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OZET

Modifiye Edilmis Ni-Ti Ark Tellerinin Yiizey Ozelliklerinin Degerlendirilmesi

Giris ve Amac: Ortodontik tedavide, tedavi sirasinda agiz i¢inde ¢cogunlugu metal olan
birgok malzemeden faydalanilmaktadir. Bu malzemelerin 6zellikleri, bir taraftan tedavi
sirasinda uygulanan mekanikleri etkileyebilirken, diger taraftan agiz i¢inde korozyona
ugrayip iyon salinimina neden olabilirler. Bu ¢aligmanin amaci ortodontik tedavi sirasinda
kullandigimiz NiTi ark tellerinin yilizey Ozelliklerinin modifiye edilerek siirtiinme

katsayilarindaki ve korozyon direnglerindeki degisimlerin incelenmesidir.

Gere¢ ve Yontem: Calismamizda toplam 16 adet 0,016 x 0,022 in¢ NiTi ark teli
kullanildi. Tellerin kaplanmasi i¢in, Ni-Ti, 3 farkli derisimde molibdat tuzu i¢eren Ni-Ti-
Mo ve yine 3 farkli derisimde krom tuzu igeren Ni-Ti-Cr kaplama banyolar1 hazirlandi.
Olusan yeni yiizeylerin SEM ile ylizey goriintiileri incelendi, X-ray ile Kristalografik yapi
belirlendi. Kaplanmig tellerin siirtinme katsayilart nano indenter ile degerlendirildi.
Kaplanan teller 37,5 °C’de korozif ortam olarak hazirlanan yapay tiikiiriik icinde bekletildi.
Elektrokimyasal analiz cihazi ile impedans Ol¢iimleri yapildi. A¢ik devre potansiyelinde
AC impedans spektroskopi Olgiimleri sirastyla 4 saat, 7, 15, 30, 45 ve 60 giin sonra
gergeklestirildi.

Bulgular: Elde edilen 6rnekler korozyon ve siirtiinme agisindan degerlendirildiginde
kaplanmamis tele gore pozitif gelismeler elde edildi. Korozyon agisindan
degerlendirildiginde tiim kaplanmis tellerde kaplanmamis tele gore daha fazla korozyon
direnci meydana gelmistir [kaplanmamis NiTi (-447 mV), NiTi kaplanmis tel (-388 mV),
NiTiMo15 (-328 mV), NiTiMo25 (-327 mV), NiTiMo35 (-427 mV), NiTiCr15 (-395 mV),
NiTiCr25 (-366 mV), NiTiCr35 (-380 mV)]. Siirtiinme agisindan degerlendirdigimizde ise
NiTiMo15 (0,229157783) ve NiTiM025 (0,238299674) kaplanmis tellerde, kaplanmamis
NiTi tele (0,283697809) gore daha diisiik siirtiinme katsayilari tespit edildi.

Sonug: Calismamizin sonuglari, NiTi tellerin yiizey 6zelliklerinin, elektrokimyasal yollarla
gelistirilebildigini gdstermektedir. Incelenen tellerden NiTiMo25 ve NiTiMol15 ile

kaplanmis olan tellerde korozyon performansi artarken ve siirtinme katsayisinda diisiis

Xl



gozlendi. Uygulamis oldugumuz bu tiir protokollerin daha kaliteli yiizeyler elde edilmesine

yardimci oldugunu sdyleyebiliriz.

Anahtar Kelimeler: NiTi, Ark Teli, Korozyon, Siirtiinme, Kaplama
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ABSTRACT

Evaluation of Surface Properties of Modified Ni-Ti Arc Wire

Introduction and Aim: In orthodontic treatment, many materials which are mostly metal
in the mouth are used during treatment. The properties of these materials can affect the
mechanics applied during treatment, on the other hand they can cause corrosion and metal
ion release to the mouth. The aim of this study is to examine the changes in the friction
coefficients and corrosion resistances of the modified NiTi arch wires used during the

orthodontic treatment.

Materials and Methods: The sample consisted of 16 NiTi arch wires (0.016 x 0.022
inches) were used in our study. Coating bathes involving Ni-Ti, Ni-Ti-Mo with 3 different
concentration molybdate salt, Ni-Ti-Cr with 3 different concentration chromium salt were
prepared for coating of the arch wires. Images of the new surfaces were analyzed by SEM
and crystallographic structure was determined by X-ray. The coefficient of friction of
coated wires was determined by nano-indentation. Coated wires were held in artificial
saliva prepared as a corrosive condition at 37.5 °C. Impedance measurements were
performed with an electrochemical analyzer. AC impedance spectroscopy measurements
were performed after 4 hours, 7, 15, 30, 45 and 60 days respectively at open circuit

potential.

Results: When the coated wires were evaluated in terms of corrosion and friction, positive
developments were obtained compared to uncoated wire. In terms of corrosion, all coated
wires showed more resistance than uncoated wire [uncoated NiTi (-447 mV), coated NiTi
(-388 mV), NiTiMo15 (-328 mV), NiTiM025 (-327 mV), NiTiMo35 (-427 mV), NiTiCr15
(-395 mV), NiTiCr25 (-366 mV), NiTiCr35 (-380 mV)]. The lower friction coefficient
with NiTiMo15 (0,229157783) and NiTiMo25 (0,238299674) wires was observed than
uncoated NiTi wire (0,283697809).

Conclusion: The results of our study have shown that the surface properties of NiTi wires

can be improved by electrochemically. The wires coated with NiTiMo25 and NiTiMo15

XV



showed excellent corrosion resistance and a reduction in the friction. Such protcols that we
used should be helpful to provide better quality surfaces.

Key Words: NiTi, Arch Wire, Corrosion, Friction, Coating
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1. GIRIS

Sabit apareylerle gergeklestirilen ortodontik tedavi malokluzyonun 3 boyutlu
diizeltilmesini saglar. Dis hareketi i¢in braketler araciligiyla biyomekanik kuvvetler iireten
ortodontik teller ortodonti pratiginin merkezindedir.! Hareketli apareylerle yapilan
tedaviyle kiyaslandiginda, sabit ortodontik tedavi, tedavi zamam ve tedavi sonuglari
agisindan st diizey etkinlik ve tedavi uyumu saglamaktadir.?

Ortodontik dis hareketinin etkinligi hem biyolojik hem mekanik degiskenlerden
etkilenir. Siirtlinme, kompleks olmasi ve dis hareketi icin 6nemli olmasi nedeniyle en ¢ok
calisilan konulardan biridir. Ortodontik dis hareketi, dise uygulanan ortodontik kuvvet,
statik silirtiinmeden fazla oldugunda ger(;eklesir.3 Braket tipi ve tel materyali®, telin
yerlestirilme sekli®, yiizey ozellikleri®, sekli ve boyutlari®, ligatiir tipi’ ve telin brakete
baglanma metodu® gibi bazi fiziksel degiskenler de siirtiinmenin miktarini etkiler. Kayan
mekaniklerde siirtinmenin tamamen elimine edilmesi imkansizdir. Bu nedenle
ortodontistler siirtiinmeyi etkileyen faktorleri ve tedavinin degisik asamalarindaki ihtiyaca
gore bunu nasil kontrol edebilecegini bilmelidir.?

Son yillarda siirtinmenin azaltilmasi i¢in self-ligating braketler®, slotun yiizeyi ve

geometrisi modifiye edilmis braketler®®™

ile spesifik ortodontik tellerin dis yilizeylerinin
kaplanmasi™, gevsek baglanan celik ligatiir tellerinin kullanilmasi® veya yeni bir dizayna
sahip elastik ligatiirlerin kullanilmas1*? énerilmistir.

Bir metal, enerjisini azaltmak i¢in metalik yapidan iyonik forma (oksidasyona)
gecmeye yatkinsa, sulu bir ortam i¢inde bu metal termodinamik olarak kararli degildir.
Enerji degisiminin yonii bazi faktorlerden etkilenir. Bu faktorleri, metalin cinsi, yiizey
morfolojisi, metalin bulundugu ortam, farkli metaller arasindaki galvanik ¢ift, ¢ozelti
bilesimi, pH ve sicaklik olarak siralayabiliriz. Oral kavitede de, kismen nemli ortama da
bagl olarak elektrolitik ve elektrokimyasal korozyon meydana gelir.13 Korozyon, agiz i¢i
sicaklikta meydana gelen biiyiik degisikliklere, pH’a, mikrobiyal ve tiikiiriikle ilgili
faktorlere bagli olarak devam eden bir bozunma siirecidir.™ Eger metal kararli degilse
asinabilir ve metal iyonlar1 siv1 i¢ine salinir. Bu siire¢ kimyasal potansiyel saglanana kadar
veya iyon akisi engellenene kadar devam eder. Buna 6rnek olarak metalin siviyla temasini

kesecek pasif bir film olusumu iyonun olusum hizini azaltabilir.®



2. GENEL BIiLGILER

2.1  Modifiye Edilmis Ni-Ti Ark Tellerinin Yiizey Ozelliklerinin Degerlendirilmesi

2.1.1 Ortodontik Teller
Ortodontik tellerin 6zellikleri asagidaki gibi olmalidir:
1) Yiiksek akma dayanimi (yield strength)
2) Diisiik sertlik (stiffness)
3) Korozyon direnci
4) Sekillenebilirlik
5) Yiiksek calisma aralig
6) Diisiik maliyet
7) Lehimleme ve puntolamaya uygunluk

2.1.1.1 Altin Alasim Teller
Ayn1 boyutlardaki paslanmaz ¢elik tellere gore daha az elastik deformasyon
yetenegine sahip olan bu teller glinlimiizde kullanilmamaktadir. Bu tellerin dezavantajlari

maliyetlerinin yliksek olmasidir.

2.1.1.2 Paslanmaz Celik Teller

Bu teller 18-8 paslanmaz ¢elikten iiretilirler. Paslanmaz ¢elik alagimlari %70-75
demir, %18 krom, %8 nikel, %0,2 karbon ve molibden, manganez, bakir gibi alagimlardan
olusmustur. Korozyona karsi direnci krom olusturur. Karbon sertligi arttirir. Ostenik
fazdaki stabiliteyi arttirmak i¢in ise nikel eklenmektedir. Paslanmaz celik tellerin diisiik
maliyeti, milkemmel sekillenebilirligi, mekanik 6zelliklerinin iyi olmasi, puntolanabilir ve

lehimlenebilir olmalar1 avantajlar arasinda sayllabilir.16

2.1.1.3 Krom-Kobalt Teller (Elgiloy)

Bu teller %40 kobalt, %20 krom, %15 nikel, %7 molibden ve %15-20 demir
igermektedir.

Bu tel ¢ok yumusaktir ve kolaylikla sekil verilebilir. Biikiim yapildiktan sonra 1sil
islem yapilmasi gerekir. Elastik deformasyon yetenegi azdir. Isil islem yapildiktan sonra

paslanmaz celik tellere yakin elastik deformasyon gosterirler. Puntolanabilme ve
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lehimlenebilme o6zellikleri vardir. Krom-Kobalt tellerin ayni igerige sahip 4 farkli tirii
vardir. Uretim asamasindaki farkliliklardan dolay: bu tellerin farkli elastisite dzellikleri ve
farkli mekanik 6zellikleri vardir.

e Mavi elgiloy: Yumusaktir

e Sari elgiloy: Kolaylikla sekillendirilebilir

e Yesil elgiloy: Yari-elastik

e Kirmiz elgiloy: Elastik

Elgiloy tellerde 1s1l islemi, teli 10 dakika firinlayarak ya da lehimleme makinasiyla

yapmak miimkiindiir. 500 °Cde yapilacak bir 1s1l islemle esneme dayaniminin (yield

strength) % 20-30 artmasi saglanabilir."’

2.1.1.4 Nikel-Titanyum (NiTi) Teller

NiTi ark telleri, ortodontik tedavinin tamamlayic1 bir parcasi haline gelmistir.
Bunun nedeni, bu tellerin diisiik ylikleme-defleksiyon oranlarinin sagladigi uygun kuvvet
miktart ve bu kuvvetin kontroliiniin daha 1iyi olmasidir.'” Ortodontik tedavinin baslangic
asamalarinda kullanilan nikel titanyum teller, dislerdeki caprasikligin ve seviye
bozukluklarinin giderilmesi amaciyla kullanilirlar. Nikel titanyum teller seviyeleme
asamasinda yapilan biikiim ihtiyacini ortadan kaldirmistir. Boylece bu teller hasta ile
koltukta gecen siireyi de azaltmis olurlar. Igerik olarak %55 nikel, %45 titanyum
bulundurular.

Nikel titanyum teller diisitk miktarda, devamli kuvvet uygularlar. Elastikiyetleri
fazla oldugu i¢in plastik deformasyona direnglidirler. Fakat Iehimlenemez ve
puntolanamazlar.®

Kusy tarafindan yapilan bir simflandirmaya gore Ni-Ti tellerde 3 faz vardir.'®%

1) Martensitik stabil: Stabil martensitik yap1 gosterirler. Bu nedenle sekil hafizasi
ve siiperelastikiyet gostermezler.

2) Martensitik aktif: Termoaktif olarak da isimlendirilir. Sicakligin artmasi
martensitik fazin Ostenitik faza doniistimiine neden olur.

3) Ostenitik aktif: Pseudo-elastik davranis gosterirler. Bu alasimlar, telin

aktivasyonuna bagli stres sonucu martensitik yapiya donligmesiyle olusurlar.*®
22



NiTi tellerde goriilen sekil hafizasi 6zelligi, geri doniisiimlii olarak atomik seviyede
meydana gelen martensitik — dstenitik dontisiimler sayesindedir.
Bu tellerin siniflandirilmasi 3 kategoride olur:
1. Siiperelastik olmayan
2. Gergek sekil hafizali
3. Siiperelastik

2.1.1.4.1 Siiperelastik Olmayan Teller
Bu tellerde, telin islenmesi sirasinda stabil martensitik yap1 olusur. Sekil hafizalari

ve siiperelastisite yoktur. Nitinol bu tellere 6rnek olarak verilebilir.

2.1.1.4.2 Gergek Sekil Hafizalh Teller

Sekil hafizasi, tele termoelastik oOzellik verilerek elde edilmistr. Bu teller
baslangicta aktif martensitik yapidadir. Agiz ortamina girdiklerinde buradaki 1siyla
Ostenitik yapiya doniiserek baslangigtaki sekillerini alirlar. Neo sentalloy ve Cu-NiTi bu

tellere ornek olarak verilebilir.

