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ONSOz
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OZET

SIGIR KEMiGINDEN ELDE EDiLMiS HiDROKSIAPATIT KOMPOZITLERINiN
ELEKTRIKSEL OZELLIKLERININ INCELENMESI

Murat KARAGOZ

Metalurji ve Malzeme Muhendisligi Anabilim Dali

Doktora Tezi
Tez Danismani: Prof. Dr. Sibel DAGLILAR

Biyomalzemelerin insan viicudunda basarili bir sekilde kullanimi, malzeme 6zellikleri,
viicuda uygun tasarim, korozyon direnci ve kullanilan malzemelerin biyouyumlulugu
gibi 6zelliklere baghdir. Hidroksiapatit (HA), Ca10(POa)s(OH),, dogal kemik dokusu ve dis
ile kimyasal kompozisyonundaki benzerligi ve yiksek biyouyumlulugundan dolayi dis
implantlarinda, ortopedik ¢cene ve yiiz cerrahisi gibi medikal ve dental uygulamalarda
yaygin olarak kullanilan biyomalzemedir.

Hidroksiapatit sentetik olarak veya dogal kaynaklardan (sigir, koyun vs.) elde
edilebilmektedir. Hidroksiapatitin mikemmel biyouyumluluguna ve kemige benzer
dokulara etkin biyolojik baglanmasina ragmen, kirilganlik ve distk kirilma toklugundan
kaynaklanan zayif mekanik 6zellikleri nedeniyle yik tasiyict uygulamalarda kullanimlari
sinirlamaktadir. Mekanik 6zellikleri arttirmak amaciyla seramik, metal gibi ikincil
fazlarin katkisiyla biyouyumluluktan 6din vermeden HA bazli kompozit malzemeler
Uretilmektedir.

Bu calismada, oncelikle sigir kemiginden Uretilmis katkisiz haldeki hidroksiapatitin
(BHA) farkli sinterleme sicakliklarinda fiziksel, mekanik ve elektriksel 6zellikleri ve
yapay vilcut sivisi (SBF) testleri, daha sonra farkli % agirliklarda lityum oksit ve
stronsiyum oksit ilave edilerek elde edilen hidroksiapatit kompozitlerin fiziksel,
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mekanik ve elektriksel ozellikleri ve yapay vicut sivisi (SBF) testleri incelenmis ve
karsilastiriimistir.

Farkh sinterleme sicaklikligina ve % agirliklara sahip Li;O ve Sr,O ilaveli BHA
kompozitler biyouyumlu ve biyoaktif olabilirler. Yapilan galismalar sonucunda 1300
°C’de sinterlenmis ag. %0,25 Li,O ilaveli BHA kompozitin, kemik malzemesi olarak
kullanimi igin uygun biyouyumluluk ve yeterli biyoaktivite ile birlikte gerekli fiziksel ve
yapisal 6zelliklere sahip oldugu belirlenmistir.

Anahtar Kelimeler: Biyokompozit, Hidroksiapatit, Elektrik iletkenligi, Lityum Oksit,
Stronsiyum Oksit, Yapay Vicut Sivisi Testi (SBF)
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ABSTRACT

INVESTIGATION OF ELECTRICAL PROPERTIES OF HYDROXYAPATITE
COMPOSITES DERIVED FROM BOVINE BONE

Murat KARAGOZ

Department of Metallurgical and Materials Engineering

PhD Thesis

Adviser: Prof. Dr. Sibel DAGLILAR

Using biomaterials successfully in the body, depend on material design, corrosion
resistance, biocompatibility and such as these properties. Hydroxyapatite (HA), empiric
formula as Cai1o(POa)s(OH)2, which is the most widely used biomaterials, is used in
medical and dental applications such as jaw and facial surgery, dental implants, drug
delivery systems because of its similarity of chemical composition and high
bioavailability with natural bone and tooth.

Hydroxyapatite can be obtained both by synthetic and natural (bovine, sheep, etc.)
methods. In spite of perfect biocompatibility and connecting biologically with tissue as
bone, hydroxyapatite has a limited usage as load-bearing applications because of its
weak mechanical properties such as fragility and low fracture toughness.
Hydroxyapatite composite materials could be produced in combination with another
metal/ceramic phase in order to improve the mechanical properties of HA without
deteriorating its biocompatibility.

In this study, firstly natural HA’s physical, mechanical, electrical properties and a
simulated body fluid (SBF) tests, that produced from bovine bone were investigated in
different sintering temperature, then hydroxyapatite composites, which is obtained by
lithium oxide, and strontium oxide hydroxyapatite composite, physical, mechanical,
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electrical properties and a simulated body fluid (SBF) tests were examined and
compared.

Different temperature for the sintering and weight % Li,O and Sr,0 with addition BHA
may be bioactive and biocompatible composites. The studies resulted in 1300 °C
sintered wt. 0.25% Li,O addition BHA composite, for use as a bone material with
appropriate biocompatibility and sufficient bioactivity was determined to have the
necessary structural and physical properties.

Keywords: Biocomposite, Hydroxyapatite, Electrical Conductivity, Lithium Oxide,
Strontium Oxide, Simulated Body Fluid (SBF)
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BOLUM 1

GIRIS

1.1 Literatiir Ozeti

Hastalik ve kazalar insan viicudundaki doku ve organlarin hasara ugramasina yol
acmaktadir. Hasarli doku ve organlarin iyilestiriimesi icin kullanilacak biyomalzemeler
mekanik ve vicuda uyumluluk bakimindan dogal doku, organ ozelliklerini

karsilayamamaktadir [1], [2], [3],[4].

Gunlimizde 6nemi ve uygulama alani gittikce artan biyouyumlu, giivenilir ve etkin olan
biyomalzemeler, insan vicudundaki organ ya da canli dokularin islevlerini yerine
getirmek veya desteklemek amaciyla kullanilan malzemeler olup, sirekli olarak veya

belli araliklarla viicut sivilari ile temas halindedirler [2].

Kemik yapisinin ag.%60’1 hidroksiapatit ve ag.%20’si kollojen fiber icermektedir [4].
Bu nedenle hidroksiapatit (HA) seramikleri kullaniimaktadir. HA vicuda uyumlu ve

toksik olmayan Ozeliktedir [5].

Biyoseramiklerden biri olan ve klinikte en ¢ok kullanilan; Hidroksiapatit [HA:Cas(PQa)3
(OH)], kemik, dis ve dis minesi dokusunun inorganik yapisini olusturan kalsiyum fosfat
esasll bir seramik olup, biyouyumlulugu nedeniyle yapay kemik olarak cesitli
protezlerin yapiminda, c¢atlak ve kirikk kemiklerin onariminda ve metalik

biyomalzemelerin kaplanmasinda kullaniimaktadir [6], [7], [8].

HA, sentetik ve dogal kaynakli (sigir, dis minesi vb.) olmak Uzere iki yoldan elde edilir.
Sigir kemiginden elde edilen hidroksiapatit ‘Bovine Hidroksiapatit (BHA)' olarak

isimlendirilmektedir. Sentetik hidroksiapatit biyomalzemeler oldukga giivenilirdir, fakat



Uretimi karnisik ve pahalidir. Dogal olarak Uretilen biyolojik apatitlerin ise tretimi daha

kolay ve ekonomiktir [9],[10],[11].

Hidroksiapatitin biyouyumlu ve biyoaktif bir malzeme olmasina karsin, zayif mekanik
ozellikler gostermesi implant malzemesi olarak kullanimini kisitlamaktadir. Bu nedenle,
biyouyumluluktan 6diin vermeden mukavemet ve toklugu artiran HA bazli

kompozitlerin tretim ihtiyaci gindeme gelmistir [12], [13].

insan viicudunda, iyonik haldeki stronsiyum ve lityumun kalsiyumla ayni fizyolojiye
sahip oldugu bilinmektedir [14], [15]. Stronsiyumun kemik (izerinde dnemli bir etkisi
vardir. Lityum ve stronsiyum kemigin mineral yapisinda yer alabilmektedir. Osteoporoz
tedavisinde distk dozlarda lityum ve stronsiyum kullanilmaktadir. Bu 6n osteoblast
(kemik hiicrelerinden biri) cogalmasini artirmakta ve in vitro kiltirleri kalvarial kemik
olusumunu uyarmaktadir. Stronsiyum ranelate vivo olarak kemik emilimini
azaltmaktadir. Kemik mineral yogunlugunda artis kemigin gelistirilmis mekanik
ozellikleri ile iliskilidir. Stronsiyum kemik kayiplarini 6nlemektedir. Cok reaktif oldugu
icin stronsiyum serbest element olarak bulunmamaktadir. Stronsiyum oksit gelistirilmis
biyoaktivitesine sahip cok gozenekli ve elektro-iletken biyoseramiklerin lretimi icin
kullanilabilmektedir. Biyoseramiklerin bu mikemmel 6zelligi elektriksel 6zelligi ile ilgili

oldugu bilinmektedir.

Oktar ve arkadaslari [11], SiO;, MgO, Al,03 ve ZrO, katkili sigir hidroksiapatit (BHA)
kompozitlerin mekanik 6zelliklerini arastirmislardir. 850 °C’de kalsine olmus biyolojik
olarak tiiretilmis hidroksiapatit, ag. %5 ve 10 SiO,, MgO, Al;03 ve ZrO; (ag.%8 Y203 ile
stabilize edilmis) ile kompozit olusturmuslardir. BHA kompozitler 1000 °C ve 1300 °C
arasinda 4 saat slire ile sinterlenmislerdir. Sinterlemenin genellikle 1200 °C'de
meydana geldigini, BHA-MgO kompozitin en iyi sinterleme performansina sahip
oldugunu ve BHA-SiO; kompozitlerde 1300 °C'de meydana gelen camsi faz

numunelerin yapisal bozulmalari ile sonuclandigini belirtmislerdir.

GuUnduz ve arkadaslari [16], mineden tiretilen hidroksiapatit (EHA) ve titanyum
kompozitlerin mekanik 6zellikleri Uzerinde sinterlemenin etkisini arastirmislardir. Ti

tozlarini EHA ile ag.%5 ve 10 oranlarinda karistirmiglardir. Kompozitleri 1000-1300 °C



arasindaki sicakliklarda sinterlemislerdir. En iyi mekanik 6zellik degerleri 1100-1300 °C

arasindaki sicakliklarda sinterlenen numuneler ile elde etmislerdir.

Ozden ve arkadaslari [17], dana femur kemiginden elde edilen dogal hidroksiapatitin
mekanik ozellikleri ve mikroyapisi Uzerinde AlO3, ZrO; ve TiO2'nin etkisini
arastirmislardir. Mikron boyuttaki Al,Os3, ZrO; ve TiO, ag.%5, 10 ve 15 oranlarinda
mikron boyutta elde edilen HA tozuna ilave etmislerdir. Elde ettikleri numuneleri 900,
1000 ve 1100°C’de sinterlemislerdir. HA’ya ag.%15 TiO; ilaveli numuneler ile en yliksek

basma mukavemeti ve iyi bir sinterleme davranisi elde etmiglerdir.

Oktar ve arkadaslar [18], dogal sigir kemiklerinden ve ag.%5 ve 10 TiO; igeren, 1000-
1300 °C arasinda farkh sicakliklarda sinterlenen hidroksiapatitten yapilan kompozit
malzemelerin mekanik 6zelliklerini, mikroyapisini ve kristalografisini arastirmislardir.
Yiksek sinterleme sicakliklarinda daha iyi bir yogunlasma elde etmislerdir. 1300 °C'de
sinterlenen numuneler ile daha yliksek mikrosertlik elde etmislerdir. En iyi basma
mukavemeti sonucu, ag.%5 TiO; iceren 1300 °C’de sinterlenen numuneler ve ag.%10

TiOz iceren 1200 °C’de sinterlenen numuneler ile elde etmislerdir.

Akyurt ve arkadaslari [19], biyoaktif malzemelere bir alternatif olarak koyun dis dentini
HA’in kullanabilirliligini arastirmislardir. Elde ettikleri numuneleri 1000, 1100, 1200 ve
1300 °C’'de sinterlemislerdir. 1300 °C’de sinterlenen numuneler ile 146 MPa basma
mukavemeti, 125 HV mikrosertlik degeri elde etmislerdir. Koyun dis dentininden
Uretilen HA’nin biyoaktif seramik Uretmek icin gerekli HA kaynagl olabilecegini

belirtmislerdir.

Gergely ve arkadaslari [20], yumurta kabuklarindan hidroksiapatit UGretmislerdir.
Yumurta kabuklarini 900 °C'de hava atmosferinde kalsine etmislerdir. Kalsinasyondan
¢tkan yumurta kabuklarini top degirmeni ve atritér degirmeni olmak lzere iki farkl
yolla 6glitmuslerdir. Kalsine edilmis ve o6gutilmis bu yumurta kabuklarini fosforik asit
ile kansitirarak ekzotermik bir reaksiyona sokmuslardir. Karisimlari atritor
degirmeninde 5 saat boyunca ve 4000 rpm’de; top degirmeninde ise 10 saat boyunca
ve 350 rpm’de 6gutmek suretiyle topaklanmayi engelleyerek homojen bir karisim
saglamislardir. Oglitmenin ardindan tozlari 900 °C'de 2 saat boyunca hava

atmosferinde 1sil isleme tabi tutmuslardir. Uyguladiklari karakterizasyon analizlerinin



sonucunda, atritér degirmeninde 6glitme ile nano boyutta ve homojen tanelerin; toplu
degirmende 6glitme ile mikro boyutta ve birbirine yapismis haldeki kaba tanelerin elde

edildigini belirlemislerdir.

Goren ve arkadaslari [21], dana uyluk kemiklerinin NaOH ile deproteinize edip, 850
°C’de kalsine ederek ogutilmesi ile dogal HA tozlar elde etmislerdir. Preslenen HA’lar
hem geleneksel metotla hem de mikrodalga sinterleme metoduyla sinterlenerek
boyutu yaklasik 100 um civarinda olan poroz yapilar lretmisler ve HA tozlarinin

mikrodalga metodu ile daha iyi bir sekilde HA tozlarin sinterlendigini belirtmislerdir.

Demirkol ve arkadaslari [22], dogal sigir kemiginden elde edilen hidroksiapatit ve ag.%5
ve 10 nano baryum stronsiyum titanyumoksit (nano BST) iceren kompozitlerin mekanik
alasimlama metodu ile hazirlamislar ve BS 7253 standartina gore peletler elde etmisler
ve hazirlanan yas numuneleri 1000-1300 °C arasindaki farkh sicakliklarda
sinterlemislerdir. Sinterleme sicakliginin artmasi ile kompozitlerin basma mukavemeti,
mikrosertligi ve yogunlugu arttigini belirtmislerdir. Sigir hidroksiapatite (BHA) ilave
edilen nano BST miktarinin artmasiyla kompozitlerin mikrosertlik degerleri butin
sinterleme sicakliklarinda azaldigini, fakat kompozitlerin basma mukavemeti ve
yogunluk degerlerinin farkli bir egilim gosterdigini saptamislardir. Dislik sinterleme
sicakliklarinda BHA kompozitlerin basma mukavemetleri hemen hemen ayni kalmistir,
fakat yliksek sinterleme sicakliklarinda artan nano BST ilavesi ile basma mukavemetleri
azalmistir. En iyi mekanik 6zellikler 1300 °C sinterlenmis sicakliginda BHA ag.%5 nano
BST iceren BHA kompozit ile elde edilmistir. Bu nano oksit kompozitlerin mikrosertlik
ve basma mukavemeti degerleri genellikle geleneksel metotla (retilen BHA

kompozitlerinkinden daha yiksek degere sahip oldugunu belirtmislerdir.

1.2 Tezin Amaci

Bu tez calismasinda bir, bir bucuk yas araligindaki sigirlara ait femurlar (kalca kemikleri)
veteriner kontroliindeki et reyonundan alinarak tezin deneysel calisma boélimiinde
bahsedildigi gibi bir dizi islemlerden gecirilerek hidroksiapatit elde edilmistir. Biyolojik
kaynakl hidroksiapatit (BHA) Uniform tozlara lityum oksit (Li2O) ve stronsiyum oksit
(Sr20) ilave ederek Li,O-BHA ve Sr,O-BHA numune elde edip farkh sinterleme

sicakliklarindaki, yogunluk, basma dayanimi, vickers sertlik, elektrik o6zelliklerinin
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incelenip ve yapay viicut sivisi (SBF) testlerini yaparak kemik kirik veya kayiplarindaki

onarimi saglayan en uygun BHA kompoziti elde etmek amaglanmistir.

1.3 Hipotez

Kemik hasarlarinin iyilesmesinde kemik hicreleri arasindaki elektrik iletkenliginin
blyik bir 6nemi vardir. Hidroksiapatite lityum ve stronsiyum gibi katkilar ilave edilerek
elektrik iletkenligi saglanabilir. Katilara basing uyguladiginda, uygulanan yizeyin iki ucu
arasinda olusan piezoelektrik, kemik hasarlarinda ylriiyen veya ayakta duran

hastalarin, yatarak tedavi olanlara gore daha kisa siirede iyilesmelerinin nedenidir.

Kemik, piezoelektrik 6zellik tasidigindan, hasta hareketine bagh olarak hiicre yapici
yapilari uyaracak elektrik akimi Gretmektedir. Bu sebeple yapilan medikal calismalarda,

hasarli bolgelerin iyilesmesi HA’nin elektriksel 6zelliklerine dogrudan baglidir.

BHA icine katilan katki malzemelerinin 6zellikleri, degisen katki oranlari ve sinterleme
sicakhiklarinin etkisi ile BHA’nin fiziksel, mekanik ve elektriksel 6zellikleri degismektedir.
Biyomedikal uygulamalarda kullanilmak amaciyla her BHA kompoziti igin uygun, farkl
sinterleme sicakliklari, katki malzemesi ve katki oranlari vardir. S6z konusu 6zelliklerin
degistirilmesiyle yapilan farkli deneyler de kemik hasarlarinin onariminda en uygun

BHA elde edilmektedir.



BOLUM 2

BiYOMALZEMELER

Kaza, hastalik gibi nedenlerden dolayi zarar gérmis veya islevini tamamen yitirmis olan
vicut doku ve organlarinin yenilenmesi amaciyla faydalanilan sentetik veya dogal
madde ve karisimlardan olusan malzemeler ‘Biyomalzeme’ olarak adlandiriimaktadir

[23].

Onarim veya yenileme gibi vicut ici uygulamalarda implant ve protez olarak
kullanimlarin yani sira ameliyatlarda kullanilan aletler, kan ve serum swvilarinin
depolandigl torbalar, doku kdiltirlerinin saklandigi kaplar, ila¢ kapsilleri vb. gibi

ornekler de biyomalzemelerden olusmaktadir [9].

Biyomalzemeler, yalnizca protez olarak degil vicut disina yerlestirilen ama vicutla
etkilesim halindeki cihazlar, gesitli eczacilik Grlinlerinde ve teshis kitlerinde de yaygin
olarak kullaniimaktadir. Ancak, halen biyomalzemelerde asilamamis sorunlar da vardir.
Bunlarin ¢oziimiinde doku mihendisligi ve gen tedavisi alternatif yaklasimlar
sunmaktadir. Ozellikle nanoteknoloji, bilisim teknolojileri ve imalat yéntemlerindeki
gelismelere paralel olarak daha mikemmel biyomalzemelerin gelistirilmesi

hedeflenmektedir [24], [25].

