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Oz: Elektriksel Kivilcimla Isleme (EKI), 6zellikle ¢ok sert ve karmasik sekilli malzemelerin islenmesinde
tercih edilen alisilmamis imalat yontemidir. Toz Katkili Elektriksel Kivileimla Isleme (TKEKI)
yonteminde ise dielektrik siviya katilan toz partikiilleri ile iglem performansinin artirilmasi amaglanmaistir.
Bu amagla, silisyum karbiir (SiC), bakir (Cu), aliminyum (Al), demir (Fe) ve karbon (C) gibi birgok toz
katkis1 kullanilmaktadir. Hidroksiapatit (HA) genellikle kemiklerde dolgu malzemesi olarak ya da
implantlar1 desteklemek amaciyla kullanilan biouyumlu seramiktir. Bunun yaninda, Titanyum (Ti) ve
titanyum alagimlart da sahip oldugu mekanik ozellikleri ve korozyon direnci nedeniyle medikal
uygulamalarda sik¢a tercih edilmektedir. Bu ¢alismada, mikronize HA toz katkili EKi yontemiyle
islenmis Ti-6Al-4V alasimimin yiizey Ozellikleri ve isleme sirasinda yiizeye toz katkisi niifuziyeti
incelenmistir. Numuneler, 4 farkli akim seviyesinde ve her bir akim seviyesi i¢in 10 farkli darbe siiresi
uygulanarak islenmistir. Islenen numuneler, Taramali Elektron Mikroskopu (SEM), Enerji Dagilim
Spektrometresi (EDS), X-Isim1 Kirmim Difraktometresi (XRD) ve Optik Mikroskop ile incelenmistir.
Yiizeyde HA yoniinden zengin olusumlar gézlemlenmis ve bu olusumlarin gézlemlendigi parametreler
tespit edilmistir. Buna gore en iyi niifuziyetin 22 A darbe akimi1 ve 100 ps ve 800 pus darbe siirelerinde
gerceklestigi gézlemlenmistir. Tibbi uygulamalar icin HA bakimindan zengin fonksiyonel yiizeyler talep
edilmektedir. Ayrica bu yiizeylerin TKEKI yontemiyle elde edilmesi yenilikgi bir yaklagimdar.
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Investigation of Surface Properties of Ti-6Al-4V Alloy
Machined by Micronized Hydroxyapatite Powder Mixed Electrical Discharge Machining
and Evaluation of the Powder Penetration to the Surface

Abstract: Electrical Discharge Machining (EDM) is a nontraditional manufacturing processes that is
particularly preferred in the machining of very hard and complex shaped materials. It is aimed to increase
the process performance with powder additive added to the dielectric liquid in the Powder Mixed
Electrical Discharge Machining (PMEDM). For this purpose, many powder additives such as silicon
carbide (SiC), copper (Cu), aluminum (Al), iron (Fe) and carbon (C) have been used. Hydroxyapatite
(HA) is a biocompatible ceramic that is usually used as a filler in bones or to support implants. Besides
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this, Titanium (Ti) and titanium alloys are frequently preferred in medical applications due to their
mechanical properties and corrosion resistance. In this study, surface properties of Ti-6Al-4V alloy
machined by micronized HA mixed EDM and powder penetration on the surface during machining were
investigated. Samples were processed at 4 different current levels with 10 different pulse duration for
each current level. Machined samples were examined by Scanning Electron Microscope (SEM), Energy
Distribution Spectrometer (EDS), X-Ray Diffractometer (XRD) and Optical Microscope. HA-rich
occurrences were observed on the surface and parameters in which the occurrences are observed were
determined. Accordingly, the best penetration was observed in the pulse current of 22 A and the pulse
durations of 100 ps and 800 us. HA-rich functional surfaces are demanded for medical applications. In
addition, it is an innovative approach to obtain these surfaces by PMEDM method.points of the article
will be included in this section. Not to exceed two hundred words, abstract stating the main points of the
article will be included in this section.

Keywords: Powder Mixed Electrical Discharge Machining, Hydroxyapatite, Surface Properties,
Bioceramics

