalzeme olarak c¢ok kullanilirlar. Bu
ozellikleri nedeniyle metaller ortopedik uygulamalarda genis bir yer bulmuslardir.

Metaller, kas-iskelet sisteminin biyomekanik kosullarina en iyi uyum gdsteren
malzemelerdendir. Metaller, belirli sinirlarda agir, uzun sireli, degisken ve ani
yiklenmelere kars1 oOzelliklerini kaybetmeden dayanabilmeleri nedeni ile tercih
edilmektedirler (Sarsilmaz 2003, Er 2008). Tip alaninda olduk¢a genis bir kullanim

alan1 bulan metaller sekillendirilmeleri ve iiretilmelerindeki giigliige ragmen sert
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dokular1 ve yiliksek dayanimlari nedeniyle kemik yerine kullanimlari uygun
bulunmustur. En yaygin olarak kullanilan saf ya da alasim halindeki biyometaller; Co,
Ti, V, Al, Cr, W, Mo ve Zr'in farkli kombinasyonundaki alagimlari ile saf titanyum ve
paslanmaz celik cesitleridir. Metallerin saf haldeki kullaniminin uygunlugu c¢ok
alagimlara nazaran iyi degildir. Bir metalin tek basina saglayamadigi bazi ozellikler,
digerlerinin katkisiyla olusturulabileceginden metallerin alasim olarak kullanimi tercih
edilir. Buna ragmen, istenilen Ozelliklerin tiimii tam olarak alasimlarda da
bulunmayabilir. Ticari metalik malzemelerin de pek c¢ogu alasim halindedir.
Giiniimiizde baglica {i¢ metal grubu ve bunlarin degisik tiirevleri ortopedi
ameliyatlarinda fabrikasyon protez malzemesi olarak kullanilmaktadir. Bunlar
paslanmaz c¢elikler, kobalt-krom esasli alasimlar ve titanyum esasli alasimlardir. En
yaygin olarak kullanilan saf ya da alasim halindeki protezler ise; Co-Cr-Mo, Co-Ni-Cr-
Mo-Ti, Co-Cr- W-Ni, Ti-Al-V alagimlar ile saf titanyum ve paslanmaz gelik g¢esitleridir
(Langer 1990). Biyomalzeme olarak kullanilan metallerin 6nemli olanlar1 Cizelge
1.2’de verilmistir. En yaygin olarak kullanilan biyometallerden kirik kemik pargalarinin
birlestirilmesinde; plaka ya da vida olarak, parcali veya tek par¢a halinde kalga kemigi
veya diz kapagi protezleri olarak, dis¢ilikte ise protez ve dolgu malzemesi olarak
yararlanilir (Sarsilmaz 2003, Er 2008).

Cizelge 1.2. En yaygin kullanilan metalik biyomalzemeler (Sarsilmaz 2003, Er 2008)

Metalik Malzemeler Uygulamalar
Co-Cr-Mo Alasimlari Disg¢ilik uygulamalari
Paslanmaz ¢elik (Ostenitik),Co-Cr Kirik plaklari

Co-Cr Alagimlar Kalp kapakgiklari
Co-Cr Alagimlari, Ti alagimlar Mafsal parcalari
Co-Cr Alasimlari, Ti alasimlar Vidalar

1.4.1. Paslanmaz celikler

Celikler genel olarak iki ana gruba ayrilirlar. Demir, karbon, silisyum, manganez
ve az miktarda fosfor ve kiikiirtten olusan ¢elik, karbon celigi olarak adlandirilir.
%1°den daha diisiik karbon igerigine sahip ve diger metaller ve ametalleri de i¢erecek
sekilde hazirlanan celik ise alasimli celik olarak isimlendirilir. Bu gruptaki gelikler,
karbon ¢eligine gore daha pahalidir ve islenmeleri de daha zordur. Ancak, korozyon ve

1s1l direngleri ¢cok daha yiiksektir. Alasimhi ¢elikler; aliiminyum, krom, nikel, kobalt,
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manganez, molibden, silisyum, titanyum, tungsten, vanadyum ve az oranda da bakair,
kiikiirt ve fosfor igerebilirler. Aliiminyum, asinmaya karsi direnci artirirken, yiiksek
miktarlarda eklenen krom, korozyon direncini ve 1sil direnci artirir. %11 ve iizerinde
krom iceren celikler, “paslanmaz ¢elik” olarak adlandirilirlar. Biyomalzeme olarak
yaygin kullanilan paslanmaz c¢elik 316L olarak bilinir. “L”, karbon iceriginin diisiik
oldugunu belirtmek ic¢in eklenmistir. Bu ¢elik, 1950’1i yillarda 316 paslanmaz ¢eligin
karbon igerigi, agirlikga 9%0.08’den 9%0.03’e disiiriilerek hazirlanmistir. 316L’nin,
%60-65’1 demir olup, %17-19 krom ve %12-14 nikelden olusur. Yapisinda az miktarda
azot, mangan, silisyum, kiikiirt, fosfor ve molibden de bulunur (Pasinli ve Aksoy 2004).

1.4.2. Kobalt esash alasimlar

Bu tip alagimlar Co-Cr alasimlari olarak nitelendirilirler. Temelde iki tipi vardir.
Bunlardan birincisi Co-Cr-Mo alasim1 olup dékiimle sekillendirilir. Ikincisi ise, Co-Cr-
Ni-Moalasimidir ve sicak haddelemeyle islenir (Er 2008). Temel olarak kobalt-krom-
molibden alagimi ve kobalt-nikel-krom-molibden alasimi olmak tizere iki tiir alasimdan
soz edilir. Kobalt-krom-molibden alasimi, uzun yillardan beri disgilikte ve son
zamanlarda yapay eklemlerin iretiminde kullanolmaktadir. Kobalt-nikel-krom-
molibden alagimiysa daha yeni bir malzemedir. Fazla yiik altindaki eklemlerde (diz ve
kalca gibi) ve protezlerde kullanilmaktadir. Bu tiir alasimlarin bilesimleri, temel olarak
agrlik¢a %65 kobalt ve geri kalan1 kromdan olusuyor. Daha iyi tanecik elde etmek i¢in
yapiya molibden ekleniyor. Kobalt igeren alagimlarin elastik modiilii (malzeme

sertligini gosteren bir deger) paslanmaz ¢eliginkinden daha biiyiiktiir (Kahraman 2013).

1.4.3. Dental amalgam

Amalgam; bakir, glimiis, kalay ve ¢inkodan olusan alasimin civa ile
karigtirilmasi sonucu hazirlanan sert ve dayanikli bir malzemedir. Civa, oda sicakliginda
stvi halde bulunur ve diger metallerle reaksiyona girmesi sonucu, bir oyuk i¢ini
doldurabilecek plastik kiitle halini alir. Bu 6zelliginden dolay1r amalgam, dis dolgu
maddesi olarak kullanilir. Estetik olmamasi ve civa igermesi, baslica olumsuz
yanlaridir. Son yillarda amalgamin icerdigi civanin cevresel etkileri 6nem kazanmis ve

civanin doga i¢in zararl bir atik olmasindan dolay1, bircok Avrupa lilkesinde amalgam
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kullanimi1 biiyiik 6l¢iide kisitlanmistir. Ancak, tiim tartismalara karsin, dis dolgusunda

kullanilan amalgamdaki civanin sistemik toksin etkisi gosterilebilmis degildir (Pasinli
2004, Somunkiran 2006).

1.4.4. NiTi alasimlari

TiNi alasimlari, deforme edildikten sonra, isitildiklar1 zaman ilk sekillerine
donebilme ozelligine sahiptirler. Bu 6zellik, "sekil hatirlama etkisi" (Shape Memory
Effect-SME) olarak adlandirilir (Er 2008). Sekil hafiza etkisi biyomalzeme
uygulamalarinda; dis kopriilerinde, kafatasi icerisindeki damar baglantilarinda, yapay
kalp icin kaslar ve ortopedik protezlerde faydalanilir. Bu alagimlar. TiNi sekil hafizala
alasimlarinda olusturulan gozenekli yapi, insan viicuduyla olan biyouyumundan dolay1
biyomedikal uygulamalarda oOnemli bir uygulama alanina sahip olmuslardir

(Glimiisderelioglu 2002, Kahraman 2013).

1.4.5. Titanyum ve titanyum alasimlari

Titanyum, 1930°dan beri biyomalzeme olarak kullanilmaktadir. Cizelge 1.3’te
gorildiigli gibi titanyum, paslanmaz c¢elik ve kobalt alagimlarina gore daha hafiftir.
Titanyumun, biyomalzeme uygulamalari i¢in mekanik ve kimyasal 6zellikleri yani sira,
hafif olusu da onemli 6zelliklerden biridir. Ti6AI4V, TiNi ve TiZr gibi alagimlarla
cesitli alanlarda kullanilmak tizere yapilan implantlar bulunmaktadir.

Cizelge 1.3. Baz1 metalik implantlarin 6zgiil agirliklar (Kahraman 2013)

Alasimlar Ozgiil Agirlik (g/cm3)
Ti ve Alagimlari 45
316 Paslanmaz Celik 7,9
Co-Cr-Mo 8,3
Co-Ni-Cr-Mo 9,2
Ni-Ti 6,7

Titanyumun, inert 6zellikte olmasi1 toksik olmayan yapisi, antimagnetik 6zelligi,
hafif olmasi, mekanik 6zelliklerinin 1yi olusu, rahatlikla kiiciik boyutlu numunelerin
uretilebilmesi biyo uygulanabilirligi yiiksek olmasi, korozyona karsi direngli olmasi,

elastiklik modiiliiniin kemiginkine ¢ok yakin olmas1 gibi Ozellikleri, titanyumun
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ortopedik uygulamalarda biyomalzeme olarak kullanilmasini saglamaktadir (Kahraman

2013).

1.4.6. Metalik implant malzemelerin mekanik ézellikleri

Biyomalzemeler viicutta oldukg¢a yiiksek kuvvetlere ve gerilmelere maruz
kalabilirler. Bu yiliklenmeler viicudun hareketine bagli olarak hem statik hem de
dinamik olabilirler. Kirik bir kemigin tamiri i¢in uygulanmis bir biyomalzeme, eklem ve
kas zorlanmalarinda meydana gelen yliklenmelere karsi dayanikli olmalidir. Tipik
yiiklenmeleri degerlendirmek i¢in bazi basit statik durum hesaplamalar1 yapilabilir.
Ormnegin tek bacak iizerinde duruldugunda temurbas1 iizerine diisen yiik miktar1 yaklasik
olarak viicut agirliginin 2.5 katidir. Viicut hareket ettiginde yiiklenmeler artar. Yiiriime
sirasinda kalgadaki yiik, viicut agirligini 4 katina, dizdeki ise 3 katina ¢ikar. Kosma ve
ziplama sirasinda kalga-diz eklemlerinde yiiklenmeler daha da artar. Bu yiliklenmelerin
siklig1 (birim zamandaki sayisi) da énemlidir. Hizl bir yiiriime saniyede tam bir yiiriime
cevrimine (iki adim) karsilik gelir. Ortalama bir insan yilda iki milyon adim atabilir.
Aktif bir insan igin bu say1 iki yada ii¢ katina ¢ikabilir (Somunkiran 2006).

Metalik malzemeler, mekanik 6zellikler bakimindan digerlerine gore daha iistiin
niteliktedirler. Metalik malzemelerin mekanik 6zellikleri liretim yontemlerine gore
farklilik gosterirler. Soguk sekillendirilmis biyometalik malzemeler akma, g¢ekme,
yorulma mukavemetleri ve % uzama bakimindan miikemmel mekanik 6zellik
gosterirler. Ti-6Al-4V alasiminin mekanik 6zellikleri implant edilebilen diger metal
alasgimlarinin mekanik 6zellikleriyle rahatlikla karsilastirilabilir. Elde edilen mukavemet
yaklagik olarak 316L paslanmaz celik ile ayni1 ve Co-Cr-Mo alasimiin mukavemetinin
hemen hemen iki katidir. Elastisite modiilii ise cerrahide kullanilan diger alasimlarin
yarist kadardir. Modiiliin kiigiik olmasi malzemenin daha az sert olmasina ve yiik
uygulandiginda elastik olarak deforme olmasina neden olur. Bahsedilen bu 6zellikler bir
kemigin elastik ozellikleriyle, cerrahi implant malzemelerinin uyumlulugunun gerektigi
ortopedik {iriinlerin gelistirilmesinde Onemli roller oynayabilir. Ortopedik implant
malzemelerindeki kirilmalarin en ©nemli nedeninin yorulma olduguna inanilir.
Paslanmaz celiklerde, gerilme direncinin arttirilmasi ve tane boyutunun kiigiiltiilmesi ile

malzemenin yorulma direnci artar. Implantlar lizerinde yapilan arastirmalar; yorulma
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hatalarinin 6ncelikle malzeme hatalari, tasarim, kararli olamayan i¢ diizensizlikler gibi
faktorlerden kaynaklandigini gostermistir (Findik ve Cosan 2002, Somunkiran 2006).

Protez malzemelerindeki en ufak zayiflik ve yetersizlik, ardisik cerrahi
miidahaleleri de ardindan gerektireceginden, protez malzemelerinin yerine gore, asagida
da siralanan 6zellikleri tasimasi beklenilmektedir.

e Akma, ¢ekme-basma dayanimi, siineklik, tokluk ve elastisite modiili gibi
mekanik davranislar bakimindan iistiin 6zellikler gosterebilmelidir.

e Milyonlarca sayidaki titresim ve darbelere karsi yeterli dayanim igin, yorulma
dayanim siireleri arzu edilen sinirlar iginde olmalidir.

e Korozyon direncini, korozif ortamda da uzun dénem siirdiirebilmelidir. Ciinkii,
insan viicudu yiiksek doygunlukta oksijenli ¢ozelti (%0,9 NaCl) ve protein
igeren, oldukga etkili bir korozif ortama sahiptir.

e Viicut dokusu ile temas halinde iken, herhangi bir alerjik reaksiyona neden
olmaksizin, biyolojik uyumluluk gosterebilmelidir.

e Eklem hareketleri nedeniyle olusacak, siirtiinme ve asinma davraniglar1 sonucu
ortaya c¢ikan artik ve parcaciklar, viicutta biiyiik tehlikelere yol agabileceginden,
stirtlinme ve asinma davranislari tistiin niteliklerde olmalidir.

e Kemik dokunun gelisimini 6nlemeksizin tutunma yiizeyi olusturabilen, ayni
zamanda kan ve viicut sivilarinin dolasimina engel olusturmayacak 6zellikteki,
gozenekli bir i¢ ve ylizeysel yapiya sahip olmalidir.

e Manyetik alanlardan etkilenmeme ve hafiflik, estetik olma gibi 6zelliklere de
sahip olmalidir (Er 2008).

