T.C.
Istanbul
YENI YUZYIL UNIVERSITESI
FEN BILIMLERI ENSTITUSU
BIYOMEDIKAL MUHENDISLIGI ANABILIM DALI

BAKIR NANOPARTIKUL KAPLAMA SONRASI Ti6Al4V ALASIMININ
ANTIBAKTERIYEL, BiYOUYUMLULUK VE BIYOKOROZYON
OZELLIKLERININ INCELENMESI

YUKSEK LISANS TEZI

SELEN ERKAN

Tez Danismani

Dr. Ogr. Uyesi Sakir ALTINSOY

ISTANBUL

Eyliil 2022



T.C.

istanbul
YENIi YUZYIL UNIVERSITESI
Fen Bilimleri Enstitiisii

Kabul ve Onay

Biyomedikal Miihendisligi Ana Bilim Dali Yiiksek Lisans Programi ¢ergevesinde yiiriitiilmiis

olan bu ¢alisma agagidaki jiiri tarafindan Yiiksek Lisans Tezi olarak kabul edilmistir.

Tez Savunma Tarihi: 19/09/2022

Tez Danismani
Dr. Ogr. Uyesi Sakir ALTINSOY

Istanbul Yeni Yiizyil Universitesi

Dr. Ogr. Uyesi Sakir ALTINSOY

Istanbul Yeni Yiizyil Universitesi

Dr. Ogr. Uyesi Sezen CANIM ATES

Istanbul Yeni Yiizy1l Universitesi

Dr. Ogr. Uyesi Nuray BEKOZ ULLEN

Istanbul Universitesi- Cerrahpasa




Etik Beyam

Istanbul Yeni Yiizy1l Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii Tez Yazim Kurallarina uygun olarak

hazirladigim bu tez ¢alismasinda;

e Tez i¢inde sundugum verileri, bilgileri ve dokiimanlar1 akademik ve etik kurallar
cercevesinde elde ettigimi,

e Tiim bilgi, belge, degerlendirme ve sonuclart bilimsel etik ve ahlak kurallarma uygun
olarak sundugumu,

® Tez caligmasinda yararlandigim eserlerin tiimiine uygun atifta bulunarak kaynak
gosterdigimi,

e Kullanilan verilerde herhangi bir degisiklik yapmadigimi,

e Bu tezde sundugum calismanin 6zgilin oldugunu, bildirir, aksi bir durumda aleyhime

dogabilecek tiim hak kayiplarini kabullendigimi beyan ederim.

19/09/2022
Selen ERKAN



Tesekkiir

Tez galismam siiresince, degerli fikirleri ile beni yonlendiren, calisma siiresince emegini,
sabrini, ilgi ve destegini hi¢gbir zaman esirgemeyen, birlikte ¢calismaktan onur duydugum cok
degerli hocam ve damsmanim Dr. Ogr. Uyesi Sakir ALTINSOY’a saygilarimi ve

tesekkiirlerimi sunarim.

Tez ¢aligmalarim sirasinda; Istanbul Universitesi-Cerrahpasa Miihendislik Fakiiltesi, Metalurji
ve Malzeme Miihendisligi Béliimiinden sayin Dr. Ogr. Uyesi Nuray BEKOZ ULLEN ve saymn
Prof. Dr. Ilven MUTLU, Istanbul Universitesi-Cerrahpasa Miihendislik Fakiiltesi, Kimya
Béliimiinden Dog. Dr. Selcan KARAKUS ve istanbul Yeni Yiizy1l Universitesi-Miihendislik
Mimarhik Fakiiltesi, Biyomedikal Miihendisligi Boliimiinden Dr. Ogr. Uyesi Sezen CANIM
ATES’e tesekkiir ederim.

Bor. Kesici Takim ve Mak. San. Tic. Ltd. Sti. Midiirii Sayin Tarkan YAZICI’ya ve sirket

calisanlarina tesekkiirlerimi sunarim.

Hayatim boyunca destekleri ve sevgileri ile her zaman yanimda olan, varliklari ile bana gliven

veren canim AILEME sonsuz tesekkiirlerimi ve minnetlerimi sunarim.



Icindekiler

KADUT VB ONAY ...ttt b e ettt b bbb n e e e ene s i
EGIK BEYANI.......ociiiiiiiiiii e et r R r e nrenes ii
TESEKIKIIT ........cccviiitiiitieiteeitte ittt ettt et e et e et e et e e rbe e sbeesbeesbeesabesabeeabeesbeeabeeebeeeabeeabeesbeesbeesaeesabesabeebeesbeesrees iii
HOIIAEKIIET ...ttt e ettt ettt et et ettt e s et et et e n et ee st et en s e eneatesenans iv
Sembol ve Kisaltma Listesi.............ccooiiiiiiiiiiieii e e vii
SeKil Ve Grafik LESteSE ...........oiuiiiiiiiiiiii et viii
TADIO LISTESH ... iX
OZEt ..ottt X
ADSTFACT ... Xii
L GTRES .o oottt ettt ettt e et et ettt et et et ettt en e 1

2 GENEL BILGI ...cccooooiiiiiiiiiiii e 3

2.1 BIYOMAIZEMEIET ... ..ottt 3
211 Metalik BiyOmalZEMEIET ........ccooiiiiieiiieee s 5
2.1.2.1  Paslanmaz GelIKICT .......cccouiiiiiiiiiiie ettt 6
2.1.2.2  Titanyum Ve alaSImIars ........ccoieiiiiineeieiieiesesee e e ne e 7

2.2 Titanyum Alagimlarinin Smiflandirtlmast........cccccooveiiiiniiiiiie s 8
2.2.1 Lo AN T3 1 1 o PSPPSR 8
222 B ALASIIMIATT ..ottt b b b n e r e re e nne e 9
2.2.3 OB ATQSIMIATT. ..e.teeieite bbbt nr s 9

2.3 Biyomalzemelerin OZeIIKIETT ..........c.evriviiriveireiiieicisie et 10
2.3.1 BiyYOUYUMIUIUK ..ot st 10
2.3.2 ASINMA QITEIICT 1.vvievieitie ittt ettt et e sbe e sbe e s e e sab e s e et e et e e sbeesbeesnbeenbeenbee e 10
2.3.3 TOKSIt OIUSTUIIMAIMA ...ttt ettt et st e b e eneeenae e b e 11
2.34 BIYOAKLIVITE ..ottt ettt sttt st e sr e st e e sbeebe e besreeneenee e 11
2.35 MeKkanik OZEIIKIET.........couiiiiiiiiiie e 11

2.4 MOFINGA BITKISI.....cuiiiiiiiiiiicicee ettt 11
2.5  Nanopartikiillerin Biyolojik Yontemlerle Sentezlenmesi...........ccccooveviniiienininiiiiicnes 12
2.6 [0 (07470 1 1RSSR 13
2.6.1 KOTOZYON NIZL ...t e 13
2.6.2 BIYOKOIOZYON ...ttt 14
2.6.3 Biyomalzemelerde goriilen korozyon tirleri.........c.ccoovniiiiininincee e 15
2.6.4 Metal implantlarin KOTOZYONU ........ccoiiiiiiiiiiieieie et 16
2.6.5 KOTOZYON GNIENIMESI. ... vttt bbb nre s 17

2.7 YUZEY KaPLama ..o 17



2.7.1 Metal KapIamalar..........c.ccveiiiiieie i 17

2.7.1.1 Kimyasal buhar ¢oktiirme (CVD) .......ccoooviiiiiiiiiiiiiiiiie e 18
2.7.1.2  Fiziksel Buhar Diriktirmesi (PVD).........cooeieieiiiiiniie e 19
2.7.0.3  SOI-Jl YORLEMI ... 20
2.7.1.4 Damlatarak Kaplama...........cccooiiiiiiiieiic e e 22
2.7.2 Metal olmayan Kaplamalar .............cccooiiiiiiiiie e 22
2.8 LAteratiit ATASLITINAST .veeuveiitiiitiietiteieesteeste e st e siee st ettt e e be et e et eesbbeesbeebe e sbeesbeesaeesnneenneennas 23
3MALZEME VE YONTEM .......c.coooviiiiiiieiiieiecee sttt 27
3.1  Kullanilan I Par¢asinin OZelliKIC . ........c.ovovivivevieeeereeeeeeeeeeeeeee ettt 27
3.2 IS Pargasinin ISIENMEST .........ccueveviiiieceeieie ettt et 28
3.3 Kaplama Malzemesinin Hazirlanmasi...........cccceiirieiininciinee e 29
3.3.1 Moringa tozunun hazirlaniSi.........ocveiiiiiiie i s 29
3.3.2 CuO NPs esasli moringa ekstrat hazirlanmasi...........ccocverieiiniinieiinise e 29
3.3.3  Is Parcasinin Kaplanmas ........ccccceveveecueueieresececeeieteseses s et esesssae et esensssse s s seesnas 29
3.4 Karakterizasyon CaliSmMalart ..........ccoocviiiiiiiiieiii e 30
34.1 Optik MIKrosKOP INCEIEMESI ......ccuiiiiiiiieiecie et sre s 31
34.2 Yiizey purizIGIIZUH OIGUMIL ....ccvviviiieiiiiiiee e s 32
3.4.3 BiyOKOTOZYON GIGUIMITL ....vvevveiieiiiiesiee st 33
3.4.4 Biyoaktivite ¢aliSmMalari...........ccoiiuiiiiiiiiiiiiiieie e 33
3441 ANTIDAKIENYEI TEST ...c.eeiieieiiciici e 34
3.4.4.2  SitOtOKSISITE (MTT) TESH...c.eiuiiuiitiriiite et 35
345 SEM-EDX @NAIZIEIT ......oooviiiiiieeee e 38
3.4.6 Fourier Doniistimlii Kizil6tesi Spektroskopisi (FTIR) analizleri ...........ccoooevviieieennene 39
3.4.7 X -Isint kirmimi (XRD) QNaAlIZI ...vecveeviiieiiiiiieisiece e 40

A BULGULAR ..ottt bt r ettt 41
4.1  MiKroyapt INCEIEMEIETI .......vurvviceeeeeceeieecee ettt sen e 41
4.2  Yiizey PUrlizIGIUZH SONUGIATIT......coiiiiiiiiiiiise e s 42
4.3  Biyokorozyon Test SOMUGIATT ........cuieiiiiiiiiiiiiie it 43
4.4  Biyoaktivite Test SONUGIAIT .......ceoviiiiiiiiiiiir s 48
44.1 Antibakteriyel test SONUGIATT........cueiiiiiiiiiiiii e 48
4472 Sitotoksisite (MTT) teSt SONUGLATT ......ccveeviiiiiiiirieiee e 49
45  SEM-EDX ANGHZIEIT ...t 50
4.6  Fourier Dontisiimlii Kiz1l6tesi Spektroskopisi (FTIR) Analizleri ........coovvevvivvviiiniiinnnnnne 54
47  XRD ANGHZ SONUCU.....ceiiiiiiiieiiieeiiit et 55
5 TARTISMA VE SONUGQ ......cooiiiiitiiiiiiiieieeees ettt sttt 56
5.1 GENEL SOMUGIAT ...ttt sttt sb e sb e e b e 56
5.2 OMCIIIET ..e.veviicececte ettt ettt ettt a ettt sttt ettt s s 59



KAYNALKQCA ..o s

OZGECMIS

Vi



ASTM
DMSO
EPS
FeTiO
FTIR
HCA
MWCNT
NP
OoCP
PA

PE
PET
PGA
PLA
PMM
PVD
SEM
SR
TiO2

Sembol ve Kisaltma Listesi

Amerikan Test ve Materyalleri Toplulugu
Dimetil siilfoksit

Ekstraselliilerik Polimerik Yapilar
[lmenit

Fourier Doniistimlii Kiziltesi Spektroskopisi
Hidroksi Karbona Apatit

Cok Duvarli Karbon Nanotiipler
Nanopartikiil

Acik devre potansiyeli

Poliasetal

Polietilen

Polietilenteraftalat

Poliglikolik Asit

Polilaktik Asit

Polimetilmetakrilat

Fiziksel Buharin Biriktirilmesi

Taramal1 Elektron Mikroskobu

Silikon Kauguk

Titanyum Mineral Kaynaklar1 Rutil

Vil



Sekil ve Grafik Listesi

SekKil 2.1: BiyomalZeme tIIETT ......ocveiiiiiiiiiiiiieie ittt bbbt sb e e s 3
Sekil 2.2: Biyofilm ve biyokoroZyon OIUSUMUL ..........ccceiiiiieiiiiiiiene e 14
Sekil 2.3: Kimyasal buhar ¢oktiirme (CVD) YONEMI ......cvvevverieriieiiisicse e 19
Sekil 2.4: Fiziksel buharin biriktirilmesi (PVD) yONteMi .....cccoovvveviiiiieiinise e 20
Sekil 2.5: Sol-jel teknigi ile ince film Kaplamast .........ccccvoviiriiiiciiiini s 21
Sekil 2.6: Damlatma teknigi ile ince film kaplamast .........cccccoeviiiiiiiiiiieeee s 22
Sekil 3.1: Deneysel ¢alismada tornalama iglemleri i¢in kullanilan CNC tezgahi. ..........cccceverienenene 28
Sekil 3.2: CNC tornalama isleminden sonra ig par¢asinin gOrintliSil. .........cocvrerrereerierenieneseeneeneenns 28
Sekil 3.3: (a) Elektromag markali Etiiv cihazi, (b) P selecta markali Ultrasonik banyo cihazinin
GOTTIEISTL. 1+ttt stttk ettt b et b ekt e s e b e e bt ekt b e st e bt b b e s b e eE e e m b e ebeeh s ekt ebe et e ebeenbenbeebe e benre s 30
Sekil 3.4: (a) Damlatma ile kaplama, (b) Kaplama malzemesinin gorintiisti..........ccooovvrvrivererieernennnnn 30
Sekil 3.5: (a) Struers Cito Pres-1 cihazi, (b) Struers Labo Pol-1 cihazi..........cccevvviiiiiiiiiiiiiicee 31
Sekil 3.6: (a) Bakalitli numune, (b) 4XCE CCD dijital invertor metalurjik mikroskop cihazi............. 32
Sekil 3.7: Yiizey pUriizIGliK OIGTUMIL ... ccoverieeiieiieie e 33
Sekil 3.8: Kullanilan steril Kaplar. .........c.coeiiiiiiiiiiicic e 33
Sekil 3.9: Hiicreleri igeren 25 cm? K fIask. ........ceivvivereeieiieieeiesieteee s sesis e en e 33
Sekil 3.10: (a) Hiicrelerin aktarilmasi ve (b) MTT soliisyonunun 96’lik plate eklenmesi.................... 33
Sekil 3.11: MTT testinde yapilan ¢aligmalar. ...........cccovieiiiiiiiiiiiie s 33
Sekil 3.12: SEM CIhazi @OTTUNTIST. . +ee.vveveeiteiiiiieiieiiee sttt e e sre e b s ne s 33
Sekil 3.13: Calismada kullanilan FTIR cshazinin gorintlisil. .........ccuovverienieiniiniiiieene e 33
Sekil 3.14: PANaltyicalEmpyrean XRD CINAZI. .....ccviiiieiiiieieiisie e 33
Sekil 4.1: Ti6Al4V numunesine ait mikroyapi OTUNtUSTL ....ceovvrveeeriiieiiresie e 41
Sekil 4.2: Yiizey plrizliGinil SONMUGIATL. ......ccvviiiieiiiiiiie e 42
Sekil 4.3: Ti6Al4V alasiminin Acik Devre Potansiyel testi sonucu (Kaplamasiz kontrol). ................. 44
Sekil 4.4: Ti6Al4V alasiminin Acik Devre Potansiyel testi sonucu (Moringa-Cu tek kaplamaly). ...... 45
Sekil 4.5: Ti6Al4V alasiminin Acik Devre Potansiyel testi sonucu (Moringa-Cu ¢ift kaplamali)....... 45
Sekil 4.6: Ti6Al4V alasiminin Ac¢ik Devre Potansiyel testi sonucu (hepsi). .......ccoevverienieiieiieiiienne. 45
Sekil 4.7: Ti6Al4V alasiminin Tafel egrisi (kaplamasiz KOntrol). ........c.ccocvvviieninieiinecienc e 46
Sekil 4.8 : Ti6Al4V alagiminin Tafel egrisi (Moringa-Cu tek kaplamali). ...........ccooeeiiiiiiinnicnennnn 47
Sekil 4.9: Ti6Al4V alasiminin Tafel egrisi (Moringa-Cu ¢ift kaplamali)..........ccoccoovviiiiiiiniiiciennn 47
Sekil 4.10 :Ti6Al4V alagiminin Tafel egrisi (REPS1). ....eccvererieiiiriiieieii e 47
Sekil 4.11 :(a) E. Coli kontrol, (b) E. Coli numune kontrol, (c) E. Coli tek kaplama ve (d) E.coli ¢ift
kaplama antibakteriyel test SONUGIATL. ........cuiiiiiiiiiiiiiic e 47
Sekil 4.12 :(e) S. Aureus kontrol, (f) S. Aureus numune kontrol, (g) S. Aureus tek kaplama ve (h) S.
Aureus ¢ift kaplama antibakteriyel teSt SONUGIATT ......cceiiiiiiiiiiieiie e 47
Sekil 4.13: MTT testi sonuglarinin grafik gorintiimil..........ccoceeviriiiiiniinieiinee e 50
Sekil 4.14: Farkl biiyiitmelerde saf Moringa SEM @OTUNtlisil. ........cccvrvririinienieiieiiisesesie e 51
Sekil 4.15: Farkli biiyiitmelerde Moringa-Cu SEM gOTUNLASTL. .....cc.ververiereiiiiiiesesiiee e 51
Sekil 4.16: (a) tek kaplamali Moringa-Cu, (b) ¢ift kaplamali Moringa-Cu SEM goriintiisil. ............... 51
Sekil 4.17: Moringa-Cu EDX @naliz SONUCUL. .........cceiuiiiiiiiieie ettt 52
Sekil 4.18: Tek kaplamali Moringa-Cu EDX @naliz SONUCU............coviiviiiirinineecese s 53
Sekil 4.19: Cift kaplamali Moringa-Cu EDX @naliz SONUCU............coviviiiirinineecesesese s 53
Sekil 4.20: Moringa-Cu nanopartikiil FTIR analiz SONUCU. ..........cccccviiiiiiininincccseseee s 53
Sekil 4.21: Moringa-Cu kaplama malzemesinin XRD analiz SONUCU............cccorererieinenininesene s 53

viii



Tablo 2.1:
Tablo 2.2:
Tablo 2.3:
Tablo 3.1:
Tablo 3.2:
Tablo 3.3:
Tablo 3.4:
Tablo 4.1:
Tablo 4.2:

Tablo Listesi

Biyomalzeme ¢esitleri ve uygulama alanlart . .........cccccovviiiiniiiice e 5
Metalik biyomalzemelere ait yogunluk degerleri ...........ccoovvviiriniiiiiccese e 6
Saf Ti ve TiBAI4V Alagiminin GZeIIKIETT ....oovveveiiiieiiiiee e 8
Ti6Al4V titanyum alagiminin kimyasal bile§imi. ..........ccocovvveiiniinienii e 27
Ti6Al4V titanyum alagiminin mekanik 6zelliKleri..........cocoveiiiiiiiiiiii e, 27
Yiizey piiriizliliik 6l¢timiinde kullanilan cihazin 6zellikleri........cocoviviriineiieniiieen 32
MTT testindeki plate dlZENI .....eccveiiveiiieiiieii s 37
Yiizey PUrizlGGUniin SONUGIAIT .....ccviviiiiiiiieie ittt s ee e 42
Gilinlere gore MTT testi SONUGIATT. .....vviveiiiiieieiieeere e s 49



Ozet
Bakir Nanopartikiil Kaplama Sonrasi Ti6Al4V Alasiminin Antibakteriyel,

Biyouyumluluk ve Biyokorozyon Ozelliklerinin incelenmesi
Selen ERKAN

Istanbul Yeni Yiizy1l Universitesi, Fen Bilimleri Enstitiisii
Yiiksek Lisans Tezi, Biyomedikal Miihendisligi Anabilim Dal
Tez Danmismani: Dr. Ogr. Uyesi Sakir ALTINSOY
Eyliil 2022, 80 sayfa

Metalik biyomalzemelerin yiizey 6zellikleri, kullanildigi sartlar altinda istenilen performansi
gostermekte tek baslarina yetersiz kalabilmektedirler. Bu sebeple malzemelerin uygulamalarda
daha islevsel hale getirilmesi ve baz1 Ozellikleri kazanmasi adina  diger
fonksiyonel malzemelerle kaplama gibi islemlere tabi tutulmasi ve yiizey Ozelliklerinin
degistirilmesi gerekebilmektedir. Biyomalzemelerin gelistirilmesi i¢in ince film kaplama

yontemleri kullanilarak malzeme yiizeyinde koruyucu katmanlar olusturulmaktadar.

