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Oz: Bu calismada titanyuma agirlikca % 10Nb ve 10Sn ilaveleri yapilarak 30 saate kadar farkli siirelerde
mekanik alagimlama ile iiretimi ger¢eklesmis ve elde edilen tozlar preslendikten sonra 1000 °C de 2 saat
sinterleme islemine tabi tutulmustur. X-151n1 kirmimi (XRD), Taramali Elektron Mikroskobu (SEM), sertlik,
yogunluk ve tahribatsiz muayene yontemlerinden ultrasonik yontemle analizleri yapilarak elde edilen numuneler
mikroyapisal ve mekanik olarak incelenmistir. Calisma sonucunda elde edilen sonuglar, artan mekanik
alasimlama siiresine bagli olarak toz boyutunun azaldigini gostermektedir. Mekanik alagimlama esnasindaki kati
hal reaksiyonundan dolayr niyobyum ve kalay elementlerinin titanyum kafesinde kati1 ¢dzelti olusturdugu
goriilmiistiir. Sinterleme sonrasi elde edilen sertlik degerlerinin sinterleme Oncesi sertlik degerlerinden yiiksek
oldugu ve bunun sebebinin ise sinterleme esnasinda mikroyapida olusan TiC ikinci fazlarinin varligindan
kaynaklandig1 tespit edilmistir. Bagil yogunluk degeri hesaplanmis ve elde edilen numunelerin % 5 — 20
arasinda gozenek barindirdigl goriilmiistiir. Son olarak mekanik alagimlama siiresinin artmasiyla elastik modiil
degerleri azalirken 30 saatlik mekanik alasimlama siiresinden sonra kemige en yakin elastik modiil degerleri
tespit edilmistir. Elde edilen bu sonuglar TilONb10Sn alagiminin yeni nesil biyomalzeme olarak kullanim
potansiyeli oldugunu gostermektedir. Uretimi ilk kez gergeklestirilen TilONb10Sn alasiminin iilke ekonomisine
onemli bir kazang getirmesi hedeflenmektedir.

Anahtar Kelimeler: Toz Metalurjisi; mekanik alagimlama; titanyum alagimi; elastik modiil.

Investigation of The Effect of Mechanical Alloying Duration on The
Microstructure, Hardness and Elastic Modulus
Properties of TiJONb10Sn Alloy

Abstract: In this study, 10% Nb and Sn additions of titanium were produced by mechanical alloying method at
different times up to 30 hours and sintered for 2 hours at 1000 °C after the powders were pressed. Obtained
samples were examined by X-ray diffraction experiments (XRD), scanning electron microscopy (SEM),
hardness, density and non-destructive methods such as ultrasonic tests to investigate the microstructural and
mechanical properties. Results obtained that the particle size decreases due to the increase mechanical alloying
time. Due to the solid state reaction during mechanical alloying, niobium and tin elements have been found solid
solution form in the titanium lattice. It was determined that the hardness values obtained after sintering were
higher than the hardness values before sintering and the reason for this was due to the presence of TiC second
phases formed in the microstructure during sintering. The relative density value has been calculated and it has
seen that the details obtained between 5 and 20% pores. Finally, with the increase of the mechanical alloying
time, the elastic modulus was decreased while the closest elastic modulus to bone was determined after the 30-
hour mechanical alloying time. These results show that TilONb10Sn alloy has the potential to be used as a new
generation biomaterial. TilONb10Sn alloy which is produced first time is aimed to bring a significant profit to
the country's economy.
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1. Giris

Titanyum ve alasimlart yiiksek korozyon direngleri, yiiksek sicaklik dayanimlari, iyi mekanik
ozellikleri, yiiksek mukavemet ve viicutta kullaniminda biyouyumlu olmalar1 gibi nedenlerden
dolay1 son 60 yildir birgok sektdrde yaygin bir sekilde kullanilmaktadir [1-3]. Kesfedildikten sonra
saf halde kullanilan titanyumun Yyetersiz olan bazi 6zellikleri alasim elementi ilaveleriyle
gelistirilmis ve boylece Ti alasimlar1 basta havacilik ve biyomalzeme endiistrilerinde olmak iizere
pek cok alanda kullanilan yiiksek katma degerli malzeme grubuna girmistir [4]. Bu dogrultuda
gelistirilen alasimlarin basinda ise ¢l Ti6Al4V alasimi gelmektedir [5]. Ti6Al4V alasimi
havacilik sektoriinde tiirbin ve fan kanatlarinda, biyomalzeme endiistrisinde ise kalg¢a eklem implant
malzemesi olarak yaygin bir sekilde kullanilmaktadir [6].