2.1.1.4.3 Siiperelastik Teller
Stiperelastik teller aktif Ostenitik formdadir. Stres altinda martensitik faza
dontstirler. Siiperelastik 6zellikleri, termoplastik sekil hafizas1 6zelligi ile mekanik olarak
benzerdir.
Ni-Ti tellerin dezavantajlari sunlardir:
e Yiizey piirtizliliigii: NiTi tellerin ylizey piiriizliiligliniin fazla olmasi braket ile tel
arasindaki siirtlinmenin fazla olmasina yol agmaktadir.
e Biyouyumluluk: Nikel salinimi nedeniyle biyouyumluluk problemleri vardir.
e Plastik deformasyona direngli olduklari igin bu tellerde biikiim yapmak zordur.
NiTi tellerin mekanik o6zelliklerinin ve yapisal uygunluklarinin degerlendirildigi
caligmalarin ¢ogunda telin yapisinin ve performansinin belli yonlerini ortaya ¢ikarmak i¢in

esas olarak 3 yol kullanilmigtir."® %

En c¢ok kullanilan yontem, ark teli segmentlerin ¢esitli
yiikleme paternleriyle yapilan kantilever testi veya kavislerin defleksiyonundan olusur. Bu
yontemle ilgili bir problem siiperelastikiyet olabilir. Materyallerin kristalografik yapidaki

elementlerinin gosterdigi ozellikler, mekanik testlere de bagli olarak, yiikleme testlerine



farkli cevaplar verebilir. Ayrica ayn1 kavis modellerinin farkli kristalografik yapilardan
elde edilmis olma ihtimalleri de vardir.

Diger taraftan ark tellerinin XRD ¢alismalari, bu teknigin yakin-yiizey dogasi
geregi sinirhdir. Bu teknikte 50 mikron penetrasyon derinligi gosterilir. Bu nedenle
materyalin yiizey katmanlar ile ilgili bilgi saglar. Alternatif olarak diferansiyel tarama
kalorimetri (DSC), esas olarak yapisal doniisiim i¢in entalpi’yi (toplu 1s1) belirler ve
materyalin kiitlesiyle ilgili bilgi saglayabilir.??

Intraoral eskime, telleri morfolojik ve yapisal olarak degisime zorlanma olarak
bilinir ve NiTi ark telinin yapisal biitiinliigiiniin bozulmasini, asinmasini, krater olusumunu
ve artmig poroziteyi ic;erir.23 Uygun aragtirmalarda kullanilan analitik araglarin
kisitlamalar1 disinda, bu tellerin agiz i¢indeki gercek klinik performanslari ve mekanik
ozellikleri ile ilgili baz1 siipheler vardir.?* Farkli ark teli alasimlarinin tedavi sirasindaki dis
hareketi miktarlarin1 degerlendiren ¢alismalar siiperelastik, nonsiiperelastik NiTi teller ve
cok sarimli paslanmaz ¢elik teller arasinda énemli bir fark olmadigini géstermistir.25 Son
olarak, bir¢ok siiperelastik telin in vivo ortamda siiperelastik 6zelliginin ortaya ¢ikmadigi,
veya en azindan nonsiiperelastik NiTi tellerden daha fazla avantajinin olmadigi
bulunmustur. Bunun nedeni klinik sartlar altinda asir1  yiiksek kuvvetlerin

e .23
goriilmemesidir.

2.1.1.5 Beta-Titanyum Teller (Titanyum Molibden Alasimi- TMA)

Bu alagimlarda %77,8 titanyum, %11,3 molibden, %6,6 zirkonyum ve %4,3 kalay
bulunur. Alasimda bulunan zirkonyum ve kalay, sertlik ve dayaniklilig1 arttirmaktadir.
TMA tellerin avantajlar1 sunlardir:

e Sekillendirilebilme 6zellikleri vardir.

e Ortodontist tarafindan 1s1l islem yapilmasi Onerilmez. Yapilmasina gerek
yoktur.

e Nikel icermediklerinden biyouyumludurlar.

e Titanyum oksitten olusan ince ylizey tabakasi korozyona karsi direng
olusturur.

e Puntolanabilirler.

Dezavantaj1 ise artmig ylizey piriizliligine baghh olarak artan siirtiinme

katsaylsldlr.16



2.1.1.6 Estetik Teller

Estetik amagla iiretilen bu teller asagidaki gibidir:

Teflon ile kaplanan NiTi ve paslanmaz ¢elik teller

Optiflex (ormco): Bu teller seffaftir ve metal igermezler. Merkezlerinde silikon
dioksit, orta tabakasinda silikon rezin ve en disinda lekelenmeye karsi bir naylon
tabaka bulunur. Yapilacak keskin biikiimler, i¢erisindeki silika tabakada kirilmalara
neden olabilecegi i¢in bu tellerde biikiim 6nerilmez.

Epoksi rezin kapli NiTi ve paslanmaz gelik teller: Kaplanan metalik teller agizda
estetik gorliinim saglarlar. Bu tellerde goriilen en biiylik problem kaplamanin
styrilmasi sonucu ortaya ¢ikan metal goriintiisiidiir.

Bis GMA ve TEDGMA’dan olusan polimerik matriks icerisinde cam fiber icerigine

sahip teller de bulunmaktadir (simpliclear, biomers products).16

2.1.2 Elektrokimyasal Acidan Korozyon

2.1.2.1 Korozyon

1)

2)
3)
4)

Korozyon ¢ok farkli sekillerde tanimlanabilir. Bu tanimlar soyledir:

Genel olarak maddelerin, 6zel olarak metal ve alagimlarinin ¢evrenin etkileriyle
kimyasal ve elektrokimyasal degisme ya da fiziksel ¢6ziinme sonucu aginmast,

Bir maddenin alasima ile verdigi tepkimelerle bozunma ya da pargalanmast,
Dogrudan mekanik olmayan etkenlerle maddenin parcalanmasi

6

Oksitli minerallerden metal elde edilmesinin ters islemi 2

Korozyon olayinda, g¢evrenin ¢ok fazla degisiklik gosterebilecegini Oncelikle

belirtmek gerekir. Su, sulu ortamlar, atmosferik g¢evre ve degisik kimyasal maddelerden

olusan ortamlar bu ¢evrelere ornek olarak verilebilir.

Korozyona metal agisindan bakilacak olursa, tiim metaller dogada cevher olarak

adlandirilan siilfiirleri ya da oksitleri halinde bulunurlar. Metallerin dogada bulunduklari

halleri en diisik enerji ve en yiiksek diizensizlige sahiptir. Yani metallerin dogada

bulunduklar1 halleri en kararli halleridir. Cevherler bir¢ok durumda isletme i¢in yeterli

zenginlikte olmayabilir. Yeterince zenginlestirilerek dogadan alinan cevherler islenmek

icin yliksek firinlarda eritilir. Alasimlar, yeterince aritilan bu malzemelere uygun katki

maddeleri eklenerek elde edilir.



Dogada diisiik enerjili ve yiiksek diizensizlikte olan bu malzemeler, hizmete
sunulmalar1 asamalarinda yiiksek enerjili ve diizenli bir hale sokulmus olurlar. Metalik
malzemeler de denetimsiz birakildiklarinda dogadaki kararli hallerine kendiliginden
donmeye c¢aligirlar. Bu doniis olay1 da yine korozyon olarak tanimlanabilir. Yani, metalik
malzemelerin ¢evreleri ile etkileserek dogadaki ilkel ve kararli hallerine donmesi de

korozyonun bir tanimidir.?’

2.1.2.2 Korozyonun Elektrokimyasal Dogasi

Korozyonun elektrokimyasal olarak daha iyi anlasilabilmesi i¢in, asitlerle kolayca
tepkime verebilen ¢inko (Zn) gibi bir metalin asitli bir ortamdaki davranisi incelenebilir.
HCI1 ¢ozeltisine daldirilan bir Zn metali lizerindeki gaz ¢ikisi ¢ok rahat bir sekilde
goriilebilir. Metal kisa siire i¢inde ¢Oziiniir ve parcalanarak asinmaya baslar. Yeterli siire
beklendiginde metalin tamamen ¢6ziiniip yok oldugu goriilebilir. Burada metal iyonlagarak
¢cOzlinmistiir ve ortaya ¢ikan gaz hidrojendir (Hy).

Zn + 2HC| == 7nCl, + H,

Bu tepkimede goriildiigii gibi, metal metalik 6zelligini kaybetmis ve yiikseltgenerek
cozeltiye gecmistir. Bu tepkimede serbest kalan iyonlar ise hidrojen iyonlarini indirgeyerek
hidrojen gazimi olusturmustur. Bu tepkime ayn1 zamanda, Zn metalinin anot, XH,/H" ’nin
ise katot elektrot oldugu bir elektrokimyasal pil sisteminde yiiriiyen tepkime ile esdegerdir.
Ancak katot gorevini iistlenen ve iizerinde hidrojen indirgemesinin gerceklestigi X metali,
bir pil sisteminde bilingli olarak secilen ve Zn gibi ¢oziinen bir metalden daha soy baska
bir metaldir (Cu, Pt gibi). Burada ise metal iizerinde ¢6ziinmeye daha az egilimli olan
noktalardan hidrojen ¢ikis1 gozlemlenmektedir. Bu noktalar ¢dziinen ve daha ¢ok
safsizliklarin oldugu bolgelere gore daha diizgilin 6rgiilii ve daha saf bolgeler olmalidir. Bu
durumda ¢oziinen metalin katodik ozellik gosteren noktalarina gore daha soy oldugu
bilinen bir metal ile galvanik olarak esleme yapildiginda, gaz ¢ikisinin bu soy metal
lizerinde gerceklesmesi beklenir. Aktif metalde ise ¢oziinme beklenir. Ornek olarak asitli
bir ortama daldirilan Zn metali ile Pt galvanik olarak eslenirse Pt iizerinde gaz ¢ikisinin
gerceklestigi rahatca goriilebilir (Sekil 2.1). Ortaya ¢ikan son durum bir pili temsil
etmektedir. Galvanik eslemenin yapildig: iletken baglant1 ilizerinden elektronlar anottan
katoda dogru tasinmaktadir. Pil sistemlerinde bu elektronlarin akisi, baglantinin

olusturulmasi ya da kesilmesi durumuna gore kontrollii bir sekilde yapilir. Fakat asit



icerisinde ¢dzlinen bir metalde ya da korozyon olayinda anotta olusan elektronlar katodik
bolgelere metalin igerisinden, kisa devre yolu ile ge¢is yaptigi igin elektron akiminin

kesilmesi ya da denetimi miimkiin degildir.

*x

Zn Pt

HCl (¢6z) |,

(a) (b)

Sekil 2.1. HCl ¢ozeltisi iginde Zn metalinin (a) ve Zn-Pt metallerinin (b) davranisi

Yani korozyon i¢in denetimsiz bir pil tepkimesi de denilebilir. Pil, bilingli olarak
elektrik enerjisi iiretmek i¢in olusturulan bir elektrokimyasal sistemdir. Enerji iiretilirken
bir miktar madde kaybolmaktadir. Yani kimyasal enerjiden elektrik enerjisi liretilmektedir.
Korozyon olayinda ise kimyasal enerji kontrolsiiz sekilde elektrik enerjisine doniisiir ve
elektrik enerjisi tiretilmeksizin madde kayb1 meydana gelir.

Sulu ortamlarda bulunan bir metalin ¢oziinmesi sudan kaynaklanan hidrojen
iyonunun ve suda ¢oziinen oksijenin indirgenmesi ile gerceklesmektedir. Su damlasi
altinda meydana gelen korozyonu daha iyi anlamak i¢in metal yiizeyinde bir siire kalan su
damlas1 diisiintilebilir. Su damlasinin altinda korozyon, oncelikle suya daldirilan bir
metalde oldugu gibi tiim yiizeyde goriilir. Daha sonra damla igerisindeki oksijenin
bitmesiyle atmosferden gelen oksijen su damlasinin ince olan kenarlarinda ¢oziinerek
metal yilizeyine ulasir. Orta kisimlara ulasmasi daha uzun siirecegi i¢in orta kisimlar
anodik, kenar kisimlar katodik 6zellik gosterir ve orta kisimda korozyon goriiliir (Sekil
2.2.).



Sekil 2.2. Su damlasi altinda korozyon olusumu

Sulu ortamlarda elektron verme egilimi olmayan metallerle bu indirgenme
tepkimeleri beklenmemelidir. Bu tip metaller ise genel olarak soy metaller olarak

adlandirilir.?’

2.1.2.3 Yap1 Malzemelerinin Secimi
Kullanilacak malzemelerin se¢imi korozyonu da i¢ine alan ¢esitli etkenlere baglidir.
Bugiin modern endiistride kullanilan metaller, alasimlar, plastikler, seramikler, camlar gibi
bircok malzeme kullanilmaktadir. Tasarim miihendisinin iiretim yapilirken uygun
malzemeleri se¢mesi ¢ok Onemlidir. Amaca yonelik malzeme seciminde genel bir kural
verilemez. Malzemelerin konuyla ilgili 6zellikleri g6z oniinde bulundurularak akla uygun
karar verilir. Uretim kolayligi, saglanabilme, maliyet gibi etkenler diisiiniilerek karar
verilirken, genellikle bunlardan en ¢ok ekonomik faktorler son karar1 belirler.
Bir malzemenin se¢imini etkileyen faktorler asagidaki gibi siralanabilir:
e Korozyon direnci
e Maliyet
e Saglanabilirlik
e (Gorlnis
e Uretilebilirlik
e Dayamklilik
Eger s6z konusu bir metal ise bu metalin fiziksel, kimyasal ve mekanik 6zellikleri

diistiniilmelidir. Metalin kullanilacagi yer mekanik, fiziksel ve kimyasal ozelliklerin



onemini belirler. Ornegin demir yollar1 igin sertlik, asinma direnci, elektrik iletiminde
elektriksel iletkenlik ¢ok Gnemlidir.

Diger yandan birgok alanda metallerin goriiniislerinin daha iyi olmasi1 nedeniyle
diger metallere tercih edildigini gorebiliriz. Metallerin bu nedenlerden dolay

kullanildiklart siire boyunca yansiticiliklarini ve parlakliklarini korumalari beklenir.?

2.1.2.4 Korozyon Hizinin Belirlenmesi

2.1.2.4.1 Elektrokimyasal Olmayan Yontemler

Dogrudan korozyon hizinin 6l¢iilmesi olanaksizdir ve korozyon hizini belirlemek
icin calisan bir sistem iizerinde de ¢ogunlukla dogrudan deneysel bir calisma yapilamaz.
Korozyon hiz1 dolayl1 yollardan belirlenebilir. Bunun i¢in korozyonun olusumunu ve nasil
devam ettigini bilmek gerekir. Metal yiizeyinde diizgiin dagilimli bir korozyon goriiliiyorsa
kiitle kaybin1 belirlemek korozyon hizinin belirlenmesinde yeterlidir. Kiitle kaybinin
bulunmasi ile incelme hiz1 da elde edilebilir. Bunlarin yapilabilmesi i¢in seg¢ilecek metal
ornegin ve korozif ortamin dogruluguna, ayrica gercek kosullarin da temsil edilmesine
dikkat edilmelidir. Ornegin yiizey temizligine ve tartilmasina, hem korozif ortama
birakilmadan 6nce hem de ortamdan alindiktan sonra 6zen gosterilmelidir.

