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OZET

Doktora Tezi

Ni-Ti ALASIMI BiR iMPLANT URETIMI VE iN ViVO KOSULLARINDA
BiYOUYUMLULUGUNUN iNCELENMESI

Giil TOSUN

Frrat Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Makina Miihendisligi Anabilim Dali
2007, Sayfa:129
Bu calismada, atomik olarak %50.5 Ni olan Ni ve Ti tozlan 12 saat siireyle
kanstirilarak farkli basinglarinda (50, 75 ve 100 MPa) soguk olarak preslendi. Daha
sonra Ni-Ti kompaktlari farkli 6n 1sitma sicakhigi (200, 250 ve 300°C) ve 1sitma
hizlarinda (30, 60 ve 90°C/dak) SHS (kendi kendine ilerleyen yiiksek sicaklik sentezi)
yontemi ile sentezlenerek gozenekli iiriin elde edildi. Gozenek orani, mikroyapi,
mekanik oOzellikler ve in-vivo ortamdaki biyouyumluluk iizerinde soguk presleme
basinci, On 1sitma sicakligi ve 1sitma hizinin etkisi arastirildi. Sentezlenmis iiriiniin
gozenek oram % 50.7-59.7 araligindadir. Basma mukavemeti ise 29.17-120.89 MPa
arasinda Olciildii. Presleme basinci, 1sitma hizi ve 6n 1sitma sicaklifinin gozenek
mikroyapisi ve morfolojisi iizerinde énemli bir etkiye sahip oldugu goriildii. Gozenekli
iiriinde ikincil fazlarla birlikte NiTi fazinin baskin oldugu goriildii. Sentezlenmis
numunenin gozenek morfolojisi, mikroyapisi, mekanik ozellikleri ve in-vivo ortamdaki
biyouyumlulugu iizerinde presleme basinci, 6n 1sitma sicakligl ve 1sitma hizinin dnemli
bir etkiye sahip oldugu goriildii.
Anahtar kelimeler: NiTi, SHS, gozenek orani, mikroyapi, basma mukavemeti,

biyouyumluluk.
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ABSTRACT
PhD Thesis

PRODUCTION OF A NI-TT ALLOY IMPLANT AND INVESTIGATION OF ITS
BIOCOMPABILITY IN VIVO

Giil TOSUN

Firat University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Mechanical Engineering
2007, Page: 129

In this study, the powders of Ni and Ti with 50.5 at.% Ni for 12 h firstly were
blended and coldly compressed in the different pressure (50, 75 and100 MPa). Then, the
porous product was obtain after Ni-Ti compacts were synthesized by SHS (self-
propagating high-temperature synthesis) in the different preheating temperature (200,
250 and 300°C) and heating rate (30, 60 and 90°C/min). The effects of the pressure,
preheating temperature and heating rate were investigated on the porosity,
microstructure, mechanical properties and biocompability in vivo. The porosity in the
synthesized products was in the range of 50.7-59.7 vol. %. The compressive stress is in
the range of 29.17-120.89 MPa. The pressure, preheating temperature and heating rate
were made an important effect on the pore morphology and microstructure. NiTi was
present as the dominant phase in the porous product with other secondary intermetallic
compounds. The pressure, preheating temperature and heating rate were found to have
an important effect on the pore morphology, microstructure, mechanical properties and
biocompability in-vivo of the synthesized products.

Keywords: NiTi, SHS, porosity, microstructure, compressive stress, biocompability.



1. GIRiS

Tip alaninda kullanilan malzemeler iizerinde yapilan calismalardaki ilerlemelerle
birlikte; cesitli hastaliklar, kazalar ve yaglilik gibi nedenlerle islevini yerine getiremeyen insan
viicudunun bazi organlarinin yerine bir yedeginin yapilmasi giindeme gelmistir. II. Diinya
savasinin sonunda iilkelerin sakat niifusunun artmasiyla birlikte ise “yapay viicut organi”
iizerindeki calismalar hizla artmistir. Yapay viicut organi olarak kullanilan malzemelere
biyomalzeme denilmektedir. Giin gectikge Onemi ve uygulama alami artan biyomalzemeler;
biyouyumlu, giivenilir, etkin, dogal ya da yapay kokenli; organ, doku ya da viicut islevlerini
iyilestiren, artiran veya onlarin yerini tutan maddelere verilen addir. Biyomalzemeler hem viicut
icine yerlestirilen implantlarin iiretiminde hem de viicut disinda kullanilan yapay organ
iiretiminde protez malzemesi olarak kullanilmaktadir.

Biyomalzeme alaninda gelecek i¢in hedefleri vermeden 6nce gecmise ve bugiine bir
goz atmak gerekmektedir. Eskiden, bir doku hasara ugradiginda veya islevini yitirdiginde
¢oziim olarak bu doku kesilmekteydi. Fakat daha sonralari, penisilin ve diger antibiyotiklerin
kesfi, hijyenin saglanmasi1 ve gelistirilen asilara bagl olarak insanin yasadig siire icinde daha
saglikli hayat siirmeleri saglanmistir. Ozellikle gectigimiz son 40 yil i¢inde yasam kalitesinin
azalmamasi icin hasarli doku yerine yenisinin nakledilmesi 6nem kazanmistir. Bu islem, gerek
organ veya doku nakliyle gerekse de, viicut uzvuna gore imal edilmis yapay implantlarin
kullanimiyla artmistir. Insanoglu ilk olarak biyomalzemeyi 1900’lii yillarin baslarinda kirik
kemiklerin hizli bir sekilde iyilesmesi i¢in kullanmistir. Daha sonra biyomalzemeler cerrahi
teknikler ve malzeme miihendisligindeki ilerlemelerle beraber, 1950’li yillarda yapay damar
calismalarinda, 1960’11 yillarda yapay kalp kapakciklar: ve yapay kalca eklemlerinin iiretilmesi
calismalarinda kullanilmistir. Gelecekte, biyomedikal sanayiindeki calismalar dokularin
kendisini yenilemesi ve iyilestirme kapasitesinin arttirilmasi yoniinde olmalidir. Doku
yenilemesi, son derece kapsamli bir olaydir. Doku yapisinin yeniden insasi, doku islevinin,
metabolik ve biyokimyasal davranislarin ve biyomekanik performansinin yeniden kazanilmasini

icermektedir. Bu nedenle, doku yenilenmesi, biyoloji ve genetik miihendisligi, goriintiileme



teknikleri ve teshis, mikro-optik ve mikro-mekanik cerrahideki ilerlemelerin 1s18inda
gerceklesecektir [1,2].

Modern tibbin ve biyomedikal miihendisliginin bugiin {izerinde en cok calistigi
konulardan biri; hastaliklarin tedavisinde kullanilan uygun materyalleri se¢cmek, olusturmak
veya onlar1 uygun hale getirmektir. Kullanilan materyaller, onlar1 tasiyan dokular ve biitiin
olarak organizma arasindaki iligkinin olabildigince uyumlu ve saglikli olmasi gerekmektedir. Bu
uygulamalarin basarili olabilmesi icin en 6nemli etken uygun malzeme secimidir. Insan
viicudunda belli bir siire veya 6miir boyu kullanilmas1 gereken protez malzemelerin 6zellikleri
ortopedistler tarafindan siirekli arastirma konusu olmaktadir. Bu malzemelerin, yerini aldiklar
organin fonksyonunu yerine getirebilir ozellikte olmasi gerekmektedir. Ayrica, kullanilacak
malzemenin viicut kosullarinda korozyona dayanikli, biyouyumlu olmasi, dokularda alerjik
reaksiyon olusturmamasi, viicut agirligl goz oniine alindiginda fiziksel olarak basma ve ¢cekme
dayamimlarinin viicut tarafindan iletilen yiikleri tasiyacak diizeyde bulunmasi gerekmektedir.
Ciinkii implant olabilecek bir malzemeyi viicut icinde ¢ok zor kosullar beklemektedir. Yani
kullanilacak malzeme, insan viicudu g6z 6niinde tutularak, 37°C’de ve 7,25 pH’lik bir degerde
koordinasyonunu yitirmeden, temasta bulundugu dokuya zit bir reaksiyon gostermeden,
mekanik zorlanmalar karsisinda kirilmadan, egilip biikiilmeden direnebilmelidir. Kullanilan bu
protezin insan viicudunda kullanildigi bolgenin mekanik 6zelliklerine uymasi gerekmektedir.
Aksi halde sert protezler etraflarindaki dokulara zarar verebilir veya yumusak protezler
tasidiklar1 yapiy1 tasiyamayabilirler. Protez malzemenin kullanildig1 bélgede maruz kalabilecegi
basma, burulma, ¢ekme v.b. mekanik testlere tabi tutmak gerekmektedir. Modern biyomedikal
mithendisliginin temel amaglarindan birisi; organizma ve materyal arasinda optimal uyumlu bir
iliski saglamaktir. Kullanilacak malzemenin biyouyum ve mekanik testinden gecmesi gerekir.
Ayrica kullanilan numunenin 6zgiil agirliginin da diisiik olmasi istenen bir 6zelliktir.

Uyum kelimesi biyolojik bir ortamla iliskilendirildiginde sadece fiziksel ya da
mekaniksel degil daha genis kapsamli biyouyum kavramini diisiinmek gerekmektedir.
Biyouyum, materyallerin biitiin yonleriyle organizmayla biyolojik iliskisini kapsamaktadir.
Biyouyumun pek ¢ok arastirmaci tarafindan kabul edilen tanimi, ‘materyalin uygulandigi doku

iizerinde beklenen biyolojik cevabi olusturma yetenegi’ seklindedir. Goriis birligine varilmis bir



diger tanim ise; bir materyalin, 6zel bir uygulamada uygun doku yanit1 ile islevini yapabilmesi
seklindedir. Seramik, metalik, polimerik ve kompozit malzemeler genellikle biyomalzeme
olarak kullanilmakta ve insan sagligina onemli katkilarda bulunmaktadir. Biyomalzemelerin
istenilen mekanik ozellikleri yani sira, bu malzemelerin biyouyumlulugu tedavide oldukca
onemlidir. Yeni biyomalzemeler piyasada kullanilmadan 6nce, viicut igerisinde istenilmeyen bir
etkiye neden olmamalar1 amaciyla detayli biyolojik testlere tabi tutulmaktadirlar. ilk olarak
viicut disinda daha sonra viicut igerisindeki testler yapilmali, bunu takiben klinik denemelerle
malzemenin biyolojik giivenilirlii ve performansi tespit edilmelidir. Kullanilan
biyomalzemenin viicut icinde basarili olabilmesi icin malzemenin dizayni, Ozellikleri ve
biyouyumu implantin viicuttaki performansini etkiler. Operasyon gegiren hastalarin operasyon
oncesi ve operasyon sonrasi aktiviteleri, kontrol miihendisleri ve operasyonu yapan cerrahlar
tarafindan siirekli kontrol altinda tutularak malzemenin performansini kontrol etmek
miimkiindiir.

Son 20 yilda biyomalzemelerin kullanimi yaygin bir sekilde artmistir. Sadece Amerika
Birlesik Devletlerinde 6rnegin 1988’de 674.000 yetiskin 811.000 total kalca protezi kullanirken,
diinya capinda 1994 yilinda kalp kapak¢igi kullananlarin sayist 170.000 olarak hesaplanmustir.
Biyomalzemeler sadece implant olarak degil, ekstrakorporeal cihazlarda (viicut disina
yerlestirilen ama viicutla etkilesim halindeki cihazlar), cesitli eczacilik iirtinlerinde ve teshis
kitlerinde de yaygin olarak kullanilmaktadir. Giiniimiizde yiizlerce firma tarafindan cok sayida
biyomalzeme iiretilmektedir. 2700’1 askin cesitte tibbi cihaz, 2500 kadar farkli teshis iiriinii ve
yaklasik 39.000 civarinda degisik eczacilik iiriinii, bu teknolojinin en biiyiikk pazarim
olusturmaktadir. Ancak, halen biyomalzemeden kaynaklanan asilmamis sorunlar mevcuttur.
Bunlarin ¢6ziimiinde doku miihendisligi ve gen tedavisi alternatif yaklasimlar sunmaktadir.
Ozellikle nano-teknoloji, bilisim teknolojileri ve fabrikasyon yontemlerindeki gelismelere
paralel olarak daha mitkemmel biyomalzemelerin gelistirilmesi hedeflenmektedir. Bu amagla
sekil hafizali malzemeler biyomalzeme olarak kullanilmaya baslanmistir. Birbirinden farkli
alanlarda biyomalzeme iiretimine katkida bulunan bilim dallarn Tablo 1.1’de ve
biyomalzemelerin kullanim alanlar1 ise Tablo 1.2°te goriillmektedir. Tablo 1.3 biyomedikalde

kullanilan implantlarin gelisim siirecini ve mucidini gostermektedir.



Tablo 1.1 Biyomedikal ile ¢alisan uzmanlik ve ¢aligma alanlari [3]

Bilim Dali Ornek

Miihendislik ve | Malzeme Bilimi: Metalik, Seramik, Polimerik ve Kompozit

Uygulama materyalleri iiretme ve bu materyallerin igerdikleri sentetik ve
Alanlari
biyolojik katki maddelerinin mekanik ve kimyasal 6zelliklerini
ogrenmek, v.s.
Biyoloji ve Hiicre ve molekiiler biyoloji, anatomi, hayvan ve insan psikolojisi,
Psikoloji

histopataloji, cerrahi ¢caligmalar ve immunology, v.s.

Klinik Bilimler | Biitiin klinik dis hekimleri, dogum ve jinekoloji uzmanlar1, kalp-
damar uzmanlari, plastik cerrahlar, ortopedistler ve veteriner

hekimler, v.s.

Tablo 1.2 Biyomalzemelerin kullanim alanlari [3]

Problemli Bolge Ornek
Yenilenebilen hastalikli yada harap Bobrek diyaliz makinasi, Yapay kalca
olmus bolge eklemleri
Iylesmeye yardim edenler Kemik plakalar1 ve vidalar
Fonksiyon Diizelticiler Kalp pili, Goz lensleri
Fonksiyon Diizeltici Anormallikler Kalp pilleri
Kozmetik Problemlerin Diizeltilmesi Cene ve diger organlar1 degistirme, biiyiitme
Yardimer Tanm Arastirma
Tedavi Tanis1 Siirekli tadavi altinda yutma




Tablo 1.3 Biyomedikalde kullanilan implantlarin gelisim siireci [4]

Yil Mucit Gelismeler

18.-19.yy Fe, Au, Ag ve Pt kullanilarak yapilmis tel veya

arasi pimlerle kemik kiriklart birlestirilmis

1860-70 J. Lister Aseptik cerrahi teknigi

1886 H. Hansmann Ni kaplanmis ¢elik plakalar

1893-02 W.A.Lane Celik civata ve plakalar

1912 V.H.Sherman Medikal operasyonlarda kullanilmis korozyon ve
yorulma dayanimi yiiksek Vanadyum celigi plakalar

1924 A.A Zierold CoCrMo alagiminin gelistirilmesi

1926 M.Z.Lange 18-8 paslanmaz c¢eliginden daha giiclii 18-8; Mo celigi

1926 E.W.Hey- Groves Boyun kiriklarinda kullanilan civatalar

1931 M.N.Smith-Petersen Kiriklarda kullanilan ilk femoral paslanmaz celikten
yapilmis

1936 C.S.Venable, W.G.stuck | Vitalyumun {iiretimi (19-9 paslanmaz c¢elik), CoCr
malzemeleri kullanilarak gelistirilmis

1938 P.Wiles Ik yapay kalca protezi

1939 J.C.Burch, H.M.Carney | Tantalyumun icadi

1946 J. ve R. Judet Ik biyomekanik olarak imal edilmis femoral
yenileme protezi, eklem yenilemelerinde kullanilan
ilk plastik protez (PMMA)

1940’lar M.J.Dorje, Kornea icin tiretilmis saydam ilk akrilik (PMMA)

1947 J.Cotton Ti ve alagimlarinin icadi

1952 A.B.Voorhess,A.Jaretzts | Basarili olmug ilk bitki kumasi kullanilarak imal

a edilen kan damari

1958 S.Furman,G.Robinson Basarili olmus ilk isitme cihazi

1958 J.Charnley Eklemlerde kullanilan ilk akrilik kemik ¢imentosu

1960 A.Starr,M.L.Edwards Ilk ticari kalp valfi

1970 W.J.Kholff Ilk kalp nakli




Uretilecek biitiin biyomedikal ara¢ ve implantlarin insamin daha cok refah iginde
yasamasi icin yapildigi goz oniine alinirsa, iiretilen malzemelerin test yontemleri daha da ¢ok
dikkat edilmesi gereken husus olarak one ¢ikmaktadir. Giivenlik test yontemlerinde yanlis
tiirleri kullanmak ve uzun donem test yontemlerini denememek 6liimciil sonuglar verebilir. O
yiizden genellikle memeli, {ist simif hayvanlar denek olarak kullanilir ve uzun doénem test
caligmalar1 yapilir. Buna en iyi 6rnek Avrupa da yasanan Talidamit trajedisidir. 1953’te sentez
edilen Talidamit isimli anksiyolitik, 1957°de Avrupa’da patent alip, 1958’de piyasaya
sunulmustur. Uygun, tist sinif memeli denekler laboratuar ¢alismalarinda kullanilmadigr icin,
neredeyse hic toksik belirti saptanamamistir. Bir donem sonra bu anksiyolitik bircok hastanin
Oliimiine sebep olmustur.

Ni ve Ti toz karisimlar kullanilarak gézenekli biyomalzeme iiretimi ile ilgili literatiir
calismalar1 incelendiginde, biyomalzemelerin giincel hayatta kullanimina yonelik ¢alismalarin
arttigi goriildii. Daha fazla gozenekli ama aymi zamanda kemige yakin mukavemete sahip ve
insan viicuduna uyumlu bir biyomalzeme iiretme cabasi ile bu ¢calismaya karar verildi. Ayrica
ayni tiirden malzeme kullanilarak iiretilen biyomalzemelerin viicut icindeki uygulamalarinin ise
yetersiz oldugu goriildii. Bu amagla yaptigim bu doktora ¢alismasinda, SHS yontemi ile yapilan
iiretimlerde sentezlemenin olugmasi icin kullanilan atesleme sistemi diger calismalardan farkli
olarak tasarlandi. Tozlarin karigim oran1 diger calismalardan farkli olup, iiretim
parametrelerinden 1sitma hizi yayinlanmis ¢alismalardan daha yiiksek secildi.

Bu calismada, atomik olarak %49.5 Ti ve % 50.5 Ni oranlarindaki Ni ve Ti tozlar
karistirildi ve farkli basinglarda soguk preslendi. Daha sonra preslenen bu numuneler, argon
gazi ve vakum kontrollii bir firin igerisinde farkli 6n 1sitma sicakliklarinda ve farkli i1sitma
hizlarinda elektrik arki uygulanarak SHS (Self-propagating high-temperature synthesis)
yontemiyle ii¢c boyutlu gozenekli yapiya sahip bir biyomalzeme iiretildi. Farkli {iiretim
parametrelerinde iiretilen bu alagimin implant malzemesi olarak kullanilabilirliligini tespit
etmek icin gozenek orani, mikro yapisi, mekanik 6zellikleri ve in vivo ortamdaki (viicut icinde)

biyouyumu incelendi.



2.LITERATUR CALISMALARI

Bu calismanin konusunu teskil eden gozenekli yapiya sahip ve biyomalzeme olarak
kullanilan Ni-Ti alagimlari ile ilgili yapilan calismalar genis bir sekilde asagida 6zetlendi.

Wei ve dig. [5], TisoNiysCuss partikiillii aluminyum matrisli sekil hafizali kompozit toz
metalurji yontemiyle tiretmislerdir. TiNiCu alagimi, TiNiCu partikiiller ve aluminyum matrisli
kompozitteki martenzit doniisiimler ve yapilar SEM, X-Ray ve diferansiyel tarama kalorimetresi
ile karekterize edilmistir. %99.9 Ni, % 99.9 Ti ve % 99.9 Cu yiksek indiiksyonlu vakum
firninda  eritilerek  TisoNi»sCu,s  hazirlanmustir. Ingot 1173 K ‘de 10 saat kadar
homojenlestirilmistir. Hidrojen atmosferi altinda bir firinda 673 K sicaklikta 5.8 saat
hidrojenlestirme yapilmistir. TiNiCu/Al kompoziti %99 saflikta ve 2-3 wm boyutundaki Al
tozlar1 ve 30 wm boyutundaki TiNiCu tozlarindan hazirlanmistir. TiNiCu tozunun Al tozuna
oran1 3:7 dir. Tozlar 10 saat ve 50 dev/dak hizla karigtirillarak 10 dakika, 793 K ‘de sicak
izostatik presleme islemi yapilmistit ve %98.5 safliktaki yap1 elde edilmistir. Sonuglar sekil
hafizali alasim kompozitinin miikemmel yiiksek soniimleme kabiliyeti akma gerilmesi ve elastik
modiil gibi milkemmel mekanik 6zelliklere sahip oldugu goriilmiistiir.

Frith ve dig. [6], kalca kemigi modiillerinde kullanilan aliiminyum oksit ve zirkonyum
oksit seramiklerinin tribolojik 6zelliklerini incelemislerdir. Toz metalurjisi yontemi ile disk ve
yiiziik seklinde tretilen aliiminyum oksit ve zirkonyum oksit seramiklerinin iiretim sonrasi
ylizey piriizliiliikleri belirlenmistir. Degisik Aliimina-Zirkonya ve Zirkonya-Zirkonya gibi
seramik-seramik kombinasyonlarinda asinma davraniglari belirlenmeye caligilmigtir. Ayrica
yogunluk, mikroyapi ve sertlik gibi 6zelikler belirlenmistir. Bu modiilerle UHWMPE acetabular
kap arasindaki siirtiinme incelemelerinde, aliiminyum ve bilesimlerinden olusan seramik
modiillerin aginmasinin daha diisiik oldugu bulunmustur.

Ryhanen ve dig. [7] insan hiicrelerindeki Nitinolun korozyon oranini ve birincil hiicre
zehirlenmesini agiklamaya calismiglardir. Nitinolun insan osteoblast (kemik hiicresi) ve
fibroblast hiicrelerine uygulanarak elde edilen sonuglar paslanmaz celik, Titanyum ve kompozit

malzemeden elde edilenlerle karsilastirilmistir. Deneylerde kullanilan malzemeler Nitinol (54



wt % Ni, 46 wt % Ti, Af=-10), paslanmaz celik AISI 316 LVM (%12 Ni, %18 Cr, %68 Fe), saf
Titanyum ve petroleumden elde edilen hirokarbonlarin beyaz yumusak parafinle
karistirllmasinda elde edilen Silux Plus (Bisfenol-A-diglisidilmetakrilat ~ %15-20,
triglikoldimetakrilat %15-20, aluminyumoksit %1, amorf Si0? %50-60, 3-metakriloksider
opiltrimetoksisilan, %7; 3M) olarak bilinen bir kompozit malzemedir. Fibroblast hiicreleri
damaga ait hastalikli dis etinden ve osteoblast hiicreleri ise dis yuvasi kemiginden alinmistir.
Osteoblastlarin  histeokimyasal analizi Sigma Diagnostics Procedure No. 85, kullanilarak
yapilmistir. Insan osteoblast (kemik hiicresi) ve fibroblast hiicrelerine 6x7mm. esit boyutlu
diskler kullanilarak 10 giinliik bir siire i¢cin kuluckaya yatirilmistir. Kiiltiir ortamindan alinan
numuneler 2, 4, 6, 8 giin toplanmis ve ortamdaki metallerin analizi yanma olmaksizin atomik
absorbsiyon spektometre ile l¢iilmiistiir. Kiiltiirlerde hem korozyon orani hem de metalle temas
eden bolgedeki hiicre iiremesi ve malzemelerin ortama c¢oziinme miktarlar Olgiilmiistiir.
Fibroblast hiicrelerindeki Nitinol’deki tireme %108, Titanyum’daki iireme %134, Paslanmaz
celikteki tireme %107 ve kompozitteki iireme % 48 bulunmustur. Osteoblast hiicrelerindeki
Nitinoldeki iireme %101, Titanyumdaki iireme %100, Paslanmaz celikteki iireme %105, ve
kompozitteki iiremesi de %54 olarak bulunmustur. 2 giinden sonra Nitinolun ortama biraktigi
nikel orami paslanmaz c¢eliginkinden daha fazla olmustur. Titanyum konsantrasyonu ise
Titanyum ve nitinolde esittir. Nitinolde baslangigta fazla bir Ni ¢oziinmesi olmasina ragmen
toksik etkisinin olmadigi hiicrelerde iiremenin az oldugu ve metalle temas eden kisimlarda
hiicre biiyiimesinin engellendigi goriilmiistiir. Elde edilen datalar iki numuneli t testi
kullanilarak analiz edilmistir. Sonuglar goz oniine alinarak Nitinolun in vitro sartlarda osteoblast
ve fibroblast hiicrelerinde iyi bir biyouyumluluk gosterdigi sonucuna varilmistir.

Niiomi [8], dokiim yontemi ile iiretilmis saf titanyum, Ti-6Al-4V, Ti alasimlarinin dental
ve cerrahi implant malzemesi olarak kullanimi ile ilgili 1998 yilina kadar yapilan literatiir
calismalarini derlemistir. Ti ve titanyum alasimlarinin mekanik 6zellikleri hakkinda detayli bilgi
verilmistir. Dokiim yontemi ile iretilen biyomedikal titanyum alasgimlarinin  akma
mukavemetleri 500-1000 MPa, elastik modiilleri 80-100 GPa araliginda tespit edilmis ve bu
degerlerin kemige oranla ¢ok yiiksek oldugu goriilmiistiir. Viicut ortami simule edilerek

yorulma davranmiglart irdelenmis, yorulma esnasindaki catlak ilerlemesinin karekteristigi



belirlenmistir. 11 hafta siiresince yasayan bir tavsana uygulanan implantlarin kirilma tokluklari
belirlenmistir. Catlak ilerleme hizinin yasayan organizma icerisinde simule ortamdakinden daha
biiyiik oldugu goriilmiistiir.

Ryhanen ve dig. [9], in vivo sartlarda Nitinolun biyouyumlulugu ve yumusak dokulara
cevabini belirlemek amaciyla deneyler yapmislardir. Deneylerde 75 sican kullanilmis olup
sigcanlar ti¢ gruba ayrilmigtir. Test numuneleri siganlarin siyatik sinirlerine yakin ve paravebral
kaslarina uygulanmistir. Elde edilen sonuglar paslanmaz celik, Ti-6Al- 4V ile elde edilen
sonuclar ile karsilagtirllmistir. Deneylerde kullanilan malzemeler vakumda eritilmis ve soguk
cekilmis tam olarak tavlanmig Nitinol (%54 Ni ve %46 Ti b, Af =-10°C), AO/ASIF paslanmaz
celik (% 68Fe, %18 Cr, %12 Ni, ve %2 Mo), Titanyum alasimi (%90 Ti, %6 Al, ve %4 V) dir.
Metal implantlar 1.8X6mm boyutlarindadir. Hayvanlarin implatasyondan 2, 4, 8, 12, 26 hafta
sonunda histolojik ve morfolojik gozlemleri yapilmistir. Implant etrafindaki membran kalinligi
Olciilmiistiir. Genel ve makroskobik gozlemler yapilarak histoloji ve hiicre cevabi belirlenmistir.
Kas dokusunun Nitinole toksik etkisi olmamistir. Nitinole verilen cevap paslanmaz ¢elik ve Ti-
6Al-4V alasima verilen cevapla benzer olmustur. Bagisik hiicrelerin Nitinole cevabi diisiik
olmustur. Belirlenen noral ve perinoral cevaplar acik¢a toksik degildir. Farkli test
malzemelerinin histoloji agisindan kaliteli farkliliklar1 yoktur. 8 haftanin sonucunda Nitinolun
encapsule membranin paslanmaz celiginkinden daha diisiik oldugu goriilmiistiir. Sonug olarak
tim numunelerde encapsule membran kalinlig1 esit olmustur. 26 hafta sonucunda in vivo
sartlarda Nitinolun iyi bir biyouyumluluk gosterdigi goriilmiistiir.

Li ve dig. [10] yaptiklar1 calismada Ni ve Ti tozlarina TiH, tozlar ilave edilerek toz
metalurjisi sinterleme teknigi ile Ni-Ti alagimu {iiretilmistir. Deneylerde iiretilen alagimin faz
kompozisyonu kadar gozenek dagilimi ve boyutu, porozite olusumu iizerinde etkili olan
sinterleme zamani, sinterleme sicakligi ve TiH, igeriginin etkisi arastirtlmistir. Deneylerde
kullanilan tozlar %99 safliga sahip olup Ti (-74um), Ni (-74pum) ve TiHy(-44pum)
boyutlarindadir. Sinterleme esnasinda TiH, ilavesinin etkisini gozlemlemek amaciyla 4 farkl
kompozisyonda Ni-Ti alagimu iiretilmistir. Uretim icin segilen sinterleme sicaliklar1 ise 1023,
1073, 1123, 1173, 1223°K olmak iizere 5 cesittir. Sinterleme zamani ise 1, 3, 5, 7 ve 9 saat

olarak secilmistir. Elde edilen numunelerin acik gozenek orani kapali gbzenek orani ve genel



gozenek oranlari belirlenmis, XRD incelemeleri, mikroyapi incelemeleri yapilmistir. Toz
sinterleme islemi kullamilarak %95 ‘den daha fazla agik gozenege ve %30-40 oraninda
gozenege sahip Ni-Ti alasimimi tiretmeyi basarmislardir. Deneysel parametreler (sinterleme
zamani, sinterleme sicakligi, TiH, icerigi) alasimdaki faz kompozisyonu, gdzenek dagilimi,
gozenek boyutu ve porozite iizerinde biiyiik bir etkiye sahip oldugu goriilmiistiir. 1223°K-9 saat
sartlariyla sinterlenen TiNi alasiminda homojen gozenek dagilimi ve boyutunun olustugu
goriilmiistiir. Diisiik sinterleme sicakliginda mesela 1023°K, 1 saatte saf Nikel ve saf Titanyum
goriildiigii gibi dominant NisTi fazida gézlenmistir. Bununla beraber 1223°K, 9 saatlik yiiksek
sinterleme zamani ve sinterleme sicakligi secildigi zaman yapida saf Nikel ve saf Titanyum
gozlenmemistir. Deneyler sonucunda kanserojen olan saf Nikel fazinin olusumundan kaginmak
icin, Ni-Ti alagimimi 1223°K sicakligimin iizerinde sentezlemesi gerektigini bulmusglardir.
TiH,‘nin yerine Ti’nin koyulmasi, hem daha ekonomiktir hemde homojen gozenekli Ni-Ti
alagimi elde etmek i¢in daha uygun oldugu sonucuna varmiglardir. Uygun tozlar, sinterleme ve
presleme islemi secildigi takdirde istenen Ozelliklere sahip Ni-Ti alagiminin elde edilecegi
sonucuna varmiglardir.

