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316L Yiizeyine SILAR Metoduyla Hidroksiapatit Kaplanmasi
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Ozet

Hidroksiapatit (HAP) kemik minerallerine kimyasal benzerliginden dolay1 biyoaktif ve biyouyumlu olarak
bilinmektedir. Fakat zayif mekanik mukavemeti, yiik tasiyici implant sistemlerinde tek basmna kullanimim
sinirlamaktadir. Bundan dolayi, HAP seramikler metalik implantlarin iizerinde kaplama tabakasi olarak
kullanilmaktadir. Ozellikle ortopedik ve dental uygulamalarda bu durum biiyiik gelisme gostermistir. Bu
calismada implant 316L paslanmaz celik altlik tizerine SILAR(Succesive Ionic Layer Adsorbtion and Reaction)
yontemi ile hidroksiapatit kaplanmistir. Kalsiyum kaynagi olarak, kalsiyum klorid dihidrat (CaCl, H20), fosfat
kaynagi olarak tri sodyum fosfat (NasPOs 12H,0) kullanilmigtir. Kaplama oncesi 316L paslanmaz celik
yiizeyine asindirict zimpara uygulanmig ve nitrik asit ve distile su ile pasivizasyon islemi yapilmigtir. Paslanmaz
celik altlik lizerine daldirma yontemi ile iiniform kalinlikta tabaka kaplanmistir. Kaplanan metalik malzemenin
yapisal ve ylizeysel Ozellikleri taramali elektron mikroskobu(SEM), x-1sini kirinmi(XRD) kullanilarak
incelenmistir.

Anahtar Kelime: 316L Paslanmaz Celik, implant, HAP Kaplama, SILAR Metod.

The Coating of Hydroxyapatite ( HAP ) on 316L Stainless Steel use
by SILAR Method

Abstract

Hydroxyapatite (HAP) has been known to be bioactive and biocompatibility due to its chemical similarity with
bone minerals that is used in dental and medical applications. However, poor mechanical strength of
hydroxyapatite ceramics restricts their adaptation to load bearing implants made from HAP alone. Therefore
usage of HAP ceramics as a coating on metallic implants, offers greats improvement in orthopedic and dental
applications.In this study, HAP coating was synthesized on implant stainless steel substrate via SILAR method.
(NasPO4 12H0) is taken as P precursor and (CaCl, H20) is taken as Ca precursor to obtain HAP coating. Before
deposition, titanium substrates were grinding and passivated in nitric acide then washed in distilled water.
Deposition process on stainless steel was carried out by dipping technique uniformly. The HA deposits were
investigated by means of scanning electron microscopy (SEM), X-Ray diffraction (XRD).
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1.Giris viicudundaki canli dokularin islevlerini yerine
getirmek ya da desteklemek amaciyla kullanilan
dogal ya da sentetik malzemeler olup, stirekli
olarak veya belli araliklarla viicut
akigkanlariyla(6rnegin  kan) temas ederler.

Bilimsel anlamda c¢alismalarin yakin
zamanimiza ait olmasma karsin, uygulama

Giiniimiizde 6nemli ¢aligmalarin ve bilyiik
ilerlemelerin kaydedildigi bilim dallarindan biri
olan  biyomalzeme  biliminde,  biyolojik
sistemlerle etkilestiginde uyum saglayabilecek
yeni malzemelerin gelistirilmesi i¢in yogun ¢aba
harcanmaktadir. Biyomalzemeler, insan
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agisindan biyomalzeme kullanimi tarihin ¢ok
eski zamanlarina kadar uzanmaktadir [1].

Biyomalzemeler, yalnizca protez olarak
degil, ekstrakorporeal cihazlarda (viicut digina
yerlestirilen ama viicutla etkilesim halindeki
cihazlar), gesitli eczacilik tiriinlerinde ve teshis
kitlerinde de yaygin olarak kullanilmaktadir [2].

Biyouyumlulugu yiiksek olan
malzemeler, metaller, seramikler, polimerler ve
kompozit malzemelerdir. Aliiminyum oksit,
biyoaktif cam ve hidroksiapatit (HAP)
biyouyumlu seramik malzemelere verilebilecek
orneklerdir. Ozellikle hidroksiapatit (HA), insan
iskelet sisteminde dogal olarak var olan apatit ile
benzer kimyasal bilesime ve kristal yapiya
sahiptir. HA bu benzerligi ile her ne kadar
miikemmel denebilecek  diizeyde  biyo
uyumluluga sahip olsa da, zayif mekanik
ozellikleri acisindan, ylike dayanim gerektiren
bolgelerde tek basmma bir biyomalzeme olarak
kullanima uygun degildir. Bu sebeple, HA
genellikle  metalik  implant  yiizeylerine
kaplanarak kullanilmaktadir [3].