Yukarida s6z edilen tiim bu 6zelliklerin, tek tip bir biyomalzemede bulunmasi
mimkiin degildir. Metal, polimer, seramik veya kompozit ¢esitleri bulunan
biyomalzemelerin yerine gore saf, alasimli ya da kompozit halde iiretilip, fonksiyonunu
yerine getirecegi uzva gore tasarlanip iiretilmesi so6z konusudur. Giiniimiizde halen
devam etmekte olan biyomalzeme ile ilgili arastirma ¢alismalart giderek artan
yogunlukta devam etmektedir. Her gegen giin, viicut ve dokularla daha uyumlu, daha az
asinma ve korozyon davranigi gosteren, daha uzun siire dayanabilen, daha ekonomik ve
gerektiginde de daha estetik goriiniim tasiyabilen biyomalzemelerin kesif ve kullanim
imkan1 artmaktadir. insanlarn yasam kalitesini artirmaya yonelik olan bu ¢aligmalara

TM’nin katkisi da agik¢a goriilmektedir (Somunkiran 2006).
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1.4.7. Toz metal teknolojisinin biyomalzemelere sagladig: faydalar

TM nin halen ¢ok farkli alanlarda yaygin olarak kullanilmasina ragmen tibbi
amacli kullanimi, teknolojinin Uzay ve Havacilik Biliminden, T1p Bilimine transferi ile
baslamistir. Ozellikle dokiim ve islenebilirliklerinde zorluklar bulunan ok sert bazi
malzemelerin kesif ve kullanimi, bu alandaki pek ¢ok yeniligi de ardindan getirmistir.
Yiiksek kaliteli ve karmasik sekildeki protezlerin iiretilmesinde, geleneksel yontemlerin
yetersiz kaldigi durumlarda TM teknolojisinin kullanimi, problemleri biiyiik 6lgiide
¢Ozebilmektedir. TM yoOntemi ile iiretilen protezlerde; biyomalzemelerden beklenen
fonksiyonellik, biyolojik uyumluluk, asinma ve korozyon direnci gibi o6zelliklerin
iyilestirilmesi de miimkiin olmaktadir. Yine, sadece bu yontemin kazandirdig: bir diger
avantaj da, istenilen biyomalzemelerin gozenekli yapida iiretilebilmesi imkanidir.
Gozenekli yapidaki protezler, titresimleri absorbe edilebilme 6zelliklerinin yani sira,
protezle temas yiizeyi olusturan kemik doku icin gii¢lii bir tutunma yiizeyi ve kolay
kaynasma imkan1 saglamaktadir. TM’nin biyomalzemelere sagladigi bir diger avantaj
da son boyut ve tolerans Olciilerinde, ek bir talas kaldirmaya ihtiya¢ duyulmaksizin,
ekonomik olarak {iretilebilmesi imkamdir. Yalmizca TM teknolojisinin uygulama
tekniklerinden olan kontrollii gdzenek yapisinda tretilip sekil verilebilen tozlar igin;
0zel toz tretim teknikleri, sicak/soguk izostatik sekillendirme, yogunluk artirma
islemleri, iyon asilama ve plazma teknolojisi gibi farkli uygulamalar sayesinde de
istenilen boyut ve sekildeki toz ¢esitleri kullanilarak yiiksek korozyon dayanimina sahip
yiksek mukavemetli, piriizsiiz yiizeyde siirtinme artiklarinin - olugmadigi,
biyomalzelerin ekonomik olarak iretimi miimkiin olmaktadir
(https://makinecim.com/bilgi 5797 biyomalzemelerin T-M-uygulamalari).

Kobalt ve krom gibi sert metallerin ve titanyumun, metal alasim veya fiber
katkili kompozitleri, zirkonya ve hidroksiapatit gibi sert seramikler ve bunlarin metal
veya polimer katkili kompozitleri, daldirmali ya da piiskiirtmeli yontemle yapilmis
kaplamaya sahip malzemeler, ¢ok farkli tiir ve gesitlilikteki kontrollii gézenek yapisina
sahip kompozitlerden olusan protez malzemeleri mevcuttur. Bunlar ihtiyaca gore iistiin
dayanim, ayarlanabilir elastisite modiilii, talagsiz imalat tekniginin sagladigi ¢entiksiz

sekillendirilebilme ve yorulma dayanimindaki gelismelerin de katkisi ile kemik ya da
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kikirdak  dokunun birlestirilmesinde ve rekonstriikksiyonunda yaygin  olarak
kullanilabilmektedir (Sarsilmaz 2003, Somunkiran 2006).

Alasimli tozlardan TM teknolojisinin sagladigr imkanlarla, "Sicak izostatik
Presleme" yontemi ile iiretilebilen cogu protezler, miikkemmel bir mekanik yapiya sahip
olurken; titanyum, grafit ve benzeri biyomalzemelerin tozlarindan kontrollii olarak
sinterlenmis yapida iiretilen protezlerle yapilan deneysel ¢alismalardaki sonuglarda da
kendi kendini yaglayabilme mekanizmasi sayesinde bu malzemelerin kirilma ve aginma
direncindeki olumlu gelismeler bilinmektedir. TM yontemi ile tretilecek protez
parcalar, geleneksel yontemlerle {iretilecek {irlinlerle karsilagtirildiginda asagida
siralanan pek ¢ok potansiyel avantajlara da sahip olurlar.

TM kullanilan driinlerde seri haldeki kiitle tiretimleri igin biiyiik imkanlar
mevcuttur. Diger {iiretim metotlarinda miimkiin olmayan, metal ve metal dis1
malzemelerin bir arada kullanilabilirligi, zengin {iriin ¢esitliligi ve esneklige sahip olma
imkanlar1 s6z konusudur.

e TM yontemi, protezler igin gereken en son boyut ve tolerans dlgiilerinde
iretilebilme imkanin1 da ekonomik olarak saglayabilmektedir.

e Hammaddenin nispeten daha kolay ve ucuz elde edilebilme imkani soz
konusudur.

e Diger yontemlerle iiretilen pargalara oranla, ikinci bir islem ihtiyacinin
gerekliligi nispeten daha azdir.

e Farkli erime sicakliklarina sahip ayri1 ayri malzemelerden elde edilen farkli
boyutlardaki tozlarin, degisik oranlardaki karigima ile tiretilen kontrollii gézenek
yapisina sahip protez parcalarin iiretilebilmesi miimkiindyir.

e Islemlerin yapis1 geregi ¢cok az sayida 1skarta pargaya sebep olurlar.

e Ogzellikle talash imalat yontemine oranla biiyiik iiretim kapasitesine sahiptirler.

e Parcalar, miikemmel asinma direnci ve siirtinme katsayisina sahip Ozellikte
tiretilebilirler.

e Parcalar titresim ve giirtiltiiyli emici 6zellige sahiptir.

e Diger isleme ve imalat yontemlerinde miimkiin olmayan geometrik yapiyr bu
yontemle ¢ok kolay saglama imkani vardir.

e Protezlerin kullanim yerlerine gore, parcalarin her biri kimyasal olarak homojen

olan ya da olmayan bir yapida tiretilebilmesi imkanina sahiptir.

19



e TM ile iiretilmis parcalarin; dévme islemi ile iiretilmis pargalara gore %75 daha
fazla ¢ekme dayanimina sahip olmasi, 6zellikle ortopedik amacgli protezlerde
onem kazanmaktadir( Akdogan ve Saritas 2002).

e Toz metallirjisi (TM) teknolojisi kullanilarak metalik malzemeden implant
iiretimi ile ilgili ilk ¢alismalar 19601 yillara dayanmaktadir. ilk ¢alismalar Co-
Cr-Mo alagimindan gozenekli kalga protezi iiretimi {izerine yapilmistir. Bu
arastirmalarda tretilen TM implantlarin mekanik ve bazi fiziksel 6zelliklerini
gelistirmek amaglanmistir (Somunkiran 2006).

Toz metaliirjisi islem metotlar1 son 20-30 yildir, cerrahi implantlarin etkili olarak
gelismesine dnemli dlgiide katkida bulunmustur. Ozellikle ortopedi ve discilik alaninda,
yik tasima kabiliyetinin 6nemli oldugu ve saglam ve giivenilir implant-kemik
baglantilarinin gerekli oldugu durumlarda ¢ok 6nemli yer tutmustur (Somunkiran 2006).

Toz metalurjisi teknikleri ortopedik implantlarin iiretiminde etkili olarak
kullanilmaktadir. On alasimh tozlarin sicak izostatik preslenmesiyle elde edilen tam
yogun implantlar miilkemmel mekanik Ozelliklere sahiptirler. Ayrica toz metal
teknolojilerinin kullanimi; ince tane boyutunu saglar, malzeme homojenligini gelistirir
ve son Ol¢ii formunda iiretim ile yliksek kaliteli, etkin maliyetli implantlarin {iretimine

onciiliik etmektedir (Somunkiran 2006).

1.4.8. Biyomalzemelerin toz metalurjisi ile sekillendirilmesi

Biyomalzemelerin {iiretimi i¢in kullanilacak metal ve seramik tozlarmin yani
sira, yapistirict rol oynamast bakimindan bazi polimer ¢esitlerinin de kullanimi s6z
konusudur. Tozlarin sikistirilip sekillendirilmesi; tek eksenli presleme, haddeleme,
ekstriizyon, enjeksiyon kaliplama ve sicak veya soguk izostatik presleme gibi pek ¢ok
farkli metotlardan biri olabilir. Bunlarin ic¢inden, protez parcasinin fonksiyonuna,
geometrik karmasikligina ve tiretim miktarina bagl olarak uygun metot segilir.

Genelde karisim halindeki ana metal tozlari ile yapistirict roliindeki tozlarin
birlikte kullanildig1 enjeksiyon kaliplama yontemi tibbi amagli protezlerde ozellikle
tercih edilen bir yontemdir. Bu yontemde, bir kaliba enjekte edilmis ham haldeki
parcanin kaliptan cikarilip kontrollii atmosfere sahip bir firinda tutulmasi sirasinda,

yapistirici olarak etkin bir rol oynayan tozun da etkisi ile parga kat1 hal diftizyonu ile
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sinterlenmis olur. Plastik enjeksiyonla kaliplama veya yiiksek basingli dokiim
islemlerine de ¢ok benzeyen bu yontem sayesinde; ¢ok kiiciik, karmasik ve tamamen
birbirinin es degeri olan parcalarin seri haldeki iiretimlerini de miimkiin olmaktadir. Bu
yontem sonunda; diger metal isleme, sekil verme ve bitirme islemlerine nadiren ihtiyag
duyulur. Protezlerin iretimi i¢in tercih edilen bir diger metot da, soguk izostatik
presleme metodudur. Bu yontemde, genelde tasiyici bir kap icindeki tozlar basing
altinda, oda sicakliginda veya soguk bir ortamda iken sikistirilir. Bu metot igin;
sizdirmaz metal veya plastik bir kap ve basing¢ altindaki ortami olusturmak i¢in de
degisik gazlar kullanilir. Bu s1vi ya da gazli ortamin basing kontrolii homojen dagilim
ve yogunluktaki parcalarin liretilmesi imkanini da saglar.

Soguk izostatik presleme metodu ile iiretilen parcanin, kaliptan cikarildiktan
sonra sinterlenmesi gerekirken, sicak izostatik preslemede tekrar bu ilave isleme ihtiyag
duyulmaz. Bu metot, diger TM yontemleri ile liretilen protez pargalarina gore, daha
bliylik boyutta olanlar i¢in de uygundur. Aymi zamanda, titanyum ve diger zor
islenebilen siiper alagimlar tiirlinden malzemeler i¢in de ideal bir yontemdir ve hemen
hemen son bitirilme boyut ve toleranslarinda iiretilme imkanini da saglarlar. Soguk
izostatik presleme ile iiretilmis pargalar, kaliteli dokiim ya da dovme parcalara gore
daha istlin ya da esit mekanik davranig gosterirler. Diger TM yontemlerinden daha
ekonomik olma gibi bir diger avantaji da bulunan yontem, daha onceleri; otomobil
silindirlerinde, kesme takimlarinda, ugak ve gemi gaz tiirbinlerinde, korozyon direnci
gerektiren petrokimya tesisinde yaygin kullanim alani bulurken, daha sonralar1 tibbi
protezler igin de kullanilir olmustur. Kalsiyum fosfat tiiriindeki hidroksiapatit (HA)
seramik biyomalzemelerde uygulanan secgici lazer sinterlemesi (Selective Laser
Sintering-SLS) metodu ile tretilen karmasik gézenekli biyoseramiklerde korozyon ve
asinmaya karst direncin artirilmasiin yani sira bu 6zelligin siirekliliginin korunmasi
sayesinde miikemmel bir biyouyumluluk ve kemik doku ile oldukca kolay kaynasma
gozlenmektedir (Akdogan ve Saritag 2002).

Boylelikle dogal dokularin yeniden yapilanmasini saglayacak biyomalzemelerin
kullanilabilecek protezlerin kullanim siiresi artirilabilecektir. Doku yenilenmesi, son
derece kapsamli bir olaydir. Doku yapisinin yeniden insanin doku islevinin, metabolik
ve biyokimyasal davraniglarin ve biyomekanik performansin yeniden kazanilmasini

icermektedir. Bu nedenle, doku yenilenmesi, biyoloji, genetik miihendisligi, hiicre ve
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doku miihendisligi, goriintiileme teknikleri ve teshis, mikro-optik ve mikro-mekanik
cerrahideki ilerlemelerin 1s181inda gergeklesecektir. Gozenekli, inorganik-organik hibrid
malzemelerden, kontrol edilebilir hizlarda bozunabilen kontrol edilebilir yiizey
Ozelliklerine sahip doku iskeleleri hazirlanarak doku yenilenmesi saglanabilmektedir.

Inorganik ve organik béliimlerin miktar1 degistirilerek, malzeme iizerindeki
hiicre tiremesi ve farklilasmasi kontrol edilebilir. Biyoaktif cam jeller, kalsiyum
oksitfosfor pentaoksit-silisyum dioksit bilesimine sahip inorganik malzemelerdir.
Hayvan deneyleri, bu malzemenin kemik dokusunun yenilenmesinde basarili oldugunu
gostermistir. Su anda doku yenilenmesi i¢in biiyiik bir gelecek vadetmektedir.
Bilesiminde yapilacak degisimler, istenilen {i¢-boyutlu mimariye ulasacak sekilde
islenmesini saglayacak fabrikasyon tekniklerindeki gelismelerle, bu malzemenin,
yumusak bag-dokusu ve kalp-damar dokularinin yenilenmesinde de kullanimi
hedeflenmektedir (Akdogan ve Saritag 2002).

Biyomalzemelerin doku yenilenmesinden farkli yondeki gelecegi ise
nanoteknolojiye dayali uygulamalardir. Bu teknolojinin iiriinii olarak gelistirilecek
nanorobotlarin bakteri ve viriis enfeksiyonlarini tedavi etmesi, kanser hiicrelerini
saptaylp yok etmesi, dolasim sistemindeki zararli maddeleri temizlemesi, hasarl
dokulara oksijen saglamasi ve cesitli hastaliklarin izlenmesi ve teshisinde kullanimi

amaclanmaktadir (Giimiisderelioglu 2002).

1.5. Toz metalurjisi ile numune iiretim yontemleri

Toz metalurjisi ile numune iiretim yontemleri; kendiliginden ilerleyen yiiksek
sicaklik sentezi (SHS), geleneksel sinterlenme, metal enjeksiyon kaliplama (MIM),
sicak izostatik presleme (HIP) ve kivilcim plazma sinterleme (SPS) gibi birgok yontem
vardir (Kog 2006, Dikici 2010, Kaya ve vd. 2010, Cavdar ve Atik 2011).

1.5.1. Geleneksel sinterleme

Geleneksel sinterleme yoOntemi; tozlarin O6zel olarak tasarlanmig bir kalip
icerisinde istenilen degerlerde preslendikten sonra belirli sicaklik ve siirelerde
sinterlenmesi islemidir. Yiiksek sicakliklarda metal tozlar sert bir kompakt olusturmak

icin argon gazi korumali firin igerisinde istenen Ozelliklerin durumuna gore yeterince
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tutulur. Geleneksel sinterleme islemi sirasinda gozeneklilik kontrol etmek ve gozenek
oranini ayarlamak miimkiin olmaktadir (Penrod 2003, Aydogmus 2010).

Metalik pargaciklarin mukavemetini arttirmak i¢in ve tozlarin arasinda
olusturulan bagi gii¢clendirmek igin 1s1l islemi uygulanir. Bu islem kullanilan metalin
erime sicakliginin %70-90 araliginda yapilir. Sinterleme islemi esnasinda gozenek
boyutu karistirllan tozlarin ozelliklerine gore degiskenlik gostermekle birlikte
cogunlukla azaldigindan biiziilme meydana gelir ve gozenek oranmi azalir ( Kaya 2008).
Sekil 1.3’te geleneksel sinterleme olayinda tane boyutunun degisimi goriilmektedir.

