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Bu tez ¢alismasinda, HA ve biyocam kullanilarak Ti6Al4V alasiminin mekanik ve
biyouyumluluk 6zeliklerinin  gelistirilmesi  hedeflenmektedir. Toz metalurjisi
yontemiyle agirlik¢a farkli oranlarda biyocam ve hidroksiapatit igeren kompozitler
tiretilmigtir. Uretilen kompozitlerin mekanik, tribolojik ve biyolojik testleri

gerceklestirilmistir.

Bu c¢alismanin literatiirde yapilan calismalara gore farkliligi, dogal dis dokusuna en
yakin biyoaktif seramik olan hidroksiapatit ve literatiirde hidroksiapatit malzemesine
alternatif gelistirilen ve biyouyumlulugu iyi olan 45S5 biyocam malzemenin birlikte
Ti6Al4V alasimina kompozit edildigi bir ¢caligmaya rastlanmamustir. Yapilacak olan

bu calisma ile yeni bir kazanim elde edilecegi 6n goriilmiistiir.



Yapilan mekanik, tribolojik ve biyolojik testler sonucunda, HA ve 45S5 biyocamin
benzer karakteristik Ozellikler gosterdigi sonucuna varilmistir. Mekanik analiz
sonucunda brinell sertlik sonuglarinin yakin degerler gostermesi ve takviye edilen
malzemenin mekanik o6zelligini iyilestirip dogal kemik dokusuna yakin sertlik
derecesine sahip olmasi dis implantinda kullanilmasini destekler nitelikte oldugu fark
edilmistir. Ayn1 zamanda yapilan aginma testi sonuglarina gore malzemeye takviye
edilen hidroksiapatit ve 45S5 biyocamin malzemenin asinmaya karsi direncini
arttrmistir.  Kompozit malzemelerin  aginmay1 iyilestirilmesi dental alanda
kullanilmasma olumlu etki saglamaktadir. Yapilan korozyon analizi sonucuna
istinaden takviye edilen malzemeler Ti6Al4V alagiminin korozyon direncini
arttirmistir. Biyoaktivite testinde daha detayli ve uzun klinik ¢aligmalarin yapilmasi
4585 biyocam takviyesinin malzemeye saglayacagi avantajlar konusunda daha biiyiik
katkilar saglayacagi 6n goriilmiistiir. Ozetlemek gerekirse, hidroksiapatit ve 45S5
biyocamin Ti6Al4V alasimina beraber takviye edilmesi dental alanda kullanilan

implantlara umut verici oldugu diisiiniilmektedir.

Anahtar Sozciikler : Hidroksiapatit, Biyocam, Ti6Al4V Alasimi, Toz Metalurjisi,
Bilim Kodu : 92503
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In this thesis, it is aimed to improve the mechanical and biocompatibility properties of
Ti6AI4V alloy by using HA and biocam. Composites containing different ratios of
biocam and hydroxyapatite by weight were produced by powder metallurgy method.

Mechanical, tribological and biological tests of the composites were carried out.

The difference of this study compared to the studies in the literature is that there is no
study in the literature in which hydroxyapatite, which is the closest bioactive ceramic
to natural tooth tissue, and 45S5 bioglass material, which is an alternative to
hydroxyapatite material and has good biocompatibility, are composited together on

Ti6AI4V alloy. It is predicted that a new gain will be obtained with this study.

As a result of mechanical, tribological and biological tests, it was concluded that HA

and 45S5 bioglass showed similar characteristics. As a result of the mechanical

Vi



analysis, it was noticed that the Brinell hardness results showed close values and the
reinforced material improved the mechanical properties of the material and had a
hardness degree close to the natural bone tissue, which supports its use in dental
implants. At the same time, according to the results of the abrasion test, hydroxyapatite
and 45S5 bioglass reinforced to the material increased the resistance of the material
against abrasion. Improving the wear resistance of composite materials has a positive
effect on their use in the dental field. Based on the results of the corrosion analysis,
the reinforced materials increased the corrosion resistance of Ti6AI4V alloy. It is
predicted that more detailed and longer clinical studies in the bioactivity test will
provide greater contributions to the advantages of 45S5 biocam reinforcement to the
material. To summarize, co-reinforcement of hydroxyapatite and 45S5 bioglass in

Ti6AIl4V alloy is considered promising for dental implants.

Key Word  : Hydroxyapatite, Bioglass, Ti6Al4V alloy, Powder Metallurgy,
Science Code : 92503
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BOLUM 1

GIRIS

Biyomalzeme tanimi giiniimiizde, viicuda yerlestirilen veya viicutla birlikte kullanilan,
biyolojik sistemlerle yakindan eslesen Ozelliklere sahip olacak sekilde tasarlanmasi
amaglanmis, kullanim icin yeterince kararli, uygun biyoaktiviteye sahip ve kismen
veya tamamen hastalikli, hasarli veya doku ve organ gorevini yerine getirebilecek
sekilde tasarlanmig malzemelerdir. Metalik implantlar iizerinde biyoaktif
kaplamalarla kemik ve implant arayiizleri arasinda osseointegrasyon saglamaktadir.
Uygun bir kompozit iiretimi implantin dmriinii uzatir ve revizyon cerrahisi ihtiyacini
azaltir. Kompozit malzeme iiretim isleminin, malzemenin biyoaktivitesini

degistirmeyecek sekilde optimize edilmesi gerekir[1].

Bu tez kapsaminda metalik biyomalzemelerden Ti6Al4V alagimi ve biyoseramik
biyomalzemelerden hidroksiapatit (HA) ve 45S5 biyocam kompozit malzeme olarak
kullanilarak  malzemenin iyilestirilmesi  saglamak amacglanmistir.  Metalik
biyomalzeme olarak kullanilan titanyum ve alasimlari; paslanmaz ¢elik ve CoCrMo
alagimina goére daha hafif olmasi, titanyumum inert 6zellikte olmamasi, nontoksit
yapisi, antimagnetik 6zelligi, hafif olmasi, mekanik 6zelliklerinin iyi olmast, rahatlikla
kiigiik boyutlu numunelerin {retilebilmesi, biyouyumlulugunun yiiksek olmasi,
korozyona karsi direngli olmasi, elastiklik modiiliiniin kemik degerlerine yakin olmast,
titanyumun biyomalzeme olarak tercih edilmesini saglamaktadir [2]. Titanyum
alasgimlarinin biyofonksiyonellikleri diger alasimlara gore yiiksektir. Bunun sebebi
diisiik elastisite modiiliine sahip olmast ile ilgilidir. Birgok biyomedikal
uygulamalarda saf titanyum ve Ti6Al4V alasimi kullanilmaktadir. Saf titanyum
genellikle dental implantlarda ve ortopedik uygulamalarda kullanilmaktadir.
Titanyumun biyomalzeme olarak kullanilan Ti6Al4V alasimi diger alasimlara gore en
yuksek oranda kullanma kapasitesiyle 6nemini korumaktadir. Ti6Al4V alasiminin

tercih edilmesinde, yliksek korozyon direnci, statik ve dinamik dayaniminin yiiksek



olmasi ve 1s1l isleme 6zelliklerinin iyilestirilebilir olmasindan kaynaklanmaktadir [3—
5]. Biyoseramikler, viicudun zarar gormiis kisimlarmin degismesi ve yeniden
yapilandirilmasi i¢in kullanilan seramik malzemelerdir. Dental alanda biyoseramik
malzemeler sinifindan olan biyoaktif malzeme s6z konusu oldugunda, kalsiyum fosfat
ve biyoaktif cam esasli ya da kemik ve dis dokusunun mineral kismi ile benzerligi en
yakin olan malzemeler tercih edilmektedir. Literatiir taramasindaki veriler dikkate
alindiginda hidroksiapatitin dis hekimligi alaninda yaygin kullanilan bir biyoseramik
oldugu arastirmacilar tarafindan ispatlanmistir [6,7]. Hidroksiapatit bilesiminin yapisi
ve biyoaktif 6zellikleri nedeniyle; ortopedik, kemik alt1 defektleri, kalca ve eklem
protezleri ve ozellikle dental implant kaplamalar1 uygulamalarinda yaygin olarak
kullanilmaktadir. Son zamanlarda, benzersiz bir mikro yapiya sahip Ti-hidroksiapatit
nanokompozitlerin iiretimi i¢in mekanik alagimlama yontemi ve toz metaliirjisi islemi

gelistirilmistir [8,9].

Biyoaktif biyoseramik alanindaki c¢alismalarin ilerlemesiyle hidroksiapatit
malzemesine alternatif olarak biyocamlar gelistirilmistir. Biyoaktif camlar
biyouyumludur ve kemikle giiclii bir arayiizey bagi sergiler. Biyoaktiviteleri,
ylzeylerinde kemigin mineral kismina biiylik 6l¢iide benzer bir hidroksikarbonath
apatit (HA) tabakasi olusumuna atfedilebilmistir. Agirlikca %6 P20s5 iceren iiglii
NA20O, SiO2, CaO sistemindeki farkli bilesenlerin incelenmesi, 45S5 biyocamlarin en
biyoaktif cam oldugu literatiirde ispatlanmistir. 45S5 biyocamlar kalp dokusu onarimi,
karaciger kanseri tedavisi ve daha yaygin olarak kemik ve dis onarimi gibi bir¢ok
yenilik¢i uygulamada biyoaktif bir bilesen olarak basarili bir sekilde kullanilmistir.
45S5 Biyocam (%45 SiO2 - %24,5 Na20- %24,5 CaO — 6 P205), yiiksek biyoaktivite
indeksi ve hem yumugak hem de sert camlarla baglanma yetenekleri nedeniyle dikkate
deger avantajlar gostermistir. Bu tiir biyoaktif camlar ayrica osteogenetik ve
osteokondiiktif ~ Ozelliklere sahiptir. Hidroksiapatit ve biyoaktif camlarla
karsilagtirildiginda, hidroksiapatit ostekondiiktif 6zellige sahipken biyoaktif camlar
hem ostekondiiktif hem de osteogenez 6zellige sahiptir. Apatit olusum mekanizmasi
da bu malzemeler arasindaki bir diger farktir. Hidroksiapatitte, kalsiyum ve fosfat
iyonlarinin salinmasinin daha fazla Ca ve P ¢okelmesine neden olduguna ve bunun da
protein adsorpsiyonunu kolaylastirdigina ve kemik olusumunu arttirdigina

inanilmaktadir. Glinlimiizde hem emilebilir hem de biyoaktif olan fizyolojik



kosullarda kontrollii bir aktivite baslatma potansiyeline sahip olan biyomalzemeler

arastirmacilarin ilgisini gekmeye devam etmektedir [10-12].

Bu caligmanin temel amaci, nano yapili hidroksiapatit ve 45S5 biyocamin Ti6Al4V
alasimina takviye edilmesi ile dental alanda kullanilabilecek implantlarin kemik
osseintegrasyon kabiliyetini ve biyouyumluluk 6zelliginin gelistirmesi hedeflenmistir.
Bu c¢alismanin literatiirde yapilan calismalara gore farkliligi, dogal dis dokusuna en
yakin biyoaktif seramik olan hidroksiapatit ve literatiirde hidroksiapatit malzemesine
es deger olan biyocamin beraber kompozit olarak kullanilmasidir. iki biyoaktif
malzemenin; malzeme karakterizasyonu bakimindan avantajlarini kullanarak ve
birbiriyle iligkilendirerek Ti6Al4V malzemesine takviye edilmesi ile dental alanda

daha dayanikli ve dogal dis yapisina yakin malzemenin iiretilmesi amaglanmistir.



BOLUM 2

BiYOMALZEMELER

Biyomalzeme tanimi geg¢misten giliniimiize kadar bir¢gok tanimlamasi yapilmis ve
giiniimiizde en son halini almistir. Biyomalzeme kavrami MS 1967 yilinda Dr.
Jonathan Cohen tarafindan yapilmis ve bugiin tanimlanan biyomalzeme kavramina
benzer oldugu bilim adamlar tarafindan fark edilmistir. Ortopedi doktoru olan Dr.
Jonathan Cohen’in tanimina goére “bir biyomalzeme daha Onceki caligmalara ve
denemelere dayanilarak basarili olmasi halinde “biyomalzeme” olarak tanimlanabilir
“demigtir. Dr. Jonathan Cohen’in yapmis oldugu bu tanim malzemenin
biyouyumlulugunu hi¢ dikkate almadan sadece kullanilan malzemenin
performansindaki yeterlilik o malzemenin bir biyomalzeme olarak adlandirilmasi

yeterli oldugu yoniindeydi [1].

Biyomalzemedeki biyouyumluluk kavrami kullanilmadan tanima yakinlasan ve
“inert” kavramim ilk olarak 1974 yilinda Clemson, Giiney Carolina’da (ABD)
diizenlenen altinc1 Yillik Uluslararast Biyomalzeme Sempozyumunda yapilmistir. Bu
tanim gore bir biyomalzeme, canli bir sistemin icine yerlestirilmek veya canli bir
sistemle birlestirilmek iizere tasarlanan sistemli ayn1 zamanda farmakolojik bir inert

malzemedir [13].

1974 yilinda tanimlanan bu biyomalzeme tanimi, Dr. Larry L. Hench’in ilk biyoaktif
camin (Biyocam:45S5) patentini aldiktan 5 yil sonra bu tanimin yapmis olmasina
ragmen biyoaktif biyomalzemeleri bu tanimin disinda birakmis olmasi sasirtici

olmustur [10].

Biyomalzeme tanimlamasinda hem “inert” hem de “aktif” kavraminin beraber
kullanildigr ilk tanim 1982 yilinda Bethesda, Maryland'de (Amerika Birlesik

Devletleri) diizenlenen "Biyomalzemelerin Klinik Uygulamalar1 Uzerine Ulusal



Saglik Enstitiileri Konsensiis Gelistirme Konferansi Bildirisi" sirasinda yapilmistir. Bu
tanima gore bir biyomalzeme “Viicudun herhangi bir dokusunu, organini veya islevini
tedavi eden, tedavi basarisini artiran veya degistiren bir sistemin biitiinii veya bir
parcasi olarak herhangi bir siire i¢in kullanilabilen sentetik veya dogal kaynakli bir

madde (ilag diginda) veya madde kombinasyonudur.” seklinde yapilmistir [6].

Hem yasam siiresi hem de zenginlik arttikca, daha iyi, daha giivenli ve daha uzun
Omiirlii biyomalzemelere olan ihtiya¢ da artmistir. Sadece 150 yil 6nce ucuz bir
ampiitasyon ve tahta bir ¢ivi ile ¢oziilen sorunlar, giiniimiizde sadece enfeksiyon
riskini azaltmakla kalmayip ayni zamanda hasta konforu agisindan ¢ok daha fazla
fayda saglayan pahali restorasyonlarla ele alinmaktadir. Insanlik tarihine
baktigimizda, binlerce yildir toplumun diisiincesi "konfor" degil "hayatta kalma"
oldugunu ve kiigiik teknolojik gelismelerin bile hayatta kalma agisindan biiyiik bir fark

yaratabilecegi unutulmamalidir[1,3].

Biyomalzemenin ¢ok farkli bir sekilde yenilik¢i bir tanimi Prof. David Franklyn
Williams tarafindan 1987 yilinda yapilmistir: “Biyomateryal, tibbi bir cihazda
kullanilan ve biyolojik sistemlerle etkilesime girmesi amaclanan, canli olmayan bir
malzemedir.” seklindedir. Fakat bu tanim, ilaglar1 kapsamamaktadir ve malzemenin
"canli olmayan" kavramina odaklanmistir, yani biyomalzemelerin uygulamasinda
"canli dokular" olmamasi veya bunlardan olusmamasi gerektigi anlamina gelmektedir.
Bu tanim kemik, baglar, kornealar ve deri greftlerinin yani sira Hindistan, Afrika ve
Gliney Amerika'daki kabileler tarafindan ytiizyillardir cerrahi zimba olarak kullanilan
karmnca kafalar1 gibi daha "egzotik" ¢oziimleri de biyomalzeme listesinden agikca

¢ikarmaktadir [14].

Biyomateryalin en yaygin kabul goren tanimi aslinda MS 1991 yilinda, Chester'in
"Konsensiis Konferansi" sirasinda yapilmistir. Birlesik Krallik tanimina gore “Bireyin
yasam kalitesini korumak veya iyilestirmek amaciyla viicudun herhangi bir dokusunu,
organini veya islevini kismen veya tamamen gii¢lendiren veya degistiren, herhangi bir
stire igin kullanilabilen, sentetik veya dogal kaynakli, ilaglar digindaki herhangi bir
madde veya madde kombinasyonudur.” seklinde tanimlamigtir. Yapilan bu tanim 1982

yilinda yapilan tanima “bireyim yasam kalitesini korumak ve iyilestirmek “taniminin
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eklenmesi giinlimiizdeki tanima yaklagtirmistir. Fakat biyomalzeme tanimi hala

goreceli ve belirsizdir [15].

Giliniimiizde Biyomalzemeler, viicuda yerlestirilen veya viicutla birlikte kullanilan,
biyolojik sistemlerle yakindan eslesen ozelliklere sahip olacak sekilde tasarlanmis,
amagclanan kullanim igin yeterince kararli, uygun biyoaktiviteye sahip ve kismen veya
tamamen hastalikli, hasarli veya arizali doku ve organ gorevlerini yerine getirebilecek

sekilde tasarlanmis maddelerdir.

Biyomalzemelerin gelisimindeki bazi 6nemli tarihler ve yapilan c¢alismalar Cizelge

2.1°de gosterilmektedir.

Cizelge 2.1 Biyomalzemelerin tarihteki nemli gelismeleri [16].

Yil Arastirmaci Gelisme
18. ve 19. Kiriklan diizeltmek i¢in cesitli metal cihazlar;
Yiizyilin Fe, Au, Ag ve Pt’de yapilmis teller ve igneler
sonlar1 kullanilmustir.
1860-1870  J. Lister Antiseptik cerrahi teknikleri gelistirdi.
1886 H. Hansmann Ni kaplamali ¢elik kirilma plakasi.
1893-1912 W. A Lane Kemik kiriklarini sabitlemek i¢in ¢elik vidalar
ve plakalar.
1909 A. Lambotte Brass (Piling), Al, Ag ve Cu plakalar.
1912 W. D. Sherman Tibbi kullanim i¢in 6zel olarak gelistirilen ilk

alasim olan Vanadyum Celik plaka; daha az

stress konsantrasyonu ve korozyon

1924 A. A. Zierold Co-Cr bazli Alasimlar1 implantasyon i¢in en
inert malzeme olarak bulundur.

1926 M. Z. Large Stellite ® (CoCrMo alasimi), Cu, Zn, ¢elikler,
Mg, Fe, Ag, Au ve Al alasimlarindan daha iyi
bir malzeme.

1936 C.S. Venable Vitallium®, (1929 yilinda gelistirilen;

W. G. Stuck 19 w/o Cr-9 w/o Ni paslanmaz ¢elik




1939 J. C. Burch Ta
H. M. Carncy

1926 E. W. Hey-Groves Uyluk boyun kirigi i¢in kullanilan carpenter
vidasi.

1931 M. N. Smith Orjinal olarak paslanmaz celikten yapilan ilk

Petersen femur boynu kirig1 tespit ¢ivisi tasarlandi. Daha
sonar Vitallium® olarak degistirildi.
1938 P. Wiles [k tam kalga protezi.
1946 J. and R. Judet Biyomekanik olarak tasarlanmis ilk kalga
protezi. Eklem degistirmede kullanilan ilk
plastikler.
1947 J. Cotton Ti ve Titanyum alasimlari
1940’larda M. J. Dorzee Kornea degisimi icin akrilikler.
A. Franceschetti

1952 A.B. Voorhees Bezden yapilan ilk kan damar1 degisimi.
A. Jaretzia
A.H. Blackmore

1958 S. Furman Kalbin ilk basarili dogrudan uyarilmasz.
G. Robinson

1958 J. Charnley Akrilik  kemik ¢imentosunun total kalga
protezlerinde ilk kullanima.

1960 A.Starr Kalp kapakcigi

M.L.Edwards
1970’lerde  W.J. Kolff Total Kalp Degisimi.

Insanhigin ilk ¢aglarinda bugiine kadar tip diinyasinin her alaninda kesfedilmeye

devam eden biyomalzemeler kullanildiklar1 alanlardaki verdigi reaksiyon, deneyim,

basar1 oranlar1 ve iceriklerine gore belirli siniflara ayrilmistir. Benzer 6zelliklere sahip

biyomalzemeler ayni sinifta toplanip birbirleri arasinda farklar ve avantajlar

karsilastirilarak kendi arasinda da simiflandirma yapilmistir. Yapilan biyomalzeme

siniflandirilmasi ve icerigi asagidaki gibidir.



2.1. METALIK BIiYOMALZEMELER

Metaller elektriksel iletkenligi ve termal iletkenlikleri iyi olan biyomalzemelerdir.
Metalik 6zelliklerinin kabul edilebilir degerlere sahip olmasi sebebiyle biyomalzeme
olarak tip diinyasinda kullanilmaktadir. Metallerin i¢ yapisinda bulunan bazi
elektronlarin bagimsiz hareket etmesi tizerindeki elektrik yiikiinii ve termal enerjiyi
hizli bir sekilde transfer etmesine olanak saglamaktadir. Metallerin atom yapisindaki
hareketli serbest elektronlar, pozitif metal iyonlarini bir arada tutmak i¢in baglayici bir
giic gorevi goriir. Bu ¢ekimin ¢ogu metallere sagladig: etki ytliksek 6zgiil agirligt ve
yiiksek erime noktasidir. Metaller biyomalzeme alaninda total kalga ve diz eklemleri
gibi sert doku replasmanlarinda, kemik plakalari, vidalar gibi kirik 1iyilestirici
ekipmanlarda ve yardimci elemanlarda, spinal fiksasyon cihazlarinda ve dis
implantlarinda pasif malzemeler olarak kullanilirlar. Bazi metalik alagimlar ise
vaskiiler stentler de kateter kilavuz teller gibi medikal cihazlarda aktif olarak da
kullanilmaktadir. Insanlarda kirik kemiklerin tedavisinde kullanilmak iizere
gelistirilen ilk metal alagimi “Vanadyum Celigidir”. Demir (Fe), Krom (Cr), Kobalt
(Co), Nikel(Ni), Titanyum(Ti), Tantal(Ta), Niyobyum(Nb), Molibden(Mo) ve
Tungsten(W) gibi elementler implantlarda kullanilan alasim elementleridir ve bu
elementler insan viicudu tarafindan ¢ok az tolere edilebilirler. Bu elementlerden
bazilar1 dogal olarak olusan formlarinda, kirmiz1 kan hiicresi formlar1 (Fe) veya B12
vitamini sentezi (Co) gerekli olmasina ragmen insan viicudunda belirli degerin

tizerinde olmasi tolere edilmesine sebep olmaktadir [17].

2.1.1. Paslanmaz Celikler

Implant {iretimi icin kullanilan ilk paslanmaz ¢elik vanadyum celigidir. Fakat
uygulamalardaki korozyon direncine kars1 direncinin yetersizligi yeni bir malzemenin
dogusuna sebep olmustur. Korozyona karsi daha direngli olan 18-8 (modern
siiflandirma tip 30°ydi. 18-8sMo paslanmaz ¢elik basit bir tuzlu su karigimi olan
kloriir ¢ozeltisinde korozyon direncini arttirmak i¢in az miktarda molibden igeren
alasim tanitildi. Bu alasim 316 tipi olan paslanmaz celikti. 1950 yillinda 316
paslanmaz ¢eligindeki C oran1 %0,08’den %0,03’e indirilmistir. Bu alasimin tuzlu

suya kars1 gosterdigi korozyon direncinin biraz daha arttig1 gézlemlenmistir. C orani



9%0,03” diistiriilen 18-8 CrNi paslanmaz ¢eligine ASTM 316L adi verilmistir. 316 ve
316 L malzemeler 1s1l islemler ile sertlestirilemezler ancak soguk islemlerle
sertlestirilebilir. Bu paslanmaz c¢elikler manyetik ozellige sahip degildir. 316 L
paslanmaz ¢elik i¢in teknik 6zellikler Cizelge 2.2. de verilmistir [18].

Cizelge 2.2 16L bilesimleri paslanmaz celik [18].

Element Korozyon(%)
Karbon 0,03 max.
Magnezyum 2,00 max
Fosfor 0,03 max
Stilfiir 0,03 max
Silisyum 0,75 max

Krom 17,00-20,00

Nikel 12,00-14,00
Molibden 2,00-4,00

Bu mekanik 6zelliklere istinaden paslanmaz gelikler kirik plakalarinda vidalarda kalca
civileri gibi gecici implantlarda kullanima uygundur. 316 L paslanmaz celigin
korozyon direncini, asinma direncini, yorulma mukavemetini arttirmak i¢in bazi yiizey

modifikasyon yontemleri kullanilir [19].
2.1.2. CoCr Alasimlar

Temel olarak iki tiir kobalt-krom alasimi vardir. Bunlardan birincisi dokiilebilir
CoCrMo alagimi ve ikinci olarak genellikle sicak dovme ile islenmis CoNiCrMo
alagimlaridir. CoCrMo alagimlart uzun yillardir dis hekimliginde kullanilan yakin
zamanda da yapay eklem yapiminda kullanilmaya baslanmistir. Déviilmiis CoNiCrMo
alagimlart medikal alanda yeni kullanilmaya baglanmis ve daha ¢ok diz ve kalga gibi

agir yiklii eklemler igin protezlerin govdelerini yapmak i¢in kullanilmaktadir [20].

ASTM, cerrahi implant uygulamalarinda Onerilen dort tip CoCr alagimini
yaymlanmustir.