Duerig ve dig. [11] ise viicuda yerlestirilmis stentler hakkinda genel bir bilgi vererek
stent malzemesi olarak Nitinolun kullaniminin 6nemini ve Nitinolun ge¢misteki ve gelecek teki
basarisini irdelemistir. Nitinoliin diger metalik biyomalzemelere gore tistiinliiklerini ele alarak
bu konuyla ilgili literatiir ¢alismasi yapmuistir.

Faraj ve Branfoot [12], ortalama 83.5 yasindaki toplam 101 yash hastaya (90 bayan 11
erkek) cimentolu ve cimentosuz Thompson tipi kalca protezleri yerlestirerek bu iki tipin
hastanin hareket aktivitesi, agr1 semptomlart ve farkli durus pozisyonlarinda gostermis oldugu
tepkileri birbirleriyle kiyaslamislardir. Elde edilen sonuglar, bu iki tip arasinda 6nemli bir farkin
olmadigini kanitlamistir.

Akdogan [13] yaptig1 calismada Ti-6Al1-4V alasiminin biyokorozyon ve biyouyumluluk
ozelliklerini inceleyerek hizla oksitlenerek pasif hale gecebilen titanyum alagimlarinin, yiizey
sertliginin artmasi halinde biyouyumlulugun daha da artabilecegini bildirmistir.

Hanawa [14] in-vivo ortamdaki yapay mafsal, kemik plakalar1 ve dis implantlar1 olarak

kullanilan metalik biyomalzemelerin kimyasal o6zellikleri ve viicut sivist iginde titanyum
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iizerindeki oksit filmin olgunlagmasi, yok olmasi ve yeniden olusmasi incelenmistir. In vivo
ortamdaki korozyon, asinma ve kemik iletkenligini artirmak icin metalik malzemelerin
davranislart incelemis ve kemigin iletkenligini artirmak icin titanyum igindeki kalsiyum iyon
implastasyonunun etkisi arastirilmistir.

Taya [15] ise sekil hafizali fiber takviyeli kompozitler, piezoelektrik kompozitlere
piezodirencli kompozitlere analitik modellerin uygulayarak sonuglart tartismistir. Bu modeller
iizerine temellendirilen tahminler sinirli deneylerin sonuglari ile iyi bir uyum gostermistir.

Johansen ve dig. [16] ise, TiC partikiillii ve TiC partikiilsiiz Ni-Ti SMA alasiminin toz
metalurji ile iretilerek ¢cekme Ozelliklerini arastirmistir. Ortalama 70 wm boyutundaki 6n
alagimlanmig Ni-Ti alagimi hazir olarak tedarik edilmis ve 10-15 um boyutlu % 99 saflikta TiC
ile alagimlanmistir. NiTi, NiTi—10TiC ve NiTi—20TiC oranlarinda numuneler iiretilerek ¢cekme
deneyi sonucunda cekme oOzellikleri ve ¢ekme davranmislar iizerine ilave edilen partikiillerin
etkisi arastirmistir. NiTi, NiTi—10TiC ve NiTi—20TiC c¢elik kazanlara doldurulup 14 MPa ‘lik
tek eksenli bir basingla mekanik olarak preslenmistir ve daha sonra 1065°C’lik sicaklikta 3 saat
ve 102MPa ‘lik bir basingta sicak izostatik presleme yapilmistir. Elde edilen malzeme 91 mm
capinda ve 160 mm kalinliktadir. Malzemenin parlatma esnasinda olusabilecek calisma
sertlesmesini engellemek amaciyla 1000°C ‘de Isaat 1si1l isleme tabi tutulduktan sonra hava
sogutulmustur. Standart DSC aygit1 kullanillarak iic malzemenin de PTTs’i alinms,
malzemelere ¢cekme deneyi ve gergek &, ‘i elde etmek icin termomekanik deneyler yapilmistir.
TiC partikiilli  NiTi’nin partikiil ilavesinden dolayr faz gecis sicakliklarimin degistigi
goriilmiistiir. % 10’dan fazla TiC ilavesinin ¢ekme sirasinda erken ve gevrek kirilmaya sebep
oldugu goriilmiistiir.

Trepanier ve dig. [17], koroner stentlerin biyouyumlulugunu in-vivo ve in-vitro
sartlarda deneylere tabi tutularak elde edilen sonuclarin karsilastirilmas: yapilmistir. Deneylerde
kullanilan NiTi stentler, %50.8 Ni ve geriye kalan Ti igerigine sahip 4 mm capinda ve 14 mm
uzunlugundadir. In Vitro deneylerinde kullanilan numuneler 4 farkli grupta incelenmistir. i1k
grup olan elektroparlatilmis stentler once oksit tabakasini kaldirmak ic¢in mikro asindirilmig
daha sonra oda sicakliginda kimyasal olarak parlatilmis ve sonugta elektroparlatilmistir. Tkinci

grup havada yaglandirilmig numuneler elektoparlatilmis ve 450°C’de havada yaslandirilmustir.
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Uclincii  grubu ise 1s1l islenmis stentler olusturmaktadir. Bu grubun numuneleri ise
elektroparlatilmig ve 500°C’de tuz iginde 181l igleme tabi tutulmustur. Dérdiincii grubu pasiv
edilmis stentler olusturmaktadir, bu grubun numuneleri elektroparlatilmis ve oda sicakliginda
nitrik asit ¢ozeltisi icerisinde pasive edilmistir. Laboratuar ortamindaki deneylerde insan
fibroblast hiicrelerine ekme islemi uygulanmistir. Insan fibroblast hiicrelerinde yiizeyi islem
gormiis NiTi’nin hiicre zehirlenmesini belirlenmek igin hiicre polifirasyon (lireme) testi
yapilmistir. In Vivo sartlardaki deneyler icin oyuk yiizeyler olusturmaktan kacinmak ve kas ile
implant arasindaki temas yiizeyini maksimize etmek icin stentler iki yari silindir olusturmak icin
boyuna kesilmistir. Benzer sartlardaki NiTi plakalara hiicre iireme testi uygulanmisir. Benzer
implantlar tarafindan olusturulan alevlendirici cevab1 test etmek amaciyla tavsanin
paramuscular kaslarina stent implantasyonu yapilmistir. Implantasyondan 2, 6 ve 12 hafta
sonunda incelemeler yapilmistir. In vitro sartlardaki biyouyumlulugu incelemek amaciyla
numunelere hiicre iireme testleri uygulanmustir. In vivo sartlardaki implatasyon ise implantlari
cevreleyen fibrocellular kapsul kalinliginin zaman ile kademeli olarak azaldigi goriilmiistiir.
Implantasyondan 12 hafta sonra farkli implantlar1 cevreleyen fibroz kapsiiller biitiin yiizey
islemleri ile elde edilen biyolojik cevaba benzer olan 0.07 mm. kalinliktadir. Bu diisiik degerler
yiizeyi islenmis NiTi’nin bagil olarak inert oldugunu gostermistir. In vitro hiicre iireme
testlerinde dort grubunda iyi hiicre uyumlulugu goriilmiistiir. in vivo sartlardaki deneylerin
sonucunda ise zamanin fonksiyonu olarak fibroz kapsiillerdeki azalma ile karekterize edilen
NiTi numunelerin iyi fiziksel cevaba sahip oldugu goriilmiistiir. Implantasyondan 12 hafta sonra
fibroz kapsiiliin 0.07 mm. oldugu ve yiizeyi islenmis numunelerde de ayni1 sonu¢ alinmistir.
Elde edilen veriler 15181 altinda yiizey islemlerinin in vivo sartlarda biyouyumlulugu 6nemli
Olciide iyilestirmedigi sonucuna varilmistir.

Filip ve dig. [18] ise sekil hafizali aktif NiTi ve NiTi alasimi iceren TiNi/Al203/Ti-
alasimli  kompozit {iretilerek yapisi ve Ozellikleri incelemistir. Kompozit yapinin ve
seramik/metal araylizey incelemeleri SEM, TEM, X-Ray, EDX ve WDX yardimiyla
incelenmistir. Kompozit malzemenin mekanik testleri ve kemik implant arayiizey etkilesimi
incelenmistir. TiNi alasiminin yapisi1 dokiim ile modife edilmistir. Deneylerde kullanilan 2.5 ve

Smm ebatlarindaki NiTi teller vakum altinda Ti—6wt.% Al-4wt. %V (Ti6Al4V) ve Ti—6wt.% Al—
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4wt.%(V, Nb) (Ti6Al4(V,Nb) icerisine dokiilerek dzelliklerine sahip ve Mf=-15°C, Ms=10°C,
As=25°C, Af=47°C 6zelliklerinde diisiik ve yiiksek sogutma oranlarinda malzeme iiretilmistir.
Malzeme iiretildikten sonra kompozitin yapisi, mekanik Ozellikleri ve biyouyumlulugu
incelenmistir. Kemik kiska¢ uygulamalar1 olarak fibr6z dokuya uygulandiktan 3 yil sonra
detayli analizleri yapilmis ve implant edilmis numunenin ne korozyon nede ters bir doku
reaksiyonu meydana getirdigi goriilmiistiir. Sonucta tiretilen NiTi’nin iyi bir biyouyumluluga
sahip oldugu sonucuna varilmistir.

Bingyun ve dig. [19] ise toz sinterleme yontemiyle Ni-Ti alasimi iiretmis ve iiretilen Ni-
Ti’nin SEM, XRD ile incelemeler yapilarak medikal implantlar icin uygun olup olmadigin
incelemislerdir. Uretimin yapilmasinda kullanilan, Nikel ve Titanyum tozlar1 %99 saflikta olup
50-50 oraninda karistirilmistir. Harmanlanan tozlar vakumlu tiip firininda sinterlenerek
kompakt hale getirilmistir. Zaman 1 saat sabit tutularak 1023, 1073, 1123, 1173, 1223°K
sinterleme sicakliklar1 farkli secilerek iiretim yapilmis. Daha sonra sicaklik 1223 K sabit
tutularak. 1, 3, 5, 7 ve 9 saat’lik sinterleme siirelerinde iiretim yapilmistir. Yapilan incelemeler
sonucunda 1223°K ve 9 saatin en uygun sinterleme sartlari olduguna karar verilmistir. Elde
edilen poroz Ni-Ti alagimlarinin mikroyapisi, porozitesi, faz kompozisyonu ve siiperelastisitesi
SEM, image analiz ve XRD kullanilarak incelenmis, sikistirma testi ve porozite ve agik gozenek
orani belirlenmis porozite boyutu morfolojisi, dagilimi incelenerek, elde edilen alasimlarin X-
Ray incelemeleri yapilarak Ni-Ti alasimlarin siiperelastisiteleri belirlenmis, elde edilen sonuglar
literatirden alinan kemik yapisi, baglayici doku ve baglantili lifli yapimin sonuclari ile
karsilastirlmistir. Uretilen poroz Ni-Ti alasiminin toz sinterleme yontemi ile iiretmenin uygun
oldugu ve sinterlenmis Ni-Ti alasiminin poroz boyutunun 100pm‘den daha kiiciik oldugu ve
porozite oraninin %36-41.5 aralifinda oldugu goriilmiistiir. Porozlarin birbiriyle bagh ve agik
gozenek oraninin 596’dan daha fazla oldugu goriilmiistiir. G6zenek boyutu ve dagiliminin 1223
K. ve 9 saatlik sinterlemeyle elde edilen alasimda homojen oldugu goriilmiistiir. Mikroyapinin
siinger gibi oldugu ve gozeneklerin baglantili oldugu goézlenmistir. Poroz Ni-Ti alagiminin farkl
faz kompozisyonlarinin sinterleme sicakligi ve sinterleme zamani ile kontrol edilebildigi

goriilmiistiir. Elde edilen veriler 1s181inda gozenekli Ni-Ti alagiminin toz metalurji yontemi ile
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elde edilmesinin kabul edilebilir olduguna, 1223°K ve 9 saatlik sinterleme ile elde edilen Ni-
Ti’nin biyomedikalde kullanilan implantlar i¢in kullanilabilir oldugu sonucuna varilmistir.

Thierry ve dig. [20] yaptiklar1 calismada atomik absorbsiyon ve ¢evrimsel polarizasyon
teknikleri ile sterilizasyon, elektroparlatma ve parlatma islemlerinden sonra Nitinolun korozyon
davranisi incelenmistir. Deneylerde kullanilan malzemeler Nitinol (%55.8 Ni, geriye kalan Ti ),
316L (%12-14 Ni, %17-20 Cr, %2-4 Mb, <0.03 C) paslanmaz celik, Ti6Al4V (%6 Al, %4 V,
geriye kalan Ti) kullanilmistir. Kullanilan metal diskler 12 mm capinda olup, bu diskler alti
farkli gruba ayrilmistir. Bu gruplar mekanik olarak parlatilmis grup, elektroparlatilmis grup,
elektroparlatilarak etilenle sterilize edilmis grup, elektroparlatilmis ve buharla otoklav edilmis
grup, elektroparlatilmis ve parasetic asit ile sterilize edilmis grup, elektroparlatilmis ve
hidrojenperoksit plazma ile sterlize edilmis gruptur. Numunelere AFM, AES, potentiodinamik
testler ve iyon birakma analizi yapilmistir. Yapilan olgiimler sonucunda insan viicudunda
NiTi’deki Nikelin ¢oziinme miktarinin beklenilenin altinda oldugu  goriilmistiir.
Elektroparlatma islemi ile yiizey karekteristiklerinin modifikasyonlarindan dolay1r korozyon
direncinde iyilesme goriilmiistiir. AES ve AFM caligmalar elektroparlatmanin hemen hemen
Nikelsiz diimdiiz ve homojen oksit tabakasi olusturdugunu gostermistir. Elektroparlatma diger
islemlerden yiizeyi koruyabilir. Sterilizasyon elektroparlatilmis NiTi ‘nin korozyon direncini
etkilemez.  Pasif filmin  degistirebildigi  sterilizasyonun neden oldugu yiizey
karekteristiklerindeki bazi degisikliklere ragmen sterilize edilmis ve elektroparlatilmig
numunenin korozyon direnci paslanmaz ¢eliginkinden daha iyi oldugu sonucuna varilmstir.

Li ve dig. [21] yilinda yaptiklart calismada, yariatomik Ni ve Ti tozlar1 24 saat
karigtirildiktan sonra preslenerek 450°C ile 640°C arasinda degisen 6n sicakliklarda SHS islemi
sentezleme islemine tabi tutulmustur. Daha sonra elde edilen yapinin mikroyapisi, porozite
morfolojisi ve dagilimi, acik godzenek orani ve kanal boyutu incelenmistir. Mikroyapi
incelemelerin de ana yapinin NiTi oldugu bunun yani sira ise Ti,Ni, Ni3Ti ve NiyTi; fazlarinin
olustugu gozlemlenmistir. Kanal boyutunun ise 400um. oldugu tesbit edilmistir.

Li ve dig. [22] calismalarinda, toz metalurjisi yontemiyle iirettikleri Nikel-Titanyum
sekil hafizali alasimini tutusturma yontemiyle hacimce %40 gdzenek meydana getirmisler. TiH,

ilaveli ve ilevesiz Ni ve Ti tozlarinin toz metalujisi yonteniyle iireterek mikroyapilart ve
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gerilme-uzama davraniglari incelenmistir. Mevcut Ni-Ti alagimin da gézeneklerin kiigiik ve iyi
dagitilmis oldugu goriilmiis ve Ni-Ti alagiminin gerilme-uzama davraniginin sinterleme sartlari
tarafindan etkilenildigi sonucuna varilmistir. Sinterleme sicakligi arttikga psiidoelastisitisesi
artmis fakat hysteretic kalinlig1 azalmistir. Deneylerde kulanilan Ni ve Ti tozlar1 74um ve TiH,
ise 44um capa sahiptir. 4 farkli kimyasal kompozisyonda NiTi alagimu iiretilmistir. Zaman sabit
tutularak ve zaman 1 saat secilerek 750, 800, 850, 900 ve 950°C degisik sinterleme
sicakliklarinda ve sinterleme sicakligi 950°C sabit tutularak 1, 3, 5, 7 ve 9 saat’lik sinterleme
stireleri secilerek iiretim islemi yapilmistir. Daha sonra elde edilen alasimin mikroyapisi,
gozenek yapisi, X-Ray difraksyonu ve gerilme-uzama davranisi incelenilerek karsilastirilmalar
yapilmistir. Bu gozenekler sayesinde in—-vivo ve in-vitro uygulamalarda implant olarak
kullanilabilecegini 6ne siirmiiglerdir.

Li ve dig. [23] Gozenekli Ni-Ti sekil hafizali alasimimin yiiksek sicakliklarda
sentezleyerek medikal uygulamalar icin insan kemigine benzer yapida gozenekli alasim
iiretmeye calismislardir. Farkli karakteristiklerdeki Ni ve Ti tozlarim1 karigtirarak olusturulan
numuneleri farkli sicakliklarda atesleyerek farkli gozenek miktarlari tespit etmislerdir.

Li ve dig. [24] NiTi intermetalik bilesigini SHS yontemi ile iiretmislerdir. Uretilen NiTi
bilesigi % 60 toplam gozenek orani ve % 95’ten daha fazla agik gdzenek oranina sahiptir. SHS
reaksiyonu sonucunda TiNi, Ti,Ni, Ni;Ti ve NiyTi; fazlarinin olustugu goriilmiistiir. Atomik
olarak esit oranlarda Ni ve Ti toz karisimlar kullanilarak numuneler hazirlanmistir. Deneylerde
on 1sitma sicaklign 400- 550°C araliginda segilmigtir. Sentezlenmis numunelerden SEM
gorlintiileri alinarak ayni numunelerden XRD oOlciimleri yapilmistir. Yapilan deneysel
caligmalar neticesinde On 1sitma sicakliginin olsun fazlarin miktarlar1 ve gozeneklerin makro
dagilimi iizerinde etkili oldugu goriilmiistiir.

Mantovani [25] sekil hafizali malzemelerin 6zellikleri ve biyomedikal uygulamalari
isimli ¢alismasinda NiTinol alasiminin biyouyumunu degerlendirmis ayrica Ni ile Ti’un viicut
icinde karsilasacagi problemlere yer vermistir.

Kohl ve dig. [26] SMA bir mikrokavrama iiretimi ve dizaym yapmslardir. Uretilen
mikrokavramanim boyutlart 2x3.9x0.1 mm® olup ince tabaka halindeki sekil hafizali Ni-Ti

alagimdan iiretilmistir. Ni-Ti alasiminin mekanik 6zelliklerini belirlemek icin 6ncelikle mekanik
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egme deneyleri yapilmus, elektrik diren¢ ve DSC deneyleri ile dontigiim davranisi aragtirilmigtir.
Ostenit, martenzit ve rombohedral faz doniisiimleri As= 568°C, Af=66°C, Ms=20°C ve
Mf=12°C olarak belirlenmistir. Isitma ve sogutma sartlarinda iki farkli yiikleme ile deneyler
yapilmistir. Sonlu elemanlar metodu ile simulasyon yapilmis gerilme optimizasyonu ise
bilgisayar destekli optimizasyon metodu kullanilarak elde edilmistir. Elde edilen veriler 1s181nda
bir mikrokavrama tiretilmis ve mikrokavramanin 42, 34, 26 mN’luk yiikler altinda sabit yiik
altindaki performansi, dinamik performansi ve pozisyon kontrolii yapilmistir. Sonugta hem ucuz
hem de mikro robotik olup taleplere fazlasiyla cevap verebilen bir mikrokavrama elde edilmistir.

Eliades ve dig. [27] ise yaptiklar1 ¢alismada diizeltici NiTi ortodontik teller morfolojik
sartlar1 ve yapisi in vivo (yasayan bir organizma) sartlarda 1-6 ay sonucunda alagimin yiizey
kompozisyonundaki muhtemel degisimleri incelemislerdir. Deneylerde kullanilan diizeltici NiTi
teller ortodontik hastalarin diizenli bir iyilesme saglamasi i¢in kullanilan diizeltici tellerdir.
Secilen hastalar benzer yas araliginda, ilacla tedavi edilmeyen ve kusurlu agiz kapanislarinda
benzerligi olan hastalar se¢ilmistir. 0.016 X 0.022 inch enine kesitli ve 0.016 boyutundaki
diizeltici teller agiz icgine yerlestirildikten 1-6 ay sonra incelemeler yapilmistir. Biitlin
numunelerin yiizeylerinin morfolojik goriiniimii, ag1z icindeki numunenin yiizeyleri tizerinde
olusan kabugun molekiiler kompozisyonu, mikro MIR FTIR (Multiple Internal Reflectance
Fourier Transform Infrared Spectroskopy) incelemeleri, SEM ve WDS incelemeleri ve
elemental analizi yapilmistir. Incelemeler tel epoksi recine icine gomiiliip, parlatma ve daglama
isleminden sonra yapilmustir. Incelenen bolgedeki amorf ¢okeltilerin ve biriken mikrokristalli
partikiiller optik mikroskop ile gozlenmistir. Diizeltici tel numunelerin yapilan MIR-FTIR
incelemeleri sonucunda, genel olarak karbonat, amid ve alkolden ibaret organik bir icerigin ve
proteinaceous bir biyofilmin varhigi goze ¢arpmistir. SEM ve X-Ray analizleri de malzeme
yilizeyinde ¢okelmis NaCl ve KCl ve Ca-P’yi olusturan Ka, Cl, Ca ve P’nin bulundugu
gozlenmistir. Agiz icinde meydana gelen olaylar alasimin tane boyutundaki azalma kadar
alagimdaki catlak korozyonu, oyuklagsma ve alistmin tabakalar halinde diziliminden dolay1
olugmus bir filmin mevcudiyeti seklinde gozlenmistir. Yapilan bu yasayan organizma ¢aligmasi
sonucunda, NiTi’nin maruz aldig1 agiz i¢i olaylar alasim yiizeyi ve yapisini, kabuk olusturarak

veya catlak korozyonu veya oyuklasmanin olusumu sayesinde bozdugu goriilmiistiir. Bu
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degisiklikler, agiz ic¢i sartlarin ve telin tutturuldugu yerde meydana gelen yiiklemenin bir
kombinasyonundan dolay1 meydana gelebilir kanisina varilmigtir. Diizeltici tellerde tanimlanan
degisimler, tellerdeki siirtiinme direnci, nikel ¢oziiliimii ve korozyon direncindeki belirlenmeyen
etkinin tel ylizeyinde reaksiyona girme kabiliyetine baglanilabilir oldugu sonucuna varilmistir.

Umazaki [28], yaptig1 calismada aktuator olarak kullanilan epoksi recineye gomiilmiis
SMA teldeki ¢atlak kapanmasini fotoelastik deneyler kullanilarak arastirmistir. Bu ¢alismada
egme altinda helezonik tele elektrik akimi saglama siiresi arastirilmistir. Epoksi regineye diiz ve
helezonik teller gomiilmiistiir. Ayrica matrisdeki SMA spiral telden dolayr meydana gelen 1s1
olusumunun etkisi de arastirilmistir. Deneylerde kullanilan SMA Ni-Ti teller 0.5 mm. ¢apinda
olup ostenit bitig sicakligi ( A;) 58°C, sekil toparlanmasi %6, maksimum toparlanma gerilmesi
290 MPa olup sekil hafiza isleminden sonra 20°C ‘deki young modiilii 16.1 GPa dir. Ni-Ti teller
6 ve 8 mm. hatvelendirilerek biikiilmiistiir ve biikiilmiis olan tellere sekil hafiza etkisini vermek
icin elektrik firninda 450°C ‘de 1 saat 1sitilip daha sonra havada sogutulmustur. Elde edilen
numunelere catlak kapanma testleri yapilmistir. Elde edilen sonuglar helezonik SMA telli
tabakalardaki catlak kapanma fonksiyonu diiz telliden daha kotii oldugu goriilmiistiir. Spiral
telde matrix ve tel arasindaki ayrilma diiz teldekinden daha diisiiktiir.

Rondelli ve Vicentini [29], Ni-Ti sekil hafizali alasiminin, bakir destegiyle korozyon
direncine olan etkilerini incelemis ve korozyon parametrelerinde degisiklik yaparak elektro
kimyasal korozyon calismasi yiiriitmiislerdir. Potansiyel statik testlerin potansiyel dinamik
testlerden daha iyi netice verdigini gostererek Ni-Ti ve Ni-Ti-Cu tellerinin diisiik korozyon
potansiyeli ortaya koyduklari1 sonucuna varmisglardir.

Bilgili [30], iki kopek ve 21 kedi olmak iizere toplam 23 olgu iizerinde kirik tespit
ederek bu kiriklarin bulundugu bolgelere uygun mini titanyum plakalara sekil vererek bunlari
kirik kemiklere uygulamis ve sonuclart 1, 3, 5, 7 ve 9’uncu haftalik klinik muayeneleri ve
radyografik kontrolleri yapilarak takip etmistir. Sonucta olgularin postoreratif donemde
herhangi bir komplikasyonla karsilagsmadan kaynadigini tespit etmistir.

Assad ve dig. [31] yaptiklar1 calismada yar tuzlu bir ¢ozelti icerisindeki Nitinolun
potansiyel cytotoxicity ve genotoxicity reaksiyonlar1 degerlendirilmistir. Deneylerde kullanilan

PTN (Poroz Titanyum Nikel) alasimi hazir olarak elde edilmistir. PTN pirojenik olmayan cam
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kaba 4 gram kadar koyularak 1 saat ve 121°C’de otoklav edilmistir. Sterilizasyon igsleminden
sonra, 20 ml NaCl her bir kaba ilave edilmistir. Kablarin her biri 0.2.ml Nitrojen gaz ile steril
edildikten sonra 72 saat 37°C’de isaretlendikten sonra PTN igeren kablar hizhi bir sekilde
sallanip ve steril cam bir kontainere aktarilmigtir. Cozeltiler 2-8°C’de saklandiktan sonra 24
saatte kullanilmistir. Alasimin ortalama gézenek ¢ap1 230 £ 130um olup porozite oran1 %68’dir.
Laboratuar (in vitro) sartlarda hiicre seviyesinde toksik potansiyeli belirlemek igin hiicre
uyumlulugu belirleme testi (cytocompatibility elution test ) genetik uyumlulugu belirleme testi
(Genotoxicity testing), S9 damitma, hiicre kiiltiirii ve bagil hiicre biiytimesi, bagil mitototik
index, kromozom hatalarin1 kazanma testleri yapilmistir. Ve in vivo sartlarda farelerin yanal
kuyruk toplardamarlarina uygulanmistir. Negatif kontrol veya PTN ‘ye maruz kalan hiicre
tabakalarinda higbir reaktivite belirlenmemigtir. Buna paralel olarak, Poroz Titanyum Nikelin
hiicre uyumlulugu DNA seviyesindeki potansiyel hasari belirlemek icin {i¢ farkli test
kullanilmistir. Bunlar; kromozom hatasinin  belirlenmesi, Salmonella typhimurium ve
Escherichia coli tersine doniisim deneyleri ve fare mikroniikleus testleridir. Negatif kontrol
aciklamasi ile karsilastirildiginda kromozom hatalarinin, bakterilerin kolonilere doniisii ve PTN
mevcudiyetinde gozlenen mikrobakterilerin sayisinda artis goriilmemistir. Bu sonuglar esas
alinarak NiTi’nin iyi bir hiicre uyumlulugu ile genetik uyumluluga sahip oldugu sonucuna
varilmistir.

Assad ve dig. [32] tarafindan yapilan bagka bir caligmada ise, bir onceki ¢aligmanin
devami olarak domuzlar, tavsanlar ve farelere NiTi uygulanip ISO standartlarina gore kabul
gormiis hayvanlar icin bagisiklik testleri yapilmistir. Domuzlarda Beuhler yama testleri,
tavsanlarda intrakutanoz testleri ile cilt hassasiyetleri 6l¢iilmiis, farelerde ise sistemik injeksiyon
testleri yapilmistir.  Biyo uyumluluk acisindan incelemeler yapilmistir. ISO 10993-10
standartina gore deneyler domuzlarin sol yan tarafina 4-6 cm”lik bir alanda yapilmistir.
Uygulamadan hem 30 saat hemde 54 saat sonra hayvan govdeleri incelenerek tahris edici
bulgular aranmistir. Beuhler yama testleri uygulandiktan sonra domuzlarda herhangi bir cilt
reaksiyonu goriillmemistir. Tavsanin omurgasinin her iki tarafina da uygulanan testler
sonucunda ise herhangi bir hassasiyet goriilmemistir. Farelerin yanal kuyruk damarlarina

uygulanan testler sonucunda ise toksik olmayan semptomlar goriilmiistiir. Bu sonuglar esasa

18



alinarak TiNi’nin medikal uygulamalar icin toksik madde olmadigi, tahris edici olmadigi
goriilmiistiir.

