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Ozet: Bu caligmanin amaci, dental implant malzemesi olarak kullanilan
Ti6AI4V alasimmin yiizeyine PVD (Magnetron Sputtering) yontemi ile
biriktirilen giimils tabakasinin korozyon davranisini ve antimikrobiyal etkisini
belirlemektir. Kaplamalar, ayni kaplama kosullari altinda farkli biriktirme
stireleri kullanilarak elde edilmistir. Kaplamalarin kesit morfolojileri taramali
elektron mikroskobu (SEM), fazlar1 ise X-1s11 difraksiyonu (XRD) kullanilarak
tespit edilmistir. PVD yontemi ile kaplanmis ve islemsiz Ti6Al4V numunelerin
iizerinde korozyon deneyleri Kokubo'nun simiile edilmis viicut sivis1 (SBF) pH
70 ve 365 °C c¢odzeltisi iginde ve normal atmosfer sartlarinda
gerceklestirilmistir.  Buna ek olarak, in vitro anti-bakteriyel etkinlik
deneylerinde numunelerin yiizeylerine E. coli (Escherichia coli) ve S. aureus
(Staphylococcus  aureus)  mikroorganizmalari  siiriilerek ~ kaplamanin
antibakteriyel 6zelligi arastirilmistir. Antibakteriyel 6zelliklerini 6lgmek igin ise
plaka sayma yontemi kullanilmigtir. XRD sonuglarina goére numunelerin
yuzeylerindeki kaplama tabakalarin homojenligi, SEM analiziyle elde edilen
kesit morfolojileri ile de desteklenmistir. Potansiyodinamik polarizasyon test
sonuglari, giimiis kaplamadan sonra korozyon direncinin  arttigini
gostermektedir. In vitro anti-bakteriyel etkinlik deneyleri sonucunda, PVD ile
kaplanmig numunelerde E. Coli ve S.Aureus mikroorganizmalarinin tutunumu,
kaplanmamig numuneye gore daha az ¢ikmasi, kaplamanin anti-bakteriyellik
yoniinden uygun oldugunu gdstermistir.
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Abstract: This study aims to determine the corrosion behavior and antimicrobial
effect of the silver layer deposited on the surface of the TigAl,V alloy, which is
used as a dental implant material, by the PVD (Magnetron Sputtering) method.
Coatings were obtained using different deposition times under the same coating
conditions. The cross-sectional morphologies of the coatings were determined
using scanning electron microscopy (SEM), and the phases were determined
using X-ray diffraction (XRD). Corrosion experiments on PVD-coated and
untreated Ti6Al4V samples were carried out in Kokubo's simulated body fluid
(SBF) pH 7.4 and 36.5 °C solution and under normal atmospheric conditions. In
addition, the antibacterial properties of the coating were investigated by applying
E. coli (Escherichia coli) and S. aureus (Staphylococcus aureus) microorganisms
on the surfaces of the samples in vitro antibacterial activity experiments. The
plate counting method was used to measure its antibacterial properties. According
to the XRD results, the homogeneity of the coating layers on the surfaces of the
samples was also supported by the section morphologies obtained by SEM
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analysis. The potentiodynamic polarization test results show that corrosion
resistance increases after silver plating. As a result of in vitro antibacterial activity
tests, the adhesion of E. Coli and S. Aureus microorganisms in the PVVD-coated
samples and the less outgrowth of the uncoated samples showed that the coating
was suitable in terms of antibacterial.