1. East CoCrMo alagimi (F75)

2. lIslenmis CoCrWNi alasimi F(90)

3. Islenmis CoNiCrMo alasimi (F562)

4. Islenmis CoNiCrMoWFe alasimi (F563)
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Bu dort tip alasimin kimyasal 6zellikleri Cizelge 2.3’te belirtilmistir. Giiniimiizde
implant iiretiminda yaygin kullanilan iki tiir mevcuttur. Bunlar; dokiilebilir CoCrMo
ve islenmis CoNiCrMo alagimidir. Cizelge 2.3’te belirtildigi tizere bilesimler
birbirinden ¢ok fazla farkli 6zelliklere sahiptir. CoCr bilesimi iki tiir elementten olusur.
Bu elementleri %65°1 Co elementi olan kat1 bir ¢ozeltidir. Bu bilesimden daha ince
taneler elde etmek istenirse Molibden eklenir. Sonug¢ olarak malzemede dokiim ve
dovme islemi sonrasinda daha yiiksek mukavemet saglanmis olur. Krom, alasimda kati
¢Ozeltinin gliclenmesine yardime1 olurken ayni zamanda korozyon direncini de artirir.
Cizelgede ki digee bir alagim olan MP35N (Standart Preslenmis Celik Co.) incelenirse;
CoNiCrMo alagiminin her biri yaklasik %35 Co ve Ni igerir. Bu alasim stres altinda
deniz suyuna kars1 yiiksek korozyon direncine sahiptir. Ayni1 zamanda soguk islem
alasimin mukavemetini 6nemli Olgiide arttirir. Soguk islem bdyle bir kolaylik
saglamasina ragmen kalca eklemlerinin saplarinda ve biiyiik cihazlarin yapiminda bu
alagim tizerinde soguk islem yapmanin 6nemli bir zorlugu vardir. Bu alagimla biiyiik

bir implant retilmek istenirse sicak dovme  kullanilmasi  gerekir.

Cizelge 2.3 Co-Cr Alagimlarmin kimyasal bilesimleri [21] .

CoCrMo(F75)  CoCrwNi(F90)  CoNiCrMo(F562) CoNiCrMoWFe(F563)

Element  Min Max Min Max  Min Max Min Max

Cr 27,0 30,0 19,0 21,0 19,0 21,0 18,00 22,00
Mo 5,0 70 - 9,0 10,5 3,00 4,00
Ni 2,5 9,0 11,0 330 37,0 15,00 25,00
Fe - 075 - 30 - 1,0 4,00 6,00
c 0,35 0,05 015 - 0,025 - 0,05
Si - 1,00 - 1,00 - 015 - 0,50
Mn - 1,00 - 200 - 015 - 1,00
W e e 14,0 16,0 - - 3,00 4,00
P e e e e e 0,015 - e
S e e e e 0,010 - 0,010
Ti e e e e 1,0 0,50 3,50
Co - - Balance = ----- - e e e




2.1.3. Ti Alasimlar

Yiiksek sicaklikta ¢ok reaktif bir malzeme olan titanyum oksijen varliginda yanabilme
Ozelligine sahiptir. Titanyum yiiksek sicakliklarda islenmek istendiginde islendigi
atmosferin inert olmas1 gerekmektedir. Diger bir isleme yontemi ise vakum eritmedir.
Oksijenin titanyum icinde Kkolayca ¢oziinebilmesi metalin gevreklesmesini
saglamaktadir. Bu ylizden sicak isleme ve dovme islemi 925 °C’nin altinda
gergeklestirilmelidir. Titanyumu oda sicakliginda islemek biitiin sorunlar1 6nlemeye
yeterli degildir. Ciinkii titanyum kesici takimlar1 saflastirma veya yakalama
egilimimdedir. Bu etkinin en aza indirilmesi i¢in yavas hizlarda biiyiik ilerlemelerde

keskin takimlar kullanilir. Bu ylizden elektrokimyasal yontemler cazip gériinmektedir

[2].

Titanyum ve titanyum alagimlarin biyouyumlulugunun yiiksek olmasi ve viicut
stvilarinin etkilerine karsi yiiksek direng gostermesi, gerilme mukavemetinin yiiksek
olmasi, esneklik ve yiiksek korozyon direnci gibi 6zelliklerinin yiiksek olmasindan

dolayi 6zellikle ortopedi ve dental alanda kullanimi tercih edilmektedir [22].

Titanyum ve alagimlari, tibbi uygulamalarda benzersiz mekanik 6zellik ve yiliksek
biyouyumluluk sergilemektedir. Ornegin, ortopedik malzemelerdeki zorluklardan biri
optimum osseointegrasyon saglayan ve implantin dayanikliligini arttiran malzeme
ylzeyi tasarimidir. Biyomalzeme alaninda implant malzemesi olarak kullanilan
titanyum ve titanyum alasimlar1 viicut sivi etkilerine karsi direng, yiiksek gerilme
mukavemeti, esneklik ve yiiksek korozyon direnci gibi olaganiistii 6zellikleri

nedeniyle biyomalzeme alaninda en gozde ve en ¢ekici malzemedir [23].

Ticari olarak kullanilan saf titanyum dis¢ilikte baskin olarak kullanilmaktadir. Diger
bir alasim olan Ti6Al4V ortopedi alaninda baskindir. Dis implantlarinda kullanilan
ayrica diger alagimlar sunlardir: Ti-6Al-7Nb, Ti6Al4V, Ti-13Cu4.5Ni, Ti25Pd5Cr ve
Ti20Cr0.2Si’dur [24]. Dental alanlarda kalic1 implantlar i¢in ayn1 zamanda Ti6Al4V
alasiminin yerini Ti6A17Nb, Til3Nb13Zr ve Ti12Mo6Zr alasimlar1 almaktadir [3].
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Titanyum malzemelerin verdigi yanit1 etkileyen en dnemli kriter; biyouyumlulugu ve
ylizey Ozellikleridir. Bu nedenle, bu biyomalzemelerin biyolojik sistemlerdeki

performansini arttirmak i¢in yiizeylerinin iyilestirilmesi gerekmektedir [25].

Titanyumun yiizeyinin gelistirilmesinde

1. Morfolojik modifikasyon; piriizliliigiin artirilmasi, topografinin mikro
Olcekten nano Olgege kaydirilmasi ve nano Olgekli  morfolojinin
uyarlanmasidir. Mekanik [4] ve kimyasal ve fiziksel metotlar [26].

2. Hidroksiapatit, biyomimetik kalsiyum fosfat kaplamalar veya hibrit kaplamalar
(organik bilesenler ve kalsiyum fosfat mineralleri) veya biyomolekiil
islevsellestirilmis kaplamalar ile modifikasyon.

3. Kombine sinerjik bir etki icin morfolojik degisiklikler ve kaplamalar arasinda
bir karigim ile titanyum ve titanyum alagimlarmin biyoaktivitesini,
biyouyumlulugunu, kan uyumlulugunu, asmmma ve korozyon direncini

gelistirmektir.

Yukarida bahsedilen yontemlerden, yiizeylerin nano 6l¢ekte uyarlanmasi ¢ok biiyiik
sonuglar sunmustur; yani tek basina piiriizliiliik, osteoblast hiicrelerinin yapismasini
ve titanyum nano yapilar {izerinde yayilmalarini ve ¢ogalmalarini etkilemektedir [27].
Nano olcekli ylizeylerin yiiksek yilizey enerjisi, implant yiizeyindeki hiicresel
etkilesimi diizenlemek i¢in ¢ok Onemli olan protein adsorpsiyonunun baslangi¢
seviyesinin artmasini saglar. Hiicre yapismasi yiizey 6zelliklerinden etkilenir, yiik

dagilimi ve malzeme kimyasi ile birlikte hiicre yapigmasini daha da etkileyebilir [28].

Ticari olarak saf (CP) titanyum malzemeler ve biyomedikal cihazlar alaninda
kullanilan bazi 6nemli alasimlari mekanik 6zellikleriyle birlikte Biyomedikal titanyum
alagimlarinin mekanik 6zellikleri Cizelge 2.4’te verilmistir. Biyomedikal titanyum
alagimlariin mekanik o6zellikleri de listelenmistir. Titanyum ve alagimlarinin tip

alanindaki uygulama yelpazesi genistir. Uygulamalar dis implantlarin1 kapsamaktadir.
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Cizelge 2.4 Biyomedikal titanyum alasimlarinin mekanik 6zellikleri [2]

Cekme
Malzeme Standart Modiil (GPa) mukavemeti Alasim tipi
(Mpa)
11k nesil biyomalzemeler (1950-1990)
Saf Titanyum Ti (1-4) ASTM 1341 100 240-550 o
Ti-6Al-4V ELI islenmis ~ ASTM F136 110 860-965 a+f
Ti-6Al-4V ELI Standart
] ASTM F1472 112 895-930 a+f
kalite
Ti-6AI-7Nb Islenmis ASTM F1295 110 900-1050 a+f
Ti-5Al-2.5Fe - 110 1020 o+ B
Ikinci nesil biyomalzemeler (1990'dan bugiine)
Ti-13Nb-13Zr islenmis ~ ASTM F1713  79-84 973-1037 Metastabe B
Ti-12Mo-6Zr—2Fe
ASTM F1813  74-85 1060-1100 B
(TMZF)
Ti—35Nb-7Zr-5Ta
55 596 B
(TNZT)
Ti-29Nb-13Ta—4.6Zr - 65 911 B
Ti-35Nb-5Ta-7Zr-0.40
66 1010 B
(TNZTO)
Ti-15Mo-5Zr-3Al 82
Ti-Mo ASTM F2066

Titanyum ve alasimlarinin tip alanindaki uygulama yelpazesi genistir. Uygulamalar
dis implantlarini ve ortodontik cerrahi parcalarini, kalga, diz, omuz, omurga, dirsek ve
bilek i¢in eklem replasman pargalarini, ¢ivi, vida, somun ve plaka gibi kemik sabitleme
malzemelerini, kalp piller1 ve yapay kalp kapakc¢iklart i¢cin muhafaza cihazlarmn,
cerrahi aletleri ve yiiksek hizli kan santrifiijlerindeki bilesenleri kapsamaktadir.
Titanyum ve alasimlarinin Biyomedikal alasimlarinin elastisite modiilii Sekil 2.1°de
gosterilmektedir. Ti6Al4V un elastik modiilii 112 GPa oldugu ve kemigin ise 38 GPa
goriilmektedir. Ti6Al4V (Ti64) alasimi gilinlimiizde en yaygin kullanilan o + f
titanyum biyomedikal alasimidir ve normalde tavlanmis durumda kullanilmaktadir ve
a + B ile islenmis yapilar daha yiiksek mukavemet, daha yiiksek siineklik ve daha
yiiksek diisiik dongiilii yorulmaya sahipken, B ile islenmis yapilar daha yiiksek kirilma
tokluguna sahiptir. Genel olarak, bir alasimin mukavemeti artan 3 stabilizator icerigi

ile artar. Yiiksek modiillii o + B titanyum alagimlari kemik rezorpsiyonu ve implant
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gevsemesi ile sonucglandigindan, yiiksek sicakliklardan hizla sogutuldugunda tek fazli

B mikroyapisini koruyan daha diisiik modiillii alagimlar biiytik ilgi gekmektedir [29].

Biyomedikal alasimlarin elastisite modiilii

NiTi

Ti-29Nb-13Ta-4.5Zr
Ti-29Nb-13Ta-4Mo
Ti-15Mo-5Zr-3Al (ST) aged
CPTi

Implant Alasimlari

Ti-6Al-4V

CoCr (Cast)

0 50 100 150 200 250 300

Elastik Modul (GPa)

m0 m50 m100 m150 m200 =250 m300

Sekil 2.1 Biyomedikal alasimlarinin elastisite modiilii[29].

Sonu¢ olarak, Ti6Al4V herhangi bir 06zel isleme tabi tutulmaksizin yiiksek
sicakliklarda 9%750-1.100 arasinda bir uzamaya maruz kalabilir ve bu da Ti6Al4V'nin
tibbi cihazlar tiretmek igin sekillendirilebilirligini daha da artirir. B-tipi titanyum
alagimlar1 ortopedik uygulamalarda daha popiiler hale gelmektedir. Ciinkii diisiik
modiillerinin kemik iizerindeki stres kalkaninin etkisini azalttigina ve esdeger yastaki
bir alfa-beta alasimina kiyasla daha yiiksek bir kirilma tokluguna sahip olduguna
inanilmaktadir. Genel olarak, B tipi titanyum alagimlari 1yi siineklige, nispeten diisiik
mukavemete, diisiik modiile ve tek eksenli sekillendirilebilirlige sahiptir. Alagimi
sertlestirme yetenegi, sogutma islemi sirasinda kolayca kontrol edilerek alagimin
spinal biyomekanik ortama gore daha iyi tasarlanmasini olanak saglamaktadir. Bu
ozellikler ayn1 zamanda [B-tipi titanyum alagimlarinin, metalin kayda deger bir soguk
sertlesmesi olmadan oda sicakliginda sekillendirilebilmesi nedeniyle omurga

uygulamalarinda etkili metaller oldugunu gostermektedir [30].

Titanyum ve titanyum alagimlari, konumlarina ve sekillerine gore subperiosteal,
transosteal ve endossedz olarak siniflandirilabilen dental implantlarda yaygindir.

Subperiosteal implantlar, mukoperiosteumun altindaki kemik yiizeyine oturan 6zel
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dokiim bir iskeletten olusur. Protez, mukozadan agiz bosluguna giren direkler veya
abutmentler iizerine sabitlenir. Transosteal implantlar Sadece on alt c¢eneye
yerlestirilebilirken, endosse6z implantlar mukoperiosteal bir kesi yoluyla hem {ist hem
de alt ¢eneye yerlestirilebilir. Bunlar en yaygim kullanilan implant tipleridir ve
neredeyse her durumda eksik bir disin yerine tek implant olarak kullanilabildikleri gibi
kismi ve total dissizlik durumlarinda da kullanilabilirler. En yaygin kullanilan
endossedz implantlar kok olusturan analoglardir. Dental implantlarin ¢ogu, dental
implantlarin kemiklerle kaynasmasini saglayan "osseointegrasyon" konseptine gore
yerlestirilir. Titanyum dental implantlarin osseointegrasyon yetenegini gelistirmek
icin genellikle kimyasal asindirma ve plazma piiskiirtme gibi ylizey modifikasyon

teknolojileri kullanilir [4].

Son 10 yilda dis implantlarinda ilerlemeler gelismektedir. Bu alanda kullanilan
implantlarin sayilar1 giinden diine artmaktadir. Literatiirdeki verilere gére implantlarin
sayist bir milyonu astig1 yoniindedir. Tedavinin basarisini belirleyen osseointegrasyon
bir siire¢ olmakla birlikte malzemenin geometrisini ve yiizey topografyasini ile
ilgilidir. Malzeme ile baglantili olan bu faktorler, implantin viicut sivilariyla olan
etkilesiminden, kemigin agilmasini ve kemigin i¢ yapiya dogru ilerlemesini dogrudan
ve dolayl etkilemesinden sorumludur. Implant malzemelerin kemige dogru zamanla
baglanmas1 uzun vadeli iglemler i¢in zorunludur. Titanyum, kobalt, tantal, magnezyum
ve paslanmaz celikler ve bu alandaki alagim gibi metalik biyomateryaller giiniimiizde
yuk tasiyan ortopedik cihazlarda kullanilmaktadir. Bu biyomateryaller icin énemli
olan yogun formlar1 Young modiiliime uymayarak strese karsi koruma saglar. Young
modiilii toplu metallerle karsilastirildiginda elde edilen degere diislirme yetenegi
gosteren Titanyum gibi dokme malzemelerde ortaya c¢ikan sorunlara ¢oziim bulmak
amaciyla gozenekli malzemeler gelistirilmistir. Metalik implantlar kendi kendine
iyilestirme konusunda yeterli yetenegi sahip degillerdir. Bununla beraber kan gibi
insan viicut ortaminda uyum eksiligi gosterirler. Metallerin davraniglari, kemik veya
doku gibi dogal ozellikteki malzemelere zit 6zellikler gostermektedir. Titanyum,
biyouyumluluguna katkida bulunan yiiksek mukavemete, diisiik agirlik ve korozyon
direncine sahiptir. Ancak saf titanyumun diisiik akma dayanimi (480 MPa’dan az),
¢cekme dayanimi (550 MPa’dan az) olmasi nedeniyle yiik tasiyan implantlar igin
yetersizdir. Bu nedenle alasimlar tercih edilmektedir. Cizelge 2.5°de Metalik
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biyomateryallerin kemik dokulariyla iliskili mekanik 6zelliklerinde verilen
kargilastirilmali metalik malzemelerden Ti6Al4V alagimi bu calisma igin tercih

edilmistir [5] [31].

Cizelge 2.5 Metalik biyomateryallerin kemik dokulariyla iliskili mekanik 6zellikleri

Young Cekme
Akma Dayanimi )
Malzeme Modiilii (MPa) Mukavemeti  Uzama (%)
a

(GPa) (MPA)
Kortikal Kemik 17-22 120-160 42-158 0,55-0,94
Trabekiiler Kemik 0,3-4,0 1.75 2-5 0,78
Ti (siif 2) 100-115 170-483 240-550 15-24
Ti, %70

=5 25 =53 yok
gozeneklilik
Ti6AI4V (a+ f) 110 860 930 10-15
Til3Nb13Zr (f yakininda) 79-84 863-908 973-1037 10-16
Ti6TadSn (a+ ) 113-124 870-885 1030-1040 6-8
Ti6Ta4Sn %75

. =4,6 65 yok yok

gozeneklilik
Paslanmaz gelik 316L tipi 193 172-690 485-860 12-40
Tantal 188-190 138-345 205-517 1-30
Tantal =75% gozeneklilik  2,5-3,9 5-13 =35 yok
Magnezyum alasimi 38-65 70-140 190-250 2-11
CoCrMo Alasimi 240 500-1500 900-1540

2.2. POLIMER BiYOMALZEMELER

Son on yilda, polimerik biyomalzemeler tip alaninda devrim yaratmistir. Kontrollii ilag
dagitim sistemleri, hiicre kiiltiirii destekleri, doku miihendisliginde kullanilan iskeleler,
biyosensorler, aktliatorler, biyoseparasyon cihazlari, reaktif kaplamalar, tibbi
goriintiileme ve tibbi cihazlar gibi cok ¢esitli uygulamalarda kullanilmaktadir.
Gec¢misten giinlimiize bir¢ok arastirmaci, uygulamalar i¢in gelistirilen polimerlerin
biyouyumlulugunu test etmeye ve belirli tasarim kriterlerini (6rnegin, gézeneklilik)
yerine getirmek i¢in yeni isleme teknikleri gelistirmeye veya uygulamaya odaklanmis

ve arastirmalardaki monomer ve kimyasal molekiil sayisin1 sinirlanmigtir. Daha yakin
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zamanlarda, arastirmacilar Ozellikle biyomedikal kullanimlar i¢in malzeme
sentezlemeye yonelmistir. Dogal olarak olusan polimerleri kimyasal olarak modifiye
etmek i¢in bir¢ok yontem rapor edilmistir. Sentetik proteinler, glikopolimerler ve diger
biyomimetikler tanimlanmistir. Birgok komplike sentetik polimer ve ¢ok molekiilli

sistemler ortaya ¢ikmistir [32].

Polimerik malzemeler, iiretim kolayligi, esneklik ve biyouyumlu yapilarinin yani sira
farkli malzemelerle kompozit olarak birlestirildiklerinde c¢ok g¢esitli mekanik,
elektriksel, kimyasal ve termal davraniglar sergilemeleri nedeniyle kullanilmaktadir.
Biyouyumlu ve biyostabil polimerler, implant edilen cihazlarin paketlenmesinde
yaygin olarak kullanilmaktadir. Polimerik malzemeler ayn1 zamanda kayda deger bir
gerilme mukavemetine sahip olmali ve implantin 6ngoriilen dmrii boyunca cihazi
muhafaza edebilmelidir. Polimer biyomalzemelere drnek olarak poliviniliden floriir,
polietilen, polipropilen, polidimetilsiloksan, parilen, poliamid, politetrafloroetilen,
polimetilmetakrilat, poliimid ve poliiiretan gibi farkli sentetik polimerik malzemeler

ornek verilebilir [33].

Cizelge 2.6’da FDA 1 tarafindan CFR kapsaminda yaygin tibbi implantlarin listesinde
verilen FDA 1 tarafindan CFR kapsaminda yaygin tibbi implantlarin listesinde
goriildiigii  gibi  polimerik biyomalzemeler bir¢ok alanda yaygin olarak

kullanilmaktadir.

Cizelge 2.6 FDA 1 tarafindan CFR kapsaminda yaygin tibbi implantlarin listesi [33].

Kullanilan Sentetik

FDA Kategorisi Yaygin Cihazlar
Polimer Biyomalzeme,
Polietilen,
Anesteziyoloji Epidural kataterler Politetrafloroetilen,
Poliamid,
Kalp Pili Polipropilen,
Implante edilebilir  Polietilen,
Kardiyoverter/defibrilator Politetrafloroetilen,
Kardiyovaskiiler Sol Ventrikiil Destek Cihazi Poliamid,
Mekanik kalp kapakgiklari Polietilenetereftalat,
Yapay kan damarlari Polidimetilsiloksan,
Kateterler Polihidroksialkanoatlar,
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Dental Alan

Protezler

Dis implantlari

Polimetilmetakrilat,

Kulak, Burun, Bogaz (KBB)

Koklear implantlar
Stapes implantlar1
Burun i¢in burun implantlan

yeniden yapilanma

Polidimetilsiloksan,
S1v1 kristal polimer,
Silikon,
Parilen,

Polietilen,

Gastroenteroloji ve iiroloji

Penis implantlar1

Sakral sinirde norostimiilator
uyarim

Foley kateter

Yapay iriner sfinkter implanti

Fitik veya vajinal yama

Polidimetilsiloksan
Polietilen
Politetrafloroetilen
Poliamid
Polihidroksialkanoatlar
Silikon

Polipropilen

Genel ve plastik Ameliyat

Sentetik kan damarlar1
Meme implantlari

Yanak, ¢ene ve gene
implantlar1

Dudak implant1

Titanyum cerrahi implantlar

Kalga implanti

Polipropilen
Polietilen tereftalat
Politetrafloroetilen
Silikon

Polidimetilsiloksan

Hematoloji ve Patoloji

Merkezi venoz erigim cihazi
Periferik Yerlestirilen Santral

Kateter

Polietilen
Politetrafloroetilen

Poliamid

Noroloji

Implante  Edilebilir  Puls
Jeneratorii

Derin Beyin Stimiilasyonu
Noroprotezler

Bilissel protezler

Kateterler

Poliimidler
Polidimetilsiloksan
Parilen

Stv1 kristal polimerler
SU-8

Polietilen
Politetrafloroetilen
Poliamid

Polihidroksialkanoatlar

Obstetrik ve Jinekolojik

Rahim I¢i Arag (RIA)
Intravajinal Halkalar
Etonogestrel-serbest birakma
Kontraseptif Implant
Urojinekolojik Cerrahi Mesh

Implantlar

Silikon
Politiretan

Polipropilen
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Fetal mikro-pacemaker

Deksametazon Intravitreal

Implant

Retina Protezi Polimetilmetakrilat

Yapay Goz I¢i Lensi Polietilen
Go6z Hastaliklar1

Glokom valfi Politetrafloroetilen

Fluocinolone Oftalmik Implant  Poliamid

Orbital implant

Kateterler

Polietilen

Ortopedik Ortopedik implantlar Polieter Eter Ketonlar

Polihidroksialkanoatlar

2.3. SERAMIK BIYOMALZEMELER

Biyoseramikler, kemikle bag kurmak {izere tasarlanmis ve metalik implantlara
alternatif olarak ortaya c¢ikmustir. Sentetik ve dogal kaynakli olmak iizere ikiye
ayrilmigtir [34]. Seramikler oksitler, nitriirler, stilfiirler ve metallerin ve metaloitlerin
karbiirleri olarak adlandirilir. Bunlar, insan viicudunun bazi bdliimleriyle iyi ve
eslestirilebilir fizyokimyasal 6zellikleri sebebiyle biyomedikal alanda 6nemli bir yere
sahiptir. {lk olarak, biyoseramik porselen 18. yiizyilda kron tedavisinde kullanilmistir.
[35]. Seramik malzemelerin tip alaninda kullanilmasindaki olumlu sonuglarin alinmasi
sebebiyle 20 yiizyilda tip alaninda biiylik katkilar saglamistir. Biyoseramik
malzemeler biyouyumluluklari iyidir, zayif bozunabilirlik 6zelligine ve yiiksek erime
sicakligi sahiptir, agindirici olmayan, metal bazli biyomalzemelere gore zayif plastisite
ile daha 1yi mekanik 6zelliklere sahiptir. Biyoseramikler sert ve kirilgandir ve kemikle

kiyaslandiginda elastik modiil ve diisiik kirilma tokluguna sahiptir [36].
Biyoaktif (hidroksiapatit, biyoaktif camlar ve cam seramikler), doku i¢ biiyiimesi igin
gozenekli (hidroksiapatit kapli metaller, aliimina), biyobozunur (trikalsiyum fosfat )

ve biyoinert (aliimina, zirkonya), olmak iizere {i¢ gruba ayrilmaktadir [37].

Biyoinert malzemeler arasinda en iyi bilinenler aliimina ve zirkonyadir. ISO

standartlarinda %99,5’den daha saf olan aliiminanin (Al>03) dayanim1 ve korozyona
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kars1 direnci oldukg¢a yiiksektir. Bu yiizden kalga ve dis protezleri yapiminda

kullanilmaktadir [9].

Zirkonya, aliimina gibi yaygin olarak kullanilan diger bir biyoinert malzemedir.
Kirilmaya, catlamaya ve biikiilmeye kars1 direnci oldukca yiiksektir. Fakat, viicut
icerisinde kullanildiginda ortam sivilart mukavemetini azaltmaktadir ve ayni zamanda
kaplama o6zelliginin distkligli ve yapisinda radyoaktif malzeme bulundurmasi

kullaniminin kisitlandirdig1 dezavantajlarindandir [9].

Biyobozunur biyomalzemelerde en yaygin gelisen polimer bazli biyomalzemelerdir.
Polimerlerin biyomalzemeler alaninda kullanilmast modern tibbin ilerlemesinde
biiylik dl¢iide ilerlemistir. Polimer biyomalzemelerin en biiyiik avantaji islevini yerine
getirdikten sonra pargalanabilme ve c¢ikarilabilme gibi 6zelliklere sahip olmasidir.
Ozellikle kullanilan cerrahi siiturlar ve implantlar olarak kullanilan polimerler

(trikalsiyum fosfat seramikleri vb.) genis bir kullanim alanina sahiptir [38].

