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Bu calismada biyomalzeme olarak kullanilmakta olan
Nikel-Titanyum sekil bellekli alasimlarin, geometriye
bagh olarak farklilik gésteren mikroyapt ve yiizey
ozelliklerinin, alasimin  mekanik 6zelliklerine ve
biyouyumluguna etkisi  incelenmistir. Mekanik
6zelliklerin mikroyapiya, ézellikle de tane boyutuna bagli
olarak farklilik gésterdigi gozlenmistir. Biyouyumluluk
davranist agisindan ise, yiizey 6zelliklerinin dnemli rol
oynadigi gériilmiistiir. Ozellikle, yiizey piiriizliiliigiine ek
olarak, centik gibi yiizey karakteristiklerinin hicre
davranist agisindan daha belirleyici oldugu tespit
edilmistir.  Bu  ¢alismanin  bulgulari,  metalik
biyomalzemelerin  tasariminda, malzemenin yiizey
ozellikleri degistirilerek biyouyumlulugunun
gelistirilmesi konusuna katki saglayacak niteliktedir.

Anahtar Kelimeler Nikel-Titanyum, gsekil bellek
alasimlar, biyomalzeme, biyouyumluluk, yiizey 6zellikleri.
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Sample Geometry Dependent Mechanical Property
and Biocompatibility Analysis of Nickel-Titanium
Shape Memory Alloys

Abstract

The current study investigated the effect of sample
geometry dependent microstructure and surface
properties on the mechanical properties and
biocompatibility of Nickel-Titanium shape memory alloys,
which are actively used biomaterials. Mechanical
properties were observed to vary based on
microstructure, particularly grain size. In terms of
biocompatibility, surface properties were significantly
effective. Specifically, surface characteristics such as
grooves were observed to be more determining in terms
of cellular response. Overall, findings of the current study
are expected to contribute to the design of novel implant
materials by improving the biocompatibility of metallic
biomaterials through manipulation of the materials
surface properties.

Keywords : Nickel-Titanium, shape memory alloys,
biomaterials, biocompatibility, surface properties.

1. Giris

Bu ¢alismada, kimyasal kompozisyonlari yaklasik olarak
ayni fakat farkli geometrilere sahip iki NiTi alasimi
ornegi; mikroyapilari, yiizey 6zellikleri ve bunlara bagh
olarak farklilik gosteren mekanik o6zellikleri ve
biyouyumluluklar1 acisindan incelenmistir. Ozellikle
farkli geometrilerde parca elde etmek i¢in uygulanan
islemler sonucu degisen yiizey o6zelliklerinin, bir
biyomalzeme olarak NiTi SBA’nin biyouyumluluguna
etkisinin anlasilmasi hedeflenmistir.

2. Bilimsel Yazin Taramasi

Nikel Titanyum (NiTi) sekil bellekli alasimlar (SBA);
belirli sicakliklarda, belirli mekanik yiikler altinda veya
bu iki durumun kombinasyonlar altinda sahip oldugu
sekli hatirlayarak, kalici deformasyona ugramadan ilk
sekline donebilen bir alasim tiiriidiir (Kazuhiro vd.
1999; Mantovani, 2000). Bu 6zellikleri sayesinde akill
malzemeler sinifina da giren ve havacilik, otomotiv,
ingaat alanlarn ile sensorler gibi bir¢ok ileri teknoloji
alaninda yaygin olarak kullanilmakta olan alasimlardir
(Humbeeck, 1999; Stoeckel vd. 1990; Motavalli vd.
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2009). NiTi SBA, sahip olduklari sekil bellek 6zelliklere
ek olarak, genellikle, viicut icerisinde kullanildiginda
toksik bir etki yaratmayan biyouyumluluk 6zelligi de
gostermektedir. Sekil Dbellek ve biyouyumluluk
ozelliklerini bir arada barindirmalar1 sebebiyle NiTi
SBA; stentler, ortodontik teller, ortopedik implantlar
gibi bircok biyomedikal uygulamada biyomalzeme
olarak da kullanilabilmektedir (Machado vd. 2003).