1. Giris

Tip endiistrisinde benzersiz mekanik 6zelliklere, korozyon ve yorulma direncinin yani sira
biyouyumluluga sahip biyomalzemelere ihtiya¢ duyulmaktadir (Liu ve ark., 2019). Medikal endiistri
alaninda, saf titanyum (CP-Ti) alagimlari, diisiik elastisite modiilii, miikkemmel mukavemet/agirlik
orani, korozyona kars1 iistiin direng, kolay imalat, vb. nedeniyle implant uygulamalar1 i¢in kullanilir
(Elias ve ark., 2008). Bununla birlikte, saf titanyumun (CP-Ti) en biiyiikk dezavantaji, cilalama
zorlugu, diisilk mukavemeti ve zayif asinma direncidir. Bu veriler 1s181nda, Ti6Al4V alasimi sahip
oldugu mekanik ve biyouyumluluk 6zellikleri nedeniyle ilgi gormiistiir. Yapilan ¢aligmalar, Ti6Al4V
alastminin daha iyi korozyon direnci ve yiiksek mukavemette iyi sonuglar verdigine dikkat
cekmektedir (Injeti ve ark., 2019). Ancak, tibbi uygulamalardaki aktif arastirmalara ragmen,
implantlar ve protezlerle ilgili enfeksiyon veya iltihaplanma sorunu hala devam etmektedir (\asilev ve
ark., 2009). Implantlara bagl bakteriyel enfeksiyonlar, implant veya protez yiizeyinde iltihaplanmaya
neden olarak geri doniisii olmayan implant kayiplarina neden olur (Yanovska ve ark., 2014). Bu ciddi
duruma ek olarak korozyon da biyouyumlulugu ve mekanik 6zellikleri olumsuz etkileyebilir. Agiz
icerisindeki ortam siirekli degisen pH degerlerinden dolay1 korozif bir bolge olarak kabul edilir
(Licausi ve ark., 2013). Bundan dolayi, metalik implantlar viicut ortamina yerlestirildiklerinde
korozyona ugrayabilmektedirler. Cigneme esnasinda metalik implantlarda, elektrokimyasal
reaksiyonlar olustugunda iyon salinimi gerceklesmektedir. Bu siirecte kullanilan implantlarin
biyouyumlulugu azalip, viicutta istenmeyen alerjik reaksiyonlara ve komplikasyonlara sebep
olabilirler (Taddei ve ark.,, 2004). Bu yiizden yiizeye bakteri yapismasim Onlemek, implant
enfeksiyonlarint daha da azaltmak ve korozyon gibi olumsuz etkilei gidermek igin titanyum
implantlarinin antibakteriyel malzemelerle kaplanmasi gerekmektedir.

Titanyum implantlarin yiizeyi, bakteri yapismasin1 onlemek ve implant enfeksiyonlarini
azaltmak icin gesitli antibakteriyel malzemelerle (Ag, Cu, Zn vb.) kaplanir (Franci ve ark., 2015). Bu
malzemeler i¢inden giimiis, cok c¢esitli antibakteriyel oOzellikleri nedeniyle bir adim daha One
cikmaktadir. Giimiisiin ilgi ¢ekici dzelligi ge¢ antik ¢aglardan beri bilinmektedir. Ayrica bu elementin
insan viicudundaki diisiik toksisitesinden dolayi, ameliyat sirasinda ve sonrasinda bakteri tutunmasini
engelledigi de varsayilmaktadir (Stuart ve ark., 2022). Giimis partikiilleri bakteri ve
mikroorganizmalarin hiicre duvari ve hiicre zarindan gegerek bu bakteri ve mikroorganizmalarin
DNA'sin1 inhibe eder (Taglietti ve ark., 2014). Sonug olarak, biyomalzemeler s6z konusu oldugunda,
bu tip gimiis yizey modifikasyonlari, O6zellikle temas oldiirme aktivitesi yoluyla bakteri
kolonizasyonunu 6nleyebilir. Son zamanlarda, nanoyapili bir filmde giimiisiin, yara iyilesme periyodu
esnasinda milkemmel antibakteriyel yetenek sergiledigi de goriilmiistir (Mao ve ark., 2017). Yiizey
modifikasyonu yoluyla antibakteriyel kaplamalarin dogrudan uygulanmasi basit ve uygun maliyetli bir
yaklagimdir. Biyomalzemelerin korozyon direncini, mekanik ve asinma 6zelliklerini gelistirmek igin
baz1 yiizey isleme ve kaplama ydntemleri siklikla kullanilmaktadir (Ye ve ark., 2009). Ozellikle DC
magnetron puiskiirtme yontemi, titanyum alasimlar i¢in diizgilin ylizey fizibilitesi, daha kisa biriktirme
zaman araliklari ve diger ylizey modifikasyon yontemlerine kiyasla nispeten daha diisiik sicakliklarda
gergeklestirilebilmesi gibi avantajlara sahiptir (Del Re ve ark., 2002). Ancak korozyon ve
antibakteriyel 6zellikleri etkileyen faktorlerin belirlenerek glimiis miktariin optimize edilmesi ve bu
yontemlerin etkinliginin arttirilmasi biyomedikal bilimlerin dnemli bir problemidir.

Bu arastirmanin temel amaci, Ti6Al4V alasimlar tizerindeki giimiis tabakasinin korozyon ve
antibakteriyel 6zellikleri iizerine PVD kaplama siiresinin etkilerini incelemektir.
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2. Materyal ve Yontem
2.1. Materyal

13 mm kalinligindaki Ti6Al4V alasim numuneleri, 20 mm capindaki silindirik bir gubuktan tel
kesme ile kesilmis ve kimyasal kompozisyonu Cizelge 1°de verilmigtir. Numunelerin mekanik
parlatilmas1 i¢in 200'den 1600'e kadar farkli boyutlardaki SiC grit kagitlari kullanilmistir. Bu
caligmada, numunelerin  osteoblast aktivitesini artirmak i¢in asit ile piirlizlendirme islemi
uygulanmigtir. Bu iglem i¢in %60’lik H,SO, ¢ozeltisi, %10’ luk HCI ¢ozeltisi ve distile su, sirasiyla,
1:1:2 oraninda karigtirilarak bir asit ¢ozeltisi hazirlanmistir. Asit ile piiriizlendirme islemine tabi
tutulacak numuneler sicakligi 100 °C olacak bu asit ¢ozeltisine 20 dk boyunca daldirilmistir. Daha
sonra numuneler distile suda 10 dk boyunca ultrasonik titrestirici ile temizlenmistir.

