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ONSOZ

Insan popiilasyonun siirekli artmasi dogrudan bilim ve teknolojide gelismelere sebep olmustur.
Insanoglunun gegirdigi kazalar ve yaralanmalar sonucu olusan doku hasarlarinin onariminda kullanilan,
viicudun isleyisine yardimecir olmak iizere iretilen ve gelistirilen malzemeler biyomalzemeler olarak
adlandirilmaktadir. Bir biyomalzemeden beklenen en Onemli o&zellik biyouyumlu olmasidir. Yani
biyomalzemeden kendisini ¢evreleyen dokularla uyum i¢inde olmasi beklenir ve ayrica dokuda istenmeyen
yan etkileri olusturmamasi istenir. Bu yiizden viicutta kullanilan her malzemenin biyouyumlu olmasi
istenir. Biyomalzeme olarak kullanilan implantlar metalik, seramik, polimer ve kompozitler olmak iizere
smiflandirilir.

Titanyum ve alagimlari, kobalt ve alasimlari, paslanmaz gelik ve altin vb. metaller dayanimlari
yiiksek oldugu ve aginmaya karst direngli oldugundan metalik biyomalzeme olarak kullanilirlar. Titanyum
ve alasimlarinin, havadaki oksijenle tepkime vermeyip oksit olusturmamasi ve dayanikli olmasi sebebiyle
bircok biyomedikal uygulamada tercih edilmektedir. Ayrica titanyum ve alasimlarindan yapilan
biyomalzemeler kemige uyumlu yapisi nedeniyle kullanimi sikca tercih edilmektedir. Diger bir malzeme
grubu ise sert doku implantlarinda kullanilan hidroksiapatittir. Hidroksiapatit kemik, dis ve implantlarin
kaplanmasinda genellikle sik¢a kullanilan biyouyumlu bir biyomalzemedir. Hidroksiapatit [Caio (PO4)s
(OH)2] kemik yapisinin %70’ini olusturmaktadir. Ayrica yiiksek biyoaktiviye, biyogdziiniirliige sahip
oldugu i¢in ve higbir toksik etkisi bulunmamasi nedeniyle tercih edilmektedir. Son zamanlarda ortopedide,
dis implantlarinda, kullanilan metal implantlarin (Ti, Ti6Al4V, 316L paslanmaz c¢elik) hidroksiapatit ile
kaplanmasi tizerine birgok ¢aligmalar yapilmaktadir.

Bu ¢alismada, akademik bilgilerin yaninda, maddi ve manevi destegini higbir zaman eksik etmeyen
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esirgemeyen hocam Prof. Dr. Fahrettin YAKUPHANOGLU’na, calismalar esnasinda yardimlarini
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OZET

Hidroksiapatit Esasli/Perlit Hibrit Biyoseramik Kompozit Kaplamalarin
Hidrotermal Yontem ile Uygulanmasi ve Karakterizasyonu

Tugce OZCAN
Yiksek Lisans Tezi

FIRAT UNIVERSITESI
Fen Bilimleri Enstitiist

Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Anabilim Dali
Temmuz 2020, Sayfa xii+77

Bu calismada, titanyum alasimi iizerine hidrotermal ydntem kullanilarak hidroksiapatit-perlit ve
hidroksiapatit-perlit-kitosan kaplanmasi hedeflenmektedir. Yiizeyi temizlenmis Ti6Al4V alasimlar1 A ve B
grubu olarak smiflandirlmistir. Kalsiyum kaynagi olarak CaNOj; ve fosfor kaynagi olarak P»Os
kullanilarak, hidrotermal yontem ile hidroksiapatit(HAP) sentezlenmistir. Genlestirilmis perlit(GP)
agirlikga %5-10-15 oranlarinda arttirilip, %5 kitosan takviye edilerek 15 ml lik soliisyon hazirlanmstir.
Daha sonra iki soliisyon birbiriyle karistirilmistir. Titanyum alasimi, soliisyon ile termo kaba konulup,
hidrotermal cihaza 12 saat 180°C’de kaplanmak iizere yerlestirilmistir. Kaplanmis numuneler kaplama
sonrasi sicaklik ve siire acgisindan kademeli olarak sinterleme 1si1l islemine tabi tutulmustur. Elde edilen
kaplamalar ringer c¢ozeltide 1, 10 ve 15 giin bekletilerek in vitro davramiglart gozlenmistir. Titanyum
alasimi tizerinde biriktirilen HAP/GP kaplamlarin, taramali elektron mikroskobu (SEM), enerji yayilimli X-
1sm1 analizi (EDX), X-1s1m1 kirmim analizi (XRD), fourier doniisiimlii kizilotesi spektroskopisi (FTIR)
analizleri ve kaplama kalinlig1 degerleri 6lgiliip karsilagtirilmistir. Sonug olarak SEM analizinde gézenekli
yapilar gozlemlenmistir. Buda osteointegrasyonu arttirmaktadir. Ayrica 6n 1sil iglemli numunelerin
kaplama kalinliginda daha iyi sonuglar verdigi gézlemlenmistir. EDX analizlerinde yiizeyde Ca, P, Al, Si,
Ti ve O gozlemlenmistir. XRD analizi kaplamalarimizin hidroksiapatit oldugunu gostermistir. FTIR

analizinde ise bulunan pikler literatiirle benzerlik gostermektedir.

Anahtar Kelimeler: Hidroksiapatit, Genlestirilmis Perlit, Hidrotermal Kaplama
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ABSTRACT

Application and Characterization of Hydroxyapatite Based / Perlite Hybrid
Bioceramic Composite Coatings by Hydrothermal Method

Tugce OZCAN
Master’s Thesis

FIRAT UNIVERSITY
Graduate School of Natural and Applied Sciences

Department of Metallurgical and Materials Engineering
July 2020, Page xii+77

In this study, it is aimed to cover hydroxyapatite-perlite and hydroxyapatite-perlite-chitosan on the titanium
alloy by using hydrothermal method. Ti6Al4V alloys with surface cleaned are classified as A and B group.
Hydroxyapatite (HAP) was synthesized by hydrothermal method using CaNOs as calcium source and P>Os
as phosphorus source. Expanded perlite (GP) was increased by 5-10-15% by weight, and a 15 ml solution
was prepared by reinforcing 5% chitosan. The two solutions were then mixed together. The titanium alloy
was placed in the thermo container with the solution and placed on the hydrothermal device to be coated at
180°C for 12 hours. Coated samples were subjected to gradually sintering heat treatment in terms of
temperature and time after coating. The obtained coatings were kept in ringer's solution for 1, 10 and 15
days and their in vitro behavior was observed. HAP / GP coatings deposited on titanium alloy, scanning
electron microscopy (SEM), energy diffuse X-ray analysis (EDX), X-ray diffraction analysis (XRD),
fourier transform infrared spectroscopy (FTIR) analysis and coating thickness values were measured and
compared. As a result, porous structures were observed in SEM analysis. This increases osteointegration. In
addition, it has been observed that pre-heat treated samples give better results in coating thickness. In EDX
analysis, Ca, P, Al, Si, Ti and O were observed on the surface. XRD analysis showed that our coatings are
hydroxyapatite. The peaks found in the FTIR analysis are similar to the literature.

Keywords: Hydroxyapatite, Expanded Perlite, Hydrothermal Coating
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KISALTMALAR

Kisaltmalar
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1. GIiRiS

Insan popiilasyonun siirekli artmasi dogrudan bilim ve teknolojide gelismelere sebep
olmustur. Oyle ki insanoglunun maruz kaldig1 kazalar sonucu olusan doku hasarlarinin
onariminda kullanilan, viicudun isleyisine yardimeci olmak iizere iiretilen ve gelistirilen
malzemeler biyomalzemeler olarak adlandirilmaktadir. Insanoglunun yasam standartlarinin
etkilenmemesi i¢in bir biyomalzemeden beklenen en 6nemli 6zellik biyouyumlu olmasidir. Yani
biyomalzemeden kendisini ¢evreleyen dokularla uyum iginde olmasi beklenir ve ayrica dokuda
istenmeyen yan etkileri olusturmamasi istenir. Viicuda konulan yabanci maddeler pihti, iltihap vb.
istenmeyen yan etkiler olusturabilir. Bu ylizden viicutta kullanilan her malzemenin biyouyumlu
olmasi istenir[1]. Biyomalzeme olarak kullanilan implatasyonlar metalik, seramik, polimer ve
kompozitler olmak {izere siniflandirilir[2]. Titanyum ve alasimlari, kobalt ve alasimlari,
paslanmaz ¢elik ve altin vb. metaller dayanimlari yiiksek oldugu ve aginmaya direngli oldugundan
metalik biyomalzeme olarak kullanilirlar[3,4]

Titanyum ve alagimlarinin, havadaki oksijenle tepkime vermeyip oksit olusturmamasi ve
dayanikli olmasi sebebiyle birgok biyomedikal uygulamada tercih edilmektedir. Ayrica titanyum
ve alasimlarindan yapilan biyomalzemeler kemige uyumlu yapisi nedeniyle kullanimu sik¢a tercih
edilmektedir[5-7].  Diger bir malzeme grubu ise sert doku implantlarinda kullanilan
hidroksiapatittir[8]. Hidroksiapatit kemik, dis ve implantlarin kaplanmasinda genellikle sikca
kullanilan biyouyumlu bir biyomalzemedir. Hidroksiapatit [Caio (PO4)s (OH):] iskelet sisteminde
dogal olarak var olan apatit ile benzer kimyasal ve kristal yapiya sahip olmasi [9,10] ve higbir
toksik etkisi bulunmamasi ve ¢ok iyi bir uyum saglamasi nedeniyle tercih edilmektedir.
Ortopedide, dis implantlarinda, ¢ene ve yiiz cerrahisi[11] gibi yiiksek dayanim gerektiren
uygulamalarda metal implantlar (Ti, Ti6Al4V, 316L paslanmaz celik) kullanilmaktadir. Bu metal
implantlarin mekanik avantajlart ile hidroksiapatitin biyouyumlulugunu birlestirmek amaciyla,
metal implantlarin  HAp ile kaplanmasi {izerine son zamanlarda bayag1i c¢alismalar
yapilmaktadir[12].

Titanyum ve alagimlar yiizeylerine hidroksiapatit(HAp) kaplamalar i¢in ¢esitli teknikler
gelistirilmigtir. Titanyum ve yiizeyine hidroksiapatit kaplama; Plazma spray, sputter kaplama,
elektrokimyasal biriktirme, hidrotermal proses [13] , plazma daldirma, iyon implantasyonu,
fiziksel buhar ¢oktlirme [14], sol-jel islemi [15], katodik biriktirme, biomimetic mineralizasyon
islemi, in Situ sentez metodu, Elektrospinning teknigi, radyo frekans kimyasal buhar biriktirme
[16,17], elektroforetik biriktirme gibi ¢esitli kaplama teknikleri ile yapilmaktadir. Bu yontemlerin
bir¢ogu, kaplama ve yiizey arasindaki kotii bagdan dolayi, titanyum ve hidroksiapatit tabakanin

ayrisma dezavantajina sahiptir.[18]



Ornegin Plazma sprey kaplama ¢imentosuz kalga protezi ameliyatlarinda en ¢ok kullanilan
yontemdir. Fakat plazma sprey hidroksiapatit kaplamalarin kompozisyon kontrolii, yap1 denetimi
ve zayif yapigsma mukavemeti gibi bazi istenmeyen oOzellikleri vardir [19]. Son zamanlar
kullanilan kaplama yontemi olan hidrotermal yontem; reaksiyon sicakliginin 200° C altinda
olmasi, proses siiresinin kisa olmasi ve kaplamanin daha homojen olmasi nedeniyle ¢calismamizda
tercih edilmistir[20,21]. Hidrotermal metod, yliksek sicaklik sulu ¢ozeltilerinden yiiksek basingta
kristalizasyona dayanan bir yontemdir. Otoklav’da gerceklestirilen hidrotermal sentezde su hem
katalizor hem de bazi durumlarda kati fazlarin bir bileseni olarak yer almaktadir [22].

Diisiik maliyet, diistik sicaklik, sekil ve boyut agisinda potansiyel kontrol edilebilirlik gibi
avantajlari ile 6ne ¢ikan hidrotermal yontem sayesinde beklenmedik reaksiyonlar ve bunlara bagh

geleneksel yontemlerle elde edilemeyen nano morfolojilerin olusumu saglanabilmektedir[23,23].
Literatiir Ozeti

Giiniimiizde artan kazalar nedeniyle biyomalzeme kullaniminda artislar olmustur. Oyle ki
biyomalzemelerin siviyla temasindan dolayi olusan korozyonu onlemek igin bir ¢ok Onlem
almmustir. Bu 6nemli dezavantajini ortadan kaldirmak i¢in son zamanda yapilan aragtirmalarin
tamami metalik malzemeyi biyoseramikle kaplamaya yogunlasmistir durumdadir.

