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Yiizeyinde Mikrodeformasyon Alanlari Olusturulan 316L
Paslanmaz Celigin Biyomimetik Olarak Kaplanmasi
Biomimetic Coating of 316L Stainless Steel with Microdeformation

Areas on The Surface

Onemli noktalar (Highlights)

* 316L paslanmaz c¢elik yiizeyinin mikrodeformasyon desenleri olusturarak iglenmesi / Surface processing
on 316L stainless steel by forming microdeformation patterns.

«  Yogunlastirilmis sentetik viicut sivisi iginde statik daldirma ile biyomimetik kaplama/ Biomimetic coating
via static immersion in densified simulated body fluid.

+« Uygulanan yiizey isleminin biyomimetik kaplanma tizerindeki etkilerinin incelenmesi / Investigation of the

effects of the applied surface process on biomimetic coating

Grafik Ozet (Graphical Abstract)

316L paslanmaz ¢elik yiizeyine uygulanan mikrodeformasyon isleminin biyomimetik kaplanma iizerindeki etkileri
incelenmistir. | Effects of surface microdeformation process on the biomimetic coating of 316L stainless steel were
investigated.

Sekil. Farkli mikrodeformasyon desenleri tizerinde apatit olusumu /Figure. Apatite formation on
the different microdeformation patterns

Amag (Aim)

Mikrodeformasyon yiizey islemi ile 316L paslanmaz c¢eligin biyomimetik kaplanma ozelliginin iyilestirilmesi

amaglanmistir. | 1t was aimed to improve the biomimetic coating property of 316L stainless steel through
microdeformation surface processing.

Tasarum ve Yontem (Design & Methodology)

316L ornekler mikrodeformasyon ile yiizeylerinin islenmesi sonrasi sentetik viicut sivist daldirilarak biyomimetik
olarak kaplanmigtir. | 316L samples were subjected to biomimetic coating via immersion in simulated body fluid
following microdeformation surface process.

Ozgiinliik (Originality)
Mikrodeformasyon ile yiizeylerde kontrollii topografya olusturma ve yiizey enerjisini degistirerek metalik yiizeyde

apatit olusumunu tetikleme | Inducing apatite formation on metal surface through creating controlled surface
topographies and altering surface energy with microdeformation.

Bulgular (Findings)
Optimum piiriizliiliik ve yiizey enerjisinin saglandigi desende biyomimetik kaplanma iizerinde olumlu etkiler tespit

edilmisitr | Positive effects on the biomimetic coating of the pattern with optimum roughness and surface energy were
detected.

Sonucg (Conclusion)

Olusturulan mikrodeformasyon alanlarimin piiriizliiliige ek olarak yiizey enerjisini de artirarak biyomimetik
kaplanmayr olumlu etkiledigi sonuna varilmigir. / It was concluded that the formed microdeformation patterns
positively affected biomimetic coating, not only though altering surface roughness but also increasing surface
energy.
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Yapilan ¢aligmada ortopedik implantlarda genellikle tercih edilen biyomedikal bir malzeme olan 316L paslanmaz ¢elik yiizeyinde
mikrodeformasyon iglemi ile kontrollii olarak desenleme yapilmis ve elde edilen farkli yiizey desenlerinin malzemenin
biyomimetik yontemle kalsiyum fosfat kaplanmasina olan etkisi statik daldirma deneyleri ile sentetik viicut sivisi i¢inde test
edilmistir. Olusturulan desenler arasinda izler arasi araligin dar ve iz derinliginin daha diisiik oldugu desenin optimum 6zellik
gosteren yiizey oldugu gozlemlenmistir. Artan ylizey piirlizliiliigi ile numune yiizeylerinde yeni yapilarin (oksit ve kalsiyum
fosfatli yap1) olusumunda piiriizliiliikkle dogrudan baglanti kurulamamisg ve durumun olusturulmus mikrodeformasyon bdlgelerinin
dislokasyon mekanizmasi iizerindeki etkisinin de ylizey enerjisini arttirmada rol oynamasindan kaynaklandig diistiniilmiistiir. 3
giinliik daldirma siiresinin ardindan kontrol numunesi ile diger numuneler kiyaslandiginda numune yiizeylerinde olusturulan
mikrodeformasyon desenlerinin dislokasyon mekanizmasimi tetikleyerek numune yiizeyinde piiriizliliigii ve yiizey enerjisini
arttirmastyla oksit ve kalsiyum-fosfatli yapilarin ¢dkelmesi i¢in olumlu sonug verdigi saptanmustir.

Anahtar Kelimeler: Biyomimetik kaplama; 316L paslanmaz celik, yiizey islemi, mikrodeformasyon.

Biomimmetic Coating of 316L Stainless Steel with
Microdeformation Areas on The Surface

ABSTRACT

In this study, the effects of controlled patterns formed through surface microdeformation process on the biomimetic calcium
phosphate coating of 316L stainless steel, commonly used biomedical materials for orthopedic implants, were tested via static
immersion experiments in simulated body fluid. Among the different patterns that were formed, the pattern consisting of narrower
inter indent spacing and lower indent depth was found to show the optimum properties. Surface roughness and new structure
formation (structures with oxide and calcium-phosphate) behaviors were not directly correlated, and it was suggested that this
behavior stemmed from the effect of the microdeformation patterns on the dislocation mechanism as an important factor in
increasing the surface energy. After the 3-days immersion period, in comparison with the control sample it was determined that the
microdeformation patterns formed on the sample surfaces, which triggered dislocation mechanisms, positively affected the
precipitation of oxide and calcium-phosphate structures by increasing the roughness and surface energy on the sample surface.
Keywords: Biomimetic coating; 316L stainless steel; surface processing, microdeformation.

