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OZET

LAZER SINTERIZE CoCr ALASIMININ BiYOUYUMLULUGUNUN DOKUM
ALASIMLAR ILE KARSILASTIRILMASI

Yirmi yih askin stiredir kullanilan dogrudan secici lazer sinterizasyon yontemi
(SLS), dis hekimliginde dokim teknigine alternatif olan gincel bir yontemdir.

Bu yeni teknoloji dental restorasyonlanin dretim stresini ve maliyetini
azaltmasi ve mekanik o6zellikleri yuksek yapilanin Gretimini saglamasi ve tekniker
saghg icin zararh olabilecek dékim vb islemleri icermemesi gibi 6zellikleri nedeniyle
geleneksel yontemlere gore baz1 avantajlara sahiptir.

Bu calismanin amaci, secici lazer sinterizasyon yontemi ile elde edilen CoCr
orneklerin korozyon direncini, iyon salimimini ve biyouyumlulugunu, geleneksel
dékiam ydntemi ile elde edilen NiCr ve CoCr alasimlar ile karsilastirmaktar.

Elektrokimyasal cahsmalar i¢in 1lmm capinda ve 3mm yiksekliginde
ortasinda 1mm capinda bosluk bulunan silindirik 6rnekler (n=5/grup) kullamlarak
yapay tukurik ortaminda test edilmistir. Bu amacgla elektrokimyasal impedans
spektroskopi (EIS) ve potansiyodinamik polarizasyon testleri kullanilmistir. Aym
ornekler kullanmlarak induktif eslesmis plazma kutle spektrometresi (ICP-MS)
yardimi ile iyon salimimi nicel olarak degerlendirilmistir. Hlcre kaltlr0 testleri igin
3mm capinda 5mm yiksekliginde oOrnekler hazirlanmistir (n=6/grup). 3T3 fare
fibroblast hiicre kaltiri ve Dulbecco’nun Modifiye Edilmis Eagle (DMEM) besiyeri
kullanmilarak, gruplarin biyouyumlulugu bitkisel mavi tiazolil boyasimin mitokondrial
enzimlerce konversiyonu (MTT) yontemi ile degerlendirilmistir. Element salinim
Olcuim sonuglart 2 yonlit ANOVA ve post-hoc Tukey testleri; in vitro hicre kalttra
sonuclar ise tek yonli ANOVA ve post-hoc Tukey testleri ile SPSS istatistiksel analiz
program kullanmlarak degerlendirilmistir («=0,05).

Elektrokimyasal korozyon sonuclary lazer sinterizasyon ydnteminin alasimin
korozyon direncini arttirdigini ve iyon salimim azalttigim gostermistir. Dokim NiCr
grubundaki nikel (Ni) salinimi (0.0724 ppm), dékim CoCr grubuna (0.0027 ppm) ve
lazer sinterize CoCr grubuna (0.0008 ppm) oranla daha yuksek bulunmustur. Dokim
CoCr grubunda (0.369 ppm) kobalt (Co) salimim, lazer sinterize CoCr grubundan
(0.312 ppm) daha yuksek kaydedilmistir ve fark istatistiksel olarak anlamhdir. NiCr
disklerin yerlestirildigi hicre kalturlerinin ortalama canhhk ytzde degeri (optik
yogunluk degerleri) (0.333 + 0.102) kontrol grubuna oranla (0.554 + 0.06) istatistiksel
acidan anlamh dizeyde farklhihk gostermistir. Dokim CoCr (0.404 + 0.341) ve lazer
sinterize CoCr (0.450+ 0.051) alasimlari, kontrol grubu ve dokim NiCr grubu ile
karsilastinnldiginda istatistiksel olarak anlaml bir farkhhk géstermemistir.

Mevcut ¢cahsmanmn simirlart g6z éntinde bulundurularak in vitro deneylerin
sonucuna bakilarak, secici lazer sinterleme yonteminin dental alasimlarin
biyouyumluluklarini olumlu yonde etkiledigi sdylenebilir.

Anahtar Kelimeler: Lazer sinterizasyon, korozyon, potansiyodinamik polarizasyon,
iyon salinimi, biyouyumluluk
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ABSTRACT

BIOCOMPATIBITIY COMPARISON OF LASER SINTERED CoCr ALLOY
WITH CAST METAL ALLOYS

Direct Selective Laser Sintering Method (SLS) that has been used over the past
twenty years is an alternative contemporary technigue to casting in dentistry.

This new technology has some advantages compared to conventional methods like
reducing manufacturing time and cost, reducing the laboratory procedures effects
tecnicians health and enables production of structures with high mechanical properties.

The aim of this study was to compare the corrosion resistance, ion release and
biocompatibility of laser sintered CoCr dental alloy with conventionally cast NiCr and
CoCr dental alloys.

For electrochemical studies cylindrical specimens with 11mm diameter, 3mm
height and a 1 mm hole in the middle (n=5/group) were tested in artificial salivia. For this
purpose, electrochemical impedance spectroscopy (EIS) and potentiodynamic polarization
tests were used. The same specimens were used to evaluate ion release with the help of
inductively coupled plasma mass spectrometry (ICPMS) quantitatively. Specimens with
3mm diameter and 5mm heigth were prepared for cell culture tests (n=6/group). The
biocompatibilitiy of groups were evaluated using 3T3 mouse fibroblast cell culture’s kept
in Dulbecco's Modified Eagle's Medium (DMEM) and mitochondrial activity assay (MTT)
was used. Results of elemental release were statistically analysed using two-way ANOVA
followed by post-hoc Tukey test and cell culture results were compared using one-way
ANOVA followed by the Tukey test (a= 0.05).

The results of electrochemical tests showed that laser sintering method increases
the corrosion resistance and decreases the ion release. Nickel (Ni) release from cast NiCr
alloys (0.0724 ppm) was higher than cast CoCr (0.0027 ppm) and laser sintered CoCr
alloys (0.0008 ppm). Cobalt (Co) release from cast CoCr alloy (0.369 ppm) were higher
than laser sintered CoCr (0.312 ppm) alloy and the difference was statistically significant.
The average viability percentage value (optical absorbance values) of cells that NiCr discs
were placed in (0.333 £+ 0.102) showed statistically significant differences than the control
group (0.554 £ 0.06). Cast CoCr (0.404 + 0.341) and laser-sintered CoCr (0.450+ 0.051)
alloys were not statistically significantly different than the cast NiCr and control groups.

With the limitations of this study results from the current in vitro experiments can
be concluded as that the selective laser sintering method affects the biocompatibility of
dental alloys positively.

Keywords: Laser sintering, corrosion, potantiodynamic polarization, ion release,
biocompatibility
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1. GIRIS

Sabit protezlerin dokumi 1907 yilindan bu yana “kayip mum yontemi” ile
yapilmaktadir. Bu amagcla ilk olarak yiiksek altin icerikli alasimlar kullanilmistir. Ustiin
mekanik ve biyolojik dzelliklerine ragmen altinin yiksek maliyeti nedeni ile kobalt-
krom (CoCr) ve nikel-krom (NiCr) gibi alternatif metallere ihtiya¢ duyulmustur. Sabit
protetik restorasyonlarda kiymetsiz metallerin  kullanilmasi daha ekonomik
restorasyonlarin yapilmasini saglamistir. Ancak dokum yontemi ile elde edilen
kiymetsiz alasimlarin biyolojik olarak problem yaratmas: ve dékimden kaynaklanan
marjinal uyumlar: ile ilgili sikintilarin olmas: nedeni ile yeni Uretim yontemlerinin
gelistirilmesine ihtiyag duyulmustur @ .

Son on yilda, dental uygulamalarda bilgisayar destekli tasarim (CAD) ve
bilgisayar destekli Gretimde (CAM) o6nemli bir artis s6z konudur. Gunimizde
kullanilan CAD-CAM sistemlerinin ¢cogu, blok materyalde kazima yontemi ile metal alt
yap1 veya tam kron iretme prensibine dayanmaktadir .

Metal alagimlarin lazer sinterleme metodu CAD-CAM teknolojisini kullanan
diger bir hizli Gretim sistemidir. Son yillarda arastirmacilar lazer enerjisi kullanilarak
alasim tozu partikillerinin lazer enerjisi kullanilarak eritilerek birlestirilmesi esasina
dayanan bu yontemin dis hekimligi uygulamalar1 tUzerinde ¢alismaktadir. Bu yontemin
avantajlart daha az maliyet ile kisa strede daha fazla tretim yapilmasi, yapilarin insan
eli degmeden Uretimesi, dokim yontemine oranla laboratuar asamalarinin daha az
olmas: ve Uretilen parcalarin dis ile daha yiuksek uyum gostermesi, Uretim sonrasi
islemlerin Dbasitlestirilmis olmas: seklinde ve Uretim protokolinin saghga zararh
olmamast siralanabilir © |

Bu tez ¢alismasinin amaci, lazer sinter yontemi ile elde edilen metal yapilar ile
geleneksel dokim yontemi ile elde edilen alasimlarin biyouyumluluklarinin
karsilastirnllmasidir. Calismanin Ho hipotezi; ‘lazer sinterizasyon yontemi kullanilarak
elde edilen orneklerin biyouyumlulugu, dokim orneklerin biyouyumlulugundan daha

iyidir’ seklinde kurulmustur.



2. GENEL BILGILER

2.1. Protetik Dis Tedavilerinde Kullanilan Dental Alasimlar

Protetik dis tedavilerinde farkli materyallerin kullanimi, materyallerin fiziksel

Ozelliklerinin yan1 sira, materyal ve canli doku arasindaki iliskinin uyumlu olmasin

gerektirmektedir. Dental amaclarla kullanilan alasimlar, genellikle erimis halde

birbirleri igcinde ¢6zunen iki veya daha fazla metalin birlesmesiyle meydana gelirler.

Alasimlarin gerek ekonomik ve gerekse istiin mekanik 6zelliklerine ek olarak biyolojik

acidan uyumlu olmalar: da gereklidir ¢,

Amerikan Dis Hekimleri Birliginin (ADA) siniflamasina gore dis hekimliginde

kullanilan alasimlar Tablo 2.1'de de gosterildigi gibi 3 gruba ayrilir.

Tablo 2.1. Dental alasimlarin ADA siniflandirmasi

Icerik

Yiksek soy alasimlar

Soy metal icerigi > %60 (altin, platin, paladyum) ve altin > %40

Soy alasimlar

Soy metal icerigi > %25 (altin, platin, paladyum)

Baz alasimlar

Soy metal icerigi < %25 (altin, platin, paladyum)

Soy metaller altin (Au), platin (Pt), paladyum (Pd), iridium (Ir), rutenyum (Ru),

rodyum (Rh), osmiyum (Os) ve gimis (Ag) olarak siralanir. Metalurjik acidan gimis

soy metal olarak kabul edilmekle birlikte agiz icerisinde olusturdugu yiksek

reaksiyonlar nedeni ile ADA standartlarina gére Ag baz metal olarak kabul edilmektedir
©) . Bunun diginda kalan baz metaller kobalt (Co), nikel (Ni), krom (Cr), bakir (Cu),
cinko (Zn), lityum (Li), molibden (Mo), kalay (Sn) ve indiyum (In) dur .




2.1.1. Soy Metal Alasimlar
Bu terim kimyasal yapisi ve igerigi nedeniyle oksidasyona ve korozyona direncli
metaller igin kullanilir. YUksek altin iceren soy metal alasimlarinin biyolojik olarak

yuksek uyum gosterdikleri bilinmektedir.

2.1.1.1. Altin

Lekelenme ve korozyona direng saglanabilmesi igin bir alasimin altin igeriginin
agirlikca en az % 75 olmasi gerekir @ . Altina bagli lokal ya da sistemik yan etkiler cok
nadiren goraltr. Altin tuzlarinin intravenéz uygulamalarinda bile toksisite olusturmasi
oldukca nadirdir. Genellikle altin alerjisi oldugu bildirilen hastalarin tamaminda, nikel,

kobalt ya da krom alerjisi de goriiliir .

2.1.1.2. Platin

Yuksek erime sicakligi, ylksek korozyon direnci ve buna bagl olarak yiksek
biyouyumlulugu ile dis hekimliginde 6zellikle metal destekli seramik restorasyonlarin
metal altyapilarinin yapiminda; tipta ise implant materyali olarak siklikla kullanilan bir

metaldir .

2.1.1.3. Paladyum

Altin ve giims ile birlikte pek ¢ok alasimin icerisinde kullanilir. Alasimin erime
sicakhigint yikseltir. Ustiin mekanik ozellikleri ve biyouyumlugu sayesinde platine
benzer sekilde dis hekimliginde 6zellikle metal destekli seramik restorasyonlarin alt

yapisinda; tipta ise implant materyali olarak kullanilmaktadir .

2.1.2. Temel Metal Alasimlar
Temel metal alagimlarinin bilesiminde bulunan nikel, krom, kobalt, bakir ve
berilyum  biyolojik yonden olumsuz 6zelliklere sahip elementler olarak

degerlendirilmektedir © .



2.1.2.1. Nikel

Soy metal alagimlara ilave edildiginde, alasimlarin mekanik 06zelliklerinde
olumlu etkilere neden olur. Altin alasimlarina disiik konsantrasyonda nikel ilavesi,
alasimin  beyazhigint ve sertligini arttirir. NiCr alasimlari % 81 oraninda nikel
icerebilirler. Giincel NiCr alasimlarinda bu oran % 65 gibi degerlere dustrilmusttr
(Bego Wiron 99). Nikel iceren temel metal alasimlarinin dis hekimliginde yaygin
kullanimi ile alerjik reaksiyonlarin sikhigi dikkat ¢gekmis, biyouyumluluklari konusunda
sorunlarin ortaya ¢ikmasina neden olmustur -,

Insan tukurtgundeki nikel miktar1 0.8 - 4.5 mg / 100 ml arasinda degisirken,
yapilan doku kdlturu arastirmalarinda, insan gingivasindaki fibroblastlar igin toksik
miktarin 0.25 mg / 100 ml oldugu bildirilmistir ©-.

Nikel icerikli alasimlarin korozyon direnci mikroyapisi ve icerdigi elementlerin
kararsiz yapisi nedeni ile dusuktir. Agiz boslugunda olusan korozyon driinleri dokular
tarafindan tutulup hedef organlara tasimir. Bu, Ozellikle nikele duyarli hastalarda,
vicudun cesitli yerlerinde yayilma reaksiyonu seklinde kendini gosterir. Yayilma
reaksiyonu, materyalin viicuda ilk girdigi bélgeden uzak bir bélgede biyolojik reaksiyon

olusturmast seklinde tanimlanmaktadir © .

2.1.2.2. Krom

Krom eklendigi alasimlara lekelenme ve paslanmaya Kkarsi dayaniklilik
kazandirir. Alasim icindeki krom oran1 % 20-30 olmalidir. % 30’un Uzerindeki krom,
alasimin kirilganhigint arttirir, dokimu zorlastirir. Kromun % 20’nin altinda oldugu
durumlarda alasimin dayanikliligi ve lekelenmeye kars: direnci azahr © .

Endlstriyel alanda krom toksisitesine maruz kalanlarda, solunum sistemi
irritasyonlari, nasal septum perforasyonlari, pulmoner fibrozis ve hatta akciger
kanserine rastlanilmaktadir. Ancak dis hekimligi uygulamalarindan kaynaklanmis boyle
bir etki bildirilmemistir. Kandaki krom konsantrasyonlar1 10-100 ppm’i buldugunda

hiicrelerde sitotoksik degisiklikler olabilmektedir © 1%



2.1.2.3. Kobalt

Alasima eklenen kobalt alasimin elastisite modulliini nikelden daha fazla arttirir.
Alasima % 35-66 oraninda ilave edilir. Alasima sertlik ve dayaniklilik verir © . Kronik
kobalt toksikasyonunda, bireylerde hipertiroidi, hematolojik bozukluklar, dispne
olusabilmekteyken dis hekimliginde kullanilan formlarinin bu yonde bir etki

olusturduguna dair kanit mevcut degildir © .

2.1.2.4. GUmdis

Iyi bir 151 ve elektrik iletkeni olan giimis, agizdaki metal yapilar tizerinde siyah
renkli bir tabaka olusturur. Korozyon direnci duslktir. Gumis iceren alasimlara
paladyum ilave edilerek alasimin korozyon direnci arttirilir .

2.1.3. Dis Hekimliginde Metal Yapilarin Elde Edilme Yontemleri

2.1.3.1. Dokim

Metal dental restorasyonlarin hazirlanmasinda 1907 den bu yana Dr. Taggart
tarafindan tarif edilmis olan “kayip mum teknigi” kullaniimaktadir. Kayip mum teknigi
ile hazirlanacak dokiim restorasyon icin dis hekiminin 6lcii almas: gerekir. Olgii islemi
hasta ve hekim agisindan sikint: yaratan islemdir. Olgli asamasindan sonra master model
hazirlanir. Mum modelaj, revetmana alma ve mum atimi islemlerini takiben
restorasyonun dokumi yapilir. Son olarak elde edilen dokim kronlarin tesviye ve
polisajlar1 yapilir @

Kron yapimi asamasinda karsimiza ¢ikan diger bir faktor ise, aslinda tehlikeli bir
islem olan dékum isleminin hassasiyet gerektirmesi ve metalin sivi fazdan kati1 faza
gecisi sirasinda metalde gercgeklesen blzilmeye bagli olarak marjin uyumunun orjialden
sapmasidir @) Baz alagimlarin dokum islemleri sirasinda zorluklar yasanmaktadir.
Purizll, delikli ya da poéroz dokimler elde edilebilmektedir. Mansete dokilmis olan
eriyik metal sogurken metaldeki termal biizilmeye bagli olarak metal altyapilarin dis ile
uyumlar: siki olabilecegi gibi siman araliginin fazla olmas: ve marjinal araligin kabul
edilebilir sinirlarin Gzerine ¢ikmas: da Karsilasilan sorunlardandir ©  incelenebilen
literatiirde rastlanan klinik olarak yapilmis olan galismalarda 230 pm ila 260 pm ig

araligin (yapistirma siman kalinligi) herhangi bir sorun olusturmadig: belirtilmistir 2%



. Halbuki, marjinal araligin belirtilen degerlerden ¢ok daha disuk olmas: gerekir. Kabul

edilebilir marjin aralig: literatirde 30pum ile 125um olarak belirtilmistir 4 2

. Ayrica,
kiymetsiz dokim metallerin yiksek sertlik dereceleri nedeni ile tesviye ve polisajlarinin
zor olmast gibi problemler s6z konusudur © .

