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Bu tez calismasinda, biyomedikal uygulamalarda kullanilabilecek, Mg alasiminin
tretimi ve karakterizasyonu gergeklestirilmistir. Calismada, toz metalurjisi (T/M)
teknigi olan sicak presleme yontemi kullanilarak, Mg5Sn-xZn (agirlik¢a %x=0, 1, 2, 3,
4, 5) numunelerinin tretimi yapilmistir. Her bir alasima ait mikroyapi incelemeleri
gerceklestirilerek, mekanik ve korozyon ozellikleri tespit edilmistir. Bununla birlikte
insan noron hiicrelerine karsi toksisite etkisini belirlemek igin hiicre canlilik analizi
uygulanmistir. Korozyon, biyouyumluluk ve mekanik testler sonucu, optimum
ozelliklere sahip olan alagitm numunesinin mikro islenebilirlik parametrelerinin tayin

edilebilmesi i¢in, mikro frezeleme deneyleri gerceklestirilmistir.

Elde edilen sonuglar géstermistir ki, sicak presleme metoduyla Mg5Sn-xZn alagiminin
tiretimi miimkiindiir. Numune yiizeylerinden alinan SEM/EDS incelemeleri neticesinde;
homojen bir mikroyapt elde edilebildigi, olusan ikincil fazlarin tane smirlarinda
homojen bir sekilde dagildigr gozlenmistir. Artan Zn oraniyla birlikte genel olarak
korozyon direncinde artis tespit edilmistir. Korozyon testi sonrast numune yiizeylerinde
koruyucu film seklinde apatit yapilarinin olustugu belirlenmistir. En yiliksek korozyon

direnci, apatit yapilarinin da yogun bir sekilde olustugu TZ54 numunesinden elde



edilmistir. Bununla birlikte, Zn miktarindaki artisin mekanik 6zellikleri de iyilestirdigi
tespit edilmistir. En yiiksek mekanik 6zellikler TZ55 numunesinden elde edilmistir.
Alasimlara Zn ilavesi biyouyumluluk acisindan SH-SYS5Y hiicrelerine herhangi bir
toksik etki olusturmamustir. Korozyon ve biyouyumluluk o6zellikleri bakimindan
optimum ozellikleri TZ54 numunesi saglamigtir. Bu amagla farkli kesme parametreleri
dikkate alinarak TZ54 alasiminin mikro frezeleme deneyleri ger¢eklestirilmistir. Uygun
kesme parametrelerine karar verebilmek i¢in kesme kuvvetleri, islenen yiizey kalitesi ve
capak genisliginin degisimi arastirilmistir. TZ54 alasiminin mikro frezelenmesinde elde
edilen kesme kuvvetleri, diger biyomedikal malzemelere nazaran oldukga kiigiiktiir.
Hem kesme kuvvetleri hem de ylizey pirizliliig agisindan, minimum talas
kalinliginin, takim kenar radyisiiniin yaklasik %7’si oldugu sonucuna varilmistir.
Bununla birlikte Ti6AI4V ve AZ31 gibi alasimlarla kiyaslandiginda, ¢apak olusumu
daha kiiciik diizeydedir. Minimum talag kalinligindan daha diisiik ilerleme hizlarinda
capak genisligi artmaktadir. Kesici takimda baskin olan hasar tipi abrasiv aginmadir.
Kismen talag yapigsmasinin da meydana geldigi gézlemlenmistir. Takim Omrii, yiizey
plriizliliigii ve capak olusumu dikkate alindiginda, TZ54 alasiminin kolay islenebilen,

alternatif bir biyomedikal malzeme olabilecegi ongoriilmektedir.

2019, xvi + 141 sayfa
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ABSTRACT
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CHARACTERIZATION AND MICRO-MACHINABILITY OF Mg ALLOYS
PRODUCED THROUGH POWDER METALLURGY METHOD
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Supervisor: Prof. Kubilay ASLANTAS
Co-Supervisor: Asst. Prof. Ozgiir OZGUN

In this thesis study, production and characterization of Mg alloy which can be used in
biomedical applications has been realized. In study, Mg5Sn-xZn (x =0, 1, 2, 3, 4 and 5
wit%) samples were produced by using the hot pressing method which is a powder
metallurgy (P/M) technique. Microstructure investigations of each alloy were carried
out and mechanical and corrosion properties were determined. However, cell viability
analysis was performed to determine the effect of toxicity against human neuron cells.
As a result of corrosion, biocompatibility and mechanical tests, micro-milling tests were
carried out to determine the micro-machinability parameters of the alloy sample with

optimum properties.

The results showed that it is possible to produce Mg5Sn-xZn alloy by hot pressing
method. From the SEM/EDS results of the specimen surfaces, it was observed that a
homogeneous microstructure could be obtained, and the formed secondary phases were
uniformly distributed at the grain boundaries. It was determined that the corrosion
resistance increased with increasing Zn ratios. After the corrosion tests, it was
determined that apatite structures were formed in the form of protective films on the

specimen surface. The highest corrosion resistance was obtained from TZ54 alloy, in



which the apatite structures formed intensively; however, an increase in the amount of
Zn was found to enhance the mechanical properties with the highest mechanical
properties being obtained from TZ55 alloy. The addition of Zn to the alloys had no
toxic effects on SH-SY5Y cells in terms of biocompatibility but was effective for cell
growth. For the properties of corrosion and biocompatibility, the TZ54 sample provided
optimum properties. For this purpose, micro milling experiments were carried out,
considering different cutting parameters. In order to determine the appropriate cutting
parameters, the cutting forces, surface quality and variation of burr width were
investigated. The cutting forces obtained in micro milling of the TZ54 alloy are
relatively small compared to other biomedical materials. In terms of both cutting forces
and surface roughness, minimum chip thickness was determined to be approximately
7% of the tool edge radius. However, compared to alloys such as Ti6Al4V and AZ31,
the formation of burrs is smaller. The burr width increases at feed rates lower than the
minimum chip thickness. The predominant type of damage in the cutting tool is
abrasive wear. Partial chip adhesion has also been observed. In view of tool life, surface
roughness and burr formation, it is envisaged that the TZ54 alloy can be an easily

machinable, alternative biomedical material.

2019, xvi + 141 pages
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ECV304 Kan damart ile ilgili hiicre
e elektron
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fz Kesici agiz basina ilerleme hizi
HNOs Nitrik asit

Li Lityum

L-929 Fibroblast hiicresi
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MgO Magnezyumoksit
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Sn Kalay

Sr Stronsiyum

tc Talas derinligi

temin Kritik talas derinligi
tu Talas derinligi

Th Toryum

Ti Titanyum

\/ Vanadyum

Vc Kesme hiz1

VSMC Kan hiicresi

WC Tungsten karbiir




Simgeler (Devami)

Y Itriyum
Zn Cinko
Zr Zirkonyum
a® Talas acisi
©) Bosluk acis1
o Helis ags1
% Yiizde
Kisaltmalar
AB Algak Boyda
ASTM American Society for Testing and Materials
cm? Santimetre kare
DNA Deoksiribo Niikleik Asit
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EDS Enerji dagilim spektrometresi
ar Gram
gr/cm?® Gram bolii santimetre kiip
gr/L Gram bolii litre
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HV Hardness of Vickers
H» Hidrojen
kHz Kilohertz
kN Kilonewton
L Litre
L/dk Litre boli dakika
m Metre
mbar Milibar
mg Miligram
mg/giin Miligram boli giin
mL Mililitre
mL/cm? Mililitre bolii santimetre kare
mm milimetre
mm/dk Milimetre boli dakika
mm/y1l Milimetre bolii yil
MPIF Metal Powder Industries Federation
m/dk Metre boli dakika
MPa Mega Paskal
MRR Material remove rate (Talas kaldirma hiz1)
ug Mikrogram
uL Mikrolitre
um Mikrometre
um/agiz Mikrometre bolii agiz
OD 450 nm 450 nm dalga boyundaki optik yogunlugu (abzorbans)
RNA Ribo Niikleik Asit
RPMI Roswell Park Memorial Institute
SEM Taramal1 elektron mikroskobu
T/IM Toz Metalurjisi
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XRD
YB
3B
°C
°/sn

X-1s1n1 Kirmimi
Yiiksek Boyda

3 boyutlu
Santigrat derece
Derece bolii saniye

Xi
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1. GIRIS

Gelisen teknoloji ile birlikte biyomedikal alanda her gecen giin yeni biyomalzemeler
iiretilmekte ve insanoglunun hizmetine sunulmaktadir. Bu malzemeler doku veya
organlarin gorevlerini istlenebilmekte veya bunlarin islevlerini yerine getirmede
yardimer olabilmektedir. Biyomalzemeler genellikle polimerik, metalik, kompozit ve
seramik malzemeler olarak gruplandirilmaktadirlar (Lee et al. 2000, Ko¢ 2013).
Polimerler biyolojik olarak parcalanabilir ve emilebilir implant materyalleri olarak
kullanilan ilk biyomalzemelerdir (Heller et al. 1990, Bostman 1991). Fakat bu
malzemelerin mekanik o6zelliklerinin diisiik olmasit nedeniyle kullanimlar1 sinirh
kalmistir (Levesque et al. 2004). Gevrek yapisi itibariyle yeterli esneklige sahip
olmayan seramikler, 6zellikle kemik dokularinda gii¢ kalkani etkisini (stress shielding)
karsilayacak kadar esnek olmadiklarindan kullanim alani sinirli olmaktadir (Bilgen et
al. 2011). Ancak, disgilik gibi uygulamalarda daha yaygin bir sekilde
kullanilmaktadirlar (Silva et al. 2001). Bu durum, bilim insanlarin1 mukavemet ve
kirilma tokluklari, polimerlerden ve seramiklerden daha iistiin olan paslanmaz gelikler
ve titanyum alagimlar1 gibi metalik biyomalzemelere yonlendirmistir. Bu ustiinliikleri
sayesinde metalik biyomalzemeler, 6zellikle kalp damar cerrahisi (Sekil 1.1a), disgilik
(Sekil 1.1b) ve ortopedi (Sekil 1.1c) gibi biyomedikal alanlarda kullanilmaktadirlar (Wu
et al. 2007, Hu et al. 2012).

Sekil 1.1 (a) Kalp damar cerrahisi, (b) discilik, (c) ortopedik implantlar (Int.Kyn.1, Int.Kyn.2,
Int.Kyn.3).



Paslanmaz ¢elikler, Ni esasli, CoCr esasl, Ti ve Ti esashi alasimlar gibi gegici metalik
biyomalzemeler (Nagels et al. 2003, Niinomi et al. 2012), dokularin iyilesmesi
esnasinda mekanik biitiinliigii koruyabilmektedirler (Wu et al. 2007, Hu et al. 2012).
Ancak, ozellikle Ni esasli biyomalzemelerin viicut iginde korozyonu esnasinda, ciddi
alerjik reaksiyonlara (lokal anafilaksi ve enflamasyona) ve hayati tehlikelere neden olan
toksik iyonlar1 serbest biraktigi bazi uygulamalar sonucunda tespit edilmistir
(Shadanbaz and Dias 2012, Tahmasebifar 2015). Diger metalik biyomalzemelerden
paslanmaz ¢elikler, CoCr ve Ti alasimlari, biyomedikal uygulamalarda halen
kullanimini  siirdirmektedir. Ancak, 3 ana nedenden dolayi, kullanimlart bazi
uygulamalarda (6zellikle gegici implant uygulamalarinda) simirli kalmistir. Birincisi,
bazi metalik biyomalzemelerin kemik ile baglantisinda gii¢ kalkan1 etkisini 6nleyecek
kadar esnek olmamasidir (Nagels et al. 2003, Bilgen et al. 2011, Niinomi et al. 2012).
Ikincisi, yerlestirilen implantlarim bazi doku ve uzuvlarla biyouyumlulugunun
saglanamamasidir (Wu 2013, Tahmasebifar 2015). Ugiinciisii ise, ameliyatin
tekrarlanacak olmasidir. Geleneksel vidalar, plakalar veya stentler gibi gegici implant
malzemeleri, fizyolojik ortamda bozunmaz ve iyilesme sonrasinda yeni bir cerrahi
ameliyatla ¢ikarilmasi gerekir. Gegici implant malzemenin, iyilesme sonrasi ikincil bir
cerrahi operasyonla alinacak olmasi, talepte bulunan insanlar1 endiselendirmektedir
(Park and Webster 2005). Bu nedenle, malzeme bilimcileri ve miithendisleri geleneksel
biyometallerin yerini alacak yeni biyobozunur malzemeler arastirmaktadirlar (Song et
al. 2009, Moravej and Mantovani 2011, Jung et al. 2012, Kraus et al. 2012, Yu et al.
2013, Zhao et al. 2013, Li et al. 2014, Li et al. 2016).

Biyobozunur malzemeler iyilesme islemi tamamlandiktan sonra erir ve bu nedenle
iyilesme sonrasinda bu implantlarin ¢ikarilmasi i¢in tekrar ameliyat uygulanmasina
gerek yoktur (Park and Webster 2005, Peeters et al. 2005, Hamid and Coltart 2007). Bu
malzemeler viicut i¢inde ¢Oziinilir, ¢Ozlinen {riinlerin viicut tarafindan metabolize
olabilmesi ve boylece biyolojik olarak emilebilir olmasi 6nemlidir (Peeters et al. 2005,
Hamid and Coltart 2007). Biyolojik olarak pargalanabilen implantlarin, yeterli stabilite,
orta ve homojen bir bozunma, 12-15 ay iginde tam kemik rejenerasyonu ve
biyouyumluluk da dahil olmak fiizere birkag spesifik Ozellige sahip olmasi
gerekmektedir (Kraus et al. 2012).



Mg ve Mg alasimlart sahip olduklart biyouyumluluk, iistiin korozyon direnci ve
mekanik 6zellikler sayesinde en ¢ok dikkat ¢eken biyomalzemelerdendir (Annur et al.
2015, Kraus et al. 2012, Jung et al. 2012, Li et al. 2014, Moravej and Mantovani 2011,
Song et al. 2009, Yu et al. 2013, Zhao et al. 2013). Bu alasimlarin yogunlugu 1,74-2,0
gricm® araliginda olup, geleneksel biyomalzemelerden olan Ti alagimlariin
yogunlugundan (4,4-4,5 gr/cm®) cok daha az ve kemik yogunluguna (1,8-2,1 gr/cm®)
olduk¢a yakindir (Li et al. 2016). Kirilma toklugu seramik biyomalzemelerden daha
yiikksek olan magnezyumun elastisite modiilii degeri (41-45 GPa) insan kemiginin
elastisite modiiliine oldukga yakindir. Normal bir insan viicudunun giinliik Mg ihtiyaci,
300-400 mg arasinda olup bu element insan metabolizmasi igin oldukga gereklidir
(Vormann 2003, Song 2007). Kemik dokusunda depolanan toplam igerigin yaklasik
yarisi ile insan viicudundaki en gii¢lii dordiincii katyon Mg’dir. Birgok enzimin aktif
hale gelmesi i¢in protein yapisinda bulunmayan metal iyonlarinin (kofaktér) olusumunu
saglayan Mg, DNA ve RNA yapilarini stabilize eder (Staiger et al. 2006, Saris 2000).
Mg esasli alasimlarin bazi gereklilikleri iyi karsiladigi diistiniilmektedir (Li et al. 2016).
Viicut iginde erken biyobozunma asamasinda, mukavemetdeki hizli kayiplar
diistiniildiigiinde, saf haldeki Mg mukavemeti hala yeterince yiiksek degildir (Ruedi and
Murphy 2001, Gu and Zheng 2010). Bu nedenle Mg’ye yeni alasim elementleri ilave
edilerek mekanik, biyouyumluluk ve korozyon ozelliklerini iyilestirmeye yonelik

calismalarla yeni Mg alasimlar tiretilmelidir.

1.1 Tezin Gerekgesi ve Amaci

Sn ve Zn alasim elementleri, insan viicudunda bulunan temel elementler grubunda
olmasi nedeniyle dikkatleri {lizerine ¢ekmektedirler. Bunlar, Mg ile belirli oranlarda
alasim olusturduklarinda; mikroyapida, korozyon direncinde, biyouyumluluk ve
mekanik 6zelliklerde 6nemli oranda etki etmektedirler. Literatiir kisminda belirtildigi
lizere, magnezyuma Sn alagim elementi ilave edilerek Mg-Sn alasimlarinin dokiim
yontemiyle iiretimi iizerine bir¢cok ¢alisma bulunmaktadir. Bu ¢alismalardan elde edilen
kesin bir sonu¢ sudur ki; Sn ilavesi agirlikca %5 degerine kadar mekanik o6zellikleri
arttirmakta; ancak bu degerin {izerinde Sn ilavesiyle mekanik dayaniminda diisiis

meydana gelmektedir (Nayeb and Clark 1988, Liu et al. 2007, Cheng et al. 2010b, Zhou



et al. 2016). Mevcut tez ¢aligmasindan once yapilan bir 6n ¢aligmada, Mg’ye farkli
oranlarinda Sn ilavesi yapilarak, Mg-Sn alasimi toz metalurjisi yontemlerinden sicak
pres metoduyla iiretilmistir. Elde edilen sonuglara gore, sicak pres ile iiretilen Mg-Sn
alasimlarinda da Sn oranindaki artis ile birlikte mekanik dayanimda artis meydana
gelmistir (Ozgiin et al.). Yapilan bu 6n g¢alisma dokiim ile yapilan calismalarla
kiyaslandiginda, uyguladigimiz yeni yontemler sicak pres yontemiyle daha iyi mekanik
Ozelliklere sahip olan diger Mg alasimlarinin da iiretilebilecegi sinyalini vermistir. Bu
calismadaki Mg5Sn-xZn alasim kompozisyonu belirlenirken Sn oraninin agirlikca %5
secilmesinin nedeni; agirlikca %5 oranindan daha fazla Sn ilavesinin korozyon direncini
diistirerek, alagimin galvanik korozyona ugramasina ve korozyon mekanizmasinin daha
hizli islemesiyle aciga c¢ikan H, gazi miktarinda artisa neden olmaktadir. Mg-Sn
alagimlarinin korozyonu fizerine yapilan calismalarda da, Sn oram1 agirlikca %5
degerinin iizerinde se¢ilmemistir (Ha et al. 2014, Yim 2015, Zhou et al. 2016, Shuai et
al. 2017). Ayrica, hiicre kiiltiirii ¢aligmalarinda da, ayni oranin tizerinde Sn ilavesiyle
tretilmis Mg-Sn alasimlarinin MG63 hiicrelerine (kemik hiicrelerine) zarar verdigi
tespit edilmistir (Zhao et al. 2015). Bu nedenle, Sn ilavesiyle mekanik ozelliklerin
arttirlldigt MgSn alasimlarinda yeterli korozyon direncine ulasilamamistir. Korozyon
direncini ve mekanik oOzellikleri arttirici etkiye sahip olan, ayni zamanda insan
hiicrelerinin bilylimesinde etkin rol oynadigi bilinen Zn alagim elementinin ilavesiyle,
daha tstiin 6zellikli Mg alagimlar tiretilebilecektir (Song 2007, Gu et al. 2009, Cai et
al. 2012, Qi et al. 2014, Ha et al. 2014, Yim 2015).

Literatiir calismalar1 neticesinde, biyomedikal Mg alagimlarinin imalatinin genellikle
dokiim yontemiyle gergeklestirildigi, Mg’nin oksijene karsi ilgisinin yiiksek olmasi
nedeniyle magnezyum alasimlarinin geleneksel T/M yontemiyle imalati {izerine
calismalarin neredeyse yok denecek kadar az oldugu tespit edilmistir. Bununla birlikte,
T/M yontemi ile iiretilen malzemelerde homojen tane dagilimi saglanarak daha iyi
mikroyapil iiriinler elde edilebildigi (Pollock and Tin 2006, Gokge et al. 2011, Ozgiin
et al. 2013) ve biyomedikal malzemelerin korozyon direncinin mikroyapi ile dogrudan
baglantili oldugu (Song et al. 1998, Ambat et al. 2000, Song et al. 2010) bilinen bir
gercektir. Dolayisiyla, tezin en Onemli amaclarindan birisi, Mg alasimlarinin T/M

yontemleriyle {retilebilirligine imkan saglayacak yeni yontemlerin uygulanmasi,



dokiimle {retilen benzer Mg esasli biyomalzemelerin mekanik ve korozyon
Ozelliklerinden daha iistiin biyomalzemelerin T/M yontemiyle {retimidir. Dokiim
yonteminde eriyigin akiciligini arttirdigindan dolay: kullanimi gerekli olan (Wu et al.
2010, Chen et al. 2014, Willbold et al. 2015); ancak Alzheimer hastaligina da sebep
oldugu bilinen Al alagim elementinin ilave edildigi bazi1 biyomalzemeler (AZ serisi)
piyasada halihazirda kullanilmaktadir. Al, ndron dokularinda fosfat azalmasina neden
oldugundan dolay1 Alzheimer hastaligina sebep olmaktadir (EI-Rahman 2003, Chen et
al. 2014). Bu calismanin baska bir 6nemli amaci ise; igeriginde Al bulunmayan yeni
Mg5Sn-xZn alagimlarini T/M yontemiyle tiretmek ve elde edilen alagimlarin insan
noroblastom kanser hiicreleri (SH-SY5Y) {lizerindeki toksik etkilerini arastirmaktir.
Ciinkii, MgSnZn alagimlarinin toksisite etkisi ile 1ilgili ¢alismaya literatiirde
rastlanmamustir. Piyasada halihazirda mevcut biyomedikal Mg alagimlarinin uygulama
alanlart itibariyle neredeyse mikron mertebesine kadar kiiglik boyutlarda iiretimi
gerceklestirilebilmektedir. Uriinlere istenilen geometriyi kazandirabilmek adina mikro
isleme proseslerinin de uygulanmasi gerekmektedir. Tezin diger bir 6nemli hedefi ise,
korozyon, biyouyumluluk ve mekanik o6zellikleri bakimindan optimum o6zellikleri

saglayan Mg alasiminin mikro iglenebilirlik 6zelliklerinin karakterize edilmesidir.



2. LITERATUR BILGILERI

2.1 Biyomalzemeler

Biyomalzemeler; hastalikli veya yarali pargayr degistirmek (yapay diz protezi),
iyilesmeye yardimci olmak (ameliyat iplikleri, kemik plaka veya vidalari), hastalikli
organin daha iyi gorev yapmasmi saglamak (kalp pili, kontakt lens), fonksiyonel
anormalligi azaltmak (Harrington omurga ¢ubugu) i¢in kullanilmaktadirlar (Park 2003,
Brar 2009, int.Kyn.4). Bu malzemeleri polimerik (Nylon, silikon kaucuk, polietilen,
polilaktid, polipropilen), seramik (kalsiyum-fosfat, biyoaktif cam, hidroksiapatit ve
alimina esasli), metalik (altin, paslanmaz c¢elik, tantal, Co-Cr alasimi, Ti alasimi) ve
kompozit (Karbon-polietilen, grafit-epoksi) olmak tizere 4 farkli grupta
smiflandirabiliriz (Tahmasebifar 2015).

Kompleks sekil ve yapilarda kolaylikla imal edilebilen polimerik biyomalzemeler (Sekil
2.1(a)), genis¢e bir kullanima sahiptirler. Ancak polimerler yumusak malzemeler
oldugundan mekanik yiiklemeleri karsilayamazlar ve igeriginde viicuda zarar Verici
plastiklestirici veya stabilizatorler gibi toksik etkisi bulunan ilaveler yapildiginda viicut

stvisinda konak dokulara zararl olabilirler (Ratner 2004, Tahmasebifar 2015).

Kalsiyum fosfatlar, zirkonya dental kaplamalar gibi seramik biyomalzemeler (Sekil
2.1(b)), osteokondiiktif (hiicre ve doku biiyiimesini destekleyen), toksik olmayan ve iyi
biyouyumluluk 6zellikleri sayesinde yayginca kullanilsalar da diisiik mekanik
ozellikleri (¢ekme mukavemeti), kirilgan yapilart ve yiliksek korozyon hizina sahip

olmasi seramiklerin kullanimini da sinirlamaktadir (Tahmasebifar 2015).

Metalik biyomalzemeler (Sekil 2.1(c)), polimer ve seramik esasli biyomalzemelerle
kiyaslandiginda olaganiistii mekanik ozellikleri nedeniyle sert dokulari onarmak igin
yaygin olarak kullanilmaktadirlar. Baz1 metalik biyomalzemelere ait mekanik 6zellikler

Cizelge 2.1°de verilmistir (Wu 2013, Tahmasebifar 2015).



Sekil 2.1 Biyomalzeme ornekleri; (a) polimerik (int.Kyn.5), (b) seramik (dental) (int.Kyn.6),
(c) metalik (Int.Kyn.7), (d) kompozit (int.Kyn.8).

Cizelge 2.1 Bazi metalik biyomalzemelerin mekanik 6zellikleri (Wu et al. 2013, Tahmasebifar

2015).
Malzemeler Elastisite Akma Cekme
Modiilii (GPa) Mukavemeti Mukavemeti
(MPa) (MPa)
Kiris kemigi 1-2 10-90 120-200
Sert kemik 10-27 - -
Mg esasli 40-45 75-200 135-285
Ni-Ti 80 70-140 700-1100
Ti6AI7Nb 105 795 860
Ti5AI2,5Fe 110 820 900
Ti6AI4V 110 860 930
316L paslanmaz ¢elik 193 205-380 515-585
Co esasli 220-230 450-1500 655-1900

Kemik implantlar i¢in metalik biyomalzemelerden istenen iki 6nemli faktor vardir.
Bunlar, mekanik o6zellikleri karsilamasi ve biyouyumluluk 6zelliklerinin iyi olmasidir
(Wu 2013, Tahmasebifar 2015). Biyo-metal malzemelerin viicut i¢inde korozyon ve
asinma kalintilar1  biyouyumlulugunu etkileyen Onemli unsurlardandir. Metal

implantlarda, korozyon ve asinma sonucu zararli metal iyonlar1 ortaya cikarak,



iltihaplanma (inflamasyon), hiicre Olimii (apoptozisi) ve diger yikict doku
reaksiyonlarina neden olabilmektedir (Biesiekierski 2012, Wu 2013, Tahmasebifar
2015). Ornegin, nikelin hiicreye toksik sekilde etki edip hiicreyi oldiirdiigii veya
fonksiyonunu durdurdugu (sitotoksik), mutasyona neden olan bir hiicre i¢indeki genetik
bilgiye zarar verebildigi (genotoksik) ve kansere yol acabildigi bilinmektedir
(Tahmasebifar 2015). Cr (Co-Cr alasimlart), V, Nb, Ni (Ti esasli) iyonlarin serbest
birakilmasmnin doku ve viicut sivisindaki konsantrasyonu asarak zararli doku
reaksiyonuna neden oldugu yapilan c¢alismalar neticesinde tespit edilmistir

(Biesiekierski 2012, Wu 2013, Tahmasebifar 2015).

Metal implantlarda en 6nemli problemlerden birisi de gii¢ kalkani etkisidir (Bilgen et al.
2011, Biesiekierski 2012, Li 2015, Tahmasebifar 2015). Ideal bir metal implant giic
kalkan1 etkisini Onleyecek kadar esnek ve implant yerlestirildiginde implantta hareket
olmayacak (primer stabilite) kadar da sert olmalidir. implant uygulamalarinda kemigin
clirlimesi (osteoliz), enfeksiyon ve ¢ikik gibi basarisizliklari 6nlemek i¢in cerrahi teknik

kadar implant se¢imi de 6nemlidir (Bilgen et al. 2011).