1. GIRIS

Geleneksel imalat yontemleri, kesici uclar yada taglama tasi gibi takimlarla fiziksel temas
yoluyla malzeme kaldirma esasmna dayamir. Is parcasi ve kesici takim arasinda devamli bir
fiziksel temas ve goreceli hareket oldugundan meydana gelen gerilmeler ve asinma sorun teskil
etmektedir. Cok kiiclik boyutlarda caligilmasi, ¢ok sert malzemelerin islenmesi ve takim
titresiminin énlenmesi de ¢ogu kez miimkiin olamamaktadir. Elektriksel kivilcimla isleme (EKT)
bu sorunlarin ¢oziimiinde etkin bir aligilmamig imalat yontemidir. Yontem, fiziksel temas
olmaksizin elektrik yiikli elektrot ve dielektrik sivi icerisinde bulunan is pargasi arasinda
olusturulan kontrollii ardisik kivilcimlarin termal etkileriyle malzemelerin islenmesi esasina
dayanmaktadir. Yontemde, acik aralik gerilimi ile yiiklii elektrot is parcasina dogru yaklasir, bu
esnada dielektrik sivinin yalitim direnci diiserek kritik esige ulasir ve direng kirildigi anda
kivileim atlamasi gergeklesir. Darbe siiresi boyunca gii¢ kaynagindan saglanan akim uygulanir.
Elektron ve iyon bombardimanina maruz is pargasi ile elektrot ylizeylerinde ani sicaklik ve
basing yiikselmesi meydana gelmektedir ve olusan tahmini noktasal sicakliklar 20000 °K’i
bulmakta, 1s1 transferi ise 10*" W/m? civarinda olmaktadir (McGeough ve Rasmussen, 1982). Bu
denli yiiksek sicakliklar is parcast malzemesinin buharlagsma sicakligimin da iizerindedir ve
kivileom atlamasi sirasinda olusan plazma kanalindaki yiiksek basingla buharlagsma
engellenmektedir. Ancak darbe siiresi sonunda plazma kanali kapanir ve basing aniden diiser,
boylece dielektrik sivinin etkisiyle de eriyik metal aniden katilasir. Dielektrik sivi ile aniden
katilasan malzeme devamli olarak sirkiile olan dielekrik siviyla birlikte islem bdlgesinden
uzaklastirilir. Is pargast iizerinde, noktasal olarak cok yiiksek sicakliklar altinda eriyip dielektrik
siviya karisan malzemelerin biraktigi mikroskobik kraterler kalir. Is parcasi ile elektrot
arasindaki mesafe de krater boyutlari iizerinde etkin rol oynamaktadir Lloyd ve Warren (1965)
ve tezgah lizerinden ayarlanabilmektedir. Darbe siireleri arttikga, yliksek darbe enerjileri
sebebiyle olusan kraterlerin biiylikliileri de artmaktadir (Ghanem ve dig., 2003). Bu baglamda
EKI yontemiyle islenen yiizeylerin karakteristigi ve kalitesi en eski arastirma konularindan biri
olmustur. Dielektrik sivi, elektrot ve is pargasi malzemeleri, darbe akimi, darbe gerilimi, darbe
stiresi, bekleme siiresi; islenen yilizey ve ylizey alti karakteristigini ve islem performansim
etkileyen parametrelerdir. Literatiirde, darbe akiminin, darbe siiresine kiyasla yiizey piirtizliligi
tizerinde daha baskin bir etkiye sahip oldugunu gosteren g¢alismalar mevcuttur. Bu durum
yiiksek darbe akiminin, dielektrik siviyr daha sik kirip dallara ayirmasi ve dolayisiyla eriyen
malzemenin kii¢iik pargalar halinde uzaklastirilmasina atfedilmistir. Ayrica yiiksek darbe
enerjilerinde hizla gergeklesen 1sinma ve soguma ¢evrimleri sonucu meydana gelen gerilmeler,
yiizeyden baslayip ana malzemeye kadar uzanan mikro catlaklarin olugsmasina neden olmaktadir
(Lee ve Tai, 2003, Ekmekci ve dig., 2005). Elektrot malzemesi ve boyutlar1 da asinma ve yiizey
plirtizliligl tizerinde etkin olmaktadir Lonardo ve Bruzzone (1999) ve isleme sirasinda
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elektrottan is pargasina, is parg¢asindan da elektrota malzeme taginimu gergeklesmektedir ( Soni
ve Chakraverti, 1996). EKI tezgahlarinda genellikle dielektrik s1v1 olarak gazyag: kullanilmakla
birlikte, saf su kullanildiginda yiiksek malzeme kaldirma orami ve diisiik elektrot asinma
oraninin meydana geldigi dolayisiyla daha iyi bir yiizey kalitesi elde edildigi gézlemlenmigtir
(Jeswani, 1981). EKI sonrasi 1s1l islem uygulanan gazyaginda islenmis numunelerde tanecik
sinirt boyunca catlak ilerlemesi kaydedilirken, ayni sekilde saf suda islenenlerde sadece
oksidasyon gozlemlenmistir (Kang ve Kim, 2005). EKi yontemiyle islenmis Ti-6A1-4V
malzemesinin yiizey 6zellikleri incelendiginde, gazyaginda malzeme yiizeyinde karbiir, saf suda
ise oksit bolgelerinin olustugu goriilmiistiir (Chen ve dig., 1999). Ayrica; malzeme kaldirma
oraninin artirtlmasi, yilizey piiriizliilliigiiniin azaltilmasi, isleme sirasinda eriyip tekrar katilasan
katman sertliginin artirilmasi ve isglenen yiizeye toz katkisi niifuziyetinin saglanarak fonksiyonel
yiizeyler elde edilmesi gibi amaglarla dielektrik siviya ¢esitli toz katkilari ilave edilmistir (Erden
ve Bilgin (1980), Wong ve dig. (1998), Pecas ve Henriques (2003), Rival (2005), Chow ve dig.
(2008), Ekmekeci B ve Ekmekci N (2014), Ekmekci ve dig. (2015)). Toz Katkili Elektriksel
Kivileimla Isleme (TKEKI) yénteminde toz tanelerinin etkisiyle kivilcim atlamasi sirasinda ana
bosalim kanal1 alt kivilcimlara boliiniir. Toz tanelerinin alt ve tiist kisimlarinda pozitif ve negatif
elektrik yiikleri siralanir ve tozlarin olusturdugu zincir elektrik alan yogunlugunu azaltarak
yalitkanligin kirtlmasini kolaylasir (Zhao ve dig., 2002).

