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Prof. Dr. Yunus TUREN
Dog¢. Dr. Abdullah ASLAN
Do¢. Dr. Emin SALUR

Bu ¢aligma, biyomedikal uygulamalar i¢in hem mekanik hem de biyolojik agidan iistiin &zellikler
tagtyan yeni nesil NiTi alagimlarinin gelistirilmesine odaklanmigtir. Gliniimiizde implant malzemelerinde
aranan baglica 6zellikler arasinda yiliksek mekanik dayanim, sekil hafiza etkisi, biyouyumluluk ve uzun
Omiir yer almaktadir. Bu dogrultuda NiTi alagimlarina nano pargacik boyutunda element katkilar1 yapilarak
performanslarmin artirilmast hedeflenmistir. On alasimli ve mekanik alasimlama yéntemiyle iiretilen NiTi
ve NiTiCuAg alagimlarinda Cu ve Ag nanopartikiil katkilarinin mikroyapisal, mekanik ve ylizey
Ozelliklerine etkileri incelenmistir.

Toz numuneler, hidrolik pres ile oda sicakliginda yiiksek basingta sikistirma yontemiyle disk ve
silindirik formlara getirilmis, ardindan sinterleme uygulanmistir. Sinterleme sonrast yogunluk
Olciimlerinde, 6n alasimli NiTi’de %80, NiTiCuAg disklerde %79; mekanik alagimli NiTi’de %81,
NiTiCuAg disklerde %76 doluluk orani elde edilmistir. FESEM ve EDS analizleri, uygulanan her iki iiretim
yonteminde de mekanik alagimlamanin en 6nemli avantaji olan soguk kaynagin basarili gergeklestigini ve
Cu ile Ag katkilarinin homojen dagildigini gostermistir. Basma testlerinde NiTiCuz.sAgi numunelerin
basma gerilmesinin saf kiiresel NiTi’ye yakin oldugu, agirlikca Ag oraninin %2,5’e ¢ikarilmasiyla basma
gerilmesi dayaniminda %14 azalma oldugu belirlenmistir. Bulgular incelendiginde mekanik 6zellikler ve
antibakteriyel etki gozetilerek %1,0 Ag katkist optimum oran secilmistir. DSC analizleri, NiTiCuz.sAg:
numunelerde 51 °C’de faz dontigiimiine isaret edecek 1s1l gdstergeler oldugunu ve sekil hafiza potansiyeli
tagidigini ortaya koymustur.

Elektrospin yontemiyle liretilen PCL+Kolajen nanofiber kaplamalar, NiTi’de ortalama 183 nm,
NiTiCuAg’de 199 nm fiber ¢apina sahip olmus; FTIR analizleri literatiirle uyumlu bulunmugtur. Temas
acis1 testlerinde NiTiCuAg numuneler daha diisiik temas agisi ile implant uygulamalarinda avantajli olan
hidrofilik 6zellik gostermis, sisme testinde ise kaplanmig disk numunelerde 6 saat sonunda %2,5 oraninda
hacim artig1 gdzlenmistir.

Sonuglar incelendiginde, %2,5 Cu + %1 Ag katkili NiTi alasimmin yiiksek yogunluk, dengeli
mekanik 6zellikler, iyi yiizey biyouyumlulugu ve sekil hafiza potansiyeli ile biyomedikal implantlar igin
giiclii bir aday oldugu goriilmiistiir.

Anahtar Kelimeler: NiTi sekil hafizali alasim, Ag nanopartikiil, antibakteriyel o&zellik,
biyobozunur kaplama, Cu nanopartikiil, mekanik alagimlama, toz metalurjisi
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This study focuses on the development of next-generation NiTi alloys with superior mechanical
and biological properties for biomedical applications. Modern implant materials are expected to exhibit
high strength, shape memory effect, biocompatibility, and long service life. To enhance these properties,
nanoparticle-sized elemental additions were introduced into NiTi alloys. The effects of Cu and Ag
nanoparticle additions on the microstructural, mechanical, and surface characteristics of NiTi and
NiTiCuAg alloys produced by pre-alloying and mechanical alloying methods were investigated.

Powder samples were compacted into disc and cylindrical forms under high pressure at room
temperature using a hydraulic press, followed by sintering. Post-sintering density measurements revealed
relative densities of 80% for pre-alloyed NiTi, 79% for NiTiCuAg discs, 81% for mechanically alloyed
NiTi, and 76% for mechanically alloyed NiTiCuAg discs. FESEM and EDS analyses confirmed the
successful occurrence of cold welding, the main advantage of mechanical alloying, and demonstrated
homogeneous distribution of Cu and Ag. Compression tests showed that the compressive strength of
NiTiCuz.sAg: was close to that of pure spherical NiTi, while increasing the Ag content to 2.5 wt.% led to a
14% decrease in compressive strength. Based on the balance between mechanical performance and
antibacterial effect, 1.0 wt.% Ag was identified as the optimum content. DSC results further indicated
thermal signatures of phase transformation at 51 °C in NiTiCu2.sAg, suggesting shape memory potential.

As a result of the findings, the NiTi alloy containing 2.5% Cu and 1% Ag exhibited high
densification, balanced mechanical properties, favorable surface biocompatibility, and shape memory
potential, demonstrating its strong potential as a candidate for biomedical implant applications.

Keywords: Ag nanoparticles, Antibacterial property, Biodegradable coating, Cu addition,
Mechanical alloying, NiTi shape memory alloy, Powder metallurgy, Surface modification



ONSOZ

Bu tez, uzun ve zorlu bir akademik yolculugun sonunda ortaya ¢ikmistir. Bu siiregte bana
eslik eden, destek veren ve ilham kaynagi olan herkese goniilden tesekkiir ederim.

Bu siirecin her adiminda yanimda olan, yonlendirmeleri, katkilar1 ve destegi olmadan bu
caligmanin tamamlanmasinin miimkiin olmayacagi danismanim Dog¢. Dr. Miirsel
Ekrem’e en derin tesekkiirlerimi sunarim.

Her zaman akademik ilham kaynagim olan, sorularimi sabirla yanitlayan ve bakis agimi
gelistiren ikinci danigmanim Prof. Dr. Ahmet Avci’ya tesekkiir ederim.

Bu ¢alismanim sekillenmesinde onemli katkilar1 bulunan Tez izleme Komitesi iiyeleri
Prof. Dr. Necati Ataberk ve Do¢. Dr. Abdullah Aslan’a rehberlikleri i¢in siikranlarimi
sunarim.

Doktora siirecinde bana destek veren Ogr. Gor. Ali Feyzullah’a, (")g{. Gor. Musa
Yilmaz’a, Malz. Yiik. Miihendisi Bayram Unal’a, Dr. Muhammed Thsan Ozgiin’e, Ogr.
Gor. Hacer Tasdogen’e destekleri i¢in igtenlikle tesekkiir ederim.

Tanistigimiz ilk giinden beri bana destek olan Giirel Kalip firma sahipleri Recep Mih,
Abdullah Mih ve Ali Mih’a tesekkiir ederim.

Hayatimin her aninda yol arkadaslig1 yapan, dostluguna her zaman giivendigim kiymetli
arkadasim Dr. Ogr. Uyesi Hagsmet Cagr1 Sezgen’e varlig1 ve destegi icin tesekkiir ederim.

Hayatimin en degerli iki varlig1 olan kizim Ada ve sevgili esim Elif’e, gosterdikleri
sonsuz sabir, sevgi ve anlayis i¢in tesekkiir ederim. Onlarin varligi, bu yolculugu anlamli
ve katlanilir kild1.

Beni bugiinlere getiren, her zaman yanimda olan anneme ve babama, verdikleri emek,

degerler ve destek i¢in minnettarim.

Yasin USLUGIL
KONYA-2025

vi



ICINDEKILER

OZETuooceicenscnsensinscnsinsssssssssssssssssssssssssssssssnsssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssss iv
ABSTRACT ...cuuiiiiinninnninsansssssosssssssssssssssasossssssssssssssssssssssssssossssssassssssssssossasssasess v
ONSOZuoucuniurcincinssissssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssss vi
ICINDEKILER vii
SIMGELER VE KISALTMALAR .ix
Lo GIRIS ettt esesesesssssessasssssssessssssssssssesssssessssassssssssssssaseses 1
2. KAYNAK ARASTIRMASI ...cccoiiiruienensseicssnsssssssssssssssssssssasssssssssssssasssasss 4
2.1.  Sekil Hafizalt Alasimlar.............cooooviiiiiiiiiiiieiiiee e 4
2.2.  NiTi Alasmmlarinim OzelliKIeTi..........coovoveveveeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee, 7
2.2.1. Cu'nun NiTi alagimina etkileri........c.cccccvveeviieeniieeieeeieeceeeee, 14
2.2.2.  Ag'nin NiTi alagimlara etkileri..........cccocovevveeiiieniiiinienieeiieeieeeen 16

2.3.  NiTi Alasimlarinin Uretim YONtemleri .......cooveveveveeeveeeeeeeeeeeeeeeeeeen. 18
2.3.1.  Ergitme YONEMI....cccuvieriieeiieeerieeeriieeesieeeesieeeeereeeneeesneeesnseeeseneees 24
2.3.2. Toz metalurjisi yontemleri ile NiTi tiretimi..........ccceeveeeveeeneennen. 26
2.3.3. Eklemeli imalat ile NiT1 Gretimi.....cccccocveeerieennieeniieeeiieeeiee e 27

2.4, Mekanik Alasimlama...........cccoecoiiieiiieeiiieecieeeee e 29
2.5. Kaplama Teknolojileri........cccveriiieiiiieiiieeieeeieeeeeeee e 34

3. MATERYAL VE YONTEM ...36
3.1.  Kullanilan Malzemeler ve Numune Hazirlig1..........ccccovevvveennnennnneen. 36
3.2. Mekanik Alasimlama............ccccoerieiiiieiiiieciieeiee e 39
3.3, Sikistirma ve SINterleme...........ooooviiiiiiiiiiiieiieee e 42
34, YoZunluk ANaliZi........ccooiiiiiiiiiiiiieiiieicee e 45
3.5.  NiTive NiTiCuAg Alasimlarin Toz Morfolojisi Analizi................... 45
3.6.  X-Isin1 Difraksiyon Analizi (XRD) .....cccoooiiviiiniiiiiiiiiieieeieeieeee 46
3.7.  Kristal boyutu ve mikro gerinim analizi............cccccveevveeecnieeecnveennnenn. 47
3.8.  Diferansiyel Taramali Kalorimetri (DSC, TGA)......cccooevieviiviirennnne 48
3.9, MeKkanik TeStler......c.cevviiieiiiiieiiieeiie et 49
3.9.1. Basma teStIeTi.....cccuieriiiiiiiiiieiieee e 49
3.9.2. Mikro Vickers sertlik testleri ........cccevvvieriiiiniiiieiieeieeeee e 50
3.9.3. Kirilma toklugu hesab1 (Vickers yontemi).........ccoeceeevveerveeiiiennnnne 51
3.10. Kaplama Uygulamalart..........cccceevviireriiiieniieeiie e 52
3.10.1. Numune hazirligi (kaplama i¢in) ........coccceevveeiiienieeniienieeriieeeenne 52
3.10.2. Elektrospin kaplama...........cccccuveeiiiieniiieiiieeieeeeeeeee e 53
3.10.3. Mikroyap1 ve kimyasal karakterizasyon (SEM, FTIR)................ 55
3.10.4. Sisme davranist Testl .......cccceeeieiiiiiieiiiieeeecee e 57
3.10.5. BiyobozZunurluK teSti........cccevuieriieiiieiieeiienie et eiee e 57

vii



3.10.6. Temas ag1S1 OICUMIL........ccereiiririeiieeciee e 59

4. ARASTIRMA SONUCLARI VE TARTISMA.......cccceeurvrersuessursessacssnnes 60
4.1.  On Alasimli NiTi Nanopartikiillerin Alagimlanmasi.......................... 60
4.1.1. On alasimli NiTi tozlar1 boyut ve EDS analizi............cocococvvueunneen. 60

4.1.2. Mekanik alasimlama sonrasi XRD degerlendirmesi...................... 62
4.1.3. Kristal boyutu ve mikro gerinim karsilagtirmast..........cccccccvveeneen. 63
4.1.4. Mekanik alasgimlanmis tozlarin FESEM ve EDS analizleri........... 63
4.1.5. Yogunluk Ve pOTOZItE OTANL.....ccuieererreeiiiieeiieeeiieeeieeeeieeesveeenerees 66
4.1.6. Sinterleme sonrasi numune yiizey mikroyapi incelemesi.............. 67
4.1.7. Mikro Vickers sertlik testleri .........coooeviiiniiniiiniiiiieeeeen 68
4.1.8. Vickers sertlik testi ile kirilma toklugu tayini...........cceceeevverunennnen. 69
4.1.9. Basma teStIeTl....c.cccevuiiiiiiieciiieeiee et 69
4.1.10. Basma testi sonucu kirilan numunelerin FESEM analizi............. 71
4.1.11. DSC analizi ve sekil hafiza degerlendirmesi ..........ccccceeverueenennee. 73
4.1.12. Sinterlenmis numuneler XRD analizi ..........ccccccceeeveniieiiennennnen. 74
4.2. Mekanik Alagimlama ile Elde Edilmis NiTi Tozlarimin Ag ve Cu
Nanopartikiiller ile Mekanik Alagimlanmasi...........cccceeeveevveeiiienienieeniienieeeesee e 75
4.2.1. Toz malzeme XRD analizi........c.cccccveeviieeviieeiieeieeeiee e 75
4.2.2. Mekanik alagimlanmig NiTi tozlarin SEM ve EDS analizi ........... 76
4.2.3. Mekanik alagimlanmis NiTiCuAg tozlarin SEM ve EDS analizi.. 78
4.2.4. Yogunluk ve porozite (sikistirma ve sinterleme sonrasi)............... 79
4.2.5.  Serthik teStIETT..cccueiieiiiieiie e 81
4.2.6. Basma testl SONUGIAIT ..........cccceeeieiiiiiieiiiiie e 83
4.2.7. Basma testi sonucu kirilan NiTi numunelerin SEM ve EDS analizi

84

4.2.8. Vickers sertlik testi ile kirilma toklugu tayini........c..cccceeveveennenee. 85
4.2.9. Sinterlenmis numuneler XRD analizi .........ccccoccveeevieeniieencneennnn. 87
4.2.10. DSC analizi ve sekil hafiza davranis1 degerlendirmesi................ 88
4.3.  Kaplama uygulamalari.........c.ccoceieriiiiniiieeiiieeieeeeeeeeee e 89
4.3.1. Fiber kaplama ¢ap analizi ........cccccoceevueeiinieniniiinicniecienecceienene 89
4.3.2. SISIMNE STl c.uvvieiieiiiiie et 91
4.3.3. BiyobozunurluK teSti......cccerieririiiriiiiiienieeeeee e 92
4.3.4. Temas ag1S1 teStIeTT....cccuuvriiiiiiiieceieee e 94
4.3.5. Kaplama FTIR analizi.......c..cccceveriinerieniiniiieiicneeieneeseeeeen 95

5. SONUCLAR VE ONERILER 98
5.1.  Sonuglarin Degerlendirilmesi ........c.ceeoveeevieeeiieeeiieeieecee e 98
5.2 ONEIILET ..ot 101

6. KAYNAKLAR 103

viii




Simgeler

Kisaltmalar

DSC
FESEM

FTIR

XRD
MA
PM
NiTi
SEM
N.E.U.
BITAM
EMPW
HIP

X

SIMGELER VE KISALTMALAR

Yogunluk (g/cm?)

Vickers Sertligi

Mikro gerinim

Kristal boyutu (nm)
X-1511 dalga boyu (nm)
Pik genisligi (radyan)
Bragg acis1

Ostenit baslangig sicaklig
Ostenit bitis sicakli
Martenzit baslangi¢ sicakligi
Martenzit bitis sicakligi
Zaman

Sicaklik (°C)

Yiizde orani

Differential Scanning Calorimetry (Diferansiyel Tarama
Kalorimetrisi)

Field Emission Scanning Electron Microscopy (Alan Emisyonlu
Taramali Elektron Mikroskobu)

Fourier Transform Infrared Spectroscopy (Fourier Doniisiimlii
Kizil6tesi Spektroskopisi)

X-Ray Diffraction (X-Isin1 Kirinimi)

Mekanik Alagimlama (Mechanical Alloying)

Powder Metallurgy (Toz Metalurjisi)

Nikel-Titanyum Alasimi

Scanning Electron Microscopy (Taramali Elektron Mikroskobu)
Necmettin Erbakan Universitesi

Bilim ve Teknoloji Aragtirma ve Uygulama Merkezi
Electromagnetic pulse welding

Hot Isostatic Pressing (Sicak Izostatik Presleme)



1. GIRiS

Insan viicuduna yerlestirilen yapay malzemeler, modern tibbin vazgegilmez
bilesenlerinden biri haline gelmistir. Ozellikle kirik tedavileri, dis hekimligi uygulamalar
ve kalp-damar hastaliklarinda kullanilan implantlarin yalnizca yiiksek mekanik dayanim
gostermesi degil, ayn1 zamanda biyouyumlu olmasi ve enfeksiyon riskini en aza indirmesi
gerekmektedir. Dolayisiyla mekanik dayanim kadar biyouyumluluk ve enfeksiyon
kontrolii de kritik 6neme sahiptir. Bu gereksinimler dogrultusunda arastirmacilar, yeni
alasimlar gelistirmekte ve bu alasimlara cesitli elementler ekleyerek ozelliklerini
iyilestirmeye ¢aligmaktadir.

Bu calismada odaklanilan NiTi alagimi, viicut sicakliginda sekil hafiza etkisiyle
faz doniisiimii gergeklestirebilen, 6zgiin seklini geri kazanabilen ve siiperelastik davranis
sergileyen bir malzemedir. NiTi alasimi, 1960’l1 yillarin basinda ABD’deki Naval
Ordnance Laboratory’de Buehler ve arkadaslar tarafindan kesfedilmistir. “Nitinol” ad,
icerdigi elementler (Nikel ve Titanyum) ile kesfedildigi laboratuvarin bas harflerinden
tiiretilmistir. Bu malzemenin en dikkat ¢ekici 6zelligi, belirli sicaklik araliklarinda orijinal
formunu hatirlayabilmesi, yani “sekil hafiza etkisi” gostermesidir. Kesif doneminde
yenilik¢i bulunan bu 6zellik, ilk olarak havacilik ve savunma alanlarinda uygulanmas;
zamanla Nitinol’in esneklik, yorulma dayanimi ve biyouyumluluk gibi iistiin
ozelliklerinin anlasilmasiyla medikal uygulamalardaki kullanim potansiyeli artmigtir.
Gilintimiizde NiTi alagimlarinin tiretiminde ergitme, eklemeli imalat ve toz metalurjisi
gibi farkli yontemler kullanilmakta olup, 6zellikle toz metalurjisi karmagsik sekilli
pargalarin hassas bilesimlerle iiretilmesine imkan tanimasi nedeniyle 6ne ¢ikmaktadir.

Metalik malzemelerin farkli sekil ve oOzelliklerde {iretilmesinde kullanilan
yontemlerden biri de toz metalurjisidir. Bu yontem, metal tozlarinin bir araya getirilip
sikistirllmas1 ve ardindan yiiksek sicaklikta sinterlenmesi esasina dayanir. Toz
metalurjisi, 6zellikle karmasik sekilli parcalarin liretiminde, malzeme israfin1 azaltmasi
ve homojen yap1 saglamasi agisindan Onemli avantajlar sunar. Ayrica bu yontem
sayesinde, geleneksel dokiim veya talaghh imalatla elde edilmesi zor olan alasimlar
uretilebilir. NiTi gibi 6zel alasimlarin hassas bilesimlerle hazirlanmasinda da toz
metalurjisi yaygin olarak tercih edilmektedir. Bu yontem, alagimlara farkli elementlerin
kontrollii bigimde eklenmesini kolaylastirarak istenen yapisal ve fonksiyonel 6zelliklerin

elde edilmesini miimkiin kilar.



Toz metalurjisi, farkli alagim bilesimlerinin kontrollii sekilde elde edilmesine
olanak tanirken, bu kapsamda ¢esitli alagimlama yontemleri kullanilmaktadir. Bunlardan
biri olan mekanik alasimlama, farkli metal tozlarmin yiiksek enerjili bilyali
degirmenlerde tekrarlayan ¢arpismalarla homojenlestirilmesine dayanir. islem sirasinda
tozlar siirekli ¢arpisir, yiizeyleri plastisiteye ugrar ve aralarinda metalik baglar olusur.
Boylece alasim elementleri ana malzeme ile homojen sekilde karisir. Mekanik
alagimlama, 6zellikle normal sartlarda birbiriyle kolay alasim olusturmayan elementleri
bir araya getirmede veya nano boyutlu yapi1 elde etmede etkili bir yontemdir. NiTi tabanl
alasimlarda da bu teknik, nanopartikiillerin malzeme igerisine etkin bi¢imde dagilmasini
saglar. Bunun yaninda, kuru karistirma, 1slak karistirma ve kimyasal ¢okelme (co-
precipitation) gibi diger yontemler de kullanilmaktadir. Kuru karistirmada, farkli metal
tozlar1 belirli oranlarda karistirici veya doner tambur yardimiyla homojenlestirilir; 1slak
karistirmada ise metal tozlar bir ¢oziicii i¢inde siispanse edilerek karigtirilir ve ardindan
kurutulur. Kimyasal ¢okelme yonteminde ise alagim bilesenleri birlikte ¢oktiiriilerek toz
formuna getirilir. Ancak homojenlik, bag dayanimi ve partikiil i¢i difiizyon gibi
faktorlerde listlin sonuglar vermesi nedeniyle mekanik alasimlama ¢ogu durumda tercih
edilen yontem olmaktadir.

NiTi alagimina farkli elementlerin eklenmesi, hem mekanik hem de biyolojik
ozelliklerin iyilestirilmesinde yaygin olarak kullanilan bir yaklasimdir. Bu baglamda
katki elementlerinden biri olan bakir (Cu), sekil hafiza etkisini daha kararli hale getirmesi
ve faz donlisiim sicakliklarini diislirmesiyle bilinmektedir. Ayrica Cu, malzemenin
mekanik dayanimini da olumlu yonde etkiler. Glimiis (Ag) ise daha ¢ok biyolojik islevleri
nedeniyle tercih edilmekte olup, antibakteriyel etkisi sayesinde implant yiizeyinde bakteri
olusumunu engelleyerek enfeksiyon riskini azaltir. Ancak Ag’nin malzeme igerisinde
homojen dagilim gostermesi ve mekanik 6zelliklere olumsuz etki etmemesi i¢in uygun
oranlarda kullanilmasi gerekir. Cu ve Ag’nin birlikte kullanilmasi, yapisal dayaniklilig1
artirrken ayni1 zamanda biyomedikal uygulamalara yonelik islevselligi gelistirme
potansiyeli tasimaktadir.

Bu bilgiler 1s181nda, bu tez calismasinda NiTi tabanli sekil hafiza alasimlarinin Cu
ve Ag katkilariyla 6zelliklerinin iyilestirilmesi amaglanmastir.

Calismada, oncelikle 6n alasgimlanmis mikro boyutta NiTi tozlar Cu ve Ag
nanopartikiiller ile belirli oranlarda mekanik alagimlama yontemiyle alagimlanmas,
ardindan yiiksek basingta hidrolik pres ile sikistirma islemi gergeklestirilmis ve

devaminda sikistirilarak sekillendirilmis numunelere sinterleme islemi uygulanarak kati



yapilar elde edilmistir. Uretilen numuneler, biyomedikal uygulamalara yénelik olarak
hem yapisal hem de fonksiyonel agidan degerlendirilmistir. Bu kapsamda, katki
elementlerinin faz dontisiimleri, mikroyapi, sertlik, yogunluk ve basma testi gibi mekanik
Ozellikler incelenmistir. Bu ilk faz ¢alismada farkli giimiis oranlar ile sabit bakir orani
uygulanmis ve mekanik 6zelliklere gore optimum giimiis oran1 belirlenmistir.

Calismanin devaminda Ni ve Ti mikro boyutta ayri ayri temin edilmis ve bu
elementlerden NiTi elde edilmesi mekanik alasimlama ile saglanmistir. Daha sonra
hazirlanan NiTi tozuna 6n alasimli toz test sonuglarina gore belirlenen optimum oranda
(agirhikca %2,5 Cu, %1,0 Ag) nanopartikiil ile mekanik alagimlama uygulanmistir.
Sonrasinda gerek mekanik sonuglar gerekse mikroyapi karsilagtirmalari yapilmigtir. DSC
analizi ile de sekil hafiza 6zelligine sahip NiTi ve NiTiCuAg alagimlarinin gecis
sicakliklart degerlendirilmistir.

Uretilen yeni malzeme cesidinin (NiTiCuzsAgi0) biyomedikal uygulamalarda
etkinliginin kanitlanabilmesi i¢in disk tip numunelere elektrospin ile PCL+Kolajen
kaplama uygulanmigtir. Uygulanan kaplama FTIR ile karakterize edilmis, devaminda
kaplanmis disk numunelerle 30ml PBS igerisinde sisme testi ve biyobozunurluk testleri
gerceklestirilmistir. Bu kaplama uygulamasi ve analizleriyle ilerleyen calismalarda
gerceklestirilebilecek biyouyumluluk ve antibakteriyel testler i¢in 151k tutulmustur. Bu tez
calismasi sonrasinda takip eden calismalar uzun vadeli biyobozunurluk ve korozyon

testleri lizerine gerceklesecektir.



2. KAYNAK ARASTIRMASI

2.1. Sekil Hafizahh Alasimlar

Sekil hafizali malzemeler (Shape Memory Materials, SMMs), dis ylikleme sonucu
plastisite sinirin1 agarak sekil degistirmis olsalar dahi, belirli bir sicaklik araliginda
uygulanan termal uyari ile ilk sekillerine geri donebilen malzemelerdir. Bu geri dontisiim,
martensit ve Ostenit fazlar1 arasindaki tersinir kat1 hal faz doniisiimiine dayanir. Bu
malzemeler temelde iki farkli davranis sergileyebilirlerler. Bunlardan biri sekil hafiza
etkisi (shape memory effect), digeri ise siiperelastisite (superelasticity) olarak adlandirilir.
(Mohd Jani vd., 2014).

Sekil hafizali malzemeler hem metal hem de polimer esasli olabilir. Metal esaslh
olanlar, genellikle NiTi (Nitinol), Cu-Zn-Al veya Cu-Al-Ni gibi alasimlardan olusur ve
termoelastik martensitik donlisim mekanizmasina dayanir. Bu alagimlar, ozellikle
yiiksek sekil geri kazanim oranlari, iyi mekanik dayanim ve yorulma 6zellikleri sayesinde
medikal cihazlar, uzay uygulamalari, akis kontroliinde ve mikro aktiiatorlerde tercih edilir
(Doroftei ve Stirbu, 2014). Sekil 2.1°de sekil hafizali alasimlarla kontrol edilen bir
havalandirma mekanizmasi goriilmektedir (M. Elahinia, t.y.). Polimer esasl sekil hafizali
malzemeler ise daha diisiik islem sicakliklarinda c¢alisabilir, biyobozunurluk gosterebilir
ve genellikle esnek yapilartyla dikkat ¢eker. Polimerlerdeki sekil hafiza etkisi, camsi

gecis sicakligl civarindaki bolgesel degisim ile iliskilidir (Yu Li ve Lau, 2024).