Metal seramik restorasyonlarda porselen firinlama sikluslari sirasinda metal
altyapida deformasyonlarin olmamas: icin alasimin yiksek ergime derecesine sahip
olmasi gerekir. Buna ragmen metal altyapilarda gorulebilen dokim hatalari; 1. Tek
parca dokumlerin proksimal alanlarinda porozite olmasi, 2. Dokilmis Kitle icinde
porozite olmasi, 3. Dokimin kirilgan olmasi, 4. Metal alt yapilarin oksidasyonu veya
gazdan arindirma isleminden sonra dokim Gzerinde korozyon direnci disik bolgelerin
olusmasi ve 5. Gaz gikarma/oksidasyon sirasinda dokim alt yapinin deforme olmasidir.
Dokimden sonra metal altyap: Gzerine islenen porselende dokim islemine bagl olarak
olusan problemler, 1. Catlaklar ve porselenin metal altyapidan ayrilmasi, 2. Metal oksit
tabakasindaki uyumsuzluk nedeni ile seramik ile metal arasinda istenen baglantinin
olusamamas: ve 3. Renk degisikligidir ¢ *> ®  Bu nedenle kiymetsiz alasimlari

zorluklarini ortadan kaldiracak alternatif yontemlere ihtiya¢ duyulmaktadir.

2.1.3.2. CAD/CAM ve Kopya Freze

Gunimuzde sabit restorasyonlarin (retiminde bilgisayar destekli tasarim-
bilgisayar destekli tretim (CAD/CAM) teknolojisine sahip bircok sistem
kullanilmaktadir. Seramik restorasyon yapiminda CAD/CAM veya diger makineler ile
hizli Gretim tekniklerinin kullanilmas: iki 6nemli firsat saglamistir. Birincisi; bu
sistemlerin dental laboratuarlarda seramigin manuel yol ile sekillendirilmesi
gereksinimini ortadan kaldirmas: ve ikincisi ise buna bagl olarak mikroyapisindaki
degisiklikleri azaltmasidir. Kopya freze yonteminin metal alt yap: (retiminde
kullanilmasi ise oldukga yeni ve hizli bir Gretim sistemidir.

Kopya freze, CAD yoOntemi ile tarama ve tasarim yapildiktan sonra metal bir
ingottan 4 veya 5 eksende asindirma yaparak metal Gniteler elde eden yeni bir
yontemdir. Bu sistem ile CoCr gibi agir metaller, titanyum gibi dokim prosedur(
problemli olan metaller, PMMA ve seramik islenebilmektedir " *® | Literatiirde bu
konuyla ilgili yapilmis yeterli arastirma olmamakla birlikte Agikalin ve ark’nin )

internal yapistirma araligi ve marjinal arahigi degerlendirdigi calismada geleneksel



dokim yonteminin kopya freze yontemine gore daha olumlu sonuclar verdigi
gozlenmistir. Ancak bunun Kklinik olarak degerlendirilmesi gerektigi sonucu
belirtilmigtir.  Bu sonuglar 1siginda farkli  hizli Gretim teknolojilerine ihtiyag
duyulmaktadir.

2.1.3.3. Lazer Sinterizasyon

Kiymetsiz metal alasimlarin  maliyetlerinin  dusiik olmasi g6z Oninde
bulunduruldugunda, kiymetsiz alasimlarin dokimi esnasinda karsilasilan problemlerin
Ustesinden gelebilmek ve harcanan zamani minimuma indirgemek icin yeni bir hizh
uretim teknigine gereksinim vardur.

Hizli Gretim teknolojileri U¢ boyutlu tasarim programi ile hazirlanmisg sanal
modellerden gercek prototipler Uretmeyi saglar. Hizli Gretim sistemleri bir Grinundn
gelistirilmesinde ya da imalati Oncesinde cok farkli amaclar icin gerekli prototip
ihtiyaglarint hizli ve dogru bir sekilde karsilayabilmektedir. Kullanici agisindan
bakildiginda calisma prensipleri farkliliklar gosteren hizli Gretim sistemleri, farkl
uygulama alanlarinda kullanilabilmekte ve malzeme, Uretim siiresi ve maliyet acisindan
degisik alternatifler sunabilmektedir. Cok karmasik geometrisi olan objelerin bile
tabakal1 Gretim sayesinde arzu edilen hassasiyet ve dogrulukta ve kisa strede tretilmesi
gibi avantajlar: ile kullaniciya alternatifler sunmaktadir 9,

Metaller icin tabakali iretim tekniklerinin temelleri Ciraud @ *un 1971°de
aldig: patent ile atilmistir. Ug boyutlu lazer kaplama teknolojisinin de énciisii olan ve
secici lazer sinterleme (Selective Laser Sintering, SLS) ve secici lazer eritme (Selective
Laser Melting, SLM) sistemlerinin kavramlarini tanimlayan Ciraud ¥ | 1977 yilinda
Household patentlerini almistir. Deckard ?? *in 1986°da Teksas Universitesi’nde yaptigi
calisma 1992 yilinda ortaya c¢ikarilan ilk masaustu Uretim (Desktop Manufacturing,
DTM) makinesi ile sonuglanmistir. Deckard gelistirdigi sistemi ilk olarak Pargalarin
Secici Sinterleme ile Tabakali Uretimi (Part Generation by Layerwise Selective
Sintering, PGLSS) olarak adlandirmis ardindan bu ismi secici lazer sinterleme olarak
degistirmistir. Asagida hizli tretim yontemlerine deginilmistir (Tablo 2.2) .

Tabakah tretim (Layer Manufacturing, LM), diger ad1 ile hizli prototipleme,
tekniklerinin yaklasik 30 yillik bir tarihgesi mevcuttur. Bu teknikler CAD ile (retilen tg¢

boyutlu kat: modellerden, dogrudan, tabaka-tabaka fiziksel modeller Gretirler % 2 .



Hizli prototipleme (Rapid Prototyping), 3-boyutlu (3D) CAD tasarimi yapilan

numunelerin tasarimdaki hatalarint gérmek veya kullanima uygunlugunu tespit etmek

icin hizli imalat teknolojisi sonucu olusan prototip zerinde inceleme yapmaya imkan

saglamistir. Son yillarda gelisen teknoloji ile SLS ve SLM makineleri, prototip

anlayisini kirarak dogrudan uretim olanagi sunmustur @5

Tablo 2.2. Tabakali Gretim tekniklerine genel bir bakis

Isim Kisaltma Gelisim Yillar
Stereolitografi
) SLA 1986-1988
(Stereolithography)
Kat1 Zemin Kiirl (Solid sGC 1986-1988
Ground Curing) 1999 yilinda terkedilmistir
Lamina Obje Uretimi
(Laminated Object LOM 1985-1991
Manufacturing)
Eriyik Biriktirme
Modellemesi (Fused FDM 1988-1991
Deposition Modelling)
Secici Lazer Sinterleme
) ] ] SLS 1987-1992
(Selective Laser Sintering)
3-Boyutlu Baski (3D
o 3DP 1985-1997
Printing)
Selective Laser Melting SLM 1986- 1995

Hizlhh Gretim, gercek Uretim parcalari (son Urin) olan ve cesitli temel

gereklilikleri saglayan fonksiyonel parcalarin dretilmesi anlamina gelir @8 Hizh

aletleme hizli Gretimin alt kategorisi olarak degerlendirilebilir. Bu terim tabakali Gretim

teknolojisi ile Gretilen fonksiyonel alet parcalar: igin kullanilmaktadur %27




Malzemeler:

Fe-Cu Rapid prototip

Takim ¢eligi teknolojileri:

g?tiln selik -Segici lazer Endastiin:
yum . Automotive

alasimm sinterleme Uzay

Nikel bazl: -Lazer mikro- "

alasim smterleme Bizja;:gjical

Cobalt bazl: -Secici lazer ergitme

alagim -3 boyutlu lazer

Alininyum kaplama

Sekil 2.1. Levy ve Greulich'den temel alinarak tasarlanmis olan metal pargalarin dogrudan lazer
ile Oretimi igin kullamlan hizli Gretim teknolojilerinin  ve kullamim gdren
materyallerin (RM) semasi verilmistir

Secici Lazer Sinterleme, lazer enerjisi kullanilarak gerceklestirilen tabakal:
uretim tekniklerindendir. Bu sistemde alasim tozu bir yatak zerine yigilir (Sekil 2.2).
Toz yataginin zerinden gegen bir silindir ya da seviyeleme sistemi yardimi ile toz
yatagina sabit kalinlikta alasim tozu yerlestirilmesi saglanir. Toz alasim katmaninin
kalinligir 20-100pm arahgindadir. Galvano aynalarin rehberlik ettigi lazer demeti
uretilecek cismi olusturmak izere her tabakadan sonra toz yatagini tarar. Ug boyutlu

obje tamamlanana kadar bu dongii devam eder ¥
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Sekil 2.2. Secici lazer sinterlemenin sematik bir illstrasyonu

Secici Lazer Eritme, kullanilan techizat yonunden segici lazer sinterleme
metoduna benzer. Fakat segici lazer eritmede kullanilan yuksek enerji alasim tozunun
tamamen erimesine neden olur. Bu sebeple, secici lazer eritmede yogunlugu daha

yiiksek parcalar tretilebilir 829

SLM vyoéntemi ile tam yogunlukta parcalar
uretilebilmektedir fakat dogru islem kontroli saglanmadiginda, dretilen pargalarda
yuksek i¢ gerilimler ve zayif yiizey bitimi meydana gelir. Bunun sebebi islem esnasinda

olusan yiiksek sicaklik degisimleridir ©%

. SLM isleminde arzu edilmeyen bir diger
durum toz yataginin yiksek enerji yogunluguna maruz kalmas: ile birlikte gelisen
buharlasma ve asir1 basingtir 2.

Ug Boyutlu Lazer Kaplama (3-D laser cladding)’da ise bir toz yatagimn icinde
materyalin kaynastirilmasindan ziyade, toz kicuk kanallardan temin edilir. Toz
genellikle lazer demetine dik gelecek sekilde verilir. Geleneksel yontemlerle islenmis
materyallerin mekanik 0zelliklerine ve yogunluguna yakin veya bu materyallerden daha
(istlin olan parcalarin tretimi saglanmis olur 33
Secici lazer sinterleme ve secici lazer eritme islemlerinde toz partiktlleri dort

farkl sekilde baglanirlar. Bunlar; 1) kati faz sinterizasyonu (SSS, Solid State Sintering)
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2) sivi faz sinterizasyonu ve kismi erime, 3) tam erime ve 4) kimyasal tetiklemeli
birlesme ¢33

Kati faz sinterizasyonu atomlarin diflizyonu basta olmak (Gzere, toz
taneciklerinin erime sicakhiginin altinda birlesmesi ile olusan bir birlesme strecidir S
Kati Faz Sinterizasyonunun en o6nemli avantaji bu yodntemle genis bir materyal
toplulugunun Uretilebilmesidir. Fakat kati faz sinterizasyonu kati haldeki difuize
atomlarin yavas hareket etmesi ve yuksek lazer hizina uyum saglayamamasi nedeni ile
tabakal tiretimde az kullanilir >3

S faz sinterizasyonu, diger parcalar kati halde iken, toz malzemenin bir
kisminin - erimesi gibi bag mekanizmalart icerir. Tek veya iki komponentli
olabilmektedir. Tek komponentli oldugu zaman yuzeyel erime olur; iki komponentli
oldugu zaman ise dislk erime sicakligina sahip malzeme baglayici, yuksek erime
sicakligina sahip malzeme ise yapisal malzeme olacak sekilde baglanmaktadir ®337 |

Kismi erime, farkli bir baglayicinin olmadig: ve sadece yapisal materyallerin
uygulandigr durumlarda da mimkin olabilmektedir. Eriyen kisimlar baglayici gorevi
gorur ve etkilenmeyen i¢yapilarin da birlesmesine neden olur.

Tam erime partiktllerin birlestirilmesinde kullanilan birbaska tekniktir ve
genellikle islem sonrasi ikinci bir yogunlastirma sureci gerektirmeyen tam yogunlukta
parca elde etmek istenildiginde kullanilir. Metal tozlarinin, modern lazer kaynaklari ve
optikleri kullanilarak, yogunlugu %99,9’a varan objelerin elde edilebilmesini saglayan
buyiik asamalar kaydedilmistir ©¥ . Kimyasal tetiklemeli baglanma partikilleri
birlestirmede kullanilan bir diger 6nemli mekanizmadir. Gunumizde ticari tabakal:

tiretim ekipmanlarinda yaygin olarak kullanilmamaktadir 2,

2.2. Korozyon ve Korozyon Hizi Olgiim Teknikleri

2.2.1. Korozyon

Korozyon, metal veya alasimlarin icerisinde bulundugu kimyasal ortam ile
etkilesimi sonucu meydana gelen elektrokimyasal/kimyasal sirecler sonucunda
malzemede mikroyapisal degisiklikler, iyon salinimi ve bilesik olusturma sonucu

materyalin yiizey katmaninda baslayan ve siiregelen bir olaydir &
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Korozyon rund olarak adlandirilan ve ortam sartlarinda kararli olabilmesi
halinde yuzeyde pasif bir tabaka meydana getiren kimyasal bilesikler malzemeyi
koruyabilecegi gibi, yeterince koruyucu olamamas: durumunda karmasik bazi strecler
sonucu cukurcuklanma gibi sonuclara yol acarak bozunmay1 hizlandirabilir ® . Ornegin
amalgam restorasyonlarda olusan korozyon Urtinleri restorasyon marjininde tikama
saglamakta ve agiz sivilari veya bakteri girisini engellemektedir. Bununla birlikte bazi
metaller veya alasimlar soy metal olmalar1 veya yuzeysel koruma tabakalar: sebebi ile
korozyona direng gostermektedirler. Ornegin demir alasiminin krom ile kaplanmasi bu
alasimi paslanmaz ¢elik formuna getirir ve korozyon direncini arttirir. Dis hekimliginde
kullanilan yiiksek soy metal alasimlar korozyon karsisinda direng gosterirler ©

Korozyon sadece yuzeyde gerceklesen bir olay degildir. Metal kdtlesinin ic
kisimlarinda da icerisinde bulundugu ortam sebebi ile bozulmalar olusabilir. Korozyon
ataklar1 genellikle yuzeydeki duzensizlikler nedeni ile zamanla artar ve metalin
kitlesinde katastrofik bir bozulmaya neden olabilir; bu olay metalden kutle kayiplar:

olma ile veya stres sonucu kirilma ile sonuglanabilir %

2.2.2. Korozyon Mekanizmalarn

Korozyonun meydana gelis mekanizmas: oldukca karmasiktir ve tamamiyle
cevresel sartlara ve malzemenin dogasina 6zgl olarak gelisir. Yiksek sicaklik
korozyonu disinda, diger korozyon olaylarinda daima bir miktar suya (nem) ve gerekli
elektrolit ortam1 saglayacak iyonlara ihtiya¢ vardir. Ortam kosullari ve malzemenin
tasarimi ile birlikte yapisal heterojenlikler korozyon sirecini daha karmasik hale
getirmektedir. Metalin mikro-yapisal faz dzellikleri, soyluk derecesi, yiizey oOzellikleri
ve ortam kosullar1 (pH, sicaklik, elektrolitin kimyasal icerigi, stres, nem) korozyon
mekanizmasin1 ve hizin1 belirlemektedir. Genellikle korozyon hizi zamanla artma
gOsterecektir, 6zellikle materyal ylizeyinde stres olusturacak ytizey puarizluligli veya
yuzeyi tam olarak kaplamayan korozyon driinleri bu durumu hizlandiracaktir. Bununla
birlikte, korozif etkilesim lokal asinmalara ya da mikro o&lgekli cukurcuklarin
olusumuna yol acabileceginden heterojen hacim degisikliklerine neden olacaktir, bunun
sonucu olarak mekanik zayifliklar da artacaktir. Ortam kosullarindaki nem artisi, asidik
ortam yani diistik pH genellikle korozyon oranini arttiracaktir. Tukirik icerisindeki su,

oksijen ve klor iyonlar: da bu korozyon ataklarinin artmasina neden olacaktir ©39
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Korozyonun meydana gelis mekanizmasina gére birbirinden ayri distndlmesi
mumkiin olmayan sulu ortam ve kuru korozyon olarak nitelendirilen baslica iki farkl:
stirecten soz edilir ©9.

Kuru korozyon metal ve alasimlarin gaz ortamlar icinde oksitlenmesidir. Kuru
korozyon metallerin metalik olmayan elementler ile birlesmesi sonucunda gorilen
oksidasyon, halojenizasyon ve slflrizasyon olaylaridir. Buna 6rnek olarak demirin
stlfur ile birlesmesiyle kuru korozyon sonucu demir silfidin olusmas: gosterilebilir.
Kuru korozyon dis hekimliginde riin olusturmak icin de kullanilabilen bir yéntemdir.
Ornegin, gumis-bakir oksidasyon drintnin civa ile Karstirilmas: sonucu dental
amalgamlarin elde edilme yontemi kuru reaksiyonun dental uygulamalarinda kullanilan
en yaygin ornegidir © 7.

Metal ve alasimlarin sulu ortamlar icinde bozunmalar: ise elektrokimyasal

korozyon veya sulu ortam korozyonu olarak adlandirilir G .

