T.C.
PAMUKKALE UNIVERSITESI
FEN BIiLIMLERI ENSTITUSU

METALURJI VE MALZEME MUHENDISLIGi ANABILIM
DALI

SEKIL HAFIZALI NiITINOL MALZEMELERIN
BiYOMEDIKAL UYGULAMALARDA YUZEY
OZELLIKLERININ iNCELENMESI

YUKSEK LiSANS TEZi

GIZEM ONAY

DENIZLIi, KASIM - 2024



T.C.
PAMUKKALE UNIVERSITESI
FEN BIiLIMLERI ENSTITUSU

METALURJI VE MALZEME MUHENDISLIGi ANABILIM
DALI

SEKIL HAFIZALI NITINOL MALZEMELERIN
BiYOMEDIKAL UYGULAMALARDA YUZEY
OZELLIKLERININ iNCELENMESI

YUKSEK LiSANS TEZi

GIZEM ONAY

DENIZLI, KASIM - 2024



Bu tez calismas1 Pamukkale Universitesi Bilimsel Arastirma Projeleri

tarafindan 2022FEBEO061 nolu proje ile desteklenmistir.



Bu tezin tasarimi, hazirlanmasi, yiiriitiillmesi, arastirmalarinin yapilmasi ve
bulgularimin analizlerinde bilimsel etige ve akademik kurallara dzenle riayet
edildigini; bu caliymanin dogrudan birincil iiriinii olmayan bulgularin,
verilerin ve materyallerin bilimsel etige uygun olarak kaynak gosterildigini ve
alint1 yapilan ¢calismalara atfedildigine beyan ederim.
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OZET

SEKIL HAFIZALI NITINOL MALZEMELERIN BiYOMEDIKAL
UYGULAMALARDA YUZEY OZELLIKLERININ INCELENMESI
YUKSEK LISANS TEZi
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(ES DANISMAN:PROF. DR. SINAN AKSOZ)
DENIZLI, KASIM - 2024

Sekil hafizali alagimlar arasinda yer alan Nitinol, sekil hafiza etkisi ve
stiperelastiklik gibi dikkat ¢ekici 6zelliklerinin yani sira, yliksek mekanik dayanimi,
korozyon direnci ve {istiin biyouyumlulugu sayesinde basta biyomedikal
uygulamalar olmak iizere bir¢ok miihendislik alaninda genis bir kullanim alanina
sahiptir. Nitinol alagimlarinin biyouyumlulugu, yiizeylerinde olusan koruyucu
pasivasyon tabakasina atfedilmekte olup, bu tabakanin 6zellikleri alagimin yiizey
kalitesinden dogrudan etkilenmektedir. Yiizey iyilestirme tekniklerinden biri olan
elektro-parlatma (EP) prosesi, pasivasyon tabakasinin kalinlagtirilarak yiizeyde
homojen bir TiO: olusumunun saglanmasinda etkili bir yontem olarak one
cikmaktadir.

Bu ¢alismada, Nitinol yiizeylerinin elektro-parlatma (EP) ve termal pasivasyon
islemleri sonras1 yiizey ozellikleri, Ui farkli elektrolit ¢ozeltisi (Ki, K2 ve Ks)
kullanilarak kapsamli bir sekilde incelenmistir. Calismada kullanilan elektrolit
cozeltileri; K (siilfiirik asit, metanol ve glikol), K- (stilfiirik asit, hidroklorik asit ve
distile su) ve Ks (hidrojen peroksit, hidroklorik asit ve distile su) olup, bu ¢ozeltilerin
elektro-parlatma etkileri ylizey piriizliligii, kimyasal bilesim ve biyouyumluluk
acisindan degerlendirilmistir. Deneysel yontemler, piiriizsiiz bir yiizey elde etmek
ve nikel salinimini en aza indirgemek amaciyla optimize edilmistir.

Yiizey morfolojisinin analizi FESEM (Alan Emisyonlu Taramali Elektron
Mikroskobu) ile gerceklestirilmis, EP islemi sonrasi yiizeyde TiO2 olusumuna isaret
eden bir oksijen artis1 tespit edilmistir. Yiizey piirtizliilligi analizleri, AFM (Atomik
Kuvvet Mikroskobu) ile gergeklestirilmis ve Ks elektroliti ile 4,8 V optimum
voltajinda 66 nm ylizey piriizliligi degeri elde edilmistir. Ayrica, ICP-MS
(Indiiktif Eslesmis Plazma Kiitle Spektrometresi) kullanilarak yapilan nikel salinim
testleri, EP ve termal pasivasyon iglemleri sonrasi tiim elektrolit ¢ozeltilerinin nikel
salinimin1 Onledigini ortaya koymus; Ks elektroliti ile islenen numunelerin
literatlirdeki diger ¢alismalara kiyasla {istiin sonuglar verdigi belirlenmistir.

Sonug olarak, bu g¢aligma, Nitinol yiizey islemlerinin optimize edilmesi yoluyla
biyouyumluluk ve ylizey Ozelliklerinin iyilestirilmesine yonelik 6nemli bulgular
sunmus; biyomalzeme alaninda Nitinol'lin gelistirilmesine katki saglayacak 6zgiin
onerilerde bulunmustur.

ANAHTAR KELIMELER: Sekil hafizal alasimlar, NiTi, Nikel-Titanyum,
Nitinol alasimlari, Elektro-parlatma, EP prosesi, Pasivasyon, TiOz filmi,



ABSTRACT

INVESTIGATION OF SURFACE PROPERTIES OF SHAPE MEMORY
NITINOL MATERIALS IN BIOMEDICAL APPLICATIONS
MSC THESIS

GIZEM ONAY
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ENGINEERING
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Nitinol, categorized as a shape memory alloy, has gained widespread application in
various engineering fields, particularly in biomedical applications, due to its
remarkable properties such as shape memory effect, superelasticity, high
mechanical strength, corrosion resistance, and excellent biocompatibility. The
biocompatibility of Nitinol alloys is attributed to the protective passive layer formed
on their surfaces, and the quality of this passive layer is directly influenced by the
surface characteristics of the alloy. Electro-polishing (EP), one of the surface
improvement techniques, has emerged as an effective method to enhance the passive
layer by increasing its thickness and ensuring the formation of a homogeneous TiO:
layer.

In this study, the surface characteristics of Nitinol after electro-polishing (EP) and
thermal passivation treatments were comprehensively investigated using three
different electrolyte solutions (K1, K2, and Ks). The electrolyte solutions used in the
study were K (sulfuric acid, methanol, and glycol), Kz (sulfuric acid, hydrochloric
acid, and distilled water), and Ks (hydrogen peroxide, hydrochloric acid, and
distilled water). The effects of these electrolytes on electro-polishing were evaluated
in terms of surface roughness, chemical composition, and biocompatibility. The
experimental methods were optimized to achieve a smooth surface and minimize
nickel ion release.

Surface morphology analysis was performed using FESEM (Field Emission
Scanning Electron Microscope), which revealed an increase in oxygen content
indicative of TiO: layer formation after EP. Surface roughness measurements were
carried out using AFM (Atomic Force Microscopy), with the Ks electrolyte yielding
a surface roughness value of 66 nm at an optimum voltage of 4.8 V. Additionally,
nickel ion release tests conducted with ICP-MS (Inductively Coupled Plasma Mass
Spectrometry) demonstrated that all electrolytes effectively prevented nickel release
after EP and thermal passivation, with the Ks electrolyte providing superior results
compared to those reported in the literature.

In conclusion, this study presents significant findings on the optimization of Nitinol
surface treatments to improve biocompatibility and surface properties, contributing
valuable insights and novel recommendations for the advancement of Nitinol in the
field of biomaterials.

KEYWORDS: Shape memory alloys, Nickel-Titanium, NiTi, Nitinol alloys,
Electropolishing, EP process, Passivation, TiO2 film,
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ONSOZ

Bu tez calismasinda, Nitinol alasiminin yilizey 6zelliklerinin iyilestirilmesi
amaciyla elektro-parlatma (EP) ve termal pasiflestirme (TP) islemleri incelenmistir.
K1, Kz ve K3 elektrolit ¢ozeltilerinin yiizey piriizliiliigi, nikel salinim1 ve morfoloji
tizerindeki etkileri analiz edilmis, literatiire yeni kazandirilan K3 elektrolitinin {istiin
performansi vurgulanmistir. Ks'lin o6zellikle biyouyumluluk ve nikel salinimi
acisindan en olumlu sonuglar1 sundugu belirlenmis ve biyomedikal ile endiistriyel

uygulamalar i¢in giiclii bir aday oldugu 6ne stiriilmiistiir.

Bu ¢aligmanin gerceklesmesinde ve yiiriitiilmesinde olduk¢a 6nemli katkilari olan
degerli danisman hocalarim, Prof. Dr. Cem GOK ve Prof. Dr. Sinan AKSOZ’e

emeklerinden dolay1 tesekkiirlerimi sunarim.

Calisma siiresince sagladiklar1 yardimlar icin, Prof. Dr. Yusuf OZCAN, Doc. Dr.
Volkan ONAR, Aras. Gor. Hasan TURKMEN, Aras. Gor. Dr. Bayram YILDIZ
hocalarim ve arkadaslarim; Rughan YILDIZ, Bugra SOKMEN ve Funda
CAKMAK’a sonsuz tesekkiirlerimi sunarim. Ayrica, ¢alismada Atomic Force
Mikroskobu (AFM) odl¢iimleri i¢in Kimya Boliimii laboratuvarindan yararlanma
imkan1 sunduklar1 ve cihaz kullaniminda sagladiklari destekten dolayi, Prof. Dr.

Metin Ak ve Dog. Dr. Rukiye Ayranct hocalarima tesekkiirlerimi sunarim.

Nitinol numunelerin teminindeki desteklerinden dolay1 AKSOZ ARGE
Miihendislik firmasina tesekkiir ederim. Uriinlerin {icretsiz temini, arastirmamda

onemli ilerlemeler saglamistir.

Tez galismasinin her asamasinda, bana giic veren, inan¢ asilayan ve sevgisiyle
yanimda olan bagta kiymetli anneannem ve sevgili annem olmak iizere tiim aileme
en icgten tesekkiirlerimi sunuyorum. Hayatim boyunca beni sabirla destekleyen

ailemin varligi, en zorlu anlarda bile ilerlemem i¢in bir 151k oldu.

Ozellikle, bu siiregte en bilyilk minnettarlhigimi, her animda yammda olan ve
sevgisiyle hayatima anlam katan esime bor¢cluyum. Onun varligi, bu akademik
yolculugu yalnizca daha kolay degil, ayn1 zamanda daha anlamli ve 6zel bir
deneyime doniistiirdii. Hayallerime ulagmamda bana duydugu inang, en biiyiik
motivasyon kaynagim oldu. Bu ¢alismay1, bana inanan ve her zaman yanimda olan

esime ithaf etmekten biiylik mutluluk duyuyorum.
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1. GIRiS

Minyatiirlestirilmis bilesenlere yonelik artan gereksinimler nedeniyle iiretim
alanlarinda akilli malzemeler gelistirilmekte ve iizerinde calisilmaktadir. Akilli
malzeme, sicaklik, pH, gerilim, elektrik akimi ve nem gibi belirli kosullara gore
degisen Ozelliklere sahip malzemelerdir. Gelistirilen akilli malzemeler arasinda
piezoelektrik malzemeler, pH'a duyarli polimerler ve sekil hafizali alasgimlar

bulunmaktadir. [1,2]

Bu akilli malzemelerden biri olan sekil hafizali alasim (SHA), aktif olarak
arastirilan, sekil hafiza etkisi (SHE) ad1 verilen 6zel bir 6zellige sahiptir. SHE, alagima
sicaklik veya gerilim uygulanmasi yoluyla deforme olmus bir alagimin orijinal
durumuna geri kazanilmasini ifade eder [3]. Sekil hafizali alasimlar (SHA'lar), tip,
miihendislik ve ileri teknoloji uygulamalarinda genis bir kullanim yelpazesine sahiptir.
Tibbi alanda, ortodontik dis telleri, endodontik aletler, damar tikanikliklarinin
ameliyatsiz tedavisinde kullanilan stentler ve ortopedik baglanti elemanlar1 gibi ¢esitli
cihazlarda yer alir. Bu alasimlar, biyouyumluluklar1 ve benzersiz sekil hafizas
ozellikleri  sayesinde, insan viicudunda minimal invaziv  prosediirlerle
kullanilabilmektedir. Robotik ve aktiiator teknolojilerinde, SHA'lar hareket ve kuvvet
kontrolii i¢in kullanilirken, uzay araglarinda, soniimleme elemanlarinda ve mikro-
elektro-mekanik sistemlerde (MEMS) de uygulama bulur. Ozellikle ince film
uygulamalari, SHA'larin hassas ve kompakt cihazlarda kullanimini miimkiin kilar [4].
Sekil hafizali alasimlar arasinda en yaygin olani, Nitinol olarak da bilinen esit atomlu

Ni-Ti alagimlaridir.

Nitinol alagimlari, sekil hafizasi ve siiper elastik 6zelliklerinin yani sira; yliksek
stineklik, diisiik yogunluk, uzun yorulma Omrii, iyi korozyon dayanimi ve iyi
biyouyumluluk gibi fiziksel ve fonksiyonel 6zelliklere sahiptir [5,6]. Paslanmaz celige
kiyasla 10 kat daha iyi bir esneklige sahip olmasi nedeniyle, damarlarin geleneksel
paslanmaz c¢elik stentlerin ¢okmesine neden olabilecek dis basinca maruz kalabilecegi
karotis ve femoral arterler gibi bazi yapay stent uygulamalarinda kullanim1 daha uygun
ve giivenlidir [7]. Ek olarak NiTi SHA, kemiginkine (%2) benzer sekilde %8'e kadar

yiiksek bir geri kazanilabilir gerilime sahiptir ve elastik modiilii, 1s1l islemle 48 GPa'ya

1



kadar diisecek sekilde degistirilebilmektedir [8]. Tiim bu avantajlara ragmen,
Nitinol’tin yiiksek Ni igerigi (~%50) saglik agisindan biiyiik bir endise kaynagidir [9-
11]. Clinkii; Nikel elementi tek basina viicuda saliniminda zararh ve kanserojendir; Ni
ile iligkili toksisite, karsinojenisite ve alerjik tehlikeler bildirilmistir [12,13]. Ancak
nikel elementi titanyum ile alasim yaptiginda ve titanyum oksijen i¢in yiiksek afine
oldugundan alagiminin yilizeyinde TiO2 pasivasyon film tabakasi olusmaktadir [14].
Bu ince tabaka hem Ni*? iyonunun viicuda salmimmi ihmal edilebilir diizeyde
tutmakta hem de nitinoliin viicut sivisi ile reaksiyonunu engelleyerek korozyonu
onlemektedir. Metallerin korozyon direnci, koruyucu oksit filmlere dayandigindan
yiizey oksit film olusumu, NiTi korozyon performansi i¢in bilyiik 6nem arz etmektedir.
Herhangi bir 6nlem alinmadiginda malzeme yiizeyinden se¢ici olarak ¢ikarilan nikel
ile kirlilik, catlak ve oyuk olusumlar1 gibi yiizey kusurlar1 korozyon olusumunu
desteklemektedir [15]. Bu sebep ile, yiizeyi Ni iyonlarindan arindirmak, piiriizsiiz,
hatasiz bir yiizey olusturmak ve koruyucu bir TiO> tabakasinin olusumunu saglamak
biiylik 6nem tasimaktadir [16]. Yapilan literatiir taramas1 sonucu kimyasal veya
elektrokimyasal yontemler gibi yiizey iyilestirme tekniklerinden faydalanarak alagim
ylizeyinin segici olarak ayarlanmasi, bunun sonucunda korozyon direncinin

tyilestirilmesi ve nikel salinimin 6niine gegilebilecegi saptanmistir [17].

Yapilan ¢alismanin amaci, literatiir de var olan ylizey 1iyilestirme
tekniklerinden biri olan elektro-parlatma yontemi (EP) ile %55,9 Ni-Nitinol yiizeyini
tyilestirmek ve bu sayede nikel salinimini en aza indirmek i¢in ylizeyde homojen bir
TiO2 katmanin olusumunu saglamaktir. Elektro-parlatma islemi her alagim igin farkli
bir prosediir gerektirdiginden bu ¢alismada, Nitinol alagimi i¢in en uygun EP isleme
kosulunu bulmak amaciyla, alasim {lizerinde ¢esitli isleme kosullar1 altinda bir elektro-
parlatma iglemi gergeklestirilmis ve isleme sonuglart her isleme kosuluna gore analiz
edilmigtir. EP iglemi dncesi ve sonrasi ylizey pasiflestirme islemlerine de tabi tutulan
Nitinol alagimlarin, yiizey morfolojisi, kimyasal bilesimi, element halleri ve elemental
derinlik profilleri dahil olmak {izere titanya filminin mikro yapisi, taramali elektron
mikroskobu (FESEM) ve atomik kuvvet mikroskobu (AFM) ile belirlenmistir. Nikel
baskilama derecesi, simiile edilmis viicut sivisina (SBF) daldirma testleri araciligiyla
in vitro olarak arastirilmis; mekanik ozellikler ve deformasyon davranisi, indiiktif

eslesmis plazma-kiitle spektrometresi (ICP-MS) ile incelenmistir.



2. SEKIL HAFIZALI ALASIMLAR

Sekil hafizali alasimlar (SHA), sekil hafiza etkisi (SHE) ve siiperelastiklik (SE)
gibi martenzitik doniisiim ve tersine doniisiimiin gergeklestigi malzemelerdir. Bu
yenilik¢i alagimlar, kristal yapilarinda gerceklesen martenzit ve Ostenit faz
dontistimleri sayesinde, dis etkenler sebebiyle bozulan sekil ve boyutlarina, uygun bir
1s1l islem prosediirleriyle orijinal hallerine geri getirebilmektedirler. Yiiksek
sicakliklarda Ostenit fazinda bulunan malzeme, diisiik sicakliklarda martenzit fazina
gecer ve bu durumda uygulanan mekanik kuvvetlerle deformasyona ugrar. Isitma
islemi tekrar uygulandiginda, malzeme Ostenit fazina geri doner ve orijinal sekline
kavusur. Yalnizca 1sitma ile eski formuna donebilen sekil hafizali alasimlar "tek
yonli" sekil hafizali malzemeler olarak adlandirilirken hem diisiik hem de yiiksek
sicakliklarda farkli gekillerine doniisebilme kapasitesine sahip olanlar "¢ift yonli"

sekil hafizali malzemeler olarak bilinir [18].

(a) (b)

Sekil 2. 1. Sekil hafizali alagimlarin; (a) Sekil hafiza etkisi (b) esneklik miktari [18]

Sekil hafizal1 doniisiim kavramui ilk kez 1932 yilinda Chang ve Read tarafindan
AuCd alagimlarinda anlagilmistir [2]. Bu kesfin ardindan, 1938 yilinda, benzer bir
yapisal doniistimiin piring malzemede de gerceklestigi gézlemlenmistir. Bu alandaki
en Oonemli gelismelerden biri, 1951 yilinda, AuCd alasimli bir gubukta sekil hafizasi
etkisinin tespit edilmesiyle ortaya ¢ikmistir. Bu Oncii ¢alismalardan bu yana, sekil
hafizali alasimlar iizerine ¢ok sayida aragtirma yapilmis ve bu malzemelerin cesitli

endiistriyel uygulamalarda kullanimi1 yayginlagmustir.



Giliniimiizde SHA'lar, biyomedikal cihazlardan otomotiv sanayisine, havacilik
ve uzay mihendisliginden robotik sistemlere kadar genis bir yelpazede
kullanilmaktadir. Bu malzemelerin olaganiistii 6zellikleri, miihendislik ve malzeme

bilimi alanlarinda siirekli olarak arastirilmakta ve gelistirilmektedir.

2.1 Sekil Hafiza Ozelligi ve Martenzitik Faz Doniisiimii

Sekil hafizali alagimlar, sicaklik ve gerilimin bir fonksiyonlari olarak son derece
biiyiik, %10’a kadar bir geri kazanilabilir gerinim sergilemektedirler. Pek ¢ok heyecan
verici ve yenilik¢i uygulamada kullanimi bu 6zellikleri sayesindedir. Makroskobik

acidan, sekil hafizali alagimlarin mekanik davranisi iki kategoriye ayrilabilir;

I.  Yiikleme ve bosaltma dongiisiinden sonra sicaklik yiikseltildiginde biiyiik artik
gerinimin tamamen geri kazanilabilecegi sekil hafiza etkisi,

ii.  Sabit sicaklikta yiikleme ve bosaltmadan sonra ¢ok biiyiik bir gerinimin
tamamen geri kazanildig1 siiperelastisite. Her iki etki de bir martenzit faz

doniisiimiiniin sonucudur.

s

i

|
Isitma Bl

| sogutma

|

1

Ikizlenmis martenzit Ostenit Kaymis martenzit

(a) (b)
Sekil 2. 2. Martenzit doniisiimii; (a) Sekil hafizali alagimlar (b) ¢elik ve alagimlari [19]

Gerilimsiz bir durumda, yiiksek sicakliklarda bir sekil hafizali alasim
malzemesi hacim merkezli kiibik kafes yapida ve ana faz yani dstenit fazinda bulunur.
Malzeme sicakliginin distiriilmesiyle kristal yapi, martenzit fazina kendi kendine
uyum saglayan bir kristal doniisiimiine ugrar ve yiizey merkezli bir kiibik yap1 sergiler.
Ostenitten martenzite gerilimsiz olusan faz degisikligi, bir doniisiim gerilmesinin
olugmasini Onleyen c¢oklu martenzitik varyantlarin ve ikizlerin olugmasi nedeniyle

“kendi kendine uyumlu” olarak adlandirilir. Malzeme boyunca esit olarak dagilmis



olan martenzit varyantlarmin timii kristalografik olarak esdegerdir ve yalnizca

aligkanlik diizleminde farklilik gosterir. [19-21]

Ikizlenme yoluyla kendi kendine uyum siireci, gerilimle birlikte biiyiik tersinir
gerinimler sergilemesine izin verir. Bununla birlikte, paslanmaz ¢elik gibi siradan
malzemelerde kendi kendine uyum siireci ikizlenme yoluyla degil, kayma ad1 verilen
bir mekanizma ile gergeklesir [22]. Kayma kalic1 veya geri dondiiriilemez bir siireg
oldugu i¢in bu malzemelerde sekil hafiza etkisi olusamaz. ikizlenme ve kayma islemi

arasindaki fark Sekil 2. 2'de gosterilmistir.
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Sekil 2. 3. SHA alagimlarda sekil hafiza etkisinin gematik gerilim-gerinim egrisi [22]

Gerilimsiz bir durumda, bir sekil hafizali alagim sirastyla; M (martenzit bitis),
Ms (martenzit baslangic), As (Ostenit baslangic) ve Ar (Ostenit bitig) olarak belirlenen
dort gegis sicakligina sahiptir. Sekil 2. 4(a)’da Ms ve Mt yoluyla gerilimsiz kosullar
altinda sogutulan, ana fazindan olusan bir martenzit gosterilmistir. Bu malzemenin
birden fazla varyanti ve ikizleri vardir, Sekil 2. 4(b), hepsi kristalografik olarak
esdegerdir, ancak farkli yonelimlere sahiptir. Bu malzemeye uygulanan yiik belirli bir
kritik gerilime ulastifinda, martenzit ikiz ¢iftleri gerilim tercihli ikizlerle

"ikizlenmeye" baslar, Sekil 2. 4(c).



Bu, ¢coklu martenzit varyantlarinin, aliskanlik diizlemlerinin yilikleme yonii ile
hizalanmastyla belirlenen tek bir varyanta donlismeye basladigi anlamina gelir, Sekil
2.4(d). Ve yeniden yonlendirme siireci sirasinda gerilim, gerinime kiyasla ¢ok az artar.
Martenzitin tek varyant1 T < As'da termodinamik olarak stabil oldugundan, bosaltma
sonrasinda birden fazla varyanta doniisiim olmaz ve yalnizca kiiciik bir elastik gerinim
geri kazanilir ve malzemede biiyiik bir artik gerinim kalir, Sekil 2. 4(e). ikizlenmis
martenzit malzeme, sadece Afnin iizerinde isitilarak tiim kalan gerilimi geri
kazanabilir; malzeme daha sonra higbir varyanti olmayan ana faza doniisiir ve orijinal

boyutuna ve sekline geri doner, Sekil 2. 4(f), boylece sekil hafizas etkisi yaratilir.

T>A <M, <M, T<A, <M, T>A,

sogutma yiikleme — yiikleme bosaltma 1sttma

(a) (b) (¢) (d) (e) (f)

ikizlenmi > /b tma

Sekil 2. 4. Sekil hafizali alasimlarda; sekil hafiza etkisi [22]



2.2 Tek Yénlii Sekil Hafiza Ozelligi

Sekil hafizali alagimlar, martenzit bitis sicakliginin (Mf) altindaki bir sicaklikta
(T<Mf) deforme edildiklerinde, dis gerilme kaldirildiginda orijinal sekillerine geri
donemezler. Bu durumda, sicaklik yeniden artirilsa bile, alasim deforme olmus seklini
korur ve orijinal sekline donemez. Martenzit baslangi¢c sicakliginin (Ms) altinda
yapilan sogutma sirasinda, alasim martenzit fazina gecer, ancak herhangi bir sekil
degisikligi gerg¢eklesmez. Bu tiir bir sekil hatirlama mekanizmasi, tek yonlii sekil

hafizasi olarak tanimlanir. [23-24]

M, A,

-_— I Martenzit
M, A,

E——— I Ostenit

M, A,
- Deforme edilmis

martenzit

L I Martenzit

Sicaklik Numune sekli

Sekil 2. 5. Tek yonlii sekil hafiza olay1 [23]

2.3 Cift Yonlii Sekil Hafiza Ozelligi

Cift yonlii sekil hafiza Ozelligine sahip alagimlarda gozlenen martenzit
dontisiimleri uygulanan basing ve sicakligin etkisine bagli olarak ¢ift yonliiliik
(tersinirlik) gosterir. Bu tersinirlikten dolay1 diger alasim sistemlerinden farkli bir
mekaniksel davranis sergilemektedir. Bu alasimlar, Ostenit bitis (Af) sicakliginin
istiindeki bir sicaklikta ve martenzit doniisiim (Ms) sicakliginin altindaki bir sicaklikta
kendilerine hatirlatilan sekillerini hatirlayabilmektedir [27]. Bu nedenle, tekrarlayan
1sitma-sogutma iglemleri siiresince bir dig gerilime gerek kalmadan geometrik

sekillerini hatirlayabilmektedir [28].



I M artenzit
M, A, )
3 I Ostenit
M, A, . ) )
5 Deforme edilmis
martenzit
M, A,
[ I Martenzit
Sicaklik Numune sekli

Sekil 2. 6. Cift yonlii sekil hafiza olay1 [29]

Martenzit bitis sicakligin altinda (T<Ms), martenzit fazindaki alagim,
deformasyona ugratildiktan sonra, uygulanan gerilimin kaldirilmasiyla deforme
edilmis seklini korur. Ostenit bitis sicakhiginin iizerinde (T>A¢) ise stenit fazindaki
alagim deforme olmamus ilk halini alir. Orijinal seklini alan numune tekrar martenzit
bitis sicakliginin (T<Mjy) altindaki bir degere sogutuldugunda deforme edilmis seklini
kazanirsa, alasimlardaki bu 6zellige, cift yonlii sekil hafiza olayr denir. [30,31]

2.4  Siiperelastiklik

Nitinol alagimlarinda siiperelastiklik, malzemenin martenzitik ve ostenitik
fazlar arasinda doniisiim yaparak biiyiik elastik deformasyonlara izin verme yetenegini
ifade eder. Bu doniislim, yiik altinda meydana gelir ve yiik kaldirildiginda malzemenin
orijinal sekline geri donmesini saglar. Siiperelastik Nitinol, uygulandiginda %8'e kadar
deformasyon yapabilir ve bu deformasyon tamamen geri doniisiimliidiir. Bu 6zellik,
ozellikle tibbi uygulamalarda kritik 6neme sahiptir; 6rnegin, stentler ve ortodontik
teller stiperelastik Nitinol alagimindan yapildiginda, damar veya dis yapisina minimal
zarar vererek esnek bir sekilde uyum saglar ve ardindan orijinal sekline geri doner.
Miihendislik uygulamalarinda ise, titresim sonlimleyiciler ve aktiiatorler gibi
bilesenlerde kullanilir, ¢iinkii stiperelastik Nitinol'iin yiiksek deformasyon kapasitesi

ve geri kazanim kabiliyeti, bu bilesenlerin dayanikliligint ve performansini artirir.



Stiperelastik davranis, malzemenin atomik yapisindaki faz doniisiimlerine dayanir ve

bu doniistimler, sicaklik ve mekanik yiik altinda gergeklesir.

T>A T>A4 T>A4

f f f
G G c
T>A, T T T>A,
yikleme yiukleme bosaltma bosaltma
dstenit c c G Ostenit
tek degiskenli martensit tek degiskenli martensit
ve Ostenit tek degiskenli ve dstenit
ikizlenmis martenzit
(a) (b) (¢) (d) (e)
F N
(&) C
b
d
. 4
a,e' e

Sekil 2. 7. Sekil hafizal alasimlarda siiperelastiklik [22]

Stiperelastik (psddoelastik) etki, bir SHA malzemesinin tamamen ana fazda
oldugu dusiiniilirse (T>Asf ile), Sekil 2. 7(a) ile aciklanabilir. Alasima gerilim
uygulandiginda, Ostenitten martenzite kristal faz doniisiimiiniin indiiklenebilecegi
kritik bir gerilim vardir, Sekil 2. 7(b). Doniisiim sirasinda gerilimin varligindan dolayz,
tercihen spesifik martenzit varyantlar1 olusacaktir ve doniisiimiin sonunda gerilim
kaynakli martenzit, ikizlenmemis martenzitin tek bir varyantindan olusacaktir, Sekil 2.
7(c). Bosaltma sirasinda, gerilim yoklugunda martenzitin T>Afdeki kararsizligi
nedeniyle Ostenite ters bir doniisiim meydana gelir, Sekil 2. 7(e). Bosaltma {izerine
yiiksek gerinim degerlerinin bu geri kazanimi, sdzde esneklik veya siiper esneklik

olarak bilinen, Sekil 2. 7'deki diyagram olan karakteristik bir histerezis dongiisii verir.



25  Sekil Hafiza Ozelligi Gosteren Alasimlar

Chang ve Read tarafindan 1932 yilinda AuCd alagimina yapilan bir ¢alisma
sekil hafizali alagimlar i¢in bilinen ilk incelemedir. Yapilan ¢alismada, alagimlarin
sekil degisimi dongiisii, metalografik incelemeler sonucu, 6zdiren¢ degisimlerine
baglandirarak agiklanmistir. %46,5-50 Cd oranina sahip Au-Cd alasiminin martenzitik
doniisiim sicakliginin 30°C ile 100°C arasinda oldugu goriilmistiir [4,32]. 1938°de ise
sekil hafiza 6zelligi % 37,8-40,6 Zn oranina sahip olan bakir-¢inko alasimlarinda
goriilmiistiir. Bunu izleyen yillarda diger bakir ve demir alagimlarinda (Cu-Au-Zn, Cu-
Al-Ni, Cu-Sn, Cu-Mn, Fe-Mn-Si, Fe-Pt, Fe-Pd) ve 1962 yilinda da es atomik orandaki
NiTi alagimlarinda sekil hafiza 6zelligi tespit edilmistir [33-35].

Tablo 2. 1. Bilinen sekil hafizali alasimlarin bilesimi, martenzitik doniisiim sicakliklar1 ve sicaklik
histerezisleri [36]

Alasim Bilesim Oram (%) Doniisiim Sicakhgl | jictoresis Af-Ms
M;s (°C)

Ag-Cd 44-49 (Cd) -190 ile -50 aras1 ~15

Au-Cd 46,5-50 (Cd) 30 ile 100 aras1 ~15

Bakir Esash

Cu-Zn 37,8-40,6 (Zn) -180 ile —10 aras1 ~10

Cu-Au-Zn 23-28 (Au), 45-47 (Zn) -140 ile 100 aras1 ~35

Cu-Al-Ni 14 (Al), 3,5 (Ni) -150 ile 200 aras1 ~35

Cu-Sn ~ 15 (Sn) -120 ile 30 arasi ~10

Cu-Mn 5-35 (Cu) -250 ile 180 aras1 ~25

Nikel Esash

Ni-Ti 49-51 (Ni) -50 ile 100 arasi ~30

Ni-Al 36-38 (Al) -180 ile 100 aras1 ~10

Demir Esash

Fe-Mn-Si 32 (Mn), 6 (Si) -200 ile 150 arast ~ 100

Fe-Pt 25 (Pt) ~-130 ~4

Fe-Pd 30 (Pd) ~-100

Giliniimtiizde ticari amaglarla en fazla kullanilan sekil hafizali alagimlar NiTi
alagimlar1 ve bakir esasli alagimlaridir. Nikel esasli alagimlarin bakir esasli alagimlara
gore daha yliksek oranda sekil hafiza ve siiperelastik 6zellik gdstermesinden dolay1
NiTi sekil hafizali alasimlar diinyada ticari acgidan en fazla ilgi uyandiran

malzemelerden olmustur [4].
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3. NITINOL ALASIMLARI

NiTi alagimlari, iki elementin esit veya neredeyse esit atomik oranlara sahip
oldugu ikili alasim sistemlerinin 6rneklerinden biridir. Bu alasimlar, intermetalik
bilesikler olarak bilinir [38]. Intermetalik bilesikler, iki veya daha fazla metalin belirli
oranlarda birleserek kat1 fazda olusan ve baslangigtaki elementlerinden farkli fiziksel
ve kimyasal 6zellikler sergileyen yapidadir [39]. Bu bilesikler, alasimin 6zelliklerini
optimize etmek amaciyla ¢esitli kombinasyonlarda olusturulabilir ve genellikle iistiin
mekanik, termal ve elektriksel 6zellikler sunar. Nitinol, nikel ve titanyum alagimi
olarak bilinen, benzersiz 6zelliklere sahip bir sekil hafizali alagimdir. Bu alagim, belirli
bir sicaklikta veya gerilim altinda deformasyondan sonra orijinal sekline dénebilme
yetenegi ile One ¢ikar. Bu 6zellik, Nitinol'iin martenzitik ve ostenitik fazlar arasinda
doniisiim yapabilmesinden kaynaklanir. Martensitik faz, diisiik sicaklik ve gerilim
altinda bulunurken, 6stenitik faz, yiiksek sicakliklarda ve diisiik gerilim seviyelerinde
kararlidir. Bu doniisiimler, malzemenin termomekanik 6zelliklerini kontrol edebilme
kapasitesi saglar ve Nitinol alagimlarin1 miithendislik ve tibbi uygulamalar i¢in ideal

kilmaktadir [5].