’ Tane
Noktasal bag

olusumu

Gozenekler St

Boyunlar

Sekil 1.3. Geleneksel sinterleme olayinda tane boyutu (Yolun 2016)

1.5.2. Kendiliginden ilerleyen yiiksek sicaklik sentezi (SHS = Self-propagating
High-temperature Synthesis)

Kendiliginden ilerleyen yiiksek sicaklik sentezi (SHS) islemi, Ni-Ti intermetalik
bilesikler gibi bir¢ok intermetaligi ve seramikleri sentezlemek amaciyla kullanilan bir
iretim yontemidir. Bu yontem ile olusan goézenekli yapi i¢inde dokunun viicut
akigkaniyla birlikte tasinimi saglanmaktadir. Boylece yumusak veya sert dokularin
implant malzeme igerisinden doku akisi gerceklestirilmektedir (Somunkiran 2006,
Tosun 2007, Er 2008, Kaya 2008, Aydogmus 2010).

Gozenekli Ni-Ti SHA 1n tiretim siirecinde SHS yontemi geleneksel toz metaliirji
yontemleri ile kiyaslandiginda ¢ok avantajli olmasina ragmen istenen her alagimin bu
yontem ile tretimi kimi zaman miimkiin olmamaktadir. SHS yonteminde sistemi
kurmak daha kolay ve ¢ok fazla masraf gerektirmez. Bu islem siiresince hizli
ekzotermik reaksiyondan dolay1 iiretim ¢ok daha kisa zaman zarfinda meydana
gelmektedir. SHS isleminin en dikkat ¢ekici 6zelligi numune tutusturularak yanma
dalgas1 olusturulur. Olusturulan bu dalga numune boyunca ilerlerken numune igerisinde

hapsolmus olan ugucu kirlilikleri de disar1 atacaktir. Tutusturma sonrasi elde edilen
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irtiniin ve reaksiyonun yiiksek termal iletkenliginden dolay1 reaksiyon elde edilen
numunenin bir¢ok 6zelliginin degismesinde 6nemli bir rol oynar (Somunkiran 2006,

Kaya ve vd. 2008, Aydogmus 2010, Yolun 2016)

1.5.3. Spark plazma sinterleme (SPS

Bu yontem, toz parcaciklarina elektrik enerjisinin aralikli olarak verilmesi ve bu
sicakliklarda anlik spark plazmalarin olusturulmasi ile sinterleme olaymin
gergeklestirilmesidir. Sinterleme islemi diger sinterleme yontemlerine gore daha hizli
daha kisa siirelerde olusur. Spark plazma sinterleme yonteminin temel calisma prensibi,
grafit kalip sistemi ve sikigtirilmak istenen tozun igerisinden yiiksek elektrik akiminin
gecirilmesidir. SPS yonteminde, sisteme disaridan bagli herhangi bir harici 1sitict
olmaksizin, elektrik akimini olusturan ve bu akimi kalip sistemine gotiiren bir elektrik
akim jeneratorii bulunmaktadir. Bu yontem ile termoelektrik yari iletken malzemeler,
biyomedikal malzemeler ve cesitli ileri diizey yeni malzemeler iiretilebilmektedir.

Yontemin sematik resmi Sekil 1.4°de gosterilmektedir (Denizalp 2012, Cakmak 2017).

Ust
elektro
E | e 1 < SPS sinter pres
g8
= - o I
@ Ust =] =]
E—+ pung § = 2
'EIJ toz Sinterleme = :g s
a kalib EE ==
@ - &
E Ale % 'E- wn
pung =
,_ﬁ Alt puncg | Yerlestirme |
= elekirodu
I 1 CETrE operasyonu
Vakum, Hava, Argon
Ilermometre
Su sofutma
Sekil 1.4. Spark plazma sinterleme igleminin sematik goriintiisii (Denizalp 2012,
Cakmak 2017)

1.5.4. Sicak izostatik presleme (HIP= Hot Isostatic Pressing)

Sicak izostatik presleme, yiiksek sicakliklarda ve yiliksek basinglarda aym
zamanda ve esit olarak taneciklerin kuvvetli difiizyon baglar1 olusturarak yogunlasmasi

ile birlikte sekillendirilmesi yontemidir. Baska bir ifade ile, yogunlasma ve sinterleme
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birlikte gerceklesir. Basing ortami olarak en ¢ok kullanilan yiiksek yogunluk argon
gazidir. Sicak izostatik preslemenin 6nemi gilin gectikce artmakta olup; klasik
yontemlerle poroziteyi ortadan kaldirabilmek i¢in gereginden yiiksek sicaklik ve basing
altinda uzun siire malzemeyi tutmak yerine daha diislik sicakliklarda ve kisa siirede
islem tamamlanmaktadir. Bu sayede hem mikroyapinin tane boyutu kii¢iik olmakta hem
de enerji tasarrufu saglanmaktadir. Fakat yiiksek sicakliklarda helyum ve azot gazi
kullanilmaktadir. Basing oranlar1 ise 20 ila 300 MPa arasinda degismektedir. Ozel
durumlarinda basing 1000 MPa’a kadar ¢ikabilmektedir (Kog 2006).
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2. KAYNAK OZETLERI

Bu boliimde Ti-Zr alagimlari iizerine yapilmig calismalar incelenerek kaynak
Ozetleri asagida verilmistir.

Paul A.Farrar ve arkadaslar1 (1966); ‘“Titanyum-Zirkonyum yapilari”adli
makalede, kullanilan numuneler helyum atmosfer ortaminda ergitme yontemiyle
tretmisglerdir. Titanyum ve zirkonyum alagimlari yapilar1 metalografik ve X-isini
sacilma teknikleri kullanilarak arastirmiglardir. Yapilan analizlerde o ve B fazlarin her
ikisinde titanyum ve zirkonyum alasimlarinin ¢6ziildiigiinii gérmislerdir. Bu
alasimlarda o/p déniisiimii 535 °C meydana geldigini belirtmislerdir.

S.Banerjee ve R.Krishnan. (1973); “Zr-Ti alagimlarinda martensitik
doniistim™ald1 makalede, zirkonyum ve titanyum alasimlar1 elektron 1sin ergitme
yontemiyle iyodiir saf kristal kaliplarindan %5, %10, %15 ve %20 igerik oraninda
hazirlandilar. Ti-Zr alasimlarinda martenzit donisim TEM mikroskobu ile
incelemislerdir. Alasim yapilarindaki ikizlenmis yapilar artan titanyum ilavesiyle daha
da belirginlestirmislerdir. XRD analizlerinde su verilerek sogutulan alagimlarda sadece
a fazi oldugunu gézlemlemislerdir.

Yoshiaki Ikarashi ve arkadaglar1 (2005); “Titanyum-Zirkonyum (Ti-Zr)
alasiminin gelistirilmis biyouyumlugu” adli makalede, Ti-50Zr (at.%) ikili alasimlari
yiksek safliktaki argon gaz ortaminda ark ergitme yontemi sonrasinda SU sogutma
kullanarak tiretildiler. Titanyum-zirkonyum (Ti-Zr) ikili alasimi agidan saf Ti'ye kiyasla
daha iyi korozyon direncine ve mekanik &zelliklere sahiptir. Yapilan hematolojik
incelemelerde, baz1 gruplarda birkag¢ parametrelede kiigiik farkliliklar gézlemlediler ve
bu degisimlerin implant malzemeden kaynaklanmamaktadir. Yapilan incelemelerde
numunelerin implantasyon islemi sonrsinda herhangi bir zehirlenmeye ya da bagisiklik
siteminde zayiflamaya neden olacak herhangi bir bulguya rastlanmadigim
sOylemislerdir. Ti-Zr alasimin doku ile etkilesimi esnasinda hayvanlarin hi¢birinde doku
reaksiyonu gozlenmedigini sonucuna ulagmislardir. Ti-Zr alasimi cerrahi implant
malzeme kullaniminda Ti’dan daha iyi bir biyouyumluk 6zelligi belirtmislerdir.

Hsueh-Chuan Hsu ve arkadaslar1 (2009); “Dokim ile dretilen Zr-Ti
alasgimlariin yapisi ve mekanik 6zellikleri” adli makalede, Ti-Zr alasimlarini argon gazli

ortamda ark ergitme yontemi ile liretmislerdir. XRD ve optik mikroskobu sonuglarina

26



bakildiginda Zr-10Ti alagimi o' fazindan ibaret oldugunu séylemislerdir. Titayum icerigi
kiitlece %40 artirlldiginda B fazi tek baskin faz olarak gormiislerdir. Biitiin Zr-Ti
alasiminda belirgin bir sekilde saf Zr alasiminda daha fazla sertlik gosterdigini
gozlemlemislerdir. o' fazina sahip Zr-10Ti alagiminin sertligi, yalnizca 3 faz1 iceren Zr-
40T1 alasimindakinden daha fazladir. Saf Zr ve Zr-Ti alasimlar1 benzer elestik modiilii
(68-78 GPa) bunlar saf titanyumkinden oldukga diisiik oldugu belirtmislerdir.

Masatoshi Takahashi ve arkadaglari (2009); “Ti-Zr alasimlarinin dental” adl
makalede, ikili Ti alasimlarinda %10, %20, %30, %40 ve %50 agirlikta Zr kullanilarak
incelendi. Bu alasimlar argon gazli ortamda ark ergitme yontemi ile tiretmislerdir. Ti-Zr
alagimlar kiitlece %30 Zr kullandiginda o faz yapisi, kiitlece %40 ve %50 Zr alasimlari
kullandiginda ise o fazindan ibaret oldugunu gozlemlemislerdir. Ogiitiilebilirligin
gelistirilmesi o' faz yapisina ilave olarak uzamadaki azalmadan kaynaklanmaktadir. o'
faz yapisina sahip Ti-Zr alagimlar1 dis implantlarinda islenebilir biyomalzeme olarak
kullanilan bir malzeme olarak belirtmislerdir.

Wen-Fu Ho ve arkadaslar1 (2009); “Ti-10Zr-X dis alasimlarinin yapisi, mekanik
ozellikleri ve ogiitiilebilirligi” adli makalede, Ti-10Zr alagimlarini argon gazli ortamda
ark ergitme yontemi ile iretmislerdir. Ti-10Zr alasiminin faz/kristal yapisinin,
mikroyapisinin, mekanik o6zelliklerinin ve ogiitiilebilirliginin, az miktarda alasim
elementleri eklenerek Onemli o6l¢iide degistirilebilecegini sdylemislerdir. Kiiciik
miktarlardaki alasim metallerinin ilavesinin Ti-10Zr alasimlarinin ve bu ¢alismada test
edilen tim alasimlarin mekanik Ozelliklerini belirgin bir sekilde gelistirdigini
belirtmislerdir.

M.T. Perez-Prado ve arkadaslar1 (2010); “Yiiksek basing biikiilme ile iiretilen saf
bcc Zr'nin termal kararliligi” adli makalede, son zamanlarda saf omega plus bcc Zr
yiiksek basing biikiilme ile saf a Zr'ye sikistirma ve kesme uygulamasiyla es zamanl
olarak imal etmislerdir ve bcc fazimmin ters doniislim sicakliginin omega fazinin
sicakligina yakin oldugunu gostermislerdir. Omega'nin degisen nanolaminatlari
tarafindan olusturulan karisik bir yapmin varlifi ve bcc fazlart ortam sicakligi ve
basincinda bu iki fazin tutulmasinda énemli bir rol sergiledigini belirtmislerdir.

Y. Li ve arkadaslar1 (2011); “Ti-Zr alasimlarinda sekil hatirlama davranigi” adli
maklede TisoZrso ve TizZrsy alasimlarinin, sekil bellek davraniglart mikroyapi ve faz

doniisiim analizleriyle iliskilendirmigler. TisoZrsg ile karsilastirildiginda TizoZrsg alagimi
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%1.4'lik daha yiikksek bir sekil bellek gerginligi ve daha iyi bir plastisite
sergilemektedir. TisoZrso ve TizpZrao arasindaki kati eriyik kuvvetlendirme etkisindeki
farkliliga baghdir ki ayn1 zamanda Kobayashi ve digerleri tarafindan bildirildigi iizere
onceki durumun nispeten yiiksek bir sertligiye sahip oldugunu gozlemlemislerdir.
TizpZrso alasimi, toplam gerinim %S5'e kadar deforme edildiginde ve ters martensitik
donilistimii tamamlamak icin 1023 K'ye 1sitildiginda maksimum sekil bellek gerilimi
%1.4'n igeriginde gosterildigi gibi elde etmislerdir. Tiz;pZrz'un maksimum sekil
hafizas tiirii alasim sadece %0.75'dir. Ti-Zr alasimlariin ¢ok yiiksek sicakliklarda hep
o' martensit ile ana faz arasinda tersinir bir martensitik doniisiime ugradigini ve
maksimum sekil bellek etksi %1.4 ve iyi esneklik sergiledigini belirtmislerdir.

H. Michelle Grandin ve arkadaglar1 (2012); “Kemiksel dis implantlarinda
Titanyum-Zirkonyum (TiZr) alasimlarinin incelenmesi” adli makelede, Titanyum-
Zirkonyum (TiZr) alasimlarinin en azindan saf titanyum kadar biyolojik olarak uyumlu
oldugunu ve bazi1 durumlarda saf titanyum (cp-Ti'ye) listiin biyouyumluluk gostermis ve
Ti-Zr'nin korozyon direnci saf titanyum (cpTi'den) daha iyi olmasina karsin a fazl
kristal yapisi Ti implantlarinin osseointegrasyonunu arttirmakta ve. elde edilen sonuglar
Ti-Zr implantlarinin en azindan IV. dereceden Ti implantlari uyguladigini gérmiisglerdir.
Ti-Zr i¢in iyi osseointegrasyon ve yiiksek implant basari oranlar1 gostermekte ve Ti-Zr
en azindan saf titanyum (cp-Ti'yi) in vitro hayvanlarda biyouyumluluk o6zelligi
sergiledigini belirtmislerdir.

Zhou Yun-Kai ve arkadaglar1 (2013); “Zr-Ti ikili alasimin ¢ekme direnci” adli
makalede Zr-Ti ikili alagimlari, alagimlarini argon gazli ortamda ark ergitme yontemi ile
tiretmiglerdir. Mikroyapilar X-151n1 kirmimi kullanilarak o fazi olarak goézlemlediler.
Bulgularda artarak Ti konsantrasyonunun baslangigtaki artisa (Ti'nin <50 olarak % 'si)
ve daha sonra gerilme mukavemetinde bir diisiise neden oldugunu ortaya koymaktadir.
ZrssTigs( % olarak) bileseni 1216.68MPa maksimum ¢ekme mukavemetine sahiptir ve
bu maksimum ¢ekme mukavemetini saf Ti yaklasik %200 artis veya saf Zr yaklasik
%200 artmistir. Zr konsantrasyonunun < %50'den daha fazla olmas1 daha ince tabakali
o fazina neden olur. Sonu¢ olarak o fazli Zr-Ti ikili alagimlar1 kati ¢dzeltinin
giiclenmesinden dolay1 gerilme mukavemeti belirtmislerdir.

Sabina Grigorescu ve arkadaglar1 (2014). “TiZr'de hiicre biiylimesi i¢in iskele

olarak iki adimli nanotiip olusumu” adli makalde, Ti-50Zr alagimmin Ti ile
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karsilagtirildiginda  ylizey morfolojisi  gostermektedirler.  Ti'nin  yapist ile
karsilastirildiginda Ti-50Zr alasiminin igne benzeri bir yapiya sahip oldugu ve Ti-40Zr
durumunda goézlemlenen igne benzeri yapiya benzemektedir ve ardindan o ve [
fazlarindaki nanotiip biiyiimesi ve TiZr ilizerinde iskele olarak gelistirilen nano yapilar
bu ¢alismada kullanilan insan osteoprogenitor hiicreler popiilasyonu ile giivenilir bir
biyouyumluluk 6zelligi sergiledigini belirtmislerdir.

