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OZET

Giliniimilizde uygulama alan1 ve 6nemi gittik¢e artan biyouyumlu, giivenilir ve etkin
olan biyomalzemeler, insan viicudundaki organ veya canli dokularin islevlerini yerine
getirmek veya desteklemek amaciyla kullanilan malzemeler olup, siirekli olarak veya belli
araliklarla viicut sivilar1 ile temas halindedir.

Biyoseramiklerden biri olan ve biyomedikal alanda en ¢ok kullanilan hidroksiapatit,
bir kalsiyum fosfat bilesigi olup, Caig(PO4)s(OH), seklinde gosterilir. Hidroksiapatit
malzemeler, implant etrafindaki kemik biiylimesini hizlandirdig1 i¢in kemik onariminda
kullanilan ¢ok popiiler bir malzemedir.

Hidroksiapatit (HA), sentetik ve dogal kaynakli olmak iizere iki yoldan elde edilir.
Sentetik hidroksiapatit biyomalzemeler oldukg¢a giivenilirdir, fakat iiretimi karigik ve
pahalidir. Dogal olarak {iretilen biyolojik apatitlerin ise iiretimi daha kolay ve ekonomiktir.

Bu calismada, sentetik HA ve koyun kemiginden elde edilen dogal HA matris
olarak kullanilmistir. Ug grupta kompozitler hazirlanmistir.

I. Grupta; sentetik hidroksiapatit ve koyun hidroksiapatit matrislerine, agirlikca
% 1, 3, 5, 7, 10 oranlarinda genlestirilmis perlit ilave edilerek kompozitler hazirlanmigtir.
Genlestirilmis perlitler, tane boyutunun etkisini kiyaslanmasi i¢in 50, 75 ve 100 mikron
olmak iizere ii¢ boyutta secilmistir.

Il. Grupta; aym iki farkli matrise, mekanik ve fiziksel o6zelliklerin arttirilmasi
amaciyla agirlikca % 5 oraninda TiOy, ayrica fiziksel 6zelliklerin yani sira kemiksi yap1
kazandirmak ve biyouyumlulugu arttirabilmek amaci ile agirlikca % 5 MgO ile bir butanol
¢ozeltisi olan P,0s agirlikca % 5 oraninda ilave edilmistir. Bu gruptaki tiim numunelerde
TiO,, MgO ve P,0s agirlikga % 5 oraninda sabit tutulmustur. Bunlara ilaveten agirlikga
% 1, 5, 10 oranlarinda genlestirilmis perlit ilave edilerek kompozitler hazirlanmigtir.
Genlestirilmis perlitler 50, 75 ve 100 mikron olmak {izere {i¢ boyutta secilmistir.

[1l. Grupta; aym1 matrislere, mekanik ve fiziksel ozelliklerin arttirilabilmesi
amactyla agirlikga % 5 oraninda ZrOg, Il. Grupta ki ile ayn1 gerekgeyle % 5 MgO ve % 5
P,Os ilave edilmistir. Tekrar ana takviye olarak % 1, 5, 10 oranlarinda genlestirilmis perlit
ilave edilerek kompozitler hazirlanmistir. Genlestirilmis perlitler 50, 75 ve 100 mikron

olmak tizere ii¢ boyutta se¢ilmistir.



Hazirlanan numuneler, her numune 30 dakika olmak tizere elektronik karistirici ile
karistirtlmistir. Hidrolik pres yardimiyla, 25 MPa presleme basinci ile 11mm ¢apina sahip
peletler olusturulmustur. Pelet haline getirilmis numuneler 900 °C sicaklikta 5 °C/dk
sinterlenme hiz1 ile 1 saat boyunca sinterlenmistir. Elde edilen kompozitlerin; mekanik
ozellikleri mikro-sertlik ve yogunluk dl¢timleri, mikro-yapi ozellikleri taramali elektron
mikroskobu (SEM) ve EDX analizleri, olusan fazlar XRD analizi ile belirlenmistir. Son
olarak biyoaktiflik in vitro biyoaktivite testi ile degerlendirilmistir.

Genlestirilmis perlitin hem agirlikca yiizde orani hem de tane boyutu arttikca
mikro-setlik artmistir. Koyun HA kompozitlerin mikro-sertlik degeri, sentetik HA
kompozitlere gore daha fazla arttig1 gézlenmistir. En yiiksek sertlik degeri 302 HV olarak
tespit edilmistir. Genlestirilmis perlitin takviye miktar1 arttikca mikro gozenekli ve piiriizlii
yapilar gozlenmistir. Koyun HA matrisli kompozitlerde hidroksiapatit yapt gozlenmistir.
Sentetik HA kompozitler in vitro ortamda besinci giin apatit yap1 daha fazla gozlenirken,
koyun HA kompozitlerin yiizeyinde ilk giin den apatit yap1 olustugu, yapay viicut sivisinda
bekleme siiresinin artmasi ile apatit yapinin arttig1 gézlenmistir.

Sonu¢ olarak, genlestirilmis perlitin biyoseramik bir malzeme olarak kullanimi

umut vaat etmektedir. Ayrica bu calismanin gelistirilmesi gerektigi diisiiniilmektedir.

Anahtar Kelimeler: Hidroksiapatit, Genlestirilmis perlit, in vitro, TiO,, ZrO,, MgO, P,0s



SUMMARY

Hydroxyapatite-Perlite Composite Biomaterial Production, Characterization and
In Vitro Behavior

Nowadays, the application areas and importance of biomaterials, which are used as
an improvement or replacement of a living tissue or an individual part of the human body
with continuously or interruptedly contact with body fluids, have been gradually
increasing.

One of the bio-ceramics, hydroxyapatite, which is mostly used in the biomedical
field, is a calcium phosphate compound and it is shown as Cajo(PO4)s(OH),.
Hydroxyapatite materials are a very popular material used in bone repair because it
accelerates bone growth in the implant surroundings.

Hydroxyapatite can be obtained by both synthetic and natural methods. Synthetic
hydroxyapatite biomaterials are highly reliable; however their production is complex and
expensive. Naturally HA produced biological apatite is both easier and more economical to
produce.

In this study, synthetic HA and natural HA obtained from sheep bone were used as
matrix. Composites were prepared in three groups.

In group I; both synthetic hydroxyapatite matrix and sheep hydroxyapatite matrix
were prepared by adding 1, 3, 5, 7, and 10 weight % expanded perlite reinforcement. The
expanded perlites added in order to compare grain size were used in three different sizes of
50, 75 and 100 microns.

In group II; the same two different matrices were added with 5 weight % TiO; in
order to increase the mechanical and physical properties, additionally, all composites were
added with 5 weight % MgO and P,Os in order to increase the physical properties and
improve the bony structure and increase the biocompatibility. TiO,, MgO and P,Os are
kept fixed at 5 weight % in all samples in this group. In addition, composites were added
as 1, 3,5, 7and 10 weight % expanded perlite reinforcement. The expanded perlites added
in order to compare grain size were used in three different sizes of 50, 75 and 100 microns.

In group IlI; the same two different matrices were added with 5 weight % ZrO, in
order to increase the mechanical and physical properties, additionally, all composites were

added with 5 weight % MgO and P,0Os in order to increase the physical properties and

Vi



improve the bony structure and increase the biocompatibility. TiO,, MgO and P,0s are
kept fixed at 5 weight % in all samples in this group. In addition, composites were added
as 1, 3,5, 7 and 10 weight % expanded perlite reinforcement. The expanded perlites added
in order to compare grain size were used in three different sizes of 50, 75 and 100 microns.

Prepared samples were mixed with electronic mixer for 30 minutes each sample.
Pellets with a diameter of 11 mm were formed with a cold press with a pressing pressure of
25 MPa. The All samples were sintered at 900 °C for 1 hour at a sintering rate of 5 °C /min.
The all samples were applied analysis is such as density, micro-hardness test, X-ray
diffraction, scanning electron microscope (SEM) and EDX. Also, the samples were kept in
the synthetic body fluid and their in vitro behavior was observed.

The micro-hardness of the expanded perlite increased with both the percentage by
weight and the grain size rise. Sheep HA composites micro-hardness showed higher values
than synthetic HA composites. The highest micro-hardness value was determined as 302
HV. As the amount of expanded perlite reinforcement increased, micro-porous and rough
structures were observed. The hydroxyapatite structure was observed in sheep HA matrix
composites. Synthetic HA composites were observed to have more apatite structure on the
fifth day in vitro. However apatite formations were observed to occur on the surface of
sheep HA composites on the first day. It was also observed that the formed apatite
structure increased with the increase of the waiting period in the synthetic body fluid
(SBF).

As a result, the use of expanded perlite as a bio-ceramic material is promising. It is

also thought that this work should be developed.

Keywords: Hydroxyapatite, Expanded Perlite, in vitro, TiO,, ZrO,, MgO, P,0s
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1. GIRIS

Bilim ve teknoloji gliniimiiz insanlar1 i¢in hayatin vazgeg¢ilmez bir par¢asi olmustur.
Oyle ki fikirlerin gerceklestirilebilmesi i¢in bilim ve teknik kullanildikca hayat o derece
kolaylasmis ve ¢agdaslagsmistir. Ancak yasam standartlariin ylikselmesi beraberinde yeni
ihtiyaclar dogurmus ve bu durum bilim insanlarini farkli ve yeni arayislara siiriiklemistir.

Hayata gecirilen biiyiik ve 6nemli atilimlarin neredeyse hepsinde gelistirilen arag ve
gereclerin, Ozellikle de kullanilan malzemelerin pay1 olduk¢a biiyiiktiir. Son yillarda
malzeme teknolojisinin 6nemi ve gerekliligi daha iyi anlasilmis ve bu alandaki ¢alismalara
ilgi ve talep artmistir. Her gecen giin gereksinimlerin artmasi ile bu alanlarda ihtiyag
duyulan malzemelerin istenen 6zellikleri de o derecede farklilasarak artis gostermektedir.
Fakat bu giinlerde bu tiir malzemelerden istenilen beklentiler de artmistir. Bu malzemeler
genis bir kullanim yelpazesine sahip olmasina ragmen bazi alanlarda ihtiyaglari
karsilamakta yetersiz kalmaktadir. Bu yetersiz kalmalarda islem esnasinda belli bir 1s1ya
kadar metallerin dayanabilmesi, asinma veya korozyona tabi kalmalar1 gosterilebilir. Diger
taraftan seramik ile camlarin sert ve islem esnasinda ki ¢ok yiiksek sicakliklara dayanikli
olmalarina ragmen, catlak olusmasi veya kirilmalar1 dibi dezavantajlara da bu
yetersizliklerdendir. Ayni sekilde polimer malzemelerde ¢ok iyi elastiki ozellikler
gostermesine karsin yiiksek 1silarda pek fazla mukavemet gosterememesi bu c¢alismalarda
yetersizliklere sebep olmaktadir. Bu dezavantajlar yiiziinden bilim insanlar1 daha ¢ok
makro yapilara kiyasla malzemelerin mikro yapilar1 iizerine caligmalar yaparak ileri
teknolojik malzemeler yapmaya ve bunlar1 gelistirme agisindan daha ¢ok ¢aba sarf etmeye
baslamiglardir. Thtiyaglar ve beklentiler ¢cok ve farkli olunca iiretim igin kullanilan
maddeler de bu farkli ihtiyag ve beklentilere cevap verebilecek diizeyde olmalidir. Bu
beklentileri karsilamak i¢in maddelerin ¢ok ve gesitli olmasi gerekmektedir [1-3].
Bunlardan dolay1 bu alandaki ¢alismalarin 6nemi her gecen giin artmaktadir. Bunun igin
elde edilen tiim yeni bilesik ve elde ki tekniklerin daha da gelistirilmesinin ¢ok biiyiik
Oonemi vardir.

Gelistirilen yeni teknikler 6zellikle cam ve seramik alanlarinda uygulanmakta olup,
saflig1 daha ¢ok olan ve ¢ok daha iyi 6zellikler elde edebilmek iizere gelistirilmig tiretim

metotlarindan agagidaki iicli onemini giderek arttirmaktadir:



» Sentezlenecek tozlarin kontrol edilebilecek biiyiikliikte ve ¢ok ince hazirlanmasi,
» Sentezlenecek seramiklerin metal ve organik polimerlerden secimi,

» Ve son olarak sol-jel prosesidir.

Biyomalzeme bilimi giniimiizde biiylik ve Onemli adimlarin atildigi bilim
dallarindan biridir. Bu bilim dalinda insan veya hayvan biyolojik sistemlerinde, canli doku
ile uyum icinde etkilesim gosteren yeni malzemelerin gelistirilmesi i¢in asir1 bir caba
bulunmaktadir. Biyolojik sistemlerde bulunan canli dokularin gérevlerini yerine getirmek
veya onlar desteklemek icin kullanilan, sentetik veya dogal malzemeler ile yapilmis
malzemeler, biyomalzemelerdir. Biyomalzemeler siirekli ya da kismen kan gibi viicut
stvilartyla temas da bulunmaktadir. Dogumlarindan itibaren tiim insanlar farkli tiir
hastaliklara ya da cesitli kazalara maruz kalabilmektedir. Bu talihsiz nedenlerle bazi
organlar hasara ugrayabilir veya viicut dokusu zarar gorebilir. Bu durumda hasara ugrayan
doku veya organlar yenilenmeli ve gerekli hallerde degistirilmelidir. Bu amagla kullanilan
malzemelerin iiretiminde dnemsenmesi gereken iki ana unsur vardir; canlinin biyolojik
sisteminde ki gorevleri yapabilme ve bulundugu sisteme uyumluluk saglamasi gerekir.
Bazi durumlarda elde edilen biyomalzemeler hem mekanik hem de viicut dokularina
adapte olmada dogal doku veya organ oOzellikleri sergileyemezler. Bu konuda yapilan
aragtirmalarda dogal kemik igeriginin yaklasik agirlikca % 60 oranlarinda Hidroksiapatit
(HA) bulunmakta oldugu gozlenmistir [3-5]. Bu sebeple biyomalzeme kullaniminda HA
seramikler revagtadir. HA, biyolojik sisteme uyumlu olmada ve ayrica viicut etkilesiminde
toksik etkisi gostermeme Ozelliginde olup biyoaktif, biyoinert ile kemik iletkenliginde ki
pozitif etkisi sebebiyle biyomedikal greft, implant uygulamalarinda, kaza veya hastalik
sonucu zarar goren kemiklerin tedavisinde her gecen giin daha yaygin bir sekilde

kullanilmaktadir.



2. BIYOMALZEMELER

2.1. Tanim ve Tarihcesi

Insan viicudundaki canli dokularin gorevlerini yerine getirmek ya da dokulari
desteklemek ic¢in kullanilan dogal ya da sentetik malzemelere "biyomalzeme" denir.
Biyomalzemeler ya siirekli ya da belli araliklarla viicut akigkanlariyla temas ederler.
Avrupa Biyomalzeme Toplulugu, biyolojik sistemler ile etkilesim icerisinde ara yiizey
olusturup, viicut icerisinde organ, doku veya diger viicut bilesimlerinin yerini alarak
iyilesmeye, onarilmaya ve biiylimeye etki eden malzemeler olarak biyomalzemeleri
tamimlamuslardir [6].

Bir malzemenin kimyasal etkisi, fiziksel ve biyolojik caligma prensibi ve bu
malzemelerin biyolojik sistemlerle olan etkilesimlerini irdeleyen biyomalzeme bilimi,
ayrica disiplinler aras1 bir bilim dalidir. Disiplinler arasi olan biyomalzeme biliminin, Sekil
2.1’de diger bilimlerle olan iligkisi ile ifade edilmistir. Bu sekilde diger bilim dallariyla
birlikte  biyomalzemelerin  doku-malzeme  etkilesimi, optimizasyonu, sentezi,
karakterizasyonu ile test metotlar1 irdelenmektedir. Ozellikle son yillarda yapilan
calismalarda elde edilen miihendislik malzemelerinin beklenen gelismislikte hiicre ve
proteinlerinin  etkilesimi, ayrica biyomalzemenin viicut ile olan uyumlulugu

(biyouyumluluk) giderek artmaktadir [6].

Biyoloji

®
/

Malzeme
Miihendisligi

Sekil 2. 1. Diger bilim dallar1 ile biyomalzeme biliminin iliskisi



Biyomalzeme bilimsel anlamda yeni bir alan olmasina ragmen, uygulama
bakimindan bu malzemelerin kullanimi tarihin ¢ok eski donemlerine kadar uzanmaktadir.
Malzemenin bu koklii gegmisine en giizel kanit ise Misir mumyalarinda bulunan yapay
g0z, burun ve dislerdir. Buna ek olarak 2100 yildan daha fazla siiredir dis tedavilerinde
altin kullanildig1 bilinmektedir. Milattan 6nce bile kemik implantlarinda bakir veya bronz
kullanildig1 tespit edilmistir. O donemlerde bakir iyonunun viicudu zehirleyici etkisi
bilinmekteydi fakat 19. ylizyil ortalarina kadar daha uygun bir malzeme bulunamadigindan
bu implantlarin kullanimi devam etmistir. Bilim insanlari malzemeden kaynaklanan
eksiklik ve olumsuzluklar1 giderebilmek amaciyla farkli arayiglara yonelmislerdir. Bu
arayislarla viicut igerisinde farklt malzemelerin kullanimi 19. yilizyil ortalarinda daha da
yayginlagsmistir. Mesela fildisi protezler 1880 ‘de viicut icerisine monta edilmistir. 1938
yilina gelindiginde ise vitalyum alagimindan ilk kez metal bir protez iiretilmistir. Fakat bu
vitalyum ile iiretilen protezlerin 1960 ‘lar dan sonra korozyona ugrayan metalin ciddi
zararlar1 oldugu saptanmistir. Bunun iizerine seramik yapi1 olan zirkonya ve aliimina 1972
yilinda herhangi bir biyolojik olumsuzluk goézlenmeden kullanilmaya baslamis, fakat
alimina ve zirkonyanin inert Ozellik gostermemesinden dolayr viicut dokulariyla
etkilesime gecememesi sebebiyle iyi performans gosterememislerdir. Yine bu yillarda bu
problem Hench tarafindan gelistirilen biyocam ve HA gibi biyoaktif seramiklerle
¢ozilmiistir [7].

Kemik plakalar herhangi bir kaza sonucu veya hastalik sebebi ile kirilan iskelet
sisteminde basar1 gosteren ilk sentetik implantlardir. Bu gelismelerin ardindan 1950 ‘ler de
suni kalp vanalar ile kan damarlariin gelistirilmesi ve 1960 ‘1 yillarda kalca protezlerinin
gelisimi takip etmistir. Poliiiretan, sentetik bir polimer olup esnek yapida olma 6zelligi ile
kalp de kullanilan cihazlarda rol oynarken, paslanmaz celik daha ¢ok kalga protezlerinde
rol almistir. Buna ilaveten dis akriligi olarak da bilinen polimetilmetakrilat ilk defa 1937
‘de dis hekimliginde kullanilirken, bunun molekiil agirliginda ki yiiksek degerlerde
polietilen olmasi ile kalga protezlerinde de etkin rol oynamistir. Vinyon N adiyla bilinen
poliamidden yapilmis olan parasiit bezleri de II. Diinya Savaginin ardindan damar protezi
olarak kullanilmigtir. 1970 ‘lere gelindiginde poliglikolik asitten ilk defa sentetik ve
bozunabilir yapida olan ameliyat ipligi elde edilmistir. Bu gelismeler 1s1ginda metal,
polimer ve seramik olan 40 ‘dan fazla malzeme 6zellikle son 30 yildir doku ve organlar ile
biyolojik sistemin 50 ‘den fazla ¢esitli boliimlerinde onarim, destek ve iyilestirilmesinde

kullanilmistir. Biyomalzemelerin kullanim alani sadece implantlarla sinirli degildir. Bu
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malzemeler viicut disina yerlestirilen ama viicutla etkilesim halindeki cihazlarda, ¢esitli
eczacilik tiriinlerinde ve teshis kitlerinde de siklikla tercih edilmektedir [6-9].

Her gecen giin daha c¢ok firma tarafindan Ozellikleri gelistirilmis birgok
biyomalzeme {iretilmektedir. Bu firmalar bu denli iiretim yapmalarmma ragmen heniiz
biyomalzemeden kaynaklanan giderilememis birtakim engeller ve sorunlar da vardir. Doku
miithendisligi ve gen tedavisi bu problemlerin ¢6ziimii igin alternatif yaklagimlar
sunmaktadirlar. Son zamanlarda bilisim ile nano teknolojilerin gelismesi 1s18inda ve iiretim
tekniklerinde yeni gelismeler ile ¢ok daha gelistirilmis 6zelliklerde biyomalzeme tiretimleri
amag edinilmistir. Ayrica ortopedi cerrahisinde hasta sayis1 her gegen yil artmaktadir ve bu
artis ortopedi pazarinin gelisimine hiz kazandirmaktadir. Bu nedenden 6tiirii uygulanan
tibbi operasyon ve bunu takiben gegen iyilesme siiresi beklenen taleplerin daha da
yiikselmesine sebep olmustur. Uygulanan bu cerrahi ve ortopedik miidahaleler ile ¢okca
rastlanan hasta sikayetleri enfeksiyon, implant yiizeyinde vuku bulan stabilite kaybi,
malzeme ile doku arasinda uyusmazlik olmasi, gergeklesen periprostetik kirtlma ve aseptik
kayiplar 6nemli bir yer almaktadir [8]. Bir biyomalzemenin {iretimi, hangi amag ve islev
icin kullanilacag: fark etmeksizin, belli asamalar halinde gerceklesir. S6z konusu agamalar
su sekildedir:

> Uretilecek malzemenin icerisine kullanilan takviyelerin dzelliklerinin irdelenmesi,

» Elde edilebilecek en iyi durumda malzeme tasarlanmali ve biyolojik sistem ile
uyum i¢inde olacagi arastirilmali,

» Uretilecek malzeme i¢in uygun bir ydntem tayin edilmeli,

» Yapay viicut sivilarinda (synthetic body fluid-SBF), biyolojik sistemde ki gibi iyon
derigimi bulunan ¢ozeltilerde (in-vitro ortam) iiretilen malzemenin karakterizasyon
irdelenmesi yapilmali,

» Ve son asamada analizlerin uygulamada goriilmesi agisindan ilk etapta uygun
denek hayvaninda (in-vivo), daha sonra etik kurulu karari ile bu malzemeyi test
etmekte goniillii olan hastalar iizerinde irdelenmeli [9] asamalar1 ile devam
etmektedir.

Biyomalzemeler esas itibartyla tibbi uygulamalarda kullanilirlar. Fakat kullanim
alanlart tip bilimi ile smirli degildir. Bu malzemeler biyoteknolojik alanda da
kullanilmaktadir ve bu alandaki paylar1 gormezden gelinmemelidir. Ozellikle nano
teknolojinin gelismesiyle beraber hiicre teknolojisinde ve hiicresel iiriin elde etmek i¢in

takviye malzemesi olarak, ayni zamanda son zamanlarda absorban malzeme olarak atik



sularin aritilmasinda, doku, enzim veya hiicre gibi biyoaktif 6zellik gosteren bilesenlerin
immobilizasyonunda ve biyogiplerde, biyosensorlerde, biyoayirma igslemlerinde de artarak
kullanim alanlar1 bulunmaktadir [7]. Insan viicudunda kullanilan biyomalzemelerin
kullanim alanlar1 Sekil 2.2°de gosterilmigtir. Ayrica asagida ifade edildigi gibi
biyomalzemelerin genelde kullanildig: alanlar:

» Meydana gelen bir hastalikli ya da bir kaza sonucu zarara ugramis kisimlar (diyaliz,
protezler)
Hastanin iyilesmeyesine katki sunmak (ameliyat ipligi, vidalar, teller)
Fonksiyonelligi artirmak (lens, kalp pili, isitme cihazi)
Kozmetik problemleri diizeltmek (dis teli, deri implantasyonu, silikon)
Tedaviye yardimci olmak (katater, direnaj)

Teshise yardimci olmak (biyoalgilayicilar, endoskopi, enjektor)

YV V.V V V V

Fonksiyon bozukluklarini diizeltmek(omurga fiksatorleri) [9].

Hidroselal: sant
oo Kontakt lensler

Dig implantlan, dolgulan
kuronlan, kopraler, telien

Omuz eklemn
protezler l

Cene ve yaz implantlan

Nefes borusu implantlan

Kalp-damar cerrahisi
uygulamalan

Gogus implantlan

kateterler
= : . Omurga
Total kalga eklem: - sahul¢$tmc_tlcr

venileme 5
% A Hag¢ dafntm

sistemlen
Parmak k‘;g
eklemlen

Tendon, Iif, kikirdak ve du[

implanti uvgulamalan

A, Ortopedik implantlar ve
kemik dolgulan

Kemuk protezlen,
vidalar

Kiugik eklem
implantian

Sekil 2. 2. Farkli 6zelliklere sahip biyomalzemelerin Insan viicudunda ki bazi kullanim alanlari [9].



2.2. Biyomalzemelerin Beklenen Ozellikleri

Biyomalzemeler oldukca genis bir kullanim alanina sahiptir. Bir malzeme viicuda
yerlestirilecekse belli hususlara dikkat edilmesi gerekir. Bu onemli hususlardan biri
malzemenin biyouyumlu olmasi ve ters bir doku tepkisi ile karsilasilmamasidir. Uretilmis
olan implantin fiziksel ya da diger mekanik yiikler altinda iyi mukavemet gostermesi ve
etkilesim i¢inde oldugu doku ile uyumlu olup hicbir tepkiye ve zarara neden olmamasi
istenmektedir. Ayrica canli dokuda kullanilan implant malzeme, viicut sivilartyla negatif
bir etkilesime neden olmamalidir [10,11]. Termodinamik stabiliteye sahip olmalari
sayesinde bulunduklar1 bdlgede herhangi bir kimyasalla reaksiyon vermeyen biyoinert
malzemeler viicutta hicbir tepkime gerceklestirmemektedir. Kisaca ifade edilirse iiretilen
implant malzemeler hiicreyle etkilesim i¢inde olurlar fakat herhangi bir bag yapmazlar.
Cogu kez implant malzeme yiizeyinde viicut hiicrelerini mekanik zararlardan korumak igin
koruyucu fiberimsi hiicreler olusur [9-11].

Biyoinert malzemeler implant olarak kullanilan ilk malzemelerdir. Aliimina,
zirkonya ve titanyum oksit, biyoinert malzemelere 6rnek gosterilebilir. Bu tiir malzemeler
bulunduklar1 bolgelerdeki viicut hiicreleri ile bag yapmasa da ¢ok daha giiclii olabilirler.
Bu nedenle de biyolojik sistemin maruz kaldigi yiiklerin mekaniksel olarak iletilmesi
gerekir [10].

Biyoaktif malzemeler, viicut dokusu ile iiretilen implant malzeme etkilesimi bag
olusumu ile neticelenen, spesifik bir biyolojik tepkimeyi implant yiizeyinde gerceklestiren
malzemelere denir. Implant malzemelerin toksik etki yapmamasi, fonksiyonel tasarimu,
biyouyumlu olusu ve mekanik davraniglari biyomalzemelerde istenilen baslica
ozelliklerdendir. Viicuda yerlestirildikten sonra viicut dokusu ile biyomalzeme arasinda bir
tepkime gerceklesir. Olusan bu tepkimeler toksik ile toksik olmayan diye ikiye ayrilir.
Canli doku eger o biyomalzemeyi viicuda kabul etmezse ve biyomalzemenin yerlestirildigi
bolgede olii dokularin olugsmasina sebep oluyor ise toksik bir tepkime gergeklesir. Fakat
biyomalzeme toksik tepki vermemigse bu durumda da biyoaktif ya da biyoinert olarak
biyomalzeme adlandirilir. Eger kullanilan biyomalzeme biyoinertse bu durumda implant
yiizeyinde ¢esitli kalinliklarda fiberimsi doku olustugu gozlenir. Eger biyoinert degil de
biyoaktif ise implant malzeme ile viicut dokusu arasinda giiglii bir bag olustugu goézlenir.
Baska bir durum ise implant malzemenin emilen (resorable) 6zellik gdstermesi, bu olasilik

gerceklesirse implant malzeme etkilesim i¢inde oldugu dokular igerisine emilerek gegmesi



gerceklesmis olur. Bu sayede canli doku malzemenin yerine gegerek biyouyumlulugu
artirtr. Tablo 2.1°de dokularin bazi yabanci malzemelere vermis oldugu tepkiler

gosterilmistir.

Tablo 2. 1. Doku ile yabanci maddeler arasinda gézlenen tepkiler [12].

Verilen Tepki Doku Yamti
Toksik Cevre Dokular Oliir
Toksik olmayan/Biyolojik olarak aktif Degisken kalinlikta fiberimsi doku olusturur
olmayan
Toksik olmayan/Biyolojik olarak aktif Degisken kalinlikta fiberimsi doku olusturur
Toksik olmayan/Emilebilir Cevreleyen dokunun malzemenin yerini
almasi

2.2.1. Biyomalzemelerin Biyouyumluluk Ozellikleri

Insan viicudu ¢ok degisken bir yapiya sahiptir. Biyomalzemeler insan viicudunun
bu farkli durumlarina gore kullanilirlar. Mesela yapilan arastirmalarda viicut sivilarmin pH
degeri dokulara gore farklilik gostermektedir. Bu oran 1-9 arasinda degisir. Siirekli yapmus
oldugumuz eylemler esnasinda iskelet sistemimizde ki kemikler hemen hemen 4MPa iken
tendonlar 4080 MPa civarinda gerilme ile karsilasirlar. Yapmis oldugumuz aktiviteler
esnasinda kalga eklemimizde gozlenen ortalama yiik neredeyse bireyin viicut agirliginin 3
katina, atlama ziplama gibi durumlarda ise viicut agirliginin yaklasik olarak 10 katina
cikabilir. Ayakta durma, oturma ve kosma gibi fiziksel aktivite esnasinda viicudumuzdaki
bu gerilimler siirekli tekrarlanmaktadir. Bunun i¢in biyomalzemelerin biitiin agir ve zor
sartlara karst dayanikli olmasi gerekmektedir. Dogal malzeme olan kauguk, tahta veya
yapay malzeme olan altin, cam gibi malzemeler eskiden beri deneme yanilma yontemi ile
biyomalzeme olarak kullanilmistir. Viicut bu tiir malzemelere olduk¢a degisik yanitlar
verebilmektedir. Kosullar degistikge viicudun malzemeye verdigi tepki de
degisebilmektedir. Normal sartlar altinda viicut malzemeyi kabul ediyorken, sartlar
degistiginde viicut malzemeye olumsuz tepki verip onu reddetmektedir. Biyomalzeme
doku etkilesimlerinin daha iyi kavranabilmesi igin 6zellikle son 30 yilda ¢ok Onemli
verilere ulagilmistir. Elde edilen bilgilere gore canli ve cansiz malzemeler arasinda ¢ok

biiyiik farklhiliklar oldugu tespit edilmistir [13].



Arastirmacilar tarafindan iretmis olduklart malzemelerin biyolojik ozelliklerini
ifade etmek amaciyla “biyomalzeme” veya “biyouyumluluk™ terimleri kullanilmaktadir.
Uretilen bir malzeme eger biyolojik sistemle uyum icerisinde olup, gerekli yeterlilige sahip
ise biyouyumlu veya biyomalzeme olarak ifade edilmistir. Eger bir malzeme biyouyumlu
ise etkilesim i¢inde bulundugu biyolojik sistem igerisinde ki ortam tarafindan benimsenmis
olmalhidir.  Yine de biyouyumluluk kesin bir tanima sahip degildir. Bunun sebebi
biyomalzeme olarak kullanilacak malzemenin hangi amagla ve viicut sisteminin hangi
bolgesine kullanilacagi bu tanimi betimlemis olur. Ciinkii viicut sivist ile etkilesim halinde
olan ya da kemik ile etkilesim halinde olan malzeme arasinda ki biyouyumluluk tanimi
birbirlerinden ¢ok farkli ifade edilir. Eger bir biyomalzeme etkilesim iginde oldugu
dokularin standart ¢alismasina mani olmuyor ve iltihaplanma, piht1 olusumu, vb. yapida
istenmeyen tepkiler olusturmuyorsa “viicutla uyusabilen” yani biyouyumlu bir malzemedir
denir. Bu tanim yapisal ve ylizey uyumlulugu olarak iki ayr1 baslikla ifade edilmistir. Eger
biyomalzeme etkilesim igcende oldugu doku ile optimum mekanik davranig
gerceklestiriyorsa yapisal uyumlu, eger fiziksel, biyolojik ve kimyasal olarak biyolojik
sistemle uyum gergeklestiriyorsa yapisal uyumlu oldugu soylenir. Uretilen cihazlarm
viicuda monta edilmesinde daha ¢ok yiiksek biyouyumlu malzemeler kullanilir, fakat
heniiz milkemmel biyouyumlu malzeme iiretimi gergeklestirilememistir [13].

Cerrahi operasyonlar ile kullanilan biyomalzemeler; sert ve yumusak doku yerine
kullanimina gore iki basamakta incelenir. Genellikle sert doku yerine biyomalzeme olarak
kullanilan metal seramikler, ortopedi ve dis implantlarinda kullanilir iken yumusak doku
yerine ise polimerlerden elde edilen biyomalzemeler, genel plastik cerrahi veya kalp damar
sistemlerinde kullanilmaktadir. Fakat bu tiir bir gruplama bazi durumlarda gegerliligini
kaybeder. Mesela, metal ve polimerden iiretilen bir kompozit, kalga protezinde kullanilir
iken karbon, metal, polimer ile {retilen bir malzeme kalp kapakciginda
kullanilabilmektedir [13].

Metal, seramik, polimer ve kompozit malzemeleri, yiikksek biyouyumlulugu olan ya
da biyamalzeme olarak gruplama yapmak miimkiindiir. En yaygini biyouyumlu seramik
malzemelere; HA, karbon, biyoaktif cam ve alliminyum oksit 6rnek olarak verilebilir.
Tantal, paslanmaz ¢elik, altin, titanyum ve alagimlar1 ise biyomalzeme olarak kullanilan
metal ve alasimlarina 6rnek olarak verilebilir. Diger bir taraftan cerrahi operasyonlarda
biyamalzeme olarak polietilen (PE) ve poliiiretan ¢ok fazla kullanilan polimer malzemelere
ornektir [13].



Biyomalzeme olarak kullanilan bagka bir grup da metallerdir. Metaller
sekillendirilebilirler, saglam ve yipranmaya karsi direnglidirler. Bu 6zelliklerinden dolay1
biyomalzeme olarak bazi uygulamalarda tercih edilmektedirler. Metallerin bu olumlu
yanlarina ragmen bircok olumsuz taraflari da bulunmaktadir. Ornegin diisiik
biyouyumluluk gostermeleri, dokulara gore c¢ok sert olmalari, korozyona ugramalari,
yogunluklarinin yiiksek olmasi ve alerjik doku tepkimelerine sebep olabilecek metal iyonu
salimi gibi olumsuz yanlar1 s6z konusudur [5, 12, 13].

Korozyona karst dayanimi ve son derece yiliksek biyouyumlulugu olan
malzemelerden biri de seramik malzemelerdir. Bu avantajlara sahip olsa da seramik
malzemeler kolay islenemeyen, mekanik dayanimi diisiik, kirilgan, esnek olmayan ve
yiiksek yogunluga sahip olmasi gibi 6zellikler, bu malzemelerin dezavantajlaridir. Bu tiir
dezavantajlara sahip ve homojen 6zellik gosteren bu tiir malzemelere alternatif olmasi igin
“kompozit malzemeler” gelistirilmistir [5, 13].

Uretilen bir biyomalzemenin etrafinda goriinen doku parcalarinin morfolojik
gbzlemi bize o biyomalzemenin biyouyumlu olup olmadigi hakkinda bilgi verir. Yapilan
calismalarda titanyum haricinde tiim metallerin, travmatoloji ve ortopedi gibi alanlarda
ihtiya¢ duyulan biyomalzemelerde, biyomalzeme ¢evresinde olusan kapsiil kalinlig1 ve bu
kapsiilde g6zlenen metal konsantrasyonu arasinda belli bir kolerasyon oldugu gozlenmistir.
Ayrica kompozit biyomalzemeler de yiiksek kalinliga sahip titanyum katmamn
gozlenmesine ragmen fibroz kalinliginin bu kalinligin aksine kalinlagsmadig: dikkat cekici
bir durumdur [14].

Biyolojik sistemler i¢in tasarlanan bir biyomalzeme, her biri bir digerini etkileyen
ti¢ farklt durumun olmasindan dolay1 oldukga zor bir islemdir. Bu dinamik unsurlar:

» Elde edilen biyomateryalin ylizeyinde ki kimyasal yapi,
» Biyomalzeme ile doku arasinda gozlenen yiizeyin kimyasal yapist,
» Biyomalzeme etrafinda olusacak hiicre yapilarinin biyomalzeme ile doku
arasindaki iliskiye olan tepkisi [14].
Ayrica olusacak konakgr hiicrelerin biyomalzeme ile olan biyolojik etkilerine gore:
Biyotolere Etki,
Biyoinert Etki,
Biyoaktif Etki,
Toksik Etki,
Biyoaktivite olarak siiflandirilir [15].

YV V V VYV V
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Biyotolere Etki: Bu durum ¢ogu biyomalzemede giiniimiizde de goriilmektedir. Bu etki
uygulanan biyomalzemenin uygulandigi kismin ¢ok az (smirl) da olsa fibroz doku ile
¢evrelenmesidir.

Biyoinert Etki: Biyamalzeme, aralarinda belli bir oranda fibroz doku olmadan kemik doku
ile bir araya gelir ve bir etkilesim gozlenir. Bu etkilesim ¢ift tarafli olup hem dokudan
biyomalzemeye hem de biyomalzemeden dokuya olacak sekilde gerceklesir. Eger
biyomalzeme ile doku arasinda boyle bir etkilesim goriilmiiyorsa bu tiir iliskilere biyoinert
etki denir. Fakat ¢ogu aragtirmaci bu tiir bir biyoinert malzemenin var olamayacagini
distinmektedir.

Biyoaktif Etki: Bu etki uygulanan biyomalzeme ile doku arasinda, biyolojik sisteme
benzer hiicrelerin olusumuna, biyomalzemenin yardim etmesi olayidir.

