SECMELIi LAZER ERGITME YONTEMIYLE URETILEN
METAL ALASIM iMPLANTLARIN X-ISINI SACILMA
YONTEMLERIYLE INCELENMESi VE URETIM

PARAMETRELERININ GELISTIRILMESI

EXAMINATION OF METALLIC ALLOY IMPLANTS
PRODUCED BY SELECTIVE LASER MELTING METHOD
VIA X-RAY SCATTERING METHODS AND IMPROVEMENT

OF PRODUCTION PARAMETERS

AHMET BAYIRLI

PROF. DR. SEMRA iDE

Tez Danigmani

Hacettepe Universitesi
Lisansusti Egitim-Ogretim ve Sinav Yénetmeliginin
Nanoteknoloji ve Nanotip Anabilim Dali igin Ongérdiigl

DOKTORA TEZi olarak hazirlanmistir.

2016






AHMET BAYIRLI'nin hazirladi§i “Segmeli Lazer Ergitme Yoéntemiyle Uretilen
Metal Alasim implantlarin X-lsini Sagilma Yéntemleriyle incelenmesi ve
Uretim Parametrelerinin Gelistirilmesi” adli bu ¢alisma asagidaki jiri tarafindan
NANOTEKNOLOJi VE NANOTIP ANABILIM DALI'nda DOKTORA TEZi olarak
kabul edilmigtir.

Prof. Dr. Semra IDE

Uye (Danisman) s

Prof. Dr. Sadan OZCAN
Uye (Baskan) e

Dog. Dr. Simel AYYILDIZ

Uye = 2 4 &Y 4B .. .. ... ...

Dog¢. Dr. Hakan ATES

Uye s

Dog. Dr. Abdullah CEYLAN

Uye e

Bu tez Hacettepe Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii tarafindan DOKTORA TEZi

olarak onaylanmistir.

Prof. Dr. Salih Bulent ALTEN
Fen Bilimleri Enstitist Muduru



BiLiNGLiI GOZLEMCIYE iTHAFEN.



ETIK

Hacettepe Universitesi Fen Bilimleri Enstitlist, tez yazim kurallarina uygun olarak
hazirladigim bu tez galismasinda,

» tez icindeki butun bilgi ve belgeleri akademik kurallar gergevesinde elde
ettigimi,

 gorsel, isitsel ve yazili tim bilgi ve sonuglari bilimsel ahlak kurallarina uygun
olarak sundugumu,

* baskalarinin eserlerinden yararlaniimasi durumunda ilgili eserlere bilimsel
normlara uygun olarak atifta bulundugumu,

+ atifta bulundugum eserlerin timund kaynak olarak gosterdigimi,

* kullanilan verilerde herhangi bir tahrifat yapmadigimi,

* ve bu tezin herhangi bir bdlumanu bu Gniversitede veya baska bir Universitede
bagka bir tez ¢calismasi olarak sunmadigimi

beyan ederim.

22/06/2016

AHMET BAYIRLI



OZET
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INCELENMESIi VE URETiM PARAMETRELERININ GELISTIRILMESI

Ahmet BAYIRLI
Doktora, Nanoteknoloji ve Nanotip Bolumii
Tez Danismani: Prof. Dr. Semra iDE

Haziran 2016, 123 sayfa

Bu calismada se¢cmeli lazer ergitme (Selective Laser Melting - SLM) yontemiyle
uretiimis  Ti-6Al-4V alasim implantlar SAXS yoéntemiyle incelenerek Uretim
parametrelerinden, Uretim agisi, tavlama sicakhdi ve sogutma tekniginin nano
yapiya etkileri tespit edilmistir. Ayrica Uretim oncesi ham maddeler, Uretim
ortamindan alinan kalintilar ve UrUnlerle beraber incelenerek son Urtinde olugsmasi
muhtemel safsizliklarin varligi arastirlmigtir. X-isin1 sagilma yoéntemlerine ilave
olarak SEM, EDX, XRD gibi dlgim teknikleri de kullaniimigtir. Elde edilen nano
yapiya iligkin bulgular literatirde Ti-6Al-4V alagim implantlarin mekanik 6zelliklerine
dair bulgularla kargilastiriimistir.

Arastirma sonuclarina goére, Uuretim acisinin etkileri incelendiginde, SLM
yonteminde katman katman Uretim yapilmasi sebebiyle Urlnlerin tablada durus
acilarinin nano yapilar dogrudan etkiledigi anlagilmistir. Uretim yéniine paralel
olarak duran ornekler igerisindeki nano olusumlarin diger yonelimlerdeki drneklere
gore sayica fazla, boyut olarak klglk ve daha homojen olarak dagiimis olduklari
belirlenmigtir. Metal alasimlar s6z konusu oldugunda nano olugumlar, kristal érgu
icerisindeki kusurlar (gapaklar) veya gozenekler olarak ifade edilebilir. Tavlama
sicakhginin etkisi incelendiginde, 843 °C’de tavlama vyapildiginda, O6rnek



icerisindeki nano yapilarin daha homojen olarak dagildigr goéralmuagtar. Hig
tavlanmamis kontrol grubundaki ve 1040 °C’de tavlanmis gruptaki orneklerde ise
nano olusumlarin daha duzensiz ve daha topaklagsmigs durumda oldugu
belirlenmigtir. Sogutma tekniginin etkisi incelendiginde firin i¢cinde argon gazi
altinda sogutulan o6rneklerdeki nano olusumlarin firin iginde serbest sekilde
sogutulan ve 500 °C’ye kadar firin iginde serbest birakilip ardindan disarida
sogutulan érneklere gére daha homojen olduklari gérdimustar.

Son olarak, uretim surecinde tavlama firininda Ti-6Al-4V implantlar gibi CoCr
implantlar da tavlandigi igin, Ti-6Al-4V implantlar Gzerinde CoCr kalintilari olusup
olusmadigina EDX analizleri ile bakilmigtir. Ayrica, tavlama firini icinden alinmis
toz artiklarin, Ti-6Al-4V veya CoCr kalintisi icerip icermedigi de XRD analizleri ile
incelenmeye calisiimistir. Bu galismalarin sonucunda, hem kati hem de toz fazda
kalintisal etkilerin, genel yapiyr bozacak sekilde mevcut olmadigi sonucuna
variimistir. Yine de her kosulda firin temizligine dikkat edilmesinin gerekliligi
belirtiimistir.

Anahtar Kelimeler: SLM, Selective Laser Melting, Ti-6Al-4V, titanyum, SAXS, Small
Angle X-ray Diffraction.



ABSTRACT

EXAMINATION OF METALLIC ALLOY IMPLANTS PRODUCED BY
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METHODS AND IMPROVEMENT OF PRODUCTION PARAMETERS

Ahmet BAYIRLI
Doctor of Philosophy, Department of Nanotechnology and
Nanomedicine
Supervisor: Prof. Dr. Semra iDE

June 2016, 123 pages

In this work, Ti-6Al-4V alloy implants produced via selective laser melting (SLM)
technique were examined by using SAXS method and effects of the production
parameters such as production angle, annealing temperature and cool down
method to the nano structure were determined. Also pre-production raw materials,
production media dirt and the products were examined together in order to
determine the existence of possible impurities in final product. In addition to the
SAXS method, measurement techniques such as SEM, EDX and XRD were used.
Findings about the nano structure of the samples were merged with the findings of
the technical literature about the mechanical properties of Ti-6Al-4V alloy implants.

According to the research results, effect of production angle examinations showed
that, as SLM technique has a layer by layer approach, orientation of products on
production table has direct effect on nano structure. It has been seen that samples
which are parallel to the production direction have much more number of nano
formations that are smaller and homogeneously distributed when compared to the



samples produced in other directions. Talking about metallic alloys, nano
formations can be considered as either rheum or pores inside crystal lattice.
Examinations about the effect of annealing temperature showed that, annealing the
samples at 843 °C, the nano formations are distributed more homogeneously. It
has been seen that nano formations in none-annealed control group and in group
annealed at 1040 °C are more disordered and aggregated. Examinations about the
effects of cool down technique showed that cooling down in furnace filled with
argon gas causes more homogeneous nano formations when compared to the
other techniques such as cooling down in furnace filled with air, cooling down in
furnace till 500 °C and then outside.

Finally, during whole production process, since CoCr implants too were annealed
in the same furnace that Ti-6Al-4V implants were annealed, it has been searched
that the CoCr remnants on Ti-6Al-4V implants via EDX analysis. Also, it has been
examined that the powder taken from annealing furnace whether contains Ti-6Al-
4V or CoCr remnants of not via XRD analysis. As a result of these studies, it has
been determined that there is no such contamination as much as spoil the general
structure. Nevertheless it has been expressed that the necessity of being careful
about the cleanliness of annealing furnace in every circumstances.

Keywords: SLM, Selective Laser Melting, Ti-6Al-4V, titanium, SAXS, Small Angle
X-ray Diffraction.



TESEKKUR

Doktora tez danismanim Sayin Prof. Dr. Semra ide’'ye NNT 729 dersini aldigim
gunden, bu tezin huzurlariniza geldigi gune kadarki tUm suregcte, bizleri egitmek ve
yetistirmek igin fedakarca sarf ettigi emeklerinden dolay! can-1 ylUrekten tesekkir
ederim. Bu sure¢ boyunca, tez konusunun belirlenmesinden, gerekli bilimsel
igbirliklerinin saglanmasina, oOlgumlerin yapilmasindan analizlerine kadar her
konuda destek olmasi yaninda, bilimsel ¢alisma disiplini ve tecribesi kazanmamizi
saglamak, yurt ici ve yurt disinda dizenlenen kongre ve etkinliklere aktif olarak
katihp tecrlUbemizi artirmamiz adina maddi manevi destegini hi¢cbir zaman
esirgememistir.

Tez izleme komitesi faaliyetlerinde bulunan hocalarim, Sayin Prof. Dr. Sadan
Ozcan ve Sayin Dog. Dr. Hakan Ates’e bilgi birikimleri, sunduklari laboratuvar
teknik imkanlar ve yogun is temposu i¢inde komite toplantilarina vakit ayirdiklari
icin tesekkur ederim. Tez c¢alismamiz suresince her zaman guler yuzlu ve samimi
davranmis, ayrica gordukleri eksikleri “beraberce nasil giderebiliriz?” yaklagimini
sergilemislerdir.

Tez savunmasi igin inceleme ve juri faaliyetlerinde bulunma gorevini kabul eden
hocalarim Sayin Dog¢ Dr. Abdullah Ceylan ve Sayin Dog. Dr. Simel Ayyildiz’a
bilimsel ¢alismamiza katki amaciyla ¢ok degerli vakitlerini ayirdiklari i¢in tegekkur
ederim. Kendileri tez savunma jurisi olma davetimize dogrudan icabet etmislerdir.

Tez kapsaminda ortaklasa calistigimiz Gulhane Askeri Tip Akademisi - Medikal
Tasarim ve Uretim Merkezi'ne, Merkez Bagkani Sayin Prof. Tbp. Erbil Oguz ve tim
calisanlara bize sunduklari imkanlardan dolayr tesekkir ederim. Merkez
calisanlarindan Sayin Yuk. Mdh. Osman Demir'e ve Sayin Mih. Ahmet M.
Dursun’a her tirli toplanti taleplerimizi kabul ettikleri gibi bizleri guler yizle
agirlayip, tekrar tekrar 6rnek Gretimi igin mesailerini ve enerijilerini sarf ettiklerinden
dolayi da ayrica tesekkur ederim.

Hacettepe Universitesi Bilimsel Arastirma Projeleri Koordinasyon Birimi'ne
FBB-2015-8814 no.lu projemiz igin saglanan destekten dolayi tesekkur ederim.

Pamukkale Universitesi'nden Sayin Dog. Dr. Yusuf OZCAN’a XRD olcimleri icin
tesekkdr ederim. Guller yuzli ve igten Kisiligiyle gonlumizi fethettigi gibi
Denizli'deki ¢alistay sirasinda tim ekibimizi agirlamistir da.



Nanoteknoloji ve Nanotip Ana Bilim Dali’'nda egitime bagladigimiz ilk giinden beri
beraber calistigim kiymetli dostum Sayin lighar Orujalipoor'a omuz omuza
gecirdigimiz sure¢ boyunca c¢ok kiymetli arkadashgi icin tesekkur ederim.
Arkadasligimiz suresince, gerek laboratuvar ¢alismalarinda, gerekse okul disinda
ihtiyacim oldugunda her zaman yanimda olmusgtur.

Sayin Prof. Semra ide gibi egitim hayatim boyunca karsilastigim ve kendime rol
model olarak belirledigim idealist insanlar; ilkokul 6gretmenim Sayin Gonul Aktas,
ortaokul tarih dgretmenim Sayin Celal Ozkayki ve lisans tez danismanim Sayin Dr.
Sungur Aytag’a ben ve benim gibi 6grencilere rehberlik ettikleri icin ¢ok tesekkur
ederim.

Sevgili ailem, annem, babam, kayin validem ve kayin babama dualarini
esirgemedikleri, her zaman desteklerini hissettirdikleri i¢in tesekkir ederim.
Evlendigimiz 2007 yilindan beri ylksek lisans, askerlik ve doktora maceralarim
boyunca evimizin idaresini tek bagina ustlenen ve bu arada oglumuz Sezai Mithat’i
da yetistirmekten geri kalmayan esim Sibel Bayirli’'ya sonsuz sevgisi igin tesekkur
ederim. Kendisine ve ogluma doktoradan sonraki hayatimizda ev iglerini
devralacagima, bir kenarda ders galisan baba imajini kirip beraber vakit gegirilen
baba olacagima dair s6z veriyorum.

Vi



iCINDEKILER

Sayfa

OZET i
ABSTRACT iii
TESEKKUR v
ICINDEKILER vii
GiZELGELER X
SEKILLER Xi
SIMGELER VE KISALTMALAR XVii
1 GIRIS 1
2 SECMELIi LAZER ERGITME YONTEMI 5
21 GIMiS . . . o e 5
2.2 lslenebilen Malzemeler . . . .. ... ... .. .. .. .. ....... 5
2.3 lslemBasamaklar . . ... ... ... ... ... ..., 5
2.4 Uretim Parametreleri . . . . . .. .. .. .. .. ... 6

3 TIiTANYUM VE Ti-6AL-4V ALASIM 10
3.1 Girig . . . e 10
3.2 Titanyumun Yapisive Ozellikleri . . . . ... ... ... ........ 10
3.3 Ti-6AI-4V . . 11

4 KUGUK ACI X-ISINI SAGILMASI 13
4.1 GifS . . . e 13
4.2 BraggKirmnimYasasl . ... ... ... ... 15
4.3 SacgilmaDenklemi . .. ... ... ... ... ... ... 16
44 Guinier Analizi . . .. .. ... 17
45 PorodAnalizi . . ... .. ... 18
4.6 Uzaklik Dagilim Fonksiyonu ve Birim Hicre Sekli . . . . . .. .. ... 20
4.7 Elektron Yogunluk Dagilimi ve Birim Hucre . . . . .. ... ... ... 20
4.8 $Sekli Bilinen Birim Hucreye Ait Uzaklik Dagilim Fonksiyonu . . . . . . 21

5 DENEYSEL CALISMALAR 23
5.1 Ti-6Al-4V Metal Alasim Ornekler . . . . .. .. .. .. .. ....... 23

Vii



5.1.1 Incelenen Parametreler . . . . . . . ... . . . ... ... ... 25

5.1.2 Tanimlanan Ornek Kimeleri . . . . .. .. ... ... ...... 25
52 SWAXSdeneydizenegi. ... .. ... .. ... .. .. .. .. .... 26
5.3 Mikroskobik (SEM) Analizler. . . . . . . .. ... ... L. 27
5.4 Yizey Fotograflamalslemleri . . . . .. .. .. ... ... ....... 27
55 XRD Yontemi Uygulamalar . . . . . ... ... .. ... ........ 27
6 ANALIZLER: VERI iISLEME VE DEGERLENDIRME SURECLERI 28
6.1 Giris . . . . . e 28
6.2 Nanoskalada incelenebilen Farkli Bélgeler ve Kullanilan Yazilimlar . . 28
6.2.1 Igor Pro (Etkilesimsiz - Etkilesimli nano olusum modellemeleri
iginfitiglemleri) . . . . . .. ... .. L L 28
6.2.2 GIFT ve DECON (Deneysel verilerden PDDF ve EDF
hesaplamalari) . . . . . . ... ... .. ... .. L. 30
6.2.3 PDDFCalculator (Model uzerinden PDDF hesaplanmasi) . . . 31
6.2.4 Octave (Matematiksel islemler) . . . . .. ... ... ... ... 32
6.3 Kargilagtinlabilir Bulgular . . . . . .. ... ... ... ......... 32
7 DENEYSEL BULGULAR 35
71 SEMGoruntlleri . . . . . ... 35
7.1.1 Kime 1 (Uretim Agllarina Gére) . . . ... ... ........ 35
7.1.2 Kime 2 (Tavlama Sicakliklarina Goére) . . . . . ... ... ... 36
7.1.3 Kime 3 (Sogutma Yontemine Gére) . . . . .. ... .. .... 41
714 EDXSonuglar . . ... ... ... 46
7.2 Makroskobik Yapi lle ligili Gortinimler . . . . . ... ... ....... 47
7.3 XRD Sonuglari . . ... ... .. 48
7.4 SAXSVerileri . . . . .. 49
741 TozHamMadde . ... ... ... ... ... .......... 49
742 Kume 1 (AcllarnaGore). . . . . .. ... ... . ... ..., 50
7.4.3 Kime 2 (Tavlama SicakliklarinaGére) . . . . . .. ... .. .. 51
7.4.4 Kime 3 (Sogutma Yontemine Gére) . . . . .. ... ... ... 53
7.5 SAXS AraBulgulart . . ... 55
7.5.1 Uzakhk Dagilim Fonksiyonu . . . . . ... ... .. ... .... 55
7.5.2 Elektron Yogunluk Dagilimi . . . . .. ... ... ... ... 67
753 Model ... ... . . . ... 80
8 SONUGC VE TARTISMA 82
8.1 Tozhammaddeler . . . .. .. .. ... .. ... .. .. .. ... ... 82
8.2 Uretim Agisinin Yapiya Etkisi . . .. .. .. ............... 82
8.3 Tavlama Sicakhginin Yapiya Etkisi . . . .. ... ... ... ...... 84

viii



8.4 Sogutma Tekniginin Yapiya Etkisi

8.5 Genel Sonug

8.6 Arastirmayi Bir Sonraki Asamaya Gegirebilmek icin Oneriler

Kaynakca
EKLER

OZGECMIS

90

97

99



Cizelge 5.1
Cizelge 5.2
Cizelge 5.3
Cizelge 5.4

CiZELGELER

Sayfa
Tozornekler . . . . . . . . ... 23
Ti-6Al-4V Oornekler . . . . . . . ... 24
Uretim agisi daha detayli incelenengrup. . . . .. ... ... .. 24
Kimetanimlar . . . . .. ... ... . ... .. ... .. ..., 25



Sekil 2.1
Sekil 2.2
Sekil 2.3
Sekil 2.4

Sekil 3.1

Sekil 3.2

Sekil 4.1
Sekil 4.2
Sekil 4.3
Sekil 4.4
Sekil 4.5
Sekil 4.6
Sekil 4.7
Sekil 4.8
Sekil 4.9
Sekil 4.10

Sekil 5.1
Sekil 5.2
Sekil 5.3

Sekil 6.1
Sekil 6.2
Sekil 6.3
Sekil 6.4
Sekil 6.5
Sekil 6.6
Sekil 6.7

Sekil 7.1

Sekil 7.2

SEKILLER

Sayfa
Concept Laser M2 Cusing Machine SLM cihaz [1]. . . .. .. .. 5
SLM asamalarinin sematik gésterimi. . . . . . .. ... ... ... 6
SLM Uretim parametrelerininetkisi . . . . ... .. ... ..... 7
SLM sonrasi tavlama firint. . . . . ..o 9

Titanyum hegzagonal siki paket a fazi ve cisim merkezli kubik 3

fazi[2]). . . . . . 10
Ug farkh sicaklik iginTi-6Al-4V faz diyagramlari [3]. . . . .. ... 11
Elektron yogunlugu farkinin etkisi. . . . . . ... ... ... ... 14
GUmuUs behenat [CH3(CH,),0COOAg] SAXS deseni. . . . .. .. 15
BraggYasas: . . . ... ... ... 16
Sacgilmavektord . . . . . ... L 16
Form faktorl ve yapi faktort ile beklenen yapi modeli. . . . . .. 17
Klresel olugsum igceren ornekle ilgili Guinier analizi . . . . . . .. 18
Porod fraktalanalizi. . . . . ... ... ... ............ 19
Teorik sacilma deseni ile fraktal analizi . . . . . ... .. ... .. 19
Basit sekilli nano olusumlar igin uzaklik dagilim fonksiyonlari . . 20

Uzaklik dagihm fonksiyonunun hesaplanmasi: Konumlari, (x,y)
koordinatlari ile belirtilen, aralarinda d; uzakliklari olan nano

olusumlar i¢in tanimlanmigtir. . . . . . ... oL Lo 22
Kame tanimlari goérsel anlatim. . . . . .. ... ... ... .... 26
Hecus SWAXS deney dizenedi . . ... ... ... ....... 26
Hecus SWAXS oOrnek tutucu ve Ti-6Al-4V 6rnek. . . . .. .. .. 27
Igor Pro ve Irena SAS 6n yuz gérinUmleri . . . . . .. ... ... 29
Igor Pro ve Irena SAS ile uzaklik dagilim fonksiyonu eldesi . . . 29
DAMMIN (ab-initio yontemle) olusum formunun belirlenmesi . . 29
GIFT, uzaklik dagihm fonksiyonu belirleme penceresi . . . . . . 30
DECON, elektron yogunluk dagilimieldesi . . . ... ... ... 31
PDDFCalculator ekran gorantisa . . . . . ... ... ... ... 31
Octave ekran gorintlsd . . . . . . .. .. .. ... .. ...... 32

Kime 1-1: 843 °C’'de tavlama. 500 °C’ye kadar firin iginde

serbest birakma ve ardindan firin disinda sogutma. . . . . . .. 35
Kime 2-1: Firin iginde serbest sogutma.
Uretimagisi 0% . . . . . . . . . . . . . i 36

Xi



Sekil 7.3
Sekil 7.4
Sekil 7.5
Sekil 7.6
Sekil 7.7
Sekil 7.8
Sekil 7.9
Sekil 7.10
Sekil 7.11
Sekil 7.12
Sekil 7.13
Sekil 7.14
Sekil 7.15
Sekil 7.16
Sekil 7.17
Sekil 7.18

Sekil 7.19
Sekil 7.20

Sekil 7.21
Sekil 7.22
Sekil 7.23
Sekil 7.24
Sekil 7.25

Sekil 7.26

Sekil 7.27

Kime 2-2: Firin iginde serbest sogutma.

Uretimagisi 45°. . . . . . . . . . . 37
Kume 2-3: Firin iginde serbest sogutma.
Uretimagisi 90°. . . . . . . . . . . . . 37

Kime 2-4: 500 °C’ye kadar firin iginde serbest birakma ve
ardindan firin diginda sogutma. Uretimagisi 0°. . . . . .. .. .. 38
Kime 2-5: 500 °C’ye kadar firn iginde serbest birakma ve

ardindan firin diginda sogutma. Uretim agis1 45°. . . . .. .. .. 38
Kime 2-6: 500 °C’ye kadar firin iginde serbest birakma ve
ardindan firin disinda sogutma. Uretim agis1 90°. . . . .. .. .. 39

Kdme 2-7: Firin icinde argon gazi altinda sogutma.
Uretimacgisi 0% . . . . . . . . . . . . 39
Kume 2-8: Firin iginde argon gazi altinda sogutma.

