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Dental implantlarda en fazla kullanilan malzeme olan titanyumun yiizey morfolojisinin gelistirilmesi
konusu birgok arastirmacimin ve uretici firmalarin tizerinde ¢alistigi Onemli konulardan biridir.
Titanyumun biyouyumlulugu, Ustiin mekanik ozellikleri, korozyon direnci ve osseointegrasyondaki
basarisi biyomedikal uygulamalarda yogun olarak kullanilmasinin sebeplerindendir. Bu konuda yiiriitiillen
calismalar, implantin kemik ile olan etkilesiminde yiizey morfolojisinin dogrudan etkili oldugunu
gostermistir. Ayn1 zamanda implant malzemenin yiizey piiriizliiliigii, kimyasal bilesimi ve 1slanabilirligi
de iyilesme agsamasinda 6nemli rol oynar. Bu ¢aligma kapsaminda saf titanyuma; kumlama, daglama ve
iki farkli ¢ozelti ve voltajda anotlama olmak iizere toplamda dort farkli yiizey modifikasyon islemi
uygulanmustir. Yiizeyi isleme tabi tutulan titanyum numunelerin, osseointegrasyonda dnemli rol oynayan
ozelliklerden olan yiizey morfolojisi, faz yapisi ve yiizey piiriizliilik degerleri incelenmistir. Dort farkli
yiizey uygulamasimin sonucunda yiizey morfolojileri basta olmak iizere farkli yilizey piiriizlilik sonuglart
ve faz yapilari gdzlemlenmistir.
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* Sorumlu Yazar

Improving the surface morphology of titanium, the most widely used material in dental implants, is one of
the most important issues that many researchers and manufacturers are working on. Titanium's
biocompatibility, superior mechanical properties, corrosion resistance and success in osseointegration are
the reasons why it is used extensively in biomedical applications. Studies on this subject have shown that
surface morphology is directly effective in the interaction of the implant with bone. At the same time, the
surface roughness, chemical composition and wettability of the implant material also play an important
role in the healing phase. In this study, four different surface modification processes were applied to pure
titanium: sandblasting, etching and anodizing in two different solutions and voltages. The surface
morphology, phase structure and surface roughness values of the surface treated titanium samples, which
play an important role in osseointegration, were examined. As a result of four different surface treatments,
different surface roughness results and phase structures, especially surface morphologies, were observed.
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1. Giris

Titanyum ve titanyum alasimlar1 sahip olduklar1 fiziksel,
mekanik, korozif ve biyouyumluluk dzelliklerinden dolay1

dental ve ortopedik uygulamalarda yaygin olarak
kullanilmaktadir. Titanyum yiizeyinin morfolojik ve
kimyasal = modifikasyonu  osseointegrasyon  siirecini

hizlandiran etmenlerdendir [1]. Kemik ile implant yiizeyi
arasinda yapisal ve fonksiyonel baglantry1 ifade eden
osseointegrasyon, iyilesme siireci igin oldukga kritik bir
oneme sahiptir [2]. Bu siiregte proteinler, kalsiyum fosfat
kristalleri gibi kemik bilesenlerinin hi¢bir katki maddesi
kullanmadan oksitle etkilesimi, kemikle implant arasinda
kalic1 bir baglanma saglar [3].

Titanyum implantlar tasarlanan boyuta getirildikten sonra,
yiizey pliriizliiliigiind arttirmak i¢in aliminyum oksit (Al,03),
silisyum oksit (SiOy) ve titanyum oksit (TiO,) gibi agindirict
pargaciklarla kumlamaya tabi tutulurlar [4]. Implantin yiizey
puriizliligi, islanabilirligi ve kimyasal bilesimi, iyilesme
stirecini  etkileyen faktorlerdendir [5]. Ayrica implant
iireticileri yiizey piirtizliliigiini arttirmak, osseointegrasyon
stirecini hizlandirmak ve ylizey alanimni arttirabilmek igin
nitrik asit (HNOs), hidrojen floriir (HF), hidroklorik asit
(HCI), siilfurik asit (H2SO.) gibi agindiric1 asidik ¢ozeltiler ve
bunlarin kombinasyonlarin1 kullanmaktadirlar [6], [7]. Bu
islemlerden sonra yiizeyde mikro porlar olusmakta ve
ylizeyin ortalama yiizey puriizlillik (Ra) degeri 1-2,7 um
araliginda degisiklik gostermektedir [8]. Kum piiskiirtme ve
asidik daglama iglemleri ile ylizey modifikasyonuna tabi
tutulan titanyum ytizeyi, kan trombositlerinin aktivasyonu ve
kemik-implant arayiizeyine osteojenik hiicre gog¢ii igin
elverisli bir duruma gelmektedir [9], [10].