Toksik etki: Biyomalzeme, biyouyumlu oldugu test edildikten ve farkli bir siirii test
asamasindan gectikten sonra ortopedi ve travmatoloji alanlarinda kullanilmaktadir. Fakat
yine de iiretilen biyomalzemenin kanserojenik, inflamatuar, immiin, mutajenik, alerjik ve
nominmiin gibi toksik etkileri olabilir. Bu nedenle iiretilen biyomalzemenin test sonuglari
iyi irdelenmelidir [14,15].

Biyouyumlu malzemeler, etkilesim igin de oldugu dokuya zarar vermez, dokuda
normal olmayan iltihap olusturacak tepkimelere ve alerji olusumu gergeklestirmez, kansere
neden olmaz ve tetikledigi reaksiyonlar ile bagisiklik sistemine zarar vermezler. Bunun
yant sira bir biyomalzeme de olmasi gereken diger 6nemli 6zellikler; tokluk, yorulma ve
mukavemet gibi mekanik o6zellikler, biyomalzemenin kullanilacagi alana gore optik
ozellikler (goz, cilt, dis gibi) ve uygun yogunluk da olmasi diger énemli 6zellikleridir.
Ayrica sterilize edilebilir olmasi, kolay tretiminin yapilabilmesi, muhafaza edilme
stiresinin uzun olmasi, miithendislik tasarimin da ki uygunluk bir biyomalzemenin implant

olarak tiretiminde 6nemli yer tutar [16].

2.2.2. Biyomalzemelerde Biyoaktivite Ozelligi

Biyolojik sistem ile biyomalzeme arasinda bag olusumu gerceklestiren, ayrica bu
biyomalzemenin ara yiizeylerinde bu yapiya has biyolojik tepkimeler gerceklestiren bu
malzemelere biyoaktif malzemeler denir. Biyoaktif malzemeler, biyolojik sistem igerisinde
hiicreler tarafindan tercih edilen, bu malzemeler ile dokularin etkilesimde bulunabildigi
malzemeler olarak da tanimlanir [17]. Doku ile uygulanan implant arasinda biyoaktiflik,

belli bir bag olusumu ile gergeklesir. Ortaya ¢ikan bu bag olusumlari doku-implant
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arasinda meydana gelecek hareketleri engelleyici etki yapar. Bu etki ile biyoaktif
malzemeler dogal dokular da iyilesme siirecinde gergeklestigi sekilde o yapilar taklit
ederek siire ilerledikce belli degisimlere ugrarlar. Fakat biyoaktif malzeme yiizeylerinde ki
bu degisimler ¢cok hizli olursa malzeme de bu oranda ¢oziiniir ve bundan dolay1 doku ile
bir yer degistirme ger¢eklesmis olur. Bu olayin gergeklestigi malzemelere ise “emilebilen”
(resorbable) malzemeler denir. Bu sekilde adlandirilan malzemeler, viicut sivilar ile
etkilesime girerek ¢ok kolay bir sekilde bozunur ve makrofajlar tarafindan kolay bir
bicimde sindirilebilir. Bu tiir ¢6ziinme gerceklestiginde ortaya ¢ikan ¢oziinmiis malzeme,
kimyasal olarak toksin etkide bulunmamali ve kaybolurken diger hiicrelere zarar
vermemeli [18].

Biyoaktif malzemeler; cerabone (biyoaktif cam seramikler), A-W cam seramik,
biyocamlar, yogun yapida olan HA (durapatite, calcitite), islenebilir cam seramikler,
biyoaktif kompozitler (polietilen ile HA kompozitler, HAPEX) olacak sekilde
orneklendirilebilir. Ozel ve farkli bilesenler ile camlar, cam seramikler, seramikler
mekanik agidan daha giiglii bag yapilar1 gerceklestirir. Biyoaktif camlar ortaya ¢ikan bazi
6zel durumlarda sadece kemik ile degil diger yumusak doku ile de belli bir bag olusumu
gerceklestirebilir. Bu tiir malzemelerin diger énemli bir 6zelligi de kolojen doku lifleri
sayesinde yiizeylerin hem biyoaktif hem de kemik yapisinda bulunan mineral fazina
kimyasal ve yapisal bir sekilde ayni 6zellik gdsteren hidroksikarbonapatit (CHA) yapi
olusturmasidir. Olusan bu yap1 sayesinde doku ile bag olusturarak kaynagma gerceklesir.
Biyoaktif malzemeler yapiskanlik (adherent) 6zelligi ile biyoinert malzemelerden farklidir.
Bu 6zellik sayesinde biyolojik sistem ile uygulanan implant arasinda yiiksek oranda bag
olusumu gergeklesir ve mekanik kuvvetlere kars1 gosterilecek mukavemet de artmis olur
[19]. Bilindigi gibi kalsiyum fasfat ve karbonatlarin farkli kombinasyonlar1 kemik yapisini
olusturur. Diger canli organizma da oldugu gibi kemik de hem yapim hem de yikim
halinde bulunur. Bu yiizden sadece bir kimyasal formiil ile kemik bilesenini ifade etmek
muhtemel degildir. Fakat biyoaktif implant yiizeyinde meydana gelen CHA katmani hem
fiziksel hem de kimyasal olarak kemik yapisi ile esdegerlilik gosterir. Ara yiizeylerde
meydana gelen baglanmanin ger¢ek nedeni de bu esdegerliliktir [10,20, 21].
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2.2.3. Kemige Yakin Elastik ve Mekanik Ozellikler

Bir malzemeyi biyomedikal alanda kullanabilmemiz i¢in o malzemenin bazi
Ozelliklere sahip olmasi1 gerekir. Malzemenin biyouyumluluk, biyoaktivite veya dokuya
olan uyumu gibi 6zelliklerinin olmasi o malzemeyi biyomalzeme olarak kabul etmek i¢in
yeterli degildir. Baska niteliklerinin de bulunmasi beklenmektedir [22].

Bir malzemenin implant olarak kullanilabilmesinin ilk ve en Onemli sarti
"biyouyumlu" olmasidir. Ikinci énemli sart ise kemigin yapisina benzer mekanik dzellige
sahip olmasidir. Bu tip malzemeleri kemik ile karsilastirdigimizda enerji emme kapasitesi
acisindan kemigin daha istiin oldugu goriilecektir. Bu gibi zorluklar diger malzeme
ozelliklerinin uymamasi durumunda da goriilecektir [23].

Cerrahi implantlar tasarlanirken su hususlara ¢ok &nem verilmelidir. Oncelikle
biyouyumlu olmali ve kemik ile mekanik O6zellikleri uyusmalidir. Kemigin elastisite
modiiliinden ¢ok degil sadece bir kat fazla elastisite (young) modiiline sahip olan
malzemeler eger gerilme ile kars1 karsiya kalirsa, meydana ¢ikacak elastik tepkime uyusma
gostermez. Bu gibi malzemelerin kemik ile kiyaslandiginda enerji emme kapasitelerinin
diisiik oldugu goriilecektir. Bu yilizden implant ile malzeme arasin da dogal bir uyum
olmali. Bu uyum ayn1 mekanik degerlere sahip olmak ile miimkiindiir. Protezde kullanilan
malzemenin mekanik 6zelliklerinin diger fiziksel degerler icinde benzer olmasi gereklidir
[24]. Tablo 2.2°de kemik, disler ve biyomalzemelerin young modiilii, yogunluk ve

mukavemet degerlerini gdstermektedir.
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Tablo 2. 2. Kemik, disler ve biyomalzemelerin 6zellikleri [25].

Malzeme Young Modiilii, Yogunluk, Mukavemet,
E (GPa) d (g/cm®) (MPa)

Sert organ, dis, kemik, insan sert 17 18 130 (Cekme)

kemigi

Dis Dentini 18 2,1 138 (Basma)

Dis Minesi 50 29

POLIMERLER

Polietilen (PHMW) 1 0,94 30 (Cekme)

Polimetilmetakrilat (PMMA) 3 1,10 65 (Cekme)

PMMA Kemik Cimentosu 2 1,18 30 (Cekme)

METALLER

316L Paslanmaz Celik (D6vme) 200 7,9 1000 (Cekme)

Co-Cr-Mo (Dokiim) 230 8,3 660 (Cekme)

Co-Ni-Cr-Mo (Dévme) 130 9,2 1800 (Cekme)

Ti6Al4V 110 4,5 900 (Cekme)

KOMPOZITLER

Grafit-epoksi (tek yonlii elyaf, yiiksek 215 1,63 1240 (Cekme)

katsayil1)

Grafit-epoksi (¢ok yonlii elyaf) 46 1,55 579 (Cekme)

Dental kompozit regineler (dolgulu) 10-16 170-260

(Basma)
KOPUKLER
Polimer kopiikler 101 0,002-0,8  0,01-1 (Cekme)

2.2.4. Korozyon Dayanim ve Asinma Direnci Ozellikleri

Korozyon, cerrahi nakiller yapilirken dikkat edilmesi gereken en Onemli

hususlardan biridir. Viicudumuzun dinamik bir yapiya sahip olmasi metaller i¢in yiiksek

asinma kosullar1 olusturacaktir. Bir metalin asinmasi sonucu ortaya ¢ikan iriin ya da

tirlinler viicut icin tehdit ve tehlike olusturabilir. Tehlikeli durumlarla karsilagmamak igin

gerektiginde malzemelerin mekanik ve fizikokimyasal Ozellikleri degistirilebilmelidir.

Kullanilan malzemeler ne kadar kuvvetli asinma direncine sahipse tibb1 uygulamalar da o



kadar saglam ve kalic1 olacaktir. Bu sekilde uygulayiciya da biiyiik kolaylik saglanacaktir
[26].

Biyomalzeme icin kullanilan malzemeler her ne kadar nétr pH degerine, yiiksek
olmayan tuz konsantrasyonuna ve viicut sicaklifinin uygun derecede olmasina ragmen
biyolojik sistem igerisinde korozyona ugrarlar. Biyolojik sistemlerde bulunan implant
malzemeler silirekli ve belli oranlarda yiiklere maruz kalarak korozyon ve asinmaya
ugrarlar, ayrica mekanik oOzellikleri de egilmeye tabi tutulmasi ile belli zayifliklar
gosterirler. Metaller kan gibi viicut sivilari ile etkilesim ig¢inde iken elektrokimyasal olarak
aktif olurken, polimerler sadece belli bir yumusama gosterirler. Ayrica implant
malzemede, hiicre etkilesimleri ile meydana gelen yiiksek oranda ki oksitlenme ve
enzimler de korozyon ile asinmaya neden olurlar. Bu korozyon ve asinma sonucu ortaya
¢ikan trtinler bulunduklar1 bolgenin pH degerini degistirir ve ayrica bu {iriinler istenmeyen
reaksiyonlarin meydana gelmesine neden olurlar. Uretilmek istenilen implantlarin
biyouyumlu olmasi ve korozyona ugramayacak malzemelerden secilmesi gerekir. Ciinkii
korozyon veya asmmma sonucu meydana gelen artiklar kanserojen ve toksik yapida
olabilirler [24].

Beyinden gelen elektrik sinyalleri sayesinde beden ig¢indeki biitiin biyokimyasal
faaliyetler gergeklesir. Beynimizden gelen sinyaller yalnizca beynimizin degil aym
zamanda ruhsal ve psikolojik durumumuzla da degisime ugrar. Mesela beyinde ortaya
cikan elektrik voltajinin artmasi ile sinir, 6fke, kizginlik gibi duygular belirir. Yine 5-20
mili volt arasinda gbzlenen elektrik insan viicudunda etki gosterir. Bu nedenle implant
malzemede ki elektriksel degisimler ve korozyon gibi 6zellikler belli oranda sikintilara
sebep olarak karsimiza ¢ikabilmektedir. Biyolojik sistemde ki bu durum 6zellikle metaller
icin korozyon ve asinma degerlerinin artmasina neden olacaktir. Korozyon protetik
kullaniminda g6z 6niinde bulundurulmasi gereken 6nemli hususlardan birisidir [25].

Bir malzemenin bulundugu ortam ile yaptig1 kimyasal ya da elektrokimyasal
etkilesim korozyon olarak tanimlanir. Biyolojik sistemde ki korozif ortam ile
biyomalzemeler etkilesim halindedir. CI', HCOs., HPO,? gibi anyonlar ile Na*, K*, Ca*?,
Mg*? gibi katyonlar ayrica oksijen, organik bilesikler gibi ¢oziinmiis yapilar da viicut
stvilart i¢inde bulunmaktadir [26]. Metal takviyeli biyomalzemeler korozyon ve asinmaya
tabi olduklarindan etkilesim i¢inde bulunduklari doku pargalarinin Sliimlerine neden
olurlar. Bu doku &liimlerinin neden oldugu bazi biyolojik olusumlar diger canli dokular1 da

etkileyerek, oliim ile sonuglanabilecek tehlikelere neden olurlar. Bu gibi gerekgeler g6z
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Ontine alinarak malzemenin fizikokimyasal 6zellikleri gerekli dlciide iyilestirildikten sonra
0 malzemenin viicuda uygulamasina gecilmelidir. Bundan dolay1r biyomalzeme olarak
tasarlanan implantlarin, mimkiin mertebe korozyon ve asinmaya ugramayan
malzemelerden secilmesi gerekmektedir. Ayrica bu implant malzemelerin viicudun
elektriksel yapisina etki etmeyecek tiirden malzemelerden segilmesi gerekmektedir [25,

27].
2.2.5. Uygun tasarim ozellikleri

Uygun tasarim biyomalzemeler i¢in 6nem arz eder. Uygun tasarimi saglanmis bir
malzeme, gerekli olan tiim fiziksel ve kimyasal Ozellikleri saglamis miikemmel bir
malzemedir. Fakat bu miikemmel malzeme bile dogru tasarlanmadigr takdirde
beklenmedik hasarlara neden olabilmektedir. Bundan dolay: tasarlanan malzemenin
yapisal 6zellikleri ve ne amagla hangi boliimde kullanilacak ise ona gore uygun olacak bir
tasarim yapmak onem arz eder [26]. Bu amagla kullanilacak malzemeler implant ile en iyi
uyumu saglayacak sekilde tasarlanmalidir [11].

Biyomalzemeden beklenen bir diger o6zellik de biyolojik ortamda kullanilacak
malzemenin asinmalara karsi direngli olmasi ve yiikler karsisinda yorulma dayaniminin
olmasidir. Bu yiizden biyosisteme uyum s6z konusu olunca asinma dayanimi ile yorulma
dayanimi iki 6nemli parametre olarak on plana ¢ikar. Ciinkii nikel gibi alagimlara sahip
metal malzemeler, viicut i¢inde asindigr zaman metal iyonlar ortaya ¢ikarak dokulara ve
diger biyolojik sistemlere zarar verir. Ayrica implant malzemenin maruz kalacagi farkh
yiiklere dayanamamasi, yorulma dayanimina bagli olarak bazi ¢atlaklar ya da daha kotiisti

bazi kirilmalara neden olurlar [26].
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3. HIDROKSIAPATIT
3.1. Hidroksiapatit ve Onemi

Biyolojik apatit sert dokunun mineral fazini olusturmaktadir. Hidroksiapatit,
florapatit, klorapatit gibi fosfat minerallerinden olusan apatit ailesi genel olarak sirasiyla
OH, F, ve CI' iyonlarim1 igerir. Bu {i¢ gruptan biri olan hidroksiapatit, klinik
uygulamalarda implant malzemesi olarak c¢ok¢a tercih edilmektedir. Ciinki
hidroksiapatitin igeriginde kalsiyum-fosfat bulunmaktadir. Bu kalsiyum-fosfat oran1 (Ca/P)
dogal kemik ve diste bulunan orana olduk¢a yakindir. Bu nedenledir ki hidroksiapatit
biyoaktif bir malzemedir ve implant i¢in gerekli kosullar1 saglamaktadir. Cok sayida farkl
mineraller igeren hidroksiapatitin saf formiilii Ca;o(PO4)s(OH), olmasina ragmen biyolojik
apatitler stokiyometrik degildir. Ayrica az miktarda olsa da karbonat basta olmak tiizere
Mg*, Na*, Fe*?, HPO42 F ve CI gibi farkli elementler de bulunur. Bunlar géz dnene
alinarak asil kemik yapisini uygun formiil ile ifade edersek (Ca,X)10(PO4,CO3,Y)s(OH,Z),
bu tarzda bir formiil elde ederiz (Y ile Z ifadesi anyonlari, X katyonlari ifade eder) [28,29].

Cesitli kristal yapilarda ve farkli kafes parametrelerine sahip HA lar, sitokiyometrik
orana ve se¢ilmis olan iiretim yontemine gore elde edilebilir [30]. Tablo 3.1°de yapilan
bazi ¢aligmalarda farkli Ca/P oranlarinin, sulu ¢ozeltiler kullanilarak iiretilmesinde elde
edilen veriler goriilmektedir. Tablodan da anlagilacagi gibi Ca/P sitokiyometrik oraninin
1,667 segildigi degerde saf hidroksiapatit elde edilmistir [30].

Tablo 3. 1. Ca/P molar oranina gére Kalsiyum-Fosfat karakteristikleri [30].

Ca/P Molar Oram Toz Kompozisyonu

1,4420,02 Cag(HPO,)(PO4)s(OH)+CaHPO,
1,535+0,004 Caygx(HPOL)x(PO4)6.1(OH)oy ; X=0,79
1,631+0,004 Ca0x(HPO4)x(PO4)sx(OH)2x ; X=0,21
1,644+0,002 Cazox(HPOL)x(PO4)sx(OH)2x ; X=0,14
1,659+0,001 Cayox(HPO)x(PO4)s.4(OH)2.x ; X=0,05
1,667+0,001 Ca0(PO4)s(OH).

1,7120,01 Ca10(PO4)s(OH)2+Ca(OH).
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Sirasiyla Sekil 3.1, Sekil 3.2 ve Sekil 3.3’de goriindiigi gibi hegzagonal kristal
yapisina sahip a=0,943 nm ve ¢=0,688 nm kafes parametrelerindeki HA kristal taneleri
olusmaktadir. Olusan bu kristal yapisinda ¢ok sayida arayer ile yeralan iyon bosluklari
bulunur. Katyonik ve anyonik bosluklar sayesinde apatit yapilar ¢cok sayida farkli iyon
takviye edilmesine olanak saglar. Apatit yapilarda bulunan bu 6zellik sayesinde ¢ok gesitli
ve etkili 6zelliklere sahip HAler liretmeyi miimkiin kilar [31,32]. Kalsiyum hidroksiapatit
P63/m bosluk grubuyla, aralarinda 120° ag1 olan esit 3a eksenine (al, a2, a3) dik olan 6
katli (6 kivrimli) c-ekseni tarafindan karakterize edilen, hekzagonal sisteme dahildir. Birim
hiicre olarak bilinen en kiigiik yap1 birimi apatit kristallerinden olusur. Kapali olarak

birbirleriyle paketlenmis Ca, PO4 ve OH gruplarindan olusur.

(a) Hidroksiapatit

Sekil 3. 1. (a) HA kristal yapisi, (b) (X, y) projeksiyonunda (001) diizleminde, 4 adet HA birim hiicresi,
(c) HA kristali [33,34].

(002)Basal Plane A

(100) Prism
Plane

Sekil 3. 2. (a, b) Kristalografik eksen ve diizlemleri gosterilen tek kristal HA modeli, (c) HA tek kristali SEM
goriintiileri [31].
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Sekil 3.3. HA kristal yapisinda atomlarin yerlesimi (Dental enamel) [35].

Hidroksiapatit; kalsiyum ortofosfatlar arasinda c¢ok oOnemli bir fazdir. Cilinki
kemiklerin ana bileseninin yaklasik %70’ini olusturmaktadir. Hidroksiapatit yiiksek
biyoaktiviteye ve biyogoziiniirliige sahiptir. Bunun yani sira poroz yapiya sahip oldugu i¢in
igerisinde kemik biliylimesine olanak saglar ve scafolt malzemesi olarak siklikla
kullanilmaktadir [4,36]. Hidroksiapatit tip alaninda gesitli durumlarda ve farkli amaglarda
kullanilmaktadir. Ornegin tiimér cerrahisinde kemikte meydana gelen boslukta dolgu
malzemesi olarak, kirik kemiklerin tedavisinde kemikteki defekt yapiyr kapamak icin
koprii olarak, disgilikte ise dis kokiinii beslemede ve implant Kkaplamalarinda
kullanilmaktadir [4,36].

HA biyoaktif davranig gosterdigi i¢in viicuda uygulandigi yumusak doku ile bag
yaparak birlesirler ve bu sayede implant malzemenin de kaymasi engellenmis olur. Ayrica
bu sayede biyolojik sistem implant malzemeyi zararli bir madde olarak algilamaz ve tepki
vermemis olur. Boylece implant malzemeyi reddetmez. HA toz veya gozenekli (pordz)
blok halinde kemik dolgu malzemesi olarak kullanilir. Sekil 3.4 ve sekil 3.5’de gozenekli
yapida olan HA ile yapilmis scafolt 6rnekleri gosterilmistir. Hidroksiapatitin 6nemli bir
islevi de kemikteki boslugu doldurmasi ve boslukta 6dem olusumunu ve yumusak dokunun

bosluga girmesine izin vermemesidir. Ayrica hidroksiapatit ¢cok 6nemli bir kalsiyum ve
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fosfat kaynagidir. Bunlara ek olarak diisiik bozunma hizina ve yiiksek osteoiletkenligi

(uygulandigi bolgede kemik yapisi olusturulmasini saglama) Ozelliklerinde de HA’ler
sahiptir [37].

' Y

Sekil 3.4. Poroz yapidaki HA’ten yapilmus scafolt fabrikasyonu 6rnekleri [36].

Sekil 3.5. HAten yapilmis scafolt gene implanti kullanim 6rnegi [38].

Bilim insanlar1 ¢esitli denemeler yapmalarina ragmen halen sentetik kemik yerine
nasil bir materyal kullanacaklar1 konusunda bir ¢6ziim bulamamislardir. Otolog (6z
kaynakli) kemik nakli i¢in en bilinen alternatif yol, potansiyel enfeksiyon riski tasidigi i¢in
sakincali goriilmektedir. Kolajen gibi biyolojik asilli malzemeler, biyocam ile kalsiyum
fosfat gibi inorganik malzemeler, poliester gibi organik malzemeler ve diger kompozit
malzemeler yapay (sentetik) kemik olarak kullanilabilecek malzemelere 6rneklerdir [39].
Kalsiyum fosfat biyomateryali milkemmel biyouyumluluga sahiptir. Bu uyumundan dolay1
kemik igin klinik uygulamalarda sik¢a kullanilmaktadir. Ozellikle kimyasal ¢oktiirme
yontemi ile elde edilen nanoapatitler, kalsiyum fosfatlarin yiiksek kristallenebilme
ozellikleri de goz 6niine alindiginda 6nemli 6rneklerden biridir [40]. Kalsiyum fosfat bazli
seramikler gurubunda yer alan HA, kemik as1 malzemesi olarak kullanilabilmektedir.
Ciinkii HA, kimyasal ve yapisal olarak dogal kemik minerallerine olduk¢a benzer yaklasim
gosterirler. Ozellikle son yillarda kaplama yontemleri ile HA kullaniminin artmasi ve

gelismesi ile tibbi alanlarda kullanim alanlari1 da artmaktadir. Sekil 3.6 da HA yapisinin
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SEM goriintiisii ile dogal bir kemik yapisinin SEM goriintiisii  karsiliklt olarak
gosterilmistir [39].

! .

__A

(a) (b)

Sekil 3.6. Dogal kemik dokusunun ve HA yapisinin SEM goriintiileri a) kemik b) HA [39].

Ozellikle dis implant malzemeleri ve ortopedik malzeme uygulamalarinda,
biyolojik sisteme uyum saglama kolaylig1 ve iist diizey biyouyumluluk gostermesinden
otiirii HA kullanilmaktadir [40]. HA tibbi alanlarin disinda da kullanilmistir. Ornegin; gaz
sensorleri, katalizler ve lazerler igin temel madde olarak kullanilmaktadir [41].
Hidroksiapatitin biyoaktiflik 6zelligi yiikksek olmasina ragmen bazi tibbi uygulamalarda
kullanimi simirli ve yetersiz kalabilmektedir. Bunun sebebi ise mekanik giiciiniin az
olmasidir. Bu sebeple viicut i¢inde belli bir yiik etkisinde olan implantlarda HA bioseramik
malzemeler kullanilmazlar. Bu yiizden metal implant malzemelerin polimer, kompozit
veya seramik kaplamalar ile yani biyouyumlu faz giiclendirme ile HA ‘in cerrahi ve tibbi
uygulama alanlar1 siirlanmaktadir [42-44]. Kompozit yapilarak bazi 6zelliklerin
arttirilmas1 veya nano boyut olacak sekilde kristal boyutunun azaltilmasi ile HA ‘in
Ozellikleri daha da arttirilabilir [45, 46]. Bir HA ‘in tane sayisi ile morfolojisi, bu HA ’in
mekanik, fiziksel kuvvet, sinterlenme kabiliyeti, biyouyumlu ve biyoaktif 6zellikleri ile
etkilesim igindedir. HA toksik olmamasinin yani sira hem biyoaktif hem de ostekondiiktif
ozellik de bir maddedir. Tablo 3.2°de HA yapisinin bazi1 mekanik, fiziksel ve biyolojik
ozellikleri gosterilmistir [47].

Apatitler biyoaktif malzeme grubuna girmektedir. Dogal ve sentetik olarak elde
edilirler. Apatitler viicudun kemik dokusuyla kuvvetli kimyasal baglar kurup oyle sekil
alirlar. Dig tasi, bobrek tasi gibi patolojik kireclenme ve kemik, dentin, dis minesi gibi
kireclenme goriilen dokularin mineral fazlari, HA ve diger apatit gruplarinda fiziksel ve
mekanik 6zellikleri diginda diger 6zellikleri de (stokiyometyri, kristallik, kompozisyon
gibi) baz1 farkliliklar gosterdigi Tablo 3.3’de gosterilmistir [48].
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Tablo 3.2. HA in fizikokimyasal, mekanik ve biyolojik 6zelikleri [47].

Ozellik Deger
Molekiil Formiilii Cay(PO4)sOH2
Ca/P oram 1,67
Kristal yapi Hegzagonal
Young modiilii (GPa) 80-110
Elastiklik modiilii (GPa) 114

Baski dayanimi (MPa) 400 - 900
Gerilme dayanimi (MPa) 115 - 200
Yogunluk (g/m?®) 3,16
Kirilma dayanimi (MPa m1/2) 0,7-1,2
Sertlik (HV) 600
Bozunma sicakhg (°C) > 1000
Erime noktasi (°C) 1614
Dielektrik sabiti 7,40

Isil iletkenlik (W/ecmK) 0,013
Biyoaktiflik Yiksek
Biyouygunluk Yiiksek
Biyobozunma Diisiik
Hiicresel uygunluk Yiiksek
Kemik iletkenligi Yiiksek

Florit, az da olsa farkli elementler, bircok biyolojik apatitte (kemik veya dig gibi)
bulunmaktadir. Bir apatit yap1 olusurken ilk etapta goriilen c¢ekirdeklenme de az sayida
olan bu elementlerin etki ettigi soylenebilir [49]. Daima karbonat barmndiran biyolojik
apatitler cogu zaman kalsiyum orani olarak eksiktirler. Bu durumdan dolayr HA yerine
biyolojik apatitlerde karbonat-apatit olarak ifade edilmesi daha dogru olacaktir. Ayrica
sentetik olarak {iiretilen karbonatl apatit yapilar ile ilgili yapilan incelemelerde apatit yap1
icine yerlesmis vaziyette bir¢ok karbonat iyonlar1 tespit edilmistir. Bu alanda yapilan
caligmalara bakildiginda ¢ogu defa HA’in fiziksel ve mekanik o6zellikleri incelenmis,
karakterizasyon caligmalari, basma testi, sinterlenme sicakliklarinin HA {izerine etkisi ve

SEM (mikroyap1) 6zellikleri arastiriimigtir [38, 50].
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Tablo 3.3. Dis minesi, kemik ve hidroksiapatitin kimyasal, kristalografik ve mekanik 6zellikleri [51].

Dis Minesi Kemik (kortikal) Hidroksiapatit
Bilesenler (%ag)
Kalsiyum, Ca*? 36,0 24,5 39,6
Fosfor, P 17,7 11,5 18,5
Ca/P (molar) 1,62 1,65 1,67
Sodyum, Na* 0,5 0,7 Eser miktarda
Potasyum, K* 0,08 0,03 Eser miktarda
Magnezyum, Mg*? 0,44 0,55 Eser miktarda
Karbonat, CO5" 3,2 5,8 -
Flor, F 0,01 0,02 -
Klor, CI 0,13 0,1 -
Toplam organik 1 25 -
Su Emme 1,5 9,7 -
Kristalografik
Ozellikler
Kafes parametreleri 9,441 9,419 9,422
(+/- 0,003 A) 6,882 6,880 6,880
a ekseni 70-75 33-37 100
c ekseni 1300x300 250X25-50
Kristallik endeksi HA+TCP HA+CaO HA
Kristalit boyutu, A
Sinterleme sonrasi
Uriinler (950 °C)
Mekanik Ozellikler
Elastik Moduliis 0,014 0,020 0,010
(10° MPa)
Cekme Mukavemeti 70 150 100
(MPa)
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3.2. Hidroksiapatitlerin Simiflandirilmasi
3.2.1. Saf Hidroksiapatit Seramikler

Hidroksiapatitlerin saf bigimde kullanilmasi birtakim piiriizlere sebep olabilir.
Bundan dolay1 saf HA seramikler; ila¢ saliniminda ve implant olarak kullanilmaya elverisli
degildirler. Bu sebeple alternatif iiretim metotlariyla yogun ya da gozenekli HA haline
getirilerek kullanilirlar [52]. Ca/P oranmin 1,67 olmasi sart1 ile tiretilen HA’ler yogun yap1
halinde elde edilmis olur. Fakat bu oran 1,67 den biiyiik ise sinterlenme sirasinda tiretilmis
olan biyomalzeme de CaO bilesigi meydana gelir ve bu yapt malzemenin mukavemetinin
azalmasina neden olur. Eger bahsedilen oran 1,67 den kiigiik ise bu sefer de P (fosfat) ve
Caz(PO4), (o-trikalsiyum fosfat) bilesikleri olusur. Bu tiir olusumlar o&zellikle HA
seramiklerin yogunlasmasi iizerinde bozucu etkiler olmasima neden olur [53]. Ozellikle de
implant malzemelerin maruz kaldigi mekanik yiiklere dayanimi agisindan yogun HA
yapisinin elde edilmesi onemlidir. Bu tiir yapilarin ¢ok kiiciik taneciklerden olusan bir
yapis1 vardir. Literatiir ¢alismalarinda teorik agidan 3,16 g/cm® oranlarinda yogunluga
seramiklerin sahip olmasi beklenir. Ayrica kirilma direnci ile ¢ekme direnci gibi 6zellikler
implant olarak kullanilacak biyomalzemenin goézeneklilik miktar1 ile de dogru orantilidir
[54].

Gozeneklilik yapisinin hizli bir sekilde artmasi ile yogun HA’ler de mukavemet
degerleri de ekponensiyel bir sekilde artar. Her ne kadar implant ve kemik arasindaki
etkilesim ve baglanma ¢ok 1yi olsa da zayif mekanik ve fiziksel 6zellikler yiiziinden 12 ay
gecmeden uygulanmis olan dis implantlarinin birgogu kirilma ile sonuglanmistir. Bu
gerekceler yiiziinden kemik kusurlarinin diizeltilmesi veya doldurucu olarak dis
bosluklarinin iyilestirilmesi gibi daha az yiike maruz kalan uygulama alanlarinda yogun
HA yapilar kullanilmaktadir. Buna ek olarak kan sekeri ile kan basimcinin ayarlanmasi,
bobrek hastalar i¢in kullanilan diyaliz makinalari, biyolojik sisteminin i¢yapisinin optik
olarak goriintiilenmesi gibi tibbi alanlarda da yogun HA ‘ler kullanilmaktadirlar [52].

Hidroksiapatit ile ilgili ¢aligmalar incelendiginde gozenekli olanlarin digerlerine
gore daha {stiin oldugu goriiliir. Aragtirmalarda gbzenekli hidroksiapatitlerin etkili
sonuglar verdigi tespit edilmistir. Gozenekli HA seramiklerin farkli kullanim alanlar
vardir. Bunlardan biri HA Seramiklerin 6nemli bir uygulama alani olan kontrolli ilag
salimidir. Ayrica Implant malzemesi olarak da kullamlmaktadir, 6zellikle kemik dokusu

nakillerinde gézenekli seramiklerin kullaniminin pozitif sonuglar verdigi gorilmiistiir [52].
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3.2.2. Kompozit Halindeki Hidroksiapatitler

Hidroksiapatitler mekanik 6zellikleri gelissin diye farkli malzemelerle karistirilirlar.
Bu karisim sonucu elde edilen malzemelere "kompozit malzemeler" denir. Kompozit
malzemeler sayesinde hidroksiapatitler, farkli alanlarda da kullanilabilir duruma
getirilmistir. Bu kompozit malzemeler; HA-Seramik, HA-Biyoaktif ve HA-Polimer
kompozitler olmak iizere ii¢ gruba ayrilmaktadir [54].

Saf HA yapisi igerisine SiC levha, SiC nanopartikiil veya metal fiber katilmasi ile
mukavemet degerleri daha ¢ok arttirilarak, HA-Seramik kompozitler elde etmek
miimkiindiir [54].

Saf HA yapisinin biyolojik bozunmalara maruz kalmadan, bazi mekanik ve fiziksel
ozelliklerinin iyilestirilmesi, HA-Biyoaktif cam kompozitlerin iiretilmesi ile saglanmistir.
Her ne kadar bu yap1 ¢ok iyi mekanik ve fiziksel 6zellikler sergilese de kemik yerine
uygulanmas1 miimkiin olmamistir. Daha ¢ok maruz kaldig: yiikiin az oldugu orta kulak ile
belkemigi gibi uygulama alanlarinda implant ya da kaplama seklinde kullanilmaktadir
[54].

Ayni zaman da HA-Polimer kompozit iiretimi de saf HA’in mekanik 6zelliklerinin
tyilestirilmesinde kullanilan diger bir kompozittir. HA-Polietilen kompozit iiretimi bu
alanda yapilan ilk ¢alismalardan biridir. Her ne kadar kemigin elastik modiilii ile benzer
olsa da HA-Polimer kompozitler de biyolojik bozunma sik olarak gézlenmektedir. Ayrica
bu kompozitler ile elde edilen implantlarin kemik ile etkilesimi ve baglanma o6zellikleri
azdir. Ciinkii yapilarinda bulunan inert polietilenler buna engel olmaktadir [55]. Sentetik
hidrojeller de HA-Polimer kompozit grubunda yer alan bir polimerdir. Polivinil alkol gibi
suda sisen ancak coziinmeyen capraz bagl hidrofilik polimerlerle hazirlanirlar. Bu
kompozitlerin kimyasal kararliliklar1 yiiksektir, kolay elde edilebilirler, maliyetleri
diisiiktiir ve biyouyumludurlar. Saydigimiz bu pozitif 6zellikleri nedeniyle 6nemli bir
konuma sahipler ve biiylik potansiyel olusturmaktadirlar. Bu malzeme ile ilgili asilmasi
gereken en biiyliik sorun ise, lizerinde bulundugu kemige hizla ve siki bir sekilde
yapismasidir [56].

HA-Kolajen kompozitler gerekli mekanik oOzellikleri gosterirler. Kemik
olusturabilme degeri yiiksek olmasi sayesinde daha cok biiyliik kemik kusurlarinin
iyilestirilmesin de kullanilirlar. Ayrica bu yapilarin biyolojik bozunurlulugunun uygun bir

degere dontistiiriilmesi de kolaydir [54].
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3.2.3. Gozenekli Hidroksiapatit Seramikler

Poroz HA kemige ¢ok kuvvetli bir sekilde baglanabilmektedir. Bu 0zelligi
sayesinde ortopedik tedavilerde siklikla tercih edilmektedir. Yap: igindeki gozenekler
sayesinde malzeme kemikle mekanik olarak birlesmektedir. Bu sayede, gozeneklerin
icinde kemik dokular1 biiyiiyebilir ve hidroksiapatit implantinin direnci artar. Fakat en
bliyiik gozenek degerinin 100 um olmasi halinde viicut sivisi ile birlikte kemik biliytimesi
gergeklestirilmis olur. Eger bu gozenekler ¢ok biiylik olursa bu sefer de biyomalzemenin
mukavemet degerlerinde azalma meydana gelir. Bu gozenekli yapilar kiiciik kemik
hatalarinin giderilmesinde kullanilirlar fakat yiike maruz kalinan bolgelerde uygulanmasi
dezavantaj saglar [26].

Parafin, naftalin, hidrojen peroksit gibi maddeler HA seramiklerde takviye olarak
kullanilarak, diistik sicakliklarda dahi buharlasip gozenekli bir yap1 olusturmay1 saglarlar.
Gozenekli bir yapida elde edilen HA’ler, blok veya graniil olarak klinik ve tibbi
uygulamalarda c¢ogu kez kullanilirlar. Ayrica kemik hatalarinin ve ¢ene kemiginin
tyilestirilmesi, ila¢ salinim1 sistemleri gibi diger cerrahi ve tibbi alanlarda da gozenekli HA

yapilar kullanilmaktadir [26].

3.2.4. Gozenekli Hidroksiapatit Seramik Graniilleri

Malzeme i¢inde ki partikiillerin kontrollii bir sekilde yapi, sekil, boyut ve fiziksel
ozelliklerinin ortaya ¢ikmasina sebep olan graniilasyon, mekanik ile fizikokimyasal
islemleri kapsamaktadir. Asagida bazi islemler ifade edilmistir:

» Swvi faz1 piiskiirtme, takiben kurutma ya da sogutmaya bagli olarak kristalizasyon,

» Kati faz1 presleme, takiben istenen graniil boyutuna kadar 6giitme,

» Swvi faz varhi@inda toz aglemarasyonu, takiben peletleme ve sivi fazin
uzaklastirilmasiyla aglomelerin saglamlastirilmasi,

» kat1 graniillerin olusmasiyla beraber buhar depolama,

A\

buhar-s1v1 karisiminda kimyasal reaksiyon,

» buhar-sivi-kat1 karisiminda kimyasal reaksiyon [26, 55, 56].

