itudergisi/d
mihendislik

Cilt:9, Say1:2, 163-167
Nisan 2010

Ti16 Al7NDb alasiminin yorulma davranisi

Mehmet CiNGI, Hiiseyin CIMENOGLU"
ITU Fen Bilimleri Enstitiisii, Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Programi, 34469, Ayazaga, Istanbul

Ozet

Titanyum ve alasimlart sahip olduklari iistiin mekanik ozellikleri, diisiik yogunluklar: ve yiiksek ko-
rozyon direngleri sayesinde havacilik, otomotiv, kimya ve biyomedikal endiistrilerinde yaygin ola-
rak kullanilmaktadirlar. Titanyum ve alagimlarinin yiiksek sicaklikta oksijene olan yiiksek afiniteleri
kullanmimlar: simirlamaktadir. Titanyum ve alasimlarimin yiiksek sicaklikta oksijene maruz tutulma-
lar yiizeyde oksit tabakasinin ve hemen altinda ise oksijen difiizyon bolgesinin olusmasini sagla-
maktadir. Bu isleme termal oksidasyon adi verilmektedir. Bu ¢alismada agsinma ve korozyon diren-
cinde onemli artislar saglayan termal oksidasyon igleminin Ti6Al7Nb alasiminin yorulma davranisi
tizerine etkisinin incelenmesi amag¢lanmistir. Bu amagla 600 °C’de 60 saat tutulmasiyla gercgeklesti-
rilen termal oksidasyon igslemi sonrasinda numunelerin yiizey karakterizasyonu, kesit
mikroyapisinin incelemesi ve yiizey mikrosertlik degerinin olgiilmesi ile yapilmistir. Numune yiizey-
lerinin mikrosertlik degerleri, termal oksidasyon oncesi ve sonrasinda, numuneler ¢cekme deneyine
tabi tutularak, akma ve ¢ekme dayanmimi ile kopma uzamasi ve kesit daralmasi degerleri belirlen-
mistir. Donel egmeli yorulma deney diizenegi ile orijinal ve termal oksidasyon uygulanmis numune-
ler, 25 Hz frekansta farkl gerilme genligi degerlerinde yorulma deneylerine tabi tutularak S-N eg-
rileri elde edilmistir. Donel egmeli yorulma deneyleri sonrasinda, numunelerin kirik yiizeyleri ste-
reo mikroskop ile incelenmigstir. Termal oksidasyon sonucunda Ti6AI7Nb alasiminin yiizeyinde ince
bir oksit tabakasi ve hemen altinda oksijen difiizyon bolgesi olusmustur. Termal oksidasyon sonucu
yiizey sertliginin Ti6AI7Nb alasiminda % 170 gibi yiiksek bir oranda arttigi belirlenmistir. Termal
oksidasyon islemi sonrasinda Ti6AI7Nb alasiminin mekanik ozelliklerinde kayda deger bir degisik-
lik goriilmemigstir. Termal oksidasyon sonrasinda Ti6AI7Nb alasimimin yorulma dayanim sinirt
diismiistiir.
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Fatigue behavior of Ti6Al7Nb
titanium alloy

Extended abstract

Musculoskeletal system diseases cost in the coun-
tries around the globe a significant amount of money
annually. The occurrence of bone fractures has also
increased due to an increase of the number of traffic
accidents and the increase of life expectancy almost
twice as compared with past centuries. It is expected
that one-third of European citizens will be soon over
the age of 60. Hence, healthcare costs will be an
increasing burden for society. Therefore, the need
for economically feasible biomaterials for fracture
healing will increase.

For decades, researchers have focused on devolo-
ping a viable and cost effective alternative materials
for the dental applications instead of nickel-
chromium and cobalt-chromium alloys which have
been popular for the denture frameworks since
1970s. Usage of alloys containing nickel was limited
due to doubts related with biological safety. Tita-
nium, which eliminates persisting doubts as to bio-
logical safety of alloys containing nickel, was intro-
duced in the 1970s.

Titanium alloys are attractive materials for many
engineering applications, which require excellent
combination of mechanical properties, corrosion
resistance and biocompatibility along with a low
weight. Their excellent corrosion resistance and
biocompatibility are assumed to be due to the forma-
tion of a dense and stable TiO; layer, which rebuilds
spontaneously after being damaged, even in solu-
tions with low oxygen contents. Unfortunately, in
applications where contacting motion of counter-
parts is maintained, titanium and its alloys have lim-
ited usage owing to their poor tribological perform-
ance. Poor wear resistances of titanium and its al-
loys can be enhanced by surface modification tech-
niques. Among the surface modification techniques,
thermal oxidation is one of the simplest and cheap-
est process and appears as it is very promising way
to produce hard surfaces on titanium and its alloys.
Surface modifications like surface roughening, oxi-
dation or coating techniques also often improve the
bioadhesion and the corrosion behaviors of titanium
implants.