Diger bir yandan medikal uygulamalar ele alinacak olursa, bu alanda biyouyumlu bir¢ok
metal kullanilmaktadir. Ozellikle Titanyum (Ti) ve Ti alasimlari; diisiik yogunluga, yiiksek
mukavemete ve iyi derecede korozyon direncine sahip toksik madde icermeyen kemiklerle
biyouyumlu malzemeler olmalarindan dolay1r medikal uygulamalarda 40 yili agkin siiredir en
cok tercih edilen malzemelerdir. Metalik biyomalzemeler; yapay eklemler, kemik baglantilart ve
vidalarda kullanilmaktadirlar. Bu malzemelerin olasi toksik etkileri sebebiyle ¢evresindeki
dokulara zarar verme olasiligi, olabilecek korozif etkileri, iyon saliimi ya da alerjilere sebep
olma ihtimalleri saglik acisindan negatif bir durum teskil etmektedir (Hanawa, 2004). Medikal
uygulamalarda kullanilan metallerin viicut ile cok daha uyumlu ve benzer sorunlar1 icermeyecek
malzemelerle kaplanmasi bu problemlerin ¢éziimii i¢in bagvurulan bir yontem olmustur. Bu
noktada, kimyasal formiilii Caio(PO4)s(OH): olarak ifade edilen, ayn1 zamanda bir kalsiyum tuzu
ve biyouyumlu bir seramik olan Hidroksiapatit (HA) en iyi segenek olarak karsimiza
¢ikmaktadir. HA, diglerin mine ve dentin tabakasi ve kemikte bulunan dogada elmastan sonra
bilinen en sert molekiildiir. Genellikle kemiklerde dolgu olarak ya da implantlar1 desteklemek
icin kullanilan, viriitik ve bakteriyel bir risk tasimayan ve kemik yapisina benzer sekilde
kalsiyum (Ca) fosfor (P) orani 1.67 civarinda olan biyoinert bir seramiktir (Legeros RZ ve
Legeros JP, 2008). Literatiirde metalleri HA ile kaplamak i¢in bir¢ok yontem mevcuttur. Isitilip
eriyik/yart eriyik forma doniistiiriilen kaplama malzemesinin gaz veya atomizasyon jetiyle
hizlandirilip hazirlanmig altlik {izerine carptirilarak birbirlerine baglanmasi esasina dayanan
Plazma Piiskiirtme Metodu, segilen baslangic kimyasallarinin bir siispansiyon (sol) olusturmak
i¢cin nano boyutlu partikiillere doniistiiriiliip bir jel igerisinde birbiri ile baglanmasiyla bir altlik
tizerinde film tabakalarinin olusturulmasi esasina dayanan sol-jel metodu ve kaplanmak istenen
plakalarin fizyolojik sicaklik ve pH degerinde hazirlanan yapay viicut sivisi igerisinde
bekletilerek kaplanmasi esasina dayanan biyomimetik yéntem en sik kullanilanlardir.