Bu calismada, Ti6Al4V alasimimin yiizey ozelliklerinin, damlatma kaplama yontemiyle
gelistirilmesi amaglanmistir. Ti6AI4V numuneleri ortogonal yiizey tornalama islemiyle
islendikten sonra yesil sentez yontemiyle elde edilen Moringa-Cu nanopartikiilleri ile farkli
kalinliklarda kaplanmgstir. Kaplama iglemi sonrast Ti6Al4V numunelerinin optik mikroskop
incelemeleri, yiizey piriizliiliigli, biyokorozyon, antibakteriyel, biyouyumluluk, SEM-EDX,
FTIR spektrofotometre ve XRD karakterizasyon ¢alismalar1 yapilarak kaplama malzemesinin

etkileri incelenmistir.

Yapilan incelemelerin sonucunda Ti6Al4V alagimina uygulanan ince yiizey kaplamasinin,
numunelerin yiizey kalitesini ve biyokorozyon direncini arttirdigi tespit edilmistir. SEM
gorlintiilerinde kaplama sonrast Cu nanopartikiillerin kiiresel formlardan ignesel forma
dontistiigii gorilmiistiir. SEM ve EDX ile yapilan elementel analiz sonuglari uyumlu oldugu
goriilmiistiir. Elde edilen FTIR sonuglar ise, Moringa-Cu tozlari ile altlik malzemesinin
arasinda kimyasal bir bag olmadigini, aralarindaki etkilesimin fiziksel bir bag oldugunu
gostermistir. XRD analizi sonucu herhangi bir oksit ya da safsizlik olmadigini, saf yilizey
merkezli kiibik Cu nanopartikiillerin olustugunu gostermistir. Bununla beraber antibakteriyel

aktivitenin kaplama malzemesi Moringa-Cu kaplamasma gore degiskenlik gosterdigi



gorlilmiistiir. Ayrica tek ve cift Moringa-Cu nanopartikiilleriyle kaplamali numunelerin
kaplamasiz kontrol numunesine gore biyouyumlulugunu olumsuz etkilemeyerek canliligini

korudugunu da gostermistir.

Anahtar kelimeler: Ti6Al4V, yiizey kaplama, biyouyumluluk, antibakteriyel, biyokorozyon.
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Abstract

Investigation of the Antibacterial, Biocompatibility and Biocorrosion Properties of
Ti6Al4V Alloy After Copper Nanoparticle Coating

Selen ERKAN

Istanbul Yeni Yuzyil University, Science and Engineering Institute
Master Thesis, Biomedical Engineering Department
Supervisor: Assist. Prof. Dr. Sakir ALTINSOY
September 2022, 80 pages

The surface properties of metallic biomaterials may be insufficient on their own to show the
desired performance under the conditions in which they are used. For this reason, it may be
necessary to subject the materials to processes such as coating with other functional materials
and to change the surface properties in order to make the materials more functional in
applications and to gain some properties. For the development of biomaterials, protective layers
are formed on the material surface by using thin film coating methods.

In this study, it is aimed to improve the surface properties of Ti6Al4V alloy by drip coating
method. After the Ti6Al4V samples were processed with orthogonal surface turning, they were
coated with Moringa-Cu nanoparticles obtained by green synthesis method in different
thicknesses. After the coating process, the effects of the coating material were investigated by
making optical microscope examinations, surface roughness, biocorrosion, antibacterial,
biocompatibility, SEM-EDX, FTIR spectrophotometer and XRD characterization studies of the
Ti6AI4V samples.

As a result of the examinations, it was determined that the thin surface coating applied to the
Ti6Al4V alloy increased the surface quality and biocorrosion resistance of the samples. In the
SEM images, it was observed that the Cu nanoparticles changed from spherical forms to needle
forms after coating. Elemental analysis results with SEM and EDX were found to be
compatible. The obtained FTIR results showed that there is no chemical bond between
Moringa-Cu powders and the substrate material, but that the interaction between them is a
physical bond. XRD analysis showed that there were no oxides or impurities, and pure face-

centered cubic Cu nanoparticles were formed. However, it has been observed that the

xii



antibacterial activity varies according to the coating material Moringa-Cu coating. It also
showed that the samples coated with single and double Moringa-Cu nanoparticles maintained
their viability by not adversely affecting their biocompatibility compared to the uncoated

control sample.

Keywords: Ti6Al4V, surface coating, biocompatibility, antibacterial, biocorrosion.
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1 GIRIS

Biyomalzemeler, belirli zaman periyotlar: ile biyolojik sistemlerle etkilesime girecek sekilde
tasarlanmis; sistemin islevini yitirmis parcasinin yerine gecerek yeniden iglev kazandiran, canli
dokular ile etkilesim i¢inde galisabilmesi i¢in kullanilan dogal veya yapay malzemelerdir [1].
Genel olarak, biyomalzemeler hastalarin 6mriinii ve yasam kalitesini iyilestirmeye yardimci
olur. Bu malzemeler, kazalar veya hastanin yaslanmasiyla iliskili kiriklar ve protezler icin
kullanildigindan, bu malzemelere olan talep biiylik Olgiide artmistir. Aslinda, 40 yasin
izerindeki niifusun %90'1 kemikle ilgili hastaliklardan muzdariptir. Veriler, implant sayisinin

2002'den bu yana yaklasik 7 kat arttigini gosteriyor [2].

Tibbi amag i¢in kullanilan biyomalzemelerin kullanim alanlarinin genisligi gibi biyoteknoloji
alaninda da kullanim1 yaygindir [3]. Uretim teknolojilerinin gelismesiyle, kullanilabilirligi olan
biyomalzeme {iretimi arttikca malzeme biliminin uygulama alanlar1 genislemektedir.
Biyomalzemeler dokularda farkli ortamlar ve kosullarda kullanilmaktadir. Biyomalzemelerde
aranan ozellikler kullanim alanina bagl olarak degisiklik gostermektedir. Kemik dokusu i¢in
yorulma ve mekanik mukavemeti agisindan degerlendirilir. Biyomalzemeler yalnizca implant
ve protez olarak degil, ekstrakorporeal (viicut disina yerlestirilen ancak viicut ile etkilesime

giren cihazlar), tan1 kitlerinde de yaygin bir sekilde kullanilmaktadir [4].

Cerrahi implatasyonu ile islevsel olarak gorevini yerine getiremeyen yapilara uygun sekil ve
boyutta getirilen biyomateryaller yerlestirierek, kaybedilen islevi geri kazandirmaya yardimci
olur. Bu sayede biyomalzemeler ilizerine olan implant talep artis ihtiyacinin ¢oziilmesine
katkida bulunmaktadir. Implant iiretimi i¢in uygun biyomateryal se¢imi, implantin etkinligi ve
basaris1 agisindan risk tasimaktadir. Insan viicudunun farkli bolgelerinde kullanilan hemen
hemen tiim biyomalzemeler metaller, polimerler, seramikler ve kompozitlerden iiretilir.
Bununla birlikte titanyum ve titanyum alasimlar1 bu uygulamalar i¢in en popiiler

malzemelerdir.

Ti ve alagimlari, mukavemet-agirlik orant ve yiiksek sicaklikta iistlin korozyon dayanimi
nedeniyle biyomedikal, kimya endiistrisi, uzay ve havacilik gibi endiistrilerde, yaygin olarak

kullanilmaktadir. Titanyum alasimlar1 diger metallere gore daha hafiftir ve iy1 mekanik-



kimyasal 6zelliklere sahiptir. Titanyum alasimlart miikemmel biyouyumluluga sahip olup ve
en yaygin kullanilan metallerdir [5]. Titanyum ve alasimlari; saf titanyum, a-Ti alasimlari, (o-
B)-Ti alasimlar1 ve B-Ti alasimlari olarak siniflandirilmaktadirlar. Titanyum {iretiminin yaklasik
%30’unu alasimsiz grup, %45’ini Ti6Al4V ve %?25’ini ise diger alasim gruplari
olusturmaktadir. Ti6Al4V alasimi en yaygin olarak kullanilan (a-B)-Ti alasimidir. Havacilik,
uzay ve medikal endistrilerinde %480, global {iretimde ise %50’den fazla kullanim
potansiyeline sahiptir [6, 7]. Bu oranda kullanim nedenleri; miikemmel kimyasal ve mekanik

ozelliklere sahip olmasi, 1s1l islem ve kaynak edilebilirlik 6zeliklerinin iyi olmasidir.

Genel olarak Ti ve alagimlar1 biyomalzemeler igerisinde gittikge artan kullanim alanlarina sahip
olmakla birlikte, 0Ozelliklerinin daha fazla iyilestirilmesi de ©n plana ¢ikmaktadir.
Biyouyumluluk, biyokorozyon ve yiizey ozelliklerinin iyilestirilmesi, bu alanda ¢aligmay1
zorunlu kilmistir. Bu calismada, Ti6Al4V alasim pargalar1 Moringa bitkisinden elde edilen
nanoboyuttaki Moringa-Cu ile damlatma yontemiyle farkli kalinliklarda kaplanarak
biyouyumluluk, biyokorozyon, antibakteryal ve yilizey 6zellikleri, konuyla ilgili literatiir 15181

altinda detayl bir sekilde incelenmistir.



2 GENEL BILGIi

Malzeme biliminde yapay olarak gelistirilen biyomalzemeler metaller, polimerler, seramikler

ve kompozitler olarak siniflandirilir [8]. Sekil 2.1.” de biyomalzemelerin tiirleri gosterilmistir.

Biyomalzemeler

T

Yapay Biyomalzemeler Dogal Biyomalzemeler
Metaller Seramikler ‘olimerler Kompozitler
Paslanmaz Celikler Al;Os Biyobozunur Seramik Anafazh Kalojen
CoCr Alagimlar Zr0; Biyokararh Metalik Anafazh Kitin
Ti Alagimlan TiO; Elastin
Dental Metaller Cam Siilfatlar ve dig.
Digerleri (Ta, Pt, Pd,...) Apatitler

Ca Fosfatlar
Cam-Seramikler
Camlar
Karbon

Sekil 2.1: Biyomalzeme tiirleri [9]

2.1 Biyomalzemeler

Biyomalzemeler dokularla etkilesime girdiklerinde biyolojik etkiler gerceklesir ve bu etkilere
gore biyoinert, biyotolerant, biyobozunur ve biyoaktif malzeme adini alirlar [8]. Biyotolerant
biyomalzemeler, ihmal edilebilir olumsuz etkileri olan dokular tarafindan kabul edilen malzeme
tirleridir. Cogu metal ve polimer, arayiizey reaksiyonlari ile gevrelendiginden, biyotolerant
biyomalzeme oOrnekleri arasina girer. Biyo-inert biyomalzemeler, cevreleyen doku ile
etkilesime girmeyen ve kimyasal olarak kararli olan malzeme tiirleridir. Biyoaktif
biyomalzemeler, dokularla etkilesime girerek yeni doku ve hiicreler olusturulmasina yardimci
olan malzemelerdir. Biyobozunur malzemeler, gorevini yerine getiren biyomalzemenin ¢evre
dokular tarafindan emildigi, kimyasal olarak parcalanarak zamanla viicut i¢inden atilan
malzemelerdir. Bazi polimerler, seramikler ve magnezyum alagimlar1 biyobozunur malzemeler

arasindadir [10].

Biyoseramikler, biyoaktif, biyobozunur ve tepkimeye giren (asinir), yari inert (reaktif), inert

(tepkime vermeyen), 6zelliklere sahip olan malzemelerdir. Polikristal yapiya sahip olup metal



oksit, inorganik ve silikat gibi farkli madde tiirlerinde, yiiksek sicakliga dayanikli
malzemelerdir [8]. Biyoseramik malzemeler, toksik olmamasi, biyouyumluluklarinin yiiksek
olmasi, kimyasal yapilarinin kararli olmasi sayesinde korozyon risklerinin olmamasi, alerjen
olmamalari, oldukga hafif ve asinmaya kars1 dayanikli olmalar1 netitesinde tip alaninda yaygin
olarak kullanilan inorganik malzemelerdir. Al.O3 malzemesi cerrahide kullanilan ilk seramik

malzeme olarak bilinmektedir [11].

Polimerler, monomerlerden olusan makromolekiiler kimyasal yapilardir. Polimerler, i¢erisinde
karbon bulunduran, uzun organik molekiil zincirlerinden olusurlar [11]. Polietilen (PE),
polilaktik asit (PLA), polisilfon (PS), silikon kauguk (SR), polietilenteraftalat (PET),
polimetilmetakrilat (PMMA), poliiiretan (PU), politetrafloroetilen (PTFE), poliasetal (PA) ve
poliglikolik asit (PGA) gibi tibbi uygulamalarda kullanilan polimerler, ¢cok farkli bilesimlerde,
boyutlarda ve sekillerde (lif, jel, boncuk, film ve nanopartikiil) hazirlanabildikleri i¢in
biyomalzeme olarak genis bir kullanim alanina sahiptirler [12]. Polimerler molekiiler ve
monomerik yapilarina, imal edildikleri reaksiyon tiplerine ve fiziksel 6zelliklerine gore farkli
sekilde smiflandirilir. Biyomalzeme endiistrisinde kullanilan biyopolimerler, kazanilmis

ozelliklerine gore dogal ve sentetik polimerler olarak siniflandirilmaktadir [8].

Kompozitler, farkli kimyasal yapilara sahip fazlarin bir araya getirilmesiyle olugsan, homojen
bir dagilim gosteren bir malzeme tiiriidiir. Kompozitler iiretim agamasindayken malzeme
ozellikleri kontrol edilebilir ve yap: taslarinin malzeme tiirlerine gore avantajlar gosterirler
[8,13]. Biyomalzemeler alaninda ¢ok dnemli olan bir diger malzeme metaller ve alagimlaridir.
Giiclii metalik baglar ve tistiin mekanik 6zellikleri nedeniyle ortopedik uygulamalarda oldugu
gibi yiiz ve gene cerrahisi, kalp kapak¢ig1 kardiyovaskiiler cerrahi, eklem protezi, katater ve dis

implant uygulamalar1 gibi viicudun farkli bélgelerinde kullanilirlar [8].



Tablo 2.1:

Biyomalzeme ¢esitleri ve uygulama alanlar1 [14].

Malzeme Tiirii

Kullanim Yeri

Paslanmaz Celik

Kalp kapakgiklari, eklem protezleri, elektrodlar

Ti ve alasimlar

Stentler, eklem protezleri, dental protezler

Co-Cr alagimlari

Kemik onarim aparatlari, eklem protezleri

Altin Dental dolgu ve kuronlar, elektrodlar

Giimiis Dental dolgular

Platin Sinirsel uyarim cihazlari, elektrodlar

Al,Os3 Dental protezler, koklear protezler, kalga protezleri
Zirkonya Kalga protezleri

Kalsiyum fosfat

Hiicre iskeletleri, eklem protezi kaplamalari, kemik asilart

Kalsiyum siilfat

Kemik agilart

Karbon Ortopedik ptotezler, kalp kapake¢igi kaplamalari

Cam Dental dolgular, kemik asilar1

Naylon Sindirim sistemi segmentleri, trekeal tiipler

Silikon Gogiis prqtezleri, kataterler, parmak eklemleri, gozigi lensler,
yapay deri

Polyester Hiicre iskeletleri, emilebilir dikis, ilag tastyicilar

Polietilen Vaskiiler graftlar, yapay tendonlar, yiiz implantlar1, kal¢a ve diz

protezleri

Polimetil metakrilat

Gozigi lensler, kemik dolgulari

Polivinil klorid

Yiiz protezleri

Kolajen

Hiicre iskeletleri

2.1.1 Metalik Biyomalzemeler

Seramik ve polimer malzemelerle karsilastirildiginda metalik malzemeler istin mekanik
ozellikleri ile 6ne c¢ikmaktadir. Kas-iskelet sistemine iletilen giiclii yiikler ve bu sistemin
biyomekanik ozellikleri dikkate alindiginda ¢ekme mukavemeti, kirilma toklugu, yiiksek
elastik modiilii, yiiksek yorulma direncine sahip metalik biyomalzemeler tercih edilmektedir
[15]. Farkli biyomalzeme tiirleri arasinda metal biyomalzemeler en eski gegmise sahiptir [11].
Metal biyomalzemeler dayanikli, kolay sekillendirilebilir ve asinmaya kars1 direngli olduklari

icin kas-iskelet sisteminin mekanik kosullarina en iyi uyum saglayan malzemeler arasindadir.
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Yiiksek dayanim gerektiren implantlar kalca-diz protezleri, takma dis takimlari, vidalar, dis
implantlaridir. Dokuya oranla oldukga sert olmalari, yapilarinin yogun olmasi ve metal iyon
saliiminin doku alerjik reaksiyonlarina neden olmasina ragmen kristal yapilar1 ve gii¢lii metal
baglari, metal biyomalzemeleri daha tistiin kilmistir. T1p diinyasinda, metalik biyomalzemelerin
en sik tercih edilen uygulama alani, metal ve alasimlari; paslanmaz celikler, Co-Cr alagimlari,
Ti ve alasimlari, tantal alasimlari, nikeltitanyum alagimlari, amalgam ve altin’dir [11]. Tablo

2.1’de metalik biyomalzemelerin yogunluklari verilmistir [16].

Tablo 2.2: Metalik biyomalzemelere ait yogunluk degerleri [16].

Malzeme Yogunluk (gr/cm?)
Ti ve Ti alasimlari 45
316 paslanmaz ¢elik 7,9
Co Cr Mo 8,3
Co Ni Cr Mo 9,2
Ni Ti 6,7

2.1.2.1 Paslanmaz celikler

Paslanmaz ¢elik, diger biyometalik malzemelerine gére mekanik 6zelliklerin, korozyona karsi
direncinin ve maliyet etkinli§inin uygun kombinasyonu nedeniyle dahili sabitleme cihazlari
icin yaygin olarak kullanilan bir malzemedir. Ortopedik ve travma cerrahisinde, sertlik
gerektiginde paslanmaz celik esas olarak kullanilir. Paslanmaz gelik, altigen kristal yapisi
nedeniyle cp titanyumdan daha siinektir. Bu, paslanmaz ¢elik plakalarin titanyum plakalara
kiyasla daha kolay sekillendirilmesini saglar. Bu nedenle pelvik cerrahi ve diger anatomik
bolgelerde paslanmaz celikten yapilmis rekonstriiksiyon plaklari tercih edilir [17]. Paslanmaz
celik implantlarin dezavantaji diigiik elastikiyettir. Bu diisiik elastikiyet 6zelligi kemik
iyilesmesinin gecikmesine sebep olur [18]. Ostenitik paslanmaz c¢elik 316L, biyomedikal
alanda kullanim i¢in rapor edilen tek paslanmaz celiktir. Ancak bazi arastirmacilar, bu
alasimdaki nikelin alerjik reaksiyonlara neden olabilecegini bulmuglardir [19]. 316L'den imal
edilen implantlar i¢in oyuklasma, catlak ve gerilim korozyonu bildirilmistir [20]. Ni alerjik
reaksiyonlar1 Onlemek i¢in yiiksek nitrojen icerigine sahip Ostenitik paslanmaz ¢elik
gelistirilmistir. Bu amagla, yeni bir arastirma hedefi, nikel icermeyen paslanmaz celikler

gelistirmektir [21].