Uretim agisi 45°. . . . . . . . . . 40
Klme 2-9: Firin icinde argon gazi altinda sogutma.
Uretimacisi 90°. . . . . . . . . . . . 40

Kime 3-1: Tavlama sicakh@ 780 °C. Uretim agisi 0°. . . . . . . . 41

Kiime 3-2: Tavlama sicakhi@i 780 °C. Uretim agisi 45°. . . . . . . 42
Kime 3-3: Tavlama sicakligi 780 °C. Uretim agis1 90°. . . . . . . 42
Kime 3-4: Tavlama sicakh@ 843 °C. Uretim agisi 0°. . . . . . . . 43
Kime 3-5: Tavlama sicakh@ 843 °C. Uretim agisi 45°. . . . . . . 43
Kime 3-6: Tavlama sicakligi 843 °C. Uretim agis1 90°. . . . . . . 44
Kime 3-7: Tavlama sicakligi 1040 °C. Uretim agisi 0°. . . . . . . 44
Kime 3-8: Tavlama sicakh@ 1040 °C. Uretim agisi 45°. . . . . . 45
Kime 3-9: Tavlama sicakliyi 1040 °C. Uretim acis1 90°. . . . . . 45
EDX analizi [Al, Ti, V Co ve Cr igin iz bilesenleri olarak yapidan

elde edilen K, karakteristik X-isinlarina ait siddet verileri ile elde

edilen konsantrasyon degerleri.] . . . . .. ... .. ... ... 46
Farkl Gretim agilarinin gozle gorulebiliretkisi . . . . . ... ... 47
Tavlama sicakliklarinin gozle goérulebilir etkisi . . . . . .. .. .. 47
Farkli sogutma tekniklerinin gozle gorulebilir etkisi. . . . . . . . . 47
Toz ham madde 6rnekleri ve tavlama firini icinden alinan toz

kalintilarina ait XRD profilleri. Profillerin elde edilmesinde CuK,

karakteristik 1gint kullanitlmigtir. . . . . . .. ..o 48
Uretim 6ncesi toz ham madde 6rnekleri icin ve Uretim sonrasi

kati 6rnek icin SAXS profilleri . . . . .. ... .. ... ... 49

Kime 1-1: 843 °C’de tavlama. 500 °C’ye kadar firin iginde
serbest birakma ve ardindan firin disinda sogutma. . . . . . . .. 50
Kime 2-1 SAXS profilleri.

Xii



Sekil 7.28
Sekil 7.29
Sekil 7.30
Sekil 7.31
Sekil 7.32
Sekil 7.33
Sekil 7.34
Sekil 7.35
Sekil 7.36
Sekil 7.37
Sekil 7.38
Sekil 7.39
Sekil 7.40
Sekil 7.41
Sekil 7.42
Sekil 7.43
Sekil 7.44
Sekil 7.45

Sekil 7.46
Sekil 7.47

Sekil 7.48

Sekil 7.49

Sekil 7.50

Sekil 7.51

Sekil 7.52

Sekil 7.53

Kime 2-2 SAXS profilleri. . . . . . . . . . ..o 51
Kime 2-3 SAXS profilleri. . . . . . . . . . ... oo 51
Kime 2-4 SAXS profilleri. . . . . . . . . . . . e 52
Kime 2-5 SAXS profilleri. . . . . . . . . . . . . 52
Kime 2-6 SAXS profilleri. . . . . . . . . . ..o 52
Kime 2-7 SAXS profilleri. . . . . . . . . . . . e 52
Kime 2-8 SAXS profilleri. . . . . . . . . .. .o 52
Kime 2-9 SAXS profilleri. . . . . . . . . ..o 52
Kime 3-1 SAXS profilleri. . . . . . .. ... ... ... ...... 53
Kime 3-2 SAXS profilleri. . . . . . . . . . . . . 53
Kime 3-3 SAXS profilleri. . . . . . . . . ..o 53
Kime 3-4 SAXS profilleri. . . . . . . . . . . . e 54
Kime 3-5 SAXS profilleri. . . . . . . . . . . . e 54
Kime 3-6 SAXS profilleri. . . . . . . . . . ..o 54
Kime 3-7 SAXS profilleri. . . . . . . . . . ... ..o 54
Kime 3-8 SAXS profilleri. . . . . . . . . . . . . 54
Kime 3-9 SAXS profilleri. . . . . . . . . . . . . 54
Uretim 6ncesi toz ham madde ornekleri igin ve Uretim sonrasi
kati 6rnek icin uzaklik dagihm fonksiyonlarinin karsilastiriimasi.
(Etkin yaricap ve maksimum boyut dederleri anlasilabilirlik adina
seklin saginda verilmigtir.) . . . . ... ... o oL 55
Kime 1-1 uzakhk dagihm fonksiyonlari karsilagtirmasi. . . . . . . 56
Kime 2-1 uzaklik dagihm fonksiyonlari kargilastirmasi. Firin
icinde serbest sogutma. Uretimagisi 0°. . . . ... ........ 57
Kime 2-2 uzakhk dagihm fonksiyonlari karsilastirmasi. Firin
icinde serbest sogutma. Uretimagisi 45°. . . . ... ....... 58
Kime 2-3 uzaklik dagihm fonksiyonlari kargilastirmasi. Firin
iginde serbest sogutma. Uretimagisi 90°. . . . . ... ...... 58
Kime 2-4 uzaklik dagihm fonksiyonlari karsilastirmasi. 500
°C’ye kadar firin iginde serbest birakma ve ardindan firin
disinda sogutma. Uretimagisi 0°. . . . . .. ... ... ...... 59
Kime 2-5 uzaklik dagihm fonksiyonlari karsilastirmasi. 500
°C’ye kadar firin iginde serbest birakma ve ardindan firin
disinda sogutma. Uretim agisi 45°. . . . .. ... ... ...... 59
Kime 2-6 uzaklik dagihm fonksiyonlari karsilastirmasi. 500
°C’ye kadar firin iginde serbest birakma ve ardindan firin
disinda sogutma. Uretim agisi 90°. . . . .. .. ... ....... 60
Kime 2-7 uzakhk dagihm fonksiyonlari karsilagtirmasi. Firin
icinde argon gazi altinda sogutma. Uretim agisi 0°. . . . . .. .. 60

Xiii



Sekil 7.54

Sekil 7.55

Sekil 7.56

Sekil 7.57

Sekil 7.58

Sekil 7.59

Sekil 7.60

Sekil 7.61

Sekil 7.62

Sekil 7.63

Sekil 7.64

Sekil 7.65

Sekil 7.66

Sekil 7.67

Sekil 7.68

Sekil 7.69

Sekil 7.70
Sekil 7.71

Sekil 7.72
Sekil 7.73

Sekil 7.74

Kime 2-8 uzaklik dagihm fonksiyonlari kargilastirmasi. Firin
icinde argon gazi altinda sogutma. Uretim acisi 45°.
Kime 2-9 uzakhk dagihm fonksiyonlari karsilastirmasi. Firin
icinde argon gazi altinda sogutma. Uretim agisi 90°.
Kime 3-1 uzaklik dagihm fonksiyonlari. Tavlama sicakligi 780

°C.Uretimacisi 0% . . . . . . . . . . . i
Kime 3-2 uzaklik dagihm fonksiyonlari.
°C. Uretim agisi 45°.
Kime 3-3 uzaklik dagilim fonksiyonlari.
°C. Uretim agcisi 90°.
Kime 3-4 uzaklik dagihm fonksiyonlari.
°C.Uretimacisi 0° . . . . . .. . .. . . i
Kime 3-5 uzaklik dagilim fonksiyonlari.
°C. Uretim agisi 45°.
Kime 3-6 uzaklik dagilim fonksiyonlari.
°C. Uretim acisi 90°.
Kime 3-7 uzaklik dagilim fonksiyonlari. Tavlama sicakligi 1040

°C.Uretimagisi0° . . . . .. .. . . ...,
Kime 3-8 uzaklik dagilim fonksiyonlar . Tavlama sicakhigi 1040

°C. Uretim agcisi 45°.
Kime 3-9 uzaklik dagilim fonksiyonlar . Tavlama sicakligi 1040
°C. Uretim acisi 90°.
Uretim 6ncesi toz ham madde 6rnekleri igin ve Uretim sonrasi

kati ornek icin elektron yogunluk dagilimi.
Toz ham madde DAMMIN ciktilari.
Kime 1-1 elektron yodunluk dagilimi. 843 °C’de tavlama. 500
°C’ye kadar firin icinde serbest birakma ve ardindan firin diginda

sogutma.
Kime 1-1 DAMMIN ciktilari. 843 °C’de tavlama. 500 °C’ye kadar
firin icinde serbest birakma ve ardindan firin disinda sogutma.

Kime 2-1 elektron yogunluk dagihmi. Firin icinde serbest
sogutma. Uretim agisi 0°.
Kime 2-1 DAMMIN ¢iktilar. . . . . . . ... .. ... ... ...
Kime 2-2 elektron yogunluk dagilimi.
sogutma. Uretim agisi 45°.
Kime 2-2 DAMMIN ¢iktllar. . . . .. .. ... ... ... .....
Kime 2-3 elektron yogdunluk dagilimi.
sogutma. Uretim agisi 90°.
Kime 2-3 DAMMIN ¢iktllar. . . . . . .. ... ... ... .....

Xiv



Sekil 7.75

Sekil 7.76
Sekil 7.77

Sekil 7.78
Sekil 7.79

Sekil 7.80

Sekil 7.81

Sekil 7.82
Sekil 7.83

Sekil 7.84
Sekil 7.85

Sekil 7.86
Sekil 7.87

Sekil 7.88
Sekil 7.89

Sekil 7.90
Sekil 7.91

Sekil 7.92
Sekil 7.93

Sekil 7.94
Sekil 7.95

Sekil 7.96
Sekil 7.97

Sekil 7.98

Kime 2-4 elektron yogunluk dagilimi. 500 °C’ye kadar firin iginde
serbest birakma ve ardindan firin disinda sogutma. Uretim agisi
00, e 72
Kime 2-4 DAMMIN ¢iktilar. . . . . .. ... ... oL 72
Kame 2-5 elektron yogunluk dagilimi. 500 °C’ye kadar firin iginde
serbest birakma ve ardindan firin disinda sogutma. Uretim agisi
480, e 72
Kime 2-5 DAMMIN ¢iktilar. . . . . . . ... ..o oL 72
Kime 2-6 elektron yogunluk dagilimi. 500 °C’ye kadar firin iginde
serbest birakma ve ardindan firin disinda sogutma. Uretim agisi
900, . e 73
Kime 2-6 DAMMIN ¢iktilart. . . . . . .. ... ... ... ..., 73
Kume 2-7 elektron yogunluk dagilimi. Firin iginde argon gazi
altinda sogutma. Uretim agcisi 0°.
Kime 2-7 DAMMIN ¢iktilar. . . . . .. ... ... oL 73
Kume 2-8 elektron yogunluk dagilimi. Firin iginde argon gazi
altinda sogutma. Uretim acisi 45°.
Kime 2-8 DAMMIN ¢iktilart. . . . . . . . ... ... ... ..... 74
Kuime 2-9 elektron yogunluk dagilimi. Firin iginde argon gazi

altinda sogutma. Uretim acisi 90°. . . . . ... ... ....... 74
Kime 2-9 DAMMIN ¢iktilar. . . . . . . ... ... oL 74
Kime 3-1 elektron yogunluk dagihmi. Tavlama sicakligi 780 °C.
Uretimacgisi 0% . . . . . . . . . . . . 75
Kime 3-1 DAMMIN ¢iktilar. . . . . .. ... ... . L. 75
Kime 3-2 elektron yogunluk dagihmi. Tavlama sicakhigi 780 °C.
Uretim acisi 45°. . . . . . . . . . . 76
Kime 3-2DAMMIN ¢iktilar. . . . . . . ... .. .. oL 76
Kime 3-3 elektron yogunluk dagihmi. Tavlama sicakligi 780 °C.
Uretimacisi 90°. . . . . . . . . . . . 76
Kime 3-3 DAMMIN ¢iktilar. . . . . .. .. ... ... ... ... 76
Kime 3-4 elektron yogunluk dagilimi. Tavlama sicakhgr 843 °C.
Uretimacisi 0% . . . . . . . . . . . 77
Kime 3-4 DAMMIN ¢iktilar. . . . . . . ... .. ... .. .. ... 77
Kime 3-5 elektron yogunluk dagilimi. Tavlama sicakhgi 843 °C.
Uretimagisi 45°. . . . . . . . . . . 77

Kime 3-5 DAMMIN ¢iktilart. . . . . . .. ... ... ... ... .. 77
Kime 3-6 elektron yogunluk dagilimi. Tavlama sicakhgi 843 °C.

Uretim agisi 90°.
Kime 3-6 DAMMIN ¢iktilart. . . . . . ... ... ... ... .... 78

XV



Sekil 7.99

Sekil 7.100
Sekil 7.101

Sekil 7.102
Sekil 7.103

Sekil 7.104
Sekil 7.105
Sekil 7.106
Sekil 7.107
Sekil 7.108
Sekil 7.109

Sekil 8.1

Sekil 8.2

Kidme 3-7 elektron yogunluk dagilimi. Tavlama sicakligi 1040 °C.

Uretimacgisi 0% . . . . . . . . . . . 78
Kume 3-7 DAMMIN ¢iktilart. . . . . . .. ... ... .. ... ... 78
Kidme 3-8 elektron yogunluk dagilimi. Tavlama sicakhigi 1040 °C.

Uretimagisi 45°. . . . . . . . . . . . . 79
Kuime 3-8 DAMMIN ¢iktilart. . . . . . .. ... ... .. ... ... 79
Kidme 3-9 elektron yogunluk dagilimi. Tavlama sicakligi 1040 °C.

Uretimagisi 90°. . . . . . . . . . . . . 79
Kume 3-9 DAMMIN ¢iktilart. . . . . . .. ... .. ... ... ... 79
Tabakali model ve kiresel model igin uzaklik dagilim fonksiyonu. . . . . . . 80
Nano olusum sayisinin uzaklik dagihm fonksiyonuna etkisi. . . . . . . . . . 80
Uretim agisinin uzaklik dagilim fonksiyonuna etkisi. . . . . . . . . .. .. 81
Maksimum uzunlugun uzaklk dagilim fonksiyonuna etkisi. . . . . . . . . . 81
Nano olusum boyutunun uzaklik dagilim fonksiyonuna etkisi. . . 81

Argon gazi altinda sogutulmusg 6rneklere ait elektron yogunluk
dagilimlari ve en iyi dagilimlara sahip olanlar i¢in SEM goéruntuleri. 83
Uretim agisina gore tavlama sicakhigi segimi . . . . .. ... .. 88

XVi



SIMGELER VE KISALTMALAR

GATA-METUM Giilhane Askeri Tip Akademisi - Medikal Tasarim ve Uretim Merkezi

SAES Klguk Aci Elektron Sagiimasi

SANS Klguk Aci Notron Sacgiimasi

SAS Klguk Agi Sagiimasi

SAXS Klguk Aci X-isini Sacilmasi

SEM Taramali Elektron Mikroskopi

SLE Segmeli Lazer Ergitme

SLM Selective Laser Melting

SWAXS Kiguk ve Genis Agl X-1sInI Sagiimasi

XVii



1. GIRIS

Gulhane Askeri Tip Akademisi bunyesinde 2011 yilinda hizmete ag¢ilan Medikal
Tasarim ve Uretim Merkezi (GATA-METUM) SLM ydéntemi ile gazilere oncelikli
olmak sartiyla, tum vatandaslar igin kisiye 6zel implant Uretmektedir. Kisiye 6zel
implant Uretimi s6z konusu oldugunda, u¢ boyutlu (3D) yazici (baski) olarak
tanimlanan eklemeli yontemler yaygin olarak kullaniimaktadir. Talagh Uretim
teknikleri, seri Uretim icin eklemeli ydontemlere goére daha uygundur. Clnku eklemeli
yontemlerde kuguk boyutlu UrUnler ve nispeten daha uzun Uretim sureleri s6z
konusudur. Ancak kigsiye Ozel implantlarin Uretilmesi ve pahali ham maddeler
kullanilmasi gerektiginde, ¢ok daha az talas c¢ikarimi, kalip gerektirmemesi ve
uretim sonrasi iglemlerin daha az maliyetli olmasi bakimindan eklemeli yontemler
tercih edilir.

Eklemeli yontemler ilk kullanilmaya baslandigi yillarda, ince detay! olan parcalar
icin uygun degillerdi. Ergime icin yuksek sicaklik gerektiren malzemeleri igslemek de
mumkin olamiyordu. Bu bakimdan ilk yillarinda bu ydntemler polimer
malzemelerle taslak Uretimler yapilmak tUzere yodun olarak kullanildi. Son yillarda
ise, ergitme islemi igin gerekli yuksek enerijili lazerler, elektron demeti kullanimi gibi
teknolojiler ve kullanilan mekanik aksamin daha hassas hale getirilebilmesi,
eklemeli yontemleri, saglik, havacilik, uzay, askeri uygulamalar gibi pek cok
sektorde kullanilir hale getirmistir [4, 5].

GATA-METUM tarafindan kullanilan SLM yéntemi de son otuz yilda gelistirilmis
eklemeli Uretim yontemlerinden biridir. Gelismekte olan her teknolojik uygulamada
oldugu gibi SLM yoéntemi ile Uretilen implantlarin da kalitesi her gecen gln
artmaktadir. Uretim basamaklarinin daha iyi anlagilarak slre¢ kontrollerinin
artinrlmasi ve dolayisiyla Uran kalitesinin mikemmele yaklagtirimasi amaciyla
2013 yihinda, Se¢gmeli lazer ergitme yontemiyle Uretilmis metal alagsim implantlarin
X-1s1n1 sagllma  yontemleriyle incelenmesi ve Uretim parametrelerinin
geligtiriimesine, bu tez ¢calismasi ile baglanmigtir.

SLM yodnteminde, toz ham madde tarafindan lazer isininin emilimi, faz
donusimune ugramasi, yuzey gerilimi sonucu olusan havuzda akismasi, bir miktar
buharlagsmasi ve kimyasal reaksiyonlarin olusumu gibi durumlar dikkat g¢ekicidir.
Lazerin gucl, tarama hizi, tarama cizgileri arasindaki mesafe, tarama deseni,
yaylilan toz katmanin kalinhgi, ¢alisma ortami, toz haznesinin sicakligi vb. pek ¢ok
parametre, 6nemli SLM Uretim parametreleri olarak tanimlanabilir [6].



SLM Uretim parametrelerinin optimum degerlerinin arastirildidi baska guncel
calismalara da rastlamak muimkindir. Ornegin optimum lazer tarama hizinin
lazerin gucune ve islenen malzemenin 1sil iletkenligine bagli oldugu, optimum hiz
araliginin, lazer gucu arttikca genigledigi, malzemenin 1sil iletkenligi arttikca
daraldigi ispatlanmigtir [7].

Tarama gizgileri arasindaki mesafe c¢ok artinldiginda urin goézenekli bir hal
almaktadir. Eger kemik dokusuna benzer gozenekli bir yapi isteniyorsa tarama
cizgileri arasindaki mesafenin toz ham maddenin maksimum tanecik boyutunun 3
kati kadar artirilmasi gerektigi belirlenmistir [8].

Tarama deseni ¢ok uzun gizgilerden olustugunda c¢izginin baslangi¢ noktasiyla bitig
noktasi arasindaki isil farkliliklar s6z konusudur. Soguyan kisimlar kugulecegi igin
olusan gerilmeler hatta bozulmalar, tim Urun igerisinde gdzenekler vb. istenmeyen
etkilere yol agacaktir. Bunu engellemek igin islenen katman klguk alanlara bolinup
daha sonra her bir alan iginde ayri ayri tarama yapmak yaygin olarak uygulanan bir
stratejidir [9].

Bu tez kapsaminda UrlUnlerin Uretim tablasindaki farkh durus agilarinin, dretim
sonrasi farkli tavlama sicakliklarinin ve taviama sonrasi farkli sogutma tekniklerinin
yapi Uzerine etkisi arastiriimistir. Ayrica uretim ortamindan farkli asamalarda alinan
toz numunelerde kirlilik olup olmadigi1 da arastiriimistir.

Uretim acisinin incelendigi Kruth ve arkadagslari tarafindan vyaritiimis  bir
calismaya gore uretim yonune dik olarak Uretilmeyen veya herhangi bir ylzeyi
uretim yonune dik olmayan urunler icin yuzeyde merdiven etkisi olugsmaktadir [10].
Uretim acisi mekanik 6zellikleri de dogrudan etkilemektedir. Uretim sirasinda
olusan ergimis malzeme havuzlarinin birbirlerine gére konumu ve bu havuzlar
soguduktan sonra olusan sinirlar arasi etkilesimlerden dolayr SLM ydntemiyle
uretimin anizotropik oldugu, uretim yonune dik yonelimli Urunlerin daha sunek
oldugu belirtilmistir [11].

SLM yodntemiyle Uretilmis drlnlerin mekanik 6zelliklerinin aragstirildidi bir diger
calismada uretim acgisindan kaynaklanan anizotropinin giderilmesi igin tavlama (Hot
Isostatic Pressing - HIP) isleminin faydali oldugu, tavlama sonrasi gdzenekli
yapidan uzaklagilarak daha slnek yapi elde edildigi anlatiimistir [12]. Tavlama
sonrasi sogutma tekniklerinin yani dolayisiyla sogutma hizinin mekanik 6zelliklere
etkisinin arastinldigr bir calismada sogutma hizi arttikca ¢ekme mukavemetinin

2



arttigi, esnekligin azaldigi belirtilmistir [13].

Bu tez kapsaminda SLM yontemiyle ilgili parametrelerden dretim acisi olarak 0°,
45°, 90° secilmis daha sonra detayli inceleme icin 0°, 10°, 30°, 70°, 90° acilarinda
yeni bir deney seti Uretilerek inceleme tamamlanmistir. Tavlama sicaklhgi olarak hi¢
tavlanmamis bir grupla beraber 780 °C, 843 °C ve 1040 °C sicakliklari incelenmisgtir.
Sogutma teknigi olarak da firin iginde serbest sogutma, 500 °C’ye kadar firin iginde
daha sonra firin diginda serbest sogutma ve firin icinde argon gazi altinda sogutma
teknikleri incelenmistir. Metal alasim olarak Ti-6Al-4V secilmistir.

Ti-6Al-4V alasimlar mekanik oOzellikleri ve biyo-uyumlulugu bakimindan saglk
sektorinde yaygin olarak tercih edilmektedir. Ti-6Al-4V implantlarin mekanik
Ozellikleri kemik dokusuna gok benzerlik gostermektedir. Kimyasal yapisi kararli
olup en disinda TiO, tabaka olustugu icin korozyona karsi dayaniklidir. Korozyon
dayaniklihgr ayni zamanda vanadyumun ¢6zunudp doku igerisine niufuz etmesini
gUglestirir [14]. Toz ham madde ve eklemeli yontemler kullanilarak dretilen
Ti-6Al-4V alagimlarin dokme veya dovme yontemlerle Uretilmis alagimlarin mekanik
Ozelliklerini Gretim sonrasi tavlama/sogutma islemleri de kullanilarak yakalayabildigi
belirtiimistir [15]. Ti-6Al-4V alagsimlarin yuzeyine lazer darbeleri uygulayarak
olusturulan purdzlaligun kimyasal asindirma yontemiyle elde edilen puriazlalige
kiyasla daha fazla nano yapilar igerdigi ve bu nano yapili TiO, tabakanin tutunma
Ozelliklerinin daha Ustun oldugu belirtiimistir [16]. Bu ¢alisma kapsaminda SLM
yontemiyle Uretilmis Ti-6Al-4V alasim implantlarin mekanik 0Ozelliklerinin ve
biyo-uyumlulugunun incelendigi ¢alismalara ilave olarak malzemenin nano yapisini
da inceleyerek Uretim sdreglerinin iyilestiriimesine katki saglanabilecedi
dusunulmustar. Ti-6Al-4V alasimlarin farkli Gretim parametreleri sonucunda nano
yapisindaki degisimler gbézlenmis ve bu degisimlerin literatirde verilmis mikro
yapidaki degisimler sonucu ortaya ¢ikan davraniglarla iligkisi arastiriimigtir.

Nano yapili malzeme, yapisal taneciklerinin 3 boyutundan en az bir tanesi 1-100
nm araliginda olan malzeme olarak tanimlanir. Nano yapili malzemelerde normal
yapida gorulmeyen Ustun elektriksel, optik ve manyetik 6zellikler goralebilir [17].
Bunun sebebi artan ylzey/hacim orani sonucu ylzeye yakin atomlarin miktarinin
artmasidir [18]. Nano yapili malzemeler atomdan baglayarak kitleye giderek
uUretilebildigi gibi, kitlesel yapi pargalanarak da nano yapili malzeme elde edilebilir.
Nano yapili bir malzeme normal bir malzeme ile karistirildiginda elde edilen yapi
her ikisinin de Ozelligini gosterir [19, 20, 21]. Nanoteknolojinin tanimlanmasi ve ilgi
odagl haline gelmesi 1982'den daha eskilere dayansa da malzemelerin nano



Ozelliklerinin belirlenip anlasilabilmesi i¢in Ooncelikle gerekli deneysel donanimin
gelismesi gerekmistir. Taramal tunelleme mikroskobunun icat edildigi 1982
yilindan [22] gunumize kadar nanoteknoloji hizla gelismistir. Optik mikroskobun
icadiyla mikro dunyaya gozlerini acan insanoglu optik mikroskobun fiziksel siniri
(Abbe diffraction limit) olan 200 nm’nin altina inmeyi basarinca da malzemelerin
nano yapisi incelenebilir hale gelmigtir.