TKEKI yonteminde elektrottan is parcasma, is parcasindan da elektrota malzeme
tasinimimin olmas1 ve bdylece fonksiyonel yiizeylerin elde edilebilmesi miimkiindiir. Boylece
biyouyumlu malzemeleri metaller iizerine ¢okelterek fonksiyonel yiizeyler elde edilmesi
miimkiin olacaktir. TKEKI ydnteminde, kullamlan toz katkilarina &rnek olarak aliiminyum tozu
Yan ve Chen (1999), silisyum tozu Kansal ve dig. (2005), grafit ve borik asit (H;BOs) tozu
Ozerkan ve Cogun (2005) verilebilir. Bu noktada metal ve seramik tozlarin yaninda medikal
uygulamalar i¢in biyouyumlu tozlarin da kullanilabilirligi ile ilgili calismalara literatiirde ancak
son yillarda rastlanabilmektedir. HA’nin EKI’de kullanimina iliskin ilk calisma 2014 yilma
tekabiil etmektedir (Ekmekci N ve Ekmekci B, 2014). Devami olan 2016’daki ¢alismada ise HA
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niifuziyeti i¢in optimum parametreler 22A darbe akimi ve 12 ps darbe siiresi olarak
belirlenmistir (Ekmekci N ve Ekmekci B, 2016). Her iki ¢alismada kullanilan HA tozlarim
boyutlar1 10-40 pm araliginda genis bir alanda dagilirken, mevcut ¢alismada mikronize boyutlar
(2-10 pm) ele almmustir ve ¢ok daha genis parametre aralig1 incelenmistir (Cizelge 1). EK1 ile
islemede kullanilan tozlarin igerigi kadar oOzellikle niifuziyet i¢in boyutlar1 da &nem
kazanmaktadir. Literatiirde biyomalzemeler i¢in EK] ile islemede toz boyutunun etkisinin agik
ve genig bir sekilde vurgulandigi ¢alismalara heniiz rastlanamamistir. Bu baglamda, bu ¢aligma
EKI y6nteminin medikal uygulamalara uyarlanabilmesi ve toz boyutunun yiizeye niifuziyet
tizerindeki etkisini ele almasi bakimindan 6nem arz etmektedir. Ayrica bu ¢aligmanin amaci,
mikronize hidroksiapatit toz katkisinin EKi’de kullanilabilirliginin yaninda HA’nin yiizey
morfolojisi ve mikroyapiya etkisinin arastirilmasi ve 6zellikle medikal uygulamalar i¢in HA
yoniinden zengin ylizeylerin olusacagi islem parametrelerinin belirlenmesidir.

2. GEREC VE YONTEM

Ajan CNC Model 983 marka 4 eksenli dalma tip elektriksel erozyon tezgahinda TKEKI
yontemiyle islenmek tizere 40 adet numune (is pargasi) hazirlanmistir. Numuneler 8 mm
boyunda olacak sekilde 10 mm ¢apli Ti-6Al-4V (Grade 5) titanyum alasimi ¢ubuktan kesilmis,
ardindan 600 0C’de gerilim giderme islemi uygulanmis ve yiizeyleri zzimpara kum kagidi ile
parlatilmigtir. Farkli dielektrik sivi ve toz katkilarmin tezgaha zarar vermemesi i¢in mevcut
sirkiilasyon sistemi ¢ikarilip deneyler i¢in tasarlanmig islem havuzu adapte edilmistir. Havuz
igerisinde tozlarin sirkiilasyonu 1000 dev/dak. olacak sekilde bir mekanik karistirict vasitasiyla
saglanmistir. Elektrottan is parcasina olasi malzeme transferinin gerceklesip analizlerde
yanilgiya sebebiyet vermemesi i¢in numunelerin iglenmesinde saf titanyum malzemeden
elektrot kullanilmustir. Isleme sirasinda kose etkilerini azaltmak ve diizgiin bir yiizey elde etmek
icin numune capindan daha biiylik 20 mm ¢apli elektrot segilmistir. Dielektrik sivi olarak
organik ve inorganiklerden arindirilmis saf su kullanilmistir. TKEKI icin dielektrik sivinin igine
15 gram/litre (g/l) olacak sekilde mikronize HA ilave edilmistir. Mikronize HA, 2-10 pm
capinda, kiiresel formda ve %99 safliktadir (Sekil 1).

C
Sekil 1:
Mikronize hidroksiapatit tozu
a. Genel gortintim 0. Biiyiiltiilmiis gortintim C. Enerji Dagilim Spektrometresi (EDS) izleri
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Boylelikle 40 numuneden olusan parametrik bir deney serisi tasarlanmig (Tablo 1) ve
numuneler bu seriye gére TKEKI yontemiyle islenmistir. Biitiin islemelerde bekleme siiresi
darbe siiresinin yarisi kadardir. 5 s araliklarla takim elektrodu 2 s siiresince 1 mm geriye
¢ekilerek numuneler islenmistir

