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OZET
Yiksek Lisans Tezi

Glikolik Asit — Sodyum Glikolat Tampon Sistemi Kullanilarak Olusturulan
Hidroksiapatit Kaplamanin Mekanik Ozelliklerinin Incelenmesi

Ferdi ENGIN

Celal Bayar Universitesi
Fen Bilimleri Enstitisi
Makine Miihendisligi Anabilim Dah

Damsman: Yrd. Doc. Dr. ibrahim AYDIN

Iskelet — kas sistemimizde dogustan ya da edinsel yollarla karsilasilan
rahatsizliklarin tedavisinde implant malzeme kullanimi 6nemli cerrahi miidahaleler
arasindadir. Kullanilan bu implant malzemeler igerisinde kemigin mekanik
degerlerine yakin olmasi sebebiyle metalik biyomalzemeler siklikla tercih
edilmektedir. Implantasyon isleminde bu alasimlarin yiizeyleri seramik esasl
biyomalzemeler ile kaplanarak biyoaktivite ve biyouyumluluk &zellikleri
artirilmaktadir.

Bu c¢alismada, literatiirde ilk defa biyomimetik teknik ile glikolik asit —
sodyum glikolat tampon sistemi kullanilarak insan kan plazmasina tam uyumlu
ortamda Ti6Al4V alagimi iizerine hidroksiapatit (HA) kaplama uUretimi yapilip
incelenmesi amaglanmistir. Kaplama islemi yapay beden sivisi (YBS) igerisinde 24,
48, 72 ve 96 saatlik bekletme stirelerinde gergeklestirilmistir. Biyomimetik yontemle
olusturulan kaplamalarin kalinlik, piiriizliilik, mikrosertlik ve elastisite modul
degerleri belirlenmis ve ayrica kirtlma tokluklari hesaplanmistir. Kaplama
ylzeylerinin taramali elektron mikroskobu (SEM) kullanilarak mikro yapilari
incelenmis, kaplama yiizeylerinin elementsel analizleri (EDS) belirlenmis ve
kaplamalarin igerdigi fazlar ve bu fazlarin konsantrasyonu hakkinda bilgi almak
amacli XRD analizleri yapilmistir. Calisma sonucunda elde edilen sonuglar
degerlendirilmis ve tartisilmistir.

Anahtar Kelimeler: Glikolik Asit — Sodyum Glikolat, Biyomimetik Kaplama,
Hidroksiapatit (HA), Ti6Al4V, Yapay Beden Sivis1 (YBS).

2017, 89 Sayfa



ABSTRACT
M.Sc. Thesis

Observing of Mechanical Features of Hydroxyapatite Coating Using Glycolic
Acid - Sodium Glycolate Buffer System

Ferdi ENGIN

Celal Bayar University
Graduate School of Applied and Natural Sciences
Department of Mechanical Engineering

Supervisor: Asst. Prof. ibrahim AYDIN

The use of implant materials is one of the important surgical interventions in
the treatment of disorders that are congenital and acquired deformities in
musculoskeletal system. Metallic biomaterials within these implant materials are
often preferred because of their proximity to the mechanical properties of the bone.
In the implantation process, the surfaces of these alloys are coated with ceramic
based biomaterials to increase the bioactivity and biocompatibility properties.

In this study, it is aimed to create hydroxyapatite (HA) coating that is
completely harmonious with human blood plasma environment, on Ti6Al4V alloy,
using glycolic acid - sodium glycolate buffer system with biomimetic method for the
first time in literature. Coating was realised inside synthetic body fluid (SBF) with
waiting periods of 24, 48, 72 and 96 hours. Relating to the coatings obtained by
biomimetic method, thickness, surface smoothness, microstructural, young modul
spesifications have been determined and than have been calculated fracture
toughnesses. Micro structure of coating surfaces has been analysed by using
Scanning Electron Microscope (SEM), the elementary analyses namely Energy
Dispersive X-ray Spectroscopy (EDS) for the surfaces of coating have been
determined and X-Ray Diffraction (XRD) analysis have been conducted for
obtaining information regarding phases and the concentrations of the phases. The
results obtained from the study have been evaluated and discussed.

Keywords: Glycolic Acid - Sodium Glycolate, Biomimetic Coating,
Hydroxyapatite (HA), Synthetic Body Fluid (SBF), Ti6Al4V.
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1. GIRIS

Kiriklar, kemik ve eklemlerin dejeneratif ve enflamatuvar hastaliklari,
dogustan ve edinsel deformiteler, spinal deformiteler, iskelet kas sisteminin birincil
ya da metastatik tiimdral hastaliklar1 her yil milyonlarca insani etkilemektedir. Bu
hastaliklar ¢ogunlukla doku ya da organlarin zedelenmesine ve hatta islevlerini
yitirmesine sebep olmaktadir. Bu zedelenme ve islev kayiplart siklikla cerrahi

miudahale gereksinimi gostermektedir [1].

Hasarl1 doku ve organin yerine bireyin kendisinden veya bagka bir bireyden
ya da hayvandan doku ve organ ikamesinin miimkiin olmadig1 durumlarda
implantasyon yontemi kullanilmaktadir. Laboratuar ortaminda iiretilen malzemelerin
viicut icerisinde ya da viicut disinda kullanimi ile hasarli bolgenin islevini yerine
getirmesi saglanabilmektedir. Biyomalzeme olarak adlandirilan bu materyallerin
kullanim amagclarina uygun olmasi ve viicudun fiziksel, kimyasal ve biyolojik

yapistyla uyumlu olmas1 gerekmektedir [2].

Iskelet — kas sisteminin maruz kaldigi yiiklere ve bu sistemin mekanik
ozelliklerine en uygun biyomalzemeler metal esasli materyallerdir. Stabilite ve
yorgunluk direnclerinin yiiksek olmasi, elastisite modiil degerlerinin sistem
degerlerine yakin olmasi ve sterilizasyonunun kolay olmasi sebebiyle metalik
biyomalzemelerin saf ya da alasimli gesitleri cerrahi uygulamalarda siklikla
kullanilmaktadir. Ancak biyolojik ortamda maruz kaldiklar1 protein, oksijen ve tuzlu
cozeltiler igeren viicut sivilar1 metalik biyomalzemelerin korozyonuna sebep olarak
bu malzemelerin deformasyonu sonucunu dogurmaktadir. Ayrica bu korozyon
sonucunda ortaya c¢ikan metal iyonlar1 implant cevresindeki dokularda olumsuz
sonuclara neden olmaktadir. Kana karisarak viicutta sirkiile olan iyonlar da genellikle

bobrek ve karacigerde birikerek zehirlenme limitinde artisa yol agmaktadir [1, 3, 4].

Implantasyon icin segilen metalik biyomalzemenin korozyon direncinin
arttirllarak yiizeysel uyumunun saglanmasi ve temas ettigi dokularla bag yapabilecek
diizeyde ylizey aktifliginin arttirilmasi amaciyla malzeme yiizeyi seramik esasl
biyomalzemeler ile kaplanmaktadir. Ozellikle ortopedik uygulamalarda, yapisinda

kalsiyum ve fosfat atomlar1 bulunduran hidroksiapatit (HA) seramigi kaplama islemi
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icin siklikla tercih edilmektedir. Metalik bir biyomalzeme iizerine hidroksiapatit
kaplanmasi iglemi ic¢in birgok farkli yontem bulunmaktadir. Bu tez c¢aligmasinda
dogadaki sistemlerin laboratuar ortamindaki yansimasi olarak kabul edilen
biyomimetik yontem kullanilmistir. Kaplama isleminin gergeklesecegi soliisyonda
tampon sistemi olarak literattrde ilk defa vicut igerisinde toksik etki gostermeyecek,
ciltteki kirigikliklarin ve gesitli sebeplerle olusan lekelerin giderilmesinde uygulanan

glikolik asit - sodyum glikolat tampon sistemi olarak kullanilmistir.

Bu calismada insan kan plazmasina es deger iyon konsantrasyonuna sahip
yapay beden sivisi igerisinde altlik malzeme olarak segilen Ti6Al4V alagimi {izerine
biyomimetik yontem vasitasiyla hidroksiapatit kaplanmasi amaglanmistir. Ayrica
yapilan bu ¢aligma ile glikolik asit — sodyum glikolat tamponu kullanilarak literatiire
katki saglanilmast ve endiistride uygulanabilecek biyomalzemelerin iiretimi

amaclanmstir.



2. GENEL BILGILER

2.1. Biyomalzemeler

Biyomalzemeler, uygulandiklar1 bdlgelerdeki hasarli dokularin tedavi
edilmesini ya da islevini yerine getirmesinde kismen de olsa aksaklik yasanan
organlara islerlik kazandirilmasin1i amaglayan materyallerdir [5]. Bu malzemelerin
protez eklemler, okiler mercekler, yapay kalp ve yapay tendon gibi uygulamalari
viicut i¢i kullanimlara 6rnek verilebilirken isitme cihazlari, gozliikler, dis telleri ve
kontakt lens benzeri uygulamalari da viicut disi kullanimlara Ornektir. Ayrica
biyoalgilayicilar, endoskopi cihazlari ve enjektorler biyomalzemelerin yalnizca
tedavi amagl olmayip hastaliklarin teshisinde de kullanilabilecegini gostermektedir.
Implant malzemelerinin tiirleri ve uygulama alanlarma gore dagilimi Tablo 2.1.’de

gosterilmistir.



Tablo 2.1. insan viicudunda kullanilan biyomalzeme tiirleri ve uygulama

alanlar1 [6, 7]

ISKELET SISTEMI | KALP-DAMAR | ORGANLAR DUYU
SISTEMI ORGANLARI

- Eklemler - Kan damar1 - Yapay kalp | - I¢ kulak kanalinda

- Kirik kemik protezleri - GOz ici lensler

uclarinin tespitte - Kalp kapakgiklari - Kontakt lensler

kullanilan ince metal | - Kataterler - Kornea bandaji

levhalar

- Kemik dolgu

maddesi

- Kemikte olusan

sekil bozukluklarmin

tedavisinde

- Yapay tendon ve

baglar

- Dis implantlar1

- Titanyum - Poli (Etilen - Politiretan - Platin elektrotlar

-Ti-Al-V Teraftalat) - PMMA

alasimlari - Teflon - Silikon

- Paslanmaz celik - Politretan - Kauguk

- Kobalt-Krom - Paslanmaz gelik - Hidrojeller

alasimlari - Karbon - Silikon-Akrilat

- Poli (metil - Silikon - Hidrojeller

metakrilat) (PMMA) | - Kauguk - Kolajen

- Hidroksiapatit - Teflon - Hidrojeller

- Teflon - Poliliretan

- Poli (Etilen

Teraftalat)

- Titanyum

- Alimina

- Politiretan




Biyomalzemelerin; hastalikli ya da hasarli bolgelerin islevini yerine getirmek,
kismen yerine getirilen islevi desteklemek, cerrahi miidahaleye yardimci olmak,
kozmetik sorunlar1 gidermek, fonksiyon bozukluklarini tedavi etmek ve teshise
yardimer olmak gibi bir¢cok kullanim amaci bulunmaktadir. Ancak bu materyaller
hangi amacla kullanilirsa kullanilsin uygulandiklar1 bolgedeki fonksiyonlar igin
herhangi bir engel teskil etmemeli ve dokularda iltihap ve pihti olusumu gibi
istenmeyen tepkilere neden olmamalidir [5]. Bu sebeple uygulandigi dokular1 ve
insan metabolizmasinin giinliik reaksiyonlarmi olumsuz ydnde etkilemeyecek
biyomalzemelerin biyouyumluluklarinin tespiti amaciyla bu malzemeler birtakim
testlere tabi tutulmalidir. Once viicut disinda ardindan viicut iginde yapilacak bu
testlerle malzemenin biyolojik performansi tespit edilmelidir. Ayrica biyomalzeme
ile temas eden dokulardan alinan 6rneklerin incelenmesi de malzemenin biyolojik

uyumu hakkinda bilgi verebilir [8].

2.2. Biyomalzeme Cesitleri

Arastirmacilar biyomalzemelerin siniflandirilmas1 amaciyla cesitli degerleri
g6z Oniline almislardir. Bazi arastirmacilar tibbi uygulamalarda kullanilan
biyomalzemeleri sert doku yerine kullanilacak biyomalzemeler ve yumusak doku
yerine kullanilacak biyomalzemeler olarak iki gruba ayirmislardir. Bu gergevede
ortopedik ve dig protezleri, genelde birinci grup kapsamina giren metal ve
seramiklerden hazirlanirken kalp damar sistemleri, deri ve baglar ikinci grup
kapsamindaki polimerler ile hazirlanir [8]. Bazi arastirmacilar ise biyomalzemelerin
uygulandig1 doku tizerinde gergeklestirdigi tepkimeleri temel alarak bir siniflandirma
gerceklestirmistir. Bu smiflandirmaya goére kullanilan biyomalzeme uygulandig:
doku Uzerinde alerjik, immun, nonimmin, mutajenik, kanserojenik ve inflamatuar
etkilere sebep oluyorsa toksik oldugu sdylenirken biyomalzemenin dokuyu,
dokularin da biyomalzemeyi etkilemedigi duruma biyoinert etki denir. Bu
siiflandirma dahilinde ideal kabul edilen etki biyoaktif etkidir ve bu durum
biyomalzemenin Gzerinde doku kokenli benzer hiicrelerin olusumuna olanak tanir
[9]. Ancak genel kabul géren siniflandirma biyomalzemenin yapisal farkliliklari
Uzerinedir. Bu simiflandirma ag¢isindan biyomalzemeler metaller, seramikler,

polimerler ve kompozitler olmak (izere 4 gruba ayrilir.



2.2.1. Metalik Biyomalzemeler

Stabilite ve yorgunluk direnglerinin yiliksek olmasi, elastisite modiil
degerlerinin sistem degerlerine yakin olmasi, asinmaya karsi dayanikli olmasi ve
sterilizasyonunun kolay olmasi sebebiyle metalik biyomalzemelerin saf ya da
alasimli ¢esitleri cerrahi uygulamalarda siklikla kullanilmaktadir [5]. Metalik
biyomalzemeler bir¢gok olumlu o6zellie sahip olmakla beraber beden sivilari
icerisinde korozyona ugramalari insan viicudu i¢in 6nemli bir dezavantaja sebep
olmaktadir. Korozyona ugrayan metalik implantlar zayiflayip etkilerini kaybederler.
Daha da Onemlisi asinma reaksiyonlari sonucu aciga ¢ikan metal iyonlar
biyomalzeme cevresindeki dokularda ve bu iyonlarin viicut icerisinde toplandigi
bobrek ve karacigerde zehirlilik limit artislarina sebep olur. Dikkat edilmesi gereken
bagka bir nokta da farkli metallerin birbirleri ile temas etmeleri halinde viicut sivisi

icinde galvanik pil olusturarak galvanik korozyon meydana getirmesidir [8].

Metalik biyomalzemeler icerisinde paslanmaz celikler, titanyum ve titanyum
alagimlari, kobalt - krom alasimlari, nikel - titanyum alagimlari, amalgam, altin ve
giimiis en sik tercih edilenlerdir. Bunun yaninda diisiik mekanik dayanim gerektiren

bolgelerde tantal, platin ve zirkon gibi metaller de kullanilabilir.

Paslanmaz celikler icerisinde cerrahi amach kullanilanlart demir - krom -
nikel alasimlanidir. Ozellikle yiikke maruz kalan bélgelerde siklikla tercih edilir.
American Society for Testing and Materials (ASTM) 316L olarak bilinen bu
celiklerde karbon degeri diisiiriilerek asinmaya karsi direng arttirllmistir. Alasima
eklenen krom da korozyon direncini ylkseltmektedir. Bununla beraber 316L cinsi

celikte nikel, mangan, silisyum, kukdrt, fosfor ve molibden de bulunur [7].

Iskelet — kas sisteminin yiik tasiyic1 bolgelerinde kullanilan bir diger implant
da kobalt - nikel - krom - molibden alagimlaridir. Daha ¢ok diz ve kalga bolgelerinde
tercih edilir. Bu alasimda kullanilan krom da korozyona karsi direnci arttirma
amaghdir. Eklenen nikel yorulma dayanimini arttirarak malzemenin kullanim
omrunu pozitif yonlu etkiler. Kobalt - krom - molibden alasimlar ise dis
hekimliginde kullanilmaktadir. Bu alasimlar hareketli boliimlii protez alt yapisi
olarak kullanilirken bir diger metalik biyomalzeme olan dental amalgam da dolgu

maddesi olarak kullanilir. Altin oranmin %83’ten yiiksek oldugu alagimlar da sekil
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verilebilir yumusaklikta oldugundan dolgu maddesi olarak kullanilmaktadir. Oran
azaldik¢ca altin alagimi sertlesmeye baglar, bu da alagimin farkli bolgelerde

kullanimina olanak tanir [10, 11].