2.1.2.2 Titanyum ve alasimlari

Bir ge¢is elementi olan titanyum, atom numarasi 22, periyodik tabloda 4B grubunda yer alan
ve atom agirligr 47,87°1 olan elementtir. Titanyum evrende yaklasik olarak % 0,6 demir
oraniyla, Mg ve Al’dan sonra en fazla bulunan metaldir. Dogada ilmenit (FeTiO3) ve rutil
(TiO2) bulunmaktadir. Diger titanyum mineralleri ise sfen, perovskit, brukit ve titanomanyetittir
[22]. Titanyum ve alasimlar reaktif metallerdir ve havayla etkilesime girdiklerinde yiizey
tabakasinda 2-10 nm kalinliginda, kararli bir oksit tabaka olusturur ve olusan bu tabaka
titanyumun korozyon direncini arttirmaktadir. Titanyum yiizeyinde farkli sitokiyometriye sahip
TiO, Ti2O3 ve TiO2 gibi degisik gesitlerde oksit tabakasi olusmaktadir. Yiizeyinde olusan TiO>
oksit tabakasi, titanyumu korozyona en dayanikli metallerden biri haline getirir. TiO2 oksit
tabakas1 kimyasal etkilere karsi yiiksek kararlik gosterir ve kendini hizlica yenileyebilen ve

substrata oldukea giiclii yapisan bir tabakadir [23].

Ticari kalitedeki titanyum (ASTM F67) ve Ti6Al4V (ASTM F136) titanyum alagimi implant
malzeme tiretiminde en sik kullanilan titanyum temelli malzemelerdir. Ticari kalitedeki
titanyumun igerisinde (ASTM F67) % 98,9-99,6 seviyesinde titanyum bulunmaktadir. Ticari
kalitedeki titanyum, icerigindeki oksijen miktar1 ve bulundurduklar1 diger element miktarina
gore 1. ile 4. kalite arasinda isimlendirilmektedir. Ticari kalitedeki titanyumun yapisindaki

oksijen oranina gore akma ve yorulma mukavemeti degismektedir [24].

Titanyum ve alasimlarinin rezerv olarak diinyanin farkli noktalarinda bulunmaktadir ve
kullanim1 oldukg¢a yaygindir. Ancak mevcut teknolojiler ile islenmesinin zorlugu ve rezerv
yataklarin farkli yerlerde bulunmasi titanyumu pahali bir metal haline getirmektedir. Titanyum
metali mineral olarak kagit, plastik ve boya sanayisinde tercih edilmektedir. Dayanikli bir metal
oldugu i¢in Kimya, ugak ve silah sanayileri, uzay ve elektrokimya endiistrilerinde tercih

edilmektedir.

Titanyum ve alagimlarinin mekanik 6zelliklerinin iyi olmasi, korozyona karsi direngli olmast,
elastisite modiiliiniin kemige benzer sertlikte olmasi, uzun siireli implantasyon uygulamalarinda
biyouyumlulugun yiiksek olmasi, kimyasal tepkimeye girme ihtimalinin az olusu, manyetik
tepki gostermemesi, yogunlugunun diisiik olusu, hipoalerjik olmasi, kiigiik boyutlu
numunelerin rahat bir sekilde tiretilebilmesi gibi etkenlerde dolayr biyomedikal alanindaki
uygulamalarda kullanimi olduk¢a yaygindir [25, 26]. Tablo 2.3’de Saf Ti ve Ti6Al4V

alasiminin ozellikleri verilmistir [27].



Tablo 2.3: Saf Ti ve Ti6Al4V Alasiminin 6zellikleri [27].

Fiziksel ve Mekanik Ozellikler Saf Ti Ti6AI4V
Yogunluk (g/cm3 ) 4,51 4,43
Ergime Sicaklig1 (°C) 1675 163-1650
Elastik Modiilii (GPa) 100-145 110-140
Akma Dayanimi (MPa) 140 800-1100
Cekme Dayanimi (MPa) 235 900-1200
Kesit Alan Daralmasi (%) 30 36
Yorulma Dayanimi (MPa) 250 240
Kirtlma Toklugu (MPa Vm) 99-140 75
Sertlik (Brinell) 265 334
Isil iletkenlik (W/mK) 17,2 6,7

2.2 Titanyum Alasimlarinin Simflandirilmasi

Ti alasimlar icerdikleri faz oranlarina gore; a, o + B alasimlar1 ve B alasimlar1 seklinde
gruplandirilirlar. o alasiminin igeriginin tamami o fazi iken, B alagimlarinin igeriginde yiiksek
oranda 3 faz1 bulunmaktadir. o + 3 alagimlari ise oda sicaklig kosullarinda igeriklerinde o ve 3
fazin1 birklikte bulundururlar. Yapisinda 3 fazina gore daha fazla o fazi olan alagimlara alfaya

yakin alagimlar olarak adlandirilmaktadir [28].

2.2.1 o Alasimlari

a Titanyum alasimlar tek fazli alagimlardir ve fiziksel ve kimyasal 6zellikleri sayesinde yiiksek
mukavemete, yiiksek sicaklikta mitkemmel slirinme direncine sahiptirler [29, 30].

a alagimlarinin yiiksek korozyon direncinden dolayr en 6nemli ve dncelikli kullanim alanlar
kimya endiistrisi ve yiiksek sicaklikta da yapisin1 koruyabildigi i¢in yiiksek sicaklikta tercih
edilir [29, 31]. Az miktarda ara yer atomu igeren o alasimlari, siinekligini ve toklugunu gok
diistik sicakliklarda bile koruyabilmektedir [32]. o alasimlari, yapilarindaki o fazi
bulundurduklar1 i¢in a + B alasimlar1 ve B alasimlart gibi 1s1l islem ile sertlestirilememektedir
[33]. Dovme kabiliyeti ¢ok diisiiktiir ve o+f ve B alasimlarina gore daha dar dévme sicakligina

sahiptir. Do6vme islemi sirasinda deformasyon miktarinin daha kiiclik secilmesi ve siirekli



tavlama isleminin uygulanmasi ile dévme sonucu olusan ¢atlaklarin engellemesi miimkiindiir.

Tek fazli yapiya sahip o alasimina Ti5A12.5Sn alagimi 6rnek verilebilir [34].

2.2.2 B Alasimlarn

B-Titanyum yapist geregi yiiksek ¢ekme dayanimi ve yorulma mukavemetine sahiptir [1].
alasimlari, B fazini kararlastirici alasim elementleri bulunduran ve oda sicakligi kosullarinda o
+ B alasimlan ile es deger mukavemet degerlerine sahip olan alasimlardir [35]. B alasimlari
kararsiz alagimlardir ve o fazinin B matrisi i¢inde ¢okeltilmesi ile sertlestirilirler. Yiiksek
kirilma toklugu ve yapisindaki molibden nedeniyle, bu alasimlar korozyon direncini arttirir. Isil
isleme daha duyarli olduklar1 ve a+f3 alasimlarina gore daha iyi islenebilirlikte olduklari i¢in

1s1l isleme daha yatkin oldugu bilinmektedir [36, 37].

2.2.3 o+f Alasimlar

Bu alagimlar, bilesim yapilarinda a ve P fazlarinin kararliligini artiran bir veya daha fazla
kararlastirict alasim elementleri bulundururlar. a ve B fazini kararlastiric1 elementlerin uygun
sekilde ayarlanmasi ile sicakliginda a ve P fazlarinin karisimi olan bir mikroyap: elde
edilebilmektedir. Tavlama isleminin ardindan homojenlik, yiiksek siineklik ve mukavemet
saglanmaktadir [38]. En yaygin kullanilan o+ alasimi1 Ti6A14V 1950'lerde gelistirilmistir ve
bilinen en eski titanyum alasimlarindan biridir. Ti6A14V'nin avantaji sadece istikrarli
performans degil, ayn1 zamanda en yaygin kullanilan titanyum malzeme olusudur. Ozellikle
havacilik endiistrisinde en ¢ok test edilmis, denenmis ve gelistirilmis titanyum alagimi, yaygin
olarak kullanilmaktadir. Diger yaygin kullanima sahip o+ alagimlari; yiiksek mukavemet
amach gelistirilmis Ti6Al6V2Sn, yiiksek mukavemet ve tokluga sahip olan Ti6A12Sn4Zr6Mo,
gaz tiirbin motorlarinda 400 °C'a kadar olan sicakliklarda kullanilmak igin gelistirilmis

alagimlar Ti6 AI2Sn2Zr2Mo2Cr ‘dir [36].

Uretilen titanyumun %350 'inden fazlasini Ti6A14V alasimi olusturmaktadir. Mukavemet
degerlerini yiikseltebilmek icin bu alasimlara 1sil islem uygulanmaktadir. Uygulanan 1s1l
islemler sayesinde a+p alasimlari sicaklik degeri 350-400 °C olan kosullarda yiiksek
mukavemet dayanimi gerektiren uygulamalarda kullanilabilmektedir [32, 36]. Bu alasimlar
bilesimlerinde,  fazin1 kararli hale getirebilecek % 4-6 oraninda alasim elementleri igerirler

[33]. Kompozit bir yap1 olarak bakildiginda o fazi tarafindan saglanan siineklik ve tokluk,



yiiksek sicakliktaki miikemmel siirinme dayanimi ile  fazindan saglanan yiiksek ¢ekme

dayanimi ve yorulma mukavemeti 6zelliklerinden ileri gelmektedir [39].

2.3 Biyomalzemelerin Ozellikleri

Biyomalzemeler doku ile uyum icersinde ¢alisabilmesi i¢in sahip olmas1 gereken bazi 6zellikler
vardir. Metalik biyomalzemelerin uygulanmasi ve iiretimde beklenen temel 6zellikler sunlardir

[40];

e Uygulama igin yeterli statik dayanim, yorulma direnci ve asinma direncine sahip
olmalidir.

e Toksik madde olusturmamali, antialerjen ve steril olmalidir.

¢ Fizyolojik ortamda korozyon direnci yliksek olmalidir.

e Etkilesim halinde oldugu doku, kemik veya viicut sivilariyla dejeneratif reaksiyona
girmemelidir.

e Verimliligini ve perfomansini uzun siire korumalidir.

2.3.1 Biyouyumluluk

Biyouyumluluk en agik sekilde viicudun malzemeyi kabul edebilme kabiliyeti seklinde
tanimlanmaktadir. Biyouyumluluk, uygulanan malzemenin etkilesim halindeki doku ve
organlara istenilen tepkiyi verebilme yetenegidir [41]. Biyomalzemelerde uyumluluk yapisal
ve yiizeysel biyouyumluluk olarak iki tiirde gerceklesir. Yapisal biyouyumluluk, etkilesimli
doku ve organlarina, mekaniksel davranisina uyumu olarak tanimlanirken; yiizeysel
biyouyumluluk fiziksel, kimyasal ve biyolojik agidan etkilesimli dokuya uygunluk olarak

tanimlanmaktadir [42].

2.3.2 Asmma direnci
Asinma, terim olarak iki fakli malzemenin birbiriyle fiziksel etkilesimi ile siirtiinmesinden
kaynakl1 yiizeylerinden kiigiik pargaciklarin ayrismasidir. Olusabilecek herhangibir durumda

tim biyomalzemelerde gozlenen bir olasi durumdur. Asinma direnci yiikksek olan

biyomalzemeler uzun 6miirlii malzemelerdir [8].
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2.3.3 Toksit olusturmama

Sozlik anlami canli organizmalarda goriilen zehir olan toksin, dokular ve viicut sivilari ile
temasi halinde toksite olusturma etkisi gosterir. Kullanilan invaziv- invivo malzemelerin toksite
olusturmamast malzemenin biyofonksiyonelligini ve biyouyumlulugunu arttirmasi énemli bir
husustur. Malzemenin toksisitesi uygulama yontemi, toksine maruz kalma siiresi, maruz kalma
sayis1, toksinin fiziksel formu (kat1, sivi, gaz), bireyin genetik yapisi, genel saglik durumu ve

benzeri birgok kosuldan etkilenebilmektedir [43].

2.3.4 Biyoaktivite

Biyoaktivite yani biyolojik aktivasyon; bir biyolojik temas sirasinda malzeme arayiizlerinde
gerceklesen bag olusumudur. Aktivitesi yiiksek olan biyoseramikler, insan viicudunda var olan
kollajen doku lifleri ile tepkimeye girerek arayiizeyde hidroksi karbona apatit (HCA)
olustururlar. Hidroksi karbona apatit (HCA) tabakasimin fiziksel ve kimyasal yapisi kemige ile
benzer yapidadir. Doku ve organlar ile biyomalzemenin arayiizeyinde meydana gelen bu

tabaka, baglanmanin gerceklestigini gostermektedir [44].

2.3.5 Mekanik ozellikler

Islenilebilirlik, elastik modiilii ve uzama miktari, sertlik, cekme ve basma mukavemetleri gibi
etkenler biyomalzemenin etkilesimli dokuya ve bdlgeye gore degisen mekanik 6zellikleridir.
Biyomalzemelerin mekanik etkilerden dolay1 hasara ugrayarak islev gorememesi, malzemenin

biyomekanik uygunsuzlugunu ifade etmektedir [8].

2.4 Moringa Bitkisi

Moringa bitkisi (Moringa oleifera Lam.) Moringaceae ailesine mensuptur ve “yabanturbu,
baget, ben-oil veya benzoil agaci1” gibi farkli isimlerle bilinmektedir [45]. Deniz seviyesinden
1000 m yiiksekliginde Hindistan, Giiney Dogu Asya, Afrika ve Giliney Amerika gibi iilkelerde
kendiliginden yetistirilmektedir [46]. Moringa bitkisini diger bitkilerden ayiran en temel 6zellik
ise; zayif topraklarda yetisebilme Ozelligi ve bitkinin ¢abuk harman edebilmesidir [47].
Moringa tiikketiminin Hindistan’da yayginlasmasindan oldugu tiim diinyaya yayildig:

bildirilmektedir [45]. Ayrica kuraklik kosullarina elverisli ve yillik ortalama 250-1500 mm
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arasinda yagish bolgelerde yetisebilen bir agag tiiriidiir [48]. Moringa bitkisinin yapisinda;
tanenler, vitaminler, glukozinolatlar, karotenoidler, alkaloidler, saponinler, fenolik asitler,
polifenoller, flavonoidler, fitatlar, alkaloidler, izotiyosiyanatlar gibi temel bilesenler
bulunmaktadir [49]. Yapraklar ¢ay ve drog yapiminda kullanilan moringa bitkisinin sahip
oldugu antimikrobiyal, antifibrotik, antiinflamatuar, antihiperglisemik ve antioksidan 6zellikler

sayesinde viicuda olumlu etkilerinin de bulundugu bilinmektedir [50].

2.5 Nanopartikiillerin Biyolojik Yontemlerle Sentezlenmesi

Nanopartikiillerin biyolojik yontemlerle (Green synthesis) sentezlenmesi biyolojik sentez veya
yesil sentez, bitkiler, viriisler mikroorganizmalar, veya bunlarin lipitler ve proteinler gibi yan
iirlinlerini igeren biyolojik materyallerden ¢esitli biyoteknolojik reaktifler yardimiyla
nanopartikiillerin veya nanomalzemelerin iiretilmesini ifade eder. Bu {irlinler biyojenik

nanopartikiiller olarak adlandirilir [51].

Nanopartikiillerin yesil sentezinde toksik olmayan, giivenli ve ¢evre dostu reaktifler
kullanilmalidir. Biyolojik teknik ve yontemler kullanilarak sentezlenen nanopartikiiller, tek
adimli bir yontem kullanildig1 i¢in daha fazla stabiliteye ve uygun boyutlara sahip olma
ozellikleri vardir [52].

Son yillarda arastirmacilarin biyojenik nanopartikiillerin sentezinde bitki ozlerine ilgileri
artmistir. Bunun baslica sebebi bitki 6zleridir; ucuz, seri liretilebilir, 6zel saklama kosullarina
ithtiya¢c duymaz, kontaminasyon riski yoktur ve bitki 6zleri zorlu kosullarda (yiiksek sicaklik,
genis pH aralig ve tuz gibi) ¢ok kararlidir [53].

Biyolojik onciilere dayali yesil sentez yontemleri, basing, sicaklik, pH faktorleri gibi gesitli
reaksiyon kosullarina baglhidir. Bitki 6zlerinden amidler, aldehitler, ketonlar, flavonoidler,
karboksilik asitler, fenoller terpenoidler ve askorbik asit gibi metabolitler metal/metal oksit
nanoparcaciklarin1 sentezlemek i¢in kullanilmistir. Bu bilesenler, metal tuzlarin1 metal
nanopargaciklara indirgeme yetenegine sahiptir [54]. Fiziksel ve kimyasal yontemlerle iiretilen
nanopartikiillere kiyasla yesil sentez yontemleri ile iiretilen nanopartikiillere, birgok yonden ¢cok
daha tistlindiir ¢linkii pahali kimyasallarin kullanimini ortadan kaldirir, daha az enerji tiiketir ve

cevreye zararsiz Uriinler ve yan {Uriinler tiretir [S1].
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2.6 Korozyon

Korozyon, metal veya metal alagimlarin bulunduklari ortamlarda elektron kaybederek
oksitlendigi bir siirectir [55]. Korozyon direnci ise metal veya metal alagimlarinin kendilerini
asindirabilecek ortam ve kosullara gosterdikleri pozitif direnci ifade eder. Kullanilan
malzemelerin korozyona mahal vermeyecek bigimde konumlandirilmasi énemli bir kosuldur.
Malzeme iiretiminin ardindan tepkime analizleri i¢in klinik deneylerle muhakkak test edilmesi

gerekmektedir.

2.6.1 Korozyon hizi

Korozyon hizi, birim zamanda ¢oziinen metal miktaridir. Korozyon hizi, metal yilizeyin her
tarafinda diizgiin ¢oziinme kosulu altinda kiitledeki azalma olarak tanimlanabilir. Kiitle
azalmasi da yiizey alani ile ilgilidir ve korozyon hizi, asagida verilen (2.1) formiille ifade

edilebilir;

Kiitle azalmast (mg) 1 (2.1)

korozyon hizi = S "
Metalin yizey alani(dm?)  Zaman (giin)

Derinlemesine korozyonlarda kiitle azalmasi ¢ok 6nemli olmamasina hatta bazi1 durumlarda
dikkate alinmayacak kadar az olmasina kargin metalin herhangi bir bolgeden delinmesi sistemi
kullanilamaz hale getirir. Bu sebepten dolay1 korozyon hizini derinlige ilerleme bigciminde

denklem (2.2)’deki sekilde ifade etmek daha dogrudur.

8760X10XAp

Korozyon hiz1 =
Axdxt

(2.2)

baglantisiyla verilir. Burada;

8760= 1 y1ilin saat olarak karsilig1,

Ap= Kiitle kaybi (gr),

t= Metalin korozif ortamda bulundugu zaman (saat),

A = Metalin korozif ortam etkisinde bulunan toplam yiizey alan1 (cm?),

d = Metalin yogunlugu (gr.cm™ )’dir [56].
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2.6.2 Biyokorozyon

Biyokorozyon, metallerin mikrobiyal bozunmasini igeren mikrobiyal baslatilmis veya
hizlandirilmis bir korozyon reaksiyonudur. Biyokorozyon, ayni zamanda Mikrobiyal olarak
uyarilan korozyon (Microbiologically induced/influenced corrosion, MIC), mikrobiyal
korozyon ya da biyolojik korozyon olarakta anilmaktadir. Sekil 2.2°de Biyofilm ve
biyokorozyon olusumu verilmistir [57, 58, 59, 60].