Tablo 1. TKEKI parametreleri
Darbe Akimi (amper, A) 7,12, 22,42

Darbe Siiresi (mikro saniye, ps) 3, 6,12, 25, 50, 100, 200, 400, 800, 1600

Islenen numunelerin ilk olarak Tylor Hobson vyiizey npiiriizliilik cihaz1 ile yiizey
piirtizliiliiklerine bakilmistir. Piirtizliiliik 6lgtimlerinde 6l¢tim uzunlugu 4 mm olarak alinmistir.
Sonrasinda numunelerin QUANTA 450 Field Emission Gun (FEG) yiiksek c¢ozinirliikli
taramali elektron mikroskobu (SEM) ile yiizey goriintiileri ve Enerji Dagilim Spektrometresi
(EDS) ile elementel dagilim izleri alinmistir. Islenen yiizeylerdeki malzemenin igerdigi fazlar,
fazlarin konsantrasyonu, kristal olmayan fazlarin miktar1 ve boyutlarim incelemek amaciyla X-
Isin1 Kinmmim Difraktometresi (XRD) analizleri yapilmistir. Analizler, Panalytical marka
Empyrean model XRD cihazinda 45 kV, 40 mA konfigiirasyonunda, Cu (ka) 1.54056 A X- 1511
tiiplii cihaz ile 10-90 derece arasinda gerceklestirilmistir. Yiizey incelemeleri biten numuneler
kesit incelemeleri igin islenen yiizeyden tabana dogru kesilerek bakalite alinmisg, 240, 400, 800
ve 1200 grid zimparalarla ve sonrasinda 6, 1, 0.25 pm siispansiyolarla ¢uhalarda parlatilmistir.
Sonrasinda kesitler mikroyap1 incelemesi i¢cin Weck daglama ajan1 (5 g Amonyum Bifloriir ve
100 ml saf su) ile daglanmustir.

3. BULGULAR
3.1. Yiizey Piiriizliiliigiiniin Degerlendirilmesi

Mikronize HA toz katkih EKI yontemiyle islenmis her bir numune yiizeyinden 10
piirtizliliik 6l¢imi alinmig, en biiylik ve en kiigiik degerler ¢ikarilarak 8 Glgiimiin ortalamasi
almmustir. Buna gore her bir darbe akimi ve darbe siiresine bagli piiriizliiliikk degerleri ortak bir
grafikte gosterilmistir (Sekil 2). EKI yonteminin dogasi geregi kivileim atlamasi eriyen
malzemenin olusturdugu kraterlerin darbe akim arttik¢ca derinlesmesi ve darbe siiresi arttikca da
yayvanlasmasi dolayisiyla da piiriizliiliik iizerindeki etkileri degerlendirilmistir.

10

e

%

Ortalama Purtizltlak (um)

%6 12 25 50 100 200 400 800 1600
Darbe Siresi (ps)
Sekil 2:
Degisen akim ve darbe stiresine gére ortalama piiriizliiliik degerleri (Darbe siireleri logaritmik
gosterilmistir).
Beklenildigi gibi darbe akiminin artmasiyla kiiglik sapmalar disinda piiriizlillik de
artmaktadir. Bu durum 50 us’ye kadar darbe siireleri igin de gegerlidir. Ancak bu noktadan
sonra 42A darbe akimi hari¢ diger darbe akimlarinda azalma egilimindedir. 400-800 ps
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araliginda ise kismen artmaktadir. 42 A darbe akiminda genel olarak, 100 ps ve 800 us darbe
stireleri disinda piiriizliilikler artma egilimindedir. Genel bir degerlendirme yapildiginda en
diisiik piiriizliilik degeri 7A darbe akimi1 ve 400 ps darbe siiresinde R,=1.89 pum, en yiiksek
puriizliiliik ise 42 A darbe akimi ve 1600 ps darbe siiresinde R, =7.97 um olarak dl¢iilmiistiir.

Ayrica literatlirde toz katkisinin yiizey piriizliligini onemli olglide azalttigma dair
calismalara sik¢a rastlanmaktadir. Bu noktadan yola ¢ikarak toz katkisinin piiriizliiliik iizerinde
etkisini degerlendirmek i¢in ayni darbe siiresinde farkli akim seviyesinde toz katkili ve katkisiz
islenmis numunelerin yiizey piirtizliiliigl degerlendirilmistir (Tablo 2). Buna gore 12 A, 800 us
‘de islenen numunede toz katkisi ortalama piirtizliligi 5 pm, 42 A, 800 ps ‘de islenen
numunede ise 4.8 um diisiirmektedir.