Although many types of titanium alloys are commer-
cially available, since when compared with commer-
cially pure titanium Ti6AI4V alloys have superior

physical and mechanical properties and almost
same of nickel-chromium and cobalt-chromium al-
loys, alfa/beta alloy Ti6AI4V is the most commonly
used in the biomedical applications. Sometimes us-
age of Ti6Al4V alloy can be problematic due to the
toxicity of vanadium in the body. In order to elimi-
nate this negative effect of vanadium, in the 1980s
new vanadium-free alloy containing niboium
Ti6AI7Nb was devoloped.

The aim of this study was to examine the effect of
thermal oxidation on rotating bending fatigue be-
havior Ti6AI7Nb alloy. Thermal oxidation was con-
ducted at 600°C for 60 h in air. Characterization of
the oxidized alloy was made by microstructure ex-
aminations, hardness measurements, tensile and fa-
tigue tests. Microstructure survey was conducted on
the cross sections of the oxidized alloy by an optical
light microscope after etching with 2% HF. Hard-
ness measurements were made on the surfaces of the
samples by a micro hardness tester in the unit of
Vickers hardness under different indentation loads.
Before and after thermal oxidation, tensile tests
were performed in order to measure the yield and
tensile strengths, percent elongation and reduction
in area. Fatigue tests were performed under rotating
bending condition at a frequency of 25 Hz. Frac-
tured surfaces obtained from rotating bending fa-
tigue tests were investigated utilizing a stereo micro-
scope.

In this study, the effect of thermal oxidation on the
rotating bending fatigue behavior of Ti6AI7Nb alloy
was investigated. Thermal oxidation, which was per-
formed at 600 °C for 60 h in an air furnace, resulted
in the formation of 0.7 um thick oxide layer with a 7
um oxygen diffusion zone beneath it. Thermal oxida-
tion considerably improved surface hardness to 929
HVy;.

Among the tensile properties only the yield strength
was affected from the thermal oxidation. Yield
strength of the examined alloy increased from 947
MPa to 1019 MPa, which corresponds to about 8 %
improvement. Other tensile properties including ten-
sile strength, elongation at fracture and reduction in
area did not show any significant variation with
thermal oxidation. Rotating bending endurance limit
at 5x10° cycles decreased from about 560 MPa to
about 500 MPa upon oxidation. The loss in fatigue
resistance corresponds to 12%.

Keywords: Fatigue, oxidation, titanium.
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Giris

Titanyum ve titanyum alagimlari, yliksek muka-
vemet/yogunluk oranlar1 ve yiiksek korozyon
direngleri nedeniyle ¢ok ©nemli miihendislik
malzemeleridir. Isil islem ve deformasyon ile
mukavemetlerini artirmak miimkiindiir. Titan-
yum ve alagimlari yiiksek mukavemet ve iistiin
korozyon direncine sahip olduklar1 i¢in baglica
havacilik sektoriiniinde yaygin olarak kullanil-
maktadir. Havacilik sektoriine ek olarak titan-
yum ve alasimlari medikal miihendisliginde,
enerji sektoriinde, denizcilik sektoriinde ve
kimya endiistrisinde kullanilmaktadir (Boyer
vd., 1994; Donachie, 1989). Siiper mekanik
ozelliklerine karsin titanyum ve alagimlari yiik-
sek ve kararsiz siirtinme katsayilari ile birlikte
diisiikk asinma direngleri nedeniyle siirtiinme ve
asinmanin 6nemli oldugu uygulamalarda tercih
edilmemektedirler (Dong ve Bell, 2000; Long
ve Rack, 1998). Titanyum ve alasimlarinin zay1f
tribolojik 6zellikleri ylizey miihendisligi kulla-
nilarak gelistirilebilir (Boyer vd., 1994; Iman ve
Fraker, 1996; Boettcher vd., 2002; Qi vd.,
2002). Fiziksel buhar biriktirme (PVD), termal
plstiirtme, iyon asilama, termo-kimyasal difiiz-
yon iglemleri (N, C, B, O) titanyum ve alagimla-
rinin yiizey Ozelliklerinin gelistirilmesinde kul-
lanilir (Boyer vd., 1994). Bu teknikler arasinda
difiizyon islemleri 6zellikle oksijen diflizyonu
en gilivenilir yiizey sertlestirme islemidir (Long
ve Rack, 1998).

Titanyum ve alagimlarinin oksijen igeren bir or-
tamda yiiksek sicaklikta (termal oksidasyon)
bekletilmesi sonucu dista bir oksit tabakasi ve
icerde oksijen diflizyon bolgesi olusur. Goreceli
olarak ince olan oksit tabakasi korozyon diren-
cini artirirken igeri difiize olmus oksijen kati
cozelti olusumu mekanizmastyla yiizey sertligi-
ni artirmaktadir (Boyer vd., 1994; Dong ve Bell,
2000; Boettcher vd., 2002; Qi vd., 2002; Mishra
vd., 1996).