Cizelge 2.1’den de anlasilacagi tlizere (Wu 2013, Tahmasebifar 2015), diger metal
implantlar ile kiyaslandiginda Mg’nin elastisite modiilii, insan kemiginin elastisite
modiiliine en yakin degerdedir (Staiger et al. 2006, Bowen 2013, Purnama 2010). Mg,
1,74 grlcm® yogunlugu ile insan viicudundaki tiim iskeletin %80’ini olusturan kortikal
(Int.Kyn.9, Int.Kyn.10) kemiginin yogunluguna (1,75 gr/cm®) da oldukca benzerdir (Li
2004, Li 2013). Biyouyumluluk ag¢isindan, insan metabolizmas1 i¢in gerekli olan Mg’ye
(Staiger et al. 2006, Saris 2000), viicutta giinlik 375 mg kadar ihtiyag duyulmaktadir
(Song 2007, Li 2013). Mg viicut igerisinde biyobozunabilir bir element oldugundan,
implant takilan bolgenin iyilesmesi sonucu cerrahi operasyon tekrarma gerek
kalmamaktadir (Park and Webster 2005). Bu gibi 6zellikler sayesinde biyomalzemeler
alaninda, Mg ve Mg esash alasimlar ¢ok dikkat ¢cekmektedirler (Song et al. 2009,
Moravej and Mantovani 2011, Kraus et al. 2012, Jung et al. 2012, Yu et al. 2013, Zhao
et al. 2013, Li et al. 2014, Zhao et al. 2015, Zhou et al. 2016, Shuai et al. 2017).



2.2 Magnezyumun Genel Ozellikleri

Magnezyum elementi; aliiminyum ve demirden sonra en bol bulunan elementtir. Ancak,
tabiatta okyanuslar, tuz goélleri (Int.Kyn.11) ve yer kabugunun %2,7’sini olusturdugu
dikkate alindiginda agik ara farkla en bol bulunan metal 6zelligine sahiptir (Polmear,
1994, Kojima 2000). Sahip oldugu 1,74 g/cm® yogunluk degeri ile celikten yaklasik 5
kat, Ti’den yaklasik 3 kat hafif olan (Sekil 2.2) ayn1 zamanda en hafif yapisal metal
unvanini tastyan Mg (Lloyd 1994, Lindroos 1995, Ohara 1998, Avedesian and Baker
1999, Fukuda 2010, Changizian 2012); yiiksek mukavemet/agirlik orani, mitkemmel
titresim sontimleme kabiliyeti, kolay islenebilirlik, yiiksek 1sil iletkenlik, kolay geri
dontistiiriilebilme ve biyouyumluluk gibi iistiin 6zelliklere sahiptir (Kojima 2000, Yong
2004, Dobrzanski 2007, Dobrzanski 2008).

NI

"
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Sekil 2.2 Magnezyumun hafifliginin ¢elik ve titanyum ile kiyaslanmasi.

Insan metabolizmas igin giinliik 240-420 mg aralifinda (Chen et al. 2014) alinmasi
gerekli olan Mg (Staiger et al. 2006, Saris 2000), sahip oldugu 1,74 g/cm® yogunluk
(Kraus et al. 2012) ve 4145 GPa degerleri arasindaki elastisite modiilii (Staiger et al.
2006, Bowen 2013, Purnama 2010) ile de insan kemigine benzer ozellikler sergileyen
biyobozunur bir elementtir. Saf haldeki Mg’nin, ¢ok diisiik mekanik dayanima sahip
olmas1 (Kulekci 2008), korozyon direncinin diisik olmasi ve erken bozunma
asamasindaki hizli gii¢ kayb1 g6z oniine alindiginda (Zhang 2010), element alagimlama

Mg’nin performansini arttirmanin etkili yollarindan biridir (Kulekei 2008, Zhang 2012).
2.3  Magnezyum Alasimlari

Mg, miihendislik uygulamalarinda en ¢ok Al ve Zn elementleriyle alasimlandirilarak



kullanilmaktadir. Diger yaygin sekilde kullanilan alagim elementleri olarak; mangan,
zirkonyum, kalay, nadir toprak elementleri, toryum, giimiis gibi metaller siralanabilir
(Birol 2009, Polmear 2006, Se¢gin 2012). Mg alasimlarinin isimlendirilmesinde
genellikle ASTM B275-94 standardi kullanilmakta ve her alasim elementi farkli bir harf
kullanilarak kodlanmaktadir (Cizelge 2.2) (Ghali 2010, Seggin 2012).

Cizelge 2.2 Mg alagim elementlerini ifade eden harflendirme sistemi (Ghali 2010, Se¢gin

2012).

Harf Alasim Elementi Harf Alasim Elementi
A Aliiminyum M Mangan
B Bizmut N Nikel
C Bakir P Kursun
D Kadmiyum Q Glimiis
E Nadir Toprak Elementleri R Krom
F Demir S Silisyum
H Toryum T Kalay
J Stronsiyum W Itriyum
K Zirkonyum Y Antimon
L Lityum Z Cinko

Alagimin isimlendirilmesinde Mg metali matris eleman olup isimlendirmede herhangi
bir harf ile gosterilmemektedir. Alasimlama sistemleri olarak ikili veya {li¢lii alasimlama
sistemi kullanilabilmekte olup, genellikle ikili alasim sistemi tercih edilmektedir. lave
edilen alasim elementlerinden, agirlikga % oran1 daha fazla olan elementin ismi ilk
sirada yazilmaktadir. Alagim elementleri ayn1 % agirlik degerine sahip oldugunda
harfler alfabetik siraya gére yazilmaktadir (Ghali 2010, Seggin 2012). Ornegin;
agirhkeca %3 Al, %1 Zn igeren bir magnezyum alasimi  AZ31 olarak
isimlendirilmektedir. AZ31 alasimi igeriginde %0,25-0,3 araliginda Mn igerir; ancak bu
miktar olduk¢a diisiik olmast ve %0,5 degerinden az olmasi nedeniyle alasim
kodlamasinda isimlendirilmez. Mg esasli alasimlarin tabi tutulduklari islemler Cizelge
2.3’te verilmistir. Islem gosterilisi alasim gosterilisinden bir tire ile ayrilmaktadir (Oguz

1990). Baz1 Mg alagimlarinin standartlarla gosterimi Cizelge 2.4°te verilmistir.
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Cizelge 2.3 Mg esasli alagimlarin tabi tutulduklari iglemler (Oguz 1990).

Harf Islem Tiirii Harf

Islem Tiirii

F Imalattan ¢iktig1 gibi T6

Eriyik islemi ve yapay

yaslandirma gormiis

T2 Stabilize (homojenlestirilmis) O
veya tavlanmis (sadece dokme
iirlinler i¢in)
T4 Eriyik 1s1l iglemi gormiis H24
T5 Yaslandirilmis

Tavlanmis (sadece
sekillendirilmis tirlinler i¢in)

Sert haddelenmis sag

Cizelge 2.4 Baz1 Mg alagimlarinin standartlarla gosterimi (Int.Kyn.12).

Seri Ad1 Icerik Ornek Alasim

AE Serisi Magnezyum, Aliiminyum ve nadir toprak AE42
alasimlari

AJ Serisi Magnezyum, Aliiminyum ve stronsiyum AJ52 HP
alagimlari (Yiiksek Basing)

AM Serisi  Magnezyum, Aliiminyum ve mangan alagimlari AM60B

AS Serisi Magnezyum, Aliiminyum ve silisyum alagimlari AS31

AZ Serisi Magnezyum, Aliiminyum ve ¢inko alagimlari AZ91D

EQ Serisi Magnezyum, nadir toprak ve giimiis alagimlari EQ21

EZ Serisi Magnezyum, nadir toprak ve ¢inko alagimlari EZ33A

HM Serisi Magnezyum, toryum ve mangan alagimlari HM21A

HZ Serisi Magnezyum, toryum ve zirkonyum alagimlari HZ32A

QE Serisi Magnezyum, giimiis ve nadir toprak alagimlari QE22A

QH Serisi Magnezyum, giimiis ve toryum alagimlari QH21

WE Serisi Magnezyum, itriyum ve nadir toprak alagimlari WE43

ZC Serisi Magnezyum, ¢inko ve bakir ZC71

ZK Serisi Magnezyum, ¢inko ve zirkonyum ZK11

ZT Serisi Magnezyum, ¢inko ve kalay alagimlari 77132

2.4  Magnezyuma flave Edilen Alasim Elementlerinin Mekanik, Korozyon ve

Biyouyumluluk Ozelliklerine Etkileri

Aliminyum (Al), ¢inko (Zn), mangan (Mn), kalay (Sn), zirkonyum (Zr), lityum (Li),
silisyum (Si), kalsiyum (Ca), seryum (Ce), giimiis (Ag), toryum (Th), neodimyum (Nd)
ve itriyum (Y) elementleri Mg alasimlarinda yaygimn bir sekilde kullanilan alagim
elementleridir. Bu alasim elementlerinden en yaygin olarak kullanilanlarinin Mg

igerisindeki kat1 ¢oziintirliik degerleri Cizelge 2.5°te verilmektedir.
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Cizelge 2.5 Yaygmn kullanilan alagim elementlerinin Mg igerisindeki kat1 ¢oziiniirliik degerleri
(Polmear 1994).

Element Agirhkea % Kati Coziiniirliik  Sistem
Lityum 55 Otektik
Aliiminyum 12,7 Otektik
Giimiis 15 Otektik
Itriyum 12,5 Otektik
Cinko 6,2 Otektik
Kalay 14,48 Otektik
Neodimyum ~3 Otektik
Zirkonyum 3,8 Peritektik
Mangan 2,2 Peritektik
Toryum 4,75 Otektik
Seryum 0,5 Otektik

Al ilavesi mekanik ozellikleri ve dokiim kabiliyetini arttirirken siinekligin azalmasina
neden olmaktadir (Wu et al. 2010, Chen et al. 2014, Willbold et al. 2015). Alasim
elementlerinin dagilimma bagli olarak Mg-Al alasimlarinin korozyon davranislari
degisebilmektedir (Ghali 2010, Seggin 2012). Al, Mg ile alasim olusturdugunda
mikroyapida B-Mgi7Al;2 fazi olugsmakta ve bu faz bariyer gorevi gorerek MgAl
alagiminin  korozyon ozelliklerini iyilestirmektedir. Bununla birlikte, korozyon
esnasinda Mg’nin yiizeyinde olusan Mg(OH)2 filminin bilesimini de degistirerek
korozyon direncini arttirdigt da bilinmektedir (Song 1999, Sec¢gin 2012). Ancak
agirlikga %9 Al icerigine kadar Mg alagimlarinin mekanik 6zelliklerinde gelismeler olsa
da, agirlik¢a %3 den daha fazla Al igeren Mg alasimlarinin korozyon direncini olumsuz
etkilemektedir (Homayun 2014). Yiiksek konsantrasyonda Al’nin viicutta ¢dziinmesi,
noron ve kemik dokularinda fosfat azalmasina sebep olabilmekte, sindirim sisteminde
fosfat emilimini azaltabilmekte ve fosfat azalmasi nedeniyle de hastada Alzheimer
hastaliginin olusumuna zemin hazirlayabilmektedir (ElI-Rahman 2003, Kog 2013, Chen
et al. 2014).

Mg’a ilave edilen alasim elementlerinden Zn alasim elementi; mekanik o6zellikleri ve
stinekligi arttirdig1 ve yaslanma kabiliyetini gelistirdigi i¢in Mg alagimlarinda Al’den
sonra en sik kullanilan elementlerden birisidir (Emley 1966, Sasaki 2006, Mendis 2006,
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Ghosh 2012, Ha 2013, Song 2013, Cai et al. 2012, Mahallawy 2016). Zn, dokiim
esnasinda ergimis alasimin akiciligini arttirmaktadir. Fakat dokiim malzemelerde mikro
poroziteye neden olabilmektedir (Emley 1966). Zn, tane inceltici olarak rol alir ve bu
durum Hall Petch etkisi sonucu mekanik dayanimda artisa neden olabilmektedir (Emley
1966, Lee et al. 2000, Kammer 2000, Caceres 2002, Mann 2004, Chen et al. 2014).
Bununla birlikte magnezyum alasiminin korozyon ozelliklerine zararli etkileri olan
demir ve nikel safsizliginin istesinden gelmeye yardim eder (Hand Book 1999).
Temelde magnezyumun elektrokimyasal olarak daha soy olmasini saglayan Zn ilavesi,
korozyon hizin1 da diisirmektedir (Song 1999, Ghali 2010, Se¢gin 2012, Yim et al.
2015). Ayrica Zn alagim elementinin hiicreye zehirli olma durumu olmadigindan (Cai
et al. 2012, Song 2007, Yang 2009, Song 2014, Song 2012, Diler 2012); son
zamanlarda Zn, miikkemmel biyouyumlulugu sayesinde biyobozunur metalik malzeme
olarak biyomalzemelerde en ¢ok kullanilan alasim elementidir (Chen 2011). Zn, hiicre
metabolizmasini hizlandiric: etkiye sahiptir. Insanlar icin gerekli olan protein bileseni
ve minerallerin olusumunda da 6nemli bir elementtir. Ancak Zn konsantrasyonunun ¢ok
yiiksek olmasi kemik gelisimine engel olabilmekte ve sinir sistemlerine zarar

verebilmektedir (Prasad 2008, Kog 2013).

Sn, Mg ile alagimlama yapildiginda tane boyutunu azaltict ve tane diizenleyici etkisinin
oldugu bilinen Mg,Sn fazini olusturmaktadir. Alasim elementi olarak ilave edilen Sn
miktarindaki artig ile birlikte Mg,Sn fazinda da artis goriilmektedir (Zhou et al. 2016).
Sn alasim elementi, Mg ile sert bir faz olan Mg,Sn fazin1 olusturmakta, sertlik ve
mukavemet 6zelliklerini arttirmaktadir (Nayeb and Clark 1988, Liu et al. 2007, Cheng
et al. 2010, Zhou et al. 2016). Ancak agirlikca %S5°ten daha fazla Sn ilavesi,
mikroyapida Mg,Sn faz miktarini arttirmaktadir. Bunun sonucunda galvanik korozyona
neden olarak korozyon direncini diisiirmektedir (Zhao et al. 2015, Zhou et al. 2016). Sn
insan viicudu i¢in gerekli bir element olup (Wang 2012), klinik uygulamalar i¢in
miilkemmel bir alasim elementidir (Gu et al. 2009). Viicut biiyiimesi ve gelismesinde,
kandaki hemoglobinin ayrigmasinda, dokularin biiylimesinde ve yaralarin iyilesmesinde

etkin rol oynamaktadir (Kubasek 2013).

Zr elementinin tane inceltici 6zelligi sayesinde, olusturdugu Mg alasimlarinin mekanik
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dayanim ve siineklik degerleri artmaktadir (Gu et al. 2009). Bununla birlikte Zn, tane
siirlarinin - pliriizsiizlesmesini  ve korozyon direncinin gelismesini saglamaktadir
(Ramsden 2007). Viicut i¢in herhangi bir yan etkisine heniiz rastlanmamistir. Zr viicut
ici ¢alismalarda ¢ok iyi biyouyumluluk, diisiik iyonik sitotoksisite ve Ti'ye benzer bir
uyumluluk gostermektedir; ancak yiiksek konsantrasyonda viicutta bulundugunda
karaciger ve safra kesesinde birikme yapar (Gu and Zheng 2010, Gu 2011). Agirlik¢a
%5'ten daha fazla oranda Zr'nin ilavesi malzemede alasimsiz Zr fazina neden
olmaktadir (Gu et al. 2011). Alasimsiz Zr fazi, korozyon direncinde diisiise neden

olmakta ve bu nedenle biyolojik olarak uyumsuzluga yol agmaktadir (Li et al. 2012).

Fe, Ni ve Cu gibi elementler, Mg alasimlarinin korozyon performanslarini olumsuz
etkilemektedirler. Bu elementlerin zararli etkilerini azaltmak ve korozyon direncini
arttirmak amaciyla alasima Mn ilavesi yapilmaktadir. Mg alagimlarinin bilesiminde
icerdigi Fe oran1 korozyon hizini etkilemektedir. Ilave edilen Mn, eriyik haldeki demir
ile birlesmektedir. Daha sonra eriyigin dip kismina ¢éken ve Mg alasiminin demir
oranini diigiiren intermetalik bir bilesik meydana getirmektedir. Alasim igerisindeki
Mn’nin, ¢okelme ile uzaklastirilamayan ve demirin olumsuz etkisini azaltic1 bir etkisi
vardir. Bununla birlikte Mn elementi, katilagsma esnasinda alasim igerisinde kalan demir
partikiillerini kusatarak aktif olmalarini engellemektedir (Song 1999, Se¢gin 2012).
Ancak AlMn veya AlMnFe intermetalik fazlarinin olusumunu saglayacak kadar MgAl
alagimina Mn ilavesi yapildiginda, yiiksek katot potansiyeline sahip bu fazlar nedeniyle
MgAl alagiminin korozyon hizi artmaktadir (Skar 1999, Se¢gin 2012). Mn’nin mekanik
dayanimi arttirdig: bilindigi gibi siinekligi ciddi oranda diisiirdiigii icin Mg alasimlarina
genelde ¢ok az miktarda ilave edilmektedir. Bununla birlikte, asir1 miktarda Mn igeren
Mg alagimlari viicutta norotoksik etki yapmaktadir. Bu yiizden agirlik¢a %1°den fazla

ilavesiyle hiicre zehirlenmesine yol agmaktadir (Gu et al. 2009).

Nadir toprak elementi igeren ticari magnezyum alagimlarinin mekanik &zelliklerinin
ciddi oranda gelistigi goriilmistiir. Ancak, biyomedikal uygulamalarda ciddi karaciger
zehirlenmeleri saptanmistir (Hirano 1996, Gu and Zheng 2010). Giimiis ilavesi alasimin
yiiksek sicaklik dayanimimi ve siirlinme direncini yiikseltmektedir (Avedesian and

Baker 1999, Muhaffel 2012). Antibakteriyal 6zelligine sahip oldugu igin viicut ici
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implantlar i¢in uygun degildirler (Tie 2013). Silisyum miktarindaki artis ergimis
alasimlarin akiskanligini arttirmaktadir. Demir ile beraber kullanimda ise korozyon

direncinde diisiise sebep olmaktadir (Gupta 2011, Muhaffel 2012).
2.5 Magnezyum Alagimlarinin Uretim Yéntemleri

Mg alasimlarinin yaygimlasmis {iretim yontemleri dokim ve dévme (wrought)
teknikleridir. Sekil 2.3’te magnezyum alasimlarmin gelisimi ve spesifik 6zelliklerinin

farkli alagim ve iiretim yontemlerine bagl olarak degisimi verilmistir (Polmear 2006).

Sirdinme

Spesifik Mukavemet Dayanimi

Hafif - Yiksek Mukavemet

¢ Sineklik
Mg-Y-RE-Zr

5 WEG4 WE43
Mg-Li-X
200-300°C;
¢ ) Basmgh Diikiim
| Mg-Ag-RE-Zr

Mg-Si Mg-Si QE22EQ21
Mg-Al-Ca(-RE) Mg-Al-Ca (-RE) (max 200-250°C)

Mg-Se-X-¥
(>300°C)

HKum dokimm

Mg-Al-Ca-X
Mg-RE-Zn-Mn

max 200°C)

Sekil 2.3 Magnezyum alagimlarinin gelisimi ve spesifik 6zelliklerinin farkli alagim ve {iretim
yontemlerine bagli olarak degisimi (Polmear 2006, Secgin 2012).

2.5.1 Dokiim

Mg’nin dokiim kabiliyetinin iyi olmasi sayesinde (Kulekci 2008), alasimlarinin
tiretiminde yiliksek basingli dokiim, savurma dokiim, siirekli dokiim ve kum dokiim gibi
dokiim yontemleri uygulanabilmektedir (Friedrich 2006, Se¢gin 2012). Bu ydntemler
arasindan yiiksek basingli dokiim yontemi en ¢ok tercih edilenlerindendir (Sekil 2.4). Al
icerigi sayesinde akicilifi ve dokiilebilirligi gelistirilen AZ serisi magnezyum

alagimlarinin liretimi, bu yontemle daha ¢ok gerceklestirilmektedir (Dahle 2000).
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Sekil 2.4 Yiiksek basingli dokiim ydnteminin sematik gosterimi (Int.Kyn.13).

Mg alagimlarinin dokiim yontemiyle {retiminde karsilagilan bazi problemler
bulunmaktadir. Dokiimdeki degisen katilasma kosullar1 sebebiyle malzeme yapist iri
taneli ve daha heterojen olabilmektedir (Sekil 2.5). Bu durum mukavemet degerlerinin
azalmasina neden olmaktadir (Perez 2007). Bununla birlikte dokiim yontemiyle iretilen
Mg alasimlarinda, intermetalik cokeltilerin daha biiylik olmasi ve dendritler arasi
mesafenin uzun olmasi nedeniyle dokiim sonrast homojenizasyon 1s1l islemine ihtiyag
duyulmaktadir (Pollock and Tin 2006, Perez 2007). Uretilen parcalarin geometrilerinin
sinirli olmast da dokiim yonteminin eksikliklerindendir (Dahle 2000). Diger bir problem
ise; Al alasim elementi dokiilebilirligi arttirdigi icin, Al igeriginin azaldigi Mg
alasimlarinda dokiimle iiretilebilirlik zorlasmaktadir (Dahle 2000, Doege 2001, Beetles
2005, Friedrich 2006, Laser 2006, Gu 2011). Alasimin dokiilebilirligi azaldigi igin,
dokiim islemi sonucunda gozenekli mikroyapiyr gidermede, ilave proses olarak dévme,
ekstriizyon veya sicak haddeleme gibi plastik sekil verme islemleri

gerceklestirilmektedir (Gu 2011).
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Sekil 2.5 Mikroyap: goriintiileri; () toz metalurjisi ile iiretilen Mg5Sn alagimi (Ozgiin et al.),
(b) dokiim ile iiretilen AZ31 magnezyum alasimi (Int.Kyn.14).

2.5.2 Plastik Sekil Verme

Haddeleme prosesinde (Sekil 2.6(a)), parga iki merdane arasinda ezilir ve parganin
kalinligi merdaneler arasindaki bosluk miktarina kadar daralir. Dévme ydnteminde
(Sekil 2.6(b)), tiretilecek parcanin geometrisine sahip boslukta, iki kalip arasinda aralikli
ani basinglarin uygulandig1 parga, boslugun seklini alir (Capan 2010, Ilgaz 2014). Bu
yontemle iiretilen alagimlarin mukavemet ve silinekliginin, dokiim alasimlar ile
karsilagtirildiginda daha iyi oldugu bilinmektedir (Beetles 2005, Doege 2001, Friedrich
2006, Laser 2006). Ekstriizyon isleminde ise (Sekil 2.6(c)), parca bir kalip icerisine
yerlestirilir ve lizerine basing uygulanir. Parca, iiretilmesi istenilen ve kalipta
tasarlanmis olan kesitten uygulanan basing etkisiyle daralarak ¢ikmaya zorlanir (Capan
2010, llgaz 2014). Plastik sekil verme isleminde, Mg alasiminin ergime ve sicak
yirtilma durumlari arasinda ¢ok dar bir araligin olmasi nedeniyle, Mg alagiminin {iretim
hiz1 Al alasimina kiyasla 5-10 kat daha yavas yapilmalidir (Agnew 2004). Bu durum
parga liretim maliyetlerinin artmasina da neden olmaktadir (Bolen 2007). Geleneksel
yontemler gelistirilerek homojen ve daha ince taneli mikroyapilar elde edilmesi
(Mordike 2001) ve mevcut yontemlere alternatif olacak tiretim proseslerinin olmasi

gerekmektedir (Haferkamp 2001).
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Sekil 2.6 (a) Haddeleme, (b) dovme, (c) ekstriizyon (Int.Kyn.15).

2.5.3 Toz Metalurjisi

T/M metodu, belirli bir kompozisyonda karistirilmis saf metal veya seramik tozlarmin
bir kalip igerisinde belirli bir basing altinda sekil verildikten sonra koruyucu gaz
atmosferinde sinterlenmesi ile nitelikli parca liretimini kapsamaktadir (Banhart 2000,
Liu and Liang 2001, Giilsoy 2007). Karigtirma siiresi kisa tutuldugunda tozlar homojen
karismazken (Sekil 2.7), bu siire ¢ok uzun tutuldugunda da karisim yapan kabin
¢evresine sivanma yapmaktadir. Homojen bir sekilde karistirilan tozlar, bir kalip
igerisinde basing altinda sikigtirilarak (Sekil 2.8) sekil verilir (Ergetin 2017). T/M
yontemi, alagimlarin dokiimii esnasinda karsilasilan kusurlar1 ¢oziime kavusturarak
homojen mikroyapili, ince taneli ve iistiin 6zellikli metalik pargalarin tiretimini miimkiin
kilar (Pollock and Tin 2006, Gokge et al. 2011, Ozgiin et al. 2013). T/M ydnteminin

avantajlarin1 genel olarak su sekilde siralayabiliriz:

» T/M metodunda kiiciik boyutlu tozlarin birlesmesiyle {iretilen pargalarin
mikroyapisinda segregasyon mesafesi kullanilan tozlarin boyutuyla smirl
kalmaktadir (Pollock and Tin 2006). Bu sayede daha kiigiik intermetalik
cokeltiler olugmakta ve dendritler aras1 mesafe de kisalmaktadir. Dolayisiyla
ileve bir homojenizasyon 1s1l islemine gerek kalmamaktadir (Sims 1987, Pollock

and Tin 2006).

> Ingot olarak {iretilebilmesi miimkiin olmayan alagim sistemlerinin esnekligini
arttirarak iiretimine imkan tanimakta ve stratejik elementlerin de kullanilmasini

saglayarak genis bir malzeme yelpazesi olusturmaktadir (Vervoort 1996, Stoloff
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2005, Simchi 2006).

» Yiiksek mekanik 6zellikler ince tane yapist sayesinde elde edilebilir (Stoloff
2005).

» Hammaddelerin  daha  verimli  kullanilmasiyla  malzeme  tasarrufu

saglanabilmektedir (Ozgiin 2012).

Homojenlik artiyor

%

#,

4

i
-

Tabakalar halinde Yigilms Dagilms

Sekil 2.7 Toz metalurjisi yonteminde karigtirma siiresine bagli olarak tozlarin homojen
karismasi (Burke ve Kipouros 2007).

T =

Sekil 2.8 T/M yonteminde basing uygulamasi esnasindaki asamalar (Burke ve Kipouros 2007).