Bu calismada Evcin[25] hidroksiapatiti plazma sprey yontemiyle paslanmaz celik iizerine
kaplanmis ve kaplama karakterize edilmistir. Deneysel ¢alismada hidroksiapatit tozlar1 kimyasal
yontemle iretilip, 1200°C'de 1 saat siireyle kalsine edilmistir. Paslanmaz ¢elik iizerine plazma
sprey metoduyla hidroksiapatit tozlarinin kaplanmasi gergeklestirilmis ve numunelere fiziksel ve
mekaniksel testler yapilmustir. Uretilen bu tozlar plazma sprey ydntemiyle 316L paslanmaz celik
iizerine basariyla kaplanmistir. Kaplama tabakasinin ylizey piiriizliillik degerleri ise kumlama
sartlarina gore 4,203 ile 5,607 um arasinda ¢ikmistir. Kaplama tabakasiin mikrosertlik degeri ise
580 HV cikmustir. Kortikal kemik ve siingerimsi kemikle kiyaslandiginda oldukca yiiksek bir
degere sahip oldugu goriilmektedir. Metalin {istiin mekanik Ozelliklerine ilaveten kaplanan
hidroksiapatitin biyouyumlulugunun da katkisiyla fonksiyonel biyomalzemelerin iiretilebilecegi
gOrilmiistiir[25].

Bu caligma kapsaminda ise Zeynep, kemik yapisinin inorganik yapisinda olmasi, insan
viicuduna yerlestirilen implantin ¢evresindeki kemik ile biitiinlesmesini ve giliglii bir bag
olusturmasini  hizlandirmas: sebebiyle saf titanyum altlik malzeme iizerine hidroksiapatit
(Cajo(PO4)6(OH),) ve TiO, tozlart kullanilarak plazma sprey kaplama yapilmistir. Baglanma
katmani, hidroksiapatite ilave edilen TiO, %’si ve sprey mesafesi parametreleri ii¢ seviyeli olarak
secilmis ve kaplamalar tam faktériyel deney tasarimi teknigi kullanilarak plazma spreyleme
teknolojisi ile gergeklestirilmistir. Deneyler sonucunda elde edilen hidroksiapatit (HAp)

kaplamalarin metalografik ve mekanik o&zellikleri incelenmis ve kaplamalarin yapigsma
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mukavemetleri lizerine segilen parametrelerin etkileri degisimlerin analizi (Analysis of Variance,
ANOVA) ve regresyon analizleri yapilarak degerlendirilmistir. Bu ¢alisma sonucunda; titanyum
implant iizerine yapilan hidroksiapatit kaplamanin igerigindeki TiO» tozunun kaplama
mukavemeti lizerinde olumlu etkisi oldugu goriilmiistiir. Yapilan analizler sonucunda en etkili
parametre TiO, %’si olarak belirlenmis ve sprey mesafesi de ikinci sirada yer almistir[1].

Bu calismada Cayir ve arkadaslari, implant 316L paslanmaz c¢elik altlik iizerine
SILAR(Succesive Ionic Layer Adsorbtion and Reaction) yontemi ile hidroksiapatit kaplanmistir.
Kalsiyum kaynagi olarak, kalsiyum klorid dihidrat (CaCl, H>O), fosfat kaynagi olarak tri sodyum
fosfat (NasPO4 12H,0) kullanilmistir. Kaplama dncesi 316L paslanmaz ¢elik yiizeyine agindirict
zimpara uygulanmis ve nitrik asit ve distile su ile pasivizasyon islemi yapilmistir. Paslanmaz
celik altlik iizerine daldirma yontemi ile iiniform kalinlikta tabaka kaplanmistir. Kaplanan metalik
malzemenin yapisal ve yiizeysel oOzellikleri taramali elektron mikroskobu(SEM), x-151m1
kirinmi(XRD) kullanilarak incelenmistir. SEM goriintiilerinden de belli oldugu gibi kaplamada
acik porlar, porlar arasi baglantilar goriilmektedir. HAp’in yapisinin morfolojik olarak ¢ok
pliriizli ve gozenekli olmasi kemik iireten hiicrelerin tercihli olarak buralar1 kullanmasi agisindan
oldukca oOnemlidir. XRD analizleri; 316L paslanmaz g¢elik iizerinde olusan kaplamanin
hidroksiapatit yapisinda oldugunu gostermistir[26].

Aysel [27] bu calismasinda Ti6Al4V alasimini ve 316 paslanmaz geligi sol jel metodu ile
hidroksiapatit kaplamustir. Fosfat kaynagi olarak (NH4)H>PO. kalsiyum kaynagi igin ise
Ca(NO3),4H,O kullanmigtir. Ayrica her iki althigada HNO; on yiizey islemi uygulamistir.
Kaplamanin SEM goriintiilerinde agik porlar ve porlar arasindaki baglantilar goriilmektedir. EDX
sonuglarinda ise Ca, P ve O goézlenmistir. Elde edilen Ca/P oram1 kaplamalarin hidroksiapatit
yapisinda oldugunu gostermistir.

Katarzyna ve arkadaglari [28] titanyum altlik {izerine hidrotermal yontem ile hidroksiapatit
kaplamiglardir. Hidroksiapatit kaynagi olarak Ca(EDTA)* ve (NH4) -HPO, kullanilmistir. Elde
edilen kaplamanin SEM, XRD, Raman, FTIR analizleri yapilmistir. Sonug¢ olarak hidrotermal
kosullar altinda apatit ¢ekirdeklenmesini etkili bir sekilde indiikleyebildigini gdzlemlemislerdir.

Baska bir ¢alismada ise Yakup ve arkadaglar1 [29] REX-734 iizerine sol jel metodu ile
hidrosksiapatit ve hidroksiapatit/ silisyum dioksit kaplamisladir. Elde edilen kaplamanin
korozyon davranis1 ve karekterizyonu incelemek i¢in XRD, EDS, SEM analizleri yapilmistir.
Elde edilen bulgulara gore kaplamaya silisyum dioksit takviyesi azda olsa kaplamanim yapigsma
mukavemetini arttirmistir. Ayrica silisyum dioksit takviyesi korozyon hizim1 azaltmig ve
polorizasyon direncini arttirmistir.

Aydin yapmis oldugu yiiksek lisans c¢aligmasinda hidroksiapatiti kimyasal ydntemle
sentezleyip, sinterlenme davranmigini incelemistir. Bu calismada; biyomedikal uygulamalarda

kullanilan 316L paslanmaz ¢elik ve titanyum esasl alagimlarin yiizeylerine HVOF teknolojisi ile

3



hidroksiapatit kaplanmasin1 amacglamaktadir. Yapilan kaplamalara SEM, XRD gibi analizler
yapilip sonuglar irdelenmistir. Bilylik boyutlu tozlarin HVOF yontemiyle ergitilemeden kaplama
yapildigi i¢in yapilarin tamamen hidroksiapatit ¢iktig1 gdzlemlendi[30].

Biiyliksagis ve arkadaglari, Ca(NO3)4H,O ve (NH4) -H,PO4 kaynaklarini kullanarak Ti,
Ti6Al4V alasimi, 316L paslanmaz celik altliklar iizerini hidroksiapatit kaplamustir. Ug farkli én
1s1l islem (HNO3, anodik polarizasyon, baz asit (BA)) uygulanarak altiklarin korozyon davranist
incelenmistir. Yapilan EDX analizinde Ca, P ve O yapilar1 bulunmustur. FTIR analizinde
hidroksiapatit bantlarina rastlanmistir[31].

Ergiin ve arkadaslari, [32] kalsiyum nitrat (Ca(NO3)2.4H>0) ve amonyum di hidrojen orta
fosfatt (NH4+H,PO4) hidroksiapatit kaynagi olarak kullanarak sol jel hazirlamistir. Daha sonra
daldirma metodu ile titanyum altliga {iniform kalinlikta kaplamistir. Elde ettigi kaplamalari
atmosfer ortaminda, 750, 800, 850 ve 900 C de sinterlemistir. Sinterlenen numunelerin SEM ve
XRD analizini yapmistir. Sonug olarak sinterleme sicakliginin artmasiyla hidroksiapatitin tane
boyutu ve kompakt gériinlimii artmgtir.

Bu calismada Aysel ve arkadasi [33] elektroforez yontemiyle Ti6Al4V {izerine
hidroksiapatit kaplamistir. Hidroksiapatiti elde etmek icin fosfat kaynagi olarak NH4H>POu,
kalsiyum kaynagi olarak Ca(NO3)4H>O kullanmistir. Elde ettigi kaplamalar1 simiile viicut sivisi
icinde 7, 14, 21 ve 35 giin bekletmistir. Kaplamalarin SEM, EDX ve XRD analizlerini alip olugan
yapilarin hidroksiapatit oldugunu saptamaistir.

W.S.W. Harun ve arkadaglarinin ise son olarak [34] yapmis oldugu biyomedikal uygumalar
icin metalik malzemelerin iizerine hidroksiapatit esasli kaplamalarin yapigsma &zelliklerindeki
mevcut ilerlemeyi gézden gegciren bir derleme makalesi olmustur.

Goller ve arkadaslar1 hidroksiapatit ile kitosanin bir arada kullanilmas: ile ilgili bir ¢aligsma
yapmistir[35].  Ciinkii kitosan; biyouyumlu, biyobozunur, toksit olmayan, antitimér,
antimikrobiyal ve yara iyilestiricidir. Ayrica Demirtag caligmasinda[36] kitosanin hiicre

yapismasini ve ¢ogalmasini destekledigini belirtmistir.
Tezin Amaci ve Kapsam

Bu tez caligmasinda, medikal uygulamalarda sik¢a kullanilan sert doku implanti olan
Ti6Al4V alagiminin yiizeyi hidrotermal metot kullanilarak hidroksiapatit /perlit ve kitosan
kaplanmas1 hedeflenmistir. ilk olarak altlik malzemelerimiz 600-2000 mesh arasi zimparaya
tutulup daha sonra yiizey kaplamasi i¢in ultrasonik banyoda aseton, etil alkol ve distile suyla
temizlenmistir. Temizlenen yiizeyler asitle muamele edilip 5 altlik malzeme kaplamadan 6nce
600°C 1 saat 1s1l isleme tabi tutulmustur. 5 altlik ise temizleme isleminden sonra 1si1l islemsiz

takviye elamanlarimiza gore kaplanmustir. Elde edilen kaplamalar daha sonra 1sil isleme tabi



tutulmustur. On 1s1] islemin ve takviye miktarinin kaplamada ne gibi degisiklikler yapacag bu

tezde tartisilmasi hedeflenmektedir.



2. BiYOMALZEMELER

Gilintimiizde biiylik gelismelerin oldugu bir bilim dali olan biyomalzeme biliminin tarihsel
siireci milattan onceki yillara dayanmaktadir. Temel olarak tibbi uygulamalarda kullanilmakla

birlikte biyoteknoloji alaninda da kullanilirlar.

2.1. Biyomalzemelerin Tarihsel Gelisimi ve Genel Bakis

Biyomalzemeler kaza ve yaralanmalar sonucu kaybedilen fonksiyonlarin onarilmasi i¢in
kullanilan dogal veya sentetik malzemelerdir. Genellikle viicut sivistyla etkilesim halinde olan
malzemelerdir. Ilk biyomalzeme 6rnegi Romalilar ve Misirlilarin kafatas1 yaralanmalarinda
kullandig1 altin ve fildisidir[2, 37, 38]. Malzeme bilimi igerisinde diger konulara gore daha yeni
calisilmaya baglanmis bir konu olsa da tarihsel gelisiminin ¢ok eskiye dayandigi Tablo 2.1°den de

goriilmektedir[39]
Tablo 2.1. Biyomalzemelerin Tarihi[39]
Kullandig: Yil Kullanan Kisi Kullanilan Biyomalzeme
~500 M.O. Etruscan Dis uygulamalari i¢in altin plaka
~100 M.S. Romal1 Askerler Demirden dis implanti
1565 Petronius Dogustan olan Palatum Fissumun kaplanmasinda kullanilan
altin plaka
. .. Yaralar i¢in suturelerde kullanilan demir, altin ve bronz
17.yy Hieronymus Fabricius teller
Viicuttaki metallerin viicuda uyumlulugu arastirildi.
1829 Levert En az tahris gosteren: Pt
En zehirli olan : Pb
1869-1883 T Lister Kirilan dlzkapagmln .yerles.tlr.llmem i¢in giimiis tel
kullanimi ve antisepsis gelistirme
1886 H.Hansmann i1k kemik plakasi (gelik {izerine nikel kaplama)
1893-1912 W. A. Lane Kel_m}( .kusurllarml tedavi i¢in celik vida ve plakalarin
gelistirilmesi
1909 A.Lambotte Al, Ag ve Cu plakalarin gelistirilmesi
1912 W.O"Neil Yiiksek mukavemetli V alagim celikten ilk kemik plaka
Sherman
>1920 Krupp Cr-Ni ve Cr-Ni-Mo ¢eliklerinin gelistirilmesi
1930 Erdle CoCr (Vitalyum) alagiminin gelistirilmesi ve al¢1 protezde
ilk kez kullanim
1938 P. Wiles 11k biitiin kalca protezi
1940-1950 Leventhal Ta, Ti, soguk §ek111end1r11mls W ve Ni igeren Co .
alagimlarinin implant malzemesi olarak incelenmesi
>1946 J. Cotton Ti ve Ti alagimlarinin ticari iiretimi
1956 McKee and Farrar Uzun Omiirlii biitiin kalga protezi

Ik basarili sentetik ameliyatlar, iskelet sistemindeki kiriklarin onarimi igin kullanilan
kemik plakalardir. 1930’ larin baslarinda kirik tedavisinde kullanilan kobalt-kobalt ve paslanmaz
celikler ilk eklem protezleridir. Ikinci diinya savasinda kokpiti cevreleyen kubbelerin kirilmastyla

yaralanan pilotta enfeksiyon goriilmemesi polimerlerin yani PMMA nin kullanimi giindeme




gelmistir. PMMA nin kullanimi zamanla kornea ve kafatasi implantlarina kadar ilerlemistir[40-
42].