1962 yilinda, Buehler ve arkadaslari, Nikel-Titanyum (NiTi) alasimlarinda
sekil hafizasi etkisini belirleyerek bu alanda ¢1g1r acan bir kesif yapmustir. Bu kesifile,
sekil hafizali alagimlarin (SHA) gelisimine 6nemli bir katki saglamistir. 1965 yilinda,
A.B.D. Deniz Savas Araclar1 Laboratuari'nda Buehler ve Wiley, nikel ve titanyumdan
olusan alagimin ilk patentli sekil hafizali alasimlart (NITINOL) iretmislerdir.
NITINOL, admi Nikel (Nickel) ve Titanyum (Titanium) elementlerinden ve Naval
Ordnance Laboratory'den (NOL) almaktadir [37].

Nitinol'iin siiperelastik ve sekil hafizali davraniglari, yiiksek deformasyon
kapasitesine sahip olmasina ragmen, orijinal sekline donebilme yetenegini ifade
etmektedir. Siiperelastiklik, Nitinol’in %8'e kadar gerilme yapabilmesine ve bu
gerilmenin tamamen geri doniistiiriilebilmesine olanak tanir. Bu 6zellik, 6zellikle tibbi
uygulamalarda kullanilir; 6rnegin, stentler, ortodontik teller ve kateterler gibi tibbi
cihazlarda Nitinol’iin esnekligi ve biyouyumlulugu 6nemli avantajlar sunmaktadir.
Bununla birlikte, miihendislik uygulamalarinda titresim soniimleyiciler ve hassas
aktliatorler olarak kullanilmasi, Nitinol’iin dayanikliligin1 ve performansin

arttirmaktadir [36,148]
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Nikel-titanyum alagimlar1 olarak bilinen Nitinol, sekil hafiza ve siiperelastik
Ozelliklerinin yan1 sira yiiksek mukavemet ve dayanikliliga sahiptir. Ayrica
miikemmel yorulma direnci, yiiksek korozyon dayanimi ve iyi bir biyouyumluluga
sahip olmasi nedeniyle bir¢ok biyomedikal uygulamada kullanilmaktadir. Nitinol
stentler, minimal invaziv cerrahi prosediirlerde kullanilmakta ve damarlari agmak igin
viicut sicakliginda genisleyebilme 6zelligine sahiptirler. Ortodontik uygulamalarda
ise, disik kuvvet uygulayan Nitinol teller, dislerin yavas¢a ve agrisiz bir sekilde
hareket etmesine olanak tanir. Endiistriyel uygulamalarda ise, Nitinol’iin siiperelastik
ve sekil hafizali 6zellikleri, aktliatorler ve baglama elemanlar1 gibi bilesenlerde genis
kullanim alani bulur. Bu alagimin termomekanik 6zellikleri, yiiksek dayaniklilik ve

uzun Omiir sunarak, miithendislik uygulamalarinda biiylik avantajlar saglar [149,150].

3.1  Nitinol Alasiminin Faz Diyagrami

Nitinol (NiTi) alagimmin faz diyagrami, malzemenin termomekanik
ozelliklerini anlamak ve ¢esitli uygulamalardaki performansini en 1yi sekilde optimize
edebilmek i¢in hayati bir rol oynar. Bu diyagram, farkli sicaklik ve nikel atomik
oranlar1 altinda Nitinol’iin hangi fazda bulunacagini gosterir. Genellikle, Nitinol
alagimlart iki ana fazda bulunur: martenzitik ve Ostenitik fazlar. Faz diyagraminin
diisiik sicaklik bolgesinde, martenzitik faz (B19') baskindir. Bu faz, Nitinol’iin diisiik
sicakliklarda daha sert ve kirilgan oldugu, ancak ayni zamanda yiiksek sekil hafizasi
ozelligi gosterdigi durumdur. Martensitik fazin doniisiim sicakligi, nikel oranina bagh
olarak degisir. Yiiksek nikel igerikleri, donlisim sicakligini diisiiriir, bu nedenle
Nitinol’iin siliperelastik ve sekil hafizali 6zelliklerini kullanmak i¢in belirli bir nikel

orani se¢imi 6nemlidir [40].

Nikel-Titanyum alasimina ait faz diyagrami Sekil 3. 1’de verilmistir. Diyagram
incelendiginde %50 nikel bolgesinde titanyum ve nikel atomlarindan meydana gelen
intermetalik NiTi fazinin olustugu goriilmektedir Nikelin ergime sicakligr 1455°C,
titanyumun ise 1670°C iken, esatomik NiTi fazinin ergime sicakligi 1310°C'dir. NiTi
intermetalik yapisi, 630°C'den itibaren NiTi ara fazini olusturmaya baslar [4]. Bu fazin
icerisinde nikelin ¢Ozilinilirliigii, yaklasik 700°C'den itibaren artmaya baglar ve
1183°C'de en yiiksek degerine (%55) ulasir. Sekil hafizali alasim olarak bilinen
Nitinol, bu intermetalik fazi blinyesinde barindirir [41]. Faz diyagraminda 630°C’de
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otektoid bir doniisiim gézlenmektedir. 1090 °C’de ise B2 den bece’ye diizenli diizensiz

doniisiim gerceklesmektedir [40].

Sekil hafizali alagimlarin ¢ift yonlii sekil hafizas1 6zellikleri, 800 °C ile 900 °C
arasinda ¢ozeltiye alinan ve ardindan 550 °C’nin altinda yaslandirma islemine tabi
tutulan alasimlarda belirgin hale gelir. Bu siire¢ sonucunda, matris igerisinde yogun
olarak dagilmis ince NisTis ¢Okeltileri ortaya ¢ikar. Bu ¢okeltiler, alasimin ¢ift yonlii
sekil hafizas1 gostermesinde kritik bir rol oynar [4]. NiTi ikili faz diyagraminda ayrica
kararli fazlar (NiTiz, NisTi) da yer alir. Ancak, bu fazlar sekil hafizas1 davranisi
sergilemezler. Bu fazlarin olusumu NiTi matrisinin bilesimini ve dolayisiyla doniisiim
sicakligini degistirir. Diisiik sicakliklarda Nikelin ¢oziiniirliigii azalir ve bu da matriste
ince dagilmis yar1 kararli NisTis fazinin ¢okmesine neden olur. 300-600 °C'de tavlama
islemi, bu fazlarin biiylimesine ve nihayetinde kararli Ni3Ti fazina déniismesine yol
acar. Ince dagilmis Ni4Ti3 ¢okeltileri, dstenit-martenzit doniisiimii {izerinde giiclii bir
etkiye sahiptir [40].
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Sekil 3. 1. Ti-Ni alasimi Faz Diyagrami1 [40]
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Faz diyagraminda, nikel-titanyum alagiminda, titanyumca zengin bolge olan ve
atomca %49.5-%50 nikel oranina sahip kisimda, ¢oziiniirliik yaklasik ayni oranda
dikey olarak devam ettigi i¢in matris igerisinde Ti2Ni ¢okeltilerinin olusumu oldukga
diisiiktiir [4]. Nikel-titanyum faz diyagraminin atomca %50-%75 nikel oranina sahip
olan bolgesinde yapilan en son deneysel ¢alismalar, 1s1l islem siirecinde matrisle

uyumlu ince TisNis ¢okeltilerinin olustugunu gostermistir [41].

Nishida ve arkadaslarinin elektron mikroskopu ve EDX (enerji dispersive X-
1s1n spektroskopi) kullanarak yaptiklari ¢alismalarda, ti¢ farkli faz (TisNis, Ti2Niz ve
TiNiz) tespit edilmistir. Bu fazlarin her biri, kompozisyon, yaslandirma sicakligi ve

stireye bagli olarak EDX ile belirlenmistir.
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900 o TiNi + TisNi, + Ti,Ni, TiNi + Ti,Nis
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Yaslandirma suresi (s)

Sekil 3. 2. Ti-52Ni alasim1 i¢in TTT (zaman sicaklik-doniigiim) diyagrami [105]

Diisiik yaslandirma sicakliklar1 ve kisa siirelerde TisNis faz1 goriiliirken,
yuksek sicakliklar ve uzun yaslandirma stirelerinde TiNiz faz1 ortaya ¢ikmistir. Orta
diizeydeki sicaklik ve zaman araliklarinda ise Ti2Niz faz1 gdzlenmistir. Ayrica, uzun
stireli yaglandirma islemlerinde 6nceden var olan TisNis fazinin matris iginde absorbe
edildigi ve Tiz2Niz fazinin miktar ve boyutunun arttig1 belirlenmistir. Benzer sekilde,

onceden var olan Ti2Ni3 fazinin uzun siire yaslandirma ile matris iginde absorbe
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edildigi ve TiNi3 fazinin miktar ve boyutunun arttig1 gdzlemlenmistir. TizNis ve Tiz2Ni3
fazlarinin ara fazlar oldugu, yaslandirma sicakligi ve siiresinin artmasi ile TisNig —
TioNis — TiNiz siralamasiyla difiizyonlu dontisiimlerin gerceklestigi ve TiNis'iin
denge faz1 oldugu belirtilmistir. Bu doniistimler, Sekil 3.2'de verilen TTT (zaman-

sicaklik-doniisiim) diyagraminda &zetlenmistir [40,41].

NiTi ikili sistemindeki dontisiim sicakliklari, Ti/Ni oranina baghdir ve %0.1
Nikel atom oranindaki bir artis, doniisiim sicakliginda yaklagik 10 °C'lik bir azalmaya
neden olur. Ayrica, sistemde bulunan Oksijen (O) ve Azot (N) gibi safsizliklar,
TisNi2(O, N)x gibi bilesikler olusturarak matrisin titanyumca fakirlesmesine ve
dolayistyla siinekligin azalmasina yol agar. NiTi sistemine Cr, Mn, Fe, V ve Nb gibi
elementlerin eklenmesi, martenzit baslangic¢ sicakligini diisiiriirken, Au, Pt, Pd, Hf ve
Zr gibi elementlerin eklenmesi, martenzit baslangi¢ sicakligini artirir. Bu elementler

ayrica doniisiim histerezisini de etkiler [42].

3.2 Nitinol Alasiminin Kristal Yapisi

Nikel-titanyum sekil hafizali alasiminin martenzitik faz dontisiimii sirasinda
kristal yapisi, Ostenit fazinda iken kiibik kafes yapisina, martenzit fazinda ise
monoklinik kafes yapisina sahiptir. Ostenit fazinda iken kafes parametresi ao = 2.99
A'dur. Martenzit fazindaki kafes parametreleri ise a=2.88 A,b=4.12 A, c =4.62 A
ve B =96.8°dir [43].

(b)

Sekil 3. 3. Nitinol alagimlarin martenzitik dontisiim; (a) 6ncesi, (b) sonrasi kristal yapilari [43]
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Sekil 3. 3'te NiTi sekil hafizali alagimin dstenit fazindaki birim hiicresi ve bu
hiicrelerin olusturdugu tetragonal yap1 (z1, Z2, z3) gosterilmektedir. Ostenit birim
hiicresi, X1, X2, X3 eksenlerine gore tanimlanmistir. Martenzitik doniisiim sirasinda, bu
tetragonal yap1 belirli bir birim sekil degistirme ile Sekil 3.3 (b)'deki monoklinik
yaptya doniisiir. Bu doniisiimiin ¢esitli rotasyonlar1 sonucunda 12 farkli monoklinik
birim hiicre ortaya ¢ikar ve bu hiicreler, NiTi sekil hafizali alasiminin martenzit

varyantlarini temsil eder.

Martenzitik faz doniistimiinde, kiibik kafes yapisindan monoklinik kafes
yapisina gecis sirasinda belirli kosullar saglandiginda, R-faz olarak adlandirilan

rombohedral kafes yapisina sahip ge¢is faz1 gézlenir. Bu kosullar sunlardir:

I.  Alasim, soguk sekil verme sonrasinda 400°C - 500°C arasinda tavlama
islemine tabi tutulursa,

ii.  Alasimdaki nikel oranmimn atomca %350.5 ve daha fazla oldugu
durumlarda, 900°C - 1050°C arasinda ¢ozeltiye alma isleminden sonra
400°C - 500°C arasinda yaslandirma 1s1l islemi uygulanirsa,

iii.  DOokiim sirasinda alagima, martenzitik doniisiim sicakligini azaltacak

iigiincili elementler eklenirse.

R-fazin nikel-titanyum sekil hafizali alasimlarda olusumu, alagimin sicaklik
histerezisinin 1°C - 3°C gibi dar bir aralikta ¢evrim yapmasini saglar. Bu 6zellik, cok
kiigiik sicaklik degisikliklerinde ve kisa silirede alasimin sekil degistirmesine olanak

tanidigindan, endiistriyel kullanim kolaylig1 sunar.

3.3 Nitinol Alasiminin Genel Fiziksel ve Mekanik Ozellikleri

Nitinol alagimlari, sahip oldugu istiin fiziksel ve mekanik &zelliklere sahiptir.
Alasimin Ostenit ve martenzit yapida olma durumuna gore sahip olduklar1 degerler

degismektedir. Bu 6zelliklerden bazilar1 Tablo 3.1°de belirtilmistir.

NiTi alagimlarimin sekil hafizasi ve siiperelastik o6zellikleri, bircok alanda
geleneksel olarak kullanilan 300 serisi paslanmaz c¢eliklerin yerini almasina olanak

tanimigtir. Bu alagimlarin en belirgin kullanim alanlarindan biri, ortodontik
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uygulamalarda dis telleri olarak karsimiza ¢ikmaktadir. Geleneksel olarak paslanmaz
celikten tiretilen dis tellerinin yerini, nikel-titanyum sekil hafizali alagimlardan iiretilen
teller tamamen almistir. NiTi alagimlarinin geri donilistimlii uzamasi, 300 serisi
paslanmaz celiklerden yaklasik on kat daha fazladir. Ayrica, NiTi alasimlarinin
yogunlugu, paslanmaz celiklerin yogunlugundan daha diisiiktiir. Ostenit fazinda iken,
bu alasimlarin elastisite modiilii martenzit fazindaki elastisite modiiliinden yaklasik

dort kat daha biiytktiir.

Tablo 3. 1. Nitinol sekil hafizali alagimin genel fiziksel ve mekanik 6zellikleri [43]

Ozellik Deger
Ergime sicakligi (°C) 1300
Yogunluk (g/cm?®) 6,45
- Ostenit 100
Elektrik direnci (mikro-ohm.cm) i
Martenzit 70
Ostenit 18
Isil iletkenlik (W/cm.°C) i
Martenzit 8,5

o 300 serisi paslanmaz celiklere
Korozyon direnci '
veya titanyum alasimlarina yakin

_ Ostenit 83

Elastisite modiilii (GPa) i

Martenzit 28 ~41

Ostenit 195 ~ 690
Akma dayanimi (MPa) _

Martenzit 70 ~ 140
Maksimum ¢ekme dayanimi (MPa) 895
Doniistim sicakligi (°C) -200 ~ 110
Doéniistim sirasindaki gizli 1s1 (kJ/kg.atom) 167
Sekil hafiza deformasyon miktar1 (%) max. 8,5

NiTi alasimi, tek ve ¢ift yonlii sekil bellek kabiliyeti, uzun yorulma 6mrii ve
yiiksek korozyon direnci ile dikkat ¢ekmektedir. Elektrik direncinin 80-100 pQ.cm
araliginda olmasi, alagima uygulanan elektrik akimi sayesinde istenen sekil degisimi
icin gerekli sicakliga hizli bir sekilde ulasilmasini saglar. Bu o6zellikler, NiTi
alagimlarin1 6zellikle medikal cihazlar, minimal invaziv cerrahi aletler ve akilli yap1
sistemleri gibi bir¢ok ileri miihendislik ve teknoloji alaninda vazgecilmez hale

getirmektedir.
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3.4  Nitinol Alasiminin Kullamim Alanlari

Sekil hafizali alasimlar, kullanim alanlar1 bakimindan iki ana kategoriye
ayrilabilir: endistriyel ve tibbi uygulamalar. 2005 yilindan itibaren, nikel-titanyum
sekil hafizali alasimlar iizerine basta endiistri ve tip olmak iizere cesitli alanlarda
15.000'den fazla patent alinmistir. Bu durum, bu alasimlarin genis kullanim

potansiyelini ve ¢ok yonlii uygulanabilirligini gostermektedir.

3.4.1 Endiistriyel Alandaki Uygulamalari

NiTi alagimlarinin sekil hafizali olarak ilk kullanim alanlarindan biri, 1969
yilinda F-14 jet ucaklarinda hidrolik boru baglama bilezigi olarak gerceklesmistir. Bu
baglama bilezikleri, ucagin aliminyum gdévdesine ¢ok yakin bdlgelerde bulunan
hidrolik borular1 standart kaynak teknikleriyle baglamanin zor oldugu durumlarda
kullanilmistir. Sekil hafizali bilezikler, sivi nitrojen i¢inde martenzit fazdayken
hidrolik boru tizerine yerlestirildiginde, ortam sicakligina ulastiginda boru iizerine siki
bir sekilde oturur. Bu bilezikler, ortam sicakliginda hidrolik boruya sikica yapisarak
sabit kalir, ¢linkii artik ¢ok diisiik sicakliklara maruz kalmaz. Endiistride benzer
uygulamalar, baglantis1 zor olan pargalarin birlestirilmesinde yaygin olarak

kullanilmaktadir [44].

Sekil 3. 4. Hidrolik boru baglama bilezigi olarak kullanilan Nitinol [44]
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Japon yiiksek hizli trenlerinde, Sekil 3.4’te gosterilen nikel-titanyum sekil
hafizali alasim yay kullanilarak tasarlanan otomatik yag seviyesi ayarlama pargasi
kullanilmistir. Bu parga, tren yiiksek hizlara ulastiginda, disli kutusundaki ana saftin
bulundugu boélmedeki yag oranini azaltarak yag devridaiminden kaynaklanan sicaklik
artisgin1  engellemektedir. Sekil 3.5 (a), yag sicakligimmin diisiik oldugu durumu
gostermektedir. Tren yiiksek hizlarda seyrettiginde, yag sicakligi artar ve nikel-
titanyum yay hareketiyle ara bélme yavas yavas kapanir (Sekil 3.5 (b)). Bu, yag
seviyesinin azalmasini ve saftin asir1 1sinmasini onler. NiTi ince film kaplama
calismalari, sekil hafiza teknolojisine yeni bir boyut kazandirmistir. Alasimlarin
geleneksel olarak serit, tel veya yay halinde kullaniminin yani sira, mikro boyutlarda
ince film olarak kaplanmasi ve {i¢ boyutlu hareket elde edilmesi, mikro elektro-
mekanik sistemler (MEMYS) i¢inde farkli tasarimlara olanak saglamaktadir. Bu yenilik,

NiTi alagimlarinin uygulama alanlarini 6nemli 6l¢iide genisletmistir [46].

diisiik sicakliklarda
yag seviyesi

‘Nitinol yay
(a) (b)

Sekil 3. 5. Otomatik yag seviyesi ayarlama pargasinin kullanildig: disli kutusu [45]

Sekil 3. 6. Otomatik yag seviyesi ayarlama pargasi [45]
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NiTi ince film kaplama ¢aligmalari ise, sekil hafiza teknolojisine yeni bir boyut
kazandirmistir. Alasimlarin gerit, tel veya yay halinde geleneksel kullaniminin yani
sira, mikro boyutlarda ince film olarak kaplanmasi ve {i¢ boyutlu hareket elde edilmesi,
mikro elektro-mekanik sistemler (MEMS) igerisinde farkli tasarimlara olanak

saglamaktadir [46].

Mikro-elektro-mekanik sistemler (MEMS), kii¢iik olgekli elektro-mekanik
diizeneklerin ve sistemlerin incelendigi disiplinler arasi bir bilim dalidir. MEMS
uygulamalarinda ince film sekil bellekli alagimlarin kullanimi, 6zellikle mikro
hareketlendiriciler arasinda artarak devam etmektedir. Sekil 3.17'deki NiTi ince film
kullanilarak olusturulan mikro valf, NiTi alasimin termomekanik &zelliginden
yararlanarak hava giris ve ¢ikisini periyodik olarak diizenler. ince filmin Af sicaklig
izerine 1sinarak yukari dogru hareket etmesiyle valf acilir ve yayin asagi dogru itme
hareketi ile tekrar valf kapanir. Bu dongii, 15 milisaniye icerisinde tamamlanarak hava

giris ¢ikisini diizenler.

elektrik
baglantisi

NiTi ince
film

silikon taban
malzeme

hava  hava
girisi  ¢ikisi

Sekil 3. 7. Nitinol film kullanim1 ile olusturulan mikro valf [46]
Sekil hafizali alasimlarin kullanim alanlarindan biri de bulundugu ortamin
sicakligina gore sekil degistiren heykel ve figiir ¢aligmalaridir. Bu alanda Fransiz
heykeltiras Olivier Deschamps tarafindan gergeklestirilen Sekil 3.8’de gosterilen

kadin ve bebek figiirli, havanin 1sinmasiyla hareket ederek dizleri {izerine

dogrulmakta, hava sicakliginin diismesi ile tekrar eski haline donmektedir.
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Sekil 3. 8. Heykeltrag Olivier Deschamps tarafindan yapilan kadin ve bebek figiirii [46]

Robotik uygulamalarda, sekil hafizali alasimlar genellikle levha, yay ve tel
seklinde kullanilmistir. Bu alasimlar, gelistirilmis hareketlendirici sistemlerinde dort

ana grupta incelenebilir:

I.  Karsilikli olarak iki sekil bellekli yay kullanilmast,
ii.  Bir gelik yay ve bir sekil bellekli yay karsilikli olarak kullanilmast,
iii.  Sekil bellekli alasim tellerin kullanilmasi,

iv.  Sekil bellekli alasim levhalarin kullanilmasi.

Bu farkli yapilandirmalar, robotik sistemlerin ¢esitli hareket ve islev
gereksinimlerini  karsilamak iizere tasarlanmistir. Sekil hafizali alagimlar,
termomekanik ozellikler1 sayesinde robotik uygulamalarda esneklik, hafiflik ve

yuksek dayaniklilik sunar.

,NiTi
X / yaylar
ot
\‘ -/\"c_-\)
tutucu
1
yaylar
NiTi .
teller N
E/\Z?{T)" :
< & DX A)
£ & =" ; 24

Sekil 3. 9. NiTi alasimlarin hareketlendirici olarak kullanildigi mikro robot [47]
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NiTi tel ve yaylar kullanilarak gelistirilen, 16 cm yiiksekliginde, 0.06 kg
agirliginda ve beg serbest dereceli prototip mikro robot, Sekil 3.10°da gosterilmistir.
Elektrik akim darbeleri ile kontrol edilen bu mikro robot, karsisina birakilan bir cisme
dirseklerde bulunan yaylar ve NiTi teller sayesinde yaklasarak, tutucu kisminda
bulunan NiTi yay vasitastyla sikigtirma ve birakma islemlerini gerceklestirmektedir.
Bu tasarim, mikro robotun hassas ve kontrollii hareketler yapabilmesini saglar ve
Ozellikle dar alanlarda veya hassas manipiilasyon gerektiren uygulamalarda 6nemli

avantajlar sunar.

ultrasonik
algilayici

P
NiTi yay

Sekil 3. 10. NiTi yaylarin kullanildig: altt bacakli robotik yengeg [5]

Sualt1 calismalar1 ve jeolojik arastirmalar icin gelistirilen insansiz robotik
sistemlerden biri, NiT1 sekil bellekli alagim yaylarin kullanildig: alt1 bacakli robotik
yengectir (Sekil 3.10). Geleneksel sualti sistemlerinde motorlarin korunmasi
gerekirken, NiTi alasimlar yiiksek korozyon direnci sayesinde bu ihtiyaci ortadan
kaldirir. Elektrik akimi ile 1sitma ve deniz suyu ile sogutma islemleri, sistemin daha
hizli ve verimli ¢aligmasini saglar. Ayrica, NiTi tellerle ¢alisan alt1 bacakli Squito
robot bocegi (Sekil 3.11) de bu teknolojinin farkli bir tasarimidir; elektrik akimiyla her

bacak sirasiyla hareket eder ve robot ilerler.
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Sekil 3. 11. NiTi teller kullanilarak tasarlanan Squito robot bocek [47]

3.4.2 Biyomedikal Alandaki Uygulamalar:

Sekil hafizali alagimlarin biyomedikal alandaki bilinen ilk uygulamas dis¢ilik
sektorlinde gerceklesmistir. 1971 yilinda yapilan aragtirmalarda, NiTi tellerinin sabit
ve yeterli ¢cekme kuvvetini uzun siireler boyunca uygulayabildigi fark edilmistir. Bu
bulus, NiTi tellerinin ortodontide paslanmaz ¢eliklere kiyasla daha basarili oldugunu
ortaya koymustur [49]. Bu gelisme sonrasinda malzeme bilimciler ve ortodontistler
yogun bir sekilde bu malzemelerin klinik uygulamalarini aragtirmaya baglamislardir.
Yapilan aragtirmalar sonucunda, glinlimiizde NiTi telleri diger metallere gore daha
maliyetli olmasina ragmen ortodontide en ¢ok kullanilan malzemeler arasinda yer
almaktadir [50]. Sekil 3.12°de NiTi alasimlarindan imal edilmis ortodontik teller

goriilmektedir.

Sekil 3. 12. (a) NiTi telin diglere uygulanmadan 6nceki hali ve (b) NiTi telin gerdirme anahtarlari ile
birlikte ortodontik tedavilerde [51]
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NiTi alagimlariin ortodontik tel uygulamalarinin yaninda disgilikte bagka bir
kullanim alan1 da ¢ene cerrahisidir. Sekil 3. 13’te ¢ene cerrahisinde kullanilan damak

kemeri ve ortodontik distrakter goriilmektedir.

(a) (b)

Sekil 3. 13. a) Nitinol damak acic1 ve b) Nitinol ortodontik distrakter [52]

Sekil hafizali alagimlarin bir diger basarili uygulamas ise kanal tedavisinde
kullanilan Sekil 3.14°te gosterilen dis frezleridir. 1 nolu dis frezi geleneksel alagimlar
ile iiretilmis, 2 nolu dis frezi ise Nitinolden iiretilmis bir dis frezidir. iki malzeme

arasindaki esneklik farki sekilden anlagilmaktadir.

42 == Nitinol diizlestirici
g

sitkidis  gevsek dis  siki dig
(a) (b)

Sekil 3. 14. a) NiTi dis frezi ve b) NiTi diizeltici [53]
Endodontide kullanilan dis frezlerinin hasarsiz ¢alisabilmesi igin

esnekliklerinin yaninda mukavemet ve yorulma Omiirlerinin de yiliksek olmasi

gerekmektedir. Boylece frezler dis koklerine kadar kirilmadan ulagabilir ve uzun siire

kullanilabilir [54,55]. Sekil 3.14 (b)'de ise ortodontide kullanilan diizeltici
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uygulamalar gosterilmektedir. Bu uygulamada, NiTi alagimlar1 iki saglam dis arasinda
kalmis ve hareket eden gevsek disi saglamlastirmak i¢in kullanilmaktadir. Stiperelastik
alagimlardan yararlanilarak, sallanan dis saglam dislere sabitlenmekte ve disin

diismesi engellenebilmektedir [53].

Sekil hafizal1 alasimlar, ortopedi alaninda da etkili bir sekilde kullanilmaktadir.
Bu malzemeler, kirilmig veya ayrilmig kemiklerin yeniden birlegsmesini saglamak
amactyla kullamilir. Islem sirasinda kemikler ilk olarak uygun pozisyonda sabitlenir ve
ardindan belirli bir siire boyunca sikistirma kuvveti uygulanir. Tedavi i¢in secilen
malzemenin biyouyumlu olmasi, uygulanan sikistirma kuvvetine dayanabilmesi ve
invaziv Ozellikler tasimasi gereklidir. Sekil hafizali alasimlar, bu gereksinimleri

basariyla karsilayabilir [56].

Bu alagimlarin siiperelastik o6zellikleri, dogal olarak uygulayabildikleri
sikistirma kuvvetleri sayesinde, onlar1 ortopedik uygulamalar i¢in ideal bir segenek
haline getirir. Sekil 3. 15°te, sekil hafizali alasimlardan tiretilmis ortopedik bir zzimba

Ornegi gosterilmektedir.

—> -«

N <

(a) (b)

Sekil 3. 15. Sekil hafizali alasim ortopedik zimba [54]

Eksternal fiksator uygulamalari, NiTi sekil bellekli alasimlarin tibbi alandaki
onemli kullanim alanlarindan biridir. Sekil 3.16'da gosterilen fiksatorler, martenzit
fazinda deforme edilerek genisletilir ve tedavi edilecek bolgeye yerlestirilir. Viicut
sicakligina ulagtiginda, alasim martenzit fazindan Ostenit fazina gegerek orijinal
seklini geri kazanir. Bu sekil degisimi, tedavi bolgesine dogal bir baski kuvveti
uygulayarak iyilesmeyi hizlandirir. Arastirmalar, bu baskinin kemik iyilesmesini

destekledigini ve tedavi siiresini kisalttigini gostermektedir [61].
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Sekil 3. 16. Sekil hafizali alasimdan imal edilmis eksternal [61]

Sekil hafizali alagimlarin biyomedikaldeki bir diger énemli kullanim alani
genel cerrahidir. Ozellikle endoskopik prosediirlerde, bu alasimlarin fonksiyonel
Ozelliklerinden yararlanan mini cerrahi aletler kullanilmaktadir. Bu aletler, kiigiik
kesilerle viicut i¢ine miidahale etmeyi saglayarak hastalara daha az komplikasyon,
daha diisiik agr1 ve daha hizli iyilesme sunar [62]. NiTi alagimlarinin genel cerrahideki
ilk uygulamalarindan biri RITA (Radiofrequency Interstitial Tissue Ablation)
cihazidir, bu cihaz dokulardan belirli pargalarin alinmasini saglar [55]. Sekil 3.17°de,

bu cerrahi aletlerin 6rnekleri gosterilmektedir.

74
NCircle® NCompass® NForce® NGage*® NTrap®
Nitinol Tipless Nitinol Stone Nitinol Helical Nitinol Stone Stone Entrapment
Stone Extractor  Extractor Stone Extractor  Extractor and Extraction

Device

Sekil 3. 17. Safra kanal1 ve bobrek taslarini ¢ikarmakta kullanilan sekil hafizali alasimdan imal
edilmis cihaz [55]

Sekil hafizali alasimlarin bir diger basarili uygulamasi, kendiliginden
genisleyebilen damar stentleridir [63,64]. Sekil 3.18'de, sekil hafizali alasimdan
tiretilmis bir damar stentinin uygulama siireci gosterilmektedir. Bu stent, baslangicta

martenzit fazinda biizlilmiis halde bir baloncuk yardimiyla tikaniklik bdlgesine
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yerlestirilir. Viicut sicakligi etkisiyle, stent Ostenit fazina gecgerken orijinal
genisletilmis seklini alir ve genisler. Bu mekanizma sayesinde, tikaniklik stent ile agilir
ve damar yolu diizeltilir. Stent, viicut sicakliginda kalacag: siirece genisletilmis seklini

korur ve bu sekilde damar tikaniklig1 basaril bir sekilde giderilmis olur [65].

Sekil 3. 18. Nitinol stent ve damar i¢i uygulanmasi [49]

Sekil hafizali alagimlarin  bir diger stent uygulamasi da iirolojide
kullanilmaktadir. Sekil 16’ da goriilen iiretral stent esnek ve kivrilabilir olma
ozelliginden dolayr idrar yolu tikanikliklari tedavisinde kullanilabilir. Hastalar
tizerinde yapilan caligmalarda NiTi alasimindan {iretilen {iretral stentin hastalarin
tedavisinde etkili oldugu ve hastalarin yasam kalitesine katki sagladigi bulunmustur
[51-52].

Sekil 3. 19. Sekil 16: a) Uretral stentin goriiniimii ve b) iiretral stentin ugulanma sematigi [50]

Bir diger biyomedikal alet ise Medshape sirketi tarafindan ticarilestirilen ve
Sekil 3.20°de goriilen Morphix isimli dikis kancasidir [66]. Dikis kancalar1 yirtilmig

tendonlar1 tekrar kemige tutturmak igin kullanilan kancalardir [67].
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a) b)

Sikistirilmig $ekil hafizali Geniglemis -

geometri yerlestirme geometri e
kanatlari Tek kullanimlik )
yerlestirici _~

Sekil 3. 20. Morphix dikis kancas1 [66]

Cerrahi miidahaleler sonrasinda iyilesmenin hizli bir sekilde baslamasi i¢in
dikis kancalarinin kemikten ayrilma direncinin yiiksek olmasi kritik 6éneme sahiptir.
Aksi takdirde iyilesme siireci uzayabilir. Sekil 3.20°de goriilen Morphix kancasi, sekil
hafizali alagimlar kullanilarak tasarlanmistir. Bu kancanin 6zelligi, sikistirilmis bir
geometrik yapr ile kemige yerlestirilebilmesi ve bu yerlestirmenin kolayligidir.
Kancanin kemige uygulanabilmesi ic¢in, malzemenin martenzit fazinda olmasi
gerekmektedir. Viicut sicakligi etkisiyle, kancanin sicakligi arttiginda, malzeme
Ostenit fazina gecer ve kanca genislemis geometrisini alarak kanatlarini agar. Bu basit
geometrik doniisiim, kancanin kemige tutunmasini giiclendirir ve ¢ikma direncini
artirir. Bu yontem, yirtik tendon tedavisinde iyilesme siirecini hizlandirmakta etkili

olmaktadir [67].