$ekil hafizali tel iceren mekanizma

Sekil 2.1. General Motors tarafindan gelistirilen sekil hafizali tel kullanilan havalandirma
mekanizmasi(M. Elahinia, t.y.)



Son yillarda, bu iki tip malzeme arasinda hibrit sistemler de gelistirilmistir (Pattar
ve Patil, 2019). Boylece hem metallerin yiiksek mekanik dayanimi hem de polimerlerin
sekil adaptasyonu ve islenebilirligi bir arada saglanabilmektedir(Sanaka ve Sahu, 2024).
Ayrica, manyetik ve elektrikle uyarilabilir sekil hafizali sistemler gibi yeni nesil akilli
malzemeler de gelistirilmektedir (X. Zhang ve Qian, 2022). Bu ¢esitlilik, sekil hafizal
malzemeleri sadece yapisal degil, ayn1 zamanda fonksiyonel ve adaptif sistemlerin de
temel bilesenlerinden biri haline getirmistir (Costanza ve Tata, 2020).

Sekil hafiza etkisinin kararlili§i ve doniisiim karakteristigi, sadece kimyasal
bilesimle degil, ayn1 zamanda mikro/nano diizeydeki yapisal diizenleme ve pargacik
boyutu gibi parametrelerle de dogrudan iliskilidir. Ozellikle NiTi esash alasimlarda, Cu,
Ag, Nb gibi elementlerin nanopartikiil formda mekanik alagimlama yoluyla matrise dahil
edilmesiyle faz doniisiim sicakliklar1 hassas bigimde ayarlanabilmekte ve histerezis
araliklar daraltilarak doniisiim kararlilig1 artirilabilmektedir (Kong vd., 2023).

Bu sayede, NiTinin sekil hafiza 0zelligi uygulama ihtiyaglarina gore
“ayarlanabilir” (tuneable) hale gelmekte ve biyomedikal sistemler basta olmak iizere
bir¢ok akilli yap1 sistemine daha etkin sekilde entegre edilebilmektedir (Arun vd., 2018;
Costanza ve Tata, 2020).

Kong ve arkadaslari, Nb nanoparcaciklariyla takviye edilmis sekil hafizali NiTi
kompozitlerinde, martensitik faz doniligiimiiniin baskilanmadan siirdiigiinii ve bu
nanoparg¢aciklarin matrise yiiksek elastik sekil degistirme kapasitesi kazandirdigini
gostermistir. Daginik halde bulunan Nb nanoparcaciklari, martensit yeniden yonlenmesi
sirasinda olusan i¢ gerilmeleri azaltarak deformasyon ikizlenmesini tesvik etmis, bu
sayede sekil hafiza davranisi optimize edilmistir. TEM analizleri, Nb nanoparcaciklarinin
B19’-NiTi matris i¢inde yaklasik %4 oraninda elastik gerinim gelistirebildigini ortaya
koyarken, bu elastik gerinimin deformasyon ikizlenmesiyle kademeli olarak azaldig:
rapor edilmistir. Ayrica, yiikk paylasimi analizleri, yeniden yonlenen martensit matrisin
(Sekil 2.2) daha rijit Nb nanoparcaciklarina yiik aktardigini, fakat ilerleyen deformasyon
stirecinde nanoparcaciklarda gerilme rahatlamasinin meydana geldigini gostermistir

(Kong vd., 2023).
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Sekil 2.2. Nb nanotel ve nanopargaciklarin NiTi matrisindeki martenzit levha biiyiimesi ve dislokasyon
kaymasi lizerine etkilerinin sematik gdsterimi, (a) Nanotellerin martenzit bilylimesine etkisi, (b)
Nanopargcaciklarin martenzit biiyiimesine etkisi, (c) Nanotellerin dislokasyon kaymasina etkisi, (d)
Nanopargcaciklarin dislokasyon kaymasina etkisi.

Sekil hafizali alagimlar, mikro yapilarindaki termoelastik martensitik
doniistimlere dayanan sekil hafiza etkisi ve siiperelastisite 6zellikleriyle hem yapisal hem
de fonksiyonel uygulamalarda biiylik potansiyel tasimaktadir. Metal esasli NiTi,
Cu-Zn-Al ve Cu-Al-Ni gibi alasimlar yiiksek mekanik dayanim, yorulma direnci ve
ayarlanabilir dontisiim sicakliklari ile 6ne ¢ikarken; polimer bazli SMM’ler diisiik islem
sicakliklart ve biyobozunurluk avantaji sunar (Perkins ve Muesing, 1983; Song vd.,
2015).

Yakin donemde gelistirilen hibrit sistemler, metal ve polimerin iistiinliiklerini bir
araya getirerek daha genis sicaklik ve mekanik performans araliklarinda ¢aligabilen akill
malzemeler ortaya koymustur. Ornegin Zhou ve arkadaslarinin biiyiik boyutlu NiTi
plakalar iizerinde yaptiklar1 deneysel ve sayisal modelleme ¢alismalar1 (Zhou vd., 2023),
yiiksek sekil geri kazanimi ve sismik kendini merkezleme potansiyelini gozler oniine
sererken, Hwang ve ekibinin yumusak amfibik robot tasarim1 (Hwang ve Wang, 2022),
SMA-elastomer kompozitinin ¢ok modlu hareket kabiliyetini vurgulamigtir. Bununla
birlikte, faz ¢cokeltilerinin kontroli, histerezis daraltma, dis uyaran yontemleri (manyetik,
elektriksel) ve numune geometrilerinin ¢esitlendirilmesi gibi alanlarda halen
tyilestirmeye acik yonler mevcuttur. Gelecek caligmalar, malzeme bilesimi, nano-6lgekli
tasarim ve ¢ok islevli uyarim stratejileri tizerinden sekil hafizali alagimlarin uygulama

yelpazesini daha da genisletecektir.



2.2. NiTi Alasimlarimin Ozellikleri

Bu béliimde, oncelikle NiTi alagimlarinin tarihsel gelisimi ile ilgili kaynak
arastirmasi, sonrasinda genel Ozellikleri ve bu konudaki calismalar ve son olarak sekil
hafiza ve siiperelastisite davranigindan bahsedilecektir.

NiTi alagimlari, sekil hafiza etkisi ve siiperelastisite Ozellikleri ile ozellikle
biyomedikal alanda 6ne ¢ikan akilli malzeme sinifinda yer almaktadir. Bu alagimlar, 1s1
veya mekanik yiikler gibi dis etkilere kars1 karakteristik yapisal tepkiler gostererek, belirli
sicakliklarda 6zgiin sekillerine geri donebilme 6zelligine sahiptir (Shaw ve Kyriakides,
1995). NiTi alasimlarinin bu davranislari, onlar1 geleneksel metalik malzemelerden
ayirmakta ve basta ortopedik ve kardiyovaskiiler implantlar olmak {izere bir¢ok tibbi
uygulamada tercih edilir hale getirmektedir (Scafa Udriste vd., 2021; Intravaia vd., 2023).

Nitinol ‘un kesfi, zamanla biyomedikal ve diger bircok teknoloji alaninda biiyiik
ilgi ¢ekmistir. Ozellikle biyomedikal miihendisliginde, bu malzemenin biyouyumlu
olmasi, sekil hafiza etkisi ve siiper elastik 0Ozelligi, ¢esitli tibbi uygulamalarda
kullanilmasini miimkiin kilmistir. Sekil hafiza 6zelligi Nitinoliin 6nceden Ostenit fazinin
ileri sicakliklarinda egitildigi bir sekle, sogutulduktan sonra (martenzit fazinda) tekrar
sitilarak ~ donebilmesi  yetenegidir.  Ustelik ~ Nitinoliin ~ gesitli malzemelerle
alasimlandirilmasi ile bu Ostenit ve Martenzit fazlar arasi gecis sicaklig1 10 derece farka
kadar diigebilmektedir. Bu da viicut uygulamalarinda kullanilabilmesini saglamakta, 24
derece oda sicakliginda verilen bir seklin, 36 derece viicut sicaklifinda hafizadaki sekle
dontisebilmesini saglamaktadir. Bugiin, stentler, kalp kapaklar1 ve diger pek ¢ok medikal
cihazda bu iistiin 6zellikleri sebebiyle Nitinol kullanilmaktadir (Scafa Udriste vd., 2021).

Trehern ve arkadaslari ise yaptiklar1 ¢aligmada ytiksek termal iletkenlik ve dar faz
dontigiim araligi (OTR) ozelliklerini ayn1 anda sunan NiTiCu sekil hafiza alagimlarinin
(SMA), kati-hal faz degisim malzemesi (PCM) olarak 1sil enerji depolama (TES)
uygulamalarindaki potansiyelini arastirmiglardir. Calismada, vakum ark ergitme
yontemiyle tiretilen 24 farkli bilesimli NiTiCu alagimi degerlendirilmis (Sekil 2.3), bu
bilesimlerin martensitik doniisim sicakliklar1 —22 °C ile 84 °C arasinda oOlgiilmiistiir.

(Trehern vd., 2023).
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Sekil 2.3. Farkli bilesimde NiTiCu alasimlarinin faz gecis bolgesinin daralmasi(Terhin vd., 2023b).

Say ve arkadaslar1 NiTi alagimlarint Ag ve Cu ile kaplayarak yiizey morfolojisi,
yapisal ozellikler ve korozyon direncini incelemistir. Termal buharlagtirma ile yapilan
kaplamalar homojen olup, Ag’de %97,4, Cu’da %78,6 oraninda basari elde edilmistir. Ag
kaplamali yiizeyde Ra = 0.018 pum ile diisiik piiriizlilik saglanmig, XRD analizinde her
iki kaplamada B2 fazi ve metal zirveleri goriilmiistiir. Korozyon testlerinde Cu diisiik
stabilite gosterirken, Ag kaplama pasif bolge olusturarak daha iyi diren¢ sunmustur. Ag
kaplamanin yiizey kalitesini ve biyouyumlulugu artirdig1 belirtilmis, ancak iyon salinimi
ve kaplama kalinli§ina dair biyolojik ve mekanik etkiler detayli incelenmemistir (Yakup
Say vd., 2023).

NiTi sekil hafizali alasimlardan iiretilen kemik birlestirme kelepgelerinin
biyouyumlu hale getirilmesi amaciyla yiizey modifikasyonu uygulanan bir ¢alismada ise
kelepgeler 12 haftalik in vivo deneyle degerlendirmistir. Yiizey modifikasyonu iki
asamal1 olarak gerceklestirilmis; once diisiik sicaklikta pariltt desarji (glow-discharge)
lyéntemiyle yaklasik 25 nm kalmliginda TiO.N, (titan oksi-nitriir) tabakasi olusturulmus,
ardindan elektroforetik ¢oktiirme ile hidroksiapatit (HAp) kaplamasi uygulanmistir. Bu
kaplama, 800 °C’de 2 saat sinterlenerek biyolojik yapiskanlik artirilmistir. Ni icerigi
%50,6-50,7 at. olan ve 0,8—1,7 mm c¢apindaki NiTi tellerden tiretilen kelepgelerin, tek
yonlii sekil hafizali etkisiyle 6 N ile 80 N arasinda geri kazanim kuvveti {iretebildigi
gosterilmistir. Martensitik doniisiim sicakligi (Af) tiim tellerde viicut sicakliginin altinda
kalmakta (yaklasik 25 °C); bu da hem insan hem de tavsan i¢in glivenli uygulamay1
miimkiin kilmaktadir. Yiizey kaplamasi sonras1 sekil hafizasi etkisinin bozulmadig: ve

ozellikle 1.2 mm ¢apindaki tellerle iiretilen kelepgelerin 20-30 s i¢inde tam kuvvetle

! Bir parilti desarji, elektrik akiminin diigiik basing altindaki bir gazdan gegirilmesiyle olugan bir plazma
tirtidiir. Bu genellikle, iki elektrotun yerlestirildigi cam bir tiip i¢inde gazin {izerine voltaj uygulanmasiyla
saglanir.



calismaya basladigi gozlenmistir. Modifiye kelepgeler, Yeni Zelanda beyaz tavsanlarinda
bir kemige kirik uygulanarak (digerine saglam kemik iistiine) test edilmis; 6. haftada
osteointegrasyon saglanmis ve 12. haftada doku biitiinliigli korunmustur. SEM—EDS
analizleriyle kemige nikel ya da titanyum gecisi gézlenmemis, yalnizca Ca, P ve O
elementleri tespit edilmistir. Calismanin literatiire katkisi, koruyucu yiizey
kaplamalarinin yalnizca korozyona degil aym1 zamanda iyon gecisine de bariyer
saglayarak biyouyumlulugu o6nemli Olgiide artirabilecegini, ayrica sekil hafizasi
fonksiyonunun korundugunu deneysel olarak gostermesidir. Bununla birlikte, calismanin
yalnizca tavsan modelinde gercgeklestirilmis olmasi ve karsilastirmali olarak modifiye
edilmemis kelepgelerin dogrudan biyolojik etkilerinin raporlanmamasi, sonuglarin
genellenebilirligini sinirlamaktadir. Ayrica 12 hafta sonrast uzun doénem etkiler
degerlendirilmemistir. Bu durum, klinik gecerlilik acisindan 6nemli bir eksikliktir
(Goryczka vd., 2023).

Xu ve arkadaslar bir ¢alismada 1273 K’de %50 izotermal sikistirma ve 523 K-24
h yaslandirma ile NiTi’de B2+R nano-alanlari olusturmus; 10 ¢ekme dongiisiinde
toparlanma oranint deformeli durumda %50,31 + 6,28’den, yaslandirilmis durumda
%92,19 + 0,94’¢ ylikseltmistir. Tane boyu 22,3 um’den 10,6 pm’ye diismiis, R-fazinin
lic asamali kayma mekanizmasiyla B19’ olusumunu stabilize ederek ¢ M ve ¢ R
sapmalarin1 %2,3 altina indirmistir. Calisma, siiperelastik kararliligi bozdugu gosterilen
{211} B2 kayma hatalarin1 R ara faziyle bastirmanin olast yolunu atomik olgekte nicel
verilerle ortaya koyarak NiTi’nin diisiik yorulma kaybi tasarimina katki saglamstir;
ancak mekanik testler 8 % miihendislik deformasyonu ve oda sicakligiyla smirh
kaldigindan termomekanik haritalarin genisletilmesi gerekmektedir (Xu vd., 2022).

6000’den fazla deneysel girdiden olusturulan veri tabanint AIMS adi verilen
makine 6grenimi gercevesiyle analiz ederek dar faz doniisiim araligina sahip SHA kesfi
hedeflenen bir ¢alismada ise, NiTiCu sisteminde Ni32Tis7Cuz1 (at. %) bilesimi 925 °C
sicaklikta 48 saat homojenlestirme islemine ilave olarak 850 °C sicaklikta %20 sicak
haddeleme regetesiyle ongdriilmiistiir. DSC’de Mf = 31,7 °C, Af = 41,2 °C ile doniisiim
aralig1 9,5 °C 6l¢iilmiis; 50 MPa ¢ekme gerilimi altinda aralik 7,8 °C’ye, termal histerezis
3,2 °C’ye ¢ikarken %1,2 sekil degisimi tam geri kazanilmistir. 800 ¢evrimlik 50 MPa
sabit gerilim testi sonunda 1,7 % aktiiasyon, 5,2 °C histerezis ve 16,7 °C aralik korunarak
olaganiistii cevrimsel kararlilik gosterilmistir. Caligsma, stres altindaki doniisiim araligini
makine 6grenimiyle tahmin edip deneyle dogrulayarak literatiire dnemli metodolojik

katki saglamis olsa da ongdriilen diger alasimlarin sentezlenmemis olmasi, yalnizca
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NiTiCu ailesine odaklanmasi ve elde edilen aktiiasyon geriliminin (<100 MPa) pratik
uygulamalarda sinirl olabilecegi hususlarinda gelistirmeye agiktir (Trehern vd., 2022).

Raza ve arkadaslari, bir ¢alismada betonarme kiris, kolon, kiris-kolon birlesimi ve
perde duvarlarin giiglendirilmesi ile kendini merkeze getirilmesinde kullanilan sekil
hafizali alagim (SHA) donatilarin1 kapsamli bigimde derlemis; NiTi, Cu-Al-Mn, NiTiNb
ve Fe-Mn-Si sistemlerini karsilastirarak %0,12-2,10 araligindaki stiperelastik SHA
oranlarinin artik deplasmanlar1 esdeger ¢elik donatili 6rneklerin yalnizea %10-20’si
diizeyine indirdigini, NiTi donatil1 perdelerde yer degistirme geri kazaniminin %92’ye
ulastigini ve %0,1-0,5 mertebesindeki SHA hacim oranlarinin bile ¢atlak yiikiinii iki kata
kadar artirabildigini gostermistir. Fe-SHA ¢ubuklarinin aktive edilmemis halde beton-
celik aderansina gore ~%15 diislik bond kuvvetine sahip olmasina karsin 11 d_b aktarim
boyuyla yeterli 6n gerilme transferi sagladigi ve 2 000 saatte =%10 gerilim gevsemesi
sergiledigi belirtilmis; saha aktivasyonunda beton hasarini sinirlamak i¢in sicakligin <200
°C tutulmasi gerektigi ve ribbed Fe-SHA’larin 8—16 mm ¢ap araliginda ticari olarak temin
edilebildigi vurgulanmistir. Calisma, yalnizca %0,5’lik SHA oraninin dahi sismik artik
deplasmani yaridan fazla azaltabildigini sayisal olarak ortaya koyarak daginik verileri tek
catr altinda toplamasi ve i¢ donati, yiizeye yakin oluk yerlestirme, pliskiirtme beton
gomme ile haricen ankrajli dort temel uygulama teknigini miihendislik ayrintilariyla
karsilagtirmas1 yoniiyle literatiire onemli katki sunmaktadir; ancak optimum SHA oram
i¢in birlesik bir tasarim kilavuzunun eksikligi, 1s1l aktivasyonun betonun uzun dénem
dayanimi lizerindeki etkilerine dair sinirli veri, maliyet-yarar analizlerinin ihmal edilmesi
ve coklu deprem dongiilerindeki yorulma performansinin tam olarak incelenmemesi,
calismanin bulgularinin uygulamaya aktarilabilirligini smirlayan baslica zayifliklar
olarak 6ne ¢ikmaktadir (Raza vd., 2022).

Ayrica, NiTi alagimlari, diisiik elastik modiile sahip olmasi nedeniyle kemik
dokusuna benzer mekanik 6zellikler sergilemektedir. Bu da implantlarda olusabilecek
"stres koruma etkisini" minimize ederek kemik kaybini énlemeye yardimci olur (Kato
vd., 2017). Bunun yan1 sira, NiTi alagimlarinin korozyon direnci ve biyouyumlulugu,
paslanmaz celik gibi geleneksel biyomalzemelere kiyasla ¢ok daha iistiin olup, doku
reaksiyonlariin minimize edilmesini saglamaktadir (Es-Souni vd., 2001). NiTi, sekil
hafiza etkisi (SME) ve siiper elastiklik (SE) gibi fonksiyonel 6zellikleri nedeniyle
biyomedikal ve havacilik endiistrilerinde giderek artan bir ilgi gérmektedir (Chaudhary
vd., 2024).
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NiTi alagimlarinin iiretimi i¢in kullanilan yontemler arasinda dokiim, toz
metalurjisi (PM) ve katki tiretim (AM) teknikleri yer almaktadir. Dokiim yontemi, yliksek
sicaklikta islem gOrmesi nedeniyle oksijen kontaminasyonuna ve istenmeyen faz
olusumuna yol agmaktadir (Tsai ve Chiang, 2015). Buna karsin, toz metalurjisi
yontemleri daha homojen mikro yapi1 elde edilmesini saglarken, katki iiretim yontemleri
karmagik geometrilerin iiretimine olanak tanimaktadir.

Nitinol malzemenin iki farkli kat1 faza sahip oldugu ve bu fazlarin Martenzit ve
Ostenit olarak isimlendirildigi gériilmiistiir. Martenzit Nitinol’ i{in diisiik sicakliklarda
sahip oldugu kat1 faz1, Ostenit ise yiiksek sicakliklarda sahip oldugu kati faz1 olmaktadir.
Bu fazlar aras1 gegis sicakliklar1 ise Martenzit fazinin geg¢is asamasinin baglangici Ms,
gecisi tamamladigi Mf, Ostenit fazinin baslangict As ve Ostenit fazina gegisin
tamamlandig1 Af olarak tanimlanmaktadir. Istenen sekle getirilen Nitinol sogutuldugunda
Martenzit fazina geger ve burada yapilan sekil degisiklikleri geri doniisebilir olarak
nitelendirilir (Sekil 2.4). Martenzit yapidaki geri dondiiriilebilir sekil degisiklikleri B2
hacim merkezli kiibik yapidan B19’ hacim merkezli kiibik yapiya gecis olarak
degerlendirilir. Malzeme 1sitildiginda tekrar B2 yapiya doniisiir (Sekil 2.5) (Shaw ve
Kyriakides, 1995; Ko vd., 2015).
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Sekil 2.4. NiTi’ un atomik yapisinin sicakliga bagl degisimi (Ko vd., 2015)
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TWInned B19’

'(001) compound'twin bounaaries'

Sekil 2.5. NiTi’ un sahip oldugu kristal yap1 seklinin degisimi (Ko vd., 2015)

Bir diger ¢alismada NiTi-SMA U-sekilli sonlimleyiciler ile yiiklemeye frekans-
bagiml akrilik viskoelastik soniimleyicileri paralel baglayarak yeni bir hibrit kendi-
merkezleme baglanti cubugu (HSB) gelistirmistir; sayisal caligsmalarda 8 adet 80 mm
genisliginde, 10 mm kalinliginda SMA plakasini iceren diizenekte 50 mm deplasmanda
strastyla 130, 152 ve 166 kN’luk eksenel kuvvetler elde edilmistir. Tek serbestlik dereceli
model analizi, esdeger maksimum deplasmanin 86.6 + 0.1 mm seviyesinde sabit
tutulmasina ragmen artik deplasmanin yok denecek kadar az kaldigini ve tepe kat
ivmelerinin 0.660 g’den 0.447 g’ye, taban kesme kuvvetlerinin ise 703.6 kN’den 261.2
kN’ye diistiigiinii gostermistir. Boylece HSB, mevcut sadece SMA’l1 kendi-merkezleme
baglarina gére hem yapisal hem de yapisal olmayan hasar1 azaltma potansiyelini
kanitlamistir; ayrica viskoelastik katman katkisi (n = 1-3) biiylidiikce ivme ve kesme
talepleri daha da azalmis, SMA miktar1 azaltilarak maliyet avantaji yakalanmigtir.
Bununla birlikte ¢alismanin tamamen ileri seviye sonlu eleman ve SDOF benzetimlerine
dayanmasi, sicaklik etkileri ile uzun doénem yorulma davramisini deneyselle
dogrulamadan g6z ardi etmesi ve yiiksek n degerlerinin komsu elemanlarda artan kesme
talepleri dogurabilecegini yalnizca teorik olarak tartismasi literatiirde giderilmesi gereken
baslica eksiklerdir (S. Hu vd., 2024).

Teshome ve arkadaslari, yaptiklar1 ¢alismada NiTi ve Ti-6Al-4V alagimlarini1 100
um kalinliginda Pd ara tabakasi ve 0,3 mm lazer ofsetiyle lazer kaynatarak kirilgan Ti-Ni
fazinin hacim oranini NiTi sinirinda %83’ten %10’a, kaynak merkezinde %24’ten %6’ya
diistirmiis; boylece ¢ekme dayanimimi 148 MPa’dan 520 MPa’a, kopma uzamasini
%0,8’den %5,6’ya ¢ikarmis ve 30 cevrimlik 3,5 % gerinim ylikle-bosalt1 deneyinde geri

kazanilamayan deformasyonu %1 ’in altina indirmistir. Mikrosertlik degerinin en yiiksek
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645 HV’den 512 HV’e gerilemesi ve siiperelastik plato geriliminin ~320 MPa civarinda
korunmasi, Ti-Pd ve NiTi matris fazlarinin g¢atlak baglatan Ti-Ni yerine hakim hale
gelmesiyle iliskilendirilmistir. Termodinamik hesaplamalar Ti-Pd bilesiklerinin AG
degerlerinin Ti-Ni’den daha negatif oldugunu gostererek deneysel faz doniisiimiinii
dogrulamis, ancak calisma yalnizca 0,5 mm ince levhalar ve oda sicakligindaki kisa
cevrim testler iyle sinirli kalarak kalin kesitlerdeki artak gerilme, uzun stireli yorulma ve
biyouyumluluk davraniglarini belirsiz birakmistir; dolayisiyla Pd ara tabakasinin
dissimilar NiTi/Ti-6Al-4V birlesimlerinde sliperelastik performansi ilk kez tam
anlamiyla ortaya koyarken, endiistriyel 6lgekte uygulanabilirlik igin ileri ¢alismalar
gerekmektedir (Teshome vd., 2023).

Bir diger calismada lazer toz yatagi ergitme ile tretilen Ni 50.8 Ti 49.2
alasimlarinda tarama araligi (40-240 um) ile lazer giiciiniin (50 W ve 100 W; 125 mm s™
hiz, 30 um katman) mikro yapi, faz doniisim sicakliklar1 ve siiperelastik davranig
tizerindeki etkilerini sistematik olarak incelemistir. Volumetrik enerji yogunlugunun 55—
666 J mm™ araliginda degistigi siirecte 40 pm aralik ve 100 W gii¢ kombinasyonu %98,9
yogunluk ve gii¢lii [111] kristal yonelimi saglayarak Af == 50 °C’ye, 240 pm aralik ise
yogunlugu %96’ya diisiirerek Af == -20 °C’ye ¢ekmistir; benzer egilim 50 W giiciinde
Afnin 8 °C’den 31 °C’ye gerilemesiyle dogrulanmistir. Sikistirma testlerinde 800
MPa’ya kadar yiikleme altinda 40 pm/100 W numunesi %6,31 toplam gerinim ve %74,6
geri kazanim orani sergilerken, 80 pm/100 W numunesi geri kazanim oranini %86,5’e
cikarmis; 40 pm/50 W numunesi %87,4 ile grubunun en iyi siiperelastik performansina
ulagmistir. On ¢evrimlik mekanik egitim sonunda diisiik aralikli numunelerde histerezis
daralarak geri kazanilabilir gerinim %4,5 mertebesinde kararli hale gelmis, 160 um
aralikli numunelerde ise kalict deformasyon %3’lin ilizerine ¢ikmistir. Calisma, hatch
araligin1 lazer enerjisinden bagimsiz bir mikro yapt kontrol parametresi olarak
tanimlayarak tekstiir, porozite ve doniisiim sicakliklarinin birlikte ayarlanabilecegini
nicel olarak gostermis ve %90’a varan siiperelastik geri kazanimin {retim
parametreleriyle optimize edilebilecegini ortaya koymustur; ancak yalnizca iki lazer giicii
kullan1lmasi, dongiisel yorulma ve uzun vadeli korozyon verilerinin eksikligi, sonu¢larin
tibbi implant olciilerine genellenebilirligini sinirlayan baslica eksiklerdir (Saghaian vd.,
2022).

