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Ti6Al14V ALASIMININ YUZEYININ UHMWPE-HAP KOMPOZITI
ILE KAPLANMASI VE KARAKTERIZASYONU

OZET

Total Kalga Protezi implantlari, kalga ekleminin fonksiyonunu yerine getiremedigi
durumlarda kullanilan biyouyumlu malzemelerden yapilmis implantlardir.. Kalca protezi
dort temel bilesenden olusmaktadir. Protezin yiik tasiyan kismi femoral sap, metal ve
alasimlarindan; femur basi, metal veya seramikten; asetabuler yuva, metal, seramik veya
polimerden ve asetabuler liner bileseni de, polimerden yapilmaktadir. Kalga protezlerinde
goriilen en yaygin hasar, asetabular yuva ve liner parcalarinda hareket sirasinda zamanla
meydana gelen aginmadir. Asinma tirlinleri viicutta yabanci doku reaksiyonlarina sebep
verirler. Bu durum, protezde gevsemeye, ¢ikik ve kemik kaybina neden olur. Mevcut tez
calismasinda, total kalga protezi implantlarinin asetabular yuva ve asetabuler liner
kisimlarinin siirtiinme ve asinma dayanimlarinin arttirilmasi hedeflenmistir. Bu amagla
Ti6Al4V alagimi asetabular yuva ve liner malzemesinin (Ultra Yiiksek Yogunluklu
Polietilen) UHMWPE- Hidroksiapatitin (HAp) kompozitleri ile kaplanmigtir. Deneysel
calismalarda UHMWPE-HAp Kompozitinin althk yiizeyine tutunmasini saglamak
amaciyla, Ti6Al4V alagimi anodik oksidasyon yontemi ile TiO2 kaplanmistir.
UHMWPE’ e asinma dayanimin arttirmak amaciyla farkli agirlik oranlarinda HAp tozu
ilave edilmistir. Elde edilen polimer matriksli kompozit malzeme, daldirma kaplama
yontemiyle, oksitlenen Ti6Al4V ylizeyine kaplanmistir. Kompozit kaplamalarinin
mikroyap1 ve faz analizleri SEM, EDS ve FTIR ile, kristalinite ve mekanik 6zellikleri
DSC ve lineer asinma testi ile yapilmigtir. UHMWPE matrikse ilave edilen HAp miktar1
artttkca kompozitlerin kristalinite ve mekanik ozellikleri artis gdstermis, titanyum
alagimiin 0.4 olan siirtiinme katsayis1 degeri, UHMWPE-HAp kompozit kaplama ile
0.02 lere kadar diistiriilmiistiir. Gilinlimiiz literatiiriinde kalca protezi caligmalarinda
Ti6Al4V asetabular yuva ve liner malzemesi tizerine UHMWPE-HAp kompozit film
kaplama ile ilgili yapilmis bir ¢alisma mevcut degildir. Ancak uygulanan tez ¢alismasi
neticesinde bu tip protezlerin umut vaat edecegi ongoriilmektedir.

Anahtar Kelimeler: UHMWPE, HAp, Ti6Al4V, Kalca protezi, Anodik oksidasyon
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COATING AND CHARACTERIZATION OF Ti6Al4V ALLOY
SURFACE BY UHMWPE-HAp COMPOSITE

SUMMARY

Total hip-joints replacements are made of body-compatible materials that replace the hip-
joint. The hip prosthesis consists of four components. The load-bearing part of the
prosthesis being femoral shank, is made of mostly metal and its alloys; femoral head,
metal or ceramic; the acetabular cup is made of metal, ceramic or polymer and the
acetabular liner component is made of polymeric materials. The most common failure in
hip prostheses is wear in the acetabular cup and liner parts. Wear products cause foreign
tissue reactions in the body. This case causes loosening of prosthesis, out of joint and
bone loss. In this thesis, it is aimed to increase the friction and wear resistance of both
acetabular cup and liner of total hip prosthesis. For that purpose, TI6AI4V alloy asetabuler
cup and liner material was coated by UHMWPE- HAp (Ultra High Molecular Weight
Polyethylene) composites. In experimental studies before composite coating. In the
experimental studies, Ti6Al4V alloy was coated with TiO2 by anodic oxidation method
in order to ensure that the UHMWPE-HAp composite is attached to the surface of the
substrate. In order to increase the wear resistance of UHMWPE, different weight
percentages of Hydroxyapatite (HAp) powder which was produced by biomimetic
method was added into the UHMWPE. Obtained polymer matrix composite material was
coated on oxidized Ti6Al4V alloy surface by dip coating method. Microstructure and
phase analysis of composite coatings were performed by SEM, EDS and FTIR and
crystallinity and mechanical properties were analyzed by DSC and linear wear test.
Crystallinity and mechanical properties of composites were increased with increasing
HAp content added into the UHMWPE matrix, friction coefficient of titanium alloy
which is 0.4 was decreased to the value of 0.02 by UHMWPE-HAp coating. In today's
literature, there is no study about composite film coating of UHMWPE-HAp on Ti6Al4V
acetabular cup and liner material in hip prosthesis studies. However, it is foreseen that
this type of prosthesis will be promising as a result of the thesis study.

Keywords: UHMWPE, HAp, Ti6Al4V, Total hip-joints replacements, Anodic oxidation
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BOLUM 1. GIRiS

Biyomalzemeler islevini yitirmis canli dokularinin fonksiyonlarini yerine getirmek ya da
destek olmak maksatiyla kullanilan yapay ya da dogal materyallerdir. (Moreno,
2013)(Gilimiigderelioglu, 2002). Multidisiplinler bir alan olan biyomalzemeler, modern
cagda insan saghigini ve yasam kalitesini iyilestirmede vazgecilmez bir unsur haline
gelmistir. Biyomalzemelerin uygulamalari, genler ve biyosensorlerden kan torbasi ve
cerrahi aletler gibi tibbi malzemelere, tibbi implantlar ve cihazlar gibi tedavi edici
islemlere, doku miihendisligi, cilt ve kikirdak gibi yeni rejeneratif ilaglara ve daha pek
cok alana uzanmaktadir. Biyomalzemeler, genel olarak metal, seramik ve polimer olarak
ic kategoride smiflandirilirlar. Metaller yiiksek mukavemetli, asinmaya direngli ve tok
yapida malzemelerdir. Fakat metalik malzemelerin diisiik biyouyumluluklari, korozyona
ugramalari, dokulara kiyasla yiiksek sertlikleri, yiiksek yogunluklar1 ve alerjik doku
reaksiyonlarina sebebiyet verebilecek metal iyon gecisleri dezavantajlar1 arasindadir.
Seramikler, iyi biyouyumluluklari, korozyon direncleri ve yiiksek darbe dayanimlari ile
bilinseler de; gevreklikleri, diisiik kirilma tokluklari, iiretimlerinin zor olmasi, mekanik
olarak diisiik dayanikliliklari, sekil verilememe ve yliksek yogunluluklar: kullanimlarim
kisitlar. Polimerler organik yapili malzemeler olmalarindan 6tiirii, metal ve seramiklere
gore cok yonliiliik sunarlar ve biyomalzeme olarak diger malzemelerin yerini almaktadir.
Polimerik biyomalzemeler, polimerlerin saglayabilecegi genis fiziksel, mekanik ve
kimyasal 6zellik performanslari ile, arastirma, gelistirme ve uygulama c¢alismalarinda
siklikla  kullanilmaktadirlar (W. He ve Benson, 2011)(Nair ve Laurencin,
2007)(Ramakrishna vd., 2001).

Bir implant malzeme insan viicuduna girdigi zaman, kullanildig1 bolgeye ve bolgenin
hareketine bagl olarak, viicut tarafindan reddetme reaksiyonlar1 olusabilir ve mekanik
veya biyolojik olarak bozunuma ugrayabilir. Bu bozunumun biiyiikliigii tahris veya
iltihaptan Oliime kadar degisebilir. Dolayisiyla, bir implant malzemesi Oncelikle

biyouyumlu olmali, yeterli dayanikliliga sahip, korozyona direngli olmali, toksik, allerjik,



mutajenik ya da karsinojenik etkisi olmamali ve kabul edilebilir fiyat/fayda oranina sahip
olmahidir (W. He ve Benson, 2011)(Dergisi vd., 2011)(Of ve Hip, 1976)(Ghosh ve
Abanteriba, 2016).

Insan kalca eklemi, hareket kabiliyet ¢esitliligi ve aktiviteye gore degisen yiiklemelerden
dolay1 en 6nemli eklem olarak nitelendirilir. Hizli hareket kosullari altinda, kalga protezi
viicut agirligmin ¢ ila bes kat1 lizerindeki yiiklere maruz kalmaktadir ve bu gerilme
degerlerini tasimasi gerekmektedir (Moreno, 2013)(Haneef vd., 2013). Kalga
protezlerinin 6miirleri, uygun bir protez, dogru cerrahi yontem ve basaril1 bir operasyonla
yaklagik 15-20 yildir. Diinyada artan yasam Omrii, yaslt nufiis popiilasyonu (Ghosh ve
Abanteriba, 2016) ile birlikte kalca protezi kullanimi ve ameliyatlar1 da artis
gostermektedir (Analysis vd., 2017). Bu nedenle, total (tam) kalga eklem protezi, ortopedi
biliminin son on yildaki en basarili gelismesi olarak goriilmektedir (Salari vd., 2019). Bir
total kalga eklem protezi, uyluk kemigine sabitlenen sap (femural stem), femural sap
ucuna takilan femur basi, femur basinin igine girdigi asetabuler liner ve bu linere yataklik
yapan kal¢a kemigine sabitlenmis asetabuler yuva (cup) kismi olmak iizere toplam dort

par¢adan olugmaktadir (Khanna vd., 2015)(Simona vd., 2013).

Insan viicudunda en fazla yiike maruz kalan ve yiikleme durumunda eklemler arasindaki
temas yiizeylerinde olusan siirtiinmeden dolayi, kalga protezlerinin asetabular yuva ve
liner kisimlar1 asinip; ciddi yakinmalara neden olmaktadir. Asinma kalintilar1 sonradan
kemik kaybi, eklem gevsemesi, ¢ikik, implant kirigir gibi rahatsizliklara neden olur,
osteoliz ve implantin aseptik gevsemesine yol acar ve sonugta eklemlerin omriinii
sinirlayarak, insan viicut sisteminde olumsuz etkilere neden olur. Bu etkileri azaltacak,
asinmaya dayanikli kalca protez implantlari i¢in protezin bas kisminin yuvada ¢ok rahat
hareket etmesi, yuva malzemesinin siirtiinme, asinma ve korozyona kars1 yiiksek dirence
sahip olmas1 istenir (Ghosh ve Abanteriba, 2016)(S M Kurtz ve Ph, y.y.). Bu nedenle,
kalca protezlerinde Ozellikle asetabuler yuva tasarimi ve asetabuler yuva ve liner i¢in

uygun malzeme se¢imi en 6nemli konudur.

Mevcut tez calismasinda total kalca protez implantlarinin asetabuler yuva ve liner
pargalarinin gelistirilmesi hedeflenmistir. UHMWPE asetabuler yuva parcalarinda
meydana gelen aseptik gevseme ve dayaniksizligr gidermek i¢in Ti6Al4V alasimi yuva

malzemesi segilip; asinma dayanimini arttrmak icin de Ti6Al4V althigin UHMWPE



kompoziti ile kaplanmasi amaglanmistir. Ortopedik cerrahi operasyonlarda kullanilan
total kalca protezi implant asetabuler liner bilesenleri katkisiz UHMWPE malzemeden
olusmaktadir. Gergeklestirilen tez ¢alismamizda UHMWPE’e Hidroksiapatit (HAp)
ilave edilerek; UHMWPE’in sertlik ve asinma dayanimi arttirilmistir. Elde edilen
UHMWPE-HAp kompozitleri hem Ti6Al4V asetabuler yuva malzemesine kaplanmig

hem de asetabuler liner malzemesi olarak kullanilmistir.

Ulusal ve uluslararas1 literatiirde tez calismasinda Ongoriilen yontemle Ti6Al4V
asetabuler yuva malzemesi tizerine UHMWPE-HAp kompozit film kaplama ile ilgili
rapor edilmis herhangibir ¢aligmaya rastlanmamistir. Bu kapsamda iilkemiz imkanlart ile
Ti6Al4V iizerine UHMWPE-HAp kompozit film kapli asetabuler liner ve asetabuler yuva
bilesenlerinden olusan total kalca protezlerinin iiretilmesi, zamanla meydana gelen
implant hasarlarim1 geciktirerek; iilke ekonomisine katki verecek ve iilkemizin saglik

alaninda disa bagimliligin1 azaltacaktir.



BOLUM 2. BiYOMALZEMELER

Biyomalzemeler, insan viicudundaki dokularin veya organlarin eksikliginde gorevlerini
yerine getirmek ya da yetersiz olan dokunun veya organin performansini iyilestirmek
amaciyla kullanilan malzemelerdir. Sekill.1 de viicuttaki baz1 organ ve dokularin yerine

kullanilan biyomateryal implantlar gosterilmistir.

Biyomalzemelerin, islevlerini tam olarak yerine getirebilmeleri i¢in baz1 6zelliklere sahip

olmalar1 gerekmektedir. Bu 6zellikler;

— Kimyasal Inertlik ve Kararli Yapa,

- Yeteri Miktarda Ozgiil Agirhik ve Agirhik
- Biyouyumluluk

- Yiiksek Yorulma Omri,

- Yiiksek Mukavemet Ozelligi,

- Korozyon Direnci,

— Asmma Dayanimi

- Kolay Imal Edilebilirliktir.

Biyouyumluluk, biyomalzeme se¢iminde dikkat edilmesi gereken en 6nemli hususlardan
biridir. Biyouyumluluk, bir biyomalzemenin viicut ile kimyasal, fiziksel, biyolojik uyumu
ve viicudun mekanik davranislarina sagladigi optimum uyumdur. Biyouyumluluga sahip
bir malzeme, etkilesimde oldugu dokularda piht1 olusumu ya da iltihaplagma gibi olumsuz

etki yaratmamalidir (Giiven ve Delikanli, 2006).
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Sekil 2.1 : Viicutta kullanilan biyomalzemeler ( Giiven ve Delikanli, 2006).

Biyomalzemeler sentetik ve dogal biyomalzemeler olmak iizere ikiye ayrilir. Kolajen,
elastin, kitin, polisakkaritler, polipeptidler (proteinler), niikleik asitler gibi malzemeler
dogal biyomalzemeler olarak adlandirilirken; metaller, seramikler, polimerler ve

kompozit malzemeler ise sentetik biyomalzemeler sinifinda yer almaktadir.

2.1. Metalik Biyomalzemeler

Metaller ve metal alasimlar1 yiiksek mukavemetleri, kirilma tokluklar1 ve yorulma

direnglerinden 6tiirii implant olarak tercih edilmektedir (Hasirci ve Hasirci, 2018: 5.39).



Periyodik tablonun neredeyse %80 inin metal olmasina karsilik metallerin korozif
ozelliklerinden 6tiirii, biyomedikal uygulamalarda az bir kismi1 kullanilmaktadir. Metalik
implantlarin ilk modern uygulamalari, 19. Yiizyilda, kemiklerin birbirine baglanmasi
amaciyla baslamis ancak tibbi uygulamadan 6nce gerceklestirilen sterilizasyon islemi
dogru olarak gerceklestirilemediginden basarisizlikla sonuglanmigtir. 1860 11 yillarda
Lister’in antiseptik tekniginin kullanilmasina baglanmasindan sonra ise metalik medikal

uygulamalar1 basar1 gostermeye baslamistir (Ozcan, 2009).

Metalik malzemeler yapay eklemler, dis implantlari, yapay kalpler, kemik plakalari,
zimbalar, teller ve stentler olmak {izere bir¢cok medikal uygulamada yer almaktadir. Ayni
zamanda elektriksel iletkenlik 6zelliklerinin de iyi olmalarindan 6tiirti kalp pili elektrodu,
i¢ kulak techizatlar1 gibi cihazlarda da tercih sebebidirler. Biyomedikal uygulamalarda
kullanilan metalik malzemeler; paslanmaz ¢elikler, kobalt-krom-molibden alasimlari,

titanyum ve titanyum alagimlaridir. (Teoh, 2004: s.122)

2.1.1. Paslanmaz celikler

Cesitli gelik tiirlerinin korozyon direnci igerisindeki krom miktariin artigina gore artar.
Korozyona dayanikli ¢elikler %12 den daha fazla krom ilavesi ile elde edilir. Bu geliklere
paslanmaz celik ad1 verilir (Teoh, 2004: s.127)

Yiizeylerinde, oksijen varliginda meydana gelen, ince, kimyasal olarak kararli oksit bir
film meydana gelir. Implant malzemelerde kullanilan ilk paslanmaz celik tipi 302
olmustur. Daha sonra korozyon direncini artirmak amaciyla 316 tip paslanmaz celik
tercih edilmeye baslandi. Karbon oraninin azalmasinin korozyona kars1 direnci arttiran
bir faktor oldugu tespit edilmis oldu. Giliniimiizde hala bazi implant malzemede 316 ve
316L tipinde paslanmaz ¢elik kullanilmaya devam etmektedir (Ozcan, 2009). Sekil 2.1.

de bazi paslanmaz celik biyomalzeme 6rnekleri verilmistir.



Sekil 2.2 : Bazi paslanmaz ¢elik biyomalzeme 6rnekleri (Google/ 2 Mayis 2019).
2.1.2. Kobalt-Krom (Co-Cr) ve kobalt-krom-molibden (Co-Cr-Mo) alasimlar:

Kobalt-krom (Co-Cr) alasimlari, agirlik¢a% 65 Co ve agirlikga% 35 Cr elementlerinden
meydana gelmektedir. Dokiim veya dovme isleminden sonra daha yiiksek mukavemet ve
daha ince tane biiyiikliigii elde etmek adina bu alasima molibden (Mo) ilavesi yapilarak
Co-Cr-Mo alasimi da elde edilebilir. Korozyona direncinin olmasi ve yiiksek sertlik ihtiva
etmesi sebebiyle bu alasimlar discilikte ve bazi yapay eklemlerde kullanilir (Hasirel,

2018: 5.40).

Femoral
&\scomponent
Plasti
~ . C spacer
Tibial
component

Sekil 2.3 : a) Cr-Co alasimu diz implanti, b) Co-Cr-Mo alasimi bir femoral protez sap1 (Google/ 2 Mayis 2019).



2.1.3. Tantalyum

Tantalyum, diisiik sicakliklarda kararli yapiya sahip, yiiksek sertlik ve islenebilirlik
Ozelliklerine sahip bir metalik biyomalzemedir. 150 °C ye kadar korozyon direncini ve
biyouyumlulugunu koruyabilir. Korozyona kars1 yiizeyinde oksit yapili bir film olusturur.
Tantalyumun mekanik Ozellikleri diger metalik biyomalzemelerden daha yetersiz
olmasina ragmen, basta yogunlugunun yiliksek olmasindan 6&tiirii radyografide tanisal
amach isaretleme birimi olmak iizere kemikleri bir arada tutmak i¢in kullanilan vidalar,
pimlerde, kan damari stentlerinde ve daha bir¢ok implant tiriinde kullanilir (Hasirc1, 2018,
s.43). Dental uygulamalarda kullanilan tantalyum bir implant 6rnegi Sekil 2.3. te

gosterilmigtir.

Sekil 2.4 : Dental uygulamalarda kullanilan gdzenekli yapidaki tantalyum implant (Google/ 2 Mayis 2019).
2.1.4. Titanyum ve alasimlari

Titanyum ve titanyum alasimlarindan olusan biyomalzemeler, 6zellikle protez kullanim
alaninda, yiiksek korozyon ve yorulma direnci, diisiik elastik modiilii, yiiksek mukavemet
ve diisiik 6zgiil agirlik gibi 6zelliklere sahip olmasindan Gtiirii cazip bir biyomalzeme
konumuna gelmistir. Titanyumun yiiksek korozyon direnci, onu inert bir biyomalzeme
yapar ve bu da viicut icerisinde yapisinin bozulmayacagi ve viicut yapisini da
bozmayacagi anlamima gelmektedir (Hasirci, 2018: s.41). Titanyum ve titanyum
alagimlarinin kullanilmasindaki diger bir faktor de; yiizeylerinde kendiliginden olusan ve
viicut igerisindeki ortamda miikemmel korozyon direnci gosteren kararli, pasif oksit

tabakalar1 ve kemik ile implant baglantisin1 gelistirerek hizli baglanmay1 saglayan



osseointegrasyon ozelligidir. Sekil 2.4’de titanyumdan yapilan biyomedikal malzeme

ornekleri verilmistir.