Cizelge 1. Ti6Al4V alagiminin kimyasal kompozisyonu

Element Al Vv Fe Ti Other

Kompozisyon (%Agirlik) 6 4.1 <0.30 Kalan 0.40

Cizelge 2. Giimiis kaplamalar i¢in deney sartlar1

Numune Adi Kaplama Tiirii ve Siiresi Kaplama Sartlar1 (DC)
) Iyonlasma Gazi: Argon (99.999%)
Ti6Al4V Ag Kaplama 30 Dk Target Acist : 35 °
Target Uzaklig1 11.8 cm
Ti6AI4V Ag Kaplama 45 Dk Basing : 6,8x10° mTorr
Sicaklik: 20 °C
Ti6AI4V Ag Kaplama 60 Dk Dénme Hiz1: 3 rpm

DC Giicti: 100 W

Ti6Al4V alagimlarmin giimiis filmler ile PVD kaplama islemi Universitemiz Dogu Anadolu
Yiiksek Teknoloji Arastirma ve Uygulama Merkezinde (DAYTAM) yer alan temiz odada yapilmustir.
Glimiis kaplamalar i¢in piliskiirtme zamanlar1 hari¢ sabit deney kosullar1 secilmis olup, kullanilan
deney planlarn ise Cizelge 2’de verilmistir. Sabit deney kosullar1 se¢ilmesinin temel amaci malzeme
yiizeyinde tek bir proses ile kompozit kaplama elde etmektir. Kaplama igleminin hemen 6ncesinde
numuneler, etil alkol igerisinde ultrasonik temizleme islemine tabi tutulmus, ardindan PVD Sistemi
icerisine yerlestirilmistir.Kaplama kalinliginin {iniform olmas1 i¢in taban malzemeler 3 rpm hizinda
dondiiriilmiistiir. PVD kaplamalarda giimiis katt hedeflerden sigratma yapilmis ve iyonlagsma gazi
olarak sadece argon kullanilmustir.Diisiik gerilmeli, yogun, tok ve iiniform bir film yapis1 elde etmek
icin taban malzemelere, darbeli dogru akim (pulsed-dc) verilmis ve sistem igerisinde taban malzemeler
yine 3 rpm hizinda dondiiriilmiistiir.

2.2. Kaplamalarin mikroyapi analizleri

Numunelerin yiizey piiriizliligi degerleri, bir prob ucu mekanik profilometrisi (Kla Tencor
Stylus Profile P7) kullanilarak degerleri Olg¢lilmiistiir Yiizey oOzelliklerini tanimlamak ve
degerlendirmek icin kaydedilen tiim 6lgiimler, her numunede 100x100 pum alanin analiz edilmesiyle
elde edilmistir. Kaplanan yiizeylerin morfolojileri taramali elektron mikroskobu (Quanta FEG 250
taramali elektron mikroskobu (SEM) kullanilmistir. Ti6Al4V alagimlarinin, DC manyetik alanda
sigratma yontemi ile biiyiitiilen giimiis filmlerin kristalografik yonlenmelerin tespitinde, A=1.5418 Ao
(0,154 nm) dalga boyuna sahip Cu-Ka kaynakli GNR explorer XRD (X 1s1m1 kirtnim 6lger) cihazi
kullanilmig olup, caligsma sartlari olarak -111-168 derece tarama agisi araliginda, 1 derece/dak tarama
hizinda, 0.0001 derece tarama adiminda ve max 60 kV, max 100 mA enerji degerlerinde analizler
yapilmustir.
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2.3. Elektrokimyasal korozyon deneyleri

PVD yontemi ile kaplanmis numuneler ve taban malzeme Ti-6Al-4V alasimlar {izerinde
korozyon deneyleri Kokubo'nun simiile edilmis viicut stvist (SBF) pH 7.0 ve 36.5 °C ¢ozeltisi iginde
(Kokubo & Takadama, 2006), normal atmosfer sartlarinda ve Gamry Series G 750
potensiostat/galvanostat polarizasyon test cihazinda gergeklestirilmistir. SBF'min kimyasal bilesimi
Cizelge 3’de verilmistir. SBF hazirlamak igin reaktif dereceli NaHCO03;, NaCl, KCI, K,HPO, - MgCl,

* 6H,0, 3H,0, CaCl, ve Na,SO, distile suda ¢6ziildii. Reaktiflerin ¢6ziinmesi sirasinda sicaklik ve pH
degerleri de ayrica kontrol edildi.