2.1 Biyomalzemelerden Beklenilen Temel Ozellikler

Herhangi bir malzemenin viicuda yerlestiriimesinin uygun olmasini saglayan en 6nemli
ozelligi, biyouyumlu olmasi ve ters bir doku tepkisi vermemesidir. implant

malzemesinin fizyolojik veya mekanik yikleri tasiyabilmesi, ve bulundugu ortamda



herhangi bir tepkiye ve hasara yol agmamasi gerekmektedir. Malzeme kanla etkilesime

girmemelidir [5], [10].

lyi bir biyomalzemenin asagida aciklanan temel 6zelliklere sahip olmasi

beklenmektedir.

1. Biyouyumluluk, malzemelerin biyolojik performanslarini belirtmek igin kullaniilmakta
olup yapisal biyouyumluluk ve yizey biyouyumluluk olmak Uzere ikiye ayrilmaktadir
[5], [26]. Ylizey biyouyumlulugu, bir biyomalzemenin viicut dokularina fiziksel, kimyasal
ve biyolojik olarak uygun olmasidir. Yapisal biyouyumluluk ise biyomalzemenin viicut

dokulari ile mekanik 6zellikler agisindan sergiledigi uyumdur [5], [27].

2. Biyotoksik, biyouyumlu olmayan malzemelerin verdigi tepki olarak tanimlanir.
Viicuda yerlestirildiginde kimyasal kararlihk gosteremedigi icin slirekli temas halinde
oldugu kan, tukriik gibi viicut sivilarinin korozif etkisine maruz kalan, devaml kayma
hareketi nedeniyle olusan sirtiinme sonucu asinmaya ugrayarak yapisindan parcalar
kopan, zamanla viicuda toksik iyonlar veya molekiiller salabilen malzemeler doku ile
biyotoksik bir tepki vermektedir. insan saghgl acisindan tehlike tasidigi icin bu tir
malzemeler kullanilmamaktadir. Biyotoksik 0Ozellikteki malzemelere o6rnek olarak
kadmiyum, vanadyum, kursun, nikel gibi toksik elementleri iceren alasimlar

verilmektedir [9], [28].

3. Biyoinert etki, doku ile siki baglar kuramayan malzemelerin verdigi tepkidir.
Biyomalzeme, uygulandigi kemik dokuyla, arada sinirli fibréz bir doku olmadan
birlesmektedir. Cogu zaman biyomalzemeler uygulandiklari dokuyu, dokularda
kendilerine uygulanan metaryali etkileme c¢abasindadirlar. Biyoinert etki, bu tir

etkilesimlerin goriilmedigi biyomalzeme-doku iliskisine verilen addir [28], [29].

4. Biyoaktif etki, doku ile aktif baglar kuran malzemelerin verdigi tepkidir. Biyoaktif
malzemelerin biyolojik aktiviteleri yiksek oldugu icin cevrelerini saran doku ile
tamamen birlesebilmektedir. Bu tir malzemeler, doku ile biyokimyasal baglar
olusturup dokunun malzeme ylizeyine yapismasini saglamaktadir. Boylece zamanla iki
yap! arasinda bitlinlesme meydana gelmekte ve ‘biyoaktif sabitleme’
gerceklesmektedir. Biyoaktif malzemeler, kemik ve disler gibi sert dokularin yanisira

deri, kan damarlari, kikirdak gibi yumusak dokularla da bag kurabilmektedir.
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Biyoaktif malzemelere 6rnek olarak hidroksiapatit (HA), biyoaktif cam ve biyoaktif cam-

seramikler verilmektedir [28], [30].

5. Biyoemilebilir, doku ile yer degistirebilen malzemelerin verdigi tepkidir. Bu tur
malzemeler, viicut ortaminda zamanla ¢6zlinerek kendisini ¢evreleyen dokunun yerini
almaktadir; ancak c¢o6ziinme sonrasinda herhangi bir toksik kalinti olmamasi
gerekmektedir. Biyoemilebilir bir malzeme ile doku arasindaki etkilesim en yiksek
seviyededir dolayisiyla viicuda yerlestirilen malzeme, zaman gectikce dokudan ayirt
edilemez hale gelmektedir. Biyoemilebilir malzemelere 6rnek olarak trikalsiyum fosfat

(TCP), polilaktik asit (PLA), kalsiyum fosfat tuzlari ve bazi biyocamlar verilmektedir [1].

6. Biyotolerant malzemeler gevresindeki dokuyla arasinda istenmeyen ancak viicut
tarafindan tolere edilebilecek etkilesim olusturmaktadir. Bu tiir malzemelerden yapilan
implant, lifli doku tabakasi icinde tamamen ¢evrelenmis hale gelmektedir. Bu tir lifli
doku, implant malzemesini icinde bulundugu vicut dokusundan izole etmek igin
olusmaktadir. Lifli vyapi, gercekte vicut tarafindan olusturulan bir korunma
mekanizmasidir. Metaller ve polimerlerin buylk bir kismi bu tir ara ylzey
reaksiyonuna yol agmaktadir. Bu tiir implantlar, eger implantasyon sabitlestirme islemi
saglam sekilde yapilirsa, implant-doku ara yizeyinde herhangi bir hareketlilik olmazsa
klinik olarak basarili sekilde kullaniimaktadir. Ancak bu tir implant malzemeleri,
yiklemeye maruz kalip da implant-doku ara yizey hareketi olusursa kapsiil tabakasi
birkac yliz mikron kalinligina ulasmaktadir. Ara ylzeyin kalinlasmasi halinde, implant-
doku ara yizeyi ¢cok cabuk sekilde gevsemeye ugramaktadir. Gevseme zamanla klinik
basarisiziga neden olmaktadir. Basarisizlik; implant malzemesinin kirllmasi ya da

implant malzemesiyle birlesik olan kemigin kirilmasi seklinde gerceklesmektedir [28].

7. Cerrahi implantlarin tasariminda, biyolojik uyumdan sonra en énemli 6lgiit, kemikle
implantin mekanik 6zelliklerinin uyusmasidir. implant malzemesinin mekanik 6zellikleri

ve elastiklik moduli kemigin 6zelliklerine esdeger olmalidir [31].

8. Cerrahi nakillerde dikkat edilmesi gereken en ©6nemli konulardan birisi de
korozyondur. Viicut metaller icin yiksek korozyon kosullarini olusturacak dinamik bir
ortamdir. Metaller korozyona wugradiginda vicut igin tehlike olusturmaktadir.

Kullanilacak malzemenin fizikokimyasal ve mekanik o6zellikleri yeterli olmasi



gerekmektedir. Ayrica doku-nakil ara ylizeyinde yalitilarak uygulanmis toksik nakiller
korozyon sonrasinda allerjik tepkimelere girebilmektedir. Sonug¢ olarak uygulanan
cerrahi nakil malzemelerin mimkiin oldugunca hi¢ korozyona meydan vermeyecek

sekilde uygulanmasi gerekmektedir [31].

9. Kimyasal kararlilik korozyonla yakindan ilgilidir. Bazi durumlarda korozyon meydana
gelmeden malzemenin vicut sivilarini absorblayip sonrasinda kendi 6zelliklerini
degistirdigi gorilmektedir. Metallerde gorilen gerilmeli korozyon catlamasina benzer
olarak yapay kalp kapaginda kullanilan silikon lastik kiirelerin lipidleri emmesiyle sekil

ve Ozelliklerinin degisim gostermesi 6rnek verilebilmektedir [29].

10. Uygun yorulma dayanci; tim metaller belli bir dénglsel gerilim sonrasinda
kinlmaktadir. Yilda 10° déngusel gerilim meydana geldiginden kemik protezlerindeki
yorulma hasarlari higbir zaman 06nemini yitirmemektedir. Bu nedenle implant
malzemesi Uretim ve tasarimda dikkat edilecek konularin basinda yorulma dayanimi
gelmektedir. Bir implant tasarlanirken segilen malzemenin viicuda karsi givenirligi

hesaplanirken insan viicudundaki gerilimler iyi bilinmelidir.

11. Ortopedik implant malzemelerinden beklenen biyolojik uyumluluktan sonra en
onemli 6zellik kemik ile mekanik 6zelliklerinin benzesmesidir. Meydana gelebilecek bir
ylkleme karsisinda kemikle benzer davranis sergilemesi icin malzemenin elastikligi cok
onemlidir. Bu kriteri saglayan miikemmel bir malzeme bile dogru tasarlanmazsa
beklenmedik hasarlara neden olabilmektedir. Bu nedenle kullanilan malzemenin
normal yapisal 6zelliklerini kullanilacak, cihazla uyusacak optimum bir tasarim g¢ok

onemlidir [10].

2.2 Biyomalzemelerin Siniflandirilmasi

Biyomedikal uygulamalarda kullanilan biyomalzemeler metalik biyomalzemeler,
polimerik biyomalzemeler, biyokompozit malzemeler, biyoseramik malzemeler ve
dogal kaynakli  biyomalzemeler olmak (izere bes ana grup altinda

siniflandirilabilmektedir [2], [30].



2.2.1 Metalik biyomalzemeler

Kristal yapilari ve sahip olduklari gilgli metalik baglar nedeniyle Gstiin mekanik
Ozellikler tastlyan metal ve alasimlari biyomalzeme olarak sik¢a kullaniimaktadir. Bir
yandan ortopedik uygulamalarda eklem protezi ve kemik yenileme malzemesi olarak
kullanilirken, diger yandan ylz ve g¢ene cerrahisinde, érnegin dis implanti gibi, ya da
kalp-damar cerrahisinde yapay kalp parcalari, kateter, kalp kapakgigi olarak da kullanim

alani bulunmaktadir [2], [7], [10], [29].

2.2.2 Polimerik biyomalzemeler

Uretimleri kolay olan diisiik mukavemetli polimerik biyomalzemeler zamanla deforme
olabilmekte ve bozulabilmektedir. Ameliyat iplikleri, suni kan damarlari 6rnek olarak

verilebilmektedir [2].

Polimer malzemeler, sentetik ve dogal olabilmektedir. Dogal polimerler de kendi
aralarinda bitkisel (6rnegin; selliloz, sodyum aljinat, dogal kauguk) ve hayvansal

(6rnegin; kollajen, heparin) esasli olarak ikiye ayrilmaktadir [9].

Polimerik biyomalzemeler, metalik biyomalzemeler ile biyoseramik malzemelere
nazaran ¢ok daha hafiftir ve yogunluk degerleri dogal dokulara cok yakindir. Ancak
vicut icerisinde zamanla deforme olabilmekte, metallerde oldugu gibi korozyona
ugramasalar da enzimatik, iyonik vb. etkilerden 6tlrl parcalanabilmekte ve arzu

edilmeyen doku reaksiyonlarina neden olabilmektedir [32].

2.2.3 Biyokompozit biyomalzemeler

Tek basina bir malzemenin sergileyemedigi bazi 0zellikleri ve fonksiyonlari
karsilayabilmek icin ‘kompozit malzemeler’den vyararlanilmaktadir. Kompozit
malzemeler, en az iki farkli malzemenin birlesiminden olusur ve s6z konusu bu iki
malzemenin bir araya gelince sunabilecegi nitelikleri tasidig icin malzeme diinyasinda
ayri bir degere sahiptir. Her iki malzeme de birbirinin eksik kalan yonlerini tamamlayici
rol oynamakta ve ortaya ¢ikardiklari kompozit yapinin en iyi performansi géstermesini

saglamaktadir. Kompozit malzemeyi meydana getiren bilesenlerden biri matris faz
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olup digeri de matris fazini mekanik acidan destekleyen takviye elemani fazidir. Matris

fazi ile takviye bileseni, bir ara ylzey ile birbirinden ayrilmaktadir [5], [33].

2.2.4 Biyoseramik biyomalzemeler

Vicudun hasar gérmdis, hasta veya yipranmis kisimlarini onarmak icin 6zel olarak
tasarlanmis seramik malzemelere biyoseramikler denir. Seramik malzemeler
kirilganliklari, gozenekli yapilari, disik ¢cekme kuvvetleri ve diisiik darbe dayanimlarina
ragmen uzun vyillardir medikal malzemeler olarak kullaniimaktadir. Yakin zamanlarda
gelisen yeni yontemlerle, seramikler ve kompozitler vicut iginde kemik yerine

gecebilen biyomalzemeler olarak uygulanmaya baslanmistir [34].

Biyoseramiklerin  kullanimini  sinirlayan nedenlerin en o6nemlileri, bazi klinik
uygulamalardaki yavas ilerleyen catlaklar, yorulma ve degisik darbe ve basinglara
dayanimlarinin tam olarak bilinememesidir. Bu olumsuzluklari 6nlemek igin kullanilan
iki yeni yaklasimdan birisi, biyoaktif kompozitler, digeriyse biyoaktif seramiklerle

yapilan kaplamalardir [1].

Biyoseramikler, temas halinde bulundugu kemik dokusunun verdigi tepkiye gore

biyobozunur, biyoinert ve biyoaktif olarak tc¢ gruba ayrilmaktadir [35].

Biyoinert seramikler doku ile mekanik bag olustururken biyoaktif seramikler doku ve
implant arasinda kimyasal bag yaparak etkilesmektedir. Biyobozunur seramikler ise

doku ile yer degistirmektedir [36].

Biyoseramik malzemenin tirld ne olursa olsun her birinin hedefi, hasarli dokuyu
onarmak veya yerini almak suretiyle aciyi azaltma, iyilesmeyi optimum diizeyde tutma
ve bu sekilde kisinin saghgina yeniden kavusmasini saglamaktir. Trikalsiyum fosfat
(TCP) biyobozunur malzeme, zirkonya, alimina biyoinert malzeme, hidroksiapatit ve

cam seramikler ise biyoaktif malzemelere 6rnek verilebilir [2].
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Sekil 2. 1 Biyoinert ile biyoaktif malzemelerin canl dokular ile iliskisi [9]

2.2.4.1 Oksit biyoseramikler

Aliimina ve zirkonya oksit biyoseramiklerin en 6nemlilerindendir. Yiiksek yogunluga ve
safliga sahip alimina; korozyon direnci, yiksek dayanim ve iyi biyouyumluluk
ozelliginden dolayi kalga protezlerinde ve dis implantlarinda yaygin kullanima sahiptir

[37].

Zirkonya da alimina gibi, bulundugu ortamda biyoinert etki gostermektedir.
Aliminanin zirkonya seramiklere gore avantaji, cok daha yiksek ¢atlama ve bukiilme
direncine sahip olmasidir. Zirkonya, uyluk kemigi protezlerinde basariyla

kullanilmaktadir [37].

2.2.4.2 Kalsiyum Fosfat Seramikler

Kalsiyum ve fosfat atomlarinin c¢oklu oksitleri seklindeki yapilardir. Hidroksiapatit
(HA:Ca10(POa)s(OH)2), Trikalsiyum fosfat (Cas3(POas);) ve Oktakalsiyum fosfat
(CaH(PO4)3.20H) bu vyapilara 6rnek verilebilir. Kalsiyum fosfat bazli biyoseramikler,
tipta ve disgilikte 20 yildan beri kullanilmaktadir. Bu malzemeler, ortopedik kaplamalar

ve dis implantlarinda, yiz kemiklerinde, kulak kemiklerinde, kalca ve diz protezlerinde
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“kemik tozu” olarak kullaniimaktadir. Kalsiyum fosfat seramiklerin sinterlenmesi,
genellikle 1000-1500 °C’de gergeklesir ve bunu istenilen geometride sikistirilmasi izler.

Tum kalsiyum fosfat seramikleri, degisen hizlarda biyolojik olarak bozunurlar [2].

Cizelge 2. 1 Biyomedikal trunlerde kullanilan gesitli dogal ve sentetik malzemeler [2]

UYGULAMA ALANI MALZEME TURU
iskelet Sistemi, Eklemler, Kirik kemik Titanyum, Titanyum Aliminyum
uglarini tespitte kullanilan ince metal Vanadyum alasimlari, Paslanmaz gelik,
levhalar kobalt krom alagimlari
Kemik dolgu maddesi, Kemikte olusan Polimetilmetakrilat (PMMA),
sekil bozukluklarinin tedavisinde Hidroksiapatit
GOz ici lensler, Kontakt lensler, Kornea PMMA, Silikon kaucuk, Hidrojeller,
bandaj Silikon-akrilat, Kolajen

2.2.4.3 Biyoaktif Camlar Ve Cam-Seramikler

Biyoaktif camlar ve cam seramikler, 6zel bilesimlere sahip camlarin kontrolli
kristalizasyonu ile Uretilen, camlardan ¢ok daha yuksek mekanik mukavemete ve darbe
direncine, daha yiksek refrakterlik 6zelligine ve daha distk isil genlesme katsayisina

sahip olabilen ¢ok kristalli malzemelerdir.

Biyoaktif seramikler grubu arasinda yer alan biyoaktif camlar (amorf kati malzemeler),
ozellikle sert viicut dokulariyla (kemikler, disler) bag kurma yetenegi ile SiO;, NaxO,
Ca0 ve P,0s esasli bir bilesime sahip biyouyumlu yapidadir. Ayrica biyoaktif camlarin
bilesimlerinde MgO, Al,O3 de yer alabilmekte ve kimi durumlarda malzemenin
bilesimine bagl olarak yumusak viicut dokulariyla da bag olusturabilmektedir. SiO,,
camsi yapilarda ag sebekesini meydana getirerek ana iskeleti insa eden bilesen
konumundadir. Uretimi Larry Hench ve ekibinin calismalariyla baslayan, ag. %45 SiO,,
%24,5 NaxO, %24,5 CaO ve %6 P,0s bilesimindeki UGrunler ‘biyocam’ olarak
adlandiriimakta ve 45S5 ile 45S5.4F gibi ticari isimlerle taninmaktadir. 45S5 ticari
isminde S, SiO; bilesenini; 45, SiO, bileseninin agirlikga ylizdesini; 5 ise agirlik¢a
Ca0/P,0s oranini ifade etmektedir. CaO/P,0s oraninin daha dusik degerlerde olmasi,
malzemenin biyoaktifligini olumsuz yonde etkilemektedir. Biyocamlarin diger

camlardan farki CaO/P,0s oraninin ylksek olmasindan kaynaklanmaktadir. HA’ya gore
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kemik olusumunda daha iyi olmasina ragmen, zayif mekanik 6zelliklerinden dolayi

agirhk tasiyan mekanizmalarda kullaniimazlar [38].

2.2.5 Dogal Kaynakl Biyomalzemeler (Biyolojik Apatitler)

Hidroksiapatit, kimyasal yontemlerin disinda geyik boynuzu, mercanlar, deniz
yosunlari, insan ve hayvan kemikleri gibi dogal kaynaklar kullanilarakta
Uretilebilmektedir. Dogal malzemelerin, implant malzeme olarak kullanilmalarinin en
blyilk avantaji, vicut ortaminda mikemmel biyouyumluluk gostermeleridir. Sentetik

malzemelere gore daha az toksik etki gosterirler [37].

Dogal HA kaynaklarindan biri olan mercan apatitleri, deniz mercanlarindan elde
edilmektedirler. Mercanlar, dogal yolla olusan yapilar olduklarindan, uygun dayanma
ve yapisal ozelliklere sahiptir. Belli cinslerden Uretilen mercan kalsiyum fosfatlarin
gozenekleri, insanin singerimsi kemigine benzer kemik yamasi uygulamalarinda

kullanihr [37].

2.3 Hidroksiapatit

Kemigin inorganik yapisina gore minerallerin en 6nemlileri kalsiyum ve fosfordur.
Elektron mikroskobu ve X-isinlari enerji dagihimi ile yapilan analizler sonucu kalsiyum ve
fosforun HA seklinde birlesmis oldugunu gostermektedir [39]. Kemik dokusunun
inorganik yapisini olusturan kalsiyum fosfat esash HA, tip ve discilikte kullanilan bir
biyoseramik malzeme olup, biyouyumlulugu nedeniyle yapay kemik olarak cesitli
protezlerin yapiminda, catlak  ve kirik kemiklerin tedavisinde  ve

metalik biyomalzemelerin kaplanmasinda kullaniimaktadir.