Son 20-30 y1l iginde sekil hafizali alagimlar tizerine yapilan arastirmalar 6nemli
bir hizla artmis ve bu akilli malzemeler, biyomedikal dahil bir¢cok alanda genis bir
uygulama potansiyeli kazanmistir. Bu malzemelerle ilgili calismalar, giiniimiizde de

biiylik bir yogunlukla devam etmektedir.
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4. ELEKTRO-PARLATMA

Elektrolitik parlatma, anodik parlatma veya elektrokimyasal parlatma olarak
da bilinen elektro-parlatma (EP) islemi, malzemenin is pargasi yiizeyinden iyon
cikararak anodik ¢6ziinme prensibine dayali olarak metal veya alasimdan malzemeyi
uzaklastiran bir bitirme islemidir [68]. Elektroliz yasalari, 1833 yilinda Michael
Faraday [69] tarafindan formiile edilmistir. Bu yasalar hem elektro-depozisyonu hem

de ¢oziinme gibi elektrokimyasal islemlerin temelini olusturur.

Elektro-parlatma prosesinin kesfi, elektrokimyanin temel prensiplerinin
anlasilmasiyla birlikte gelisen bir siiregtir. Elektrokimyanin dnciilerinden olan Michael
Faraday'n 1833'te elektroliz yasalarmi kesfetmesi, elektrokimyanin gelisiminde
onemli bir doniim noktasi olmustur [70]. Faraday'in birinci elektroliz yasasi ve
Faraday'in ikinci elektroliz yasasi, bir elektrot {izerinde biriken malzeme miktarinin,
kullanilan elektrik miktariyla orantili oldugunu ve belirli bir elektrik miktari tarafindan
serbest birakilan farkli maddelerin miktarinin, elektrokimyasal esdegerleriyle veya

kimyasal esdeger agirliklariyla orantili oldugunu belirtir [71,72].

Elektroliz prensipleri (Faraday Yasasi), EP yonteminin, son islem olarak
kesme, taglama, frezeleme ve parlatma dahil olmak tizere geleneksel mekanik bitirme
tekniklerinden oldukga farkli oldugunu belirler; ¢iinkii EP temassiz ve hasarsiz bir

islemdir [73].

Faraday'in yaptig1 deneyler, bir akimin elektrolit i¢inde bir elektrotun etrafinda
metalik iyonlar indirgeyerek veya oksitleyerek metal kaplamalar1 olusturabilecegini
gostermistir. Bu deneyler, elektro-parlatma isleminin temelini olusturan anodik
¢cozlinme ve katodik reaksiyon kavramlarinin anlasilmasina katki saglamistir [74].
Pratik uygulamalara yol agan ilk sistematik arastirmalar ise, 1930°da proses i¢in patent

alan Jacquet’e aittir [75].

41 Elektro-Parlatma Teorisi

Elektro-parlatma prosesi teoride Faraday yasasina gore, atom degeri n ve

atomik kiitlesi M olan bir elementin 1 gramini ayristirmak i¢in gerekli olan elektrik
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miktari n/FM (coulomb)’dur. Bu sebeple, t (s) siiresi boyunca | (A) akiminin neden

oldugu ayristirilan madde miktari [76];

Mt

_n_F[g] 1

Denklemdeki F, Faraday sabitidir. Atomun yogunlugu p oldugunda uzaklastirma

hacmi;

Mlt
Vo = — 3 2
0= IF P [mm?]
Burada M/nFp, metal tipine gore farklilik gosteren birim elektrik miktar: (I = 1A, t =

1s) basina eliit edilen yani absorbandan ayrilan maddenin spesifik uzaklastirma hacmi

Vo'dir. Metal element K'nin elektrokimyasal esdegeri asagidaki gibidir:

k= M 3
- nF
Islenecek metal bir alasim oldugunda ise elektrokimyasal esdegeri k! asagidaki
gibidir:

NN

o= 3

Burada wi, alasimin her malzeme i¢in dagilimidir ve ki, her metal elementin
elektrokimyasal esdegeridir. Cozlinmiis madde miktar1 ve hacmi, asagidaki gibi bir

elektrokimyasal esdeger kullanilarak tanimlanabilir.
M= n€W 5
V= T]VO 6

_ gergek kaldirma orant

n= teorik kaldirma orant

Bununla birlikte, gesitli isleme kosullari, ¢evresel kosullar ve malzeme 6zellikleri vb.
nedeniyle elektro-parlatmanin teorik kaldirma orami ger¢ek degerden daha azdir.
Dolayisiyla, ¢ikarma orani, teorik degerin mevcut verimlilik n ile carpilmasiyla

hesaplanabilir [76].
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4.2  Elektro-Parlatma Isleme Mekanizmasi

Elektro-parlatma spesifik bir elektroliz tiiriidiir. En temel elektro-parlatma
sistemi Sekil 1’de gosterildigi gibi, klasik bir elektrokimyasal hiicrede bulunan bir anot
ve bir katot igeren bir elektrolit ¢6zeltisidir. Parlatilacak is parcasi anot elektrotu olarak
yer alir ve giic kaynaginin pozitif terminaline baglanirken ¢alisma elektrotu katot
olarak yer alir ve gii¢ kaynaginin negatif terminaline baglanir [77]. Elektroliz islemi
boyunca giic kaynagi tarafindan bir voltaj saglandiginda, elektrotlar arasinda
elektrolitik bir akim meydana gelir. Bu isleme dayali olarak, elektronlar anot
yiizeyinden katot yiizeyine hareket eder [78]. Anot elektron kaybeder ve oksitlenir; is
pargast yiizeyindeki metal atomlart metal iyonlarina transfer olur ve elektrolit
¢Ozeltisinde ¢oziinerek malzemeden uzaklastirilmasina neden olur. Katot ise elektron
alir ve indirgenir. Normal bir elektro-parlatma isleminde, indirgeme reaksiyonu
nedeniyle katodik yiizeyden hidrojen olusur [79]. Gili¢ kaynagmin aktivasyonu,
anottan katoda gecen bir elektrik akimai {iretir, bu da metal yiizeyin oksidasyonuna ve
elektrolitte ¢coziinen ve film boyunca katoda yayilan ylizey yabancit maddelerinin ve
diizensizliklerin kontrollii bir oranda giderilmesine neden olur [80,81]. Kaldirilan
metal miktari, spesifik elektroliz banyoya, sicakliga, akim yogunluguna ve is par¢asina
baglidir [82]. Genellikle akim ve zaman, tekrarlanabilir ylizey kalitesine ulasmak i¢in

kontrol edilebilen iki degiskendir [83].

DC Giig  +
Kaynagi _ @

1- Kars: elektrot - Katot
2- Elektrolit

3- Is pargasi - Anot

4- Is pargasindan katoda
hareket eden parca

5- EP oncesi ylizey

6- EP sonrasi ylizey

Sekil 3. 21. Elektro-parlatma deney sisteminin semasi [84]
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4.3  EP Siirecinde Meydana Gelen Yiizey Olaylari

Elektro-parlatma sirasinda metal yiizeyinde gergeklesen islemlerin
mekanizmasini  anlamak, islemin etkin bir sekilde optimize edilmesine ve
uygulanmasina yardimci olmaktadir. Bu, ayni zamanda pratik c¢alismalarin
parametrelerinin belirlenmesine de katkida bulunur [85]. Elektro-parlatma, kiitle
transferi ile iligkilidir ve daha spesifik olarak, ¢éziinen metal iyonlarinin, elektrolitteki
alic1 tlirlerin ve su molekiillerinin difiizyonu ile smirli olabilir. Genellikle, metal
iyonlarinin difiizyonu siirlayici faktordiir. Bu durumda, yiizeyde gdzenekli veya hem
kompakt hem de gézenekli bir tuz filmi olusur. Cukurlarin alt kisimlarinda tuz tabakasi
birikir ve bu tabaka boyunca yiiksek elektrik alani sayesinde iyonik bir taginim

gerceklesir [86].

Elektro-parlatma ve gaz olusumu sirasinda ylizeyde kompakt bir film olusur.
Bu kompakt filmin elektronlar1 iletken olmayan yapisi nedeniyle, potansiyeller
termodinamik olarak kabarcik olusumunu destekleyecek kadar yiiksek olsa bile,
yiizeyde kabarcik olusumu meydana gelmez [87]. Iletim mekanizmasi, kompakt
tabakadaki kat1 hal iletimi olarak diistintilmektedir. Kompakt filmin yiiksek direnci,
iyonlarin diisiik hareketliligi nedeniyle kat1 hal tasinmasi icin diisiik bir hareketlilik
seviyesine sahip olmalarina baglanir [88]. Gozenekli bolgedeki iletkenlik, elektrik
alanindaki go¢ yoluyla gerceklesir. Gozenekler, ¢Oziinmiis metal iyonlar ile
doyurulmus elektrolit ile dolu oldugundan, gozenekli bolgede difiizyon ger¢eklesmez
[89,90].

Bu gozenekli filmin diisiik gézenekliligi ve birkag mikron diizeyindeki biiyiik
kalinligi, yiiksek direng seviyelerine katkida bulunur. Akim yogunlugu, yiizeye
difiizyon sinirli alict iyon yaklasimiyla kontrol edilir, yani metal iyonlarinin difiizyon
katman1 boyunca konsantrasyon gradyani ile belirlenir [91]. Coziinme gegiren bir
ylizey lizerinde olusturulan film, basit bir oksit degil, daha ziyade kirlenmis bir oksittir,

¢ilinkii elektrolitik ¢ozeltiden anyonlar da katilmistir [92].
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Sekil 3. 22. Elektro-parlatmada adsorbat alici modelinin sematik gosterimi [93]

Bu sistemde, bir metal alasiminin (M) anodik ¢6ziinmesi, az miktarda alic1 tiir
(A) igeren bir elektrolit i¢cinde meydana gelir. Alici tiiriin, alict A'nin konsantrasyonu
elektrot/elektrolit ara fazinda sifira yakin bir degere diiserse sinirlayici akima ulagilir.
Elektrot yiizeyinde ¢oziinme mekanizmasi, metalin adsorbe edilmis katyonlara
oksidasyonunu ve ardindan adsorbe edilmis iyonlarn alici tiirler A tarafindan

¢oziilmesini igerir [93].

Elektro-parlatma siireci, metal yiizeyinde katyonlarin serbest birakildigi ve
yiizeye adsorbe edildigi bir ¢oziinme veya oksidasyon siireci ile ilerler (Sekil 2.). Bu
adsorbe edilmis iyonlar, yiizeyin bloke edilmesine neden olarak metalin ¢ézlinmesi
igin asir1 bir potansiyele yol acabilir [94]. Katyonlar, metal iyonlarini ¢ozmek igin

ylizeye difiize olan alic1 iyonlar tarafindan yiizeyden uzaklastirilir.

Elektro-parlatma islemi, elektrotun yakinindaki yogunlugun ¢ozeltinin
kiitlesinden farkli olmasina ve hidrodinamik bir akisa neden olur. Kararli durumda,
alict iyonlarin yiizeydeki konsantrasyonu, yiizeye ulastiginda tiiketilirse sifirda
sabitlenir. Yakin zamanda yapilan bir ¢alisma, fosforik asitte bakirin elektro-
parlatilmas1 ve siilfiirik asit-hidroflorik asit karigigminda niyobyumun elektro-
parlatilmas iizerine, alici tiirlerin ylizeye yayilan hiz smirlayici tiirler oldugunu

dogrulamstir [95,96]. Olgiilen potansiyel gegici olaylar, bakir elektro-parlatmasi i¢in
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uygulanan akim ile potansiyel arasinda bir artis, ardindan aktivasyon asir1 potansiyel
ve kiitle transferi asir1 potansiyeli nedeniyle bir artis gostermistir [97]. Gegici siire

sonunda potansiyeldeki biiyiik sigrama, ¢ok yliksek bir direnci gostermistir.

4.4  EP Isleminde Gerilim-Akim Yogunlugu Etkisi

Faraday yasalari, elektrot potansiyeli ve akim yogunlugunun teorik temelini
olusturur [98]. Ancak pratik uygulamalarda elektro-parlatma miktar1 ve kalitesini
etkileyen birgok faktér bulunmaktadir. Faraday yasalari, bir elektrot iizerindeki
kimyasal yiik miktarinin toplam elektrik miktariyla dogru orantili oldugunu belirtir.
Ancak es zamanli olarak gerceklesen yan reaksiyonlar iriinii tiikketebilir ve istenmeyen
reaksiyonlar verimsizliklere neden olabilir [99]. Elektro-parlatmada, gii¢ kaynagi
tarafindan yeterli voltaj saglanmalidir. Gerilim-akim iliskisi Ohm yasasini takip eder;
yani akim, potansiyel bir farkla veya elektrolitik veya metalik iletken ortamdaki
voltajla yonlendirilir [100]. Yerel akim yogunlugu, elektro-kaplama islemlerinde
onemli bir degiskendir ve elektro-parlatmanin karakterini etkiler. Bir elektrot
tizerindeki yerel akim yogunlugu, elektrot yiizeyindeki konumun bir fonksiyonudur ve
istenilen elektro-parlatma islemini gergeklestiren elektrot iizerinden gegen akim, akim
verimliligi cinsinden ifade edilir [101]. Elektrot yiizeyi iizerindeki akim dagilimi
karmasiktir; genellikle kenarlarda ve noktalarda yogunlagma egilimindedir. Cozeltinin
direnci diisiik olmadig: siirece, akimin kars1 elektrotun yakinindaki is pargalarina daha
kolay akacagi gozlemlenir. Proseslerin diizgiin bir akim dagilimi ile ¢alistirilmast
onemlidir; yani akim yogunlugunun elektrot yiizeyinin her noktasinda esit olmasi

gerekmektedir [102].

Jacquet, elektro-parlatma isleminde anodik malzemenin ¢oziinme siirecini
analiz etmek i¢in akim yogunlugu-voltaj egrisini kullanmistir [103]. Sekil 3, Daglama,
Pasivasyon, Parlatma ve Gaz olusum boélgesi (cukurlasma) dahil olmak {izere bir¢ok
malzeme icin elektro-parlatma isleminin mevcut akim yogunlugu-voltaj egrisini
gostermektedir. Daglama bolgesinde, is parcast dogrudan ¢oziiliir ve mekanik isleme
tabi tutulan ylizeyde hafif oyuklar olusur. Pasivasyon bolgesinde, anodik yiizey
tizerinde pasif bir oksit tabakasi olusur ve bu nedenle akim yogunlugu, voltajin
artmastyla hafifce azalir. Akim plato bdlgesinde (parlatma), gerilim arttikca akim

neredeyse sabit kalir. Gaz olusum bdlgesinde ise, voltajin artmasiyla pasif oksit
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tabakas1 parcalanir ve anodik ¢o6ziinme, oksijen ¢ikisina eslik eder. Cukurlasma
bolgesi olarak da bilinen bu bdlgede, is parcasi yiizeyinde hapsolan oksijen

kabarciklar1 nedeniyle kolayca ¢ukurlasma meydana gelir.

[

Akim Yogunlugu, |

[ | [
Uygulanan Voltaj, V

Sekil 4. 1. Metal EP isleminde akim/gerilim iliskisini gosteren genel polarizasyon egrisi [103]

Elektro-parlatma genellikle yiiksek anodik potansiyellerde sinirlayici akim
plato bolgesinde meydana gelir, burada metal ylizey pasiflestirilir ve akimin artmasiyla
elektro-parlatilmis yiizey daha piiriizsiiz hale gelir [103,104]. Bu kinetik bélgede, kiitle

tasima mekanizmasini agiklamak i¢in temel olarak iki mekanizma One siiriilmiistiir:

I viskoz bir sinir tabakasinin olusumu veya

ii. is pargast ylizeyinde bir tuz filminin olusumu.

Is pargalari bir ¢dzeltiye daldirildiginda, metalin ¢dzeltiye iyon halinde girme
egilimi ile iyonlarin yiiklerini kaybedip katotta birikme egilimi arasinda dengeye
ulagilir. Bu denge, metalin iyonize olmas1 ve bosaltilmasinin yani sira birikmesi ve
indirgenmesiyle dinamiktir. Bu iki etki birbirini yok eder ve sistemde net bir degisiklik
olmaz. Katotta metal birikmesi ve anotta metal ¢Oziinmesinin gerceklesmesi igin
denge, bir dis potansiyel tarafindan bozulur, bu da elektrot reaksiyonlarin pratik bir
hizda gerceklesmesini saglar [105]. Elektrot reaksiyonunu gereken hizda ilerletmek
icin gereken ek enerji, asir1 potansiyel veya elektrot polarizasyonu yani, bir elektrotun
denge potansiyeli ile calisma potansiyeli arasindaki farkin elektrot potansiyeli olarak

Olctilmesiyle belirlenir.
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Bir anodun ¢alisma potansiyeli her zaman denge potansiyelinden daha pozitif
iken, katodun calisma potansiyeli daha negatiftir [106]. Asir1 potansiyel degeri,
devrenin dogal hizina baglidir; yani akim yogunlugu arttik¢a elektrot reaksiyonu da
artar. Yavas bir reaksiyon icin (diisiik degisim akim yogunluguyla), belirli bir akim
yogunlugunda hizl bir reaksiyondan (yiiksek degisim akim yogunluguyla) daha fazla
asir1 potansiyel gerekecektir. Bir elektrot reaksiyonu genellikle birden fazla temel
adimda meydana geldiginden, her adim icin bir asir1 potansiyel mevcuttur. En basit
durumda bile, asir1 potansiyel, konsantrasyon asir1 potansiyelinin ve aktivasyon asiri
potansiyelinin toplamini ifade eder. Asir1 potansiyel terimi bazen hiicre voltaji ile agik
devre voltaj1 arasindaki fark olan asir1 voltaj olarak da adlandirilir [107]. Sonug olarak,
elektrolitik hiicrenin hiicre voltaji her zaman ac¢ik devre voltajindan daha yiiksektir.
Asirt gerilim, hiicrenin iki elektrotunun asir1 potansiyelleriyle hiicrenin ohmik

kaybinin toplamini ifade eder [108,109].

Elektro-parlatma igin akim kaynagi, alternatif akim elektrigini diisiik voltajli
DC akimina doniistiiren bir pil veya dogrultucu formundaki bir giic kaynagidir.
Parlatilacak 1s parcasinin geometrik sekli ve konturu elektro-parlatma isleminin
kalitesini etkiler. DC akimi, daha az erisilebilen girintili alanlara gore keskin kenarlara
daha yogun akar ve elektro-parlatmay1 miimkiin kilar. Bagka bir deyisle akim dagilim1
diizgiin degildir. Bu nedenle, kaliteli elektro-parlatma sonuglar1 elde etmek igin
anotlarin dogru yerlestirilmesinin yani sira akim yogunlugunun degistirilmesi de
gereklidir [110,111]. Ancak, elektrolit ve is parcasi arasindaki arayiizdeki karmasik
¢ozlinme siireci nedeniyle, genel kabul goren bir elektro-parlatma teorisi heniiz mevcut

degildir.

45  Elektro-Parlatmayi Etkileyen Faktorler

Genel olarak, EP islemindeki yiizey diizgiinlestirmenin, anodik tesviye
(makro-diizlestirme) ve parlaklagtirma (mikro-diizlestirme) olmak tizere iki islem
oldugu varsayilmaktadir [112]. Anodik tesviye islemi, 1 pm'den biylk yiizey
puriizliiliigiiniin ortadan kaldirilmasini ifade eder ve cikintili ve cukur konumu
arasindaki potansiyel dagilim farkindan kaynaklanir. Cikintili konumdaki daha ytiksek
akim yogunlugu, yerel olarak daha yiiksek bir malzeme ¢6ziinme hizina yol acar.

Anodik parlatma isleminde, ylizey piiriizliiliigiinin 1 pm'den daha diisiik olarak
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ortadan kaldirilmasimi ifade eder ve yiizey kusurlarmmin ve kristalografik veya
yonelimin elektrokimyasal ¢oziinme islemi {izerindeki etkisinin bastirilmasindan
kaynaklanir. Islem faktorlerini kontrol ederek parlaklastirma etkisi olmadan anodik
tesviye etkisi elde etmek miimkiindiir [113]. Elektro-parlatma karmasik bir siire¢
oldugundan ve siirecte bircok faktdr s6z konusu oldugundan, gesitli is pargasi
malzemeleri i¢in hepsine uyan tek bir parametre seti yoktur. EP islemi, elektrolit
sicakligr ve bilesimi, parlatma siiresi, ilk yiizey piiriizliliigii ve benzeri gibi

faktorlerden etkilenir.

451 Sicakhk

Genel elektro-parlatma islemi sirasinda, elektrolit sicakligi kiitle tasinmasiyla
dogrudan iliskilidir. Daha diisiik bir sicaklik, ¢6ziinmiis metal iyonlarinin elektrot
ylizeyinden uzaklasmasini ve alici iyonlarin ylizeye dogru difiizyonunu yavaslatir.
Bununla birlikte, diisiik sicaklik ayni zamanda ¢6zeltideki metal iyonlariin
¢ozlnlrligini azaltarak akim yogunlugunda da azaltici bir etkiye neden olur [114].
Elektrolit sicakliginin artmasiyla, daha diisiik viskozite ve siirekli elektrolit akisi,
elektro-parlatma etkisinin daha etkin hale gelmesini saglar. Bu siireg, ¢ikintili ve ¢ukur
konumlar1 arasindaki segici ¢6ziinmeyi tesvik eder. Elektrolit sicakligindaki artigin, is

parcas1 ylizeyindeki viskoz tabakanin incelmesine neden oldugu diisiiniilmektedir.

Elektro-parlatma siirecinde sicaklik etkisi, elektrolit banyosundaki hiz

sinirlayici tiirlerin difiizyon katsayisinin etkilenmesi ile agiklanmaktadir [115];

D = D, exp (—%) 8

Burada, Do istel 6n faktor, Qa diflizyon igin aktivasyon enerjisi, R gaz sabiti ve
T mutlak sicakliktir.

Bir tiirtin elektrolit banyosundaki sinirlayict akim yogunlugu denklemle

tanimlanir [108];
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Burada n, ilgili iyonun toplam yiikiiniin molar degeri, F Faraday sabiti, C
cozeltideki metal iyonlarinin doygunluk konsantrasyonudur ve 9, anodik diflizyon

katmaninin kalinligidir.

Denklem 8 ila 9 verimlerinin degistirilmesi;

10

nFD,C Qa
= 5o (<)

Denklem 10, banyo sicakligini plato akim (kararli akim) yogunluguyla
iligkilendirir. Denklemi takip etmek, sicakliktaki artigin akim yogunlugunun iistel bir
sekilde artacagini gosterir. Ancak, sicaklik arttikca anot ylizeyindeki diflizyon
katmaninin viskozitesinin azaldig1 goz 6niinde bulundurulmalidir. Bu durum, viskoz
bir anot katmaninin korunmasini zorlastirabilir, ki bu da metal yiizey kalitesini
etkileyebilir. Dolayisiyla, belirli bir sistem i¢in optimum elektro-parlatma sonuglarina

ulagmak icin sicaklik araliginin dikkatle secilmesi gerekmektedir.

4.5.2 Elektrolit Bilesimi

Elektrolit, polar bir ¢oziicii icinde ¢6ziindiigiinde elektriksel olarak iletken bir
¢Ozelti olusturan maddedir [116]. Cozlinmiis elektrolit, ¢coziicii i¢ginde esit sekilde
dagilan katyonlar ve anyonlar tarafindan olusur. Elektro-parlatma sirasinda ¢ozeltinin
katyonlar1 ¢cok olan elektroda dogru hareket ederken, anyonlar az olan elektroda dogru

cekilir [81]. Bu hareket, ¢6zelti i¢inde bir akim olusturur.

Elektro-parlatma isleminde, farkli metallerin farkli elektrolitlere ihtiyaci vardir.
Elektrolitin bilesimi ve 6zellikleri, elektro-parlatma kalitesini etkiler [79]. Elektrolitin

genel elektro-parlatma prosesinde ¢esitli rolleri vardir;

— Elektrot ile is parcas1 arasindaki akimin akisini kolaylastirir.
— FElektrokimyasal iiriinleri elektronlar aras1 bosluga akitir.

— Elektro-parlatma sirasinda reaksiyonun 1sisin1 azaltir [84].

Elektrolitler genellikle metal tuzlarina ek olarak ¢esitli amaclar i¢in kullanilan
katki maddelerini de igerir. Bu katki maddeleri, elektrolit iletkenligini arttirmak, banyo

stabilitesini saglamak, yiizeyi aktive etmek, metal dagilimim iyilestirmek veya
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yiizeyin 6zelliklerini optimize etmek i¢in kullanilir [117,118]. Bu 6zellikler arasinda
korozyon direnci, parlaklik, sertlik, mekanik mukavemet, stineklik, asinma direnci ve
lehimlenebilirlik gibi faktorler yer alir [119,120]. Elektrolitik iletkenlik, elektrolitin
ayrisma derecesi, iyonlarin hareketliligi, sicaklik, viskozite ve bilesimi gibi faktorlere

bagli olarak degisir [72].

Elektrolitin temel gorevi, akim, 1s1 ve reaksiyon iiriinlerini tagimaktir. Bir elektro-
parlatma isleminde, organik, inorganik veya organik/inorganik karigimlar gibi cesitli
elektrolitler kullanilabilir. Siiregte kullanilacak elektrolitin belirli 6zelliklere sahip

olmasi gereklidir [121,122];

1. Tletkenlik. Elektrolitin iyi bir iletken olmas1 gerekmektedir. iletkenlik, is
parcasi ile elektrotlar arasinda akimin etkin bir sekilde iletilmesini saglar.

2. Kimyasal Aktivite. Elektrolitin, is par¢asinin yiizeyini kimyasal olarak
etkileyebilmesi Onemlidir. Asit veya baz igerebilir ve is parcasinin
ylizeyindeki istenmeyen tabakalar1 ¢ozebilir veya temizleyebilir.

3. Yiizey Toleransi. Elektrolitin, i3 pargasmnin ylizeyini istenilen
toleranslarda isleyebilmesi onemlidir. Bu, is parcasmin piiriizliligi,
parlakligi ve diger 6zelliklerini belirler.

4. Uyumluluk. Elektrolitin, islenen malzemenin tiiriine ve o6zelliklerine
uyumlu olmasi gerekir. Farkli malzemeler farkli elektrolit tiirlerine
ithtiyac duyabilir.

5. Koroziflik. Elektrolitin is pargasi veya isleme ekipmani {izerinde
olumsuz etkilere neden olmamas1 6nemlidir. Asindiric1 veya korozyona
neden olabilecek bilesenler igermemelidir.

6. Kararhhk. Elektrolitin kararl bir sekilde ¢alisabilmesi dnemlidir. Islem
sirasinda bilesiminin degismemesi ve istenmeyen reaksiyonlara neden

olmamasi gerekmektedir.

Elektro-parlatma isleminde elektrolit, is pargasinin yiizey Ozelliklerini ve

sonuglar1 belirleyen 6nemli bir faktordiir;

1. Kimyasal etki. Elektrolit, is par¢asinin yiizeyini kimyasal olarak etkiler.
Ozellikle asidik elektrolitler, metal yiizeydeki oksit tabakasini ¢dzer ve

istenmeyen kirlilikleri giderir, bdylece is pargasinin yiizeyini temizler.
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2. Akim iletkenligi. Elektrolit, elektrotlar arasindaki akimu iletir. Bu, is
pargasinin ylizeyindeki metal iyonlarinin taginmasini saglar ve parlatma
isleminin ger¢eklesmesini miimkiin kilar.

3. Yiizey piiriizliiliigii ve parlakhk. Elektrolitin bilesimi ve 6zellikleri, is
pargasinin yiizey piiriizliiliigiinii ve parlakligini etkiler. Dogru elektrolit
secimi, istenilen sonuglar1 elde etmek igin &nemlidir. Ornegin, bazi
elektrolitler daha parlak ve piirilizsiiz bir yiizey saglarken, digerleri daha
mat bir goriiniim verebilir.

4. Malzeme seciciligi. Farkli elektrolitler, farkli metaller tizerinde farkli
etkilere sahiptir; elektrolitin Ozellikleri, sonugta elde edilen elektro-
parlatma etkisini dogrudan etkiler [79]. Bu nedenle, islenen malzemenin
tiiriine ve 6zelliklerine uygun bir elektrolit se¢cimi yapilmalidir.

5. Proses kontrolii. Elektrolit bilesimi, islem parametrelerinin (6rnegin,
akim yogunlugu, sicaklik, siire) etkisiyle birlikte elektro-parlatma

isleminin kontroliinde 6nemli bir rol oynar.

45.3 Elektro-Parlatma Siiresi

Elektro-parlatma siiresi, i parcasinin yiizey Ozellikleri, istenilen parlaklik
diizeyi, kullanmilan elektrolit, akim yogunlugu ve elektro-parlatma ekipmaninin
ozellikleri gibi faktorlere bagli olarak belirlenir. Siirenin belirlenmesi, istenilen sonuca
ulagmak icin gerekli olan malzeme ¢oziinme ve diizlestirme miktarini hesaba katmay1

igerir.

Elektro-parlatma siiresinin 6nemi, ig parcasinin yiizey kalitesi ve islevselligi
tizerinde dogrudan etkiye sahiptir. Dogru siire belirlenmediginde, is parcasinin
yiizeyinde istenmeyen sonuglar olusabilir. Ornegin, yetersiz parlatma siiresiyle islem
yapildiginda, is parcasinin ylizeyinde istenmeyen piiriizler veya mat bir goriiniim
olusabilir. Bununla birlikte, agir1 uzun bir siire boyunca elektro-parlatma yapmak da is

pargasinin ylizeyini asir1 inceltebilir veya malzeme kaybina neden olabilir.

Wagner, diisiik sinlizoidal profillere dayanarak, elektro-parlatma islemi

sirasinda yiizey piiriizliiliigliniin azalmasi i¢in ¢éziimler tiiretmistir. Ortalama ylizey
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cukurlarinin, birim yiizey alan1 bagina ¢ézlinen metal miktar1 ve akim yogunlugu ile

zamanin ¢arpiminin bir fonksiyonu olarak azaldigini formiile etmistir [124];

T = (11)

4
I

Denklem 11, elektro-parlatma siiresinin voltaj ve akim yogunlugu ile dogrudan
iligkili oldugunu gosterir. Daha yiliksek bir voltaj veya akim yogunlugu
kullanildiginda, daha hizl1 bir ¢6ziinme hizi elde edilir ve dolayisiyla EP siiresi kisalir.
Ancak, bu durum is pargasinin yiizeyine zarar verebilecegi i¢in dikkatli bir sekilde
kontrol edilmelidir. Bu analitik ¢dzliim, ¢oziinme siiresiyle birlikte profil genliginin
tistel bir diisiisiinii 6ngdrmiistiir. Yiizey piriizliligl, polisaj baslangicinda hizli bir
azalma gosterirken, polisaj siiresinin artmastyla iyilesme egilimi gdstermistir; ancak

azalma orani polisaj siiresinin artmasiyla ¢ok diisiik olmustur.

Haidopoulos ve digerleri tarafindan yapilan calismalara dayanarak, parlatma
sliresinin artmasiyla yiizey piirtizliiligiiniin iistel olarak azaldigi dogrulanmistir [125].
Elektro-parlatilmis 316 paslanmaz ¢elik tizerinde ti¢ farkli 6l¢ek igin hesaplanan
elektro-parlatma siiresine karsi ortalama piiriizliilik (Ra), 20 pm ve 80 um 6lgekler i¢in
iistel bozulmay1 takip eder. Bu asimptotlar, 20 pm 6lgek i¢in birkag nm ve 80 um 6lgek
icin ~20 nm'dir. Nazneen ve Lee’nin yapmis oldugu ¢alismalarda da benzer sonuglar

gozlenmektedir [84,126].

Bir EP isleminin baglangicinda, ¢ikintili ve cukurlar arasindaki potansiyel
dagilimlardaki farkliliklar, hizli bir cilalama etkisi ile sonuglandigr 6nemli 6l¢iide
belirgindir. Parlatma siiresinin artmastyla, is parcast ylizeyi daha piiriizsiiz hale gelir

ve potansiyel fark azalir, bu da ylizey piiriizliiliigiinde azalmaya neden olur.

4.5.4 1k Yiizey Piiriizliiliigii

Elektro-parlatma islemi, yilizey piriizliligini iyilestirmek i¢in smirh bir
parlatma kabiliyetine sahiptir ve is parcasinin ilk ylizey piirlizliiliigliniin nihai elektro-
parlatilmis yiizey kalitesini etkilediginin fark edilmesi ©Onemlidir. Baslangi¢

piriizliiliikk orani fazla olan bir is pargasi islem sirasinda daha fazla malzemenin
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¢oziilmesine ve diizgiinlestirilmesine ihtiyag¢ duyar, bu da daha fazla malzeme kaybina

ve ayn1 zaman da iglem siiresinin gereksiz uzamasina neden olabilir.