Niinomi [33], biyomedikal uygulamalar i¢in metalik malzemeler; paslanmaz celik, Co
esasli alasimlar ve Ti esash alagimlar {izerine bir calisma yapmis, degisik yontemler kullanarak
iireterek bu malzemelerin sert ve yumusak dokular {izerindeki biyouyumunu tartigmistir.
Ti30Nb10Ta5Zr alasimimi toz metalurjisi yontemiyle, Ti29Nb13Ta4,6Zr alagimini ise dokiim
yontemiyle iireterek elde edilen numunelerin mekanik 6zelliklerini karsilagtirmislar ve bunun
yant sira Co esashi alasimlar ve paslanmaz celiklerin de mekanik ozellikleride géz Oniinde
bulundurularak dokular tizerindeki biyouyumu tartigiimistir.

Bogdanski ve dig. [34], in-vitro hiicre kiiltiirii igerisinde Ni-Ti alagiminin
biyouyumlulugunu arastirmistir. Biyouyum testleri i¢in farkli oranlarda Ni-Ti karisimlari
olusturarak her alasimin biyouyumlugu i¢in tek kiiltiir icinde in-vitro olarak incelenmistir.
Calisma sonucunda %50 Ni/Ti oranlarindaki alasimin en iyi biyouyumlu oldugunu tespit
etmistir.

Wu ve dig. [35] ise Ni-Ti alasimin1 soguk haddeleme ve eritip biikerek iiretmislerdir.
Yar atomik Ni-Ti ingotlar1 Nikel ve Titanyum elementleri ark ile eritilerek hazirlanip soguk
haddeleme islemi yapilmistir. Ni-Ti seritler 1s1l islemsiz, 1s1l islemli ve soguk haddelenmis
olarak ii¢ gruba ayrilmistir. Ayrilan her bir gruba cekme deneyi uygulanmistir. Cesitli
karekterizasyon teknikleri kullanilarak iiretilen Ni-Ti seritlerin mekanik davranisi, tane boyutu
ve kompozisyonunu belirlenmistir. Eritilerek biikiilmiis seritlerin nominal kompozisyonu %51.2
Ni olarak bulunmustur. SEM kullanilarak iiretilen Ni-Ti alasiminin mikro yapisi incelenmistir.
Isil islemsiz biikiilmiis seritlerin ortalama tane boyutu 5nm. iken soguk haddelemis biikiilmiis
seritlerin ortalama tane boyutunun 280 nm oldugu bulunmustur. Isil islemsiz malzemelere
cekme testi uygulanmugtir. Biitiin ¢cekme deneyleri 303, 313, 328, 338 ve 358°K sicakliklari
arasinda yapilmistir. Bir grup 1s1l islemsiz numuneye ise 1 saat farkli sicakliklarda 1sil islem
uygulanarak suda sogutma yapilmistir. Elde edilen numunelere oda sicakliginda ¢ekme testleri
uygulanmigtir. Deneyler sonucunda soguk haddelenmis malzemelerde iyilestirilmis
psiidoelektrik davranis ve cok kiiciik histeresis etki gozlenmistir. Davraniglardaki bu

degisiklikler soguk haddeleme islemine baglanmustir.
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Tan ve dig. [36] yaptiklar1 caligmada Nikel Titanyum alagimlarinin yiizeyinde
fonksiyonel olarak kademeli yiizey olusturmak i¢in iki iyon yerlestirme igleminin NiTi’nin
biyouyumlulugu, korozyon ve asinma direncini incelemislerdir. Bunlar Oksijenli iyon
yerlestirme ve plazma ile iyon yerlestirme teknigidir. Deneylerde kullanilan alasim %50.9 Ti
iceren NiTi alasimlaridir. Numuneler 5x1mm ebatlarinda dikdortgen ve 38 mm ¢apindaki disk
seklindeki numunelerdir. Numunelere iki cesit 1s11 islem uygulanmistir. Ostenit bitis sicaklig
(Ay) -3°C olanlara 20 dakikalik 550°C‘de tavlama ve A; = 21°C olan numunelere 70 dakikalik
400°C ‘de tavlama uygulanmustir. Boylece numunelerin her iki tipi 6stenit faz yapisindadir fakat
oda sicakliginda farkli psiidoelektrik 6zellige sahiptirler. Numuneler parlatildiktan sonra
1HF+4HNO;+5H,0 cozeltisi ile daglanmuslardir. Iyon yerlestirmeden dnce numuneler asetonla
temizlenmistir. Malzemelerin protein absorbsiyonu ve kimyasal korozyonu incelenmistir. Bu
ozellikler malzemenin biyouyumlulugu i¢in cok 6nemlidir. Dikdortgen seklindeki numunelerde
korozyon davranisi, disk seklindeki numuneler iizerinde ise asinma-korozyon davranisi
incelenmistir. Elde edilen veriler 1s1iginda oksijenli iyon yerlestirmenin yiizey yapisi,
kompozisyonunu ve NiTi’nin morfolojisini degistirdigi goriilmiistiir. Bu korozyon direnci,
asinma—korozyon direnci ve protein absorbsiyonu i¢in oneme sahiptir. Medikal cihazlar icin
onemli bir faktdr olan asinma korozyon direnci, azalmis korozyon direncine ragmen PSII
modifikasyonu ile biiyiik 6lciide iyilestirilmistir. Protein absorbsiyonu oksijenli iyon yerlestirme
yonteminden etkilenmistir. Sonuglar, PSII teknigi ile biyouyumluluktaki iyilesmeye isaret eden
azalan protein absorbsiyonu ve asinma-korozyon davranisinda iyilesme oldugu oldugunu
gostermistir.

Kapanen ve dig. [37], Nitinolun hiicre kiiltiirii {izerindeki etkisini aragtirmiglardir. Elde
edilen sonuglar paslanmaz gelik, saf titanyum ve saf nikel’in sonuglar ile karsilastirilmstir. 48
saatlik ROS-17 sican osteosarcoma hiicre kiiltiirlerinde, 6lii hiicreler {izerinde Nitinolun etkisi,
apoptosis (programlanmis hiicre Olimii) orani, odaklanan temas bolgesinin olusumu
incelenmistir. Deneylerde kullanilan NiTi vakumda eritilerek dokiilmiis ve tam olarak
tavlanmustir. Nitinolun kompozisyonu ise wt% 56 Ni, wt% 44Ti,A; = -10°Cdir, ayrica
deneylerde AISI 316 LVM paslanmaz celigi (Stst) (%12 Ni, %18 Cr, %68 Fe, %2 Mo), saf

Nikel ve saf Titanyum kullanilmigtir. Deneylerde kullanilan metal diskler Smm.¢apinda olup 3
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mm kalinligindadir. Diskler tornalama tezgahinda esit olarak kesilip bir yiizii iyice parlatilmistir.
Diger yiizeylere tornalama esnasinda higbir islem yapilmamistir. Test diskleri kullanimdan 20
dakika 120°C’de otoklav yapilmistir ve 10 dakika %70 etanolla ultrasonik bir banyoda
yikanmustir. Sigan osteosarcoma ROS-17/2.8 hiicre kiiltiirleri 10% fetal sigir serumu (Biotemiz)
antibiyotikler (100U of penisillin/ml, 100 mg of streptomycin/ml), 1-glutamine (2mm) at +371C
(5% CO2, 95% hava) gerekli minimal ortamda korunmustur. Her diske 5000 hiicre ekilmis ve
bu islemi 3 saatte gerceklestirilmistir. Daha sonra sitotoksite testlerinde ©lii hiicre orani
combined calcein—ethidium—homodimer etiketleme yontemi ile tahmin edilerek, DNA
incelemeleri, TUNEL denemeleri, odaklanilan temas noktalarindaki Immunofuoresence
mikroskopisi yapilip elde edilen sonuglar istatiksel analize tabi tutulmustur. Calisma sonucunda
kemik ile temas eden kisimlarda Nitinol’un diisiik hiicre sitotoksite gosterdigi, Oli hiicre
sayisinin diisiik oldugu, NiTi diskleri {izerindeki Olii hiicrelerin yarisinin apoptotik oldugu
goriilmiistiir. NiTi disk ve hiicreler arasindaki cok sayidaki temas noktalarindan NiTi’nin
hiicreler tarafindan iyi tolere edildigi goriilmiistir. Paslanmaz c¢elik yaygin bir sekilde
kullanilmasina ragmen NiTi kadar iyi tolere edilememistir. Paslanmaz celikte 6lii hiicrelerin ¢ok
sayida oldugu belirtilmistir. Saf Titanyum da hiicreler tarafindan iyi tolere edilmistir, fakat
NiTi’den daha az temas yiizeyine sahiptir.

Kapanen ve dig. [38], yaptiklar1 ¢calismada farkli metal alasim diskler iizerine ekilen
ROS 17/2.8 osteosarcoma hiicresi ile yapidaki kan hiicrelerinin igerdigi proteini belirlemek
amaciyla yapilan test (ELISA) yardimiyla (enzyme-linked immunosorbent) TGF-bl seviyesini
Olcmiislerdir. Deneyler in-vitro ortamda yapilmistir. Deneylerde kullanilan metal diskler
vakumla eritilerek dokiilmiis ve tam olarak tavlanmistir. Kullanilan malzemeler Nitinol (NiTi;
%56wt Ni, %44wt Ti, A; = -10°C) Paslanmaz celik AISI 316 LVM (Stst; %12 Ni, %18 Cr, %68
Fe, %2 Mo), saf Nikel ve saf Titanyumdur. Metal diskler 5 mm ¢apinda ve 3 mm kalinli§inda
olup bir yiizii iyice parlatilmistir. NiTi alagimi 950°C’de sicak haddelenmistir. Titanyum alagim
numuneleri iki gruba boliinmiistiir. Bir grup 850°C’de sicak haddelenirken bir grupta 1050°C’de
sicak haddelenmistir. Kontrol olarak ise plastik hiicre kiiltiirii kullanilmistir. Diskleri 80, 600,
1200 (Ra) ylizey piiriizliiliikkleri olciildiikten sonra si¢candan alinan ve uygun ortamda bekletilen

ROS-17/2.8 osteosarcoma hiicresi metal alasim diskler iizerine nakledilip ve 48 saat
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beklenilmistir. Daha 6nce 12 ve 48 saatlik deneyler yapilmistir. Numunelere ELISA testi,
genomik DNA isolasyonu yapilarak elde edilen veriler 1s181nda ANOVA programi kullanilarak
istatiksel bir ¢alisma yapilmistir. Deneyler sonucunda NiTi’nin yiizey piiriizliiliigiiniin artmasi
ile TGF-b1 hiicrelerinde hafif bir artma oldugu goriilmiistiir. Farkli metal alasimlarinin yiizey
islemlerindeki farkliliklar TGF-bl {izerinde etkiye sahip oldugu goriilmiistiir. Elde edilen
bulgular 15181 altinda NiTi’nin osteosarcoma hiicreleri tarafindan iyi tolere edildigi goriilmiistiir
ve NiTi ‘nin iyi bir biouyumluluga sahip oldugu sonucuna varilmstir.

Kapanen ve dig. [39], Nitinolun etkisini bir hiicre kiiltiir modelinde incelemislerdir.
Paslanmaz celik, saf Titanyum ve saf Nikel ile karsilagtirmalar1 yapilmistir. 48 saatlik sigan
ROS-17 in 48-h osteosarcoma hiicre kiiltiirlerinde hiicre 6lim orani, apoptosis orani ve temas
alanlarinin  olusumu iizerinde Nitinolun etkisi in vitro sartlarda(laboratuar ortaminda)
aragtirtlmigtir. Deneylerde kullanilan malzemeler ise 56 wt% Ni, 44wt% Ti, A; = -10°C
ozeliklere sahip vakumda eritilip dokiilmiis, ¢ekilmis ve tam olarak tavlanmis NiTi alasimi,
AISI 316 LVM (Stst) %12 Ni, %18 Cr, %68 Fe, %2 Mo ozelliklere sahip paslanmaz celik ve
saf Nikel ve saf Titanyumdur. Kullanilan metal diskler Smm. ¢apinda ve 3mm. kalinliginda olup
bir yiizii iyice parlatilmistir. Test diskleri ultrasonik banyoda yikandiktan sonra %70 °‘lik
etanolda degrede edildikten sonra kullanimdan once 20 dakika 120°C’de otoklav edilmistir.
Daha sonra hiicre kiiltiirleri disklere uygulanarak DNA ag yapis1 incelenip, TUNEL denemeleri
ve odaklanan bolgenin Immunofluoresence mikroskopy incelemeleri yapilmistir. Hiicre 6liim
orani calcein—ethidium—homodimer ile birlestirilmis etiketleme yontemi ile tahmin edilmeye
calisilmistir. 1000 hiicredeki hiicre oliim oram1 NiTi’de 4, Paslanmaz celikte 21, Saf
Titanyumda 4.8 ve Saf Nikelde ise 51°dir. NiTi‘deki hiicre oliimlerinin % 48’i, Paslanmaz
celigin %5.6s1, Titanyumun %62’si ve Nikelin %1.8°1 apoptopiktir. Sonuglar NiTi’nin ROS-17
osteosarcoma hiicreleri tarafindan iyi tolere edildigini gostermistir.

Armitage ve dig. [40] ise yaptiklart calismada NiTi’yi hem fibroblast hem de
endoethelial hiicrelerine uygulayip hiicre uyumlulugu ve hiicre zehirlenmesine yiizey
islemlerinin etkisi laboratuar sartlarinda incelenmistir. Deneylerde kullanilan NiTi alagimi yari
atomiktir ve 6mm. ¢apinda ve 0.5 mm. kalinliginda olup mekanik parlatma, kimyasal olarak

parlatma, elektroparlatma, 1sil islem yapilmistir. NiTi yiizeyler AFM, XPS, ganiometre
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kullanilarak karekterize edilerek, NiTi yiizeylerin topografik analizi SPM kullanilarak
yapilmistir ve Ra degerleri Ol¢iilmiistiir. 3T3 fare fibroblast hiicrelerine MTT ve fibroblast
biyouyumlulugu yiizeylerin biyouyumlulugunu incelemek amaciyla deneyler yapilmistir. NiTi
yiizeylerin kandaki ¢oziilimii, trombojenitesi ve yiizey karakterizasyonu incelenmistir. NiTi
yiizeylerin kandaki ¢oziilimii parlatilmis 316L paslanmaz celik ve parlatilmis Titanyum
yiizeylerinkinden farkli olmamistir. Deneyler sonucunda elde edilen veriler 15181 altinda
fibroblast hiicre uyumlulugunun, hiicre zehirlenmesinin ve endothetial hiicrelerinin hiicre
uyumunun ve kandaki ¢oziiliimiiniin yiizey islemleri ile iliskisinin olmadigin1 saptamislardir.
Bununla beraber 1sil islenmis numunelerin trombojenitesinde, elektrokimyasal ve mekanik
olarak parlatilmig numunelere oranla 6nemli bir azalma gozlenmistir.

Giir [2], toz metalurjisi ve atesleme yontemiyle gozenekli Nitinol (agirlik¢a %49/51 Ni)
alagimi tretmistir. Toz karisimi 20 dak siireyle karistirildiktan sonra 200MPa’lik basingta
preslenmistir. 250°C 6n 1sitma sicakliginda SHS yontemi ile sentezleme yapilarak gozenekli
yapiya sahip NiTi alasimi elde edilmistir. Elde edilen numuneler islendikten sonra gézenekli
yapinin in-vivo ortamda farkli siirelerde inceleyip numunenin viicut igerisinde gosterdigi
reaksiyonlar1 degerlendirilmesi yapilmistir. 2 ay siire implant kdpeklerde kaldiktan sonra gerekli
incelemeler yapilmustir. Elde edilen verilerden, 250 °C 6n 1sitma sicakligina sahip numune
ateslenince %51 oraninda gozenek ve 600um genisliginde kanallar olugtugu, homojen dagilimi
acik gozenekli yapi in-vivo sartlarda kullanilinca, canli dokunun numune iizerindeki acik
kanallardan boyunca hareket etmeleri saglandig1 goriilmiistiir. Nikelin toksik etki olusturacak
kadar ¢ok kana karigsmadigi tespit edilmistir.

Chu ve dig. [41] yaptiklar1 calismada, % 51 at. Ni oraninda Ni ve Ti karigimini 12 saat
karigtirdiktan sonra 50 mm capinda ve 25 mm yiiksekliginde preslenmislerdir. Preslenen
numuneler 350°C 6n 1stma sicakhiginda SHS teknigi ile sentezleme islemi yapilmigtir. Elde
edilen iirtiniin acik ve kapali gbozenek oranlar1 incelenmis, genel porozite oranin %57,3 ve acik
porozite oraninin ise % 86 civarinda oldugu gozlemlenmistir. Ayrica elde edilen numunenin
mikroyapist incelenerek yapi icerisinde hangi fazlarin bulundugu belirlenmeye calisilmistir.

Yapi icerisinde ¢cok az miktarda NiTi, ve NiyTi; fazlar1 bulunmakla birlikte yapinin ana fazinin
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NiTi den ibaret oldugu belirlenmistir. Yapilan incelemeler sonucunda NiTi SMA’nin sert doku
implant1 i¢in kullanilmasinin uygun oldugu sonucuna varilmastir.

Yeh ve Sung [42] yaptiklar1 ¢alismada, es atomlu Ni ve Ti tozlarimt 10 saat siireyle
karistirmiglardir. Karnistirilmis olan tozlar 7 mm Capinda ve 12 mm Yiiksekliginde
preslenmiglerdir. Farkli porozite oranlarina sahip olan numuneler elde etmek igin farkl
boyutlarda Ni tozlar1 kullamilmigtir. Kullanilan Ni tozlarinin boyutlar1 325 mesh ve 3-7 pm’dir
Boylece farkli porozitelere sahip numuneler elde edilmistir. Daha sonra kompaktlanmig
numuneler SHS yontemi ile sentezlenmistir. Sentezleme islemi yapilirken atesleme
karekteristikleri incelenip atesleme sicakliklar1 Ol¢iilmiis, ates Onii yoriingesi belirlenmis ve
ilerleme hizi Olciilmiistir. Daha sonra atesleme yapilmis iiriinlerin kompozisyonlari ve
morfolojileri incelenmistir. Yapilan incelemeler 1s1ginda NiTi deki gozenek miktarinin hem
baslangic yogunlugu hem de 6n 1sitma sicakliginin etkisinin biiyiilk oldugu goriilmiistiir.
Sentezleme islemi esnasinda ise alevin ilerlemesinin numunenin erimesi ile meydana geldigi
goriilmiistiir.

Chu ve dig. [43] yaptiklarn ¢alismada, % 51 at. Ti ve Ni oranlarindaki tozlar1 12 saat
karigtirdiktan sonra 623°K ve 673°K 6n 1sitma sicakliklarinda isitildiktan sonra SHS teknigi ile
NiTi tiretmislerdir. Yapilan incelemelerde iiretilen NiTi SMA’nin basma mukavemetinin insan
kemiginkinden dahayiiksek oldugu ve elastisite modiiliiniin ise benzer oldugu gozlemlenmistir.
Uretilen numunelerin gozenek karekterizasyonu, gozenek orani, mikroyapisi, NiTi SMA nin
ozellikleri incelenilerek yapinin iyi bir biyouyumluluga sahip olup olmadigi belirlenmeye
calisilmistir. Elde edilen veriler 1s181inda {iiretilen NiTi SMA’nin iyi bir biyouyumluluga sahip
oldugu belirlenmistir.

Chu ve dig. [44] yaptiklar calismada, % 51 at. Ni oraninda Ni ve Ti karigimini 12 saat
karistirdiktan sonra 50 mm Capinda ve 25 mm yiiksekliginde preslenmislerdir. Preslenen
numuneler 350°C-450°Con 1stma sicakliginda SHS yontemi ile iiretilen NiTi SMA’lar
1050°C’de 2 saat siireyle homojenlestirme iglemi yapildiktan sonra 1 saat siire sabit tutularak
farkli sicakliklarda 1s1l islem uygulanmistir. Daha sonra elde edilen numunenin gézenek orani
ve gozenek boyutlar incelenmistir. Yapilan incelemeler sonucunda ortalama porozite oranin

%55 oldugu ve gozenek yapisinin ii¢ boyutlu olarak birbirine bagh oldugu ve elde edilen
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gozeneklerin boyutlarinin 200 — 600 um civarinda oldugu gozlemlenmistir. Yaslanma sicaklig
arttikca doniisiim sicakliklarinin azaldig elde edilmistir.

Biswas [45] yaptig1 calismada, esit atomik oranda Ni ve Ti tozlar1 kullanmislardir.
Tozlar, 75 MPa’dan 150 MPa kadar degisik basin¢larda 14 mm capinda ve 6-8-mm
yiiksekliginde preslenmistir. Elde edilen ham numunelerin yogunlugu %52 ile %68 arasinda
degismektedir. Elde edilen ham yapilar, 1sitma hizlart 10°C/dak ile 50°C/dak arasinda degisen
degerlerde On 1sitma islemine tabi tutulmuslardir. Daha sonra SHS islemi ile sentezleme islemi
gerceklestirilmistir. Sentezleme yapilmis bir grup numuneye 1si1l islem uygulanmistir.
Sentezleme islemi gerceklestirilen numuneler 1s1l islemsiz ve 1s1l isleme tabi tutulmus olarak iki
grupta incelenmistir. Isitma hizinin etkisi, termal patlama, ham yogunlugun etkisi, mikroyapilar
incelenmistir.

Zhu ve dig. [46], NiTi alasiminin biyomedikal malzemesi olarak kullanimi i¢in esneklik
ve basma deneyleri yapilarak uygunlugu incelenmistir. Ni ve Ti tozlar1 1:1 oraninda 24 saat
karistirllmiglardir.  10x10x50 oranlarinda degisik basinclarda preslenmislerdir. Degisik
sicakliklarda 8 saat sinterlenmiglerdir. Daha sonra 500°C’de 30 dak yeniden 1sitilan numuneler
suya cekilmislerdir. Elde edilen sonuglar poroz NiTi’nin maksimum basma mukavemeti ve
burulma mukavemetini poroz numunenin yogunlugu ve sinterleme sartlarinin biiyiik olciide
etkiledigi goriilmiistir. Basma deneylerinde uzamanin %2 den az oldugu zaman elastik
deformasyonun meydana geldigi goriilmiistiir. Gozeneklerin deney sartlarinda NiTi alagiminin
seklinin yeniden toparlanmasinda ters bir etkiye sahip oldugu goriilmiistiir. Presleme basincinin
artmast ile porozite oraninda azalma oldugu goriilmiistiir.

Bojda ve dig. [47], yaslanmaya yardim eden gerilme esnasinda tane sinirlarindan uzakta
ve tane sinirlarina yakin NiyTi; ¢okeltilerinin degisimini gosteren TEM analizi yapmislardir.
%>50,7 Ni iceren NiTi alagimi, 850°C’de 900 sn tavlandiktan sonra suya ¢ekilmistir. 500°C’de 1
saat siire ile 8 ile 20 MPa arasida degisik gerilmelerde ¢cekme deneyi ve ¢cekme eksenine dik
olacak sekilde DSC ve TEM incelemeleri yapmislardir.

Arciniegas ve dig. [48], NiTi sekil hafizali alasimin sertlik ve aginma davraniginin Ms
sicakligl ve mikroyapi ile iligkisi incelemislerdir. Ni oran1 %49-51 araliginda degisen bes alasim

hazirlanmig 800°C’de 10 dak. dstenitlestirdikten sonra suya ¢ekilmis ve 500°C’de 1 saat tavlama
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islemi yapilmistir. Her bir alasimda olusan mikroyapi, ¢cokelti boyutu, miktari, tipi ve dagilimi
incelenmistir. Elde edilen sonuglar Ms sicaklifi ve mevcut fazlara gore, iki farkli aginma
davranisinin meydana geldigini gézlemlemislerdir. Asinma davranisinin, yapinin yenilenmesi
icin absorbe edilen enerjinin arttif1 yiiksek doniisiim kapasitesi kadar yar1 ayrik ¢okeltilerin
mevcudiyetinden etkilendigi goriilmiistiir ve daha sonra martenzit fazda mevcut tabakalarin
yeniden yoOnlenmesi meydana gelirken hasar mekanizmasi azaldigr goriilmiistiir. Cokelti
fazlarinin mevcudiyetinin ise sertligi artirdigl goriilmiistiir.

Guoxin ve Lixiang [49] yaptiklar1 calismada ise SHS yontemi ile iiretilmis olan NiTi
alagimini niimerik olarak incelemislerdir. SHS reaksiyonunu ii¢ adima ayirmislardir. Bu adimlar
ise On 1sitma, sinterleme ve atesleme adimlaridir. Atesleme ve sinterleme adimlarinda 6n 1sitma
sicakliginin etkisini belirlemek amacli atesleme ve sinterleme i¢in matematiksel modelleme
yapmuslardir. Atesleme isleminin tamamlanabilmesi i¢in en az 573°K 6n 1sitma sicakligina
ihtiya¢ oldugu belirlenmistir. On 1sitma hizimn1 artmasi ile dalga ilerleme hizinin da arttig
goriilmiistiir.

Shuilin ve dig. [50], Ni ve Ti tozlar1 ve farkli miktarlarda NH;HCOj; igeren karigimi 12
saat siireyle karistirdiktan sonra 200MPa basingta preslemislerdir. %10, %15, %20 ve %30
oranlarinda NH;HCOsigeren NiTi numuneler iiretilmistir. Numuneler daha sonra 200°C’de iki
saat on 1s1l islemine tabi tutulmustur. Degisen oranlardaki NH;HCO; nun NiTi ‘deki gozenek
miktart ve sekli tizerindeki etkisi arastiritlmistir. Sinterleme islemi esnasindaki gozenek yayilma
mekanizmasini iki farkl: siiriinme yayilma modeli ile agiklamaya ¢alismislardir % 30 NH,HCO;
iceren ve 1050°C’de sinterlenmis NiTi alasiminda %48’lik ideal porozite oranina sahip oldugu
bulunmustur. Basma testleri %21-48 porozite oranlarina sahip NiTi alagimlarimin Young
modiiliintin 6-11 GPa degerleri arasinda oldugunu, yiiksek basma mukavemetine ve miikemmel
siiperelastisiteye sahip oldugunu goérmiislerdir.

Holec ve dig. [51], iiniform olarak dagilmayan NiyTi; partikiillerinin yaslanma islemi
sonrasi, distan yiiklemeler yapilarak gerilme ve NiyTi; partikiillerinini tane sinirlarindaki
dagilimi ve mikroyapida meydana gelen kristalografik degisimi sonlu elemanlar yontemi ile
arastirmislardir. Nikel acisindan zengin NiTi alasiminda gerilme yardimiyla meydana gelen

yaslanma esnasinda, NiyTi; partikiillerinin ¢okelmesi sonlu elemanlar yontemi kullanilarak
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arastirllmistir. Calismada kullanilan numerik similasyon, mikroyapidaki yeniden dagilimi
sonucunda tane simirlarindaki NiyTis partikiillerinin tercihli ¢okelmesi esnasindaki elastik
enerjinin minimizasyonu iizerine temellendirilmistir. Numerik similasyon ile yaslanma islemi
esnasinda meydana gelen tercihli NisTi; c¢okeltilerinin hacim oranlarin1 tahmin edilmeye

calisilmistir. Yapilan numerik ¢alisma sonuclari ile SEM ve TEM goriintiileri karsilagtirilmistir.
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3. Ni-Ti ALASIMLARININ GENEL OZELLIiKLERi

Belli bagh malzemeler elektrik, manyetik veya termal yiiklere maruz kaldiginda fiziksel
ozelliklerin degismesiyle birlikte sekil degisikligine ugrarlar [52]. Uygulanan harici "kuvvet"
alanlariin etkisinde sekil degistirip bu etki kalktiginda tekrar eski hallerine donebilmeleridir
Malzemelerdeki bu 6zellik zekilik olarak adlandirilir. Bu 6zelligi gosteren malzemelere de akilli
malzemeler denir [53].

Akilli malzemeler sekil hafizali malzemeler, siiperelastik sekil hafizali malzemeler,
akilli kompozitler, piezoelektrik malzemeler, termopiezoelektrik malzemeler, ellektrostriktive
seramikler, nitinol, elektrolojikal akicilar ve ters cevrilebilir jelleri igerir [54]. Fakat akill
malzemelerin yalnizca dort tipi ticari olarak kullanilmaktadir. Bunlar; piezoelektrik,
elektrostriktive, magnostiktiv ve sekil hafizali malzemelerdir. Diger tiplerin bircogu yalnizca
arastirma laboratuarlarinda bulunabilirler. Akilli malzemelerin mekanik, termal, elektrik ve

manyetik alanlar arasi farkl ¢iftleri Sekil 3.1°de goriilmektedir [52].

Sekil 3.1 Akilli malzemeler ve yapilarinda mekanik, termal, elektrik ve manyetik alanlar arasi

etkilesimler [52].

