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Oz

Bir¢ok metal alasimi implant uygulamalarinda genig bir sekilde kullaniimaktadir. Bu metal alagim yiizeylerine
kolonize olan bakteriler implanta bagh olarak enfeksiyon olusturabilmektedir. Bu calismada implant yiizeyine
hidroksiapatit ve nano hexogonal bornitriir ile kaplama yapilarak biyofilim ve buna bagli enfeksiyon
olusumunu engellemek amaglh yiizey karakteristigi tayin edilmistiv. Kaplama sonrasi yiizeyde olusan
puiriizliiliik degisimi, sertlik degisimi ve SEM analizleri gerceklestirilmistir. Elde edilen biyo-yiizeyin
Staphylococcus aureus bakterisine olan ilgisi arastiriimaya devam etmektedir.
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Giris

Travmatik  kemik  hasarinin  diizeltilmesi
ortopedik cerrahi ile miimkiindiir. Iyilesme siiresi
kiriga bagl olarak degisir. Bu amacla farklh
implant ~ materyalleri kemik  kiriginda
kullanilmaktadir. Dogal insan kemik dokusuna
en yakin organik ve inorganik maddelerden
hidroksiapatitten yapilmis kompozit malzeme
tercih edilir. Bundan dolay1 Hidroksiapatit (HA)
ortopedik  implantlarda  yaygin = olarak
kullanilmaktadir. Kristal yapiya benzerliginden
dolayr kemik dokusu kusurlarinin kimyasal
olarak  olusmast nedeniyle onarimi1 ve
rekonstriiksiyonu HA ile miimkiin oldugu ¢esitli
caligmalarla gosterilmistir. HA miikemmel biyo
uyumluluk gosterir. Dezavantaj olarak ise ne
yazik ki, HA agir yiiklemede kullanilamaz. Zay1f
mekanik 6zelliklerinden dolay1 ¢esitli sikintilar
meydana gelmektedir. HA kaplama, Titanyum
ve alasimlari ve 316 L paslanmaz ¢eliklere
uygulanmaktadir. Mekanik o6zellikleri (ytliksek
0zgiil mukavemet, kemik elastik modiili ile
eslesen diisiik elastik modiil doku) ve ayrica
yiiksek korozyon direncine sahiptirler [1-6]. HA
kompozit kaplama malzemelerini kaplamak icin
bircok teknik mevcuttur. Bunlar; daldirma
kaplama, plazma spreyi, elektroforetik
biriktirme, darbeli lazer piiskiirtme ve sol-jel
isleme yontemleridir. Bu kaplama teknikleri
arasinda catlak igermeyen kaplamalar iiretmek
zor olsa da, elektroforetik biriktirme (EPD)
yontemi digerlerine gore ¢esitli avantajlara
sahiptir. EPD kaplamanin kurulumda basitlik,
diistik ekipman maliyeti, karmagsik sekil, birikim
kalinligimin kontrolii kabiliyeti bulunmaktadir
[7-8]. Bir¢ok arastirmada HA kompozit kaplama
Ag/Kitosan [9], TiO2 [10], CNT [11], Al203
[12], ZrO2 [13], Kitosan [14] MWNT [15],
nanoY203 [16] yapmislaridir. HA kaplamanin
yant sira ¢alismada kaplanmasi diisiiniilen bir
diger malzeme ise hekzagonal bor nitriiridiir
(hBN). hBN en 6nemli avantaj1 giiglii kovalent
bag yapist ile zayif Vander waals baglarmi
baglar. hBN’nin ¢ok faydali miikemmel
miithendislik 6zellikleri vardir.

Bu calismada, elektroforetik biriktirme islem
parametreleri (biriktirme zaman, uygulanan
voltaj, nano hBN konsantrasyonu) titanyum
alasimi  yilizeyine ~ kompozit  kaplanmasi
hedeflenmistir. Calisma kapsaminda ylizey
catlagi olmaksizin nano hBN — HA kompozit
kaplama iiretimi elde edilerek biyofilim

deneyleri  Oncesi ylizey karakterizasyonu
yaptlmistir. Ti alagimi1 lizerine kompozit
kaplamalar, yiizeysel ve morfolojik incelemeler
icin ylizey piuriizlilik degerlerinin belirlenmesi
ile calisma tamamlanmistir. Kaplanan numuneler
biyofilim testleri i¢in hazir hale getirilmistir.