1. GIRIS (INTRODUCTION) olduk¢a degisken kosgllara maruz kalgpilrr}ektedir; l?u
. ) nedenle kullanim yeri ve amacina yonelik mekanik
Insanlarm viicutlarinda zarar géren bir doku veya organin  dayanim, korozyon dayanimi ve biyouyumluluk gibi
fonksiyonlarimi yerine getirebilen ve viicutta zararli bir  gzellikler beklenmektedir [1, 3]. Bir biyomalzemeyi
etki  birakmayan malzemele;r biyomalzeme ] olar'e'lk diger malzemelerden ayiran en temel Ozellik, insan
adlandirilmaktadir [1, 2]. Biyomalzemeler, biyolojik  vyiicudunda etkilesimde bulundugu ortama zarar

Sl..Stemlerl.e bir ara yuz .Ol.u.sturar.ak dOk}l’ organ ya da vermeden temas halinde bulunabilme kabiliyetidir [4].
viicudun islevlerinin gelistirilmesi, tedavi edilmesi ya da Bi . R o
o ] ) iyouyumluluk adi verilen bu 6zellik malzemenin viicut
gorevin tamamlyla }lstlenmes1 ama.myla tflsarlanan dokularma kars1t olan fiziksel, kimyasal ve mekanik
malzemelerdir [3]. Biyomalzemeler, insan viicudunda  davranigina sagladigi uyumdur [1]. Biyomalzemelerin
) kullanim alanlar1 arttikga biyouyumluluk tanmimi da
*Sorutml.u taiar (Corre;potndmg Author) degisiklik gostermektedir [4]. Biyouyumlu bir malzeme
e-posta - stoker@ogu.edu.tr canli sistemlerle etkilesimdeyken pthti olusumu,
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iltihaplanma, zehirlenme,
etkilere yol agmamalidir [1].

alerjik reaksiyonlar gibi
Glinlimiizde yaygin olarak kullanilan bir biyomalzeme
tiirii olan metalik biyomalzemeler, sahip olduklar1 giiclii
metalik bag yapilar1 ve kristal yapilar1 sayesinde
gosterdikleri iistin  mekanik Ozellikler ile One
cikmaktadir [5]. Yaygin olarak kullanilan metalik
biyomalzemeler arasinda paslanmaz g¢elik (316L),
CoCrM-CoNiCrMo, Ti-6Al-4V, Ni-Ti alasimlan ile
Titanyum gibi metaller bulunmaktadir [6, 7]. Metalik
biyomalzemeler eklem protezi, ortopedik implant ve dis
implant1 olarak, kalp damar cerrahisinde yapay kalp
kaslar1 ile kalp kapak¢iklar1 ve kafatasinda damar
baglantilar1 gibi uygulamalarda kullanilmaktadirlar [6,
7]. Bu gibi uygulamalarda tercih edilmelerine neden olan
yiiksek mukavemet, asinma ve yorulma direnci gibi
mekanik avantajlarma ragmen yiiksek yogunluk,
korozyon ve dokulara gore sert olmalar1 sebebiyle ortaya
cikabilecek elastik uyumsuzluk gibi dezavantajlar
biyouyumluluklarinin gelistirilmesini zorunlu
kilmaktadir [8, 9].

Kemik doku ile temas halinde kullanilan implant
malzemelerinde kemik dokunun cevabi sonucu kemigin
implant yiizeyine mekanik olarak baglanmasi, kemik ve
implant ara yiizeyinin gelismesi ve fibréz doku olusumu
olmaksizin devamliliginin stirdiiriilmesi
osseointegrasyon olarak adlandirilmaktadir [10,11, 12].
Osseointegrasyon, g¢esitli ¢aligmalarla, kemik dokusuyla
implant yiizeyi arasinda fibroz doku olusmaksizin
dogrudan yapisal ve islevsel baglanti olarak
tamimlanmistir  [10-13].  Basarili  osseointegrasyon,
kemigin niteligi, implant malzemesi ve tasarimi, cerrahi
teknik ve yiik iletiminin yant sira, biliylk boliimii
implantin ylizeyin kimyasi, puriizliliigi, topografisi ve
enerjisi gibi ylizey ozelliklerine baglidir. Ciinkii olusan
kemik dokusu yiizey oOzelliklerine gore farkli cevap
gosterebilmektedir [11-14]. Ayni zamanda implantin
yiizey Ozelliklerinin degistirilmesi ve gelistirilmesi
lizerine yogunlasarak, osseointegrasyon siiresi de
kisaltilabilmektedir.

Implantlarda kemik doku ile mekanik baglanmay1
arttirmak amaciyla gesitli yontemlere bagvurulmaktadir
[12-15]. Bu yontemlerden bazilari plazma sprey
kaplama, grit kumlama, asitle piiriizlendirme, kumlanmig
ve asitlenmis yiizeyler elde etme, anodizasyon, sol-jel
kaplama gibi yontemlerdir [12-16]. Bu yontemlerde artan
puriizliiliikle birlikte yiizey alanimi da artirarak kemik
doku baglanmasinda iyilesme hedeflense de yontemin
ozelligine gore ylizey kirliligi, hidrojen gevreklesmesi
veya delaminasyon gibi sorunlar ortaya ¢ikabilmektedir.
Osseointegrasyonu iyilestirme amagli uygulanan bir
diger yontem olan biyomimetik kaplama ydntemi ise
diger yiizey islemlerinde ortaya ¢ikan olumsuz etkiler ile
karsilasmamak amaciyla uygulanan, yapay viicut sivilar
icinde implant yiizeyine kalsiyum fosfat apatit
kristallerinin  ¢oktiiriilmesi prensibine dayanan bir
kaplama yontemidir [12]. Tercih edilecek implant
malzemesinin yiizeyinin, kemik ile dogrudan baglanma