Ti6Al4V’nin igerigindeki aliiminyumun (Al) zamanla biyolojik sistemlerle etkilesime girerek toksik
etkilere neden oldugu, vanadyumun ise (V) norolojik sistemleri etkileyerek Alzheimer hastaliginin
olusumunu hizlandirdig1 ve alerjik tepkilere neden oldugunu gostermistir [7,8]. Bu dogrultuda
yapilan caligmalar incelendiginde 6zellikle viicutta toksik ve alerjenik komplikasyon olusturmayan
Ta, Sn, Hf, Zr ve Nb gibi elementlerin katkilariyla yeni nesil biyomalzeme gelistirme ¢aligmalarinin
hiz kazandigin1 gostermektedir [5,9].

Literatiirde yapilan ¢alismalar incelendiginde titanyuma eklenen alasim elementlerinin o, o+ ve
fazlarini kararlastiric1 etkilerinden dolay: ii¢ grupta toplandigmni gostermektedir. Ornegin, titanyuma
ilave edilen aliminyum, karbon, oksijen ve azot gibi ikincil elementler o fazini kararl kilarken;
niyobyum, vanadyum, demir, krom, mangan ve molibden gibi ikincil elementler p fazin1 kararh
kilmaktadir [10,11]. o-Ti alasimlarinda B-Ti alasimlarina gore yogun paketlenme, yiiksek plastik
deformasyona kars1 direng, yiiksek siiriinme, anizotropik mekanik ve fiziksel 6zellikler ve diisiik
stineklik 6zellikleri goriilmektedir. a-Ti alasimlart yiiksek korozyon direngleri, kaynak kabiliyeti ve
islenebilirligi nedeniyle kimya ve petrokimya endiistrilerinde yaygin kullanima sahiptirler. B-Ti
alasimlan yiiksek mukavemet, soguk sekil verme kabiliyeti, yiiksek yorulma dayanimi ve diisiik
elastik modiilii gibi 6zellikler nedeniyle havacilik ve biyomalzeme alanlarinda yaygin kullanima
sahiplerdir [12]. Titanyuma alasim elementi olarak eklenen kalay ve zirkonyum ise nétr element
olarak bilinirler [10,11].

Biyomalzeme olarak kullanilan malzemeler incelendiginde biyouyumluluk, biyoaktivite,
osseointegrasyon gibi ozellikler yaninda gelistirilecek malzemenin elastik modiiliiniin de kemigin
elastik modiiliine yakin olmasi istenmektedir [11]. Onemli bir parametre olan elastik modiiliin
degisimi, mekanik alasimlama siiresinin artmasiyla diisiis gosterdigi gozlemlenmektedir [13].
Ayrica calismalarda mekanik alagimlama siiresinin artmasiyla sertlik degerlerinin de artis egilimi
gosterdigi goriilmektedir [13-15]. Yapilan ¢alismalar incelendiginde niyobyum ilavesiyle  fazinin
kararli hale geldigi, bunun yaninda alagimin elastik modiiliiniin diistiigli ve 1s1l islem performansinin
arttigr gorilmektedir [10,11]. Diger bir ¢aligmada ise kalay ilavesi ile titanyumun sinterlemeye karsi
kabiliyetinin arttigt ve alasimin ergime noktasinin diistiigli goriilmektedir. Buna ek olarak bu
ilavelerle olusan kati ¢ozelti yapisinin da mukavemeti arttirdigr goriilmektedir [6]. Sonu¢ olarak
niyobyum ve kalay ilavelerinin literatiirde bulunmayan katki oranlar1 kullanilarak yeni nesil
titanyum esasli biyomalzeme iiretiminde etkin rol oynayacag: goriilmektedir.

Bu c¢alismada titanyuma kalay ve niyobyum ilaveleriyle yeni nesil titanyum alasimlarinin
gelistirilmesi hedeflenmistir. Bu dogrultuda ag.% 10Nb ve 10Sn ilaveleri yapilarak farkli mekanik
alasim siirelerinde alagimlama gergeklestirilmistir. Elde edilen alasimlandirilmig tozlar oda
sicakliginda preslenmis ve vyiiksek sicaklikta sinterlenmistir. Uretilen numunelere mekanik
alasimlama siiresi ve sinterleme sicakligina gére mikroyapisal karakterizasyon ve mekanik testler
uygulanmaistir.
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2. Materyal ve Metod