Mikroorganizmalarin metabolik siiregleri ¢evrelerindeki habitati da etkilemektedir. Yiizey
degisiklikleri metal yiizeyinde bulunan koruyucu tabakanin kirilmasi, lokalize asidik bolgelerin

olugsmasi, korozif atik olugsumu, artan anodik ve katodik reaksiyonlar1 olarak siniflandirilabilir
[59].

o, 0,
—b Aerated Water —}
o 0

Sekil 2.2: Biyofilm ve biyokorozyon olusumu.

Hidrokarbonlar metal {izerinde sudan ayr1 bir tabaka olusturur ve bu hidroka parcalayan
mikroorganizmalarin ara yiizeyde kolayca degradasyon yapmasini saglar. Biyofilm olusumu
biyobozunmaya, 1s1 transfer kayiplarina, {irtin kalite kaybina ve biyokorozyona neden olur.
Heterojen bakteriler ve ekstraselliilerik polimerik yapilar (EPS) biyofilm olusturur ayrica pH
gradienti, ¢oziinmiis oksijen ve kloriir iyon degisimi gibi olaylarla lokal korozyona neden olur.
Biyofilmler, patojenik mikroorganizmalarin biiyiimesi i¢in besin agisindan zengin bir yasam
alan1 yaratir ve mikroorganizmalar1 biyosit etkisinden korur ve gii¢lii floklasmaya neden
olurlar. Bu nedenlerle biyofilmler endiistride 6nemli role sahiptir. MIC, mikrobiyal aktivite ile
korozyon siireci arasindaki etkilesimde yer alir ve mikroorganizmalarin malzemeye yapisarak

korozyonu hizlandirmasina neden olur [61, 62].
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Literatiirde mikrobiyal korozyon ile ilgili iki problem ortaya ¢ikmaktadir. Bu problemler artan
korozyon potansiyeli ve siilfat indirgenmesinin stlfiire dogru olmasidir. Biyokorozyon
mekanizmasi, ¢evresel faktorlerle anodik reaksiyonun artmasi ve metalin ¢éziinmesi veya daha
sonra katotta indirgenecek protonlarin katodik reaksiyonlar1 baglatmasidir. Tim bu
degisiklikler korozyon hizini arttirir, koruyucu oksit tabakasinin direncini azaltir veya katodik

akimini arttirir [61, 62].

2.6.3 Biyomalzemelerde goriilen korozyon tiirleri

Viicut sivilartyla (6rnek kan ve tiikiiriik) diizenli olarak temas eden biyolojik materyaller
zamanla korozyona ugramaktadir. Farkli ortamlarda meydana gelen korozyon olaylar1 biiyiik

farkliliklar gosterir [56].

Uniform korozyon: Metal yiizeyinin her bdlgesinde ayni oranda meydana gelen bir
korozyondur. Tipik olarak, korozyonun bu sekilde ilerlemesi beklenir. Bu tip korozyon
nedeniyle metal kalinlig1 her bélgede incelir. Homojen sekilde gergeklesen korozyonun sebep
oldugu metal kayb1 diger korozyon tiirleriyle karsilastirildiginda daha yaygindir. Buna ragmen
diger tiirlere gore en az korozyon tiiridiir [56].

Cukurcuk korozyonu: Cukurcuk korozyon tiirlinde metal yiizeyde belirli noktalarda
cukurlasma olusur. Bu tip korozyonda katot ve anot bolgeleri birbirinden tamamen ayridir.
Anot, yiizeyin herhangi bir noktasinda agikligin i¢inde dar bir alandir, katot ise g¢ukurun
etrafinda cok genis bir alandir. Korozyon nedeniyle ¢ukur biiyiir ve kisa siirede metalin o
noktadan delinmesine neden olur [56].

Aralik korozyonu: Dar araliklarda meydana gelen korozyondur. Bu tiir dar araliklar, durgun
¢ozeltinin bulundugu yerlerdir ve oksijenin bu alanlara yayilmasi zordur. Aralik korozyonunun
meydana gelmesi i¢in bosluk, sivinin niifuz etmesine izin verecek kadar genis, ancak durgun
bir bolge olusturacak kadar dar olmalidir. Bu mesafe milimetrenin onda biri veya daha azdir.
Bosluk genisledik¢e korozyon etkinligini kaybeder ve genislik birka¢ milimetre oldugunda
korozyon nadiren meydana gelir [56].

Siirtiinme ve erozyon korozyonu: Pargalanan yiizey elemanlar1 6zellikle mekanik asinma ile
korozyona ugrar ve yapisal pas olarak bilinen korozyona bagli maddeler olusturur [56].
Taneler aras1 korozyon: Malzemenin tane sinirlart yakininda siklasmasi nedeniyle olusan
bozulma tiiriidiir. Tane sinir1 korozyonu 6zellikle aliminyum-bakir alasimlari ve Ostenitik

krom-nikel ¢eliklerinde goriiliir [56].
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Gerilme korozyonu: Elektrolit i¢indeki bir gatlak baslangici tasiyan parga iizerine ¢ekme
gerilmelerinin etkimesi ile meydana gelir [56].

Mikrobiyal korozyon: Bakteriler, glikoliz sirasinda organik asitleri serbest birakarak ortamin
pH'im1 disiiriir. Diisiik pH, acrobik bakteriyel korozyona elverisli bir ortam olusturur. Biyofilm
olusumuna bagl olarak biyofilmin altindaki metal yiizey degisen miktarlarda oksijene maruz
kalabilir ve daha az havalandirilan alan anodik davranis sergileyerek korozyona ugrar ve
tiikiiriikte metal iyonlarmin salinimi gergeklesir. Bu tiir metal iyonlari, bakteri son iirtinleri ve
kloriir iyonlari ile birleserek MnCly, FeCl» gibi daha fazla korozyon iiriiniiniin ortaya ¢gitkmasina
neden olur ve korozyonun ilerlemesini etkiler. Mikrobiyal korozyon, bakterilerden kaynaklanan
asidik atik tirtinler metal yiizeyleri asindirdiginda meydana gelir. Yiizeyi miimkiin oldugunca
temiz tutarak ve antibiyotik ajanlarin kullanimryla mikrobiyal korozyonun insidansi ve
yogunlugu azaltilabilir [63]. Streptococcus mutans varliginda dis hekimliginde kullanilan
metalik malzemelerin artan korozif davranisimi bildirdi.

Galvanik korozyon: Farkli iki veya daha fazla metal ve alasimlarin ayni ortamda birbirleriyle
temas etmesi sonucu olusan korozyon olayidir. Bu tiir galvanik korozyona neden olmamak ve
farkli iki veya daha fazla metal arasinda elektron transferini 6nlemek i¢in ipek bant, macun,

amyant veya diger benzeri ayiraglar gibi izolasyon malzemeleri tercih edilebilir [56].

2.6.4 Metal implantlarin korozyonu

Bir metal korozif bir ortamda ti¢ farkli davranis sekli gosterir; pasiflesebilir, ¢ozeltilere karsi
bagisik olabilir veya korozyona ugrayabilir. Pasiflesme durumunda metalin potansiyeli, metalin
iizerini koruyucu bir film tabakasi olusturacak sekilde kalinlasir ve bu koruyucu film ¢evre ile
dogrudan temasmi Onler. Metal ¢ozeltiye gegmesiyle korozyon gergeklesir. Bagigiklik

durumunda, metalin potansiyeli, metalin ¢ozeltiye girmesini onleyecek kadar diisiiktiir [64].

Titanyum ve alasimlarimin korozyonu: Yiiksek sicaklikta titanyum; oksijen (O2), hidrojen
(H), ve azot (N) ile reaksiyona girer. Kontrolii yapilmamis vakum ortaminda dokiim islemi
gerceklesirse titanyumun yiizeyi oksijenden zengin, sert, 100 um kalinligina kadar ¢ikabilen
alfa tabakasi ile bulasir. Bu tabaka mukavemeti ve c¢ekilebilirligi olumsuz etkiler ve ¢atlaklara
neden olur. Bu sebeple santrifiij ve vakum basincinin beraber kullanildig gelistirilmis dokiim
teknikleri ile birlikte titanyum oksitten daha kararl oksit iceren 6zel revetman kullanilmasi
gerekir. Bu amagcla igerisine magnezyum oksit, aliiminyum oksit veya kalsiyum oksit ilaveli

fosfat bagli revetmanlar kullanilir.
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Titanyumun korozyon direncini azaltan durumlar da bulunmaktadir. Floriir ve diisik pH
iyonlarmin da korozyonu hizlandirdigi bilinmektedir. Titanyum alagimlari geometrik
yapilarinda bosluk bulundugu durumlarda siilfat, floriir, bromiir, veya kloriir igeren ¢ozeltiler
icinde lokal bolgelerde istenmeyen bir etkilesime girebilirler. Bu bosluk olusan titanyum kloriir
dengeli degildir ve hidrolize olup korozyon f{iriinleri olarak hidroklorik asit ve titanyum
oksit/hidroksit olusturmaya egilimlidir. Bu bosluk ¢ozelti miktarinin sinirli olmasi nedeniyle
cok diisiik pH degerleri olusabilmektedir. Sicakliga ve alasim direnci bagli olan bu kosullar,
¢ok hizli ve aktif bolgesel bir korozyon olusmasi igin uygun bir zemin hazirlar. Bakir (Cu),
Demir (Fe), Oksijen (O.), kloriir gibi ¢6ziinmiis ve oksidasyona yol ag¢an iyonlar, agik titanyum
yiizeylerinde genel korozyonu etkili bicimde inhibe etme egiliminde olmalarina ragmen, bu

araliklar korozyonunu hizlandirirlar [64].

2.6.5 Korozyon 6nlenmesi

Alagim elementi katma, saf metal kullanimi, uygun tasarim, 1sil islem, korozyon Onleyicisi
(inhibitor) kullanimi, yilizey kaplama ve katodik koruma ydntemleri ile korozyonu énlemek

mimkiindir [64].

2.7 Yiizey Kaplama

Yiizey kaplamalari; metal kaplamalar ve metal olmayan kaplamalar olmak tizere iki farkli gruba

ayrilabilir.

2.7.1 Metal kaplamalar

Metal kaplamalar elektrokaplama, sicak daldirma ve mekanik kaplama difiizyon gibi
yontemlerle yapilmaktadir. Aslinda, korozyon direnci i¢in en yaygin olarak ¢inko veya
aliminyum kaplamalar tercih edilir. Sivi metal daldirma yontemi esas olarak ¢eligin, kalay,
aliminyum, kadmiyum, kursun veya ¢inko ile kaplanmasina uygulanir ve bu yontem yaygin bir
sekilde kullanilir. Galvanizasyon olarak da bilinen galvanizli tabaka, esas olarak celik
malzemelere uygulanir. Atmosfere maruz kalan ortamlarda kullanilan ¢ati kaplama
malzemeleri, ¢elik sac malzemeler, levhalar, buhar kazanlar, tel ve kablo {irtinleri, borular ve
yapi ¢eligi genellikle ¢inko kaplanir. Celigin 1s1 direncini ve korozyon direncini artirmak i¢in

aliminyum kaplamalar da kullanilir. Bazi durumlarda ¢inko kaplama yerine kadmiyum
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kaplama tercih edilir, ancak bu kaplama atmosfere agik ve temas i¢inde olan ortamlarda ¢inko
kaplama kadar iyi performans gostermez. Krom kaplama da ayrica belirli makine parcgalarinin
veya cesitli aletlerin korozyon ve aginma direncini artirmak ve goriiniimlerini iyilestirmek i¢in
de uygulanmaktadir. Krom kaplama esas olarak sihhi tesisata, otomotiv pargalarina, metal islere
ve ¢esitli aletlere uygulanir. Nikel kaplama esas olarak altin, glimiis, krom ve rodyum
kaplamanin altinda katman olarak kullanilmaktadir. Nikel, korozyona kars1 dayaniklidir ancak
atmosferden etkilendiginde matlasir. Bakir kaplama, 6zellikle ¢inko dokiimlerde krom ve nikel
kaplamanin altinda kullanilmaktadir [56, 64].

Malzeme bilimi ve miihendisligi, gelismelere paralel olarak gelisen teknolojiler igin ihtiyag
duyulan malzemeleri iiretebilmekle kalmamis, ayni zamanda bir¢ok teknolojik alanda
yeniliklere Onciiliikk etmistir. Malzemelerin endiistride faydali olabilmesi icin bazi ylizey
ozelliklerine sahip olmalar1 gerekir. Ince filmler olusturularak yiizey kalitesi ve malzeme
ozellikleri 1iyilestirilebilir. Ince filmler elde etmek igin cesitli kaplama teknikleri
kullanilmaktadir. Bu teknikler i¢inde en yaygin olarak kullanilan yontemler; kimyasal buhar
coktirme (CVD), fiziksel buharin biriktirilmesi (PVD), Sol-Jel yontemlerinden olan
dondiirerek kaplama, daldirarak kaplama ve piiskiirtme kaplama ve damlatarak kaplama
yontemleridir. Diger ince film teknikleri ile karsilastirildiginda, damlatarak kaplama yontemi,
diisiik maliyetli, saf kaplama ve ince film yapisinin kolay kontrolii gibi avantajlara sahiptir ve

ince film kaplama teknolojileri arasinda dikkat ¢ekici bir yontemdir.

2.7.1.1 Kimyasal buhar ¢éktiirme (CVD)

Bu yontem en sik kullanilan ve gaz bilesikler arasindaki kimyasal reaksiyon prosesi olan bir
malzeme iiretim teknolojisidir. Esas olarak ince film kaplamalarin iiretiminde kullanilmasiyla
beraber yiiksek saflikta tozlar tiretmek i¢in de kullanilir. Bu teknoloji kullanilarak {iriin yiizeyde
ince bir film olarak biriktirilir. CVD prosesinin ince film biriktirme metodunun en temel
avantaj1 althik ile senkronize olmasi ve yiiksek saflikta biriktirmeye olanak saglamasidir.
Kaplama malzemesi ve yardimci maddelerin olusturdugu gaz halindeki bilesik, uygun
sicaklikta is pargasi yiizeyinde kimyasal ayrismaya ugrar. Gaz halindeki yardimci maddeler dig
ortama atilir. Kaplama malzemesi parca iizerinde yogusur. Bu islem i¢in gereken yiiksek
sicaklik (1000°C) nedeniyle, seramik esasli numuneleri kaplamak i¢in genellikle CVD
kullanilir. 2300 HVN gibi yiiksek sertlik degerleri elde edilmistir [65, 66]. Sekil 2.3 te kimyasal

buhar ¢oktiirme (CVD) yontemi verilmistir.
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Sekil 2.3: Kimyasal buhar ¢oktiirme (CVD) yontemi [65].

2.7.1.2 Fiziksel Buhar biriktirmesi (PVD)

PVD, bir vakum odasinda gerceklestirilen bir islemdir. Yogunlastiginda, yiizeyi kaplamak icin
buhar olusturulur. Cizgi goriintimli islemleri, goriiniir yiizeylerin kaplanabilecegi anlamina
gelir. PVD diisiik sicakliklarda, yiiksek hiz ¢eligi icin 500°C'nin altinda ve rulman (yatak) celigi
icin 440°C'de 250°C'de caligabilir. Kaplama malzemesine bagli olarak PVD uygulanan
kaplamalarin sertligi 2800 HVN'yi gecebilir. PVD, son zamanlarda 6zellikle yiiksek
sicakliklarda ¢alisan kalip kaplamalarinda daha sik tercih edilir hale geldi. Metaller igin en
yaygin PVD yontemleri buharlastirma, plazma sprey biriktirme, elektron 1sin buharlagtirma ve
sigratma teknikleridir [63, 64]. Sekil 2.4’te fiziksel buharin biriktirilmesi (PVD), yontemi

verilmistir.
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Sekil 2.4: Fiziksel buharin biriktirilmesi (PVD) yontemi [65].

2.7.1.3 Sol-Jel yontemi

Sivi fazdan (sol) kat1 faza (jel) gegis sistemini igeren sol-jel yontemiyle birbirinden farkli
ozelliklere sahip malzemeler elde edilebilmektedir. Ince film kaplamalar, cok gdzenekli aerojel
malzemeler, mikro gézenekli inorganik zarlar, saf ve kiiresel bigimli tozlar, seramik fiberler
gibi seramik ve cam malzemeler sol-jel yontemiyle elde edilir. Farkli kaplama metodlariyla
altlik iizerinde kuru jel film fretilebilmektedir. Jele uygulanan 1sil islemle kristallesme
saglanarak ince filmler olusturulmaktadir. Cokelmeyle asir1 diizgiin ve ince seramik tozlar elde

edilmektedir ve bu tozlar biyomedikal uygulamalarda kullaniimaktadir [67].

Farkli uygulamalari olan sol-jel yonteminin tercih edilen uygulamasi ince film kaplamalaridir.
Sol-jel isleminde, jellesme 6ncesi akigkan ¢ozelti ya da sol herhangi bir yiizey tizerine ince film
seklinde kaplanabilmektedir. Sol-jel yontemiyle pek ¢cok kaplama metodu bulunmaktadir. Sekil

2.5’te Sol-jel yontemi ile ince film kaplamasinin sematik ¢izimi gosterilmistir.
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Sekil 2.5: Sol-jel teknigi ile ince film kaplamasi [67].

Dondiirerek kaplama metodu: Farkli teknik alanlardaki birgok uygulama i¢in dondiirerek
kaplama metodu tercih edilmektedir. Filmler, ¢6zeltinin diiz bir altlik tabakanin yiizeyine
damla damla kaplanmasi ve sonraki islem adimlari igin tek tip bir tabaka birakmak {izere
dondiiriilmesiyle olusturulabilir. Filmin diizgiin ve esit bir sekilde dagilmasi dondiirerek
kaplamanin avantajidir. Bu islem sonucunda filmin kalinligi, yiizeyin tamaminda esit ve
homojen bir yapida olur. Soliin vizkositesi degismedigi siirece film kalinligi da degismez.
Dondiirerek kaplama metodu ile iiretilen filmlerin kalinligi sivi konsantrasyonu, dondiirme

stiresine, dondiirme hizina ve viskoziteye gibi faktorlere baghdir [68].

Daldirarak kaplama yontemi: Bu yontem genel olarak saydam katmanlar elde etmek i¢in
uygulanir. Hazirlanan ¢6zelti icine kullanilan altlik malzemesinin belirli bir hizda daldirilmasi
ve ayn1 hizda ¢ekilmesi esasina dayanmaktadir. Daldirma ile kaplama metodu daldirma, yukari
cekme, kaplama, siiziilme ve buharlasma olmak iizere bes islem basamaginda tamamlanir.
Daldirarak kaplama yonteminin avantaj1 her sekilde ve boyutta altliklarin kaplanmasina olanak
saglamasidir. Diizgilin ve kontrol edilebilen bir kalinlik elde etmek i¢in bu yontem kullanilabilir
ve bu iglemin sonucunda film kalinlig1, tiim yiizey boyunca homojen bir 6zellik gostermektedir

[68].

Piiskiirterek kaplama yontemi: Bu yontemde kaplanacak film oncelikle hava veya nitrojen
vasitasiyla atomize edilen ve sicak altlik tabaka {izerine piiskiirtiilen sulu bir ¢6zelti halinde
hazirlanmalidir. Ince partikiillerin sentezinde bu teknigin iki temel avantaji bulunmaktadir. Ik
olarak, malzemeler bir ¢ozelti icinde karistirilir, bdylece baslangicta atomik diizeyde homojen

olarak karistirilirlar. ikincisi, kristal partikiilleri hazilamak icin sadece sinterleme alt1 sicakliklar
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gerekmektedir. Bu yontemle 5-500 nm arast buyiiklikteki partikiillerin  sentezi
yapilabilmektedir. Film kalitesi film kalinlig1, piiskiirtme oran1 ve altlik sicakligi gibi deneysel
parametrelere bagli olarak degisiklik gosterir. Sprey soliisyonunun damlacik boyutunun film
kalitesi lizerinde 6nemli bir etkisi vardir. Ayrica saf su orani, pliskiirtme bagliginin ¢ap1 ve
puskiirtme bashiginin altliktan uzakligi gibi deneysel parametreler de film kalitesini dogrudan
etkilemektedir [68].