T/M metodunun tiim bu iyilestirici 6zelliklerini Mg alasimlarina uygulayabilmek i¢in
astlmas1 gereken bazi1 6nemli engeller bulunmaktadir. Bu engeller, ayn1 zamanda bir¢ok
arastirmacimin da toz metalurjisi yontemiyle Mg alagimlarinin {iretiminden kagindigi
hususlardandir. Bunlardan en 6nemlisi, Mg elementinin kimyasal reaktivitesinin yiiksek
olmasidir. Atmosfere agik ortamda cok c¢abuk oksitlenebilmektedir. Ozellikle toz

halindeyken, tozlarin belirli oranlarda karigtiritlmasi esnasinda, tanelerin birbirine ylizey
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temaslar1 s6z konusudur. Dolayisiyla, taneler arasinda olusan siirtinme neticesinde
tozlarin tutugmasi gerceklesmektedir (Han 2000, Rashad 2015). Bu nedenle
kompozisyonu olusturan tozlarin tartilmasindan sinterlemesine kadarki gegen
proseslerde tozlarin oksijenle temasinin kesilmesi saglanmalidir (Lei et al. 2012). Diger
bir neden ise, sinterleme asamasina kadarki siire¢ basariyla tamamlansa bile, sinterleme
islemi esnasinda Mg alagimlarinin yeterince yogunlasamamasidir (Burke ve Kipouros
2007). Bu nedenle, ¢k bir homojenizasyon islemine gerek duyulmaktadir. Dolayisiyla,
ilave bir proses uygulanmasinin 6nlenebilmesi i¢in, sinterleme isleminin basing altinda
(Sekil 2.8) gerceklestirilmesine ihtiyag vardir. Mg alasimlart i¢in T/M yOnteminin
kullanimimi kolaylastiracak yeni yontemlerin uygulandigi ve oksitlenme probleminin
¢oziildiigiine dair bir ¢alisma, bu tez calismasi dncesinde uygulanmistir (Ozgiin et al.).
Literatiirde 6rnegi verilen ¢aligmada uygulan yontem dahilinde; tozlarin tartim 6ncesi
parafin ile kaplanmasi, koruyucu inert gaz ortaminda sinterlemesi ve bu esnada basingla
sekil verme proseslerinin es zamanli yapilmasi (sicak presleme), T/M metodunun
uygulanmasina kolaylik saglayarak parga tiretimine imkan kilacaktir (Lei et al. 2012,

Ozgiin et al.).

2.5.4 Sicak Pres Yontemi

Sinterleme islemi ve basincin es zamanli olarak uygulandig, iiretilen malzemenin i¢
yapisinda gozeneklilik durumunun neredeyse ortadan kaldirildigi toz metalurjisi tiretim
yontemlerinden birisi de, sicak pres iiretim yontemidir. Geleneksel T/M yonteminde, t0z
karisimlart soguk preslenerek bir sekil kazandirilir ve daha sonra atmosfer kontrollii
firin igerisinde sinterleme islemleri gercgeklestirilir. Sicak pres bu yontem ile
kiyaslandiginda, daha yiiksek yogunluklarda ve daha kisa sinterleme siiresinde toz metal
parca iretimi gergeklestirilebilmektedir (Celik vd. 2010). Sicak presleme cihazlarinda
calisma prensipleri itibariyle farkli tipte sistemler bulunmaktadir. Bunlar grafit
kaliplarin, direk elektrik akimiyla 1sitildigi veya bir 1sitict yardimiyla 1sitildig:
sistemlerdir. Sekil 2.9’da grafit kaliplarin 1sitict direngler yardimiyla 1sitildigi sicak pres
islemine ait kesit goriintiisii verilmistir (Cura 2002). Sistemden goriildiigii tizere tozlar
alt ve {ist pan¢ denilen kisimlar arasinda kalir. Basing kuvveti genellikle {ist pang ile

uygulanir ve alt pang genellikle sabit kalir. Kalip malzemesi olarak yiiksek sicakliklarda
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mukavemeti fazla olan grafitler kullanilmaktadir. Sinterleme islemi esnasinda kabini
vakuma alma veya koruyucu gaz kullanimi gereklidir. Sinterlenen malzemelerin kaliba
yapismamasi i¢in grafit kalip i¢ ¢eperlerine hegzagonal bor nitriir s1vist ince bir tabaka

seklinde uygulanir (Cura 2002).

basmg:l l l iist zzmba

1s1f1c1
>

=~ alt zzmba

1

tek eksenli sicak presleme

Sekil 2.9 Sicak presleme islemine ait kesit goriintiisii (Cura 2002).

2.6 Magnezyum Alasimlarinin Uygulama Alanlar:

Yapist itibariyle hafif olan ve alagimlari sayesinde kazandigi mekanik, kimyasal ve
biyolojik ozellikler Mg’yi; otomobil pargalari, uzay ve havacilik uygulamalari, askeri
ekipmanlar, bilgisayar bilesenleri, mobil telefonlar, biyomedikal uygulamalar, ev ve ofis
donanimlari, spor egyalari ve el aletleri gibi ¢ok sayida uygulama i¢in (Polmear 1994,
Kuwahara 2000) en ¢ok gelecek vadeden malzemelerden biri yapmaktadir (Liu and
Dong 2006a, Chai 2013, Sabetghadam-Isfahani 2016).

Mg alagimlarinin uygulama alanlarinda kullanildig1 pargalardan s6z edilecek olunursa:
» Otomotiv uygulamalarinda; direksiyon simidinde, boks6r tipi motorlarin

govdesinde, oto koltuk g¢ercevelerinde, salmastra flanginda, bazi disli kutusu ve

sanziman gévdelerinde (Sekil 2.10(a)) (Mordike 2001, Demirci vd. 2015),
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Havacilik uygulamalarinda; lizerine yiik binmeyen; motor kaportasi, gévde ve
kanatlarin alt kaplamasi (Demirci vd. 2015), jet motorlarinda disli kutusu
govdesi, hidrolik depolar, yakit depolari, kuyruk paneline hareket veren quadrant

gibi pargalarda (Sekil 2.10(b)) (Kacar 2006),

Askeri ekipmanlarda; bazi tiifek ve tabanca govdelerinde, isaret fiseklerinde, el
ve Kkola giyilen led ekranlarda, askerlerin kullandigi bilgi ekranlar1 ve
bilgisayarlarda (Sekil 2.10(c)) (Demirci vd. 2015),

Elektronik uygulamalarda; cep telefonu, diziistii bilgisayar ve LCD ekran
govdelerinde (Demirci vd. 2015),

Biyomedikal uygulamalarda kullanimi kalic1 bir malzeme olarak degil, zamanla
viicut icerisinde c¢oziinecek ve emilecek (biyobozunma) oldugundan gegici bir
implant malzemesi olarak kullanilmaktadir. Biyomedikal uygulamalarda;
kardiyovaskiiler stentlerde, vida implantlarda, mikro klipslerde, biyobozunur
implant, plaka ve ¢ivilerde yaygin bir sekilde kullanilmaktadir (Sekil 2.10(d))
(Chen et al. 2014).
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Sekil 2.10 Mg alagimlarinin bazi uygulama alanlari1 (a) otomobil uygulamalari (Mordike 2001,
Demirci vd. 2015), (b) havacilik uygulamalar1 (Kacar 2006), (c) askeri ekipman
uygulamalar1 (Demirci vd. 2015), (d) biyomedikal uygulamalar (Chen et al. 2014).

2.7 Biyobozunur Magnezyum Alasimlari

Mg ve alagimlari, insan kemigine uyumlu mekanik ve fiziksel 6zellikler sunarak diger
biyomalzemelerden farklidirlar. Implant ve kemik arasindaki yogunluk ve elastisite
modiiliiniin olduk¢a yakin olmasi, birbirleri arasindaki elastik uyumsuzlugu da
giderecek diizeydedir (Chen et al. 2014, Dorozhkin 2014, Tahmasebifar 2015). Viicuda
yerlestirilen implant ve kemigin elastisite modiilleri arasinda biiyiik fark olmasi; gii¢
kalkan1 (stress shielding) olarak adlandirilan implantlarin basarisiz olmasina ve
ardindan implantin gevsemesine neden olabilmektedir (Willbold et al. 2015,
Tahmasebifar 2015). Mg alasimlari, bu basarisizliklarin Gistesinden gelebilecek diizeyde
olup, insan kemiginin igeriginde dogal olarak bulunmakta ve insan metabolizmasi i¢in
glinliik alinmasi mecburi bir elementtir (Saris et al. 2000, Tahmasebifar 2015). Ayrica,
Mg alagimlarinin viicut igerisinde biyobozunur 6zelligi sayesinde, sadece tek bir cerrahi
operasyon yapilmakta ve uygulamanin yapildigi hastalar ikinci bir ameliyat stresinden
ve sikintisindan kurtulmaktadirlar (Tahmasebifar 2015). Ancak Mg esasli implantlarin
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temel problemi, canli bir sistem igerisinde hizli ve beklenmedik bir biyobozunma
davranigi gosteren diisiik korozyon direncidir (Tahmasebifar 2015). Arastirmacilar
korozyon direncini arttirmaya ve biyolojik anlamda zararsiz veya hayati tehlike
olusturmayacak anlamda az zararli Mg alasimlar lizerine yogunlasmaktadirlar (Li et al.
2016). Mg alasimlari tizerine yapilan klinik ¢alismalar, Mg-Ca (Zeng 2015), Mg-Zr (Li
2012), Mg-Si (Zhang 2010), Mg-Sr (Bornapour 2015), Mg-RE (Hort 2010), Mg-Sn
(Zhou et al. 2016, Shuai et al. 2017), Mg-Zn (Zhang 2010) ve MgCaZn (Annur et al.
2015) gibi Mg esasli biyomalzemelerin kardiyovaskiiler stentlere (Haude 2013,
Raimund 2007) ve kemik implantlarina (Windhagen 2013, Cha 2013) uygulanmasina
odaklanmaktadir (Li et al. 2016).

2.8 Mg Esash Alasimlarin Biyobozunma Mekanizmasi

Mg alasgimlarmin viicut igerisinde biyobozunmasi olayi, saf Mg’nin korozyon
mekanizmasi ile benzerlik gostermektedir (Song 1999, Song 2003, Se¢gin 2012). Mg
alasimlari i¢inde bulundugu ortam ile kimyasal bir reaksiyona girerek, metalik yapilari
diger kimyasal yapilara donlismekte; mekanik, fiziksel ve kimyasal oOzelliklerinde
istenmeyen hasarlar meydana gelebilmektedir (Talbot 1998, Jones 1996, Se¢gin 2012).
Mg’nin metal yiizeyinde gri Oksit tabakasi olusmakta ve bu film Mg’nin korozyona
kars1 direncini yiiksek tutmaktadir. Koruyucu film zarar gordiigiinde korozyon olay:
gerceklesmeye baslamaktadir. Mg, hava ortamina gore su bazli ¢ozeltilerde ¢ok daha
hizli korozyona ugramaktadir (Friedrich 2006, Ghali 2010, Secgin 2012). Mg, su ile
katodik reaksiyon sonucu ayrigarak H; gazimt ve Mg(OH), kristal filmini
olusturmaktadir. Mg’nin ¢ozlinmesi, H, gazi olusumu, Mg(OH), iirlin olusumu ve
toplam reaksiyon bagntilar1 Esitlik 2.1, 2.2, 2.3 ve 2.4’te verilmistir (Song 1999, Song
2003, Seggin 2012).

Mg — Mg* + 2e” (anodik reaksiyon) (2.1)
2H,0 +2e. — 20H + H, (katodik reaksiyon) (2.2)
Mg®* + 20H" — Mg(OH); (iiriin olusumu) (2.3)
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Mg + 2H,0 — Mg(OH);, + H2 (toplam reaksiyon) (2.4)

Normal kosullarda anodik reaksiyon (anodik ¢6ziinme) hiz1 arttikga, katodik reaksiyon
(H2 gaz1 olusumu) hiz1 azalmaktadir (Song 1999, Song 2003, Thomaz 2010, Seg¢gin
2012). Ancak Mg’nin korozyonu esnasinda; anodik reaksiyon hizi artarken yiiksek
miktarda hidrojen gazinin agiga ¢ikmasi sebebiyle Mg’ nin korozyonunda negatif fark
etkisi gozlenir. Bununla birlikte, Mg ve alasimlari, proteinlerin, amino asitlerin ve
sayisiz iyonlarin varligina bagli olarak fizyolojik ortamda Ongoriilemeyen davranis
gostermektedir (Sanchez 2015, Tahmasebifar 2015). Mg ve alasimlarinin ¢6ziilme
orani, proteinlerin, amino asitlerin ve lipitlerin implant yiizeyine adsorpsiyonuna bagl
olarak degisir (Sekil 2.11) (Yamamoto 2009, Zheng 2014, Tahmasebifar 2015). Ayrica,
Mg-bazli implantlarin yiizeyi tiizerinde Mg(OH), koruyucu tabakanin olusumu,
korozyon hizi iizerinde onemli bir etkiye sahiptir (Tahmasebifar 2015). Ancak,
fizyolojik ortamdaki yiiksek kloriir iyonu konsantrasyonu, Mg(OH), koruyucu
tabakasin1 kirarak oyuk asinmasina neden olur (Tahmasebifar 2015). Mg(OH),
koruyucu filmler kloriir iyonlariyla reaksiyona girerler ve orta derecede ¢oziinerek
MgCl; yapisini iiretirler (Willumeit 2011, Zheng 2014, Tahmasebifar 2015). MgCl,'nin
biyo-uyumlu oldugu ve viicutta toksik reaksiyon gostermedigi bildirilmistir (Zheng
2014, Tahmasebifar 2015). Ayrica, biyolojik ortamda alkalizasyon ve yiiksek kalsiyum
ve fosfat konsantrasyonlari, Mg(OH).'nin yiizeyinde kalsiyum fosfat c¢okelmesine
(apatit yapilar1) neden olur (Zheng 2014, Tahmasebifar 2015).
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Sekil 2.11 Magnezyumun viicut i¢i bozunma mekanizmasi (Zheng 2014, Tahmasebifar 2015).

Inorganik iyonlar, organik molekiiller, ¢dziinmiis oksijen ve stres gibi gevresel faktorler,
Mg-esasli implantlarin biyobozunur davranislar1 {izerinde 6nemli bir etkiye sahiptir
(Zheng 2014, Tahmasebifar 2015). CI" ve SO,” gibi organik anyonlarin varligi,
fizyolojik ortamda Mg'nin korozyon oranim olumsuz yonde etkilemektedir. Cl” ve SO,
anyonlari, Mg esashi implantlar i¢in agresif olup, implant yiizeyindeki koruyucu filmi
pargalamaktadirlar. Ancak, Ca?* ve POs% ve COs” gibi katyonlarin ve anyonlarin
varligi, fosfat ve karbonat koruyucu tabakalarin olusturulmasiyla Mg'nin korozyon
hizint azaltmistir (Zheng 2014, Tahmasebifar 2015). Buna karsilik, Mg implantlarinin
yiizeyinde protein (Fetal Bovine Serum) adsorpsiyonu korozyon direncini arttirmistir

(Zheng 2014, Tahmasebifar 2015).

Fizyolojik ortamda dort farkli tiirde korozyon olusmasi olasidir (Bauer 2013,
Tahmasebifar 2015). Galvanik, asindirici, ¢atlak ve g¢ukur korozyonlart en yaygin
korozyon tipleridir. Galvanik korozyon, ayni elektrolitte farkli elektrokimyasal

potansiyeli olan iki metalin varligindan kaynaklanir. Metallerden biri anot, digeri katot
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gibi davranir ve galvanik bir ¢ift olusturur (Bauer 2013, Tahmasebifar 2015). Boylece,
anot metali iki metal arasindaki elektrokimyasal potansiyel farki nedeniyle korozyona
ugrar. Fizyolojik ortamda Mg implant i¢in galvanik korozyon olasilig1 yiiksektir. Farkli
alasim elementleri ve fazlarinin varligindan dolayr Mg alagimlarinda mikro galvanik
korozyon siklikla goriiliir (Liu and Schlesinger 2009, Tahmasebifar 2015). Galvanik ¢ift
olusumundan dolayr mikro diizeyde galvanik korozyon meydana gelir (Tahmasebifar
2015).

Cukur korozyonu, viicut sivisindaki kloriir iyonlart gibi agresif iyonlarin bulundugu
ortamlarda yaygin olarak goriiliir (Zeng 2006). Kloriir iyonlarinin varliginda; Mg;7Al12
gibi ikinci fazlara bitisik bolgelerde ¢ukur korozyonu meydana gelir (Zeng 2006,
Tahmasebifar 2015).

Metallerin temas ylizeylerinde asinma korozyonu meydana gelir. Mekanik asinmaya
neden olan bu tiir korozyon Mg esasli metal implantlarda dikkate alinmalidir (Bauer

2013, Tahmasebifar 2015).

Catlak korozyonu mekanizmasi ¢ukur korozyonuna benzer ve Mg implant yiizeyinde
lokal korozyonla sonuglanir. Mikro ¢atlaklar, ¢atlak korozyonunu tetikleyebilir (Bauer
2013, Tahmasebifar 2015).

2.9 Mikro Mekanik isleme

Giintimiizde biyoteknoloji gibi alanlarda mikro boyutlu iiriinlere olan ilgi ve taleplerin
artmastyla birlikte, mikro mekanik igleme yontemleri (mikro frezeleme, mikro
tornalama, mikro delme ve mikro taslama) yaygin bir bigimde kullanilmaya
baslanmustir. Kesici takim ¢apinin genellikle 1 mm‘den kiigiik se¢ildigi mikro frezeleme
yontemi diger yontemlerle kiyaslandiginda; farkli geometrilere sahip pargalar
isleyebilme yetenegi, imalat hiz1 ve maliyet gibi pek ¢ok avantaji saglamasi sayesinde,
cogunlukla tercih edilen bir yontem oldugu bilinmektedir (Friedrich 1997, Dhanorker
2008, Ucun 2013a, Kuram 2013, Kuram 2016, Kuram 2017). Mikro frezeleme

isleminde diizgiin bir talas akisinin gerceklestirilebilmesi i¢in talas kaldirma esnasinda
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kesme parametrelerinin belirlenmesi onem arz etmektedir. Isleme parametrelerinin
yeterli olmadig1 durumlarda, kesici takim is pargasi yiizeyinde kesme isleminin yanisira
ovalama/kazima islemi yapmakta ve is parcasinda elastik-plastik sekil degistirmesine
neden olmaktadir (Liu et al. 2004a, b, Kim 2004, Ucun 2013a). Sekil 2.12°de kesme
derinliginin kiicik secilmesi durumunda is parcasinda meydana gelen -elastik

deformasyon goriilebilmektedir.

Deformasyon

Sekil 2.12 Kesici u¢ yaricapinin minimum talas kalinh@ina etkisi (Dharnoker and Ozel 2008,
Ucun 2013a).

2.9.1 Mikro islemede Boyut Etkisi ve Minimum Talas Kalinhg

Mikro frezeleme ile konvansiyonel frezeleme arasindaki boyut farkliligi, bu prosesleri
birbirinden ayiran temel unsurlardandir. Mikro frezeleme isleminde talas kalinligi ve
talas derinligi, kesici takim kenar radytisii ile kiyaslanabilecek dlgektedir. Takim kenar
yarigapinin talas kalinligindan kii¢iikk oldugu durumlarda, kesme islemi kayma
mekanizmasi yerine kazinma mekanizmasinin bir sonucu olarak gerceklesir. Bu nedenle
takim kenar radytisii ile ilerleme hiz1 arasinda kiritik bir oran vardir. Belirlenen bu oran,
minimum talas kalinlig1 olarak isimlendirilmektedir (Shimada 1993, Spath 1999, Chae
2006, Li 2009).

Mikro frezelemede minimum talas kalinligina bagli olarak iki temel deformasyon
mekanizmas1 meydana gelmektedir. Kesme esnasindaki talas kalinlii, minimum talas
kalinligindan biiyiik oldugu talas olusumu kayma mekanizmasinin bir sonucu olarak

gerceklesir. Hem islenen yiizey kalitesi daha iyi olur, hem de ¢apak olusumu minimum
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seviyededir (Chae 2006, Rezaei 2018). Talas kalinligi minimum talag kalinligindan
daha kiigiik ise (Sekil 2.13), ovalama/kazima agirlikli bir kesme islemi meydana gelir
(Chae 2006). Bunun sonucu olarak da yiizey kalitesi azalirken ¢apak olusumu da artar
(Yuan 1996, Chae 2006, Filiz et al. 2007, Rezaei 2018). Bu nedenle mikro frezeleme
islemleri 6ncesinde minimum talas kalinliginin tespit edilmesi hem kesici takim hem de

is pargasi agisindan 6nemlidir (Liu et al. 2006b).

vl wl{; | Sgr |
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Sekil 2.13 Minimum talas kalinlig1 etkisinin sematik gosterimi (Chae 2006, Ucun 2013a).

Minimum talas kalinligim1 belirlemek ig¢in analitik yaklagimlar (Son 2005, Malekian
2012), niimerik ¢oziimler (Woon 2008, Wang 2009, Lai 2008, SrinivasRao 2013,
Ducobu 2017, Shi 2017, Ucun 2017) and deneysel yontemler (Weule 2001, Scmidt
2002, Filiz et al. 2007, Kang 2011, Oliveira 2015, Kim 2005, Wu 2016, Oliaei 2016,
Jun 2006, Cuba Ramos 2012, Mian 2011, Ergetin et al. 2018) kullanilmaktadir.
Deneysel yontemler arasinda yer alan yontemlerin basinda, yiizey piiriizliligii, kesme
kuvvetleri ve spesifik kesme enerjisindeki degisim gelmektedir (Lopez de Lacalle 2004,
Philippe 2006, Rezaei 2018).

2.9.2 Mikroyapin Etkisi

[s parcas1 malzemesinin mikroyapisi, mikrofrezelemede dnemli bir parametredir. Ciinkii
mikroyapidaki tane boyutunun biiyiikliigii; kesici takim kenar yaricapindan, kesme
derinliginden ve ilerleme hizindan daha biiyiik olabilmektedir (Dornfeld 2006). Bununla
birlikte mikroyapinin homojen bir yapiya sahip olmamasi, kesme islemi boyunca elde
edilen kesme kuvveti degerlerinin oldukca farkli bir sekilde degiskenlik gostermesine
neden olmaktadir (Ueda 1980, Grum 2003, Liu et al. 2004, Simoneau 2006, Min 2006,
Dornfeld 2006). Konuyla ilgili yapilan bir c¢alismada (Lee 2001, Lee 2002),
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mikroyapinin homojen olmamasi nedeniyle titresimlerin meydana geldigi belirlenmistir.
Bununla birlikte, ig par¢asinin sertliginin de kesme kuvveti degerlerini etkiledigi yapilan
deneysel c¢alismalarla kesfedilmistir (Grum 2003, Ucun et al. 2013a, Ergetin et al.
2018).

2.9.3 Mikro Frezeleme Isleminde Kesme Kuvvetlerinin Onemi ve Talas Olusumu

Kesme islemi boyunca meydana gelen kesme kuvvetleri, mikro isleme prosesinin
niteligini belirleyen 6nemli parametrelerden olup kesici takim omriinii ve imal edilecek
tirlinlin kalitesini 6nemli dl¢lide etkilemektedir. Kesme kuvvetlerinin anlik olarak takip
edilmesi halinde, takimda meydana gelen herhangi bir anormallik tespit edilerek is
parcasinin belirlenen boyutlarinin hatali olarak islenmesi 6nlenebilmektedir (Yang
1998, Lopez 2004, Philippe 2006, Ucun vd. 2011).

Mikro frezelemede, iki dnemli husus kesme kuvvetini tammmlamaktadir. Birincisi, kritik
talag derinliginin altinda secilen kesme derinligi sebebiyle, kesme esnasinda olusan
kazima/ovalama (plowing) kuvvettidir. Ikincisi ise, talasin kayarak ve diizgiin bir
bigimde sekillendigi kesme isleminde meydana gelen kayma kuvvetidir (Sekil 2.14)
(Ozel 2007). Bu nedenle kesme derinligi, kesme hiz1 ve ilerleme hizi parametreleri
kesme kuvvetlerini olduk¢a etkilemektedir (Sim 1993, Yazar 1994, Ucun 2015b,
Aslantag et al. 2016). Kesme hizi, ilerleme hiz1 ve kesme derinligi parametrelerinin
optimizasyonu ile kesme kuvvetleri istenilen 6l¢iide azaltilabilmektedir (Philippe 2006,
Ucun 2013a).
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Sekil 2.14 (a) Mikro frezeleme isleminde kesme kuvvetinin kesit boyunca karakteristigi (Li
2009), (b) diisiik ilerleme hizlarinda talas olusumu (Filiz et al. 2007).

2.9.4 is Parcasi Yiizey Piiriizliiliigii

Mikro frezeleme isleminde {iriin kalitesini belirleyici 6nemli parametrelerden birisi de
islenen yiizeyin ylizey purizliligidir. Yapilan arastirmalar neticesinde, kesme
derinliginin se¢iminin ylizey piiriizliiliglinii 6nemli 6lciide etkiledigi tespit edilmistir
(Yuan 1996, Bissacco 2006, Shreyes 2006, Li 2008b). isleme esnasinda kesici takim
donerken meydana gelen eksantrikligin de, ylizey kalitesini olumsuz etkiledigi
belirlenmistir (Kline 1983, Lee 2001, Schmitz 2007, Makki 2009). Bununla ilgili
yapilan bir ¢alismada, kesici takimin kesme esnasinda eksantriklik olustugu ve bunun
sonucunda i§ parg¢asinda homojen olmayan kesme izleri meydana gelerek yiizey
puriizliliigi kalitesinin olumsuz etkilendigi belirlenmistir (Lee 2001, Ucun 2013a).
Yiizey piirtizliliigh ile ilgili yapilan bagka bir ¢alismada, kesme derinligi degerlerinin
kritik kesme derinligi degerinden kiiciik secilmesi ve ayni sekilde agiz basina ilerleme
hizlarmin da bu degerden kiigiik secilmesi yiizey piirtizliilligii kalitesini diistirmektedir
(Waule 2001, Vogler 2004, Takacs et al. 2003, Chae 2006, Armcharoen 2008). Vogler
ve arkadaslarinin yaptig1 benzer bir ¢calismada da (Vogler 2004), kritik talag kalinliginin
altinda secilen agiz basina ilerleme hizinin yilizey piriizliiliik degerlerini arttirdig1 tespit
edilmistir. Bagka bir ¢alismada (Son 2005), kritik talas kalinligindan diisiik secilen agiz
basina ilerleme parametresi nedeniyle, kesici takim is pargasindan talasi keserek degil

kazima/ovalama yaparak kopardig: belirtilmistir. Dogal olarak bunun sonucunda yiizey
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kalitesinin de bozuldugu ifade edilmistir. Li ve arkadaslarinin gergeklestirdikleri bir
calismaya gore (Li 2008b), agiz basina ilerleme hizinin yiizey piiriizliiliik degerlerine

etkisini gosteren grafik Sekil 2.15’te verilmistir.
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Sekil 2.15 Kritik talas derinliginden biiyiik ve kiiciik ilerleme degerlerinde olusan piiriizliliik
degerleri (Li 2008Db).

Yiizey piirtizliligini etkileyen Oonemli parametrelerden bir digeri ise is pargasinin
malzemesidir. Yumusak malzemelerin siinek bir yapiya sahip olmalari, bu malzemelerin
islenmesi esnasinda elastik deformasyon olusumuna imkan tanimaktadir. Dolayisiyla bu
duruma bagl elastik hareketliligin meydana geldigi is pargas1 ylizeylerinde daha
purtiizlii bir yap1 olusabilmektedir. Buna karsin ayn1 parametrelerle gevrek malzemelerin
islenmesi sonrasinda daha 1yi ylizey kalitesinin edildigi tespit edilmistir (Weule 2001,
Schmidt 2004, Uhlmann 2005). Bu durumu kanitlar nitelikte olan bir ¢alismada (Weule
2001), kesme islemi esnasinda is pargasindaki ferritik yapiin elastik davranig
sergiledigi ve yiizey piiriizliilik degerlerinin olumsuz etkilendigi belirtilmistir. Ancak
daha sert yap1 olan perlitik yapilarda yiizey kalitesinin daha iyi elde edildigi de
vurgulanmugtir (Sekil 2.16).
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Sekil 2.16 Ferrit ve perlit yapisi igeren iki farklt malzemenin islenmesi sonucu ylizey
kalitelerinin kiyaslanmasi (Weule 2001).