Lee ve digerleri, farkli baslangi¢ yiizey piiriizliliigine (1 ve 2 wm) sahip
elektro-parlatilmis nitinol ylizeylerinin elektro-parlatma etkisini incelemislerdir [84].
Ra =1 pum'lik ilk piiriizliiliik ile is parg¢asi yiizey piirtizliiliigii, 50 saniyeye kadar hizla
Ra=0,5 pm'nin altina diistiriilmiistiir, ancak yiizey piirtizliiligii 50 saniye sonra 6nemli
Olciide iyilesmemistir. Ra =2 um'lik ilk piiriizliiliik ile, ylizey piiriizliligi 300 s kadar
Ra = 0,98 um'ye iyilestirilmis; 300 s sonra yiizey piiriizliiliiglinde belirgin bir iyilesme
olmamuistir. Yapilan ¢alismadaki piiriizliliik degerleri de g6z 6niine alinarak, elektro-
parlatma isleminin parlatma kalitesinde bir sinirlamasi oldugundan, hizli ve etkili bir
EP islemi i¢in is pargasinin ilk yilizeyi dikkatli bir sekilde degerlendirilmelidir.
Parlatma etkisi, is pargasi yiizeyindeki ¢ikintili ve girintili konumlardaki potansiyel
dagiliminda bir fark gerektirir. Viskoz tabaka, diizlestirilmis is pargasi ylizeyiyle ayni
seviyede oldugunda, potansiyel dagilim farkindaki kiigiik fark nedeniyle malzeme

kaldirma oran1 6nemli 6l¢giide diisiik olacaktir.

4.5.,5 Elektrotlar arasi bosluk

Elektro-parlatma islemlerinde elektrotlarin birbirine olan konumlari igslem
kalitesini etkilemektedir. Genel olarak elektrotlar arasi bosluk azaldik¢ca akim
yogunlugu artar dolayisiyla ylizey piiriizliiligli azalmaktadir. Fakat 6nemli 6l¢iide dar
bir aralik olmasi durumunda, akim yogunlugu fazla yiliksek olacagindan yiizey
tizerinde cukurlagsmalara neden olabilecegi gibi ylizeyde bir elektro desarj izi de
olusabilir. Ornegin; yapilan bir calismada 0,5 mm’lik bir i¢ elektrot boslugunda, 1
mm’lik bir bosluktan daha fazla bir gukurlasma oldugu bildirilmektedir [127].

Lee ve Shin [84] nitinol alagimin elektro-parlatma isleminde, elektrotlar arasi
boslugun 2 mm’den 1 mm’ye diisiiriilmesiyle i parcasinin yiizey piiriizliiliigiinde bir
azalma meydana geldigini bulmuslardir. Bununla birlikte, 0,3 mm ve 0,5 mm elektrot
bosluklar1 ile benzer bir sonu¢ elde edilmemis ve ¢ok dar bir elektrot araliginin
dengesiz bir parlatmaya neden oldugu ve yiizeyde kabarcik izlerine neden oldugu
kabul edilmistir. Yiizeyde olusan bu izlerin sebebi hidrojen gazidir. Elektro-parlatma

isleminde hidrojen gazi katot yiizeyinde kabarciklar halinde belirir. Normal kosullarda
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stirekli olusmasi ve patlamasi sebebiyle parlatma etkisini etkilemez. Ancak ¢ok dar bir
aralikta, olusum ve patlama arasindaki denge bozulur ve kabarciklar anot ile katot

ylizeyine yapisip patladigi i¢in kismi kabarcik izleri olusur.

Sonug olarak, gaz kabarciklarinin ve elektro desarj izlerinin etkisi ve akim
yogunlugunu da dikkate alarak elektrotlar i¢in, optimum bir bosluk mesafesi

ayarlanmalidir.

4.6  Diger Etkiler

Bir elektro-parlatma sisteminde, metal ile elektrolit arasindaki arayiiz, metalik
malzemenin c¢oziinmesini diizenleyen aktif bir ylizeye sahiptir. Genel olarak,

elektrolitik ¢ozeltide ii¢ bilesen bulunur;

— Malzemenin oksidasyonunu saglamak i¢in bir asit veya baz,
— (Coziinme hizin1 diizenleyen bir reaktif (pasiflestirici)

— (ozelti/metal arayiiziinde viskoz durumu tesvik eden bir element.

Bu viskoz tabaka, metalin metal yiizeyinden toplu elektrolitik ¢ozeltiye dogru
hareket eden metal iyonuna siirekli ¢ézlinmesi nedeniyle olusur. Boylece piiriizlii bir
metal ylizeyinde c¢ikintilar ve ¢ukurlar arasinda iyonik bir konsantrasyon gradyani
olusur (Sekil 9). Cikintilardan ¢ukurlara gore daha yiiksek bir akim yogunlugu ¢ikar,
bu da metalin bu bdlgelerde daha hizli ¢éziinmesine neden olur. Bu sekilde piiriizlii

ylizey yavas yavas diizleserek daha piiriizsiiz hale gelir.

Jacquet Teorisi, EImore Teorisi, Edwards Teorisi, Hoar ve Farthing Teorisi ve
Darmois Teorisi dahil olmak iizere bir¢ok teori bu etkiyi agiklamaktadir [128]. Sunu
belirtmek gerekir Ki, elektro-parlatma prosesi birgok farkli mekanizma tarafindan
yonetilmektedir ve bir¢ok parametreye baglidir. Yukarida agiklanan senaryonun
basitligine ragmen, higbir teori tek basma tiim karmagikliklar1 kapsayamamaktadir.
Bununla birlikte, bu teoriler elektro-parlatma siirecinin daha iyi anlasilmasi igin kritik

Ooneme sahiptir.

43



4.6.1 Jacquet Teorisi (Direncin etkisi)

Elektro-parlatma siirecinde, is pargasi yiizeyinde ¢Ozlinen malzemeler
nedeniyle viskoz bir tabaka olusur [129,130]. Bu viskoz tabakanin kalinhigi is
parcasinin farkli bolgelerinde esit olmadigi icin, katot ve anot arasinda farkli omik
direncler meydana gelir. Bu durum, ¢ikintili bolgelerin daha fazla ¢oziinmesine ve
sonug olarak daha homojen ve diizgiin bir ylizey profili olusturulmasina yol acar [131].
Sekil 7°de gosterildigi gibi ¢Oziinmiis metal iyonlarinin ¢ikintili ve c¢ukurlu

bolgelerinde degisken bir konsantrasyon gradyan1t meydana gelir.

Katot
elektrolit
%
cikintilar L!;Onnsi:ntrasyon
gradyani
Anot

Sekil 4. 2. Piiriizlii bir anot yiizeyindeki iyonik konsantrasyon gradyaninin sematik gosterimi [129]

Cikintilar iizerindeki difiizyon tabakasinin kalinligi, ¢ukurlarin tizerindeki
tabakadan daha azdir. Bu nedenle, sinirlayict akim degeri, ¢ikintilar tizerinde ¢ukurlara
kiyasla daha biiyiik olacaktir. Bu durum, elektro-parlatma ilerledikce metal yiizeyinin
diizeltilmesine ve diizgiinlestirilmesine yol agar [93]. Elektro-parlatmanin temelinde
kiitle taginimi1 kontrolii vardir; bu siireg, uygulanan voltajdan bagimsiz olarak belirli

voltaj araliginda sabit bir akim yogunlugu ile karakterize edilir [99].

Jacquet, elektro-parlatma sirasinda anot ile elektrolit arasindaki viskoz sivi
tabakasinin omik direncinin 6nemini arastiran ilk arastirmacidir [102]. Bu teori,
elektro-parlatma siirecini tam olarak basitlestirmese de elektro-parlatma islemi igin
yeni bir bakis agis1 sunmus ve daha sonra gelistirilen teoriler i¢in temel olusturmustur.
Viskoz film teorisinin sematik diyagrami Sekil 8’de gosterilmistir. Bu film, yiiksek

elektrik direnci nedeniyle akim yogunlugunu azaltir ve talas kaldirma hizin1 sinirlar.
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Sekil 4. 3. Viskoz film teorisinin sematik diyagrami [134]

Jacquet'e gore, viskoz filmin elektrolit ile temas halinde olan ylizeyinin diiz
oldugu diistiniilmektedir. Ancak, viskoz filmin kalinlig1 is parcasinin piiriizlii ylizeyi
nedeniyle homojen degildir. Viskoz film, genellikle cukurda daha kalin olup yiiksek
elektrik direnci ve diisiik potansiyel dagilimi nedeniyle malzeme ¢oziinmesini
yavaglatir. Buna karsilik, viskoz film ¢ikintili alanlarda daha ince olup yiiksek
potansiyel dagilimi nedeniyle malzeme ¢ozlinmesini hizlandirir. Cikint1 ve g¢ukurlar
arasindaki potansiyel farki, malzeme ¢oziinme hizlarindaki farkliliklar nedeniyle is

parcasi ylizeyinde bir parlatma etkisi olusturur.

Jacquet ve digerleri [134] tarafindan yiiriitiilen daha sonraki bir deneyde, akim
yogunlugu grafiginde, anot potansiyelinin bir fonksiyonu olarak J-E, elektro-parlatma
islemlerinde kullanilan birgok ¢ozelti i¢in yatay bir plato bulundugunu gostermistir. J-
E grafigi, bir elektrot islemi tarafindan tiiketilen bir reaktanin difiizyonunun kontrol
faktori  oldugu durumlarda bulunmustur. Elektrot ylizeyindeki reaktan
konsantrasyonu, toplu karsiliginin olduk¢a altindadir ve hidrodinamik sinir
tabakasinin etkin kalinlig1, zorlanmis veya dogal konveksiyonla belirlenen belirli bir
degere sahiptir [134]. Ozellikle, metallerin katodik tarafta elektro-depozisyonu
sirasinda sinirlayict bir akim yogunlugu gézlemlenmektedir. Benzer bir ¢aligmada
Kolthoff ve Miller, S203- gibi kompleks olusturan iyonlarin difiizyonu durumunda
crvanin anodik ¢oziinmesi icin sinirlayict bir akim yogunlugunu gézlemlemis ve

SO3—CN- ve SCN- sinirlayici faktor olarak belirlenmistir [135].
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4.7 Proses Kontroli

Bitmis bir irilinlin kalitesi ve tutarliligi, EP (elektro-parlatma) siirecinin ne
derece kontrol edildigine baghdir. Proses kontroliiniin yetersizligi, tutarsiz ve
ongoriilemeyen kaliteye yol agabilir. EP i¢in belirli calisma degiskenleri mevcuttur ve

bunlar, teknolojinin dogrudan islevleriyle ilgilidir.
Proses kontroliinde dikkat edilmesi gereken ana noktalar sunlardir:

i.  Sicakligin hassas bir sekilde muhafaza edilmesi, gerektiginde 1sitma veya
sogutma islemlerinin yapilmasi.

ii.  Elektrolitin kimyasinin, yani 6zgiil agirlik (su igeriginin bir gostergesi), asit
konsantrasyonu ve metal igeriginin siirekli izlenmesi ve uygun bir elektrolitin

secilmesi.

Ayrica, dogru voltaj ve akim yogunlugu (amper/metrekare) saglanmali ve bu,
temiz, dalgalanmasiz bir DC dogrultucu kullanilarak gerceklestirilmelidir.
Erisilemeyen alanlara, koselere ve diisiik akim yogunluguna sahip karmagik is
parcalarinin  elektro-parlatilmasi, operatdriin =~ katodun dogru yerlestirilmesi
konusundaki deneyimine baglidir. Gazlanma ¢izgilerini, akis izlerini veya benzeri
istenmeyen isaretleri 6nlemek i¢in elektrolitin veya is pargasinin nerede, ne zaman ve

nasil ¢alkalanacagi konusunda bilgi sahibi olmak da ayn1 derecede 6nemlidir.

4.8 Kalite Kontrolii

Kalite kontrolii genellikle bitmis iriiniin belirlenmis bir dizi standartla
karsilagtiritlmasini igerir. Genel olarak, mekanik polisajdan (MP) sonra piiriizliiliik,
elektro-parlatma (EP) ile %50 oraninda azalir. Ornegin, MP sonras1 50 Ra (ortalama
ylizey piiriizliiliigli) olan bir yiizey, EP sonras1 25 Ra'ya diisebilir. Ancak, ¢ogu elektro-
parlatma uzmani, miisteriler sunduklari is parcalarinin mekanik ge¢misine dair detayl
bilgi saglamadikga belirli bir yiizey kalitesini garanti edemez. Bunun nedeni, EP'nin
getirilen malzemelerin metalurjisine, islenmesine ve yiizeydeki yabanci maddelere

duyarli olmasidir.
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Elektro-parlatilmis bir parganin yiizey kalitesi asagidaki ozellikler ile
degerlendirilebilir [135]:

— Ortalama Yiizey Piiriizliiliigii: Genel bir diiz yiizey elde etmek igin
cilalamanin ylizey tepe noktalarini ne kadar iyi kaldirdigin1 géstermek iizere
ylizey profil olusturucu tarafindan dl¢iliir.

— Cukurlasma: Anotta oksijen gaz1 c¢ikist nedeniyle metal yilizeyindeki
cukurlagma, yiiksek kaliteli son kat i¢in minimumda tutulmalidir.

— Yiizey Parlakhg1 ve Korozyon Direnci: Yiiksek krom ve nikel igerigi,
ozellikle paslanmaz ¢elik i¢in yiizey parlakligi ve korozyon direnci ile mekanik

mukavemeti artirir.

Kalite kontroliinde, son yiizey kalitesini incelemek i¢in uygun bir teknigin
benimsenmesi 0nemlidir. Kalitesiz bir ylizey, gorsel olarak veya optik mikroskopi
yoluyla kolaylikla tespit edilebilir. Eger amag sadece estetik bir sonug elde etmekse,
gorsel bir inceleme yeterli olabilir. Ancak, en yiiksek kalitede bir son islem
gerektiginde, mikroskobik degerlendirme zorunludur. Ornegin, parlatilmis bir yiizey,
egitimsiz bir gozle elektro-parlatilmis gibi goriinebilir. Ancak, profilometre ile yapilan
okumalar benzer olsa da foto-mikrograflar sayesinde iki yiizey arasindaki fark
belirginlesir. Elektro-parlatilmis yiizey, parlatilmis yiizeyin lekelenmis ve hasar
gormiis metalinden farkli olarak daha homojen ve kusursuz goriiniir. Bu nedenle
fotomikroskopi, elektro-parlatilmis kaplamanin kalitesini objektif bir sekilde
degerlendiren uygun maliyetli bir tekniktir ve gelecekte referans olarak saklanabilecek

kalic1 bir kayit saglar.

Elektro-parlatilmis {irinlerin yiizey kalitesinin degerlendirilmesi i¢in gorsel

inceleme ve optik mikroskopinin yani sira farkli aletli teknikler de mevcuttur.

49  Avantaj-Dezavantajlari

EP (elektro-parlatma) siireci, maliyet tasarrufu ve tiretim verimliligi agisindan
onemli avantajlar sunmaktadir. Bu avantajlar, genel olarak dort ana baslik altinda

toplanabilir;
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1. Mikro boyutlandirma yoluyla boyut kontrolii. Elektro-parlatma ile malzeme
kaldirma islemi genellikle 1,25 pm ile 50 pum arasinda degisen incelikte
gerceklesir. Bu siireg, yiiksek hassasiyetle pargalarin 25 um toleranslarla
boyutlandirilmasina olanak tanir. Malzeme kaldirma orani tiim yiizeylerde esit
olma egilimindedir, ancak uygun maskeleme yontemleri ile segici temizleme
miimkiindiir. EP, 6zellikle pahali1 digliler ve islenmis bilesenler gibi biiyilik boyutlu
parcalarin kurtarilmasinda oldukga etkilidir. Bu teknik, ayni boyut veya agirligin
gerekli oldugu pargalarin seri iiretiminde idealdir [136,137].

2. Capak alma. Anodik ¢oziinme hizi, ylizey tepe noktalarinda yiiksek, ¢ukurlarda
ise diistik olan akim yogunluguyla dogru orantilidir. Bu diferansiyel akim dagilimi,
elektro-parlatmanin yiizey tepe ve ¢ukurlarinin es zamanli olarak c¢apaklarini
almasini ve ylizeyi cilalamasini saglar. Karmasik sekiller ve derin girintilere sahip
pargalar, mekanik ¢apak alma islemi igin erisilmesi zor olabilir. Bu durumda, EP
olduk¢a karmasik veya kirilgan pargalarda ¢apak alma sorunlarini ¢ézmek igin
uygun maliyetli bir yontemdir. EP, deforme olmayan bir islem oldugundan, islenen
parcalar agindirict ortamdan kaynaklanan gerilime maruz kalmaz ve mekanik toplu
son 1slemde oldugu gibi birbirlerine carpmaz veya yuvarlanmaz. Ayrica, onceki
mekanik taglama ve parlatma islemlerinden kaynaklanan yiizey deformasyonlari
ve artik gerilimler EP ile ortadan kaldirilabilir [138,139].

3. Mikrofinis. EP kullanilarak yiizey piriizliligi en az %50 oraninda
iyilestirilebilir. Ornegin, 50 Ra'likk bir yiizey piiriizliiliigii EP ile 25 Ra'ya
diisiiriilebilir. Bu siire¢ hem yumusak hem de sert bilesenler iizerinde esit derecede
etkili calisir ve islem siiresi veya maliyeti lizerinde olumsuz bir etkisi yoktur. EP,
ylizey alani azaltarak yiizey siirtiinmesini ve yabanci pargaciklarin sikigmasini
minimize eder. Bu piiriizsiiz ylizey, daha iyi siirtiinme Onleyici ve asinmayan
ozellikler saglar. Kaplarin veya tiiplerin icindeki dislilerin ve valflerin serbest
birakma 6zelliklerini iyilestirir. Ayrica, EP ile elde edilen mikro kaplama, 1s1 ve
151k yansimasinin korunmasinin 6nemli oldugu durumlarda kullanishidir [140,141].

4. Korozyon direnci. Talagh imalat, kaynak ve diger imalat islemlerinden sonra
ylizeyde kalan yag, kir, demir ve diger metalik parcaciklar, metalin dogal korozyon
direncini bozar. EP, bu kirleticilerle birlikte yiizey malzemesini etkili bir sekilde
temizleyerek homojen bir metal yiizeyi saglar. EP, gomiilii pargaciklari ve
kalintilar1 giderirken, alasim bilesiminin atomik oranlarini da iyilestirir. Ornegin,

paslanmaz celikte EP ile demirin tercihli ¢oziinmesi, yiiksek bir krom/demir orani
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elde edilmesini saglar. Bu durum, krom igeriginin zenginlesmesine ve dolayisiyla

krom oksit olusumunun artmasina neden olur, bu da alasimlarin dogal korozyon

direncini biiyiik dlgiide artirir. Tuz piiskiirtme testleri, EP uygulanan parcalarin,

islenmemis parcalara kiyasla korozyona karsi dort ila bes kat daha direngli

oldugunu gostermistir. EP siirecinde anotta hidrojen olusmamasi, bitmis

bilesenlerde zararli hidrojen kirillganligin1 ve bakteri iiremesini onler. Bu, bir¢ok

sektorde hijyenik ve steril ylizeylerin saglanmasin1i ve bakimini kolaylastirir

[142,143].

Elektro-parlatma (EP), bircok avantaj sunmakla birlikte baz1 dezavantajlar1 da

bulunmaktadir. Bu dezavantajlar, maliyet, islem siiresi ve belirli uygulamalar i¢in

sinirlamalar gibi ¢esitli faktorleri icermektedir. Asagida, elektro-parlatmanin baslica

dezavantajlar1 detaylandirilmistr;

1. Yiiksek Maliyetler

Elektro-parlatma islemi, yiiksek kaliteli elektrolitler ve 6zel ekipman gerektirir.

Bu ekipmanlarin ve kimyasallarin maliyeti, 6zellikle kiiclik Slgekli iiretimlerde,

oldukca yiiksek olabilir.

2. Zaman Alici Proses

Elektro-parlatma, diger ylizey islemlerine kiyasla daha uzun siireler alabilir.
Ozellikle karmasik geometrilere sahip pargalar icin bu siire daha da uzayabilir.
Pargalarin elektro-parlatma islemine hazirlanmast ve islem sonrasi

temizlenmesi zaman alicidir ve ek is giicii gerektirir [136,137].

3. Cevresel Etkiler

Elektro-parlatma sirasinda kullanilan asitler ve diger kimyasallar gevresel
acidan zararli olabilir. Bu kimyasallarin bertaraf edilmesi ve ¢evreye zarar
vermeden yonetilmesi 6nemlidir.

Islem sirasinda ortaya cikan gazlar, dzellikle asidik buharlar, gevre ve

calisanlar i¢in tehlikeli olabilir [145].

4. Yiizey Bozulmalar: ve Kontrol Zorluklan

Elektro-parlatma isleminin kontrol edilmesi, diizgiin ve tutarli sonuglar elde
edilmesi zor olabilir. Bu, operatdriin deneyimine ve kullanilan ekipmanlarin

hassasiyetine baglidir.
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— Islem sirasinda asirt parlatma (overpolishing) veya c¢ukurlasma (pitting)
meydana gelebilir. Bu tiir yiizey bozulmalari, par¢a kalitesini diisiirebilir ve
kullanilamaz hale getirebilir [138].

5. Smirh Malzeme Uygulamalar

— Elektro-parlatma islemi, tiim malzemeler i¢in uygun degildir. Ozellikle bazi
alagimlar ve diisiik iletkenlige sahip malzemeler bu islemi iyi tolere edemez.

— Cok ince veya hassas yiizeylerde, elektro-parlatma istenilen sonuglari
vermeyebilir ve ylizey kalitesini olumsuz etkileyebilir [140].

6. Isci Saghg ve Giivenligi

— Islem sirasinda kullanilan kimyasallar, calisan icin saglik tehlikeleri
olusturabilir. Uygun koruyucu ekipman ve giivenlik 6nlemleri alinmazsa ciddi
saglik sorunlar1 ortaya ¢ikabilir.

— Yiiksek akim ve voltajlarin kullanildig1 islemlerde elektriksel tehlikeler de g6z

ontinde bulundurulmalidir [147].

Elektro-parlatma, birgok avantaj sunmasina ragmen, yukarida belirtilen
dezavantajlar1 dikkate alindiginda, her uygulama icin ideal bir ¢6ziim olmayabilir.
Islem oncesinde bu dezavantajlarin dikkatlice degerlendirilmesi ve alternatif
yontemlerle karsilagtirilmast dnemlidir. Etkin ve gilivenli bir sekilde uygulanabilmesi
icin uygun ekipman, deneyimli operatdrler ve c¢evresel diizenlemelere uyum

saglanmas1 gerekmektedir.
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5. PASIVASYON ISLEMI

Nitinol (NiTi) alagiminin termal pasiflestirme islemi, malzeme yiizeyinde
koruyucu bir pasivasyon tabakasi olusturarak korozyona kars1 dayanimini artirmak ve
biyouyumlulugunu iyilestirmek amaciyla uygulanir. Bu islem, Nitinol’e belirli bir
sicaklik araliginda 1s1l islemin uygulanmasi ile gergeklestirilir. Isil islem sirasinda
Nitinol, genellikle 400-600°C arasinda kontrollii bir atmosferde (genellikle oksijen
veya havada) 1sitilir. Bu sicaklik araligi, yiizeyde nikel ve titanyum oksit tabakalarinin
olusumunu tesvik eder ve bdylece ylizeyde homojen ve dayanikli bir oksit tabakasi

olusturur [151].

Termal olarak pasiflestirme islemi, Nitinol yiizeyindeki serbest metal
iyonlarinin oksitlenmesiyle baslar. Bu islem sirasinda yiizeyde TiO2 ve NiO tabakalari
olusur. TiO2 tabakasi, yiiksek kimyasal stabiliteye sahip oldugu i¢in, malzemenin
biyouyumlulugunu artirir ve korozyona karsi koruyucu bir bariyer gorevi goriir. Nikel
oksit tabakasi ise ylizeydeki serbest nikel iyonlarinin ¢oziiniirliigiinii azaltarak,

ozellikle biyomedikal uygulamalarda nikel alerjisi riskini minimize eder [152].

Termal pasiflestirme siirecinin etkinligi, kullanilan sicaklik, islem siiresi ve
atmosfer kosullarina baglhidir. Ornegin, daha yiiksek sicakliklar ve daha uzun siireler,
daha kalin ve dayanikli bir oksit tabakas1 olusturabilir. Ancak, ¢ok yiiksek sicakliklar
Nitinol’iin mekanik 06zelliklerini olumsuz etkileyebilir. Bu sebeple, termal
pasiflestirme islemi sirasinda optimal kosullarin dikkatlice kontrol edilmesi 6nemlidir.
Ayrica, islem sonrasi yiizey analizi ve korozyon testleri, pasiflestirme isleminin

etkinligini dogrulamak i¢in yaygin olarak kullanilir [7].

Termal pasiflestirme islemi sonucunda Nitinol yiizeyinde, yiizeyde olusan
oksit tabakanin kalinlig1 ve yapisina bagh olarak renk degisimi gozlenmektedir. Isil
islem sirasinda Nitinol, belirli bir sicaklik araliginda oksijen ile reaksiyona girerek
titanyum dioksit (TiO2) ve nikel oksit (NiO) tabakalar1 olusturur. Bu oksit tabakalari,
15181 yiizeyde nasil yansidigini degistirerek malzemenin renginde belirgin bir
degisiklige yol acar. Bu renk degisimleri “interferans renkleri” olarak bilinir ve
genellikle, ince oksit tabakalar1 altin, mavi, mor gibi renkler gosterirken, daha kalin
tabakalar koyu gri veya siyah renklere doniisebilir. Bu renk degisiklikleri, Nitinol’lin

ylizey isleminin etkinliginin gorsel bir gostergesi olarak da kullanilabilir [151,152].
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Pasivasyon sonrasi Nitinol ylizeyinde meydana gelen renk degisimleri;

i. Sar1 ve altin renkleri: Yiizeyde ince ve baslangi¢ seviyesinde bir oksit

tabakasinin (~10-30 nm) olustugunu gosterir [153].

ii.  Mauvi renkleri: Yiizeyde biraz daha kalin, koruyucu bir oksit tabakasinin (~30-
50 nm), varligin1 gosterir [154].

iii.  Mor ve menekse renkleri: Oksit tabakasinin (~50-80 nm) kalinlagsmaya
devam ettigini ve yiizeyin koruyucu 6zelliklerinin giiglendigini gésterir [155].

iv.  Yesil ve turkuaz renkleri: Bu renkler, daha kalin ve koruyucu bir oksit
tabakasinin (~80-100 nm) varligini isaret eder [156].

V. Kirmizi1 ve Pembe Renkler: Yiizeyde oldukca kalin bir oksit tabakasinin
(~100-120 nm) var oldugunu gésterir [157].

vi.  Grive Kahverengi Renkler: Bu renkler, oksit tabakasinin (~120 nm ve tizeri)
oldukca kalinlastigini ve yiizeyin koruyucu 6zelliklerinin maksimum seviyeye

ulagtigini gosterebilir [154].

Nitinol’iin termal pasiflestirme sonrasi renk degisimi, ylizeyde olusan oksit
tabakasinin kalinligi ve bilesimine bagli olarak belirgin hale gelir ve bu renk
degisiklikleri, malzemenin farkli uygulamalarda kullanilmasina yonelik ipuglart sunar.
Ornegin, tibbi cihazlarda kullanilan Nitinol implantlar, yiizeyin biyouyumlulugunu ve
korozyon direncini artirmak ic¢in genellikle ince bir oksit tabakasi ile kaplanir. Bu,
implantlarin giivenli bir sekilde viicut i¢inde uzun siire kullanilmasim saglar. Ote
yandan, miihendislik ve endiistriyel uygulamalarda, daha kalin oksit tabakalar: tercih
edilebilir, ¢linkii bu tabakalar malzemenin dayanikliligin1 ve asinma direncini artirir.
Renk degisimi, ayrica kalite kontrol siireclerinde de kullanilabilir; belirli renk tonlari,
ylzey isleminin bagariyla tamamlandigini ve malzemenin istenen 6zelliklere sahip
oldugunu gosterebilir [151,152]. Bu nedenle, termal pasiflestirme sonrasi Nitinol
ylizeyindeki renk degisimleri hem tibbi hem de endiistriyel uygulamalarda

malzemenin performansini ve giivenilirligini artirmak i¢in kritik dneme sahiptir.

TiO: (titan dioksit) tabakasinin fazla kalin olmasi, biyouyumlulugunu ve
korozyon direncinin de daha iyi olacagi anlamina gelmemektedir. Biyomedikal
sektorde nitinol gibi alagimlarin kullanimi sirasinda fazla kalin TiO tabakasinin da

belirli dezavantajlar1 bulunmaktadir;
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— Biyouyumlulugun Azalmasi. Oksit tabakasi fazla kalin oldugunda, hiicrelerin
ylizeye tutunma ve proliferasyon (cogalma) yetenekleri azalabilir. Bu, 6zellikle
implantlarda ve doku miihendisligi uygulamalarinda biiyiik bir dezavantajdir
¢linkii bagarili bir entegrasyon igin ylizeyin hiicrelerle etkilesimi 6nemlidir.

— Esneklik Kaybi. Nitinol gibi sekil hafizali alasimlar, esneklik ve hareket
kabiliyetleri nedeniyle biyomedikal cihazlarda tercih edilir. Ancak, TiO:
tabakasi fazla kalin oldugunda, bu alagimlarin elastik 6zellikleri bozulabilir.
Kalin oksit tabakasi, cihazin serbest biikiilme ve geri donme kabiliyetini
engelleyebilir. Ornegin, stentlerde sekil hafizali 6zelliklerin etkin ¢calismamasi,
cihazin dogru pozisyonda yerlesmemesine neden olabilir.

— Yiizeyin Piiriizliiliigii ve Mekanik Uyumsuzluk. Kalin bir TiO: tabakasi,
ylizey piirlizliiliigiinii artirabilir. Bu piiriizliiliikk, biyomedikal cihazlarin viicut
ici siirtinme, asinma ve biyolojik sivilarla etkilesimini olumsuz ydnde
etkileyebilir. Ayrica, implantlarda daha piiriizli yiizeyler inflamasyona ve
biyolojik reddedilmelere yol agabilir.

— Elektriksel izolasyonun Artmasi. Bazi biyomedikal cihazlar, elektriksel
iletkenlik gerektirebilir. Ancak, cok kalin bir TiO: tabakasi, bu cihazlarin
elektriksel — performansim1  diisiirebilir  veya iletkenligini tamamen
engelleyebilir. Ornegin, nitinol esash elektrotlar gibi elektriksel baglantilar
gerektiren biyomedikal cihazlarda bu biiytik bir dezavantajdir.

— Daha Yavas Iyilesme Siireci. Kalin TiO- tabakasi, biyolojik dokularin cihazla
entegrasyonunu yavaslatabilir. Ozellikle implantlar ve protezlerde, viicut
dokusunun cihazla hizl1 ve etkili bir sekilde biitiinlesmesi énemlidir. Oksit
tabakasinin fazla kalin olmasi, dokunun iyilesme ve cihazla uyum saglama

surecini uzatabilir.

Bu dezavantajlar, biyomedikal cihazlarin uzun vadeli basarisini olumsuz
etkileyebilir. Bu nedenle, TiO: tabakasinin optimum kalinlikta kontrol edilmesi
dolayisiyla pasiflestirme islem siirecinin kontrol edilmesi, biyomedikal uygulamalarda

hem koruma hem de islevsellik agisindan kritik 6neme sahiptir.
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6. MATERYAL VE DENEYSEL YONTEMLER

Numune Olusturma

N

y
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Malzeme Analizi
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A

y

Sonuglarin Tartisilmasi

Temin Edilen Nitinol Alasimindan
Tel Erezyon ile Numunelerin Kesilmesi

Kesilen Nitinol Numunelerinin Gruplandirilarak
Bakalitlere Alinmast

Numunelere Mekanik Parlatma islemlerinin
Uygulanmast

Numunelerin Ultrasonik Temizlenmesi

Elektrolit Cozeltilerinin Hazirlanmasi

Voltaj-Akim Yogunlugu Araliginin ve EP
Siiresinin Belirlenmesi

Elektro-Parlatma Diizeneginin Kurulmast

Numunelere Farkli Parametrelerde
Elektro-Parlatma Isleminin Uygulanmasi

Numunulerin Farkli Parametrelerde
Termal ve Kimyasal Pasiflestirilmesi

Numunelerin Yuzey Morfolojisi ve
Gortintiist

Numunelerin Yiizey Purtizlulugi

Numune Yiizeylerinin Kimyasal Bilesimi

Yapay Viicut Soliisyonun (SBF) Hazirlanmasi

Numunelerin Hazirlanan SBF Sivilarda Belirli
Araliklarla Bekletilmesi

Numune Sivilarindan ICP-MS Analizi ile
Nikel Salinimlarmin incelenmesi

Sekil 6. 1. Yapilan ¢alismanin akig diyagrami
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6.1 Metalografik Numune Hazirhk

Nitinol numunelerinin elektro-parlatma (EP) islemi 6ncesi ve sonrasinda mikro
yapisal analiz ve yiizey karakterizasyonu i¢in metalografik hazirlik yapilmistir. Bu
siire¢, numunelerin yiizeyinde herhangi bir mekanik veya kimyasal deformasyonun

oniine gegmek i¢in dikkatli bir sekilde ger¢eklestirilmistir.

Tez calismasinda kullanilan levha kesitli Nitinol alasiminin temini Aksoz
ARGE Miihendislik San. Tic. Ltd. Sti. tarafindan {icretsiz olarak temin edilmistir.
Alagimin mekanik ve kimyasal ozellikleri Tablo 6.1°de sunulmaktadir. Calismada
kullanilan ekipman ve cihazlar; Sekil 6.3’te, numune Ornekleri ise; Sekil 6.4°te

gosterilmektedir.