2.2.2.1. Korozyonun Elektrokimyasal Dogasi

Elektrokimyasal korozyon, elektrik akimi ile gerceklesmektedir ve sulu ortamda
veya farkli elektrolitik sivi (korozyon dizeneginin igerisinde bulundugu medyadir)
ortaminda gerceklestirilmesi sebebi ile ayni zamanda islak korozyon olarak da
adlandiriimaktadir. Elektrolit ve iki elektrottan meydana gelmis ortama huicre ad1 verilir.
Elektrolitik ortamda bir elektrottan digerine elektron akimi olmasindan dolay: hiicre
icerisinde kimyasal olaylar meydana gelir veya hicre igindeki kimyasal olaylar
(elektron salinimi, elektron alimi) sonucunda elektrik akimi meydana gelir ©

Elektrokimyasal hucre ug¢ temel bilesenden olusur; anot, katot ve elektrolit.
Elektrolit iyonik iletkenlige sahip c¢Ozeltidir. Bir korozyon olayinda katot
elektrokimyasal anlamda daha soy olan metaldir. Metaller arasinda bir potansiyel farki
yoksa bir ugtan diger uca elektrik akimi gergeklesmez. Elektrokimyasal gerilim
sirasinda, disuk potansiyelli ve yiksek potansiyelli elektrotlardan akimin ge¢mesine
sebep olan potansiyel farkina elektromotor kuvveti denir. YUlzeyinde indirgenmenin
gerceklestigi elektrot katot ve yikseltgenme yoluyla ¢ozlinen elektrot ise anot olarak
tanimlanir. Galvanik hicrede, yani iki metal iletken elektrolit icerisinde temas halinde
olduklarinda, s6z konusu bimetalik ¢iftte daha elektronegatif olan metal anodik davranis

13



sergiler ve korozyona maruz kalir. Korozyona ugrayan metalin ¢ozinme hizi hicreden
gecen akim ile dogru orantilidir %4

Korozyonun elektrokimyasal dogasini anlayabilmek igin, asitlerle kolayca
tepkime veren bir metalin, 6rnegin ¢inkonun (Zn), asitli bir ortamdaki davranisini ele
almakta yarar vardir. HCI cozeltisine daldirilan bir Zn metali Gzerinden gorilebilir
bicimde gaz cikar. Metal ise kisa sire icinde ¢Ozunlp parcalanarak asinmaya baslar.
Yeterli suire beklenirse metalin tamamen ¢ozlnup yok oldugu gorilur. Burada ¢ikan gaz
hidrojen gazidir (H,) ve metal iyonlasarak ¢ozinmdastur. Yuruyen tepkimenin denklemi

asagidaki sekilde yazilabilir:

Zn +2HCI — ZnCl +H; (2.1)

Goruldigu gibi bu tepkime ile metal yukseltgenerek ¢ozeltiye gecmis ve metalik
Ozelligini kaybetmistir. Serbest kalan elektrotlarla da hidrojen iyonlari indirgenerek
hidrojen gazini olusturmustur. Tepkime 6zde bir redoks tepkimesidir. Ayn: zamanda,
anodu Zn metali, katodu ise X, H, / H* elektrot olan bir elektrokimyasal pil sisteminde
yuriyen tepkime ile esdegerdir. Ancak katot gorevini Ustelenen ve (zerinde hidrojen
indirgenmesinin gergeklestigi X metali, bir pil sisteminde bilingli olarak segilen ve Zn
gibi ¢Oziinen bir metalden daha soy platin veya bakir gibi bir baska metaldir. Burada ise
hidrojen cikisinin oldugu yerler metal Uzerinde ¢6zinmeye daha az egilimli olan
noktalardir. Bu durumda, c¢ozinen metalin Uzerindeki katodik karakterli noktalara
oranla daha soy oldugu bilinen herhangi bir metal ile galvanik esleme yapilmasi
durumunda gaz ¢ikisinin bu soy metal Gzerinde gerceklesmesi, aktif metalin ise gene

cozlinmeye devam etmesi gerekir. Bu durum Sekil 2.3 de sematik olarak gdsterilmistir
(39)
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Sekil 2. 3. HCI ¢ozeltisinde Zn metalinin (a) ve Zn-Pt ¢iftinin (b) davranig bigimi

Yuruyen tepkime, 2.2 esitligi ile verilen tepkimenin aynisidir. Sadece metal
cozlinmesi (anodik tepkime) ile hidrojen indirgenmesi (katodik tepkime) farkli metaller

uzerinde gerceklesmektedir.

Zn — Zn "'+ 2e (Zn lzerinde) (2.2)

2H" +2e —» H; (Pt lizerinde) (2.3)

Son durum bir pili temsil etmektedir. Anotta uretilen elektronlar katoda galvanik
eslemenin yapildig: dis iletken baglanti Gizerinden tasinmaktadir. Bu baglantinin olmasi
veya kesilmesi durumuna gore elktron akisinin denetimi saglanabilir ve pil sistemleri bu
esasa gore olusturulan ve calisan sistemlerdir. Oysa asit igcinde ¢6ziinen bir metalde,
yani korozyon olayinda anodik boélgelerde olusan elektronlar katodik bolgelere metal
icinden kisa devre yolu ile tasindigidan elektron iletimini kesmek mumkun degildir.
Korozyon denetimsiz bir pil tepkimesine benzer sekilde yurimektedir. Korozyon

esnasindaki anodik tepkime genel olarak asagidaki tepkime ile gosterilebilir:

M — M"™+ne (2.4)

Burada M herhangi bir metali, M™ ise metalin n degerlikli iyonunu temsil etmektedir.
Bu tepkimeden kolayca gortlebilecegi gibi, metal korozyon sonucu ¢ozulirken kitlesi
azalmaktadir. Azalan kiitle ile dogru orantili olarak da elektron transferi olmaktadir.
Buna gore azalan kutle miktarini ya da gecen akim miktarini izleyerek korozyonun hizi
hakkinda bilgi edinilebilir 2.
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Metalin ¢ozlnerek metalik 6zelligini yitirmesi igin, ¢6zinme sirasinda olusacak
serbest elektronlarin kullanildig: katodik bir tepkime metalin ¢oziinmesi ile es zamanh
olarak yurumek zorundadir. Doganin elektriksel —notrlugli  higbir  zaman
bozulmayacagindan, katodik tepkimenin olabilecegi kosullarda korozyonun da olmasi
beklenir. Katodik tepkimeler korozif ortamin bilesimine bagl olarak degisik kaynakl:
olabilir. Ancak sulu ya da nemli ortamda H* iyonu her zaman vardir. Ortam atmosfere
acik ise bu ortamda ¢6ziinmiis O, bulunur. Ortamda katodik tepkimeyi yiritecek bir
madde olmasa bile O, ve/ veya H, iyonu bu olay: Ustlenir. Ortamin pH degerine,
¢cozlnmus oksijen miktarina ve metalin sahip oldugu potansiyele gore, katodik tepkime,
bu bilesenlerden biri veya ikisi ile birlikte yiriyebilmektedir. Tepkime asitli, notr ve
bazik kosullarda farkli dengelerle ifade edilir. Korozyon olayina termodinamik agidan
bu pH farkliliklar1 ve potansiyel iliskisini agiklayan bu diyagramlara “Pourbaix
Diyagramlar” denir. Sekil 2.4 de aliminyuma ait “potansiyel-pH (Pourbaix)

diyagram: drneklenmistir 9.

E(V} v
I
123k _ ;
By ?
e |
%
I T : s
g I
i ALG, g
000F < ., : AlOZ
el g
1,82 4 R
=g HL:S‘H:E;‘-;; --_1-1
H"’I
Al 0‘\
0 pH 14

Sekil 2.4. Aliminyumun sulu ortamdaki korozyon davranisini belirlemek Uzere, bazi olasi tepkimeler
esas alinarak olusturulmus sematik (Pourbaix Diyagrami) “potansiyel-pH diyagram”

Korozyon mekanizmasindaki iliskiler galvanostatik, potansiyostatik ve

potansiyodinamik yontemlerle belirlenmektedir. Genel olarak bakilacak olursa;
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Galvanostatik yontemde kontrol edilen degisken akim yogunlugudur. Akim sifirdan
baslanarak belli araliklarla arttirilir. Akim yogunlugunun her degerine uygun olan
elektrot potansiyelleri, akim yogunluguna karsi tasinarak “potansiyel-akim” egrileri
bulunur. Bu yontem potansiyel ve akim yogunlugu iliskisinin kararlilik gosterdigi
alanlarda dogru sonug verir. Ne var ki bu kosul potansiyel-akim yogunlugu iliskisinin
yalniz aktif ve kismen de transpasif alanlari igin gegerlidir. Disaridan uygulanan akim
yogunlugu aktif-pasif donusima icin gerekli olan kritik akim yogunlugu seviyesine
ulasir ulagsmaz potansiyel ani bir sigrayisla transpasif alana kayar. O halde galvanostatik
yontem ile anodik potansiyel akim yogunlugu egrisinin aktif ve kismen transpasif
alanlarint izlemek mumkindir. Galvanostatik yontem pasiflik incelemeleri igin
yetersizdir 40,

Galvanostatik yontemin bahsedilen bosluklarin1 gidermek amaciyla yapilan
calismalar potansiyostatik yontemin gelistirilmesi ile sonuclanmistir. Potansiyostatik
yontemde kontrol edilen degisken, incelenen metal veya alasimin elektrot
potansiyelidir. Elektrot potansiyeli belli bir degerden baslayarak basamakli ve surekli
bir bicimde degisiklige ugratihip inceleme icin gerekli potansiyel alani taranmis olur.
Potansiyostatik deney yonteminin ana eleman: potansiyel kontrol aygitidir.
Potansiyostatik polarizasyon hucresinde Uc¢ temel elektrot bulunur. Birinci elektrot
deney elektrotudur (experimental) ve dental alasimdan olusur; ikinci elektrot kars:
(counter) elektrottur genellikle platindir, bu elektrokimyasal hiicreyi tamamlar; tclnci
elektrod ise referans (referance) elektrotudur genellikle Ag/AgCl den olusur. Ortam
medyas1 elektrolit olarak Fusayama, Ringer veya diger farkli bilesenler
kullanilabilmektedir. Bu sistemin gorevi, incelenen metalin ya da alasimin elektrot
potansiyelini hiicreden gecen akimin biyukligiune bagh olmaksizin énceden ayarlanan
degerde sabit tutmaktir. Potansiyostat (voltmetre veya avometre) potansiyeli goreceli en
yuksek negatif degerlik ve en yiksek pozitif degerlik arasinda (genel olarak -1000 mV
ila +1000 mV) farkli potansiyellerde 6l¢lim yapar. Genellikle bir 6rnek igin yapilan
tarama hiz1 yani voltaj degisimi 1 mV/s dir. Tim bu siklik tarama (siklik polarizasyon)
1 saat gibi bir sirede tamamlanmaktadir. Ancak agik devre potansiyeli (OCP) 6l¢cumd
referans elektroda bagl olmak kosulu ile en az 24 saat yapilmaktadir © . Elektrot
malzemesinin korozyon davraniglarini incelemek amaciyla, en basit yontem Eocp

degerlerinin zamanla degisiminin incelenmesidir. Elektrot/ctzelti araylizeyinde, anodik
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olay metalin ¢ozlinmesi ve katodik olay suda ¢oziinmus oksijenin indirgenmesine dayal:
olarak korozyon gerceklesir. Elektrot potansiyeli bir referans elektroda kars: olgulir.
Olciilen deger gercekte bir karma potansiyel olup, yiizeydeki katodik ve anodik olaylara
karsilik dengelerin ikisini birden temsil eder. Anodik olay sirasinda elektron
uretildiginden ve anodik bolgeler negatif yukleneceginden elektrot potansiyeli negatif
degerlere kayacaktir. Bu nedenle 6lgllen potansiyelin negatif ya da pozitif degerlere
kaymas: korozyon davramsi hakkinda goreceli de olsa bilgi saglar. Ozellikle, yiizeyi
pasiflestirebilecek korozyon urunleri (krom, nikel oksitler vb.) s6z konusu ise bu
koruyucu oksitlerin olusmasi durumunda elektrot potansiyeli pozitif degerlere
kayacaktir. Aksi durumda bu oksitlerin bozunmasina yol agacak bir etkilesim
durumunda, pasiflik bozulacagindan potansiyel negatif degerlere kayacaktir. Bu
cercevede elektrod potansiyelini izleyerek, korozyonun genel gidisi hakkinda éngori
edinmek olanaklidir 9.

Anodik ve katodik reaksiyonlar metalin farkli boélgelerinde meydana gelir.
Bunlara “katodik veya anodik alanlar” denir. Bu bélgeler; yap1 batunligu, bilesenler ve
mekanik gerilim alanlarindaki farkliliklara bagli olarak degisir. Yuksek gerilim
bolgeleri daha anodik egilim gosterecektir. Anodik reaksiyonda metal ylkseltgenirken
katodik reaksiyonla ortamda bulunan herhangi bir bilesen indirgenir. Denge
korozyonunda anodik ve katodik alanlar esittir. Bir anodik potansiyodinamik

polarizasyon egrisinde, sirasiyla aktik bélge, pasif bolge, transpasif bolge yer alir.
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Sekil 2.5. Anodik polarizasyon egrisi/Ekor tablosu

Sekil 2.5°teki semada alasimin referans elektroda gore potansiyeli vertikal
eksende (mV veya V) lineer bir skala gosterirken; horizontal eksende akim yogunlugu
(MA/cm? veya mA/cm?) logaritmik degerdedir. Analizler bu tablonun logaritmasinin
alinmast ile yapilmaktadir. Skalanin en yiksek ve en disuk degerleri materyalin anodik
ve katodik polarizasyon egrilerini verir.

Anodik polarizasyon egrisi/Ecor tablosunda, Faraday kanunlarina goére metal
iyonizasyonu ve pasif film olusumu gibi enerji transferini kapsar ya da Faraday
kanunlart diginda enerji transferi olmaksizin gerceklesir. En duslik akim degerindeki
egriye teget gecen cizgi bize korozyon potansiyelini (Ecor) Ve korozyon
potansiyelindeki akim degeri ise korozyon akim yogunlugunu (Icor) Verir. Yatay eksen
akimin logaritmas: alinarak elde edildigi icin akimin sifir oldugu bir alan mimkin
degildir. Potansiyel Eco’un Uzerine ¢iktigi zaman (aktif bolge), polarizasyon egrisi S
seklinde bir kurvatur yapar ve anodik akim ilk olarak yikselir daha sonra diiserek pasif
potansiyele (Epp) gelerek metal yiizeyinde pasif film olusmasini belirtir. Pasif film
tabakas: olustuktan sonra akim yogunlugunda kirilma potansiyeline (breakdown, E)

kadar cok az ya da hi¢ degisim olmaz (pasif bolgenin en Ust noktasi). Bundan sonra

19



transpasif alana girilir ve akim potansiyeli akima oranla daha yliksek bir ivmeyle artar.
Kisaca, metal 6rneklerin akim degerleri dustk, potansiyel degerleri yukseldikge metal
daha kararl bir karakter gosterir ve korozyon direnci artar.

Aktif bolge, korozyon potansiyelinden itibaren elektrod potansiyelinin artmasi
ile birlikte akimin da artmasi sonucu meydana gelir. Akim yogunlugu kritik akim
yogunluguna (i) geldiginde metal anodik olarak polarize edilmeye devam edilir. O ana
kadar artan ¢6ziinme hizi azalir. Yizeyde metal oksitleri ya da diger bilesenlerce bir
pasif film tabakasi olusur ve bu film ile daha fazla korozyona ugramas: engellenir.
Ancak kirici potansiyel (Ep) degerinden sonra film kirildiginda metal transpasif bolgeye
girer, buradaki akim artis1 baska bir olaydan oksijen ¢ikisindan veya pasif filmin daha
yuksek degerlikteki hale gelmesindendir ki metal bu halde ¢6zinir durumdadir. Bu
durumda yulzeyde olusan film (oksit) tabakasi yizeyden kopmaya baslamistir ve
ylzeyde olusan agikliklar sonucunda artan potansiyelle birlikte akimin da artmasi s6z
konusudur. Polarizasyon egrisinin herhangi bir yerinde pik gdzlenip akim sabit bir
degerde sabit kaldig1 noktada yuzeyde film olustugu sdylenebilir. Bu noktada pasif oksit
tabaka olugmaktadir.

Bu egrilerin dis hekimligi agisindan 0nemi ise, iki farkl alasim tipinin aynm
elektrolit ve tarama kosullarinda korozyon direnclerinin karsilastirilabilmesine olanak
saglamasidir. Elektrokimyasal olarak daha aktif olan alasim daha disik Ecor
potansiyeline sahip olacaktir ve aktif anodik alanda belirlenen bir potansiyel degerinde
uzerinden daha fazla akim ge¢cmesine olanak taniyacaktir. Polarizasyon direnci (metal
alagimin iyon salinimina gosterdigi kararlilik ve direnctir, R,) ne kadar yuksek ise
korozyona direng o denli ylksektir ve ne kadar dusukse korozyona ugrama orani o

oranda artacaktir ©39.
2.2.3. Korozyon Hizinin Belirlenmesi
2.2.3.1. Elektrokimyasal Olmayan Ydntemler
Korozyon metal yuzeyinde dizgln dagilimli ise, “kutle kaybz” ni belirlemek

korozyon hizimt bulmak icin yeterlidir. Bulunan kitle kaybi yardimi ile yizeyin
“incelme hiz1” da elde edilebilir.
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Korozyon sonucu olusan ve ¢ogunlugu oksitler olan korozyon urunlerini metal
yuzeyinden uzaklastirmak zor oldugunda, korozyon hizi kiitle kayb: olarak degil “kutle
kazanc:” olarak da ifade edilebilir. Ozellikle yiiksek sicaklik altindaki sistemlerde
gorulen bu gibi durumlarda olusan oksitlerin yaklasik bilesimini bilmek gerekir.
Boylece artan kitlenin ne kadar metal ¢oztinmesine karsilik oldugu belirlenebilir.

Kitle kaybi ile belirlenen korozyon hizina benzer bir baska yol “gozelti
analizleri” dir. Bilindigi gibi korozyon sonucu ¢oziinen metal kutlesi, ¢ozelti iginde
degisik korozyon Urlnleri halinde bulunur. Bu korozyon drunleri saglikli olarak analiz
edilirse, ne kadar metalin ¢ozlnduguni ve ¢Ozinen miktarin ne kadar bir kitleye
karsilik oldugunu belirlemek olanaklidir. Cogu zaman basvurulan bu yol igin, dncelikle
tim korozyon drunlerinin ¢ozeltiye gecmesi ya da ¢Ozeltiye alinabilmesi gerekir. Diger
taraftan, cozeltide hangi korozyon urinlerinin olabilecegi, metalik malzemenin
bilesimine ve ortam bilesimine baglh oldugundan, bu parametreler ©6nceden

belirlenmelidir (6rnegin ICP-MS analizleri) 9.
2.2.3.2. Elektrokimyasal Yontemler

2.2.3.2.1. Tafel Ekstrapolasyonu Ydntemi

Akim potansiyel iliskileri, korozyon potansiyeli dolayinda ve korozyon
potansiyelinin uzaklarinda (asir1 polarize kosullarda) farklilik gostermektedir. Korozyon
potansiyelinden uzaklastik¢ca, anodik ya da katodik yonde agirlikli olarak, sirasi ile
anodik ve katodik tepkimeyi temsil ettigi kabul edilir. Bu yaklasim sonucu, korozyon
potansiyeline gore asirt polarize edilmis bir sistem igin toplam akim, anodik ya da
katodik tepkimeye ait tek Ustel fonksiyonla verilebilir. Bu tek tstel fonksiyonun lineer

formda yazilmasi ile Tafel denklemi elde edilir,
n= ta +blogi (2.5)
Tafel denklemi ne kadar asirt polarize kosullar icin yazilmis olsa da, asir
gerilimin sifira tasinmas: ile korozyon potansiyelindeki kosullara ulasilir. Elde edilen

akim degerinin, akim yogunlugu olarak ifade edilmesi ile korozyon hizi belirlenir. Buna

gore birer dogru denklemi olan Tafel denklemleri, deneysel olarak cizilecek olursa,
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korozyon potansiyeli dolayinda (dustuk asiri gerilim altinda) dogrusal olmadiklar
gorulir. Dogrusal bolgeye ulasildiktan sonra, bu bolgenin korozyon potansiyeline
ekstrapolasyonu ile korozyon akimi ve buna bagli olarak korozyon hizi elde edilir. Bu
sekilde korozyon hizinin belirlenmesi kisaca Tafel Ekstrapolasyonu Yontemi olarak
adlandirilir.

