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AZ91 Mg Alasimi Uzerine Sol-Jel Yontemi ile Yapilan Ta2Os
Kaplamalarda Daldirma Sayisinin Kaplamalarin Morfolojisine
Etkisi

Effect of Dipping Number on Morphology of Ta,Os Coatings Made by
Sol-Gel Method on AZ91 Mg Alloy

Onemli noktalar (Highlights)

7

% AZ91 Mg alasiminin TayOs ile kaplanmast / Coating of AZ91 Mg alloy with TazOs.

KD

% Daldirma sayisimin kaplamalarin morfolojisine etkisinin incelenmesi / Investigation of the effect of Dipping
number on the morphology of coatings.

Grafik Ozet (Graphical Abstract)

AZ91 Mg alasimi numuneler sol-jel ve daldirmall kaplama yontemi ile farkli daldirma sayilarinda Ta;Os kaplanmig
ve kaplama morfolojileri incelenmigstir. / AZ91 Mg alloy samples were coated with Ta;Os with different Dipping
numbers by using sol-gel method and dip coating and their morphology was investigated.
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Sekil. Numune iiretimi akis semas1 / Figure. Sample production flow chart
Amacg (Aim)

Bu caliymada biyomalzeme uygulamalarinda kullanilmak iizere etkili ve kalict bir biyomalzeme gelistirilmesi
amaglanmustir. | In this study, it was aimed to develop an effective and permanent biomaterial for use in biomaterial
applications.

Tasarim ve Yontem (Design & Methodology)

Ta,0s ¢ozeltileri farkl daldirma sayilarinda AZ91 Mg alasimi numunelerinin kaplama morfolojisinde olusturdugu

degisimler incelenmistir. | The changes in the coating morphology were examined with different dipping numbers of
T8.205.

Ozgiinliik (Originality)

AZ91 Mg alasimi sol-jel yontemi ile Ta,Os kaplanmigtir. / AZ91 Mg alloy coated with Ta,Os via sol-gel method.
Bulgular (Findings)

Daldirma sayisimin artmasi ile kaplama adaciklart arasindaki mesafelerin kapandigi, morfolojide gézlemlenen

catlaklarm azaldigr gozlemlenmigtir. | With the increase of dipping numbers, the distances between the coating islets
were closed, the cracks observed in morphology were decreased.

Sonug (Conclusion)

Kaplamalarda c¢atlak olarak gozlemlenen kisimlarin ara boélgelerinde daldirma sayisimin  artmast ile alt
katmanlardaki kaplama tabakasiin gozlemlendigi ve daldirma sayisinin artmastyla bu ¢atlak bélgelerin kapandig
tespit edilmistir./ It has been determined that the coating layer in the lower layers is observed with the increase of
Dipping number in the intermediate regions of the sections observed as cracks in the coatings, and these crack areas
are closed with the increase of dipping number.

Etik Standartlarin Beyani (Declaration of Ethical Standards)

Bu makalenin yazar(lar)1 ¢alismalarinda kullandiklart materyal ve yéntemlerin etik kurul izni ve/veya yasal-ozel bir
izin gerektirmedigini beyan ederler. / The author(s) of this article declare that the materials and methods used in this
study do not require ethical committee permission and/or legal-special permission.
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AZ91 Mg Alasimi Uzerine Sol-Jel Yontemi ile
Yapilan Ta,Os Kaplamalarda Daldirma Sayisinin
Kaplamalarin Morfolojisine Etkisi
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oz
Yapilan calisma, sol-jel yontemi kullanilarak iiretilen Ta20s kapli AZ91 Magnezyum (Mg) alasimlarinin karakterizasyonuna
yoneliktir. Mg alasimlari hafiflikleri ve insan kemiginin mekanik 6zelliklerine yakin mekanik 6zellikleri nedeni ile ortopedik
uygulamalarda kullanim agisindan ciddi bir potansiyele sahiptir. Fakat korozyon dayanimlari viicut i¢inde uzun siireli kullanimlar
icin yetersiz kalmaktadir. Tantal (Ta) ise ylizeyinde olusan oksit tabakasi sayesinde korozyon dayanimi ¢ok yiiksek olan ve viicut
i¢in toksik etki yaratmayan bir elementtir. Yapilan ¢calismada toz metalurji yontemi ile iiretilen AZ91 Mg alasimlari tizerine sol-jel
yontemi ile farkli daldirma sayilarinda Ta20s kaplanmasi ve daldirma sayilarindaki bu degisimin kaplamalarin morfolojisine
etkisinin incelenmesi amaglanmistir. Numuneler farkli daldirma sayilarinda kaplandiktan sonra morfolojilerindeki degisim elektron
mikroskobu (SEM-EDS) ve X-isim1 kirmimi (XRD) kullanilarak incelenmistir. Caligmanin sonucunda sol-jel yonteminde