Cizelge 3. Giincellenmis simiile viicut Sivist hazirlamak i¢in kullanilan ¢ézeltiler pH 7.00 (Kokubo &
Takadama, 2006)

Kimyasal 1 L SBF icin gerekli miktar
NaCl 8.035g
NaHCO; 0.355¢
KClI 0.225¢g
K,HPO, - 3H,0 0.231¢g
MgCl, = 6H,0 0.311g
1 kmol/m? HCI 39 ml
CaCl, 0.292 g
Na,SO, 0.072¢
Tris ((CH,OH)sCNH,) 6.118 g
1.0M-HCI 0-5ml

Polarizasyon 6l¢timleri; Ag/AgCl referans elektrot (RE), karsit elektrot (CE) olarak platin tel
ve calisma elektrotu (WE) deney numunesi kullanilarak ii¢ elektrot teknigine gore 0.29 cm? lik alanda
yapilmistir. Her test igin yeni bir soliisyon kullanilmistir. Numune agik devre potansiyeline (OCP)
erisinceye kadar yaklasik 60 dakika bekletilmistir. Tafel deneylerinde baslangi¢ ve bitis potansiyel
degerleri agik devre potansiyeli (Eoc) olarak olgiilmiistiir. Potansiyodinamik polarizasyon dl¢timleri,
05mV s™ik bir tarama hzinda -2000 mV - Ocp +2000 mV - Refden tarama yapilarak
gergeklestirilmistir.

2.4 Antibakteriyel test

Numunelere uygulanan antibakteriyel test Atatiirk Universitesi Tip Fakiiltesi Tibbi
Mikrobiyoloji Laboratuvari’nda gergeklestirilmistir. Bu ¢alismada Ti6Al4V numunelerinin
antibakteriyel ozelliklerini 6lgmek igin plaka sayma yontemi kullanilmistir (Zhu ve ark., 2015, Patil ve
ark., 2019). Test igin iki bakteri tiirii, Escherichia coli ATCC25922 ve Staphylococcus aureus
ATCC25923 kullanilmistir. Bakterilerin donmus tozlart pH Y4 7.2 olan bir kiiltiir ortaminda
¢oOziindiirtldi ve 37 °C'de 24 saat yetistirildi. Daha sonra bakteri siispansiyonu elde edildi. Daha sonra,
her numunede mililitre basina ~4 x 10° koloni olusturan birim (CFU/mL) yaklasik konsantrasyona
sahip 100 pL hacimde agilanmis bir bakteri ¢dzeltisi kullanildi. Tiim numuneler, deneylerden yaklasik
1 saat 6nce UV 1ginlariyla sterilize edilmistir. Numuneler petri kabina yerlestirilmis ve 37 °C'de 24
saatlik bir inkiibasyon siiresinden sonra, numune iizerinde canli bakterilerin iiremesiyle olusturulan
koloniler sayilarak optik goriintiiler elde edilmistir. Mililitre kiiltiir ¢ozeltisi basina koloni olusturan
birim (CFU) su formiille hesaplandi:

CFU/mL = (Koloni sayisi1/plakadaki kiiltiir kapasitesi) X Seyreltme faktorii (1)
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Seyreltme faktorii, seyreltme sonrasi bakteri siispansiyonunun nihai hacminin, seyreltme
Oncesi bakteri siispansiyonu hacmine orani olarak tanimlanmaistir.

3. Bulgular ve Tartisma
3.1. Mikroyapi analizleri

Farkli siireler icin PVD islemi gormiis Ti6Al4V alasimlarinin XRD modellerindeki varyasyon
Sekil 1'de gosterilmektedir.