Biyoaktif biyomalzemeler genel olarak viicut igerisine yerlestirilen malzemelerdir.
Kemik doku ile kimyasal bag yapma 0Ozelligine sahiptir. Hidroksiapatit ve cam
seramikler biyokatif seramik grubuna Ornektir ve gozenekli veya graniil seklinde
tiretilebilirler. Kemik dolgu malzemesi olarak kullanilan bu malzemelerin en biiyiik
dezavantajlart kirllgan yapiya sahip olmalaridir Biyokatif seramik biyomalzemeler

smifinin en temel iki sinifi Hidroksiapatit ve biyocamlardir.

2.3.1. Hidroksiapatit

Dogal kemik mineraline benzer bir kimyasal bilesiktir. Kimyasal bilesimi
Ca10(POs)s(OH)2’dir.  Hidroksiapatit (HA) en ¢ok dikkat ¢eken ozelligi
osteokondiiktivite ve biyouyumlugudur. Giiniimiizde yaygin olarak kemik defeklerini
onarmak i¢in kullanilmaktadir. Hidroksiapatiti farkli boyut ve sekillerde olmasi
fiziksel Ozelliklerinin farklilasmasinin yani sira biyolojik sistemlerdeki davranisim
etkiledigi literatiirde yapilan ¢aligmalarla ispatlanmistir. Ayn1 zamanda nano yapidaki
hidroksiapatitit de bir ¢ok avantaji mevcuttur [39]. Hidroksiapatit, Cai0(PO4)s(OH)2,

insan viicudu ile milkemmel biyouyumluluk ve biyoaktiviteye sahip bir biyoseramik
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olmasindan dolay1 tibbi uygulamalarda énemli bir kullanim alanina sahiptir. Yapisal
olarak yapilan bir ¢ok calismanin yani sira, gézenekli HA seramikleri, kemik
enfeksiyonu tedavisi i¢in anti-tiimor ajanlarinin ve antikorlarin verilmesiyle kontrollii
ila¢ dagitim sistemlerinde de kullanilabilmektedir [40]. HA nin ilag salinim alaninda
kullanilabilmesi i¢in HA’nin ii¢ boyutlu (3-D) gozenek yapisinin salinim sirasinda
bozulmamasi onemlidir[41]. Salinim sirasinda optimize edilen bu gozenekli yapi
dogal kemigin doku igerisinde biiylime olasigini arttirabilir ve genis ylizey / hacim
oraniyla daha fazla ilag hacmini biinyesinde tasiyabilir [33,34]. Bu ¢alismalarin yani
sira yakin zamanda nanokristalin HA'nin geleneksel HA malzemelerine kiyasla bazi
siirlamalarin iistesinden geldigi konusunda c¢alismalar yapilmistir. Nano yapili HA
malzemelerin ylizey genisligi sebebiyle sinterlenebilirligi ve yogunlasmay1
tyilestirebilirligi ispatlanmistir. Bunun sonucunda HA’nin kirilma toklugunu ve diger
kritik mekanik 6zellikleri gelistirdigi yapilan ¢alismalarla 6rneklendirilmistir [42] [43]
[44].

Hidroksiapatitin Kimyasal Yapisi

"Apatit” terimi, Mi1o(XO4)sZ2 seklinde genel bir formiile sahip grup bilesik (sadece
kalsiyum fosfatlarda degil) i¢in gecerlidir; burada M?* bir metaldir ve XO4* ve Z
tiirleri anyonlardir. Her bir apatitin 6zel ad1 M, X ve Z elementlerine veya radikallerine
baghidir. Bu terimlerle, hidroksiapatit (HA) apatitin molekiiler yapisina sahiptir,
burada M kalsiyum (Ca2?*), X fosfor (P°*) ve Z hidroksil radikalidir (OH"). Bu
stokiyometrik hidroksiapatit (HA) olarak bilinir ve Ca/P atomik orani 1.67'dir.

Hidroksiapatit; Sekil 2.2°de Hidroksiapatitin kristal yapisi, Sekil 2.3°te Hidroksiapatit
sematik gosterimi verilen kimyasal formiilii Ca10(PO4)s(OH)2 olan, agirlik¢a %39 Ca,
%18,5 P ve %3,38 OH igeren bir seramik malzemedir. Hidroksiapatit hekzagonal
yapilarda kristallesir, ancak bazi istisnalar monoklinik yapilarda da olabilir. Yapisi
altigen dénme simetrisine ve bir yansima diizlemine ve a=b= 9.418 A y ¢=6.884 A
hiicre parametrelerine sahip altigen HA nin ideal Ca/P oran1 1.67, yogunlugu ise 3.219

gr/cm?® tiir.
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HA yapisi, birim hiicrenin "iskeletini" olusturan dort yizli bir fosfat (POs)
diziliminden olusur. Oksijenlerden ikisi ¢ ekseni ile hizalanmigtir ve diger ikisi yatay
bir diizlemdedir. Birim hiicre i¢inde, fosfatlar sirasiyla 1/4 ve 3/4 yiikseklige sahip iki
katmana ayrilir ve bu da ¢ ekseni boyunca A ve B ile gosterilen iki tiir kanalin

olugsmasina neden olur [8].

' -[on]
o] -
*[a]

Sekil 2.3 Hidroksiapatit sematik gosterimi [41].

Yiizde yiiz saf, kristalin hidroksiapatitin hiicre i¢i kosullarinda kalsiyum fosfatlar 37
°C de pH’1n 4,2 den biiyiik oldugu kosullarda en az ¢oziiniirliige sahip ayn1 zamanda
en kararli ve en yiiksek dayanima sahip bir faz oldugu belirlenmistir. Fakat asidik
ortamlarda az da olsa ufak c¢o6ziinmelerin oldugu goriilebilmektedir. Diger
kalsiyumfosfatlara kiyasla 6zellikle trikalsiyumfosfatin hiicre i¢i ve hiicre dig1 sivisinin
asidik etkisiyle zamanla ¢6ziindligli gozlenmistir. Boyle bir durumda biitiin kalsiyum
fosfat igerikli seramiklerin belirli oranlarda emilime ugradiklar1 belirlenmistir. Bu
emilim {i¢ temel faktore baglidir. Birincisi, iirlin ¢oziiniirliik katsayis1 ve ortam pH’1na

baglh fizikokimyasal ¢oziiniirliikktiir. Bu da yeni faz olusumuna sebep olmaktadir.
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Ikincisi, fiziksel par¢alanmadir. Bu iiriiniin smir noktalarinda meydana gelir ve dis
etkenlerden dolayidir. Ugiinciisii, fagositéz durumuna baghdir. Fagositoz biyolojik bir
faktor olan viicudun savunma mekanizmasi olarak ortaya cikar. Hidroksiapatitin
avantaji bozunma hizinin diisiik olmasidir. HA nin yildaki emilim hiz1 %5 ila %10
arasindadir. En temel kiyaslama da artan bozunma hiz1 “ a-trikalksiyum fosfat > -

trikalsiyum fosfat > hidroksiapatit * seklindedir.

HA’nin dezavantaji termal islemde maruz kaldig: sinterleme sicakliginda bozulmaya
ugramasidir. Ca/P oram1 900-1200 °C sicakliklar1 arasinda bozulmaktadir. Bu
sinterleme sicakligi beraberinde HA’nin stokiyometrisine onemli bir duruma
getirmektedir. Ca/P oraninin 1,67 olmasi ve bu oranda bazi kiigiik sapmalarin olmasi
beraberinde farkli fazlarin olusmasina sebep olmaktadir. Ornegin; alfa,beta-
trikalsiyum fosfat, tetra kalsiyum fosfat gibi. HA malzemesinin asitliginin
stokiyometresi ile iliskili olmasi ve bu durumunda HA’ nin ¢oziiniirliigiinii etkilemesi
ti¢ Ozelliginin birbiriyle son derece iligkili oldugunun bilinmesi onemlidir. Bu
durumun bilinmesinin hidroksiapatitin bulundugu ortamin asitliginin artmasinin
HA’nin ¢Oziniirliglinii arttirmasina sebep oldugunun bilinmesini beraberinde
getirecektir. Ca/P oranmnin 1,67 yaklasmasi da c¢oziiniirliigiin azalmasina sebep
olacagimi gosterecektir. Cizelge 2.8’de Ca/P oraninin 1,67 oldugu Hidroksiapatitin
fiziksel ve kimyasal 6zellikleri verilmistir. Bununla beraber, Cizelge 2.7°de Ca/P

oranlarina gore ¢esitli kalsiyum fosfatlar ve Ca/P oranlar goriilebilmektedir [46].

Cizelge 2.7 Ca/P oranlarina gore ¢esitli kalsiyum fosfatlar [46].

Ca/P  Isim Formul Kisaltma
2,00  Tetra-kalsiyum fosfat Ca3(P04)..Ca0 TetCP
1,67  Hidroksiapatit Ca10(POa)s(OH):2 HA

1,50  Tri-kalsiyum fosfat Caz(POa):2 TCP
1,33  Okta-kalsiyum fosfat CagH2(P0O4)6.5H.O0 OCP
1,00 Dikalsiyumfosfat dihidrat CaHPO4.2H20 DCPD
1,00 Dikalsiyum fosfat CaHPO4 DCPA
1,00 Kalsiyum pirofosfat CazP207 CPP
1,00 Kalsiyum pirofosfat dihidrat Ca2P207.2H20 CPPD
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0,7 Hepta-kalsiyum fosfat Caz(PsO016)2 HCP

0,67  Tetra-kalsiyum dihidrojen fosfat ~ CasH2PeO20 TDHP
0,5 Mono-kalsiyum fosfat monohidrat Ca(H2P0O4)2.H20 MCMP
0,5 Kalsiyum metafosfat Ca(POs3)2 CMP

Cizelge 2.8 Ca/P oranmin 1,67 oldugu Hidroksiapatitin fiziksel ve kimyasal

ozellikleri[46].
Ozellik Deger
Molekiil formiilii Cai10(PO4)s(OH)2
Ca/P mol orani 1,67
Kristal yap1 Hekzagonal
Baski Dayanimi (MPa) 400-900
Gerilme dayanimi (MPa) 115-200
Yogunluk (g/m®) 3,16
Bozunma Sicakligi (°C) >1000
Dielektrik sabiti 7,40
Isil iletkenlik (W/cm.K) 0,013
Biyoaktiflik Yiiksek
Biyouygunluk Yiiksek
Biyobozunma Diisiik
Hiicresel uygunluk Yiiksek
Kemik iletkenligi Yiiksek

Hidroksiapatitin Mekanik Ozellikleri

Kemik dokusunun kalsiyum fosfat igerikli inorganik bir bileseni olan hidroksiapatit
(HA) yiiksek biyouyumlulugu ile tipta ve disgilikte tercih edilen seramik bir
biyomalzemedir. Cizelge 2.9’da HA’nin mekanik o6zellikleri verilmistir. HA’nin bu
mekanik 6zellikleri sayesinde Kirilan kemiklerin kaynamasinda catlak ve kiriklarin
tedavisinde kullanilan genis bir kullanim alanina sahiptir. Seramik malzemelerdeki
kirtlma toklugunun zayif olmasi bu malzemelerin metalik biyomalzemelerine kaplama
olarak kullanilmasin1 beraberinde getirmistir. Boylelikle, gilinlimiizde metalik

biyomalzemelerle kompozit biyomalzeme olarak iiretilip kullanilmaktadir [45].
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Cizelge 2.9 HA nin mekanik 6zellikleri [45].

Elastisite Modiilii 4.0-217 GPa
Basma Dayanimi 294 MPa
Egilme Dayanimi 147 MPa
Sertlik (Vickers) 3.43 GPa
Poisson Orani 0.27
Yogunluk (teorik) 3.16 g/ cm?®

Insan kemikleri iki matristen olusmaktadir. Ilk matris kortikal kisim, ikinci matris
trabekiilerdiir. Kalsiyum HA ve Trikalsiyum fosfat (TCP: Ca3(POa)2) ve asil faz olan
dogal kalsiyum HA’dir. Kortikal kemiklerde gozenekliligi %50’den az olmayan
HA’dir. Trabekiiler kemiklerde ise gézeneklilik %75’in iizerindedir. Insan kemiginin
gbzenek boyutlart 100 um ila 500 um arasinda degismektedir ve bu gdzenekler kemik
iligi ile doldurulmamistir [47]. Cizelge 2.10’da Dis minesi, kortikal kemik ve HA nin
kimyasal, kristalografik ve mekanik 6zelliklerinde kortikal kemiklerin, dis minesinin

ve HA nin bir¢ok 0zelliginin karsilagtirilmasi verilmistir.

Cizelge 2.10 Dis minesi, kortikal kemik ve HA’nmin kimyasal, kristalografik ve
mekanik 6zellikleri [48].

Dis Minesi Kartikal Kemik HA
Bilesen (wt%)
Kalsiyum (Ca*2) 36.0 245 39.6
Fosfor (P) 17.7 115 185
Ca/P (molar) 1.62 1.65 1.67
Sodyum (Na*) 0.5 0.7 Eser miktarda
Potasyum (K*) 0.08 0.03 Eser miktarda
Magneyum (Mg*?) 0.44 0.55 Eser miktarda
Karbonat (CO3*?) 3.2 5.8
Flor (F) 0.01 0.02
Klor (CI) 0.3 0.1
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Toplam organik 1 25 -

Su Emme 15 9.7 -

Kafes Parametreleri

a ekseni 9.441 9.419 9.422
c ekseni 6.882 6.880 6.880
Kristallik ekseni 70-75 33-37 100
Kristalit boyutu (nm) 1300x300 250x25-50 -
Sinterleme son:acs)l iriinler (>800 HA+TCP HA+Ca0 HA
Mekanik Ozellikleri
Elastik Modiilii (GPa) 14 20 10
Cekme Mukavemeti (MPa) 70 150 100
2.3.2.Biyocam

Malzeme biliminde popiiler olarak ilgi c¢ekici arastirilan alanlarin basinda kemik
rekonstriiktif cerrahisi gelmektedir. Bu da biyoseramiklerin gelistirilmesi ile ilgilidir.
Amag, viicutta hasar gérmiis dokularin islevlerinin eski haline getirilmesidir. Bu
alanda verilebilecek 6rnekler; periodontal tedaviler ve dis dolgularinin yani sira spinal
cerrahi, kranio-maksillofsiyal rekonstriiksiyon (yaralanma, hastalik veya dogumsal
anormallikler nedeniyle hasar gérmiis veya kaybolmus yiiz ve ¢ene yapilarini onarmak
veya yeniden yapilandirmak i¢in yapilan cerrahi bir prosediirdiir.), eklem replasmant,
kirik tedavisi ve kemik defektlerinin kemik greft ikameleri ile iyilestirilmesi yer alir
[49]. Yapay ikame, gegici mekanik destek kaybi olmaksizin kademeli olarak yeni bir
doku ile degistirilebilmesidir. Biyoseramiklerden olan Hidroksiapatit (HA), kemigin
mineral dokusuna benzer mineral bilesimine sahip olmasidir. Kemige dogrudan
baglanabilir olmast onun biyouyumlulugunun en iyi kamtidir ve ayni zamanda
osteokondiiktivite ve biyoaktiftir. Bu yiizden, bir¢ok oral, ¢ene-yiiz ve ortopedik

uygulamalarda, osteofilik ylizey saglamak i¢in metal implant ylizeyinde biyoaktif
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kaplama olarak kullanilmaktadir. Bu kaplamalarda toz ya da graniil formlarinda
kullanilmaktadir [3]. HA biyoaktif olmasina ragmen kemik dokusuyla reaktivitesi
disiiktiir ve fizyolojik ortamda minimum bozunabilirlige sahip olmasiyla birlikte
emilemezler ve yeni olusturulan kemik tarafindan degistirilemezler [4]. Bu durum
implantin kirilmasia sebep olabildiginden basarisizliklart mevcuttur. Bu sorunla
alternatif bir ¢6ziim yolu bulunmasi gerekmektedir. Kompozit bir malzeme HA’1
gliclendirebilirdi. Yapilan arastirmalar sonucunda kompozit malzeme elde etmek i¢in
biyoaktif camsi faz eklemek oldugu kesfedilmistir. Biyoaktif camlar, HA’ya
kiyaslandiginda daha ytiksek biyoaktivite 6zelligine sahiptir. Yaygin olarak kullanilan
45S5 biyocam gibi bilesenler sert dokulara baglanabildikleri gibi yumusak dokularda
baglanabilme 6zelligine sahiptirler [50]. Cam ile takviye edilmis bir HA ; ticari olarak
elde edilmis HA’ e gore daha iyi biyolojik aktiviteler gosterdigi yapilan ¢aligmalarla
bildirilmistir [51] [52]. Bunun nedeni ise; silika bazli camlarin in vivo olarak kemigi
uyarabilen kritik iyon konsantrasyonlar1 (Si, P veya Ca gibi) salmasidir. Bu durum

bazi akademik ¢alismalarla ispatlanmistir [53] [54].

Silika bazli biyoaktif camlar, yiizeyi reaktif cam-seramik biyomalzemelerdir. Hench
ve ark. [55] Florida Universitesi’nde birinci biyocamu ilk elde eden kisidir. Biyocamin
ticari adi 45S5 BG olarak bilinmektedir. Bilesik, %45 Silika (SiO2), %24,5 Sodyum
Oksit (Na20), %24,5 Kalsiyum Oksit (CaO) ve %6 Fosfordan olusan dortlii bir
sistemdir. Agirlik yiizdesi olarak pentoksit (P20s), son bilesen hidroksiapatitin Ca/P
oranini simiile etmek i¢in eklenir [56]. Hench tarafindan yayinlanan makale,
biyocamin bilesimini ve transmisyon elektron mikroskobu (TEM) ile elde edilen
sonuglar1 sunmustur. Ve sonug olarak kemige baglanmay1 dogrulamistir. Cizelge 2.11
Biyoaktif camlarin tarihsel gelisim c¢izelgesinde biyocamin tarihsel gelisimindeki

seriiveni verilmistir.
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Cizelge 2.11 Biyoaktif camlarin tarihsel gelisim ¢izelgesi [12].

Yil Gelisim Asamalar

1969 Biyocamin Florida Universitesi'nde kesfedildi.

1971 Arastirma faaliyetlerine dayanarak, kemigin biyoaktif
camlara ve cam seramiklere baglanmasi ile ilgili ¢alisma
yayilandi [55] [57].

1975 Biyocam kapl1 aliimina, koyun kal¢a implantlarinda kemik
yapistirma i¢in kullanilmistir [58] [59].

1977 Metaller ve aliimina seramikler {izerine biyocam
kaplamanin patenti alinmistir

1981 45S5 Biyocama baglanan yumusak bag dokusu
kesfedilmistir [60].

1988 Biyocam, ERMI implantinda kullanilmak tizere FDA’dan
onay alimmuistir [58] [61].
Biyoaktif jel-camlar i¢in sol-jel sentezi arastirilmistir [62]

1991 [63].

1993 PerioGlas® FDA tarafindan kemik ve dis onarimi icin
kullanilmasi onaylanmistir [64].
PerioGlas® (kemik grefti i¢in kullanilan biyocam) dis

1996 cekimi ve alveolar ogmentasyonda kullanilmaya
basglanmustir [58].

1999 TheraSphere® FDA tarafindan kanser tedavisinde
kullanilmast i¢in onaylanmistir [64].
45S5 Biyocam osteoblast hiicre dongiilerini kontrol etmek

2000 icin kullanilip kullanilamayacagini incelemek icin
caligmalar yapilmistir [58].
NovaMin® (45S5 biyocamin 6zel bir tiirli) dis macununda

2004-2005 onarim maddesi olarak kullanilmak tizere gelistirilmistir
[5].

2010 Kardiyak doku mithendisliginde kullanilmistir [64].

2012 Omurilik onariminda kullanilmistir [64].
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2018 TheraSphere® karaciger metastatik kolorektal karsinomu
icin kullanilmistir [64].

Biyocamlarin Kimyasal Yapisi

45S5 biyoaktif cam olarak bilinen biyocam, Florida iiniversitesi tarafindan kemikle
bag olusturabildigini bulmus ve bu ismi vermistir. 1960’larin sonunda Larry Hench
tarafindan, bir ABD Ordusu Tibbi Gorevlisi tarafindan viicut tarafindan
reddedilmeyecek kemik bosluklarini dolduracak bir malzeme gelistirilmesi igin
sorgulanmistir. Sonra da bu malzeme gelistirilmistir [6]. Biyocamin, fizyolojik
ortamda reaksiyona giren bir soda-kire¢-fosfosilikat (Na2O-Cao-P20s-SiO2) camdir.
Implanta edildiginde, cam yavasca bozulur ve c¢Oziinme iiriinleri, osteoblast
farklilagsmasiyla iligkili genleri uyararak progenitor hiicreleri bir kemik hiicresi
(osteoblast) ile farklilagsmaya olanak saglar. Cam mevcut kemige baglanabilir ve bu
sayede yeni kemik biiylimesine olanak saglar. Biyocamin ana uygulamasi, ortopedik
ve periodontal(dis kokiiniin etrafindaki ¢ene kemigindeki bozukluklar) kullanim i¢in

sentetik bir kemik agisidir.

Cizelge 2.12°de Biyocam kimyasal degerlerinde biyocamin gesitli termal, fiziksel,
mekanik ve kimyasal 6zellikleri verilmistir. Kortikal kemikler ile kiyaslandiginda
diisiik gerilme mukavemeti ve yiiksek modiil ( 50-150 MPa ve 7-30 GPa) zayif
mekanik 6zelliklere sahip diger biyoaktif camlar verilmistir. Sonug olarak tek basina
kemik defektlerine implant edilemeyecegi anlagilmaktadir. Tek basina
kullanilmadiklar1 i¢in metalik fiksasyon gerekmektedir. Kompozit malzemelerle
mekanik ozellikleri iyilestirebilmektedir [60]. Biyocamin Cizelge 2.13 Biyocam
bilesiminin molekiiler agirlik yiizdelerinde kendini olusturan molekiillerin agirlik

ylizdeleri verilmistir.

Cizelge 2.12 Biyocam kimyasal degerleri [65].

Ozellik Deger
Yogunluk 2.7 g/lem®
Cam Degisim Isis1 538 °C
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Kristallesme baslangis Sicakligi 677 °C

Erime Sicakligi 1224 ve 1264 °C
Termal Genlesme Katsayisi 15.1x 10 ®°oCt
Kirilma Indisi 1.59

Gerilme Direnci 42 MPa

Young modilii (sertlik) 35 MPa

Kayma modiilii 30.7 GPa
Kirilma Toklugu 0,6 MPam ”
Vickers Sertligi 5.75 GPa

Cizelge 2.13 Biyocam bilesiminin molekiiler agirlik yiizdeleri [65]

Bilesim SiO2 Na.O  CaO  P20s
Mol % 46.13 2435 2691 2.60
Wt% 45.00 2450 2450 6.00

2.4, KOMPOZIT BiYOMALZEMELER

Kompozit malzemeler, atomik boyutlardan daha biiytik bir 6l¢ekte iki veya daha fazla
farkli kurucu malzeme veya faz iceren katilardir. "Kompozit" terimi genellikle farkli
fazlarin atomik Olgekten daha biiyiik bir olgekte ayrildigi ve elastik modiil gibi
ozelliklerin homojen bir malzemeninkilere kiyasla 6nemli 6l¢iide degistigi malzemeler
icin kullanilir. Yapilan bu tanima gore, fiberglas gibi giliclendirilmis plastikler ve
kemik gibi dogal malzemeler kompozit malzemeler sinifina dahil edilirken, piring gibi

alagimlar kompozit malzeme siifina dahil edilmemektedir.

Kompozit malzemeler, hafif, yliksek spesifik sertlige sahip, yliksek spesifik dayanima
sahip, karmasik sekillerde iiretilme kolaylig1 olan, pargali tiretim ile sistem maliyetinin
diistiriilebildigi, kolay baglanabilirlik 6zelligine sahip, iyi kirtlma direnci gosterebilen,
diisiik termal genlesme katsayisina sahip diistik elektrik iletkenligine sahip olmasi gibi

onemli malzeme avantajlarina sahiptir.

Kompozit malzemelerin bu avantajlarinin yaninda malzeme maaliyetlerinin yiiksek

olmasi, belirlenmis tasarim kurallarinin eksikligi, metal ve kompozit tasarimlar
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nadiren degistirebilir olmasi, malzemenin uzun gelistirilebilir siirelerinin olmasi,
diistik stineklik, kullanilabilir sicaklik limitleri, darbelere karsi hassasiyet, gizli ic

catlaklar gibi dezavantajlara sahiptir.

Kompozit malzemeler, homojen malzemelere kiyasla c¢esitli avantajlara sahiptir.
Bununla beraber bilim adam1 veya miihendisin malzeme 6zellikleri iizerinde dnemli
Olctlide kontrol sahibi olmasi yer almaktadir. Sert, gli¢lii, hafif malzemelerin yani sira
esnek ve uyumlu malzemeler i¢in de potansiyel vardir. Kompozit biyomalzemelerde
her bir bileseninin biyouyumlu olmasi ¢ok 6nemlidir. Ayrica, bilesenler arasindaki
olusan arayiiz viicut ortami tarafindan bozulmamalidir. Kompozitlerin biyomalzeme

uygulamalarindaki bazi uygulamalar1 sunlardir:

1. Dis dolgu kompozitleri

2. Giiglendirilmis metil metakrilat kemik ¢imentosu ve ultra yliksek molekiiler
agirlikli polietilen

3. Gozenekli ylizeye sahip ortopedik implantlar [66].

Elyaf takviyeli polimer kompozitler giiniimiizde ortopedide en yaygin kullanilan
kompozit malzemelerdir. Ayni zamanda, giiniimiiziin iist ve alt uzuv protezlerinin
cogu, artik altta yatan polimer matrisli kompozitlerden yapilmaktadir. Bu tiir
malzemeler, iyi biyouyumluluklarinin yani sira olaganiistii gilig-agirlik dengesi

nedeniyle tercih edilmektedir.