Anti mikrobiyal Ozellikleri sayesinde bakteriyel enfeksiyon riskinin yuksek
oldugu bolgelerde glimiis bazli metalik biyomalzemeler kullanilmaktadir. Kemik
cimentosu, katater, ortopedik sabitleyici pinler, dental implantlar ve kardiak protez

gibi bir cok medikal drin ve cihazda giimiis kullanilmaktadir [11].

Sekil hafiza etkisine (Shape Memory Effect) sahip olmasi sayesinde
sitilmalart ile tiretildikleri ilk sekle donebilen nikel — titanyum alagimlar1 da medikal
uygulamalarda kullanilmaktadir. Genellikle dental kopriiler, yapay kalp kaslar1 ve
iskelet — kas sistemine uygulanan implantlarda gortulmektedir [10].

316L paslanmaz ¢eligi, kobalt ve alasimlar1 gibi bir¢gok metalik implanta
kiyasla daha hafif olmas1 ve kararli yapisi ile titanyum ve alasimlar1 medikal alanda
oldukga sik kullanilan bir biyomalzemedir. Yiizeyindeki oksitlenmeyi 6nleyen ve
asindirict Kimyasallarla tepkimeye girmeyi engelleyen oksit tabakasi sayesinde
titanyum korozif etkilere karsi direngli bir yap1 gostermektedir. 316L paslanmaz
¢eligin yogunlugu 7,9 gr/cm®, kobalt - nikel - krom - molibden alagiminin yogunlugu
9,2 gr/cm® ve tantalyumun yogunlugu 16,6 gr/em® diizeyinde iken titanyum ve
alagimlar1 4,5 gr/cm3 diizeyindedir. Bu sayede mekanik agidan kuvvetli ve hafif
biyomalzemelerin iiretimi miimkiin olmaktadir [8]. Ayrica titanyum manyetik
ozellikte olmadigindan viicut i¢i kullanim durumlarinda MR (Manyetik Rezonans)
icin uygunluk saglamaktadir. Elastisite modiiliiniin kemik degerlerine yakin olmasi,
inert 6zellik gostermesi, hipoalerjik ve nontoksik olmasi titanyum ve alagimlarinin
diger avantajlarindandir [10]. Biyomalzeme olarak kullanilan bazi metal ve

alagimlarin mekanik degerleri Tablo 2.2.’de verilmistir.



Tablo 2.2. Bazi metal ve alasimlarin mekanik 6zelliklerinin karsilagtirilmasi [8]

316L
. . Co-Cr-Mo | Co-Ni-Cr-Mo | Ti6Al4V
OZELLIKLER Paslanmaz Tantalyum
. Alasim Alasim Alasim
Celik
Cekme Dayanim (MPa) | 485 —860 655 793 -1793 860 207 - 517
Akma Dayanimi (MPa) 172 - 690 450 240 — 1585 795 138 — 345
Uzama (%) 12 -40 8 8-50 10 2-30
Kesit Daralmasi (%) - 8 35-65 25 -
Yogunluk (g/cm°) 79 8,3 9,2 45 16,6
Korozyon Dayanim Zayif Ustiin Ustiin Ustiin Iyi

2.2.2. Seramik Biyomalzemeler

Hasara ugrayan doku ya da organlarin tedavisinde kullanilan biyomalzemeler
icerisinde seramik esasli olanlarina seramik biyomalzemeler ya da biyoseramikler
denilmektedir. Biyoseramikler de metalik biyomalzemeler gibi alerjik ve toksik etki
gostermez. Ancak bu materyallerin en 6nemli 6zelligi korozyona karsi yiiksek
dayanim gostererek iistliin biyouyumluluga sahip olmasidir. Seramik biyomalzemeler
viicut i¢i kimyasallarina kars1 kararli, oksitlenme tehlikesi bulunmayan hafif
malzemelerdir [12]. Siklikla kullanilan seramik esasli biyomalzemelere aliimina,

zirkonya, cam seramikler ve kalsiyum — fosfat seramikler 6rnek verilebilir [10].

Aliminyum oksit (Al,O3) olarak da bilinen aliimina yiiksek yogunluk ve
safliga sahip, inert yapida bir biyomalzemedir. Aliiminanin tek tarafli faz1 olan a-
Al;0O3, ‘korundum’ seklinde isimlendirilen ve sik kullanilan bir biyomalzemedir.
Korundum dogal yapisinda krom iyonu empiiriteleri bulundurursa yakut, titanyum
iyonu empdriteleri bulundurursa safir ve klor iyonu empdriteleri bulundurursa
ziimriit adin1 alir [9, 13]. Al,O3 biyoseramikleri uzun émiirlii olmasi sebebiyle kalga
eklem protezlerinde tercih edilir. Biyouyumlulugunun ve mekanik o6zelliklerinin
yeterli diizeyde olmasi sayesinde kemik dolgu maddesi olarak kullanimlari da

yaygindir [14].

Son yillarda kalga eklem protezlerinde kullanilan bir diger biyoseramik de
zitkonyadir. Zirkonya ya da zirkonyum oksit olarak adlandirilan seramik yapilari da

aliimina gibi temas ettigi ortam iizerinde inert etki yaratir. Aliiminaya kiyasla ylksek




catlama ve bikilme direncine sahip olmasi sayesinde uyluk kemigi protezlerinde de
basarili sonuglar vermistir. Ancak zirkonya viicut sivilari igerisinde zamanla gerilme
direncini kaybetmesi ve kaplama oOzelliklerinin zayif olusu gibi bazi sorunlar
gostermektedir. Bu seramik malzemenin en 6énemli dezavantaji olarak da yapisinda
uranyum ve toryum gibi yarilanma omrii uzun radyoaktif elementler bulundurmasi
gosterilebilir [10].

Biyoseramik grubundaki bir diger malzeme silika (SiO,) bazli cam
malzemelerdir. Biyocam, silika, fosfat, kalsiyum ve soda igeren bir cam karigimidir.
4585 olarak formiile edilen ve agirlikgca %45 SiO», %6 P,0Os , %24,5 CaO ve %24,5
NaO igeren bu bilesim mekanik 6zelliklerinin zayif olmasi sebebiyle iskelet - kas

sisteminde kullanilan bir biyomalzeme degildir [10].

Kemikler, dokularinin inorganik kismini kalsiyum — fosfat minerallerinin
olusturdugu bilesiklerin (CaPO,4, CaCO3, MgPO,, CaF4, CaCl) ve alkali tuzlarinin
meydana getirdigi sert yapilardir. Kalsiyum — fosfat esash seramikler de kalsiyum ve
fosfat atomlarinin ¢oklu oksitleri seklindeki yapilardir. Bu seramik biyomalzemeler
kullanildiklart kemik dokularinda gosterdikleri biyoaktivite Ozellikleri ile dikkat
cekmektedir. Kemik dokulari, Ca-P esasli biyomalzemeler ile arasinda olusturdugu
fibr6z doku sayesinde bu biyomalzemeler tiizerinde yeni kemik dokularmin
gelismesine imkan tanimakta ve boylece tedavi siirecine olumlu katki saglamaktadir.
Ortopedik uygulamalar, yuz ve kulak kemikleri, kalca ve diz protezlerinde kemik
tozu olarak kullanommin haricinde dental ve okiler implantlarda da tercih
edilmektedir [10].

2.2.3. Biyopolimerler

Dogal olarak yumusak ve esnek olmalarinin yani sira degisken yiizey
morfolojilerinin kolay elde edilebilir olmas1 ve hafif olmalar1 polimer malzemeleri
biyomalzeme alaninda 6n plana ¢ikarmistir [9, 15]. Polimer esasli biyomalzemeler
viicut icerisinde gosterdigi etki géz oniine alinarak biyolojik olarak parcalanabilen ve
parcalanamayan malzemeler olarak 2 tip kategoriye ayrilmistir. Jelatin, kollajen,
polilaktik glikolikasit (PLGA), polivinilklorir (PVC) ve polilaktikasit (PLA)
biyobozunur olarak da adlandirilan pargalanabilen polimerlere Srnektir. Poli metil

metakrilat (PMMA) ve polietilen (PE) de biyolojik olarak parcalanmayan
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polimerlere 6rnek olarak verilebilir. PMMA, saydam yapisi, sert ve kararli olmasi
gibi oOzellikleri ile gbéz i¢i ve kontakt lenslerde kullanimi yaygindir. Polietilen
biyopolimeri katater ve yapay kalca protezlerinde, polivinilklorir kan nakli ve
diyaliz cihazlarinda kullanilmaktadir [8, 9, 16]. Biyopolimer olarak kullanilan bazi

malzemelerin elastisite modiil ve cekme mukavemetleri Tablo 2.3.’de gdsterilmistir.

Tablo 2.3. Bazi biyopolimerlerin elastisite modiil ve ¢ekme mukavemet
degerleri [9, 16]

Malzeme Elastisite Modul (GPa) | Cekme Mukavemeti (MPa)
Polietilen 0,88 35
Poliuretan 0,02 35
Politetrafloretilen 0,5 27,5
Poliasetal 2,1 67
Poli metil mekatrilat 2,55 59
Polietilen tereftalat 2,85 61
Polieter eter keton 8,3 139
Silikon kauguk 0,008 7,6
Polisulfan 2,65 75

2.2.4. Kompozit Biyomalzemeler

Kimyasal yapilar1 birbirinden farkli en az 2 malzemenin birbirlerinin
zayifliklarini 6rtmesi ile olusan tistiin nitelikli ve ¢ok fazli yeni materyaller kompozit
malzemeler olarak tanimlanmaktadir. Boylece kompozit malzemeyi meydana getiren
bir bilesenin tek basina karsilayamadigi 6zellikler bu yeni malzeme ile karsilanabilir
olmaktadir. Cerrahi amagli kullanilan kompozit biyomalzemelerde; korozyona kars1
direng, metal yorulmasinin ve metal iyon salinimmin olmamasi, kullanilan bdlgeye
gore gerekli ve yeterli mekanik degerleri saglamasi gibi ozellikler gostermesi
beklenmektedir. Kompozit malzemeler ortopedik rahatsizliklarda, yumusak

dokularda kullanilabilecek implant iiretiminde ve dental uygulamalarda tercih

edilmektedir [5, 8].
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2.3. Hidroksiapatit (HA)

2.3.1. Hidroksiapatitin Yapis1 ve Ozellikleri

Hidroksiapatit, kalsiyum — fosfat esasli apatitler arasinda siklikla
kullanilmaktadir. Kalsiyum — fosfat apatitleri simifindaki bilesikler temel olarak
Cas(PO4)sX formili ile sembolize edilir. Formilde belirtilen X ifadesi yerine OH
iyonu baglandig1 durumda bilesik hidroksiapatit olarak ifade edilir. Bununla beraber
X ifadesi yerine CI" iyonu kullanilirsa Kloroapatit, F* iyonu kullanilirsa fluoroapatit
elde edilir. HA seramigi daha yaygin ifadeyle Ca;o(PO4)s(OH), formulu ile gosterilir
[9, 17].

Atomik yapist acisindan hidroksiapatit kristali hegzagonal rombik kafes
yapisina sahiptir. Aralarinda 120° a¢1 olan {i¢ adet a ekseni ve bu eksenleri dik olarak
kesen bir adet ¢ ekseni ile karakterize edilmektedir. Birim hiicre boyutlar1 a = b =

9,432°A, ¢ = 6,881°A ve hesaplanan yogunlugu 3,16 gr/em®tiir [3].

Sekil 2.1. Hidroksiapatitin kristal yapis1 [12]

Hidroksiapatit seramigi i¢in Ca/P orani biiyiikk 6nem arz etmekle beraber bu
oranin genel kabul goren degeri 1,67°dir. Laboratuar ortaminda elde edilen HA’lar
icin bu deger goz onilinde bulundurularak iiretim yapilir. Bu oran degeri 1,67’den

kiiglik olmast durumunda ortamda P ve o-trikalsiyum fosfat bilesikleri agiga ¢ikar.
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Degerin 1,67 den biiyiik olmasi1 durumunda da CaO bilesikleri meydana gelir. Agiga
¢ikan istenmeyen bilesikler HA mukavemetinin diismesine sebep olurlar [9].
Hidroksiapatitin fizikokimyasal, mekanik ve biyolojik 06zellikleri Tablo 2.4.’de

verilmistir.

Tablo 2.4. Hidroksiapatitin fizikokimyasal, mekanik ve biyolojik 6zellikleri [3, 5]

OZELLIK DEGER
Molekiil Formiili Cay0(PO4)s(OH),
Ca/P Orami 1,67
Kristal Yap1 Hekzagonal
Elastisite Moduli (GPa) 4,0-117
Bas1 Mukavemeti (MPa) 400 - 900
Egilme Mukavemeti (MPa) 147
Gerilme Mukavemeti (MPa) 115 - 200
Yogunluk (g/m°) 3,16
Kirilma Dayanimi (MPa m'") 0,7-1,2
Sertlik (Vickers, GPa) 3,43
Poisson Orani 0,27
Bozunma Sicakligi (°C) >1000
Erime Sicakligi (°C) 1614
Dielektirik Sabiti 7,40
Isil Tletkenlik (W/cmK) 0,013
Biyoaktiflik Y iiksek
Biyouyumluluk Ylksek
Biyobozunma Diistik
Hicresel Uygunluk Yiksek
Kemik Iletkenligi Yiksek

2.3.2. Hidroksiapatitin Kullanim Alanlari
[lk kez Bajpai ve arkadaslari ile Piattelli ve arkadaslar tarafindan
kullanilmaya baslayan HA seramigi tiimoral rahatsizliklar sonucu kemikte olusan

boslugun doldurulmasinda, kirilan kemikteki defektin kapatilmasinda ve implant
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uretiminde kaplama malzemesi olarak kullanilmaktadir. Bunun yaninda dis kokiinii
besleme maksadiyla dental uygulamalarda da tercih edilmektedir. Dolgu materyali
olarak HA kullanimi toz veya gozenekli bloklar halinde gergeklestirilmektedir. Bu
sayede olusan boslukta 6dem olusumu ve yumusak dokunun bosluga niifuz etmesi
Onlenir. Hidroksiapatit seramiginin biyoaktif Ozellige sahip olmasi sayesinde
yumusak doku implant iizerinde gelisme ortami bulur. Toksik ve alerjik yapida
olmamasinin yaninda biyouyumluluk 6zellikleri bakimindan giiglii bir biyomalzeme
olan HA viicut tarafindan yabanci madde olarak algilanmaz. Bu sayede biyomalzeme
tizerinde yeni kemik dokularinin gelisimi icin gerekli ortam saglanilmis olur. Ayrica
yapisindaki kalsiyum ve fosfat iyonlart ile viicudun kalsiyum ve fosfat
metabolizmasi agisindan rezervuar gorevi goren kemige destek olur. Diger taraftan,
hidroksiapatitin i¢yapisinda bulunan kalsiyum iyonlarinin yerine Mg2+, zZn**, La*,
Y¥* In*, APY ve Bi** gibi farkli katyonlar eklenebilmesi, gilinlimiizde

hidroksiapatitin farkli alanlarda kullanimina olanak tanimaktadir 3, 5, 19, 20].

HA’nin bir diger kullanim alanm1 da okiiler implantlardir. Biyouyumluluk ve
biyoaktivite Ozelliklerinin yani sira gozenekli HA kristalleri dokularin implanta
niifuz etmesini saglamasi ile implantin goéz bosluguna tutunmasina olanak tanimakta

ve bu da hidroksiapatitin okiiler uygulamalarda etkin olmasini saglamaktadir [9].