Titanyum yiizeyinde mikro dlgekte yapilarin olusturuldugu
yontemleri nano 6lgekli yapilarin elde edildigi yeni teknikler
takip etmistir. Anotlama teknigi titanyum yiizeyinde nano
yapilarin olusturulmasinda hizli kolay ve tekrarlanabilir
yontemlerden biridir. Bu yontemle titanyum yiizeyinde nano
Olgekte  TiO,  yapilar  (nanotiip, nanopor  vb.)
olusturulabilmektedir. Titanyum nanotiiplerin boyutlari
uygulanan  elektrokimyasal  yontemin  parametreleri
degistirilerek  kontrol edilebilmektedir. Bu yontemde
anotlama siiresi, akim miktari, elektrolit sicakligi, uygulanan
voltaj ve elektrolitin kimyasal bilesimi, TiO, nanotiiplerinin
¢apmi ve uzunlugunu etkilemektedir. Bu islemlerden sonra
yiizeyde mikroporlar olusmakta ve bu porlarin i¢ ¢ap1 20-
100nm arasinda degismektedir [1], [11], [12]. Dental implant
yiizeyinde TiO nanotiiplerin olusumu kemik ile temas yiizey
alanm1  arttirmaktadir ve  osseointegrasyon  siirecini
hizlandirmaktadir [13], [14]. Buna bagl olarak proteinlerin
ve iyonlarm adsorpsiyonunda artiy meydana gelmektedir
[15]-[17].

Implantlarin  yiizeyinde olusan nanotiiplerin igerisine
antimikrobiyal maddelerin tatbik edilmesi sayesinde,
implant1 ¢evreleyen bakteri iceriginde azalmalar gozlenmis
ve buna bagli olarak da implantin erken kayip riskleri
azaltilmigtir [18], [19].

Anotlanmis titanyum 6rneklere 1s1l islem uygulandiginda 450
°C’de anataz 550-600°C civarinda ise rutil faz gézlemlenir
[20]. Anotlama isleminde, anataz fazin yiiksek voltajlarda
diisiik voltaja gére yiizeyde olugmasi daha yiiksektir. Lokal
spark olusumundan kaynakli meydana gelen 1s1 artis1 bu
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olusumun sebebidir. Bu durum, protein adsorpsiyonunda ve
yiizeyin 1slanabilirliginde artisa neden olmaktadir [21].
Ayrica anataz fazin biyouyumlulugu rutil fazindan daha iyi
oldugu calismalarla ortaya koyulmustur [3], [22]. Anotlama
islemi titanyum yiizeyindeki temas agisini 3.25 £1°'ye kadar
stiper hidrofilik degere diigiirebilir [12]. Bu ¢aligmada
mekanik, kimyasal ve elektrokimyasal gibi farkli yiizey
modifikasyon teknikleri kullanilarak titanyum yiizeyinin
modifiye edilmesi ve bu ylizeylerin birbiri ile kargilastiriimast
calismanin 6zgiin tarafi olarak aciklanabilir.

Bu calismada implant malzemesi olarak yogun bir sekilde
kullanilan titanyumun, implantasyon sonrasi
biyouyumlulugunu arttirmak ve biyolojik etkilesimini
hizlandirmak icin farkli yiizey modifikasyon teknikleri ile
ylizeyde mikro ve nano yapilarin  olusturulmasi
hedeflenmistir. Elde edilen ylizeylerin SEM goriintiileri
incelenmis, XRD grafiklerinde olusan faz yapilari rapor
edilmis ve yiizey piirtizliligi 6l¢tilmistiir.

2. Materyal ve Metot

Bu ¢alismada 25mm ¢apinda, Smm et kalinliginda saf ticari
titanyum kullanilmistir. Numuneler SiC ile #250-1200 kum
araligindaki zimpara kagitlar1 ile zimparalanmigtir.
Zimparalanan numuneler etanol, aseton, saf su karisiminda
ultrasonik banyoda 10 dakika boyunca temizlenmistir.