Materyal ve Yontem

Calisma kapsaminda EPD kaplama teknigi
kullanilmistir. Toz formundaki hBN ve HA
malzemenin Titanyum yiizeyine homojen olarak
kaplanmast EPD teknigi ile yapilmistir. EPD
kaplama teknigi iki asamali gerceklestirilmistir.
[k asamada etanol icinde siispanse edilen yiiklii
kaplama tozlarmin (hBN ve HA) zit yiikli
elektrota dogru hareketi gerceklesmistir. Ikinci
asamada ise tozlarin (nBN ve HA) zit elektrotda
tutunarak  Titanyum ylizeyinde kaplamasi
olusmustur. Sekil 1'de EPD yontemi ile kaplama
yontemi gosterilmistir.

Sekil 1. EPD Yonteminin Sematik Gosterimi
[17]

Hidroksiapatit (HA, Nanotech  Advance
Technology and Electric Electronic Systems
Ltd., Eskisehir, Tiirkiye) ve hekzagonal bor
nitriir (hBN, BORTEK Boron Technologies and
Mechatronics Inc.,Eskisehir, Tiirkiye) kaplama
tozlar1 olarak kullanilirken etanol (Absolute,
SIGMA-ALDRICH, USA) siispansiyon
hazirlamada dagitic1 ortam olarak kullanilmistir.
Agirlikca %100 hBN kaplamalari elde edebilmek
icin hBN citosan (ACROS ORGANICS,
molekiiler agirlik, 100,000-300,000), saf su ve
etanol karisiminda dagitilmigtir. Kaplamalarda
ticari saflikta titanyum (Ti, grade 4, Timet,
Tirkiye) kullanilmistir. Tiim kaplamalar dogru
akim (direct current, DC) gii¢c kaynagi (BioRAD
Power Pac Basic) kullanilarak elektroforetik
biriktirme yontemi (electrophoretic deposition,
EPD) ile kaplanmistir. Kaplamalarin 1s1l
islemleri tiip firnda (PROTHERM FURNACE)
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argon atmosferinde (yiksek  saflikta)
gergeklestirilmistir. Yiizey plrtizliligi
profilometre (MITUTOYO, SurfTest SJ-401) ile
karakterize edilmigtir. SEM goriintiileri DPU-
ILTEM laboratuvarinda bulunan FESEM (alan
emisyonlu taramali elektron mikroskobu) cihazi
ile gerceklestirilmistir.

HA ve HA-hBN(HA’nin agirlikga % 10 hBN
igerir) tozlar1 etanol ortaminda manyetik olarak
15 dakika karigtirilarak  siispansiyonlar
olusturulmustur.  Siispansiyonlara 1  saat
ultrasonik islem uygulanmistir. Sonra hacimce
%10 DMF eklenmis ve pH degeri 4’c
ayarlanmigtir. hBN siispansiyonu igin &nce
kitosan igeren ¢ozelti hazirlanmistir. Elde edilen
cozeltiye agirlikca %0,1 hBN ilave edilip 15
dakika ultrasonik banyoda tutulmus ve pH’1 3,5
olarak ayarlanmistir. Ti levha 1x1 cm? yiizey
alanina sahip olacak sekilde kesilmis, #320 ve
#500 grid SiC zimpara kagitlarinda yiizeyleri
benzer 6zelliklere getirildikten sonra sirasiyla 15
dakika deterjan iceresinde 15 dakika aseton
icerisinde ultrasonik banyoda temizlik islemleri
yapilmistir.  Kaplama islemlerinde kullanilan
elektrotlar Ti plakalardan olusturulmustur.
Elektrotlar birbirine paralel ve aralarindaki
mesafe 10 mm’dir. Ti plakalarin hazirlanan HA
ve HA-hBN kompozit kaplamalar DC 50 volt 1
dakika ile gerceklestirilmistir. hBN kaplamalar
DC 30 volt 2 dakikada elde edilmistir. HA, HA-
hBN ve hBN kaplamalar igerdikleri hBN
miktarma gore sirastyla HB 0.0, HB 10 ve HB
100.0 olarak kodlanmistir. HBO0.0 ve HB10.0
kodlu kaplamalar argon atmosferinde tiip firinda
1° C/dak. 1sitma ve sogutma hizi ile 800°C” de 2
saat boyunca 1s1l isleme tabi tutulmustur. HB
100.0 kodlu kaplamalar ise oda kosullarinda
sadece kurutulmus olup 1s1l isleme tabi
tutulmamustir.

