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Oz

Titanyum implantlarin canli kemik dokusu ile olan etkilesiminde 6nemli rol oynayan faktorlerden en
onemlisi yiizey ozellikleridir. Implantin yiizey morfolojisi ve piiriizliiliik derecesi ise bu ézelliklerin
basinda gelmektedir. Bu ¢aliymanin amaci, farkly HCI/H>SO4 oranlarina sahip asit ¢ozeltisi i¢inde
gerceklestirilen daglama igleminin, kumlanmis ve kumlanmamus saf titanyumun (Cp-Ti, Gr2) yiizey
ozelliklerine olan etkilerinin incelenmesidir. Bes farkli karisim oraminda yapilan daglama prosesi
60 °C sicaklikta 10 dakika boyunca gerceklestirilmistir. Islem goren titanyum numunelerin yiizey
morfolojisi taramali elektron mikroskobu (SEM) ile analiz edilmistir. Daglama sonucu titanyum
yiizeylerin piiriizliiliik degerleri ise profilometre ile belirlenmistir. HCI/H2SO4 oramindaki degisim
titanyumda farkli yiizey morfolojilerinin olusumuna yol acmistir. Implantin mekanik stabilitesinde
onemli rol oynayan farkli boyut ve sekillerde mikro ¢ukurlarin olusumu goézlemlenmistir.
Kumlanmis titanyum yiizeylerde daglama sonrast kumlanmamis morfolojilere benzer yapilarin
olustugu tespit edilmistir. Ancak yiizey piiriizliiliigii noktasinda kumlama isleminin bariz bir
etkisinin oldugu da goriilmiistiir. Daglama ile yiizeyde olusan piiriizliiliik degeri ortalama Ra = 0,5
um iken, kumlama + daglama islemi sonucu bu deger Ra = 2 um’ye dogru arttigi tespit edilmistir.
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Giris

Titanyum ve titanyum alagimlari, sahip
olduklar1 yiiksek mekanik 6zellikler, miikemmel
korozyon direnci ve biyouyumluluklarindan
dolayr dental ve ortopedik uygulamalarda
yaygin olarak kullanilmaktadir (McCracken,
1999). Implant ve canli doku arasindaki
biyolojik etkilesim icin yiizey morfolojisi
olduk¢a onemlidir (Wong vd., 1995; Perrin vd.,
2002). Yiizey piurizliligic ise, hiicre
proliferasyon ve yiizey enerjisi arasindaki
iliskiyi etkileyen diger onemli bir parametredir
(Ban vd., 2006). Konsantre asit igindeki
titanyumun daglanmas1 (etching) biyolojik
uygulamalarda yeni yiizey modifikasyonlari
gelistirmek i¢in  oldukga ilgi ¢ekici bir
yontemdir. Titanyum yiizeylerini modifiye
etmek amaciyla gesitli asitler kullanilir. Yiiksek
yiizey piriizliiliigline sahip SLA (Sandblasted
Large grit Acid etched) adim1 verdigimiz
yiizeyler ise kumlama ve asitle daglama islemi
ile elde edilirler (Conforto vd., 2002).

Kumlama islemi, diisiik maliyet ve kolay
uygulanabilir =~ olmasindan  dolay1  yiizey
modifikasyon prosesleri i¢inde en yaygin
kullanilan yontemlerden biridir. Farkli boyutlara
sahip kumlar bir kompresér araciligiyla
saglanan basingli hava yardimiyla ylizeye
puskiirtiilerek uygulanir. En yaygin kullanilan
kumlar; aliimina (Al203) (Schweikl vd., 2007),
silisyum  karbiir (SiC) (Yang vd., 2008),
titanyum oksit (TiO2) (Kim vd., 2008),
hidroksiapatit (HA) (Park vd., 2008), zirkonya
(ZrO2) (Bacchelli vd., 2009) ve silika (SiO2)
(Guo vd., 2015) tozlaridir. Kumlamanin temel
hedefi ylizey morfolojisini degistirerek piiriizlii
bir yiizey eldesi saglamaktir. Piiriizliiliik degert,
kullanilan kumun boyutuna, kum piiskiirtme
basincina, yiizey ile nozul arasi mesafeye ve
islem siiresine baghdir. Implantlar icin yiizey
purtzliligi (Ra) genel olarak 0,3-3 pm
arasinda farklilhik gosterir. Kumlama isleminin
yan etkisi olarak ifade edebilecegimiz bir
dezavantaji  malzeme yiizeyinde kum
taneciklerinin kalma riskidir. Kumlama sonrasi
yapilan  temizleme, asidik islem = ve
sterilizasyona ragmen bazen bu partikiillerin