Tablo 6. 1. Aks6z ARGE Miihendislik tarafindan temin edilen Nitinol levhanin kimyasal ve fiziksel
ozellikleri

Mekanik Ozellikleri
Cekme Dayanimi Akma Dayanimi Yiizde Uzama mik. (%)
1382 MPa 423 MPa 17

Kimyasal Kompozisyon (%0)
O C N Fe Cu Ni Ti
0,032 0,014 0,003 0,005 0,005 55,97 43,84
Doniisiim Sicakhg (Af) | 5,7 °C

6.1.1 Kesme Islemi

Calismada kullanilmak iizere, Nitinol alasimindan, boyutlar: 15 mm x 5 mm x
0.5 mm olan dikdortgen plakalar kesilmistir. Kesme islemleri, SV-3240 model Thetar
Fiber tel erozyon kesme makinesi kullanilarak gerceklestirilmistir. Sekil 6.2'de bu
kesme isleminin gergeklestirilmesi sirasinda kullanilan makine gosterilmektedir.
Kesim islemi sirasinda makine, 24 kHz frekans ve 100.0 Hz hiz parametreleri ile

calistirilmistir. Kesme islemi i¢in 0.18 mm ¢apinda molibden tel kullanilmistir.
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Tel erozyon yontemi, Nitinol'iin hassas kesimi i¢in tercih edilmis ve molibden
telin yiiksek sicaklik dayanimi sayesinde kesim sirasinda minimum deformasyon

saglanmistir.

& 5v32u0

P ————————————

Sekil 6. 2. SV-3240 model Thetar Fiber tel erozyon kesme makinesi

6.1.2 Mekanik Parlatma Islemleri

Kesilen Nitinol numuneleri, elektro-parlatma islemi oncesi yiizey piiriizlerini
ve deformasyonlar1 gidermek amaciyla asamali zimparalama islemine tabi
tutulmustur. Numuneler, elektro-parlatma islemine hazirlik olarak her biri 5 numune
igeren 5 gruba ayrilmistir. Bu gruplardan bazilar1 mekanik parlatma asamasina hazirlik

amaciyla Hardway MP-01 model bakalit alma cihazinda bakalite alinmistir.

Bakalite alinan numuneler, Metkon Forcipol 1V model otomatik zimpara
makinesinde sirastyla 600, 800, 1000 ve 1200 grid silisyum karbiir (SiC) zimpara
kagitlar1 ile zimparalanmistir. Her zimparalama asamasi, yiizeyde minimum
deformasyon saglamak igin belirli siire boyunca yapilmis ve islem sirasinda numune

sirekli olarak su ile sogutulmustur.

Zimparalanan numunelere daha diizgiin ve piirlizsiiz bir ylizey elde etmek

amaciyla mekanik parlatma uygulanmistir. Parlatma islemi, aliimina slispansiyonu
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kullanilarak 1 pm ve 0.3 um partikiil boyutunda aliimina ile yapilmistir. Bu agamalar,
numune ylizeyinin homojen hale getirilmesi ve sonraki elektro-parlatma islemine

uygun hale getirilmesi i¢in kritik 6neme sahiptir.

6.1.1 Ultrasonik Temizleme

Nitinol yiizeyleri, safsizliklardan gidermek i¢cin HY Teknoloji_6L-M model,
6L tank hacmine sahip ultrasonik banyo kullanilarak, 10 dk etanol ve 5dk distile su ile

ultrasonik olarak temizlenmis ve kurutulmustur.

banyo

Sekil 6. 4. Calisma siiresince kullanilan numuneler; (a) ve (¢) %55,97 Ni- nitinol, (b) 304 paslanmaz
celik (katot)

6.1.2 Saklama ve Koruma

Zimparalama ve parlatma islemleri tamamlanan Nitinol numuneleri, elektro-

parlatma Oncesinde yiizey kalitesini korumak icin hava gegirmez kilitli posetlerde
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saklanmigtir. Oksitlenme ve kontaminasyonu énlemek amaciyla numuneler, kontrollii
bir laboratuvar ortaminda, uygun sicaklik ve nem kosullarinda muhafaza edilmistir.
Her numune, islem sirasindaki karisikliklar: 6nlemek ic¢in dikkatlice etiketlenmis ve
gruplarina goére diizenlenmistir. Bu adimlar, yiizey Kkalitesini koruyarak elektro-

parlatma islemi i¢in numunelerin en iyi sekilde hazirlanmasini saglamistir.

6.2 Elektrolit Cozeltilerinin Hazirlanmasi

Elektro-parlatma (EP) islemi i¢in kullanilan K1, K2 ve K3z elektrolit ¢ozeltileri,
literatiirde yaygin olarak kullanilan asitlerin uygun ¢oziiciilerle karistirilmasi yoluyla
hazirlanmistir. Elektrolit ¢ozeltilerinin hazirlanma siirecinde dikkat edilen temel
unsurlar, asitlerin saflik dereceleri ve belirli oranlarda homojen bir karisim elde
edilmesidir. Bu ¢ozeltiler, Nitinol alagiminin yiizeyinde diizgiin ve homojen bir
parlaklik elde etmek amaciyla kullanilmistir. Her bir elektrolit ¢ozeltisinin hazirlanma

asamalart ile bilesen oranlar1 asagida detaylandirilmistir.

6.2.1 Ki Elektroliti: Siilfiirik Asit — Metanol

Siilftirik  asit, elektrolitik parlatmada yaygin olarak kullanilan bir asit
cozeltisidir. Gii¢lii ¢ok yonliiliigii ve cilalama sonrasi iyi ylizey kalitesi nedeniyle
nitinol alagimlarin elektrolitik cilalanmasi igin ilk segeneklerden biri haline gelmistir
[148]. Nitinol i¢in bir siilfiirik asit-metanol elektro-parlatma kullanimi daha 6nce rapor
edilmigtir, ancak 3,3 M H>S04'lin ¢ozelti bilesiminden bahsederken, voltaj veya
sicaklik gibi diger elektro-parlatma spesifikasyonlarindan herhangi birinden soz

edilmemistir [149].

Calismada kullanilmak {izere, %98 safliga sahip siilfiirik asit (H2SO4) ve %99
safliga sahip metanol (CHsOH) karisimindan olusa bir ¢ozelti hazirlanmistir ve Ky
elektroliti olarak gruplandirilmistir. Cozelti igerigindeki metanol Kimyasal reaksiyona
dogrudan katilmadigr i¢in, igerdigi karboksil grubu korozyonu etkili bir sekilde

Onleyebilecegi ve elektrolitik cilalamanin kalitesini iyilestirebilecegi dngoriilmiistiir.
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Baslangi¢ karigimi %25 siilfiirik asit ve %75 metanol igeriginin, % 60 oranla
%99 saflikta glikolik asit (C.HsOs) ile seyreltilmesiyle hazirlanan -elektrolit
¢ozeltisinin son hacim oranlari; %10 siilfiirik asit, %30 metanol ve %60 glikolik asit

igerigi elektro-parlatma kosullarini saglayan en iyi oranlar olarak belirlenmistir.

6.2.2 K3 Elektroliti: Siilfiirik Asit — Hidroklorik Asit

K2 elektroliti, siilfiirik asit ve hidroklorik asit kombinasyonundan olusan bir
¢ozelti olarak hazirlanmistir. Literatiirde, bu kombinasyona benzer c¢alismalara
rastlanmasina ragmen, elektro-parlatma i¢in optimum parametrelerin belirlendigi bir
calisma bulunmamaktadir. Bu nedenle, bu ¢alismada siilfiirik asit — hidroklorik asit
coOzeltisinin parametreleri ve konsantrasyonlari, yapilan deneyler sonucunda

belirlenmis, K> elektroliti olarak adlandirilmistir.

K2 elektroliti, %98 saflikta siilfiirik asit (H2SO4), %99 saflikta hidroklorik asit
(HCI) ve distile su igermektedir. Bu bilesim, yliksek ¢ozme giiciine sahip asitler
icerdiginden, metal yiizeylerinde hizli ve etkili bir sekilde parlatma etkisi gostermesi
beklenmektedir. Siilfiirik asit, Nitinol yiizeyinde olusan oksit tabakasini ¢ozerek
ylizeyi elektrokimyasal islemler i¢in daha acik hale getirir. Hidroklorik asit ise Nitinol
ylizeyindeki oksitlenmis yapilar1 ¢ozer. Her iki asit de (H2SO. ve HCI) yiiksek
iletkenlik sunar, bu da elektro-parlatma islemi sirasinda akimin etkili bir sekilde
ylizeye ulagsmasini saglar. Yiiksek iletkenlik, elektrolit ¢ozeltisinde iyon hareketliligini

artirir ve bu da EP isleminin verimliligini yiikseltmesi beklenir.

Denemeler sonucunda, en iyi EP kosullarini saglayan oranlar %30 siilfiirik asit,
%35 hidroklorik asit ve %35 distile su olarak belirlenmistir. Bu oranlar, K>
elektrolitinin en verimli performans sagladigi konsantrasyonlar olup, Nitinol

ylizeylerinde etkin malzeme uzaklastirma ve parlatma islemi gerceklestirmistir.

6.2.3 Ks Elektroliti: Hidrojen peroksit — Hidroklorik Asit
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K3 elektroliti, literatiirde yaygin olarak kullanilan perklorik asit (HC1O4) bazli
elektrolitlerin olumsuz 6zelliklerine alternatif olarak gelistirilmistir. Hidrojen peroksit
(H202) ve hidroklorik asit (HCI) bilesiminden olusan bu elektrolit, Nitinol
ylizeylerinde {istiin yiizey kalitesi saglamak amaciyla bu ¢calisma kapsaminda optimize

edilmistir.

Perklorik asit bazli ¢ozeltiler, Nitinol gibi alagimlarda elektro-parlatma islemi
icin yaygin olarak kullanilsa da tehlikeli yapis1 ve kontrol edilemeyen reaksiyonlar
nedeniyle alternatif bir ¢6zlim gelistirme geregi duyulmustur. Bu dogrultuda, hidrojen
peroksit ve hidroklorik asidin kimyasal 6zelliklerinden yararlanilarak daha giivenli ve

kontrollii bir elektrolit olusturulmas: hedeflenmistir.

Ks elektrolitinin gelistirilmesi sirasinda cesitli deneyler yapilmis ve farkli
konsantrasyonlar test edilmistir. Deneyler sonucunda, en iyi EP kosullarini saglayan
bilesim 1 mol H202, 1 mol HCl ve 3 mol distile su olarak belirlenmistir. Bu
konsantrasyonlar, yilizey piriizsiizliigi ve malzeme uzaklagtirma performansi
acisindan en ideal sonuglar1 vermistir. Hidrojen peroksit, giiclii oksitleyici etkisiyle
Nitinol yiizeyinde olusan oksit tabakalarinin ¢6ziilmesine yardimer olurken,
hidroklorik asit Nitinol ylizeyindeki oksitlenmis yapilar1 ¢c6zmede etkilidir. Distile su
ise bu iki asidin yogunlugunu dengeleyerek, asindirma isleminin daha kontrollii ve

homojen bir sekilde gergeklesmesini saglamistir.

Konsantrasyonlarin belirlenmesi siirecinde, farkli H.O., HCI ve distile su
oranlar1 denenmis ve ylizey piiriizsiizliigli acgisindan en basarili sonuglar 1:1:3
oraninda elde edilmistir. Bu oranlar, ylizeyde asir1 asindirma veya malzeme kaybi
olmadan etkin bir parlatma sagladigi i¢in secilmistir. Deneysel siiregte daha yiliksek
hidrojen peroksit veya hidroklorik asit konsantrasyonlarinin yiizeyde istenmeyen asir1
asindirmaya yol ac¢tifi gozlemlenmis, daha diigiik konsantrasyonlarin ise yeterli

parlatma saglamadig1 belirlenmistir.

Ks elektroliti, deneyler sonucunda yiiksek verimliligi ve hizli etkisiyle 6ne
cikmistir. Diger elektrolit ¢ozeltileri ile karsilagtirildiginda, K3 ¢ozeltisi hizli malzeme

uzaklastirma saglayarak yiizey kalitesini etkili bir sekilde iyilestirmistir. EP iglemi
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stirecinde hizli sonuglar alinmis ve yiizey piiriizsiizliigii en iyi diizeye getirilmistir.
Cozeltinin yiiksek malzeme uzaklastirma kapasitesi, 0zellikle {iretim siireclerinde

avantaj saglamaktadir.

Bu elektrolitin gelistirilmesi ve optimize edilmesi, ¢galismamizin literatiire yeni
bir elektrolit ¢ozeltisi kazandirdigi anlamina gelmektedir. K3 elektroliti ile yapilan
deneylerde elde edilen sonuglar, literatiirdeki diger asit bazli elektrolitlerle

kiyaslandiginda iistiin yiizey kalitesi ve giivenli kullanim saglamistir.

6.3  Elektro-Parlatma (EP) Sistemi

6.3.1 Deneysel Kurulum

Elektro-parlatma (EP) sistemi, nitinol numunelerin yiizey modifikasyonlarini
saglamak amaciyla tasarlanmig ve Sekil 6.5’te sematik olarak gosterilen bir diizenek
ile gergeklestirilmistir. Bu diizenek, sabit ve stabil dogru akim (DC) saglayan bir gii¢
kaynagi ile desteklenmistir; bu da islem sirasinda homojen asindirmay1 miimkiin kilar.
Sistemdeki manyetik karigtirici, elektrolit ¢ozeltisinin siirekli karigmasini saglayarak
iyonlarin ¢ozeltide homojen bir sekilde dagilmasini ve yilizeyde diizensizliklerin
olusmasini engeller. Ayrica, sicaklik kontrolii sistemi, EP islemi boyunca belirlenen
ideal sicaklik araligim1 koruyarak yiizey piirlizsiizliigiinii artirir ve istenen yiizey
kalitesini saglar. Boylece, elektro-parlatma sistemi hem ¢ozeltinin homojenligini hem
de sabit elektro-parlatma kosullarin1 saglayarak yilizey modifikasyonlarini etkin bir

sekilde gerceklestirir.
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Sekil 6. 5. Elektro-parlatma prosesi sematik kurulumu

Deneysel kurulumun ana bilesenleri sunlardir:

— Calisma Elektrodu (Anot-Nitinol Plaka): Nitinol numunesi, elektrokimyasal
islemin gergeklestigi ana bilesen olarak anot gorevini istlenir. Nitinol
numunesi, elektrolit ¢ozeltisi icinde 304 paslanmaz celik katot plakasina kars1
yerlestirilmistir.

— Karsi1 Elektrot (Katot-304 Paslanmaz Celik Plaka): 304 paslanmaz ¢elikten
yapilan katot, elektrik akiminin iletimini saglayarak anot {izerinde malzeme
uzaklastirma islemini baglatir. Akim, katottan anoda dogru geger.

— Elektrolit Cozeltisi. EP isleminin ana mekanizmasini olusturan ¢ozeltidir. K1,
K2 ve K3 elektrolit cozeltileri, yapilan deneylere bagli olarak farkl
bilesimlerde kullanilmistir. Cozeltinin iletkenligi ve kararlihig, islem
verimliligini belirleyici bir faktordiir.

— Sicaklik Sensorii: EP islemi sirasinda elektrolit ¢ozeltisinin sicakligi, optimal
elektro-parlatma kosullarin1 saglamak i¢in siirekli izlenmistir. Sicaklik
sensorii, sicaklik degisikliklerini kaydederek karistiricinin sicaklik kontrol
sistemine veri saglar.

— Manyetik Karistirier ve Manyetik Bar: FElektrolit ¢ozeltisinin homojen
karismasin1 saglamak amaciyla kullanilan manyetik karistirict ve bar,
cozeltideki iyon hareketliligini artirarak elektro-parlatma igleminin

verimliligini artirir.
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— Anot ve Katot Arasindaki Mesafe: Anot ve katot arasindaki mesafe, EP
isleminin etkinligini dogrudan etkileyen bir parametredir. Bu mesafe sabit
tutularak, uygulanan elektrik akiminin diizgiin bir sekilde ylizeyde malzeme
uzaklastirmasini saglamistir.

— DC Gii¢ Kaynagi: Sistemin elektrik enerjisi saglayicisi olan DC gii¢ kaynagi,
voltaj ve akim degerlerinin ayarlanmasini saglayarak islem sirasinda gerekli
enerji girdisini saglar. Gerilim ve akim degerleri islem boyunca kontrol altinda

tutulmus ve EP isleminin parametreleri optimize edilmistir.

Kars1 elektrot (katot) olarak, 304 kalite paslanmaz gelikten (STS304) plaka
kullanilmistir. Elektrotlarin rahat hareketi i¢in katottun (+), anottan (-) 3 kat biiytiik bir
ylizey alanina sahip olmasi gerekmektedir. Bu sebeple kullanilacak paslanmaz celik
plakanin dlgiileri 35x15x5 mm? l¢iilerinde secilmistir. DC gii¢c kaynaginin pozitif (+)
kutbuna paslanmaz ¢elik plaka baglanirken, negatif (-) kutbuna nitinol numune
baglanmaktadir. Anot ile katot arasindaki mesafe 10 mm olarak sabitlenmistir. Cozelti
manyetik olarak karistirtlmig ve karigtirma hizi 300 rpm’de tutulmustur. Elektrolit
cozeltisine yerlestirilen sicaklik sensorii ile sicaklik takibi yapilmistir. Sicakligin
etkisini gozlemlemek icin -10 — 24°C bir aralik se¢ilmistir. Diisiik sicakliklarda (~ -

10) calisabilmek i¢in ¢ozelti, buz ile sogutma banyosuna yerlestirilmistir.

6.3.2 Deney Parametrelerinin Belirlenmesi

Elektro-polisaj (EP) islemi, metal yiizeylerin piiriizsiizlestirilmesi ve
parlatilmas1 amaciyla yaygin olarak kullanilir. Ancak, EP isleminin bagarisi, kullanilan
elektrolit ¢ozeltisinin kimyasal bilesimine ve iglem parametrelerine bagl olarak biiyiik
6l¢iide degismektedir. Bu nedenle, ¢alismada ti¢ farkli elektrolit ¢ozeltisi (K1, K2, K3)
kullanilarak, farkli bilesim ve kosullarin ylizey piiriizliiliigii ve kimyasal kompozisyon
tizerindeki etkileri incelenmistir. Her ¢ozelti i¢in farkli konsantrasyonlarda denemeler
yapilarak, voltaj akim yogunlugu egrileri olusturulmustur. Calisma kapsaminda
kullanilan ¢6zelti bilesimleri ve elektro-parlatma kosullar1 Tablo 6.2 — 4'te detayh

olarak verilmistir.
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Tablo 6. 2. K; elektrolit ¢ozeltisi igin EP parametreleri

Anot
Katot
Voltaj
Elektrolit
Soliisyon
Sicaklik
Siire

Nitinol plaka 15x10x0,5 mm
Paslanmaz gelik 35x15x5 mm
5-20 V

Siilfiirik asit Metanol

% 25 % 65-85

-10 - 24 °C

1-10 dk

Glikolik asit
% 50-60

Tablo 6. 3. K; elektrolit ¢ozeltisi igin EP parametreleri

Anot
Katot
Voltaj
Elektrolit
Soliisyon
Sicaklik
Siire

Nitinol plaka 15x10x0,5 mm
Paslanmaz gelik 35x15x5 mm
5-20 V

Stlfiirik asit Hidroklorik asit
% 35 % 30-40
-10-24°C

40 sn -2 dk

% 99 saf. Distile su
% 25-35

Tablo 6. 4. K3 elektrolit ¢ozeltisi i¢in EP parametreleri

Anot Nitinol plaka 15x10x0,5 mm
Katot Paslanmaz gelik 35x15x5 mm
Voltaj 1-8V
Elektrolit Hidrojen peroksit Hidroklorik asit % 99 saf. Distile su
Soliisyon 0,5 -3 mol 1 mol 2 -5 mol
Sicaklik -10—-24°C
Siire 1- 4 dk
6.4 Isil islem ile Termal Pasiflestirme

Elektro-parlatma islemi uygulanan Nitinol alagimlarinin yilizey performansini
ve biyouyumlulugunu artirmak amaciyla farkli siirelerde pasiflestirme islemine tabi
tutulmustur. Pasivasyon islemi, yilizeyde homojen ve koruyucu bir oksit tabakasi
olusumunu saglamak i¢in kullanilir. Bu islem, Nitinol alagiminin yiizeyinde TiO: (titan

dioksit) tabakasimin gelismesini hizlandirarak nikel salinimini engeller ve alagimin

biyouyumlulugunu iyilestirir.

Bu boéliimde, nitinol numunelerin 1s1l islem ile termal pasiflestirilmesi siireci

detayli bir sekilde aciklanacaktir. Amag, yilizeyde koruyucu bir oksit tabakasi
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olusturarak malzemenin Ni*? iyon baskilama direncini ve korozyon direncini
artirmaktir. Pasiflestirme islemi Sekil 6. 6’ da gosterilen Thermnevo model kiil

firininda, asagida detaylar1 verilen parametreler altinda gergeklestirilmistir.

THErMNEVO

(@)
>
0}
C
€
-
0}
€=
=

Sekil 6. 6. Nitinol plakalara termal pasivasyon islemi i¢in kullanilan Thermnevo kiil firin

6.4.1 Deney Malzemeleri ve Hazirhik
- Numuneler: %55,97 Ni igerigine sahip 15x10x0,5 mm boyutlarina sahip
Nitinol alasimi

-~ Temizlik: Numuneler, yiizeydeki kir ve kontaminantlar1 gidermek igin distile

su ve etanol ile temizlenmis ve ardindan kurutulmustur.

-~ Ekipman: Isil islem i¢in Thermnevo model kiil firin1 kullanilmistir. Isil islem
sirasinda  sicaklik  kontrolii ve sogutma islemi kontrolli bir sekilde

gerceklestirilmistir.

6.4.2 Tslem Parametreleri

— Sicaklik: 580°C
— Tutma Siiresi: 5 — 30 dk

— Isitma Hizi: 5°C/dakika
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- Sogutma: Havada Kontrollii ve yavas sogutma

6.4.3 lislem Adimlan

i. On Temizlik: Termal pasiflestirme islemine tabi tutulacak olan elektro-
parlatma yapilmis Nitinol numuneleri, yiizeydeki olasi kimyasal kalintilari
gidermek amaciyla ultrasonik banyoda 10 dakika siireyle distile su ve etanol
karisimi ile temizlenmis ve kurutulmustur.

ii. Isitma: Temizlenen numuneler, kiil firinina yerlestirilmis ve sicaklik,
580°C'ye ulasana kadar 10°C/dakika hizinda kontrollii bir sekilde artirilmistir.
Bu sicaklikta, numuneler farkli siirelerde (10, 15 ve 30 dakika) tutulmus,
bdylece yiizeyde homojen bir TiO: tabakasi olusumu saglanmistir. Her islem
sonrast yiizey morfolojisi ve piiriizliilik degerleri incelenmistir.

iii.  Sogutma: Firindaki numuneler, termal pasiflestirme islemi tamamlandiktan
sonra hava ile kontrollii bir sekilde yavas¢a sogutulmustur. Bu sogutma islemi,
ylizeyde olusabilecek termal ¢atlamalar1 onleyerek homojen bir oksit tabakasi

olusmasini saglamistir.

Termal pasiflestirme islemi sonrasinda numunelerin ylizeylerinde gozle
gorilir renk degisiklikleri meydana gelmistir. Yiizeydeki bu renk degisimleri, TiO:
tabakasinin kalmligi ve homojenligini gdstermektedir. Ornegin, 10 dakikalik
pasiflestirme isleminde numune yiizeyi koyu mavi bir renge doniismiisken, 30
dakikalik islem sonrasi yiizeyde mor renkte bir tabaka olustugu gézlemlenmistir. Bu
renk degisiklikleri, TiO: tabakasmnin kalinligt ve yiizeydeki oksit tabakasinin
homojenligi ile iligkilidir. Bu tabaka, ylizeyin daha fazla koruma saglamasini ve
korozyona karsi direng kazanmasini saglamistir. Ayn1 zamanda, termal pasivasyon
stiresi arttik¢a ylizeyde olusan oksit tabakasinin kalinliginda artis gézlenmis, fakat asir1

uzun siireli islemlerin yilizey morfolojisini olumsuz etkiledigi tespit edilmistir.

K3 elektroliti ile yapilan EP islemi sonrast en uygun pasivasyon kosullarinin
580°C’de 10 dakikalik siire oldugu sonucuna varilmistir. Bu siire ve sicaklik, hem
homojen bir TiO: tabakas1 olusumu hem de yiizeyde minimal malzeme kaybi ile en 1yi

sonuglari saglamistir.
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Yiizeydeki oksit tabakasi, Nitinol'iin korozyon direncini ve biyouyumlulugunu
artirmig, nikel salinimini1 6nemli 6lgiide azaltmistir. Pasiflestirme siiresi ve sicakliginin
optimize edilmesi, Nitinol alasimlarinda yiizey iyilestirmesi acisindan kritik 6neme
sahiptir. Yiizey analizleri (FESEM, AFM) ile termal pasiflestirme sonrasi elde edilen

ylizeylerin morfolojik yapisi ve kimyasal bilesimi degerlendirilmistir.

6.5 Nikel Salinim Testleri

Elektro-parlatma ve termal pasiflestirme islemleri uygulanmis nitinol
numunelerinin  biyouyumlulugunu degerlendirmek amaciyla, numuneler Simiile
Edilmis Viicut Sivis1 (SBF) igerisinde farkl siirelerde inkiibe edilerek nikel salinim
testlerine tabi tutulmustur. Salinim testlerinin prosediirii asagida detayli bir sekilde

verilmistir.

6.5.1 Numune Hazirhgi ve SBF Cozeltisi

Elektro-parlatma ve termal pasiflestirme islemleri uygulanmis nitinol
numuneleri, saf su ile yikanip %70 etanol iginde ultrasonik temizleyici ile
temizlendikten sonra steril edilmistir. Bu islemler, numune yiizeylerinin olasi
kontaminasyonlardan arindirilmasini saglamistir. Ardindan, Tablo 6.3’te bilesenleri
verilen SBF ¢ozeltisi hazirlanmis ve pH degeri 7.4 olarak ayarlanmistir. Hazirlanan
SBF c¢ozeltisi, test oncesinde 37°C'ye 1sitilarak viicut sicakligi kosullarini simiile

etmesi saglanmigtir.

Tablo 6. 5. Simiile Edilmis Viicut Sivis1 (SBF) ¢ozeltisi bilesenleri [154]

Bilesen Kimyasal Formiil Miktar (g/L)
Sodyum Kloriir NaCl 8,035
Sodyum Bikarbonat NaHCOs 0,355
Potasyum Kloriir KCI 0,225
Potasyum Fosfat KoHPO4-3H,0 0,231
Magnezyum Kloriir MgCl,-6H,0 0,311
Kalsiyum Kloriir CaCl; 0,292
Sodyum Siilfat Na,SO. 0,072
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Tris (Hidroksimetil) Aminometan (CH20H);CNH; 6,118
Hidroklorik Asit HCI (1 M) pH ayar1

Simiile Edilmis Viicut Sivisi (SBF) ¢ozeltisi, Kokubo ve Takadama (2006)
protokoliine ve ISO 10993 standardina uygun olarak, biyo-materyal testleri igin
standart kosullar1 saglamak amaciyla hazirlanmistir. Oncelikle, 500 ml'lik bir beher
kabina yaklasik 400 ml distile su eklenmistir. Cozeltinin sicakliginin 36.5-37°C
aralifinda sabit kalmasini saglamak icin beher kabi manyetik karistiricili bir su
banyosuna yerlestirilmistir. Sirasiyla, 4.018 g NaCl, 0.178 g NaHCOs, 0.1125 g KCl,
0.1155 g K:HPO4-3H-O eklenmis ve her kimyasal eklemesinden sonra ¢dzeltinin
homojen bir sekilde karigmasi saglanmistir. Daha sonra, 0.1555 g MgCl.-6H-0O ve
0.146 g CaCl: eklenerek ¢ozeltinin karistirilmasina devam edilmistir. Ardindan, 0.036
g Na:SO0a ve 3.059 g Tris tamponu eklenmis, c¢ozeltinin pH'1 dlgiilerek ayarlama
yapilmasi amaciyla 1 M HCI ¢ozeltisi kullanilarak pH 7.4 degerine ayarlanmustur.

Son olarak, beher kabma distile su eklenerek toplam hacim 500 ml'ye
tamamlanmistir. Cozeltinin pH'1l, 7.4 olarak kontrol edilmis ve gerekirse 1 M HCI
eklenerek hassas ayarlamalar yapilmistir. Hazirlanan SBF ¢ozeltisi, biyomalzemelerin
inkiibasyonunda kullanilmadan once, filtre sterilizasyonu yontemi ile sterilize
edilmistir. Cozeltinin viicut sicakligini simiile etmek i¢in 37°C'de muhafaza
edilmesine dikkat edilmistir. Bu sekilde hazirlanan SBF ¢ozeltisi, nitinol

numunelerinin nikel salinim testlerinde kullanilmaya hazir hale getirilmistir.

6.5.2 Inkiibasyon ve Numune Alimi

Her bir nitinol numunesi, steril falkon tiipleri iginde 15 mL SBF ¢ozeltisi ile
inkiibe edilmistir. Numuneler, Sekil 6.7°de gosterilen 37°C'de inkiibatore
yerlestirilmis ve belirli zaman araliklarinda (1, 7, 14, 28 giin) ¢ozeltiler toplanmastir.
Toplanan SBF c¢ozeltileri dikkatlice filtrelenmis ve nikel iyonu konsantrasyonu
Olclimii i¢in saklanmistir. Her bir inkiibasyon siiresi sonunda, ¢6zeltinin pH ve sicaklik

degerleri de dl¢ililmiis ve stabil oldugu gézlemlenmistir.
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Sekil 6. 7. Inkiibatore yerlestirilmis numune drnekleri

6.6  Yiizey Analiz Yontemleri

Yapilan ¢aligmada, elektro-parlatma (EP) ve termal pasiflestirme islemlerinden
gecen %55,97 Ni igerigine sahip Nitinol alagimlarinin ylizey 6zelliklerini ve kimyasal
bilesimini degerlendirmek i¢in ¢esitli muayene yontemleri kullanilmigtir. Kullanilan

muayene yontemleri asagida detayli olarak agiklanmustir.

6.6.1 Optik Mikroskopi (OM)

Optik  mikroskopi, Nitinol numunelerinin ylizey topografisinin ve
morfolojisinin genel degerlendirilmesi i¢in kullanilmistir. EP ve TP islemlerinden

gecen numuneler, uygun biiyiitme seviyelerinde optik mikroskop altinda incelenmistir.

Optik inceleme, Pamukkale Universitesi Teknoloji Fakiiltesi Metalografi
Laboratuvari’nda Sekil 6.7’de gosterilen Nikon marka Eclipse LV150NL Model Optik
Mikroskop ile gergeklestirilmistir. Islemler sonrast, yiizeydeki homojenlik, piiriizliiliik

ve olas1 ylizey kusurlar1 gorsel olarak degerlendirilmistir.
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Sekil 6. 8. Calismada kullanilan Optik Mikroskop

Incelenecek numuneler, optik mikroskop tablasmna yerlestirilerek, 50X ile
1000X arasinda degisen biiyiitmeler kullanilarak goriintiiler elde edilmistir. Elektro-
parlatma sonrasi yiizey plriizslizliigii, parlatma isleminden kaynaklanan olasi
deformasyonlar ve mikro yapisal detaylar analiz edilir. Termal pasiflestirme sonrasi

ylizeyde olusan oksit tabakasi ve diger yiizey 6zellikleri de bu asamada gézlemlenir.

6.6.2 Taramah Elektron Mikroskobu (SEM) ve Enerji Dagilimh X-Isim
Spektroskopisi (EDS)

Taramal1 elektron mikroskobu (SEM), tez c¢alismasinda kullanilan Nitinol
numunelerin yiizey morfolojisinin yiiksek ¢oziiniirliikli goriintiilerini elde etmek i¢in,
Enerji dagiliml x-151n1 spektroskopisi (EDS) ile de yiizeydeki elementlerin kimyasal
bilesimini analiz etmek i¢in kullanilmistir. Analizler Pamukkale Universitesi Ileri
Teknoloji Uygulama ve Arastirma Merkezinde (ILTAM), Sekil 6.8’de gosterilen Alan
Emisyonlu Taramali Elektron Mikroskobu (FESEM) ile ger¢eklestirilmistir.
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Sekil 6. 9. Pamukkale Universitesi ILTAM'daki FESEM cihaz1

Analiz 6ncesi Nitinol numuneler, elektro-parlatma ve termal pasiflestirme
islemleri sonras1 herhangi bir kontaminasyonu 6nlemek ve yiizeyinde kalan kimyasal
kalintilar1 ve partikiilleri uzaklastirmak i¢in, etanol ile temizlenmis vakum altinda
kurutulmustur. Daha sonra cihaza yerlestirilecek sekilde uygun numune tutuculara
(stubs) monte edilmis ve iletken bant kullanilarak sabitlenmistir. Nitinol numunelerin
elektriksel iletkenligi oldugu i¢in yiizeye altin veya karbon bir kaplama yapilmamastir.
SEM analizi, elektron demeti ve numune arasindaki etkilesim hava molekiillerinden
etkilenmemesi igin vakum odasinda gergeklestirilir. SEM cihazi, numunenin yiizey

morfolojisini yiiksek ¢oziiniirliikte tarar.