karsilasilan ¢atlakli yapilarda, adaciklar aras1 mesafelerin kisaldig1 gézlemlenmistir. Artan daldirma sayisi ile ortalama 1, 3 ve 7
pum kalinliklarda kaplama tabakasina sahip numuneler iiretilmis ve yiizeyde daha homojen bir kaplama yapis1 olusumu saglanmistir.

Anahtar Kelimeler: Sol-Jel, Ta2Os, tantal, Mg alasimi.

Effect of Dipping Number on Morphology of Ta>Os
Coatings Made by Sol-Gel Method on AZ91 Mg Alloy

ABSTRACT

The study involves the characterization of the Ta2Os coated AZ91 Magnesium (Mg) alloys produced using the sol-gel method. Mg
alloys have a serious potential for use in orthopedic applications due to their lightness and mechanical properties close to the
mechanical properties of human bone. However, their corrosion resistance is insufficient for long-term use within the body.
Tantalum (Ta), on the other hand, is an element with a high corrosion resistance and does not create a toxic effect on the body
thanks to the oxide layer formed on its surface. In this study, it was aimed to cover Ta20s in different dipping numbers with the
sol-gel method on AZ91 Mg alloys produced by powder metallurgy method and to investigate the effect of this change on the
morphology of the coatings. After the samples were coated in different dipping numbers, the change in their morphology was
examined using electron microscopy (SEM-EDS) and X-ray diffraction (XRD). As a result of the study, it was observed that the
distance between the islets was shortened in the cracked structures encountered in the sol-gel method. With the increasing number
of dipping, samples with an average coating thickness of 1, 3 and 7 pm were produced and a more homogeneous coating structure
was created on the surface.

Keywords: Sol-Gel, Ta20s, tantalum, Mg alloy.

1. GIRIS (INTRODUCTION)

Mg alasimlarmin disiik yogunluk degerlerine sahip
olmalar1 ve mekanik o&zelliklerinin kortikal kemigin
mekanik Ozelliklerine yakin olmasi nedeni ile viicut
icinde ortopedik uygulamalarda kullanimda birgok
avantaj saglayacagi disiinilmektedir. Agirhik ve
yogunluk degerlerinin diisiik ve kemige yakin degerlerde
olmasi biyomalzemeler i¢in 6nemlidir [1, 2]. Giinlimiizde
ortopedik uygulamalarda kullanilan paslanmaz ¢elik, Co-
Cr alasimlari veya en c¢ok kullanilan titanyum ve
alagimlari, yiiksek yogunluk degerlerine sahip olup,
viicut i¢inde kullanildiklarinda “gerilim bariyer etkisi”