malzeme yiizeyine gomiilii olarak kalmasi s6z
konusu olabilir. Tabi bu yabanci kalintilar

fizyolojik  ¢evrede titanyumun korozyon
direncini  distirebilir,  dokularin  etrafina
yerleserek osseointegrasyonu olumsuz

etkileyebilir (Aparicio vd., 2003). Wennerberg
ve digerleri (1996) tarafindan Al>Os, TiO; ile
kumlanarak {retilen implantlarin in  vivo
caligmalarinda, kemik - implant temasinda
benzer degerler vermesine ragmen, diiz ylizeyli
dental implantlara gore tork kuvvetinin ve
biyomekanik baglanmanin énemli 6l¢iide arttig
goriilmiistir (Abron vd., 2001).

Kuvvetli asitler (H2SO4, HCI, HF) ile yapilan
daglama islemi, titanyum dental implant
yiizeylerinin piiriizlendirilmesinde ve kumlama
sonrast ylizeydeki kalintilarin giderilmesinde
kullanilan bir yontemdir. Osseointegrasyonu
biiylik 6lciide artiran asidik islem ile yilizeyde
farkli boyutlarda mikro c¢ukurlar olusur
(Massaro vd., 2002). H2SO4 ve HCI asitlerinin
karisimi ile titanyum yiizeyine yapilan ikili
asitleme (dual acid-etching) islemi neticesinde
osteojen hiicreler ve fibrinin baglanmasi yoluyla
osteokondiiktif siire¢ hizlanir. Bu da implant
yiizeyinde dogrudan kemik olusumuna sebep
olur (Park ve Davies, 2000). Son yillarda asidik
islem ile  dretilen  yiizeylerin  kemik
neoformasyonu ve hiicre adhezyonunu artirmasi
gelistirilmistir (Le Guéhennec vd., 2007). Diger
taraftan, implantin yorulma dayanimini azaltan,
yiizeyde mikro catlaklarin olusumuna yol agan
asidik islem titanyumun hidrojen gevrekligine
yol acabilir. Titanyum tarafindan hidrojenin
adsorpsiyonu biyolojik ¢evre i¢inde de meydana
gelebilir.  Titanyumun hidrojen  gevrekligi
gevrek hibrid fazin olusumu ile alakali olup, bu
durum dental implantin kirilmasimni doguran
titanyumun diiktilitesinin azalmasina yol agar.

Asidik daglama, giliniimiizde arastirilan ve
uygulamasi olan bir Onceki paragrafta da
bahsettigimiz iizere Onemli implant ylizey
islemlerinden biridir. Daglama i¢in kullanilan
farklh asit tipleri arasinda hidroflorik asit (HF)
etkili ylizey piriizliligli olusturmast ve
biyouyumlulugu artirmasi gibi bir¢ok avantaja
sahiptir. Ayrica bu islem kaplama olmayan bir
yontem oldugu i¢in, asmnma pargaciklarinin
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olusma riski diisiiktiir. Ticari implantlar ylizey
islemler  uygulanarak  c¢esitli  piiriizlilik
karakteristiklerine sahip olarak tiretilirler, Mikro
ve nanometre Ol¢eginde yiizey piirtizliiliigiiniin
etkisi yogun calisilan konulardan biridir (Gittens
vd., 2011; Liu vd., 2004).

Bu calismada, kumlanmis ve kumlanmamis saf
titanyum numuneler farkli oranlarda hazirlanan
HCI/H2SO4 asit karisiminda daglama islemine
tabi tutulmustur. Kumlama isleminde Al>O3
kum kullamlmstir. Islem goéren o6rneklerin
ylizey Ozellikleri incelenmis ve farkliliklar
tartigilmigtir.

Deneysel ¢calismalar

kalinhigindaki numuneler serit  testere
yardimiyla kesilerek hazirlanmistir. Deneysel
calismalarin 6ncesinde her bir numune 80 -
1200 grit arasindaki SiC zimpara kagitlari ile
zimparalanmistir. Daglama isleminden 0&nce
numuneler ethanol, aseton ve saf su karigiminda
ultrasonik banyoda temizlenmistir. Daglama
islemi farkli konsantrasyonlarda hidroklorik asit
(HCI) ve siilfiirik asit (H2SO4) karisimi iginde
gerceklestirilmistir. Daglama prosesine iliskin
bilgiler Tablo 1’de verilmistir. Daglama islemi
50 ml beher iginde, 60 °C’de 10 dakika boyunca
yiirlitilmiigtir. Kumlama islemi ise 50 um
boyutundaki Al;O3 kum piiskiirtme islemi ile
yaptlmistir (Sekil 1). Bu islem, Reitel marka
Sanduret 63 2K model kumlama cihazinda, bir

