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OZET

Bu calismada, biyomalzeme olan NiTi alasimmin toz metaliirjisi yontemiyle iiretimi yapilmistir. Uretim
parametreleri 200, 400 MPa presleme basinci, 800, 1100°C sinterleme sicakligi ve 60, 90, 120 dakika sinterleme
stiresidir. GoOzenekli yapiya sahip NiTi’nin iretim parametrelerine bagli olarak mikrosertlik ve mikroyapi
karekterizasyonu incelenmistir. Yapilan incelemeler sonucunda, iiretim parametrelerinin degistirilmesiyle birlikte
hem mikrosertlikte hem de mikroyapida 6nemli degisimlerin oldugu goriilmiistiir. En yiiksek sertlik 811,33 HV
olarak ol¢iiliirken en diisiik sertlik ise 232 HV olarak 6l¢iilmiistiir.

Anahtar Kelimeler: NiTi, toz metaliirjisi, mikrosertlik, mikroyapi.

ABSTRACT

In this study, the biomaterial NiTi alloy was produced by the powder metallurgy method. Production parameters are
200, 400 MPa pressing pressure, 800, 1100°C sintering temperature and 60, 90, 120 minutes sintering time.
Microhardness and microstructure characterization of NiTi, which has a porous structure, was examined depending
on the production parameters. As a result of the examinations, it was observed that there were significant changes in
both microhardness and microstructure by changing the production parameters. The highest hardness was measured
as 811.33 HV, while the lowest hardness was measured as 232 HV.

Keywords: NiTi, powder metallurgy, microhardness, microstructure.
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GIRIS

NiTi metal kopiikler yiiksek mukavemete ve diisiik yogunluga sahip porozlu malzemelerdir ve bu 6zellikleri
sayesinde yiiksek darbe soniimleme yetenegine sahiptirler (Tiifek¢i, 2008). Ayrica, NiTi alasimlar, bigim bellekli
etki, sliper elastisite ve yiiksek buharlagsma kapasitesi gibi essiz 6zelliklerinden dolay1 tibbi cihazlar, ugaklar, mimari

yapilarda kullanilmaktadirlar, 6zellikle tibbi cihazlar, implant ve protezde kullanilan 6nemli biyomateryallerdir
(Huang vd. 2024, Lu vd., 2023, Kapanen vd., 2002).

Tibbi ve biyomedikal miihendisliginin bugiin lizerinde en ¢ok ¢alistig1 konulardan biri olan hastaliklarin tedavisinde
kullanilan uygun malzeme se¢me, olusturma ve malzemeleri kullanim alanina uygun hale getirme c¢abalaridir.
Kullanilacak malzeme yerini aldig1 organin fonksiyonunu iistlenebilecek 6zellikte olmalidir. Viicut kosullar1 i¢inde
korozyona dayanikli, biyouyumlu, dokularda toksik reaksiyon olusturmamasi, viicut agirligi géz oniine alindiginda
fiziksel olarak basma dayanimlarinin viicut tarafindan iletilen yiikleri tasiyacak dayanimda olmasi gerekmektedir.
Canl1 doku icin kullanilan malzeme, insan viicudu géz oniinde tutuldugunda, 37 °C’de ve 7.25 pH’lik bir degerde
ozelliklerini kaybetmeden temasta bulundugu dokuya zit bir reaksiyon gostermeden, mekanik kuvvetlere karsi
deformasyona ugramadan, egilip biikiilmeden diren¢ gdstermesi gerekmektedir (Khorasani vd., 2015). insan
kemiginin basma mukavemeti, test yoniiniin kemik eksenine paralel olmasi durumunda 170-193 MPa ve test yoniiniin
kemik eksenine dik olmasi durumunda ise 133 MPa’dir. Insandaki siingerimsi (trabekiiler) kemigin basma
mukavemeti yaklasik 50 MPa’dir (Tiifekgi, 2008). Uretilen implantlarin mekanik &zelliklerinin yukarida bahsedilen
kriterlere yakin olacak sekilde {iretilmesi talep edilir.