Saf titanyum bir¢cok implant yapiminda kullanilmakta ancak yetersiz asinma direnci
sebebiyle protez kisimlarin baglanti noktasi gibi bolgelerde yetersiz kalmaktadir. Bu

nedenle diz ve kalga implantlarinda Ti-6Al-4V daha cazip bir konumdadir.

Sekil 2.5 : Tip 1 titanyumdan yapilan a) titanyum genlesme vidasi b) ortodontik dis teli (Leyens ve Peters, 1991).

2.1.4.1. Ti6Al4V alasim

Modern protez ve implant uygulamalarinda en son tercih edilen tirlinler arasinda ilk sirada
yer alan biyomalzeme, Ti-6Al-4V alagimidir. Ti6Al4V, bir o + B faz1 igeren titanyum
alagimidir. Titanyum alagiminin kimyasal bilesenleri ile oranlar1 Tablo 2.1°de, faz yapisi

Sekil 2.5’de gosterilmistir.

Tablo 2.1 : Ti6Al4V alagiminin kimyasal bilegimi.

‘ Bilesen A8 %
Al 6
Fe Maks. 0,25
(0] Maks. 0,2
Ti 90
\Y% 4

Sekil 2.6 : Ti6Al4V alasiminin faz yapist.



Ti6Al4V un genel olarak iki 6nemli &zelligi vardir. Ilki, sahip oldugu 6zelliklerin
dengeleyici olmasi, ikincisi ise lizerinde ¢ok fazla testlerin gerceklestigi bir alasim
olmasidir (Leyens ve Peters, 1991: s.22 Alasimin mekanik o6zellikleri, diger
biyomalzemeler arasindan tercih edilebilecek derecede iyidir. Ozellikle yorulma
dayaniminin yiiksek olmas1 ve elastik modiil degeri bunlardan bazilaridir. Ti6AI4V un
elastik modiil degeri 100-120 GPa arasinda yer almaktadir. Bu da diger biyomalzemeler

arasinda dogal kemigin elastik modiiliine en yakin olan degerdir.

Protez ameliyatlarinda, normal kosullarda %0.9 oraninda NaCl iceren, yaklasik 7.4 pH
oranina sahip olan viicut s1visi, ani pH degisimleri yasayarak 5.5 degerlerine kadar diisiip
sonrasinda da tekrar artig gosterebilir. Ti6Al4V, bu pH degisimleri yagayan ortamlarda
yeterli korozyon direncini gostererek inert kalabilme 6zelligine sahiptir. Ti6Al4V, viicut
ve kemik dokusu ile iyi yapisabilme 6zelligine sahip olmasi agisindan da protez ve
implant kullaniminda art1 bir 6zellik gosterir. Yapilan arastirmalarda Ti6Al4V alasiminin
kemik benzeri dokularla yapisarak uyumlu hareket edebilmesinin  diger
biyomalzemelerden daha giiglii oldugu tespit edilmistir (Leyens ve Peters, 1991: s.424-
430). Titanyumun o + B fazi1 alasimlarinin o ve B alasimlarina gére degisen o6zellikleri

Tablo 2.2°de, Ti6Al4V kullanilan kalga protezi 6rnegi Sekil 2.6’da gosterilmistir.

Tablo 2.2 : a, a + B, B — Titanyum alagimlarinin mekanik ve kimyasal 6zelliklerinin kargilagtirilmast.

Ozellik o at+p B
Yogunluk + + -
Mukavemet - + ++
Siineklilik -/+ + +/ -
Kirtilma Dayanimi + -/ + +/ -
Siirtinme Dayanimi + +/ - -

Korozyon Direnci ++ + +/ -
Oksidasyon Dayanimi ++ +/ - -
Kaynaklanabilirlik + +/ - -
Soguk Sekillendirilebilme - - -/ +
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Sekil 2.7 : Ti6Al4V alasimi kullanilan kalga protezi 6rnegi.
2.1.4.1.1. Ti6Al4V alasiminin anodik oksidasyonu

Protezlerde kullanilan titanyumun osseointegrasyon 6zelligini olusturan viicut ile uyumlu
olusturdugu pasif oksit tabakalari, saf titanyum alagimi olarak kullanildiginda yeterli
derecede biyoaktifligi saglayamayabilir. Bu pasif oksit tabakalarmmin artmasi ve
yiizeydeki aginma direncinin arttirtlmasi amagli, Ti6Al4V alasimi anodik oksidasyon
islemine maruz birakilabilir. Anodik oksidasyonun bir diger avantaji ise; eger
kullanilacak titanyum alasimi polimer, seramik ya da kompozit bir malzeme ile

kaplanacaksa, kaplama malzemesinin alagimin yiizeyine yapismasini kolaylastirir.

Anodik oksidasyon iglemi, oksitlenmesi istenen yiizeyin anot olarak belirlendigi anot,
katot, elektrolit ve gili¢ kaynagindan olusan bir sistem igerisinde, sisteme verilen elektrik
akimiyla beraber metal ve oksijen iyonlarimin difiizyonunun gergeklesmesi ve bu
difiizyon sayesinde anot yiizeyinde ince bir oksit filmin meydana gelmesidir. Anodik

oksidasyon diizenegi 6rnek semasi Sekil 2.7’de verilmistir.

Anodik oksidasyon islemlerinde anottaki temel oksitlenme reaksiyonlar1 asagidaki

denklemlerdeki gibidir.
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— Tv/Ti02 ara yiizeyinde;
Ti DTi*% + 2e-

— TiO2/elektrolit ara yilizeyinde;
2H,0 > 20% + 4H*

2H20-> Oz + 4H" + 4e

— Tiim ara yiizeylerde;
Ti2* + 20% >Ti02 + 2e-

4 Gag Kaynag N
| (GEoE_Gooe)

O 0.0 O

& i J
- |\ =

Sekil 2.8 : Anodik oksidasyon diizenegi.
2.2. Seramik Biyomalzemeler (Biyoseramikler)

Seramikler, 1s1ya ve korozyona kars1 direncleri, kimyasal inertlikleri, diisiik yogunluga ve
yeterli sertlige sahip olmalar1 nedeniyle biyomedikal uygulamalarda tercih edilmektedir.
Biyoseramikler kas ve iskelet sistemindeki hastalikli, hasar gormiis ya da eksilmis
bolgeleri desteklemek, degistirmek ya da onarmak gorevini iistlenebilirler. Bunlar
ortopedik implantlar, dis implantlar1 veya protezlerin {izerine 6zelliklerini gelistirme

amagl yapilan ince filmler olabilir (Hasirct V ve Hasirc1 N, 2018: 5.55].

1970 lerin basina kadar kemik onariminda, protez malzemelerde ve dental uygulamalarda

biyoseramiklerin fazlasiyla fayda verecegi belirlenemedi. Bu tarihten itibaren baslatilan
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caligmalar; Ozellikle milenyum sonrasinda, kemik yerine gecen implantlar, kemik
biliyiimesine ve onarimina yardimci olan implantlar olmak iizere ¢ok genis Olciide
kullanim alani yaratt1 (Antoniac, 2016: s.4). Biyoseramikler; biyoaktif, biyoinert ve

biyobozunur olmak iizere 3 kola ayrilir:

2.2.1. Biyoinert seramikler

Biyoinert seramikler, doku ile sadece mekanik bir baglanma gerceklestirir. Dokuya zarar
vermeden ve kendi yapisinda da kimyasal biitlinliigiinii koruyarak viicut igerisinde ¢ok az
ya da hi¢ kimyasal degisme yasamadan gorevlerini yerine getirirler. Yiiksek
biyouyumluluklari, korozyona karst direngleri, diisiik siirtinme katsayilari ve
saglamliklarindan 6tiirii 6zellikle yapay eklemlerde tercih edilirler. (Orn: AI203 ve
Zr02) Bioinert seramiklerin baslica kullanim alanlari; kalga eklemleri diz eklemleri,
eklem vidalari, ¢ene kemigi, orta kulak kemik ikameleri, segmental kemik replasmanlar

ve dental implantlardir.

2.2.2. Biyoaktif seramikler

Yiiksek dayanima sahip cam seramikler (Si02-Na20- CaO) ve kemik yapimini
destekleyen hidroksiapatit (HAp) in aym1 grupta yer aldigi, viicut ile implant
malzemesinin kimyasal bag kurdugu, yiiksek biyouyumluluk gosteren malzeme grubunu
biyoaktif seramikler olusturur. Implant malzemenin kemige baglanma kabiliyeti,

biyoseramigin biyoaktifligi ile dogru orantili bir husustur.

2.2.3. Biyobozunur seramikler

Viicut igerisinde biyolojik olarak parcalanip giderek emilen ve genellikle kalsiyum fosfat
grubunu igeren seramik grubuna biyobozunur seramikler adi verilir. Emilebilir olan bu
gruptaki seramikler; su ve mevcut iyonlarin etkisinde hidrolitik olarak bozulmaya

ugrarlar. Belli bir siireden sonra da, bulundugu bélgeden ve viicuttan tamamen ¢ikarlar

(Evcin, 2016).

Bir seramik malzemenin implant malzemesi olarak kullanildig1 durumlarda, implantin
dokuya sabitlenmesi, eklenmesi farkli sekillerde gergeklesebilir. Biyoseramiklerin

fiksasyon siniflar1 agsagidaki gibi 6zetlenebilir:
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—  Morfolojik fiksasyon: Implantin dokuya eklenmesi, cihazin dokuda depolanmasi
veya kusurun igine bastirarak preslenmesidir. Tek kristal veya cok kristalli A1203
bu sekilde sabitlenmis implant 6rnek olarak verilebilir.

— Biyolojik fiksasyon: Bu yaklasimda, gozenekli ve atil seramikler, kemik
bliylimesi ile gozeneklere sabitlenir ve kemik ile materyali mekanik olarak
birlestirir. Ornek olarak, gozenekli bir metal iizerinde polikristalik AI203 ve
hidroksiapatit kaplama verilebilir.

— Biyoaktif fiksasyon: Yiizey reaktif seramikler kimyasal olarak kemige dogrudan
yapisir. Bu gruba 6rnek olarak biyolojik camlar, cam seramikler, fonksiyonel
seramikler, biyoaktif cam seramikler ve hidroksiapatitler verilebilir.

— Rezorbe edilebilen (emilebilen, bozunan) implantlarin fiksasyonu: Bu yontemle
sabitlenen seramikler, viicutta yavas yavas bozunacak ve viicut igerisinden
atilacak sekilde tasarlanir, bu sayede yeni olusan kemik seramigin yerine geger.
Kalsiyum siilfat ve trikalsiyum fosfat igeren gesitli kalsiyum fosfat gruplar1 bu
kategorinin bazi drnekleri olarak gosterilebilir (Teoh, 2004: s.176)

2.2.4. Biyomedikal uygulamalarda kullanilan biyoseramik érnekleri

2.2.4.1. Aliimina (Al203)

Aliimina, en yaygin kullanima sahip biyoinert, biyouyumlu bir biyoseramiktir. Diigiik
kirilma toklugu, yiiksek basma mukavemeti, yliksek sertlik ve yiiksek asinma direncine
sahiptir. Yalmiz aliimina uygulamalarinda doku ara ylizeyine yapismakta bir sorun
yasanabilir ve bu nedenle ara ylizey gevsemeleri goriilebilir. Al,O3'lin stabil kristal yapist,
aliminyum iyonlarinin oktahedral interstisyel bolgeleri isgal ettigi altigendir. Aliiminanin
uygulama alanlar arasinda femur basi, eklem, diz protezi, kemik vidalari, plakalar1 ve
femur saplar1 i¢in gozenekli kaplamalar, dis kronlari, kopriiler ve dis implantlar1 gibi
bircok biyomedikal uygulama bulunmaktadir. Baz1 aliimina bazli biyoseramikler Sekil

2.8’de verilmistir.
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Sekil 2.9 : Aliimina kullanilan a) diz eklemi protezi, b) dental uygulamalarda kullanilan vidalar (Google/ 2 May1s
2019).

2.2.4.2. Zirkonya (ZrO2)

Zirkonya, aliimina gibi yliksek mekanik dayanima, asinma direncine ve kirilma tokluguna
sahip olan inert biyoseramik malzemedir. Bir¢ok renklerde bulunabilen degerli bir tasg
¢esidi olan mineral zirkondan elde edilir. Genellikle sicak pres veya sicak izostatik pres
islemleriyle iiretilir. Zirkonya genel olarak femur basi, eklem replasmani, yapay diz, vida
ve plakalarin yani sira dental kuronlar ve kopriiler gibi ortopedik uygulamalarda da tercih
edilen bir biyoseramik malzemedir. Zirkonya kullanilan bazi biyomedikal malzeme

ornekleri Sekil 2.9°da gosterilmistir.

Sekil 2.10 : Zirkonya kullanilan a) kalga protezi (Russell ve Lee, 2005), b) Dental vidalar (Murr, Gaytan, Martinez,
Medina, Wicker, 2012).
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2.2.4.3. Biyoaktif cam seramikler

Cam seramikler, c¢esitli bilesenler ve farkli 6zelliklere sahip kristal malzemelerdir.
Spesifik bir cam seramik bilesimin tiretiminde, kontrollii bir ¢ekirdeklenme mekanizmasi
gerceklesmesi i¢in genellikle iki asamali 1s1] islem uygulanir. Bu sayede de kiiciik ve
diizgiin yapiya sahip kristaller meydana gelir. Biyoaktif cam seramikler genellikle
(SiOs)* gruplarma sahip silika bazli yapida bulunur ve uygulandigi doku ile giiclii
kimyasal baglar olustururlar. Bu da ortopedik ve dis protezi uygulamalarinda tercih

edilmelerini saglar. Sekil 2.10°da biyoaktif cam seramik 6rnekleri verilmistir.

Sekil 2.11 : Biyoaktif cam seramik ornekleri (Google/2 May1s 2019).

2.2.4.4. Kalsiyum fosfat seramikleri

Kalsiyum fosfat dogal kemigin yapisinda bulunur. Bu nedenle kalsiyum fosfat tuzlar
yillardir ortopedik uygulamalarda kemigin onarilmasi ve gelismesi amagh kullanildi.
Kalsiyum fosfat biyoseramiklerinin biyolojik olarak emilebilme ve biyoaktiflik gibi
ozellikleri bulunmaktadir. Kalsiyum fosfat birgok farkli formlarda bulunabilir. Tbbi
uygulamalarda en yaygin kullanilan kalsiyum fosfat bazli Biyoseramikler ise
hidroksiapatit (HAp) ve B-trikalsiyum fosfattir (B-TCP). Kalsiyum fosfat seramikleri toz
halinde viicut icerisinde kullanilan implantlarin kaplamalarinda, tiimérler ve fitiklagmis
disklerin verdigi zararlar1 dnleme amacl dolgu malzemesi olarak bircok biyomedikal

uygulamada kullanilmaktadir (Hasirct V ve Hasirct N, 2018: 5.57).
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2.2.4.4.1. Hidroksiapatit (HAp)

Hidroksiapatit (HAp), Cal0 (PO4)6 (OH)2 molekiiler gosterimine sahip, dogal kemik ve
disin yapisinda bulunan, kalsiyum fosfat biyoseramikler sinifinda yer alan
biyomalzemedir. Hidroksiapatit kimyasal ¢oktlirme, asit-baz titrasyonu gibi yontemlerle
tiretilebilinir. Bu nedenle viicut ile yiiksek biyouyumluluk gdsterir(Cetinkaya, 2016:
s.15). Ancak zayif mekanik Ozellikleri ve yiik tagiyamamasindan Gtiirii ortopedik
uygulamalarda yeterli olamamaktadir. Bu sebepten o6tiirii metalik biyomalzemelerin
kaplanmasi seklinde kullanim i¢in tercih edilir. Boylelikle metal implantlarin da viicut
dokusuna karst biyouyumlulugu arttirtlmis olunur (Wang, Jie ve Ling, 2008).
Uygulamalarda HAp sert dokularla direkt olarak bir kimyasal bag kurar. Partikiilleri ya
da gozenekli bi¢cimdeki bloklar1 kemik igerisine yerlestirilirse yeni olusacak doku 4-8
hafta arasinda sekillenir. Yeni olusan dokular, hidroksiapatitin gozeneklerinin arasina
dogru biiyiirler ve bu sayede dokular implanta niifuz etmeye baslar. Ayrica
hidroksiapatitin yapisindaki gézenekler de implant icerisinde bir kanal gorevi gorerek
kemik igerisine kanmn ve diger viicut sivilarmin ulagsmasina olanak saglar.
Hidroksiapatitin viicut igerisinde emilimi bir yilda %10-15 arasindadir. Yapilan
aragtirmalar, hidroksiapatit implantlarin dnce fibrovaskiiler dokuyla kaplandigini daha
sonra dokudaki lamellerin zaman igerisinde kemige doniistiigiinii gostermistir.(Aydin ve

Pasinli,2013) Sekil 2.11°de HAp kaplama yapilan bazi biyomalzeme 6rnekleri verilmistir.

Sekil 2.12 : HAp kaplanmus protez malzemeleri (Google/ 2 Mayis 2019).
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2.3. Polimerik Biyomalzemeler

Birgok monomerin kimyasal baglarla baglanarak olusturdugu yiiksek molekiil agirligina
sahip uzun zincir yapilar polimerik yapilardir. Tek bir polimer molekiilii zincirinde
milyonlarca monomer bulunabilir (Evcin, 2016). Son 80 yildir, implantlarda polimerik
malzemeler tercih edilmektedir. Bu konudaki ilk ¢aligmalar, 1930 lu yillarda, saglamligi,
biyoumlulugu ve iyi optik Ozellikleri sebebiyle polimetilmetakrilat (PMMA) ile
baslatilmistir (Pruitt ve Chakravartula 2012: s.92). Polimerler genel olarak dogal

polimerler ve sentetik polimerler olmak {izere ikiye ayrilir.

2.3.1. Dogal polimerik biyomalzemeler

Dogada veya canli viicudunda bulunan polimerik malzemeler, dogal polimerik
biyomalzemeler sinifina girer. Dogal kauguk, Deoksiribo Niikleik Asit (DNA), Ribo
Niikleik Asit (RNA), kollajen, jelatin, selilloz ve nisasta bu smifin en Onemli

temsilcilerindendir. Baz1 dogal polimerler Sekil 2.12. de gosterilmistir.

Sekil 2.13 : Dogal polimerik malzeme 6rnekleri; a) DNA b) Seliiloz, ¢)Nisasta (Google/ 2 Mayis 2019).

2.3.2. Sentetik polimerik biyomalzemeler

Biyomedikal malzeme olarak kullanilan sentetik biyomalzemeler Tablo 2.3’de

gosterilmistir.
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Tablo 2.3 : Biyomedikal malzeme olarak kullanilan sentetik biyomalzemelerin kullanim alanlart ve istenilen
ozellikler ( Aydimn I, Pasinli I, 2012, 5:93).