1950°li yillarda kan damarlarinin ilk kez degisimi ve 1960 yillarda ilk kalp kapak¢igi
degisimi yapildi. 1960 yilindan sonra oOzellikle biyomalzemeler biiylik bir gelisme gosterdi.
19.yiizyilda biyomalzeme olarak genellikle bronz ve bakir kullaniliyordu. Ilerleyen siiregte
bakirin zehirleyici 6zelliginin anlagilmasi yeni biyomalzeme arama siirecinin baglamasina neden
oldu. 1960 Ii yillarda firetilen ilk metal protezin korozyona ugramasi sonucu yerine 1972 de
zirkonya ve aliimina kullamlmgtir. ilk saf aliiminanin kullammi 1970 lerde elektronik
malzemelerde baglamistir. 1971 yilinda Fransada yapay kalca eklemlerinde kullanilmistir. Daha
sonra aliiminanin asinmaya karst direngli olmasinin yani sira mekanik mukavemetininde iyi
oldugunun bilinmesi iizerine Japonya’da discilikte ve ortopedik cerrahi islemlerde kullanilmaya
baglandi[42]. Daha sonra zirkonya ve aliiminanin doku ile iyi bag kuramamasi sonucu, Hench
tarafindan bulunan biyocam sonucu bu sorun ortadan kalkmistir. Ve bdylece biyomalzemelerin
gelisim siireci giiniimiize kadar gelmistir[2, 37, 38]. Yani kisacasi gelisen teknoloji ile
biyomalzemeler gelismis ve zaman ilerledik¢e malzemelerin kullanim yeri, viicut icinde ugradigi
reaksiyonlar ve istenilen mekanik Ozellikleri gibi faktorlerde hesaplanarak caligsmalar
ilerletilmistir[43].

Sekil 2.1°de [44]baz1 biyomalzemelerin viicutta kullanim yeri gosterilmistir.

Okuler Mercekler: Aknbk,
silikon

Kranial Kafatasi: 316L SS. Ti, Aknlik ]
HA, TCP

[ Kulak: HA, AL203, Ti. Silikon
Ve

| Dis: Aknilik, alun. 316L S8, Co-Cr-Mo ’ _HA, TCP, HA PLA, Biyocam, Ti, Ti-Al-V,

Maksillofasiyal Yeniden Yap:lanma: ALOy, I
Ti. Ti-Al-V, A203,HA, Biocam

Kalp:T1-Al-V, Co-Cr-Mo.Pirohuk C,

c¢PTFE, PET. PUR

T—|Kalp Pili: 316LSS, P1, PUR, Silikon,
PET

Pargalanabilir Dikigler: PLA,
PGA, PCL. PTMC, PDO

Ortopedik yuklt yataklarda:

ALO3 Zirkonyum, 316LSS, Ti, Y

Ti-AlV, Co-Cr-Mo, UHMWPE |
/

Protez Eklemler: 3161 S8, Ti,
Ti-Al-V, Co-Cr-Mo,UHMWPE,
Silikon, Aknlik

PLA: Polilaktit

PGA: Polighikolid
PTMC:Politrimetilkarnonat
PDO: p-dioxanone

PUR: Politretan

¢PTFE: Expanded
UHMWPE: Yuksek yogunluklu
polietilen

PET: Polietilen tereftalat
HA:Hidroksiapatit

SS: Paslanmaz Celik

Kas-Kemik Bagi: PLA/C, fiber.
cPTFE, PET, UHMWPE

Kemik Tespitleri: 316LSS, PGA,
Co-Cr-Mo, Ti, Ti-Al-V, PLA/HA,

|
I

Sekil 2.1. Biyomalzemelerin insan viicudundaki bazi kullanim yerleri[44]
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2.2. Biyomalzemeden Beklenen Ozellikler

Teshis ya da tedavi amaglh kullanilan biyomalzemeler giinliik aktiviteler boyunca bir¢cok
degisken gerilmelere maruz kalir. Bu sebeplerden dolay1 kullanilan biyomalzemenin yorulma
mukavemeti, kullanim yeri ve mekanik 6zellikleri cok dnemlidir. Ayrica biyomalzemeler insan
viicudundaki doku, kan ve diger viicut sivilariyla siirekli temas halindedir. Bundan dolay1
deforme olmamasi, korozyona ugramamasi ve istenmeyen pihti vb. olaylarin olusmamasi
istenir[45]. Bu ylizden iyi bir doku uyumu icin biyomalzemeden istenen ozellikler vardir.
Biyouyumlulugu, korozyona ugramamasi, mekanik ozellikleri, toksit olmamasi bunlardan
bazilaridir. Bu sartlar altinda biyomalzeme viicuda yerlestirildiginde dokular ile tepkimeye girer.
Bu sartlar altinda bazi biyomalzemeler, viicut tarafindan kabul edilmekte bazilarn da
reddedilmektedir. Verilen tepki toksit degilse viicutun malzemeyi kabul ettigini yani biyoaktif ve
biyoinert oldugunu anlariz[46]. Malzemenin biyoaktif olabilmesi i¢in g¢evresindeki doku ile
kimyasal bir arayliz olusturmasi gerektirmektedir. Malzeme dokuyu degistirmeden bir arada
kalabiliyorsa biyoinerttir[47,48] Eger tepkime toksit ise viicudun malzemeyi kabul etmeyip
oradaki dokularin 6liimiine sebep oldugunu anlariz. Dokularin malzemeye verdigi tepkiler Tablo

2.2°de gosterilmistir[46, 49].

Tablo 2.2. Dokularin biyomalzemelere verdikleri tepkiler[49].

Verilen Tepki Doku Yaniti
Toksit Cevre dokular 6liir
Toksik olmayan/Biyolojik olarak aktif olmayan Degisken kalinlikta fiberimsi doku olusturur
Toksik olmayan/Biyolojik olarak aktif Degisken kalinlikta fiberimsi doku olusturur
Toksit olmayan/Emilebilir S;I\l/;;leyen dokunun malzemenin yerini

2.2.1. Biyouyumluluk

Biyouyumluluk kisaca, malzeme ve viicut sivilarinin arasinda kimyasal etkilesim i¢inde
olmas1 ve bu etkilesimin fizyolojik sonug¢lariin viicuda ne kadar zarar verip vermedigidir. Bir
malzemenin biyouyumlu olmasit canlinin ortami tarafindan kabul edilmesidir. Bu yilizden
biyouyumlulugun ¢ok kesin bir tanimi1 yoktur. Clinkii malzemenin viicutta kullanim yeri ve ne
amagla kullanilacagi bu tanimla ilgilidir. Direkt kanla ve kemikle temas eden malzemelerin
biyouyumluluk tanimlar1 birbirinden ¢ok farklidir[50]. Biyomalzemeler insan viicudunun birgok
alaninda kullanildigs i¢in degisken ortamlara sahiptir. Insan viicudundaki sivilar dokulara gére 1-
9 aras1 PH degeri gosterir. Yaptigimiz aktivitelerde iskelet sistemimiz yaklagik 4 MPa gerilmelere
maruz kalirken, tendonlarda bu deger yaklasik 40-80 MPa dir. Yaptigimiz eylemlerde kalca
eklemlerine yaklagik agirliimzin 3 kati kadar yiik binerken bu durum atlama sigrama gibi
durumlarda 10 kata kadar ¢ikabilir. Bu yiizden biitiin bu sartlar diisiiniildiiglinde biyomalzemeler
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dayanikli olmalidir[46]. Arastirmacilar malzemelerin biyolojik davranislarini nitelendirmek igin
biyomalzeme ve biyouyumluluk sozciiklerini kullanmiglardir. Yani eger bir malzeme biyouyumlu
ise 0 malzeme biyomalzemedir. Biyouyumlu bir malzeme kendini g¢evreleyen dokuyla uyum
saglayabilen, istenmeyen etkiler (pihtilagma, iltihap ...) olusturmayan malzemelerdir[51]. Eger
biyomalzeme uyumunu genisletecek olursak iki farkli tanim kullanabiliriz. 1-Yiizeysel uyum:
Biyomalzemenin bireyin dokular ile biyolojik ve fiziksel olarak uyum saglamasidir. 2- Yapisal
uyum: Malzemenin bireyin dokusunda mekanik davraniglarimi saglayabildigi optimum sartlardaki

uyumdur[51].

2.2.2. Biyoaktivite

Bir biyomalzemenin yerlestirildigi yerdeki doku ile kimyasal bir arayiiz olusturmasi
biyoaktivite olarak tanimlanir[52]. Kisacasi biyoaktif malzeme, hiicrenin karar kildigi doku ile
etkilesime girip orada hiicre yayilimi, doku iyilesmesi gibi biyoaktif molekiillerin salinimini
saglar. Tablo 2.3’de [53]gesitli biyoaktif malzemeler ve kullanim alanlar1 gosterilmistir.
Biyoaktivitesi en yiiksek biyomalzemler cam-seramikler ve seramik malzemelerdir[54]. Protez
uygulamalarinda, mekanik 6zelliklerin yani sira biyoaktif 6zellikte ¢ok 6nemlidir. Biyoaktivitenin
belirlenmesi i¢in laboratuar ortaminda hazirlanan yapay viicut sivisi( in vitro ) kullanilir. Eger

kullanilan malzeme biyoaktif ise yiizeyinde apatit tabaka olusumu baslayacaktir[55].

Tablo 2.3. Biyoaktif malzemeler ve kullanim alanlar1[53]

Biyoaktif Malzemeler Uygulama Alanlar1 Medikal Uygulamalari
HAp(Hl.dI'OkSIapatlt) Kemik Problemi Tamiri
Biyocam Kemik Nakli
TCP(Tri-Kalsiyum-Fosfat) Sert Doku .. .
. . Eklem Degisimleri
HAp/TCP Tamiri(ortapedi) . o .
. R, . Kemik Degisimi
Metal/Polimer Igerikli Biyoaktif Dental Uveulamalar
Molekiiller e
Kolajen
Kitosan Estetik Biiylitme Ameliyatlar
Jelatin Yumusak Doku Yarali Doku Tamiri
HAp/Kolajen/Kitosan Tendon ve Baglarin Tamiri
n-HAp/Kolajen
DBM(Demirilize Kemik Harc1)
Blyol?ozunur Pohme.rlerJr HAp.+ Hiereler Doku Miihendisligi Kemik Baglantilarinin Tamiri
Biyobozunur Polimeler+ Biyocam

2.2.3. Korozyon Direnci

Insan viicudunda ¢esitli anyonlar, katyonlar, organik bilesikler ve oksijen bulundugu igin
oldukga korozyona agrasif bir ortamdir. Bu durumda viicudumuzda kullanilan metalik

malzemeleri korozyon riskini arttirir. Metalik biyomalzemelerin korozyona ugramasi g¢evre
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dokularm o6liimiine sebep oldugu gibi, bireyde istenmeyen oliimciil sonuglara sebep olabilir[55].
Ciinkii korozyon sonucu istenmeyen artiklar toksit veya kanserojen etkide olabilir[56].

Viicut igerisinde istenmeyen korozyondan kaginmak i¢in metal malzeme iizerinde oksit
tabakasi olusturmali ve kullanilacak malzemenin korozyon direncini iyi bilmeliyiz. Ornegin,
Kobalt-krom, titanyum alagimlar1 korozyona karsi yiizeylerinde dayanikli pasif bir tabaka

olustururken, paslanmaz ¢elik o kadar dayanikli bir pasif tabaka olusturamaz[57].

2.2.4. Kemige yakin elastiklik modiilii ve mekanik ozellikler

Biyomalzemede diger 6nemli olan bir 6zellik ise kemige yakin elastiklik modiiliidiir. Eger
malzemenin elastik modiili kemiginkinden bir kat biiyiik olsa bile verilecek elastik tepki
uyusmaz. Yani malzemenin enerji emme kabiliyeti kemige gore zayif kalir. Kisacas1 malzeme ile
protez uyum i¢inde ve ayni degerlere sahip olmasi sarttir[40].

Biyomalzemeden bu 0Ozelliklerin  diginda; Sekil 2.2°de gosterilen 6zelliklerde

istenmektedir[58].