Tafel denklemleri birer dogru denklemi olmasina karsin, dogrusal bdlgenin
saglikli belirlenmesi gerekir. Herzaman icin iki noktadan bir dogrunun gegctigi
unutulmamalidir. Ekstrapolasyonun yapilabilmesi icin Tafel tarafindan oneriler kisaca
su sekilde Ozetlenebilir; Tafel bolgesi korozyon potansiyelinden en az 50- 60 mV

polarize kosullarda baslanmal: ve akim degeri en az on kat art:ncaya kadar stirmelidir
(39)

2.2.3.2.2. Polarizasyon Direnci Yontemi (Potansiyodinamik Polarizasyon) :

Korozyon hizinin belirlenmesi amaciyla uygulanan yontemlerin metal yuzeyinin
yapisini degistirmemesi gerekir ve bu nedenle elektrokimyasal olmayan yontemlerle
daha guvenilir sonuclar elde edilebilir. Ancak hizli sonuc¢ alinabilmesi igin
elektrokimyasal yontemlerin uygulanmas: kaginilmaz olmaktadir. Polarizasyon direnci
yontemi metal yilzeyinin dogasini en az degistiren yontemdir. Akim potansiyel
egrilerinin korozyon potansiyeli dolayinda, anodik ve katodik dala ait katkilar birbirine
yakindir. ki tstel fonksiyonun yaklasik esit katkili oldugu bu bélgedeki toplam egri,
cok kicuk bir potansiyel araliginda dogrusaldir. Stern-Geary’ye gore polarizasyon
egrisinin dogrusal oldugu potansiyel araligi £5-7 mV kadardir. Bu aralik metal ve
ortama bagl olarak +10-15 mV’a adar c¢ikabilmektedir. Dogrusal bdlgede deneysel
olarak belirlenecek birkag akim ve potansiyel degeri yardimiyla korozyon hizi
belirlenmesi yontemi “Polarizasyon Direnci Yontemi” olarak bilinir. Olgiilecek akim
ve potansiyel degerleri ile korozyon hizi arasindaki matematiksel iligskiyi Buttler-
Volmer baglantis1 yardimiyla veya Tafel dogrularinin yaklasik olarak elde edilebildigi
sistemlerde Tafel sabitlerinin degerlendirilmesi yolu ile belirlenir ©9.

Metal yuzeyinde birikmis olan iyonlarin olusturdugu elektriksel alan bile
yuzeyin elektriksel davranislarint degistirdigi icin daha glvenli bir yontemin arayisi

sirmektedir.

22



2.2.3.2.3. Alternatif Akim Empedans1 Yontemi (Elektrokimyasal impedans
Spektroskopisi (EIS) )

Metal yizeyin polarize edildigi kosullarda bile net bir Faradaik yik gecisinin
olmadigi kabul edilen “Alternatif Akim Empedans:” yontemi son yillarda uygulanan bir
yontemdir. Bu yontemde metal ylzeyine alternatif potansiyel uygulanarak alternatif
akim gecisi saglanmakta ve surekli yon degistiren akim yuzeyde belirli bir yonde
polarizasyonun olmasini engellemektedir. Boylece ylizey hem polarize olmakta, hem de
net bir akim gecisi gerceklesmedigi icin yuzeyin yapisi degismemektedir. Yuzeye
uygulanan alternatif potansiyel ve bunun yanit: olarak alinan alternatif akim degerleri
ile tasarlanan elektronik devrenin empedans: 6lgiilmektedir ©9.

EIS korozyon direncinin ya da yatkinliginin analizinde kullanilan guclu bir
yontemdir “* *¥ | Bu islem sirasinda acik devre potansiyeli ya da daha onceden
belirlenmis bir aktif potansiyelden baslanarak £10 mv gibi kiglk bir aralikta 0.01 Hz ila
10 kHz gibi genis bir frekans araliginda sinlsoidal bir tarama yapilarak akim voltaj
cinsinde odlgilir ¢ ”® | EIS analizlerinde birbirine esdegerli devrelerin (EC) analizini
yapmak icin bilgisayar yazilim program: kullaniimaktadir. EIS metalik bilesenlerin

elektriksel 6zelliklerini ayirt etmek icin kullaniimaktadir. Bu yontemin avantajlari;

Yuksek elektrik direnci olan materyallerde bile elektriksel &zelliklerin
belirlenebilmesi,

Verilerin zamana bagli degisiminin izlenebilmesi,

Bu yontemle yapilan analizler sonucunda materyalde herhangi bir yikim veya
elektriksel 6zellik degisimi g6zlenmemesi,

Sayisal sonuclar elde edilebilmesi,

Bilgisayar yazilim programlar: ile daha sinirli potansiyel araliklarinin detayh

incelenebilmesidir.

Bu yontemin dezavantajlarinin ise pahali olmas: ve élglimler igin karmasik veri
analizlerine ihtiya¢ duyulmas: oldugu belirtilmistir. Ancak kullanilan bilgisayar yazilim
programlart (ANALEIS yazilim) simulasyonu saglamakla birlikte bu dezavantajlar

ortadan kaldirmaktadir ve EIS i giivenilir bir analiz yontemi haline getirmektedir ¥
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2.3. Biyouyumluluk ve Olgme Sekilleri

2.3.1. Biyouyumluluk Nedir?

En basit tanimlama ile biyouyumluluk, materyalin biyolojik olarak giivenli ve
etkili olmasidir. Biyolojik uyum ya da biyouyumluluk; canli dokularla temasta olan
herhangi bir malzemenin, sistemik veya lokal toksisite ya da alerjik, mutajenik ve
karsinojenik etki yapmayan inert 6zelliklere sahip olmas: ve vicudun yumusak ya da
sert dokularinda doku reaksiyonu olusturmamasini ifade etmektedir .

Biyouyumlulugun kabul edilen en yaygin tanimi “bir materyalin yapilan bir

mudahale karsisinda uygun biyolojik yaniti vermesidir” seklindedir.
2.3.2. Maddenin Biyolojik Etki Sekilleri

2.3.2.1. Toksisite, Enflamasyon, Alerji ve Mutajenite

Basta toksisite, enflamasyon, alerji ve mutajenite olmak (zere materyallerin
dokuda yaratabilecegi pek ¢ok sayida biyolojik reaksiyon vardir. Bu ayrim hicrelerin
histolojik ve patolojik analizleri dogrultusunda yapilmistir. Esasen, bu reaksiyonlar
arasinda kesin ayrimlar yapmak mumkun degildir.

Toksisite “hiicre ve dokularin zehirlenmesi” olarak tanimlanmaktadir. Paracelsus
bu zehirlenmenin doza bagl oldugunu tammlamistir © . Malzemelerin biyolojik
yanitlarindan toksisite ilk biyolojik yanit olarak belirtilmistir. Bugun bile malzemelere
ilk olarak toksisite testi uygulanmaktadir. Materyaller vicuda madde salinimi
yapabilirler ve salinim belirli bir diizeye geldigi zaman toksisiteye sebep olabilmektedir.

Enflamasyon materyalin olusturdugu ikincil biyolojik yanittir. Enflamatuar yanit
daha karmasik bir yanmttir ancak Kkisinin immun sistemini aktive etmektedir.
Enflamasyon toksisite veya alerji kaynakli olabilmektedir. Histlojik olarak, enflamatuar
yanit erken dénemde nétrofil veya ge¢ donemde monosit ve diger lenfotik hiicreler gibi
enflamatuar hicrelerin infiltrasyonu nedeni ile dokunun o6demi ile karakterize
edilmektedir. Mevcut biyouyumluluk arastirmalart materyallerin toksik olmasa bile
enflamasyona neden olup olmadigi veya Kkatkida bulunup bulunmadigin
degerlendirmektedir. Dental materyallerin enflamatuar yanita neden olmasi 6zellikle
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Oonem teskil etmektedir, ¢lnki pulpal veya periodontal rahatsizliklar uzun donemli
enfeksiyon sonucu olusan kronik enflamatuar yanitlardir.

Alerjik reaksiyonlar en ¢ok bilinen reaksiyon tipi olsa da, pratikte bu reaksiyonu
belirlemek kolay degildir. Klasik olarak, alerjik reaksiyon vicut bir materyali yabanci
bir cisim olarak algiladiginda meydana gelmektedir. Alerjik reaksiyonlar immin
sistemin T ve B lenfositlerinde ve monosit veya makrofajlarinda gerceklesmektedir.
Alerjik reaksiyonlar histolojik olarak enflamatuar yanit ile karakterize edilir ve alerjik
olmayan enflamasyon veya disiik diizeyli toksisiteden ayrimi zordur.

Alerjik olan ve alerjik olmayan reaksiyonlarin arasindaki fark; alerjik
reaksiyonda bir materyalin yabanci bir cisim olarak tanimlanmasinin bireyden bireye
farklilik gostermesidir. Ayrica alerjik reaksiyon dozla orantilidir ancak enflamasyon
dozdan bagimsiz davranis gostermektedir.

Mutajenik reaksiyon ise eger materyal hiicrenin DNA’sinda degisiklige neden
olur ise sz konusudur. Hicrenin DNA’sinda meydana gelen bu degisime mutasyon adi
verilmektedir. Mutasyon materyalin hiicre DNA’sinda direkt degisiklige neden olmasi

ya da DNA bitunlugtini bozmast nedeni ile gerceklesmektedir *© .

2.3.2.2. Materyalin Lokal Etkileri

Lokal etki veya toksisite, toksik materyalin vicuda yerlestirildigi bolgede
olusturdugu reaksiyondur “449

Dental dokim alasimlarindan salinan metal iyonlar: lokal toksisiteye neden
olabilir. Lokal toksisite icin gereken konsantrasyon, sistemik toksisite icin gereken
konsantrasyondan daha dusuk olabilir. Dental dokim alasimlari, lokal dokularla uzun
siire siki temas halinde olduklarindan, alasimla doku arasinda mikro cevre olusur.
Restoratif kronlar genellikle gingival seviyenin altina uzanarak, gingiva ile alasim
arasinda bir sulkus olusturur. Alasimlardan elementlerin salinimi sonucu salinan
elementler tikuruk ve diger viicut sivilarinda yiiksek konsantrasyona ulasabilirler.

Metal iyonlarinin lokal toksisitesi toksik konsantrasyon (TC50) degeri ile
Olculir. Bu deger, hicresel olaylarin gerceklesmesinde gereken enerjinin
saglanmasindan sorumlu olan mitokondriyal aktiviteyi % 50 oraninda azaltan iyon

konsantrasyonudur. Metal iyonlarina 24 saat maruz birakilarak belirlenmis olan TC50
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degerleri, hiicre tipine ve toksisite parametresine gére 6 umol / L’den 3000 umol / L ‘e
kadar degiskenlik gosterir.

Dulsuk TC50 degerlerine ve yiksek salinma oranina sahip elementler biyolojik
acidan daha zararhidir. Artan salinim suresi toksisiteyi arttirirken TC50 degerini azaltir.
Metal, hlicreyle ne kadar uzun sure temas ederse hiicrede zararin olusmasi i¢in o kadar
dustik miktarda metal iyonu gerekir. Bu nedenle, uzun siire boyunca element agiga

cikaran alagimlar daha fazla lokal toksik etki olusturmaya egilimlidirler .

2.3.2.3. Materyalin Sistemik Etkileri

Sistemik etki veya toksisite, materyalin viicuda yerlestirildikten sonra, kan
dolasimina Kkatilarak hedef bolgeye ulasmasiyla meydana gelir. Sistemik toksisite
materyalin vicuda yerlestirildigi bolgeden farkli bir bélgede meydana gelmektedir.
Sistemik toksisite LD50 (Letal Doz) birimi ile belirlenir. Bu deger, deney hayvanlarinin

% 50°sini 6ldiren doz olup, birimi mg/kg dir .

2.3.3. Dental Materyallerin Biyouyumluluklarini Degerlendirme Yontemleri

Biyolojik uyum igin; malzemenin kimyasal yapisi, mikroyapisi, elde edilme
yontemleri, restorasyonun tasarimi, mekanik Ozellikleri, doku ile temas sekli, yeri ve
dokunun 6zellikleri gibi pek cok faktoriin bir arada degerlendirilmesi gerekmektedir.
Bir materyalin biyolojik uyumlulugunun test edilmesi, test yontemlerinin cesitliliginin
gun gectikce artmasi ve goruntiileme yontemlerindeki teknolojik gelisimlerin hizli bir
sekilde ilerlemesi nedeni ile gun gegtikge daha karmasik hale gelmektedir. Gegmiste;
yeni Uretilen bir materyalin biyouyumlulugu sadece insanlar Gizerinde test edilirdi. Fakat
gunumuizde bir materyalin insanlar zerinde kullaniimasi i¢in ilk olarak biyouyumlu
oldugunun gosterilmesi gerekmektedir. Bu amagla, materyallerin biyolojik olarak kabul
edilebilir oldugunu test etmek icin cesitli teknikler kullanilmaktadir “* .

Dental materyallerin biyolojik uyumluluklar1 “Medikal araclarin biyolojik
degerlendirilmesi: In vitro sitotoksisite testleri “® ile degerlendirilmektedir. 1SO
7405:1997 ve ISO 10993:5-1999 standartlarinda in  vitro  sitotoksisite
degerlendirmelerinde kullanilmasi Onerilen test yontemleri; agar difuzyon testi, milipor
filtre testi, dentin bariyer testi ve direkt temas veya materyal ekstratlarinin

kullanilmasina dayanan testlerdir.
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Sitotoksisitenin belirlenmesinde kullanilan in vitro test yontemleri 1ISO 10993-5
standartlarina gore asagidaki gibi siniflandirilmastur:

1. Agar difflizyon testi
2. Filtre difflzyon testi
3. Direkt temas ya da ekstrakt testi
4. Dentin Bariyer Testi

Ayn standartlara gore 6zel kullanim alanina sahip testler ise:

. Akut sistemik toksisite - oral uygulama (ISO 10993-11)

. Akut sistemik toksisite - inhalasyon yoluyla (ISO 10993-11)

. Subkronik sistemik toksisite- oral uygulama (1SO 10993-11)

. Deri irritasyonu ve intrakutandz reaktivite (1ISO 10993-10)

. Sensitizasyon (1SO 10993-10)

. Subkronik sistemik toksisite - inhalasyon yoluyla (1ISO 10993-11)

. Genotoksisite (1SO 10993-3)

. iImplantasyon sonucu lokal etkiler (1ISO 10993-6), olarak belirtilmistir “”

coO N oo o A W N P

Bu standart dahilinde biyolojik uyumluluk 3 tip test metodu ile élgilmektedir; in
vitro testler, hayvan testleri ve insan testleri. Bu testlerin hepsinin kendi iclerinde
avantaj ve dezavantajlari ayrica kullanim alanlari bulunmaktadir.

In vitro testler; biyolojik uyumluluk bir deney tiiblnde, hiicre kiltiri veya
herhangi farkli bir yontemle organizma disinda élgilmektedir. Bu testler; bir materyalin
veya materyal komponentlerinin hiicre, enzim veya diger izole edilmis biyolojik
sistemler ile temasta olacak sekilde yerlestirilmeleri ile hicre sayilarinin, hiicre
sekillerinin, blylme oranlarinin, metabolik fonksiyonlarinin ve diger hicresel
fonksiyonlarin élgtilmesine olanak saglamaktadir “° .

Materyal ve hiicre temas: dogrudan (direkt) ve dolayl (indirekt) olmak tzere iki
sekilde olur. Dogrudan temasta materyal arada herhangi bir bariyer olmadan hucre
sistemi ile temastadir. Dolayli temasta ise materyal ve hicre sistemi arasinda bir cesit

bariyer bulunur. Dogrudan temas testleri ayrica iki alt gruba ayrilmaktadir. Bu gruplar
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ise materyalin hucreler iginde fiziksel olarak bulundugu sistemler ve materyalden
salinan maddelerin hicre sistemi ile temasta bulundugu sistemler olarak dzetleyebiliriz.

In vitro test yontemlerinin avantajlar::

1. Hiucre kalturu ortaminda fizikokimyasal ¢evre ve buna bagl olarak fizyolojik
kosullar daha iyi kontrol edilebilmektedir. Sicaklik, pH, osmotik basing, oksijen
ve karbondioksit kismi basinglar: gibi fizikokimyasal kosullar hiicre kulttriinde
daha kolay saglanirken, canli viicudunda sabit bir ¢evre olusturarak birtakim
testleri yapmak daha zordur.

2. Ornek homojenitesinin kontrolii saglanabilmektedir. Doku 6rnekleri cogunlukla
heterojendir. Ancak birkac¢ pasaj sonra kiltire edilmis hiicreler homojen hale
gelmektedirler. Hcrelerin homojenitesi, elde edilen Urunlerin homojenitesi
acisindan son derece dnemlidir. Bunun saglanmasinin bir diger yolu da ¢alisan
kisilerin homojenitesi ve ¢calismalarin ayni kosullarda yapilmasidir.

3. Hucre kalturleri ekonomiktir. In vivo sistemlerde test icin canli organizmaya
verilen maddelerin bir kismi cesitli yollarla disariya atilacak, bir kismi da
organizmanin bagisiklik sistemi tarafindan ortadan kaldirilacaktir. Bu kosullarda
canlt bir organizmada verilen maddenin ancak % 10’una cevap alinabilirken,
hicre kalturlerinde bu oran % 90’lara ¢ikabilmektedir.