Ayrica, canli dokuda bir organin gorevine destek olmak ve hasarli dokunun gorevini yerine getirmek amaciyla
kullanilan biyomalzemelerde aranan ilk sart kullanilan biyomalzemenin biyouyumlu olmasidir. Biyouyumluluk
viicut ile uyusabilirliktir. Bagka bir ifadeyle biyouyumluluk; canli viicud ile temas halinde olan bir metaryalin
kendisini ¢evreleyen dokularin fonksiyonel yapilarina engel olmadan ve herhangi bir olumsuz etkiye (iltihaplanma,
pthti olusumu vb.) sebep olmadan kullanim amacina uygun fonksiyonel o&zellik gosterme kabiliyetidir.
Biyouyumlulugu etkileyen faktorler: Malzemenin fiziksel ve kimyasal yapisi, doku ile temas sekli, dokunun
ozellikleri ve kullanim yeridir. Biyomalzeme hasarli bir organin yerine kullanildiginda organin gorevlerini ne kadar
iyi yerine getirebilirse ve gevresi ile iyi uyumluysa o kadar iyi biyouyumludur demektir (Korsacilar, 2012).

Son yillarda igerisinde toz metaliirjisi yontemi diisiik enerji tiikketimi ve kisa siireli islem gibi avantajlarindan dolay1

birgok arastirmaci tarafindan ilgi gérmektedir (Ma vd., 2019). Kendi kendine ilerleyen sentezleme yoOntemi,
mikrodalga sinterleme, plazma sinterleme, vakum sinterleme, sicak izostatik sinterleme, metal enjeksyon kaliplama,
katmanli imalat gibi bir¢ok toz metaliirjisi yontemleri NiTi imalat1 igin kullanilmaktadir (Li vd., 2023).
Uretilen NiTi, gozenekli bir yapiya sahiptir. Yapidaki gozenek orani ve sekli iiretim parametreleri ile kontrol edilir
(Patel vd., 2023). Ayrica, NiTi iiretimi esnasinda meydana gelebilecek istenmeyen ikincil fazlar ve empiiritelerin
varhigi, Ni ve Ti arasindaki reaksyonun tamamlanabilmesi de segilen iretim parametrelerine baglidir (Akbarpour vd.,
2021).

Yapilan bu calismada, toz metaliirji yontemi kullanilarak simdiye kadar kullanilmamis farkli presleme basinci,
sinterleme sicaklig1 ve sinterleme siiresi gibi farkli iiretim parametreleri kullanilarak gézenekli NiTi iiretilmistir.
Uretilen NiTi’nin mikroyapisal ve mikrosertlik degisimleri incelenerek degerlendirilmistir. Bu degerlendirmeler
1s181inda kemik yapisina en uyumlu mukavemeti yiiksek NiTi ‘un elde edildigi optimum iiretim parametreleri
belirlenmistir.

MATERYAL VE YONTEM

Bu ¢aligmada, 30 mikron boyutunda, %99 saflikta ve kiiresel morfolojiye sahip Nikel ve Titanyum tozlar1 hazir olarak
Nanografi firmasindan temin edilmistir. Ayr1 ayr1 temin edilen elemental tozlar atomik olarak %53Ni oranindaki
NiTi toz karistm1 homojen bir yap1 elde etmek i¢in, karigtirma aparatinda 16 d/dak devirle 24 saat boyunca torna
tezgahina baglanarak harmanlanmustir. 6 gr olarak hazirlanan toz karisimlari, tek eksenli olarak 200 ve 400 MPa
basing altinda Ozy1ldiz marka hidrolik pres (15 ton, 400bar ) kullanilarak 10 mm ¢apinda 50 mm yiiksekliginde bir
kaliba preslenmistir. Preslenmis numuneler 60, 90 ve 120 dak siirelerde Heracus marka yiiksek sicakliklara dayanikli
sinterleme firm1 (max. 1400°C, 220 v, 50Hz, 6,5 A) kullanilarak 800°C ve 1100°C sicakliklarda kontrollii atmosfer
ortaminda (Argon gazi) sinterleme islemine tabi tutulmustur. Sinterlenen numunelerin mikroyapi incelemelerini
yapabilmek i¢in 200, 400, 600, 800, 1000, 1200 meshlik zimparalar ile parlatma islemi yapilmistir. Parlatilan
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numuneler daha sonra 3 mikronluk pasta kullanilarak son parlatma agsamasina tabi tutulduktan sonra ylizeyler % 65
Nitrik asit ile daglanmistir.