2.7.1.4 Damlatarak kaplama

Bu yontemde kaplama i¢in hazirlanan ¢ozelti bir alt malzeme iizerine uygun miktarda
damlatilarak uygulanir. Althk malzeme ylizey kaplama oOncesinde kimyasal ¢ozeltiler
kullanilarak temizlenir. Bu yontem ile olusmasi istenen filmin niteliklerine gore damlatilacak
miktar hesaplanir. Damlatarak kaplama yontemi temizleme, damlatma, kurutma ve film
olusumu seklinde dort adimda gergeklesir. Bu yontemin diger ince film tekniklerine kiyasla en
belirgin avantaji uygun maliyetli olmasidir. Damlatarak kaplama yontemi dezavantajlari ise;
damlatama i¢in kullanilan pipetteki kusurlarin tabana damlatilan ¢ozeltide hava bosluklariin
olugsmasina neden olur. Ayrica ¢ozelti igerisinde ¢oziinmemis pargaciklarin bulunmasi ve
ortamdan gelen toz pargaciklari yiizeye yapigsmasi kaplamayi olumsuz yonde etkiler [65]. Sekil

2.6’da damlatma yontemi ile ince film kaplamasinin sematik ¢izimi gosterilmistir.

Cozeltinin Kurutma Film Olusumu
Damlatiimasi

Taban

Sekil 2.6: Damlatma teknigi ile ince film kaplamasi [65].

2.7.2 Metal olmayan kaplamalar

Organik maddeler igeren boyalar ve diger metalik olmayan kaplamalar, esas olarak parcalarin
ylizeyini korumak, goriiniimlerini iyilestirmek igin tercih edilir. Boya, malzemenin yiizey
tabakasinda koruyucu bir film olusturur ve bu film, ¢atlama ve soyulma olmadig: siirece metal
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malzemeyi korozyona karsi korur. Metalik malzemeler etkililim halinde oldugu bdlgeyle
reaksiyona girdiginde ylizeylerinde oksit filmler veya toz olusur. Metal yilizeyde olusan bu

filmler koruyucu kaplama islevi de goriir [56, 64].

2.8 Literatiir Arastirmasi

Metalik biyomalzemelerin islenmesi gii¢c olan malzeme grubunda bulunmaktadirlar. Imalat
sirecindeki zorluklar bu malzemelerin kullanim maliyetlerini de arttirmaktadir. Bu
dezavantajlarin istesinden gelebilmek icin bu konunun detayli olarak ele alinmasi
gerckmektedir. Literatiirde malzemeler ile ilgili yapilan kaplama ve yiizey kalitesini iyilestirme
caligmalar1 yapildiginda, farkli kaplama yontemleri iizerine farkli parametrelerin etkisini
inceledigi goriilmektedir. Bu caligsmalar konunun bilimsel ve endiistriyel anlamda 6nemini

anlamak agisindan asagida 6zetlenmistir.

Shao ve Zhao, (2010) tarafindan AgNOs bazli akimsiz kaplama ¢ozeltileri kullanilarak
paslanmaz ¢elik plakalar {izerinde ii¢ tip giimiis kaplama hazirlamislardir. Kaplama siiresi
sirastyla 5, 15 ve 30 dak. olarak belirlemisleridir. Kaplamalarin korozyon orani, % 0,9 NaCl
¢ozeltisinde veya suni idrarda kaplama kalinlig arttik¢a hafifge azaltildigi belirtilmistir. Glimiis
kaplamalarin % 0,9 NaCl ¢ozeltisindeki korozyon orani yapay idrardakinden daha yiiksek
oldugu belirtilmistir. Yapisan bakteri sayis1 giimiis kaplamalarda paslanmaz celik plakalara
gore anlamli derecede diisiik oldugu belirtilmistir. Korozyon orani diisiik oldugundan ve
kaplamadan biraz Ag + salindigindan % 0,9 NaCl ¢ozeltisindeki yapigsmis bakteri sayis1 yapay
idrardakinden daha yiiksek oldugu belirtilmistir. Diisiik korozyon orani bakteriyel yapismay1
etkileyen faktordiir. Toplam ylizey enerjisi arasinda giiclii bir korelasyon vardir. Yiizey
enerjileri arttikca, giimiis kaplamalara ve 316L'ye yapisan bakteri sayist dogrusal olarak
arttigini tespit etmislerdir. Diisiik ylizey enerjisine sahip glimiis kaplamalara yapisan bakteri

sayis1, yiksek yiizey enerjisine sahip 316L'den daha az oldugu belirtilmistir [69].

Liang ve ark., (2017), yaptiklar1 calismada cam yiizeyler iizerine kaplanmis ¢ok katmanl Ag-
TiOz filmler ve Ag-TiO2/ Ag filmler basit bir daldirma kaplama yontemi ile imal etmislerdir.
Filmler seffaf ve diizdiir. UV-vis spektroskopisi Ag filminin giiclii SPR etkisi sagladigini
belirtmislerdir. XPS sonuglari, Ag-TiO2'deki Ag tiirlerinin esas olarak metalik Ag ve Ag>O'da
bulundugunu dogruladigini belirtmislerdir. Tiim Ag bazli TiO2 6rnekleri, halojen aydinlatma

altinda geligmis fotokatalitik aktiviteleri gosterilmektedir. 7Ag-TiOz filmleri, 44 nm stearik asit
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bozunmus olan en yiiksek fotokatalitik aktiviteleri sagladigi belirtilmektedir. 1 Ag-TiO2 / Ag,
5Ag-TiO2 / Ag ve 7Ag-TiO2 / Ag filmleri stearik asit i¢in neredeyse benzer fotodegradasyona
sahip oldugu belirtilmistir. SPR etkisi (6zellikle lokal elektrik alan etkisi), ayirma ve
rekombinasyon fotojenere elektron deligi ¢ifti ve AgoO Ag-TiO2 numunelerinde bulunan tiirler,
halojen aydinlatmadaki stearik asit bozunmasi i¢in sinerjik etkilesime sahip oldugu
belirtilmistir. Elektronlarin TiO2'nin iletiminden Ag'ye enjekte edilmesinin rolii gelecekte daha

fazla arastirlabilecegi belirtilmistir [70].

Ahmed ve ark., (2016) yaptiklar1 ¢alismada, oda sicakliginda indica yapragi eckstresi
kullanilarak stabil giimiis nanoparcaciklarin basit bir tek kap yesil sentezi rapor etmistir.
Sentezin, reaksiyon siiresi ve harici stabilizatorleri / indirgeyicileri hari¢ tutan sentezlenmis
nanopartikiillerin stabilitesi agisindan verimli oldugu bulunmuslardir. Giimiis nanopartikiillerin
sentezi i¢cin uygun maliyetli ve verimli bir yol saglayan sentez i¢in ¢evre dostu, hizli yesil bir
yaklagim oldugunu kanitlanmis oldugu i¢in bu reaksiyon yolu % 100 yesil kimyasal islemin
tiim kosullarini kargiladgini belirtilmistir. Sentezlenen glimiis nanopartikiiller, hem E. coli hem
de S. aureus'a karsi etkili antimikrobiyal aktiviteler gostermektedir. Sentez i¢in bitki Oziitii
kullanmanin faydalari, enerji verimli, uygun maliyetli, daha az atik ve daha giivenli iirlinlerin
oldugu belirtilmistir. Bu ¢evre dostu yontem, giimiis nanopartikiiliin sentezi i¢in kullanilan
geleneksel fiziksel/kimyasal yontemlere rekabetgi bir alternatif olabilir ve bu sayede
biyomedikal uygulamalarda kullanim potansiyeline sahip ve yakin gelecekte opto-elektronik

ve tibbi cihazlarda 6nemli bir rol oynayacag belirtilmistir [71].

Sidane ve ark., (2017) yaptiklari galismada 50 vol pct TiO> takviyeli HAP tabakasi, silika kapl
316L SS'nin yiizeyine sol-jel yontemi ile basariyla tutturmuslardir. Silika i¢ tabakasinin yiizey
ozellikleri, TiO2 ve HAP fazlarinin Si-OH hidroksil gruplar1 vasitasiyla baglanmasii ve
TiO2'nin HAP'a kimyasal afinitesini arttirarak korozyon direncinde, baglanma mukavemetinde,
elastik modiilde ve sert doku i¢in gerekli olan kaplanmis 316L SS'nin sertliginde bir iyilegsme

oldugunu belirtmistir [72].

Alias ve ark., (2020) bu calismada Ag/AgTa,Os Nano-kompozit film, PVD magnetron
puiskiirtme kullanan cerrahi aletler/stent uygulamalari i¢in SS 316L iizerine yerlestirmislerdir.
Cesitli biriktirme giicleri uygulanarak bir dizi biriktirilmis parg¢acik boyutu elde etmislerdir.
Sonuglar, alt tabaka sicakliginin piiskiirtmeli film kompaktlhigimi etkiledigini belirtmislerdir.
Ayrica, puskiirtiilen Nano-kompozit film, diisiik yapisma mukavemeti ve zayif kristallesme

sergilemis oldugu belirtilmistir. Bir dizi sicaklikta tavlama sonrasi, piiskiirtiilen numunelerin
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morfolojisini 6nemli 6l¢iide degistirmis oldugu belirtilmistir. Morfolojideki bu degisiklik, film
fazinin daha iyi yapisma mukavemeti elde etmesine de yardimci oldugu oldugu belirtilmistir.
400 °C'de tavlama, asir1 Ag ayrismasina ve miilkemmel yapisma mukavemeti ile sonuglanan
gelismis kristallige neden oldugu belirtilmistir. Bununla birlikte, 550 °C'nin 6tesinde, Ta20s'in
yiizeyde ayrilma egilimi acik oldugu belirtilmistir. Yiizeyde, ayrilmis Ta20s, cevredeki Ag ile
reaksiyona girebilir ve azalan yapisma mukavemetinden, antibakteriyel performanstan ve
biyouyumluluktan sorumlu olabilecek yeni bir AgTaOs fazi olusturabilecegi belirtilmistir.
Ag/Ag-Ta>05-400 °C, Ag/Ag—Ta0s-700 °C ve kaplanmamis SS 316L'nin aksine olaganiistii
antibakteriyel aktivite, h(BMSCs tutunma ve ¢ogalma aktivitesi géstermis oldugu belirtilmistir.
Bu nedenle, bu ¢aligmada elde edilen Ag/Ag—Ta»0s-400 °C, iistiin nano kompozit ince film

tabanli cerrahi aletlere katkida bulunabilecegini belirtmislerdir [73].

Meikandan ve ark., (2021) yaptiklar1 bu ¢alismada ¢ok duvarli karbon nanotiipler (MWCNT),
hava fircas1 sprey kaplama teknigi ile bakir (Cu) substratlar iizerinde basarili bir sekilde
biriktirmiglerdir. Cu substratlar tizerindeki sprey kapli MWCNT'ler, yiizey piriizliligiinde
onemli bir gelisme gostermis oldugu belirtilmistir,. MWCNT nanopargaciklarini kalin film ve
genis ylizey alani ile bakir substratin iistiine yerlestirmek icin hava fir¢asi sprey kaplama teknigi
kullanmiglardir. Ayrica, yiiksek dereceli nano miihendislik kompozitleri iireten mikro/nano
hibrit kompozitlerin miihendislik uygulamalar1 i¢in 6lgegi biiylitmek miimkiin oldugunu
belirtilmislerdir. Cu substrat izerindeki MWCNT'ler, benzer bir sertlik sergiler ancak temiz ve
yogunlastirilmis mikro yap1 nedeniyle saf bir Cu'dan daha yiiksek termal yayilima sahip oldugu
belirtilmistir. MWCNT ve Cu arasindaki giiglii fiziksel ve kimyasal bag, zayif araylizey
bagindan dolay1 beklenmedigini belirtilmislerdir. Bu, Cu substrat kaplama iizerinde
MWCNT'lerin giiglendirilmemesinin ana nedeni oldugu belirtilmigtir. MWCNTlerin %'si.
Deneysel sonuglar, bakir vee MWCNT'lere dayali sprey kaplama yontemini kullanan

nanokaplamanin genis yiizey alani uygulamalari i¢in uygun oldugunu gostermistirlerdir [74].

Roslov ve ark., (2009) yaptiklar1 bu ¢alismada titanyum igeren kaplamalarin yiizeyinde giimiis
fotokimyasal ¢okeltme sonuglarmi sunmuslardir. Pargaciklarin olusumu, UV 1s1gmin etkisi
altinda bir anataz yapist kazanan kaplamanin dogrudan katilimi ile yiizeye yakin bir tabakada
meydana geldigi belirtilmistir. Glimiislin ¢okelmesi, uzun 1sinlama altinda 300 nm ¢apinda ve
35-40 nm kalinliginda pargacik boyutlarina ulasan diisiik atomlu kiimelerin olusmasiyla
basladig1 belirtilmistir. Ag (I) iyonlarinin indirgenmesinin kuantum verimi 0,001' olarak

belirtilmistir [75].
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Amini (2016) yaptiklar1 ¢alismada antimikrobiyal ambalaj kolloidal giimiis nanopartikiillerin
seliiloz nanofiber (CNF) ile karistirilmasi ve bu hibrit kaplamanin (CNF/Ag) farkli kagit alt
tabakalar iizerine tabaka halinde ¢okeltilmesi ile hazirlamiglardir. CNF / Ag kapl kagitlar1 daha
sonra taramali elektron mikroskobu (SEM) ile karakterize etmislerdir. EK olarak,
antimikrobiyal aktiviteleri ve bariyer ve mukavemet 6zellikleri degerlendirilmislerdir. SEM,
CNF yiizeyinde Ag nanoparcaciklarinin biriktigini ve kagit yiizeyinde nispeten piiriizsiiz,
yogun bir kaplama tabakasmin olustugunu gostermistirlerdir. Sonuglarda ayrica CNF / Ag
kaplamasmin Escherichia coli (Gramnegatif) ve Staphylococcus aureus (Gram pozitif)
bakterilerine karsi iyi antibakteriyel aktivite sergiledigini géstermislerdir. Kaplama kaplamasi,
kagit yiizey 6zelliklerinden ve kaplama agirliklarindan etkilenmis olsa da, CNF/Ag kaplamali
kagitlarin su buhar1 gecirgenligi, yag direnci ve gerilme mukavemeti dahil olmak iizere hemen

hemen tiim 6zellikler (yagh kagidin su emilimi harig) iyilestirilmis oldugu belirtilmistir [76].
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3 MALZEME VE YONTEM

Tez galigmasi kapsaminda kullanilan ve ticari ismi Ti6Al4V olan titanyum alagimi Tuzla’da
bulunan Varzene Metal San. ve Tic. A.S. firmasindan temin edilmistir. Pargalarin talagli imalati
ise ikitelli Organize Sanayi Sitesinde bulunan Bor Kesici Takim ve Makine San. Tic. Ltd.
Sti.’de gergeklestirilmistir. Bu tez ¢alismasinda, Ti6Al4V alasimimin islenmesinde ve
kaplanmasinda, farkli kaplama parametreleri ve kalinliklar1 kullanilarak, islenen ve kaplanan
pargalarin yiizey piiriizliiliikkleri, biyokorozyon, antibakteriyel ve biyouyumluluk test sonuglari,
konuyla ilgili literatiir 15181 altinda detayli olarak incelenmistir. Calismada kullanilan
malzemenin 6zellikleri, is parcasina uygulanan testlerin ve yontemlerin detaylar1 bu boliimde

belirli bir sirayla asagida agiklanmistir.

3.1 Kullamlan is Parcasinin Ozellikleri

Bu calismada, Varzene Metal San. ve Tic. A.S.’den temin edilen 30 mm ¢apinda ASTM
standart numaras1 B348 olan Ti6Al4V titanyum alasimi ¢ubuklar kullanilmistir. Deneysel
caligmada kullanilan Ti6Al4V titanyum alagiminin firma tarafindan verilen kalite belgesinde
kimyasal bilesimi ve mekanik 6zellikleri sirasiyla Tablo 3.1 ve 3.2°de yer verilmistir. Ayrica

malzemeye ultrasonik i¢ catlak testi ve yiizey catlak testi uygulandigi rapor olarak bildirilmistir.

Tablo 3.1: Ti6Al4V titanyum alagimimin kimyasal bilesimi.

Element Al, % V, % Fe,% C, % N, % H, % 0,% Ti,%

Ti6Al4V 6,09 39 0,13 0,02 0,01 0,001 0,09 Kalan

Tablo 3.2: Ti6Al4V titanyum alagiminin mekanik 6zellikleri.

Mekanik Cekme Akma Dayanim, Sertlik, Uzama,
Ozellik Dayanimi, Mpa Mpa HV %

Ti6Al4V 992 935 310 21




3.2 s Parcasimin Islenmesi

Ti6Al4V parcalarinin ortogonal yiizey tornalama islemi YouJi Machine Industrial Co. Ltd.
tarafindan iiretilen, X ve Z eksenli, 550 mm isleme kursuna ve 3000 RPM devire sahip CNC
tezgahta yapilmistir. Sekil 3.1°de liste isleme tezgahiin fotografi altta ise is par¢asinin tezgahta
isleme goriintlisii verilmistir. Tiim islemlerde kesme sivisi olarak %5 ESTRA 320 mikro
emiilsiyon metal isleme s1vis1 ve % 95 su karisimi kullanilmustir. Is parcalar1 30 m/dak kesme
hizi, 0,15 mm/dev ilerleme hizi ve 0,6 mm kesme derinlikleri kullanilarak @ 25 x 2,5 mm
boyutlarinda hazirlanmistir. Sekil 3.2°de CNC tornalama islemi sonrasi islenen parcanin

goriintiisiine yer verilmistir.

Sekil 3.1: Deneysel ¢aligmada tornalama islemleri i¢in kullanilan CNC tezgahi.

Sekil 3.2: CNC tornalama isleminden sonra ig pargasinin gorintiisi.
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3.3 Kaplama Malzemesinin Hazirlanmasi

3.3.1 Moringa tozunun hazirlanisi

5 gr moringa tozu 250 ml damitilmis suya eklenir ve oda sicakliginda 3 giin bekletilir. Ardindan
soliisyon steril siringa filtre ile filtrelenir, moringa ekstrati (6z, esans) elde etmek i¢in ve

kullanilana kadar depolanacagi steril cam kaplarda 25 derecede depolanir.

3.3.2 CuO NPs esashh moringa ekstrat hazirlanmasi

Hazirlanan CuO NPs esasli moringa ekstrati yesil sonikasyon yontemi ile hazirlandi. 0,08 gr
CuCly, 100 ml damitilmis suda ¢oziiliir. Sonra Cu ¢ozeltisi 10 dakika 25 C'de karistirilir. 0.1gr
NaOH, 125 ml damitilmis suda ¢oziiliir ve 10 dakika 25 C'de karistirilir. Ikinci olarak 50 ml
moringa ekstrati ve Cu ¢ozeltisi karigtirillir ve 30 dakika sonikasyon edilir. Sonra ekstrat
¢ozeltiye damla damla 1 ml NaOH c¢ozeltisi eklenir. Sonunda, numuneler steril siringa filtre
kullanarak filtrelenir ve vakum desikatérde 25 C'de kullanilana kadar steril cam kaplarda

saklanir.