Biyoaktif seramik malzemeler ve kalsiyum fosfatlar arasinda en taninan mineral olan
HA, ‘apatit’ bilesik ailesinin bir tGyesidir ve Caio(POa4)s(OH)2 kimyasal formiline sahiptir.
Hiicre ve doku blylmesini destekleyen bir malzeme olan hidroksiapatitin gézenekli
formlari kemigin gelisip yenilenmesine yogun formlarina gore daha fazla destek
olmaktadir. Hicrelerin bliylylp dokuyu gelistirebilecekleri gozenekler sayesinde doku
ile malzemenin kaynasma aktivitesi daha hizli gergekleslesmektedir. Her ne kadar

gozenekli malzemeler, yogun malzemelere goére mekanik acidan daha zayif bir
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performans sergilese de kompozit yapilarin kullanimi bu durumun giderilmesine

alternatif olmaktadir [40].

Hidroksiapatit, hekzagonal kristal yapisina sahiptir ve latis parametreleri (a,b:0,9432
nm) ile (c:0,6101 nm) degerindedir. Hidroksiapatitin kristal yapisi Sekil 2.2’de
gosterilmektedir. Bilesimi bakimindan ele alindiginda hidroksiapatitteki agirlikga
kalsiyum ve fosfor yuzdeleri sirasiyla 39,84 ve 18,52'dir. Yetiskin bir bireyin kemik
bilesiminde 6lcim yapildiginda kalsiyum ve fosfor ylzdeleri sirasiyla 34,8 ve 15,2’tir. Bu
durum, kemige yogunlugunu ve mukavemetini saglayan, kalsiyum ve fosfor kaynaginin

hidroksiapatit oldugunu géstermektedir [40].

Caw0(PO4)s(OH)2

c-Axis

Sekil 2. 2 Hidroksiapatitin hegzagonal kristal yapisi [41]

Dogal kemik, dis kemigi ve dis minesi gibi uzuvlarin yapisinda bulunan bir mineral
olmasi hidroksiapatite biyolojik bir deger kazandirir. Bu nedenle hidroksiapatitin
Uretimi i¢cin dogal kaynaklardan (sigir kemikleri, mercan kayaliklari, fildisi, midye
kabugu, yumurta kabugu vb.) yararlanma fikri Gzerinde ugras verilmekte ve calismalar

gerceklestirilmektedir.

Kalsiyum/fosfor (Ca/P) molar oran parametresi, mineralin biyomalzeme olarak
kullanilma sinirlart  konusunda belirleyici bir rol UGstlenmektedir. Biyomalzeme
uygulamalari icin (Ca/P) molar oraninin en az (1/1) olmasi gerekmektedir.
Stokiyometrik hidroksiapatitin (Ca/P) molar orani 1,67 olup ideal degerdir ve bu deger
bir tepe noktasi olarak dustnilmektedir. Hidroksiapatit en iyi mukavemete ve

kristallige (Ca/P) molar orani 1,67 iken ulagsmaktadir [9].
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Hidroksiapatit, vicut sivisinin korozif, degisken pH’li etkilerine karsi en kararh kalsiyum
fosfat fazidir. Hidroksiapatitin sulu ortamlarda 4,2-8,0 pH araliginda kararli kaldig
bilinmektedir ve bu durum, pH degeri temasta bulundugu dokulara gore degisebilen

vicut sivilariigin dayanikh bir kalsiyum fosfat minerali oldugunu géstermektedir [9].

Hidroksiapatitin fizikokimyasal, mekanik ve biyolojik 0&zelikleri Cizelge 2.2°de

verilmektedir.

Cizelge 2. 2 HA’nin fizikokimyasal, mekanik ve biyolojik 6zelikleri [4]

Ozellik Birimi Deger
Molekil formila - Ca10(P0O4)s(OH)2
Ca/P orani - 1,67
Kristal yapi - Hegzagonal
Young moduli GPa 80-110
Elastiklik moduli GPa 114
Basma dayanimi MPa 400 -900
Gerilme dayanimi MPa 115-200
Yogunluk g/m?3 3,16
Bagil yogunluk %g/m3 95-99,5
Kirilma toklugu MPa m1/2 0,7-1,2
Sertlik HV 600
Bozunma sicaklig °C > 1000
Erime noktasi °C 1614
Dielektrik sabiti - 7,40
Isil iletkenlik W/cmK 0,013
Biyoaktiflik - Yiiksek
Biyouygunluk - Yiiksek
Biyobozunma - Dasuk
Hicresel uygunluk - Yiiksek
Kemik iletkenligi - Yiiksek

Hidroksiapatitin iyonik bir karaktere sahip olmasi kimyasal formilinde yer alan
ivonlarin yerlerini farkli iyonlara kolayca birakabilmesini saglamaktadir. Ornegin (OH)
iyon grubu ile F iyonunun yer degistirmesi sonucu florapatit fazi ortaya ¢cikmaktadir.
Benzer yer degisimleri, Mg*? ile Ca*? iyonlari veya (COs3)? ile (PO4)3 iyon gruplari
arasinda gerceklesebilmektedir. Boylelikle kristal yapisi, kararlilik, ¢ozlinebilirlik, termal

stabilite gibi 6zelliklerde degisim meydana gelmektedir [42].

Gevrek yapisindan otird hidroksiapatitin kirilgan bir karakter tasimasi, yike dayanim
gerektiren uygulamalarda tek basina kullanimini kisitlamaktadir. Dolayisiyla genellikle
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yike maruz kalmayan kiglik implantlar veya az miktarda yik uygulanan poroz
implantlar halinde, dolgu malzemesi olarak, kaplama seklinde ya da toz formda

fonksiyon gostermesi mimkin olmaktadir [43].

Hidroksiapatit, kendisine mukavemet saglayacak bir bilesenin destegi ile kompozit
malzemelerde de yer alabilmektedir. Hidroksiapatitin belirli bir yogunluk ve
mukavemet kazanabilmesi i¢in sinterlenmesi, 950-1300 °C sicaklik araliginda
olmaktadir. ~ 1300 °C’den itibaren hidroksiapatit kararlihgini yitirerek dekompoze
olmaya egilim gostermektedir. Sinterleme sicakliginin 1300 °C’nin (zerinde oldugu
durumlarda hidroksiapatit parcalanmaktadir. Sinterleme sicakliginin gereken degerden
daha yiliksek olmasi, tane bliyiimesine dolayisiyla da mukavemet disisine sebebiyet
vermektedir. Sinterleme sicakhgl distikce hidroksiapatitin  termal kararhlig
iyilesmekte, tane boyutu kiglldligl icin de mikroporozite miktari, ylizey alani,

yogunlugu ve mekanik mukavemeti daha yiliksek olan yapilar elde edilmektedir [44].

Hidroksiapatitin elektriksel ozellikleri hakkinda ylzeyi negatif ylklenmis olanlarin
kemik ve doku blylmesini hizlandirdigl; ylizeyi pozitif yiklenmis olanlarin ise

yavaslattig belirtiimektedir [45].

Hidroksiapatit, asidik cozeltilerde c¢oziinlirken bazik cozeltilerde c¢oziinmemektedir.
Suda ise kismen ¢6zlinme gostermektedir. Vicut sivisi da icerdigi proteinler, enzimler,
yaglar, polisakkaritler, co6ziinmdis iyonlar vb. diger organik ile inorganik bilesenlerinden
ve pH etkeninden otlirli hidroksiapatit icin ¢o6zlici bir ortam sunmaktadir. Ancak
sinterlenmis hidroksiapatitin mukavemeti arttigindan ¢6ziinmeye karsi direnci daha
iyidir ve vicut icerisinde ¢ozlinmesi, dokular ve vicut sivilari ile etkilesimine, ylizey
dizginligine, partikil boyutlarina dolayisiyla yizey alanina bagh olarak daha

kontrollii bir hizla gerceklesmektedir [46].

Estetik gorinimd, hidroksiapatitin agiz ve cene cerrahisinde daha fazla tercih

edilmesindeki etkenlerden biridir [47].

2.3.1 Hidroksiapatit Uretim Yontemleri

Hidroksiapatitin kemik destek ya da onarim malzemesi olarak kullanimi icin bircok

yontem gelistirilmistir. Yontemlerden bazilar; hidrotermal yéntem, yanma sentezi,
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sulu c¢ozeltilerden yas kimyasal ¢oktlirme, diger kalsiyum fosfatlarin hidrolizi ve termal
¢Okeltme, sol-jel yontemi, ultrasonik 1sima, yapay vicut sivisindan ¢oktirme,
mikrodalga-hidrotermal yontem ve ters misel yontemidir. HA sentezi sirasinda
taneciklerin aglomerasyonu (topaklanma) s6z konusudur, bunu 6nlemek igin kullanilan
yontemlerden biri ses oOtesi dalgalardir [34], [48]. Yas kimyasal yontemler ve
hidrotermal teknikler, HA tozu Uretim yontemleri arasinda en vyaygin olarak

kullanilanlardir.

HA, sigir kemigi gibi dogal kaynaklardan, hidrotermal transformasyon vyolu ile
mercanlardan veya sentetik olarak Uretilebilmektedir [49]. YUksek saflikta sentetik HA
kati-hal reaksiyonu ile, hidrotermal mikrodalga metodla veya sol-jel yontemiyle elde

edilmis apatitin sinterlenmesiyle hazirlanmaktadir [50].

HA, organik malzemelerden hidrotermal olarak donistirilebilmekte veya sentetik
olarak uretilebilmektedir. HA hazirlamak icin organik malzeme olarak insan disi, kemigi,
minesi veya hayvan kemikleri kullanilmaktadir. Dogal kaynaklardan HA (retiminde
oncelikle kullanilacak dogal kaynagin temizleme, kalsinasyon ve 6gltme islemleri
gerceklestirilmektedir. Coktlirme veya hidroliz metodu ile yas sistemle hazirlanan HA,

cogunlukla serbest kalsiyum iyonlari icermemektedir.

Kuru yontem, kuru haldeki kalsiyum tozu ve fosfatin 1000 °C lzerindeki sicakliklarda
preslenerek reaksiyona girmesi saglanarak gerceklestirilmektedir. Kuru yontem, klasik

seramik malzeme Uretim yontemidir [34].

Yas yontem icin biri kalsiyumlu digeri fosfatli iki ¢dzelti hazirlanip ve her ikisinin de pH
degerinin 12 seviyesine c¢ikmasi saglanmaktadir. Kalsiyumlu ¢ozelti karistirilirken,
fosfatli ¢ozelti damlalar halinde eklenmektedir. Elde edilen ¢ozelti santrifiij edilerek
¢cOkelti elde edilmektedir. 90 °C'de kurutma islemi, 1000-1200 °C’de sinterleme islemi

yaptimaktadir [51].

Hidrotermal yontem, c¢ozeltideki kalsiyum ve fosfat cokeltisine hidrotermal islem
uygulanmasidir. Baglayici olarak borasilikat cam tozu karistiriir, toz karisimi az
miktardaki su ile islatiimaktadir. Nemlendirilmis karisima, 200-300 °C arasindaki

sicaklikta mekanik presleme islemi yapilmaktadir [37].
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2.3.2 Farkh ilave Malzemelerinin ve Uygulanan Sinterleme Sicakhlarinin HA’nin

Mekanik Ozelliklerine Etkisi

Kemik yerine yapilan orta kulak kemikleri gibi ylk tasima gerceklestirmeyen
uygulamalarda ya da disik mekanik 6zellikleri nedeniyle kritik olmayan yik tasima
uygulamalarinda ve dis hekimliginde asilama icin HA kullanilmaktadir. Ozellikle dusiik
kirflma toklugu, HA’yi disik yik tasiyan monolitik implantlarda kullanimiyla
sinirlamaktadir. Bu nedenle biyolojik olarak aktif hidroksiapatit bazli implantlarin tam

olarak kullanilmasi icin mekanik 6zelliklerin gelistirilmesi gerekmektedir [14], [15].

Yogunluk degeri ve diger mikroyapi Ozellikleri, tane ve bosluk boyutu gibi proses
parametrelerine ve sinterleme sicakliklarina baghdir, bunlar sayesinde hidroksiapatitin

mekanik ozellikleri gelistirilebilir.

2.4 Kemik Dokusu

Canli kemik dokusu organik matriksten, bu yapi icinde yer alan gézelerden ve matrikse
yerlestirilmis kalsiyum tuzlarindan olusmaktadir. Organik matriks protein fibrillerle
(kollogen fibriller) ara madde denilen mukoproteinlerden olusmaktadir. Heniiz Ca
tuzlar ile sertlestiriimemis ya da kalsifiye olmamis bu dokuya osteoid adi da
verilmektedir. Kemik dokusu icinde onun sirekli degisimini ve canliigini yaratan
gozeler bulunmaktadir. Bu gozelerin bir tirl organik yapiyl hazirlarken baska bir tiri
surekli yikim olaylarini Gstlenmektedir. Kemik kuru agirliginin yaklasik olarak ag.%35’i
organik, ag.%65’i de anorganik maddelerden olugmakta, fakat taze agirhginin %20
kadari su icermektedir. Biyime dodnemindeki ossifikasyon olaylarinda icerdigi su

miktari ag.%60’a kadar ¢ikabilse de ilerlemis yaslarda ag.%20’dir [52].

Canlilarin temel yapi tasini olusturan kemikler sahip olduklari karmasik mikro yapilari
ile seramik organik kompozitler olarak adlandirilmaktadir. Kemik her ne kadar Na®,
Mg?*, K¥, (COs)%, F, CI" ve H,0 icerse de ana yapisi Ca®* ve P’den olusmaktadir. Cizelge

2.3’te kemige ait kimyasal kompozisyon yer almaktadir [53].
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Cizelge 2. 3 Kemige ait kimyasal kompozisyon [53]

Kompozisyon % (Agirhkga)
Kalsiyum Ca?* 34.8
Fosfor P 15.2
Ca/P 1.71
Sodyum Na* 0.9
Magnezyum Mg?* 0.72
Potasyum K* 0.03
Karbonat (CO3)?* 7.4
Flor F 0.03
Klor CI 0.13
Pirofosfat (P,07)* 0.07
Toplam inorganik mineraller 65.0
Toplam organikler 25.0
Su H0 10.0

2.4.1 Kemik Dokusunun Yapisi ve Ozellikleri

Kemik dokusu makroskobik olarak, kompakt (kortikal) kemik ve spongdz (kansell6z)
kemik olmak Uzere iki farkli yapidan olusmaktadir. Femur gibi bir uzun kemigin ucunun
kesiti, yogun kortikal kabuk ve poroz kanselloz i¢ yapiya sahiptir. Bu iki yapi yogunluk
ve porozitelerinden ayrilabilmektedir. S6z konusu 6Ozellikler Sekil 2.3’te verilmistir.
Yogunluktaki kiictik degisimler, mukavemet ve elastisite modili degerlerinde biylik
degisimlere neden olmaktadir. Yogunluktaki degisimler ayrica yaslanmaya, hastaliga ve
kemigin kullanimina baghdir. Kortikal kemigin mikroyapisi dizenli silindir bigimli

lamellalardan olusmaktadir [54].

Eriskin bir insanin kompakt olan kemiginde %4 oranda yag, %24 organik matriks, %12
kadar su ile %60 kadar mineraller yer almaktadir. Spong6z olan kemiklerde yag orani
daha c¢oktur. Bir erigkinin spong6z kemik yapisinda ortalama %35 kadar yag, %20
organik matriks, %20 kadar mineraller ve %25 kadar su bulunmaktadir. Genel olarak
kompakt kemiklerde mineral orani daha yliksektir, buna karsin spongéz kemikler daha

cok yag ve su icermektedir [55], [56].

Mikroskobik incelemede ise, kemigin hiicreler ve hiicreler arasinda yer alan kemik
matriksinden olustugu gorilmektedir. Kemigin 6zel bir bag dokusu olup, bes tir hicre

icermektedir. Bunlardan; osteoblastlar, kemik matriksinin organik bilesenlerinin
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sentezinden sorumlu hicrelerdir. Kemik ylizeylerinde epitelyum hiicrelerini andiran
sekilde yan yana dizilmektedirler. Osteoklastlar, kemigin kirilmasinda veya yeniden
kaynamasi durumunda islevli olan hiicredir. Ayrica kemik rezorbsiyonu sirasinda
meydana gelen artiklarin ortadan kaldiriimasinda aktif rol alir. Osteositler ise olgun
kemik hiicrelerinde etkilidir. Kemik matriksinin devamlihg icin aktif rol alir.
Osteoblastlar ve osteoklastlarin birlikte ¢alismasi sonucu kemik dokusu olusmaktadir

[55], [56].

Osteon Kollajeiliﬂer
Periost
Konsantnk QﬂgI
lameller ses ; .
Besleyici arter #] 2 'Haversran (3-7um) Apatit mineral kristalleri
Intramediiler {* kanal (200-400 A° uzunlugunda)
bosluk j
Epifiz
birlesme
cizgisi

Sekil 2. 3 Kemigin yapisi [32]

2.4.2 Kemik Hidroksiapatit Ara Yiizeyi

Kemik hidroksiapatit ara ylzeyi baglanma boélgesi olarak adlandiriimaktadir. Ara
ylzeydeki baglanma tipi malzemenin dogasina baghdir. Kemik ile implant arasindaki
baglanma kuvveti diger malzemelerle karsilastirildiginda biyoaktif malzemeler igin gok

daha buyuktdr.

Biyoaktif malzeme kullanildiginda olusan baglanma “ostegenesis”in sonucudur. Ayrica
biyoaktif malzeme kullanildiginda malzemede veya kemikte kirilma meydana
gelebilmektedir. inert (kimyasal olarak aktif olmayan) malzemeler kullanildiginda ara
ylzeyde ayriima olusmaktadir. Plazma spreyle HA kaplanan implantlarin
kaplanmayanlara gore daha vyiksek ara ylzey baglanma kuvveti gosterdikleri

gorilmektedir [10].
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2.4.3 Kemik Dokusu ve Hidroksiapatitin Kemik Dokusundaki Durumu

insan kemiklerinin kortikal ve trabekiiler kisimlarinin matrisleri iki fazdan olusmaktadir.
Kalsiyum HA ve Tri-kalsiyum fosfat (TCP: Casz(P0Oa4)2). Asil faz olan dogal kalsiyum HA,
kortikal ~ kemiklerde %50’'den  az  olmamak {izere  gozenekli bir yapi
olusturmaktadir. Diger yandan, trabekiler kemikler ise %75’in lzerinde gdzeneklilikte
bir kafese sahiptir. insan kemiklerindeki gdzeneklerin boyutlari, 100 ile 500 pm
araliginda degisip dogal kemik iligi ile doldurulmustur. Kemikler, dentin, dis minesi, HA,
protein, diger organik maddeler ve su iceren dogal kompozittir. Dis minesi, bu dokular
arasinda en ¢ok mineral iceren ve en sert dokudur. Kemik dokusunun mukavemeti,
batlin bilesenlerinin ayri ayri mukavemetlerinden daha buyuktir. Kemik yapisindaki
kallojen, esnek yapisiyla, HA’ nin gevrek kirllmasini énlerken, HA, sertligiyle kallojenin

plastik deformasyon boélgesine girmesini engeller [6].