4. Hicre kdltarleri  0rin  elde edilmesinde endlstriyel amacl olarak
kullanilabilmektedir. Son yillarda gelistirilen teknikler ile bu daha kolay hale

gelmistir “®).

In vitro test yontemlerinin dezavantajlar::

1. Primer kultir ile baslandiginda, birbirini izleyen pasajlarda htcreler
farklilasmakta ve her zaman bir miktar 6lim gerceklesmektedir. Yani hicre
kulturlerinde zamana bagl bir kararsizlik s6z konusudur.

2. Hucre kultdrlerinde hijyen cok o6nemli oldugundan primer kultirlerin elde
edildigi doku ve bunlarin bulundugu kosullar hticre kaltrlerini etkilemektedir.

3. Deneyim ¢ok oOnemli bir faktordir. In vitro caligmalarda sterilizasyon,

kalturlerin hazirlanmasi ve mikroskobik inceleme uzmanlik gerektirmektedir.
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4. Hicre kultarleri, in vivo yontemlere oranla daha ekonomik olmasina karsin
kullanilan hicre Gretme vasatlari ve diger malzemeler son derece pahalidirlar.
Buna ragmen elde edilen uriniin saf olmasi 6nemli bir avantajdir. Ancak son
yillarda bu teknolojinin gelismesi, kullanilan malzemelerin gelistirilmesine ve

giderek daha da ucuzlamasina olanak tanimaktadir 4 43 49-%0)

Sitotoksisite, test malzemesinin uygun hiicre kilturlerindeki hiicre blylme oran:
ve hicrelerin morfolojik 6zellikleri Gzerindeki etkisinin negatif ve pozitif kontrol
gruplar kullanilarak degerlendirildigi test yontemidir.

Dental malzemelerin sitotoksisitesinin degerlendirildigi testlerde, uygulanan
materyalin hiicre sayist ve biyimesi, hlcrelerin membran bitinligu, biyosentez veya
enzim aktivitesi ile hiicrenin genetik yapisi tizerindeki etkileri olctilmektedir 4.

Materyallerin sitotoksisitelerinin belirlenmesinde kullanilan diger bir test
yontemi ise hicre membran gegirgenliginin olgtlmesidir. Bu yontemin temeli, 6lmeye
yakin olan bir hicrenin, hiicre membranindaki gegirgenliginin de artmis olmasi
prensibine dayanir. Bu amacla belirli boyalar kullanilmaktadir. Kullanilan bu boyalarin
hiicre membranint gecip gecemedigine gére membran gegirgenligi dolayisiyla canh
veya OlU hucreler tespit edilir. Bu islem igin 2 tip boya kullanilir. Vital boyalar aktif
olarak canli hcrelerden gecerler; vital olmayan boyalar hiicre membranindan
gecemezler, sadece sitotoksisite sonucu gecirgenlik bozuldu ise gecebilirler. Siklikla
kullanilan vital boyalar radyoaktif olarak isaretlenmis krom iceren Na,CrO4 ve notral
kirmizidir. Vital olmayan boyalara 6rnek ise propidium iodide ve tripan mavisidir. Bu
yontemin avantaji hiicrelerin canli veya 6lu olup olmadig: ayiriminin mikroskop altinda
yapilmasidir ©V.

Hucre aktivitesini belirlemeye yonelik test sistemlerinde ise, belirli bir enzim,
enzim grubu veya maddenin o6lgilmesi ile degerlendirme yapilmaktadir @7 Son
yillarda dental materyallerin sitotoksisite degerlendirmelerinde sikga kullanilan
mitokondri dehidrogenaz aktivitesini 6lgcmeye yonelik MTT [3-(4,5- dimethylthiazol-2-
yl)-2,5-diphentyltetrazolium bromide] degerlendirmeleri ve fluoresein diasetat ile
spesifik olmayan hidrolazlarin 6lgtilmesine yonelik degerlendirmeler hucre aktivitesini
belirleyen testlere 6rnek olarak verilebilir. Hiicresel hasarin belirlenmesinde kullanilan

en eski ve en yaygin yontem hiicre proliferasyon oranlarinin lctilmesidir 7).
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MTT yontemiyle bir hiicre toplulugundaki canli hicrelerin orani kolorimetrik
yontemle nicel olarak saptanabilmektedir. Bu yontem saglam hticrelerde mitokondrinin
MTT boyasinin tetrazolium halkasini parcalayabilmesi ilkesine dayanmaktadir. Bu
reaksiyon frajil bir mitokondrial enzim olan suksinat dehidrogenaz enziminin
aktivitesine baglidir 2.

Tetrazolium halkasinin pargalanmasi sonucu soluk sari renkli MTT boyasi koyu
mavi-mor formazan Urlnune donlsmektedir. Sonug olarak canli ve mitokondri
fonksiyonu bozulmamis hicreler mor renkte boyanmakta, 6li ya da mitokondri
fonksiyonu bozulmus hiicreler boyanmamaktadir. Bu yontem hticrelerin MTT boyasiyla
inkibasyonu, c¢okmis reaksiyon drinunun ¢ozunur hale getirilmesi ve reaksiyon
Grtiniintin kolorimetrik olarak élgtimi basamaklarindan olusmaktadir %59,

In vitro testlerden farkl olarak hayvan testlerinde materyal genellikle memeli bir
hayvamin metabolizmasina yerlestirilir. Ornegin materyal bir fare, rat, kopek, kedi,
koyun, keci, domuz veya maymun disine yerlestirilebilmektedir. Materyalin memeli
organizmasina yerlestirilmesi biyolojik ortam ve materyal arasinda pek ¢ok kompleks
reaksiyonun meydana gelmesine neden olmaktadir. Bu testlerin sonuclari in vitro
testlere oranla daha kapsamli ve klinik uygulama ile daha uyumlu sonuclar vermektedir.
Bununla beraber hayvan testlerinde materyalin implante edilecegi hayvan modeli bazen
sorun yaratmaktadir. Ornegin bir koyunun cigneme ahskanliklari materyalde insan
metabolizmasina uyum saglamayan degisikliklere neden olabilir. Bu sebeplerle nicel
biyolojik yanitin degerlendirilmesi zor olabilir. Hayvan ¢alismalarinda etik prosedurler
onemlidir. Ayrica bu galismalar zaman alicidir ve pahalidir. Sonug olarak, bu testler in
vitro testleri dogrulamak amact ile yapilmalidir .

Insan testleri; materyalin klinik denemelerini kapsamaktadir. Bu testlerde
materyaller gonulli bireylerde materyalin amaclanan son kullanimlarina uygun sekilde
test edilmektedir. Diger tlim testlerin bu testler ile uyumlulugu degerlendirilmelidir. Bu
testler pahali, zaman alici, kontrol edilmesi ¢ok zor olan ve yorumlanmasi daha zor
testlerdir. Yasal ve etik gereklilikleri karmasik islemlerdir “s),

Yeni bir materyalin biyouyumlulugu incelenirken yukarida belirtilen uygulama
siralamas: takip edilmelidir. in vitro testler ilk olarak degerlendirilmeli ancak bu
noktada olumlu sonug¢ alinir ise diger testler denenmelidir. Sitotoksisite, in vitro

biyouyumluluk degerlendirmelerinde en yaygin kullanilan test yontemidir.
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2.4. Lazer Sinterize Metal Alasimlar ile Ilgili Yapilan Cahsmalar

Dental alasimlar yizyili askin bir sdredir klinik uygulamalarda basarili bir
sekilde kullanilmaktadir ve dental alagimlarin klinik performansini etkileyen birgok
ozellik mevcuttur © .

Dental bir metal alasimin biyolojik uyumlulugunu belirlemek igin, ilk olarak
korozyon direnci ve elemental salinim Ozelliklerinin bilinmesi gerekmektedir. Bu
bilgilerin 1s1zinda ikincil olarak biyolojik yanit degerlendirilmektedir .

SLS dental uygulamalar icin kullanilan yeni bir yontemdir. Akova ve ark. ©
dokim NiCr, dokim CoCr ve lazer sinterize CoCr dental alasimlarin dental porselen ile
baglantisin1 makaslama testi kullanarak test etmisler, lazer sinterize CoCr alasiminin
porselene baglanma dayaniminin dokim yontemi ile elde edilen metal yapilarin
porselene baglanama dayanimindan farkli olmadigini belirtmislerdir.

Aynt grubun yaptig1 diger bir calismada dokim NiCr, dokim CoCr ve lazer
sinterize CoCr baz metal alasimlarin internal uyumlar: karsilastirilmistir. Arastirma
sonuclarinda ¢ grubun internal aralik genisliginde istatistiksel olarak anlamli bir
farklilik bulunamamigstir ©

Abou ve ark ©® hazirladiklar: lazer sinterize orneklerin klinik sonuclarini analiz
edebilmek adina posterior ¢ Uye metal seramik koprilerin mekanik 6zelliklerini
degerlendirmisler ve lazer sinterize metallerin mekanik 6zelliklerinin yiksek oldugunu
ve yontemin umut vaat ettigini bildirmislerdir.

2011 de yapilan diger bir caligmada klinik kosullari in vitro sartlarda taklit
edebilmek agisindan U¢ Uye sabit protezler hazirlanarak, dort farkli CoCr alasim elde
etme yonteminin marjinal ve internal uyumlarint degerlendirmistir. Calismada
geleneksel kayip mum teknigi (LW), mum freze ile kayip mum teknigi (MW), metal
frezeleme (MC) ve direkt lazer sinter (SLS) teknikleri karsilastirilmistir. Calismanin
sonucunda DMLS yonteminin sirasi ile MW, LW ve MC yo6temlerinden daha yuksek

®7 implantiisttd  kronlarin marjinal uyumlarinin

uyum gosterdigi  belirtilmistir
degerlendirmesi de benzer sonuglar vermektedir 2.

Anabilim Dalimizda tamamlanmis olan bir doktora tez calismasinda porselen
firinlama siklusunun metal porselen sabit restorasyonlarin marjinal uyumlarina olumsuz
etki gostermedigi; SLS CoCr alasimlarin marjinal araliginin (0.680 pm), dékim CoCr

alasimindan (16,219 pm) daha disuk oldugu bulunmustur. Ayni calisma, SLS
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yonteminin mekanik Ozelliklerini butuncil olarak degerlendiren tek galismadir. Bu
calismaya gore SLS CoCr grubunun akma dayanimi, maksimum c¢ekme dayanimi ve
sertlik degeri (ortalama * standart sapma) sirasi ile 375,6 + 35,9 MPa; 1143,9 + 38,7
MPa ve 379 £1,6 HV olarak bulunurken geleneksel dokiim yontemi ile elde edilen CoCr
alasimi igin ayni degerler siras ile 245,9 + 65,9 MPa; 450,6 + 85,7 MPa ve 279 +1,6
HV olarak hesaplanmistir. Her 3 parametre icin de lazer sinterize grubun degerlerinin
dokim grubundan daha yuksek oldugu gozlenmistir. Ayni ¢calismada kirik yuzeyler
SEM ile incelenmis ve segici lazer sinterleme metodu ile elde edilen dental alasimlarin
daha kirilgan yap: sergiledikleri gozlenmistir. Polisajli ylzey analizleri ile gerek
mikroyapisal ve gerekse elemental kompozisyon (EDS) daha homojen bir karakter
sergilemistir ¥ .

Literaturde SLS yonteminin dis hekimligindeki uygulamalar ile ilgili calismalar
ilk olarak 2008 ve 2009 yillarinda grubumuz tarafindan yayinlanmistir ¢ ° ve bu
calismalardan sonra lazer sinterize CoCr alasiminin dental uygulamalar: Gizerine yapilan
calismalarin sayist son 5 yil icinde 6nemli 6lgude artis gostermistir. Bu ¢alismalarda
alasimin mekanik 6zellikleri, mikroyapisi, fraktografisi, porselen ile baglantisi, metal
altyapinin internal uyumu, porselen firinlama sikluslarinin marjinal agikliga etkisi
incelenmistir. Ancak, lazer sinterize CoCr alasiminin biyouyumlulugu ile ilgili bilimsel
acidan guavenilirligi  yiksek biyouyumlulugu buitincul olarak degerlendiren bir
calismaya rastlanamamistir. Agiz icinde kullanilacak bir malzemenin yaygin olarak
klinik uygulamalarina baslamadan ©nce alasimin  korozyon direncinin  ve
biyouyumlulugunun degerlendirilmesi énemlidir. Literaturde lazer sinterize alasimlarin
biyolojik uyumluluklar: ile ilgili sadece bir cahisma bulunmaktadir ®. Ancak bu
calismada hticre kilturi ¢alismast icin hangi besi yerinin kullanildigi, deneylerin hangi
kosullarda ve optik yogunluk degerlerinde gergeklestirildigi, hangi istatistiksel analiz
yontemlerinin kullanildigi belirtilmemistir. Bu nedenle anilan calisma sonuglarinin
hangi kosullarda saglandigi bilinmemektedir.

Yapilan literatir taramasinda SLS yonteminin korozyon direci ile iliskili bir
calismaya rastlanmamistir. SLS yonteminin yaygin olarak klinik uygulamalarina
baslanmadan 6nce yontemin korozyon direncini ve biyolojik uyumlulugunu bituncil

olarak degerlendirecek bir galismaya ihtiya¢ duyulmaktadir.
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Mevcut caligmanin genel amaci, secici lazer sinterizasyon yontemi ile elde
edilen CoCr 6rneklerin biyouyumlulugunu geleneksel dokim yontemi kullanilarak NiCr

ve CoCr alagimlarindan elde edilen érneklerin biyouyumlulugu ile karsilagtirmaktir.

Calismanin spesifik amaclari,

1. Lazer sinterizasyon yontemi ile elde edilmis metal alasimlarin korozyon
direnclerini geleneksel dokim yontemi ile hazirlanmis metal altyapilarla
karsilastirmak,

2. Lazer sinterize metal disklerin element salinimini degerlendirmek

3. Lazer sinterizasyon yontemi ile hazirlanmis metal 6rneklerin sitotoksisitesini

incelemek.

Bu aragtirmanin Ho hipotezleri asagidaki sekilde kurulmustur;

1. Lazer sinterizasyon yontemi kullanilarak elde edilen CoCr 6rneklerin korozyon
direnci, geleneksel dokiim yontemi ile elde edilen drneklerden daha yuksektir.

2. Lazer sinterizasyon yontemi kullanilarak elde edilen CoCr drneklerin element
salinimi, geleneksel dokim yontemi ile elde edilen érneklerden daha dustktr.

3. Lazer sinterizasyon yontemi kullanilarak elde edilen CoCr 6rneklerin
sitotoksisitesi geleneksel dokim yontemi ile elde edilen Orneklerden daha

dusoktar.
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3. GEREC VE YONTEM

Calismada, secici lazer sinterizasyon ile hazirlanan CoCr o6rnekler
(CobaltChrome SP2, EOS, EOS GmbH, Munih, Almanya) dékim NiCr (Wiron 99,
Bego, Bremen, Almanya) ve dokim CoCr ornekler (Wirobond C, Bego, Bremen,
Almanya) ile Karsilastirilmistir.  Calismada kullanilan  metal alasimlari  ve
kompozisyonlar1 Tablo 3.1’de go0sterilmistir. Karsilastirmalar 3 ana baslik altinda

incelenmistir;
1. Korozyon ¢calismalar:

2. lyon salimimi galismasi

3. Hucre kilturt ¢aligmalaridur.

Tablo 3.1. Kullanilan metal alagimlarin icerikleri

Co |Cr |[Ni |[Mo |W |[Si Fe |C Mn | Nb | Ce
EOS Co-Cr SP 63,8 | 24,7 | - 0,1 |54 |10 |05 0,1
Bego Wiron 99 225165 |95 1 0.5 |0.02 1 0.5
Bego Wirobond C | 61 26 6 5 1 0.5 |0.02 0.5

3.1. Elektrokimyasal Korozyonun Degerlendirilmesi

3.1.1. Elektrokimyasal Orneklerin Hazirlanmasi

Elektrokimyasal korozyon deneylerinde kullanilacak drnekler Sekil 3.1’de gdsterilen
boyutlarda 11mm capinda ve 3 mm kalinliginda disk seklinde hazirlanmistir. Korozyon
testinde kullanilacak olan dokum ornekleri standardize etmek igin CNC torna tezgahi
kullanilarak 6rneklerin negatif yuvalarini iceren metal kaliplar elde edilmistir (Sekil
3.1.a). Bu yuvalara Pattern Resin LS (GC, America inc.) konularak her defasinda 5 kg
lik basin¢ uygulanarak standart boyutlarda patern rezin drnekler elde edilmistir (Sekil
3.1.b) (n=6/grup). Patern rezin 6rneklerin dl¢ciimleri 0.01 mm hassasiyetindeki mekanik

34




bir mikrometre (Mitutoyo, Bilginoglu END, izmir, Turkiye) ile yapilmistir. Patern rezin
ornekler tijlenerek dretici firmanin tavsiyeleri dogrultusunda fosfat bagl revetmana
(Bellavest T, Bego) alinmistir. Mansetler 6n isitma firininda (Mikrotek, Sakarya,
Turkiye) 950 °C’de 45 dakika bekletildikten sonra santrifiij dékiim cihazina (Fundor T,
Bego) alinmis ve 1400 °C’de dokimleri yapilmistir. Dokimleri tamamlanan ornekler
manset icerisinde oda sicakhgina kadar sogutulmustur. Revetmandan c¢ikarilan
orneklerin tijleri karbit frez kullanilarak uzaklastiriimustir (Sekil 3.1.c)

Sekil 3.1. a) Orneklerin negatif yuvalarin iceren metal kaliplar, b) standart boyutlarda patern rezin
ornekler, c) oda sicakligina kadar sogutulmus metal dokim 6rnekler

Lazer sinterize CoCr Ornekler hazirlanirken I1SO 22674 nolu standarta uygun
olacak sekilde STL formatl dosya kullanilarak, EOSINT M 270 cihazina veri girisi
yapilmistir. Ilk olarak Sekil 3.1’de sematize edilen disk sekline sahip 6Ornekler
uretilmistir. Ornekler ticari biri dental laboratuara yaptirilmistir. EOSINT M 270
cihazinda hazirlanan ornekler icin kullanilan Gretim parametleri siras: ile lazer guci
200W, lazer demetinin cap: 0.200 mm, tarama hizi 7.0 m/s, Gretim hizi1 2-20 mm?/s,
katman kalinligi 0.020 mm ve koruyucu atmosfer max % 1.5 oksijen olacak sekilde
ayarlanmistir. EOSINT M 270 cihazi Yb-fiber lazer donanimhdir. Cihazin, Gretim
stratejisi her tabakanin 4mm’lik karelere ayirilmas: ve herbir kare Uzerinde lazerin
belirlenen vektorler Gzerinde ilerlemesi seklindedir. Bu sekilde yonlendirilmis her bir

katman bir dnce sinterlenen tabakaya gore 25° dondirilerek islem sonuglanana kadar
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stre¢ devam eder. Sirket tarafindan Uretilen parcalara uygulanan 1sil islem 5 agamadan
olusmaktadir:

- Asama 1: sinterlenen yap1 Uzerinde durdugu levhadan ayrilmadan 400°C de 45
dakika stresince firinlanmaktadir

- Asama 2: Sicaklik 400°C de 30 dakika boyunca muhafaza edilmektedir

- Asama 3: Sicaklik dakikada 15°C yiikseltilerek 290°C dan 590°C ye
yikseltilmektedir

- Asama 4: Sicaklik 60 dakika icinde 400°C den 620°C ye ¢ikartilmaktadir

- Asama 5: Firin kapag agilir ve oda sicakligina kadar sogumaya brrakilir.