NiTi alagimlari, martenzitik ve Ostenitik faz doniisiimlerini kullanarak sekil hafiza
etkisi ve siliperelastisiteyi bir arada sunan benzersiz malzemelerdir. Tarihsel kesfinden bu

yana, viicut sicakligima yakin doniisim sicakliklar1 ve yiiksek geri kazanim oranlar
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sayesinde Ozellikle biyomedikal uygulamalarda (stentler, implantlar) 6ne ¢ikmislardir.
Ucgiincii element katkilar1 ve mikro-nano &lgekli yap1 optimizasyonlari, faz doniisiim
araligini daraltarak performans kararliligini artirmakta; yiizey modifikasyonlar1 ise hem
korozyon direncini hem de biyouyumlulugu iyilestirmektedir. Gliniimiizde makine
O0grenimi destekli alagim tasarimlar1 ve gelismis modellemeler, uygulamaya o6zel
“ayarlanabilir” NiTi bilesimlerinin gelistirilmesini hizlandirmakta; ancak uzun dénem
yorulma davranisi, in vivo giivenilirlik ve karmasik geometrilerdeki performans gibi
konularda hala derinlemesine ¢aligmalar gerekmektedir. Bu eksikler tamamlandiginda,
NiTi alasimlar1 adaptif ve fonksiyonel akilli sistemlerin vazge¢ilmez yapi taglari haline

gelecektir.

2.2.1. Cu'nun NiTi alasimina etkileri

NiTi alagimlarinin performansi yalnizca nikel ve titanyum oranlarina degil, ayni
zamanda alasima katilan {giincii elementlere de bagli olarak Onemli o6lgiide
degisebilmektedir. Bu baglamda, bakir (Cu), NiTi sistemine en sik eklenen elementlerden
biri olup faz doniisiim sicakliklarini diislirmesi, doniistim araligini1 daraltmasi: ve
stiperelastik davranisi iyilestirmesi agisindan biiylik 6neme sahiptir. Cu ilavesi, dstenit
baslangi¢ (As) ve bitis (Af) sicakliklarini diisiirerek, alasimin viicut sicaklig1 gibi daha
diisiik sicakliklarda sekil hafiza etkisi gdstermesini saglar. Bu da Cu katkili NiTi
alagimlarim1 biyomedikal uygulamalar i¢in daha uygun hale getirir (Goryczka ve Van
Humbeeck, 2008; Alnomani vd., 2017).

Ethari ve Ali’nin calismasinda %0.5 Ag ve %0.5 Cu iceren NiTi alasimlarinin, saf
NiTi'ye kiyasla daha yiiksek sertlik ve daha iyi sikistirilabilme 6zellikleri sundugu
belirtilmistir(Al-Ethari vd., 2020). Benzer sekilde, Goryczka ve arkadaslar1 %5 altindaki
Cu katkisinin faz doniisiimlerini daha homojen hale getirdigini rapor etmistir. Ayrica
Cu’nun martensit fazin i¢ yapisini degistirerek doniisiim araligini daralttigi ve bu sayede
daha keskin, termal olarak kararli doniistimler sagladigi vurgulanmistir (Goryczka ve Van
Humbeeck, 2008).

Gil ve Planell farkli Cu oranlarinin (%0-10) NiTi alasiminin siiperelastik
Ozellikleri tizerindeki etkisini arastirmis ve Cu eklemesinin martensitik doniisiim
sicakliklarmi diigiirdiiglinii, histerezis araligini daralttigini ve geri kazanim kapasitesini

artirdigin1 belirtmistir. Bu sonuglar, Cu’nun yalnizca faz sicakliklarimi degil, aym
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zamanda stiperelastik davranisi da olumlu yonde etkiledigini gostermektedir (Gil ve
Planell, 1999).

Safar Mohammed ve arkadaslar1 tarafindan yapilan bir derleme g¢alismasi, Cu
katkisinin sekil hafiza etkisini gelistirerek doniisiim histerezisini daralttigin1 ve faz
doniistimlerini kimyasal bilesime karsi1 daha az hassas hale getirdigini ortaya koymustur.
Ayrica Cu miktarinin artisiyla birlikte doniisiim mekanizmasinin tek basamakli
(B2—B19') yapidan ¢ift basamakliya (B2—B19—B19’) evrildigi bildirilmistir (Qadir
vd., 2021).

Sehitoglu ve ekibi %10 Cu igeren tek kristal NiTiCu alagimlarmnin kristal
yonelime bagli olarak oldukca yiiksek doniisiim gerinimleri gosterebildigini ortaya
koymustur. Ozellikle [111] y&nelimi altinda %6.64 e varan gerinim degerleri gdzlenmis;
[001] yonelimi altinda ise teorik degerlere oldukga yakin, %5.34 oraninda basma gerinimi
elde edilmistir. Bu yiiksek doniisiim kapasitesi, martensit detwiningle birlikte ¢alisan iki
asamal1 doniisiim mekanizmasina baglanmistir (Sehitoglu vd., 2001).

Zhang ve arkadaglari, Cu-13.2AI-3.5Ni alagimin1 lazer toz yatagi ergitme
yontemiyle %99.7 yogunlukta iiretmis ve elde edilen 18R-2H martensit ¢ift fazli yapinin
mekanik 6zelliklerini analiz etmistir. Alagim, %6 6n-gerinim altinda %98 oraninda geri
kazanim kapasitesi gostermistir. DSC analizinde 3 °C’lik diistik histerezis, EBSD-TEM
analizlerinde ise 2H adaciklarinin 18R matrisine gerilimle uyumlu sekilde baglandigi
gozlemlenmistir. Ancak dik 1s1 gradyentlerinin olusturdugu kolon yapilar ¢ekme
stinekligini sinirlandirmis ve bu durum, yiiksek performansin yalnizca belirli yonlerde
miimkiin oldugunu ortaya koymustur (Y. Zhang vd., 2023).

Alaneme ve arkadaglari ise sicak sekillendirme altinda NiTi, Cu-bazli ve Fe-bazli
sekil hafizali alagimlarin plastik akis ve fonksiyonel 6zelliklerini kapsamli bir sekilde
incelemistir. 750—-1000 °C araliginda diisiik gerinim hizlarinda NiTi i¢in optimum
islenebilirlik saglandigi; yiiksek hizlarda ise tane biiylimesi ve c¢atlak olusumu riskinin
arttig1 belirtilmistir. Cu-Al-Mn sisteminde diisiik hizli haddeleme ile sertlik artarken
stiperelastisite azalmis; ancak belirli oranlarda deformasyon, yeniden tane biiylimesi
sayesinde siiperelastik davranisi geri kazandirmistir (Alaneme vd., 2022).

Wang ve arkadaslari, NiTi alasimina uyguladiklar elektrokimyasal de-alagimla
ylizeyde nanoporlu bir yap1 olusturmus ve bu yapinin elastik modiil ile nano-sertligi
%80’1n lizerinde azalttigin1 gostermistir. Nikel salinimi azalmig, ancak siiperelastik geri
kazanim da %45°’ten %33’e diismiistiir. Bu da yiizeyin biyouyumlulugunu artirirken

mekanik performansi diisiirdiigiinti gostermektedir. (Hong Wang vd., 2023).
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Wu ve arkadaslari, Cu ve N plazma implantasyonu ile NiTi yiizeyinde CusN/Cu
nanopargcaciklart i¢eren yapilar olusturmus; bu yapi sayesinde su temas agisi azalmas,
antibakteriyel etki artmis ve endotelyal hiicre tutunmasi iyilesmistir. Ancak galvanik
korozyon akiminda artis ve siiperelastik 6zelliklerde zayiflama da gdézlenmistir. Bu
durum, yiizey miihendisliginde biyouyumluluk—dayanim dengesinin dikkatle yonetilmesi
gerektigini gostermektedir. (Wu vd., 2022).

Bakir katkisi, NiTi alasimlarinin faz doniisiim sicakliklarini distirerek viicut
sicakliginda aktiflesebilen sistemler tasarlamay1 miimkiin kilar; ayn1 zamanda martensit—
Ostenit doniisiim araligin1 daraltip daha keskin bir gegis sunarak termal ve mekanik
kararliligr artirir. %0,5—-5 oranlarindaki Cu ilaveleri, hem sertlik hem de siiperelastik geri
kazanim kapasitesini yiikseltirken, doniisiim histerezisini azaltarak yorulma Omriinii
tyilestirir. Tek kristal ¢alismalar ise belirli kristal yonelimlerinde doniigiim gerinimlerini
onemli Olciide artirabilecegini gostermistir. Lazer toz yatagi ergitme ve yeniden ergitme
stratejileri, yiiksek yogunluk ve ayarlanabilir martensit faz oranlar1 elde ederek Cu
igeriginin mikroyap1 iizerinde kontrol saglayabilecegini dogrulamigtir. Ote yandan,
Cu’nun anizotropik mikroyap: olusturma egilimi, uzun dénem yorulma davranisi ve
kapsamli in vivo test eksiklikleri, bu alasimlarin endiistriyel ve tibbi uygulamalarda genis

Olcekli kullanimina yonelik daha derinlemesine arastirmalar1 gerektirmektedir.

2.2.2. Ag'nin NiTi alasimlara etkileri

Glimiis (Ag), biyomedikal uygulamalarda yaygin sekilde kullanilan, gii¢lii bir
antibakteriyel elementtir. Glimiis iyonlar1 (Ag"), bakteriyel hiicre zarlarin1 bozarak hiicre
metabolizmasin1 bozar ve DNA replikasyonunu engelleyerek mikroorganizmalarin
cogalmasini durdurur (Franci vd., 2015). Bu nedenle, giimiis katkili malzemeler
enfeksiyon riskinin azaltilmasi gereken implant ve tibbi cihazlarda tercih edilir (Kuehl
vd., 2016). Yapilan ¢alismalar incelendiginde Ag’nin antibakteriyel 6zelliginin NiT1i’nin
avantajlar ile birlestirilebilecegi goriilmiistiir. Mhaske nin yiiriittiigii deneysel ¢aligsmada,
giimiis kaplanan NiTi ortodontik tellerin, Lactobacillus acidophilus’un yiizeye
tutunmasini anlamh diizeyde azalttig1r gosterilmistir. Bu kaplama, hem antiadherent
Ozellik saglamis hem de bakteriyel koloni olusumunu ciddi bi¢imde sinirlayarak ¢iiriik
riskini azaltabilecek potansiyel bir ylizey modifikasyonu olarak degerlendirilmistir

(Mhaske vd., 2015).
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Tang ve Zheng’in ¢aligmasinda, glimiis nanopargaciklarin yapisal 6zelliklerinin
antibakteriyel etkinlik iizerindeki etkisi detayli bicimde incelenmistir. Nanoparcaciklarin
boyutu, sekli ve yiizey kaplamasinin, bakteriyel hiicre zarina zarar verme ve hiicre ici
yapilarla etkilesim kurma kapasiteleri lizerinde belirleyici oldugu belirtilmistir. Calisma,
ozellikle kii¢iik boyutlu ve diizgiin ylizey morfolojisine sahip Ag nanopargaciklarin, genis
spektrumlu antibakteriyel etkinlik sagladigini ortaya koymustur (Tang ve Zheng, 2018).
Zheng ve arkadaslarinin (2011) ise Ag elementinin TiNi alasimina eklenmesiyle hem
antibakteriyel 0Ozellik kazandirilmis hem de sekil hafiza davranmisi korunmustur.
Calismada %]1,4 at. Ag igeren TiNiAg alasimi gelistirilmis ve ylizeyde dagilmis
mikrometrik Ag partikiillerinin, bakteriyel yapismayr anlamli derecede azalttig
gbzlemlenmistir. Ayrica TiNiAg alagimi, TiNi’ye kiyasla benzer veya daha iyi korozyon
direnci, sitotoksisite seviyesi ve sekil hafiza orani (%6.4'e kadar geri kazanim)
gostermistir; bu da onu biyomedikal implantlar i¢in fonksiyonel bir aday haline
getirmektedir (Zheng vd., 2011). Lozoya ve arkadaslar1 (2024) ise Ag katkili TiNi
alagimlarinin yiizey 6zelliklerini, antibakteriyel performanslarini ve biyouyumluluklarini
detayli sekilde incelemistir. Agirlikca %1, 2 ve 3 Ag igeren TiNi alasimlan yiizeysel
olarak benzer mikroyapilara sahip olsa da, artan Ag igerigiyle birlikte bakteriyel
tutunmanin anlamh 6l¢iide azaldigi ve ozellikle E. coli ve S. aureus lizerinde giiglii
antibakteriyel etkiler gdzlemlendigi belirtilmistir. Ayrica, hiicre canlilik testlerinde %1
Ag iceriginin optimum biyouyumluluk ve antibakteriyel denge sagladigi vurgulanmistir
(Lozoya vd., 2024).

Jhou ve arkadaslarinin calismasinda, ince film formundaki TiNiCuAg sekil
hafizali alagimlarin biyomedikal uygulamalar i¢in uygunlugu arastirilmistir. Elde edilen
sonuglar, Ag ve Cu elementlerinin birlikte alagima katilmasinin yiizey piiriizliliigtini
azalttigini, antibakteriyel etkiyi belirgin bi¢cimde artirdiini ve sekil hafiza davranigini
korudugunu gostermistir. Ozellikle Cu ve Ag icerigi optimize edildiginde hem
biyouyumlu hem de bakteriyel tutunmay1 azaltici 6zellikler elde edilmistir; bu da alagimi
implant uygulamalari i¢in gii¢lii bir aday haline getirmistir (Jhou vd., 2018a).

Glimiis katkisi, NiTi alasimlarina giiglii antibakteriyel iglevsellik kazandirirken
sekil hafiza 6zelliklerini koruyarak enfeksiyon riskini azaltan yiizey modifikasyonlari
sunar. Kii¢iik boyutlu Ag nanoparcaciklar ve ince film formundaki Ag kaplamalar,
bakteri yapismasini ve koloni olusumunu etkin bigimde engeller; optimal olarak %1
agirlik civarindaki Ag icerigi, hem hiicre canliligin1 hem de korozyon direncini dengede

tutarak biyouyumlulugu maksimum diizeye ¢ikarir (Jhou vd., 2018b). Ayrica Ag ile Cu
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birlikteligi, yiizey plriizliliigiinii daha da azaltip ¢ok spektrumlu antibakteriyel etkinligi
artirirken, alagimin mekanik ve 6zellikle stiperelastik performansini da destekler (Al-
Ethari vd., 2020). Bununla birlikte, Ag iyon salininminin uzun dénem biyolojik etkileri,
mekanik yorulma dayanimi ve in vivo uygulamalardaki performans gibi alanlarda
derinlemesine ¢alismalar, bu malzemelerin klinik ve endiistriyel 6lgekli uygulamalara

gecisini glivence altina almak i¢in gereklidir.

2.3. NiTi Alasimlarinin Uretim Yéntemleri

Sekil hafizali alagimlar sinifinda yer alan NiTi (Nitinol) alasimlari, bilesim
hassasiyeti ve faz doniisiim karakteristikleri nedeniyle 6zel iiretim yontemleri gerektirir.
Bu alasimlar ergitme temelli klasik metaliirjik yontemlerle iiretilebilse de, son yillarda
toz metalurjisi ve ince film iiretim teknikleri gibi alternatif siire¢ler de 6n plana ¢ikmigtir
(M. H. Elahinia vd., 2012). Her bir iiretim yonteminin, nihai {irlinlin mikroyapisi,
mekanik Ozellikleri ve faz dOniisim davranislart iizerinde dogrudan etkisi
bulundugundan, yontemin se¢imi uygulama alanina goére dikkatle yapilmalidir. NiTi
alagimlarinin iiretiminde baslica kullanilan yontemler arasinda ergitme yoOntemleri,
geleneksel toz metalurjisi (karistirma), mekanik alagimlama, ince film teknikleri (Saugo
vd., 2015; A. Abbas vd., 2021) ve katmanl iiretim (additive manufacturing)(Safaei,
Abedi, vd., 2021) yer almaktadir. Ergitme yontemleri (6rnegin vakum ark ergitme veya
indiiksiyon ergitme), yliksek saflikta ve homojen bilesimli alasimlarin iiretimine olanak
tanir; ancak yiiksek sicaklikta calisilmasi nedeniyle bilesim kaybi ve oksidasyon gibi
sorunlar yasanabilir (Tsai ve Chiang, 2015).

Chen ve arkadaslarinin, caligmasinda elektron demetiyle katmanli imalat
yontemiyle NisoTiso tel kullanarak 100 x 10 x 26 mm boyutlarinda ince duvarl bir yap1
iiretmis ve dort farkli mikroyapr bolgesi tanimlamistir. Yapilan 6l¢limlerde reaksiyon
tabakasinin sertligi 628 HV, iist bolgenin sertligi ise 247 HV olarak bulunmustur. DSC
analizleri, faz doniistim sicakliklarinin (Ms = 63 °C, Mf=28 °C, As =62 °C, Af=90 °C)
uygun aralikta oldugunu gostermistir. Ancak Ni-Ti-Al ge¢is tabakasinda olusan gevrek
NiTiz fazlar1 ve 200 um kalinligindaki reaksiyon bolgesinin yorulma davranisi tizerindeki
etkileri detayli olarak incelenmemis, bu da yontemin uzun vadeli uygulamalara
uygunlugunu sinirlamistir (G. Chen vd., 2023).

Diger bir ¢alismada vakum ortaminda elektron 1sinli serbest bicim imalatla tek

gecisli ¢cok katmanli NiTi duvarlar iiretilmistir. En iyi parametre setiyle %98,95 sekil-
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bellek geri kazanimi, %55,78 sliperelastik geri kazanim ve %9,3 kararl geri kazanilabilir
gerinim rapor edilmis; duvar genisligi tarama hizi yiikseltilince geometrik dogruluk
artmistir. Buna karsin faz donilisim sicakliklar1 ve yorulma performansina dair veri
sunulmamasi ile yalnizca basit duvar geometrisine odaklanilmasi, bulgularin karmagik
parcalar ve uzun 6miirlii uygulamalar i¢in gecerliligini sinirlandirmaktadir (Bingiang Li
vd., 2022).

Feng ve arkadaslari ise ¢alismalarinda Secici Lazer Ergitme yontemiyle tiretilen
NiTi alagimlarinda tarama araliginin (70-130 um) gézeneklilik, faz doniistim sicakliklar
ve islevsel/mekanik davranis tizerindeki etkisini incelemistir. 110 pm aralik, ~%0,3
gozeneklilik ve izotropik dendrit morfolojisiyle en iyi performansi sergilemis; Ni
buharlasmasinin Ms—Af araliin1 yalmizca 1-5 °C artirdi8i, artisin %92°den %62’ye
kadarimin kimyasal yerine kalinti gerilmelerinden kaynaklandigi belirlenmistir. Diigiik
porozite numunelerde d(110)/d(100)=1,411 oram1 boyunca B2(100) dogrultusunda
gerinim birikimi bastirilmis ve %31k sekil geri kazanimi tam olarak elde edilmistir.
Calisma, hatch araligin1 optimizasyon araci olarak literatiire 6nemli katki sunmakla
birlikte ¢cekme dayanimi / yorulma verilerinin eksikligi ve Ni kaybi-gerilme etkilerinin
in-situ dl¢iimle ayristirllmamasi nedeniyle uygulama gegerliligini sinirlamaktadir (Feng
vd., 2022).

Lazer Toz Yatakli Ergitme?(Laser Powder Bed Fusion — LPBF) ile kademeli kafes
mimarili NiTi yapilar tiretilen bir ¢alismada ise 250 W-1200 mm s™! tarama kosullarinda
%50 sikistirma geriniminde 235,6 J toplam ve 9,5 J g! 6zgiil enerji sogurma kapasitesi,
geri kazanilabilir yer degistirme oranlarini %99,15-99,58 ve kalict sekil degisimlerini
%0,192-0,834 olarak raporlamistir. Bu sonuglar kafes geometrisinin es yogunluklu
dokme NiTi’ye gore yaklasik iki kat fazla enerji sonlimleyebildigini gostererek yapisal
darbe emiciler i¢in 6nemli bir katki sunmaktadir. Ancak yalnizca tek eksenli, tek ¢evrimli
yukleme ele alindigindan, yorulma 6mrii ve termal dongiiler altinda histerezis kararliligi
incelenmemis; bu da bulgularin genellenebilirligini kisitlamaktadir (W. Chen vd., 2022).

Wang ve arkadaslari, NiTi sekil hafizali alasimi ile 304 paslanmaz ¢elik arasinda
lazer kaynag1 uygulamis ve iki malzeme arasina CoCrFeNiMn yiiksek entropili alagimi
(HEA) igeren 100 mikronluk bir ara tabaka yerlestirmistir. Bu ara tabaka sayesinde,
kaynak bolgesinde istenmeyen kirilgan Fe-Ti bilesiklerinin olusumu biiyiik oranda

azaltilmig, bunun yerine siinek (Fe,Ni) kati ¢ozelti fazlar1 olugsmustur. Bu degisimle

2 Lazer Toz Yatakl Ergitme (LPBF), metal katkili imalat yontemlerinden biridir ve ince toz tabakalarmin
bir lazer 15101 ile segici olarak ergitilmesi esasina dayanir.
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birlikte kaynak bolgesindeki sertlik degeri 732 HV’den 221 HV’ye diigsmiis, ¢cekme-
kayma dayanimi ise 27 N’den 175 N’ye c¢ikarak alti kat artmistir. Ara tabakasiz
numunelerde olusan catlaklara karsilik, HEA tabakali numunelerde ¢atlak olusmamis ve
daha dengeli bir kaynak baglantisi elde edilmistir. Ancak caligmanin yalnizca ince
plakalarda yapilmis olmasi, yoOntemin daha kalin kesitlerdeki performansini
degerlendirme agisindan bir sinirlilik olusturmaktadir. (Hongwei Wang vd., 2022).

Yu ve arkadaslari, segici lazer ergitme yontemiyle tiretilen NiTi alasimlarii farkli
enerji parametreleriyle karsilastirmistir. Yiksek glic ve hiz (200 W, 1358 mm/s) ile
tretilen numunelerle, disik giic ve hizda (91 W, 414 mm/s) dretilenler
karsilastirildiginda; diisiik parametreli iretimde nikelin buharlagsmasi nedeniyle doniisiim
sicakliklart ylikselmis ve martensit faz1 baskin hale gelmistir. Cekme testlerinde yiiksek
parametreli numuneler daha yiliksek akma gerilimi gosterirken, diisikk parametreli
numuneler daha fazla uzama saglamistir. Stiperelastik geri kazanim ytiksek parametreli
numunede %88,7 iken, diisiik parametreli olan yalnizca 1sitmayla %66,2’ye ulasmistir.
Korozyon testlerinde diisiik parametreli numuneler daha iyi diren¢ gostermistir, ancak
asinma testlerinde daha fazla malzeme kayb1 yasamistir. Calisma, enerji yogunlugunun
NiTi'nin faz dengesi ve ozelliklerini nasil etkiledigini net bir sekilde ortaya koyarken,
uzun vadeli performans i¢in daha kapsamli testlere ihtiya¢ oldugunu vurgulamaktadir.
(Yu vd., 2022).

Bir diger calismada ise Lu ve arkadaslari, se¢ici lazer ergitme (SLM) yontemiyle
uretilen NiTi alagimlarinda lazer giicii (50-70 W) ve tarama hiz1 (80-150 mm/s) gibi
parametreleri degistirerek liretim ve Ozellikler arasindaki iliskiyi incelemistir. %99
yogunluk ve 70 W—105 mm/s parametreleriyle 3 um gibi diisiik ylizey piiriizliliigi elde
edilmistir. Faz doniisiim sicakliklart Ms = 15,3 °C’den 50,4 °C’ye, Af = 56,2 °C’den
74,3 °C’ye ayarlanabilmis; en iyi numune 788 MPa ¢ekme dayanimi ve %7,43 uzama
gostermistir. Egilme testlerinde, 10 dongii sonunda %100’e kadar sekil geri kazanimi
saglanmistir. Bu ¢alisma, {iretim parametrelerinin hem doniisiim sicakliklarin1 hem de
sekil hafiza performansini hassas sekilde kontrol edebilecegini gostermis; ancak
stiperelastiklik ve yorulma dayanimi gibi kritik ozellikler degerlendirilmedigi icin

endiistriyel uygulamalara yonelik dngoriiler sinirhi kalmistir (Lu, Ma, vd., 2022).
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Zeybek ve Karaoglu yaptiklar1 ¢aligmada yiiksek nikel igerikli (%60Ni) NiTi
alasimlarini iiretmek i¢in mekanik alasimlama ve sicak izostatik presleme (HIP)?
yontemlerini karsilagtirmistir. Elementel Ti ve Ni tozlarindan hazirlanan numunelerden
biri 10 saat mekanik alasimlanmis (MA-HIP), digeri ise sadece diisiik hizda
karistirilmistir (MIX-HIP). Her iki numune HIP islemi sonrasi tavlanarak incelenmistir.
DSC sonuglarina gore MA-HIP 6rneginde faz doniisiim sicakliklar belirgin sekilde daha
yuksektir. SEM analizlerinde mekanik alagimlanmis 6rnekte daha homojen mikro yap1 ve
daha az faz ayrismasi gozlenmistir. Ayrica MA-HIP 6rnegi daha yiiksek sertlik degeri
(655 HV) gostermistir. Bu bulgular, mekanik alasimlamanin faz davranigini ve sertligi
olumlu etkiledigini ortaya koymustur. Ancak calismada R-fazinin eksikligi
aciklanmamis, mekanik Ozellikler yalnizca mikrosertlikle smirli tutulmustur; bu da
uygulama ac¢isindan bazi degerlendirmeleri kisitlamaktadir (Zeybek, t.y.).

SLM yontemiyle tretilmis Ti-zengin NiTi alasimlarinda sik¢a karsilasilan
mikroyap1 sorunlarim1 hedefleyen Lu ve arkadaslari, 1000 °C’de uyguladiklar1 tam
cozeltileme tavi (CSA) sayesinde ignemsi Ti2Ni ¢okeltilerini kiiresel ve homojen bir
yaptya doniistiirerek malzemenin hem mekanik hem de sekil hafizas1 6zelliklerini belirgin
bi¢imde iyilestirmistir. Islem sonras1 17 nm boyutundaki es-boyutlu ¢okeltiler, tanecik
icinde 2.95 x 10°mm2 yogunluga ulagmis; onceki diizensiz ¢okelti morfolojisi ve tane
siir1 segregasyonu ortadan kaldirilmistir. Bu doniisiim, ¢ekme mukavemetini 880
MPa’a, uzamay1 ise %22,4’e tasiyarak mukavemet-siineklik dengesinde Onemli bir
ilerleme saglamistir. Ayrica, 400 MPa sabit gerilim altinda gergeklestirilen 10 dongiide
%5,32 geri kazanilabilir sekil degisimi ve %98,2 toparlanma orani elde edilmistir. Faz
doniistim sicakliklarinin (Af=100,8 °C) yiikselmesi, ¢okelti homojenizasyonunun termal
davranig {iizerindeki etkisini ortaya koymustur. Calisma, nano-Ti2Ni ¢okeltilerinin
dislokasyon hareketini sinirlayarak hem catlak ilerlemesini engelledigini hem de sekil
hafizas1 etkisini giiclendirdigini gostermistir; ancak testlerin yalnizca 10 dongiiyle sinirlt
olmasi, yorulma performansi ve farkli kompozisyonlar lizerindeki etkilerin eksik kalmasi
uygulamaya yonelik bazi soru isaretlerini beraberinde getirmektedir (Lu, Liu, vd., 2022).

Vanadyum katkili NiTi alagiminin sicak sekillendirme potansiyelini arastiran
Santosh ve arkadaslari, NisoTissV2 bilesiminin 1073—1373 K sicaklik ve 0,01-10 s™!

gerinim hizlarinda deformasyon davranisint GLEEBLE simiilatoriinde incelemislerdir.