olarak ifade edebilen osseointegrasyon icin biyoaktif
olmast gerekmektedir [17, 18]. Kaplamalarda tercih
edilen biyoseramik bir malzeme olan hidroksiapatit
(HA), kemik dokuyla benzer kimyasal bilesim ve kristal
yap1 Ozelliklerine sahiptir. Fakat disiik mekanik
ozellikleri sebebiyle tek basina bir biyomalzeme olarak

kullanilmast tercih edilmemektedir. Bunun yerine
yiiksek biyouyumlulugundan yararlanilarak implant
malzemelerinin ylizeylerine kaplanmasiyla

kullanilmaktadir [19]. Biyomimetik kaplama yonteminde
insan fizyolojisine uygun bir sicaklikta ve uygun bir
pH’ta hazirlanan sentetik viicut sivilari (simulated body
fluid-SBF) i¢ine metalik biyomalzemelerin daldirilmasi
sonucu yiizeyde ince bir tabaka olarak HA benzeri apatit
tabakasinin olustugu gozlemlenmektedir [18]. Bu
yontemde apatit tabakasi metal yiizeyinde heterojen
olarak c¢ekirdeklenmekte ve biyiimektedir [12]. Bu
¢ekirdeklenmenin saglanabilmesi igin ise yiizey
piiriizliiligii ve bununla birlikte yiizey enerjisi yiiksek bir
malzeme yiizeyi gerekmektedir [12]. Metallerde yakin
zamanda yapilan ¢aligmalar yiizey 6zelliklerinin 6nemli
Olciide mikroyapiya da bagh oldugunu gostermektedir
[5]. Metalik malzemelere uygulanan tane boyutu
kiigtiltme islemlerinde meydana gelen tane boyutu ve
dislokasyon yogunlugu degisimlerinin hiicre yapismasi
ve ¢ogalmasina etki ettigi gézlenmektedir [5, 20].

Bu ¢alismada ise, biyouyumlu 6zellikleriyle 6ne ¢ikan ve
implant uygulamalarinda yaygin olarak kullanilan 316L
paslanmaz ¢eliginin yilizeyinde Vickers Sertlik Cihazi ile
mekanik olarak kontrollii desenleme islemi yapilarak bu
islemin  mikroyapisal ~ Ozelliklerde — gergeklesen
degisiklerle birlikte malzemenin ylizey 6zelliklerine ve
biyomimetik olarak kaplanmasi tizerindeki etkileri
hakkinda incelemeler yapilmistir. Bu amagla, 316L
paslanmaz  ¢elik yiizeyinde farkli  ozelliklerde
mikrodeformasyon alanlart olusturularak numunelerin
farkli yiizey ozelliklerine ek olarak, yiizeylerine yakin
bolgedeki mikroyapisal aktivitenin tetiklenmesi ile yiizey
enerjilerinde de degisimler elde edilmesi hedeflenmistir.
Bu degisikliklerin biyomimetik kaplanma davranisi
iizerindeki etkileri ise yogunlastirilmis sentetik viicut
stvilart  igerisinde  statik  daldirma  testleriyle
incelenmistir. Mikrodeformasyon islemi sonucu yiizey
ozelliklerinde meydana gelecek degisikliklerin SBF’ye
daldirilan implant malzemesi yiizeyinde tutunmay1
arttiracak etki saglamasi hedeflenmistir.

2. MATERYAL VE METOD (MATERIAL and
METHOD)

Panchmahal Steel firmasindan temin edilen tel ¢ekim ve
cozeltiye alma tavlamast uygulanmig silindirik
geometriye sahip 2,5 mm yarigapli 316L paslanmaz
celik; tel kesme ile yiiksekligi 3mm olan numuneler
haline getirilerek kullanilmistir. inceleme yapilan 316L
paslanmaz ¢eligin elementel bilesimi, agirlik¢a yiizde
(%) oranlar listelenerek Cizelge 1°de belirtilmistir [21].
Numuneler sirastyla 160, 320, 600, 800, 1200, 2000
mesh degerlerine sahip zimparalar ile zimparalanarak
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numune yiizeyinden kaynaklanabilecek hatalar minimize
edilmis ve mikrodeformasyon iglemi i¢in hazirlanmistir.
Kontrol numunesi de dahil olmak iizere tiim numunelerin
yiizeylerinde zimpara igleminden kaynakli izler
bulunmaktadir. Bu zimpara izleri de mikro-
deformasyona neden olmakla birlikte, kontrol numunesi
mikro-sertlik cihazi ile yiizeylerinde desenler olugturulan
numunelere kiyasla gérece mikro-deformasyonsuz kabul
edilmis, bu sekilde yapilan deneylerde sadece mikro-
sertlik cihazi ile olusturulan mikro deformasyona
odaklanilmustir.

Cizelge 1. incelemesi Yapilan 316L paslanmaz ¢eligin
elementel bilesimi. (Chemical content of 316L
stainless steel used in the experiments.)[21]

Element Agirhikeca % Orani
Karbon (C) 0,027
Krom (Cr) 16,800
Nikel (Ni) 10,120

Molibden (Mo) 2,120
Mangan (Mn) 1,760
Bakir (Cu) 0,380

Fosfor (P) 0,042
Silikon (Si) 0,270
Silfiir (S) 0,029

Azot (N) 0,080
Demir (Fe) 68,372

Mikrodeformasyon iglemi sirasinda yiikk uygulamasi
bilgisayar kontrollii Vickers Mikro-Sertlik Cihazi
(Future Tech. Vickers Micro-Hardness Tester, FVV-800

Model) ile gergeklestirilmistir. Numuneler
mikrodeformasyon iglemleri i¢in 5 gruba ayrilmustir.
Kontrol grubu olan 1 numarali numuneye

mikrodeformasyon uygulanmamigtir. Kontrol numunesi
haricindeki numunelerin  her birinin  yiizeyinde,
belirlenen kosullara gore, 100 adet mikrodeformasyon izi
olusturulmustur. 2 ve 3 numarali numunelere 1 kgf; 4 ve
5 numarali numunelere ise 0,5 kgf yiik 5 saniye boyunca
uygulanmigtir. Olusturulan iz bolgelerinin merkezleri
arasindaki uzaklik ise iki farkli konumda ayarlanarak, iz
derinlikleri ve izler arasindaki mesafe birbirinden farkli
dort adet mikrodeformasyon deseni yaratilmistir.
Numunelere uygulanan mikrodeformasyon iglemi
sonucunda olusan izler aras1 mesafe ve iz boyutlarina ait
bilgiler Sekil 1°deki sematik model ile agiklanmuistir.