Yeterli
Yorulma
Dayanimi Seri
Uretime
Elverigli

Uygun
Maliyet
Estetik
Goriinim

Ses Emici
Tasarim

Kimyasal

Kararhhk

Uygun
Agirlik ve

Yeteri
Mekanik
Kuvvet

Yogunluk

Asinmaya
Direngli
Yizey

Biyomalzeme

Ozellikleri

Sekil 2.2. Biyomalzemelerde beklenen temel 6zellikler [58]

2.3. Biyomalzemelerin Simiflandirilmasi

Giliniimiizde biyomalzemeler kullanim alanlarina gore metalik, seramik, polimer ve
kompozit olmak tizere 4’e ayrilir. Genellikle sert dokularda (ortopedik implant vb) metalik ve

seramik biyomalzemeler kullamlirken, kalp kapake¢igi gibi yumusak dokularda polimer
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biyomalzemeler kullanilir[51].Biyomalzemelerin kullanimi agisindan avantaj ve dezavantajlar

Tablo 2.4’de gosterilmistir. [59].

Tablo 2.4. Biyomalzemelerin kullanimi1 agisindan avantaj ve dezavantajlari [59]

Malzeme Avantajlari Dezavantajlari Kullanim Alanlar
Metaller (Paslanmaz ve Dayanikli, Korozyona Eklem protezleri,
Alagimlari, Co-Cr Sekillendirilebilir, ugrayabilir, Kemik plaklari,
Alasimlari, Paslanmaz Saglam Yogunlugu yiiksek vida, Dis
Celik...) implantlar
Polimerler Elastik, {iretimi kolay | Gii¢lii degil, zamanla | Kan damarlari, Goz
(Naylon, Silikon, deformasyona ugrar i¢i ve kontak
Teflon...) lensler, Kulak,

burun diger
yumusak dokular,

Seramikler(Aliimina, Yiiksek Kirilgan, elastik Dis, kalca protezi
Hidroksiapatit, Karbon) biyouyumluluk, inert, degil kafasi,
basma direnci yiiksek iiretimi zor implant kaplanmasi
Kompozitler Dayanikli, Uretimi zor Eklem implanti,
Ozel tasarim Kalp kapakgiklari

2.3.1. Metalik Biyomalzemeler

Biyomalzemeler arasinda en ¢ok tercih edilen cesit metalik biyomalzemelerdir[60]. insan
viicudunda kullanmak iizere yapilan ilk biyomalzeme W.D Sherman tarafindan 1910 yilinda
kendi ismiyle adlandirdigi Sherman vanadyum plakasidir[57]. Metalik biyomalzemeler sahip
oldugu metalik bag ve mikroyapidan dolay1 biiyiilk 6neme sahiptir[3]. Ayrica sahip oldugu iyi
elektriksel iletkenlik ve mekanik 6zellikler nedeniyle kal¢a ve diz eklemlerinde, sik¢a kullanilir.
Katater rehber telleri, ortodontik teller ve kulak salyangozu gibi kullanim alanlarida mevcuttur[3].
Bu malzeme tiiriiniin diger malzeme tiirii olan seramik ve polimerlere gore sekillendirilebilirligi,
stinekligi gibi avantajlar1 vardir[61]. Metalik biyomalzemeler belirli siirede agir, degisken ve ani
yiiklemelere dayanmasi gibi avantajlara sahip olmasina ragmen biyouyumluklarmin diisiik
olmasi, korozyona ugramasi ve alarjik tepkiler gostermesi gibi bir¢ok dezavantajada
sahiptir[46,62]. Korozyon metallerin ylizeyinde istenmeyen kimyasal reaksiyonlarin olusmasidir.
Bu reaksiyonlar sonucu agiga hidroksit, oksijen ve istenmeyen bilesikler ortaya ¢ikar. Insan
viicudundaki akigkanlarda ¢6ziinmiis oksijen, klor ve hidroksit gibi bircok iyonlar
bulunmaktadir[54]. Bu yiizden insan viicudu metalik biyomalzemeler i¢in oldukc¢a korozif bir
ortamdir. Bu sebeplerden dolay1 insan viicudunda kullanilacak metallerin in vivo (serum,tiikiiriik
ve sentetik tampon ¢ozeltiler) testlerden gegmesi gerekir[2]. Metalik malzemelerin doku ile iyi
baglanamamas1 sonucu osteointegrasyon sinirlamasi olur. Bu dokularin baglanimini iyilestirmek
icin genellikle cerrahi islemlerde hidroksiapatit kapli titanyum alasimlart kullanilir. Bazi

durumlarda bu biyomalzeme viicut igerisinde 37°C de akigkanlarla istenmeyen kimyasal
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tepkimelere girerek istenmeyen yan etkiler olusturabilir. Sekil 2.3’de kemige entegre olmus ve

olmamig implant gosterilmistir[63].

Titanyum Kemik Titanyum Fibroz Doku Kemik

‘O

Kemige Entegre Olmamuis

Sekil 2.3. Kemige entegre olmus ve fibroz dokulu kemige entegre olmamis resmi [63]

Giiniimiizde bir¢cok metal ve alasim olmasina ragmen bunlardan sadece bazilar1 viicudun
korozif ortamina uyumludur. Bu metaller paslanmaz gelikler, Co-Cr alasimlari, Ti ve alagimlari

olup kullanim yerleri Sekil 2.4°de[64], bazi mekanik o6zellikleri ise Tablo 2.5’de
gosterilmistir[63].

Ti-6Al-4V alagmm, Pens Kuron képra Au-Cu-Ag alasmu
Co-Cr alagm m me Au-Cu-Ag-Pt-Pd alagmu
% Ti,Ti-6Al-4V alagmu

Dental
implant 316L paslanmaz gelik
'ri ™ F Ti‘Ni alam
. tent
Ti-6Al1-4V alagmu

Ti-6A1-7Nb alagmm
Elektrod Pt-Ir alagmns, Ti
Kulf® Ti, Ti-6A1-4V alagmu

Ti-5A-4V adasmu e Kalp pili

316L paslanmar celik .:. -
Ti-5AI-7Nb alagms - Ti-6A1-4V alasmu
Co-Cr alagmu
Kemik plakasi 316 paslanmaz gelik
Yapay Eklem

Sekil 2.4. Metalik aygitlarin ve metalik biyomalzemelerin kullanimi [64].
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Tablo 2.5. Co-Cr alasimlari, Ti ve alasimlart Mekanik Ozellikleri[63]

< Youn"g S Sertlik Kirilma Basma Yorulma
. Yogunluk | Modiilii . . . .
Biyomalzeme (ar/em?) (GPa) Vickers | Mukavemeti | Mukavemeti | Mukavemeti
& (kg/mm?) (MPa) (MPa) (MPa)
Ti 4.5 110 120-200 300-740 550 240
Ti6Al4V 4.8 120 310 860-1140 860 280-600
316
Paslanmaz 7.9 190 130-180 500-950 600 260-280
Celik
Co-Cr
8.3 210 300-400 665-1277 655 200-300
Alagimlari

Paslanmaz Celik: Karbon oran1 %1 den az olan, minimum %10.5 krom iceren ve eser
miktarda silisyum, mangan, fosfat iceren bir celik tiiriidiir. Celige krom eklenmesi korozyon
direncini ve 1s1l etkilere karsi direnci arttirir. Medikal uygulamalarda kullanilan ilk paslanmaz
celik 18/8 Ni-Cr implantidir. Bu implanta molibden eklenmesi korozyon direncini arttirmistir. Bu

celik ASTM316 olarak adlandiriimaktadir. Giiniimiizde kullanilan paslanmaz celik 316L dir.

Icerigi Tablo 2.6’de gosterilmistir[41].

Tablo 2.6. Paslanmaz Celik Icerigi[41]

Element Kompozisyon (%)
Karbon maks. 0,03
Magnezyum maks. 2,00
Fosfor maks. 0,025
Stlfiir maks. 0,01
Silikon maks. 0,75
Krom 17,00 - 19,00
Nikel 13,00 15,00
Molibden 2,25 -3,00
Azot maks. 0,10
Bakir maks.0,50
Demir Geriye kalan

Kobalt-krom alagimlari: Giinlimiizde kobalt -krom alagimlar1 dort gesittir. Bunlar CoCrMo,
CoNiCrMo, CoCrWNi ve CoNiCrMoWFe alasimlaridir[65,66]. Genel olarak bunlar
siiflandiracak olursak biyomalzeme olarak kullanilan kobalt-krom-molibden ve kobalt-krom-
nikel-molibden olmak tizere iki tiirdiir. CoCrMo alasimi ¢ok uzun siireler disgilik ve yapay
eklemlerin {iretiminde kullanilir. Daha sonra gelistirilen CoNiCrMo alasimi, CoCrMo alasimina
gore daha agir yiik tasiyan eklem ve kalca protezlerinde kullanilir. Sekil 2.5’da kalca protezine
kullanilan Co-Cr alasimi gosterilmektedir. Bu tiir alasimda agirlikca %65 kobalt ve kromdan

olusur. Bu alagimlarin elastik modiilii ve biyouyumlulugu paslanmaz ¢eliginden yiiksektir[64].
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Sekil 2.5. CoCr Kalca Implant1 [67]

Titanyum ve Alagimlari: Titanyumun implant olarak kullanimi 1930 larin sonlarna dogru
bulunmustur. Saf titanyum plaka ilk kez hayvanlara Bothe ve arkadaglar1 tarafindan
kullanilmustir. Titanyumun yogunlugundan (4.5g/cm®) ve gosterdigi iyi mekanik 6zelliklerinden
dolay1 implant malzemesi olarak kullanilir. Ayrica diger alasim c¢esitlerine gore biyouyumlulugu
ve korozyon direnci daha iyi oldugu oldugu i¢in en ¢ok kullanilan alagim tiiriidiir. Ticari olarak
cogunlukla saf titanyum (ASTM F67) ve Ti-6Al-4V (ASTM F136) implant olarak
kullanilmaktadir. Ayrica Co-Cr alagimlarina gore daha hafif olduklar1 i¢in dis telleri, dis
implantlarinda ve dis breketlerinde ¢okca kullanilir[64,68,69,70]. Titanyum ve alagimlarinin en
onemli Ozelligi paslanmaz celik ve Co-Cr alasimlarina gére manyetik 6zellik gostermemesidir.
Buda bazi hastaliklarin tanisi i¢in kullanilan manyetik rezonans goriintiileme (NMR) ve tomografi
(CT) gibi cihazlarin kullanilabilirligi oldugunu gostermektedir.

Titanyumun diger biyomalzemelere gore daha ©On plana ¢ikmasi osseointegrasyon
Ozelliginin olmasidir. Osseointegrasyon, biyomalzemelerin gevrelerindeki dokulara kararli bir
sekilde yapisal ve kimyasal olarak baglanabilmesidir. Ciinkii metalik biyomalzemelerde en
onemli sorunlardan biri gevrelerindeki dokuyla uyum icerisinde olmamalaridir[5]. implant-kemik
entegrasyonu olmasi i¢in, implant yiizeyinin gozenekli ve piiriizlii olmas1 gerekir. Titanyum ve
alagimlar1 normal sartlarda yiizeyinde kisa siirede yaklasik 10 nm kalinliginda bir oksit tabakasi
olusturur. Bu tabaka elektron ve iyon gecisini engeller. Bu da titanyum tabakanin korozyon
direnci kazanmasini saglar. Mitkemmel korozyon direncine sahip titanyum plaka uzun siire
degisime ugramadan kalabilir. Ayrica bu oksit tabakasi osseointegrasyonu arttirarak tedavinin
iyilesme siirecini hizlandirabilir[71]. Genellikle titanyumun biyomalzeme olarak kullaniminda
yaygm iki tliri vardir. Bunlardan birincisi titanyuma minimum ytizde 3,5 vanadyum ve minimum
yiizde 5,5 aliiminyum eklendiginde Ti6Al4V elde edilir. Vanadyum, aliiminyum gibi bazi

elementler titanyumun beta fazinin kararli olmasini saglar. Titanyumun beta fazinin toksitligi az
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olmasi nedeniyle biyouyumlulugu fazladir. Diger bir alagim sekil hafizali TiNi alagimidir. Yani
sekil yiikle degistirildiginde 1s1 ile birlikte eski haline donebilir. Bu da biyomalzeme olarak
kullanimin1  gésterir[72]. Giinlimiizde yaygm kullanilan titanyum ve alagimlarimin bazi

kullanimlar1 Sekil 2.6’de gosterilmektedir.
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Sekil 2.6. Dis ve kal¢a protezlerinde kullanilan gesitli titanyum implantlar[73]

Metalik malzemelerin doku ile iyi baglanamamasi sonucu osteointegrasyon siirlamasi

olur.