3 Sicak izostatik presleme (HIP), malzemelerin gozenekliligini azaltmak ve mekanik 6zelliklerini
iyilestirmek amaciyla yiiksek sicaklik ve her yonden esit gaz basinci altinda uygulanan bir yogunlastirma
yontemidir.
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205,6 kJ/mol aktivasyon enerjisiyle olusturulan modelde, yapay sinir aglar1 (YSA) akma
gerilmesini en yliksek dogrulukla (%0,98 adj.R?) tahmin etmistir. En uygun sekillendirme
aralig1 1073-1223 K ve 0,01-1 s™* olarak belirlenirken, 1173 K/0,01 s™*’de gii¢ yayilim1
%43,5’e ulasmistir. Ancak, sadece tek bilesimin calisilmasi nedeniyle vanadyumun
etkilerinin genellenebilirligi ve mikro yap1 doniisiim mekanizmalarina dair bilgiler siirh
kalmistir (Santosh vd., 2022).

Diger bir ¢alismada Ni %51,2-Ti %48,8 tozundan lazer toz yatagi ergitme (LPBF)
yontemiyle gozle goriiliir catlak ve porozite icermeyen NiTi pargalar {iretilmis ve 1s1l
islem uygulanmadan oda sicakliginda %6’ya varan ¢ekme siiperelastisite elde edilmistir.
Bu basari, 198 J/mm? gibi yiiksek hacimsel enerji yogunlugu ve diisiikk oksijen
seviyesinde (100 ppm) iiretimle saglanmis; olusan <110> baski yonlii tekstiir ve ince
Ni4Tis ¢okeltileri sayesinde doniisiim gerilimi =300 MPa’a diisiiriilmiis, cevrim histerezisi
daralmigtir. Calisma, 1si-iglemsiz LPBF-NiTi icin en yiiksek siiperelastisiteyi rapor
ederek alana katki sunarken, oksitlerin doniisiim ¢evrimlerine etkisi ve uzun dénem
davranis gibi kritik noktalar hala acik sorular olarak kalmistir (Xue vd., 2022).

Elektromanyetik darbe kaynagi (EMPW) sirasinda AI/NiTi ara yiizeyinde
gerceklesen faz doniisim mekanizmalarinin  incelendigi calismada i1se 1 mm
kalinligindaki Al ve NiTi plakalar arasinda 15 kJ enerjiyle gergeklestirilen kaynakta,
~250 nm kalinliginda reaksiyon tabakasi olustugu gosterilmisti. Kaynak 6ncesi NiTi’de
Ostenit faz1 (Af = 23,5 °C) baskinken, kaynak sonrasi martensit faz1 ve nanokristal—
amorfoz yap1 tespit edilmistir. Yiiksek soguma hizi amorflagmayi, EMPW sirasinda
olusan GPa diizeyindeki basing ise gerilme kaynakli martensit doniisiimiinii tetiklemistir.
Bu yoniiyle calisma, EMPW'in NiTi’de eszamanli amorflasma ve faz donilistimiinii
indiikledigini deneysel olarak kanitlayan ilk 6rneklerden biridir; ancak yalnizca tek darbe
enerjisi kullanilmasi, mekanik test eksikligi ve doniisiim mekanizmasinin modelle
desteklenmemesi ¢aligmanin kapsamini sinirlamaktadir (Xie vd., 2024).

Bir diger calismada, metal enjeksiyon kaliplama yontemiyle %56 Ni - %44 Ti
bilesiminde, %25-30 goézeneklilige ve 20-50 um ortalama gdzenek c¢apina sahip dis
implantlar iiretilmistir. Hiicre canlilig1 testlerinde, 0,2 g/mL ekstrakt konsantrasyonunda
V79-4 hiicre canlilig1 %71, 0,006 g/mL’de ise %94 olarak 6l¢iilmiis; bu sonuglarla ISO
10993-5 standardina gore sitotoksisite derecesi “0” (yani sitotoksik degil) olarak
raporlanmistir. Ayrica Ames ve mikroniikleus testlerinde mutajenik veya klastojenik bir
etki gozlenmemistir. Caligsmanin literatiire katkisi, MIM ydntemiyle homojen poroziteye

sahip ve biyouyumlu NiTi iiretilebildigini sayisal olarak géstermesidir. Ancak uzun siireli
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korozyon ve c¢oziniirliik verilerinin yani sira mekanik yorulma performansinin
degerlendirilmemis olmasi, bu malzemenin klinik uygulanabilirligini belirsiz birakmaigtir.
(Mustafa vd., 2023).

Siddiqui ve arkadaslari, yaptiklar1 ¢calismada lazer toz yatagi ergitme (LPBF)
basta olmak {iizere cesitli eklemeli imalat teknikleriyle iiretilen NiTi ve NiTi-Nb
alagimlarinin kristalin mimarisi ile kusur miihendisligi stratejilerini karsilagtirarak 200—
250 W lazer giiclinde nikel buharlasmasinin %25’ten %90’a ¢iktigini ve bunun Ms ile
Af’yi 60-100 °C araligina yiikselttigini gostermistir. SLM-NiTiNb numunelerinde 1050
MPa ¢ekme dayanimi ve 30 GPa elastik modiil; dokiim NiTi’de ise %8 sekil geri
kazanimi rapor edilmistir. Ayrica 450 °C’de yaslandirmanin Af’yi 110 °C’ye, Ms’yi 80
°C’ye tasidigt vurgulanmistir. Calisma, islem parametreleriyle faz doniisiim
sicakliklarinin tasarlanabilecegini ortaya koyarak literatiire onemli katki sunsa da,
derleme verilerinin deneysel dogrulama eksikligi ve Nb katkisinin uzun donem
biyouyumluluguna dair sinirl tartisma ¢alismanin zayif yonleridir (Siddiqui vd., 2025).

Ni-zengin tel kullanilarak tel-ark eklemeli imalat yontemiyle, %50 gorev ¢evrimli
ve 20 kHz frekansinda darbe akimi, 75 A’lik dogru akima eklenmis ve bu sekilde bes
katmanli ince bir duvar iiretilmistir. Uretim sirasinda mesale hiz1 100 mm/dk, tel besleme
hiz1 900 mm/dk ve ara katman sicaklig1 500 K olarak ayarlanmistir. EBSD analizleri, iri
tanelerin hacmini %42,06 oraninda azaltmis ve ortalama tane boyutunu 78,98 + 10,49
um’den 55,34 + 5,24 pm’ye diisiirerek mikroyapida belirgin bir iyilesme saglamustir.
Sayisal akigkanlar dinamigi simiilasyonu, darbe titresimlerinin eriyik havuzunda
karigtirmay1 artirdigini ve tane incelmesini tesvik ettigini géstermistir. Ancak, mekanik
ozellikler ve faz doniislim davranis1 deneysel olarak degerlendirilmedigi, ayrica model
yalnizca bes katmanla sinirli oldugu icin, elde edilen sonuclarin daha kalin yapilar ve
islevsel performans agisindan genellenebilirligi sinirh kalmistir (Ke vd., 2022).

Vanaei ve arkadaslariin caligmasinda NiTi stent iiretiminde konvansiyonel
yontemleri LPBF ile karsilastirmis; LPBF siirecinde Ni buharlasmasinin doniistim
sicakliklarmi degistirerek implantlarin viicut 1s1sinda asir1 sert olmasina yol agabildigini,
dolayisiyla lazer parametrelerinin hassas kontrol gerektirdigini belirtmistir. NiTi’nin
stiperelastik deformasyon kapasitesinin %8’e kadar c¢ikti§1 gosterilmis; periferik self-
expand stentlerin yilda yaklasik 40 milyon ¢evrime maruz kaldig1 ve yorulma direncinin
ylizey purizliligi ile tasarima duyarli oldugu vurgulanmistir. Yiizey isleme ve

elektroparlatmanin yorulma dmriinii artirabilecegini ortaya koyarak literatiire katki yapan
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makale, LPBF’de optimum Ni/Ti oranin1 saglayacak kapali ¢evrim kontrol stratejileri
onermedigi i¢in siirl kalmistir (Vanaei vd., 2024).

NiTi alagimlarinin tiretiminde kullanilan her yontem, malzemenin mikroyapisini,
mekanik performansini ve sekil hafiza davranigimi belirgin bi¢cimde etkiler. Ergitme
temelli yontemler yiiksek saflik ve homojenlik saglasa da yiiksek sicakliga bagl bilesim
kayiplar1 ve oksidasyon riski tasir. Toz metalurjisi ve mekanik alasimlama, diigiik
sicakliklarda bilesim kontrolii ve gézeneklilik ayar1 imkani sunarken sinterleme sonrasi
yorulma direncine dair verilerin eksikligi halen bir zorluk olarak kalmaktadir. Ince film
ve serbest bicimli elektron demeti ya da lazer tabanli eklemeli imalat yontemleri,
karmagik geometri ve ince duvarli yapr iretimini miimkiin kilar; ancak proses
parametrelerinin Ni buharlagmasi, kalint1 gerilmeler ve ylizey oksitlenme gibi islevsel
ozellikler tizerindeki etkileri tam olarak nicelendirilebilmis degildir. Katmanl iiretim
teknikleri, malzemenin doniisiim sicakliklarini ve ¢evrimsel kararliligini hassas sekilde
ayarlama potansiyeli tagisa da uzun donem yorulma davranisi, biyouyumluluk ve biiyiik
Olcekli parcalardaki tutarlilik konularinda daha kapsamli c¢alismalara ihtiyag
duyulmaktadir. Gelecekte, her bir yontemin mikro yapi—islev iliskisini sistematik olarak
kiyaslayan karsilastirmali caligmalara odaklanmak; siire¢ parametrelerini 6l¢eklenebilir
uretime ve klinik uygulama gereksinimlerine gore optimize etmek; ayrica uzun dénem
mekanik ve biyolojik performans verilerini biitiinciil bir bakis acisiyla ele almak, NiTi

alagimlarinin giivenilir ve tekrarlanabilir iretimini saglamada kritik rol oynayacaktir.

2.3.1. Ergitme yontemi

Ergitme yontemleri, NiTi alagimlarinin yiiksek saflik ve homojenlik gerektiren
biyomedikal uygulamalarda tercih edilmesinin temelini olusturur. Bu sinifta 6zellikle
Vacuum Arc Remelting (VAR) ve yeniden ergitme (remelting) adimlari, alasim
bilesenlerinin buharlagsma kayiplarint minimize ederek mikroyapinin dengeli dagilmasini
saglar. Su sogutmali bakir pota kullanimi gibi donanim iyilestirmeleri, pota kirliligini
ortadan kaldirirken ergitme ortaminda yiiksek vakum kosullar1 dstenit fazinin baskin
olmas1 ve hipereleastik davranisin korunmasina yardimci olur. Ayrica, farkli katki
elementlerinin (Ag, Nb, V, Si vb.) kontrollii ilavesi ve ardisik ergitme siirecleri, faz
doniisiim sicakliklarinin ayarlanmasina ve istenmeyen intermetalik faz olusumlarinin
engellenmesine imkan tanir. Bu baslik altinda, VAR ve ark-yeniden ergitme tekniklerinin

NiTi ve tiirevlerinin tiretimindeki rolii, avantajlar1 ve karsilasilan zorluklar ele alinacaktir.
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De-Chang Tsai ve Chen-Hsueh Chiang’in yiiriittiigii ¢alismada, biyomedikal
uygulamalar i¢in NiTi alasimi tiretiminde VAR yonteminin etkinligi detayli bicimde
degerlendirilmistir. Bu yontemde su sogutmali bakir pota kullanimi sayesinde pota
kirliligi 6nlenmis ve alagimin homojenligi artirilmistir. Arastirmacilar, saflagtirilmis nikel
ve titanyumun yiiksek vakum ortaminda ergitilmesiyle elde edilen alasimin mikroyapi,
mekanik 6zellikler ve faz donilisiim sicakliklarini incelemislerdir. ASTM standartlarina
uygunluk gosteren bu alagimda, oda sicakliginda Ostenit fazinin baskin oldugu ve
hipereleastik davranis sergiledigi goriilmiistiir. Ayrica, biyouyumluluk testlerinde hiicre
proliferasyonu ve yapismasinin basarili sonuglar verdigi rapor edilmistir (Tsai ve Chiang,
2015). Benzer bi¢imde, Alvares da Silva ve Jorge Otubo tarafindan gerceklestirilen bir
baska calismada da NiTiAg alagimlarinin VAR yontemiyle tiretimi detayli sekilde ele
alimmistir. Bu arastirmada, %0.25’ten %4.00’e kadar farkli giimiis igeriklerine sahip
NiTiAg alagimlari iiretilmis ve ergitme ile yeniden ergitme (remelting) adimlarinin alagim
homojenligine etkisi degerlendirilmistir. Aragtirmacilarin gelistirdigi 6zel VAR siireci,
ozellikle giimiisiin yliksek buharlasma potansiyeline karsi onlemler igermekte olup,
alasim homojenligini artirmaya yonelik ii¢ kez yeniden ergitme adimi ile optimize
edilmistir. Yapilan DSC analizleri, {i¢ yeniden ergitme sonrasi hem termal hem de
kimyasal homojenligin saglandigin1 ortaya koymustur. Caligmanin dikkat c¢ekici bir
sonucu ise, teorik bilesim degerlerine kiyasla Ag i¢eriginde %15-30 oraninda buharlagsma
kaynakli kayiplar yasanmasidir; ancak bu kayiplara ragmen elde edilen alagimlar,
bakteriyel adezyonu azaltici biyofonksiyonel potansiyel sergilemistir (Alvares Da Silva
ve Otubo, 2018).

Ibrahim ve arkadaslarinin ¢alismasinda, vakum ark ergitme yontemiyle iiretilen
NiTi alagiminin biyouyumlu oldugu ve hiicre canlilig1 tizerinde olumsuz bir etkisinin
bulunmadig: gosterilmistir. Benzer sekilde, Alvares da Silva’nin yiiriittigii deneysel
arastirmada, VAR yontemiyle farkli Ag iceriklerinde NiTiAg alasimlar1 elde edilmis ve
homojenligin artirilmasi icin yeniden ergitme adimlarimin kritik oldugu belirtilmistir.
Tsai’nin ¢aligmasi ise, bu yontemin yiiksek saflikta ve dstenit faz1 baskin NiTi tiretiminde
etkili oldugunu ortaya koymustur (Ibrahim vd., 2023).

Salvetr, Skoldkova ve Kopeéek’in yiiriittiigii calismada, ark yeniden ergitme (arc
remelting) yontemiyle iiretilen NiTi alasimlarina %5 oraninda Nb, V ve Si katkilarinin
mikro yap1 ve doniislim davranis1 lizerindeki etkileri degerlendirilmistir. Yazarlarin
arastirmasi, Ozellikle Ti2Ni fazinin miktarin1 azaltmak ve faz doniisiim sicakliklarini

kontrol edebilmek i¢in yeniden ergitme adimlarinin 6nemli oldugunu ortaya koymustur.
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Ayrica, Si katkisinin, pahali elementler olan Pt veya Pd yerine gecebilecek sekilde
martensitik fazi stabilize ederek doniisiim sicakliklarin yiikseltebildigi gosterilmistir. Bu
yoOniiyle ¢alisma, ekonomik ve termal ag¢idan optimize edilmis alasimlarin iiretiminde
alternatif katki elementlerinin etkili olabilecegini géstermektedir (Salvetr vd., 2017).
Farkli aragtirmalar vakum ark ergitme (VAR) yoOnteminin NiTi ve tiirevi
alagimlarin iiretiminde yiiksek saflik, faz homojenligi ve biyomedikal uygunluk acisindan
basarili sonuglar verdigini gostermektedir. Tsai ve Chiang’in ¢alismasi, hipereelastik
davranisin elde edilmesinde bu yontemin etkili oldugunu ortaya koyarken; Alvares da
Silva, ozellikle yeniden ergitme adimlarimin kimyasal dengeyi saglama agisindan kritik
oldugunu vurgulamistir. Ancak bu ¢alismalar ayn1 zamanda, Ag gibi ugucu elementlerin
VAR siirecinde buharlagarak teorik bilesimden sapmalara yol acabilecegini de ortaya
koymustur. Ayrica, Salvetr’in bulgular1 bu yontemde kontrolsiiz faz olusumlar1 gibi

mikroyapisal sorunlarin hala 6nemli bir risk oldugunu gostermektedir.

2.3.2. Toz metalurjisi yontemleri ile NiTi iiretimi

Bu yontemde farkli element tozlar1 uygun oranlarda birlestirilerek karistirilir ve
ardindan soguk presleme ile kompakt hale getirilir. Sinterleme adimi ile nihai faz
doniistimleri saglanir. Bu yontemde difiizyon sinterleme sirasinda gerceklesir ve tozlar
karistirtlirken yapisal bir faz degisimi gdzlenmez.

Anikeev ve arkadaslari tarafindan gerceklestirilen calismada gézenekli NiTi—Ti
alagimlari, %0-10 atomik oranlarinda Ti tozu ilavesiyle difiizyon sinterleme yontemi
kullanilarak tretilmistir. 1255 °C’de 15 dakika siiren sinterleme islemi sonrasinda
orneklerin bagil yogunluklart %50-70, ortalama goézenek c¢aplar1 ise 60-100 um
araliginda ol¢iilmistiir. Ti ilavesi %5’in iizerine ¢iktiginda, TiNi matrisinin Ti/Ni orani
0,997’ye yaklagsmis; Ti2Ni fazinin hacimsel oran1 %8,3’ten %25,3’e yiikselmistir. Buna
ragmen martensitik doniisim dizisi (B2—R—B19’) korunmus ve baslangi¢ doniistim
sicaklig1 (Ms) yaklagik 57 °C’ye sabitlenerek insan viicut sicaklifina uyum saglamistir.
DSC analizleri, 340-273 K araliginda iki kademeli doniisiim davranigin1 dogrulamistir.
Bu calisma, yalnizca toz oranlarini degistirerek kimyasal denge ve doniisiim
sicakliklarinin  kontrol edilebilecegini ortaya koymasi ag¢isindan degerli bir katki
sunmaktadir. (Anikeev vd., 2022).

Li ve arkadaslari, elementel Ni ve Ti tozlarini 1250 °C’de 6 saat vakum ortaminda

sinterlemis, ardindan NaCl bosluk olusturucu ve 450 °C’de 0,5 saatlik yaslandirma iglemi
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uygulayarak %14, %22 ve %37 poroziteye sahip NiTi kopiikler iiretmistir. Yaslandirilmis
numunelerde NisTis ¢okeltilerinin homojen dagilmasi sayesinde, %14-22 porozite
araliginda >1600 MPa basma dayanimi, %8 6n deformasyonda %99,6 geri kazanim ve
60 ardisik ¢evrim sonunda yalnizca %0,4—0,85 arasinda degisen artik sekil ile son derece
kararl1 bir siiperelastisite elde edilmistir. Porozite %37’ye ¢ikarildiginda, dayanim
1236 MPa’a, artik sekil %0,07’ye diismiis; elastik modiil ise 6—7 GPa araliginda ol¢iilerek
kemik benzeri rijitlik yakalanmistir. Bu ¢alisma, elementel tozlarin yiiksek sicaklikta
homojenlestirilmesi ve NiaTis ¢okeltilerinin kontrollii yaglandirilmasiyla, gozenekli NiTi
yapilarinda ¢evrimsel siiperelastisite kararliliginin 6nemli 6l¢ilide artirilabilecegini nicel
olarak gostermektedir. (Dongyang Li vd., 2023).

Toz metalurjisi yontemleri, NiTi alagimlarinin hem mikroyapt hem de igerik
bazinda hassas kontroliinii miimkiin kilarak istenen gézeneklilik seviyelerinde yiiksek
mekanik dayanim ve islevsel siiperelastik kararlilik elde etmeyi saglar. Diflizyon
sinterlemesiyle gozeneklilik ve faz dagilimi ayarlanarak doniistim sicakliklari hedeflenen
araliklara taginabilir; yaslandirma adimlar ise c¢okeltilerin homojen dagilmasini
destekleyerek ¢evrimsel performansi Onemli Olgiide 1iyilestirir. Bununla birlikte,
poroziteli yapilarin kirilma mekanigi, uzun dénem yorulma direnci ve biyouyumlu
ortamda davranislar1 hala yeterince irdelenmemistir. Fe veya Ti katkilari, tribolojik ve
yapisal Ozellikleri gelistirse de sekil hafiza etkisinin tiim karakteristiklerini ortaya
koyacak fonksiyonel testlere ihtiyag duyulmaktadir. Gelecekte, sinterleme
parametrelerinin daha rafine optimizasyonu ve invivo / korozyon testlerinin
eklenmesiyle, toz metalurjisi yoluyla iiretilen NiTi alasimlarinin medikal ve yapisal

uygulamalardaki potansiyeli tam olarak aciga cikarilabilecektir.

2.3.3. Eklemeli imalat ile NiTi iiretimi

Eklemeli imalat (Additive Manufacturing, AM) yontemleri, NiTi alasimlarinin
karmasik geometriye sahip bilesenler halinde dogrudan firetilmesini miimkiin kilarak
geleneksel islemlere kiyasla tasarim Ozgiirliigiinii ve malzeme kullanim verimliligini
onemli dlgiide artirmaktadir. Ozellikle tel ark biriktirme (WAAM), lazer toz yatad
fizyon (LPBF), selektif lazer eritme (SLM) ve binder jet gibi farkli AM teknikleri,
NiTi’nin mikro yapisini ve faz doniisiim karakteristiklerini katman bazinda kontrol etme
imkan1 sunar. Bununla birlikte, silire¢ parametrelerine bagli olarak ortaya ¢ikan

gozeneklilik, artakalan gerilmeler, kompozisyon sapmalari ve ylizey piirtizliliigii gibi
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zorlu problemler, liretim sonrasi iglemlerle (tavlama, 1sil islem, yiizey diizeltme)
dengelenmeyi gerektirir. Asagida, AM ile tretilen NiTi bilesenlerin termomekanik ve
fonksiyonel performansini inceleyen 6nemli ¢alismalarin bulgular1 sunulmustur.

Bikbaev ve arkadaslar1 (2024), WAAM yontemiyle iiretilen ¢cok katmanli Ti—Ni
alagimi tizerinde, farkli kimyasal bilesime sahip katmanlardan alinan numunelerin 10
termodongii altindaki dontlisiim sicakliklar1 ve deformasyon davraniglarini incelemistir.
Ti-zengin katmanda martensitik dontisiim sicakliklar1 diiserken, Ni-zengin katmanlarda
sabit kalmistir. Her iki numunede sekil hafizasi orami sabit kalmis, ancak kalici
deformasyon yalnizca ilk dongilide gézlenmistir. Ti-zengin katman igeren numune erken
kirilmig, bu da katman kompozisyonunun yorulma dayanimini etkiledigini géstermistir.
Calisma, tasarimda Ti-zengin katmanlardan kaginilmasi gerektigini dnermekte, ancak
sinirli dongii sayist ve mikroyapisal analiz eksikligi genel gecer sonuglara ulagilmasini
kisitlamaktadir. (Bikbaev vd., 2024).

Bir diger c¢alismada, Mousapour ve arkadaslari (2023), NisoTissCus (atom %)
alagiminin vat fotopolimerizasyon (DLP) yontemiyle basilabilirligini incelemislerdir.
Elementel ve mekanik alagimli tozlar kullanilarak hazirlanan recineler, 45—-65 wt% dolgu
orani ve 20-46 um toz boyutuna gore formiile edilmistir. Uretilen numunelerde yiizey
purizliligi %6,42—-10,31, kirilma dayanimi 12,4-23,5 MPa ve sertlik 343—461 HVo.os
araliginda olciilmiistiir. Ince toz ve yiiksek dolgu, poroziteyi azaltip yogunlugu
(~5,6 g/cm?) artirsa da, yiiksek i¢ porozite mekanik performans: sinirlamistir. Ayrica,
recine kalmtilarinin tamamen giderilmesi ve sinterleme parametrelerinin optimize
edilmesi gerektigi vurgulanmistir (Mousapour vd., 2023).

Literatiirde yer alan bir bagka ¢alismada, SLM yontemiyle Niso.1Tiss.9 alagimindan
5 mm ¢apinda, 0,45-0,55 mm duvar kalinligina sahip ince borular iiretilmis ve doniisiim
sicakliklari ile burulma davranislari degerlendirilmistir. Uretim sirasinda olusan oksit ve
karbon birikimi, R-fazi iceren TisNi2Ox ve Ti-zengin c¢okeltilerin olusumuna neden
olmus; bu da Af sicakligini 0°C’ye, Ms sicakligini ise —50 °C altina diigtirmiistiir.
Yaklagik %3 siiperelastik deformasyon gozlenmis, ancak %2’yi asan kalici sekil degisimi
ve ince duvarli 6rneklerde burugma kaynakli erken kirilmalar raporlanmistir. Calisma, R-
faz1 ve yiizey kalitesinin mekanik kararliliga etkisini gostermektedir; ancak gerilim
birikimi ve yiizey piiriizliiliigiine dair mikro yapisal analizlerin eksikligi, degerlendirmeyi
sinirlamaktadir (Safaei, Nematollahi, vd., 2021).

Eklemeli imalat teknikleri, NiTi alagimlarinin karmasik geometri ve kontrollii

mikro yapiya sahip bilesenler halinde tiretilmesine imkan vererek geleneksel yontemlerle
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erisilemeyen tasarim ve islevsellik olanaklari sunmaktadir. WAAM, LPBF, SLM ve
binder jet gibi farkli siirecler, her ne kadar yiiksek yogunluk ve iyi sekil hafiza geri
kazanimi gibi avantajlar saglasa da, gozeneklilik kontrolii, artakalan gerilmeler, faz
dengesi sapmalar1 ve yiizey kalitesi sorunlari iiretim sonrasi 1s1l islem ve mikro yapi
diizenlemeleri gerektirmektedir. Calismalar, AM ile Tretilen NiTi pargalarin
termomekanik kararliligimin  katman kompozisyonu, sinterleme ve yaslandirma
parametrelerine siki  sekilde bagli oldugunu gostermistir. Dolayisiyla, optimal
fonksiyonel performans i¢in, AM siirecinin her asamasinda hem yapisal hem de islevsel
ozelliklerin Dbirlikte ele alinarak siire¢—mikroyapi—davranis iliskilerinin titizlikle

tasarlanmasi gerekmektedir.

2.4. Mekanik Alasimlama

Mekanik alagimlama, toz halindeki metallerin yiiksek enerjili degirmenlerde
stirekli ¢arpisma, deformasyon ve soguk kaynasma yoluyla atomik 6l¢ekten homojen
karisim ve nanokristalin yap1 elde etmeyi miimkiin kilan bir kat1 hal sentez yontemidir.
Bu teknik, 6zellikle NiT1 gibi faz dontistim sicakliklar1 ve mikroyapi 6zellikleri yiiksek
hassasiyet gerektiren alasimlarin iiretiminde; elementlerin ¢okelti ve ara fazlar
olusturmadan dogrudan kati ¢ozelti halinde dagilmasini saglayarak 6zgiin mekanik ve
fonksiyonel islevsellik kazandirir. Ogiitme parametreleri devir hizi, bilye/toz oram ve
islem siiresi hem partikiil boyutu hem de kristalit 6l¢egi lizerinde ayarlanabilir kontrol
sunarken, elde edilen tozlarin sonraki sinterleme veya eklemeli imalat adimlarinda
performansin1 dogrudan belirler. Bu boliimde, farkli sistemlerde gergeklestirilen
caligmalar 15131nda mekanik alasimlamanin mikro yapiy1, faz dengelerini ve mekanik
Ozellikleri nasil doniistiirdiigii ve bu dontistimlerin NiTi esaslhi akilli malzemelere
kazandirdig1 yenilik¢i potansiyeller ele alinacaktir.