XRD sonuglarina gore, Sekil 1(a)'da gosterildigi gibi islemsiz Ti6Al4V numunelerinin,
tamamen o-Ti [96-900-8518] ve B-Ti [96-900-8555] fazlarindan olustugu goriilmektedir. Sekil
1(b)’de, her iki numune i¢in ¢esitli siirelerde (30, 45 ve 60 dakikalik) biriktirilen Ag+ filmlerin XRD
grafikleri verilmistir. XRD sonuglari, giimiis fazlarin [96-500-0219] (111) yoniinde, ve paralel
diizlemde (200), (202) ve (311) kiiclik katkilarla piklerin olustugunu gostermektedir. Gimiis tek
kristalli kiibik bir yapiya sahip oldugundan, nanopargacik benzeri yapilarin ¢ogunun, alt-tabakaya
paralel kiibik yiizlere sahip kristalitler araciligiyla olusturuldugu tahmin edilebilir (Andrade ve ark.,
2013). Kaplama kalinligr 1,6 pm'den fazla oldugunda, tepe noktasinin yogunlugundaki pik noktasinda
(111) giiglii bir azalma s6z konusudur. Ayrica kaplama kalinligr arttikga (200), (202) ve (311) piklerin
kayboldugu da goriilmektedir. Film kalinlig1 arttiginda, bu kristalitlerin bir birlesimi olur, ancak ayni
kristal diizlemlerinde etkilesmezler. Scherrer denklemine gore, bu ¢arpismali birlesme, kristalli bir kati
icin beklendigi gibi, 6zellikle [111] her yonde biiyiiyen kristalli biiyiik tanelere katkida bulunur
(Comakli ve ark., 2017). Ayrica, Ag+ kaplanmis numunelerin genis XPS spektrumlarinda Vanadyum
(V) elementine ait herhangi bir pik durumuna rastlanilmamistir. V elementinin insan viicudundaki
toksik etkisini 6nlemede bu durum son derece 6nemlidir (Subramanian ve ark., 2011).

(a) 100 Islemsiz Ti-6Al-4V (b) PVD Kaplanma Siireleri
i 45000 1 g —— 60 Dakika
804 40000 4 ——— 45 Dakika
——— 30 Dakika
fa-Ti (10) 35000 4
: g s -
X 60 X 30000 - < a 8
= = A Ry
B < 25000 < P i
40 20000 4
> @-Ti (002) Q .
| ‘ BTi(200) .7 (110) 15000
20 H‘ ‘\ ia-mw&z) ‘l‘ ll a-Ti (201) 10000 -
| ]\ |
MN J | 1 "
o Wil ! w W ‘wm./ Whon s M 5000 4
04
T T T T T . T T T T
0 20 40 60 80 100 0 20 40 60 80 100
2 Theta [Deg.] 2 Theta [Deg.]

Sekil 1. XRD sonuglari: (a) islemsiz Ti6Al4V; (c) giimiis kapli Ti6A14V numuneleri.

Ti6Al4V alagimlarinin yiizey piriizliililk degerleri ve kaplama film kalinliklarina ait degerler
Cizelge 4'de gosterilmektedir.

Cizelge 4. Ti6AI4V alagimlarinin yiizey piiriizliiliik ve film kalinliklarina ait degerler

Numune Islem Parametreleri Film Kalinhgi (um) Yiizey Piiriizliiliigii (um)
1$1emsiz - 0,310-0,321
Asindirilmis - 2,010-2,124
Ti6Al4V PVD 30 dk 1,00-1,10 0,212-0,224
PVD 45 dk 1,58-1,62 0,243-0,255
PVD 60 dk 1,92-2,07 0,276-0,289
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Islenmemis numunelerin yiizey piiriizliiliigii Ra = 0.152 — 0.241 pm olarak bulunmustur.
Asitle agindirma igleminden sonra yiizey piiriizliilik degerleri artmustir. Yiizey piiriizliiliigiiniin artmasi
osseointegrasyonu olumlu etkileyerek, implantin daha iyi tutunmasina neden olmaktadir. Asitle
asindirma islemi sonrasinda numunelerin yiizey piiriizliiliik degeri Ra = ~2 pm oldugu tespit edilmis
olup, bu deger literatiir galigmalariyla uyumludur (Chrcanovic ve ark., 2015). PVD kaplama
isleminden sonra tiim numunelerin yiizey piiriizliiliigh diisiik olmustur.Ayrica, daha ince tane boyutlar
nedeniyle tiim kaplamalar arasinda 30 dakikalik kaplama siiresi i¢in en diisikk ylizey piiriizliligii
gbzlemlenmistir.

Ug farkli zaman araliginda kaplanan Ti6Al4V taban malzeme iizerine yiizey topografyasi,
kaplamalara kalinliklar1 belirlenmesi i¢in SEM kesit goriintiileri Sekil 2’de verilmistir.

Sekil 2. Giimiis kapli Ti6Al4V alagimlan i¢in gozlemlenen kesit SEM ylizey morfolojileri: (a) PVD
kaplanmig 30 dakika; (b) PVD kaplanmis 45 dakika; (¢) PVD kaplanmis 60 dakika.

Yiizey morfolojileri incelendiginde, kaplama siirelerinin artmasiyla ince film kalilik degerleri
arttigi gozlemlenmistir. Kaplama siiresindeki artislar, numunelerin yiizeyinde daha kompakt (sikismus,
yogun) morfolojik yapi olugsmasina neden olmustur. Bu durum, daha uzun bir kaplama siiresinin
sonunda sicaklikta adatom hareketliligini artiran bir artisa neden oldugu yiizey difiizyon etkisine
atfedilebilir. Ayrica, giimils filmlerin nano siitunlu biiyiimesi, artan film kalinlig1 ile biikiilme
egilimindedir (Phae-ngam ve ark., 2021). PVD kaplama islemi siiresince numunelere siirekli gerilim
uygulanmas1 nedeniyle incelenen numunelerin tiim yiizey bolgelerinin homojen sekilde kaplandigi
acik sekilde goriilmektedir. Hedef malzemeden sigratilan giimiis iyonlar1 numunelerin yiizeylerine
yiiksek hizlarda her yonden (tek yone bagimli olmadan) implante edilmistir. Bu durum PVD kaplama
isleminin temel prensibi ile uyumludur.