2.3.3. Hidroksiapatitin Biyouyumlulugu

Bir biyoseramik olarak hidroksiapatit icin bilinen en 6nemli 6zellik sahip
oldugu yiiksek biyouyumlulugudur. Toksik ve alerjik olmamasi ile birlikte gdzenekli
formu dokusal uyumlulukta 6nemli bir rol iistlenmektedir. Gozenekli bir yapida
olmast hidroksiapatitleri 2 agidan avantajli duruma getirmektedir. Bunlardan ilki
gelismeye baglayan yeni hiicreler hidroksiapatitin bu gézeneklerine dogru biiyiimekte
ve bdylece dokularin implanta niifuzu saglanmaktadir. ikinci olarak da &zellikle
ortopedik uygulamalarda yine bu gézenekli yapilar kemik dokusunun gelisecegi yeni
ortamda bir kanal sistemi gorevi gorerek kemik dokusuna kanla beraber diger 6nemli
viicut stvilarinin ulagsmasii saglar. Gelisim i¢in uygun ortami bulan kemik dokusu
once HA implant1 iizerinde fibrovaskiiler doku gelistirir. Ardindan bu doku
tizerindeki olgun lameller zamanla yeni kemik dokularini olusturur [5, 18, 21]. Sekil
2.2.’de gelisen yeni kemik dokularinin gbzenekli HA tabakasi iizerinde ilerlemesi

gosterilmistir [5].
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Sekil 2.2. Gelisen yeni kemik dokularinin gézenekli HA tabakasi lizerinde ilerlemesi

HA’nin osteokonduktif 6zelligi sayesinde de implantlarin kemige etkili bir
bicimde baglanmasi saglanir. Ayrica hidroksiapatitin bolgesel biiytime faktorleri ve
kemik proteinleri ile kimyasal bag yapma egiliminde oldugu saptanmistir. Tiim
bunlara ek olarak kemik, yapis1 organik, inorganik ve su seklinde olan kompozit bir
malzemedir. Inorganik fazmin biiyiik bir kismi laboratuar ortaminda da iiretilebilen

HA seramik biyomalzemesinden olugsmaktadir [18, 22].

Hidroksiapatitin tibbi uygulamalarda biyomalzeme olarak kullanilmasini
sinirlayan temel faktor iskelet kas sistemi i¢in yeterli mekanik dayanimi
gosterememesidir. Kirilgan yapis1 ve diisilk mukavemeti ile HA, genellikle sistem
mekanik degerlerini saglayan metalik biyomalzemeler {izerine kaplanmasi1 yapilarak
kullanilir. Dolgu malzemesi olarak kullanildigi durumlarda da fazla yiike maruz

kalmayacak bolgelerde tercih edilmektedir [3, 18].

2.4. Kemikler

Yapisinin = %30’luk  kisminin  organik, %70’lik kisminin inorganik
maddelerden olustugu kemik dokusu, viicuda gerekli olan kalsiyum mineralinin
rezervidir. Kalsiyum haricinde fosfor, sodyum ve magnezyum gibi bircok minerali
de biinyesinde barindiran kemik dokusu organizmaya desteklik saglar, viicuda sekil
verir, organlar1 korur ve kaslar ile birlikte viicudun hareketini saglar. Yeni dogan bir

bebekte yaklasik 30 gr. kalsiyum varken yetiskin bireylerde bu miktar 1000 - 1200
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gr. araligindadir. Viicut igerisindeki bu kalsiyum mineralinin %99’luk kismi
kemiklerde depo edilir. Kalsiyum acisindan doymus olmalar1 sebebiyle de kemikler
organizmanin en sert yapidaki dokularidir [18]. Sekil 2.3.’te insan viicudundaki bazi

kemikler bulunduklar1 bolgelere gore gdsterilmistir.

ISKELET SiSTEMi

Korek
kemigi

omurlan

Sekil 2.3. insan viicudunda bulunan bazi kemikler [18]

2.4.1. Kemik Hucreleri
Kemik dokusunu 4 temel hiicre olusturur. Bunlar; osteoprogenitor, osteoblast,

osteosit ve osteoklasttir.

Osteoprogenitor:  Kemiklerin ana hucreleri olan osteoprogenitorler,
kemiklerin havers ve volkman kanallarinda inaktif sekilde bulunurlar. Kemigin
blylmesi, zedelenmis ve kirtlmis kemiklerin iyilesmesi sirasinda inaktif formdan

aktif forma gecerek osteoblast veya kondroblast hiicrelerine doniistirler [23].

Osteoblast: Yeni kemik hiicrelerinin olusumundaki geng¢ hiicrelerdir. Kiip
seklindeki bu hiicreler kemik ylizeyini tabaka olusturacak sekilde sarar.
Membranlarinda parathormon reseptorii tasirlar. Parathormon ile kemik kalsiyum

salmimi1 hizlanir, osteoblastlar azalir ve osteoklastlar gogalir [23].
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Osteosit: Kemik dokusunun canli kalmasini saglayan bu hiicreler kemigin

temel yapisini olusturur. Siki ve siingerimsi olarak ikiye ayrilir [23].

Osteoklast: Bu hiicrelerin gorevi, kemik dokunu yikimi yani rezorbsiyonudur.
Kemik yikimi, kemik dokusunun yeniden modellenmesinde 6nemli rol oynar. Bu
olay osteoklast ve osteoblast hiicrelerinin  beraber c¢alismasi sonucunda

gerceklesmektedir [23].

2.4.2. Kemigin Mekanik Ozellikleri

Bireyin yasina bagli olarak kemik yapisini olusturan organik, inorganik ve su
degerlerinde degisiklikler goriiliir. Bu degisiklikler kemigin mekanik degerlerini de
etkilemektedir. Kemigin bosluklu yapisi, bosluklarin ebat ve dagilimi, igerdigi
mineraller, kemigin kolajen dokusu, kemigin yasi, cinsi ve anatomik yapis1 mekanik
degere etki eden en onemli unsurlardandir. Bununla beraber kuru kemik, yas olan
kemige kiyasla diisiik tokluk, diisiik kirllma dayanimi ve diisiik sekil degistirme
kapasitesine sahiptir. Yas kemik kirilma oncesi daha fazla enerjiyi absorbe edebilme

ve uzama Ozelliklerine sahiptir.

Bu tez ¢alismasinda elde edilen test sonuglari; karsilastirilmasi amaciyla
Tablo 2.5.’te verilen femur kemigin basma, ¢cekme ve burulma testleri sonuglarinda
bulunan mekanik degerleri, Tablo 2.6.’da verilen kortikal kemik mekanik degerleri
ve Tablo 2.7.’de verilen kabuk kemik, siingerimsi kemik, eklem yeri kikirdagi ve

tendon dokularinin mekanik 6zellik degerleri ile karsilagtirilmistir.
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Tablo 2.5. Basma, cekme ve burulma testlerinden elde edilen insan femur

kemiklerinin mekanik ozellikleri [3]

Tur Kemik Numune Boylar1 Mukavem Elastisite Referans
et Moduli (GPa)
(MPa)
BASMA TESTI
2x2x6mm dumbbell 167-215 14,7-19,7 Reilly, 1974 [24]
insan | Femur 2x2x6mm dumbbell 179-209 115,4-18,6 Burstein, 1976 [25]
3mm cap,silindirik 205-206 -- Cezayirlioglu,1985 [26]
3mm ¢ap,silindirik 192-213 -- Cezayirlioglu,1985 [26]
CEKME TESTI
3,8x2,3x76mm 66-107 10,9-20,6 Evans, 1951 [27]
dumbbell
Insan Femur 2x2x6mm dumbbell 107-140 11,4-19,7 Reilly, 1974 [24]
2x2x6mm dumbbell 120-140 15,6-17,7 Burstein, 1976 [25]
3mm ¢ap, silindirik 133-136 -- Cezayirlioglu,1985 [26]
BURULMA TESTI
53 -- Hazama, 1956 [28]
insan w 2x2x6mm dumbbell -- 3,1-3,7 Reilly, 1974 [24]
3x3x6mm dumbbell 65-71 -- Reilly, 1975 [29]
3mm cap, silindirik 68-71 - Cezayirlioglu, 1985 [26]
Tablo 2.6. Kemik doku seviyesinde kortikal kemigin mekanik 6zellikleri [3]
Tur Kemik Numune Boylari Mukavemet Elastisite Referans
(MPa) Moduli
(GPa)
2x2x6mm dumbbell 167-215 14,7-19,7 Keller, 1990 [30]
Insan Femur 2x2x6mm dumbbell 179-209 115,4-18,6 Keller, 1990 [30]
3mm ¢ap, silindirik 192-213 -- Curry, 1997 [31]
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Tablo 2.7. iskelet dokularmin mekanik dzellikleri [3]

Ozellik Kabuk Kemik Stingerims| Eklem Yer Tendon
Kemik Kikirdagi
Basma Mukavemeti (MPa) 100-200 2-12
Egilme Mukavemeti (MPa) 50-150 10-20 10-40 80-20
Hasar Sekil degisimi (%) 1-3 5-7 15-50 10
Elastisite Modiili (GPa) 7-30 0,05-0,5 0,001-0,01 1
Kirilma Toklugu K, (MPa m™?) 2-12
Referans (Bonfield, 1984) (Audekereke, (Kempson, 1982) (Butler, 1984)
[32] 1984) [33] [34] [35]

2.5. Hidroksiapatit Sentezleme ve Kaplama Yontemleri

Hidroksiapatit kristallerinin sentezi ve althik malzeme olarak kullanilan
materyal lizerine kaplanmasi bugiline kadar g¢esitli yontemlerle gerceklestirilmistir.
Bunlar; hidrotermal, emdilsiyon, kimyasal ¢coktiirme, sol-jel, biyomimetik, ultrasonik
coktirme, mikrodalga - hidrotermal, elektrokimyasal ve mekanokimyasal gibi

yontemlerdir.

2.5.1. Hidrotermal Ydntem

Liu ve arkadaglar tarafindan kullanilan bu yontem ile 130 — 170 nm ile 15 —
25 nm ebatlarinda igneye benzer sekilde HA kristalleri olusturulmustur. Saf su
igerisine karistirtlan Ca(OH), ve Ca(H,PO,)2.H20O toz ¢ozeltileri basingli bir kabin
icerisinde 109 °C sicaklikta 1 - 3 saat arali@inda isitilmistir. Sentezlenen
hidroksiapatit kristallerine 1200 - 1300 °C sicaklikta sinterleme islemi uygulanmis ve
yogunluk degerleri yiikseltilmistir. Elde edilen kristallerin Ca/P oran1 ~2,64 olarak
tespit edilmistir [18, 36].

Hidroksiapatit sentezi i¢in bu yontemi uygulayan Wang ve arkadaslar1 2006
yilinda yaptiklar1 ¢aligmada cetyltriamonium bromide (CTAB) kullanmis ve farkli
formlarda nano boyutlu HA elde etmislerdir. Yapilan ¢alisma kapsaminda sentez
sicakliginin 90 °C ve pH degerinin 13 oldugu ortamda elde edilen hidroksiapatitlerin
~27 nm ¢ap degerine sahip kiiresel sekilli oldugunu rapor etmislerdir. Sicakligin 150

°C ve pH degerinin 9 oldugu ¢alisma kosullarinda ise 1125 nm’den fazla igne sekilli
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hidroksiapatit sentezlendigini belirtmislerdir. Bu calisma ile Wang ve arkadaslar
calisma sicakligiin ve pH degerinin elde edilen HA sekil ve boyutlar1 tizerinde etkili

oldugunu gostermislerdir [7, 37].

2.5.2. Mikrodalga — Hidrotermal Y6ntemi

Han ve arkadaslarmin mikrodalga — hidrotermal metodunu kullanarak
yaptiklar1 ¢alismada yarim saat siiresince 600 bar ve 300 °C’de nano boyutta HA
tozlarmi1 sentezlemeyi basarmislardir. Gergeklestirilen bu calismada H3PO, ve
Ca(OH);, bilesikleri baslangic malzemesi olarak segilmis ve bagil olarak, 450 W
diisiik mikrodalga giiciinde ve Ca/P oran1 1,57 olan hidroksiapatit tozlari igerisinde
Ca-P bilesiklerini saptamislardir. Bununla beraber mikrodalga degerini 550 W ve
Ca/P oranim 1,67 olarak sectiklerinde elde edilen HA tozlarimin iki farkli sekle sahip
oldugunu rapor etmislerdir. Birinci tip hidroksiapatit parcaciklarinin genisligi 4 - 15
nm, boyu 20 - 50 nm igne seklinde iken; ikinci tip HA parcaciklarinin ¢ap1 10 - 30
nm olan kiire sekilli yapida oldugunu gozlemlemislerdir. Ayrica elde edilen HA
tozlarinin safligit ICP-MS cihaz1 ile 6lgiilmiis ve % 99,995 olarak tespit edilmistir
[14, 38].

2.5.3. Elektrokimyasal Sentez

Djosic ve arkadaslari, saf su icerisinde Na,H,EDTA.2H,O, NaH,PO, ve
CacCl; bilesiklerinin ¢6ziilmesi ile elde edilen sulu ¢ozelti pH 9 - 12 ve 137 - 207
mAcm™ deger araliginda olan akim yogunlugu ile ortalama caplari ~583 nm olan HA

parcaciklarini sentezlemeyi bagarmistir [18, 39].

2.5.4. Mekanokimyasal Yontem

Nasiri ve arkadaslari Ca(OH),, CaHPO, ve CaCOj; bilesikleri kullanilarak
mekanokimyasal yontem ile tek kristalli hidroksiapatit igne sekilli yapilarinin ve
nano grandllerinin sentezini gerceklestirmistir. Bu ¢alismada hidroksiapatit
pargaciklar1 polimerik bir ortamda kullanilarak incelenmis ve sonug olarak 20 — 23

nm ebatlarinda hidroksiapatit tozlar1 sentezlenmistir [18, 40].

2.5.5. Kimyasal Cokttrme Yontemi
Mobasherpour ve arkadaslari, Ca(NOs)..4H,O ve (NH;),HPO, tuzlarini

karnisgtirmis ve elde edilen karisim ile kimyasal ¢oktiirme yontemi kullanilarak HA
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tozlar iiretimi gergeklestirmistir. ~ 8 — 20 nm ebatlarinda sentezlenen hidroksiapatit
pargaciklarinin sicaklik artisina bagli olarak (100 — 1200 °C) boyut degerlerinin
artt1g1 rapor edilmistir [18, 41]

2.5.6. Biyomimetik Ydntem

Biyomimetik, dogada var olan sistemlerin laboratuar ortamindaki yansimasi
olarak kabul edilmektedir. Bu yontem ile gelistirilen sistemler, aletler ve
mekanizmalar dogadan ilham alinarak elde edilmistir. Biyomimetik yontemin HA
kaplama siirecindeki kullanimi, kaplama ortaminin ve usuliiniin insan viicudu ile
uyumlu ve organizmanin dogal akisini engellemeyecek sekilde biyomalzeme iiretimi
ile gergeklestirilmektedir. Bu yontemde altlik malzeme yiizeyi c¢esitli kimyasallar
vasitasiyla aktiflestirilerek kimyasal ¢oktiirme ile sentezlenen hidroksiapatit
partikiillerinin yiizeye baglanmasi amaglanmaktadir. Kaplamanin gergeklesecegi
ortam olarak laboratuar kosullarinda iiretilen yapay beden sivisi kullanilmasi elde

edilen kaplamalarin viicut ile tamamen uyumlu olmasini saglamaktadir.

Ik kez Kokubo ve arkadaslar tarafindan kullanilan bu yontemle YBS icinde
farkli malzemeler iizerine HA kaplama islemi basariyla gerceklestirilmistir [42].
Kokubo ve arkadaslarinin hazirlamis oldugu yapay beden sivisinin iyon degerleri
insan kan plazmasi iyon degerleri ile tam olarak uyusmamaktaydi. Gelistirdikleri
yeni bir regete ile Pasinli ve arkadaslari, kan plazmasinda bulunan biitiin inorganik
iyonlar yoniinden benzer bilesim gosteren yapay beden sivisini elde etmislerdir [43].
Laktik asit — sodyum laktat tampon sistemi icerisinde gergeklestirilen bu YBS’ye ek
olarak Aydin literatiirde ilk defa biyomimetik teknik ile sitrik asit — sodyum sitrat
tampon sistemini kullanmis ve daha basarili sonuglar elde etmistir [3]. Bunun
yaninda Caglayan ve Kirman da yaptiklari ¢aligmalarda kan plazmasina birebir uyum

saglayan YBS regetesi hazirlamiglardir [5, 9]

Biyomimetik yontem kullanilarak gergeklestirilen HA kaplama islemi 3 ana
islem basamagindan olusmaktadir. ilk asama altlik malzeme olarak secilen metalik
implantin yiizey temizliginin gergeklestirilmesidir. Yine bu asamada malzeme
ylizeyinin bag yapma egiliminin arttirilmasi amaciyla ¢esitli kimyasallar kullanilarak
yiizey aktiflestirilmesi saglanir. Ikinci asama olarak yiizeyi temizlenip aktiflestirilen

malzemeler iizerinde apatit g¢ekirdeklenmesinin tetiklenmesi amaciyla 1sil islem
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uygulanmaktadir. En son islem olarak da altlik malzemeler hazirlanan YBS
icerisinde bekletilerek yiizeylerinin kaplanmasi amaglanir. insan kan plazmasina
esdeger kimyasal yapida olan yapay beden sivisi; NaCl, NaHCO; KClI,
Na;HPO42H,0, MgCl,*6H,0, Na;SO4, (CH,OH);CNH;, HCI, CaCl,*H,0

kimyasallar1 kullanilarak hazirlanmaktadir [3].