*Sorumlu Yazar (Corresponding Author)
e-posta : canser.gul@cbu.edu.tr

olarak adlandirilan etkiye sebep olmaktadir. Bu etki,
yogunlugu yiiksek olan implant malzemesinin kemik
iizerine uyguladig: siirekli ve degisken gerilimler nedeni
ile ortaya ¢ikmakta ve implant ile doku arasinda olusan
yapiya ve hatta kemigin kendisine zarar verebilmektedir.
Bu durumda ise implantin ya ikincil bir operasyon ile
viicuttan ¢ikarilmasi ya da degistirilmesi gerekmektedir.
Yani tedavi siireci uzamakta ve hasta konfor ve saglig
bu durumdan kétii etkilenmektedir [3]. Mg alagimlart
kemige yakin yogunluk ve kirilma toklugu degerlerine
sahip oldugu i¢in diger yiiksek yogunluklu alagimlar gibi
negatif bir etki olugturmaz. Ayrica; biyouyumlulugu
yiiksek, viicutta toksik etki yaratmayan, iiretimi kolay ve
maliyeti Ti alasimlarina kiyasla olduk¢a diisiik olan bir
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biyomalzemedir [4]. Fakat tiim bu avantajlarinin yaninda
bir dezavantaja da sahiptir. Mg ve alagimlar1 diistik
korozyon dayanimlari nedeni ile viicut sivilari ile temas
halinde iken uzun siire kararhiligini koruyamaz [5, 6].
Uzun siireli viicut icinde kalmas1 hedeflenen bir durumda
kullanilmast gerektiginde, yani Ornegin bir implant
uygulamasinda kullanilacaksa, korozyon dayanimi
arttirtlmali ve biyouyumluluga sahip baska bir malzeme
ile gelistirilmelidir. Bu gelistirme islemleri igin
literatiirde ~ takviyelendirme veya farkli  ylizey
islemlerinin kullanimina yonelik ¢alismalar mevcuttur
[6-10].

Tantal, ylizeyinde olusturdugu dogal oksit tabakasi
nedeni ile ¢ok yiiksek korozyon dayanimina sahiptir [11-
13]. Asmma dayamimi iyi, optik goriintiileme
ozelliklerini iyilestirme potansiyeline sahip, biyoinert
yapida bir biyouyumluluk sergileyen ve insan viicudunda
toksik etki yaratmayan bir elementtir [11, 14-16]. Tantal
elementi, farkli alagimlara eklenerek veya g¢esitli
yontemler kullanilarak biyomalzeme uygulamalarinda
kullanilmak {izere malzemeler {izerine kaplanabilir [17,
18]. Ti ve alasimlarmin biyomalzeme olarak
kullanildiginda sagladigi birgok 6zellik mevcuttur [19].
Ta elementinin de etkisi ile bu uygulamalarda
kullanilmak tizere daha iistiin 6zellikler elde edilebilir
[17]. Yu ve ark. (2015) yaptiklar1 ¢alismada Ti, Nb, Ta,
Zr ve Fe eclementlerini igeren bir alagim {iretmis ve
biyomalzeme  uygulamalarinda  kullanilabilirligini
incelemistir. Giliniimiizde ¢ok yaygin olarak kullanilan
Ti6Al4V alagimindan daha yiiksek potansiyele sahip bir
alasim oldugunu vurgulamislardir [17]. Chang ve ark.
(2014) yaptiklar1 calismada saf Ti plakalar iizerine
manyetik sigratma yontemi kullanarak Ta ve Ta»Os
kaplamalar yapmis ve bu kaplanmamis ve kaplanmis
numunelerin antibakteriyel 6zelliklerini incelemislerdir.
Calismanin sonucunda amorf formda Ta;Os kaplanmis
numunenin en yiiksek antibakteriyel performansi
gosterdigini tespit etmislerdir [11]. Zhou ve ark. (2013)
ise yaptiklart ¢aligmada NiTi sekil hafizali alagimlar
iizerine biyomedikal uygulamalarda kullanilmak tizere
Ta kaplamalar yapmiglardir. Ni iyonlarinin viicut
ortaminda ¢oziinmesi ve ¢esitli hastaliklara sebep oldugu
bilinmektedir. Bunu engellemek amaci ile yapilan
kaplamalar Hank’s ¢ozeltisi iginde elektrokimyasal
potansiyodinamik korozyon testleri yapilmis ve Ni iyon
salmmmimin bu sekilde azaltilabilecegini vurgulamistir
[12].

Biyomalzeme olarak giinlimiizde yaygm olarak
kullanilan bu malzemeler {izerine farkli amaglar ile Ta ve
Ta,0s kaplama c¢alismalar siirdiiriilmektedir. Fakat Mg
ve alagimlari iizerine Ta ve Ta»;Os kaplama calismalari
cok smirlidir. Yapilan c¢alismada sol-jel yontemi
kullanilarak AZ91 Mg alasimu iizerine 1, 3 ve 5 daldirma
sayllarinda Ta,Os kaplamalar yapilmistir. Yapilan bu
kaplamalarda artan daldirma sayisimin  kaplama
morfolojisine etkisinin incelenmesi amaglanmustir.
Kaplanmamis ve kaplanmis numuneler taramali elektron
mikroskobu (SEM-EDS) ve X-isim1 kirmimi (XRD)
kullanilarak analiz edilmis ve kaplama kalinliklar1 ve

tabaka morfolojilerinde olusan farkliliklar degerlen-
dirilmigtir.