7!?-‘ .
Wi

Sekil 2. 4 (a) Kemik dokusu ve (b) Hidroksiapatit’in yapisi [6]

(a) (b)

2.5 Biyoseramiklerin Dokular ile Etkilesimleri

Canli dokuya yerlestirilen tim malzemeler, bu dokudan tepki almaktadir. Bu tepki
doku-implant ara ylizeyinde olusmakta ve Cizelge 2.4’te siralanan cesitli faktorlere
bagh olmaktadir. Bu faktorlere bagh olarak implant malzemeye olan doku tepkisinin

dort tiird vardir. Bunlar:
1) Malzeme toksit ise, cevresindeki doku 6lmektedir.

2) Malzeme toksit degil ve biyoinert ise, degisik kalinliklarda fibroz doku olusumu

gerceklesmektedir.
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3) Malzeme toksit degil ve biyoaktif ise, doku-implant ara ylizeyinde baglanma

gerceklesmektedir.

4) Malzeme toksit degil fakat ¢ozlinlir yapidaysa, ¢evresindeki doku, implantin

yerini almaktadir.

Cizelge 2. 4 implant doku ara yiizey iliskisini etkileyen faktérler [1]

Doku yoniinde implant yéniinde
Doku tipi implant bilesimi
Doku yasi implanttaki faz sayisi
Doku saghgi Faz sinirlari

Doku igi kan sirkiilasyonu Ylzey morfolojisi
Araylzey haraketliligi Yizey gozenekliligi
Araylizey kan sirkilasyonu Kimyasal reaksiyon

Boyutlar arasi uygunluk | Boyutlar arasi uygunluk

Mekanik yikleme Mekanik ylikleme

Biyoseramiklerin tiiriine bagli olarak gozlenen doku cevaplari farkli olmaktadir. Ayrica
Cizelge 2.4’te yer alan diger faktorlerin de bu cevaplardaki etkisi dnemlidir. Seramik

implantlarin en ilgi cekici 6zeliklerinden biri, doku igin zehir etkisi olusturmamasidir.

Dokularin ¢ok karsilasilan bir tepkisi de, dokunun implant ¢evresinde lifsi bir kapsiil
Uretmesidir. Bu ipliksi doku, organizma tarafindan implanta karsi bir duvar 6rmek igin
veya implanti izole etmek i¢in Uretilmektedir. Kisacasi, bir c¢esit korunma
mekanizmasidir ve implant, zamanla ipliksi doku ile tamamen kaplanarak doku
ylzeyinden uzaklasmaktadir. Metaller ve cok sayida polimer, bu cesit bir tepkiye neden
olmaktadir. Alimina ve zirkonya gibi hemen hemen inert sayilabilecek seramikler de,
ara ylzeyde ipliksi doku olusumuna neden ol olmaktadir. Ancak optimum (en uygun)
kosullarda, bu doku son derece incedir. Kimyasal reaktifligi cok yiksek olan metal
implantlarda ise daha kalin ara ylizey tabakalari olusmaktadir. Ara vyizeydeki

uyumluluk ve hareketlilik de tabakanin kalinhgini blyuk 6lclide etkilemektedir.

Uclincii bir doku tepkisi, implantla doku arasindaki ara yiizeyde baglanmanin
gerceklesmesidir. Bu ylzey “biyoaktif ylizey” olarak adlandiriimaktadir. Baglanma,
implantla doku arasindaki hareketliligi engellemekte, ayrica implantin viicut tarafindan
dislanmasi da engellenmis olmaktadir. Dordiinci tir etkilesimde ise, implant malzeme,

onarim islemi tamamlandiginda ¢6ziinmekte ve kendisini ¢evreleyen doku tarafindan
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emilerek yok edilmektedir. Bu nedenle emilebilir cinste biyomalzeme kullanildiginda,
bu malzemenin vicut sivilarinca kimyasal agidan pargalanabilir yapida olmasina dikkat
edilmelidir. Bozunma dUrlnleri de zehirli olmamali ve hiicrelere zarar vermeden
dokudan uzaklastirilmalidir. Biyoseramiklerin doku tepkisine goére siniflandiriimasi

Cizelge 2.5'te 6zetlenmistir.

Cizelge 2. 5 Biyoseramiklerin doku tepkisine gore siniflandirilmasi [10]

implant Tiirii Doku Tepkisi Ornek

GoOzeneksiz, yogun ve inert | Cok ince fibroz doku olusumu

Alumina, Zirk
seramikler (morfolojik sabitleme) umina, Zrkonya

Gozenek icerisinde doku

Gozenekli, inert seramikler biiytmesi (biyolojik sabitleme)

Hidroksiapatit (HA)

HA ile kaplanmis metaller Doku implant ara ylizey Biyoaktif camlar
Gozeneksiz biyoaktif baglanmasi (biyoaktif Cam seramikler
seramikler sabitleme) HA

Trikalsiyumfosfat

Rezorbe olan seramikler Emilme . .
Biyoaktif camlar

2.6 Biyomalzemelerin Biyoaktivite Karakterizasyonu

Biyomalzemelerin uygun mekanik o6zelliklere ve yiizey kimyasal davranislarina sahip
olmalari istenmektedir. istenen &zelliklerin elde edildiginden emin olabilmek icin

biyomalzemelerin karakterizasyonu yapilmalidir.

Standart in vitro biyoaktivite karakterizasyonu, in vivo biyoaktivitesinin gostergesi
olarak bilinen, biyomalzemelerin yapay vicut sivisi icerisinde kemik olusturma
kabiliyetinin zamana bagli olarak degisimini ortaya c¢ikarmak ve anlamak igin

yapilmaktadir.

in vitro; viicut ortaminda bulunan, kan plazmasindaki iyon konsantrasyonlari
kullanilarak, ortam sicakligi 37,5 °C ve pH1 7,4 olacak sekilde simule edilerek

olusturulan sollisyon icerisinde yapilan deneydir.

Biyoaktivite testi, numuneler yapay vicut sivisi icerisinde belirli zaman araliklarinda
bekletilerek yapiimaktadir. Cizelge 2.6’da kan plazmasinin ve yapay viicut sivisinin iyon

konsantrasyonlari verilmektedir [57].
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Cizelge 2. 6 Yapay vicut sivisi ve kan plazmasinin iyon konsantrasyonlari (mM) [57]

iyon Yapay vucut Kan plazmasi
SIVISI
Na* 142,0 142,0
K* 5,0 5,0
Mg+2 1'5 1’5
Ca*? 2,5 2,5
Cl 147,8 103,0
HCO3 4,2 27,0
HPO42 1,0 1,0
SO4? 0,5 0,5

Biyomalzemelerin kemige baglanmasinin nedeni malzemenin viicut sivilari igerisindeki
kimyasal reaksiyonlaridir. Ylzey kimyasal reaksiyonlari kemigin baglanabildigi
hidroksikarbonaapatit (HCA) tabakasinin olusumuyla ortaya c¢ikmaktadir. Baglanma,
ard arda gelen reaksiyonlar sonucunda meydana gelmektedir. Malzeme ara ylizeyinde
olusan reaksiyonlar implant doku ara ylzeyinde ve implant (zerindeki ortamda
bulunan dokularin bulunmasiyla bir farklilik géstermeksizin yapay viicut sivisi igerisinde

gerceklesmektedir.

2.7 HA’nin Elektriksel Ozellikleri

HA’'nin  elektriksel oOzellikleri  farkh  metal iyon katkilariyla degismektedir.
Hidroksiapatitler elektriksel olarak incelendiginde, cesitli ilaveler ile hidroksiapatit
esasli kompozit malzemeler elde edilerek elektriksel 6zelliklerinin iyilestirildigi
gortlmustir. Hidroksiapatitlere Ag, K, Ba, Pb, Li, Sr, ZrO,, Ti gibi ilave edilerek elde
edilen kompozitlerde i¢c direncglerinin disttgl, elektriksel iletkenliklerinin arttig
belirtilmistir. Elde edilen bu hidroksiapatit esasli kompozitlerin elektriksel 6zelliklerine
hidroksil iyonlarinin varligi, gaz uygulamalari, sinterleme sicakligi gibi parametrelerin

etki ettigi belirtilmistir [51].

Yapay kemik uygulamalarinda hidroksiapatitin kullanimini kisitlayan en dnemli eksiklik
elektriksel iletkenliginin distk olmasidir. HA bazli kompozitlerde bu elektriksel
Ozellikleri etkileyen parametrelerden bir tanesi de bu kompozitlerin Gretim
yontemleridir. Vakum ortaminda spark plazma sinterlemesi (SPS) yontemiyle Uretilen
HA-CT kompozit malzemesinin elektriksel 6zelliklerinin diger yontemlere gére ¢ok daha

ylksek oldugu ortaya cikmistir. SPS yontemi ile Uretilen seramiklerde AC iletkenlik
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degeri yaklasik 10 (Qcm)tiken bu deger basingsiz sinterleme ile tretilen seramiklerde

108 (Qcm)* olarak tespit edilmistir [58].

SPS yonteminin kullanilmasinin en buylk avantaji, daha dislik sicakliklar ve daha az
surede tasinim ve diflizyonu arttirarak farkli yogunlastirma mekanizmalarini aktif hale

getirmesidir [58].

Yapilan galismalarin neticesinde hidroksiapatitlere farkh element ve bilesikler katilarak
olusturulan kompozitler ile hidroksiapatitlerin elektriksel 6zelliklerinin arttirilabildigi
bulunmustur. Elektriksel o6zelliklerin artmasi  HA’nin  piezoelektrik  6zelliginin
iyilesmesini saglar. Piezoelektrik oOzelligin iyi olmasi HA esasl kompozitlerin dogal
kemik yapisina daha ¢ok benzemesine ve HA'nin viicut icerisinde kullanim yerlerinin

artmasina yol agacaktir.

2.7.1 Elektriksel Parametreler

HA vyalitkan malzemeler grubuna girdiginden, elektriksel ozellikleri incelenirken,

dielektrik 6zelliklerinin iyi bilinmesi gerekmektedir [59].

Dielektrik malzemelerde serbest elektron yoktur, enerji araligi 4 eV’'den bulylktir ve
dzgil direncleri 10*nin (ohm-m) Gzerindedir. Yalitkanlarin 6zgiil direnci metallerinkinin
yaklastk 10%° kati kadardir. Elektrigi iletememelerine ragmen uygulanan elektriksel
alandan etkilenmektedirler. Elektriksel alan etkisinde elektriksel yuklG elektronlar,
iyonlar yer degistirdiginden ve sirekli kutuplu molekiller yon degistirdiginden
elektriksel yik merkezleri kaymakta, bunun sonucunda elektriksel kutuplasma
olusmaktadir. Malzeme ylizeyinde elektriksel yik birikimi saglayan elektriksel
kutuplasma nedeniyle bu malzemeler kondansator Gretiminde kullanilmaktadir. Bazi
dielelektrik malzemelerde elektriksel alan etkisinde degisen boyutlar, uclari arasindaki
kuvvet etkisi ile piezoelektrik denen gerilim farki yaratmaktadir [59]. Piezoelektrik

ozellik kemik hasarlarinin iyilestirilmesinde kullanilabilinir.
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BOLUM 3

DENEYSEL CALISMALAR

Bu calismada; sigir kemiginden hidroksiapatit (BHA) elde edip, elde edilen BHA’lara
ag.%0,25; 0,5; 1 ve 2 lityum oksit (Li,O) ve ag.%0,5; 1; 1,5 ve 2 stronsiyum oksit (Sr.0)
ilave ederek Li;O-BHA ve Sr,0-BHA kompozitler tretilmis ve 1000, 1100, 1200 ve 1300
°C’'de sinterlenmistir. Daha sonra Li;O-BHA ve Sr,O-BHA kompozitlerin,
mikroyapilarinin taramal elektron mikroskobu (SEM) gorintilerinin alinmasi, X-isini
kirinim analizi (XRD), vickers sertlik o6l¢limleri, basma dayanim testleri, yogunluk

Olciimleri ve elektriksel iletkenlik 6lgiimleri ve SBF testleri yapilmistir.

3.1 Deneylerde Kullanilan Malzemeler

Deneysel calismalarda baslangic malzemesi olarak kullanilacak olan hidroksiapatit,
Tepe Nautilus CarrefourSA’nin veteriner kontroliindeki et reyonundan temin edilen
Sekil 3.1’de gosterilen sigir kemiklerinden elde edilmistir. BHA kompozitler elde etmek
icin ilave malzeme olarak ag.%0,25; 0,5; 1 ve 2 Li,O ve ag.%0,5; 1; 1,5 ve 2 Sr,0

kullanilmistir.

SBF testleri RINGER's Tablets (Merck 1.15525) kullanilarak yapilmistir. Ringer's

Cozeltisi; 1/4 Kuvvetinde I1ISO 6887'ye uygun bir seyreltme ¢ozeltisidir.
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Sekil 3. 1 Sigirlardan alinan bas kisimlari kesilip ayrilmis taze femurlar (kalga kemigi)

3.2 Deneylerde Kullanilan Cihazlar

Deproteinizasyondan ¢ikan kemikler yikama isleminden gegirildikten sonra on saat stire
ile 450 °C’'de, kemik govdelerindeki organik yapilarin (proteinlerin) uzaklasmasi icin 6n

sinterleme (kalsinasyon) islemine tabi tutulmustur.

Daha sonra yakilan kemikler gbévdelerindeki organik yapilarin tamamen uzaklasmasinin
saglanmasi icin Marmara Universitesi (MU) Teknoloji Fakdltesi laboratuvarinda
bulunan Sekil 3.2 gosterilen Protherm marka firin kullanilarak 850 °C’'de 4 saat siire ile

atmosfer kosullarinda kalsine edilmistir.

Sekil 3. 2 Kalsinasyon firini

Sinterleme sonrasinda, kullanima hazir hale gelen biyik parcalar halindeki BHA’lari toz
haline getirmek icin istanbul Teknik Universitesi (ITU) Metalurji ve Malzeme

Mihendisligi laboratuvarinda bulunan Sekil 3.3’te gosterilen 6glitlict kullanilmustir.
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Sekil 3. 3 Ogtiici
Ogutiiciden cikan tozlar boyutlarini kiiciiltmek icin havanda déviilmiis ve daha sonra

elenerek 75 um boyutunda BHA tozlari elde edilmistir.

Platin pota icinde Li,O ve Sr,Q’in sinterlenmesi icin ITU Metalurji ve Malzeme
Mihendisligi laboratuvarinda bulunan ve Sekil 3.4'te gosterilen Protherm marka firin

kullanilmistir.

Sekil 3. 4 Protherm Marka Firin

Zirkon bilye kullanilarak yapilan islak 6giitme ve karistirma isleminde iTU Metalurji ve
Malzeme Mihendisligi Bolimuindeki laboratuvarda bulunan ve Sekil 3.5’te gosterilen
Fritsch marka gezegen tipi degirmen kullanilarak BHA tozlari ortalama 5-10 um partikil

boyutuna getirilmistir.
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Sekil 3. 5 Fritsch marka Gezegen tipi karistirici

Ogiitme ve karistirma sonrasi BHA tozlari 80 °C’de kurutmak ve etanoliin tamamen
ugmasini saglamak igin ITU Metalurji ve Malzeme Mihendisligi Bélimiindeki

laboratuvarda bulunan ve Sekil 3.6’da gosterilen Heraeus marka Etiv kullaniimistir.

Sekil 3. 6 Heraeus marka Etilv

Presleme isleminde Sekil 3.7’de gosterilen BS 7253 ingiliz sdandartina uygun olarak

hazirlanmis kalip (¢ap; 11 mm ve yukseklik; 11 mm) kullaniimistir.

Sekil 3. 7 Presleme isleminde kullanilan kalip

Presleme islemi icin MU Teknoloji Fakiiltesin’de bulunan ve Sekil 3.8’de gdsterilen

manuel hidrolik pres kullanilmistir.

30



- N
Sekil 3. 8 Hidrolik manuel pres

Preslenen numunelerin sinterlenmesi icin iTU Metalurji ve Malzeme Miihendisligi
laboratuvarinda bulunan ve Sekil 3.9’da gosterilen Protherm marka SiC direngli firin

kullanilmistir.

Sekil 3. 9 Protherm marka sinterleme firini

Vickers sertlik élciimleri MU Teknoloji Fakiiltesinde laboratuvarinda bulunan ve Sekil

3.10’da gosterilen HMV SHIMADZU MICRO HARDNESS TESTER cihazi ile yapiimistir.

Sekil 3. 10 SHIMADZU marka Vickers sertlik (HV) dlgiim cihazi
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Basma dayanimi testi Yildiz Teknik Universitesi (YTU) Metaliirji ve Malzeme
Muhendisligi Bolimi laboratuvarinda bulunan Dizayn Grup tarafindan tasarlanmis
Sekil 3.11’de gosterilen MARES TST-SMF27 model Universal ¢ekme basma cihazinda

basma modunda yapilmistir.

Sekil 3. 11 Mares marka basma dayanim cihazi

BHA kompozitlerin yogunluk élctimleri icin 10 gram hassasiyetle él¢iim yapan terazi

kullanilmistir.

Sinterlenmis BHA kompozitlerin elektriksel 6zelliklerini belirlemek amaciyla her iki
ylzeyleri, Sekil 3.12’de gosterilen BOC EDWARD FL 400 marka buharlastirma cihazinda
dairesel sekilli glimis elektrotlar kullanilarak (<10®mbar) vakum ortami icinde termal

buharlastirma yontemi ile kaplanmustir.
-—re—

Q

Sekil 3. 12 BOC EDWARD FL 400 marka kaplama cihazi
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BHA kompozitlerin DC elektrik 6l¢imi igin oda sicakhginda -1 Volt ve 1 Volt arasinda
programlanabilir Sekil 3.13’te gosterilen Keithley 617 model elektrometre

kullanilmistir.

Sekil 3. 13 Elektrik iletkenligi 6l¢iim sistemi

Ringer tabletler ile SBF sivisi hazirlanan numunelerin 37 °C'de bekletilmesi icin Sekil

3.14’te gosterilen Ecocell marka etliv kullaniimistir.

Sekil 3. 14 Ecocell marka etlv cihazi

BHA kompozitlerin mikroyapi karakterizasyonu igin Sekil 3.15’te gosterilen JEOL JSM-

5410 marka taramali elektron mikroskobu (SEM) kullaniimistir.
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Sekil 3. 15 JEOL JSM-5410 marka taramal elektron mikroskobu (SEM)

BHA kompozitlerin kalitatif faz analizleri Sekil 3.16’da gosterilen Bruker marka X-isini

difraktometresi ile yapilmistir.

Sekil 3. 16 Bruker marka X-isini difraktometresi

3.3 Deneylerin Yapilisi

Deneyler; sigir kemiginden hidroksiapatit tiretimi, ag.%0,25; 0,5; 1 ve 2 Li,O ve ag.%0,5;
1; 1,5 ve 2 S0 ilave edilerek sigir hidroksiapatit (BHA) kompozitler elde edilmesi ve
BHA numunelerin karakterizasyonu {SEM goruntileri, XRD analizi, vickers sertlik
Olcimleri, basma dayanim testleri, yogunluk oOlgiimleri ve elektriksel iletkenlik
Olclimleri ve vyapay viicut sivist (SBF) testleri} olmak (izere (¢ asamada

gercgeklestirilmistir.