Bu calismada elementel tozlar kullanilarak TilONb10Sn (ag.%) alasimi yiiksek enerjili mekanik
alasimlama teknigi ile iretilmistir. Yiiksek enerjili bilyali 6giitmede SPEX™ 8001 cihazi
yardimiyla farkl siirelerde mekanik alagimlama gergeklestirilmistir. Baslangicta %99,9 saflikta 150
mesh titanyum tozu, %99,8 saflikta 325 mesh niyobyum tozu ve %99,8 saflikta 45um kalay tozu
TilONb10Sn (ag.%) kompozisyonunu olusturmak i¢in uygun oranlarda Karistirilmistir. Tozlar
eldivenli kutu (glove box) sisteminde argon gazi altinda oksijen ve nem seviyesinin 0,5 ppm oldugu
degerlerde sertlestirilmis ¢elik kaplarda hazirlanmistir. Mekanik alagimlama prosesi baglatilmadan
once celik tutuculardaki toz karigiminin homojen olmasi i¢in Oncelikle olarak karigtirma islemi
yapilmistir. Karigtirma islemi SPEX™ 8001 cihazinda 2 bilya kullanilarak bilya/toz oran1 1/10
olacak sekilde 2 saat siireyle gerceklestirilmistir. Karistirma sonrast glove box ig¢inde argon gazi
atmosferinde sertlestirilmis ¢elik kaplardan alinan tozlar her biri 5,1 gr toz bulunan bilya/toz orani
1/4 olan kaplarda yiiksek enerjili mekanik alagimlama islemine tabi tutulmustur. Mekanik
alasimlama islemi sirasinda soguk yapigma olayini engellemek icin %1 oraninda stearik asit katkisi
yapilmistir. Mekanik alagimlama siiresi 2, 4, 6, 8, 10, 12, 18, 24 ve 30 saat olacak sekilde
gerceklestirilmis ve her bir mekanik alasimlama siiresi i¢in yeni toz karigimi hazirlanmistir.
Mekanik alasimlanmis tozlar tek eksenli preste 450 MPa basingta oda sicakliginda preslenmistir.
Mekanik ve fiziksel 6zelliklerini kazandirmak i¢in numunelere atmosfer kontrollii tiip firinda 1000
OC sicaklikta 2 saat bekleme gercgeklestirilerek sinterleme islemi yapilmistir.

Mekanik alasimlama siiresine gore iretilen tozlarin morfolojisi taramali elektron mikroskobu
(SEM) ile incelenmistir. Faz analizlerinin belirlenmesinde hem toz hem de y18in numuneler i¢in X-
1isin1 Kirmimi (XRD) teknigi kullanilmistir. Mekanik alagimlama ve sinterleme sonrasi elde edilen
numuneler metalografik olarak hazirlanmistir. Mikro-Vickers sertlik olgimleri 25 g yiik ve 10
saniye silireyle gergeklestirilmis ve her numuneden 10 Ol¢im alinarak saglanmistir. Sinterlenen
numunelerin yogunluklart Arsimed yontemi ile 5 Olgiim yapilarak tespit edilmistir. Bagil
yogunluklar1 Arsimed yontemi ile yogunluklari tespit edilen numunelerin teorik yogunlukla oraninn
hesaplanmasiyla bulunmustur. Tahribatsiz muayene yontemlerinden ultrasonik yontem kullanilarak
enine ve boyuna hiz hesaplanmasi sonrasi mekanik alasimlama siiresine gore alasimin elastik
modiilii degerleri hesaplanmustir.