Metal yiizeyinde apatit olusum mekanizmasi su sekildedir: Titanyum metali,
genellikle pasif bir titanyum oksit tabakasi ile kapli oldugundan dolay1 kimyasal
acidan dayaniklhidir. Alkali sulu ¢ozelti iginde su sekilde tepkimeye girer; oncelikle
pasif titanyum tabakasi olan TiOj,

TiO+OH = HTiO3 (2.1)
tepkimesini verir. Daha sonra alt tabakadaki Ti,

Ti+30H = Ti(OH)s" +4¢’ 2.2)
Ti(OH)s* + e = TiO, .H,0 +1/2H, (2.3)
Ti(OH)s" + OH = Ti(OH)4 (2.4)
TiO; .nH,0 + OH = HTiO5 .nH,0 (2.5)

tepkimesini verir.

Negatif yiklenen HTiO3.nH,O, sodyum iyonlarini yapisi igine alir. Daha
sonra ylizeyde apatit ¢ekirdeklenmesini baglatacak, kimyasal ve 1sil iglem siireci

devreye girer [3].

Son yillarda yapilan arastirma sonuclart biyomimetik yontemle yapilan
kaplamalarin sadece metalik implantlar ile siirli olmayip karbon ve polimer gibi

farkli yilizeylere de uygulanabilecegini gostermektedir [25].

2.5.7. Sol — Jel Yontemi
Sol ve jel terimleri birbirinden farkli anlamlari karsilamaktadir. Sol;
hazirlanacak sivi icerisinde gozle goriilemeyecek kadar kiiciik nanoparcaciklarin

(500 nm ve daha kiigiik) kararli bir siispansiyonu olarak tanimlanir ve ¢oziilen bu
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pargaciklar sivi igerisinde askida kalacak sekilde olusturulur. Jel terimi ise sivi
icerisinde c¢ozdirilen nanopargaciklarin ¢oktiiriilmesi ile meydana gelen bol sulu

cozeltilerdir. Kat1 ve s1v1 arasinda bir ara faz olarak tanimlanabilir [17].

Bu teknikte ilk asama olarak sol olusturulur ve ikinci asamada da sol, iig¢
boyutlu siirekli bir ag olusturacak baska bir sivi eklenerek jel haline dontistiiriiliir.
Ardindan jel yapis1 kurutma ve tavlama islemlerinden gecirilip oksit hale
dontstiiriiliir. Bazt metal alkoksitleri uguculugunun ve ¢o6ziinebilirliginin diisiik
olmasindan dolay1 bunlara alternatif olarak organik c¢ozlciler icerisinde ¢6ziinen
organik asit tuzlar1 olan asetatlar, sitratlar, formatlar ve nitratlar kullanilir. Yaygin
olarak nitratlarin kullanilmasina ragmen baslangi¢c maddesi olarak iyi ¢oziinebilen ve
bazik Ozellikleri sayesinde hizli jellesen asetatlarin kullanimi olumlu sonuglar
vermektedir. Hidroliz ve yogunlasma islemlerinin ardindan elde edilen jel igerisinde
genellikle olusturulan yap1 igerisinden uzaklastirilamayan alkol ve su karigimi

meydana gelir. Kurutma ve tavlama islemlerinin ardindan oksit malzeme elde edilir

[17].

Kim ve arkadaslarinin yaptig1 ¢alismada Ca(NO3),.4H,0 ve P,0s bilesikleri
kullanilmis ve 12 saat siire ile 900 °C sicaklikta tavlanmistir. Sol — jel teknigi ile
yapilan calisma sonucunda 50 — 150 nm ebatlarinda tek faz hidroksiapatit

sentezlendigini rapor etmislerdir [18, 44].

Sol — jel yontemini kullanan Feng ve arkadaslari da pentaoksit (P,Os) ve
kalsiyum nitrat tetrahidrat (Ca(NOs),.4H20) soliisyonu igerisinde toz seklinde HA
kristallerini iiretmeyi bagarmiglardir. Yapilan test sonuglar incelendiginde sinterleme
sicakliginin 600 — 900 °C araliginda oldugu durumlarda HA kristallerinin yani sira
yan faz olarak da kalsiyum oksit ve p-trikalsiyum fosfat (B-TCP) sentezi
gerceklesiyorken sinterleme sicakliginin 600 — 700 °C oldugu durumda 10 — 15 nm
boyutlarinda tek faz HA sentezinin gergeklestigi goriilmektedir. Bu ¢alisma ile HA
sentezi i¢in yapilan sinterleme islemindeki sicaklik degerinin HA faz yapisina

etkisinin tespiti gerceklestirilmistir [14, 45].
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2.5.8. Ultrasonik Coktiirme

Cao ve arkadaslarinin ultrasonik c¢oktiirme teknigi kullanarak yaptiklart
calismalarda Ca(NOg3), ve Na,HPO, bilesikleri ve ¢Oktiirme siireci esnasinda
NH,CONH, bilesigi kullanilmistir. Calisma sonucunda sentezlenen HA
parcaciklarinin 20 nm boyutlarinda oldugunu rapor etmiglerdir. Ayrica
gerceklestirilen bu calisma sonucunda HA parcaciklarinin olugsma hizinin sistem
sicakligi ile iliskili oldugunu ve sicaklik arttikga HA olusma hizinin arttigmi da
belirtmiglerdir [5, 46].

2.5.9. Emdlsiyon Yontemi

Lim ve arkadaslarmin yaptigi c¢alismada sirekli mikroemulsiyon, ters
mikroemulsiyon ve emdlsiyon yontemleri kullanilmistir. Yapilan ¢alismalarda
siklohekzan, polioksietilen-5-nonil fenil eter, polioksietilen-9-nonil fenol eter ve sulu
cozelti kullanilmig ve her 3 yontemde de elde edilen hidroksiapatit tane boyutlar1 100
— 400 nm araliginda oldugu rapor edilmistir [18].

Guo ve arkadaslari, yaptiklar1 calismada ters mikroemiilsiyon yontemini
kullanarak hidroksiapatit sentezini gerceklestirmislerdir. Bu ¢alismada degistirilen
hidrofil - lipofil dengesinin (hydrophile-lipophile balance, HLB), elde edilen
hidroksiapatit kristallerinin par¢a boyutlarina olan etkisi incelenmistir. Calisma
sonrasinda yapilan test sonuclari 20 — 100 nm ebat aralifinda HA sentezinin
gerceklestigini ve hidrofil - lipofil dengesinin artan degerine paralel olarak HA

parcaciklarinin ¢ap ve uzunluk degerlerinin arttigini géstermistir [5, 47].

2.6. Tedavi Sonrasi1 Durumlar

Cerrahi uygulamalarda kullanilan implant malzemeler genellikle ideal
biyouyumluluk ve istenilen mekanik yeterlilikte Ozellikler tasimaktadir. Bu
materyallerin kullanimi1 tedavi siirecine katki saglayarak hastanin iyilesme diizeyine
ve hizina olumlu etkiler saglar. Ancak se¢ilen implant malzeme, iiretim ve kaplama
yontemleri, kullanilan malzemelerin mekanik yeterlilikleri ve biyouyumluluk gibi
Ozellikleri bu siirece dogrudan etki eder. Dolayisiyla bu etkilerden bir ya da birkagin
saglamayan sartlarin olusmasi durumunda implantasyon tedavisi hasta Gizerinde her

zaman istenilen sonucu vermeyebilir.
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Titanyum ve alasimlar1 6zellikleri bakimindan ideal biyomalzemeler olmasina
ragmen islenmemis ya da kaplanmamis yiizeyli kullanimlar1 dokular ile arasinda
enfeksiyon riski tagimaktadir. Bu durum osseointegrasyon derecesini azaltarak hasta
sikdyetlerinin artigina sebebiyet vermektedir. Bakteriyel enfeksiyon sebepli ortopedik
biyomalzemelerde hasar olusumu hem staphylocuccus epidermidis, pdeudomoas
aeruginosa gibi gram - pozitif hem de gram - negatif patojenlerden
kaynaklanmaktadir [11].

Ortopedi alaninda kullanilan implantlar iizerinde olusan bakteri kolonilerinin
%30’luk  kismi1  staphylocuccus epidermidis  kaynaklidir. Gram negatif
patojenlerinden kaynakli rahatsizliklar gram pozitifler kadar yaygin degildir. Ancak
bu patojenler de biyomalzeme iizerinde tehlikeli biyofilm olusumuna neden

olmaktadir [11].

Biyomalzemeler {iizerinde olusan bu patojenlerin enfeksiyon risklerinin
engellenmesi amaciyla prophylactic antibiyotiler siklikla kullanilmaktadir. Bu
antibiyotiklerin kullanimi1 patojenler {izerinde etkili sonuglar vermesine karsin 6nemli
maliyet artiglarin1 beraberinde getirmektedir. Bununla beraber antibiyotik kullanimi
ile bakteri diizeyi yeterli oranda indirilemezse 6 haftalik siire¢ sonrasinda
biyomalzemenin degisimi gerekmektedir. Farkli implant malzemeler iizerinde olusan
staphylocuccus epidermidis ve pdeudomoas aeruginosa tiirii bakteriler Sekil 2.4.’de
gosterilmistir [11, 48].
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Sekil 2.4. Farkli implant malzemeler {izerinde olusan staphylocuccus epidermidis ve
pdeudomoas aeruginosa tiirii bakterileri olusumu

Ozellikle metalik biyomalzemeler agisindan kullanim sonrasinda olusabilecek
istenmeyen sonuclardan bir digeri de metallozis olusumudur. Metal bazli aginma
debrislerinin infiltrasyonu olarak tanimlanan metallozis, mekanik 0zelliklerin
yetersizligi, biyomalzemelerin doku igerisine yerlestirilme sekli ve dizimi, implantin
Uretiminin ve sterilizasyonunun sekli, biyomalzeme ile doku arasinda sikisma,
modiiler protezlerde prostetik parcalar arasindaki siirtinme ve yuksek fiziksel
aktivite gibi sebeplerden kaynaklanabilmektedir. Metallozis olusumuna ait

mikroskobik goriiniim Sekil 2.5.°te verilmistir [1].

25



Sekil 2.5. Metallozis olusumuna ait mikroskobik gérinim (H-E x 40)

2.7. Literatiir Calismalari

Hench arkadaslan ile yaptig1 calismada hidroksiapatitin gézenekli yapisini,
yogunluk ve cesitli iiretim yontemleri ile ilgili temel kavramlart agiklamistir.
Bununla beraber metal esasli biyomalzemeler ilizerine seramiklerin kaplanmasiyla

ilgili tartigmalari ortaya atmistir [49, 50].

Chai ve arkadaglart HA kaplama ile ilgili birgok metot kullanmis ve yaptiklar
kaplama kalinlik degerlerinin 50 um - 200 pm aralifinda oldugunu belirtmislerdir.
Kullandiklar1 yontemler arasinda daldirma ile kaplama, sol — jel, biyomimetik,
elektroforez, HVOF (High Velocity Oxy-Fuel) ve plazma sprey bulunmaktadir [5,
51].

Kokubo ve arkadaslari, HA kaplama ¢alismalarinda literatlrde ilk kez
kaplama ortami olarak yapay beden sivisini kullanmistir. Ayrica kaplama ortamina

Tris — HCI1 tampon ¢ozeltisini ekleyerek basarili sonuglar elde etmislerdir [3, 42].

Tas da yaptig1 calismalarda yapay beden sivisini kullanmis ve kan plazmasi
iyon degerleri agisindan Kokubo ve arkadaslarinin elde ettigi degerlere kiyasla daha
yakin degerler elde etmistir. Biyomimetik yontem kullanilarak gerceklestirilen
calismada Ca(NOs),.4H,0 ve (NH4);HPO, tuzlar1 kullanilarak nano boyutlu HA
sentezi gerceklestirilmistir [49, 52].
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Hamadouche ve arkadaslar kaliteli bir kaplama i¢in kaplama kalinlig1, yiizey
purtizliilligi ve kullanilan biyomalzemelerin kimyasal yapilariin onemli faktorler

oldugunu ¢alismalarinda ifade etmistir [5, 53].

Wanga ve arkadaslar1 peptid baglar tarafindan baglanmis monomerler iceren
bir polimer olan polyamidi (polyhexamethylene adipamide) c¢alismalarinda
kullanmistir. Bu c¢alisma ile polimer esasli malzemeler ile HA arasinda olusan
hidrojen bag1 benzeri bir bagdan dolay1r polyamid igerisinde HA’nin dagilimini
miimkiin oldugu gosterilmistir. Polimer ve seramik esaslt bu malzemelerin
olusturdugu kompozit yapi, klinik ¢aligmalarda kullanilabilecek biyomalzemelerin

elde edilmesini miimkiin kilmaktadir [49, 54].

Serbet¢i ve arkadaglari olusturduklari kemik ¢imentosu karisimma HA
kristallerini de eklemistir. Elde ettikleri yeni karigim1 in-vivo deneylerde de kullanan
Serbetci ve arkadaglar1 hidroksiapatit kristallerinin bulundugu kemik ¢imentosunun
biyouyumluluk degerinin daha yiliksek oldugunu calismalarinda belirtmislerdir [3,
55].

HA sentezi i¢in kullanilan yontemlerden biri de pH-sok dalga yontemidir.
Koumolidis ve arkadaglar1 tarafindan kullanilan bu yontemde yiizeyin bag yapabilme
potansiyelini arttirma amaciyla cetyltriamonium bromide (CTAB) ve 1-bitanol
kullanilmstir. 650 °C sicaklikta gergeklestirilen islemin ardindan 40 — 120 nm boyut
araliginda HA pargaciklarini sentezlediklerini ve sicaklik degerini 635 °C’ye
indirerek HA pargaciklarimin kristallesmesini sagladiklarint rapor etmislerdir.
Sinterleme iglemini 900 °C’de gerceklestirdiklerinde de daha biiyiik par¢a boyutunda
HA kristallerini elde ettiklerini agiklayarak sinterleme esnasindaki sicakligin HA

parga boyutuna direkt olarak etki ettigini gostermisleridir [14, 56].

Xiao ve arkadaglari, ¢alismalarinda nano boyutlarda, yi1gin olusturmamis ve
homojen dagilim saglayan HA parcaciklarini elde etmeyi amaglamistir. Yapilan
deneysel ¢alisma sonucunda ultrasonikasyon ve polimer dagiticinin (polietilen glikol,
PEG) birlikte kullanildigi durumlarda yigin olusumu gézlemlenmezken tek basina
ultrasonikasyonun yigin olusumunu engellemede yetersiz oldugu rapor edilmistir [5,
57].
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He ve arkadaglari nano boyutlarda HA sentezi i¢in biyomimetik yOntemi
kullanmuistir. Calismada Ca(NO3),2.4H,0 ve (NH4)3P04.3H,0 tuzlan ile bir kalip
olarak farkli yogunluklarda ChS kullanilmistir. Kullanilan ChS’nin yogunlugunun
disik oldugu durumda ignemsi yapilarda HA elde edilirken yogunluk
yiikseltildiginde hidroksiapatitlerin tanecikli yapida oldugu goézlemlenmistir. Bu
calisma ile ChS konsantrasyonu ile sentezlenmek istenen HA formunun kontrol

edilebilecegi gosterilmistir [49, 58].