Klguk aci X-isini sagiimasi (Small Angle X-ray Scattering - SAXS) yontemi de,
malzemelerin nano boyutta incelenmesini mumkin kilan bir yéntemdir. SAXS
yontemiyle 0,05 nm hassasiyette dlgimler yapilabilir. Yogun haldeki madde kati
veya sivi fazda incelenebilir. Biyolojik ornekler, ¢ozeltiler, tozlar, metal alasimlar da
bu gruba dahildir. Malzemenin kristal yapisi hakkinda nano skalada bilgi edinilebilir
[23]. SAXS yonteminde oOrnekten sagilan X-isinlarinin tamami toplanarak
yorumlandigi igin érnegin geneline ait bilgiler edinilir. Ornegdin tez kapsaminda
kullanilan sistemde c¢izgi kolimasyonlu iginin gérdugi alan 3x3x5 mm?3 hacmi
taradigindan elde edilen bilgi cok daha geneldir. Bu hassasiyetteki diger pek ¢ok
Olgum tekniginde oOrnegin ancak kuguk bir bolumu incelenebilmektedir. Ayrica
SAXS yonteminde 6rnekten sacilma deseni elde edebilmek icin érnek igerisinde
elektron yogunlugu farkli olan bolgelerin nano skalada olmasi gerekmektedir. Bu
sebeple metal alasimlardaki dizenli yapilardan ¢ok yapidaki duzensizliklerden ve
farkl elektron yogunlugu olan olugsumlardan sagiima deseni elde edilir. Bu da metal
alasimlarin yapisindaki diuzensizlikleri ve farkli nano olusum bdlgelerini dogrudan
algilayip belirleyebilmemiz anlamina gelmektedir. Bu nedenlerden dolayr metal
alasimlarin elektron yogunluklari mertebesinde ve nano skalada 3 boyutlu yapi
incelemeleri icin SAXS yontemi ¢ok elverigli ve modern bir yontemdir.

Calisma kapsaminda yapilan SAXS analizleri, taramali elektron mikroskobu
(Scanning Electron Microscope - SEM) goérintiuleri ve SEM - EDX analizleri ile
desteklenmigtir. Ayrica, implant Uretiminde kullanilan Ti-6Al-4V ve CoCr toz ham
maddeleri ile tavlama sonrasi firin zemininden toplanmis toz kalintilar Uzerinde
XRD analizleri yapilarak uretim ortaminda olugsmasi muhtemel kirlilik de tespit
edilmeye caligiimigtir.

Bu tezde oOncelikli olarak SLM yontemi, Ti-6Al-4V alagimlar ve SAXS yontemi
konulari detaylandiriimis, daha sonra tez kapsaminda yapilan deney sonuglari ve
veri analizleri dogrultusunda elde edilen bulgular verilerek yorum/tartisma
asamasina gecilmistir. Elde edilen bulgu ve sonuglarla, daha kontrollu ve bilingli
implant Gretimi yapilabilecedi 6ngorulmektedir.



2. SECMELIi LAZER ERGITME YONTEMI

21. Girig

Secmeli lazer ergitme yontemi (Selective Laser Melting - SLM) bir eklemeli Gretim
teknigidir. Bilgisayar ortaminda 3 boyutlu olarak tasarlanan urtin, katmanlar halinde
haritalandirllir ve bu katmanlar sirasiyla Uretilerek son halini alir. Lazer olarak
kullanilan malzemeyi eritebilecek ancak buharlagtirmayacak kadar yuksek enerijili
dalga boylari segilmelidir. Uretimi yapacak olan makine toz formunda malzemeyi
istenilen kalinlikta katmanlar halinde yayabilecek bir mekanizmaya ve istenilen
noktalara lazer uygulayabilecek optik dizenede sahip olmalidir [24]. Sekil2.1°de
Concept Laser marka M2 Cusing Machine model SLM cihaz goériimektedir.

LELLLLL]

Sekil 2.1: Concept Laser M2 Cusing Machine SLM cihaz [1].

2.2. lislenebilen Malzemeler

SLM tekniginde krom, kobalt, nikel, titanyum, aliminyum, demir gibi malzemeler ve
bunlarin alasimlari islenebilir. Paslanmaz celik, titanyum-aliminyum, kobalt-krom
alagsimlar en sik kullanilanlaridir.

islenecek malzemeler toz formda olmalidir. Metal alagimlar icin ilgili elementlerden
olusan bir karigim da kullanilabilir, alagim haline getirildikten sonra 6guttlerek de
kullanilabilir. Ayrica metalik camlar da toz halinde islenebilir [25].

2.3. islem Basamaklari

SLM tekniginde Uretimden sonra talag olmaz. Tesviye, taslama igslemleri gerekebilir.
Urliniin her noktasina ayni anda lazer uygulanmadigindan olusan isil gerilimleri
gidermek icin uretimden sonra tavlama yapilabilir. Bunlar haricinde Urin dogrudan
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son seklini aldig! icin dokumle, tornayla Uretim tekniklerine gére daha Ustundur.
Lazer uygulanmayan kisimlardaki toz malzeme tekrardan kullanilabilir.

Sekil2.2’”de SLM asamalari sematik olarak verilmistir. SLM Uretimi sirasinda her
defasinda bir katman toz malzeme yayilir. Semada ham malzemenin depolandigi
haznenin altindaki piston her seferinden katman kalinligi kadar yuUkselirken, Urln
haznesindeki piston da katman kalinhgr kadar algalmaktadir. Bir merdane
yardimiyla yeni katman uretim haznesine serilmektedir. Lazer kaynagindan alinan
ISIn ise Uretim haznesindeki tum koordinatlari tarayabilen aynalar yardimiyla
olusan yeni katman Gzerine dusurulmektedir.

-y duzleminde tarama

é-yapan ayna sistemi

-

- Lazer kaynadi
Merdana - LT
Uretim t "_IU retim agisi
> yonl i
Toz ham '
—madde-

Sekil 2.2: SLM asamalarinin sematik gosterimi.

2.4. Uretim Parametreleri

SLM yodnteminde kullanilan toz malzemenin ortalama tanecik boyutundan,
kullanilan lazerin dalga boyuna kadar pek ¢ok farkli parametre Grun ozelliklerini
dogrudan etkilemektedir. Kisaca implant Uretim parametreleri asagidaki gibi
listelenebilir.

Toz boyut dagilimi ve sekli
Toz akigkanhgi

Lazer gucu
Lazer odak genisligi
Lazer modu

Tarama sikhigi
Tarama hizi

* Tarama stratejisi
Katman kalinligi



Tabla durus agisi

Uretim ortami sartlari (vakum, gaz alti vb.)
Tavlama sicakhgi

Sogutma yontemi [9]

Ortalama tanecik boyutu hedeflenen implant katman kalinligindan daha buylk
olamaz. Tanecik boyutu ¢ok kugultulirse tanecikler arasindaki bogluklar da artmig
olur. Bu da son urin yogunlugunu olumsuz etkileyerek implantta gozeneklerin
olusumuna yol agar. Bu sorunu azaltmak igin en iyi ydéntem iki veya ug farkli boyutta
taneciklerin karistirlmasidir [24].

Sekil olarak kuresel taneciklerin kullaniimasi tozun akiskanligini artirarak merdane
tarafindan daha homojen ve daha yogun katmanlarin yayilabilmesine olanak saglar.
Sekil2.3a’da farkh boyutlarda kiresel tanecikler ve aralarinda kalan bosluklar
go6rulmektedir. Urlin kalitesini artirmak igin bu bosluklarin olmamasi istenir.

(b) Lazer tarama stratejisi (c) Uretim ortami

Sekil 2.3: SLM Uretim parametrelerinin etkisi

Kullanilan lazerin gucu ergitiimek istenen malzemeye gore secilmelidir. Malzemeye
aktarilacak glcu sadece lazerin dalga boyu degil, odak genigligi de etkiler. Daha
kUguk bir alana odaklanan lazerle daha fazla gug aktarimi mamkuandur. Ayrica lazer
surekli modda degil de puls modunda uygulandiginda istenen daha yuUksek
sicakliklara erigilebilmektedir.

Lazerle ilgili bir diger énemli parametre ise tarama stratejisidir. Urlin boydan boya
uzun cizgiler seklinde tarandiginda isil gerilimler olusmaktadir. Bunu engellemek
icin adaciklar seklinde veya merkezden baglayarak spiral seklinde taramak daha
uygundur. Sekil2.3b’de adaciklar seklinde yapilan tarama goértulmektedir. Lazer
once belirlenen adanin sinirlarina uygulanmis daha sonrada ada igerisi diz
cizgilerle taranmistir. Komsu iki ¢izgiden ilkinin tarama yonu ile ikincisinin tarama
yonu birbirine zittir. Cizgiler arasindaki mesafe ise tarama sikligi olarak yine énemli
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bir parametredir. Eger gozenekli bir malzeme isteniyorsa tarama sikligi azaltilabilir.
Tarama sikhgini azaltmak Uretim suresini de dusurur. Ancak c¢cok hassas ve
homojen desenler igeren bir Uretim igin tarama sikligini artirmak gerekir. Tarama
sikligi ve lazer odak genisligi, komsu iki tarama ¢izgisi birbiriyle 6rtisen alanlar
olusturacak sekilde ayarlanirsa, daha piriizsiiz ylizeyler elde edilir. Uretim suresini
etkileyen bir diger parametre ise lazer tarama hizidir. Cok hizl tarama yapildiginda
toz yatagina aktarilan enerji duser, lazerin enerjisi artirilarak bu sorun ¢oézulmeye
caligilirsa ergimis haldeki havuzcuklarin boyutu buyudugu igin bunlar daha kuguk
topguklar halini alirlar ve son Urlinde ¢atlaklar olusur. Sonug olarak elde edilmek
istenen Urune ve kullanilan malzemeye gbére bu parametreler optimize edilmelidir.
Ornegin Uriin Gzerinde tek bir hat olusturulurken lazer tarama hizi ¢ok yavas
tutulursa hatta kaymalar, sapmalar olusmaktadir. Cok hizli tarama yapilirsa da toz
taneciklerinin belirli araliklarla toplanmasi sonucu hatta kopmalar olugsmaktadir.
Optimum tarama hizi lazerin gucune ve islenen malzemenin 1sil iletkenligine
baghdir. Optimum tarama hizi araligi, lazer glicu arttikgca genisler, malzemenin 1sil
iletkenligi arttikca daralir [7].

Bilgisayar destekli tasarim (CAD) yazilimlari ile tasarlanan Urlnler katmanlara
ayrilirken katman kalinhdi ve bu katmanlarin yonelimi belirlenir. Daha detayli
hatlara sahip Urlinler elde etmek isteniyorsa daha ince katman kalnhg: segilir. ince
katmanlar islemek igin gerekli lazer enerjisi de dusuk olacaktir. Ancak ince
katmanlar olugturabilmek igin daha kuguk tanecikli malzeme kullaniimasi gerekir.
Ayrica daha ince katman kalinhgi tretim suresini de artirir. Buyuk katman kalinhgi
se¢mek Uretim sdresini dugurur. Ancak daha yuksek enerjili lazer kullanimi
gerektirir. YUksek enerijili bir lazer elde etmek zor oldugu gibi ¢ok yuksek enerji
uygulamak, yuzeyde bozukluklara da yol agabilir. Daha dusuk enerjili lazerle ayni
hatti iki kez taramak daha optimum bir ¢ézUmdur [26].

Katmanlarin yonelimi lazerin gelis agisina gore hep 90° olmakla beraber, Grinun
dis hatlarina gore farklilik gostermektedir. Egri hatlarda veya katmanlara gore agcili
duran hatlarda merdiven vyapisi olusur [10]. Katman kalinhgini artirmak bu
istenmeyen etkiyi ve ylzey purazltliguna artirir.

Son olarak, Uretim sirasindaki ortami vakum altinda tutmak, nitrojen, argon,
hidrojen gibi gazlarla doldurmak oksitlenmeyi ve kirlenmeyi 6nlemesi agisindan
onemlidir. Polimerlerle calisirken nitrojen kullanilirken, metal alagimlar i¢in yUksek
sicakliklara cikildigi i¢in argon gazi kullaniimaktadir. Sekil2.3c’de ortamda argon
gazi bulundurulmadigi igin oksitlenmis Ti-6Al-4V alasimin mikroskobik gorintisu



ornek olarak verilmistir. Ti-6Al-4V gibi metal alasim malzemeler i¢in Uretim sonrasi
Isil gerilmeleri serbest birakmak igin Urinu tavlamak gerekebilir. Bu durumda
tavlama sicakligi ve sogutma yontemi de Urln kalitesini dogrudan etkileyecektir
[27].

Sekil2.4’'de GATA-METUM Komutanhgr'nda kullanilan tavlama firini gériilmektedir.
Bu firinla 1100 °C’ye kadar calisilabilmektedir. Belirlenmig tavlama sicakliginda ve
sUresinde tavlananan érnekler daha sonra firin igerisinde sogumaya birakilabilir
veya disariya cikartilarak oda sartlarinda veya suyla sogutulabilir. Tavlama
sirasinda firinin igi (oksitlenmeyi dnlemek amaci ile) argon gazi ile doludur. Ayni
sekilde firin icinde sogutma sirasinda da ortamda argon gazi bulunabilir.

(a) i¢ goriinis. (b) Boydan gériinlis

Sekil 2.4: SLM sonrasi tavlama firini.



3. TITANYUM VE Ti-6AL-4V ALASIM

3.1. Giris

Titanyumun dzkutlesi 4,51 g/lem®'tiir [28]. Ozkutlesi 7,87 g/cm?® olan demire nazaran
cok daha hafiftir. Titanyum Ustin mekanik 6zellikleri ve korozyon direnci bakimindan
celikle yarigabilecek bir malzemedir. [29]. Bu mekanik 6zellikleri, islenebilirligi ve yer
elementi olarak bol bulunmasi bakimindan sanayide kullanimi yaygin olarak tercih
edilmektedir. Uzay, havacilik, otomotiv, saglik vb. dnemli sektorlerde Ar-Ge amagli
kullanimi da ¢cok yaygindir.

3.2. Titanyumun Yapisi ve Ozellikleri

Titanyum iki farkli kristal sistemde bulunabilir. 883 °C bu sistemlerden birine kargilik
gelen B faz gegisi icin kritik sicakhktir. Bu sicakhgin altinda a fazi hegzagonal siki
paket yapidadir. Bu sicakhgin Ustinde B fazi yani cisim merkezli kibik sistem
gecerlidir. Sekil3.1’de a ve B fazlari i¢in birim hucreler gorilmektedir. Titanyum, B
gecis sicakhigini disurmek icin B kararli hale getiren vanadyum, niobyum ve
molibden gibi metaller ile, yukseltmek icin ise a kararlihigini saglayan aluminyum ve
kalay gibi metallerle alasim halinde kullanilir [30]. B fazdan a faza gegis, yavasca
sogutarak yapilirsa B faz icerisinde a faz tabakalari buayur. Eger hizli sogutma
yaplilirsa a fazi tabakalari ince igneler seklinde blytmeye neden olur ve kristal yapi
martensitik olarak tanimlanir [31].

(i011)

(1010}

a ———

a

0,295 nm ',

Sekil 3.1: Titanyum hegzagonal siki paket a fazi ve cisim merkezli kubik (3 fazi [2].

a fazi, B fazina goére daha fazla sturinme direncine sahiptir. Daha guglu, daha esnek
ve bukulebilirdir, ancak B fazi kadar dovulebilir degildir. Isil islemle glcu artirilamaz. a
+ 3 fazi her iki fazin da 6zelligini gésterebilir. Oda sicakliyinda %10-50 arasinda (3 fazi
iceren kompozit alasimlar uretilebilmektedir. En bilinen a + 3 faz alasim Ti-6Al-4V’dir.
Bu alasimi Uretmek zor olsa da bigimlendirilebilirligi iyi olup, 1sil islemlerle 6zellikleri
kontrol altina alinabilir [30].
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3.3. Ti-6Al-4V

Ti-6Al-4V alasimi kisaca “ELI (Extra Low Interstitial)” olarak da isimlendiriimektedir.
Agirlik olarak %6 aliuminyum, %4 vanadyum iceren Ti-6Al-4V alagiminin B gecis
sicakhi@r 995 °C’dir [32]. Saf titanyumun korozyon direncini kaybetmeden mekanik
Ozelliklerini artirmak Uzere uretilmigtir. Saf titanyuma gore c¢ekme ve akma
mukavemeti 3-4 kat kadar daha fazladir [30]. islenebilirligi yiksektir ve mekanik
Ozellikleri 1s1l islemlerle kontrol edilebilir. Ti-6Al-4V’nin faz dénusim diyagramlari
700 °C, 900 °C ve 1200 °C sicakliklari igin Sekil3.2’de verilmigtir.

Altiminyum kiitle % Altiminyum kiitle % Aldminyum kitle %
700 °C 900 °C 1200 °C

Sekil 3.2: Ug farkh sicaklik icinTi-6Al-4V faz diyagramlari [3].

Ti-6Al-4V alasimi en digindaki oksit tabakasi sayesinde korozyona kargi dayanikli
olma Ozelligine sahiptir. Bu oksit tabakasi vanadyumun doku igerisine nufuz
etmesini de engelledigi igin saglik sektorunde genis kullanima sahiptir. Baslangigta
dis implant malzemesi olarak kullanilan ticari saflikta titanyum, Ti-6Al-4V alagiminin
geligtiriimesi ile birlikte ortopedik implant olarak da sikga kullanilmaya baglanmistir.
Ti-6Al-4V alasiminin paslanmaz c¢elik veya CoCr gibi implant olarak kullanilabilen
diger alagsimlara gore avantaji esneklik modulinin, kemige digerlerinden daha
yakin olmasi, yani kemiginki kadar duguk olmasidir [14].

Ti-6Al-4V alasimlarin ylzeyindeki pasif oksit tabaka biyo-uyumluluk saglasa da
uzun vadeli kullanimlarda alasim igerisindeki vanadyumun toksik etkilerinin ortaya
cikabildigi de bilinmektedir. Bu toksik etkilerden kurtulmak igin Ti-6Al-7Nb ve
Ti-5Al-2,5Fe gibi vanadyumsuz alasimlar da geligtiriimektedir [14]. Ayrica
alasimlarin yuzey morfolojilerini gelistirmek igin plazma elektrolit oksidasyonu
yontemi gibi yontemlerle ylzeyi kaplamak, gumus gibi anti-bakteriyel ajanlarla
glglendirmek de yapilan gincel ¢alismalar arasindadir [33].

Sonug olarak, gunimuz itibariyle Ti-6Al-4V alasimlarin ortopedi sektoriinde yogun
olarak kullanilmasina devam edilmektedir. Hem kemik dokusuyla, hem de kemik
cevresindeki dokularla uyum saglayacak, ayni zamanda kemikle benzer mekanik
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Ozelliklere sahip olacak, oda sartlarinda islenmesi kolay, uretimi yaygin bir
malzeme bulmak zor oldudu igin Ti-6Al-4V alasimlar toptan rafa kaldirmak yerine
uzun vadeli istenmeyen etkilerini azaltmaya ¢alismak veya ortalama yagsam omru
bakimindan ¢ok uzun vadeli kullanmayacagi 6ngérulen hastalara uygulamak kabul
edilebilir bir tercihtir.
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4. KUGUK ACI X-ISINI SACILMASI

4.1. Girig

Notron, elektron, X-isini veya igik gibi, incelenen malzemenin kristal orgusunden
daha kugUk de Broglie dalga boyuna sahip bir demetin malzeme {zerine
dusurdlmesi ve 0,1-5,0° arasi kuclk agilarda sagilan isinlarin incelenerek malzeme
hakkinda bilgi edinilmesi ydntemlerine genel olarak “Kiglik Ag¢i Saciimasi”
yontemleri denir. Bu ydntemin ingilizce ismi olan Small Angle Scattering (SAS)
kullanim agisindan daha yaygin oldugu igin bu isimle ilgili ingilizce kisaltmalarin
dogrudan kullaniimasi anlagilabilirligi artiracaktir. Kullanilan demetin cinsine gore
yontem klguk aci nétron sagilmasi (SANS) , kiguk acgi elektron sacgilmasi (SAES)
vb. kiguk degisikliklerle tam olarak hangi SAS yonteminin kullanildidini ifade eden
adlar almaktadir. Bu baglamda, Kuguk Agi X-1gini Sagiilma Ydéntemi, kisaca SAXS
yontemi olarak isimlendiriimektedir. Eger 5°den daha blyuk acgilarda sagilan isinlar
da inceleniyorsa bu durumda, genis aci X-isini sagiimasi ile birlikte yontem, Small
and Wide Angle X-ray Scattering (SWAXS) seklinde isimlendirilir.

SAXS yonteminde,

» S6z konusu X-1gini tek dalga boylu (monokromatik) olmalidir.

« incelenecek 6rnek igerisinde nano boyutta, birbirine gére elektron yogunlugu
farki olan bolgeler bulunmalidir.

+ Ornegin X-1sin1 sogurganhigi dusik olmalidir.

+ Ornek vakum icerisinde bulunmalidir.

« X-1gin1 ile ayni dalga boylu sacilan isinlari (fotonlari) algilamak ve saymak igin
kullanilan detektdr sistemi kag tane fotonun hangi aciyla geldigini
belirleyebilecek 6zellikte olmalidir.

Ornek (zerine gdnderilen X-iginlari 6rnek igerisindeki elektronlarla etkilegirler.
Elektronlar bu etki ile dipol kaynak o6zelligi gostermeye baglarlar. Yani ikincil
X-1ginlari olustururlar. Bu olugan dalgalar gelen dalga ile ayni dalga boyuna sahip
oldugunda bu olaya koherent sagilma denir. SAXS analizlerinde sagiima olayi
koherent 1sinlar igin tanimlandigindan detektor tek dalga boyunu segecek sekilde
tasarlanir. Ornegin, iyonlasan gaz karisimi 6zel bir asal gaz karigimidir. Belirli
enerjiye sahip fotonlara duyarhdir.

Ornek igerisinde elektron yogunlugu farklliklari olmasinin gerekliligini anlamak igin
Sekil4.1’deki A, B ve C kareleri igcindeki dairesel seklin 1. ve 2. kisimlari ele
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alinabilir. Dairesel sekil B karesi icine kondugunda, B karesi ile 2. kismi ayni renkte
oldugu icin malzeme sadece 1. kisimdan olusuyormus gibi algilanir. Ayni bigcimde,
C karesi igerisine konursa, C karesi ile 1. kismi ayni renkte oldugu igin sadece 2.
kisimdan olugsuyormus gibi algilanir. Dairesel sekle ait tim kisimlarin
algilanabilmesi igin A karesi gibi kontrast olusturacak bir kare segmek yani uygun
yogdunlukta bir ortam (matrix) segmek gerekir. Ayrica 2. kisim igerisinde 3. kisim
varsa bile 2. kisimla ayni renkte oldugu icin algilanmadigi dugunulebilir. Sekil4.1’de
goérunur dalga boyunda iginlarla anlatilan olgu, X-iginlari s6z konusu oldugunda
elektron yogunlugu farki olarak karsimiza c¢ikar. Makromolekuler yapilar
incelenirken kullanilan sivi ¢dzicunudn elektron yogunlugu makromolekullin bazi
kisimlari ile ayni ise bu kisimlarin SAXS desenine bir katkisi olmayacaktir. Birden
fazla katmandan olusan ince filmler incelenirken elektron yogunluklari ayni olan
ardisik katmanlar tek katman gibi algilanacaktir.

Sekil 4.1: Elektron yogunlugu farkinin etkisi.

X-1s1n1 sagicihgr elektronlar tarafindan sacgilma ile gergeklestiginden artan atom
numarasi ile birlikte artar. X-iginlarini soguran malzemeleri SAXS yontemi ile
incelemek mumkin olmaz. Bu yuzden incelenecek 6rnegin X-isini sogurganligi
dusuk olmahdir.