Bu calismada termal oksidasyon isleminin
Ti6Al7Nb alasiminin yorulma davranislar tize-
rindeki etkisi incelenmistir.

Materyal ve yontem
Bu calismada termal oksidasyon isleminin saf
titanyumun, Ti6Al7Nb alagimlarinin mekanik

Ozellikleri tizerindeki etkisinin arastirilmasi
amaglanmistir. Termal oksidasyon iglemi nor-
mal firin atmosferinde Nabertherm marka
laboratuvar tipi firinda 600 °C sicaklikta 60 saat
siire ile gerceklestirilmistir. Termal oksidasyon
parametreleri Glileryiiz ve Cimenoglu (2004,
2005)’nun caligmalarina gore optimum koroz-
yon ve asinma direnci veren kosullara gore be-
lirlenmistir.

Termal oksidasyon sonrasinda numunelerin
mikroyap1 incelemeleri yapilmig ve sertlik,
cekme ve donel egmeli yorulma testleri ile me-
kanik 6zellikleri belirlenmistir.

Termal oksitlenmis numunelerin kesitleri stan-
dart metalografik yontemler ile hazirlandiktan
sonra %2 HF ile daglanarak Leica marka TCS-
SL model 151k mikroskobunda incelenmistir.

Termal oksitlenmis numunelerin ylizey sertlik
Olgtimleri  derinlik duyarlh CSM  marka
mikrosertlik cihazinda, 10 g, 25 g, 50 g, 75 g ve
100 g yiik altinda ve Vickers u¢ kullanilarak
gerceklestirilmistir. Islemsiz numunelerin sert-
likleri Shimadzu marka mikrosertlik test ciha-
zinda 100 g yiik ve Vickers u¢ kullanilarak 6l-
cllmiistiir. Cekme testleri 250 kN kapasiteli
Dartec marka tiniversal test cihazinda 0.1 mm/s
cekme hizinda ve oda sicaklhifinda gergeklesti-
rilmistir. Cekme testlerinde akma mukavemet
degerleri ekstansometre kullanilarak belirlen-
mistir. Her bir numune grubunu temsilen {i¢
adet ¢cekme testi yapilmig ve bunlarin aritmatik
ortalamasi deney sonucu olarak alinmustir.

Donel egmeli yorulma deneyleri i¢in Walter Bai
marka deney cihazi kullanilmis ve orijinal ve
termal oksidasyon uygulanmis numuneler, 25
Hz frekansta farkl gerilme genligi degerlerinde
donel egmeli yorulma deneylerine (R = -1) tabi
tutulmustur. Hasar kriteri olarak numunelerin
kirilmasinin esas alindigi donel egmeli yorulma
deneylerinde, her bir gerilme genligi i¢in kiril-
ma ¢evrim sayilar1 belirlenerek S-N egrileri
olusturulmus ve 5x10° cevrimde numunelerin
kirilmadig1r gerilme genligi, yorulma dayanim
sinir1 olarak alimmistir. Donel egmeli yorulma
deneyleri sonrasinda, numunelerin kirik ylizey-
leri stereo mikroskop ile incelenmistir. Yorulma
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testlerinde 8 mm ¢ene ¢apina, 6 mm gdbek ca-
pma ve 50 mm uzunluga sahip numuneler kul-
lanilmugtr.

Deneysel ¢calisma sonuclari

Termal olarak oksitlenen Ti6Al7Nb alagiminin
kesit mikro yapist Sekil 1°de verilmistir. Ter-
mal oksidasyon sonucunda titanyumun oksijene
olan yiiksek afinitesinden dolayi yiizeyde yakla-
stk 0.7 um kalinliginda oksit tabakasinin ve bu
tabakanin altinda acik renkli yaklagik 7 pm ka-
linliginda oksijence zengin bir difiizyon bdlge-
sinin (oksijen diflizyon bolgesi) olustugu go-
rilmektedir.

Sekil 1. Termal olarak oksitlenmis Ti6Al7Nb
alasiminin kesit mikro yapisi
(O.T.:Oksit Tabakasi, O.D.B.:Oksijen Difiizyon
Bolgesive E.S.: ESAS METAL)

Termal olarak oksitlenmis ve islem gérmemis
numuneler lizerinde yapilan ¢ekme testi ve sert-
lik 6l¢itim sonuglar1 Tablo 1’de verilmistir. Oksit
tabakasinin ve altinda bulunan oksijen diflizyon
bolgesinin olusmas1 yiizey sertligini (HVy )
kayda deger sekilde arttirmistir. Ancak sertlik-
teki artts akma mukavemetini de artirirken,
cekme mukavemeti ve silineklikte (kopma uza-
masi1 ve kesit daralmasi) kayda deger degisime
sebep olmamustir.