Huang ve arkadaslar1 ¢alismalarinda Ca/P oran1 1,571, 1,600 ve 1,636 olan
HA / B-TCP bifazik kompozitler elde etmislerdir. Calisma a-tricalcium phosphate (a-
TCP)’dan tricalcium phosphate/hydroxyapatite (TCP/HA) igindeki p-tricalcium
phosphate (B-TCP)’a gecisi gostermistir. Sonuglardan kompozitteki HA igeriginin
artmasiyla B-TCP’dan o-TCP’ye gecisin tamamlanmasi i¢in gereken kalsinasyon
sicakliginin artis gosterdigi anlasilmistir. Kalsinasyon siirecinde partikillerde 6nemli

derecede irilesme meydana gelmistir [5, 59].
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3. DENEYSEL KISIM

Bu tez calismasinda althik malzeme olarak secilen Ti6Al4V alasimi iizerine
hidroksiapatit kaplama islemi i¢in biyomimetik yontem kullanilmistir. Bu yontemin
uygulanmas1 3 ana islem basamag: ile gerceklestirilmistir. Ilk asama olarak altlik
malzeme yizeyinin sterilizasyonu ve yiizeyinin bag yapma egiliminin arttirilmasi
amaciyla cesitli kimyasallar vasitasiyla yiizey aktiflestirilmesi yapilmistir. Ikinci
asamada apatit cekirdeklenmesinin tetiklenmesi amaciyla 1si1l isleme tabi tutulan
altlik malzemeler en son islem olarak hazirlanan YBS igerisinde 24, 48, 72 ve 96 saat

stirelerinde bekletilmistir.

Kimyasal islem asamasi: Bu asamada altlik numunelerin yiizeyleri 6nce
zimparalanmis, ardindan saf su ile yikanmistir. Yiizeydeki yag partikiillerinin de
arindirilmasi amaciyla numuneler 6nce aseton ile sonra tekrar saf su ile yikanmistir.
Ultrasonik banyoda da bekletilen numuneler tekrar saf su ile yikanmis ve yiizeyin
bag yapabilme potansiyelinin arttirilmasi: amactyla 100 mL 5M NaOH + 0,5 mL %
35 H,0; karisiminda 40 °C sicaklikta 24 saat bekletilmistir. Literatlirde sodyum
titanat hidrojelli yapinin olusturulmasi amaciyla yapilan bu aktiflestirme islemi i¢in
sadece NaOH c¢ozeltisinin kullanildig regeteler de basarili olmustur. Ancak Pasinli
ve arkadaglar1 ile Aydin, yaptiklari ¢aligmalarda NaOH ¢ozeltisine ek olarak H,0;
cozeltisi de eklediklerinde yiizey aktiflesmesinin daha hizli ve daha basarili oldugunu
gozlemlemislerdir. Bu tez c¢alismasinda da aktiflestirmenin daha basarili
gerceklestirilmesi amaciyla NaOH + H;0; kullanilmigtir. Soliisyon igerisinde
bekletilen numuneler saf su ile yikandiktan sonra kurumasi ve olgunlagmasi igin

etlivde 60 °C sicaklikta 24 saat siire ile bekletilmistir.

Isil Islem asamasi: Bu asama numunenin sicaklik kontrollii bir firmda
wsitilarak 600°C sicaklik degerine ¢ikarilmasi, orada 1 saat tutulmasi ve tekrar oda
sicakligina sogutulmasi adimlarindan olusmaktadir. Numunelerin firinda 1sitilmasi
oncesinde altiminyum folyo ile sarilarak hava ile temasinin kesilmesi saglanmalidir.
Isil islem sonucunda, yiizeyde bulunan sodyum titanat hidrojeli, suyu alinmis ve
stabil sodyum titanata (Na,TisO11) ve rutile-anatase (TiO;)’ye donlismiistiir. Olusan
bu yapi, yiizeyde apatit cekirdeklenmesini tetiklemektedir.
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YBS icinde bekletme asamasi: Kimyasal ve 1si1l islemden gecirilmis
numuneler, YBS i¢ine daldirilarak, metal yiizeyindeki Na-titanatli yapida bulunan
Na* iyonlarinin, YBS i¢inde bulunan H3O" iyonlar ile yer degistirmesi sonrasinda,
apatit olusumu icin gerekli olan TiOH zemini olugmus olur ki YBS i¢inde bulunan
Ca’* iyonlari ile PO,% iyonlarinin yiizeye baglanabilecegi aktif merkezlerin ortaya
ctkmast saglanmistir. Kalsiyum titanat bilesiginin olusmasi; negatif yiikli TiOH
gruplar1 ile pozitif yikli Ca iyonlarinin elektrostatik etkilesimi ile
gerceklesmektedir. TiOH gruplarindan dolayr numune Uzerinde Ca - P olusmasi
varsayllmaktadir. Bu durum implant ile kemigin baglanmasini (0Sseointegration)

saglamaktadir.

Bu ¢alismada yapilan kaplama islemi yeni bir tampon ortaminda, insan kan
plazmasindaki iyon degerlerini birebir saglayan yapay beden sivist hazirlanarak
gerceklestirilmistir.  Farkli  arastirmacilar  tarafindan  biyomimetik  yOntem
uygulanarak gerceklestirilen kaplamalarda kullanilan YBS ¢ozeltilerinin iyon
degerleri ve bu tez calismasinda kullanilan YBS iyon degerleri Tablo 3.1.°de

verilmistir. Bu ¢alismada kullanilan is akis semasi da Sekil 3.1.’de gosterilmistir.
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Tablo 3.1. Kullanilan yapay beden sivilariin ve insan kan
konsantrasyonlart (mM)

plazmasinin iyon

(mM) Na* cl | HCOos | K Mgt | ca®* | HPO,” | SO~
insan Kan Plazmasi 142,0 103,0 27,0 5,0 15 2,5 1,0 0,5
Kokubo et al. 142,0 147,8 4,2 50 1,5 2,5 1,0 0,5
Tas 142,0 125,0 27,0 5,0 1,5 2,5 1,0 0,5
Sepahvandi et al. 142,0 147.,8 4,2 5,0 1,5 2,5 1,0 0,5
Faure et al. 154,56 | 120,5 44,0 5,37 0,8 1,82 1,0 0,8
Lietal. 142,0 103,0 27,0 5,0 1,5 6,0 2,4 0,5
Xiaobo et al. 142,0 103,0 10,0 5,0 1,5 2,5 1,0 0,5
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Zimparalama

Saf su ile yikama

Saf aseton ile yikama

Saf su ile yikama

Ultrasonik banyo

NaOH + H,0,

40°C 24 Saat

Yiizey aktiflestirme

Saf su ile yikama

60°C 24 Saat Kurutma
Aliminyum folyo
icerisinde, 600°C, 1 Isil Islem

saat

Firmm iginde oda
sicakliginda sogutma

37°C,pH 7,4

24, 48,72 ve 96 saat

YBS ¢ozeltisinde bekletme

Saf su ile yikama

60°C 24 Saat

Kurutma

Sekil 3.1. Biyomimetik yontem ile hidroksiapatit kaplamanin is akis semasi

Uygulama
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3.1. implant Malzeme Se¢imi

Bu tez ¢alismasinda biyouyumluluk 6zelliklerinin yiiksek olmasi, kimyasal
tepkimelere karsi kararli yapida olmasi, nontoksik ve hipoalerjik ozelliklere sahip
olmasi sebebiyle altlik malzeme olarak Ti6Al4V alasimi kullanilmistir. 10x10x1,2
mm ebatlarinda kare ve ASTM F 1044-99 ve F 1658-95 standartlarina uygun olarak
919x25,4 ve 928%x25,4 mm boyutlarinda hazirlanan Ti6Al4V alasimlarinin kimyasal

kompozisyonu Tablo 3.2.’de, mekanik 6zellikleri Tablo 3.3’de verilmistir.

Tablo 3.2. Ti6Al4V alagimina ait kimyasal kompozisyon (ASTM, F-67-89, 1992)

Element Ti N C H Fe O Al \ Diger

% Kalanm | 0,05 | 0,08 | 0,0125 | 0,25 | 0,13 | 5,5-6,5| 3,5-4,5 | 0,1-0,4

Tablo 3.3. Ti6AI4V alasimina ait mekanik 6zellikler (ASTM, F-136-84, 1992)

Akma Gerilmesi Cekme Gerilmesi Uzama Orami | Biiziilme Orani
(MPa) (MPa) (%) (%)
883 960 13 50

3.2. Kaplamanin Hazirlanmasi

Calismada altlik malzeme olarak kullanilan ve 6zellikleri Tablo 3.2. ve Tablo
3.3.’de verilen Ti6Al4V alasiminin sterilizasyonunun saglanmasi amaciyla bu
numuneler 6nce zimparalanmis, ardindan saf su ile yikanmistir. Yiizeyde var olan
yag partikiillerinin temizlenmesi amaciyla aseton ile de yikanan numuneler tekrar saf
su ile temizlenmistir. Son olarak ultrasonik banyoda da bekletilen numuneler tekrar
saf su ile yikandiktan sonra yiizey temizleme islemi tamamlanmis olur. Bu islemin
ardindan numuneler 100 mL 5M NaOH + 0,5 mL % 35 H,0, ¢0Ozeltisi icerisinde, 40
°C sicaklikta 1 giin bekletilmistir. Yiizey aktiflestirilmesi amaciyla yapilan bu
islemin ardindan numuneler saf su ile yikanip kurutulmasi amaciyla ettivde 60 °C
sicaklikta 1 giin bekletilmistir. Kurutulan numunelerin hava ile temasinin kesilmesi
amaciyla numuneler aliiminyum folyo ile sarilarak 1s1 kontrollii firinda, 600 °C
sicaklikta 1 saat bekletilip oda sicakliginda sogutulmaya birakilmistir. Soguyan
numuneler, iceriginin Tablo 3.4.’de verildigi yapay beden sivisinda 24, 48, 72 ve 96
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saat bekletme siirelerinde c¢alkalamali su banyosunda kaplama islemine tabi
tutulmustur. 24, 48, 72 ve 96 saat bekletme siirelerindeki her numune saf su ile
yikanarak 60 °C sicaklikta 1 giin kurutulmaya birakilmistir. Yapilan bu islem
serisinin ardindan kaplanmasi gerceklesen numunelere c¢esitli mekanik ve

metalografik testler uygulanmistir.

Tablo 3.4. Yapay beden sivisinin elde edilmesinde kullanilan inorganik tuzlar

Kandaki Miktar

Kimyasal Madde mg / mmol mmol /L (mg/2L) mmol / L
1 KCI 74,55 5,0 746,0 K" 5;CI:5
2 NaCl 58,44 90,0 10519,2 Na*:90; CI:90
3 Na,HPO,2H,0 177,99 1,0 356,0 HPO,”:1; Na*: 2
4 Na,SO, 142,04 0,5 142,0 S0,%:0,5; Na*: 1
5 NaHCO; 84,01 27,0 4536,6 HCO®27;Na*:27
6 Na — Glikolat (>%97) 98,03 22,0 44468 Na*:22
7 CaCl,2H,0 147,02 2,5 735,2 Ca®*: 2,5, Cl: 5
8 MgCl,-6H,0 203,31 1,5 610,0 Mg®*:1,5; ClI: 3

Glikolik Asit (>%99)1 M 76,05 1 M icin 76,818 g/L

HO-CH,-COOH (76,05*1/0,99)

(hidroksi asetik asit)

3.3. Yapay Beden Sivisinin Hazirlanmasi

Kan plazmasiin iyon kuvvetine es degerde 2 litrelik yapay beden sivisinin
hazirlanmasi i¢in 3 litrelik behere 1,5 litre saf su alinip igerisine Tablo 3.4.’lin ilk 6
satirinda belirtilen tuzlar belirtilen olgtilerde tartilip eklenmistir. Manyetik karistirict
vasitasiyla karistirilan ¢ozeltinin pH degerinin takibinin yapilmasi amaciyla ¢ozeltiye
pH elektrotu daldirilmigtir. 37 °C sicakliga ayarlanan ¢ozeltiye 1 M glikolik asit
cozeltisi yavas yavag ilave edilerek pH degeri ~8’e disiiriilmiistiir. Ardindan
karigimin hacmi 1,9 litre olacak sekilde saf su ve Tablo 3.4.’{in son 2 satirindaki
tuzlar tabloda belirtilen o6lgilerde eklenmistir. Karistirilan ¢ozeltiye tekrar 1 M
glikolik asit ilavesi yapilarak karisimin pH degeri 7,4’e disiiriilmistiir. Son olarak
elde edilen karisim 2 litrelik balon jojeye aktarilarak hacmi tam 2 litre olarak
ayarlanmistir. Bu islemin ardindan hidroksiapatit kaplanmasi i¢in gerekli yapay

beden sivist hazir hale getirilmistir.
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Kaplama isleminin gergeklestirilmesi amaciyla kullanilan kimyasallarin ve
cihazlarin goriintiileri dijital fotograf makinesi kullanilarak alinmigtir. Alinan

goriintliler Sekil 3.2. — Sekil 3.10.’da gosterilmistir.

Sekil 3.2. Hidroksiapatit kaplama isleminde kullanilan kimyasallar

\

R- 31301

Sekil 3.3. Zimparalama ve parlatma cihazi (Buehler-Metaserv R-31301)
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Sekil 3.4. Calkalamali ve 1sitmali su banyosu (JSR-JSSB)

Sekil 3.5. Hassas terazi (Sartorius GC803S)
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Sekil 3.6. Ultrasonik banyo (Bandalin-Sonorex)

Sekil 3.7. Isitmali karistiric1 (Labart SH-5)
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Sekil 3.8. Ph-metre (Sartorius Documeter)

Sekil 3.9. Isil islem firin1 (Nabertherm N50)

38



Sekil 3.10. Etiiv (Nive-Sterilizer)

Kaplama islemi i¢in is akis semasinda belirtilen siireclerden gecen

numunelerin goriintiileri Sekil 3.11. — Sekil 3.12.’de gosterilmistir.
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Sekil 3.11. Kaplanacak numunelerin kaplama sirecindeki gorintileri a)
zimparalanmig numuneler b) aseton ile yitkama c¢) durulama d) ultrasonik banyo
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(@) (b)

Sekil 3.12. Kaplanacak numunelerin kaplama strecindeki gorintileri a) etliv iginde
kurutma b) 1s1l igslem c) ¢alkalamali su banyosu d) kaplanmis numuneler

3.4 Metalografik inceleme

3.4.1. SEM (Scanning Electron Microscope)

Hidroksiapatit ile farkli siirelerde kaplanmis numunelerin yiizey analizlerinin
ve kaplamanin dagilim homojenliginin tespiti i¢in yapilan mikroskobik incelemeler
Izmir Yiiksek Teknoloji Enstitiisii, Malzeme Arastirma Merkezi’'nde (MAM)
bulunan Philips XL 30S FEG model taramali elektron mikroskobu (SEM)
kullanilarak gergeklestirilmistir. 24, 48, 72 ve 96 saat bekletme siirelerinde yapilan
kaplama yizeylerinin her birinin 100X, 1000X, 2500X ve 5000X biiyiikligiindeki
genisletilmis yiiksek ¢oztnirlikli (2576 x 1936 piksel) fotograflar1 alinmuistir.

Inceleme icin kullanilan cihazin fotografi Sekil 3.13.’te gdsterilmistir.
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Sekil 3.13. Philips XL 30S FEG model taramali elektron mikroskobu (SEM)

3.4.2. EDS (Energy Dispersive X-ray Spectroscopy)

Izmir Yiiksek Teknoloji Enstitlisii, Malzeme Arastirma Merkezi’nde (MAM)
bulunan ve SEM incelemesi i¢in kullanilan cihaz ikincil elektron dedektori (SE) ve
geri sacilma dedektorii (BSE) yani sira EDX dedektoriine sahip olmasi sebebiyle
malzeme igerisindeki yapilarin nitel ve nicel elementsel analizi yapilabilmekte ve
haritalandirma ile malzemelerin dagilimi belirlenebilmektedir. 24, 48, 72 ve 96 saat
bekletme surelerinde elde edilen kaplama yizeylerinin her biri i¢in 100X gorunti
biiyiikligiinden kaplama icerisindeki elementlerin agirliksal ylizde degerleri tespit

edilmistir.