Uygulama . . - Performans
/Zlganlarl Cihazlar Polimer Tiri Gereklilikleri
Kardiyovaskiiler — Balon — Naylon/ Polyester —  Yirtilma direnci,
Uygulamalar —  Katater Polyester/ esneklik,
—  Doku — LDPE LLDPE/HDPE -  Siirtiinme uyum
— ¢-PTFE — Doku entegrasyonu
Yumusak — Dikis Malzemeleri PLDLA/PLA —  Esneklik, giig,
Dokular —  Dikisler PLLA/PEEK uygunluk
- Gogiis Implantlarl Polyester/PLLA/PGA —  QGerilme direnci
Silikon —  Patlama direnci
Dental — Kaplama/Doldurma  Akrilik Regineler — Asmma direnci,
Uygulamalar Malzemeleri PMMA yorulma dayanimu,
—  Dolgular kirilma direnci
—  Yapisma giict,
arayiiz dayanikliligi
Ortopedik —  Yapay Eklem- - UHMWPE — Kirnlma, asinma
Uygulamalar Protezleri —  Poliiiretan direnci,ve yorulma
— Spinal Implantlar -~ HDPE, e-PTFE dayanimi
—  Tendon Baglari —  PMMA/PS PEEK - Kirilma, aginma
—  Kemik Dolgular1 direnci,
ve yorulma direnci
—  Cekme
dayanimu,siirinme
dayanimi
Ara yiiz kirllma
toklugu

—  Kirilma ve aginma
direnci, yorulma
dayanimi

2.3.2.1. Polimetilmetakrilat (PMMA)

Hidrofobik (su sevmeyen), sert, 151k gegirgenligine sahip ve dogrusal yapida bir zincir
polimerinden olusur. Viicutla yiliksek biyouyumluluk gosterir. Oda sicakliginda camsi
formda bulunur (Pruitt ve Chakravartula 2012, s:8). (C5H802)n bi¢iminde kimyasal
formiille ifade edilir. Gliniimiizde PMMA, ortopedik ve dental uygulamalar i¢in kemik
doku malzemesi gibi uygulamalarda, optik 6zelliklerinden otiirii de gbz i¢i ve kontakt
lenslerde yaygin sekilde kullanilmaktadir (Pruitt ve Chakravartula 2012: s.92,
Giimiigderelioglu, 2002, s.8).

2.3.2.2. Politetrafloroetilen (PTFE)

Ticari ismiyle teflon olarak bilinir ve kimyasal formiilii (C2F4)n dir. Polietilene benzer

bir yapida olup, polietilendeki hidrojen atomlarinin flor atomlariyla yer degismesi
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sonucunda meydana gelmistir. Kimyasal ve 1sisal yonden c¢ok kararlidir fakat
islenebilmesi kolay olmayan bir polimerdir. Bunlarin yaninda iyi kayganlik ve
hidrofobiklik gibi 6zellikler de tasir. PTFE nin Gore-Tex olarak bilinen hidrofobik bir
formu da damar protezlerinde tercih edilir (Pruitt ve Chakravartula 2012: s.92,
Glimiisderelioglu, 2002, s.9).

2.3.2.3. Polivinilkloriir (PVC)

PVC genellikle tibbi uygulamalarda kullanilan tiip seklinde kullanilir. Kimyasal
gosterimi (C2H3Cl)n seklindedir. Uygulamalar genelde diyaliz, kan nakli ve beslenme
amacl yapilan uygulamalardir. Polivinilkloriir kirilgan ve sert bir madde olmasina
ragmen plastiklestirici takviyesiyle daha elastik bir duruma getirilebilir. Fakat uzun
zamanli uygulamalarda bu plastiklestiricilerin yapidan sizmasi g¢esitli sorunlara neden

olur. Bu maddeler ¢ok zehirli olmasa da yapinin esnekligini kaybetmesine yol agabilir.

2.3.2.4. Polidimetilsiloksan (PDMS)

Kimyasal formiilii (C2H60Si)n olan ve yaygin olarak tercih edilen bir diger polimer
cesidi de polidimetilsiloksandir. Bu polimer ¢esidinde karbon ana zincirinin yerini
silisyum-oksijen ana zinciri almistir. Diger kauguklara gore daha az sicakliga baglh bir
malzemedir. Yiiksek oksijen gecirgenligine sahip olmasindan &tiirii  solunum
cihazlarinda, iyi esneklik ve kimyasal kararliligindan 6tiirii de parmak eklemleri, kalp
kapakgiklari; kan damarlari, burun, ¢cene ve dis kulak implant1 gibi daha bir¢ok implantta

kullanilir.

2.3.2.5. Naylon ve poliiiretan

Poliamid ailesine Du Pont tarafindan naylon adi verilmistir. Dibazik asitlerin diaminlerle
kimyasal tepkimeye girmesi sonucunda poliamidler yani naylon grubu olusur ya da
laktomlarda halka acilmasi seklinde polimerizasyon meydana geldiginde olusurlar.

Naylonlar biyomalzeme olarak genelde ameliyat ipligi malzemesi seklinde kullanilirlar.

Poliiiretanlar ise sert ve yumusak segmentlerden meydana gelen kopolimerlerdir. Kanla
biyoumluluklarinin iyi olmasindan otiirii  kalp-damar cerrahisi uygulamalarinda

kullanilirlar.
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2.3.2.6. Hidrojeller

Hidrojeller, capraz baglara sahip, suda sisebilen polimer yapilardir. Bir veya birden ¢ok
monomerin polimerizasyonuyla meydana gelirler. Hidrojen ve van der Weals baglari ile
baglhdirlar. Bu sebepten dolayr da ¢ozlinmezler. Son 30 yildir bir¢ok tibbi uygulamada
tercih sebebi olmuslardir. En fazla kullanilan ¢esidi PHEMA dir. PHEMA su igerigine
sahip olmasindan kaynakli dogal dokularla benzerlik gosterir. Ve biyolojik
reaksiyonlarda kararli kalarak Inertlik ozelligi sergiler. Bozunmaya kars1 direng
gosterirler, 1siyla sterilize hale getirilebilirler, emilmezler ve farkli sekillerde
hazirlanabilirler. Hidrojellerin biyomalzeme alaninda kullanilan diger cesidi ise
poliakrilamiddir. HEMA ve akrilamid monomerlerinin yaninda, N-vinil-2-pirolidon
(NVP), metil metakrilat (MMA), metakrilik asit (MAA), ve maleik anhidrit (MAH)
hidrojel uygulamalarinda siklikla yer almaktadir. Ornegin; hidrojel uygulamalarinda yer
alan PNVP, kontakt lens biyomalzemesinde kullanilir. Hidrojeller; yapay tendon, yapay
deri ve suni bobrek zar1 gibi uygulamalar disinda ileri teknoloji uygulamalar sinifinda yer

alan yapay kas gelistirilmesinde de uygulanir.

2.3.2.7. Polietilen (PE)

Kimyasal formiilii (C2H4)n seklinde ifade edilen polietilen, yiiksek sertlikte, yaglara
kars1 direngli yapisiyla bilinen ucuz bir polimer malzemedir. Ticari olarak 5 c¢esit

polietilen mevcuttur. Bunlar;

— Yiiksek Yogunluklu Polietilen (HDPE)

— Diisiik Yogunluklu Polietilen (LDPE)

— Lineer Diisiik Yogunluklu Polietilen (LLDPE)

— Cok Diisiik Yogunluklu Polietilen (VLDPE)

— Ultra Yiiksek Molekiiler Agirlikli Polietilen (UHMWPE) dir.

Tibbi uygulamalarda sterilizasyon uygulamasi nedeniyle diisiik yogunluklu polietilen cok
tercth edilmez. Yiiksek yogunluklu polietilen ise (HDPE) genellikle tendon
rekonstriiksiyonunda ve katater tiiplerinde kullanilir (Pruitt, 2012, s.94, Glimiisderelioglu,
2002, s.9). Polietilen tiirlerinin icerisinde en ¢ok tibbi uygulamalarda kullanilan tiir ultra

yiiksek molekiiler agirlikli polietilen (UHMWPE) dir.
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2.4. Kompozit biyomalzemeler

Kompozit malzeme, iki ya da daha fazla bilesenin mekaniksel olarak bir araya gelerek
olusturdugu bir karisimdir. Kompozit malzeme, her bir bileseninin 6zelliklerini tagir.
Yap1 igerisinde iyi yapismanin saglanmasi i¢in gerekli olan ara yiizey reaksiyonlari

disinda, bilesenler arasinda higbir kimyasal reaksiyon gergeklesmez.

Kompozit malzeme ikiden fazla da bilesene sahip olabilir ancak kompozitlerin ¢ogu iki
bilesenlidir. Bu iki bilesenden biri matris, digeri ise takviye fazini olusturur. Matris fazi;
genel formu olusturan silirekli bir fazdir. Takviye fazi ise matristen daha kuvvetli

ozelliklere sahip lifler veya partikiillerden olusur.

Kompozit biyomalzemeler dogrudan viicut igerisinde ya da viicut ile temas halinde
kullanilan biyomalzemelerdir. Monolitik (tek basma kullanilan) malzemelere gore
avantaji ise; istenilen kimyasal, fiziksel ya da mekanik Ozelliklere gore
uyarlanabilmesidir. Bu kompozitlerde istenilen 6zellikler, arayiizey baglanma sekillerinin

ve bilesenlerin fiziksel diizenlenmesinin degistirilmesi ile elde edilir.

Kompozit malzemeler genel olarak; matriks malzemelerine gore kompozit malzemeler

ve takviye malzemesine gore kompozit malzemeler olarak iki kisma ayrilirlar (Teoh,

2004, 5.257).

2.4.1. Takviye malzemesine gore kompozit biyomalzemeler

Kompozit biyomalzemelerin matriks fazi igerisine giiglendirme, iyilestirme gibi pozitif
yonde katki saglanmasi amaci ile ilave edilen takviye malzemeleri 3 farkli ¢esit olabilir.
Bunlar; siirekli fiber yapilar, dogranmis (kesilmis, kisa) fiber yapilar ve partikiil ya da

tozlardir.

Stirekli fiber yapilar; genellikle en-boy oran1 105 ten biiylik olan fiberlerden olusur ve
matrikse ilave edilmesinden sonra yapi, siirekli fiber (elyaf) takviyeli kompozit malzeme

adini alir.

Kisa (dogranmis, kesilmis) fiber yapilar; en-boy orani 5 ila 200 arasinda degisen fiberlere
sahip yapilardir. Olusturdugu kompozit yapilara; kisa fiber takviyeli kompozit

malzemeler denilmektedir.
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Partikiil ya da toz yapilar ise en-boy orani 1 ila 2 arasinda olan partikiil ya da tozlardan

olusur. Ilave edildigi kompozit yapiya partikiil takviyeli kompozit malzeme adini verir.

2.4.2. Matriks fazina gore kompozit biyomalzemeler

2.4.2.1. Metal matriksli kompozit biyomalzemeler

Metaller ¢ok yonlii miithendislik malzemelerdir. Giliglii ve serttirler, plastik olarak
deforme edilebilirler ve dislokasyon adi verilen ¢izgisel kusurlarin hareketinin

Onlenmesini igeren bir¢ok yontemle mekaniksel olarak gili¢lendirilebilirler (Chawla,

2012, 5.91).

Metal matriksli kompozitlerin (MMC'ler) matriksleri metaldir ve takviye malzemeleri
lifler veya partikiiller halinde metal, seramik ya da polimerler olabilir. Metalin 6zelligi
ikinci fazin eklenmesiyle istenilen yonde arttirilabilir. Ornegin; Eger metal igin
giiclendirilme gibi 6zelliklerin kazandirilmasi isteniyorsa, matriks malzemesi olarak
aliminyum, magnezyum, titanyum gibi hafif malzemeler tercih edilir, metal i¢in yiiksek
sicakliga direng gerektiginde matrikse kobalt veya kobalt-nikel alagimi ilave edilebilir.
Genel olarak metal matriksli malzemelerin ytliksek sicakliklardaki stabilitesi; polimer
matriksli malzemelerden yiiksek, seramik matriksli malzemelerden ise diistiktiir. Metal
matriksli malzemeler genellikle nemi emmezler ve ultraviyole radyasyona kars1 kararl

davranirlar.

Metalik matrikslere, monofilament teller, karbon veya silisyum karbiir lifler eklenebilir.
Malzemeler arasinda olas1 reaksiyonlar1 Onlemek amaciyla takviye malzemesi
kaplanabilir. Buna 6rnek olarak yiiksek mukavemetli fakat diisiik yogunluklu kompozit
olusturmak i¢in aliiminyuma, nikel borit (Ni2B) veya titanyum borit (TiB2) kaplanmis
karbon fiberlerin eklenmesi verilebilir. Elyaf veya partikiillerin eklenmesi ile siirtiinme
katsayis1, 1s1l iletkenlik ve yiliksek asinma direnci elde edilebilir. Ayrica takviye
ilavesinden sonra, yiik matriks malzemesinden, takviye edilen malzemeye aktarilir ve bu

sayede mekanik mukavemet de arttirilmig olunur.

Biyolojik olarak pargalanabilen metaller son zamanlarda implantlarda c¢ok fazla
kullanilmaya baglanmistir. Bu malzemelerin en 6nemli 6zelliginden biri; ¢oziinen veya

¢ozlinmeyen iriinlerinin ve saliman iyonlarimin, istenmeyen etkilere ve kimyasal
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reaksiyona neden olmamasidir. Viicut metabolizmasi i¢in gerekli elementlerin salinimi
bu metaller aracilifiyla gergeklestirilebilir. Biyolojik olarak parcalanabilen metaller
arasinda en ¢ok tercih edilen metal, iyi mekanik dayanima, iletkenlige ve biyouyumluluga
sahip olan magnezyum ve alasimlaridir. Son yillarda magnezyum ve magnezyum
kompozitlerinin olusturdugu biyobozunur kardiyovaskiiler stentler bu sebeplerden dolay1

tercih sebebi olmustur (Ozalp, 1996, 5.122-123).

2.4.2.2. Seramik matriksli kompozit biyomalzemeler

Seramik malzemeler ¢ok sert ve kirilgandir. Giiclii kovalent ve iyonik baglara sahiptirler
ve metallerle karsilastirildiklarinda ¢ok az kayma sistemleri mevcuttur. Bu nedenle diisiik

tokluk ve kirilma direngleri vardir (Ozalp, 1996, 5.98).

Seramik matriks kompozitlerin (CMC'ler) matriks malzemesi ayni zamanda takviye
malzemesi olan elyaflardan olusur. En yaygin kullanilan seramik matris malzemesi veya
seramik elyaflart karbon, silisyum karbiir (SiC), silisyum nitriir, alliminyum oksit
(Al1203), mullit (AlI203-Si02) ve camlardir. Seramik matriks yapili kompozitlerin yapimi
1000 °C tizerinde gerceklestiginden bu sicaklik iizerinde stabil davranabilirler. Seramik
matriksli kompozitler, yliksek tokluk, ylik tagima kapasitesi ve termal sok direnci saglama
kabiliyetine de sahiptirler. Aliimina, zirkonya, silisyum nitriir gibi seramikler
yapilarindaki c¢atlaklar ve bogluklar sebebiyle darbeye karst fazla dayanikh
olmadiklarindan, farkli katki malzemeleriyle birlestirilerek daha giiclii hale
getirilebilirler. Partikiiller ve lifler ¢atlak olusumunu azaltmak i¢in matrikse gomdiliirler
ve yapiy1 gliglendirirler. Biyomalzemelerde ve endiistrinin genelinde giiclendirici olarak
genelde karbon fiberler kullamilmaktadir. Ozellikle estetik kaygisi olmayan tibbi
uygulamalarda tercih edilir.

Tipta kullanilan bir diger 6nemli seramik matriksli kompozit malzeme de biyoaktif
camlardir. Borat bazli ve sinterlenmis sodyum igerenler bunlardan ikisidir. Sr, Zn ve Cu
elementleri cam yapiya eklenerek farkli bir yap1 olusturulabilir. Bu yeni yapilar kemik
olusumunu arttirir, vaskiiler dokular ile kok hiicrelerin farklilasmasi ve ayarlanabilir
biyobozunma gibi 6zellikleri barindirir. Bu yapilarin pozitif yonde etkileri olmasina

ragmen, asir1 toksisiteye de sebebiyet verebilirler (Hasirc1 V ve Hasire1 N, 2018, 5.122).
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2.4.2.3. Polimerik matriksli kompozit biyomalzemeler

Polimerler 1s1l davranislarina gore termoset ya da termoplastik olarak adlandirilirlar.
Termoplastik bir polimer yliksek bir sicaklikta eritilebilir ve diisiik sicakliklarda da tekrar
katilastirilabilir. Bu sayede bir termoplastik kompozit malzeme iiretildikten sonra bir
stireye kadar yeniden sekillendirilebilir. Diger bir yandan termoset kompozitler ise
yiiksek sicakliklarda eritilemezler, bu sebepten otiirii de yeniden sekillendirilebilme

imkanlar1 yoktur.

Polimerik matriksli kompozitleri 1s1l 6zelliklerine gore gruplandirmanin yaninda
biyobozunurluklarina gore de gruplandirmak miimkiindiir. Eger kompozitin takviye
malzemesi de polimer matriks malzemesi de doku igerisinde ¢oziinen bir yapiya sahipse,
kompozit tamamen biyobozunur, kompozitin sadece matriks fazi ¢oziiniirse kismen
biyobozunur malzeme olarak adlandirilir. Kompozitin tiim bilesenleri de ¢oziiniirliik
ozelligi gostermiyorsa, o zaman kompozit, biyobozunur olmayan malzeme sinifinda yer

alir (Teoh, 2004: 5.259).

Polimerler, ¢cok yonlii olmalari, sentez kolayliklar1 ve ekonomik olmalar1 sebebiyle tibbi
uygulamalarda fazlasiyla tercih edilen malzemeler olmuslardir. isteklere gore polimerik
matriks igerisine seramik, metalik veya polimer fiber seklinde bir takviye malzemesi ilave
edilebilir. Ornek olarak; doku miihendisliginde kullanilmasi amagl biyolojik olarak
parcalanabilen polimer matriksli kompozit yap: iskeleleri, matriks fazi1 igerisine
trikalsiyum fosfat (TFC), selenyum ya da zeolit ilave edilerek sert veya yumusak doku

uygulamalarinda kullanilabilir.

Polimerik matriksli kompozitlerde, kompozit yapmanin amacit sadece matriks
malzemesinin yapisini giiclendirmek olmayabilir. Bazen hayati 6nem tasiyan maddeleri
barmdirmak amagl da kullanilabilir. Ornegin polimer bir iskele yapiin igerisi hiicrelerle
yiiklenmigse, bu vital-avital birlesmeyi temsil eder. Bu birlesme modelinde hiicreler
polimerik yap1 icerisinde kendi gorevini yerine getirmeye ve canli kalmaya devam
ederler. Bu sekilde olmayan birlesmeler de avital-avital birlesme olarak adlandirilir.

Ornegin; polimer matriks igerisine HAp malzemesinin takviye edilmesi gibi.

Ticari olarak en ¢cok imal edilen kompozit biyomalzemeler, polimerik matriksli kompozit
biyomalzemelerdir. Ve genelde bu malzemelerde takviye fazi olarak elyaflar, partikiiller

veya hiicreler kullanilir. Bunlar igerisinde 6zellikle elde edilen polimer-seramik
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kompozitleri dogal kemik dokusuna ¢ok benzemesinden 6tiirii kemik implantlarinda

kendine biiyiik bir yer bulmustur (Hasirct V ve Hasirct N, 2018: 5.120).
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BOLUM 3. KALCA PROTEZI IMPLANTI

Viicudun en biiyiik eklemlerinden biri kalga eklemidir. Bu eklem top-soket denilen eklem
tipindedir. Yapida soket olarak adlandirilan kisim pelvis kemiginin pargasi olan
asetebulum tarafindan olusur. Top denilen bdlge ise femur bolgesinin {ist kismi olan, yani

uyluk kemigi olarak da adlandirilan femur basidir.

Kalca eklemi, icindeki bosluk biinyesinde viskoz, yaglayicit bir madde olan sinovyal
stviyl barindirmasindan 6tiirli sinovyal eklem olarak adlandirilir. Sinovyal sivi, eklem
boslugunda bulunan, sinovyal membran adi verilen bir kapsiiliin i¢ginde bulunur. Sinovyal
stv1, hareket esnasinda kikirdagin icine ve disina sikilarak, kikirdak yiizeyini yaglar. Bu
da, stvinin eklemin hareketi esnasinda siirtiinmesini diisiiriip yaglayic1 gérevi gorerek

asinmasini azalttigini ifade eder.