2.9.5 Mikro Frezeleme Sonras1 Capak Olusumlari

Mikro frezeleme isleminde yiizey piiriizliiliigli kadar 6nem arz eden baska bir husus ise,
mikro ¢apak olusumlaridir. Capak olusumu, talasl imalatta istenmeyen bir durum olup;
konvensiyonel kesme islemeleri sonrasinda ¢esitli yontemlerle ¢apaklarin temizlenmesi
miimkiindiir. Fakat mikro kesme islemlerinde hem islenen geometri hem de meydana
gelen capak boyutlar1 ¢ok kiiciik oldugundan, ikinci bir operasyonla temizlenmesi ¢ok
zordur. Bu nedenle minimum ¢apak olusumu i¢in uygun kesme parametrelerinin
belirlenmesi gerekir. Bunun igin, kullanilan bazi optimizasyon yontemleri ile minimum
capak olusumu ve 1iyi1 bir yiizey kalitesi icin uyun kesme parametreleri tayin
edilmektedir (Thepsonthi 2012, Ucun 2014, Aslantas et al. 2018a). Mikro frezeleme
isleminde capak olusumu sadece kesme parametrelerine degil, aym1 zamanda is
parcasinin tiirliyle de alakalidir (Dornfeld 2006). Biyomedikal malzeme olarak
kullanilan Ti6A14V ve NiTi sekil hafizali alasimlarda ¢apak boyutlarinin oldukga biiytik
oldugu tespit edilmistir. Ozellikle minimum talas kalinhigmna yakin ilerleme
degerlerinde meydana gelen g¢apak genislikleri ikinci bir iglemle temizlenemeyecek
kadar biiyiiktiir. Is parcasmin iiretim yontemi ve tane boyutu da géz &niinde
bulundurulmas: gereken diger unsurlardir. Siirekli dokiim yontemi ile iiretilen
malzemelerde ¢apak boyutlar1 daha genis iken (Lee 2012), toz metalurjisi yontemi ile
tiretilen malzemelerin mikro frezelenmesinde ¢apak boyutlar1 daha kiiciik boyutlardadir
(Ergetin 2018). Bununla birlikte kesme esnasinda aciga cikan 1s1 ve kesici takimin
doniisii esnasinda meydana gelen eksantriklik de capak olusumu fizerinde etkilidir
(Weule 2001, Lee 2002, Litwinski 2006, Chern et al. 2007). Capak olusumu {iizerine

yapilan ¢aligmalarda (Weule 2001, Lee 2005), sert malzemelerin islenmesi esnasinda
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kesici takimin daha ¢abuk asinmaya maruz kaldigi ve bunun sonucunda da c¢apak
olusumunda artig gerceklestigi tespit edilmistir. Bununla birlikte, artan ilerleme hizinin
etkisiyle ¢apak olusumlarinda artis oldugu da belirlenmistir. Ayrica artan kesme hizinin
etkisiyle takimin daha ¢abuk asindigi ve bunun sonucunda ¢apak olusumlarinda artis
oldugu da belirtilmistir. Bu konu iizerine yapilan bazi ¢alismalar, ¢apak olusumunu
minimize etmeye yonelik olmustur (Schaller 1999, Chern et al. 2007). Deneysel bir
calismada, mikro isleme esnasinda kesme derinligi ve agiz basina ilerleme hiz1
degerlerinin olabildigince diistik tutulmas: gerektigi belirtilmistir (Schaller 1999, Ucun
2013a). Deneysel bir calismada (Aslantas et al. 2018a), mikro frezeleme islemi
sonrasinda, islenen bolgede meydana gelen ¢apak olusumuna ait SEM goriintiisii Sekil

2.17°de verilmistir.

Zst Yonli Frezeleme

Aym Yonhi Frezeleme

Capak Genigligi

Sekil 2.17 Capak olusumu ve genisligine ait SEM goriintiisii (Aslantas et al. 2018a).

2.9.6 Kullanilan Kesici Takimlar

Mikro islemeyle imalat esnasinda iiriin kalitesi ve iirliniin imalat maliyeti kullanilan
kesici takimin 6zelliklerine bagli olarak degismektedir (Chae 2006). Bu nedenle, imalat
isleminin boyutunu ve hassasiyetini belirleyici etkiye sahip olan kesici takimin se¢imi
biiyiik 6nem arz etmektedir (Cox 2004, Chae 2006, Ucun 2015a, Aslantas et al. 2016).

Elmas kesici takimlar, sahip olduklar sertlikleri ve kristal yapilari itibariyle kesici kenar
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bolgelerine kolay bir sekilde istenilen formun verildigi takimlardir. Ancak demir igerikli
malzemelerle kimyasal reaksiyona girebilmeleri nedeniyle bu takimlar kolaylikla
asinmaya maruz kalabilmektedirler (Weck 1997, Kalpakjian 2002, Shabouk 2003, Sun
2010, Ucun vd. 2011). Bu nedenle, WC igerikli takimlar mikro isleme proseslerinde
daha ¢ok tercih edilmektedir. Bu tiir kesici takimlarin i¢ yapisinda WC ve Co
bulundurmalar1 kesici takimda yiliksek bir asinma direnci o6zelliginin olugmasini

saglamaktadir (Kalpakjian 2002, Chae 2006, Ucun vd. 2011).

Mikro frezeleme islemlerinde kullanilan kesici takimlarin daha iyi performans
sergileyebilmesi adina kesici takimlarin geometrik ozelliklerinde degisiklik yoluna
gidilerek mikro islemeye etkileri {izerine arastirmalar gerceklestirilmistir (Fang 2003,
Uhlmann 2005, Li 2009). Li ve arkadaslarinin gergeklestirdigi bir caligmada (Li 2009),
yeni 2 ve 4 agizli kesici takimlar tasarlanarak deneysel performanslart incelenmistir.
yiksek asimnma performansi sergilediklerini belirtmislerdir (Sekil 2.18). Baska bir
caligmada (Fang 2003); yarim daire, tiggen ve helis kanalli geometrilere sahip kesici
takimlarin performans kiyaslamasi yapilmigtir. Bu takimlar igerisinde en iyi
performansin yarim daire profiline sahip olan kesici takimdan elde edildigini
belirtmislerdir. Ancak helis kanali olmayan kesici takimlarin kesme islemi esnasinda
talaglar1 tahliye edemedikleri ve buna bagl olarak is parcasinin ylizeyini bozduklari

tespit edilmistir (Sekil 2.19).
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Sekil 2.18 Farkli geometrilerin takim performansi tizerindeki etkileri (Li 2009, Ucun vd. 2011).
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Sekil 2.19 Farkli geometrik tasarimlara sahip mikro freze uglar1 (Fang 2003, Ucun vd. 2011).
2.9.7 Kesici Takimlarin Asinma Mekanizmalar:

Asinmayi, kesici takimin temas yiizeylerinde meydana gelen malzeme kaybi olarak
tanimlayabiliriz. Asinma mekanizmalari, abrasif aginma, difiizyon ile asinma, adeziv
asinma, yorulma ile asinma ve oksidasyon aginmasi seklinde siralanabilir (Ozdemir ve

Erten 2003, Cakir 2018, Int.Kyn.16).

Abrasif aginma; kesici takim ile i§ parcasi yiizeyi arasina giren sert partikiillerin
yiizeyden pargaciklar koparmasi seklinde goriiliir. Kopan pargalar ara ylizeyden
uzaklagirlar. Yapisma olusmadigi igin ylizeyde malzeme kaybinin fazla oldugu ve en sik

goriilen bir asinma tipidir (Ozdemir ve Erten 2003, Cakir 2018, Int.Kyn.16).

Kesici takimin is pargasina temas ettigi bolgede, yliksek sicakliklara ulasilirsa ve bu
sicaklik takimin malzemesinin akan talas haline doniisiimiine izin verecek seviyede
olursa difiizyon asinmasi meydana gelir. Takim malzemesi mikroyapisal degisime
ugrar. Bu asinmanin olusumunda basincin da etkisi séz konusudur (Ozdemir ve Erten

2003, Cakir 2018, int. Kyn.16).

Adeziv asinma; takim ile is parcasinin birbirine temas eden kisimlarinin birbirine

yapismasiyla baslayan ve yeniden ayrilma esnasinda zayif olan malzemenin ana
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par¢adan kopmasiyla olusan bir asinma tipidir. Genellikle takimin talas yiizeyindeki
diisiik ilerleme sicakliklarindan dolayr meydana gelir (Ozdemir ve Erten 2003, Cakir
2018, Int.Kyn.16).

Yorulma aginmasi; termo-mekanik bir asinma tipidir. Takima etkiyen kuvvetler ile
sicakliktaki dalgalanmalarin sifir ile maksimum degerler arasinda degismesi, kesici
kenarlarin c¢atlamasina, hatta kirilmasina neden olur. Aralikli kesme islemi de, kesici
agizin stirekli 1sn1p sogumasina neden olarak talas ile kesici kenarda sok etkisine neden

olur (Ozdemir ve Erten 2003, Cakir 2018, int. Kyn.16).

Oksidasyon asinmasi; kesme islemlerinin yliksek sicakliklarda ve hava ortaminda
gerceklestigi durumlarda goriilmekteydi. Giinilimiizde gelisen teknolojiyle birlikte
giiniimiizde pek yaygin olmayan bir asinma tipidir (Ozdemir ve Erten 2003, Cakir 2018,
Int.Kyn.16).

2.10 Mg Alasimlariin Islenebilirligi

Viicut icerisine yerlestirilen kardiyovaskiiler stentler, vida implantlar, ortopedik
implantlar ve mikro klipsler (Sekil 2.20) gibi Mg esasli biyomedikal malzemelerin
cogunlugu oldukea kiigiik boyutlardadir (Erbel 2007, Chng et al. 2012, Waizy 2013,
Hanzi 2011, Windhagen 2013, Chen et al. 2014). Boylesine kiigiik boyutlardaki
karmagik ve hassas mikro pargalarin imalati, mikro isleme prosesini gerekli kilmaktadir
(Figic1 vd. 2016).
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Sekil 2.20 Biyobozunur magnezyum implantlarin ger¢cek uygulamalar: (Chen et al. 2014): (a)
kardiyovaskiiler stentler (Erbel 2007), (b) vida implant (Windhagen 2013), (¢) mikro
klips (Chng et al. 2012), (d) biyobozunur ortopedik implant (Waizy 2013), (e) yara
kapama cihaz1 (Hanzi 2011).

Mg alagimlarin islenmesi, diger demir dis1 alagimlara kiyasla karmasik olup; bu
alagimlarinin iglenebilirligi esnasinda karsilasilan temel problem, ergime noktalarinin
diisiik olmasindan dolayr isleme ve taslama islemlerinde tutusma tehlikesi/riskidir
(Kurihara 1994, Sreejith 2000, Kulekci 2008, Sunil 2015). Kaba kesimlerde talaslar
genellikle kalindir ve tutusacak kadar isinmalari muhtemel degildir (ASM Handbook
1961). Ancak mikro isleme yontemlerinde talas kalinliklar1 oldukga ince oldugundan
talaglarin 1sinmasi ve tutusmasi daha olasidir. Bununla birlikte kesici takim g¢apinin
oldukca kii¢iik olmasi kesme hizinin yiiksek secilmesini gerektirmektedir. Yiiksek
kesme hizlarinda kesici takimda olusan 1sinin daha fazla olmasi nedeniyle bazi
uygulamalarda sogutma sivist kullanilmasi gerekebilir (Kulekci 2008). Ancak Mg’nin
su ile reaksiyona girmesinden dolayi, iceriginde su bulunan sogutma sivilarinin
kullanimi yangin riskini arttirmaktadir. Ciinkii, isleme esnasinda olusan ince talaslar,

talag kaldirma esnasinda olusan sicaklik ile tutusup yanabilir. Bu esnada su igerikli
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sogutma sivisinin eklenmesi, yanan talaslarin ayrica su ile de reaksiyona girerek
yanmasina ve Mg esasli is pargasinin da bu esnada oksitlenmesine sebep olabilecektir
(Kurihara 1994, Sreejith 2000, Kulekci 2008). Bu nedenle Mg esasli alasimlarin
islenmesi esnasinda; su igerikli sogutucularin Yyerine kuru kesme kosullarinin
uygulanmasi, olusan talaslarin pnomatik hava veya koruyucu gaz sistemiyle kesme
bolgesinden uzaklagtirilmasi, karbiir esasli kesici takimlarin kullanilmast ve uygun
isleme parametrelerinin se¢ilmesi tavsiye edilmektedir (Sunil 2015). Mg alasimlarinin
mikro islenebilirliginde tiim bu olumsuz durumlardan dolay: literatiirde ¢ok az sayida

calisma mevcuttur.
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3. MATERYAL ve METOT
3.1 Malzeme Uretimi
3.1.1 Mg ve ilave Edilen Alasim Tozlarimin Ozellikleri

Calismalarda, partikiil boyutu 45 pm’den kiigiik olan %99.5 safliga sahip Mg tozu,
%99.9 safliga ve 10 um’den kiiciik partikiil boyutuna sahip Sn tozu, %99 safliga ve 10
um’den kii¢iikk partikiil boyutuna sahip Zn tozu kullanilmigtir. Calismada kullanilan
metal tozlarma ait SEM goriintiileri (Sekil 3.1) incelendiginde Mg tozlarinin karmagsik
sekilli bir geometriye, Sn ve Zn tozlarmin ise kiiresel geometriye sahip olduklari
goriilmektedir. SEM goriintiilerinde belirtilen o6l¢ii barlar1 ile tozlarmm boyutlar
kiyaslanacak olursa; Mg tozlarmin boyutlarinin ¢ogunlukla 45 um degerinin altinda
oldugu, Sn ve Zn tozlarinin biiyliik bir ¢ogunlugunun 3-4 um dolaylarinda oldugu
goriilmektedir. Farkli oranlardaki Mg5Sn-xZn alagimlarin1 olusturmak icin tozlarin
istenilen agirliklarda tartim islemleri 10 gr 6lgiim hassasiyetine sahip Precisa marka

hassas terazi ile saglanmaistir.

sl 50 10 pm
: S0 pm
ViDidam SS52 X : Ky m ) 20av WO1Tm 5548 x1500 0y e——

Sekil 3.1 Calismada kullanilan tozlar; (a) Mg, (b) Sn, (c) Zn tozu.
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3.1.2 Alasim Kompozisyonlarimin Belirlenmesi, Tozlarin Parafinle Kaplanmasi

ve Farkli Kompozisyonlardaki Mg5Sn-xZn Karisimlarinin Hazirlanmasi

Literatiir arastirmalar1 neticesinde bu tez calismasinda, 6 farkli kompozisyona sahip
Mg5Sn-xZn alagimlar iretilmistir. Mg tozuna, agirlikca sabit bir oranda (%5) Sn
ilavesi ve agirlikca degisken oranlarda (% 0, 1, 2, 3, 4, 5) Zn ilavesi gerceklestirilmistir.
Farkli oranlarda alasim elementi igeren Mg5Sn-xZn alasimlarina ait kimyasal

kompozisyonlar Cizelge 3.1°de verilmistir.

Cizelge 3.1 Farkli kompozisyonlardaki Mg5Sn-xZn alasimlarina ait kimyasal bilesim.

Agirhikca Standart
Alasim Kodlar % Sn % Zn % Mg  Isimlendirme
Mg5Sn-0Zn 5 0 95 TZ50
Mg5Sn-1Zn 5 1 94 TZ51
Mg5Sn-2Zn 5 2 93 TZ52
Mg5Sn-3Zn 5 3 92 TZ53
Mg5Sn-4Zn 5 4 91 TZ54
Mg5Sn-5Zn 5 5 90 TZ55

Tozlarin karigtirilmast Mg’un hava ile temasii engelleme fikrine dayanan farkli bir
teknikle gerceklestirilmistir. Bu karistirma tekniginde Mg tozunun oksijenle temasinin
kesilmesi i¢in formiiliinde oksijen bulunmayan bir ucucu madde (hegzan) igerisinde
eritilen parafin ile kaplanmasi saglanmistir. Oncelikle, 2000 mL’lik erlen icerisine %99
saflikta 300 mL hegzan ve Mg tozunun hacimsel olarak %20’si kadar parafin mum ilave
edilerek 60 °C’de (parafin mumun erime sicaklig1 iizerinde) parafin mum eriyene kadar
beklenmistir. Daha sonra ambalaj agirligi belli olan (500 gr) Mg tozu, atmosfer ve
basing kontrollii 6zel olarak tasarlanmis bir eldivenli kabin (glove box, Sekil 3.2)
icerisinde agilmistir. Kabin i¢ hacmi 125 L olup, sistemde kabin i¢i vakum basincini
2x10° mbar degerine kadar diisiirebilecek 2 adet vakum pompasi bulunmaktadir. Her
iki vakum pompasi birbirine paralel bagli olup es zamanli ¢alisabilmekte ve kabinden
toplamda 150 L/dk debi ile hava bosaltabilme kapasitesine sahiptir. Kabine inert gaz

girisini saglayabilmek i¢in kabinin alt kismindan bir giris bulunmakta ve kabinin iist
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kismindan oksijenin disar1 ¢ikisint saglamak icin iki adet ¢ikis bulunmaktadir. Kabin
gaz cikislarinin hemen disinda hava klape sistemi bulunmaktadir. Vakum pompalari
durduruldugunda kabine ¢ikis boliimiinden gaz girisi engellenmistir. Kabin vakuma
alinmadan once sisteme kabinin zeminindeki bir giristen 9 L/dk debi ile 9%99,999
saflikta argon gazi verilmis ve kabin tamamen argon gazi ile dolana kadar bu igleme
devam edilmistir. Argon gazi havadan agir oldugu i¢in kabini tabanindan itibaren
doldurarak yukariya yiikselmekte ve en iist kisimdaki gaz ¢ikis hattindan icerdeki
havay1 disar1 atarak ¢ikmaktadir. Piyasadaki biitiin vakum sistemleri kabin i¢ basincini
sifir (0) mbar basing degerine ulastirmaya g¢alismaktadir. Ancak bu durum pratikte
hicbir zaman gerceklestirilememektedir. Sistemi direk vakum sistemi ile ¢aligtirmak
yerine Once argon gazi ile kabinin doldurulmasi, daha sonra vakum isleminin

gerceklestirilmesi sayesinde, kabin igerisinde kalan hava miktari minimize edilmistir.

Manometre

Klepe Klepe

Eldivenli Kabin__

Vakum
Pompalari

Sekil 3.2 Argon gaz atmosfer ve vakum kontrollii eldivenli kabin (glove box).

Eldivenli kabin igerisinde agilan Mg tozu, hekzantparafin karigimini igeren 2000
mL’lik erlen igerisine bosaltilmistir. Erlen igerisindekiler karistirilmak tizere eldivenli
kabin igerisinden ¢ikarilarak 1sitici ve karigtirict sistemine yerlestirilmistir (Sekil 3.3).
Bu karistirma islemi igin 0zel olarak hazirlanmis pervaneli bir dikey karistirici
kullanilmistir. Isiticinin sicakligi hegzanin kaynama sicakliginin iizerine cikarilarak
(100 °C) erlen igerisindeki tiim hegzan ucana kadar karistirma islemi devam etmistir.
Hegzanin ugmasi sonucu geriye parafin mum ile kaplanmis Mg tozu kalmistir. Ilave
edilen parafin hacimce %20 oraninda oldugundan; alasim kompozisyonlar

hazirlanirken tozlarin tartimi esnasinda bu oran dikkate alinarak hesaplanmis ve Mg’ nin
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agirlikga istenilen miktarda alagimin kompozisyonunda olmasi saglanmistir.

Pervaneli
Yiikseklik Karstiric
Ayan
Isitica

[N NN
Giic¢ Analizérii

Sekil 3.3 Mg, alasim elementleri ve parafinin karigtirilmasi isleminin sematik ifadesi.

Mg, Sn ve Zn tozlarinin homojen karisimi sonrasinda toz karigimina ait SEM goriintiisii
Sekil 3.4’te verilmektedir. SEM goriintiisii incelendiginde Sn ve Zn tozlarinin ince
taneler halinde Mg tozlarinin etrafin1 homojen bir sekilde sardigi goriilmektedir. Parafin
ile kaplama islemi neticesinde, Mg tanelerinin iizerindeki parafin film kaplama net bir

sekilde goriilebilmektedir.

T AEL - . 50 pm

4 2 J . .
@ sEi  20kv  WD10mm® Sses X500 .;50um

Sekil 3.4 Mg, Sn ve Zn tozlarmin homojen karisimi sonrasinda toz karigimina ait SEM
gorintiisi.
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3.1.3 Grafit Kahibin Hazirlanmasi ve Sicak Pres Sinterleme Islemi

Grafit kalip olusturulmasi i¢in sistemde iki farkli olgiide (70x40x10 mm ve 70x20x10
mm) grafit bulunmaktadir. 40 mm yiiksekligindeki grafiti yiiksek boyda (YB) grafit ve
20 mm yiiksekligindeki grafiti alcak boyda (AB) grafit olarak isimlendirmek gerekirse;
metal gergeve igerisine grafitler yerlestirilirken 1 YB ve 1 AB grafitler yanyana tekrar
eden sirayla yerlestirilmistir (Sekil 3.5). YB ve AB grafitler yan yana konulduklarinda
AB grafitlerin bulundugu kisimda metal toz karisimlarinin doldurulacagi yuvalar
olusmaktadir. Bu yuvalarin agik bulunan 2 u¢ kismina da birer adet YB grafit

yerlestirilerek kalip sistemi olusturulmustur.

YUKSEK BOYDA GRAFIT
£
= (YB)
o
| <
Q&(Q
70 mm B>
E ALCAK BOYDA GRAFIT
g (AB) @@
70 mm N

Sekil 3.5 Alcak Boyda (AB) ve Yiiksek Boyda (YB) grafit soketler ve metal ¢ergeve igerisinde
dizilis durumlari.

Grafit soketler metal cerceve icerisine Sekil 3.5°teki gibi yerlestirildikten sonra,
sinterleme sonras1 par¢a yapismasini dnlemek i¢in yuvalarin i¢ ylizeylerine bir fir¢a
yardimiyla hegzagonal bor nitriir stvist uygulanmis ve kurumasi saglanmistir. Daha
sonra bu yuvalara beser (5’er) gram toz karisimi doldurulmus ve tozlarin iizerine de
basincin uygulanacagi YB grafitler yerlestirilmistir. Bu sekilde hazirlanan grafit kalip,
sicak pres firin1 icerisindeki basinci uygulayan pistonun altina yerlestirilmistir (Sekil 3.6
(b)). Sinterleme islemi, argon gaz atmosferinde 635 °C sicaklikta ve 30 dk siire ile
gerceklestirildi. Bu esnada her bir numuneye 50 MPa basing tek tesirli olarak

uygulanmistir. Sekil 3.6°da sicak pres sistemine ait goriintiiler verilmektedir. Sicak pres
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ile sinterleme iglemi sonrasinda, firin igerisinden ¢ikarilan grafit kalip, 2 ton kapasiteli
0zel olarak imal edilmis bir kalip ayirict (Sekil 3.6 (C)) sisteme yerlestirilmis ve tiretilen

numunelerin grafit yuvalarindan ayrilmalar1 saglanmastir.

= I
| % aylrlcl ¥
@ l

| :

_ | I ‘ . Grafit kalip 8

yerlestirme
boliimii

kalip ve
numuneler

Kapak 3
contasi Argon
gaz girisi ’

Sekil 3.6 (a) Sicak pres sistemi, (b) sematik sicak press sistemi, (C) numune kalip ayiric, (d)
firin i¢ donamimlar, (e) tiretilen Mg alasim numuneleri.

3.2 Yogunluk Olciimleri ve Bagil Yogunluk Hesaplamalari

Sinterleme islemlerinin basarisi, yogunluk olgtimleri ile tespit edilmistir. Numunelerin
yogunluk olgtimleri Arsimed prensibine dayanilarak olgiilmiistiir. Arsimed prensibine
gore Slgiilen yogunluk (gr/cm®) Esitlik (3.1)’e gore hesaplanmaktadir (Ozgiin et al.
2013). Farkli kompozisyonlardaki Mg5Sn-xZn alagimlarinin teorik yogunluklari
(gr/cm®) da karisim kuralina gore elde edilmistir. Numunelerin teorik yogunluklari
(Sriharitha 2014, Yang 2014) Esitlik (3.2) ile, bagil yogunluk yiizdeleri ise Esitlik (3.3)
ile hesaplanmistir (Ozgiin et al. 2013).

Havadaki agirlik
(Havadaki agirlik)—(Sudaki agirlik)

Olciilen Yogunluk = (3.1)
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Toplam Kiitle _ (Mg kiitlesi)+(Sn kiitlesi)+(Zn kiitlesi) 3.2
Mg kiitlesi ]+[ Sn kiitlesi ]+[ Zn kitlesi ] ( ' )
Mg ozkiitlesil  LSn ozkiitlesi Zn ozkiitlesi

Teorik Yogunluk =

Toplam Hacim -

Olciilen yogunluk

Bagil Yogunluk (%) = x100 (3.3)

Teorik yogunluk

3.3 Mikroyapi Incelemeleri

Sicak pres yontemiyle iiretilen numuneleri metalografik incelemelere hazir hale
getirmek i¢in, sirastyla 100, 320, 400, 600, 800, 1000, 1200 ve 1500 grit zzimparalama
asamalar1 uygulanmistir. Literatiir uygulamasi dikkate alinarak (Zong 2012, Shuai et al.
2017), zimparalama isleminden sonra numunelerin temizlenmesi i¢in Once distile
edilmis su, ardindan saf etil alkol kullanilmis ve desikator icerisinde kurumaya
birakilmigtir. Numuneleri parlatma islemi, 1 mikronluk elmas siispansiyon kullanilarak
parlatma ¢uhasinda gerceklestirilmistir. Numunelerin daglama islemi
gerceklestirilirken, literatiirde benzer Mg esasli alasimlarda kullanilan daglayic
karistmindan (hacimce %95 etil alkol + %5 nitrik asit (HNO3)) yararlanilmistir (Liu et
al. 2007, Nayyeri 2010, Wahba 2012). Daglama isleminden sonra numuneler 6nce saf
su daha sonra da saf etil alkol ile temizlenmistirr. Numunelerin mikroyapi
incelemelerinde, mikroyapidaki gézenek durumlari, tane sinirlart ve tane yapilarinin ve
faz dagilimlarmin belirlenmesi i¢in JEOL JSM 6510 marka taramali elektron
mikroskobu (SEM) kullanilmistir. Elementel dagilimlarin tayini i¢in IXRF 550 marka
enerji dagilim spektrometresi (EDS) cihazindan yararlanilmistir. Mikroyapidaki faz
olusumlar1 ise XRD analizi ile tespit edilmistir. XRD analizi RigakuUltima 1V marka
X-Ray Difractometer cihazinda Cu X-1s1n1 tiipii (A=1,5405 A°) kullanilarak 0,02/0,4 °/sn

tarama hizi ile yapilmustir.