Tablo 2. HA toz katkisinin yiizey piiriizliiliigiine etkisi

Saf suda Mikronize HA Saf suda Mikronize HA
EKi katkih EKI EKI katkilh EKi

Isleme Parametreleri | 12 A, 82)0 12 A, 800 s 42 A, 800 us 42 A, 800 s

Isleme Yontemi

Ortalama Piiriizlilik | g 750 3.781 10.223 5.429
Ra (nm)

Standart Sapma (um) 0.939 0.473 1.225 0.972

3.2. SEM Analiziyle Yiizey Topolojisinin Degerlendirilmesi

Yiizeyde aktif halde olan ardisik kivileimlar nedeniyle yiiksek darbe akimlarinda derin
kraterlerin ve yiiksek darbe siirelerinde genis kraterlerin olusumu gozlenmistir (Sekil 3).
Bununla birlikte, darbe akimi arttikca, eriyik malzemenin sagilip yeniden katilagmasiyla ortaya
cikan karmasik yonelim izleri géze carpmaktadir (Sekil 4a). 42 A darbe akiminda (Sekil 4b)
ardigik elektriksel kivilcimlarin sonucu olusmus i¢ ice kraterler ve artik olgunlasmis elektriksel
alanin kirilmasiyla olusan ikincil kivilcimlarin olusturdugu dalgalanmalar ve kiigiik krater
yapilari belirgindir.

Sekil 3:
Mikronize HA toz katkili EKI yontemiyle islenmis numune yiizeyleri
a. 74, 3usb. 74,1600 usc. 12 4, 1600 us

Erimis metalden ayrilan buhar parcaciklari aniden soguk dielektrik sivi ile karsilastiginda,
birden kiire benzeri yapilar olarak katilagsmaktadir. Bu yapilarin ¢ogunlukla krater ¢eperlerinde
yogunlastig1 gozlemlenmektedir. Isisal ¢evrimler sonucu olusan catlak aglarinin yiiksek darbe
siirelerinde daha belirgin hale geldigi ve gozenekler artarken kiire benzeri yapilarin azaldigi
goriilmektedir (Sekil 5).
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Sekil 4:
Mikronize HA toz katkili EKI yontemiyle islenmis numune yiizeyleri
a. 224,1600ush. 42 4, 1600 us
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Sekil 5:
400 us 'de Mikronize HA toz katkili EKI yontemiyle islenmis numune ytizeyleri
a. 7TAb. 12Ac.22Ad.42A
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3.3. EDS Analiziyle Toz Katkisinin Etkisinin Degerlendirilmesi

Calismanin amac1 EKI ydénteminde mikronize HA toz katkisinin kullanilabilirligi ve yiizeye
toz katkisi niifuziyetinin gozlemlenmesi, dolayisiyla medikal uygulamalar i¢in HA yOniinden
zengin ylizeyler elde edilebilmesidir. Bunun i¢in yiizeye niifuziyetin en iyi sekilde gergeklestigi
isleme parametrelerinin belirlenmesi biiylik 6nem arz etmektedir. Bilesimi bakimindan HA
yapisindaki Ca/P orani, mol yiizdesi olarak 1,67 dir ve bu molar oran parametresi mineralin
biyomalzeme olarak kullanilma sinirlari konusunda belirleyicidir. Bu amagla mikronize HA toz
katkih EKIi yontemiyle belirlenen parametrelerde islenen numunelerin EDS analizleri
incelenmis ve bu oran aranmustir. Incelemelerde tiim numuneler icin Ti-6Al-4V yiizeyine
homojen yayilmis HA niifuziyetinden ziyade, noktasal ya da bolgesel dagilimlar
gozlemlenmistir. Bu sekilde HA niifuziyeti yoniinden zengin bolgelerin segilen parametrelerle
yakindan iligkili oldugu ve EDS goriintiilerinde bu kisimlarin ana malzemeye gore koyu renkte
oldugu gozlemlenmistir (Sekil 6).

ca

00 pm‘

. Sekil 6:
Mikronize HA toz katkili EKI yontemiyle iglenmis numunenin EDS izleri (7 A, 6 us)

EDS izleri incelendiginde niifuziyetin genellikle yiiksek darbe siirelerinde gerceklestigi
goriilmektedir. Kivilcim atmasinin son bulup darbe siiresinin bitimiyle desarj kanal kapanir ve
negatif bir basing olusur. Olusan bu basincin etkisiyle ana desarj kanalinda tutulan toz katkilar
eriyik havuzuna hiicum eder. Yiiksek darbe siirelerinin bir sonucu olusan yiiksek enerji
yogunlugunun ana bosalim kanalini ikincil veya daha fazla desarjlara bolmek icin destekledigi
sOylenebilir. Bu baglamda, kismen hem yiiksek darbe akimlarinda hem de yiiksek darbe
siirelerinde niifuziyetin daha iyi oldugu goriilmektedir. Benzer sekilde HA niifuziyetinin ¢atlak
aglarim takip ettigi ve krater ceperlerinde yogunlastigi agimsi bir goriiniim sergiledigi
gozlemlenmektedir. Apatitin yogun oldugu bolgelerde Ti piklerinin ¢ok az oldugu dolayisiyla
yiizeyin apatit ile yogunlastigi gortilmektedir. Genel bir degerlendirme yapildiginda; 7TA darbe
akiminda 3-12 ps arahigindaki islemelerde az ve yer yer noktasal, 25-200 ps araliginda eser
miktarda, 400 ps’de az ve yer yer noktasal, 800-1600 pus araliginda ise orta derecede bolgesel
niifuziyet gdzlemlenmistir. 12A, genel olarak en az niifuziyetin gorildigi darbe akimi seviyesi
olmustur. Tiim darbe siireleri iginde 25 ps, 100 us, 800 ps ve 1600 us siirelerinde az ve yer yer
noktasal niifuziyet goriilmiistiir. 22A genel olarak niifuziyetin en iyi ger¢eklestigi akim seviyesi
olmakla birlikte 3 ps, 12 ps ve 25 s siirelerinde eser miktarda niifuziyet gozlemlenmistir. 50
us, 400 us, 1600 ps’lerde az ve yer yer noktasal niifuziyet gdzlemlenirken 100 ps ve 800 us’de
en yogun niifuziyet goriilmiistiir. 42A akimda 100 ps’ye kadar eser miktarda niifuziyet goze
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carparken 200-1600 us araliginda artmakta ve en yiiksek niifuziyet 1600 us’de gergeklesmistir
(Sekil 7).