Biyoseramikler iki smifa ayrilabilir;
biyoinert ve biyoaktif. Organ nakline gore
bioseramiklerin en 6nemli avantajlar1 implantlar
olarak bulunabilirligi, yeniden {iretilebilirligi,
giivenirliligi, dahasi hastalar i¢in herhangi bir
viriisli ve bakteriyel bir risk tasimamasidir.
Biyoinert seramikler yagsayan dokunun ¢evresiyle
etkilesmezler (alimina ve =zirkonya gibi).
Biyoaktif seramikler yasayan doku ile bag
yapma Ozelligine sahiptir. Kalsiyum fosfat
seramikler onlarin osteophilic dogas1 nedeniyle
klinik kullanim igin ilgi cekici
biyomalzemelerdir. Ca/P orami ile kalsiyum
fosfat seramikler hidroksiapatit
[Caio(PO4)s(OH).-HAP] ve diger kalsiyum fosfat
tuzlari Cas(POs)20 tetrakalsiyum fosfatlar ve
Ca3(POs). tri kalsiyum fosfatlar igeren farkli

kararli  fazlar  olustururlar.  Hidroksiapatit
mikemmel biyouyumlulugu ve biyoaktifligi
nedeni ile kaplama olarak bircok biyotibbi

uygulamada kullanilarak polimerin yapigsmasim
ve kemik olusumunu artirmaktadir. HAP sadece
biyoaktif degil aym zamanda ostekondiiktif,
toksik olmayan bir maddedir [4,5]. Maalesef
HAP’nin  mekanik  dayamikliligi  olduk¢a
diisiiktir. Yiiksek mekanik dayanikli bioaktif
materyaller elde etmek icin genellikle metal
implantlar (Ti alasimlari, paslanmaz g¢elik

alasgimlar1) HAP 1 ince bir tabakasi ile kaplanir
[6].

Biyomalzeme alaninda
caligmalar incelendiginde her gecen giin
biyouyumlu ve ekonomik implanta olan
gereksinim artmakta oldugu goriilmektedir. Bu
amacla, optimum sartlar1 elde etmek i¢in metalik
biyomalzemelerin kaplanmast yoluna
bagvurulmakta ve farkli kaplama metotlari
kullanilmaktadir. Implant malzemeler iizerine
HAP kaplamada elektroporetik, plazma sprey,
magnetron sputter, kimyasal buhar c¢oktiirme
(CVD), Sol-Jel gibi metodlar etkin bir sekilde
kullanilmaktadir [7-11]. Bu ¢aligmada ise,
kaplama metodu olarak sirali iyonik tabaka
adsorbsiyon ve reaksiyonu SILAR metodu
kullanilmistir. SILAR, diger metotlara gore ucuz,
basit ve bilylik alan katkilamak i¢in uygun bir
metottur. SILAR’1n diger avantajlari:

i. Belli oranlarda hazirlanmis katyodik ¢ozelti
kullanilarak film olusturmak kolaydir.

ii. Kapali buhar katkilama metodunda oldugu
gibi SILAR, hem yiiksek kalitede altlik hem de
her asamada vakum gerektirmez.

iii. Katkilama orami ve film kalinligi, dongii
sayis1 degistirilerek kolayca kontrol edilebilir.

iv. Oda sicakliginda yapilan islemlerde, daha az
dayanikli materyaller  {izerinde filmler
iiretilebilir.

v. Althik materyalin boyutlarinda veya ylizey
profilinde herhangi bir kisitlama yoktur.

Bu c¢alismanin amaci 316L paslanmaz ¢elik
yiizey lizerine SILAR metoduyla hidroksiapatit
kaplama yapmaktir. Yiizeyde olusan yapt SEM
ile karakterize edilmistir. Hidroksiapatit olusumu
XRD yontemiyle incelenmistir.