3.4 Korozyon Testleri

Korozyon testleri, ASTM-G31-72 standartlarina uygun bir sekilde uygulanmistir (Song
2003, Annual Book of ASTM standarts). Mg5Sn-xZn alasimlarinin Hank ¢ozeltisindeki

korozyon davranislari, agiga ¢ikan H; gazi Olglimleri ve agirlikga yiizde kayiplari

dikkate alinarak tespit edilmistir. Hank ¢ozeltisinin kimyasal bilesimi Cizelge 3.2’de
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verilmistir. Uygulanacak korozyon sivist miktarini belirlemek igin her bir alagimin
yiizey alanlar1 cm? cinsinden hesaplanmustir. Agirlikga % kayiplar1 ve H, dlgiimlerinde,
Hank ¢o6zeltisinin her bir alasim i¢in uygulandigi miktarin (mL) alasimlarin yiizey
alanina (sz) orani 20:1 (lecmZ) olacak sekilde korozyon sivisi miktar1 ayarlanmistir.
Farkli kompozisyonlardaki Mg5Sn-xZn alasim numunelerinin her biri korozyon testleri
icin 10x10x3 mm boyutlarinda hazirlanmistir. Korozyon testleri sonrasinda,
numunelerin yiizeylerinde olusan yeni fazlar XRD analiziyle, ylizeyinde olusan
mikroyapinin elementel dagilimlar1 ise EDS analiziyle belirlenmistir. Korozyon testleri
sonrasinda numunelerin iletkenlik 6zellikleri azalacagi ve SEM/EDS cihazinda goriintii
alma olanag1 zorlasacagi i¢in; EDS incelemeleri dncesinde numunelere altin flament

kaplama uygulanmistir.

Cizelge 3.2 Hank soliisyonunun kimyasal bilesimi (gr/L) (Zhang 2008).

Kimyasal Formiil Isimlendirme Miktar (gr/L)
NaCl Sodyum klortir 8,00
KCI Potasyum klortir 0,40
CaCl, Kalsiyum kloriir 0,14
NaHCO; Sodyum bikarbonat 0,35
MgS0O,4.7H,0 Magnezyum siilfat heptahidrat 0,20
Na;HPO,4.12H,0 Sodyum fosfat dibazik 0,12
KH,PO, Monobazik potasyum fosfat 0,06

3.4.1 Agirhik¢a % Kayiplarin Belirlenmesi

Numuneler sirastyla 100 ile 1500 numara arasi zimparalama islemlerine tabi
tutulmuglardir. Zimparalama islemi sonrasinda her bir alasim numunesi, distile edilmis
su ve saf etil alkol ile iyice temizlenmis ve desikator igerisine kurutulmak iizere
birakilmistir. Kurutma islemi sonrasinda her bir numunenin agirliklar 6l¢tilmiistiir. Her
alasim i¢in 250 mL beher igerisine 6nceden belirlenen miktar kadar Hank ¢ozeltisi
konularak, farkli kompozisyondaki alasimlar ayr1 beherler igerisine birakilmistir. Her 24
saat sonunda numuneler korozyon sivisindan alinmig, Once distile edilmis su ile

durulanmis, daha sonra yiiksek safliktaki etil alkol ile iyice temizlenmistir. Numunelerin
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nemden tamamen arinmasi ve kurumasi i¢in 1 saat siireyle desikatdre birakilmiglardir.
Kurutma islemi sonrasi numunelerin agirliklar1 6l¢iilmiis ve her bir beher igerisindeki
korozyon sivilar1 yenilenerek numuneler tekrar korozyon ortamina birakilmiglardir. Bu
sekilde oOlgtimler 240 saat sonuna kadar devam etmistir. Her bir alasimin agirlikca %
kayiplarmin belirlenmesinde Esitlik 3.4 kullanilmistir (Zhou et al. 2016). Numunelerin
tiim ylizeylerinde yil bazinda bozunma hizlart (mm/y1l), Esitlik 3.5’ten faydalanilarak
elde edilmistir (Annual Book of ASTM Standards 2004, Zhang 2010). Esitlik 3.5’te
belirtilen terimler; sabit katsay: K=8,76x10*, numunenin agirlik kaybt W (gr), numune
toplam yiizey alam A (cm?), korozyona maruz kalma siiresi T (saat) ve numune

yogunlugu D (gr/cm®) olarak tanimlanmaktadir (Zhang 2010).

Toplam Agirlik Kaybi Yiizdesi (%) = Numunenin Glk agirligr son agirligy) 1 g (3.4)

Numunenin ilk agirligt

K+w)

Korozyon Hizi (mm/yil) = (AT *D)

(3.5)

3.4.2 Hidrojen Gaz1 Ol¢iimleri

Alasimlarin Hank c¢o6zeltisinde korozyona ugramasi esnasinda agiga c¢ikan hidrojen
gazlarmin Olc¢limleri literatiirde (Shi 2011, Xin 2011, Zong 2012) tarif edildigi sekilde
gerceklestirilmistir. Sistemde her bir alasim igin 1 adet 250 mL beher ve 0,01 mL
hassasiyetinde 50 mL meziir kullanilmigtir. Numunelerin yilizey alanina gére belirlenen
Hank ¢6zeltisi meziir yardimiyla 6l¢iilmiis ve igerisinde Hank ¢6zeltisi bulunan meziir
icerisine alasim numuneleri birakilmistir. 250 mL’lik beher, meziiriin agiz kismina ters
cevrilerek kapatilmis ve ikisi beraber 180 derece ters ¢evrilmistir. Dolayisiyla numune
meziirin agiz kisminda olup beherin tabaninda yerini almistir (Sekil 3.7). Meziir
igerisinde korozyon sivisi ile dis basing esitlendigi icin korozyon sivisi meziir igerisinde
kalmistir. Numuneler bu sekilde 6zel olarak imal edilmis 1sitict kabin igerisine
yerlestirilmis ve 1sitict sistem siirekli viicut sicakligi olan 37 °c sicakliginda caligmaya
birakilmustir. Isiticr sistem 0,1 °C hassasiyetle ¢alismakta ve 1sitic1 kabin igerisini 2
farkli bolgede bulunan sicaklik termometresi kontrol etmektedir. Korozyon sivist her 24

saatte bir yenilenmistir. Zamanla agiga ¢ikan H, gazlart meziiriin en iistiinde birikmeye
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baslamis ve biriktigi miktar kadar korozyon sivisini meziiriin disina ¢ikarmistir. Meziir
icerisinde biriken hidrojen gaz miktarini tespit etmek i¢in, numunelerin 1sitic1 kabine
birakildiginda ve 24 saat sonra alindiginda meziir igerisindeki sivi seviyelerinin farki
alimmistir.  Olgiimler toplamda 240 saat (ASTM-G31-72 standardina gore)

uygulanmigtir.

Hank cdzeltisi
Numune

Sekil 3.7 Numunelerin Hank ¢ozeltisinde agiga ¢ikan hidrojen gazinin 6l¢lim yontemi.

3.5 Hiicre Kiiltiir Calismalar:

Caligmada, hiicrelerin beslendikleri ve canlilik faaliyetlerini siirdiirerek g¢ogalmalarini
saglayan 500 mL’lik RPMI 1640 tipi besiyeri (Sekil 3.8(a)) kullanilmistir. Uygulanan
yontemler ISO 10993-5 standardina gore gorgeklestirilmistir. Besiyeri igerisine belirli
oranlarda (her 89 ml besiyeri i¢in 10 mL fetal bovin serumu (Sekil 3.8(c)) ve 1 mL
penisilin-spreptomisin antibiyotik ilavesi) serum ve antibiyotik ilave edilmistir. 6 farkli
kompozisyondan olusan Mg5Sn-xZn alagimlarinin tozlari, igerisinde besiyeri karisimi
bulunan 50 mL’lik falkon tiiplere (Sekil 3.8(h)) ilave edilmis ve alasim tozlarinin

¢Oziinmeleri i¢in birka¢ hafta beklenmistir.
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Sekil 3.8 Biyouyumluluk testlerinde kullanilan arag ve geregler, (a) besiyeri, (b) wst kit sivisi,
(c) fetal bovin serum, (d) T flask, (e) pipet, (f) pipet ucu, (g) pipet pompasi, (h)
falkon tiip, (1) falkon tiiplere besiyeri doldurulma ani.

Besiyeri igerisinde alagim tozlarinin ¢oziinmesi siirecinde; analizlerde kullanilacak olan
insan noéroblastom kanser hiicreleri (SH-SY5Y), karyotiipler icerisinde -80 °C’de
muhafaza edilmis olarak Bingdl Universitesi Merkez Laboratuvari’ndan temin
edilmistir. Bu hiicreler karyotiip icerisinden alinarak besiyeri ilavesiyle birlikte 15 mL
lik falkon tiiplere doldurulmus, daha sonra falkon tiip santrifiij cihazina konularak 2500
devir/dk hizinda 3 dk siireyle uygulanmis (Sekil 3.9) ve merkez kag¢ kuvvetinin etkisiyle
hiicrelerin falkon tiipiin dibine ¢oktiiriilmesi saglanmigtir. Falkon tlip igerisindeki
hiicreler dibe ¢oktiigli igin tist kismindaki besiyeri alinmus, igerisine 4 mL kadarlik yeni
besiyeri eklenmis ve besiyeri+hiicreler 25 mL kapasitesindeki T flaski hiicre kiiltiiri
ortamina (Sekil 3.8(d)) eklenmistir. Inkiibasyon islemi i¢in hiicreler, T flask icerisindeki

serum ve antibiyotik iceren RPMI 1640 hiicre besiyeri ile birlikte inkiibator cihazina
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konulmus ve hiicreler 37 °C sicakliginda, %5 CO; gaz1 iceren etiiv cihazi igerisinde

pasajlanarak ¢ogaltilmistir (Sekil 3.10).

Dibe Coken
Hiicreler

2500 rpm

Doniis Yoni

Sekil 3.9 Falkon tiip santrifiij cihazi ve sematik gdsterimi.

Sekil 3.10 Inkiibatorde hiicre cogaltma islemi; (a) inkiibator, (b) T-flask, (c) optik mikroskop,
(d) SH-SY5Y néron kanser hiicreleri.

T flask igerisinde ¢ogaltilan hiicreler tabana tutunmaktayken, 6len hiicreler T flask
icerisindeki besiyerinin iistiinde toplanmaktadir (Sekil 3.11). Olii hiicrelerin besiyeri
derisimini etkilemesini dnlemek i¢in T flask igerisindeki besiyeri hergiin yenilenmistir.
Cogaltilan canli hiicre sayis1 yeterli miktara ulastiginda, T flask tabanina tutunan

hiicreleri ayirmak i¢in belirli oranda proteaz enzimi olan tripsin ilavesi (25 mL T flask
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icin 1 mL tripsin) yapilmaktadir. Hiicreleri cam yiizeyden ayirdiktan sonra ilave edilen
tripsini inaktif etmek icin tekrar besiyeri ilave edilmistir. Besiyerinin i¢inde bulunan
serumdaki proteinler tripsini inaktif etmektedir. Besiyeri + hiicreler 15 mL’lik falkon
tiipe bosaltildiktan sonra santrifiij cihazina yerlestirilerek 2 dk siireyle 2500 rpm devir
hiz1 uygulanmis ve hiicrelerin tiip dibine ¢okmeleri saglanarak falkon tiip igerisindeki
besiyeri yenilenmistir. Hiicre canliligi analizi, hiicre canlilik kitinin (WST-1) (Sekil
3.8(b)) regetesinde belirtilen protokole gore yapilmistir. Falkon tiipteki besiyerithiicre
karisimi, 96 kuyucuklu plaka (96- well plate) icindeki her bir kuyucuga 100 pl
hacminde (en az 10000 hiicre) olacak sekilde ekilmis, daha sonra 96 kuyucuklu plaka
etliv inkiibator cihazina konularak SH-SYSY hiicrelerinin 24 saat cogalmalari

beklenmistir.

Olii Hiicreler

R

!

i

Sekil 3.11 T-flask icerisinde ¢ogaltilan hiicreler ve sematik gdsterimi.

Sekil 3.12°de goriildiigli gibi 96 kuyucuklu plaka 8 satir ve 12 siitunlu kuyucuklardan
olugmaktadir. Her bir satir yukaridan asagiya alfabetik sirayla A, B, C, D, E, F, G, H
seklinde isimlendirilirken, her bir siitun ise 1’den 12’ye kadar rakamlarla
isaretlenmistir. Ik satirdaki her bir kuyucuktaki 100 pl besiyerlerinin tamami
bosaltilarak, kuyucuklarin her birinde tabana tutunmus hiicreler kalmigtir. Daha once
hazirlanmis 6 farkli kompozisyon igeren besiyeri+Mg5Sn-xZn alasim ¢6zeltileri, her bir
kuyucuga 200 pl hacminde ve her alasim ¢ozeltisi i¢in 3 tekrarli (her alasim
kompozisyonu i¢in 3 siitun) olacak sekilde eklenmistir. A satirina alasim ¢ozeltileri
ilave edilirken her bir farkli kompozisyondaki alasim ¢ozeltisi ig¢in pipet ucu
yenilenmistir. 1. siitundan baslamak suretiyle; A satirindaki kuyucuktan 100 pl
hacminde alinarak B satirima karistirilmis, B satirindan aynmi miktarda C satirina

karistirilarak devam eden ve G satirinda son bulan sivi aktarimi ile her satirda alasim
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¢ozeltisinin dozunun yiizde % 50 yarilanmasiyla islem tamamlanmistir. Son satir olan H
satirna aktarim yapilmayarak kontrol i¢in birakilmistir. Diger siitunlarda da ayni
islemler tekrarlanarak uygulanmistir. Uygulama sonras1 96 kuyucuklu plakalar tekrar
inkiibator cihazina konulmus ve alasim ¢ozeltilerinin hiicrelere etki etmeleri i¢in 24 saat
beklenmistir. Alasim ¢ozeltilerinin hiicrelere etki derecesini tespit etmek icin her bir
kuyucuga 3 ul WST-1 maddesi eklenmistir. Ug saat inkiibasyondan sonra elisa reader
cihazi kullanilarak her bir kuyucugun 450 nm’deki absorbans degerleri (OD 450 nm)
alimmis ve SH-SYS5Y hiicrelerinin canlilik analizleri yapilmistir. Verilerin istatiksel
analizi Graphpad Prism 5 programi kullanilarak yapilmistir. Gruplarin birbirleriyle
istatiksel olarak kiyaslanmasi Dunet testiyle yapilmistir. Verilerin istatiksel olarak
anlamlilik derecesi One-way Anova programiyla analiz edilmistir. En diisiik istatiksel

onem derecesi olarak p<0,05 alinmistir. Herbir gruptaki ol¢iimler en az ii¢ tekrarl

yapilmustir.
TZ50 TZ51 TZ52 TZ53 TZ54 TZ55
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Sekil 3.12 Mg5Sn-xZn alagimlarinin farkli dozlarda 96 kuyucuk plakasina eklenmis hali.

3.6 Mekanik Testler

3.6.1 Sertlik Ol¢iimleri

Uretilen numunelerin yiizeyleri zimparalama islemine tabi tutulduktan sonra, sertlik
dlgiimleri Bingdl Universitesi Makine Miihendisligi boliimiinde bulunan Labtt marka
Vickers sertlik cihazinda 200 gr yiik, 10 sn uygulanarak gergeklestirilmistir. 8 farkl
noktadan alinan sertlik dl¢limlerinin ortalamasi 6l¢iim yapilan numunenin sertlik degeri

kabul edilmistir.
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3.6.2 Cekme Testi

Toz metalurjisi ile tiretilen malzemelerin ¢ekme 6zelliklerini belirlemek igin MPIF-10
standard1 kullanilmaktadir (MPIF Standard-10, 2002). 30x10x3 mm boyutlarinda sicak
presleme ile tiretilen dikddrtgen prizma seklindeki numuneler tel erozyon ile kesilerek
Sekil 3.13’te verilmis MPIF-10 standardina uygun c¢ekme numuneleri haline
getirilmistir. Cekme testleri 10 kN kapasiteli Shimadzu marka ¢ekme cihazinda 0,5
mm/dk g¢ekme hiziyla oda sicakliginda gergeklestirilmistir. 4 adet numuneden elde
edilen ¢ekme testi verilerinin ortalama degerleri, her bir alagim grubunun verileri olarak
kabul edilmistir. Cekme testleri sonrasinda numunelerin kirilma yiizeyleri SEM

analiziyle incelenmistir.

R=2,5 y }
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Sekil 3.13 Cekme testlerinde kullanilan MPIF-10 standardina uygun ¢ekme numunesinin teknik
resmi (MPIF standard 10).

3.7 Mikro Tslenebilirlik Testleri

Mikro isleme c¢aligmalari, kesme kuvvetleri ve yiizey pirizliliik olgtimleri, Afyon
Kocatepe Universitesi biinyesindeki mikro isleme laboratuvarinda gerceklestirilmistir.
Mikro frezeleme deneylerinde farkli parametrelerin uygulanmasi neticesinde olusan
mikro talaglarin geometrileri ve is parcasinda acilan kanallardaki capak olusumlari,
Bingol Universitesi biinyesindeki merkez laboratuvarinda bulunan SEM/EDS cihazi ile

incelenmistir.
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3.7.1 Mikro isleme Deneylerinde Kullanilan s Parcasi ve Kesici Takim

Mg5Sn-xZn alasimlarina mekanik, biyouyumluluk ve korozyon testleri uygulandiktan
sonra, biyomedikal malzeme olma 0Ozelligini sergileyen numune, mikro frezeleme
islemlerinde is parcasi malzemesi olarak kullanilmistir. Mikro mekanik iglemede
kullanilan mikro kesici takim iki agizli, 500 um ¢apinda ve kaplamasizdir. %92 WC ve
%8 Co igerigine sahiptir. Mikro frezeleme isleminde kesici takima ait kenar radyiisii
yapitlan SEM analizi ile tespit edilmistir. Yapilan Olclimler neticesinde kenar
radytisiinlin yaklasik 1,45 um oldugu tespit edilmistir (Sekil 3.14). Ayrica takima ait

talag a¢is1 ve bosluk agilar1 yine Sekil 3.14°te gosterilmistir. Takima ait diger geometrik

datalar Cizelge 3.3’te sunulmustur.

Re=1.45 um

/

Sekil 3.14 Kullanilmamis kaplamasiz kesici takima ait SEM goriintiileri.
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Cizelge 3.3 Kesici takima ait geometrik ve karakteristik 6zellikler.

Geometrik Ozellikler Karakteristik Ozellikler

Govde ¢ap1 (mm) 3,2 Helis uzunlugu (mm) 2,3  Kaplama tipi Kaplanmamis
Takim ¢ap1 (mm) 0,508 Helis agis1, o (°) 30 Sertlik (HV 0,05) 1680
Uzunluk (mm) 38,3  Talas acsy, o (°) 15 Siirtlinme katsayist 0,4-0,6

Kesici kenar yarigap1

(um) 115

A1z sayis1 2 Bosluk agst, y (°) 6

3.7.2 Mikro Kesme Deneylerinin Gergceklestirilmesi

Mikro frezeleme deneylerinde, kesme parametrelerinin etkisini belirlemek icin kesme
hizi, ilerleme ve talag derinligi degisken olarak alinmistir. Minimum talas kalinligin
belirlemek i¢in 10 farkli ilerleme degeri dikkate alinmistir. Deneylerde kullanilan
ilerleme degerleri i¢in kesici takimin kenar radyiisii dikkate alinmistir. Bununla birlikte,
7 farkli kesme hizi ve 6 farkli talas derinligi dikkate alinmistir (Cizelge 3.4). Kesme
testleri icin, yiiksek hiz ve yiiksek hassasiyette kesme iglemi yapmak iizere tasarlanmig
olan bir deney diizenegi kullanilmistir (Sekil 3.15). Deney diizenegi ti¢ eksenli yatay bir
isleme merkezine benzemektedir. Kullanilan spindle in max dénme hiz1 60000 dev/dk
dir. Deney diizeneginde kullanilan eksenlerin hassasiyeti 0.1 um ve tekrarlanabilirlik
hassasiyeti ise 0.4 pum dur. Kesici takimin radyal sapma miktart 2 pm olarak
Olciilmiistlir. Her bir kesme parametresi dikkate alinarak uygulanan kesme testleri, 10
mm’ lik sabit bir kesme uzunlugu dikkate alinarak gergeklestirilmistir. Kesme kuvveti
icin yapilan deneyler an az ii¢ defa tekrarlanmis olup, elde edilen sonuglar, bu fi¢

deneyin ortalamasini ifade etmektedir.
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Cizelge 3.4 M@5Sn-xZn alagiminin mikro frezelenmesinde kullanilan kesme parametreleri.

Deney Devir Kesme Dis Bas1 Kesme Kesme Deneyin amaci
No (dev/dk) Hizi flerleme  Derinligi Uzunlugu
(m/dk) Hizi (nm) (mm)
(nm/agiz)
0,05; Minimum talag
0,07; 0,1; kalinliginin
1 30000 47,1 0,25; 0,5; 250 10 belirlenmesi ve agiz
1;2,5;5; basina ilerleme
10; 20 hizinin ¢apak
genisligine etkisi
5000; 10000;  7,85; 15,7, Kesme hizinin ¢apak
2 20000; 30000; 31,4, 47,1, 5 150 10 genigligine etkisi
35000; 50000; 54,95;
60000 78,5; 94,2
50; 100; Kesme derinliginin
3 30000 47.1 5 150; 250; 10 capak genisligine
350; 500 etkisi
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Pnomatik
Hava Girigi

Mikro
Kanallar

Dinamometre

Sekil 3.15 Mikro frezeleme deneylerinde kullanilan deney diizenegi.

3.7.3 Mikro Kesme Kuvvetlerinin Ol¢iimii

Mikro frezeleme esnasinda meydana gelen kesme kuvvetlerini 6lgmek icin Kistler
9119AA1 marka mini dinamometre kullanilmistir. Kesme kuvvetlerinin 6l¢timiinde

kullanilan o6rnekleme frekanst 7 kHz’dir. Kesici takimda meydana gelebilecek

asinmanin etkilerini bertaraf etmek i¢in her bir testte yeni kesici takim kullanilmistir.
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Kesme kuvveti sinyalleri amplifikator vasitasiyla kuvvete doniistiiriilerek Dynoware
yazilimi ile bilgisayara kaydedilmistir (Sekil 3.16). Kesme siirecince degisken olan
kuvvet verilerinin maksimum ile minimum degerleri arasindaki fark (tepe ve ¢ukur
degerleri) kesme kuvveti olarak alinmistir. Kesme kuvvetlerinin 6l¢limiinde, takim

asinmasinin, sonuglari etkilememesi i¢in kesme mesafesi (10mm) kisa tutulmustur.

1 “Amplifikator

Q Sinyal

Isleme

1 Kart1

Dynoware
yaziluni

Fx: Radyal kuvvet
(ilerleme yoniine dik)

Fy: Tegetsel kuvvet
(ilerleme yoniinde)

&
Ge o,
Fz: Eksenel kuvvet 5’1/611] U,
e

Fz [N]

Cydle No.: 1

Cycle No.: 1

Time 3] Cycle No.: 1

Sekil 3.16 Kesme kuvvetlerinin belirlenmesi; (a) kesici takim ve is pargasi pozisyonu, (b)
sematik mikro frezeleme islemi, (C) veri transferi, (d) kesme kuvvetlerinin 6lgtimii.
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Kesme hizi ve talag kaldirma hizlarinin hesaplanmasinda Esitlik 3.6, 3.7 ve 3.8
kullanilmistir. Burada Esitlik 3.6, 3.7 ve 3.8’de belirtilen terimler; kesme hizi Vc
(m/dk), kesici takim ¢ap1 d (mm), takim devri n (dev/dk), is parcasi ilerleme hizi VI
(mm/dk), kesici takim agiz basina ilerleme fz (um/agiz), kesici agiz sayis1 Z, kesme
derinligi ap (um) ve talas kaldirma hizi (MRR, mm®dk) olarak tanimlanmaktadur.
Burada tam slot frezelenmesinde ae (mm) radyal derinlik olup kesici takim ¢apina

esittir.

ve=220 (3.6)

fz
Vf‘==1666>le*AZ (3.7)
MRR = Vf * ae * 2P (3.8)

1000

3.7.4 Optik 3B Yiizey Piiriizliiliik Ol¢iimlerinin ve Capak Olusumlarmm Analizi

Yiizey piiriizliliigi 6l¢iimleri icin Nanovea 3B Optik profilometre kullanilmistir (Sekil
3.17). Kanal genisligi boyunca ii¢ boyutlu ylizey taramas1 yapilarak kanalin alan yiizey
plriizliligi elde edilmistir. Yiizey piiriizliillik 6l¢iimii sonrasinda elde edilen bir
ylizeye ait lic boyutlu topografik goriinti Sekil 3.17(c)’de goriilmektedir. Kanal
kenarlarinda meydana gelen ¢apaklar i¢in her bir kanalin iist yiizeyinden SEM
goriintiileri alinmistir.  Capak genisligi dl¢limleri, SEM goriintiileri tizerinden Screen

Caliper yazilimi kullanilarak gergeklestirilmistir (Sekil 3.17(d)).
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ilerleme

Sekil 3.17 (a) Is pargasmin yiizey analizi i¢in kullanilan Nanovea 3B optik profilometre, (b)
mikro kanallardan yiizey piiriizliiliigli 6l¢limlerinin alindig1 bolgeler, (¢) profilometre
cihazi ile 6l¢iilen bir kanal 6rnegi, (d) ¢apak olusumunun analizi i¢in kanaldan alinan
SEM goriintiisti.
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4. ARASTIRMA BULGULARI ve TARTISMA

Tez calismasinda deneysel calismalar gerceklestirilirken, oncelikle ilave edilen alasim
elementlerinin de etkileri géz oniinde bulundurulmustur. Sinterleme islemlerinin basarili
olmasi adina iiretim sonrasi her bir numunenin bagil yogunluk degeri %99 ve tizerinde
elde edilmeye ¢alisilmistir. Dolayistyla sicaklik ve zaman parametreleri bagil yogunluk
degerlerine gore belirlenmistir. Tam yogunlasmis alasim numunelerinin iiretilmesinin
ardindan XRD ve mikroyapi analizleri gerceklestirilmistir. Korozyon ve biyouyumluluk
test sonuclart degerlendirildikten sonra, mekanik testler uygulanmistir. Korozyon,
biyouyumluluk ve mekanik o6zellikleri elde edilen Mg5Sn-xZn alagimlari igerisinde
optimum ozelliklere sahip olan TZ54 alasim numunesine mikro isleme testleri

uygulanmustir.