Kompozit biyomalzemeler atomik yapidan biiyiik iki veya daha fazla farkli kurucu
malzeme veya faz igeren katilardir. Kompozit malzemeler biiyiik yapilara sahiptir.
“Kompozit” kavrami farkli fazlarin atomik olgekten biiyiik bir dlgekte ayrildigr ve
elastik modiil gibi 6zelliklerin homojen malzemelere gore degistigi malzemeler olarak
kullanilmaktadir. Kompozitlerin biyomalzeme alanindaki bazi kullanim alanlar
sunlardir: Dis Dolgu Kompozitleri, gliglendirilmis metil metakrilat kemik ¢imentosu
ve ultra yiiksek molekiiler agirlikli polietilen ve gozenekli yiizeylere sahip ortopedik

implantlar [67].
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2.4.1.Hidroksiapatit i¢ceren Titanyum Matrisli Kompozitler

1999 yilinda yapilan bir ¢alismada HA ve Ti birlikte kullanilarak islevsel olarak
derecelendirilmis bir biyomalzeme (FGM) toz matelorijisi yontemi kullanilarak
mikroyapisal bir analiz yapilmigtir. Aym1 zamanda mekanik Ozellikleride
incelenmistir. ilk olarak, mikroyapisi, HA-Ti ekleminin arayiizlerini ortadan kaldiran
kimyasal bilesimin ¢esitlenmesiyle kademeli olarak degismekte oldugu sunulmustur.
Ikinci olarak, Ti’nin kullanilmasi, sinterleme sicakliginda (1100 °C) HA’nin
ayrigmasina tesvik edebilmektedir. Ayrisan fazlar sunlardir: Caz (PO4)2 ve CasP20o.
Son olarak HA ve Ti arasinda yeni bir bilesik olusmayacagi sonucuna varilmistir.
Ikinci olarak; Vickers sertligi ve Young modiilii degisimi bagil yogunluga karsilik
gelir. Ugiincii olarak; Ozellikle titanyumun zengin oldugu bolgelerde Ti igeriginin
artmastyla egilme mukavemeti ve kirilma toklugu artmaktadir. Saf Ti bolgesi insan
kemigiyle kiyaslandiginda yiiksek egilme mukavemetine (971,96 MPa ) ve tokluguna
( 29,691 MPa) sahiptir. Dordiincii olarak; Calismada %20 hacimli HA bdlgesinde
catlak sapmas1 baglica sertlestirme mekanizmasi iken hacimce %40 HA kullanilan
bolgede sertlesme kismen gatlak sapmasindan ve ¢ogunlukla titanyum pargaciklarinin
bulundugu bolgelerdeki catlak kdpriilenmesinden kaynaklanmaktadir. Ti bakimindan
zengin bolgede, kirllma davranis1 Ti matrisi tarafindan kontrol edilebilmektedir ve
yirtilma kenarlari klivaj kirilma géstermektedir. Bu ¢aligma sonucunda varilan sonug
FGM, mekanik ozellikler agisindan sert doku replasman implantlar1 olarak
kullaniminin umut verici bir biyomateryal oldugu 6ne siiriilmustiir. HA-Ti i¢cin FGM

tizerinde in vivo ¢aligmalarin yapilacagina vurgu yapilmistir [68].

2007 yilinda yapilan bir caligmada Ti ve HA kullanilarak toz metalurjisi yontemiyle
hazirlanmistir. Ti/HA kompozitlerinin in vitro ve in vivo biyoaktivitesi {lizerindeki
etkisi arastirllmistir. Ti/HA kompozitlerinin in vivo ve in vitro biyoaktivitesinin faz
kompozisyonlarina bagli oldugu goézlenmistir. Biyoaktivite degerlendirmesi insan
plazmasina benzer iyon konsantrasyonlariyla simiile edilmis viicut sivisina belirli (2
hafta) siire daldirilmistir. Ilk olarak Titanyum igerigi agirlikca %50 ve %70 olan
kompozitlerin yiizeyinde apatit ¢okeltileri olusmus ve %30 titanyum igeren
kompozitlerde bu apatit tabakasi gézlenmemistir. Bu apatitten sorumlu molekiiliin

Ti2O sorumlu oldugu belirlenmistir. In vivo ¢alismada ise Ti/HA silindirleri tavsan
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fermuarinin metafazlarina implant edilmistir. Bu implantasyonun baslangicinda %30
titanyum iceren kompozitlerin yiizeyinde olusan yeni kemik, %50 ve %70 titanyum
iceren kompozitlerin yiizeyinkinden daha az oldugu gorilmistir. Ti/HA
implantasyonuna 6 ay sonra konak kemik ile kimyasal kemik baglayici bir arayiiz
olusturulmustur. Apatit tabakas1 araciligiyla Ti/HA kompozitleri ¢evreleyen kemik
baglanma arayiizii olusturulmustur. Calismada elde edilen sonuglar, in vivo sonuglarin
in vitro sonuglarla uyumlu oldugu sonucuna varilmistir. Sonug olarak; faz bilesimi,
Ti/HA biyokompozitleri 70Ti> 50Ti>30 Ti >Saf Ti olarak bulunmustur. Biitiin
bilesimlerde apatit tabakasi ile konak kemik ile kemik baglayici bir arayiiz
olusturulmasina ragmen daha yiiksek Ti igerigine sahip Ti/HA kompozitlerinin yiik
tagima kosullar1 altinda kemik replasmani i¢in potansiyel aday malzemeler oldugunu

gostermektedir [69].

2010 yilinda yapilan ¢alismada farkli HA igeriklerine sahip (%3, %10, %20 hacimce)
titanyum-hidroksiapatit nanokompozitler, mekanik alasimlama (MA) ve toz
metalurjik islem kombinasyonu ile iiretim yapmislardir. Bu ¢alismada malzemelerin
yapisi, mekanik ve korozyon 6zellikleri incelenmis ve Ti-HA malzemelerindeki nano
Olcekli yapilar nedeniyle 6zelliklerinin gelistirildigine dair ilk kaniti saglamaktadir. Bu
calismada mikrosertlik testi yapilmis ve elde edilen malzemenin 1030 ve 1500 HV 0.2
‘e kadar ytliksek Vickers mikrosertligi sergiledigini gostermislerdir. Bu sonu¢ da
geleneksel bir mikrokristalin titanyumdan 4-6 kat daha yiiksek oldugu kanaatine
vartlmistir. %10 HA igeren titanyum nanokompozit, mikrokristalin titanyuma (Ec
=—0.36V ) kiyasla korozyona daha dayanikli oldugu kesfedilmistir (Ec =—0.41V). Bu
bilgilere ek olarak, fosforik asit elektrolitindeki elektrokimyasal islem, doku sabitleme
ve bliylimesi i¢in ¢ekici olan gozenekli yiizeyle sonuglanir. Essiz bir mikro yapiya
sahip titanyum- seramik nanokompozitlerin iiretimi i¢in mekanik alasimlama ve toz
metalurjisi siireci gelistirilmistir. Sonug olarak; Mikrokristalin Ti ile ilgili olarak, daha
iyl mekanik 6zelliklere ve korozyon direncine sahip daha iyi tibbi implantlarin elde

edilmesine yardimci olacagi goriisiine varmiglardir [70].

2013 yilinda yapilan ¢aligmada ¢esitli kosullar altinda HA ve Ti alasimi
etkilesimlerinin, HA/Ti kompozitler i¢in in vitro ve in vivo testleri ve HA/Ti

kompozitler i¢in yaygin kullanilan toz metalurjisi siiregleri gerceklestirilmistir.
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Titanyum ve HA bilesimi, HA/Ti kompozitlerinin mekanik 6zelliklerinin ve
biyouyumlulugunun etkinligini belirler. Bununla beraber, sinterleme parametreleri,
difiizyon islemi sirasinda olusan iki malzemenin fazini belirlemede kritik 6neme
sahiptir. Ozellikle, sinterleme sicaklign HA nin termal stabilitesini etkilediginden
dolay1 HA/Ti kompozitlerinin iiretiminde sinterleme sicakligi baskin rol
oynamaktadir. Genel olarak, HA/Ti kompozitleri havada TCP, TTCP ve CaO iiretim
ve fazlar TiO; ile kalsiyum titanattir. In vivo ve in vitro testler, HA/Ti kompozitlerinin
implantasyonun erken asamalarinda dogal dokularla bag olusturabilme kabiliyetini
dogrulamakta oldugu ve ¢alismanin sonucu olarak HA/Ti kompozitlerinin iiretimi i¢in
daha iyi bir ¢alisma islemi belirlemek i¢in arastirma yapilmasi gerektigi vurgulanmistir

[71].

2016 yilinda yapilan bir ¢calismada osteointegrasyonu artirmak i¢in protez yiizeyi genel
olarak dislerde ve kemiklerde hidroksiapatit (HA) gibi biyoaktif bir malzeme ile
kaplanmaktadir. Fakat bu kaplamalarda implantasyon siirecleri sebebiyle
hidroksiapatit kaplamalart metal yiizeyden ayrilabilmektedir. Bu c¢alismada bu
dezavantajin Oniine gegmek ve biyoaktif malzemenin metal yiizeyden ayrilmamasini
saglamak i¢in HA tozu (maksimum patikiil ¢ap1 45 um ) ile giiclendirilmis Ti6Al4V
alagimi kompozitleri tiretilmeye calisilmigtir. Titanyum kiitlesinin tokluk sagladigi dis
bolgelerin biyolojik performans sagladigi protezin kiitlesinden yiizeyine malzeme
derecelendirmesine sahip yeni bir malzeme tasarimi 6nerilmistir. Protez dis bolgesinin
mekanik ve biyolojik performansini degerlendirmek i¢in, farkli HA oranlarina sahip
Ti6AI4V-HA (%5 HA - %10 HA ) kompozitleri iiretilmistir. Bu malzeme mikroyap1
ve mekanik oOzellikleri bakimindan karakterize edilmistir. Ayrica kesme testleri
gerceklestirilmis ve kirilma yiizeyleri analiz edilmistir. EDS ve XRD analizleri, sicak
presleme rotasi sirasinda isleme sicakligi ve basincina bagli olarak HA’nin olasi
ayrismasint degerlendirmek i¢in gergeklestirilmistir. Bu ¢alisma ile sicak presleme
teknigi ile FGM tasarim yaklagiminin bir araya getirilmesinin, biyoaktivitesi arttirtlmis

protez liretimi i¢in umut verici bir ¢éziim oldugunu gosterdigi ileri siiriilmiistiir [72].

2016 yilinda yapilan bir ¢caligmada ilk kez mikrodalga destekli sinterleme teknigi ile
hidroksiapatit (HA) ile giiclendirilmis magnezyum (Mg) kompozitler hazirlanmistir.

Hazirlanan HA /Mg kompozitleri mekanik (Egilme dayanimi ve egilme modiilii,
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Basing dayanimi ve basing modiilii ) ve elektrokimyasal testler, XRD analizi ve 6n
biyolojik degerlendirme ile karakterize edilmistir. Optik mikroskopi gozlemi ile Mg
matrisinde homojen olarak dagilmis HA partiikiilleri goriilerek dogrulanmustir.
Agirlikga %10 HA igeren HA / Mg kompozitinin bagil yogunlugunun sadece 10
dakika mikrodalga destekli sinterlemeden sonra%96,5’e ulasabildigi gorilmistiir.
Bununla birlikte, HA/Mg kompozitlerinin mekanik 6zellikleri saf Mg’den 6nemli
Ol¢iide daha yiiksek oldugu ispatlanmistir. HA/ Mg kompozitlerinin 37 °C’de simiile
edilmis viicut sivisina (SBF) daldirma ve elektrokimyasal dl¢iimlerle degerlendirilen
korozyon direnci, saf Mg’ye gore dnemli bir iyilesme ortaya koydugu belirtilmistir.
Bu caligmanin sonucu olarak biyomalzemenin mekanik o6zelliklerinin korozyon
direncinin be biyolojik davranmisinin HA igeriginin ayarlanmasiyla uygun sekilde

kontrol edilebilecegi gosterilmistir [73].

2.4.2.Biyocam Iceren Titanyum Matrisli Kompozitler

2011 yilinda yapilan ¢alismada Titanyum-45S5 Biyocam nanokompozitleri, mekanik
alasimlama ve toz metalurjisi siire¢ kombinasyonu ile sentezlenmistir. Yapilan
mikrosertlik testine gore agirlik¢a %20 45S5 Biyocam igeren Ti-45S5 770 HVo > kadar
yiiksek Vicker mikro sertligine sahip oldugunu gostermistir. Bu oran geleneksel bir
mikrokristalin titanyumunkinden (225 HV 0,2) ii¢ kat daha yiiksek oldugu sonucuna
varilmigtir. Bununla beraber, titanyum agirlik¢a %10 45S5 oraninda biyocam iceren
nanokompozitleri, mikrokristalin  titanyuma gore korozyona daha direncli
oldugu sonucuna  varilmistir. Bu malzemelerin  in vitro biyouyumlulugu
degerlendirilmis ve geleneksel bir mikrokristalin ile karsilastirilmistir. Calismada
Cambrex’ten (CC-2538) normal insan osteoblast (NHOst) hiicreleri, kiiltiirlenmis ve
hiicre biiyiimesi gozlenmistir. Agirlik¢a %45S5 Biyocam nanokompoziti Ti-10’da
elde edilen hiicre kiiltiirlerinin morfolojisi, mikrokristalin titanyum {izerinde elde
edilenle benzer oldugu ileri siirlilmiistiir. Bu mikrokristalin titanyuma kiyasla
benzersiz bir mikro yapiya, daha yiiksek sertlige, daha diisiik young modiiliine ve daha
Iyi korozyon direncine sahip oldugu sonucuna varilmigtir. Ayrica titanium-45S5
Biyocam nanokompozitlerinin iiretimi i¢in mekanik alasimlama ve toz metalurjisi
islemi gelistirilmistir. Bununla beraber, agirlik¢a %45S5 Biyocam Ti-10 kompozitleri,

45S5 Biyocam’a gore daha yiiksek kirllma tokluguna sahip oldugu sonucuna
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vartlmistir. Son olarak, Ti-biyoseramik nanokompozitlerin kimyasal bilesiminin ve
mikro yapisinin uygun sekilde degistirilmesi, titanyumum biyomedikal alanda

genisletilebilir oldugu sonucuna varilmistir [11].

2011 yilinda yapilan bir ¢alismada agirlikga %10 45S5 Biyocam igeren Ti-45S5
nanokompozitleri, mekanik alagimlama ve “yer tutucu” sinterleme isleminin
kombinasyonuyla sentezlenmistir. Gozenekli yap1 ve yapmin korozyon o6zellikleri
arastirilmistir. Bu malzemenin in vitro biyouyumlulugu degerlendirilmis ve geleneksel
bir mikrokristalin ile de karsilastirilmistir. Burada da Cambrex’ten (CC-2538) normal
insan osteoblast (NHOst) hiicreleri, malzemenin diskleri lizerinde kiltiirlenmistir.
Iskeleler mikrokristalin titanyuma gére korozyona daha dayanikli oldugu ve
nanokompozit iskelelerin 1iyi bir biyouyumluluga sahip oldugu c¢alisma ile
ispatlanmigtir. Malzemenin mekanik 6zelliklerinin malzemenin yogunluguna goére de

etkilendigi ileri siiriilmiistiir [74].

2016 yilinda yapilan bir ¢alismada Ti-45S5 biyocam nanokompozitlerini hazirlamak
icin argon atmosferi altinda 1150 °C’de 2 saat mekanik alagimlama ve tavlama
yontemini kullanmiglardir. Ti-45S5 biyocam malzemesi kimyasal olarak giimiisle
modifiye edilmistir. Gilimiis igeren Ti-%10 45S5 biyocam nanokompozitinin
Streptococcus mutans ve Staphylococcus aureus’a karsi antibakteriyel aktivitesi
incelenmistir. Nanokompozitler, faz bilesimini, Kristal yapisin1 ve tana boyutlarini
degerlendirmek igin X-1gin1 kirmimi, elektron enerjisi dagitici spektrometre ile
donatilmis taramali elektron mikroskobu ile de karakterize edilmistir. In vitro
bakteriyel yapisma c¢alismasi, Streptococcus mutans ve Staphylociccus aureus
sayisinda onemli Ol¢lide azalma oldugu fark edilmistir. Mikrokristalin Ti plaka
yiizeyine kiyasla nanoyapili Ti-45S5 biyocam-Ag plaka yiizeyinde kullanilmasi bu
biyomateryaller geleneksel dis implantlar1 olarak diistiniilebilecegi 6ne siiriilmiistiir

[75].

2015 yilinda yapilan bir calismada Titanyum B-tipi alagimlarin dis hekimligi
uygulamalarinda biyomalzeme olarak kullanilmasina dikkat ¢ekmislerdir. Calismada
B tipi Ti23Mo- x agirlikca %45S5 Biyocam (x=0 ,3 ve 10 ) mekanik alasimlama ve

toz metalurjisi yontemleriyle kompozitlerin karakterizasyon analizi yapilmistir.
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Tavlama sonrasinda amorf malzemenin kristallesmesi, tane boyutu yaklasik 40 nm
olan nanoyapilt B tipi Ti23Mo alasiminin olusmasima yol agtig1r gozlemlenmistir.
Ti23Mo’daki 45S5 Biyocam igeriginin artmasiyla a-fazindaki nanokompozit artisinin
olduguna dikkat ¢ekmislerdir. Yapilan ¢alismada normal insan osteoblast hiicrelerin
in vitro test kiiltiirii, cok iyi hiicre proliferasyonu, kolonizasyonu ve ¢ok katmanlilik
gosterdigi gozlenmistir. Calismanin sonucu olarak goézenekli Ti23Mo agirlikca %3
45S5 Biyocam nanokompozitinin kemik dokusu miihendisligi i¢in umut verici oldugu

analizi yapilmistir [76].

2016 yilinda yapilan bir calismada 45S5 / Ti6Al4V elde etmek i¢in kullanilan
biriktirme yontemi Endosse6z protezlerin bakimi i¢in dis implantlarinda ve
periodontal hastalig1 olan dogal onarim siirecini arttirmak icin partikiil formunda;
45S5 biyocam kapli kaplamalar katodik kolloidal elektroforetik biriktirme islemi
(CEDP) yoluyla Ti6Al4V alasimi substrat1 tizerine biriktirme yapilmasidir. Kolloidal
elektroforetik biriktirme yontemiyle, Ti6Al4V alagiminin tiim yiizeyine homojen bir
sekilde dagilmis ince ve nano yapili 45S5 biyocam kaplamalar elde edilmistir. 45S5
biyocam kaplamalar nanometrik boyutlu partikiillerden olusmakta ve daha kalin
kaplamalarda yaygin olarak bulunan yapisal kusurlara sahip degildir. Caligmada elde
edilen kaplamalarin kalinlig1 yaklasik olarak 6,4 m olarak dl¢iilmistiir. 45S5 biyocam
icerikli kaplamalar 500,600,700 ve 800 °C sicakliklarda 2 saat siireyle termal igleme
tabi tutulmustur ve malzeme yapilar1 FESEM ve DRX ile karakterize edilmistir.
Kaplamadaki kserojellerin nanoyapisi ve faz gelisimi sicakligin bir fonksiyonu olarak
takip edilmistir. TiI6Al4V alagiminin ve 45S5 / Ti6Al4V kaplamanin korozyon direnci,
Hank’in ¢6ziimiinde Tafel ekstrapolasyonu yoluyla 37 °C’de incelenmistir. Elde edilen
4585 biyocam kaplamalar Hank ¢o6zeltisinin iyonik saldirisina karsi iyi bir koruma
sagladig1 gozlenmistir. Gozlem sonucunda 700 °C’de islem goren kaplama (700°C de
sinterlenen biyocam 06rnegi) icin gegerli olmustur. 45S5 biyocam kaplamalar, diisiik
sicakliklarda amorf bir nanoyapiya yiiksek sicakliklarda ise kismi kristallestirme
sergiledigi gozlenmigtir. 700 °C’de islem goren 45S5/Ti6Al4V kaplamanin icorr
degerinde diisme oldugu gbzlenmistir. Bu diisme sonucu korozyon direncindeki artisa
sebebiyet verdigi sonucuna varilmistir. E corr degerinde ise asil degerlere dogru bir
degisim meydana geldigi sonucuna varilmistir. Ayn1 zamanda Tafel ekstrapolasyonu

yoluyla elde edilen verilerle iligkili olarak, 700 °C’de (700°C de sinterlenen biyocam)
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islem goren biyocam kaplama iyon salinimi tahmininde en diisiik degere sahip oldugu

sonucuna varilmistir [77].

2018 yilinda yapilan bir calismada Ti6Al4V hiicresel yapilar, 45S5 biyoaktif cam ile
emdirilmis ve pres ve sinterleme ile birlestirilmis katmanli {iretim teknigi Secici Lazer
Eritme (SLM) yontemi kullanilarak tasarlanmistir ve eklemeli imalat ve biyoaktif
camin pres ve sinterleme yoluyla emprenye edilmesiyle iiretimi yapilmistir.
Calismadaki tasarim ile biyoaktif madde emilim yerini yeni olusan kemikle
degistirdigi i¢in yapinin i¢ine kemik biiylimesini tesvik edici bir ¢alisma olmasi
amaciyla yapilmistir. Bu yapilarin tasarimimin hiicresel tepkiyi yonlendiren bazi
fiziksel ve kimyasal yonler tizerindeki etkisi degerlendirilmistir. Calismada yiiriitiilen
emprenye islemi, sinterleme sicakligi biyocamin biyoaktivitesini korurken
sinterlenmesini sagladiginda dogrulanmigtir. Piiriizliiliik, 1slanabilirlik, biyoaktif cam
miktar1 ve islendikten sonra yapilardaki kalite ve hiicre kiiltiirii sirasinda 6l¢iilen pH
(biyoaktif cam ¢oziinmesinin bir sonucu olarak) degerlendirilmis ve hiicresel canlilik,
hiicresel dagilim, morfoloji ve ylizeydeki ve yapilarin icindeki cogalma ile
iligkilendirilmistir. SLM ile tiretilen yapilarin birbirine baglh gézenekli sivi-kati temas
alanmna artirdiginda, iretilen yapilan hidrofilik bir davranig sergilemis ve bu da
1slanabilirligi arttirmistir. Emdirilmis 6rneklerle ilgili olarak, kiiltiir ortamina 6nemli
miktarda toksik madde salinimi olmamasina ragmen, bu yapilardaki biyoaktif cam
miktari ortam pH’1 lizerinde dogrudan bir etkiye sahip olmus ve bu da hiicresel canlilik
tizerinde biiyiik bir etkiye sahip oldugu goriisiine varilmistir. Calismadaki diger varilan
sonug ise hiicresel canlilik testlerinin sonuglarina gore, pH’1 diislirmek ve orta diizeyde
bir hidrofilik yap1 elde etmek ve bu sekilde hiicre biiyiimesi igin yeterli bir ortam
saglamak i¢in bu yapilarda daha yiiksek emprenye oranlar1 kullanilmalidir 6nerisi ileri
stiriilmiistiir. Ayrica, bu yapilar biyoaktif malzemelere antienflamatuar, antibiyotik,
antimikrobiyal ilaglar ekleyerek faydali ilag tastyicilar olabilecegi goriisii ileri

strtilmustiir [78].

2022 yilinda yapilan ¢alismada Ti6Al4V alasimli substratlar tizerine biriktirilen sol-
jel tiirevli 45S5 biyoaktif cam kaplamalarinin sentezi ve karakterizasyonu ile ilgili
calismadir. Calismadaki amag; dis hekimligi ve ortopedide kullanilan mekanik

implantlarin  biyouyumlulugunun arttirtlmasidir. 45S5 biyoaktif cam tozu sol-jel
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prosesi ile sentezlenmistir ve kaplamalar elektroferetik biriktirme teknigi (EPD) ile
tiretilmistir. Elektroforetik biriktirme i¢in gerekli durgun bir siispansiyon elde etmek
icin sol-jel tozunun pargacik boyutu dagiliminmi azaltmak i¢in bir 6giitme prosesi
gelistirilmistir. Sol-jel tozunun miktar1 Dinamik Isik Sagilimi (DLS) kullanilarak
belirlenmistir. Termal islemin dncesinde ve sonrasinda kaplamalarin mikro yapisini ve
morfolojisini arastirmak i¢in X-1s1in1 kirinimi (XRD), X-1s1n1 mikro analizi ile iligkili
Taramali Elektron mikroskobu (SEM) dahil olmak iizere farkli karakterizasyon
teknikleri kullanilmistir. Calismada homojen 45S5 biyoaktif cam kaplamalar,
gozlemlenebilir bir kusur icermeden elde edilmis ancak bu kaplamalar iyi bir mekanik
Ozellik sunuyorsa islevsellestirilebilecegi one siiriilmiistiir. Caligmada nano girinti ve
mikro ¢izik testinin kullanildigi mekanik bir ¢alisma gergeklestirilmistir. Calisma
sonucundaki bulgular ile iyi yapisan ve koheif kaplamalarin elde edildigini gosterdigi
sonucuna vartlmistir. Young modiilii ve sertlik 1s1l islemle iyilestirilebilir oldugu
belirtilmistir. Bu kisim sirasiyla 11 + 0,54 GPa ve 100 + 4,34 MPa’dan 28 + 1,34 GPa
ve 300 £ 14,21 MPa’ya yiikseltilebilir oldugu ileri siiriilmiistiir. Caligmada korozyon
direnci de ayrica incelenmistir. Elektrokimyasal, 37 °C’de %3,5 NaCl ¢ozeltisi i¢inde
bir Potentiostat-Galvanostat PGZ301 kullanilmistir. Bunun sonucunda, 45S5 sol-jel
tirevli biyoaktif cam kaplamalarin implantin korozyon direncinin artmasina olanak

sagladiginin gozlemlendigi belirtilmistir [79].
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2.4.3.Biyocam ve Hidroksiapatit I¢eren Titanyum Matrisli Kompozitler

2011 yilinda yapilan ¢alismada 31 hastada implantasyon sonrasi hidroksiapatit ve yeni
gelistirilen biyoaktif cam kapli implantlarin (62 implant) kemik dokusundaki
davraniglarin1 degerlendirmek ve karsilastirmak amaciyla yapilmis bir ¢aligmadir.
Biyoaktif cam ve hidroksiapatit, titanyum alagimi iizerine uygun sekilde kaplanmstir.
Implant yiizeyine hava mikroplazma sprey teknigi ile hidroksiapatit kaplama, vitreus
emaye teknigi ile biyoaktif cam kaplama uygulanmistir. Bu islem sonucunda farkli
klinik ve radyolojik parametreler kullanilarak protez yiliklenmesinden sonraki 12 aya
kadar degerlendirilmistir. 12 ay siire sonunda hidroksiapatit ve biyoaktif cam kaplama
malzemelerinin toksit olmadig1 ve biyouyumlu oldugu goriilmiistiir. Genel sonuglar,
biyoaktif cam kapli implantlarin, osseontegrasyonun saglanmasinda ve nihai
restorasyonlarin desteklenmesinde hidroksiapatit kadar esit seviyede basarili oldugu
calisma ile ispatlanmistir. Calismanin sonucu olarak da biyoaktif camlarda dis

implantlar1 i¢in alternatif kaplama malzemesi oldugu sonucuna varilmistir [7].