Uretilen NiTi’lerin mikrosertlik degerlerini 6lgmek igin Emco marka deney test cihazi kullanildr (Sekil 1). Her bir
numuneden 5 adet 6l¢iim alinmistir, elde edilen dlgiimlerin ortalamasi alinarak mikrosertlik degerleri elde edildi.
Gozenekli yaprya sahip NiTi’nin mikroyap: karekterizasyonu ise optik (Nikon MA 200), mikroskop kullanilarak
yapildi. Gozenek oranlari ise Arsimed metodu kullanilarak 6lgiilmiistiir.

Sekil 1. Mikro Sertlik Ol¢iim Cihazi

BULGULAR

Uretilen NiTi’lerin mikrosertlik 6l¢iimleri sonucu (Sekil 2) elde edilen grafik incelendigi zaman, 800°C sinterleme
sicakliginda tiretilen tiim numunelerde basing arttikca sertlik degerleri diistiigli goriilmiistiir. Oysa basing arttikca
6l¢iilen mikrosertlik degerlerinin artmasi beklenmektedir. Ciinkii presleme basincinin artirilmasiyla, preslenen tozlar
arast mesafe kisalir ve gozenek oranmi diisiik bir ham numune elde edilir. Daha az gozenek yapisina sahip olan
numunenin sinterlenmesi durumunda ise daha yiiksek sertlige sahip, daha yogun bir numunenin elde edilir. Beklenin
aksine, mikrosertlikteki elde edilen diisiisiin sebebi olarak mikro yapida gozlemlenen ikincil fazlarin varligina
baglanmistir. 800°C sinterleme sicakliginda iiretilen numunelerin mikroyap1 goriintiileri incelenecek olursa, genel
olarak (Sekil 3 ve Sekil 4) NiTi fazinin hakim oldugu, ancak bu fazin yanisira NisTis, NisTiz, NisTi gibi ikincil
fazlarin ve reaksiyona girmemis Titanyum ve Nikelin mevcut oldugu goriilmiistiir. Reaksiyona girmemis Ni ve
Ti‘nin varlig1 sinterlenmenin tamamlanmadig1 anlamina gelmektedir (Parvizi vd., 2021).
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Sekil 2. Mikrosertlik Degisim Grafigi

Sinterleme siiresi ag¢isindan degerlendirme yapilacak olunursa, 800°C’de sinterlenen numunelerde sinterleme
stiresinin 60 dakikadan 90 dakikaya ¢ikarildigi zaman mikrosertlikte artisin gergeklestigi, 90 dakikadan daha uzun
stirelerdeki artislarda ise mikrosertlikte diisiisiin meydana geldigi goriildii. Ayn1 zamanda yapidaki mukavemeti
etkileyen gozenek oranlarma bakildig1 zaman, 200 MPa presleme basinci, 800°C sinterleme sicakliginda 60 dakika
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stiredeki gozenek %80,67 iken 90 dakika sinterleme siiresinde %80,68 ve 120 dakika sinterleme siiresinde ise %80,61
olarak ol¢iilmiis ve elde edilen datalarin ise mikrosertlik ile paralel oldugu goriilmiistiir. Presleme islemi esnasinda
mekanik olarak birbirine baglanan tozlar arasindaki kimyasal bag sinterleme islemi esnasinda olusur. Optimum
sinterleme siiresinde ham numunedeki tozlararasi baglanma ideal sekilde gergeklesir. Dolayisiyla elde edilen
numunenin sertligi ham numuneden daha fazla olur. Basing ve sinterleme sicakligina da bagli olarak sinterleme
stiresinin uzun tutulmasiyla beraber yapi icerisinde mikrosertligi olumsuz etkileyecek ikincil fazlar ve tane
biiyiimesinin meydana geldigi goriiliir. Dolayisiyla sinterleme siiresine baglh olarak her malzemenin esik sinterleme
siiresi mevcuttur. Yapilan bu calismada ise 90 dakikalik sinterleme siiresinin esik sinterleme siiresi oldugu
gorilmiistiir.

1100°C’de sinterlenen numunelerde ise presleme basincinin degismesiyle beraber sinterleme siiresinin mikrosertlik
tizerindeki etkisinin degistigi goriildii. 200 MPa presleme basincinda preslenen numunelerde sinterleme siiresi
arttikca mikrosertlik %51,4 diistii. 400 MPa’da da 90 dakikalik sinterleme siiresinin esik sinterleme siiresi oldugu
goriilmustiir. Sinterleme siiresinin 60 dakikadan 90 dakikaya ¢ikmasiyla beraber mikrosertligin % 8,5 diistiigii

siirenin 120 dakikaya ¢ikmasiyla beraber mikrosertlikte % 86,7 artmistir.