Shuai ve arkadaslar1 yaptiklar1 ¢alismada kavanoz tipi top degirmeniyle saf Zn
tozlarim1 350 rpm’de, 20:1 top/toz oraniyla 30 saate kadar mekanik alagimlamaya tabi
tutarak nano-olgekte taneler elde etmislerdir; 4 saatlik islemin ardindan ortalama tane
boyutu 69,3 + 15,9 nm’ye gerilerken, 20—40 saat araliginda 28,3 + 6,8 nm’de doygunluga
ulagmiglardir. Elde edilen nano-taneli tozlar, as-alinan mikron-taneli Zn ile %25-75
oranlarinda kanstirilarak diisiik enerjili kiire degirmeninde 8 saat islenmis ve
cekirdek/ortii (core/shell) heterojen taneli tozlar hazirlanmistir. Bu tozlar, lazer toz yatagi

fiizyon (LPBF) yontemiyle ultra hizli 1sitma-sogutma dongiilerine maruz birakilarak,
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¢ekirdek kismi mikron-taneli, kabuk kismi nano-taneli 6zgiin bir yapi1 tasimis ve bdylece
hem %2,1’e varan egilme sertligi iyilesmesi hem de %58’e kadar plastik deformasyon
kapasitesi artis1 saglanmistir. Calisma; mekanik alagimlama islem parametreleriyle toz
tanelerinin niimerik bagliligin1 kurup, bu taneleri LPBF ile korumay1 basararak literatiire
HGS Zn iretimi konusunda yeni bir rota Onermektedir. Bununla birlikte, toz
asamasindaki nano-tane olusumunun temel kinetik mekanizmalarinin ayrintili atomik
modellemelerle desteklenmemesi ve farkli PCA (islem kontrol ajani) tiirlerinin etkisinin
ele alinmamis olmasi eksik yanlardir (Shuai vd., 2024).

Salur ve arkadaslari, nano boyutta TiC takviyeli AA7075 aliiminyum matrisli
kompozitleri yiiksek enerjili bilyali degirmende mekanik alasimlama ve sicak presleme
yontemleriyle iiretmislerdir. Caligmalarinda, 6giitme siiresinin (15 dk — 10 saat arasi)
partikiil morfolojisi, kristal boyutu, dislokasyon yogunlugu ve tane alti gerinim
tizerindeki etkileri detayli bicimde incelenmistir. Elde edilen bulgular, TiC
nanopargaciklarinin matris i¢inde homojen dagilimmnin 2 saatlik 6gilitme siiresinden
itibaren saglandigini ve bu dagilimin o6zellikle sertlik artisinda belirleyici oldugunu
gostermistir. 10 saatlik 6giitme ile sertlik ii¢ katina ¢ikarken, en yiiksek ¢cekme dayanimi
1 saatlik 6glitmede elde edilmistir. Bu da mekanik alasimlama parametrelerinin, nihai
kompozit malzemenin mikroyap: ve mekanik 6zellikleri tizerinde kritik rol oynadigini
ortaya koymustur (Salur, Acarer, vd., 2021).

Baska bir ¢alismada, SONi—-50Ti elementel tozlar1 10:1 bilye/toz orani ve 600 rpm
hizla 60 saat boyunca planet degirmende mekanik olarak alasimlanarak nanokristalin ve
diizensiz B2-NiTi faz1 elde edilmistir. Kristalit boyutu 25 nm, partikiil boyutu yaklasik
15 pm, i¢ gerinim %]1,2 ve mikrosertlik 922 HV olarak 6l¢iilmiis; bu deger, literatiirdeki
tipik sertlik seviyesinin (~350 HV) yaklasik ii¢ katidir. ik saatlerde tabakali yapi
olusurken, 30 saat sonunda Ni kafesinde %11,1 oraninda Ti ¢0zlinmiis ve asir1 doymus
bir kat1 ¢ozelti ortaya ¢ikmistir. 1173 K'de 30—60 dakika yapilan tavlama islemi, tane
boyutunu 62-95 nm’ye ¢ikarmis; sertligi 624 HV’ye diislirmiis ve yapinin diizenliligini
gosteren parametreyi 0,94’e ylikseltmistir. Yan faz olarak NiTi> ve NisTi belirlenmistir.
Bu calisma, mekanik alasimlama ile yiiksek sertlikli nanokristalin NiTi iiretiminin
miimkiin oldugunu ve tavlama ile mikroyapinin kontrol edilebilecegini gostermistir.
(Mousavi vd., 2008).

Suryanarayana, ¢aligmasinda mekanik alagimlama siirecini tarihsel gelisim, enerji
aktarim mekanizmalar1 ve faz evrim modelleri baglaminda kapsamli sekilde incelemis;

ornegin NiioZr7 sisteminde tek faz amorfisitenin ancak enjeksiyon sok giiciiniin 0,4—0,8
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W g araliginda tutulmasiyla elde edildigini, sinir disina ¢ikildiginda kristal-amorf
karisimi olustugunu nicel olarak ortaya koymustur. Incelemeler, carpma basina iletilen
enerjinin degirmen tipi, bilya ¢ap1 ve devir hiziyla arttigini; attritor degirmenlerde ~0,5
m s ortam hiziyla kilogram o6l¢eginde toz islenebildigini vurgulamis ve ppm
seviyesindeki kontaminasyonun bile faz doniisiimlerini bozabilecegini belirtmistir.
Derleme, supersatiire kati ¢ozeltiler, nanokristalin yapilar, kuazikristaller ve amorf
fazlarin MA ile sentezlenebilecegini, enerji hesaplarinin bilya—toz ¢arpma frekansina
dayandigin1 gostererek arastirmacilara parametre se¢imi konusunda sayisal kilavuz
sunmustur; ancak ideal ¢arpma varsayimlarina dayanan bazi enerji modelleri ile NiTi gibi
biyomedikal alasimlardaki uzun donem performans verilerinin smirli tartisiimasi
calismanin elestiriye agik yonleridir (Challapalli Suryanarayana, 2019).

Salur ve arkadaglar1 yaptiklar1 calismada, mekanik alasimlama teknigini
kullanarak, 0,5 wt% Y203 nanoparcacik takviyeli 7075 alliminyum alasim kompoziti
tiretmiglerdir. Calismada, 400 rpm donme hizinda ve 10:1 top-toz kiitle oraninda, 0,25, 1,
1,5, 2 ve 10 saat gibi farkls siirelerde 6giitme islemi gereklestirilmistir. Ogiitiilmiis tozlar,
30 dakika boyunca 430 °C sicaklik ve 400 MPa basing altinda sicak presleme ile
birlestirilmistir. Mekanik alagimlamanin etkisiyle sertlikte %164 ve nihai ¢ekme
dayaniminda %90 oraninda kayda deger bir artis elde edilmistir. Ayrica, referans tozun
35,2 nm olan kristal boyutu, 10 saatlik 6glitme sonrasinda 24,45 nm'ye diisiiriilmiistiir
(Salur, Aslan, vd., 2021).

Salur’un ¢alismasinda 450 rpm hizda gergeklestirilen mekanik alasimlama (MA)
prosesinin, 20:1 bilya/toz orani1 kullanilarak matris ve takviye fazlar1 arasindaki
segregasyon ve aglomerasyonu planetsel hareketin yiiksek enerjisi sayesinde ortadan
kaldirdigin1 ve bu yontemin en uygun iiretim prosesi oldugunu bildirmistir. Arastirmaci,
bu yontemle matris ve takviye fazlar1 arasinda nanoskopik boyutlarda (35 nm kristal
boyutuna kadar) tane inceltme mekanizmas: elde edilebildigini ve alagimlama
elementlerinin kati ¢o6zelti limitlerinin artirilabildigini belirtmistir. 4 saat Ogiitme
sonucunda Cu-Cr-Y20s sistemi i¢in %0.3 latis gerinimi ve 0.8x10" ¢izgi/m? dislokasyon
yogunlugu degerlerine ulasildigini rapor etmistir. Toz metalurjisi ve bilyeli 6glitme
yontemlerinin basarili kombinasyonunun, yiiksek hacim oraninda oksit pargaciklari
iceren metal bazli oksit dispersiyon sertlestirilmis (ODS) alasimlarinin tiretimini
sagladigimi ve 1 wt% Y20s takviyesi ile Brinell sertliginin 39 HB'den 95 HB'ye (%145
artig) yiikseldigini ifade etmistir. Bununla birlikte, mevcut literatiirde bakir bazli ODS

kompozitlerde bilyeli 6giitme siiresinin ve <35 nm boyutundaki oksit bazli sert seramik
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nanopargaciklarin es zamanli etkilerinin yiizeysel olarak incelendigini ve bu
parametrelerin mikroyapisal evrim iizerindeki ko-etkisinin degerlendirilmesine yonelik
calismalarin sinirli oldugunu vurgulamistir (Salur, 2022).

MA, baslangicta bir kat1 hal sentez yontemi olarak gelistirilmis olup, giinlimiizde
gelismis metal matrisli kompozitlerin, amorf yapili malzemelerin ve nanoyapili
alagimlarin tiretilmesinde yaygin olarak kullanilan yenilikg¢i bir tekniktir (Prasad Yadav
vd., 2012). Bu yontem, toz halindeki farkli metallerin yiiksek enerjili bilyeli
degirmenlerde tekrarlanan ¢arpismalarla plastik deformasyona ugramasi, kaynaklanmasi
ve kirilmasi esasina dayanir. Islem siiresince toz pargaciklari arasindaki siirekli temas ve
deformasyon, elementlerin atomik diizeyde karigsmasini saglayarak difiizyon siireclerini
hizlandirir. MA, o6zellikle geleneksel ergitme teknikleriyle bir araya getirilemeyen
elementlerin homojen bi¢imde alagimlanmasini miimkiin kilar (Benjamin ve Volin,
1974). Ayrica, bu yontemle elde edilen malzemeler ¢ogu zaman nanokristalin,
stipersatiire kat1 ¢ozelti veya amorf faz icerebilir; bu da malzemeye 6zel mekanik, termal
veya elektriksel ozellikler kazandirir. Ozellikle sekil hafizali  alasimlarin
gelistirilmesinde, katki elementlerinin homojen dagilmasi ve yapi iizerinde hassas kontrol
saglanabilmesi nedeniyle MA ©6nemli bir iiretim alternatifi olarak 6ne ¢ikmaktadir (C
Suryanarayana, 2001).

Bir ¢alismada, Ti-Mg—Sr toz karisimi 30 saat boyunca 200 rpm’de mekanik
olarak alagimlanmig, ardindan 500 MPa soguk pres ve 1050 °C’de 5 dakikalik mikrodalga
sinterleme ile %80,2 yogunlukta kompakt yapilar elde edilmistir. Kristalit boyutu tozlarda
41 nm’ye, sinterlenmis Orneklerde ise 78 nm’ye disiiriilmis; %19,8 gozeneklilikle
birlikte 36+ 7 GPa elastik modiill ve 1,8+0,8 GPa sertlik degerleri o6l¢iilmiistiir.
Mikroyapida MgTiOs ve Mgs..Sr fazlarinin yani sira Ti ana fazinda amorf bolgeler
gbzlenmis; Ms/Mf doniistim sicakliklart 39/35 °C olarak belirlenmistir. Nanotane-
gozenek kombinasyonu sayesinde kemik benzeri diisiik elastik modiil hedefine
ulasilmistir. Ancak yetersiz densifikasyon, faz kararliliinin yalmizca XRD-TEM ile
degerlendirilmesi ve yorulma/korozyon testlerinin yapilmamis olmasi, biyomedikal
uygulamalara yonelik genellemeleri sinirlamaktadir (Pradeep, Hegde, Rajendrachari, vd.,
2022).

Parida ve arkadaslari, TisoNi(sox)Fex (x = 0—10 at%) tozlarimi 8 saat/300 rpm
planet degirmende alagimlayip 600 MPa’da soguk sikistirdiktan sonra 1050 °C/4 saat
firmsiz sinterle %66,3’e varan bagil yogunluklu numuneler iiretmis; 8 at% Fe ilavesiyle

sertligi 372,7 VHN’ye cikarirken siirtiinme katsayisin1 0,37’ye diistirmiis ve 0 at% Fe
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orneklerinde 67,7 MPa akma, 76,2 MPa basma dayanimi elde etmistir. FE-SEM/XRD
analizleri intermetalik (Ni,Fe)-rik ve Ti-rik bolgelerin poroziteyi artirarak mukavemeti
disiirdligiinii, Fe katkisinin R-faz ara doniigiimlii NiTi martenzitini korurken asiri
porozite nedeniyle toklukta kayip yarattigin1i goOstermistir. Faz dagiliminin
homojensizligi, basingsiz sinterle kisith yogunluk ve uzun ¢evrim fonksiyonel testlerin
yapilmamis olmasi ¢aligmanin zayif yonleridir (Parida vd., 2023).

NiTi levha yiizeyine uygulanan bir ¢alismada, 20 kHz frekans ve 50 um genlikli
ultrasonik mekanik kaplama-zirhlama yontemiyle, 10-50 nm boyutlarinda HA/Ti
nanoparcaciklart iceren yaklasik 600nm kalinliginda bir biyoseramik tabaka
olusturulmustur. Islem siiresi 10 saniyeye ayarlandiginda HA icerigi maksimize edilmis,
120 saniyede yiizey piirtizliiliigii 5,1 pm’den 3,5 pm’ye diistiriilmiistiir. 300 saniyelik
kaplama sonras1 uygulanan fiber lazer tavlama ile tabaka kalinlig1 300 nm’ye sikigmis;
kritik ¢izik yiki 12,7mN’den 33,9 mN’ye, korozyon akim yogunlugu ise
0,350 pA/cm?’den 0,046 nA/cm?’ye inmis ve boylece adezyon ile HBSS bariyer direnci
%85 oraninda iyilestirilmistir. Ancak kaplamanin NiTi matriste mekanik alagimlamaya
dayanmamasi, kalinligin tribolojik uygulamalar i¢in yetersiz kalmasi ve yorulma ile
stiperelastisite davraniglarinin incelenmemesi, ¢alismanin biyomedikal alana katkisini
sinirlamaktadir (Lin vd., 2022).

MA, toz halindeki malzemelerin nanokristalin yapiya, siipersatiire kat1 ¢ozelti ve
amorf fazlara kavusmasini saglayarak geleneksel ergitme ve sinterleme siireclerinin
otesinde hem mekanik hem de islevsel kazanimlar sunmaktadir. Degirmen hizi, bilye/toz
orani ve islem siiresi gibi parametreler; partikiil boyutu, kristalit 6l¢egi ve katki fazlarinin
homojen dagilimi iizerinde kesin kontrol imkani tanirken, elde edilen tozlar sonraki
sinterleme veya eklemeli imaldt adimlarinda sertlik, asinma direnci ve doniisiim
sicakliklart gibi kritik performans kriterlerini dogrudan belirler. Gelistirilen dinamik ve
kinetik modeller siire¢ optimizasyonu i¢in yol gosterici olsa da, kisa siireli dinamikleri
tam yakalayamama ve biyomedikal uygulamalardaki uzun dénem yorulma, korozyon
dayanimi ile biyouyumluluk eksiklikleri; hem modelleme hem de deneysel testlerle
derinlemesine ele alinmay1 gerektirmektedir. Oniimiizdeki adim, mekanik alasimlanan
tozlarin optimize sinterleme profilleriyle entegrasyonu ve kapsamli ¢cevrimsel, korozyon
ve hiicre diizeyinde performans degerlendirmeleriyle; NiTi gibi akilli alagimlarda yiiksek

giivenilirlik, kararlilik ve siiperelastik 6zelliklerin es zamanli korunmasini saglamaktir.
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2.5. Kaplama Teknolojileri

Biyomedikal uygulamalarda kullanilan implant ve doku iskeletlerinin, sadece
temel yapisal gereksinimleri karsilamasi yeterli degildir; ayn1 zamanda biyouyumluluk,
antibakteriyel etki ve hiicre ile etkilesim agisindan da gelistirilmis ylizey 6zelliklerine
sahip olmalar1 gerekmektedir (Busch vd., 2014). Bu noktada kaplama teknolojileri,
biyomalzemelerin ylizey kimyasimni ve morfolojisini degistirerek hiicre adezyonu,
proliferasyonu ve farklilasmasini1 olumlu yonde etkileyen kritik bir miihendislik aracidir
(Carroll vd., t.y.). Ozellikle elektrospin gibi yontemlerle iiretilen nanofiber matrislerin,
antimikrobiyal ajanlar ve biyolojik makromolekiillerle kaplanmasi sayesinde hem
enfeksiyon kontrolii saglanmakta hem de doku rejenerasyonu i¢in uygun mikrogevre
olusturulmaktadir (Z.-M. Huang vd., 2003; El Fawal, 2020).

Bu baglamda, biyomedikal amagli elektrospinle iiretilmis iskelet yapilarina
yonelik kaplama teknolojileri {izerine literatiir taramas1 gergeklestirilmistir. Ozellikle Ag
nanoparcaciklartyla antibakteriyel o6zellik kazandirilmasi, polidopamin araciligiyla
fonksiyonel ara yiizey olusturulmasi ve tip I kollajen kaplamalariyla osteojenik
potansiyelin artirilmasimna yonelik calismalar incelenmistir. Bu kapsamda Qian ve
arkadaslar1 (2019) tarafindan gelistirilen {i¢lii modifikasyon stratejisi (AgNP kaplama,
polidopamin ara yiizeyi ve kollajen tabakasi) (Qian vd., 2019), ylizey miihendisligiyle
elde edilen biyofonksiyonel iyilesmeleri detayli bicimde ortaya koymasi acisindan
dikkate deger bulunmustur. Li ve arkadaslar1 (2016) ise, PLGA ve kollajen bazh
elektrospin kaplamalarla islevsellestirilen kompozitlerin, kemik rejenerasyonu agisindan
hem biyobozunabilirlik hem de hiicresel uyumluluk bakimindan olumlu sonuglar
verdigini gostermistir. Kaplama, hiicre proliferasyonunu ve osteoblast adezyonunu
artirirken, ylizey topografyasi ve pH dengesinin kontrollii biyolojik ortam sagladig:
vurgulanmistir. Bu ¢alisma, kaplama teknolojilerinin hem malzeme stabilitesini hem de
biyolojik cevabi optimize etmede kritik rol oynadigini ortaya koymaktadir (Dawei Li vd.,
2016).

Elektrospin yontemiyle iiretilen PCL nanofiberlerin kolajenle kaplanmasi,
ylizeyin hidrofobik dogasini degistirerek hiicre adezyonunu ve yayillimim belirgin
bicimde artirmigtir. Bu modifikasyon sayesinde, iskeletin fibroblastlarla etkilesimi
giiclenmis, hiicre morfolojisi korunmus ve biyouyumluluk seviyesi ylikselmistir. Bu tiir
kaplama teknolojileri, Ozellikle deri doku miihendisligi gibi uygulamalarda yapay

iskeletlerin biyolojik performansini iyilestirmek adina onemli avantajlar sunmaktadir
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(Ghosal vd., 2017). Loyo ve arkadaslar1 da, ¢aligmalarinda elektrospin yontemiyle
tiretilmis PCL/PLGA esasli nanofiber yapilarin yiizeyini kollajen ile kaplamislar ve bu
modifikasyonun hiicre davranisi iizerindeki etkilerini incelemislerdir. Kaplama islemi
sonrasinda elde edilen yapilar, ozellikle L929 fibroblast hiicrelerinin daha homojen
sekilde tutunmasini ve ¢ogalmasimi saglamigtir. Boylece, biyomalzemelerin ylizeyine
uygulanan kaplama teknolojilerinin hiicresel yanit1 iyilestirme agisindan kritik bir rol
iistlendigi gosterilmistir (Loyo vd., 2023).

Chakrapani ve arkadaslari, asedik asit kullanarak PCL ile tip I kolajeni elektrospin
yontemiyle basariyla isleyip nanofiber yap1 elde etmislerdir. HFIP gibi toksik ¢oziiciiler
yerine ¢evre dostu asedik asidin tercih edilmesiyle, kolajenin yapisal biitiinliigii korunmusg
ve elde edilen iskeletlerin 1slanabilirlik, porozite ve lif capr gibi Ozellikleri doku
miihendisligine uygun sekilde optimize edilmistir. Bu ¢aligsma, kaplama teknolojilerinde
¢ozlicii se¢iminin malzemenin biyouyumlulugu ve fonksiyonel Ozellikleri iizerinde
belirleyici etkisi oldugunu gostermektedir (Chakrapani vd., 2012a).

Incelenen caligmalar kaplama teknolojilerinin yalmzca yiizey o6zelliklerini
tyilestirmekle kalmayip, biyomedikal iskeletlerin hiicresel etkilesimini ve fonksiyonel
basarisin1 da dogrudan etkiledigini ortaya koymaktadir. Bu ¢aligmada da bu amacla, PCL-
kolajen karigimi kullanilarak elektrospin yontemiyle hazirlanan nanofiber yapilarla disk

tipi numunelerin yiizeyleri kaplanacaktir.



36

3. MATERYAL VE YONTEM

Bu boliimde, calismada kullanilan malzemelerin temini, alasimlama siiregleri,
sikistirma ve sinterleme yontemleri ile gergeklestirilen karakterizasyon ve test adimlari
detayli sekilde agiklanmistir. Numune hazirligi, tozlarin mekanik alagimlanmasi ve 1sil
islemler dikkatle planlanarak yliritilmiistiir. Ayrica, malzemelerin mikroyapisal,
mekanik ve fonksiyonel oOzelliklerini degerlendirmek amaciyla cesitli analiz
tekniklerinden (XRD, DSC, TGA, FESEM, EDS, Mikro Vickers sertlik testi, basma testi

vb.) yararlanilmistir.
3.1. Kullanmilan Malzemeler ve Numune Hazirh@
Bu c¢alismada, 6n alasimli NiTi tozu ile agirlikca %2,5 oraninda Cu ve artan
oranlarda (%0,5-2.5) Ag nanopartikiilleri kullanilarak farkli kompozisyonlarda alagimlar

hazirlanmistir. Baslangic NiTi tozu (Sekil 3.1) kiiresel morfolojide ve %99,9 saflikta olup

ticari olarak Eckart firmasi tarafindan saglanmugtir.

EHT = 2.00 kv Signal A = SE2

WD = 51mm Mag= 300X

Sekil 3.1. Temin edilen (Eckart) kiiresel formda NiTi tozlarinin SEM goriintiisii

Cu ve Ag elementleri ortalama 20nm boyutta Merck firmasindan temin edilmis
olup, %99,9 safliktadir. Partikiil boyutu mikroyapisal homojenligi artirmak amaciyla
ortalama 20nm boyutunda temin edilmistir.

Oncelikle 6n alasimli nikel-titanyum (NiTi) tozlari ile birlikte kullanilacak olan

bakir (Cu) ve giimiis (Ag) nanopartikiillerinin mekanik alasimlama siireci i¢in uygun
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sekilde hazirlanmast hedeflenmistir. Alasim kompozisyonlarinin homojenligini saglamak
ve nanopargaciklarin etkin bir sekilde matriks igerisine dagilmasini temin etmek
amactyla, nano boyuttaki Cu ve Ag tozlarinin ultrasonik prob yardimiya dispersiyonu
islemi gerceklestirilmistir. Kullanilan ultrasonik homojenizatér Bandelin Sonopuls HD

2200 olup, Sekil 3.2°de gdsterilmistir.

Sekil 3.2. Bandelin Sonopuls HD 2200 ultrasonik homojenizator.

Nanopartikiiller, aglomerasyon egiliminde olduklarindan dolay1, dogrudan
karistirma yontemiyle homojen bir dagilim saglanmasi zordur. Bu nedenle dispersiyon
islemi, reaktif olmayan bir ¢Oziicli ortaminda gerceklestirilmistir. Bu calismada

dispersiyon ortami olarak yiiksek saflikta etanol kullanilmistir (Sekil 3.3, Sekil 3.4).

Sekil 3.3. %2,5 Cu Ilavesi I¢in Nano Tozlarmn Hazirlanmasi

Ilk asamada, belirlenen miktardaki bakir nanoparcaciklari etanol igerisine
eklenmis ve ultrasonik prob cihazi yardimiyla 10 dakika siire ile %20 giicte dagitilmistir.

Bu islem sirasinda yiiksek frekansli titresimlerle olusturulan kavitasyon etkisi sayesinde
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Cu partikiillerinin birbiriyle kiimelenmesi (aglomerasyon) engellenmis ve c¢ozelti
ortaminda tek tek dagilmalari saglanmistir. Olusan fazla 1smnin atilabilmesi igin ise

dispersiyon kab1 soguk su i¢erisinde bulundurulmustur.

Sekil 3.4. Etanol icerisinde dagitilmak {izere hazirlanan Ag ve Cu igeren ¢ozeltiler

Bakir dispersiyonu tamamlandiktan sonra, ayni ¢ozeltiye kademeli olarak Ag
nanopargaciklart ilave edilmistir (Sekil 3.4). Bu ilavenin ardindan tekrar ultrasonik
dispersiyon islemi 10 dakika boyunca %20 giicte uygulanarak yeni olusturulan ¢ozelti
homojen hale getirilmistir. Bu iki asamal1 dispersiyon stratejisi, her iki nanopargacigin da

NiTi matrisine esit oranda ve etkin bir sekilde entegre edilmesine olanak tanimigtir.

Sekil 3.5. Nanopartikiil — etanol soliisyonu ilavesi dncesi NiTi tozlar1 ve WC bilyeler (10mm)

Elde edilen homojen nanopargacik siispansiyonu, daha sonra 6n alagimli NiTi tozu
ile birlestirilmis (Sekil 3.5) ve mekanik alasimlama islemine ge¢ilmeden once oda

sicakliginda kurutularak ¢oziiciinlin ortamdan uzaklastirilmasi saglanmistir.
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3.2. Mekanik Alasimlama

Mekanik alasimlama islemi, toz metalurjisi temelli {liretim siireclerinde faz
homojenligi saglamak, mikroyapisal iyilestirme elde etmek ve alasim elementlerinin
matriks igerisine etkin sekilde dagilmasini temin etmek amaciyla siklikla tercih edilen bir
yontemdir (C Suryanarayana, 2001). Bu ¢calismanin ilk fazinda, 6nceden hazirlanmis olan
nanopartikiil siispansiyonlarinin NiTi matris tozu ile 6giitiilmesiyle mekanik alasimlama
gerceklestirilmistir.

Numune hazirlik siirecinde kullanilan mekanik alagimlama islemi, Retsch marka
PM 100 model tek istasyonlu planet bilyeli degirmen (Sekil 3.6) ile gergeklestirilmistir.
Bu sistem, yliksek enerji girdisi saglayarak tozlar arasinda etkin bir mekanik reaksiyon
olusmasini miimkiin kilar. Degirmen hem serbest programlanabilir doniis hiz1 hem de
yoriinge hareketi sayesinde, partikiil boyutu kiigiiltme ve homojen karisim saglama
acisindan oldukga etkilidir. Kullanilan sistemde 250 mL kapasiteli tungsten karbiir
oglitme kabi1 ve 10 mm c¢apinda ayn1 malzemeden yapilmis oOgilitme bilyeleri
kullanilmistir. Ogiitme islemi Argon gazi atmosferinde gergeklestirilerek, oksidasyona

kars1 6nlem alinmustir.