Biyomalzemelerde bulunmasi gereken en temel 6zellik,
yukarida da belirtildigi gibi biyouyumluluktur. Tim
biyomalzemeler gibi, NiTi SBA'nin biyouyumlulugu da
hem ¢evre dokunun alasima hem de alasimin
cevresindeki viicut sivisi ve dokuya verdigi reaksiyonla
ilgildir (Toker vd. 2014). Alasimin fizyolojik ortamdaki
davranisi ise malzemenin kimyasal bilesimi,
mikroyapisi ve ylizey 6zellikleri gibi bircok degiskene
baglidir. Bu degiskenlerden kimyasal kompozisyon, yani
alasimi meydana getiren bilesenlerin orani hem
biyouyumlulugu hem de diger malzeme 6zelliklerini ¢ok
yakindan etkilemektedir. Ozellikle sekil hafiza davranisi
acgisindan, kimyasal kompozisyon oldukea belirleyici bir
parametredir  (Kazuhiro vd. 1999). Kimyasal
kompozisyonun yani sira alasimin 6zelliklerini
etkileyen bir diger o©nemli parametre, alasimin
sekillendirilmesi sirasinda uygulanan islemlerdir.
Istenen geometride par¢a elde etmek igin uygulanan
isleme bagl olarak, alasimin mikroyapisi, mekanik
ozellikleri ve ylizey oOzellikleri farklilik gosterir. Buna
bagli olarak da alasimin hem mekanik 6zellikleri hem de
biyomedikal uygulamalar  igin kritik olan
biyouyumlulugu etkilenir. Ozellikle alasimin yiizey
ozellikleri, ilk biyomalzeme-doku etkilesimi ylizeyde
gercekleseceginden, biyouyumlulugu belirleme
acgisindan oldukea kritiktir (Venkatsurya vd. 2010; Wu
vd. 2015). Yiizey 6zellikleri de belli geometride parga
elde edilmesi i¢in uygulanan islemler ve dolayisiyla
numune geometrisine baglh olarak farklilik gosterir.

Biyouyumluluklari acisindan incelendiginde,
biyomedikal uygulamalarda kullanilmakta olan NiTi
SBA, kimyasal kompozisyonlar1 itibariyle genellikle
biyouyumlu olmakla birlikte, viicut sivilariyla temas
esnasinda gerceklesebilecek iyon salinimlari, 6zellikle
de olas1 Ni salinimi, toksik etkiler yaratabilmektedir.
Bunun yani sira, ylizey 6zelliklerine bagl olarak da NiTi
alasimlarinin biyouyumluluk 6zellikleri degiskenlik
gostermektedir. Bu nedenlerle NiTi SBA
biyomalzemlerin biyouyumlulugu iizerine calismalar
halen devam etmektedir (Toker vd. 2014; Uzer vd.
2016).

Bu c¢alismada edinilen bilgilerle, yeni metalik
biyomalzemelerin tasariminda, ylizey o6zelliklerinin
degistirilerek biyouyumlulugun iyilestirilmesi
konusuna katki yapilmasi amaglanmaktadir.

3. YOontem

Bu ¢alismada iki farkli yarigapa ve geometriye sahip iki
set silindirik NiTi SBA tel ¢esitli yapisal incelemeler ile
mekanik testler ve biyouyumluluk analizlerine tabi
tutulmustur. Test edilen 6rneklerin kimyasal icerik ve
boyut bilgileri Tablo 1’de verilmistir.

Tablo 1. Kullanilan NiTi SBA érneklerine ait
kimyasal icerik ve boyut bilgileri.

5 Agirhikea Atomik
Ornek Uzunluk Yarigcap

Ismi % Ni % Ni
ince tel 55.46 50.4 2.75cm 1mm
Kﬁéi“ 55.76 50.7 1.5cm  1.75mm

3.1. Yapisal inceleme ve Mekanik Testler

Ornekler oncelikle yiizey ézelliklerinin gozlemlenmesi
amaciyla taramali elektron mikroskobu (SEM, FEI
Quanta 200) ile incelenmistir. Farkli ylzey
karakteristiklerine  sahip  oldugu  gozlemlenen
orneklerin gorsel inceleme sonrasi, profilometre
(Mitutoyo Surftest SJ-201P) ile yiizey piriizliiliikleri (Ra,
pum cinsinden) Ol¢iilmiistiir. Ayrica orneklerin tane
boyutunun 6l¢liilmesi amaciyla, 6rnekler metalografik
inceleme i¢in hazirlanmis ve (Jenoptik) optik mikroskop
ile her iki 6rnek icin de tane boyutu 6lgiilerek ortalama
tane boyu hesaplanmistir. Tellerin mekanik 6zelliklerini
kiyaslamak igin, her iki 6rnege de 300 gr basma kuvveti
altinda (Shimadzu sertlik cihazi ile) Vickers sertlik testi
uygulanmistir.