Eklemi ¢evreleyen kikirdak yapi; elastik kolajen matris igerisinde, gézenekli yapilardan
gecen stvilart igerir. Kompozit kikirdak yapinin igerisinde; su, proteoglikan, tip 2 kolajen
ve kondrasit maddeleri yer alir. Burada eleastik mekanik davranistan kolojen elyaf
sorumludur. Gozenekli matriks igerisindeki akiskan ise, yapiskan ozellik sergileyerek

eklemdeki yiikleri azaltma

gorevini Ustlenir (Pruitt ve Chakravartula, 2012: s.422). Sekil. 3.1. de saglikl bir kalca

eklemine ait gosterim verilmistir.

En sik karsilasilan kalgca agrisi ve kalca sakatliklarinin sebebi artrittir. Osteoartrit,

romatoid artrit ve travmatik artrit bu hastaligin ¢ok sik goriilen tiirleridir.

— Osteoartrit: Genellikle hastanin yasina bagl olarak gerceklesen asinma ve
yipranmalardan kaynaklanan bir hastalik ¢esididir. Cogunlukla 50 yas ve iistii ya
da ailesinde artirit hastaligi olan kisilerde gdzlemlenir. Osteoartrit, eklem
icerisindeki kikirdak doku yapisinin bozulmasi, bu sebepten de kemiklerin
birbirine siirterek asinmasina ve sertlesmesine sebep olur. Sekil 3.1. de

ostreoartrit nedeniyle zarar gérmiis eklemin goriintiisii verilmistir.
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— Romatoid artrit: Sinovyal membranin iltihaplanarak kalinlastigir bir hastalik
cesididir. Olusan iltihap, kikirdak yapisina zarar vererek agri ve sertlesmeye
sebep olabilir. Enflamatuar romatizmal hastaliklarin en ¢ok rastlanan tiirtidiir.

— Travmatik artrit: Kalganin gegirilen bir travma sonrasi kirilmasi veya

yaralanmasindan sonra goriilen bir hastaliktir. Travma kikirdak ve kemik

yapisini bozabilir ya da tahrip edebilir.

Sekil 3.1 : a) Saglikli bir kalga eklemi, b) Ostreoartrit hastaligindan zarar géren ekleminin gosterimi (Pruitt ve
Chakravartula, 2012: 5.422).

Yukarida gosterilen ya da bagka tiirlii etkenlerden otlirii meydana gelen kalca
eklemlerinin agir1 tahribatlar1 ve kayiplarinda total kalga protezi uygulamalar

yapilmaktadir.

3.1. Kal¢a implantinin Parcalar

Kalga implant1 protezi 4 par¢adan meydana gelmektedir.

— Femurun icine yerlesen metal kisim “Femoral Komponent (STEM)”

— Asetabuluma yani yuva bodliimiine oturan bolim “Asetabuler Komponent
(KAP)”

— Asetabuler komponent yap1 icine yerlestirilen seramik veya polietilenden
olusan yap1 “Liner” ve

— Asetabuler Liner kismi ile eklem yapan seramik veya polietilen kisim “Bag”

(Wang ve Digerleri, 2008)
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Kalga protezi uygulamasinda, hasar gérmiis kemik ve eklem yerinden g¢ikartilarak
yerlerine protez malzeme yerlestirilir. Oncelikle tahrip olmus femur basi yerinden
cikartilir ve bos kalan yerin merkezine bir metal sap yerlestirilir. Sapin {ist kismina
seramik ya da metalden olusan bir bilya konulur. Boylelikle yerlestirilen bilya, hasar
goren femur basinin yerine ge¢cmis olur. Daha sonra eklemin soket kismi olan asetebulum
boliimii yerinden ¢ikartilir ve yerine metal bir soket (asetebular kap) yerlestirilir. Soketi
sabit tutmak amaciyla vida ya da dolgu malzemesi kullanilir. Sistemde saglikli bir kayma
yiizeyi ger¢eklestirmek icin yeni bilya ile yuva arasina polimer, seramik ya da metalik bir

malzeme (liner) yerlestirilir. Sekil 3.2. de 6rnek kalga protezi ayrintilar1 gosterilmistir.

Plastic ‘ Acetabular :
Liner ~—~ Component f*
z y

Femoral
Head

* Femoral
Stem

Sekil 3.2 : Kalga protezi gosterimi (Google/ 8 Mayis 2019).

Bu kalga protezlerinde kalganin istenen fonksiyonlarini ve performansini uzun vadede
korumak ¢ok dnemlidir. Oncelikle protez viicut igerisine iyi bir sekilde sabitlemelidir.
Kalca igerisinde eklem bogumlar1 diizeltilmeli, pelvis ve femur igerisindeki stabilite
saglanmalidir. Geleneksel bir kalca eklemi protezi genel olarak; Co-Cr ya da Ti
alagimlarindan yapilan femoral bir gévde ile UHMWPE den yapilan asetebular kap ve
bilesenlerinden meydana gelir. UHMWPE kisa siireli uygulamalarda basar1 gosterse de
uzun vadeli ¢alismalarda istenen performansi vermemektedir. Son yillarda arastirmacilar,
UHMWPE nin siirtinme direnci, dayaniklilig1 ve sertligini arttirmak ama¢li UHMWPE
matriksine farkli malzemelerden takviyeler ekleyerek istenilen 6zelliklerin gelistirilmesi
ve devaminin saglanmasi i¢in ¢esitli ¢calismalar gerceklestirmektedir ve simdiye kadar
yapilan ¢alismalarda, 6zellikle takviye ile giiclendirilmis UHMWPE ile giiclendirlmemis
UHMWPE arasinda kayda deger bir aginma direnci farki gozlemlemislerdir. UHMWPE
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nin mukavemetlendirilmesi i¢in genellikle polimer matrikse elyaflar, karbon fiberler,
metalik ya da seramik takviye malzemeleri ilave edilmektedir (Teoh, 2004, s.264, Pruitt
ve Chakravartula, 2012: s.425).

3.2. Kalca protezi implantlarinda kullanilan materyaller

Femoral bas ile soket kisminin birbirine temas ettigi, siirtiinme yogunlulugunun fazla
oldugu, implant icerisindeki hareketli boliimde, asinma oraninin azaltilmasi i¢in farkli
tiplerde malzemeler kullanilmaktadir. Bunlar; metal {izerine plastik, metal {izerine metal,

seramik iizerine seramik veya seramik lizerine plastiktir.

3.2.1. Metal iizerine metal implantlar

Metal tizerine metal olarak iiretilen protezler, metal iizerine plastik olan protezlerden de
once kullanilmaya baslanmistir. Bu protezler 1955 li yillardan beri tibbi uygulamalarda
kullanilmaktadir. Metal iizerine metal seklindeki protezler genellikle, paslanmaz ¢elikten;

kobalt-krom ya da titanyum alagimlarindan elde edilirler.

Kemik kaybinda azalmay1 saglama, diistik iltihaplanma orani ve yliksek asinma direnci
bu implantlarin en belirgin avantajlarindandir. Soket ve bas bolimlerinin farkli
uzunluklara, 20 ila 60 mm arasinda degisen farkli boyutlara sahip olmas1 ve bu sebepten
kaynakl1 diger implantlara gore en biiyiik bas kismi1 olanagi saglamasi1 da metal {izerine
metal implantlarin tercih edilme sebepleri arasindadir. Biiyiikk boyutlara sahip olan bas
kisimlarin hareket kabiliyetleri daha fazladir ve daha stabilize calisirlar. Bu 6zellik de
implantin bulundugu yerden kisa siirede ¢ikma olasiligini azaltir ve kullanici igin biiyiik
bir avantaj saglar. Insan anatomisinde dogal femoral baslarin biiyiik olmasindan otiirii,
protez femoral baslarin da biiyiik boyutlarda olmasi1 olduk¢a mantiklidir. Fakat gecmiste
imal edilen implantlarin tasarim parametrelerinin kiiciik boyutlardaki femoral bas1 sart

kosmasindan dolayi, bu 6zellikten gegmis zamanlarda yararlanilamamastir.

Metal {izerine metal protezlerin, potansiyel asinma oranlarmin yilda 0.01 mm civarinda
olmasi, aginma esnasinda ¢ikan atik partikiillerin de az oldugu manasma gelmektedir.
Ancak az da olsa atik partikiil ve iyonlarinin doku igerisine yayilmasi kaginilmazdir. Bu

nedenle olusan atik malzemelerin viicuda ne denli zarar verebilecegi hususunda kesin bir
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bilgi olmadigindan; protez kullanim siiresi igerisinde zaman gectikge biyouyumluluk

tehdidi olusmaktadir.

. 3'-{,“4-:) At

W .

Sekil 3.3 : Metal {izerine metal implant (Google/ 8 Mayis 2019).
3.2.2. Metal iizerine plastik implantlar

En uzun zaman diliminde kullanilan ve test islemleri gergeklestirilen implant tiirti metal
tizerine plastik (polietilen) implantlardir. Femoral ve bas kisim metalden (genel olarak

Co-Cr alasimi), sokette bulunan liner kismi polietilenden imal edilir.

Bu metal iizerine plastik implantlarin farkl tiirdeki formlarinin ge¢misi, 1960 h1 yillara,
yani kalga implant1 kullanimimin ilk zamanlarmna kadar dayanmaktadr. Ilk kalga implantt
kullanimindan birkag sene sonra polietilen imalindeki gelismeler sayesinde, saf polietilen
yerine yliksek aginma direncine, yiiksek kararliliga ve daha giivenilir bir yapiya sahip, bir

polietilen ¢esidi olan UHMWPE kullanilmaya baslanmaistir.

Sergiledigi yiiksek performans ve uzun siireli kullanim dmriinden 6tiirli, metal iizerine
plastik implantlar, ilk implant uygulamalarindan giinlimiize kadar implant cesitleri
arasinda en fazla tercih edilen tiir olmustur. Bunlarin yaninda kullanilan polietilen iiriin

ucuz maliyetli oldugundan daha cazip hale gelmistir.

Diger protezlerde oldugu gibi metal iizerine plastik protezlerde de gerceklesen aginma
sonucunda atik malzemeler meydana gelmektedir. Belli bir slire sonra asinma sebepli
olusan atik polietilen partikiilleri, doku icerisinde zararl bir malzeme olarak algilanabilir
ve viicut dokusu tarafindan bu partikiillere tepki gosterilebilir. Bu tepkiler neticesinde de

tip literatiiriinde osteoliz olarak gegen kemik erimesi hastalig1 ortaya ¢ikabilir ve protezin
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degistirilmesini gerekli hale getirebilir. Ancak tiim bunlara ragmen teknolojideki biiyiik
gelismeler, polietilen lizerindeki asinmayi biiyiik miktarlarda azaltmay1 basarmis, asinma

oranini yaklasik 0.1 mm ye kadar ¢ekebilmistir.

Sekil 3.4 : Metal {izerine plastik implant (Ocak M, 2018).
3.2.3. Seramik iizerine seramik implantlar

Uzun omiir ve giivenilirlik vaat etmesi nedeniyle, 6zellikle gen¢ veya aktif hastalara
Onerilen implantlar seramik lizerine seramik yapili olanlardir. Bu kalga implantlarinda,
genellikle kullanilan metal bas ve polietilen liner kisimlari yerine, yliksek mukavemet ve

asinma performansina sahip olan seramikler seramik malzemeler tercih edilmektedir.

Yalniz seramik implantlarda goriilen 2 6nemli sorun bulunmaktadir. Bunlar gicirdama ve
parcalanmadir. 1980 ve 1990 11 yillarda malzemenin parcalanma durumu daha biiyiik bir
sorun teskil etmekteydi fakat o zamanlardan itibaren gelistirilen yeni ¢aligmalar sayesinde

bu problem ortadan kaldirilmistir.

Seramik {izerine seramik implantlar, kullanilan diger implantlara gére en yiiksek sertlik
ve en 1yl asinma direncine sahiptir. Asinmalar neredeyse yok denecek kadardir. Yilda
0.0001 mm aginma miiktariyla seramik implantlar, metal {izerine polietilen implantlardan
bile neredeyse 1000 kat daha az asinmaktadir. Bu durumdan 6tiirti, kemik kaybi ve
iltihaplanma gibi sorunlara olanak vermezler. Yeni seramikler, daha iyi mukavemet

Ozellikleri ve ¢ok yonlii boyutlandirma gibi secenekler sunmaktadirlar.
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Sekil 3.5 : Seramik iizerine seramik implant (Google/ 8 May1s 2019).
3.2.4. Seramik iizerine plastik implant

Seramik tizerine UHMWPE 1iyi bir kombinasyondur. Seramik bas kisim, metale gore daha
yiiksek sertlige ve ¢izilme dayanimina sahiptir. Sert ve ultra piiriizsiiz bir yiizey, polietilen
kisimdaki asinma miktarini biiyiik Ol¢iide azaltir. Bu implantlardaki asinma, metal

tizerine plastik implantlardan daha azdir.

Gecmis uygulamalarda seramik parg¢ada kirilmalar gézlemlenmis ancak yeni ¢alismalarda
kullanilan yeni ve daha dayanikli seramiklerde bu kirilma orani %0.01 civarlarina kadar
diismiistiir. Seramik {izerine polietilen implantlar metal {izerine polietilen implantlardan

daha pahal1 fakat seramik iizerine seramik implantlardan daha diisiik maliyetlidir.

Baz1 seramik {izerine plastik implantlarda Evitamini stabilize edilmis ¢apraz bagh
polietilen kullanilmaktadir. Dogal anti oksidan ozellik gosteren E vitamini, implant
uygulamalarinda kullanilan implant yataklarinin dmriinii uzatabilmektedir. Laboratuvar
testleri, diger ¢apraz bagl polietilenlere kiyasla bu polietilenin asinma oranini %95-%95
arasinda oldugunu gostermektedir. Seramik iizerine polietilen uygulamalar yilda 0.05
mm lik asinma miktarlariyla metal {izerine polietilen implantlara gére %50 daha az
asimnma oranina sahiptir. Yeni gelistirilen malzemelerden olan daha yliksek capraz baga
sahip olan malzemelerde ise bu oran yilda 0.01 mm e kadar indirilmistir (Hip

Replacement Implant Materials/ 8 Mayis 2019).
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Sekil 3.6 : Seramik tizerine plastik implant.

Kalga eklemi protezi ¢aligmalarinda UHMWPE sadece asetebular yuva malzemesi olarak
kullanilmamakta, eklem protezi icerisinde yer alan, metalik ya da seramik yiizeylere
kaplama malzemesi olarak da uygulanmaktadir. Bu kaplamalar genellikle, daldirma
yontemi ile kaplama (dip-coating), iyon depolama yontemi ile kaplama, spin kaplama
veya termal sprey yontemi ile kaplama gibi gesitli yiizey kaplama yoOntemleri ile

uygulanmaktadir.
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BOLUM 4. ULTRA YUKSEK MOLEKULER AGIRLIKLI
POLIETILEN (UHMWPE)

Ultra yiiksek molekiiler agirlikli polietilen, {istiin mekanik ve fiziksel 6zelliklere sahip
essiz bir polimer ¢esididir. 0,930-0,935 g/cm3 yogunluga, 2 ila 6 milyon arasinda degisen
bir molekiiler agirliga sahiptir. Kristalin yap1 i¢erisinde polimer zincirlerinin ¢ok siki bir

sekilde yerleserek paketlenmesi yiiksek molekiiler agirlikli olmanin bir agiklamasidir.

UHMWPE, fazlasiyla sert, UV 1sinlarina ve mikroorganizmalara dayanikli ve igerisinde
bulundugu termoplastikler grubunun en yiiksek asinma dayanimina sahip bir tiirtidiir. 140
ile 152 °C arasindaki sicaklikta ergir. Uzun polimer zincirleri yap1 i¢erisinde, molekiiller
arsindaki etkilesimi giiclendirme gorevi goriir. Bu sayede yiikiin polimer iskelete daha
etkin bir bicimde dagilmasini saglar. Bu durum, diger termoplastik ¢esitlerine kiyasla,

daha sert ve daha mukavemetli bir yap1 olusmasina neden olur.

UHMWPE yapisinda bulunan Van der Weals baglar zayiftir fakat molekiiller uzun yapili
oldugundan molekiilden molekiile gergeklesen kayma taginimi kuvvetli gergeklesir.
Zincirler birbirlerine ¢cok fazla Van der Weals bagi ile baglandigindan, molekiiller aras1
cekim kuvveti de ¢ok fazla olur (Besergil B.) Sekil 4.1." de UHMWPE nin amorf ve

kristalin bolgeleri gosterilmistir.

amorf bolge O

kristal lamel “]l

Sekil 4.1 : UHMWPE deki amorf ve kristalin bolgeleri anlatan sematik gosterimler (Besergil B).

Aslinda basit bir aile olan karbon-hidrojen ailesinden gelen bir bilesen yapisina sahip olan

UHMWPE nin sasirtict derecede bir baglanma sekli vardir. UHMWPE, kendine 6zgii,
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karmagik baglara sahip molekiiler ve siipermolekiiler organizasyonel yapilar
icermektedir. Molekiiler seviyede UHMWPE nin karbon omurgasi, diizenli kristalin
bolgelere doniisebilir, donebilir veya katlanabilir. Siipermolekiiler seviyede bir bulk
malzeme elde etmek i¢cin, UHMWPE tozlar yiiksek basing ve sicaklikta konsilde
edilebilir. Radyasyon, sterilizasyon veya farkli proseslerden gecirildiginde, biinye
icerisindeki kimyasal degisimler sebebinden 6tiirli, UHMWPE de karmagik katmanlar
ortaya ¢ikabilir (Kurtz S.M, 2016). Bu sayede olusan her bir ¢esitlilik birgok farkli

0zelligin ¢ikmasina sebebiyet verebilir.

UHMWPE nin en 6nemli 6zellikleri olarak; kayganlik, kimyasal inertlik, darbe ve aginma
direnci sayilabilir. Tatsiz, kokusuz ve toksik etkisi olmayan, nem absorbsiyonu ve

slirtinme katsayis1 diisiik bir polimer ¢esididir. (Kurtz, 2016: s.1, 36-2).

1950 1i yillardan itibaren UHMWPE kendine endiistride genis bir yer bulmustur. Diinyada
tiretilen UHMWPE’nin %90 1 endiistriyel uygulamalarda kullanilir. Bunlara; tekstil
makineleri, komiir kanallar1 ve damperli kamyonlar i¢in astarlama uygulamalari, siseleme

hatlar1 i¢in kullanilan raylar ve tamponlar 6rnek gdsterilebilir.

UHMWPE, son 50 yildir ortopedik uygulamalarda kullanilmaya baslanmistir. Ancak
basarilara ragmen uzun siireli kullanimlarda UHMWPE bilesenlerinde yipranmalar
gozlemlenmistir. Son 15 yilda ise total kalga protezlerinde kullanilan yiiksek ¢apraz
baglara sahip UHMWPE nin, bu protezlerde asinmayr onemli olclide azalttigi ve
saglamlig1 arttirdig: tespit edilmistir.

4.1. Capraz Bagh UHMWPE

Yiiksek capraz baglanmis ve 1s1l islemlerden gecirilmis UHMWPE, 1990 11 yillarin
sonunda ABD de kalca protezlerinde kullanim amaci giiderek kullanilmaya baslandi. O
zamandan beri ¢apraz baglanmis UHMWPE, kalca protezlerinde kullanilan polietilenin
yerini almig ve implant teknolojisinde geleneksellesmis ve diinya gapinda 2 milyon
civarindaki hastada yiiksek capraz bagli UHMWPE icerikli kal¢a protezi kullanildi.
Capraz bagli UHMWPE birinci nesil ve ikinci nesil olmak iizere 2 kategoriden olusur

(Kurtz, 2016 ,5.73)

UHMWPE nin yiiksek capraz baglanmasi; Oncelikle polimerin gama isimnina maruz

birakilmas, sonrasinda da belirli bir 1s1l isleme tabi tutulmas1 sonucunda gergeklesir. Ilk
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asama olan gama 111 yardimiyla polimer igerisinde ¢apraz baglanmalar meydana gelir,
ikinci agama olan 1s1l islem sonucunda baglanma sirasinda kullanilmayan serbest radikal
gruplar birbirleriyle baglanir, bunun neticesinde de daha fazla ¢capraz bag elde edilmis

olunur.