Bu islemler de kullanilan teknik ile arag gereclerce onaylanan islem mekanizmalari
ile graniilasyonun verimi belirlenmis olur.
Kiiresel graniiller iiretmeyi saglayan ilk proses islemleri diger ¢aligmalara kiyasla

daha ¢ok 6n plana ¢ikmistir. Bunun i¢in hemen hemen tek boyutlu olan damlaciklar elde
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etmek icin bir sivi pliskiirtiiliir. Sonrasinda kristalize etmek icin su, yag veya sivi azot
bulunan bir ortam kullanilarak sogutma islemi ile gergeklestirilir [55]. Bu amagla Paul ve
caligma ekibi sivi parafin ile kitosan bulunan HA siispansiyonunu denemislerdir. Sivi
parafin bulunan ortama siispansiyon puskiirtiiliir, 500 rpm’de kiirek karigtiric1 kullanilarak
kiirecikler elde edilir. Fakat bu calismada erimis parafinden faydalanilmasi dezavantaj
olusturmustur. Komlev ile ¢alisma ekibi birbirleri ile karismayan sivilar da kiiresellestirme
yaparak kismen daha basit bir islem ile gézenekli HA graniiller iiretmislerdir. Sivi1 faz
icerisine HA graniiller ptskiirtiiliir, daha sonra sinterlenme islemi uygulanarak iiretim
gerceklestirilir. Bu islemlerde kullanilan jelatin ise toz partikiilleri arasinda iyi bir baglayici
olma ozelligi tasimasidir. Jelatin ¢6zeltisindeki HA stispansiyonu inert sivi (bitkisel yag)
icerisinde disperse edilir. Yiizey gerilimi sebebiyle sonug graniilleri kiiresel sekle sahip
olmaktadir. Graniil boyutu 50-2,000 um arasindadir [26, 55, 56].

3.3. Hidroksiapatitin Uretim Yéntemleri

HA ‘apatit' bilesik ailesinin bir liyesidir. Kalsiyum fosfatlar ve biyoaktif seramik
malzemeler iginde en bilinen mineral hidroksiapatittir. Formiilii ise Cajo(PO4)s(OH)
seklindedir. Apatit kelimesi apate’den tiiremis olup Latince kokenlidir. Apate yanilma,
aldanma anlamina gelmektedir. Bu terimi ilk defa Alman jeolog Abraham Gottlob Werner
1789 senesinde kullanmistir. Ayrica apatit yapilar farkli sekil, form ve renkte
gorlilebilmektedir. Bu sebeple turmalin, beril ya da diger mineraller ile ayni oldugu
sanilmaktadir. Kimyasal ¢oktlirme metodu yardimi ile ilk defa HA sentezlenmesi
gerceklestirilmistir. Bu metodu su bazli kalsiyum ile fosfat tuzlar1 barindiran karisimlarin
kimyasal ¢Oktliirme ya da asit-baz titrasyonu seklinde farkli metotlar ile HA sentezleri
gerceklestirilmistir. Yiiksek sicakliklarda kati hal reaksiyonu, diisiik sicakliklarda kimyasal
¢oktiirme ile sivi ortamda yiiksek sicaklik ve basing altinda yapilan hidrotermal metot, HA
tiretimi i¢in kullanilan baslica yontemlerdir. Bunlarin disinda jel ve eriyik ile kristal
bliylitme yontemi, tek kristal {iretimi i¢cin kullanilir, HA {retiminde kullanilan diger
yontemlerden biridir. Farkli HA {iretim yontemleri ile ortam, kullanilan oncii bilesene ait

bazi 6zellikler Tablo 3.4’de ifade edilmistir [57].
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Tablo 3.4. HA tiretim yontemleri ve bazi 6zellikler [57].

Teknik Oncii Bilesenler Ortam Yorumlar
Kat1 Hal Reaksiyonu Ca3(P0O,), + CaCOs Su buharinda Ca/P= 1,67 Homojen
900-1300°C olmayan biiyiik
taneler
Sivi Kimyasal Ca(NOy), + RT-100°C Ca/P<1,67 Homojen
(NH4)2HPO, pH: 11-12 olmayan diisiik
kristalin taneler
Hidrotermal Kimyasal yontemle ~ 100-200 °C (1-2 MPa) Ca/P=1,67
iretilen HA 300-600°C (1-2 Kbar) Homojen kristaller
Jel Biiyiitme Jel + Ca®* + PO,* RT-60 °C Biiyiik monetit, kiigiik
pH: 7-10 HA
Eriyik Biiyiitme Ca(PO,), + CaF,, 1650 °C Genis gerilmis kafes
CaCl,
AKkigkan Biiyiitme CaF,, CaCl,, Ca(OH), 1325 °C Genis gerilmis kafes

Kristallik derecesi, gézenek miktar1 ve buna benzer diger fiziksel 6zelliklere sahip
olan HA’ler, cesitli liretim yontemleri sayesinde sentezlenmesi kontrol edilir. HA yapilar
toz, kaplama ya da jel olarak, farkli metotlar ile amorf ve kristal yapida olacak sekilde
iretilebilir. Fakat HA’ler diisiik esneklik 6zelligi veya mekanik agidan ¢ok kirillgan yapida
olurlar. Bu istenmeyen Ozellikler daha ¢cok kompozit malzeme olarak veya ilave edilen
polimer takviyeler aracilig1 ile giderilmektedir [52].

HA tozlarinin {iretimi baslica kuru ve yas metot olmak {izere gergeklestirilir. Yas
metodu, ¢oktiirme ve kalsiyum fosforlarin hidrolizi gibi iki baslhiga ayirmak miimkiindiir.
Ayrica kuru ve yas metot disinda kuru sogutma, flux, mekanokimyasal ile sol-jel metotlari

kullanilarak da HA tozlarinin tiretimini gerg¢eklestirmek miimkiindiir [53].

3.3.1. Kuru Metot

Ozellikle HA tozlarinm 1,67 oranina sahip Ca/P oram elde edilmesi agisindan bu
yonteme c¢ok sik bagvurulur. Fakat iiretim esnasinda yiiksek sicakliklarin kullanilmast,
epey zaman alan 1s1l iglemler, bu yontemin baz1 zorluklarindandir. Ayrica HA tozlarina
kullanmis oldugumuz takviyeler ile homojen bir yapr elde etmek de bu ydntemde
karsilagilan diger bir zorluktur. Elde edilen toz karigimlarinin sinterlenebilir sicaklik
degerleri ister istemez diisiik olabilir. Fakat stokiyometrik ve iyi kristalize edilmis HA

malzemelerin elde edilmesinde ¢ok yaygin kullanilan bir yontemdir [53].
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3.3.2. Yas Metot

Bu metot daha ¢ok 1,67 oranindan daha diisiik Ca/P oranlarinda HA gozlendiginde
kullanilir. Kalsiyum ile fosfor iyonlar1 bulunan kompozisyonlarin sulu ¢o6zeltilere
karistirtlmasi ile yapilan yas metot, ¢oktiirme reaksiyonu ile tiretim gergeklestirilen bir
yontemdir. Bu islemler yapilirken onemli bir husus pH degerinin 7°den fazla olacak
sekilde calisilmasidir. Bu nedenle ortama siirekli gaz amonyak, sodyum ve amonyum
hidroksit ilave edilerek calisma ortamimnin asitlik degerleri kontrol altinda tutulur.
Coktiirme esnasinda kullanilan kaynak tuzlarinin tiirii ile orani, ¢oktiirme ortaminin asitlik
derecesi, reaksiyonun gergeklesme siiresinde ki sicaklik ve zaman gibi etkenler HA
olusumunu etkiler. Diger HA sentezleme yoOntemleri ile kiyaslandiginda 6zellikle
uygulama kolaylig1 ac¢isindan yas metot daha ¢ok secilen bir yontemdir. Diger bir avantaji
0zel dokiiman gereksinimi ya da yiliksek sicaklik firinlar1 gibi ihtiyacglar gerekmektedir
[54].

3.3.3. Sol-Jel Yontemi

Ozellikle seramik, cam ya da kompozit malzeme iiretiminde kullanilan sol-jel
teknigi, malzemelerin ¢dzelti formundan yararlanilarak {iretimini gerceklestirir. Bu teknigi
1846 yilinda bulan Ebelmen, bu ¢ozelti karisimimi bilingli bir sekilde degil tesadiifen
hazirlamigtir. Tabi bu karisim o zamanki bilim insanlarinca degerli goriilmemis, tizerinde
durulmamuisgtir. Aradan ¢ok uzun bir zaman gectikten sonra 1939 yilinda Geffcken sol-jel
metodu ile ince film hazirlanabilecegi fikrini ileri siirerek bu yontemin ehemmiyetine
dikkat ¢ekmek istemistir. Bu ugraslar sonucu Sol-jel teknigi 6zellikle 1950°1i yillardan bu
yana siklikla kullanilmaktadir [57, 58].

Fiziksel ve kimyasal oOzelliklerinin yanm1 sira bir malzemenin {iretilmesi veya
gelistirilmesine olanak saglayan koloidal durum, bu yonteme ¢ok fazla 6nem verilme
gerekcelerinden  biridir. Organik  olmayan  polimerizasyon  reaksiyonlarin
gerceklesmesinden dolayr bu yontem Onem teskil eder. Ciinkii metal akso polimerler
¢ozelti icinde daha da biiyiiyiip gelisir ve makro molekiillerin iiretilmesini saglar [57, 58].

Son zamanlar da nano malzeme iiretmede sol-jel metodu yaygmlagsmaktadir.
Nitratlar, oksitler ile hidroksitler gibi inorganik bilesenler, metal tozlar1 ya da metal
alkoksit ¢ozeltilerinin belli oranlar ile asit ve suyla ¢ozelti olusturarak ortaya bir soliisyon
cikarirlar. Bu ¢ozelti igerisinde bulunan kati koloidal taneciklerinin kararli siispansiyon

yapisina, Sol denir. Koloidal kati tanecikleri yeterince kiiglik olmalidirlar. Ciinki
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dispersiyon kuvvetlerinden sorumludurlar ki bu kuvvet yer ¢ekiminden daha biiyiiktiir. Bu
yiizden bu kat1 tanecikler 500nm ‘den daha kiigiik, gozle goriilemeyen taneciklerdir.
Ayrica bu koloidal kati taneciklerin en biiyiigli bile ancak 1s18in dalga boyuna
erigebilmektedir, bu ylizden normal bir optik mikroskop ile goriinmeleri miimkiin degildir
[26, 56-58].

Bu ¢6zeltinin belirli sicakliklarda karistirilmasi sonucunda igerisinde birbirini takip
eden bir dizi kimyasal tepkimeler meydana gelir. Cozelti igerisinde bulunun kiigiik
tanecikler belli oranlarda ylizey yiiklerine sahiptirler. Bu yiizey yiikleri elektrokimyasal
etkilesim ile zamanla gelisip biiyiiyerek tiim soliisyon i¢inde jel kivaminda yapilar
meydana getirir. Bu olay jellesme olarak tanimlanir [59]. Bu soliisyon igerisinde bulunan
koloidal kat1 pargaciklar ¢ok fazla su bulunan ¢ozeltide ¢oktiiriiliir, bu ¢okeltilere jel denir.
Bu jel yap1 ne tam kat1 ne de tam siv1 faz halindedir. Diferansiyel viskozite, yapilan biitiin
sol-jel islemlerinde birden bire artar ki bu artis olay1 da jellesme olmasi igin ilk etap olarak

ifade edilir [60]. Sekil 3.7°de sol-jel yontemi sematik olarak gosterilmistir.

Yogun Film

erojel Yogun Seramik

S
Kl 8481’92/1/@0
artikiller /s
Sa/o

Sekil 3.7. Sol-jel prosesinin sematik olarak ifade edilmesi[60].
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3.3.4. Islak Coktiirme Yontemi

Asagida gosterilen, Bouyer’in ifade ettigi sekli ile Yagai ve Aoki ikilisinin sunmus
oldugu HA nanokristal silispansiyon reaksiyonlari, kimyasal 1slak ¢oktiirme metodu
tarafindan tretilmis olan HA’ lere aittir [61].

10Ca(OH); + 6H3P0O4 — Cai(PO4)s(OH), + 18H,0 [62]

Bahsi gecen yontem ile iiretilmis olan HA nanopartikiiller, reaksiyonun sicakligi ile
reaktan ekleme hizina bagh olarak, ¢ok hassas boyut, bigim ve yiizey alanlarina sahip
olurlar. Ayrica tretilen HA’in saflifi, iiretim sonunda ortaya c¢ikan pH orani ve
siispansiyon dengesi gibi 6zellikler de reaktan ekleme hizi ile iliskilidir. Uretilen HA
kristal yapilarinin polikristal veya monokristal yapida olmasini saglayan ise reaksiyon
sicakligidir. Monokristaller, HA {iretim esnasinda sicakligin 60 °C ‘den diisiik olmasi ile
elde edilirler. Ayrica 60 °C ‘ye esit sicakliklar monokristal sentezlenmesi igin kritik

sicaklik degeridir. Polikristaller ise 60 °C ‘den yiiksek sicakliklarda olusur [61-63].

3.3.5. Kimyasal Coktiirme Yontemleri, Biyomimetik Yontem

Degistirilmis SBF (Synthetic body fluid) olarak adlandirilan kismen kararli, viicut
sistemindeki kan gibi diger sivilarda bulunan inorganik tuz iceren viicut akiskanlari, viicut
sicakligr ile pH degerine benzer, ¢ok kiiciik boyutlu (nano), karbonat bazli kemige esdeger
bir HA iiretimi bu yontem ile gergeklestirilir. Biyomimetik yontem ile elde edilen HA
kristaller, insan viicudunda normal seviye olan 37 °C sicaklik ile 7,4 pH seviyesine
kimyasal ¢oktliirme metodu ile ulasir. Ayrica SBF ‘de ¢6ziinme yaparak diamonyum
hidrojen fosfat ile kalsiyum nitrat tetrahidrat tuzlari elde edilebilir [64]. Yine SBF
sayesinde organik olmayan tuzlar barindiran bu kristaller elde edilir ve bir araya getirilmis
olur. Bu yontemle iiretilen HA kristaller ve bunlarin pargacik biiytikliigii, sinterlenmeden
sonra mikron biriminden daha da kiigiik olmuslardir. Bu partikiiller sinterlenme sicakligi

1200 °C ve daha fazlasinda % 96 oranlarinda yogunlasmaktadirlar [65, 66].
3.3.6. Elektrokristalizasyon Yontemi

HA kaplamalar ¢ok kiiciik partikiillii ve nano faz bulunan yapilar ile tiretilebilir. Bu
yontemde asagida ifade edilen seyreltik elektrolitler belli iglemler ile fizyolojik pH’a
sentezlenir.

[Ca*?]=6,1x10™ M, [PO47]= 3,6x10™ M,

HA, onciil bagka bir faz olmadan, diisiik asir1 doygunluk ile ¢oktiiriilerek elde edilir [67].
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3.4. Yapay Viicut Sivis1 (SBF) i¢inde Apatit Olusumu

Uretim asamasinda istenilen yiizey yapilari elde edilmis olan metal, seramik ve
polimer malzemeler tizerinde, apatit-kalsiyum-fosfat yapilar1 SBF soliisyonlar1 tarafindan
saglanir [68]. Viicut sivilar1 ile ayn1 degerlere sahip, Ca/P iyon konsantrasyonu ve pH
degeri gibi ozellikleri esit olan, yapay viicut sivist igerisinde apatit olusumu ilgiyle
irdelenen arastirma konularindan biridir. Bunun sebebi biyolojik minerallesme ve
kalsiyum-fosfat olusum bigimlerinin benzer yapilar géstermesidir. Bu amagla titanyum
implant ylizeylerinin apatit yapi1 ile kaplanarak, kalsiyum-fosfat olusumu saglanmasi
acisindan biyomimetik soliisyonlar énem arz eder. Ozellikle diiz yiizey yapilarina sahip
olmayan implant malzemelerin ¢ok iyi bir sekilde apatit ile kaplanmasi bu ydntemin
sundugu bir avantajlardandir. Ayrica yapay viicut sivisi igine daldirma yapilarak farkli
tiirde biyomalzemelerin biyoaktivite gibi bazi1 6zellikleri tespit edilmektedir [69].

SBF, fizyolojik tuzlar kullanilarak ilk defa Ringer tarafindan 1882’de iiretilmistir.
HBSS (balanced salt solution) olarak bilinen tuz dengeli soliisyonlar da Hanks tarafindan
hazirlanmistir.  HBSS  soliisyonu, kan plazmast ile ¢ok benzer yapida iyon
konsantrasyonuna sahip oldugu i¢in 6nemlidir. Giiniimiizde ¢ok yaygin kullanilan yapay
viicut sivilart ile ¢ok benzerlik gosteren, 26 mM ’lik HCO3™ ve 1,8 Ca/P oranina sahip
soliisyon Earle tarafindan gelistirilmistir. Bu soliisyon da EBSS olarak adlandirilmstir.
Biyomimetik caligmalarda 1,62 kalsiyum-fosfat oranina sahip olan HBSS soliisyonlar1
tercih edilmektedir. Yapilan ¢alismalar da HBSS soliisyonlarinin diisiik kalsiyum-fosfat
oranindan dolayi, titanyum ylizeylerin apatit ile kaplanmasinda daha yavas apatit olusumu
gerceklestigi gozlenmistir [69,70]. Cesitli organik ve inorganik bilesen bulunduran bir
sollisyonda Eagle gelistirmistir. Bu sollisyonun isimlendirilmesin de MEM (Modified
Eagle Medium) kullanilmistir. PBS (Phosphate buffered saline) olarak adlandirilan diger
bir soliisyon da aynt MEM soliisyonunda oldugu gibi i¢inde inorganik bilesikler barindirir.
Hiicre kiiltiir ortami1 {izerine yapilan c¢alismalarda bu tiir soliisyonlar sik sik
kullanilmaktadir. Fakat biyomimetik ¢aligmalar i¢in en ¢ok kullanilan soliisyonlar, protein
icermeyen SBF soliisyonlaridir [70]. Hiicre bulundurmayan, organik yapilara bagh
olmayan, insan viicut sivisi ve kan plazmasi ile benzer iyon konsantrasyonlarina sahip
yapay vicut sivilarinda, apatit yapilarin elde edilebilecegi Kokuba ile arkadaslari
tarafindan gosterilmistir [71,72].

Yapay viicut sivilart yiiksek olmayan Ca™ (25 mM) ve HPO,? (1,0 mM)

konsantrasyonu igerdigi i¢in insan viicut sivist ya da kan plazmast ile benzer
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konsantrasyona sahip bir yap1 gosterirler. Tampon vazifesi bulunan TRIS ya da HEPES
gibi birka¢ kimyasal yapiya sahip olan yapay viicut stvilar1 pH degerini, biyolojik sistemde
istenilen 7.4 ‘likk pH seviyesinde dengeler. Yapay viicut yapilarinin geleneksel formiil
yapisinda TRIS etken maddesi vardir. Ayrica yapay viicut sivilart 4,2 mM ile 27 mM
araliginda HCOj3™ konsantrasyonuna da sahiptirler [68-71].

Biyocamin biyolojik sistem igerisinde (in vivo), silika bakimindan zengin bir
katman ve kalsiyum fosfat bir film olustugu, Hench ve arkadaslar1 tarafindan 1980°de
gbzlenmistir. Ayrica bu filmin 7,4 pH konsantrasyonunda Tris tampon ¢dzeltisi olan
hidrolik asit ile Tris hidrometilamin ometan tampon ¢6zeltisinin tekrar {iretilebilecegi ayni
ekip tarafindan gosterilmistir. Bagka bir calismada silikaca zengin olan bir tabakanin
camseramik apatit-volastonit (A-W) tizerinde olusmadigi Kitsugi ile arkadaglar tarafindan
gosterilmistir. Ancak bu ¢aligmada viicut sisteminde biyomalzemenin uygulandigi kisimda
kemik ile implantin uyumunu ve baglanmasin1 gerceklestiren Ca-P tabaka olusumu
gozlenmigtir. Ca-P tabakayi, mikro X-1ginimi1 kirinimi kullanan Kokubo ile arkadaslari
kristalin apatit olarak ifade etmislerdir. Ayrica Tris tampon ¢ozeltisi bulunmayan hiicresiz
yapay viicut sivisinda, apatit-volastonit camseramik yiizeylerinde in vivo apatit yapisinin
olustugu ve bu yapinin kan plazmasina hemen hemen benzer bir iyon konsantrasyonuna
sahip oldugu 1990°da gosterilmistir. Yapay viicut sivisinda 45S5 biyocam {iizerinde de
apatit yapilarin oldugu Kokubo ile arkadaslari ve Hench ile arkadaslar tarafindan da ifade
edilmistir [68-72].

TEM, SEM, TFXRD ve FTIR ile yapilan analizlerde yapay viicut sivisinda ki apatit
yapilarm hem kompozisyon hem de kemik yapisina olan yakinlig: irdelenmistir. Implant
malzeme ile biyolojik sistem i¢inde ki kemik doku arasinda etkilesim oldugu ve kimyasal
baglar olustugu, apatit yapi lizerinde gézlenmistir. Bu gozlemin aksine A-W matriste
Al,O3 takviyeli camseramik malzemelerde, hem in vivo hem de yapay viicut sivisinda
yapilan testlerde bu malzemenin kemik ile bag olusturmadig1 ve apatit yap1 olusturmadig:
gozlenmistir. Bu gozlemlerin 1518inda, biyomalzemenin kemik doku ile kimyasal bag
yapmasinda ve etkilesmesinde, 6nemli faktriin bu uygulama alaninda kemik yapist gibi
apatit yapilarin olugmasi gerektigi 1991°de onerilmistir. Ayrica istenen bu apatit yapilarin
hem yapay viicut sivisinda hem de in vivo ortamlarda elde edilebilecegi de gosterilmistir.
Sonug olarak yapay viicut sivisi i¢inde de biyomalzemenin canli doku ile etkilesiminin

nasil oldugunun gézlenebilecegi teyit edilmistir [68-72].
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Kan plazmasinda ki SO4™ iyon konsantrasyonu bulunmayan, Hench ile
Kokubo’nun ifade ettigi yapay viicut sivis1 Tablo 3.5°de gosterilmistir. 1991 ‘de Kokubo
ile calisma ekibi, yayinladiklar1 bir makale ile bunu dogrulamislardir. ilerleyen siireglerde
bir siirii arastirmaci diizeltilmis yapay viicut sivisi (c-SBF) olarak bu yapay viicut sivilari
kullanilmistir [68].

Yapay viicut sivilarinin apatit yapi ile c¢ok fazla doyurulmus birer soliisyon
olduklar1 goz ardi edilmemelidir. Cilinkii ¢okme gerceklesmeyen saf yapay viicut sivilari
tiretimi pek kolay tiretilmektedir. Bu nedenle Cho ile ¢alisma arkadaslar1 1995 ‘de yapay
viicut s1vist igerigini detayli bir sekilde agiklamislardir. Fakat c-SBF ic¢inde bulunan yiiksek
CI iyonu ile kan plazmasindan ¢ok daha zengin oldugu ve daha az HCO3™ iyonu icerdigi
Tablo 3.5°de de gozlenmektedir. Bu farki gidermek i¢in diisiik CI” iyonu ve yiikseltilmis
HCO3; iyonu kullanilarak hazirladiklart gézden gegirilmis yapay viicut sivist (r-SBF)
sayesinde Oyane ile calisma arkadagslari tarafindan 2003 ‘de giderilmeye calisilmistir.
Fakat kalsiyum karbonatlarin hem apatit hem de kalsitle asir1 doyurulmasindan otiirii
yapay viicut sivisinda ¢okelme gerceklesmesinde dezavantaj saglamaktadir. Bu nedenle CI
iyonunu insan kan plazmasina benzer bir orana getiren HCOj3; iyon konsantrasyonu
hazirlayan Takadama ile arkadaslari 2004 ‘de yeni gelistirilen yapay viicut sivisi (n-SBF)
teklifini sunmuslardir [73].

Tablo 3. 5. Insan kan plazmast ile SBF ‘nin iyon konsantrasyonu [68].

Iyon Konsantrasyonu (mM)

Na" K' Mg? ca” CI HCO* HPO,?  SO,”
insan kan plazmasi 1420 5,0 1,5 2,5 103,8 27,0 1,0 0,5
Orijinal SBF 1420 5,0 15 2,5 148,8 4,2 1,0 0
Diizeltilmis SBF (c-SBF) 1420 5,0 1,5 2,5 147,8 4,2 1,0 0,5
Gozden gecirilmis SBF (r-SBF) 142,0 5,0 15 2,5 103,0 27,0 1,0 0,5
Yeni gelistirilen SBF (n-SBF) 1420 5,0 1,5 2,5 103,0 4,2 1,0 0,5

Genelde 1,5X, 2X ve 5X gibi iyon konsantrasyonlar1 yiikseltilmis olan yapay viicut
sivilari, sollisyon i¢inde gerceklesen minerallesme hizlarii arttirmak igin tercih edilir. Bu

nedenle iyon konsantrasyonu 10X olan yapay viicut sivisi (Ca*? 25 mM, HPO,2 10 mM),
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Ciineyt Tas ile arkadaslar tarafindan hazirlanmistir. Bu ¢alisma ekibi hazirlamis olduklari
SBF soliisyonunda 2 ile 6 saat siire i¢erisinde Ti6Al4V titanyum alagimini kaplama islemi
gerceklestirmislerdir. Yapilan diger calismalarda ise 3 haftadan daha fazla bir zaman
diliminde, 1X iyon konsantrasyonuna sahip yapay viicut sivisinin ancak kaplama
gerceklestirebildigi gdzlenmistir. Ayrica iyon konsantrasyonu 1,5X olan yapay viicut
stvilarinda ise 1 hafta icinde kaplama olusumu basladig1 ve 2 haftalik siire zarfinda biitiin
yiizey de kaplama gergeklestigi yapilan ¢alismalar ile gézlenmistir [74].

SBF igerisine konulan malzemeler asama gozlenmis olup belirli kosullar altinda
apatit olustugu tespit edilmistir. Yapay viicut sivisi icerisinde gerceklesen apatit olusumu
asamalar1 Sekil 3.8.’de gosterilmistir. Soliisyon igerisinde meydana gelen homojen apatit
cekirdeklenmesine etki eden enerji bariyeri son derece yliksektir. Bu nedenle
cekirdeklenmenin gergeklesmesi i¢in ihtiya¢ duyulan enerji de son derece yiiksek
olmaktadir. Bu sebepten Otiirii apatit ¢ekirdeklenmesi homojen degil, aksine ¢ok fazla
heterojen yapida gergceklesmektedir. Kan plazmasi veya diger viicut sivilari son derece
yiiksek doygunlukta olan bir yapidadir. Bu nedenle biyolojik sistemin diger boliimlerinde
degil de sadece kemik dokusunun bulundugu yerlerde apatit yapida bir ¢okelme
gerceklesir. Yani implant malzeme ile kemik doku etkilesiminin oldugu bolgede ile etapta
apatit ¢cekirdeklenme gozlenir. Ayrica bu siire¢ gergeklesirken ortamda bulunan kalsiyum
ile fosfat iyonlar1 tiikenir. Meydana gelen bu tliikenme ile apatit ¢ekirdeklenmede de

biiylimenin arttigi gézlemlenir [75-77].

‘-.-Cafazi cp I

Kalsiyumca zengin amorf
kalsiyum fosfat (ACP)
olusumu

Caaz ACP J N Caaz ACP I Ca az ncp n
CAfazla ACP CAfazla ACP = CAfazia ACP

SBF iginde bekleme silresi ==

Sekil 3. 8. SBF icinde gergeklesen apatit olusumu [75].

Implant malzemenin yiizeyinde gergeklesen apatit yap1 olusumu HCOj3 iyonu ile

kontrol edilir. Ayn1 zamanda yapay viicut sivisinda bulunan HCO3 iyon miktarinda artis

35



yapilarak daha yogun bir bigimde apatit yapi olusturulur. Fakat bu iyon miktart
azaltildiginda bu sefer daha gozenekli bir apatit yap1 elde edilir. Kaplama yapilan implant
malzemenin yilizey kisminda ki negatif ile pozitif ylikler, elektrostatik potansiyel etkilesimi
nedeniyle yilizeyden c¢ekilmesi saglanir. En dnce meydana gelen pozitif yiike ilk etapta
HPO,? negatif ylik tutunarak bir etkilesim gerceklestirir. Kalsiyum titanat ve apatit
arasinda meydana gelen gii¢lii baglanmalar bu etkilesim sayesinde ortaya cikar. Implant
malzeme yiizeyinde bulunan kalsiyum miktar1 ne kadar fazla olursa o derecede 7,4 ‘liik pH
seviyesinde HPO, iyonlar: bu yiizey ile etkilesimde bulunur ve yiizeye tutunmus olur [74-
77].

Apatitin meydana gelis siirecinde pH degeri de siirekli denetlenmesi gereken
onemli bir degiskendir. Clinkii pH degeri eger istenilen aralikta ise apatit kaplama olusumu
gerceklesir. Yapay viicut sivisinda gerceklesen c¢ekirdeklenme ¢ok hizi bir sekilde artiyor
ise bunun sebebi apatit ¢ozlintirliigliniin, pH oraninin yiikselmesi ile diismiis olmasidir.
Yapay viicut sivisinda apatit ¢ekirdeklenme olusumu gerceklestikten sonra ortamda
bulunan OH, Ca™ ve PO, iyonlarimin bitmesi ile apatit kendi kendine bilyiimeyi
stirdliriir. Amorf kalsiyum fosfat fazi1 siirekli olarak apatit kalsiyum fosfat ¢okelmesi
esnasinda meydana gelir. Amorf kalsiyum fosfat fazi olusumu baslarken {iziim salkimi gibi
yumrulu bir yapi1 halindedir. Zaman ilerledik¢e gelisigiizel iri salkimlara benzer bir
dontisiim gerceklestirir. Daha sonra bu salkimlar su ile dolmaya baglar. Kalsiyum

bulundurmayan apatit diye ifade edilen bu olusumlar karbonatli apatit yapisidir [70,72, 73].
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4. DENEYSEL CALISMALAR

Yapilan deneysel ¢alismalarda, sentetik hidroksiapatit ve koyun kemiginden elde
edilmis dogal hidroksiapatit olmak iizere iki farkli matris kullanilmistir. Ug farkli grupta
takviyeler kullanilarak kompozitler hazirlanmistir. Deneysel calismalarda kullanilan
malzemeler, kompozit malzemelerin hazirlanmasi, yogunluk ile mikro-sertlik 6lgiimleri,
SEM (Scanning Electron Microscope) ile mikroyap: ve EDX (Energy Dispersive X-ray)
analizleri, XRD (X-ray Diffraction) analizleri ve in vitro ¢alismalar detayli olarak bu

boliimde aciklanmustir.

4.1. Deneyde Kullanilan Toz Bilesenler
4.1.1. Sentetik HA ve Diger Tozlarin Eldesi

Deneyde kullanilan ticari sentetik hidroksiapatit (SHA), genlestirilmis perlit, ZrOo,
TiO, ve MgO, Nanografi Nano Teknoloji Bilisim Imalat ve Danismanlik Ltd. sirketinden
(Ankara) temin edilmistir. ZrO,, TiO, ve MgO toz bilesenleri % 98 saflikta ve 80 mikron
boyutundadir. Ayrica deneylerde kullanilan diger bir bilesen olan P,Os ise Firat
Universitesi Kimya boliimiinden temin edilmistir. Calismalarda kullanilan genlestirilmis
perlit {i¢ farkli mikron boyutundadir. Perlite ait kimyasal bilesimler Tablo 4.1.°de

gosterilmistir.

Tablo 4. 1. Genlestirilmis perlitin kimyasal bilesenleri

Genlestirilmis Perlit Genlestirilmis Perlit Genlestirilmis Perlit
(50 mikron) (75 mikron) (100 mikron)

SiO, % 74 % 74,5 % 74,5
Al,O4 % 14,33 % 14,33 % 14,33
K,0 % 4,95 % 4,45 % 4,45
MgO % 0,28 % 0,28 % 0,28
CaO % 0,5 % 0,5 % 0,5
Fe,Os % 0,97 % 0,97 % 0,97
Na,O3 % 2,9 % 2,7 % 2,8
TiO, % 0,12 %0,9 % 0,11
MnO, % 0,07 % 0,06 % 0,06
SO; % 0,03 % 0,03 % 0,03
FeO eser miktar eser miktar eser miktar
Cr eser miktar eser miktar eser miktar
Ba eser miktar eser miktar eser miktar
PbO eser miktar eser miktar eser miktar
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4.1.2. Koyun Kemiginden Sentezlenen Hidroksiapatit Uretimi

Bu calismada kullanilan koyun kemikleri Firat iiniversitesi Veterinerlik
Fakiiltesinden elde edilmistir. Koyun kemikleri basingli tencerede 2 saat kaynatma
islemine tabi tutularak ilik, sinir, yag gibi istenmeyen yapilarin kemikten uzaklastirilmasi
amaclanmistir. Bu islemin ardindan % 5 NaOH c¢ozeltisi kullanilarak 30 dakikalik
kaynatma islemleri gerceklestirilmistir. Bu islem her defasinda % 5 NaOH ilave edilerek 4
defa gergeklestirilmistir (Sekil 4.1). Ilik, yag, sinir gibi yapilardan arindirilan koyun
kemikleri 2 saat siire ile 350 °C ‘de &n kalsine islemine tabi tutulmustur (Sekil 4.2). Daha
sonra 4 saat siire ile 700 °C ‘de bekletilerek, koyun kemiklerinin apatit yapiya doniismesi
saglanmistir (Sekil 4.3). Apatit yapiya doniisen koyun kemikleri zirkonya bilyeler ile

degirmende 24 saat boyunca Ogiitme islemine tabi tutularak, koyun kemik tozlarindan

dogal apatit yapi1 elde edilmistir (Sekil 4.4).

Sekil 4.1. a; basingh tencerede 2 saat kaynatilmis kemikler. Swrasiyla b, ¢, d; % 5 NaOH ilave edilen
cozeltilerde 4 defa 30 dakika kaynatma islemi yapilmig kemikler

Ry 13

Sekil 4.2. 350 °C “de 2 saat 6n kalsine islemi uygulanmis kemikler
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Sekil 4.4. Zirkonya bilyeler ile 24 saat boyunca degirmende 6giitiilen kemikler

4.2. Kompozitlerin Hazirlanmasi

Kompozitlerin hazirlanmasinda, ticari sentetik hidroksiapatit (SHA) ve koyun
kemigi sentezi ile dogal bir hidroksiapatit (KHA) firetilerek, matris malzemesi olarak
kullanilmistir. Deneysel ¢alisma {i¢ grupta hazirlanan numuneler ile yapilmistir.

I. Grupta; sentetik hidroksiapatit ve koyun hidroksiapatiti matrislerine, takviye
olarak agirlik¢a % 1, 3, 5, 7, 10 oranlarinda genlestirilmis perlit ilave edilerek kompozitler
hazirlanmistir. Genlestirilmis perlitler, tane boyutunun etkisini kiyaslanmasi i¢in 50, 75 ve
100 mikron olmak iizere ii¢ boyutta se¢ilmistir.

Il. Grupta; aymi iki farkli matrise, mekanik ve fiziksel Ozelliklerin arttirilmasi
amaciyla agirlikca % 5 oraninda TiOy, ayrica fiziksel 6zelliklerin yani sira kemiksi yap1
kazandirmak ve viicut uyumlulugunu arttirabilmek amaci ile agirlikca % 5 MgO ile bir
butanol ¢ozeltisi olan P,Os agirlikga % 5 oraninda ilave edilmistir. Bu gruptaki tim

numunelerde TiO,, MgO ve P,0s agirlikca % 5 oraninda sabit tutulmustur. Bunlara
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ilaveten agirlikea % 1, 5, 10 oranlarinda genlestirilmis perlit ilave edilerek kompozitler
hazirlanmistir. Genlestirilmis perlitler 50, 75 ve 100 mikron olmak {iizere ii¢c boyutta
secilmistir.

[1l. Grupta; aym1 matrislere, mekanik ve fiziksel ozelliklerin arttirilabilmesi
amactyla agirlikga % 5 oraninda ZrO», II. Grupta ki ile ayn1 gerekgeyle % 5 MgO ve % 5
P,0Os ilave edilmistir. Tekrar ana takviye olarak % 1, 5, 10 oranlarinda genlestirilmis perlit
ilave edilerek kompozitler hazirlanmistir. Genlestirilmis perlitler 50, 75 ve 100 mikron
olmak iizere iic boyutta secilmistir. Kullanilan matrisler ve takviyeler ile hazirlanmisg

numuneler ve bu numunelere verilen kodlar Tablo 4.2’de verilmistir.