Korozyon sonucu meydana gelen ve ¢ogunlugu oksitler olan korozyon {iriinleri
metal yiizeyinden uzaklastirilamadiginda korozyon hizi kiitle artis1 olarak ifade edilebilir.
Cozelti analizleri de kiitle kayb1 ile belirlenen korozyon hizina benzer baska bir yoldur.
Korozyon sonucu ¢oziinen metal kiitlesi, korozyon {iriinleri seklinde ¢ozelti iginde bulunur.
Ne kadar metalin ¢0Oziindiigii, ¢6ziinen metalin kiitle olarak miktari, bu korozyon
tirlinlerinin saglikli olarak analizlerinin yapilmasiyla miimkiindiir. Bu yol tercih edilecekse
ortaya c¢ikan tiim korozyon iiriinlerinin ¢dzeltiye ge¢mesi ya da ¢ozeltiye alinabilmesi
gerekmektedir. Diger yandan, ¢ozeltide hangi korozyon iiriinlerinin olabilecegi, ortamin
bilesimine ve metalik malzemeye bagli oldugundan parametreler dnceden belirlenmelidir.
Yani bileseni demir olan bir malzemenin korozyonunun degerlendirilmesinde ¢ozeltide
sadece demir analizi yaparak sonuca ulagsmak yeterli degildir. Bu malzemelerin saf
metaller olmadigi ve igeriklerinde az ya da ¢ok, bir miktar katki oldugu unutulmamalidir.
Diger taraftan korozyon hizi ¢ozelti analizleriyle belirlenirken Faraday yasalari geregi
sadece elektrokimyasal tepkimeye katilan metalik bilesiklere ait kayiplar yansitilir. Fakat

metalik malzemelerin iiretimleri sirasinda oOrgii aralarina sikisan ve elektrokimyasal
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tepkimelerde bulunmayan safsizliklara ait kayiplar da vardir. Kiitle kayb1 belirleme ve
¢ozelti analizi ile korozyon hizlari tespit edilirken bu farkliliklar goz ardi edilmemelidir.

Kiitle kayb1, metal lizerinde yerel olarak ilerleyen bir korozyon olayinda kiitle kayb1
anlaml1 degildir. Ornegin bir ¢ukur korozyonunda ¢ok biiyiik bir cukur olusurken ¢ok az
bir kiitle kaybr meydana gelebilir. Boyle bir durumda c¢ukur derinliginin ilerleme hizi
korozyon hiz1 olarak verilmelidir. Burada en derin ¢ukur, delinme hiz1 i¢in verilmelidir.
Cukur derinligi izlenirken mikroskopta metal yiizeyinden alinan kesitler incelenir ve
derinligin zaman igerisindeki degisimi takip edilir.

Korozyonun gergeklestigi malzemeler belirli bir yiik altinda ve gerilimler korozyon
tizerinde etkili olabilir. Boyle durumlarda korozyon hizint belirlemek yerine belirli bir
hasarin olugma siiresi ya da uygulanabilecek maksimum gerilim belirlenebilir. Ornek
olarak belirli bir gerilim uygulandiginda malzemenin kirilma ya da catlama stiresi ya da
malzemenin hasar gormesi i¢in uygulanabilecek maksimum gerilim belirlenerek
malzemenin korozyona karsi direnci belirlenmeye calisilir. Genel olarak elektrokimyasal
olmayan korozyon hizi belirleme yontemleri olarak adlandirilan bu ydntemlerin saglikli
sonug verebilmesi i¢in uygun 6rnekleme ve duyarli 6l¢iimler disinda 6rneklerin de korozif
ortamda uzun silire beklemesi gerekir. Uzun Ol¢iimler yerine kisa siirede yapilabilen
Olgtimler ya da tahminler daha ¢ok tercih edilen yollardir. Elektrokimyasal bir olay olan
korozyonun hizinin belirlenmesinde kullanilabilecek hizlandirilmis yontemler genel olarak

elektrokimyasal yontemlerdir.

2.1.2.4.2 Elektrokimyasal Yontemler
2.1.2.4.2.1 Tafel Ekstrapolasyonu Yontemi

Asir1 polarize kosullar i¢in yazilmis olan Tafel denklemi, asir1 gerilimin sifira
taginmasi ile korozyon potansiyelindeki kosullara ulasir. Bu kosullarda Tafel denklemi ile
elde edilen akim degeri korozyon akimidir. Tafel denkleminden elde edilen akim degerinin
akim yogunlugu olarak ifade edilmesi ile korozyon hizi belirlenir. Tafel denklemleri birer
dogru denklemleridir ve deneysel olarak cizilecek olurlarsa, korozyon potansiyeli
dolayinda (diisiik asir1 gerilim altinda) dogrusal olmadiklar goriiliir. Dogrusal bolgeye
erisildikten sonra bu bdlgenin korozyon potansiyeline ekstrapolasyonu ile korozyon akimi
elde edilir ve daha sonra buna bagli olarak korozyon hiz1 elde edilir. Korozyon hizinin bu

sekilde belirlenmesine kisaca Tafel Ekstrapolasyonu Yontemi denir. Tafel dogrularinin

11



ekstrapolasyonu ile korozyon akiminin elde edilmesi islemi sade bir sekilde, asagidaki
sekilde verilmistir (Sekil 2.3.). Sadece anodik veya katodik dallar i¢in ekstrapolasyon
yapilmast ile iki dogrusal denklemin birlikte ekstrapolasyonu arasinda fark yoktur.
Dogrusal bolge, egrilerin hangisinden elde edilebilirse onun ekstrapolasyonu korozyon

hizinin belirlenmesinde yeterlidir.

- Logi
|
|
I
|
|
|
I
|

LOE xer

Sekil 2.3. Tafel dogrularinimn ekstrapolasyonu ile korozyon hizinin belirlenmesi

2.1.2.4.2.2 Polarizasyon Direnci Yontemi

Korozyon potansiyeli dolayinda akim-potansiyel egrilerinin anodik ve katodik dala
ait katkilar1 birbirine yakindir. Iki ayri iistel fonksiyonun hemen hemen esit katkida
bulundugu bu bolgedeki toplam egrinin dogrusal oldugu bolgeler ¢ok kiigiik bir potansiyel
araligindadir. Polarizasyon egrisinin dogrusal oldugu bu potansiyel aralik * 5-7 mV
kadardir. Ortama ve metale bagh olarak bu aralik *10-15 mV’a kadar cikabilmektedir.
Korozyon hizi, dogrusal bolgede deneysel olarak belirlenecek birka¢ akim ve potansiyel
degeri yardimiyla tespit edilebilir. Bu yontem kisaca polarizasyon direnci yontemi olarak
bilinir. Tafel dogrularinin elde edilebildigi sistemlerde bu degerlerin incelenmesi daha

gergekei olur.
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2.1.2.4.2.3 Alternatif Akim Empedans1 Yoéntemi

Korozyon hiz1 belirlenirken uygulanan yontemlerin, metal yilizeyinin dogal yapisini
degistirmemesi gerekir. Bu nedenle elektrokimyasal olmayan yontemlerle daha giivenilir
sonuclar elde edilebilir. Ancak elektrokimyasal yontemlerle daha hizli sonuglar alinabildigi
icin bu yontemlerin tercih edilmesi kaginilmaz olmaktadir. Elektrokimyasal yontemler
arasinda metalin yiizey yapisin1 en az degistirecegi diisiiniilen polarizasyon direnci yontemi
bile ylizeyin dogal yapisin1 bir miktar degistirmektedir. Metal ylizeyinde absorplanmis
iyonlar elektriksel bir alan olusturmaktadir. Bu elektriksel alan bile yiizeyin elektriksel
davraniglarint degistirmektedir. Bu nedenlerle daha giivenli bir yontem arayisi siirmiis ve
stirmektedir.

Alternatif akim empedanst yontemi son on yildir uygulanan bir yontemdir. Bu
yontemde yiizeyin polarize edildigi kosullarda bile net bir Faradaik yiik ge¢isinin olmadigi
kabul edilir. Alternatif akim empedansi yonteminde metal yiizeyine alternatif potansiyel
uygulanarak alternatif akim ge¢isi saglanir. Yiizeyde belirli bir yonde polarizasyonun
engellenmesi bu sekilde siirekli yon degistiren akimla saglanmaktadir. Boylece hem
ylizeyde net bir akis gerceklesmedigi i¢in ylizeyin yapist degismemekte hem de ylizey
polarize olmaktadir. Tasarlanan elektronik devrenin empedansi, yiizeye uygulanan
alternatif potansiyel ve buna cevap olarak alinan alternatif akim degerleri ile dl¢iilmektedir.
Dogru akimin gectigi bir elektronik devrenin direnci ‘‘ohmik direnci, R’ olarak
adlandirilirken, alternatif akimin gectigi bir devrenin direnci ‘‘empedans, Z’’ olarak
adlandirilir. Bu yontem uygulanirken metal/¢6zelti ara yilizeyini temsil eden bir elektronik
esdeger devrenin olusturulmasi gerekir.

Metal ¢ozelti ara ylizeyinde karsilikli olarak bir yiik birikimi olmaktadir. Yiik
birikiminin olustugu ¢ift tabaka bolgesinin bir kapasitdr gibi davrandigi ve bu kapasitenin
Ca (cift tabaka kapasitesi) oldugu kabul edilmistir. Korozyon gergeklesirken bir yiik
akiginin oldugu da bir gergektir ve burada korozyon potansiyelindeki metal polarize
kosullardadir. Yiik degisimini belirleyen polarize kosullardaki potansiyel/akim orani da
‘‘polarizasyon direnci, R’ ile ifade edilmistir. Dogal olarak akim gecen bir devrede direng
de olacag1 disiiniilerek ‘¢Ozelti direnci, Rs’’ eklenmis ve elektronik esdeger devre
tasarlanmistir. Bu tasarim basit bir sekilde asagidaki sekilde agiklanmistir (Sekil 2.4.).

Polarizasyon direnci korozyon hizini1 belirlerken ayni zamanda farkli ¢izimler

yardimiyla yiizeydeki farkli diren¢ degerlerini ayristirmak da miimkiindiir. Yiizeyde farkli
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direng tabakalar1 bulundugunda diyagram {izerinde bu direngler farkli basamaklar halinde
ortaya c¢ikmaktadir. Kalitatif olarak saptanan diren¢ degerleri ve yiikk miktarlarinin

kantitatif olarak belirlenmesi i¢in bilgisayar programlarindan yararlanilir.

M
OHP Ca
M || OHP [ |
| | || ]
= ’ I + [ 1 R
| I
Rp
(a) Metal yuzeyinden uzakhk (b)

Sekil 2.4. Metal-¢ozelti ara yiizeyinde bir kondansator yapisina benzetilen ¢ift tabakanin yapisi (a) ve bu ara
yiizeyin temsil ettigi diigiiniilen elektriksel esdeger devre (b)

2.1.2.5 Korozyonun Onlenmesi

Korozyonun 6nlenmesi igin bircok yontem uygulanabilir. Burada korozyonun dogal
bir olay oldugu unutulmamalidir. Alinacak Onlemlerle korozyon belirli 6lgiilerde
yavaslatilir, kaginilmaz olarak ekonomik olgiilerde korozyona gbz yumulur. Alinacak
Oonlemlerin korozyonu tamamen durdurmasi s6z konusu degildir. Gergek anlamda
korozyon durdurulmak istenirse ortaya c¢ikacak olan maliyet ¢ok yiiksek olur ve higbir

kurulus boyle bir maliyetin altina girmek istemez.

2.1.2.5.1 Malzeme ile Ilgili Onlemler

Metaller farkli ortamlarda farkli davraniglar gosterdigi gibi, farkli metaller de aym
ortamda farkli davranislar gosterebilirler. Korozyon onlemlerindeki ilk adim malzemenin
kullanilacagi ortama uygun se¢ilmesidir. Kullanilan malzemelerin saf metaller olmayip
alasimlar oldugu dikkate alindifinda her metale 06zgli korozyon davraniglarinin
bilinmesinin yeterli olmadigi goriiliir. Bunun nedeni metallerin birlikte olduklar1 zaman

gosterdikleri korozyon davraniglar ile tek baglarina gosterdikleri korozyon davraniglarinin

14



tamamen farkli olmasidir. Genel davranista belirleyici olan malzemenin temel bileseni olan
metaldir.

e Malzeme se¢imi: Malzeme bilesimi bilinmeli, gerilim altindaki davraniglari test
edilmelidir. Malzeme igeriginde bulunan bilesenlerin malzemeye kazandiracagi
ozellikler, bu ozelliklerin nasil degistirildigi ve miktar iliskileri bilinmelidir.
Omegin paslanmaz ¢eligin icerisindeki Cr, Ni, Mo gibi katkilar ve bu katkilarin
miktarlar1, ¢eligin davramiglar1 {izerinde etkili olan temel bilesenlerdir.
Malzemelerin kullanilacagi ortama ve kosullara goére korozyona karsi direng
olusturan bilesenler lizerinde durulmasi gerekir.

e Tasarim: Korozyon acisindan degerlendirilirken malzeme tasariminda dikkat
edilecek pek ¢ok degisken vardir. Ekonomik faktorler bunlarin basinda gelir. En
uygun tasarimla olusacak maliyet korozyonun dnlenmesiyle tekrar kazanilmalidir.
En uygun tasarim genellikle en ekonomik olanidir. Fakat kullanim alam saglikla

ilgili ise burada ekonomisi ikinci planda kalmaktadir.