Yogun niifuziyet

Sekil 7:
Mikronize HA toz katkili EKI yontemiyle islenmis numune yiizeyleri ve yiizeylere ait alansal
EDS izlerine gore niifuziyet degerlendirmesi. Darbe akimi: 224

3.4. XRD Analiziyle Kristal Yapi ve Fazlarinin Degerlendirilmesi

XRD analizi 6ncesi gergeklestirilen EDS analiz sonuglarindan, yiizeye toz niifuziyetinin
yogun-bolgesel ya da noktasal-seyrek olup olmadigi hakkinda bilgi edinilmistir. Bu baglamda,
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karsilastirma da yapabilmek i¢in her akim seviyesinde fakat ayni darbe siiresinde 4 numune ve
bunlara ilaveten bir adet islenmemis ve 1 adet de saf suda islenmis Ti-6Al-4V alasimi, son
olarak da HA tozunun XRD analizi ger¢eklestirilmistir. XRD sonuclar1 yine karsilastirmak
amaciyla ayni grafikte toplanmistir (Sekil 8). Grafikte en listte mikronize HA tozlarimin pikleri
verilmigtir (Sekil 8a). Sonrasinda ise ana malzeme Ti-6Al-4V alagiminin pikleri yer almaktadir.
Burada alasim malzemesinde yer alan ¢ok sayida o-Ti pikleri ile birlikte B-Ti piki de
gozlemlenmektedir (Sekil 8b). Devaminda yer alan saf suda islenmis numunede alasim
malzemesinde yer alan piklere ilaveten ortamdan ve sudan kaynakli TiO piki yer almaktadir
(Sekil 8c). Sonrasinda 7A darbe akiminda mikronize HA toz katkisi ile iglenmis numune yer
almaktadir. Buradaki HA piklerinin bariz bir sekilde gdzlemlenememesinin sebebi, analizin toz
katkis1 niifuziyetinin olmadig1 bir bdlgede gerceklestirilmesi olarak agiklanabilir (Sekil 8d).
Bunu takip eden 12A 800us (Sekil 8¢), 22A 800us (Sekil 8f) ve 42A 800us’de (Sekil 8g)
yapilan islemelerde HA pikleri gdzlemlenmistir.
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Sekil 8:

Numunelere ait XRD izleri
a. Mikronize HA b. islenmemis ana malzeme (TI-6Al-4V) c. Saf suda 42 A, 800 us’de
islenmis numune d. HA toz katkili 74, 800 us’de islenmis numune €. HA toz katkili 124, 800
us’'de islenmis numune . HA toz katkilt 224, 800 us’de islenmis numune Q. HA toz katkili
424, 800 us’de islenmis numune.

3.5. Kesit Mikroyapisinin Degerlendirilmesi

EKI yonteminde mikro saniyeler i¢inde gerceklesen ve diger geleneksel yontemlere nazaran
cok yiiksek noktasal sicakliklarin sebep oldugu alisilmamis faz degisimleri ve olusan kraterlerin
metalliirjik karakteristikleri ve bunlara bagli prosesin karmasik dogasi ylizey ve mikroyapi
incelemelerini de genisletmektedir. Mikroyapt incelemelerinde islenen yiizeyden ana
malzemeye inildikge farkli oOzellik ve goriinimde katmanlara rastlanmaktadir. Kesitten
bakildiginda en iisteki katman, daglamaya direncli, ana metalden ¢ok daha sert ve goriiniim
itibariyle genellikle beyaz renkte gézlemlenen eriyip tekrar katilasan katmandir (Ekmekci,
2009). Bu katmanin altinda 1s1l etkilenmis katman ve nihayetinde ana malzeme yer almaktadir.
Kesit incelemelerinde darbe akiminin artmasi ile birlikte kalinlig artan ve eriyip tekrar katilagan
katman gozlemlenmektedir. Bu katmanin altinda yer alan 1s1l etkilenmis katman kalinlig1 ise yer
yer eriyip katilasan katmandan daha fazla ve kesit boyunca daha homojen bir dagilim
sergilemektedir (Sekil 9).
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Eriyip tekrar
katilasan katman