3.3.3 Is Parcasimin kaplanmasi

Damlatarak kaplama yontemi farkli teknolojik alanlarda farkli uygulamalar i¢in tercih
edilmektedir. Ince filmler diiz bir altlik tabakasinin yiizeyine ¢zelti damlalarin kaplanmasi
ile olusturulabilir. Bu yontemde kaplama ic¢in hazirlanan Moringa Cu nanopartikiillerin
cozeltisi Ti6AI4V alt malzeme iizerine uygun miktarda damlatilarak uygulanmistir. Althk
malzeme yilizey kaplama oncesinde kimyasal ¢ozeltiler kullanilarak temizlenmistir. Alt
malzeme kaplama 6ncesi Ultrasons H-D modelli P selecta markali Ultrasonik banyo cihazi
icinde temizlenmistir. Temizleme islemi sonrast daha temiz yiizeyler elde etmek amagh ISO
LAB tarafindan temin edilen Ethanol kullanilmistir. Temizlenen Ti6Al4V malzemesi iizerine
ISOLAB Pastor Pipeti PE 3 ml kullanarak 0,4 ml hacminde 8 adet damlatma islemi
uygulanmistir. Kaplama islemi uygulanan altlik is parcalari Istanbul Universitesi—Cerrahpasa,
Fiziksel Kimya ABD Arastirma Laboratuvari I’de bulunan M420P modelli Elektromag markali
Etiiv kullanilarak 60 °C de 1 saat siire ile kurutma islemi uygulanmistir. Sekil 3.3 (a) ve (b)’de
Elektromag markali Etiiv cihaz1 ve P selecta markali Ultrasonik banyo cihazinin goriintiisii

verilmistir. Cift kaplamali is parcgalari icin kaplama islemi ayn1 sartlar altinda tekrarlanmistir.
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Sekil 3.4 (a) ve (b)’de damlatma ile kaplama islemi ve kaplama malzemesinin goriintiisii

verilmistir.

Sekil 3.4: (a) Damlatma ile kaplama, (b) Kaplama malzemesinin goriintisii.

3.4 Karakterizasyon Calismalari

Bu tez calismasinda, Ti6AI4V alasiminin islenmesinde ve kaplanmasinda farkli kaplama
parametreleri ve kalinliklar1 kullanilarak is parcalarin yiizeyleri kaplanmistir. Bu amagla
kaplama sonucu olusan yiizey piiriizliiliik Ol¢iimleri, biyokorozyon, antibakteriyel ve
biyouyumluluk, SEM-EDX, FTIR spektrofotometre analiz sonuglarinda kullanilan

karakterizasyon ¢aligsmalarinin detaylar1 asagida verilmektedir.
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3.4.1 Optik mikroskop incelemesi

Calismada kullanilan Ti6Al4V numune pargalarinin mikro yapisini incelemek i¢in Ti6Al4V
numuneleri Sekil 3.5 a’da gosterilen Struers Cito Pres-1 cihazinda Phenolic Powder kullanarak
gdmme islemleri uygulanmigtir. Olgiim yapilacak yiizey 200-1200 gritlik SiC zimpara ile su
altinda Sekil 3.5 b’de gosterilen Struers Labo Pol-1 cihazinda zimparalama islemine tabi
tutulmustur. Parlatilan numunelerin yiizeyleri alkol ile yikanip sonra kurutulmustur.
Mikroskobik incelemeye hazir hale getirilen numuneler, (%2ml HF+%10ml HNO+%88 ml
H20) ile daglama ¢Ozeltisi hazirlanarak 60 sn siireyle daglanmigtir. Daglama isleminden sonra
pargalar su ile yikanip yiizeyleri alkol ile temizlendikten sonra kurutulan numuneler incelemeye
hazir hale getirilmistir. Numunelerin mikro yapilar1 4XCE CCD dijital invertér metalurjik
mikroskop kullanilarak incelenmistir. Sekil 3.6 (a) ve (b)’de sirasiyla; incelemeye hazir olan

numune ve 4XCE CCD dijital invertdr metalurjik mikroskop gosterilmistir.

Sekil 3.5: (a) Struers Cito Pres-1 cihazi, (b) Struers Labo Pol-1 cihazi.
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Sekil 3.6: (a) Bakalitli numune, (b) 4XCE CCD dijital invertér metalurjik mikroskop cihazi.

3.4.2 Yiizey piiriizliiliigii 6l¢ciimii

Kaplamalarin degerlendirilmesi i¢in yiizey piiriizliiliigiiniin bilinmesi ¢ok 6nemlidir. Bu tez
caligmasinda kaplanmig numunelerin ylizey piirtizlilik 6l¢iimleri, Mitutoyo marka Surftest SJ-
210 model cihazda “Surface Roughnees Tester SJ-210/310/410” programi kullanilarak tespit
edilmistir. Yiizey piirlizliliikk o6l¢lim cihazina ait 6zellikler Tablo 3.3’te verilmistir. Yiizey
pliriizliiliigii 6l¢timii, tornada islenen parganin 6zel bir macunla 6l¢ii tablasina sabitlenmesiyle
yapilmustir. Yiizey piiriizlilik 6l¢iimleri, kaplamasiz numuneler ve kaplama kalinligina gore
gruplandirilmistir. Tiim Slgimler sonucunda bulunan yiizey piiriizlilik (Ra) degerlerinin
aritmetik ortalamasi alinarak yiizey piiriizliiliik degerleri hesaplanmistir. Yiizey piirtizliiliik

cihazinin (solda) ve dl¢limil yapilan parcanin (sagda) fotografi Sekil 3.7 te verilmistir.

Tablo 3.3: Yiizey piiriizliiliikk 6l¢limiinde kullanilan cihazin 6zellikleri.

Model MitutoyoSurftest SJ-210
Olgme Hizi, mm/s 0,25, 0,5, 0,75
Olgme Kuvveti, Mn 0,75
Ug Malzemesi Elmas
Kesme Uzunlugu (Ac), mm 0,08, 0,25, 0,8, 2,5
Degerlendirme Uzunlugu, mm 0,3-16 araliginda
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Sekil 3.7: Yiizey piiriizliilik 6l¢timii.

3.4.3 Biyokorozyon 6l¢iimii

Elektrokimyasal korozyon test ¢alismasi yapay viicut sivisi igerisinde Potansiyostat (Interface
1000, Gamry, USA) yardimiyla gergeklestirilmistir. Hiicre diizenegi olarak 3-elektrotlu
elektrokimyasal korozyon Ol¢iim hiicresi kullanilmistir. Kars1 elektrot olarak yiiksek
yogunluklu grafit, referans elektrot olarak doymus kalomel elektrot (SCE), ¢alisma elektrodu
olarak numune kullanilmistir. Elektrokimyasal korozyon verilerinin elde edilmesi ve analizi
bilgisayar programi yardimiyla gerceklestirilmistir (Framework ve Echem, Gamry, USA).
Biitlin deneyler oda sicakliginda gerceklestirilmistir. Numuneler bakir kablo ile baglanmis ve
epoksi igerisine kaliplanmistir. Oncelikle agik devre potansiyeli (OCP) dlgiimii
gerceklestirilmistir. Agik devre potansiyeli (OCP) 6lgiimiine 2-3 saat boyunca OCP degeri
kararli hale gelene kadar devam edilmistir. Ardindan Tafel deneyleri gergeklestirilmistir. Tafel
testleri, OCP degerine gore -250 to +250 mV arasinda 1,0 mV/s tarama hiz1 ile
gerceklestirilmistir. Biyokorozyom testlerinde ortami olarak NCMO19K Ringers solution

kullanilmastir.

3.4.4 Biyoaktivite calismalari

Uretilen Ti6Al4V numunelerinin biyomalzeme olarak kullanilmasi diisiiniilmesinden dolay1
antibakteriyel ve sitotoksik testler yapilarak viicuttaki ya da implantasyon sirasindaki muhtemel
etkisi analiz edilmistir. Numunelere uygulanan antibakteriyel caligmalar {iniversitemizin
mikrobiyoloji laboratuvarinda sitotoksik caligmalar ise yasam bilimleri laboratuvarinda

gerceklestirilmistir.
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3.4.4.1 Antibakteriyel test

Bu tez ¢alismasinin antibakteriyel testlerinde, Clinical and Laboratory Standards Institute
(CLSI) tarafindan kullanim1 &nerilen duyarlilik 6zelligi bilinen ve Yildiz Teknik Universitesi
Molekiiler Biyoloji ve Genetik Boliimiinden temin edilen, Staphylococcus aureus (S. aureus)
(ATCC number: 25923) ve Escherichia coli (E.coli) (ATCC number: 8739) suslari

kullanilmastir.

Bakteriyel ¢alismalardaki ¢ozeltilerin hazirlanmasi: S. aureus ve E.coli suslariyla yapilan
caligmalarda kullanilacak olan Mueller-Hinton broth (MHB) 21 gr ve Mueller-Hinton agar
(MHA) 38 gr tartilarak iizerlerine 1000 mL damitilmis su ilave edilerek hazirlanmistir.

Hazirlanan soliisyonlarin pH degeri 7,4'e ayarlanmistir. Phosphate-buffered saline (PBS)
(Sigma P4417) soliisyonu 1 tabletin 200 mL damitilmis suda ¢6ziilmesi ile hazirlanmistir ve
pH degeri 7,4' e ayarlanmistir. MHB, MHA ve PBS ¢dzeltisi daha sonra 121°C' de 20 dakika
otoklavlama ile sterilize edilmistir. MHA steril tek kullanimlik petrilere dokiilerek kullanima
hazir hale getirilmistir. Oncelikle, bakteri stok Kkiiltiirlerinden taze bakteri Kkiiltiirii
hazirlanmistir. 10° cfu/mL olacak sekilde hazirlanan bakteri siispansiyonudan 100 pL MHA
yilizeyine homojen olarak yayilmig 24 saat 37°C'de inkiibe edilmistir. Calismada kullanilan E.
coli ve S. aureus bakterilerinin, MHA petrilerinden birkag iyi izole edilmis kolonisinin MHB
icerisinde 37°C'de ve 200 rpm'de galkalamali bir inkiibatorde bir gece siireyle inkiibe edilmesi
ile bakteri silispansiyonlari elde edilmistir [77]. Siispansiyonlar daha sonra UV
spektrofotometrede oOlgiilerek, 600 nm'de OD 0,1-0,2 absorbans araliginda olana kadar steril
MHB ile seyreltilmistir. Bu konsantrasyon araligindaki bakteri soliisyonu 108 cfu/mL olarak

kabul edilmistir. Bu seyreltilmis bakteri kiiltiirleri testte ¢alisma kiiltiirii olarak kullanilmistir.

Antibakteriyel aktivite testi: Bu tez ¢alismasinda, malzeme numunelerinin Gram-pozitif S.
aureus ve Gram negatif E.coli bakterilerine kars1 antibakteriyel 6zellikleri degerlendirmek i¢in
koloni sayma yontemi kullanilmistir. Tiim numuneler, deneylerden 6nce 121°C' de 20 dakika
otoklavlama ile sterilize edilmis ve antibakteriyel ¢alisma steril ortamda gerceklestirilmistir.
Hazirlanan S. aureus ve E.coli bakteri soliisyonlarindan 10 pL alinarak kaplamasiz, tek
kaplamal1 ve ¢ift kaplamali malzeme numunelerinin yiizeylerine ayr1 ayr1 damlatilarak inokiile
edildi. Bu malzemeler 37 °C'de ve 1 saat boyunca %90'n iizerinde bagil nemde inkiibe

edilmistir. Daha sonra canli kalan mikroorganizmalarin geri kazanilmasi i¢in malzeme
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numuneleri 10 mL MHB besiyeri iceren steril kaplara aktarildi. Sekil 3.8’de kullanilan steril

kaplar gosterilmistir.

Sekil 3.8: Kullanilan steril kaplar.

Bu sekilde 30 dakika oda sicakliginda tutulan malzeme numuneleri alinarak 0, 2, 4, 8 ve 24.
saatlerde 10®°e kadar seyreltmeler yapilmistir. Her seyreltiden 100 pl 'lik numuneler aliarak
drigalski spatiilii ile MHA agar petrilere yayildi. Petriler 37 °C'de 24 saat inkiibe edildikten
sonra, ortamda gelisen koloni sayis1 sayilarak % oOldiirme 4.1°deki sekildeki denklem ile

hesaplanmastir.

kontrol koloni sayis1 — test numunelerindeki koloni sayisi

%oldirme = x100 (4.1)

kontrol koloni sayisi

3.4.4.2 Sitotoksisite (MTT) testi

Metalik malzemenin mekanik ozelliklerinin yaninda metalik malzemenin biyouyumluluk
ozelligi de oldukc¢a Onemlidir. Malzeme etrafin1 c¢evreleyen dokular iizerinde kaplama
malzemesinin ve metalik malzemenin pihti ve iltihap olusumu vb. olumsuz etkilere sebep olup
olmadigini ve viicudun bu malzemelere kars1 tepkisini 6lgmek i¢in biyouyumluluk testlerinin
yapilmasi kaginilmaz bir durumdur. Bu tez ¢aligmasinin biyouyumluluk testleri ISO 10993-5
biyouyumluluk test standartlarina uygun olarak MTT sitotoksite testi ile L929 fare fibroblast

hiicreleri kullanilarak yapilmistir [78].
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Numunelerin Hazirlanmasi: Tek kaplamali, ¢ift kaplamali ve kaplamasiz Ti6AI4V
numunelerimiz otoklavda sterilize edildi. Daha sonra iizerlerine 5 ml FBS’siz DMEM F12
besiyeri eklenerek 37 °C’de 7 giin inkiibe edildi. Numunelerle etkilesen besiyerinden 1., 4., ve

7. glinlerde 6rnek alinarak +4°C’de muhafaza edildi.

Hiicrelerin Aktivasyonu: Azot tankindan [.929 (fare fibroblasti) hiicreleri ¢ikarildi ve
37°C’deki suda ¢oziildii. 4 ml %10 FBS’li DMEM F12 besiyerine hiicreler aktarildi ve 1000
rpm’de 5 dak. santrifiij edildi. Santrifiij sonrasi iist fazlar uzaklastirildi. Hiicreler 25 cm?’lik
flaska 5 ml %10 FBS’li DMEM F12 besiyeri ile birlikte aktarildi. Sekil 3.9°da hiicreleri iceren
25 cm?’lik flask gosterilmistir.

Sekil 3.9: Hiicreleri iceren 25 cm?’lik flask

Hiicre Saymmi: Hiicreler flaskin %90’1mn1 kapladigi zaman besiyeri flasktan uzaklastirilmigtir
ve 1 mL tripsin-EDTA soliisyonu eklenip 5 dak. inkiibatorde bekletilmistir. Hiicrelerin
yiizeyden ayrildig1 gozlendikten sonra flaska 2 mL besiyeri eklenmistir ve hiicreler falkona
aktarilmistir. Hiicreler 1000 rpm hizinda 5 dak. santrifiijlenmistir. Santrifiij sonras1 dibe ¢oken
hiicre peleti besiyeri ile 1 mL’ye tamamlanip birka¢ kez pipetaj yapilarak homojen hale
getirilmigtir. Hiicre sayimi i¢in ependorfa 50 pl tripan mavisi, 48 pl besiyeri ve 2 ul hiicre

aktarilmistir. Ependorftan 6rnek alinip Thoma laminda sayim yapilmistir denklem (4.2).

Toplam Hiicre Sayis1 = Ortalama Hiicre Sayis1 x Seyreltme Faktorii x 10* 4.2)
=2 x 50 x 10000
=1.000.000 hiicre
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Hiicrelerin 96 Kuyucuklu Mikroplaklara Ekimi: Sayim yaptigimiz 1.000.000 hiicre, 100
ul’de 10.000 hiicre olacak sekilde besiyeri ile 10 mL’ye tamamlandi. Sonrasinda her kuyucuga
10.000 hiicre ekilerek 24 saat inkiibasyona birakildi.

Kuyucuklara Numunelerin Eklenmesi: 24 saat inkiibasyon sonunda hiicrelerin kuyucuklari
kapladiklar1 gozlemlendi. Besiyerinin tamami cekilerek 1., 4. ve 7. giiniin numunelerinden
100°er ul kuyucuklara eklendi. Bu 8 tekrarli bigimde yapildi. Hiicreler numunelerle birlikte 24
saat inkiibe edildi. Tablo 3.4’te MTT testindeki plate diizeni verilmistir.

Tablo 3.4: MTT testindeki plate diizeni.

1. GUN 4. GON 7. GUN
K [¢]|T] N K c | T N[ K] c]T]N
K [¢|[ T[N K c | TN kK] c] T[N
K ¢ T[] N K c | TN K] c] T[N
K ¢ T[] N K c | TN K] c]T]N
K ¢ T[] N K c | TN K] c] T[N
K ¢ T[] N K c | TN K] c] T[N
K [¢|T] N K c | T N|] K] ] T]N
K [¢|T1T] N K c | T N|] K] c]T]N

*C: Cift Kaplamali Ti6Al4V, T: Tek Kaplamali Ti6Al4V, N: Kaplamasiz Ti6Al4V, K: Kontrol

MTT Testinin Uygulanmasi: Inkiibasyonun 24. saatinde kuyucuklarm her birine 10 pl steril
MTT soliisyonundan (10 mg/mL) eklendikten sonra 4 saat inkiibasyona birakilmistir. Bu siire
sonunda hiicre canliliginin gostergesi olan formazan kristallerinin olugmasi beklenmistir.
Olusan formazan kristallerini ¢6zmek icin kuyucuklarin her birine 100 ul DMSO eklenmistir
ve karanlikta 15 dakika daha bekletilmistir. Sonrasinda mikroplaka 540 nm dalga boyunda
ELISA plaka okuyucu cihazinda okutularak, kuyucuklardaki absorbans degerleri tespit
edilmistir. Bu absorbans degerlerinden 4.3’te verilen dekleme gore hiicrelerin canliligt
hesaplanmistir. Sekil 3.10 (a), (b) ve Sekil 3.11° sirastyla; hiicrelerin aktarilmasi ve MTT

soliisyonunun 96’lik plate eklenmesi ve MTT testinde yapilan ¢alismalar gosterilmistir.

Deney Grubu Absorbansi

% Canlilik = x100 (4.3)

Kontrol Grubu Absorbansi
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Sekil 3.11: MTT testinde yapilan ¢aligmalar.

3.45 SEM-EDX analizleri

Kaplama soliisyonunda kullanilan Moringa Cu nanopartikiillerin ve kaplama yiizeylerinin
morfolojisi ve biylikligli; Dogu Anadolu Yiiksek Teknoloji Uygulama ve Arastirma
Merkezi’nde bulunan Zeiss Sigma 300 model taramali elektron mikroskobu (SEM)
kullanilarak incelendi. Goriintiileme i¢in, numuneler ¢ift tarafli yapiskan karbon iletken
bantlara yapistirildi ve plakalara monte edildi. Ayrica, SEM’in enerji saginimli x 1sin1
spektroskopisi (EDX), biyosentez Cu-NPs'lerin element yapisi kantitatif olarak belirlemek igin
kullanildi. EDX analizi SEM ile baglantili olarak ¢alismaktadir. SEM’de elektron demeti, kat1
ornek yiizeyi iizerine yiiksek enerjili bir elektron demeti gonderir ve ylizeyden cesitli sinyaller
alir. Bu sinyaller, ikincil elektronlar ve elektron mikroprob igin kullanilan x 1511 elektron

demetleridir. EDX elektron bombardimanina tutulan 6rnegin gonderdigi x 1gin1 emisyonunu
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Olger. Dalga boylarindaki farkliliklardan Ol¢iim yapilir [79]. Calismada kullanilan SEM

cihazinin goriintiisii asagida Sekil 3. 12°de verilmistir.

Sekil 3.12: SEM cihaz goriintiisi.