2. MATERYAL VE METOD (MATERIAL and
METHOD)

Altlik malzeme olarak, kimyasal bilesimi Cizelge 1.’de
verilen AZ91 Mg alasimi numuneler kullanilmistir. Bu
numuneler 325 °C sicaklikta AZ91 alasim tozlarinin
sicak preslenmesi ile elde edilmis, hassas kesme cihazi
kullanilarak 6 x 10 x 2 mm?® boyutlarinda kesilmis ve
yiizeyleri mekanik olarak zimparalanmistir.
Zimparalama islemi sirasiyla 400, 600 ve 800 grid SiC
asindirict igeren zimparalar kullanilarak yapilmustir.
Yiizey hazirliklart tamamlanan numuneler ultrasonik
temizleyici kullanilarak aseton ve etanol iginde 20’ser
dakika temizlenmis ve kalintt  pargaciklardan
arindirtlmigtir.

Cizelge 1. AZ91 Mg alagimmin kimyasal kompozisyonu

(Chemical composition of AZ91 Mg alloy)

Element Al Zn Ni Cu Fe Mg

Agirlik¢a% 8,77 0,74 <0,01 <0,01 <0,02 Kalan

Sol-jel prosesinde Ta kaynagi olarak Tantal (V) etoksit
(Ta(OCzHs)s)  kullanilmagtir.  Coziicli olarak etanol,
katalizor olarak ise HCI kullanilmistir. Basglatici, ¢oziicii
i¢ine ilave edilmis ve yarim saat karistirildiktan sonra asit
katalizér damla damla ilave edilmistir. Katalizor
ilavesinden sonra ¢ozelti, 8 saat siire ile yavas bir hizda
manyetik  karigtirict  kullanilarak ~ karistirilmastir.
Karistirma islemi sonucunda agik sar1 berrak renkli
kaplama soliisyonu elde edilmistir.

PTL-MMO1 daldirmali kaplama cihaz1 kullanilarak,
altlik numuneler dikey bir sekilde hazirlanan soliisyonlar
i¢cine 100 mm/dk daldirma hizi ile daldirilmas, 60 s ¢6zelti
icerisinde bekletilmis ve ayni hizda geri cekilmistir.
Fazla soliisyonun siiziilmesi i¢in bir siire baglandiklari
yerden ¢ikartilmayip ayni pozisyonda tutulan numuneler
sonrasinda kurutma iglemi i¢in gikartilip yatay bir sekilde
numune kurutma tepsileri i¢erisine yerlestirilmistir.

Numunelerin kurutma iglemleri 1sitma hizi 3 °C/dk
olacak sekilde 100 °C ye yavas 1sitilan hassas sicaklik
kontrollii etiiv iginde gergeklestirilmistir. Numunelere
uygulanan kurutma iglemi sonrasinda 1, 3 ve 5 daldirma
sayist ile olacak sekilde farkli daldirma sayilarinda
kaplama uygulanmistir. Sonrasinda 1sitma hizi 1 °C/dk
olan Protherm marka firin i¢inde 400 °C ye 1sitilmas,
burada 1 saat sinterlenmis ve firin i¢cinde sogumaya
birakilmistir.

Kaplanmamis ve kaplanmis AZ91 numunelerin yiizey
morfolojileri Jeol JEM 6060 LV taramali elektron
mikroskobu (SEM) ile analiz edilmistir. Bu cihaza ait
enerji dagilimi spektrometresi (EDS) {initesi ile
numunelerin  yilizeyindeki  kaplamalarin  kimyasal
degisimlerini gorebilmek i¢in noktasal ve bolgesel EDS
analizleri yapilmistir. Yiizey goriintiileri alinirken 5 kV
hizlandirma gerilimleri kullanilmistir. EDS alinirken ise
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25 kV kullanilmistir. Kaplama kalinliklar1 Hitachi
TM4000 SEM ile kirilan numunelerin kesitinden
Olciilmiistiir.