(a) (b)

wOpm/'\
o>}
S

LT 100pm

Sekil 1. Mikrodeformasyon iglemleri sonucunda numune

yiizeylerinde olusturulan farkli desenlere ait iz
boyutlar1 ve izler aras1 mesafelerin (4 iz noktas: ile
smirlt bir alana ait bdolgenin) sematik olarak
gosterimi; (a) 2 numarali desen, (b) 3 numarali desen,
(c) 4 numaral1 desen, (d) 5 numarali desen. (Kirmizi
ve mavi renkli oklar profilometre analizinde
profilometre ignesinin izledigi olas1 rotalari
gostermektedir.)
(Schematic model of the patterns formed via
microdeformation process depicting the size and
spacing of the marks formed on each sample surface;
(a) pattern number 2, (b) pattern number 3, (c) pattern
number 4, (d) pattern number 5. (Red and blue
colored arrows depict the possible routes the
profilometer needle traced during the profilometer
analysis).

Olusturulan yiizeylerin karakterizasyonunu saglamak
amactyla Mitutoyo SJ-410 (mekanik temasli, igneli)
profilometre yardimiyla numunelerin yiizey piiriizliligi
Olciilmiistiir. Numunelerin yiizeylerinde, R profili olarak
tanimlanan, profilometre ignesinin yatay eksendeki
yaptig1 hareketin sonucu olarak dikey eksende tespit
edilen derinlik degisimlerini gosteren iki boyutlu yiizey
profilleri elde edilmistir. Her bir numune i¢in piiriizliiliik
Olclimleri en az 3 kez tekrarlanmig ve elde edilen Ra ve
Rz degerlerine ait hesaplamalarda mikrodeformasyon
bolgesine ait Ol¢limler kabul edilmistir. Profilometre
ignesinin Olciimler sirasinda izlemesi muhtemel olan
rotalar Sekil 1.’de kirmiz1 ve mavi oklarla gdsterilmistir.
Ortalama yiizey pirizliligini (Ra) ve izlerin
olusturdugu maksimum derinlik (Rz) her bir numune i¢in
elde edilmistir.
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Mikrodeformasyon alani olusturulan numunelerin
yiizeyleri, statik daldirma oncesi yapisal incelemeler
acisindan Hitachi Regulus 8230 Alan Emisyonlu
Taramali Elektron Mikroskobu (Field Emission-
Scanning Electron Microscope, FE-SEM) kullanilmigtir.

Yiizeyde olusturulan mikrodeformasyon alanlarinin
numunelerin yiizeyinde CaP’l1 yap1 (apatit) olusumu ve
tutunma davraniginin aragtirtlmasi amaciyla pH degeri ve
iyon igerigi bakimindan insan kan plazmasini taklit eden
sentetik viicut sivisit (simulated body fluid — SBF)
Kokubo yontemi kullanilarak ii¢ kat yogunlastirilmis
sekilde hazirlanmigtir [22]. Hazirlanmasinda Merck ve
Sigma-Aldrich marka kimyasallarin kullanildig: sentetik
viicut sivistnin  kimyasal icerigi Cizelge 2°de
belirtilmistir.

Cizelge 2. Statik dalduma deneylerinde kullanmak igin
hazirlanan sentetik viicut sivisinin kimyasal
icerigi. (Chemical content of the simulated body
fluid prepared to be used in static immersion
experiments.)

Eklenme Kimyasal Oran (g/L)
Sirasi

1 NaCl 23,988
2 NaHCO3 1,05

3 KCI 0,732
4 K2HPO4.3H,0 0,684
5 MgCl.6H,0 0,915
6 1M-HCI 120 ml
7 CaCl, 0,834
8 Na,SO4 0,213
9 (CH20H)sCNH; 18,171

CaP’l1 yap1 ¢okelmesini hizlandirmak adina normalden
ii¢ kat daha yogun olan 3xSBF tercih edilmistir. 3xSBF
hazirlamak i¢in Cizelge 2’de belirtilen kimyasallar
Kokubo protokoliine uyarak, verilen iyonik derisimlere
gore saf su igerisinde ¢oziilmiistiir. SBF hazirlanmasi
esnasinda Kokubo protokoliinde belirtildigi sekilde sivi
icinde ¢okelme olugmasini 6nlemek amaciyla 37°C’ye
sitilan ve sabit devirde karistirilan 700 ml distile su
icerisine kimyasallar ¢izelgedeki sirastyla ve her biri

hassas terazide tartilarak bir 6nceki kimyasal tamamen
¢oziindiikten sonra eklenmistir. Cam beher kullanimi

kimyasallarin ~ c¢okelmesine  sebep  olacagindan
polipropilen beher tercih edilmistir. Cozeltide c¢okelti
olugmamasi agisindan TRIS (CH20H)3CNH2) kademeli
olarak siviya dahil edilmistir. pH ayarlama basamaginda
1IM-HCI hacim ayarli mikro-pipet yardimiyla damla
damla eklenerek pH 7,4 degerine sabitlenmistir.

316L numuneler ise ultrasonik temizleme cihazinda ayr1
beherler icinde ethanol ile, 300 saniye boyunca
yikanmistir. Ardindan numuneler beherlerden alinarak
kurumaya birakilmustir.