2.1. Kumlama

Temizlenen Ornekler kumlama cihazinda 3,2 bar basing
altinda, 100 pm boyutunda Al>Os ile kumlanmistir (Reitel
marka Sanduret 2K (Sekil 1.)). Kumun tiirli, boyutu, sekli,
yogunlugu ve kum piiskiirtme hizi yiizey piiriizliligini
etkilemektedir.  Yiizey plriizliligii osseointegrasyon

stirecinin basarisini etkileyen 6nemli faktorlerden biridir [6].

Sekil 1. Reitel marka Sanduret 2K kumlama cihazi
2.2. Asidik Daglama

Daglama islemi i¢in HCI ve H>SO; asitlerinden olusan bir
¢ozelti (1:1 oraninda) kullanilmigtir. Titanyum o6rnekler
hazirlanan bu ¢6zelti icerisinde 15 dk boyunca bekletilmis ve
islem bittikten sonra saf suyla yikanmistir.

2.3. Anotlama

Anotlama ile metal ylizeyinde farkli formlarda daha kalin
oksit tabakasi olusturulabilmektedir. Bu oksit yapimmn
ozellikleri; voltaj degeri, anotlama siiresi, elektrot tipi ve
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sicaklig1 gibi parametrelere baglidir. Bu ¢alismada saf ticari
titanyum (Cp-Gr2) kullanilmigtir. Literatiir taramasi sonucu
basarili sonuglar elde edilen 20V-30V [23], [24] degerlerinin
rapor edildigi goriilmiistiir. Bu araliktan basarili sonuglar elde
edilen 20V degeri farkli derigsimde bir ¢ozelti kullanilarak ve
uygulama siiresi daha kisa tutularak olusacak nano yapilar
tizerine etkisi incelenmistir. Nano yapili TiO; filminin
anotlama islemi; agirlikga % 0.5 HF ¢ozeltisi i¢inde, 20 V
gerilimde 30dk stiresince oda sicakliginda
gerceklestirilmistir.

Sekil 2. Anotlama islemi deney diizenegi (1) giic kaynagi (2)
manyetik karigtirici (3) elektrolit (4) anot (5) katot

2.4. Spark Anotlama

Anodik oksidasyon isleminde voltaj dielektrik kirilma
(dielectric breakdown) limitini gegerse spark (kivilcim)
miktarinda artig olur. Kullanilan ¢ozeltiye gore degismekle
birlikte bu degerler titanyum ve alagimlarinda, 150-200V ve
istiindeki gerilim degerleridir. Oksit film kalinligi bu

yontemle 20 pm degere kadar ulasabilmektedir [25]. Spark
anotlama islemi, H,SOj ile hazirlanan ¢6zelti i¢inde 250-300
V gerilim altinda 5 dk siirede gerceklestirilmistir. Buradaki
amag¢ siirenin ve uygulanan yiiksek voltajin por ¢apina
etkisinin incelenmesidir.

3. Karakterizasyon calismalar

Yiizey piiriizliiliigi 6lgtimleri Surftest SJ-301 marka cihazda
3’er 6lglim alinarak gergeklestirilmistir. Numunelerin yiizey
morfolojisi Arastirma Laboratuvarinda bulunan Carl Zeiss
300VP SEM cihaziyla yiiksek vakum kosullar1 altinda analiz
edilmistir. Numunelerin XRD analizi Elektronik Malzemeler
Uretim ve Uygulama Merkezi’'nde Thermo Scientific ARL
X’TRA marka cihazla gergeklestirilmistir.

3.1. Yiizey Morfolojisi

Sekil 3’de kumlama, asidik daglama ve anotlama yapilmis
numunelere ait yilizey morfolojileri gosterilmistir. HF
¢ozeltisi i¢inde diisikk voltajda gergeklestirilen anotlama
sonucu titanyum yiizeyinde nanotiip yapilarmin olustugu
tespit edilmistir (Sekil 3a). Titanyumun yiizeyinde uniform
bir dagilim gosteren nanoporlarin ¢aplari ~60 nm’dir. Asidik
¢ozelti iginde daglamaya tabi tutulan yiizeyde ise (Sekil 3b),
mikro dlgekte gozenekler (micropits) olusmustur. Bu yap1
kemigin slingerimsi morfolojisi ile de adeta bir benzerlik
sergilemektedir. Kumlama yapilan yiizeyde piiriizli bir
yapimnin hakim oldugu ve girinti-¢ikintilardan olusan rastgele
bir yiizey formunun olustugu gézlemlenmektedir (Sekil 3c).
H>SO;4 ¢ozeltisi iginde anotlanan titanyum yilizeyinde mikro
olgekli porlarin varligi s6z konudur (Sekil 3d). Bu porlar,
anotlama esnasinda yiiksek voltajin oksitte dielektrik kirilimi
sonucu meydana gelmektedir. Yiizeyde olusan mikro
Olgekteki porlarin ortalama g¢apt ~500 nm olup, genel
anlamda homojen bir dagilim géstermektedir.
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Sekil 3. (a) Anotlama (b) daglama (c) kumlama ve (d) spark anotlama