3.4.6 Fourier Doniisiimlii Kizilotesi Spektroskopisi (FTIR) analizleri

Bu caligmada yaklasik 0,5 gr sonokimyasal yontem ile sentezlenmis Cu-NP kati1 toz formdaki
numuneler Dogu Anadolu Yiiksek Teknoloji Uygulama ve Arastirma Merkezi’nde bulunan
Bruker VERTEX 70v marka FTIR Spektrofotometresi kullanilarak 4000 cm™ — 400 cm
araliginda tarandi. Elde edilen sonuglar, kiitiiphane veri tabanl, kizilotesi tablosuyla
karsilastirilarak yorumlandi. Calismada kullanilan FTIR cihazinin goriintiisii asagida Sekil

3.13’te verilmistir.

Sekil 3.13: Calismada kullanilan FTIR cihazinin goriintiisii.
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3.4.7 X -Istm kirimmm (XRD) analizi

Kaplama malzemesini daha detayli incelemek i¢in ¢alismada kullanilan Moringa-Cu’a XRD
analizleri uygulanmistir. Bu galismanin XRD analizlerinde, 5 kV/40 mA’de bir numune 4° /dak
tarama hizinda 26-0, 10-90° a¢1 araliginda, PANaltytical Empyrean markali cihaz kullanilmistir.
Sekil 3.14' te Atatiirk Universitesi Dogu Anadolu Yiiksek Teknolojileri Uygulama ve Arastirma
Merkezinde (DAYTAM) bulunan ve bu calismanin XRD analizinde kullanilan cihaz

gosterilmistir.

Sekil 3.14: PANaltyticalEmpyrean XRD cihazi.
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4 BULGULAR

Bu boliimde, tip ve biyomedikal alanda biyomalzeme olarak siklikla kullanilan Ti6Al4V
alagiminin iizerine yapilan test sonuglar1 verilmistir. Deneysel ¢alismalar sonucunda elde edilen
sonuglar ve bu sonuglara neden oldugu diisiiniilen etkilerin ve sebeplerin degerlendirilmesi
yapilmistir. Degerlendirmeler her bir test sonucu i¢in miinferit olarak gerceklestirilerek
raporlandirilmistir. Bu bdliimde mikroyapt incelemeleri, yilizey piriizliliigliniin sonuglari,
biyokorozyon testi, antibakteriyel testi, biyouyumluluk test sonuglari, SEM-EDX analizleri,

FTIR ve XRD analizleri yapilmistir.

4.1 Mikroyapi Incelemeleri

Optik mikroskop ile yapilan metalografik incelemeler sonucunda, elde edilen Ti6Al4V
numunesinin mikroyap1 goriintiisii Sekil 4.1°de verilmistir. Ti6Al4V titanyum alagimi
baslangigta orijinal alfa (o) ve beta (B) fazlarindan olugmaktadir. Ti6Al4V alasiminin, o+f tane
yapisina sahip oldugu ve sertlik degerinin 78,3 HRB oldugu tespit edilmistir. Bu alasim ve
iretim sonrast uygulanan tavlama sicakligina gore teorik olarak beklenilen faz dagilimi
yaklasik olarak %92 alfa (o), %8 beta (B) faz1 seklinde olmaktadir. Yapmin faz oranlar

miktarinda uygulanan tavlama sicakligi ve malzeme 1s1l islem ge¢cmisi olduk¢a dnemlidir.

Sekil 4.1: Ti6Al4V numunesine ait mikroyapi goriintiisil.
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4.2 Yiizey Piiriizliiliigii Sonuclan

Farkli imalat yontemleriyle lretilen parcalarin ayni yiizey piiriizliligi degerlerinde, bazi
durumlarda siirtiinme, korozyon ve yorulma dayamimi farkli davranislar gostermektedir.
Uretilecek malzemelerin yiizey kalitesinin gelistirilmesinde ve belirlenmesinde yiizey
plrtizliligi 6l¢timii olduk¢a 6nemli bir yere sahiptir. Yiizey kalitesinin artmasi, piiriizlilik
degerinin azaltilmasi ile saglanmaktadir, bu da kaplama yontemleriyle miimkiindiir. Aksi
takdirde gereksiz yere maliyet artisina ve zaman kaybina sebep olur. Tablo 4.1°de kaplamasiz,
tek kaplamali ve ¢ift kaplamali yapilan Ti6Al4V alasimi pargalarinin ylizeylerinin ortalama
yiizey piiriizliiliik degerleri verilmektedir. Her bir kaplama tabakasi i¢in dort par¢anin yiizeyleri
kaplanmistir. Damlatma yontemiyle kaplanan numunelerin her bir yiizeyin farkli noktalardan
iic Olcim yapilarak ortalamalari alinmistir. Boylece farkli kaplama kalinliklar1 ile kaplanan
yiizeylerin ylizey piriizliliik 6lgtimleri yapilmigtir. Degisen kaplama kalinliklar1 kaplanan
yiizeylerdeki piirtizliiliikk degerlerinin degisimini daha net anlamak i¢in grafik gosterimi Sekil

4.2’de verilmistir.

Tablo 4.1: Yiizey Piiriizliigiiniin Sonuglar

No Yiizey Piiriizliiliigii (Ra) pm
Kaplamasiz (Kontrol) Tek Kaplamah Cift Kaplamah
1 0,594 0,513 0,451
2 0,517 0,326 0,423
3 0,495 0,364 0,377
4 0,528 0,359 0,359
Ort. 0,533 0,390 0,402
0.6
05 |
04 |
é 0.3
&
0.2 F
0.1 |
0
Kaplamasiz Tek Kaplama Cift kKaplama

Sekil 4.2: Yiizey piiriizliigiinii sonuglar.
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Tablo 4.1 ve Sekil 4.2 incelendiginde tek tabakali kaplamanin yapilmasiyla yiizey piiriizliiliik
degerinin ortalama olarak 0,533 um’den 0,390 um’ye diistiigii goriilmektedir. Cu - Moringa
NPs’leriyle Ti6Al4V tek kaplama sonucu ylizey piiriizliiliigli ortalama olarak %37 oraninda
azalmistir. Cift kaplamaya gore degerlendirildiginde ise; yiizey piiriizliliigii degerinde ¢ok az
oranda artis meydana gelmistir. Yiizey piirtizliligi degeri 0,402 um’ye artarak tek ve g¢ift
kaplama arasinda %3 oraninda artis tespit edilmistir. Bunun sebebi ise; ikinci kaplama ile
kaplama tabakasinin artmasi ve yiizey dalgalarinin olugmasi ile agiklanabilir. Ayni ¢alismada
kaplamasiz numuneler ile ¢ift kaplamali numunelerinin yiizey piiriizliiligi arasinda %33

degerinde azalma Olgiilmiistiir.

4.3 Biyokorozyon Test Sonuglar:

Titanyum alagimlar1 ¢ok yiiksek korozyon direncine sahip malzemeler olarak bilinirler.
Titanyum, 1,63 voltluk galvanik karakter degeri ile aliiminyuma olduk¢a yakindir. Bundan
dolay1 titanyumun {istiin bir soy yapiya sahip oldugu sdylenemez. Buna karsin titanyumun pek
cok farkli kullanim ortaminda tistiin korozyon direnci gosterdigi bilinen bir gergektir. Bunun
temel sebebi ise titanyum yiizeyinde olusan kararli ve koruyucu TiO; tabakasidir. Olusan bu
oksit tabakasi yapisal biitlinliiglinii korur ve hasara ugradiginda ise hizli bir sekilde tekrar
olusur. Bu tabakanin olusumuna izin veren ortamlarda titanyum, korozyona karsi oldukga
direnglidir. Hipokloriirler, siilfatlar, klortirler, siilfiirler gibi tuz ¢ozeltileri nitrik ve kromik asit
¢oOzeltileri bu ortamlara 6rnek olarak verilebilir. Ancak siilfiirik, hidroklorik ve fosforik asitler
gibi indirgen ortamlarda TiO2 tabakasinin kirilmasina ve korozyon direncinin diigmesine
yardimci olur. Bu tiir islemlerde korozyon direncini artirmak icin yiizey filminde oksit

tabakasini etkileyecek islemler yapilabilir [80].

Titanyum alasimlar farkli ortamlarda gosterdigi korozyon direncindeki artis veya azalma olay1
malzemenin ylizey yapisini veya igyapisini etkileyen islemlerin sonucudur. Bu nedenle
kaplama isleminin diger 6zelliklere olan etkilerinin yaninda korozyon &zelliklerine etkisinin
arastiritlmasi olduk¢a onemlidir. Bu ama¢ dogrultusunda korozyon testi yapilmasina karar
verilmistir. Ti6Al4V numune parcalar ile ¢cozeltide yapilan 6nceki ¢alismalar incelendiginde,
numuneler yiizeyinde pasif bir film olusumu seklinde meydana geldigi tespit edilmistir [81, 82].
Deneyler sonucu elden veriler grafikler sekline getirilmistir. Sekil 4.3, Sekil 4.4, Sekil 4.5 ve
Sekil 4.6 sirasiyla; Ti6Al4V alasiminin Agik Devre Potansiyel (OCP) testi sonucu (Kaplamasiz
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kontrol), Ti6Al4V alasiminin Agik Devre Potansiyel (OCP) testi sonucu (Moringa-Cu tek
kaplamali), Ti6Al4V alasiminin Acik Devre Potansiyel (OCP) testi sonucu (Moringa-Cu ¢ift
kaplamali) ve Ti6Al4V alagiminin Ag¢ik Devre Potansiyel (OCP) testi sonucu (hepsi)
gosterilmistir. OCP 6l¢iim deneylerinin temel amaci yapilan test sartlar1 altinda malzemenin
korozyona kars1 olan potansiyelinin 6l¢iilmesi ve korozyona karsi istikrarli yiizey filminin

olusturma potansiyelinin belirlenmesidir.

Bu testler sonucunda olusan egrinin pozitif yone dogru yiikselmesi ylizeyde pasif bir film
tabakasinin olusmasina isaret etmektedir [83], bu egilimin testler boyunca devam etmesi olusan
tabakanin kendini korudugu ve kirilmadigini gosterir. Ancak bu egrinin negatif yone dogru
potansiyelde azalma goOstermesi yiizeyde olusan filmin kendini koruyamadigi ve hasara
ugradigini isaret eder. Sekil 4.3 - Sekil 4.6 arasindaki (OCP)—zaman grafikleri incelendiginde;
kaplamanin yiizeylerde koruyucu film olusturdugu goriilmektedir. Kaplamasiz kontrol
malzemesinde (OCP) degeri -0,35 (V) iken bu degerin Moringa-Cu nanopartikiillerle tek
kaplama sonucu -0,22 (V)’a dogru kaydigi goriilmektedir. Tek kaplama sonucu olusan yiizey
film tabakasi kendisini % 37,14 artis ile korudugu tespit edilmistir. Kaplama kalinliginin
artirillmasiyla OCP degerinin -0,18 (V)’a kadar yiikseldigi goriilmektedir. Moringa-Cu
nanopartikiiller ile ¢ift kaplama sonucu olusan yiizey film tabakasi tek kaplamali numunelere
gore ise %18 artis ve kaplamasiz kontrol numunelerine gore % 49 artis ile korudugu tespit

edilmistir.
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Sekil 4.3: Ti6Al4V alasiminin Agik Devre Potansiyel testi sonucu (Kaplamasiz kontrol).
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Sekil 4.4: Ti6Al4V alasiminin Ag¢ik Devre Potansiyel testi sonucu (Moringa-Cu tek kaplamali).
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Sekil 4.5: Ti6Al4V alasiminin Agik Devre Potansiyel testi sonucu (Moringa-Cu ¢ift kaplamalr).
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Sekil 4.6: Ti6Al4V alasiminin Agik Devre Potansiyel testi sonucu (hepsi).



Ti6Al4V pargalarinin korozyon direncindeki degisiklikleri gézlemlemek i¢in yapilan bir diger
test de potansiyodinamik polarizasyon testidir. Sekil 4.7, Sekil 4.8, Sekil 4.9 ve Sekil 4.10
sirastyla; Ti6Al4V alasiminin Tafel egrisi (kaplamasiz kontrol), Ti6Al4V alagiminin Tafel
egrisi (Moringa-Cu tek kaplamali), Ti6Al4V alasiminin Tafel egrisi (Moringa-Cu cift
kaplamali) ve Ti6Al4V alasiminin Tafel egrisi (hepsi) grafikler halinde verilmistir. Gafikten
lcor V& Ecor degerleri test cihazinin yazilimi araciligiyla Tafel yontemi kullanilarak
belirlenmistir. Sekil 4.7 - Sekil 4.10 arasindaki Tafel egrisi grafikleri incelendiginde; farkli
kaplama miktarlarina sahip olan egrilerin birbirine benzer oldugu goriilmektedir. Korozyon
arastirma alaninda, diisiik korozyon akimi ve yiiksek korozyon potansiyeli, diisiik korozyon hizi

ve yliksek korozyon direnci seklinde ifade edilmektedir [84, 85].

Elde edilen Tafel egrisi sonuglarinda Moringa-Cu kaplamasinin artmasiyla potansiyelin katodik
bolgeye dogru kaydigi ¢ok net bir sekilde goriilmektedir. Kaplama sonucu Tafel egrisinin
potansiyelin katodik bolgeye dogru kaymasiyla korozyon yiizeyinin pasiflesme egiliminin
azaldig1 anlasilmaktadir. Ancak elde edilen degerler incelendiginde, kaplamasiz kontrol
Ti6Al4V numunelerinde korozyon direncinin daha diisiik oldugu gorilmektedir. Tafel
egrilerine gore; kaplamanin artmasiyla; en yiliksek korozyon orani kaplamasiz Ti6Al4V
alagimlarinda, en disiik korozyon orani ise ¢ift kaplamali Moringa-Cu alasimlarinda elde

edilmisgtir.
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Sekil 4.7: Ti6Al14V alagiminin Tafel egrisi (kaplamasiz kontrol).
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Sekil 4.8 : Ti6Al4V alasiminin Tafel egrisi (Moringa-Cu tek kaplamali).
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Sekil 4.9: Ti6A14V alagiminin Tafel egrisi (Moringa-Cu ¢ift kaplamali).
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Sekil 4.10 :Ti6Al4V alagiminin Tafel egrisi (hepsi).
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4.4. Biyoaktivite Test Sonuclar:

Biyoaktivite testleri kapsaminda Ti6Al4V alagiminin kaplamasiz hali malzeme kontrolii olarak
ve Ti6Al4V alasiminin Moringa-Cu tek kaplamali ile Ti6Al4V alagiminin Moringa-Cu ¢ift

kaplamali numunelerinin antibakteriyel ve sitotoksiste testleri yapilmistir.

4.4.1. Antibakteriyel test sonuclari

Biyoaktivite testleri kapsaminda sadece bakteriler (S. Aureus ve E.coli) antibakteriyel test
kontrolii olarak, Ti6Al4V alasiminin kaplamasiz hali malzeme kontrolii olarak ve Ti6Al4V
alasiminin Moringa-Cu tek kaplamali ile Ti6Al4V alasimimnin Moringa-Cu c¢ift kaplamal
numunelerinin antibakteriyel testleri yapilmistir. 24. saatte E.coli Numune, kontrol, tek
kaplama ve ¢ift kaplama numunelerinin antibakteriyel test sonuglari Sekil 4.11 ve Sekil 4.12°de

verilmistir.

Sekil 4.11: (a) E.coli kontrol, (b) E.coli numune kontrol, (c) E.coli tek kaplama ve (d) E.coli ¢ift kaplama
antibakteriyel test sonuglart.

Sekil 4.12: (e) S. Aureus kontrol, (f) S. Aureus numune kontrol, (g) S. Aureus tek kaplama ve (h) S. Aureus ¢ift
kaplama antibakteriyel test sonuglar.
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Sekil 4.11 ve Sekil 4.12°deki S. Aureus ve E.coli ¢ozeltisindeki numunelerin sonuglarina
bakildiginda, antibakteriyel aktivitenin kaplama malzemesi Moringa-Cu kaplamasina gore
degiskenlik gosterdigi goriilmistiir. Numunelerde ortak bulunan Moringa-Cu kaplamasinin
antibakteriyel etkinlik gosterdigi belirlenmistir. En etkili antibakteriyel aktivite Moringa-Cu
cift kaplamada goriiliirken Moringa-Cu tek kaplamada Moringa-Cu ¢ift kaplamaya gore daha

az antibakteriyel etkinlik goriilmekle birlikte yine de antibakteriyel aktivite gorilmiistiir.

Koloni sayilarinin yogunlugu ile canlilik orani yiiksek oldugu icin antibakteriyel 6zellik ters
orantidadir. Alinan sonuglar numunlerin kaplamasi arttikga antibakteriyel 6zelliginin de

arttigini gostermektedir.

4.4.2. Sitotoksisite (MTT) test sonuglari

3.4.4.2. Bolimiinde anlatildignr sekliyle numunelerden elde edilen 1, 4 ve 7. giin
slipernatantlarinin 24 saat inkiibasyonu sonrasi canli hiicrelerde olusan MTT formazanlar,
kuyucuklarin tabaninda mor kristaller seklinde goriilmiistiir. DMSO ilavesi ve bekleme sonrast
formazan kristallerin ¢oziilmesini takiben absorbans olgiimii yapilmistir. UV spektro
okuyucuda 540 nm dalga boyunda yapilan 6l¢iim sonuglarina gore elde edilen % canlilik

degerleri tablo 4.2°de ve Sekil 4.13’de MTT testi sonuglarinin grafik goriinimii verilmistir.

Tablo 4.2: Giinlere gére MTT testi sonuglari.

1. GUN 4. GUN 7. GUN
Cift Tek Kaplamasiz Cift Tek Kaplamasiz Cift Tek Kaplamasiz
Kaplama | Kaplama Yiizey Kaplama | Kaplama Yiizey Kaplama | Kaplama Yiizey

%42,48 %50,78 %52,59 %44,18 %56,99 %59,79 %47,09 959,33 %61,84

49



mTek mCift = Kaplamasiz

Canhlik (%)
BN W A
o © & &

o

1. Gin 4. Gin 7. Gin

Zaman (Giin)

Sekil 4.113: MTT testi sonuglarinin grafik goriiniimii.

Sekil 4.13’te gortldigi gibi tek ve ¢ift Moringa-Cu nanopartikiilleriyle kaplamali numunelerin
kaplamasiz kontrol numunesine gére biyouyumlulugunu olumsuz etkilemeyerek canliligin
korumustur. Ancak kaplama arttikca sitotoksik etkinin arttigi goriilmektedir. Ayrica tek
kaplamali, ¢ift kaplamali ve kaplamasiz malzemelerin tiimiinde giin sayis1 arttikca hiicre
canliliginin da dogru orantili olarak arttig1 da goriilmiistiir. Bu durum malzememizin viicutta

tolere edilebilir bir biyouyumlulugunun olabilecegini géstermektedir.

45 SEM-EDX Analizleri

Kaplama soliisyonunda kullanilan Moringa-Cu nanopartikiillerin ve kaplama yiizeylerinin
morfolojisi ve biiylikliigii yapisal farkliliklari ve bu farkliliklarin Moringa-Cu kaplamasinin
etkilerinin degerlendirilmesi i¢in numunelerin SEM-EDX goriintiileri incelenmistir. Sekil 4.14
(a) ve (b)’de farkli biiylitmelerde saf Moringa, Sekil 4.15 (a) ve (b)’de farkli biiyiitmelerde
Moringa-Cu ve Sekil 4.16°da (a) tek kaplamali Moringa-Cu, (b) ¢ift kaplamali Moringa-Cu

SEM goriintiileri gosterilmistir.
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Sekil 4.146: (a) tek kaplamal1 Moringa-Cu, (b) ¢ift kaplamali Moringa-Cu SEM goriintiisii.