3.3.1 Sigir Kemiginden Hidroksiapatit Uretimi

Deneysel ¢alismalarda baslangic malzemesi olarak kullanilacak olan hidroksiapatit,

Nautilus CarrefourSA veteriner kontroliindeki et reyonundan temin edilen sigir
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kemiklerinden elde edilmistir. Sigir kemiginden elde edilen apatitler ‘bovine
hidroksiapatit (BHA)" seklinde isimlendirilir. Hidroksiapatit Gretimi sigir kemiklerinin
femurlarindan (kalgca kemigi) yapiimistir. Sigirlardan alinan taze femurlarin bas kisimlari
kesilip ayrilmistir. Bas kisimlarindan ayrilan kemik yapi kazinarak temizlenmis ve suda
kaynatilmisitir. Bu islemden sonra kemikler %10 sodyum hidroksit soliisyonu (NaOH)
eklenen suda 100 °C'de 45 dakika olmak (zere 6 kez kaynatilarak kemiklerin
proteinlerden arindiriimasi (deproteinizasyon) saglanmistir. Her seferinde ¢ikan su
atilarak, temiz suyla calkalama islemi yapilmis ve sollisyon eklenerek temizleme isine
devam edilmistir. Son kaynatma isleminden sonra kemikler 6nce musluk suyu ile iyice
yikandiktan  sonra  distile  suyla  yikanarak  kimyasaldan  arindinimistir.
Deproteinizasyondan ¢ikan kemikler yikama isleminden gegirildikten sonra on saat siire
ile 450 °C'de on sinterleme (kalsinasyon) islemi sonucunda kemik goévdelerindeki
organik yapilarin (proteinlerin) uzaklagsmasi saglanmistir. Bu islem sonrasi kemiklerin

gortiinimu Sekil 3.17’de verilmistir.

Kemikteki organik matriksten tam arindirmak igin hazirlanan kemikler, 450 °C‘lik firinda
sekiz saat tutularak tiim organik yapinin karbonize olarak uzaklasmasi saglanmistir.
Oda sicakhgina gelen kemikler tekrar 850 ©°C'ik firinda dort saat tutularak

sinterizasyonu tamamlanmistir.

AN LA V \ \
il 4 i \

Sekil 3. 17 450 °C’'de on saat dumansiz yakilarak organik yapidan arindirilan
kemiklerden BHA elde edilmesi

Daha sonra yakilan kemikler firinda 850 °C’'de 4 saat siire ile atmosfer kosullarinda
kalsine edilerek kemik govdelerindeki organik yapilarin tamamen uzaklagsmasi

saglanmistir.
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Sinterleme sonrasinda, kullanima hazir hale gelen bliylk parcalar halindeki BHA’lar

oguticu ile toz haline getirilmistir.

Daha sonra ¢gutlciden gikan tozlarin boyutunu kiglltmek igin havanda dévme islemi
yapilmistir. Havanda dévme isleminden sonra tozlar 75 um’luk elekten gegirilerek

ortalama partikil boyutlari 75 um olan BHA tozlari elde edilmistir.

3.3.2 Li»O ve Sr20 ilaveli BHA Tozlarinin Uretimi

Li»O ve Sr,0 ilaveli BHA tozlarinin iiretim islemi esnasinda Li>O ve Sr,0’nun YTU Kimya
Muihendisligi laboratuvarinda cekilen DTA degerlerinden yararlanilmistir. Protherm
marka firinda platin bir pota icinde Li,O 650 °C’'de, Sr,0 ise 970 °C’'de 4 saat siire ile

sinterlenmistir.

Sigir kemiginden elde edilen BHA tozlari, ayri ayri olmak Uzere sinterleme ile elde
edilen ag.%0,25; 0,5; 1 ve 2 Li»O ve ag.%0,5; 1; 1,5 ve 2 Sr;0 ilave edilerek, polimer
kaplara zirkon bilyeler ve etanol ile birlikte yerlestirilmistir. Daha sonra Fritsch marka
gezegen tipi degirmende dort saat islak 6glitme ve karistirma islemi yapilarak ortalama
partikiil boyutu 5-10 um araligina getirilmistir. Ogiitme ve karistirma sonrasi tozlar 80
°C'de etlivde kurutularak etanolun tamamen ugmasi saglanmistir. BHA tozlari zirkon
bilyelerden ayrildiktan sonra 10 um’luk elekten gegirilerek kullanilmaya hazir hale

getirilmistir.

3.3.3 Li»O ve Sr,0 ilaveli BHA Tozlarinin Preslenmesi

BHA icerisine ag.%0,25; 0,5; 1 ve 2 Li;O ve ag.%0,5; 1; 1,5 ve 2 Sr,0 ilave edilerek elde
edilen Li,O-BHA ve Sr,O-BHA tozlar, BS 7253 ingiliz Standartlarina uygun olarak
hazirlanan kaliplarda (¢cap; 11 mm ve yiikseklik; 11 mm) manuel hidrolik pres ile 2,5 ton

basing altinda iki celik disk arasinda presleme islemine tabi tutulmustur.

3.3.4 Li,0 ve Sr,0 ilaveli BHA Tozlarinin Sinterlenme islemi

Preslenen numuneler 1000, 1100, 1200 ve 1300 °C’de hava ortaminda sinterlenmistir.
Sinterleme islemi 4 saatte istenilen sicakhga cikilip sonra o sicaklikta 4 saat bekleme

seklinde yapilmigtir.
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3.3.5 Li20 ve Sr,0 ilaveli BHA Kompozitlerin Karakterizasyonu

Elde edilen Li;O ve Sr,0 ilaveli BHA kompozitlerin, mikroyapilarinin taramali elektron
mikroskobu (SEM) goéruntilerinin alinmasi, X-isini kirnim analizi (XRD), vickers sertlik
Olcimleri, basma dayanim testleri, yogunluk olglimleri ve elektriksel iletkenlik

Olgimleri ve SBF testleri yapilmistir.

3.3.5.1 Mikroyapi Analizi

Hazirlanan BHA kompozitlerin mikroyapi karakterizasyonu gevrek kirma islemi
yapilarak JEOL JSM-5410 SEM (taramal elektron mikroskobu) kullanilarak

goruntilenmistir.

3.3.5.2 X-Isin1 Kirinim Analizi (XRD)

Hazirlanan BHA kompozitlerin kalitatif faz analizleri Bruker marka X-isini
difraktometresi ile Cu Ka radyasyon kullanilarak 26=20°-90° agisal aralkta, 2° /dk. hizla

cekimler yapilmistir.

3.3.5.3 Mikrosertlik Deneyi

Vickers sertlik olgimleri 2,942 N HV 0,3 yik altinda 10 saniye tutmakla

gercgeklestirilmistir.

3.3.5.4 Basma Deneyi

Basma dayanim test cihazinin hizi 2 mm/dakika olarak ayarlanarak calistiriimistir.
LiO ve Sr,0 ilaveli BHA kompozitler parcalanana kadar kuvvet uygulanmis, bu sirada
artan kuvvet degerleri ve olusan kuvvet egrisi cihazin elektronik gostergesinden
izlenmis Li,O ve Sr,0 ilaveli BHA kompozitlerin parcalanmasina sebep olan en disuk
kuvvet degeri Newton cinsinden kaydedilmistir. Mikrometre ile kesit ¢capi (mm) ve kesit
yiksekligi (mm) dlcilerek kesit alani (mm?) hesaplanmistir. Kaydedilen kuvvet degerleri
LioO ve Sr,0 ilaveli BHA kompozit numunelerin kesit alanina (mm?) bélinerek

Megapascal (MPa) cinsinden basma dayanim degerleri elde edilmistir.
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3.3.5.5 Yogunluk Deneyi

LioO ve Sr,0 ilaveli BHA kompozitlerin yogunluk 6lciimleri 24 °C'de, 10* gram
hassasiyetle 6lcim yapan terazi yardimi ile 24 °C sicakliga sahip saf su kullanilarak
yapiimistir. Once kuru kiitle degeri sonra saf suyun icindeki kiitle degerleri 6l¢iilmiis ve

elde edilen degerler kaydedilmistir.
ISO 758’e gére 24 °C’deki saf suyun yogunlugu 0,997 (g/cm?) alinarak Denklem 3.1’e
gore yogunluk hesaplamalari yapilmistir.
Pa=[ m1/( m1- m2) [x p1 (3.1)
Burada;
Pa : Li20-BHA ve Sr,0-BHA kompozitlerin yogunluk degeri (g/cm3)
p1 :1SO 758’e gore 24 °C’deki saf suyun yogunlugu 0,997 (g/cm?3)
m1 : Li,O-BHA ve Sr,0-BHA kompozitlerin kuru kiitlesi (g)

m; : Li,O-BHA ve Sr,0-BHA kompozitlerin saf suyun icindeki kitlesi (g)

3.3.5.6 Elektriksel Ozelliklerin Olgiilmesi

LiO ve Sr,0 ilaveli BHA kompozitlerin elektriksel 6zelliklerini belirlemek amaciyla her
iki yuzeyleri dairesel sekilli gimus elektrotlar kullanilarak (<10®mbar) vakum ortami
icinde termal buharlastirma yéntemi ile kaplanmistir. iki yiizeyi de giimiisle kaplanan

Li»O ve Sr;0 ilaveli BHA kompozitler Sekil 3.18’de goriilmektedir.

Sekil 3. 18 iki yiizeyi de giimisle kaplanmis Li>O ve Sr,0 ilaveli BHA kompozitler

Yizeyleri gimusle kaplanan Li;O ve Sr;0 ilaveli BHA kompozitlerin voltmetre ile

iletkenlik kontrolleri yapilmistir.

38



Daha sonra temizlenmis cam ylizeye monte edilmis Inter dijital dontsturici (IDT)
kullanilarak numunelerin dogru akim (DC) ve alternatif akim (AC) ile elektrik

iletkenlikleri dlgtlmustar.

Numunelerin DC elektrik olgim ¢alismalari -1 Volt ve 1 Volt arasinda Keithley 617

model programlanabilir elektrometre kullanilarak oda sicakliginda (295 K) yapimistir.

AC iletkenlik ve empedans spektrumlari (IS) dlcimleri 40-10° Hz frekans araliginda
Keithley 3330 model LCZ metre kullanilarak oda sicakliginda (295 K) yapilmistir. Tim
elektrik él¢timleri karanlikta (2x10°3 mbar) vakum altinda IEEE-488 ara yuizii kullanilarak
bilgisayar kontrolli olarak gercgeklestirilmis olup ylizey sicakhgl ucu alt tabaka ile temas

halinde olan krom-alumel termokupl ile alinmistir.

3.3.5.7 SBF Testi

LiO ve Sr;0 ilaveli BHA kompozitlerin SBF testleri RINGER's Tablets (Merck 1,15525)
kullanilarak yapilmistir. Ringer's Cozeltisi; 1/4 Kuvvetinde I1SO 6887'ye uygun bir
seyreltme ¢Ozeltisidir. In vitro (canh hiicre disinda) yapilan standart mikrobiyolojik
analizlerde seyreltme ¢oOzeltisi olarak kullanilmaktadir. Ringer's Cozeltisinin Bilesimi;
NaCl 2,25 g/L; KCl 0,105 g/L; susuz CaCl, 0,06 g/L; NaHCOs 0,05 g/L’dir. Ringer's
¢Ozeltisi 500 mL damitik suya bir tablet ilave edilip karistirilarak hazirlanmistir. 25 °C'de

pH'si 6,9+0,1'dir. Hazirlanmis ¢ozelti berrak ve renksizdir.

Li,O ve Sr,0 ilaveli BHA kompozitlerin baslangi¢ kitle dlgtimleri elektronik hassas terazi
ile alinmis ve daha sonra falkon tiplerin icerisine hazirlanan SBF ¢6zeltisi ile birlikte

konulmustur.

Falcon tipleri icerisindeki Li;O ve Sr,0 ilaveli BHA Kompozitler etiivde 37 °C'de (g
glnlik periyotlarla bekletilmis ve kiitle Ol¢limleri alinmistir. SBF testi, her ¢ glinlik
periyotta tekrar Ringer tabletler ile SBF sivisi hazirlanip BHA kompozitler tekrar 37
°C’'de etliv de bekletilerek 28 glinde gerceklestirilmistir. Bununla ilgili gorintiler Sekil

3.19 ve Sekil 3.20’de verilmistir.
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Sekil 3. 20 Ringer tablet ile olusturulmus SBF sivisi icindeki numunelerin etiivde 37
°C’'de bekletme islemi
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BOLUM 4

DENEY SONUGLARI ve iRDELEME

Farkh agirliklarda Li;O ve Sr,O ilaveli BHA kompozitlerin farkli sicakliklardaki
sinterlenmesiyle elde edilen numunelerin, mikroyapilarinin taramali elektron
mikroskobu (SEM) goérintilerinin alinmasi, X-isini kirinim analizi (XRD), vickers sertlik
Olclimleri, basma dayanim testleri, yogunluk Olcimleri ve elektriksel iletkenlik

Olglimleri ve SBF testleri yapilmistir.

4.1 Li;O ve Sr,0’ in DTA Grafigi

Li2O ve Sr;0’in DTA degerlerine ait grafikler Sekil 4.1 ve Sekil 4.2’de gorilmektedir. DTA

grafigine gore LiO 650 °C’'de ve Sr;0 ise 970 °C’de hidratasyonunu tamamlamaktadir.
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Sekil 4.1 Li,O’e ait DTA grafigi
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Sekil 4. 2 Sr,O’e ait DTA grafigi

Katki malzemesi olarak kullanilan Li;O ve Sr,O, BHA kompozit olusturulurken lityum
karbonat (Li2CO3) ve stronsiyum karbonatin (SrCOs) karbonati ucurularak elde

edilmistir.

4.2 Mikroyapisal Karakterizasyon

1000, 1100, 1200 ve 1300 °C’de sinterlenmis katkisiz BHA, ag.%0,25; 0,5; 1 ve 2 Li,O

ilaveli BHA kompozitlere ait SEM gorintileri sirasiyla Sekil 4.3-4.6’da gorilmektedir.

Tum sinterleme sicakliklarindaki katkisiz BHA kompozit numunelerin yapisinda bulunan
poroziteler acik bir sekilde gorilmektedir. 1300 °C’'de sinterlenmis katkisiz BHA
kompozit numunede ise porozitelerin daha az, yogunlasmanin daha fazla oldugu
mikroyapilar goérilmektedir. Sekil 4.6 (a)’da tane blylmesi ve dislik porozite miktari

daha net olarak goriilmektedir.
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Sekil 4. 3 1000 °C'de sinterlenmis x1000 biylitmeli SEM gorintileri (a) katkisiz BHA, (b)
ag.%0,25, (c) %0,5, (d) %1 ve (e) %2 Li»O ilaveli BHA
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Sekil 4. 4 1100 °C'de sinterlenmis x1000 blyitmeli SEM goériuntileri (a) katkisiz BHA, (b)
ag.%0,25, (c) %0,5, (d) %1 ve (e) %2 Li»O ilaveli BHA
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Sekil 4. 5 1200 °C'de sinterlenmis x1000 buyutmeli SEM gorintileri (a) katkisiz BHA, (b)
ag.%0,25, (c) %0,5, (d) %1 ve (e) %2 Li»0 ilaveli BHA
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Sekil 4. 6 1300 °C'de sinterlenmis x1000 buylUtmeli SEM gorintileri (a) katkisiz BHA, (b)
ag.%0,25, (c) %0,5, (d) %1 ve (e) %2 Li>0 ilaveli BHA

1000, 1100, 1200 ve 1300 °C'de sinterlenmis ag.%0,25 Li;O ilaveli BHA kompozit
numunelere ait SEM gorintileri incelendiginde tim sinterleme sicakliklarindaki
mikroyapilarda poroziteler ve BHA vyapisiyla birlikte Li;O birlikte bulunmaktadir.

Sinterleme sicakhginin artmasiyla tane boyutlarinin blylidugi gézlenmektedir.

1000, 1100, 1200 ve 1300 °C’de sinterlenmis ag.%0,5 Li,O ilaveli BHA kompozit
numunelere ait mikroyapilar incelediginde Sekil 4.3 (c)’de gosterilen 1000 °C'de

sinterlenmis ag.%0,5 Li,O ilaveli BHA kompozit numunenin ylzeyi tipki bir krater
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gortiinimiinde olmakla birlikte kiictik tane boyutu ile birlikte blylk boyutlu poroziteler
acikca gorilmektedir. Sekil 4.4 (c)’de gosterilen 1100 °C’'de sinterlenmis ag.%0,5 Li,O
ilaveli BHA kompozit numunenin kiiresel bir sekil aldigi goriilmektedir. Sekil 4.5 (c)'de
gosterilen 1200 ‘C’'de sinterlenmis ag.%0,5 Li;O ilaveli BHA kompozit numune ince
tabakali ve ignemsi kristallerden olusmaktadir. Bu kristaller yeterince sinterlesme

olanagi ve zamani bulamadigindan boyun olusturup biyliime gosterememistir.

1000, 1100, 1200 ve 1300 °C'de sinterlenmis ag.%1 Li,O ilaveli BHA kompozit
numunelere ait mikroyapilar incelendiginde tim sinterleme sicakliklarinda BHA yapisi

ve poroziteler géze ¢arpmaktadir.

1000, 1100, 1200 ve 1300 °C'de sinterlenmis ag.%2 Li,O ilaveli BHA kompozit
numunelere ait mikroyapilar Sekil 4.3 (e)-4.6 (e)’de gorilmektedir. 1100 °C (Sekil 4.4
(e)) ve 1200 °C'de (Sekil 4.5 (e)) sinterlenmis ag.%2 LiO ilaveli BHA kompozitin
mikroyapisinda BHA esasli matriksin bir miktar porozite ve camsi faz icerdigini

gostermektedir (1. bolge poroziteyi, 2. bolge ise camsi fazi gostermektedir).

Sekil 4.7-4.10’da farkli sinterlenme sicakliklarinda ve farkli ag.% Sr.O ilaveli BHA

kompozit numunelere ait mikroyapilar goriilmektedir.
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Sekil 4. 7 1000 °C'de sinterlenmis x1000 blyitmeli SEM goériuntileri (a) katkisiz BHA, (b)
ag.%0,5, (c) %1, (d) %1,5 ve (e) %2 Sr,0 ilaveli BHA
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Sekil 4. 8 1100 °C'de sinterlenmis x1000 buylitmeli SEM gorintileri (a) katkisiz BHA, (b)
ag.%0,5, (c) %1, (d) %1,5 ve (e) %2 Sr,0 ilaveli BHA
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Sekil 4. 9 1200 °C'de sinterlenmis x1000 buylitmeli SEM gorintileri (a) katkisiz BHA, (b)
ag.%0,5, (c) %1, (d) %1,5 ve (e) %2 Sr.0 ilaveli BHA
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Sekil 4. 10 1300 °C'de sinterlenmis x1000 biyitmeli SEM gorintileri (a) katkisiz BHA,
(b) ag.%0,5, (c) %1, (d) %1,5 ve (e) %2 Sr,0 ilaveli BHA

Farkh sinterlenme sicakliklarinda ve farkh ag.% Sr,0 ilaveli BHA kompozit numunelere
ait mikroyapilar incelendiginde BHA matriksi icinde poroziteler ve camsi yapilar net bir

sekilde gorilmektedir. Sinterleme sicakliginin ve ag.% Sr,0 artmasiyla tane boyutunda

artis gozlenmektedir.
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4.3 X-lgini Kirinim Analizi (XRD) Sonucu

Sekil 4.11’de sinterlenmemis saf BHA’ya ait X-isini kirinim analizi (XRD) grafigi

verilmistir.

Kompozit numunelerin XRD analizleri

sergilemektedir.