Tablo 4.2. Kullanilan matris ve takviyelere gore hazirlanmis numuneler ve kodlar

Genlestirilmis Perlit (A) Genlestirilmis Perlit(B) Genlestirilmis Perlit (C)

(50 mikron) (75 mikron) (100 mikron)

SHA SHA (Sentetik Hidroksiapatit)

Al SHA+%1 Perlit B1 SHA+%1 Perlit C1l SHA+%1 Perlit
A2 SHA+%3 Perlit B2 SHA+%3  Perlit C2 SHA+%3 Perlit
A3 SHA+%5  Perlit B3 SHA+%5 Perlit C3 SHA+%5 Perlit
A4 SHA+%7 Perlit B4 SHA+%7 Perlit C4 SHA+%7 Perlit
A5 SHA+%10 Perlit B5 SHA+%10 Perlit C5 SHA+%10 Perlit

SHAT  SHA + T (%5 TiO, + %5 P,0s + %5 MgO)

AT1 SHA+T+%1 Perlit BT1 SHA+T+%1 Perlit CT1 SHA+T+%1 Perlit
AT2 SHA+T+%5 Perlit BT2 SHA+T+%?5 Perlit CT2 SHA+T+%5 Perlit
AT3 SHA+T+%10Perlit BT3 SHA+T+%10Perlit CT3 SHA+T+%10Perlit
SHAZ  SHA + Z (%5 ZrO, %5 P,05 + %5 MgO)

AZ1 SHA+Z+%1 Perlit BZ1 SHA+Z+%1 Perlit cz1 SHA+Z+%1 Perlit
AZ2 SHA+Z+%5 Perlit BZ2 SHA+Z+%5 Perlit CZ2 SHA+Z+%5 Perlit
AZ3 SHA+Z+%10Perlit BZ3 SHA+Z+%10Perlit Cz3 SHA+Z+%10 Perlit
KHA KHA (Koyun Hidroksiapatit)

AK1 KHA +%1 Perlit BK1 KHA +%1 Perlit CK1 KHA +%1 Perlit
AK2 KHA +%3 Perlit BK2 KHA +%3 Perlit CK2 KHA +%3 Perlit
AK3 KHA +%5 Perlit BK3 KHA +%5 Perlit CK3 KHA +%5 Perlit
AK4 KHA +%7 Perlit BK4 KHA +%7 Perlit CK4 KHA +%7 Perlit
AK5 KHA +%10 Perlit BK5 KHA +%10 Perlit CK5 KHA +%10 Perlit
KHAT  KHA + T(%5 TiO, + %5 P,05 + %5 MgO)

AKT1 KHA+T+%1Perlit BKT1 KHA+T+%1Perlit CKT1 KHA+T +%1 Perlit
AKT2 KHA+T+%5Perlit BKT2 KHA+T+%5Perlit CKT2 KHA+T +%5 Perlit
AKT3  KHA + T+%10Perlit BKT3 KHA + T+%10Perlit CKT3 KHA + T +%10Perlit
KHAZ KHA + Z (%5 ZrO; %5 P,05 + %5 MgO)

AKZ1 KHA +Z+%1 Perlit BKZ1 KHA +Z+%1 Perlit CKZ1 KHA +Z+%1 Perlit
AKZ?2 KHA +Z+%5 Perlit BKZ2 KHA +Z+%5 Perlit CKZ2 KHA +Z+%5 Perlit
AKZ3 KHA +Z+%10Perlit BKZ3 KHA +Z+%10Perlit CKZ3 KHA +Z+%10 Perlit

40



Kompozitlerin hazirlanma asamasinda, bilyeli degirmende ogiitiilen koyun kemik
tozlart 100 °C ‘de 30 dakika boyunca etiivde bekletilerek kurutma islemi yapilmistir.
Yapilan calismalarda 750-900 °C araliklarinda genlesen perlitler aktif perlit, 900-1100 °C
araliklarinda genlesen perlitler ise pasif perlit olarak adlandirilmistir. Ayrica perlit iginde
bulunan suyun gevsek baglanmis olan kismi 350 °C ‘ye yakin sicakliklarda disar1 atildig:
tespit edilmistir. Perlit i¢cinde geri kalan su ise sik1 baglanmis olup, siki baglanmis olan bu
stvilar 750-1100 °C arasinda ki sicakliklarda disar1 atildig gozlenmistir. Perlitteki sivinin
bu 6zelligine efektif su denilmektedir [135]. Perlitte bulunan suyun bu 6zelliginden dolayzi,
kompozit numunelerde kullanilan perlitler 250 °C ‘de 30 dakika etiivde bekletilerek gevsek
baglanmis sivilarin disar1 atilmasi saglanmistir. Bunda ki amag¢ preslenecek olan
numunelerin sinterlenme esnasinda, gevsek baglanmis su nedeniyle catlak olusumunu

engellemektir.

4.3. Kompozitlerin Pelet Olarak Hazirlanmasi ve Sinterleme

Elde edilen kompozitler, her numune 30 dakika olmak iizere elektronik karistiric
ile karistirtlmistir. Karistirma islemi uygulanan numuneler, Sekil 4.5°de ki hidrolik pres
yardimiyla, 25 MPa presleme basinci ile 11mm capina sahip peletler olusturulmustur. Bu
islem, her seferinde kaliplar ¢inko-sterat ile yaglanilarak gerceklestirilmistir. Pelet haline
getirilmis numuneler 900 °C sicaklikta 5 °C/dk sinterlenme hiz1 ile 1 saat boyunca

sinterlenmistir. Sekil 4.6 *da elde edilen numuneler gosterilmistir.

Sekil 4.5. Numunelerin pelet haline getirilmesinde kullanilan hidrolik pres
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Sekil 4.6. a, b, ¢ sinterleme dncesi numuneler, d sinterlenmis numuneler
4.4. Mikro-sertlik ve Yogunluk Olciimleri

Elde edilen numunelerin yogunluk degerleri, asagida gosterilen denklem 4.1. ve
4.2’den faydalanilarak elde edilmistir. Pelet haline getirilmis olan numunelerin geometrik

verilerinden yola ¢ikilarak yogunluk degerleri hesaplanmistir.

v=(n2).n 4.1)
d=w/V 4.2)

Denklem 4.1. ’de V= numunenin hacmini, D= numunenin ¢apini, h= numunenin
yiksekligini ifade etmektedir. Denklem 4.2. ’de ise d= numunenin kiitle (y1gin)
yogunlugunu ve W= numunenin agirhgm ifade etmektedir. Numunelere ait yogunluk

Olctimleri Tablo 4. 3. *de gosterilmistir.
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Tablo 4. 3. Numunelerin yogunluk degerleri

D h \Y w d D h \Y w d
em)  (em) (m)  (gr) (grfem’) m) (m)  (m) () (griem’)
SHA 12 0,7 0,791 2,268 2,867 KHA 14 1 1538 3536 2,299
Al 12 0,7 0,791 2,225 2,812 AK1 14 0,8 1,230 2863 2,327
A2 12 0,7 0,791 2,224 2,811 AK2 14 1 1538 3225 2,096
A3 12 0,7 0,791 1,981 2,504 AK3 14 1 1538 3280 2,132
A4 12 0,7 0,791 1,891 2,309 AK4 15 1 1,766 3270 1,851
A5 13 0,8 1,061 2,053 1,934 AK5 15 11 1,942 3229 1,662
B1 1,3 0,8 1,061 2,354 2,218 BK1 1,4 1 1,538 3,585 2,330
B2 1,3 0,8 1,061 2,351 2,215 BK2 1,4 11 1,692 3,652 2,158
B3 1,3 0,8 1,061 2,299 2,166 BK3 1,4 1 1,538 3,495 2,272
B4 13 0,9 1,193 2,347 1,967 BK4 15 11 1,942 3339 1,719
B5 13 0,9 1,193 2,201 1,844 BK5 15 11 1,942 3556 1,831
C1 13 0,8 1,061 2,237 2,108 CK1 14 0,8 1230 2481 2,017
C2 1,3 0,8 1,061 2,272 2,214 CK2 14 11 1,692 3,613 2,135
C3 1,3 0,8 1,061 2,164 2,039 CK3 1,4 11 1,692 3,644 2,153
C4 1,3 0,9 1,193 2,243 1,880 CK4 J45) 11 1,942 3,575 1,840
C5 14 0,9 1,384 2,239 1,617 CK5 145 11 1,942 3,476 1,789
SHAT 15 0,9 1,589 2,115 1,331 KHAT 15 11 1,942 3,306 1,702
AT1 15 0,9 1,589 2,048 1,288 AKT1 15 1,2 2,119 3,781 1,784
AT2 15 1 1,766 2,476 1,402 AKT2 15 1 1,766 3,014 1,706
AT3 15 0,9 1,589 2,330 1,466 AKT3 15 12 2,119 3617 1,706
BT1 15 1 1,766 2,443 1,383 BKT1 15 12 2119 3575 1,687
BT2 15 1 1,766 2,654 1,502 BKT2 15 12 2119 3421 1,614
BT3 15 1 1,766 2,433 1,377 BKT3 15 13 2296 3,786 1,648
CT1 15 1 1,766 2,312 1,309 CKT1 15 12 2,119 3608 1,702
CT2 15 1 1,766 2,481 1,404 CKT2 1,5 13 2,296 3,827 1,666
CT3 15 1 1,766 2,531 1,433 CKT3 1,5 1,2 2,119 3,658 1,726
SHAZ 14 0,9 1,384 2,402 1,735 KHAZ 1,5 1 1,766 3,604 2,040
AZ1 14 0,9 1,384 2,573 1,859 AKZ1 1,5 1,1 1,942 3,812 1,962
AZ2 14 1 1,538 2,347 1,526 AKZ2 1,5 1,2 2,119 3,716 1,753
AZ3 15 1 1,766 2,505 1,418 AKZ3 1,5 1,1 1,942 3,524 1,814
BZ1 14 0,9 1,384 2,511 1,814 BKZ1 15 12 2119 3709 1,750
BZ2 15 1 1,766 2,587 1,464 BKZ2 15 12 2119 3794 1,790
Bz3 15 1 1,766 2,577 1,459 BKZ3 15 12 2,119 3831 1,807
Ccz1 14 0,9 1,384 2,610 1,885 CKZz1 15 1,2 2,119 3,814 1,799
Cz2 15 1 1,766 2,539 1,437 CKZ2 15 1,2 2,119 3,840 1,812
Cz3 15 1 1,766 2,550 1,443 CKZ3 15 1,2 2,119 3,870 1,826
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Elde edilen tim numunelerin mikro-sertlikleri, Sekil 4.7°de gosterilmis olan
Vickers mikro-sertlik TRONIC test cihazi kullanilarak belirlenmistir. Numunelerin mikro-
sertlikleri belirlenirken, numunenin kenar bolgelerine 0,49 N ‘luk yiik 15 saniye boyunca
uygulanmis ve bunun sonucunda yiizeyde olusan iz {izerinden mikro-sertlik degerleri
belirlenmistir. Sinterlenen numunelerin yilizey piiriizliiliiklerini asgari 6lgekte giderebilmek
icin 600, 800, 1000 ve 1200 numara zimparalar ile zimparalanmistir. Zimparalanan tiim
numuneler 1 um elmas pasta ile parlatma islemine tabi tutulmustur. Her numuneden 10-15
aras1 mikro-sertlik degeri alinmis ve birbirlerine en yakin olan bes deger referans alinarak
bu bes degerin ortalamasi alinmistir. Numunelerden alinan mikro-sertlik degerleri Tablo

4.4°de gosterilmistir.

TRANIC

W

Sekil 4.7. Vickers mikro-sertlik 6l¢iim cihazi
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Tablo 4. 4. Numunelerin mikro-sertlik degerleri

1 2 3 4 5 Ort. 1 2 3 4 5 Ort.

HV) (HV) HV) HV) (HV) (HV) HV) HV) HV) (HV) HV) (HV)
SHA 1725 157,7 166,2 158,7 146,9 160,4 KHA 2054 2006 1995 2030 1972 201,1
Al 193,7 202,7 2006 1822 1995 1957 AK1 2103 216,7 218,0 220,7 2141 2159
A2 169,7 1636 1832 1852 1792 176,1  AK2 229,0 237,7 2248 2348 2220 229,6
A3 1949 1802 216,7 1842 1995 1951  AK3 2439 2455 237,77 2393 2423 2417
A4 216,7 203,0 2016 1995 2248 2091 AK4 2470 2486 2586 2552 250,3 2519
A5 1953 2090 1983 2053 1995 2014  AKS 256,9 2710 2673 2638 2655 264,9
B1 2193 206,6 210,3 2042 203,0 208,6 BK1 2248 2276 2220 2304 2261 226,1
B2 2115 2018 216,7 2220 2318 216,7 BK2 2348 237,7 2393 2318 2290 2345
B3 2141 2248 2018 2363 209,0 217,2 BK3 2423 2503 2439 2423 2393 243,6
B4 2115 2042 216,7 2408 2261 219,8 BK4 250,3 2569 2638 2519 2603 256,6
B5 2194 2115 2276 2313 220,7 222,1 BK5 2673 2710 2603 2620 269,1 265,9
C1 2276 2304 2318 2243 2261 228,0 CK1 2333 2439 2408 237,7 2348 238,1
C2 2290 2393 2408 2334 2348 2354 CK2 2519 2408 2486 2455 2439 246,1
C3 2423 2439 2486 2393 2408 2429 CK3 258,6 269,1 2552 2710 2638 263,5
C4 256,9 262,0 2503 2519 2573 255,6 CK4 276,5 2620 2747 2710 2691 270,6
C5 2673 2535 2552 2586 2569 258,3 CK5 2823 2964 2943 2882 286,22 289,4
SHAT 1863 1744 1842 1812 1884 182,9 KHAT 2304 2276 2318 237,7 229,0 2313
AT1 196,3 198,7 2088 2103 2028 203,3 AKT1 248,66 2439 2408 2393 2423 2429
AT2 2234 2193 2276 2255 2261 2243 AKT2 2535 2603 2486 2569 2519 254,2
AT3 2318 2439 2423 2393 2374 2384  AKT3 2765 2747 2842 2691 2862 278,1
BT1 2304 2276 2290 2337 2304 230,2 BKT1 250,3 2638 2535 2620 2603 2579
BT2 2318 2348 2423 2393 2443 238,5 BKT2 2691 2765 2784 2710 2655 272,1
BT3 252,3 2552 2503 2603 257,3 255,0 BKT3 2862 2842 280,3 2882 2765 283,0
CT1 2314 2363 2408 2348 2423 237,1 CKT1 269,1 2747 2638 2620 2728 268,4
CT2 250,3 2586 2548 2618 257,3 256,5 CKT2 2882 2902 2784 2823 2803 283,3
CT3 2655 2691 2723 2784 2673 2705 CKT3 3028 3072 2964 2944 2985 299,8
SHAZ  196,0 200,6 203,0 2042 2090 202,5 KHAZ 2423 2486 2470 2393 2519 2458
AZ1 2128 2193 2220 216,7 2115 2164  AKZzZ1 2620 2691 2603 2586 256,9 261,3
AZ2 2335 2403 2318 2423 2348 236,5 AKz2 2710 2803 2823 2744 2655 2747
AZ3 2535 2638 2603 2552 262,0 258,9 AKZ3 2985 2943 2923 3006 2862 294,3
BZ1 240,8 2423 2470 2439 2455 2439 BKz1 2728 2710 2655 2673 2765 270,6
BZ2 2586 2603 2503 263,8 2552 257,6 BKz2 2823 280,33 2710 2784 2747 2773
BZ3 2765 269,1 2743 2755 2718 273,4 BKz3 3006 3072 3028 290,2 2964 299,4
Cz1 258,6 262,0 2503 2552 2673 258,6 CKz1 2765 2803 2842 2784 2710 278,0
Cz2 269,1 260,3 2710 2691 2655 267,0 CKZ2 2902 2882 2842 2862 2823 286,2
Cz3 2728 2803 2882 2862 284,22 282,3 CKZ3 3006 3072 3094 2946 2985 302,0
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4.5. XRD analizleri

Matris olarak kullanilan sentetik hidroksiapatitli numunelerden 10 adet ve diger bir
matris olan koyun kemiginden elde edilmis dogal hidroksiapatitli numunelerden de 10 adet
olmak tiizere secilen numunelerin XRD analizi yapilmistir. XRD analizi, elde edilen
kompozitlerde olusacak fazlarin varligi tespit edebilmek i¢in yapilmistir. XRD analizleri
40kV/40mA’de Cu-Ko radyasyon ile her bir numune 6 °dk tarama hizinda 20-9, 10-90°
ac1 araliginda, Sekil 4.8’de gosterilmis olan RIGAKU marka ULTIMA IV model cihaz

kullanilarak yapilmustir.

Sekil 4.8. XRD analizlerinin yapildig1 cihaz
4.6. Mikroyap1 Analizleri

Matris olarak kullanilan sentetik hidroksiapatitli numunelerden 10 adet ve diger bir
matris olan koyun kemiginden elde edilmis dogal hidroksiapatitli numunelerden de 10 adet
olmak iizere se¢ilen numunelerin SEM analizi yapilmistir. Mikroyap: analizleri Sekil 4.9
’da gosterilmis olan, ZEISS marka EVA/ MA10 model taramali elektron mikroskobu
kullanilarak yapilmistir. Ayrica mikroyap1 analizi yapilan her numunenin EDX analizleri

de yapilmistir. Daha Once mikro-sertlik i¢in hazirlanan numunelerin yiizeyleri altin
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kaplanarak SEM ve EDX analizleri gerceklestirilmigtir. Numunelere uygulanan altin
kaplama islemi vakum ortaminda sa¢ilim yontemi ile ¢alisan, Sekil 4.10°da gdsterilmis

olan DENTON VACUUM-DESK V kullanilarak yapilmustir.
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Sekil 4.9. SEM ve EDX analizlerinin yapildig1 taramali elektron mikroskobu

Sekil 4.10. (a); altin kaplamada kullanilan DENTON VACUUM-DESK V, (b); altin kaplama igin
hazirlanmis numuneler
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4.7. Yapay Viicut Sivisi (SBF) Hazirlama ve In Vitro Calismasi

Biyomalzeme olarak {iretilen numuneler, implantasyondan Once ve
implantasyondan sonra yapilan testler ile biyouyumlu olup olmadig1 irdelenir. Bu testler ile
biyomalzemenin canli doku ile aralarindaki etkilesim gorece olarak tespit edilir. Bu amagla
In-vivo ve in-vitro yontemleri olmak iizere iki yontem vardir. In-vivo; dnce belli hayvanlar
olmak {iizere canli dokuya yerlestirilerek yapilir ve bu sekilde kompleks sistemlerde
etkilesimlerin tespitine olanak tanir. Bundan dolayr verdigi sonuglar daha kapsamli ve
gercekei sonuglardir. Fakat in-vivo testler cok pahali olup, canli denekler {izerinde ¢alisma
yapilmasindan dolayr yogun bir sekilde etik agidan tartisilmaktadir. Calisma canli bir
organizma iizerinde yapildig1 icin elde edilecek sonuglarm irdelenmesi oldukca zordur. In-
vitro testler ise laboratuvar sartlandi hazirlanmig olan Synthetic Body Fluid (SBF), yapay
viicut sivilarinda biyomalzemenin bir siire bekletilmesiyle test edilir. Yapay viicut sivilari,
biyomimetik olarak apatit minerallerini olusturma yetenegine sahiptirler. Ayrica daha ucuz
ve sonuglarin irdelenmesi nispeten daha pratiktir. Ciinkli deney ortaminin kontroli ve
irdelenme daha genis Olcekte yapilmasina olanak tanir. Bu gerekgelerden 6tiirli yapilan
calismalarda genellikle in-vitro testler kullanilmaktadir.

Bu c¢alismada matris olarak kullanilan sentetik hidroksiapatitli kompozitlerden ve
diger bir matris olan koyun kemiginden elde edilmis dogal hidroksiapatitli kompozitlerden
segilen numunelerin biyouyumlulugunu tanimlamak igin in-vitro testleri yapilmuistir.
Literatiirden faydalanilarak, Kokubo tarafindan gelistirilmis olan yapay viicut sivisi
hazirlanmistir [71, 78, 79]. Yapay viicut sivisinda, biyomalzemenin yiizeyini apatit ile
kaplamak igin farkli islemler gergeklestirilebilmektedir. Bu amagla, iyonik
konsantrasyonlari arttirilmis yapay viicut soliisyonlar1 kullanilmaktadir (1,5X, 2X, 5X gibi)
[70]. Bu calismada apatit olusumu saglamak i¢in 1,5X yapay viicut sivist kullanilmigtir.

Yapay viicut sivist hazirlamaya baslamadan once, kullanilacak olan malzemeler
aseton, etil alkol ve saf su ile yikanarak kurutulmustur. SBF hazirlama isleminde saf su
kullanilmistir. Ilk etapta viicut ortamma uyum saglansin diye 750 ml saf su 36,5 °C
sicaklifa kadar 1sitilmistir. 36,5 °C sicaklik da ki saf suya Tablo 4.5°de gosterilmis olan
kimyasallar siras1 ile eklenmistir. Eklenen kimyasallar sira ile ve biri ¢6ziinmeden
digerinin eklenmemesi goéz Onilinde bulundurularak gerceklestirilmistir. Kimyasallar

eklendikten sonra TRIS (NH2C(CH,OH)3) ve 1M’lik HCI kullanilarak pH degeri viicut
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ortamiin saglanmasi i¢in 7,4’e ayarlanmistir. Bu islemlerin ardindan ¢dzeltiye 36,5 °C ‘de

saf su eklenerek, ¢ozeltinin 1000ml’ye ulasmasi saglanmuistir.

Tablo 4. 5. 1000ml, 1,5X SBF i¢in gerekli kimyasallar ve miktarlar1 [71, 78, 79].

Cozelti Eklenme Sirasi Bilesik Miktar (gr)
1 NaCl 11,994

2 NaHCO; 0,525

3 KCI 0,336

4 K,HPO, 0,261

5 MgCl,.6H,0 0,458

6 AIN-HCI 60 (ml)

7 CaCl,.2H,0 0,552

8 Na,SO4 0,107

9 NH,C(CH,OH3) 9,086

In-vitro testler icin hazirlanmis olan ¢dzelti igerisine, en iyi mekanik 6zelliklerin
tespit edildigi, iki farkli matrise ait numuneler birakilmigtir. Numuneler dik olacak sekilde,
agz1 kapali ¢ozeltilere birakilmistir. Yapay viicut sivilar1 36,5 °C sicaklik sabit tutularak,
apatit olusumu i¢in numuneler 1 ile 5 giin siire bekletilerek, biyoaktivite testine tabi
tutulmustur. Bu islem her numune ayr bir kapta olacak sekilde gerceklestirilmistir.

In-vitro testinin sonunda SBF igerisinden alinan numuneler, saf su ile yikanmis ve
oda sicakliginda kurumaya birakilmigtir. In-vitro deneyleri sonucunda yapay viicut sivisi
igerisinde bekletilen numunelerin yiizey morfolojileri yapay viicut sivisina daldirilmadan

once ve sonra taramali elektron mikroskobu (SEM) kullanilarak analiz edilmistir.
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5. DENEYSEL SONUCLAR VE TARTISMA

Bu boéliimde, yapilan c¢alismada elde edilen numuneler ile yapilan ol¢limler,
gbzlemlenen sonuglar ve bu sonuglar hakkindaki yorumlara yer verilmistir. Ilk etapta perlit
kullanilmasmin gerekgesi kisaca agiklanmistir. Sonra karsilastirma yapilabilmesi igin,
sentetik hidroksiapatit ve koyun hidroksiapatit ile hazirlanan tiim kompozitlerin fiziksel,
mekanik ve mikro-yapisal sonuglar1 verilmistir. Son asamada ise bu kompozitlerden
secilen numunelerin in-vitro sonuglar irdelenmistir.

Yapilan literatiir ¢alismalarinda, basta sert dokular (kemik) olmak iizere, zarara
ugramis dokularin tedavisi ve yeniden olusumu i¢in biyoaktif camlarin 6nemli bir yeri
oldugu gozlenmistir. Diger biyoaktif seramikler veya cam seramikler ile kiyaslandiginda,
biyoaktif cam kimyasal bilesimleri ile dokuya baglanma hizi olarak digerlerinden daha
etkindir [80]. Ayrica biyoaktif camlarin i¢inde yer alan SiO,, Na,O, CaO ile P,0s
bilesimler sayesinde biyouyumluluk 6zellikleri fazladir. Ciinkii biyoaktif cam, agirlik¢a
%60’a yakin SiO, ile Na,O, CaO ile P,Os igerir ve bu bilesimler viicut sivilart gibi sulu
ortamlarda yiizeyi olduk¢a aktif hale getirir. Bunun yani sira biyoaktif camlarin
bilesiminde yer alabilen MgO ile Al,O3 kullanilan biyomalzemeye bagli olarak sert yapiya
sahip olmayan viicut dokular1 ile bag olusturabilmektedir [81-84].

Bu calismada her {ic grupta da ana takviye elemani olarak genlestirilmis perlit
kullanmilmistir. Kullanilan genlestirilmis perlit farkli boyuttaki etkilerinin kiyaslanabilmesi
icin 50, 75, 100 mikron tane boyutlarinda secilmistir. Perlit asidik bir volkanik camdir.
Perlit, 1s1yla genlesme 6zelligi olan, genlestirildiginde ¢ok hafif ve gozenekli bir hale gegen
bir kayactir. Ayrica asit ve bazlara karsi dayanikli olmasi nedeniyle ¢esitli alanlarda
kullanilmaktadir. Perlit, kimyasal bilesimi bakimindan silisli ve aliiminyumlu bilesikler
icermesi nedeniyle kalsiyum esasli baglayicilar ile kimyasal reaksiyona girerek hidrolik
aktivite gosterirler. Genlestirilmis perlitin kimyasal bilesimine bakildiginda ticari inert
cam, biyoseramik cam ve Ozellikle biyoaktif cam ile ¢cok fazla benzerlik gostermektedir.
Ayrica diinya rezervleri ile kiyaslandiginda iilkemizde c¢ok yiiksek rezerve sahip
oldugundan elde etmek kolaydir. Baz1 biyoaktif cam ile genlestirilmis perlitin kimyasal
bilesenleri Tablo 5.1°de gosterilmistir. Bu ¢alismada, yukarida ifade edilen gerekgeler

nedeni ile genlestirilmis perlit kullanilmistir.
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Tablo 5.1. Genlestirilmis perlit ile baz1 biyoaktif cam kompozisyonlarin kimyasal bilesenleri

Kod SiOz A|203 K>,O MgO CaO Fe,0O3 Na,O Cak; P,Os5 B,O3
(%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%)

Gen. 745 1433 445 028 05 0,97 eser eser eser eser
Perlit miktar miktar miktar miktar
45SF.4F 46,1 - - - 16,2 - 24,4 10,8 2,6 -
4555 26,1 - - - 26,9 - 24,4 - 2,6 -
#1(S63. 657 0,6 - - 155 - 15,0 - 2,6 0,4
5P6)

#9(S53 539 - - - 218 - 22,6 - 1,7 -
P4)

52546 521 - - - 23,8 - 21,5 - 2,6 -
5554.3 551 - - - 22,2 - 20,1 - 2,6 -
60S3.8 60,1 - - - 19,6 - 17,7 - 2,6 -
42SF 42,1 - - r 17,4 - 26,3 11,6 2,6 -
49SF 46,1 2 - - 16,1 - 24,4 10,7 2,6 -
46SF 49,1 - - - 15,1 - 23,0 10,1 2,6 -
52SF 52,1 - - - 14,2 - 21,5 9,5 2,6 -
55SF 55,1 - - - 13,3 - 20,1 8,8 2,6 -
60SF 60,1 - - - 11,7 - 17,7 7,8 4 -
49S 50 - - - 46 - - - 4 -
54S 55 - - - 41 - - - 4 -
58S 60 - - - 36 - - - 4 -
63S 65 - - - 31 - - - 4 -
68S 70 - - - 26 - - - 4 -
72S 75 - - - 21 - - - 4 -
77S 80 - - - 16 - - - 4 -

Tablo 5.1°de goriildiigii gibi genlestirilmis perlitin kimyasal bileseni biyoaktif cam

kompozisyonlardan ¢ok daha zengindir.
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5.1. Fiziksel ve Mekanik Sonuclar

Yapilan bu ¢alismada, tane boyutunun gozlenebilmesi i¢in genlestirilmis perlit 50,
75, 100 mikron boyutlarinda secilmistir. Genlestirilmis perlit disinda kalan tim diger
takviyeler (TiO,, ZrO,, P,0s ve MgO) 80 mikron tane boyutlarinda segilmistir. Ayrica
matris olarak kullanilan sentetik hidroksiapatit ve kiyaslama yapilabilmesi i¢in dogal
olarak tretilen koyun hidroksiapatit de 80 mikron boyutlarinda elek vasitasiyla elde
edilmistir.

Hazirlanan tiim kompozitlerin yogunluklari, geometrik verilerinden faydalanilarak
denklem 4.1. ve 4.2. ile hesaplanmigtir. Kompozitlere ait yogunluk degerleri ve mikro-
sertlik degerleri ile elde edilen grafikler yorumlanmistir. Sentetik hidroksiapatite,
genlestirilmis perlit agirlikga % 1, 3, 5, 7, 10 oranlarinda takviye edilen kompozitlere ait

mikro-sertlik grafigi Sekil 5.1’de gosterilmistir.
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Sekil 5.1. Farkli boyutlardaki genlestirilmis perlit ilaveli sentetik hidroksiapatitler. Perlit ilavesi agirlik¢a
%1, 3,5, 7,10 olarak arttirilmig

Yapilan calismada genlestirilmis perlitin boyut farkini kiyaslamak i¢in 50, 75, 100
mikron boyutlarda kullanilmistir. Sentetik hidroksiapatite ilave edilen genlestirilmis

perlitin boyut degisimine gore elde edilen mikro-sertlik grafigi Sekil 5.2°de gosterilmistir.
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Sekil 5.2. Farkli boyutlardaki genlestirilmis perlit ilaveli sentetik hidroksiapatitler. Perlit ilavesi 50, 75, 100
mikron boyutlarinda arttirilmis

Sentetik hidroksiapatite farkli boyutlarda ve agirlikga % 1, 3, 5, 7, 10 oranlarinda
genlestirilmis perlit ilave edilen kompozitlere ait yogunluk degisimi Sekil 5.3’de

gosterilmistir.
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Sekil 5.3. Genlestirilmis perlit takviyeli sentetik hidroksiapatitlerin yogunluk degerleri

Sekil 5.1°de goriildigii gibi genlestirilmis perlit agirlik¢a % 1, 3, 5, 7, 10
oranlarinda arttirlldiginda mikro-sertliginde de artis gerceklesmistir. Genlestirilmis perlit

takviyeli kompozitlerle hazirlanan tiim numunelerin mikro-sertlik degeri, kontrol numunesi
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olan saf sentetik hidroksiapatitten (SHA) daha yiiksektir. B ve C grubu kompozitlerde
dogrusal bir artis gozlemlenirken sadece A grubu numunelerinde ¢ok kiigiik bir azalma ve
ardindan artis gerceklesmistir. Fakat bu azalma katkisiz SHA ile kiyaslandiginda, mikro-
sertligin arttig1 gézlenmistir. A grubu kompozitlerinde kullanilan genlestirilmis perlit 50
mikron boyutunda secilmistir. Genlestirilmis perlitin 6zgiil agirligi, sentetik hidroksiapatit
ile kiyaslandiginda ¢ok distiktir. A gurubu kompozitlerinde dogrusal bir artis
ger¢eklesmemesinin sebebi; kompozitler hazirlanirken, karistirma islemi esnasinda veya
kaliba alinma esnasinda olabilecek etkenler nedeniyle, iyi bir homojen karisimin
gerceklesmemesi oldugu diisiiniilmektedir.

Ana takviye olarak kullanilan genlestirilmis perlit, tane boyutundaki degisimin
incelenmesi i¢in 3 farkli boyutta kullanilmistir. Sekil 5.2°de genlestirilmis perlitin, hem
tane boyutunun biiylimesi hem de takviye oraninin artmasi ile mikro-sertlik degerlerinde
artis gerceklestigi gozlenmistir.

Sekil 5.3°de tiim kompozitlerin yogunluk degerlerinin mikro-sertlik arttik¢a azalma
egiliminde oldugu gézlenmistir. Yogunluk degerleri incelendiginde, genlestirilmis perlitin
agirlikca ylizde orani arttirildikca ve genlestirilmis perlitin tane boyutu arttirildikca
yogunluk degerinin azalma egiliminde oldugu gozlenmistir. Literatiir calismalarinda
sentetik hidroksiapatit yogunlugu 3,16 gr/em® olarak ifade edilmistir [47]. Perlitin
yogunlugu ise 2,2-2,4 gricm?® araligindadir. Bu nedenle genlestirilmis perlit ilavesi
arttirildik¢a yogunluk degerlerinde diisiis gozlenmistir.

Calismalarda kullanilan farkli tane boyutlarina sahip genlestirilmis perlitin
kimyasal bileseni Tablo 4.1°de gdsterilmistir. Genlestirilmis perlitin kimyasal bileseninde
% 74,5 oraninda SiO, ve % 14,33 oraninda Al,O3 bulunmaktadir. Biyoaktif camlar
yapilarinda % 60’a yakin SiO, ile yiiksek miktarda CaO ve P,Os bulundurduklari i¢in
hidroksiapatit kompozit iiretiminde kullanilmaktadir. Yapilan calismalarda bu sekilde
tiretilen kompozitlerin, mekanik o6zelliklerinde artma gercgeklestigi gozlenmistir. Bu tarz
hidroksiapatit kompozitler, etkilesim ic¢inde olduklar1 bolgede herhangi bir bag
olusturmaya gerek duymaksizin, yumusak veya sert dokular ile baglanabilme yetenegine
sahiptirler. Ayrica sentetik hidroksiapatit ile kiyaslandiginda bu kompozitlerin olduk¢a iyi
mekanik 6zellikler sergiledigi gézlenmistir [85-87]. Oktar ve ¢alisma arkadaslari, agirlik¢a
% 5, 10 SiO, ilave edilerek elde ettikleri hidroksiapatit kompozitlerin mekanik 6zelliklerini

aragtirmiglardir. Bu kompozitlerden 111-224 HV mikro-sertlik elde etmislerdir [88].
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Aliimina (Al,O3), biyoinert seramik malzemelerin en Onemli temsilcilerinden
biridir. Aliiminanin korundum adi ile adlandirin a- Al,O3 tek kararli fazidir ve yaygin bir
sekilde biyomalzeme olarak kullanilmaktadir [89, 90]. Aliimina, 6zellikle gergeklestirdigi
miitkemmel biyouyumluluk, viicut sivisinda ki korozyona kars1 sergilemis oldugu dayanim,
lifli kapsiil olusturma kabiliyeti, siirtiinme katsayisinin yiiksek olmamasi ve sergilemis
oldugu iyi mekanik 6zelliklerden dolayr daha c¢ok viicut sisteminde yiik tasiyabilen kalga
protezlerinde ve dental implantlarda, metal alasimlara bir alternatif olarak yogun bir
sekilde kullanilmaktadir [91].

Yapilan ¢aligmalarda, hidroksiapatite ilave edilen Al,O3 oraninin arttirilmasi ile
mekanik o6zelliklerde artis gergeklestigi gézlenmistir. Ayrica optimum Al,O3 ilave edilen
hidroksiapatit kompozitlerde mekanik 6zelliklere pozitif etki yaptigi ifade edilmistir [92].
Ayed ve Bouaziz, bir hidroksiapatit yap1 olan TCP-Florapatit yapiya aliimina ilave ederek
kompozitler elde etmislerdir. Kompozitlerde yiiksek yogunluk ve porozite
gozlemlemislerdir. Bu durumun mekanik 6zellikleri azalttigi sonucuna varmislardir. Fakat
Al,Os ilavesi ile birlikte 1300 °C de yapilan ¢alismalarda % 13’den % 9’a kadar porozite
degerlerinde diisiis gerceklestigi ve mekanik 6zelliklerde de artis gerceklestigi gozlenmistir
[93]. Yapmis oldugumuz ¢alismada da genlestirilmis perlit ilavesi arttirildik¢a, yogunluk
degerleri azalma egilimi gosterirken, mikro-sertlik degerlerinde artis gerceklestigi
gbzlenmistir. Yapilan diger bir ¢alismada, Choi ve calisma arkadaslari, hidroksiapatite
Al,O3 ve NizAl ilave ederek elde ettikleri kompozitlerin mekanik 6zelliklerini
irdelemiglerdir. Mikron alt1 boyutlarda Al,O3 katkisinin, mekanik 6zellikleri gelistirdigini
gozlemlemislerdir. Yaptiklar1 ¢aligmalarda hacimsel olarak % 20 Al,O3 takviyesi ile egme
mukavemetinin 100 MPa’dan 200 MPa’a, kirilma toklugunun ise 0,7 MPa.m¥? °den 1,5
MPa.m™? ‘ye arttigi gdzlenmistir. Bu artisa gerekge olarak matrisin mukavemetlenmesi
gosterilmistir [94].

Yapmis oldugumuz bu ¢alismada, sentetik hidroksiapatite genlestirilmis perlit ilave
edildiginde, genlestirilmis perlitin igeriginde bulunan basta SiO; ve Al,O3; olmak iizere
K0, MgO, CaO ve Fe;O3 gibi bilesenlerin mikro-sertligi arttirdigi diisiiniilmektedir.
Literatiir ¢aligmalar1 bu goriisiimiizii desteklemektedir. Ayrica Sekil 5.1 ve Sekil 5.2°de
agirlikga genlestirilmis perlitin yiizde olarak arttirilmasi ve genlestirilmis perlitin mikron
boyutunda ki artig, elde edilen sentetik hidroksiapatit kompozitlerde mikro-sertligi

arttirdig1 ve mekanik 6zellikleri iyilestirdigi diistiniilmektedir.
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Sentetik hidroksiapatit ile kiyaslama yapilabilmesi i¢in dogal bir hidroksiapatit olan
koyun hidroksiapatit ile kompozitler hazirlanmistir. Sekil 5.4.’de koyun hidroksiapatite
agirhikea % 1, 3, 5, 7, 10 oranlarinda genlestirilmis perlit ilavesi ile elde edilen
kompozitlere ait mikro-sertlik degerlerinden elde edilen grafik gosterilmistir.
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Sekil 5.4. Farkli boyutlardaki genlestirilmis perlit ilaveli koyun hidroksiapatitler. Perlit ilavesi agirlik¢a % 1,
3, 5,7, 10 olarak arttirilmus

Koyun hidroksiapatite ilave edilen genlestirilmis perlitin, tane boyutunda ki artisin
etkisi irdelenmistir. Sekil 5.5’de koyun hidroksiapatite, 50, 75, 100 mikron tane boyutunda

genlestirilmis perlit ilave edilen kompozitlere ait mikro-sertlik gosterilmistir.
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Sekil 5. 5. Farkli boyutlardaki genlestirilmis perlit ilaveli koyun hidroksiapatitler. Perlit ilavesi 50, 75, 100
mikron tane boyutunda arttirilmis
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Koyun hidroksiapatite 50, 75, 100 mikron boyutlarda ve agirlikca % 1, 3, 5, 7, 10
oranlarinda genlestirilmis perlit ilave edilen kompozitlere ait yogunluk degisimi Sekil

5.6’da gosterilmistir.
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Sekil 5.6. Genlestirilmis perlit takviyeli koyun hidroksiapatitlerin yogunluk degerleri

Dogal olarak elde edilen koyun hidroksiapatite, agirlikca % 1, 3, 5, 7, 10
oranlarinda genlestirilmis perlit ilavesi ile elde edilen kompozitlerin mikro-sertlik
degerleri, genlestirilmis perlitin artmasi ile artmistir (Sekil 5.4). Ayrica ilave edilen
genlestirilmis perlitin tane boyutu irdelendiginde, Sekil 5.5°de goriildiigii gibi tane boyutu
50, 75, 100 mikron boyutlarinda artirildiginda dogru orantili olarak mikro-sertliginde
arttigr gozlenmistir. Sekil 5.6’da genlestirilmis perlit ilavesinin artmasi ile yogunluk
degerlerinin diigme egiliminde oldugu gdézlenmistir.