Elektro-parlatilmis numuneler igin yilizey piirtizsiizliigii, mikroskopik boyutta
diizensizlikler ve c¢atlaklar aranir. Termal pasiflestirilmis numuneler ic¢in ise
pasivasyon tabakasinin homojenligi ve biitiinliigli incelenir. SEM goriintiilemesi
sirasinda, ayn1 zamanda EDS detektorii kullanilarak numunenin kimyasal bilesimi
analiz edilir. Elektron demeti numune ylizeyine ¢arptiginda, atomlardan karakteristik
X-1g1nlar1 yayilir. Bu X-1s1nlar1, numunenin yiizeyindeki elementlerin tanimlanmasina

olanak tanir.

6.6.3 Atomik Kuvvet Mikroskobu (AFM)
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Atomik Kuvvet Mikroskobu (AFM) analizi, Nitinol alasimlarmin ylizey
topografyasini, piiriizliilliiglinii ve nano olgekteki diger yiizey 6zelliklerini incelemek
icin kullanilmistir. AFM, ylizeyle fiziksel temas veya yakin temas yoluyla calisan bir
prob ile numunenin yiizeyini tarar ve bu sayede yliksek ¢oziiniirliiklii yiizey haritalar
olusturur. Analizler, Pamukkale Universitesi Fen-Edebiyat Fakiiltesi Kimya
Laboratuvarinda, Sekil 6.9’da gosterilen Nanosurf marka NaioAFM cihazi
kullanilarak gerceklestirilmistir. EP islemi sonrasi yiizeyin piiriizliiliigii ve termal

pasiflestirme sonrasi oksit tabakasinin olusumu incelenmistir.

Yot nanosurf
NaioAFM

Sekil 6. 10. Calismada kullanilan NaioAFM cihaz1

AFM analizine baslamadan Once, numunelerin yiizeyi toz, yag ve diger
kirleticilerden arindirmak ve analiz sirasinda artefaktlarin (yaniltici ylizey 6zellikleri)
olugmasini engellemek i¢in etanol ile temizlenmis ve havada kurutulmustur. AFM
analizi i¢in uygun bir prob (tip) se¢ildikten sonra, dogru 6l¢iim yapabilmesi igin
probun ve piezoelektrik tarayicinin kalibrasyonu yapilmistir. Nitinol yiizeyinin
analizinde yiizeye zarar vermeden yiiksek ¢6ziiniirliiklii ylizey profilleri saglamak i¢in
dokunmatik mod (tapping mode) tercih edilmistir. Numune tarama alani, ince detaylar
icin 10 x 10 um bir alan ve yiiksek ¢Oziiniirliikk tercih edilmistir. Prob, numunenin
ylizeyine ¢ok yakin bir mesafeden hareket eder ve yiizeydeki yiikseklik degisimlerine
tepki verir. Bu bilgiler, bilgisayar tarafindan yiizeyin 3D topografik haritasina
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dontstiirtiliir. AFM, yiizey piirlizliiliigiinii nanometre dlgeginde Olgebilir ve yiizeyin

mikro ve nano yapisini detayli bir sekilde ortaya koyar.

6.6.4 Indiiktif Eslesmis Plazma Kiitle Spektrometresi (ICP-MS)

ICP-MS, yiizeyden serbest hale gegen elementlerin miktarlarinin hassas analizi
igin kullanmilmustir. Elektro-parlatma ve termal pasiflestirme sonrasi yiizeyden
¢ozeltide ¢oziinmiis elementler analiz edilmistir. Nikel ve titanyum elementlerinin
yilizeydeki konsantrasyon degisimleri tespit edilmistir. Bu sayede Nitinol numunelerin
Ni*? salmim olgiimleri ve TiO, filminin kalitesi degerlendirilmistir. Analizler
Pamukkale Universitesi ileri Teknoloji Uygulama ve Arastirma Merkezi

(ILTAM)’deki indiiktif eslesmis plazma kiitle spektrometre (ICP-MS) cihaz ile

gerceklestirilmistir.

Sekil 6. 11. Indiiktif eslesmis plazma kiitle spektrometre (ICP-MS) cihazi
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7. PARAMETRELERIN OPTIMIiZASYONU

7.1  Ki Elektroliti ile EP islemi

K1 elektroliti, siilfiirik asit, metanol ve glikol karisgimindan olusmakta ve
elektro-parlatma (EP) islemi i¢in optimum yiizey piiriizsiizliigl ve parlaklik saglamak
amaciyla kullanilmaktadir. Islem sirasinda kullanilan parametreler arasinda voltaj,
sicaklik, akim yogunlugu, islem siiresi ve bilesen oranlar1 yer almaktadir. Her bir
parametrenin yiizey piirlizliiliigii, asindirma hiz1 ve ylizey kalitesi lizerindeki etkileri

gbzlemlenmis ve optimum kosullar belirlenmistir.

7.1.1 Elektrolit Bilesimi;

K1 elektroliti, siilfiirik asit, etilen glikol ve metanol bilesiminden olusmaktadir.
Yiizey piiriizsiizliigiinii optimize etmek i¢in her bilesenin farkli konsantrasyonlari test
edilmis ve en uygun yiizey kalitesi saglanmistir. Asagidaki grafiklerde, etilen glikol
ve metanol konsantrasyonlarin yiizey varyansi iizerindeki etkileri detayli olarak

gosterilmistir.

hoen

Bl
-
1]
1

Sekil 7. 1. Etilen glikol (C:Hs(OH).) ve metanol (CHsOH) konsantrasyonlarinin yiizey varyansi

tizerindeki etkisi.
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Grafiklerde, glikol ve metanol konsantrasyonlarinin elektro-parlatma islemi
tizerindeki etkileri incelenmistir. %10 siilfiirik asit, %30 metanol ve %60 glikol
oranlarmin kullanildig1 Ki elektroliti, optimum piiriizsiizliik ve homojen asindirma
icin en uygun bilesim olarak bulunmustur. Siilfiirik asidin diisilk oranlarda
kullanilmasi, asir1 agindirmay1 6nlerken, metanol ve glikol bilesenleri ile dengeli bir

parlatma saglanmistir.

7.1.2 Voltaj — Akim Yogunlugu;

Elektro-parlatma (EP) islemi sirasinda voltaj ve akim yogunlugu, yiizey
plrtizliilligii ve malzeme aginmasi tizerinde dogrudan etkili olan kritik parametrelerdir.
K1 elektroliti ile yapilan deneylerde, optimum yiizey kalitesini elde etmek i¢in voltaj

ve akim yogunlugu dikkatlice optimize edilmistir.

1

Metanol (CH;0H) konsantresi (% Voltaj (V)

i i
Daglama 3 Parlatma 3 Cukurlasma
i i

m

gunlugu (mA/c

S

Akim yogunlugu (mA/cm?)

(a) (b)

Sekil 7. 2 (a) Farkli metanol (CHsOH) konsantrasyonlarinda akim yogunlugu degisimi, (b) Farkli

metanol konsantrasyonlarinin voltaj ile iliskili akim yogunlugu tizerindeki etkisi.

Yapilan deneysel calismalar sonucunda, Ki elektroliti ile gergeklestirilen
elektro-parlatma (EP) isleminde optimum yiizey kalitesini saglamak igin en uygun
voltaj ve akim yogunlugu degerleri belirlenmistir. Bu dogrultuda, 7.2 V voltaj, ylizey
plirlizsiizliigii icin ideal seviyede bulunmus; bu degerin altinda yeterli parlatma
saglanamamis, daha yiiksek voltajlarda ise asir1 asindirma ve ¢cukurlagsma gozlenmistir.
Ayrica, 120 mA/cm? akim yogunlugu da optimum yiizey kalitesine ulagsmak i¢in uygun

bir deger olarak saptanmistir; bu degerin altinda yeterli asindirma saglanamazken,
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daha yiiksek yogunluklarda yiizey kalitesi olumsuz etkilenmistir. Sonug olarak, 7.2 V

voltaj ve 120 mA/cm? akim yogunlugu, optimum parametreler olarak belirlenmistir

7.1.3 Sicakhik — Siire;

K1 elektroliti ile gerceklestirilen elektro-parlatma (EP) islemi igin yapilan
deneylerde, sicaklik ve iglem siiresi parametrelerinin yiizey kalitesine olan etkileri
ayrintili olarak incelenmistir. Sicaklik, elektrolit icerisindeki iyon hareketliligini

artirarak akim yogunlugunu ve asindirma hizin1 dogrudan etkilemektedir.

zIulugu (nm)

urt

PGrazlulGga (nm)

Ylzey

(a) (b)

Sekil 7. 3. K elektroliti ile yapilan EP prosesinde; (a) Sicaklik ve siire iligkisi ile (b) Sicaklik ve yiizey

purtizliligi iliskisi

Sekil 7.3’te goriildiigi gibi, K1 elektroliti ile yapilan EP isleminde (a) sicaklik
ve siire, (b) sicaklik ve ylizey piiriizliligi iliskisi incelenmistir. Deneyler, 12-15°C
sicaklik araliginda en diisiik yiizey piiriizliligi ve homojen asindirmanin elde
edildigini gostermektedir. Bu araligin iistiindeki sicakliklarda asir1 asindirma yiizey
kalitesini olumsuz etkilemistir. Islem siiresi ag¢isindan ise 5 dakika en uygun siire
olarak belirlenmistir; daha kisa siirelerde yeterli asindirma saglanamamis, daha uzun

stirelerde ise yiizeyde asir1 agindirma ve artan piirtizliilik gézlenmistir.

Sonug olarak, K elektroliti ile yapilan EP isleminde en iyi yiizey kalitesinin 12-15°C
sicaklik araliginda ve 5 dakikalik siireyle elde edildigi belirlenmistir. Bu kosullar,

islem etkinligi ve ylizey homojenligi agisindan en uygun sonuglar1 sunmaktadir

76



7.2 K2 Elektroliti ile EP islemi

K> elektroliti, siilfiirik asit ve hidroklorik asit karistmindan olusur ve EP iglemi
sirasinda gliclii bir asindirma etkisi saglar. Bu elektrolit, ozellikle kisa islem
siirelerinde yiiksek yiizey kalitesi ve piiriizsiizliik sunmaktadir. Islem sirasinda voltaj,
sicaklik, akim yogunlugu, siire ve bilesen oranlari optimize edilmistir. Bu
parametrelerin her biri, yiizey piiriizliiligi, asindirma hiz1 ve genel yiizey kalitesini
onemli 6l¢iide etkilemektedir. K> elektroliti ile yapilan EP islemi, kisa siirede homojen

yiizey elde etmek icin ideal kosullar1 sunar.

7.2.1 Elektrolit Bilesimi;

K> elektroliti, siilfiirik asit ve hidroklorik asit bilesiminden olusmakta olup,
ylizey piiriizsiizliiglinii optimize etmek amaciyla farkli bilesen konsantrasyonlar
arastirllmistir. Sekil 7.4'te gosterildigi gibi, hidroklorik asit (HCl) ve su (H:0)

konsantrasyonlarinin yiizey piirtizliiligi iizerindeki etkileri incelenmistir.

Varyans
X
Varyans
o

, 45
Hidroklorik asit (HCIl) konsantresi (%) Su (H.O) konsantresi (%)

(a) (b)

Sekil 7. 4. Hidroklorik asit (HCI) ve Su (H20) konsantrasyonlarmin yiizey varyansi izerindeki etkisi.

Deney sonuglari, %35 HCI ve %30 su oranlarinin yiizeyde en diisiik piiriizliiliik
varyansini sagladigini ve optimum yiizey piiriizsiizliigii i¢in ideal bilesim oldugunu
gostermektedir. Daha diisiik HCI veya su oranlar1 yiizeyin homojen asindirilmasini

engellerken, daha yiiksek oranlar asir1 agindirma nedeniyle yiizey kalitesinde kayba
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yol agmistir. Bu bulgular, K> elektroliti i¢in en uygun HCI ve su konsantrasyonlarinin

%35 ve %30 oldugunu ortaya koymaktadir.

7.2.2 Voltaj — Akim Yogunlugu;

K> elektroliti ile yapilan deneylerde, optimum yiizey kalitesini elde etmek i¢in
voltaj ve akim yogunlugu dikkatlice optimize edilmis, Sekil 7.5’te verilen grafiklerde
sunulmustur. Stlfiirik asit ve hidroklorik asit karigimi agresif bir ¢ozelti oldugundan

diisiik voltaj araliginda ¢alisilmistir.

Hidroklorik asit (HCI) konsantresi (%) Voltaj (V

Sekil 7. 5. Farkli HCI konsantrasyonlarinda; (a) akim yogunlugu degisimi, (b) voltaj ile iliskili akim

yogunlugu iizerindeki etkisi.

Sekil 7.5 (a) ve (b)'de gosterildigi gibi, K> elektroliti i¢in hidroklorik asit (HCI)
konsantrasyonunun akim yogunlugu {iizerindeki etkileri incelenmistir. %35 HCI
konsantrasyonu, yaklasik 120 mA/cm? akim yogunlugunda en iyi ylizey
piiriizsiizliigiinii ve homojen asindirmay1 saglamistir. Bu konsantrasyon, yiizey kalitesi
ve homojenligi agisindan idealdir; %20 ve %25 HCI gibi daha diisiik konsantrasyonlar
yetersiz agindirma saglarken, %40 HCI gibi yliksek konsantrasyonlar asir1 agindirma

riski tagimaktadir.

Sekil 7.5 (b)'deki voltaj-akim yogunlugu egrisinde, %35 HCI
konsantrasyonunun 5-7 V araliginda optimum parlatma etkisini sagladig

goriilmektedir. Bu aralikta 5.4 V voltaj ve 100-120 mA/cm? akim yogunlugu, en iyi
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ylizey kalitesini sunan degerler olarak belirlenmistir. Diisiik voltaj ve akim
yogunluklart yetersiz asindirmaya neden olurken, daha yiiksek degerler ylizey

bozulmalarma yol agmistir

7.2.3 Sicakhk — Siire;

K> elektroliti ile gergeklestirilen elektro-parlatma (EP) islemlerinde, optimum
sicaklik araligi, yiizeyde homojen bir agindirma saglarken asir1 agindirmay1 dnlemek
icin dikkatle belirlenmistir. Hem sicaklik hem de siire, optimum yiizey kalitesini

saglayacak sekilde dikkatli bir sekilde optimize edilmistir.

gu (nm)

Grazlili

Sicaklik (°C EP isleme stresi (dk)

“(a) T

Sekil 7. 6. K> elektroliti ile yapilan EP prosesinde; (a) Sicaklik ve siire iliskisi ile (b) Sicaklik ve ylizey

plrtizliligi iliskisi

Sicaklik ve islem siiresinin yiizey piiriizliiliigli iizerindeki etkileri Sekil 7.6’da
detayli bir sekilde sunulmustur. (a)’da ki grafikten anlasilacagi gibi, ylizey
plirtizliilliigiiniin 10-15°C araliginda minimum degerlere ulastigi, ancak sicakligin
20°C ve lizerine ¢ikmas1 durumunda belirgin bir artis gézlendigi tespit edilmistir. Bu
artis, asir1 sicakliklarda ylizey homojenliginin bozuldugunu ve ylizeyde asir1 asindirma
meydana geldigini gostermektedir. Sekil 7.5(b) ise iglem siiresi ve yiizey piiriizliliigi
arasindaki iligkiyi ortaya koymakta olup, optimum piiriizsiizliik degerlerinin 2-3
dakikalik islem siiresi ile elde edildigini gostermektedir. Siire uzadikga piiriizliiliigiin

tekrar artmasi, islem siiresinin kontrol edilmesinin 6nemini vurgulamaktadir.
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7.3 Kz Elektroliti ile EP islemi

Ks elektroliti, hidrojen peroksit, hidroklorik asit ve distile su karisimindan
olusan ve yiizey piiriizliliiglinii azaltarak yiiksek kaliteli ve parlak bir yiizey elde
etmek i¢in tasarlanmis bir ¢ozelti olarak kullanilmaktadir. Bu ¢ozelti ile yapilan
elektro-parlatma (EP) islemlerinde optimum yiizey kalitesine ulagsmak amaciyla
sicaklik, voltaj, islem siiresi ve bilesen konsantrasyonlari titizlikle optimize edilmistir.

Asagida K3 elektroliti i¢in ana parametrelerin etkileri detaylandirilmistir:

7.3.1 Elektrolit Bilesimi;

Bu béliimde, Ks elektrolitinin bilesenlerinden olan hidrojen peroksit (H20-),
hidroklorik asit (HCI) ve su (H20) konsantrasyonlarinin yiizey kalitesi iizerindeki
etkileri detayli bir sekilde incelenmistir. Grafiklerde her bir bilesenin farkli
konsantrasyonlarinin ylizey puriizliligi tizerindeki varyans degerlerine etkisi
gosterilmektedir. Yiiksek yiizey kalitesi saglamak amaciyla, her bilesenin optimum

konsantrasyonunun belirlenmesi i¢in analizler yapilmistir.

Varyans
Varyans
{O

P o = -
o ,
— I 7 °
& 675 ° | =

Hidrojen peroksit (H,0,) konsantresi (mol) Su (H,0) konsantresi (mol)

(a) (b)

Sekil 7. 7 Hidrojen peroksit (H20>) ve distile su (H20), konsantrasyonlarinin yiizey varyansi tizerindeki

etkisi.
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Sekil 7.7°deki grafik (a), H2O: konsantrasyonlarinin yiizey kalitesine etkisini
gostermektedir. En disiik yiizey piiriizliligi 1 mol H20: ile elde edilmis olup, bu
konsantrasyon optimum ylizey kalitesini saglamistir. Diisiik H>O- konsantrasyonlari
ylzeyde diizensizlik yaratirken, yiiksek konsantrasyonlar asir1 asindirmaya yol
acmistir. Grafik (b) ise su (H20) konsantrasyonlarinin yiizey piiriizlilligiine etkisini
gostermektedir. En iyi yiizey kalitesi 3 mol H:0 ile saglanmis, ancak bu degerin
tizerindeki konsantrasyonlar yiizeyde diizensizlige neden olmustur. Bu bulgular, H-O-
icin 1 mol ve H20 icin 3 mol konsantrasyonlarinin en uygun yiizey kalitesini
sagladigini ve K elektroliti ile yapilan elektro-parlatma isleminde homojen ve kaliteli

bir yiizey elde etmek icin ideal oldugunu gostermektedir.

7.3.2 Voltaj — Akim Yogunlugu;

Ks elektroliti i¢in yapilan analizlerde, artan H>O. konsantrasyonu, akim
yogunlugunu ve agindirma hizini artirsa da yiizey kalitesini korumak i¢in optimum
seviyede tutulmalidir. Yapilan deneyler sonucunda, 1,0 mol H20: konsantrasyonunun
en uygun sonuglar1 verdigi, daha yliksek konsantrasyonlarin ise asir1 asindirma ve

yiizeyde ¢ukurlagsmaya yol ac¢tig1 belirlenmistir.

i i
Daglama | Parlatma H Cukurlasma

Akim yogunlugu (mA/cm?)
Akim yogunlugu (mA/cm?)

Hidrojen peroksit (H,0,) konsantresi (%) Voltaj (V)

(a) (b)

Sekil 7. 8. Farkli H,O; konsantrasyonlarinda; (a) akim yogunlugu degisimi, (b) voltaj ile iliskili akim

yogunlugu iizerindeki etkisi.
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Sekil 7.8’de, artan H20: konsantrasyonunun akim yogunlugunu artirdig1 ve bu
etkinin 1,0 mol H20: konsantrasyonunda optimum sonuglar sagladigi goriillmektedir.
120-150 mA/cm? araligi, homojen asindirma ve parlaklik i¢in ideal bulunmustur. 5-7
V voltaj aralif, yiizey kalitesi agisindan en uygun degerleri sunarken, daha yiiksek
voltaj ve konsantrasyonlarin ¢ukurlagma riskine yol agabilecegi belirlenmistir. Bu

bulgular literatiirle uyumludur.

7.3.3 Sicakhik — Siire;

Elektro-parlatma islemlerinde sicaklik ve siire parametrelerinin yiizey kalitesi

tizerindeki etkileri K3 elektroliti ile yapilan deneylerde detayli olarak incelenmistir.

i (dk

(a) " (b)

Sekil 7. 9. K3 elektroliti ile yapilan EP prosesinde; (a) Sicaklik ve siire iliskisi ile (b) Sicaklik ve ylizey

piiriizliiliigii iliskisi

Sekil 7.9 (a)’dan da goriildiigi tlizere, sicaklik arttikca islem siiresi azalmstir;
ozellikle 15°C’nin iizerinde islem siiresi minimum degerlere inmektedir. Bu, yiiksek
sicakliklarda iyon hareketliliginin artmasiyla asindirma hizinin da yiikselmesine
baglanmaktadir. Fakat 20°C ve iistii sicakliklarda, islem siiresi 3 dakikay1 gectiginde
nitinol ylizeyinde kararma gozlenmistir. Bu durum, artan reaksiyon hizinin yiizeyde
asir1 agindirma ve oksitlenmeye yol agmasindan kaynaklanmaktadir. Optimal yiizey

kalitesi i¢in, yliksek sicakliklarda islem siiresi 3 dakikay1 asmamalidir.
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Sekil 7.9(b)’de goriildiigii gibi, yiizey piiriizliiligli en diisiik seviyesine 10-
15°C araliginda ulagmig, ancak 20°C’nin iizerinde asir1 asindirma nedeniyle
puriizlillik artmistir. Bu bulgular, optimum yiizey kalitesi i¢in 10-15°C sicaklik

araliginin ideal oldugunu gostermektedir.

(mA/c
Voltaj (V)

gunlugu

Akim Yo

(a) (b)

Sekil 7. 10. Kj elektroliti ile yapilan EP prosesinde; (a) Sicaklik ile akim yogunlugu ve (b) sicaklik ile

voltaj iligkisi

Sekil 7.10°daki grafiklerden de anlasilacagi gibi, Kz elektroliti ile yapilan
elektro-parlatma iglemlerinde sicaklik arttikga akim yogunlugunun ve voltajin da
arttigr  gozlemlenmektedir. Ozellikle 20°C'nin {izerindeki sicakliklarda akim
yogunlugu 160 mA/cm? seviyesini asarak yiizeyde kontrolsiiz asindirmaya neden
olmustur. 4.8 V degeri, sicaklik ve voltaj arasinda saglanan optimum dengeyi ifade
etmekte olup yiizey piiriizsiizliigiini en iyi sekilde saglayacak parametre olarak

belirlenmistir.

Sekil 7.11 (a)’da verilen Ks elektroliti ile yapilan EP isleminde akim
yogunlugunun iglem siiresine gore degisimi aciklanmaktadir. 6’nc1 dakikada akim
yogunlugu maksimum degere, yani yaklasik 200 mA/cm?'ye ulagsmistir. Bu artisin
nedeni, nitinol numunesinin yiizeyinde meydana gelen asindirici etkinin yogunlagmasi
olarak degerlendirilmistir. Ancak, bu noktadan sonra akim yogunlugunda belirgin bir

diisiis gozlenmistir. Bu diisiisiin sebepleri asagidaki gibi degerlendirilmektedir:
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= lyon doygunlugu. islem siiresi uzadik¢a, ¢ozeltide metal iyonlarmin artist
ylizeydeki iyon transferini sinirlamakta ve akim yogunlugunun azalmasina
neden olmaktadir.

» Difiizyon katmanimin kalinlagsmasi. islem sirasinda yiizeyde olusan difiizyon
katmani kalinlagarak iyonlarin yiizeye ulagsmasini zorlastirmakta, bu da akim
yogunlugunda azalmaya yol agmaktadir.

» Pasivasyon katmam olusumu. Asir1 asindirma sonucunda yiizeyde koruyucu
bir pasivasyon tabakasinin olusmasi, akim gecisini engelleyerek akim

yogunlugunu diistirmektedir.

Bu faktorler, islem siiresi ilerledikce akim yogunlugundaki azalmayi
aciklamaktadir ve optimum akim yogunlugu i¢in islem siiresinin dikkatle kontrol

edilmesi gerektigini ortaya koymaktadir.

(@) (b)

Sekil 7. 11. Kj elektroliti ile gergeklestirilen EP proses siiresi; (a) akim yogunlugu ile (b) yiizey

piiriizlilligiine etkisi

Sekil 7.11 (b) ise islem siiresi boyunca yiizey puriizliiliigiindeki degisimi
gostermektedir. Piriizliiliik, baglangigta belirgin bir diigiis gostererek 66 nm
seviyelerine ulagmig ve en diisiik ylizey piiriizliiliigii 4 — 6 dakikalar arasinda elde
edilmistir. Islem siiresi 7’nci dakikaya kadar degismemis, astifinda ise yiizeydeki
asindirma miktari arttigindan piiriizliliik degerlerinde yiikselme gézlemlenmistir. Bu
sonuclar, optimum yiizey kalitesi i¢in islem siiresinin 4-6 dakika ile siirli tutulmasi

gerektigini gostermektedir.
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8. DENEYSEL SONUCLAR VE ANALIZLER

8.1  EP Prosesi ile Elde Edilen Sonuclar

8.1.1 Elektrolitlerin Yiizey Kalitesi Uzerindeki Etkileri

Elektrolitlerin yiizey piriizliligiine etkisi, elektro-parlatma islemi sirasinda
kullanilan kimyasal bilesimlerin yiizeydeki asindirma mekanizmasina olan etkisiyle
dogrudan iligkilidir. Ki, K2 ve Ks gibi farkli elektrolitlerin bilesimi, akim yogunlugu,
sicaklik ve islem siiresi gibi parametreler yiizeyde olusacak piiriizliilik seviyesini

belirler.

{nm)

[
o
o

~122 nm_5 dk

Uzey purtzlalugu

100 200 300 400 500 600

Isleme Siresi (sn)

Sekil 8. 1. EP prosesinde kullanilan elektrolitlerin isleme siiresindeki degisime gore isleme
karakteristigi

Sekil 7. 12°deki grafik, K1, K> ve Kz elektrolitlerinin farkli islem siireleri
boyunca yiizey piiriizliilligii tizerindeki etkisini karsilastirmali olarak gostermektedir.
Grafik incelendiginde, yiizey piiriizliiliigiiniin islem siiresiyle birlikte baslangicta
azaldigi, belirli bir siire sonunda ise artmaya basladigi gozlemlenmektedir. Ks
elektroliti, 66 nm ile en diisiik ylizey piiriizliiliigiinii 4. dakikada saglayarak en etkili
ylizey parlatma performansini gostermektedir. Ko elektroliti 2 dakikada 150 nm
degerine ulasirken, K1 elektroliti 5 dakikada 122 nm yiizey piiriizliiligi elde etmistir.
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Bu sonuglar, K3 elektrolitinin kisa siirede en diisiik ylizey piiriizliiligline
ulagarak {istiin bir performans sagladigini, diger elektrolitlerin ise optimum siireye
ulagmak i¢in daha uzun bir islem siiresine ihtiya¢ duydugunu gostermektedir. Bu
bulgular, her bir elektrolitin optimum yiizey kalitesini saglamak i¢in farkli islem
stireleri gerektirdigini ve K3 elektrolitinin bu alanda daha verimli bir segenek oldugunu

ortaya koymaktadir.

Ki, K2 ve Ks elektrolitlerinin optimum kosullar altinda, yiizey kalitesi
tizerindeki etkilerini Tablo 8.1 de karsilastirmali olarak sunmaktadir. Her bir elektrolit
icin optimum sicaklik araligi, voltaj, akim yogunlugu, islem siiresi gibi temel
parametreler belirlenmis ve bu parametrelerin ylizey kalitesine katkist incelenmistir.
Yiizey kalitesi agisindan diisiik sicaklik ve kontrollii akim yogunlugunun énemli

oldugu goriilmiistiir.

Tablo 8. 1. K, Kz ve Ks elektrolitlerinin optimum parametrelerde yiizey kalitesi etkileri

Parametre K1 Elektroliti K> Elektroliti K3 Elektroliti
Sicaklik Araligi (°C) 10-20 15 10
Optimum Voltaj (V) 7,2 54 4.8
?ﬁ?:/rcmmr?) Alam Yogunlugu 110-120 140 160
Islem Siiresi (dk) 5-7 2 4-6
Yiizey Kalitesi (Piirtizliiliik) Yetersiz Orta Cok iyi

Tablo 8.1°de sunulan veriler, Ks elektroliti ile ger¢eklestirilen elektro-parlatma
isleminin, diger elektrolitlerle kiyaslandiginda daha diisiik ylizey piriizliligi
sagladigini gostermektedir. Ozellikle diisiik sicakliklarda ve optimum islem siiresiyle
elde edilen yiizey kalitesi, Ki ve K elektrolitlerine gore ¢cok daha homojen ve
plriizsiizdiir. Bu durum, Ks'iin elektrolit ¢ozeltisi olarak asindirma kontroliinii daha 1yi

saglayarak ytiizeyde istenilen kalitenin elde edilmesini sagladigini ortaya koymaktadir.

Sekil 8.2°deki optik mikrograflar, bu sonucu gorsel olarak desteklemektedir.
K: ve Ks elektrolitleriyle islenmis numunelerde gozlemlenen asindirma izleri ve

diizensizlikler belirgin iken, Ks ile islem goren yiizeydeki homojenlik dikkat
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cekmektedir. Ks elektroliti ile elde edilen bu piiriizsliz ylizey, hem biyouyumluluk

acisindan daha iyi sonuglar verirken hem de pasif tabaka olusumu i¢in ideal bir yap1

sunmaktadir.

(c) (d)
Sekil 8. 2. (a) islenmemis (ham), (b) K1 (c) Kz, (d) Kz elektroliti ile elektro-parlatilmis; nitinol
numunelerin, 100 X biiyiitmede Optik mikrograflari

Sekil 8.2'deki optik mikrograflar, nitinol numunelerinin farkl: elektrolitlerle
yapilan elektro-parlatma islemlerinin yiizey piriizliliigli iizerindeki etkilerini
karsilagtirmali olarak sunmaktadir. K: ve Kz elektrolitleriyle islem gérmiis yiizeylerde
daha fazla yiizey diizensizlikleri ve mikro-¢ukurlar gézlemlenmektedir. K. elektroliti
ile yapilan islemde, asindirma islemi sonrasi belirgin yiizey izleri ve piiriizler fark
edilmektedir. Bu durum, K elektrolitinin nispeten yiiksek asindirma hizina ve ylizeyde
daha fazla diizensizlik birakma egilimine isaret etmektedir. Buna karsilik, Ks

elektroliti ile iglem gormiis numunede olduk¢a homojen bir yiizey yapisi elde
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edilmistir ve pirtizliliik seviyeleri 6nemli dlgiide diisiiktiir. Bu, Ks elektrolitinin

optimum kosullarda daha kontrollii ve etkili bir agindirma sagladigini gostermektedir.

Sekil 8.3'te yer alan SEM mikrograflari, optik goriintiilerde gozlemlenen bu
bulgular1 daha ayrintili olarak desteklemektedir. Ki ve K- elektrolitleri ile islem goren
ylizeylerde hala diizensizlikler ve agindirma izleri mevcutken, Ks elektroliti ile islem
goren yiizey son derece homojen ve piiriizsiiz bir yapiya sahiptir. SEM analizleri, Ks
elektrolitinin ylizey iyilestirmedeki etkinligini daha net bir sekilde ortaya koyarak, bu

elektrolitin iistiin ylizey kalitesi sagladigini géstermektedir.

(a) (b) (c)

Sekil 8. 3. Elektro-parlatilmig nitinol numunesinin SEM mikrograflari; (a) Ki elektroliti ile, (b) Kz

elektroliti ile ve (c) Ks elektroliti ile

SEM mikrograflarindan agikga anlasilmaktadir ki, Ki elektroliti ile parlatilan
ylizeyde belirgin mekanik izler ve piriizliliikler bulunmaktadir. Yiizey,
zimparalanmis izleri tamamen giderememis ve homojen bir yap1 sergileyememistir.
K. elektroliti ise daha homojen bir ylizey sunmasina ragmen, yiizeyde yer yer mikro

cukurlarin ve agindirmalarin gézlemlendigi anlagilmaktadir.

K elektroliti ile elde edilen yiizey ise, dnceki iki elektrolite kiyasla en diizgiin
ve plriizsiiz yapidadir. SEM goriintiisiinde, Ks elektrolitinin islem sonrasi, ylizeyde
neredeyse hi¢ asindirma izine rastlanmadig1 ve oldukc¢a homojen bir yiizey morfolojisi
sagladig goriilmektedir. Bu sonuglar, Ks elektrolitinin yiizey piirtizliiliigiinii minimize
etme kapasitesinin daha yiiksek oldugunu ve bu nedenle elektro-parlatma siirecinde en

etkili elektrolit olarak one ¢iktigini géstermektedir.
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8.2  Pasivasyon Isleminin Etkisi

Elektro-parlatma sonrasi nitinol yiizeyine uygulanan termal pasiflestirme,
homojen ve koruyucu bir oksit tabakasi olusturmayr amaclar. Bu islem,
biyouyumlulugu ve korozyon direncini artirirken yiizey piiriizliiliiglinii de iyilestirir.
Tablo 8.2°de, K., K2 ve Ks elektrolitleri ile yapilan EP islemleri sonrast uygulanan
termal pasiflestirmenin nitinol yiizeyindeki etkileri, mikroskobik goriintiilerle
karsilastirmali olarak sunulmaktadir. Bu gorseller, her elektrolit ile islem goérmiis

ylizeylerin pasiflestirme sonrasi degisimlerini net bir sekilde gostermektedir.

Tablo 8. 2 Elektro-parlatma ve termal pasiflestirme islemleri sonrasi nitinol yiizey karakterizasyonu

Elektro-Parlatma Prosesi Termal Pasiflestirme Prosesi Son Hal Nitinol Numunesi

Islemsiz (ham)

K elektroliti ile EP

K3 elektroliti ile EP
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Bu tablo, farkli elektrolitlerle (Ki, K2, Ks) yapilan elektro-parlatma islemleri
sonrast ve termal pasiflestirme uygulamalart sonucunda elde edilen nitinol
ylizeylerinin mikroskobik goriintiilerini karsilastirmali olarak sunmaktadir. Her bir
ylzeyin islem Oncesi ve sonrasi durumu gézlemlenmis, yilizey piiriizliliigiindeki

degisiklikler ve oksit tabakasi olusumlari degerlendirilmistir.

