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Oz

Toz metaliirjisi (TM) seri iiretim ile ekonomik ve {iretim sirasinda kayipsiz veya maksimum yaklasik %3
atik malzeme iiretiminin yansira ikincil bir iglem gerektirmemesi gibi 6zelliklere sahip olan miistakil
iiretim yontemidir. Bu iistiin 6zellikler sayesinde giin gectikce tercih edilebilirligi artmakta ve diger
bilinen geleneksel yontemlere de alternatif olmaktadir. TM yontemi ile lretilen pargalar, diger
yontemlere kiyasla son sekle yakin piiriizsiiz, temiz bir yiizeye sahiptir ve ¢ogunlukla ikincil bir
uygulamaya ihtiya¢ duyulmamaktadir. Paslanmaz gelikler ise olduk¢a iyi mekanik 6zellikleri, yliksek ve
diistik sicakliklarda mekanik 6zelliklerini muhafaza edebilmesinin yansira asinma ve korozyon direncinin
oldukga iyi olmasi nedeniyle biyomedikal endiistrisi gibi birgok sektorde siklikla tercih edilen malzeme
grubu olarak bilinmektedirler. Bu ¢aliymada toz metaliirjisi teknolojisi araciligryla 316L paslanmaz gelik
matrisi igerisine belirlenen miktarlarda (yiizde agirlik olarak 0,5) Hidroksiapatit (HA) ve Al,O3 elementi
tozlar tekli veya ikili olarak ilave edilmis ve istenilen bilesim toz karigim olarak elde edilmistir.
Calismada kullanilan tozlar @32 mm ¢apinda silindir kalipta 700 MPa sikistirma basinci altinda tek yonlii
olarak soguk preslenmis ve blok haline getirilmistir. Presleme islemi sonrast ham mukavemete sahip
numuneler atmosfer kontrollii tiip firinda argon atmosferi ortaminda 1200°C de iki saat boyunca
sinterlenmistir. Ayrica liretilen numunelerin mikroyap1 ve mekanik 6zellikleri optik mikroskop ve sertlik
testleri ile analiz edilmistir. Sonuglar, 316L paslanmaz ¢elige agirlik olarak %0,5 Al,O3 ilave edilen
kompozisyona sahip paslanmaz ¢elik numunelerin en yiiksek sertlige sahip oldugunu gostermistir. Ayrica
316L paslanmaz gelige % 0,5 Al.Os, % 0,5HA ve % 0,5 (AlO0s +HA) ilavesiyle Al,O3 ve HA igermeyen
316L numuneye gore sertlik dayaniminin daha istiin olmalarina ragmen % 0,5 (Al.Os; +HA) ilavesiyle
sertlik dayanimlarinda disiis gozlenmistir.
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The Effect of Additional Hydroxyapatite and Al2Oz on
Hardness and Microstructural Properties of Powder Metal
3161 Stainless Steel

Abstract

Powder Metallurgy is a novel production method suitable for mass production and has no or max. %3
waste during production as well as nor requiring secondary process. The parts produced by the TM
method have a smooth, clean surface that is close to the final shape compared to other methods. Stainless
steels are famous with their superior mechanical specifications as well as wear and corrosion resistance
which make them preferrable for most industries one of them are biomedical. In this study, HA and Al.Os;
powders were added individually or in pairs in determined amounts (0.5 percent by weight) into the 316L
stainless steel matrix, and the desired composition was produced by powder metallurgy method. The
powders used in the study were cold pressed unidirectionally under 700 MPa compression pressure in a
032 mm diameter cylindrical mold and formed into blocks. After pressing, the samples were sintered in
an atmosphere-controlled tube furnace at 1200°C for two hours in an argon atmosphere. In addition, the
microstructure and mechanical properties of the produced samples were analyzed by optical microscope
and hardness tests. The results showed that stainless steel samples with a composition of 0.5% by weight
of Al,O3; added to 316L stainless steel had the highest hardness strength. In addition, although the
hardness strength of 316L stainless steel with the addition of 0.5% Al,0s, 0.5%HA and 0.5% (Al,O3+HA)
is superior to the 316L sample without Al,O3 and HA, the hardness strengths with the addition of 0.5%
(Al,03 +HDA) are higher. decrease was observed.