yapilan

2. Materyal ve Metod

Bu calismada implant 316L paslanmaz
celik altlik iizerine SILAR yontemi ile
hidroksiapatit kaplanmigtir. Ca kaynagi olarak
kullanilan saf CaCl, tuzu suda kolay ¢oziinebilen
ve formil agirhigr 110.98g/mol olan bilesiktir.
Cozelti 0.1M konsantrasyonunda ve 50 ml saf su
icerisinde  0.55g CaCl, c¢oziilecek sekilde
hazirlanmigtir. P kaynagi olarak kullanilan
NazPOs 12H,0 tuzu suda kolay ¢o6ziinebilen ve
formiil agirligi 380.18g/mol olan bilesiktir.
Cozelti 0.05M konsantrasyonunda ve 50 ml saf
su igerisinde 0.95g NasPOs 12H,0 ¢oziilecek
sekilde hazirlanmistir. Taban malzeme Once
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kalsiyum klorid dihidrat ¢ozeltisine daldirilip 30
sn bekletilmistir. Saf su igerisinde 40 sn
calkalama iglemi uygulandiktan sonra tri sodyum
fosfat ¢ozeltisine daldirillip 30 sn bekletilerek
reaksiyona girme islemi tamamlanip tekrar taban
malzeme saf su icerisinde 40 sn calkalama
islemine tabi tutulmustur. Yapmis oldugumuz bu
islemle SILAR metodunun bir dongiisiinii
tamamlamis olup bu islemi taban malzemenin
yiizeyi homojen bir sekilde kaplanana kadar
devam edilmistir. Taban malzeme 55 tur
sonunda homojen bir kaplamaya sahip olmustur.
Paslanmaz celik altlik {izerine daldirma ydntemi
ile tiniform kalinlikta tabaka kaplanmistir.

Bu iglemler sonucu elde edilen
malzemenin yapisal karakterizasyonu icin X-
151 difraksiyonu Rigaku 2200D/Max X-Ray
Diffractometer cihazi, morfolojik 6zellikleri igin
Zeiss Supra 50 VP model taramali elektron
mikroskobu(SEM) kullanilmistir.

3.Deneysel Bulgular Ve Tartisma
3.1.XRD analizleri

Numune yiizeylerinde olusan yapilarin
incelenmesi amaciyla yapilan XRD
analizlerinde; 316L paslanmaz g¢elik taban
malzeme lizerine SILAR metoduyla kaplanan
hidroksiapatitin ~ taban  malzeme iizerinde
meydana getirdigi yapilar incelenmistir. Analiz
sonuglar1 Sekil 1 ve 2’de sunulmustur.
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Sekil 1: Kaplama yapilmamig olan 316L paslanmaz
celigin XRD goriintiisi
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Sekil 2:HAP kaplanan 316L paslanmaz ¢eligin XRD
gorlntuisi.

HAP kaplanan 316L paslanmaz ¢eligin
XRD analizinde; kaplamasiz ve HAP kaplanan
numunelerin XRD paternleri karsilagtirilmstir.
20° ile 80° arasinda alinan Sl¢iimler sonucunda
32,22° de alman pikin (112) ydnelimine sahip
oldugu goriilmiistlir. Buda 316L paslanmaz celik
tizerinde kaplanan HAP kristal yapisinin
hegzagonal yapiya sahip oldugunun ispatidir.
HAP tozlarimin pik genisliginin dar olmas1 HAP
toz kristalize derecesinin arttigini
gostermektedir.

3.2. SEM Analizleri
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Sekil 3: 316L paslanmaz ¢eligin SEM goriintiileri.

Sekil 3 deki SEM goriintiilerinden de
belli oldugu gibi kaplamada agik gdzenekler,
gozenekler arasi baglantilar  goriilmektedir.
HAP’1n yapisinin morfolojik olarak ¢ok piiriizlii
ve gozenekli olmasi kemik iireten hiicrelerin
tercihli olarak buralar1 kullanmasi agisindan
olduk¢a oOnemlidir. Sinterleme yiizeyinin bu
sekilde morfoloji sunmasi kemik {ireten
hiicrelerin olusmasinda niikleasyonlarin
birikmesini  olumlu  yonde etkileyecektir.
Kaplama tam homojen degildir. Bolgesel
farkliliklar gdzlenmektedir. Yiizeyin homojen
olmamast  kemik ile  osteointegrasyonu
kolaylastirmaktadir. Gozenekler icinde
paslanmaz ¢elik althik goriilmektedir. Bu da
saldirgan iyonlarin gézeneklerden gecerek oksit
katmanmmin  bozmasmma neden olmaktadir.
HAP’nin  cubuklar seklinde ve homojen
olmamas1 osteointegrasyonu kolaylastirmaktadir.
Kaplama metal yiizeyindeki elektriksel taginmay1
da azaltmaktadir.

4. Sonuclar

1) SEM goriintiilerinden de belli oldugu gibi
kaplamada agik porlar, porlar arasi baglantilar
goriilmektedir. HAP’mn  yapisinin  morfolojik
olarak cok piiriizlii ve gozenekli olmasi kemik
ireten hiicrelerin  tercihli olarak buralan
kullanmasi agisindan olduk¢a 6nemlidir.

2) XRD analizleri; 316L paslanmaz c¢elik
iizerinde olusan kaplamanm hidroksiapatit
yapisinda oldugunu goéstermistir.
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