Capraz baglanma, polimer molekiiliiniin zincirleri arasinda gerceklesen molekiiller arasi
baglanmadir. Capraz baglanma sonucunda polimerik yapi igerisinde iic boyutlu ve
kompleks bir sekillenme meydana gelir. Bu sekilde polimer zincirlerinin birbirlerinden

uzaklagmalar1 zorlasir ve sonucunda da asinmaya kars1t mukavemetli bir polimer olusur.

Bilim diinyas1 ¢apraz bagli UHMWPE nin mekanik 6zelliklerini ve oksitlenmeye karsi
dayanimin1 daha da gelistirmek igin, 1s1l isleme maruz birakilmis malzeme iizerinde
sogutma islemleri gibi farkli calismalar da gergeklestirerek ikinci nesil ¢apraz baglh

UHMWPE yi gelistirmislerdir (Besergil B).
capraz baglar

kristalin
%\mﬂ%ﬁ =3 "%§é
amorf

serbest lddlkd”(.l
oda sicakhg (b) Sucaklnk

U .
%@%

serbest radikal yok

Sekil 4.2 : Capraz bapli UHMWPE olusumu a)UHMWPE, b) capraz baglanmuig UHMWPE, c¢) 1s1l isleme ugratilmig
UHMWPE, d) 2. nesil UHMWPE (Besergil B).

4.2. Ortopedik Uygulamalarda UHMWPE Matriksli Kompozit Malzemeler

Ortopedik uygulamalarin hareketli parcalarinda kullanilan, uzun yillardir tercih edilen,
giiclendirilmis UHMWPE f{istiin 6zellikler sergilese de elde edilen performansin daha da
arttirilmas1 amaciyla UHMWPE matriksli kompozitler ilgi ¢ekmislerdir. Bilim diinyas1
on yillardr UHMWPE matriksli malzemelerde kullanilan takviye malzemelerinin

dielektrik ve mekanik davraniglarim1 incelemisler ve farkli veriler elde etmislerdir.
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Endiistriyel uygulamalar i¢in de tribolojik davranislarin gelistirilmesi amacli yapilan
calismalarda cam, grafit, seramik (Orn; kaolen, A1203) ve molibden disiilfiir (M0S2) gibi
katt  yaglayicilar mikron  biiyiikliikklerine gére yaglayiciliklar1  hususunda
degerlendirilmeye alinmislardir. Hem endiistriyel hem de ortopedik uygulamalar i¢in
yapilan bazi arastirmalarda ise nanopargagiklarin, nanoliflerin ve nanotiiplerin

UHMWPE kompozitlerinin tizerindeki etkileri incelenmistir.

Bilim insanlarn ortopedik eklem yatagi parcalarinda kullanilan giiglendirilmis ¢apraz
bagli UHMWPE matriksli kompozitlerin takviye malzemesi olarak kuarsikristalli
partikiilleri kullanmay1 veya matriks icerisine Al-Cu-Fe gibi elementlerin tozlarimni
takviye etmeyi denemislerdir ve bu konu hakkinda hala ¢aligmalarina devam

etmektelerdir.

4.3. UHMWPE Asetabular Yuva ve Liner Uretiminde Kullanilan Sol-Jel
Teknolojisi

Yumusak kimya da denilen sol-jel metodu, bir sol ya da jeli basamak olarak kullanip
diger geleneksel hazirlama yontemlerine gére daha diisiik sicakliklarda, olusan ¢cozeltiden
kat1 bir malzeme edilmesine dayanir. 1800 lii yillarin ortalarindan beri bilinen sol-jel
yontemi, organik-inorganik melez malzemelerin ve inorganik polimerlerin sentezlenmesi

konularinda ¢ok ¢esitli yaklasimlar sunmaktadir.

Bu metot sayesinde beklenilen 6zelliklere (sertlik, kimyasal inertlik, gézeneklilik, optik
transparanlik vb.) sahip inorganik oksitli seramikler, inorganik cam yapilarina ¢ok ytiksek
sicakliklara ¢ikmadan, oda sicakligi kosullarinda da {iretilebilirler. Cesitli sekil ve
Olciilerde tirtin elde edilmesi ve iliml1 kosullarda yapilabilmesi agisindan bu yontem, son

donemlerdeki miihendislik uygulamalarinda fazlaca yer almaya baglamistir.

Sol-jel isminden de anlagildigi gibi bu iiretim yontemi, kolaidal siispansiyonun meydana
gelmesi vasitasiyla, bir grup jelin ve inorganik matrislerin liretilmesi i¢in, soliin jellesmesi

ve kurutma isleminden sonra da bu jelin kuru jel durumuna doniismesini igerir

Sol-jel teknolojisi gliniimiizde, biyoaktif camlarin, fiber optik malzemelerin, sicaklik

sensorlerinin ve medikal implantlar gibi daha birgok uygulamanin iiretiminde kullanilir.

Sol-jel tiretim teknigi 6 asamadan meydana gelmektedir. Bunlar;
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— Hidroliz

— Peptinazyon/ Kondenzasyon
— Jellesme

— Yaslandirma

— Kurutma agamalaridir) (Toygun S, Kénegoglu G, Kalpakli Y, 2013).

4.3.1. Sol iiretim prosesi

Sol iiretimi 2 sekilde gerceklesebilir.

— Siv1 faz igerisinde nano boyutta partikiillerin meydana gelmesi: Sivi faz i¢indeki
partikiiller karistirmanin yardimyla oncelikle biiyiik partikiiller haline gelirler,
daha sonar ise nano boyuttaki partikiiller haline doniisiirler.

— Nano boyuttaki partikiillerin s1vi1 i¢erisindeki siispansiyon evresi: Karbonnanotiip
gibi nano boyuttaki partikiilleri iiretmek i¢in uygulanan yontemlerle iiretim
gergeklesir. Uretim sonucunda olusan nano boyuttaki partikiiller, daha sonra

¢Ozelti igerisine eklenir.

4.3.2. Sol ve jel degisimi

Yiizeylerinde reaktif grup yoksa kat1 partikiiller aras1 yapisma gergeklesmeyeceginden
katki malzemesi ya da ylizeylerinin soyulmasi yontemleriyle reaktif hale getirirlirler. Sol
jel doéntistimiinde ¢ozeltinin viskozitesi yapmin akmasimin miimkiin olmayacag: kadar
artar. Bu esnada pargaciklar arasinda ags1 bir tabaka meydana gelir ve jellesme noktasinda

bu agsi1 tabaka ¢ozeltinin tamamini kaplamis olur.

4.3.3. Jellesme

Jellesme hadisesi, kollaidal taneciklerin formlariyla yakindan ilgilidir. Jeli meydana
getiren molekiiller, kuvvetli veya zayif baglar araciligiyla baglanarak aralarinda sivi

bulunan iskelet formunda dokular olustururlar.
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4.4. Sol-Jel Yontemiyle Uretilen UHMWPE Malzemesini Metal Althk Uzerine

Daldirma Kaplama Yoéntemi fle Kaplama

Polimerik veya polimer kompozit ¢ozeltilerin implantlarda kullanilacak metal altlik
malzemesi lizerine kaplanmasiyla ilgili farkli yontemler mevcuttur. Ancak alt yiizey
dahil olmak tizere her tarafin kaplanabilmesi ve maliyetinin daha diigiik olmas1 nedeniyle
cazip olan uygulamalarin basinda daldirma ile kaplama (dip-coating) yontemi gelir.

Daldirma ile kaplama yontemi; 3 asamadan meydana gelmektedir.

— Daldirma ve bekleme: Altlik belirli bir hizda soliisyona daldirilir, belirlenen kadar
siirede soliisyon igerisinde bekletilir. Daldirilan numunenin temas eden substrat
yiizeyinin soliisyonla etkilesime girerek tamamen 1slatilip kaplanmasi icin yeterli
stirede bekletilmesi gerekir.

— Biriktirme ve drenaj: Altlik ayn1 hizda bekletilmeden soliisyondan ¢ekilir ve ince
soliisyon tabakas: siiriiklenir, istenilen film tabakasi yilizeyde birikir ve fazla sivi
yiizeyden tahliye olur.

— Buharlasma, ince film olusturma: Coziicii akiskandan buharlasip uzaklasarak

istenen ince filmi olusturur ve bunlar bir kurutma sistemiyle desteklenebilir

(Brinker, 2013:s.1).
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BOLUM 5. DENEYSEL CALISMALAR

5.1. Deneysel Calismalarda Kullanilan Sarf Malzemeler ve Kimyasallar

Deneysel caligmalarda kullanilan sarf malzemeler ve kimyasallar asagida listelenmistir.

— Ti6Al4V alasimi levha (150x50x2 mm)

— Hidrojen peroksit (H202)/ (Anodik oksidasyon ¢ozelti bileseni)

— Fosforik asit (H3PO4)/ (Anodik oksidasyon ¢ozelti bileseni)

— Matriks malzemesi UHMWPE (Yiiksek Molekiiler Agirlikli Polietilen) tozu (106
—6.106 g/mol)/

— (Coziicii, dekalin (Decahydronaphthalene, susuz halde cis + trans karisimi >%99)

— Takviye eleman1 hidroksiapatit (HAp) tozu (~10nm)

5.1.1. Ti6Al4V alasim levha

Polimer kompozit ile kaplanilacak altlik malzemesi Ti6Al4V alagimi levha, plaka olarak
TUSAS Motor Sanayi A.S. (TEI) tarafindan temin edilmistir. Ti6AI4V alasimi, o+
fazlarindan olusan ( matriste birincil o olusumu gergeklesmis), lamelli dubleks yapili bir
alasimdir (Russell A. M, Lee K. L.2005). Structure-property. Ti6Al4V, mekanik ve
kimyasal 6zellikleri acisindan saf titanyum ve diger titanyum alagimlarina goére viicut
protez malzemelerinde kullanilmasi daha avantajli bir malzemedir (Peters M, Kumpfert

J, Ward C. H, Leyens C, 2003)

5.1.2. Fosforik asit (H3PO4) ve hidrojen peroksit (H202)

Titanyum alagimlarini, UHMWPE-HAp kompozitleri ile kaplayabilmek icin oncelikle
Ti6Al4V levhalarin ylizeyleri anodik oksidasyon yontemi ile TiO2 kaplanarak

puriizlendirilmistir.
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Anodik oksidasyon isleminde elektrolit malzemesi olarak kullanilan; fosforik asit
(H3PO4) ve hidrojen peroksit (H202) kimyasallari, Sigma- Aldrich firmasi tarafindan
temin edilmistir. Fosforik asitin kullanilmasinin sebebi, oksidasyon ylizeyini hizlica
korozyona ugratabilmesi, maruz birakildig1 ylizeyin biyouyumlulugunu arttirmasi ve
bulundugu yiizeyde HAp baglanmasini arttirabilme 6zelligine sahip olmasidir. Lu, J. S.,
2009, Zareidoost, A., Yousefpour, M., Ghaseme, B, Amanzadeh, A., 2012, Wennerberg,
A., Albrektsson, T, Jimbo, R. 2015 ). Hidrojen peroksitin kullanim amaci ise yine fosforik
asit gibi yiizeyde daha fazla hidroksiapatit biriktirebilme kabiliyetinin olmasidir (Park, J.
H., Lee, Y. K, Kim, K. M, Kim, K. N, 2005). Kullanilan H202 ve H3PO4’ iin sematik
molekiiler yapilar1 Sekil 5.1°dte gosterilmistir.

i H H
s /p"""uo/H ‘ .s\
= b O0—0
(@) (b)

Sekil 5.1 : a) H3PO4 iin bag yapisinin sematik gosterimi b),H202 nin bag yapisinin sematik gosterimi (b).

5.1.3. Ultra yiiksek molekiiler agirhikh polietilen (UHMWPE)

Yiizeyleri anodik oksidasyon ile TiO2 kaplh Ti6Al4V alasimi levhalar Ultra Yiiksek
Molekiiler Agirlikli Polietilen (UHMWPE) ile kaplanmustir.

Deneysel ¢aligmalarda kullandigimiz UHMWPE tozu 106 — 6.106 g/mol molekiiler
agirliginda olup; Sigma- Aldrich firmasi tarafindan temin edilmistir. UHMWPE tozunun
SEM goriintiisti Sekil 5.2°de verilmis olup; yaklasik olarak 80 ila 100 mikron arasinda

tane boyutuna sahip oldugu gériilmektedir.
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Sekil 5.2 : UHMWPE nin x100 biiyiitmedeki SEM goriintiisii ve toz biiyiikliigi 6lgimdi.

5.1.4. Hidroksiapatit (HAp)

Deneysel caligmalarda kaplama malzemesi olan polimer kompozit igerisinde takviye
elemani olarak kullandigimiz biyomimetik yontemi ile tiretilen hidroksiapatit (HAp) tozu,
Sakarya Universitesi, Biyomedikal, Manyetik ve Yar1 iletken Malzemeler Arastirma
Merkezi (BIMAYAM) tarafindan temin edilmistir. Hidroksiapatitin acik formiilii;
Ca5(PO4)3(OH) seklindedir. HAp, zehir etkisi olmayan, biyouyumlulugu yiiksek ve
kompozitin mekanik/aginma 6zelliklerini arttiran bir takviye malzemedir (Macuvele D.
L. P, Nones J, Matsinhe, J. V, Lima, M. M, Soares, C, Fiori M. A, Riella H. G. 2017,
Aydin, I, Pasinli A, 2012, Gooch J. W, 2010)

Deneysel c¢aligmalarda takviye elemani olarak kullanilan hidroksiapatit tozunun SEM
goriintlileri Sekil 5.3.” te verilmistir. SEM incelemelerinde, hidroksiapatit tozunun

ortalama 50 nm (nanometre) boyutunda ve diizensiz sekilli oldugu saptanmistir.
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Sekil 5.3 : HAp tozunun SEM goriintiisii.

5.1.5. Dekalin

Calismada polietileni ¢Ozlcii olarak kullanilan dekalin kimyasal1
(decahydronaphthalene), Alfa Aesar firmasi tarafindan temin edilmistir. Dekalin
cevrimli, doymus bir hidrokarbondur. Kimyasal formiili C10H18 dir. Bir katalizor
esliginde erimis naftaline hidrojen ilavesiyle elde edilen, renksiz, aromatik kokulu bir
kimyasaldir. Bir¢ok recine tiirevi i¢in ¢oziicii olarak kullanilmaktadir. Ticari olarak
satilan tiirti, cis ve trans izomerlerinin bir bilesimidir ve 175-205 °C kaynama sicakligina
sahiptir (Gooch, J. W. 2010). Encyclopedic. Dekalin, baloncuklastirarak sisirici bir
mekanizmaya sahip olmasi sebebiyle polimerin daha iyi islenebilmesini saglar ve polimer
zincirinin kendiliginden kaliciligini arttirir (Macuvele, D. L. P, Nones, J, Matsinhe, J. V,

Lima M. M. Soares, C., Fiori, M. A.,Riella, H. G.2017).

5.2. Deneysel Calismalarda Kullanilan Arac ve Gerecler

5.2.1. Hassas tarti

Deneylerde elde edilen numunelerin igeriklerinde kullanilan malzemelerin miktar

Olciimlerinde Sekil 5.4. te gosterilen RADWAG marka hassas terazi kullanilmastir.
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Sekil 5.4 : Hassas tarti.

5.2.2. Manyetik karistirici
Numune hazirlama calismalar1 esnasinda 2 farkli amag¢ i¢in manyetik karistirici
kullanilmistir. Bunlar;

— Althik malzemesi olan titanyum alagimi levhanin oksidasyonu sirasinda,
elektrolitteki iyon akisinin devamliligini saglamak adina ¢ozeltiyi karigtirmak;
— Kaplama malzemesi olan polimer kompozitin hazirlanisi sirasinda, karigim

homojenligini saglama amaciyla ¢ozeltinin 1sitilarak karigtiritlmasi igindir.

Deneysel ¢aligmalarda kullanilan manyetik karistiricinin resmi Sekil 5.5. de verilmistir.

45



Sekil 5.5 : Manyetik karistirict.
5.2.3. Elektriksel gii¢c kaynag

Calismalarda, Ti6Al4V levhanin anodik oksidasyonunda anot-katot arasinda
elektrokimyasal tepkimenin gergeklesmesi i¢in gereken elektriksel giicli saglama amagl

amagli Sekil 5.6. da verilen PASCO marka gii¢ kaynagi kullanilmastir.

Sekil 5.6 : Elektriksel gii¢ kaynagi.
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5.2.4. Is1l islem firmi

Titanyum alagimi levhanin oksidasyonundan hemen sonra, yapilan oksitleme islemindeki
elde edilen yiizeyin korunmasi ve yiizey piiriizliilligiinii arttirarak, polimer kompozite
daha iyi tutunmasini saglamak amaciyla yapilan 1sil islemler, Sekil 5.7’ de gosterilen

PROTHERM marka 1s1l islem firininda gergeklestirilmistir.

Sekil 5.7 : Isil iglem firini.

5.2.5. Etiiv

Calismada polimer kompozitle kaplanmig titanyum alagimi levhanin, kaplama igleminin

hemen ardindan 1s1l islemi i¢in kullanilan BINDER marka etiiv Sekil 5.8. de verilmistir.

= =

Sekil 5.8 : Etiiv.
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5.2.6. Dip-coating ( Daldirma) cihaz

Ti6Al4V alagimi plakanin polimer kompozitle daldirilarak kaplanmasi i¢in kullanilan

TEKNOSEM marka dip-coating (daldirma-kaplama) Sekil 5.9. da verilmistir.

Sekil 5.9 : Dip-coating (daldirma) cihaz.

5.3. Deney Akisi

Mevcut tezde deneysel calismalar Sekil 5.10 daki akim semasinda ve grafiksel olarak

Sekil 5.11. de gosterildigi gibi 3 ana bagslik altinda gergeklestirilmistir.

—  Altlik malzemesi olan TI6Al4V alasimi levhanin ve yiizey hazirlamasi anodik
oksidasyon yontemi ile TiO2 ile kaplanmasi,

— Farkli agirlik oranlarinda HAp igeren  UHMWPE-HAp kompozitlerinin

hazirlanisi ve

— TiO2 kaplanmis levhanin olusturulan UHMWPE-HAp c¢ozeltisine daldirlarak

kaplanmasi
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A- Ti6AI4V Altl:.j" Malzemesinin
Hazirlamis:

1. Zimparalama
2. Ultrasonik temizleme
(Aseton, etil alkol, saf su)

i) Elektrolit Cozeltisi
+ HiPO4
e Hi02
e H0
i) (TiOz kaplama)
« Katot: paslanmaz
celik kap,
= Anot: TIBAI4V
«  Akim: 25 V-120 dk.

B- UHMWPE-HA Kompozitlerinin C. Dald LETETE]
- -

Dekalin
Ag % 3 UHMWPE
A§%0.5, 1ve 2 HA

Manyetik karistirici

80 °C &nsitma, 20 dk.
160°C, 180 dk.