Key Words: Powder Metallurgy, 316L alloy, Al;Os, hydroxyapatite, microstructure, hardness”

1. Giris

Toz metaliirjisi (TM) seri iiretim ile ekonomik ve iiretim sirasinda kayipsiz veya maksimum yaklasik %3
atik malzeme iiretiminin yansira ikincil bir islem gerektirmemesi gibi 6zelliklere sahip olan miistakil iiretim
yontemidir. Bu tstiin 6zellikler sayesinde giin gectikce tercih edilebilirligi artmakta ve diger bilinen
geleneksel yontemlere de alternatif olmaktadir. TM yontemi ile iiretilen pargalar, diger yontemlere kiyasla
son sekle yakin piiriizsiiz, temiz bir yiizeye sahiptir ve ¢ogunlukla ikincil bir uygulamaya ihtiyag
duyulmamaktadir. Paslanmaz gelikler ise oldukea iyi mekanik 6zellikleri, yiiksek ve diisiik sicakliklarda
mekanik 6zelliklerini muhafaza edebilmesinin yansira aginma ve korozyon direncinin oldukga iyi olmast
nedeniyle biyomedikal endiistrisi gibi birgok sektorde siklikla tercih edilen malzeme grubu olarak
bilinmektedirler [1-5].

Ostenitik paslanmaz celikler bircok endiistri uygulamasinda tercih edilen malzemelerdir. Ostenitik
paslanmaz ¢elikleri endiistri i¢in ¢ekici kilan 6zellikleri, yiiksek korozyon direnci, yiiksek tokluk, iyi kaynak
edilebilirlik &zellikleri olarak siralanabilir [6—8]. Bu &zellikleri nedeniyle Ostenitik paslanmaz celikler
petrokimya, implantlar, mutfak ekipmanlari ve otomotiv gibi alanlarda tercih edilmektedir. Ostenitik
paslanmaz g¢eliklerin mukavemetini, sertligini ve toklugunu arttirmak i¢in yapilan birgok ¢aliyma mevcuttur.
Ozellikle aragtirmacilar bu malzemenin toklugundan ddiin vermeden mekanik &zelliklerinde iyilestirme
yapma gayreti i¢indedirler. Bu nedenle, sirali/katmanl plastik deformasyon (SPD) tekniklerinden esit
kanalli agili presleme (ECAP), yiiksek basingli burulma HPT ve mekanik 6giitme (MM) gibi yontemler
kullanilmaktadir [4].

Implantlar insanlik tarihinde uzun siiredir kullanilan ve viicutta zarar gérmiis herhangi bir kemik par¢asina

ikame malzeme olarak gelistirilmis iiriinlerdir. Implantlarin viicutla tam uyum igerisinde olabilmesi i¢in,
implant malzemesi olarak kullanilan materyalin viicut kimyasina zarar vermeyecek alasim elementlerinden
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gelistirilmis olmasi, ikame kemik yerine kullanilacagi durumlarda, Young modiiliiniin kemige yakin olmasi,
viicut ile kisa siirede imtiza¢ edebilmesi ve enfeksiyon olusturmayacak dzelliklerde olmasi gerekmektedir
ki bu tarz malzemeler biyomalzeme olarak bilinmektedir. AISI 316 malzemesi de yiiksek korozyon direnci,
non-toksik ozelligi, islenebilirlik dzellikleri gibi nedenlerle implant malzemesi olarak kullanilmaktadir. Her
ne kadar Young modiilii kemige yakin olmasa da (~10-30 GPa), kemik implant1 olarak bircok bolgede
kullanilmaktadir [10-11].