Altik malzeme olarak saf titanyum (Cp-Ti, kompresor yardimiyla 3-3,2 bar c¢alisma
Gr2) malzeme kullanilmigtir. 25 mm ¢apinda  basincinda gerceklestirilmistir.
yuvarlak kesitli titanyum c¢ubuktan 5 mm
Tablo 1. Daglama islemine dair bilgiler

islem Daglama Kumlama + Daglama
Kodlar D13 D12 D11 D21 D31 KD13 KD12 KD11 KD21 KD31
HCI 1 1 1 2 3 1 1 1 2 3
H2SO4 3 2 1 1 1 3 2 1 1 1

Sonuglar ve tartisma

Farkli karigim oranlarinda  hazirlanan

Sekil 1. Kumlama islemi

Yiizey modifikasyon islemleri sonrasinda
titanyum Orneklerin ylizey morfolojileri JEOL
marka JSM- 6060 model taramali elektron
mikroskobu (SEM) ile incelenmistir. Piiriizliiliik
Olciimleri Ambios marka, XP-2 yiiksek
cOzlinlrliklii  ylizey profilometresi modeli
cihazinda yapilmistir.

HCI/H2SO4 asidik ¢ozeltisi iginde titanyumun
daglanmasi sonucu olusan yiizey morfolojilerine
ait sonuglar Sekil 2’de wverilmistir. Yiksek
H>SOs oraninda  gergeklestirilen daglama
isleminde D13 numunesinde diger yiizeylere
gore mikro c¢ukurlarin (micro pit) olusmadigi
gozlemlenmigtir (Sekil 2a). H2SOs4 oraninin
distiriildigi. HC1 oranmin artinldigi  ¢ozelti
icinde gerceklestirilen daglama sonucunda ise
D12 numunesinin tiim yiizeyinde yogun bir
mikro ¢ukur yapimin olustugu goézlemlenmistir
(Sekil 2b). Yiizeydeki bu mikro ¢ukurlarin ¢ap1
~ 0,5-3 pum arasinda degismektedir. HCI/H2SO4
oraninin 1:1 oldugu ¢ozelti icinde yapilan
daglama isleminde mikro porlarin c¢apinin
distigli ve koseli por formunun olustugu
gozlemlenmistir (Sekil 2¢). HCl oranmin
H>SOs’e gore iki kat kullamildigi ¢ozeltide
yapilan daglama isleminde ise mikro c¢ukur
derinliginin diistiigii ve por yapisinin tam olarak
olusmadig1 goriilmektedir (Sekil 2d).
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HCI/H2SO4 oraninin 2:1 oldugu asit ¢6zeltisinde
gerceklestirilen daglama isleminde c¢ok yogun

farkli yonlenmeler gosteren mikro cukurlarin
varlig tespit edilmistir (Sekil 2e).

Sekil 2. Daglanmis numunelere ait yiizey morfolojileri (a) D13 (b) D12 (c) D11 (d) D21 ve
(e) D31

Asidik daglama islemine tabi tutulan titanyum
numunelerin yiizey piirlizliliik degerleri Tablo
2’de verilmistir. Zimparalama sonrasi islem
gérmeyen yiizeyin piiriizliilik degeri Ra = 0,13
um oldugu dislnilirse daglama isleminin

yiizey piriizliliigiini artirdigini sdyleyebiliriz.
En yiiksek yiizey piiriizlilik degeri Ra = 0,51
um ile D21 numunesinde, yani HCI/H2SO4 =2/1
cozeltisinde daglanan oOrnekte Olclilmiistiir.
Buna karsin en diisiik piiriizlilik degeri ise
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HCI/H, = SO41/3 asit ¢ozeltisi i¢inde yapilan
daglama neticesinde D13 numunesinde tespit
edilmistir. Genel olarak 0,50 pm’ nun altinda

Olciilen yiizey piirtizliilik degerinin implantlar
icin belirtilen 0,5 - 2 um araligmin altinda
oldugu fark edilmektedir.