2.1.2.5.2 Ortam ile Tlgili Onlemler

Ortamdaki korozif bilesenlerin uzaklastirilmasi ya da korozif metallerin yiizeye
ulagsmasinin engellenmesi ortam ile ilgili alinacak 6nlemlerdendir. Her korozif maddenin
ortamdan uzaklastirilmast miimkiin degildir.
Malzeme/Ortam ara yiizeyinde alinacak onlemler

Malzeme ile ortam arasindaki etkilesimi azaltmanin yollarindan biri de yiizeyin
kaplanmasi ya da boyanmasidir. Boyama ile kaplamanin ortak yani korunacak metali
ortamdan ayirmalaridir. Bunun gerceklesmesi i¢in boya ya da kaplama malzemesinin metal
yiizeyi ile ¢ok iyi biitiinlesmesi gerekir. Yiizeyde bulunabilecek kir ve safsizliklar
kaplamanin basarisiz olmasina neden olabilir. Kaplamanin ya da boyanin bozulmasi,
soyulmasi o noktalardan baslayan yerel korozyonlara neden olabilir. Kaplama ya da
boyama inorganik, organik ya da metalik esasli olabilir. Uygulamada ilk ve en 6nemli
basamak kaplanacak yiizeylerin isleme hazirlanmasidir. Kaplamanin ortam ve metale
uygun sec¢ilmesi c¢ok oOnemlidir, fakat iyi hazirlanmamis bir yilizeye uygulanacak
kaplamanin basarili olma sans1 yoktur.

e Yiizey hazirlama islemleri: Kaplanacak metal yiizeyde bulunan kir, yag ve

oksitlerden temizlenmesi gerekir. Ozellikle elektrokimyasal kaplama yapilirken bu
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cok dnemlidir. Bu islemler organik ve inorganik maddelerin temizlenmesi i¢in iki
asamada yapilir. Yag giderme islemi organik ¢oziiciilerle, genel olarak alkoller ya
da triklor etilen gibi klorlu hidrokarbonlarla yapilir. Yaglarin giderilmesi, organik
¢Oziicii i¢ine daldirma ya da organik ¢6ziiciiniin malzeme iizerine piiskiirtiilmesi ile
yapilabilir. Metal ylizeyindeki oksit birikintileri, ¢dziinmeyen artiklar ve paslarin
giderilmesi i¢in ¢esitli mekanik islemler uygulanabilir. Basingli hava, kumlama, tel
fir¢a ile fircalama bunlardan bazilaridir. Kimyasal olarak temizleme isleminde ise
hidroklorik asit, siilfirik asit ya da fosforik asit gibi asitler kullanilir.

e Kaplamalar: Metallerin yiizey kaplamasi, ylizeylerinin dis ortamla iligkisini kesmek
icin yapilir ve bunun i¢in degisik yontemler uygulanir. Kaplama malzemeleri metal,
oksit ya da organik olabilir.

2.1.2.5.3 Inhibitérler

Korozyonu onleme yollarindan biri de ortama inhibitér eklenmesidir. Metal ile
ortam arasindaki iliskinin kesilmesi ya da ortamda bulunan korozif bilesenlerin ortamdan
uzaklagtirmasi seklinde etkilerini gdsteren inhibitorler molekiiler diizeyde bir film olusumu
ile bunu saglarlar. Ortama eklenen kimyasal maddeler metal/¢c6zelti ara ylizeyinde olusan

elektriksel alan etkisiyle metal yiizeyinde adsorplamr.27

2.1.3 Yiizeylerin Degerlendirilmesinde Kullanilan Yoéntemler
2.1.3.1 Taramah Elektron Mikroskobu (SEM)

Taramali elektron mikroskobunda (SEM — Scanning Electron Microscopy) goriinti,
ornek lizerine gonderilen elektron demetinin 6rnekten yansimasi ve yansiyan sinyallerin
algilanmasi ile meydana getirilir. Morfolojinin tanimlanmasinda SEM oldukg¢a faydahdlr.28
Fakat SEM ile yiizeyin sadece morfolojik 6zellikleri hakkinda detayl1 bilgiye ulasabiliriz.

Kimyasal yap1 hakkinda bilgi veremezler.?

2.1.3.2 X-Istm Kirimimm Yoéntemi (XRD)
Kati cisimler kristal yap1 ve amorf yap1 olmak {izere iki gruba ayrilirlar. Amorf
katilarda (cam ve bazi polimerler gibi) atomlarin diziliminde uzun mesafeli bir diizenden

degil kisa mesafeli bir diizenden soz edilebilir. Bu amorf yapilar cams: katilar olarak da
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isimlendirilebilir. Kristal yap1 ise, atomlarin ve molekiillerin ii¢ boyutta, diizenli, uzun
mesafeli ve tekrarlayan yapida dizilmeleri ile meydana gelir.**

Wilhelm Conrad Roentgen tarafindan x-iginlarinin 1895 yilinda kesfedilmesinden
sonra, Max von Laue, 1912 yilinda x-1sinlarinin dalga 6zelligine sahip oldugunu ve
kristallerden kirtmima ugradigim kanitlamustir.*** Lawrence Bragg® ise x-isinlarimin
kristal icerisindeki atomlar tarafindan kirinimin1 anlatan Bragg yasasini tanimlamistir. Hem
Laue hem de Bragg bu alanda yaptiklar1 calismalardan dolay:r sirasiyla 1914 ve 1915
yillarinda Nobel 6diilii almuslardir.*

XRD yontemi (Sekil 2.5.), kompozitler, seramikler ve metaller gibi kristal yapidaki
materyallerin incelenmesi amactyla kullanilan, zarar vermeyen, analitik bir yontemdir. Bu
yontemle incelenen materyallerde, atomlarin dizilisi ve fazlarinin belirlenmesi ile nicel faz

analizi yapilabilir.3*

ANNNNNNNNY Ve

Sekil 2.5. Mustafa Kemal Universitesi Merkez Arastirma Laboratuvari’nda
bulunan XRD cihazi

Bu teknikte © agisiyla materyalin {izerine gelen x-151n1, kristal yiizeyine ¢arpar ve
yine © agistyla yansir. Yansiyan x-i1sinlar1 dedektor tarafindan durdurulur ve kaydedilir.
Yansiyan 1sinlarin dagilimi ve yogunlugu, materyalin yapisi tarafindan belirlenen ve
materyale 6zgli olan kirmim desenini olusturur. Kristallerin kirinim deseninde birgok
siddetli pik bulunur. Bu piklerin yeri materyalin kristal yapisina bagli oldugu i¢in kristal
yapt ile ilgili bilgi elde edilebilmektedir.**
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XRD cihaz1 x-151n1 kaynagi, drnek tutucu ve x-151n1 dedektorii olmak tizere temel
olarak ti¢ kisimdan meydana gelir. XRD cihazinin igine ait bir goriintii sekil 2.6.’da
verilmistir. Bu yapilar odaklama ¢emberi olarak adlandirilan ¢emberin ¢evresinde yer alir

(Sekil 2.7.).%

Sekil 2.6. Mustafa Kemal Universitesi Merkez Arastirma Laboratuvari’nda bulunan
XRD cihazinm goriintiisii
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Dedektor

X-lgim
tapa Ornek tutucu

Sekil 2.7. XRD cihazinin sematik yapisi

2.1.3.3 Nano-Mikro Mekanik Testler

Nano ve mikro sertlik cihazinda degisik malzemelerin ve bu malzemelerle elde
edilen ince filmlerin mekanik o6zellikleri degerlendirilir. Malzemelerin sertligi,
yumusakligi, kirilganligi, esnekligi, elastikiyet modiiliisleri degerlendirilen 6zellikler
arasinda sayilabilir. Nano indentasyon testi, uygulanan kuvvete karsi malzemenin verdigi
tepkinin mekanik 6zelliklerini belirlemede kullanilmaktadir. Bu teknigin dayandigi nokta,
uygulanan kuvvet ve indenter’in penectrasyon derinligine bagh tiim yiikleme ve geri
yiikleme boyunca yapilan siirekli kayit prensibidir. Analizi yapilacak materyal {izerinde yer
degisikligi yapilmasi ve farkl farkli isaretlenen bolgelerden 6l¢tim yapilmast miimkiindiir.
Nano indentasyon metodu, 1992 yilindan beri kiigiik boyutlu materyallerin sertlik, esneklik
gibi mekanik davranislarinin degerlendirilmesinde yaygin olarak kullanilmaktadir (Sekil
2.8.).

19



Sekil 2.8. Mustafa Kemal Universitesi Merkez Arastrma Laboratuvari’nda
bulunan Nano Indenter cihazi

2.1.3.3.1 Nano Indenter Cihazi Calisma Prensipleri

Konik bir uca sahip olan cihaz ile numuneye bastirildiginda hem elastik hem de
plastik deformasyonlar bir arada meydana gelir. Olusan iz tamamen bu ucun seklini
almistir. Fakat ilk bosaltma sirasinda elastik toparlanma , temas seklinde degisiklige neden
olur. Yiiklemenin tekrar yapilmasiyla tamamen elastik deformasyonla iz yeniden
indenter’in seklini alir.®® Nano indenter cihazi ile 0,1 mN’a kadar diisiik kuvvetlerde ytik
uygulayabilmektedir. Bu sekilde ince filmlerin mekanik o6zellikleri incelenebilmektedir.
Ayni Olglim igerisinde birden fazla geri yiikkleme yapilarak derinlige bagli mekanik
ozelliklerin degisimi degerlendirilebilmektedir. Nano indenter cihazi, nano ve mikro
indentasyon atacmani, mikro ¢izik test cihazi, optik mikroskop ve atomik force

mikroskobundan olusmaktadir (Sekil 2.9.).
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Sekil 2.9. Nano indenter cihazinin i¢ yapisi

Mikro indentasyon test cihazi ile 180 pm maksimum derinlikte 0.03-20 N
araliginda Vickers tipi indenter kullanilarak 6l¢iim yapilmaktadir. Nano indenter ise 0,1
MN-400 mN araliginda maksimum 100 um derinlikte Berkovich tipi indenter kullanarak
Olclim yapmaktadir.

Uygun indenter kullanilarak oOrnek yiizeyine dik olacak sekilde belirlenen
maksimum degere kadar yiik uygulanir. Uygulanan yiik maksimum degerine ulastiktan
sonra tekrar dereceli olarak geri yiikleme yapilir. Yikleme ve geri yiikleme sonrasi elde
edilen yiik (N)-derinlik (nm) egrilerinin analizi yapilarak Ornegin mekanik o6zellikleri

belirlenir.

2.1.3.3.2 Mikro Cizik (Scratch) Test Cihazi

Scratch test cihazi, ince film ve kaplama yiizeylerinin deformasyon ve yapisma gibi
mekanik 6zelliklerini belirlemek i¢in kullanilir. Ayrica altlik ve film sisteminin siirtiinme
ve yapisma kuvveti de karakterize edilebilir. Bu teknikte keskin bir u¢ kullanilarak
malzemede kontrolli bir ¢izik olusturulur. Kritik yiik degerine ulasildiginda kaplamada

kirilmalar baslar. Kritik ylikleme degeri ise yiikleme koluna eklenmis olan ses algilayici ve
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optik mikroskop yardimiyla saptanir. Mikro ¢izik cihazi ile yiizeyde olusturulan ¢iziklerin
optik goriintiilerinden derinlik, akustik ve siirtinme kuvveti Ol¢limleri analizi
yapilabilmektedir. Mikro ¢izik test cihazi 30 mN - 25 N yiikleme araliginda, 0,4’den 500
mm/min ¢izik hizina ulasabilen, Imm derinlikte maksimum 25 N maksimum siirtiinme

kuvvetinde 12 mm maksimum ¢izik uzunlugu meydana getirerek 6l¢iim alir.

2.1.3.3.3 Atomik Force Mikroskop (AFM)
Mekanik test cihazinda bulunan AFM cihaz ile ylizey ilizerinde yapilmis olan
indentasyon izleri 3 boyutlu olarak goriintiilenebilmektedir. Hassas yer belirleme

ozelligiyle optik mikroskopta belirlenen noktalarda 6l¢iimler yapilabilmektedir.

2.1.3.3.4 Optik Mikroskop
Optik mikroskop, temel olarak iki mercek sisteminden meydana gelir. Birinci
sistemin (objektif) verdigi goriintii, ikinci bir sistemle (okiiler) daha da biiyiitiiliir. Boylece,

bir biiyiite¢le elde edilebilenden ¢ok daha yiiksek bir biiyiitme giicii saglamr.36

2.1.4 Materyallerin Toksisiteleri

Sitotoksisite, esasen metabolik yollarla veya hiicre i¢i siireglerle ilgilidir ve
sekonder olarak hiicre fonksiyonlarini etkilemektedir.*” Bu agidan bir dental materyal
secilirken, kompozisyonu hakkinda 6énemli bilgilerin bilinmesi, alerjik 6zellikleri ve toksik
etkilerinin bilinmesi onemlidir.®® Ortodontik materyallerin de biyouyumlulugu ve
potansiyel toksik etkili iyonlar1 ile ilgili endiseler bulunmaktadir. Bu materyallerin
biyouyumlulugu, oral mukoza ile uzun siire temaslari ve potansiyel korozyonlar1 nedeni ile
kritik bir konudur.*

Doku cevabi, korozyon parametrelerinden, iyon salinim profilinden ve metal iyon
toksisitesinden etkilenebilir.*® Tiikiiriik korozif ajan olarak rol oynayabilir.** ideal olarak,
potansiyel toksik etkiler dikkate alindiginda, ortodontik materyallerin biyouyumlulugu
klinik kullanimdan o6nce degerlendirilmelidir.42 Giinlik aliman miktarlar krom i¢in 0.2
mg’1, nikel i¢in 300 pug’1, molibden i¢in 0,5 mg’1, manganez i¢in 5 mg’1, bakir i¢in 3 mg’1,
demir i¢in 18 mg’1 gegcmemelidir. Diyet yoluyla alinan ortalama titanyum miktar1 ise
giinliik 300-2000 pg kadardir.”® Krom dogada yaygin olarak bulunur ve ¢esitli endiistriyel

siireglerde kullanilir.** insanlar kroma solunumla, beslenmeyle veya dermal yollarla maruz
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kalabilirler.* Krom’un sadece Cr(Ill) ve Cr(VI) degerlikli halleri, toksisitesi ve
karsinojenitesi ile ilgili olarak biyolojik agidan énemlidir.*® Cr(V1), karsinojen olarak
belirtilmis ve kronik olarak maruz kalinmasi gesitli kanser tiirlerinin insidansinda artisla
iliskilendirilmistir.*”*® Krom (VI) deriye ve hiicre zarma kolayca penetre olur ve hiicre igi
proteinlerle krom (III)’e indirgenir. Hemoglobin veya proteinlerde siilfidril tasiyan amino
asitlerle kompleksler olusturur.*® Krom (IIT) ¢ok reaktif bir katyondur ve kendisinin kan

%05 {hsiilin i¢in bir kofaktor

dolagimina girmesini engelleyen proteinlerle kolayca baglanir.
olarak gorev alir ve memelilerin beslenmesinde nemli bir elementtir.”> Krom (III)’iin
biyolojik aktif formu bazen glukoz tolerans faktor olarak da belirtilir. Krom (VI), yiiksek
derecede toksik, karsinojenik ve DNA kirilmalar1 gibi DNA hasarlarina yol agabilir.
Toksisitesinin, krom (VI)’nin krom (V/IV/III)’e hiicresel olarak indirgenmesi sonucunda
olusan reaktif oksijen iirlinleriyle ilgili oldugu diisiiniilmektedir.>