Aliimina olarak da isimlendirilen aliiminyum oksit (Al,O3), teknik seramik olarak da bilinmektedir ve ileri
diizey seramiklerin imalatinda kullanilmaktadir. Aliimina kullanim alani olarak insaat, yakit pilleri,
asindiric1 veya kimyasal atiklari temizleyici, mikro elektronik vs. gibi alanlarda kullanilmaktadir. Aliimina
yiiksek sertlik, elektrik direnci, korozyon direnci, yiiksek refrakterlik gibi 6zelliklerinin yani sira glinlimiizde
klinik alanda kullanilan en yiiksek biyo uyuma sahip inert bir malzemedir [12,13]. Biyomalzeme olarak ise,
ventilasyon tiipleri, sterilizasyon cihazlari ve ilag sevk sistemleri gibi yerlerde kullanilmaktadir. Tek kristalli
alimina dental implant olarak kullanilmaktadir. Aliminanin 4 pm den daha kiiciik taneciklerden iiretilmesi
durumunda elastikiyet modiilii 30 GPa degerlerine ¢ikmaktadir. Bu nedenle biyo malzeme olarak
kullaniminda bagka rahatsizliklara yol agmaktadir. Tanecik boyutunu bilylitmek suretiyle mekanik
ozelliklerinin diisiiriilmesi, protez olarak kullaniminda 6nemli rol oynamaktadir [14].

Biyoseramik malzemelerden olan kalsiyum fosfatlar da yiiksek biyo uyumluluga sahiptir ve bu
malzemelerin yapist kemik ve dis yapisina biiyiik benzerlik gostermektedir. Kalsiyum fosfatlardan
hidroksiapatit kemik yapisina olduk¢a benzerdir bu nedenle kemik ile uyumu ¢ok yiiksektir [8]. HA nin
doku yenilenmesini destekleyici 6zelligi vardir. Bu nedenle nano boyutlarda formulize edilmis HA
ortopedik ve dental uygulamalarda arastirma konusu olmaktadir [16]. HA nin tek basina kullanimu ise,
diisiik mekanik o6zellikleri nedeniyle pek miimkiin degildir. Bu nedenle HA daha ¢ok yiizey kaplama
malzemesi [17] veya alasim malzemesi olarak kullanilmaktadir [18]. Albayrak ve ekibi, HA’nin diisiik
mekanik Ozelliklerini iyilestirmek ve kemik iyilesmesini hizlandirici etkisi diigiiniilerek bor ilavesi
yapilmistir. Uretilen HAlarda bor ilavesinin mikro sertlik ve basma dayanimlarini arttirdig1 tespit edilmistir
[19]. AISI316L paslanmaz geligi, biyomalzeme 6zellikli olmasi nedeniyle viicutta protez ve implant olarak
kullanilmaktadir. 316L paslanmaz ¢eliginin implant ve protez olarak tercih edilmesinin nedeni sahip oldugu
korozyon direnci, anti bakteriyel aktivitesi ve biyouyumlulugudur [10]. Ancak 316L’nin igeriginde bulunan
nikel ve demir elementlerinin serbest kalmasi enfeksiyona ve implant yapilan bolgede agriya neden
olabilmektedir. Bu nedenle aragtirmacilar 316L {izerine HA kaplamasi yapmaktadir [11]. Kaplamasiz
sekilde kullanilan 316L malzemelerin nikel yaymasi nedeniyle viicutta alerjik reaksiyonlara neden oldugu
da literatiirde bildirilmistir [12]. 316L malzemesinde goriilen bu tarz negatif etkenlere ragmen en sik
kullanilan implant malzemesidir. Bunun nedeni maliyet olarak en uygun malzemelerden olmasindan
kaynaklanmaktadir [19].