+ A2 adiminda elde edilen
Ti0Oz kaph levhamin B1
adiminda olusturulan
UHMWPE-HA kompoziti ile
kaplanmasi

(0.19 mm/s hizla althgin
cozeltiye daldirma, 80 s
tutma, aym hizda geri
cikarma)

+ Kurutma (100°C- 20 saat)

iii) Isil iglem 600°C- 1saat

Sekil 5.10 : UHMWPE-HAp kompozitlerinin, TiO2 kapli TI6AIV4 alasimi levhanin yiizeyine kaplanmasini gsteren
akim gemasi

Karistirma, 160°C-3sa
\l’ UHMW PE-Hap

[ TiO;
TieAlV4 poroz tabaka

dekalin

Jel

TiGAIV4
Tio,

~
o
1S

(" _UHMWPEHap TN

4. Kurutma

1. Anodik oksidasyon 2. Jellesmekristallesme 3. Daldirma-kaplama

Sekil 5.11 : UHMWPE-HAp kompozitlerinin, TiO2 kaph TI6AIV4 alagimi levhanin yiizeyine kaplanmast.
5.3.1. Kaplama althg Ti6Al4V levhanin anodik oksidasyonu

Polimer kompozit kaplama i¢in altlik malzemesi olan Ti6Al4V levha, kaplama oncesi
hem titanyumun mekanik ve korozif 6zelliklerini artirmak hem de althik malzemeye
kompozitin daha iyi yapismasini saglamak amaci ile anodik oksidasyon iglemine tabi
tutulmus ve yiizeyi TiO2 ile kaplanarak piiriizlendirilmistir. Bu oksitleme ¢aligmas1 genel
olarak; temizleme, oksidasyon ve oksidasyon sonrasi 1sil islem olarak {i¢ adimdan

olusmaktadir.
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5.3.1.1. Ti6Al4V levhanin yiizey islemi 6ncesi temizligi

Titanyum alagimi levha dncelikle uygun numune boyutlarinca kesilerek yiizeyi sirasi ile
400, 600 ve 800 numarali zzmparalar ile mekanik olarak, sonrasinda ise sirasiyla; aseton,
etanol ve saf su olmak iizere {i¢ farkli banyo ortaminda ultrasonik temizleme cihazi

icerisinde kimyasal olarak temizlenmistir.

5.3.1.2. Ti6Al4V levhanin anodik oksidasyonu

Temizlik asamasindan gecen anot levha, H3PO4 ve H202 kimyasallarindan olusan
elektrolit sivisi igerisinde, katotta paslanmaz ¢elik kap kullanilarak, iki saat boyunca,
elektriksel glic kaynagi yardimiyla yaklasik 25 V elektrik akimi verilerek anodik

oksidasyon islemine maruz birakilmistir.

5.3.1.3. Oksidasyon islemi sonrasinda 1s1l islem

Anodik oksidasyon sonrasi oksitlenmis titanyum alasimi levha, oksit tabakasinin
korunmas1 ve kompozite tutunmayi arttiracak piiriizliiligiin daha da artmasi i¢in 1s1l islem
firinlarinda 600 [JC ye kadar 1sitilip 1 saat siireyle bu sicaklikta bekletilerek tavlama

isleminden gecirilmistir.

5.3.2. UHMWPE-HAp kompozitinin hazirlanmasi

Ag.%3 UHMWPE ile ag.%0, %0,5, %1 ve %2 HAp tozlari, dekalin igerisinde jellesme
kristallesme yontemi ile UHMWPE-HAp kompozitleri elde edilmistir. UHMWPE-HAp

kompozitlerinin tiretim akim semas1 Sekil 5.12.de verilmistir.

HAD UHMWPE HAp UHMWPE HAp UHMWPE
: D c DEKALIN : c DEKALIN D

DEKALIN

UHMWPE
< P
DEKALIN

%3 UHMWPE

%1 HAp+ %3

%2 HAp+ %3

%0.5 HAp+ %3

UHMWPE

UHMWPE UHMWPE

Sekil 5.12 : Elde edilen polimer kompozit ¢dzeltileri.
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UHMWPE ve UHMWPE+HAp kompozitleri, jellesme kristallesme metodu ile
tretilmistir. Ag% 3 UHMWPE tozlar dekalin ¢ozeltisinde ¢oziinmiistiir. UHMWPE ne
ilave edilen HAp miktari, UHMWPE nin agirlikca oranina gore belirlenmis olup
UHMWPE matrikse sirastyla; Ag. %0,5, 1 ve 2 oraninda HAp tozu eklenmistir. Daha
sonra manyetik karistirict yardimiyla 1sitilarak ¢ézme islemine baglanmistir. 80°C ye
kadar 1sitilan karisim, ayni sicaklikta 20 dakika tutulmustur. Tutma igsleminin ardindan
cozelti sicakligr 160°C ye c¢ikartilmistir ve bu sicaklikta yaklasik 40 dakika bekletilmis
(gozle goriilebilen homojenizasyon gergeklesene kadar), bekleme esnasinda

karistirtlmaya devam edilmistir.

5.3.3. Daldirma- kaplama yontemi

TiO2 kaplanmus titanyum alasimi, UHMWPE ve UHMWPE-HAp kompozitleri ile dip
coating (daldirma- kaplama) yontemi ile kaplanmistir. Daldirma- kaplama cihazinin ¢ene
kismina yerlestirilen altlik, 1,9 mm/s hizla ¢ozelti igerisine daldirilmis, 80 saniyelik bir
bekleme siiresinin ardindan yine aym hizda ¢ozeltiden ¢ikarilmistir. islem sonucunda
kaplanmis olan numune 100°C ye 1sitilmis etiiv igerisine alinarak 20 saat siiren kurutma

islemi gerceklestirilmistir.

5.4. Karakterizasyon Calismalari ve Analizler

5.4.1. SEM (Scanning Electron Microscopy), FESEM, EDS (Energy Dispersive
Spectrometry) ve XRD analizi

Elde edilen numunelerin mikroyapilar: ile kimyasal bilesen analizleri JEOL 6060 LV
marka SEM (Scanning Electron Microscopy /Taramali Elektron Mikroskobu), FEI
marka FESEM (Alan Emisyonlu Taramali Elektron Mikroskobu), EDS /EDX (Energy
Dispersive Spectrometry) ve XRD (X Isinlart Difraktometresi) yardimiyla incelenmistir.

SEM mikroskobunun temel c¢aligma prensibi genel olarak; yiiksek voltajli elektron
demetiyle numunenin bombardiman edilmesi, bu elektronlarin numune yiizeyini
taramasi, tarama sirasinda numune atomlariyla elektronlar arasinda gergeklesen
olusumlarin ¢esitli sinyaller vermesi ve bu sinyallerin bir dedektor yardimiyla toplanarak

bilgisayar monitdriine aktarilmasi seklindedir.
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Incelenecek malzemeye gonderilen elektronlar, malzemenin i¢ ydriingedeki
elektronlarini koparabilirler. Koparak uzaklasan elektronun yerini dis yoriingedeki bir
elektron doldurabilir ve bu yer alma islemi esnasinda ortaya enerji farkini gosteren bir
karakteristik x 1g1n1 ¢ikar. Karakteristik x 1sinlar1, numune icerisinde hangi elementin var
oldugunu ve miktarin1 gostermektedir. Bu elementel bilgiler, X- isinlart spektroskopisi

yani EDS analizi ile elde edilir.

Sekil 5.13 : SEM-EDS cihazi.

X 1s1n1 kirinimi yontemi ile herbir elementin kendine ait olan atomik dizimine gore
yansittigi karakteristik dalgalar bilesimin igerisindeki faz yapisini gostermektedir. Bu
sayede malzeme igerisindeki faz yapilarini cihaz verilerindeki pikler araciligiyla tayin

etmeyi saglar.

Sekil 5.14 : XRD analiz cihazi.
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5.4.2. DSC (Differantial scanning calorimetry / Diferansiyel taramah kalorimetre)

analizi

Calismalarda elde edilen saf polimer ve polimer kompozit kaplanmis numunelerin erime
ve termal degisim noktalarini tespit etmeyi ve saptanan noktalar araciligiyla enerji
farkliliklar1 hakkinda bilgi edinmeyi amaglayarak, termal analiz yontemlerinden biri olan
DSC (Differantial Scanning Calorimetry / Diferansiyel Taramali Kalorimetre) analizi

yapilmistir.

DSC Analizi; 6zellikleri incelenecek numune ve referans alinan malzemeye ait 1s1 akisi
arasindaki farki, sicakligin fonksiyonu olarak inceleyen bir termal analiz yontemidir.
DSC analizi ile camsi gegis sicakligi; erime, siiblimlesme, yanma entalpileri degeri ve faz

degisimleri tayin edilebilir.

Analiz sirasinda incelenecek numune ve referans malzeme ayr1 bolmelerde kendilerine
ait 1sitma initeleriyle birlikte yer alir. Termal islemlerin uygulanmasi esnasinda
numunede ya da referans malzemede herhangi bir 1s1l degisim gergeklesirse bolmelerdeki
1s1 Uniteleri iki malzeme arasindaki termal farki kapatmak icin gerekli islemleri uygular.
Eger endotermik bir reaksiyon gerceklesirse 1s1 iinitesi sicakligi arttirici, egzotermik bir
reaksiyon gergeklesir ise sicakligi azaltict yonde c¢alisir. Bu islemler esnasinda olusan

enerji farkliligi endotermik ya da egzotermik pikler sayesinde tayin edilir.

Sekil 5.15 : DSC analizi cihazi
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5.4.3. FTIR (Fourier Transform Infrared Spectrometer) analizi

Uretilen malzemeler iizerinde uygulanan bir diger analiz yontemi FTIR (Fourier
Transform Infrared Spectrometer / Fourier DoOniistimlii Infrared Spektrofotometre)
analizidir. Bu analiz, saf polimer ve polimer kompozit malzemelerin organik yapisini
tayin etmek ve bu yapi igerisindeki fonksiyonel baglar hakkinda bilgi edinmek amacli,

Perkin Elmer Spektrum 100 marka FTIR spektroskopisi cihazi kullanilarak yapilmistir.

FTIR analizi; organik bag yapilari, bu baglar arasindaki fonksiyonel gruplar, fonksiyonel
gruplarin baglanma yerleri, incelenen malzemenin alifatik ya da aromatik olup olmadigi

konularinda gesitli bilgiler verir.

Bu analiz; incelenecek malzemenin IR (kizil 6tesi) 1sinlaria maruz birakilmasiyla
yapilan IR spektrometre analizlerinin bir koludur. Malzemeye gonderilen isinlar,
molekiiliin titresim hareketleri tarafindan sogurulur ve bunun sonucunda belli frekans
degerlerinde karakteristik sinyaller (bantlar) meydana gelir. Bu sinyallerin frekans degeri,
bant genisligi ve siddeti, 151na maruz birakilan numunenin tanimlanmasi hakkinda bilgiler

verir. FTIR da 1s1ma siddeti zamanin bir fonksiyonu olarak gosterilir.

Sekil 5.16 : FTIR spektroskopisi cihazi.
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5.4.4. Asinma analizi

Saf polimer ve polimer kompozit ¢ozeltilerle kaplanmis malzemelerin asinma direnci
ozelliklerini incelemek amagli, CSM Instruments marka tribometre (asinma cihazi)
vasitastyla, 6mm capa sahip aliimina bilya ve 2N yiik kullanilarak lineer modda asinma

analizi gerceklestirilmistir. Cihaz 12cm/s hiz ve 6000 ¢evrime ayarlanarak ¢alistirilmistir.

Sekil 5.17 : Asinma analizi cihazi

5.4.5. Yiizey piiriizliliigii dl¢iimii

Ti6Al4V althk yiizeyinin polimer kompozitle kaplanmadan 6nce altlik ile kompozitin
birbirine tutunmasi ic¢in gerekli olan piriizliliginiin tayin edilmesinde Anodik
oksidasyona ugratilan titanyum alagimi numunelerin 1s1l islem 6ncesi ve sonrasinda yiizey
purtizlillikleri TR200 Yiizey Piiriizliliigii Analiz Cihazi yardimiyla Ol¢iilmiistiir.
Numune iizerinde bir milin ¢alisma yiizeyi boyunca ilerlemesiyle yiizey piirtizliliigii

sayisal olarak 6l¢iiliir ve belirlenen degerler cihazdan okunur.

5.4.6. Yiizey profilometresi

Calismada, asinmaya maruz birakilmis numunelerin yiizeylerinde islem sonucu olusan
izlerin derinliklerini 6lgerek aginma direnci konusunda bilgi edinilmesini saglayan KLA

Tencor marka ylizey profilometresi kullanilmigtir.
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Sekil 5.18 : Yiizey profilometresi.

5.4.7. UHMWPE-HAp kompozit kaplamalarin yapay vuciit sivis1 (SBF) icerisinde
biyo uyumluluk testleri

Bu c¢alismada UHMWPE-HAp kompozit kaplamalarmin in vitro biyoaktivite
deneylerinin yapilmasi i¢in SBF ¢ozeltisi kullanilmistir. Kan plazmasi ve SBF iyonik
bilesimi Tablo 5.1’de verilmistir. Tablodaki konsantrasyonlara gore ilgili tuzlar
damitilmig suda ¢Oziilmistir. SBF hazirlanirken, ¢okelmeyi onlemek ig¢in pH,
hidroxymethil aminometan (TRIS) ve 1,0M HCI kullanilarak 7,4'e ayarlanmis ve

reaktifler, 700 ml suda her biri tamamen ¢6ziildiikten sonra digeri ilave edilmistir.

Tablo 5.1 : SBF ve kan plazmasindaki iyon konsantrasyonlar.

fyon  Na* K* MgZ  Ca®*  CI HPOZ  SO4*  HCO*
(mM)

Kan 1420 50 15 25 1030 1,0 05 27,0
SBF 1420 50 15 25 1478 1,0 05 42

SBF igerisindeki biyomimetik proses 37 oC ve pH =7.4’de SBF (sentetik viicut sivisi)
icinde olusan heterojen kalsiyum fosfat ¢cekirdeklenmesinin ¢okelmesine dayanmaktadir.
Sentetik viicut s1visi insan kan plazmasinin inorganik olusumuna esit konsantrasyonu ile
insan viicut sivisinin kimyasal analizinin olusturulmast sonucu hazirlanmaktadir.
Hazirlanan SBF icerisinde kemik benzeri apatit biriktirilmesi ile olan biyomineralizasyon
su banyosunda 37°C’de gerceklestirilmistir. Yiizeyde olusan apatit, ¢ozelti i¢indeki

kalsiyum ve fosfat iyonlarmi tiiketecegi i¢in, belirli araliklarla sentetik viicut sivisi
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yenilenmistir. UHMWPE ve UHMWPE-HAp kompoziti malzemelerin SBF ortaminda
viicut sicakliginda 8 giin bekletilerek yilizeyinde kemik benzeri apatit birikimi

gergeklestirilmis ve SEM-EDS ile karakterize edilmistir

5.4.8. Temas acisi1 (1slatma acis1) analizi

UHMWPE-HAp kompozit kaplamalarin SBF ¢ozeltisi icerisinde bekletmeden dnce ve
beklettikten sonra insan viicudu ile biyouyumlulugunu- hidrofilikligini tayin edebilmek
icin temas acisit (Attention Optical Tensiometer) Ol¢iim cihazi kullanilmistir.  Althk
yiizeylerine mikrolitre hacimli distile su damlatilarak pendant drop methodu ile temas
acist analizi gerceklestirilmistir. Bu islem siireci Oncesinde temas acgisi cihazi

kalibrasyonu yapilmis ve altlik diiz hale getirilmistir.

57



BOLUM 6. DENEYSEL SONUCLAR

Mevcut tez calismasinda gerceklestirilen deneysel sonuclar 2 ana baglik altinda

incelenmistir.
6.1. Ti6Al4V Alasitminin Anodik Oksidasyon ve Isil islem Sonrasi Karakterizasyonu

6.1.1. SEM ve EDS analizi sonuclari

120 dk siiresince %25 fosforik asit ve %75 hidrojen peroksit ¢ozeltisinde anodik
oksidasyon iglemi uygulanmis Ti6Al4V alasiminin 1s1l islem Oncesi ve sonrasi yiizey

SEM goriintiileri Sekil 6.1° de karsilastirmali olarak verilmistir.

Isil Islem Oncesi _ - Isil sle Sonrasi

1000X

5000X

Sekil 6.1 : Anodik oksidasyon islemi uygulanmig Ti6Al4V alagiminin 1s1l islem dncesi ve sonrasi yiizey SEM
goriintiileri.
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Anodik oksidasyon sonrasi yapilan SEM incelemelerinde diizgiin ve homojen kaplamalar
elde edilmistir. Anodik oksidasyon igleminde voltaj bosalmalar1 ve verilen ark miktarina

bagli olarak girinti ¢ikintil1 yiizeyler elde edildigi ve ¢atlaklarin olustugu goriilmiistiir.

Isil islem sonrasinda aliman SEM goriintiilerinde ise catlaklarin kapandigi, bosluklarin
giderildigi, girinti ¢ikintili ylizeylerin daha homojen ve piriizlii hale geldigi
gozlemlenmistir. Boylelikle 1s1l islemin etkisiyle daha homojen, piiriizlii ve diizgiin oksit
tabakalar1 elde edilmistir. Anodik oksidasyon islemi uygulanmis ve sonrasinda 1s1l iglem
gdérmiis numunelerin yilizeylerinde olusan oksit tabakalarinin belirlenebilmesi i¢in SEM-
EDS nokta analizleri yapilmis ve 1s1l islemsiz numunelerin analiz sonuglar1 Sekil 6.2°de,

1s1l islemli numunelerin analiz sonuglart Sekil 6.3.” de verilmistir.

Atomik %
1 2 3 4 5 6 7

O 675 407 263 734 671 627 423

Elt.

e Al 501 824 980 3.77 520 5.02 830
& \f Ti 273 51.0 63.8 227 27.6 322 493

Sekil 6.2 : Isil islem 6ncesi Ti6Al4V un SEM Goriintiisii ve EDS analizi.

SEM- EDS analiz sonuglarindan, Ti6Al4V alasimimin tiim yiizeyinin oksit tabakasi ile
kaplandig1; agik renkli, parlak bolgelerin oksijence zengin olan bdlgeler oldugu
goriilmiistiir. Ayn1 zamanda bu durumda atomik yiizde tablolarindaki O ve Ti
elementlerinin degerleri incelendiginde, olusan oksitin TiO2 formunda oldugu da

anlagilmistir.
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Atomik %

Elt. 2 3 4

O 46.45 37.829 66.254 26.097
Al 641 8.242 5.665 7.189
Ti 47.14 53.929 28.081 66.714

Sekil 6.3 : Ti6Al4V un 1s1l islem sonras1 SEM Goriintiisii ve EDS analizi.

Isil islem uygulandiktan sonra alasim yiizeyinde parca parca goriilen oksit partikiilleri
sicakligin etkisiyle bir araya gelip daha homojen bir dagilim gosterdigi Sekil 6.3’ten
anlagilmaktadir. Isil islem 6ncesi numune goriintiisiinde poroz bir ylizey goriilemezken
1s1l islem sonrasi oldukga gdzenekli bir yiizey elde edildigi izlenmektedir. Bu sonuglardan

yola ¢ikarak 1s1l islem sonrasi istenilen piiriizlii, gozenekli ve homojen yap1 elde edilmis

oldugu kanisina varilmstir.

Atomik %

Elt. 1 2 3 4

5

O 0.00 0.00 0.00 24.289 61.89
Ti 100. 100. 100. 75.711 38.10

Sekil 6.4 : Ti6Al4V numunesinin kesitinin 1s1l islem sonrast SEM Goriintiisii ve EDS analizi.

Yiizeydeki oksit katmaninin ispati amaciyla yapilan, numune kesitinin SEM-EDS
analizlerinde, Sekil 6.4’de gorildiigii gibi; numunenin ¢ekirdek kismindan yilizeye dogru
gidildik¢e 4.ve 5. noktalarinda atomik oksit yiizdesinde artis oldugu; 1,2 ve 3. noktalarda

iSse oksit tabakasina rastlanmadig1 goriilmektedir.

60



6.1.2. Ti6Al4V un yiizey piiriizliiliigii incelemesi

Anodik oksidasyon islemi sonrasi 1s1l islemli ve 1s1l islemsiz numunenin 6l¢iilen yiizey

puriizliiliik degerleri standart sapma degerleri ile birlikte Tablo 6.1°de verilmistir.