Kokubo protokoliinde belirtildigi sekilde ornek basina
statik daldirmada kullanilmast gereken SBF hacmi
Vs=Sa/10 formiili ile hesaplanmistir. (Vs ile SBF hacmi
ve Sa ile numunenin yiizey alani ifade edilmektedir) [22].
Buna gore 86,4 mm?2 yiizey alanmna sahip her bir
numunenin ylizey alanmna temas etmesi gereken SBF
miktar1 8,64 ml olarak hesaplanmis ve hazirlanan 3xSBF
biyomimetik kaplama icin deney tiiplerine yerlestirilen
numunelerin tizerine 8,64+0,3 ml kadar eklenmistir. Vida
kapakli polipropilen deney tiipleri hava ile temas
etmeyecek sekilde kapatildiktan sonra su banyosundan
stvi transferinin Oniine gegmek icin parafilm ile
kaplanmuistir. Statik daldirma siirecinde sicakligin viicut
sicakligi ortamuni saglanabilmesi igin tiipler sicaklik
kontrolli su banyosu i¢inde 37°C’de muhafaza
edilmistir. Tercih edilen SBF’nin normalden daha yogun
olmasi sebebiyle olusacak ¢okeltilerin
mikrodeformasyon bolgelerindeki apatit
¢ekirdeklenmelerin daha iyi goézlemlenebilmesi adina
daldirma siiresi 3 giin ile sinirh tutulmustur.

Belirlenen siire sonunda numunelerin yiizeyleri FE-SEM
ile detayli olarak incelenerek SBF ici statik daldirma
esnasinda olusan apatit benzeri yeni yapilar tespit
edilmistir. Olugan bu yapilarin elementel incelemesi ise
Enerji-Dagilimli X-Isinlar1 Spektroskopisi (EDS) ile
gerceklestirilmistir.

3. SONUCLAR VE TARTISMA (RESULTS AND
DISCUSSION)

Yiizeylerinde mikrodeformasyon alani olusturulan
numunelerin statik daldirma dncesi yilizeylerine ait SEM
fotograflar1 Sekil 2°de yer almaktadir. On inceleme
sonucunda mikrodeformasyon alanlarinin planlanan
bicimde olusturuldugu ve beklenmedik yiizey
ozelliklerinin bulunmadig: tespit edilmistir.
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Sekil 2. Mikrodeformasyon uygulanmig numunelerin statik
daldirma deneyleri 6ncesi FE-SEM goriintiileri (a-1
numarali numune (45X), b-2 numarali numune
(45X), ¢-3 numarali numune (45X), d-4 numaral
numune (45X), e-5 numarali numune (45X)). (FE-
SEM images of the samples prior to the static
immersion experiments (a- sample number 1 (45X),
b- sample number 2 (45X), c- sample number 3
(45X), d- sample number 4 (45X), e- sample number
5 (45X).

Olusturulan mikrodeformasyon bdlgelerinin ylizey
piiriizliiligiinii incelemek amaciyla profilometre ile her
bir numune grubu i¢in Ra ve Rz degerlerinin 6lg¢iimii
yapilmis ve elde edilen verilerden ortalama Ra ve
maksimum Rz degerleri hesaplanarak Cizelge 3’te
listelenmistir. Mikrodeformasyon uygulanmig
numuneler i¢in elde edilen iki boyutlu R profilleri
numune yiizeylerinin iglem géren bélgeye ait profillerini
icermektedir.  Kontrol = numunesinin R profili,
mikrodeformasyon uygulanmamis numunenin genel
ozelliklerini temsil eden bir bolgenin profili segilerek
olusturulmustur. Tiim numunelerin R profillerini igeren
goriintiiler ise Sekil 3°te yer almaktadir. Profilometre
ignesinin iz konumlaria gore izledigi olasi rotalar Sekil
1’de kirmizi ve mavi oklar ile isaretlenerek belirtilmistir.
[z rotasinin mavi ok ile gdsterilene benzer sekilde izlerin
tam ortast yerine daha kenar boélgelerinden gegtigi
analizlerde, ayni profil igindeki iz derinlikleri arasinda
tutarsizlik gorildiigii durumlar da g6z oniine alinarak, iz
derinligi incelemesinde ortalama yerine maksimum Rz
degerleri dikkate alinmistir.

Profilometre analizi sonuglar1 incelendiginde, oncelikle
yiizeylerde olusturulan iz alanlarinin tiimiinde yiizey
piiriizliiliklerinin 1 numarali kontrol numunesine kiyasla

onemli oranda artt1g1 gozlemlenmektedir.
Mikrodeformasyona  maruz  birakilan  numune
yilizeylerinde ortalama Ra’larin  birbirine  yakin

degerlerde oldugu ve piriizliliigin iz boyutunun
artmasina ve izlerin arasindaki mesafeye bagli oldugunu
goriilmiistiir. iz boyutunun artmasiyla ve izler arasi
mesafenin azalmasiyla birlikte pilirtizliligin = artis
gosterdigi gozlemlenmistir. Aynt zamanda, numunelere
uygulanan yiik miktarlarinin 2 ve 3 numarali
numunelerde 4 ve 5 numarali numunelere kiyasla daha
fazla olmasi sebebiyle iz derinliklerinin (Rz) arttig1 Sekil
3’te verilen R profillerine ek olarak, dlgiilen maksimum
Rz degerlerinde de (Cizelge 3) tespit edilmistir. iz
derinliklerindeki bu artigla birlikte 2 ve 3 numarali
numunelere ait ortalama piiriizliiliikk degerlerinde de (Ra)
artis gozlenmistir.

Cizelge 3. Profilometre analizi sonucunda elde edilen degerler.
(Obtained results of the profilometer analysis.)