Dogal hidroksiapatit ile yapilan bazi calismalarda, ticari inert cam ilavesi ile
kompozitler elde edilmistir. Genlestirilmis perlit ve ticari inert cama (CIG) ait kimyasal
bilesenlerin kiyaslanabilmesi i¢in Tablo 5.2°de kimyasal bilesenler gosterilmistir. Tablo
5.2’de de goriildiigii gibi genlestirilmis perlitin kimyasal bileseni, ticari inert cama ¢ok
benzemektedir. Literatiirde mekanik 6zelliklere katkisi oldugu saptanan SiO,, Al,O3 gibi
kimyasal bilegenler, genlestirilmis perlitte daha yiiksek oranlardadir.

Salman ve arkadaslari, sigir kemiginden iirettikleri dogal hidroksiapatite, agirlik¢a
% 5, 10 oranlarda ticari inert cam ilave ederek kompozitler tiretmislerdir. Hidroksiapatitin
mekanik 6zelliklerini iyilestirmek amaciyla kimyasal bileseni zengin olan ticari inert cam
se¢miglerdir. Elde ettikleri sonuglarda, ilave edilen cam tiirii ve bileseninin 6nemine vurgu

yapmislardir. Ayrica agirlikca % 10 inert cam kullandiklar1 kompozitlerde, mikro-sertlik
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ve basma dayaniminda daha iyi sonuglar almislardir. Viicut sisteminde yiik tasima amaci
igin ticari inert camin bir potansiyeli oldugunu Onermislerdir [95]. Ticari inert cam

takviyesi ile yapilan benzer ¢alismalarda da hemen hemen ayni sonuglar gozlenmistir [96-

99].

Tablo 5.2. Genlestirilmis perlit ile ticari inert camin kimyasal bilesenleri

SiO, AlLO; CaO Fe,0O3 MgO TiO, Na,O Cr,0; CuO
) () () () () () () () (%)

Ticari
inert 68,8 2,15 9,25 0,084 1,77 0,017 17,02 0,012 0,0036
Cam

SiO, AlLO; CaO Fe,0O3 MgO TiO, Na,O; KO Eser
) () () (%) () () (%) (%) Miktarda

Gen. .45 1433 05 097 028 003 37 445 D
Perlit Bilesenler

Yapilan diger bir calismada Oktar ve arkadaslari, dogal olarak iirettikleri sigir
hidroksiapatite agirlikga % 5, 10 oranlarinda SiO,, Al,O3;, MgO ve ZrO, ilave ederek
kompozitler elde etmislerdir. Sinterlenme davramsm gozlemlemek igin 1000-1300 °C
araliklarinda sinterleme sicakliklart uygulanmistir. Uygulanan sinterlenme sicakligi
arttirildikga sirasiyla SiO,, Al,O3, MgO ilaveli numunelerde mikro-sertlik, 111 HV ‘den
224 HV ‘ye, 159 HV ‘den 450 HV ’ye, 55 HV ‘den 305 HV ‘ye artis gergeklestigi
gozlenmistir [88]. Yapmis oldugumuz calismada kullanmis oldugumuz genlestirilmis
perlitin kimyasal bileseni g6z 6niine alindiginda, genlestirilmis perlitin kimyasal i¢eriginde
yiikksek miktarda bulunan ozellikler SiO,, Al,O3; ve belli oranlarda bulunan CaO, Fe,O3
MgO, K70, TiO, Na,O3 gibi bilesenlerin mikro-sertligi arttirdigi ve mekanik 6zellikleri
tyilestirdigi diistiniilmektedir.

Yapmis oldugumuz ¢alismada sinterlenme sicaklign 900 °C ‘de sabit tutularak, ilave
edilen degiskenlerin etkisi irdelenmeye calisilmistir. Katkisiz koyun kemiginin mikro-
sertlik degeri 201,1 HV olarak oOl¢iilmiistiir. Genlestirilmis perlit takviye orani hem
agirlikga hem de tane boyutu olarak arttirildiginda, mikro-sertlik degeri 215,9 HV ‘den
289,4 HV ‘ye kadar artis gerceklestigi gozlenmistir. Bu degerler literatiir ¢alismalari ile
benzerlik gostermektedir [88]. Hatta sinterlenme sicakligi ile ele alindiginda diger literatiir
calismalarindan daha da iyi mikro-sertlik degerleri elde edilmistir.

Yapmis oldugumuz ¢alismada sentetik hidroksiapatit ve koyun hidroksiapatit olmak
tizere iki farkli matris, kiyaslama yapilabilmesi i¢in kullanilmistir. Her iki matrise de

genlestirilmis perlit agirlikga % 1, 3, 5, 7, 10 oranlarinda ve tane boyutu 50, 75, 100
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mikron olmak iizere ilave edilmistir. Daha iyi irdelenebilmesi i¢in hem sentetik
hidroksiapatite hem de koyun hidroksiapatite, 50 mikron tane boyutuna sahip (A grubu)
genlestirilmis perlit ilavesi ile elde edilen kompozitlere ait mikro-sertlik grafigi, Sekil
5.7’de gosterilmistir.

300

250

200

150

100

Mikro-sertlik (HV)

50

0

SHA/KHA

A1/AK1

A2/AK2

A3/AK3

Ad/AKA

A5/AKS

W Mikrosertlik SHA

160,4

195,7

176,1

195,1

209,1

201,4

L Mikrosertlik KHA

201,1

215,9

229,6

241,7

251,9

264,9

Sekil 5.7. SHA ve KHA ‘e ilave edilmis 50 mikron tane boyutuna sahip genlestirilmis perlit

Sentetik hidroksiapatit ve koyun hidroksiapatite, 75 mikron ve 100 mikron

genlestirilmis perlit ilavesi ile hazirlanan kompozitlere ait mikro-sertlik grafikleri, sirasiyla

Sekil 5.8 ve Sekil 5.9°da gosterilmistir.
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Sekil 5.8. SHA ve KHA’e ilave edilmis 75 mikron tane boyutuna sahip genlestirilmis perlit
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Sekil 5.9. SHA ve KHA’e ilave edilmis 100 mikron tane boyutuna sahip genlestirilmis perlit

Mikro-sertlik grafikleri incelendiginde, kontrol numunesi olarak hazirlanan saf
koyun hidroksiapatitin mikro-sertligi (201,1HV), saf sentetik hidroksiapatitin mikro-
sertliginden (160,4HV) daha fazladir. Ayrica ilave edilen genlestirilmis perlitin hem tane
boyutu hem de agirlik¢a orani arttirildiginda, koyun hidroksiapatit matrisli kompozitlerin
mikro-sertligi (201,1-289,4 HV araliginda), sentetik hidroksiapatitli matrisli kompozitlere
(160,4-258,3 HV araliginda) kiyasla daha fazla artis ger¢eklesmistir.

Koyun kemigi, sigir kemigi, mercan, yumurta kabugu gibi dogal maddelerden
uretilen hidroksiapatit, sentetik hidroksiapatitlere gore farklilik gosterirler. Dogal
hidroksiapatitler yapilarinda karbonat, sitrat gruplarina ve genellikle kimyasal yapilarinda
az da olsa magnezyum, potasyum, stronsiyum ve sodyum igerirler [100]. Dogal
hidroksiapatit de kalsiyumun fosfora orani genel itibari ile sentetik hidroksiapatitten daha
fazladir. Bu gibi 6zelliklerden dolayr tibbi uygulamalarda dogal hidroksiapatit kullanimi
daha uygundur [101].

Deneysel ¢aligmalar esnasina ticari olarak {iretilen sentetik hidroksiapatit ile dogal
olarak trettigimiz koyun hidroksiapatit arasinda viskozite farki oldugu gozlenmistir.
Bundan dolayr koyun hidroksiapatitli kompozitlerin daha homojen karistigi ve bunun
mikro-sertligi arttirdign diisiiniilmektedir. Sekil 5.10°da sentetik hidroksiapatit kompozit
A3 ile koyun hidroksdiapatit kompozit AK3 numunelerine ait SEM ve EDX analizleri

gosterilmistir. A3 numunesinin daha gozenekli bir yapiya sahip iken, AK3 numunesinin

daha yogun bir yapiya sahip oldugu goriilmektedir. Ayrica AK3 numunesine ait EDX
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analizlerinde yliksek miktarda Al yapisina rastlanmistir. Bu ve benzeri nedenler ile koyun

hidroksiapatitli kompozitlerde mikro-sertlik degerlerinde daha fazla artis oldugu

diistiniilmektedir.
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Sekil 5.10. A3 ve AK3 numunelerine ait SEM ve EDX analizleri

Yapmis oldugumuz g¢aligmanin ikinci kisminda, matris olarak kullanilan sentetik
hidroksiapatit ve koyun hidroksiapatite, 50, 75 ve 100 mikron tane boyutunda ve agirlikga
% 1, 5, 10 oranlarinda genlestirilmis perlit ilave edilmistir. Bunun yani sira mekanik
ozellikleri iyilestirebilmek i¢in agirlikca % 5 oraninda TiO,, yine hem mekanik 6zellikler
hem de biyouyumlulugu arttirabilmek i¢in % 5 oraninda MgO ve biyouyumluluga katki
saglamasi i¢in agirlikga % 5 oraninda P,Os ilave edilmistir. TiO,, MgO ve P,0s agirlikga
% 5 oraninda sabit tutulmus, genlestirilmis perlitin etkisi incelenmeye ¢alisilmistir. ilave
edilen takviye oranlar1 ve hazirlanan kompozitlere ait kodlar Tablo 4.2’de gdsterilmistir.

Sentetik hidroksiapatite agirlikga % 5 oranlarinda ilave edilen TiO,, MgO ve P,05

ile ¢ farkli tane boyutunda ve agirlikca % 1, 5, 10 oranlarinda ilave edilen genlestirilmis
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perlitden olusan kompozitlere ait mikro-sertlik degerlerinden elde edilen grafik, Sekil

5.11°de gosterilmistir.
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Sekil 5. 11. Sentetik hidroksiapatit, % 5 TiO,, MgO ve P,0s ve % 1, 5, 10 genlestirilmis perlitli
kompozitlerin mikro-sertligi

Sekil 5.12°de tane boyutu arttirilan genlestirilmis perlitli kompozitlere ait mikro-
sertlik degerleri ile elde dilen grafik gdsterilmistir.
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Sekil 5. 12. Sentetik hidroksiapatit, % 5 TiO,, MgO ve P,0s ve 50, 75, 100 mikron genlestirilmis perlitli
kompozitlerin mikro-sertligi
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Yapilan calismanin bu kisimda elde edilen, tim kompozitlere ait yogunluk
degerleri ile elde edilen grafik Sekil 5.13°de gosterilmistir.
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Sekil 5. 13. Sentetik hidroksiapatit, % 5 TiO,, MgO ve P,Os ve genlestirilmis perlit ilaveli kompozitlerin
yogunluk degerleri

Kontrol numunesi olarak hazirlamis oldugumuz SHA’nin mikro-sertlik degeri
160,4 HV olarak tespit edilmistir. II. Grup calismalarinda, sentetik hidroksiapatite % 5
TiO,, MgO, P,0s ilave edilerek (SHAT) kontrol numunesi hazirlanmistir. Burada ki
gerekce genlestirilmis perlitin etkisinin irdelenmesidir. SHAT kontrol numunesinin mikro-
sertligi 182,9 HV olarak tespit edilmistir. % 5 TiO,, MgO, P,0Os ilavesinin azda olsa mikro-
sertlik degerini arttirdig1 gézlenmistir.

Sentetik hidroksiapatite, agirlikga % 5 TiO,, MgO, P,0s ve agirlikga % 1, 5, 10
oranlarinda genlestirilmis perlit ilave edilen tiim kompozitlerde, takviye orani arttikga
mikro-sertligin arttigi gozlenmistir (Sekil 5.11). Ayrica ilave edilen genlestirilmis perlitin
tane boyutu arttirildik¢a, mikro-sertliginde arttig1 gozlenmistir (Sekil 5.12). Bu kisimda
elde edilen tiim numunelerin yogunluk degerleri artma egilimi gostermistir (Sekil 5.13).

Hidroksiapatit biyuuymlulugu ve biyoaktifligi nedeniyle yaygin olarak
kullanilmasima ragmen, mekanik ozellikleri diisiiktiir. Bu nedenle bir takim tekniklerin
kullanimi yaygindir. Hidroksiapatite, TiO2, ZrO, gibi biyoinert takviye elemanlar ilave
edilerek kompozit olusturmak en yaygin olarak kullanilan tekniklerdendir [102].

Yapilan ¢aligmalarda, hidroksiapatit ailesinden olan B-tri kalsiyum fosfat (B-TCP)
yapisina MgO, P,0s, Na,O ilave edilerek kompozitler elde edilmistir. Yapilan ¢alismada
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presleme yontem olarak kullanilmis ve 1250 °C ‘de sinterleme yapilmistir. Sonug olarak
MgO, P,0s, NayO ilavesinin yogunluk ve mekanik ozellikleri iyilestirdigi gozlenmistir
[103].

Yapilan caligmalarda, sahip oldugu bilesenlerden dolay: ticari inert cam takviye
elaman1 olarak kullanilmistir [97-99]. Tablo 5.2°de ticari cam ile genlestirilmis perlitin
kimyasal bilesenleri karsilastirilmistir. Kullanmis oldugumuz genlestirilmis perlit ve buna
ilaveten % 5 TiO,, MgO, P,0s takviyesi ile elde edilen hidroksiapatit kompozitlerin mikro-
sertlikleri daha ¢ok artmistir. Ayrica diger mekanik Ozelliklerinde iyilestigi
distintilmektedir. Genlestirilmis perlit ve % 5 TiO,, MgO, P,0s takviyesi ile literatiirde
gecen ticari inert cam yapisindan daha iyi bir yapi elde edildigi diisiiniilmektedir. Demirkol
ve caligma arkadaslari, sentetik hisroksiapatite agirlikca % 5, 10 oranlarinda ticari inert
cam ilave ederek kompozitler elde etmislerdir. Sinterlemenin mikroyap1 ve mekanik
ozelliklere etkisini incelemislerdir. Sinterlenme sicaklign 1000-1300 °C araliginda
se¢ilmistir. Ticari inert camin ilavesinin artmasi ile mekanik Ozelliklerde azalma
gergeklestigini gézlemlemislerdir. Sinterleme sicakligr 1300 °C olan ve agirlikga %S5 ticari
inert cam kullanilan kompozitlerde, en iyi mekanik 6zellikleri gézlemlemislerdir [98].

Yapmis oldugumuz calismada, sentetik hidroksiapatite ilave edilen % 5 TiO,, MgO
takviyelerinin mikro-sertligi artirdigi gézlenmistir. Ayrica genlestirilmis perlitin kimyasal
bileseninde bulunan, ozellikle % 74,5 SiO; ile % 14,33 Al,O3 gibi bilesenlerin mikro-
sertligi arttirdig1 diisliniilmektedir. Genlestirilmis perlitin hem agirlik¢a yiizde oraninin
hem de tane boyutunun arttirilmasinin, mikro-sertligi arttirdig1 gézlenmistir. Bu grupta yer
alan kompozitlerden, CT3 numunesinde 270,5 HV ile en yiiksek mikro-sertlik degeri
gozlenmistir. Genlestirilismis perlitin kimyasal bilesenleri ile TiO,, MgO, P,0s takviyeleri
ile hazirlanan kompozitlerin mikro-sertligi artmistir. Ayrica bu kompozitlerin, mekanik
ozellikleri yilestirdigi diisiiniilmektedir.

Sentetik hidroksiapatit ile kiyaslama yapilabilmesi i¢in dogal bir hidroksiapatit olan
koyun hidroksiapatit ile kompozitler hazirlanmistir. Sekil 5.14’de koyun hidroksiapatite
agirlikca % 5 TiO,, MgO, P,0s ve agirlikga % 1, 5, 10 oranlarinda genlestirilmis perlit
ilavesi ile elde edilen kompozitlere ait mikro-sertlik degerlerinden elde edilen grafik

gosterilmistir.
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Sekil 5. 14. Koyun hidroksiapatit, % 5 TiO,, MgO ve P,0Os ve % 1, 5, 10 genlestirilmis perlitli kompozitlerin
mikro-sertligi

Sekil 5.15. ‘de tane boyutu arttirilan genlestirilmis perlitli kompozitlere ait mikro-
sertlik degerleri ile elde dilen grafik gosterilmistir.
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Sekil 5.15. Koyun hidroksiapatit, % 5 TiO,, MgO ve P,0s ve 50, 75, 100 mikron genlestirilmis perlitli
kompozitlerin mikro-sertligi
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Yapilan calismanin bu kisimda elde edilen, tim kompozitlere ait yogunluk

degerleri ile elde edilen grafik Sekil 5. 16. ‘de gosterilmistir.
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Sekil 5.16. Koyun hidroksiapatit, % 5 TiO,, MgO ve P,Os ve genlestirilmis perlit ilaveli kompozitlerin
yogunluk degerleri

Kontrol numunesi olarak hazirlanan, herhangi bir katki bulunmayan KHA
numunesinin - mikro-sertlik degeri 201,1 HV olarak tespit edilmistir. II. Grup
numunelerinin kontrol numunesi olarak hazirlanan, iceriginde % 5 TiO,, MgO ve P,0s
takviye edilmis KHAT numunesinin mikro-sertligi 231,3 HV olarak tespit edilmistir.
Mekanik ozellikleri iyilestirmek igin ilave edilen % 5 TiO,;, MgO, mikro-sertlik
degerlerinde artis gbzlenmesine sebep olmustur. Ayrica mekanik 6zelliklerde de iyilesme
gergeklestigi diistiniilmektedir.

Koyun hidroksiapatite % 5 TiO,, MgO ve P,0s ilavesinin yani sira, genlestirilmis
perlit ilavesinin agirlikca % 1, 5, 10 oranlarinda arttirilmasi ile mikro sertligin arttig1 Sekil
5.14’de gozlenmektedir. Ayrica ilave edilen genlestirilmis perlitin tane boyu arttikca,
mikro-sertligin de arttig1 Sekil 5.15’de net bir sekilde gézlenmektedir. Kontrol numunesi
olan KHAT kompozitinin mikro-sertligi 231,3 HV iken, 50 mikron ve % 10 genlestirilmis
perlit kullanilan AKT3 numunesine bu deger 278,1HV olarak tespit edilmistir. Sirasiyla 75
mikron ve 100 mikron, % 10 genlestirilmis perlit ilave edilen BKT3 ve CKT3
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kompozitlerinin mikro-sertlik degeri, 283,0HV ve 299,8HV olarak tespit edilmistir.
Genlestirilmis perlitin hem agirlik¢a yiizde oraninin hem de tane boyutunun arttirilmasi ile
gerceklesen mikro-sertlik artisi, genlestirilmis perlitin kimyasal bilesenleri olan SiO ile
Al;03 ‘nin neden oldugu diisiiniilmektedir. Genlestirilmis perlit ve % 5 TiO,, MgO, P,0s
ilavesi ile hazirlanan kompozitlerin mekanik ozelliklerinde daha iyi artis gerceklestigi
diistiniilmektedir.

Sinterlenme  esnasinda, {istlin  yogunluk artist  saglanmalidir.  Bunun
gerceklestirilememesi, hidroksiapatitin viicut i¢inde kullanimini kisitlamaktadir. Literatiir
caligmalarinda sinterleme sicakligi arttirilarak  yogunluk degerlerinin  arttirilmasi
amaclanmistir.  Yapmis oldugumuz c¢alismada, sinterleme sicakligi 900 °C’de sabit
tutularak, ana takviye olan genlestirilmis perlitin hem tane boyutunda ki hem de agirlikca
yiizde artisinda ki degisim irdelenmistir. Sekil 5.16.°da kompozitlerin yogunluk degerleri
hemen hemen sabit kalip, bazi noktalarda artma egilimi gostermistir. Genlestirilmis perlitin
yogunlugu, hidroksiapatite gore daha diisliktiir. Bu nedenle genlestirilmis perlit
takviyesinin artmasi ile yogunlugun azalmasi beklenir. Fakat yapilan calismanin bu
kisminda, kompozitler hazirlanirken % 5 TiO,, MgO, P20s ilave edilmistir. Yapilan bu
ilavelerin tane smirlarinda birikerek hem yogunluk degerlerini kismen arttirdigi hem de
mekanik ozellikleri iyilestirmede katki sundugu diisiiniilmektedir.

Ozden ve calisma arkadaslari, dana femur kemigine agirlik¢a % 5, 10, 15 Al,O3
TiO, ve ZrO, ilave ederek dogal hidroksiapatit elde etmislerdir. Elde ettikleri
kompozitlerin mekanik 6zellikleri ve mikroyap1 analizleri yapmislardir. Silindir peletler
hazirlanarak 900, 1000 ve 1100 °C‘de sinterlenmistir. Yapmis olduklar1 ¢calismada en iyi
basma mukavemetini ve en iyi sinterleme davramisim % 15 TiO, kullandiklar
kompozitlerde gozlemlemislerdir [104].

Yapilan diger bir ¢alismada, dogal sigir hidroksiapatite agirlikca % 5, 10 TiO, ilave
edilerek kompozitler elde edilmistir. Bu numunelere 1000-1300 °C araliginda sinterleme
sicakliklart uygulanarak mikroyapt ve mekaniksel 6zellikleri irdelenmistir. Calismanin
sonucunda 1300 °C de sinterlenen, agirlikca % 5 TiO; ilave edilmis numuneler ile 1200
°C’de sinterlenen, agirlikca % 10 TiO, ilave edilmis olan numunelerde en iyi basma
mukavemeti gézlenmistir [105].

Demirkol yaptigi caligmada, sentetik hidroksiapatit ve koyun hidroksiapatite
agirlikca % 5, 10 MgO ile % 5, 10 ticari inert cam ilave ederek kompozitler hazirlamistir.
Elde ettigi numunelere 1000, 1200, 1300, 1400 °C sinterleme sicakliklar1 uygulayarak,
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mikro-sertlik, mekaniksel 6zellikler ve mikro yapilari incelemistir. Koyun hidroksiapatite
agirlikca % 5, 10 MgO ilave ettigi kompozitlerden sirasiyla, 72-263HV ile 79-458HV
araliginda degerler elde etmistir. Elde ettigi bu mikro-sertlik degerleri 1000-1300 °C
sinterleme sicakliklarinda gézlenmistir [78].

Yapmis oldugumuz ¢aligsma, yukarida bahsedilen literatiir ¢alismalari ile benzerlik
gostermektedir. Koyun hidroksiapatite % 5 TiO,, MgO, P,0Os ilavesi ve genlestirilmis perlit
ilavesi ile hazirlanan numuneler, 900 °C sinterleme sicaklig1 diisiiniildiigiinde mikro-setlik
degerlerinde olumlu bir artis gozlenmis ve mekanik oOzelliklerinde iyilestigi
diistiniilmektedir. Yiike maruz kalan bolgelerde bu kompozitlerin kullaniminin, umut vaat
ettigi diistiniilmektedir. Ayrica bu ¢alismanin gelistirilmesi gerektigi diisiiniilmektedir.

Yapmis oldugumuz c¢alismada, sentetik hidroksiapatit ve koyun hidroksiapatit
olmak tizere iki farkli matris kiyaslama yapilabilmesi i¢in kullanilmistir. Her iki matrise de
genlestirilmis perlit agirlikea % 1, 5, 10 oranlarinda ve tane boyutu 50, 75, 100 mikron
olmak tizere ilave edilmistir. Ayrica % 5 TiO,, MgO, P,Os ilave edilerek hem mekanik
ozellikleri hem de biyouyumlulugun arttirilmasi amaglanmistir. Daha iyi irdelenebilmesi
icin hem sentetik hidroksiapatite hem de koyun hidroksiapatite, 50 mikron tane boyutuna
sahip (A grubu) genlestirilmis perlit ilavesi ile elde edilen kompozitlere ait mikro-sertlik
grafigi, Sekil 5.17°de gosterilmistir.
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B Mikrosertlik SHAT 182,9 203,3 224,3 238,4
= Mikrosertlik KHAT 231,3 2429 254,2 278,1

Sekil 5.17. SHAT ve KHAT 'ilave edilmis 50 mikron tane boyutuna sahip genlestirilmis perlit
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Sentetik hidroksiapatit ve koyun hidroksiapatite, 75 mikron (B grubu) ve 100
mikron (C grubu) genlestirilmis perlit ilavesi ile hazirlanan kompozitlere ait mikro-sertlik
grafikleri, sirasiyla Sekil 5.18 ve Sekil 5.19°da gosterilmistir.
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Sekil 5.18. SHAT ve KHAT 'ilave edilmis 75 mikron tane boyutuna sahip genlestirilmis perlit
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Sekil 5.19. SHAT ve KHAT 'ilave edilmis 100 mikron tane boyutuna sahip genlestirilmis perlit
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Kontrol numunesi olarak, agirlikga % 5 TiO,, MgO, P,0s ilavesi ile hazirlamis
oldugumuz KHAT ‘nin mikro sertligi 231,1HV iken, SHAT ‘nin mikro-sertligi 182,9HV
dir. Sekil 5.17-18-19°da goriildiigii gibi agirlikga % 5 TiO,, MgO, P,0s ilavesine ek olarak,
genlestirilmis perlitin hem agirlik¢a ylizde oran1 hem de tane boyutu arttikga mikro-sertlik
artmistir. Bu artig, koyun kemigi kullanilan matrislerde daha fazladir. Dogal yollar ile
uretilen  hidroksiapatitler, sentetik olanlara gore daha 1iyi mekanik o6zellik
gosterebilmektedir.  Yapmis oldugumuz calismada, tim koyun hidroksiapatitli
kompozitlerin mikro-sertligi, sentetik hidroksiapatit kompozitlere kiyasla daha fazla artis
gerceklestigi gdzlenmistir.

Sinterlenme sicakliginin etkisi {izerine ¢alismalar yapilmistir. Yapilan bu
calismalarda, dogal bir hidroksiapatit olan sigir hidroksiapatit, 1000-1300 °C araliginda
sinterlenerek mekanik 6zellikleri incelenmistir. Goller ve ¢alisma arkadaslari, 1000-1300
°C sinterleme sicaklifinda, swrasiyla 42, 92, 138, 145HV mikro-sertlik degerlerine
ulasmislardir [106]. Goren yaptigi benzer ¢alismada, 1000-1300 °C sinterleme araliginda,
sirastyla 85, 79, 148, 130HV mikro-sertlik degerlerine ulasmigtir [107]. Ayrica sentetik
hidroksiapatit, 1000-1300 °C araliginda sinterlenerek mekanik ozellikler incelenmistir.
1000-1300 °C sinterleme sicakliginda, sirasiyla 118, 162, 336, 360HV mikro-sertlik
degerleri elde edilmistir [50].

Yapmis oldugumuz galismada 900 °C sinterleme sicaklig sabit tutularak, kullanmig
oldugumuz takviyelerin mikro yapt ve mekanik etkileri gozlenmistir. Sentetik
hidroksiapatit, % 5 TiO,, MgO, P,0s ve genlestirilmis perlit ilavesi ile 182,9-270,5HV
araliginda mikro-sertlik degeri elde edilmistir. Koyun hidroksiapatit, % 5 TiO,, MgO, P,0s
ve genlestirilmis perlit ilavesi ile elde edilen mikro-sertlik degeri daha fazla olup, 231,3-
299,8HV araligindadir. Bu degerler literatiir ¢aligmalarma benzer olup, daha yiiksek
mikro-sertlik degerleri elde edilmistir. Ayrica mekanik 6zelliklerinde iyilestigi
distiniilmektedir.

Yapmis oldugumuz ¢alismanin ti¢lincii kisminda, matris olarak kullanilan sentetik
hidroksiapatit ve koyun hidroksiapatite, 50, 75 ve 100 mikron tane boyutunda ve agirlikga
% 1, 5, 10 oranlarinda genlestirilmis perlit ilave edilmistir. Bunun yani sira mekanik
Ozellikleri iyilestirebilmek i¢in agirlik¢a % 5 oraninda ZrO,, yine hem mekanik 6zellikler
hem de biyouyumlulugu arttirabilmek i¢in % 5 oraninda MgO ve biyouyumluluga katki
saglamasi i¢in agirlikga % 5 oraninda P,Os ilave edilmistir. ZrO;, MgO ve P,0s agirlikga

% 5 oraninda sabit tutulmus, genlestirilmis perlitin etkisi incelenmeye calisilmistir.
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Sentetik hidroksiapatite, agirlikca % 5 oranlarinda ilave edilen ZrO;,, MgO ve P,05
ile ti¢ farkli tane boyutunda ve agirlik¢a % 1, 5, 10 oranlarinda ilave edilen genlestirilmis
perlitten olusan kompozitlere ait mikro-sertlik degerlerinden elde edilen grafik,
Sekil5.20°de gosterilmistir.
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Sekil 5.20. Sentetik hidroksiapatit, % 5 ZrO,, MgO ve P,0s ve % 1, 5 10 genlestirilmis perlitli
kompozitlerin mikro-sertligi

Sekil 5.21°de tane boyutu arttirilan genlestirilmis perlitli kompozitlere ait mikro-
sertlik degerleri ile elde dilen grafik gdsterilmistir.
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Sekil 5.21. Sentetik hidroksiapatit, % 5 ZrO,, MgO ve P,0Os ve 50, 75, 100 mikron genlestirilmis perlitli
kompozitlerin mikro-sertligi
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Yapilan ¢aligmanin bu kisimda elde edilen tiim kompozitlere ait yogunluk degerleri

ile elde edilen grafik Sekil 5.22°de gosterilmistir.
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Sekil 5.22. Sentetik hidroksiapatit, % 5 ZrO,, MgO ve P,Os ve genlestirilmig perlit ilaveli kompozitlerin
yogunluk degerleri

Yapmis oldugumuz ¢aligmanin III. kisminda, sentetik hidroksiapatite agirlikca % 5
ZrO,, MgO, P,0s ilave edilmistir. Sekil 5.20’de gorildiigii gibi ana takviye olarak agirlik¢a
% 1, 5, 10 oranlarinda genlestirilmis perlit ilave edildiginde, mikro-sertlik degerleri
dogrusal olarak artmustir. Sekil 5.21°de ilave edilen genlestirilmis perlitin, tane boyutu
artttkga mikro-sertlik degerlerinde artis gergeklestigi gozlenmistir. Tiim kompozitlerde,
genlestirilmis perlitin hem tane boyutu hem de agirlikga yiizdesi arttirildik¢a, yogunluk
degerlerinde diisme egilimi gerceklestigi Sekil 5.22°de gozlenmektedir.

Kontrol numunesi olarak hazirlanan saf sentetik hidroksiapatitin (SHA) mikro-
sertlik degeri 160,4HV olarak Olciilmiistiir. Deneysel ¢alismalarin III. kismi i¢in kontrol
numunesi olarak, agirlikca % 5 ZrO,, MgO, P,Os ilavesi ile hazirlanan SHAZ ’nin mikro-
sertlik degeri 202,5HV olarak ol¢iilmiistiir. Mikro-sertlik de ki bu artisi, agirlikca % 5
ZrOz, MgO, P,0s ilavesinin gerceklestirdigi diisiiniilmektedir. Ayrica bu kompozitlerin
mekanik Ozelliklerinde iyilesme gerceklestigi diisliniilmektedir. Genlestirilmis perlitin

yogunlugu, sentetik hidroksiapatitten daha diistiktiir. Bundan dolay1 genlestirilmis perlitin
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hem tane boyutu hem de agirlik¢a yiizde orani arttirildik¢a, yogunluk degerlerinde diisiis
egilimi gergeklestigi, Sekil 5.22°de gézlenmektedir.

Al;O3, ZrO; ve TiO; en yaygin kullanima sahip ve en 6nemli biyoseramiklerdir.
ZrO;, AlyO3z’e alternatif olarak gosterilen, ayrica biyoinert Ozellik tasiyan bir
biyoseramiktir [9, 89]. ZrO,, mekanik &zellikleri bakimindan metalik malzemelerin ¢ogu
ile benzerlik gdsterir. ZrO;, ‘in kristal yapisi; 1170 °C sicaklik altinda monoklinik (M),
1170-2370 °C sicaklik araliginda tetragonal (T) ve 2370 °C ile daha yiiksek sicakliklarda
kiibik (C) olmak iizere ii¢ farkli faz yapilarinda bulunabilir. Kristal yapis1 tetragonal iken,
dala kiiciik taneli ve yar1 kararli (meta stabil) olan zirkonya, monoklinik yapida ise daha
bliyiik taneli ve kararli yapiya sahiptir. Tetragonal faz yapisinda olan ZrO,, ¢ok hizli bir
bicimde monoklinik faz yapisina doniisiir. Bu esnada, kiiclik taneli yapidan biiyiik taneli
yapiya doniistiigiinden dolayi, hacmin yiikselmesine neden olur ve malzemenin
yogunlugunda diislis gerceklesir. Bu doniisiim esnasinda hacim artisindan dolay1
malzemede biiyiikk catlaklar meydana gelmektedir. ZrO; ‘in sergilemis oldugu bu
davranistan dolayi, iiretim esnasinda ki soguma kademesinde, mekanik 6zelliklerde azalma
gerceklesmektedir. Bu nedenle de mekanik uygulamalar esnasinda islevsiz olabilmektedir.
ZrOy’in kristal yapisinda ¢ozlinebilen MgO, CaO ve Y03 gibi oksitlerin ilavesiyle, yliksek
molekiiler kararlilik gosterebilmektedir [108]. ZrO; kristalin yapisinda ¢éziinebilen MgO,
Ca0, Y03 gibi oksitlerin ilavesi ile ZrO,’de gozlemlenen ve mekanik 6zellikler tizerinde
negatif etkiye neden olan kristal yap1 degisimi hiz1 azaltilabilir veya elemine edilebilir
[109-111]. Bunlarin yan1 sira ZrO; ile a-Al,O3 kompozit olusturularak biyomalzeme elde
etmek miimkiindiir. Bu sekilde olusturulan kompozitlerin performanslari ¢ok daha ytiksek
degerlere ¢ikartilabilir, servis Omiirleri uzatilabilir ve daha etkin kullanima sahip
biyomalzeme elde edilebilir. Ancak ZrO, elde edilirken, son derece saf ham maddeler
kullanimi son derece 6nemlidir [110, 111].

ZrO; ’in sergilemis oldugu bu davraniglardan otlirii kullanimi olduk¢a zordur.
Yapmis oldugumuz calismada, agirlikca % 5 ZrO,, MgO, P,Os ilavesi yapilmistir.
Hazirlamis oldugumuz kompozitlerde agirlikca % 5 MO kullanilmasi, ZrO; ‘de
gozlemlenen mekanik oOzelliklerdeki negatif etkiyi elemine ettigi diisiiniilmektedir.
Kompozitlerin hazirlanmasinda ana takviye olarak kullanilmis olan genlestirilmis perlitin
kimyasal bileseninde SiO;, Al,O;, MgO, CaO, K;O ve Fe;O; gibi bilesenler
bulunmaktadir. Kompozitler hazirlanirken ilave edilen agirhikca % 5 MO, ayrica

genlestirilmis perlitin kimyasal bileseninde bulunan CaO, MgO gibi oksitler ZrO,’in kristal
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yapisinda ¢Ozlinebilmekte ve bu ilaveler ile yiikksek molekiiler kararlilik
gosterebilmektedir. Ayrica genlestirilmis perlitin kimyasal bileseninde yer alan ve agirlikga
% 14,33 oraninda Al,O3 bulunmaktadir. ZrO, ile Al,O; kompozit olusturularak
biyomalzeme elde etmek mimkiindiir. Bu sekilde olusturulan kompozitlerin
performanslar1 ¢ok daha yiiksek degerlere ¢ikartilabilir, servis dmiirleri uzatilabilir ve daha
etkin kullanima sahip biyomalzeme elde edilebilir [110, 111]. Bu nedenler ile mikro-sertlik
degerlerinde artis gerceklestigi ve mekanik 6zelliklerin iyilestigi diistiniilmektedir.

Sentetik hidroksiapatit ile kiyaslama yapilabilmesi i¢in dogal bir hidroksiapatit olan
koyun hidroksiapatit ile kompozitler hazirlanmistir. Sekil 5.23°de koyun hidroksiapatite
agirlikca % 5 ZrO,, MgO, P,0s5 ve agirlikca % 1, 5, 10 oranlarinda genlestirilmis perlit
ilavesi ile elde edilen kompozitlere ait mikro-sertlik degerlerinden elde edilen grafik

gosterilmigtir.
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Sekil 5.23. Koyun hidroksiapatit, % 5 ZrO,, MgO ve P,0O5 ve % 1, 5, 10 genlestirilmis perlitli kompozitlerin
mikro-sertligi

Sekil 5.24‘de tane boyutu arttirtlan genlestirilmis perlitli kompozitlere ait mikro-
sertlik degerleri ile elde dilen grafik gdsterilmistir.
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Sekil 5.24. Koyun hidroksiapatit, % 5 ZrO,, MgO ve P,Os ve 50, 75, 100 mikron genlestirilmis perlitli
kompozitlerin mikro-sertligi

Yapilan ¢aligmanin bu kisimda elde edilen tiim kompozitlere ait yogunluk degerleri

ile elde edilen grafik Sekil 5.25°de gosterilmistir.
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Sekil 5.25. Koyun hidroksiapatit, % 5 ZrO,, MgO ve P,Os ve genlestirilmis perlit ilaveli kompozitlerin
yogunluk degerleri

Yapmis oldugumuz calismanin III. kisminda, koyun hidroksiapatite agirlik¢a % 5
ZrOy, M@0, P,0silave edilmistir. Sekil 5.23’de goriildigii gibi ana takviye olarak agirlikca

% 1, 5, 10 oranlarinda genlestirilmis perlit ilave edildiginde, mikro-sertlik degerleri
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dogrusal olarak artmigtir. Sekil 5.24°de ilave edilen genlestirilmis perlitin, tane boyutu
artttkca mikro-sertlik degerlerinde artis gerceklestigi gozlenmistir. Tiim kompozitlerde,
genlestirilmis perlitin hem tane boyutu hem de agirlikga yiizdesi arttirildik¢a, yogunluk
degerlerinde ¢ok az diisme egilimi gerceklestigi Sekil 5.25°de gozlenmektedir.