S.X.Liang ve arkadaglar1 (2014); “Ti alasimlart igeren yiiksek Zr anormal
martensitik donlisim” adli makalede, alasimlarini argon gazli ortamda ark ergitme
yontemi ile iiretmiglerdir. Martensitik fazlar Ti alagimlarindaki ara fazlardir ve 1s1l islem
gérmiis numunelerin mikroyap1 ve 6zellikleri lizerinde belirgin etkilere sahiptir. Yiiksek
Zr igerikli Ti alagimlarinin martensitik doniisiim ve faz kararliligi arastirmiglardir.
Yiiksek icerikli Zr'nin ilavesinin Ti alagimlarinin B fazi stabilitesini ve martensitik
doniistimiinii biiyiikk 6l¢lide degistirdigini belirtmislerdir. Ti-50Zr ikili alasimimin 3
gecisinde sicakligi yaklasik 616 °Cdir. B fazim sondiirtilen Ti-50Zr ikili alasiminin faz
bilesimi biitlin o' martensitik fazdan olusur. Zirkonyum Zr ve Ti aym1 gruptaki element
periyodik cetveli ve benzer fizikokimyasal ozellikleri gostermislerdir. Zr'nin Ti
alasimlar1 ya da Ti'nin Zr alasimlar {izerindeki etkilesimi ve etkisi arastirilmis ve bazi
yiiksek performansli TiZr bazli ya da ZrTi bazli alagimlar gelistirmislerdir.

Y.Yao ve arkadaslar1 (2014). “TiZr betanin mikroyapisal evrimi ve mekanik
ozellikleri titanyum alasimindan sonra lazer yiizey yeniden eritme” adli makalede, lazer
yiizey tekrar erimesinin (LSR) TiZr beta titanyum alasiminin mikroyapisal gelisimine
ve ylizey mekanik 6zelliklerine etkisi arastirdilar. Alasim mikroyapisinin hizli eritme ve
yeniden katilagtinlmas1 nedeniyle temel malzemedeki ile karsilagtirildiginda biiyiik
Olclide rafine edildigini ve homojen oldugunu ortaya koymustur. Yeniden eritilen
bolgedeki mikro sertlik ve elastik modil, lazer islemi uygulanmayan bolge ile
karsilastirildiginda sirasiyla %92,9 ve %21,78 artmis oldugunu sdylemisler. LSR'nin
TiZr alasiminin mekanik ozellikleri lizerindeki kuvvetlendirici etkisi de ele alindi.
LSR'nin alagimlarin ylizey mekanik 6zelliklerini iyilestirmek icin etkili bir yontem
oldugunu belirtmislerdir.

Fabio B. Vicente ve arkadaslar1 (2014); “Ti-Zr alasimlarinin dental uygulamalar
icin az miktar oksijen'in yapisina etkisi, mikroyapi, sertlik, elastisite modiilii ve

sitokompatibilitesi” adli makalede alagimlarini 1s1l iglem yontemi ile liretmislerdir. Ti-
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xZr alagimlarinin (x =5, 10 ve 15 wt%) yapisi, mikroyapi, se¢ilmis mekanik 6zellikler
ve biyouyumluluk incelenmislerdir. Caligilan tiim numunelerde altigen kompakt kristal
yapinin mevcut oldugu ve oksijen konsantrasyonunun degisimi ile kristalin yapisinda
onemli bir degisiklik olmadigr gozlemlediler. Difraktogramlar Ti-Zr alagimlari igin
literatiirdeki sonuglara uymaktadir ve tutulmus B fazinin zirveleri sadece Zr'nin
%50'sinin tizerindeki konsantrasyonlarda bulunur. Yogunluk degerleri, Zr'nin agirlikca
%5, %10 ve %15'1 i¢in 4.56, 4.61 ve 4.69 g/cm3'lﬁk alasimlarin teorik degerine oldukca
yakin buldular ve. doldurma sonra alagimlarin mikrograflar1 gosterilmis ve titanyum
martensitik o' faz1 i¢in tipik olan bir ignemsi sekilli mikro yap1 oldugunu belirtmislerdir.
D.R.N. Correa ve arkadaslar1 (2014); “Cozeltinin yap1 lizerindeki etkisi, segilen
mekanik ozellikler ve Ti-Zr sistem alagimlarinin dis hekimligi uygulamalar1 I¢in
biyouyumluluk” adli makalede, alasimlarini argon gazli ortamda ark ergitme ydntemi
ile tiretmislerdir. Ti-Zr alasimlarinin sertlik degerlerinin (%10, %20, %30 ve %40 ) Cp-
Ti degerlerinden daha yiiksek oldugunu ve sertlik degerlerinin Zr igerigi ile arttigini
gbzlemislerdir. Ti'nin martensitik o' fazinin tipik olan lamelleri ve igneleri iceren bir
mikroyapi, mikrograflarda gozlemlendi. Zirkonyum konsantrasyonlarinin Ti-Zr
alagimlarinin yapisi, mikroyapi ve se¢ilmis mekanik ozellikleri iizerine etkisi analiz
edilir. Alagimlarin elastikiyet modiilii geleneksel titanyum alagimlarinin degerleri
araliginda kalirken zirkonyum konsantrasyonlaria duyarli oldugunu belirtmislerdir.
Takuo Okuchi ve arkadaslar1 (2015); “Asir1 kosullar altindaki ntron sagilmasi
i¢cin TiZr alasimin bos kalip sertlestirilmisini diizenlemek™ adli makalede, agirlikl: Ti ve
Zr igeren Onciiller once bir plazma asamali dokiim firininda birlikte eritilir ve burada
vakum ark eritme (VAR) prosediirii i¢in bir elektrot hazirladilar. Metalografik dokular
ve Ti-Zr iki bilesenli a-alasim sisteminin mekanik O6zellikleri degistirilebilir ve
(mekanik dovme yoluyla) plastik deformasyonlara tabi tutulmasi ile gelistirilebilir. Bu
caligmada yiiksek sicakliklarda kapsamli bir mekanik deformasyon ile Ti-Zr bos matris
alasiminin sertligini arttirdigin1 ve elde edilen {irlinli yiiksek statik basingli ndtron
sacilimi i¢in tasarlanmig yiiksek basing hiicrelerinde basartyla kullanmislardir. Bu
sertlestirilmis Ti-Zr bos matris alagimi, asir1 kosullar altinda gelecekteki notron sagilimi

arastirmasinda normal Ti-Zr alagimina tamamlayici bir rol oynadigini belirtmislerdir.
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3. MATERYAL VE YONTEM
3.1. Ti-Zr Alasiminin Farkh Gozenek Oranlarinda Uretilme Gerekcesi

Toz metalurjisi yontemi ile iiretilecek bir biyomalzemenin biyouyumluluk
Ozelliklerini arttiran en onemli Ozellikler gozeneklilik, mukavemet, alerjik reaksiyon
olusturmamasi ve sekil hatirlama 6zelligi olarak siralanabilir. Kemik yerine kullanilacak
bir implant malzemenin hig¢ siiphesiz kemik ile benzer 6zelliklere sahip olmasi istenir.
Kemik yerine kullanilacak olan bir implant malzemenin kemigin lstiin 6zelliklerine
sahip olmas1 ancak yogun ¢alismalar neticesinde ortaya ¢ikacaktir. Mevcut yontemlerde
birgok farkli 6zelligi bir arada sunabilecek dogru yontemin ve uygun toz karigimlarinin
kullanilmast son derece O6nemlidir. Ayrica kullanilacak tozlarin fiziksel ve kimyasal
ozellikleri de iiretilecek olan alasimin O6zelliklerini 6nemli Olciide belirleyecektir.
Implant malzeme olarak en yaygin kullanilan V, Co, Ni, Al ve Zr gibi Ti bazlh
alasimlardan salinan zararli kompleks metalik iyonlar insan viicudundaki sivi ortamdan
biyolojik olarak etkilenir. M. Geetha ve ark (2004) yaptiklari ¢aligmada 1s1l islem
yontemi ile iiretilen TiNbZr alasimindan Zr ilavesi biyouyumluluk incelemelerinde
kemik gelisiminin implantlarda kullanildiginda yiiksek diizeyde kan uyumlulugunu
sagladigini belirtmektedir. C.E. Wen vd.(2006) yaptiklar1 ¢alismada 1s1l iglem yontemi
ile Uretilen TiZr alasiminda Ti ve Zr'nin iyi biyouyumluluk 6zelliklerine sahip toksik
olmayan metaller oldugunu belirtmiglerdir. Ti, Nb, Ta ve Zr gibi elementler toksik
olmayan ve 1yi beslenme yetenegine sahip biyouyumlu elementlerdir. Bu ¢alismada Ti
tozlari ile Zr tozlarinin stiin 6zellikleri g6z 6niine alindiginda hem mekanik hem de
biyouyumluluk agisindan iyi bir implant malzemenin {retilebilecegini diistindiik.
Implant malzeme olarak iiretilecek bir malzemenin iiretimi icin ¢ok sayida yontem
bulunmaktadir. Bu c¢alismada kullanilacak olan Ti ve Zr elementleri i¢in mevcut

imkanlar dogrultusunda geleneksel sinterleme yontemi tercih edilmektedir.

3.2. Numunelerin Hazirlanmasi

Bu galismada kullanilacak alasimlar geleneksel sinterleme yontemi ile farkli
oran, presleme basinci ve sinterleme sicakligit uygulanarak argon gazi korumali firn

ierisinde iiretildi. Uretilen bu alasimin implant malzemesi olarak kullanilabilirligini
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saptamak i¢in gbdzenek orani, mikro yapisi ve igerisinde bulunan fazlar, mekanik
Ozellikleri ve viicut i¢indeki biyouyumlulugu iizerinde farkli parametrelerin etkisi
incelendi. Uretilen biyomalzemenin iiretim paremetreleri ve biyouyumlulugu
arastirilacak olan alagimlar Cizelge 3.1°de ve kullanilan tozlarin 6zellikleri de Cizelge
3.2°de gosterilmektedir.

Cizelge 3.1. Bu ¢aligmada sentezlenen numunelerin iiretim parametreleri

Atomik Toz Sinterleme | Sinterleme Biyouyum-
Grup Kompozisyon Presleme Sicakhigl Siiresi luluk
P Basinci & Calismasi
Ti-20Zr 100 MPa | 1200°C R A e —
l.grup Ti-20Zr 100 MPa | 1300 °C 2saat | -ommeee-
Ti-20Zr 100 MPa | 1400 °C Y.V S —
Ti-20Zr 100 MPa | 1400 °C Y. V:\ S —
Il.grup Ti-20Zr 200 MPa | 1400°C Y. V:\ S —
Ti-20Zr(X) | 300 MPa | 1400°C 2 saat 45\,gil\l/g "
- 45 goiin in
20Zr/NH,HC | 300 MPa | 1200 °C 2 saat gu
VIVO
Os(Y)
Il.grup Ti- 0
20Zr/NH4HCO | 300 MPa 1300 °C 2saat | ---——---
3
T 45 giin in
20Zr/NH,HC | 300 MPa | 1400 °C 2 saat su
VIVO
03(2)

Uretilecek numuneler igin iki farkli toz karistirma islemi uygulandi. ilk asamada
az gozenekli numune elde etmek amaciyla yiiksek safliktaki Ti ve Zr tozlar Ti-20Zr
atomik oranlarinda karistirildi. ikinci asamada ¢ok gdzenekli numuneler elde etmek
amaciyla daha 6nceden karigtirilan Ti-20Zr alagimina kiitlece %30 oraninda amonyum

bikarbonat (NH4HCO3) eklenerek tekrar karigtirma islemi yapildi.
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egitim/periyodik/periodic/periodic/Zr.html)

Cizelge 3. 2. Ti ve Zr tozlarmin dzellikleri (http://www.teknolojikarastirmalar.com/e-

Malzeme o6zellikleri Ti Zr
Agirlikca saflik derecesi (%) 99.5 99.9

Toz boyutu ( pm) -44 -5

Ergime sicakligi (OC) 1668 1852

Ozgiil agirhg ( gr/em®) 4.507 6.51

Atom Kiitlesi ( gr/mol) 47.9 91.224
Kaynama sicaklig (°C) 3287 >2900
Atom numarasi 22 40

Atom ¢ap1 2 A° 2.16 A°
Kristal yapilari I(_|8€8%Zg goi?zae!;i BCC) Hegzanogal
Elektronegatifligi 1.54 1.33
Periyod ve grup 4B 4B

Valans elektron potansiyeli 95.2eV 80 eV

Is1l iletkenlik 0.219 W/cm K 0.226 W/cm K
Isinma 1s1s1 0.52 J/igK 0.57 JigK
Vickers sertlik 970 MN m 903 MN m
Youngs 116 GPa 68 GPa
Valans elektronlari 3d? 4s* 55?40

Uretimde kullanilan tozlar Alfa Aesar (Almanya) firmasina ait olup yurt i¢i alim
ile temin edildi. Tozlar hassas bir terazi (Scaltec marka olup 0,0001 gr duyarl) ile
tartildiktan sonra homojen bir karisim elde edebilmek i¢in tasarlanip imal edilen 6zel bir
karistirict igerisinde %40 doluluk orani ile 24 devir/dakika hizinda 12 saat siireyle torna
tezgahinda karigtirildi. Sekil 3.1.a’da toz karistirici ve basma kalibt goriilmektedir.
Karistirilan tozlar 6zel olarak imal edilen kalip vasitasiyla 100 ve 300 MPa’lik iki farkli
basing islemi uygulanarak UTEST (Sekil 3.1.b) marka basma deney cihazinda 0,2

mm/dakika ilerleme hizi ile soguk olarak preslendi ve tekrar kaliptan cikartildi.
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Preslenme islemi sonrasi elde edilen numunelerin ¢aplart 10 mm ve boyu yaklagik 15

mm olarak ayarlandi.

(a) (b)

Sekil 3.1. (a) Toz karistirma aparat1 ve basma kalib1 goriintiisii, (b) Toz presleme cihazi
goruntisi

Az gozenekli numuneler 100, 200 ve 300 MPa soguk presleme basimnct ile
briketlendikten sonra yiiksek sicaklik firminda farkli sicakliklarda ve farkli basinglarda
sinterleme islemi uygulandi. Cok gézenekli numune elde etmek icin ise NH4HCOj ile
karigtirilan Ti-20Zr alasimi 300 MPa basingta soguk preslendikten sonra elde edilen
numunelere iki farkli sinterleme islemi uygulandi. Ilk asamada numunedeki
NH4HCO3’lin ugup yerini gézenekli yapiya birakmasi igin 180 OC>de 2 saat stireyle etliv
firinda 6n sinterleme islemi uygulandi (Sekil 3.2.a). Daha sonra amonyum bikarbonati
ucmus ¢ok gozenekli ham numuneler etiiv firindan alinarak yiiksek sicaklik sinterleme
firninda sinterlendi (Sekil 3.2.b). Sinterlenen az gozenekli ve ¢ok gozenekli
numunelerin makro fotograflar1 sekil 3.3’te verilmistir. Ayrica sekil 3.4’de iiretimde

kullanilan alagimin ikili denge diyagrami verilmistir.
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(a) (b)

@ ®

Sekil 3.3. Sinterlenmis Ti-20Zr alasim numunelerinin (a) ¢cok gézenekli
(b) az gozenekli makro goriintiileri

Uretimde kullandigimiz TiZr denge alasimin denge diyagraminda sekil 3.4’de
goriilmektedir. Sekle bakildigir zaman allotropik bir yapiya sahip olup diisiik sicaklikta a
fazinda, yiiksek sicaklikta  fazindan ibaret oldugu goriilmektedir. Tiim konsantrasyon
araliginda (B-Ti) martensitik olarak metal stabil bir cph a'fazina doniistiriilebilir (Huang
ve vd. (1960)). (BTi) min (a-Ti)' nin ayrismasinda, metal stabil bir ge¢is altigen faz1 ®
gozlenebilir (Gridnev ve vd. 1960)). Bir 6rnek olarak, Zr bakimindan zengin taraftaki
stvi maddenin goriildiigiinden 40 K daha yiiksek oldugu bulunmustur (Murray, J.L
1987).
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Sekil 3.4. Zr ile Ti faz diyagrami (Huang vd ark 1960)

Preslenen az gozenekli ve ¢ok gozenekli numunelere Sekil 3.2°de gosterilen
sinterleme firininda argon gazi atmosferinde sinterleme islemi uygulandi. Numuneler {i¢

gruba ayrildi.