‘ Sekil 9:
Mikronize HA toz katkili EKI yontemiyle iglenmis numune kesitinin genel gortiniimii

Yiiksek darbe siiresinde, artan darbe akimlariyla birlikte 1s1l etkilenmis katmana kadar uzanan
catlaklar ve diizensizlikler gbze carpmaktadir. Bununla birlikte aniden dielektrik sivi ile
karsilasan ve yeniden katilasan koyu ve siireksiz olusumlar ve yogun ve derin krater bosluklari
gozlemlenmektedir. Ozellikle darbe akimi ve siiresinin yiikseldigi durumlarda birbiri igine
geemis karmasik yapilar ve dielektrik sivinin etkisiyle aniden katilagmis koyu tabaka ve eriyip
ayrilan metalin biraktig1 bosluklar géze carpmaktadir (Sekil 10).

:
L e
I,

_ Sekil 10:
Mikronize HA toz katlkili EKI yontemiyle islenmis numunelerin kesitinin genel
goriiniimii. @. 800 us 7Ab. 800 us 12 A ¢. 800 us 22 A d. 800 us 42 A
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4. SONUCLAR

Tekil kivileimlarin olusturdugu yiiksek enerji yogunluguna nazaran ikincil yada daha fazla
dala ayrilmis kivilcimlarla boliinen enerji yogunlugunun yiizeyde olusturdugu krater derinlik ve
caplar1 da azaltmaktadir. Kivileim yapisina bagli olarak eriyik malzemenin olusturdugu diger
kalintilarin yapist da piiriizliiliigii etkilemektedir. Ayrica olusan bu kivilcimlar rassal olmayip
olusan yiizey morfolojisini ve yiizeye toz katkis1 nufiiziyetini de belirlemektedir (Ekmekci ve
dig., 2016). Bununla birlikte toz katkilar piiriizliiliigii saf suda islemeye nazaran yaklasik yar1
yartya azaltmaktadir (Tablo 2).

Eriyik metalin aniden katilagmasiyla olusan eklentiler ve gozenekler ve ana bosalim
kanalinin kivileim atlamasi sonucu aniden kapanmasiyla olusan negatif basincin sebep oldugu
catlaklar yiizeyde belirgindir.

Genel olarak yiiksek darbe siirelerinde ger¢eklesmekle birlikte niifuziyet i¢in net bir tablo
ortaya konulamamaktadir. Bunun sebebi EKI y&nteminin karmasik dogasi ve genis bir
yelpazede segilen isleme parametreleri yaninda kullanilan toz katkilarinin olusan kivileim formu
iizerindeki etkisidir.

Numunelerin kesitleri alinip optik mikroskopta yapilan incelemelerde en istte yer alan
eriyip tekrar katilasan katmanin altinda yer alan 1si1l etkilenmis katman kalinliginin ¢ok daha
fazla oldugu gozlemlenmistir. Ana malzemeye inildikge sogumanin yavas bir sekilde
gerceklestigi goriilmektedir. Kesit tizerinde ayrica hizla gerceklesen faz doniigiimlerinin sebep
oldugu malzemenin kopma mukavemetini de asan yiiksek gerilmeler sonucu olugan genellikle
1s1l etkilenmis katmanda son bulan catlaklar goriilmektedir. Catlaklarin ana metalin iglerine
kadar ilerlememesinin en biiyiik nedenlerinden biri ise toz katkisi olarak agiklanabilir.

EKI, karmasik geometrilere sahip malzemelerin islenmesinde etkin bir yontemdir. HA toz
katkil1 EK1 ile hem karmasik geometrilere sahip malzemelerin islenmesi miimkiin olurken hem
de medikal uygulamalar i¢in toz katkisi niifuziyetiyle zenginlesen fonksiyonel yiizeylerin elde
edilmesi miimkiin olacaktir. HA niifuziyeti igin diger yontemlerde gerek duyulan coziiciiler,
baslaticilar, stabilizorler gibi kimyasallara gerek duyulmayacaktir. EKI isleminin dogas1 geregi
olugan yiiksek termal gerilmeler sonucu olusan mikro catlaklar ve yiizeyden ayrilan eriyik
metalin biraktig1 kraterler, metallerin biyouyumlu malzemelerle kaplanmasi igin istenen
gozenekli doku 6zelligini destekleyici niteliktedir.
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