BHA’In karakteristik piklerini
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Sekil 4. 11 Sinterlenmemis saf BHAya ait X-1s5ini kirinim grafigi

4.4 Mikrosertlik (Vickers) Testi Sonuglari

Saf BHA, Li,O ve Sr;0 ilaveli BHA kompozitlerin mikrosertlik 6lcimlerine ait degerler

Cizelge 4.1, Sekil 4.12 ve Sekil 4.13te verilmistir.

Cizelge 4. 1 Saf BHA, Li>0 ve Sr,0 ilaveli BHA kompozitlerin ilave malzeme oranlari ve
sinterleme sicakhigina gére mikrosertlik (HV) délcimi degerleri

BHA'ya [Sinterleme Sicakligi (°C) Mikrosertlik (Vickers, HV)

ilave Degerleri

malzeme

orani 1000 °C 1100 °C 1200 °C 1300 °C
(ag.%)

Saf BHA 73 390 541 666
Li2O %0,25 344 220 618 547
LioO % 0,5 405 302 360 381

Li,O %1 745 412 600 605

Li,O %2 615 1178 1633 748
Sr,0 %0,5 671 842 1147 788

Sro0 % 1 770 660 587 742
Sr20 %1,5 1012 327 1149 735

Sr0 %2 1185 692 1080 1137
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Sinterleme Sicakhgi (°C)

Sekil 4. 12 1000, 1100, 1200 ve 1300 °C’de sinterlenmis saf (katkisiz) BHA ve ag.%0,25,
0,5; 1 ve 2 Li;O ilaveli BHA kompozitlerin mikrosertlik (HV) degerleri (sag eksen %2,
digerleri sol eksen)

Sekil 4.12’de verilen Li,O ilaveli BHA kompozitlere ait mikrosertlik degerleri
incelendiginde yapilan sinterlemeler sonucunda 1000 °C'de ag.%1 Li,O-BHA, 1100
°C’'de ag.%2 LiO-BHA, 1200 °C’'de ag.%2 Li.O-BHA, 1300 °C’'de ag.%2 LiO-BHA’nin en
blylk mikrosertlik degerine sahip oldugu goérilmektedir. Li2O ilaveli BHA kompozitler
arasinda 1200 °C’de sinterlenmis ag.%2 LiO-BHA en blylik mikrosertlik degerine

sahiptir.

Sonuc¢ olarak, sinterleme sicakliginin artmasi ile Li;O ilaveli BHA kompozitlerin
mikrosertlik degerleri artmistir. Ayrica sigir hidroksiapatite (BHA) ilave edilen Li,O
miktarinin artmasiyla BHA kompozitlerin mikrosertlik degerleri bitin sinterleme

sicakliklarinda artis gostermektedir.

Goller ve arkadaslari [60], yapmis oldugu calismada kalsinasyon yontemiyle Uretilen
sigir hidroksiapatitin yogunlasma ve mekanik oOzelliklerinin, 1000-1300 °C arasinda
degisen sinterleme sicakliklarinin artmasi ile arttigini ve optimum sinterleme sicakligini

1200 °C olarak belirlemislerdir.

Oktar ve arkadaslarinin [14], yapmis oldugu calismada en yiksek mikrosertlik degeri
1300 °C’de sinterlenen BHA kompozitlerde elde edilmistir. 900 °C’de sinterlenmis

LiO’nin islatma etkisinin camsi faz ile ilgili oldugu gortlmdastir.
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Elde edilen sonuglarin yapilan ¢calismalarla uyum icinde oldugu gorilmastdr.
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Sinterleme Sicakhgi (°C)

Sekil 4. 13 1000, 1100, 1200 ve 1300°C’de sinterlenmis saf (katkisiz) BHA ve ag.%0,5; 1;
1,5 ve 2 Sr;0 ilaveli BHA kompozitlerin mikrosertlik degerleri

Sekil 4.13’de verilen Sr,O ilaveli BHA kompozitlere ait mikrosertlik degerleri
incelendiginde 1000 °C’de ag.%2 Sr,O-BHA, 1100 °C’de ag.%0,5 Sr,0-BHA, 1200 °C’'de
ag.%1,5 Sr,0-BHA, 1300 °C'de ag.%2 Sr,0-BHA’'nin en bliyuk mikrosertlik degerine
sahip oldugu gorilmektedir. Sr,0 ilaveli BHA’lar arasinda sinterleme sicakhgi arttirilip

ag.% Sr,0’nin artirilmasiyla en blyik mikrosertlik degerine ulasiimistir.

Sinterleme sicakhginin artmasi ile Sr,0-BHA kompozitlerin mikrosertlik degerlerinin
artmasi Demirkol ve arkadaslarinin [22] yapmis oldugu calisma ile benzerlik
gostermektedir. Ayrica BHAya ilave edilen Sr,O miktarinin artmasiyla biitlin sinterleme
sicakliklarinda mikrosertlik degerleri Demirkol ve arkadaslarinin [22] yapmis oldugu

calismaya gore artis géstermistir.

4.5 Basma Deneyi Sonuglari

Saf BHA, Li;O ve Sr;0 ilaveli BHA kompozitlere uygulanan basma deneyi sonucunda
basma dayanimi degerleri Cizelge 4.2 ve Cizelge 4.3’te, Sekil 4.14 ve Sekil 4.15'te

verilmistir.
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Cizelge 4. 2 Saf BHA ve Li,0 ilaveli BHA kompozitlerin basma dayanimi (MPa) degerleri

BHA'ya ilave | Sinterleme | Kesit Kesit Kesit | et | Basma
malzeme Sicakligi Capi | Yiiksekligi | Alani Dayanimi
S O 2 (N)
orani (ag.%) (°C) (mm) (mm) (mm?) (MPa)
Saf BHA 1000 °C 11,93 10,62 397,83 | 2569,17 6,46
LioO %0,25 1000 °C 11,31 7,14 454,39 | 4600 10,12
LioO % 0,5 1000 °C 11,4 4,71 372,64 | 5200 13,95
Li»0O %1 1000 °C 11,4 4,55 366,91 | 3000 8,18
Li2O %2 1000 °C 11,66 7,92 503,42 | 5145,21 10,22
Saf BHA 1100 °C 10,95 9,66 332,14 | 3273,24 9,86
LioO %0,25 1100 °C 11 7,6 452,47 | 6945,59 15,35
LioO % 0,5 1100 °C 11,42 6,6 441,42 | 5476,65 12,41
Li.O %1 1100 °C 11,81 7,84 509,71 | 2739,8 5,38
Li2O %2 1100 °C 10,53 6,62 392,971 5179,18 13,18
Saf BHA 1200 °C 10,45 9,49 311,4 | 6597,48 21,19
LioO %0,25 1200 °C 11,11 6,05 404,85 5001 12,35
LioO % 0,5 1200 °C 11,14 7,5 457,18 | 1857,26 4,06
Li.O %1 1200 °C 11,79 7,35 490,34 | 3349,73 6,83
Li2O %2 1200 °C 12,15 9,04 576,65 | 814,88 1,41
Saf BHA 1300 °C 10,32 9,6 311,09 | 6757,31 21,72
LioO %0,25 1300 °C 10,59 6,78 401,53 | 2685,86 6,69
LioO % 0,5 1300 °C 11,28 5,75 403,42 | 2104,37 5,22
Li.O %1 1300 °C 11,64 7,78 497,07 | 2283,82 4,59
Li2O %2 1300 °C 11,99 8,87 559,651 1226,73 2,19
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Sinterleme Sicakhgi (°C)

Sekil 4. 14 1000, 1100, 1200 ve 1300°C’de sinterlenmis saf (katkisiz) BHA ve ag.%0,25;
0,5; 1 ve 2 Li;0O ilaveli BHA kompozitlerin basma dayanimi (MPa)
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LioO ilaveli BHA kompozitlerin basma dayanimi (MPa) degerleri Sekil 4.14’te verilmistir.
1000 °C’de yapilan sinterleme sonrasinda en biyik basma dayaniminin (MPa) ag.%0,5
Li,O ilaveli BHA, 1100, 1200 ve 1300 °C’de yapilan sinterleme sonrasinda ise en biylik
basma dayaniminin (MPa) ag.%0,25 Li,0 ilaveli BHA’ya ait oldugu gorulmustir.

Sonug olarak, sinterleme sicakliginin ve BHA’ya ilave edilen Li,O miktarinin artmasi ile

Li,O-BHA kompozitlerin basma dayanimi (MPa) degerleri azalmistir.

Ayrica BHA'ya ilave edilen Li;O miktarinin artmasiyla kompozitlerin basma dayanimi

(MPa) degerleri butin sinterleme sicakliklarinda azalmistir.

Goller ve arkadaslari [60], kalsinasyon yontemiyle (retilen sigir hidroksiapatitin
mekanik ve mikroyapisal oOzellikleri Uzerinde sinterleme sicakhiginin etkisini
arastirmislardir. Yogunlasma ve mekanik 6zelliklerin 1000-1300 °C arasinda degisen
sinterleme sicakliklarinin artmasi ile arttigini belirtmis ve optimum sinterleme

sicakligini 1200 °C olarak belirlemislerdir.

Oktar ve arkadaslar [61], ag.%0,25; 0,5; 1 ve 2 La;0s ilaveli kalsine sigir kemiginden
Uretilen hidroksiapatit kompozitlerin mekanik 6zellikleri (izerinde sinterlemenin etkisini
arastirmislardir. La;0s ilavesi ve sinterleme sicakhg arttiginda HA-La;O3 kompozitlerin
basma mukavemeti ve mikrosertlik degerleri de artmistir. En iyi mekanik o6zellikleri,

1300 °C’de sinterlemeden sonra elde etmislerdir.

Gundiiz ve arkadaslar [62], ag.%2,5; 5 ve 10 ZnO iceren kalsine sigir hidroksiapatit
(BHA) kompozitleri sinterleme yoluyla tretmisler ve en iyi mekanik 6zelliklerin ag.%5
ZnO ilavesi ile saglandigini ortaya koymuslardir. En yiiksek basma mukavemeti degeri
1200 °C’de sinterleme ile 72 MPa olarak, mikrosertlik degeri ise 1300 °C’de sinterleme

ile 548 HV olarak belirlenmistir.

Ozyegin ve arkadaslari [63] yaptiklar calismada, ag.%0,5 ve 1 CaF; ilaveli kalsine sigir
kemiginden hazirlanan hidroksiapatit kompozitleri farkli sicaklklarda sinterlemisler ve
kompozitlerin basma mukavemetinin sinterleme sicakhginin artmasi ile arttigini
belirtmislerdir. En iyi basma mukavemeti ag.%0,5 CaF; ilaveli 1200 °C’de sinterlenen

BHA kompozitler ile elde edilmistir.
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Salman ve arkadaslari [64], sigir hidroksiapatit (BHA)-titanyum (Ti) ve insan dis minesi

(EHA)-Ti  kompozitlerin  mekanik 06zellikleri {izerinde sinterlemenin etkisini
arastirmislardir. Her iki HA, ag.%5 ve 10 oranlarinda metalik titanyum tozu ile
karistinlmistir. Hazirlanan peletler 1000 ve 1300 °C arasindaki degisik sicakliklarda
sinterlenmistir. Yapilan galismalar EHA ve BHA’ya Ti ilavesinin, saf BHA'nin tersine
elastiklik modulini azalttigini ortaya koymustur. BHA-Ti kompozitler igcin en iyi
mekanik 6zellikler 1200-1300 °C’'de, EHA-Ti kompozitlerde ise 1100-1300 °C sinterleme
sicakhigl araliginda elde edilmistir. BHA-Ti kompozitlerin basma mukavemetinin EHA-Ti

kompozitlerinkinden %5 daha yiksek oldugu ortaya konmustur.

Oktar ve arkadaslarinin [14], yapmis oldugu calismada, en yiksek basma dayanimi

degeri 1300 °C’de sinterlenen BHA kompozitlerde elde edilmistir.

Cizelge 4. 3 Saf BHA ve Sr,0 ilaveli BHA kompozitlerin basma dayanimi (MPa) degerleri

BHA’yailave | Sinterleme | Kesit Kesit Kesit | . et | BasMa
malzeme Sicakligi | Capi | Yiiksekligi [ Alani (N) Dayanimi
orani (ag.%) (°C) (mm) (mm) (mm?) (MPa)
Saf BHA 1000 °C 11,93 10,62 397,83 | 2569,17 6,46
Sr;0 %0,5 1000 °C 11,92 7,05 486,95 | 4268,55 8,77
Srn0% 1 1000 °C 11,87 5,53 427,32 | 5914,98 13,84
Sr0 %1,5 1000 °C 11,97 6,1 454,22 | 2650,56 5,84
Sr,0 %2 1000 °C 11,86 6,11 448,37 | 4335,23 9,67
Saf BHA 1100 °C 10,95 9,66 332,14 | 3273,24 9,86
Sr;0 %0,5 1100 °C 11,53 7,05 463,96 | 7182,89 15,48
Srn0% 1 1100 °C 11,58 5,47 409,43 | 8326,27 20,34
Sr;0 %1,5 1100 °C 11,51 7,13 465,68 | 5503,13 11,82
Sr20 %2 1100 °C 11,58 6,11 432,7 | 3547,81 8,2
Saf BHA 1200 °C 10,45 9,49 311,4 |6597,48 21,19
Sr;0 %0,5 1200 °C 10,78 6,61 406,19 | 10143,7 24,97
Srn0% 1 1200 °C 10,84 4,97 353,65 | 13483,3 38,13
Sr;0 %1,5 1200 °C 10,8 5,65 374,73 | 4376,42 11,68
Sr;0 %2 1200 °C 10,84 6,06 390,75 | 5389,38 13,79
Saf BHA 1300 °C 10,32 9,6 311,09 | 6757,31 21,72
Sr;0 %0,5 1300 °C 10,61 6,5 393,29 | 8079,16 20,54
Srn0% 1 1300 °C 10,77 5,09 354,24 ] 10266,9 28,98
Sr;0 %1,5 1300 °C 10,65 6,37 391,09 | 4678,44 11,96
Sr20 %2 1300 °C 10,75 5,42 364,39 | 2687,82 7,38
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Sinterleme Sicakhgi (°C)

Sekil 4. 15 1000, 1100, 1200 ve 1300°C’de sinterlenmis saf (katkisiz) BHA ve ag.%0,5; 1;
1,5 ve 2 Sr,0 ilaveli BHA kompozitlerin basma dayanimi (MPa)

Sr20 ilaveli BHA kompozitlerinin basma dayanimi (MPa) degerleri Sekil 4.15’te
verilmistir. 1000, 1100, 1200 ve 1300 °C’de yapilan sinterleme sonrasinda en buyuk
basma dayanimi (MPa) degeri ag.%1 Sr,0 ilaveli BHA’ya aittir.

Sonug olarak, sinterleme sicakliginin artmasi ile BHA kompozitlerin basma dayanimi
(MPa) degerleri artmistir. Elde edilen sonuglar Demirkol ve arkadaslarinin [22] yapmis

oldugu calisma ile benzerlik géstermektedir.

Ayrica BHA’ya ilave edilen SrO miktarinin artmasiyla Sr,0 ilaveli BHA kompozitlerin
basma dayanimi (MPa) degerleri butlin sinterleme sicakliklarinda Demirkol ve

arkadaslarinin [22] yapmis oldugu calismayla benzer olarak azalmigtir.

Goller ve arkadaslari [60], benzer ¢alismada mekanik 6zelliklerin 1000-1300 °C arasinda
degisen sinterleme sicakliklarinin artmasi ile arttigini belirtmis ve optimum sinterleme

sicakligini 1200 °C olarak belirlemislerdir.

Glindlz ve arkadaslari [65] yaptiklari galismada, sigir hidroksiapatite (BHA) ag.%5 ve 10
oraninda SrCOs ilave edilip degisik sicakliklarda sinterlenmis, sinterleme sicakhigi ve
SrCOs miktarinin artmasiyla kompozitlerin basma mukavemeti ve mikrosertlik
degerlerinin azaldigini gozlemlemislerdir. En iyi basma mukavemeti degeri 1000 °C’'de
elde edilmistir. Daha yuksek sicakliklarda por olusumundan dolayi, basma mukavemeti

ve mikrosertlik degerlerinin azaldigi tespit edilmistir.

58



Oktar ve arkadaslari [66], stronsiyum ile ilgili yapmis oldugu bir calismada, HA-Sr-oksit
kompozitlerin SrCOs igeriginin ve sinterlenme sicakliginin artmasiyla basma
dayaniminin degerlerinin azaldigini belirtmislerdir. En iyi basma dayanimi degerlerini
1000 °C'de sinterlenmis HA-Sr-oksit kompozitlerde elde etmislerdir. Yilksek
sicakliklarda gozenek olusumu nedeniyle basma dayanimi degerlerinde azalmanin

oldugunu belirtmislerdir.

4.6 Yogunluk Deneyi Sonuglari
Saf BHA ve Li;O ve Sr;0 ilaveli BHA kompozitlerin yogunluk degerleri Cizelge 4.4 ve

Cizelge 4.5'te, Sekil 4.16 ve Sekil 4.17’de verilmistir.

Cizelge 4. 4 Saf BHA ve Li,0 ilaveli BHA kompozitlerin yogunluk degerleri (su sicakhgi;
24 °C, su yogunlugu; 0,997 g/cm?)

BHA’ya .
ilave Slgterl(lrtne Mhava | Msy | YOEUNIuk
malzeme | S<okiE | "% | (6| g/cm)

orani (ag.%)

Saf BHA 1000°C | 2,36 | 1,6 3,09
Li.O %0,25 | 1000°C | 1,66 |1,08 2,87
Li,O % 0,5 1000°C | 1,39 (0,86 2,61

Li.O %1 1000°C | 1,36 (0,76 2,27

LiO %2 1000°C | 1,48 (0,82 2,23

Saf BHA 1100°C | 2,34 (1,57 3,02
Li.O %0,25 | 1100°C | 1,66 |1,05 2,73
Li,O % 0,5 1100°C | 1,45 (0,87 2,52

Li.O %1 1100°C | 1,47 | 0,8 2,21

Li,O %2 1100°C | 1,62 (1,06 2,89

Saf BHA 1200°C | 2,31 1,54 2,95
Li.O %0,25 | 1200°C | 1,61 |1,07 2,98
Li,O % 0,5 1200°C | 1,55 10,92 2,45

Li.O %1 1200°C | 1,34 |0,73 2,2

Li,O %2 1200°C | 1,39 (0,63 1,84

Saf BHA 1300°C | 2,35 ]1,56 2,97
LiO %0,25 | 1300°C | 1,49 |0,99 2,97
Li,O % 0,5 1300°C | 1,62 |0,95 2,43

Li.O %1 1300°C | 1,66 |0,89 2,15

Li,O %2 1300°C | 1,63 (0,78 1,9
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Sinterleme Sicakhgi (°C)

Sekil 4.16 1000, 1100, 1200, 1300°C’de sinterlenmis saf (katkisiz) BHA ve ag.%0,25; 0,5;
1 ve 2 Lix0 ilaveli BHA kompozitlerin yogunluk degerleri

Li,O ilaveli BHA kompozitlerin yogunluk degerleri Sekil 4.16’da gorildigi gibidir. 1000,
1200 ve 1300 °C’de en blyilik yogunluk degeri ag.%0,25 Li>O ilaveli BHA’ya, 1100 °C’de
en blyuk yogunluk degeri ag.%2 Li,0 ilaveli BHA’ya aittir. Li,O ilaveli BHA kompozitler
arasinda ag.%0,25 LiO-BHA en blyuk yogunluk degerine sahiptir. Ayrica 1000 °C,
1200°C’'de 1300°C’'de saf BHA ile ag.%0,25 Li;O ilaveli BHA'nin yogunluk degerleri
birbirine yakindir. 1100°C saf BHA ile ag.%2 Li>O ilaveli BHA’'nin yogunluk degerleri

birbirine yakindir.