En yiiksek mikrosertlik ise 200 MPa presleme basinci, 800°C sinterleme sicakligi ve 90 dakika siinterleme siiresinde
tiretilen numunelerde 811,33 Hv olarak 6lgiiliirken, en diisiik mikrosertlik ise 200 MPa presleme basinci, 1100°C
sinterleme sicakligi ve 120 dakika sinterleme siiresinde tiretilen numunelerde 232 Hv olarak dl¢iilmiistiir. Huang vd.
(2024) tarafindan yapilan ¢alismada elde edilen en yiiksek NiTi sertliginin 531 Hv oldugu belirtilmistir. Han vd.
(2022) tarafindan yapilan ¢aligmada ise max. NiTi sertligi 575,9 Hv olarak 6l¢tilmiistiir. Yapilan bu ¢aligmada ise
literatiirdeki ¢alismalarda daha yiiksek sertlige dolayisiyla daha yiiksek mukavemete sahip NiTi {iretiminin yapildig:
gorlilmiistiir.

Akbarpour vd. (2021) yaptiklar ¢aligmada alasimin mikrosertligini gdzeneklilik, tane boyutu, NisTi gibi daha sert
fazlarin tiirii ve miktar1 gibi faktorler etkiledigini belirmigler. NisTi fazi, mevcut diger tiim intermetalik bilesiklerden
¢ok daha yiiksek bir sertlik degerine sahiptir. Dolayisiyla mikroyapi incelemeleri esnasinda tespit edilen fazlar, sertlik
ile elde edilen sonuglarla iligkilendirilmeye ¢aligiimistir.

Mikroyap1 agisindan degerlendirme yapilirsa (Sekil 3 ve Sekil 4), 200 MPa presleme basinci ve 800°C sinterleme
sicakliginda {iiretilen numunelerde sinterleme siiresinin 60 dakikadan 90 dakikaya sonrasinda ise 120 dakikaya
artmasiyla beraber NiTi bdlgelerinin artti§i bununla beraber reaksiyona girmemis Ti’nin genellikle gbzeneklerin
etrafinda mevcut oldugu ve ikincil fazlarin ise azaldigi goriilmistiir. Gozlemlenen ikincil fazlar NigTiz, NisTiz, NisTi
fazlaridir. Bu fazlarin varligi mukavemet diisiisiine neden olur, bu sebeple bu fazlarin elimine edilmesi gerekir. Ikincil
fazlarin bulundugu bolgelerin merkezinde ise reaksiyona girmemis Ni mevcuttur. Biyomalzeme olarak kullanilmasi
amaglanan NiTi’nin yapisi igerisinde Ni’nin bulunmasi istenmez ¢iink{i Nikelin zehirleyici etkisinin oldugu ve
hiicrelerin yasam siirelerinin azalttigi bilinmektedir (Giiven, 2014). NisTiz fazlar1 matristeki Ni icerigini ve
martenzitik doniisiim (Ostenitten martenzite olan doniisiim) ozeliklerini etkiler. Tang vd. (2011) gore sinterleme
esnasinda meydana gelen kati hal reaksyonunda birincil reaksiyon da NiTi’nin olusmasi miimkiin degildir. NiTi
ancak NiTiz, NisTi, Ni ve Ti arasindaki ikincil reaksiyonlar ile meydana gelir. Bu reaksiyonlar ise zayif
reaksiyonlardir. NiTi’nin ¢ozinebilirlik smirmi  asildiginda Nikel agisindan zengin NisTis faz1 olusur.
Tamamlanmamis reaksiyondan dolay1 NiTiz, NisTi, ve NiTi’nin fazlarinin bir arada bulunacag: diisiiniiliir. ikincil
fazlar olusurken Nikel agisindan zengin fazlar olusarak yapidaki Nikeli tiikettigi, bu yiizden yapida reaksiyona
girmemis Ti mevcut oldugu goriilmiistlir. Yapida reaksiyona girmemis Ti’nin bulunmasi biyouyumluluk agisindan
olumsuz etkilememektedir. Sinterleme siiresinin artmasi sinterleme isleminin tamamlanmasina ve reaksiyona
girmemis Ni’nin ve Ti’nin azalmasina neden oldu. Ikincil fazlardan sert olan (Jiang, 2023) NiTi, fazinin yerine diisiik
sertlige sahip olan NisTi; fazinin meydana geldigi goriilmiistiir. Mikroyapida goézlemlenen bu ikinci fazlar
mikrosertligin diismesinin sebebi olarak gosterilebilir.
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Sekil 3. 800°C Sinterleme Sicaklig1, 60 dak Sinterleme Siiresi ve 200 MPa Presleme Basincinda Uretilen
Numunenin Mikroyap1 Goriintiileri ve EDX Analizleri
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Sekil 4. 800°C Sinterleme Sicaklig1, 60 dak Sinterleme Siiresi ve 400 MPa Presleme Basincinda Uretilen
Numunenin Mikroyap1 Gériintiileri ve EDX Analizleri
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400 MPa presleme basinci ve 60 dakikalik sinterleme siiresinde sinterleme sicakliginin 800°C’den 1100°C’ye
artirlldig1 zaman ise yapida NiTi anafazi, NiTis ikincil fazi ve yapida reaksiyona girmemis Ni mevcuttur (Sekil 5).
Elde edilen bu veriler, belirtilen sartlarda sinterleme isleminin tam olarak gerg¢eklesmedigi anlamina gelmektedir.
Sinterleme sicakligi 90 dakika {iretilen numunelerin mikroyapilarinda ise ana faz NiTi’nin arttig1 ve NiTi», ve
NiTis ikincil fazlar1 ve reaksiyona girmemis Ni mevcut oldugu goriilmistir (Sekil 6). Sinterleme siiresi 120
dakikaya ¢ikarildiginda ise NiTi anafazi daha ¢ok artmis ancak yapida ikincil fazlarin azaldig1 Nikelin tiiketilmig
oldugu ancak reaksiyona girmemis Ti’nin varhig goriilmiistiir. ikincil fazlarin varligi mikro yapiy1 etkilemekte ve
sertlik degerinin diismesine sebep olmaktadir.
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Sekil 5. 1100°C Sinterleme Slcahgl, 90 dak Sinterleme Siiresinde a. 200 MPa b. 400 MPa Presleme Basmcinda
Uretilen Numunelerin Mikroyap1 Gériintiileri ve EDX Analizleri