HA iizerine yapilan bir bagka ¢alismada ise, 316L paslanmaz ¢eligi HA-Mg ile kaplanmistir. Kaplama islemi
oncelikle yogun bir HA kaplamasi ardindan en iist tabakada HA-Mg kaplamasi seklinde uygulanmistir. Cift
kaplamali uygulanan bu yontem ile toksik elementlerin yayilmasi 6nlenmis ve ayrica simule edilmis viicut
stvist igerisinde yapilan korozyon testlerinde en iist tabakada HA-Mg olmasi sayesinde kemik dokusunun
gelisimine katki saglayacak potansiyel gozenekler elde edilmistir [20]. Genel olarak son ¢aligmalarda,
HA’nin metal seramiklerle kompozit olusturmasi {izerine ¢aligsmalar yapilmaya baglanmigtir. HA kemik ile
uyumlu ve doku tamirinde kullanilan bir malzemedir. Ayrica AL203 malzemesi ise viicut ile uyumlu bir
seramiktir ve protez olarak siklikla kullanilmaktadir. Bu ¢alismada biyomalzeme olarak kullanilan 316 L
paslanmaz ¢elige HA ve AL203 ilavesi ile biyouyumluluga katkisi olan takviye elementler kullanilarak
mekanik 6zellikleri gelistirilmesi amaglanmistir. Bu amagla toz metaliirjisi yontemiyle tiretilen AISI316L
malzemeye % agirlik olarak % 0,5 oraninda Hidroksiapatit ve Aliimina tekli ve ikili ilavesi yapilarak
mekanik 6zellikleri incelenmistir.
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2. Deneysel Metot
Bu calismada toz metaliirjisi teknigi kullanilarak Cizelge 1’de verilen kimyasal bilesimlerde ¢elik numune
iretimi gergeklestirilmis ve Hidroksiapatit ve Aliimina tekli ve ikili ilavesinin mikroyap: ve mekanik

ozelliklere etkisi incelenmistir. Numunelerin tiretiminde kullanilan agamalar Sekil 1’de goriilmektedir.

Tablo 1. Uretilen numunelerin kimyasal bilesimi

Numune Bilesim ALO; (%agirlik) | HDA (%agirhk) | 316L (%agirhk)
A 316L - - Geri kalan
B 316L +0.5SHDA - 0.5 Geri kalan
C 316L + 0.5 Al,O3 0.5 - Geri kalan
D 316L+ 0.5A1,05+ 0.5HDA 0.5 0.5 Geri kalan

Tozlarin tartimi Cizelge 1’de verilen miktar dogrultusunda 0,0001 hassasiyete sahip dijital hassas terzi
kullanilarak yapilmistir. Tartimi gergeklestirilen toz karisimlar Turbula marka iic eksenli karistirict
araciligiyla iki saat bilyeli olarak harmanlanmistir. Karistirilan tozlar, @32 mm ¢apina sahip silindir kalipta
700 MPa presleme basincinda tek yonlii olarak preslenerek blok haline getirilmistir.

T

Presleme

Sinterleme
Tozlar  Turbula Kangtinicr - !

o
<
>

Sekil 1. Uretim asamasimin sematik tasviri

Sinterleme islemi 1250 °C’de 2 saat argon atmosferinde uygulanmistir. Sinterlenen numunelerin sertliklerini
belirlemek amaciyla vickers mikrosertlik testi 0,5 kg yiik uygulanarak gerceklestirilmistir. Ortalama tane
boyutu dogrusal kesme yontemi uygulanarak hesaplanmistir. Mikroyap1 incelemeleri X50-X1000 biiyiitme
kapasiteli Nikon Epiphot 200 marka optik mikroskop ve CARL ZEISS ULTRA PLUS GEMINI FESEM
marka SEM cihazi ile gergeklestirilmistir. Bakalite alinan numuneler zimparalama ve parlatma islemine tabi
tutulmustur. Numuneler, 10gr. Oksalik asit 90ml. Saf su ¢ozeltisinde 2 amper akim siddetinde 12 volt
gerilim altinda elektrolitik daglama islemine tabi tutulmustur. Metalografik numune hazirlama islemi
sonras1 numunelerin farkli bolgelerinde goriintiiler alinarak mikroyapi incelemesi yapilmistir.