2.3.2. Polimerik Biyomalzemeler

Polimerler, tekrarlanabilen kiigiik birimlerin olusturdugu uzun zincirlerin bir araya gelmesi
ile olusan molekiillerdir. Tekrarlanan birimler “mer” olarak adlandirilir. Yunanca asilli bir kelime
olan polimer ¢ok parcali anlamina gelmektedir[74]. Polimerlerin biyomalzeme olarak kullanim
alan1 ¢ok genistir. Cilinkii diger biyomalzeme ¢esitlerine gore karmasik sekilde iiretilebilirler.
Polimerler dogal veya sentetik olduklar1 i¢in jel, boncuk, film, nanopartikiil ve lif gibi farkli
bicimde kullanilabilirler[71]. Polimerlerin ¢ogu kristal yapida degildir. Kristal yapida olanlar,
kristal yapida olmayanlara gore ozgiil agirliklari daha fazla ve mukavemetleri yiiksektir.
Polimerlerin biyomalzeme olarak kullaniminda istenilen 6zelligi biyouyumluluk, uygun mekanik
ve kimyasal 6zellikler, steril edilebilme ile islenebilmedir[57]. Ancak polimerler istenilen bu
Ozellikler disinda bircok dezavantaja sahiptir. Bunlardan bazilar1 ortopedik uygulamalarda
yetersiz mukavemette kalmalari, sivi ile temaslarda sisme egilimi gdstermeleri ve zehirli {iriin
salgilama gibi kullanimlarmi sinirlayan bazi dezavantajlara sahiptirler[51].

Dogal polimerler biyolojik olarak iiretilirler. Bunlardan bazilar1 kollajen, elastin, jelatin,
aktin gibi proteinler; kitin, seliiloz ve nisasta gibi polisakkaritler ve DNA, RNA gibi
poliniikleotidlerdir. Bu polimer ¢esiti karmagik ve iiretim maliyeti yiiksek oldugu igin ¢ok

iiretilmemektedir. Biyolojik olarak tretildikleri i¢in toksit 6zellik géstermez ama biyobozunur
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olmasi en bilylik dezavantajidir[2]. Diger bir polimer tiirii olan sentetik polimerler ikinci diinya
savasindan sonra iiretilmeye baslanmistir[75]. Sentetik polimerlerin kullanimi biyomedikal alanda
daha kolaydir. Sentetik polimerler, dogal polimerlere gore daha kararli 6zellik gosterirler ve daha
iyi mekanik 6zelliklere sahiptirler. Sentetik polimelerlere daha genis aralikta sekil verilir. Ciinkii
dogal polimerler yiiksek sicakliklarda yapisini bozabilir. Son zamanlarda her iki polimerin
karistirilmasi ile yeni bir tiir polimer elde edilmistir. Elde edilen bu polimer tiirii dogal ve sentetik
polimere gdre daha biyouyumlu olup mekanik 6zellikleri daha iyidir[76]. Tablo 2.7’da yaygin

olarak kullanilan polimer biyomalzemeler ve uygulama alanlar1 verilmistir[57].

Tablo 2.7. Polimer biyomalzemeler ve uygulama alanlari[57]

Polimer Cesidi Uygulama
Kan ve soliisyon torbasi, diyaliz
Polivinilkloriir(PVC) gerecleri, cerrahi paketler, kaniil, katater
sisesi
Polietilen(PE) Katater, ortapedik implanlat
Polipropilen(PP) Yapay damarlar, dikis malzemeleri

Polimetil-metakrilat(PMMA) Kemik dolgu malzemesi, gozigi lensler

Polistiren(PS) Filtreler, doku kiiltiir kaplar1

Polietilen-tereftalat(PET) Dikis ipi, yapay damarlar, kalp kapakgigi

Polietrafloraetilen(PTFE) Katater, yapay damarlar
Poliiiretan(PU) Film ve boru sistemleri
Poliamid(Naylon) Katater ve dikis ipligi

2.3.3. Kompozit Biyomalzemeler

Tek basina malzemenin saglayamadigr oOzellikleri karsilayabilmek igin kompozit
malzemelerden yararlanilir. En az iki ya da daha ¢ok malzemenin bir araya gelerek iistiin
ozellikler sergilemesine kompozit malzeme denir. Kompozit malzemeler, matris ve matris fazini
mekanik agidan destekleyen takviye fazindan meydana gelirler. Bu her iki bilesen bir arayiiz ile
birbirinden ayrilir[42,77]. Kompozit malzemelerin iiretilminde gelistirilmesinde hedeflenen
bir¢ok 6zellik vardir.

e Korozyon direnci

* Mukavemet

o Yiiksek sicaklik dayanimi

o [s1] iletkenlik
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¢ Yorulma dayanimi, Asinma direnci

o Rijitlik

e Ses tutuculuk/yutuculuk

o Agirlik

o Goriiniim(estetik)

o Fiyat[78]

Verilen bu o6zelliklerin hepsi aym1 anda elde edilmez ve bir uygulama ic¢in buna gerek
yoktur. Ancak istenilen Ozellikleri elde etmek igin; iiretim yontemi, uygun matris ve takviye,
diger sartlar cok onemlidir[79].

Matrisin kompozit yapisina onemli katkilar: bulunur. Ornegin matris, takviye edilmis
malzemeyi g¢evreler ve onun belirli pozisyonda kalmasini saglar. Malzeme iizerine bir yiik
uygulandiginda matris bu yiikii takviye elamanina iletir. Takviye elamani ise kompozite
eklendiginde matrisin fiziksel ve mekanik ozelliklerini iyilestirir[80]. Kompozit malzemeler
birden fazla igerik bulundurdugu icin diger biyomalzeme c¢esiti olan metaller, seramik ve
polimerlere gore daha karmagsiktir. Bu yiizden kompozit malzemelerin iiretiminde faydanilan
malzeme tiirliniin cesitlilik gostermesinin yanisira, eklenen malzemelerin igerigi, miktarlar1 ve
morfolojileri farklilik gosterebilir. Kompozit yapiyr etkiliyen faktorler arasinda bilesen tiiri,
miktar1, bilesenler arasindaki etkilesim ve takviye elemanin morfojik-geometrik yapist
vardir[42,77]. Eklenen takviye malzemesine gore 3’e ayrilirlar. Sekil 2.7°de verilen takviyeler;

metal, seramik ve polimer matrisler ile birleserek kompozitleri meydana getirirler[82].

[ | 1

Partikul Fiber Yapisal
Takviyeli takviyeli P
[ [ [
Biiyiik N ince
Partikiil Sl el

l l

Dispersiyon Stireksiz Sandvic

Panaller

Sertlestirilmis (Kisa)

Sekil 2.7. Kompozit Malzemelerin Siniflandirilmasi[81]

17



2.3.4. Biyoseramik Biyomalzemeler

Seramikler, asirlar 6nce atesin bulunmasiyla kilin seramik c¢anaga doniistiiriilmesiyle
basglayan yolculugu bugiin yeni tekniklerle ¢ok farkli boyutlara gelmistir. Seramiklerin viicuttun
zarar almig ve hasar gormiis yerlerinde kullanilmasi i¢in 6zel tasarimli seramikler gelistirilmistir.
Bu ama¢ dogrultusunda kullanilan seramikler biyoseramiklerdir. Biyoseramikler birkac¢ sekilde
hazirlanabilir. Polikristalin yapili (aliimina ve hidroksiapatit), biyoaktif camlar, biyoaktif cam
seramikler ve biyoaktif kompozitler(polietilen-hidroksiapatit). Biyoseramiklerin 6zellikle saglik
sektoriiniin bircok alaninda kullanimi mevcuttur[2]. Doku kaplari, gézliik camlari, endoskopideki
optik fiberler, teshis cihazlar1 ve hatta bazi tiimor tedavilerinin i¢in gelistirilen cam malzemelerde
kullanilir[64,83].

Seramik malzemeler kirilgan olmalari, gézenekli olmalari, cekme kuvvetlerininin ve darbe
dayanimlarinin diisiik olmasina ragmen biyomalzeme olarak kullanilmistir. Bu 6zelliklerinin yani
sira yiiksek aginma dayanimi, termal iletkenlik ve yiiksek elastik modiilii sayesinde yiik tasiyan
uygulamalarda (kalga protezi) ve dis endiistrisinde yaygin olarak kullanilir[84]. Bu 6zelliklerinin
yani sira metalik malzemelerin iistiine seramiklerle kaplama yaparak ¢evre dokularin gelisimi ve
implant-doku arasinda baglanmay1 saglariz[85]. Biyoseramiklerin kullanim alanlar1 Sekil 2.8’de

gosterilmektedir[86].

X . oA A: quatasn onarmi
N el ——ir B: Goz lensleri

5\‘5;— =<° C:Kulak implantlari

, - D: YUz yeniden yapilandirmasi
= E: Dental implantlar
e F: Cene bluyutme
S G: Periodontal oyuklar
H: Deri icine takilan cihazlar
I: Belkemigi Cerrahisi
— J: Kalca ust onanmi
K: Bosluk doldurma
a L: Ortopedik destek amaclar
N M: Ortopedik dolgular
e N: Yapay tendonlar
O: Eklemler

Sekil 2.8. insan Viicudundaki Biyoseramikler[86]
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Bir biyoseramik malzemeden istenen 6zellikler sunlardir;[87-89]

¢ Biyouyumlu olmali

o Toksit etki gostermemeli

¢ Alerjik reaksiyonlar vermemeli

¢ Kanserojen etki ve iltihap olusumuna neden olmamalidir.

Biyoseramikler, temasda olduklar1 doku ile etkilesime girerler. Bu etkilesim 3 sekilde
adlandirilir; biyobozunur, biyoinert ve biyoaktif. Biyoseramik malzemenin tiirii degissede

hedefleri hasarli dokuyu onarmak ve bireylerin sagligina yeniden kavusmasini saglamaktir[90].

Biyoinert Biyoseramikler

Cok uzun siirelerdir aragtirma-uygulama alanina sahip biyoinert seramiklerin kullanimi
kemik sabitleme vidalar1 ve kemik dolgu malzemesi olarak ilk kez Japonya’da kullanilmistir.
Biyoinert seramikler kimyasal agidan kararhidirlar ve bu tiir malzemeler doku ile mekanik
birlesme sergilerler[91]. Kararli olmalar1 nedeniyle malzeme ve doku arasinda hicbir istenmeyen
yap1 olusturmazlar. Bu durumda malzemeye yiiksek oranlarda biyoinertlik kazandirir. Biyoinert
seramikler dokuyla etkilesime geger gegmez ipliksi bir kapsiil olusturur ve bu kapsiil malzemenin
etrafini sarar. Bu kapsiiliin kalinligi, kullanilan biyoinert seramik malzemeye gore degisir. Bu
kapsiil dokudaki biiylime hiicrelerini malzemeye dogru ilerlemesini onledigi igin yeni dokularin
olugmasina izin vermez. Yani kapsiil malzeme ve doku arasinda sinirlayici bir gorev goriir. Bu
Ozelligine ragmen organizmalara karst higbir toksit 6zellik sergilemez ve malzeme ile doku
arasinda morfolojik sabitlemeyi gerceklestirir[92]. Metallerin ve polimerlerin ¢ogu bu tiir
araylizey reaksiyonlar olustururlar. Eger bu tiir implantlarin, implantasyon sabitlestirmesi diizgiin
bir sekilde yapilirsa doku-implant arasinda hareketlenmeler olmaz ve islem basarili sayilir. Ama
bu implantlar ani yiiklemelere maruz kaldiginda doku-implant arasindaki arayiizeyde
hareketlenmeler olur ve lifsi kapsiil tabakanin kalinlig1 birka¢ mikrona ulasabilir. Bu durumlarda
implant-doku araylizeyi arasinda gevsemeler olur ve bu durum klinik agidan basarisizliklara yol
acar. Bu basarisizliklar, implant malzemesinin kirilmasi veya implantin temas halinde oldugu
kemigin kirilmasidir[64,70]. Yogun ve gdzenekli yapili aliiminyum oksitler, zirkonya ve tek fazli
kalsiyum-aliiminatlar en ¢ok kullanilan biyoinert seramiklerdir. Biyoinert seramiklerden en ¢ok
bilineni aliiminadir (Al>O3). Yiiksek safliktaki(%99) aliimina biyouyumludur ve yiiksek aginma
direncine sahiptir. Ayrica miikemmel korozyon dayanimi nedeniyle dis ve kalca ve dis
implantlarinda siklikla kullanilmaktadir. Benzer sekilde zirkonya da (ZrO,) c¢esitli tibbi
uygulamalarda yaygin sekilde kullanilmaktadir[93]. Aliiminanin zirkonyadan farki daha yiiksek
catlama ve biikiillme direncine sahip olmasidir. Ayrica zirkonyanin yapisinda uranyum, toryum
gibi yarilanma 6mrii ¢ok uzun radyoaktif elementler oldugu igin bunlarin uzaklastirilmasi pahali

ve zor bir islemdir[40,54].
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Biyobozunur Biyoseramikler

Viicut icerisindeki yerini, etrafin1 saran dokulara birakan biyoseramiklere biyobozunur
denir. Boylelikle biyoemilir olan malzeme dokuyla bir olur ve ayirt edilemeyecek hale gelir.
Biyobozunur biyoseramiklerin bozunmasi ve kemik yapisinin olugsmasi ayni zamanda olmalidir.
Gozenekliligin artmasi ile biyobozunur malzemenin viicut iginde bozunmasi hiz kazanir. Kisacasi
biyobozunur biyoseramikler biyolojik olarak ¢abuk yikima ugrarlar ve pargalandiktan sonra
dogadaki dongiisline katilan malzemelerdir. Bilinen en yaygin biyobozunur malzeme trikalsiyum

fosfattir. (TCP) Trikalsiyum fosfatin Ca/P oran1 1.5°tir[94].
Biyoaktif Biyoseramikler

Biyoaktif seramik malzemeler ile ilk tanismamiz 1970’li yillarda olmustur. 1967 yilinda
Larry Hench yaptigi arastirmalarda cam ve seramik malzemerin bilesiminin biyomalzeme olarak
kullanilacagini kesfetti ve diger caligmalarda bununla birlikte basladi. Biyoaktif seramiklerin
bulunmasiyla, biyoinert malzemelerin doku ve sik1 baglar gibi yetersiz kaldig1 hususlarin elimine
edilecegini gdstermis oldu[91].