Ornek No Ortalama Ra Maksimum Rz (um)
(um)
1 0,056 + 0,009 0,046
2 1,792 + 0,758 11,26
3 1,559 £ 0,721 10,78
4 1,187 + 0,603 8,16
5 0,909 + 0,589 8,09

Yiizeyde olusturulan mikrodeformasyon izleri ile birlikte
sadece piiriizliliigiin degil; bolgesel olarak dislokasyon
yogunlugunun da arttirrlarak numunenin  ylizey
enerjisinde arti§ ve buna bagli olarak bu bolgelerde apatit
benzeri birikimlerde artis olmasi hedeflenmektedir.
Gegmis caligmalar incelendiginde yiizey piiriizliliigiinin
artmast ve dolayisiyla artmasi olast olan yiizey
enerjisinin bu gibi yeni yapilarin olusmasi i¢in daha
uygun bir yiizey olusturdugu tespit edilmistir [23]. 316L
paslanmaz c¢elik ile benzer 6zelliklere sahip bir bagka
biyomedikal alagim olan 304L paslanmaz gelik {izerine
yakin zamanda yapilmis olan bir c¢alismada, yiizey
plrizliligini  arttirmak  igin  yapilan  plastik
deformasyon islemiyle numunelerin yiizey enerjisi
degerlerinin islem gérmemis numuneye gore %5-33
oraninda arttif1 gozlemlenmistir [24].
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Sekil 3. Numunelerin profilometre ile yiizey analizi sonucunda elde edilen 2 boyutlu R profili. (2-D R profile of each sample

obtained through surface analysis via profilometer.)

316L paslanmaz ¢eligi, kemik ile etkilesimin yogun
olarak  gerceklestigi  ortopedik  implant  gibi
uygulamalarda tercih edilen bir biyomedikal malzeme
oldugundan ve bu caligmada da ylizeyde biyomimetik
yontemle apatit tabakast olusturmak hedeflendiginden,
EDS analizinde apatit olusumu hakkinda fikir uyandiran
elementler olan Ca, P ve O elementlerine Oncelik
verilmistir [19, 22]. Ayrica yogun olarak c¢okeldigi
gozlemlenen Na ve Cl gibi elementler de EDS analizinde
her bir numune i¢in ayrica incelemeye tabii tutulmustur.
Yiizey islemi uygulanmis numuneler &zellikle
mikrodeformasyon bdlgelerine odaklanilarak
incelenmistir. Yiizey islemi uygulanan 6rnekler kontrol
numunesi olan 1 numarali numuneyle de kiyaslanarak,
mikrodeformasyonun SBF iginde o6zellikle Ca-P ve O
icerikli yapilarin olugumuna etkisinin tespit edilmesi
beklenmistir. Numune yiizeylerinin yogun SBF icinde 3
giin bekletilmesi sonrasi yapilan FE-SEM incelemesi
goriintiileri Sekil 4’te yer almaktadir.

Sekil 4. (a) 1 numarali numunenin (200X), (b) 2 numarali
numunenin (400X), (c) 3 numarali numunenin
(300X), (d) 4 numarali numunenin (130X), (e) 5
numarali numunenin (300X); SBF i¢inde 3 giinliik
daldirma sonras yiizeyinin FE-SEM ile incelenmesi.
(FE-SEM images of (a) sample number 1 (200X), (b)
sample number 2 (400X), (c) sample number 3
(300X), (d) sample number 4 (130X), (e) sample
number 5 (300X) following 3 days of immersion in
SBF.)
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FE-SEM sonuglar1 incelendiginde, olusturulan cesitli
mikrodeformasyon yiizeylerinin ¢dkelti olusan bdlgeler
acisindan farkliliklar igerdigi gozlemlenmistir. 2
numarali numunede deformasyon bdlgelerinde izlerin
ortasina yerlesmis c¢okeltilerin daha yogun oldugu
goriilmektedir. Bunun yani sira izlerin arasinda ¢okelmis
yapilar1  birbirine baglayan baglantilar olustugu
gozlemlenmistir  (Sekil 4-b). 3 numarali numune
incelendiginde ise c¢okelti olusumunun iz ortasinda
yogunlastig1 goriilmiis ancak izler arasindaki mesafenin
uzak olmasi sebebiyle izler arasinda baglanti olusumu 2
numarali numuneye goére daha az oldugu gozlenmistir
(Sekil 4-c). Izler arasi mesafenin azalmasi halinde
dislokasyon yogunlugunun ve dolayisiyla yiizey
enerjisinin bolgesel olarak daha fazla artmasi sebebiyle,
2 numarali numunede izler arasindaki baglanti
olusumunun da artmasi beklenen bir durumdur.

4 numarali numunede iz ortalarinda olusan ¢okeltilerin
homojen bir goriiniimde oldugunu sdylenebilir. Olusan
¢okeltilerin birden fazla izin lizerinde birleserek koprii
benzeri yapi olusturdugu goriilmistiir. Bu gézlemden
yola ¢ikilarak bu bolgelerde yiizey enerjisinin artiginin
daha etkin oldugu sonucuna varilmigtir (Sekil 4-d). 5
numarali numunede ise ¢okelti olusumunun homojen
olmadigi ve bu diisiik iz derinligi ile izler aras1 mesafenin
uzak olmasina bagl olarak diigiik piirtizliiliik ve diisil
ylizey enerjisine sahip olmasindan olmasindan
kaynaklandig1 diistiniilmistiir (Sekil 4-e). 5 numaral
numune ile kiyaslandiginda 4 numarali numunedeki izler
arasi mesafenin 5 numarali numuneye goére daha az
olmasmin bu numunenin yiizeyinde apatit olusumu
acisindan olumlu etki yarattigi sonucuna varilmustir.