3. Sonuglar ve Tartisma
3.1. Mekanik Alasimlama Siiresine Bagh Olarak Toz Boyutu ve Morfolojisinin Degisimi

Sekil 1’de TilONb10Sn alagiminin mekanik alagimlama siiresine gore t0z boyutu degisiminin SEM
goriintiileri verilmektedir. Sekil 1a ile verilen goriintii incelendiginde mekanik alagimlama Oncesi
tozlarin homojen karistirilmasi i¢in uygulanan 2 saatlik karistirma siiresince toz boyutu ve
morfolojisinde Onemli bir degisimin olmadig1 goriilmektedir. Bununla birlikte mekanik
alasimlamanin baglamasiyla (Sekil 1b) tozlar kirilmaya baslamis ve bunun sonucu olarak da toz
morfolojisi plaka ya da pul seklini almistir. Nouri vd. [16,17] yaptiklar1 ¢alismalarda mekanik
alasimlama sirasinda tozlarin kirilmasi sonrasi elde edilen toz morfolojisinin de pul ya da plaka
seklinde oldugunu rapor etmistir. Mekanik alagimlama siiresinin artmasiyla gerinim ve kat1 ¢ozelti
sertlesmenin etkisiyle kiiresel tozlar olusmaya baglamistir. Sekil 1c’den de goriilecegi lizere toz
boyut dagilimi daha homojen bir duruma geg¢mistir. Artan mekanik alagimlama siiresi toz boyut ve
morfolojisini degistirmeye devam etmis ve 8 saat mekanik alagimlama sonrasi (Sekil 1d) tozlar
kiiresele yakin morfolojiye ve ortalama 80 um toz boyutuna ulasmistir. Nouri vd. [16,17] yaptiklar
caligmalarda mekanik alasimlama sliresinin artmasiyla es eksenli kiiresel yapilarin olustugunu
gozlemlemistir. Mekanik alagimlama siiresinin artmasiyla soguk kaynaklanma ve kirilma olaylar
sireci denge haline getirmistir. Devaminda, 18 saate kadar gerceklesen mekanik alagimlama
stirelerinde tozlardaki kirilma ve kaynaklanma olaylar1 devam ederken (Sekil 1e ve Sekil 1f) 18 saat
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sonrast gerceklestirilen mekanik alagimlamalarda ise kirilma olaymin daha yogun oldugu
goriilmektedir (Sekil 1g, Sekil 1h ve Sekil 1i). Literatiirde bahsedildigi gibi artan mekanik
alagimlama siiresine bagl olarak toz boyutunda meydana gelen azalmanin sebebi ise kati ¢ozelti
sertlesmesi ve mekanik alasimlama esnasinda meydana gelen deformasyon sonucu tozlarin
gevreklesmesi ve daha kirilgan hale gelmesidir [18].

Sekil 1. Toz partikiillerinin Taramali Elektron Mikroskobunda a) 2 saat karigtirma b) 2 saat
alasimlama c) 4 saat alasimlama d) 8 saat alasimlama ¢) 10 saat alagimlama f) 12 saat alasimlama
g) 18 saat alasimlama h) 24 saat alagimlama i) 30 saat alagimlama sonras1 morfoloji degisimleri

Mekanik alagimlama siiresine bagli olarak meydana gelen toz boyutundaki degisim Sekil 2’de
verilmistir. Ticari olarak temin edilen saf Ti, Nb ve Sn tozlarinin boyutlar1 da karsilagtirma amagh
aynmi grafikte verilmektedir. Baslangicta karistirma islemi sonrasi tozlarin ortalama 66 um toz
boyutuna sahip oldugu goriilmiistiir. Mekanik alagimlamanin 2 saat uygulanmasi sonucu tozlarin
kirllmasiyla boyutlarinin kiiglildiigii goriilmiistiir. Devam eden mekanik alagimlama ile birlikte
tozlar arasinda meydana gelen soguk kaynaklama ile toz boyutu biiylimeye baslamistir. 4 saatlik
mekanik alasimlama sonrasinda ise tozlardaki kirilma olay1 tekrar goriilmiistiir ve bu durum 8
saatlik mekanik alasimlama siliresine kadar devam ederek toz boyutunun azalmasina sebep
olmustur. Bu olay 8 saat mekanik alasimlamadan sonra da devam etmis, 6nce t0z boyutu artmis
sonra azalmistir. Literatiirde bahsedildigi gibi mekanik alagimlama ile gerceklestirilen kati1 hal
reaksiyonlart siireye bagli olarak soguk kaynaklanma, kirilma ve tekrar soguk kaynaklanma
adimlarmi takip etmektedir [18]. Artan mekanik alasimlama siiresiyle beraber kirilma olayr daha
baskin hale gelmis ve 18 saatten sonra toz boyutunun azaldig tespit edilmistir. Elde edilen bu sonug

literatiirde rapor edilen mekanik alagimlama siiresine gore toz boyutundaki azalma ile uyumludur
[10,14,15].
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Sekil 2. Mekanik alagimlama siiresine gore partikiil boyutunun degisimi

3.2. Mekanik Alasimlama Siiresine Bagh Olarak Sinterlenmis Numunelerde Mikroyapi
Incelenmesi

Sekil 3. Taramal1 Elektron Mikroskobunda a) 2 saat alasimlama b) 4 saat alasimlama c) 6 saat
alagimlama d) 18 saat alasimlama e) 24 saat alasimlama ve f) 30 saat alasimlama sonrasi sinterleme
yapilmis numunelerin goriintiileri