3.1. Sekil Hafizah Ni-Ti Alasimlar:

NiTi alasimlart ikili alagim sistemidir. Bu bilesik, kabul edilir smirlar igerisinde

fazladan nikel veya titanyum ¢ozebilir ve alisilagelmis alagimlarla mukayese edilebilir derecede
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siineklilige sahiptir. Bu asir1 ¢ozebilme yetenegi sayesinde alagim sisteminin hem doniisiim
ozelliklerini hem de mekanik 6zelliklerini istenilen tarzda degistirmek icin diger elementler
katilabilir. Yaklasik %1 oraninda nikel ilavesi bile alagim sisteminin ©zelliklerini etkiler.
Biinyedeki fazla nikel, doniisiim sicakligint 6nemli 6l¢iide diisiiriir ve Ostenitik durumda akma
dayanimim artirir. Sikca kullanilan diger alasimlandirma elementlerinden demir ve krom daha
diisiik doniisiim sicakligi icin, bakir ise histerizisi azaltmak ve martenzitik durumda daha diisiik
deformasyon gerilmesi saglamak icin daha sik kullanilir. Oksijen ve karbon gibi safsizliklarin,
doniisim sicakligim degistirdigi ve mekanik ozellikleri zayiflattigi icin biinyede bulunmasi
istenmez.

NiTi alagtminin anafazi, CsCl yapisina benzer, kiibik hacim merkezli B2-tipi kristal
yapiya sahiptir. Martenzit fazin birim hiicresi, kafes sabitlerinin birbirinden farkli olmasina
ragmen monokliniktir. Otsuka ve Ren [55] tarafindan Ti- 49.75Ni alasiminin kafes
parametreleri a=0.2889 nm, b=0.412 nm, ¢=0.4622 ve P=96.80° olan monoklinik kristal
yapisina sahip oldugu tespit edilmis ve standart olarak kabul gormiistiir.

Ni-Ti ikili alasim sisteminin temel fiziksel 6zellikleri ve tavlanmis alasimin mekanik
ozelliklerinin bazilar1 Tablo 3.1'de gosterilmistir. Secilen malzemenin sertligini diisiirerek
martenzitin deforme edilebilmesini kolaylastirmak amaciyla uygun 1sil islemler yapilir ve
boylece daha dayanikli ve kararli stenitik bir yapi ile hem 1sitma hem de sogutma durumunda
yinelenen oOzelliklere sahip malzeme tipi olusturulabilir. Bu tip alasimlarda baslica sorun
malzemeden istenilen 6zellikleri yerine getirecek uygun isleme metotlarinin gelistirilmesidir.

Ni-Ti esasli alasimlar sahip olduklan sekil hafiza etkisi (SME), sunielastiklik (PE) ve
yiiksek soniimleme yeteneginden (HDC) dolay1r ¢ok onemli sekil hafizali alagimlar olarak
diisiiniilmektedir. Ni-Ti alagimlart iizerine yapilan son arastirmalar doniisiim davraniglari,
termomekanik islemler, iiretim yontemleri ve endiistriyel uygulamalar iizerine odaklanmistir.
Bu alagimlar, ayn1 zamanda miikemmel mekanik 6zellik, korozyon direnci ve biouyumluluga
sahiptir.

Ni-Ti alagimlarinin doniisiim davranislart ve mekanik 6zellikleri soguk deformasyon,
151l ¢cevrim, Ni bakimindan zengin fazin yaslandirilmasi ve tigiincii bir elementin eklenmesi gibi

termomekanik islemler sayesinde degistirilebilir.
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Tablo 3.1. ikili Ni-Ti Sekil Hafizali Alasimlarin Ozellikleri [56]

Ozellik Deger
Erime sicakligi (°C) 1300
Yogunluk (g/cm®) 6.45
Elektrik direnci (micro-ohm*cm) 'Yaklasik
Ostenit 100
Martenzit 70

Is1l iletkenlik (W/cm*°C) -
Ostenit 18
Martenzit 8.5

. . 300 serisi paslanmaz celiklere veya,
Korozyon direnci .
titanyum alasimlarina yakin

'Young modiilii (GPa) Yaklasik
Ostenit 83
Martenzit 28~41
Akma dayanimi (MPa) -

Ostenit 195~690
Martenzit 70~140
Maksimum ¢ekme dayanimi (MPa) 895
Doniistim sicakligi (°C) -200~110

Doniisiim sirasindaki gizli 1s1 (kJ/kg*atom) (167
Sekil hafiza gerinimi (%) Maksimum 8.5%

3.2. Ni-Ti Sisteminin Faz Diyagramm

Sekil 3.2’de Otsuka ve Ren [55] tarafindan verilen Ni-Ti alasim sisteminin faz
diyagram goriilmektedir. Diyagramda bizi ilgilendiren bolge NiTi, ve NisTi fazlariyla sinirh 3
faz bolgesidir (kongrunent bolge). Ciinkii tek faz olan Ni-Ti (B2 tipi diizenli faz) martenzitik
olarak monoklinik bir faza doniisiir yani bu ara bolgede olusturulacak alasim bizim istedigimiz
gozenekli yap1 olusumuna sebep olmaktadir. Faz diyagraminin iist bolgeleri bircok yil ihtilafl
olarak kalmustir. Buradaki baslica problem, 630°C‘de TiNi — NiTi, +Ni;Ti’nin 6tektoidik
ayrisiminin olup olmadigi ve Nikel bakimindan zengin Ni-Ti alasimi uygun sartlar altinda 1s1l
isleme tabi tutuldugunda goriilen NiyTi; ve NisTi, fazlarin 6nemidir. Bununla beraber, hi¢bir

deneysel delil bulunamadigindan, son yillarda 6tektoidik reaksiyonun varligi yalanlanmistir. Ni
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bakimindan zengin faz yaslandirildiginda Ti3Ni, ve Ti,Ni; metastabil fazlart NizTi kararli fazi

olusuncaya kadar asagidaki diizeni takip eder.

Bu yiizden Ti;Nis’iin ¢okelmesiyle ana fazin sertlesmesi SM karekteristiklerini
diizeltmede kullanilir. Ti;3Ni, faz1 diisiik sicaklikta (6rnegin 400°C) yaslandirildiginda yogun bir
sekilde dagilmis ince plakalar olarak goriiliir. Sekil 3.2°deki faz diyagramina uygun olarak NiTi,
faziyla ¢okelme sertlesmesi olusturmak miimkiin degildir. Ciinkii Ti’ce zengin kenarda Ni-Ti
faz simin1 dikeydir ve azalan sicaklikla ergiyebilirlik limitinde degisiklik yoktur [55]. Yapilan
arastirmalar Ti ve Nitinol alagimlarinin kemikle implantasyonu arasinda onemli bir farkin
olmadig1 goriilmiistiir. Fakat Nitinol alasimlarinin saf Ti ve Ti6Al4V alasimlarindan daha fazla
bir alanda kemikle tutundugu tespit edilmistir [57].

Sekil 3.2°deki Ni-Ti ikili faz diyagraminda ilave kararli fazlar da (NiTi,, NisTi)
gosterilmektedir. Bu ilave fazlar Sekil Hafiza davranisi gostermez. Fakat bu fazlarin olugmasi
sonucu NiTi matrisinin bilesimi degisir. Dolayisiyla, doniisiim sicakligi da degismis olur. Diisiik
sicaklikta Ni’in ¢oztintirliigii azaldigi igin, matriste ince ince dagilmis yar1 kararli NiyTi; fazi
cokelme imkani bulur. 300-600 °C’de tavlandiginda bu faz irilesir ve son olarak kararli Ni;Ti
fazina doniisiimii gergeklesir. Ozellikle ince dagilmis Ni Ti; cokeltileri austenit<>martensit
doniisiimii tizerinde giiclii bir etkiye sahiptir [58].

Ni-Ti alasiminda, martensit«>austenit doniisiimil matris icerisindeki Ni’in (genellikle %
48-51 atomik) bir fonksiyonu olarak, 50 °C’ile 100 °C’arasindaki sicaklik araliginda gerceklesir.
Ni miktar1 atomik olarak % 1 kadar degistiginde, doniisiim sicaklig1 yaklasik olarak 10 °C
degisir. Ni-Ti alagimlarinda doniisiim sicakligi oksijen, karbon ve azot gibi kirliliklere kars1 cok
hassastir. Bu nedenle yapi igerisindeki bu tiir kirlilikler sinirlandirilmalidir. Ornegin, % 1
atomik oksijen varligi martensit doniistim sicakligim 92,6 °K kadar diisiiriir ve ana fazi

gevreklestirir.
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Sekil 3.2. Ni-Ti alagiminin faz diyagrami [55]

3.3. Ni-Ti Alasimlarin Kristal Yapisi

Ni-Ti alasiminin ana faz yapis1 B2 tipi diizenli yapidir. Ni-Ti martenzitinin kristal yapis1
1961°de kesfedilmesine kadar bir¢ok yil ihtilafli olarak kalmistir. Bununla beraber yapi, son
olarak X-isin1 difraksiyonu ile tanimlanmistir. Monoklinik martenzit, diizenli yapili siki paket
yiizeylerinin uzun periyotlu olarak istiflendigi B-fazli alasimlardaki martenzit yapilardan
farklidir [55].

Nikel ve Titanyumun olusturdugu Ni-Ti alasiminda su ana kadar NiTi, NiTi,, N;Ti,
NisTi,, NigTi; ve NipTi fazlar1 tespit edilmistir. Yalmiz bu fazlar, matrisin bilesimini
degistirdikleri i¢in martensit-Ostenit faz doniisiim sicakliklarinmi degistirmektedirler. Bu fazlarin
hemen hepsi sert fazlardir ve malzemeyi gevreklestirmektedirler. NiyTi; diginda Ni-Ti
alasimindaki diger fazlarin sekil hatirlama 6zelligi iizerinde bir etkisi bulunmamaktadir. TiNi
fazi, 630°C ile oda sicakligi arasinda atomik olarak %50 Ni, %50 Ti bilesiminde yani

sitokiyometrik olarak goriilen bir fazdir. NiTi fazi 630°C’nin iizerinde nonsitokiyometriktir.
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NiTi fazinin ergime sicakligi 1310°C’dir. Ni-Ti alagiminda goriilen oksitler ¢cogunlukla TiyNi,O
fazidir ve NiTi, ile yaklagik aymi yapiya sahiptir. NiTi, faz1 ise kiibik kafes yapisina sahiptir.
Ni;Ti, ¢okeltisi fazinin iki allatropu bulunmaktadir. Yiiksek sicaklik fazi tetragonal bir kafese
sahip olup diisiik sicaklik fazi ise ortorombik bir kafese sahiptir. Ni-Ti denge diyagraminda
NisTi faz1 atomik olarak % 75 Ni, % 25 Ti oranlarinda goriilmekte olup, ergime sicakligi
1380°C’dir. NisTi fazi hegzagonal kafes yapisina sahiptir. NiyTi; fazi sekil hatirlama
karakteristiklerine etkisi nedeniyle cok 6nemli bir fazdir [59].

Sekil 3.3’te Ni-Ti esasli alagimlarda B2 ana fazi ile B19 ve B19' martensit fazlari
arasindaki yapisal iliski gosterilmistir. Tkili Ni-Ti alasim sisteminin yiiksek sicaklikta (B2
fazindan) tavlanmasindan sonra hizli sogutulmasi ile B19' (monokilinik) martensitik fazi olusur.

Sekil 3.4’te ise R-fazi1 doniisiimiiniin kafes yapisi verilmistir.

[+ 1‘!_001]32 /[1 ]0]32
()

I ul][litl]],2
temel kesme
/kayma

b) [1 i 0]g, yonii boyunca (110) , esas yiizeyinin
kesilmesiyle olusan B19 ortorombik martenzit

.:-""c
M
byyoll110];,

B19"

¢) Bir monoklinik B agisindan iiriinii olarak B19 yapisina(001) [1 1 0]p; esas olmayan bir kesmeyle
olusan Ni-Ti ‘nin monoklinik B19* martenziti
Sekil 3.3 Kiibik Ana Faz B2 ile B19 ve B19” Martenzitleri arasindaki yapisal iligki [55].
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Sekil 3.4 R- faz1 doniisiimiiyle uyumlu kafes degisimi (a) B2 tipi ana faz ve (b) R-Faz1 [59].

3.4. Ni-Ti Sekil Hafizah Alasinun Mekanik Ozellikleri

Ortopedik biyomalzeme uygulamalar1 i¢in mekanik dayanim ve kimyasal reaktivite
baslica 6neme sahiptir. Genellikle malzeme implantlarinin tasariminda iki temel talep vardir.
Bunlar; islem gerilmelerinin malzemelerinin akma gerilmelerinin altinda ve ¢evrimli yiiklerde
uygulanan gerilmenin malzemenin yorulma limitinin altinda bulunmasidir.

Ni-Ti’nin mekanik ozellikleri Sekil 3.5’te goriildiigii gibi belirli bir sicaklikta sahip

oldugu faza baghdir [60].

Cigtenit

Gretilme sebepli M artermit
(Stperelastik)

Getilme

Ilattenit

Deformasyon

Sekil 3.5 Ni-Ti’nin sahip oldugu fazlarin sabit sicakliklarda gerilme- deformasyon davranist
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Martenzitik ve Ostenitik Ni-Ti’'un mekanik ozellikleri Tablo 3.2’de goriilmektedir.
Tamamen Ostenitik bir Ni-Ti malzeme implantlar i¢in uygun 6zelliklere sahiptir.

Ni-Ti implantlar As sicaklig1 altinda yiiksek soniimleme (titresim azaltma) yetenegi gibi
istisnai Ozelliklere sahiptir. Ornegin bir martenzitik Ni-Ti top sabit bir yiikseklikten
birakildiginda, Af sicakligi iizerinde birakilan benzer bir topun kazandigi yiiksekligin ancak
yarisina ulasir. Bu 6zellik kemik ve implant arasi ani gerilmeleri soniimlemede yararli bir
sekilde kullanilabilir. Ni-Ti ayn1 zamanda martenzitik doniisiimiiyle baglantili olarak yiiksek
yorulma ve siineklilik 6zelliklerine sahiptir. ozellikle

Ni-Ti’'un bu ozelligi implant

malzemelerinde son derece 6nemlidir.

Tablo 3.2 Ni-Ti, implant paslanmaz gelik, titanyum ve TI-6A1-4V alagimlarinin mekanik 6zellikleri

Ni-Ti Paslanmaz | Titanyum | Ti-6Al--V
Celik
Cekme Dayammu (MPa) | 800-1500 | 103-1100 | 483-1850 540-740 920-1140
Akma Dayanmim (MPa) 100-800 50-300 190-1213 390 830-1070
Elastiklik Modiilii (GPa) | 70-110 21-69 190-200 105-110 100-110
Kopma Uzamasi (%) 1-20 <60 12-40 16 8

3.5. Ni-Ti Alasimunin Uretimi

Ni-Ti alagimlarim1 iiretme yoOntemlerinden birisi; malzemenin kalitesi, saflif1 ve
ozelliklerinin yiiksek olmasi i¢in ¢ift vakum ergitme yontemiyle iiretme yontemidir. Hammadde
alagim hazirlandiktan sonra vakumlu indiiksyon ocaginda 1400° C ‘de ergitilir. Alagimin yapisi
ve homojenligini diizeltmek icin vakumlu ark ergitme yontemiyle tekrar ergitilir. Cift ergitmeye
tabi tutulan ingotlar iiriin boyutuna ve sekline sicak (800°C) ve soguk deformasyona getirilir.

Ni-Ti alagimlarinin bir bagka tiretim yontemi ise SHS yontemi ile yapilan toz metalurjisi

iiretim yontemidir.
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3.5.1. Ni-Ti’nin SHS yontemi ile iiretimi

SHS islemi, Ni-Ti intermetalik bilesikler gibi bircok intermetaligi ve seramikleri
sentezlemek amaciyla kullanilan bir iiretim yontemidir. Klasik islemler ile karsilastirildigi
zaman SHS islemi; zaman ve enerji bakimindan, daha kolay islem olma acisindan daha
avantajhidir [10].

Giliniimiizde bilinen diger metalik malzemelerle kiyaslandiginda gozenekli ve sekil
hafizali Nitinol alasimi dogal kemigin yerine kullanilabilecek 6nemli bir alternatif malzemedir.
Nitinol alagiminin iiretilmesinde farkli teknikler kullanilmasina ragmen, toz metaliirjisi ile
iiretim yontemi, karmasik sekilli parcalarin iiretimindeki kolayligi, kontrol edilebilir baglangi¢
bosluk orani, iiretim sonrasi talas kaldirma isleminin gerekmemesi ve dokiim yontemiyle elde
edilen {iriinlerdeki gibi segragasyonlarin meydana gelmemesi gibi nedenlerden dolayi tercih
edilmektedir [10]. Ancak, yine de sinterleme esnasinda, sinterleme sicakliginin yiiksek secildigi
sicakliklarda, dokiim yontemindekine benzer anisotropik degisiklikler olabilir. Bu yiizden
bosluk miktarini arttirmak igin yapilan sinterleme islemi kontrollii ve diisiikk sicakliklarda
yapilmahidir. Aksi takdirde boyutsal degisiklikler ortaya ¢ikabilir. Nitinol esash sekil hafizali
akilli malzemelerin biyomedikal alanlardaki kullanimlar1 bosluklu bir yapr eldesini gerekli
kilmasina ragmen, bosluklu Nitinol alagimini tiretmedeki zorluklar arastirmalart sinirlamaktadir.
Bu yiizden bosluklu Nitinol alagimi iiretme caligmalari ilgi ¢ekmektedir. Ayrica alagimda
atesleme sonrasi olusturulacak kanal yoniiniin de 6zellikle ortopedik cerrahi uygulamalardaki
onemi de arastirma konusu olmaktadir. Yapilan calismalarda Ni-Ti alasimlarimin, yiiksek
mukavemet, korozyon, biyouyum ve doku ilerlemesi gibi 6zelliklere sahip oldugu saptanmistir.
Olusan gozenekli yapi igcinden dokunun viicut akigkaniyla birlikte tasgimimi saglanmaktadir.
Boylece yumusak veya sert dokularin implant malzeme icerisinden doku akisi
gerceklestirilmektedir [10].

Uretim esnasinda bosluk miktarinin kontrol edilebilmesi, yanma kanal genisliklerinin
kontrollii olarak eldesi ve daha fazla bosluklu malzeme iiretimi biyomedikal uygulamalar i¢in
biiyiik onem arz etmektedir. Ayrica bosluk ve yanma kanal yonlerinin tespit edilmesi

biyomedikal uygulamalar agisindan biiyiik bir neme sahiptir.
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Yi ve Moore [61] tarafindan tartigildigr gibi Ni ve Ti tozlarinin o kadar ince oldugu farz
edilir ki her partikiiliin sadece bir atom igerdigi kabul edilir. Bunlar ideal olarak karistirildigi
zaman her bir Ni atomu bir Ti atomu ile temas haline gecer ve yapisi cok yonlii bozulur.
Boylece her bir atom komsusundan yeterli bir enerji elde ettigi zaman farkli atomlar ile
tepkimeye girer. Gercekte bu kadar ince tozun bulunmasi imkansizdir. Bir partikiil binlerce
atomdan ibarettir. Eger tozlarin ideal bir sekilde karistirildigi farzedilirse Ornegin: Ni(Ti)
partikiilii bir Ti(Ni) partikiilii ile temasa gecer. Farkli atomlar ile temasa gecen partikiillerin bir
kabugundaki atomlar reaksiyon meydana getirmek i¢in degisime ugrar.

SHS reaksiyonu bagladiginda karsilikli temas eden Ni ve Ti atomlart ince bir NiTi
bilesim tabakasi olusturarak reaksiyon olusmaya baglar. Partikiilin merkezindeki atomlar
reaksiyonu devam ettirmek i¢in bu tabaka araciligiyla difiize olurlar. Bundan dolay: reaksiyon,
NiTi bilesigindeki Ni(Ti) atomlarin difiizyonu ile kontrol edilir. Diger bir taraftanda iyi
bilinmektedir ki difiizyon, aktivasyon enerjisi belli olan sicakligin nemli bir rol oynadigi
arrheniuss iliskisi ile belirlenir. Bundan dolay1r SHS isleminde reaksiyonu daha kolaylastirmak
amaciyla yeni atesleme teknikleri kullanilarak SHS reaksiyonu icin daha yiiksek 1s1 akigi
yogunlugu olusturulur [43]. Daha genis hacim-yiizey alan oranina sahip silindirik toz
kompaktlar olusturularak 1s1 kaybi azaltilir.

Ni ve Ti toz karisimina elektrik arki uygulandiginda bolgenin sicakligi birkac saniye
igerisinde yiikselerek numune tutugmaktadir. Ni-Ti toz karisimindan SHS yontemi ile gézenekli
Ni-Ti alagimi {iiretimi yapilirken, numune tutusturulduktan sonra asagidaki gibi ekzotermik

reaksiyonlar meydana gelir [22,24].

Ni+Ti— NiTi + 67 kJ/mol (3.2)
Ni +Ti — NiTi, +83 kj/mol (3.3)
Ni +Ti — NisTi +140 kj/mol (3.4)
Ni +Ti — NiyTi; +181 3.5

Tek noktadan elektrot vasitasiyla akim verilen numune bir ugtan tutustugunda alev diger

uca dogru cok kisa bir siirede yayilir. Ayn1 zamanda reaksiyon sirasinda agiga cikan 1s1 da
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numune boyunca ilerler. Reaksiyon, atesleme elektrotu-atesleme noktasi dogrultusuna dik
olarak numune iizerinde kendi kendine su dalgasi gibi ilerlemektedir. Sentezleme reaksiyonu
dalga seklinde ilerledigi icin yanma oluklar1 kanallar seklinde olusur.

SHS isleminde, iki ardisik atesleme safhasinin mevcut oldugu goriilmiistiir. Birinci
safha, reaksiyonun meydana geldigi ve alevin kendi kendine ilerledigi safhadir. On atesleme
adimi da denilen bu durum kati hal difiizyonu ile kontrol edilir. Alevin hemen 6niinde s1vi faz
meydana gelir. Ilk atesleme safhasinda numunenin 6nemli bir kism1 erimektedir [42].

SHS islemi meydana gelirken Ti(Ni) ve Ni(Ti) kat1 c¢ozeltilerindeki NiTi, ilk
ekzotermden Once goriilmeye baglar. Bu olay, kat1 hal difiizyonun sonucu olarak meydana gelir.
Sicaklik 6n atesleme kati hal reaksiyonunun hizimi artirdigindan dolay1 NiTiy, Ni;Ti ve NiTi gibi
intermetaliklerin olusumuna da sebep olur. Bu sathaya hem ham yogunluk hem de isitma hizi
etki etmektedir. Ikinci safhada ise, hem 1s1 hemde kiitle trasferi soz konusudur [42]. Diisiik
yogunluk kat1 hal difiizyonunu olumsuz bir sekilde etkiler. Yiiksek yogunluklarda ise difiizyon
daha cok aktive edilir. Sivimin olusum hizi, poroz iskelet sisteminin diizgiin yapisim
koruyabilmek icin siv1 faz tiiketim hiz1 ile s1v1 faz olusum hiz1 birbirine esit olmalidir [45]. On
1sitma sicaklign krtitik degere ulastiginda sivi miktar1 da kritik degere ulasir. Hem yiiksek
sicaklik gradientinden dolay1 hem de gaz akimindan dolayr dalganin ilerleme yonii boyunca sivi
faz akacagindan, gozenekler dalga ilerleme yonii boyunca meydana gelir [21].

SHS reaksiyonu esnasinda yiiksek sicakliklar mevcut oldugu i¢in baglangictaki tozlarda
bulunma ihtimali olan nem veya empuritelerin varligir goz ardi edilmemelidir. Bundan dolay1
reaksiyon esnasinda empurite ve gazlarin atilimi, mevcut olan konvektif argon ve sivi
akimininda yiiksek porozite olusumunda etkili oldugu diigiiniilmektedir [21].

Reaksiyon sirasinda tutusturulan bolgede bir miktar Ni-Ti tozlar1 da yanmakta ve
ergime sonucu Ni-Ti tozlarinin birlesmesi ile alasim olusurken tozlarin yerinde alasimla birlikte
acik ve kapali gozeneklerde olusturmaktadir. Alasim olusurken kendinden sonraki bolgenin
sicakligini arttirarak benzer reaksiyonun gerceklesmesine neden olur. Bdylece bir kanal bolgesi
ve ardindan bir alagim bolgesi ve tekrar bir kanal bolgesi olarak halkalar seklinde reaksiyon
devam eder. Ayrica alasim olusurken biiziilmeler de olur. Biiziilmeler esnasinda da igeri gaz

sizip hapsolurken, kapali gozenekler olusur. Biiziilmeler tam olarak kapanmadigi zaman
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odaciklar dar gegitlerle birbirlerine veya kanallara agilir. Boylece kiigiik acik gozenekler olusur.
Numunede cesitli sekilde olusan gozenekler, orijinal gozenekler ve kirkendall gozenekleridir.
Kirkendall gézenekleri Ti ve Ni’nin farkl difiize olma hizlarindan meydana gelir [45].

SHS islemi sonrasi elde edilen numunede gozenekler meydana gelmektedir. Bu
gozeneklerin miktar1 porozite olarak adlandirilir. SHS isleminde porozite olusumuna bes 6nemli

faktor etki eder [21].

1. Baslangi¢c ham porozite

2. Gaz olusumu ve gelisimi

3. Reaksiyona giren reaktantlarin belirli bir hacme indirgenmesi
4. Termal gog

5. Ni ve Ti’nin difiizyon hizindaki farkliliklar

Implant olarak iiretilen numunelerin gozeneklerinin ii¢c boyutlu olarak birbirine bagh
yani agik gozenekli olmasi arzu edilir. Boylece yiiksek acik gozenek, implant icerisinde
dokunun kolay bir sekilde ilerlemesine ve viicut akiskaninin sizmasina miisaade eder. Boylece
stabil (kararh) bir arayiizey meydana gelir [41].

Bu gozlemler temelinde, numunenin biiziilmesine sebep olan alev ilerlemesi esnasinda
ateslemenin 6niinde bir miktar erimig sivi meydana geldigine inanilir. Sicaklik 942°C’ye
ulastiginda Ti,Ni-B Ti(Ni) otektigi erimeye baslar. Bu durum kapiler kuvvetten dolayr Ti
acisindan zengin bir sivi faz yayilir. Ve daha sonraki reaksiyonlarin meydana gelmesi icin kati
reaktantlar 1slanir. S1vi faz hizli bir sekilde artar. Difiizyon kolay bir sekilde meydana gelir [45].
Daha sonra hem 1s1 hem de kiitle transferi ile gelistirilen poroz numunenin igindeki sivinin

yayilmasi ile ikinci atesleme durumu meydana gelir [42].
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4. BIYOMALZEMELER

Giintimiizde biiyiik ilerlemelerin  kaydedildigi bilim dallarindan biri olan
“biyomalzeme” biliminde, biyolojik sistemlerle etkilestiginde uyum saglayabilecek yeni
malzemelerin gelistirilmesi icin yogun c¢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
(ornegin: kan) temas ederler. Bu sebepten dolay:1 viicuda yerlestirilecek malzemenin viicutla
uyum icerisinde olmasi, yerine konuldugu organin fonksiyonunu kismen ya da tamamen yerine
getirebilmesi, biyomalzemelerin Onemini artirarak inceleme alanlarinin genislemesine yol
acmustir [1,2].

Bilimsel anlamda yeni bir alan olmasina karsin, uygulama acisindan biyomalzeme
kullanimu tarihin ¢ok eski zamanlarina kadar uzanmaktadir. Misir mumyalarinda bulunan yapay
g6z, burun ve digler bunun en giizel kanitlaridir. Altinin dis hekimliginde kullanimi, 2000 yil
oncesine kadar uzanmaktadir. Bronz ve bakir kemik implantlarinin kullanimi, milattan 6nceye
kadar gitmektedir. Bakir iyonunun viicudu zehirleyici etkisine karsin 19. yiizy1l ortalarina kadar
daha uygun malzeme bulunamadigindan bu implantlarin kullanimi devam etmistir. 19. yiizyil
ortasindan itibaren yabanci malzemelerin viicut icerisinde kullanimina yonelik ciddi ilerlemeler
kaydedilmistir. Ornegin ilk olarak 1880°de fildisi protezler viicuda yerlestirilmistir [1].

1960’lara kadar kullanilan bu protezler, metal korozyona ugradiginda ciddi tehlikeler
yaratmistir. 1972°de alumina (Al,Os) ve zirkonya (ZrO) seramikleri yap1 herhangi bir biyolojik
olumsuzluk yaratmaksizin kullanilmaya baslanmis, ancak inert yapidaki bu seramikler dokuya
baglanamadiklarindan c¢ok cabuk zayiflamislardir. Ayni yillarda Hench tarafindan gelistirilen
biyoaktif seramikler (6rnegin biyocam ve hidroksiapatit) ile bu problem ¢oziilmiistiir.