Kontrol numunesi olarak hazirlanan saf koyun hidroksiapatitin (KHA) mikro-sertlik
degeri 201,1 HV olarak olgiilmiistiir. Deneysel calismalarin III. kismi i¢in kontrol
numunesi olarak, agirlik¢a % 5 ZrO,, MgO, P,0s ilavesi ile hazirlanan KHAZ ’nin mikro-
sertlik degeri 245,8 HV olarak olgiilmiistiir. Mikro-sertlik de ki bu artisi, agirlik¢a % 5
ZrO,, MgO, P,0s ilavesinin gergeklestirdigi diistiniilmektedir. Ayrica bu kompozitlerin
mekanik dzelliklerinde iyilesme gerceklestigi diisiiniilmektedir. Ilave edilen genlestirilmis
perlitin hem agirlik¢a yilizdesi hem de tane boyutunun arttirilmasi ile mikro-sertlik de artis
gerceklestigi Sekil 5.23-24°de gozlenmistir. En yiiksek mikro-sertlik degeri, 302 HV ile
CKZ3 numunesinde gozlenmistir.

Ozden ve ¢alisma arkadaslari, dana femur kemiginden sentezlenen hidroksiapatite
agirlikca % 5, 10, 15 oranlarinda Al,O3, ZrO, ve TiO, ilave ederek kompozitler
tiretmiglerdir. Mikron boyutta yapilan ilaveler ile hazirlanan numunelerin 900, 1000 ve
1100 °C de sinterlenme sicakliklarinda ki mekanik ozellikler ve mikroyap: analizleri
irdelenmistir. 900 °C calisma sicakliginda ve agirlik¢a % 15 oranlarinda ilave edilen Al,O3,
ZrO, ve TiO; ‘in mikro-sertliginde artis gergeklestigi gbzlenmistir. Ayrica sinterleme
sicakligr arttirildikca mikro-sertlikte artis gerceklestigi gdzlenmistir. Yapilan bu ¢alismada
agirhikga % 15 Al,O3, ZrO, ilave edilen numunelerin mikro-sertligi 142,9 HV iken,
agirlikca % 15 TiO, ilave edilen numunenin mikro-sertligi 208,7 HV olarak tespit
edilmistir [104].

Yapmis oldugumuz calisma, literatiir caligmalar1 ile benzerlik gostermektedir.
Koyun hidroksiapatite agirlikca % 5 ZrO,, MgO, P,0s ilavesi ve genlestirilmis perlit
ilavesi ile hazirlanan numuneler, 900 °C sinterleme sicaklig1 diisiiniildiigiinde mikro-setlik
degerlerinde olumlu bir artis gozlenmis ve mekanik Ozelliklerinde iyilestigi
diistiniilmektedir. Yiike maruz kalan bolgelerde bu kompozitlerin kullanimimin umut vaat
ettigi, ayrica bu ¢alismanin gelistirilmesi gerektigi diistiniilmektedir.

Yapmis oldugumuz calismada, sentetik hidroksiapatit ve koyun hidroksiapatit
olmak tizere iki farkli matris kiyaslama yapilabilmesi i¢in kullanilmistir. Her iki matrise de
genlestirilmis perlit agirlik¢a % 1, 5, 10 oranlarinda ve tane boyutu 50, 75, 100 mikron
olmak tizere ilave edilmistir. Ayrica % 5 ZrO,, MgO, P,Os ilave edilerek hem mekanik
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ozellikleri hem de biyouyumlulugun arttirilmasi amaglanmistir. Daha iyi irdelenebilmesi
icin hem sentetik hidroksiapatite hem de koyun hidroksiapatite, 50 mikron tane boyutuna

sahip (A grubu) genlestirilmis perlit ilavesi ile elde edilen kompozitlere ait mikro-sertlik
grafigi, Sekil 5.26°da gosterilmistir.
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Sekil 5. 26. SHAZ ve KHAZ 'ilave edilmis 50 mikron tane boyutuna sahip genlestirilmis perlit

Sentetik hidroksiapatit ve koyun hidroksiapatite, 75 mikron (B grubu) ve 100
mikron (C grubu) genlestirilmis perlit ilavesi ile hazirlanan kompozitlere ait mikro-sertlik
grafikleri, sirasiyla Sekil 5.27 ve Sekil 5.28°de gosterilmistir.
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Sekil 5.27. SHAZ ve KHAZ 'ilave edilmis 75 mikron tane boyutuna sahip genlestirilmis perlit
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Sekil 5.28. SHAZ ve KHAZ 'ilave edilmis 100 mikron tane boyutuna sahip genlestirilmis perlit

Yapmis oldugumuz g¢alismada, sinterleme sicaklign 900 °C’de sabit tutulmustur.
Matris olarak kullanilan sentetik HA ile koyun HA ve bu matrislere yapilan takviyelerin
etkisinin irdelenmesi amaglanmigtir. Her iki matristen de kontrol numunesi olarak,
agirlikga % 5 ZrO,, MgO, P,0s ilavesi ile hazirlamis oldugumuz KHAZ ‘nin mikro-sertligi
245,8HV iken, SHAZ ‘nin mikro-sertligi 202,5HV tespit edilmistir. Sekil 5.26-27-28°de
goriildiigii gibi agirlikea % 5 ZrO,, MgO, P20s ilavesine ek olarak, genlestirilmis perlitin
hem agirlikca ylizde oran1 hem de tane boyutu arttikgca mikro-sertlik artmistir. Bu artis,
koyun kemigi kullanilan matrislerde daha fazladir. Dogal yollar ile {retilen
hidroksiapatitler, sentetik olanlara gore daha iyi mekanik Ozellik gosterebilmektedir.
Yapmis oldugumuz ¢alismada, tiim koyun hidroksiapatitli kompozitlerin mikro-sertligi,
sentetik hidroksiapatit kompozitlere kiyasla daha fazla artis gergeklestigi gozlenmistir. En
yiiksek sertlik degeri, agirlikca % 10 ve tane boyutu 100 mikron olan genlestirilmis perlit
ilave edilen CKZ3 numunesinde, 302HV olarak tespit edilmistir.

Pirolitik karbonlar, Al,03, ZrO,, titanyum ve TiO; biyoinert malzeme olarak yaygin
bir sekilde kullanilirlar [112]. Ayrica yapilan c¢alismalarda MgO eklenmesinin,
hidroksiapatit 6rneklerinde tane biiylimesini etkili bir sekilde bastirabilecegi ve bu sekilde
mekanik 6zellikleri 6nemli Olglide gelistirecegi gozlenmistir [88]. Yapmis oldugumuz
calismada ana takviye olarak genlestirilmis perlit secilmistir. Genlestirilmis perlit,
kimyasal bileseninde yiiksek miktarlarda bulunan % 74,5 SiO,, % 14,33 Al,O3 ile K0,
Fe,0O3, MgO, CaO gibi bilesenlerin mekanik oOzellikleri iyilestirmesi i¢in kullanilmigtir.
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Yapilan calismalarinda, hidroksiapatite ticari inert cam, biyoaktif cam ilave edilerek
kompozitler hazirlanmis ve bu kompozitlerin davraniglar1 irdelenmistir. Genlestirilmis
perlitin kimyasal bilesenleri Tablo 5.1. ve Tablo 5.2.°de biyoaktif camlar ile ticari inert
camla kiyaslanmigtir. Genlestirilmis perlitin kimyasal bileseninde 6zellikle SiO, ve Al;O3
degerlerinin daha yiiksek oldugu gozlenmektedir. Ticari inert cam, biyoaktif cam, poroz
cam gibi biyoseramikler ile yapilan literatiir ¢alismalarinda, yapilan takviyelerin mekanik
Ozellikleri iyilestirdigi gézlenmistir [97-99, 113, 114]. Ayrica yapilan diger bir ¢alismada
Xihua ve ¢alisma arkadaslari, Al,O3 ve diopsit seramik (%55 SiO;, %24 CaO, %18 MgO)
ilavesi ile hidroksiapatit kompozitler tiretmislerdir. Sicak presleme metodu kullanilmis ve
Al;,O3 % 10-40 oranlarinda kullanmilmistir. Bu kompozitlerin mekanik 6zelliklerinde
iyilesmeler oldugu gézlenmistir [92].

Yapmis oldugumuz ¢alismanin her {i¢ grubunda da hem agirlik¢a yiizde olarak hem
de tane boyutu arttirtlan genlestirilmis perlit takviyelerinin, mikro-sertligi arttirdig
gozlenmistir. Ayrica II. Grupta genlestirilmis perlitin yan1 sira % 5 TiO,, MgO, P,0s
takviye edilmesi, yine III. Grup numunelerine genlestirilmis perlitin yani sira % 5 ZrOp,
MgO, P,0s takviye edilmesi ile hazirlanan kompozitlerin mikro-sertlik degerlerinde artig
daha fazla olmustur. En yiiksek mikro-sertlik degerleri III. Grup numunelerinde
gozlenmistir. Hazirlanan kompozitlerin mikro-sertlik degerlerinin artmasinin yani sira
mekanik ozelliklerinde iyilestirildigi diistintilmektedir.

Kiyaslama yapilabilmesi i¢in hem sentetik hidroksiapatit hem de koyun kemigi ile
elde edilen dogal hidroksiapatit matris olarak kullanilmistir. Her III. Grupta yapilan
calismada da koyun hidroksiapatitlerin mikro-sertlik degerleri, sentetik hidroksiapatite
gore daha fazla oldugu tespit edilmistir. Sigir, koyun kemigi, mercan, yumurta kabugu gibi
dogal maddelerden elde edilen hidroksiapatit, sentetik olarak iiretilen hidroksiapatitlerden
farkliliklar gosterirler. Dogal hidroksiapatitler karbonat, sitrat gruplarinin yani sira
genellikle kimyasal yapilarinda az da olsa magnezyum, potasyum, stronsiyum ve sodyum
igerirler. Bu nedenle dogal yollar ile {iretilen hidroksiapatitler, sentetik olanlara gore daha
iyi mekanik o6zellik gosterebilmektedir [100].

Yapmis oldugumuz bu calismada elde edilen sonuglar g6z oniine alindiginda, bu

caligmanin gelistirilmesi gerektigi diisiiniilmektedir.
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5.2. Kompozitlerin Mikroyap1 (SEM), EDX ve XRD Sonuglari

Yapmis oldugumuz calismada, kiyaslama yapilabilmesi i¢in hem sentetik
hidroksiapatit hem de koyun hidroksiapatit kullanilarak kompozitler hazirlanmistir. Ayrica
caligmada ana takviye olarak kullanilan genlestirilmis perlitin, tane boyutu etkisinin
irdelenebilmesi amaglanmistir. Bu nedenle, 50 mikron genlestirilmis perlit takviye edilmis
olan A Grubu numuneleri ile 100 mikron genlestirilmis perlit ilave edilen C Grubu
numunelerinden elde edilen kompozitlerin mikro-yapilar1 (SEM), EDX ve XRD analizleri
kiyaslanarak, gézlemlenen yapilar irdelenmistir.

Calismada ana takviye olarak kullanilmis genlestirilmis perlit tozlarina ait SEM

goriintiileri Sekil 5.29°da verilmistir.

w
|/

> )
. = ,
4 . AN D ' )
EHT =20.00 kv Signal A = SE1 Date :25 Apr 2017 EHT =20.00kV Signal A = SE1 Date :25 Apr 2017
WD =13.5mm Mag= 1.00KX Time :14:51:56 — WD =135 mm Mag= 3.00KX Time :14:53:20

EHT =20.00 kY Signal A = SE1 Date :25 Apr 2017 EHT =20.00 kv Signal A = SE1 Date :25 Apr 2017
WD =135 mm Mag= 5.00KX Time :14:54:42 — WD =135 mm Mag= 250X Time :14:50:19

Sekil 5.29. Ana takviye olan genlestirilmis perlit tozlarina ait SEM goriintiileri

Biyomalzemeler oldukga genis bir kullanim alanina sahiptir. Bu nedenle
biyomalzemelerden beklenen bazi 6zellikler mevcuttur. Birgok 6zelligin yani sira yiizey
purtizliligi ve gozeneklilik bunlardan biridir. G6zenekli yapiya sahip kalsiyum fosfat
seramikler hazirlanabilir. Bu tlir gézenekli yapiya sahip seramik implantarin en 6nemli

avantaj1; kemik yapi, hazirlanan malzemenin gozenekleri igerisinde biiyiidiigiinden, olusan
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ara yiizeyin mekanik agidan yiiksek kararlikta olmasidir. Gozenekli hazirlanan implant
malzemeler, yapr iskeleti olarak kemik olusumu i¢in kullanilir. Fakat gozenekli
malzemeler ile daha yogun yapida olan malzemeler kiyaslandiginda gézenekli malzemeler
daha diisiik dayanim gosterirler. Ayrica malzemenin mukavemeti gozeneklilik artis miktar
ile azalma gosterebilmektedir. Gozenekli kalsiyum fosfat seramik malzemeler kemik
kiriklarin1 - doldurmak i¢in kullanilirken, go6zenekli hidroksiapatit malzemeler dis
implantlarim1 kaplamak i¢in kullanilirlar. Bu amacgla genlestirilmis perlit, hazirlanan
numunelerde optimum bir gozeneklilik elde etmek amaciyla seg¢ilmistir. Ayrica
genlestirilmis perlitin zengin kimyasal bileseninden faydalanilarak fiziksel ve mekanik
Ozelliklerin gelistirilmesi amaglanmistir.

Sekil 5.30°da takviye olarak 50 mikron genlestirilmis perlit kullanilan A1, A3, AS
ve takviye olarak 100 mikron genlestirilmis perlit kullanilan C1, C3, C5 numunelerine ait
SEM goriintiileri gosterilmistir. Al ve A3 numunesinde yogun bir gdzeneklilik goriilmekte
iken AS numunesinde gozeneklilik kismen azalmistir. A1 ve A3 numunelerinin mikro-
sertlik degerleri sirayla 195,7HV, 195,1HV iken A5 numunesinin mikro-sertlik degeri
201,4HV olarak olciilmiistiir. SEM goriintiilerinde de A5 numunesinin daha yogun bir
yapida oldugu goriilmektedir. Mikro-sertlik degerleri de bunu destekler niteliktedir. C
grubu numunelerinin SEM goriintiilerinden de anlasilacagi gibi daha yogun bir yapi
gozlenmektedir. Bu da mikro-sertlikte ki artis miktari ile desteklenmektedir.

Numunelerdeki porozlu ve piiriizlii yap1 dagilimi homojene yakindir. Genlestirilmis
perlitin agirlikca ylizde olarak arttirllmasi ile gozeneklilik degeri 6nemli bir oranda
degismemistir. Fakat genlestirilmis perlitin tane boyutu arttirildiginda daha yogun bir yap1
elde edilmistir. Mikro-sertlik degerlerinde ki artis da bunu desteklemektedir. Ayrica SEM
goriintiilerinde gozenekler, gozenekler arasi baglantilar ve piirlizlii bir yap1 goriilmektedir.
Morfolojik olarak ¢ok piiriizlii ve gozenekli yapida olan HA yapilar, kemik iiretimini
saglayan hiicrelerin bu bolgeleri tercih ederek, kemik iiretimine ve implant ile bag yapmasi
acisindan olduk¢a 6nemlidir [115]. Biyomalzemenin sert doku degisimi veya doku ile
protezlerin birlestirilmesinde kullanilmasi, biyomalzemenin {iiretim yonteminde ki
farkliliklara neden olur. Kemik doku, sert doku yer degisimlerinde, ¢evrede ki dokularin
implant malzemeye niifuzu ve tutturulmasi i¢in belirli oranlarda gbzenekli olmasi istense
de, asil aranan en Onemli 6zellik mukavemettir. Fakat protezin mukavemetinin, ¢evre

kemik dokusunun mukavemetinden ¢ok fazla olmasi, gerilme yigilmasi denilen probleme

81



neden olur. Genlestirilmis perlitin tane boyutu arttirildiginda gézeneklilik kismen azalmis

olsa da yiizey piiriizliiliigii ve mikro-sertlik artmistir.

EHT = 10.00 kv Signal A= SE1 Date :21 Feb 2017 : Signal A= SE1 Date :21 Feb 2017
WD = 11.0mm Mag= 100KX Time :9:27:14 H Mag= 1.00KX Time 112:22:37

EHT =10.00 kV Signal A= SE1 Date :21 Feb 2017 EHT =10.00 kV Signal A= SE1 Date :21 Feb 2017
WD = 9.5 mm Mag= 100KX Time :10:00:18 H ‘WD =10.0mm Mag= 1.00KX Time :12:35:24

EHT =10.00kV Date :21 Feb 2017 EHT =10.00 kV Signal A= SE1 Date :21 Feb 2017 ZEISS
WD = 9.0 mm Time 110:26:50 H WD = 9.5mm Mag= 1.00KX Time 112:48:08

Sekil 5.30. A ve C grubu numunesine ait SEM(1000 biiylitme) goriintiileri

Sekil 5.31‘de daha saglikli bir gézlem yapilabilmesi i¢in A5 ve C5 numunelerine
ait 5000 biyiitmede ki SEM goriintiileri ile bu numunelere ait EDX analizleri

gosterilmistir.
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4 3 -
EHT =10.00 kV Signal A= SE1 Date :21 Feb 2017
WD = 9.0mm Mag= 500KX Time :10:33:39

- * . - -
EHT =10.00 kv Signal A= SE1 Date 21 Feb 2017
WD = 95mm Mag= 500KX Time 112:50:32

Sekil 5.31. A5 ve C5 numunelerine ait SEM (5000 biiyiitme) goriintiileri ve EDX analizleri

Sekil 5.31‘de de goriildigii gibi numune ylizeylerinde ¢ok yogun, piiriizli ve
plirtizlii yapilar arasinda bag yapilar1 olustugu goézlenmektedir. Ayrica EDX analizinde de
cok yogun bir bilesen yapr goriilmektedir. Ciinkii genlestirilmis perlit yapisinda; 6zellikle
yiiksek miktarda SiO;, Al,O3 ‘iin yan sira K,0, MgO, CaO, Fe,O3 ve eser miktarda Na,O,
CaF;, P,Os ve B;0; igeren zengin bir volkanik madendir. Genlestirilmis perlitin tane
boyutu arttirildikca EDX analizinde ki bilesen sayisiin arttigi gézlenmektedir. Ozellikle
Si, Al gibi yapilarin mikro-sertligi arttirdig1 diistintilmektedir.

Bobkova ve calisma arkadaslari, kopilik poliiiretan kullanarak goézenekli cam-
seramik implant iretmislerdir. Gozenekleri 300-500 ve 600-700 um olan cam-seramik
tiretme amaciyla SiO,-Al,03-K;0-Ca0-P,05-F sistemini kullanmiglardir. Elde ettikleri
numunelere biyolojik, kimyasal ve toksikolojik-hijyenik testler uygulamiglardir. X-1gmlari
analizinde, fosfat miktar1 yliksek oldugu i¢in kemik uygulamalarinda elverisli oldugu
sonucuna varmislardir. Ayrica elektron mikroskopu analizlerinde elde ettikleri gozeneklilik
miktarinin, kemige giris i¢in uygun oldugu sonucuna varilmistir [116]. Bu nedenle

genlestirilmis perlitin zengin kimyasal bilesene sahip olmasi, agirlik¢a yiizde olarak ve
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tane boyutunun arttirilmasi ile mikro-sertlikte artis gerceklestirmis olmasi, SEM analizinde
gozlenen gozenekli ve piiriizlii yap1 ile EDX analizinde gozlenen sonugclar, biyoseramik
malzeme olarak kullaniminda ve g¢alismanin gelistirilmesinde umut vermektedir. Sekil
5.32°de bu gurupta en yiiksek mikro-sertlik degerinin gézlendigi C5 numunesine ait XRD

grafigi gosterilmistir.

Calcium Silicate
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Sekil 5.32. C5 numunesine ait XRD analizi

C5 numunesine ait XRD analizinde; Ca3SiOs ve Ca,SiO4 gibi kalsiyum silikat
yapilar, Caz(PO,), kalsiyum fosfat, Na,Cay(PO,),SiO4 sodyum kalsiyum fosfat silikat,
NazHP,0s sodyum hidrojen fosfat gibi yapilar gézlenmistir. Kalsiyum fosfat seramikler,
kalsiyum ve fosfat atomlarinin ¢oklu oksit formlarinda olan yapilardan olusur. Bu tiir
kalsiyum fosfat yapilar, dogada ve canli sistemlerde siklikla bulunabilir, ayrica bazi belli
bilesiklerde yapay olarak laboratuvarlarda sentezlenebilmektedir. Sekil 5.32°de de
goriildiigii gibi kalsiyum fosfat ve farkli kalsiyum fosfatl oksit yapilar gézlenmektedir. Si
ve Na vyapili bilesenlerin, genlestirilmis perlit ilavesinin bir sonucu oldugu
diistiniilmektedir.

Silva ile arkadaglari, genlestirilmis perlite benzer kimyasal igerige sahip olan poroz
cami, hidroksiapatit matrise ilave ederek mekanik karakterizasyon ¢alismiglardir.

Hidroksiapatit matris ile poroz cam arasinda meydana gelen reaksiyondan dolay1
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hidroksiapatit, alfa ve beta tri kalsiyum fosfattan (a ve B-Caz(PO,),) olustugunu
gozlemislerdir [117]. Kalsiyum fosfat bilesikler, etkilesimde olduklari canli doku ile
kimyasal bag olusturma kapasiteleri (biyoaktiflik o6zelligi) sayesinde sert doku
uygulamalarinda oldukga ilgi g¢ekmektedirler [12,118]. XRD analizinde go6zlemlenen
Ca3(PO4), kalsiyum fosfat bilesiginin mikro-sertlik degerinde ki artisa neden oldugu
distiniilmektedir. Ca3(PO,), kalsiyum fosfat, diger bir adiyla Whitlockite cerrahi ve
kaplama malzemesi olarak kullanilan ana CaP bilesenlerinden biri olup, Ca/P oranmi 1,5
‘dir. [12].

Sprio ile arkadaslari, ikincil faz olarak biyoaktif 6zellik tasiyan dikalsiyum silikat
(CazSi04, C,S) ile hidroksiapatit kullanarak, biyoaktif seramik kompozit elde etmeyi
amaglamislardir. HA ‘in egme mukavemetine kiyasla kompozit malzemenin egme
mukavemetinin daha fazla oldugunu gozlemislerdir. Ayrica elastik ozellikler ve kirilma
toklugu, farkli parametrelerde sinterlenen hidroksiapatit ve kompozitlere uygulanmustir.
Elde ettikleri sonuglarda mineral kemiginkine yakin 6zelliklerde oldugunu gozlemislerdir.
Sonug olarak, hidroksiapatit ve Ca,SiOs kompozitlerin biyoaktif yiik tasiyan seramik
kemik protezlerin gelistirilmesinde, gelecek vaat ettigini belirtmislerdir [119].

Sentetik hidroksiapatit matrise, farkli tane boyutlarinda genlestirilmis perlit ilavesi
ile olusturdugumuz kompozitlerde, mikro-sertligin arttigi gozlenmistir. SEM ile EDX
analizlerinde gozlemlenen sonucglar ve XRD analizlerinde gozlenen bilesenlerin sonuglari
destekledigi gozlenmektedir. Ayrica literatiirde yapilan diger caligmalar ile biiyiik
benzerlik gostermektedir. XRD analizinde gézlenen, Ca3SiOs ve Ca,SiO,4 gibi kalsiyum
silikat yapilarin mikro-sertlige etki ettigi disiiniilmektedir. Ayrica Na,Cas(PO,),SiO4
sodyum kalsiyum fosfat silikat, NasHP,Og sodyum hidrojen fosfat gibi bilesenlerin
gozenekli yap1 olusumunda etkili oldugu diistiniilmektedir. Kompozitlerde olusan kalsiyum
fosfat ve tiirevleri olan bilesenlerin biyoaktif olma 6zellikleri ile mekanik 6zelliklere etki
ettigi diisiiniilmektedir. Bu nedenlerle genlestirilmis perlit, biyoseramik malzemeler i¢inde
gelistirilmesi gereken ve umut vaat ettigi diisiiniilmektedir.

Sentetik hidroksiapatit matrise, agirlikga % 5 oranlarinda TiO,, MgO ve P,Os ilave
edilen. Ayrica ana takviye olarak agirlikca % 1, 5, 10 oranlarinda genlestirilmis perlit
ilavesi ile numuneler hazirlanmistir. Sekil 5.3’de AT2 ve CT2 numunelerine ait farkli

biiyiitmelere sahip SEM goriintiileri ve sirastyla EDX analizleri verilmistir.
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Sekil 5.33. AT2 ve CT2 numunelerine ait farkli biiyiitmelerde ki SEM goriintiileri ile sirasiyla AT2 ve CT2
numunelerine ait EDX analizleri

Mikroyap:1 goriintiilerinden de anlasilacagi gibi oldukca piiriizlii bir yap1 ve
homojen dagilmamais yiizey alanlar1 goriilmektedir. Ayrica genlestirilmis perlit tane boyutu
artttkca daha yogun yapi gozlenmistir. Olusan bu yogun yapi, genlestirilmis perlitin
agirhikga yiizde olarak arttirilmasi ve tane boyutunun arttirilmast ile mikro-sertlik
degerlerinde artis gergeklesmesini desteklemektedir. Agirlikca % 5 oraninda TiO,, MgO ve
P,Os ilaveleri morfolojik a¢idan daha piiriizlii bir yapiya ve EDX analizlerinde daha yogun

bilesenlerin gdzlenmesine neden olmustur. Ozellikle AT2 numunesinde gozlenen
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gozenekli yapilar, agik porlar, porlar arasi baglar ve piiriizliligin yogun olmasi, kemik
iireten hiicrelerin tercihli olarak buralar1 kullanmasi agisindan oldukca onemlidir.

Biyoaktif seramikler; blok, gozenekli ve graniil seklindedir ve kemik dolgu
malzemesi olarak kullanilmaktadir. Ancak, bu malzemelerin mekanik kirilganligi
ortopedik cerrahi igin zayif noktadir [120]. Sem goriintiilerinde de belli oldugu gibi agik
gbozenekler, yogun piiriizlii yapi, gozenek arasi baglantilar goriilmektedir. Ayrica TiO; ve
MgO ilavesi ile mikro-sertlik artisinin gozlenmesi, mekanik agidan 6nemlidir. Mikro-
yapida gozlenen yiizeyin bu sekilde bir morfoloji sunmasi, Ozellikle kemik iireten
hiicrelerin olugsmas1 agisindan, niikleasyonlarin birikmesine olumlu ydnden katki
saglayacag diisiiniilmektedir. Ayrica yiizeyin homojen bir dagilim gostermemesi kemik ile
osteoingtegrasyonu daha kolay hale getirecektir. EDX analizinde hafniyum(Hf) elementi
cok az da olsa gozlenmistir. Sebebi anlagilamamakla birlikte olduk¢a dayanimi yiiksek bir
elementtir. EDX ‘in ¢aligma prensibinde ki bir hata oldugu diistiniilmektedir. Sekil 5.34.°de
CT2 numunesine ait XRD grafigi verilmistir.
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RAJFile: CT2.raw - Start: 10.000 ° - End: 90.000 ° - Step: 0.020 ° - Step time: 0.2 s - 2-Theta: 10.000 ° 00-027-0738 (I) - Sodium Magnesium Phosphate - Na7Mg4.5(P207)4 - Y: 81.10 % - d x by: 1. - T
Operations: Strip kAlpha2 0.500 | Import [#]00-029-0378 (1) - Rosenhahnite - Ca3(Si308(OH)2) - Y: 54.32 % - d x by: 1. - Triclinic - a 6.95400

linic -a 6.8  [M00-033-0302 (*) - Lamnite, syn - Ca2SiO4 - Y: 94.06 % - d x by: 1. - Monoclinic - a 9.31000 - b 6.75

00-029-0376 (1) - Dellaite, syn - Ca6(SiO4)(Si207)(OH)2 - Y: 32.61 % - d x by: 1. - Tric
rthorhombic -

00-011-0357 (1) - um Aluminum Oxide - CaSAI6014 - Y: 46.41 % - d x by: 1. -
[*oo-054-0710 (1) - ladite - Ca3ZrSi209 - Y: 64.91 % - d x by: 1. - Monoclinic - a 10.42900 - b
00-036-0108 (1) - Calcium Pl silicate - Ca: 015 - Y: 82.25 % - d x by:
[¥]00-047-1499 (*) - Sodium Magnesium Silicate - Na2MgSiO4 - Y: 47.92 % - d x by: 1. - Orthorhom
[4100-040-0393 () - Calcium Phosphate Silicate - Ca5(PO4)2Si04 - Y: 58.79 % - d x bv: 1. - Orthorh

Sekil 5.34. CT2 numunesine ait XRD analizi

XRD analizinde; Cas(Si04)(Si,07)(OH), dellaite, Ca,SiO4 kalsiyum silikat,
Cas(PO4),Si04 kalsiyum fosfat silikat, CazAl,P,Si,O kalsiyum aliiminyum fosfat silikat,
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CasAlgO14 kalsiyum aliiminyum oksit, Na,MgSiO, sodyum magnezyum silikat,
Na;Mg5(P207)4 sodyum magnezyum fosfat gibi bilesenler gortiilmektedir.

Sekil 5.33°de verilmis olan mikro-yapilar da agik renkli olarak gézlenen fazlar,
kalsiyum aliiminyum fosfat silikat yapiya aittir. Genlestirilmis perlit takviyesinden dolay1
silikatli ve aliiminyumlu yapilar olusmustur. Ayrica agirlik¢a % 5 ilave edilen MgO nedeni
ile magnezyumlu bilesenler olusmustur. XRD analizinde gozlenen bilesenlerin mikro-
sertlik artisinda etkili oldugu diisiiniilmektedir. Muhtemelen bu faz mekaniksel 6zelliklerin
gelismesini saglamaktadir. Ayrica XRD analizinde gozlenen bu bilesenlerin gozenekli ve
pliriizli bir yiizey olusumunda etkili oldugu diistiniilmektedir.

Demirkol ve arkadaglari, hidroksiapatit matrise, kimyasal bileseni genlestirilmis
perlite yakin olan ticari inert cam ilave ederek, mekanik 6zellikler irdelenmistir. Sodyum
kalsiyum aliiminyum fosfat silikat (SCAPS) yapilar tespit edilmistir [98]. Ayrica yapilan
bazi ¢aligmalarda da kalsiyum fosfat silikat yapilar gézlenmistir [76, 81]. Gozlenen bu
yapilarin mekanik 6zellikleri gelistirdigi sonucuna varilmistir.

Biyoseramikler, insan viicudunda bulunan iyonlardan (Ca, K, Mg, Na, vs. ) ve
diisiik zehirlilik 6zelligi gosteren iyonlardan (Ti, Zr) olusmaktadir. Bu nedenle, viicutla
uyum saglamaktadirlar. Inert biyoseramikler, fizyolojik ortamda bulunduklari uzun zaman
dilimi igerisinde ¢ok az kimyasal degisim gosterirler veya hi¢ kimyasal degisim
gostermezler. Kimyasal veya mekanik bozunma gosterdikleri takdirde, insan viicudunun
dogal diizenleyici mekanizmalar1 tarafindan kolayca kontrol edilmektedirler [21]. XRD
analizinde de Ca, Mg, Na, Si, Al ve P elementlerine sahip fazlar olusmustur. G6zlenen bu
fazlar literatlirde elde edilen yapilar ile biiyiik benzerlik gostermektedir. Ana takviye olarak
kullanilan genlestirilmis perlit, sahip oldugu kimyasal bilesenlerden otiirii biyoseramik
malzeme iretiminde gelecek vaat etmektedir. Mekanik 6zellikleri arttirmak igin ayrica
ilave edilen MgO, TiO; ile P,0s ile elde edilen hidroksiapatit kompozitler, gerek gézenekli
yapilar gerekse piirlizlii yapilar olusumunda istenen sonucglar1 vermistir. Ayrica mikro-
sertlikte gozlenen artiglar bu ¢alismanin gelistirilmesi gerektigini gostermektedir.

Sentetik hidroksiapatit matrise, agirlikga % 5 oranlarinda ZrO,, MgO ve P,Os ilave
edilen. Ayrica ana takviye olarak agirlikca % 1, 5, 10 oranlarinda genlestirilmis perlit
ilavesi ile numuneler hazirlanmistir. Sekil 5.35°de AZ2 ve CZ2 numunelerine ait farkli

biiyiitmelere sahip SEM goriintiileri ve sirastyla EDX analizleri verilmistir.
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Sekil 5.35. AZ2 ve CZ2 numunelerine ait farkli bityiitmelerde ki SEM goriintiileri ile AZ2 ve CZ2
numunesine ait EDX analizleri

Sekil 5.35’de gorildigi gibi agirlik¢a % 5 ZrO,;, MgO, P,Os ilave edilen
kompozitler daha yogun yapidadir. Ayrica ilave edilen genlestirilmis perlit takviyesinin
agirlikga ylizde orani ile tane boyutunun artmast ile gozenekli yapilar daha az
gozlenmektedir. Bunun yani sira genlestirilmis perlitin tane boyutu arttik¢a daha piiriizli

yiizeyler olustugu ve yiizeyde porozlar arasindaki baglarin daha yogun bir yapida oldugu
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goriilmektedir. EDX analizinde goriildiigli gibi ¢ok yogun bir element grafigi
gozlenmektedir. Hidroksiapatit matris kullanilarak yapilan ¢alismalarda en yiiksek mikro-
sertlik degerleri III. Grup numunelerinde gozlenmistir. Sekil 5.35’de ki gozlenen yogun
yapida olugsmus kompozitlere ait mikroyapi ve yogun element iceren EDX analizlerinde,
mikro-sertlikte ki bu artis1 desteklemektedir. Sekil 5.36°da CZ2 numunesine ait XRD

grafigi verilmistir.
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FAJFile: Cz2.raw - Start: 10.000 ° - End: 90.000 ° - Step: 0.020 ° - Step time: 0.2 s - 2-Theta: 10.000 °  []00-050-0905 (C) - Calcium Phosphate Silicate - Ca15(PO4)2(SiO4)6 - Y: 55.42 % - d x by: 1. - Ort
Operations: Strip kAlpha2 0.500 | Import

[%4)00-009-0432 (1) - Hydroxylapatite, syn - Ca5(PO4)3(OH) - Y: 50.75 % - d x by: 1. - Hexagonal - a
00-040-0393 (*) - Calcium Phosphate Silicate - Ca5(P04)2SiO4 - Y: 70.34 % - d x by: 1. - Orthorh

EOO—OSB—OSOZ (%) - L n - Ca2SiO4 - Y: 74.31 % - d x by: 1. - Monoclinic - a 9.31000 - b 6.75

[4]00-039-0409 (1) - Fer te - Na2Fe2AI(PO4)3 - Y: 68.76 % - d X by: 1. - Monoclinic - a 6.3230
00-038-1147 (1) - Al ron - Al3.2Fe - Y: 38.48 % - d x by: 1. - Monoclinic - a 15.50000 - b 8

[#]00-031-0249 (1 - Calcium Aluminum Silicate - CaAI2SiO6 - Y: 59.25 % - d x bv: 1. - Monoclinic - a

Sekil 5.36. CZ2 numunesine ait XRD analizi

XRD analizinde; Cas(PO4)3(OH) hidroksiapatit, Cas(P0,4),SiO4 kalsiyum fosfat
silikat, Ca,SiO,4 kalsiyum silikat, CaAl,SiOg kalsiyum aliiminyum silikat, Na,Fe;Al(POy)s
sodyum demir aliiminyum fosfat, Als2Fe aliiminyum demir gibi fazlar olustugu
gozlenmistir. XRD analizinde gozlenen demir igerikli fazlarm, genlestirilmis perlitin
Kimyasal iceriginde bulunan Fe;Oj3 bileseninden kaynaklandigi disiiniilmektedir. XRD
analizinde gozlenen bu fazlar, yogun yapida gozlenen mikroyapi ile mikro-sertlikte
gozlenen artig1 desteklemektedir.

XRD analizinde; Cas(PO4)3(OH) hidroksiapatit, Cas(PO,4),SiO, kalsiyum fosfat
silikat, Ca,SiO4 kalsiyum silikat gibi yapilar gozlenmistir. Basta hidroksiapatit olmak tizere
kalsiyum fosfat ve kalsiyum fosfatli bilesenler, ¢evresinde ki dokular ile kimyasal bag

olusturma 6zellikleri (biyoaktiflik 6zelligi) nedeni ile sert doku uygulamalarinda olduk¢a
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ilgi ¢ekmektedir [11, 121]. Hidroksiapatitin matris olarak kullanildigi, III. Grup
numunelerinden CZ2 numunesinin mikro-sertlik degeri, 1. ve II. Grup numunelerinden
daha yiiksektir. Mikro-yapida gozlenen yogun yapilar, EDX analizinde gozlenen zengin
bilesen icerigi ve XRD analizinde gozlenen faz yapilari, mikro-sertlikteki artist
desteklemektedir. Ayrica XRD analizinde gozlenen; CaAl,SiOg, NasFe,Al(PO4)s, Als2Fe
gibi Al ve Fe elementlerine sahip fazlarin mikro-sertligi arttirdig1 diistiniilmektedir. Ayrica
gozlenen bu fazlarin mekanik 6zellikleri arttirdigi diistiniilmektedir.