3. Sonugclar ve Tartisma

Toz metaliirjisi yontemi ile iiretilen 316L paslanmaz g¢elik malzemeler mikroyapi, sertlik testlerine tabi
tutulmustur. Sekil 2’deki mikroyap1 goriintiileri incelendiginde, farkli aliimina ve HA ilave edilen 316L
malzemelerin tek yonlii soguk presleme yapilarak toz metaliirjisi ile tiretilmis olmast nedeniyle bosluklar
goriilebilmektedir. Bunun nedeni toz metaliirjisi ile yapilan iiretimde meydana gelen ufak bosluklardan
kaynaklanmaktadir [21]. Nitekim bu bosluklar sekil 2’de verilen mikroyap1 goriintiilerinden de
anlagilmaktadir. Dispersiyon ve ¢okelti sertlesmesi birbirine benzer proseslerdir. Her ikisinde de amag
dislokasyonlarin hareketini engellemek suretiyle dayanim artis1 saglamaktir [22].
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Sekil 1. Numunelerin optik mikroskop goriintiileri

Ayrica mikroyapt resimlerine bakildiginda Al,Os ve HA ilavesi ile tane boyutunun kiigildiigi
gozlemlenmistir. Bu durum, malzeme igerisinde olusan Al:O;, MoC(N), CrC(N), MoCrC(N),
CrMnMoC(N) ve CaO gibi tekli, iki ve ¢oklu partikiillerin matris i¢erisinde bulunmasindan kaynaklandigi
disiiniilmektedir. Literatiirde SEM, XRD ve TEM gibi analizleri ile tekli, ikili ve ¢oklu g¢okeltilerin
olugtugunu ifade eden ¢aligmalar mevcuttur (Sekil 3) [22-54].

3

. ; ¥
.730&{ Y alefs oo :
SE MAG: 5000 X' B 10.0 KV WD:15.3 ram

Mass percent (%)

Spectrum [o4 N o Rl 51 Ca Cr Mn Fe Hi Mo
1 42,12 15.27 13.56 1.03 1.53 0.00 0.00 0.44 0.94 22.38 2.73
2 38.26 12.63 18.58 0.86 1.06 0.00 0.00 0.14 2.77 24.80 0.%0
3 55.45 7.5% 31.30 0.33 1.88 0.00 0.00 0.0% 0.00 2.65 0.71
4 56.90 15.84 12.78 0.46 0.63 0.00 0.09 0.38 0.06 12.37 0.29
5 57.62 9.93 19.44 0.54 1.2% 0.03 0.23 0.00 0.00 10.%1 0.00
6 56.83 7.88 18.55 0.68 0.87 0.00 0.17 0.43 0.00 14.14 0.4§
7 57.19 10.65 20.46 0.60 1.20 0.00 0.00 0.00 0.28 9.39% 0.24
8 54.7% 10.97 21.38 0.6% 1.40 0.04 0.00 0.30 0.00 10.04 0.38