Yiizey ptriizliliikleri profilometre ile 5 farkh
yerden (her bir koseden merkeze dogru ve
merkezden disa dogru) olgiiliistiir. Mikro-sertlik
deneyleri her numune i¢in ii¢ farkli noktada
yapilmis ve ortalama HV degeri deneysel
sonuclar kisminda verilmistir.

Deneysel Sonuclar

Sekil 2-4 ‘de Ti yiizey kaplamasi sonrasi yiizey
purizlilik grafikleri  verilmistir.  Yapilan
Olgtimler sonucunda HA+hBN kapl yiizeyin
ylizey piiriizliiliik degeri HA kaplama ile yapilan

yiizeyden bir miktar yiiksek elde edilmistir. hRBN
ile yapilan kaplamada ise ylizey piiriizliiliigiiniin
en diisiik seviyede oldugu olgiilmiistiir.

50E HB 0.0_R Profile

0,0

_5,0 [mm]
0,00 0,20 0,40 0,60 0,80

Sekil 2. HB 0.0 numunesinin yiizey piiriizliiliik
grafigi

= HB 10.0_ R Profile

6,0 5,

4,0

2,0
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Sekil 3. HB 10.0 numunesinin yiizey piiriizliiliik
grafigi

305 HB 100.0_ R Profile
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Sekil 4. HB 100.0 numunesinin yiizey piiriizliiliik
grafigi

Tablo 1’de ylizey kaplama sonrasi elde edilen
ortalama ylizey piirtizliiliik degerleri verilmistir.
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Tablo 1. Kaplamalarin yiizey piiriizliliigii degerleri

HB 0.0 HB 10.0 HB 100.0
Ortalama 1,5475 1,6420 0,3860
(m)
Standart 0,4401 0,1799 0,0326
sapma (£)

Nano HBN tozlarinin kullanildig1 kaplamalarda
ylizey  plriizlilik  degerlerinin  diistiigii
gorlilmektedir. %100 HA ve %100 hBN tozalari
kullanilarak kaplanan numunelerde sirasiyla en
yiiksek ve en diisiik ortalama ylizey piirtizliilik
degeri goriilmiistiir. Yiizey piiriizliiliik degerinin
artmasi ile bakteri olusumunun arttif1, zitti
durumlarda ise azaldigi bilinmektedir.

Tablo 2.’demikro sertlik sonrasi elde
edilen deney sonuclar1 verilmistir.

Tablo 2. Mikro-sertlik degerleri

de | det | mag O . T E—
uum | ETD | 50 000 x DPU-TLTEM

00 100 200 300 400 500 600 7.00 800 200

Ti HB 100.0 HB 0.0 e e e o
\H/ 23629 163.19 6.73 Element Weight % Atomic %
CK 1.51 3.90
Kaplama sonrast SEM ve EDX verileri Sekil 5- N K 1.73 3.83
7’de gosterilmistir. 2 mikronluk 6lgek ve 50.000 oK 9.56 18.53
biiylitme i¢in SEM goriintiileri alinmastir. PK 27.52 27.55
3 . : CaK 59.69 46.19

T E—

DPU-ILTEM

144K
1.28K
112K
0.96K]
0.80K]
0.64K]
0.48K]

0.32K]
o P ca
0.16K]

e Ao
00050 100 200 300 400 500 600 7.00 800 200
Element Weight % Atomic %
CK 1.74 453
oK 10.65 20.83
P K 27.18 27.46
CaK 60.43 47.19

Sekil 5. HB 0.0 numunesinin SEM ve EDX analizi

Sekil 6. HB 10.0 numunesinin SEM ve EDX
analizi

%00 100 200 300 400 500 500 700 800 900
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Element Weight % Atomic %
B K 16.11 37.15
CK 6.35 13.18
N K 7.10 12.64
SiK 1.04 0.92
TiK 69.40 36.11

Sekil 7. HB 100.0 numunesinin SEM ve EDX
analizi

Sekil 5-6’da goriildigii lizere HA igeriginden
kaynaklanan Ca elementi EDS analizinde
gorlilmektedir. Sekil 7°de ise hBN kaplamdan
dolay1 B ve N elementeleri EDS analiznde
gOrlilmiistiir.