Sonug olarak, sinterleme sicakliginin artmasi ile bitiin ag.% ilave miktarlarindaki Li,O-

BHA kompozitlerin yogunluk degerleri azalmistir.

Ayrica BHA’ya ilave edilen Li2O miktarinin artmasiyla kompozitlerin yogunluk degerleri

bitln sinterleme sicakliklarinda azalmistir.

Goller ve arkadaslari [60], benzer calismada yogunluk degerlerinin 1000-1300 °C
arasinda degisen sinterleme sicakliklarinin artmasi ile arttigini belirtmis ve optimum

sinterleme sicakligini 1200 °C olarak belirlemislerdir.

Goller ve arkadaslar [67] yaptiklari ¢alismada, insan disinden Gretilen HA'ya ag.%5 ve
10 biyocam (45S5) takviye ederek 4 saat sire ile 1200 ve 1300°C’de sinterlemislerdir.

Ag.%10 oraninda biyocam ilaveli 1200 °C’'de sinterlenen HA kompozitlerde ortalama
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383 HV sertlik degeri, 2,72 g/cm? yogunluk degeri ve 82,96 MPa basma mukavemeti

degeri elde etmislerdir.
Oktar ve arkadaslarinin [14], yapmis oldugu ¢calismada yogunluk ag.%0,25 ve 0,5 Li,COs

ilaveli kompozitlerde maksimuma ulagmistir.

Cizelge 4. 5 Saf BHA ve Sr,0 ilaveli BHA kompozitlerin yogunluk degerleri (su sicakligi;
24 °C, su yogunlugu; 0,997 g/cm?3)

BHA'ya .
ilave S|:te|;(l;.e[r1e Mhava | Msy | YOSUNIuk
maizeme | S<2KE |G| G (grom

orani (ag.%)

Saf BHA 1000°C | 2,36 | 1,6 3,09
Sr20 %0,5 1000°C | 1,52 (1,02 3,06
Sr0% 1 1000°C | 1,32 (0,89 3,05
Sr20 %1,5 1000°C | 1,39 (0,94 3,07
Sr20 %2 1000°C | 1,39 |0,93 3,03
Saf BHA 1100°C | 2,34 (1,57 3,02
Sr20 %0,5 1100°C | 1,41 (0,94 2,98
Sr0% 1 1100°C | 1,31 (0,87 3,01
Sr20 %1,5 1100°C | 1,42 (0,96 3,05
Sr20 %2 1100°C | 1,43 |0,92 2,76
Saf BHA 1200°C | 2,31 1,54 2,95
Sr20 %0,5 1200°C | 1,67 | 1,1 2,9
Sr0% 1 1200 °C 1,3 10,86 2,94
Sr20 %1,5 1200°C | 1,33 (0,88 2,96
Sr20 %2 1200°C | 1,49 |0,93 2,93
Saf BHA 1300°C | 2,35 (1,56 2,97
Sr20 %0,5 1300°C | 1,64 (1,08 2,93
S0 %1 1300°C | 1,28 (0,85 2,97
Sr20 %1,5 1300°C | 1,39 (0,93 3,01
Sr20 %2 1300°C | 0,98 (0,65 3,02
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Sinterleme Sicakhgi (°C)

Sekil 4. 17 1000, 1100, 1200 ve 1300 °C’de sinterlenmis saf (katkisiz) BHA ve ag.%0,5; 1;
1,5 ve 2 Sr;0 ilaveli BHA kompozitlerin yogunluk degerleri

Sr,0 ilaveli BHA kompozitlerin yogunluk degerleri Sekil 4.17’de verilmistir. 1000, 1100
ve 1200 °C’'de en biliyik yogunluk degeri ag.%1,5 Sr.0-BHA’ya, 1300 °C’de en buyik
yogunluk degeri ag.%2 Sr,0-BHA'ya aittir.

Sonug olarak, sinterleme sicakliginin artmasi ile BHA kompozitlerin yogunluk degerleri

artmistir. Elde edilen sonucglar Demirkol ve arkadaslarinin [22], yapmis oldugu calisma

ile benzerlik gbstermektedir.

Ayrica BHAya ilave edilen Sr,0 miktarinin artmasiyla kompozitlerin yogunluk degerleri

bitln sinterleme sicakliklarinda 1200 °C’den itibaren artmistir.

Goller ve arkadaslari [60], benzer calismada yogunluk degerlerinin 1000-1300 °C
arasinda degisen sinterleme sicakliklarinin artmasi ile arttigini belirtmis ve optimum

sinterleme sicakligini 1200 °C olarak belirlemislerdir.

Elde edilen veriler Goéller ve arkadaslarinin yapmis oldugu ¢alismayla 6rtlismektedir.

4.7 Elektriksel Ozellikler ve Sonuglari

LiO ve Sr;0 ilaveli BHA kompozitlerin dogru akim (DC) ve alternatif akim (AC) ile
elektrik iletkenlikleri dlgilmustir. Elektriksel dlglimlerine ait grafikler Sekil 4.18-4.31’de

gosterilmistir.
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Sekil 4. 18 1000, 1100, 1200 ve 1300 °C’de sinterlenmis saf (katkisiz) BHA kompozitlerin

oda sicakliginda 6l¢lilmis dogru akim-gerilim (I-V) grafigi

Dogru akim (DC) uygulanmasiyla olusan akim gerilim grafigi kapali bir histerisiz egrisi

seklindedir. Histerisiz egrisinde egri ne kadar dar ise elektrik iletkenligi o derece fazla

olmaktadir.

Sekil 4.18’deki grafikler incelendiginde 1100 °C’'de sinterlenmis saf BHA numunenin en

dar kapal egriye sahip oldugu gorilmektedir. Kapal egrinin (histerisiz egrisi)

darlasmasi elektrik iletkenliginin arttigini gostermektedir.
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Sinterleme Sicakhgi (°C)

Sekil 4. 19 Sinterleme sicakligina bagh olarak, saf BHA ve ag.%0,25; 0,5; 1 ve 2 Li;O
ilaveli BHA kompozitlerin oda sicakliginda 6l¢tilmis dogru akim-gerilim (I-V) grafigi

(saf BHA sol ekseni, digerleri sag ekseni kullanir)
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BHA kompozitlerin DC iletkenliklerini hesaplamak igin |-V grafiklerinin egimleri
kullanilmistir. BHA kompozitlerin tiimu igin sinterleme sicakliginin bir fonksiyonu olarak

DC iletkenlik degerleri, Sekil 4.19°de, yari-log 6lgceginde gizilmistir.

Sekil 4.19 incelendiginde sinterleme sicakliginin etkileri kolayca gorilebilmektedir. Sekil
4.19’da ilk olarak 1000 °C sinterleme sicakhginda saf BHA’nin DC iletkenligi katkili BHA
kompozitlerin DC iletkenliginden vyaklasik olarak 10%-10® kat daha az oldugu
gozlemlenmektedir. Temelde BHA’ya Li,O ilavesi DC iletkenligini artirir sonucuna
varilabilinmektedir. Sekil 4.19’daki ikinci gdzlem ise sinterleme sicakhigina bagh olarak
saf BHA’'nin DC iletkenliginin Li,O ilaveli BHA kompozitlerden farkli olmasidir. Saf
BHA’nin DC iletkenligi 1000 °C’den 1100 °C’ye kadar artan sinterleme sicakhiginda
artmis ve daha sonra 1300 °C'ye kadar azalmistir. Buna karsin, Li>O ilaveli BHA
kompozitlerin DC iletkenlikleri 1000 °C’den 1200 °C’ye kadar sinterleme sicaklhiginin

artmasiyla azalmis ve daha sonra 1300 °C’ye kadar yikselmistir.
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—'-2.0E+01t e g ——————4A
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Li,O ilavesi (agirhkca %)

Sekil 4. 20 1000, 1100, 1200 ve 1300°C sinterleme sicakliklarinda BHA’ya Li,O ilavesinin
bir fonksiyonu olarak DC iletkenlik grafigi

Sekil 4.20 BHA kompozitlerin Li,O ilavesine bagli olarak yari logaritmik 6lgekte DC
iletkenliklerini gostermektedir. Sekil 4.20'de gorildigi gibi 1000 °C’'de sinterlenmis
Li,O-BHA kompozitlerin DC iletkenlikleri artan Li,O orani ile artmaktadir. Ayni davranis,

batln sinterleme sicaklikhginda tiim Li>O-BHA kompozitler igin gdzlenmistir.
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Sr 0 ilaveli BHA kompozitlerin DC iletkenliklerini hesaplamak igin |-V grafiklerinin
egimleri kullanilmistir. Sr,0 ilaveli BHA kompozitlerin timd igin sinterleme sicakhginin

bir fonksiyonu olarak DC iletkenlik degerleri, Sekil 4.21’de, yari-log dlgeginde gizilmistir.
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Sinterleme Sicakhgi (°C)

Sekil 4. 21 Sinterleme sicakligina bagh olarak, saf BHA ve agirlik¢a ag.%0,5; 1; 1,5 ve 2
Sr,0 ilaveli BHA kompozitlerin oda sicakhginda 6l¢ilmis dogru akim-gerilim (I-V)
grafigi (saf BHA sol ekseni, digerleri sag ekseni kullanir)

Sekil 4.21 incelendiginde sinterleme sicakliginin etkileri kolayca gorilebilmektedir. Sekil
4.21’de ilk olarak 1000 °C sinterleme sicakliginda ag.%0,5 ve 2 Sr,0 ilaveli BHA
kompozitlerin DC iletkenligi diger SroO-BHA kompozitlerin DC iletkenliginden yaklasik
olarak 10%-10° kat daha fazla oldugu gézlemlenmektedir. Temelde BHA’ya Sr,0 ilavesi
DC iletkenligini artirir sonucuna varilabilinmektedir. Sekil 4.21’deki ikinci gozlem ise
sinterleme sicakligina bagh olarak saf ve ag.%1 Sr,0 ilaveli BHA kompozitlerin DC
iletkenliginin Sr,0 ilaveli BHA kompozitlerden farkl olmasidir. Saf ve ag.%1 Sr,0 ilaveli
BHA kompozitin DC iletkenligi 1000 °C’den 1100 °C’ye kadar artan sinterleme
sicakliginda artmis ve daha sonra 1300 °C’ye kadar azalmistir. Buna karsin, ag.%0,5 ve
1,5 Sr,0 ilaveli BHA kompozitlerin DC iletkenlikleri 1000 °C’'den 1200 °C’ye kadar
sinterleme sicakhginin artmasiyla azalmis ve daha sonra 1300 °C’ye kadar yiikselmistir.
Ag.%2 Sr,0 ilaveli BHA kompozitlerin DC iletkenlikleri ise 1000 °C’'den 1100 °C’ye kadar
sinterleme sicakhginin artmasiyla azalmis, 1100 °C’'den 1200 °C’ye kadar sinterleme

sicakhginin artmasiyla artmig ve daha sonra 1300 °C’ye kadar azalmistir.
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Stronsiyum oksit ilavesi (agirlikga %)

Sekil 4. 22 1000, 1100 1200 ve 1300°C sinterleme sicakliklarinda Sr,Q ilavesinin bir
fonksiyonu olarak DC iletkenlik grafigi

Sekil 4.22 BHA kompozitlerin Sr;0 ilavesine bagh olarak yari logaritmik 6lcekte DC
iletkenliklerini gostermektedir. Sekil 4.22’de goruldiigu gibi 1000, 1200 ve 1300 °C’'de
sinterlenmis Sr.0-BHA kompozitlerin DC iletkenlikleri artan Sr,O orani ile artmaktadir.
1100 °C’de sinterlenmis Sr0-BHA kompozitlerin DC iletkenlikleri ise artan Sr,O orani

ile azaldigi gérilmektedir.

Oktar ve arkadaslari [66] yaptiklari calismada, kalsine edilmis sigir kemigine ag.%5 ve
10 oraninda SrCOs ilave edilerek hazirlanmis farkh sicakliklarda sinterlenmis
hidroksiapatit kompozitler SrCOs3 igeriginin ve sinterlenme sicakhiginin artmasiyla
basma dayaniminin ve mikrosertlik degerlerinin azaldigini belirtmislerdir. En iyi basma
dayanimi degerlerini 1000 °C'de sinterlenmis kompozitlerde elde etmisler ve yiksek
sicakliklarda gézenek olusumu nedeniyle basma dayanimi ve mikrosertlik degerlerinde
azalmanin oldugunu gozlemlemislerdir. Gozenek olusumu doku miihendisliginde
iskelet olusumu icin cok dnemlidir. Yiksek sinterleme sicakliklarinda (1300 °C) gézenek
boyutu 10 mikrona ulasmistir. SrCOs icerigi arttiginda yliksek gozenek olusumu
sebebiyle hidroksiapatit kompozitlerde mekanik oOzelliklerin zayifladigr gorilmdistar.
Bununla birlikte, bu durum doku mihendisliginde iskelet imalati i¢in bir avantaj olarak
kabul edilebilinir. Elektrik ileten stronsiyum iceren BHA’larin diger tim gozenekli

iskeletlerden daha iyi elektriksel 6zelliklerinin oldugunu belirtmislerdir.
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Valerio ve arkadaslari [68], hidroksiapatit kompozitler ile ilgili yaptiklari ¢alismada,
kemik iyilesmesinde elektrik iletken bazi biyoseramiklerin basarili sonuglar verdigini
gozlemlemiglerdir. Hiicre kalturd test ortaminda titantum, lityum oksit, stronsiyum ve
bor cam iceren hidroksiapatit kompozitler kullanmislar, metalik titanyum iceren
hidroksiapatit kompozit Gzerinde de hiicre kiltliri ¢alismalari yapmislardir. Bunlarin
sonucunda biyoseramiklerin  elektriksel ozellikleri oldugunu belirlemislerdir.
Stronsiyum ilaveli hidroksiapatit kompozitlerin lityum ve titanyum igeren hidroksiapatit

kompozitlerle ayni iyilesme kapasitesine sahip oldugunu belirtmislerdir.

Bir devreye uygulanan akimin minimum ve maksimum degerler arasinda
degistiridiginde olusan akima alternatif akim (AC) denir. Uygulanan akimin minimum ve

maksimum degerler arasinda olusmasi igin frekans degerleri degistirilir.
Bdylece alternatif akim olusur. Uygulanan frekans degerine karsilik olusan akim gerilim
grafigi cizildiginde dogrusal bir grafik meydana geldigi gorilmistir. Grafigin egimi

elektrik iletkenligi ile dogru orantihdir.
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Frekans (Hz)
Sekil 4. 23 1000, 1100, 1200 ve 1300°C’de sinterlenmis saf BHA kompozitlerin oda
sicakhginda olcilmds alternatif akim (AC)-gerilim (I-V) grafigi

Sekil 4.23’e gore 1000, 1100, 1200 ve 1300°C’de sinterlenmis saf BHA kompozitelere
ait egim degerleri sirasiyla 3,75.10713, 3,89.10°%3, 4,30.10° %3 ve 4,14.10'¥tiir. Sinterleme

sicakhginin artmasiyla egim degerlerinde artis meydana gelmektedir. En buylk egim
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1200 °C’de sinterlenen saf BHA kompozittedir. Bu da saf BHA kompozitler arasinda

1200 °C’de sinterlemenin en biiyik AC iletkenlik degerini verdigini gostermektedir.
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Frekans (Hz)

Sekil 4. 24 1000 °C’'de sinterlenmis saf ve ag.%0,25; 0,5; 1 ve 2 Li;O ilaveli BHA
kompozitlerin oda sicakliginda 6l¢tilmus alternatif akim (AC)-gerilim (I-V) grafigi

Sekil 4.24’e gore 1000 °C'de sinterlenmis saf ve ag.%0,25; 0,5; 1 ve 2 Li,O ilaveli BHA
kompozitelere ait egim degerleri sirasiyla 3,75.10*3, 3,87.1013, 1,88.10%2, 5,43.10 %3 ve
3,18.10'¥tiir. A8.%0,50 Li;0 ilaveli BHA kompozitin en biyiik egime sahip olmasi en
blyik AC iletkenlik degerine sahip oldugunu gostermektedir. Egimlere bakildiginda saf
BHA’ya en yakin iletkenlik degeri %0,25 Li>O ilaveli BHA kompozite aittir.
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A.C. iletkenlik (S/cm)

Sekil 4.25’e gore 1100 °C'de sinterlenmis saf ve ag.%0,25; 0,5; 1 ve 2 Li,O ilaveli BHA
kompozitelere ait egim degerleri sirasiyla 3,89.10*3, 5,45.1013, 6,94.10'2, 4,01.10 %3 ve
3,67.10'¥tiir. 1100 °C’de sinterlenmis ag.%0,5 Li,O ilaveli BHA kompozitin en biyiik
egime sahip olmasi en blyik AC iletkenlik degerine sahip oldugunu gostermektedir.

Egimlere bakildiginda saf BHA’ya en yakin iletkenlik degeri ag.%1 Li>O ilaveli BHA
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Sekil 4.25 1100 °C’de sinterlenmis saf ve ag.%0,25; 0,5; 1 ve 2 Li,O ilaveli BHA
kompozitlerin oda sicakliginda 6l¢tilmus alternatif akim (AC)-gerilim (I-V) grafigi

Frekans (Hz)

kompozite aittir.