Mean value: 52.39% 11.34 19.51 0.65 1.23 0.01 0.06 0.22 0.51 13.36 0.71

Sigma: T7.66 3.07 5.68 0.22 0.3% 0.02 0.0% 0.1% 0.5%7 7.18 0.86

Sigma mean: 2.71 1.09% 2.01 0.08 0.14 0.01 0.03 0.07 0.34 2.54 0.30

Sekil 3. SEM ve EDS analiz sonuglart.
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Olusan bu partikiiller, tane boyutu kiigiiltme, ¢okelti sertlesmesi, dispersiyon sertlesmesi ve kiimelesme
sertlesmesi gibi dayanim arttirict mekanizmalarla malzemenin dayanimini arttirmaktadir. Nitekim sekil 3°te
bu durum agikga goriilmektedir. Sertlik artist olusan bu partikiiller sonucu gergeklestigi literatiirde de
belirtilmistir [21-25]. Sertlik degerleri incelendiginde, AISI 3161 malzemesine HA veya AL,Og ilavesi ile
sertlik degerlerinde artis gozlenmistir. En yiiksek sertlik degeri AL.Ogz ilavesinde elde edilmistir. HA ve
AL>O3 katkilarinin beraber ilave edilmesi yaklasik olarak sertlik degerini eski seviyesine diistirmiistiir. 316L
malzemesinde goriilen bu artig tane boyutu kiiciiltme, ¢okelti sertlesmesi ve dispersiyon sertlesmesinden
kaynaklandig1 diisiiniilmektedir. Literatiirde Ozdemirler vd. agirlik olarak %55 grafik iceren demir matrisli
kompozitlere farkli oranlarda Nb ilavesi sonrasi ¢ekme ve sertlik degerlerinde artig saglamiglardir [26]. Nb
ilavesi ile saglanan bu dayanim artigi, matris ve tane siirlarinda NbC, NbN ve NbCN gibi ¢okeltilerin
olusmasi ve bu cokeltilerin ¢okelti sertlesmesi, dispersiyon sertlegsmesi ve tane boyutu kiiciiltme gibi
mukavemet arttirict mekanizmalari ile saglandigi belirtilmistir [27]. Yapilan bagka bir ¢calisma da Giindiiz
vd. toz metaliirjisi ile {iretilen mikro alasim celiklerine Nb ve Al ilavesinin mikroyap:t ve mekanik
ozelliklerine etkisini arastirmis, Nb ve Al ilavesi ile mekanik 6zelliklerinin arttigini gézlemistir. SEM, EDS
ve XRD analizlerinin uygulandig1 ¢alismada NbC, AIN c¢okeltileri goriilmiis ve mekanik &zelliklerde
saglanan iyilesmenin olusan bu ¢okeltiler ile saglanan ¢okelti sertlesmesine ve tane boyutu kii¢iilmesi ile
saglanan mukavemet artisiyla iliskilendirmiglerdir [28].

180

160
140
120
100
80
60
40
20

Micro Vickers Hardness (HV 0.5)

0

m316L m316L+HA m316L+AL203 1 316L+HA+AL203

Sekil 3. Mikro sertlik degerleri.

Sonug olarak, Al203 ve HA ilavesi ile ortalama tane boyutunun daha da kiguldGgl gorilmustir ve HA
ilavesi ile malzeme sertlik ve dayanim degerlerinde ciddi artislar goriilmiistiir. Ayrica 6zellikle HA ilavesi
ile 316L malzemeden {iretilen protez ve implantin viicuda daha hizli uyum saglayacag: diisiiniilmektedir

[18,29-41].
4. Genel Sonuclar

Bu ¢aligmada, TM y6ntemi ile 316L paslanmaz ¢eligine Al,O3z ve Hidroksiapatit elementlerinin tekli
ve ¢oklu ilavesinin mikroyapi ve sertlik tizerindeki etkileri arastirilmigtir. 316L ve {i¢ farkli A1,O3 ve HA
hacim oranma sahip (%0,5A1,03 - %0,5HA - %0,5 HA+%0,5 Al;O3), olan 316L TM gelikleri soguk
presleme ve ardindan 1250°C’de argon atmosferinde sinterleme iglemi uygulanarak iiretilmistir. Bu
calismadan elde edilen 6nemli sonuglar asagidaki gibi siralanabilir:

e Al20; ve HA ilave edilen 316L ¢elikleri toz metaliirjisi yontemiyle basarili bir sekilde tiretilmistir.

e Al,O; ve HA elementinin ikili ilavesi ile ortalama tane boyutunun daha da kiigtildiigii goriilmiistir.
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Bu durum sinterleme esnasinda ve sonrasinda tane siirlarinda ve tane iginde olusan Al,O3, CaO,
MnCN, CrC, CrN, CrCN ve CrMoC, CrMoCN ve CrMoMnC(N) gibi tekli, ikili ve ti¢lii ¢okeltilerin
tane biiylimesini engellemesi sonucunda oldugu diisiniilmektedir. Ayrica olusan bu partikiillerin
cokelti sertlesmesi, dispersiyon sertlesmesi ve tane boyutu kii¢liltme gibi mukavemet arttirici
mekanizmalar ile Al,O; ve HA ilave edilmis 316L numunelerin Al,O3 ve HA igermeyen 316L
numuneye gore sertlik dayaniminin daha iistiin oldugu gézlemlenmistir.

En yiiksek sertlik degeri %0,5 Al,O3 ilaveli numunede 152,67 HV 6lgilmistiir. AlO3 igermeyen
316L numuneye gore sertlik dayaniminda yaklasik %37 artis belirlenmistir.

Tesekkiir
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