3.4.3. XRD (X-Ray Diffraction)

Numune yiizeyinde olusan kaplamalarin igerdigi fazlarin ve faz
konsantrasyonlarinin tespiti amaciyla kaplamalara X 1smm  kirimimi  yontemi
uygulanmistir. Yapilan inceleme Celal Bayar Universitesi, Deneysel Fen Bilimleri
Uygulama ve Arastirma Merkezi’nde (DEFAM) bulunan PANalytical Empyrean
model cihaz ile gergeklestirilmistir. Sekil 3.14.’te test igin kullanilan cihazin

gorlntiisii verilmistir.
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Sekil 3.14. PANalytical Empyrean model 6l¢iim cihazi (XRD)

3.5. Mekanik Testler

3.5.1. Yuzey Puruzlalik Olgtimleri

Yiizeyleri hidroksiapatit ile kaplanmig numunelerin yiizey piiriizlilik
degerlerinin tespiti icin Celal Bayar Universitesi, Makine Miihendisligi B6limiinde
bulunan Mitutoyo Surftest SJ-301 cihaz1 kullanilmistir. Olgiim birimi um cinsinden
olup 6l¢tim araligi 12,5 mm ve 6l¢tim hiz1 0,5 mm/s olarak belirlenmistir. Bekletme
stirelerine gore degisen her saatin numunesi i¢in beser kez Ol¢iim yapilmis ve
sonuclarin ortalamasi alinmistir. Yiizey piirtizliliigiiniin tespiti i¢in kullanilan cihazin

fotografi Sekil 3.15.’te goriilmektedir.

43



Sekil 3.15. Mitutoyo Surftest SJ-301 marka yiizey piiriizliilik 6l¢iim cihazi

3.5.2. Kaplama Kalinhg Ol¢iimleri

Altlilk malzeme yiizeyinde olusan kaplamalarin kalinlik tespitlerinin
yapilmas1 amaciyla Ege Universitesi, Ege Meslek Yiksek Okulu Laboratuarinda
bulunan ElektroPhysik Minitest 730/Sensor FN 1,5 HD marka cihaz kullanilmistir.
24, 48, 72 ve 96 saat bekletme siirelerine gore her saat numunesine beser kez 6l¢iim
yapilmis ve sonuclarin ortalamasi alinmistir. Kaplama kalinligi tespiti amaciyla

kullanilan cihazin fotografi Sekil 3.16.’da verilmistir.
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Sekil 3.16. ElektroPhysik Minitest 730/Sensor FN 1,5 HD model kaplama kalinligi
Ol¢iim cihazi

3.5.3. Vickers Indentasyon Testleri

Ortopedik uygulamalarda kullanilan implantlarin sertlik ve elastisite modiil
gibi mekanik O6zelliklerinin sistem degerlerini karsilamast biiyiik Onem arz
etmektedir. Bu sebeple hidroksiapatit ile kaplanmig Ti6Al4V alagiminin mikrosertlik
ve elastisite modullii degerlerinin tespiti yapilmistir. Test icin Dokuz Eylil
Universitesi, Elektronik Malzemeler Uretimi ve Uygulama Merkezi (EMUM)’da
bulunan IBIS Nanoindentation System DME-DS95 Series AFM cihazi kullanilmistir.
Berkovich marka tip u¢ ile 2mN yiik altinda 2um batma derinliginde indentasyon
islemi gergeklestirilmistir. Yapay beden sivisi igerisinde 24, 48, 72 ve 96 saat
bekletme siirelerine gore kaplanan her numunenin 6lcimu dokuzar kez tekrarlanarak
sonuclarin ortalamasi alinmistir. Test cihazina uygun olmasi agisindan 10x10x1,2
mm ebatlarindaki kare numuneler kullanilmistir. Kullanilan numuneler Sekil

3.17.°de, cihazin fotografi Sekil 3.18.’de verilmistir.
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Sekil 3.17. Indentasyon olgtimleri igin belirlenen 10x10x1,2 mm ebatlarindaki kare
numuneler

Sekil 3.18. IBIS Nanoindentation System DME-DS 95 Series AFM model
indentasyon cihazi

Vickers Indentasyon Islemi ile Kirilma Toklugunun Belirlenmesi: YBS’de
farkli bekletme siirelerine gore elde dilen numunelerin vickers indentasyon islemleri

Ege Universitesi, Ege Meslek Yiiksek Okulu’nda bulunan HVS-1000 Digital Display
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Microhardness Tester cihazi kullanilarak gergeklestirilmistir. Bu islemde kullanilan

cihazin fotografi Sekil 3.19.’da verilmistir.

Sekil 3.19. HVS-1000 Digital Display Microhardness Tester model test cihazi

Vickers indentasyon yontemi ile kaplama yiizeyine belirlenen degerde yiik
uygulanmistir. Uygulanan yiilk sonrasinda numuneler iizerinde igne izinin
kosegenlerinden baglamak {izere belli mesafelerde c¢atlaklar olusmustur. Sekil
3.20.b.’de gosterilen sekle benzer olusan ¢atlagin uzunlugu Olgiilmiis ve 3.1.
numarali denklemde yerine yazilmistir. Diger verilerin de yerine yazilmasiyla ortaya

¢ikan sonug bize kirilma tokluk degerini vermektedir.
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l Uygnlanan Yilk P (N)
]

Z +— hatma derinligi (um) ‘

(a) (b)

Sekil 3.20. Vickers indentasyon islemi uygulanist a) kaplama iizerine uygulanan yik
(P) b) kaplamada olusan ¢atlak mesafesi (c)

= (5" (2)

Yukaridaki formiilde; Kic, kirllma toklugu degerini, P, test islemi esnasinda
uygulanan yukid N cinsinden, H, sertlik degerini GPa cinsinden, E, elastisite
modulini GPa cinsinden ve c, ¢atlak mesafesini m cinsinden sembolize etmektedir.
Test esnasinda yiizeylere 0,245 N yiik uygulanmis olup denklemde ifade edilen “o”

degeri literatiir galismalar1 baz alinarak 0,016 olarak belirlenmistir [3].

3.5.4. Kazima (Scratch) Testleri

Ti6Al4V altlik malzeme iizerine yapilan HA kaplamasinin ylizeye yapisma
dayaniminin Slgiilmesi amaciyla indentasyon testinde de kullanilan, Dokuz Eylul
Universitesi, Elektronik Malzemeler Uretimi ve Uygulama Merkezi (EMUM)’da
bulunan IBIS Nanoindentation System DME-DS 95 Series AFM model cihaz
kullanilmistir. Cihazin asil kullanim alani ultra mikrosertlik (indentation) 6lgimleri
olmakla beraber aparat degisikligi yapilarak scratch (kazima) testlerinin
gerceklestirilmesi icin uygun duruma getirilmektedir. YBS’de farkli siirelerde
bekletilen her saat numunesi i¢in iliger kez Ol¢lim yapilarak bulunan degerlerin
ortalamasi alinmistir. Ol¢iim esnasinda 6lgiim hiz1 100,00 pm/s ve uygulanan yiik 1-

30 mN olarak belirlenmistir.
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4. ARASTIRMA BULGULARI VE TARTISMA

4.1. Metalografik inceleme Sonuclari

4.1.1. SEM (Scanning Electron Microscope)

Hidroksiapatit kapli numunelerin yiizey analizlerinin ve kaplamanin dagilim
homojenliginin tespiti Izmir Yiiksek Teknoloji Enstitiisii, Malzeme Arastirma
Merkezi’'nde (MAM) bulunan Philips XL 30S FEG model taramali elektron
mikroskobu (SEM) kullanilarak ger¢eklestirilmistir.

YBS igerisinde 24, 48, 72 ve 96 saat bekletilen kaplamalarin her biri i¢in
100X, 1000X, 2500X ve 5000X biiyiikligiindeki fotograflar1 Sekil 4.1. — Sekil
4.16.°da verilmistir. Ayrica her saat numunesinin ayn1 X yaklastirma degerine gore
karsilastirmali goriintiileri Sekil 4.17 — Sekil 4.20.’de gdsterilmistir. Elde edilen SEM
goriintiileri incelendiginde yiizeydeki apatit tanelerinin 1-2 um boyutlarinda oldugu
ve YBS ¢ozeltisi iginde bekletme siresine paralel olarak kaplamanin homojenliginin

arttig1 goriilmektedir.

HV spot det | mag ] HRW ND pressure

e g WD pressure
20.00kV | 3.0 ETD | 100x |4.14mm 9.7 mm  9.15e-3 Pa | IYTEMAM

Sekil 4.1. Yapay beden sivisinda 24 saat bekletme siresinde olusturulan kaplama
yuzeyinin SEM gorintisi (100X)
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spot [ det | mag [ HRAW I WD pressure — 100 pm —————
3.0 ETD  1000x | 414 pm | 9.8 mm  6.10e-3 Pa

Sekil 4.2. Yapay beden sivisinda 24 Saat bekletme siiresinde olusturulan kaplama
yuzeyinin SEM goruntisi (1000X)

Sekil 4.3. Yapay beden sivisinda 24 Saat bekletme siiresinde olusturulan kaplama
yuzeyinin SEM gorintist (2500X)
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pressure | — 1 U 111]

Sekil 4.4. Yapay beden sivisinda 24 saat bekletme siiresinde olusturulan kaplama
yuzeyinin SEM goruntisi (5000X)

1mm—

HV spot = det | mag [ HFW WD pressure
20.00kv [ 3.0 ETD | 100x |4.14mm | 9.8 mm 1.15e-2 Pa IYTEMAM

Sekil 4.5. Yapay beden sivisinda 48 saat bekletme siiresinde olusturulan kaplama
ylzeyinin SEM gorintusi (100X)
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spot | det mag [

Sekil 4.6. Yapay beden sivisinda 48 saat bekletme siiresinde olusturulan kaplama
yuzeyinin SEM goruntisi (1000X)

HV spot | det | mag O

20.00kv | 3.0 ETD | 2500 x

Sekil 4.7. Yapay beden sivisinda 48 saat bekletme siiresinde olusturulan kaplama
yluzeyinin SEM goruntisi (2500X)
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.
HV spot | det mag ] ——30 ym
20.00kv [ 3.0 ETD | 5000x | 829 pm 9.7 mm 4.16e-3 Pa

Sekil 4.8. Yapay beden sivisinda 48 saat bekletme siiresinde olusturulan kaplama
yuzeyinin SEM goruntisi (5000X)

HV spot  det | mag [ HPRW ND pressure N —

20.00kv [ 3.0 ETD | 100x |4.14mm 9.7 mm 1.05e-2 Pa IYTEMAM

Sekil 4.9. Yapay beden sivisinda 72 saat bekletme siiresinde olusturulan kaplama
ylzeyinin SEM gorintusi (100X)
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n
HV spot | det | mag [
20.00kv | 3.0 ETD | 1000x | 414pm | 9.7 mm IYTEMAM

Sekil 4.10. Yapay beden sivisinda 72 saat bekletme suresinde olusturulan kaplama
yuzeyinin SEM goruntisi (1000X)

det mag ] W Wi ol —— 50 ym

IYTEMAM

Sekil 4.11. Yapay beden sivisinda 72 saat bekletme siiresinde olusturulan kaplama
yluzeyinin SEM goruntisi (2500X)
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spot | det mag [ HFW ure
3.0 ETD | 5000x | 82.9um | 9.7 mm  3.80e-3 Pa

Sekil 4.12. Yapay beden sivisinda 72 saat bekletme siiresinde olusturulan kaplama
yuzeyinin SEM goruntisi (5000X)

HV spot det | mag (] HRW ND pressure 1imm—

20.00kv | 3.0 ETD | 100x |4.14mm 9.9 mm 1.07e-2 Pa IYTEMAM

Sekil 4.13. Yapay beden sivisinda 96 saat bekletme siiresinde olusturulan kaplama
ylzeyinin SEM gorintusi (100X)
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2\% spot ] det [ mag [ HRW essure — 100 pm ————

20.00kv | 3.0 ETD | 1000x | 414pm | 9.8 mm 7.64e-3 Pa IYTEMAM

Sekil 4.14. Yapay beden sivisinda 96 saat bekletme siiresinde olusturulan kaplama
yuzeyinin SEM goruntisi (1000X)

o 2

pressure

HV spot | det mag [ HRAW WD
20.00kv | 3.0 ETD | 2500 x | 166 pm | 9.7 mm  6.68e-3 Pa IYTEMAM

Sekil 4.15. Yapay beden sivisinda 96 saat bekletme siiresinde olusturulan kaplama
yuzeyinin SEM gorintist (2500X)
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HV spot ] FW WD
20.00 kv | 3. 82.9 ym | 9.7 mm IYTEMAM

Sekil 4.16. Yapay beden sivisinda 96 saat bekletme siiresinde olusturulan kaplama
yuzeyinin SEM goruntisi (5000X)

Sekil 4.17. Yapay beden sivisinda a) 24 saat b) 48 saat c) 72 saat d) 96 saat bekletme
stirelerinde olusturulmus kaplamalarin SEM gortintiileri (100X)
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Sekil 4.18. Yapay beden sivisinda a) 24 saat b) 48 saat ¢) 72 saat d) 96 saat bekletme
stirelerinde olusturulmus kaplamalarin SEM goriintiileri (1000X)
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Sekil 4.19. Yapay beden sivisinda a) 24 saat b) 48 saat c) 72 saat d) 96 saat bekletme
stirelerinde olusturulmus kaplamalarin SEM goriintiileri (2500X)
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(©) (d)

Sekil 4.20. Yapay beden sivisinda a) 24 saat b) 48 saat c) 72 saat d) 96 saat bekletme
stirelerinde olusturulmus kaplamalarin SEM goriintiileri (5000X)

4.1.2. EDS (Energy Dispersive X-ray Spectroscopy) Sonuglari

SEM taramasi yapan Philips XL 30S FEG model taramali elektron
mikroskobu EDX detektOriine sahip olmasi sayesinde yapilarin elementsel igerigin
tespitinde de kullanilmaktadir. 24, 48, 72 ve 96 saat kaplamalar1 yapilan ylizeylerin
her biri i¢in agirliksal yiizde degerleri tespit edilmistir.

HA kalitesinde 6nemli olgltlerden biri Ca ve P elementlerinin ylzdesel
dagilimlaridir. Tablo 4.1’de yiizeyde olusan O, Na, Mg, P, Ca ve Ti elementlerinin
kiitlesel yiizdesel dagilimlar1 gosterilmistir. Yapilan test sonuglart incelendiginde Ca
elementi 24, 48, 72 ve 96 saat bekletme siirelerine bagh olarak sirasiyla %12,33,
%11,05, %11,55 ve %9,73 olmaktadir. Sonuglar incelendiginde Ca elementinin
yiizdesel agirligiin bekleme siirelerine bagli olarak genellikle arttig1 goriilmektedir.

Bununla beraber P elementinin de yiizde dagilimlar1 da sirasiyla %7,04, %6,20,
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%6,23 ve %4,61 olmaktadir. EDS sonu¢ grafikleri Sekil 4.21. - Sekil 4.24.’te

verilmistir.
8- I Spectrum 7
. Wi% o
. (o)
. T 292 08
6 Ca 123 04
. P 70 03
4 Mg 00 02
> Na 09 02
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Sekil 4.21. Yapay beden sivisinda 24 saat bekletme siiresinde olusturulan kaplama
yuzeylerinin EDS analiz sonucu
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Sekil 4.22. Yapay beden sivisinda 48 saat bekletme siiresinde olusturulan kaplama
yuzeylerinin EDS analiz sonucu
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Sekil 4.23. Yapay beden sivisinda 72 saat bekletme siiresinde olusturulan kaplama
yuzeylerinin EDS analiz sonucu
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Sekil 4.24. Yapay beden sivisinda 96 saat bekletme siiresinde olusturulan kaplama
yuzeylerinin EDS analiz sonucu
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Tablo 4.1. Yapay beden sivisinda farkli bekletme siirelerine gore elementlerin
yiizdesel dagilimlari

% 24 Saat 48 Saat 72 Saat 96 Saat
@) 49,62 47,47 48,74 46,64
Na 0,85 1,48 1,46 1,47
Mg 0,95 0,88 0,94 0,67

P 7,04 6,20 6,23 4,61
Ca 12,33 11,05 11,55 9,73

Ti 29,21 30,46 30,94 33,17

4.1.3. XRD (X-Ray Diffraction)

Test icin Celal Bayar Universitesi, Deneysel Fen Bilimleri Uygulama ve
Arastirma Merkezi’nde (DEFAM) bulunan PANalytical Empyrean model cihaz
kullanilmistir. YBS’de elde edilen apatit tozlarinin XRD testi ile elde edilen HA
kristallerinin olusturdugu pik noktalarin1 gosteren grafik Sekil 4.25.’te verilmistir.
Test sonucglarina gore HA kristalleri sirasiyla; (002) 26,030° piki, (120) 29,65° piki,
(121) 31,956° piki, (030) 33,08° piki, (310) 39,641° piki, (312) 47,897° piki, (123)
49,63° piki ve (004) 53,519° pik noktalarinda olusmustur.