Ik basarih sentetik implantlar, iskeletteki kiriklarin tedavisinde kullanilan kemik
plakalartydi. Bunu 1950’lerde kan damarlarinin degisimi ve yapay kalp kapakeiklarinin
gelistirilmesini 1960’larda kalca protezleri izlemistir. Kalp ile ilgili cihazlarda esnek yapili
sentetik bir polimer olan poliiiretan kullanilirken, kal¢a protezlerinde paslanmaz celik One

gecmistir [62]. Bunun yanisira, ilk olarak 1937°de dis hekimliginde kullanilmaya baslanan poli
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metilmetakrilat (dis akriligi olarak da bilinir) ve yiiksek molekiil agirlikli polietilen de kalca
protezi olarak kullanilmistir. II. Diinya Savagindan sonra, parasiit bezi (Vinyon N adiyla bilinen
poliamid) damar protezlerinde kullanildi.1970’lerde ilk sentetik, bozunur yapidaki ameliyat
ipligi, poli (glikolikasit)’den {iiretilmistir. Kisacasi, son 30 yilda 40’1 askin metal, seramik ve
polimer, viicudun 40’dan fazla degisik parcasinin onarimi ve yenilenmesi icin kullanilmistir.
Biyomalzemeler, yalnizca implant olarak degil, ekstrakorporeal cihazlarda (viicut disina
yerlestirilen ama viicutla etkilesim halindeki cihazlar), cesitli eczacilik iirtinlerinde ve teshis
kitlerinde de yaygin olarak kullanilmaktadir. Tablo 4.1’de implant cihazlarda kullanilan ¢esitli
dogal ve sentetik malzemelere ornekler verilmistir. Giiniimiizde, yiizlerce firma tarafindan ¢ok
sayida biyomalzeme iiretilmektedir. 2700’1 askin cesitte tibbi cihaz, 2500 kadar farkli teshis
iriintl ve yaklagik 39.000 civarinda degisik eczacilik {iriinii, bu teknolojinin en biiyiik pazarini
olusturumaktadir. Ancak, halen biyomalzemeden kaynaklanan asilamamis sorunlar da vardir.
Bunlarin ¢oziimiinde doku miihendisligi ve gen tedavisi alternatif yaklagimlar sunmaktadirlar.
Ozellikle nanoteknoloji, bilisim teknolojileri ve fabrikasyon yontemlerindeki gelismelere paralel
olarak daha miikemmel biyomalzemelerin gelistirilmesi hedeflenmektedir. Biyomalzemeler
temel olarak tibbi uygulamalarda kullanilmalarina karsin, biyoteknolojik alandaki kullanimlari
da goz ardi edilmemelidir. Bunlar arasinda hiicre teknolojisinde hiicre ve hiicresel iiriin
iiretiminde destek malzeme olarak, atik su aritiminda adsorban (yakalayici tutucu) malzeme
olarak, biyosensorlerde, biyoayirma islemlerinde, enzim, doku, hiicre gibi biyoaktif maddelerin
immobilizasyonunda (tutuklanmasinda) ve biyogiplerde kullanilmistir [1].

Biyouyumlulugu yiiksek olan malzemeler, kisacasi biyomalzemeler metaller, seramikler,
polimerler ve kompozit malzemeler olarak gruplandirilmaktadir. Homojen 6zellik gosteren ve
kullanim agisindan dezavantajlara sahip olan tiim bu malzeme gruplarina alternatif olarak da
kompozit malzemeler gelistirilmistir. Sekil 4.1 ve Sekil 4.2°’te farkli geometrik sekillerde
yapilmis plaka ve kalca protezleri, Sekil 4.3’te ise ortopedide kullanilan ¢esitli kompozitler ve

kullanim yerleri goriilmektedir.
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a-Dinamik kompreson plakasi, e-L Sekilli destek plakasi,

b- Hibrit kompreson plakasi, f- Civi plakalar,
c-Yeniden yapilan kemik g-Dinamik kompresyonlu vidal kalga
plakast, plakast

d- Ayak destek plakasi,

Sekil 4.1. Farkli sekillerde yapilmis metal kemik plakalari [63],

a b c d e f

a-Metal menteseli protezler, d-Yiizeyi kaplanmis menteseli protezler,
b-Plastik yolluklu metal menteseli protezler, e-Uni-compartmental protezler,
c-Biri metal digeri plastik menteseli protezler, f- Bi-compartmental protezler

Sekil 4.2. Farkli tiplerde metal kalca protezleri [63],
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Dis Implantlan Dis saplamas1.
CFIC, SiC/C GCF/C, CFiEpoxy,
GF/Polyester

Cene Gergi Teli Dental Kipriiler

GFIPC, GFIPF, : .
GFMylon, GF/PMMA UHMWPE/PMMA Kemik Yedek malzemeleri
CF/PMMA, GF/PMMA HA/PHEB, HA/PEG-PHB
KF/PMMA CFIPTFE, PET/PU, HAJHDPE
Dis Diizenleyici malzemeler PET/PU, HA/PE, Bio-Glass/PE,
Silica/BIS-GMA

Bio-Glass/PHB, Bio-Glass/PS, HA/PLA

HA/2.2'(4-methacryloxydiethoxyphenyl)

Omurga kafesi, Plakasi,

Yapay Damar
Cells/PTFE, Cells/PET
PET/Collagen, PET/Gelatin
FPU/PU-PELA

CF/PEEK, CFfEpoxy, CF/IPS

Bio-Glass/PU, Bio-Glass/PS,
PET/SR, PET/Hydrogel

Parmalc Eklemi
PET/SR, CF/IUHMWPE

Yapay Kalca Kemigi
CF/Epaxy, CFIC, CF/PS, CF/PEEK,
CFPTFE. CFIUHMWPE, CFIPE,
UHMWPE/UHMWPE

Yapay Karm Duvan
PET/PU, PET/Collagen

Intramedular giviler
CFILCP, CF/PEEK
GF/PEEK

Kirig/Baglanti
PET/PHEMA, KF/PMA, KF/PE
CF/ PTFE, CF/PLLA, GF/PU

Kemik ¢imentosu

Bone particles/PMMA, Titaniurm/PMMA,
UHMWPE/PMMA, GF/PMMA, CF/IPMMA, |
KF/PMMA, PMMA/PMMA,
Bio-Glass/Bis-GMA

Yapay Kalardak
PET/PU, PTFE/PU, CF/PTFE

CFIC
Yapay Diz Protezi
CFUHMWPE

Eemik Plakasive Vidalar: UHMWPE/UHMWPE

CF/FEEK, CF/Epoxy,
CF/PMMA, CFIPP, CFIPS

CF/PLLA, CF/PLA, KF/PC
HAJ/PE, PLLA/PLDLA,

PGAIPGA Harici Protez
CF/ Epoxy

Sekil 4.3. Ortopedide kullanilan cesitli kompozitler ve kullanim yerleri [62].

Tablo 4.2°de seramik biyomalzemeler, polimerik biyomalzemeler, kompozit
biyomalzemeler ve metalik biyomalzemelerin siniflandirilmasi yapilmis ve bunlarin avantaj ve

dezavantajlar1 gosterilmislerdir [64]. Tablo 4.3’te ise biyomalzeme, kemik ve dise ait mekanik

ozellikler verilmistir.
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Tablo 4.1. implant cihazlarda kullamlan dogal ve sentetik malzemeler [1].

Uygulama Alam

Malzeme Tiirii

iskelet Sistemi

Eklemler

Kirik kemik uclarini tespitte
kullanilan ince metal levhalar
Kemik dolgu maddesi

Kemikte olusan sekil
bozukluklarinin tedavisinde
Yapay tendon ve baglar

Dis implantlar1

Titanyum,

Titanyum-Aliiminyum-Vanadyum alagimlari
Paslanmaz celik, kobalt-krom alagimlari

Poli (metil metakrilat) (PMMA)
Hidroksiapatit

Teflon, poli (etilen teraftalat)

Titanyum, aliimina, kalsiyum fosfat

Kalp-damar Sistemi

Kan damart protezleri

Poli (etilen teraftalat), teflon, poliiiretan

Goz i¢i lensler

Kontakt lensler

Kornea bandaji

Kalp kapakeiklari Paslanmaz celik, karbon
Kataterler Silikon kauguk, teflon, poliiiretan
Organlar

Yapay kalp Poliiiretan

Duyu Organlari

I¢ kulak kanalinda Platin elektrotlar

PMMA, silikon kauguk, hidrojeller
Silikon-akrilat, hidrojeller
Kolajen, hidrojeller

Tablo 4.2. Biyomalzemelerin kullanim alanlariyla avantaj ve dezavantajlar1 [64]

(Ti ve alasimlari, Co-Cr ¢ok iyi, sert ve

metallerde zamanla

Malzeme Avantaj Dezavantaj Ornek
Polimerler Esnek oldugu i¢in Mekanik degerleri iyi | Kan damarlari, Kalga
(naylon, silikon, kauguk, kolay degildir. Zamanla soketleri, Burun ve
polyester v.s.) sekillendirilebiliyor deformasyona burun gibi yumusak

ugrayabilir dokularda
Metaller Mekanik degerleri Birlikte calisan Eklem yenilenmeleri,

Kemik plaka ve

alasimari, Altin-Glimiis, dayanikli asinma goriilebilir. civatalari, Dis kokleri
Paslanmaz Celik) Uretilmesi ve

sekillendirilmesi ¢ok

Zor
Seramikler Biyouyumlugu ¢ok Kirilgan, gevrek ve Discilikte dis

(Karbon-karbon ve kemik ¢ok iyi, amaca uygun

cimentosu kullanilmis imal edilebilen

teller)

karisim

sekillendirilmesi ¢ok
zor

(Aliiminyum oksit, iyi, oldukca sert ve esnek degil. basalrinda, eklem

Potasyum Kalsiyum igerikli | dayamikli Uretilmesi ve mafsallarinda ve

hydroksiapatite, Karbon) sekillendirilmesi ¢cok | ortopedik implantlar
zor

Kompozitler Mekanik degerleri Uretilmesi ve Eklem mafsallar ve

kalp kapakgiklart
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Tablo 4.3. Biyomalzeme, kemik ve disin mekanik 6zellikleri [39]

Malzeme Young Yogunluk, Kuvvet

Modiilii p (gr/em’) (MPa)

E (GPa)
Sert Dokular
Dis, Kemik, Insan Kemigi 17 1,8 130 (¢ekme)
Dis Minesi 50 2.9 -
Dis Ici 18 2,1 138 (basma)
Polimerler
Polietilen 1 0,94 30 (¢cekme)
Polimetametilakrilat 3 1,1 65 (¢cekme)
PMMA-kemik ¢imentosu 2 1,18 30 (¢ekme)
Metaller
316 L paslanmaz ¢elik 200 7.9 1000 (¢cekme)
Co-Cr-Mo 230 8,3 660 (cekme)
Co-Cr-Ni-Mo 200 9,2 1800 (¢ekme)
Ti 6A14V 110 4,5 900 (¢ekme)
Kompozitler
Grafit (yiiksek 215 1,63 1240 (¢ekme)
yogunlukta) 46 1,55 579 (¢ekme)
Grafit 10-16 170-260
Dis Kompozitler (basma)
Polimer Kopiikler 10421 0,002-0,008 0,01-1 (¢cekme)

4.1. Titanyum ve Titanyum Alasimlari

Titanyumun biyomalzeme iiretiminde kullanimi 1930’lu yillarin sonlarima dogru
goriilmeye baslanmistir. Titanyum, 316 paslanmaz celik ve kobalt alasimlarina gore daha hafif
bir malzemedir. Tablo 4.4’te goriildiigii gibi titanyum, paslanmaz celik ve vitalyum’a (CoCrMo
alagimi) gore daha hafiftir. Titanyumun, implant uygulamalari icin mekanik ve kimyasal
ozellikleri yan1 sira, 6zgiil agirhginin diisiik olmas1 goze carpan en 6nemli 6zelliklerden biridir
[57].

Biyouyumluluklar1 nedeniyle, titanyum ve alagimlari son zamanlarda giindemdedirler
[13]. Korozyona karsi direngleri paslanmaz celik ve kobalt esash alasimlar ile
karsilastirildiginda daha fazladir. Nétral pH ve isotonik tuzlu suda korozyon hemen hemen yok

denecek kadar azdir. Cukurcuk ve taneler arasi korozyona karsi direnci yiiksektir. Hayvan
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deneyleri ve insan uygulamalari biyolojik uyumluluklart konusunda su ana dek olumlu

izlenimler vermistir [62,65].

Tablo 4.4. Bazi metalik implantlarin 6zgiil agirliklar [57].

Alasimlar Ozgiil Agirhk (g/cms)
Ti ve Alasimlari 4.5
316 Paslanmaz Celik 7,9
CoCrMo 8,3
CoNiCrMo 9,2
NiTi 6,7

Titanyum, yiiksek sicakliklarda cok reaktif ve oksijen varliginda patlamaya hazir bir
elementtir. Bundan dolayi, yiiksek sicaklik uygulamalarinda inert bir atmosfere gerek duyulur
yada vakumda eritilir. Oksijenin bulundugu ortamda, oksijen metal icerisine gecer ve metali
kirilganlastirir. Titanyumun, inert 6zellikte olmasi, nontoksit yapisi, antimagnetik 6zelligi, hafif
olmasi, mekanik ozelliklerinin iyi olmasi rahatlikla kiigiik boyutlu numunelerin iiretilebilmesi,
biyouyum yeteneginin yiiksek olmasi, korozyona karsi direngli olmasi ve elastiklik modiiliiniin
kemiginkine cok yakin olmasi gibi Ozellikleri ortopedik bir materyal olmasi O6zelligini
saglamistir [2]. Tablo 4.5’te implant malzemesi ve cerrahi operasyonlarda kullanilan titanyum

ve alagimlarindan yapilan bazi aletlerin kimyasal bilesimleri verilmistir [57].

Tablo 4.5. implant malzemesi olarak kullamlan titanyum ve alasimlarinin kimyasal bilesimleri [57].

Element N C H, Fe 0, Ti
1. Kalite 0,03 0,1 0,015 0,2 0,18

2. Kalite 0,3 0,1 0,015 0,3 0,25

3. Kalite 0,05 0,1 0,015 0,3 0,35 %
4. Kalite 0,05 0,1 0,015 0,5 0,4 ”
Ti6Al4V* 0,05 0,08 0,125 0,25 0,13

* %6 Aliiminyum (5,50-6,50); %4,00 Vanadyum (3,50-4,50);

ve diger elementlerin herbirinden max. %0,1 toplam % 0,4
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Titanyum ilk olarak hayvan viicudunda denenmistir ve viicut tarafindan ¢ok iyi tolere
edildigi gortilmiistiir. Ardindan Titanyum, kalp ve yumusak dokularda protez malzemesi olarak
kullanilmistir. Farkli tipte pek cok titanyum alasgimlarindan en yaygin kullanim alani bulan ise
Ti- %6 Al-%4 V olmustur. Mekanik yapisinin oldukca iyi olmasi, hafiflii ve miistesna
korozyon direnci gibi sebepler protez malzemesi olarak kullanimi desteklemistir. Giiniimiizde
titanyum ve alagimlar1 tiim diinyada ¢ok yogun ve yaygin olarak farkli tipte ve yerde cerrahi
amach olarak kullanilmaktadir. Bu konudaki daha bagarili sonuglarin elde edilebilmesi igin;
malzemeler iretilirken yapilan, biyometalurji ve klinik tiirdeki arastirma c¢alismalari halen
devam etmektedir [62].

Titanyum isleme teknolojisi yiiksek ve pahali olsa da, bu tistiin 6zelliklerinden dolayz;
havacilik, uzay, ucak, tip (kalga ve diz implantlari, kalp valfi, dis dolgu maddesi v.s.), el aletleri
ve hatta golf sopasina kadar pek ¢ok kullanim alanina sahiptir [2].

Giintimiizde implant ve biyomedikal iiriin yelpazesinde en fazla Ti 6Al 4V alasim
kullanilmaktadir (Sekil 4.4). Bu alasim % 5,5 = 6,5 oraninda Al ve % 3,5 = 4,5oraninda V igerir.

Sekil 4.5’te Ti-Al-V faz diyagrami kesiti goriilmektedir.

Sekil 4.4.Ti-6Al-4V alasimli implant [66]
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Sekil 4.5. Ti-Al-V faz diyagram kesiti [57]

Saf Titanyum esasen saf elementel titanyum olmayip, Ozellikle implantin yiizeysel
tabakalarinda oksijen ve titanyumun olusturdugu bir kompozittir. Belirli sinirlar igerisinde
oksijen ve titanyumun mekanik Ozelliklerini olumlu yonde etkiler. Fakat yiiksek
konsantrasyonlarda titanyumun mekanik giictinii azalur. ASTM F-67 tip III'de 345 Mpa
minumum akma dayanimi elde edilecek sekilde oksijen kullanimini Ongdrmektedir. Saf
Titanyum icinde az miktarda diger elementlerde bulunmaktadir. Bunlar %0.07 N, %0.15 C,
%0.015 H ve %0.35 Fe elementleridir. Bu elementlerden herhangi birinin konsantrasyonunun
fazla olmas1 halinde malzemenin performansi diiger. Saf titanyum, ortopedi ve travmatolojide
yaygin kullanilmaz. Giiniimiizde en Onemli kullanim yeri titanyum alasimli ¢imentosuz
protezlerin poroz tabakasidir.

25°C’deki yogunlugu 4,5 gr/cm’ olan titanyum cok hafiftir. Titanyumun elastisite
modiilii (107 GN/m?), paslanmaz celik (200 GN/m?) ve kobalt krom (200-230 GN/m?)
alagimlarinin elastisite modiiliiniin yaklasik yarisidir. Titanyumda bu degerin diisiik olmasi
oldukca onemlidir. Zira boylece titanyum diger metallere gore oldukc¢a Onemli siineklilige
sahiptir ve ortopedide bu esneklige biiyiik ihtiya¢ vardir. Kemigin elastisite modiilii metallere
gore oldukea diisiiktiir (10 GN/m?). Bu arada esnekligin elastisite modiiliiyle ilgili oldugu kadar
protezin geometrisiyle ilgili oldugu unutulmamalidir. Tablo 4.6’da biyomedikal uygulamalarda
kullanilan titanyumun mekanik o6zellikleri ve Tablo 4.7°de ise discilik uygulamalarinda

kullanilan titanyumun mekanik 6zellikleri verilmistir.
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Tablo 4.6. Biyomedikal uygulamalarda kullanilan titanyumun mekanik 6zellikleri [8].

Gerilme
Dayanmim Egilme Uzama Modiilii | Alasim
Alasim (UTS) Dayanimm (%) RA(%) (GPa) tipi
(MPa) oy
1. 1. derecede saf Titanyum 240 170 24 30 102.7 o
2. 2. derecede saf Titanyum 345 275 20 30 102.7 0]
3. 3. dereceden saf Titanyum | 450 380 18 30 103.4 o
4. 4. derecede saf Titanyum 550 485 15 25 104.1 o
5. Ti-6Al- 4V ELI 860-965 795-875 10-15 25-47 101-110 | o+P
6. Ti-6Al- 4V 895-930 825-869 6-10 20-25 110-114 | o+
7. Ti-6Al- 7TNb 900-1050 880-950 8.1-15 25-45 114 o+P
8. Ti-5A1-2.5 Fe 1020 895 15 35 112 o+P
9. Ti-5Al-1.5 B 925-1080 820-930 15-17 36-45 110 o+P
10. Ti-15Sn- 4Nb- 2Ta-0.2Pd | 860 790 21 64 89 o+P
(tavlanmis)
11. Ti-15Zr-4Nb-4Ta-0.2 Pd | 715 693 28 67 9% o+P
(tavlanmis)
12. Ti-13Nb-13Zr 973-1037 836-908 10-16 27-53 79-84 o+P
13. TMZF (Ti-12Mo-6Zr- | 1060-1100 100-1060 | 18-22 64-73 74-85 B
2Fe) (tavlanmis)
14. Ti-15Mo (tavlanmus) 874 544 21 82 78 B
15. Tiadyne 1610 (tavlanmig) | 851 736 10 81 B
16. Ti-15Mo- 5Zr-3A1 (ST) 852 838 25 48 80 B
17. 21RX (tavlanmis) (Ti- | 979-999 945-987 16-18 60 83 B
15Mo-2.8Nb- 0.251)
18. Ti-35.3Nb- 5.1Ta- 7.1 Zr | 596.7 547.1 19 68 55 B
19. Ti-29Nb- 13Ta- 4.6 Zr 911 864 13.2 80 B
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Tablo 4.7. Discilik uygulamalarinda kullanilan titanyumun mekanik 6zellikleri [62].

Yontemi Gerilme Egilme | Uzama | Vickers
Alasim Dayanimi | Dayanim (%) Sertligi
(MPa) (MPa) (Hv)
1. Ti-20Cr-0.2Si Dokiim 874 669 6 318
2. Ti-25Pd-5Cr Dokiim 880 659 5 261
3. Ti-13Cu-4.5Ni Dokiim 703 - 2.1 -
4. Ti-6Al-4V Dokiim 976 847 5.1 -
5. Ti-6Al-4V Siiperplastik 954 729 10 346
6. Ti-6Al-7Nb Dokiim 933 817 7.1 -
7. Ni-Ti Dokiim 470 - 8 190

Titanyumun o alasimi tek fazli mikro yapiya sahiptir. Bu 6zelliginden dolay1 bu tiir
alagimlar iyi kaynak edilebilirler. Yiiksek aliiminyum icerikli bu grup alasimlar, miitkemmel
cekme dayanim ve yiiksek sicakliklarda (300=600 °C) oksidasyon dayanimlarina sahiptirler. Bu
tip alasimlar tek fazli olduklarindan dolay1 ¢okelme sertlesmesi uygulanamaz [67].

Kemik dokular Ti implantlar kullanarak birlestirildiginde yumusak dokuyla sert
dokunun fiziksel seklini degistirmeden yerlestirilmelidir [30]. Titanyum alagimlarinin yiizey
piiriizliiliigii kemikle karsi implant arasinda 6nemli bir etkiye sahiptir ve kemik ile ara yiizeyin
cekme gerilmesiyle etkilenmektedir [68]. Yiiksek seviyelerde osteoblast hiicre miktar1 yumugak
yiizeylerden ziyade kaba yiizeyler iizerinde birikmektedir. Titanyum implantlarin yiizeyinde
meydana gelen oksit tabakasi kullanildigi ortamdaki viicut sivisi, hiicre ve su molekiilleri

tarafindan parcalanmaya calisilir (Sekil 4.6) [57].

50



| i

-
Titanyam

Vicut Srvilart

o
Titanpum Olkesit

Eiyosin

S ve
Biyomolekiillerin
Absorbe Edilmesi
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Ti yiizeylerinin kimyasal degisimleri 1s1 degisimleriyle beraber TiO, olusumunu takip

eder [69]. TiO,‘in iizerindeki hidrojel tabakas1 Sekil 4.7°de goriilmektedir. Hidrojel tabakasi

apatiti kristal sekle doniistiirebilir.
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Sekil 4.7. Alkali 1s1l islemden sonra Ti implant yiizeyindeki kimyasal degisme [69].
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4.2. Ni-Ti Alasimlar:

Esit sayida Nikel ve Titanyumdan (%49/51 Ni) olusan ve ilk kez ABD’de deniz savas
araclart laboratuarlarinda (Naval Ordence Laboratuary) gelistirilen ve deformasyon sonrasi
sicakliga bagli olarak sekil hafiza 6zellikleri gosteren alasima NiTinol denir [25]. Bu alagimlar
ugradiklari martenzitik dontisiim sonrasinda, 1sitildiklarinda ilk sekillerine donebilme
yetenegine sahiptirler. Bu o6zellige sekil hafiza 6zelligi denmektedir. Sekil hafiza etkisinin
goriildiigti biyomalzeme uygulamalar1 arasinda; dis kopriileri, kafatasi icerisindeki damar
baglantilari, yapay kalp icin kaslar ve ortopedik protezler olarak siniflandirabiliriz [21]. Sekil
hafizali alagimlarin 6zellikle Nitinoliin ticarilesmesi 1962’1 yillara dayanir. 1962’de yariatomik
Ni-Ti‘de sekil hafiza yeniden kesfedildigi zaman bu malzemeye olan ticari ilgiyi de artirmistir.
1990 oncelerinde Nitinoliin gelismesi ile ilgili cok fazla bir gelisme yapilmamistir. Fakat
yiizyilin sonuna yaklastigimiz zaman Nitinolun medikal miihendislik diinyasinda esas yeri isgal
ettigini goriilmektedir. NiTinol olarak adlandirilan bu alagimin sahip oldugu 6zellikler Tablo

4.8’de verilmistir.

Tablo 4.8. Nitinol’un (%49/51 Ni) sahip oldugu 6zellikler [70]

Karisim Oram 49/51 Ni

Ergime Derecesi 1310 °C (2370 °F)
Yogunlugu 6,45 g/cm3

Ozdirenci 100 micro- ohm.cm (stenit)

70 micro-ohm.cm (martenzit)
Doniisiim Sicakhigi | -200 °C ile 110 °C arasi
Korozyon Dayanmimi | Cok Yiiksek

Bu alasimin diger onemli bir 6zelligi de siiperelastiklik ozelligidir. Sekil 4.8’de bu
alagimin birbirinden farkli yapay ve dogal malzemelerle karsilastirilmasi goriilmektedir.
Paslanmaz celik veya bunun gibi sekil hafiza 6zelligine sahip olmayan diger metaller belirli
oranlardaki cekme kuvvetinden sonra koparken bu alasim eski haline donebilmektedir. Bu
ozelligi nedeniyle NiTinoldan iiretilmis biyomedikal alanlarda kullanilan (damar agma) teller

paslanmaz gelik tellere oranla daha fazla kullanim alan1 bulmaktadirlar [57].
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Sekil 4.8. Nitinol alagiminin tendon, kemik, insan sa¢1 ve paslanmaz ¢elikle kiyaslanmasi [71].

Medikal icatlar icerisinde en fazla kullamim alanina sahip olan kendi kendine
genlesebilen siiperelastik stentlerdir (Sekil 4.9). Stentler diglere baski olusturmak icin destek
temin eden dental bir alet olup adin1 bu cihazi 1800’1u yillarin sonunda gelistiren Dr. C.T. Stent
adli disciden almistir, fakat giiniimiizde stent tikanik kalp damarlari, sahdamar, kalca kemigi,

aort, uyluk v.b. gibi cesitli organlara destek amagl kullanilmaktadir.

Sekil 4.9. Beyine kanin akisin1 ve damar agiklifini koruyan bir stentin atardamardaki goriiniisii

Kardiovaskiiler sistemde yapilan bir stentleme islemi boslugun agilmasini engellemek
icin, genisleyen hastalikli damara bir balon yerlestirme islemidir. Balonlama kan akiginda
diizgiin ilerleme temin eder. Giiniimiizde cogu stentler 316L paslanmaz celiklerden ve
Nitinolden yapilir. Paslanmaz celikten yapilan stentler, stent igine yerlestirilen balonun

patlamasinin sebep oldugu plastik deformasyon ile damar cidarlarin1 genisletir. Fakat Nitinol
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stentler kendi kendine genigler. Stentlerin ve diger cihazlarin yapiminda Nitinolun
kullanilmasinin sebebi siiperelastik Nitinoliin paslanmaz celikten 10-20 kez daha biiyiik olan
esnekligi ve %11°lik sekil degistirme gostermesidir. Bu esneklik olay1 atardamar ve uyluktaki
damarlarda ©nemli rol oynar, ciinkii stentlerin olusturduklar1 basingtan dolay1r damarlarda
ezilmeler meydana gelebilir. Nitinolun medikal alandaki kullamimi asagida gosterilen

ozelliklerinden dolay1 tavsiye edilmektedir.

1- Elastik acilma

2- Termal agilma

3-  Dolagma direnci

4- Biyouyumluluk

5- Biyomekanik uyumluluk
6- Dinamik gerilmeler

7- Dinamik karisim

8- Histerezis

9- MR uyumlulugu

10- Yorulma direnci

11- Uniform plastik deformasyon

Nitinolun kullanilmasinin en énemli sebeplerinden birisi medikal bir cihazin agilmasina
miisaade etmesidir. Kompleks miidahalelerde kalbe ve beyne ignesiz ulasma daha fazla tercih
edilir. Belirlenen sekillerden elastik olarak donebilen ve ¢ok kiiciik bir agiklikta gegebilen
cihazlara ihtiya¢ vardir. Bu cihazlarin ¢ogu esneyebilen nitinol malzemelerden yapilir.
Radyolojistler boyle bir iiriinii gogiis tiimoriiniin yerini isaretlemek i¢in kullanirlar. Bu iiriin
nitinol tel kanca ve viicuda baglanmis paslanmaz celik igneden ibarettir. Tel kanca igne boruya
baghdir. Boru gogiis bosluguna sokulur ve tiimoér bulunan bolge oldugu onaylanana kadar
beklenir. Eger gerekliyse cihaz geri ¢ekilir ve yeniden pozisyon segilerek acilma islemi tekrar

yapilir. Bu olay dogru yer bulunana kadar devam eder [11].
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Sekil hafizali Nitinoliin sekil hafiza etkisinden dolayr kullanildig1 bir baska cihazda
Simon Vena Cava filitresidir (Sekil 4.10). Bu cihaz kan viicuttan kana geri donerken olusan kan
pthtilarini filitre eder, pihtilar filitrenin kollar1 tarafindan tutulur. Bu gibi pihtilar uzun siireli
yatalak hastalarda kan, kalp veya cigerlere ulasmamasi gibi ciddi durumlarda meydana gelir.
Cihaz martenzitik durumda iken sondaya baglanir. A¢ilma bolgesine yerlestirilirken martenzitik
fazdaki filitre sonda boyunca serim fizyolojik akar, sonda birakilirken soliisyon akisi durdurulur

ve cihaz kan ile kusatilarak kullanima hazir hale gelir [11].

Sekil 4.10. Simon Vena Cava filitresinin goriiniisii

flk uygulamasi kivrilmadan egri biigrii yollar boyunca gecilmesi gereken
angioplastitenin kilavuz tellerinde, balonlarinda, stentlerinde, filitrelerinde kullanilmistir. Eger
ulasilmast gereken yer merkez veya mafsaldan uzak ise teller cok uzun olmalidir. Tellerin
yonetilebilir ve dondiiriilebilir olmalarindan dolay1r ¢ok onemli yerlerde, egri biigrii yollarda
yada bir dalin kenarinda kullanilmaktadirlar. Bu tellerdeki en kiiciik kalic1 deformasyonlar bile
telin yonetme kabiliyetine zarar verebilir veya cidarlara carpmasina sebep olabilir. Kullanilan
bir bagka uygulama ise kivrilma direncine sahip Nitinollii erisim sepetleridir. Siiperelastik
malzemelerin bir baska oOzelligide asinn biiyiik sekil degistirmelerde dinamik gerilmeler
gostermesidir. Boylece siiperelastik cihaz tarafindan uygulanan kuvvet, klasik malzemelerdeki
gibi sekil degistirme ile degil, sicaklikla sinirlidir. Ortodontik dis telleri bu 6zelligi kullanmak
igin iretilen ilk triindiir. Nitinol dig telleri ile 1970’in sonlarina dogru tamigildi ve bugiin dis

tellerinin %30’u Nitinoldiir. Paslanmaz celik ve diger malzemeler kullanildigi zaman agriya
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sebep olan noktada ayara ihtiya¢c duyuldugu goze carpmistir. Tedaviye devam edildigi zaman
diizeltme islemini geciktiren hizli bir sekilde gevseyen ve disleri hareket ettiren kuvvetlerin
bulundugu goriilmiistiir. Aksine Nitinol tellerde cok genis bir tedavi siiresi ve disin pozisyonuna
gore sabit bir kuvvet uygulayarak disler hareket edebilir. Boylece tedavi daha az agri ve daha az

kontrol ile siirebilmektedir.