3.2. Elektrokimyasal korozyon deneyleri
Ti6Al4V alagimlari i¢in kaydedilen polarizasyon egrileri Sekil 3'de sunulmustur.
OCP degerlerine gore daha diisiik bir degerden tarama yapilarak polarizasyon analizleri

yapilmistir. Korozyon potansiyeli (Ecorr), korozyon akim yogunlugu (Icorr) ve korozyon hizi (mpy)
gibi korozyon parametreleri Cizelge 5’te gosterilmistir.
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Sekil 3. Islemsiz ve farkli siirelerde giimiis film kapli Ti6Al4V numunelerine ait potansiyodinamik
polarizasyon egrileri.

Cizelge 5. Islemsiz ve farkln siirelerde giimiis film kapli Ti6Al4V numunelerine ait korozyon testi

sonuglart
islem Parametreleri Ecorr leorr Korozyon Oram (mpy)
Islemsiz -410 mV 2x10° nA 0.209
PVD 30 dakika -201 mV 635x10° nA 0.062
PVD 45 dakika -20 mV 476x10° nA 0.055
PVD 60 dakika 62 mV 205x10° nA 0.041

Islem goérmemis Ti6Al4V numunelerinin korozyon potansiyeli (Ec) degeri -410 mV
bulunmustur. Polarizasyon egrileri degerlendirildiginde, giimiis film kapli numunelerin korozyon
Ozelliklerinde dnemli bir gelisme goriilmektedir. Giimiis film kaplamali Ti6Al4V numuneleri igin Eqo
degerleri sirasiyla -201 mV (30 dakika), -20 mV (45 dakika) ve 62 mV (60 dakika) olarak
Olciilmiistiir. Ti6Al4V numuneleri, yiizeylerinde dogal bir oksit tabakasi ile iyi bir korozyon direncine
sahiptir ve Eg, degerinin gelismesi, giimiis film kaplanmis numunelerin korozyon mukavemetindeki
artigt gostermistir. Bu durum giimiis film kaplamanin alagimin ¢oziinme hizini azalttigim ve daha
kararli bir pasif alana sahip oldugunu da gostermektedir.

Korozyon davranigimi iyi anlamak igin bir diger onemli parametre de korozyon akim
yogunlugu (Icor) degeridir. Giimiis film kaplamali Ti6AI4V numuneleri igin Ieo degerleri sirasiyla
635x10° Alcm?® (30 dakika), 476x10° A/cm? (45 dakika) ve 205x10° A/cm® (60 dakika) olarak
Slciilmiistiir ki bu deger islem gérmemis numuneye kiyasla (2,x10° A/lcm?) daha diisiiktiir. Kaplama
isleminden sonra, egrilerin anodik kism1 daha diisiik I 'a tagindi. Bu, anodik reaksiyonlarin kaplama
islemi ile smirlandirildigi ve titanyum igin daha yiliksek kimyasal stabilite ve koruma saglandig
anlamina gelir (Hongxi ve ark., 2012). Ayrica e degerlerindeki giimiis film etkisi ile pozitif
iyilesmesi bize gostermistir ki kaplama kalinlig1 arttik¢a yiizeydeki olugsan gozeneklerinin ¢aplarinin
diismesine neden olmaktadir. Kaplama kalinliginin uygun kosullarda artmasi ve numune iizerinde
gozeneklerinin daha kiigiik olmasi taban malzemenin korozyon direncini arttirmaktadir (Yerokhin ve
ark., 2000).

Korozyon testi sonras1 numunelerin yiizey morfolojileri Sekil 4’de sunulmaktadir.
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Sekil 4. Korozyon deneyi sonrasi yiizey morfolojileri (a) Islemsiz Ti6Al4V; (b) PVD 30 dakika;
(c) PVD 45 dakika ; (c) PVD 60 dakika.