Kaplanmig numunelerin X-1g1n1 analizleri Bruker D8
Advance marka X-Ismi Difraktometresi (XRD) ile
yapilmistir. Saniyede 0,03° tarama hizinda CuKa
(A=1,5418 A) 1sm1, 30 mA akim ve 40 V voltaj
kullanilmistir. Taramalar 20-90° araliginda olacak
sekilde ayarlanmustir.

Yiizey piiriizlilik O6l¢iimlerinde ise Mitutoyo SJ-301
markali piirlizliliik 61¢iim cihazi kullanilmistir.

3. SONUCLAR VE TARTISMA (RESULTS AND
DISCUSSION)

Kaplanmamus, 1, 3 ve 5 daldirma sayisi ile kaplandiktan
sonra kurutulmus ve sinterlenmis numuneler Sekil 1°de
gosterildigi gibidir. Kurutma oncesi renk degisikligi
gorinmeyen numunede kurutma sonrast hafif bir
beyazlama seklinde kaplama tabakasi goziikmekte ve
400 °C sicaklikta sinterleme sonrasi siyah renkte Ta,Os
tabakasi elde edildigi goriilmektedir.

<)
l lIl zem
l |_|

Sekil 1. a) Kaplanmamis, b) 1, 3 ve 5 daldirma sayisi ile
kaplandiktan sonra 100 °C’de kurutulmus ve c) 400
°C sicaklikta sinterlenmis AZ91 Mg alasim
numuneler ( a) un-coated, b) 1, 3, and 5 dip coated
and then dried at 100 °C, and ¢) AZ91 Mg alloys
coated and sintered at 400 °C)

a) b)

SEM goriintiileri incelendiginde (Sekil 2) genel olarak
tim numunelerde homojen bir kaplama tabakasi
gozlemlenmistir. Kaplama tabakalarinda siyah renkte
goriillen ¢atlak olusumlart mevcuttur. Literatiirde bu
catlaklarin iki sebebi olduguna deginilmistir. Bunlardan
ilki altlik malzeme ile kaplama tabakasi arasinda bulunan
termal genlesme katsayilar1 farki olup bu degerler AZ91
Mg alasmmu igin; 26x10%/K ve Ta;Os igin 6,5x10%/K
olmast [20-22], diger sebebi ise sol-jel prosesinde
kurutma sirasinda ¢oziicii maddelerin uzaklagsmasidir. Bu
¢oziicii maddeler buharlagtiklarinda geride bosluk
birakarak ¢atlaklara neden olur. Bu buharlagsma
soliisyonun igerdigi kimyasallara, kurutma yontemine,
bu kimyasallarin buharlasma sirasinda olusturduklari
gozeneklerin yiizey gerilim enerjilerine ve Kkapiler
kuvvetlere baghidir [23-26].

GARZI MET

> BAZ 1T HMET
:

GAZT MET

Sekil 2. 1, 3 ve 5 daldirma sayist ile Ta20s kaplanmis
numunelerin  yiizey = morfolojileri  (Surface
morphologies of 1, 3, and 5 dipping number Ta20s

coated samples)

Daldirma sayisinin  artmas1 ile yiizey piriizliilik
degerlerindeki degisimi gosteren grafik Sekil 3’te
verilmisti. D1 numunesi ile kaplanmamig S
numunesinin Ra degerleri arasinda belirgin bir fark
olmadig1 goriilmektedir. Sekil 2’de gosterilen SEM
gorintiileri de dikkate alinarak bu grafik icelendiginde,
bunun sebebi kaplama kalinliginin ince olmasi ve her ne
kadar adaciklar arast mesafe genis olsa da catlaksiz
alanlarin daha fazla olmas: ile iliskilendirilebilir. D3
numunesinde ise kaplama kalinlig1 artmis ve fakat bir
miktar yiizeye acgik catlak da igerdigi icin Ra degerlerinde
artis gozlemlenmistir. Daldirma sayisinin 5 olmast ile ise
D5 numunesinde kaplama tabakalarinin altinda daha gok
adacik bulunmasi sebebi ile piiriizliilligiin bir miktar
azaldig1 goriilmektedir.
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Sekil 3. Daldirma sayisinin artmasi ile yiizey piiriizliiliik
degerlerindeki degisim (Change in surface roughness
values with increasing number of dippings)