A.C. iletkenlik (S/cm)

6.E-08

e——Saf  y=4.30E-13x + 2.02E-09

08 - R? = 9.87E-01

S.E-08 1 ——0,25% IBIE0L 5 1E-13x - 5.06E-10

—0,50% R? = 9.71E-01
4.E-08 - ’

—_—1%
3.E-08 { =—2%
2.E-08 A y = 3.67E-13x + 4.48E-09

R? = 9.76E-01
1.E-08 - y = 3.31E-13x - 1.15E-10
R? = 9.80E-01
0.E+00 y = 3.41E-13x - 6.04E-10
R? = 9.72E-01
-1.E-08 +—
0.0 50000.0 100000.0 150000.0

Sekil 4. 26 1200 °C’'de sinterlenmis saf ve ag.%0,25; 0,5; 1 ve 2 Li,O ilaveli BHA
kompozitlerin oda sicakliginda 6lctilmus alternatif akim (AC)-gerilim (I-V) grafigi

Frekans (Hz)
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Sekil 4.26’ya gore 1200 °C’de sinterlenmis saf ve ag.%0,25; 0,5; 1 ve 2 Li>O ilaveli BHA
kompozitelere ait egim degerleri sirasiyla 4,30.10%3, 2,71.1013, 3,67.102, 3,31.10 %3 ve
3,41.10'¥tir. Saf BHA kompozitin en buyiik egime sahip olmasi en blyik AC iletkenlik
degerine sahip oldugunu gostermektedir. Egimlere bakildiginda saf BHA kompozite en
yakin iletkenlik degeri ag.%0,5 Li,O ilaveli BHA kompozite aittir. BHA kompozitlere Li.O
ilave miktari arttikca AC iletkenlik degerinin arttigi gortlmektedir. En blyuk artis

ag.%0,5 Li»0 ilaveli BHA’dadr.
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Sekil 4. 27 1300 °C’de sinterlenmis saf ve ag.%0,25; 0,5; 1 ve 2 Li;O ilaveli BHA
kompozitlerin oda sicakliginda 6l¢tilmus alternatif akim (AC)-gerilim (I-V) grafigi

Sekil 4.27’e gore 1300 °C'de sinterlenmis saf ve ag.%0,25; 0,5; 1 ve 2 Li,O ilaveli BHA
kompozitelere ait egim degerleri sirasiyla 4,14.10*3, 2,50.1013, 2,69.102, 3,03.10 %3 ve
3,41.10'%tir. Saf BHA kompozitin en biyiik egime sahip olmasi en biyiik AC iletkenlik
degerine sahip oldugunu gostermektedir. Egimlere bakildiginda saf BHA'ya en yakin
iletkenlik degeri %2 Li>O ilaveli BHA kompozite aittir. BHA kompozitlere Li,O ilaveli

miktari arttik¢a AC iletkenlik degerinin arttigi gériilmektedir.
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Sekil 4. 28 1000 °C’'de sinterlenmis saf ve ag.%0,5; 1; 1,5 ve 2 Sr,0 ilaveli BHA
kompozitlerin oda sicakliginda 6l¢tilmus alternatif akim (AC)-gerilim (I-V) grafigi

Sekil 4.28’e gore 1000 °C'de sinterlenmis saf ve ag.%0,5; 1; 1,5 ve 2 Sr,0 ilaveli BHA
kompozitelere ait egim degerleri sirasiyla 3,75.10*3, 1,11.102, 7,80.1013, 2,36.10 %3 ve
6,69.10tiir. Ag.%0,5 Sr,0 ilaveli BHA kompozitin en buyik egime sahip olmasi en
blyuk AC iletkenlik degerine sahip oldugunu gostermektedir. Egimlere bakildiginda saf
BHA’ya en yakin iletkenlik degeri ag.%1,5 Sr.0 ilaveli BHA kompozite aittir. BHA

kompozitlere Sr,0 ilave miktari arttikca AC iletkenlik degerinin azaldigi gorilmektedir.
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Sekil 4. 29 1100 °C’'de sinterlenmis saf ve ag.%0,5; 1; 1,5 ve 2 Sr,0 ilaveli BHA
kompozitlerin oda sicakliginda 6lctilmus alternatif akim (AC)-gerilim (I-V) grafigi
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Sekil 4.29’a gore 1100 °C’de sinterlenmis saf ve ag.%0,5; 1; 1,5 ve 2 Sr;0 ilaveli BHA
kompozitelere ait egim degerleri sirasiyla 3,89.1013, 6,23.1013, 2,75.1013, 2,80.10° %3 ve
3,36.10¥tlir. Ag.%0,5 Sr,0 ilaveli BHA kompozitin en biyik egime sahip olmasi en
blylk AC iletkenlik degerine sahip oldugunu gostermektedir. Egimlere bakildiginda saf
BHA’ya en yakin iletkenlik degeri ag.%2 Sr,0 ilaveli BHA’dadir. BHA kompozitlere Sr,0

ilave miktari (ag.%0,5 ‘ten sonra) arttikca AC iletkenlik degerinin arttigi gortilmektedir.
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Sekil 4. 30 1200 °C’'de sinterlenmis saf ve ag.%0,5; 1; 1,5 ve 2 Sr;0 ilaveli BHA
kompozitlerin oda sicakliginda 6l¢tilmus alternatif akim (AC)-gerilim (I-V) grafigi

Sekil 4.30’a gore 1200 °C’'de sinterlenmis saf ve ag.%0,5; 1; 1,5 ve 2 Sr,0 ilaveli BHA
kompozitelere ait egim degerleri sirasiyla 4,30.1013, 2,73.1013, 2,75.1013, 3,03.10 %3 ve
3,36.10'¥tir. Saf BHA kompozitin en buyiik egime sahip olmasi en blyik AC iletkenlik
degerine sahip oldugunu gostermektedir. Egimlere bakildiginda saf BHA'ya en yakin
iletkenlik degeri ag.%2 Sr,0 ilaveli BHA’dadir. BHA kompozitlere Sr20 ilave miktari

arttikca AC iletkenlik degerinin arttigi gérilmektedir.
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Sekil 4. 31 1300 °C’'de sinterlenmis saf ve ag.%0,5; 1; 1,5 ve 2 Sr,0 ilaveli BHA
kompozitlerin oda sicakliginda 6l¢tilmus alternatif akim (AC)-gerilim (I-V) grafigi

Sekil 4.31’e gore 1300 °C’de sinterlenmis saf ve ag.%0,5; 1; 1,5 ve 2 Sr,0 ilaveli BHA
kompozitelere ait egim degerleri sirasiyla 4,14.1013, 3,46.1013, 3,08.1013, 2,39.10 %3 ve
6,69.10tir. Saf BHA kompozitin en biyiik egime sahip olmasi en biyiik AC iletkenlik
degerine sahip oldugunu gostermektedir. Egimlere bakildiginda saf BHA'ya en yakin
iletkenlik degeri ag.%0,5 Sr,0 ilaveli BHA’dadir. BHA kompozitlere Sr;0 ilave miktari

arttik¢a AC iletkenlik degerinin azaldig1 gorilmektedir.

4.8 SBF Testi Sonuglari

BHA kompozitlerin SBF test sonuclarina ait grafikleri Sekil 4.32 ve Sekil 4.33’te
verilmistir. (Ln(Am/A)-Sinterleme Sicakligi) egrilerinin egimleri sinterleme sicakligina

bagl olarak birim yizeydeki kitle artis hizi hakkinda sayisal bilgiler vermektedir.
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Sinterleme Sicakhgi (°C)

Sekil 4. 32 Farkh oranlarda Li;O ilaveli BHA kompozitlerdeki sinterleme sicakliginin bir
fonksiyonu olarak Li,O ilaveli BHA kompozitlerin birim ylzey alani basina kiitle (Am/A)
degisim grafigi
Sekil 4.32 sinterleme sicakligina bagl olarak Li>O ilavesinin doku biiyiime hizina etkisini
gostermektedir. Doku blylime hizi sinterleme sicakhiginin bir fonksiyonu olarak
numunelerin birim ylzey alani basina kitledeki degisiklige bagl olarak (Am/A)
incelenmistir. Tum Li,O ilaveli BHA kompozitlerin birim ylizey alaninda kitle artisi
gozlenmistir. Doku blylime hizi saf BHA kompozitler igin sinterleme sicakhginin

artmasi ile azalmistir. Ag.%0,25 ve 0,5 ilaveli BHA kompozitlerde sinterleme sicakliginin
artmasi ile azalma gozlemlenmistir.

Ag.% 1 ve 2 Li,0O ilaveli BHA kompozitlerde sinterleme sicakliginin artmasi ile doku
biyime hizi artmistir. Birim yilzey alanina gore en fazla kitle artisi 1000 °C'de

sinterlenmis saf BHA kompozitte gerceklesmistir. Li,O-BHA kompozitler arasinda ise

1300 °C’de sinterlenmis ag.%2 Li,0O ilaveli BHA kompozitlerde olmustur.
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Sekil 4. 33 Farkli oranlarda Sr20 ilaveli BHA kompozitlerdeki sinterleme sicakliginin bir
fonksiyonu olarak Sr,0 ilaveli BHA kompozitlerin birim ylzey alani basina kiitle (Am/A)
degisim grafigi
Sekil 4.33 sinterleme sicakligina baglh olarak Sr,0 ilavesinin doku blylime hizina etkisini
gostermektedir. Doku blylime hizi sinterleme sicakliginin bir fonksiyonu olarak
numunelerin birim ylzey alani basina kitledeki degisiklige baglh olarak (Am/A)
incelenmistir. TiUm Sr0 ilaveli BHA kompozitlerin birim ylzey alaninda kitle artisi
gozlenmistir. Sinterleme sicakliginin artmasiyla birim ylizey alaninda kitle artis
miktarinda azalma oldugu goriilmektedir. 1000 °C sinterleme sicakhiginda doku
bliyime hizi en fazla saf BHA kompozitlerde gozlenmistir. Sinterleme sicakhginin

artmasi ile tim BHA kompozitlerin birim ylizey alanindaki kltle artisi azalmistir.

Oktar ve arkadaslari [69], [70], yapmis oldugu calismada Ug¢ farkh lityum orani
(ag.%0,25; 1 ve 2 ) ve bes farkl sinterleme sicakliginda (900, 1000, 1100, 1200 ve 1300
°C) hazirlanan on bes farkli lityum hidroksiapatit kompozit (LiHA) Uretip test
etmislerdir. Osteoblastlarin primer kiltir biyouyumlulugu acisindan, htiicre canliligi ve
alkalin fosfataz Gretimine iliskin en iyi sonuglar 1100, 1200 ve 1300 °C ‘de sinterlenen
ag.%1 LiHA kompozitlerde goriilmustir. Isik mikroskobu altinda, ¢ glin boyunca, her
yirmi dort saatte bir gozleyerek osteoblastlarin tim LiIHA kompozitlerin kristal

sinirlarinda ¢ogaldiklarini ancak morfolojisinde degisiklik olmadigini belirlemislerdir.
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Gundliiz ve arkadaslari [65], yaptiklari calismada doku mihendisligi acisindan
bakildiginda stronsiyumun kemik Gzerinde olumlu etkisinin oldugunu ve osteoporoz
icin stronsiyum tedavisinin mumkin oldugunu belirtmislerdir. Stronsiyumun 6n
osteoblast hiicrelerinin ¢ogalmasinin arttirdigini ve in vitro (laboratuvar ortaminda)
kilturel kalvarial kemik olusumunu uyardigini gézlemlemisler. Stronsiyumun in vivo
(canh ortamda) olarak kemik emilimini azalttigini ve kemik mineral yogunlugundaki

artisin kemigin mekanik 6zelliklerini iyilestirdigini belirlemiglerdir.
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BOLUM 5

SONUC VE ONERILER

Biyouyumlulugu yiiksek bir malzeme olan hidroksiapatit mekanik dayanimi zayif oldugu
icin glinimiuzde yulk tasinmasi gerektirmeyen yerlerde kullanilmaktadir. Ancak gesitli
ilave malzemeler ve farkli sicakliklarda sinterlenerek olusturulan kompozit yapilar

sayesinde mekanik 6zellikleri biiylik oranda gelistirilebilmektedir.

Sigir kemigi kullanilarak biyolojik kaynakli hidroksiapatit (BHA) tozu uretimi

gerceklestirilmistir.

Farkh oran ve gesitlilikte katilan ilave malzemeler, farkh sicakliklarda gergeklestirilen
sinterleme islemleri sonucunda mekanik Ozellikler ve elektriksel 6zellikler
degistirilebilmektedir. Yapilan ¢alismada farkli sicakliklarda sinterlenen saf BHA’ya ait
uygun mekanik o6zelliklere 1300 °C'de 4 saat hava ortaminda yapilan sinterleme

sonucunda ulasiimistir.

Li,O ilaveli BHA kompozitlerin mikro sertlik degerleri artan sinterleme sicakhgiyla artis
gostermistir. En buylk mikrosertlik degerine ag.%2 Li>O ilaveli BHA kompozite 1200
°C'de 4 saat uygulanan sinterleme isleminden sonra ulasilmistir. Li;O ilaveli BHA
kompozitlerin basma dayanimi degerleri Li;O ilavesinin artmasiyla azalmistir. En blylk
basma dayanimi degerine ag.%0,25 Li;O ilaveli BHA kompozite 1100 °C’'de 4 saat

uygulanan sinterleme isleminden sonra ulasiimistir.

BHA’ya farkh ag.%Sr,0 ilavesi ve farkli sinterleme sicakliklari sonucunda 1000 °C'de

sinterlenen ag.%2 Sr,0 ilaveli BHA kompozit en biyik mikrosertlik (Vickers, HV)
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degerine sahiptir. En blylk basma dayanimi (MPa) ise, 1200 °C’'de 4 saat sinterlenen

ag.%1 Sr,0 ilaveli BHA kompozite aittir.

DTA grafigine gore, katki elamani olarak kullanilan Li,O 650 °C’de ve Sr,0 ise 970 °C'de
hidratasyonunu tamamladigindan Li,O 650 °C’de ve Sr,0 ise 970 °C’'de sinterlenerek
lityum karbonat ve stronsiyum karbonatin karbonati ucurulmus oksit formuna
donustiridlmesi ile elde edilmistir. BHA kompozitlerin Vickers sertlik (HV) degerlerinin
yliksek buna karsin, basma dayanimi degerlerinin disik c¢ikmasinin sebebi
numunelerde camsi faz olusmasindandir. Camsi fazin yliksek sertlikte ve disiik basma
dayanim degerinde olmasi kemigin iyilesmesi ve hasar kayiplarinin azaltilmasi agisindan
istenen bir durumdur. Ayrica biyoaktif cam fazinin bulunmasi kemik dokusunun

iyilesmesini ve baglanma prosesini hizlandirir.

Li,O ilaveli BHA kompozitlerin yogunlugu LiO miktarinin artmasiyla azalmis ve
sinterleme sicakhginin artmasiyla artis gostermistir. En blyik yogunluk degerine
ag.%0,25 Li>O ilaveli BHA kompozite 1200 °C’'de 4 saat uygulanan sinterleme
isleminden sonra ulagiimistir. Saf BHA’larda ise artan sinterleme sicakhgi ile yogunluk

degerinde bir azalma gozlenmistir.

BHA’ya Sr,0 ilavesi ile elde edilen kompozitlerin yogunlugu, Sr,O miktarinin artmasiyla
1000 ve 1100 °C’de sinterlenmis Sr,0 ilaveli BHA kompozitlerde azalmis ve 1200 ve
1300 °C’de sinterlenmis Sr,0 ilaveli BHA kompozitlerde artmistir. En bliylk yogunluk
degerine ag.%1,5 Sr,0 ilaveli BHA kompozite 1000 °C’de 4 saat uygulanan sinterleme

isleminden sonra ulasiimistir.

1000 °C sinterleme sicakliginda saf BHA’'nin DC iletkenligi katkili BHA kompozitlerin DC
iletkenliginden yaklasik olarak 102-103 kat daha az oldugu gézlemlenmistir. BHA’ya Li,O
ilavesi DC iletkenligini artirmistir. Saf BHA’nin DC iletkenligi 1000 °C'den 1100 °C’ye
kadar artan sinterleme sicakliginda artmis ve daha sonra 1300 °C’ye kadar azalmistir.
Buna karsin, Li>O ilaveli BHA kompozitlerin DC iletkenlikleri 1000 °C’'den 1200 °C’ye
kadar sinterleme sicakhginin artmasiyla DC iletkenlik azalmis ve daha sonra 1300 °C’ye

kadar ylkselmistir.

1000 °C sinterleme sicakliginda ag.%0,5 ve 2 Sr,0 ilaveli BHA kompozitlerin DC
iletkenligi diger Sr,0-BHA kompozitlerin DC iletkenliginden yaklasik olarak 102-103 kat
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daha fazla oldugu gozlemlenmistir. BHA’ya Sr20 ilavesi DC iletkenligini artirmistir. Saf
ve ag.%1 Sr,0 ilaveli BHA kompozitin DC iletkenligi 1000 °C’den 1100 °C’ye kadar artan
sinterleme sicakliginda artmis ve daha sonra 1300 °C’ye kadar azalmistir. Buna karsin,
ag.%0,5 ve 1,5 Sr,0 ilaveli BHA kompozitlerin DC iletkenlikleri 1000 °C’den 1200 °C'ye
kadar sinterleme sicakliginin artmasiyla azalmis ve daha sonra 1300 °C'ye kadar
ylkselmistir. Ag.%2 Sr,0 ilaveli BHA kompozitlerin DC iletkenlikleri ise 1000 °C’den
1100 °C’ye kadar sinterleme sicakliginin artmasiyla azalmis, 1100 °C’'den 1200 °C’ye
kadar sinterleme sicakliginin artmasiyla artmis ve daha sonra 1300 °C’'ye kadar

azalmistir.

Saf BHA kompozitler arasinda 1200 °C’de sinterlenen BHA kompozit en biliyik AC
iletkenlik degerine sahiptir. Li,O ilaveli BHA kompozitler arasinda 1100 °C'de
sinterlenmis agirlikca ag.%0,5 Li,O ilavesi ile en blyik AC iletkenlik degerine
ulasiimistir. Sr,0 ilaveli BHA kompozitlerde ise 1000 °C’de sinterlenmis ag.%0,5 Sr.O

ilavesi ile en buyuk AC iletkenlik degerine sahiptir.

Kemik hasarlarinin iyilesmesinde kemik hicreleri arasindaki elektrik iletkenliginin
blyik bir 6nemi vardir. Hidroksiapatite lityum ve stronsiyum gibi katkilar ilave edilerek
elektrik iletkenligi saglanabilir. Katilara basin¢ uyguladiginda, uygulanan ylizeyin iki ucu
arasinda olusan piezoelektrik, kemik hasarlarinda vyirliyen veya ayakta duran

hastalarin, yatarak tedavi olanlara gore daha kisa slrede iyilesmelerinin nedenidir.

Kemik, piezoelektrik 6zellik tasidigindan, hasta hareketine bagh olarak hiicre yapici
yapilari uyaracak elektrik akimi Gretmektedir, bu sebeple yapilan medikal calismalarda,

hasarli bolgelerin iyilesmesi HA'nin elektriksel 6zelliklerine dogrudan baghdir.

SBF testlerinde tiim saf, Li,O-BHA ve Sr,O-BHA kompozitlerin birim ylizey alaninda
kiitle artisi gozlenmistir. Doku blyime hizi saf BHA kompozitler i¢in sinterleme
sicakhiginin artmasi ile azalmistir. Agirlikca ag.%0,25 ve 0,5 Li;O ilaveli BHA
kompozitlerde sinterleme sicakliginin artmasi ile doku biyliime hizinda azalma
gozlemlenmistir. Ag.%1 ve 2 Li;O ilaveli BHA kompozitlerde ise sinterleme sicakliginin
artmasi ile doku biyldme hizi artmistir. Birim ylizey alanina gore en fazla kitle artisi
1000°C'de sinterlenmis saf BHA kompozitte gergeklesmistir. LioO ilaveli BHA

kompozitler arasinda ise 1300 °C’'de sinterlenmis ag.%2 Li,O ilaveli BHA kompozitlerde
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en fazla kitle artisi olmustur. Sinterleme sicakhiginin artmasi ile tim Sr,0 ilaveli BHA
kompozitlerin birim ylizey alanindaki kiitle artisi azalmistir. Farkh sinterleme sicakliklari

ve ortamlari denenerek sonuglar karsilastirilabilinir.

Sonug olarak yaptigimiz calismada 1300 °C’de sinterlenmis ag.%0,25 Li,O ilaveli BHA
kompozitin, kemik malzemesi olarak kullanimi igin uygun biyouyumluluk ve yeterli
biyoaktivite ile birlikte gerekli fiziksel ve yapisal 6zelliklere sahip oldugu belirlenmistir.
Bununla birlikte farkl sinterleme sicaklikhgina ve ag.% sahip Li>O ve Sr,0 ilaveli BHA

kompozitlerde biyouyumlu ve biyoaktif olabilirler.

ileriki asamada yapilacak olan ¢alismalarda Li>O ve Sr,0 ilaveli BHA kompozitlerin hiicre
kiiltiru testlerinin yapilmasiyla ve daha sonra denek hayvanlari Gizerinde biyomalzeme
olarak kullanilmasi sonucunda elde edilecek olumlu sonuglar ile birlikte insan
kemiklerindeki hasar veya kayip durumunda iyilestirici bir etkisinin olup olmayacagi

ortaya ¢ikacaktir.

BHA kompozitlerinde LiO ve Sr,O’in katki elemani olarak kullaniimasi elektriksel ve

mekanik ozellikleri konusunda yapilacak yeni ¢alismalar icin umut vaad etmektedir.
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