8.2.1 Termal Pasivasyon Prosesinin Yiizey Ozellikleri Uzerindeki
Etkileri

Termal pasivasyon islemi, elektro-parlatma islemi sonrasi nitinol yiizeyinde
homojen bir oksit tabakasi olusumunu saglayarak yiizey piriizsiizliglini
tyilestirmektedir. Farkli elektrolitler ile yapilan elektro-parlatma islemlerine ek olarak
uygulanan termal pasivasyon, yiizeyde koruyucu bir TiO: tabakasi meydana getirir.
Ozellikle Ks elektroliti ile yapilan EP islemleri sonucunda elde edilen yiizeydeki mavi
ton, oksit tabakasinin yliksek homojenligini ve ince yapisini gostermekte, bu da pasif

koruma ve biyouyumluluk agisindan 6nemli bir avantaj saglamaktadir.

K. ve K- elektrolitleri ile gergeklestirilen islemlerden sonra da oksit tabakasi
olusmus olmasina ragmen, yiizeyde gozlemlenen renk degisiklikleri ve diizensizlikler
bu elektrolitlerin termal pasivasyondaki performanslarinin Ks'e gore daha diisiik
oldugunu ortaya koymaktadir. Ki elektroliti ile yapilan iglemler sonrasi yiizeydeki
yesil ve mor tonlar, oksit tabakasinin homojenliginde sorun oldugunu gosterirken, K-
elektroliti ile elde edilen mor ve mavi tonlar, yiizeyin kismen homojen bir oksit
tabakasi ile kaplandigini isaret etmektedir. Buna karsin, Ks elektroliti kullanilarak
yapilan EP islemleri, en ince ve homojen TiO: tabakasi ile en iyi ylizey
plirlizsiizliigiinii saglayarak biyomedikal uygulamalar i¢in gerekli yiizey 6zelliklerini

saglamaktadir.

Sonu¢ olarak, yapilan analizler, termal pasivasyon igleminin 6zellikle Ks
elektroliti kullanildiginda, yilizeyde daha homojen ve ince bir oksit tabakasi olusturarak

biyomedikal uygulamalar i¢cin uygun yiizey 6zellikleri sundugunu ortaya koymaktadir.
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8.2.2 EP Prosesinin TP Prosesine EtkKisi

Elektro-parlatma (EP) islemi, nitinol yilizeyinin termal pasiflestirme islemine
hazirlanmasinda 6nemli bir rol oynar. EP ile ylizey piiriizsiiz hale getirilir, bu da
pasiflestirme sonrasi olusan oksit tabakasinin homojenligini ve koruyucu 6zelliklerini
artirtr. Ks elektroliti ile yapilan EP islemi, yiizey piiriizliliiglinii minimum seviyeye
(66 nm) indirerek, termal pasiflestirme sonrasi daha homojen bir TiO: tabakasi
olugmasini saglamistir. Buna karsilik, Ki ve Kz elektrolitleri ile elde edilen yiizeyler

daha piiriizlii kalmis ve bu durum oksit tabakasinin kalitesini olumsuz etkilemistir.

Daha piiriizsiiz ylizeyler, termal pasiflestirme sirasinda oksijen difiizyonunu
optimize eder, bdylece homojen ve ince bir oksit tabakasi olusur. EP islemi ile diisiik
pirtizliiliik saglanmasi, nitinol yiizeyinde biyouyumluluk ve korozyon direncini artiran

daha etkili bir oksit tabakasinin olugsmasina katk1 saglar.

8.2.3 Pasivasyon Tabakasimin Yiizey Ozelliklerine Etkisi

Pasif tabaka kalinligi, nitinol yiizeyinin korozyon direnci, biyouyumluluk,
ylizey piriizliligi ve mekanik dayanimi iizerinde dogrudan etkilidir. Optimal
kalinlikta bir TiO: oksit tabakasi, ylizeyde koruyucu bir bariyer olusturarak korozyonu
engeller, biyouyumlulugu artirir, nikel salinimmi biiyiik 6lgiide azaltir ve yiizey
plirlizsiizliigiinii iyilestirir. Yeterince kalin olmayan tabakalar yiizeyin yeterince
korunamamasina, korozyon direncinin diismesine ve nikel iyonlarinin salinmasina yol
acarken, asir1 kalin oksit tabakalar1 yiizeyde catlaklara neden olabilir, mekanik
dayanimi zayiflatabilir ve biyouyumlulugu olumsuz etkileyebilir. Bu nedenle, optimal
kalinliktaki pasif tabaka, nikel salinimint minimum seviyeye indirerek uzun vadede
ylizeyin performansint iyilestirir ve biyomedikal uygulamalarda istenen ylizey

ozelliklerini saglar.

Tablo 8.2'de sunulan veriler, farkli elektrolitlerle gerceklestirilen elektro-
parlatma (EP) islemi sonrasi termal pasivasyonun nitinol yiizeyi izerindeki etkilerini
detayl bir sekilde gostermektedir. EP islemi sonrasi olusturulan TiO: pasif tabakasi,
ylzeyde homojen bir koruyucu bariyer olusturarak korozyon direncini ve

biyouyumlulugu artirmaktadir. Optimum kalinlikta bir oksit tabakasi, yiizey
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plirlizsiizliigiinii iyilestirirken, nikel salinimini1 da minimum seviyeye indirir. Tabloda
gosterildigi gibi, Ks elektroliti ile yapilan islemler sonrasi elde edilen ylizey
pirtizliliigii 66 nm'ye kadar diiserken, 9 nm kalinliginda homojen bir TiO: tabakasi

olusmus ve bu da nikel salinimini belirgin sekilde azaltmistir.

K: ve K: elektrolitleriyle yapilan islemlerde ise oksit tabakasi kalinligi ve
homojenligi, Ks'e kiyasla daha diisiik performans sergilemistir. Daha ince veya
diizensiz oksit tabakalari, korozyon direncini ve nikel salinimini etkileyerek, ylizey
performansini olumsuz yonde etkilemistir. Tablodaki veriler, optimum kalinliktaki
pasif tabakanin hem yiizey piiriizstizliigiinii hem de nikel salinimin1 kontrol etmede
kritik rol oynadigin1 ve biyomedikal uygulamalar i¢cin uygun yiizey ozelliklerini

sagladigin1 ortaya koymaktadir.

8.3  Yiizey Analizleri ve Kimyasal Bilesimi

Bu béliimde, elektro-parlatma ve termal pasiflestirme islemleri sonrasi nitinol
ylizeyinin morfolojik, kimyasal ve fiziksel 6zellikleri, Optik Mikroskop, Taramali
Elektron Mikroskobu (SEM), SEM-Enerji Dagilimli X-1s1n1 Spektroskopisi (FESEM),
Atomik Kuvvet Mikroskobu (AFM) ve Indiiktif Eslesmis Plazma Kiitle Spektrometrisi
(ICP-MS) teknikleri kullanilarak degerlendirilmistir. Optik mikroskop ve SEM ile
ylizey morfolojisi ve piiriizliilik degerleri analiz edilirken, FESEM ile yiizeydeki
element dagilimi ve kimyasal kompozisyon detayl bir sekilde incelenmistir. AFM ile
ylizey puriizliliigliniin nanometre dlgegindeki dagilimi belirlenmis, ICP-MS ile de
elektro-parlatma islemi sonrasi nikel salinimi ve diger elementlerin yogunluklari
analiz edilmistir. Bu analizler, nitinoliin biyouyumluluk, korozyon direnci ve mekanik

performansi iizerine etkilerini ortaya koymaktadir.

8.3.1 Optik Mikroskop Analizi

Optik mikroskop analizleri, farkli elektrolit ¢ozeltileri (K1, K2, Ka) ile elektro-
parlatma ve termal pasiflestirme islemi uygulanmis Nitinol ylizeylerinde meydana

gelen yiizey morfolojisinin yani sira yiizeydeki renk degisimlerini de detayli bir
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sekilde gozlemlemeyi saglamistir. Renk farkliliklari, yiizeyde olusan oksit tabakasinin

kalinlig1 ve bilesimine dair ipuglart sunar.

Sekil 8. 4 K elektroliti ile elektro-parlatma ve termal pasiflestirme islemi yapilmis nitinol yiizeyi optik

mikrograflar:

Sekil 8.4’teki farkli biiyiitmelerdeki optik Mikrograflarda, K1 elektroliti ile
islem gormiis ylizeyin termal pasiflestirme islemi sonras1 yesilimsi bir renkte oldugu
goriilmektedir. Mikrograflardan, Ki elektroliti ile yapilan islem de mekanik
zimparadan kalan derin izleri ge¢iremedigi, agresif asindirmadan dolay1 yiizeyde
belirli ¢ukurlasmalarin meydana geldigi ve bu sebeple termal pasiflestirme sonucu
ylizeyi yesil renk ile kaplandig1 goriilmektedir. Bu yesil tonlar, Nitinol yiizeyinde daha

ince veya diizensiz bir oksit tabakasinin olusmus olabilecegini diistindiirmektedir.

Ince oksit tabakalari, 15181 farkli dalga boylarinda kirmimina ve yansimasina
neden olur, bu da yiizeyde goriilen renklerin dalga boylarina bagli olarak degismesine
yol acar. Yesil renk, oksit tabakasinin yaklasitk 10-100 nm kalinhga ulastigi
ylzeylerde yaygin olarak gézlemlenmektedir. Bu renk, oksit tabakasinin 15181 nasil

kirdig1 ve yansittigi ile ilgilidir; kalinlik arttik¢a yiizeydeki renk tonlar1 da degisir.
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Nitinol yiizeyindeki yesil tonlarmin yogunlugu, oksit tabakasinin homojen
olmadigini ve termal pasiflestirme islemi sonrasi olusan oksit katmaninin kalitesinin
diisiik oldugu anlamina gelir. Ayn1 zamanda, yiizeydeki bu renk farkliliklari, nikelin

oksit tabakasinda farkli oranlarda salinmasina ve yiizeyde birikmesine neden olabilir,

bu da biyouyumlulugun azalmasi ile sonuglanabilir.

Sekil 8. 5 K; elektroliti ile elektro-parlatma ve termal pasiflestirme islemi yapilmis nitinol yiizeyi optik

mikrograflar

Sekil 8.5'teki optik mikrograflardan, Kz elektroliti ile yapilan elektro-parlatma
(EP) islemi sonrasi ylizeydeki mekanik parlatma (zimpara) izlerinin biiyiik dl¢iide
giderildigi ancak istenen piiriizsiizliige ulasilamadigi gozlemlenmistir. Yiizeydeki
dalgali goriiniimiin, EP sirasinda yiizeyden kopan elektronlarin yarattigi mikroskobik
diizensizliklerden kaynaklandig1 diisliniilmektedir. Bu diizensizlikler, yiizeyin

homojen bir piiriizsiizliige kavusmasini engellemistir.

Yiizeyin yeterince piiriizsiiz olmamasi, termal pasiflestirme isleminden sonra
ylizeyde mor tonlarinin olugsmasina yol agmistir. Mor renk, genellikle ince ve diizensiz

oksit tabakalariin bir gostergesidir. K> ile islem gérmiis yiizeydeki mor tonlari, oksit
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tabakasinin yiizeyde homojen bir kalinlikta olusmadigini ve piiriizlii bir ylizeyin bu

stiregte optimal bir sonu¢ vermedigini isaret etmektedir.

Bu bulgular, K> elektrolitinin yiizey piiriizsiizliigii agisindan yetersiz kaldigini
ve homojen bir oksit tabakas1 elde etmek icin gelistirilmesi gerektigini gostermektedir.
Ozellikle biyomedikal uygulamalarda stabil ve koruyucu bir yiizey elde etmek adina,

alternatif elektrolitlerin degerlendirilmesi veya K’nin optimize edilmesi 6nemli

goriilmektedir.

Sekil 8. 6 Ks elektroliti ile elektro-parlatma ve termal pasiflestirme iglemi yapilmis nitinol yiizeyi optik

mikrograflar

K3 elektroliti ile yapilan elektro-parlatma (EP) ve ardindan uygulanan termal
pasiflestirme islemi sonrasinda Nitinol yiizeyinde gdzlemlenen mikrograflar, K; ve Ka
elektrolitleriyle elde edilen sonuglara kiyasla yiizey kalitesi bakimindan belirgin bir
istlinliik gostermektedir. Sekil 8.6’daki mavi tonlar, yiizeyde olusan oksit tabakasinin
homojen, piirlizsiiz ve yeterli kalinlikta oldugunu gostermektedir. Literatiirde, mavi
tonlarin 6zellikle titanyum oksit (Ti10:2) tabakalarinda olustugu ve bu renklerin yiizeyde
kalin, dengeli bir oksit tabakasini temsil ettigi bildirilmistir. Bu, biyouyumlulugu
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yiiksek, korozyon direncine sahip ve uzun 6miirlii bir yiizey tabakasinin Kz elektroliti

ile saglandigini isaret etmektedir.

Bu karsilagtirmalar, K3 elektrolitinin Nitinol yiizeyinde en diisiik piirtizliiliik ve
en homojen oksit tabakasi saglayarak ideal yiizey 0Ozelliklerine ulastigin
gostermektedir. Ozellikle biyomedikal uygulamalarda istenen yiiksek biyouyumluluk,
uzun Omiirlii korozyon direnci ve stabil yiizey yapisi, K3 elektroliti ile islem gormiis
Nitinol yiizeyinde en iist diizeyde saglanmistir. Bu veriler, K3 elektrolitinin Nitinol
yiizey islemlerinde diger elektrolitlere gore iistiin bir performans sergiledigini ve

biyomedikal uygulamalar i¢in uygun bir secenek oldugunu dogrulamaktadir.

8.3.2 FESEM Analizi

Bu calismada, Nitinol numunelerinin yiizey morfolojisini ve kimyasal
bilesimini incelemek amaciyla FESEM analizi yapilmistir. SEM (Taramali Elektron
Mikroskobu) goriintiileri, yiizeydeki piiriizsiizlik ve homojenligi degerlendirirken,
EDS (Enerji Dagilimli X-151n1 Spektroskopisi) ile elementel dagilim analiz edilmistir.
Ozellikle, termal pasiflestirme islemi sonrasinda olusan oksit tabakasmin kimyasal

yapisinin belirlenmesi ve ylizeydeki elementlerin homojenligi bu analizde dikkate

alinmistir.
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SE MAG: 200 x HV: 20.0 kV WD: 11.2 mm
Spectrum: Objects 8574

E1 AN Series unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)
[wt.%] [wt.%] [at.%] [wt.%]

Ni 28 K-series 48.85 48.67 25.92 1.22
Ti 22 K-series 30,70 30.67 2659 105
O 8 K-series 10.73 10.67 29 .79 2.24
C 6 K-series 10.03 10.11 17.72 123

Sekil 8. 7. Islemsiz (ham) Nitinol numunenin FESEM analizi
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Ham Nitinol yiizeyine ait FESEM analiz sonuglar incelendiginde, yiizeyde
titanyum (Ti) ve nikel (Ni) elementlerinin yogun bir sekilde dagildigi, ancak oksijen
(O) ve karbon (C) miktarlarinin oldukga diisiik seviyelerde oldugu gézlemlenmistir.
Bu durum, islem gérmemis yiizeyde oksitlenme veya karbon birikiminin minimal
diizeyde oldugunu ve ylizeyde homojen bir Ti-Ni bilesiminin bulundugunu

gostermektedir.

Sekil 8. 8. Islem gérmemis (ham) Nitinol yiizeyinin FESEM ¢izgi tarama analizi

Cizgi tarama analizi ise yiizeydeki elementel homojenligi gorsel olarak
dogrulamaktadir. Sekil 8.8’deki grafikte goriildiigii tizere, ylizey boyunca titanyum ve
nikel dagilimi nispeten sabit bir trend gostermekte olup, yilizey iizerinde yerel
degisimlerden kaynaklanan herhangi bir belirgin dalgalanma veya diizensizlik
gozlenmemektedir. Oksijen ve karbonun diisiik seviyelerde yer almasi, yiizeyde
belirgin bir oksit veya kir tabakasi olmadigini desteklemektedir. Bu sonuclar, ham
Nitinol yiizeyinin temiz bir alasim yapisina sahip oldugunu ve elektro-parlatma (EP)
veya termal pasiflestirme islemlerine baslamadan dnce yiizeyin homojen bir Ti-Ni

bilesimi sundugunu teyit etmektedir.

Ks elektroliti ile elektro-parlatma (EP) ve 580°C'de 10 dakikalik termal
pasiflestirme islemi uygulanmis Nitinol numunesinin FESEM analizi, ylizey
modifikasyonunun kimyasal bilesim ve homojenlik iizerindeki etkilerini
degerlendirmek amaciyla yapilmistir. Bu analizle, ylizeyde koruyucu bir TiO- tabakasi

olusumu, oksijen miktarindaki artis ve elementlerin yilizey boyunca dagilimindaki
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homojenlik incelenmistir. Sonuglar, ham Nitinol ile karsilastirilarak K3 elektrolitiyle

yapilan islemin yiizey iyilestirme ve koruma ag¢isindan etkileri ortaya konulmustur.

cps/eV.

Ni Ti Ni

5959 keV
SE MAG: 200 x HV: 20.0 kV WD: 11.2 mm b sian: n s saman) .
Spectrum: Objects 8578

El AN Series wunn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)

[wt.%] [wt.%] [at.%] [(wt.%]
Ti 22 K-series 42.22 40.01 22.31 1.21
Ni 28 K-series 37.20 35.63 21.64 0.99
O 8 K-series 22.04 20.96 41.72 3.46
C 8 K-series 3.68 3.40 14.33 1.28

Total: 105.14 100.00 100.00

Sekil 8. 9. Kz elektroliti ile EP islemi uygulanmis ve 580°C’de termal pasiflestirilmis Nitinol numunenin

FESEM analizi

1004 —Ni

80+
60+

404

Sekil 8. 10. K3 elektroliti ile EP islemi uygulanmis ve 580°C’de termal pasiflestirilmis Nitinol

numunenin FESEM ¢izgi tarama analizi

Sekil 8.9'daki FESEM spektrumu, yiizeyde belirgin bir sekilde yiiksek oranda
titanyum (Ti) ve oksijen (O) elementi bulundugunu, ayrica nikel (Ni) miktarmin ise
sinirli seviyelerde oldugunu gdstermektedir. Bu durum, yiizeyde olusan TiO-
tabakasinin, nikelin dis ylizeye difiizyonunu engelleyerek yiizeyde bir bariyer gorevi

istlendigini ve ylizeyi biyouyumluluk acisindan daha giivenli hale getirdigini ifade
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etmektedir. Bu, 6zellikle implant veya medikal cihaz uygulamalarinda nikel salinimini

siirlayarak potansiyel alerjen etkilerin azaltilmasina yardimci olmaktadir.

Sekil 8.10'daki ¢izgi tarama analizi, yiizeyde homojen bir oksijen dagilimi ile
titanyumun yogun bir sekilde bulundugunu ve nikelin ise oldukg¢a diisiik seviyelerde
kaldigim1 gostermektedir. Oksijenin homojen dagilimi, TiO: tabakasinin ylizeyde
istikrarl bir sekilde yayildigini ve pasiflestirmenin etkili bir ylizey koruma sagladigini
gostermektedir. Ayrica, nikelin diisiik seviyelerde kalmasi, pasif tabakanin etkili bir
bariyer olusturdugunu ve nikel salimimmi biiyiik 6l¢iide engelledigini
desteklemektedir. Bu sonuglar, K3 elektroliti ile yapilan elektro-parlatma iglemi ve
ardindan uygulanan termal pasiflestirmenin, Nitinol yiizeyi tiizerinde istenilen
biyouyumluluk, korozyon direnci ve ylizey stabilitesini sagladigini gostermektedir.
Boylece, yiizeyde olusan TiO. tabakasi, malzemenin medikal uygulamalar igin
uygunlugunu arttirarak, uzun siireli dayaniklilik ve giivenilirlik a¢isindan 6nemli

katkilar sunmaktadir.

50

Ham Nitinol
I K, elektroliti ile

islem gérmis Nitino

40

30
20}
10
R
0 Ti Ni 0 C

Elementler

)

Agirlikca (%

Sekil 8. 11. islemsiz (ham) Nitinol ve Ks elektroliti ile EP ve TP islemi uygulanmis Nitinol yiizeylerinin

karsilastirmali element dagilimi grafigi

Sekil 8.11°deki grafik, ham ve islem gormiis Nitinol yiizeylerinin element
dagilimlarindaki farkliliklari net bir sekilde gostererek pasiflestirme isleminin etkisini
degerlendirmemize olanak tanimaktadir. Ham Nitinol ylizeyinde yiiksek miktarda
Nikel (Ni) bulunurken, Kz elektroliti ile islem gormiis numunede Nikel miktarinin
kayda deger oranda azaldigi gézlemlenmektedir. Bu durum, yiizeyde olusan TiO:
tabakasinin Nikel salinimini biiyiik 6l¢iide engelledigini ve bdylece biyouyumlulugu

artiran koruyucu bir katman saglandigini géstermektedir.
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Ayrica, islem goren numunede Oksijen (O) oraninin belirgin bir artis gosterdigi
dikkat ¢ekmektedir; bu artis, yiizeyde kalic1 ve homojen bir oksit tabakasi olustugunu
desteklemektedir. Titanyum (Ti) seviyesinin artisi, TiO: tabakasmin olusumunu
dogrularken, yiizeyde Karbon (C) oraninin azalmasi ise ylizeydeki kontaminasyonlarin

temizlendigini ve daha saf bir yapiya ulasildigini isaret etmektedir.

Sonug olarak, Kz elektroliti ile uygulanan elektro-parlatma ve termal pasiflestirme
islemi, Nitinol yiizeyinde istenen pasif tabakay1 basarili bir sekilde olusturarak yiizeyin

biyouyumlulugunu artirmis ve potansiyel nikel salinimini azaltmastir.

8.4  Yiizey Piiriizliiliigii

Nitinol yiizeylerine uygulanan elektro-parlatma (EP) ve termal pasiflestirme
(TP) islemlerinin ylizey piriizliligl iizerindeki etkileri incelenmistir. Yiizey
plirtizliiliigii, biyomalzeme uygulamalarinda biyouyumluluk ve korozyon direncini
dogrudan etkileyen 6nemli bir parametredir. Bu ¢caligmada, K1, K2 ve Ks elektrolitleri
ile yapilan EP islemleri ile 580°C’de uygulanan TP islemi sonrasinda elde edilen

ylizeylerin piirlizliilik degerleri karsilastirilmistir.

Tablo 8. 3. %55,7 Ni igerigine sahip nitinol numunelerinin, uygulanan islemler sonrasi yiizey
pliriizlilikleri

Numune | Ilk Piiriizliilik { MP islemi sonras1 EP islemi sonrasi TP islemi sonrasi
(nm) Piiriizliiliik Piiriizliiliik Piiriizliiliik

(nm) (nm) (nm)

Ky — 001 491 216 197 211

K1 — 002 534 211 2 194 205

Ki-003 538 224 g 216 219

K1 - 004 520 210 Z 203 209

Ky — 005 516 228 221 211

Kz — 001 532 210 153 156

Kz — 002 496 208 £ 151 158

K, — 003 514 215 o 159 164

K, — 004 528 223 X 167 168

Kz — 005 488 209 155 159

Ks— 001 531 218 66 68

Kz — 002 524 224 £ 70 74

Ks— 003 513 226 g 67 72

Ks — 004 539 215 K. 68 71

Ks — 005 548 219 71 76
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Tablo 8.3, Ki, K2 ve Ks elektrolitleri kullanilarak EP ve TP islemleri
uygulanmis Nitinol yiizeylerinin piiriizliiliik degerlerini gdstermektedir. Ilk piiriizliiliik
degerleri karsilastirildiginda, yiizeylerin islem oncesinde olduke¢a yiiksek piiriizliiliik
seviyelerine sahip oldugu goriilmektedir. Mekanik parlatma (MP) islemi sonrasinda
ise tim numunelerde belirgin bir azalma oldugu gdzlemlenmistir. Ancak, en etkili
ylizey pirlizsiizliigii, elektro-parlatma islemi sonrasinda Ks elektroliti ile elde
edilmistir; EP sonrast Ks grubu numunelerde piiriizliilik 66-71 nm seviyelerine
diismiistiir. Bu sonug, Ks elektrolitinin ylizey piiriizliiliigiinii en etkin sekilde azalttigini

ve en iyi parlak yiizey elde edilmesini sagladigini gostermektedir.

Termal pasiflestirme islemi (TP) sonrasinda piiriizliilik degerleri bir miktar
artis gostermistir. Ki ve Ko elektrolitleri ile EP uygulanmis numunelerde TP islemi
sonrast piiriizliiliik artarken, Ks elektrolitinde bu artig minimum diizeyde kalmistir. Bu
durum, K elektrolitinin TP islemi sirasinda oksit tabakasi olusumuna ragmen ylizeyde
homojen ve diisiik piiriizliiliige sahip bir yap1 sagladigini ortaya koymaktadir. Boylece,
Ks elektroliti ile yapilan EP islemi sonrasinda uygulanan TP isleminin piiriizsiiz

ylizeylerin korunmasina yardimei oldugu sonucuna varilabilir.

600

g
Ik Parazlaliok
Bl VP islemi sonrasi
500
I cP islemi sonrasi
| Il TP islemi sonrasi
€ 400 -
=
)
= 300-
~
D
= 200
.
B .l .. -.
0
K, elektroliti grubu K. elektroliti grubu K. elektroliti grubu

Sekil 8. 12 %55,7 Ni igerigine sahip nitinol numunelerinin, uygulanan islemler sonrasi ortalama yiizey

puriizliiliikleri grafigi

Sekil 8.12’deki grafikten de goriildiigii tizere K., K2 ve Ks grubu numunelerinin
ilk piriizlilik degerleri birbirine yakindir. Bu durum, tim numunelerin islem

oncesinde benzer yiizey kosullarina sahip oldugunu gostermektedir.
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Mekanik parlatma (MP) islemi, tiim numunelerde piiriizliiliik degerlerinde
onemli bir azalma saglamistir. Nitinol yiizeyin kaba piiriizliiliik seviyesini azaltmakta
etkili olsa da nihai yiizey kalitesi agisindan belirleyici olmamistir. MP islemi

sonrasinda tiim numune gruplarinin piiriizliiliikleri birbirine yakin degerlerdedir.

Elektro-parlatma (EP) islemi sonrasi en dikkate deger iyilesme Ks elektroliti
grubunda goézlemlenmistir. Ks elektroliti ile gerceklestirilen EP islemi, yiizey
puriizliilliigiini 66-71 nm araligina diisiirerek diger gruplara kiyasla en diisiik degeri
saglamigtir. Bu durum, Ks elektrolitinin ylizey iyilestirme performansinda tistiinliiglinii
gostermekte ve ylizey homojenligi acisindan en iyi sonuglari sagladigini ortaya
koymaktadir. Ki ve K. elektrolitleri ise EP islemi ile piiriizliiliikk degerlerinde diisiis

saglamis olsa da, Ks elektrolitinin ulagtigi homojenligi tam olarak saglayamamustir.

Termal pasiflestirme (TP) islemi sonrasi Ks elektroliti grubu numunelerde
minimal bir piriizlilik artis1 gézlemlenmistir. Bu artis, ylizeyin stabilitesini ve
koruyucu oksit tabakasinin olusumunu isaret etmektedir. Ks elektroliti ile yapilan EP
islemi sonrasinda uygulanan TP islemi, yiizeyde homojen bir oksit tabakasi
olusturarak piirtizliiliigii bliyiik 6l¢tide korumus ve ylizey dayanikliligini artirmistir. Ku
ve K. elektrolit gruplarinda TP islemi sonrasi daha belirgin piiriizliilik artislari
gozlemlenmistir, bu da Ks elektrolitinin yiizey stabilitesi agisindan daha etkili bir

performans sundugunu gostermektedir.

Grafikte elde edilen verilere gore, Ks elektroliti, EP islemi sonrasi en diisiik
purtizlilik ve TP islemi sonrasi korunmus ylizey kalitesi ile ylizey iyilestirme
uygulamalari i¢in en uygun elektrolit se¢enegi olarak 6ne ¢ikmaktadir. Bu detayh
analiz, yiizey islemlerinin biyouyumluluk ve korozyon direnci agisindan 6nemini
vurgulamakta olup, Ks elektroliti ile yapilan islemlerin {istiin performansini ortaya
koymaktadir. Bu bulgular, yiizey stabilitesini ve uzun vadeli dayaniklilig1 artirmak igin

K elektrolitinin tercih edilmesini desteklemektedir.
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8.4.1 AFM Analizi ile Yiizey Topografisi

Bu bolimde, Nitinol numunelerinin yilizey pirizliligii ve topografik
ozelliklerinin belirlenmesi amaciyla yapilan AFM analizleri ele alinmistir. AFM
goriintiileri, elektro-parlatma (EP) ve termal pasiflestirme (TP) islemlerinin yiizey
tizerindeki etkilerini incelemek ve islem sonrasi elde edilen yiizey kalitesini
degerlendirmek i¢in kullanilmistir. Her bir islem adimi1 sonrasinda yiizey
puriizliiliigiiniin biyomedikal uygulamalarda 6nemli olan biyouyumluluk ve korozyon

direncini nasil etkiledigi gézlemlenmistir.

Opm 2 4 &) 8

502 nm
450
400
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225 nm

200
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32

Sekil 8. 13 Nitinol numunelerin AFM topografisi; (a) islenmemis (ham), (b) MP prosesi uygulanmis

Sekil 8.13 (a)’da yer alan islemsiz Nitinol yiizeyinde gozlemlenen yiiksek
plrtizlillik ve diizensiz yapi, biyomedikal uygulamalarda istenmeyen bir ylizey
karakteristigi sunmaktadir. Ham numunenin yiizeyindeki girintiler ve c¢ikintilar,
biyouyumlulugu olumsuz etkileyebilirken korozyon direncini de zayiflatma
potansiyeline sahiptir. Bu ylizden, Nitinol ylizeyine ¢esitli parlatma islemlerinin

uygulanmasi gerekliligi bu ham yiizeyde acik¢a goriilmektedir.
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Sadece MP islemi uygulanmis yiizeyde (Sekil 8.13 (b)), piirtizlilligiin kismen
azaldig1 goriilmekte ancak yiizey homojenlik agisindan hala yetersiz kalmaktadir. Bu
durum, mekanik parlatmanin Nitinol yiizeyinde yeterli diizeyde piiriizsiizliik saglamak
icin tek basina yeterli olmadigini, EP islemi gibi ek yiizey iyilestirme yontemlerine

ihtiya¢ duyuldugunu gostermektedir.
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Sekil 8. 14 (a) K1 ve (b) K3 elektrolitleri ile EP prosesi uygulanmis Nitinol yiizeylerin AFM topografisi

K. elektroliti ile yapilan EP islemi (Sekil 8.14 (a)), ylizeyde bir miktar iyilesme
saglamakla birlikte, istenilen homojenlik ve diisiik piirtizlilik seviyelerine
ulagilamamistir. Yiizeyde hala diizensiz bir yapi1 goze carpmakta olup, bu da Ki
elektrolitinin simirlt bir parlatma etkisi sundugunu ortaya koymaktadir. Buna karsin,
K. elektroliti ile yapilan EP islemi (Sekil 8.14b), daha homojen ve daha diisiik
purtizliillik degerleriyle orta diizeyde bir yiizey iyilestirmesi saglamistir. Ko
elektrolitinin, Ki’e kiyasla daha etkili bir parlatma performansi sundugu goriilse de
ylizeyde tam anlamiyla bir piiriizsiizliik saglanamamis olup, ileri diizey biyomedikal

uygulamalar i¢in hala yetersizdir.
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Sekil 8. 15 (a) Ks elektroliti ile EP prosesi uygulanmis ve sonrasinda (b) termal pasiflestirilmis Nitinol
yiizeylerin AFM topografisi

Sekil 8.15°te de gortildiigii lizere en basarili sonuglar, Ks elektroliti ile yapilan
EP islemi sonrasinda elde edilmistir. Ks elektroliti, ylizeyde yliksek homojenlik ve
diistik piirtizliilik degerleri saglayarak, Nitinol yiizeyini biyomedikal uygulamalar igin
uygun hale getirmistir. EP islemi sonrasi Ks ylizeyinde elde edilen bu piiriizsiiz yapi,
biyouyumlulugu artirmakta ve implant yiizeylerinin  biyolojik uyumunu
desteklemektedir. Ayrica, termal pasiflestirme islemi (Sekil 8.15(b)) ile olusan TiO2
tabakasi, ylizeyin daha kararli ve koruyucu bir yap1 kazanmasina katki saglamis;
oksitlenme ve piiriizsiizlik agisindan yiizeyde {istiin nitelikte bir 1yilestirme
sunmustur. Bu durum, K elektrolitinin, Nitinol ylizeylerinde biyomedikal uyumlulugu

en list dlizeye ¢ikarma potansiyelini ortaya koymaktadir.