2013 yilinda yapilan ¢alismada HA/45S5 kompozit filmler darbeli lazer biriktirme
yontemiyle kompozit edilmistir. Filmlerin Kristal fazlari, mikro yapis1 ve baglanma
konfigiirasyonlar1t XRD, SEM ve FTIR ile incelenmis ve filmden alt tabakaya
yapismasi mikro ¢izik testiyle arastirilmistir. Bununla beraber in vitro ve in vivo
deneyler de ¢alismada yapilmistir. Yapilan g¢aligma sonucunda, althik sicakligin
artmastyla filmlerin kristalliginin mukavemetinin arttigin1 géstermistir. 200 °C’lik
substrat sicakligi ile biriktirilen film amorf iken, 600 °C’de biriktirilen filmde kristalli
HA ve B-TCP tespit edilmistir. In vitro test, amorf filmin daha hizli ¢6ziinme hizina ve
yeniden ¢okelme hizina sahip oldugunu gostermistir; bu da filmin, kristal filmden daha
1yi biyoaktiviteye sahip oldugunu sonucunu ileri siirmiislerdir. Calismadaki in vivo
test ile 600 °C’lik filmin klinik uygulama olarak hizmet etmek i¢in 200 °C’lik filme
gore daha uygun oldugu da caligmay1 yapan kisi tarafindan ileri siiriilmiistiir. Bunu
destekleyici olarak da yeni kemik dokusu, 600 °C’lik film yiizeyinde, 200 °C’lik film
ylzeyine gore daha iyi biiylidiigii ve tavsan kaval kemiklerine implant edildigi

belirtilmistir [80].
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2018 yilinda yapilan ¢calismada HA/45S5 kompozit filmler bir KRF excimer ( Kripton
Floriir) lazer ile Ti-6Al-4V tlizerinde biriktirmistir ve tavlama gergeklestirilmistir. 200
°C’de biriktirilen HA/45S5 kompozit filmi amorftur ve sonradan tavlama, 45S5
biyocamin Kristalizasyonunu destekleyemez ancak HA nin kristalligini biiyiik 6lgiide
arttirabilir. Kompozit filmlerin bilesimi ve tavlama islemi yonlendirilmis HA’ nin
olusumunda 6nemli bir rol oynamaktadir. 700 °C’de 2 saat siire ile ¢alisma yapilan
filmlerde HA yapisinin hafif a ekseni tercihli yoneliminin oldugu goézlenmistir. HA
yapisinin ¢ eksenli tercihli egilimi 800 °C’de 2 saat veya 4 saat siireyle gdzlenmistir.
HA’mn ¢ eksenine yonelimi daha yiiksek sicaklik ve uzun tavlama siiresi kosullari

altinda olusmaya meyilli oldugu sonucuna varilmstir [81].

2021 yilinda yapilan calismada nanoyapili biyoaktif cam ve hidroksiapatit kaplh
Titanyum substratin darbeli lazer biriktirme yOntemiyle biyouyumlulugu
degerlendirilmistir. Silika ve fosfat fonksiyonel grup haritalanmasina dayali Raman ve
IR spektroskopik teknikleri, darbeli lazer biriktirme yoOntemiyle kaplamalarda
homojenligi ¢aligmada dogrulamistir. Calismada varilan sonuca goére hem
hidroksiapatit hem de biyoaktif cam, toz halinde iyi hemo-uyumluluk gosterdigi ileri
stiriilmiistiir. Calismada in vitro sonug olarak, kaplamalarin biyoaktivitesi Hanks’in
simiile edilmis dengeli tuz ¢6zeltisine daldirma caligmalari, hidroksiapatit kaplamalara
kiyasla biyoaktif cam kaplamalarda daha yiiksek apatit olusumunu dogrulamistir.
FTIR ve Raman haritalama goriintiileri, kaplamanin diizgiin sekilde birikmesinin ve
kaplama yiizeyinde apatit olusumunun dogrulanmasina yardimci olmustur. Deneysel
sonuglar kaplama morfolojisi ve biyoaktivite icin hem niteliksel hem de niceliksel
dogrulama sagladigi belirtilmistir. Malzemenin hemouyumluluk ve sitouyumluluk
sonuglari, hiicre yapilarinin yirtilmasini gostermekte oldugu ve in vivo uygulamalarda
PLD yontemi ile biyoaktif cam kaplamanin daha fazla yilizey modifikasyon islemlerine
ihtiyac duydugu goézlemlenmistir. Calisma sonucunda, implant uygulamalarina
yonelik biyoseramik kaplama metodolojisinin se¢iminin dnemine vurgu yapilmistir.
Bu kompozit malzemenin ortopedik ve discilik uygulamalari i¢in umut verici
biyoimplant olabilecegi 6n goriilmektedir. Calismada kullanilan kaplama y6nteminin,
implant yiizeyinin arzu edilen yiizey, mekanik ve biyouyumlu &zelliklerinin elde

edilmesinde yardimeci olabilecegi sonucu ileri siiriilmiistiir [82].
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BOLUM 3

TOZ METALURJISI

Toz metalurjisi, metal tozlarin iiretilmesinde ve metal olmayan bilesenlerin de
eklenmesiyle veya ekleme yapmadan tek tek karistirilmasi veya alasimli tozlardan yari
mamul ve mamul nesneler elde etmek olarak ifade edilmektedir. Toz metalurjisi
parcalariin {iretimi, alasim tozlarinin veya elementlerin katki maddeleriyle veya
yaglayicilari kullanarak karistirilmasi ve bu karigimin uygun bir kalipta sikistirilmasi
isleminden sonra elde edilen yesil kompaktlarin kontrollii bir atmosfer firininda
isitilarak pargaciklarin metalurjik olarak baglanmasi siirecini icermektedir. Elde
edilmis parcalar, kullanim alanlarinda yeterli mukavemet ve yogunluga sahip kati
malzemelerdir. Yiiksek gozenekli pargalar, hassasiyete sahip yiiksek performansl
bilesenler ve kompozit malzemeler bu yontemle iiretilmektedir. Bu iiretim yontemi
kaliteli, maaliyetin diisiik oldugu, daha hassas yapiya sahip, iiretkenligin artmasina
olanak saglayan ve yiiksek diizeyde malzeme kullanimini 6zelligi sayesinde Kritik ham
maddeleri koruyan kiilge(ingot) metaliirjisi yontemine gore daha fazla avantaj sunar
[83].

3.1. TOZ METALURJISI TANIMI

Uretim asamasi zor olan parcalarin ekonomik kosullar altinda daha az toleransla diger
imalat yontemlerine kiyasla daha avantajli imal edilebilen bir tiretim yontemidir. Toz
metaliirjisinin en bilylik avantaji kullanilan malzemenin istenilen sekil ve boyutlarda
tozlarin iiretiminin yapilabilmesi ve kullanilan tozlarin farkli 1s1l islemler ile mekanik
deformasyon asamalarinin gergeklestirilebilmesidir. Bununla beraber yiiksek
performansa sahip miihendislik parcalarina doniislimiinii hedefleyen bir iiretim

stirecini de beraberinde getirmektedir [84].
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Toz metaliirjisi yiiksek kalite de bir iretim yontemi olmakla birlikte karmasik sekillere
sahip yapilarin daha az atikla ekonomik bir sekilde tiretilmesine olanak saglamaktadir.
Imalat teknolojisinde énem verilen kriterlerden verimlilik, enerji ve ham madde
ticliistiniin tiretim kriterlerinin kombinasyonuna sahiptir. Toz metaliirjisi kullanilarak
tiretilen bir malzemenin 6zellikleri malzemeyi iiretirken tozlarin sekline, boyutuna,
icerigine, sikistirma basincina ve sinterleme sicakligina bagli olarak degismektedir. Bu
sayede giinlimiizde tiretiminde kullanilan bir alternatif iiretim yontemi olmustur. Toz
metaliirjisinin diger bir kullanim avantaji1 ise siv1 fazda ¢6ziinemeyen elementlerden
mekanik alasimla ile imalatinin yapilabilmesidir. Toz metaliirjisi yOnteminin
ekonomik olmasi, iiretilebilirligi arttirmasi ve homojenligi saglamasi sebebiyle sik¢a
tercih edilen iiretim yontemidir. Imalat maliyetinin diisiik olmas1 ve elde edilen
parganin da performansinin yiiksek olmast bu yontemin kullanim alaninda
genisletmistir. Biyomedikal sektoriinde toz metaliirjisini kullanmanin {iretimi yapilan
protezlerde malzemeden beklenen performansin fonksiyonelligi, biyouyumlulugu,
asinma ve korozyona kars1 direng gibi 6zelliklerine etkisinin olumlu ve gelistirilebilir
oldugunun farkina varilmasi ile sektérde {iretim yontemi olarak sik sik
kullanilmaktadir. Uretimi yapilan pargalarin piiriizsiiz olarak iiretilmesi, ikinci bir
isleme ihtiyacin olmamasi, zor pargalarinda liretiminin yapilmasi ile birlikte kullanim

tercihidir [84].

Gilinlimiizde toz metaliirjisi kullanim yontemi olarak ilk tercihler arasindadir.
Geleneksel tiretim yontemleriyle kiyaslandiginda islenmesi zor geleneksel alagimlar,
birbirine karismayan sistemler, seramikler ve kompozitler dahil olmak iizere genis bir
kullanim alanina sahiptir. Cok yonlii ve esnek metal sekillendirme teknolojisi olarak
nitelendirilmektedir. Ornegdin; toz metaliirjisi ile tungsten, molibden gibi ¢ok yiiksek
erime noktalarina sahip malzemelerin yaninda berilyum gibi geleneksel yontemlerle
sekillendirilmesi zor olan sert ve kirilgan malzemelerin islenmesine de olanak
saglamaktadir. Ayn1 zamanda ince mikroyapilar ile ayrismanin miimkiin olmadigi,
Kristal, nanokristal, amorf ve denge dis1 yapilar dahil yeni mikro yapilarin
tiretilebilmesi avantajina sahiptir. Seramikler ve polimerler bu yontemle daha hizh

tiretim hizi ile islenebilmektedir [83].
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3.2. TOZ METALURJiSi KULLANIM ALANLARI;

Toz metaliirjisi (T/M) tiretim yonteminin sagladig: sertlik ve yliksek ergime derecesi
ile Uretimde genis bir kullanim alanina sahiptir. Seramikler, polimerler ve
kompozitlerin iiretimine sagladigi avantajlar sebebiyle tipta protezlerin iiretiminde,
ortopedik implantlarda kullanilmaktadir. Elektronik alanda ise kaynak islemindeki
lehimlemelerde, elektrotlarda, volframi toz metaliirjisi teknolojisiyle ampul tellerinin
yapiminda bunula beraber tungsten lamba filamanlari, elektrik ve elektronik
alanlardaki direnglerde, kontak vb. pargalarmn imal edilmesinde, gozenekli metal
filtrelerde, kendinden yaglamali siirtlinmeli yatak imalatinda kullanilmaktadir. Askeri
alanda da mermi ve silah parcalarinin imal edilmesinde, yapay miknatis iiretiminde,
otomotiv sektoriindeki metal pargalarin ve disli ¢arklarin imalatinda kullanilmaktadir.
Toz metaliirjisinde yiiksek sicakliklarla dayanimin arttirilmasi sayesinde kesici
takimlarin iiretilmesinde de kullanilmaktadir. Ornek: Sert metal uclar ve freze cakilari
gibi. Ozellikle giiniimiizde zimpara tas1 {iretimi toz metaliirjisi ile

gerceklestirilmektedir [83,85].

3.3. TOZ METALURJIiSi AVANTAJLARI VE DEZAVANTAJLARI

Toz metaliirjisi kullanilarak iiretimin yapmanin bazi avantajlart mevcuttur.

3.3.1. Toz Metaliirjisi Avantajlar

Toz metaliirjisinin baslica avantajlar siire¢, metaliirjik ve ticari olarak {li¢ kategoride

incelemek miumkundiir.

3.3.1.1.Siire¢ Avantajlari
e Talash imalati ortadan kaldirir veya en aza indirir. (Atik ¢cok az ya da hig
olmaz.)
e Malzemenin verimli kullanimi ile %95’in iizerinde malzeme kullanim olanagi
saglar.
e Net sekil saglar- istenilen sekle en yakin boyutsal tolerans saglar.

e lyi bir yiizey kalitesi saglar. (Piiriizsiiz olmas1)
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Mukavemeti arttirmak veya asinma direncini artirmak igin 1sil iglem ve
korozyon direncini arttirmak i¢in kaplama secenegi saglamaktadir.

Metal isleme siirecinde iiretimi kolay olmayan karmasik sekillerin iiretimini
kolaylastirir.

Orta ve yliksek hacimli bilesenlerin iiretimi i¢in uygundur.

Bilesenler, diger prosesle karsilastirildiginda daha diisik maliyetler
saglamaktadir. Bu yiizden ekonomik olarak kabul edilmektedir.

Islenmesi zor olan sert malzemelerin bilesenlerin kolaylikla iiretilmesi
miimkiindiir. Ornegin; Akkor lambalari i¢in tungsten tellerin {iretimi gibi.
Cok kritik uygulamalarda malzemenin saf formda {iiretilmesi gerekmektedir.
Toz metaliirjisi sayesinde bilesenleri saf halde iiretmek miimkiindiir.
Baslangictaki malzemelerin saflig1 siire¢ boyunca korunabilmektedir.

Toz metaliirjisi diger yoOntemlerle kiyaslandiginda enerji tasarrufu

saglamaktadir ve ¢evre dostu olan bir yontem oldugu kanaatine varilmistir

[83,83,85,56]

3.3.1.2.Metaliirjik Avantajlar

Toz metaliirjisi asagidaki maddelerin iiretimini saglamaktadir.

Katilagma siirecinde ayrismanin olmamasindan kaynakli olarak istenen
ozelliklere sahip tek tip kimyasal bilesime sahip tozlar iiretilebilmektedir.
Istenilen dzellikler bitmis pargaya yansitilabilmektedir.

Elementel ve 6n alagimli tozlarin tiretilebilmesini saglamaktadir.

Denge dis1 bilesimler ve mikro yapilar (Kristal, nanokristal ve amorf) dahil
olmak tizere benzersiz bilesimler elde edilebilmektedir.

Cok cesitli malzeme metaller ile karigabilen veya karisamayan sistemlerin
alagimlari, tungsten ve molibden gibi refrakter, seramikler, polimerler ve
kompozitlerin iiretilebilmektedir.

Kontrollii gozenekli yapiya sahip parcalar elde edilebilmektedir.

Gelistirilmis manyetik 6zellige sahip malzemeler elde edilebilmektedir [83,85—
87]
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3.3.1.3.Ticari Avantajlar / Tozun Ozel Karakteristigi

Metaliirji pargalart;

e Demir ve demir dis1 toz metaliirjisi pargalari, kendinden yaglamali rulmanlar
olarak islev gormeleri i¢in yag emdirilebilir. Aym1 zamanda pargalarin
yogunlugunu arttirmak icin birbirine bagl gézenekli yapry1 kapatmak amacryla
recine emdirilebilir veya daha fazla mukavemet ve sok direnci igin elektrik
kontratlar1 yaptirmak igin daha diisiik erime noktalar1 bir metallerle infitre
edilebilir.

e Gerekirse parcalara 1sil islem uygulanabilir ve kaplama yapilabilir. Toz
metaliirji par¢alar1 haddeleme ve dovme gibi geleneksel metal sekillendirme

yontemleriyle islenmeye olanak saglamaktadir [83,86,87,87].

3.3.1.4.Geleneksel Malzemeye Gore Isleme Avantajlari

e Yeni mikro yapilara sahip malzemelerin yani sira malzemenin 6zelliklerinin
iyilestirilmesiyle sonuclanan gelistirilmis bir mikro yap1 olanag:
saglamaktadir.

e Toz metaliirjisi ile amorf ve nanokristal malzemeleri sentezlemek igin
kullanilabilmektedir.

e Semente karbiirler (metal katkili karbiir), refrakter metaller (atese dayanikli
metaller), oksit dagilimiyla mukavemetle dirilmis malzemeler, siirtiinme
malzemeleri ve gozenekli malzemeler sadece Toz metaliirjisi ile
iiretilebilmektedir.

e  Geligmis tliriin ekonomisi saglamaktadir.

e Enerji tasarrufu ve yiiksek diizeyde malzeme kullanimini saglamaktadir
[83,86,87,87].

3.3.1.5.Toz Metaliirjisi Dezavantajlari

e Toz metaliirjisi liretim inde kullanilan kaliplarin aginma seviyelerinin yeterli

diizeyde olmasi gerekmektedir. Bu diizeyler genel olarak yliksektir. Bu

45



durumun temel sebebi metal tozlarinin asindirici 6zellige sahip olmasindandir.
Bu durum iiretimdeki maliyetleri arttirmaktadir.

e  Metal tozlariin pahali olmasi sonucu metal toz iiretiminin zordur.

e Kullanilan malzemenin ve gerekli malzemeler maliyetlidir.

e  Metal malzemelerin kimyasal baglarinin kuvvetli olmamasindan dolay1 metal
malzemelerinin dayanimi diistiktiir.

e Metal tozlarinin saklanmasinin belirli kosullar gerektirmesinden dolay1
saklama kosullarinin zordur.

e Uretim asamasindaki parcadaki yogunluklarin degisiminin bazen istenmeyen

ozellikler olusturmaktadir [83,86,87,87].

34. TOZMETALURJISI iSLEM BASAMAKLARI

Sekil 3.1°de gosterilen toz metaliirjisi ile tiretim dort asamadan olusmaktadir [84,87].
e Toz Karistirma
e Presleme
e Sinterleme

e ikincil Son Islemler

Sikagtirma

Yiizey Isleme

ol

-

Bitmis Oriin

Parlatma

Sekil 3.1 Toz metaliirjisi islem basamaklari
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3.4.1. Toz Karistima

Toz metaliirjisi (T/M) yonteminde ana bilesen tozdur. Bu tozlar, liretim islemlerini
kolaylastirmak i¢in hassas oOzelliklere gore iiretilmeleri anlaminda miihendislik
malzemeleridir. T/M islemimde kullanilan tozlar saf elementler olabilecegi gibi
elementlerden olusan karigimlar veya onceden alasimlamis tozlar da olabilmektedir.

T/M isleminde baslangi¢c malzemenin se¢imi malzeme tiirlinden ve az bir Olgiide

kullanilacak malzemenin tiretim slirecinden etkilenmektedir.

T/M firetim yontemlerinden en yaygin kullanilan atominizasyon da toplam toz
hacminin %80 ‘ini tiretebilmektedir. Bu yontem toz metaliirjisi yontemi kullanilarak
demir ve demir dis1 metal tozlarinin iretiminde sik¢a kullanilmaktadir. Metal
tozlardan ¢elik, super alasim (nikel bazli) ve titanyum alasimli tozlar bu teknikle
iiretilmektedir. ~ Uriindeki bilesenlerin indirgenmesi demir, bakir, tungsten ve
molibden {liretiminde yaygin olarak kullanilan bir diger tekniktir. Elektroliz
yonteminin kullanilmasi ile bakir, demir ve giimiis tozlarinin liretiminde yaygin olarak
kullanilan diger bir iiretim yontemidir. Istenilen boyut araligma, sekle ve diger
ozelliklere sahip tozlar, son kullanim i¢in istenen Ozellikleri elde etmek i¢in segilir.
Tozlar katki maddeleri ile birlikte karistiricilar kullanilarak gerektigi kadar karigtirilir.
Sikistirma aletinin asinmasint 6nlemek i¢in hem de kompaktlarin kolaylikla disari
atilabilmesi i¢in karisimdan 6nce yaglayicilar (agirligina gore %0,5-2) eklenmektedir.
Yaygin olan yaglayicilar arasinda mumlar veya metalik stearatlar, grafit, stearatlar
bulunur. Sikistirma islemi yapilmadan tozlar boyut, akis, yogunluk ve
sikigtirilabilirlik  6zellikleri bakimindan test edilir. Tozun karakterizasyonu bu
yontemde ¢ok dnemlidir. Uretimdeki kullanilan toz 6zellikleri sikistirma davranisini

ve yesil ve sinterlenmis pargalarin 6zelliklerini etkilemektedir [83,83,84,88].
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3.4.2. Sikistirma

Toz karigimlarinin kompaklanmasi genel olarak yakin toleransla islenmis kaliplarin
kullanilmasi ile gerceklestirilmektedir. Bu kaliplar genel olarak celikten veya semente
karbiirlerden yapilmaktadir. Sikigtirma islemi i¢in kullanilan ekipman, mekanik ve
hidrolik kuvvetleri icermektedir. Ayni1 zamanda giivenilir ¢alisma kosullar1 saglamasi
ve esneklik sebebiyle daha yaygin bir yontemdir. Sikistirma isleminde kullanilan
kaliplarin tasarimi 6nem arz etmektedir. Ciinkii sikistirma isleminin sonrasinda
kaliplardan malzemenin c¢ikarilabilmesi gerekmektedir. ~ Tozun cinsinin ve
Ozellikleri sikistirma basincini etkilemektedir. Sikistirmanin hedefi, sonrasindaki
tagima iglemlerine daha dayanikli olabilecek yeterli mukavemete sahip yesil kompakt

tiretiminin saglanmasidir.

Genellikle “yesil kompakt” olarak adlandirilmaktadir. Sikigtirma islemi tamamlanan
yesil kompakt malzemenin sikistirma igleminin yapilmasi i¢in hazir duruma gelmistir.
Tozlarin yogunlastirilmas: yiiksek sicaklikta gergeklestirilebilmektedir. Sicak
ekstriizyon, sicak presleme ve Sicak Izotatik Presleme (HIP) bu smiflandirmanin
ornegidir. Bu yontemler, teorik yogunluga ulagsmaya yakin olabilecek kritik metalik ve

seramik bilesenler i¢in kullanilmaktadir [83,84,87,88,88].

3.4.3. Sinterleme

Sikistirma isleminde elde edilen yesil kompaktin sinterlenmesi, pargaciklarin
metaliirjik baglanmasi icin kontrollii atmosfer altinda firinda gergeklestirilir.
Sinterleme islemi, malzemenin mutlak erime noktasinin yaklasik %70°I sicakligina
denk gelen degerde gerceklestirilir. Baglanma, atomlarin difiizyon islemiyle
gerceklestirilir ve kompakt malzemenin biitiinlik kazanmasina olanak saglar. Diger
bir tabir ile sinterleme mekanik baglanmig tozlarin istenen 6zelliklere sahip olacak
sekilde tutarli bir govde halinde birlestirmeyi saglar. Sinterleme islemi sirasinda
malzeme de biiziilme meydana gelebilmektedir. Bu durumda parganin yogunlagsmasina
olanak saglamaktadir. Bu yogunlasma, par¢anin hem fiziksel hem de kimyasal
ozelliklerini etkilemektedir. Sinterleme islemi ¢esitli firinlarda gerceklestirilebilir.

Orgii bantl firinlar en yaygin olanidir ve 1.200 °C’ye kadar kullanilabilmektedir.
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Sinterleme islemi yliksek sicakliklarda yapilabilmesi icin yiiriiyen kirig ve itici tipte
firinlar kullanilmaktadir. Y1g1n tipi firinlar, ¢an tipi ve kutu tipi firinlar1 kapsamaktadir.
Sinterleme islemi koruyucu bir atmosferde gergeklestirilmektedir. Yaygin kullanilan
atmosferlerden iki tanesi endotermik ve ayrigsma amonyaktir. Azot elementinin diigiik
maliyetli olmast iiretim siirecinde en yaygimn kullanilabilecek malzeme olarak
secilmektedir. Sinterleme kinetigini gelistirmek i¢in s1v1 faz olusumunu igeren sivi faz
yontemi de diger bir sinterleme yontemidir. Bu tiirde bir sinterleme, karisim iginde
diisiik erime noktasina sahip bilesenin bulunmasini saglar ve 1sitmanin bu bilesenin
erime noktas1 faktoriine gore yapilmasi gerekir. Kivileim sinterleme, mikrodalga
sinterleme ve lazer sinterleme gibi diger varyasyonlar bu uygulanalar igin
benimsenmistir. Toz metaliirjisinin 6nemli gelismesi ise toz metaliirjisi ile iretilen
tirtinlerin kapsamini dnemli Ol¢iide gelistiren Metal Enjeksiyon Kaliplama (MIM)

yontemidir [83,84,87-89].

3.4.4. ikincil Son islemler

Sinterlenmis bir parca bir kez veya daha fazla ikincil isleme tabi tutulabilmektedir. Bu
islemin yapilmasindaki amag, daha iyi boyut toleransi, daha 1yi bir yiizey kalitesi
saglamak ve parganin yogunlugunu ve korozyon direncini arttirmak i¢in
yapilmaktadir. Ayni iglemler arasinda presleme, taglama ve kaplama yer almaktadir.
Tercihe gore yeniden presleme yapilan parcaya tekrar sinterleme yapilabilmektedir.

T/M pargalara 1s1l islemlerde uygulanabilmektedir. Parcadaki gozeneklilik sebebiyle
1s11 islem yapilirken dikkatli olunmasi ve bazi Onlemlerin alinmasi Onem
gerekmektedir. Tipik islemler su verme ve sertlestirmeyi icermektedir. Genellikle sivi
tuz banyolar1 kullanilarak yapilmaktadir. Karbiirleme, karbonitriirleme gibi ylizey

sertlestirme islemleri T/M parcalarda yapilmaktadir.

T/M ile iiretilmis parcalar i¢in kullanilan buhar islemi, korozyon direncini arttirict bir
islemdir. Korozyon direncinin arttirilmas1 demir ve c¢elik gibi parcalardaki
gozeneklilikleri etkili bir sekilde kapatmasindan kaynaklanmaktadir. Sinterleme
isleminden sonar T/M ile iiretilmis pargalarin mekanik islenmesi, parganin boyutsal
toleransint iyilestirmek ve yogunlugu arttirmak icin yapilabilmektedir. T/M ile

iiretilmis parcalar cok nadir baska bir isleme ihtiya¢ duyar. Bu yiizden tiim malzemeyi
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kullanma “Talagsiz bir islemdir.” Ayni zamanda iiretimde alt kesimler gibi belirli

tasarim Ozellikleri parcaya tasarlanmaz. Parcanin daha sonrasinda igslenmesi gerekir

[83,84,87-89].
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BOLUM 4

DENEYSEL CALISMALAR

Bu c¢alisma kapsaminda kullanilan malzemeler asagida verilmistir.