X-1sinlari havadaki molekullerden de sagilabilecegi igin incelenecek malzemenin
vakum icerisinde olmasi istenir. Havadaki molekullerden sacilan iginlar SAXS
deseninde duzenli bir yapi gibi degil de arka fon (gurult) olarak kaydedilmis olurlar.
Ancak oOrnekten gelen nispeten kuglik genlikli pikler bu gurdltd iginde
kaybolabileceginden vakum gerekli gorulir.

Sagcilan iginlar, 1sina duyarli goéruntu plakalari (Image Plate) Gzerine dusurme, CCD
detektor, asal gazl detektor vb. algi¢ sistemleri kullanilarak kaydedilir. Bu islemler
sonucunda sacgilma agisina bagh olarak foton sayisi, yani dolayli olarak sagilan
Isinin siddeti kaydedilir. Siddet - agi degisiminin belirlenmesinden 6nce sagiima
acisinin belirlenmesinde kalibrasyon yapilmalidir. SAXS analizi i¢in bu iglem bilinen
malzemelerin sacgiima desenleri kullanilarak yapilir. Bu sebeple detektdr hangi
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ISInin hangi aglyla geldigini anlayabilecek kanal yapisina sahip olmahdir.

Karakteristik bir SAXS saciima deseni $ekil4.2’de verilmistir. Sagilma deseninde
her saciima agisina karsilik gelen sagiima vektoranin buydkligu yatay eksende
gOsterilmektedir. g’'nun kuguk degerlerinde 6rnege genis bir pencere ile bakildigi, q
blyldikge bu pencerenin kiiguldigu yorumu yapilabilir [34]. Blyuk bir pencereden
ornege baktigimizda buyuk nano olugsumlar hakkinda bilgi edinirken bu pencereyi
kUgulttukge buyluk yapilarin ara yuzeyleri daha ayrintili incelenebilir hale gelir.
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Sekil 4.2: Gimus behenat [CH3(CH,),0COOAg] SAXS deseni.

SAXS deseninde klguk, orta ve buyluk q bdlgelerinin ayri ayri analizi sonucunda
ortalama tanecik boyutu, sekli, yuzey alani, taneciklerin birbirine gére dagilimi, kristal
orgusu gibi bilgiler elde edilir. Bunun igin Guinier analizi, Porod analizi ve uzaklk
dagilim fonksiyonu ile elektron yogunluk dagilimi Gzerinde incelemeler yapilir. SAXS
deseninin nasil elde edildiginden baglanarak yapilan analizler ayrintili bicimde, sirasi
ile aciklanabilir.

4.2. Bragg Kirinim Yasasi

Oncelikli olarak Sekil4.3'te kristallografik yapisi gérilen malzemeye ait x ve y
dizlemlerinden sagilan 1 ve 2 numarall 1sinlar ele alinabilir. 2. i1sin, 1. 1sIndan
[BC]+[CD] uzunlugu kadar daha fazla yol kat eder yani farkli faza sahip olur.
Sacilma deseni 6rnekten sacilan tim isinlarin toplami seklinde elde edildigi igin
birbirine gore faz farki olusan bu isinlar toplandigi zaman siddet acgisindan
birbirlerini sifilamamalari gerekir. Yani aralarindaki faz farki dalga boyunun tam
kati oldugu surece yapici girisim olugsacaktir. Bu durumda sagiima agi ve siddet
bilgisi, kristalografik duzlemler arasi mesafe olan [AC] uzunlugunu belirlemede
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dogrudan kullanilabilir. Yol farkini, faz farki kaynakli ifade eden, dalga boyunun tam
katlari seklinde olmasini agiklayan bu yasa Bragg Yasasi olarak bilinir. Bu yasayi

ifade etmede, Esitlik 4.1-Esitlik 4.3'de goérulen nicelikler kullanilir.
1 w1

. Vs W, nA = [BC] +[CD] (4.1)
vila RPN [BC] = [CD] = [AC].sin(6)  (4.2)
.,,. " A ¢ \ n\ — Q[AC] sin(@) (43)

P & ® [} L

Sekil 4.3: Bragg Yasasi

4.3. Sacilma Denklemi

Sekil4.2’deki sagilma deseninde bagimsiz degisken olarak, yatay eksende ¢
degerleri verilmigtir. Eksendeki her bir g degeri bir sagilma acgisina denk
gelmektedir. Sekil4.4’deki gelen (?0) ve sacilan (?) dalga vektorleri arasindaki fark
sacllma vektorli ¢ olarak tanimlanir. Esitlik 4.4-Esitlik 4.7 sacilma vektdriinin,
saclima acgisi cinsinden tanimlanmasini agiklamaktadir.

T=7-5 (4.4)
17| = 2| 5|sind (4.5)
5, 2m

$1=— (4.6)
rm:%ﬁw (4.7)

Sekil 4.4: Saciima vektoru

Sekil4.2’deki dusey eksen ise tum elektronlardan sacgilan dalgalarin
superpozisyonu ile elde edilen siddet degerleri ile belirlenir. Malzemenin igerisinde
farkli elektron yogunluguna sahip bdlgeler/pargaciklar oldugu dusinulsin. Bu
parcaciklar rastgele dagiimis ve sayica az olsunlar. Elde edilecek sagiima deseni
elektron yogunlugu farki Ap cinsinden Esitlik 4.8’deki gibi hesaplanir [35].

A(q) = Ap/exp(qur)ATdr (4.8)
dmazx ; oy

o =v- [0 g, (4.9)

I(q) = P(q) - S(q) (4.10)
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Esitlik 4.8’deki A(¢) sagilma genligini ifade eder. I(q) = |A(q)]2 esitligiyle, 1(q)
(saciima siddeti) elde edilir. Saciima denklemi Esitlik 4.10’da goértlen genel formda
verilebilir. Burada 1. bilesen form faktoru, 2. bilesen yapi faktoérl olarak isimlendirilir.
Form faktdrl tek bir nano pargacigin sekli, boyutu, elektron yogdunlugu gibi
bilgilerini tanimlarken, yapi faktori bu parcaciklarin birbirine gore olusturduklar
dizen hakkinda bilgi verir. Sekil4.5de gorsel olarak anlatimistir. [36].
Esitlik 4.10’da ifade edilen P(q), Sekil4.5’deki “Form™a, S(q) ise yine ayni sekildeki
“Yapi duzeni”ne karsilik gelir.

Form . ﬁ

=@, TiaE

“ras Yap dizeni Yap modeli

Sekil 4.5: Form faktori ve yapi faktorda ile beklenen yapi modeli.

4.4. Guinier Analizi

Esitlik 4.8’i kuvvet serisine agarak ve 2. dereceye kadar olan bilesenleri dikkate
alinirsa Esitlik 4.11 elde edilir. Buradaki 2. terim sifira gider ve 3. terimde
Esitlik 4.12’deki R,, “etkin yaricap” ifadesi kullanilirsa nispeten basitlegtirilmis
Esitlik 4.13 elde edilir.

A(q)=Ap { / A.sdrg + / 27iqrA,dr — / 2w2q2r§Ardr} (4.11)
RE =/ ridrsdrsfy (4.12)
A(q) = ApV(1 - 27°¢°R3) (4.13)

Esitlik 4.13'in kiguk q degerleri igin ¢ozimi R, etkin yarigap bilgisini verir [35].
Analizler sirasinda pratik olarak bu degeri hesaplamak icin In(I(q)) — g? grafigi
cizdirilir. Bu grafigin 0 < ¢ - R, < 1, 3 kogulunu saglayan q bélgesine uyum gdsteren
dogru denkleminin egimi m = £j/3 oranina yani R, bilgisine ulasilmasini saglar.
Sekil4.6'da yarigapi 100 A olan kiiresel bir nano olusumun teorik sagilma deseni ve
bu desen Uzerinden yapilan Guiner analizi ifade edilmistir. Kire i¢in bilinen etkin
yarigap R, = +/3/sR3,. = 77,46 A, Guinier analizi sonucunda 77,83 A olarak
bulunmustur.
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Satgiima Deseni Guinier Analizi

102 — P= : z
Red00 A 1 (O T
Ly ] ; 1 ; .-
: A 3 In{1oy]] - g=.Ry%3
10° T : :
o o OF L,f : £
= o 2 F i\ : : .
= = | % |Re=7783A
= g = 5 . & .
10-.‘. - _ i - ?
-af- e ’
10° i :
104 3
0,007 .01 ] 0 0002 0004 0008 0008 0010 0012
q[A] a? [A7)

Sekil 4.6: Kuresel olusum igceren drnekle ilgili Guinier analizi

Klresel olusumlar iceren yapi icin form faktéri denkleminin kodlandigi ve bu
denklemi kullanarak elde edilen sagilma deseni igin Guinier analizi yapilabilmesini
saglayan programin komut satirlari Ek-1.1'de verilmigtir. Program icerisinde,
krenin boyutu degistirilip farkli boyutlar i¢in analiz tekrarlanabilir. Silindirik, tabakal
vb. form faktorleri icin ilgili denklem farkli ifadelere donusturalar. Silindirik bigimli
pargaciklar igeren orneklerin Guinier analizinde In(l(q) - q) — q2 grafigi gizdirilir.
Plaka formunda nano olugumlar igeren tabakali 6rnekler igin ise, In(I(q) - q2) — g2
grafigi olusturulur. Boylece olusumlarin 1D, 2D, 3D (kag¢ boyutlu) olup olmadiklari
belirlenebilir.

4.5. Porod Analizi

Sagilma siddeti verisi kullanilarak elde edilen In(l(q)) — In(q) grafiginin egimi
incelenen 6rnegin yuzey alani/hacim orani hakkinda bilgi verir. Sagilma denklemi
Esitlik 4.14 formunda yazilirsa;

1 o
I(q) = Frl S (4.14)
elde edilir. Esitligin iki tarafinin logaritmasi alinarak,
In(I(q)) = —p - In(q) + In(S’) (4.15)
elde edilir.

Esitlik 4.15 ile In(l(q)) — In(q) grafigin ediminin p oldugu géralar. Bu nicelige Porod
sabiti denir. p’nin farkli degerleriigin incelenen 6rnek hakkinda Sekil4.7’deki gibi kitle
fraktalli, ylzey fraktalli veya tamam ile dizgun yuzeyli oldugu bilgisi verilebilir [37].
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p=5/3 p=2 p=3 p=3 p=4

Sigkin Gaussiyen Kimelegmig | Pirizld Diizgiin
zincirler zincirler zincirler Yiizey Yizey
Kitle fraktallan Ylzey fraktallan

Sekil 4.7: Porod fraktal analizi .

Fraktal olugsumlar iceren vyapilar igin teorik bir sacilma siddeti
Esitlik 4.16-Esgitlik 4.18 ’da gorulen denklem takimi kullanilarak elde edilebilir [38].
Esitlik 4.16 igin ® = 0,05, R, =5 A, Ap = —4,35 x 1070 ¢//a3 ve £ = 100 A alarak 5 A
yarigapli kurelerden olusan zincir yapiya ait bir sagilma denklemi elde edilir [38].
Burada ® hacimsel Olgeklendirme katsayisi, ¢ korelasyon uzunlugu, I" gama
fonksiyonudur. p = 2 aldigimizda elde edecegdimiz sacilma desenini Esitlik 4.15
formunda cizdirirsek ¢ > 0,2 degerleri igin ediminin 2 oldugunu S$ekil4.8'den
gorebiliriz. p’nin farkh degerleri icin teorik sagilma deseni elde edilebilecek bir
programin komut satirlari Ek-1.2’de verilmigtir.

I(q) = P(q) - S(q) + gurultd (4.16)
sin[(P — 1)arctan(q¢)] P -I'(P—-1)

S(g) = . 4.18

@=1+ (aRg)” 1+ Yegen) 19
T g —In{i{g)}-Iniq)

-

& \ ~-In{l{g)] = -2.In{q)+5,36

In(I{g))

|

In(q)

Sekil 4.8: Teorik sagiima deseni ile fraktal analizi
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4.6. Uzaklik Dagilim Fonksiyonu ve Birim Hiicre Sekli

Uzaklik dagilim fonksiyonu birbirinden “r’ kadar uzakta 2 sagici elektron yogunlugu
olma olasilhigini gosterir. SAXS igin bu dadilim tanecik igerisindeki sagici noktalar
arasindaki mesafelerin belirlenebilmesine olanak tanir. Baska bir deyigle tanecigin
bicimi hakkinda bilgi edinmis oluruz. Sagiima denklemi ters uzayda tanimli oldugu
icin Fourier donusumu ile gergek uzaydaki elektron yogunlugu bilgisi elde edilmisg olur.
Esitlik 4.19'de konuma bagl elektron yogunluguna ulagsmak icin kullanilan uzakhk
dagilim fonksiyonu gorulmektedir [39].

o0

PDD(r) — 2—;2 / ql(q)sin(qr)dq (4.19)
0

Basit sekiller icin uzaklik dagilim fonksiyonu karakteristik olmakla beraber daha
karmasik bigimler igin ayni uzaklik dagilim fonksiyonuna sahip farkli bigimler olmasi
da mimkdnddr. Basit bicimler igin uzaklik dagihim fonksiyonlari $ekil4.9'da
verilmigtir.

53?11

08r

0er

D4r

02f

0 20 40 &0 a0 100
Uzaklik [A]

Sekil 4.9: Basit sekilli nano olusumlar i¢in uzakhk dagihm fonksiyonlari

4.7. Elektron Yogunluk Dagilimi ve Birim Huicre

Elektron yogunlugu, kristal icerisindeki konumun periyodik bir fonksiyonudur. Bir
atoma denk gelindiginde tepe degerler, atomlar arasindayken dusuk degerler
gosterir [35]. Elektron yogunluk dagilimi ayni zamanda belirli bir hacim igerisinde
elektron bulunma olasihiginin da bir gostergesidir [40]. Elektron yogunluk dagilimi
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aslinda P(q) form farktorinun Esitlik 4.20 ve Esitlik 4.21 ile tanimlanan ters Fourier
donusumu ile belirlenebilir.

F(q) = / / / p(F)e . gV (4.20)
P@=FF = [ [ [ [ [ [0 strae s riavs -av. (4.21)

Esitlik 4.20 ve Esitlik 4.21 ile V kadar hacim igerisinde bulunan elektron yogunlugu
p(r), form faktérine bagh ifade edilmistir. Birbirinden r kadar uzakhktaki iki kime
icin de Esitlik 4.21°deki gibi elektron yodunlugu farkinin giddeti hesaplanabilir.
Bunun tium malzeme genelinde hesaplanabilmesi igin uzakhk dagilhim
fonksiyonunun hesaplanmasi gerekir. Uzaklik dagilim fonksiyonu ile Esitlik 4.21’nin
konvolUsyonu sonucu en genel elektron yogunluk dagilimi elde edilmis olur.

4.8. $Sekli Bilinen Birim Huicreye Ait Uzaklik Dagilim Fonksiyonu

SAXS deney sonugclarindan elde edilen uzaklik dagilim fonksiyonu basit sekiller igin
dogrudan bilgi verse de daha karmasik sekiller igin aritim yapilmasi gerekir. Cesitli
yazilimlar araciligiyla oélgtlen uzaklik dagilim fonksiyonuna en yakin sonucu veren
ve ters Fourier analizleri ile bulunan sekil tespit edilebilir. Yapi i¢in dnerilen bir
model varsa buna ait uzaklik dagihm fonksiyonu hesaplanarak da deneysel
sonuglarla kargilastirma yapilabilir.

Arntim islemi gerceklestirilen yazilimda oncelikli olarak kiiguk taneciklerden olusan
blylk bir sekle ait uzaklik dagilim fonksiyonunu hesaplanir. Daha sonra kullanilan
tarama algoritmasinda belirlenen yonlerde ufak degisiklikler yapilarak hesaplama
tekrarlanir. Her hesaplama sonucunda deneysel bulgularla aradaki fark en kuguk
kareler yontemi ile belirlenir. Program bir yerel minimum tespit ettiginde bu noktadaki
denemelerin sayisi artirilir. Tek bir yerel minimuma takilip kalmayan veya birden fazla
tarama yonunde ilerleyen yazilimlar gelistirmek mumkundur.

Karmasik uzaklik dagilim fonksiyonlari igin tek bir ¢ézim yoktur. Bilgisayar
programi ile aritim yapilirken inceledigimiz malzemenin tanecik sekli en dogru
sekilde bulunmamig olabilir. Bu sonuglar o6rnek hakkinda vyazilmis diger
kaynaklardan elde edilen bilgilerle ve daha farkli dlgim teknikleriyle teyit edilmelidir.
Son olarak da belirlenen sekle ait uzaklik dagilim fonksiyonu hesaplanarak
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malzemenin érnek tutucuyu kaplayan tim bolima igin yapi hakkinda bilgi edinilir.

Belirlenmis sekle ait uzaklik dagihm fonksiyonu hesaplanirken sekil igerisinde
homojen olarak dagiimis sacgici noktalar belirlenir. Daha sonra bu noktalar
arasindaki uzakliklar hesaplanip , her bir uzaklik igin elde edilen tekrar sayisi dusey
eksende belirtilir..

(%1,y1) Sayi
3
2
| I I
do?=(Xz-X1)2+(y2-y1)? di do ds Uzaklik

Sekil 4.10: Uzakhk dagilim fonksiyonunun hesaplanmasi: Konumlari, (X,y)
koordinatlari ile belirtilen, aralarinda d; uzakliklari olan nano olusumlar igin
tanimlanmigtir.

Sekil4.10’da 2 boyutlu uzayda belirlenmis 4 konum arasindaki dogru pargalarinin
sayisi C4 = 6 olarak bulunur. Bunlarin uzunluklari hesaplanarak uzaklik dagihm
grafiginde gosterili. Bu iglemleri on binlerce nokta igin hesaplayabilen
PDDFCalculator isimli yazilim bu tez kapsaminda uretilerek kullaniimaya
baslanmistir.
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5. DENEYSEL CALISMALAR

5.1. Ti-6Al-4V Metal Alagsim Ornekler

Ornekler GATA-METUM tarafindan Uretilmistir. Concept Lazer marka M2 Cusing
Machine model SLM cihaz kullaniimigtir.

Ornekler, incelenecek parametrelerin belirlenmesi igin hazirlanan ilk grup ve ilk
grubun odlgumleri sonucunda uretilen ikinci bir grup olmak Uzere iki ana gruba
ayrilabilirler. ilk grup érneklerde diktérgen prizma seklinde olanlar 5 mm X 2 mm X
3 mm boyutlarinda, silindirik olanlar ise L:20 mm, r:1 mm boyutlarinda uretilmistir.
Silindirik 6rneklerin SWAXS olgcimleri sirasinda daha verimli sekilde dlgulebildigi
dusunuldiginden 2. grup orneklerin hepsi silindirik bigimde uretilmistir. 1. grup
ornekler igerisinde Uretim Oncesi ve sonrasi Kkarsilastirma yapmak Uzere
hazirlanmis toz ornekler bulunmaktadir.

Toz drnekler Cizelge5.1’de ve Uretim parametrelerinin incelendigi 2. grup érnekler
Cizelge 5.2’de verilmigtir. 2. grubun olcimleri sirasinda uretim agisini daha detayl
inceleyebilmek igin 3. bir grup Uretilmistir. Bunlar da Cizelge 5.3’de verilmistir.

Orneklerin Uretiminde ConceptLaser firmasindan edinilmis CL 41T1 ELI model Ti-6Al-
4V toz alasim kullanilmistir. Uretim sirasinda yayilan toz katmanlari kalinligi 20 - 50
Mm arasinda degdiskendir. Kullanilan lazer; fiber tip, 1075 nm dalga boylu ve 200 W
gucundedir. Devamli dalga seklinde uygulanmistir. Uygulama alani ¢api 70 - 200 um
arasinda degiskendir.

Tavlama islemi tim oOrnekler icin 180 dk. slreyle uygulanmigtir. Tavlama igin
istenilen sicakliga ortalama 9+1 °C/dk. hizinda cikilmigtir. Sogutma iglemi ise 3
farkli hizda yapiimistir; firin icinde serbest sogutma, firin icinde argon gazi altinda
sogutma ve 500 °C’ye kadar firin igcinde serbest daha sonra firin disinda sogutma.
Firin icinde sogutulan 6rnekler 200 °C’ye indikten sonra digari gikartilmis ve oda
sicakligina kadar sogutulmusglardir. 3. yontemde oOrnekler daha erken c¢ikartildigi
icin daha hizli sogutulmustur.

Tablo 5.1: Toz 6rnekler

| SeriNo | gerik | Ozellik |
46 Ti6-Al-4V SLM cihaz iginden oda sartlarinda alindi
48 CoCr Hig islem gérmemis ham madde
49 - Tavlama firini igerisinden kazinmis karma toz
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Tablo 5.2: Ti-6Al-4V ornekler

# slz\ﬁﬁ;ic Sogutma Sekli Uretim
Acisi (°)

51 0
52 - - 45
53 90
54 0
55 Firin icinde serbest soguma 45
56 90
o7 500 °C’ye kadar firin iginde sonra disarida 0
o8 780 serbest soguma 45
59 90
60 0
61 Firin iginde argon gazi altinda soguma 45
62 90
63 0
64 Firin iginde serbest soguma 45
65 90
66 500 °C’ye kadar firin iginde sonra disarida 0
67 843 serbest soguma 45
68 90
69 0
70 Firin igcinde argon gazi altinda soguma 45
71 90
72 0

73| Firin iginde serbest soguma 45
74 90
S 500 °C’ye kadar firin iginde sonra disarida 0
76 1040 serbest soguma 45
77 90
78 0
79 Firin iginde argon gazi altinda soguma 45
80 90

Tablo 5.3: Uretim agisi daha detayli incelenen grup.

| # | Tavlama Sicakligi °C | Sogutma Sekli | Uretim Agisi (°) |
81 0
82 10
83 843 Firin iginde serbest soguma 30
84 70
85 90
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5.1.1. incelenen Parametreler

ilk grup 6rneklerde kare prizma seklinde olanlar ve silindirik sekilde olanlar
arasinda bir farkhlik gorilmediginden ikinci grupta tim oérnekler silindirik sekilde
uretilmistir. Orneklerde farkh Gretim acilarinin, Gretim sonrasi farkll tavlama
sicakliklarinin ve tavlama sonrasi farkli sogutma tekniklerinin etkisi incelenmistir.
SLM tekniginden o6nemli parametreler olan toz buyukligu, lazer gucl, tarama
stratejisi vb. diger parametreler sabit tutulmustur.

5.1.2. Tanimlanan Ornek Kiimeleri

ikinci grup 6rnekler igerisinde sonuglarin karsilastiriimasini  kolaylagtirmak
amaciyla alt kiimeler tanimlanmistir. Ornegin tavlama sicakliyi 843 °C, sogutma
teknigi firin icinde serbest soguma, Uretim acisi birbirine goére farkli olan kime
Kime 1-3 seklinde tanimlanmistir. Ornegin tavlama sicakliklari birbirine gére farkli,
sogutma teknigi firin iginde serbest soguma ve Uretim acisi 0° olan kiime, “Kime
2-1” seklinde tanimlanmigtir. Tim kiime tanimlari Cizelge 5.4°de verilmistir.

Tablo 5.4: Kiime tanimlari

Kime | Tavlama Sogutma SekIi Uretim Acisi
Sicakhgi (°C) &)
1-3 | 843 Firin iginde serbest Degisken
(0,45,90)
2-1 0
2-2 Firin iginde serbest soguma 45
2-3 90
2-4 | Degigken o - 0
ERICR R bl —
2-6 | 1040) 90
27 Firin icinde argon gazi altinda 0
2-8 soguma 45
2-9 90
3-1 0
3-2 | 780 45
g:i Degisken (Firin igcinde serbest, 500 900
°C’ye kadar firin iginde sonra
3-5 | 843 N o 45
36 digarida serbest soguvma, Firin iginde 90
37 argon gazi altinda soguma) 0
3-8 | 1040 45
3-9 90

Tanimlanan 6rnek kiimelerinin gdrsel bir 6zeti Sekil5.1’de verilmistir. Uretim
acisinin incelendigi kime 1, tavlama sicakliginin etkisinin incelendigi kime 2,
sogutma yonteminin etkisinin incelendigi kime 3 olarak numaralandiriimigtir.
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im
Kime .1: Agllérlna gore Kime 2: Tavlama sicaklijina gore

BTl lﬁllllllll

25 "Cl 25°C x

Kime 3: Sogutma yontemine gore

Sekil 5.1: Kime tanimlari gorsel anlatim.