Sekil 3.6. Calismada Kullanilan Retsch PM100 Bilyeli Degirmen

Mekanik alasimlamada frekans, siire ve bilye/kiitle orani1 gibi parametreler,
alasimlamanin etkinligini dogrudan etkileyen kritik faktorlerdir. Literatiirde bu
parametrelerin farkli varyasyonlariyla elde edilen sonuglar karsilagtirmali olarak

incelenmistir.
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Ormegin Salwa ve Goryczka’nin ¢alismalarinda, saf Ni ve Ti elementleri 250 rpm
hizda, 10:1 bilye/kiitle oraniyla, toplam 100 saat siireyle mekanik alagimlamaya tabi
tutulmus, islem Cu ilavesiyle ve Cu’suz olarak iki sekilde gerceklestirilmistir (P. Salwa
ve Goryczka, 2019; Piotr Salwa ve Goryczka, 2020).Sharma’nin ¢alismasinda ise yine
saf Ni ve Ti elementleri kullanilarak farkl: siirelerde (10, 20, 30, 40 ve 60 saat) 250 rpm
hizda 6giitme yapilmistir (Sharma, 2018). Jia ve arkadaslari tarafindan yiiriitiilen bir
baska ¢alismada, nano boyuttaki SiC, saf Ni ve Ti ile birlikte 300 rpm hizda ve 30 saat
siireyle mekanik alasimlanmis, bu islem sirasinda stearik asit ilave edilerek siirtiinme
azaltilmis ancak alasim olusum siiresinin uzadigi rapor edilmistir (Jia vd., 2023). Benzer
sekilde Farvizi, Al:Os nanoparcaciklariyla birlikte Ni ve Ti elementlerini 300 rpm’de 50
saat 0giitmiistiir (Farvizi vd., 2013). Akmal ve arkadaslari, nano-hidroksiapatit (nHA)
takviyeli NiTi tiretimi i¢in 6nce NiTi’yi 200 rpm’de 10 saat mekanik olarak sentezlemis,
ardindan nHAy1 ilave ederek 3 saat daha karigtirmiglardir (Akmal vd., 2016).

Bu ¢alismada ise, atomik esit (agirlikga %55 Ni, %45 Ti) olarak temin edilen NiTi
onceden alagimlanmis, kiiresel morfolojide ve homojen yapida oldugundan dolay1
yeniden faz olusturulmasina gerek duyulmamistir. Bu baglamda, daha kisa siireli fakat
yuksek enerjili bir alasimlama stratejisi benimsenmistir. Bu calismada, nanopargacik
katkil1 karisimlar, 400 rpm donme hiziyla, 10:1 bilye/kiitle oraninda 12 saat boyunca 10
dakika ¢aligma 5 dakika dinlenme modunda &giitiilmiistiir. Islem boyunca herhangi bir
organik katki (6rnegin stearik asit) kullanilmamistir, boylece olasi yiizey kaplamalarinin
alagim olusumunu geciktirme riski ortadan kaldirilmistir. Ancak tiim numuneler mekanik
alasimlama sonrast %1 stearik asit eklenerek 30dk siire ile 250rpm hizda degirmen
igerisinde karistirilmistir. Bu asama sikistirma esnasinda NiTi tozlarmin kaliba zarar
vermemesi ve istenen formda ¢ikabilmesi i¢in gerekli goriilmiis ve sikistirmada yasanan

problemler sonrasi ilave edilmistir.
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NiTi Toz o
50-80 um Nanopartikiller Ethanol Ethanoligerisindeki
= ile karistinildi ve s
Ag Nanopartikiiller _— 5 . nanopartikaller ve NiTi
ultrasonik kanstirici ile 10 2 &
20nm 5 toz mekanik kanstirici ile
S dakika boyunca %100
Cu Nanopartikdller Gicte dagitild kanstintdi.
Q . 20nm glte daginidl.
Her toz kompleksitesi 12 .
saat boyunca planet Mekanik alagimlama ]
Retsch PM 100 cihazdan bilyal: degi ile Argon Tungsten Karbir hazne — Ethanolisitici ile
cikan tozlar Ar — atmosferinde 8gutildi, igerisinde 10:1 oraninda buharlastirildi.
atmosferinde saklandi. alagimlandi. Hizolarak Tungsten Karbir bilye ile
400rpm kullanildr. gergeklestirildi.

Sekil 3.7. Mekanik alasimlama siirecinin gorsel akis semasi .

On alasimli tozlarla olan alasimlamay1 igeren ilk ¢aligmada toz karigimlari,
kompozisyonel oranlara uygun sekilde tartilmis ve Cizelge 1.1°de gosterilen bilesimlerde

mekanik alagimlama islemine tabi tutulmustur.

Cizelge 1.1. On alasimli NiTi tozlar ile olusturulan alasimlar ve nano partikiil oranlari.

Numune Adi Agirhikga Yiizde Agirlikga Yiizde Agirlikga Yiizde
NiTi Ag Cu
NiTi 100 0 0
NiTiCuAg0.5 97 0.5 2.5
NiTiCuAgl 96.5 1 2.5
NiTiCuAgl.5 96 1.5 2.5
NiTiCuAg2 95.5 2 2.5
NiTiCuAg2.5 95 2.5 2.5

%2,5 oraninda sabit tutulan Cu'ya ek olarak, Ag ilavesi %0,5 araliklarla artirilarak
farkli kompozisyon varyasyonlar1 olusturulmustur. Uretilen tozlar, presleme dncesinde
tiiplerde muhafaza edilmis ve tiipler igerisine argon (Ar) gazi doldurularak oksijenle

temaslar1 engellenmistir (Sekil 3.8).

Sekil 3.8. Uretilen NiTi alasimlarinin muhafaza sekli.
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Ikinci calismada ise, Ni ve Ti’nin ayr1 ayr1 temin edilmesi ve atomik esit(agirlikca
%355 Ni, %45 Ti) NiTi alasiminin bilyeli degirmen ile iiretilmesi konu edilmistir. Bu
asamada atomik esit olarak iiretilen NiTi alasimi igin ise 20 saat 400rpm hizinda bilyeli
degirmende, 10 dakika calisma, 5 dakika bekleme diizeninde mekanik alagimlama
gergeklestirilmistir. NiTi alasimi bu yolla iretildikten sonra %2,5 Cu ve %1,0 Ag
nanopartikiil ilavesi ile 12 saat boyunca bilyeli degirmende 250rpm hizinda mekanik
alasimlama operasyonu gerceklestirilmistir. On alasimli numunelerdeki gibi bu
numuneler de alasimlama sonrasit %1 stearik asit ilavesi ile 30dk 250rpm hizinda

karigtirilmistir.

3.3. Sikistirma ve Sinterleme

Bu calismada, on alasimli tozlarin sekillendirilmesinde ¢elik malzemeden
tiretilmis, 14 mm kovan capina sahip ii¢ parcali bir kalip kullanilmistir. Numuneler,
ASTM E9-19 standardina uygun olarak “kisa tip” numune 0lgiilerinde, 14 mm ¢ap ve 25
mm yiikseklikte {iretilmistir. Uretilen basma numuneleri sinterleme &ncesi halleri olmak

tizere Sekil 3.9°da paylasiimistir.

Sekil 3.9. Sikistirilmis basma numunelerinin sinterleme 6ncesi durumu.

Sikistirma basincina iligkin olarak literatiirde farkli uygulamalara rastlanmaktadir.
Toz metal malzemelerde uygulanan sikistirma basincinin hem malzemenin yogunlugunu
hem de sinterleme siirecinin etkinligini dogrudan etkiledigi bilinmektedir. Bazi
calismalarda, sicak izostatik presleme yontemine bagvurulurken; bazi ¢caligsmalarda ise bu
calismada oldugu gibi oda sicakliginda dogrudan sikistirma yontemi tercih edilmistir.

Literatiir taramas1 sonucunda, Cizelge 3.1°de belirtilen sikistirma parametrelerinin farkl
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calismalarda uygulandig1 tespit edilmistir. Tabloda da goriildiigii {lizere sikistirma

parametresinin malzemenin mekanik dayanimi iizerine de etkisi oldugu anlasilmaktadir.

Cizelge 3.1. Farkli ¢alismalarda uygulanan sikistirma basinci ve mekanik dayanim etkisi

Sikistirma Sikigtirma Mekanik

Malzeme Yazarlar Metodu Basinci Dayanim

Ni + Ti (Cluff ve Corbin, 2010) CP-UDC* 500MPa

Ni + Ti (Robertson ve Schaffer, 1y \s cp.upc 250-850MPa .

2010)

Ni + Ti (Gased vd., t.y.) CP-UDC 400-900MPa  127-431MPa
N‘CTQT; - (Dawood vd., 2019) CP-UDC 150-450Mpa 100-400MPa
Ni c+u§1 * (D. F. Abbas vd., 2020) CP-UDC 600-800MPa  500-700MPa

Bu calismada sikistirma icin elle kontrol edilen hidrolik pres kullanilmis olup
7500kg(475MPa) seviyesinde sikistirma gerceklestirilmistir. Sikistirma islemi igin
kullanilan 20 ton kapasiteli hidrolik pres Sekil 3.10°da gosterilmistir.

Sekil 3.10. 20 ton kapasiteli load-cell entegreli hidrolik pres.

Sikistirma islemini takiben parcalar yogunluk ol¢limiine alinmistir. Yogunluk

Olctimii gerceklestirilen pargalar, Sekil 3.11°de gosterilen atmosfer kontrolli tiip firin

4 CP-UDC: Oda sicakliginda tek eksenli sikistirma (CP(Cold Pressing), UDC(Uniaxial Die
Compaction))
SDA: Cift etkili
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icerisinde Argon atmosferinde Sekil 3.12°de gosterilen senaryo ile sinterleme islemine

tabi tutulmustur.

Sekil 3.11. Atmosfer kontrollii 1700°C kapasiteli tiip firin.

Tiip firinlar, kontrollii atmosfer altinda 1sitma islemlerinin gergeklestirilebildigi,
genellikle yatay konumda ¢aligan ve silindirik yapiya sahip 1s1l islem firmlardir. Isitma
elemanlari, firinin ¢evresine homojen olarak dagitilmis olup, yiiksek sicaklik stabilitesi
ve hassas sicaklik kontrolii saglar. Tiip firinlar, inert gaz (6rnegin argon, azot) veya

indirgen gaz (Ornegin hidrojen) atmosferleri altinda c¢alismaya uygun sekilde

tasarlanabilir.
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Sekil 3.12. Basma numuneleri ve disk numuneler i¢in kullanilan, iki grup i¢in ortak sinterleme senaryosu.
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3.4. Yogunluk Analizi

Numunelerin yogunluk analizleri, hem sinterleme Oncesi (yesil) hem de
sinterleme sonrasi olmak {izere iki asamada gerceklestirilmistir. Yesil numunelerde
yogunluk, silindirik geometri esas alinarak Olclilen ¢ap ve yiikseklik degerleriyle
hesaplanan hacim ve hassas teraziyle belirlenen kiitle bilgisine dayanarak elde edilmistir.
Bu yontem, presleme isleminin verimliligini degerlendirmek ve farkli kompozisyonlarin
baslangi¢ yogunluklarini karsilastirmak i¢in yeterli dogruluk saglamaktadir.

Sinterleme sonrasinda ise yogunluk Ol¢limleri daha hassas sonuglar sunan
Archimedes yoOntemiyle gergeklestirilmistir. Bu yontemde, her bir numune Once
kurutularak kuru agirlig1 6l¢iilmiis, ardindan doygun hale getirilip suda askidaki agirligi
belirlenmigtir. Boylece sinterleme sonrasi gézenek yapist da dikkate alinarak gercek
yogunluk degerlerine ulasilmistir. Archimedes yontemi, Ozellikle sinterleme sonrasi

olusan ac¢ik gézenekliligi yansitmasi agisindan tercih edilmistir.

3.5. NiTi ve NiTiCuAg Alasimlarin Toz Morfolojisi Analizi

Mekanik alagimlama islemi sonucunda elde edilen tozlarin yiizey morfolojileri,
Necmettin Erbakan Universitesi BITAM laboratuvarlarinda, yiiksek ¢dziiniirliiklii
goriintiileme yetenegine sahip Zeiss marka GeminiSEM 500 modeli FESEM (Field
Emission Scanning Electron Microscopy) cihazi (Sekil 3.13) ile incelenmistir.

Mekanik alasimlama sonrasi analizler i¢in her bir numuneden ¢ok kiigiik
miktarda(10-12mg) toz alinmis ve dnceden temizlenmis silikon wafer yiizeyi lizerine
dagitilmistir. Basma testleri sonrasi yapilan hasar mekanizmasi analizlerinde ise kirik
malzemeler dogrudan analiz tablasina yerlestirilmistir.

Numunelerin kendi yapisal iletkenlikleri yeterli oldugundan, yiizey kaplamasi
yapilmamistir. Numuneler dogrudan analiz odasina yerlestirilmis ve goriintiileme islemi
yiiksek vakum altinda gerceklestirilmistir. Elektron demeti voltaji 2-5kV araliginda
secilmis, biiylitme degerleri ise pargacik morfolojisini en iyi sekilde yansitacak sekilde

300X ila 50.000X arasinda degistirilmistir.
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Sekil 3.13. N.E.U. Bitam Laboratuvarlari, Zeiss GeminiSEM 500 gériintiileme cihazi.

Yapilan FESEM analizleri ile; parcaciklarin sekli (kiiresel, diizensiz, lamel yap1
vb.), ylizey pirizliligii, aglomerasyon egilimleri ve olasi kirilma yiizeyleri
gozlemlenmistir. Ayrica, mekanik alagimlama siirecinde olusan plastik deformasyon
izleri, soguk kaynakli ylizey birlesimleri ve par¢aciklar arasi birlesim zonlar1 hakkinda da
niteliksel degerlendirmeler yapilmistir.

Morfolojik incelemelere ek olarak, yiizeydeki elementel dagilimi belirlemek
amaciyla enerji dagilimli X-151m1 spektroskopisi (EDS) analizi gergeklestirilmistir.
FESEM cihazina entegre edilen EDS detektorii ile alman spektrumlar araciligiyla,
kaplama sonras1 yiizeyde bulunan elementlerin (6rnegin C, O, Ti, Ni, Cu, Ag) varlig1 ve

dagilimlari tespit edilmistir.

3.6. X-Isin1 Difraksiyon Analizi (XRD)

X-151mm1 kirmmimi  (XRD), kristal yapili malzemelerin faz bilesimi, orgi
parametreleri, kristallik derecesi, birim hiicre boyutlar1 ve kristal yapisal bozulmalar1 gibi
temel fiziksel ozelliklerini dogrudan tespit edebilen tahribatsiz bir analiz yontemidir
(Epp, 2016). Bu yoniiyle mekanik alasimlama gibi yiliksek enerjili deformasyon
islemlerinde olusan yapisal doniistimleri incelemek icin vazgecilmezdir. Benslima ve
arkadaslar1 (2010), Culno.sGao.sSe: nanopargaciklarinin iiretiminde XRD analizini

kullanarak mekanik Ogilitme siiresine bagli olarak olusan faz evrimini, kristallit
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boyutlarini ve yap1 homojenligini degerlendirmistir (Benslim vd., 2010). Li ve arkadaslar1
(1999), elementel tozlarin sinterlenmesiyle elde edilen gdzenekli NiTi alagimlarinda,
1223 K'de 9 saatlik sinterleme ile saf Ni fazinin tamamen ortadan kalktigini ve baskin
fazin B2 (NiTi) oldugunu XRD analizleriyle gostermistir(Bingyun Li vd., 1999).
Ozellikle faz déniisiim sicakliklarinin belirlenmesinde, XRD ydntemi DSC’ye kiyasla
daha kiiclik hacim fraksiyonlarindaki yapisal degisimleri dahi tespit edebilme yetenegi
ile 6ne c¢ikmaktadir; Uchil ve arkadaslari (2007), biitiinlesmis pik alani analizleriyle
martenzit—ostenit doniisiim sicakliklarini yiiksek duyarlilikla tespit etmis ve XRD’nin
doniistim araligin1 DSC’ye kiyasla daha genis tanimladigini gostermistir (Uchil vd.,
2007). Bu baglamda gerek mekanik alasimlama gerekse sinterlemede olusan farkli faz ve
alagimlari analiz etmek icin bu ¢calismada X-151n1 kirinim analizleri gerceklestirilmistir.

Toz faz karakterizasyonu icin XRD analizleri, Malvern PANalytical
EMPYREAN marka ve model difraktometre cihazi kullanilarak gergeklestirilmistir.
Olgiimler, 6-0 geometrisinde ¢alisan ve refleksiyon modunda yapilandirilmis, Bragg-
Brentano HD yansitic1 aynaya sahip bir sistemde yliriitiilmiistiir. Tarama, 10°-90° (20)
araliginda ve 0.0001° minimum adim hassasiyetinde gerceklestirilmistir. Olciim siiresi
boyunca her bir veri noktasi i¢in 48.2 saniyelik sayim siiresi uygulanmistir.

X-1511 kaynag olarak, bakir (Cu) anoduna sahip ve Kol = 1.540598 A, Ko2 =
1.544426 A dalga boylarinda galisan, 45 kV- 40 mA ayarlarinda ¢alisan bir tiip
kullamilmistir.  Ismlar, 12 mm x 0.4 mm odak boyutuna sahip line focus
konfiglirasyonuyla elde edilmis ve 4,4° take-off acis1 kullanilmigtir. Isinin
paralellestirilmesi ve geometrik sinirlamalarin saglanmasi amaciyla 0.04 rad Soller slit,
1/4° sabit diverjans sliti ve 1° anti-scatter slit kullanilmistir. Numune iizerine diisen 1s1nin
genisligi, 10 mm sabit maske ile sinirlandirilmstir.

Difrakte 1sinlar, PIXcel3D Medipix3 alan detektorii (1x1 segment) ile tespit
edilmistir. Dedektor; 255%255 aktif kanal, 0.055 mm piksel adimi, %25-%70 arasi enerji
araliginda sayim ve 0.195 s okuma periyodu ile ¢alistirilmistir. Bu dedektor sayesinde

daha kisa siirede yiiksek ¢oziintirliiklii kirinim verisi elde edilmistir.

3.7. Kristal boyutu ve mikro gerinim analizi

X-1s1m1 kirmmim verileri yalnizca faz tayiniyle simurli kalmayip, ayni zamanda

malzemenin mikroyapisal oOzelliklerinin degerlendirilmesine de olanak saglar. Bu
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baglamda, elde edilen XRD desenleri lizerinden kristal boyutu ve mikro gerinim (strain)
hesaplamalar1 yapilmaistir.

X-151n1 kirinimi (XRD) analizlerinde, kristal boyutu ve mikro gerinim degerlerinin
belirlenmesinde Scherrer denklemi ve Williamson—Hall (W—H) yontemi yaygin olarak
kullanilmaktadir. Scherrer denklemi, kirinim deseninde gozlemlenen pik geniglemesini
esas alarak ortalama kristalit boyutunun hesaplanmasina yonelik temel bir yaklagim
sunar. Ancak bu yontem, gerinim kaynakli pik genislemesini goz 6niinde bulundurmadigi
icin, Ozellikle plastik deformasyona maruz kalmis veya termal islem gormiis
malzemelerde dogrulugu sinirlt kalabilir. Bu siirlamayr asmak amaciyla kullanilan
Williamson—Hall yontemi, pik genislemesini hem kristal boyutundan hem de kristal
kafesindeki mikro gerinimden kaynaklanan bilesenlere ayirir (Kumar vd., 2016;

Mustapha vd., 2019). Bu yontemde kullanilan denklem (3.1)’de verilmistir.
Bcos@=%+4esin9 3.1
B, cihaz etkisinden arindirilmis kirinim pikinin tam tepe genisligini (FWHM) ve
radyan cinsinden 0Ol¢iilen genisligi ifade eder. 0, ilgili diizleme karsilik gelen Bragg acisini
temsil eder. A, kullanilan X-1s1mninin dalga boyunu; D, hesaplanan ortalama kristal
boyutunu; € ise kristal kafesindeki mikro diizeydeki elastik gerinimi ifade eder.

Denklem daha kolay bir analiz i¢in lineer formda yazilirsa (3.2) elde edilir.

y=mx+c (3.2)
x ve y degerleri ana formiil (1) ile iliskilendirilirse:

y = cos 6 (3.3)

X =4sin 0 (3.4)
(3.3) ve (3.4) elde edilir. Buna gore egim m ise

m = 4e€ (3.5)
olur ve € degeri bize mikro gerinimi verir.

c== (3.6)

D kristal boyutu ise ¢ degerinden (3.6) bulunur.

3.8. Diferansiyel Taramah Kalorimetri (DSC, TGA)

DSC, bir numune ile referans madde arasindaki 1s1 akis1 farkini, sicaklik artisi

esnasinda 6lgmeye dayanan bir tekniktir. Bu yontemle malzemenin cam gegis sicaklifi

(Tg), erime sicaklig1 (Tm), bozunma reaksiyonlari, ekzotermik ve endotermik olaylari,
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ve Ozellikle sekil hafizali alagimlar i¢in kritik 6neme sahip faz doniisiim sicakliklari (Ms,
Mf, As, Af) hassas bir sekilde tespit edilebilmektedir (Bradley vd., 1996; Yan Li vd.,
2001; Liu ve Huang, 2006). NiTi esash sekil hafizali alasimlarda, martensit <> Ostenit
dontistimleri sirasinda endotermik ve ekzotermik tepkimeler meydana gelir. DSC, bu
dontigiimlere karsilik gelen 1s1l piki (peak) yakalayarak martensitik baslangi¢c ve bitis
(Ms-Mf) ile 6stenitik baslangic ve bitis (As-Af) sicakliklarini belirlemeye imkan verir.
Bu sicakliklar, malzemenin uygulama kosullarina uygunlugunu belirlemek agisindan
bliyiik 6nem tasimaktadir. DSC analizleri ayn1 zamanda Cu ve Ag gibi elementlerin
ilavesiyle bu doniisiim sicakliklarinda meydana gelen degisimleri de tespit etmek
amactyla kullanilmistir (Tanig vd., 2018). Calismamizda, NiTi alagimina yapilan
nanoparcacik takviyelerinin sekil hafiza davramisina etkisini ortaya koymak
hedeflenmistir. Ozellikle Ag ve Cu katkilarinin, alasim igindeki difiizyon davranislar ve
ara faz olusumlar1 nedeniyle doniisiim sicakliklarinda meydana getirdigi degisimler DSC
verileriyle incelenmistir.

TGA analizleri toz metalurjisiyle elde edilen alagimlarin ig¢inde yer alabilecek
organik kirleticiler, baglayici kalintilar1 veya yiizey kaplamalari gibi artiklarin tespitinde
kullanilmistir. Is1 karsisinda bu tiir bilesenlerin ayrisma profilleri degerlendirilmis ve
numunenin termal safligi hakkinda bilgi saglanmistir. Ayrica oksidatif atmosferde
yapilan TGA ile NiTi bazli alasimlarin oksitlenme davranislar1 da izlenmis ve ylizey

stabilitesi hakkinda ¢ikarimlar yapilmistir.

3.9. Mekanik Testler

Bu boliimde NiTi 6n alasimli tozlarin ve mekanik alasimlama ile iiretilen NiTi
tozlarin Ag ve Cu nanopartikiiller ile alasgimlanmasi sonucu elde edilen pargalara
uygulanan mekanik testler incelenecektir. Bu testlerin standartlara uygunlugu, numune

hazirlig1 asamalari, test parametreleri ve test yontemleri paylasilacaktir.

3.9.1. Basma testleri

Numunelerin basma dayanimlarini belirlemek amaciyla ASTM E9 — 89a
standardina uygun olarak oda sicakliginda eksenel yiik altinda basma testleri
gerceklestirilmistir. Testlerde, farkli caplarda kaliplar kullamlmistir: On alasimli NiTi

numuneleri ve mekanik alasimlama yoluyla elde edilen Cu ve Ag katkili numuneler 14
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mm capinda kaliplar ile iiretilmistir. Sinterleme sonrasi elde edilen silindirik numuneler,
ylizeyleri paralel ve diizgiin olacak sekilde taslanmis, ardindan test cihazina dikkatlice
yerlestirilerek eksenel yiikleme saglanmistir. ASTM E9 standardinin 6ngordiigii sekilde
yiikleme sirasinda numune eksenel olarak hizalanmais, ug yiizeyler arasindaki siirtiinmeyi
azaltmak amaciyla ince bir yaglayici tabaka kullanilmistir.

Testler sirasinda ylik—yer degistirme verileri siirekli olarak kaydedilmis;
maksimum basma gerilmesi, elastik modiill ve varsa akma dayanimi degerleri
belirlenmistir. Numune yiikseklikleri 20mm’den az olmamakla birlikte ortalama 25mm
hedeflenerek iiretilmistir. Hiz olarak 2mm/dk standart ile paralel olmakla birlikte uygun

gorilmiistir.

3.9.2. Mikro Vickers sertlik testleri

Numunelerin yiizey sertlikleri, Mikro Vickers sertlik testi yOntemiyle
belirlenmistir. Yiizeyi kabadan inceye zimparalar ile parlatilmig numunelere testlerde 1
kgf (9.81 N) yiik uygulanmis ve elmas piramit ug, 10 saniye silireyle numune yiizeyine
bastirilmistir. Kullanilan sertlik analiz cihazi Bulut Makina tarafindan 2018 yilinda
tiretilen Microbul — 1000 D’dir. Olusan izlerin diagonalleri optik mikroskop altinda
oOlgiilerek, her bir numune igin dairesel kesit boyunca bir ¢izgi boyunca en az bes farkli

noktadan 6l¢iim alinmis (Sekil 3.14) ve ortalama sertlik degeri hesaplanmustir.

Sekil 3.14. Mikro Vickers test izi (NiTiCuAg).
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Sertlik hesaplamasi i¢in (3.7) kullanilmis ve mikro sertlik degerleri HV cinsinden

hesaplanmustir.

1,854 x F

HY = ==

(3.7)

Mikro Vickers sertlik testi, ozellikle ince mikro yapiya sahip, heterojenlik
icerebilen toz metalurjisi ile iiretilmis malzemelerin lokal mekanik &zelliklerini
degerlendirmede son derece faydalidir. Bu yontem hem sinterleme sonrasi yogunluk
farkliliklarin1 hem de alasim bilesimi veya faz dagilimina bagh olarak olusan sertlik
degisimlerini tespit etmede hassas sonuglar verir. Sertlik degerleri, liretim parametreleri,
alagim bilesimi ve uygulanan mekanik islemlerle dogrudan iligkilidir. Bu nedenle, mikro
Vickers testi toz metalurjisi ile elde edilen numunelerde mikroyapisal homojenlik ve
mekanik performans degerlendirmesi i¢in temel karakterizasyon tekniklerinden biri

olarak yaygin sekilde kullanilmaktadir.

3.9.3. Kirilma toklugu hesabi (Vickers yontemi)

Sinterlenmis numunelerin kirilma toklugu, Vickers sertlik testi sonrasinda olusan
catlaklarin degerlendirilmesiyle hesaplanmistir. Bu yontem, malzemenin c¢atlak
ilerlemesine karsit direncini tahmin etmek i¢in kullanilan deneysel bir tekniktir ve
ozellikle gevrek malzemeler i¢in uygundur. Yontemin ilk defa kullanimi Palmqvist
tarafindan Onerilmis olup, bu tezde yer alan metodlarin gelistirilmesi ise ilk defa
bulunusunun 20 yil sonrasinda gerceklesmistir (Morales-Florez ve Dominguez-

Rodriguez, 2022).

4—2C—r;

Vickers testi sonucu olusan
kiriklar

«—2a—

Sekil 3.15. Vickers testi sonucu olusan kiriklar, a ve ¢ olgiileri.