4.1. MALZEMELER

T/M yontemi igin HA, 45S5 biyocam tozu ve Ti6Al4V alasim tozlari kullanilmistir.
Kullanilan tozlarin nereden temin edildigi ve tane boyutu Cizelge 4.1°de kullanilan
malzeme listesi verilmistir. Bazen TC4 veya Ti64 olarak da adlandirilan ve molekiil
agirhigt 125.79 g/mol olan Ti6Al4V, yiksek mukavemet-agirlik oranina ve
miilkemmel korozyon direncine sahip bir alfa-beta titanyum alagimidir. En yaygin
kullanilan titanyum alagimlarindan oldugu bildirilmektedir [90]. Ti6Al4V alagiminin
Cizelge 4.2°de Ti6Al4V kimyasal bilesim ytizdeleri verilmistir.

Ticarilestirilen Hidroksiapatit, Cai0(PO4)s(OH). formiiliine sahip kalsiyum fosfatin
dogal olarak olusan bir mineral formudur [7]. Hidroksiapatitin %27,4 kalsiyum igerigi,
%12,5 Fosfor icerigine sahiptir. Kurutma kayb1 %2.21°dir. %1,0 sulu ¢ozelti i¢inde
PH degeri 6.95tir. Hidroksiapatit i¢cin Ca / P oran1 1.68 dir. Erime noktasi: 1650
°C’dir. Agirligi 3,16 gr / cm’dir.

Vitryxx® marka biyocam kokusuz ve tatsiz ince beyaz bir biyocam tozudur. Hidrofilik
Ozellige sahiptir. Tane Boyutu 20 um den daha kiigiiktir. Dort inorganik oksitten
olusmaktadir [91]. Cizelge 4.3‘de Biyocam bilesik Icerigi ve Kiitle Oranlari

verilmistir.
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Cizelge 4.1 Kullanilan malzeme listesi.

Toz Boyutu (pm)

Kullanilan Tozlar Temin Edilen Firma
Ti6Al4V 0-25 um MSE Supplies, LLC (ABD)
Biyocam <20 um SCHOTT AG (Almanya)
HA 50 nm NANOGRAFI (Tirkiye)

Cizelge 4.2 Ti6Al4V kimyasal bilesim ylizdeleri.

Kimyasal Bilesim (Agirlik¢a %)
Fe C H Si Al VvV Ay Sn Zr Ti
TC4 <0,3 <03 <0015 - 55~6.75 3.5~46 - - -

Cizelge 4.3 Biyocam bilesik icerigi ve kiitle oranlart.

[sim Kiitle%
Si02 45+ 5
CaO 245+3
Na2O 245+3
P20s 6+2

4.2. NUMUNE URETIMi

Bu boliimde deneysel ¢alisma sirasinda numune {iretimi hakkinda bilgi verilmistir.
Numuneler toz metaliirjisi iiretimi ile asagida bilesimi verilen kompozisyonlara gore
Kocaeli Universitesindeki laboratuvarda hizmet alimi olarak yaptirilmistir. Numune
iiretim kosullart,

e  Mekanik Alagimlama: 250 Devir

e Mekanik Alagimlama Siiresi: 45 dakika

e Sinterleme Basinci: 45 MPa

e Sinterleme Basinci Uygulama Siiresi: 10 dakika
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e Sinterleme Sicaklig1:950 °C
e Sinterleme Siiresi: 30 dakika
e Sogutma Siiresi: 10 dakika

e Atmosfer Basinci: 10™

e Numune Cap1: 20 mm

Bu calisma kapsaminda 7 adet numune tiretilmistir. Bu numunelerin Cizelge 4.4’de

Numune Kompozit Oranlar1 verilmistir.

Cizelge 4.4 Numune kompozit oranlari

Numuneler Ti6AI4V (%) HA(%) Biyocam(%)
Ti6AlI4V 1 100 - -
Ti6AI4V 2 97,50 2.5 -
Ti6AI4V 3 95,00 5.0 -
Ti6AlI4V 4 97,50 - 2.5
Ti6Al4V 5 95,00 - 5.0
Ti6AI4V 6 97,50 1.25 1.25
Ti6Al4V 7 95,00 2.5 2.5

4.3. NUMUNE HAZIRLAMA

Numuneler karakterizasyon analizi i¢in hazirlanmistir.

4.3.1 Bakalite Alma Makinesi

Toz metaliirjisi ile Uretilen malzemelerin belirli bir miktar bakalite almasi, bu
malzemelerin kiiclik olmasindan dolay1 genel mekanik 6zelliklerinin analiz edilecegi

cihazlarda kolay veri alinabilmesini amaglar. Toz metaliirjisi ile liretilen numuneler

Sekil 4.1°deki Struers marka cihazi CitoPress-10 ile bakalite alinmistir.
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Sekil 4.1 Bakalite Alma Cihazi
4.3.2 Zmmparalama MakKinesi

Toz metaliirjisi ile Uiretilen malzemelerin ylizeylerinden XRD, Optik mikroskop, SEM
cihazlarindan veri alabilmek i¢in numune yiizeyleri Struers marka Tegramin-30 Sekil
9 Zmmparalama Cihazinda 400,800,1200,2500 zimparalartyla zimparalanmistir.
Alumina Siispansiyon soliisyonu ile 1 mikron ke¢e zimparasi kullanilarak numune
ylizeyleri parlatilmigtir. Parlatma islemi yapilan numuneler korozyona ugramamasi

icin silika jel igeren Sekil 4.2 “deki kapali cam alana koyulmustur.

Sekil 4.2 Zimparalama Makinesi

Toz metaliirjisi ile iiretilen numunelerin silika jel i¢cinde saklanmasi, numunenin nem
absorbe etmesini onlemek ve bu sekilde malzemenin 6zelliklerini korumak igin
yapilan bir koruma yontemidir. Bu sayede numunelerin nem kontrolii, korozyon

onleme, uzun siireli saklama, analiz ve karakterizasyon i¢in hazirlik saglanmistir.
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Sekil 4.3 Silika Jel de bekletme
4.3.3 Daglama
Numuneler HF (Hidroflorik asit), HNOs (Nitrik asit) ve saf su karisiminda
daglanmigtir. Daglama i¢in hazirlanan soliisyon oranlart Cizelge 4.5’te daglama

sollisyonu ¢dzelti oraninda verilmistir.

Cizelge 4.5 Daglama soliisyonu ¢ozelti orant

HF HNO3 SAF SU

3ml 6 ml 100 ml

4.4 NUMUNE KARAKTERIZASYONU

Numuneler analiz i¢in hazir hale getirildikten sonra analizlere baglanmistir.

4.4.1 Optik Mikroskop Inceleme

Toz metaliirjisi ile tiretilen numunelerin optik goriintiilerinin incelenmesi, malzemenin

mikroyapisin1 ve morfolojisini anlamak i¢in yapilir. Bu inceleme, malzemenin ig

yapisini ve bilesenlerini belirlemeye yonelik degerli bilgiler saglar.
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Calismadaki numunelerin mikroyap1 incelemeleri igin Sekil 4.4’te verilen CLEMEX
marka Nikon ECLIPSE MA200 model optik mikroskop kullanilmigtir. Tim

numuneler i¢in 200x ve 500x boyutunda goériintiiler alinmustir.

Sekil 4.4 Optik Mikroskop

4.4.2 SEM ile inceleme

Toz metaliirjisi ile {retilen numunelerin taramali elektron mikroskobu (SEM)
kullanilarak incelenmesi, numunenin mikro yapisini, yiizey morfolojisini ve
bilesenlerini detayli bir sekilde gozlemlemek ve analiz etmek i¢in yaygm bir
uygulamadir. SEM, yiiksek ¢oziiniirliik ve biiylitme oranlar1 saglar ve numunenin
yiizey detaylarii incelemek igin kullanilir. Numuneler Sekil 4.5’te verilen Margem
Enstitiistindeki ZEISS Marka SEM cihazinda mikro yapisi incelemeleri 2500x
biiylitmede yapilmistir. Optik mikroskopta gozlemlenen yapilarin SEM analizi ile

iliskilendirilmesi yapilmustir.
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Sekil 4.5 SEM Cihaz1

4.4.3 XRD Analizi

XRD (X-151m1 difraksiyonu) cihazi, malzemelerin kristal yapisini analiz etmek igin
kullanilan bir laboratuvar cihazidir. Bu cihaz, X-isinlar1 kullanarak malzemenin
atomik diizenini inceleyerek kristal yapi, kristal boyutu, kristalinin oryantasyonu, faz
analizi ve mikro yapi gibi bilgiler saglamaktadir. Numunelerin kristal yap1 analizlerini
yapmak icin Sekil 4.6’da verilen Rigaku Ultima-IV marka X-isin1 Kirmnimi (XRD)
cihaziyla 6l¢iim yapilmustir. Olgiim 20°-80° araliginda, 0.1 adim boyutu ile 1°/ dakika

tarama hizinda yapilmaistir.

Sekil 4.6 XRD Cihazi
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4.4.4 Sertlik Testi

Malzemenin mekanik 6zelliginin morfoloji yapisiyla kiyaslamak igin sertlik testi
yapilmistir. Margem de Sekil 4.7°de verilen QNESS Q250M marka makro sertlik
6l¢tim cihazi kullanilarak Brinell Sertlik Testi yapilmustir. Brinell sertlik testinin
yapilmasina karar verilmesinin amaci sudur: Toz metaliirjisi ile iiretilen malzemeye
katki malzemesinin eklenmesi sebebiyle sertlik yapan yiizeyin daha biiyiik alana

sahip olmasi sertligini 6lgmesinde daha kabul edilebilir olarak 6n goriilmiistiir.

3 .
Sekil 4.7 Brinell Sertlik Olgme
Cihaz1

445 Asmma Testi

Malzemenin mekanik 6zelliginin morfolojij yapisiyla kiyaslamak i¢in aginma testi
yapilmistir. Margem de Sekil 4.8’de verilen Unique Testing Systems (UTS)
Tribometer T10/20 marka asinma cihazi kullanilarak asinma testi yaptirilmistir.
Asmma testi 20 N, 2 Hz. frekans ile stroke 5 mm altinda 100 m yol aldirilmustir.
Asima testi sonug hesabi igin agindirilan ylizey alam Sekil 4.9’daki Mitutoyo SJ-410

cihazi ile 6l¢tilmiistiir.
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Sekil 4.9 Asinma Testi Yiizey alan1 Olgiim Cihaz1
4.4.6 Korozyon Testi

Biyomedikal alaninda kullanilacak implant malzemelerinde viicut igerisinde
korozyona ugramamasi gerekmektedir. Biyomedikal implantlarinda korozyon testi

yapmanin 6nemli birka¢ nedeni vardir:

1. Malzeme Giivenligi: Biyomedikal implantlar genellikle viicut i¢inde uzun siire
kalacak sekilde tasarlanir. Korozyona ugramis malzemeler, ¢evresel kosullara
bagli olarak bozulabilir ve viicut dokularina zarar verebilir. Korozyon testleri,
implantin kullanim siiresince giivenli ve saglam kalmasini saglamak icin
onemlidir.

2. Implantin Dayanikliligi: Korozyon, bir malzemenin fiziksel ve mekanik

ozelliklerini olumsuz etkileyebilir. Korozyon testleri, implant malzemesinin
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dayanikliligin1 degerlendirerek, uzun vadeli performansimni ve saglamligini
garanti altina alabilir.

3. Dokularla Etkilesim: Implantlar genellikle viicut i¢indeki dokularla dogrudan
etkilesime girer. Korozyon sonucunda ortaya ¢ikabilecek metal iyonlar1 veya
zararli maddeler, ¢evre dokularla etkilesime gecebilir ve biyokompatibilite
sorunlara yol agabilir. Korozyon testleri, bu tiir olumsuz etkilesimleri
onceden tespit etmeye yardimei olabilir.

4. Uzun Vadeli Performans: Biyomedikal implantlar genellikle uzun vadeli
kullanim i¢in tasarlanir. Korozyon testleri, implantin uzun vadeli
performansin1 degerlendirerek, kullanim siiresince olusabilecek korozyon
problemlerini 6nceden belirlemeye yardimci olabilir.

5. Regiilasyon ve Kalite Kontrol: Bir¢ok iilkede biyomedikal implantlarin
kullanim1 siki diizenlemelere tabidir. Korozyon testleri, bu diizenlemelere
uymak ve implantin kalite kontroliinii saglamak i¢in Onemlidir. Saglik
kuruluslar ve diizenleyici otoriteler, korozyon testlerini igeren kalite kontrol
stireglerini talep edebilir.

6. Maliyet ve Uzun Vadeli Ekonomi: Korozyon testleri, implantin uzun vadeli
kullanim siiresini artirarak, tekrarlayan cerrahi miidahalelere ve implant
degisimlerine bagli maliyetleri azaltabilir. Bu nedenle, korozyon testleri uzun

vadeli ekonomik avantajlar saglayabilir.

Sonu¢ olarak, biyomedikal implantlarinda korozyon testi yapmak, malzeme
giivenligini, dayanikliligi, dokularla etkilesimi degerlendirmek ve uzun vadeli
performansini garanti altina almak i¢in 6nemlidir. Bu testler, implantlarin giivenli ve
etkili bir sekilde kullanilmasini saglamak i¢in vazgecilmez bir adimdir. Bu kapsamda
Sekil 4.10°da  Margem’de PARSTAT 4000 (Potansiyostat-Galvanostat-EIS

Analizorii) cihazinda yapilmistir.

Korozyon Testi, potansiyodinamik sisteminde acik devre potansiyeli (O.C.P.)
sisteminde 300 sn zaman diliminde yapilmistir. Tarama hiz1 1,5 mV / s dir. Referans
elektrotlar Ag/ AgCI kullanilmistir. Karsit elektrot olarak bir ¢ift grafit kullanilmstir.
Elektrot (Korozif Ortam): 3,5 g /I NaClI ¢ozeltisi ile ¢caligma ger¢eklesmistir.

60



Sekil 4.10 Korozyon Cihazi

4.4.7 Biyoaktivite Testi

Biyomedikal alaninda kullanilacak implant malzemelerinin mekanik 6zelliklerinin
yani1 sira kemikle uyumlu olmasi gereken biyolojik 6zellikleri de 6nemli bir kriterdir.
Kompozit malzemenin viicut i¢indeki biyoaktivitesi (kemige baglanma yetenegi)
tretilen numuneler ilizerinde olusan apatit tabakasiyla iligkilidir ve bu apatit
tabakasinin incelenmesiyle malzeme biyoaktivitesi hakkinda yorum yapilabilir. Bu
yiizden iiretilen numunelerin biyoaktivite incelemesi i¢in in vivo ¢alisma yapilmistir.
Numuneler 21 giin apatit tabakasinin olusumunu gézlemlemek i¢in 50°C de biyoaktif
soliisyonda tutulmustur. 21. Gilinlin sonunda biyoaktif sollisyondan ¢ikarilan
numuneler SEM goériintiistiniin alinmasi igin Sekil 4.11°de verilen inkiibatér (MST-
120D) cihazinda 12 saat bekletilmistir. Uygun kuruluk 6zelligine sahip numunelerin

apatit tabakasini incelemek i¢in SEM analizi yapilmigtir.

Sekil 4.11 inkiibatér (MST-120D)
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BOLUM 5

DENEY SONUCLAR

Bu boliimde yapilan testlerin sonuglart incelenmis ve literatiirle karsilastirilmistir.

5.1. OPTIiK MIKROSKOP SONUCLARI

Numuneler 200x ve 500x altinda CLEMEX marka Nikon ECLIPSE MA200 model
optik mikroskop ile gozlenmistir. Calismada a)’da saf Ti6AI4V alasimi toz metaliirjisi
ile tiretilmistir. Toz metaliirjisinin dezavantajindan olan bosluklu yap1 ¢alismamizda
gbzlemlenmistir. Literatiirde Ti6Al4V alasiminin toz metaliirjisi ile iiretilmesindeki
kullanilan sinterleme sicakliginin malzemenin gozenekliligine etki ettigi sonucuna
varilmistir. Numunemiz 950°C de 10 dakika 1sitma 30 dakika sinterleme ile 10 dakika
sogutma iglemine tabi tutulmustur. Bu sinterleme sicakligindaki optik goriintiisii

literatiirdeki ¢alismaya benzer oldugu sonucuna varilmistir [92].

Sekil 5.1°de b)’de Ti6Al4V alasimimiza 2.5 gr HA ve c)’de 5 gr HA takviye
edilmistir. Malzemenin gozenek yapisi; parcacik boyutuna, parcacik sekline,
sikigtirma basincing, sinterleme sicakligina, katki maddesi yiizdesine, sinterleme
siiresi gibi degiskenlere bagl olarak degisebilmektedir. Ti6Al4V ve HA tozlarinin
homojen bir sekilde karistirilmasi, homojen gézenekli bir biyo-kompozit elde edilmesi
onemli bir yere sahiptir. HA tozunun Ti6Al4V matrisi i¢inde iyi bir sekilde yayildigi
aciktir. Literatiirde yapilan ¢alismada Ti6Al4V ile HA tozlarinin kompozit olarak
kullanilmasinda sinterleme sicakli§inin basincin sabit olarak ele alinip HA oraninin
arttirilmasiyla malzemenin gozenekliliginde azalmalar oldugu sonucuna varilmistir
[93]. Calismamizda HA oranmi arttirilmast  sekil c)’den anlasilacagi gibi
hidroksiapatitli yapilar ve gozeneklerin arttigini goriilmiistir. Numunelerin optik
goriintiileri incelendiginde Ti6Al4V alasimima HA veya biyocam takviye edilmesi

malzemede bosluklu yapiya benzer yapilarin olusumuna sebep oldugu goriilmiistiir.
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Takviye malzemesinin arttiritlmasi bu yapilarin dagilim yiizdesini attirmigtir. Bazi
yapilarin gozenek veya bosluk olmasi konusunda detayli analiz SEM analizinde

yapilmistir.

Sekil 5.1 a)Ti6Al4V matrisi b)2,5 gr HA takviye goriintiisii ¢) 5 gr HA eklenmis

takviye goriintiisi

Sekil 5.2°de a) da Ti6Al4V icerikli matrisin b)’de 2.5 gr biyocam takviyeli C)’de 5 gr
biyocam takviyeli numunelerin 200x ve 500x deki goriintiileri CLEMEX marka Nikon
ECLIPSE MA200 model optik mikroskopla gézlemlenmistir. HA takviyesine nazaran
faz yapilarinin veya bosluklu yapilarin daha yogun oldugu fark edilmistir. Bu yapilarin

faz veya bosluk olmasindaki analiz SEM analizi yapilarak anlagilmistir.

63



Sekil 5.2 a) Ti6AI4V matrisi b)2,5 gr biyocam takviye goriintiisii ¢) 5 gr biyocam

eklenmis takviye goriintiisii

Sekil 5.3’te a) da Ti6Al4V icerikli matrisin b)’de 1.25 gr HA ve 1.25 gr biyocam ile
takviyeli ¢)’de 2.5 gr HA ve 2.5 gr biyocam takviyeli hibrit malzemelerin 200x ve
500x goriintiileri CLEMEX marka Nikon ECLIPSE MA200 model optik mikroskop

ile alinmistir.

Sekil 5.3 a)Ti6AI4V matrisi b) 1.25 HA ve 1.25 gr biyocam takviyesi
c) 2.5 gr HA ve 2.5 gr biyocam takviyesi
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5.2. SEM ANALIZI SONUCLARI

Sekil 5.4’te 1 numarali numunemiz Ti6Al4V alasimindan olugsmus numunemizdir.
Sekil 5.5’te Ti6AI4V matrisinin 2500x de SEM analizi goriintiisii mevcuttur. Sekil
11’nin b gorintiisinde vanadyum fazinin “balik pulu” sekline benzetildigi
literatlirdeki ¢alismalarda belirtilmistir. Calismamizda vanadyumun b’deki gibi balik
puluna benzer sekilde gozlemlenmistir [94]. Sekil 12°de belli noktalarin segilmesiyle
alasim elementlerinin yogunlugu analiz edilmistir. 1. Bolgeden secilen nokta faz
olarak kabul edilmistir. 2. bolgeden segilen ve balik puluna benzetilen faz 6n
goriildigii gibi vanadyum igerdigi goriilmiistiir. Analizimizin literatiire uyumlu oldugu
sonucuna varilmistir. 2020 yilinda yapilan ¢calismada SEM analiz sonuglar1 vanadyum

fazlar1 o + p lamellae olarak adlandirilmistir [95].

Alan Ti(%) All%) V(%)

4 ] j l o ‘ 1 9163 837 281
Li. o | | 2 8334 423 1243

AR 257 1A0E TROLY WA 1Ak SREN Bk

Sekil 5.5 Ti6Al4V Alasiminin SEM Edx ve Mapping Analiz
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Calismada tiretilen 2. numunemiz Ti6Al4V alagim tozuna 2.5 gr HA malzemesinin
takviye edilmesiyle elde edilmistir. 2.5 gr HA takviye edilen Ti6Al4V numunesinin.
2500x SEM analizi yapilmistir. Secilen noktada Ca oranin yiiksek ¢ikmasi malzemede
HA oldugunun bir kanitidir. Sekil 5.6°da segilen 4 noktada yogun olan element analizi
yapilmistir. 1 numarali alan titanyum matrisi olarak secilmistir. Optik mikroskopta
bosluk olarak goriinen yap1 2 numara olarak segilmistir. 3 numara tane sinirinda
biriken elementin ne olduguna karar vermek igin se¢ilmistir. 4 numarali alanda da 2
numaralt alan gibi biiyiik bosluklu yapinin ne olduguna karar vermek i¢in seg¢ilmistir.
Sekil 5.6’da matris diye segilen noktadaki Ti’nin fazla olmasi matris oldugunu
dogrulamistir. 2 ve 4 numarali noktalarin bosluklu yapi degil HA faz1 oldugu
anlasilmistir. Tane yapisinin kenarinda biriken yapinin da P oldugu anlagilmistir. Sekil
5.7°den de anlasilacagi lizerine Ti6Al4V alasimina HA kompozit edilmesi ile SEM

analizinde tane sinirlarinda biriken HA yapis1 goriilmiistiir.

1 0.00 0.32 o168t 7.99 0.05

2 2.66 3384t 2045 3.61 0.95

3 11.92" 0.0 70.42 1.99 0.72

4 0.35 49.79% 10.29 4.33 0.71

vop oo
, SO HER. X

~

Sekil 5.7 Ti6AI4V Alagimi - 2.5 gr HA Takviyesi
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Calismada 3. numunemiz Ti6Al4V alasimina 5 gr HA tozunun takviye edilmesi ile
elde edilmistir. Sekil 5.8’de 5 gr HA takviye edilen Ti6Al4V numunesinin. 2500x
SEM analizi yapilmistir. HA malzemesinin takviye miktarmin arttirilmasi optik
goriintiilerde bosluklu yapiya benzetilen yapilarin arttigi yorumunu beraberinde
getirmisti. Sekil 5.9’dan anlasilacagi iizere optik mikroskopta gézlemlenen biiyiik
bosluklu yapi; SEM analizinde HA takviyesinin birikmesi oldugu fark edilmistir. HA
takviyesinin optik goriintiide biiyiikk siyah bosluk olarak goriilmiistii fakat SEM
analizinde malzeme yiizeyinde HA takviyesi zaman zaman sinterlenmeyi engellemis
oldugu sonucuna varilmistir. Tane sinirlarinda birikmesi sebebiyle tanelerin bir araya
gelmesini engellemis oldugu goriilmiistiir. Bu alanlar sinterlenmenin tamamlanmadigi
alanlar oldugu sonucuna varilmistir. Benzer ¢alisma M. Buciumeanu ve arkadaslar
tarafindan 2017 yilinda yapilip benzer sonuglara varilmistir. %10 HA takviyesinin

sinterlemeyi engelledigi ve mikroyapisal analiz gorsellerinin benzerligi gézlenmistir

[96].

Al(%) V(%)

1 0.00 0.00 86.671 833 5.00

2 0.06 0.00 79.30 6.83 13.82*

3 0.88 0.00 84.02 g1t 787

4 11171 o0.09 84.95 3.74 0.05

>

Sekil 5.9 Ti6AI4V Alasimi- 5 gr HA Takviyesi
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Calismadaki 4. numunemiz Ti6AI4V alagim tozuna 2.5 gr biyocam takviye edilmesi
ile elde edilen numunedir. 2.5 gr biyocam takviye edilen Ti6Al4V numunesinin. 2500x
SEM analizi yapilirmistir. Secilen noktada Si oranin yiiksek ¢ikmasi malzemenin o
noktasinda biyocam oldugunun bir kanitidir. Sekil 5.10°da SEM analizi yapilmistir.
Numunede Ti6Al4V varliginin kaniti olarak 1 numarali nokta matris fazi olarak
secilmistir. 2 numarali noktada balik pulunun goriilmesi vanadyum fazi olacagi
goriisiine vartlmistir. 3. noktadaki ufak bosluklu yapmin ne oldugu anlagilmak
istenmistir. 4 noktada yine bosluk yapmin kenarinda ne oldugu anlasiimaya
calisilmigtir. SEM analizi edx sonucuna gore 1 numarali nokta da Ti oraninin yiiksek
¢ikmasi matris oldugunun kanitidir. 2 numarali alanda balik pulu olarak goriilen yapida
vanadyumun yiiksek ¢ikmasi tezimizi dogrulamistir. 3 ve 4 noktalardaki bosluklu yap1
etrafinda biriken tanelerin biyocam oldugu anlasilmistir. Biyocam takviyesi HA
takviyesine gore bosluklu yapiy1 daha belirgin bir sekilde olusturmustur. Sekil 5.11°de
biyocamin eklenmesi ile olusan daha belirgin bosluklu yapilar M.M. Machado Lopez
ve arkadaslarinin yapmis oldugu calismadaki SEM analiz sonuglarindaki bosluklu

yapilara benzer sonuglar bulunmustur [77].