Molibden hem hayvanlar hem bitkiler i¢in esansiyel bir elementtir. Memelilerde,
xantin oksidaz, siilfit oksidaz ve aldehit oksidaz gibi metalloflavo proteinlerin esas
bilesenidir. Bitkilerde ise atmosferik nitrojenin bakteri tarafindan tutulup protein sentezinin
baslatilmas1 i¢in gereklidir. Gida maddelerindeki ve oOzellikle bitkilerdeki molibden
miktarlar1 biiyiik oranda tiirlerine ve toprak karakteristiklerine baglidir.>* Metal iyonlarinin
giivenli konsantrasyon araliklarinin verildigi bir ¢alismada ise molibden iyonu i¢in litrede
8.5 pg’in herhangi bir toksisite yaratmayacagn belirtilmistir.”> Lyvers ve arkadaslarmm
yaptig1, kalca implantlarin1 molibden igceren bir tabaka ile kapladiklar1 bir ¢alismada ise
molibden varliginin osteoblast biiylimesini ve/ya da prolifersyonunu etkilemedigi
gtisterilmistir.56 Bunlarin yaninda daha onceki c¢alismalarda molibden partikiillerinin

antimikrobiyal, antioksidan ve antikanser etkileri gésterilmistir.57’58
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3. GEREC - YONTEM

Calismamizda toplam 16 adet 0,016 x 0,022 in¢ NiTi ark teli (American
Orthodontics, ABD) kullanildi. Tellerin kaplanmast i¢in NiTi, 3 farkli derisimde molibdat
tuzu igeren Ni-Ti-Mo ve yine 3 farkli derisimde krom tuzu igeren Ni-Ti-Cr kaplama
banyolar1 hazirlandi. Hazirlanan her bir ¢ozeltide kontrol amach 2 farkli tel kaplandi.
Olusan yeni yiizeylerin SEM (JEOL 5500 / OXFORD Inca-X) ile yilizey gorintiileri
incelendi, X-ray (RIGAKU Smartlab, Japan) ile kristalografik yapi1 belirlendi. Nano
indenter (HYSITRON TI 950 Tribolndenter, Hysitron Inc., ABD) ile elde edilen her
kaplanmis telin siirtiinme katsayilar1 karsilastirildi. Kaplanan teller 37,5 °C’de korozif
ortam olarak hazirlanan yapay tiikiiriik icinde bekletildi. Elektrokimyasal analiz cihaz1 (CH
Instruments 608C, Austin, ABD) ile empedans 6lgiimleri yapildi ve galvanostat ile anodik
polarizasyon egrileri incelendi. Ag¢ik devre potansiyelinde AC empedans spektroskopi

olgtimleri sirasiyla 4 saat, 7, 15, 30, 45 ve 60 giin sonra gergeklestirildi.

3.1 Elektrotlarin Hazirlanmasi
Ticari olarak saglanan NiTi tel elektrotlar yiizey alani belli olacak sekilde UV
yalitkan boya ile boyanarak elektrotlar olusturuldu. Boya kurutulduktan sonra bu

elektrotlar sirasiyla 1:1 oraninda aseton/etanol karigimi ve saf su ile temizlendi.

3.2 Sentez (Elektrodepolama)

Ni-Ti, Ni-Ti-Mo ve Ni-Ti-Cr alagim kaplamalar 5 mikrometre kalinliginda NiTi
yiizeylerine tek hiicreli ii¢ elektrot sistemiyle kronopotansiyometri teknigi ile 0,94 mA
akim 293 s uygulanarak kaplanmistir. Kars1 elektrot olarak bir platin levha (yiizey alani:
0,50 cm?) ve referans elektrot olarak da Ag/AgCl (3M, KCl) elektrot kullamldi. Alagim
kaplamalar i¢in optimize edilmis kaplama banyolari kullanildi.>® Kaplama banyolarinin

icerikleri asagidaki gibidir.
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Cizelge 3.1. Kullanilan kaplama banyolarmnimn kimyasal igerikleri (g/dm?)>®

NiSO, NiCl, Na;CsHs04 H;BO, TiO, Na,MoO, CrCl,
Banyolar (nanopartikiil)
NiTi 1,29 0,27 0,12 0,48 0,025 - -
NiTiMo15 1,2885 0,27 0,12 0,48 0,025 0,0015 -
NiTiMo25 1,2875 0,27 0,12 0,48 0,025 0,0025 -
NiTiMo35 1,2865 0,27 0,12 0,48 0,025 0,0035 -
NiTiCr15 1,2885 0,27 0,12 0,48 0,025 - 0,0015
NiTiCr25 1,2875 0,27 0,12 0,48 0,025 - 0,0025
NiTiCr35 1,2865 0,27 0,12 0,48 0,025 - 0,0035

3.3 Korozif Ortam

Kaplanmas tellerin bekletilecegi korozif ortam i¢in yapay tiikiiriikk hazirlandi.

Cizelge 3.2. Yapay tiikiiriigiin kimyasal bilesenleri®

Kullanilan kimyasal Bilesim (g/dm®)
K;HPO, 0,20

KCI 1,20

KSCN 0,33

Na,HPO, 0,26

NaCl 0,70

NaHCO; 1,50

Ure 1,50

Laktik Asit pH 6,7 elde edilene kadar

3.4 Korozyon Testleri

Korozyon performanslari, in-vitro ¢ozeltisi iginde AC empedans spektroskopi
teknigi, tafel egrileri ve agik devre potansiyeli-zaman analizleri degerlendirilerek

belirlendi.
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3.4.1 AC Empedans Spektroskopi Olciimleri

a) Agik devre potansiyelinde AC empedans spektroskopi dlgtimleri 4 saat, 7, 15, 30, 45 ve
60 giin sonra gergeklestirildi. Nyquist diyagrami seklinde verilecek dlgiimler 10° ile 107
Hz araliginda 7 mV genlik kullamilarak 37,5 °C’de elde edildi.

- Ni-Ti elektrot,

- Ni-Ti kapli Ni-Ti (Ni-Ti/Ni-Ti) elektrot,

- Ug farkl1 diisiik molibdat derisimli Ni-Ti-Mo kapli Ni-Ti (Ni-Ti/Ni-Ti-Mo) elektrot,

- Ug farkli diisiik krom derisimli Ni-Ti-Cr kapli Ni-Ti (Ni-Ti/Ni-Ti-Cr) elektrot igin
yapilan AC empedans spektroskopi Olclimleri karsilastirilarak alasim kaplamalarin
korozyon performanslari belirlendi.

b) Ayrica 60 giin sonra elde edilen Nyquist egrilerinden

- Ni-Ti elektrot,

- Ni-Ti kapli Ni-Ti (Ni-Ti/Ni-Ti) elektrot,

- Ug farkl1 diisiik molibdat derisimli Ni-Ti-Mo kapli Ni-Ti (Ni-Ti/Ni-Ti-Mo) elektrot,

- Ug farkli diisiik krom derisimli Ni-Ti-Cr kapli Ni-Ti (Ni-Ti/Ni-Ti-Cr) elektrotlarin,

esdeger elektronik devreleri, simiilasyon yontemi ile belirlendi.

3.4.2 Tafel Olgiimleri
Korozif ortama birakildiklar1 andan itibaren 60 giin sonra CH Instruments 608C
cithazi ile 6l¢iilen denge potansiyelinden (Eyor) baslayarak katodik ve anodik yonde 4 mV/s
tarama hizi ile +1800 mV potansiyele kadar tarandi.
- Ni-Ti elektrot,
- Ni-Ti kapli Ni-Ti (Ni-Ti/Ni-Ti) elektrot,
- Ug farkl1 diisiik molibdat derisimli Ni-Ti-Mo kapli Ni-Ti (Ni-Ti/Ni-Ti-Mo) elektrot,
- Ug farkli diisiik krom derisimli Ni-Ti-Cr kapli Ni-Ti (Ni-Ti/Ni-Ti-Cr) elektrot, icin elde

edilen tafel egrilerinden alasim kaplamalarin korozyon performanslar1 belirlendi.

3.4.3 Acik Devre Potansiyeli (Eqp)- Zaman (t) Takibi
Korozif ortama birakildiklari andan itibaren ilk yarim saat i¢in bir dakikalik
araliklarla korozyon potansiyeli (Eqcp) takip edildi.
- Ni-Ti elektrot,
- Ni-Ti kapli Ni-Ti (Ni-Ti/Ni-Ti) elektrot,
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- Ug farkl diisiik molibdat derisimli Ni-Ti-Mo kapli Ni-Ti (Ni-Ti/Ni-Ti-Mo) elektrot,

- Ug farkli diisiik krom derisimli Ni-Ti-Cr kapli Ni-Ti (Ni-Ti/Ni-Ti-Cr) elektrot icin elde
edilen Eogp-Zaman egrilerinden elektrotlarin korozyon performanslari hakkinda bilgi
edinildi.

3.5 Spektroskopik Analizler

Ni-Ti, Ni-Ti/Ni-Ti, Ni-Ti/Ni-Ti-Mo ve Ni-Ti/Ni-Ti-Cr alasim kaplamalarin
morfolojisini belirlemek igin X-1is1m1 difraksiyon (XRD) metodu ile kaplamalarin
kristolagrofik yapisi belirlendi.

Ni-Ti, Ni-Ti/Ni-Ti, Ni-Ti/Ni-Ti-Mo ve Ni-Ti/Ni-Ti-Cr alasim kaplamalarin yiizey
morfolojisi Scanning Electron Microscopy (SEM) vasitasi ile belirlendi. Calismamizda
kaplanmig teller ve kaplanmamis kontrol grubundaki teller SEM ile incelenirken
aluminyum blok iizerine yapistirict bant yardimiyla sabitlenmis ve 500, 1500, 3000 ve
5000 kez biiyiitiilerek yiizeylere ait goriintiiler alinmistir.

3.6 Nano Mekanik Degerlendirmeler

Ni-Ti, Ni-Ti/Ni-Ti, Ni-Ti/Ni-Ti-Mo ve Ni-Ti/Ni-Ti-Cr alasim kaplamalar
hazirlandiktan sonra 1 santimetre boyutunda kesilerek nano indenter cihazinda
degerlendirilmistir. Siirtiinme katsayilari, 300 nanometre derinlikte, 15 saniye boyunca

ornekler iizerinde ¢izik olusturarak Ol¢iilmiistiir.

3.7 Istatistiksel Analiz

Calismamizin verilerinin istatistiksel degerlendirmesi, bir bilgisayar yazilimi (IBM
SPSS Statistics version 21.0, IBM Corp, Armonk, New York, ABD) kullanilarak yapildi.
Siirtlinme katsay1 verilerinin dagilimi Shapiro-Wilks testi kullanilarak degerlendirildi ve
normal dagilim gostermedigi tespit edildi. Bu sebeple calismamizda siirtinme katsay1
verileri non-parametrik testler olan Kruskal Wallis ve Mann Whitney U testleri ile p<0,05

anlamlilik diizeyinde degerlendirildi.
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4. BULGULAR

4.1 Sentez

4.1.1 Kronopotansiyometri

Calismada kullanilan NiTi elektrot yiizeyine yliksek korozyon performansina sahip
NiTi ve farkli krom igerikli NiTiCr alasim kaplama elde etmek amaciyla icerigi cizelge
3.1’de verilen kaplama banyosunda kronopotansiyometrik teknik ile 0,94 mA akim 293 s
uygulanarak yaklasik 5 um kalinliginda alasim kaplamalar elde edilmistir.

Sekil 4.1.’de kronopotansiyometrik teknik uygulanarak elde edilen elektrotlarin
grafiklerine bakildiginda potansiyel degerlerinde en az salinimin NiTi alagim kaplama
olmasina ragmen gecen potansiyel degerlerin daha yiliksek oldugu bulunmustur. NiTi
elektrot yiizeyinde elde edilen alasim kaplamalardan NiTiCr25 i¢in 293 saniye sonra en

diisiik potansiyel degerin gectigi belirlenmisgtir.

-0.65
-0.70
-0.75
_.-0.80
S -0.85
L .0.904
-0.95§ -
-1.00 §
-1.05 -
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Sekil 4.1. NiTi elektrot yiizeyine , NIiTiCr15, ve NiITiCr35 alasim kaplamalarin
kronopotansiyometri 6l¢iim egrileri

bl shudasha ': 't

o

NiTi elektrot yiizeyine yliksek korozyon performansina sahip NiTi ve farkh
molibdenyum igerikli NiTiMo alasim kaplama elde etmek amaciyla igerigi tablo 3.1°de
verilen kaplama banyosunda kronopotansiyometrik teknik ile 0,94 mA akim 293 s

uygulanarak yaklasik 5 pm kalinliginda alagim kaplamalar elde edilmistir.
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Sekil 4.2.°de kronopotansiyometrik teknik uygulanarak elde edilen elektrotlarin
grafiklerine bakildiginda potansiyel degerlerinde en az salinimin NiTi alagim kaplama i¢in
olup en yiiksek katodik potansiyel degerlerin de bu elektrot i¢in elde edildigi bulunmustur.
Molibdenyum igerikli alasim kaplamalardan NiTiMo35 elektrot i¢in en yiiksek potansiyel
deger elde edilmistir.

-1.101......,..,
0

30 60 90 120 150 180 210 240 270 300
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Sekil 4.2. NiTi elektrot yiizeyine , NiTiMo15, ve NiTiMo35 alasim kaplamalarin
kronopotansiyometri dl¢iim egrileri

4.2 Karakterizasyon

4.2.1 Kristalografik Yapi incelemeleri

XRD sonuglar1 incelendiginde sekil 4.3.°te kaplanmamig NiTi ark teline ait kirinim
deseni grafigi goriilmektedir. iki teta degerinde 42.31, 77.44 ve 61.45 derecelerdeki
piklerin ¢ok keskin ve siddetli oldugu goriilmektedir. Bu pik degerleri ‘“The International
Centre for Diffraction Data’> (ICDD) 01-071-7598 kart numarali veri tabanindan
alinmistir. Bu bilgilere dayanarak kaplanmamus elektrotun kristal yapisini olusturan

NiTi’nin bu ti¢ diizlemde baskin oldugu sdylenebilir.
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Kaplanmamig NiTi

Intensity (eps)

Sekil 4.3. Kaplanmamig NiTi tele ait kirmim deseni grafigi

Sekil 4.4. ‘de ise Ni-Ti ile kaplanmis NiTi ark teline ait kirmim deseni
goriilmektedir. iki teta degerinde kaplanmamis NiTi ark teli icin gdzlenen 42, 61 ve 77
derecelerdeki piklerden farkli olarak kaplanmis Ni-Ti Kristalleri 44, 51 ve 76 derecelerdeki
pikler gozlenmistir. Bu pikler NiTi tel tizerine depolanmis olan Ni-Ti Kristallerini

gostermektedir.