4.1  Uretilen Alasimlarin Yogunluk ve Bagil Yogunluk Degerlerinin Saptanmasi

Sekil 4.1°de sicak pres yontemiyle Tlretilen Mg5Sn-xZn alasgimlarinin  Arsimed
prensibine gore belirlenen yogunluk ve bagil yogunluk degerleri verilmistir. Artan Zn
orantyla birlikte iiretilen alasim numunelerinin yogunluk degerleri de artmistir. Her bir
alasim grubundan 3’er numunenin yogunluk oOl¢limii gerceklestirilerek ortalama
yogunluk degerleri bulunmustur. Ortalama yogunluk degerleri artan Zn oranina (%0 Zn,
%1 Zn, %2 Zn, %3 Zn, %4 Zn ve %5 Zn) gore sirastyla 1,803, 1,811, 1,822, 1,835, 1,85
ve 1,863 gr/cm?® olarak 6lciilmiis olup teorik yogunluk degerlerine olduk¢a yakindirlar.
Bu degerlerin teorik yogunluklara boliinmesiyle elde edilen ortalama bagil yogunluk
degerleri sirastyla %99,72, %99,34, %99,19, %99,04, %99,08 ve %98,97 olmustur.
Neredeyse tiim numunelerin %99’un iizerinde bagil yogunluk degerlerine sahip olmasi
sinterleme igleminin basarisin1 gostermektedir. Turan ve arkadaslar tarafindan yapilan
bir calismada, sicak presleme islemi ile iiretilen saf Mg parcalarda %99.76 bagil
yogunluga ulasildig1 rapor edilmistir (Turan 2017). Mg alasimlart genis bir katilagsma
aralig1 sergilerler. Bu nedenle bu alasimlar, gozenekliligin de 6nemli bir yere sahip
oldugu bir dizi dokiim hatasina kars1 oldukca hassastirlar (Sannes 1998, Dahle 2001).
Hem Turan ve arkadaslari tarafindan yapilan ¢alismada (Turan 2017) hem de bu tez

calismasinda, Mg5Sn-xZn alagimlarinin sicak presleme islemi ile teorik yogunluga ¢ok
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yakin bagil yogunluk degerlerine ulastirilabilmesi, T/M’nin Mg alasimlarinin iiretimi
bakimindan gelecek vadeden bir iiretim yoOntemi oldugunu gostermektedir. Tim
numunelerde teorik yogunluga ¢ok yakin bagil yogunluk degerlerine ulasilmis olmasina
ragmen beklenenin aksine artan Zn oraniyla birlikte elde edilen bagil yogunluk

degerlerinde genellikle bir diisiis oldugu gozlenmistir (Sekil 4.1).
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= 1.80 - 986 X

1,78 [ 984

- 982

1.76 98,0

TZ51 TZ52 TZ53 TZ54
MgSSn-xZn Alasimlar:

Sekil 4.1 Farkli kompozisyonlardaki Mg5Sn-xZn alagimlarinin yogunluk ve bagil yogunluk
degerleri.

4.2 Metalografik Bulgular
4.2.1 XRD Analizleri

Sicak presleme yontemiyle iretilen Mg5Sn-xZn alagim numunelerinin XRD analizi
sonucu elde edilen kirinim desenleri Sekil 4.2°de verilmistir. Yapilan XRD analizleri
sonucunda elde edilen desenlerde, tipik a-Mg faz1 ve ikincil fazlar olarak Mg,Sn ve
MgZn intermetalik fazlari tespit edilmistir. Tim Mg5Sn-xZn alasimlarina ait desenlerde
Mg,Sn fazlarinin varligi belirlenmistir. Benzer literatiir ¢alismalarindaki XRD analizleri
bu fazin varligimi desteklemektedir (Hort 2006, Jihua 2009, Cheng et al. 2013, Chen et
al. 2014, Qi et al. 2014, Yim 2015, Khalilpour 2016).
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Agirlikca %5’°ten daha az oranda Zn iceren Mg5Sn-xZn alasimlarina ait desenlerde
MgZn fazlarina rastlanilmamistir. Ha ve arkadaslarinin benzer bir ¢alismasinda (Ha et
al. 2014), dokiim yontemiyle tirettikleri Mg alasimlarina Zn ilavesi yaparak korozyon
Ozelliklerine etkisini arastirmiglardir. Elde ettikleri sonuca gore, agirlikca %4 oranina
kadar Zn igeren XRD analizlerinde MgZn fazina rastlanmamistir (Ha et al. 2014). Tez
calismasinda, MgZn fazinin agirlikca %5 oraninda Zn ilavesi yapilan TZ55 alagimina
ait XRD desenlerinde belirgin bir sekilde olustugu Sekil 4.2°de goriilmektedir. Mg-Zn
alasimlar1 {lizerine yapilan benzer ¢alismalarda da (Jihua 2009, Zhang 2011, Cai et al.
2012, Cheng et al. 2013), MgZn fazina ait piklerin varliginin agirlikca %5 ve daha fazla

oranda Zn iceren malzemelere ait XRD desenlerinde ortaya ¢iktig1 tespit edilmistir.

Bu tez ¢alismasinda, XRD analiz sonuglarinin Mg-Sn ve Mg-Zn ikili faz diyagramiyla
uyumlu oldugu goriilmektedir. Faz diyagramlart (ASM Handbook 1961, Peng 2015)
incelendiginde, Sn’nin oda sicakliginda Mg igerisinde neredeyse hi¢ ¢oziinemedigi ve
Zn’nin agirlik¢a yaklasik %2 oraninda ¢ozilindiigii gortilmektedir. Faz diyagramlari ve
tez calismasinda kullanilan alagim oranlarina gére mikroyapinin a-Mg, Mg,Sn ve MgZn
fazlarindan olusabilecegi sdylenebilir. XRD analizi ile elde edilen kirinim desenlerinde
MgO fazina ait piklere rastlanmamis olmasi; Mg tozlarinin parafinle kaplanmasi, diger
tozlarla karistirilmasi ve sinterlenmesi gibi T/M parca eldesine kadar gegen tiim {iretim

stireci boyunca oksitlenmenin onlenebildigini kanitlar niteliktedir.
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Sekil 4.2 Uretilen alasim numunelerinin XRD desenleri.

4.2.2 SEM/EDS Analizleri

Zimparalama, parlatma ve daglama islemlerinden gecirildikten sonra Mg5Sn-xZn
alasimlariin mikroyapilart SEM ve EDS analizleriyle incelenmistir. Uygulanan tretim
parametreleri sayesinde, gozenek icermeyen oldukca yogun bir mikroyap: eldesinin
saglandigy; Sekil 4.1°deki yogunluk Olciimleri ile Sekil 4.3 ve Sekil 4.4’teki SEM
gortntiileriyle desteklenmektedir. SEM goriintiileri ayni biiytitmelerde (500x ve 1000x)
verilmistir. Mikroyapinin tipik a-Mg matrisinden ve tane sinirlari boyunca homojen bir
sekilde dagilmis olan ve XRD analiziyle de belirlenmis ikincil fazlardan olustugu
goriilmektedir. Tane siirlarinda net bir sekilde goriilen beyaz renkli ¢okeltiler Mg,Sn

fazlarini ifade etmektedir. Tane sinirlarindaki 6riimcek agini andiran ¢okeltilerin Mg,Sn
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fazina ait oldugu, bu ¢alismaya ait EDS analizleri ile daha net anlasilmaktadir (Sekil
4.5). Bu kaniy1 destekleyici benzer bir ¢alismada (Liu et al. 2007), dokiimle iiretilen
Mg-Sn alasimlarinda katilasma esnasinda azalan sicaklikla ¢oziinebilirligi hizla azalan
Sn atomlarinin Mg,Sn ¢okeltilerini olusturdugu bildirilmistir. Bu tez ¢calismasinda, sicak
presleme islemi 635 °C’de gergeklestirilmistir. Faz diyagramlarma gore ilave ettigimiz
tim Sn ve Zn’nin, bu sicaklikta Mg igerisinde ¢Oziinmesi gerekmektedir. Ciinkii
literatiir kisminda da Mg-Sn ve Mg-Zn faz diyagramlariyla belirtildigi lizere (ASM
Handbook 1961), Sn 562 °C’de agirlik¢a %14,48 oraninda, Zn ise 340 °C’de agirlikca
%6,2 oraninda Mg igerisinde ¢Oziinebilmektedir. Oda sicakliginda ise Sn hig
¢oziinmezken, Zn ise agirlik¢a yaklasik %2 oraninda Mg icerisinde ¢Oziinmiis vaziyette
bulunabilmektedir. Ancak sinterleme islemi sonrasinda numuneler oda sicakligina kadar
sogutulurken, azalan sicaklikla birlikte Sn atomlarinin yeni bir faz (Mg,Sn) olusturarak,
Mg’den tamamen tahliye olmalari, agirlik¢a %2 oranindan fazla Zn igeren alagimlarda
ise fazla icerikteki Zn atomlarinin yeni bir faz (MgZn) olusturarak Mg’den tahliye
olmalar1 gerekmektedir. SEM goriintiileri MgoSn ¢okeltilerinin  6zellikle tane
sinirlarinda olugmus oldugunu goéstermektedir. Bu durum, tane sinirlarinda diflizyonun
daha kolay gergeklesiyor olmasina baglanmaktadir. Tiim alasim gruplarinda ayni oranda
Sn igeriginin olmasiyla, literatiire gore tiim alasim gruplarinin mikroyapilarinda genel
olarak daha ince taneli yapilarin hakim oldugu SEM goériintiilerinden de anlasilmaktadir.
Farkli Sn igerigine sahip Mg-Sn alagiminin dokiim yontemiyle iiretildigi bir calismada
(Cheng et al. 2010), mikroyapida Mg,Sn fazlarinin olusumuyla daha ince taneli bir
mikroyapt elde edildigi bildirilmistir. Bu durumu, Mg,Sn partikiillerinin tane
irilesmesini engelleyen bariyerler gibi davranmalarina baglamislardir. Benzer bulgulara
Liu ve arkadaslar1 tarafindan yapilan c¢aligmada da ulasilmistir (Liu et al. 2007).
Literatiirde farkli alasim sistemlerinde de buna benzer agiklamalar bulunmaktadir.
Ornegin siiperalasimlarda tane sinirlarinda olusan sert fazlarin etkileyici bir sekilde tane
biiyiimesine engel olduklar1 bildirilmektedir (Pollock and Tin 2006, Ozgiin et al. 2013,
Giilsoy et al. 2016).

Literatiir kisminda Zn’nin de, tane inceltici etkisinden bahsedilmisti. Sekil 4.4’teki SEM

goriintlilerinde Zn oranindaki artisa bagh olarak daha ince taneli bir mikroyap1 elde

edildigi ve tane sinirlarindaki intermetalik c¢okeltilerin  boyutlarmin  kiigtldigi
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goriilmektedir. Bununla birlikte artan Zn orantyla tane sinirlarinda olusan ince ¢okeltiler

daha homojen bir dagilim gostermistir.
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Sekil 4.3 Mg5Sn-xZn alasimlarinin yiizey morfolojisini igceren 500x biiylitmedeki SEM
goriintiileri.
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Sekil 4.4 Mg5Sn-xZn alasimlarmin yilizey morfolojisini iceren 1000x biiyiitmedeki SEM
goriintiileri.

Sekil 4.5’te Mg5Sn-xZn alasim grubunun ylizeyinden alinmig SEM/EDS alan analizine
ait goriintiiler verilmistir. EDS analizleri incelendiginde Sn ve Zn alasim elementleri
icin belirlenen kompozisyon degerlerine ¢ok yakin elementel analiz sonuglarinin elde
edildigi gorilmektedir. EDS analizlerinde ¢ok az bir miktarda oksijen varhigi tespit
edilmistir. Bu oksit olusumunun, numunelerin daglama islemi sonrasinda distile edilmis
su ve alkol ile temizlenmesi esnasinda yiizeyde meydana gelebilecek ince MgOH

tabakasindan kaynakli olabilecegi diisiiniilmektedir. Ciink{i numuneler EDS analizi i¢in
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daglama islemi yapilmadan hemen 6nce XRD analizi uygulanmis ve XRD analizinde

oksit bilesiklerine ait herhangi bir pike rastlanmamustir.

Elt. Conc Units
O 1,501 wt.% |
Mg 92314 wt.%
Zn 1.019 wt%
Sn  5.166 wt.%
Total 100.0 wt.%

Elt. Conc Units
(6] 1.787 wt.%
Mg 93.038 wt.%
Sn 5175 wt%
Total 100.0 wt.%

v.\ n Zn Zn

s

S0um
. )

Elt. Conc |Units
(6] 1.499 wt.%
Mg 90.466 wt.%
Zn 2953 wt.%
Sn  5.082 wt.%
Total 100.0 wt.%

Elt. |Conc Units
0 2612 wt%
Mg 90.386 wt.%
Zn 1.986 wt.%
Sn 5.016 wt.%
Total 100.0 wt.%

Sn Zn Zn

5

Elt. Conc |Units

O  0.601 wt.%
Mg 89.210 wt.%
Zn  5.069 wt.%
Sn 5.120 wt.%
Total 100.0 'wt.%

Zn Zn

s

Elt. [Conc |Units
O  0.199 wt%
Mg 90.785 wt.%
Zn 3917 wt%
Sn  5.099 wt%
Total 100.0 wt.%

Zn Zn

Sn Zn Zn
Sndnfn te — 3 B

i

Sekil 4.5 Mg5Sn-xZn alasim numunelerinin 500x biiyiitmede yilizeyinden alinmug EDS alan
analizi.

4.3 Korozyon Test Sonugclari

4.3.1 Korozyona Ugrayan Numunelerin XRD Analizi

M@5Sn-xZn alasim numunelerinin 240 saat Hank ¢6zeltisine daldirma islemi sonrasinda
XRD analizine ait desenler Sekil 4.6’da verilmektedir. Desenlerdeki pikler
incelendiginde korozif tirtinlerin; kalsiyum fosfat temelli bir seramik olan hidroksiapatit
(HA), magnezyum hidroksit (Mg(OH),) ve bir ¢esit magnezyum katkili apatit olan
(Ca,MQ)3(PO,); icerdigi goriilmektedir. Kuwahara ve arkadaslarinin ¢alismasina gore
(Kuwahara 2001), Hank ¢ozeltisinde daldirma islemi sonrasinda korozyon kalintilari
icerisinde magnezyum katkili apatit tespit etmislerdir. Korozyon tabakasinda bu tiir
amorf magnezyum katkili apatit olusumunun korozyon islemi esnasinda
gerceklesebileceginden bahsetmislerdir. Zhang ve arkadaslarinin yaptiklart benzer bir
calismada (Zhang 2009), korozyon islemi uyguladiklart Mg-Zn alasimina XRD analizi
uyguladiklarinda HA ve Mg(OH), piklerini elde etmislerdir. Bu calismadaki XRD
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analiziyle belirlenen desenlerde, Zn ilavesinin arttigi numunelerde magnezyum
hidroksit (Mg(OH),) piklerinin azaldigi, HA piklerinde artis oldugu goriilmektedir.
Bununla birlikte Mg(OH), piklerinin azaldigi bolgelerde yeni (Ca,M@)3(PO4), pik
siddetlerinin olusumu da Sekil 4.6’da gozlenmistir. Pasif film katmani halindeki
Mg(OH), yapilariin Hank ¢ozeltisinde ¢oziinerek fosfat yapilariyla birlestigi ve yeni
apatit piklerinin bu sekilde olustugu diisiiniilmektedir. Apatit yapilarinin olusumu,

korozyon esnasinda H; ¢ikis hizinin analizi kisminda ayrintili olarak anlatilmistir.
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Sekil 4.6 Mg5Sn-xZn alasim numunelerinin Hank ¢ozeltisinde korozyon islemi sonrasinda
uygulanan XRD desenleri.

4.3.2 Korozyon Sonrasi Yiizeylerin SEM ve EDS Analizleri

6 farkli kompozisyondaki Mg5Sn-xZn alagim numunelerinin Hank ¢ozeltisinde 3 giin
ve 10 giin bekletildikten sonra, korozyona ugrayan boélgelerine ait yiizey morfolojileri
Sekil 4.7 ve Sekil 4.8’de verilmektedir. SEM goriintiileri incelendiginde, beyaz renkli
olarak goriilen kisimlarin korozif iriinlere ait oldugu diisliniilmektedir. Korozyona
ugrayan yiizeylerde catlak olusumlar tespit edilmistir. Hidrojen gaz ¢ikisindan dolay1
numune yiizeylerinde belirlenen catlaklarin olustugu diistiniilmektedir. Literatiir

calismalar1 da bu diisiinceleri desteklemektedir (Kuwahara 2001, Zhang 2009, Waizy

70



2012). igeriginde Zn bulunmayan Mg5Sn alasiminda galvanik korozyonunun daha fazla

olustugu goriilmektedir. Artan Zn miktariyla birlikte korozyon ylizeyindeki cukurlar
ortadan kalkarak yiizey morfolojisinde iyilesmeler gerceklesmistir.
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Sekil 4.7 Mg5Sn-xZn alasim numunelerinin Hank ¢6zeltisinde 3 giin bekletildikten sonraki
yiizey morfolojilerine ait SEM goriintiileri.
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Sekil 4.8 Mg5Sn-xZn alasim numunelerinin Hank ¢ozeltisinde 10 giin bekletildikten sonraki
yiizey morfolojilerine ait SEM goriintiileri.

M@g5Sn-xZn alasim numunelerinin Hank ¢ozeltisinde 10 giin bekletme islemi
gerceklestirildikten sonraki yiizey morfolojilerine ait EDS goriintiileri Sekil 4.9°da
verilmistir. Alansal olarak yapilan EDS analizi sonucu, numune yiizeyinde Mg, O, Ca, P
ve Zn igeren bir korozyon tabakasi oldugu agiktir. Bu tabakalarin XRD analiziyle tespit
edilen (HA), Mg(OH), ve (Ca,MQg)3(PO,), piklerini olusturdugu diistiniilmektedir.
Iceriginde Zn bulunmayan Mg5Sn alasim numunesine ait Sekil 4.9°daki EDS analizi
incelendiginde, yilizey tabakasinin yogun bir sekilde Mg ve O igerikli tabakadan

olustugu goriilmektedir. Hidrojen (H) elementinin karakteristik X 1gin1 olmadigindan
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dolay1 EDS analizinde tespit edilememektedir. Ancak, bu yapmin yogun olarak
Mg(OH); igerdigi diisiiniilmektedir. Aynit numunenin yiizey yapisinda ¢ok az bir oranda
Ca ve P elementlerinin var oldugu goriilmektedir. Bu da az bir oranda HA yapisinin
oldugunu gostermektedir. Ancak bu numune iceriginde Zn olmamasina ragmen, EDS
analizi sonucu yilizeyde eser miktarda Zn elementi tespit edilmistir. Korozyon testleri
oncesinde TZ50 numunesine uygulanan zimparalama islemi esnasinda, numunenin
Onemsiz bir oranda kontaminasyona maruz kaldigi diisiiniilmektedir. Zn igerikli
numunelerde Ca ve P oranlarinin daha yiiksek olmasi bu numunelerde kalsiyum (Ca) ve
fosfat (PO4) icerikli apatit yapilarinin daha fazla oranda olduguna isaret etmektedir.
EDS sonuglarindaki agirlik¢ca % P ve % Ca oranlar1 da bunu kanitlamaktadir (Sekil 4.9).
Benzer bir ¢alismada, Zhang ve arkadaslarinin (Zhang 2009); Mg6Zn alasimlarina
uyguladiklart korozyon islemi sonrasinda HA yapisindan EDS analiziyle elde ettikleri
Ca ve P oranlari, bu ¢alismadaki Zn igerikli numunelerden elde edilen oranlarla ¢ok
benzerdir. Numunelerin EDS analizlerinden ¢ikarilabilecek bir diger sonug ise;
korozyon yiizeylerinden elde edilen elementel dagilimlardan da goriilecegi iizere,
numunelerdeki artan Zn ilavesine bagli olarak koruyucu yapilar olan apatit yapilarinin
yiizeyde olusumlar1 artmistir. Bu yapilarin tane sinirlarinda yogunlastigi goriilmekte
olup, apatit yapilarinin bariyer gérevi gorerek korozyon direncini arttirict etki yaptiklari
diisiiniilmektedir. Bu kaniyla ilgili daha ayrintili bilgi korozyon esnasinda agiga ¢ikan

H2 gaz dlclimlerinin degerlendirildigi kisminda verilmistir.
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Elt. Conc Units
O 52138 wt.%
Mg 43.566 wt.%
P 1.698 wt.%
Ca 1.674 wt%
Zn 0.253 wt%
Sn 0.671 wt%
Total 100.0 wt.%

[Elt. [Cone [Units|
0 52.562wt%
Mg 46.099 wt.%
P 0226 wt%
Ca 0372 wi%
Zn 0.147 wi%
Sn 0.594 wt%
Total 100.0 wt.%

Zn 7n

Cagy Zn Zn
T 1

— it Conc [Units
R 0 52241 wt%
Mg 32.641 wt.%

P 5214 wt%

Mg 42334 wt.%
P 2304 wt%
Ca 3.738 wt%
Zn  0.157 wt%
Sn 0.245 wt%
Total 100.0 wt.%

Ca 9.475 wt%
Zn 0.279 wt%
Sn 0.150 wt.%
Total 100.0 wt.%

ASn Zn Zn Zn_7Zn

Elt. Cone |Units
0 50.713 wt.%

Elt. Conc |Units
O 52107 wt%

Mg 31.082wt.% Mg 34.194 wt.%

P 6604 wt.% P 4810 wt%

Ca 11.130 wt.% Ca 849 wt%

Zn 0307 wt.% Zn 0284 wt%

Ca \n 0.163 wt.% Sn 0.109 wt%

p Total 100.0 wt.% Total 100.000 wt.%

Si
l 1A" /n Zn Zn _Zn
5 5 2

Sekil 4.9 Mg5Sn-xZn alasim numunelerinin Hank ¢6zeltisinde 10 giin bekletildikten sonraki
yiizey morfolojilerine ait EDS analizi goriintiileri.

4.3.3 Agirhik Kaybi Ol¢iimlerinin Degerlendirilmesi

M@5Sn-xZn alasim numunelerinin Hank ¢ozeltisi igerisindeyken, % olarak her 24 saatte
bir kaybettigi agirlik dl¢limlerini gosteren grafik Sekil 4.10°da verilmektedir. Bilindigi
lizere, malzemelerin korozyon sivisi igerisinde ugradig agirlik kaybi ne kadar fazla ise
malzemenin korozyon direnci o kadar diisiik, korozyon hizi ise o kadar yiiksektir.
Dolayistyla en az agirlik kaybinin elde edildigi numune, en yiiksek korozyon direncine
sahip olmus olacaktir. Sekil 4.10°daki korozyon agirlik kayb1 6l¢iimleri incelendiginde,
Korozyon hizi zamana bagl olarak azalmaktadir. Bunun nedeni olarak, korozyon
yiizeyinde olusan magnezyum hidroksit ve diger apatit yapilarmin koruyucu ve
bozunmay1 (degradation) onleyici 6zelliklere sahip olmasidir. Literatiir ¢alismalarinda
da (Zhang 2009), korozif iriinlerinin malzemeyi koruyucu tabaka olarak davrandigi
belirtilmistir. Grafikte dikkat ¢eken diger bir husus ise, Mg5Sn-xZn alasimlarina ilave
edilen Zn miktar1 agirlikca %4 oranina kadar arttikca, % agirlik kaybinin azalmasidir.
Bu oran asildiginda, % agirlhik kaybi tekrar artis gostermektedir. Mikroyapidaki
intermetalik fazlarin tane sinirlarinda homojen bir sekilde dagilmasi ve Zn ilavesiyle
daha ince taneli yapilarin olusmasi, korozyon direncini arttirici etkiler sergilemistir.

Benzer bir calismada mikroyapida daha ince yapili tane olusturmanin korozyon
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direncini arttirdigina dair arastirmalar yapildigi gibi (Shuai et al. 2017), diger literatiir
calismalarina gore de (Song 1999, Czerwinski 2008, Seggin 2012), faz dagilimi ve tane
boyutu gibi mikroyapisal parametreler, Mg esasli alasimlarin korozyon davranislarini
etkilemektedir. Alagim mikroyapisi iiretim yontemine bagl olarak degistiginden, Mg
alasimlarinin korozyon 6zellikleri de degigsmektedir. Hizli katilagma sayesinde homojen
ve ince taneli bir mikroyapt olusumu saglanabilmekte olup bu durum alagimlarin

korozyon direncini arttirmaktadir (Czerwinski 2008, Song 1999, Secgin 2012).

16

14

12 A

10

Agirhk Kayb: (%)
o0

0 T T T T T T T T T
0 24 48 72 96 120 144 168 192 2106 240
Zaman (Saat)

Sekil 4.10 Mg5Sn-xZn alagimlarinin Hank ¢6zeltisinde zamana bagl agirlikca % kayiplart.

Zn 1ilavesinin artis1 ile birlikte genel olarak % agirhik kaybi oranlarinda azalma
gerceklesmistir; ancak TZ55 alasimi diger alasimlara gére en yiiksek oranda Zn
(agirlikca %S5) igermesine ragmen Sekil 4.10°daki korozyon agirlik kaybi grafiginde bu
alasimin korozyon direncinin diistigii goriilmektedir. Bu duruma neden olan etkenin,
Sekil 4.2°deki XRD analiziyle de tespit edilen ve sadece TZ55 alagiminda olustugu
belirlenen MgZn intermetalik fazi oldugu diisiniilmektedir. Literatiirde (Zeng 2006,

Se¢gin 2012), galvanik korozyonunun genel olarak pasif film altindaki intermetalik
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fazlara bitisik durumdaki hatalardan basladigi goézlemlenmistir. Mg matrisinin anot
olarak davranmasi ve katot davramigini da tane simirlarinda olustugu gozlemlenen
intermetalik ikincil faz partikiillerinin saglamasi nedeniyle korozyon olaymnin bu
bolgelerde hizlanmasina neden olmaktadir (Zeng 2006, Cai et al. 2012, Secgin 2012).
Omegin, AM60 alasiminin % 3,5 NaCl ¢ozeltisi igerisindeki korozyon deneyleri
esnasinda, galvanik korozyonlarinin Al-Mn partikiillerinin g¢evresinden basladig
goriilmiistiir (Zeng 2006, Secgin 2012). Cai ve arkadaslar1 (Cai et al. 2012), Mg’ye
agirlikca %3, %5 ve %7 oranlarinda Zn ilavesi yaparak elde ettikleri alagimlarin
korozyon Ozelliklerini arastirmiglardir. Elde ettikleri sonuca gore sadece %5 ve %7
oraninda Zn igeren alagimlarda MgZn fazlarina rastlanmis ve Zn oranindaki artiga bagl
olarak bu alagimlarin korozyon direnci azalmistir. Korozyon direncindeki diistisii ise, iki
sebebe baglamislardir. Birincisi artan Zn miktariyla birlikte XRD analizinden elde
ettikleri MgZn piklerinin siddetleri artis gostermistir. Dolayisiyla artan ikincil faz
miktar1 daha fazla anodik ve katodik sinirlar olusturmus ve bu sinirlarda daha fazla
galvanik korozyon meydana getirmistir. Ikincisi ise dokiim yontemiyle iiretilen bu
alagimlarda tane sinirlarinda dagilan ikincil fazlar siirekli bir ag seklinde bulunmaktadir.
Siirekli aglarin olusmus olmasi anodik katodik simirlarmi arttirdigindan daha fazla
galvanik korozyon meydana gelmistir. Bu calismada, toz metalurjisi yontemlerinden
sicak pres uygulanarak iiretilen Mg5Sn-xZn alagimlarina ait SEM goriintiilerinde (Sekil
4.3 ve Sekil 4.4), ikincil fazlar tane sinirlarinda siirekli bir ag seklinde degil, kesikli
olarak devam etmektedir. Dolayisiyla, bu caligmada elde edilen korozyon direncinin,
literatiir caligmalarindan (Cai et al. 2012, Ha et al. 2014, Zhou et al. 2016, Shuai et al.
2017) daha iyi c¢ikmasmin bir sebebi de bu duruma baglanabilir. Ikincil fazlarm
korozyon direncine etkisiyle ilgili baska bir benzer ¢alismada, farkli oranlarda Sn i¢eren
Mg-Sn alagimlarina korozyon islemi uygulanmis, Sn oranindaki artis ile birlikte MgoSn
fazinin arttigr ve bu fazin miktarindaki artisin daha fazla galvanik korozyona neden

olarak korozyon direncini disiiriicii etki yaptigi bilinmektedir (Zhou et al. 2016).