5.2. SWAXS deney diizenegi

SWAXS olgumleri icin Hecus marka deney dizenegi kullaniimistir. Deney
diizeneginde Cu-K, ( A = 1.54 A) X-isinlar cizgi seklinde hizaldir. Detektér olarak
1024 kanall iki adet gazli detektor bulunmaktadir. Detektorlerin her bir kanal 54
Mm genislikte ve 6rnek detektdr arasi mesafe 31,05 cm uzunlugundadir. X-isini
tlpu 50 V, 40 mA akim altinda galistiriimigtir.

Sekil 5.2: Hecus SWAXS deney dizenegi
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Toz ornekler 2mm c¢apinda kuartz kapilerlere doldurularak olgulmustir. Kati
ornekler ise Sekil5.3’de goéruldagu tzere sacicih@ artirabilmek adina érnek tutucu
icerisine c¢apraz sekilde vyerlestirilerek Olgulmustir. Bu sayede ¢izgi seklinde
hizalanmis X-isini demetinin mutlaka yluzeye denk gelip buradan sagiimasi
saglanmistir. Ana demeti filtrelemek igin nikel filtre kullanilmistir. Orneklerden
sagcilan 1sinlar 600 sn boyunca toplanmistir. Ornegi, drnek tutucuya sabitlemek igin
sacilima desenine etkisi olmayan bir macun kullaniimigtir.

3
I

‘-’\ £ 4 5 9 8

Sekil 5.3: Hecus SWAXS 06rnek tutucu ve Ti-6Al-4V 6rnek.

5.3. Mikroskobik (SEM) Analizler
Gazi Universitesi Biyoloji BSItimii biinyesindeki JEOL marka JSM-6060 LW model
taramali elektron mikroskobu (SEM) kullaniimigtir. Cihaz 0,5 kV - 30 kV hizlandirici

gerilim araliginda caligsabilmekte ve 8x-300.000x arasi buyutme yapabilmektedir
[41].

Taramali elektron mikroskobuyla drneklerin yuzey morfolojileri incelenerek, EDX
analizleri ile kimyasal icerikleri de belirlenebilmistir.

5.4. Yiizey Fotograflama islemleri

Canon 650D DSLR fotograf makinesi ve 18-55 mm lens kullanilarak yuzey
fotograflari elde edilmigtir. 18-55 mm lensin dizgln goérintl alabildigi minimum
uzaklik yuzey hakkinda detayl bilgi vermedigi icin odak uzakhgini kisaltan ekstra
mercekler takilmistir.

5.5. XRD Yontemi Uygulamalari

Cu-Kq (A = 1.54 A) X-isinlan kullanilarak 5° - 75° arasi XRD deseni elde edilmistir.
Elde edilen sonuglar Kristalografi Acik Veritaban’'nda (Crystallography Open
Database [42, 43, 44]) bulunan sonuglarla karsilastirilarak incelenmigtir.
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6. ANALIZLER: VERI iISLEME VE DEGERLENDIRME SUREGLERI

6.1. Giris

Ornekler tizerinde yapilan SEM 6lgiimleri dogrudan yiizey hakkinda bilgi verir ancak
SAXS oélgumleri sonucunda elde edilen ham verinin anlamli bilgilere donustirdlmesi
gerekir. Bunun i¢in Guinier analizi, Porod Analizi, uzaklik dagihm fonksiyonunun elde
edilmesi, elektron yogunluk dagilimin elde edilmesi ve bilgiler 1s1ginda tanecik sekli
ile ilgili bir model olusturulup bunun saglamasinin yapilmasi gerekmektedir. Guinier
analiziyle tanecik boyutuyla ilgili bilgi edinirken, Porod analiziyle yluzey alani/hacim
orani hakkinda bilgi ediniriz. Uzaklik dagilim fonksiyonu ve elektron yogunluk dagilim
fonksiyonu ise tanecik sekli icin bir model olusturmamizi saglar.

Tek bir deney sonucu igin Guinier analizi yapmak kolaydir ancak 6rnek sayisi
arttitkca bunu sistematik sekilde yapmak igin bilgisayar yazilimi kullanmak daha
mantikhdir. Ayrica uzaklik dagilim fonksiyonunu elde etmek ve buna karsilik gelen
modeli aritmak kesinlikle bir bilgisayar yardimiyla mumkundur. Tum dunyadaki
sinkrotron merkezlerinde ve SAXS analizi yapilan laboratuvarlarda yaygin olarak
kullanilan, literatlrde kabul gérmus yazilimlar bu tez kapsaminda da kullaniimistir.

6.2. Nanoskalada incelenebilen Farkli Bélgeler ve Kullanilan Yazihimlar

6.2.1. Igor Pro (Etkilesimsiz - Etkilegsimli nano olusum modellemeleri i¢in fit
islemleri)

Igor Pro, bilimsel verileri igsleyebilen, yayinlarda kullanilabilecek kalitede grafikler
cizdirilebilen, ¢ok miktarda deney sonucunu sistematik sekilde ydnetebilen,
etkilesimli bir yazilimdir. Pek ¢ok farkli 6lgim cihazi tarafindan Uretilen dosyalari
girdi olarak kabul edebilir. Kullanicilarin programcilik bilmesine gerek kalmadan
menuler yardimiyla yonlendirerek kullanim sagladigi gibi istendigi takdirde
kullanicilarin prosedurler tanimlayarak sik yaptiklari islemleri otomatize etmelerine
olanak verir [45]. Argonne Laboratuvari X-iginlari Departmaninda Uretilen kiguk aci
sacllmasi  prosedurleri paket halinde Igor Pro yazillmina eklenip
kullanilabilmektedir [46]. Bu eklentilerden bir tanesi olan IrenaSAS isimli paket
Sekil6.1b’de gorulmektedir. IrenaSAS paketiyle kuglik ag¢i sacgiimasi deney
sonuglarina egri uydurulabilir, Guinier, Porod, uzaklik dagihm fonksiyonunun elde
edilmesi gibi analizler yapilabilir.
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(a) Igor Pro

(b) Irena SAS eklentisi

Sekil 6.1: Igor Pro ve Irena SAS 6n yuz gérinimleri
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Sekil 6.3: DAMMIN (ab-initio ydntemle) olusum formunun belirlenmesi
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Sekil6.2'de Igor Pro ve Irena SAS prosedurleri kullanilarak uzaklik dagilim fonksiyon
elde edilmesi gosterilmistir. Bu islemden elde edilen veriler DAMMIN isimli diger bir
yazilima aktarilarak uzaklik dagilim fonksiyonunu verebilecek muhtemel bir model
aritim yontemiyle elde edilmektedir.

DAMMIN Avrupa Molekller Biyoloji Laboratuvari (EMBL) Kuglk Agi Sagiimasi
Departmani’nda Uretilmis ATSAS isimli yazimin bir pargasidir. DAMMIN
baglangi¢ta kiguk taneciklerden olusan buyuk bir sekil dnerir. Daha sonra sekil
icerisindeki klUguUk taneciklerin konumu ve sayisini degistirerek verilen SAXS
desenine en yakin deseni veren sekli tespit etmeye caligir. Sekil6.2’de uzaklik
dagihm fonksiyonu elde edilen deneysel veriden DAMMIN’e aktarilarak elde
edilmis model Sekil6.3’de verilmistir.

6.2.2. GIFT ve DECON (Deneysel verilerden PDDF ve EDF hesaplamalari)

Deneysel verilerden uzaklik dagihm fonksiyonu elde etmek GIFT yazilimi ile de
mumkundur. GIFT (Generalized Indirect Fourier Transform) yazilimi Graz Teknoloji
Universitesi’nde Prof. Otto Glatter tarafindan gelistirilmistir [47].

Igor Pro gibi uzaklik dagihm fonksiyonu hesaplayabilmesi haricinde elektron
yogunluk dagihimi da hesaplayabilir. GIFT ile uzaklik dagihm fonksiyonu elde
edildikten sonra DECON programina bu uzakhk dagilim fonksiyonu girdi olarak
verilir. Sekil6.4’de ve Sekil6.5'de 50 A yarigapinda kiresel bir érnek icin GIFT ile
analiz ekran goruntist ve DECON yazilimindan elde edilmis elektron yogunluk
dagilimi ekran goruntusu verilmigtir.

T T T T R T
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Sekil 6.4: GIFT, uzakhk dagihm fonksiyonu belirleme penceresi
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Sekil 6.5: DECON, elektron yogunluk dagilimi eldesi

6.2.3. PDDFCalculator (Model tizerinden PDDF hesaplanmasi)

Analiz i¢in kullanilan programlardan elde edilen uzaklik dagilim fonksiyonlari ve
bunlara karsilik gelen yapi modelinin dogrulugunu sinamak igin, modele karsilik
gelen uzaklk dagilim fonksiyonunu da hesaplamak gerekir. Bu islemi on binlerce
noktadan olusan sekiller icin hesaplayabilecek “PDDFCalculator” isimli yeni bir
yazilm laboratuvarimizda bu tez calismasi kapsaminda geligtiriimigtir.
PDDFCalculator programi kullanilarak nokta, ¢ubuk, daire, ¢ekirdek-kabuk gibi
basit sekiller yazilim igerisindeki ¢izim alanina dogrudan gizilebilmektedir. Kullanici
tarafindan cizilen sekiller yazilim tarafindan homojen dagiimis noktalar halinde
haritalandinimaktadir. Kullanici gergek uzaya ait yapr modeli ile ilgili gizdirmek
istedigi seklin ka¢ noktadan olusacagina, yonelimine ve konumuna Kkarar
verebilmektedir. Yazilim sayesinde ¢izim alanindaki tum noktalar arasindaki
uzakliklar otomatik olarak hesaplanip tasniflenerek uzaklik dagihm fonksiyonu elde
edilir. Sekil6.6’da yazilim arayuzu gorulmektedir.
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Sekil 6.6: PDDFCalculator ekran goruntusu
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6.2.4. Octave (Matematiksel iglemler)

Octave, sayisal hesaplamalar, dogrusal ya da dogrusal olmayan denklem ¢dztUmleri
ve elde edilen sonuglarin grafige dokulmesi icin kullanilabilen bir yazilimdir. Girdisi
yuksek seviyeli bir programlama dili ile yazilmis kod satirlaridir [48]. MATLAB benzeri
bir yazimdir ancak agik kaynak oldugu icin Ucretsiz olarak kullanilabilir. Sekil6.7’de
yari ¢api verilen kiresel bir tanecik igin teorik sacilma deseni Ureten kod satirlari ve
bunun sonucunda elde edilen sagilma deseni grafigi gorulmektedir. SAXS analizleri
sirasinda kullanilan kod satirlari 6rnek olarak ekte verilmigtir.

L F;gu.‘: 1
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Sekil 6.7: Octave ekran goruntusu

6.3. Karsilagtinlabilir Bulgular

Yapilan analizler sonucunda elde edilen sonuglarin dogrulugundan emin olmak igin
tekrar tekrar yapmak her zaman dogru degildir. Tekrar tekrar yapmak islem
hatalarini ortadan kaldirir ancak yontemin kendisinde yanlislik varsa sonucun
dogrulugundan emin olmak icin ayni analizi farkli ydontemlerle de yapmak gerekir.
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Bilgisayar yazilimlarinin iyi tarafi yigin islemleri cok hizli sekilde yapmalaridir. Kotu
tarafi ise hata yaptiklarinda fark edip dizeltmek olduk¢a zordur. Bu acidan
bilgisayar yazilimlari kullanarak yaptigimiz analizlerde sistematik bir hata olup
olmadigini anlamak i¢in ayni analizleri farkli farkli bilgisayar yazilimlari ile yapmak
sonuglarimizin guavenilirligini saglar.

Analizler sirasinda birbiriyle karsilastirilan bulgulari soyle listeleyebiliriz;

* Guinier ve Porod analizini Igor Pro aracihigiyla yaptigimizda buldugumuz
sonug, Octave’da kendi yazdigimiz kodlarla buldugumuz sonuglarla értagtyor
mu?

» Uzaklik dagilim fonksiyonunu Igor Pro araciliiyla elde ettigimizde ve GIFT
araciligiyla elde ettigimizde sonuglar ortigtyor mu?

» Uzakhk dagilim fonksiyondan DAMMIN kullanarak elde ettigimiz modeli
PDDFCalculator’a ¢izdigimizde baslangictaki uzakhk dagilim fonksiyonu elde
ediyor muyuz?

Analiz icin kullandigimiz yazilimlarin dogru c¢alistigindan emin olmak igin
yapilabilecek bir diger iglem de zaten cevabini bildigimiz sorulari sormaktir.
Ornegin yari ¢api r olan kiire seklindeki bir drnekten elde edilecek saciima deseni,
Esitlik 6.1'deki yapi carpani 1 ve ortam gurultust 0 kabul edildigi zaman
Esitlik 6.2’deki gibidir.

I(q) = P(q) - S(¢) + gurulti (6.1)
Plg) = £ 477; 3 [sm(q?q;);:os(qr)] 6.2)

Esitlik 6.2'nin Octave kodlariyla gerceklendigi Sekil6.7'de gortlmektedir. Burada r
= 400 A secerek Urettigimiz sacilma desenini Igor Pro’ya girdi olarak verdigimizde
Guinier analizi sonucunda ry = 309,84 A olarak buldugunu Sekil6.2'de goriyoruz.
Gergekten de kure igin etkin yarigap r, = \/3/57 denkleminden 309,84 olarak
bulunur. Igor Pro sonuclarini DAMMIN yazilimina girdi olarak verdigimizde ise
Onerilen modelin kure oldugu Sekil6.3'de gorulmektedir.

Diger bir drnekte, r = 50 A secerek elde ettigimiz teorik sacilma desenini GIFT
programina girdi olarak verdigimizde etkin yaricap olarak 38,7 bulmustur.
Sekil6.4’de GIFT tarafindan bulunan etkin yaricap ve uzaklik dagilim fonksiyonu
gorulmese de sacgilma desenine uydurdugu egrinin tam olarak denklestigi
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gorulmektedir. GIFT sonuglarini DECON yazilimina girdi olarak verdigimizde elde
ettigimiz elektron yogunluk dagilim grafiginde, kirenin merkezinden disariya dogru
giderken 50 A ’dan sonra elektron yogunlugunun sifira indigi gérilmektedir.

Son olarak PDDFCalculator yazilimi 2,3 ve 4 gibi gézle kontrol edilebilecek sayida
noktalar icin dogru ¢alistigi goruldukten sonra 10.000-20.000 gibi pek ¢ok noktadan
olusmus daire, gubuk, ¢cekirdek-kabuk gibi sekillerle denenip dogru sonugclar verdigi
gorulmustar. Sekil6.6'da cekirdek-kabuk 6rnek icin kabuk ¢apinin 480 birim oldugu
ve gekirdegin kabuktan daha az elektron yogunluguna sahip ve dis ¢Ozelti ile ayni
yogunlukta oldugu ve capinin da 400 birim oldugu gorulmektedir. Yazilima girdi
olarak verilen parametrelerle elde edilen uzaklik dagilim fonksiyonu ortugmektedir.
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7. DENEYSEL BULGULAR

7.1. SEM Goruntuleri
7.1.1. Kiime 1 (Uretim Agilarina Gore)

Tablada durus acilar degistirilerek Uretiimis 6 farkhi 6rnegin SEM goéruntuleri
Sekil7.1’de verilmistir. Ornekler 843 °C’de tavlandiktan sonra firin sicakligi 500
°C’ye dusene kadar firin icinde sogutulmus daha sonra disarida serbest sogumaya
birakilmistir. Durus agisi buyudikge, yani tUretim yonune dik hale geldikge ylzeyde
az islenmis vaziyette duran kure seklindeki taneciklerin arasinin agildigi, sayisinin
azaldigi gorulmektedir.

(e) Uretim agisi 70° (f) Uretim agisi 90°

Sekil 7.1: Kime 1-1: 843 °C’de tavlama. 500 °C’ye kadar firin icinde serbest birakma
ve ardindan firin disinda sogutma.
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7.1.2. Kume 2 (Tavlama Sicakliklarina Gore)

Kime 2’de tavlama sicakliginin etkisi incelenmistir. Diger parametreler; Uretim
acisi ve sogutma teknigi sabit tutulmustur. Sekil7.2’de hi¢ tavlama yapilmamis
ornege ait SEM goruntisu ile birlikte sirasiyla 780 °C, 843 °C ve 1040 °C’de
tavlama yapilmis ornekler gorilmektedir. Sicaklik arttikga ylzeyde az islenmis
vaziyette duran kire seklindeki taneciklerin énce birbirlerine kaynadigi, 1040 °C”de
neredeyse tamamen kayboldugu gorulmektedir. Sekil 7.2’dekine benzer sekilde her
seferinde bir parametre degistirerek yapilmig gruplara ait SEM goruntuleri muteakip
sekillerde verilmistir. Bu sekillerde de sicakligin yluzeydeki etkisi gorulmektedir.

. .':“*;:.\. 3

(a) Tavlama sicakligi 0 °C (Kontrol
ornegi).

(c) Tavlama sicakligi 843 °C. (d) Tavlama sicakligi 1040 °C.
Sekil 7.2: Kime 2-1: Firin iginde serbest sogutma.
Uretim agisi 0°.
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(c) Tavlama sicakhgi 843 °C. (d) Tavlama sicakligi 1040 °C.

Sekil 7.3: Kime 2-2: Firin iginde serbest sogutma.
Uretim agisi 45°.

(c) Tavlama S|cakI|g| 843 °C (d) Tavlama sicakhgdi 1040 °C.

Sekil 7.4: Kime 2-3: Firin iginde serbest sogutma.
Uretim acisi 90°.
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(c) Tavlama sicakligi 843 °C. (d) Tavlama sicakligi 1040 °C.

Sekil 7.5: Kime 2-4: 500 °C’ye kadar firin i¢cinde serbest birakma ve ardindan firin
disinda sogutma. Uretim agisi 0°.

(a) Tavlama sicakligi 0 °C.

a5

YR ) e
(c) Tavlama sicakligi 843 °C. (d) Tavlama sicakhgdi 1040 °C.

Sekil 7.6: Kime 2-5: 500 °C’ye kadar firin iginde serbest birakma ve ardindan firin
disinda sogutma. Uretim agisi 45°.
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(c) Tavlama sicakligi 843 °C. (d) Tavlama sicakligi 1040 °C.

Sekil 7.7: Kime 2-6: 500 °C’ye kadar firin i¢cinde serbest birakma ve ardindan firin
disinda sogutma. Uretim agisi 90°.
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(c) Tavlama sicakligi 843 °C. (d) Tavlama sicakhgdi 1040 °C.

Sekil 7.8: Kime 2-7: Firin iginde argon gazi altinda sogutma.
Uretim acisi 0°.
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(d) Tavlama sicakligi 1040 °C.

Sekil 7.9: Kime 2-8: Firin iginde argon gazi altinda sojutma.
Uretim agisi 45°.

(c) Tavlama sicakligi 843 °C. (d) Tavlama sicakhgdi 1040 °C.

Sekil 7.10: Kime 2-9: Firin iginde argon gazi altinda sogutma.
Uretim acisi 90°.
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7.1.3. Kime 3 (Sogutma Yontemine Gore)

Kime 3’te sogutma tekniginin etkisi incelenmigtir. Diger parametreler; Uretim agisi
ve tavlama sicakhdi sabit tutulmustur. Sekil7.11 ve miuteakip sekillerde sirasiya
firin icinde bekletilerek sogutulmus, firin sicakhigi 500 °C’ye disene kadar firin
icinde sonra disarida sogutulmus ve firin iginde argon gazi altinda sogutulmus
orneklere ait SEM goruntuleri gértlmektedir. Tavlama sicakliginin 780 °C’de oldugu
Sekil7.11, Sekil7.12 ve Sekil7.13’de firin iginde sogutulmus ve firin iginde argon
gazi altinda sogutulmus o6rneklerin disarida sogutulmus 6rneklere gore yluzeyinde
daha fazla islenmemis vaziyette duran kire seklindeki taneciklerden oldugu
goOrulmektedir. Tavlama sicakhgi 843 °C’ye cikartildiginda ise Sekil7.14, Sekil7.15
ve Sekil7.16’da gorulecegi Uzere disarida sogutma yodnteminde ylzeydeki

. ; J

(b) 500 °C’ye kadar firin iginde serbest
birakma ve ardindan firin diginda s.

2Rk '..' _'.'Ehr..l' . .-'__"\ p o
! - 1 iR
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(c) Firin iginde argon gazi altinda s.

Sekil 7.11: Kime 3-1: Tavlama sicakligi 780 °C. Uretim agisi 0°.
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(a) Finin iginde serbest sogutma. (b) 500 °C’ye kadar firin iginde serbest
birakma ve ardindan firin disinda s.

%

(c) Firin iginde argo gazi altinda s.
Sekil 7.12: Kiime 3-2: Tavlama sicakligi 780 °C. Uretim agisi 45°.

~ il & i 5 ’m 3 al- Y ir "y
(a) Firin icinde serbest sogutma. (b) 500 °C’ye kadar firin iginde serbest
birakma ve ardindan firin diginda s.

(c) Firin iginde argon gazi altinda s.

Sekil 7.13: Kiime 3-3: Tavlama sicakhgi 780 °C. Uretim agisi 90°.
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(c) F|r| icinde argon gazi altinda s.
Sekil 7.14: Kiime 3-4: Tavlama sicakhgi 843 °C. Uretim agisi 0°.

(c) Firin iginde argon gazi altlna S.
Sekil 7.15: Kiime 3-5: Tavlama sicakhgi 843 °C. Uretim agisi 45°.
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(b) 500 °C’ye kadar firin iginde serbest
birakma ve ardindan firin disinda s.

2Ll prag 2= B S pri 2

Nl
(c) Firin icinde argon gaz altinda s.

Sekil 7.16: Kiime 3-6: Tavlama sicakligi 843 °C. Uretim agisi 90°.

(b) 500 °C’ye kadar firin iginde serbest
birakma ve ardindan firin diginda s.

(c) Firin iginde argon gazi altinda s.

Sekil 7.17: Kiime 3-7: Tavlama sicakhgi 1040 °C. Uretim agisi 0°.
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(b) 500 °C’ye kadar firin iginde serbest
birakma ve ardindan firin disinda s.

(c) Firin icinde argon gaz altinda s.
Sekil 7.18: Kiime 3-8: Tavlama sicakligi 1040 °C. Uretim agisi 45°.

(b) 500 °C’ye kadar firin iginde serbest
birakma ve ardindan firin disinda s.

i T

() |r|n icinde a-l-rgon gazi altlnda S.
Sekil 7.19: Kiime 3-9: Tavlama sicakhgi 1040 °C. Uretim agisi 90°.
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7.1.4. EDX Sonuglar

Sekil 7.20°’de Uretim agisi 30°, 843 °C’de tavlanmisg, 500 °C’ye kadar firin iginde
daha sonra firin diginda serbest sekilde sogutulmus érnege ait SEM goruntisu ve
3 noktadan yapilmigs EDX analizi verilmigti. Bu sonuglara goére implantin dis
yuzeyin kutle olarak vanadyum bulunmadigi belirlenmistir. Bu bulgu, Ti-6Al-4V
alagimlarin yuzeyleri oksit tabakasiyla kapl oldugu igin vanadyumun i¢ kisimda
hapsoldugu ve bu sayede biyo-uyumlu ve korozyona kargi direngli oldugu bilgisi ile
ortugsmektedir. Ayrica EDX analizi ile implant yapida istenmeyen kalinti izi olarak
kobalt ve krom varligi da arastinimistir. Sonuglardan da gortlecegi Uzere, kobalt ve
krom siddet dederlerine ait 20 sapma degerleri blyutk olmakla birlikte, kalinti izinin
implant yuzeyine bulasabilme olasihidinin varligi da sdylenebilir.

. Line Inten. Err. Conc.