Testler, Emcotest Durascan G5 cihazi ile gerceklestirilmistir. Catlak olusumunun
(Sekil 3.15) gozlenebilmesi i¢in kademeli olarak artan yiiklerle yapilan denemeler

sonucunda, yalnizca 50 kg yiik altinda anlamli catlaklarin meydana geldigi tespit
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edilmistir. Bu nedenle kirilma toklugu hesaplamalarinda 50 kg yiik uygulanmistir. Elde
edilen izler iizerinden catlak uzunluklar 6l¢iilerek hesaplamalar yapilmistir.

Bu hesaplamalarda iki farkli ampirik denklem kullanilmistir:

Lawn yaklasimi, kalic1 gerilmelerin ¢atlak uzunluguna olan etkisini dikkate alarak

kirilma toklugunu (Kc) hesaplar. Hesaplamada denklem (3.8) kullanilir.

Kc = 0028 ( — )1/2 (3)_3/2 (3.8)

v c

E, malzemenin elastik modiiliinii temsil eder ve numunenin elastik deformasyona
kars1 gosterdigi direnci ifade eder. Hv, Vickers sertlik degeridir ve malzemenin plastik
deformasyona karsi dayanimini Olger. a, Vickers sertlik testi sonucunda olusan izin
yarigapidir; bu deger, izin merkezinden kdseye olan mesafenin yarisi olarak tanimlanir
ve iz boyutunu temsil eder. c ise, izin merkezinden baglayarak ¢atlagin ucuna kadar olan
mesafedir ve ¢atlaklarin ne kadar ilerledigini gosterir. Bu parametreler, kirilma toklugu
hesaplamalarinda kullanilarak malzemenin c¢atlak olusumu ve ilerlemesine karsi
dayaniklilig1 hakkinda nicel bilgi saglar.

Metaller i¢in Evans ve Charles metodu da uygun bir metod olarak degerlendirilir

ve bu yontemde kirilma toklugu (3.9) ile hesaplanir.

-15
K, =0.16 (2) (Hyal/?) (3.9)
3.10.Kaplama Uygulamalar:
3.10.1. Numune hazirhg: (kaplama icin)
Sinterli NiTi ve NiTiCuAg disk numuneler, kaplama 6ncesinde detayli bir yiizey
hazirlik siirecinden gegirilmistir. Ilk olarak, NiTi (Sekil 3.16a) ve NiTiCuAg (Seki 3.16b)
disk numunelerin yiizeyindeki kum, oksit ve benzeri kalintilar 320, 600, 800, 1000 ve

sonrasinda 1200 grit’e kadar farkli zimpara kagitlar1 sulu parlatma cihazi ile

zimparalanarak temizlenmistir.

"0 00 0090
1 2 - 4
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Sekil 3.16. Kaplama yapilmak {izere iiretilen disk formunda a) NiTi ve b) NiTiCuAg numuneler.

Ardindan organik ve metalik oksitlerin giderilmesi amactyla %10 sitrik asit ve %1
hidrojen peroksit (H20-) igceren bir ¢dzelti hazirlanmis ve numuneler bu ¢6zeltiye 40°C'de
15 dakika siireyle daldirilmistir. Daha uzun siirelerde yiizeyde hafif kararma gézlendigi
icin siire dikkatle kontrol edilmistir. Bu islemin ardindan numuneler etanol ile yikanmis
ve daha sonra %20 oraninda hazirlanmis nitrik asit (HNOs) ¢ozeltisine iki dakika siireyle
daldirilmistir. Son asamada numuneler tekrar etanol ile yikanarak kaplama islemine hazir

hale getirilmistir.

Sekil 3.17. Silan tabakas1 olusturmak i¢in uygulanan ¢ozelti ve disk numuneler.

Kaplama oncesinde yiizeye silan uygulanarak ara baglayict bir tabaka
olusturulmustur. Bu amagla, hacimce %95 etanol, %2 silan ve %3 saf sudan olusan bir
karisim hazirlanmis, pH'1 diistirmek icin birka¢ damla asetik asit eklenmistir. Karigim 30
dakika boyunca manyetik karistiricida karistirilarak homojen hale getirilmistir.
Hazirlanan bu silan ¢ozeltisine numuneler 30 dakika siireyle daldirilmis (Sekil 3.17) ve
yilizeyde silan tabakasi olusmasi saglanmistir. Daha sonra, silanla kaplanan numuneler
120°C sicaklikta 15 dakika boyunca firinda kiirlenmis, ardindan yiizeyde kalan
baglanmamis silan kalintilarin1 uzaklastirmak i¢in etanol igerisinde ultrasonik banyoda
yikama islemi gergeklestirilmistir. Bu siire¢, kaplamanin ylizeye tutunmasini ve

homojenligini artirmak agisindan kritik 6neme sahiptir.
3.10.2. Elektrospin kaplama
Elektrospin, polimer ¢dzeltilerinden nanofiber yapilarin elde edilmesini saglayan

bir liretim teknigidir. Bu yontem, yiiksek voltaj uygulanarak polimer ¢ozeltisinin bir

enjektdr ucundan ince bir jet halinde ¢ekilmesi ve karsidaki toplayici yiizeye lif olarak
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birikmesi prensibine dayanir. Uygulanan elektrik alan, polimer ¢ozeltisinde elektrostatik
bir kuvvet olusturarak yiizey gerilimini yener ve “Taylor konisi” adi verilen yapinin
ucundan ince bir s1v1 akist baslatir. Bu siv1 akis, yol boyunca ¢oziiciisiinii kaybederek

katilasir ve hedef ylizeyde nano/ mikrofiber yap1 olusturur.

Sekil 3.18. Disk kaplama i¢in kullanilan diizenek

Bu ¢alismada Eraktek Inovasyon tarafinan 6zel iiretilen elektrospin fiber iiretim
makinesi (Sekil 3.19) kullanilmigtir. Siringa mekanizmasi 0.5ml/dk hizda ¢alistirilmistir.
Caligmada, biyouyumlu polimer olan PCL (polikaprolakton) ile dogal bir protein olan
kolajen karistirilarak hazirlanan ¢ozelti kullanilmistir. Her bir malzeme igin yalitkan
malzeme lizerine yerlestirilen diski (Sekil 3.18) diizenli ¢evirmek sureti ile numuneye

toplam 45 dakika kaplama islemi uygulanmigtir.

Sekil 3.19. Eraktek inovasyon elektrospin makinesi
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Calismada, kaplama ¢ozeltisi olarak polikaprolakton (PCL) ve Tip A kolajenin
karisimi kullanilmistir. Bu amagla, literatiirde yer alan yontemlerden yararlanilarak (Huo
vd., 2021a), %10 (w/v) PCL ve %5 (w/v) Tip A kolajen iceren bir ¢dzeltiden toplam 20
mL hazirlanmistir. Soliisyon i¢in 2 g PCL ve 1 g kolajen dlgtilerek asetik asit igerisinde
12 saat boyunca 40°C sicaklikta manyetik karistiricida karistirilarak ¢oziilmistiir. Elde
edilen PCL-kolajen ¢ozeltisi, daha dnce silan uygulanarak yiizey hazirligi tamamlanmis
NiTi ve NiTiCuAg disk numunelerin kaplanmasinda kullanilmistir.

Lifler, topraklanmis bir toplayici yiizeye yonlendirilerek biriktirilmistir. Islem
sirasinda igne- toplayici mesafesi, akis hizi ve gerilim gibi parametreler optimize edilerek
diizgiin ve homojen lif olusumu saglanmistir

Hazirlanan bu biyopolimer karisimi, 0.5ml/saat hizda calisan enjektor ile
elektrospin yontemiyle 23kV gerilim ile numune yiizeyine uygulanmistir. Farkli siringa
uzakliklar1 denenerek stabil kaplama diizeninin igne ve disk arasinda 14cm toplayict
mesafesi oldugunda saglandigi tespit edilmis ve bu mesafede kaplama islemi

uygulanmistir. Sekil 3.20°de kaplama sonrasi disk numuneler goriilmektedir.

Sekil 3.20. Kaplama sonrasi disk numuneler.

3.10.3. Mikroyapi ve kimyasal karakterizasyon (SEM, FTIR)

Nanofiber yapidaki PCL ve kolajen kaplamanin morfolojik o6zelliklerinin
degerlendirilmesi amaciyla taramali elektron mikroskobu (FESEM) ile goriintiileme
yapilmistir. Bu yodntem, nanofiberlerin ¢ap dagilimi, yiizey diizgiinliigi, liflerin
oryantasyonu ve homojenligi gibi kritik parametrelerin dogrudan goézlemlenmesini
saglar. Ayn1 zamanda kaplamanin elektrospin islemi sonrasi basarili bir sekilde olusup
olusmadigi, fiberler arasinda yapisma ya da topaklanma gibi istenmeyen morfolojik
bozukluklarin varligt da FESEM goriintiileri iizerinden degerlendirilebilir. Bu nedenle

FESEM analizi N.E.U. BITAM laboratuvarlarinda gerceklestirilmis olup, PCL/kolajen
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nanofiber matrisinin yapisal biitlinliigiinii ve {iretim basarimin1 dogrulamak ig¢in
uygulanmistir.

Nanofiber yapidaki PCL ve kolajen kaplamalarin yiizey morfolojisinin detayl bir
sekilde incelenebilmesi i¢cin numunelere ince bir iridyum kaplama uygulanmis ve
ardindan taramali elektron mikroskobu (FESEM) ile goriintilleme ger¢eklestirilmistir.
Polimer bazli kaplamalar dogrudan elektron demetine karsi diisiik iletkenlik
gosterdiginden, yiizeyde yiik birikmesi olusarak goriintii kalitesini disiirebilir. Bu
nedenle, iletken bir metal olan iridyum ile yapilan kaplama sayesinde yiizey yiiklenmesi
minimize edilmis, yiiksek ¢Oziintirliiklii ve detayli mikro yapisal goriintiilerin elde
edilmesi miimkiin kilinmistir.

Fourier Dontisiimlii Kiziltesi Spektroskopisi (FTIR), bir maddenin yapisinda
bulunan fonksiyonel gruplar1 belirlemek amaciyla kullanilan bir karakterizasyon
teknigidir. Temel prensibi, molekiillerin belirli dalga boylarindaki kizil6tesi (IR) 1sinlari
sogurmasi ve bu sogurmalarin, molekiildeki bag tiirlerine ve ortamina gore degismesidir.
Her fonksiyonel grup, kendine 6zgii bir frekansta titresim hareketi yaptigi icin, FTIR ile
elde edilen spektrumda bu gruplar karakteristik pikler olarak goriiniir.

Bu analiz, 6zellikle elektrospin yontemiyle tiretilen PCL ve kolajen bazli polimer
kaplamalarin karakterizasyonunda kullanilmistir. FTIR spektrumlari, kaplamada bulunan
fonksiyonel gruplarin belirlenmesi ve bilesenler arasindaki etkilesimlerin ortaya konmasi
i¢in degerlendirilmistir. Analiz, N.E.U. BITAM laboratuvarlarinda Thermo Scientific
marka Nicolet IS20 model FTIR test cihaz1 (Sekil 3.21) kullanilarak, 4000-500 cm™

dalga boyu araliginda, 4 cm™! ¢oziiniirliikle yapilmstir.

Sekil 3.21. Nicolet IS20 FTIR test cihazi (“BITAM - Bilim ve Teknoloji Arastirma Uygulama Merkezi”,
t.y.).

Spektrumlar, kaplamanin kimyasal yapisinin dogrulanmasi ve potansiyel

bozunma {irlinlerinin tespiti amaciyla yorumlanmistir. Bu yaklagim literatiirde de benzer

sekilde uygulanmakta olup, Ghosal ve arkadaslar1 (2015) ve Huo ve arkadaslar1 (2021)
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tarafindan elektrospin 1ile iretilen PCL/kolajen yapilarinda FTIR ile yapilan
dogrulamalara paralellik gostermektedir (Ghosal vd., 2017; Huo vd., 2021a).

3.10.4. Sisme davranisi Testi

Numunelerin sivi ortamda sisme davraniglarini belirlemek amaciyla, (Avci vd.,
2022)caligsmasinda uygulanan yontem referans alinarak sigsme testi gerceklestirilmistir.
Test kapsaminda saf NiTi ve NiTiCuAg alasim disk numunelerinin kaplanmamig

hallerinde (Sekil 3.22), zamanla ortamdan su absorplama miktarlar1 dl¢tiilmiistiir.

Sekil 3.22. Sigme testi 6ncesi NiTi ve NiTiCuAg kuru numuneler.

Numuneler kuru halde tartilarak baslangic agirliklart kaydedilmis, ardindan her
biri 37 °C sicakliktaki PBS ¢ozeltisi (pH 7.4) iceren beherlerde bekletilmistir. Sisme
davraniginin zamana bagl degisimini izleyebilmek i¢in 15, 20, 30 ve 60 dakikalik
araliklarla numuneler beherden ¢ikarilmis, yiizeyindeki fazla sivi yumusak bir kagit ile
dikkatlice alinmis ve tekrar tartilmistir.

Sigsme orani (3.10) ile hesaplanmistir. Ws son agirligi ifade ederken, Wd ise kuru

agirhigr temsil eder.
Ws—Wq
Wa

Sisme Orani(%) = x100 (3.10)

3.10.5. Biyobozunurluk testi

Bu c¢alismada, nanofiber yapidaki PCL/kolajen kaplamalarin biyolojik ortamda

bozunma davraniglarinin degerlendirilmesi amaciyla iki agsamali bir degradasyon testi
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planlanmistir. Testin ilk asamasi 4 hafta silireyle gergeklestirilmis olup, bu siiredeki
morfolojik ve fiziksel degisimler incelenmistir. Bu tez kapsaminda yalnizca kisa donemli
bu ilk agsamanin bulgular1 sunulmaktadir. Uzun soluklu olarak planlanan ikinci asama ise
toplamda 18 haftalik bir siireyi kapsayacak sekilde kurgulanmis olup, ilgili testler bu
calisma diginda tamamlanacaktir. Boylelikle zamanla meydana gelen yapisal ¢oziinmenin

detayl1 bicimde degerlendirilmesi amaglanmaktadir.

Sekil 3.23. PCL+Kolajen nanofiber kapli NiTi ve NiTiCuAg numunelerin biyobozunurluk testleri.

Degradasyon testinde, PCL ve kolajen ile elektrospin yontemiyle kaplanmis NiTi
ve NiTiCuAg diskler, her biri 30 mL pH 7.4(bkz. Sekil 24) olan fosfat tamponlu salin
(PBS) ¢ozeltisi iceren ayr1 kaplar igerisinde (Sekil 3.23) firin igerisinde bekletilmistir
(Avci vd., 2022).

Sekil 3.24. Test 6ncesi PBS ¢ozeltisi PH 6l¢iimii.
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Numuneler, 37 °C’de sabit sicaklikta tutularak in vitro fizyolojik kosullar simiile
edilmistir. Disklerin suya maruz kaldiktan sonraki ilk giliniinde sisme davranisi
gozlemlenmis, takiben ilerleyen giinlerde 5 giinliik araliklarla agirhik OSlgiimleri
gerceklestirilmistir. Ayrica her agirlik 6l¢iimii esnasinda kaptan 3mL sivi alinmig ve
yerine kaptaki sivi miktarin1 30mL’ye tamamlamak amaciyla PBS ilave edilmistir. Bu
sayede kaplamalarin zamana bagli olarak sivi absorpsiyon 6zellikleri ve yapisal

stabiliteleri degerlendirilmistir.

3.10.6. Temas acisi ol¢iimii

Temas acisi, bir sivi damlasinin kat1 bir yiizeyle yaptig1 ac1 olarak tanimlanir ve
ylizeyin hidrofilik (su c¢ekici) veya hidrofobik (su itici) Ozelliklerini nicel olarak
degerlendirmeye yarar. Bu a¢1, Young denklemiyle(3.11) yiizey enerjileri arasindaki

dengeye bagli olarak agiklanir.

Ysv = Vst + Yiv cos(6) (3.11)

Ysy kati ve buhar arasindaki yiizey enerjisini (J/m? veya N/m), ys; kat1 ve sivi
arasindaki ylizey enerjisini (J/m? veya N/m) ve y; ise sivi ve buhar arasindaki ylizey
gerilimini (J/m? veya N/m) ifade eder. 0 ise etmas agisin1 temsil eder.

Young denklemi, ylizey enerjileri arasindaki denge lizerinden temas agisinin
teorik temelini agiklar. Bu denge, bir s1ivi damlasinin bir yiizeye ne kadar yayilacagini ve
yiizeyin hidrofilik ya da hidrofobik olup olmadigini nicel olarak degerlendirmeye olanak
tanir. Denklemde kullanilan tiim biiyiikliiklerin birimleri dikkatle ele alindiginda, ylizey
miithendisligi ve malzeme bilimi uygulamalar1 agisindan oldukca anlamli ve dl¢iilebilir
bir yap1 ortaya ¢ikar.

Bu calismada temas agis1 testleri sivi olarak su yerine daha temsili olabilmesi igin

7,4 PH degerine sahip PBS c¢ozeltisi ile gerceklestirilmistir.
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4. ARASTIRMA SONUCLARI VE TARTISMA

Bu béliimde, mekanik alasimlama yontemiyle gelistirilen NiTi bazli alagimlarin
mikroyapisal, mekanik ve fonksiyonel 6zelliklerine iliskin elde edilen deneysel bulgular
sunulmakta ve literatiirdeki verilerle karsilastirmal olarak tartisilmaktadir. Incelenen her
karakterizasyon teknigi, ilgili testten elde edilen sonuglar dogrultusunda ayri alt bagliklar
altinda degerlendirilmis; 6zellikle Cu ve Ag katkilarinin malzeme davranisi tizerindeki

etkileri detayli bigimde analiz edilmistir.

4.1. On Alasimh NiTi Nanopartikiillerin Alasimlanmasi

Bu boliimde, oncelikle mekanik alasimlama islemi oncesindeki 6n alagimli NiTi
tozlarinin morfolojik 6zellikleri degerlendirilmis, ardindan Ag ve Cu nanopartikiilleri ile
gerceklestirilen mekanik alasimlama siirecinin mikroyapiya etkileri detayli bigimde
incelenmistir. Alasimlama Oncesi ve sonrasi elde edilen tozlarin sekil, boyut ve yapisal
Ozellikleri karsilastirmali olarak analiz edilmistir. Devaminda, elde edilen kompozit
tozlar, belirli bir basing altinda kompaktlanarak yesil yogunluklart hesaplanmis; ardindan
tiip firinda sinterlenerek sinterleme sonrasi nihai yogunluklar 6l¢iilmiistiir. Elde edilen
sinterli numunelerin teorik yogunluga goére doluluk oranlar1 ve porozite miktarlar
belirlenerek, farkli alagim oranlarinin kompaktlanabilirlik ve sinterlenebilirlik tizerindeki
etkileri degerlendirilmistir. Ayrica, sertlik ve basma testleri uygulanarak mekanik
ozellikler ortaya konmus; bu veriler mikroyapisal bulgularla iliskilendirilmistir. Yapisal
analizler kapsaminda, mekanik alagimlama ve sinterleme sonras1 gergeklestirilen X-1s1n1
kirmimmi (XRD) olgiimleri ile faz dontisiimleri ve kristal yapidaki degisiklikler
belirlenmis; Diferansiyel Taramali Kalorimetri (DSC) analizleri ile de sekil hafiza
davranig1 ve doniistim sicakliklar1 incelenmistir. Alt basliklarda tiim bu bulgular detayl

olarak sunulmakta ve yorumlanmaktadir.
4.1.1. On alagimh NiTi tozlar1 boyut ve EDS analizi
On alasimli NiTi tozlarmin tane boyutu analizi, numunelerin mikroyapisal

ozelliklerini degerlendirmek amaciyla taramali elektron mikroskobu (FESEM)

goriintiileri lizerinden gerceklestirilmistir.
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Sekil 4.1. a)On alagiml1 NiTi tozlarinin 300X de FESEM ile goriintiilenmesi b)Tane gaplarmin degisimi

NiTi’nin atomizasyon ile iretilmis kiiresel formda oldugu teyit edilmis ve
imptritelerin azhig1 tespit edilmistir. Elde edilen yiiksek ¢oziiniirlikli FESEM
goriintiileri, ImageJ yazilimi kullanilarak analiz edilmis ve her bir goriintiideki taneler
manuel olarak tanimlanarak 6l¢iilmiistiir. Analiz sonucunda elde edilen veriler grafiksel
olarak Sekil 4.1b’de sunulmus ve ortalama tane boyutu hesaplanmistir. Buna gore
ortalama 50-55um ¢apa sahip kiiresel formda toz tespit edilmistir.

Bu yontem, numuneler arasinda mikroyapisal karsilastirmalarin yapilmasina ve
alagimlama ya da sinterleme gibi iglemlerin tane biiylimesi {izerindeki etkilerinin
degerlendirilmesine olanak saglamaktadir.

On alagimli tozlarm EDS analizi yapildiginda ise Ni ve Ti atomlarmin homojen
bir sekilde tiim tanelerde tespit edildigi gézlemlenmektedir. Sekil 4.2°de EDS analizi yer

almaktadir.

Ni Lal,2

EDS Layered Image 5

Sekil 4.2. On alagimli kiiresel formda NiTi tozlarinin EDS analizi ile igeriginin dogrulanmasi.
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4.1.2. Mekanik alasimlama sonrasi1 XRD degerlendirmesi

Bu boliimde 6n alasimli NiTi tozlar1 6zelinde, mekanik alasimlama islemi
sonunda elde edilen farkli oranlarda Ag iceren NiTiCuAg tozlar ve saf NiTi tozlari igin

XRD analizi sonuglar1 degerlendirilecektir. Sekil 4.3 bu kiyaslamay1 gostermektedir.

—— Saf NiTi(Kiresel)
8 7 — NiTi+2.5Cu+0.5Ag
1 —— NiTi+2.5Cu+1Ag
7 —— NiTi+2.5Cu+1.5Ag
NiTi+2.5Cu+2Ag

NiTi+2.5Cu+2.5Ag

[«
1

[$)]
1

Siddet (a.u.) (Normallestirilmis)
|~ }'

3 - Cu(111) Su(200)
o A
24 Ag(200)
A1) u(111)
T NiTi (110)
: . NiTi (211)
0 NiTi (200) N
T T T T T
40 60 80
20 (°)

Sekil 4.3. Saf NiTi ve NiTiCuAg tozlarin XRD analizi

Sekil 4.3’de goriilen analiz sonuglarina gore, katki ilave edilmemis Saf NiTi’nin
JCPDS kartlar1 ile karsilastirildiginda 43,69° yer alan pik olusumunun Ostenit fazinda
NiTi(110) (JCPDS 18-899) olarak degerlendirildigi goriilmektedir. Yine Ostenit fazinda
NiTi’nin farkli kafes yapisinda 62,76° (NiTi — 200) ve 78,80° (NiTi — 211) pik noktalar1
goriilmektedir. Buna goére XRD’ nin gergeklestirildigi sicaklik araliginda NiTi nin dstenit
fazinda oldugu degerlendirilebilir.

Ag ile olan alagimlamanin degerlendirmesi i¢in ise literatiir verileri ile
karsilastirildiginda(Chiang ve Yeh, 2014; Corsino ve Balela, 2017) Ag(111) i¢in 39,62°
ve Ag(200) icin 45,27° bolgesinde bir pik benzeri yiikselti tespit edilmistir. Cu
alagimlama iglemi i¢in ise XRD verileri incelendiginde literatiirle(Borah vd., 2014; Deng
vd., 2020) paralel olmak iizere 43,48°°de Cu(111), 50,65°’de ise Cu(200) tespit edilmistir.

NiTi'nin kiiresel formdaki tozlarinda gozlemlenen piklerin, mekanik olarak
alasimlanmig tozlara kiyasla daha yiiksek agisal konumlarda yer almasi ve alagimli

numunelerde piklerin daha genis bir acisal bolgeye yayilmasi, literatiirde mekanik
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alagimlama ve bilyeli degirmenle yapilan tane boyutu kiiciiltme islemlerine 6zgii tipik bir
davranig olarak tanimlanmaktadir (Epp, 2016; Pradeep, Hegde, Manjunath Patel, vd.,
2022; Hamlati vd., 2025).

4.1.3. Kristal boyutu ve mikro gerinim karsilastirmasi

Yapilan XRD analizlerinden elde edilen veriler dogrultusunda Scherrer ve
Williamson—Hall yontemleri kullanilarak kristal boyutu ve mikro gerinim degerleri
hesaplanmis ve Sekil 4.4’de karsilastirmali grafik olarak paylasilmistir. On alasiml
kiiresel NiTi tozlarinin kristal boyutlari, mekanik olarak alagimlanmis NiTiCuAg
tozlarina gore daha biiyiik bulunmustur. Bu durum, mekanik alagimlama siirecinde
gerceklesen yogun plastik deformasyonun ve bilyali 6giitmenin kristalitlerin kii¢iilmesine
neden oldugunu gostermektedir. Ayrica, mekanik alasimlama uygulanan numunelerde
daha yiiksek mikro gerinim degerleri elde edilmistir. Bu da mekanik islemler sirasinda

kristal yap1 igerisinde dislokasyonlarin artmasi ve kristal Orgiideki bozulmalarla

aciklanabilir.
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Sekil 4.4. Kristal boyutu ve mikro gerinim degerlerinin karsilagtirmasi.

4.1.4. Mekanik alasimlanmis tozlarin FESEM ve EDS analizleri

Mekanik alagimlama islemi sonrasinda elde edilen NiTiCuAg tozlariin FESEM

goriintiileri, tozlarin diizensiz morfolojili, keskin kenarli ve yogun plastik deformasyona
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ugramis partikiillerden olustugunu ortaya koymustur. Bu yapi, bilyali 6giitme sirasinda
strekli darbe ve siirtinmeye maruz kalan tozlarin sekil degisimine ugradigini
gostermektedir. Ayrica, partikiiller aras1 yapismalar ve topaklanmalar da
gbzlemlenmistir; bu durum, uzun siireli 6glitme siiresine ve yiiksek enerji yogunluguna

baglanabilir.

EHT = 2.00 kV Signal A = SE2
WD = 53 mm Mag = 50.00 K X

e

EHT = 2.00 kV

Sekil 4.5. Mekanik alagimlama sonucu olusan kirilmis tane yapisi ve nanopartikiiller.

Sekil 4.5°de gosterildigi iizere kiiresel taneler bilyelerin yiiksek enerjisi ile
kirilmis ve ImageJ uygulamasi ile yapilan dl¢limlerde tane boyutlarinin ortalama 5-10um
dolaylarinda ¢iktig1 goriilmistiir. %2,5 Cu ve %1,0Ag’nin ise EDS analizinde daha net
goriildigi tespit edilmistir. Sekil 4.6’da goriilen EDS analizi, glimiis ve bakirin toz

igerisinde homojen dagildigini gostermektedir.
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Cu Lal,2

EDS Layered Image 1
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Sekil 4.6. On alasimli NiTiCus sAg; o tozlarinin Cu ve Ag dagilimi EDS analizi.