Biyoaktiflik 6zelligine sahip oldugu icin hidroksiapatit, kimyasal olarak canli
kemige baglanmada mitkemmel biyouyumluluga sahip, ortopedik ve dental uygulamalarda
en yaygin kullanilabilen biyoseramik malzemedir [122, 123]. Fakat bu miikemmel
ozelliklerine ragmen yiikk binen kemik uygulamalarinda kullanimi sinirhdir. Yapmis
oldugumuz calismada gozenekliligi arttirabilmek ve mekanik 6zellikleri arttirmak amaciyla
genlestirilmis perlit, mekanik 6zellikleri arttirmak i¢in ZrO, ve MgO, biyouyumlulugunu
arttirabilmek amaciyla P,Os ilavesi ile biyoseramik kompozitler hazirlanmigtir. Elde edilen
numunelere ait mikro-setlik, yogunluk, SEM, EDX ve XRD analizleri ele alindiginda, elde
edilen kompozitlerin umut vaat ettigi goriilmektedir. Ayrica yapilan c¢aligmada
genlestirilmis perlitin  biyoseramik malzemede kullanilabilirligi ve elde edilen
kompozitlerin karakterizasyonun irdelenmesi amaclanmistir. Bu nedenle sinterlenme
sicaklign 900 °C ‘de sabit tutulmustur. Yapilan analizlerin 1s131inda genlestirilmis perlitin,
biyoseramik malzeme olarak kullaniminin gelistirilmesi ve buna yonelik calismalarin
arttirilmasi gerektigi 6nemli bir husus olarak karsimiza ¢ikmaktadir.

Perlit % 2-5 arasinda su molekiilleri icermektedir. Bu suyun bir kismi gevsek
baglanmis olup 350 °C ‘de digar1 atilirken, diger kism1 750-1100 °C ‘de disar1 atilmaktadir.
Genlestirilmis perlit ilavesi ile hazirlamis oldugumuz biyoseramik numuneler 900 °C’ de
sinterleme islemine tabi tutulmustur. Numunelere ait mikroyapi analizlerinde kismen
gbzenekli ve yogun piiriizliiliige sahip yapilar gozlenmistir. Ayrica EDX analizinde yogun
elementler ile XRD analizinde istenen faz yapilart gozlenmistir. Bu nedenle daha yiiksek
sinterleme sicakliklarinda yapilana ¢alismalarda daha da verimli sonuglar alinabilecegi
diistiniilmektedir.

Koyun kemiginden elde edilen dogal hidroksiapatite, agirlik¢a % 1, 3, 5, 7, 10
oranlarinda ve tane boyutu olarak 50, 75, 100 mikron tane boyutunda genlestirilmis perlit
ilave edilerek kompozitler hazirlanmistir. Tane boyutu 50 mikron olan A grubu ve 100

mikron olan C grubu numunelerine ait SEM goériintiileri Sekil 5.37°de gosterilmistir.
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Sekil 5.37. A ve C grubu numunesine ait SEM goriintiileri

Sekil 5.37°de goriildiigii gibi daha yogun yapilar goériilmektedir. Genlestirilmis
perlitin agirlik¢a yiizde orani arttirildik¢a daha porozlu, ayn1 zamanda daha da piiriizlii bir
yapt olusmustur. Takviye elemani1 olarak kullanilan genlestirilmis perlitin tane boyutu
arttirildiginda, fazla olmamakla birlikte daha yogun bir yapi elde edildigi gbzlenmistir.
Matris olarak sentetik hidroksiapatit numuneler ile yapilan ayni takviye igeren kompozitler
ile kiyaslandiginda gbozeneklilik oran1 daha diisiik ve daha yogun yapilar gézlenmektedir.

Sentetik hidroksiapatit ve koyun hidroksiapatit matrisli numuneler kiyaslandiginda, ayni
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takviye oranlarinda koyun matrisli numunelerin mikro-sertlik degerlerinin daha ytiksek
oldugu gézlendi. Bu sonug¢ mikroyap1 analizlerince de desteklenmektedir.

Greft olarak kullanilacak malzemenin gozenekliligi, kemik dokunun kortikal
(yogun) ya da trabekular (gbézenekli) olmasina bagl olarak énemli bir faktér olmaktadir.
Ayrica biyoaktiflik ve biyobozunurluk, kemik implantinin gézenekli olmasi agisindan
etkileyen diger bir faktordiir [124]. Yapilan literatiir ¢alismalari, yapay kemik implanti
icerisinde vaskular dolagimin olusmasi ve hiicre hareketleri i¢in en az 100 u m’lik
gecirgen gozeneklere sahip olunmasi gerektigini gostermistir. Ayrica 1 u m ’den kiigiik
gozeneklerin ise protein etkilesimine katki sunarak, kemik implantin biyoaktifligini
belirlemekte etkin oldugu gosterilmistir [125, 126]. Mikroyap1 incelendiginde irili ufakli
gbozenekli ve porozlu yapilar gézlenmektedir. Bu tiir yapilarin protein sentezine katki
yapacagi distiniilmektedir. Ayrica elde edilen yogun yapi, mikro-sertlik degerlerinde ki
artis goz Oniline alindiginda kemik dokunun kortikal bolgelerinde kullanimima imkan
verecegi diisliniilmektedir.

Sekil 5.37°de yogun yapisinin yant sira olduk¢a homojen bir piiriizlii yapt dagilimi
goriilmektedir. Genlestirilmis perlitin tane boyutu ve agirlik¢a yiizde orani arttirildiginda
bu yapinin arttig1 gézlenmektedir. Ayrica bu piiriizlii yap1 ve ara baglantilar goriilmektedir.
Morfolojik olarak g¢ok piiriizlii ve gozenekli yapida olan HA yapilar, kemik iiretimini
saglayan hiicrelerin bu bolgeleri tercih ederek, kemik iiretimine ve implant ile bag yapmasi
acisindan olduk¢a 6nemlidir.

Sekil 5.38°de daha saglikli bir irdelemenin yapilabilmesi icin AKS ile CKS
numunelerine ait 5000 biiyiitmede ki SEM goériintiileri ile bu numunelere ait EDX
analizleri gosterilmistir.

Genlestirilmis perlit zengin bir kimyasal bilesene sahip volkanik bir maddedir. Bu
nedenle Sekil 5.38‘de ki EDX analizinde goriildiigli gibi zengin bir element yogunlugu
gozlenmistir. Dogal hidroksiapatit, sentetik hidroksiapatite kiyasla daha farkli 6zelliklerin
goriilmesine neden olabilir. EDX analizinde gozlenen elementlerin biraz daha yogun bir
yap1 olusmasinda etkili oldugu diisiiniilmektedir. Ayrica bu elementlerden 6zellikle Al, Si,
Ca yogunlugunun ve olusturdugu fazlarin mikro-sertligi arttirdigi diistiniilmektedir. Bu
durumun mekanik 6zellikleri 1yilestirdigi de muhtemel bir sonugtur.

Sekil 5.38°de 1« m ‘den daha kiiclik ve daha biiylik gézeneklerin yogunlugu ve
homojen dagildig1 gézlenmektedir. Ve bu gozeneklerin kemik doku uyumunun yani sira

protein sentezinde etkin olacagi diisiiniilmektedir. Bunun yani sira genlestirilmis perlit
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takviyesinin tane boyutu arttirildik¢a daha porozlu ve yogun piiriizlii bir yap1 olustugu

gbzlenmektedir. Bu tiir yapilar doku implant uyumunu arttirict 6zellik géstermektedir.
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Sekil 5.38. AK5 ve CK5 numunelerine ait SEM (5000 biiyiitme) gériintiileri ile sirasiyla AK5 ve CK5
numunesine ait EDX analizleri

Koyun kemigi, sigir kemigi, mercan, yumurta kabugu gibi dogal maddelerden
tiretilen hidroksiapatit biyomalzemeler, sentetik hidroksiapatitlere gore farklilik gosterirler.
Dogal hidroksiapatitler yapilarinda karbonat, sitrat gruplarmma ve genellikle kimyasal
yapilarinda az da olsa magnezyum, potasyum, stronsiyum ve sodyum igerirler [100].
Mercanlarin  mikro-yapisi, kontrollii gbzenek biiyiikliigine sahip seramiklerin
olusturulmasi agisindan en ideal malzeme olmalarini saglamaktadir. Dogal hidroksiapatit
de kalsiyumun fosfora orani genel itibari ile sentetik hidroksiapatitden daha fazladir. Bu
gibi 6zelliklerden dolay tibbi uygulamalarda dogal hidroksiapatit kullanim1 daha uygundur
[101]. Yapilan galismalarda, sentetik hidroksiapatit matrise kiyasla koyun hidroksiapatit
matrise ait mikro-sertlik degerlerinde artis gergeklesmis ve sentetik hidroksiapatite kiyasla

daha yogun yapilar elde edilmistir. Ayrica yapisinda SiO,, Na,O, CaO ile P,0Os gibi
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kimyasal bilesenleri barindiran biyoseramik malzemelerin, biyouyumluluk 6zellikleri
fazladir. Ozellikle agirlikca % 60 ‘a yakin SiO ile belli oranlarda Na,O, CaO ile P,Os
igermeleri, viicut sivilar1 gibi sulu ortamlarda yiizeyi oldukca aktif hale getirir. Bunun yani1
sira yapisinda MgO ile AlyOjz kullanilan biyoseramik malzemeler, biyomalzemeye baglh
olarak sert yapiya sahip olmayan viicut dokular ile bag olusturabilmektedir [81-83]. Bu
nedenler goz oniine alindiginda, II. Grup numunelerinin viicut sistemlerinde yiik tasima
amaci ile kullaniminin bir potansiyele sahip oldugu diisiiniilmektedir. Sekil 5.39‘da CK5

numunesine ait XRD grafigi verilmistir.
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Sekil 5.39. CK5 numunesine ait XRD analizi

Sekil 5.39°da ki XRD analizinde; SiO,, Ca,SiO4 ve CaSi,Os kalsiyum silikatlari,
Ca;SiyP,046 kalsiyum silikat fosfat, CazAl,Og kalsiyum aliiminyum oksit, AlFe;Nay(POy)3
ve NagFe(PO,); gibi Aliminyum demir sodyum fosfat fazlart gozlenmistir. XRD
analizinde gozlenen, Ca,SiOs ve CaSi,Os gibi kalsiyum silikat yapilarin mikro-sertligi
arttirdigr  diisiiniilmektedir. Yapilan benzer c¢alismalar da Ca,SiO, fazma sahip
biyomalzemelerin, mineral kemiginkine yakin 6zelliklerde oldugunu gézlenmistir. Ayrica

hidroksiapatit ve Ca,SiO4 kompozitlerin biyoaktif yiik tasiyan seramik kemik protezlerin
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gelistirilmesinde, gelecek vaat ettigini belirtmistir [119]. Bunun yani sira, Ca;SioP2O16
kalsiyum silikat fosfat, NasFe(PO,), ile AlFe;Nay(PO,)s gibi bilesenlerin gbzenekli ve
pliriizlii bir yap1 olusumunda etkili oldugu diistiniilmektedir. Ayrica CazAl,Og kalsiyum
aliminyum oksit gibi Al ile Fe igeren fazlarin mikro-sertligi arttirdigi diigiiniilmektedir.
Kompozitlerde olusan kalsiyum silikat fosfat ve tiirevleri olan bilesenlerin biyoaktif olma
Ozellikleri ile mekanik 6zelliklere etki ettigi diisiiniilmektedir. Bu nedenlerle genlestirilmis
perlit, biyoseramik malzemeler icinde gelistirilmesi gereken ve umut vaat ettigi
distiniilmektedir.

Sentetik hidroksiapatitin matris secildigi 1. grup kompozitler ile kiyaslandiginda,
koyun matrisli kompozitlerin mikro-sertlik degerinde daha fazla artis gergeklestigi
gbzlenmistir. Mikro-yap1 analizleri kiyaslandiginda, koyun matrisli kompozitlerin daha
yogun ve porozlar arasinda ki baglarin daha sik1 oldugu bir yapida olustugu goriilmektedir.
Ayrica EDX analizinde, koyun matrisli kompozitlerin daha zengin bir element miktarina
ve Al, Ca, P gibi elementlere ait piklerin daha siddetli oldugu goriilmektedir. Kiyaslama
yapilan iki matrisin XRD analizinde de hemen hemen aymi fazlarin olustugu
goriilmektedir. Fakat Al (aliiminyum) ve Fe (demir) elementlerine ait fazlar, sentetik
hidroksiapatit kompozitlerde goriilmemistir. Koyun hidroksiapatitte olusan Fe, Al icerikli
bu fazlarin, koyun hidroksiapatit kompozitlerde mikro-sertligi biraz daha fazla arttirdigi
diisiiniilmektedir. Ayrica bu nedenlerle mekanik 6zelliklerin de iyilestirildigi muhtemeldir.

Hidroksiapatit laboratuvar kosullarinda yapay olarak iiretildigi gibi koyun, sigir,
balik, geyik kemigi, mercan, yumurta kabugu gibi dogal malzemeler ile iiretmekte
mimkiindiir. Fakat dogal malzemelerden elde edilen bu hidroksiapatitler, sentetik
hidroksiapatitlere kiyasla farkli oOzellikler, mekanik dayanimlar gosterebilirler. Bu
ozellikler daha yiiksek olabilecegi gibi daha diisiik olma olasiligina da sahiptir. Bunun
nedeni dogal malzemelerden elde edilen hidroksiapatitlerin, karbonat, sitrat gruplarina ve
genellikle kimyasal yapilarinda az da olsa magnezyum, potasyum, stronsiyum ve sodyum
gibi yapilar barindirmasidir [100]. Bu nedenlerle koyun hidroksiapatitler, sentetik
hidroksiapatitli  kompozitlere kiyasla farkli Ozellikler —gostermislerdir. Koyun
hidroksiapatitler biraz daha yogun morfolojik yapi sergileyerek, EDX ve XRD
analizlerinde olusan yapilar nedeni ile daha yiiksek mikro-sertlik degerleri elde edilmesine
sebep olmustur. Ayrica bu nedenlerle mekanik ozelliklerinde de artis gerceklestigi

diistinilmektedir.
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Koyun hidroksiapatit matrise, agirlikca % 5 oranlarinda TiO,, MgO ve P,0s
ilavenin yani sira, ana takviye olarak agirlikca % 1, 5, 10 oranlarinda ve 50, 75, 100
mikron tane boyutlarinda genlestirilmis perlit ilavesi ile kompozitler hazirlanmistir. Sekil
5.40’da AKT2 ve CKT2 numunelerine ait farkli biiyiitmelere sahip SEM goriintiileri ve

sirastyla EDX analizleri verilmistir.

EHT kv Signal 1 Date :21 Feb 2017 | EHT =10.00 kV Signal A= SE1 Date :21 Feb 2017

WD =10.5mm Mag= 100KX Time :15:24:52 }— WD =10.5 mm Mag= 500KX Time :15:27:53

,;tf}

‘ Signal A= SE1 Date 21 Feb 2017 s I EHT = 10.00 kv Signal A= SE1 Date 21 Feb 2017 PSS
H WD = 95 mm Mag= 100KX Time 115:40:13 H WD = 9.5mm Mag= 5.00KX Time 115:46:26

X 0.001 cpsfeV

Sekil 5.40. AKT2 ve CKT2 numunelerine ait farkli bityiitmelerde ki SEM goriintiileri ile sirasiyla AKT2 ve
CKT2 numunelerine ait EDX analizleri
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Sekil 5.40°da goriildiigli gibi ana takviye olarak ilave edilen genlestirilmis perlitin
tane boyutu arttik¢a, olusan gozenekli ve piirlizlii yapida artis gerceklestigi goriilmektedir.
Ayrica gozenekli ve piirizlii yapilar arasinda yogun bir sert tabaka olustugu da
gozlenmektedir. Mikro-yapi1 analizinde 5000 biiyilitmeye sahip goriintiide AKT2 ve CKT2
numune yiizeylerinde, beyaz piitiirlii yapilar goriilmektedir. Bu yapilarin apatit yapi
olusumuna ait oldugu diistiniilmektedir. Koyun matrise sahip I. Grup numunelere kiyasla
daha fazla gozenekli, daha fazla piiriizliliige sahip yapilar olustugu goriilmektedir. Fakat
gozenekliligin ve gozenekler arasi baglarin artmasi ile orantili olarak mikro-sertlikte de
artis kaydedilmistir. Literatiir ¢calismalarinda gozenekliligin artmasi ile genelde mekanik
Ozelliklerde azalma gergeklestigi gozlenmistir. Yapmis oldugumuz ¢alismada ise
gozenekliligin artmasina paralel olarak mikro-sertlikte artis gerceklesmis olmasi, bu
hidroksiapatit kompozitlerin yiikk tasiyan viicut sistemlerinde kullaniminin umut vaat
ettigini gostermektedir. EDX analizinde gozlenen yogun element grafigi bu sonucu
desteklemektedir. Bu yapilarin daha iyi irdelenebilmesi ve sebebinin biraz daha
anlasilabilmesi icin Sekil 5.41’de CKT2 numunesine ait XRD analizini gosteren grafik

verilmistir.
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[AFile: CKT2.raw - Start: 10.000 ° - End: 90.000 ° - Step: 0.020 ° - Step time: 0.2 s - 2-Theta: 10.000 00-055-0592 (*) - Hydroxylapatite, syn - (Ca)10(PO4)6(OH)2 - Y: 528.23 % - d x by: 1. - Hexagon
Operations: Strip kAlpha2 0.500 | Import [#]00-025-0640 (*) - Potassium Hydrogen Phosphate Hydrate - K2HPO4-3H20 - Y: 32.52 % - d x by:
00-029-0376 (1) - Dellaite, syn - Ca6(SiO4)(Si207)(OH)2 - Y: 41.83 % - d x by: 1. - Triclinic - a 6.8 [M]00-045-0553 (*) - Calcium Hydrogen Iron Phosphate - Ca9FeH(PO4)7 - Y: 67.92 % - d x by: 1. - R

[*4J00-039-0409 (1) - Ferrowyllieite - Na2Fe2AI(PO4)3 - Y: 67.34 % - d x by: 1. - Monoclinic - a 6.3230
00-046-1425 (1) - Tiettaite - (Na,K)17FeTiSi1l6029(0H)30-2H20 - Y: 93.58 % - d x by: 1. - Orthorh
00-051-0422 (*) - Sodium Calcium Iron Phosphate - NaCa9Fe(PO4)7 - Y: 63.81 % - d x by: 1. - R

[¥]o0-045-0338 (*) - Calcium Iron Phosphate - Ca9Fe(PO4)7 - Y: 66.33 % - d x by: 1. - Rhombo.H.ax

[4100-048-1192 () - Calcium Aluminum Phosphate - Ca9AI(PO4)7 - Y: 65.80 % - d x bv: 1. - Rhomb

Sekil 5.41. CKT2 numunesine ait XRD analizi
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Sekil 5.41’de wverilen XRD grafiginde; (Ca)1o(PO4)s(OH), hidroksiapatit,
CagFe(PO,); kalsiyum demir fosfat, CagFeH(PO,4); kalsiyum demir hidrojen fosfat,
CagAl(PO,)7 kalsiyum altiminyum fosfat, NaCagFe(PO,4)7 sodyum kalsiyum demir fosfat,
NayFe;Al(POy)3 sodyum demir aliiminyum fosfat ve FeTiSi;s02(OH)s3 gibi faz olusumlari
tespit edilmistir.

Koyun kemiginden elde edilen kompozitlerin XRD analizinde hidroksiapatit yapis1
olustugu gozlenmistir. En yaygin kullanim alanma sahip olan kalsiyum fosfathi bilesik
olarak hidroksiapatit 6n plana g¢ikmaktadir. Hidroksiapatit, ¢evresinde ki dokular ile
kimyasal bag olusturma kapasitesinin yiikksek olmasindan dolayi, sert doku
uygulamalarinda oldukga fazla ilgi ¢ekmektedir [11, 121]. XRD analizinde hidroksiapatit
yapisinin yani sira, Ozellikle demir, aliiminyum, titanyum gibi mikro-sertlik degerlerini
arttiran ve mukavemet Ozelliklerinin iyilestiren farkli kalsiyum fosfathi bilesiklerin
olustugu gozlenmektedir. Kalsiyum fosfat seramikler, kalsiyum ve fosfat atomlarmin ¢oklu
oksitleri seklindeki yapilardir. Yapilan caligmalarda, biyomalzeme olarak hazirlanan
kompozitlerin ylizeyinde kalsiyum fosfat bilesenli tabakalar gézlenmistir. Bu bilesenlerin
uygun mekanik oOzelliklerinden dolayi, sert dokular igin kullanilabilirligi {izerinde
durulmustur [127]. Kalsiyum fosfat biyoseramiklerin discilik ve tibbi alanlardaki
uygulamalar1 genel olarak sdyle siralanabilir: kemik hasarlarinin onarimi, periodontal (dis
eti) hasarlarinin onarimi, dis implantlari, yiiz kemiklerinin onarimi, kulak implantlari, goz
implantlari, omurga erimesinin tedavisi, kemik boslugu dolgulari, implant kaplamalar1 ve
kaplamasiz implantlar i¢in katki maddesi [128].

Koyun kemiginin matris olarak kullanildigi II. grup numunelerinin mikro-sertlik
degeri, hem genlestirilmis perlitin tane boyutu hem de takviye miktarinin artmasi ile arttigi
gozlenmigtir. Mikro-yapilarda goézlenen porozlu ve piitiirlii yapr arasinda kalan yogun
bolgeler, ayrica XRD analizinde gozlenen yapilar mikro-sertlikteki artis1 destekler
niteliktedir. Irdelenen bu kompozitlerin mekanik &zelliklerinin de arttig1 diisiiniilmektedir.
Koyun kemiginden hisroksiapatit {iretilmis olmasi, mikro-sertlikteki artig, mikro-yapida
gozlenen yapilar, literatiir ¢aligmalar1 ile benzerlik gostermektedir. Bu nedenler ile
genlestirilmis perlitin biyoseramik malzemelerde kullanimi1 umut vaat etmektedir.

Koyun hidroksiapatit matrise, agirlikca % 5 oranlarinda ZrO,;, MgO ve P,0s
ilavenin yani sira, ana takviye olarak agirlikca % 1, 5, 10 oranlarinda ve 50, 75, 100

mikron tane boyutlarinda genlestirilmis perlit ilavesi ile kompozitler hazirlanmistir. Sekil
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5.42°de AKZ2 ve CKZ2 numunelerine ait farkli biliylitmelere sahip SEM goriintiileri ve

sirastyla EDX analizleri verilmistir.

.

Date :20 Apr 2017 ZEISS I EHT =20.00 kv Signal A= SE1 Date :20 Apr 2017
Mag= 100KX Time :13:03:44 I WD = 7.0mm Mag= 5.00KX Time :13:07:44

20pm EHT =20.00kV Signal A= SE1 Date :20 Apr 2017 2pm EHT =20.00 kv Signal A = SE1 Date :20 Apr 2017
WD = 7.5 mm Mag= 1.00KX Time :13:16:06 [ H WD = 7.5 mm Mag= 5.00KX Time :13:28:36
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Sekil 5.42. AKZ2 ve CKZ2 numunelerine ait farkli bilyilitmelerde ki SEM goriintiileri ile sirasiyla AKZ2 ve
CKZ2 numunelerine ait EDX analizleri

Sekil 5.42‘de AKZ2 numunesinde gozenekli ve piiriizlii bir yapt olustugu
gbzlenmistir. Goriintii 1000 biiyiitmeden 5000 biiyiitmeye biiyiitiildiigiinde olusan
gozenekli yapilar ve gozenekler arasi baglantilar daha acik bir sekilde goriilmektedir.

Gozenekli yapilarin yani sira gozenekler arasinda yogun ve piiriizlii yapilar olustugu da
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gozlenmektedir. Ana takviye olarak kullanilan genlestirilmis perlitin tane boyutu arttik¢a
kismen gozeneklilik azalirken, piliriizlii yapinin daha fazla arttigi gozlenmistir. Olusan
porozlu yapi, biyoseramik malzemenin kemik dokuya uyumunu arttiracaktir.

Mikro-yapilar irdelendiginde olusan gozenek boyutlart 2 pum‘den daha kiigiik
oldugu gibi 20 um‘den ¢ok daha biiyiikk gozenekli yapilar olustugu goézlenmektedir.
Hidroksiapatit kompozitler, gézenekli yapilar halinde yaygmn olarak kullanilmaktadir.
Gozeneklilik makro por g¢apt > 100 um ve mikro por g¢apt < 10 pum Olgeklerde
olabilmektedir. Porozite, ylizey alanin1 arttirarak kemik hiicresi gelisimi i¢in daha fazla
alan saglamaktadir. Boylece yeni hiicrelerin malzemeye adhezyonu ve viicut sivilarinin
dolasim1 kolaylagsmaktadir, ancak gozenekli yapilarin mekanik etkilere karst mukavemeti
yogun yapilara gore daha zayiftir. Doku ve implant birlesimlerinde; gézeneklilik, dokunun
gelisimi ve biyoseramigin implant ile birlesmesi acisindan Onemlidir. Gozenekli
malzemeler, yliksek alan/hacim oranina sahiptirler. Bu da biyouyumlulugu saglar.

Koyun matrisli kompozitlerde en yiiksek mikro-sertlik degerleri III. Grup
numunelerden elde edilmistir. Sekil 5.42°de verilmis olan EDX analizleri irdelendiginde,
kompozitlerin yapilarinda Zr, Mg, Ca, Si, P basta olmak {izere ¢ok yogun bir element
analizi sunmaktadir. Bu tiir elementlerin ve bu elementlerden olusan fazlarin mikro-sertlik
degerini arttirmis oldugu disiiniilmektedir. Ayrica bu yapilarin mekanik o6zellikleri
arttirdigit da muhtemeldir. Koyun hidroksiapatit kompozitlerde, ozellikler III. Grup
numunelerde elde edilen sonuglarin, gézenekli ve piiriizlii yapinin artmasimin yani sira
mikro-sertligin de artis gostermis olmasi, biyoseramik malzeme olarak umut vaat ettigini
ve bu caligmalarin gelistirilmesi gerektigi diistiniilmektedir.

ZrO, ’in kristal yapisinda ¢oziinebilen MgO, CaO ve Y,03 gibi oksitlerin ilavesiyle,
yiiksek molekiiler kararlilik gosterebilmektedir [108]. ZrO, kristalin yapisinda ¢oziinebilen
MgO, CaO, Y,03 gibi oksitlerin ilavesi ile ZrO,’de gozlemlenen ve mekanik ozellikler
tizerinde negatif etkiye neden olan kristal yap1 degisimi hiz1 azaltilabilir veya elemine
edilebilir [109, 110, 111]. Bunlarin yan sira ZrO; ile a-Al,03 kompozit olusturularak
biyomalzeme elde etmek mimkiindiir. Bu sekilde olusturulan kompozitlerin
performanslari ¢ok daha yliksek degerlere ¢ikartilabilir, servis Omiirleri uzatilabilir ve daha
etkin kullanima sahip biyomalzeme elde edilebilir. Ancak ZrO, elde edilirken, son derece
saf ham maddeler kullanimi son derece onemlidir [110, 111] IlIl. Grup numunelerine
agirlikca ilave edilen % 5 MgO ile genlestirilmis perlitin kimyasal igeriginde yer alan CaO
ve Al,Oj3 gibi bilesenlerin, ZrO ile birlikte yiiksek kararlilik gosterdigi distiniilmektedir.
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Bu sonuglar 1s1ginda amaglanan sonuglara ulasildigr diistiniilmektedir. Elde edilen bu
sonuclarin ve sebebinin biraz daha anlasilabilmesi i¢in Sekil 5.43’de CKZ2 numunesine ait

XRD analizini gosteren grafik verilmistir.
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WAJFile: CKZz2.raw - Start: 10.000 ° - End: 90.000 ° - Step: 0.020 ° - Step time: 0.2 s - 2-Theta: 10.000  [4]00-031-0299 (*) - Calcium Silicate - Ca2SiO4 - Y: 65.23 % - d x by: 1. - Orthorhombic - a 11.1840
Operations: Strip kAlpha2 0.500 | Import 00-055-0592 (*) - Hydroxylapatite, syn - (Ca)10(PO4)6(OH)2 - Y: 117.94 % - d x by: 1. - Hexagon
00-009-0432 (1) - Hydroxylapatite, syn - Ca5(PO4)3(OH) - Y: 85.85 % - d x by: 1. - Hexagonal -a  [#]00-052-1722 (*) - Calcium Aluminum Oxide - Ca2AI205 - Y: 38.17 % - d x by: 1. - Orthorhombic -
00-039-1033 (1) - Calcium Iron Oxide - CaFedO7 - Y: 74.18 % - d x by: 1. - Monoclinic - a 10.4090  [M]00-043-1399 (C) - Calcium Magnesium Silicon - CaMgSi - Y: 53.17 % - d x by: 1. - Orthorhombic -
00-034-0098 (*) - Kirschsteinite, syn - CaFe+2SiO4 - Y: 32.56 % - d x by: 1. - Orthorhombic - @ 6

[*4J00-039-0409 (1) - Ferrowyllieite - Na2Fe2AI(PO4)3 - Y: 61.93 % - d x by: 1. - Monoclinic - a 6.3230
00-026-1056 (*) - Calcium Hydrogen Phosphate Hydrate - Ca8H2(PO4)6-5H20 - Y: 116.43 % - d

[¥100-047-1499 (=) - Sodium Maanesium Silicate - Na2MaSiO4 - Y: 32.92 % - d x bv: 1. - Orthorhom

Sekil 5.43. CKZ2 numunesine ait XRD analizi

Sekil 5.43‘de ki XRD analizinde; (Ca)10(PO4)s(OH), ve Cas(PO4)3(OH) gibi
hidroksiapatit yapilar, Ca,SiO,4 kalsiyum silikat, Na,MgSiO, sodyum magnezyum silikat,
CaFe+2SiO, kalsiyum demir silikat, Ca,Al,Os kalsiyum aliiminyum oksit, CaFe O
kalsiyum demir oksit, CaMgSi ve NayFe,Al(PO;); sodyum demir aliiminyum fosfat gibi
faz yapilarinin olustugu goézlenmistir.

Sekil 5.43’de ki XRD analizinde, (Ca)10(PO4)s(OH), ve Cas(PO4)3(OH) gibi
hidroksiapatit yapilar tespit edilmistir. Biyoaktivite 6zelligine sahip olan hidroksiapatit,
kimyasal olarak canli kemige baglanabilen, ¢ok iyi biyouyumluluk 6zelligine sahip olan,
ortopedik ve dental uygulamalarda ¢ok yaygm bir sekilde kullanilan biyoseramik
malzemedir [122, 123]. Koyun hidroksiapatit kompozitlerde gozlenen bu yapi hem
mekanik olarak hem de go6zeneklilik agisindan literatiir g¢alismalar1 ile benzerlik
gostermektedir. Ayrica XRD analizlerin de gozlenen kalsiyum silikat yapist da
biyoseramik malzemelerde olumlu etki yaratan bir faz yapisidir. Mg, Al ve Fe

elementlerine sahip faz yapilari da XRD analizinde gozlenmistir. Bu yapilarin mikro-
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sertlik degerlerinde artis gerceklesmesine neden olan yapilar oldugu diisiiniilmektedir.
Ayrica Na igerikli yapilarin mekanik 6zelliklerin yani sira gozenekli yapilarin olusumuna
katki saglamis olmas1 muhtemeldir.

Yogun ve makro gozenekli yapilara sahip apatit, dogal metotlarla
hazirlanabilmektedir. Hacimce % 5‘den az gozenekli biyomalzemeler, yogun
hidroksiapatit olarak adlandirilir. Sicaklik ve sinterleme siiresine bagli olarak mikro
gozeneklilik gozlenir. Yogun hidroksiapatitin en biiylik gdzenek ¢ap1 1 um’den kiiciiktiir.
Makro gozeneklilik ise kompozite ucucu veya sicaklikla ayrilabilecek bilesenler
karistirilarak elde edilebilir. Genellikle ucucu bilesen sinterleme dncesi yaklasik 80-100 °C
gibi diistik sicakliklarda buharlastirilarak elde edilir. Ayrica makro gozeneklilik kemik,
sigir kemigi, mercan, yumurta kabugu gibi dogal malzemeler kullanilarak da elde edilebilir
[11, 24]. Implant malzemenin kullamlacag1 bolgeye gore yogun veya makro gozenekli
hidroksiapatit kompozitler tercih edilebilir. Makro gozeneklilik, kemik dokunun
gozenekler iginde gelismesi ile biyouyumlulugu arttiran bir Ozelliktir. Sekil 5.42°de
verilmis olan mikro-yapilar irdelendiginde, olusan gdézenek boyutlar1 2 pum ‘den daha
kiiciik oldugu gibi 20 um ‘den ¢ok daha biiylik gozenekli yapilar olustugu gézlenmektedir.
Bu nedenle irdelenen koyun hidroksiapatit kompozitlerin mekanik 6zelliklerinin yani sira
biyoaktiflik, biyouyumluluk gibi 6zelliklerinin de arttig1 diigiiniilmektedir.

Yapmis oldugumuz ¢alismada, sentetik hidroksiapatitin matris olarak kullanildigi
kompozitlerde en yiiksek mikro-sertlik degeri III. Grup numunelerde tespit edilmistir. Bu
grupta ki CZ2 ve CZ3 numunelerinin mikro-sertlik degeri sirasiyla 267 HV, 282,3 HV
olarak tespit edilmistir. Ayn1 sekilde koyun hidroksiapatit matrisli numunelerde de en
yiiksek mikro-sertlik degeri III. Grup numunelerde, CKZ2 (286,2 HV) ve CKZ3 (302 HV)
olarak tespit edilmistir. Ayrica bu grup numunelerde koyun hidroksiapatit kompozitlerde
gozeneklilik ve piiriizliliik oraninda da daha fazla artis gergeklestigi gozlenmistir. Her iki
matrisin de Ill. Grup numunelerinde, XRD analizlerinde hidroksiapatit fazinin olustugu
gbzlenmistir. Bu sonuglar, yapilan ¢aligmanin amaglarina ulastigini gdstermektedir. Bu

nedenle genlestirilmis perlit, biyoseramik malzemelerde umut vaat etmektedir.
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5.3. In Vitro Test Sonuglari

Yapmis oldugumuz c¢alismada, kiyaslama yapilabilmesi amaciyla sentetik
hidroksiapatit ve koyun hidroksiapatit matrislerle kompozitler hazirlanmistir. Ana takviye
olarak kullanilan genlestirilmis perlit 50, 75, 100 mikron tane boyutunda kullanilmaistir.
Ana takviye olarak kullanilan genlestirilmis perlitin hem tane boyutu hem de agirlik¢a
yiizde olarak arttirilmasi ile olusabilecek degisimler irdelenilmeye c¢alisilmistir. Bu nedenle
her iki matrise ait I. grup numunelerinden 50 mikron ve 100 mikron tane boyutuna sahip
genlestirilmis perlit ilaveli numuneler, in vitro testler igin se¢ilmistir. Ayrica her matrise ait
ic grupta da en iyi mikro-sertlik degerleri elde edilen C grubu numuneleri in vitro testler
icin se¢ilmistir. In vitro testler i¢in belirlenen numuneler ayr1 ayri kaplarda olacak sekilde 1
ve 5 giin siire ile yapay viicut sivisinda bekletilmistir. Numunelerde ki apatit olusumu,
yiizey konsantrasyonun da ki degisimlerin gbézlenebilmesi i¢in SEM ve EDX analizleri
yapilmustir.

Uretim asamasinda istenilen yiizey yapilar1 elde edilmis olan metal, seramik ve
polimer malzemeler {izerinde, apatit-kalsiyum-fosfat yapilar1 SBF soliisyonlar1 tarafindan
saglanir [68]. Viicut sivilari ile ayn1 degerlere sahip, Ca/P iyon konsantrasyonu ve pH
degeri gibi ozellikleri esit olan, yapay viicut sivisi igerisinde apatit olusumu ilgiyle
irdelenen arastirma konularindan biridir. Ayrica yapay viicut sivisi igine daldirma
yapilarak farkli tiirde biyomalzemelerin biyoaktivite gibi baz1 o6zellikleri tespit
edilmektedir [69]. Yapay viicut sivisinda, biyomalzemenin yiizeyini apatit ile kaplamak
icin farkli islemler gercgeklestirilebilmektedir. Bu amacla, iyonik konsantrasyonlari
arttirilmis yapay viicut soliisyonlart kullanilmaktadir (1,5X, 2X, 5X gibi) [70]. Bu
calismada apatit olusumu saglamak i¢in 1,5X yapay viicut sivist kullanilmistir. Sekil 5.
44 °de sentetik hidroksiapatit matrisli A3, C3 ve C5 numunelerinin sirasiyla 1 ve 5 giin
bekletme stiresine ait SEM gortintiileri verilmistir.

Sekil 5.44°de porozlu ve oldukga piiriizlii bir yiizey morfolojisi goriilmektedir.
Biyoseramik malzemeler, malzeme ile viicut sivist arasinda gerceklesen kimyasal
tepkimeler sayesinde kemige baglanma oOzelligi gosterir. Uygulama noktasinda HCA
tabakasinin olugmasi ile kimyasal tepkimeler baglar. Art arda gelen bu kimyasal tepkimeler
sonucu baglanma gergeklesir. HCA tabakasinin olugsmasinda kalsiyum fosfat ve oksitleri,
kalsiyum silikat gibi fazlarin olmasi 6nem teskil eder. Yapilan XRD analizlerinde g6zlenen

bu tiir fazlarin, biyoaktiviteyi ve biyouyumlulugu arttirdig diistiniilmektedir.
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Sekil 5.44. Sentetik HA matrisli kompozitlere ait SEM goriintiileri (1000 biiyiitme)

Sentetik matrisli kompozitlerin, yapay viicut sivisinda bekletme siiresi arttikga,
ylizey porozitesinin ve ylizey puriizliliigiiniin arttig1 gozlenmektedir. Daha iyi bir irdeleme
yapilabilmesi i¢in ayni numunelerin 5000 biiyiitme SEM goériintiileri ve EDX analizleri
Sekil 5.45°de verilmistir.
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Sekil 5.45. Sentetik HA matrisli kompozitlere ait SEM goriintiileri (5000 biiyiitme) ve 5 giin SBF’da
bekletilen sirasiyla A3, C3 ve C5 numunelerine ait EDX analizleri
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Sekil 5.45°de sentetik matrisli kompozitlerin yiizey morfolojisi, porozite ve artan
puriizliiliik oran1 daha goriilmektedir. Genlestirilmis perlit takviyesinin tane boyutu arttik¢a
puriizliiliik ve yiizeyde olusan bag yapilarinin arttig1 goriilmektedir. Mikro-yapida goriilen
kiiresel beyaz taneciklerin kalsiyum yogunluklu yapilar oldugu EDX analizlerinde
gbzlenmistir. Biyoseramik kompozitlerin SBF ’da bekletilme siiresi arttirildik¢a olusan bu
kalsiyum yogunluk tabakalarin arttigi goézlenmistir. Olusan bu tabakanin apatit yapi
olusumlar1 oldugu tahmin edilmektedir. Ayrica takviye elemani olan genlestirilmis perlitin
kimyasal bilesenlerinden dolayr EDX analizlerinde yogun bir element igerigi
goriilmektedir. Ozellikle Ca, P, Mg, Na, Si gibi elementlerin biyoaktiviteyi ve
biyouyumlulugu arttiric1 etki yaptigi diistiniilmektedir. Ayrica bu elementlerin mekanik
ozellikleri iyilestirici etki yapacagi diistiniilmektedir.