3.2. Biyouyumluluk Testleri

Ornekler yapisal inceleme ve mekanik testlerin
ardindan ex situ ve in vitro deneylerle biyouyumluluk
testlerine tabi tutulmustur.

3.2.1. Ex situ Deneyler

Ex situ deneylerde 6rneklere 37°C de 1 ve 7 giin boyunca
simiile edilmis viicut sivisi iginde statik daldirma
uygulanmistir. Ardindan SEM ile yiizeydeki oksit
tabakas1 ve korozyon iriinii olusumu gibi yapisal
degisimler incelenmistir.

3.2.2. In vitro Deneyler

Ornekler in vitro deneylere tabi tutularak farkh yiizeyler
tizerindeki hiicre davranislar: incelenmistir. Her iki set
NiTi 6rnegi tizerine 3T3 fibroblast hiicreleri ekilerek 1
ve 7 giin boyunca inkiibe edilmistir. Her bir inkiibasyon
sliresinin sonunda hiicreler metal ornekler {izerine
gluteraldehid iceren bir kimyasal yardimi ile fikse
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edilerek SEM ile hiicre tutunmasi ve yayllmasi
davraniglar ile hiicre morfolojileri incelenmistir. Son
olarak, 1 ve 7 giinliik inkiibasyon sonrasi, tellerin
lizerine yapisan hiicreler Trypsin-EDTA c¢ozeltisi
yardimiyla kaldirilarak, elde edilen ¢ozeltiler icerdikleri
canli hiicre miktar1 agisindan, (Cellometer Auto T4
Bright Field Cell Counter ile) mililitre (mL) basina hiicre
sayimi yapilarak incelenmistir. Bu sekilde iki farkl: tel,
farkli siireler boyunca tizerlerinde bulunan canli hiicre
sayilar1 kiyaslanarak biyouyumluluk acisindan sayisal
olarak da analiz edilmistir.

4. Sonuclar

Ince ve kalin tellerin daldirma ve hiicre deneyleri
oncesinde, ilk durumlarinda yapilan SEM incelemeleri,
orneklerin yiizey o6zelliklerinin dikkate deger olglide
birbirinden farkli oldugunu ortaya koymustur (Sekil-1).
Mekanik sekillendirmeye bagl olusan yiizey ¢entikleri,
kalin tel lizerinde daha sik ve birbirine yakin sekilde
konumlanmisken, ince tel {izerindeki c¢entiklerin
birbirinden daha uzakta ve daha genis olduklan
gozlemlenmektedir.

50pum

a. Kalin tel

50um

b. ince tel

Sekil 1. NiTi SBA tellerin 6nciil SEM analizi
fotograflan

Orneklerin yiizey piiriizliligii 6lgiimleri de SEM ile
gozlemlenen farkliliklar1 desteklemektedir (Tablo-2).
Bu 6l¢iimler, ince tel drneginin (Ra=0.7 pm) kalin tele
(Ra=0.45 pm) kiyasla daha piriizli bir ylizeye sahip
oldugunu gostermistir. Farkli geometrideki 6érneklerin

mikroyapilarini incelemek icin yapilan metalografik
incelemelerde, 6rneklerin farkli tane boyutlarina sahip
oldugu gorilmiistir. ince tel o6rneginin ortalama
20.45um ile daha ufak taneli, kalin telin ise ortalama
33.38um ile daha iri taneli bir yapiya sahip oldugu
belirlenmistir (Tablo-2). Tane boyutlarindaki bu
farkliligin, farkli geometride o6rnek iretmek icin
uygulanan mekanik sekillendirme islemlerinden
kaynaklandig: diisiinilm{istiir.

Tablo 2. NiTi SBA tellerine ait yiizey piiriizliiliigii,
ortalama tane boyutu ve sertlik degerleri.