2 ve 4 numarali numuneler karsilastirildiginda izler arasi
mesafeler ayni olmasina ragmen 2 numarali numunede iz
derinliginin (Rz) daha yiiksek olmasinin izler arasinda
baglant1 olusumunu zorlastirdig: sylenebilir. Daha dnce
farkli yiizey topografilerine sahip NiTi alagimlari
izerinde yapilan hiicre kiiltiirii ¢alismalarinda artan iz
derinliginin hiicrelerin ¢evreyle baglanti kurmasini
zorlastirdigi goriilmistiir [25]. Bu calismada da iz
derinliginin artmasiyla birlikte iz iclerinde c¢okelen
apatitli yapilarin iz ¢evresiyle baglanti kurmasinin daha
zor olmasi beklenebilecek bir durumdur.

\ Element  Agirlikca %

c | 32
o | 0%
Na | 049
P 008
a | o2
ca | 001
o | 1641
Fe | 6680
Ni | 988
Mo 1,83

Toplam | 100,00
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a | o002
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Gl N 5;70
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y (] T
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40,47
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JIEEYP)
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| 5039
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|

|

0,19
Cr 2,15 0,38
Fe 6,47 1,94
Ni 0,00 100,00
Toplam i 160,’00'
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o 23,27 o | 231
Na | 620 Na | 327
Mg 0,26 Mg | 074
P | 08 P | 25
a 18,67 <] 18,97
K | 05 K | 100
ca 1,52 Ca | 415
ca | o1 & | o0t

Fe | 084 |
Toplam | 100,00

Fe 0,55
_Toplam = 100,00 |
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3 32,27 P ST = 31,00
[ o | 1124 |] 7 o | 9w |
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Sekil 5. (a) 1 numarali numunenin (200X), (b) 2 numarali
numunenin (400X), (c) 3 numarali numunenin
(300X), (d) 4 numarali numunenin (130X), (e) 5
numarali numunenin (300X); FE-SEM ile incelenen
bolgelerin EDS ile kimyasal analizi sonuglari. (EDS
analizlerinde incelenen bolgede sinyali dikkat ¢ceken
tim elementler listelenmistir.) (EDS chemical
analysis results from the parts examined via FE-SEM
for (a) sample number 1 (200X), (b) sample number
2 (400X), (c) sample number 3 (300X), (d) sample
number 4 (130X), (e) sample number 5 (300X). (All
the elements with significant signals detected within
the examination are were listed.))
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FE-SEM goriintiileri iizerinden elde edilen EDS
sonuglari Sekil 5°te yer almaktadir. EDS sonuglart
incelendiginde, elde edilen farkli mikrodeformasyon
desenlerindeki yiizeylerin biyoaktivite 06zelliklerinin
belirgin farkliliklar gosterdigi goriilmiistiir. Kontrol
numunesi olan 1 numarali numunenin yilizeyi EDS ile
incelendiginde apatit benzeri yap1 olusumunun oldukca
diigiik oldugu gorilmektedir (Sekil 5-a). Bu durum
numunenin  ylizey enerjisinin  diisiik  olmasiyla
iligkilendirilebilir. 2 numarali numune incelendiginde
agirlikli olarak Na ve Cl birikimi tespit edilmistir.
Yiizeyde Na ve Cl iyonlar tutunmasinin dokuya 6zgii
proteinler ve kemik hiicresi tutunmasi igin zemin
olusturdugu gecmis c¢alismalarda rapor edilmistir [26].
Bunun yani sira 2 numarali numune yiizeyinde az
miktarda Ca birikimi de mevcuttur (Sekil 5-b). izlerin
arasindaki bolgede ise alasimin iginde mevcut bulunan
elementlere ait sinyaller ve diisiik miktarda O sinyali
tespit edilmistir. Bu nedenle bu numunede CaP’li yap:
olusumunu satik daldirma uygulanan siire iginde
tetiklemedigi soylenebilir. 3 numarali numunenin EDS
analizi incelendiginde ise hem iz merkezlerinde hem de
izler arasi bolgede Na ve Cl c¢okeltilerinin agirlikta
oldugu goriilmektedir (Sekil 5-c). Hedeflenen CaP’li
yapt olusumunun heniiz gériilememesine ragmen Na ve
Cl ¢okeltilerinin  olugsmast mikrodeformasyon ile
numunenin yiizey enerjisinde artis saglandiginin bir
gostergesidir.

Hidroksiapatit benzeri yapilarda Ca, P ve yiiksek O
mevcuttur [17]. Biyomimetik kaplama uygulanan
numunelerden bir digeri olan 4 numarali numune
digerlerine gére CaP’li yapt olusumu anlaminda daha
olumlu sonuglar vermistir. 4 numarali numune EDS ile
incelendiginde iz merkezlerinde olusan yapilarin Ca/P
oraninin yaklagik 1,76 ve izler arast bdlgede ise 1,65
oldugu goriilmektedir (Sekil 5-d). Literatiirde belirtildigi
iizere basarili bir biyomimetik kaplama saglanmasi i¢in
Ca/P oraninin 1,67 ve iizeri olmas1 gerekmektedir. Ayni
zamanda Ca/P orant dogal dokular (mine, dentin ve
kemik) ile biyomimetik kaplamalar arasinda farklilik
gostermektedir. Dogal dokularin Ca/P orani yaklagik 1,6
olmakla birlikte yas, cinsiyet, kemik bolgeleri gibi birgok
parametreye gore degismektedir [17]. Bu bilgilerden yola
cikilarak, bu calismada test edilen numuneler arasinda
hidroksiapatit benzeri yap1 olusumu agisindan en elverisli
numune yiizeyinin yiikksek miktarda CaP’l1 yap1 olusumu
ve apatit benzeri Ca/P oram ile 4 numarali numune
oldugu gozlemlenmistir. Bu numunede izler arasi
mesafenin diisiik olmasi sebebiyle, 5 numarali numuneye
kiyasla dislokasyon yogunlugunun ve yiizey enerjisinin
daha yiiksek oldugu sdylenebilir. Ayrica daha yiiksek
piiriizliiliik degerleri gbzlenen 2 ve 3 numarali numuneler
ile 4 numarali numune karsilastirildiginda CaP’li yap1
olusumunun piirtizliliigiin artisiyla dogru orantili olarak
degismedigi de sOylenebilir. Calismada gozlemlenen bu
sonug literatiirle paralellik gostermektedir. Piiriizliligiin
¢okelti olusumu ve ¢ogalmasinda belirli bir aralikta daha
etkin oldugu ve bu araligin iizerinde etkinligin azaldig:
belirtilmektedir [27, 28]. Literatiirde hiicre yapismasi ve