TilONb10Sn alagiminin farkli mekanik alasimlama siireleri sonrasi numuneler preslenmis ve 1000
OC de 2 saat sinterlemeye tabi tutulmustur. Sekil 3-5’de sinterleme sonrasi elde edilen numunelerin
Taramali Elektron Mikroskobu goriintiileri, (EDS) elementel analiz spektrumlari ve elementel
analiz haritalamalar1 verilmistir. Analizler incelendiginde numunelerde homojen bir dagilim oldugu
goriilmiistiir. Ayrica 2 saat mekanik alagimlamadan 30 saat mekanik alagimlaya dogru tane
boyutunun azaldig1 gozlemlenmistir. Wang vd. [13,15] yaptiklar ¢alismalarda 24 saat karistirma, 4
saat mekanik alasimlama, 8 saat mekanik alasimlama ve 12 saat mekanik alasimlama siireleri
sonrasi sinterleme gerceklestirmis ve mikroyap1 incelemelerinde tane boyutunun siirenin artmasiyla

azaldigini gostermistir.
64



Batibay, A.B., Kotan, H., Evcin A. ECJSE 2021 (1) 60-73
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Sekil 4. Taramali Elektron Mikroskobunda a) 2 saat alagimlama b) 4 saat alasimlama c) 6 saat
alagimlama d) 24 saat alagimlama ve e) 30 saat alasimlama sonrasi sinterleme yapilmis
numunelerin EDS spektrum analizleri
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Sekil 5. Taramal1 Elektron Mikroskobunda a) 2 saat alasimlama ve b) 30 saat alagimlama sonrast
sinterleme yapilmis numunelerin EDS haritalama goriintiileri

Sekil 4 ve 5’teki elementel analiz sonuglariyla TilONb10Sn alasiminin farklt mekanik alagimlama
stirelerinde homojenligin saglandigr goriilmistiir. Sekil 4’teki EDS  spektrum degerleri
incelendiginde TilONb10Sn alasimini olusturmak icin katki yapilan Nb ve Sn elementlerinin
degerlerinin katki oranlariyla yakin oldugu goriilmiistiir. EDS sonuclarinda ekstra olarak O ve C
elementlerine rastlanmistir. Bunun sebebi de yapida bulunan TiC ve ylizeydeki oksit tabakasindan
oldugu disiiniilmektedir. Sekil 5°te bulunan EDS haritalama goriintiileri yapida dagilimin
homojenligini net bir sekilde gostermistir. Bu sonuglar 2 saatten 30 saate kadar mekanik alagimlama
ile iiretilen numunelerde homojenligin saglandigini acik¢a gostermistir.

3.3. Mekanik Alasimlama Siiresi Ve Sinterleme Sicakhi@ina Gore Kristal Yap1 Analizleri

Ticari olarak temin edilen saf Ti, Nb ve Sn tozlari, 2 saat karistirma yapilmis toz karisimi ve 2
saatten 30 saate kadar gergeklestirilen mekanik alasimlama sonrasi elde edilen TilONb10Sn
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tozlarma ait XRD sonuglar1 Sekil 6’da verilmektedir. Elementel tozlarin XRD sonuglar
incelendiginde titanyum, niyobyum ve kalay piklerinin ayr1 ayr1 bulundugu goriilmiistiir. 2 saat
karistirma sonrasi piklere bakildiginda karistirma silirecinde mekanik alasimlama prosesinin
basladig1 goriilmektedir. 2 saat mekanik alagimlama sonrasi ise kalay ve niyobyum piklerinin yavas
yavas kaybolmaya basladigi, niyobyum ve kalaymn ¢oziinerek titanyum matriste kati ¢ozelti
olusturmaya basladig1 goézlemlenmistir. Gergeklestirilen mekanik alasimlama siireleri dahilinde
herhangi bir ikinci faz olusumu tespit edilmemistir, mekanik alasimlama esnasinda meydana gelen
kat1 hal reaksiyonu ile titanyumun kafes yapisina katilan niyobyum ve kalay ile alasim olusmasi
gerceklesmistir. Ayrica artan mekanik alasimlama siiresine bagli olarak pik siddetlerinde diisiis ve
piklerin genisliginde artis meydana gelmistir. Bunun nedeni, mekanik alagimlama esnasinda asiri
plastik deformasyona maruz kalan tozlarin i¢ gerilmelerinin artmasi ve tane boyutlarinin kiigiilmesi
farkli ¢alismalarda da tespit edilmistir. [14,16,17]. 6 saat mekanik alasimlama sonrasi niyobyum ve
kalay piklerinin tamamen kayboldugu ve buna bagli olarak da TilONb10Sn iglii alagiminin
olustugu goriilmektedir. Artan mekanik alasimlama siiresiyle birlikte kristal yapida sadece
hekzagonal siki paket kristal yapisina sahip a-Ti pikleri ve amorfa yakin genis pikler tespit
edilmistir. Niyobyum ve kalayin hekzagonal siki paket a-Ti iginde ¢oziinmesi ve amorfa yakin
fazlarin bulunmasi yiiksek enerjili mekanik alagimlama sirasinda meydana gelen kristal kusurlari