4.3. Biyouyumluluk

Biyouyumluluk terimi basit olarak malzemeyi viicudun kabul edebilme yetenegi yani
konagin implantt kabul (tolere) edilebilirligidir. Arastirmacilar, “biyomalzeme”ve
“biyouyumluluk” terimlerini, malzemelerin biyolojik performanslarini belirtmek icin
kullanmislardir. Biyouyumlu olan malzemeler, biyomalzeme olarak adlandirilmis ve
biyouyumluluk; uygulama sirasinda malzemenin viicut sistemine uygun cevap verebilme
yetenegi olarak tanimlanmistir. Biyouyumluluk, bir biyomalzemenin en Onemli 6zelligidir.
Biyouyumlu, yani ‘viicutla uyusabilir’ bir biyomalzeme, kendisini ¢evreleyen dokularin normal
degisimlerine engel olmayan ve dokuda istenmeyen tepkiler (iltihaplanma, pihti olusumu, vb)
meydana getirmeyen malzemedir. Ornegin; sentetik bir malzeme biyomalzeme olarak
kullanildiginda, bu malzemenin canli dokuyla temasi sirasinda yasam sistemini herhangi bir
sekilde etkilememesi gerekmektedir [72]. Bu kavram implant ile konagin tiim etkilesimlerini
kapsamaktadir. Canli dokuya yerlestirilmis tiim malzemeler, bu dokudan tepki alirlar. Bu tepki
doku-implant ara yiizeyinde olusur. Tablo 4.9°daki cesitli faktorlere bagli olarak implant

malzemeye olan doku cevabinin dort tiiriinden bahsedilebilir [1]. Bunlar;

1. Malzeme toksikse, ¢evresindeki doku oliir

2. Malzeme toksik degil biyoinertse, degisik kalinlikta fibr6z doku olusur

3. Malzeme toksik degil de biyoaktifse, doku implant ara yiizeyinde baglama
gerceklesir

4. Malzeme toksik degil, fakat ¢oziiniir yapidaysa, cevresindeki doku, implantin yerini

alir.
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Tablo 4.9. Iimplant-doku ara yiizey iliskisini etkileyen faktorler [1]

Doku Tarafi implant Tarafi

Doku Tipi Implant Bilesimi

Doku Yasi Implanttaki Faz Sayist
Doku Sagligi Faz Simirlart

Doku i¢i Kan Sirkiilasyonu Yiizey Morfolojisi

Ara Yiizey Hareketliligi Yiizey Gozenekliligi
Ara Yiizey Kan Sirkiilasyonu Kimyasal Reaksiyon
Boyutlar Aras1 Uygunluk Boyutlar Arasi uygunluk
Mekanik Yiikleme Mekanik Yiikleme

Biyomalzemelerin, biyouyumlulugu yapisal ve yiizeysel olmak iizere ikiye
ayrilmaktadir. Yiizey uyumlulugu, bir biyomalzemenin viicut dokularina fiziksel, kimyasal ve
biyolojik olarak uygun olmasidir Yapisal uyumluluk ise, malzemenin viicut dokularinin
mekanik davranigina sagladigi optimum uyumdur. Biyouyumlulugu yiiksek olan malzemeler,
bedene yerlestirilebilir cihazlarin hazirlanmasinda kullanilmaktadir. Ancak halen miikemmel
biyouyumluluga sahip bir malzeme sentezi gerceklestirilememistir [1].

Viicuda bir implant uygulandig1r zaman viicutta biitiin malzemeler icin yabanci viicut
reaksiyonu meydana gelir. Biyouyumlulugun derecesi bu reaksiyonun siiresine baglidir. Bundan
dolay1 biyouyumluluk 6zel soliisyondaki bir malzemenin korozyon davranisina direkt olarak
baglidir. Canli dokularin tedavisinde kullandigimiz ¢ok az malzeme gercekten inert oldugundan
konak¢1 dokularla olumsuz etkilesime girmeyen materyallerin se¢imi de sinirli olmaktadir.
Hatta baz1 aragtirmacilar gercekten biyoinert bir materyal olmadigin1 savunmaktadirlar [73].
Biyolojik uyumlulugun degerlendirilmesi i¢cin ASTM F-4 Commitee on Medical and Surgery
Materilas and Devices adi altinda bir sistem gelistirilmistir. Yeni biyomalzemeler piyasaya
cikmadan Once, viicut icinde istenilmeyen bir etkiye neden olmamalari amaciyla detayl
biyolojik testlere tabi tutulmaktadirlar. Ik olarak viicut disinda daha sonra viicut icerisinde
testler yapilmakta, bunu takiben klinik denemelerle malzemenin biyolojik giivenilirligi ve

performansi tespit edilmektedir [74]. Bir malzemenin biyouyumunu kontrol etmek i¢in bu
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malzemeyi biyolojik korozyon testlerinden gecirmemiz gerekir. Buradaki sartlar ve soliisyon
ortami insan sagligi i¢in risk olusturan element esas alinarak hazirlanmalidir. Ni-Ti alasimlar
test edilirken soliisyon Ni esas alinarak hazirlanmaktadir. Biyosaglamlilik, elektrokimyasal
potansiyel ve korozyon direnci orami c¢alisilan alasimlarda kabul goren ayrintilardir.
Biyomalzemeler hem in vitro (viicut dis1) hemde in vivo (viicut i¢i) olmak {iizere iki tiir
degerlendirme testine tabi tutulurlar [25].

Biyolojik ortam i¢in materyal tasarimi, birbiri ile etkilesen ii¢ ayr1 dinamik unsurun

varligindan dolay1 son derece zordur. Bunlar [75];

1. Biyomateryal yiizeyinin kimyasal yapisi
2. Arayiizey tabakasinin kimyasal yapisi

3. Konaker hiicre yanitidir.

Biyomateryale tutunan ara yiizey tabakasi ¢evre ile fizyolojik etkilesime aracilik eder.
Bu yiizden ara yiizey bilesenlerinin ve adsorbsiyon mekanizmasinin yiizey kimyasinin
tanimlanmasi, olusacak tepkisi kontrol etmede birincil 6neme sahiptir. Biyolojik determinanti
olan biitiin sistemler, biiyiikk olasilikla isleyis siirecleri tamamen anlasilamadiklarindan,
matematiksel olarak kesinlikle caligsmazlar. Bu yilizden konakgiya yerlestirilen biyomateryallerin
etkilesimleri ile ilgili tahminde bulunmak en azindan simdilik imkansiz goriinmektedir. Bu
ylizden hem implant, hem implantin uygulandig1 viicut v.b ortam incelenmelidir. Organ ve
hiicre kiiltiirlerinin ¢esitli biyomalzemelerle verdigi reaksiyonlar degerlendirilerek bu
malzemelerin hiicrelere zarar verip vermedigi anlasilabilir [11]. Genelikle korozyon direnci

yiiksek olan malzemeler hiicre ve organ kiiltiirlerinde de notr goriilmektedir.

4.4. Biyomalzemede Olusabilecek Muhtemel Etkiler

Biyomalzemeler,  konak¢ida  olusturabilecekleri ~ biyolojik  etkilere  gore

siniflandirilmiglardir [75]. Bunlar;
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4.4.1. Biyotolere etki

Biyomalzeme uygulandigi bolgede, sinirli fibroz doku ile cevreleniyorsa biyotolere

etkiden soz edilir. Giiniimiizde kullanilan ¢ogu biyomalzemede bu durum goriilmektedir.

4.4.2. Biyoinert etki

Biyomalzeme, uygulandigi kemik dokuyla, arada sinirli fibroz bir doku olmadan
birlesir. Cogu zaman biyomalzemeler uygulandiklar: dokuyu, dokularda kendilerine uygulanan
mataryali etkilemek cabasindadirlar. Biyoinert etki, bu tiir etkilesimlerin gorillmedigi mataryal-
implant iligkisine verilen addir. Cok sayida arastirmaci gercekte biyoinert bir materyal

olmadigina inanmaktadir.

4.4.3. Biyoaktif etki

Biyomalzeme, uygulandigi dokuda, benzer hiicrelerin olusumunu aktive ediyorsa

biyoaktif etkiden soz edilebilir.

4.4.4. Toksik etki

Ortopedi ve travmatolojide kullanilan materyaller bir¢ok testten gectikten ve
biyouyumlulugu onandiktan sonra kullanim alanina girmektedirler. Tiim bu testlere ragmen
biyomateryallerin allerjik, immiin, nonimmiin, mutajenik, kanserojenik ve inflamatuar etkileri
olabilir. Bu yiizden, kullanilacak biyomalzeme son derece 6nemlidir. Biyomalzeme seciminde

baslica su kriterler aranmalidir;

¢ Biyolojik agidan uyumlu olmali,

e Histolojik a¢idan uyumlu olmali,

e Toksik, mutajenik yada kanserojenik etkisi olmamalidir,

¢ Antijen yada hapten benzeri davranis 6zelligi gdstermemeli,

e Miimkiinse allerjik determinanti ¢ok az olmali,
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e Metal ise korozyon dayanimi yiiksek olmali,
¢  Yapisi homojen olmali,

e Hasta tarafindan kabul edilebilir olmalidir.

Biitiin bu o6zellikleri bir arada bulunduran materyali bulmak son derece zordur.

Giliniimiizde ideal materyal denebilecek bir madde heniiz bulunmamistir. Bu durum tip ve

biyomedikal ¢caligmalarin yonlendirilmesinde etkili olmaktadir [73].
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5.DENEY CALISMALARI

Bu calismada, toz metalurjisi ve SHS (Self-propagating high-temperature synthesis)
yontemiyle degisik iiretim sartlar1 altinda Ni-Ti alasimi ii¢ boyutlu gézenekli yapiya sahip bir
biyomalzeme iiretildi. Uretilen bu intermetalik alastmin implant malzemesi olarak
kullanilabilirliligini tespit etmek i¢cin gdzenek orani, mikro yapisi, mekanik 6zellikleri ve viicut
icinde (in vivo ortamda) biyouyumu iizerinde farkli deney parametrelerinin etkisi incelendi.

Calismada degisken olarak kullanilan parametreler ve degerleri Tablo 5.1°de goriilmektedir.

Tablo 5.1. Calismada degisken olarak kullanilan parametreler ve degerleri

Degisken Parametreler Degerleri
Presleme basinci (MPa) 50, 75, 100
On 1s1itma sicakligr (°C) 200, 250, 300
Isitma hiz1 (°C/dak) 30, 60, 90
implantm in-vivo ortamda kalma siiresi (ay) 2,4,6

5.1. Deney Numunelerinin Uretimi

Bu caligmada, numuneler hazirlanirken atomik olarak %49.5 Ti ve % 50.5 Ni tozu
karisimi kullanilmigtir. Kullanilan Ni ve Ti tozlarinin karakteristik 6zellikleri Tablo 5.2’de
goriilmektedir. Alfa-Aesar (Mengei:Almanya) firmasindan temin edilen Ni ve Ti tozlar
hassasiyeti 0.0001 (gr) olan Scaltec marka terazi ile tartildi. Tozlar terazi ile tartildiktan sonra
homojen bir karisim elde edebilmek i¢in tasarlanip imal edilen bir karistirici torna tezgahi
aynasina baglanarak 16 dev/dak devirde 12 saat siireyle karistirildi. Toz karigimi 6zel olarak
imal edilen kalip wvasitasiyla 50, 75 ve 100 MPa’lik iic farkli basing uygulanarak
Mohr+Federhaff+Losenhausen (Mengei:Almanya) marka basma deney cihazinda soguk olarak
preslendi (Sekil 5.1). Presleme sonrasi elde edilen kompakt numunenin sematik resmi Sekil

5.2’de goriilmektedir. Kompaktlanan numunelerin ¢ap1 10mm dir.

61



Tablo 5.2. Ti ve Ni tozlarimin karakteristikleri

Malzeme ozellikleri Nikel Titanyum
Saflik derecesi (%) 99.8 99.5
Ozgiil agirlik (gr/mol) 58,71 47,9

Toz boyutu (mesh) -325 -325
Erime sicakligi (°C) 1453 1680
Ozgiil Agirlig (gr/em?) 8,9 4,507
Kaynama sicakligi (°C) 2832 3260

Ategleme sicakligi (°C) Belirlenmemistir 250

Sekil 5.2. Presleme sonrasi elde edilen Ni-Ti

Preslenen numuneler, tasarlanip imal edilen argon gazi (0,1MPa basingla) ve vakum

(~10™* mbar) kontrollii bir firin icerisinde farkli 6n 1sitma sicakliklarinda (200, 250 ve 300°C) ve
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farkli 1sitma hizlarinda (30, 60 ve 90 °C/dak) elektrik arki (14 kV ve 30 mA) uygulanarak
ateslendi. Atesleme isleminin sematik resmi Sekil 5.3’te ve isleminin yapildig1 deney seti ise

Sekil 5.4'te goriilmektedir.

Elekirod Ategleme

Forriloa

& r ﬁ?'/ Kanallar

ATESLEME YONU

i

— Sentezlernen Bélze

| e
[s1man Bilge

.|||-—-i

Sekil 5.3. Atesleme yonteminin sematigi [2].

Sekil 5.4’te goriilen deney setinde numune i1sitma odasinin her iki yan yiizeylerine
yerlestirilmis 1500 W biiyiikliigtinde iki adet rezistans vasitasiyla 1sitilmaktadir. Isitma odasina
bir adet argon gazi icin giris ve bir adet vakum i¢in ¢ikis valfi yerlestirilmistir. Firin igerisindeki
vakum bir vakum pompasi ile saglanmaktadir. Isitma odasinin sicakligi, icerisine yerlestirilen
1s1l ¢ift (termokupl) yardimiyla dijital bir termometre ile Olciilmektedir. Ayrica sicaklik 6lgme
cihazi, istenilen degerde ayarlamak suretiyle sicakligi kontrol edebilmektedir. Boylece 6n 1sitma
sicakligl istenilen degere ayarlanmaktadir. Isitma cihazinin igerisine bir adet de atesleme
elektrotu yerlestirilmistir. Ayrica numuneyi firin icerisine koymak ve cikarmak igin agilip
kapanabilen bir kapak bulunmaktadir. Ayni zamanda firin icerisinde numuneyi goérmek
amaciyla bu kapaga sicakliga dayanikli cam yerlestirilerek pencere seklinde imal edilmistir.
Atesleme elektrotu 14 kV ve 30 mA bir transformatdre baglanmistir. Transformator ise bir

anahtar vasitasiyla 220 V sehir sebekesine baglanmistir. Numune transformator tarafindan
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olusturulan ark ile tutusturulmaktadir. Numune 1sitma hiz1 ise varyak vasitasiyla rezistanslara

giden voltajin ayarlanmast ile gergeklestirilmistir.

e,
—————————— Transfomatr f\u YEU_UH
Wakum Sicakilk
pompasi kartrol elektrotu
cihazl
umune
e v,

- lsil gif
f=—"aryak

b)

Sekil 5.4. Sentezleme isleminin yapildigi deney setinin a) fotografi b) sematik resmi
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Deney setinde numunenin atesleme Oncesi ve atesleme esnasindaki goriintiileri Sekil
5.5’da, atesleme islemi yapildiktan sonra elde edilen Ni-Ti alagiminin iistten ve 6nden goriiniisii

ise Sekil 5.6’de goriilmektedir.

a) b)

Sekil 5.5. Deney setinde a) atesleme Oncesi b) atesleme esnasindaki goriintiiler

Sekil 5.6. Atesleme sonrasi numunenin makro fotografi

5.2. Gozenek Miktarim Belirleme

SHS islemi ile elde edilen numunede bir¢ok gozenek olusur. Bu gozeneklerin orani

porozite olarak adlandirilir ve {iriiniin genel porozitesi esitlik (5.1)’deki formiille hesaplanir.

£= (l—ﬁ}clOO .1
Py
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burada; p olgiilen yogunluk (agirlik ve boyutsal 6l¢iimle hesaplanir) esitlik (5.2), p, yogun NiTi
tozlarinin karigiminin yogunlugu yani teorik yogunluktur. Numunenin yogunlugu agirhigi ve
boyutu olgiilerek hesaplandi. Ni-Ti numunelerinin gézenek oram esitlik (5.1) yardimiyla
hesaplandi. Ti—at.%50,5 yogun Ni karisiminin teorik yogunlugu esitlik (5.3) ve esitlik (5.4)

yardimiyla 6,21 gr/cm® olarak hesapland.

=2 (5.2)
=y
.+ .
N — mTl mNI (5‘3)
VTi +VNi
VTi,Ni = Mrioni 5.4)
Prisni

5.3. Metalografik Calismalar

Metalografik calismalar hem optik mikroskop hem de SEM (taramali elektron
mikroskobu) kullanilarak yapildi. Sentezlenmis numuneler sirasiyla, 200, 400, 600, 800, 1000
ve 1200 mes'lik SiC zimparalardan gecirildi. Daha sonra cuha ve 3 mikronluk elmas pasta
kullanilarak parlatma islemi gerceklestirildi. Numunenin yiizeyleri %5 HNO; %10 HF ve H,O
karisimi  daglayici ile daglandi. Daglama oOncesi ve sonrasi numuneler saf etil alkolle
temizlenerek metalografik inceleme icin hazirlandi. Metalografi icin hazirlanan numunelerin
mikroyapi incelemeleri Olympus marka optik (Mensei:Japonya) ve Leo Evo 40 model SEM
(Mensei: Almanya) kullanilarak yapildi. Ayrica iiretilen numunelerin yapisinda olusan fazlarin
kantatif olarak elementer iceriklerini tespit edebilmek icin noktasal ve bolgesel olarak EDS

(Energy Dispersive Spectroscopy) ol¢timleri yapildi.
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5.4. Basma Deneyleri

Basma deneyleri; presleme basinci, 6n 1sitma sicaklifi ve 1sitma hizinin iiretilen
numunelerin mekanik 6zellikleri {izerindeki etkisini incelemek amaciyla U-test (Mensei:Tiirkiye)

bilgisayar destekli ¢cekme-basma cihazi kullanilarak basma deneyleri yapildi.

5.5. Cerrabhi Siirec

Hayvanlara yapilan uygulamalar ig¢in Firat Universitesi Veteriner Fakiiltesi Etik
Kurulundan gerekli izinler alindi. Uretilen implantlarin deneklere yerlestirilmesi, Firat
Universitesi Veteriner Fakiiltesi Cerrahi anabilim dali kliniginde gerceklestirildi. Calismada,
saglikli, degisik 1rkta, iki-li¢ yaslar1 arasinda, agirliklar1 24 ile 32 kg arasinda degisen 9 adet disi
kopek kullanildi. Anestezi 1,5 ml/10kg dozunda Rompun’un (Bayer, Xylazine hydrochloride
23,32 mg/ml) intramuskiiler enjeksiyonundan 10 dak sonra, 15 mg/kg dozunda intramuskiiler
Ketalar (Parke-Davis, Ketamin hydrochlorur 50 mg/ml ) enjeksiyonu ile gerceklestirildi.

Uygulama igin kopegin herhangi bir tibiasi se¢ildi. Deri ensizyonu tibianin proksimal
medial yiiziinde yapildi. Deri ensizyonu tuberositas tibia diizeyinden crista tibialis’in distal
sinirina kadar stirdiiriildii. Deri ve derialti bag dokusu ayrildiktan sonra periost 2-3 cm
uzunlugunda bir ensizyon yapilarak kaldirildi. Kemik korteksinde 10 mm capinda 15 mm
derinliginde bir delik acild1 (Sekil 5.7.1). Kopekler rasgele 3 gruba ayrildiktan sonra iiretilen
implantlar agilan bu delige yerlestirildi (Sekil 5.7.1 ve Sekil 5.7.2) ve tizerleri kemik
korteksinde defekt olusturulurken elde edilen bir miktar otojen spongiy6z kemik grefti ile
kapatildi. Operasyon yarasi kaslar ve derialti1 bag dokusu 2/0 numara krome katgiit, deri ise 0
numara ipek iplik kullanilarak kapatildi.

Lokal olarak 1.000.000 IU kristal penisilin, parenteral olarak ta 5 giin siireyle 800.000
IU procain penisilin uygulandi. Deri dikisleri 10 giin sonra alindi.

Kopekler 2, 4 ve 6 ay siireyle klinik olarak incelendi. Bu siireler sonunda her gruptan
birer kopek yiiksek dozda intraven6z sodyum pentobarbital uygulanarak o6tenazi edildi.

Histopatolojik incelemeler icin implantlari icerecek sekilde kemik ornekleri alindi.
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Fernur

Kermik defakti

Kemik defakti

implant

Sekil 5.7. a) Tibia’nin proksimal metafizer bolgesinde olusturulan defektin goriiniimii, b) Implantin
olusturulan kemik defektine yerlestirilmesi, c) Implantin kemik defektine yerlestirildikten sonraki
goriinimu
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5.6. Patolojik incelemeler

Implant ile temas eden dokudan alinan numunelere ait patolojik incelemeler Elazig
Harput Arastirma ve Uygulama Hastanesi Patoloji laboratuarinda yapildi. Alinan ornekler
%1’lik formik asit i¢inde dekalsifiye edildi. Ortalama 10 giin sonra dekalsifiye olan kemikler
Shandon Citadel2000 marka takip cihazinda 2 saat %10’luk formaldehit, 5 saat %96’ lik alkol, 2
saat ksilen ve 3 saat 56 C° de parafin icinde takibe alindi. Takip sonrasi: 56 C° deki parafin ile
kaset blok haline getirildi. Bloklar donduktan sonra 0.5 mikron kalinliginda Rotary mikrotom
kullanilarak lam iizerine kesitler alindi. Alman kesitler 75C° deki etiivde 30 dakika bekletildi.
30 dakika ksilen icerisinde deparafinize edildi. Kurutulan kesitler 10 dakika %96’lik alkol
icerisinde bekletildi. Sebeke suyunda yikanan preparatlar 2 dakika hemotoksilen, cesme suyu, 1
dakika eozin, 10 dakika alkolden gecirildikten sonra kurutularak ksilen icerisine alindi. 15
dakika sonra tekrar kurutularak entellan ile lamel yapistirldi. Hazirlanan kesitler Elazig
Veteriner Kontrol Arastirma Enstitiisiinde bulunan Olympus BX51 marka 151tk mikroskobu

vasitastyla incelendi.
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6. DENEY SONUCLARI VE TARTISMA

Degisik iiretim parametrelerine bagli olarak yapilan deneyler sonucunda, deney
parametrelerinin cesitliligi deney yorumlarinin daha genel bagliklar altinda toplanmasini zorunlu
kilmistir. Bu calismada, gozenek orani, basma dayanimi ve biyouyumluluk gibi performans
karakteristikleri iizerinde presleme basinci, 1sitma hizi ve 6n 1sitma sicakligi gibi farkli tiretim

parametrelerinin etkisi incelendi.

6.1. Gozeneklerin incelenmesi

Ni ve Ti toz karisimina elektrik arki uygulandiginda bolgenin sicakligi birkac saniye
icerisinde yiikselerek numune tutugsmaktadir. Ni-Ti toz karisimindan SHS yontemi ile gézenekli
Ni-Ti alagimu iiretimi yapilirken, numune tutusturulduktan sonra esitlik 3.2-esitlik 3.5’teki gibi
ekzotermik reaksiyonlar meydana gelir [24].

Tek noktadan elektrot vasitasiyla akim verilen numune bir ugtan tutustugunda alev diger
uca dogru cok kisa bir siirede yayilir. Ayn1 zamanda reaksiyon sirasinda agiga c¢ikan 1s1 da
numune boyunca ilerler. Reaksiyon, atesleme elektrotu-atesleme noktasi dogrultusuna dik
olarak numune iizerinde kendi kendine su dalgasi gibi ilerlemektedir (Sekil 6.1). Sentezleme

reaksiyonu dalga seklinde ilerledigi icin yanma oluklar1 kanallar seklinde olusur.
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Sekil 6.1. Numunelerin farkli bolgelerde tutusmasi sonucu farkli yanma kanallarinin olugmasi

(A.N.: Atesleme noktasi)

SHS isleminde, iki ardisik atesleme safhasinin mevcut oldugu goriilmiistiir. Birinci
satha, reaksiyonun meydana geldigi ve alevin kendi kendine ilerledigi safhadir. Alevin hemen
oniinde s1v1 faz meydana gelir. 1k atesleme safhasinda numunenin 6nemli bir kismi erimektedir
[42]. Bu safhaya hem ham yogunluk hem de 1sitma hiz1 etki etmektedir. Ikinci safhada ise, hem
1s1 hem de kiitle transferi sz konusudur. Diisiik yogunluk kat1 hal difiizyonunu olumsuz bir
sekilde etkiler. Yiiksek yogunluklarda ise difiizyon daha c¢ok etkilidir. Sivinin olusum hizi,
poroz iskelet sisteminin diizgiin yapisin1 koruyabilmek icin sivi faz tiikketim hizi ile siv1 faz
olusum hizi birbirine esit olmalidir [45].

On 1s1tma sicakligr kritik degere ulastiginda sivi miktar1 da kritik degere ulasir. Hem
yiiksek sicaklik gradyentinden dolayr hem de gaz akimindan dolayi dalganin ilerleme yonii
boyunca siv1 faz akacagindan, gozenekler dalga ilerleme yonii boyunca meydana gelir [21,24].

SHS reaksiyon u esnasinda yiiksek sicakliklar mevcut oldugu igin baslangigtaki tozlarda
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bulunma ihtimali olan nem veya empuritelerin varligi gozardi edilmemelidir. Bundan dolay1
reaksiyon esnasinda empurite ve gazlarin atilimi, mevcut olan konvektif argon ve sivi akiminin
da yiiksek porozite olusumunda etkili oldugu diisiiniilmektedir [21,24].

Reaksiyon sirasinda tutusturulan bolgede bir miktar Ni-Ti tozlar1 da yanmakta ve
ergime sonucu Ni-Ti tozlarinin birlegsmesi ile alasim olusurken tozlarin yerinde alasimla birlikte
acik ve kapali gozeneklerde olusturmaktadir. Alasim olusurken kendinden sonraki bolgenin
sicakligini arttirarak benzer reaksiyonun gerceklesmesine neden olur. Bdylece bir kanal bolgesi
ve ardindan bir alasim bolgesi ve tekrar bir kanal bolgesi olarak halkalar seklinde reaksiyon
devam eder. Ayrica alasim olusurken biiziilmeler de olur. Biiziilmeler esnasinda da igeri gaz
sizip hapsolurken, kapali gozenekler veya kiiclik odaciklar olusur. Biiziilmeler tam olarak
kapanmadig1 zaman odaciklar dar gecitlerle birbirlerine veya kanallara acilir. Boylece kiigiik
acik gozenekler olusur. Numunede cesitli sekilde olusan gozenekler, orijinal gézenekler ve
kirkendall gozenekleridir. Kirkendall gézenekleri Ti ve Ni'nin farkli difiize olma hizlarindan
dolay1 meydana gelir [45].

Implant olarak iiretilen numunelerin gozeneklerinin ii¢c boyutlu olarak birbirine bagh
yani agik gozenekli olmasi arzu edilir. Boylece yiiksek acik gozenek, implant icerisinde
dokunun kolay bir sekilde ilerlemesine ve viicut akiskaninin sizmasina miisaade eder. Boylece

stabil (kararh) bir arayiizey meydana gelir [41].

6.1.1. Gozenekler Uzerinde Presleme Basincinin Etkisi

Yapilan deneyler sonucunda, Sekil 6.2 ve Sekil 6.3’ten de goriildigii gibi, soguk
presleme basincinin artmasiyla birlikte iiretilen numunenin goézenek oraninin azaldigi ve
yogunlugunun arttigi goriildii. Bilindigi gibi yogunluk ile gozenek orani birbirinin tersidir.
Presleme basinci arttik¢a sikistirtlmis Ni ve Ti tozlar1 aras1 mesafeler azalmakta ve boylece
yogunlugu yiiksek malzemeler elde edilmektedir. Bu ise gozenek oranina etki etmekte ve
boylece presleme basincinin artmasiyla iiretilen numunelerin gézenek orani azalmaktadir (Sekil

6.2 ve Sekil 6.3).
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Basing arttikca atesleme sonrasi elde edilen numunelerde daha biiyiik boyutlu yanma
kanallar1 olugsmaktadir (Sekil 6.4). Sekil 6.5’ten Sekil 6.7’ye kadar olan optik goriintiilerde,
yiiksek basinglarda numune yogunlugu yiiksek oldugu icin atesleme esnasinda sentezleme olay1
daha rahat meydana gelmis ve siirekli olan yanma kanallar1 elde edilmistir. Diisiik basinglarda
(50MPa) yogunluk diisiik oldugu icin sentezleme olay1 meydana gelirken, numune icerisinde
bulunan gozenekler sentezleme isleminin devam etmesini engelleyen bariyer gorevi
gormektedir. Dolayisiyla kesintili bir sentezleme reaksiyonu meydana gelmesine sebep
olmaktadir. Bu ylizden sentezleme sonucu olusan yanma kanallar siireksiz ve kiiresel sekillidir.
Basing arttikca olusan yanma kanallart siirekli hale gelmekte ve artan basingla orantili olarak

yanma kanallarinin genisliginde artis goriilmektedir (Sekil 6.5-Sekil 6.7).