Sonuglar ve Tartisma

Bir¢gok metal alasim implant uygulamalarinda
genis bir sekilde kullanilmaktadir. Bu metal
alasim yiizeylerine kolonize olan bakteriler
implanta bagh olarak enfeksiyon
olusturabilmektedir. Bu c¢alismada implant
ylzeyine hidroksiapatit ve nano hexogonal
bornitriir ile kaplama yapilarak biyofilim ve buna
bagli enfeksiyon olusumunu engellemek amacl
yiizey karakteristigi tayin edilmistir. Kaplama
sonras1 ylizeyde olusan piriizlilik degisimi,
sertlik  degisimi ve  SEM  analizleri
gerceklestirilmistir. Sonug¢ olarak dort farkl
malzeme (Kaplamasiz Ti alagimi, HA, nano
hBN, nano (hBN+HA)) i¢in kaplama ve yiizey
karekterizasyonu  yapilmistir. Elde edilen
kaplamalarin biyofilm olusturan Staphylococcus
aureus  bakterisine  karst  anti-biyofilm
ozelliklerini  belirlemeye yonelik ¢alismalar
devam etmektedir. Simdiye kadar yapilan pek
arastirma dis plagi olusum miktarinin, olusan bu
plakalarin olgunlugunun ve hareketli c¢ubuk
seklindeki bakterilerin sayisindaki artisin metal
ylizeylerin piiriizliiligliniin artmasi1 ile dogru
orantili oldugunu gostermistir [18]. Amoroso ve
ark. 2006, [19] yaptiklar1 bir ¢alismada
Porphyromonas gingivalis  bakterisinin
metal yiizeylere yapismasinin ¢ok daha diiz
titanyum yiizeylerde (Ra= 34,57) en alt seviyede
oldugunu belirlemislerdir. Benzer sonuglar in
Vitro olarak test edilen ii¢c farkli titanyum
ylizeyde de Streptococcus mutans,
Porphyromonas gingivali ve Fusobacterium

nucleatum bakterilerinin yiizey piiriizliliigii ile
yapisma oraninin  dogru orantili  oldugu
gosterilmistir [20-21]. Benzer 6rnekler ortopedik
implant uygulamalarinda ve farkli bakteriler
icinde gosterilmistir [22]. Buna ilave olarak, bor
ile kaph bilesiklerin antibakteriyal o6zelligi ve
bakterilerin biyofilm olusturma yeteneginin
engellemesi bilinen bir 6zellik olarak karsimiza
cikmaktadir [23-24]. Gonci ve ark. [17],
yaptiklar1  calismada; agirhikea %1 HA
stispansiyon ile % agirlik¢a 0-2.0-5.0-10.0 nano-
hBN ile karisim hazirlayarak kompozit kaplama
yapmiglardir. Yapilan ¢aligmada Ti yiizeyinde
olusan zeta potansiyeli, kaplama kalinligi, XRD
analizi, SEM analizi ve EDS analizleri
yaptlmistir.  Calismanin  sonunda mekanik
testlerin yapilmasi gerektigi vurgulanmustir.
Yiizey  pirizlilik ve  sertlik  testleri
yapilmamistir. Ayrica %100 hBN ile kaplama
icin bahsi gecen deneyler ¢alismada yer
almamaktadir.

Biitiin bu ozellikler dikkate alindiginda bu
calismada hidroksiapatit ve nano hekzagonal bor
nitriir  kapli titanyum metallerinin biyofilm
olusturan ve implant kaynakli enfeksiyonlara
neden olan bakterilere karsi etkili olabilecegi
distintilmektedir. Fakat bunu dogrulamak ve bu
implant olarak diislinlilen metallerin diger

ozelliklerinin  belirlemeye  yonelik  diger
arastirmalara ihtiya¢ duyulmaktadir.
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Determination of the effect of nano-
implants coating with nano hBN - Ha
for biofilm prevent on surface
characteristics

Extended abstract

It is widely used in many metal alloy implant
applications. Bacteria that colonize these metal alloy
surfaces can cause infection depending on the
implant. In this study, the surface characteristic of
biofilm and associated infection was determined by
coating with hydroxyapatite and nano hexogonal
bornitride on the implant surface. Roughness change,
hardness change and SEM analysis on the surface
after coating were performed. The relevance of the
bio-surface obtained to the Staphylococcus aureus
bacteria continues to be investigated.

Ti alloy surface has been applied with EPM method
in different rates hBN and HA coating.
Hardnesses were measured after coating.
Surface characteristics were investigated by
measurements with SEM. In addition, surface
roughness measurements of coating surfaces were
made.

Considering all these features, it is thought that in
this study, hydroxyapatite and nano hexagonal boron
nitride coated titanium metals may be effective
against bacteria that form biofilm and cause implant-
borne infections. However, other research is needed
to confirm this and to determine other properties of
metals considered as implants.

Keywords: biofilm, coating, implant, Ti alloy
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