Termal olarak oksitlenmis ve orijinal Ti6AI7Nb
numuneler ile gerceklestirilen donel egmeli yo-
rulma test sonuglar1 gerilme-kirilincaya kadar
gecen cevrim sayist cinsinden Sekil 2°de veril-
mistir. Genel olarak termal oksidasyon islemi
Ti6Al7Nb alasiminin yorulma direncini diistir-
mistiir. Sekil 2’de goriildiigi gibi termal olarak

oksitlenmis ve orijinal numunelere ait gerilme
kirilincaya kadar gecen c¢evrim sayisi grafikleri
(S-N) farkli egimlere sahiptirler. Ancak termal
olarak oksitlenmis numuneler daha diisiik yo-
rulma direncine sahip olduklar1 gorilmiistiir.
Termal olarak oksitlenmis numunelerin S-N eg-
risinin egiminin diisiik olmas1 yorulma davrani-
sinin uygulanan gerilmeye ¢ok bagimli oldugu-
nu belirtmektedir. Sekil 2°deki oklar 5x10° ¢ev-
rimde kirilmayan numuneleri temsil etmektedir.
5x10° gevrim sayist igin dénel egmeli yorulma
gerilmesi (yorulma dayanimi) orijinal Ti6AI7Nb
alagimi i¢in yaklasik 560 MPa iken termal ola-
rak oksitlenmis Ti6Al7Nb alasimi i¢in yaklasik
500 MPa degerindedir. Dolayisiyla termal
oksidasyon isleminin yorulma dayamin sinirin
yaklasik %10 azaltig1 soylenebilir.

Tablo 1. Orijinal ve termal oksitlenmig
Ti6Al7Nb alagiminin mekanik ozellikleri

Orijinal Termal
oksidasyon
Sertlik (HV,) 342 929
Akma muk. 947 1019
(MPa)
Cekme muk. 1090 1080
(MPa)
Kopma uzamasi 159 16.9
(%)
Kesit daralmasi 41.8 41.2
(%)
001 Orijinal
650
E,DD 4
550 1 K =

sop Termal Oksitlenmis D >

450

400

3 "y 5 i ‘7
10 10 10 10 10

Kirilincaya kadar gecen ¢evrim sayisi (N)

Sekil 2. Islemsiz ve termal oksitlenmis
numuneler iizerinde gerc¢eklestirilen donel
egmeli yorulma test sonug¢lart (Okar yorulma
testleri sirasinda kirtlmayan numuneleri temsil
etmektedir)
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Yoruma sonucu olusan kirik yiizeylerin temsili
makroskobik goriintimleri Sekil 3’te verilmistir.
Makroskopik incelemeler sonucu catlaklarin
ylizeyden baslayarak iceri dogru ilerledikleri ve
catlak ilerlemesi sonucu nihai kirilma bolgesinin
i¢ kesimlerde olustugu goriilmiistiir. Termal ola-
rak oksitlenmis numuneler ile kiyaslandiginda
islemsiz numune yiizeyinde daha az sayida cat-
lak baslangi¢ noktasinin oldugu goriilmiistiir.
Bu durumsan sert oksit tabakasinin ve altindaki
oksijen diflizyon tabakasinin gatlak baslangicini
tesvik ettigi anlagilmaktadir. Bu durum termal
olarak oksitlenmis numunelerde daha genis ni-
hai kirilma bdélgesinin olusmasini saglamistir.
Genis nihai kirilma bdélgesinin olusmasi yorul-
ma Omriiniin biiylik kisminin gatlak baslangici
icin gectigini belirtmektedir. Bir kez yilizeyde
catlak olustugunda, catlak i¢ bolgelere kolayca
ilerlemekte ve kirilma merkezde aniden gergek-
lesmektedir.

Termal oksitlenmis, 565MPa ve 59329
cevrim

Sekil 3. Donel egmeli yorulma testleri sonucu
elde edilen karik yiizeylerin makroskopik
gortintimleri

Sonuglar

Ti6 AI7ND alagimi lizerinde gergeklestirilen test

sonuclar1 asagidaki gibidir:

1. Alasgimin 600 °C sicaklikta 60 saat siireyle
oksitlenmesi sonucunda yiizeyde ince bir ok-
sit tabakasinin ve hemen altinda oksijen di-
fiizyon bolgesinin olustugu goriilmiistiir.

2. Termal oksidasyon iglemi akma mukaveme-
tini ve ¢ekme siinekligini diistirmeden ylizey
sertliginde artiga sebep olmustur.

3. Oksidasyon sonucu doénel egmeli yorulma
dayanim smir1 560 MPa’dan 500 MPa’a
diismiistiir.
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