Yapilan bazi ¢aligmalarda, kimyasal yapisinda SiO,, CaO, Na,O, MgO gibi
bilesenlere sahip oldugu icin cam takviyeli hidroksiapatit kompozitler irdelenmistir. Bu
caligmalarda cam kullanilmasiin nedeni, kimyasal yapisinda bulunan bilesenlerin
biyouyumlu ve toksik olmayan o6zelliklere sahip olmasidir [95, 129]. Ayrica biyoaktif
camlar, farkli oranlarda SiO,, CaO, Na,O ile P,Os bilesenlerine sahip yapilardir. Ozellikle
icerdigi agirlikga % 60 civarlarinda SiO, ile yiiksek miktarlarda ki CaO ve Na,O gibi
bilesenler, CaO/P,0s5 oraninin yiiksek olmast 6nem arz eder. Ciinkii bu bilesimsel farklilik,
ozellikle viicut sivilari, kan gibi akiskan ortamlarda yiizeyi oldukca aktif hale getirir. Bu
durumda ylizeyde meydana gelecek kimyasal tepkimeler artarak HCA katmaninin
olusumunu ve biyouyumlulugu arttirir [127, 129].

Yapmis oldugumuz calismada ana takviye elemani olarak genlestirilmis perlit
secilmigtir. Ciinkil genlestirilmis perlit kimyasal iceriginde agirlik¢a % 74,5 SiO,, % 14,33
Al,O3 ile farkli oranlarda CaO, NayOs;, MgO, K,O, Fe,O3 bilesenlerine sahiptir. Bu
nedenle biyoseramik malzeme olarak kullanimi, malzeme ve viicut sivisinda yogun
kimyasal tepkimeler yasanmasina, malzeme ve viicut dokusu arasinda ki biyoaktifligi,
biyouyumlulugu arttiracagi muhtemeldir. Sekil 5.44. ve Sekil 5.45’de de goriildiigi gibi in
vitro ortamda bekletilen kompozitlerin yiizey yogunlugu, porozitesi ile yiizey piriizliligi
artmistir. Bekletme siiresinin artmasi ile ylizeyde kalsiyumlu yapilara sahip kiiresel
yapilarin da arttigi gorilmektedir. Bu yapilarin apatit ailesine ait yapilar oldugu
muhtemeldir. Ayrica karakterizasyon c¢alismalarinda ki sonuglar literatiir ile benzerlik

gostermis, genlestirilmis perlitin ilavesi ile mikro-sertlik degerlerinde de artis
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gerceklesmistir. Bu gerekgeler ile genlestirilmis perlit, biyoseramik bir malzeme olarak
umut vermekte ve bu ¢aligmanin gelistirilmesi gerektigi diisiiniilmektedir.

Sentetik hidroksiapatit matrise agirlikga % 5 TiO2, MgO, P,0Os ile agirlik¢a % 1,
5,10 oranlarinda genlestirilmis perlit ilavesi ile kompozitler hazirlanmistir. Bu
kompozitlerden optimum sonu¢ alabilmek i¢in CT2 numunesinin in vitro ortamda
bekletme siireleri ile olusan yapilar irdelenmistir. Sekil 5.46’da CT2 numunesine ait farkl

biiylitmelerde ki SEM ve EDX analizleri verilmistir.
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Sekil 5.46. Sentetik HA matrisli CT2 kompozitlere ait SEM goriintiileri ve EDX analizleri
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Sekil 5.46°da hafif lifsi ve ¢ok taneli bir yap1 olustugu gézlenmektedir. Bunun yani
sira ¢ok piiriizlii ve piirlizler aras1 baglantinin yogun oldugu bir yap1 goriilmektedir. Bu
yapilarin agirlikca % 5 oraninda ilave edilen TiO; ‘den kaynaklandigi muhtemeldir.
Biyoaktif seramikler; blok, gozenekli ve graniil seklindedir ve kemik dolgu malzemesi
olarak kullanilmaktadir. Ancak, bu malzemelerin mekanik kirilganlhigi ortopedik cerrahi
icin zayif noktadir [120]. Yapilan c¢alismanin II. Grup kompozitlerinin, mikro-sertlik
degerleri, ana takviye olan genlestirilmis perlitin artmasi ile artma kaydetmistir. Ayrica
mekanik ozelliklerinde de ilerleme kaydettigi muhtemeldir. Bu nedenle kompozitlerin
kirilganliklari, ortopedik cerrahi uygulamalarinda umut vaat etmektedir.

Mikro-yap1 analizinde gozlenen lifli ve graniillii yapilar, biyoseramik malzeme
olarak O6nem arz eder. Herhangi bir nedenle hasara ugramis kemik dokuya uygulanan
implant malzemeler, lifli bag doku sayesinde enkapsiile olarak, kemik doku ile bag
gerceklestirebilirler. Fakat Henc ve ¢alisma arkadaslari, yapisinda SiO,, CaO, NayO, P,0s
iceren biyocam sistemlerinin, ¢evresinde lifli dokular olugturmaya gerek duymadan canli
kemik dokuya baglanma kapasitelerine sahip oldugunu gostermislerdir [130].

Sentetik hidroksiapatit matrisli kompozitler, yapay viicut sivisinda bekleme siireleri
arttikca, yilizeylerinde beyaz kiiresel taneciklerin de arttigi Sekil 5.46°da gozlenmektedir.
Bu tanecikler kalsiyum yogunluklu tanecikler olup, apatit yapit olusumunu baslattigi
diisiniilmektedir. Ayrica EDX analizlerinde, kompozitlerin in vitro ortamda bekleme
stiresi arttikca Ca elementinin piklerinde artis gerceklestigi goriilmektedir. Bu da apatit
olusumunun gergeklestigini  destekler niteliktedir. 1. Grup kompozitlerin XRD
analizlerinde, Cas(PO4),SiO4 ve Cag(SiO4)(Si0,07)(0OH), gibi fazlar tespit edilmistir. Bu
yapilar da apatit olusumunu destekleyen kalsiyum fosfat ve oksitleri ailesine aittir.

Yapilan caligmalarda, viicuda implante edilmesi durumunda, kimyasal bileseni
genlestirilmis perlite benzer olan biyocam malzemenin yiizeyinde, canli kemik dokusuna
baglanmaya izin veren SiO; bakimindan zengin bir tabaka ile ince bir kalsiyum fosfat
tabakas1 olustugunu, dahasi bu kalsiyum fosfat filmlerinin tris-hidroksimetil aminometan
ve hidroklorik asit iceren tampon ¢ozeltisinde, pH 7,4’te iretilebilecegini gérmiislerdir
[131]. Buna karsin Kitsugi ve arkadaslari cam seramigi iizerinde olusan SiO, ’ce zengin
tabakanin degil, kalsiyum fosfat tabakasinin canli kemik dokusuna baglanabildigini
gostermislerdir [132]. Elde edilen sonuglar literatiir ¢aligmalari ile benzerlik
gostermektedir. Bu nedenle I1. Grupta elde edilen kompozitlerin, biyoseramik malzeme

olarak kullanilabilir oldugu diisiiniilmektedir. Sentetik hidroksiapatit matrise agirlikca % 5
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ZrOy, MgO, P,0s ile agirlikca % 1, 5, 10 oranlarinda genlestirilmis perlit ilavesi ile
kompozitler hazirlanmistir. Bu kompozitlerden optimum sonug¢ alabilmek icin CZ2
numunesinin in vitro ortamda bekletme siireleri ile olusan yapilar irdelenmistir.
Sekil5.47°de CZ2 numunesine ait farkli biiyiitmelerde ki SEM ve EDX analizleri

verilmisgtir.
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Sekil 5.47. Sentetik HA matrisli CZ2 kompozitlere ait SEM goriintiileri ve EDX analizleri

Sekil 5.47°de ki mikroyap1 goriintiilerinde ¢ok piiriizlii bir yapt oldugu

goriilmektedir. Ayrica 2 um veya 20 um gibi irili ufakli mikro gézenekler, gdzenekler
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arast baglantilar goriilmektedir. Elde edilen hidroksiapatit kompozitin morfolojik olarak
cok piiriizlii ya da mikro gozenekli yapilara sahip olmasi, kemik iireten hiicrelerin kasitl
olarak bu bdélgeleri kullanmasi, biyouyumlulugun ve biyoaktifligin artmasinda oldukca
onemlidir [115]. Hidroksiapatit kompozitlerin yapay viicut sivisinda (SBF) bekleme
stireleri arttikca, yilizeyde olusan kiigiik beyaz kiireciklerin sayisinda artig yasandigi
gozlenmektedir. Bu yapilarin apatit ailesine ait yapilar oldugu diisiiniilmektedir. Apatit
ailesi Ca ve P elementlerinin yogunlugunda olusan bilesenlerdir. Sekil 5.47’de ki EDX
analizinde de goriilecegi gibi hidroksiapatit kompozitin SBF ‘da bekleme siiresi arttik¢a Ca
ve P elementlerine ait pik siddetlerinin arttigi gézlenmektedir. Bu da kompozitlerin yapay
viicut sivisinda bekleme siiresi arttikca, apatit ailesinin olusmaya basladigini
desteklemektedir. Ayrica CZ2 numunesine ait XRD analizinde Cas(PO4)3;(OH) yapisi ile
hidroksiapatit gézlenmistir. Bununla beraber XRD analizinde Cas(PO4)3(SiO4) bileseni
gibi kalsiyum fosfat ailesine ait fazlar gozlenmistir. Bu sonuglarda in vitro ortamda
bekleme siiresi arttik¢a apatit olusumunun gelistigini destekler niteliktedir.

Hidroksiapatit matrise ZrO, ilavesi ile elde edilen kompozitlerde, yiiksek sinterleme
sicakligina bagli olarak ZrO, ‘in hidroksiapatit ile tepkimeye girmesi asagida ki denklemde

goriildiigii gibi gergeklesir [133].
Calo(PO4)6(OH)2 +72r0, — 3Ca3(PO4)2 + CaZrO3 + H,O

Olusan bu reaksiyondan dolayi, ZrO, takviyeli hidroksiapatit kompozitlerde, faz
doniistimlerinden dolayr hidroksiapatit olumsuz etkilenebilir. Tepkimede ortaya g¢ikan
CaZrO; mekanik ozellikleri disiiriicii etki yapabilir [133]. Fakat ZrO, ‘in kristalin
yapisinda ¢oziilebilen MgO, CaO, Y,0; gibi oksitlerin ilavesiyle, ZrO, mekanik
Ozelliklerini diisiiriicii etkiye sahip kristal yap1 degisimini yavaslatabilir ya da elemine
edebilir [109-111]. Ayrica ZrO, ve Al,O3 ‘den kompozit olusturma sayesinde de
faydalanilabilir. Bu sayede elde edilen kompozitlerden daha uzun servis dmriine ve ¢ok
daha yiiksek performansa sahip biyomalzemeler iiretilebilir [109, 111].

Yapmis oldugumuz c¢aligmada en yiiksek mikro-sertlik degeri III. Grup
numunelerde tespit edilmistir. Ayrica CZ2’nin XRD analizinde CaZrO, gbézlenmemistir.
Bunun nedeninin, ana takviye olarak ilave edilen genlestirilmis perlit bileseninde
barindirdigi Al;O3, CaO ile ayrica ilave edilen agirlikca % 5 MgO bilesenin, ZrO,-HA
arasinda olumsuz bir tepkimeyi elemine ettigi diisiiniilmektedir. Bunlara ek olarak in vitro

caligmalarinda da bekleme siiresinin artmasi ile apatit yap1 olusumu gozlenmistir. Tiim bu
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gerekeelerle elde edilen III. Grup numuneler ve ana takviye olarak kullanilan genlestirilmis
perlit biyoseramik ¢alismalarda umut vaat etmektedir.

Koyun matrise ilave edilen genlestirilmis perlit ile elde edilen kompozitlerin, in
vitro ortamda bekletme siireleri ile olusan yapilar irdelenmistir. Sekil 5.48’de AK3, CK3
ve CK5 SEM goriintiileri verilmistir.

EHT =20.00kV Signal A= SE1 Date 8 Mar 2017 EHT =20.00 kv Signal A= SE1 Date :20 Apr 2017
WD = 8.0 mm Mag= 100KX Time :13:13:22 ‘WD = 8.0 mm Mag= 1.00KX Time :14:27:12
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EHT =20.00 kV ig EHT .00 kV ate :20 Apr 2017
WD = 8.0mm Mag= 1.00KX Time :11:33:04 WD = 9.0 mm K Time :16:46:40

Sekil 5.48. Koyun HA matrisli kompozitlere ait SEM goriintiileri (1000 biiyiitme)

Daha iyi bir irdeleme yapilabilmesi i¢in ayni numunelere ait 5000 biiyiitme SEM

goriintiileri ve EDX analizleri sekil 5.49°da gosterilmistir.
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Sekil 5.49. Koyun HA matrisli kompozitlere ait SEM goriintiileri (5000 biiyiitme) ve 5 giin SBF’da
bekletilen sirastyla AK3, CK3 ve CK5 numunelerine ait EDX analizleri
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Sekil 5.48 ve Sekil 5.49°da verilmis olan mikroyap1 goriintiilerinde piiriizlii, mikro
gozenekli ve gozenekler arasi baglarin olustugu yapilar goriilmektedir. Ayrica
genlestirilmis perlit takviye miktar1 arttikca olusan bu yapilarin daha da arttig
gozlenmektedir.

Sentetik hidroksiapatitin matris olarak kullanildigi numunelerde, yapay viicut
stvisinin ilk giiniinden ziyade besinci giinde yiizeyde beyaz kiiresel yapilar olustugu
gozlenmistir. Ve bu yapilarin apatit olusumu oldugu disiiniilmektedir. Koyun
hidroksiapatitli matrislerde ise yapay viicut sivisinda beklemenin ilk gilinii ylizeyde kiiresel
taneciklerin olustugu, bekleme siiresinin artmasi ile bu kiiresel taneciklerin yogunlugunun
arttig1 Sekil 5.48 ve Sekil 5.49°da gozlenmistir. Bu kiiresel yapilarin apatit olusumu oldugu
diistiniilmektedir. Ayrica Sekil 5.49°da ki EDX analizlerin de yogun bir sekilde Ca ve P
elementlerinin yani sira Si, Al, Na gibi diger elementlere ait yogun bir element analizi
goriilmektedir. Koyun kompozitlerin yapay viicut sivisinda bekleme siiresi arttikca da
EDX analizinde ki Ca ve P piklerinin siddetinin artti§1 gézlenmistir. Yapilan EDX analizi
bolgesel ve bazi yapilar1 analiz etmek i¢inde noktasal olarak yapilmistir. Yapay viicut
stvisinda bes giin bekletilen CK3 numunesinde daha yogun olarak gbézlenen beyaz kiiresel
yapilarin, yogun bir Ca yapist oldugu noktasal EDX analizi ile tespit edilmistir. Bu
gerekeeler ile elde edilen koyun hidroksiapatitlerin biyoaktiflik ve biyouyumluluk
ozelliklerinin artmis oldugu muhtemeldir.

Koyun kemigi, sigir kemigi, mercan, yumurta kabugu gibi dogal maddelerden
uretilen hidroksiapatit, sentetik hidroksiapatitlere gore farklhilik gosterirler. Dogal
hidroksiapatitler yapilarinda karbonat, sitrat gruplarina ve genellikle kimyasal yapilarinda
az da olsa magnezyum, potasyum, stronsiyum ve sodyum igerirler [100]. Dogal
hidroksiapatit de kalsiyumun fosfora orani genel itibari ile sentetik hidroksiapatitden daha
fazladir. Bu gibi 6zelliklerden dolayr tibbi uygulamalarda dogal hidroksiapatit kullanimi
daha uygundur [101]. Yapilan galismalarda da sentetik hidroksiapatite kiyasla koyun
hidroksiapatit kompozitlerde daha yiiksek mikro sertlik ve in vitro analizler ile
biyouyumlulugu ile biyoaktifligin daha iyi oldugu diisiiniilmektedir.

Koyun hidroksiapatit matrise agirlik¢a % 5 TiO,, MgO, P,Os ve agirlik¢a % 1, 5,10
oranlarinda genlestirilmis perlit ilavesi ile Il. Grup kompozitler hazirlanmigtir. Bu
kompozitlerden optimum sonu¢ alabilmek i¢in CKT2 numunesinin in vitro ortamda
bekletme siireleri ile olusan yapilar irdelenmistir. Sekil 5.50’de CKT2 numunesine ait

farkli bliyiitmelerde ki SEM ve EDX analizleri verilmistir.
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Sekil 5.50. Koyun HA matrisli CKT2 kompozitlere ait SEM goriintiileri ve EDX analizleri

Sekil 5.50°de goriildiigii gibi yogun mikro gozeneklere sahip, porozlu ve cok

puriizlii bir ylizey yapisi olusmustur. Ayrica mikro gozenekler ve gozenekler arasinda

baglarin olustugu yapilar goriilmektedir. Mikro gozenekler 2 um ‘den daha kiigiik boyutta

oldugu gibi 20 pum ‘den daha biiylik gozenekli yapilarin olustugu da goriilmektedir.

Gozeneklilik makro por ¢apt 100 um ‘den biiyiik ve mikro por ¢apt 10 pm ‘den kiiciik

Olceklerde olabilmektedir. Ayrica gézeneklilik mikro ¢ap1 1um ‘den kiiclik olan gozenekli

yapilar, protein etkilesimine neden olarak kemik implantinin biyoatifligini belirlemektedir.

Buna ek olarak olusan piriizli ylizeyler implant ile viicut dokusunun uyumunu
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arttirmaktadir [134]. Bu nedenle sekil 5.50°de goriilen yiizey morfolojisi, koyun
hidroksiapatit kompozitlerin biyoaktiflik ve biyouyumluluk 6zelliklerinin arttirdigi, viicut
dokusuna uyumun etkinlestigi diistiniilmektedir.

Koyun hidroksiapatitlerin yapay viicut sivisinda bir giin bekletilmesi ile lifsi bir
yapinin olustugu sekil 5.50‘de goriilmektedir. Fakat SBF ‘da ki bekleme siiresi bes giine
cikartildiginda bu lifsi yapilarin azaldigi, bu yapilarin yerini beyaz kiiresel taneciklerin
aldigi goriilmektedir. Olusan bu yeni yapilarin apatit ailesine ait yapilar olmasi
muhtemeldir. Biyoaktif camlarin, cam seramiklerin ve biyoaktif seramiklerin yaygin bir
ozelligi kollajen doku lifleriyle, biyolojik olarak aktif olan hidroksikarbona apatit (HCA)
katmani olusturmalaridir. Genlestirilmis perlit i¢erdigi kimyasal yap1 ile biyoaktif cam,
biyoaktif seramiklere ve cam seramiklere benzer niteliktedir. Biyoaktif implant iizerinde
olusan HCA katmani, kemigin yapisina fiziksel ve kimyasal olarak esdegerdir. Esdegerlik,
ara yilizeyde baglanmanin sebebidir [10]. Dogal malzemelerin implant malzeme olarak
kullanilmalarinin en biiyiilk avantaji, viicut ortamimmda miikemmel biyouyumluluk
gostermeleridir. Sentetik malzemelerle karsilastirildiklarinda, dogal malzemeler genellikle
toksik etki gostermezler. Dogal malzemelere 6rnek olarak kollajen verilebilir. Genellikle
lifsi yapida bulunan kollajen memeli canlilarda bulunan en yaygin proteindir [10,12].
Ayrica CKT2 numunesinin XRD analizinde hidroksiapatit fazi tespit edilmistir. Bu
nedenle de elde edilen koyun hidroksiapatit ve ana takviye olarak kullanilan genlestirilmis
perlitin bu alanda kullanimi umut vaat etmektedir.

Koyun hidroksiapatitlerin EDX analizinde de ilk giinden Ca, O ve P gibi
elementlerin tespit edilmesi. Numunelerin yapay viicut sivisinda bekleme siiresinin artmast
ile Ca, O ve P gibi elementlerin pik siddetlerinin artmasi, yiizeyde apatit yap1 olusumunun
basladigin1 diistindiirmektedir. Sentetik hidroksiapatite genlestirilmis perlit takviye edilen
I. grup kompozitlere kiyasla, II. Grup kompozitlerin mikro gézeneklilik ve piirtizliilik
oraninda biraz daha fazla artis gergeklestigi goriilmektedir. Genlestirilmis perlitin yani sira
mekanik 6zellikleri iyilestirmesi ve biyouyumlulugu arttirmasi icin agirlik¢a % 5 MgO,
yine biyouyumlulugu arttirmasi i¢in agirlik¢a % 5 P,Os ilave edilmistir. Yapilan bu
takviyelerin mikro gozenekliligi biraz daha arttirdigi, ayrica koyun hidroksiapatitlerin
biyouyumlu olmasina neden oldugu diisiiniilmektedir.

Koyun hidroksiapatit matrise agirlikca % 5 ZrO,, MgO, P,0s ve agirlik¢a % 1, 5,10
oranlarinda genlestirilmis perlit ilavesi ile III. Grup kompozitler hazirlanmistir. Bu

kompozitlerden optimum sonug alabilmek i¢in CKZ2 numunesinin in vitro ortamda
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bekletme siireleri ile olusan yapilar irdelenmistir. Sekil 5.51°de CKZ2 numunesine ait

farkl biiytitmelerde ki SEM ve EDX analizleri verilmistir.
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Sekil 5.51. Koyun HA matrisli CKZ2 kompozitlere ait SEM goriintiileri ve EDX analizleri

Sekil 5.51.‘de yogun mikro gbzenekli ve piirlizli yapilarin olustugu
gozlenmektedir. Yapay viicut sivisinda ki 1.giin beklemede yiizeyde ¢ok az beyaz kiiresel
tanecikler olugsmustur. SBF da ki bekleme siiresi arttirildiginda gézenekli yapilarin kismen
azaldig1 ve beyaz kiiresel taneciklerin yogunlugunda artis gerceklestigi sekil 5.51°de

goriilmektedir. Olusan bu taneciklerin apatit ailesine ait oldugu disiiniilmektedir.
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Sekil5.51‘de ki EDX analizlerinde Ca, P ve O elementleri diginda diger elementler de
tespit edilmistir. SBF de ki bekleme siiresi arttikga Ca, P ve O gibi elementlerin pik
siddetlerinde artis gerceklestigi goriilmektedir. Bunun da apatit olusumu sonucu
gerceklestigi muhtemeldir. Ayrica CKT2 numunesinin XRD analizinde; Cas(PO4)3(OH) ve
(Ca)10(PO4)6(OH), olmak iizere iki faz yapisina sahip hidroksiapatit yapilar tespit
edilmistir. Bu sonuglar, yapilan in vitro testlerin basariya ulastigini destekler niteliktedir.
Yapmis oldugumuz calismanin in Vitro analizlerinde, yiizeylerde olusan beyaz
kiiresel tanecikler apatit ailesine ait olarak ele alinmistir. Diger analizlerde bu savimizi
destekler niteliktedir. Koyun hidroksiapatit matrisli her ii¢ grup kompozitler kendi iginde
kiyaslandiginda; III. Grup kompozitlerin yiizeyinde olusan beyaz kiiresel taneciklerin
yogunlugunun daha fazla oldugu tespit edilmistir. Ayrica sentetik hidroksiapatit
kompozitlere kiyasla koyun kemiklerinde, beyaz kiiresel yapilarin yapay viicut sivisinda ki
bekleme siiresinin 1. giiniinde olugsmaya basladigi, bekleme siiresinin artmasi ile bu
yapilarin arttigi tespit edilmistir. Yapmis oldugumuz analizler ele alindiginda, koyun
matrisli 11l. Grup kompozitlerin; mikro-sertlik, yogunluk, karakterizasyon ve in vitro
analizlerinin, elde edilen sonuglarin diger gruplara kiyasla daha yiiksek oldugu tespit
edilmistir. Elde edilen bu sonuglarin 1s1ginda, yapmis oldugumuz c¢alisma ve ana takviye
olarak kullanmis oldugumuz genlestirilmis perlit, biyoseramik malzemelerin elde edilmesi
ve uygulamasinda umut vaat etmektedir. Ayrica bu calismanin gelistirilmesi gerektigi

diistiniilmektedir.
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6. SONUCLAR

Yapmis oldugumuz bu c¢alismada; kiyaslama yapilabilmesi igin sentetik

hidroksiapatit ve koyun kemiginden elde ettigimiz koyun hidroksiapatit matris olarak

secilmistir. Ana takviye olarak agirlik¢a % 1, 3, 5, 7, 10 oranlarinda genlestirilmis perlit ve

tane boyutunun kiyaslanabilmesi i¢in ii¢ farkli tane boyutunda (50, 75, 100 mikron)

secilmistir. Ayrica agirhik¢a % 5 TiO,, ZrO,, MgO,, P,Os diger takviyeler olarak

kullanilmis, agirlikca % 5 degistirilmemistir. Bu ¢alismada elde edilen sonuglar asagida

verilmistir.

Sentetik hidroksiapatit matrise ilave edilen genlestirilmis perlitin hem agirlik¢a
yiizde oran1 hem de tane boyutu arttikga mikro-sertlik degeri artmistir. Sadece tane
boyutu 50 mikron olan genlestirilmis perlitte bu artma dogrusal ger¢eklesmemistir.
Fakat genlestirilmis perlit takviye edilmemis kontrol numunesinin mikro-sertligi;
SHA: 160,4 HV iken, gerceklesen mikro-sertlik artis oranlart dogrusal olmasa bile
SHA ‘den daha fazla oldugu tespit edilmistir. Sentetik hidroksiapatit matrisli 1.
grup kompozitler de en yiiksek mikro-sertlik degeri, C5; 258,3 HV olarak tespit
edilmistir.

Sentetik hidroksiapatite ilave edilen genlestirilmis perlitin hem tane boyutu hem de
agirlikca yilizde orani arttirildik¢a, yogunluk degerlerinin diisme egiliminde oldugu
gozlenmistir.

Koyun hidroksiapatit matrise ilave edilen genlestirilmis perlitin hem agirlikca
yiizde oran1 hem de tane boyutu arttikga mikro-sertlik degeri artmistir. Bu mikro-
sertlik de ki artis, sentetik hidroksiapatit kompozitlere gore daha fazla oldugu tespit
edilmistir. Takviye yapilmamis SHA; 160,4 HV iken takviye yapilmamis KHA;
201,1 HV tespit edilmistir. Ayrica sentetik hidroksiapatit kompozitlerde en yiliksek
mikro-sertlik degeri C5; 258,3 iken koyun hidroksiapatit kompozitlerde bu deger
CKS5; 289,4 HV olarak tespit edilmistir.

Koyun hidroksiapatit matrislere ilave edilen genlestirilmis perlitin hem tane boyutu
hem de agirlik¢a yilizde orani arttirildiginda, yogunluk kismen azalma egilimi
gostermistir. Fakat sentetik hidroksiapatit kompozitler de yogunluk degerinde ki

azalmanin daha fazla oldugu tespit edilmistir.
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Hem sentetik HA kompozitlerde hem de koyun HA kompozitler de gozlenen
mikro-sertlik de ki bu artisin, genlestirilmis perlitin iceriginde yer alan o6zellikle,
% 74,5 SiO; ve % 14,33 Al,O3 gibi bilesenlerin yani sira, CaO, NayO3, MgO,
Fe 03, K0 gibi bilesenlerden kaynaklandigi diisiiniilmektedir.

Sentetik hidroksiapatite ana takviye elemani olarak kullanilan genlestirilmis perlitin
yani sira % 5 TiO,, MgO, P05 ilavesi ile elde edilen kompozitlerin mikro-sertlik
degeri, ilave edilen genlestirilmis perlitin hem tane boyutu hem de agirlikga yiizde
orani arttirildik¢a artmistir. Ayrica yogunluk degerleri de ilave edilen genlestirilmis
perlitin artmasi ile artma egiliminde oldugu gdzlenmistir. Bunun gerekcesinin
genlestirilmis perlitten ziyade diger takviyelerin oldugu diisiiniilmektedir.

Koyun hidroksiapatite ana takviye eleman1 olarak kullanilan genlestirilmis perlitin
yani sira % 5 TiO,, MgO, P05 ilavesi ile elde edilen kompozitlerin mikro-sertlik
degeri, ilave edilen genlestirilmis perlitin hem tane boyutu hem de agirlik¢a yiizde
orani arttirildikc¢a artmistir. Mikro-sertlik de ki bu artis, sentetik hidroksiapatitin II.
Grup kompozitlerine kiyasla daha fazladir. Genlestirilmis perlit takviye edilmemis,
sadece % 5 TiO,, MgO, P,0s ilavesi ile elde edilen sentetik hidroksiapatit
kompozitin mikro-sertlik degeri SHAT; 182,9 iken aynmi grupta ki koyun
hidroksiapatit kompozitin mikro-sertlik degeri KHAT; 231,3 olarak tespit
edilmistir. Ayrica II. Grup kompozitlerden, sentetik HA ‘e ait en yliksek mikro-
sertlik degeri CT3; 270,5 HV iken koyun HA ‘e ait en yliksek mikro-sertlik degeri
CKT3; 299,8 HV olarak tespit edilmistir.

II. Gruba ait koyun hidroksiapatit matrisin yogunluk degeri, genlestirilmis perlitin
ilave miktarinin artmasi ile artma egiliminde oldugu gozlenmistir.

Sentetik hidroksiapatite ana takviye elemani olarak kullanilan genlestirilmis perlitin
yani sira % 5 ZrO,, MgO, P05 ilavesi ile elde edilen 11l. Grup kompozitlerin
mikro-sertlik degeri, ilave edilen genlestirilmis perlitin hem tane boyutu hem de
agirlikca yiizde orani arttirildikga artmistir.

Ayni kompozitlerin yogunluk degeri agirlikca % 1 genlestirilmis perlit ilave
edildiginde artmustir. Fakat genlestirilmis perlitin agirlikca % 5 oranina arttikca
yogunluk azalmaya % 10 a gelindiginde ise azalmanin diistiigii ve hemen hemen
sabit kaldig1 gozlenmistir.

Koyun hidroksiapatite ana takviye elemani olarak kullanilan genlestirilmis perlitin

yani sira % 5 ZrO,, MgO, P05 ilavesi ile elde edilen 1l1l. Grup kompozitlerin
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mikro-sertlik degeri, ilave edilen genlestirilmis perlitin hem tane boyutu hem de
agirlikca ylizde oram1 arttinldikga artmistir.  Ayrica yogunluk degerleri
genlestirilmis perlitin takviye miktar1 arttik¢a azalma egiliminde olmustur.

I11. Grup kompozitler de ki mikro-sertlik degerleri hem sentetik HA hem de koyun
HA olarak kiyaslandiginda; genlestirilmis perlit ilave edilmemis sadece % 5 ZrO,,
MgO, P,0s ilave edilmis kontrol numunelerinde, sentetik HA matrisli kompozit
SHAZ; 202,5 HV iken koyun HA matrisli kompozit KHAZ; 245,8 HV olarak tespit
edilmistir. En yiiksek mikro-sertlik degeri; sentetik HA matrisli kompozit CZ5;
282,3 HV iken koyun HA matrisli kompozit CK5; 302 HV olarak tespit edilmistir.
Yapilan calismanin mikro-sertlik ve yogunluk analizlerinde, en yiiksek mikro
sertlik degeri CKS5; 302 HV olarak tespit edilmis, koyun HA kompozitlerin mikro-
sertlik artiginin sentetik HA kompozitlerden daha fazla oldugu tespit edilmistir. En
iyi yogunluk degerleri ise II. Grup sentetik HA kompozitlerde gdzlenmistir.

I. Grup numunelerin mikroyap1 analizlerinde; sentetik HA kompozitlerde ilave
edilen genlestirilmis perlitin hem tane boyutu hem de agirlikca ylizde oram
arttirlldikca, gbézenek miktar1 ¢ok az da olsa azalma egiliminde oldugu
gbzlenmistir. Fakat yiizey piiriizliliigli ve mikro gézenek miktar1 artma egiliminde
oldugu gozlenmistir. En yogun gozenekli yap1 A3 numunesinde gozlenmistir.

II. Grup numunelerin mikroyap1 analizinde; AT2 numunesinde yogun gozenekli
yapt gozlenmistir. Takviye miktarinin artmasi ile daha yogun yapilar gézlenmistir.
III. Grup numunelerin mikroyap: analizinde; CZ2 numunesinde piliriizlii yilizeyin
arttig1 gozlenmistir. Her {ic grupta da genlestirilmis perlitin takviye miktar: arttikga
daha yogun yapilar olustugu gézlenmistir.

EDX analizlerinde Al, Si, Ca, P, O, Zr, Mg, Ti yogunluklu elementlerin yani sira
farkli elementler de gozlenmistir. Yapilan XRD analizlerinde; hidroksiapatit,
kalsiyum silikat, kalsiyum fosfat ve oksitleri tespit edilmistir. Ayrica Na, Al, Mg
gibi elementleri igeren ¢ok sayida faz tespit edilmistir.

Koyun matrisli I. grup kompozitler de genlestirilmis perlit takviyesinin artmasi ile
olusan ylizey piiriizliiliigiiniin ve mikro gozenekliligin arttig1 gézlenmistir.

II. Grup kompozitlerde genlestirilmis perlitin hem agirlikca yiizde orant hem de

tane boyutu arttik¢a gdozenek miktarinin ve piiriizlii yapinin arttig1 gézlenmistir.
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III. Grup kompozitlerde, AZ2 numunesinde en yiiksek gozenek dagilimi
gozlenmistir. Ayrica genlestirilmis perlitin tane boyutunun artmasi ile gozenek
miktar1 pek degismemis, ama piiriizliiliik oraninin arttig1 tespit edilmistir.

EDX analizlerinde Al, Si, Ca, P, Na, O, Zr, Mg yogunluklu elementlerin yani sira
farkli elementler de gbzlenmistir. Yapilan XRD analizinde; (Ca)10(PO4)s(OH), ve
Cas(PO4)3(OH) gibi hidroksiapatit yapilar, ayrica Na, Al, Mg gibi elementleri
iceren ¢ok sayida faz tespit edilmistir.

Sentetik HA matrisli I. grup kompozitler, yapay viicut sivisinda bekletilerek in vitro
analizler yapilmistir. Genlestirilmis perlitin hem agirlik¢a yiizde oran1 hem de tane
boyutu arttikca mikro gozeneklilik, piiriizliilik ve gézeneklilik arasinda ki baglarin
arttig1 gozlenmistir. Ayrica SBF igerisinde bekleme siiresi arttik¢a yiizeyde olusan
beyaz kiiresel taneciklerin arttigt ve bu yapilarin da apatit yapt oldugu
diisiiniilmektedir. SBF icerisinde bekleme siiresinin ilk glinlinden C5 numunesinde
beyaz kiireciklerin olugsmaya basladig1 gézlenmektedir. Diger numunelerde bu oran
daha az oldugu tespit edilmistir.

In vitro analizlerin II. Grup numunelerinde lifsi ve ¢ok taneli yapilar gbzlenmistir.
SBF iginde bekleme siiresinin artmasi ile apatit ailesine ait oldugu diisiiniilen beyaz
kiiresel yapilarin arttig1 tespit edilmistir.

In vitro analizlerin III. Grup numunelerinde ¢ok piiriizlii ve mikro gozenekli yapilar
gozlenmistir. SBF i¢inde bekleme siiresinin artmasi ile apatit yapr oldugu
diisiiniilen yapilarin kismen arttig1 gézlenmistir.

Sentetik HA kompozitlerin EDX analizinde Ca, P ve O elementlerinin yani sira Al,
Si, Mg, Na gibi elementler gézlenmistir. Ayrica Ca, O ve P elementleri, yapay
viicut s1visinda bekleme stiresi arttik¢a olusan bu element piklerin siddetinin arttig1
gozlenmistir. Bunun da apatit olusumundan kaynaklandigi muhtemeldir.

Koyun HA matrisli I. Grup kompozitlerin, SBF i¢inde bekletilmesi ile yogun, daha
az gozenekli ve piriizli yapilar gézlenmistir. Yapay viicut sivisinda bekleyen
numunelerin ilk giiniinde beyaz kiiresel tanecikler olugsmus, bekleme siiresinin
artmasi ile bu yapilarin arttig1 goézlenmistir. Bu yapilarin apatit ailesine ait yapilar
oldugu distliniilmektedir.

Yapay viicut sivisinda bekletilen koyun HA matrisli II. Grup kompozitler de daha
gozenekli ve mikro gozenekler arasi baglarin olustugu goézlenmistir. SBF icinde

bekleyen numunelerin ilk giiniinde beyaz kiiresel taneciklerin olustugu
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gozlenmigstir. Ayrica SBF icinde bekleme siiresi arttikga olugsan bu yapilarin
yogunlugunun arttig1 gozlenmistir.

SBF ‘de bekletilen koyun HA matrisli Ill. Grup kompozitlerin in vitro
analizlerinde, mikro gozenekli ve piiriizli yapilar gozlenmektedir. Ayrica SBF
icinde ilk glinde apatit yap1 olusumu gézlenmis, bekleme siiresinin artmasi ile de bu
yapilar artmugtir.

In vitro analizlerde apatit ailesine ait oldugu muhtemel olan yapilar
gozlenmektedir. EDX analizlerinde tespit edilen yogun Ca, O ve P elementlerine ait
yapilar, SBF icinde bekleme siiresi artmasi ile artmistir. Bu artisgin da apatit
olusumundan oldugu diistinilmektedir. Ayrica koyun HA kompozitlerin XRD
analizinde de hidroksiapatit yapilarin olustugu gézlenmistir.

Elde edilen bu sonuglar géz oniine alindiginda; genlestirilmis perlitin biyoseramik

malzeme olarak kullaniminin umut vaat ettigi diigiiniilmektedir.
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