Biyoaktif malzemelerin tasarlanma sebebi 6zel biyolojik fonksiyonlar1 yerine getirmek
icindir. Biyoaktif seramikler cevresindeki dokular ile dogrudan siki bag kurduklari igin,
biyoinertler gibi lifsi kapsiil tabaka olusturmazlar. Yani malzemeler gevseme gostermezler.
Ayrica biyoaktif seramiklerin biyolojik aktiviteleri yiiksek oldugu i¢in dokunun hiicrelerine dogru
bilyiimeye egilimlidirler[91]. Implant malzemeleri ile etkilestiklerinde seramiklerin yiizeyinde
¢cozlinme veya iyon degisimi olur. Buda malzeme yiizeyinde protein ve biyolojik molekiillerin
absorbsiyonunu saglayarak hiicre biliyiimesine katki saglar[93]. Biyoaktif seramiklerin sundugu
en Onemli avantaj ‘osteointegrasyon’ olarak adlandirilan kemikle biitiinlesmedir. Kemigin
onarimi, yenilenmesi ve desteklenmesi gibi durumlarda malzeme kemik dokular ile aktif bag
kurarak bir biitiinliik olusturur. Bunlar tedaviye daha hizli ve agrisiz cevap verme, mitkemmel
biyouyumlugu nedeniyle uzun siireli rahatlik saglamasidir[91]. Biyoaktif malzemeler genellikle
blok, graniillii ve gozenekli yapilara sahiptir. Biyoaktif malzemelere drnek olarak biyocamlar ve
hidroksiapatit verilebilir. Biyoaktif seramiklerin kirilgan olmalar1 ortopedik agidan zayif kalan
ozelligidir[46,75]. Tablo 2.8’de biyoseramik malzemelerin doku ile etkilesimi ve malzeme

ornekleri verilmistir.

Tablo 2.8. Seramik biyomalzemelerin doku ile etkilesimlerine gore ayrilmasi[61]

Biyomalzeme Tiirii Doku ile Etkilesimi Biyomalzeme Ornekleri
Biyoinert Mekanik bag Al, Zr, Ti oksitler
Biyoaktif Kimyasal bag HAp, biyoaktif cam, cam seramikler

Biyobozunur Yer degistirir TCP (Trikalsiyum fosfat)
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3. HIDROKSIAPATIT

Biyoaktif seramiklerden olan ve kalsiyum fosfatlarin en bilinenen mineral olan
hidroksiapatit apatit ailesinin bir iiyesidir. Apatit kelimesini ilk kez Alman jeolog Abraham
Gottlob Werner tarafindan kullanilmis olup, anlami Latince ‘apate’ den gelmis olup
yanilma/aldanma anlamina gelir. Apatit benzer yapilara sahip bilesenler ailesidir. Bu ailedeki
tiyelerin  kompozisyonu yani olmak zorunda degildir. Bu aileyi ifade eden formiil
Cai0(PO4)s(OH,F), seklindedir. Hidroksiapatitin genel formiilii Caio(PO4)s(OH), olup, kemik ve
doku biiylimesini saglayan bir malzemedir. Hidroksiapatit gézenekli bir yapiya sahiptir ve bu
gozenekli formlar kemigin gelisip yenilenmesini destekler. Ayrica bu gozenekli yapr viicut
sivilarinin malzeme 1ile direk temasini saglar. Poroz yapilar, yogun yapilara gére mekanik agidan
daha zay1f 6zellikler sergilesede kompozitlerin kullanimi bu soruna ¢éziim olmustur[95-97]

Hekzagonal kristal yapiya sahip olan hidroksiapatitin latis parametreleri (a,b: 0,9432 nm)
ile (¢: 0,6101 nm) degerindedir. Sahip oldugu kristal yapisinda arayer ve yeralan iyonlari bulunur.
Bu katyonik ve anyonik bosluklar sayesinde apatit yapilara ¢ok sayida farkli iyon takviye
edilebilir. Apatit yapilarda bulunan bu 6zellik sayesinde c¢ok cesitli hidroksiapatit {iretmeyi
miimkiin kilar[51,62]. Hidroksiapatitin bilesimi g6z oOniinde alindiginda agirlikca %39.84
kalsiyum ve agirlikca %18.52 fosfor igerir[91]. Ayrica az miktarda olsa da karbonat basta olmak
lizere Mg Na*, Fe*?, HPO4?, F~ ve CI gibi farkli elementler de igerir[98]. Hidroksiapatite ait
kristal yapr Sekil 3.1°de gosterilmistir[97]. Yetiskin bir bireyin kemiginde ise agirlikca %34.8
kalsiyum ve agirlikca %15.2 fosfor icerir. Buda kemigin yogunlugunu ve mukavemetini saglayan
yapilarin kalsiyum, fosfat yani hidroksiapatit oldugunu gosterir. Hidroksiapatit, en iyi mukavemet
ve ¢Oziinme direncinin Ca/P orani 1.67 iken elde edildigi goriilmiistiir. Bu oranin diismesi ile

kalsiyum ve fosfatin ¢oziiniirliigii azalir[99]

Sekil 3.1. Hidroksiapatitin kristal yapisi[97]



Disin kemiginde ve minesinde, dogal kemigin yapisinda hidroksiapatitin bulunmasi onu
biyolojik agidan 6nemli kilar. Bu nedenle hidroksiapatit sigir ve koyun kemiklerinden, kabuklu
deniz hayvanlar gibi dogal yollardan iiretilebilir. Ancak iiretilen bu hidroksiapatit stokiyometrik
degildir ve yapisinda Ca eksikligi mevcuttur. Ca yerine karbonat grubu (CO3)? yer almaktadir.
Bu tiir apatitlere karbohidrokensiapatit denir[91]. Kemige, dis minesine ve hidroksiapatite ait

bilesimler Tablo 3.1°de verilmistir.

Tablo 3.1. Hidroksiapatit, kemik ve dis minesi kimyasal bilesenleri[99]

Bilesenler (%) Dis Minesi Kemik Hidroksiapatit
Kalsiyum, Ca 36,0 34.8 39,6
Fosfor, P 17.7 152 18.5
Ca/P (molar) 1,62 1,65 1,67
Sodyum, Na 0,5 0,7 eser miktarda
Potasyum, K 0,08 0,03 eser miktarda
Magnezyum, Mg 0,44 0,55 eser miktarda
Karbonat, CO; | 3.2 5.8 -
Flor, F | 0,01 0,02 -

Hidroksiapatit; kemiklerin ana bileseninin %70’ini olusturdugu i¢in kalsiyum ortofosfatlar
arasinda 6nemli bir fazdir. Hidroksiapatit biyog¢oziiniirliik ve biyoaktivite 6zelliklerinin yan1 sira
poroz bir yapiya sahip oldugu i¢in kemik biiylimesine olanak saglar. Dogal kemik yapisinin ve
hidroksiapatitin benzerligi Sekil 3.2°de SEM goriintiilerinde[ 100] verilmistir. Genellikle scafolt
malzemesi olarak ve tip alaninda farkli alanlarda kullanilir. Timor cerrahisinde kemik
bosluklarint doldurmak igin, disgilikte ve implantlarin kaplanmasinda kullanilir[101,102]. Sekil

3.3’de hidroksiapatitin ¢ene cerrahisinde scafolt kullanimi gosterilmistir.

(b)

Sekil 3.2. a)Dogal kemik yapisinin ve b)hidroksiapatitin SEM goriintiisii[ 100]
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Sekil 3.3. HAten yapilmi$ scafolt ¢ene implanti kullanim 6rnegi[69]

Hidroksiapatit biyoaktif 6zellik gosterdigi i¢in viicuttaki yumusak dokularla bag yapar ve
implantlarin kaymasini engeller. Bu durumda viicut implanti kabul eder ve tepki vermez[54].
Hidroksiapatit gevrek yapida oldugu i¢in kirilgan &zellik sergiler. Bu ozellikliginden otiirii
yiiksek dayanim istenen yerlerde tek basina kullanimu kisithidir. Bu nedenle yiike maruz kalmayan
kiiciik implantlar ya da az miktarda yiik uygulanan pordz implantlar halinde kullanilir. Diger bir
kullanim yeride dolgu malzemesi olarak, kaplama seklinde ya da toz formda kullaniminit miimkiin
kilmaktadir. Kaplamalarin kullaniminin ve ¢esitlerinin artmasi giinliik hayata entegre olmayida
etkilemistir. Sekil 3.4’de  hidroksiapatit kaplamalarin uyluk kemigi ve dis uygulamalar
goriilmektedir[83]. Insan ve hayvan viicutuna yerlestirilen hidroksiapatitler bagisiklilik
sistemlerine etki etmezler ve toksit etki gostermezler[91, 103, 104]. Hidroksiapatite ait mekanik,

fiziksel ve bazi biyolojik 6zellikler Tablo 3.2’de verilmistir[105].

Sekil 3.4. Hidroksiapatit kaplamalarin uyluk kemigi ve dis uygulamalari[83]
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Tablo 3.2. HAp nin fizikokimyasal, mekanik ve biyolojik 6zelikleri[ 105]

Ozellik Deger
Molekiil Formiilii Ca;o(PO4)sOH,
Ca/p Orant 1,67
Kristal Yap1 Hekzagonal
Young Modiili(GPa) 80-110
Elastik Modiilii(GPa) 114
Baski Dayanimi(MPa) 400-900
Gerilme Dayanimi(MPa) 115-200
Yogunluk(g/mm?) 3,16
Kirilma Dayanimi(MPa ml/2) 0,7-1,2
Sertlik(HV) 600
Bozulma Sicakligi(°C) >1000
Erime Noktast 1614
Dielektirik Sabiti 7,40
Is1l Tletkenlik(W/cmK) 0,013
Biyoaktiflik Yiiksek
Biyouygunluk Yiiksek
Biyobozunma Yiiksek
Hiicresel Uygunluk Yiiksek
Kemik Iletkenligi Yiiksek

3.1. Hidroksiapatit Kaplama Teknikleri

Giliniimiizde hasta sayisinin ve beklentilerinin artmast ile ortopedi alaninda siirekli
gelismelere sebep olmustur. Ortopedik alaninda rastlanan sorunlar stabilite kaybi, enfeksiyon,
asinma, periprostetik kirilma, doku uyusmazligi gibi durumlardir[106].

Ortopedik cerrahinde implantasyon tedavilerinde yiiksek dayanim ve mekanik
Ozelliklerinden dolayr metal ve alasimlar1 kullanilir. Genelde titanyum ve alagimlart diger
metallere gore daha biyouyumlu oldugu i¢in implantasyon tedavilerinde sik¢a kullanilir. Fakat
kaplamasiz kullanildiginda her zaman garanti sonu¢ vermez. Kaplamasiz titanyum alasimlari
doku ara ylizeyinde enfeksiyon olusturabilir[106]. Bu durum implantin kullanim omriinii ve
osseointegrasyonun olusumunu azaltir. Istenmeyen diger bir durum ise doku ile implant arasinda
zayif bagin olusmasidir. Bu durumda lifsi tabaka meydana gelir ve tabaka i¢inde bogluklar olusur.
Olusan bosluklar doku ve implantin birbirinden bagimsiz hareket etmesine sebep olur. Bu
durumda implant ¢abuk deforme olur ve operasyonun yeniden olmasi gerekebilir[107]. Boyle
durumlarin engellenmesi i¢in metal yiizeylerin ileri teknoloji seramiklerle kaplanmasi giindeme
gelmistir. Ortopedik uygulamalarda kimyasal bakimdan kemige benzerligi ile hidroksiapatit sik¢a
kullanilir. Biyouyumlulugu ve biyoaktifligi sayesinde metal alagimlarin hidroksiapatitle

kaplanmasi ve kaplama yontemiyle ilgili literatiirde birgok caligma mevcuttur. Bu kaplama
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yontemlerini kalsiyum fosfat tabanli olarak Sergey V. Dorozhkin termal piiskiirtme, buhar
biriktirme, yas ve diger kaplama teknikleri olmak iizere 4 ana baslikta toplamis Tablo 3.3’de ki
gibi siralamigtir[27,108].