Tablo 2. Daglanmig numunelerin yiizey piiriizliiliik degerleri

D13 D12 D11 D21 D31
Ra(um)  029+001  038+001 046+007 051006  0.50+0.13
Rq(um)  044+002  050+001 0.68+0.14 0.78 + 0.08 0.73 4 0.17
Rt (um) 5.04 +1.59 484 +0.73 7.34 +£2.06 6.13 +0.33 5.34+1.13
Yiizey pirizliliginin artist ile titanyum yebiliriz (Sekil 3d). HCI/H2SOs = 3/1 oldugu
implantin biyomekanik baglanma ve asidik ¢ozelti icinde gerceklestirilen daglama
osseointegasyon hizinda bir artis  sonucu kdoseli, girinti ve ¢ikintinin hakim oldugu

gozlemlenmektedir (Patil ve Bhongade, 2016).
Dolayisiyla piriizliilik degerinin  artirilmasi
amacityla  deneysel  c¢alismalarin  ikinci
asamasinda daglama Oncesi kumlama (sand-

blasting) islemi  gergeklestirilmistir.  Bu
kapsamda  daglamanin  dogrudan  yiizey
morfolojisi ve piriizliligline etkisi tespit

edilmistir. Titanyum numuneler, 50 um Al203
ile  gergeklestirilen  kumlama  isleminin
sonrasinda  farkli  konsantrasyonda  asit
cozeltilerinin  (HCI/H2SO4) iginde daglama
islemine tabi tutulmustur. Bu iki adimli islemin
sonrasinda olusan ylizey morfolojileri Sekil 3’de
verilmistir.  Kumlama  isleminin  yiizey
topografyasinda oOnemli bir degisiklige yol
actigin1 sOyleyebiliriz. Diger taraftan asidik
islem kumlama morfolojisine daha homojen bir
form kazandirmistir. HCI/H2SO4 = 1/3 ¢ozeltisi
icinde gerceklestirilen daglama sonucunda
yiizey morfolojisi digerlerine nazaran farklilik
sergilemektedir (Sekil 3a). Yiizeyde farkli
boyutlarda dagilim gosteren c¢ukurlar ve porlar
olusmustur. HCI/H2SOs = 1/2 ¢oOzeltisinde
daglanan KDI12 numunesinde ise daha yogun,
homojen ve kiiclik ¢apta mikro c¢ukurlarin
olustugu gbzlemlenmistir (Sekil 3b).
HCI/H2SO4 = 1/1 oldugu KDI11 numune
yizeyinde ise sadece daglama yapilan D11
yilizey morfolojisine benzer bir yap1 olusmustur.
(Sekil 3c). HCI oranimnin H2SO4’e gore iki kat
fazla kullamldigi ¢ozeltide gerceklestirilen
daglama isleminde ise yogun mikro ¢ukur
yapinin olusmadigi daha kaba bir forma sahip
piirtizliilikte bir morfolojinin olustugunu sdyle-

bir morfoloji gézlemlenmistir (Sekil 3e).

Kumlama ve sonrasinda asidik daglama yapilan
numunelerin yiizey piiriizliilik sonuglar1 Tablo
3’te  verilmistir.  Yilizey  piiriizlendirme
yontemlerinden biri olan kumlama isleminin
yiizey plrizliliginin artirilmasinda etkili bir
yontem oldugu sonuglardan goriilmektedir. En
yiikksek piirtizliilik degeri KD11 numunesinde
Ra = 2,13 pm olarak O6lciiliirken, en diisiik
piriizliilik degeri ise Ra = 0,9 um olarak KD12
numunesinde tespit edilmistir. Kumlama islemi
sadece asidik islem goren ylizeylere gore
purtizliilik degerini ortalama {i¢ kat artirmistir.
Kumlama + daglama sonucu elde edilen
degerler, ideal ylizey pirizliligi (0,5 - 2 um)
degerleri ile karsilastirildiginda oldukga tutarli
sonuclarin elde edildigi gézlemlenmistir.

Sonug olarak; implantin yiizey piiriizliligi ve
yiizeyindeki por yapisi, implantin kemik-temas
ylizey  alanin  artmasmma ve  implant
uygulamasinda iyilesme zamanma (healing
time) yardimci olmaktadir (Hung vd., 2017).
Yizey modifikasyon teknikleri titanyum
implantlarin performansani artirmak i¢in halen
biiyiikk potansiyele sahiptir. Ciinkii implant-
kemik arasindaki etkilesimi hizlandirmak,
iyilesme zamanini erkene almak, kararli bir
integrasyon siirecinin saglanmasi, viicut sivisina
kars1 korozyon direncinin artirilmasi ve uzun
stireli implantin kullanilmasini saglayacak yeni
caligmalar halen popiilerligini koruyan konular
arasindadir.
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Sekil 3. Daglanmig numunelere ait yiizey morfolojileri (a) KD13 (b) KD12 (c) KD11 (d) KD21
ve (e) KD31