Tablo 6.1 : Anodik oksidasyon iglemi gormiis Ti6Al4V un 1s1l islem oncesi ve sonrasi ortalama yiizey piiriizliilik

degerleri.
Ortalama yiizey piiriizliiligii (Ra) (pm)
Isil Islem Oncesi Ti6Al4V un Ortalama 0,2880 +0,02293
Yiizey Piirtizliliigii Degeri
Isil Islem Sonrasi Ti6Al4V un Ortalama 0,3312 +0,00526

Yiizey Piiriizliiliigii Degeri

Tablo 6.1° de yiizey piiriizliliigiiniin 1s1l islemle beraber arttig1 gozlemlenmis ve Ti6Al4V
un yapisindaki oksidasyon sonrasinda meydana gelen c¢atlaklarin tamamen giderildigini,
stirekli alt kisimdan tomurcuklanarak biiyliyen bal petegi goriiniimiindeki yiizeylerin
ortaya ciktigini gozlemledigimiz SEM goriintiileri ile uyumlu olan sonuglar elde

edilmistir.

6.1.3. XRD Incelemeleri

Anodik oksidasyon yontemi ile yiizeyleri oksitlenen Ti6Al4V alagiminin 1s1l islem 6ncesi

ve sonras1t XRD paternleri Sekil 6.5’de gosterilmistir.

+: TiO, (rutile)

140 o Ti t .
N ;Ti3O + N Isil islem sonrasi
120 | +:.7i0
g 100 s
@ 80
5 60
=
r 40 Isil islem oncesi
20
O T T T T T T T T T T T T T T T T T T T 1
20 30 40 50 60
20

Sekil 6.5 : Isil iglem gérmemis Ti-6Al-4V ve 1s1l islem goren Ti-6Al-4V un XRD paternleri.
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Isil islem 6ncesi XRD incelemelerinde kaplama kalinlig1 ¢ok diisiik olmasi sebebiyle rutil
fazinin ¢ok kiiciik pikler olusturdugu goriiliirken, titanyuma ait piklerin baskin oldugu
tespit edilmistir. Analizde titanyum piklerinin yani sira Ti30 ve Ti60’ya da rastlanmistir.
Isil Islem sonrasinda numune incelemelerinde ise rutil fazina ait piklerin belirginlestigi

ve karakteristik pikler olusturdugu goriilmiistiir.

6.2. Oksitlenmis Ti6Al4V alasimmmin UHMWPE- HAp Kompoziti ile Kaplanma

Sonrasi Karakterizasyonu

Agirlikca farkli oranlarda Hap igeren UHMWPE-HAp kompoziti ile kaplanmis oksitli
Ti6Al4V alagimlariin mikroyapi, faz, tribolojik ve biyo Ozelliklerin incelemeleri

yapilmustir.

6.2.1. SEM, FESEM ve EDS sonug¢lari

Oksitli Ti6Al4V alasimi tizerine ag.%0.5, 1 ve 2 HAp igeren UHMWPE-HAp kompozit
kaplamalarinin farkli biiylitmelerdeki SEM ve FESEM goriintiileri Sekil 6.6, Sekil 6.7,
Sekil 6.8., Sekil 6.9. ve Sekil 6.10°da gosterilmistir.
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SHE s

Sekil 6.6 : a) saf UHMWPE, b) UHMWPE-ag.%0.5HAp, ¢c) UHMWPE-ag.%1HAp, d) UHMWPE-ag.%2HAp
kompozitleri ile kaplanan anodik oksitlenmis Ti6Al4V alasiminin 500X biiyiitmedeki SEM goriintiileri.
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Sekil 6.7 : a) saf UHMWPE, b) UHMWPE-ag.%0.5HAp, ¢) UHMWPE-ag.% 1 HAp, d) UHMWPE-ag.%2HAp
kompozitleri ile kaplanan anodik oksitlenmis Ti6Al4V alasiminin 1000 X biiyiitmedeki SEM goriintiileri.

Sekil 6.8 : a) saf UHMWPE, b) UHMWPE-ag.%0.5HAp, ¢) UHMWPE-ag.%1HAp, d) UHMWPE-ag.%2HAp
kompozitleri ile kaplanan anodik oksitlenmis Ti6Al4V alasiminin 2000 X biiyiitmedeki SEM goriintiileri.
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UHMWPE ve UHMWPE-HAp kompozit kaplamalarinin mikroyapilar1 6ncelikle SEM
ile incelenmistir. SEM mikrograflarindaki matriks igerisine gomiilen beyaz renkte
goziikken partikiillerin HAp 1, gri zemin de UHMWPE vyi gostermektedir. HAp
partikiilleri, polimer matriks tarafindan sarilmis ve sikica baglanarak UHMWPE matriks
icerisinde homojen olarak dagilmistir. Arayiizeyde goriiniir bir kusur gézlemlenmemekle
beraber, HAp partikiillerinin polietilen matriks ile adhezyonu, kompozitin mekanik

Ozelliklerini arttirici etki gostermistir.
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Saf UHMWPE

AM 1500 KV

UHMWPE-ag.0.5HAp

UHMWPE-ag.|HAp

UHMWPE-ag.2 HAp

ET=1 0
15.00 kY 1000 % | 16.

Sekil 6.9 : Saf UHMWPE, UHMWPE-ag.%0.5HAp, UHMWPE-ag.%1HAp ve UHMWPE-ag.%2HAp kompozitleri
ile kaplanan anodik oksitlenmis Ti6Al4V alagimmin 1000-5000 X biiyiitmedeki FESEM goriintiileri.
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Saf UHMWPE

UHMWPE-a5.0.5HAp

UHMWPE-ag.|HAp

UHMWPE-ag.2 HAp

Sekil 6.10 : Saf UHMWPE, UHMWPE-ag.%0.5HAp, UHMWPE-a3.% 1 HAp ve UHMWPE-ag.%2HAp kompozitleri
ile kaplanan anodik oksitlenmis Ti6A14V alasiminin 10000-50000 X biiylitmedeki FESEM goriintiileri.

UHMWPE ve UHMWPE-HAp kompozitlerinin mikroyapilar1 detayli olarak FESEM ile

incelenmistir.
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Mikroyapilardan kompozit kaplamalarm UHMWPE lamelli kristallerinden olusan
homojen, poroz bir yapida oldugu goziikkmetedir. Lamel kristaller birbirine fibrillerle
baglanmistir ve lamel kristaller arasindaki makrobosluklarin ¢ap1 yaklasik olarak 3-5
mikronmetre boyutunda olup, HAp ilavesiyle por ¢aplar1 azalmistir. Bu sonu¢ HAp
partikiillerinin ¢ekirdeklenmeyi arttirmasindan kaynaklanmaktadir. UHMWPE matrikse
ilave edilen HAp partikiilleri, ¢ekirdeklenme gorevi gorerek; eriyik haldeki polimerin
kristallenme derecesini arttirarak UHMWPE-HAp kompozitlerin mekanik 6zelliklerini

1yl yonde etkileyecektir.

Yapilan tez ¢alismasi ile uyumlu sonuglar ortaya c¢ikaran F.S. Senatov ve arkadaglari,
UHMWPE tozuna mekanik yontemleriyle A1203 partikiilleri ilave ederek kompozit bir
yap1 elde etmis, olusan kompozitin SEM mikroskobu incelemelerinde takviye malzemesi
olarak kullanilan AI203 {in eklenmesiyle, toz haldeki saf UHMWPE nin
mikroyapisindaki kiiresel taneciklerin giderek diizlestigini ve daha siki bir yapiya
doniistiiglinii gdzlemlemislerdir (Senatov, Baranov, Muratov, Gorshenkov ve Kaloshkin,
2014). Yapilan caligsmalarda da HAp miktar1 arttikca vadi diizlesmeleri goriilmiistiir. Bu

da, mekanik 6zellikleri arttiric1 bir baglanmanin gostergesi olabilir niteliktedir.

HAp miktarindaki artisla beraber artan bag sayilart ve homojen yapi, elde edilen
kompozitin yiiksek mekanik 6zellik ve yiiksek kristalinite 6zelliklerini sergileyeceginin

bir gostergesidir.

Matrikse ilave edilen HAp in, matriks igerisinde ilave orani arttik¢a, kompozit yapidaki
homejenizasyonun, takviye miktarina gore artisi, yiiksek biiylitme oranlarinda daha net

gozlenmektedir.

Bharat Panjwani ve arkadaslari, dip coating yontemiyle saf UHMWPE vyi, oksitlenmis
Ti6Al4V iizerine kaplamay1 denemis ve SEM mikroskobu Karakterizasyon taramalarinda
Saf UHMWPE kaplanmis ylizeyde i¢inde vadileri barindiran homojen yapida lifli polimer
zincirleri tespit etmistir (Panjwani, Satyanarayana ve Sinha, 2011) S6z konusu ¢aligmada
kompozit bir malzeme olusturulmaksizin c¢alisilmasi sebebiyle vadi diizlesmeleri,

molekiiler kaynasma gozlemlenmemistir.

Kemeng Gong ve arkadaslar1 UHMWPE tozuna ALN takviye malzemesini, bilyali
degirmende mekanik aktivasyon yontemi ve sikistirarak kaliplama metodu olmak iizere

iki farkl iretim ¢esidiyle eklemisler, bilyali degirmende tirettikleri kompozit malzemenin
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SEM goriintiilerinde diger tiretim metoduna gore iiretilen malzemeye gore daha fazla
deformasyon gozlemlemislerdir. (Gong, Qu, Wang, Zhang, Jiang ve Shen, 2016)
Gergeklesen tez calismasma gore farkli yontemler denenerek yapilan bu calismada,
mekanik aktivasyon sayesinde, takviye malzemesi ile UHMWPE nin arasinda belli bir
kaynasmanin, yapismanin gerceklesmesinden otiirii daha fazla deformasyon olusarak
daha mukavemetli bir yapi1 elde etmislerdir. Bu da tez ¢alismasindaki HAp ve UHMWPE
arasindaki birlesme mekanizmasi sonucu daha iyi mekanik 6zelliklere sahip bir malzeme

elde edilebileceginin ongoriilmesiyle benzer sonuglara varildigini gostermektedir.

Honglong Wang ve ¢alisma arkadaslari isse UHMWPE ile ilgili calismalarinda kompozit
olusturma agamasinda farkli bir yol izlemislerdir. Deneylerinde, carpraz baglh bir yap1
elde etmek amaciyla Saf UHMWPE tozunu, 50 ve 150 kGy olmak iizere farkli
siddetlerdeki gama 1sinlarina maruz kalmis UHMWPE ye, kimyasal ve mekanik
safhalardan olusan bir proses gergeklestirerek dop etmisler ve islemlerinin sonucunda
yaptiklart SEM mikroskobu analizlerinde ,elde edilen kompozitlerden, 50 kGy
siddetindeki gama 1s1nina maruz birakilan numunenin, 150 kGy lik siddetindeki gama
1s1n1ina maruz birakilan numuneye gore daha homojen, daha eriyebilir ve daha uyumlu bir
kompozit yap1 sergiledigini tespit etmislerdir. (Wang., Zhang, Xing ve Wu, 2017) Bu
calisma da mevcut tez calismasinda oldugu gibi mukavemetlendirme amaciyla ilave
edilen takviye malzemesinin giiclendirilmesiyle, matriks alan icerisinde homojen ve

uyumlu bir yap1 elde edilecegini teyit eder niteliktedir.

Takviye malzemesi olan hidroksiapatitin farkli oranlardaki katkisia gore degisiklik

gosteren EDS ve MAP analizleri Sekil. 6.11,6.12,6.13,6.14, 6.15, 6.16. de gosterilmistir.

Elt. 1 Noktast 2 noktast 3 noktasi
Ag. % Ag. % Ag. %

C 59.463 49.448 79.452

0] 40.537 50.552 20.548

Sekil 6.11 : Saf UHMWPE nin EDS analizi.
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1 Noktas1 2 Noktast 3 noktas1

AB. % AB.% AL %

73.959 88.542 84.713
16.860 7.220 15.093
3.582 1.549 0.165
5.599 2.690 0.029

1 Noktas1 2 noktast 3 noktasi

Bl =% Az % AB. %
P 8994 1.299 10.727
Ca 18078  0.719 24,539

1 2 3 4
Elt. Noktas1 Noktast Noktasi Noktasi

AE.% AR % AR % Az %

Cc 64.662 87.974 87.326 87.349
O 17.849 11.011 12.362 12.090
P 6.374 0.865 0.108 0.309
Ca 11.114 0.150 0.203 0.252

Sekil 6.14 : UHMWPE-ag.%2 HAp kompozit kaplamanin EDS analizi.

UHMWPE-HAp kompozit kaplamalariin EDS analizlerinde, gri renkteki UHMWPE

matriks iceriseindeki beyaz renkli partikiillerde Ca, P ve O tespit edilmistir.

Bu

noktalardaki Ca/P atomik oranlar1 yaklasik olarak 1.67 olup; hidroksiapatitin varligini

ispatlamaktadir.
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Sekil 6.16 : UHMWRPE-ag.%1Hap kompozit kaplamanin SEM-EDS Map analizi.

Sekil 6.15 ve 6.16° daki UHMWPE-Hap kompozitlerinin SEM-EDS Map analizlerinde

Ca, P ve O’in birlikte bulundugu ve matriks icerisde homojen dagildig1 goriilmiistiir.
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6.2.2. FTIR sonuclari

Organik yapilar1 hakkinda fikir edinmek amaciyla IR 1sinlari ile muamele edilmis saf
UHMWPE, UHMWPE-a3.%0.5HAp, UHMWPE-ag.%1HAp, UHMWPE-ag.%2HAp

kompozit kaplamalarinin FTIR analizleri Sekil 6.17°de gosterilmistir.

100 { £ "
80 ) .
6 -
g NG " UHMWPE
60 1 UHMWPE
—— UHMWPE-ag.%IHAp
saf UHMWPE
UHMWPE-ag.%2HAp
401 | —— UHMWPE-a§.%0.5HAp o i1
UHMWPE *,_ |/
500 1000 1500 2000 2500 3000

Dalga Boyu (cm'l)

Sekil 6.17 : Saf UHMWPE, UHMWPE-ag.%0.5HAp, UHMWPE-ag.%1 HAp, UHMWPE-ag.%2HAp kompozit
kaplamalarmin FTIR Analizi Grafigi.

Grafik tizerinde, 470 cm-1 v2 (OPO) biikiilmesine, 561 ve 610 cm-1 aralifindaki ¢ift v4
(OPO) biikiilmesine, 957 cm-1 vl (PO) simetrik gerilmesine ve 1033 ile 1074 cm-1
araligindaki ¢ift v3 (PO) antisimetrik gerilme moduna karsilik gelmektedir. Bu bantlar,
apatit kafesindeki PO43- ‘e ait karakteristik molekiiler yapilarini géstermistir. 10, 1, 70
ve 14 cm-1"deki bantlar1 UHMWPE polimer zinciri yapisinda bulunan CH2 asimetrik
gerilme, CH2 simetrik gerilme, CH2 diizlem i¢i biikiilme ve UHMWPEin yiiksek
polimerizasyon derecesi ve uzun molekiiler zincirinden kaynaklanan CH2 biikiilme

titresimlerine karsilik gelmektedir. FTIR sonuglarindan hem HAp hem de UHMWPE
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yapisinin karakteristik tiim pikleri belirlenmistir ve yapilar1 dogrulanmigtir. UHMWPE’e
ait CH2 baglarma ve HAp in varligin1 gosteren P-O baglarina ait pikler goziikmektedir.

6.2.3. DSC sonugclari

UHMWPE’in agirlik¢a %0.5, 1 ve 2 HAp iceren UHMWPE-HAp kompozitlerinin,
10°C/dk 1sitma oraninda, oda sicakligindan 200 °C’ye kadar olan DSC egrileri, saf
UHMWEPE ile birlikte Sekil 6.18’de verilmistir. DSC egrilerindeki endotermik pikler,
numunenin ergime sicakligini (Terg) vermektedir. Piklerin altinda kalan alan ergime

entalpisini ([JH) vermektedir.

181 AKI§I (IMW/img)

—— UHMWPE-a%1 HAp
——UHMWPE-ag%2 HAp
——UHMWPE-ag% 0.5 HAp
——Saf UHMWPE

20 40 60 80 100 120 140 160 180 200
Sicakhik (°C)

Sekil 6.18 : Saf UHMWPE ve UHMWPE’in agirlik¢a %0.5, 1 ve 2 HAp igeren kompozitlerinin DSC Egrisi.

Analiz sonucunda saf UHMWPE’ de yaklasik olarak 14001C’ de ; ag.%0.,5, %1 ve %2
HAp ilaveli UHMWPE-HAp kompozitlerinde ise sirasi ile 142, 145 ve 15000C
noktalarinda endotermik pikler elde edilmistir. Erime esnasinda olusan bu pikler
numunelerin ergime sicakliklaria karsilik gelmektedir. UHMWPE’ e HAp ilavesi ile
birlikte kompozitlerin ergime sicakliklari artig gostermistir. Ergime pikinin altinda kalan

ergime entalpisini, yani [JHf (Tm)’i vermektedir ve bu deg§er malzemenin

73



kristalinitesiyle orantilidir. Bu oran, Polimerlerin kristalinite orani; akma gerilmesi,
elastik modiil, ve darbe direnci gibi mekanik 6zelliklerin tespit edilebilmesinde dnemli
bir etkendir. DSC analizi ise kristalinite oraninin hesaplanmasinda tercih edilen bir

yontemdir
Kristalinite miktart:
Xc= AHt (Tm)/ AH®¢(T°m) esitligi ile hesaplanabilir.

Burada X, kristaliniteyi, AHs¢ (Tm) ergime goriiniir entalpisini, AH®t (T°m) ise %100
kristalinite oranina sahip UHMWPE’in ergime entalpisini vermektedir ve bu deger 289.3
J/gr alinmigtir. DSC analizlerinden elde edilen verilerle hesaplanan UHMWPE- HAp
kompozitlerinin kristalinite degerleri, ergime noktasi ve ergime entalpileri ile birlikte
Tablo 6.2°de verilmistir. HAp partikiilleri, yap1 icerisinde kristalizasyon igin
cekirdekleyici olarak gorev almaktadir. Buna bagli olarakta UHMWPE matrikse ilave

edilen HAp miktari arttik¢a kompozitin kristalinite degerinde de artis gézlemlenmistir.

Tablo 6.2 : Saf UHMWPE ve agirlik¢a %0.5, 1 ve 2 HAp igeren UHMWPE — HAp kompozitlerinin ergime sicakligi,
entalpileri ve krstalinite miktarlari.

Ag. % HAp Ergime Noktasi Ergime Entalpisi, 4Hy Kristalinite Miktari, Xc

49 (1)
Saf UHMWPE 140 71,14 24,6
%0.5 142 100,3 35
%1 145 157,1 54,30
%2 150 164.,4 56,8

6.3. Asinma 6zelliklerinin incelenmesi

Lineer modda calisan asinma analizi cihazinda fiziksel asinmaya maruz birakilmis
numunelerin islem sonucunda yiizeylerinde meydana gelen asmma izlerin SEM
mikroskobundaki goriintiileri Sekil 6.19 ve 6.20’de, her bir numuneye ait siirtiinme

katsayisin1 veren analiz Sekil 6.21° de gosterilmistir.
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Sekil 6.19 : a) saf UHMWPE, b) UHMWPE-ag.%0.5HAp, ¢) UHMWPE-ag.% I HAp, d) UHMWPE-ag.%2HAp
kompozitlerinin asindirilmis yiizeylerinin x100 biiyiitmedeki SEM gériintiiler.