3.2. Yiizey Piiriizliiliigii

Dental implantlarda ideal yiizey piiriizliiliik degerleri
Ra=0,5-2 pum olarak kabul edilmektedir [26]. Deneysel
calismada farkli yiizey modifikasyonlar1 ile elde edilen
yiizeylerin piriizlilik degerlerine bakildiginda (Tablo 1.)
genel olarak tim yiizeylerin bu aralikta oldugunu
belirtebiliriz. En yiiksek piriizlilik degeri kumlama yapilan
ylizeyde tespit edilirken, en diisiik piiriizlilik degeri nano
yapili TiO; filmine aittir.

Tablo 1. Yiizey modifikasyon islemleri sonrasi yiizey
piiriizliilik degerlerindeki degisim.

. . Ortalama yiizey
Uygulanan ytizey modlﬁkasyon piiriizliiliik degeri (Ra
islemi
pum)
Anotlama 0.43+0.01
Spark-anotlama 0.58+0.03
Daglama 0.68+0.02
Kumlama 0.90+0.03
3.3. XRD analizi

Saf titanyum oda sicakliginda hekzagonal siki paket (HSP)
yapida ve o (alpha) fazindadir [27]. TiOg; rutil, anataz ve
brokit olmak iizere ii¢ farkli kristal faza sahiptir. En ¢ok
goriilen fazlar anataz ve rutildir [28]. Farkli yiizey islem
modifikasyonlarmin uygulandigi numunelere ait XRD
sonuglart  Sekil 4.’de verilmistir. Genel olarak tiim
orneklerde Ti faz1 bulunmaktadir ve bu faz titanyum altliktan
kaynaklanmaktadir. Anotlanan ve nano dl¢ekli TiO2 yapinin
olusturuldugu tabakada anataz ve rutil fazinm
gozlemlenmemesinin nedeni amorf yapida olmasindandir
[29]. En belirgin fark H,SOs i¢inde anotlanarak mikroporoz
yapinin olusturuldugu Ornekte rutil fazina ait piklerin
varhigidir. Rutil fazinin olusumu, yiiksek voltajda olusan
kivilcimin (spark) neden oldugu yiiksek sicaklik nedeniyle
faz doniisiimiine sebep olmasi olarak agiklanabilir.
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Sekil 4. XRD analiz sonucu
4. Tartisma ve Sonug¢

Bu calismada; biyomedikal uygulamalarda yaygm olarak
kullanilan saf titanyum yiizeyine kumlama, asidik daglama
ve farkli ¢ozeltilerde iki farkli anotlama islemi olmak iizere
toplamda 4 farkli modifikasyon uygulanmistir. XRD analiz
sonucunda genel olarak elde edilen pikler metalik Ti fazidir
ve sadece yiiksek voltajda anotlanan Ornekte rutil fazi
gozlemlenmistir. Yilizey morfolojileri farkli modifikasyon
islemlerine bagli olarak birbirinden ayri morfolojilere
sahiptir. Kumlanan titanyumun yiizeyi en yiiksek piirtizliiliik
degerine sahip iken en diisiik piiriizliiliik degeri nanoporlarin
bulundugu titanyum ylizeyinde Ol¢iilmiistiir. Daglanan
yiizeyde ise mikro gozeneklerin hakim oldugu ve kemigin
stingerimsi yapisina benzer bir yap1 tespit edilmistir. 20V
degerinde anotlanan yiizeyde ise nanoporlar mevcut olup,
yiiksek voltajda ise mikro 6lgekli porlar olusmustur. Bu
sonuglar, saf ticari titanyum {izerine uygulanabilecek
kompozit kaplamalar igin farkli yiizey modifikasyonlarinin
yiizey morfolojisine etkisi adina literatiire katki
niteligindedir. Bu ¢alismanin bir sonraki asamasi,
biyomedikal alanda nano kompozit kaplamalarm bu
ylizeylere uygulanmasi olacaktir.
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