Bu calismada sicak presleme yontemiyle iiretilen TZ54 alasimi Hank c¢dzeltisine
daldirilmadan o6nce 365,9 mg agirligina sahip iken, 10 giinliik daldirma islemi
sonrasinda agirligt 329,4 mg degerine diigmiistiir. Bu alasimin korozyon hizi 3,65

mg/giin olarak belirlenmis olup, halihazirda biyomedikal malzeme olarak kullanilmakta
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olan AZ31 alasiminin kaplama yapilmis halinin korozyon hizindan (8 mg/giin) ¢ok daha

distiktiir (Gray-Munro 2008).

4.3.4 Korozyon Hizinin Degerlendirilmesi

Hank c¢ozeltisine daldirma islemi esnasinda, Mg5Sn-xZn alasim numunelerinin birim
alanindan a¢iga ¢ikan H, hacmine ait grafik Sekil 4.11°de verilmistir. Hank ¢ozeltisine
daldirma siiresinin 120 saat uygulanmasi siirecinde agiga ¢ikan H, gazi hacminde artig
goriilmektedir. 120 saat daldirma isleminin uygulanmasinin ardindan, 24 saatte aralikla
Olciilen Hy gaz hacminde azalmalar 240 saat tamamlanincaya kadar devam etmistir. Bu
durum ilk 120 saat (5 giin) i¢in korozyon hizin artis gosterdigini, bu siireden itibaren
240 saat (10 giin) tamamlanincaya kadarki kalan zaman diliminde korozyon hizinin
azaldigimi sdylemek miimkiindiir. Daldirma isleminin baglarinda, numune yiizeyi
oksit/hidroksit filminden dolayr korunmaktadir. Ancak bu filmin bazik ortamda
¢oziinmesi veya Cl iyonlar tarafindan bozunmasi ile yiizey ¢6ziinmeye baslamaktadir.
Yiizey ¢oziindiikce numunenin yiizey alanmi artmaktadir. Dolayisiyla, H, ¢ikis hizi da
artmaktadir. Belirli bir siire sonra difiizyon kontrollii oldugundan H, gaz cikis hiz1 sabit
kalmaktadir. Aciga ¢ikan Hy gazi hacmi ile korozyon hizi arasindaki iliskiyi korozyon
mekanizmasindan bahsederek de agiklamak miimkiin. Magnezyum Hank c¢ozeltisi
icerisindeyken Esitlik 4.1, 4.2, 4.3 ve 4.4’teki reaksiyonlara gore ¢oziinmektedir (Song
1997, Zhou et al. 2016, Shuai et al. 2017).

Mg — Mg* + 2e” (anodik reaksiyon) (4.1)

2H,0 + 2 —» 20H + H; (katodik reaksiyon) (4.2)
Mg* + 20H" — Mg(OH); (iiriin olusumu) (4.3)
Mg + 2H,0 — Mg(OH), + H; (toplam reaksiyon) (4.4)
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Sekil 4.11 Hank ¢ozeltisinde Mg5Sn-xZn alasim numunelerinin birim alanindan agiga ¢ikan H,
gaz Olciimleri.

Esitlik 4.1, 4.2, 4.3 ve 4.4’ten de anlasilacagi iizere, korozif iiriin olarak Mg(OH)
olusumu ne kadar fazla ise o kadar hidrojen gazi agiga c¢ikmaktadir. Sekil 4.6daki
korozyon sonrast numunelere uygulanan XRD analizine ait grafik incelenecek olursa;
Mg(OH), fazina ait en yiiksek pik siddeti degerleri, igeriginde Zn bulunmayan TZ50
alasimindan elde edilmisti. Beklenildigi {izere, agiga ¢ikan hidrojen miktarlar1 en ¢ok
TZ50 alasimindan elde edilmistir (Sekil 4.11). Korozyon hizinda artisin oldugu zaman
diliminde, pasif Mg(OH), film yapilar1 da artmaktadir. Korozyon hizinda azalmanin
gerceklestigi zaman diliminde ise, pasif haldeki bu film tabakasi doniisiime ugrayarak
fosfat igerikli apatit yapilarina doniistiigii ve bu apatit yapilarinin daha kararli olmasi
sayesinde korozyon hizinda azalmanin gergeklestigi diistiniilmektedir. Hank ¢ozeltisi
icerisindeki serbest haldeki CI° iyonlar zamanla Mg(OH), yapisin1 Esitlik 4.5
dogrultusunda MgCl;, yapisina doniistirmektedir (Gray-Munro 2008, Li 2008a, Zhang
2009). Daha sonra MgCl, yapist Mg?* ve 2CI™ iyonlari seklinde ¢oziinerek numune
ylizeyine yerlesmekte, ortama da ekstradan OH  birakmaktadir (Wang 2008). Bunun
sonucunda, Hank c¢ozeltisindeki serbest haldeki fosfat iyonlar1 (H,PO, , HPO;(2 ve
PO, %) (Esitlik 4.6) ve Ca® iyonlar, OH ile reaksiyona girerek XRD analizinde
belirlenen HA ve diger apatit yapilarin1 Esitlik 4.7 denklemine gore olusturabilmektedir
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(Zhang 2009, Wang 2010, Waizy 2012). Bu yiizden biyolojik apatitlerde Mg®" iyonu
ana yer degistiricilerden biridir ve magnezyum katkili apatit yapisinin numune
yiizeyinde ¢Okelmesi muhtemeldir (Kuwahara 2001). Sonu¢ olarak, HA ve diger
magnezyum Kkatkili apatit iceren korozif iiriinler, korozyon c¢atlaklarin1 doldurarak

yiizeyde koruyucu bir tabaka olusturup korozyon hizini diisiirebilirler (Zhang 2009).

Mg(OH), + 2 CI' — MqgCl, + 20H" (4.5)
H,PO, — HPO,? + PO, (4.6)
10Ca* + 6P0O, + 20H —» Cayo(PO4)s(OH), (4.7)

Literatiire dayal1 aciklamalar neticesinde, korozyon testlerinin baslangi¢ ve bitis zaman
dilimleri igerisinde korozyon hizlarindaki farkliligin nedenleri anlasilmaktadir. Bu
caligmada, Sekil 4.6’daki XRD analizi grafiginden ve Sekil 4.9’daki EDS analizlerinden
de anlasilacag: {izere, yiizey morfolojisindeki apatit yapilarinin miktar olarak daha fazla
oldugu numuneler daha az korozyona maruz kalmistir. Olusan apatit yapilarinin
yiizeyde koruyucu bir tabaka olusturdugu ve artan apatit yapilariyla birlikte
numunelerin korozyon hizlarinda (Sekil 4.12) diisiis gerceklestigi belirlenmistir. Bu
nedenledir ki, korozyon sonrasi numune yiizeylerinin incelenmesi neticesinde apatit
yapilar1 en ¢ok TZ54 alasim numunesinin yiizeyinde meydana gelmistir. Buna bagh
olarak, en diisiik H, gazi miktar1, yaklagik 15 mL/cm? degeriyle sicak pres yontemiyle
retilen TZ54 alasimindan elde edilmistir. Benzer bir ¢alismada Shuai ve arkadaslari
(Shuai et al. 2017), geleneksel T/M yontemiyle trettikleri farkli oranlarda Zn igeren
MgSnZn alagimlarmi Hank ¢o6zeltisine daldirma islemi uygulamislar ve korozyon
esnasinda alagimlarin yiizeyinden aciga cikan H, hacmini Olgmiislerdir. Yaklasik 40
mL/cm? degeriyle en diisik Hy gazi olgiimiinii, TZ54 alasimindan elde etmislerdir.
Literatiirde (Song 2005, Song 2007), 1 mL H, gazinin agiga ¢ikmasi i¢in 1 mg Mg
¢oziinmesi gerektiginden bahsedilmektedir (Vormann 2003, Song 2007). Normal bir
insanin giinlik almasi gereken Mg miktarinin 300-400 mg oldugu da bilinmektedir
(Vormann 2003, Song 2007, Li 2013). Mevcut tez ¢alismasinda ise, en iyi korozyon

ozelliklerini sergileyen TZ54 alasim numunesi; korozyona ugrarken, bir insanin giinliik
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almasi gereken Mg miktarinin yaklasik %10°u kadar agirligi kaybetmistir.

Sekil 4.12°de, Mg5Sn-xZn alasimlarinin korozyon hizlarina ait grafikleri bar seklinde
verilmistir. Artan Zn igerigine bagl olarak korozyon hizi genellikle diisiis gostermistir.
En diisiik korozyon hizinin, TZ54 alasim numunesinin daldirma isleminde gerceklestigi
goriilmektedir. Zn igeriginin agirlikca %4’ten % 5 oranma yiikselmesiyle birlikte
korozyon hizinda artis gergeklesmistir. Daha dnce de belirtildigi iizere, bu durumun,
sadece TZ55 alasiminin XRD analizinde varligi belirlenen MgZn fazindan
kaynaklandigi diisiiniilmektedir. Yim ve arkadaslar1 (Yim 2015), dokiim yontemiyle
irettikleri farkli oranlarda Zn igeren Mg5Sn-xZn alagimlarimin mikroyapisini
homojenlestirmek i¢in ekstra bir 1s1l islem uygulamislar ve daha sonra bu alasimlar
korozyon testlerine tabi tutmuslardir. Agirlikca %1, %2 ve %3 oranlarinda Zn igeren
alagimlarin korozyon hizlarini sirasiyla yaklasik 2,6 mm/yil, 2,8 mm/yil ve 3,7 mm/y1l
olarak elde etmislerdir. Bu tez ¢alismasinda, en iyi korozyon ozelliklerine sahip TZ54
alagim numunesinin korozyon hizi, 1,49 mm/yil olarak elde edilmistir (Sekil 4.12). Bu
deger Yim ve arkadaglarinin elde ettigi en diisitk korozyon hizindan (Yim 2015) % 42,6

daha azdir.

Korozyon Hiz1 (mm/yil)

TZ50 TZ51 TZ52 TZ53 TZ54 TZ55
MgSSn-xZn Alasimlar

Sekil 4.12 Mg5Sn-xZn alasim numunelerine ait korozyon hizlari.
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4.4 Hiicre Zehirlenmesi (Sitotoksisite) Sonuclari

SH-SYS5Y hiicrelerinin canliligl iizerine Mg5Sn-xZn alagimlarinin 24 saatlik etkisini
gosteren grafik Sekil 4.13’te verilmistir. Farkli oranlarda Zn igeren bu alasimlar hiicre
besiyerinde ¢oziindiiriilerek 3, 7, 15, 31, 62, 125 ve 250 pg/mL konsantrasyonlarinda
elde edilmistir. SH-SYSY hiicreleri tlizerinde 24 saatlik siire i¢in eklenen higbir dozda
hiicre canliligini azaltic1 bir etki gostermemistir. Bununla birlikte artan dozlara bagl
olarak hiicre canliliklarinin arttigi gériilmektedir. Literatiirde Zn'nin korozyon direncini
arttiricr etkisi oldugu gibi ayn1 zamanda insan hiicrelerinin biiylimesinde de etkin rol
oynadigi bilinen bir gergektir (Song 2007). Gu ve c¢alisma arkadaslar1 (Gu et al. 2009),
dokiim yontemiyle {irettikleri ikili Mg alasimlarinin fibroblast hiicreleri (L-929 ve
NIH3T3), osteoblast hiicreleri (MC3T3-E1) ve kan damar ile ilgili hiicreler (ECV304
ve VSMC) tizerinde etkilerini arastirmiglardir. Elde ettikleri sonuca gore, Zn ilaveli
konsantrasyon eklenen tiim hiicrelerde, hiicre canliliginda artis gézlenmistir. Sn igerikli
konsantrasyon ilavelerinde de, L-929, NIH3T3 ve MC3T3-E1 hiicreleri iizerinde toksik
etki olugsmadigi tespit edilmistir (Gu et al. 2009).
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Sekil 4.13 Mg5Sn-xZn alasim numunelerinin SH-SY5Y insan noron hiicrelerine etkileri.

4.5 Mekanik Ozelliklerin Degerlendirilmesi

4.5.1 Sertlik Testleri

Mg5Sn-xZn alagimlarina ait sertlik degerleri Sekil 4.14’te verilmistir. Artan Zn
ilavesiyle elde edilen sertlik degerlerinin arttigi ve en yiiksek sertlige %5 Zn ilave edilen
numunede ulasildigi goriilmektedir. Benzer bir ¢alismada, sicak presleme ile iiretilen %
99,76 bagil yogunluga sahip saf magnezyumun ortalama 40,2 HV sertlige sahip oldugu
bildirilmistir (Turan 2017). Bu ¢alismada ise, Zn icermeyen Mg5Sn alagiminin sertligi
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ortalama 59 HV( ) olup saf Mg’ye gore %46,76 daha yiiksektir. Baska bir ¢alismada,
dokiim yontemiyle tretilen Mg7Sn alasimindan 52,6 HV sertlik degeri elde edilmistir
(Li 2017). Mg’ye ilave edilen Sn oranmnin agirlikca %10’a kadar ilavesiyle sertlik
degerlerinin arttig1 bilinmektedir (Liu et al. 2007). Mevcut ¢alismada, Zn icermeyen
Mg5Sn alasiminin sertligi ortalama 59 HV(g2) olup, daha yiiksek Sn icerigine sahip
dokiimle tiretilmis Mg7Sn alagiminin sertliginden % 12,16 daha yiiksektir.

Qi ve arkadaglar1 (Qi et al. 2014), dokiim yontemiyle trettikleri Mg6Zn4Sn ve
Mg6Zn6Sn alagimlarinin sirasiyla ortalama 62 HV ve 65 HV sertlige sahip olduklarini
belirtmislerdir. Bu alasimlara yaklasik 2 saat kadar yaslandirma islemleri uygulayarak
alasgimlarin sertlik degerlerini sirastyla 85 HV ve 90 HV degerlerine ¢ikarmislardir.
Mevcut tez ¢alismasinda ise, TZ55 alagiminin sicak pres yontemiyle tiretildikten sonraki
ortalama sertlik degeri 89,7 HV () olarak elde edilmistir. Herhangi bir yaslandirma
islemi uygulanmadan eclde edilen bu deger; Qi ve arkadaslarinin dokiim yontemiyle
trettii Mg6Zn6Sn alagiminin sertlik degerine gore %38, Turan ve arkadaslarinin
urettigi saf Mg’ye gore ise %123 daha yiiksektir. Artan Zn oraniyla birlikte
mikroyapidaki iyilesmeler, yeni ikincil sert fazlarin olusumu ve homojen dagilimi ile

sertlik degerlerinde artig saglandig1 diistiniilmektedir.
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Sekil 4.14 Mg5Sn-xZn alagimlarina ait sertlik degerleri.

Numunenin sinterlenmesi esnasinda, basing uygulanan yiizeyden numune tabanina
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dogru sertlik degisimini tespit etmek amaciyla, TZ54 numunesinin yan kesiti lizerinden
farkli noktalardan sertlik dl¢iimleri gergeklestirilmistir (Sekil 4.15(a)). Numunenin tist
ve alt yiizeylerinden orta bolgelerine dogru sertlik degerleri azalmaktadir (Sekil
4.15(b)). Yiizeye yakin bolgelerin orta bolgelerden daha sert oldugunu sdylemek

mumkin.

Bazmmc uygulanan
2 iist yilzey
E A
B :
c .
D s
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=
= 30 -
20
10 -
0 m
A B C D E F G

Sertlik Izlerinin Konumlari

Sekil 4.15 TZ54 alasiminin kesitinde farkli noktalardan alinan sertlik degerleri.

4.5.2 Cekme Deneyi Testleri

Sekil 4.16°da sicak presleme yontemiyle tretilen Mg5Sn-xZn alagimlarina ait akma
mukavemeti, ¢ekme mukavemeti ve % uzama degerleri verilmistir. Zn ilavesindeki
artig, sertlik degerlerini arttirdigi gibi mukavemet degerlerini de arttirmaktadir. Sekil

4.16daki grafik incelendiginde artan Zn oraniyla birlikte ¢ekme mukavemeti
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degerlerinin arttig1 ve en yiikksek ¢ekme mukavemeti degerinin 265 MPa olarak TZ55
alasgiminda elde edildigi goriilmektedir. Ancak % uzama degerleri %2 Zn oranina kadar
artmakta, bu oranin asilmasindan itibaren azalmaktadir. En yiiksek % uzama degeri
agirhikca %2 Zn igeren alasimda % 11 uzama olarak elde edilmistir. Bu durumun,
Zn’nin oda sicakliginda ¢oziiniirliik oranmin agirlikca %2 olmasi ile iliskili oldugu
diistiniilmektedir. Zn oraninin %?2’nin iizerine ¢ikmasiyla % uzama degerinin azalmasi,
tane sinirlarinda daha yiiksek miktarda intermetalik ¢okelti olusmasina baglanmistir. Bu
calismada, TZ55 alasimiyla elde ettigimiz en yiiksek ¢ekme mukavemeti (265 MPa)
degeri, dogal kemigin ¢ekme mukavemetiyle (35-283 MPa) ¢ok benzer, saf Mg’ nin
¢ekme mukavemetinden (100 MPa) % 165 daha yiiksek, Mg5Sn alasiminin ¢ekme
mukavemetinden (125 MPa) % 112 daha yiiksek ve Mg5Zn alasimmin g¢ekme
mukavemetinden % 36,5 daha yiiksektir.

300 30
Cekme Mukavemeti - 27
250 B Akma Mukavemeti 24
s B Uzama "
= 200 - .
£ 150 5 2

—
[
[}

L
[

TZ52 TZ53 TZ54 TZ55
MgSSn-xZn alasimlari

Sekil 4.16 Mg5Sn-xZn alasimlarina ait akma mukavemeti, ¢cekme mukavemeti ve % uzama
degerleri.

Bu calismada, sicak presleme yontemiyle trettilen Mg5Sn alasiminin ortalama ¢ekme
mukavemeti degeri 145 MPa olarak elde edilirken ayni alagim i¢in % uzama degeri 8,5
olarak elde edilmistir. Sicak presleme ile tiretilen Mg5Sn alasimindan elde edilen ¢ekme

mukavemeti degeri, Zhang ve arkadaslarinin (Zhang 2008) buldugu ¢ekme mukavemeti
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degerinden %16 daha yiiksek iken, Liu ve arkadaslarinin (Liu et al. 2007) elde ettikleri
cekme mukavemeti degerinden % 20,8 daha yiiksektir.

Her ne kadar en iyi mukavemet 6zellikleri agirlikca % 5 Zn iceren numuneden elde
edilmis olsa da, korozyon ve hiicre kiiltiirii testlerine gore en iyi sonuglar agirlik¢a % 4
Zn iceren TZ54 alasimindan elde edilmistir. Sekil 4.16’ya gore TZ54 alagiminin ¢ekme
mukavemeti (231 MPa) TZ55 alasiminin ¢gekme mukavemetinden yaklasik % 13 daha
az iken, % uzama degeri % 18,7 daha fazladir. Bununla birlikte TZ54 alasiminin ¢ekme
mukavemeti; dokiim ile tiretilen AZ91 alasiminin ¢gekme mukavemetine (230 MPa) ve
biyomedikal malzeme olarak halihazirda kullanilmakta olan, ilave ekstriizyon islemi
uygulanmis AZ31 alasimmin ¢ekme mukavemetine (235 MPa) olduk¢a yakin
degerlerdedir.

Cekme deneyi sonrast numunelerin kirilma yiizeyinden alinmis SEM goriintiileri Sekil
4.17°de verilmistir. Numunelerin mikroyapisina ait SEM goriintiileri gibi kirilma
yiizeylerinde de gozenege rastlanmamaktadir. Kirilma ylizeyleri karsilastirildiginda,
cekme deneyleri ile belirlenen siineklik degerleri ile uyumlu olarak artan Zn oraniyla
daha siinek bir kirilma yiizeyi elde edildigi goriilmektedir. Ozellikle %3 ve %4 Zn ilave
edilmis numunelerde bol miktarda es eksenli oyuklarin olusumlar1 gbze ¢arpmaktadir.
Bununla birlikte tiim numunelerde kirilmanin tane iglerinden gergeklesmis oldugu da

goriilmektedir.

86



Sekil 4.17 Cekme deneyi sonrasi kirilma yiizeylerinden alinan SEM goriintiileri.

4.6 Mikro Islenebilirlik Deneylerinin Degerlendirilmesi

Agirlikga farkli oranlarda Zn iceren Mg5Sn-xZn alasimlarina uygulanan mekanik,
biyouyumluluk ve korozyon testleri sonucu, optimum degerleri saglayan malzemenin
TZ54 alasimi oldugu tespit edilmistir. Dolayisiyla, Cizelge 4.1°de de genel 6zellikleri
belirtilen TZ54 alasimi, mikro frezeleme testlerinde is parcast malzemesi olarak
kullanilmistir. Tezgaha baglanacak alasim numunesinin boyutlar1 70x10x3,5 mm
Ol¢iilerinde segilmistir. TZ54 alasiminin mikroyapi, XRD ve EDX analizi goriintiileri
Sekil 4.18’de verilmektedir.

Cizelge 4.1 Sicak presleme yontemiyle tiretilen TZ54 magnezyum alasiminin genel 6zellikleri.

UzunlukxGenisglikx Yiikseklik ~ 70x10x3,5 Cekme Mukavemeti 231
(mm) (MPa)
Yogunluk 1,85 Akma Mukavemeti 145
(gr/cm?) (MPa)
Bagil Yogunluk 99,08 Uzama 9,5
(%) (%)
Sertlik 81,8 Hank Cozeltisinde Korozyon
(HVo2) Hiz1 1,49
(mm/y1l)
Kimyasal bilegim 95,099 Sn, %3,917 Zn, %0,022 Cu, %0,015Zr, Kalan
Mg
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Sekil 4.18 TZ54 alagimina ait; (a) SEM goriintiisii, (b) XRD analizi, (c) alansal EDX analizi.

Numune ylizeyinden yaklasik 1000 um derinliklerine kadar benzer sertlik degerleri elde
edilmistir (Sekil 4.15(b)). Ancak, daha derin bolgelerde sertlik degerleri azalmaktadir.
Bu nedenle mikro-isleme test sonuglarmin sertlik degisiminden etkilenmemesi igin

maksimum kesme derinligi degeri 500 pm olarak belirlenmistir.
4.6.1 Kesme Kuvvetleri

TZ54 alasim numunesinin mikro frezelenmesinde, agiz basma ilerleme degerine (fz)

bagli olarak Fx, Fy ve Fz kesme kuvvetlerinin degisimi Sekil 4.19°da verilmistir.
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Minimum kesme kuvvetleri, fz = 0,1 pum/agiz da elde edilmistir. Fakat 0,1<fz<0,5
um/agiz aralifinda kesme kuvvetlerinin sabit kaldigmni sdylemek miimkiin. {z>0,5
um/agiz icin kesme kuvvetleri lineer olarak artmaktadir. Kesme kuvvetlerindeki
degisim dikkate alindiginda, minimum talas kalinliginin 0,1 um oldugu sdylenebilir.
flerleme hizinin, minimum talas kalinhigindan daha kiigiik oldugu durumda kesme
kuvvetlerinin arttig1 bilinmektedir (Chae 2006, Ucun 2015a, Ucun 2015b). Mikro
frezeleme esnasinda, anlik talas kalinligi, minimum talas kalinligindan kiiglik oldugu
stirece, kazinma meydana gelir. Kesici takim agzi, kazinma ve elastik deformasyon
nedeniyle, kesemedigi talasi, bir sonraki donmesinde kesmeye calisir. Bu durum kesme
kuvvetlerinin kararsiz ve daha biiyiik olmasina neden olur. Minimum talas kalinliginin
is parcasinin cinsine ve kesici takim kenar yarigapina da bagli olarak degistigi
bilinmektedir (Yuan 1996, Ucun 2013b). Literatiirde, aliiminyum gibi hafif alasim
malzemelerinin mikro islenmesinde minimum talas kalinlig1 degerinin, kesici takim
kenar yarigapinin %20’si ile %40’1 arasinda oldugu tespit edilmistir (Yuan 1996). Bu
calismada, Sekil 4.19°dan da goriildiigi tizere kritik ilerleme hizinin 0,1 um/agiz olup,
bu deger kesici takim kenar yarigapinin yaklasik % 7’sine denk gelmektedir. Yuan ve
arkadaglar1 tarafindan belirlenen smir (Yuan 1996), aliminyum esasl hafif alagimlar
icindir. Mg esashi alagimlarin mikro islenebilirliginde kritik ilerleme hizi hakkinda
literatlirde yeterli bilgi bulunmamaktadir. Dolayisiyla, hafif alasimlar i¢in belirlenmis
olan %20 degerinin, Mg alasimlar1 i¢in daha diisiik oldugu sdylenebilir. Bununla
birlikte, 0,5 um/agiz ilerleme hiz1 ile kesici takim kenar yarigapi kiyaslanacak olunursa;
ilerleme hiz1 kesici kenar yarigapinin % 34,48’ine denk gelmektedir. Dolayisiyla, TZ54
alagimi i¢in kritik ilerleme hiz1 araliginin, kesici takim kenar yarigapinin %7 ile % 34’1

arasinda oldugunu sdylemek miimkiin.
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Sekil 4.19 Agiz basina ilerleme degerlerine bagli olarak Fx, Fy ve Fz kesme kuvvetlerinin
degisimi.