.. Ortalama
Ornek Yuzey tane
Co purizlilugi Sertlik (Hv)
[smi (Ra pm) boyutu
(pm)
) 379.32 +5.68
Ince tel 0.70+0.11 20.45
Kalintel | 0.45+0.06 33.38 325.67+2.67

On yapisal incelemelerin devaminda, érnekler mekanik
ozellikleri ve biyouyumluluk davranislari agisindan
kiyaslanmistir. Mekanik 6zellik kiyaslamasi i¢in yapilan
sertlik testlerinde, ince tel 6rneginin daha ytksek sertlik
degerlerine sahip oldugu gozlenmistir (Tablo-2). Ince
telin ayn1 zamanda daha ufak taneli bir mikroyapiya
sahip oldugu, metalografik incelemelerle belirlenmistir.
Bu durumda, ince tel 6rneginin sahip oldugu yiiksek
sertlik degerleri, bu 6rnegin ince taneli ve dolayisiyla
daha fazla miktarda tane sinir iceren mikroyapisiyla
iliskilendirilebilir.

Orneklerin biyouyumluluk ézelliklerinin analizi igin
yapilan daldirma ve hiicre deneyleri sonrasinda
gerceklestirilen SEM incelemeleri (Sekil 2 ve Sekil 3),
ornek ylizeylerinin yeni yap1 olusumu ve hiicre
davranisi agisindan oOnemli farkliliklar goésterdigini
ortaya ¢ikarmistir.

Daldirma deneyleri sonrast ornek yiizeyleri
incelendiginde, 1 glinliik daldirma sorasi her iki 6rnek
yluzeyinde de ylizey centikleri arasina yerlesmis
korozyon c¢okeltileri gortilmektedir (Sekil 2-a, 2-b).
Fakat 7. giine gelindiginde bu cokeltilerin ince tel
lizerinde halen mevcutken, kalin tel yiizeyinden
kayboldugu gozlenmistir (Sekil 2-c, 2-d). Bu davranis,
ince tel 6rneginin yiliksek piiriizliliik degerlerinden
kaynakli olarak daha yiiksek yiizey enerjisine sahip
olmasina, dolayisiyla ¢okelti tutunmasina daha elverisli
bir ylizey saglanmasina baglanmistir.
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a. Kalin tel, 1 giinliik daldirma

50um

b. ince tel, 1 giinliik daldirma

50pum

c. Kalin tel, 7 giinliikk daldirma

d. ince tel, 7 giinliik daldirma.

Sekil 2. NiTi SBA tellerin yiizeylerinde simiile
edilmis viicut s1visi icinde statik daldirma testi
sonucu olusan yapilara ait SEM fotograflar.

Hiicre deneyleri sonrasi yapilan SEM incelemelerinde
ise, fibroblast hiicrelerinin 1 giinliik inkiibasyon sonucu
her iki ylizeye de tutunabildigi gorilmistir (Sekil 3-a, 3-
b). Fakat hiicreler arasi iletisim incelendiginde, daha
disiik ylizey pilriizliligine sahip olan kalin tel
ylizeyindeki hiicrelerin komsu hiicrelerle ag kurmaya ve
yayllmaya daha yatkin oldugu gozlenmistir (Sekil 3-a).
Ince tel yiizeyinde ise, yiizeye tutunmus hiicreler arasi
iletisimin kalin tele kiyasla daha smirli oldugu
goriilmektedir (Sekil 3-b). 7. giine gelindiginde, kalin tel
tizerindeki  fibroblast  hiicrelerinin  birbirleriyle
rahatlikla iletisim kurabildigi ve genis hiicre aglan
olugturabildigi gézlemlenmektedir (Sekil 3-c). Ince tel
ylzeyinde ise, sayl olarak onemli miktarda hiicre
bulunmasina ragmen, bu hiicrelerin birbirinden
bagimsiz sekilde konumlandigi ve hiicreler arasi
iletisimin oldukc¢a zayif oldugu gozlemlenmektedir
(Sekil 3-d).