15000 ~L—— -

10000

5000

.=II' Apsin

Sekil 4.25. XRD analiz sonuglari
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Takadama ve arkadaglari yapmis olduklari biyomimetik ¢alisma sonucunda
XRD analizlerinde; Ti piklerine ilaveten sirast ile 2Theta=23,310 ve 480°deki pikleri,
sodyum titanata (Na,TisO11) ve rutile (TiOy) kristallerine yorumlamislardir [60].
Barrere ve arkadaslar1 yiiksek konsantrasyonlu (5YBS) soliisyonlarinda 24 saatlik
bekletmeden sonra kaplamanin 2Theta=32,060’deki pik noktasinda (211), (112),
(300) ve (202) HA kristallerinin olustugunu ¢alismalarinda rapor etmislerdir [61].
Pasinli ve arkadaslar1 titanyum kristallerinin HA kristalleri sirasiyla (002) 25,700,
(210) 29,320, (211) 32,140, (310) 40,340 ve (113) 43,300 pik noktalarinda
olustugunu ¢aligmalarinda rapor etmislerdir [43]. Aydin yaptigi kaplamalarda YBS
cozeltisinde 24 saat bekletme siiresinde olusturulan kaplamalarmm HA kristallerini
sirastyla (102) 53,90° piki, (110) 62,88° (103) 70,53° piki, (112) 76,12° pik
noktalarinda bulmustur. 48 saat bekletme siiresinde olusturulan kaplamalarin HA
kristallerini sirasiyla (102) 52,79° piki, (110) 62,80° piki, (103) 70,43° piki ve (201)
76,01° pik noktalarinda, 72 saat bekletme siiresinde olusturulan kaplamalarin HA
kristallerini sirastyla (102) 52,89° piki, (110) 62,84° piki ve (103) 70,49° pik
noktalarinda, 96 saat bekletme siiresinde olusturulan kaplamalarin HA kristallerini
sirastyla (211) 52,80° piki, (119) 62,83° piki, (0210) 70,46° piki ve (128) 76,67° pik
noktalarinda olustugunu rapor etmistir [62]. Aydin ve arkadaslarinin aminoasetik asit
- sodyum aminoasetat tampon sistemi kullanilarak yaptiklar1 kaplamalarda HA
kristalleri (201) 25,336° piki, (201) 25,40° piki, (121) 29,55° piki, (121) 29,625°
piki, (301) 35,9765° piki, (302) 42,636° piki, (113) 42,747° piki olusturmustur [63].
Alanin — alanin sodyum tuzu tampon ortaminda yaptiklari kaplamalarda Aydin ve
arkadaglar1 (002) 26,1010° piki, (121) 31,884° piki, (112) 31,965° piki, (030) 32,59°
piki, (203) 45,580° piki, (222) 46,97° piki, (123) 49,71° piki ve (004) 53,43 pik
noktalarinda olustugunu belirtmislerdir [64].

4.2. Mekanik Test Sonuglar:

4.2.1. Yiizey Piiriizliiliik Ol¢iim Sonuclar:

Kaplama islemi sonrasinda ylizeylerin piiriizliilik degerleri Celal Bayar
Universitesi, Makine Miihendisligi Béliimiinde bulunan Mitutoyo Surftest SJ-301
cihaz1 ile Slgiilmiistiir. Olgiim aralign 12,5 mm ve dl¢iim hizi 0,5 mm/s olarak
belirlenmistir. YBS’de 24, 48, 72 ve 96 saat bekletme siirelerine bagli olarak elde

edilen her numunenin 6l¢iimii beser kez tekrarlanarak sonuglarin ortalamasi alinmis
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ve Tablo 4.2.°de verilmistir. Sekil 4.26.’da da siirelere bagli olarak degisiminin

grafiksel dagilimi gosterilmistir.

Tablo 4.2. Kaplanan yiizeylerin piiriizliiliik degerlerinin yapay beden sivisinda
bekletme stirelerine bagli olarak degisimi

Yiizey Piiriizliiliigii [Ra] (um)
24 Saat 1,21 +0,785
48 Saat 1,59+0,471
72 Saat 1,62 + 0,148
96 Saat 2,59+0,114

YizeyPurtzlilaga [Ra] (um)

2,58

2,5

1,5

0,5

24 Saat 48 Saat 72 Saat 96 Saat

Sekil 4.26. Kaplanan ylizeylerin piiriizliilik degerlerinin yapay beden sivisinda
bekletme stirelerine bagl olarak degisiminin grafiksel dagilimi

Bu tez calismasindaki yiizey piirtizliiliik degerleri karsilastirildiginda 24, 48,
72 ve 96 saat bekleme siirelerinde piiriizliiliik degeri sirasiyla 1,21 pm, 1,59 pm, 1,62
pm ve 2,59 um olarak tespit edilmistir.

Hayakawa ve arkadaglar1 titanyum malzeme ylizeyine yapmis olduklart HA
kaplamanin ortalama yiizey piiriizliillik degerlerini yaptiklart 6l¢iim sonucunda 1,3
um olarak bulmuslardir [65]. Yoshinari ve arkadaslari titanyum malzeme tizerine
uygulamis olduklar1 kaplamanin ortalama yiizey piiriizliliigini 1,1 pm olarak

Olgmiislerdir [66]. Pasinli ve arkadaslar, ylizey pirizlilik degerlerini
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konsantrasyona bagli olarak, 1 YBS, 1,5 YBS, 3 YBS i¢in yaklasik, 1,8 - 2,0 um, 2,0
- 2,4 um ve 2,0 - 2,8 um arasinda Olgtiiklerini ¢alismalarinda rapor etmistir [43].
Citeau ve arkadaslar1 da ¢alismalarinda titanyum ve HA’y1 kullanmis ve kaplamanin
ortalama yiizey piriizliligini 1,57 pum olarak bulmuslardir [67]. Xiaobo ve
arkadaglar1 hazirladiklart HA kaplamalarin yiizey piiriizliiliik degerlerini 0,23 — 1,21
um araliginda oSlgtiiklerini ¢aligmalarinda rapor etmislerdir [68]. Literattirde ilk kez
yeni bir tampon sistemi kullanarak kaplamalarin yiizey pirizlilik degerlerini
YBS’de 24, 48, 72 ve 96 saat bekletme siirelerinde Aydin ve arkadaglar1 sirasiyla
~1,20, ~1,90, ~2,60 ve ~3,85 um olarak Slgmiistiir [62]. Aydin ve arkadaslar1 yapmis
oldugu bir baska calismada Alanin — Alanin sodyum tuzu tampon sistemini
kullanmis ve bu calisma sonucu elde ettikleri kaplamalarin yiizey piiriizliiliik
degerlerini YBS’de 24, 48, 72 ve 96 saat bekletme siirelerine bagli olarak sirasiyla
1,40 pm, 2,22 pum, 2,94 pum ve 3,27 um olarak Olgmiislerdir [64]. Aydin ve
arkadaglarinin aminoasetik asit - sodyum aminoasetat tampon sistemi kullanarak elde
ettikleri kaplamalarin yiizey piriizlilik degerlerini de ayni bekletme siirelerinde

sirastyla 0,81 pum, 0,98 pm, 1,03 pm ve 1,44 pm olarak bulunmustur [63].

4.2.2. Kaplama Kalinhg Ol¢iim Sonuclar

Hidroksiapatit kaplamalar kalinligi Ege Universitesi, Ege Meslek Y iksek
Okulu Laboratuarinda bulunan ElektroPhysik Minitest 730/Sensor FN 1,5 HD marka
cthazla her bir kaplama ylizeyine bes kez uygulama yapilmis ve bu uygulamalarin
ortalamasi alinarak Tablo 4.3.’te verilmistir. Ayrica YBS’de bekletme surelerine

bagli olarak degisimin grafiksel gosterimi de Sekil 4.27.’de verilmistir.

Tablo 4.3. Yiizeylerin kaplama kalinlig1 degerlerinin yapay beden sivisinda bekletme
stirelerine bagli olarak degisimi

Kaplama Kahnlhiklari (um)
24 Saat 3,99 £0,783
48 Saat 4,47 + 0,655
72 Saat 4,95+0,743
96 Saat 5,49 +0,332
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Kaplama Kalinhigi (um)
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Sekil 4.27. Yizeylerin kaplama kalinligi degerlerinin yapay beden sivisinda
bekletme siirelerine bagli olarak degisiminin grafiksel dagilim

Tablo ve grafikteki Ol¢lim sonuclarima bakarak HA kaplanan yiizeylerin
kaplama kalinlik degerinin YBS’de bekletme siirelerinde dogru orantili olarak
bekletilen her giin icin siirekli arttigir Tablo 4.3. ve Sekil 4.27.’de goriilmektedir.
Kaplama kalinliklarinda maksimum bekletme siiresi olarak belirledigimiz 96 saat
degerinde en yiiksek degere (5,49 um) ulagmustir. Diger bekletme siireleri olarak
belirledigimiz 24, 48 ve 72 saat degerleri sirasiyla 3,99 um, 4,47 pum, 4,95 um olarak

bulunmustur.

Simsek, YBS icinde kalinlig1 10 ile 100 pm araliginda degisen HA tabaka
olusturduklarin1 ¢aligmalarinda belirtmislerdir [69]. Li ve arkadaslar1 biyomimetik
yontem ile NaH,PO, kullanarak, yuksek kalsiyum ve fosfat iyon konsantrasyonlu
cozeltiye NaHCOj3 ilave ederek ¢ozeltiyi doygun hale getirmis ve 24 saat sonunda
yaklasik 40 um kalinliginda numune yiizeyinde kaplama olustugunu caligmalarinda
rapor etmislerdir [70]. Nagano ve arkadaslari da biyomimetik kaplama yontemini
kullanmis ve 20 pum kalinliginda apatit tabakasi olusturduklarini caligmalarinda
belirtmislerdir [71]. Pasinli ve arkadaslar1 biyomimetik metot kullanarak 1 YBS, 1,5
YBS ve 3 YBS i¢in yaklasik, 6,78 pm, 8,93 pm ve 19,13 pm kalinliginda HA
kaplamalar elde etmislerdir [43]. YBS’de 24, 48, 72 ve 96 saat bekletme siirelerinde
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Aydin ve arkadaglari sitrik asit — sodyum sitrat tampon cozeltisi kullanarak elde
ettikleri kaplamalarin kalinliklarin1 7 - 8 um, 9 - 11 pm, 13 - 14 um ve 18 - 20 pm
araliklarinda olgtiiklerini caligmalarinda belirtmislerdir [62]. Aydin ve arkadaslarinin
alanin — alanin sodyum tuzu tampon ¢ozeltisindeki kaplamalarinin kalinliklar1 ayni
stirelerde sirasiyla 8,25 pm, 8,85 um, 9,10 um ve 10,35 um olarak bulunmustur [64].
Aminoasetik asit - sodyum aminoasetat tampon sistemini de ¢alismalarinda kullanan
Aydin ve arkadaslar1 kaplamalarinin kalinliklar1 ayni siirelerde sirasiyla 4,13 pm,

4,73 um, 5,47 um ve 5,55 um olarak rapor etmisler [63].

4.2.3. Kazima (Scratch) Test Sonuclar:

Kaplama tabakalarinin yiizeye baglanma mukavemetlerini 6l¢mek igin
yapilan bu testin dl¢iimleri Dokuz Eyliil Universitesi, Elektronik Malzemeler Uretimi
ve Uygulama Merkezi (EMUM)’da bulunan IBIS Nanoindentation System DME-DS
95 Series AFM Test cihazinda yapilmistir. YBS’de farkli siirelerde bekletilerek elde
edilen kaplamalarin 1-30 mN yiik altinda ve 100,00 pum/s hizinda gergeklestirilen
¢izme islemi ile kritik yiik hesaplamalar1 yapilmistir. Olgiim her numune igin iiger
kez yapilmis ve bulunan degerlerin ortalamalar1 alinmistir. Her saat degerinin kritik
yiik, kritik mesafe degerleri Sekil 4.28 - Sekil 4.31°de gosterilmistir. Ortalamalar ve
grafiksel gosterimi Tablo 4.4. ve Sekil 4.32.°de verilmistir.
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Plot 1: Lateral Force (mN) vs Lateral Distance (um) 002
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Sekil 4.28. Yapay beden sivisinda 24 saat bekletilen kaplamalarin kritik yiik
degerleri
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Sekil 4.29. Yapay beden sivisinda 48 saat bekletilen kaplamalarin kritik yiik
degerleri
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Plot 1: Lateral Force (mN) vs Lateral Distance (um) 002
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Sekil 4.30. Yapay beden sivisinda 72 saat bekletilen kaplamalarin kritik yiik
degerleri

Plot 1: Lateral Force (mN) vs Lateral Distance (um) 002
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Sekil 4.31. Yapay beden sivisinda 96 saat bekletilen kaplamalarin kritik yiik
degerleri
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Tablo 4.4. Yapay beden sivisinda bekletme siiresine bagli olarak hidroksiapatit
kaplamanin kritik yiik ortalama degerleri

Kritik Yuk [Lc] (mN)
24 Saat 17,79
48 Saat 21,04
72 Saat 14,44
96 Saat 9,82

Kritik Yiikler [Lc] (mN)

25

21,04

20 17,79

14,44

15

10

24 Saat 48 Saat 72 Saat 06 Saat

Sekil 4.32. Yapay beden sivisinda bekletme siiresine bagli olarak hidroksiapatit
kaplamanin ortalama kritik ylik degerlerinin grafiksel dagilimi

Yapilan bu tez caligmasinda YBS’de bekletme siirelerine gore 24, 48, 72 ve
96 saat degerleri sirasiyla 17,79 mN, 21,04 mN, 14,44 mN ve 9,82 mN olarak
Ol¢iilmiistiir. Degerlere bakildiginda en yiiksek kritik yiik degeri ve dolayisiyla en iyi
yapisma mukavemet degerin 21,04 N ile 48 saat siliresinde yakalandigi goriiliir.
Literatiirdeki diger ¢alismalar da gz oniline alindiginda tiim saatler i¢in yapilan

kaplamanin yiizeye yapisma mukavemetinin iyi oldugu s6ylenebilir.

Aydin, tarafindan literatiirde ilk defa sitrik asit-sodyum sitrat tampon sistemi
kullanarak hazirlanan kaplamalara ait kritik yiik degerleri 24, 48, 72 ve 96 saat
degerleri sirasiyla 39,2 N, 54,79 N, 8,85 N ve 8,69 N olarak bulunustur [72].
Caglayan, alanin — alanin sodyum tuzu tampon ortaminda yaptig1 HA kaplamasinda
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24, 48, 72 ve 96 saat bekleme siirelerinde kritik yiik degerlerini sirastyla 22,23 mN,
24,96 mN, 20,76 mN ve 7,74 mN olarak rapor etmistir [5]. Kirman, aminoasetik asit
— sodyum aminoasetat tampon ortaminda yaptigir kaplamada kritik yiik degerlerini
ayni bekletme siirelerinde sirasiyla 29,42 mN, 37,12 mN, 34,05 mN ve 19,04 mN
olarak tespit etmistir [9]. Kui ve arkadaglari, c¢alismalarinda olusturduklart HA
kaplamalarin yiizeye yapismada kritik yiik degerlerinin 390 — 478 mN araliginda
degistigini rapor etmislerdir [73]. Xiang ve arkadaslari, hazirladiklari HA
kaplamalarin kritik yiik degerlerini 27,85 mN ve 68,74 mN olarak caligmalarinda
bildirmiglerdir [74]. Dunstan ve arkadaslari, hazirladiklar1 HA kaplamada kritik yik
degerini 2,4 N olarak ve Pasinli, hazirladigi HA kaplamanin kritik yiik degerini 8 mN
olarak ifade etmislerdir [75].