Tablo 3.3. Kalsiyum fosfat tabanli malzemelerin kaplanmasinda kullanilan teknikler[108]

1-Termal Piiskiirtme Teknikleri 4-Diger Kaplama Teknikleri
Plazma Sprey Sicak izostatik Presleme
Yiiksek Hizli Oksijen Yakith Piiskiirtme(HVOF) Aerosol-jel Kaplama
2-Buhar Biriktirme Teknikleri Aerosol Kaplama
Iyon Demet Destekli Biriktirme Soguk Sprey
Darbeli Lazer Biriktirme Lazer Eritme
RF Magnetron Biriktirme Sivi Faz Lazer Biriktirme
ECR Plazma Biriktirme Elekrosprey Kaplama
Metal-Organik Kimyasal Buhar Oto-katalitik Kaplama
Biriktirme(MOCVD)
Molekiiler Oncii ve Termal Ayrisma Cift Katmanli Kapsiil Hidrotermal Presleme
3-Yas Teknikler Patlatma Tabancasi Piiskiirtme
Elektroforetik Kaplama Patlatarak Kaplama
Elektrokimyasal Kaplama Iletim Lazer Kaplama
Sol-jel Kaplama Lazer Kaplama
Biyomimetrik Kaplama Lazer ile Net Sekillendirme(LENS)
Daldirmali Kaplama Matris Destekli Lazer Darbeli
Buharlastirma(MAPLE)
Savurmali Kaplama Se¢imli mikro-dagitim
Hidrotermal Kaplama Toz Katkili Elektro Erozyon(PMEDM)
Termal Tabaka Biriktirme Mekanokimyasal Sentez veya Bilyali Carpma
Teknigi
Mikro Ark Oksidasyonu(MAO) Dongiisel Elektrodezi
Alternatif Islatma Dongiisel Spin Kaplama
Bio-Aracili Biriktirme
Emiilsiyon Yolu
Camur Isleme
Kayma Kaplamasi
Coziicti Buharlastirma ile Cokelme

Kalsiyum fosfat tabanlilarin kaplamasi ilk kez buhar biriktirme yontemiyle yapilmustir.
Suan da endiistriyel anlamda en ¢ok kullanilan hidroksiapatit kaplamasi plazma spreyi
yontemidir. Ek olarak sigratma yontemi, daldirma yontemi, sol-jel yontemi, elektroforetik
cOktiirme  yontemi, darbeli lazer ¢oOktiirme  yontemleri stk kullamilan  diger
yontemlerdir[86,106,107,1009-111] .Hidrotermal yontem diger yontemlere gore son zamanlarda

literatiirde kullanilan bir yéntemdir.

3.1.1. Plazma Sprey Kaplama

Bu kaplama metodu, metallerin c¢esitli tozlarla kaplanarak oksitlenmeye, asinmaya,
korozyona ve 1siya daha dayanikli hale gelmesinde kullanilan en yaygin termal sprey kaplama

yontemidir. Bu yontemle olusturulan seramik kaplamalar bircok metalden daha iyi aginma ve
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erozyon direncine sahiptir. Bu yiizden asinma direncinin istendigi dizel motor uygulamalarinda
sik¢a kullanilir. Bu kaplama ydntemi hidroksiapatit kaplamalar i¢in endiistride en ¢ok kullanilan
yontemdir[86]. Sekil 3.5’de gaz tipi plazma sprey kaplamanin sematik hali verilmistir. Kaplama
ile althik arasindaki yapigma mukavemeti kaplama proses sartlarina ve altlik malzemenin yiizey
ozelliklerine baghdir. Bu kaplama tiiriinde kaplamanin yapilmasi i¢in gereken enerji plazmadan
saglanir. Hidroksiapatit tozlar1 plazma alevine (3000° K’e kadar) piiskiirtiiliir ve argon gibi
tastyici bir gazla erimis hidroksiapatit gaz1 altlik malzemenin yiizeyine beslenir. Tabaka hizlica
katilasir ve islem hizli sogutma ile son bulur. Bu kaplama tiiriiyle yapilmis hidroksiapatit
kaplamalarin kalitesi {i¢ faktore baglidir: beslenen tozun 6zelligine, altlik malzeme ve sprey
parametreleri. Beslenen tozun safligi, mikroyapisi, morfolojisi, kristalinetesi ve porozitesi
kaplamanin kalitesini etkileyen 6nemli faktorlerdir. Genelde kaplama igin saf ve kristalini yiiksek
hidroksiapatitler secilir. Buna ragmen hidroksiapatit tozu yiiksek sicaklikla karsilastiginda
bozulabilir ve tri-kalsiyum fosfat, tetrakalsiyum fosfat, kalsiyum oksit gibi farkli fazlar ortaya
cikarabilir. Bu durumda hidroksiapatit tabakasi diisiik kristaliniteye sahip olur ve fiziksel sartlarda
hidroksiapatit ¢éztiinmesi biiyiik oranda artar[3, 106,112].
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Sekil 3.5. Plasma sprey yonteminin sematik goriintiisii[112]

Bu kaplama tiire endiistride ¢ok kullanilmasina ragmen bazi dezavantajlara sahiptir.
Plazma spreyi yontemini, yiiksek islem sicakligi, safsizlik, ani sogutma gibi faktorler

kisitlar[112].
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3.1.2. Sol-Jel Yontemi

Bu yontem, farkli yapilardaki inorganik malzemelerin oda sicakligi gibi diisiik bir
sicaklikta hazirlanmasi saglayan bir tekniktir. Bu teknik i¢in soliisyonun hazirlanmasi,
solisyonun jellestirilmesi ve sivinin giderilmesi gerekir. Sol, sivi ya da cozeltideki kati
partikiillerin kolloidal siispansiyon halde bulunmasidir. Jel ise bu kolloidal partikiillerin
¢oktiiriilmesi ile olusan ve ¢ok miktarda su igeren ¢okeleklerdir. Jel kat1 ve sivi arasindaki ara bir
fazdir. Burada kolloidal olarak adlandirilan tanecikler gozle goriilmeyecek kadar kiigiik
taneciklerdir(500nm ve daha alt1)[110]. Bu yontemle yapilan kaplamalarin birgok avantaji vardir.
Molekiiler dlgekte karigtirilarak stokiyometrik, homojen ve saf bir kaplamaya neden olur. Ayrica
yiiksek yiizey alanlarina sahip kiigiik partikiil boyutlarindan dolay1 diisiik atesleme sicakliklarina
neden olur. Ve en Onemli avantaji disiik sicaklikta yapildigi i¢in hidroksiapatit kaplamalarda
plazma sprey yonteminde goriildiigii gibi faz doniisiimleri gézlenmez.[113].

Sekil 3.6’da sol-jel prosesi sematik olarak gosterilmistir.
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Sekil 3.6. Sol-jel prosesi sematik gdosterimi[114]

3.1.3. Elektroforetik Kaplama Yontemi

Diisiik maliyetli bir kaplama ydntemi olan elektroforetik kaplama, siv1 ortaminda dagilmis
ya da askida duran yiiklii hidroksiapatit parcaciklarin zit yiiklii altlik tizerine DC elektrik alaninin

uygulanmasi ile biriktirir. Yani yiiklii parcaciklara zit yonde elektrik yiik uygulandiginda bu
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pargaciklar implanta carpar ve {lizerinde birikir. Elde edilen kaplamanin kalinligi 1 pum’den 2
mm’ye kadar degisir. Kaplamanin olustugu elektrodun 6zelligine bagl olarak iki ¢esit kaplama
olusur. Eger partikiiller pozitif yliklenmigse kaplama katotta olusur ve buna katodik elektoforetik
kaplama denir. Eger parcaciklar negatif yiliklii ise kaplama anotta olusur ki buda anodik

elektroforetik kaplamadir. Sekil 3.7’de elektroforetik kaplama gosterilmistir[107,115].

Sekil 3.7. Elektroforetik kaplama yontemi [116]

Hidroksiapatit kaplama sivisi igerisine katot olacak sekilde daldirilir ve elektrik akim
uygulanir. Kaplama tamamlandiktan sonra althgimiz 700-800° C’ de tavlanir. Bu kaplama
tiiriinde diger kaplama yontemlerine gore daha kiigiik hidroksiapatit kristallerine sahip kaplamalar
elde edilir[116]. Bu kaplama tiirliniin verimliligini uygulanan voltaj, althigin iletkenligi,
hidroksiapatitin toz boyutu gibi parametreler etkiler. Bu kaplamanin avantaji kisa siirede
tekrarlanabilirligi oldugu i¢in hizli ve diisiik maliyetlidir. Ancak kaplamanin zayif yapisma
mukavemeti bunlar1 dezavantaja gevirir. Yapigmayi arttirmak i¢in yiiksek sicakliklarda sinterleme

yapilmasi gerekmektedir ki buda ¢atlaksiz kaplamanin yapilmasini zorlagtirir[117].

3.1.4. Biyomimetik Kaplama

Bu kaplama tiirii doganin biyomineralizasyon basamaklarini taklit ederek ortaya ¢ikmustir.
Bu kaplama tiirii fizyolojik sicaklikta, fizyolojik siviya alt malzemenin daldirilarak apatit
tabakasinin olusmasi temeline dayanir. Bu kaplama kontrollii kristal ¢ekirdeklenmesi ve
bliylimesi sagladigindan &tiirii biriken mineral fazi kontrol altinda tutulabilir. Bu kaplamayla sulu
¢ozeltiyle temasi olan her yilizey homojen olarak kaplanabilir. Gzenekli implant igerisindeki tim
yiizeyler, gozenekler tikanmadan kolaylikla kaplanabildigi igin ¢ogu implanta kolayca

uygulanabilir. Bu yontem kademeli kaplama sagladigi i¢in ve diisiik sicakliklarda kaplama yaptigi
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icin siklikla tercih edilebilir. Ancak zaman alic1 ve fizyolojik sivilarin Ph ayarimi ayarlamak zor
oldugu icin bu kaplama yonteminin kullanimini kisitlar. Ayrica kaplama isleminden amorf
yapinin kristalligini arttirmak i¢in sinterleme islemi gerekmektedir ki buda faz doniisiimlerine

sebep olabilir[107,112,118].

3.1.5. Hidrotermal Yoéntemle Kaplama

Hidrotermal kaplama, suyun ya da sulu bir ¢6zeltinin basing altinda kaynama noktasindan
daha yiiksek sicakliklarda gerceklestirdigi kaplama yontemidir. Hidrotermal yontemde madde
sentezi ve kaplama yapmak igin otoklav veya bomb denilen yiiksek sicaklik ve basing cihazlar
kullanilmaktadir[119]. Yapilan literatiir ¢aligmalarinda genel olarak madde sentezi yapilmigsada

son donemlerde kaplama ¢aligmalar1 artmistir. Hidrotermal reaktor Sekil 3.8°de verilmistir.

l }

Sekil 3.8. Hidrotermal Kaplama Y 6ntemi

Bu kaplama tiirliniin sol- jel yonteminden farki jellesmeye gegmeden hazirlanan soliisyon
yiiksek sicaklik ve basing altina sokulur. Bu yontemin avantajlari proses siiresi ¢ogu yonteme
gore kisadir. Ancak reaktoriin haznesinin kiiciik olmasi kaplanacak alt malzemenin boyutlarin
kisitlar. Diger bir dezavantaj ise reaktoriin maliyetinin yiiksek olmasi ve yliksek basincin tehlike

olusturmasidir[120].
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4. MATERYAL VE METOD

HAp esasli/perlit hibrit biyoseramik kompozit kaplamalarin hidrotermal yontemle
uygulanmast ve karekterizasyonu baglikli calismada, alt malzeme olarak Ti6Al4V alagimi
kullanilmigtir.  Ti6Al4V alagiminin matrisi hidroksiapatit olmak iizere genlestirilmis perlit ve
kitosan ile biyoseramik hibrit kompozit olarak kaplanmigtir. Deneysel ¢alismada kullanilan
malzemeler, altlik malzemelerin hazirlanmasi, hidrotermal sentez ve sartlari, yiizey piirtizliiliigii
Olciimleri, Taramali elektron mikroskobu (SEM), Enerji yayilimhi X-Isin1 Analizi (EDX), X-Isin1
Kirmim Analizi (XRD), Fourier Doniisiimlii Kizilotesi Spektroskopisi (FTIR) analizleri ve in

vitro ¢aligmalar detayli olarak bu bolimde agiklanmustir.

4.1. Deneyde Kullanilan Materyaller

Deneyde kullanilan, genlestirilmis perlit Nanografi Nano Teknoloji Bilisim Imalat ve

Danismanlik Ltd. Sirketinden (Ankara) elde edilmistir. Calismamizda kullandigimiz
genlestirilmis perlit 50 mikron boyutundadir ve genlestirilmis perlite ait kimyasal bilesimler
Tablo 4.1°de gosterilmistir. Deneyde kullanilan genlestirilmis perlite ait SEM goriintiileri Sekil
4.1’ de gosterilmistir. Hidroksiapatit kaynag: olarak kullamilan P>Os ve Ca(NOs;) FYTRONIX
Elektronik Teknolojileri A.S' den (Elazig) temin edilmistir. Deneyde kullanilan altlik
malzememiz olan Ti6Al4V alasimi kare seklinde 3 mm kalinhiginda ve 15 x 15 mm 2

biiyiikliigiinde FYTRONIX Elektronik Teknolojileri A.S’den temin edilmistir.