Elde edilen metal 6rneklerin ortalarina arka kisimlari boyunca birer oluk agilmis
ve 30 cm uzunlugundaki 1,5 mm capli bakir kablolar u¢ kisimlarindan yalitkan
kabuklar1 1 cm uzunlugunda soyularak ug kisimlari 90°’lik agilar olusturacak sekilde
lehimlenmistir (Sekil 3.2).

Sekil 3.2. Elektrokimyasal testler ve element salinimi deneylerinde kullanilan 6rnek boyutlar

Takiben ornekler temiz yizeyleri cam yizey Uzerine denk gelecek sekilde 6zel
bir tutucu ile lam UGzerine sabitlenmislerdir. Calisma yizeyleri lam Uzerine

yerlestirilerek metalografik calismalarda kullanilan bir epoksi rezin ( Technovit 4000,

36



Heraeus Kulzer, Wehrheim, Almanya) Uretici firmanin direktifleri dogrultusunda
karistirthp hazirlanarak, icerisinde bakir telle lehimlenmis elektrotlar bulunan ve
lamlara yapistirilmis kaliplar icerisine dokulmustir (Sekil 3.3). Polimerizasyon suresi
beklendikten sonra 6rnekler lamdan ayrilmistir. Elektrotlarin calisma yizeyleri 1SO
10271 de belirtildigi sekilde 500, 800, 1000, 1200 ve 2500 gritlik SiC zimpara kagitlar:
ile ylzey muamelesine tabi tutulmus ve takiben 1um luk elmas pasta ve elmas
soliisyonu (Diapat, Metkon Inst. Ltd., Istanbul, Ttrkiye) ile parlatilmistir.

b)

Sekil 3.3. Bakir telle lehimlenmis elektrotlar. a) test yizeyi, b) elektrotun epoksi rezin iliskisi

3.1.2. Elektrolit Solusyonun Hazirlanmasi

Elektrokimyasal testler icin elektrolit olarak Fusayama ve Meyer tarafindan tarif
edilen 37°C sicakhiktaki ve pH degeri 4,9 olarak belirlenen Fusayama yapay tukirik
solusyonu kullaniimistir.

Test ortami olarak kullanilan havalandirmali yapay tikirik sollsyonunun

bilesimi asagidaki gibidir. Yapay tukirik solusyonunun hazirlanmasinda kullanilan kati
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kimyasal tuzlarin timi Merck & Co (New Jersey, ABD) firmasina ait kimyasallar
katologundan secilerek temin edilmistir.

NaCl 0,4 g/l

KC1 0,4 g/l
CaCl,2H,0 0,795 g/l
NaH.,PO4 0,69 g/l
Ure 1,0 g/l

Hassas terazide tartilan kati kimyasallar, 1It’lik beher icerisinde saf suya ardi
ardina eklenip karigtirilarak ¢ozunddrilmistur. Elektrokimyasal testler éncesinde yapay

tikarak solusyonu her seferinde taze hazirlanarak test ortami olarak kullaniimastr.

3.1.3. Elektrokimyasal Hicrenin Hazirlanmasi

Calismamizda islak elektrokimyasal hiicre modeli 6rnek alinarak test diizenegi
kurulmustur. Sekil 3.4’de 1slak elektrokimyasal modelin sematik gorintist verilmistir.
Calismamizda referans elektrot olarak Ag/AgCl elektrot ve sayac¢ (counter) elektrot
olarak da platin elektrot kullanilmistir. Hazirlanan galvanik hiicrede elektrolit hacmi
200ml, elektrotlarin birbirinden uzakligi 2cm ve elektrotlarin elektrolit soliisyonu
icerisindeki derinlikleri 6cm olacak sekilde her elektrokimyasal test icin sabit
tutulmustur (Sekil 3.5). Elektrokimyasal Olctimlerin gerceklestirilmesinde Iviumstat
(Ivium Technologies, Eindhoven, Hollanda) ve CH Instruments 604 No 64721A (CH
Instruments Inc., Austin TX, ABD) potansiyostatlar kullanilmigtir. TUm sistem

bilgisayar destekli bir yazilim ile kontrol altinda tutulmus ve élgimlendirilmistir.
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Sekil 3.4. Kurulan test hiicresinin sematik gosterimi

Sekil 3.5. Calismada kullanilan 3 elektrotlu 1slak hiicre diizenegi

3.1.4. Elektrokimyasal Olglimler

Calismada elektrokimyasal testler birbirini tamamlayan dort farkli ydntem
kullanilarak gerceklestirilmistir. Dogal agik devre potansiyeli (OCP), potansiyodinamik
polarizasyon testi, elektrokimyasal impedans spektroskopi (EIS), ve siklik potansiyel
(Cyclic Voltmmogram) yontemleri kullaniimastr.
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3.1.4.1. Acik Devre Potansiyellerinin Olgulmesi

Ilk olarak agik devre potansiyelleri (Eocp) zamana kars: 48 saat boyunca birer
saat aralikli olarak CH Instruments 604 No 64721A (CH Instruments Inc., Austin TX,
ABD) yardimi ile moniterize edildi. Eocp degerleri stabil durumu belirten potansiyele
gelene kadar her ornekten her defasinda 5 6l¢im yapilmistir ve bes Ol¢iimiin ortalama
degerleri kaydedilmistir. Olgiimlerde potansiyel stabil hale geldikten 12 saat sonra
moniterizasyon durdurulustur. Acik devre potansiyeli (Eocp) potansiyel-zaman egrisi

olarak mV/SCE ortalama degerleri ile tablo haline getirilmistir.

3.1.4.2. Potansiyodinamik Polarizasyon Testleri

Acik devre potansiyelleri kaydedildikten sonra yizey islemleri tekrar edilmistir.
Potansiyodinamik olcumler icin ilk olarak Eocp Olctlmistir. Daha sonra donlstmlii
voltometri (CV) yardimiyla acik devre potansiyellerinden (Eocp) +500mV daha pozitif
potansiyel degerine ulasincaya dek, anodik yonde 10mV/s tarama hizi ile elektrodun
potansiyeli degistirilmistir. Bu sirada elektrot/cozelti arayizinden gegen akimlar
kaydedilmis ve grafige gecirilmistir. Tarama sirasinda, malzemenin anodik ¢6ziinmesi
hizlandirilarak, malzemdeki farkliliklarin ¢oztinme hizina etkisi karsilastirnlmistir. Her
ne kadar uygulanan bir potansiyel altindaki anodik ¢6ziinme hizi da olsa diger tum
paramtreler sabit tutulup, bir tek parametre degistirilerek bu parametrenin malzeme
dayaniklilig: ve anodik ¢ézinme egilimi (dolayisiyla korozyon davranisi) Uzerine etkisi
belirlenebilmektedir. Faraday yasalari uyarinca, devreden gecen akim elektrot\cozelti

arayuzeyinde gerceklesen anodik ¢6ziinen madde miktar: ile dogru orantihidir.

3.1.4.3. Elektrokimyasal Impedans Spektroskopi (EIS) Testleri

Son olarak elektrokimyasal Impedans Spektroskopi (EIS) testleri yapildi. Yine
yuzeyleri daha once belirtildigi sekilde hazirlanmis elektrotlar, korozif test ¢ozeltisine
daldirthp belirli bekleme sireleri sonunda Olgtimler tekrarlanmistir. EIS 6lgtmleri,
dlclilen Eocp degerinde, 10 mV genlikte ve 10"/ 102 hertz frekans araliginda alternatif

akim (ac) uygulanarak gerceklestirilmistir.
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3.2. Iyon Salimmimin Degerlendirilmesi

Elektrokimyasal deneyler icin hazirlanan 6rneklere (n=6/grup) potansiyodinamik
polarizasyon testleri uygulandiktan sonra her ornekten yaklasik olarak 0.1mm tabaka
uzaklastirilmistir (Sekil 3.1). Orneklerin tiim test yiizeyleri 1slak ortamda 180, 400, 600,
1000 ve 2000 SiC zimpara kagitlar1 ile zimparalandiktan sonra, 5u, 1y, 0,5u ve 0,3
grenli alumina pastas: ile parlatilmistir. Yizey asindirma islemi tamamlandiktan sonra
ultrasonik temizleme islemi yapilmistir. Elektrokimyasal testler igin kullanilan test
hlcresi ayn sekilde kurulmustur ve her drnek icin 50 ml taze solusyon kullanilarak
hazirlanmigtir. Termostat degeri 37 + 0,1'C sicakhiginda agik atmosfer ortaminda
elektroliz uygulanmustir. Elektroliz degerleri CH Instrument 604 No 64721A (CH
Instruments Inc. Austin TX, ABD) ile elektrokimyasal dl¢timlerde akim degerlerinin ilk
artis gosterdigi deger olan +7 V olarak belirlenmistir. Her 6rnek bu potansiyel
araliginda 10 dakika sire ile anodik ¢6ziinmeye maruz birakilarak, hizlandirilmis bir
sekilde anodik ¢oziinmeye ugratilmistir. Bu sayede farkli elektrotlar igin karsilastirmal:
bir yontem uygulanarak, ¢tézeltiye gecen iyon miktarlari tizerinden malzemelerin anodik
¢cozlinmeye kars1 dayanimlar: degerlendirilmeye calisiimistir.

Yapay tukurik solisyonuna gecen iyon salinim yilizde degerleri ve total iyon
miktart ICP-MS (Thermo Elemental X 7 ICP-MS, England) yardim ile milyonda birim
degeri (ppm) diizeyinde belirlenmistir.

3.3. Hicre Kulturu

Hucre kaltari ornekleri icin I1ISO 10993-5; 1999 yonergesine uygun olacak
sekilde 5mm capinda 3mm kalinhiginda (n=6/grup) disk ornekler hazirlanmustir (Sekil
3.6). Ornek yiizeyleri 1SO 10271 de belirtildigi sekilde 500, 800, 1000, 1200 ve 2500
gritlik SiC zimpara kagitlar: ile yizey muamelesine tabi tutulmus ve takiben 1pum luk

elmas pasta ve elmas soliisyonu (Diapat, Metkon Inst. Ltd.) ile parlatiimistir.
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Sekil 3.6. Hiicre kiltird érneklerinin yapim asamalar

Metal alasimlarin toksisitelerini test etmek amaciyla Balb/C 3T3 fare fibroblasts
hiicre hatti (Yeditepe Universitesi, Miihendislik ve Mimarlik Fakiiltesi, Genetik ve
Biyomiihendislik Boliim, Istanbul) kullanild: (Sekil 3.7).

i
LN . e

Sekil 3.7. 3T3 Fare fibroblast hiicrelerinin 25 glinliik 1s1k mikroskop géruntisi (10X biyitme, Model
No: CK 40, Olympus, Tokyo, Japonya,)

Bu hcreler %10 fetal sigir serumu, 100 unite/mL penicillin ve streptomycin
iceren Dulbecco'nun Modifiye Edilmis Eagle Besiyeri (DMEM) (Gibco,NewYork,
Amerika) kullanilarak 37°C sicaklik, %95 nem ve %5 CO, ortaminda T25 flask

icerisinde ¢ogaltildi. Hucreler flask alaninin %75-80’nini kapladiginda tripsinizasyon
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yontemi ile hicrelerin flask tabanindan kaldirilmas: saglandi ve hucreler 15 ml flakon
tlp icerisine alindi. 300 devir/dak hizda 10 dakika sanriftj (SL 16, Thermo Scientific,
Austen, Amerika) edildi. Santrifij sonrasi hicreler dipte biriktigi (Sekil 3.8) igin
santrifiij islemi sirasinda kullanilan besiyeri atilarak hiicreler taze besiyeri ile stispanse
edildi.

Sekil 3.8. Santrifilj sonras: falcon tabaninda biriken hiicreler

Thoma lami (Sekil 3.9) kullanilarak hiicre sayimi ve tiripan mavisi (Sigma,
Minih, Almanya) ile canlilik testi yapildi.

'
=

i

Sekil 3.9. Thoma laminin sematik gorintisi
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Siispansiyonun icerigi mililitrede 1x10° hiicre olacak sekilde medium ile dilie
edildi. Bu suspansiyon 24 kuyulu hiicre kultur plagina her kuyuya 1ml olacak sekilde
aktarildi. Ug ayri gruba ait disk ornekler (n=3/grup) hiicrelerin bulundugu kuyulara
aktarildi. Kontrol grubunu olusturan ilk (¢ sira kuyuya herhangi bir disk yerlestirilmedi
(Sekil 3.10).

Sekil 3.10. Metal drneklerin 24 kuyucuklu hiicre plagina yerlestirimesi

Hucreler bu sekilde 72 saat 37 °C sicaklik, %95 nem ve %5 CO, ortamda inkibe
edildi. inkiibasyon sonrasinda alasimlarin sitotoksik etkilerini 6lgmek icin 3{4,5-
dimethylthiazol-2-yl}-2,5-diphenyltetrazolium bromide (MTT) (PBS, Sigma, Minih,
Almanya) kullanildi. Her kuyuya 5mg/ml besiyeri icerisinde stok olarak hazirlanan
MTT solusyonundan 100 pl eklendi. Hucreler 4 saat 37 °C sicaklik, %95 nem ve %5
CO, ortamda inkiibe edildikten sonra canli hicrelerin biriktirdigi formazan kristallerini
¢cozmek igin kuyularin medium icerigi dikkatlice alinarak yerine dimetil stlfoksid
(DMSO) eklendi. Formazan kristallerinin ¢ziinmesi ile olusan solisyon 24 kuyulu
plaktan alinarak her bir 6rnek icin 5 adet olmak (izere 96 kuyulu plaga her bir kuyuya
100 pl olacak sekilde aktarildi. 96 kuyulu plak, hiicrelerin canlihk yizdeleri (Optik
yogunluk degerleri) icin 570 nm (referans 630nm) dalga boyu isikta ELISA
okuyucusunda okutuldu (Sekil 3.11)
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Sekil 3.11. Hiicrelere DMSO uygulamasi sonrasinda 96 kuyucuklu hiicre plagina yerlestirilmesi

3.4. Veri Analizi

Elektrokimyasal impedans spektroskopi ve potansiyodinamik polarizasyon
testleri CH 604 No 64721A multi-potansiyostat cihazi (CH Instruments Inc, Austin TX,
ABD) ile CHI660C yazilim programi kullanilarak analiz edilmistir.

Element salinim 6l¢iim sonuglari her element (Cr, Fe, Ni, Co, Mo, Cs, V, Nb)
icin ayr1 ayn istatistiksel analiz programinda (SPSS 20.0 for Windows Evaluation
Version) 2 yonli ANOVA ve post-hoc Tukey testleri ile degerlendirilmistir (a=0,05).

In vitro hiicre kiiltiri sonuglarinin analizi igin SPSS (SPSS 20.0 for Windows
Evaluation  Version) kullamildi.  Gruplar arasindaki  farkliligin  istatistiksel
degerlendirmesinde tek yonli ANOVA analizi kullanildi, farkliligin hangi gruptan
kaynaklandigina ise ¢oklu karsilastirma Tukey testi ile bakildi (¢=0,05).
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4. BULGULAR

4.1. Eoep Olclim Sonuglan

Sekil 4.1°de geleneksel dokim ydntemi ile hazirlanan NiCr ve CoCr gruplar ile
lazer sinterize CoCr grubunun 48 saatlik zaman periodunda acik devre potansiyelleri
(OCP) gosterilmektedir. Tabloda dakika cinsinden gosterilen zaman dilimlerinde her
ornek icin 5 oOlcum yapilmistir ve bu bes 6l¢imin ortalama degerleri tabloda
gosterilmistir. En yiksek Eocp degeri dokim NiCr (-0.18 V/ dak ila -0.16 V/ dak)
grubunda izlenirken bunu sirast ile lazer sinterize CoCr (-0.2 V/ dak ila -0.19 V/ dak) ve
dokim CoCr (-0.22 V/ dak ila -0.18 V/ dak) gruplar: takip etmistir. Eocp degerinin daha
pozitif olmasinin yant sira zamanla ¢ok fazla degismemesi de yizeyin kararliligim

goOstermesi agisindan énemlidir.

o
0,03
-0,1
0,15
-0,2
0,25
0.3
-0,35

Eocp'V

1 | 5 15| 20 | 75 |160] 225|390 460|535 144015001620 168017402880

——CoCr |-0,3|-03|03|-03[03/03|-03/03/03]-03 03 03]02/02/02[02
+|..¢'ISIC'I'.-D.3 -(},3 -0.3.-0.3.-{13 -0.3--[3.3 0,2 -D.E.-D.E 0,2 'D,E.-':l.l 0,2 -D.E.-CI.I
nicr |0,2]-02/02/02[02 -02|-02/-02 020202 02]02 020202

Sekil 4.1. Dokum NiCr ve CoCr gruplart ile lazer sinterize CoCr grubunun OCP/zaman(dak) degerleri

4.2. Anodik Potansiyel (V)-Akim (A) Degerleri:

Bir metal alasima anodik akim uygulamak ona pozitif yik kazandirir ve
oksidasyon reaksiyonu gerceklesir. Bu uygulama bize oksit tabakasinin direncini
gosterir. Bu calismada 6rneklere anodik potansiyel uygulanmistir ve potansiyodinamik

kosullardaki korozyon direnci gozlenmistir. Sekil 4.2°de potansiyel-akim degerleri
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karsilastiriimali olarak verilmistir. Tablo 4.1 de belirli potansiyel degerlerinde g6zlenen
akimlar karsilastirilarak 3 gruba ait akim degerleri gosterilmektedir.