(dislokasyonlar, bosluklar, istiflenme hatalari, tane sinirlar1 vb. gibi) artmasi nedeniyle olmustur
[14,16,17].

Mekanik alasimlama sonrast elde edilen tozlar oda sicakliginda preslenmis ve 1000 °C’de 2 saat
stireyle sinterlenmistir. Sinterlenen numunelere ait XRD sonuglar1 Sekil 7°de verilmistir. Sinterleme
sonrasi 2 saat mekanik alasimlama siiresinden itibaren 30 saat mekanik alagimlama siiresine kadar
sadece titanyum pikleri gdzlemlenmis, niyobyum ya da kalay pikleri gézlemlenmemistir. Bu durum
literatiirle de oOrtiismektedir [14,17,19,20]. Mekanik alasimlanmis ve sonrasinda sinterlenmis
numunelerin XRD pikleri a-Ti ve B-Ti fazlarim ve de TiC fazimi igermektedir. Niyobyumun
kararlastirict element olmasi B-Ti fazinin varligim1 ortaya koymustur. Diger bir agidan Nb ve Sn
piklerinin olmamasi, B fazi olusmasinda titanyum kafes yapisinda ¢ézlinmiis elementlerin oldugunu
gostermistir. Nouri vd. [17] yaptiklart ¢alismada titanyum kafesinde ¢oziinmiis halde Nb ve Sn
elementlerinin varligin1 tespit etmistir. Mekanik alagimlama siiresinin artmasi ile o-Ti ve B-Ti
fazlarinin yanina TiC faz1 eklenmistir. Yapilan ¢alismada mekanik alagimlama siiresinin artmasi ile
TiC fazinin ortaya ciktigi gorilmiistiir [16]. TiC fazi sinterleme sonrast mekanik alagimlama
isleminde soguk yapismayr engellemesi i¢in kullanilan proses kontrol ajani stearik asidin
yapisindan gelmistir. B-Ti fazmin pik siddeti alasimlama siiresinin degisimi ile baslangicta artis
gostermis sonrasinda azalmistir.
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Sekil 6. Mekanik alagimlama yapilmis tozlarin XRD sonuglari
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Sekil 7. Mekanik alasimlama sonrasi sinterleme islemi yapilan numunelerin XRD sonuglari

3.4. Sinterlenmis Numunelerin Yogunluk Olciimleri

Arsimed yogunluk Ol¢iimiine dayanarak sinterlenmis yigin numunelerin Ol¢iimleri yapilmis ve
TilONb10Sn alagimimin teorik yogunlugu Esitlik 1°den hesaplanip bagil yogunluk degeri
bulunmustur [21].

1

PT= <3 %b Xc (1)
(X84 22, X5
pa  pb o pe

Burada; pT = Teorik yogunluk (gr/cm3), Xa, Xb, Xc = element yiizde katkilari, pa, pb, pc = element
yogunluklaridir (gr/cm®).

Bagil Yogunluk

2s 4s 6s 8s 10s 12s 18s 24s 30s
Mekanik Alasimlama Siresi (saat)

Sekil 8. Sinterlenmis numunelerin Arsimed yogunluk degerlerinin teorik yogunluk degerine orani
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TilONb10Sn alagiminin mekanik alagimlama siiresine gore bagil yogunluk degerleri Sekil 8’de
grafiklestirilmistir. Bagil yogunluk degerlerine bakildiginda numunelerin gozenekli yapida oldugu
goriilmiistiir. 2 saat mekanik alagimlama sonras1 preslenip sinterlenen numunenin bagil yogunlugu
% 93 oranina ulasirken, 30 saat mekanik alasimlama sonrast numunenin bagil yogunlugu ise % 88
oranina ulagsmistir. Ayni1 kosullarda presleme ve sinterleme sonrasi elde edilen numuneler i¢in en
yiiksek bagil yogunluk degerine %95 ile 12 saat mekanik alasimlama sonrasi, en diisiik bagil
yogunluk degerine ise % 81 ile 10 saat mekanik alagimlama sonrasi elde edilmistir. Genel olarak
bagil yogunluk degerleriyle mekanik alasimlama siiresinin artmasi arasinda dogrudan bir iligki
olmamistir. Ancak sertlik degerleri ile bagil yogunluk arasinda dogrudan bir iliski bulunmaktadir.
Mahundla vd. [21] yaptiklar1 calismada sertlik ile yogunluk arasinda bir korelasyon oldugunu
bildirmistir. Sertlik degerinin en yiiksek oldugu 12 saat mekanik alagimlama sonrasi numunede
bagil yogunluk degeri de en yliksektir.