NiTi

Intensity (cps)

P L.l

Sekil 4.4. Ni-Ti Kaplanmis NiTi tele ait kirmim deseni grafigi

Sekil 4.5.te ise Ni-Ti-Cr 15 ile kaplanmig NiTi ark teline ait kirmnim deseni
goriilmektedir. iki teta degerinde kaplanmamis NiTi ark teli i¢in gdzlenen 42, 61 ve 77
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derecelerdeki piklerden farkli olarak kaplanmis Ni-Ti-Cr kristalleri 44 ve 50 derecedeki
piklerde gozlenmektedir. Bu pikler NiTi tel tizerine depolanmis olan Ni-Ti-Cr kristallerini

gostermektedir.

NiTiCr15

Intensity (cps)

T T T T T T T T T T T 1

Sekil 4.5. Ni-Ti-Cr 15 kaplanmus tele ait kiriim deseni grafigi

Sekil 4.6.°da ise Ni-Ti-Cr 25 ile kaplanmis NiTi ark teline ait kirinim deseni
goriilmektedir. iki teta degerinde kaplanmamus NiTi ark teli i¢in gdzlenen 42, 61 ve 77
derecelerdeki piklerden farkli olarak kaplanmis Ni-Ti-Cr kristalleri 44 ve 51 derecedeki
piklerde gozlenmektedir. Bu pikler NiTi tel tizerine depolanmis olan Ni-Ti-Cr kristallerini

gostermektedir.

NiTiCr25

Intensity (cps)

Sekil 4.6. Ni-Ti-Cr 25 kaplanmus tele ait kirinim deseni grafigi
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Sekil 4.7.°de ise Ni-Ti-Cr 35 ile kaplanmis NiTi ark teline ait kirmmim deseni
goriilmektedir. Iki teta degerinde kaplanmamus NiTi ark teli i¢in gdzlenen 42, 61 ve 77
derecelerdeki piklerden farkli olarak kaplanmis Ni-Ti-Cr kristalleri 44 ve 51 derecedeki
piklerde g6zlenmektedir. Bu pikler NiTi tel lizerine depolanmis olan Ni-Ti-Cr kristallerini

gostermektedir.

NiTiCr35

Intensty (cps)

Sekil 4.7. Ni-Ti-Cr 35 kaplanmus tele ait kirinim deseni grafigi

Sekil 4.8.°de ise Ni-Ti-Mo 15 ile kaplanmis NiTi ark teline ait kirinim deseni
goriilmektedir. iki teta degerinde kaplanmamus NiTi ark teli i¢in gdzlenen 42, 61 ve 77
derecelerdeki piklerden farkli olarak kaplanmig Ni-Ti-Mo kristalleri 43, 51 ve 75
derecedeki piklerde gozlenmektedir. Bu pikler NiTi tel iizerine depolanmis olan Ni-Ti-Mo

kristallerini gostermektedir.
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NiTiMo15

Intereity (cps)

Sekil 4.8. Ni-Ti-Mo 15 kaplanmis tele ait kirinim deseni grafigi

Sekil 4.9.°da ise Ni-Ti-Mo 25 ile kaplanmis NiTi ark teline ait kirinim deseni
goriilmektedir. iki teta degerinde kaplanmamis NiTi ark teli i¢in gozlenen 42, 61 ve 77
derecelerdeki piklerden farkli olarak kaplanmis Ni-Ti-Mo kristalleri 44 derecedeki pikte
gozlenmektedir. Bu pik NiTi tel ftizerine depolanmis olan Ni-Ti-Mo kristallerini

gostermektedir.

NiTiMo25

Intensiy (cps)

Sekil 4.9. Ni-Ti-Mo 25 kaplanmus tele ait kirinim deseni grafigi
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Sekil 4.10. ‘de ise Ni-Ti-Mo 35 ile kaplanmig NiTi ark teline ait kirtmim deseni
goriilmektedir. Iki teta degerinde kaplanmamus NiTi ark teli i¢in gdzlenen 42, 61 ve 77
derecelerdeki piklerden farkli olarak kaplanmis Ni-Ti-Mo kristalleri 61.5 ve 77.3
derecedeki piklerde gozlenmektedir. Bu pikler NiTi tel {izerine depolanmis olan Ni-Ti-Mo

kristallerini gostermektedir.

NiTiMo35

Intersity (cps)

Sekil 4.10. Ni-Ti-Mo 35 kaplanmus tele ait kirinim deseni grafigi

4.2.2 Nano Mekanik Degerlendirme

Hazirlanan 6rneklerin siirtiinme katsayilari 300 nanometre (nm) derinlikte ortalama
15 saniye boyunca c¢izik olusturularak oOlgiilmiistiir. Elde edilen istatistiksel analiz
sonuclarina gore gruplarin siirtiinme katsayilar1 arasindaki fark anlamli bulunmustur
(p<0,05). Orneklerin siirtiinme katsayilar1 ¢izelge 4.3.’de verilmistir. Elde edilen
kaplamalar incelendiginde NiTi kapli (309), NiTiCr15 (530), NiTiCr25 (314) ve NiTiCr35
(395) kapl tellerin tiim derigimlerinde siirtinmenin kontrol grubuna (288) gore arttigi
goriilmektedir.

NiTiMo kapli tellerde ise NiTiMol5 (252) ve NiTiMo025 (265) derisimlerinde
stirtinmenin kaplanmamis kontrol grubuna (288) gore azaldigi goriiliirken, NiTiMo35
(429) derisiminde kontrol grubuna gore siirtiinmenin arttig1 goriilmektedir. Tellerin tamami
karsilastirildiginda ise NiTiMol5 (252) ve NiTiMo25 (265) kapli teldeki siirtiinmenin

minimum oldugu gozlenmistir.
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Cizelge 4.1. Siirtiinme katsayilarmin istatistiksel analizi sonucu elde edilen veriler (P < 0,05)

GRUPLAR

Kontrol | NiTi |NiTiCr15 | NiTiCr25 | NiTiCr35 | NiTiMo15 | NiTiMo25 | NiTiMo35
Mean 290 308 515 325 420 252 257 395
Median 288 309 530 314 395 252 265 429
Std.
Deviation ,010 ,004 ,096 049 109 ,039 045 ,089
Minimum 266 299 269 231 093 146 123 160
Maximum 314 319 719 485 688 321 1329 526

Cizelge 4.2. Siirtiinme katsayilarmm degerlendirilmesi sonucu elde edilen kutu grafikleri (box plots)
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Cizelge 4.3. Nano indenter ile degerlendirilen 6rneklerin siirtiinme katsayilari
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4.2.3 SEM Goriintiileri

Tiim Ornekler SEM ile 500, 1500, 3000 ve 5000 kez biiyiitiilerek goriintiileri
alimmustir. Hazirlanan 6rneklerden kaplanmamis Ni-Ti telin (Sekil 4.11.), Ni-Ti kaplanmis
telin (Sekil 4.12.), Ni-Ti-Cr 15 kaplanmus telin (Sekil 4.13.), Ni-Ti-Cr 25 kaplanmis telin
(Sekil 4.14.), Ni-Ti-Cr 35 kaplanmis telin (Sekil 4.15.), Ni-Ti-Mo 15 kaplanmus telin (Sekil
4.16.), Ni-Ti-Mo 25 kaplanmis telin (Sekil 4.17.), Ni-Ti-Mo 35 kaplanmis telin (Sekil
4.18.) SEM goriintiileri asagida verilmistir.
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Sekil 4.11. Kaplanmamis NiTi telin SEM goriintiileri

Sekil 4.11.’de kaplanmamis metalin SEM goriintiileri gériilmektedir. Bolge bolge
catlaklar oldugu, bu durumun biiyilitmelerle daha da belirginlestigi goriilmektedir.
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Sekil 4.12.”de Ni-Ti ile kaplanmis telin SEM goriintiileri goriilmektedir. NiTi metal
yiizeyine kaplanan NiTi alasim kaplamanin ylizeye homojen dagildigi ve ylizeydeki
kaplamanin kiiresel tanecik yapisina sahip oldugu goriilmiistiir. Ancak yiizeydeki NiTi

alasim kaplamanin gozenekli bir yapiya sahip oldugu goriilmiistir.
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Sekil 4.13. Ni-Ti-Cr 15 ile kaplanmus telin

SM goriintiileri

Sekil 4.13.’te Ni-Ti-Cr 15 ile kaplanmis telin SEM goriintiileri goriilmektedir. NiTi
metal lizerine kaplanan NitiCr alasim kaplamalarin oldukca farkli oldugu tanecik yapisinin
kiiresel yapidan ¢ok piramidal yapiy1 andirdigi goriilmiistiir. Kaplamada yer yer gézenekler

goriilmiis olup NiTi’den daha az gézenekli oldugu goriilmiistiir.
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Sekil 4.14. Ni-Ti-Cr 25 ile kaplanmis telin SEM goériintiileri

Sekil 4.14.’te Ni-Ti-Cr 25 ile kaplanmis telin SEM goriintiileri goriilmektedir.
NiTiCr25 alasim kaplamanin geometrik yapisinin NiTiCr15’e gore oldukg¢a farkli oldugu
ve yiizeydeki kaplama boyutunun kii¢iildiigii gozlemlenmistir. Bu durum NiTiCr25 alasim

kaplamanin elementel kompozisyonunun NiTiCr15’e gore farkli oldugunu gdstermektedir.
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Sekil 4.15. Ni-Ti-Cr 35 ile kaplanmis telin SEM goriintiileri

Sekil 4.15.te Ni-Ti-Cr 35 ile kaplanmis telin SEM goriintiileri goriilmektedir.
NiTiCr35 kaplamanin tanecik boyutunun NiTiCrl5 ve NiTiCr25’e gore oldukca kiig¢iik
oldugu, kristallerin istiflenmesinin daha fazla oldugu gériilmistiir. Ancak mikro boyutlu

gozeneklerin fazla oldugu tespit edilmistir.
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Sekil 4.16. Ni-Ti-Mo 15 ilekaplanmlstelin SEM goriintiileri

Sekil 4.16.’da Ni-Ti-Mo 15 ile kaplanmis telin SEM goriintiileri goriilmektedir.
NiTiMo alagim kaplamalarin elektrot yiizeylerinin hem NiTi hem de NiTiCr alasim kapli
elektrotlardan oldukg¢a farkli oldugu goézlemlenmektedir. NiTiMol5 ile kaph elektrotun
yiizeyindeki kaplamanin homojen olmadigi, kiiresel yapili bir alasim kaplama oldugu ve
yiizeyi tamamen kapatmadigi goriilmiistiir. Bu durum molibdenin yiizeyi kapatmada yeterli

derisimde olmadigini gostermektedir.
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Sekil 4.17. Ni-Ti-Mo 25 ile kaplanmis telin SEM ériintiileri

Sekil 4.17.°de Ni-Ti-Mo 25 ile kaplanmis telin SEM goriintiileri goriilmektedir.
NiTiMo25 ile kaplanmig NiTi tellerin ylizeyinin karnabahar goriinimlii bir yapi ile
kapandig1 ve yer yer alasim kaplamada bosluklar olmasina ragmen ylizeyin homojen
yaptya sahip oldugu goriilmiistiir. Bu Mo derisiminin alasim kaplama i¢in ideal oldugunu
gostermekte olup, NiTiMo35 ile kapli kaplamanin da (Sekil 4.18) NiTi elektrot yiizeyini

tamamen kapatmamasindan anlasilmaktadir.
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Sekil 4.18. Ni-Ti-Mo 35 ile kaplanmig telin SEM goriintiileri

4.3 Korozyon Testleri
4.3.1 Tafel Olciimleri

NiTi, NiTi/NiTi, NiTi/NiTiCrl5, NiTi/NiTiCr25 ve NiTi/NiTiCr35 elektrotlarin
korozif ortam olarak segilen yapay tiikiiriik ¢ozeltisine daldirildiktan 60 giin sonra elde
edilen tafel egrileri sekil 4.19.’da verilmektedir. Sekil 4.19.’da alasim kapli NiTi/NiTi,
NiTi/NiTiCrl5, NiTi/NiTiCr25 ve NiTi/NiTiCr35 elektrotlarin korozyon potansiyel
degerlerinin (Eyor), ¢iplak NiTi elektrodunkine goére daha pozitif tarafta oldugu
goriilmistiir. Ciplak NiTi elektrodun akim degerlerinin ise alasim kapli elektrotlara gore

daha diisiik oldugu gozlenmistir.
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Sekil 4.19. , , NiTi/NiTiCr15, ve NIiTi/NiTiCr35 elektrotlarmn tafel 6lgiim
egrileri

NiTi, NiTi/NiTi, NiTi/NiTiMo15, NiTi/NiTiMo25 ve NiTi/NiTiMo35 elektrotlarin
korozif ortam olarak secilen yapay tiikiiriik ¢ozeltisine daldirildiktan 60 giin sonra elde
edilen tafel egrileri sekil 4.20.’de verilmektedir. Sekil 4.20°de NiTi/NiTiMo35 elektrodun
korozyon potansiyeli degerine (Ewo) gOre en negatif tarafta oldugu gozlenirken,
NiTi/NiTiMo25 elektrodun Eyor degerinin ise en pozitif tarafta oldugu goriilmiistiir. Ciplak
NiTi elektrodun akim degerlerinin ise alagim kapli elektrotlara gore daha diisiik oldugu
gbzlenmistir.  NIiTi/NiTiMo25 elektrodun Ey, degerinin daha pozitif olmasi elektrot
yiizeyinde aktif bolgelerin daha az oldugunu belirtmektedir. Aymi elektrodun en diisiik
akim degerlerine sahip olmasi yiizeydeki kaplamanin bariyer 6zellik tasidigini ve korozif

ortama kars1 direng gosterdigini belirtmektedir.
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Sekil 4.20. , , NiTi/NiTiMo15, ve NITi/NiTiMo35 elektrotlarn tafel 6lgiim
egrileri

4.3.2 Empedans Olgiimleri

NiTi, NiTi/NiTi, NiTi/NiTiMo15, NiTi/NiTiMo25 ve NiTi/NiTiMo35 elektrotlarin
korozif ortam olarak se¢ilen yapay tilikiiriikk ¢ozeltisine daldirildiktan 4, 24 saat, 7, 30, 45
ve 60 giin sonra 10°-10°® frekans araliginda 7 mV genlik uygulanarak Nyquist egrileri elde

edilmistir.