1. Birinci gruptaki az gozenekli numuneler, sentezleme {izerinde sinterleme
sicakliginin etkisini 6lgmek i¢cin 100 MPa basingta soguk preslendikten sonra
1200 0C, 1300 °C ve 1400 °C sicakliklarinda 2 saat stireyle sinterleme islemi
yapildi.

2. Ikinci gruptaki az gozenekli numuneler, soguk presleme basmcinin etkisini
6lgmek i¢in 100 MPa, 200 MPa ve 300 MPa basingta preslendikten sonra 1400

%C’de sicakliklarda sinterleme iglemi yapildu.

3. Uciincii gruptaki ¢ok gdzenekli numuneler, gdzenek oraninin mekanik 6zellikler
ve biyouyumluluk iizerinde etkisini 6l¢ebilmek i¢in daha 6ncede belirtildigi gibi

Ti-20Zr/NH4HCO3 alasimi 300 MPa basingta soguk preslendikten sonra etiiv
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firmda 180 °C’de 2 saat stireyle On sinterleme isleminin ardindan 1200 0C, 1300

OC ve 1400 °C’de 2 saat siireyle sinterleme islemi yapildi.

Yukaridaki protokole gore iiretilen numunelerin mikro yapilar1 optik mikroskopi, SEM-

EDX, XRD ve mekanik 6zellikleri basma testleri ile belirlendi.

3.3. Toz Karisimlarinin Yiizdelik Oranlarinin Hesaplanmasi

Bu calismada toz metalurjisi ile iiretilen numunelerin sirasiyla, once kiitle olarak
(gr) verilen oranlar1 atomik oranlara nasil doniistiiriilecegini ve ardindan da atomik
oranlarda verilen tozlarin kiitle olarak (gr) hangi degerlere karsilik geldiklerini bulmak

icin asagidaki formiilii kullanilarak yapildi. Denklem 3.3 kullanildu.

M7ixN XTi
XTi = A %XTi = Tt * 100
Ari X7i+Yzr
(3.3)
Mz*N Yz
YZT =2 %YZT = z * 100
Azr X7i+Yzr

X7i = Ti elementinin miktari

Yz = Zr elementinin miktari

M = Kiitle miktar1 (gr)

N = Avagadro saysi (6.02%¥10%)
Ari = Ti elementinin atom agirhig

Az = Zr elementinin atom agirhig

3.4. Gozenek Miktarmin Belirlenmesi

Gozenek oranlar (¢) birbirinden farkli olan numuneler, sinterleme sonras1 sahip
olduklar1 yogunluklari hesaplamak i¢in kiitle ve hacim bagmntis1 kullanildi. Bu
gozeneklerin oran1 porozite olarak isimlendirilir. Daha sonra iiretilen metalin teorik
yogunluk degeri (po) ve gézenekli numunenin Slgiilen yogunlugunu (p) tespit etmek igin
asagidaki yogunluk formiilleri kullanildi. Ardindan, iretilen her numunenin %

gozeneklilik miktari matematiksel olarak hesaplandi (Tosun 2007, Er 2008, Kaya 2008).

M Mri+Mz
4 VritVzr
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M = Kiitle (gr)
V = Hacim (cm®)

p = Ozkiitle (gr/cm®)

8=(1—£>*100

Po
€ = Gozeneklilik miktar1 (%)
p = Olgiilen yogunluk (gr/cm®)
po= Teorik yogunluk (gr/cm®)

Bu c¢alismada kullanilan tiim alasimlarin gézenek oranlarini hesaplamak ig¢in
tiretilen her farkli gruptaki numuneden 2-3 tane kullanildi ve gozenek oranlarinin
ortalamalar1 alinarak asagidaki Cizelge 3.3 olusturuldu.

Cizelge 3.3. Deneyde kullanilan numunelerin gézenek oranlari

Presleme | Sinterleme | Sinterleme | Gozenek
Gruplar Numune Adi - .
Basinci Sicakhigr suiresi Oram
Ti-20Zr 100 MPa | 1200°C 2 saat % 5.80
l.grup Ti-20Zr 100 MPa | 1300 °C 2 saat % 4.47
Ti-20Zr 100 MPa | 1400°C 2 saat % 4.11
Ti-20Zr 100 MPa | 1400°C 2 saat % 4.11
I1.grup Ti-20Zr 200 MPa | 1400 °C 2 saat % 3.69
Ti-20Zr(X) 300 MPa | 1400°C 2 saat % 3.17
Ti- 0 o
20Zr/NH,HCO5(Y) 300 MPa 1200 “°C 2 saat Y0 40.40
L.grup | Ti.20zr/NH,HCO; | 300 MPa | 1300°C 2 saat % 30.18
Ti- 0 0
20Zr/NH,HCOS(2) 300 MPa | 1400°C 2 saat /%0 37.86

3.5. Optik Mikroskobu Goriintii Analizleri

Geleneksel sinterleme metodu ile elde edilen az gbzenekli ve ¢ok gozenekli

numunelerin mikro yapilarini incelemek igin sirasi ile 320, 500, 800, 1000 ve 1200
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mesh’lik zimparalar ile asindirildi. Daha sonra 3 pum ve 1 pum boyutundaki elmas
siispansiyon kullanilarak c¢uha ile parlatildi. (Sekil 3.5.a). Parlatilan numunelerin
icyapilarim1 daha belirgin hale getirmek ve fazlari tayin edebilmek amaciyla Kroll
¢ozeltisinden (3 mL HF, 6 mL HNOj3 ve 91 mL H,0) olusan homojen bir karigim ile
yaklagik 6 saniye siireyle daglandi (Griza 2014, Oliveira 2015). Daglama sonrasinda
kurutulan numunelerin alagimlarinin mikro yapilarini incelemek icin optik mikroskopu
goriintli analizleri yapildi. Optik mikroskop goriintii analizleri i¢in Leica DM 750M
marka cihaz kullanildi (Sekil 3.5.b).

a5

Sekil 3.5. (a) Zimparalama (b) optik mikroskop goruntulerl

3.6. Taramah Elektron Mikroskopu (SEM-EDX=Scanning Electron Microscopy-
Energy Dispersive X-Ray) Goriintii Analizleri

Uretilen numunelerin yapilarinda olusan fazlari tespit etmek ve mikro yapilarimni
incelemek amaciyla Sekil 3.6°da gosterilen Evo-40Vp model SEM elektron mikroskobu
ile birlikte Rontec marka EDX cihazi kullanildi. Uretilen numuneler daha sonra
Adiyaman Universitesi Merkezi Laboratuvarlarinda bulunan Struers Accutom marka

hassas kesme cihazinda kesildi.

Sekil 3.6. Kesme cihaz1 ve SEM-EDX cihazi gortintiileri
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3.7. X- Istm Kirmimm (XRD=X-Ray Diffraction) Goriintii Analizleri

Sinterleme sonrasi elde edilen numunelerin fazlarini tespit edebilmek amaciyla
X-1511 kiitle difraksiyon olgiimleri yapildi. Bu 6lgiim Inénii Universitesi Merkezi
Arastirma Laboratuvarinda yapildi. X-1gin1 kirmimi ¢aligmalarinda Rigakd Rad-B D-
Max 2000 XRD cihazt kullanild1 (Sekil 3.7). X-151m1 olarak kullanilan Cu Ka 1§inin
dalga boyu 1.54046 A° ve tarama hiz1 6%/dakika olacak sekilde ayarland.

Sekil 3.7. X-1511 kirinim 6l¢iimii i¢in kullanilan XRD cihazi goriintiisii
3.8. Basma Dayanimlarinin Olgiilmesi

Biyomalzeme amaciyla farkli presleme basinci ve farkli sinterleme sicaklig
tiretilen numunelerin basma dayanimlarini ve elastik modiillerini, kemik ve ortopedik
alanda implant malzeme olarak kullanilan alagimlar ile kiyaslamak amaciyla basma testi
yapildi. Basma testi i¢in Adiyaman Universitesi Merkez Laboratuvarinda bulunan
bilgisayar destekli cekme-basma makinesi kullanildi. Basma testi 0,1 mm/dakika olarak
secildi. Basma deneyi numune boyutlart TS 6936 EN 24506 standardina gore ve oda
sicakliginda hazirlandi. Basma yapilan bir numunenin basma anindaki ve sonrasindaki

gorlntiisii Sekil 3.8”de gosterilmektedir.
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Sekil 3.8. Basma testi cihazi ve tozlar i¢in kullanilan kalip goriintiileri
3.9. Cerrahi Siirec
3.9.1. Etik kurul raporu

Bu caligmada 18 adet Sprak Dawley cinsi rat deney hayvami kullanabilmek
amaciyla etik kurul raporu hazirlandi. Firat Universitesi Deney Hayvanlar1 Arastirma
Merkezi (FUDAM), Hayvan Deneyleri Yerel Etik Kurulu Baskanliginca etik kurul
raporu (Toplant1 Tarihi: 24/04/2017, Toplant1 Sayis1 2017/18, Karar No: 103, Protokol
No: 2016/90) kabul edildi. Etik kurul rapor 6rnegi tezin sonunda ekte sunulmustur.

3.9.2. Cerrahi metod

Deney hayvani olarak 250-300 gr agirliginda 6 aylik 18 adet Sprak Dawley cinsi
disi rat secildi. Deney hayvanlari rastgele olarak {i¢ gruba ayrildi. X grupta 300 MPa
degerinde preslenen ve 1400 °C’de 2 saat siireyle sinterlenen Ti-20Zr Az gdzenekli
alasimindan 30 mg agirliginda 6 adet numune kullanildi. Y grupta 300 MPa degerinde
preslenen ve 1200 °C’de 2 saat siireyle sinterlenen Ti-20Zr/NH4sHCO; ¢ok gdzenekli
alasimindan 30 mg agirliginda 6 adet numune kullanildi. Z grupta 300 MPa degerinde
preslenen ve 1400 °C°de 2 saat stireyle sinterlenerek tretilen Ti-20Zr/NH;4HCO3 olan

cok gozenekli alagimidan 30 mg agirliginda 6 adet numune kullanildi.
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3.9.3. Cerrahi yontem

Cerrahi iglem siirecinde tim gruplar ayri ayri anestezi edilerek uyutuldu.
Operasyon icin tim hazirliklar yapildiktan sonra, deney hayvani operasyon masasi
lizerinde uygun bir pozisyonda ve sag bacak alta gelecek sekilde sirt iistii yatirildi.
Anestezi, 1.5 ml/10 kg dozunda Rompun’un (Bayer, Xylazine hydrochloride 23.32
mg/ml) intramuskiiler enjeksiyonundan yaklasik 5 dakika sonra, 15 mg/kg dozunda
Intramuskiiler Ketalar (Parke- Davis, Ketamin hydrochlorur 50 mg/ml) enjeksiyonu ile
gerceklestirildi. Calismada, tiretilen numunelerden kesilerek elde edilen yaklasik 2 mm
ebatlarinda implantlar tibianin proksimal metafizine yerlestirildi. Operasyonlar sirasinda
asepsi ve antisepsi kurallarina dikkatli bir sekilde uyuldu. Implantlar1 uygulamak igin,
arka sol bacagin tibias1 secildi. Deri ensizyonu, tuberositas tibia diizeyinden crista
tibialis’in distal sinirina kadar siirdiiriildii. Deri ve subkutan doku ekarte edildikten
sonra periost 1-2 cm uzunlugunda bir ensizyon yapilarak kaldirildi. Periost bir elevator
yardimiyla kaldirildiktan sonra kemik korteksi 2.7 mm Steinman pin yardimiyla delindi.
Kemikte acilan delikler implantlarin girecegi sekilde yerlestirildi. Implantlar
yerlestirildikten sonra operasyon yarasi, kaslar ve derinin alt1 bag dokusu 2/0 numara
krome katgiit, deri ise 1 numara ipek iplik kullanilarak kapatildi. Sekil 3.9’da implant

malzemenin defekte yerlestirilme asamalar1 gosterilmektedir.

Sekil 3. 9. Implant malzemenin defekte yerlestirilme asamalari

42



3.9.4. Operasyon sonrasi yapilan uygulamalar

Deneysel c¢alisma siirecine dahil edilen tiim deney hayvanlarinin operasyon
sonrast i¢in birtakim ilaglar ve agri kesiciler uygulanarak 45 giin boyunca deney
hayvanlar1 kontrol altinda tutuldu. Daha sonra belirtilen siirenin sonunda otenazi
edilerek implantlarin uygulandigi bolgeler cerrahi islem ile titizlikle alindi. Alinan
tibialardan greft uygulanan bolgeyi i¢inde bulunduracak sekilde bir kemik pargasi
cikarilarak Adiyaman Universitesi Arastirma ve Uygulama Hastanesi Histoloji
laboratuvarina 151kl optik mikroskobu ile incelenmek iizere Histopatolojik kontroller

icin gonderildi.

3.9.5. Histopatolojik inceleme

Implant uygulanan kemik dokudan alinan numunelere ait histopatolojik
incelemeler Adiyaman Universitesi Tip Fakiiltesi Histoloji ve Embriyoloji A.D.
laboratuvarinda yapildi. Sakrifiye edilen ratlardan alinan kemik Ornekleri diseke
edildikten sonra kimyasal tespit i¢in %10’luk noétral formaldehitte 3 giin bekletildi.
Dekalsifikasyon islemi i¢in %20’lik formik asit ve hidroklorik asit karisimindan olusan
sollisyona alindi. Her 2 giinde bir soliisyon yenilenirken, her giin dekalsifikasyon
isleminin tamamlanip tamamlandig1 bir toplu igne batirilarak kontrol edildi. Dekalsifiye
olan kemik dokular, 12 saatlik yikama periyodunun ardindan dehidratasyon ve
saydamlastirma islemleri yapilarak parafin bloklara gémiildii. Parafin bloklardan 5 um
kalinliginda alinan kesitler Hematoksilen-Eosin ve Masson-Goldner Trichrome boyalari
ile boyandi. Incelemeye hazir hale gelen kesitler kamera atagmanli 151tk mikroskobu
(Carl Zeiss marka Axiocam ERcS5) altinda incelenerek ilgili gruplara ait farkli
bliytikliikte fotograflar ¢ekildi. Daha sonra fotograflar {izerinde histopatolojik inceleme
yapildi. Bu degerlendirmede dokudaki perifer alanlarda yeni kemik doku yapimi,
damarlanma oraninda artis ya da azalma, kollajen lifler ve fibroblast hiicrelerinin yogun
olarak bulundugu bag doku alanlari ile kemik gdvdeleri ¢evresindeki osteoblastik hiicre

aktivitesi degerlendirildi.
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4. BULGULAR VE TARTISMA
4.1. Gozenek Olusum Mekanizmasi ve Optik Goriintii Analizleri
4.1.1. Gozenekli olusumunda sinterleme sicakhiginin etkisi

Sekil 4.1 (a, b, ¢)’de 100 MPa soguk basing ile briketlendikten sonra ve farkli
sicakliklarinda 2 saat siireyle sinterlenen (1200 °C, 1300 °C ve 1400 °C) Ti-20Zr
alasiminin optik goriintiileri goriilmektedir. Goriintiilerdeki siyah noktalara benzeyen
yapilar gozeneklerdir. Goriintiilerde sinterleme sicakliginin artmasi ile gozeneklerin
kapandig1 goriildii. Farkh sicakliklarda 1200 °C, 1300 °C ve 1400 °C’de sentezledigimiz
numuneler i¢in elde edilen gdzenek oranlar sirasiyla %5.80, %4.47 ve %4.11 olarak
hesaplandi. Yani sinterleme sicakliginin artmasi ile numunelerde biiziilme gercekleserek
gozenekler azalmaktadir. Yiiksek sicaklikta sinterleme durumunda parcaciklarin
birbirine etkilesimi ve difiizyonu daha kolay oldugundan pargaciklar birbirleri ile bag

yaparak biiziilmeler ger¢ceklesmektedir.
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Sekil 4.1.100 MPa soguk basing ile briketlendikten sonra (a) 1200 °C, (b) 1300 °C ve
(c)1400 °C’de sicakliklarinda 2 saat siireyle sinterlenen Ti-20Zr numunelerine
ait optik goriintiileri
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Bizim c¢aligmamizda da sinterleme sicakliginin artmasiyla diflizyon olaymin
hizlanmasi sonucunda ¢ok yogun ortamdaki elementlerin az yogun ortama gegmesiyle
homojen yapinin arttig1 gézlendi. Optik goriintiilerine bakildigr zaman siyah noktalarin
gbozenek oldugu bunun yaninda koyu ve agik bolgeler olarak yapida iki fazin varligi
goriilmektedir. Koyu bolgelerin EDX analizi ile titanyumca zengin (Ti-o)) yapisina ait

oldugu, agik bolgelerin ise zirkonyumca zengin (Zr- o) fazina ait oldugu gortilmektedir.