Daldirma sayisinin artmasi ile yiizey piiriizlilik
degerlerindeki degisimi gosteren grafik Sekil 3’te
verilmistir. D1 numunesi ile kaplanmamig S
numunesinin Ra degerleri arasinda belirgin bir fark
olmadig1 goriilmektedir. Sekil 2’de gosterilen SEM
goriintiileri de dikkate alinarak bu grafik icelendiginde,
bunun sebebi kaplama kalinliginin ince olmasi ve her ne
kadar adaciklar arast mesafe genis olsa da catlaksiz
alanlarin daha fazla olmasi ile iligkilendirilebilir. D3
numunesinde ise kaplama kalinligi artmis ve fakat bir
miktar yiizeye acik catlak da igerdigi icin Ra degerlerinde
artis gézlemlenmistir. Daldirma sayisinin 5 olmasi ile ise
D5 numunesinde kaplama tabakalarinin altinda daha ¢ok
adacik bulunmasi sebebi ile piiriizliiligiin bir miktar
azaldig1 goriilmektedir.

5 daldirma sayisi ile Ta,Os kaplanan numuneye (D5) ait
EDS analizi Sekil 4’te gosterilmistir. 1 numarali bolgeler
kaplama tabakasindan ve 2 ve 3 numarali bdlgelerin ise

bolgelerde yiiksek oranda Ta ve O miktarlarine
bakildiginda biiyilkk oranda kaplama tabakasina ait
oldugu goriilmektedir. B2 numarali bdlge ag. % 61,7
oraninda ve c2 numaral1 bdlge ag. % 73,6 oraninda Mg
alasim1 igermekte olup altlik malzemeden biiyiik bir
miktarda yansima almmustir. ¢3 numarali bolge ise,
catlak olarak goézlemlenen bdlgeden alinan bir EDS
analizi olmasina ragmen ag. % 92,2 oraninda Ta
icermektedir. Bu durum c¢atlak olarak gozlemlenen
kisimlarin altinda da kaplama adaciklariin oldugunun
bir gostergesidir.

Cizelge 2. 1,3 ve 5 daldirma sayilarinda kaplanan AZ91 Mg
alagimlarina ait EDS analizleri (% agirlik) (EDS
analysis of AZ91 Mg alloys coated in 1, 3, and 5
dipping number (weight%))

a b c
1 2 1 2 1 2 3
o} 6,8 2,3 51 10,3 4,8 3,2 7,2
Mg 594 880 05 61,7 06 736 04
Al 15 15 0,3 24 01 1,7 0,1
Zn 2,7 1,0 2,6 2,5 0,8 3,7 0,1
Ta 296 7.2 915 231 937 178 922

Yapilan kaplamalarda, ana malzemenin yumusak ve
kaplama tabakasinin ince olmasi, kesme islemi sirasinda
ylizeye malzeme sivanmasina, dolayistyla da kesitten
kaplama kalinligr goriintiisi alinamamasina neden

olmustur. Bu nedenle numuneler yatay bir sekilde
konularak kirtlmis ve kirilan yiizeylere dik olacak sekilde
goriintii alinmast saglanmistir. Numunelerin kaplama
kalinliklar1, kirik yilizeylerden alinan SEM goriintiileri ile
Sekil 5’te verilmistir. Daldirma sayisinin artmasi ile
kaplama kalinliginda bir artis gozlemlenmistir. 1

samplesin a) 1, b) 3 and c) 5 dipping numbers)

catlak kisimlarin arasindan alman EDS analizlerini
yansitmaktadir. Bu bdlgelere ait EDS sonuglar ise
Cizelge 2°de gosterilmistir. 1 daldirma sayisi ile kaplanan
numunede kaplama kalinligimin diisiikk olmasi nedeni ile
althk AZ91 Mg alagimna ait pikler de alinmis ve EDS
analizlerinde hem kaplama hem de altlik tabakasina ait
bulgulara rastlanmistir. Sekil 4. b ve ¢’de ise 1 numarah