Sekil 4.20(a)’da kesme hizina bagli olarak kesme kuvvetlerinin degisimi verilmektedir.
Hem geleneksel frezeleme isleminde hem de mikro frezeleme de artan kesme hizi,
kesme kuvvetlerinin bir miktar azalmasina neden olur (Ucun 2013b, Aslantas 2018b).
Artan kesme hizi, kesme bdlgesindeki sicaklifin artmasina ve is pargasinin termal
yumusamasma neden olur. Ozellikle mikro frezeleme de talas kesiti cok kiiciik
oldugundan, kesme bdlgesinde olusan 1s1, kesme kuvvetlerinin daha da azalmasina
katkida bulunur (Ucun 2013b, Aslantas 2018b). Sekil 4.20(b)’de, kesme derinligine
bagh olarak Fx, Fy ve Fz kesme kuvvetlerindeki degisim verilmektedir. Artan kesme
derinligi, talas kesitinin de artmasina neden olur. Bunun sonucunda kesme kuvvetlerinin
de lineer olarak artmasi beklenir. 500 um talas derinliginde bile kesme kuvvetleri 2,5
N‘dan daha kiigiik olarak gergeklesmistir. Biyomedikal implant ve ekipman iiretiminde,
kullanilan Ti6Al4V ve CoCr alasimlarinin en 6nemli dezavantaji, islenebilirliklerinin
zor olmasidir (Karpuschewski 2013, Wan 2012). Yiiksek kesme kuvvetleri, kesme

bolgesindeki sicakligin ve abrasiv aginmanin da artmasina neden olmaktadir. Bunun
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sonucunda mikro kesici geometrisi (6zellikle de kenar radyiisii ve takim ¢ap1) degisir ve
yiizey kalitesi azalir. Sekil 4.20’de birim zamanda kaldirilan talas hacminin (MRR)
degisimi de verilmektedir. Artan kesme hiz1 ve talas derinligi MRR’nin de artmasina
neden olur. TZ54 alagimi i¢in artan MRR ile birlikte kesme kuvvetlerinin de azaldigi
goriilmektedir. Artan talas derinligi ile MRR artarken, kesme kuvvetleri Ti6Al4V
alagiminin benzer kesme sartlarina gore kesme kuvvetleri yaklasik 3 kat daha kiictiktiir
(Aslantas et al. 2016). Dolayisiyla mikro isleme igin yiiksek sayilabilecek MRR
degerlerinde bile, kesme kuvvetlerinin kii¢iik olmasi, TZ54 alasiminin kolay

kesilebilirliginin bir gostergesidir.
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Sekil 4.20 Fx, Fy ve Fz kesme kuvveti degerlerinin degisimi; (a) kesme hizina baglh olarak, (b)
kesme derinligine bagl olarak.
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4.6.2 Yiizey Piiriizliiliigii

Ilerleme hizina bagl olarak, islenen yiizeylerin alansal ortalama yiizey piiriizliiliigii (Sa)
ve maksimum yiizey purizliligi (Sz) degerleri Sekil 4.21°de verilmektedir. fz < 0,1
um/agiz (kirmizi bolge) i¢in Sa ve Sz degerleri 6nemli bir artig gostermektedir. 0,1 < fz
< 4 um/agiz araliginda (mavi bolge) Sa degerlerinin sabit kaldigin1 sdylemek
mimkiindiir. fz > 4 pm/agiz icin ylizey piriizliliighi bir artig gosterse de, fz > 10
um/agiz i¢in Sa ve Sz degerlerinin sabit kaldig1 goriilmektedir. Sekil 4.19 ve Sekil 4.21
beraber degerlendirildiginde, TZ54 alasimi i¢in minimum talas kalinliginin 0,1 pm
oldugu soylenebilir. fz < 0,1 pm/agiz icin kazinma agirlikli bir kesme islemi
gerceklesmektedir. Kazinma, sadece kesme kuvvetlerinin artmasina degil, ayn1 zamanda
yiizey kalitesinin bozulmasina da neden oldugundan (Takacs et al. 2003, Chae 2006,
Aramcharoen et al. 2008, Li 2008b), Sa degerleri yaklasik {i¢ kat artmuistir. Sekil 4.21°e
gore, cok yiiksek olan ilerleme degerlerinde de (fz >10 pm/agiz) ylizey kalitesi
degismemektedir. Bu bir anlamda kesici takimda abrasiv asinmanin veya built-up edge
nin olmadigimin da gostergesidir. Mikro frezeleme isleminde, minimum talasg
kalinligmin iizerindeki 1ilerleme degerlerinde, kesme islemi kayma (shear)
mekanizmasinin bir sonucu olarak meydana gelir (Aslantag et al. 2016). Dolayisiyla
kesme isleminde, geleneksel frezelemede oldugu gibi, artan ilerleme degeri ile birlikte
yiizey piiriizliiliigii de artmaktadir. Ozellikle mikro frezelemede, yiizey piiriizliiliigiiniin
artmasina neden olan unsurlarin basinda kenar radyiisiiniin biiyiimesi ve talas yapigsmasi
gelmektedir (Ucun 2013b). Demir dist malzemelerin islenmesinde karsilasilan en
onemli problem talag sivanmasidir (Aslantas et al. 2016). Talas sivanmasi hem kesme
kuvvetlerinin artmasina hem de ylizey kalitesinin bozulmasina neden olur (Aslantas et
al. 2016). TZ54 alagiminda Sa degerinin sabit kaldig1 g6z Oniine alinacak olursa, talas

yapismasinin minimum diizeyde meydana geldigini sdylemek yanlis olmayacaktir.
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Sekil 4.21 Ilerleme degerlerine bagl olarak islenen mikro kanallardan alman Sa ve Sz degerleri
(sabit Vc= 47,1 m/dk ve sabit ap=250 pum).

Sekil 4.22°de, ilerleme hizina bagh olarak islenen yiizeylere ait ii¢ boyutlu yiizey
profilometre gériintiileri verilmistir. ilerleme hiz1 f, < 0,1 um/agiz igin yiizeylerdeki
derinlik farki ¢ok net olarak gozlemlenmektedir. Bu durum, kazinma agirlik bir kesme
isleminin gergeklestiginin bir gostergedir. f; > 0,1 pum/agiz icin yiizeyler arasindaki
derinlik farki azalmaktadir. Ug boyutlu yiizey profili goriintiilerine ait skaladan da bunu
gormek mimkiindiir. f, > 0,5 um/agiz igin kesici takim ile is pargasi arasinda kayma
mekanizmasinin hakim oldugu ve islenen ylizey yapilarinin daha kararli bir form aldig:
da goriilmektedir. Sekil 4.19, Sekil 4.21 ve Sekil 4.22 beraber degerlendirildiginde,
minimum talag kalinliginin 0,1-0,5 pm araliginda oldugu net olarak ifade etmek

mumkindiir.
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Sekil 4.22 Ilerleme degerlerine bagli olarak islenen mikro kanallardan alinan 3B yiizey profili
goriintiileri.

TZ54 alasimi igin Sa ve Sz degerlerinin kesme hizi ile degisimi Sekil 4.23’te
verilmektedir. Artan kesme hizi, ylizey piiriizliiligii degerlerinin de lineer olarak
azalmasina katki saglamaktadir. Max Sa degeri 0,405 pm degeriyle, en diisiik kesme
hizinda (7,85 m/dk) elde edilmistir. Min Sa degeri ise en yiiksek kesme hizinda (94,2
m/dk) elde edilmektedir. Kesme hizinin yaklasik 12 kat artmasiyla birlikte Sa degeri de
yaklasik %28 azalmistir. Kesme hizini arttirarak Sa ve Sz piirtizliilik degerlerinin

azaltilmasi, kesme kenari tizerinde daha az talas yapismasi nedeniyle olabilir.
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Sekil 4.23 Farkli kesme hizlarina bagli olarak Sa ve Sz yiizey piirizliligi degerlerinin
degisimi.

Farkli kesme derinliklerinde islenen yiizeylere ait Sa ve Sz degerlerindeki degisim Sekil
4.24°te verilmektedir. Kanallarin farkli kesme derinliklerinde mikro frezelenmesi
neticesinde, islenen yiizeylerin piiriizliliikk degerlerinin kayda deger oranda degistigi
goriilmektedir. Sa degerleri, artan kesme derinliklerine bagli olarak lineer sayilabilecek
bir artis gostermektedir. En diisiik kesme derinliginde (50 um), en diisiik Sa degeri 0,25
um olarak elde edilmistir. En yiiksek kesme derinliginde (500 um) ise, Sa degeri %62,8
oraninda bir artigla 0,407 um degerine kadar artis gosterdigi goriilmektedir. ap=150 um
icin Sz degeri minimum degerdedir. Sz degeri ¢ogunlukla islenmis ylizeye yapisan
talagtan etkilenir. Takima yapisan talas olusumu da islenmis yiizeye talas yapismasina
neden olur. Diisiik veya orta kesme hizlar1 ve artan talas yiki, islenen ylizeye talas
yapigmast olasiligini arttirir. Bunun sonucunda Sz degerinin arttigini sdylemek de yanlis

olmayacaktir.
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Sekil 4.24 Farkli kesme derinliklerine bagl olarak Sa ve Sz yiizey piriizliligi degerlerinin
degisimi.

4.6.3 Capak Olusumlari

Farkli ilerleme hizlarina bagli olarak mikro frezeleme sonrasi kanallarda olusan
capaklarin SEM goriintiileri Sekil 4.25’te verilmektedir. Ayni yonli frezelemenin
gerceklestigi kenarlarda ¢apak genisliklerinin daha fazla oldugu goriilmektedir. Ilk
dikkat ¢eken unsur, diisiik ilerleme hizlarinda, daha biiylik bir ¢apak genisliginin
olugmasidir. Bununla birlikte, ilerleme hizinin arttig1 durumlarda, capak genisliklerinin
azaldigin1 sOylemek de miimkiin. Minimum talas kaliliginin altindaki ilerleme
degerlerinde, hem islenen yiizeyde sivanmalar meydana gelmis, hem de ¢apak
genislikleri artmigtir. Minimum talag kalinliginin altindaki ilerleme degerlerinde, zit
yonlii frezeleme bolgesindeki ¢apagin olusumu da farklilik gostermektedir. Capak, daha
cok kanal icerisine yonlenmis ve islenen kanal ylizeyine de sivanmaya zorlanmustir.
Artan ilerleme degeriyle birlikte, zit yonlii frezeleme bolgesindeki ¢apak dnemli oranda
azalmaktadir ve ayn1 yonlii frezeleme ye gore daha diisiik bir ¢apak genigligi meydana
gelmektedir. fz >5 pm/agiz i¢in hem islenen yiizeydeki talas sivanmasi, hem de kanal
kenarlarindaki ¢apak genisligi neredeyse sifira yakindir. Kesme sirasinda, her bir kesici
ag1z A noktasinda is parcasindan talag kaldirmaya baglamakta, B noktasindan gecerek C

noktasinda talas kaldirma islemini tamamlamaktadir. B noktasindaki talas kalinligi
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minimum talas kalinligindan biiyiiktiir ve kesme islemi kayma mekanizmasinin sonucu
olarak gerceklesir. A ve C noktalarindaki talas kalinligi, mimum talas kalinligindan ¢ok
kiiciik oldugundan kazinma ve elastik deformasyon meydana gelir. A ve C
noktalarindaki kazinma ve kesici takimin helis acist1 kanal kenarlarinda capak
olusumunda etkili olmaktadir. Zit yonlii frezeleme bolgesinde, kesici takim, talasi

kanaldan ¢ikarmak yerine kanal duvarina istiflemistir.
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Sekil 4.25 flerleme hizlarina baglh olarak kanal kenarlarinda olusan capaklarin SEM
goriintiileri.
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Sekil 4.26’da kesme hizina bagl olarak, kanal kenarlarinda olusan mikro ¢apaklara ait
SEM gorintiileri verilmektedir. Artan kesme hizinin, ¢apak genisliginin azalmasina
neden oldugunu séylemek miimkiin. Vc > 47,1 m/dk i¢in ¢apak olusumunun neredeyse
sifira yakindir. Kesme hizindaki artisla birlikte, kesme kuvvetleri de azalir. Yiiksek
kesme hizi, takimin talag ile temas siiresini azalttig1 i¢in, talasa daha az 1s1 aktarilirken,
kesici takima transfer olan 1s1 artar (Silva 2013). Kesme bolgesindeki sicakligin, artan
kesme hiziyla artmasi beklenir. Ancak takim-talas ara yiizeyindeki siirtiinmenin
azalmasi, talag yapismasini ve takim-talas ara yiizeyinde 1s1 lretimini azaltir (Akyuz
2011). Bunun sonucunda ¢apak olusumunda azalma meydana gelmistir. Tonsoff ve
arkadaslarinin Mg alasimlar1 {izerine benzer calismasinda (Tonsoff 1997), capak
olusumunu azaltmak i¢in talag sicakliginin diistiriilmesi gerektigini belirtmislerdir. Bu
nedenle daha diisiik kesme kuvvetlerinin eldesi icin polycrystalline elmas kesici takim

kullanmislardir.
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Sekil 4.26 Artan kesme hizlarina bagli olarak kanallarda olusan ¢apaklarin SEM goriintiileri.
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Kesme derinliklerine bagli olarak kanallarda olusan capaklarin SEM goriintiileri Sekil
4.27°de verilmektedir. Kesme derinliginin 50 um ve 100 um se¢ildigi mikro frezeleme
islemleri sonucu kanallarda ¢apak olusumunun ger¢eklesmedigini sdylemek miimkiin.
Ancak ap degerlerinin 150 um ve 250 um se¢ildigi kanallarda ¢ok az bir miktarda capak
olusumu gozlenmektedir. ap > 350 pum i¢in kanal kenarlarinda olusan capak
genisliklerinin de minimum diizeyde oldugu goriilmektedir. Fakat artan talas kesiti,
islenen kanal yiizeyindeki talas sivanmasinin artmasina neden olmustur. Ozellikle 250

um‘nin tizerindeki talas derinliklerinde talag sivanmasi belirgin bir sekilde artmistir.

Ve =47,1 m/dk fz=S um
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Sekil 4.27 Kesme derinliklerine bagli olarak kanallarda olusan ¢apaklarin SEM goriintiileri.

Sekil 4.28°de, farkli ilerleme hizi, kesme hizi ve kesme derinligine bagh olarak kanal
kenarlarinda olusan ¢apak genisliklerinin degisimi verilmistir. Minimum talas kalinligindan
daha kiiciik olan ilerleme degerlerinde ¢apak genisliklerinin 6dnemli oranda artis gosterdigi
dikkati ¢ekmektedir. Bu da {z<0,5 pm/agiz i¢in kazinmanin meydana geldigi olgusunu
giiclendirmektedir. fz>0,5 pm/agiz i¢in artan ilerlemeyle capak genisliginin 6nemli degisim
sergilemedigi de elde edilen diger bir sonuctur. Diisiik kesme hizlar1 ¢apak genisliginin
artmasina neden olurken talas derinliginde belirli bir egilimden s6z etmek zordur. En
yiiksek capak genisligi degeri (92 um), en diisiik ilerleme hizinin uygulandigi kanaldan
Olciilmustiir. En duisiik ¢apak genisligi (3 um) ise, 100 um kesme derinliginin uygulandigi

kanaldan elde edilmistir.
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Sekil 4.28 Kanallarda olusan maksimum c¢apak genislikleri (a) ilerleme hizina, (b) kesme
hizina, (c) kesme derinligine bagli olarak.

4.6.4 Takim Asinmasi

Mikro islemede kesici takimda meydana gelen asinma, kesme kuvvetlerini ve yiizey
kalitesini dogrudan etkilemektedir. Is parcasi kesilmesi zor bir malzeme ise, takim
asinmasi kisa siirede gergeklesir. Bu, ylizey kalitesinin bozulmasina, boyutsal hatalara
ve ¢apak olusumuna yol agar. Bu ¢alismada, TZ54 alasiminin islenmesinde kullanilan
bazi mikro takimlar i¢in SEM analizi yapilmistir (Sekil 4.29). Makro olgekte, kesici
takim geometrisinde dnemli bir hasar yoktur. Kesme kenarlarina yakindan bakildiginda,
baskin asinma mekanizmasinin abrasif asinma oldugu goriilmektedir. Bununla birlikte,
bazi kesme kenarlarinda c¢entik olusumu da meydana gelmistir. Centik hasar1 daha
yiiksek ilerleme hizlarinda gbzlenmistir (Sekil 4.29a). Abrasif asinma yiiksek kesme
hizlarinda daha baskindir (Sekil 4.29b). Uygun kesme parametrelerinin kullanildig:
kesme isleminde, kesici takimda meydana gelen asinmanin minimum oldugunu

sOylemek miimkiindiir (Sekil 4.29c¢).

100



Chipping

Sekil 4.29 Farkli parametrelerde kullanilan kesici takimlarin SEM gorintiileri; (a) yiiksek fz
etkisi, (b) yiiksek Vc etkisi, (¢) uygun fz ve V¢ segimleriyle ap etkisi.

4.6.5 Talas Yapilarn

Mikro frezeleme isleminde kazinma agirlikli kesmenin meydana geldiginin bir diger
gostergesi de talas sekilleridir. Bu nedenle, kesme deneyleri sirasinda olusan talas
sekilleri i¢cin SEM analizi yapilmistir. Sekil 4.30°dan da goriildiigii iizere, her bir talas
grubu kendi igerisinde benzer bir forma sahiptir. fz < 0,1 um/agiz igin talaslarin oldukca
kiigiik ve ince boyutlarda oldugu, ilerleme hizindaki artig ile birlikte, talas sekillerinin
helisel bir boru formunda gergeklestigi goriillmektedir. fz < 0,1 um/agiz igin olusan talas
sekillerinin belirli bir formunun olmadigin1 séylemek miimkiin. Bu da, hem kesme
kuvvetleri hem de ylizey piiriizlilliigi sonuclarina gore, elde edilen minimum talag

kalinliginin 0,1 um oldugunu dogrulamaktadir.
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Sekil 4.30 Farkli ilerleme hizlarina bagli olarak degisen talas olusumlarina ait SEM goriintiileri.

Farkli kesme hizlarina bagl olarak degisen talas olusumlarina ait SEM gortintiileri Sekil
4.31°’de verilmektedir. Agiz basina ilerleme hizi (5 pm) ve kesme derinligi (150 pm)
degerleri sabit tutularak, farkli kesme hizlar1 uygulanmistir. Talas olusumlarinin siirekli
degil, kesik kesik oldugu goriilmektedir. Minimum kesme hizinda islenen talaglarin kisa,
diizgiin ve hafif kivrimli yapilar1 goriilmektedir. Artan kesme hizi ile birlikte talaslarin
kendi islendigi proses igerisinde farkli sekillerde talas olusumlarini gérmek miimkiin. Farkli
kesme derinligine bagli olarak olusan talaglarin SEM gorintileri Sekil 4.32’de
verilmektedir. Bu proseste kesme hizi (47,1 m/dk) ve agiz basina ilerleme hizlari (5 um)
sabit tutularak farkli kesme derinliginin etkileri arastirilmistir. SEM  goriintiileri
incelendiginde, kesme derinliklerinin degisimine bagli olarak talas formlarmin genel
itibariyle rulo sekline benzer yapilarda olustugu goriilmektedir. Diisik kesme
derinliklerinde kisa talas formlar, yiiksek kesme derinliklerinde olduk¢a uzun talag formlar
da goze carpmaktadir. En kisa talas olusumlari kesme derinliginin 50 pm segildigi proseste

gerceklesirken, en uzun talag formlar1 ise kesme derinliginin 500 um olarak uygulandig
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kesme deneylerinde ortaya ¢ikmuistir.

fz=5 pm ap =150 pm

Sekil 4.32 Farkli kesme derinliklerine bagli olarak degisen talas olusumlarina ait SEM
goriintiileri.
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5. SONUCLAR ve ONERILER

5.1 Sonuclar

Bu calismada, Mg’nin yiiksek reaktivitesinin yol acacagi olumsuzluklarin Oniine
gegmek amaciyla yeni bir karistirma teknigi kullanilarak T/M sicak presleme
yontemiyle farkli Zn igerigine sahip (x=agirlik¢a % 0, % 1, % 2, % 3, % 4 ve % 5),
Mg5Sn-xZn alasimlar1 iiretilmistir. Uretilen alasimlarm; XRD, SEM ve EDS
incelemeleriyle mikroyapt karakterizasyonu, agirlik kaybi ve hidrojen gaz c¢ikisi
Olctimleriyle korozyon dayanimlari, SH-SY5Y noron hiicrelerine karsi toksik etkileri,
sertlik ve ¢ekme testleriyle mekanik Ozellikleri deneysel olarak incelenmistir. Elde
edilen korozyon ve biyouyumluluk sonuglarina gore, biyomalzeme olabilme 6zelligine
sahip TZ54 alasim numunesi mikro isleme testlerine tabi tutularak parca i¢in en uygun
islenebilirlik parametreleri belirlenmigtir. Yapilan analizler neticesinde asagidaki

sonuclara ulasilmistir.

» Mg tozlarinin parafin ile kaplama teknigi sayesinde oksit olusumu Onlenerek
yeni Mg alagimlarmin  T/M metoduyla basarili bir sekilde iiretimi
gergeklestirilmistir.

» Zn oranindaki artisa bagli olarak iiretilen numunelerin yogunluk degerleri de
artis gostermistir. Bagil yogunluk degerleri ise %99’un lizerinde elde edilerek
tiretilen parcalarin tam yogunlagmis bir mikroyapiya sahip olduklari tespit
edilmistir. Numunelere ait SEM goriintiilerinin de gdzenek icermemesi bu

bulguyu desteklemistir.
» XRD analizi; tim numunelerin mikroyapisinin tipik a-Mg ve Mg,Sn fazlarindan
olustugunu, sadece TZ55 numunesinde MgZn fazinin olustugunu, artan Zn

orantyla a-Mg piklerinin siddetinin azaldigin1 gdstermistir.

» SEM incelemeleri mikroyapinin dokiim yontemlerine kiyasla eseksenli ve daha

ince tanelerden olustugunu gostermistir. Artan Zn oranina bagl olarak daha ince
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taneli mikroyapilarin elde edilmesi saglanmistir.

Zn oranindaki artiga bagl olarak, korozyon esnasindaki % agirlik kaybi oranlar
% 4 Zn igeren numuneye kadar diisiis gostermis, % 5 Zn igeren numunede tekrar

artis gostermistir.

Alasim numunelerinin icerdigi Zn orani ile aciga ¢ikan hidrojen gazi miktari
arasinda ters bir baginti oldugu tespit edilmistir. Korozyon testleri esnasinda en

az miktarda H, gazi birikimi, TZ54 numunesinden elde edilmistir.

Genel olarak Zn artisiyla korozyon direncinde artma, agiga ¢ikan hidrojen gazi

miktarinda azalma belirlenmistir.

Zn oranindaki artig ile birlikte korozyon hizinda genel itibariyle disiis
gerceklesmistir. % 4 Zn igeren numunede korozyon hizi minimum seviyede
diisiis yasarken, sadece % 5 Zn igeren numunenin mikroyapisinda bulunan

MgZn intermetalik faz1 nedeniyle korozyon hizi tekrar artis gostermistir.

Korozyon testleri sonrasinda XRD ve EDS analizleriyle tespit edilen, numune
ylizeylerinde koruyucu tabakalar olarak hidroksiapatit ve magnezyum katkili
apatit yapilari meydana gelmistir. Bu yapilar korozyon hizinin en disiik
olustugu TZ54 alasimimnda en yogun bir sekilde gozlemlenmistir. Apatit
tabakasinin korozyon esnasinda koruyucu bir tabaka olarak davrandig: tespit

edilmistir.

M@5Sn-xZn alasim numunelerinin SH-SYS5Y noron hiicrelerine toksik bir
etkisinin olmadig1 tespit edilmistir. Aksine hiicrelerin biiylimesinde etkili

olmuslardir.
Mikroyapida ikincil MgoSn ve MgZn intermetalik fazlarinin varligi mekanik

Ozellikleri olumlu etkilemistir. Bununla birlikte artan Zn oramindaki artisa

paralel olarak sertlik degerleri de artmistir.
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» Zn miktarindaki artisa bagl olarak, ¢cekme mukavemeti degerleri de artmustir.
Uzama degerleri % 2 Zn igeren numuneye kadar artis gosterirken bu degerden

sonra diislis gostermistir.

> llave edilen Sn ve Zn alasim elementleri, daha ince taneli bir mikroyap:
olusumunu saglamistir. Dolayistyla bu durum alasimin hem korozyon

Ozelliklerini hem de mekanik 6zelliklerini iyilestirmistir.

» T/M, dokim tekniklerine nazaran alagim sisteminin esnekligini artirmanin
yaninda ince ve es eksenli tanelerden olusan mikroyapi ve dolayisiyla daha
iistiin mekanik 6zellikler gibi bircok avantaj sunmasina ragmen Mg tozlarinin
yiiksek reaktiviteleri nedeniyle Mg ve Mg alagimlarinin iiretimi i¢in simdiye
kadar zor bir yontem olarak kabul gormiistiir. Bu c¢alismada uygulanan
karistirma teknigi, Mg tozlarinin yiiksek reaktivitelerinin yol agabilecegi zorluk
ve problemlerin Onlenmesini saglamistir. Mikroyapt ve mekanik 6zelliklerin
karakterizasyonundan elde edilen sonuglar karistirma tekniginin basarili

oldugunu gostermektedir.

» En disiik kesme kuvveti, agiz basina ilerleme hizinin 0,1 pm/agiz olarak
secildigi kesme deneylerinden elde edilmistir. Ilerleme hizinin bu degerden daha
az veya daha fazla segilmesiyle, kesme kuvveti ve ylizey piriizliilligi degerleri

artmistir.

» Kesme hizinin artmasi, 6zellikle Fx ve Fy kesme kuvveti degerlerini azaltmistir.

Bununla birlikte yiizey kalitesini de iyilestirmistir.

» Artan kesme derinligine bagh olarak; kesme kuvveti ve yiizey piiriizliligi

degerleri de artig gostermistir.

» Capak olusumlar genellikle ayn1 yonlii frezeleme kenarinda daha yogun ve daha

genis bir bicimde meydana gelmistir.
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» Disiik ilerleme hizlarinda olduk¢a yogun ve genis bir bigimde ¢apak olusumlari
meydana gelmistir. lerleme hizinin fz = 10 pm/agiz olarak secildiginde ¢apak

olusumlarina rastlanmamustir.

» Dislk kesme hizlarinda az miktarda da olsa ¢apak olusumu gerceklesmistir.

Kesme hizinin artmasiyla ¢capak olusumlar1 6nemli 6l¢iide azalmistir.

» Artan kesme derinliginin c¢apak genisliklerini ¢ok fazla etkilemedigi
belirlenmistir. Ancak kesme derinliginin artisina bagli olarak, agilan slot

iclerinde ayni yonlii frezeleme kenarinda talas birikimleri meydana gelmistir.

» Artan ilerleme hizina baglh olarak, daha kalin talas yapilar1 olugsmustur. Diisiik

ilerleme hizlarinda ise, talaslar daha ince formdadirlar.

» Kesme derinligi diisiik secildiginde olusan talaglar daha kisadir. Yiiksek kesme

derinlikleri segildiginde daha uzun talas olusumlar1 ger¢eklesmistir.

5.2 Oneriler

Mevcut c¢alismada korozyon, biyouyumluk ve mekanik testlerini basariyla gegen
alagimlara farkli alasim elementleri ilave edilerek bu o6zelliklerin daha fazla
gelistirilmesi saglanabilir. Bununla birlikte en iyi mekanik 6zelliklerin elde edildigi
TZ55 alasiminin korozyon 6zelliklerinin iyilestirilmesi icin farkli alasim elementlerinin

ilavesi gerceklestirilebilir.

Alagimlara yaslandirma islemi uygulanabilmesi i¢in faz diyagramlarinda solviis egrisine
sahip olmalar1 gerekmektedir. Mg-Sn ve Mg-Zn alagimlarina ait faz diyagramlarinin
solviis egrilerini igerdigi bilinmektedir. Dolayisiyla, bu tez g¢alismasinda belirlenen
alagimlara daha sonraki ¢alismalarda yaslandirma islemi uygulanip, mevcut sonuclarla

kiyaslama yapilabilir.

Korozyon ve biyouyumluluk testlerini basariyla gecen TZ54 alagiminin farkli hiicrelere
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uygulanmasiyla toksik etkisinin arastirmasi genisletilebilir ve farkli hiicreler tizerinde de

olumlu sonuglar alinmasi halinde hayvan testlerine gecilebilir.
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