Sekil 6. 200 MPa Presleme Basinci, 800°C Sinterleme Sicaklig1 ve 90 Dakika Sinterleme Siiresinde Uretilen
Numunenin Mikroyap1 Gorlintiisii
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TARTISMA VE SONUC

Bu ¢alismada toz metaliirjisi yontemi ile tiretilen %53Ni oranindaki NiTi nin mikrosertlik ve mikro yap1 incelemeleri
yapilmistir. Bu incelemeler sonucunda;

* 800°C sinterleme sicakliginda iretilen tiim numunelerde basing arttikca sertlik degerleri diistiigii
gorilmiistiir.

*  En yiiksek mikrosertlik ise 200 Mpa presleme basinci, 800°C sinterleme sicakligi ve 90 dakika sinterleme
stiresinde tiretilen numunelerde 811,33 Hv olarak 6l¢iilmiistiir.

* En diisiik mikrosertlik ise 200 MPa presleme basinci, 1100°C sinterleme sicakligi ve 120 dakika
sinterleme siiresinde tiretilen numunelerde 232 Hv olarak dl¢iilmiistiir.

+ 800°C sinterleme sicakliginda iiretilen numunelerin mikroyapi goriintiilerinde NiTi fazinin hakim oldugu,
ancak bu fazin yanisira NisTis, NisTiz, NisTi gibi ikincil fazlarin ve reaksiyona girmemis Titanyum ve
Nikelin mevcut oldugu goériilmiistiir.

* FElde edilen numunelerin hem mikrosertlik agisindan literatiire gore daha yiiksek sertligin elde
edilmesinden dolay1 hemde mikroyap1 agisindan ikincil fazlarin yanisira anafazin NiTi faz1 olmasindan
dolay1 implant olarak kullaniminin uygun oldugu kanaatine varilmistir.
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Bu ¢alismas1 Firat Universitesi Bilimsel Aragtirma Projeleri Birimi (FUBAP) tarafindan TEKF.18.19 nolu proje
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