4.1.2. Gozenekli olusumunda soguk presleme basincinin etkisi

Sekil 4.2 (a, b)’de ise 200 MPa ve 300 MPa basing ile soguk preslendikten sonra
1400 °C’de sicakliklarinda 2 saat siireyle sinterlenen Ti-20Zr alasim numunelerinin
optik gorlintiileri  goriilmektedir. 200 MPa ve 300 MPa soguk presleme ile
briketlendikten sonra 1400 °C’de sinterlenen numunelerin gézenek oranlari sirasiyla
%3.69 ve %3.17 olarak hesaplandi. Yani presleme basincinin artmasi ile gozenek orani
azalmaktadir. Bu durum sdyle aciklanabilir; presleme basinci arttigi zaman taneciklerin
birbirine daha yakin olmasindan dolayr gézenek orani azalmaktadir. Ayrica presleme
basincinin artmasi ile difiizyon olayinin hizlanarak ¢ok yogun ortamdaki elementlerin az

yogun ortama gegmesiyle homojen yapinin azda olsa arttig1 goriildii.
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(b)

Sekil 4.2. (a) 200 MPa, (b) 300 MPa soguk basing ile briketlendikten sonra,1400
%C’de sicakliklarda 2 saat siireyle sinterlenen Ti-20Zr numunelerine ait
optik goriintiileri

4.1.3. Gozenek olusumunda amonyum birkarbonatin etkisi

Sekil 4.3 (a,b)’de 300 MPa basingla soguk preslendikten sonra farkli
sicakliklarda sentezlenen (1200 °C ve 1400 °C) ¢ok gozenekli Ti-20Zr alasim
numunelerinin optik goriintiileri goriilmektedir. Optik goriintiilerde goriilen biiyiik siyah
boslugumsu yapilar gozeneklerdir. Gézenek oranini arttirmak amaciyla kullanilan
amonyum bikarbonatin yapidan ugmasiyla yap1 Sekil 4.3 (a, b)’deki hale geldi.
Sicakligin artmasi ile gdzeneklerde daralma goriildii. Farkli sicakliklarda 1200 °C ve
1400 °C’de sentezlenen numuneler igin elde edilen gdzenek oranlart sirasiyla %40.40 ve
%37.86 olarak hesaplandi. Optik goriintiilerine bakildigi zaman birka¢ pm’den yaklagik
olarak 500 um’ye kadar degisen aralikta biiyiilk gézenekler vardir. Gézenek boyutlari
kemik yapiinkine yakindir. Kemik i¢in ideal bir implant yaklasik 100-500 pm arasinda
degisen ve %30-90 gbzenekli oranina sahip olmalidir. Gézenekli numunelerde oldugu
gibi bu numunelerde de yiiksek sicaklikta sinterleme durumunda pargaciklarin birbirine

etkilesimi ve diflizyonu daha kolay oldugundan parcaciklar birbirleri ile bag yaparak
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biiziilmeler gergeklesmektedir. Ayrica sicakligin artmasi ile yapinin daha homojen hale
dontistiigi goriildii. Amonyum birkarbonatli gézenekli numunelerin optik goriintiileri
ayni liretim parametrelerine sahip gézenekli numunelerin goriintiileriyle kiyaslandiginda
gozenek boyutlarinin artmasindan dolayr difiizyon olaymin yavasladigi buna bagh

olarakta homojenligin azaldig1 gorildii.
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Sekil 4. 3. 300 MPa soguk basing ile briketlendikten sonra (a) 1200 °C ve (b) 1400
%C’de sicakliklarinda sinterlenen ok gézenekli Ti-20Zr numunelerine ait
optik mikroskopu goriintiileri

4.2. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM - EDX= Scanning Electron Microscopy-
Energy Dispersive X - ray) goriintii Analizleri

Sekil 4.4’de 100 MPa basing ile soguk preslenen ve 1200 C’de 2 saat stireyle
sinterlenen Ti-20Zr alasim numunesinin SEM-EDX goriintiisiine  bakildiginda
numunenin goézenekli bir yapiya sahip oldugu goriilmektedir. Sekil 4.4’deki goriintii
tizerinden EDX sonuglarima bakildiginda biiyiik koyu renkli bolgelerde (objects 1)
atomik olarak, Ti elementi %85.08 ve Zr elementi %14.92 olarak belirlendi. A¢ik renkli
diiz bolgelerde (objects 2) Ti elementi %72.89 ve Zr elementi %27.11 olarak belirlendi.
Koyu renkli ¢izgisel yerlerde (objects 3) Ti elementi %83.58 ve Zr elementi %16.42
olarak belirlendi. Ayrica diisiik sicakliklarda sinterlenen numunelerde parcaciklarin

birbiriyle etkilesimi ve difiizyonu zor oldugundan homojen olmayan bir yap1 goriildii.
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598
SE MAG: 1000 x HV: 20.0 kV WD: 9.0 mm Px: 0.55 ym

cps/eV

8 -
6
4
2
0 T T T T T T T
2 6 8 10 12 14
keV
Objects 1
El1 AN Series unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)
[wt.%] [wt.%] [at.%] [wt.%]
Ti 22 K-series 69.75 74.96 85.08 1.97
Zr 40 L-series 23.30 25.04 14.92 0.92
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Objects 2
El AN Series wunn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)
[wt.%] [wt.%] [at.%] [wt.%]
Ti 22 K-series 54.80 58.53 72.89 1.55
Zr 40 L-series 38.83 41.47 27.11 1.51

cps/eV

14

|

Objects 3

El1 AN Series unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)
[wt.%] [wt.%] [at.5%] [wt.%]

Ti 22 K-series 69.47 72.76 83.58
Zr 40 L-series 26.01 27.24 16.42

Total: 95.48 100.00 100.00

Sekil 4. 4. 100 MPa soguk basing ile briketlendikten sonra 1200 °C’de 2 saat

bekletilerek iiretilen Ti-20Zr alagim numunesine ait SEM-EDX goriintiileri

Sekil 4.5’te Ti-20Zr alasim numunesinin SEM-EDX goriintiileri incelendiginde
1200 °C’de sinterleme sicakliginda yapinin 1300 %C’de sinterlenmis numunenin
yapisina gore biraz daha homojen oldugu goriildi. Ayrica 1200 0Cdeki biiyiik
gozeneklerin sicakligin artmasi ile biiziilerek yerini daha kiigiik gézeneklere biraktigi
goriildii. Sekil 4.5’teki goriintii izerinden EDX sonuglarina bakildiginda koyu renkli
genis bolgelerde (objects 1) Ti elementi atomik olarak %81.29 ve Zr elementi %18.71
olarak belirlendi. Agik renkli diiz bolgelerde (objects 2) atomik olarak Ti elementi %71.18
ve Zr elementi %28.82 olarak belirlendi. Koyu renkli ¢izgisel bolgelerde (objects 3) ise

atomik olarak Ti elementi %81.04 ve Zr elementi %18.96 olarak belirlendi.
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594
SE MAG: 1000 x HV: 20:0'kV.WD: 9.0 mm Px: 0.55 um

Objects 1

=
o N N OO O N A O

cps/eV.

imi zr

L

I 1 | T T T T T T T
2 4 6 8 10 12 14 16 18 20
keV

El1 AN Series unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)
[wt.%] [wt.%] [at.%] [wt.%]

Ti 22 K-series 65.12 69.51 81.29 1.84

Zr 40 L-series 28.56 30.49 18.71 1.12
Total 93.68 100.00 100.00
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Objects 2
El AN Series wunn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)
[wt.%] [wt.%] [at.%] [wt.%]
Ti 22 K-series 53.061 56.46 71.18 1.52
Zr 40 L-series 41.35 43.54 28.82 1.61

T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
6 8 10 12 14 16 18 20
keV

Objects 3
El1 AN Series unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)
[wt.%] [wt.%] [at.%] [wt.%]
Ti 22 K-series 65.84 69.17 81.04 1.86
Zr 40 L-series 29.34 30.83 18.96 1.15

Total: 95.19 100.00 100.00
Sekil 4. 5. 100 MPa soguk basing ile briketlendikten sonra 1300 °C’de 2 saat
bekletilerek iiretilen Ti-20Zr alagim numunesine ait SEM-EDX goriintiileri

Sekil 4.6’da 100 MPa soguk basing ile briketlendikten 1400 °C’de 2 saat siireyle
sinterlenen Ti-20Zr alasim numunesinin SEM-EDX goriintiisiine  bakildiginda
sinterleme sicakliginin artmasi ile numunenin gozenek biiyiikliigiinlin azaldig1 goriildii.
Ayrica sinterleme sicakliginin artmasi ile difiizyon olaymin hizlanarak ¢ok yogun
ortamdaki elementlerin az yogun ortama ge¢gmesinden dolayr yapinin daha homojen
oldugu goriildii. Sekil 4.6’daki goriintii tizerinden EDX sonuclarina bakildiginda koyu
renkli genis bolgelerde (objects 1) Ti elementi atomik olarak %85.92 ve Zr elementi

%14.02 olarak belirlendi. Acik renkli diiz bolgelerde (objects 2) atomik olarak Ti
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elementi %86.14 ve Zr elementi %13.86 olarak belirlendi. Koyu renkli ¢izgisel
bolgelerde (objects 3) ise atomik olarak Ti elementi %75.67 ve Zr elementi %24.33
olarak belirlendi. Beyaz bolgelerde (objects 4) Ti elementi %70.03 ve %29.97 olarak

belirlendi.

533“ ; . , A
SEIMAG: 1000 x HV: 20.0'kV WD:'9.0. mm Px: 0.55 pm

cps/eV

-
N & OO0 ® O

o

keV

Objects 1
El1 AN Series unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)
[wt.%] [wt.%] [at.%] [wt.%]
Ti 22 K-series 71.72 76.30 85.98 2.02
Zr 40 L-series 22.28 23.70 14.02 0.88
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cps/eV

163
143
123
109
83/7i zr Ti Zr
6
|
24
OIML"r"'nﬁ'!"'“1"'!"'!" T "”!
2 6 8 10 12 14 16 18 20
keV
Objects 2
El AN Series wunn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)
[wt.%] [wt.%] [at.%] [wt.%]
Ti 22 K-series 71.12 76.54 86.14 2.00
Zr 40 L-series 21.79 23.46 13.86 0.87
Total: 92.92 100.00 100.00
cps/eV
16
143
123
103
8’;TI Z'r Ti Zr
6o
=
05%'"!*"!"'ﬁ"'!"'!"'!'"!"'1!'
2 6 10 12 14 16 18
keV
Objects 3
El1 AN Series unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)
[wt.%] [wt.%] [at.%] [wt.%]
Ti 22 K-series 59.19 62.01 75.67 1.68
Zr 40 L-series 36.26 37.99 24 .33 1.41
Total 95.45 100.00 100.00
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Objects 4
El1 AN Series unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)
[wt.%] [wt.%] [at.5%] [wt.%]
Ti 22 K-series 51.63 55.09 70.03 1.47
Zr 40 L-series 42.09 44 .91 29.97 1.64

Total: 93.71 100.00 100.00

Sekil 4. 6. 100 MPa soguk basing ile briketlendikten sonra 1400 °C’de 2 saat
bekletirilerek iretilen Ti-20Zr Alasim numunesine ait SEM-EDX goriintiileri
Sekil 4.7°de 300 MPa soguk presleme basinci ile briketlendikten sonra etiiv
firmda 2 saat 180 °C’de 6n sinterlenip ardindan 1200 °C’de sicaklikta 2 saat siireyle
sinterlenen Ti-20Zr alasim numunesine ait SEM-EDX goriintiileri verilmistir.
Goriintiideki biiyiik siyah bosluklar yapidaki gozeneklerdir. Yapinin bu sekilde
goriinmesinin sebebi daha oncede belirtildigi gibi gdzenek oranim arttirmak amaciyla
kullanilan amonyum bikarbonatin ucup yerini biiylik gozeneklere birakmasidir. Gortintii
tizerinden EDX sonuglaria bakildiginda koyu renkli bolgelerde (objects 1) Ti elementi
atomik olarak %81.64 ve Zr elementi %18.36 olarak belirlendi. Ag¢ik renkli diiz
bolgelerde (objects 2) atomik olarak Ti elementi %79.86 ve Zr elementi %20.14 olarak
belirlendi. Koyu renkli ¢izgisel bolgelerde (objects 3) ise atomik olarak Ti elementi
%73.61 ve Zr elementi %26.69 olarak belirlendi. Beyaz bolgelerde ise sadece Zr
elementinin oldugu hesaplandi. Cok goézenekli numunelerde de az goézeneklilerde

oldugu gibi diisiik sicakliklarda homojen bir yapinin olusmadig: goriildii.
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604 : :
SE MAG: 1000 x HV: 20.0 kV WD: 8.2 mm Px: 0.55 um

cps/eV

18
16
14
12
10

Zr

o N » OO O

keV

Objects 1

14 16 18

El AN Series wunn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)

[wt.%] [wt.%] [at.

