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Ozet

Bu ¢alismanin amaci, elektrokimyasal anotlama ile titanyum (Cp-Ti) yuzeyinde farkl voltajlarda (5, 10,
20, 40, 80V ) olusturulan nanoporoz titanyum oksit (TiO,) yapilarinin incelenmesi ve farkliliklarin analiz
edilmesidir. TiO, yapilar, %1,5 HF ilaveli elektrolit icinde 30 dakika stire ile bir dogru akim (dc) kaynagi
yardimiyla Uretilmistir. Titanyum ylizeyinde anotlama ile Uretilen nanopor yapilarin gaplari, duvar
kalinligi, porlar arasi mesafe ve film kalinliklari gibi fiziksel 6zellikleri ve bunlarin yani sira ylizey
purtzliligh ve islanabilirligi tespit edilmistir. Farkl voltajlarda titanyum vylzeyinde olusturulan
nanoporoz TiO, filmlerin kimyasal kompozisyonu ve morfolojisi; X-isini fotoelektron spektroskopisi
(XPS), taramali elektron mikroskobu (SEM) ve atomik kuvvet mikroskobu (AFM) ile incelenmistir.
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The effects of different anodizing voltages on the nanoporous titanium

oxide
Abstract

The purpose of this study was to invesitigate and analyze the nanoporous titanium oxide layers
produced on titanium (Cp-Ti) by electrochemical anodization with different voltages (5, 10, 20, 40, 80
V). Titanium oxide (TiO,) layers were formed in a %1.5 HF solution using a dc power supply for 30 min.
The effect of applied potential on the physical properties of nanoporous strucutre including pore
diameter, wall thickness, interpore distance and film thickness was studied. The surface roughness and
wettability of anodized Ti surfaces were investigated. The chemical compositon and morphology of
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thickness nanoporous TiO, layers X-ray photoelectron spectroscopy (XPS), scanning electron microscopy (SEM)
and atomic force microscopy (AFM).
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1. Giris modifikasyon islemi ve ylzeyde olusturulan TiO,

tabakasinin yapisi burada dnemli rol oynar. Yiizey
topografyasi da; hiicre adhezyonu, yayilmasi, gocu,
proliferasyonu ve

Titanyum (Ti) ve titanyum alasimlari dental ve
ortopedik implant malzemesi olarak yaygin bir
kullanilimaktadir  [1].
malzemelerin bu sekilde yaygin kullanilmasini

farkhlasmasi gibi

sekilde Titanyum esasl

biyomalzemelere hiicre yanitlarini diizenlemede

Cesitli  ylzey
ylzeylerin ve insan

anahtar  bir role sahiptir.

saglayan faktér mikemmel mekanik 6zellige,

modifikasyonlari Ti esasli

yiksek  korozyon direncine ve iyi  bir

biyouyumluluga sahip olmasidir [2-5]. Titanyum
ylzeyinde olusan TiO, tabaka, sahip oldugu bircok
fonksiyonel ozellikleri ile gaz sensori [6,7], kendi
kendini temizleme [8,9], glines enerji donlsimi
[10], slatabilirlik [11] ve fotokatalitik [12]
uygulamalarinda dikkat ¢cekmektedir.

Titanyum ylzeyinde atmosferik  ortamda

kendiliginden bir TiO, tabaka olusmaktadir. Ti

implantin, insan vicuduna vyerlestirilmesi ile

implant ylzeyindeki TiO, tabakasi dokularla

dogrudan temas eder [13-15]. Titanyum vylzey

hicreleri arasinda araylizey 6zelliklerini artirmada
etken olarak kullaniimaktadir [16].

Titanyumun anotlama prosesi flor icerikli su bazli
ve susuz elektrolitlerde potansiyostatik rejimde
ylratilmektedir [17,18,20-24,25,26,27,29]. Yapilan
¢alismalarda titanyum altlik Gzerinde diisey olarak
kendiliginden organize olan TiO, nanotipler
olusturulmustur [20]. Cesitli calisma parametreleri
(elektrolit tipi, kompozisyonu ve sicaklig, v.b.)
altinda 20-300 nm arasinda capa [17,26,29-32] ve
1mm’ye kadar kalinlkta [18,19,33] nanotiip yaplilari

Uretilmistir. Buna ragmen elektrokimyasal yontem
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ile Uretilen nanopor dizilimleri hakkinda yeterli
¢alisma bulunmamaktadir [28,34 -36].