Alan  Si(%) P(%) Ca(%) Ti(%) Al(%) V(%)

1 0.17 0.00 0.00 90.884 8.41 0.08

2 0.70 0.00 0.01 80.48 6.28 12.184

3 1.20 t 0.02 0.25 78.12 5.65 0.09

4 17.95 1 2.40 0.00 68.10 131 0.06
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Calismadaki 5. numunemiz Ti6Al4V alagim tozuna 5 gr biyocam takviye edilmesi ile
elde edilen numunedir. Sekil 5.12°de 5 gr biyocam takviye edilen Ti6AI4V
numunesinin. 2500x SEM analizi yapilmistir. Sekil 5.13’de 4. numuneye gore
bosluklu yap1 artmistir. Bosluklar daha belirginlesmistir ve boyutlart biiylimiistiir.
SEM analizinde secgilen noktalar da 1 numarali noktanin matris oldugu 2 numaral
bosluklu yapinin kenarinda biyocam oldugu, 3 numarali noktasal yapinin vanadyum
oldugu, 4 numarali biiylik karmasik bosluklu yapinin biyocam oldugu anlasilmistir.
Biyocam oranmin artmast malzemedeki bosluk yapisint arttirmistir. Biyocam
miktarmin arttirilmas1 vanadyum igerikli fazlarin boyunun uzamasini engelledigi
goriismistiir. Bu da biyocam takviyesinin vanadyum igerikli fazlarin olusmasini
engelledigi yorumuna varilmistir. Sekil 5.14’de Ti6Al4V alasimina takviye edilen 5

gr biyocamin mapping analizi verilmistir.

Alan Si(%) P(%) Ca(%) Ti(%) Al(%) V(%)

1 0.41 0.01 0.00 90571 s8.44 2.80

2 2242t 2.70 0.10 71.17 2.70 3.63

3 0.96 0.02 0.00 81.11 8.21 8.86t

4 15.801 211 0.21 77.91 3.42 5.91

£ G R0 "0 S0 YRAN i ReieT Hiost e : H s

Sekil 5.12 Ti6Al4V alasimi -5 gr Biyocam Takviyesi Edx Analizi

Sekil 5.13 Ti6Al4V 5 gr Biyocam Takviyesi

69



Biyocam.Yigilmasi

G . — Map data 2286
.’1.0,01‘%%' 2.2 mpa 2 L ) MAG: 26005 HV-10kV. WD: 12.2mm

Sekil 5.14 Ti6Al4V Alasiminda Biyocam Mapping Analiz

Calismadaki 6. numunemiz Ti6Al4V alasim tozuna 1.25 gr HA ve 1.25 gr biyocam
takviye edilmesi ile elde edilen numunedir. Numunemize 2500x SEM analizi
yapilmistir. Sekil 5.15’de 1 numarali nokta matris olarak se¢ilmis ve dogrulanmuistir.
2 numarali noktada balik pulu yapist vanadyum elementi olacagi ongoriilmiistiir ve
ispatlanmistir. 3 numarali noktada kenarlarda biriken takviyenin ortasinda belirgin
bosluk birakmas1 biyocam olabilecegi Ongoriisiinii beraberinde getirmistir ve edx
sonucuna biyocam birikmesi oldugunu ispatlamistir. 4 numarali noktada tane
siirlarinda birikme ve bosluku yapi1 takviyenin birlikte bulunabilecegi 6n goriisiinii
olusturmustur ve edx sonucunda iki takviyenin birlikte bulundugu ispatlanmistir. Sekil
5.16’dan anlasilacagi tizere HA takviyesi tane sinirlarinda birikmistir. Biyocam
takviyesi tane sinirlarinda birikirken belirgin bosluklar olusturmustur. Sekil 5.17°de

mapping element dagilim sonucu mevcuttur. Birikim noktasal olarak da ispatlanmustir.

Sekil 5.15 Ti6AlI4V matrisine 1.25 gr HA ve 1.25 gr Biyocam Takviyesi Edx Analiz

70



Biyocam
yigilmasi

10327
SE MAG: 2500 x HV: 10,0 kV WD: 9.5'mm

Sekil 5.17 Ti6Al4V matrisinde 1.25 gr HA ve 1.25 gr Biyocam Mapping Analiz

Calismadaki 7. numunemiz Ti6Al4V alasim tozuna 2.5 gr HA ve 2.5 gr biyocam
takviye edilmesi ile elde edilen numunedir. Sekil 5.18’de numunemize 2500x SEM
analizi yapilmistir. HA miktarinin arttirilmast 3 numarali numunede gézlemlenen
sonuglarin benzerligini ispatlamistir. Tane sinirlarinda birikme egilimi gostermistir.
Ayni1 zamanda bosluklu yap1 igerisine dahil olmaya c¢alisarak sinterlenmeyi
engellemistir. Biyocam miktarinin arttirilmast 5 numarali numunede oldugu gibi bir
arada topaklanma egilimi gostererek belirgin bosluklu yap1 olusturmustur. SEM edx

analizi sonucunda 1 numarali nokta matris olarak secilmis ve dogrulanmistir. 2
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numarali nokta da tane smirinda belirginlesmesi HA takviyesi oldugu yorumu
yapilmistir ve dogrulanmistir. 3 numarali noktada bosluk kenarlarinda birikme oldugu
fark edilmis ve ortasinda belirgin bosluklu yapi1 biyocam yorumunu beraberinde
getirmistir ve analiz sonucunda biyocam oldugu dogrulanmistir. Sekil 5.19’den
anlasilacagi tizere HA birikmesi tane sinirlarinda ve derin bosluklu yapi olusturan
biyocam yigilmasi gosterilmistir. Sekil 5.20°de mapping analiz sonucunda HA ve

biyocam birikmis noktalar dogrulanmistir.

Alan  Si(%) P(%) Ca(%) Ti(%)

1 0.39 000 013 9112t 817 5.20

2 1.48 155 538t 74.61 5.26 7.51

Z 4 ), & 2 {3 | ‘ 3 1038  4.38%f 0.00 82.25 2.52 5.23
& L) TN N S P Sy vartiad

Sekil 5.18 Ti6AI4V matrisine 2.5 gr HA ve 2.5 gr Biyocam Takviyesi Edx Analiz

/4 _.-.,"L-. " O b -\\‘?

Sekil 5.19 Ti6Al4V Alasimi- 2.5 gr HA ve 2.5 gr Biyocam Takviyesi
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HA yaélltﬁasl

Biyocam yigilmasi' :;

Sekil 5.20 Ti6Al4V Alasimi- 5 gr HA ve 5 gr Biyocam Takviyesi Mapping Analiz
5.3. XRD Analiz Sonuclar1

Rigaku marka XRD cihazinda 30 kV, 20 mA altinda tarama hiz1 3.500deg./min. altinda
numunelere XRD yapilmigtir. 10.000-90.000 derece arasinda 2 theta/ theta boyunca

analiz yapilmistir.

T/M yontemiyle iiretilen 7 adet numunenin XRD sonuglar1 Sekil 5.21°de verilmistir.
Mekanik alagimlamada 250 devirde 45 dakika islem gormiistiir. Numuneler 45 MPa
basing uygulanarak 10 dakika 950 °C de 1sitma yapilmistir ardindan 10 dakika sogutma
islemine tabi tutulmustur. 10 vakum atmosferinde 20 mm capa sahip olacak sekilde
numunelerin tiretimi ger¢eklesmistir. Numuneye takviye malzemesinin eklenmesi ana
malzeme olan Ti6Al4V tozunun analizini degistirmedigi XRD sonucunda
gozlemlenmistir. Ti6Al4V alasimindan en ¢ok o-Ti faz1 gozlemlenmistir. XRD
sonuglari analizi sonucunda a-Ti ve B-Ti fazlar ana fazlardir. Bu fazlar literatiirde 2013

yilinda yapilan ¢alismaya yakin degerler oldugu gozlemlenmistir [97].
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Sekil 5.21 XRD Analiz Sonuglari

Ti6Al4V alasimina takviye edilen HA icin belirleyici element Ca elementidir. Sekil
5.22’de Ca elementinin XRD de belirgin oldugu bolgeler verilmistir.

Ca Ca
Ti6AI4V-2.5 gr HA Ti6AI4V-5 gr HA
-
2
s _—
= =
%: - 5
= 2
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S . £
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]
| | |
] 1 f 1
“ ‘J 1 “ ,_\H‘J I ‘ i ;'Il\.‘wu
l i\ J It M Jempnre s s leed N Namse e gl ol Lo flsaMlel s
VRO MU 4 v A LN 5| WO I X B LNP VL | PN 3 s % &
2-Theta (deg.) . 2-Theta (deg.)

Sekil 5.22 Ti6Al4V Alasimina HA Takviyesi XRD Ca Elemet Analizi
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Ti6Al4V alagimina takviye edilen Biyocam igin belirleyici element Si elementidir.

Sekil 5.23’de Si elementinin XRD de belirgin oldugu bolgeler verilmistir.

Si Si
Ti6AV-2.5 gr Biyocam Ti6Al4V- 5 gr Biyocam

Intensity (a.u)
Intensity (a.u)

JMLM

Sekil 5.23 Ti6Al4V Alasimina Biyocam Takviyesi XRD Si Elemet Analizi

2-Theta (deg.) 2-Theta (deg.)

Ti6Al4V alasimina HA ve biyocamin beraber takviye edilmesi sonucunda Ca ve Si

birikme oranlar1 Sekil 5.24°de verilmistir.
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— Ca
Ti6Al4V
1.25grHA Ti6Al4V
1.25 gr Biyocam 1.25grHA

1.25 gr Biyocam

Si

Intensity (a.u)
Intensity (a.u)

[
: \

\HIIJ | 4,).r,__,tL_1

2-Theta (deg.) ' 2 Theta (deg.)

— Ca ’ Si

TiGAI4V TiGAl4V
2.5gr HA 2.5grHA
2.5 gr Biyocam 2.5 gr Biyocam

Intensity (a.u)
Intensity (a.u)

2-Theta (deg.) 2-Theta (deg.)

Sekil 5.24 Ti6Al4V Alasimina HA ve Biyocam Eklenmesi Cave Si Elementi XRD

Analizi

Sekil 5.21°de genel element analizlerinde HA ve biyocami belirleyici fazlarin peak
degerlerinin net goriillememesinin temel nedeni bakilan deger ve yogunlukta araliginda
Ti6Al4V alagim fazlarmin diger elementlere gore daha belirleyici bir rol
oynamasindir. XRD analizinde belirleyici elementlerin ayr1 ayr1 XRD sonuglarina

Sekil 5.22, Sekil 5.23, Sekil 5.24’de bakilarak belirleyici elementler gézlemlenmistir.
Sekil 5.25 ve Sekil 5.26°da Ti6Al4V alasimina HA ve biyocamin beraber eklenmesi

XRD Sonucunda CaCOs3 ve CaSiOz bilesiklerinin belirleyici bir peak olusturdugu

gozlemlenmistir.
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CaCO, | CaSiO;

Ti6Al4V Ti6Al4V
1.25grHA - 1.25grHA
1.25 gr Biyocam 1.25 gr Biyocam

Intensity (a.u)
Intensity (a.u)
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2-Theta (deg.) 2-Theta (deg.)
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Sekil 5.25 Ti6Al4V Alasimina 1.25 gr HA ve 1.25 gr Biyocam Eklenmesi CaCOsve
CaSiOs Elementi XRD Analizi

CaCO,4 CaSiO,
2.5gr HA 2.5gr HA

Ti6AMV r Ti6AMV

2.5gr Biyocam 2.5gr Biyocam

Intensity (a.u)
Intensity (a.u)

L Ll | L

2-Theta (deg.) 2 Theta (deg)

Sekil 5.26 Ti6Al4V Alasimina 2.5 gr HA ve 2.5 gr Biyocam Eklenmesi CaCO3ve
CaSiO3 Elementi XRD Analizi
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5.4. SERTLIK ANALIZ SONUCLARI

Sertlik, bir malzemenin baska bir malzemenin niifuzunu 6nlemesindeki direng¢ olarak
tanimlanir. Bununla beraber malzemenin c¢izilmeye, siirtiinmeye, kesmeye ve plastik
deformasyona karsi direng olarak tanimlanmistir. Ayn1 zamanda bir malzemenin
sertligi, malzemenin aginma direncini ve doviilebilirligini gosterir. Brinell sertligi, bir
malzemenin metal sertligini 6lgmek i¢in belirlenmis bir tekniktir [98]. Calisma
malzemelerine birakilan centik ¢api, diisiik giiclii bir mikroskopla o6lg¢iiliir. Brinell
sertlik numarasi, uygulanan yiikiin ¢entik yiizey alanina boliinmesiyle hesaplanir.

Sekil 5.27°de brinell sertlik testi ¢aligma prensibi mantig1 gorseli mevcuttur[99].

Uygulanan
Kuvvet F

Sekil 5.27 Brinell Sertlik Testi Mekanizmasi

Brinell sertlik hesaplama formiili Sekil 5.28°de verilmistir[99].

BHN =

3
2D (D-yD*- D)

Sekil 5.28 Brinell Sertlik Formiilii

Calisma kapsaminda toz metaliirjisi ile tretilen 7 adet numuneye brinell sertlik testi
yapilmistir. HBW 2.5 / 187.5 / 2.5x kosullarinda sertlik analizi yapilmistir. Brinell
sertlik testi yapilmasin en biiyiik sebebi, malzemeye takviye eklenmesi sonucunda
aliman optik goriintiileriyle birlikte incelenen SEM analizi sonucunda takviyelerin
malzemenin belli noktalarinda topaklanmasi sertlik testi yapilirken daha genis ylizey
alan1 alinarak elde edilmesi daha gercekci ve hata payr diisiikk sonug verebilecegi

Ongorilmiistiir.
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Brinell sertlik testi yapilirken her numuneden 5 ayr1 noktadan brinell sertlik degeri
almmistir. Sekil 5.29°da brinell sertlik degeri ve hata pay1 grafigi verilmistir. Saf
Ti6Al4V alagimin brinell sertlik testi ortalamas1 361.38 HBW dir. Malzemeye 2.5 gr
HA eklendiginde bu deger 454.75 HBW dir. HA miktar arttirilip 5 gr i¢in 515.20
HBW olarak elde edilmistir. Sonu¢ olarak malzemde HA oranmin arttirilmasi

malzemenin sertligini arttirmigtir.

Ti6Al4V alasimina 2.5 gr biyocam eklendiginde malzemenin sertligi 441 HBW elde
edilmistir. Ti6Al4V alasimina gore sertlik degeri artmistir. Malzemeye 5 gr biyocam
eklendiginde sertlik degeri 504.63 HBW elde edilmistir. Malzemeye biyocam

eklenmesi malzemenin sertligini arttirmistir.

Ti6Al4V alasimina HA ve biyocamin ayri ayri eklenmesi malzemenin sertligini
artirmistir. HA ve biyocam Dbrinell sertlik degerleri arasinda kiiciik farkliliklar
mevcuttur. Verilere gore HA’nin biyocama gore brinell sertlik degeri daha yiiksektir.
Sonuglar optik ve SEM analiz sonuglartyla birlikte degerlendirildiginde biyocam
eklendiginde toz metaliirjisi ile liretilen numunenin topaklanmasi ve bu topaklanmada
HA’e gore daha belirgin bosluklu yapi olusturmasindan kaynakli oldugu on

gorilmiistiir.

Ti6AI4V alasimina 1.25 gr HA ve 1.25 gr biyocam eklendiginde brinell sertlik degeri
443.25 HBW olurken 2.5 gr HA ve 2.5 gr biyocam eklendiginde 516.50 HBW sertlik
degeri sonuglart elde edilmistir. Yapilan sertlik analiz sonuglarina gore biyoaktif
malzemedeki miktar1 arttirilmasi malzemenin sertligini arttirmistir. En iyi sertlik
degeri 5 gr HA eklenmesinde elde edilmistir. HA malzemenin sinterlenen bolgelere
dahil olmaya caligmasi ve bosluklu alanlarin az olmas1 sertlik sonucun digerlerine

kiyasla daha 1yi bir degerde olmasini agiklanmustir.
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BRINELL SERTLIK SONUCU

Sekil 5.29 Brinell Sertlik Sonucu

5.5. ASINMA ANALIiZ SONUCLARI

Asinma testi Margem de Unique Testing Systems (UTS) Tribometer T10/20 marka
asimma cihazi kullanilarak asinma testi yaptirilmistir. Asinma testi 20 N, 2 Hz frekans
ile stroke 5 mm altinda 100 m yol aldirilmigtir. Asinma testi sonu¢ hesab1 i¢in
asindirtlan yiizey alan1 Mitutoyo SJ-410 cihazi ile olgiilmistiir. Sekil 5.30’da
numunelerin aginma hizlar1 grafigi verilmistir. Asinma hizinin en diisiik oldugu
numune 5 gr HA takviyesi yapilan numunedir. 2.5 gr HA ve 2.5 gr biyocam takviye

edilen numune 2.5 gr HA asinma hizina ¢ok yakin bir deger gdstermistir.

0,014

0,012

0,01

0,008

0,006

Asimnma Hizi

0,004

0,002

0

Ti6AV 2.5grHA SgrHA 2.5gr 4585 5 gr 4585 1.25 gr( HA+ 4585) 2.5 gr (HA+4585)

Sekil 5.30 Asinma Hiz1 Grafigi
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5.6. ASINMA SEM ANALIZi SONUCLARI

Asinma testi ve asinma hizi analizi yapilan numuneler Margem Endiistrisindeki ZEISS
Marka SEM cihazinda mikro yapist 5000x biiylitme ile optik mikroskopta
gbzlemlenen yapilarin iligkilendirilmesi yapilmigtir. Numune yiizeyinde noktalar
secilerek noktalarda element yogunluklar: sonucunda analiz yapilmistir. Sekil 5.29°da
iiretilen numuneler i¢inde Ti6Al4V alagiminin sertlik sonucuna gore en yumusak
malzeme oldugu goriilmiistiir. Asinma hizi da en yiiksek numune olarak goriilmistiir.
Sem Analizinde asinma yiizeyindeki ¢izgilerin ne kadar belirgin oldugu bellidir.
Malzemenin yumusakligi ile asinma hizinin iliskili oldugunu One siiren kural
“Archard’in Asinma Kurali” dir. Bu Kural, 1953 yilinda Arsimet profesorii olan John
Archard tarafindan gelistirilmistir. Archard’in asinma kurali, asinma direncinin
genellikle malzemenin sertligi ile orantili oldugunu ve yumusak malzemenin daha
hizli agindigini ifade eder. Archard’in aginma kurali genellikle pratikte gézlemlenen
genel bir egilimi ifade eder, ancak tiim durumlarda gegerli degildir ve spesifik
malzeme Ozellikleri, ¢evresel faktdrler ve kullanim kosullart gibi bir¢cok faktdr bu

kurali etkileyebilir. Bu Kural, asagidaki matematiksel ifade ile 6zetlenebilir [100] :

W=k.F.s

Burada:

W, asinma miktarimi temsil eder.
k, malzeme sabitini temsil eder.
F, uygulanan kuvveti temsil eder.

s, stirtinme mesafesini ifade eder.

Sekil 5.31 b’de 2.5 gr HA eklenmesiyle ¢izgilerin belirginligi azalmis bu azalma c’de
yok olmaya yakin goézlemlenmistir. Ti6AlI4V alasimina HA takviyesi malzemeyi
brinell sertlik analizine gore arttirdigi goézlemlenmisti. Sem Asinma analizinde
malzemenin sertlesmesinin sonucu asinma ¢izgilerinin kayboldugu goézlenmistir.

Sertlik ve aginma sonucu analiz birbiriyle iliskilendirilmesi dogrulanmastir.
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a) b) c)
Zo_um ZOJI.II‘I 20 pm
Sekil 5.31 a) Ti6Al4V Alasimi b)2.5 gr HA takviye edilmis Ti6Al4V ¢) 5 gr HA
takviye edilmis Ti6Al4V

Sekil 5.32°de Ti6Al4V alasimina biyocam (45S5) eklenmesi sonucunda asinma SEM
analizi yapilmistir. Biyocam, HA takviyesiyle ¢cok yakin bir benzerlik gdstermistir.
Malzemenin takviyesi arttirildikga asinmadan kaynakli olusan ¢izgiler gozle
goriilmeyecek sekilde kaybolma egiliminde oldugu fark edilmistir. Brinell sertlik
analizi sonucunda sertligin artmast malzemenin asinma hizindaki azalmaya sebep

olmustur.

2 b) c)
20pm
B 20-p'm 20 ) pm
Sekil 5.32 a) Ti6Al4V Alasimi b)2.5 gr biyocam takviye edilmis Ti6Al4V ¢) 5 gr
biyocam takviye edilmis Ti6Al4V

Sekil 5.33’de malzemeye HA ve biyocamin beraber takviye edilmesi malzemenin
yumusakligini gidermistir. Takviye miktarlarinin arttirilmasi aginma ¢izgilerini yok
etmis ve brinell sertligi arttirmasi sonucunda asinma hiz1 azalmstir. ki takviyenin
birlikte kullanilmas1 sonucundaki degerlerin, malzemeye 5 gr HA eklenmesine yakin

degerler gosterdigi fark edilmistir.
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20 pm

20 pm

Sekil 5.33 a) Ti6AI4V Alasimi b) 1.25 gr HA, biyocam takviye edilmis Ti6Al4V c) 2.5 gr
HA ,biyocam takviye edilmis Ti6Al4V

5.7. ASINMA SEM EDX ANALIZi SONUCLARI

Sekil 5.34’de Ti6Al4V alasimina yapilan asinma sonucu SEM analizinde edx
alimmigtir. Analiz sonucunda element oranlar1 goriilmektedir. Ayn1 zamanda asinma
sirasinda siirtiinmeden kaynakli malzeme yiizeyinde 1sinin agiga ¢ikmasi malzeme

ylizeyinde oksitlenmeye sebep olmustur.

Alan Ti (%) Al(%) V(%) 0 (%)

1 91.98 8.02 0.00 4.01
2 76.82 4.10 0.24 18.84
. : 3 88.98 7.00 0.00 4.02
70 pm
i Alan 1 §pektrumu : i Alan 2 Sﬁ.ektrumu FEEE Alan 3 Spektrumu

LR TN T M T N 2 I 12 3 a4 5 6 7 8 8 10  IREE Vesns tacas vanas oy S Suess laze vao

Sekil 5.34 Ti6Al4V alagimi Edx Sonucu
Sekil 5.35°de Ti6Al4V alasimina eklenen 2.5 gr HA malzemesi SEM analizinde

asinma yiizeyi edx sonucuna bakilmistir. Katki malzemesinin iz olusumun goriildigi

noktalarda HA birikmis oldugu fark edilmistir.
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Alan Ti (%) Al{%) V(%) o(%) ca(%)  P(%)

1 6.67 0.32 0.48 50.01 42.51 0.09

2 91.52 8.32 0.00 0.03 0.00 0.13

3 56.57 4.54 1.03 36.76 0.82 0.27

- 4 81.32 7.77 0.09 10.32 0.18 0.32
70 um

Alan 1 Spektrumu -.01 Alan } Spektrumu Alan 4 Spektrumu

Sekil 5.35 Ti6Al4V Alasimina Eklenen 2.5 gr HA SEM Edx Analizi

Sekil 5.36’da Ti6Al4V alasimina eklenen 5 gr HA malzemesi SEM analizinde
malzeme yiizeyinde gozlemlenen HA fazlarmmin yogunlugu goriilmektedir. Katki
malzemesinin eklenmesiyle brinell sertlik degerlerinde en yiiksek sertligin elde
edildigi numunedir. 5 gr HA eklenmesi malzemedeki asinma c¢izgilerinin tamamen
kaybolma egilimi gozle goriiliir sekilde agiktir. 2 alan matris olarak secilmistir ve edx
analizinde beklenen sonug goriilmiistiir. 1 ve 4 alanlar takviye olarak gézlemlenmistir
ve edx sonucunda dogrulanmistir. Numunede beyaz alanlarin oksitlenmeyi temsil

ettigi diisiiniilmiistiir ve edx sonucuyla ispatlanmaigtir.

Alan Ti (%) Al(%) V(%) 0 (%) ca (%) P (%)
1 81.36 5.68 0.00 12.60 0.36 0.08
2 90.36 7.57 0.00 1.91 0.13 0.03
3 66.40 4.27 0.00 24.84 4.00 0.49
4 81.87 5.29 0.00 12.23 0.34 0.27

Alan 1 Spektrumu o Alan 2 Fpektrumu t Alan 3 Spektrumu = Alan 4 Spektrumu

12 3 4 5 & 7 8 5 m

Sekil 5.36 Ti6Al4V Alasimina Eklenen 5 gr HA SEM Edx Analizi

Sekil 5.37°de Ti6Al4V alasimina 2.5 gr biyocam olan 45S5 eklenmistir. 2 numaralt
alan matris olarak secilmistir. Edx sonucunda matristeki Ti oraninin yiiksekligi

gozlemlenmektedir. 1-3-4 numarali alanlardaki beyazlik oksitlenme olarak 06n
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goriisimiizii  desteklemistir. Takviye olan birikmelerde biyocam elementlerine

rastlanmustir.

Alan  Ti(%) Al%) V(%) O(%) Si(%) Na(%) P(%)

1 60.16 4.43 0.06 34.05 0.62 0.64 0.10
2 82.50 6.93 0.05 7.87 0.67 2.02 0.01
3 65.41 4.23 0.06 27.90 0.46 1.88 0.12
4 73.08 5.20 0.05 19.64 0.42 1.65 0.11

Alan 1 spektrumu ; Alan 2 Spektrumu g Alan 3 spektrumu ‘ Alan 4 Spektrumu ‘

..................
SEH: VASRE 1AAS TR TARE YR TRAK MY YT RhRain diuet Manae vinny L MO0 RUMES AR Wb ate BCEEES LASar ARDY MAZC Rinl MGHT SRSar LASET 100MF 16 ]

Sekil 5.37 Ti6Al4V Alasimina Eklenen 2.5 gr biyocam SEM Edx Analizi

Sekil 5.38’de Ti6Al4V alasimina 5 gr biyocam eklenmesi ile biyocam takviyesinin
arttirtlmas1 malzemenin sertlesmesini brinell sertlik analiziyle elde edilmisti. Sem
analizinde de asinma c¢izgilerinin olmamasi sert bir malzeme olmasini ispatlamisti.
Yiizeyin asinmasi sonucunda iz olarak go6zlemlenen noktalarin ve alanlarin
alinmasiyla her noktada biyocamin yayildig1 Si ve Na elementlerin analiz edilmesiyle

gbzlemlenmistir.