[wt.%]

Ti 22 K-series 65.10 70.01 81.
Zr 40 L-series 27.89 29.99 18.
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Objects 2
El1 AN Series unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)
[wt.%] [wt.%] [at.%] [wt.%]
Ti 22 K-series ©64.08 67.54 79.86 1.81
Zr 40 L-series 30.80 32.46 20.14 1.21
Total 94.88 100.00 100.00
cps/eV
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g=Ti Zr Zr
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0= =T 1 T T L AL R ) S B B T
2 6 8 10 12 14 16 18 20
keV
Objects 3
El1 AN Series unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)
[wt.%] [wt.%] [at.%] [wt.%]
Ti 22 K-series 55.70 59.42 73.61 1.58
Zr 40 L-series 38.05 40.58 26.39 1.48
Total 93.75 100.00 100.00

Sekil 4.7. 300 MPa presleme basinci ile briketlendikten sonra etiiv firinda 2 saat siire ile
180 °C’de 6n sinterleme isleminden sonra 1200 °C’de sicaklikta sinterlenen
Ti-20Zr alagim numunesine ait SEM-EDX goriintiileri
Sekil 4.8’de 300 MPa presleme basinci ile briketlendikten sonra etiiv firinda 2
saat 180 °C’de &n sinterleme isleminin hemen sonrasinda 1300 OC’desicaklikta 2 saat
sinterlenen Ti-20Zr alasim numunesine ait SEM-EDX goriintiileri verilmistir.
Sinterleme sicakligimin artmasi ile yapidaki beyaz boélgelerin yok oldugu goriildii.
Gortintii lizerinden EDX sonuclarina bakildiginda koyu renkli bolgelerde (objects 1) Ti
elementi atomik olarak %86.28 ve Zr elementi %13.72 olarak belirlendi. Agik renkli

diiz bolgelerde (objects 2) atomik olarak Ti elementi %71.17 ve Zr elementi %28.83
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olarak belirlendi. Koyu renkli ¢izgisel bolgelerde (objects 3) ise atomik olarak Ti

elementi %81.26 ve Zr elementi %18.74 olarak belirlendi.
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SE MAG: 1000 x HV: 20.0 kV WD: 8.8 mm Px: 0.55 pym
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Objects 1
El1 AN Series unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)
[wt.%] [wt.%] [at.%] [wt.%]
Ti 22 K-series 71.75 76.74 86.28 2.02
Zr 40 L-series 21.74 23.26 13.72 0.86
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Objects 2
El1 AN Series unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)
[wt.%] [wt.%] [at.5%] [wt.%]
Ti 22 K-series 55.06 56.44 71.17 1.56
Zr 40 L-series 42.51 43.56 28.83 1.65
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Objects 3
El1 AN Series unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)
[wt.%] [wt.%] [at.%] [wt.%]
Ti 22 K-series 63.47 69.48 81.26 1.79
Zr 40 L-series 27.88 30.52 18.74 1.10

Total: 91.35 100.00 100.00
Sekil 4.8. 300 MPa presleme basinci ile briketlendikten sonra etiiv firinda 2 saat siire ile
180 °C’de 6n sinterleme isleminden sonra 1300 9C’de sicaklikta sinterlenen
Ti-20Zr alagim numunesine ait SEM-EDX goriintiileri
Sekil 4.9’da 300 MPa presleme basinci ile briketlendikten sonra etiiv firinda 2
saat 180 °C’de 6n sinterleme isleminin sonrasinda 1400 °C’de sicaklikta 2 saat siireyle
sinterlenen Ti-20Zr alasim numunesine ait SEM-EDX goriintiileri verilmistir. Az
gozenekli numune analizlerinde oldugu gibi ¢ok gozenekli numunelerde de yiiksek
sinterleme sicakliklarma difiizyon olaymin hizlanarak ¢ok yogun ortamdaki
elementlerin az yogun ortama ge¢cmesinden dolay1 homojenligin arttig1 goriildii. Ayrica

amonyum bikarbonat kullanarak olusturulan biiyiik goézeneklerin difiizyon olayini
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yavaslatmasindan dolayr homojenligin azaldigi goriildi. Gorintideki c¢ukur gibi
goriinen bolgeler yapi icerisindeki gozeneklerin i¢yapisidir. Goriintii lizerinden EDX
sonuglarina bakildiginda koyu renkli bolgelerde (objects 1) Ti elementi atomik olarak
%86.62 ve Zr elementi %13.38 olarak belirlendi. A¢ik renkli diiz bolgelerde (objects 2)
atomik olarak Ti elementi %85.37 ve Zr elementi %14.63 olarak belirlendi. Koyu renkli
cizgisel bolgelerde (objects 3) ise atomik olarak Ti elementi %81.4 ve Zr elementi
%18.57 olarak belirlendi.

612
SE MAG: 1000 x HV: 20.0 kV WD: 8.8 mm Px: 0.55 ym

cps/eVv

8] Zr
'
0- T T L T T T
2 4 6 8 10 12 14
keV
Objects 1
El AN Series wunn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)
[wt.%] [wt.%] [at.%] [wt.%]
Ti 22 K-series 71.94 77.27 86.62 2.03
Zr 40 L-series 21.17 22.73 13.38 0.84
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Objects 2
El1 AN Series unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)
[wt.%] [wt.%] [at.5%] [wt.%]
Ti 22 K-series 69.94 75.39 85.37 1.97
Zr 40 L-series 22.84 24.01 14.63 0.90

cps/eV

143
125
104

8 zr Ti
63
43
2% A_J
0= T L L S L N L
2 4 6 8 10 12 14
keV
Objects 3
El AN Series wunn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)
[wt.%] [wt.%] [at.%] [wt.%]
Ti 22 K-series 65.34 69.71 81.43 1.85
Zr 40 L-series 28.40 30.29 18.57 1.12

Total: 93.74 100.00 100.00
Sekil 4.9. 300 MPa presleme basinci ile briketlendikten sonra etiiv firinda 2 saat siire ile
180 °C’de 6n sinterleme isleminden sonra 1400 °C’de sicaklikta sinterlenen
Ti-20Zr alagim numunesine ait SEM-EDX goriintiileri

4.3. X-Isin1 Kirimimi (XRD=X-Ray Diffraction) Goriintii Analizleri

Sekil 4.10 (a, b, ¢, )’da 100 MPa soguk presleme basinci ile preslendikten sonra
farkli sicakliklarda (1200 %C, 1300 °C ve 1400 OC) 2 saat siireyle sinterlenen Ti-20Zr
alasim numunelerinin XRD desenleri goriilmektedir. Bu numuneler icin difraksiyon
desenlerinin gerceklestigi diizlemler Cizelge 4.1°de verilmistir. Difraksiyon desenleri

incelendiginde iiretilen tim numunelerde baslica o fazlarinin oldugu goriildii.

62



Denge diyagramina bakildiginda bizim calisma oranimiza gore yaklasik 550-
1000 °C’de arasinda yap1 o+f fazlarindan ibarettir. Bu sicaklikta hizli sogutma yapilirsa
yapida a ve B fazlarmin goriilecegi gercektir. Ancak bu caligmamizda hizli sogutma
yapilmadiginda yapi genel olarak o fazinda ibarettir. Ayrica Zhou Yun-Kai ve vd.
(2013) yaptiklar1 ¢aligmada Zr oranmin da o fazinin pik siddetini arttirdigini

belirtmislerdir.
g Ti-20Zr, 100MPa, 1200 °C, 2 saat
2000 -~
g Gozenek Oram="%5.80
1800 -
1600 -
1400 -
F 1200 | ——Tizr1-12
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26(%

(a)
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- Ti-20Zr. 100MPa. 1300 °C, 2 saat
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Ti-20Zr, 100MPa, 1400 °C, 2 saat
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Sekil 4.10. 100 MPa soguk presleme basinci ile briketlendikten sonra (a) 1200 °C, (b)
1300 °C, (c) 1400 °C’de 2 saat siireyle sinterlenen Ti-20Zr alasim
numunelerine ait XRD goriintiileri
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Cizelge 4.1. 100 MPa soguk presleme basinci ile briketlendikten sonra (a) 1200 °C,
(b) 1300 °C ve (c) 1400 °C’de 2 saat siireyle sinterlenen Ti-20Zr alasim
numunelerinin XRD sonuglar1 ve faz yapilari

20° d (A°) hkI faz yapist
34.300 2.6122 (100) o/
37.540 2.3939 (002) a
39.319 2.2896 (101) a
51.861 1.7615 (102) o
60.553 1.5278 (110) a
61.675 1.5027 (201) o
69.119 1.3579 (112) o
74.501 1.2726 (202) a
(a)
20° d (A°) hkl faz yapisi
34.620 2.5888 (100) a
36.655 2.4496 (002) a
37.941 2.3695 (101) a
39.740 2.2663 (102) a
52.280 1.7484 (110) a
61.524 1.5060 (201) a
61.979 1.4960 (112) a
69.380 1.3534 (202) o
(b)
20° d (A% hkl faz yapisi
34.439 2.6020 (100) a
37.600 2.3902 (002) o
39.381 2.2861 (101) o
51.980 1.7578 (102) a
61.781 1.5004 (110) o
69.140 1.3575 (201) a
72.935 1.2960 (112) o
74.701 1.2696 (202) a
(©)
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Sekil 4.11 (a,b)’de farkli presleme basinci (200 ve 300 MPa) ile soguk
preslendikten sonra 1400 °C’de sicaklikta sentezlenen Ti-20Zr alagiminin XRD
gortiintiileri ile Cizelge 4.2°de faz yapilar1 gosterilmektedir. Her iki numune igin de
benzer fazlarin varligi s6z konusu olup a fazinin baskin oldugu goriilmektedir. Ayni
durum mikroyap1 goriintiilerinde de anlasilmaktadir. 200 MPa basingla soguk preslenen
ve 1400 °C’de sinterlenen ile 300 MPa numunesi XRD desenleri karsilastirilirsa belirgin

bir faz degisikliginin olmadig1 anlagilmaktadir.

. Ti-20Zr, 200MPa, 1400 °C, 2 saat
i
2500 - S Gozenek Orani=%3.69
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2 1000
500
0
20(7)
(a)
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Ti-20Zr, 300MPa, 1400 °C, 2 saat
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Sekil 4.11. Farkl basinclarda briketlendikten sonra 1400 °C’de sicakliginda sinterlenen
Ti-20Zr alasim numunelerine ait XRD goriintiileri (a) 200 MPa (b) 300 MPa

Cizelge 4.2. Farkli basinglarda briketlendikten sonra 1400 °C’de sicakliginda
sinterlenen Ti-20Zr alasim numunelerinin XRD sonuglari ve faz yapilari
(a) 200 MPa (b) 300 MPa

20° d(A°) hkl faz yapisi
34.360 2.6078 (100) a
37.578 2.3915 (002) a
39.359 2.2873 (101) a
51.919 1.7597 (102) a
61.841 1.4990 (110) a
69.081 1.3585 (201) a
74.657 1.2703 (112) a
75.939 1.2520 (202) a
(a)
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20° d (A% hkl faz yapisi
34.419 2.6035 (100) a
37.620 2.3890 (002) a
39.380 2.2862 (101) a
51.978 1.7578 (102) a
60.553 1.5278 (110) o
61.642 1.5034 (201) a
69.238 1.3558 (112) a
74.682 1.2699 (202) a
(b)

Sekil 4.12 (a,b)’de 300 MPa soguk preslendikten sonra sirasiyla 1200 °C ve
1400 °C’de 2 saat siireyle sinterlenmis ¢ok gozenekli Ti-20Zr alasim numunelerinin
XRD desenleri goriilmektedir. Bu numuneler icin difraksiyon desenlerinin gergeklestigi

diizlemler Cizelge 4.3’te verilmistir.

Ti-20Zr/NH,HCO.. 300MPa, 1200 °C, 2 saat
Gozenek Orani=%40.40

1600 -

a(101)

1400

1200

=
o
o
o

800

Siddet (a.u)

600

400
200
0
26(°)
(a)

68



1400 -

1200

1000

800

600

Siddet (a.u)

400

200

a(100)

Ti-20Zr/NH,HCO,, 300MPa, 1400 °C, 2 saat
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Sekil 4.12. 300 MPa soguk presleme basinci ile briketlendikten sonra sirayla (a) 1200
%C ve (b) 1400 °C’de 2 saat siireyle sinterlenen ¢ok gozenekli Ti-20Zr

alagim numunelerinin XRD goriintiileri

Cizelge 4.3. 300 MPa soguk presleme basinct ile briketlendikten sonra (a)1200 °C ve
(b)1400 °C’de sicakhiginda 2 saat siireyle sinterlenen ¢ok gozenekli
Ti-20Zr alagsim numunelerinin XRD sonuglar ve faz yapilar

20° d (A°) hkl faz yapisi
34.420 2.6034 (100) a
37.581 2.3914 (002) a
39.419 2.2840 (101) a
51.998 1.7572 (102) a
61.761 1.5008 (110) a
69.278 1.3552 (201) a
72.718 1.2993 (112) a
74.719 1.2694 (202) o

(@)
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20° d (A% hkl faz yapisi
34.398 2.6050 (100) a
37.521 2.3950 (002) a
39.340 2.2884 (101) a
51.881 1.7609 (102) a
61.801 1.4999 (110) a
69.121 1.3579 (201) a
74.659 1.2703 (112) a
75.820 1.2537 (202) a
(b)

4.4. Basma Dayanim Olciimleri

Sekil 4.13'te 300 MPa soguk preslenmis ve 1400 °C°de sinterleme
sicakliklarinda 2 saat siireyle sinterlenmis Ti-20Zr alasim numunelerine ait gerilme-
birim sekil degistirme grafikleri verilmistir. Bu numuneler i¢in maksimum basma
dayanimlar1 1291 birim sekil degistirmeleri ise %1.5 olarak bulundu. Elastik modiilleri
yaklagik 89 GPa olarak hesaplandi. Bu durum sdyle agiklanabilir; presleme basinci
arttigl zaman taneciklerin birbirine daha yakin olmasindan dolay1r gdzenek oram
azalmaktadir ve buna bagl olarakta basma dayanimi artmaktadir. Basma testi sirasinda
numunelerin basma dayanimi yaklasik 1300 MPa’a kadar test edilebildi. Daha fazla
basma dayanimi uygulanamadi. Yiik yavas yavas kaldirildi, boylece malzeme tekrar
eski sekline dondii. Bu durum bize bu malzemenin siiperelastik 6zellige sahip oldugunu

gostermektedir.
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Ti-20Zr, 300 MPa, 1400 °C, 2 saat
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Sekil 4.13. 300 MPa soguk preslendikten sonra 1400 %C’de sicakliklarda 2 saat stireyle
sinterlenen Ti-20Zr alasim numunelerine ait gerilme-birim sekil degistirme
grafikleri

Sekil 4.14 (a,b)’de 300 MPa soguk presleme basinci ile briketlendikten sonra
1200 °C ve 1400 °C’de sinterleme sicakliklarinda 2 saat stireyle sinterlenmis gozenekli
Ti-20Zr alasim numunelerine ait gerilme-birim sekil degistirme grafikleri verilmistir.
Bu numunelerin gézenek oranlarini arttirmak amaciyla Ti-20Zr alagimina kiitlece %30
oraninda NH4HCOj; ile karistirildigi ve NH4HCO3’lin ugup yerini gozenekli yapiya
birakmas: igin etiiv firnda 180 °C’de 2 saat stireyle 6n sinterleme islemine maruz
birakildigini daha o©nce belirtmistik. Grafikteki basma dayanimi sonuglarina
bakildiginda gozenek oranminin arttirilmasi ile basma dayanimlarmin = distigi
gorilmektedir. Bu numuneler i¢in maksimum basma dayanimlari (a) 326, (b) 347 ve
birim sekil degistirmeleri ise (a) %1.8 (b) %1,4 olarak hesaplandi. Elastik modiilleri
yaklagik (a) 53.1 (b) 60.3 GPa olarak hesaplandi. Bu ¢alismada ¢ok gozenekli olarak
tiretilen numunelerin basma dayanimlar1 kemigin basma dayanimina gore (> 170 MPa)
cok diisiikk degerdedir. Ancak gozenek oranlar1 ortopedik alanda kullanilacak olan
implant malzemelerin gézenek oranlarina (%30-90) yakin degerlerdedir. Daha 6ncede
belirtildigi gibi bu calismada daha ¢gok numunelerin toz metalurjisi ile iiretilebilirligi ve

biyouyumlulugu géz oniine alinmaktadir.
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(b)

Sekil 4.14. 300 MPa soguk presleme basinct ile briketlendikten sonra (a) 1200 °C ve
(b) 1400 °C’de sicakliginda 2 saat siireyle sinterlenen ¢ok gozenekli
Ti-20Zr alasim numunelerine ait gerilme-birim sekil degistirme grafikleri
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4.5. Histopatolojik Inceleme

In vivo ortamda biyouyumlulugu arastirilmak icin geleneksel sinterleme ydntemi
ile tiretilen az gbzenekli Ti-20Zr ve ¢ok gdzenekli amonyum bikarbonat Ti-20Zr alagim
numunelerinin canli deney hayvanlar iizerinde meydana getirdigi etkinin nasil olacagi
arastirildi. Numuneler deney hayvani olarak secilen ratlara hijyenik bir ortamda cerrahi
bir islemle basarili bir sekilde yerlestirildi ve 45 giin sonunda bu ratlarin tamami (18
adet) 6tenazi edildikten sonra histopatolojik incelemeler yapilmak amaciyla kemik doku
ornekleri basarili bir sekilde alinip tiim numuneler ayri gruplar halinde %10’luk
formaldehit soliisyonu igerisine koruma amagh konuldu. Daha sonra bu numunelerin
Adiyaman Universitesi Tip Fakiiltesi Histoloji Laboratuvarinda Hematoksilen-Eosin ve

Masson-Goldner trichrome boyar maddeler kullanilarak doku incelemesi yapildi.