Sekil 4. a) 1, b) 3 ve ¢) 5 daldirma sayilarinda Ta20s kaplanan numunelere ait EDS analizleri (EDS analysis of Ta20s coated

daldirma sayist ile kaplanan numunenin kaplama
kalinlig1 ortalama 1 pum olarak 6lgiiliirken 3 daldirma
sayist ile kaplanan numunenin kaplama kalinlig
ortalamas1 4,3 um ve 5 daldirma sayisi ile kaplanan
numunenin kaplama kalinlig1 ortalamasi ise 7 pm olarak
Olctilmiistiir.
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TM4000 10kV 5.6mm L-X15.0k BSE M
Sekil 5. AZ91 Mg alasimi iizerine daglama isleminden sonra uygulanan 1, 3 ve 5 daldirma sayilarinda yapilan Ta20s
kaplamalarin kalinliklar1 a)D1, b)D3 ve ¢)D5 kodlu numuneler (Thickness of Ta205 coatings made on dipping 1, 3
and 5 after etching on AZ91 Mg alloy a) D1, b) D3 and c) D5 coded samples)

Ortalama kaplama kalinligi ve kaplama kalinliklarinin
genel araliklar1 Sekil 6’da verilen grafikte gosterilmistir.
Kirik  yilizeyden yapilan incelemelerde kaplama
tabakasinin yiizeye homojen bir sekilde yayildigi ve
yiizeyde catlaklarin oldugu goriilmiistiir. Biyomalzeme
uygulamalarinda  kullanilmak {izere Ta igerikli
kaplamalar farkli yontemler ile uygulandiginda benzer
kalinliklarda kaplama tabakalar1 elde edilebilmistir.
Rahmati ve ark. (2016), yaptiklar1 ¢aligmada 3.4 pm
TaO; kaplama kalinlig1 ve Zhou ve ark. (2013), yaptiklari
caligmada ise 3.26 um olarak Olgillen Ta kaplama
tabakalar1 elde etmistir [15, 16].

Sekil 7, kaplanmamis ve 1, 3 ve 5 daldirma kaplanmis
AZ91 Mg alasimi numunelerin  XRD grafiklerini
gostermektedir. Daldirma sayisinin artmast ile AZ91 Mg
alagimina ait olan; Mg, Mgi7Al1,, Al ve Al,O; piklerin
siddetlerinde bir azalma goézlemlenmistir. ICDD kart