(cf/s)  (2-sig)  wi%
Al Ka 067 0,52 094
Ti Ka 7167 5,35 9552
vV Ka 0,00 0,00 0,00
Cr Ka 058 048 1,16
Co Ka 0,90 060 2,39

fil ;TiCrCr Co Co

[ A Ee = EOE T = T R

Sekil 7.20: EDX analizi [Al, Ti, V Co ve Cr igin iz bilesenleri olarak yapidan elde
edilen K, karakteristik X-1sinlarina ait siddet verileri ile elde edilen konsantrasyon
degerleri.]
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7.2. Makroskobik Yapi ile ilgili Goriiniimler

Farkli Gretim parametrelerinin yuzey Uzerinde dogrudan gozle gorulebilir etkilere yol
actigi tespit edilmistir. Bu etkiler asagidaki makro fotograflarda gorulebilir.

Uretim acisi: 0°

Sekil 7.23: Farkli sogutma tekniklerinin gézle goérulebilir etkisi.
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7.3. XRD Sonuglari

XRD profillerindeki pik noktalarin karsiliklari literatirden elde edilen kristalografik
dizlem piklerine ait indisleme bilgilerine gore incelenmistir [49, 50]. Tavlama firini
icindeki kalintilara, Ti-6Al-4V veya CoCr tozlarinin dogrudan karigmadigi, bu analiz
sonuglari, EDX bulgulari ile birlikte yorumlanarak anlasiimigtir. Ayrica, firin igcindeki
toz kalintilarin XRD deseninde saf titanyum veya kobalta ait kristalografik kirinim
piklerine de dogrudan rastlanmamistir. Bununla birlikte, firin iginde olusan mikro toz
kalintilarin XRD deseninde ortaya c¢ikan pikler, yuksek sicakliklarda c¢alisma
kosullarinda ortaya cikan, oksitlenme ve bagimsiz atomlarin da yapiya dahil
olmalari ile olugabilen, aciklanmasi kolay olmayan karmasik kristalin yapilardan da
kaynaklanabilir. Literatirden alinan saf titanyum ve kobalta ait XRD desenleri
karsilastirma amagli olarak, yapilan Olgim sonuglari ile birlikte Sekil7.24’de
gorulmektedir[51, 52].

i NONCIIR 08 A RN

Ti-BAl-4V | * ,

CoCr
R T, T e Gy T PR

Siddet

Co

Tavlama firini icinden
toz kalintilar

| e
IR T v

10 20 a0 40 50 60 70
20°

Sekil 7.24: Toz ham madde ornekleri ve tavlama firini icinden alinan toz kalintilarina
ait XRD profilleri. Profillerin elde edilmesinde CuK, karakteristik 1sini1 kullaniimistir.
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7.4. SAXS Verileri

Tum Orneklerin SAXS verileri I(q) — q grafikleri halinde, Sekil 7.25 - Sekil 7.44 arasi
sekillerde, Cizelge 5.4’de tanimlanan kimeler igin sirasiyla verilmistir. SAXS verileri
Guinier analizi, Porod analizi, uzaklik dagilim fonksiyonunun hesaplanmasi gibi
analizler sonucunda yorumlanacaktir. Bu bdlumde kayit altina alinmig olmasi
acisindan verilmigtir.

7.41. Toz Ham Madde

Toz oOrneklerin ve bir adet kati érnegin SAXS profilleri Sekil7.25'de verilmigtir.
Sekil 7.25’de, uretim dncesi Ti-6Al-4V toz ham madde ile kati 6rnek arasindaki fark,
Ti-6Al-4V ile CoCr toz ham madde arasindaki fark ve Ti-6Al-4V ile tavlama
finnindaki kalintilardan alinmis tozlar arasindaki fark dogrudan SAXS profilleri
kiyaslanarak gorulebilmektedir. SAXS profillerinin orta q bolgesinde gorulen
(Ti-6Al-4V toz ile tavlama firini icinden toz kalintilara ait) genis horgucun egriligi
optimize edildiginde hérgiiciin tepe degerine karsilik gelen 27/0.04a = 142, 7 A degeri
kiresel nano pargaciklarin birbirlerine gére 14,3 nm mesafede bulunduklarinin bir
gOstergesidir.

I T F rrr] T T LI D B T |

i+ Ti-6Al-4\ toz

l--l- CoCrRemanium toz

| e Tavlama firini iginden toz kalintilar
|-¥- Omek No.:51 Tavianmanmg kati 6rnek

b i i

10° |

i AT |

10" Ny,

(@) [k.b.]

aa i sagal

0 F

Ll

2
0 F

q[A]

Sekil 7.25: Uretim dncesi toz ham madde 6érnekleri igin ve tretim sonrasi kati érnek
icin SAXS profilleri
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7.4.2. Kime 1 (Acilarina Gore)

Tablada durus acilarn degistirilerek Uretiimis 6 farkh 6ornegin SAXS verileri
Sekil 7.26'da verilmistir. Ornekler 843 °C’de tavlandiktan sonra firin sicakligi 500
°C’ye dusene kadar firin icinde sogutulmus daha sonra disarida serbest sogumaya
birakilmistir.

1C|:' g T L e T T T T T

. —a— Ornek No.: 81 (0")

g -#- Ornek No.; 82 (10°)

I & Ornek No.: 83 (30°)

-4~ Ornek Mo.: 84 (50°)

S = Ornek No.: 85 (70°)
'=:=_». ¢ Ornek No.: 86 (80°)

I(q) [k.b.]

qIA"]

Sekil 7.26: Kime 1-1: 843 °C’de tavlama. 500 °C’ye kadar firin icinde serbest
birakma ve ardindan firin disinda sogutma.
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7.4.3. Kume 2 (Tavlama Sicakliklarina Gore)

Farkli tavlama sicakliklarinin incelendigi kime 2’'ye ait SAXS verileri Sekil 7.27 -
Sekil 7.35 arasi sekillerde verilmistir. Kime 2’de érnekler sogutma teknigi ve Gretim
acgisina gore gruplanmiglardir.  Sekil7.34’deki SAXS profilleri nitel olarak
incelendiginde en iyi implantin 70 kodlu 843 °C’de tavlanmis, firin icinde argon gazi
altinda sogutulmus, Uretim agisi 45° olan implant oldugu éngérilmektedir. Burada
dikkat edilecek noktalar, kiglik q bdlgesindeki sagiima siddetinin yiuksek olmasi,
orta q bdlgesinde monodisperse kuresel nano olusumun bir gostergesi olan genig
bir hérgicin bulunmasi ve bluyuk g bdlgesinde ise fraktal yapiya bagh olarak
gelisen, sagilma verisindeki dalgalanmalarin ortaya ¢ikmasidir.

— ——
—#— Omigk Mo 51 (B °C )
: -8 Omok Ne.:54 (780 °C )
m4 &~ Ommek Mo63 (B43°C ) | |
" 3 -#- Omek No.72 (1040°C | A
aL. Firin icinde serbest sogutma. ]
LA -
M Uretim acisi 09, 7
-
-
s
—_— 1
10,
o=
=
10 — —
oay 1 a1
qlA]
Sekil 7.27: Kime 2-1 SAXS profilleri.
[ T T i | x E . AR 0 AL L
i |- Ornel Ma.52 (352 ) ] | == Ok Mo 53 (090 )
Ty |- Oirriek W, 55 (TRO*C ) | 1 |~M- Ok Me 56 (T80 G |
T | & Ome Mo, 64 (843 5C) | ] g L [ Grrak Mo.65 (430} |
N X Cmek TS oM 0N | i [rape Ornk Nio.74 {1030 *C )| ]
; (5, W o ]
LS Firin iginde serbest sofjutma. | P Finn iginde serbest sogutma. J
Y Uretim agis1 459, ™ ™, Uretim acisi 909, ]
vkt 4 Y l.‘\
sy . s W ] — 1 "u
- 0
B & o \ :
£ R A,
T Ly N = ' "
B -"“"‘-.: T W-"w;
w' . E

r-' ..ll.-!. -.:-.:L.'ll::- Il =
| qlA')
Sekil 7.28: Kiime 2-2 SAXS profilleri. Sekil 7.29: Kime 2-3 SAXS profilleri.
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-t
+
Al
o B

qlA’]

! 5 L - T T
- 0 510G - ;
% o il t 57 }ran-'c; 1 \ - g;;;:g;;ggﬁ;g.z;,
b 4 Omak N 96 (843 °C | il & Cinek Ho. 67 (84300 ) [ |
J R e Omek No. 75 (1040 °G | o o= Oimak NO.TE (1040 °C ||
'n_ h, 500 OC'ye kadar finn icinde, g, 500 °C'ye kadar firin icinde,
+. | ardindan firin disinda segutma. | "-f ’ ardindan firn diginda sofutma.
« %Y Oretim agisi 02, 1 -,," . Uretim agisi 459,
L] &
vy | LW — by
3 =3
Tk E B § 3
p
N
?“:J 1 [N] z 1 a s aT11 | ] ] ?"!‘ (BN ] [N ] 2 1 4 % aTIH1 T L]
oo 4 ol oo i (R
qlA] qlA]
Sekil 7.30: Kiime 2-4 SAXS profilleri. Sekil 7.31: Kime 2-5 SAXS profilleri.
w T i i T ) T X T
—— Omex o 53 0°C) | ~#- Omak No51 (6°C |
m- Ornek Mo 59 (TBOC | | -m- Ormak Mo B0 (T80 50 )
. & Ormeic NooBE (8430 ) a 1% & Ornak Ne B3 (B43 0 |
\ -ap- Ornk N 77 (1D407C o L |- - Oriak No T8 (1040 °C
\ % -
" X Firin iginde argon gazi
L " 500 oC'ye kadar firin iginde, ] "~. altlndg; scnjutﬁ'ta. 9
° Y ard[lndan firin disinda segutma. B Uretim acisi 0°.
= > % Uretim agisi 90°. - .
I AN 3 iy
= 4 = W
E L E in.
T owk R 2
|
'.I'l" -
rh: u
4 .r [] ] 4 s 8 T r ] 4 | B ] [ ] x b ] s 8 T 11 r i ]
oot A an oot A al
qlA’] qfA ]
Sekil 7.32: Kime 2-6 SAXS profilleri. Sekil 7.33: Kiime 2-7 SAXS profilleri.
— ——————— — - === —
[ T =l K Mo B (0
L ':gﬁm:ﬁ.‘?ﬁ% ] . ™~ mrr:mu:r:s:?sﬁ*’::l
A b Opnle Mo 70 #4370 | T A Crnak Mo BS (B42°C | o
= {- - Ornes No_ 78 (1040 °C || g w s hrrafe NG LTSETG. ) 3
w Finn Icinde argon gazi 3 o, Firn iginde serbest sefutma. |
altinda segutma. ] % Uretim agist 90°. ]
Uretirm acis| 450,
o o
"4 "4
= wf ) B
= = ")
. . L
w'

-p
=
<
-
oef
&
(5]

qlA’]

Sekil 7.34: Kiime 2-8 SAXS profilleri.
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7.4.4. Kume 3 (Sogutma Yontemine Gore)

Farkli sogutma tekniklerinin iincelendigi kime 3’e ait SAXS verileri $ekil7.36 -
Sekil7.44 arasi sekillerde verilmistir. Kime 3’de Ornekler tavlama sicakhgr ve
Uretim agisina gore gruplanmiglardir.

e = L) L} L} LI | I L} L] " ¥ L) L I ) I L
—8— Ornek No.:54 (Finn icinde serbest)
-@- Ornek No.:57 (500 °C'ye kadar finn iginde)
it -4 Ornek Mo.:60 (Argon gazi altinda) _
B .
B s
1t Tavlama sicakhg) 780 °C.
i - .
st Uretim acisi 00°.
4
I
a |
=
s
_— 1DJE‘
(15
L
[} 3
G
e
107 el | i 1 i o
456?3?11}'1 2 3 d:\ﬂ?aii 2
-1
qlA ]

Sekil 7.36: Kiime 3-1 SAXS profilleri.

e B - it = —
—- grﬂm Mo -85 [Farm iginde serbest) i — 3{-::::“ ggiggll:lndgmﬂeh::rb?ﬂ ”d:-l ]
ek, Mo :BE [§ 4, agar finn =i . - 0. | L] ar s ig
1 Cimus hi '{!? lﬂu':r\:lm gr:zlk I"f:ﬂi:l iz | " & Ok No, 62 Japon ;:Il.lzl atinda) i J|
e Tavlama I 780 eC, |
n Taviama sicaklig 780 °C. T Ualtetirfnn a;‘:';&g] 1
e Uretim agisi 459, ] A '
'- L 4 w' = . =
T N, T R\
= . = .
s s
'.l]’ - E "o
o o =
,‘II: H 4 S AT r ] ,‘II: R ] x E] 4
-1 . -1
qlA"] qlA )
Sekil 7.37: Kiime 3-2 SAXS profilleri. Sekil 7.38: Kiime 3-3 SAXS profilleri.
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@ vk NOLE3FiInn iginde serbast)
i+ o Cupek Mo, 68 {300 *C'ye kadar fnn igindsi| 1
& & Dk Ko, S {Aigan gaz alinda)|

i Tavlama sicaklif 843 oC. _
I Oretim agisi Q9. 1

e Femme| N Py
&t erLe 1 | T T
[idit} a1

qlA"]

liy) [k o]

T 1
= Ornel Mo B4 (Fon iginde serbest) g
—m- Ok Mo, B7 (500 7C'pa kadar hirn irde)
1 & Ornek, Mo 70 (Argon gazi alinda) |
-

't -
1 N Taviama sicaklifi 843 oC. ]
-\ Uretim agisi 459,

+ N
& .‘-‘
"“n.__

w' ~ =
o ‘-k-‘iq
L “\.

‘:\‘m
1 i
'’

qA"]

Sekil 7.39: Kiime 3-4 SAXS profilleri.

Sekil 7.40: Kime 3-5 SAXS profilleri.

I(q) [k-b.]

T — T - 1

\ —a— Omeik Na_BS [Fnm iginde sartest)
EL - Onrlek Mo 88 (500 50 kada Ninn igirde)
\ - Omel Mo 71 jAngon gaz allinda;

.5 Tavlama sicakligi 843 °C. ]
Uretim agisi 900, 1

s i
4 L ]

=
]

| =1
[] T T 4 BT
o.m al

qlA’)

I(q) k-b.]

AL - s LI T . ) ST i 1]
" ~@= 0mes Mo T2 [Fine (ginde sarbest]
M- Omek Mo 75 (500 "Clye kadar firn iginda)]
W'k LY & Dmek Mg 78 (Argon gaz albnds) ]
f .
r SR Tavlama sicakhige 1040 °C. ]
L ! " T 4
i % Uratim agis| 09, ]
1
o
] b it o e
F 1 nran x L i 5 A [ ] i ]
o.m T o
q[A]

Sekil 7.41: Kime 3-6 SAXS profilleri.

Sekil 7.42: Kiime 3-7 SAXS profilleri.

lig) [k.b.]

1 T T T i o
| —a— Omek Mo, 73 (Fen iginde serbest) ]
o & Omex Ko TG00 *Chye kadas finn cinde ) 4
N & Omiek ba. 79 {Argon gazi athrda) 1
Tavlama sicakh@ 1040 °C. |
Uretim agis 45¢.
[n' - =)
e
i i"..
-
h"“‘u._
M
1 = <
L
I
s

qlA"]

lig) [k.b.]

ot T T T =
| —a— Oursh No. 58 (Finn ignde ssrheal) | ]
n B Qureh No. 58 (800 °Cye kadar finn iginde)
Iy 4 Ormek Ko, 62 Jepon gaz atinda) |_
". -
L Tavlama sicakligs 780 °C, |
‘-,\ Uretim agisi 909,
[n' b .i. B
.I
' %
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H._‘“‘-
e
= <
i
L
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qlA’]

Sekil 7.43: Kiime 3-8 SAXS profilleri.
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7.5. SAXS Ara Bulgulari
7.5.1. Uzakhk Dagilim Fonksiyonu
Toz Ham Madde

Sekil7.45’de toz ham maddeler, tavlama firini iginden toz kalintilar ve bir adet
tavlanmamis kati drnege ait uzaklik dagilim fonksiyonlari karsilastiriimistir. 51 ve
46 no.’lu ornekler kargilastirildiginda uretim oncesi toz drnekteki nano olusum
miktarinin ¢oklugu goérulmektedir. Toz orneklerin genel olarak homojen olarak
dagiimis nano olusumlar igerdigi uzakhk dagiliminin Gaussiyene yakin seklinden
anlagilmaktadir. 46 ve 49 no.’lu drneklerin 48 no.lu 6rnege gore daha duguk genlikli
ve daha dalgali bir dagihma sahip olmasi, daha buyuk taneciklerden olusmus bir
yapi modeli ile agiklanabilir. (Bkz. Alt B6lim7.5.3)

T T T T T T ’ # ‘ Rg [A] ‘
ol f;? Qv No 8 Cocrmamrom oz | 46 | 2673
N i 48 | 428+3
" |=op- {_')rnelf No.:51 Tavianmamig kah amek 49 | 387+4
3 ¥ 51 | 300%1
150 j= ..' .-.r Il
ﬁ -: a | # | Maks. [A] |
S | 46 | 726£10
i . N % = 48 | 1238+1
[/ Y 49 | 1132+3
' h‘\ v % 51| 7593
- a
. ifoh b, st e o i o b= 2 T

200 400 800 BOG 10040 1200

r [A]

Sekil 7.45: Uretim dncesi toz ham madde 6rnekleri igin ve
uretim sonrasi kati 6rnek i¢in uzaklik dagilim fonksiyonlarinin
karsilastinimasi. (Etkin yaricap ve maksimum boyut degerleri
anlasilabilirlik adina seklin saginda verilmigtir.)
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Kiime 1 (Uretim Agilarina Gére)

Kuime 1’de tablada durus acisinin etkisi incelenmigtir. Diger parametreler; tavlama
sicakhgr: 843 °C, sogutma teknigi: firin icinde serbest sogutma olarak sabit
tutulmustur. Sekil7.46 incelendiginde 81 no.'lu drnedin daha fazla nano olugsum
icerdigi, bu nano olugumlarin digerlerine gore daha homojen olarak yapiya
dagildigi sonucuna nitel olarak ulasilabilir. 81 no.’lu érnek tablaya dik, yani Uretim
yonune paralel olarak Uretilmistir. Bu érnege ait Uretim acisi “0°” dir. Bu agi degeri
uretim tablasinin yluzey normali ile 6rnegin Uretim yonunun paralel oldugunu

gOstermektedir.

T T T T

= Omek No

VAR

- Ormak Mo
- Omek No.:

Omek Mo
: 84 (50%)
Omek No.;
Omek No

81 (0°) |
82 (10°)|
83 (30°) |

85 (70°)
86 (20°)|

p(r) [kb]

200 400 600 oD

r [A]

Sekil 7.46: Kume 1-1 uzaklik dagilim
karsilastirmasi.

56

fonksiyonlari

_# [Rg[Al|
81 | 378+2
82 | 32411
83 | 3302
84 | 327+2
85 | 361+2
86 | 332+2

| # | Maks. [A] |

81| 101316

82 85041

83 89313

84 934+1

85| 1013#4

86 | 8851




Kime 2 (Tavlama Sicakliklarina Gore)

Sogutma tekniklerine ve tabloda durus acilarina goére gruplanarak olusturulmus
kime 2’deki gruplarda tavlama sicakhdinin etkisi karsilastirilmigtir. Sekil7.47 -
Sekil 7.35 arasi sekiller incelendiginde 843 °C’de tavlanmis orneklerin daha fazla
nano olusum igerdigi, bu nano olusumlarin digerlerine gére daha homojen olarak
dagildigi uzakhk dagilhim fonksiyonlarinda gézlenebilir..

Ayrica, hi¢ tavlanmamis 6rneklere kiyasla 780 °C'de ve 843 °C’de tavlanmis
orneklerde nano olugsumlarin maksimum boyutlarinin arttigi gorulmektedir. Bu
bulgu drneklerin tavlama ile birlikte daha duzenli hale geldiklerinin bir gostergesidir.
Bu etkinin, B gegis sicakhiginin ustinde, yani 1040 °C tavlama sicakliginda tersine
dondugu ve yapida bozulmalarin meydana geldigi rahatlikla soylenebilir.

W : Vi ' [ Ok Mo s eC] | _# [Ra[A]
' - Omek No.-54 (780 °C ) 51 | 3001
sl AL E LR L [ S s aoas i 54 | 39645
A ati 63 | 4163
25| .-' '..i .'J'._ i 72 | 23943

g 23

S a0l ey iy : [ # | Maks. [A] |
£ ‘ b 51| 7593
T r"ﬁ\ﬁm i - 54 | 109545

vy

AT W UL, 63 | 115610
10 —M‘ I~ L4 ‘ 72 | 622111
K ?1? . |
0.5 "- P [
;

0.0

200 400 &00 a0 1000

r [A]

Sekil 7.47: Kime 2-1 wuzaklik dagihm fonksiyonlari
karsilastirmasi. Firin iginde serbest sogutma. Uretim
acisi 0°.
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P(r) [k.b.]

T T

S
£
l.."n

Omek MNo.52 (0°C |
Omek No:55 {TBOSC )
Cmek No 64 (843 °C )
Omek No73 (1040 °C )

Sekil 7.48:

karsilastirmasi.

agisi 45°.

Kime 2-2

Firin

uzaklik dagilim

icinde serbest sogutma.

fonksiyonlari

Uretim

258

20

p(r) (k.b.]

A=

.I.i.

- Ormnek No.;74 (1040 °C |

Ornek No B3(0°C )
Omek No.:56 (780 °C )
Omek No.:65 (B43.°C )

1]

r[A]

Sekil 7.49:

kargilagtirmasi.

acisi 90°.

Kime 2-3

Firin

uzaklik dagilim

icinde serbest sogutma.

58

fonksiyonlari

Uretim

(# [ Ra[A |

52 | 3251
55 | 397x1
64 | 424127
73 | 2391
| # | Maks. [A] |
52 84112
55| 10091
64 | 1156x10
73 6055
_# [Rg[Al|
53 | 36412
56 | 37015
65 | 391+2
74 | 2361
| # | Maks. [A] |
53 95111
56 | 101443
65 | 102217
74 606+1




' r ——T—— T ——T1— | # |Rg[A]]
- Omek N7 180 51 | 3001
o "\ -2 Ornek No. 75 1b40°C ) 57 | 31427
' 66 | 45611
- l 75 | 282+1
5 [ # | Maks. [A] ]
=, 1 2]
s 51 75913
= ﬁ,:"".f_ . 57 | 1020%3
i - 66 | 1298112
“3i 75| 6971
!M"'iq :l- ' 4§
1 1 1 1 .HFI e
200 400 Eﬂf:l_ BOG 1000 1200
r[A]
Sekil 7.50: Kume 2-4 uzaklik dagihm fonksiyonlari
karsilagtirmasi. 500 °C’ye kadar firin iginde serbest birakma
ve ardindan firin digsinda sogutma. Uretim agisi 0°.
T T T T T ’ # ‘ Rg [A] ‘
35 . -8~ Omek No..52(0°C ) |7
T e 2 52 | 52
ol . " |- Omek No.76 (1040 °C )| | 58 | 37815
' - 67 | 402+6
76 | 31915
S : [ # | Maks. [A] |
= 52 [ 841%2
Q. 2 58 | 102019
67 | 11054
) 76 | 881%10
Sekil 7.51: Kume 2-5 wuzaklik dagihm fonksiyonlari

karsilagtirmasi. 500 °C’ye kadar firin iginde serbest birakma
ve ardindan firin disinda sogutma. Uretim agisi 45°.
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T T = T T T T
P —o~ Omek No..53 (0°C )
g : -m- Omek No..59 (TBO °C |
o A & Ornek No. 68 (843 °C
Uy ¢ v, - Gmek No. 77 (1040 °C )|
[ '.='-‘
Fi (]
4= .* . 1 -
- "
- i .
o -’ ﬂ
= ¢
s '
- .
a .4
200 400 B00 BOO 1000 1200
r[Al
Sekil 7.52: Kume 2-6 uzaklik dagilim

ve ardindan firin digsinda sogutma. Uretim agisi 90°.

fonksiyonlari
karsilagtirmasi. 500 °C’ye kadar firin iginde serbest birakma

_# [Rg[Al
53 | 36412
59 | 31845
68 | 4607
77 | 26311

| # | Maks. [A] |

53 95111

59 | 876x12

68 | 134412

77 72112

_# [Rg[Al|
51 | 3001
60 | 37318
69 | 4255
78 | 2671

| # | Maks. [A] |
51 75913
60 | 1032120
69 | 114412
78 68414

T | | T
—&— Omek No..51 (0°C )
so ks -~ Omek No.:60 (T80°C ) | |
J & - Omek No.69 (843 °C )
T - - Omek No..78 (1040 °C }
251 ' -
E: -
=,
=
=1 i
Sekil 7.53: Kume 2-7 uzaklik dagilim

Uretim acisi 0°.
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fonksiyonlari
kargilagtirmasi. Firin iginde argon gazi altinda sogutma.