50 MPa 75 MPa 100 MPa
Sekil 6.4. 200°C 6n 1s1tma sicakligi ve 60°C/dak 1sitma hizinda iiretilen numunenin gézenek boyutunun

basinca gore degisimi
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c)
Sekil 6.5. 300°C 6n 1sitma sicakligi ve 60°C/dak 1sitma hizi a) 50MPa b) 75MPa ¢) 100MPa

basing altinda iiretilen numunelerin optik goriintiileri
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Sekil 6.6. 250°C 6n 1s1tma sicaklhigi, 30°C/dak Sekil 6.7. 250°C 6n 1sitma sicakhig1, 60°C/dak

1sitma ve a) 50 MPa b) 75 MPa ¢) 100 MPa 1sitma hiz1 ve a) 50MPa b) 75MPa ¢) 100MPa
basingta iiretilen numunelerin optik goriintiileri basingta iiretilen numunelerin optik goriintiileri
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6.1.2. Gozenekler Uzerinde Isitma Hizinin Etkisi

Sekil 6.8 ve Sekil 6.9’daki grafikler ve Sekil 6.10’daki makro goriintiiler incelendiginde,

1sitma hizi arttikca gézenek oraninin once arttigi daha sonra tekrar azaldig goriildii.
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Sekil 6.8. Gozenek oraninin 1sitma hizi ile degisimi
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Sekil 6.9. Yogunlugun 1sitma hizi ile degisimi
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SHS yontemi ile tiretilen malzemelerin her birinin kendine ait bir esik (treshold) 1sitma
hiz1 (erime olmayan reaksiyonun meydana gelmesi icin kullanilabilecek en yiiksek atesleme
oncesi 1sitma hizi) mevcuttur. Biswas [45] tarafindan yapilan arastirmada, ham yogunlugun
artmas ile iiriinii eriten esik 1sitma hizinin azaldig belirtilmistir. Uriiniin ham yogunlugunun
artmasi ile baslangic gozenek miktar1 azalmaktadir ve numune yogunlastikca 1si transfer
katsayis1 artacaktir. Dolayisiyla ateslemede esik sicakliga ulagsmak i¢in birim zamanda verilmesi
gereken 1s1 ihtiyaci da artar, yani 1sitma hizi azalacaktir. Isitma hizi esik 1sitma hizinin altinda
tutuldugu zaman, sentezleme isleminin tam olarak meydana gelmesi i¢in gerekli zaman verilmis
olur. Biswas [45] ayn1 calismada, 1sitma hizinin artmasi ile birinci ekzotermin azaldig1 ve ana
atesleme reaksiyonu anlamina gelen ikinci ekzotermin dikkate deger bir sekilde arttigim
vurgulamus, yiiksek 1sitma hizlarinda atesleme sicakliginin iiriiniin erime sicakligindan yiiksek
olmasi durumunda {irtiniin erimesine sebep oldugu gozlemlemistir. Treshold 1sitma oraninin
altinda 1sitma hiz1 secildigi zaman ise iiniform yapi, birbiri ile bagh porozlar elde edilmis ve bu

gozeneklerin %100 acik oldugu belirlenmistir [45].

a) 30°C/dak, b) 60°C/dak, ¢) 90°C/dak

Sekil 6.10. 50 MPa basing ve 250°C 6n 1sitma sicakliginda iiretilen numunelerdeki yanma kanali
genisliginin 1sitma hiz1 ile degisimi

Sekil 6.8 ve Sekil 6.9°daki gozenek orami veya iiriin yogunlugu ile 1sitma hiz1
degisimine ait grafikler incelendigi zaman, bu c¢aligmada iiretilen malzemenin threshold (esik)
1sitma hizinin 60°C/dak oldugu belirlendi. Numunelerdeki gézenek oraninin esik 1sitma hizina

kadar, 1sitma hizinin artmasi ile arttig1r yani yogunlugun azaldigi, esik 1sitma hizindan daha
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yiiksek 1sitma hiz1 se¢ildigi zaman ise 1sitma hizinin artmasi ile gézenek oraninin azaldigi yani
iirin yogunlugunun arttig1 goriildii. Soyle ki; sentezleme reaksiyonu esnasinda, alev kendi
kendine ilerlerken, alevin hemen Oniinde sivi faz meydana gelir. Poroz iskelet sisteminin
diizgiin yapisin1 koruyabilmek icin siv1 faz tiikketim hiz1 ile sivi faz olusum hiz1 birbirine esit
(kritik s1v1 miktar1) olmalidir [45]. Isitma hiz1 esik 181tma hiz1 olan 60°C/dak’dan daha diisiik
secildigi zaman sentezleme iglemi esnasinda meydana gelen sivi fazin miktar1 diisiik olmakta
yani sivi fazin olusum miktart sivi faz tiiketim miktarindan diisiik olmaktadir. Boylece
sentezleme islemi esnasinda meydana gelen diisiik s1ivi miktar1 arayiizey tarafindan yakalanarak
daha az bir gozenekli yap:1 elde edildi. Fakat 1sitma hiz1 esik 1sitma hizindan yiiksek secildigi
zaman (90°C/dak) daha Once gozlemlenen mekanizma tam tersine iglemistir. Yani, yiiksek
1sitma hizinda sentezleme sirasinda alev 6niinde meydana gelen sivi miktart arttigindan, sivi
yapidaki gozenekleri kapatarak gozeneklerde c¢okiis meydana getirerek gozenek orami azaldi
[45].

Sekil 6.11 ve Sekil 6.12’deki optik fotograflardan goriilecegi gibi 1sitma oraninin
30°C/dak’dan 60°C/dak’ya artmasi ile gozenek orami artti ve siireksiz olan yanma kanallari
siirekli hale geldi. Isitma orani daha fazla artirildigi zaman yani 90°C/dak’ya artirildigi zaman
onceden de belirtildigi gibi numune erime gecirmis ve gozeneklerde ¢okme olayr meydana

gelerek, gbzenek oraninin azaldigi yani yogunlugun arttig goriildii.
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Sekil 6.12. 75MPa basing, 250°C 6n 1sitma
sicaklig1 ve a) 30°C/dak b) 60°C/dak c) 90°C/dak
1sitma hizinda iiretilen numunelerinin optik

Sekil 6.11. 100MPa basing, 250°C 6n 1sitma
sicaklig1 ve a) 30°C/dak b) 60°C/dak c) 90°C/dak
1sitma hizinda iiretilen numunelerin optik

IR goriintiileri
goriintiileri
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6.1.3. Gozenekler Uzerinde On Isitma Sicakh@min Etkisi

Ni-Ti intermetalik bilesenlerinin SHS reaksiyonu diisiik ekzotermik karaktere sahip
oldugundan dolay1 sentezleme islemi esnasinda 6n 1sitma islemine gerek vardir. On 1sitma
islemi yapilarak ekzotermik reaksiyonun olugsmasina ve alevin ilerlemesine yardim edilir
[21,23,24]. Li ve dig. [21,23,24], Yeh ve Sung [42] tarafindan yapilan ¢calismalarda, 6n 1sitma
sicakligr 100°C’nin altinda se¢ildigi zaman ilk atesleme safhasinin meydana geldigi ve sivi fazin
meydana gelmedigi goriilmiistiir. Yani alev kendi kendine ilerleyerek gegtikten sonra ikinci
atesleme safhasi eksik kalmaktadir. Bu amagla deneyler 200, 250, 300°C gibi farkli 6n 1sitma
sicakliklarinda yapildi. Sekil 6.13 ve Sekil 6.14’teki grafiklerden de goriildiigii gibi, 6n 1sitma
sicaklign 200°C’den 250°C’ye ¢ikarildign zaman gozenek orami artti ve yogunluk azaldi. On

1sitma sicakligr 300°C’ye artirildigi zaman ise gézenek orani azalip yogunluk artti [42].
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Sekil 6.13. Gozenek oraninin 6n 1sitma sicakligr ile degisimi
Deneylerde 6n 1sitma sicakligini diigiik sectigimizde arayiizeyde meydana gelen sivi

miktarmin diisiik oldugu goriildi. Sivi miktarinin diisiik olmasi durumunda sivi arayiizey

tarafindan yakalanmakta ve difiize olmamaktadir. Boylece miitkemmel bir reaksiyon ve gézenek
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dagiliminda anizotropi meydana gelmeyecektir [21-24]. Bu nedenle 200°C ©n 1sitma

sicakliginda iiretilen numunelerin gézenek oraninin diisitk ve yogunlugunun yiiksek oldugu

belirlendi.
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Sekil 6.14. Yogunlugun 6n 1sitma sicakligi ile degisimi

On 1s1tma sicakligim 250°C’ye ¢ikarildiginda gozenek oranmmin arttig1 ve yogunlugun
azaldig1 goriildii. On 1s1tma sicakligi artirildigi zaman s1vi miktar kritik degere ulagarak, hem
yiiksek sicaklik gradyentinden dolayir hem de gaz akimindan dolay: alev dalgasinin ilerleme
yonii boyunca sivi akmakta ve gozenekler meydana gelmektedir [21,23,24]. Yapilan bu
calismada, 250°C 6n 1sitma sicaklig, iiretilen Ni-Ti icin kritik 6n 1s1tma sicakligidir. 250°C 6n
1sitma sicakliginda iiretilen numunelerin gézenek orani yiiksek ve yogunlugu ise diistiktiir.

SHS reaksiyonu esnasinda yiiksek sicakliklar mevcut oldugu icin baglangictaki tozlarda
bulunma ihtimali olan nem veya empuritelerin varligi gozardi edilmemelidir. Reaksiyon
esnasinda empurite ve gazlarin atilimi, mevcut olan konvektif argon ve sivi akiminin yiiksek
porozite olusumunda etkili oldugu diisiiniilmektedir [21,23,24].

On 1sitma sicakhigini 300°C’ye artirildiginda zaman gozenek oraninda diisme ve

yogunlukta artma goriildii. Sentezleme esnasinda gozeneklerle birlikte yanma kanallar1 da
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meydana gelmektedir (Sekil 6.15 ve Sekil 6.16). Ni-Ti reaksiyon sisteminde ©n 1sitma
sicakliginin artirilmast 1s1 girdilerini artirir ve bu da atesleme sicakligini artirir [10]. On 1s1tma
sicaklig1 belli bir degere (300°C) artirildig1 zaman atesleme sicakligi Ni-Ti’nin erime noktasina
ulagir ve hatta erime noktasini asabilir. Reaksiyon oniinde meydana gelen sivi miktari siirekli
artar ve daha uzun bir siire sivi olusur [21-24]. Bu sirada sivinin kilcal (kapiler etki) olarak
yayilmasi ana mekanizmay1 yani ikinci safhay1 olusturacaktir. Boylece iiriin ve reaktantlar
arasinda daha yiiksek bir sicaklik gradyenti meydana gelir. Is1 dalgalar1 hizli bir sekilde ilerler.
Islatmay1 yapan sivi faz sentezleme esnasinda gozenekleri yakalayarak hapseder ve gozenekleri
kapatir ve daha az gozenekli ve daha yogun bir yap1 elde edilir. Hem argonun hem de sivinin
nakledici hareketleri ile ilerleme yoniinde siireksiz biiyiik yanma kanallar1 meydana gelir. On
1sitma sicaklifinin artmasi ile hem yanma kanal boyutu hem de anizotropi artar [21]. Yanma
kanallarinin dagilimindaki 6nemli farkliliklar atesleme esnasinda olusan gecici sivi tarafindan

belirlenmektedir.

a) b) C)
Sekil 6.15. 50 MPa basing, 60°C/dak 1s1tma hiz1 ve a) 200°C b) 250°C ¢)300°C degisik 6n 1sitma

sicakliklarinda iiretilen numunelerin makro goriintiileri
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)
Sekil 6.16. 50MPa basing, 60°C/dak 1sitma hiz1 ve a) 200°C b) 250°C ¢) 300°C 6n 1sitma

sicakliginda iiretilen numunelerin optik goriintiileri
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Gozenek oranimnin incelenmesi icin yapilan ¢alismalar sonucunda, en kiigiik gozenek
oran1 100 MPa presleme basinci, 200°C 6n 1sitma sicakligi ve 60°C/dak 1sitma hizinda % 50.7
olarak, en bilyiik gdzenek orani ise 50 MPa presleme basinci, 250°C on 1sitma sicakligi ve

60°C/dak 1sitma hizinda % 59.7 olarak tespit edildi.

6.2. Mikroyap: incelemeleri

SHS islemi ile iiretilen malzemeler iizerinde mikroyap: incelemeleri yapilarak iiretim
parametrelerinin yapiy1 nasil etkiledigi belirlenmeye calisildi.

Biswas [45] tarafindan yapilan caligmada, sentezleme islemi sonucunda elde edilen
numune iizerinde yapilan mikroyap: incelemeleri esnasinda yapida Ti,Ni, NisTi, NiyTi; fazlar
ve degisen oranlarda bir miktar Ni iceren Ni-Ti alagiminin varligi gozlemlenmistir. Ni-Ti’ye ait
faz diyagrami incelenecek olursa, NiTi ve Ti,Ni, Ni;Ti fazlar kararli fazlar olmasina karsin
NiyTi; fazinin yar1 kararl bir faz oldugu goriilmektedir [10]. Yiiksek dayanim ve siiperelastisite
i¢in yapida istenen faz NiTi fazidir. Siiperelastisiteyi ve biyouyumlulugu iyilestirmek icin,
istenmeyen Ti,Ni, Ni3Ti, NisTi; ve reaksiyona girmemis Ni’in elemine edilmesi gereklidir [45].
Uretilen malzemede TioNi ve NisTi fazlarimin olusumu istenmez. Bu nedenle iiretim
parametreleri degistirilerek bu fazlarin olusumu azaltilmaktadir. Ciinkii bu fazlarin varlig: ile
mukavemet azalir ve daha agir yiiklere kars1 diisiik bir dayanim elde edilir [43]. NiyTis
partikiilleri matristeki Ni icerigini etkileyerek ve R (Ostenitten martenzite doniisiim) fazinin
olusumunu destekleyerek martenzitik doniisiim 6zeliklerini etkiler. Numunenin tiim yiizde orani
Ni (% 51 Ni) agisindan zengin oldugu igin, ikinci faz olarak Ti,Ni’nin mevcudiyeti NiTi ana
fazin1 Ni agisindan daha fazla zenginlestirir. Bu ise NiTi’nin ¢6ziinebilirlik sinirin1 asacak ve
daha sonra arta kalan nikel, nikel a¢isindan zengin Ni,Ti; fazini olusturacaktir. Ti,Ni’nin varligi,
ozellikle kalin dendiritik yapida oldugu zaman elde edilen alasimi daha gevrek yapar. Ti,Ni
fazinin mevcudiyeti fiziksel ortamlarda Ni-Ti alasimlarinda kavitasyon korozyonuna sebep
olmaktadir. Ti,Ni fazinin yapida ayrik cokeltiler olarak bulunmasi Ni-Ti SMA’nin 6zellikleri
acisindan faydalidir [41]. Ozellikle yapinin iyi bir biyouyumluluk gostermesi icin reaksiyona

girmemis nikelin mevcut olmamas1 gerekir [45]. Bu durum implant icerisindeki kemik yapinin
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gelisimini etkilememesi i¢in gozenegi azaltmadan yapilmalidir. Sentezleme islemi esnasinda
atesleme sicakligr ve sinterleme sicakligi yeterince yiiksek tutuldugu zaman tek fazli bir
mikroyap1 elde edilir. Fakat bu durum {iriiniin erimesine ve gdzenek kaybina sebep olmaktadir.
Hem tek fazli NiTi’ye sahip bir yap1 elde etmek hem de gozenegi korumak oldukg¢a zor ve
ugrastirict bir durumdur. Asagidaki iki durum arasinda se¢im yapilarak istenen porozite kaybi
olmadan tek fazli NiTi’ye sahip bir yap1 elde edilebilir.
1- Islem Parametrelerinin degisimi ile,

2- Sentezleme islemi sonrasi 1s1l islem yapilarak [45].

SHS islemi esnasinda once Ni partikiilleri erimeye baslar daha sonra atesleme
reaksiyonu tetiklenerek Ti partikiilleri tiiketilmeye baslar. Faz evrimi, Ni Ti; gibi Nikel
acisindan zengin fazlar ile baslar ve Titanyum ag¢isindan zengin fazlara dogru doniisiir. Sonunda

Ti,Ni; ve Ti ile Ni reaksiyonu NiTi’yi olusturur [45].

6.2.1. Mikroyap1 Uzerinde Isitma Hizinin Etkisi

Isitma hizinin mikroyapi iizerindeki etkisini belirlemek amaciyla 30, 60 ve 90°C/dak
gibi ii¢ farkli 1sitma hizi ile tiretimi yapilan numunelerin optik, SEM ve EDX analizi yapildi.
Sekil 6.17 incelenecek olursa; agik renkli olarak goriilen ana fazin Sekil 6.17:(e0, el) NiTi
oldugu koyu renkli bolgeler olarak goriilen ikincil fazlardan alinan EDX analizinden ise bu
bolgenin Sekil 6.17:(e2) NiTi, faz1 oldugu belirlendi. Bu goriintiilerden NiTi ana fazinin
icerisinde bir miktar NiTi, fazinin olustugu tespit edildi. Bu calismadaki fazlar, iiretilen
numuneler iizerinden bolgesel olarak alinan EDX analizleri sonucunda elde edilen elementlerin

% atomik oranlarindan tespit edildi (Tablo 6.1).

Tablo 6.1. 100 MPa basing, 250°C 6n 1sitma sicaklign ve 30°C/dak 1sitma hizinda iiretilen

numuneye ait EDX analizleri (Sekil 6.17)

" Element (at. %

Bolge Ni ( Ti) Faz
e0 50.82 49.18 NiTi
el 50.58 49.42 NiTi
e2 33.43 66.57 NiTi,
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a) SEM goriintiisii

Ti Ni Ti Ni
Jailhd , h
b) elipsO (e0)
i i Ti Ni i i Ti Ni
iry BESD EVUSHISS Y | SeSwee | i
c) elips1 (el) d) elips2 (e2)

Sekil 6.17. 100 MPa basing, 250°C 6n 1sitma sicakligi ve 30°C/dak 1sitma hizinda iiretilen numuneye ait
SEM gorintiisii ve EDX analizleri
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Sekil 6.18. 100 MPa basing, 250°C 6n 1sitma sicakligi ve 60°C/dak 1sitma hizinda iiretilen numuneye ait

SEM goriintiisii ve E bolgesinden alinan EDX analizi

Sekil 6.18’de ise genel olarak tek bir fazin yapiya hakim oldugu ve EDX analizinde bu
fazin NiTi oldugu goriildii. Yapida sadece NiTi fazinin goriilmesi sentezleme olayinin tam
olarak gergeklestigini ve iyi bir biyouyumluluga sahip malzeme elde edildigini gostermektedir.

Sekil 6.19°da ana faz iizerinde ikincil fazlarin, ana faz ile ikincil fazlar arasinda ise bir
gecis fazinin olustugu goriildii. EDX analizlerinde, ana fazin Sekil 6.19:e1 NiTi, ikincil fazin ise
(r0) Ni;Ti, faz1 ve iki bolge arasinda olusan gegis bolgesinde ise ana faz olan NiTi faz1 iizerinde

parcaciklar seklinde Ni;Ti, fazinin olustugu goriildii.
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a) SEM goriintiisii
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c) elips1 (el)
Sekil 6.19. 100 MPa basing, 250°C 6n 1sitma sicakligi ve 90°C/dak 1sitma hizinda iiretilen numuneye ait

SEM gorintiisii ve EDX analizleri




c)
Sekil 6.20. 100 MPa basing, 250°C ©n 1sitma sicakligi ve a) 30 b) 60 ¢) 90°C/dak 1sitma hizinda iiretilen
numunelere ait mikroyapi goriintiileri
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Sekil 6.17°den Sekil 6.20’ye kadar olan optik ve SEM goriintiileri ile EDX analizleri
incelendiginde, iiretilen numunedeki NiTi fazinin miktari 1sitma hizinin artmasi ile artti [42].
Genel olarak diisiik (30°C/dak) 1sitma hizinda iiretilen numunelerin mikroyapilarinda, ana faz
olarak NiTi fazi meydana geldi. Fakat NiTi faz miktarinin diisiik oldugu ve yapida NiTi, gibi
ikincil fazlarin bulundugu goriildi. Isitma hizi diisiik secildigi zaman sentezleme islemi ic¢in
gerekli zaman verilerek sentezleme isleminin meydana gelmesine miisaade edilir. Fakat 1sitma
hizinin diigiik secilmesi durumunda sivinin absorbsiyon hizi, sivinin olusum hizindan fazla
olacaktir [45]. Isitma hiz1 yeterince yiiksek secilmedigi i¢in daha once bahsedilen esitlik (3.2) ve
esitlik (3.3)’deki ekzotermik reaksiyonlar meydana gelerek NiTi ve NiTi, fazlar1 aciga ¢ikar
[24,42].

Isitma hizi 60°C/dak’ya ¢ikarildigi zaman yapi igerisindeki NiTi miktar1 arttig,
yapidaki NiTi, ikincil fazin azaldig1 ve Ni;Ti, ikincil fazinin olustugu goriildii.

Isitma hiz1 90°C/dak’a ¢ikarildiginda ise yapidaki NiTi oraninin arttigi ve yapida NiTi,
ikincil fazinin olmadigi, bunun yerine Ni;Ti, ikincil fazinin meydana geldigi goriildii (Sekil
6.19). Bu durumda ise ekzotermik reaksiyonlardan esitlik (3.4)’teki reaksiyonun yiiksek 1sitma
hizlarinda meydana geldigi diisiiniilmektedir [42]. Yiiksek 1sitma hizi ile kinetik olarak 6n
atesleme reaksiyonuna miisaade edilmez ve atesleme sicakligi erime noktasindan yiiksek olur.
Yiiksek 1sitma oranlarinda sivi olusum hizi sivi tiikketim hizindan daha fazla olur. Kural olarak
sivi faz ile etkilesim kiitle tasinim hizimi artirir ve absorbsiyon kabiliyeti yeterli gelmez. Olusan
sivi faz gozenekleri yakalayarak hapseder, sonug olarak porozitelerde ¢okme olayr meydana
gelir [45]. Ikincil fazlar, yiiksek 1sitma hizi ve yiiksek atesleme sicakliginin elde edildigi
durumlar disinda kaginilmazdir. Fakat bu durum porozite kaybina ve sekil bozukluguna sebep

olur [45].

6.2.2. Mikroyap Uzerinde Presleme Basmcimn Etkisi

Uretim parametrelerden biri olan presleme basincinin mikroyapiyr nasil etkiledigini

belirlemek icin iiretilen numunelerden SEM ve EDX analizleri yapildi (Sekil 6.21-Sekil 6.26).
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Sekil 6.21. 50MPa basing, 250°C 6n 1sitma sicakligi ve 60°C/dak 1sitma hizinda iiretilen numuneye ait
SEM goriintiisii ve EDX analizleri
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Sekil 6.21 ve Sekil 6.22°deki SEM goriintiileri ve EDX analizleri incelendiginde, ana
fazin NiTi, gozeneklerden alinan bolgesel EDX analizinde (Sekil 6.21:e2) ise fazin NisTi,
oldugu ve bu iki bolge arasindaki gecis bolgelerde ise Ni;Ti, fazinin olustugu goriildii. Aymni
numuneden alinmis olan Sekil 6.21 ve Sekil 6.22°deki her iki goriintiiden, diisiik presleme
basinci ile iiretilen numunelerde yapi igerisinde baslica NiTi fazinin meydana geldigi ve bunun

yaninda Ni;Ti, ile NiTi, gibi ikincil fazlarin da olustugu goriildii.

Ti Ni Ti Ni i i Ni

Wb —h s

4 6 € 0 : 4 ¢ o 10
ke ey

b) elips0 (e0) c) elipsl (el)
Sekil 6.22. 50 MPa basing, 250°C 6n 1sitma sicakligi ve 60°C/dak 1sitma hizinda iiretilen numuneye ait

SEM goriintiisii ve EDX analizi
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a) SEM goriintiisii
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b) elips0 (e0)
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c) elips1 (el) d) elips2 (e2)
Sekil 6.23. 75 MPa basing 250°C 6n 1sitma sicakligi ve 60°C/dak 1sitma hizinda iiretilen numuneye ait
SEM goriintiisii ve EDX analizleri
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Sekil 6.23’teki EDX analizlerinden, NiTi ana faz1 (Sekil 6.23:el) tizerinde yogun olarak
NisTi, gibi ikincil bir fazin (Sekil 6.23:e0) hakim oldugu goriildii. Iki faz1 birlestiren ara

bolgede ise her iki fazin da bulundugu gecis bolgesi mevcuttur.

cpsieV

L , , ‘ . A |

- kel -

Sekil 6.24. 100 MPa basing, 250°C 6n 1sitma sicakligi ve 60°C/dak 1sitma hizinda iiretilen numuneye ait
SEM goriintiisii E bolgesinden alinan EDX analizi

Sekil 6.24 incelenecek olursa, genel olarak tek bir fazin (NiTi) yapiya hakim oldugu
goriilmektedir. Yapida sadece NiTi fazinin goriilmesi sentezleme olaymin tam olarak

gerceklestigi ve iyi bir biyouyumluluga sahip malzeme elde edildigini gosterir.
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50

c)
Sekil 6.25. 250°C 6n 1sitma sicakligl, 30°C/dak 1sitma hiz1 ve a) 50MPa b) 75MPa c¢) 100MPa basingta

iiretilen numunelere ait mikroyap: goriintiileri
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Sekil 6.26. 250°C 6n 1sitma sicakligi, 60°C/dak 1sitma hizi ve a) 50MPa b) 75MPa ¢) 100MPa

basingta liretilen numunelere ait mikroyap: goriintiileri
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Sekil 6.21’den Sekil 6.26’ya kadar olan tiim goriintiiler ve bu goriintiilerden alinan EDX
analizlerinden, diisiik basingta iiretilen numunelerde ana yapi1 NiTi fazi olusmasina ragmen
NiTi, ve Ni;Ti, gibi ikincil fazlar da goriildii. Basing artirildiginda ise ikincil fazlarin miktari
azalirken ana faz NiTi’nin miktar1 artt1 ve bir miktar Ni;Ti, faz1 gozlemlendi. Yeh ve Sung [42]
tarafindan yapilan calismada, yapidaki Ni;Ti, NiTi,, Ni,Ti; ikincil fazlar, artan numune
yogunlugunun ve sentezleme zaman1 veya azalan partikiil boyutu ile azalmistir. Cok yogun bir
iiriinde ana faz NiTi’dir ve igerisinde kiiciik bir miktarda NiTi, vardir [42].

Diisiik basing altindaki sentezlenmemis ham numunenin gozenek orami fazladir. Yapi
icerisinde bulunan her bir gbzenek, yapida siirekli bir sentezleme olaymin meydana gelmesine
engel olur. Yani sentezleme olay1 baglar ve gdzenege kadar devam eder ve gdzenege rastladigi
zaman kesintiye ugrar. Sekil 6.21’den Sekil 6.26’ya kadar olan tiim goriintiilerden, sentezleme
sonrast numunenin ana yapisinda NiTi meydana geldigi, bunun yani sira NiTi, ve Ni3Ti, ikincil
fazlar1 meydana geldi. NiTi ve NiTi, fazlar1 denklem (3.2) ve denklem (3.3)’deki reaksiyonlar

ile meydana gelmektedir.

6.2.3. Mikroyap1 Uzerinde On Isitma Sicakhgimn Etkisi

Degisken olarak kullanilan iiretim parametrelerden biri olan 6n 1sitma sicakliginin
mikroyapiy1 nasil etkiledigini belirlemek i¢in iiretilen numunelerden SEM goriintiileri alind1 ve
EDX analizleri yapildi.