mMg Mg, Al, Al *ALO, ®MgO
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Daldirma Sayisi
Sekil 6. Daldirma sayisinin artmasi ile kaplama kalinliginin
degisimini gosteren grafik (Graph showing the
change in coating thickness with increasing number
of dips)
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Sekil 7. Kaplanmamis AZ91 ve daglama isleminden sonra 1-3-5 daldirma sayilari ile Ta2Os kaplanan numunelere ait XRD
grafigi (XRD graphs of un-coated AZ91 and Ta20s coated samples with 1-3-5 dipping numbers after etching)
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numaralari; Mg i¢in 4-770, Mg17Al12 i¢in 1-1128, Al igin
1-89-4037, Al;0; igin 46-112°dir. Bu durum kaplama
tabakasimnin siirekliliginin daldirma sayisinin artmasi ile
arttigin1 dogrular yondedir. Ta,Os i¢in, 400 °C sicaklikta
sinterlendiginde ~ amorf  yapiya sahip  oldugu
bilinmektedir [11, 25]. Bansal (1993), yaptig1 ¢alismada,
400 °C sicaklikta sinterlendiginde amorf yapida ve Sekil
I’de de gosterildigi gibi siyah renkte oldugunu
vurguladigi Ta,Os tabakasinin eldesini gerceklestirmistir
[25]. Bunedenle artan daldirma sayist ile amorf yapilarda
gozlemlenen karakteristik yapt olan, 20-35° (20)
degerlerinde  gozlemlenebilecek sekilde bir artig
sergilemigtir. Bu amorf yapinin daldirma sayisinin
artmast ile siddetleniyor olma sebebi kaplama
tabakasmin goreceli olarak daha kalin olmasi ve catlak
kisimlarin  aralarinin  da  dolarak kaplanmasi ile
iliskilendirilebilir. Chang ve ark. (2014) yaptiklari
calismada amorf TapOs kaplamalarin biyomedikal
uygulamalarda biyoinert ve antibakteriyel 6zellik
kazandirabilme gibi avantajlar1 oldugundan bahsetmis ve
yaptiklart kaplamalarin 700 °C sicaklikta 1sil iglem
gordiikten sonra kristal hale gectigini vurgulamislardir
[11]. Bansal (1988) ise yaptig1 ¢caligmada sol-jel yontemi
ile rettigi Ta,Os jeli farkli sicakliklarda sinterledikten
sonra XRD analizlerini yapmis ve 400 °C sicakliktan
sonra kristal faza ge¢is oldugunu vurgulamistir, bu gegcis
oldugunda ise alfa fazinin beyaz renkte gézlemlendigini
gormiistiir [25]. Yapilan sinterleme islemi 400 °C
sicaklikta 1 saat siire ile yapilmis ve amorf faz elde
edildigi 6zellikle 5 daldirma sayisi ile kaplanan kaplama
ile gdzlemlenebilir. Ayrica daldirma sayisinin 1 oldugu
D1 numunesinde diger numunelerden farkli olarak 45-
946 ICDD kart numarali MgO pik siddetinde bir artis
gozlemlenmistir [27]. Kaplanmamis numunelerde
gozlemlenmeyen bu pik, yiizeyleri aktiflestirilmis ve
yeni bag yapmaya miisait olan yiizeylerin kaplanmadan
kalmasi sonucunda oksitlenmeye daha meyilli olmasi
nedeni ile olusmustur. 1 daldirma ile kaplanan
numunelerde c¢atlak ylizeylerin ara kisimlar1 da
oksitlendigi i¢in MgO pikinin olusmast igin ortam
hazirlanmis ve sicakligin etkisi ile de altlik malzemede
oksitlenme gerceklesmistir. Daldirma sayisinin artmasi
ile catlak olan kisimlarda azalma ve kapanma
gozlemlendigi i¢in bu MgO piki artan daldirma sayisi ile
siddetinde azalma ve yok olma seklinde gézlemlenmistir.

6. SONUC (CONCLUSION)

Calismada, hazirlanan TaOs, daldirmali  kaplama
yontemi ile AZ91 Mg alasim numuneler {izerine
kaplanmigtir.  Yapilan incelemelerden elde edilen
bulgulara gore; kurutma ve sinterleme sonucunda
numune  yiizeylerinde olusan bazi  ¢atlaklara
rastlanmugtir. Termal genlesme farklarindan ve sol-jel
yontemi uygulanirken kurutma ve sinterleme sirasinda
olusan catlakli yapilarin artan daldirma sayisi ile azaldigi
adaciklar arasi mesafenin azalmasi ile dogrulanmistir.
Farkli daldirma sayilari ile yapilan Ta;Os kaplamalar, 1
daldirma sayisinda kaplanan numunede ortalama 1 um, 3
daldirma sayisinda kaplanan numunede ortalama 4,3 um

ve 5 daldirma sayisinda kaplanan numunede ise ortalama
7 pum olarak elde edilmistir. Catlak olarak gézlemlenen
kisimlarin ara bélgelerinde ise daldirma sayisinin artmasi
ile alt katmanlardaki kaplama tabakasimnin gézlemlendigi
tespit edilmigtir. Kaplama igleminin baslamasi ile ilk
daldirmadan sonra bir miktar MgO olusumu goézlenmis
fakat artan daldirma sayist ile kaplama kalinliginin
artmasi ve adaciklar aras1 mesafelerin azalmasi nedeni ile
MgO piklerinde azalma oldugu gozlemlenmistir.
Daldirma sayisinin artmasi ile AZ91 Mg alasimina ait
olan; Mg, Mgi7Al1,, Al ve Aly,O3 piklerin siddetlerinde
bir azalma gozlemlenmis ve kaplama tabakasma ait
karakteristik piklerde bir artig gézlemlenmistir.
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