3.5. Mekanik Alasimlama ve Sinterleme Sonrasi Sertlik Ve Elastik Modiil Degerlerinin
Tespiti

Mekanik alasimlama islemi sonrasi tozlarin ve sinterleme sonrast numunelerin sertlik degerleri
Sekil 9’da verilmistir. Sekil 10°da da sertlik degerlerinin farkli numunelerdeki goriintiilerine yer
verilmistir. Olgiimler 25 g yiik ve 10 saniye siireyle gerceklestirilmis ve her numuneden 10 8lgiim
alinarak ortalamasi alinmistir. Sekil 9°dan da goriilecegi lizere artan mekanik alagimlama siiresine
bagl olarak alagim tozlarin sertliginde artis meydana gelmis ve 2 saat alasimlama sonras1 sertlik
degeri 405 HV iken, 30 saat alasimlama sonras1 sertlik degerleri 525 HV mertebelerine ulagsmistir.
Artan mekanik alagimlama siiresine bagli olarak sertlikte meydana gelen bu artigin sebebi ise tane
boyutunun azalmasi, kati ¢ozelti sertlesmesi ve asiri plastik deformasyon neticesinde yapidaki
dislokasyon yogunlugunun artmasit oldugunu, kalayin titanyum kafesinde giiglendirme etkisi
yaptigin1 ve sertligi arttirdigini Nouri vd. [14] yaptiklart ¢alismada bildirmislerdir. Wang vd. [15]
yaptiklar1 ¢caligmalarda ise niyobyumun titanyum kafesinde asir1 doymus kat1 ¢ozelti olmasi sertligi
arttirdigin1 beyan etmislerdir. Sinterlenmis y18in numunelerin sertligi incelendiginde, mekanik
alasimlama siiresinin degisimine gore sertlikte dalgalanmalar tespit edilmistir.
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Sekil 9. Mekanik alagimlanmis tozlarin ve sinterlenmis numunelerin mekanik alagimlama siiresine
gore sertlikleri

Ornegin, 2 saat mekanik alasimlama sonrasi sinterlenmis numunenin 900 HV olan sertlik degeri, 30
saat alasimlama ve akabinde uygulanan sinterleme sonrasinda 795 HV seviyelerine diigmiistiir.
Sinterleme sonrasit elde edilen en yiliksek sertlik degerleri ise 965 HV ile 12 saat mekanik

69



ECJSE 2021 (1) 60-73 Mekanik Alagimlama Siresinin Ti1ONb10Sn,...

alasimlama sonrast elde edilmistir. Mekanik alasimlama sonrast tane boyutunun nanometre
seviyelerine inmesi ve dislokasyon yogunlugun artmasi malzeme sertligini arttirirken, yiliksek
sicakliklardaki sinterleme sonrast hem tane boyutundaki artis hem de dislokasyon
yogunluklarindaki azaliglardan dolay1 sertligin diismesi beklenmektedir [22]. Bununla birlikte Sekil
9’da goriildiigli iizere sinterleme sonrasi sertlik degerlerinin sinterleme Oncesine gore yliksek
oldugu goriilmektedir.

Sekil 10. Sinterlenmis numunelerin a) 2 saat alasimlama b) 4 saat alagimlama c) 24 saat alasimlama
ve d) 30 saat alasimlama sonrasi sertlik goriintiileri

Bunun sebebi ise baslangigta proses kontrol ajani olarak eklenen stearik asidin yapidan tamamen
uzaklagtirilamamasi ve sinterleme esnasinda titanyum ile birleserek TiC ikinci fazini olusturmasidir.
Bilindigi iizere mikroyapida var olan sert ikinci fazlar hem sinterleme esnasinda tane bilyiimesini
sinirlandirirken hem de dislokasyon hareketine engel olarak malzeme dayanimini arttirmaktadir
[16,23,24].