Ti (%) V(%)
1 69.67 5.95 0.12 20.00 0.42 3.96 0.01
2 50.21 3.46 0.09 38.02 0.60 7.61 0.09
3 51.40  3.49 0.08 37.54 0.67 6.90 0.03
4 71.02 6.12 0.08 17.87 0.90 3.97 0.13
41 Alan 1 Spektrumu Alan 2 Spektrumu +£8 Alan 3 Spektrumu I Alan 4 Spektrumu

Sekil 5.38 Ti6Al4V Alasimina Eklenen 5 gr biyocam SEM Edx Analizi

Sekil 5.39°da Ti6Al4V alasimina 1.25 gr HA ve 1.25 gr 45S5 eklenmesi sertligi
arttirdig1 analizle gorilmistii. Sertligin artmasi ile aginma c¢izgilerinin yok olmaya
yakin olmasi asinma SEM analizi goriintiilerinde fark edilmistir. Katki malzemesinde
secilen bolgelerde iki takviye malzemesinin biitiin elementleri gozlemlenmistir.

Malzemenin geneline yayildigini edx analizine gozlemlenmistir.
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Alan  Ti(%) Al%) V(%) O(%) Si(%) Na(%) P(%) Ca(%)
1 67.33 5.57 3.10 24.56 0.50 1.40 0.23 0.41
2 86.63 7.41 2.92 4.41 0.51 0.93 0.21 0.11
3 70.35 4.85 2.95 20.56 0.16 131 0.34 2.44
4 80.40 6.00 2.78 12.80 0.08 0.73 0.05 0.02
70 um
s Alan 1 Spektrumu ‘T Alan 2 Spektrumu :i Alan 3 Spektrumu Alan 4 Spektrumu
N | 3
it 4 ol Im
" Sl e |
- I i ‘ Iv ”
2 il el u AT
v ¥ - T :;m_ s A e o df
2 H 5 6 7 s : ja R 1 2 3 4 10 o

. EORAEE SRR MRk 70 NRADE DA YR YRR " Lo Witns REA0s TRt Lanar Tanar 7

Sekil 5.39 Ti6Al4V Alasimina Eklenen 1.25 gr HA ve 1.25 gr biyocam SEM Edx

Analizi

Sekil 5.40’da Ti6Al4V alasimina 2.5 gr HA ve 2.5 gr biyocam eklenmesi SEM edx
analiz sonucunda takviye elementlerinin numunenin geneline karismis oldugu
gozlemlenmistir. Malzemenin sertligini arttirmistir. Sertligin artmasiyla asinma

cizgileri belirginligi azalmigtir.

Alan  Ti(%) Al%) V(%) O(%) Si(%) Na(%) P(%) Ca(%)
1 80.60 6.71 1.80 9.45 0.31 1.88 0.49 0.56
2 82.11 7.34 2.09 7.61 0.32 217 0.33 0.12
3 77.54 6.55 1.62 11.30 1.65 1.78 0.40 0.78

= E2E: 5 5
Alan1 Fpektrumu Alan Z]Spektrumu Alan 3 Fpektrumu
1 m
1 )
ca M o AR
LASETTEER, LAEDT R20EF TERET SR A G g g g g o
kev keV

Sekil 5.40 Ti6Al4V Alasimina Eklenen 2.5 gr HA ve 2.5 gr biyocam SEM Edx
Analizi
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5.8. KOROZYON SONUCLARI

T/M ile tiretilen 7 adet numune yiizeyleri Struers marka Tegramin-30 Sekil 4.2’deki
zimparalama cihazinda 400, 800, 1200, 2500 zimparalariyla zzimparalanmistir. Saf
alkol ile ylizeyleri temizlenmistir. Yiizeylerin piiriizsiiz hale getirilen ve temizlenen
numunelere korozyon testi yapilmistir. Numunenin alt kismi korozyona maruz
birakilmistir. Ust yiizeyinde sabitlenmek icin bir delik agilarak vidayla tutturulmustur.
Numunenin diiz tabanmma tutucu elektrod sabitlenmistir ve test soliisyonuna
birakilmistir. Bir referans elektrod ile iki adet grafit elektrod hiicreye eklenmistir.
Soliisyona eklenecek yiizeyin alant Slgiilmiistiir. Sonrasinda numunenin piiriizsiiz

ylizeyi soliisyona degdirilmistir.

Korozyon Testi, potansiyodinamik sisteminde acik devre potansiyeli (O.C.P.)
sisteminde 300 sn zaman diliminde yapilmistir. Tarama hiz1 1,5 mV / s dir. Referans
elektrotlar Ag/ AgClI kullanilmistir. Karsit elektrot olarak bir ¢ift grafit kullanilmistir.
Elektrot (Korozif Ortam): 3,5 g /I NaCl c¢ozeltisi ile calisma gergeklesmistir. Bu
calisma kapsaminda bulunan korozyon sonucu verileri Cizelge 5.1’de verilmistir.
Nanobilim ve Nanoteknoloji: Nano Boyuttaki Ilerlemeler ve Gelismeler adli kitapta
literatiirde Ti6Al4V alagimi ile kompozit edilen HA ve 45S5 biyocamin farkh
ylizdelerde eklenmesiyle elde edilen Ecorr sonucglari bu ¢alismada elde ettigimiz

sonuglara benzer oldugu goriilmistir [101].

Ti6Al4V alasimina HA veya biyocam takviye edilmesi malzemenin korozyon
direncini olumlu yonde etkiledigi Cizelge 5.1°de verilen Ecorr(V) degerlerinin
karsilastirilmasiyla anlagilmaktadir. Calismada 5 gr HA eklenmesi ve 2.5 gr HA ve 2.5
gr biyocam eklenmesi ile ilgili mikro yapidaki analiz benzerlikleri korozyon
sonuglarinda da goriilmektedir. Ti6AI4V 3 ve Ti6Al4V 7 numunelerin sertlik, asinma
sonuglarinin birbirine yakin olmasit korozyon sonuglarmin da birbirine benzer

olmastyla ayn1 karakteristik 6zellikleri sergilendigi sonucuna varilmistir.

Ti6Al4V alasimina takviye edilen HA i¢in korozyon sonucunun 2010 yilinda yapilan
K. Niespodziana ve arkadaglarinin c¢alismasiyla benzer yakin sonuglar bulunarak

literatiirle uyumlu sonuglar elde edilmistir [70].
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Ti6Al4V alagimina takviye edilen biyocam (45S5) literatiirde Cizelge5.1’de Ti6AlI4V
4 ve Ti6Al4V 5 numunelerinin Ecorr(V) degerlerine yakin degerler bulunmustur [101].

Ti6Al4V alagimima beraber takviye edilen HA ve 45S5 biyocam da takviye malzemesi
arttirlldiginda korozyon direncinin olumlu etkilendigi Cizelge 5.1°de goriilmektedir. 3. Ve 7.
Numunenin aginma, sertlik degerlerindeki yakinlik korozyon direncinde de benzer oldugu

fark edilmistir.

Cizelge 5.1 G102-89 Standartina Uygun Korozyon Sonug Verileri

Numuneler Tﬁiﬁi] EW d cC CCD CR Ecorr
(cm?) (g (gem’) (@A) (pA/em®)  (mm/yil) V)
Ti6Al4V1 0,28  23.09 443 0.641 2.289 0.039 -0.550
Ti6Al4v2 028 23.09 443 0.509 1.817 0,031 -0.369
Ti6Al4V3 028 23.09 443 0382 1.360 0,023 -0.393
Ti6Al4vV 4 028 23.09 443 0.486 1.735 0,029 -0.395
Ti6Al4V5 0,28 23.09 443 0336 1.200 0,021 -0.372
Ti6Al4V6 0,12 23.09 443 0,18 1,50 0,025 -0.68
Ti6Al4V7 0,12 23.09 443 0,16 1,33 0,023 -0,36

Sekil 5.41’de korozyon hizi grafikleri verilmistir. Logaritmik korozyon akim
yogunluguna kars1 korozyon potansiyel yogunluk degerinin artis hiz1 gozlemlenmistir.
Ti6Al4V alasimina eklenen HA ve 45S5 takviyeleri agresif korozyon iyonlarina kars1
cok daha etkili bir bariyer sergileyerek korozyonun onlenmesine sebep olmustur.
Takviye edilen HA ve 45S5 kompozit substratin hem korozyon potansiyeline hem de
korozyon akim yogunlugu degerlerini iyilestirmistir. Ti6Al4V alasimina ayr1 ayri
eklenen HA ve 45S5 takviyesinin korozyon direncini arttirdigi literatiirde goriilmistiir.
Yapilan calismamizda ayni sonuca varilmistir. HA ve 4585 birlikte kompozit edilmesi
sadece HA kompozit edilen numune ile ayn1 korozyon degeri gézlenmistir [11,70].
Yapilan sertlik, asinma sonuglarindaki Ti6Al4V-3 ile Ti6Al4V-7 benzerlik korozyon

analizinde de gozlemlenmistir.
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Sekil 5.41 Korozyon Hiz1 Grafigi

5.9. KOROZYON SEM ANALIZi SONUCLARI

Korozyon elektrokimyasal bir siiregtir. Dolayisiyla korozyon tiirlinii ve hizini
etkileyen faktorler; malzemenin temas ettigi ortamin tuzlulugu, ortamin pH degeri,
korozif gaz yogunlugu ve malzemenin aktivitesi olmaktadir. Biyomedikal alaninda
kullanilacak malzemenin korozyona ugramamasi gerekmektedir. En iyi biyomalzeme
korozyon tepkimesini hi¢ vermemesi olarak kabul edilmektedir. Mikroorganizmalarin
korozyona sebep olmasi, mikrobiyal korozyonlarin olabilmesi biyokorozyon veya
mikrobiyolojik etkiden dolayr meydana gelen korozyon cesitleri mevcuttur. Bu

korozyon gesitlerinden mikrobiyal korozyon farkli bakteri tiirlerinden kaynaklanabilen
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ve oldukca karmasik, birbirini etkileyen zincirlere sebep olan reaksiyonlar meydana

getirmektedir [102].

Toz metaliirjisi ile tiretilen 7 numunemiz SEM analizi yapilarak incelenmistir. Toz
metaliirjisi ile tretilen Ti6AI4V alasiminin korozyon SEM goriintiisii Sekil 5.42°nin a
goriintiisiinde verilmistir. Ti6Al4V alasimina eklenen 2.5 gr HA SEM goriintiisii Sekil
5.42' nin b goriintiisiinde verilmistir. Ti6Al4V alagimina eklenen 5 gr HA SEM

goriintlisii Sekil 5.42’ nin ¢ goriintiisiinde verilmistir.

Sekil 5.42 a)Ti6Al4V Alasimi b)2.5 gr HA Takviyesi ¢) 5 gr HA Takviyesi

Toz metaliirjisi ile tretilen Ti6Al4V alasiminin korozyon SEM goriintiisii Sekil
5.43’lin a gorilintlisiinde verilmistir. Ti6Al4V alagimina eklenen 2.5 gr 45S5 biyocam
SEM goriintiisii Sekil 5.43" tin b goriintiisiinde verilmistir. Ti6Al4V alagimina eklenen
5 gr 45S5 biyocam SEM goriintiisii Sekil 5.43’iin ¢ goriintlistinde verilmistir.

Sekil 5.43 a) Ti6Al4V Alasimi b) 2.5 gr 45S5 Takviyesi ¢) 5 gr 45S5 Takviyesi

Toz metaliirjisi ile iiretilen Ti6Al4V alasiminin korozyon SEM goriintiisii Sekil
5.44’in a gorintiisiinde verilmistir. Ti6Al4V alasimina eklenen 1.25 gr HA ve 1.25 gr
45S5 biyocam SEM goriintiisii Sekil 5.44" in b gorlintiisiinde verilmistir. Ti6Al4V
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alasimina eklenen 5 gr HA ve 5 gr 45S5 biyocam SEM goriintiisti Sekil 5.44” in ¢

goriintlisiinde verilmistir.

Sekil 5.44 a) Ti6Al4V Alasimi b) 1.25 gr HA ve 1.25 gr 45S5 Takviyesi c) 2.5 gr
HA ve 2.5 gr 45S5 Takviyesi

Toz metaliirjisi ile tiretilen 7 numunemiz SEM analizinde edx analizleri incelenmistir.
Sekil 5.45°de T/M yontemiyle lretilen Ti6Al4V alasiminin edx sonucu verilmistir.
Korozyon sonucunda yiizeydeki Na ve CI iyonlarinin varligt edx sonucunda
gbzlemlenmistir. Biiyiik yapilarin oldugu alanlarda Na ve CI elementleri birikimleri
gbzlemlenmistir. Numune iizerinde matris olarak alinmistir ve edx sonucunda matris

ispatlanmugtir.

Alan  Ti(%) Al(%) V(%) Na(%) Cl(%) O(%)

1 3221 343 012 31551 3064t 217

2 9169t 7.61 0.42 0.70 0.42 0.01

3 11.28 1.25 0.22 39.37 43.76 4.13
4 22.30 2.92 0.18 35.07 35.16 4.56
- -;';l‘ %, 2 - 7 3 ! 9um 5 24.81 3.35 0.17 33.97 34.13 3.74

Sekil 5.45 Ti6Al4V Alasiminin Korozyon Sonucu SEM Goriintiisii ve Edx Analizi

Ti6Al4V alasimina takviye edilen 2.5 gr HA korozyon sonucu SEM Edx analizi Sekil
5.46’° da verilmistir. Parlak olarak goriinen 6zellikle 4. noktadaki yapilar yiiksek Na ve
CI elementi igermektedir. Edx sonucu ile gozlenmistir. Ayni1 yap1 5. noktada

gdzlenmistir ve Edx sonucuyla ispatlanmistir.
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Ti(%) Al (%) Na(%) ClI(%) O(%) Ca(%)

1 14.01 173 0.23 38.56 40.77 4.92 0.11 0.05

2 88.23t 7.92 0.9 0.65 0.32 2.60 0.23 0.37

3 4866 238 o044t 1577 1757 1180 123 213t

4 5.37 1.10 0.04 4174 4250 8.83 04t o001

5 6.51 1.21  0.05 4131 4248 8.27 0.19 0.02

Sekil 5.46 Ti6Al4V Alasimina Takviye Edilen 2.5 gr HA Koroyon SEM Edx Analizi

Ti6Al4V alasimina takviye edilen 5 gr HA korozyon sonucu Edx analizi Sekil 5.47°de

verilmistir.

Ti(%) AlI(%) V(%) Na(%) ClI(%) O(%) P (%)

1 0.68 0.36 0.05 47.46 5031 0.90 0.04 0.19

2 88.56 7.70 1.75 1.02 0.21 2.33 0.08 0.04

3 89.831 110 187 t o076 0.58 2.26 019t 311

4 29.57 3.08 092 3151 30.69 4.38 0.00 0.77

5 60.52  5.52 0.16 2.99 0.92  28.99 t 0.12 0.11

Sekil 5.47 Ti6Al4V Alasimina Takviye Edilen 5 gr HA Koroyon SEM Edx Analizi

Ti6Al4V alagimina takviye edilen 2.5 gr 45S5 korozyon sonucu Edx analizi Sekil
5.48’de verilmistir. Korozyon Edx sonucunda 4-5-6. noktalardaki kiigiik karesel
yapilarinda Si varlig1 biyocam varligini gostermistir. 1-3. Yapisal alanlar korozyondan
sonra olusan tuz yapilaridir. Biyocam biyoaktif bir malzemedir ve NaCl soliisyonunda
kimyasal reaksiyon olmasi beklenir. Si ve P toplam oraninin diisiisii kimyasal

reaksiyon gosterdiginin bir kanitidir.
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1 22.10 217 0.08 35.27 35.07 4.11 1.22 0.02

2 36.81 3.08 0.12 28.28 27.34 3.37 0.83 0.28

3 13.87 1.42 0.04 40.65? 41.70 f 1.97 0.13 0.19

4 32.30 2.94 0.09 33.11 29.56 1.57 0.40 ? 0.11

5 38.82 3.77 0.23 26.72 24.42 5.68 0.29 0.30 f

6 41.81 f 4.14 0.48 26.92 24.75 2.03 0.24 0.09

Sekil 5.48 Ti6Al4V Alasimina Takviye Edilen 2.5 gr 45S5 Koroyon SEM Edx

Analizi

Ti6Al4V alasimina takviye edilen 5 gr 45S5 korozyon sonucu Edx analizi Sekil
5.49°da verilmistir. Korozyon Edx sonucunda 2-4. noktalardaki kiiglik karesel
yapilarinda Si varlig1 biyocam varligin1 gostermistir. Noktasal olarak ve alan olarak
alinan yapilarda korozyondan sonra olusan tuz yapilaridir. Biyocam biyoaktif bir
malzemedir ve NaCl soliisyonunda kimyasal reaksiyon olmasi beklenmektedir. Si ve
P toplam oraninin diisiisii kimyasal reaksiyon gosterdiginin bir kanitidir. 4. numuneye
gore arttirllan biyocam oranina istinaden Si ve P elementlerindeki toplam yiizde

azalmistir.

Al(%)

1 0.96 0.03 0.01 46.23 51.80 f 0.69 0,14 0.15
2 3.02 0.61 0.12 44.07 48.82 3.08 0,29 0.11
3 4.09 0.33 0.08 41.92 50.82 2.72 0.00 0.12
4 0.91 0.11 0.04 46.79 50.83 0.96 0.39 1 0.01
5 1.15 0.04 0.01 45.06 51.71 1.59 0.24 0.05

Sekil 5.49 Ti6Al4V Alasimina Takviye Edilen 5 gr 45S5 Koroyon SEM Edx Analizi

Ti6Al4V alagimina takviye edilen 1.25 gr HA ve 1.25 gr 45S5 korozyon sonucu Edx
analizi Sekil 5.50” de verilmistir. 2. alan olarak alinan yapilarda korozyondan sonra
olusan tuz yapilaridir. HA ve biyocam biyoaktif malzemelerdir ve NaClI soliisyonunda
kimyasal reaksiyon girmeleri beklenmektedir. 4-5. Noktasal karesel yapilar biyocam

varhigin kanitlamistir.
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Na(%) CI(%) O(%) P (%)

1 60.09 3.45 0.22 8.06 7.14 16.04 2.23 2.97 f
2 0.67 0.09 0.01 41.98? 53.30 1 3.06 0.01 0.14
3 87.91 ? 7.06 0.34 0.62 0.23 2.15 0.24 173
4 3.41 8.13 0.42 8.16 0.21 54.53? 25.47 0.09
5 12.29 193 0.13 3.89 3.12 53.80 24.80 t 0.18
6 26.51 3.46 0.23 17.05 37.48 14.24 117 0.08

Sekil 5.50 Ti6Al4V Alasimina Takviye Edilen 1.25 gr HA ve 1.25 gr 45S5
Korozyon SEM Edx Analizi

Ti6Al4V alasimina takviye edilen 2.5 gr HA ve 2.5 gr 45S5 korozyon sonucu Edx

analizi Sekil 5.51°de verilmistir.

Ti (%) %)  Na(%)

1 1.63 0.25 0.01 45.081 51.75? 0.90 0.15 0.25 0.03
2 2.25 0.41 0.05 46.12 49.98 1.06 0.03 0.07 0.02
3 2.18 0.39 0.04 45.76 49.67 1.58 0.30 0.01 0.12
4 41.44 3.31 0.97 24.18 20.87 8.08 114 0.05 0.92

5 28.68 2.23 0.86 15.83 14.88 6.32 31.231 0.20 0.62

6 89.13 ? 7.93 3.12 0.62 0.08 172 0.40 0.13 0.05

7 4.30 0.31 0.03 45.17 48.11 1.10 0.45 0.36 ? 0.20

Sekil 5.51 Ti6Al4V Alasimina Takviye Edilen 2.5 gr HA ve 2.5 gr 45S5 Korozyon
SEM Edx Analizi

5.10. BIYOAKTIVITE SEM ANALIZi SONUCLARI

Numuneler 37 °C firinda 2 hafta bekletilerek biyoaktivite SEM goriintiisii
incelenmigtir. Sekil 5.52 a) da saf Ti6Al4V da yiizeyde tuzlarin net tutundugu
goriilmektedir ve yilizeyde tuz olugsmasi tiim numunelerde gézlemlenmistir. Yiizeyde
yer yer bu apatit tabakasinin olustugu gozlenmistir. Yiizeyde tam bir apatit tabakasi
olusmamistir. Apatit tabakasi olusmamasindan dolayr numuneler arasinda yorum

yapilamamaktadir.

Apatit tabakasinin olusmamasinin sebebi iki ana faktore baglanmistir:

94



*  Ti6Al4V alasimina takviye miktarlarinin en fazla %S5 eklenmesi,

*  Siirenin 2 hafta olmasi,

Sekil 5.10 a) Ti6Al4V alasimi1 b) Ti6Al4V- 5 gr HA Takviyesi ¢) Ti6AI4V -5 gr
45S5 Takviyesi d) Ti6Al4V- 2.5 gr HA ve 2.5 gr 45S5 Takviyesi

Sekil 5.53’de Ti6Al4V alagimina 2.5 gr HA ve 2.5 gr 45S5 biyocam takviyesinin SEM
Edx analiz sonucu mevcuttur. Yer yer olusan apatit tabakasi1 gézlenmistir. Nokta
analizi sonucuna bakildiginda 3. noktada matris oldugu gozlenmektedir. Yiizeyde Ca,

P ve Si gozlenmektedir.

n o Ti(%)  Al(%) V(%) Ca(%) Si(%)

1 68.76 6.55 0.12 020 0.74 0.41 23.33

2 67.68 791 023 048 0.79 0.42 22.69

3 79.66 328 096 0.12 3.31 7.94 5.70

v

Sekil 5.53 Ti6AI4V - 2.5 gr HA ve 2.5 gr 45S5 Takviyesi SEM Edx Analizi

95



BOLUM 6

SONUCLAR VE ONERILER

Toz metallirjisi ile iiretilen 7 adet numunemize yapilan mekanik ve tribolojik
testler sonucunda HA ve 45S5 biyocamin benzer Kkarakteristik 6zellikler
gosterdigi sonucuna varilmaistir.

Optik mikroskop ve SEM analizi sonuglarima goére HA takviyesinin tane
sinirlarinda birikme egilimini gosterirken, 45S5 biyocamin tane sinirlarinda
belirgin bosluklar olusturdugu goézlenmistir. Ayn1 zamanda HA sinterlemeyi
yer yer engelledigi SEM analizinde fark edilmistir.

XRD sonuglarinda matris Ti6Al4V oldugundan dolayr ve takviye
malzemelerin diisiik miktarlarda olmasindan dolayr o-Ti ve B-Ti fazlan
gozlenmistir. HA ve 45S5 biyocamin beraber kompozit edilmesi sonucunda
XRD sonuglarinda CaCO3ve CaSiO3 olustugu gozlenmistir. Biyoaktif
kompozitlerin bir arada kullanilmasi1 bu fazlarin olusmasini saglayacagi
literatiirden de ispatlanmustir.

Yapilan Brinell sertlik sonucuna istinaden takviye malzemesinin Ti6AL4V
alagimini sertlestirdigi olumlu sonucuna varilmistir. En iyi sertlik sonucu 5 gr
HA takviyesi ile 2.5 gr HA ve 2.5 gr 45S5 biyocamin birlikte kullanildigi
numunelerdir.

Asinma testi sonucu ile sertlik testine paralel bir sonu¢ elde edilmistir. En
yumusak malzeme en hizli aginan ve asinma yiizeyi ¢ok belirgin bir malzeme
olarak gézlemlenmistir.

Korozyon sonucuna bakildiginda Ti6Al4V alasimina takviye edilen HA ve
4585 korozyon direncini arttirdigi goriilmiistiir. Sertlik, asinma sonuclarinda
yakin 6zellikler gosteren 5 gr HA takviyeli numune ile 2.5 gr HA ve 2.5 gr
45S5 biyocam takviyeli numune ayni korozyon sonucunu verdigi gozlenmistir.
Bu da ilk yapilan HA ve 45S5 biyoaktif camin neredeyse ayn 6zelliklere sahip

oldugunun bir kanitidir.
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7. Biyoaktivite sonucunda bakildiginda malzeme takviye miktarlariin diigiik
olmasindan ve biyoaktivite soliisyonunda bekleme siiresinin 2 hafta
olmasindan dolay1 yiizeyde bir apatit tabakasi1 tam olugsmamistir. Yiizeyde tuz,
fosfor gibi elementlerin gdézlenmesine ragmen yer yer apatit tabakasi

gbzlemlenmistir.

Sonug olarak; 45S5 biyocam, HA malzemesine alternatif olarak gelistirilmis ticari bir
iriindiir. Bu tez ¢alismasinda iki takviye malzemesinin mekanik ozelliklerindeki
iyilesmelerin benzer ozellikler gosterdigi yapilan galismayla ispatlanmistir. 2011
yilinda sadece kompozit malzeme biyocam takviyesi ile Cambrex’ten (CC-2538)
normal insan osteoblast (NHOst) hiicrelerinde yiiksek kiiltiirlenme 6zelligi gostermesi
in vivo calismalarda daha avantajli oldugu yapilan calismalarla belirtilmistir.
Biyocamin aktif yapisi Na ve Ca iyonlariyla koprii olusturdugundan dolay:r viicut
stvist  bilesenleriyle tepkimeye girerek biyocamin ¢Oziinmesini arttiran, HA
olusumunu destekleyen tekli OH- Si baglar1 olusturmustur. Biyocamin uzun siireli
calismalarda biyoaktif 6zelliginden zamanla biyolojik dokularda ¢6ziinme 6zelligine
sahip olmasindan dolayr HA kristalinin olusmasina sebep olmasi sebebiyle bu
calismadaki 2.5 gr HA ve 2.5 gr biyocam takviye edilen kompozitin klinik
caligmalarinin daha iyi sonuglar verecegi on goriilmektedir. Klinik ¢aligsmalarinin
tamamlanmasindan sonra malzeme dental alanda kullanilan implant malzemesi olarak

kullanilmas1 umut verici bir malzeme olacagi 6ngoriilmektedir.
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