Islem gérmemis Ti6Al4V (Sekil 4 (a)) numunelerde temel korozyon mekanizmasi lokalize
korozyonun bir tipi olan ¢ukurcuk seklinde oldugu goriilmiistiir. Bu durum Ti6Al4V alasiminin diisiik
aginma dayanimina sahip olmasi, malzemenin kolayca asinmasina neden olmasi ve ortama metal iyon
salinimini kolaylastirmasi ile agiklanabilir. Glimiis iyon kaplamali Ti6Al4V (Sekil 4 (b-c)) kaplama
tabakasinda derin catlaklarin varligi dikkat ¢ekmektedir. Bu tiir ¢atlaklarin varlig1 bagka ¢aligmalarda
da tespit edilmistir (Bakhsheshi-Rad ve ark., 2017). Ayrica giimiis kaplama (30 dakika) yiizeylerinde
oksit tabakasinin (beyaz renkli) varligi da dikkat ¢ekmektedir. Bu durumda catlaklara niifuz eden
SBF, alt tabaka ile dogrudan temas haline gecerek korozyon siirecini hizlandirabilir. Glimiis iyon
kaplamali (60 dakika) Ti6Al4V (Sekil 4 (d)) numunelerinin yiizeylerinin her ikisinde de neredeyse
hasarsiz oldugu goriilmektedir. Bu durumun korozyon testleri sirasinda alasim mikroyapisi {izerinde
koruyucu ve caydirici pasif film (giimiis oksit) tabakasi ile iliskili oldugu disiiniilmektedir (Yetim,
2016). Asitle piiriizlendirme iglemi ile birlikte giimiis filmin olugturdugu yapi titanyum malzemeleri
iizerinde kaplama biitiinliigii saglamistir. Ancak bu kosullar islemsiz numunelerde ayni degildir.
Muhtemelen titanyum {iizerindeki termal genlesme farkliliklar1 nedeniyle numune tizerinde hizli bir
sekilde deformasyon sonucu numune iizerinde dokiilmelere neden oldugu diistiniilmektedir.

3.3. Antibakteriyel test sonuglari
Islem gérmemis ve giimiis film kapli titanyum numunelerin antibakteriyel etkisini

degerlendirmek i¢in plaka sayma yontemi kullanilmistir. Her numunede bulunan bir dizi canl
bakteriyi gosteren optik fotograflar Sekil 5'te sunulmustur.
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Islemsiz TIGA4V PVD 30 dakika PVD 45 dakika PVD 60 dakika

W Q‘.
- ' —

Islemsiz TIGAI4V PVD 30 dakika PVD 45 dakika PVD 60 dakika

Sekil 5. Yiizey kolonizasyon sonuglari: (a) E. coli; (b) S. aureus; 24 saatlik sonuglar.

Bir koloni tek bir canli bakteriden olusmaktadir. Sekil 5 incelendiginde islem gérmemis
titanyum numunelerinde bakteriyel film olusumu gézlemlendigi goriilmektedir. Bu durum, islenmemis
titanyum yiizeyinde ¢ok sayida goriiniir bakteri oldugu anlamina gelir. Diger taraftan, giimis film
kapli titanyum numunesi yiizeylerinde, E. coli ve S. aureus bakterilerinin biiylimesinde azalma
goriilmektedir. Antibakteriyel test sonuglarina gére, PVD giimiis kaplama siiresinin artmasiyla bakteri
kolonileri giderek azaldig1 tespit edilmistir. inkiibasyon sirasinda PVD giimiis kaplama (1pm)
tabakasinin  bozulmasinin giimiis iyonunun bakteriyel c¢ozeltiye sizmasina izin vererek
gerceklesebilecegi soylenebilir. Ancak artan film kalinlig1 ile daha diizgiin ve uyumlu kaplama elde
edilmis ve bunun sonucunda bakteriler titanyum yiizeyine ulagamadigi icin daha iyi antibakteriyel
sonuglar elde edilmistir (Brobbey ve ark., 2019).

Her numune i¢in hesaplanan CFU/mL degeri Sekil 6'da sunulmustur.

{ X 10000)
® w o

~

BE coli

W5 aureus

-

L.

Islemsiz TI6AMV ~ PVD 30 dakika PVD 45 dakika PVD 60 dakika

o

Sekil 6. Ti6A14V. yiizeyinin S. aureus ve E. coli'ye kars1 antibakteriyel 6zelliginin kantitatif sonuglari
(CFU/mL cinsinden).