hidroksiapatit benzeri yapt olusumu igin yiizey
enerjisinin yiizey piiriizliiliigiinden daha etkin oldugu da
rapor edilmistir [27, 28]. 4 numarali numunede
olusturulan mikrodeformasyon deseninde gorildigi
lizere optimum piiriizliiliikk ve yiiksek yiizey enerjisi elde
edilmesi sayesinde CaP’l1 yap1 olusmasi saglanmistir. Bu
sebeplerle apatit olusumu agisindan en umut vaat eden
ornek 4 numarali numunedir.

5 numarali numune yiizeyinde olusan yapilar elementel
olarak incelendiginde ise iz i¢inde Ca/P oraninin 1,50
oldugu, ayrica yer yer Na ve Cl ¢okeltilerinin bulundugu
tespit edilmistir. Ancak bu numunede yeni olusan yapilar
hem gorsel hem de kimyasal olarak homojenlik
gostermemektedir. Bu nedenle 5 numarali numune
ylizeyinde olusturulan mikrodeformasyon deseninin
yiizey enerjisinin artirmada ve buna bagli homojen apatit
olusumunu tetiklemede yeterince etkin olmadig:
sonucuna varilmigtir.

Metalik implant malzemelerinde yiizeylerde koruyucu
oksit tabakas1 olusumunun iyon salinimina karsi direng
sagladigr ve CaP’li yapt olusumunun ise kemik doku
olusumunu  attirarak  osseointegrasyon  saglamasi
acisindan biyouyumluluga katkisinin oldugu
bilinmektedir [19, 22]. Bu c¢aligmada test edilen
numunelere ait FE-SEM ve EDS goriintileri
incelendiginde biyomimetik kaplamanin 4 numarali
numune digindaki numunelerde yeterli diizeyde
tetiklenemedigi goriilmektedir. Literatiire gére numune
ylizeylerinde olusan Na ve Cl’ca zengin ¢okeltilerin daha
sonra olusacak biyomimetik tabaka agisindan olumlu etki
yapmasi beklenmektedir [26]. CaP’l1 yap1 olusumunun
yalnizca 4 numarali numunede goriilmesi diger
numunelerin 3 giinliik statik daldirma siirecinde heniiz
apatit olusumu asamasina gelmediginin bir gostergesi
olarak da yorumlanabilir. Daha uzun daldirma siireleri
uygulanmasi halinde diger numunelerde de CaP’l1 yap1
olugsmasi ve artmasi beklenmektedir. Bununla birlikte,
kisa siireli statik daldirma sonucunda bile apatit
olusumunu tetiklemis olan 4 numarali numuneye
uygulanan ylizey islemi parametrelerinin optimum iz
derinligi (Rz) ve izler aras1 mesafenin diisiik olmasi ile
daha yiiksek yiizey enerjisinin oldugu sonucuna
vartlmistir. Mikrodeformasyonla olusturulan izlerin
genel olarak heterojen ¢ekirdeklenmeyi tetikledigi
sOylenebilir ancak biyomimetik kaplama igin optimum
piiriizlilik ve yiiksek yiizey enerjisinin birlikte
saglanmasi gerekmektedir.

4. SONUCLAR (CONCLUSIONS)
Yapilan ¢alismada 316L paslanmaz ¢elik yiizeylerinde

kontrollii mikrodeformasyon bdlgeleri olusturularak
degistirilen ylizey ozelliklerinin malzemenin
biyomimetik olarak kaplanmasina etkisi,

yogunlagtirilmig SBF icinde statik daldirma deneyleri ile
ex situ seviyede incelenmistir. Numune yiizeylerinde
elde edilen mikrodeformasyon bolgelerinde sentetik
viicut s1vist iginde O ve CaP’l1 yap1 olusumunun kontrol
numunesi yiizeyine kiyasla daha yogun oldugu

1356



YUZEYINDE MIKRODEFORMASYON ALANLARI OLUSTURULAN 316L PASLANMAZ C ... Politeknik Dergisi, 2023; 26 (4) : 1349-1358

gozlenmistir. Mikrodeformasyon uygulanan numuneler
birbiri ile kiyaslandiginda ise apatit olusumunu
destekleme anlaminda numunelerin optimum yiizey
ozelliklerine sahip olmasi gerektigi tespit edilmistir. 3
giinlilk statik daldirma siiresi sonunda apatitli yap1
olusumuna elverislilik ag¢isindan ise en umut verici
yiizeyin 4 numarali numune yiizeyinin oldugunu kanisina
vartlmistir. Bu numune yiizeyinde olusturulan desenin
optimum yiizey Ozellikleri olarak nitelendirilebilecek
ortalama ylizey piiriizliiliigli ve yiliksek ylizey enerjisine
sahip oldugu tespit edilmistir. Yiizey pirtzliligi ile
numune yiizeylerinde yeni yapilarin olusumu arasinda
tam olarak oransal bir artis gozlemlenmemesi ise,
olusturulan mikrodeformasyon bdélgelerinin dislokasyon
mekanizmasi {lizerindeki etkisinin de ylizey enerjisini
arttirmada 6nemli bir faktdr olabilecegi ile ilgili 6n
bulgular ortaya koymustur.
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