4.5.1. Histopatholojik bulgular

Y grubu olarak sec¢ilen deney hayvanlarinin kemik dokusuna 300 MPa soguk
preslenmis ve 1200 °C’de 2 saat stireyle sinterlenmis ¢ok gozenekli (NH4HCO; ile
gozenek orani arttirilmig) Ti-20Zr (30 mg) alasim numuneleri yerlestirildi. Kemik doku
hiicreleri olan osteositler Sekil 4.16’da Y grubu (Ti-20Zr/NH4HCO; 1200 °C’de
sicakliginda) disinda normal goriiniimdeydi. Osteoblastik aktivitenin yer yer devam
ettigi gorildii ve implantin bulundugu alan ¢evresindeki bolgelerde damarlanmanin
oldugu gozlendi. Gruplara ait yapilan incelemede Sekil 4.16’da Y grubu (Ti-
20Zr/NH4HCO; 1200 °C’de sicakliginda) implant materyali cercevesinde fibroz doku
alan orani diger gruplara gore ¢ok azdi ve implant materyali etrafinda kemik trabekiil
olusumu fazlaydi. X grubu olarak segilen deney hayvanlarinin kemik dokusuna 300
MPa soguk preslenmis ve 1400 °C’de 2 saat siireyle sinterlenmis az gdzenekli Ti-20Zr
(30 mg) alasim numuneleri yerlestirildi. Kemik dokunun disinda periosteum mevcuttu
ve kemik trabekiillerinde yeni kemik olusumu i¢in matriks sentezlendigi saptandi. Sekil
4.15te X grubu Ti-20Zr 1400 °C’de sicakliginda yeni kemik trabekiillerinin
olusumunun diger gruba oranla ¢ok az oldugu fark edildi. Ayrica bu grupta fibroz doku
alanlarinin diger gruba gore daha fazla oldugu saptandi. Bu fibroz doku osteogenezesi
bozarak kemik formasyonu engelledigi fikrini uyandirdi. ( Fibroz doku olusumu sonucu

kemigin devamliligt ve fonksiyonu saglanamadigindan tekrar bir cerrahi operasyon
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gereksinimin dogabilecegi soz konusu olabilir.). Z grubu olarak segilen deney
hayvanlariin kemik dokusuna 300 MPa soguk preslenmis ve 1400 OC’de 2 saat stireyle
sinterlenmis ¢ok gézenekli (NH4HCOj ile gozenek orani arttirilmis) Ti-20Zr (30 mg)
alasim numuneleri yerlestirildi. Sekil 4.17°de Z grubu Ti-20Zr/NH;HCO3 1400 °C’de
sicakliginda implant materyali etrafinda kemik trabekiil olusumu mevcuttu fakat grup Y
kadar iyi degildi. Fibroz doku alani bu grupta da gdzlendi. Dolayisiyla implant
etrafindaki kemik olusumunun fibroz doku oraniyla dogrudan iligkili oldugu fark edildi.
Fibroz dokunun artmasiyla rejenerasyonun yavasladigi kanisina varildi. Gruplarda

yabanci cisim reaksiyonu seklinde bir reaksiyon olan inflamasyon alan1 gézlenmedi.

Sekil 4.15. X gurubuna ait kemik dokusunun farkli biiytitmelerde gekilen gorintiileri
(1, 2, 3 ve 4 Hematoksilen&Eozin boyama sirasiyla X4, X10, X10, X40’lik
biiylitmelere ait goriintiiler) ve (5, 6, 7 ve 8 Masson & Goldner Trichrome
boyama sirasiyla X4, X10, X10, X40’ ik biiylitmelere ait goriintiiler)
Impt: implant bolgesi, Fd: Fibroz doku, T: Kemik t rabekiilii, D: Damar,
Os: Osteosit, Ob: Osteoblast, *: Yeni kemik olusumu
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Sekil 4.16. Y gurubuna ait kemik dokusunun farkli biiyiitmelerde ¢ekilen goriintiileri
(1, 2, 3 ve 4 Hematoksilen&Eozin boyama sirastyla X4, X10, X10, X40’lik
bliylitmelere ait goriintiiler) ve (5, 6, 7 ve 8 Masson & Goldner Trichrome
boyama sirasiyla X4, X10, X10, X40’ ik bliylitmelere ait goriintiiler)
Impt: implant bolgesi, Fd: Fibroz doku, T: Kemik t rabekiilii, D: Damar,
Os: Osteosit, Ob: Osteoblast, *: Yeni kemik olusumu
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Sekil 4.17. Z gurubuna ait kemik dokusunun farkli bilyiitmelerde cekilen goriintiileri
(1, 2, 3 ve 4 Hematoksilen&Eozin boyama sirastyla X4, X10, X10, X40’lik
biiylitmelere ait goriintiiler) ve (5, 6, 7 ve 8 Masson & Goldner Trichrome
boyama sirastyla X4, X10, X10, X40’ ik biiyiitmelere ait goriintiiler)
Impt: Implant bélgesi, Fd: Fibroz doku, T: Kemik t rabekiilii, D: Damar,
Os: Osteosit, Ob: Osteoblast, *: Yeni kemik olusumu

4.5.2. Morfolojik inceleme

Biitiin bu gozlemler 15181 altinda incelenen biitiin numunelerde enfeksiyon
olusumuna ve hiicre zedelenmesine rastlanilmadi. Fibréz bag doku az, yeni kemik
olusumu ve vaskiilarizasyonun en yiiksek oldugu grup Y (Ti-20Zr/NH4;HCO3; 1200
°C’de sicakliginda) grubuydu. X grubuna (Ti-20Zr 1400 °C’de sicakliginda) ait
numunelerde de fibréz bag doku olusumu, yeni kemik olusumu ve vaskiilarizasyon
artig1 gozlenmis olsa da Y grubuna kiyasla azdi. Z grubuna (Ti-20Zr/NH;HCO3 1400
%C’de sicakliginda) implant materyali etrafinda kemik trabekiil olusumu mevcuttu fakat
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grup Y grubu kadar iyi degildi. Fibroz doku alani bu grupta da gozlendi. Dolayisiyla
implant etrafindaki kemik olusumunun fibréz doku oraniyla dogrudan iligkili oldugu
fark edildi. Fibroz dokunun artmasiyla rejenerasyonun yavasladigi kanisina varildi.
Gruplarda yabanci cisim reaksiyonu seklinde bir reaksiyon olan inflamasyon alani
gbzlenmedi. Bu degerlendirmeler biyouyumluluk oraninin en az X grubunda oldugu
fikrini uyandirdi.

Bir implant malzemede gozenek orani kemiklerin biiyiimesi i¢in onemli bir
faktordiir. Gozenek oranmin fazla olmasi durumunda kemik olusumu gozenekler
icerisine dogru ilerler ve implant malzeme besin taginmasina imkan saglar. Bu sebepten
Y grubunda kullandigimiz implant malzemelerin gézenek oraninin fazla olmasi ve daha
homojen bir yapiya sahip olmasindan dolay:r en iyi sonuglar bu grupta gorildi. Z
grubuna ait implant malzemelerin gézenek oranlarinin Y grubundakilerle azda olsa ayni
degerlerde olmasina ragmen homojenliginin zayif olmasindan dolay1 biyouyumluluguda
Y grubuna kiyasla zayif sonuglandi X grubuna ait implant malzemelerin gozenek
oranlarinin diisitk olmasindan dolay1 en diisiik biyouyumluluk degerleri bu grupta
goriildii.

Yoshiaki Ikarashi ve ark (2005) yaptiklar1 calismada ark ergitme yontemi ile
tiretilen TiZr alasimindan elde edilen malzemelerde in vitro lenfosit proliferasyon
testinin biyouyumlulugunun incelenmesi sonucu implant etrafinda hiicre uyumunun
gerceklestigi, alerjik  reaksiyonun olusmadigi ve  bagisiklik  aktivitesinin
degerlendirilmesi igin de yararli oldugu belirtilmektedir. M. Geetha ve ark (2004)
yaptiklar1 c¢aligmada 1s1l islem yontemi ile iiretilen TiNbZr alasimindan Zr ilavesi
biyouyumluluk incelemelerinde kemik gelisiminin implantlarda kullanildiginda ytiksek
diizeyde kan uyumlulugunu sagladigini belirtmektedir. C.E. Wen vd.(2006) yaptiklari
calismada 1s1l islem yontemi ile tiretilen TiZr alagiminda Ti ve Zr'nin 1yi biyouyumluluk
ozelliklerine sahip toksik olmayan metaller oldugunu belirtmislerdir. Bottino vd. (2008)
tarafindan toz metalurjisi ile {iretilen TiNbZr numunelerinin in vivo (canlt viicudu)
ortaminda inceledikleri biyouyumluluk incelemelerinde kemik gelisiminin gozenekli
yapida daha 1yi oldugu belirtilmektedir. Bottino vd. (2008) tarafindan toz metalurjisi ile
dretilen TiNbZr numunelerinin in vivo (canli viicudu) ortaminda inceledikleri
biyouyumluluk incelemelerinde kemik gelisiminin gozenekli yapida daha iyi oldugu

belirtilmektedir. H. Michelle Grandin vd (2012) yaptiklar1 ¢alismada kemiksel dis
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implantlarinda Titanyum-Zirkonyum (TiZr) alagimlarinin incelenmesinde Titanyum-
Zirkonyum (TiZr) alasimlarinin en azindan saf titanyum kadar biyolojik olarak uyumlu
oldugunu ve bazi durumlarda saf titanyum (cp-Ti'ye) {stiin biyouyumluluk
gostermektedir. TiZr'nin korozyon direnci saf titanyum (cpTi'den) daha iyi olmasina
karsin o fazli kristal yapisi Ti implantlarinin osseointegrasyonunu arttirmakdir. Bu
caligmalardan elde edilen sonuglar TiZr implantlarimin en azindan IV. Dereceden Ti
implantlar1 uyguladigini gostermektedir. TiZr igin iyi osseointegrasyon ve yiiksek
implant basar1 oranlar1 gostermektedir. Sonug olarak, TiZr en azindan saf titanyum (cp-
Ti'yi) in vitro hayvanlarda biyouyumluluk 6zelligi belirtmektedir. Yolun (2016) yaptig
caligmada geleneksel sinterleme yontemi ile iiretilen toz metalurjisi ile tiretilen TiNb
alagiminin biyouyumluluk 6zelliginin incelenmesi iyi biyouyumluluk 6zelliklerine sahip
toksik olmayan metaller oldugunu belirtmistir. Cakmak (2017) yaptigi calismada
geleneksel sinterleme yontemi ile liretilen TiNbSn alagiminin toz metalurjiisi ile iiretimi
ve biyouyumluluk 6zelligi incelenmesi iyi biyouyumluluk ozelliklerine olusan yeni
kemik dokunun implant ile baglanma meydana getirerek implanta dogru ilerledigi
goriildii ve kemik dokunun disinda bag doku alan1 mevcuttu ve bag doku ¢ogu yerde
implant etrafinda da goériilmekteydi. Kemik doku hiicreleri normal goriiniimde. oldugunu
belirtmistir.

Bu tez ¢alismasinda TiZr alasimina karar verdik ve tiretilen numunelerin in vivo
ortamda biyouyumluluk o6zelliklerinin incelenmesi ile implant ve numune arasinda
herhangi bir alerjik reaksiyonun olusmadigi, goézenek oranimin fazla oldugu
numunelerde ise implant etrafinda fibréz bag doku olusumu, yeni kemik olusumu ve

vaskiilarizasyonun beklendigi gibi daha iyi oldugu goriildii.
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5. SONUCLAR VE ONERILER

Bu tez calismasinda son zamanlarda popiiler olan TiZr alagimi, yiiksek saflikta

Ti, ve Zr tozlar1 kullanilarak Ti-20Zr atomik oranlarinda geleneksel sinterleme yontemi

ile az gozenekli ve ¢ok gozenekli olarak {iretildi. Farkli iiretim sartlarinda iiretilen

numunelerin mikroyapilari, mekanik davraniglar1 ve in vivo ortamda biyouyumluluklari

incelenerek asagidaki sonuglara ulagilmistir.

1.

Ti ve Zr element tozlar1 kullanilarak geleneksel sinterleme yontemi ile gézenekli
ve biyouyumlu TiZr alasiminin tiretilmesi miimkiindiir.

Uretilen numunelerde soguk presleme basmcimin ve sinterleme sicakliginin
artmasi ile goézenek oraninin azaldigi belirlendi. Ayrica, kullanilan amonyum
birkarboantin gézenek olusumu iizerinde etkiye sahip oldugu anlasildi.

Optik goriintiilere bakildiginda mikro gozeneklerin varligi ve yapinin iki fazmis
gibi oldugu goriildii.

SEM-EDX goriintiileri incelendiginde yapinin genel olarak iki faza benzer
oldugu ancak yapimnin aslinda tek fazdan (o fazi) ibaret oldugu, EDX, XRD ve
denge diyagraminda anlasilmaktadir. Agik renkli bolgelerin zirkonyum orant,
Koyu renkli bolgeleri zirkonyum oraninda fazla fazladur.

Basma dayanimi sonuglarinda, numunelerin gézenek oranlarinin azalmasi ile
basma dayanimlarinin artig1 anlasildi. Bu numuneler gozenek oranlar1 ve basma
dayanimlar1 agisindan ideal bir implant malzemesi olarak kullanilabilecegi
gorlilmektedir. Eger goznek oranimi arttirmak istersek amonyum birkarbonat
kiitlece %35 karigtirilabilir ve basma dayanimlarininda kemigin basma
dayanimindan yine yiiksek olacagi dngoriilmektedir.

Cok gozenekli (Y grubu Ti-20Zr/NH4HCO3) alasimindan elde edilen implant
malzemelerinin uygulandigi Y grubu deney hayvanlarina ait histopatolojik
incelemelerde, bu alasimin gozenek oraninin fazla olmasi ve daha homojen bir
yapiya sahip olmasindan dolayr fibr6z bag doku olusumu az, yeni kemik
olusumu ve vaskiilarizasyonun daha iyi oldugu anlasildi.

Yapilan doku incelemelerinde kullanilan implant malzemenin doku nekrozuna
(bozulma) neden olmadigi ve biyouyumlu bir malzeme olarak gelecekte

kullanabilecegi anlagilmaktadir.
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Uye Prof. Dr. Azize BESTAS Tip Fakiiltesi A. E#QW

Oye | Dog.Dr. Asiye BASUSTA Su Uriinleri Fakiltesi | 4 _A,.LAA*“

Uye | Dog. Dr. Mustafa ISSI Veteriner Fakilltesi /ﬂv\%\'

Oye | Yrd. Dog. Dr. Serkan DONDAR Dis Hekimligi Fakltesi @W\/\J\/&(@m
s
/E /A

Uye Yrd. Dog. Dr. Burcu GUL BAYKALIR | Saghk Bilimleri Fakiiltesi

Uye Vet. Hek. Ozgiir BULMUS FUDAM ///' Z
Uye | Onur UYGUR Sivil Uye X o— A,
Uye | Murat DAGHAN Sivil Uye 2T —.

ADRES ; F.U. Hayvan Deneyleri-Yerel Etik Kurulu Baskanhu ELAZIG / TEL : 0 (424) 237 00 00
BILGI : Erhan COSKUN Dahili Tel: 4639 / ¢ mail : erhancoskun@@firat.edutr
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OZGECMIS

Ad1 Soyadi : Abdurrahman AKKUS
Dogum Yeri : Adryaman/Merkez
Dogum tarihi :20.12.1980

Medeni Hali : Bekar

Yabanci Dili : Ingilizce

Egitim Durumu (Kurum ve Yil)

Lise : Adiyaman Lisesi

Lisans : Siileyman Demirel Universitesi Fen Fakiiltesi Fizik
Bolimii

Yiiksek Lisans : Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Anabilim Dali

Yayinlar (SCI ve diger)

Yolun, A., Kaya, M., Akkus, A., (2016). Biyomalzeme ve Korozyon, International
Conference on Material Science and Technology in Cappadocia (IMSTEC’16) April
8,Nevsehir, Turkey.
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