Sekil 6 incelendiginde, islem gérmemis titanyum numuneleri yiizeylerinde oldukga fazla
koloni sayis1 goriilmektedir. Diger taraftan, glimiis film kapl titanyum numunelerinde ise bakteri
kolonilerinin sayisinin azaldig1 goriilmektedir. Sekil 6'ya gore, giimiis kapli Ti6Al4V yiizeyinin E. coli
bakteri biliylimesinin baskilama yetenegi S. aureus'tan daha az etkili oldugu goriilmektedir. Bu
durumun, glimiis iyonunun reaksiyona girmesi igin genis bir ylizey alani saglayan S. aureus'un kiiresel
formuyla iliskili oldugu diistiniilmektedir (Zhu ve ark., 2015). Antibakteriyel sonuglara gore giimiisiin
iyi bir antibakteriyel 6zellige sahip olmasinin arkasinda iki ana neden vardir. Birinci neden, dis hiicre
duvart ile temas eden, reaktif oksijen tiirleri yardimiyla oksidatif strese neden olan ve ardindan hiicre
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zarini tahrip eden giimiis iyonunun roltdiir (Chernousova & Epple, 2013). Zarlar pargalandiginda,
giimiis iyonu sitoplazmaya girer ve hiicre ici yapilar1 ortadan kaldirir. ikinci neden, giimiis kaph
Ti6AIl4V yiizeyinde bulunan bakteri hiicreleri ve giimiis nanopargaciklari arasindaki dogrudan fiziksel
temastir. Bu dogrudan temas, bakterilerdeki hiicre duvarlarinin gerilmesine ve hasar gérmesine neden
oldugu distiniilmektedir.

Bu sonuglarin analizi, PVD giimiis kapli numunelerin bakteri iremesinde bir azalma sagladigi
sonucuna vartlmasini saglar. PVD 60 dakikalik giimiis kaplanmig numunenin bakterisit etkisi,
seyreltmede hicbir bakteri kolonisinin bulunmamasi 6zellikle ilging sonuglanmistir. Tim numuneler
icin antibakteriyel test kosullar1 aynmi oldugundan, antimikrobiyal etkideki farkliliklar dogrudan
Ag+'nin ¢evreye salinma siiresine baglanabilir. Glimiis iyon salimi film mikro yapisi, partikiil boyutu,
film kalinh@indaki dagilim, elektrolit erisiminin hedef agis1 ve partikiil ¢ziinmesi parametrelerden
etkilenir. Ozellikle, yiizey olusturan agregalarda zaman iginde giimiisiin ayrilmasi, antibakteriyel
etkinin nicel olarak tahmin edilmesi i¢in son derece 6nemlidir. Bununla birlikte, E. coli ve S.aureus ile
enfeksiyonun onlenmesi igin giimiis iyon saliminin pozitif bir tepkisi tiim vakalarda kanitlanmistir,
ancak 45 dakikanin iizerinde kaplamanin gosterdigi sitotoksik etkiler gbéz Oniine alindiginda
(Mihailescu ve ark., 2016), giimiis dopingi bu esigin altinda sinirlandiriimalidir.

4. Sonuc¢

Bu c¢alismada, dental implant yapiminda kullanilan Ti6Al4V alasimindan hazirlanan
numunelerin ylizeylerinde, giimiis hedef malzeme kullanilarak, PVD yontemi ile farkli siirelerde
kaplamalar elde edilmistir. Buna gore;

e Kaplamasiz numune yiizeylerinde a-Ti ve B-Ti faz pikleri goriiliirken, kaplama isleminden sonra
numunelerde sadece Ag pikleri tespit edilmisti. XRD sonuglarina goére numunelerin
ylizeylerindeki tabakalarin homojenligi, SEM analiziyle elde edilen kesit morfolojileri ile de
desteklenmistir. Ayrica, giimiis ile kaplanmis kaplanmamis numunelere kiyasla daha diisiik yiizey
plriizliliigiine sahiptir ve en disiik yiizey puriizliligii degeri 30 dakika boyunca biriktirilen
gilimiisten elde edilmistir.

e Potansiyodinamik polarizasyon test sonuglari, giimiis kaplamadan sonra korozyon direncinin
arttigin1 gostermektedir. Bu durumun korozyon testleri sirasinda alagim mikroyapist {lizerinde
koruyucu ve caydirici pasif film (Ag oksit) ile iliskili oldugu diisiiniilmektedir.Islem siiresi arttik¢a
korozyon direnci arttig1, en iyi korozyon 6zelliklerinin 60 dakika giimiis film ile kaplanmig numune
icin elde edildigi goriilmektedir.

e In vitro anti-bakteriyel etkinlik deneyleri sonucunda, PVD ile kaplanmis numunelerde E. Coli ve
S.Aureus mikroorganizmalarinin tutunumu, kaplanmamis numuneye gore daha az ¢ikmistir. Bu
durum, PVD yontemi ile elde edilen kaplamalarin bakteri tutunumunu azaltmasi, dolayistyla anti-
bakteriyellik yoniinden uygun oldugunu goéstermistir. Ancak, 45 dakikanin {izerinde kaplamanin
yapisi, partikiil boyutu, film kalinhi§indaki dagilim, elektrolit erisiminin hedef agis1 ve partikiil
cOzlinmesi parametreler ve sitotoksik etkiler géz Oniine alindiginda, kaplama siiresi bu esigin
altinda smirlandirilmalidir.
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