[ H. r o] iMN 520[:} ’ # ‘ Rg[A] ‘
bt A —a— Ornek Mo.:52 (0
‘e —m- Orriek No.: g 52 | 325+1
i i Py lf.q'h‘.' : gmeE Ea.:gé :Eg“g; 7]
e u‘: |-%- Ormek No.:.79 (1040 °C ) 61 373+13
. 70 | 366+1
79 | 37441
;} [ # | Maks. [A] |
S5 52 | 84112
= 61| 11085
70 | 11514
79 | 99516
200 A0 EQn BOO 1000
r[A]
Sekil 7.54: Kume 2-8 wuzaklik dagihm fonksiyonlari
karsilastirmasi. Firin iginde argon gazi altinda sogutma.
Uretim agisi 45°.
] I IﬁlkN[ﬁsﬂ“C] ’#‘RQ[AH
. -4 g:::k No.62 (780 °C ) 53 | 3642
+ 1 #le- OmekNo o0 1040°C )] 62 | 34245
T 71 | 38116
2s}- i , 1 80 | 307+2
S aof : [# | Maks. [A] |
= 53 | 9511
. 62 | 100412
71 | 1042111
80 | 806+2
Sekil 7.55: Kume 2-9 wuzaklik dagihm fonksiyonlari

karsilagtirmasi. Firin iginde argon gazi altinda sogutma.
Uretim agisi 90°.

61



Kime 3 (Sogutma Yontemine Gore)

Sogutma tekniklerine gore karsilastirma yapilmis olan kiime 3’e ait uzaklik dagihm
fonksiyonlari incelendiginde sogutma tekniginin etkisinin (59 numarali érnek gibi
istisnalar hari¢) genel olarak tavlama sicakligina bagli olarak degistigi
gorulmektedir. 780 °C’de tavlanmig Orneklere ait uzaklik dagilim fonksiyonlari
incelendiginde Sekil 7.56’da argon gazi altinda sogutulmus 60 no.’lu érnekteki nano
olusumlarin miktar olarak firin icinde sogutma ile ayni oldugu ve ayrica daha kiguk
ve homojen dagiimig taneciklerden olustugu gorulmektedir. Sekil 7.57°da da argon
gazi altinda sogutulmus 6rnek daha duzgin dagilimh goértilmektedir. 843 °C’de
tavlanmis ornekler igcinse Sekil 7.59, Sekil7.60 ve Sekil7.61’da argon gazi altinda
sogutulmus olanlarin nano olusum sayisinin daha fazla olmadigi ancak dagiliminin
daha homojen oldugu goértlmektedir. 1040 °C’de tavlanmis 6rneklere ait uzakhk
dagilim fonksiyonlari incelendiginde sogutma tekniginin nano olusumlarin tanecik
boyutunu degil olusumun maksimum genisligini etkiledigini géruyoruz. Sekil7.62’de
cok belli olmamakla beraber, Sekil7.63 ve S$ekil7.64’'da argon gazi altinda
sogutulmus oOrneklerde maksimum uzunlugun daha buyuk oldugu gorulmektedir.
ligili uzunluk degerleri her seklin yan tarafinda cizelge halinde verilmistir. Uzaklik
dagilim fonksiyonundan anlasilan nano olusum sekli ve boyutu hakkinda ispat i¢in
bknz. Alt Bélim7.5.3.

30 T _1 =T | |. - ’ # \Rg[A]\
e e i 54 | 39615
{ J 1Drn¢k No.'ED |Argon gazi altinda) | 57 | 314+7
r‘/ r | i 60 | 3738
— i | # [ Maks. [A] |
7] 54 | 10955
= - 57 | 1020+3
= 60 | 1032120

Sekil 7.56: Kime 3-1 uzakhk dagilim fonksiyonlari. Tavlama
sicakh@i 780 °C. Uretim agisi 0°.
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p(r) [k.b.]

5 T T T
| ~® Ormmek No.:55 (Finn iginde serbest)
- Ornek No.:58 (500 °C'ye kadar finn iginde)
& Ornek Mo61 (Amon gaz altinda)

r

&

- [A]HG‘D

Sekil 7.57: Kime 3-2 uzaklik dagihm fonksiyonlari. Tavlama

sicakligi 780 °C. Uretim agisi 45°.

p(r) [k.b ]

T T T T
—a— Ornek Mo.:56 (Finn iginda serbest) -1
? | -m- Crnek No.:59 (500 "C'ye kadar finn iginds)
d‘h [ & QOrnek No.:62 (Argon gaz altinda)
L

[]
L
1
L}

_# | R[A] |
55 | 3971
58 | 3785
61 [ 37313

| # | Maks. [A] |

55 | 100921

58 | 10209

61 [ 110845

# | Rg [A]

56 | 37015
59 | 31815
62 | 34215

| # | Maks. [A] |
56 | 101443
59 | 876x12
62 | 1004+2

Sekil 7.58: Kime 3-3 uzaklik dagihm fonksiyonlari. Tavlama

sicakligi 780 °C. Uretim agisi 90°.
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p(r) [k.b.]

T T N T T | 1
|~ Ornek No. 63 (Finn icinde serbast)
d -~ Omek No. B8 (500 "C'ye kadar finn iginde)
/| a- Ornek Mo, 69 (Argon gaz altinda)
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|
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|
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200 400 600 800 1000 1200

r [A]

Sekil 7.59: Kime 3-4 uzaklik dagihm fonksiyonlari. Tavlama

sicakligi 843 °C. Uretim agisi 0°.

p(r)kb]

T T ﬁ = T T T T

—»— Omek No_:64 [Firn iginde serbast)

—- Omek MNo.67 (500 °C'ye kadar firin iginde )
& Drnek No..70 (Argon gaz) altinda)

& . T i '
’ o .-‘ ﬂf; f‘
/ LAY
&1
1 | 1
200 A00 GO0
r[A]

Sekil 7.60: Kime 3-5 uzaklik dagihm fonksiyonlari. Tavlama
sicakligi 843 °C. Uretim agisi 45°.
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_# [Rg[A]
63 [ 4163
66 | 45611
69 [ 4255

| # | Maks. [A] |

63 [ 1156+10

66 | 1298+12

69 [ 114442

# | Rg[A]

64 | 424127
67 | 4026
70 | 3661
| # | Maks. [A] |
64 | 1253+3
67 | 11054
70 | 1151+4




p(r) [k.b.]

= T T T T
-'-. -~ Qrmek Mo 85 (Finn iginde serbest)
..; -m- Ornek No. 68 (500 °C'ye kadar finn Iginds)
i

4o Ornak Mo.:71 (Argon gaz altinda)

C i

Sekil 7.61: Kime 3-6 uzaklik dagihm fonksiyonlari. Tavlama

sicakligi 843 °C. Uretim acisi 90°.

p(n [k.b]

25

T L] 1 1 |

—a— Ornek No.:72 (Finn iginde serbest)
|- Ornek No. 75 (500 "Clye kadar finn iginde)

o Ornek No. 78 (Argon gazi altinda)

gw ]l @ 17

VR L |

300 400 600 BOO

Sekil 7.62: Kime 3-7 uzaklik dagihm fonksiyonlari. Tavlama
sicakligi 1040 °C. Uretim agisi 0°.
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ESLETN

65 [ 3912
68 | 4607
713816

| # | Maks. [A] |

65 [ 10227
68 | 134442
71| 104211

# | Rg [A]

72 | 23913
75 | 28211
78 | 2671

| # | Maks. [A] |
72 | 622+11
75 6971
78 684+4




s T = T T ] ’ # ‘ Rg [A] ‘
| ek No. 78 {500 *Cye kadar hom iinde) 73 | 239t1
Ornek No. 79 {Argon gazi altinda) 76 31 915
79 | 37441
3=
_ | # | Maks. [A] |
) 73| 60525
] 76 881+10
= 79 99546
n FR e
TIPS
o —F L
200

Sekil 7.63: Kime 3-8 uzaklik dagihm fonksiyonlar . Tavlama
sicakligi 1040 °C. Uretim agisi 45°.

T — ! 1 # | Rg[A]

o Gl o7 (500 ye acarmh gince) 74 | 2361
n o ) “ A Omek .I:-n.:&{) EAT??H paz| altinda) | 77 | 263+1
-. < 80 | 3072

— | & [ # | Maks. [A] ]
i 74 | 606%1
= 77| 7212
= 80 | 806+2

Sekil 7.64: Kime 3-9 uzaklik dagihm fonksiyonlar . Tavlama
sicakligi 1040 °C. Uretim agisi 90°.
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7.5.2. Elektron Yogunluk Dagilimi

Orneklerin uzaklik dagihim fonksiyonlari kullanilarak elde edilmig elektron yogunluk
dagilimlari ve yine uzaklk dagihm fonksiyonlarina karsilik gelen DAMMIN c¢iktilari
(residl kirelerinden olusmus en muhtemel 3D yapi model) bu bélimde verilmistir.
Hem elektron yogunluk dagilimi, hem de yapi model gergek uzayda oldugundan
incelenen orneklerin yapisi hakkinda dogrudan bilgi vermektedir.

Elektron yogunluk dagihmi grafiklerinin elde edildigi DECON isimli yazihm [47]
belirli bir ilk degerden basglayip, yakinsama algoritmalariyla, gercek degerleri
bulmaya yaradigindan bu programda SAXS profillerinin (Guinier bdlgeleri gibi) ilk
incelemelerinden elde edilen 06ncu bulgular baslangic degeri olarak
kullanilmaktadir. Yine ayni sekilde DAMMIN isimli yazillm da, uzakhk dagihm
fonksiyonuna karsilik gelen yapi modelini belirlerken benzer yakinsama
algoritmalari kullanmaktadir. Bu algoritmalar genellikle yerel minimumlardan birisini
tespit ettiinde durmakta, daha fazla yakinsayan bagska bir minimum varsa bile onu
aramamaktadir. Bu sebeple bu programlarin ¢iktilari alinirken uygulanan sureg¢ pek
cok kez tekrarlanarak, sonuglarin gavenilirligi artirlmigtir. Ayrica DAMMIN ciktilari
her ornek igin ayri ayri hesaplanmigtir. Dolayisiyla bu bulgular farkli buyatme
oraninda c¢ekilmis fotograflar gibi, boyut olarak birbirleriyle kiyaslanamazlar.
Sadece sekil olarak kiyaslanmak amaciyla uretilmiglerdir.
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Toz Ham Madde

Sekil 7.65’de toz ham maddelerle, tavlama firini iginden alinan toz kalintilara ve bir
adet tavlanmamis kati dérnege ait elektron yogunluk dagilimlari karsilastiriimigtir.
DAMMIN ciktilar Sekil 7.66’da verilmistir. 49 no.lu 6rnegin diger toz drneklere gore
daha kuguk siddette elektron yodunlugu degisimleri ile daha genis bir mesafeye
yayildigi gértulmektedir. Bu uzaklik dagilim fonksiyonlarini inceleyerek dnerdigimiz
46 ve 48 no.lu tozlarin daha buyuk taneciklerden olustugu modelini destekler. Yine
katt Ornegin tozlarla kiyaslanamayacak kadar az nano olugsum icerdigi
gorulmektedir. DAMMIN c¢iktilari incelendiginde elektron yodunluk dagilimi grafikleri
destekler nitelikte oldugu gorulmektedir. 49 no.lu 6rnek kuireye yakin sonug
vermigken diger toz drneklerde sekil bozulmustur.

| T ] | T [} T

@ Omek No. 4B THEAIAY foz

-l Lk No. 48 CoCrRamanium foz i
4 - Omak No.49 Tavisma finm iginden toz kalntilar

-ap- Onuk Mo, 51 Ormek Mo 51 Tavianmamis kab droek

¢ L | (a) 46 Ti-6AI-4V toz (b) 48 CoCr toz
L

mig - FEE
I "'ﬁhﬁ‘,:,.,:ﬁ!."ﬂﬂ--.-.-l!--l---u-

soa” -

pir) [a.u.]

-0~ -

(c) 49 firinici kalinti (d) 51 kati 6rnek

1Al

= =
G =
8

Sekil 7.65: Uretim oncesi toz ham madde 6rnekleri  Sekil 7.66: Toz ham madde
icin ve Uretim sonrasi kati drnek icin elektron ~ DAMMIN giktilari.
yogunluk dagilimi.
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Kime 1 (Agilarina Gore)

Uretim acilarina gore karsilastirma yapilmis olan kiime 1’e ait elektron yogunluk
dagiimi grafikleri Sekil7.67’7de ve  DAMMIN c¢iktilari  Sekil 7.68’de  verilmigtir.
Elektron yogunluk dagilimlarina gore farkl Gretim agilari icin yapisal degisiklik
gorilmemekle DAMMIN ciktilarina gore acgi buyludikgce nano olusum sayisinda
azalma oldugu soylenebilir.

T T T T
~#— Urnek No.: B1(07)

~m- Ornek No. 82 (107

&- Ornek No.; B3 (307)

- - Urnek No.: B4 (50%)

~=- Ornek Mo 85 (70"

-4 Omnek No.: 86 (30°)

ra
3
8,
=
a :
] -
Ak =
i
4 1 1 | 1 1 | 1
100 200 300 400 500 8O0 T00
r [A]

Sekil 7.67: Kime 1-1 elektron yogunluk dagilimi. 843 °C’de tavlama. 500 °C’ye kadar
firin icinde serbest birakma ve ardindan firin disinda sogutma.

ol

i R I8

(c) Ornek 83 (30°)

(a) Ornek 81 (0°)

go

(d) Orﬁek 84 (50°) (e) Ornek 85 (70°) (f) Ornek 86 (90°)

Sekil 7.68: Kime 1-1 DAMMIN c¢iktilari. 843 °C’de tavlama. 500 °C’ye kadar firin
icinde serbest birakma ve ardindan firin disinda sogutma.
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Kime 2 (Tavlama Sicakliklarina Gore)

Tavlama sicakliklarina gore kargilagtirma yapiimis olan kime 2’ye ait elektron
yogunluk dagihimlari ve DAMMIN ciktilari Sekil 7.69 - Sekil 7.86 arasi sekillerde
verilmigtir. Elektron yodunluk dagihmi grafikleri incelendiginde genel olarak 843
°C’de tavlanmig orneklerin nano olugsumlarinin daha duizenli oldugu gorulmektedir.
780 °C’de tavlanmis érneklerde de duzen mevcuttur. Tavlanmamis ve 1040 °C’'de
tavlanmis ornekler daha duzensizdir. DAMMIN ciktilarinda residu kureciklerin
sayisi ¢ok ve daginik olan ornekler hakkinda nano olusum sayilarn c¢oktur ve

homojen olarak dagiimistir yorumu yapilabili. Bu durum genellikle 843 °C’de
tavlanmis 6rneklerde gorulmektedir.

i —8~ Omek No 51 (0°G
."; -m- Omek No, 54 (780 °C )
i & Ornek No.B3 (843 °C )
i -ap- Ornek Mo 72 (1040 °C |
110 = i T
= ] 4 n
i i1 8 (a)51(0°C)  (b)54 (780 °C)
a

(c-)- 63 (843°C)  (d) 72 (1040 °C)

(Al

Sekil 7.69: Kiime 2-1 elektron yogunluk dagimi. Sekil 7.70: Kime 2-1 DAMMIN
Firin icinde serbest sogutma. Uretim agisi 0°. ciktilari.
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T ] T ]
FLo il - OmekNo. 52 (0°C) [
¥ —m- Omek No. 55 (TB0°C )
i & Omak Mo B4 (B43"C )
Ly - - Lmek No 73 (1040°C )
1B . -
t
10 '. =
5 1
© %t
— I‘. )
ey
= )
B -
10 |= -
1 1 I L
200 400 &0 A0f
r [A]

o RBES LIOHITS
..:"E:Zﬁ-? :-.:i: b o% .

(@) 52 (0°C)  (b) 55 (780 °C)

(c) 64 (843°C)  (d) 73 (1040 °C)

Sekil 7.71: Kiime 2-2 elektron yogunluk dagilimi. Sekil 7.72: Kime 2-2 DAMMIN
ciktilari.

Firin icinde serbest sogutma. Uretim agisi 45°.

. T I | ]
] o Ornek Noo53 (0°C )
Lo - Owrnak Moo 56 (T80 7C )
wmaatE "II 4 Smek No g (843 ) |
: \ o= Grmak No.-T4 (1040:°C )
H L]
Y o
=
5,
=
-
‘. |
iy
LN
L] 1 | | ]
200 400 B0 B0

e N

 (a)53(0°C)  (b) 56 (780 °C)

(c)65(843°C)  (d) 74 (1040 °C)

Sekil 7.73: Kiime 2-3 elektron yogunluk dagiimi. Sekil 7.74: Kime 2-3 DAMMIN

Firin icinde serbest sogutma. Uretim agisi 90°.
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] T L]

L]
2610 [~ !I - Omek No.51{0°G) | | S A 2Tale atellTy
{ -®- Ornek No. 57 (T80 °C ) ' . i
.l & Ornek Mo.66 {843 °C | SN IR ; 5 | }
[ -2~ Cirngk No. 75 {1040 °C | e Vs & k s
e il . R P

sl 2 (a) 51 (0 °C) (b) 57 (786 °C)

plr) [a .

R : e, N
11 o e OSSR R T
A [ TR e
IR | ' (c) 66 (843°C)  (d) 75 (1040 °C)
200 400 B0

Sekil 7.75: Kime 2-4 elektron yogunluk dagihmi. Sekil 7.76: Kime 2-4 DAMMIN
500 °C’ye kadar firin iginde serbest birakma ve  ¢iktilari.
ardindan firin disinda sogutma. Uretim agisi 0°.

T T T T T T
. o Brek o B2 0]
| s & Omek Mo 58 (7800 )
| N & Omek Mo B7 (8437 )
a,_| i fis - Omek Mo, T8 (1040 °C ||
|
H (a)52 (0°C)  (b) 58 (780 °C)
_ g
Lo || At
|| Sl TR N, et
I; -~ .. . > o 2] H
itk ; A (c) 67 (843°C)  (d) 76 (1040 °C)
100 JI:ID !; A“:ID Sl:l: I!;I
r[A]

Sekil 7.77: Kiime 2-5 elektron yogunluk dagilimi. $ekil 7.78: Kime 2-5 DAMMIN
500 °C’ye kadar firin iginde serbest birakma ve  ¢iktilari.
ardindan firin diginda sogutma. Uretim agisi 45°.
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T T T T T

—— k Mo 5340 °C )
\ [~a—Ome
o A |~M- Ormek MNo.:50 (780 °C ) |
JEELA |4 Omek No.68 (843 °C )
o L | - Oimek No.:7T 11040 5C §
¥ !

(@)53(0°C)  (b) 59 (780 °C)

plr) [a .

(c) 68 (843°C)  (d) 77 (1040 °C)

100 fran ] 300 &nd BOD BOO TOo

riAl

Sekil 7.79: Kiime 2-6 elektron yogunluk dagilimi. Sekil 7.80: Kime 2-6 DAMMIN
500 °C’ye kadar firin icinde serbest birakma ve  ¢iktilari.
ardindan firin disinda sogutma. Uretim agisi 90°.

| T T T ] T
: o Ornek No.:B1 (0°C )
: S - Ormek Ne 60 (T8O °C )
' £ & Ornek Ne. 69 (B43°C )
i - Ornek No 78 (1040 °C ) 7
1 u
Ll
e
8,
=y
= S e~ . =+~ | N IRt v T
S I L
e R s o
i (c) 69 (843°C) (d) 78 (1040 °C)
i = ) 1 1 1 1 1 =
100 w00 100 400 £90 a0
r[A]

Sekil 7.81: Kiime 2-7 elektron yogunluk dagihmi. $ekil 7.82: Kiime 2-7 DAMMIN
Firin icinde argon gazi altinda sogutma. Uretim  giktilari.
acisi 0°.
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(@) 52 (0°C)  (b) 61 (780 °C)

ST

(c) 70 (843 C) '- (d) 79 (1040 °C)

Sekil 7.83: Kiime 2-8 elektron yogunluk dagilimi. Sekil 7.84: Kime 2-8 DAMMIN
ciktilari.

Firin igcinde argon gazi altinda sogutma. Uretim

agisi 45°.
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~&- Omek No. B2 (780 °C )
A Dmek Na.T1(843°C )
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—a= Omek No..53 (0 °%C |
-%- Omek No..80 (1040 °C
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A0 -ils] BaC o

© (a)53(0°C)

Sl eillgnd
(b) 62 (780 °C)

() 71 (843°C)  (d) 80 (1040 °C)

Sekil 7.85: Kiime 2-9 elektron yogunluk dagiimi. Sekil 7.86: Kime 2-9 DAMMIN

Firin iginde argon gazi altinda sogutma. Uretim

acisi 90°.
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Kime 3 (Sogutma Yontemine Gore)

Sogutma tekniklerine goére karsilastirma yapilmis olan kime 3’e ait elektron
yogunluk dagihimlart ve DAMMIN c¢iktilar1 incelendiginde argon gazi altinda
sogutulmus Orneklerdeki nano olugumlarin daha homojen olarak dagildigi
gOrulmektedir. Bunun en bariz sekilde anlasilabildigi sekiller kime 3-3, kime 3-5 ve
kiime 3-9’a ait sekillerdir. Ornegin Sekil7.91’de 62 no.’lu drnede ait grafik periyodik
ve birbirine es genlikte tepelerden olusmaktadir. Bu érnege ait DAMMIN ciktisi olan
Sekil 7.92c’'de ise birbirine uzak yerlesmis kiiguk olugsumlar goértlmektedir. Ayni olgu
Sekil7.95 ve Sekil7.103’deki elektron yodunluk dagilimlarinda ve $ekil7.96¢c ve
Sekil 7.104c’deki DAMMIN c¢iktilarinda da gorulebilir.

{1 T T T T
—a— Orpek Mo, 54 (Finn iginde serbast)

1 e Srpmecson
L | m- Ormek Mo 57 (500 "C'ye kadar finn igince)| | Wbt > e ML
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B T N e f B X
| | I\ St R S s R e e f
b P S Ay & taraiuea s ]

I e,
|
|
i

I' l.ll .._- & '\.1/ e, e (a) 54 (F|r|nda (b) 57 (500 OC'ye

El
(131 |
= [ 1 serbest kadar firinda)
i B . sogutma)
4| I. .! - ’ ‘
L i Rt
a0 |- | fi ] : r.: :
L SR
103 400 30 400 LTw ]
rIAl (c) 60 (Argon gazi

altinda)

Sekil 7.87: Kiime 3-1 elektron yogunluk dagilimi. gekil 7.88: Kime 3-1 DAMMIN
Tavlama sicakligi 780 °C. Uretim agisi 0°. ciktilari.
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Sekil 7.89: Kiime 3-2 elektron yogunluk dagilimi. g, . 7. Ki S DAMMIN
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7.5.3. Model

Orneklerin SAXS analizleri tzerinden elde edilen nitel bulgularda 6nerilen yapi
modelinin dogrulugunu belirlemek icin modele ait uzaklik dagilim fonksiyonlarinin
hesaplanmasi bu tez kapsaminda yazilimi yapilan “PDDFCalculator” programi ile
yapilmistir. Sekil 7.105°de kolay anlasilirlik agisindan kuresel yapili nano olusum ve
tabakall yapida nano olusum icin uzaklik dagilim fonksiyonlari verilmistir. Kiirenin
capi 400 A olarak secilmistir. Tabakalar ise birbirine 100 A uzaklikta yerlestiriimistir.
PDDFCalculator ile elde edilen uzaklik dagiim fonksiyonlarinda kure icin elde
edilen fonksiyonun maksimum boyutunun 400 A oldugu, tabakali yapi icin elde
edilen fonksiyondaki pikler arasi mesafenin 100 A oldugu d&lgiilebilmektedir.
Sekil 7.106’da ise, uzaklik dagilim fonksiyonlarinin tepe degerleri kiyaslanarak iki
farkli yapi igerisindeki nano olugumlarin miktari arasindaki farkin gorulebilecegi
anlatilmistir.
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Sekil 7.105: Tabakali model ve kiiresel model

Sekil 7.106: Nano olusum sayisinin uzaklik
icin uzaklik dagilim fonksiyonu.

dagilim fonksiyonuna etkisi.