Sekil 4.14’te verilen saf Moringa SEM mikrograf goriintiileri incelendiginde, Moringa
parcaciklarinin diizensiz sekillerde oldugu ve uniform olmadigi ¢cok net goriilmektedir. Ayni

goriintiilerde yiizeylerin burusuk ve pargaciklarin aglomere oldugu goriilmistiir. Sekil 4.15°te
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verilen Moringa-Cu SEM goriintiilerinden Cu nanopartikiillerin ¢ok net olarak, farkli ¢aplarda
ve biiyiikliikte olduklar1 goriilmektedir. Farkli biiylitmede Cu nanopartikiil sekillerinin bazi
bolgelerde nanopargacik topaklanmalar1 goriilse de genel olarak matris i¢cinde homojen bir
dagilim i¢inde oldugu goriilmektedir. Ayrica kiiresel ve kiiresele ¢ok yakin sekilli
nanopartikiillerden olustugu ve boyutlarinin olduk¢a kiiciik oldugu goriilmektedir. Cu

nanoparcaciklarinin yaklasik 10-150 nm arasinda oldugu goériilmektedir.

Sekil 4.16°da verilen tek ve ¢ift kaplamali Moringa-Cu SEM goériintiilerinden anlasildig: iizere
kaplama sonrast Cu nanopartikiillerin kiiresel formlardan ignesel forma doniistiigii
gorilmektedir. Tek kaplamada Cu nanopargaciklarin bolgesel olarak yogunlastigi, cift
kaplamali goriintiilerde ise ignesel yapmin daha siki ve homojen dagilim sergiledigi
goriilmektedir. Goriintlide bulunan c¢atlaklar ise, kaplama sonrasi numunelerin etiivde
kurutulmasindan kaynakli 1s1l catlaklar oldugu diisiiniilmektedir. Daha kontrollii bir kurutma

ile bu durum bertaraf edilebilir.

Bu ¢alismada kullanilan altlik ve Moringa malzemelerinin kimyasal kompozisyon ve elementel
dagilimmi belirlemek icin enerji dagilimhi X-15m1 spektroskopisi EDX haritalamasi
kullanilmustir. Sekil 4.17, Sekil 4.18 ve Sekil 4.19’de sirasiyla; Moringa-Cu EDX analiz
sonucu, tek kaplamali Moringa-Cu EDX analiz sonucu ve ¢ift kaplamali Moringa-Cu EDX

analiz sonuglar1 gosterilmistir.
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Sekil 4.157: Moringa-Cu EDX analiz sonucu.
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Sekil 4.168: Tek kaplamali Moringa-Cu EDX analiz sonucu.
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Sekil 4.179: Cift kaplamali Moringa-Cu EDX analiz sonucu.

Sekil 4.17°de verilen EDX sonucu incelendiginde, spektrumda Cu atomlarindan gelen kuvvetli
sinyallerin ve bu sinyaller ile birlikte oksijen (O) ve karbon (C) atomlarindan kaynaklanan
sinyallerde goriilmektedir. Oksijen (O) ve karbon (C) atomlarindan gelen bu sinyallerin Etiiv
cithazindaki kurutma atmosferinden kaynaklandigi yorumlanmistir. Ancak O atomundan
kaynaklanacak herhangi bir oksitli bilesigin XRD ile tespit edilemeyecek diizeyde diisiik
oldugu aciktir. Bu sonuglara gore elde edilen bakir nanopartikiillerinin saf oldugu acik¢a
goriilmektedir. Sekil 4.18 ve Sekil 4.19°da verilen EDX analizlerinde yogun bir element igerigi
goriilmektedir. Ti elementinin kuvvetli sinyaller verdigi ayn1 zamanda farkli sinyallere sahip
Cu elementi tespit edilmistir. Ayrica EDX analizinde Moringa Cu ektraktinin hazirlanmasinda
kullanilan CuClz’dan kaynakli; Cl iyonlarina rastlanmistir. SEM ve EDX ile yapilan elementel

analiz sonuglart uyumludur.
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4.6 Fourier Doniisiimlii Kizilotesi Spektroskopisi (FTIR) Analizleri

Tez caligmasinda kullanilan Moringa-Cu  yapisal analizleri FTIR  kullanilarak
gerceklestirilmistir. Fourier Déniisiimlii Kiz1l Otesi Spektrometresinin temeli, kiziltesi 151810
incelenen numune tarafindan sogurulmasiyla molekiillerin titresme ve donme diizeylerini
uyarmasimna dayanmaktadir. Bilesenlerin FTIR  spektrumlarinda fark edilebilecek
degisikliklerden gozlemlenebilen bazi segkin etkilesimler (spesifik absorbsiyon bolgesinde
belirgin degisiklikler) varsa, malzeme bilesenleri uyumlu kabul edilebilir [87, 88]. Sekil 4.20°
de Moringa-Cu nanopartikiil kat1 fazin yiizey yapisinin FTIR analiz sonucu gosterilmistir.
Sekilde c¢ok net olarak goriilen bantlar, nanopartikiillerin {izerine adsorbe edilen
biyomolekiillerin fonksiyonel gruplarin1 gosteren kafes titresim modlaridir. Bakar
nanopartikiillerin FTIR spektrumlari, Cu nanopartikiillerin olusumunu dogrulayan Cu
titresimlerine atfedilebilecek 400-800 cm™ bélgesinde titresimler gerceklesmistir. CuNps icin
yapilan FTIR analizinde 500, 900 ve 1600 cm™ sayisal degerleri gosteren pikler
gozlemlenmistir. Olusan bu pikler parmak izi bolgesinde olup dalga boylarinda goriilen
absorbsiyon bantlar1 C-O gerilme titresimine yorumlanabilir [89, 90, 91]. Elde edilen FTIR
sonucu literatlirde gegen sonuglar ile uyumlu oldugu goriilmiistiir. Bu ¢alismada elde edilen
sonuglar, Moringa-Cu tozlar ile altlik malzemesinin arasinda kimyasal bir bag olmadigini,
aralarindaki etkilesimin fiziksel bir bag oldugunu gostermektedir. Bu sonu¢ 4.5 SEM-EDX

analizleri baslig1 altinda incelenen SEM goriintiilerinden elde edilenler ile uyum saglamaktadir.
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Sekil 4.20: Moringa-Cu nanopartikiil FTIR analiz sonucu.
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4.7 XRD Analiz Sonucu

Moringa-Cu X Isinlar1 Difraktometresi (XRD) analizinde; Malzemelerin kristallografik
ozelliklerinin ve igerdikleri fazlarin belirlenmesini saglayan gilivenli bir analiz yontemidir.
Molekiiler seviyelerde partikiillerin kristallik yapisini incelemek ve degerlendirmek icin ¢ok
onemli bir anahtar ara¢ olarak kabul edilen XRD ile Cu nanopartikiiller tanimlanmistir [92, 93].
Toz numunelere uygulanan X 1gin1 difraksiyonu ile kristal yapisinin yani sira, tane boyutu ve
tercihli yonlenme gibi 6zellikler belirlenebilir. Moringa-Cu’in XRD analiz sonucu Sekil
4.21°de gosterilmistir. Elde edilen nanoparcaciklarin siddetli kristal yansimalar sergiledigi
goriilmektedir. Yapilan bu analizde yogunlugun 22000 degerinde ve yaklasik olarak 30" *da pik
noktaya ulastig1 goriilmektedir. Yogunlugun yaklasik olarak 12000 ve 48" de 2. pik noktasina
ulastig1 goriiliirken, yogunlugun 8000°de yaklasik olarak 58 °de 3. ve en diisiik pik noktasina
ulastig1 goriilmiistiir. Sekildeki kirmim piklerinin tamamu saf yilizey merkezli kiibik bakira aittir.

Herhangi bir oksit ya da safsizlik piki olmayisi elde edilen numunenin safligini géstermektedir.
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Sekil 4.21: Moringa-Cu kaplama malzemesinin XRD analiz sonucu.
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5 TARTISMA VE SONUC

Son yillarda kullanim1 ve uygulama alani gittikge artan biyouyumlu, giivenilir ve etkin olan
biyomalzemeler, insan viicudundaki dokularin veya organlarin desteklemek, islevlerini yerine
getirmek amaciyla viicuda yerlestirilen implantlar siirekli olarak viicut sivilari ile temas halinde
olmaktadir. Bu temas belirli bir siire sonrasi asmmalara, bakteri olusumuna, alerjik
reaksiyonlara ve iltihaplanmalara sebep olmaktadir. Bu nedenle viicut igerisine yerlestirilen
implantin toksik etkilerini 6nlemek amaciyla kaplanmanin 6nemi artmaktadir. Metallerin yiizey
kaplama islemleri, metallerin yiizeyinde olusan ve metalin kullanim 6mriinii azaltan korozyon
adr verilen dogal siirecin dnlenmesinde kullanilan en 6nemli yontemlerden biridir. Ayrica
metallerin yiizeylerinin kaplanmasiyla yiizey kalitesini ve biyouymlulugunu da arttirmak

mumkuindiir.

Bu tez ¢alismasinda, Ti6Al4V alasim pargalari Moringa bitkisinden yesil sentez ile elde edilen
nanoboyuttaki Moringa-Cu ile damlatma yontemiyle farkli kalinliklarda kaplanarak parca
yiizey oOzelliklerinin iyilestirilmesi ve modifiye edilerek daha kullanigli hale getirilmesi
hedeflenmistir. Yapilan ¢alismalar sonucu mikroyap1 incelemeleri, yiizey piiriizliigiiniin analizi,
biyokorozyon testi, antibakteriyel testi, biyouyumluluk testleri yapilarak, SEM-EDX analizleri,
FTIR analizleri ve XRD analizleri yapilmis ve sonuglar literatiir bilgileriyle desteklenmistir.
Detayli bir sekilde inceleme sonucu ile elde edilen sonuglar “Genel ve Sonuglar” baslig: altinda

maddeler halinde asagida verilmistir.

5.1 Genel Sonuclar

=  Optik mikroskop ve sertlik 6lgiimii inceleme sonucu Ti6AI4V alasgiminin, a+f} tane
yapisina sahip oldugu ve sertlik degerinin 78,3 HRB oldugu tespit edilmistir.

= Tek tabakali kaplamanin yapilmasiyla ylizey piiriizliiliik degerinin ortalama olarak
0,533 um’den 0,390 pm’ye diistiigii goriilmistiir. Cu - Moringa NPs’leriyle Ti6AI4V
tek kaplama sonucu yiizey piiriizliiliigli ortalama olarak %37 oraninda azaldig: tespit
edilmistir.

= (ift tabakali kaplama da ise; ylizey piiriizliliigli degerinde ¢ok az oranda artis
Olclilmiistiir. Yiizey puriizliligi degeri 0,402 um’ye artarak tek ve ¢ift kaplama
arasinda %3 oraninda artis tespit edilmistir. ikinci kaplama ile kaplama kalinligin
artmasi ve dolayisiyla ylizey dalgalarinin olusmasi, ayrica kurutma isleminde termal

gerilmelerin artmasiyla kaplama kalinligindan kaynaklanan catlak bolgelerin artmasi
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sonucunda yiizey piriizliliigi degerinin artmasini etkilemistir [94]. Ayn1 ¢alismada
kaplamasiz numuneler ile ¢ift kaplamali numunelerinin yiizey piirtizliliigii arasinda
%33 degerinde azalma Sl¢iilmiistiir.

Acik Devre Potansiyel (OCP) biyokorozyon testi sonucuna gore; kaplamanin
ylizeylerde koruyucu film olusturdugu tespit edilmistir. Kaplamasiz kontrol
malzemesinde (OCP) degeri -0,35 (V) iken bu degerin Moringa-Cu nanopartikiillerle
tek kaplama sonucu -0,22 (V)’a dogru kaydig gortilmiistiir. Tek kaplama sonucu olusan
yiizey film tabakasi kendisini % 37,14 artis ile korudugu tespit edilmistir. Kaplama
kalinliginin artirilmasiyla OCP degerinin -0,18 (V)’a kadar yiikseldigi gorilmiistiir.
Moringa-Cu nanopartikiiller ile ¢ift kaplama sonucu olusan yilizey film tabakas1 tek
kaplamali numunelere gore ise %18 artis ve kaplamasiz kontrol numunelerine gore %
49 artis ile korudugu tespit edilmistir. Bu sonuglar literatiirde yapilan bezer calismalar
ile uyum gostermistir [81, 82, 83].

Korozyon Tafel egrisi sonuglarina gore; Moringa-Cu kaplamasinin artmasiyla
potansiyelin katodik bolgeye dogru kaydigi ¢cok net bir sekilde goriilmiistiir. Kaplama
sonucu Tafel egrisinin potansiyelin katodik boélgeye dogru kaymasiyla korozyon
ylizeyinin pasiflesme egiliminin azaldig1 anlagilmaktadir [84, 85]. Calisma sonucu elde
edilen degerlere gore, kaplamasiz kontrol Ti6Al4V numunelerinde korozyon direncinin
daha disiik oldugu gorilmistiir. Tafel egrilerine gore; kaplamanin artmasiyla; en
yiiksek korozyon orani kaplamasiz Ti6Al4V alagimlarinda, en diisiik korozyon orani ise
¢ift kaplamali Moringa-Cu alasimlarinda elde edilmistir.

Antibakteriyel test sonuglarma gore S. Aureus ve E.coli ¢ozeltisindeki numunelerin
sonuclarina bakildiginda, antibakteriyel aktivitenin kaplama malzemesi Moringa - Cu
kaplamasimna gore degiskenlik gosterdigi goriilmiistiir. Numunlerde ortak bulunan
Moringa - Cu kaplamasinin antibakteriyel 6zelligini olumlu yonde etkilemistir. En iyi
sonug¢ Moringa - Cu ¢ift kaplamada elde edilirken, en olumsuz sonu¢ Moringa - Cu tek
kaplamada goriilmiistiir. Alinan sonug¢lar numunlerin kaplamasi arttik¢a antibakteriyel
ozelliginin de arttigini gostermektedir.

Tek ve ¢ift Moringa-Cu nanopartikiilleriyle kaplamali numunelerin kaplamasiz kontrol
numunesine gore biyouyumlulugunu olumsuz etkilemeyerek canliligini korumustur.
Ancak kaplama arttikca sitotoksik etkinin arttig1 goriilmektedir. Ayrica tek kaplamali,
cift kaplamali ve kaplamasiz malzemelerin tiimiinde giin sayis1 arttikca hiicre
canlilifinin da dogru orantili olarak arttig1 da goriilmiistiir. Bu durum malzememizin

viicutta tolere edilebilir bir biyouyumlulugunun olabilecegini gostermektedir.
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Saf Moringa SEM mikrograf goriintiilerinde Moringa parcaciklarinin diizensiz
sekillerde oldugu ve uniform olmadigi ¢ok net goriiliirken ayn1 goriintiilerde yiizeylerin
burusuk ve parcaciklarin aglomere oldugu gorilmistir. Moringa-Cu SEM
gorlintiilerinden Cu nanopartikiillerin ¢ok net olarak, farkli caplarda ve biiytikliikte
olduklar1 goriilmiistiir. Cu nanopartikiil sekillerinin baz1 bdlgelerde nanopargacik
topaklanmalar1 goriilse de genel olarak matris iginde homojen bir dagilim i¢inde oldugu
gorilmiistiir. Ayrica kiiresel ve kiiresele ¢cok yakin sekilli nanopartikiillerden olustugu
ve boyutlarinin oldukea kii¢iik oldugu goriilmiistiir. Cu nanopargaciklarinin yaklagik
10-150 nm olarak ol¢lilmiistiir.

Tek ve ¢ift kaplamali Moringa-Cu SEM sonuclarina gore kaplama sonrasi Cu
nanopartikiillerin kiiresel formlardan ignesel forma doniistiigii tespit edilmistir. Tek
kaplamada Cu nanopargaciklarin bolgesel olarak yogunlastigi, cift kaplamali
goriintiilerde ise ignesel yapinin daha siki ve homojen dagilim sergiledigi ¢ok net olarak
gorilmistir.

EDX analizinde, spektrumda Cu atomlarindan gelen kuvvetli sinyallerin ve bu sinyaller
ile birlikte oksijen (O) ve karbon (C) atomlarindan kaynaklanan sinyallerde tespit
edilmigtir. Oksijen (O) ve karbon (C) atomlarindan gelen bu sinyallerin Etiiv
cihazindaki kurutma atmosferinden kaynaklandigi yorumlanmistir. Ancak O
atomundan kaynaklanacak herhangi bir oksitli bilesigin XRD ile tespit edilemeyecek
diizeyde diisiik oldugu agik ve net olarak gozlemlenmistir. Bu sonuglara gore elde edilen
bakir nanopartikiillerinin saf oldugu agik¢a gostermistir.

EDX analizinde Ti elementinin kuvvetli sinyaller verdigi ayn1 zamanda farkli sinyallere
sahip Cu elementi tespit edilmistir. Ayrica Moringa Cu ektraktinin hazirlanmasinda
kullanilan CuClz’dan kaynakli; CI iyonlarma rastlanmistir. SEM ve EDX ile yapilan
elementel analiz sonuglari uyumludur.

FTIR analizinde 500, 900 ve 1600 cm’l sayisal degerleri gosteren pikler
gozlemlenmistir. Olusan bu pikler parmak izi bolgesinde olup dalga boylarinda goriilen
absorbsiyon bantlart C-O gerilme titresiminden kaynaklandig1 olarak yorumlanmistir
[87, 88, 89]. Elde edilen FTIR sonucu literatiirde gegen sonuglar ile uyumlu oldugu
goriilmistiir. FTIR analizinde sonucunda, Moringa-Cu tozlar1 ile alt malzemenin
arasinda kimyasal bir bag olmadigini, aralarindaki etkilesimin fiziksel bir bag oldugunu

gostermistir.
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5.2

Moringa-Cu’in XRD analiz sonucu elde edilen nanopargaciklarin siddetli kristal
yansimalar sergiledigi goriilmistiir. Moringa-Cu’in XRD analizinde herhangi bir oksit
ya da safsizlik piki olmayisi elde edilen numunenin safligini géstermis bulunmaktadir.
Bu calismadaki SEM-EDX, FTIR ve XRD analiz sonuglar1 benzer literatiir ¢calismalar

ile uyum saglamustir.

Oneriler

Bu ¢alismanin, Ti6Al4V alasiminin yiizey modifikasyonun etkisi lizerine yapilacak olan

caligmalara 151k tutacagi diisiiniilmektedir. Ayrica olusturulan kaplamalarin dayanikliligini ve

biyouyumlulugunu tam olarak anlamak icin daha fazla test ve calismaya ihtiyag vardir. Bu

calismanin devami olarak asagida yazili olanlarin yapilmasi tavsiye edilir:

Bu calismanin devami olarak en iyi sonuglarin alindigi numunelere in vitro hiicre
caligmalar1 yapilabilir.

Ti6Al4V alagimi yerine 316 L gibi farkli metal alagimlarin kullanilmas: ve farkl
kaplama yontemleriyle kaplama islemlerinin yapilmasi.

Cinko, Altin ve Glimiis gibi farkli NPs kaplama malzemeleri kullanilabilir.

Bu calismada kullanilan Ti6Al4V alasiminin, yiizdelik oranlari degistirilerek yeni
caligmalar yapilabilir.

Termal gerilmeleri azaltacak bir ara katman ile kaplama yapilarak gatlak bolgelerin
giderilmesi iizerine ¢aligma yapilabilir.

Ti6AI4V alasimi iizerinde olusturulan kaplamalarin cizik testi ve Temas Agist Olgiimii
(CA\) analizlerin yapilmasi da dnerilmektedir.

Kaplama kalinliginin arttirilmasi ve antibakteriyel testlerinin yapilmasi ve sonuglarin
benzer ¢alismalarla karsilastirilmasi yapilabilir.

Biyouyumluk sonuglari bakildiginda kaplama sayisina gore anlamli bir farklilik
goriilmemistir. Bu durum malzemenin viicut tarafindan tolere edilebilir oldugunu
gostermektedir. Bu nedenle bu malzemelerin antikanserojen etkilerine de ileriki

caligmalarda bakilabilecegi onerilmektedir.
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