0 V potansiyelinde sirasi ile dokim CoCr da -4.4 A akim go6zlenirken, dokim
NiCr ve lazer sinter CoCr da -4.8 A akim kaydedilmistir. + 1.2 V potansiyelinde ise
lazer sinter CoCr alasiminda 1.6 A lik bir artisla -3.2 A, dokiim CoCr alasiminda 1.7 A
lik bir artisla -2.7 A ve dokim NiCr da ise 2.0 A lik bir artigla -2.8 A akim
kaydedilmistir. Tabloya bakilarak tim degerlerde lazer sinter alasimlarinin en dusik

akim degerlerini dolayist ile en ylksek direnci gosterdigi gozlemlenebilmektedir.

Sekil 4.2. Anodik akim degerleri
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Tablo 4.1. Potansiyel-Akim Degerleri
ov +0.4V +0.8V +1.2V
CoCr -4400 mA -3800 mA -3600 mA -2700 mA
Laser CoCr -4800 mA -4400 mA -4100 mA -3200 mA
NiCr -4800 mA -4100 mA -3900 mA -2800 mA

4.3. Donustimlu Voltametri Olguimleri:

Geleneksel dokim yontemi ile elde edilen NiCr ve CoCr gruplar: ile lazer

sinterize  CoCr grubuna ait anodik ve geri donidsli tarama sonuclari grafikte

47



gosterilmistir. Agik devre potansiyelinden itibaren anodik akim degerleri her 3 grup igin
de artmustir (Sekil 4.3). Bu akim artis1 anodik ¢6ztunme ile alasimlarin igerisindeki krom
ve nikel katkilarinin kararl oksit bilesiklerine dontsmesi ile gerceklesir. Bu nedenle de
geri yondeki tarama sirasinda, akimin sifir oldugu potansiyel degerleri oldukca pozitif
degerlerdedir. Lazer sinterize grubun potansiyel degeri -0.04V, NiCr grubu igin -0.09V
ve dokim CoCr grubu icin -0.19V olarak bulunmustur. Bu potansiyel degerleri
korozyon potansiyeli olarak degerlendirilmemelidir. Cunkl potansiyel uygulandiktan
sonra yuzey artik degismistir ve dogal kosullarindan farkli bir elektrot yizeyi s6z
konusudur. Ileri yondeki taramalarda da, baslangigta olgiilen agik devre potansiyelleri
(Ecorr) nden daha pozitif degerlerde sifir akim potansiyelleri gdzlenmektedir; bu
degerler dokim NiCr grubu i¢in -0.6V, lazer sinterize CoCr grubu igin -0.5V ve dékim
CoCr grubu i¢in -0.55V bulunmustur.

Sekil 4.3. Potansiyodinamik Olgtimler (Akim,g) /Potansiyel)
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4.4, Elektrokimyasal impedans Spektroskopi (EIS)

Sekil 4.4’de EIS degerleri gozlenmektedir. En diisiik frekans olan 102 Hz
degerinde lazer sinterize grubun logaritmik korozyon direnci 10*® ohm, dékiim CoCr
grubunki 10** ohm ve dokiim NiCr grubunki ise 10*°*ohm olarak kaydedilmistir. En

yiiksek logaritmik akim degeri olan 10°° Hz de lazer sinterize grup icin +2.2 Z/ohm,
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dokim CoCr grubu i¢in +2.19 Z/ohm ve dokim NiCr grubu igin ise +1.95 Z/ohm direng
kaydedilmistir.

Sekil 4.4. Gruplarin logaritmik EIS degerleri
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4.5. fyon Salimiminin Degerlendirilmesi

ICP-MS taramasinda gruplarin hicbirinde Vanadium (V) ve Neobiyum (Nb)
salinimi kaydedilmemistir. 3 grup arasinda Demir (Fe) (p= 0,295) , Krom (Cr) (0,439) ,
Molibden (Mo) (0,238) salimmlar1 acisindan istatistiksel olarak anlamli bir farklilik
gozlenmemistir. Yalnizca Kobalt (Co) ve Nikel (Ni) elementlerin salinim miktarlarinda
3 grup arasinda anlamli bir fark gozlenmistir. Ni elementi dokim NiCr grubunda
(0.0724 ppm) milyonda salinim degeri ile dokiim CoCr grubundan (0.0027 ppm) ve
lazer sinterize CoCr grubundan (0.0008 ppm) daha ylksek cikmistir (p=0,022). Co
elementi icin de benzer sonuglar gozlenmistir. Dokiim CoCr grubunda 0.369 ppm olan
Co salinim, laser sinterize CoCr grubundaki Co salinimindan (0.312 ppm) daha ytiksek
cikmistir (p=0,038). Aradaki fark istatistiksel agidan anlamli bulunmustur (Tablo4.2) .

Ayrica bitun element salinim degerleri herbir alasim icin Tablo 4.3 de verilmistir.
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Tablo 4.2. iyon salinimi ANOVA tablosu

Kareler
Kareler toplami df ortalamasi F Sig.

Cr Gruplar arasi ,000 2 ,000 ,871 ,439
Grup ici ,000 15 ,000
Toplam ,000 17

Fe Gruplar arasi ,000 2 ,000 1,326 ,295
Grup ici ,000 15 ,000
Toplam ,000 17

Co Gruplar arasi ,004 2 ,002 4,092 ,038
Grup ici ,007 15 ,000
Toplam ,011 17

Ni Gruplar arasi ,020 2 ,010 4,999 ,022
Grup ici ,030 15 ,002
Toplam ,050 17

Mo Gruplar arasi ,000 2 ,000 1,583 ,238
Grup ici ,000 15 ,000
Toplam ,000 17

Cs Gruplar arasi ,000 2 ,000 1,187 ,332
Grup ici ,000 15 ,000
Toplam ,000 17
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Tablo 4.3. Farkl: metallerin ppm diizeyinde iyon salinim degerleri ve standart sapmalar:

Gruplar | Cr Fe Ni Co Mo Cs \/ Nb

NiCr 0,0059+0,0052 | 0.0029+0.0032 | 0.0724+0.0774 | 0.0034+0.0058 | 0.0063+0.0065 | 0.0002+0.0002 | .000+.000 | .000+.000
A A B A A A A A

CoCr 0,0082+0,0058 | 0.0005+0.0011 | 0.0027+0.0022 | 0.0369+0.0316 | 0.0034+0.0017 | 0.0004+0.0006 | .000£.000 | .000+.000
A A A B A A A A

Lazer 0,0045+0,0036 | 0.0018+0.003 | 0.0008+0.0001 | 0.0312+0.0194 | 0.0023+0.0017 | .0000+£0.0001 | .000+.000 | .000+.000
A A A AB A A A A
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4.6. Hucre Kultara

Tek yonli ANOVA degerlendirmesi sonucunda gruplar arasinda hicrelerin
canhlilik yizde (optik yogunluk degerleri) degerleri agisindan anlamli farklilik (p=0.021)
kaydedilmistir (Tablo 4.4).

Tablo 4.4. Hicre kultur hicrelerin canlihik ylzde (optik yogunluk) degerleri karsilastirmas: icin yapilan
tek yonli ANOVA tablosu

Kareler toplami Df Kareler ortamasi F Sig.
Gruplar arasi .078 3 .026 5.790 .021
Grup ici .036 8 .004
Toplam 113 11

Tek yonli ANOVA analizi sonucunda gruplar arasinda istatistiksel acidan
anlamh farklilik kaydedilmistir (p=0.021). Hicre kiltari cahismalarinda 6rnek
hicrelerin canlilik yiizde (optik yogunluk) degerleri kontrol grubu ve her grup birbiri ile
kiyaslanmistir. Bu nedenle post-hoc Tukey analizi yapilmistir (Tablo 4.5). Tukey analiz
sonucunda dokim NiCr grubunun ortalama + standart sapma degeri ile (0.333 £ 0.102)
kontrol grubu (0.554 £ 0.603) arasinda istatistiksel agidan anlamli farklilik bulunmustur
(p=0,015). Dokim ve lazer sinterize CoCr gruplarinda hicrelerin ortalama + standart
sapma canlilik yizde (optik yogunluk degerleri) degerleri sirasi ile 0.404 + 0.341 ve
0.450 + 0.051 olarak bulunurken, CoCr gruplari ile kontrol grubu ve dékiim NiCr grubu

arasinda istatistiksel olarak anlaml bir farklilik izlenmemistir.
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Tablo4.5. Hiicre kulturd Proliferasyon Degerleri analiz sonuglari

Grup Ortalama £ SD
Kontrol 0.554 £ 0.060 A
Dokium NiCr 0.333+0.102B
Doékium CoCr 0.404 £0.341 AB
Lazer sinterize CoCr 0.450+£0.051 AB

Bu degerlerin ortalamasi alinip kontrol grubu yiizdesi ile degerlendirilerek yuzde
canlilik oranlart belirlenmistir. Kontrol grubunun canlilik orant %100 kabul edilerek
gruplarin toplam absorbans degerlerinin yuzde degerleri asagidaki formil yardimu ile

hesaplanmastir;

Well platelerdeki toplam absorbans deg x 100

Metal alasimlarmin yiizde canlhilik deferleri=
Kontrel Crubundalti toplam absorbans deg

Bu denklem sonucunda kontrol grubu ylzde yiiz canlilik oran: olarak kabul edilmistir.
Kuyucuklardaki toplam absorbans degerleri sirasi ile dokim lazer sinter CoCr (6,751),
dokim CoCr (6,073) ve dokiim NiCr (5,484) olarak kaydedilmistir. Canlilik ylzdeleri
en distk NiCr (% 65), akabinde dokim CoCr (% 72) ve en yuksek deger olarak lazer
CoCr (% 80) olarak Tablo 4.6°da belirlenmistir.

Tablo 4.6. Hucre kilturt absorbans degerleri ve canlilik yiizde oralar

GRUP ‘ ABSORBANS DEG. CANLILIK %
Dokim NiCr 5,484 65
D6kum CoCr 6,073 72

Lazer sinter CoCr 6,751 80
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5. TARTISMA

Bu ¢alismanin sonuglari; segici lazer sinterleme igleminin dental uygulamalarda
olumlu sonuclar vaat ettigini korozyon direnci, iyon salinimi ve hiicre cevabi agisindan
dogrulamigtur (@ 55 56.57.58.59)

Secici lazer sinterleme metal destekli seramik restorasyonlarin metal
altyapilarinin hazirlanmasinda kullanilan yeni bir hizli Gretim yontemidir. Ancak yeni
bir yontem oldugu igin literatiirde lazer sinterize metal yapilarin biyouyumlulugu ile
ilgili herhangi bir calismaya rastlanamamistir. Mevcut calismada yeni yontemin
biyouyululugu test edilirken kontrol grubu olarak gerek ulkemizde gerek klinigimizde
siklikla kullaniimakta olan iki farkli dokim alasim: kullanilmistir.

Krom elementinin alasim igerisindeki yizdesinin baz metal alasimlarin
korozyon direncini etkiledigi literatirde belirtilmistir. Bu ¢alismalar Cr icerigi % 12.4—
13.6 wt oraninda olan alasimlarin korozyon direncinin % 21-25 wt oraninda krom

iceren alasgimlara oranla daha diisik oldugunu belirtmektedir ©%6%)

. Dental alasimlarin
kullaniminda eser elementler de dahil olmak tizere elementlerin yizdeleri bir alagimin
atomik yapisini, buna bagli olarak mekanik 0zelliklerini ve dolayisiyla sirasi ile
korozyon direnci ve biyolojik yamtin1 etkilemektedir. Bu bilgilerin 1s1ginda
calismamizda Cr yizdesi etkisini elimine edebilmek amaci ile Cr icerikleri; NiCr icin %
22.25 wt, dokiim CoCr alagiminda % 25 wt ve lazer sinter CoCr alagimr igin % 27.5 wt
olmak Uzere kullanilan ¢ grupta da % 22.25- 30 wt araliginda segilmistir. Bununla
birlikte Mo ylzdesinin korozyon direnci Uzreindeki etkisi Cr ylzdesi kadar etkin
olmamakla birlikte, Mo ihtiva etmeyen dental alasilarda pitting korozyonu gozlendigi
bildirilmistir ®® . Bu nedenle mevcut ¢alismada kullanilan alasimlarin Mo igeriginin
%4-9 wt arasinda olmasina dikkat edilmistir.

Metal alasimlarin yalnizca kendilerine ait mikroyapilar: degil ayn1 zamanda
cevre kosullari da korozyon direncini 6nemli olctide etkilemektedir ©®® . Biyolojik
uyumluluk caligmalarinda iyon salinimi ve korozyon direnci dlgumlerinde pH 1n etkisi

ve Onemi cesitli arastirmacilar tarafindan degerlendirilmistir. Wataha ve ark. (64)

yiiksek
soy metal alasimlarin asidik ve bazik pH lardan etkilenmedigini ancak dokim NiCr

alasimlarinda pH 1 ve pH 4 arasinda element salinimlarinda anlaml fark oldugunu
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belirtmiglerdir ve NiCr alasimlarinin asidik ortamda korozyon direncinin azaldigini
goézlemlemislerdir. Pound ©’un CoCr alasimlar ile yapmis oldugu calismada ortam pH
sinin breakdown potansiyeli ve pitting olusumunu etkiledigini gosterilmistir. Literaturde
baz metal alasimlarinin elektrokimyasal element salinimi deneylerinde kullanilacak
belirli bir pH degeri hakkinda fikir birligi bulunmamaktadir. Bu c¢ahismada klinik
kosullar1 stimile edebilmek amaci ile Fusayama yapay tikrik solusyonu (Ph: 4.9) tercih
edilmistir. Ornekler atmosfer ortamina agik olarak test edilerek metal alasimlar tizerinde
pasif oksit tabakasinin olusmasina olanak saglanmastir.

Acik devre potansiyeli (OCP) taramasi volt materyalin zamana kars1 potansiyel
degisiminin izlenmesidir. Agik devre potansiyeli alasimin belli bir ¢evrede olusan kendi
potansiyelidir ve yikici degildir © Calismamizda OCP her bir alasim i¢in 48 saatlik bir
periotta izlenmistir. OCP pasif oksit tabakanin zaman icerisinde gostermis oldugu
dayanikliligi gbzlemlememizi saglamaktadir. Bu da bize dental alasimin agiz ortaminda
herhangi bir etki olmaksizin nasil bir davranis sergileyecegini gosterecektir. Pasif oksit
tabakanin stabilitesi korozyon direnci i¢in olumlu bir 6zelliktir.

OCP analizinde iki 6nemli parametreye dikkat edilmelidir. Birinci parametre
grafikte egri ne kadar yuksek deger gosterirse korozyon direncinin o kadar yuksek
olacagidir. Negatif degerler iginde egrinin sifir noktasina yakin olmasi korozyon
direncinin yuksek olacag: anlamina gelmektedir. Diger énemli parametre ise uzun sureli
sabit potansiyelin izlenmesi metal alasimin ¢6zinmeye olan mukavemetini
gostermektedir. Sekil 1 de calismaya ait OCP sonuglar1 goriilmektedir. 24 saatlik zaman
periyodunda U¢ grup da stabil plato gorintistne kavusmustur. Dokiim NiCr grubunun
en yiksek potansiyel degerini (-0.164V) gosterdigi gozlenmektedir. CoCr alasimlar
karsilastirildigi zaman lazer sinterize CoCr grubunun (-0.202V), dékim CoCr grubuna
(-0.253V) oranla daha ytksek potansiyel gosterdigi gérilmektedir. Lazer sinterize CoCr
grubunun daha yiksek degerlerde ve daha wuzun sire stabilite gOsterdigi
g6zlemlenmektedir. Grafige bakildigi1 zaman lazer sinterleme prosedrinin CoCr oksit
tabakasin1 daha stabil bir alana tasidig1 belirtilebilmektedir. Daha 6nce de belirtildigi
gibi CoCr alasiminin korozif 6zellikleri farkli pH larda farkli 6zellikler gostermektedir.
Calismada CoCr alasimina gore daha kararsiz oldugu dustnilen NiCr alasiminin OCP
degerlerinin daha ylksek ¢ikmas: 4.9 luk pH da Purbe diagramlarina uyumlu bir

sonugtur. Ancak bu sonug dental literatir ile uyumlu degildir ©® .Ancak alagimlarin
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farkli pH’larda farkl: davraniglar gosterebilecegi dolayisi ile farkli bir pH’da sonuglarin
farkl olabilecegi de unutulmamalidir. Bu amagcla ileriki dénemde mevcut calismada
kullanilan 3 grup Uzerinde pH degisiminin korozyon davranislar izerine olan etkisinin
degerlendirilecegi bir calisma yapilmasi planlanmaktadr.

Elektrokimyasal Impedans Spektrofotometre (EIS) 6lcumlerinde farkl: frekans
degerleri metal ve soliisyon araylizeyi arasindaki farkli karakteristik Ozellikleri
gostermektedir. Ancak en dusuk frekans degeri bize dental alasimin total korozyon

direncini gostermektedir ©

. Sekil 4.4 EIS analiz sonuclarini gostermektedir. Bu
grafikte diren¢ eksenindeki en yiiksek degere bakarak yorum yapmamiz gerekecektir.
Grafikte lazer sinterize CoCr alasimi sadece dustk frekans bolgesinde degil diger bitun
bolgelerde de en yiuksek direnci gostermektedir. Metal alasima anodik bir potansiyel
uyguladigimizda distk frekans degerlerinde akim limit degere ulagsmaktadir. Bu nokta
bize toplam korozyon degerini géstermektedir. Siklik volttomogram taramalarinda (CV)
geri donus grafileri bize oksit tabakasinin dayanikliligini géstermektedir. Bu grafinin
sifir noktasina olan yakinligi 6nem arz etmektedir. Dénus yoniindeki Ecorr degerinin
sifir noktasina yakinhig: oksit tabakasinin kararl bir yapida oldugunu ve rediiksiyonun
da ayn1 oranda azaldigini gostermektedir @8 CV grafilerinde lazer sinterleme isleminin
geri donus taramalarini sifira yaklastirdigi gozlenmektedir. Buna bakarak lazer
sinterleme isleminin oksit tabakasini daha kararli bir yapiya tasidig: belirtilebilir (Sekil
3).