Sekil7.107°’de kuresel nano olusumlardan olugsmus tabakalarin farkli agilar igin
uzaklik dagihm fonksiyonunun degigsmedigi anlatiimistir. SLM yonteminde Uretim,
katman katman yapildidi i¢in tablada durus acisi 0° olan 6rneklerin katmanlarinin
yatay, 90° olan orneklerin dikey olacagi dusltnilerek bu 6rnek verilmigtir.
Sekil 7.108’de ise tavlama sonucu Ti-6Al-4V 6rneklerde gergeklesen faz dontusimu
modellenmigstir. 1040 °C tavlanmis érneklerde hegzagonal siki paket a fazindan
cisim merkezli kibik B fazina gecis olacagi dusinllerek bu o6rnek verilmigtir.
Uzaklik dagilim fonksiyonundan faz gegisi gdézlenemez ancak maksimum tanecik
boyutunun etkisi gosterilmigtir.
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Sekil 7.107: Uretim agisinin uzaklik dagilim

_ o Sekil 7.108: Maksimum uzunlugun uzaklik
fonksiyonuna etkisi.

dagihm fonksiyonuna etkisi.

Sekil7.109°'da farkli sogutma tekniklerinin karsilastirildigi kime 3’e ait uzaklk
dagilim fonksiyonlarinda karsilasilan bir fark anlatiimistir. Sekilde sirasiyla 7497,
7571 ve 7366 adet noktadan olusan 3 farkli yapi modeli verilmigtir. 1. modelde her
bir dairesel birim 441 noktadan olusmusken, 2. modelde her birim 113 noktadan, 3.
modelde ise 29 noktadan olugsmustur. Her bir birim sagiciligi yuksek bir bolge
olarak dusunuldigunde bu birimler ne kadar homojen olarak dagiimiglarsa uzaklik
dagihm fonksiyonunun o kadar Gaussiyene benzedigi gorulmektedir. Modeller
yaklasik olarak ayni sayida noktalardan olugsmasina ragmen obeklesme arttiginda
uzaklik dagihm fonksiyonunda dalgalilik artmigtir.

| T
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Sekil 7.109: Nano olusum boyutunun uzaklik dagihm fonksiyonuna etkisi.
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8. SONUG VE TARTISMA

SLM yontemi ile Uretilmis ¢ok sayida Ti-6Al-4V implant 6rneklerinin SAXS, SEM ve
XRD yoéntemleri kullanilarak karakterizasyonlari yapilmistir. Olgim ve analizler
sonucunda o6nemli oldugu ongoérulen pek ¢ok bulgu elde edilmistir. Sonuglarin
yorumlanmasi ve benzer calismalarda elde edilen bulgularla karsilastiriimasi
kimelere gore, bagliklar halinde toparlanmigtir.

8.1. Toz ham maddeler

Ti-6Al-4V toz ham madde ve kati drnege ait SAXS analizleri karsilastirildiginda
aradaki fark SLM yontemiyle Uretilmis Uranlerdeki nano skalayi kapsayan aralikta
yapisal degisimlerin varhgini gostermektedir. CoCr ve Ti-6Al-4V toz ham madde
karsilastirildiginda, CoCr ham maddenin daha klguk nano olugumlar icerdigi ve bu
olusumlarin daha homojen olarak yapiya dagildigi (yani érnegin monodispers
dagilima sahip oldugu) sodylenebilir.

Ti-6Al-4V toz ham madde, CoCr toz ham madde ve tavlama firini icinden alinmis toz
kalintilarin XRD sonuglari karsilastirildiginda, toz kalintilara ait XRD deseninde CoCr
ve Ti-6Al-4V piklerine dogrudan rastlanmamis olmasi, firin igerisinde titanyum veya
kobalt kirliligi olmadigina kesin olarak kanit degildir. Kati 6rnege ait EDX sonucunda
kobalt ve krom izine rastlanmis olmasi, firin icinde farkli zamanlarda da olsa, farkl
alagimlar tavlanmasi sonucu kirlilik olugsma ihtimalinin her zaman bulundugunun bir
gOstergesidir. Bu nedenle firin temizligine her zaman dikkat edilmelidir.

8.2. Uretim Agisinin Yapiya Etkisi

Sekil7.46’da goruldugu uzere farkli agilarda uUretilmis Urunlerin uzaklik dagihm
fonksiyonlari da farkl olmustur. Tablada dikey olarak uretilen yani durus acisi 0°
olan 81 no.’lu drnegin uzaklik dagihm fonksiyonunun siddetinin yiksek olmasi bu
ornek icerisindeki nano-olusumlarin sayisinin fazla oldugunu ve elektron yogunlugu
acgisindan daha yogun bir Grin oldugunu gostermektedir. Diger drneklerde genel
olarak acgiI buyudukge siddetin azaldigi goérulmektedir. Bu durumda yapinin
duzensiz dagiimis, farkli boyutta, daha gézenekli bir yapi oldugu sdylenebilir.

Wu ve arkadaslar tarafindan yapilmis c¢alismada SLM ydntemiyle Uretilmis
Ti-6Al-4V Orneklerde sicak dengeli baskilamanin (Hot Isostatic Pressing - HIP)
etkisi incelenmistir [53]. ilgili galismada elde edilen bulgulara gére yatay olarak
uretiimis (8 = 90°) 6rneklerin g¢apraz kirilma mukavemeti (transverse rupture
strength) dikey Uretilmis (6 = 0°) olanlardan daha ylUksek oldugudur.
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Zhao ve arkadaglari tarafindan 2015 yilinda SLM yontemiyle ve Elektron Demeti
Ergitme (EBM) yontemiyle Uretilmis Ti-6Al-4V implant 6rneklerin yapi 6zellik
karsilastirilmasi yapilmistir [54]. Calismada her iki yontemle de Uretim sonucunda
elde edilen 6rneklerden dikey olarak dretilmis orneklerin gekme direncinin daha
fazla oldugu, dikey orneklerin daha sunek oldugu tespit edilmigtir.

Bir diger guncel ¢alisma Cain ve arkadaslari tarafindan yapilmis ve bu ¢alismada
SLM ydntemiyle Uretilmis Ti-6AI-4V o6rneklerin ¢atlak yayilmasi ve kirilma
dayanimlari incelenmigtir [55]. Calismada ¢atlak yayilmalarinin tretim yonine dik
gerceklestigi tespit edilmigtir.
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Sekil 8.1: Argon gazi altinda sogutulmus érneklere ait elektron yogunluk dagilimlari
ve en iyi dagilimlara sahip olanlar icin SEM gorintuleri.

Sonug olarak gelecek yukin yonelimi biliniyorsa urinun tablada durus agisi buna
gOre ayarlanabilir. Eger hazirlanan drtin bukulmelere maruz kalacak bir Grtn olacak
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ise yatay olarak Uretmek, cekmeye maruz kalacak ise dikey olarak Uretmek daha
dogru olacaktir. Sonuglarimiz gincel literatir dogrultusunda yorumlanacak olursa
SLM ydénteminde Uretilen Grlnlerin anizotropik oldugu, bu ylzden Urdnlerin tablada
durus acisinin kristalin yapi ve dolayisiyla mekanik 6zellikler agisindan etkili oldugu
anlasiimistir.

Sekil 8.1°de argon gazi altin sogutulmus implantlar, tavlama sicakliklarina ve Uretim
acilarina gore karsilastirildiinda, SEM géruntuleri verilen grafiklerden anlasildigi
Uzere, tavlama sicakhgi arttikga Uretim acgisinin kugulmesiyle daha homojen
implant  dretiminin  yapildig1  soylenebilir.  Elektron yogunlugu degisimleri
incelendiginde periyodik uzaklik dagilimlariyla yerlesmis nano globullerin yapida
var oldugu belirlenmektedir. Bu nano globullerin ortalama uzakliklari, artan
sicakliga gore (62, 70 ve 78 kodlu érnekler igin) 8,0 ; 13,9 ve 8,9 nm olarak
dlgllmustur. Olgllen uzakliklarda sicakhga bagli lineer bir degisim olmamasina
ragmen, 70 kodlu (843 °C, 45°) implantin yapisinda elektron yogunlugu
dalgalanmalari daha az oldugu icin, bu érnekte gézenek olusumunun en az oldugu
bulgusu rahatlikla ifade edilebilir.

8.3. Tavlama Sicakhginin Yapiya Etkisi

Kime-2'ye ait uzaklik dagilim fonksiyonlari ve elektron yogunluk dagilimlar
incelendiginde tavlama sicakligi ile birlikte gerceklesen vyapisal degisiklik
goOrulmustar. Faz déonisumunun gergeklestigi 1040 °C’de etkinin tersine dondugu
gorulmustar.

Li ve arkadaslar tarafindan yuritilmas ¢alismada eklemeli yontemlerle Uretilmis
Ti-6Al-4V orneklerin metal yorgunlugu dayanimlarini artirmak igin yapilabilecek
islemler tespit edilmeye calisiimigtir. Buna gore Uretim sonrasi yapilan isil iglemler
ic gerilmeleri serbest birakarak dayanikhligi artirmaktadir [56].

Leuders ve arkadaslari tarafindan yarttilmuis ¢alismada SLM yontemiyle Uretilmis
Ti-6Al-4V orneklerde yorulma davranisi ve gatlak yayillimi incelenmigtir. Calismaya
gore 1sil iglemlerle i¢ gerilimlerin ve gozeneklerin kontrolu saglanabilmektedir [57].

Tablada durus acisinin etkilerinin galisildigi Cain ve arkadaglari tarafindan
yuratulmuas calismada Uretim sonrasi isil iglemlerin anizotropi etkisini azalttig,
metal yorgunlugu dayanimini artirdigi tespit edilmistir [55].
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SLM yonteminde lazer tarama hizini artirmanin Grun icerisindeki gozeneklere
etkisinin calisildigi Kasperovich ve arkadaslar tarafindan yuritilmus calismada
uretim sonrasinda HIP yontemiyle bu gézeneklerin giderilebildigi gosterilmistir [15].

Uretim sirasinda olusan gozenekler igerisinde Wu ve arkadaglar tarafindan
yurutilmas calismada lazer degmemis toz tanecikleri bulundugu ve bunlarin ¢atlak
olusumu igin baslangi¢c noktasi teskil ettigi gosterilmistir. Ayni ¢alismada HIP
yontemiyle bu gozeneklerin azaltildigi dolayisiyla darbe dayaniminin arttigi, ¢atlak
dayaniminin arttigi ve ayrica anizotropinin azaltildigi gosterilmistir [53].

Sonug olarak, Ti-6Al-4V alasim implantlarin mekanik 6zelliklerini gelistirmek igin
tavlama gereklidir. Bununla birlikte B gegis sicakliginin Ustine ¢ikmadan
tavlamanin yapilmasi gereklidir. 843 °C’de hazirlanan 6érneklerin nano skalada ig
morfolojilerinin sogutma yontemleri degistirilse bile diger tavlama sicakliklarinda
uretilenlere kiyasla ¢ok daha iyi oldugu sonucuna ulasiimigtir. 843 °C’de tavlanan
ornekler tzerine farkh sogutma islemlerinin etkisi yorumlanacak olursa, yine 45°de
uretilen ve argon gazi ile sogutulan implantlarin uzakhk dagilim fonksiyonlarinin
daha uniform yapilara isaret ettigi Sekil7.59 - Sekil7.61’den anlasilabilir. Bu
sonuglar literatir dogrultusunda yorumlanirsa SLM ydntemiyle Uretilmis UrGnleri
uretim sonrasi tavlamanin i¢ gerilimleri serbest biraktigi, Uretim sirasinda olusan
bogluklari azalttigi sdylenebilir.

8.4. Sogutma Tekniginin Yapiya Etkisi

Kime-3'e ait uzaklik dagilim fonksiyonlari ve elektron yogunluk dagihmlari
incelendiginde argon gazi altinda sogutma tekniginin diger tekniklere gére nano
olusumlar agisindan daha homojen dagihm sagladigr goralmustar. Firin iginde
serbest sogutma ve 500 °C’ye kadar firin iginde daha sonra firin disinda sogutma
tekniklerinde ortamda bulunan havanin oksitlenmeyi artirmasi sebebiyle yluzeyde
olusan oksit tabakasinin daha kalin oldugu dusundlebilir. Literatirde sogutma
tekniginin  Ti-6Al-4V implantlarin mekanik Ozelliklerine etkisinin incelendigi
calismalar mevcuttur.

Reham ve arkadaslari tarafindan yurGtiimus calismada sogutma isleminin hizi
arttikca gerilme kuvveti ve sertligin arttigi ancak darbe dayanimi ve sunekligin
azaldigi belirtilmistir. Bunun sebebi olarak yuksek hizlarda artan o' martensit
oranini gosterilmigtir. [58]
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Vrancken ve arkadaglari tarafindan yudratalmus calismada sogutma isleminin
hizinin B gecis sicakliginin ¢ok altinda tavlama yapildiginda etkisini géstermedigi
ancak B gegis sicakligina ¢ok yakin veya ustlinde tavlama yapildiginda firin iginde
sogutma, havayla sogutma veya suyla sogutma gibi farkli hizlardaki sogutma
tekniklerinin B fazini, a + B, a-Widmanstatten kolonisi veya o’ martensit fazlarina
donustlrerek malzemenin mekanik Ozelliklerini dogrudan etkiledigi belirtilmigtir.
ASTM standartlarina uygun malzemeler Uretilmesine olanak veren en iyi yontemin
850 °C’de 2 saat tavlama sonrasi firin icinde sogutma veya 940 °C'de 1 saat
tavladiktan sonra firin disinda sogutup tekrar 650 °C’de 2 saat tavlama ve firin
disinda sogutma yéntemleri oldugu belirtiimigstir [32].

Bu calismalarin ortak 6zelligi sogutma tekniklerini aralarindaki sogutma hizi farkina
gore karsilagtirmalaridir. Bunun bu tez kapsamindaki karsihdi ayni sogutma teknigi
kullanilan ancak farkli sicakliklarda tavlanmis 6rnekler anlamina gelir. Bu da SAXS
analizleri sonucunda elde ettigimiz ara bulgularla ortigmektedir. Firin iginde
serbest sogutma, 500 °C’ye kadar firin icinde daha sonra digsarida sogutma ve firin
icinde argon gazi altinda sogutma teknikleri karsilastirildiginda ikinci yontem
nispeten daha hizli olsa da genel olarak hizlari birbirine yakindir. Dolayisiyla teknik
degistiginde degil tavlama sicakligi degistiginde artan tavlama sicakhgi ile birlikte
soguma orani da arttigl icin daha fazla yapisal degisiklik gérulmesinin normal

oldugu dusunulmustdr..

Kime-3'e ait SEM goruntuleri ve makro fotograflar dikkate alindiginda farkl
sogutma tekniklerinin yiizey lzerindeki etkisi dogrudan goriilebilir. implantlar bu
yuzeyleri taslanip dizeltildikten sonra hastalara tatbik edilmektedir ancak invitro
deneysel calismalar icin yuzey puruzlGlugu artirllarak hucrelerin daha iyi tutundugu
implantlar Uretilmek istenirse firinda sogutma ve disarida sogutma teknikleri
kullanilabilir. Ti-6Al-4V alagimlarin yuzeyindeki oksit tabakasinin biyo-uyumlulugu
artirdig1 ve ylzey puruzlGlugunin doku tutunabilirligini (osseointegration) artirdigi
Necula ve arkadaglari tarafindan vyapilan c¢alismada gosterilmigtir [33].
Sekil7.20°’deki EDX analizi ylzeydeki oksit tabakasini ve en dis ylzeyde hig
vanadyum bulunmadigini dogrulamaktadir.

Sonug olarak sogutma tekniklerinin yizey oOzelliklerini ve mekanik 6zellikleri ne
sekilde etkiledigi anlasilmis olup istenilen mekanik oOzelliklere veya vyuzey
Ozelliklerine gore bu sogutma tekniklerinden bir tanesi secilebilir. Ayrica argon gazi
ile sogutmada, SEM géruntdleri en iyi sonucu vermistir. Ayni sogutma islemine
sahip 9 farkh implant icin belirlenen elektron yodunlugu haritalarindan en iyi
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hazirlanan 6rnek tanimlamasina uygun olanlar $Sekil 8.1'de verilmistir.

8.5. Genel Sonug

Yukarida (BO6lum8.1 - Bolum8.4 arasi basgliklarda) bahsedilen dretim
parametrelerinin yaninda tarama stratejilerinin de incelenebilecegi bulgusuna
ayrica ulasiimistir. incelenen tim kiimeler igin verilen DAMMIN ab-initio (en olasi
yapi modeli) goruntuleri incelendiginde, lazer tarama stratejisinin  belirli
dogrultularda ergitmeler yapmasina bagl olarak gubuksu sekillenimlerin olustugu
g6zlenmistir. Bu bulgu ile DAMMIN yapi modellerinin tarama stratejilerinin
incelenmesinde rahatlikla kullanilabilecedi sonucuna varilmigtir. Ornek verilecek
olursa Sekil7.84c, Sekil7.86b ve Sekil7.92b bu bahsedilen yénelime bagh lazer
tarama stratejisinin etkin olusunun bir gdstergesidir. Yani farkli yoénelimlerde
cubuksu olugumlar bu 6rneklerin ab-initio modellerinde daha yaygin bulunmaktadir.

Ozetle yapilan analizler sonucunda silindirik morfolojiye sahip implant érnekler igin
en iyi Uretim parametrelerinin,

* Uretim yonelimi 45°
« tavlama sicakligi 843 °C
» sogutma yontemi argon gazi altinda firin igcinde sogutma

seklinde oldugu belirlenmistir.

Bu parametreleri optimize ederken asagida siralanan t¢ ana bulguya odaklaniimistir.

1. SEM goruntusu en iyi olan, gdzenek sayisi az, pargacik boyut ve dagilimi
daha uniform (ayni boyuta yakin ve daha periyodik uzakliklarda yerlesmis)
parcaciklara sahip olan implantlar.

2. Uzaklik dagilim fonksiyonlarinda genis ve ana bir pikin bulundugu (Gaussiyen
sekillenime sahip olan) implantlar.

3. Elektron yogunlugu dagihimlarinda, yatay eksenlerde periyodik dalgalanmalar
bulunan ve dusey eksenlerdeki genlik farkliliklarinin ¢ok yuksek olmadigi
implantlar.

Tavlama sicakhginin agiya bagh degdisimi de dikkat g¢ekici bi¢cimde optimize
edilmistir. Sekil8.2'de gorulen grafikten yararlanilarak tavlama sicakhgr Uretim
yapilmasi gereken agi yonelimine bagli olarak belirlenebilir. Ornek verilecek olursa
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ayni sekilde kirmizi renkle isaretlenen noktaya karsilik gelen dretim agisi 25°
olacak bir morfolojiye sahip implant uretilmek istenirse uygun tavlama sicakliginin
~920 °C oldugu goralir.
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Sekil 8.2: Uretim agisina gére tavlama sicakligi segimi

8.6. Arastirmayi Bir Sonraki Asamaya Gegirebilmek icin Oneriler

Tez kapsaminda SLM yéntemiyle uretilmis Ti-6Al-4V alasim implantlarin SAXS, XRD
ve SEM teknikleri ile nano yapisi incelenmis ve SLM Uretim parametrelerinden dretim
acisl, tavlama sicakligi ve sogutma tekniginin etkileri tespit edilmistir. Elde edilen
bulgular literatirdeki bulgularla karsilastirmali olarak yorumlanmistir.

Bu tez calismasi ile elde edilen en 6nemli bulgu SAXS analizleri ile hazirlanan
implant yapilardaki degisikliklerin nano skalada c¢ok rahatlikla izlenebilecegi ve
yapilar Uzerinde etkin olan parametrelerin optimum degerlerinin belirlenebileceqgi
seklinde agiklanabilir. incelenen parametrelerin disinda, 6zellikle tarama stratejileri
de 6nem tasimaktadir. SLM yontemi ile lazer tarama hizini artirarak arin igindeki
g6zenekli yapidaki degisimler de yine SAXS ydntemi ile ileride incelenebilir.
Ozellikle 2015 yilinda Kasperovich ve arkadaglari tarafindan yapilan galismanin
[15] bir benzerinin SAXS, EXAFS, XPS yontemleri gibi birbirini tamamlayan
yontemlerle yapilmasi ve farkli tavilama sicakliklarina gére ve tarama hizina gore
yapisal degisimlerin incelenmesi ¢ok daha iyi olacaktir. Bu tur ileri analizler bir
baska doktora ya da bir doktora sonrasi ¢alisma olarak planlanabilir.

Literatirde mekanik o6zelliklerin incelendigi ¢alismalarin  biyo-uyumlulugun
incelendigi calismalara gore sayica daha fazla olmasi bakimindan, tez kapsaminda
tespit edilen nano yapidaki degisiklikler mekanik ozelliklerle iligkilendirilmistir. Bu
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baglamda nano yapidaki degisikliklerin biyo-uyumluluga etkileri arastirilabilir.
In-vitro deneyler veya uzun vadeli klinik deneylerle Uretim parametreleri tercihleri
daha optimum hale getirilebilir.

Uretim parametrelerinden sogutma teknikleri, farkli hizlarda sogutmanin etkisini
ortaya koyacak sekilde arastirilabilir. Kullanilan toz ham maddeler birden fazla
farkl firmalardan temin edilerek aralarindaki farkhliklarin yapi tzerine etkileri de
incelenebilir.

Ozetle kaynak makalelerden de anlasilacag lizere bu tur galismalar oldukga giincel
bir konuya sahip olup, kontrollt bicimde Uretilen implantlar ile bir ileriagamada in-vivo
calismalar baglatilabilir.
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EKLER

EK 1 Program Kod Satirlari

*.m uzantili olan programlar acik kaynak GNU Octave yazilimi ile ¢ahstirilir.

EK 1-1 Kiiresel Ornekler Guinier Analizi

Algoritma .1 SphereGuinierFit.m
clear;

g = 0.001:0.0007:.3;

r_sphere = 100;

rg_sphere = sqrt((3/5)*(r_sphere”2));
rg2qMax = 1.3/rg_sphere;

dro = 1e-6;

firstNDot = 11;

function retval = efiks(v)
retval = (3*(sin(v)-v.*cos(v)))./(v.*3);
endfunction

function retval = vol(v)
retval = ((4/3)*pi*v/3);
endfunction

int_sphere = (dro*2)*((vol(r_sphere))*2);
int_sphere *= (efiks(q*r_sphere).2);

gkare = q.*2;

eleni = log(int_sphere);

egim = (eleni(1)-eleni(firstNDot))/(gkare(firstNDot)-gkare(1));
rgfit = sqrt(egim*3);

fitLin = eleni(1)-egim*gkare;

figure(1);

loglog(q,int_sphere,’linewidth’,3);

axis([q(1) q(length(q))]);

figure(2);

plot(gkare,eleni,’0’, 'markersize’, 5);

axis([gkare(1) gkare(firstNDot+150) eleni(firstNDot+150) eleni(1)]);
hold on;

plot(gkare,fitLin,”*’, 'markersize’, 6);

hold off;
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EK 1-2 Fraktal Ornekle Porod Analizi

Algoritma .2 FractalSacilmaDeseni.m
q =0.001:0.0001:.3;

rBlock = 5; #Rg
porodDim =2; # P
ksi = 100;

rhoBlock = 2e-6;

rhoSolv = 6.35e-6;

fi = 0.05; # volume fraction

dRho = rhoBlock-rhoSolv; # elektron yog. farki.
backgnd = 0;

function retval = efiks(v)
retval = (3*(sin(v)-v.*cos(v)))./(v.*3);
endfunction

function retval = vol(v)
retval = ((4/3)*pi*v/*3);
endfunction

formFactor = fi*vol(rBlock)*(dRho”2)*(efiks(q*rBlock).A2);
sNom = porodDim*exp(gammaln(porodDim-1));

sNom *= sin((porodDim-1)*atan(q*ksi));

sDeNom = (g*rhoBlock).*porodDim;

sDeNom .*= (1 + 1./(q*ksi).*2).A((porodDim-1)/2);
structureFactor = 1+sNom./sDeNom;

int = formFactor.*structureFactor + backgnd;

x =log(q); # dogal logaritma In

y = log(int);

figure(1);

loglog(q,int);

axis([q(1) q(length(q))]);
figure(2);

plot(x.y);
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