Sekil 6.19°da asinma izlerinin baslangi¢c noktalarinin diisiik biiyiitmedeki SEM
mikroyapilar1 goriilmektedir. Sekil 6.19 a, saf UHMWPE’ e ait aginma izinin goriintiisii
olup; asinma izine dik yonde katlanmalar goriilmektedir. Genel olarak asinma
mekanizmasinin polimerin siinerek sivanmasi, katlanmasi ile gerceklesip; adhezif
karakterde oldugu soylenilebilir. UHMWPE’ e HAp ilave edildikge, artan kristaliniteyle
birlikte deformasyonda azalma gozlemlenmistir. Ag.%2 HAp ilevesi ile iz genisligi

belirgin bir sekilde azalmistir.
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<388 DBmm

asinmayonu

plastik deformasyon

X588

Sekil 6.20 : a,b) saf UHMWPE, ¢,d) UHMWPE-ag.%0.5Hap ve ¢) UHMWPE-ag.%1Hap kompozit kaplamalarin
asinma izlerinin farkl biiylitmelerdeki SEM goriintiileri.
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Zaku

Sekil 6.21 : UHMWPE-ag.%2Hap kompozit kaplamas aginma izlerinin farkli biiylitmelerdeki SEM goriintiileri

UHMWPE-HAp kompozit kaplamalarinin aginma sonrasi1 daha yiiksek biiyiitmedeki
SEM goriintiileri Sekil 6.20 ve 6.21°de mevcuttur. Sekil 6.20a ve b’de saf pomimerdeki
asinma sonrasi plastik deformasyon katlanmalar1 ve yariklar1 goriilmektedir. UHMWPE’
e ag.%0.5 HAp ilavesi ile yarik biiyiikliik ve derinlikleri azalmistir (Sekil 6.20 c,d).
UHMWPE’ e HAp ilavesi arttik¢a plastik deformasyonlarin azaldigi farkedilmektedir.
Asinma yonii dogrultusundaki aginma izleri Sekil 6.20 e’ de goriilmektedir. Sekil 6.21°
den artan HAp orani ile iz kenarlarinda katlanip kivrilmalar goriilmiis aginmanin adhezif
bir hal almaya basladig, plastik deformasyon ile birlikte yilizeysel siinmeler/ kaymalar
oldugu gézlemlenmistir. Yiizeyden kopup ayrilmalara, catlaklara rastlanmamistir. Artan
HAp miktar1 ile kompozitin ylik tasima kapasitesi artmakta ve asinma izlerinin
derinlikleri azalarak yiizlerin daha diizgiin hale geldigi gorilmistiir. Plastik

deformasyondan kaynaklanan katlama yariklar1 kapanmuistir.
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J.M. Hoste ve arkadaslar1 saf haldeki toz UHMWPE ye %10, %30, %60 oraninda fiber
yapili UHMWPE elyaflar1 dogranmis bi¢imde ekleyip uygun sicaklikta karigtirmiglar, son
olarak da olusan yapiy1 presleyip kaliplayarak yeni bir kompozit olusturmuslardir. Elde
ettikleri yapimnin mekanik ve tribolojik o6zelliklerini incelemisler, bunun sonucunda
takviye malzemesi olan elyaflarin lif yogunlugu arttikca olusan kompozit yapinin
tribolojik oOzelliklerinin iyilestigini saptamigtir. Ancak fiber yapilarin bir yandan da
mekanik 6zelliklere belli dlgiilerde negatif etki ettigini gézlemlemislerdir (Hofste, Van

Voorn ve Pennings, 1997).

—— UHMWPE-2§.%2HAp  —— UHMWPE-a§.%I1HAp UHMWPE-a§.%0.5HAp
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Sekil 6.22 : TiO2 kapli Ti6Al4V, saf UHMWPE, UHMWPE-ag.%0.5HAp, UHMWPE-ag.%1 HAp, UHMWPE-
ag.%2HAp kompozit kaplamalarinin siirtiinme katsayisi-mesafe grafigi

Sekil 6.22°de yer alan siirtiinme katsayis1 grafiginin verilerine gére Ti6Al4V un siirtiinme
katsayisinin, UHMWPE ile kaplanmasindan sonra biiyiik bir azalisla distigii ve
kaplanmis numunelerin icerisindeki HAp takviye malzemesi arttik¢a, ag.%2 HAp ilave

edilmis malzeme basta olmak iizere siirtinme katsayisinda belirgin bir azalma

gorilmiistiir.
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Zumin Wu ve calisma arkadaglar1 yaptiklar1 ¢alismada, saf bakir plaka ile yiizeyi
UHMWPE kaplanarak iizerlerinde oluklar agilan bakir plaka yiizeylerinin siirtiinme
katsayilarin1 ve bu numunelerin tribolojik &zelliklerini incelemislerdir. Islemlerinin
sonucunda ise UHMWPE kaplanarak oluk acilmis ylizeylerin saf bakir plakaya gore
stirtlinme katsayisinin nispeten daha diisiik oldugunu ve yaglayici 6zelliklerinin de yine
saf metalik malzemeye gore pozitif yonde daha gelismis oldugunu gézlemlemislerdir.

(Wu, Sheng, Guo, Malekian ve Li, 2018)

Arash Golchin ve UHMWPE-Nanoelmas kompoziti konusunda akademik g¢alisma
yirlittigl arkadaglari, UHMWPE nin aginma direncini arttirmak i¢in polimerik matriksin
icerisine mikron alti boyutlardaki elmas pargaciklar1 ilavesi yapildiginda, yapinin
tribolojik 6zelliklerinde olumlu bir gelisme olup olmayacagi konusunda bir arastirma
gerceklestirmislerdir. Bu c¢aligmalarinda, ¢esitli kimyasal 6n islemlerden gecirdikleri
nano elmas pargaciklari, UHMWPE icerisine farkli molar oranlarda ekleyerek bilyali
degirmen yardimiyla kompozit bir yap1 elde etmisler, olusan numunelerini de bazi aginma
analizlerine tabi tutmuslardir. Yapilan tribolojik tayinlere gore; eklenilen nano elmas
pargacik takviyesinin molar miktarindaki artisla beraber siirtiinme katsayisinda ve yiizey
puriizliiliigiinde dogru orantili bir bigimde azalma tespit etmislerdir. (Golchin, Villain ve

Emami, 2017)

Sujeet K. Sinha ve arkadaglari, aliminyum metalinin yiiksek siirtiinme katsayis1 ve
asinma oOzelliklerini olumlu yonde gelistirmek adina aliiminyum plakayr dip coating
kaplama yontemini kullanarak UHMWPE ve UHMWPE-PTFE soliisyonu ile kaplamay1
denemigslerdir. Elde ettikleri numunelerin siirtlinme katsayisini ve profilometre cihazi
yardimiyla da asmma izinin pirlizliliigini incelemisler, analizlerinin sonucunda
UHMWPE kaplanmis aliiminyum plakanin = siirtiinme katsayisinin  diistligiind,
UHMWRPE-PTFE kaplanmis plakanin ise siirtiinme katsayisinin UHMWPE ile kaplanmis
numuneyle ayni oldugunu fakat asinma omriinin UHMWPE kaplanmis plakaya gore

arttigin1 gézlemlemislerdir (Sinha, Lee ve Lim, 2008).

Asinan bolgenin alani ve hacmi, bize asinma performanst ile ilgili bilgiler verir. Asinan
bolge ne kadar az alan veya hacim Olgiilerindeyse o kadar yliksek asinma direncine
sahiptir. Yapilan calismalarda, asinma sonrasi olusan asinma izlerinin profilometre ve

SEM cihazinda incelenmesi sonucunda saptanan, anodik oksidasyona ugratilmis

79



Ti6Al4V alasiminin, Saf UHMWPE nin ve UHMWPE-ag.%0,5 HAp, UHMWPE-ag.%1
HAp, UHMWPE-ag.%2 HAp kompozitlerinin iz derinligi alanlari ve hacimleri
hesaplanmistir. Bu verilerin elde edilmesini saglayan iz derinligi ve alanim1 belirten

grafikler asagida Sekil 6.23, 6.24, 6.25, 6.26 ve 6.27°de gosterilmistir.

—— Oksitlenmis Ti-6A1-4Y un Asinma Derinlidi (mm)|
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Sekil 6.23 : Oksitlenmis Ti6Al4V un 2D profilometre grafigi.
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Sekil 6.24 : Saf UHMWPE kaplanan Ti6Al4V un 2D profilometre grafigi.
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UHMWPE-ag.%0.5HAp in Asinma Derinligi (mm)
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Sekil 6.25 : UHMWPE-2§%0.5 HAp kaplanan Ti6Al4V un 2D profilometre grafigi.
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Sekil 6.26 : UHMWPE-ag%1 HAp kaplanan Ti6Al4V un 2D profilometre grafigi.
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Sekil 6.27 : UHMWPE-ag%2 HAp kaplanan Ti6Al4V’un 2D profilometre grafigi.

Kompozit kaplamalarinin asinma hacimleri;
Hacim= 7/4 x Asinma Alami (A) x Asindirilan Mesafe (d)

formiiliine gore hesaplanmigtir. Saf UHMWPE ve farkli oranlarda HAp iceren
UHMWPE-HAp kompozitlerinin asinma hacimleri Tablo 6.3’de gosterilmistir.

Tablo 6.3 : Oksitli Ti6AlI4V, saf UHMWPE, UHMWPE-ag.%0.5HAp, UHMWPE-ag.%1 HAp, UHMWPE-
ag.%2Hap kompozit kaplamalarmin asimma hacim degerleri.

Kaplamalar Asinma Asinan Bolge Asindirilan Asinma Hacmi
Alani (mm?)  Genisligi (mm)  Mesafe (mm) (mm?)
Oksit kapli Ti6Al4V 6257,272 0,7 2 12514,544
UHMWPE 5828,821 0,538 2 11657,642
UHMWPE-ag.%0,5 HAp 1674,92 0,498 2 3349,84
UHMWPE-ag.%1 HAp 1036,955 0,494 2 2073,91
UHMWPE-ag. %2 HAp 267,171 0,380 2 534,342

Tablo 6.3 ten UHMWPE matrikse ilave edilen HAp partikiillerinin miktar1 arttikca
asinma hacminin 6nemli derecede azaldigi goriilmektedir. En iyi asinma dayanimim
UHMWPE-ag.%2 HAp kompoziti gostermektedir ve bu sonug, siirtiinme katsayist ve

kristalinete degerleri ilede uyumludur.
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Tablo 6.4 : Oksitli Ti6AI4V, saf UHMWPE, UHMWPE-ag.%0.5HAp, UHMWPE-ag.%1 HAp, UHMWPE-
ag.%2Hap kompozit kpaplamalarinin kristalinite, siirtiinme katsayisi ve aginma hacmi degerleri.

Numune Cesidi Kristalinite, %  Siirtiinme Katsayis1  Asinma Hacmi, mm’®
Oksit kapli Ti6A14V - 0,8 12514,544
UHMWPE 24,6 0,08 11657,642
UHMWPE-ag.%0,5 HAp 35 0,07 3349.,84
UHMWPE-ag.%1 HAp 54,30 0,06 2073,91
UHMWPE-ag.-%2 HAp 56,8 0,02 534,342

Tablo 6.4’den UHMWPE’ e HAp ilavesi ile birlikte kompozitin kristalin faz yiizdesi
artmakta ve buna bagli olarak da kompozit kaplamalarin tribolojik 6zelliklerinin gelistigi
goriilmektedir. En iyi sonu¢c UHMWPE-ag.%2 HAp kompozit kaplamasinda elde
edilmistir. Saf UHMWPE’ e gore UHMWPE-ag.%2 HAp kompozit kaplamasinin
kristalinite degeri %130 artmus, siirtiinme katsayist %75 ve asinma hacmi ise %95

oraninda azalmistir.

6.4. SBF cozeltisinde bekletilme sonuglari

Saf UHMWPE, UHMWPE-ag.%0.5HAp, UHMWPE-ag.%1 HAp ve UHMWPE-
ag.%2Hap kompozit kaplamalarinin 8 giin boyunca SBF ¢o6zeltisi igerisinde
bekletildikten sonraki SEM incelemeleri Sekil 6.28”de gosterilmistir.
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Sekil 6.28 : SBF gozeltisi igerisinde bekletilen a) saf UHMWPE, b) UHMWPE-ag.%0.5HAp, ¢) UHMWPE-ag.%1
HAp, d) UHMWPE-ag.%2Hap kompozitleri ile kaplanmis numunelerin x100 biiyiitmedeki SEM
goriintiileri.

Sekil 6.28’den tiim numunelerin yiizeylerinde homojen olarak cicek benzeri sekilde

biraraya gelmis plakalar birikmistir. Bu birikimlerin elementel analizleri Sekil 6.29°da

goriilmektedir. Analiz sonucunda plakalarda HAp bilesenlerinden olan Ca, P ve O

elementleri tespit edilmistir. Ca/P oranina bakildiginda bu birikimlerin HAp’ in 6nciil faz1

olan brusite ait oldugu sdylenilebilir. Bu sonug, bekletilme siiresinin arttirilmasi takdirde
onciil faz olan brusitin HAp haline doniigebilecegini gostermektedir. Ayrica tim numune
yiizeylerinde SBF ¢oOzeltisinden gelebilecek HAp disi herhangi bir birikime

rastlanmamuistir.
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1 Noktas1 2 Noktas1 3 noktasi

Elt.
%At. %At. %At.
C 9.544 7.633 7.646
o 65.209 54.323 42.541
P 12.785 11.366 23.622
Ca 12.785 9.596 26.191

Sekil 6.29 : SBF ¢ozeltisi igerisinde bekletilen UHMWPE-ag.%0.5HAp kompoziti ile kaplanmis numunenin EDS
analizi.

6.5. Temas acis1 analizi sonuclar:

Temas agis1 analizi sayesinde hidrofilikligi hakkinda bilgi edindigimiz sat UHMWPE,
UHMWRPE-ag.%0.5HAp, UHMWPE-ag.% 1 HAp ve UHMWPE-ag.%2Hap kompozitleri
ile kaplanmis numunelerin SBF ¢ozeltisinde bekletilmeden 6nce ve bekletildikten sonra

ki temas agilar1 Tablo 6.5°te verilmistir.

Tablo 6.5 : Saf UHMWPE, UHMWPE-ag.%0.5HAp, UHMWPE-ag.%1 HAp ve UHMWPE-ag.%2Hap kompozitleri
ile kaplanmig numunelerin SBF ¢6zeltisinde bekletme 6ncesi ve sonrasi temas agilar1 degerleri.

UHMWPE- UHMWPE- UHMWPE-
UHMWPE ag.%0. 5HAp ag. %lHAp ag. %2Hap
103° ]° 40 g0
SBF
Oncesi
Temas
Agisi, ©
7 0 O

SBF

Sonrasi
Temas
Aglsl

Analiz edilen numunelerde SBF oncesi ve sonrast UHMWPE matrikse ilave edilen

agirlikca HAp miktarinin artmasiyla artan yiizey piiriizliiliigiinden dolay1 temas agisinda
azalma gorilmiistir. Bu sonu¢ yapinin giderek hidrofilik hale gelmeye basladigini
gostermektedir. Temas acilarindaki azalma, viicut ortaminda ilgili bolgede viicut sivilar
ile daha fazla etkilesecegi i¢in kullanilacak numuneler in vivo ortamda olumlu bir etkiye

sahip olacaktir.
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BOLUM 7. GENEL SONUCLAR

— Kalca protezi yuva ve liner bileseni altlik malzemesi olarak segilen Ti6Al4V
alagimi, anodik  oksidasyon yontemiyle TiO2 kaplanarak yiizeyi
puriizlendirilmistir.

— Anodik oksidasyon sonrasi 1s1l igslem goren numunelerin morfolojileri SEM-EDS
ile incelenmistir. Isil islem sonrasinda yiizey catlaklar1 giderilmis; homojen, bal
petegi morfolojisinde TiO2 tabakasi olugmustur.

— Isil islem sonrasindaki XRD analizlerinde rutil fazina ait pikler tespit edilmistir.

— Oksitli Ti6Al4V alasiminin yiizey piiriizliiliigi 1s1l islem sonras1 %18 artmustir.

— Jellesme kristallesme yontemiyle UHMWPE ve farkli agirlik oranlarinda HAp
iceren UHMWPE-HAp kompozitleri tliretilmistir.

— TiO2 kaplh Ti6Al4V alagimlarinin yiizeyleri daldirma kaplama yontemi
kullanilarak UHMWPE-HAp kompozitleri ile basarili bir sekilde kaplanmistir.

— UHMWPE-HAp kompozitlerinin SEM ve FESEM incelemelerinde tiim yiizeyi
homojen olarak basaril1 bir sekilde kapladigr goriilmiistiir.

— SEM-EDS incelemelerinde HAp partikiillerinin UHMWPE matriks igerisinde
homojen bir sekilde dagildigi ve polimer matriks tarafindan sarilarak matriks ile
arasinda iyi bir baglanma oldugu tespit edilmistir.

— FTIR sonuglarindan UHMWPE’e ait CH2 baglarina ve HAp in varligin1 gosteren
P-O baglarina ait tiim pikler goziikmektedir ve artan HAp orani ile HAp’ e ait pik
biiyiikliiklerinin arttig1 gézlemlenmistir.

— DSC analizlerinden UHMWPE’ e HAp ilavesi ile birlikte UHMWPE’ nin ergime
sicakliginin 140°C’ den 150°C’ye, kristalinite degerinin %24.6’dan %56.8” ¢
kadar arttig1 tespit edilmistir.

— UHMWPE’ne agirlikca farkli oranlarda HAp ilavesi ile UHMWPE’nin yiik

tagima kabiliyetinin artarak; tribolojik 6zelliklerinin gelistigi gortilmustiir.
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Sat UHMWPE’ e gore UHMWPE-ag.%2 HAp kompozit kaplamasinin
kristalinite degeri %130 artmus, siirtiinme katsayis1 %75 ve asinma hacmi %95
oraninda azalmistir.

SBF c¢ozeltisinde 8 giin bekletilen UHMWPE-HAp kompozitlerinin tiim
yiizeylerinde homojen bi¢imde HAp Onciill fazi olan brusit birikimi
gozlemlenmistir.

SBF ¢ozeltisinde bekletilmeden 6nce yapilan temas agis1 dl¢timleriyle UHMWPE
matrikse ilave edilen agirlikca HAp ilavesi ile yiizeylerin islatilabilirligi arttigi
gozlemlenmistir. SBF ¢ozeltsinde bekletildikten sonra yiizeylerin hidrofilikliginin
daha da arttigi gorilmiistiir. Temas agilarindaki azalma, viicut ortaminda
biyomalzemenin kullanilacagi bolgede viicut sivilart ile daha fazla etkilesecegi
icin kullanilacak numuneler in vivo ortamda olumlu bir etkiye sahip olacaktir.
Biitiin deneysel calismalar sonucunda viicut igerisinde kullanilacak total kalga
protezinin asetebular yuva ve liner kisimlarinda kullanilacak malzeme se¢iminde
UHMWPE-Ag%2 HAp kompozitinin Ti6Al4V iizerine kaplanmasinin uygun

olabilecegi belirlenmistir.

7.1. Oneriler

UHMWRPE matrikse takviye olarak ilave edilen biyomimetik HAp’ a mukayese
amaci ile ticari HAp tozu ilavesiyle itiretilecek UHMWPE-HAp kompozitlerinin
Ti6Al4V levha iizerine kaplanarak sonuglarin kargilastiriimasi

UHMWPE ve UHMWPE-HAp kompozitleri ile kaplanmis Ti6Al4V’un SBF
cozeltisinde 8 giin bekletilerek yapilan in vitro biyoaktivite deneylerinde
numuneleri 8 giinden daha uzun ve farkl siirelerde de bekleterek; UHMWPE ve
UHMWPE-HAp kompoziti ile kapli malzemelerinin yiizeylerinde HAp
birikmesinin nasil ve ne ne kadar olacaginin belirlenmesi

UHMWPE ve UHMWPE kaplanmis Ti6Al14V numunelerinin belirli yiik altindaki
asinma davraniglarinin 6l¢lildiigii tribolojik analizlerde, asindirma isleminin
gerceklestirildigi bolgede SBF (sentetik viicut sivisi) ¢ozeltisini yaglayict
gorevinde kullanarak, polimer kompozitle kapli protezlerin viicut icerisindeki
tribolojik Ozellikleri hakkinda daha fazla ve gergege daha yakin fikir

edinilebilmesi
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Saf polimer ve polimer kompozit kaplanmis Ti6Al4V altliga yapisma mukavemeti analizi
yapilarak, yapilan deney ¢aligsmalarinda elde edilen UHMWPE ve UHMWPE-HAp kaph

numunlerin Ti6Al4V yiizeyine ne derecede yapistiginin tayin edilmesi
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