Sekil 11°de mekanik alagimlama siiresine gore hesaplanan TilONb10Sn alagiminin elastik modiil
degerleri gosterilmistir. Majumdar vd. [25] yaptig1 calismada elastik modiilii tahribatsiz bir yontem
olan ultrasonik test ile hesaplamis ve bunun dogrudan malzemenin yogunlugunun ve elastik
ozelliklerinin kullanilmasindan dolayr daha dogru sonug¢ oldugunu belirtmistir. Sekilden de
goriilecegi lizere mekanik alasimlama siiresinin artmasi elastik modiilii diistirmiistiir. 2 saat mekanik
alasimlama sonrasi elastik modiil 131 GPa degerinde iken 30 saat mekanik alagimlama sonunda bu
deger 53,5 GPa olarak hesaplanmistir. Giiniimiizde yaygin olarak kullanilan saf Ti ve Ti6Al4V
alastminin yapilan ¢aligmada ultrasonik yontem ile hesaplanmis elastik modiilii degerleri 91,5 ve
106,9 GPa dir [26]. Xiong vd. [19] yaptig1 ¢calismada farkli porozite oranlarinda hesapladig: elastik
modiillerle kemige yakin elastik modiil elde etmeye calismistir. Kemigin elastik modiil degeri ise
yapilan ¢aligmalarda 10-30 GPa civarindadir [7,27]. Elastik modiiliin kemige yakin olmas1 viicutta
kullaniminda 6nem arz etmesinden dolay1 30 saat mekanik alagimlama sonrasi elde edilen numune
tercih sebebi olmaktadir.
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Sekil 11. Numunelerin Ultrasonic yontem ile Elastik modiiliiniin hesaplanmasi

4. Sonuclar

Mekanik alasimlama ile yeni nesil biyomalzeme olmaya aday TilONb10Sn (ag.%) alagiminin 30
saate kadar olan farkli mekanik alagimlama siirelerinde iiretimi gergeklestirilmistir. Yeni nesil
alasim olarak kullanilmasi diisiinilen TilONb10Sn alagimi ileriki calismalara referans olacaktir.
Elde edilen sonug¢lar incelendiginde iilke ekonomisine kazang getirecek bir iiriin elde edilmesi i¢in
on kosullar olusturulmustur. Literatiirle kiyaslandiginda c¢alismanin artan mekanik alagimlama
stiresine bagli olarak toz boyutunun azaldigi tespit edilmistir. Mekanik alasimlama sonrasi
preslenen numuneler sinterleme islemine tabi tutulmus, mekanik alagimlama siiresinin artmasiyla
tane boyutunun azaldigi SEM goriintiilerinden tespit edilmistir. Ayrica numunelerde homojen bir
dagilimin oldugu elementel spektrum ve haritalama ile gosterilmistir.

Uglii TilONb10Sn alasiminin 6 saatlik mekanik alasimlama siiresi sonrasinda olustugu
gozlemlenmis ve bununla birlikte mikroyapida herhangi bir ikinci fazin olugmadigi goriilmiistiir.
Mekanik alasimlama siiresinin artmasi ile kristal piklerin yerini amorfa yakin genis pikler almaya
baglamistir. Sinterleme sonrasi elde edilen numunelerde alagimda o-Ti fazinin yaninda B-Ti fazinin
da olustugu goriilmiistiir. Ayrica mekanik alasimlama esnasinda toz karigima proses kontrol ajani
olan eklenen stearik asit nedeniyle TiC pikleri tespit edilmistir. Sinterleme sonrasinda elde edilen
numunelerde hesaplanan bagil yogunluk degerleri % 80 — 95 arasinda degismistir. Alasimlama
sonrasi tozlarin sertlikleri mekanik alagimlama siiresinin artmasiyla artmistir. Sinterleme sonrasi
numune sertliklerinin toz sertliklerine gére daha fazla oldugu goriilmiistiir. Bunun sebebi ise
sinterleme esnasinda yapida olusan TiC fazlaridir. Mekanik alagimlama siiresinin 30 saate
¢ikmasiyla TilONb10Sn alasiminin elastik modiiliiniin kemigin elastik modiiliine en yakin degere
ulastig1 tespit edilmistir. Elastik modiil degerlerinde elde edilen sonuglarla sinterleme sicakligi,
siiresi ve farkli alasim denemeleriyle kemige en yakin elastik modiile sahip {iriin elde edilmesi
diistiniilmektedir. Bunun yaninda sitotoksik ve antibakteriyel testler de yapilarak viicuda uyumu
biyolojik olarak da incelenmesi diisiiniilmektedir.
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