Cu (Sekil 4.6, tst kisimdaki turuncu harita): Bakir elementinin yiizey boyunca
nispeten homojen dagildigi gozlemlenmektedir. Kiiresel partikiiller ve diizensiz kiigiik
parcaciklar lizerinde yaygin bir sekilde Cu sinyali alinmasi, mekanik alasimlama
stirecinde Cu'nun matrise etkin bir bicimde entegre oldugunu gostermektedir. Ag (Sekil
4.6): Gumis dagilim1 da parcaciklar iizerinde yaygin ancak daha diisiik yogunluklu ve
daha ince graniiler bir dagilim gostermektedir. Bu durum, Ag nanopartikiillerinin yiizeyde
ince taneler seklinde homojen dagilmis oldugunu ve alagimin yiizeyinde iyi tutundugunu
isaret etmektedir. Orta kisimdaki birlesik goriintiide, farkli renklerin iist iiste binmesi,
elementlerin birlikte ayni bolgelerde bulundugunu yani alasim yapisinin kimyasal
homojenlige yakin oldugunu goéstermektedir. Soldaki goriintiideki hafif yesil renkler O
(oksijen) elementini temsil etmekte olup, bu da ylizeyde kismi oksitlenme izleri
olabilecegine isaret etmektedir. Bu durum, mekanik alagimlama sirasinda yiiksek yiizey
enerjisine sahip ince tozlarin hava ile temasi sonucu olusmus olabilir.

Genel olarak, elde edilen EDS haritalama verileri, Cu ve Ag elementlerinin NiTi
matrisi ilizerinde basarilt bir sekilde dagildigini ve mekanik alasimlama igleminin
kimyasal homojenligi artirdigini gostermektedir. Farkli elementlerin ayni bolgelerde
tespit edilmesi, alasimlamanin etkili oldugunu ve 6gilitme sirasinda bu elementlerin
matrise entegre edildigini ortaya koymaktadir. Bu durum, mekanik alagimlamanin mikro

yapisal biitiinlik ve elementel dagilim agisindan basarili bir sekilde gerceklestigini
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gostermesi bakimindan olduk¢a Onemlidir. Bu yapi, sonraki sinterleme ve

karakterizasyon agamalari i¢in uygun bir temel olugturmaktadir.

4.1.5. Yogunluk ve porozite orani

Sekil 4.7°de NiTi ve farkli oranlarda Cu ile Ag igeren mekanik alagimlanmig
numunelere ait teorik yogunluk, yesil (kompakt) yogunluk ve sinterlenmis yogunluk
degerleri karsilagtirmali olarak verilmistir. Tiim numunelerde sinterleme islemi
sonucunda yogunluk degerlerinde belirgin bir artis gozlenmis olup, bu artig 6zellikle Ag
katkisinin %1 ve altinda oldugu numunelerde daha belirgindir. NiTi baz numunesinde
sinterleme sonrast yogunluk 5.21 g/cm? iken, NiTi+2.5Cu+0.5Ag alasimi1 5.44 g/cm? ile
en yiiksek sinterlenmis yogunluga ulagsmistir. Bu durum, diisiik orandaki Ag katkisinin

sinterlenebilirligi iyilestirdigini ve yogunluk artisina katki sagladigin1 géstermektedir.

Sinterlenmis Yogunluk
Yesil Yodunluk
Teorik Yogunluk

~
1
%80,9 Doluluk
981,96 Doluluk
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|
%79,5 Doluluk
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475
6,60

o

Sekil 4.7. Numunelerin sinterleme 6ncesi ve sonrast yogunluk degerlerinin karsilastirmasi.

Teorik yogunluklara kiyasla tiim numunelerde bir miktar bosluk (porozite) kaldig1
gozlenmis, sinterleme ile tam yogunluga ulasilamamistir. Bununla birlikte, yesil
yogunluk degerleri genellikle 4.5-5.0 g/cm? araliginda olup, sinterleme sonrasi %10-20
aras1 bir yogunluk artis1 elde edilmistir. Ozellikle 2.5% Cu + 0.5% Ag katkili numunenin

hem yiiksek sinterlenmis yogunluga hem de teorik yogunluga en yakin degerlere sahip



67

olmasi, bu bilesimin mikro yapisal biitiinliik agisindan avantajli bir kompozisyon

olabilecegini diisiindiirmektedir.

4.1.6. Sinterleme sonrasi numune yiizey mikroyapi incelemesi

Sinterleme sonrast mikroyap1 incelemeleri, kati hal diflizyon mekanizmalarinin
etkinligini ve toz parcaciklar1 arasindaki bag olusumunun basarisin1 degerlendirmek
acisindan kritik dneme sahiptir. Sekil 4.8’de sunulan NiTi—2.5%Cu-2.5%Ag kompozit
numunenin mikroyap1 goriintiisii, sinterleme siireci sonrasi1 ger¢eklesen mikro yapisal
gelisimi acik¢a ortaya koymaktadir. Gorselde, kat1 hal sinterleme sirasinda komsu toz
partikiilleri arasinda olusan basarili boyun (neck) yapilar1 gozlemlenmistir. Bu boyun
olusumlari, ylizey diflizyonu, yiizeyden kafes ici diflizyon, tane smiri difiizyonu ve
plastisite kaynakli akma mekanizmalarinin sinterleme siirecine es zamanli olarak katki
sagladigim1  gdstermektedir. Ozellikle tane sinirlarinda gdzlemlenen intergraniiler
difilizyon boélgeleri, atomik diizeydeki malzeme aktariminin etkinligini desteklemekte ve

taneler aras1 baglanmanin basarili sekilde gerceklestigini ortaya koymaktadir.

Basanli kati hal
sinterleme
ornekleri, boyun
olusumu

Yetersiz sikisma
sonucu meydana
gelen, sinterleme ile
kapanamayacak
buylk porozite
bélgeleri

Sinterleme
esnasinda
olugan
intergraniler
diflizyon bdlgesi

Komsu
taneler aras|
sinterleme
olugmayan
porozite
bélgeleri

Sekil 4.8. Sinterleme sonrasi NiTiCu2.5Ag2.5 numunesinde yiizey mikroyap1 degerlendirmesi.

Boyun olusumu gozlenen bolgeler, sinterleme sirasinda giiclii baglantilarin
olustugunu ve bu durumun yapisal biitiinliigli artirdigin1 gostermektedir. Bununla birlikte,
bazi bolgelerde gozlemlenen ince bosluklar, sinterleme sonrast komsu partikiiller
arasinda tam birlesmenin saglanamadigini isaret etmektedir. Ayrica, daha biiyiik

gozenekli alanlar, sinterleme Oncesi sikistirma asamasinda yeterli yogunlugun
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saglanamamasi nedeniyle olugsmus ve sinterleme ile tamamen giderilememistir. Bu yapu,
sinterleme basarisinin yalnizca sicaklik ve siireye degil, ayn1 zamanda baslangi¢ toz
morfolojisi ve sikistirma parametrelerine de bagli oldugunu gostermektedir. Genel olarak,
mikroyapidaki bu gozlemler sinterleme mekanizmalariin etkili bir sekilde devreye

girdigini ve yapiin fiziksel biitiinliigiine katki sagladigint dogrulamaktadir.

4.1.7. Mikro Vickers sertlik testleri

Numunelerin mekanik 6zelliklerini degerlendirmek amaciyla gergeklestirilen
mikro Vickers sertlik testleri, sinterleme sonrasi yapisal biitiinliiglin ve elementel
alasgimlamanin etkilerini ortaya koymak agisindan 6nemli sonuglar sunmustur. Uygulanan
1 kgf ytik altinda yapilan 6l¢timlerde, 6n alasimli kiiresel NiTi numunesine kiyasla Cu ve
Ag katkili mekanik alagimlanmis numunelerde belirli bir Ag katkist degerine(%1,5Ag)

kadar Sekil 4.9°da gosterildigi tizere sertlik degerlerinde artis gozlemlenmistir.
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Sekil 4.9. NiTi ve NiTiCuAg alasimlarinin yiizey sertlik degerlerinin dagilimi.

Cu elementi, kat1 ¢ozelti sertlesmesi ve tane kiigiilmesine katki saglayarak
alagimin sertligini artirict bir rol oynamaktadir. Mekanik alasgimlama siirecinde Cu’nun
matrise homojen dagilmasi, dislokasyon yogunlugunun artmasina ve sertligin
yilikselmesine neden olmustur. Ancak, artan Ag icerigiyle birlikte sertlik degerlerinde
belirli bir esik seviyesinden sonra diisiis gézlemlenmistir. Bu durum, Ag’nin siinek yapisi

ve diisiik erime sicakligl nedeniyle, fazla miktarda ilave edildiginde tane sinirlarinda



69

birikerek plastisiteyi artirmasi ve yapinin genel direncini diigiirmesiyle agiklanabilir. Bu
baglamda, Ag katkis1 diisiik oranlarda sertligi desteklerken, yiiksek oranlarda siineklik

baskin hale gelmekte ve alasimin genel sertlik seviyesi azalmaktadir.
4.1.8. Vickers sertlik testi ile kirllma toklugu tayini

Cizelge 4.1°de goriildiigii tizere Vickers sertlik testi ile elde edilen kirilma toklugu
(Kic) degerleri hem Lawn hem de Evans ve Charles yontemlerine gore hesaplanmis olup,
farkli Ag katki oranlarin NiTi-2.5%Cu alasimi tizerindeki etkileri degerlendirilmistir.
Tablo 2’ye gore, en yiiksek kirilma toklugu degeri her iki yonteme gore de %0.5 Ag
katkili numunede (NiTiCu2.5Ag0.5) elde edilmistir (Lawn: 12.80 MPa-m'?, Evans:
13.98 MPa-m'?). Bu durum, diisiik orandaki Ag ilavesinin yapisal siirekliligi artirarak

catlak ilerlemesine kars1 direnci ytikselttigini gostermektedir.

Cizelge 4.1. On alasimh NiTi ve NiTiCuAg numunelerinin kirilma toklugu degerleri (Uslugil vd., 2025).

Kc Kic
Numune Icerigi (Lawn Denklemi ile) (Evans ve Charles Denklemi ile)
MPa\m MPam
NiTi 10.39 10.20
NiTiCu2.5Ag0.5 12.80 13.98
NiTiCu2,5Ag1,0 10.91 12.30
NiTiCu2.5Agl.5 9.13 8.78
NiTiCu2.5Ag2.0 8.84 9.72
NiTiCu2.5Ag2.5 7.84 7.93

Ancak Ag orani arttik¢a kirilma toklugunda diisiis egilimi gozlenmistir. %1.5 Ag
ve tizerindeki katkilarda (BS15, BS20, BS25) Kic degerleri belirgin sekilde azalmis ve
en disik kirilma toklugu %2,5 Ag katkili numunede (NiTiCuzsAgzs) gozlenmistir
(Lawn: 7.84 MPa- m'?, Evans: 7.93 MPa- m'?). Bu diisiis, Ag'nin yiiksek oranlarda faz
ayrigsmasina veya gozenek olusumuna neden olmasi ve bdylece catlak ilerlemesini

kolaylastirmasiyla iliskilendirilebilir.
4.1.9. Basma testleri
Numunelerin makro mekanik davranislarini degerlendirmek amaciyla gerceklestirilen

basma testleri, farkli alasim bilesimlerinin deformasyon direnci iizerindeki etkilerini

ortaya koymak ac¢isindan énemli bulgular sunmustur.
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Sekil 4.10. On alasimli NiTi ve diger alasimlarin basma gerilmesi testi karsilastirmali sonugclari.

Basma testi karsilastirmali sonucglar1 (Sekil 4.10), malzemelerin genel
deformasyon davranislarini ortaya koymakla birlikte, sertlik ve kirilma toklugu testleri
kadar belirgin bir sekilde en iyi performansa sahip numuneyi isaret etmemektedir.
Gerilme-gerinim egrileri, alasimlarda artan Ag igerigiyle birlikte dayanimda kademeli bir
azalma oldugunu gostermektedir. Sekil 4.11°de ise belirli bir grup Ornegin basma
gerilmesinin yiizde uzama ile karsilagtirmasinda ise tiim numunelerde elastik bdlge
belirgin bir sekilde gozlenmekte olup, Saf NiTi yaklasik %3 uzamaya kadar dogrusal
davranis sergilemektedir. Ag katkisi arttikca elastik bolgedeki egim (Young modiiliiyle
iliskili) ve akma sinirina ulasma noktasi degisiklik gostermektedir. Ozellikle %0.5 ve %1
Ag katkili numuneler, hem elastik bolgede daha yliksek egim(daha yiiksek elastisite
modiilii) hem de akma sonrasi daha kararli bir deformasyon gostermektedir. Bu durum,
diisiik oranli Ag ilavesinin dislokasyon hareketlerini kismen engelleyerek dayanimi
artirmasina baglanabilir (F. Wang vd., 2018; Y. Hu vd., 2023). Genel olarak
degerlendirildiginde, %0.5—1 Ag katkili numuneler Base NiTi’ye kiyasla hem elastik
modiil hem de basma dayanimi agisindan yaklasik %1-2 oraninda iyilesme saglamis ve

en dengeli mekanik davranisi sunmustur.
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Sekil 4.11. On alasimli NiTi ve diger alasimlarin basma gerilmesi — yiizde uzama karsilastirmali
sonuglari.

Basma testi sonuglarinda %0,5 Ag iceren numune daha yiiksek dayanima sahip
olsa da Ag katkisin1 maksimize etmek ve Ag katkili numunede hali hazirda biyomedikal
uygulamalarda kullanilan NiTi mekanik dayaniminin altina dismemek i¢in %1 Ag iceren
numune gelecek calismalar i¢in uygun aday olarak belirlenmistir. %1 Ag katkili
NiTiCu2.5Ag]1 numunesi, basma egrisinde yiiksek akma gerilmesi sergilemesinin yani
sira, mikro Vickers sertlik testinde yiiksek sertlik ve kirilma toklugu testlerinde de dengeli
ve kiiresel formda 6n alasimli saf NiTi ile benzer sonuclar vermistir. Bu veriler birlikte
degerlendirildiginde, %1 Ag katkili numunenin saf NiTi'ye kiyasla hem dayanim hem de
kirilma direnci agisindan daha dengeli ve gelistirilmis bir mekanik performans sundugu
sOylenebilir. Bu da, mekanik 06zelliklerin ¢ok yonlii iyilestirilmesi agisindan bu

kompozisyonun optimum bir katki orani olabilecegini géstermektedir.
4.1.10. Basma testi sonucu kirilan numunelerin FESEM analizi

Agirlikga %2,5 Cuve %1 Ag iceren NiTi alasim1 numunesinin basma testi sonrasi
kirillan parcgalari, mikroyapisal ozelliklerin ve elementel dagilimin degerlendirilmesi
amaciyla FESEM ve EDS analizleriyle incelenmistir. Sekil 4.12°de goriildiigii tizere, baz1
bolgelerde ylizeyin daha siinek bir davranisla arkasinda ¢ukur birakarak yumusak sekilde
koptugu, bazi bolgelerde ise gevrek karakterli sert kirilmalarin meydana geldigi
gozlemlenmistir. Bu durum, alasim igerisindeki Cu ve Ag elementlerinin lokal

dagilimiyla iliskilendirilmistir.
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Sekil 4.12. NiTiCuz 5Ag1,0 alasimina ait basma testi sonrasi kirilan ytizeyin FESEM goriintiisti (Uslugil
vd., 2025).

Ozellikle gatlak yiizeyinde daha belirgin ve keskin kenarli kirilmalarin gozlendigi
alanlarin Cu bakimindan zengin oldugu, buna karsilik plastik deformasyon izlerinin
bulundugu bolgelerin Ag konsantrasyonunun yiikksek EDS analiz sonuglariyla

belirlenmistir (Sekil 4.13).

Cu Lal,2

Ara Yluzey
Ayrilmasi

Tane
Sinirlarindan
Kirilmalar

EDS haritasinda (Sekil 4.13), 6zellikle yumusak kopma bolgesinde goriilen puslu
ve yaygin giimiis sinyali, yliksek sinterleme sicakligi nedeniyle Ag tanelerinin eriyip
matrise yayilmasi sonucunda olusmus oldugu izlenimi olusturmaktadir. Bu da Ag'nin bazi
bolgelerde kapiler etki ile dagildigin1 ve sinterleme sirasinda sivi fazda mobil hale

gecerek silinek bolgeler olusturdugunu diisiindiirmektedir. Elde edilen bulgular, alagim



73

icerigindeki elementlerin mikro bolgesel etkilerinin kirilma davranisi tizerinde belirleyici

oldugunu gostermektedir.

4.1.11. DSC analizi ve sekil hafiza degerlendirmesi

Sekil hafiza 0Ozelliginin korunmasi, NiTi bazli alasimlarin fonksiyonel
uygulamalar agisindan temel bir gerekliliktir. Bu baglamda, gergeklestirilen mekanik
testler sonucunda en dengeli performansa sahip oldugu degerlendirilen NiTi—2.5%Cu—
1.0%Ag bilesimi lizerinde sinterleme sonrasi diferansiyel taramali kalorimetri (DSC)
analizi uygulanmistir. Yapilan bu termal karakterizasyon, malzemenin faz doniisiim
davraniglarini ortaya koymasi bakimindan kritik 6neme sahiptir (Liu ve Huang, 2006).
Sekil 4.14’te gosterildigi lizere, 1sitma egrisi iizerinde yaklasik 50.99 °C sicaklikta
belirgin bir endotermik pik gézlemlenmis ve bu pik martensit — Ostenit doniisiimiine
karsilik gelmektedir. Bu faz doniigiimiinlin varligi, malzemenin sekil hafiza etkisini

stirdlirebilme potansiyelini desteklemektedir (Es-Souni vd., 2001).
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Sekil 4.14. NiTiCu, sAg; o alasimina ait sinterleme sonrast DSC 1sitma egrisi(Uslugil vd., 2025).

Karsilagtirma amaciyla analiz edilen 6n alagimli kiiresel NiTi numunesinde ise,
faz donilistimiine isaret eden belirgin bir enerji degisimi veya doniisim piki
gozlemlenememistir. Bu durum, iki farkli etkenle iliskilendirilmektedir: Ik olarak,
mevcut laboratuvar kosullarinda gerceklestirilen DSC oOl¢limlerinin oda sicakligindan
(vaklasik 25°C) baslatilmast nedeniyle, bazi NiTi numunelerinde doniisiim
sicakliklarmin bu araligin altinda kalmas1 ve dolayisiyla cihaz tarafindan algilanamamasi

olasidir. Bu olasilig1 giiclendiren bir diger sav da XRD sonuglarinda NiTi’nin Ostenit
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fazinda oldugunu gosteren piklerdir. XRD odasinin sicakliglr yine oda sicakliginda
oldugundan oda sicakhig1 ve iistiinde faz gecisi beklenmemektedir. Ikinci olarak ise,
mekanik alagimlama ve sinterleme islemlerinin mikroyapi iizerinde olusturdugu yapisal
degisikliklerin, faz doniisim davranisim aktive etmede belirleyici rol oynadigi
degerlendirilmektedir. Her ne kadar kapsamli mekanik sekil hafiza testleri gelecekteki
calismalara birakilmis olsa da bu 6n degerlendirme niteligindeki DSC analizi, segilen

kompozisyonun faz dontisiim kapasitesine dair gii¢lii 6n kanitlar sunmaktadir.
4.1.12. Sinterlenmis numuneler XRD analizi

Bu boéliimde basma testi sonucu elde edilen kirik NiTiCuz5Agi o par¢asina XRD
testi uygulanmis, yine NiTiCuz,sAgi o bilesimine sahip toz numunenin XRD sonuglari ile
karsilastirilmistir. Bu ¢aligmanin amaci, sinterlemenin alagimlamaya katkisi ve olusan

yan fazlarin degerlendirilmesidir.

— NiTiCu, sAg, - Kirllma sonrasi, sinterlenmis numune
—— NiTiCu, sAg, - Mekanik alagimlanmis toz numune
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Sekil 4.15. Mekanik alagimlanmis toz NiTiCus sAg o ile basma testi sonucu kirik NiTiCuzsAgi 0 XRD
karsilagtirmali analizi(Uslugil vd., 2025).

Sekil 4.15’te mekanik alagimlanmis NiTi-2.5%Cu-1.0%Ag tozu ile ayni
bilesimdeki numunenin basma testi sonrast kirik parcasina ait XRD desenleri
karsilastirmali olarak sunulmustur. Analiz sonuglari, her iki durumda da temel NiTi
fazlarinin (Ostenit ve martensit) birlikte varligin1 géstermektedir. Bu durum, 6zellikle
deformasyona ugramis kirikk numunede gozlenen martensit fazlarinin, uygulanan
mekanik ylikleme sirasinda olusan stres kaynakli faz dontigiimleri ile iliskili oldugunu
diistindiirmektedir. Ayrica, her iki desende de NisTis ve NisTi gibi ara fazlarin olustugu

belirlenmistir. Bu ikincil fazlar, yiiksek enerji yogunluguna sahip mekanik alagimlama ve
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sinterleme islemlerinin ardindan atomik diizeyde diizensizlikler ve lokal bilesim
farkliliklart nedeniyle ortaya ¢ikmis olabilir. Ozellikle kirik yiizeyde plastik
deformasyonun geri dondiiriilemedigi bolgelerde bu ara faz olusumlar1 daha belirgin hale
gelmistir. Tiim bu yan faz olusumlarina ragmen, XRD desenlerinde gézlemlenen belirgin
NiTi pikleri, hedeflenen fazin basariyla olustugunu gostermekte ve alagimin sekil hafiza

etkisine uygun yapisal 6zellikler tasidigina dair olumlu sinyaller vermektedir.

4.2. Mekanik Alasimlama ile Elde Edilmis NiTi Tozlarinin Ag ve Cu

Nanopartikiiller ile Mekanik Alasimlanmasi

Bu boliimde, 6nceden 6n alasimli NiTi tozlariyla gergeklestirilen testlerin,
mekanik alagimlama yontemiyle elde edilen NiTi—Cu—Ag tozlariyla tekrarlanmasi ve elde
edilen sonuglarin karsilagtirmali olarak degerlendirilmesi sunulmaktadir. Calismada, Cu
ve Ag elementlerinin katkisiyla elde edilen iyilestirilmis mekanik ve mikroyapisal
ozelliklerin yan1 sira, biyouyumlu ortamlarda kullanilabilecek ideal implant
malzemesinin belirlenmesi hedeflenmistir. Boylece hem sekil hafiza etkisini koruyan
hem de mekanik performans agisindan insan viicudu i¢in uygunluk tasiyan

kompozisyonlarin ortaya konmast amaclanmastir.

4.2.1. Toz malzeme XRD analizi

Mekanik alasimlanmis NiTi ve NiTiCuAg tozlarina XRD analizi uygulanmistir.
Yapilan calismada oncelikle mekanik alasimlanmis NiTi ile kiiresel formda NiTi’nin
karsilastirmasi gerceklestirilmistir. Sekil 4.16’te mekanik alasimlama yoluyla elde edilen
NiTi tozu ile 6n alasimli kiiresel NiTi tozunun karsilastirmali faz analizi sunulmaktadir.
Siyah cizgiyle gosterilen mekanik alagimlanmis numunede, belirgin sekilde Ti(100),
Ti(002), Ti(101) ve Ti(102) diizlemlerine ait pikler gozlemlenmektedir (Hacisalihoglu
vd., 2015). Bu pikler, alasimlama siirecinin ardindan bir miktar serbest titanyumun yapida
kaldigin1 gostermektedir. Aym sekilde, 20 =~ 44.5°, 51.8° ve 76.4° civarinda yer alan
Ni(111), Ni(200) ve Ni(220) pikleri ise serbest nikel varliina isaret etmektedir (Davar
vd., 2009). Bu bulgular, mekanik alasimlama sonrasi tam difiizyonun saglanamadigini ve
yapida Ni ve Ti elementlerinin artik faz olarak kismen korundugunu ortaya koymaktadir
. Her iki drnekte de 20 = 42.5-44.6° araliginda yer alan yogun ve keskin pikler, NiTi B2
(0stenit) ve NiTi B19’(Martenzit) fazlarina ait diizlemlere karsilik gelmektedir. Bu

durum, hem 6n alasimli NiTi tozunda hem de mekanik alasimlanmis NiTi tozunda, NiTi
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yapisinin basarili sekilde olustugunu gostermektedir. Ancak dikkat ¢ekici bigimde,
mekanik alasimlanmis 6rnekte bu pencereler daha genis ve hafif asimetrik goriilmekte
olup, bu da mikrogerinim, kristalit boyutu kiiciikliigii veya yapisal kusurlar gibi etkilerle
aciklanabilir. Ote yandan, kirmiz1 gizgiyle temsil edilen 6n alasimli NiTi tozunda piklerin
daha keskin ve simetrik olmasi, kristal biitiinliiglin daha yiiksek olduguna isaret

etmektedir.
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Sekil 4.16. Mekanik alagimlanmis NiTi alagimi ile 6n alagimli NiTi alagiminin XRD analizi
karsilagtirmasi.

20 = 78,3° civarindaki pik NisTi (532) fazina karsilik gelmekte olup yalnizca
mekanik alagimlanmis numunede goézlemlenmistir (JCPDS 39-1113). Bu pik, yiiksek
enerjili carpigmalar sonucu lokal olarak olugsmus ara faz (intermetalik) bir bilesigin
varligmi gostermektedir. Bu durum, alasimlama siirecinin termodinamik olarak tam
dengeye ulagsmadan, kinetik olarak ilerlemis olabilecegini gostermekte ve sonrasinda
uygulanacak sinterleme veya tavlama islemleriyle bu fazlarin stabilize edilmesi

gerektigini ortaya koymaktadir.
4.2.2. Mekanik alasimlanmis NiTi tozlarin SEM ve EDS analizi
Mekanik alasgimlama islemi sonrasinda elde edilen NiTi tozlarinin ylizey

morfolojisi, taramali elektron mikroskobu (SEM) ile incelenmistir. Sekil 4.17°da

goriildiigii lizere, partikiiller genellikle diizensiz geometrilere sahip, kirik kenarli ve
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lamelli yapilar gostermektedir. 100x biiylitmede parcgaciklarin genel dagilimi homojen
goriinmekle birlikte, daha yiiksek biiyiitmelerde (1000x ve 5000x) bazi tozlarin
ylizeyinde yogun plastik deformasyon izleri, lamelli yapilar ve soguk kaynaklanma
bolgeleri net bicimde goézlemlenmektedir. Bu yapilar, yiiksek enerjili bilyali 6giitme
sirasinda olusan mekanik darbe, siirtlinme ve 1s1l etkilerin bir sonucudur (El-Eskandarany,

2015).

Mekanik alasimlama sonucu
soguk kaynak bolgeleri
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Sekil 4.17. Mekanik alasimlama sonrasi elde edilen NiTi tozlarmin farkl biiylitmelerde SEM goériintiileri
(100x, 1000x)

Ozellikle 5000x biiyiitmede, parcaciklar arasi soguk kaynakla baglanmis daha
kiictik ikincil yapilarin yiizeyde tutunarak aglomeraya neden oldugu gozlemlenmistir. Bu
mikroyapisal olusumlar, mekanik alasimlama siirecinde aktif plastik deformasyonun ve

soguk kaynak etkisinin basarili bir sekilde gerceklestigini gostermektedir.

BEmO: E

250um

250pum

Sekil 4.18. Mekanik alagimlama sonrasi elde edilen NiTi tozunun bir bolgesine ait EDS spektrumu.
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100X biiyiitmede gerceklestirilen (Sekil 4.18) EDS haritalamasinda nikel (Ni —
yesil) ve titanyum (Ti — mavi) elementlerinin partikiiller iizerinde homojen sekilde
dagildigr goézlemlenmistir. Ayrica oksijen (O — sar1) ve karbon (C — pembe)
elementlerinin varligi, ylizeyde hafif oksitlenme ve stearik asit sonrasi organik kalinti
olasiligina isaret etmektedir. Bu dagilim, mekanik alasimlam