Tablo 3. Kumlama+daglama yapilmis numunelerin yilizey piiriizliilik degerleri

KD13 KD12 KD11 KD21 KD31
Ra (um) 101+003  090+002 213+012  129+005 008 +0.02
Rq (um) 1284002 113003 259+012  1.64+008  124+0.03
Rt (um) 1051403  7.69+116 14324048 1141+109 835+0.30
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Sonug¢

Sonu¢ olarak, farkli karisim oranlarinda
hazirlanan HCI/H2SO3 asit ¢ozeltisinin daglama
isleminde titanyumun ylizey 6zelliklerine olan
etkileri incelenmistir. Ayrica bu asidik islem,
kumlanarak ylizeyi piiriizlendirilmis titanyum
numunelere de uygulanmistir. HCI/H2SOq4
oranindaki  degisimin  titanyumun yiizey
morfolojisi ve piriizliliigiine dogrudan etki
ettigi gézlemlenmistir. Daglama prosesine bagl
olarak ylizey morfolojisinde farkli boyut ve
sekillerde mikro c¢ukurlarin olustugu tespit
edilmistir. Asidik daglama islemine nazaran
kumlamanin yiizey piriizliliginde 6nemli bir
rol oynadigi net bir sekilde goriilmiistiir.
Kumlanan yiizeyler daglama sonrasinda daha
{iniform bir morfolojiye sahip olmustur. implant

yiizeyler igin istenen optimum yiizey
plriizliliigiic. ~ degerlerine kumlama  ile
ulasilmistir.
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The effect of different HCI/H2SOg ratio
of the acid etching process on the
surface morphlogy and roughness of
titanium

Extended abstract

Titanium and its alloys have been widely used as
biomedical materials in orthopedic and dental
applications because of theirs high corrosion
resistance, low density, high mechanical properties,
and excellent biocompatibility. The most important
factors that play an important role in the interaction
of titanium implants with live bone tissue are surface
properties. The surface morphology and roughness
of the implant are the important factors of these
properties. The aim of this work was to examine the
effects of the etching process carried out in the acid
solution with different HCI/H,SO4 ratios to the
surface properties of the sandblasted and un-
sandblasted pure titanium.

Samples with a 25 mm diameter and a 5 mm
thickness were cut from commercially pure titanium
(ASTM grade 2) cylindrical bar, and then
mechanically polished with 80-grit to 1200-grit
emery paper. After polishing process, the titanium
samples were washed with acetone, ethanol and
distilled water in an ultrasonic cleaner at room
temperature for 15 minutes. Alumina particles
(Al,O3) with 50 um particle size was used for
sandblasting. Etching process was performed in a
mixture of H.SO4/HCI acids at different ratio. The
surface morphology and microstructure of the
samples were characterized by a scanning electron
microscope (SEM). Surface roughnesses of the
specimens were analyzed using a surface roughness
tester.

Different surface morphologies were formed by
etching of titanium in HCI/H,SO, acidic solution
prepared at different mixing ratios. It was observed
that no micropores formed on the titanium surface,
as a result of the etching process carried out in high
concentration H,SO4 containing acid solution. It has
been determined that a dense micro-pit structure on
the surface of the sample treated with etching
process in the acid solution where the ratio of HCI
was increased. These micro pits on the surface are
between 0.5-3 um. The highest surface roughness
value (R.=0.51) was measured in a sample that was
etched in a solution of HCI/H.SO, = 2/1. On the

other hand, the lowest roughness value was
determined on the sample etched in the HCI/H,SOy:
1/3 acid solution.

Titanium samples were subjected to sandblasting
treatment with 50 zm particles of Al,Os followed by
acid etching process in different concentrations of
acid solutions  (HCI/H;SO.). The  surface
morphology generated by this two step process is
examined. We can say that the sandblasting process
leads to a significant change in surface topography.
The acidic process gives a more homogeneous form
to the sandblasted morphology. There are pits and
pores scattered on the surface in different sizes. The
surface roughness results obtained from the
sandblasting+etching process were found to be quite
consistent when compared with the ideal surface
roughness values.

As a result, the effects of the etching process
performed in the HCI/H,SO,4 solution prepared at
different mixing ratios on the titanium surface
properties were investigated. In addition, this acidic
process was applied to roughened titanium samples
by sandblasting.

Keywords: Acid-etching, surface
roughness, implant, sand-blasting

morphology,
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