Calismamizda, titanyum (Grade 2) metali ylizeyinde
elektrokimyasal anotlama ile olusturulan nanopor
dogrudan  etkileyen

TiO,  yapisini voltaj

parametresinin etkisi arastiriimistir.
2. Deneysel ¢calismalar

Deneysel calismalarda 25 mm c¢apinda ve 6mm
kalinhginda saf titanyum (Grade 2) numuneler
kullanildi. Ti numunelerin yilizeyleri 80-1200 grit SiC
ile zimparalandi. Zimparalanan numuneler aseton
ve distile su icinde ultrasonik yikama yardimiyla
temizlendi. Anotlama islemi oda sicakliginda, bir DC
gic kaynagi (CRS Power) yardimiyla %1.5HF c¢ozelti
icinde yiratildid. Anodik oksitleme zamani 30 dk.
olup, her bir numuneye uygulanan voltaj miktar
sirastyla 5, 10, 20, 40 ve 80V'dur. Anot-katot arasi
mesafe 3 cm olarak ayarlanmustir.

Anotlama sonucu Ti ylzeylerde olusturulan
nanoporoz TiO, tabakalarin morfolojileri taramal
elektron mikroskobu (SEM), ylizey topografyalari

atomik kuvvet mikroskobu (AFM) ile incelenmistir.

TiO, tabakalarin kimyasal kompozisyonu X-igini
(XPS, Elektronik
Malzemeler Uretim ve Uygulama Merkezin/DEU-

fotoelektron  spektroskopisi
iZMIR) yardimiyla analiz edilmistir. Bu analizlerin
yani sira, ylizey filmlerine ait ylzey puruzlGliga ve
temas agisi lglimleride yapilmistir.

3. Sonug ve tartisma

Elektrokimyasal anotlama ile titanyum yilzeyinde
oksit  (TiO,)
olusturulmasi tizerinde galismalar yuratalda.

titanyum nanopor yapilarinin

Sekil 1. ideal TiO, nanopor yapisi

Calsma kapsaminda farkli voltaj degerlerinde
kaplamalar yapildi. Yizeyde olusturulan nanoporoz
TiO, tabaka; por capi (Jy), porlar arasi mesafe (Py),
duvar kalinhigi (W) ve por uzunlugu (L,) gibi fiziksel

ozellikler ile karakterize edilebilir (Sekil 1).
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Sekil 2. Anotlanmis numunelerin SEM goriintileri a) 5V b) 10V c) 20V d) 40V ve e) 80V

Titanyum numunelere uygulanan elektrokimyasal
anotlama sonucu olusan kaplama tabakalarinin
taramali elektron mikroskobu goérintileri Sekil.2’de
verilmigtir. Anotlama sirasinda meydana gelen
kimyasal ¢oziinme ve elektrokimyasal anotlama
prosesinin  neticesinde farkli ylzey vyapilar
olusmustur. 5V’da yapilan anodik oksitleme sonucu
ylzeyde gozenekli bir yapi olusmamakla birlikte

(Sekil 2a), 10V’ta yapilan anotlamada ylzeyde ~3-
S5um boyutlarinda mikro gukurlar tespit edilmistir
ve ylizeyin her bolgesinde nanopor yapisi
olusmamistir (Sekil 2b). Gozenekler farkli boyutta,
sekilsiz ve homojen olmayan bir dagihm
gdstermektedir. Uniform por yapisina sahip yiizey
20V uygulanan titanyum yiizeyinde gozlemlenmistir

(Sekil 2c).
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Sekil 3. Anotlanmis numunelerin AFM goérintileri a) 5V b) 10V c) 20V d) 40V ve e) 80V

20V’ta yuzeyde olusturulan nanoporlarin ortalama
capl (Jg) ~45nm’dir. Porlar arasi mesafe (Py)
~100nm ve duvar kalinligi (W) ~70nm olarak
Ol¢lilmustir. Artan voltaj miktari ile ylizeyde mikro
porlar olusmustur. Bu mikroporlar konik sekilli
olup, ortalama por ¢api ~3um‘dir. Bunun yani sira
nanoporlarin sekilleri dairesellikten uzaklasmaya
baslamistir (Sekik 2 d-e). 80V’da yapilan anotlama
islemiyle mikro porlar sekilsiz bir form kazanirken,
nano gozeneklilikte daha diizenli ve homojen bir
yaplya dontsmustir.