4.2.4. Ultra Mikrosertlik (Indentasyon) Sonuglari

Berkovich tip ug ile 2mN yiik altinda, 2um batma derinliginde yapilan
indentasyon islemi YBS’de 24, 48, 72 ve 96 saat bekletme siirelerine bagli olarak
elde edilen her numunenin 6l¢ciimi i¢in dokuz kez tekrarlanmustir. Tekrar eden her
Olcimde ucun ilerlemesi esnasinda yaklagik 41 yiik degeri tespit edilmis ve bu
yiiklere bagli batma derinligi (ht), vickers sertligi (GPa) ve elastisite modili (GPa)
degerleri i¢in bu yiik degerlerinin en biiyligli alinmistir. Dokuzar kez tekrarlanan
Olgtimlerin ortalamasi alinmis ve Maksimum Yukteki Ortalama Batma Derinlikleri
(ht) Tablo 4.5. ve Sekil 4.33.’te, Vickers sertligi (GPa) ve elastisite modiilii (GPa)
Tablo 4.6. ve Sekil 4.34 — Sekil 4.35.’te verilmistir.

Tablo 4.5. Hidroksiapatit kaplama yizeylerine nano-indentasyon cihazinda
uygulanan 2mN yUk altinda olusan ortalama batma derinlikleri

Maksimum Ykteki Ortalama Batma Derinlikleri [ht] (um)
24 Saat 1,26
48 Saat 1,33
72 Saat 3,17
96 Saat 3,84
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Maksimum Yiikteki Ortalama Batma
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Sekil 4.33. Hidroksiapatit kaplama yiizeylerine nano-indentasyon cihazinda
uygulanan 2mN yilk altinda olusan ortalama batma derinliklerinin grafiksel dagilimi

Grafikte goriildiigli iizere YBS’de bekletme siirelerine paralel olarak
maksimum yiikteki ortalama batma derinlikleri (ht) strekli artarak 96 saat stiresinde

3,84 pum degeri ile maksimum olmaktadir.

Tablo 4.6. Hidroksiapatit kaplama yiizeylerinin vickers sertligi ve elastisite moddl
degerlerinin yapay beden sivisinda bekletme siireleri ile degisimi

HA Kaplama Siresi Vickers Sertlik (GPa) Elastisite Modlil [E]
(Saat) (GPa)
24 Saat 0,2123 9,72
48 Saat 0,1517 6,08
72 Saat 0,0105 2,03
96 Saat 0,0046 1,24
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Vickers Sertlik (GPa)
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Sekil 4.34. Yapay beden sivisinda bekletme siiresine bagli olarak hidroksiapatit
kaplamanin vickers sertlik degerlerinin degisiminin grafiksel dagilimi

Elastite Modiil [E] (GPa)
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Sekil 4.35. Yapay beden sivisinda bekletme siiresine bagli olarak hidroksiapatit
kaplamanin elastisite moduli degerlerinin degisiminin grafiksel dagilinu

Metalik implant malzemelerin, elastisite modiil ve sertlik degerleri ¢ok
yiiksek iken, insan kemiginde bu degerler diisiiktiir. Bu calismada implant malzeme
iizerine yapilan HA kaplama islemleri ile kemige yakin mekanik o6zellikler
yakalanmistir. Insan kemiginin her bolgesinde mekanik &zellikler farklilik
gostermektedir. Farkli kemik yapilarina gore degisen elastisite modil degerleri Tablo

4.7.’de gosterilmistir.
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Tablo 4.7. Farkli kemik yapilarina gore degisen elastisite modiil degerleri

_ Elastisite
Kemik Tara Kaynak
Modiil Degeri
Kabuk Kemik 7 —-30 GPa Bonfield [32]

Audekereke and
Martens [33]
Eklem Yeri Kikirdag: | 0,001- 0,01 GPa | Kempson [34]

Tendon Kemigi 1 GPa Butler et al, [35]

Stngerimsi Kemik 0,05-0,5 GPa

YBS’de farkli bekletme siirelerinde yapilan bu tez galismasinda 24 saatlik
bekletme siresinde elde edilen kaplama sertlik ve elastisite modiil degerlerinin
digerlerine gore daha yiiksek oldugu goriilmektedir. Sonuglar incelendiginde kemigin
baz1 bolgelerindeki elastisite modiil degerlerine yakin bir deger elde edildigi Tablo
4.7°de goriilmektedir.

4.2.5. Kirilma Toklugu Sonuclar:

Sertlik 6lgme cihazinin elmas piramit ucuyla 0,245 N yiik altinda kaplama
yiizeylerine indentasyon islemi uygulanmistir. Bu islem sonrasi catlak mesafesi (c)
Olclilmiis ve 3.1. numarali formiilde yerine konularak kirilma toklugu hesabi

yapilarak sonuglar Tablo 4.8.’de gosterilmistir.

Tablo 4.8. Yapay beden sivisinda farkli siirelerde bekletilerek olusturulan
hidroksiapatit kaplamalarin kirilma tokluk degerleri

Kirilma Toklugu [K.] (MPa m'?)
24 Saat 1,62
48 Saat 1,84
72 Saat 1,87
96 Saat 2,19

Literatiirde, hidroksiapatit kaplamanin ylizey kirilma tokluk degerlerine

bakilacak olunursa, Aydin ve arkadaslar1 Ti6Al4V altlik malzemeye NaOH + H,0;
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aktivasyonu ile meydana getirdikleri kaplamanin kirilma tokluk degerini 2,075 —
1,97 MPa m'? araliginda bulmustur [72]. Zhang ve arkadaslar1 Ti6Al4V altlik
malzemeye olusturduklar1 hidroksiapatit kaplamanin kirilma toklugunu ~ 0,12 — 0,31
MPa m*? olarak hesaplamuslardir. [76]. Tsui ve arkadaslar1 hazirladiklar1 kaplamanin
kirilma toklugunu 0,23 - 1,20 MPa mY/2 araliginda [77], Marcelo ve arkadaslar 1,18
MPa m*? [78], Mohammadi ve arkadaslar1 0,99 - 1,27 MPa m*/2 deger araliginda
[79], Li ve arkadaslar1 0,49 - 0,67 MPa mY2 arasinda [70], Bharati ve arkadaglar1 0,74
MPa mY? olarak caligmalarinda hesaplamislardir [80]. Caglayan, alanin — alanin
sodyum tuzu tampon ortaminda yaptigt HA kaplamasinda 24, 48, 72 ve 96 saat
bekleme siirelerinde kirilma toklugu degerlerini sirastyla 1,57, 1,73, 2,29 ve 2,31
olarak bulmustur [5]. Kirman, aminoasetik asit — sodyum aminoasetat tampon
ortaminda yaptig1 kaplamada kirilma toklugu degerlerini ayni bekletme siirelerinde

strastyla 1,02, 1,25, 1,35 ve 2,51 olarak hesaplamistir [9].

Bonfield, kabuk kemik {izerinde farkli bolgelerde hesapladigi kirilma tokluk
degerlerini 2 - 12 MPa m*? degerleri arasinda oldugunu ¢aligmalarinda

belirtmislerdir [32].

Literatiirdeki ¢aligmalarla kiyaslandiginda, diger c¢aligmalara gore iyi bir
kirilma tokluk degeri saglandigi goOriilmiistiir. Aynm1 zamanda Bonfield ve
arkadaslarinin kemik tiizerinde rapor ettigi kirilma tokluk degerlerine bakildiginda,

kemige yakin bir kirilma tokluk degeri yakalanmis oldugu goriilmiistiir.

4.3. Ca/P Oraninin Belirlenmesi

Ca/P orani ile kalsiyum fosfat seramikler HA [Cajo(PO4)s(OH).-HAP] ve
diger kalsiyum fosfat tuzlar1 Cas(PO,),O-tetrakalsiyum fosfatlar ve Caz(PQOg),-p-tri
kalsiyum fosfatlar igeren farkli kararli fazlar olustururlar. Bu sebeple Ca/P oraninin
istenen diizeyde olmasi gerekmektedir. Kemik dokusunun inorganik yapisini
olusturan kalsiyum fosfat esasli hidroksiapatit ideal Ca/P oram1 10/6 (~1.66) ve
hesaplanan yogunlugu 3,219 gr/em? tir [3].

Yapilan EDS analizleri ile YBS’de farkli bekletme siirelerinde elde edilen

kaplama yiizeylerindeki atomik yapilarin agirhik yiizdeleri alinmistir. Sonuglarda
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tespit edilen % Ca degerlerinin, % P degerlerine oraninin sonucu hesaplanarak Tablo

4.9.’da gosterilmistir.

Tablo 4.9. Yapay beden sivisinda bekletme siiresine bagli olarak degisen Ca/P
degerleri

YBS’de Bekletme Siireleri Ca/P Oram
24 Saat 1,75
48 Saat 1,78
72 Saat 1,85
96 Saat 2,11

Tablodaki verilere bakildiginda ideal olarak ~1.66 kabul edilen degere en
yakin oraninin 1,75 ile 24 saatlik bekleme siireleri ile elde edilen kaplamanin oldugu,

stireler uzadikca ideal degerden uzaklastig1 goriilmektedir.

Aydin, yaptig1t calisma ile 48 saatlik kaplamalarinda 1,66 degerini
yakalamistir [3]. Xiaobo ve arkadaslari, Ti1200, Ti600, Ti240 ve Til20 malzeme
yuzeyleri Uzerine YBS c¢ozeltisi icerisinde HA kaplama islemleri yapmislar ve Ca/P
oranlarint sirasiyla, 1,70, 1,69, 1,72 ve 1,73 olarak hesaplamislardir. 10xYBS
cozeltisi igerisinde hazirladiklart HA kaplamalarinda Ca/P oranlarini sirasiyla 1,63,
1,65, 1,62 ve 1,67 olarak c¢alismalarinda rapor etmislerdir [68]. Despina ve
arkadaslari, ¢alismalarinda hazirladiklart HA kaplamanin Ca/P molar degisimini 1,65
olarak bildirmislerdir [81]. Pasinli ve arkadaslari, ¢alismalarinda Ti6Al4V (zerine
yapmis olduklar1 Ca-P kaplamanin da Ca/P oranim1 1,26 olarak caligmalarinda
belirtmislerdir [43]. Biiyiiksagis, calismasinda 316L paslanmaz celik (zerine
olusturdugu HA kaplamanin Ca/P oranim1 1,58, Ti6Al4V malzeme yiizeyine
olusturdugu HA kaplamanin Ca/P oranini ise 1,42 olarak hesaplamistir [82]. Chen ve
arkadaslar1 calismalarinda HA’y1 sulu c¢ozeltilerden elde etme yoOntemine gore
sentezlemislerdir. Bu yontemde Ca(NOs), ve NHsH,PO, cozeltileri pH>10
degerlerinde ve Ca/P = 1,67 stokiyometrik oraninda etkilestirmislerdir [83]. Han ve
arkadasglari, nanoboyutlu HA tozlarini, mikrodalga — hidrotermal yontemi ile (600
bar ve 300 °C’ de 30 dakika boyunca), baslangi¢c malzemesi olarak H3PO, ve
Ca(OH); kullanarak elde etmislerdir. Uygulanan mikrodalga giigleri ve Ca/P molar
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oranlar1 kalsiyum fosfat sentezinde etkin parametreler olarak secilmistir. Bagil
olarak, 450 W diisitk mikrodalga giiclinde ve 1,57 Ca/P oraninda sentezlenen tozlar
igerisinde kalsiyum fosfat bilesiklerini (Ca(OH),, CaHPO, ve HA) saptamislardir
[38]. Caglayan, alanin — alanin sodyum tuzu tampon ortaminda yaptigi HA
kaplamasinda 1,66 degerine en yakin degeri 24 saatlik bekleme siiresinde 1,81 degeri
ile yakalamigtir [5]. Kirman da aminoasetik asit — sodyum aminoasetat tampon
ortaminda yaptig1 kaplamada ideal degere en yakin Ca/P oranim1 24 saatlik bekleme

stiresinde 2,02 ile elde ettigini rapor etmistir [9].

78



5. SONUC VE ONERILER

Sonuglar incelendiginde bu tez calismasinda, Ti6Al4V altliklar {izerine HA
kaplanmas1 gercgeklestirilmistir. Literatiir incelendiginde bu tez kapsaminda, kan
plazmasindaki iyon konsantrasyonu ile tamamen ayni olan yeni bir YBS recetesi
bilesiminde ilk defa ¢alisildig1 anlasilmistir. Bu alanda tez igerisinde agiklandigi gibi,
Pasinli ve arkadaslar1 insan viicudunda toksik olmayan ve hicbir organa zarar
vermeyen laktik asit (sut asidi)/Na-laktak tamponu ortaminda literatiirde ilk defa
Ti6Al4V altliklart lizerine insan kan plazmasindaki iyon konsantrasyonlari ile tam
uyumlu ortamda 37 °C ve pH=7,4’de HA kaplanmasin1 gergeklestirmislerdir. Bu
calismada in vivo incelemeleri de yapilarak arastirmanin patentini almislardir. Bu
calismadan sonra Aydin ve arkadaslar1 yine insan vicudu igin toksik olmayan sitrik
asit / Na-sitrat tamponu ortaminda insan kan plazmasi ile iyon konsantrasyonlari
acisindan tam uyumlu olan ortamda 37 °C ve pH=7,4’de calismislar ve basarili
sonuglar alarak bu alanda 6nemli ilerleme kaydetmislerdir. Literatirde insan kan
plazmasi ile iyon konsantrasyonlar1 yoniinden tam uyumlu ortamda yapilan bir
calisma ise, Caglayan tarafindan yapilan yiiksek lisans tez calismasidir. Bu ¢aligmada
aday, alanin (2-aminopropiyonik asit)/ alanin-Na tuzu ortaminda 37 °C ve pH=7,4"de
calismis ve elde edilen HA kaplamalarin yapisma direncinin literatiirdekilere gore
daha iyi oldugu belirlenmistir. Kirman tarafinda yapilan baska bir yiiksek lisans
tezinde de yine literatiirde ilk kez aminoasetik asit/Na-aminoasetat tampon ortaminda
yine 37 °C ve pH=7,4’de calisilmistir. Bu c¢alisma da iyon konsantrasyonlari
yoniinden kan plazmasi ile tam uyumlu ortamda gerceklestirilmistir. Calisma
sonucunda elde edilen HA kaplamalarinda yapilan testlerde endiistride

uygulanabilecek diizeyde sonuclar alinmistir.

Bu tez kapsaminda ise, yine literatiirde insan kan plazmasi ile iyon
konsantrasyonlar1 yoniinden tam uyumlu olan ve bu alanda ilk kez yeni bir tampon
ortami1 olan glikolik asit/Na-glikolat tampon sisteminde ¢alisilmistir. Yapilmis olan
bu bes c¢alisma da iilkemiz iiniversitelerindeki arastirmacilar tarafindan diinya
literatiiriinde ilk kez insan kan plazmasi ile iyon konsantrasyonlari yoniinden tam

uyumlu olarak gerceklestirilmistir.
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Bu tez kapsaminda yapilan ¢aligmalarda HA kaplanmasi 24, 48, 72 ve 96
saatlik sirelerde 37 °C ve pH=7,4’de gergeklestirilmistir. Ayrica Ti6Al4V
althiklarinin kimyasal aktiflestirilmesi i¢in NaOH + H,0; karisimi kullanilmigtir. Bu
karisim ile dahi iyi ve hizli bir aktiflestirme yapilmistir. Yapilmis olan HA
kaplamalarin 6zellikleri, mekanik ve metalografik testlerle belirlenmistir. Bu
ozellikler; yiizey purizliliigi, kaplama kalinligi, kazima testi sonuglart — Kritik yik
degerleri, kaplamalarin elastisite modiilii ve mikrosertliklerinin belirlenmesi, SEM
(Scanning Electron Microscope) yiizey incelemeleri, kaplamalarin EDS (Energy
Dispersive X-ray Spectroscopy) ile yiizeydeki elementlerin agirliksal yiizde
degerlerinin belirlenmesidir. Tiim bu 06zellik Ol¢iimlerinin degerleri, kaplama

zamanina (24, 48, 72 ve 96 saat) gore olan degisimleri yorumlanmustir.

Sonu¢ olarak Ti6Al4V altliklart ylizeyine HA kaplanmasi basariyla
gerceklestirilmistir.  Saptanmig  olan  Ozelliklere gore bu  kaplamalar
literatiirdekilerden daha basarili olup endiistride uygulanabilecek nitelikte

g6ziukmektedir.
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