Nyquist egrilerinde elde edilen davranislar metal yiizeyine uygulanan kiiciik genlikli
alternatif akim ile yiizey yapisint fazla degistirmeden elde edilir. Metal/¢ozelti
araylizeyinde olusan c¢ift tabakadaki, cift tabaka kapasitansi ve metal ile c¢ozelti
derinliklerinde meydana gelen direnglerin katkist Nyquist egrilerine yansiyacaktir. NiTi ve
alasim kapli NiTi elektrotlar korozif ortama daldirilmasi ile metal/gozelti arayiizeyinde
elektrokimyasal bir c¢ift tabaka olusacaktir. Bu ¢ift tabaka kondansatdér modeline
benzemekle birlikte, metal yilizeyinde elektronlar, ¢ozelti tarafinda ise iyonlar birikecektir.
Yani elektrot yiizeyi elektronlar, ¢ozelti tarafi ise iyonlar tarafindan denetlenecektir.
Oyleyse elektrot yiizeyinde olan her kararli tabaka bir kapasitdor olusumuna neden
olacaktir. Bu kapasitor olusumu Nyquist egrilerine direng biyiikligiinii yansitan bir

kapasitif lup (kismi yarim daireye benzer) olarak yansiyacaktir.

Ciplak NiTi elektrodun tekrarlanabilirligini saglamak amaciyla iki kez tekrarlanan
verilerden yapay tiikiiriik ¢6zeltisine daldirildiktan 4, 24 saat, 7, 30, 45 ve 60 giin sonra
elde edilen en yiiksek polarizasyon direncine sahip Nyquist egrileri sekil 4.21.°de
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verilmektedir. Bu calisma da NiTi elektrot yilizeyindeki kararli oksit tabakasi icin bir
direng ve bu tabakanin gozeneklerini karsilayan metal/cozelti araylizeyine karsilik gelisen
direng Nyquist egrilerine yliksek ve diisiik frekansa karsilik gelen bolgelerde gézlenmistir.
4 saat sonra elde edilen egride en yiiksek oldugu gbzlenen bu direncin degerinin zamanla

azaldig1, 45 giin sonra tekrar arttig1 gozlenmistir.
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Sekil 4.21. Ciplak NiTi elektrodun yapay tiikiiriik ¢ozeltisine daldirildiktan 4, 24 saat, 7, 30, 45 ve 60 giin

sonra elde edilen Nyquist egrileri

NiTi/NiTi elektrodun tekrarlanabilirligini saglamak amaciyla iki kez tekrarlanan
veriler, yapay tiikiirik ¢6zeltisine daldirildiktan 4 saat, 7, 30, 45 ve 60 giin sonra elde
edilen en yiiksek polarizasyon direncine sahip Nyquist egrileri sekil 4.22’de verilmektedir.
Sekil 4.22.’de verilen NiTi yiizeyine sabit akimda NiTi kaplanan elektrodun 4 saat sonra
elde edilen Nyquist egrisinde yiiksek frekans bolgesinden diisiik frekans bolgesine uzanan
tek yarim daire gozlenmistir. Bu elektrodun Nyquist egrisinde yiiksek frekans bolgesinden
diisiik frekans bolgesine tek yarim dairenin uzanmasi tabakalarin gozenekli bir yapiya
sahip oldugunu gostermektedir. Bu yarim dairenin capt polarizasyon direncini (Ry)
vermektedir. Bu elektrodun direncinin zamanla arttig1 gézlenmis olup, en yiiksek direncin
60 gin sonra oldugu disik frekans bolgesindeki egrinin efiminin artmasindan

kaynaklanmaktadir.
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Sekil 4.22. NiTi/NiTi elektrodun yapay tiikiiriik ¢6zeltisine daldirildiktan 4 saat, 7, 30, 45 ve 60 giin sonra
elde edilen Nyquist egrileri

-Z" (10° ohm)

NiTi/NiTiCr15 elektrodun tekrarlanabilirligini saglamak amaciyla iki kez tekrarlanan
veriler, yapay tiikiiriik ¢Ozeltisine daldirildiktan 4 saat, 7, 30, 45 ve 60 giin sonra elde
edilen en yiiksek polarizasyon direncine sahip Nyquist egrileri sekil 4.23.’te verilmektedir.
NiTi/NiTiCrl5 elektrodun 4 saat sonra Nyquist egrisinde yiiksek frekans bolgesinden
diisiik frekans bolgesine uzanan kismi yarim dairenin biyiikligii R, direncine karsilik
gelmektedir. Ilerleyen siirelerde diisiik frekans bolgesinde bir dogrusal kismim ortaya
ciktigr goriilmiistir. Bu dogrusal kismin egiminin zamanla artmasi direncin arttigini

gostermektedir.
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Sekil 4.23. NiTi/NiTiCrl15 elektrodun yapay tiikiiriik ¢ozeltisine daldirildiktan 4 saat, 7, 30, 45 ve 60 giin
sonra elde edilen Nyquist egrileri

NiTi/NiTiCr25 elektrodun tekrarlanabilirligini saglamak amaciyla iki kez tekrarlanan
veriler, yapay tiikiiriik ¢6zeltisine daldirildiktan 4 saat, 7, 30, 45 ve 60 giin sonra elde
edilen en yiiksek polarizasyon direncine sahip Nyquist egrileri sekil 4.24.’de verilmektedir.
4 saat sonraki R,’ye karsilik gelen direncin biiyiikliigii NiTi/NiTiCrl5 elektrodun R,
degerine gore daha biiyiik oldugu gdzlenmistir. Diger taraftan 7 glin ve sonraki belirli
sirelerde elde edilen egrilerde diisiik frekans bdlgesinde zamanla direncin arttigin

gosteren bir dogrusal kisim gozlenmistir.
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Sekil 4.24. NiTi/NiTiCr25 elektrodun yapay tiikiiriik ¢6zeltisine daldirildiktan 4 saat, 7, 30, 45 ve 60 giin

sonra elde edilen Nyquist egriler
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NiTi/NiTiCr35 elektrodun tekrarlanabilirligini saglamak amaciyla iki kez tekrarlanan
veriler, yapay tiikiiriik ¢ozeltisine daldirildiktan 4 saat, 7, 30, 45 ve 60 giin sonra elde
edilen en yiiksek polarizasyon direncine sahip Nyquist egrileri sekil 4.25.te verilmektedir.
4 saat sonraki R, degerinin NiTi/NiTiCr25 elektrodun R, degerine gore daha diisiik oldugu
gozlenmistir. Diger taraftan diisiik frekans bolgesindeki dogrusal kismin egiminin azaldig

direncin diistliglinii gdstermektedir.
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Sekil 4.25. NiTi/NiTiCr35 elektrodun yapay tiikiiriik ¢ozeltisine daldirildiktan 4 saat, 7, 30, 45 ve 60 giin

sonra elde edilen Nyquist egrileri

NiTi/NiTiMol5 elektrodun tekrarlanabilirligini saglamak amaciyla iki kez
tekrarlanan veriler, yapay tiikiiriik ¢ozeltisine daldirildiktan 4, 24 saat, 7, 30, 45 ve 60 giin
sonra elde edilen en yiiksek polarizasyon direncine sahip Nyquist egrileri sekil 4.26.’da
verilmektedir. NiTi/NiTiMo15 elektrodun 4 saat sonra Nyquist egrisinde yiiksek frekans
bolgesinden diisiik frekans bdlgesine uzanan kismi yarim dairenin biiyiikligii Ry direncine
karsilik gelmekte olup, olduk¢a diisiik oldugu gozlenmistir. Ancak 60 giin sonra
NiTi/NiTiMo15 elektrodun direncinin arttig1 gozlenmistir.
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Sekil 4.26. NiTi/NiTiMo15 elektrodun yapay tiikiiriik ¢ozeltisine daldirildiktan 4 saat, 7, 30, 45 ve 60 giin
sonra elde edilen Nyquist egrileri

NiTi/NiTiMo25 elektrodun tekrarlanabilirligini saglamak amaciyla iki kez
tekrarlanan veriler, yapay tiikiiriik ¢ozeltisine daldirildiktan 4, 24 saat, 7, 30, 45 ve 60 giin
sonra elde edilen en yiiksek polarizasyon direncine sahip Nyquist egrileri sekil 4.27.’de
verilmektedir. NiTi/NiTiMo25 elektrodun 4 saat sonraki R, degerinin NiTi/NiTiMo15
elektrodunkine gore diistiigii belirlenmistir. ilerleyen siirelerde diisiik frekans bolgesindeki

dogrusal kismin egiminin arttig1 goriilmiistiir.

09 12 15 18 241 24 27 3.0
Z' (10° ohm)

Sekil 4.27. NiTi/NiTiMo25 elektrodun yapay tiikiiriik ¢6zeltisine daldirildiktan 4 saat, 7, 30, 45 ve 60 giin

sonra elde edilen Nyquist egrileri
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NiTi/NiTiMo35 elektrodun tekrarlanabilirligini saglamak amaciyla iki kez
tekrarlanan veriler, yapay tiikiiriik ¢ozeltisine daldirildiktan 4, 24 saat, 7, 30, 45 ve 60 giin
sonra elde edilen en yiiksek polarizasyon direncine sahip Nyquist egrileri sekil 4.28.’de
verilmektedir. NiTi/NiTiMo35 elektrodun 4 saat sonraki R, degerinin hem NiTi/NiTiMo15
hem de NiTi/NiTiM025 elektrodunkinden daha biiyiik oldugu goriilmiistiir.
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Sekil 4.28. NiTi/NiTiMo35 elektrodun yapay tiikiiriik ¢ozeltisine daldirildiktan 4 saat, 7, 30, 45 ve 60 giin
sonra elde edilen Nyquist egrileri

Uzun daldirma siirelerine dayanikli kaplamayi belirlemek amaciyla NiTi/NiTi,
NIiTiI/NiTiCrl5, NiTi/NiTiCr25 and NiTi/NiTiCr35 elektrotlarin yapay tiikiiriik ¢ozeltisine
daldirildiktan 60 giin sonra elde edilen Nyquist egrileri sekil 4.29.°da verilmektedir.
Alasim kapli NiTi elektrotlarin Nyquist egrilerinde yiiksek frekans bolgesinde R, direncine
karsilik gelen yarim daire gozlenirken, diisiik frekans bolgesinde Warburg empedansina
karsilik gelen dogrusal bir kisim bulunmaktadir. Bu dogrusal kismin egiminin artmasi
direncin arttigin1 gostermektedir. Bu durum, NiTi/NiTiCrl5 elektrodun direncinin en

yiiksek oldugu dogrusal kismin egiminin en yiiksek olmasindan kaynaklanmaktadir.
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Sekil 4.29. , NITi/NiTiCr15, ve NITI/NITiCr35 elektrotlarin yapay tiikiiriik

¢ozeltisine daldirildiktan 60 giin sonra elde edilen Nyquist egrileri

Uzun daldirma siirelerine dayanikli kaplamayir belirlemek amaciyla NiTi/NiTi,
NiTi/NiTiMo15, NiTi/NiTiMo25 ve NiTi/NiTiMo35 elektrotlarin yapay tiikiiriik
cozeltisine daldirildiktan 60 giin sonra elde edilen Nyquist egrileri sekil 4.30.da
verilmektedir. Alasim kapli NiTi elektrotlarin Nyquist egrilerinde yiiksek frekans
bolgesinde R, direncine karsilik gelen yarim daire gozlenirken, diisiik frekans bolgesinde
Warburg empedansina karsilik gelen dogrusal bir kisim bulunmaktadir. NiTi/NiTiMo025
elektrodun 60 giin sonunda en yiiksek korozyon direncine sahip oldugu dogrusal kismin
egiminin en biiylik olmasindan anlagilmaktadir.

Farkli elementel igerikle kaplanan elektrotlardan, 60 giin sonunda en yiiksek

korozyon direncine sahip olanin NiTi/NiTiM025 oldugu tespit edilmistir.
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Sekil 4.30. , NiTi/NiTiMo15, and NITi/NiTiMo35 elektrotlarin yapay tiikiiriik

¢ozeltisine daldirildiktan 60 giin sonra elde edilen Nyquist egrileri
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5. TARTISMA

Ortodontik ark tellerinin efektif agiz i¢i malzemeler olarak degerlendirilebilmeleri
icin yiiksek dayamiklilik, diisiik sertlik, yiiksek esneklik, miikemmel siirtlinme 6zellikleri
ve korozyona direng gibi 6zellikleri bulundurmalidir.®®2

Ureticilerden elde edilen ortodontik materyallerin fiziksel zellikleri genis kapsamli
olarak yillardir ¢alisiimaktadir.®® Fakat ortodontik materyallerin tedavi sirasinda agiz
ortamindaki klinik performanslariyla ilgili bilgiler de ¢ok 6nemlidir. Intraoral ortamda
degisen sicaklik ve pH, bu materyallerde biyodegradasyona, baz1 materyal 6zelliklerinde
degisikliklere neden olabilir.** Bu durum materyallerin Kklinik performanslarmi riske
atabilir.%

In vitro anodik polarizasyon calismalari, uzun bir zaman periyodunda meydana
gelen dogal korozyon olayimi taklit etmektedir. Bu metotta, baslangicta orneklerin bir
elektrolite gore acik devre potansiyelleri belirlenir. Korozyon caligmalart i¢in yapay
titkiiriik®, salin®” veya Ringer soliisyonu® yaygin olarak kullanilan elektrolitlerdir. Agik
devre potansiyelleri, anodik polarizasyon taramasinin baslangici igin rehberlik etmektedir.
Boylece materyaldeki korozyonun baslayabilmesi igin gereken minimum potansiyel
belirlenmis olur.®® En diisik potansiyelde bozulma goriilen teller, grup igerisinde
korozyona en meyilli tellerdir.

Caligmamizda yilizey morfolojisi ve mikro yapilarin analizi i¢in Sun ve
arkadaslarinin, Ni-Ti kapl ylizeyleri degerlendirildikleri ¢calismalarinda kullandiklar1 gibi
SEM ve XRD yontemi l<ullan11m1$t1r.59 Stirtiinme kuvvetlerinin degerlendirilmesinde,
“Universal Test Machine” yontemi de uygulanabilmektedir.” Fakat biz calismamizda Li
ve Bhushan‘in’ arastirmalarinda tercih etmis olduklari “nano indenter” metodunu
kullanmayu tercih ettik. ince bir filmin mekanik &zelliklerini 8lgmenin en basit yollarindan
biri, onu ¢ok kii¢iik 6lgeklerde deforme etmektir. Keskin bir uca sahip olan nano indenter
bunlar1 uygulamak ic¢in uygun bir cihaz oldugu i(;in72 calismamizda bu cihaz tercih
edilmistir.