AFM analizi, Kz elektroliti ile yapilan elektro-parlatma isleminin Nitinol
ylzeyinde sagladigi iyilesmeleri ayrintili olarak goézler oniine sermektedir. Analiz
sonugclari, yiizey piiriizliiliigliniin 66 nm gibi diisiik bir degere inerek olduk¢a homojen

bir yap1 elde edildigini gostermektedir. Bu sonug, literatiirde belirtilen geleneksel
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elektrolitlerle yapilan islemlerden daha yiiksek bir ylizey kalitesine isaret etmektedir.
Ozellikle biyomedikal uygulamalarda yiizey piiriizsiizliigiiniin biyouyumluluk ve
korozyon direncini artirma agisindan kritik bir 6neme sahip oldugu bilinmektedir. K3
elektroliti ile elde edilen bu diisiik piirtizliilliik degeri, Nitinol ylizeyinin biyolojik
ortamlarla etkilesiminde nikel salinimini azaltarak doku ile uyumlu bir yiizey
saglamaktadir. Bu yoniiyle K3, AFM analizleriyle dogrulanan sonuclar 1s18inda,
Nitinol'iin biyomedikal uyumunu optimize etmede etkili bir elektrolit olarak One

¢ikmaktadir.

8.5 Nikel Salinim Analizi

Nikel salinimi analizinde K1, Kz ve K3 elektrolitleri ile gergeklestirilen elektro-
parlatma (EP) islemlerinin ve sonrasinda uygulanan termal pasiflestirme siire¢lerinin
Nitinol numunelerinden salinan nikel miktarina etkileri kapsamli bir sekilde
incelenmistir.  Nikel salinimi, implant biyomalzemelerinin  uzun vadeli
biyouyumlulugu agisindan kritik 6neme sahip bir parametredir. Yiksek seviyelerde
nikel saliimi, biyolojik dokularda toksik etkilere yol agabilecegi i¢in, ylizey
modifikasyon islemlerinin bu salinimi minimize edecek sekilde tasarlanmasi

gereklidir.

Tablo 8. 4 Uygulanan prosesler sonrasi Nitinol alasimlarin SBF sivida nikel salinimi sonuglari

) Nikel Salinim1 (ppb)
Sire Islemsiz (ham) = Kigrubu NiTi K grubu NiTi Kz grubu NiTi
(Giinler) NiTi alasimi alasimi alasimi alasimi
7 287 +4 268 £3 266 £3 174 +5
14 416 +7 398 +6 314 £5 182 +8
21 574 £5 451 +4 421 +7 186 +4
28 645 +3 577 +5 489 +4 197 £2
35 748 +7 642 +4 516 +2 203 +4
42 812 +£2 712 £7 597 £3 209 £5
49 865 +6 824 +4 645 +6 224 £7
56 915 +8 876 £5 702 £9 232 +£3
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Analizler, her bir elektrolit tiirii ile yapilan islemler ve sonrasi nikel salinimini
olgmek amaciyla Indiiktif Eslesmis Plazma Kiitle Spektrometrisi (ICP-MS)

kullanilarak gerceklestirilmistir.

900 ——— Ham numune
—— K. grubu

K, grubu
—@— K, grubu

Nikel salinimi (ppb/cm?)

0 7 14 28 35 42 49 56

Stre (Gunler)

Sekil 8. 16 Uygulanan farkl: elektrolitlerle islem gérmiis Nitinol alagimlarinin SBF ortaminda zamanla

nikel salinim grafigi

Sekil 8.16’da grafikte gosterilen nikel salinimi egilimleri, islenmemis Nitinol
(ham) yiizey ile farkli elektro-parlatma (EP) ve termal pasiflestirme islemlerine tabi
tutulmus Ki, Kz ve K3 grubu numunelerinin uzun vadeli nikel salinim profillerini
gostermektedir. Grafik, 7 ila 56 giin boyunca SBF (Simulated Body Fluid) ortaminda
gerceklestirilen testlerde, nikel salinim degerlerinin zamanla artis gosterdigini net bir
sekilde ortaya koymaktadir. Iislenmemis Nitinol yiizeyinin, tiim numuneler arasinda en
yiiksek nikel salinim degerine sahip oldugu gozlemlenmektedir. Bu durum, yiizey
isleme prosediirlerinin nikel iyonu salimimim etkili bir sekilde azaltabildigini

gostermektedir.

K1 grubu numunelerinin nikel salimimi, iglem gormemis ylizeye kiyasla
belirgin bir diisiis gostermektedir, ancak K3 grubu ile karsilastirildiginda daha yiiksek
salimim degerleri gozlemlenmistir. K2 grubu ise, K3 grubuna gore biraz daha yiiksek

fakat K; grubundan daha diisiik nikel salinimi degerlerine sahiptir. Bu sonuglar, K3
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elektrolitinin, literatiire yeni kazandirilan bir islem olarak, en diisiik nikel salinimini

saglayarak en iyi performansi sundugunu dogrulamaktadir.

Ks elektroliti ile islenmis ylizeylerin en diisiik nikel salinim oranina sahip
olmasi, ylizeyde olusan TiO: katmaninin nikel salinimini énemli dl¢iide baskiladigini
ve boylece biyouyumlulugu artirdigini gostermektedir. Kz grubu numunelerinde,
baslangigta 174 ppb (7. glin) olan nikel salinimi, 56. giin sonunda yalnizca 224 ppb'ye
ulasarak, biyomedikal uygulamalar ic¢in olduk¢a uygun bir yiizey profili
sergilemektedir. Bu sonuclar, K3 elektrolitinin, literatiirde belirtilen diger ylizey isleme
yontemlerine gore daha yiiksek bir koruma sagladigini ve nikel salinimini etkili bir

sekilde kontrol altina aldigin1 gostermektedir [156].

Bu kapsamda, Kz elektroliti ile yapilan yiizey isleminin, biyouyumlulugu
artirmaya yonelik 6nemli bir gelisme sagladig1 sonucuna varilmaktadir ve elde edilen

sonuclar literatiirdeki diger caligmalarla uyumlu bir performans goéstermektedir

[154,156].
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9. TARTISMA

9.1  Deneysel Bulgularin Literatiirle Karsilastirilmasi

Tez calismasinda, Ki, K> ve Ks elektrolitlerinin Nitinol ytlizeyindeki etkileri,
literatiirde yaygin olarak kullanilan diger elektrolit cozeltileri ile kiyaslanarak
degerlendirilmistir. Ozellikle Ks elektroliti, literatiirde karsilig1 bulunmayan 6zgiin bir
cozeltidir ve mevcut yontemlere alternatif olarak gelistirilmistir. Perklorik asit ve
asetik asit gibi yaygin ¢ozeltiler, yliksek asindiric1 6zellikleri nedeniyle, istenilen
ylizey piirlizsiizliigiinii saglarken ayni zamanda yiizeyde hasar ve biyouyumluluk
acisindan istenmeyen etkiler olusturabilmektedir. Bu baglamda, Ks elektroliti hizli,

etkin ve diisiik asindiric1 6zellikleriyle yenilik¢i bir ¢6ziim sunmaktadir.

Bu caligmada kullanilan K elektroliti ile yapilan elektro-parlatma islemi
sonucunda, Nitinol yiizeylerinde diisiik nikel salinim1 ve homojen bir oksit tabakasi
elde edilmistir. Clarke ve arkadaslart (2006), Nitinol yilizeyinde kalin oksit
tabakalarinin daha yiiksek nikel igerigine sahip oldugunu ve bunun korozyon direncini
olumsuz etkiledigini belirtmektedir [157]. Calismamizda ise, Ks elektroliti ile elde
edilen ince ve kontrollii oksit tabakasinin nikel salinimin1 minimize ettigi ve

biyouyumlulugu artirdig1 gézlemlenmistir.

Ayrica, Ryhédnen ve arkadaglar1 (1998), Nitinol ylizeyinde kisa siireli yiiksek
nikel salinim1 olabilecegini, ancak stabil bir pasif tabaka olusumuyla bu salinimin hizla
diistiigiinii rapor etmektedir [158]. Bu calismada Ks elektroliti ile 66 nm'lik bir yiizey
puriizliilliigii saglanmis olup, literatiirde bildirilen geleneksel yontemlerden daha iyi

biyouyumlu bir ylizey sunulmustur.

Yiizey oksit tabakasinin yapist ve kalinhigr ile ilgili olarak, Nasakina ve
arkadaslarinin (2019) g¢alismasi, homojen bir TiO: tabakasinin korozyon direncini
artirdigimi  gostermistir [159]. Bu calismada da benzer sekilde, Ks elektroliti ile
olusturulan yiizeyde yiiksek oranda TiO. tabakasi elde edilerek, nikel salinimi

minimize edilmistir.
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Cuia ve arkadaslar1 (2004) ise, Nitinol yilizeyinde yapilan lazer islemi ile pasif
tabakanin korozyon direncinin arttigini, ancak ylizey homojenliginde bazi
bozulmalarin nikel salinimini artirabilecegini bildirmistir [160]. Bu ¢alismadaki termal
pasivasyon islemi ise, homojen ve stabil bir yiizey elde edilmesine katki saglamis ve

uzun vadeli biyouyumlulugu desteklemistir

Deney sonuglari, Ks elektroliti ile islenmis yiizeylerin, 6zellikle yiizey
puriizliiliigii ve nikel salinim1 agisindan diger elektrolitlere gére daha iistiin performans
sergiledigini gostermektedir. Ks elektroliti ile yapilan elektro-parlatma islemi sonrasi
elde edilen 66 nm’lik yiizey piiriizliiliigi, literatiirde bildirilen geleneksel ¢ozeltilerin
sagladig1 degerlerden belirgin Slgiide diisiiktiir. Literatiirde, 6zellikle biyomedikal
uygulamalar i¢in Onerilen yiizey piiriizliiligli degerlerinin biyouyumluluga katkida
bulunmasi ve oksitlenme riskini azaltmasi gerektigi vurgulanmaktadir. Ks’iin bu
baglamda sagladig: piiriizsiiz yiizey, Nitinol gibi biyomedikal malzemeler i¢in biiyiik

bir avantaja isaret eder.

Nikel salmimi agisindan yapilan analizler, 6zellikle Ks ¢ozeltisinin termal
pasivasyon islemi ile birlikte kullanilmasi sonucu elde edilen nikel salinim oranlarinin,
literatiirdeki benzer calismalardan daha diisiik seviyelerde oldugunu gostermektedir.
Nikel salinminim biyomedikal malzemeler tizerindeki toksik etkileri dikkate
alindiginda, bu sonug oldukca 6nemlidir. Yapilan ¢aligsmalar, nikel saliniminin kontrol
edilmesinin, 6zellikle biyouyumlu implant ve cihazlarda hastalar iizerindeki yan
etkileri azaltmada 6nemli bir rol oynadigini ortaya koymaktadir (6rnek olarak, referans
eklenebilir). Tez c¢alismasindaki diisiik nikel salimm sonuglari, Ks ¢06zeltisinin,
biyomedikal uygulamalarda kullanilacak Nitinol malzemeler i¢in uygun bir elektro-

parlatma yontemi olarak 6ne ¢ikmasini saglamaktadir.

Bunun yaninda, Ki ve K. elektrolitlerinin de literatiirde siklikla kullanilan
H>SO. ve HCI bazl ¢ozeltilerle benzer etkiler gosterdigi, ancak konsantrasyon ve
uygulama siirelerindeki farkliliklar nedeniyle yiizey piiriizsiizliigiinde Ks kadar etkin
olmadig1 gozlemlenmistir. K> ¢dzeltisinin nispeten yliksek hidroklorik asit icerigi,
asindiric1 etkiyi artirarak ylizeyin piriizsiizliiglinii saglamada etkili olsa da aym
zamanda ylizeyde istenmeyen doku kaybina yol acabilmektedir. Bu nedenle,
biyomedikal uygulamalarda hassas yiizey gerekliliklerine yonelik olarak, daha

kontrollii bir agindirma saglayan Ks ¢6zeltisinin tercih edilmesi onerilmektedir.
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9.2 K, K: ve Ks Elektrolitlerinin Performans Analizi

Bu boliimde, K., K2 ve Ks elektrolitlerinin Nitinol yiizeyi {izerindeki elektro-
parlatma etkileri ve biyouyumluluk agisindan sagladiklar1 performans analiz
edilmistir. Yiizey piirtizliligi, nikel salinimi ve pasif film olusumu gibi parametreler

her bir elektrolit i¢in ayr1 ayr1 degerlendirilmistir.
— K Elektroliti (H.SO4 + CHsOH + distile su)

Calismada K. elektrolitinin yiizey 6zellikleri {izerinde gozle goriiliir bir etkisi
olmamustir. Elde edilen veriler, K. elektrolitinin Nitinol yiizeyinde piiriizsiizlestirme
ve nikel salinimini kontrol etme agisindan etkisinin yok denecek kadar az oldugunu
gostermistir.  Bu, K. elektrolitinin biyomedikal uygulamalarda kullanimim
sinirlamaktadir. Ornegin, Fushimi ve arkadaslar1 (2006), diisiik konsantrasyonlarda
stilfiirik asit kullanilarak yapilan elektrolitik parlatmanin yiizey piiriizliliigiinii yeterli

seviyede diistiremedigini bildirmistir [160].
— K: Elektroliti (H2SO4 + HCI + distile su)

K- elektroliti, yiiksek hidroklorik asit igerigi sayesinde ylizey iizerinde etkili
bir asindirma saglamistir. Bu asindirma etkisi, ylizey piirtizliiliigiinii azaltmada etkili
olmakla birlikte, homojen bir ylizey yapist olusturmakta yetersiz kalmistir. Wang ve
arkadaglarinin (2020) NaCl ve etilen glikol ¢o6zeltileri ile yapilan elektrolitik parlatma
calismalar1 da, yliksek asindirici igerige sahip ¢ozeltilerin ylizey piriizliligiini
tyilestirme potansiyelini desteklemekte, ancak biyouyumlu yiizeylerin elde edilmesi
noktasinda kisith etkiye sahip oldugunu gostermektedir [149]. K. ¢dzeltisinin
sagladig1 diizensiz ylizey yapisi, biyouyumlulugun yiiksek oldugu piiriizsiiz yiizey elde
etme gerekliliklerine karsilik verememekte, dolayistyla biyomedikal uygulamalar i¢in

sinirlt bir segcenek olarak kalmaktadir.
— K Elektroliti (H20: + HCI + distile su)

Ks elektroliti, ylizeyde en diisiik piirtizliilik degerini ve en homojen oksit
tabakasini saglayarak en yiiksek performansi gdstermistir. igerdigi hidrojen peroksit,
ylizeyde kontrollii bir oksidasyon saglayarak homojen ve ince bir TiO: tabakasi

olusumuna katkida bulunmustur. Simka ve arkadaslar1 (2010), hidrojen peroksit igeren
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cozeltilerle elektrolitik parlatmanin TiO: tabakasinin kalinligint ve homojenligini
artirarak nikel salinimini azaltmada etkili oldugunu bildirmistir [155]. Benzer bir
calismada O’Brien ve arkadaslar1 (2002), pasivasyon isleminin TiO: tabakasinin
homojenligini artirarak nikel salinimini minimuma indirdigini géstermistir [161]. Bu
ozellikleri ile Ks ¢ozeltisi, biyomedikal uygulamalarda Nitinol yiizeylerinin

biyouyumlulugunu artirmada ideal bir ¢6ziim sunmaktadir.

Armitage ve Grant (2003) tarafindan yapilan ¢alismada, yiizeyde pasif film
olusumunun metal iyon salintmini azaltmada kritik bir 6neme sahip oldugu ve TiO:
tabakasi i¢eren yiizeylerin, nikel iyon salinimini1 6nemli 6lgiide azalttig1 vurgulanmistir
[162]. Calismamizda da Ks elektroliti ile elde edilen yiizeyde TiO. tabakasinin
homojenligi ve kalitesi artirilmig, bu da nikel salinimint minimize ederek
biyouyumlulugu iyilestirmistir. Bu veriler, biyomedikal implantlarda diisiik nikel
salmimi gerekliligini kargilamak icin Ks c¢ozeltisinin ideal kosullar1 sagladigini

gostermektedir.

Sonug olarak, Ks elektroliti, biyouyumluluk i¢in gerekli yiizey piiriizliligii,
diisiik nikel salinimi ve homojen oksit tabakasi oOzellikleri agisindan Ki ve Ko
cozeltilerine gore {Ustlin performans sergilemistir. Bu ¢ozeltinin biyomedikal
implantlar gibi yliksek biyouyumluluk gerektiren uygulamalar i¢in tercih edilmesi,

daha giivenilir ve biyouyumlu yiizeylerin elde edilmesini desteklemektedir.

9.3  Deneysel Sonuclarin Uygulamalar Acisindan Degerlendirilmesi

Calismada elde edilen bulgular, biyomedikal uygulamalar agisindan Nitinol
ylizeyinin biyouyumlulugunu iyilestirmek i¢in Ks elektrolitinin biiyiik bir potansiyel
sundugunu gostermektedir. Ks c¢ozeltisinin sagladigr diisiik yilizey piirtizliligli ve
homojen TiO- tabakasi, Nitinol’iin biyomedikal implantlarda kullanim1 i¢in uygun bir
ylizey yapist olusturmustur. TiO: tabakasi, nikel salinimin1 6nemli 6l¢iide azaltarak
biyouyumlulugu artirmakta ve implant yilizeyinde stabil bir yap1 saglamaktadir. Simka
ve arkadaglarinin (2010) yaptig1 calismada belirtildigi gibi, bu tiir homojen TiO:
tabakalari, implant yiizeylerinde korozyon direncini artirarak cihazlarin uzun vadeli

performansini desteklemektedir [155].
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K5 elektrolitinin sundugu disiik piiriizliliik, biyomedikal cihazlarda bakteri ve
biyofilm olusumunu engellemek agisindan da 6nemli bir avantaj saglamaktadir. Bu
0zellik, implantlarin enfeksiyon riskini azaltmada kritik bir rol oynayabilir. Armitage
ve Grant (2003), TiO- tabakalarinin biyouyumlu yiizeylerde nikel salinimin1 azaltarak
insan dokulari ile uyumlu bir yiizey sagladigini vurgulamiglardir [162]. Bu ¢alismada
elde edilen bulgular da benzer sekilde, Ks elektrolitinin biyomedikal alanda
biyouyumlu Nitinol yiizeylerinin elde edilmesine yonelik ileri bir ¢6ziim sundugunu

ve biyomedikal uygulamalara yonelik 6nemli bir katki sagladigini ortaya koymaktadir.

94 Calismanin Smirhhklan ve Gelecek Cahsmalara Oneriler

Bu c¢alismada, Ks elektrolitinin Nitinol yiizeyindeki biyouyumluluk
ozelliklerini 1iyilestirme potansiyeli kapsamli sekilde incelenmistir. Ancak, bazi
stnirliliklar mevcut olup, gelecekteki calismalar icin cesitli Oneriler sunulabilir.
Oncelikle, K5 elektrolitinin voltaj, sicaklik ve konsantrasyon gibi parametreleri Boliim
7’de “Parametrelerin Optimizasyonu” baghigi altinda optimize edilmistir. Bununla
birlikte, bu parametrelerin daha genis bir aralikta ve farkli biyolojik kosullarda test
edilmesi, elektrolitin biyomedikal uygulamalara daha genis bir perspektiften

uyarlanabilmesi acisindan faydali olacaktir.

Calismamiz yalnizca ylizey piirtizliiliigli, TiO- tabakas1 homojenligi ve nikel
salmimi gibi belirli biyouyumluluk parametreleri ile sinirhidir. Armitage ve Grant
(2003) tarafindan yapilan c¢alismalar, biyomedikal yiizeylerin uzun vadeli
biyouyumlulugunu degerlendirirken biyolojik ortam simiilasyonlariin Onemini
vurgulamaktadir [162]. Bu baglamda, Ks ¢ozeltisinin biyolojik ortamda uzun vadeli
dayaniklilig1 ve biyolojik yanit {izerindeki etkileri, 6zellikle hiicre proliferasyonu,
biyofilm olusumuna kars1 direng gibi parametreler iizerinde daha kapsamli ¢alismalar

yapilmasi Onerilmektedir.

Ayrica, Ks elektrolitinin biyouyumlu 6zellikleri agisindan implant sonras1 doku
ile etkilesimini artirmak i¢in, ylizeydeki TiO: tabakasinin kalinlig1 ve yapisinin farkl
termal ve kimyasal pasivasyon yontemleri ile iyilestirilmesi incelenebilir. Chu ve
arkadaglarinin  (2008) c¢alismasinda, TiO: tabakasinin kalinliginin artmasinin,

yiizeydeki nikel iyonlarinin biyolojik ortama salinimini 6nemli dl¢tide azalttigi rapor
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edilmistir [164]. Benzer sekilde, biyouyumlulugu artiracak daha kalin ve homojen
oksit tabakalarinin elde edilmesi i¢in farkli kaplama ve modifikasyon yontemlerinin
arastirilmasi, Ks elektrolitinin biyomedikal uygulamalardaki performansini optimize

etmek icin faydali olacaktir.

Son olarak, bu ¢aligmada K elektrolitinin potansiyel faydalari ortaya konulmusg
olsa da daha karmasik biyolojik ortam simiilasyonlar1 ve ylizey modifikasyon
yontemleri ile elde edilen verilerin genisletilmesi, biyomedikal alaninda giivenilirlik

saglamak i¢in ileri diizey ¢aligmalarin yapilmasina olanak taniyacaktir.

9.5 Literatiire Katki ve Ks Elektrolitinin Yenilik¢i Yonii

Bu ¢aligmada gelistirilen Ks elektroliti, literatiirdeki perklorik asit-asetik asit
bazli ¢ozeltilere alternatif olarak sunulmus ve daha giivenli, ¢cevre dostu bir elektrolit
¢ozlimi olarak dikkat cekmistir. Literatiirde yaygin olarak kullanilan yiiksek agindirici
icerikli ¢ozeltiler, Nitinol ylizeyinde istenmeyen piiriizliillik ve biyouyumluluk
problemlerine yol acabilmektedir [165]. Buna karsin, Ks elektroliti, diisiik yiizey
piirtizliiliigii, homojen TiO: tabakas1 ve minimize edilmis nikel salinim1 saglayarak bu

sorunlara yenilik¢i bir ¢dziim sunmaktadir.

Ozellikle Armitage ve Grant (2003), biyomedikal yiizeylerin TiO. tabakas1 ile
kaplanmasinin biyouyumlulugu artirarak metal iyon salinimini engellemede 6nemli
rol oynadigini belirtmislerdir [162]. Calismamizda, Ks ¢ozeltisi ile elde edilen
homojen TiO: tabakasi ve diisiik piiriizliiliikk, biyouyumlu yiizeylerin olusturulmasi
icin kritik Oneme sahip bulunmustur. Bu c¢ozeltinin biyomedikal uygulamalarda

kullanilmasi, biyouyumlulugu artirarak uzun vadeli glivenlik saglamaktadir.

Ayrica, Chu ve arkadaglariin (2008) ¢alismasinda da belirtildigi gibi, hidrojen
peroksit bazli ¢ozeltiler ylizey oksidasyonunu kontrol altina alarak nikel salinimini
minimize etmektedir, bu da biyomedikal cihazlarda nikel-titanyum alasiminin
giivenilir kullanimimi desteklemektedir [164]. Ks elektrolitinin sundugu disiik
puriizliilik ve homojen TiO: tabakasi, enfeksiyon riskini azaltarak implant

ylizeylerinin uzun Omiirliiliiglinii artirmada 6nemli bir avantaj sunmaktadir.
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Ks ¢ozeltisinin sagladigr diisiik ylizey piiriizliligli ve stabil oksit tabakast,
Nitinol’iin biyomedikal uygulamalar i¢in daha genis bir alanda kullanilabilmesine
olanak tanimaktadir. Bu c¢ozeltinin literatiire eklenmesi, biyouyumlu malzeme
iretiminde yeni bir yaklasim sunarken, ileri diizey ylizey piiriizsiizlestirme
yontemlerine dnemli bir katki saglamaktadir. Boylece, tez calismasi, Ks ¢ozeltisinin
gelecekte Nitinol malzemelerin  biyomedikal uyumlulugunu artirmaya yonelik
caligmalarda referans alinabilecek yenilik¢i bir ¢oziim olarak degerlendirilebilecegini

gostermektedir.

9.6  Biyomedikal Uygulamalar i¢in Sonuclarin Onemi

Yapilan elektro-parlatma (EP) ¢alismalari, biyomedikal stent ve implantlarda
kullanilan titanyum alagimlarinin yiizey kalitesini optimize etmek amaciyla kritik
onem tagimaktadir. Ki, K. ve 0Ozellikle Ks elektrolitlerinin yiizey piriizlaliigi
tizerindeki etkileri, implant yilizeylerinde biyouyumluluk, hiicresel yapisma ve doku
biitiinlesmesi agisindan biiyiik 6nem arz etmektedir. Ozellikle Ks elektroliti ile elde
edilen diisiik ylizey piirtizliliigii (~66 nm) ve yiiksek yiizey kalitesi, biyomedikal
uygulamalarda enfeksiyon riskini azaltan, doku adaptasyonunu kolaylagtiran ve
implant dmriinii artiran Gzellikler sunmaktadir. Bu sonuglar, literatiirdeki mevcut
bulgularla uyumlu olmakla birlikte, Ks elektrolitinin biyomedikal alanda yenilikgi bir
¢oziim olarak potansiyelini de gostermektedir. Calismada elde edilen veriler,
elektrolitlerin sicaklik, voltaj ve iglem siiresi parametrelerinin optimize edilmesinin
implant ylizeylerinde istenilen kaliteye ulagilmasinda kritik bir rol oynadigim
vurgulamaktadir. Ozellikle implant yiizey modifikasyonlarinda elektro-parlatma
islemi sirasinda Ks elektrolitinin etkin kullanimina yonelik bu bulgular, biyomedikal

sektoriine katki saglayacak niteliktedir.
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10. SONUC ve ONERILER

Bu tez ¢alismasinda, Nitinol yiizeylerinin biyomedikal uygulamalarda daha

giivenli ve biyouyumlu bir hale getirilmesi amaciyla yiizey iyilestirme tekniklerinden

biri olan elektro-parlatma isleminde K.; siilfiirik asit — metanol (H2SO4 + CH3OH +
H20), K2; siilfiirik asit — hidroklorik asit (H2SO4 + HCI + H20) ve Ks; hidrojen peroksit
— hidroklorik asit (H202 + HCI + H0) elektrolitlerinin etkileri incelenmistir. Ozellikle,

Ks elektrolitiyle elde edilen sonuglar, biyomedikal malzemelerde nikel-titanyum

alasgim1 yiizeylerinin giivenilirligini artirmak acisindan umut vadeden bulgular

sunmaktadir. Calismada, yiizey modifikasyonunda en etkili elektrolitin belirlenmesi

hedeflenmis ve Ks ¢ozeltisinin literatiirdeki mevcut elektrolit ¢ozeltilerine kiyasla

yiiksek biyouyumlu 6zellikler sagladigi gézlemlenmistir.

10.1 Cahsmamn Bashca Bulgular:

1. K. Elektroliti: Stilfiirik asit ve metanol karisimi, Nitinol ylizeyinde etkili bir

ylizey modifikasyonu saglayamamistir. Yiizey piirtizliiliglinii anlaml 6lgiide
diistirememis ve nikel salinimin1 kontrol edemedigi i¢in biyouyum agisindan
yetersiz kalmistir.

K: Elektroliti: Yiiksek hidroklorik asit icerigi yiizey piirtizliiliigiinii azaltmis
ancak homojen bir yapr olusturamamistir. Asindirict etkisi ylizeyde
diizensizliklere yol agarak biyouyumu olumsuz etkilemis ve biyomedikal
uygulamalar i¢in uygun bir se¢enek olmadigini géstermistir.

Ks Elektroliti: Calismanin en etkili sonuglari, Ks elektroliti ile elde edilmistir.
K5 c¢ozeltisi, yiizeyde diisiik piiriizliilik ve homojen bir TiO: tabakasi
saglayarak nikel salinimint minimuma indirmistir. Bu 6zellikler, biyomedikal
implantlar i¢in uygun yiizey 6zellikleri saglayarak yilizeyin biyouyumlulugunu
tyilestirmistir. Ks ¢ozeltisi ile olusturulan homojen TiO- tabakasi, korozyon
direnci yliksek, stabil ve giivenilir bir ylizey yapisi sunmaktadir. Nikel
salmiminin azaltilmasi, Ozellikle biyomedikal cihazlarda biyo-uyumu
destekleyen kritik bir unsur olarak karsimiza ¢ikmaktadir. Elde edilen diisiik
puriizliilik degerleri, bakteriyel tutunmayi azaltarak enfeksiyon riskini

minimize etmektedir.
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10.2  Oneriler

Bu calismanin bulgularina dayanarak, Ks elektrolitinin biyomedikal
uygulamalarda yiizey modifikasyonu agisindan oOnemli bir secenek oldugu
anlagilmaktadir. Ancak bu alanda yapilacak daha genis kapsamli arastirmalar, Ks
¢ozeltisinin biyomedikal cihazlarda giivenle kullanilabilmesi icin gerekli bilgileri

saglayacaktir. Gelecek caligsmalar i¢in Oneriler asagidaki gibi siralanabilir:

1. Farkh Elektrokimyasal Kosullarin Incelenmesi: “Parametrelerin
optimizasyonu” boliimiinde ele alinan optimizasyon ¢alismasina ek olarak, Ks
elektrolitinin voltaj, sicaklik ve konsantrasyon degisimlerinin biyouyumlu
ylizey Ozellikleri {izerindeki etkilerinin daha genis bir parametre araliginda
incelenmesi Onerilmektedir. Bu tiir ek analizler, biyouyumlu yiizeylerin en
uygun kosullar altinda olusturulmasina katki saglayacaktir.

2. Biyolojik Ortamda Uzun Siireli Dayamkhilik Testleri: Ks elektroliti ile
modifiye edilmis Nitinol yiizeylerinin biyolojik ortamlarda uzun siireli
dayanikliligimin ve biyolojik yamitinin degerlendirilmesi, biyomedikal
cithazlarda ylizey gilivenligini saglamak i¢in Oonem arz etmektedir. Bu tiir
biyolojik ortam simiilasyonlari, biyomedikal cihazlarin biyolojik etkenlere
kars1 direnclerini ortaya koyarak Ks ¢oOzeltisinin uzun vadeli biyo-
uyumlulugunu destekleyecektir.

3. Biyofilm Olusumuna Karsi Diren¢ ve Korozyon Direnci Analizleri: Ks
cozeltisi ile elde edilen yiizeylerin biyofilm olusumuna karsi direngleri
incelenmeli ve korozyon direnci detayli olarak degerlendirilmelidir. Drensler
ve arkadaslarmin (2009) calismasinda vurgulandigr gibi, diislik ylizey
puriizliligiine sahip ylizeylerin biyomedikal cihazlarda enfeksiyon riskini
azaltmada etkin oldugu bildirilmistir [166]. Ks ¢06zeltisinin biyofilm
olusumuna kars1 direng saglayarak enfeksiyon riskini azaltma potansiyeli, bu
¢ozeltinin biyomedikal uygulamalarda giivenli kullanimini destekleyecektir.

4. Elektrolit Bilesimlerinin Modifikasyonu: Ks ¢ozeltisinin bilesen oranlarinda
yapilacak degisikliklerin ylizey modifikasyon o6zelliklerine etkilerinin
arastirilmasi, biyouyumlu yiizey elde etme siirecini daha da optimize edebilir.

Bu kapsamda, elektrolit bilesenlerinin konsantrasyonlariin degistirilmesi, Ks
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¢ozeltisinin biyomedikal yiizeyler iizerindeki etkisini genisletmek i¢in yeni

firsatlar sunabilir.

10.3 Sonug

Bu calismada, biyomedikal uygulamalarda yaygin olarak kullanilan Nitinol
alasiminin yiizey ozelliklerini gelistirmek amaciyla elektro-parlatma (EP) ve termal
pasiflestirme (TP) islemlerinin etkileri detayli bir sekilde incelenmistir. Calisma
kapsaminda, K, K- ve literatiire yeni kazandirilan Ks elektrolitleri ile yapilan ylizey
modifikasyon islemleri, yiizey piiriizliliigii, nikel salinimi1 ve kimyasal bilesim gibi

parametreler agisindan degerlendirilmistir.

Elde edilen sonuglar, Ks elektrolitinin, elektro-parlatma islemi sirasinda yiizey
plirtizliiliigiinii optimize ederek (%66 nm) en diisiik degere ulastigini ve islem sonrasi
yilizeyde homojen bir TiO: tabakasi olusturdugunu gostermektedir. Bu durum, nikel
salimmminin literatiirde bildirilen kabul edilebilir seviyelerin de altina diigmesini
saglamistir. Ozellikle ICP-MS analiz sonuglari, Ks ile islenmis numunelerdeki nikel
salmmminin 7 gilinliik siire sonunda <0.1 pg/cm? olarak Olciildiigiinii, bunun da

biyouyumluluk agisindan yiiksek bir avantaj sagladigini ortaya koymustur.

Ki: ve Ko elektrolitleri ile yapilan islemler, ylizeyde iyilesme saglamakla
birlikte, Ks elektrolitinin performansina gore daha sinirhi kalmistir. Ki elektroliti,
ylizey pirlizliliglinii orta diizeyde iyilestirse de, pasiflestirme islemi sonrasi nikel
salinimint istenilen seviyelere diisiirmede yeterince etkili olamamistir. K- elektroliti
ise, piriizliiliigii daha iyi bir seviyeye getirerek (%150 nm) Ki'e kiyasla daha basarili

sonuglar vermis, ancak nikel salinimi agisindan Ks kadar basarili olamamustir.

Sonug olarak, literatiire kazandirilan Ks elektroliti ile gergeklestirilen elektro-
parlatma ve termal pasiflestirme islemleri, Nitinol yiizeyinde en iyi yiizey kalitesini ve
en diisiik nikel salinimini saglayarak biyomedikal uygulamalar i¢in umut vadeden bir
yontem oldugunu kanitlamistir. Bu bulgular, Nitinol alagimlarinin uzun vadeli
biyouyumlulugunu artirmak ve korozyona karsi direnglerini optimize etmek igin
gelistirilmis  ylizey modifikasyon yontemlerinin Onemini bir kez daha

vurgulamaktadir.
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