Sekil 6.27 ve Sekil 6.28’de SEM goriintiilerinden bolgesel olarak alinan EDX
analizlerinde, yap1 igerisinde NiTi ana fazinin varlig1r ve bunun yani sira ¢ok miktarda NiTi,

ikincil fazin varligi tespit edildi.
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Sekil 6.27. 75MPa basing, 200°C 6n 1sitma sicakligi ve 60°C/dak 1sitma hizinda iiretilen numuneye ait
SEM goriintiisii e0 bolgesinden alinan EDX analizi
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a) SEM goriintiisii
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b) elips0 (e0)
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c) elips1 (el)
Sekil 6.28. 75MPa basing, 200°C 6n 1sitma sicakligi ve 60°C/dak 1sitma hizinda iiretilen numuneye ait

SEM goriintiisii ve EDX analizleri
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a) SEM goriintiisii

cps/el

| Ti Ni Ti Ni

b) elips0 (e0)
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Ti Ni Ti Ni Ti Ni Ti Ni
d [ A A
c) elips1 (el) d) elips2 (e2)

Sekil 6.29. 75MPa basing, 250°C 6n 1sitma sicakligi ve 60°C/dak 1sitma hizinda iiretilen numuneye ait

SEM goriintiisii ve EDX analizi
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Sekil 6.29°daki SEM goriintiileri incelenecek olursa, NiTi (Sekil 6.29:el) ana faz
lizerinde yogun Ni;Ti, (Sekil 6.29:e0) ikincil bir fazin hakim oldugu goriildii. Tki faz1 birlestiren

ara bolgede ise her iki fazinda bulundugu gecis bolgesi mevcuttur.

a) SEM goriintiisii

Ti Ni Ti Ni
o ‘ : - LL d
, b) elipsO (e0)
1T i Ti Ni TN i Ni
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B % B E o H : ¢ } 10
key - i

c) elipsl(el) d) elips2 (e2)
Sekil 6.30. 75MPa basing, 300°C 6n 1sitma sicaklii ve 60°C/dak 1sitma hizinda iiretilen numuneye ait
SEM goriintiisii ve EDX analizleri
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Sekil 6.30 incelendiginde, genel olarak agik renkli olarak goriinen tek bir fazin yapiya
hakim oldugu goriildii. Bu fazdan alinan EDX analizi yapiin (Sekil 6.30:e1) NiTi fazindan
olustugunu gosterdi. Gozeneklerden (Sekil 6.30:e0) alinan EDX analizinden bu kisimdaki fazin

NiTi, oldugu tespit edildi.

c) l —

Sekil 6.31. 75 MPa basing, 60°C/dak 1sitma hiz1 ve a) 200 b) 250 ¢) 300°C &n 1sitma sicakliginda iiretilen
numunelere ait mikroyap: goriintiileri
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9]
Sekil 6.32. 100 MPa basing, 60°C/dak 1sitma hiz1 ve a) 200 b) 250 ¢) 300°C 6n 1sitma sicakliklarinda

iiretilen numunelere ait mikroyap: goriintiileri
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Uretilen numunelerden alinan SEM goriintiileri ve EDX analizleri 1s1ginda (Sekil 6.27-
Sekil 6.32), artan 6n 1sitma sicakhigi yapidaki NiTi miktarimi da artirdi. 200°C 6n 1sitma
sicakliginda iiretilen NiTi alagimi icerisinde NiTi fazi ile birlikte genellikle NiTi, faz1 ikincil faz
olarak yapi icerisinde goriildii. Fakat ayn sartlar altinda ve 250°C ©n 1sitma sicakliginda iiretilen
alagim icerisindeki NiTi ana fazin miktarinda artma, NiTi, ikincil fazin miktarinda azalma ve
NisTi, ikincil fazi da goriildii. 300°C 6n 1sitma sicakliginda iiretilen alagim icerisinde ise NiTi
ana faz yapisini ve NiTi, ise ikincil faz yapisini olusturdu.

Reaksiyon esnasinda kati hal difiizyonunun bir sonucu olarak, birinci ekzoterm
olusmadan once Ti(Ni) ve Ni(Ti) kat1 cozeltisi icerisinde Ti,Ni goriiliir. Bununla beraber
sicaklik arttikga on atesleme kati hal difiizyonunun hizi 6nem kazanir ve bu durum Ti,Ni, NisTi
ve NiTi intermetaliklerin olusumu ile sonuglanir. Kati hal difiizyonunu hem ham madde
yogunlugu hem de 1sitma hizi ile etkiler. Sicaklik 942°C’ye ulastigi zaman Ti,Ni—BTi(Ni)
otektigi eriyerek ana atesleme baslar. Bu durumda Ti acisindan zengin sivi, kati rekatantlar
1slatir. Bu sivi ileride NiTi olusumuna sebep olur [45].

Li ve dig. [24] tarafindan yapilan ¢alismada, gézenekli NiTi alasiminin mekanizmasinin
SHS islem parametreleri ile degistigi belirtilmektedir. On 1s1tma sicakliginin artmas ile NigTis
faz1 azalmigtir. Oysa bizim yaptigimz ¢aligmada ise, 200°C yani diisiik on 1sitma sicakliginda
NiTi ve bunun yam sira NiTi, faz1 goriildii. On 1s1tma sicakligim 250°C’ye ¢ikardigimiz zaman
NiTi faz1 ana yapiy1 olustururken ikincil faz olarak NisTi, fazi goriildii. On 1s1tma sicaklig

300°C’ye artirildig1 zaman ise NiTi fazi ile birlikte NiTi, faz1 goriildii ve NisTi, faz1 goriilmedi.

6.3. Basma Deneyleri

Uretilen Ni-Ti alasimi implant olarak kullanilacagi icin yiiksek gozenek oram ile
birlikte insan kemigine yakin basma mukavemetine sahip olmasi arzu edilir [41]. Insan
kemiginin basma mukavemeti, test yoniiniin kemik eksenine paralel olmasi1 durumunda 170-193
MPa ve test yoniiniin kemik eksenine dik olmasi durumunda ise 133 MPa’dir. Sert dokularin

yerini alacak bir implant diisiik elastisite modiiliine sahip olan biyomalzemeden yapilmalidir.
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Yiiksek elastisite modiiliine sahip implant gerilme yigilmalarina sebep olabilir, dogal kemikte
yiikii tagiyan kismi zayiflatabilecegi gibi implant ile kemik arayiizeyini bozabilir [41].

Soguk deformasyon esnasinda normal yogunluga sahip malzemelerde oldugu gibi
gozenekli malzemelerdeki gerilmelerin artmasi sekil degistirmeyi artirir. Bununla birlikte basma
deneyinde, gozenekli Ni-Ti alagiminin elastik deformasyondan sonra deformasyon direnci sekil
degistirmenin artmasi ile artar. Bu durum normal yogunluklu malzemelerden farkli olup, basma
deneyi esnasinda gozenekliligin azalmas: ile iliskilendirilir. Boylece Ni-Ti alasiminin elastisite
modiilii lineer deformasyon durumunda sekil degistirmenin artmasi ile artar.

Bu calismada, farkli presleme basinglarinda, 6n 1sitma sicakliklarinda ve 1sitma
hizlarinda iiretilen Ni-Ti alagimlarina ait basma gerilmesi-% sekil degisimi egrileri Sekil

6.33’ten Sekil 6.55’e kadar olan grafiklerden goriilmektedir.

6.3.1. Basma Dayamimu Uzerinde Isitma Hizimin EtKisi

Basma dayanimi iizerinde 1sitma hizinin etkisini gosteren Sekil 6.33 ve Sekil 6.34
incelendiginde, 1sitma hiz1 arttikca malzemenin basmadaki akma gerilmesi ve maksimum basma
mukavemeti artti. Ayn1 zamanda artan gerilmeye bagl olarak malzemenin % sekil degistirme
miktarinda da artma goriildii. Elastisite modiilii, diisiik basinglarda 1sitma hizinin artmasi ile artt1.
Yiiksek basinglarda ise gozenek orami diisiik olarak tespit edilen 30 ve 90°C/dak’lik 1sitma
hizlarinda iiretilen malzemenin young modiilii yiiksek iken gozenek oraninin yiiksek oldugu
60°C/dak 1sitma hizlarinda iiretilen malzemenin young modiiliiniin daha diigiik oldugu goriildii.
Sert dokularda implant olarak kullanilacak malzemelerin diisiikk young modiiliine sahip olmasi
istenir. Yiiksek modiile sahip bir implant, kemik ile implant arasindaki temas yiizeyinde gerilme
yogunlasmalarina sebep olur, bu da kemik implant arayiizeyini bozup kemigi zayiflatir [41].

Klasik malzemelerde oldugu gibi, Ni-Ti de soguk deformasyon esnasinda gerilmenin
artmasi ile sekil degistirme artmaktadir. Bununla birlikte gozenekli Ni-Ti malzemelerde elastik
deformasyon bolgesinden sonra deformasyon direnci artar. Bu durum klasik malzemelerden
farklidir ve bu durum muhtemelen basma deneyi esnasinda gozeneklerin azalmasi ile

iliskilendirilmektedir [41].
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Sekil 6.33. 50 MPa basing ve 250°C 6n 1sitma sicakligi ve farkli 1sitma hizlarinda iiretilen numuneler igin

basma gerilmesi % sekil degisimi diyagrami
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Sekil 6.34. 100 MPa basing ve 250°C 6n 1sitma sicakligi ve farkli 1sitma hizlarinda iiretilen numuneler

icin basma gerilmesi % sekil degisimi diyagrami1
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6.3.2. Basma Dayanim Uzerinde On Isitma Sicakhgimn Etkisi

Sekil 6.35 ve Sekil 6.36’daki grafikler 6n 1sitma sicakligina gére basma dayanimi %
sekil degisiminin degisimini gostermektedir. Basma deneylerinde, diisiik on 1sitma sicakligi ve
diisiik presleme basinci ile tiretilen numunenin % sekil degisimi miktar1 en yiiksek iken, yiiksek
on 1sitma sicakligl ve diisiik presleme basinci ile tiretilen numunenin % sekil degisimi miktari
en diisiik oldu. Yani 6n 1sitma sicakliginin artmasiyla % sekil degisimi miktarinda azalma
goriildii (Sekil 6.35-Sekil 6.36). Daha 6nceden de belirtildigi gibi, diisiik presleme basincindan
sonra sentezlenme ile elde edilen {iriiniin gozenek miktar yiiksektir. Basma deneyi esnasinda
yapida mevcut olan gozenekler tampon gorevi iistlenerek % sekil degisimi miktarinin yiiksek
olmasina sebep olur. On 1sitma miktar1 arttikga yapidaki gozenek miktarinda meydana gelen

azalma % sekil degisimi miktarinda da azalmaya sebep oldu.
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Sekil 6.35. 50 MPa basing, 60°C/dak 1sitma hiz1 ve farkli &n 1sitma sicakliklarinda iiretilen numuneler igin

basma gerilmesi % sekil degisimi diyagrami
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Sekil 6.36. 100 MPa basing, 60°C/dak 1sitma hiz1 ve farkli &n 1sitma sicakliklarinda iiretilen numuneler

icin basma gerilmesi % sekil degisimi diyagrami

6.3.3. Basma Dayaninu Uzerinde Presleme Basincinin Etkisi

Sekil 6.37 ve Sekil 6.38’deki grafikler numune presleme basincina gore basma
dayanimi ile % sekil degisiminin degisimini gostermektedir. Sekil 6.37°de diisilk 6n 1sitma
sicakliginda, presleme basincinin artmasiyla % sekil degisimi miktar1 azaldigr goriildi. Ciinkii
yiiksek presleme basinglarinda iiretilen numunenin gozenek miktar1 azdir. Gozenek miktarinin
az olmast % sekil degisimi miktarimin kiigiik olmasina sebep olacaktir. Fakat on 1sitma

sicakliginin artmasiyla gozenek miktar1 arttigindan % sekil degisimi miktarinda artis oldugu

goriildii.
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Sekil 6.37. 200°C 6n 1sitma sicakli§i, 60°C/dak 1sitma hiz1 ve farkli basinglarda liretilen numuneler i¢in

basma gerilmesi % sekil degisimi diyagrami
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Sekil 6.38. 250 ve 300°C 6n 1sitma sicakligl, 60°C/dak 1sitma hiz1 ve farkli basinglarda iiretilen

numuneler i¢in basma gerilmesi % sekil degisimi diyagrami

Diisiik 6n 1sitma sicakligi (200°C) haricinde, max. basma mukavemeti basing arttik¢a

artt1 [76]. Basincin artmasi ile porozite azalir, yogunluk artar. Basing diisiik oldugunda temas
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noktasi boyunca elastik deformasyon mevcuttur. Basincin artmas ile birlikte Nikel ve Titanyum
partikiilleri daha siki bir diizende istiflenirler, partikiillerde yeni bir diizenleme mevcut olur.
Plastik deformasyon meydana gelir ve partikiiller aras1 temas yiizeyi artar. Basing daha fazla
artindldigi zaman partikiiller arasi diizenlenme limitin iist simirina varir, plastik deformasyon
devam eder ve calisma sertlesmesi goriiliir. Diisiik basinglarda yiiksek porozite mevcuttur. Bu
yiizden alasim diisiik mukavemete sahiptir. Basincin artmasi ile daha fazla plastik deformasyon,
daha fazla i¢ gerilmeler ve Ni ile Ti arasinda partikiiller arasinda daha fazla arayiizey meydana
gelir ki bu da difiizyonu daha fazla kolaylastirir ve sonu¢ olarak daha yiiksek basma
mukavemetine sebep olur [76].

Yiiksek On 1sitma sicakligi haricinde, presleme basinci arttikga elastisite modiilii artti
[76]. Basing miktan1 arttikca gozenek miktar1 azalmakta dolayisiyla da elastisite modiili
artmaktadir.

Yapilan basma deneyleri neticesinde; 50 MPa presleme basinci, 30°C/dak 1sitma hizi ve
250°C on 1sitma sicakliginda iiretilen numunude en kiiciik basma mukavemeti 29.17 MPa olarak,
100 MPa presleme basinci, 60°C/dak 1sitma hizi ve 250°C on 1sitma sicakhiginda iiretilen

numunude ise en bilyiik basma mukavemetinin 120.89 MPa olarak o6l¢iildii.

6.4. Patolojik incelemeler

Nitinol alasimi implantlarin viicut icerisinde kalma siiresinin ne kadar olacagi
hakkindaki arastirmalar siirmekte ve olusacak risk faktorlerinin ne olacagi belirsizligini
korumaktadir.

SHS yontemiyle yapilan ¢caligmalar neticesinde en iyi iiretim sartlarinin 250°C 6n 1s1tma
sicakligr ve 60°C/dak 1sitma hizi oldugu goriilmiistiir. Bu nedenle 250°C on 1sitma sicakligi,
60°C/dak 1sitma hizi ile 50, 75 ve 100 MPa soguk presleme basinglarinda iiretilen numuneler
kopeklere implante edildi. iki, dort ve alt1 aylik siireler sonunda kopekler, dtanazi edildikten
sonra histopatolojik incelemeler i¢in implantlar icerecek sekilde kemik ornekleri alindi. Alinan

numuneler % 10’luk formalin soliisyonu icerisine konuldu.
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Implant gevresinden alinan doku orneklerinin morfolojik incelemesi biyomalzemenin
biyolojik uyumlulugu hakkinda fikir vermektedir. Titanyum hari¢ olmak iizere ortopedi ve
travmatolojide kullanilan tiim metaller icin implant c¢evresindeki kapsiil kalinligi ile bu
kapsiildeki metal iyon konsantrasyonu arasindaki iliski bulunmustur. Titanyum konsantrasyonu

yiiksek olsa bile fibroz kapsiiliin sekillenmedigi dikkat ¢ekilmektedir [11].

deku ilerlemesi

Sekil 6.39. 2 aylik olgudan alinan ve 75MPa basingta iiretilmis 6rnegi ¢cevreleyen

fibroz bag doku, HE x10

Sekil 6.39’da goriildiigii gibi 2 aylik olgulardan alinan ve 75MPa basincta iiretilmis
ornek incelendigi zaman dokunun gozeneklere ilerledigi goriildii. Kullanilan implantin yiiksek
porozite oranina sahip olmasi, implant ile doku arasinda bag dokusu olusumuna ve bunun
sonucunda dokunun implant igerisine ilerlemesine yardimci olur. Ayni zamanda, viicut
akiskaninin da kapiler etki ile gozenekler icerisinde yayilmasina yardimci olur [24]. Doku ile
implant arasinda fibréz bag dokudan ibaret 0,1 cm kalinhiginda enkapsiilasyonun varligi
saptandi. implant ile doku arasindaki bolgede yangisal bir reaksiyon goriilmedi. Kemik doku
hiicreleri normal goriiniimdedir.

Bir alasimin ¢ozelti icerisinde potansiyel toksik iyonlarini birakmaya meyli vardir.
Duering ve dig. [11], Ti alasiminin iizerinde bulunan benzer Titanyum-oksit tabakasinin

olusumundan dolay1 Nitinoliin iyi bir biyouyumluluk gosterdigine dikkat cekmistir. Titanyum-
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Nikellerde olusan TiO,’nin olusumunun iki amaca hizmet ettigini gostermistir. Bunlar,
korozyondan malzemeyi koruyarak yiizey tabakalarmin kararliliginin artirilmasi ve nikelin
oksidasyonu karsisinda kimyasal ve fiziksel bariyer olusturarak nikel oksidasyonunun yolunu

degistirmesidir [11].

Sekil 6.41. 2 aylik olgudan alinan ve S0MPa basingta iiretilmis 6rnekteki metal artiklari, HE x20

113



2 aylik olgudan alinan ve 50MPa basingta iiretilmis 6rnek incelendiginde, dokunun
gozeneklere ilerlemedigi goriildii (Sekil 6.40-Sekil 6.41). Doku ile implant arasinda fibréz bag
dokusundan bir kordonun olustugu goriildii. Bunun kalinliginin 0,1 cm oldugu tespit edildi.
Implant ile doku arasindaki bolgede yangisal bir reaksiyon goriilmedi. Implant cevresindeki
kemik doku hiicreleri normal goriiniimdedir. Implant ile doku arasindaki bolgede metal
artiklarinin varhg: gozlendi.

Metal iyonlar1 birlikte hareket ederek, serum proteinleri ile birlesip doku duyarliligina
neden olurlar. Mekanik gevseme gosteren hastalarda, asir1 metal duyarliligi goriilmektedir. Bu
konuda herhangi bir sebep sonug iliskisi gosterilememistir. Belirli bir siire gectigi takdirde
implanlantlara bagli yakin ve uzak dokularda tiimor olusumu goézlenebilecegi one siiriilmiistiir

[11].

Sekil 6.42. 4 aylik olgudan alinan ve SOMPa basingta iiretilmis 6rnekte goriilen

metal artiklart (M.A.),HEx40

Sekil 6.42°te goriildiigii gibi 4 aylik olgudan alinan ve SOMPa basingta iiretilmis 6rnek
incelendigi zaman dokunun implant ile baglanma meydana getirerek implanta dogru dokunun
ilerledigi goriildii. Doku ile implant arasinda bag dokunun olusmadig1 goriildii. Implant ile doku
arasindaki bolgede metal artiklarina rastlandi. Implant cevresinde lenfosit ve histiyositlerden

olusan yangisal reaksiyon mevcut oldugu goriildii.
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Sekil 6.43. 4 aylik olgudan alinan ve 75MPa basingta iiretilmis 6rnekteki fibroz bag doku, HEx4

Sekil 6.43’te 4 aylik olgudan alinan ve 75MPa basincta liretilmis 6rnek incelendigi
zaman dokunun gozeneklere ilerledigi ve doku ile implant arasinda bag dokusu kapsiiliiniin
olustugu goriildii. Bu kalinligin 0,12 cm oldugu tespit edildi. Implant ile doku arasindaki
bolgede yangisal bir reaksiyon goriilmedi. Kemik doku hiicreleri normal goriiniimde oldugu

goriildii.

Sekil 6.44. 6 aylik olgudan alinan ve 75MPa basingta iiretilmis 6rnek, HEx4
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Sekil 6.44’te goriilduigii gibi 6 aylik olgudan alinan ve 75MPa basingta iiretilmis 6rnegin
mikroskobik incelemesinde dokunun gozeneklere ilerlemedigi ve doku ile implant arasinda
fibroz bag dokusu kapsiiliiniin olugsmadig1 goriildii. Implant ile doku arasindaki bolgede yangisal

bir reaksiyon goriilmedi. Kemik doku hiicreleri normal goriiniimdedir.

i v L

" Bajj doku B

Sekil 6.45. 4 aylik olgudan alinan ve 100MPa basingta iiretilmis 6rnekteki fibroz kapsiil, HEx10

Sekil 6.46. 4 aylik olgudan alinan ve 100MPa basingta iiretilmis 6rnekteki fibroz kapsiil, HEx40
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Sekil 6.45 ve Sekil 6.46’da 4 aylik olgudan alinan ve 100MPa basingta iiretilmis 6rnek
incelendigi zaman dokunun gézeneklere ilerledigi ve doku ile implant arasinda olusan fibroz
bag dokusu kalinligmin 0,1 cm oldugu tespit edildi. Implant ile doku arasindaki bolgede
yangisal bir reaksiyona rastlanmadi. Kemik doku hiicrelerinin normal goriiniimde oldugu tespit

edildi.

Sekil 6.47. 2 aylik olgudan alinan ve 100MPa basingta iiretilmis 6rnekteki kemik dokusu, HEx10

2 aylik olgudan alinan ve 100MPa basingta iiretilmis ornekteki doku 6rnegi incelendigi
zaman, dokunun gozeneklere ilerlemedigi, doku ile implant arasinda fibréz kapsiil olusmadig:
goriildii (Sekil 6.47). Implant ile doku arasindaki bolgede yangisal bir reaksiyon goriilmedi.

Kemik doku hiicreleri normal goriiniimdedir ve yapida enfeksiyon olusumu goriilmedi.
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Sekil 6.48. 6 aylik olgudan alinan ve S0MPa basingta iiretilmis 6rnek, HEx4

6 aylik olgudan alinan ve 5S0MPa basingta iiretilmis 6rnek incelendigi zaman
dokunun goézeneklere ilerlemedigi ve doku ile implant arasinda fibréz bag dokusu kalinliginin
olusmadigi goriildii Implant ile doku arasindaki bolgede yangisal bir reaksiyon goriilmedi.
Kemik doku hiicreleri normal goriiniimde olup, yapida enfeksiyon olusumu goriilmedi (Sekil

6.48).

Sekil 6.49. 6 aylik olgudan alinan ve 100MPa basingta iiretilmis rnekte olusan bag doku, HEx4
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6 aylik olgudan alinan ve 100MPa basincta iiretilmis 6rnek incelendigi (Sekil 6.52.)
zaman dokunun gozeneklere ilerledigi goriildii. Doku ile implant arasinda 0,15 cm’lik fibréz
bag kalinliginin olustugu goriildi. Olusan fibroz bag kalinligi diger tiim Orneklerde
goriilenlerden biiyiiktiir. Implant ile doku arasindaki bolgede yangisal bir reaksiyon goriilmedi.
Kemik doku hiicreleri normal goriiniimdedir. Yapida enfeksiyon olusumu goriilmedi.

Biitiin bu gozlemler 15181 altinda incelenen biitiin numunelerde enfeksiyon olusumuna ve
hiicre zedelenmesine rastlanilmadi. Oysa Castelman ve Martzki’nin yaptig1 ¢aligsmalarda, Nikel
ve Titanyumdan ortopedik alet ve femur baslar1 imal edilip, bu numuneler maymunlarda 6 aylik
periyotlarla gézlemlenmistir. G6zlemler sonucu bu implantlarin uygulandigi yerde zamanla
iltihaplanma saptanmistir. Bu iltihaplanma disinda herhangi bir olay goriilmemistir [25].

Yapilan bu calismada, in vivo sartlarda kalma siiresi kisa (2 ay) ve diisiik basincta
iiretilen (50 MPa ve 75MPa) numunelerde fibroz bag dokusunun olustugu, yiiksek basingta (100
MPa) iiretilen numunelerde fibréz bag dokusunun olusmadigi goriildi. Bu durum gozenek
oraniyla iligkilendirildi. Yani diisiik basingta iiretilen implantlardaki gozenek orami yiiksek
oldugundan orneklerde doku ilerlemesi ve implant ile konak¢i arasindaki bag dokusu daha
kolay meydana gelmektedir. In vivo ortamda kalma siiresi arttiginda diisiik basinglarda iiretilen
implantlarda bag dokusu olusmamakta, yiiksek basingta iiretilen implantlarda ise bag dokusu
olusmaktadir. Implanttaki gozenek oramnin diisiik olmasi durumunda implant ile konakgci

arasinda fibroz bag dokusunun olugmasi i¢in daha fazla siireye ihtiya¢ oldugu goriildii.
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8.

SONUCLAR

Bu calismada, in vivo ortamda kullanilacak bir Ni-Ti alasiminin degisik iiretim

parametrelerine bagh olarak gozenek orani, mikroyapt ve basma mukavemeti degisimleri

incelendi. Farkli deney sartlarinda iiretilen numunelerin gozenek oranlart ve mikroyapi

incelemeleri neticesinde asagidaki sonuclar elde edilmistir:

= Soguk presleme basincinin artmasiyla birlikte iiretilen numunenin gozenek oraninin

azaldig1 ve yogunlugunun arttig1 goriildi.

Isitma hiz1 arttikca gozenek oraninin Once arttigt daha sonra azaldigi goriildii.
Isitma hizinda esik degeri 60°C/dak oldugu belirlendi.

200°C 6n 1sitma sicakliginda iiretilen numunelerin gozenek orami diisiiktiir. On
isitma sicakligim 250°C’ye cikardigimizda gozenek oramnin arttigi, 6n 1sitma
sicakligimt 300°C’ye cikardigimizda ise gozenek oranmin azaldigi goriildii. On
1s1itma sicakliginda ise esik degeri ise 250°C olarak belirlendi.

En kiiciik gozenek oran1 100 MPa presleme basinci, 200°C 6n 1sitma sicakligi ve
60°C/dak 1sitma hizinda % 50.7 olarak, en bilyiik gozenek oram ise 50 MPa
presleme basinci, 250°C 6n 1sitma sicakligi ve 60°C/dak isitma hizinda % 59.7

olarak tespit edildi.

Mikroyapi incelemeleri neticesinde asagidaki sonuglar elde edildi:

» Diisiik (30°C/dak) 1sitma hizinda iiretilen numunelerin mikroyapilarinda, ana faz

olarak NiTi faz1 meydana geldi. Fakat NiTi faz miktarinin diisiik oldugu ve yapida
NiTi, gibi ikincil fazlarin bulundugu goriildii. Isitma hiz1 60°C/dak’ya ¢ikarildig
zaman yapi icerisindeki NiTi miktarinin arttig1, yapidaki NiTi, ikincil fazin azaldig:
ve Ni;Ti, ikincil fazinin olugtugu goriildii. Isitma hizi 90°C/dak’a ¢ikarildiginda ise
yapidaki NiTi oraninin arttig1 ve yapida NiTi, ikincil fazinin olmadigi bunun yerine

Ni;Ti, ikincil fazinin meydana geldigi goriildii.
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» Diisiik basingta (50 MPa) iiretilen numunelerde NiTi ana fazi ile birlikte ikincil
fazlar goriildii. Basing artinldiginda, ikincil fazlarin miktari azalirken ana faz
NiTi’nin miktar1 artti.

» Diisiik 6n 1sitma sicakliginda (200°C) NiTi ana fazi ve NiTi, ikincil faz1 goriildii.
On 1sitma sicakligini 250°C’ye ¢ikarildigi zaman NiTi fazi1 ana yapiy1 olustururken
ikincil faz olarak Ni;Ti, faz1 goriildii. On 1s1tma sicaklign 300°C’ye artirildig1 zaman
NiTi faz ile birlikte NiTi, faz1 goriildii ve Ni;Ti, fazi1 goriilmedi.

» Sonug olarak gozenekli iiriin igerisinde bir miktar istenmeyen faz elde edilmesi

kaginilmazdir.

Basma deneylerinden asagidaki sonuglar elde edildi:

= Isitma hiz1 arttikca malzemenin maksimum basma mukavemeti ve % sekil
degistirme miktar1 artt1. Elastisite modiilii, diisiik basinglarda 1sitma hizinin artmasi
ile artt1.

= On 1sitma sicakhigimin artmasiyla % sekil degisimi miktarinda azaldi. On 1sitma
sicakligi ile basma dayanimi arasinda bir iliski kurulamadi.

= Diisiik 6n 1sitma sicakligi (200°C) hari¢, basma mukavemeti presleme basinci ile
orantili olarak artti. Yiiksek on 1sitma sicakhigi (300°C) harig, presleme basinci

arttik¢a elastisite modiilii artt1.

Yapilan Patolojik incelemelerde, in vivo sartlarda kalma siiresi kisa (2 ay) ve diisiik
basingta iiretilen (50 MPa ve 75MPa) numunelerde fibr6z bag dokusunun olustugu, yiiksek
basingta (100 MPa) iiretilen numunelerde fibroz bag dokusunun olugmadigi goriildii. Bu durum
gozenek oramiyla iligkilendirildi. Yani diisiik basingta iiretilen implantlardaki gézenek orant
yiiksek oldugundan 6rneklerde doku ilerlemesi ve implant ile konakc¢i arasindaki bag dokusu
daha kolay meydana gelmektedir. in vivo ortamda kalma siiresi artiginda (4-6 ay) diisiik
basinglarda iiretilen implantlarda bag dokusu olusmamakta, yiiksek basingta iiretilen

implantlarda ise bag dokusu olusmaktadir. Implanttaki gozenek orammin diisiik olmasi
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durumunda implant ile konakg¢1 arasinda fibroz bag dokusunun olusmasi i¢in daha fazla siireye
ihtiyac oldugu goriildii.

Gozenek oranm olgiimleri ve mikroyapi incelemeleri neticesinde, en yiiksek gdzenek
oran1 50 MPa presleme basinci, 250°C/dak 6n 1sitma sicakligi ve 60°C/dak 1sitma hizinda elde
edildi. G6zenek oraninin yiiksek olmasi biyouyum agisindan iyi olup in vivo ortamda dokunun
ilerlemesini kolaylagtirmaktadir. Fakat SOMPa soguk presleme basincinda iiretilen numunelerin
basma mukavemeti ¢cok diisiik olmasindan dolayi, in vivo ortamda implant olarak kullanilan
numunenin mukavemet acisindan kemik ile uyum saglayamamasi, gelebilecek yiikleri
tastyamamasi anlamina gelir. Yapilan basma deneyleri neticesinde; 50 MPa presleme basinci,
30°C/dak 1sitma hizi ve 250°C 6n 1sitma sicakliginda iiretilen numunede en kiiciik basma
mukavemeti 23.69 MPa olarak, 100 MPa presleme basinci, 60°C/dak 1sitma hiz1 ve 250°C 6n
1sitma sicakliginda {iiretilen numunude ise en biiyiik basma mukavemetinin 100 MPa olarak
Olciildii. Bu yiizden 100 MPa presleme basincinin bu calisma i¢in daha uygun oldugu tespit

edildi.
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