Bir dental alasima artan bir anodik akim uygulamaya basladigimiz andan
itibaren metal pozitif 6zellik kazanir. Bu testte iyon salimimi saglamak adina anodik
reaksiyon uygulanmistir ve farkli potansiyodinamik kosullar altinda metal alagimlarin
korozyon direncleri karsilastirilmistir. Bir alagimin Uzerinden daha az akim gecmesi
daha yuksek korozyon direncine sahip oldugu anlamina gelmektedir. 0.8 volta kadar
neredeyse tim metal alasimlar sabit bir plato goruntusiine ulasmistir (Sekil 4.2). Lazer
sinterize CoCr alasimi tiim bolgelerde en distk akim degerini géstermektedir. Dolayis
ile lazer sinterize CoCr grubunun anodik potansiyodinamik polarizasyona en yiksek
direnci gosterdigini belirtmektedir. Potansiyodinamik polarizasyon testinden elde edilen
sonuclar EIS sonuglari ile ortismektedir.

Al-Hity ve ark. polarizasyon direnci ve kitle kayb:1 (iyon salinimi) yontemleri

arasindaki korelasyonun istatistiksel olarak anlamli oldugunu belirtmistir ©® .
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Calismamizda da bu iki yontem birbiri ile parallel sonuclar gostermistir. Ug grup
arasinda Ni ve Co salinimi agisindan istatistiksel olarak anlamli farklilik vardir, diger
elementlerin salimmi arasinda ise istatistiksel agidan anlaml: bir fark bulunamamustir.
Nikel, dokim CoCr (0.0027 ppm) grubunda lazer sinterize CoCr (0.0008 ppm)
grubuna oranla daha yuksek degerlerde salinmigtir. Alagimlarin icerigine bakildiginda
lazer sinterize CoCr alagiminin yapisinda % 0.1den daha az oranda Ni icermektedir,
dokim CoCr alagimi ise Ni ihtiva etmemektedir. Dokim CoCr alasiminda gozlenen Ni
salinim1 ICP-MS makinesindeki kontaminasyonla aciklanmistir ve ihmal edilebilecek
kadar disuk bir orandadir. Buna ragmen lazer sinterize CoCr grubunda daha distk iyon
salinimi gozlenmistir. Kobalt salinimi dokim CoCr (0.369 ppm) grubunda lazer
sinterize CoCr (0.312 ppm) grubuna gore daha fazladir. Sonnuglar istatistiksel olarak
anlamhidir. Dokim NiCr alasimi Co elementi ihtiva etmemesine ragmen lazer sinterize
CoCr alagimindan olan Co salinimi dokim NiCr alasimindan daha az oldugu
g6zlenmistir. Co salinim agisindan gruplar arasinda istatistiksel olarak anlamli farklilik
gozlenmistir. Calismanin ICP-MS sonuglar1 elektrokimyasal sonuglarla paralellik
gOstermistir.

Alasimlarin mikroyapisal incelemeleri alasimin mekanik 6zellikleri, korozyon
direnci ve biyouyumlulugu yoniinden Onem tasir. Geleneksel dokum yontemi ile
hazirlanan CoCr ve NiCr alagimlar1 birgok arastirmaci tarafindan degerlendirilmistir.
Wylie ve ark.’lar1 inceledikleri iki farkli NiCr alasiminin dendritik mikroyapiya sahip
oldugunu belirtmiglerdir. Calismalarinda, optik mikroskobi incelemesi sonucunda
matriks ve partikul fazlar1 arasinda c¢ozeltiden zengin interdendritik sahalar oldugunu
belirtmislerdir 2.

Anabilim Dalimizda tamamlanmis olan bir doktora tez calismasi kapsaminda
dokim NiCr ve CoCr alasimlar: ile lazer sinterize CoCr alasiminin mikroyapilar
incelenmis, lazer sinterize grubun daha homojen bir mikroyapiya sahip oldugu
belirtilmistir. Calismada dokim NiCr grubunda dentritik bir mikroyapi, dokim CoCr
grubunda ise NiCr grubundan farkli olarak esit tanecikli grenli bir mikroyap:
gozlemlenmistir. Ancak dokim CoCr grubunda da NiCr grubuna benzer sekilde
multifazli bir yap: izlenmistir. Lazer sinterize grubun mikroyapisinin ise bal petegi
gorunuminde ve dokum gruplari ile karsilastirildiginda daha homojen oldugu

(59)

g6zlemlenmistir Dentritik mikroyapiya sahip alanlarin grenli yap1 ile
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karsilastirildiginda korozyon direncinin daha disuk olmasi beklenir ©9) Bir alagimin
element igeriginde gozlenen faz sayisinin az olmas: ve mikroyapisinin homojen olmasi
korozyon direncini arttirir. Mevcut calismadan elde edilen EIS ve potansidinamik
polarizasyon testi sonuclari da Dr. Gurbiz ®° tarafindan gosterilen mikroyap: ve
elemental icerik sonuclari ile paralellik gostermektedir.

Dokim gruplarinin - mikroyapilarinda izlenen prespitasyon sahalarinin = Si
yuzdesinin alasimin matriksine oranla daha zengin oldugu, ayrica matriks ile
presipitasyon icerikliklerinin de farkli oldugu goérilmastar. DoOkim gruplarinin
mikroyapilarinda gozlemlenen ¢okeltilerin molibden (Mo) ve tungsten (W) yoninden
zengin oldugu ve cokeltilerin farkl: fazlardan olusturduklar: izlenmistir. Dokim CoCr
alasiminda dokim NiCr alasimina gore daha az porozite kayit edilmistir. Dékiim CoCr
grubunun dentirik olmayan mikroyapisi olumlu olmakla birlikte, ¢cok fazdan olusan
yapisi alasimin korozyon direncini azaltmasi agisindan kritik bir 6neme sahiptir. Giirbuz
®9) dekiim CoCr grubunun mikroyapisinda gézlemlenen farkl: fazlarin elemental
iceriklerinin alasiminin  korozyon direncini etkileyecek sekilde farkli oldugunu
gOstermistir. Lazer sinetrize grubun bal petegi grenlerinin i¢i ve sinirlarindan alinan
noktasal analizler iki noktanin elemental iceriginin neredeyse ayni oldugunu ortaya
koymustur. Lazer sinterize CoCr grubunun sadece mikroyapisinin degil elemental
iceriginin de cok homojen oldugu belirtilmistir. Bu gozlem, mevcut ¢calismamizdaki EIS
ve Potansidinamik polarizasyon sonuclarinin mikroyapisal nedenini agiklamaktadir.

Kobalt esash alasimlarda karbon icerigi maksimum % 3 (wt)’tlr. Karbon iceren
asinmaya direncli alasimlar arasindaki esas farklilik ihtiva ettigi karbon yuzdesidir ve

buna bagli karbidlerin alasim icindeki hacimsel oranidir

. Tribaloy alasimlarda,
silikon ve molibden presipitasyon elde etmek amaci ile ¢6zinebilirlik limitlerinin
ustuinde eklenir ise bu iki alasim Laves fazini olustururlar. Laves fazi korozyona direncli
bir fazdir. Karbon icerigi bu alasimlarda karbid olusumunu engellemek amaci ile
minimum miktarlarda tutulur. Bunun yaninda, karbid ile giiclendirilen alasimlar igin
silikon icerigini belli bir seviyede tutmak islem sureci acisindan gereklidir.
Calismamizda lazer sinter alasimda karbon igerigi < % 2 (%wt) olarak belirlenmistir.
Bu durum EIS ve CV sonuclarinin lazer sinter CoCr alasimlari yonunde olumlu artis

gostermesininin nedenlerinden biri olarak agiklanabilir.
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Wataha ® *nin biyolojik uyumluluk ile ilgili yayimlamis oldugu sistematik
derlemesinde (2000) dokum alasimlarin biyolojik uyumluluklar: ile ilintili iki temel
konsensustan bahsedilmektedir. Birincisi, element salinimi sonucunda toksisiste, alerjik
reaksiyon ve mutajenite olusmasi olasidir ve bu nedenle kullanilan alasimlarin korozyon
davranislarinin incelenmesi gerekmektedir. ikincisi, kullanilacak alasimin biyolojik
uyumu ile iligili detayl bir bilgiye sahip degilsek mikroyapisina bakilarak tek-fazli ya
da homojen fazli alasimlar tercih edilmelidir. Cinki alasimin mikroyapisinda izlenen
farkl fazlarin sayisi ne kadar az ise element saliniminin daha az olmasi beklenir. Ayrica
fazlar arasindaki elektrod potansiyel fark: da en az faz sayis1 kadar énemlidir. Ancak bu
sekilde biyolojik riskler azaltilabilir.

Literatir incelendiginde biyolojik uyum c¢alismalarinda farkli boyutlarda
ornekler kullanildigir goézlenmistir. Bu 6rnekler ekim yapilacak kuyucuk boyutlarina
gore tercih edilmektedir. Mevcut ¢alismada 5mm c¢apinda 3mm yiksekliginde disk
ornekler ve bu 6rneklerle orantili olarak 24 kuyucuk kullaniimistur.

Hicre kiltird galismalarinda, hangi hiicre tipinin segilmesi gerektigiyle ilgili
kesin bir literatir bilgisi bulunmamaktadir. Diploid hcrelerin  kullaniimast,
laboratuarlar arasi karsilastirmalarin yapilmasinda guclikler cikartmaktadir. Bu
karsilastirmalarin yapilmasi, bitin dinyada kullanilabilecek devamli hicre hatlarinin
kullanilmasi ile daha kolay hale gelecektir. Devamli hiicre hatlari aneuploid kromozoma
sahiptirler, hizli Gremektedirler ve dogru pasajlandiklarinda cok uzun silreyle
yasatilmalart mumkdndir. Elde edilmeleri de primer hicre kiltirine oranla daha
kolaydir. Cok uzun bir donem boyunca fenotipik Ozelliklerinde kayip s6z konusu
degildir. Devamli hiicre hatlari ile primer hucre kiltirlerinden daha hizli sonug elde
edilmektedir ™ . Bu nedenlerden dolay: bu tez calismasinda da devaml: hiicre hatt: olan
3T3 fare fibroblasti kullanilmstir.

Bu calismanin 3. asamasinda, yeni bir yontem olan lazer sinterizasyon ile elde
edilmis CoCr alasiminin geleneksel dokim yontemi ile elde edilmis NiCr ve CoCr
alasimlari ile sitotoksisiteagisidan karsilastirilmas: amaci ile kullanilan hiicre kiltirinin
hazirlanmasinda, ‘Uluslararas: Standartlar Organizasyonu’ (ISO) tarafindan hazirlanan
10993-5 numarali “Sitotoksisite Testleri-In Vitro Yontemler’ bolimu 65 rehber
alinmigtir.  Sitotoksisitenin degerlendirilmesi i¢in enzimatik test yontemlerinden biri

olan MTT kullanimli hiicre kiltirt test yontemi secilmistir. Fibroblast hicrelerinin
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kullanildig1 ve mitokondrial aktiviteyi gosteren MTT yontemi, biyouyumluluk testleri
igerisinde, hizli sonu¢ alinmas: ve ¢ok hassas olmasinin yani sira materyallerin gok
dusiik duzeydeki toksisitelerinin dahi degerlendirilebilmesine olanak saglamasi
nedeniyle en gtivenilir testlerden biri olarak kabul edilmektedir 2.

Hucre kaltirt deneylerinde hucrelerin beslenmesi ve gelisimi icin hicre tipine
gore farkli hiicre kultirt vasati kullanilmaktadir. Dental alasimlarin sitotoksisitelerinin
degerlendirildigi calismalarda fibroblast hiicreleri igin genellikle DMEM kiiltir vasatlar:

kullaniimaktadr 0 45 47: 52.59)

. Calismamizda da, fibroblast ve epitelyal hicre dizileri
ile siklikla kullanilan DMEM hucre kulttrh vasati kullanilmastar.

Sitotoksisite testlerinde htcre kiltirinde kontrol grubu olarak deney gruplar: ile
aym kosullar altinda ancak higbir materyal vyerlestirilmemis kuyucuklar
kullanilmaktadir. Calismamizda da kontrol grubu olarak, ayn: kosullar altinda metal
ornek ve iyon cozeltisi icermeyen hiicre dizileri kullaniimistir.

Hornez ve arkadaslari

36 ticari alasim, 14 deneysel alasim ve degisik
konsantrasyonlardaki saf metal iyonlarinin (Ni, Cr, Ag, Cu, Zn, Au, In, Sn, Pt, Pd, Ti)
hlcre canliligi Gzerine etkilerini inceledikleri arastirmada Au, In, Sn, Pt, Ti, Pd iyonlar
yuksek konsantrasyonlarda bile en az diizeyde sitotoksisite gdsterirken (hticre canlilig
yuzdesi % 70-99); Cr, Ag, Cu iyonlar: toksik; Ni, Co ve Zn iyonlar: ise ylksek oranda
toksik bulunmustur. Calismamizda kontrol grubu ile yapilan karsilastirmalarda lazer
sinterize CoCr grubunun canlilik oran1 %80, dokiim CoCr grubunun ki ise %72 olarak
belirlenirken dokim NiCr grubunun canlilik oran1 %65 bulunmustur. Lazer sinterize
CoCr grubunda en az duzeyde sitotoksisite gorilirken literatirde bu canlilik yuzdesi
soy metal alasimlarda gdzlenmistir ), Calismamizda 6rnekler kuyucuklardan presel
yardimi ile cikartilirken belirli oranlarda hiicre kaybi oldugu duslntlmektedir. Bu
kayib1 rasyonellestirmek icin kontrol grubuna da aymi hacimde bir 6rnegin
yerlestirilmesi gerekliligi sonucuna varilmigtir. Bu kayba ragmen lazer sinterize CoCr
alasimlarin %80 gibi bir canlilik géstermesi bu lazer sinterizasyon yoénteminin baz
alasimlarin biyolojik uyumluluguna olumlu yonde fayda sagladigini gostermektedir.
Literatlirde lazer sinterize alasimlarin biyolojik uyumluluklar: ile ilgili sadece bir
calisma bulunmaktadir. Danimir ve ark @ *nin yapmis oldugu calismada lazer sinterize
CoCr alasimu ile dokiim yolu ile elde edilen CoCr alasimlarin erken doénem biyolojik

uyumluluk testlerine bakilmistir. Ancak bahsi gecen calismada hangi besi yeri
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kullanildigi, deneylerin hangi kosullarda ve absorbans degerinde gergeklestirildigi,
hangi istatistiksel analiz yontemlerinin kullanildig: belirtilmedigi igin ¢aligmanin
sonuglart mevcut c¢alismanin sonuglari ile karsilastirnlamamaktadir Hucre kalturt
sonucunda yapilan MTT analizi sonuclar1 ELISA ile hiicrelerin canlilik yiizde degerleri
(optik yogunluk degerleri, absorbans) olarak kaydedilmistir. Dokim NiCr grubunun
ortalama yuzde optik yogunluk degerleri kontrol grubundan ve diger CoCr gruplarindan
istatistiksel acidan anlaml: olacak sekilde daha disik bulunmustur. CoCr gruplar: ile
kontrol grubu arasinda istatistiksel olarak anlamli bir farklihik gérilmemistir. Ancak
lazer sinterize CoCr grubunun ortlama ytzde optik yogunluk degeri dokim
gruplarindan daha buyilk deger gostermistir. Bunun disinda dokim NiCr grubundaki
orneklerden bir tanesi ayni gruptaki diger drneklerden %50 oraninda daha dusiik yiizde
optik yogunluk degeri gostermistir. Aynit grup ornekleri arasinda bu sekilde buyuk
farkliliklarin olmas: dokim igleminin teknik hassasiyetine bagli olarak drnekler arasinda
farklilik  olabilecegini ve orneklerin  standart hazirlanmasindaki  zorluklar
vurgulamaktadir. Lazer sinterleme iglemi bilgisayar destekli bir yazilim ile kullanildig:
icin test edilen tiim 6rnekler yakin yiizde optik yogunluk degerleri gostermistir.

Yeni bir islem olan “Secici Lazer Sinterleme” metodununun dental alasimin
mekanik, korozif ya da biyolojik 6zelliklerine olan etkisinin dogrulanabilmesi icin farkl:
alasim gruplarinda da lazer sinterizasyon isleminin etkisi test edilmelidir. Calismamiz
icin NiCr alasimininda lazer sinterleme islemine tabi tutularak dérdincu bir calisma
grubu belirlenmesi calismayr mutlaka guclendirecektir. Ancak Uretici firmalar rutin
uygulamalarinda CoCr alasimi kullanmaktadirlar ve cihazlarin farkli bir alasimla
kontaminasyonuna miusaade etmemektedirler. Bu nedenle bu calismada dérdinci bir
grupta test uygulanmas: mimkain olmamstir.

Mevcut tez ¢aligmasindan elde edilen sonuglar SLS yonteminin biyouyumlulugu
ile ilgili 6nemli batuncdl bilgiler vermektedir ve literatirde bu alandaki buyik bir
eksikligi kapatmaktadir. Ancak bu calismalarin tamam: in vitro kosullar altinda
yapilmistir.  Klinik uygulamalardan 6nce hayvan deneyleri ile biyouyumluluk
denylerinin devam ettirilmesi gerekmektedir. Bunun takibinde lazer sinterize metal
altyapili metal destekli seramik restorasonlarin in vivo (kisa ve uzun dénem klinik takip
calismasi) olarak test edilmesi gerekmektedir. Bu eksiklikler ile ilgili Anabilim

Dalimizda calismalar baslatilmastir.
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6. SONUCLAR

Bu calismanin sinirlayici faktorleri g6z ondnde bulundurularak mevcut

calismadan su sonuglar ¢ikarilabilir;

1. Lazer sinterleme metodu CoCr alasiminin korozyon direncini arttirmaktadr.

2. Secici Lazer Sinterizasyon yontemi ile elde edilen CoCr alasimlarinin iyon
salinimlari dokim yontemi ile elde edilen benzer alasimlara gére daha disuktar.

3. Lazer sinterleme islemi alasimin oksit tabakasinda bozulmay1 azaltmistir.

4. Hucre kiltard analiz sonuclarina gére SLS yontemi hicre ile daha uyumlu
alasimlar elde etmemizi saglamustir.

5. Calisma sonuclari Ho hipotezlerini dogrulamustir.

6. SLS yontemi ile elde edilen alasimlar in vitro g¢alismalarda olumlu sonuglar
vermistir ancak yaygin klinik uygulamaya ge¢cmeden 6nce lehim testlerinin ve
hayvan deneylerinin, akabinde de Kklinik takip c¢alismalarinin yapilmasi

gerekmektedir.
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