Bu davranis kalin tel ytizeyindeki ¢entiklerin derinlik ve
yerlesiminin hiicreler arasi iletisime daha ¢ok izin
vermesi ile iliskilendirilebilir. Kalin telin yiizey
purizliligi ve buna bagh ylizey enerjisi daha diisiik
olmasina ragmen, g¢entik derinligi hiicre iletisimini
engelleyecek ol¢iide derin olmadigindan hiicre aglar
olusmasina elverigli bir ortam saglamaktadir. Diger
yandan, ince tel yiizeyi daha yiiksek enerjiye sahip
olmasina ragmen, yiksek yilizey purizlulagi
degerlerinin de isaret ettigi derin c¢entikler, hiicreler
arasl iletisimi zorlastirarak hiicrelerin centik iclerinde
mahsur birakmis, bu sekilde hiicre aglar1 olusmasin
engellemistir.
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a. Kalin tel, 1 giinliik inkiibasyon

200pm

b. ince tel, 1 giinliik inkiibasyon

500pm

c. Kalin tel, 7 giinliik inkiibasyon

500um

d. Ince tel, 7 giinliik inkiibasyon

Sekil 3. NiTi SBA tellerin yiizeylerinde fibroblast
hiicrelerinin tutunma ve yayillma davranislarini

gosteren SEM fotograflari.

Bu durum hiicre sayimi deneylerinin sonuclari ile de
teyit edilmistir (Sekil-4). Kalin tel 6rnegi tizerindeki mL
basina yapismis hiicre sayisi, devam eden inkiibasyon
stiresi ile artis gosterirken, ince tel lizerindeki hiicre
sayisinin, inkiibasyonun 1. giiniinden 7. giiniine azaldig
goriilmiistiir. Ince telin sahip oldugu yiiksek yiizey
enerjisi, inkiibasyonun baslarinda daha ¢ok hiicrenin
yapismasina elverisli bir yiizey olustursa da hiicreler
arasi iletisimi zorlastiran derin yiizey c¢entikleri,
inkiibasyonun ~ devaminda  hiicre = ¢ogalmasim
engellemistir. Bu nedenle ince tel iizerindeki hiicre
saylsi zaman icinde azalmistir. Ote yandan,
inkiibasyonun baslarinda daha diisiik yiizey enerjisi
sebebiyle ince tele gore daha az hiicrenin tutunabildigi
kalin tel yiizeyinde, zaman i¢inde hiicre sayisinin arttig
ve ince tel {lzerindeki hiicre sayisini gectigi
gorilmektedir. Bu durum da kalin tel yiizeyindeki
centiklerin hiicreler arasi iletisimi engellemeyen bir
yapida olmasi ve dolayisiyla hiicre ¢ogalmasina daha
elverisli bir yiizey saglamasindan kaynaklanmaktadir.
Hiicre deneylerinin sonuglari, 6zellikle hiicreler arasi
iletisim acisindan, metalin yiizey piirtizliligiindense,
centikler gibi ylizey karakteristiklerinin daha belirleyici
oldugunu gostermektedir.

300000

250000

200000
150000
100000
50000
i}

1 gin 7. gun

ml basina yapismis hiicre sayisi

Wkalintel Wince tel

Sekil 4. NiTi SBA tellerin yiizeylerine 1 ve 7 giinliikk
inkiibasyon sonucu (mL basina) tutunan fibroblast
hiicresi sayisi.

Elde edilen bu bulgular, alasim geometrisinin mikroyapi
ve ylizey oOzellikleri agisindan belirleyici oldugunu
dogrulamis ve bu o6zelliklerin biyomalzemenin hem
mekanik 6zellikleri hem de biyouyumluluk davranisi
acisindan kritik parametreler oldugunu géstermistir.

5. Tartisma

Bu c¢alismanin sonuglari, metalik biyomalzemelerde
ornek geometrisinin, bu geometriyi elde etmek igin
uygulanan islemler dolayisiyla 6ncelikle mikroyapiy1 ve
buna baghh olarak mekanik o6zellikleri etkiledigini
gostermistir. Biyouyumluluk davranisi agisindan ise,
geometriye bagli olarak degisen ylizey o6zelliklerinin,
ozellikle de yiizey puriizliligia ve karakteristiklerinin
belirleyici oldugu goriilmiistiir. Elde edilen bulgular,
genel olarak bilinen bir durum olan yiliksek yiizey
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piriizliligin hiicre yapismasina daha elverisli bir
ortam saglamasina ek olarak, pirizliligi belirleyen
etkenlerden  biri olan  ¢entik  gibi  ylizey
karakteristiklerinin, hiicreler arasi iletisimi belirlemede
daha kritik parametreler oldugunu ve yeni implant
malzemeleri tasarlanirken bu karakteristiklerin de goz
ontine alinmasi gerektigini géstermistir.
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