Calismamizda kimyasal elementler segilirken bu elementlerin biyouyumluluguna
dikkat edildi. Krom (VI), yiiksek derecede toksik, karsinojenik ve DNA kirilmalar1 gibi

DNA hasarlarina yol agtigr saptanirken, krom (III) i¢cin bu tiir olumsuz etkilerden
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bahsedilmemektedir. .>* Molibdenin ise yapilan calismalarda herhangi bir karsinojenik
etkisi gé'm'ilmemistir.56 Bu nedenle ¢alismamizda krom (III) ve molibden tercih edilmistir.

Kim ve Johnson tarafindan daha once yapilan bir calismada epoksi, nitrit ve
konvansiyonel tellerin korozyon direngleri degerlendirilmistir.73 Buna gore epoksinin
bozulma potansiyeli daha yiiksek (1800 mV) bulunmus. Fakat ayni ¢alismada nitrit tellerle
konvansiyonel NiTi teller arasinda bir fark bulunamamustir (ikiside 300 mV). Krishnan ve
arkadaslarinin yaptig1 caligmada nitrit iyon ve rezin modifiye tellerin her ikisi de (sirasiyla
333 mV ve 346 mV) konvansiyonel tellerden (204 mV) daha yiiksek bozulma potansiyeli
gt')stermistir.74 Bu her iki ¢alismada da kullanilan tellerin farkli {ireticiler tarafindan
tiretilmis olmasina dayandirilabilir. Yapilan bu ¢alismanin sonuglarinda nitrit iyonlartyla
modifiye edilmis tellerin artmis korozyon direnci Tan ve arkadaslarmin™ bulgulariyla
benzerdir. Fakat Krishnan ve arkadaslarinin™ yaptig1 c¢alismada siyah oksit kapl teller
(526 mV) en yiiksek antikorozif 6zellik gostermistir. Bizim ¢alismamizda da Krishnan ve
arkadaslarinin ¢alismasindakine benzer sekilde yiizeyleri modifiye edilmis tellerin hepsi
konvansiyonel telden daha fazla antikorozif 6zellik gostermistir.

Su an teflon, altin, epoksi resin gibi estetik materyallerin, tel yiizeylerinin
modifikasyonu amaciyla kullaniminda artan bir trend vardir. Dolayisiyla bunlarin
korozyon performanslar1 da degerlendirmeye degerdir. NiTi teller i¢in uygun estetik
kaplama materyalleri olarak nitelendirilen teflon (1181 mV) ve altin (872 mV) kaplamalar,
yapilan bir ¢calismada maksimum korozyon direnci gostermislerdir.” Teflon, yiizey SEM
ve AFM goriintiilerinde piirtizlii bir goriintii verse de, hala en yiiksek bozulma potansiyeli
degerine sahip olan materyaldir. Bu, antikorozif ozelliklerin belirlenmesinde, yiizey
piirtizlillik  6zelliklerinden ¢ok, kaplama materyalinin tipinin belirleyici olmasi
gerektiginin kamtidir.”* Diger taraftan rezin kapli teller (345 mV), kontrol grubundaki
konvansiyonel NiTi tellerden daha iyi performans gostermelerine ragmen, teflonun (1186
mV) ve altmim (872 mV) bozulma degerlerini yakalayamamustir.”* Calismamizda benzer
sekilde NiTi ve farkli derisimlerde NiTiCr ve NiTiMo ile kapl teller, kontrol grubundaki
kaplanmamus tellere gore korozyona karst daha direngli bulunmustur. Bizim ¢alismamizda
korozif ortam olarak yapay tiikiiriik, kaplama malzemeleri olarak NiTi, NiTiCr ve NiTiMo,
bu ¢alismada ise Ringer’s soliisyonu ve kaplama malzemeleri olarak teflon, altin ve rezin

kullanilmasinin sonuglarin farkli olmasina neden oldugunu diisiiniiyoruz.
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Ortodontik tellerdeki yiizey piiriizliilligl siirtiinme, korozyon ve estetik agilardan
degerlendirilmistir.76 Altinla modifiye edilen teller korozyona karsi iyi bir direng
gosterseler de (872mV), SEM ve AFM’de piirlizsiiz bir topografi gt')sterememislerdir.74 Bu
orantisizlik nitrit iyonlartyla kapl teller i¢cin de gegerlidir. Nitrit iyonlar: ile kaph tellerde
yiizey purizliliigi daha az iken (221 nm) bozulma potansiyeli degerlerinde daha iyi
bulunamamistir. Yiizey piiriizlilligii ve bozulma potansiyeli degerleri arasindaki benzer
orantisizliklar oksit tabakasi olan Black Diamond modifiye NiTi tellerde de gbézlenmistir.
Baryum, karbon ve oksijen igeren bu grup en diislik yiizey piirtizliiliigline sahiptir (74,12
nm), fakat daha yiiksek bir bozulma potansiyeli degeri gdstermemistir. Benzer olarak
teflon ve rezin modifiye tellerde bozulma potansiyeli degeriyle yiizey piiriizliiligii arasinda
direkt bir iliski kurulamamistir.”* Bizim calismamizda teller siirtinme ve korozyon
acgisindan degerlendirildiginde, kaplanarak korozyon direnci arttirilmis tellerde siirtiinme
katsayilarinin arttig1 soylenebilir. NiTiMol5 ve NiTiMo25 kapli teller bu durumun
disindadir. NiTiMol5 ve NiTiMo25 kaph teller kontrol grubuyla karsilastirildiginda
korozyon direnglerinin artti1g, siirtiinme katsayisinin ise azaldigi goriillmektedir.

Huang ve arkadaslar1® degisik markalarda NiTi telleri ylizey piiriizliligi ve
korozyon direnci acisindan degerlendirmislerdir. Calismalarini yapay tiikiiriikte, normal ve
asidik pH’ta yapmislardir. Yiizey piirtizliliigiiniic AFM, korozyon direncini polarizasyon
direnci yontemiyle degerlendirmistir. Huang degisik marka NiTi tellerin korozyon
direnglerinde farkliliklar oldugunu bildirmis ve bu farkliliklann yiizey piirtzliilik
degerlerine degil, liretim asamasinda olusan streslere baglamls‘ur.ﬁ6 Calismamizda ise
kullanilan NiTi tellerin hepsi ayn1t marka olup, bu teller farkli tip ve oranlardaki alagimlarla
kaplanmistir. Degisik korozyon direnglerinin ortaya ¢ikmasini kaplamalardaki bu farkliliga
baglamaktay1z.

Bravo ve arkadaslar’®® 2014 yilinda NiTi ark tellerini poliamid ile kaplayarak
stirtiinme ve korozyon agisindan degerlendirmislerdir. Bu ¢alismada da statik ve dinamik
siirtiinme katsayilarinin, polimer tellerde beta-Ti, cp-Ti, NiTi ve NiTi-Cu tellere gére daha
diisiik oldugu gozlemlenmistir. Calismanin sonuglarinda hem statik hem dinamik olarak
bakildiginda 2 farkli braket tipi igin (Ti-6Al-4V ve 316 paslanmaz ¢elik braketler) polimer
kapli tellerde diger 4 farkli (beta-Ti, cp-Ti, NiTi ve NiTi-Cu) ark teline gore daha az

stirtlinme tespit edilmistir.%
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Ayni ¢aligmada yapilan korozyon testlerine gdre normal NiTi tellerin bozulma
potansiyeli degerleri 470 mV iken poliamid kapl tellerin bozulma potansiyeli degerleri
870 mV olarak tespit edilmistir. Bu ¢alismanin sonuglari, poliamid kaplanmis tellerde hem
sirtinme hem korozyon agisindan olumlu gelismeler oldugunu gésteriyor.®® Bizim
caligmamizda kullanilan NiTiMol5 ve NiTiMo25 kaplanmis tellerde de bu ¢aligmadaki
gibi konvansiyonel tele gore hem korozyon hem de siirtiinme agisindan olumlu sonuglar
elde edilmistir.

Zhang ve arkadaslari’’ paslanmaz celik ortodontik telleri, nano yapili karbon
filmlerle kaplamislardir. Bu c¢alismada kontrol grubuyla karsilastirildiginda karbon kaplh
tellerde daha piiriizsiiz ve daha sert bir yiizey elde edilmistir. Bu yiizeyin kinetik
sirtinmeyi ~ azaltigi  gozlemlenmistir.  Zhang ve  arkadaslan’”’  korozyonun
degerlendirilmesinde  elektrokimyasal testlerden elde edilen Tafel egrilerini
kullanmiglardir. Tafel egrilerinden elde ettikleri sonuglara gore yapay tiikiiriik icinde
bekletilmis karbon kapli paslanmaz ¢elik tellerin korozyon miktarlarinda 6nemli derecede
diisiis tespit etmislerdir.”” Bu calismada korozyon, bizim calismamizda oldugu gibi tafel
egrilerinin degerlendirilmesiyle yapilmistir. Calismada paslanmaz ¢elik teller nano yapili
karbon filmlerle kaplanirken bizim ¢alismamizda NiTi teller, NiTi, NiTiCr ve NiTiMo ile
kaplanmistir. Bizim g¢alismamizda da NiTiMol5 ve NiTiMo25 kapli NiTi telllerde bu
caligmayla benzer sekilde hem korozyon direncinde artis hem siirtlinmede azalma
bulunurken, NiTi, NiTiCr15, NiTiCr25, NiTiCr35 ve NiTiMo35 kaplanmis tellerde sadece
korozyon direncinde artis tespit edilmistir.

Husmann ve arkadaslari’® aym iireticiden alimis teller teflon ve polietilen ile
kaplandiginda siirtinme katsayisinin, kaplanmis tellerde kaplanmamis tellere gore
azaldigim bildirmislerdir.”® Ancak Profitt bu kaplamalar1 dayaniksiz olarak tanimlamistir.”
Bizim calismamizda NiTi, NiTiCrl5, NiTiCr25, NiTiCr35 ve NiTiMo35 ile kaplanmis
teller konvansiyonel NiTi tel ile kiyaslandiginda siirtiinme katsayilarinin arttigi goriiliirken,
NiTiMol5 ve NiTiMo25 ile kaplanmaig tellerin siirtlinme katsayilarinin konvansiyonel tele
gore daha diisiik oldugu goriilmektedir.

Bandeira ve arkadaglarmin’ NiTi telleri epoksi rezin ile kaplayarak, kaplanmis
tellere termal islem uygulayarak ve asidik soliisyona daldirarak 3 grup olusturdugu
calismada bu telleri konvansiyonel NiTi ve polimerik tellerle kiyaslamistir. Yapilan bu

calismalarda kaplanmamus tellerle kiyaslandiginda kaplanmis tellerin siirtinme kuvvetinde
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bir degisiklik olmadig gézlemlenmistir.70 Calismamizda ise kaplanmis tellerin siirtiinme
katsayilarinin  konvansiyonel NiTi’den ve birbirlerinden farklilik gosterdigi tespit
edilmistir.

Calismamizda NiTi teller sitrat-siilfat igerikli banyolarda NiTi alasimi ile
kaplanmistir. Ayrica bu banyolara tiger farkli diisiik derisimde Mo™® ve Cr*? tuzlan
eklenerek NiTi teller tizerinde NiTiCr ve NiTiMo alasimlar1 olusturulmustur. Elde edilen
malzemelerin korozyon performanslart 60 giin boyunca yapay tiikiiriik igerisinde
incelendiginde alasim kaplamalarin, kaplanmamis elektroda gore daha 1yi korozyondan
korunma performansi sagladigi goriilmiistiir. Kaplanmamis NiTi telin korozyon potansiyeli
-447 mV iken NiTi kaplanmis telin korozyon potansiyeli -388 mV olarak bulunmustur.
Diisik derisimde Mo™ ve Cr™ tuzlan katkilari igeren banyolarda kaplanmis tellerin
korozyon potansiyelleri ise NiTiMo15 (-328 mV), NiTiMo25 (-327 mV), NiTiMo35 (-427
mV) ve NiTiCr15 (-395 mV), NiTiCr25 (-366 mV), NiTiCr35 (-380 mV) olarak
bulunmustur. Calismamizda kullanilan malzemeler, tellerin metalik 6zelliklerini
kaybetmeden ve ek pasiflestirici islemlere gerek duyulmadan korozyondan korunma
performansini arttirdigr i¢in avantajlidir. Elde edilen sonuglara gére NiTiMo25 telinin en
1yi korozyondan koruma performansina sahip oldugu bulunmustur.

Diger taraftan ¢alisgmamizda nano indenter ile siirtinme katsayilari incelendiginde
NiTiMol5 ve NiTiMo25 ile kaplanan tellerin siirtinme katsayilari, kaplanmamis NiTi
telden daha diisiik iken NiTi, NiTiMo35, NiTiCrl5, NiTiCr25, NiTiCr35 kaph tellerin
stirtlinme katsayilarinin kaplanmamis NiTi telden daha yiiksek oldugu goriilmektedir.

NiTiMo kaplanmis teller i¢in hazirlanan kaplama banyolarindaki Mo igerigindeki
degisimlere gore kendi iginde siirtinme katsayilar1 incelendiginde banyolarda artan Mo *®
tuzu miktariimn siirtinmeyi arttirdigi gozlemlenmistir. SEM gériintiileri de bu durumu

desteklemektedir.
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6. SONUCLAR ve ONERILER

Ni-Ti ark tellerinin yiizey ozelliklerinin modifiye edilerek degerlendirildigi bu

calismada asagidaki sonuglara ulasilmistir:

1)

2)

3)

NiTi teller sitrat-siilfat icerikli banyolarda NiTi alasimi ile, ayrica bu banyolara
iicer farkl diisiik derisimde Mo*® ve Cr*® tuzlari eklenerek olusturulan banyolarda
NiTiCr ve NiTiMo alagimlari ile 50 mA/em® akim yogunlugunda
kronopotansiyometri teknigiyle kaplanabilmistir. Bu kaplamalarin kalinligir 5 pm
olarak hesaplanmistir.

Elde edilen kaplamalar kaplanmamis tel ile karsilastirildiginda, alasim
kaplamalarin, tellerin korozyon direncini arttirdigi goriilmiistiir. NiTiMo25 olarak
kodlanan telin en 1yi korozyon performasina sahip oldugu ve siirtiinme katsayisinin
kaplanmamig NiTi tele gére daha diisiik oldugu tespit edilmistir.

En diisiik siirtiine katsayisini ise NiTiMo15 gdstermistir.

Bu sonuglara goére, yapilan calismada NiTi telin ylizey 06zelliklerinin

elektrokimyasal yollarla gelistirilebilecegi sonucuna ulagilmistir. Bu gelistirme sonucunda

tellerin mekanik ve kimyasal 6zeliklerinde herhangi bir fiziksel kayip yasanmadigi, hatta

iyilesme saglandig1 soylenebilir.
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