Tablo 1. Anotlanmis titanyum numunelerin ylizey

ozellikleri

Numune kodu Yizey

(Uygulanan plrazlalGga Temas agisi(°®)
voltajlar) (um)

1. numune (5V) Ra=0,85%0,02 62,47 +0,25

2. numune (10V) Ra=0,27 £ 0,02 32,34+0,77
3. numune (20V) Ra=0,27+0,01 50,75 % 4,20
4. numune (40V) Ra=0,32+ 0,01 13,44 + 0,08
5. numune (80V) Ra=0,21+ 0,01 8,89+ 0,51

Titanyum metalinin ylzeyinde elektrokimyasal
anotlama ile farkli voltajlarda olusturulan TiO,
tabakalarina ait ylizey topografyalari Sekil 3'de
verilmistir. Tim ylzeylerde tepecikler ve gukurlar
hakimdir. En dusuk voltajda (5V) yapilan anotlama
sonucu kimyasal ¢ozlinmenin neticesinde olusan

plrizla yuzeyin topografyasinda girinti ve cikintilar
arasindaki fark daha biyliktir ve purizli bir ylzeye
sahiptir. Voltaj miktari artik¢a ylizeylerde girinti ve
cikintilar daha lokal ve ylizeydeki dalgalanma
azalmistir.

Anotlanmis titanyum ylzeylerin purizlGluga ve
temas agcisi degerleri Tablo.1’de verilmistir. En
yliksek ylzey purtzlGligu degeri (Ra), en dislk
voltajda (5V) anotlama yapilan 1. numunede 0,85
pm olarak O6lgllmustir. Buna karsin en disuk
puruzltlik degeri ise (Ra=0,21) en yuksek voltajda
(80V) anotlanan ylizeyde elde edilmistir. 10V ve
20V da
tabakalarinin ylizey parazlGlugh degerleri aynidir.

titanyum ylzeyinde olusan TiO,
Titanyum ylzeylerde en distk temas acisi degeri
80V da anotlanan titanyum ylizeyinde ol¢lilmustir
(Tablo 1). En yiksek temas agisi degeri ise 1.
numunede elde edilmistir. Genel anlamda tiim

ylzeyler hidrofilik 6zelliktedir.

Tablo 2. Anotlanmis numunelerin ylizey
kompozisyonu

Numuneler
Element

(%) 1. 2. 3. 4. 5.
(5v) (10v) (20v) (40v) (80V)
Ti 11.43 14.90 13.37 13.03 15.29
(0] 56.21 55.14 53.49 50.62 53.58
C 31.28 28.60 28.95 31.42 25.67
F 1,08 1.36 4.19 4,93 5.46
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Sekil 4. Anotlanmis numunelerin XPS Spektrumu

Tablo 2 ve Sekil 5’te farkli voltajlarda anotlanan
numunelerin ylzey kompozisyonlarina ait bilgiler
verilmistir. Bitlin ylizeylerde titanyum (Ti), oksijen
(0), karbon (C) ve flor (F) elementleri vardir. ~ 530

eV'daki pik titanyum oksitin (TiO,) varligini
dogrulamaktadir.

4. Sonuglar

Titanyum  numunelere HF  ¢ozeltisi icinde
elektrokimyasal yontem ile 5 farkl voltaj degerinde
anotlama vyapilmistir. Uygulanan farkli voltaj
degerleri sonucu vylzeylerde olusan  oksit

tabakalarinin morfolojik yapilari nano ve mikro
Olgekte por capi, sekli ve dagihimi agisindan farklilik
sergilemistir. Bunlar iginde ideale en yakin yizey
yapisi 20V da yapilan anotlama elde edilmistir.
Buna karsin en yiksek pirizlGlik degeri 5V'da
yapilan anotlama ile olusurken, en disik temas
80V'da
neticesinde olusan yizeyde Olgllmistlr. Anotlama

acist  degeri ise yapilan anotlama
prosesinde nanopor vyapisina, uygulanan voltaj

miktarinin dnemli bir etkide bulundugu gorilmistir.
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