Tablo 4.1. Genlestirilmig Perlitin(G.P) Kimyasal Bileseni
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Sekil 4.1. Takviye elemanimiz olan genlestirilmis perlitin SEM gortntiileri
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4.1.1. Ti6Al4V Plakalarimin Hazirlanmasi

FYTRONIX Elektronik Teknolojileri A.S tarafindan ticari olarak temin edilen titanyum
alasim numuneleri (Ti6Al4V) kare seklinde 3 mm kalinliginda ve 15 x 15 mm 2 biiyiikliigiinde
kesildi. Numunelerin yilizeyi 400°den baslanip 1200’ e kadar zimpara iglemi uygulandi.
Numunelerin daha sonra etil alkol, aseton ve saf suyla yiizeyleri temizlendi. Temizlenmis
numuneler Sekil 4.2°de gosterilen % 66.3 HoSO4 ve %10.6 HCI ¢ozeltisinde 1:1 agirlik oraninda
60 ° C‘de 1 saat bekletildi. Elde edilen numuneler oda sicakliginda kurutulduktan sonra belli grup
numuneler 600° C 6n 1s1l igleme tabi tutuldu. Boylece numuneler kaplama i¢in hazir hale getirildi.
Deneyde kullanilan Ti6Al4V alt malzememizin bilesimi Tablo 4.2’de verilmistir. Numunelere ait

takviye miktar1 Tablo 4.3’de verilmistir.

Sekil 4.2. % 66.3 H,SO4 ve %10.6 HC1 ¢ozeltisinde 1:1 agirlik oraninda 60 ° C de 1 saat bekletilen
temizlenmis numuneler

Tablo 4.2. Ti6Al4V alt malzememizin bilesimi

C Fe N @) Al \ H
<0,08 | <0,25 <005 | <02 | 55-6,76 | 3,54 | <0,015

Tablo 4.3. Numune Tablosu

On Is1l Islemsiz (A) On Isil Islemli (B)

Al: HAp+%5 G.P B1: HAp+%5 G.P

A2: HAp+%5 G.P + %5 KITOSAN | B2: HAp+%5 G.P+%5 KITOSAN
A3: HAp+%10 G.P B3: HAp+%10 PERLIT

A4: HAp+%15 G.P B4: HAp+%15 G.P

A5: HAp+%15 G.P+ %5 KITOSAN | B5: HAp+%15 G.P %5 KITOSAN
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4.2. Deneyde Kullanilan Yontem

Hidrotermal sentez i¢in CaNQ; (0.2M) ve P,Os (0.12M) hazirlandi ve 15 ml damitilmis su
icinde karistirildi. Numunelerin karistirilmasinda kullanilan ultrasonik banyo Sekil 4.3a’da
gosterilmigtir. Takviye elamani olarak kullanilan genlestirilmis perlitin(G.P) igerigi Tablo 4.1°de
verilmigtir. Takviye elemanlar1 Tablo 4.3’de verilen oranlara gére 15 ml damitilmis su igerisinde
Sekil 4.3 a’daki ultrasonik banyoda ¢o6ziindiiriilmiistiir. Daha sonra elde edilen iki soliisyon
Sekil 4.3 b’de gosterilen DAIHAN Scientific MS-MP8 marka manyetik bir banyoda 30 dakika
boyunca birbiri iginde ¢6ziindiiriildii. Soliisyonun pH (10) ayar1 i¢in amonyak ilavesi yapildi.
Elde edilen soliisyon altlik malzememiz ile FYTRONIX Elektronik Teknolojileri A.S tarafindan
temin edilen hidrotermal cihazimiz igerisine yerlestirildi. Cihazimiz sicaklik ve zaman olmak
iizere iki kontrol panelinden ve bir hidrotermal reaktorden olusmaktadir. Cihazimiz 180 © C’de 12
saat ayarlandi ve kaplama islemi yapildi. Kaplama islemi siiresinde olusan i¢ basing
kullandigimiz ¢6zelti miktar1 ve sicaklik ile otomatik ayarlanmig olup gaz giris ve ¢ikisi cihaz
iizerindeki vanalar ile ayarlandi. Hidrotermal akim semasi Sekil 4.4’de gosterilmektedir.
Titanyum ve alasimlari 880-960 °C sicaklik araliginda o-f donilisim sirasinda hacim
degisikliklerinden dolayi[121] c¢alismamizda sinterleme sicakliklari 900°C ‘nin altinda
yapilmustir. Bu yiizden kaplanmis numuneler Sekil 4.5°de gdsterilen MTI Corporation KSL-110X
marka 1s1l islem firninda 400°C baslanip 10 dakika arayla 100°C sicaklik arttirilarak firinda
bekletilmistir. Son olarak 850°C” de 30 dakika bekletildikten sonra sinterleme islemi bitirilmistir.

(a) (b)

Sekil 4.3. Karistirici a) ultrasonik b) manyetik
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Ca(NOs) P20s
Cakaynag (02 M) P kaynag (0.12M)

| CaP=1,67 |

\L Amonyum hidroksit
Ph=10

4

b

sollisyonu 15 ml

] N
Takviyelerin /

soliisyonu 15 ml

| Karisim 30 ml |

Kaplanmis
Numune

Sekil 4.4. Hidrotermal Sentez

Sekil 4.5. Numunelerin sinterlenmesinde kullanilan 1s1l islem firini

4.3. Kaplamalarin Yiizey Piiriizliiliigii

Ti6Al4V alt malzememizin kaplamadan 6nce ve kaplamadan sonra DTI-SRT-6210 marka
portatif yiizey piuriizliiliigii test cihazi ile Olglimleri yapilmistir. Yiizey piriizliliiklerinin

Olciimiinde her numunenin farkli bolgelerinden 3’er adet Olglimii alimip ortalamalari
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hesaplanmistir. Sekil 4.6’da portatif yilizey piirtizliilliigii cihaz1 goriilmektedir. Tablo 4.4’de

numunelere ait ylizey puriizliiliigii degerleri verilmistir.

-

Sekil 4.6. Yiizey piiriizliliigii cihazi

Olgiimde izlenen islem basamaklari asagida siralanmistir.

o Cihaz kalibre edildikten sonra, numune diiz bir sekilde zemine yerlestirilmistir.

e Cihazin iizerindeki Ol¢im wucu numunenin yiizeyine paralel olacak sekilde
konumlandirilmistir.

e Cihaza bagla komutu verildikten sonra 6l¢iim ucu numune iizerinde yatay bir sekilde
ilerlemisgtir.

e Olgiim ucundaki elmas numune {izerinde dikey olarak asag1 ve yukar giderek piiriizliiliik

bilgisini ekrana vermistir.

Tablo 4.4. Numunelerin Yiizey Piiriizliiligi Degerleri

Ti6Al4V | Al A2 | A3 Ad AS Bl B2 B3 B4 B5
Ra 2.57 1.20 | 1.21 | 2.62 | 0.56 | 0.842 | 0.71 | 0.76 | 0.58 | 2.25 | 0.53
Rz 7.27 342 | 344|741 | 1.58 | 238 | 202 | 217 | 143 | 641 | 1.50
Rq 2.67 1.35 | 130 | 272 | 0.64 | 085 | 0.74 [ 0.79 | 0.55 | 2.49 | 0.53
Rt 7.35 345 | 347|749 | 1.60 | 240 | 2.04 |2.19| 145 | 647 | 1.01

Ra: Aritmetik ortalama sapma
Rz (JIS): 5 tane en yiiksek 5 tane en algak noktanin ortalamasi
Rt:Tim o6l¢lim uzunlugu i¢in maksimum yiikseklik ile maksimum derinligin toplami

Rq:Aritmetik ortalalama sapmalarin karakokii anlaminda bir parametredir.
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4.4. In Vitro Testler

Yar1 kararli tampon ¢dzeltisi olarak bilinen ve iyon konstrasyonu bakimindan insan kan
plazmasina benzerlik gdsteren yapay viicut sivilar1 (Neuman at al ., 1958)[122], (Kokubo 1990-
98)[123], (Ohtsuki at al, 1992)[124], (Li, at al., 1992-94)[123] ve (Tas at al., 1998-2000)[4,126]
tarafindan calisilmistir. Ancak yapay viicut sivist tuzlar kullanilarak ilk kez 1982 de Ringer
tarafindan olusturulmustur. Tablo 4.5°de insan kan plazmasinin yapay viicut sivilar ile

karsilastirilmasi verilmistir.

Tablo 4.5. Insan Kan Plazmasi ve YBS nin Iyon Konstrasyonu [123-126]

Iyon Kokubo at al (mM) | Tas (mM) Insan Plazmasi (mM)
Na 142.0 142.0 142.0
Cr 147.8 125.0 103.0
HCOs 4.2 27.0 27.0
K* 5.0 5.0 5.0
Mgt 1.5 1.5 1.5
Ca? 2.5 2.5 2.5
HPO,* 1.0 1.0 1.0
SO4* 0.5 0.5 0.5

Ringer ¢ozeltisi, organ ya da doku iizerinde yapilan in vitro testlerde siklikla kullanilir.
Ayrica titanyum kaplamalarin degerlendirilmesinde de siklikla kullanilir[127-130]. Ringer
¢Ozeltisi ve insan kaninin kimyasal bilegsimi Tablo 4.6 da verilmistir. Bu tez kapsaminda segilen
bazi numuneler(B1, B2 ve B4) Ringer Laktat ¢ozeltisinde 1, 10 ve 25 giin bekletildi. Ringer
¢ozeltisine ait bilgiler Sekil 4.7 ve Tablo 4.7’de verilmektedir.

Tablo 4.6. Insan Kaninin ve Ringer C6zeltisinin Kimyasal Bilesimi[131]

Concentration (mMol L)
Ion Human Blood Plasma Ringer's Solution
Na* 142.0 147.2
K* 5.0 4.0
Mg 1.5 -
Ca* 2.5 2.2
Cr 103.0 155.7
HCO5 27.0 -
HPO, 1.0 -
SO4* 0.5 -
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Sekil 4.7. Ringer Laktat Cozeltisi

Tablo 4.7. Her 100 ml de bulunan Ringer Laktat Cozeltisinin Icerigi

Sodyum Kloriir 0.60 g
Sodyum Laktat(%100) 031g
Potasyum Kloriir 0.03 g
Kalsiyum Kloriir.2H,O 0.02¢g
Enjeksiyonluk su k.m.

Her numune i¢in 75 ml Ringer Laktat Cozeltisi alinarak Sekil 4.8 a’da gosterilen agzi
kapakli kaplarimiza aktarildi. Daha sonra in vitro isleminin gergeklesmesi igin Sekil 4.8 b’ deki

Elektro-Mag M5040P marka etiivde 37° C bekletilmeye baglandi.

(b)

Sekil 4.8. In vitro numunelerinin bekletme siireleri i¢in kullanilan a)kapali kaplar b) etiiv
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1,10 ve 25 giin bekletilen numunelerin yiizey piiriizliilik degerleri Tablo 4.8’de verilmistir.

Tablo 4.8. In vitro numunelerin yiizey piirtizliligii degerleri

B1 B2 B4
Ra: 1.2373 |Ra: 0.8643 |Ra:0.3153
IN VITROSUZ |Rz:5.327 |Rz:2.4456 |Rz:0.8923
Rqg: 1.4206 |Rg:0.79 Rg: 0.3603
Rt: 5.39 Rt: 2.609 Rt: 0.9186
Ra: 3.65 Ra: 0.82 Ra: 5.38
Rz: 10.33 Rz:2.33 Rz: 15.23

1.GUN
Rq: 3.95 Rq: 0.88 Rq: 6.46
Rt: 10.41 Rt: 2.36 Rt: 15.38
Ra: 2.94 Ra: 1.25 Ra: 3.99

10.GUN Rz:8.33 Rz: 3.53 Rz: 11.29
Rq:3.06 Rqg: 1.27 Rq: 4.64
Rt:8.41 Rt: 3.57 Rt: 11.4
Ra: 4.88 Ra: 0.63 Ra: 5.76

25.GUN Rz: 13.8 Rz:1.79 Rz: 16.30

Rq:5.128 |Rq:0.87 |Rq:36.86
Rt:13.93 |Rt:1.81  |Rt:16.46

4.5. SEM ve EDX Analizleri

Bu tez calismasi kapsaminda, tiim numunelerimize SEM analizi Sekil 4.9’da gdsterilen
Firat Universitesi Bilimsel ve Teknoloji Arastirma Laboratuvarinda bulunan Zeiss marka, EVO

MA10 model taramal1 elektron mikroskobu cihaz1 kullanilmistir.

3
e L ual
‘ (LT

Sekil 4.9. SEM ve EDX analizleri i¢in kullanilan Zeiss - EVO MA10 cihazi
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4.6. XRD Analizi

In vitro oncesi segili 2 numune ve in vitro sonrasi 1 numune olmak iizere toplam 3
numunenin XRD analizi Sekil 4.10°da gosterilen Atatiirk Universitesi Dogu Anadolu Yiiksek
Teknoloji Uygulama veAragtirma Merkezinde (DAYTAM) bulunan PANalytical Empyrean X-
1511 kirimim cihazi ile yapilmistir. XRD analizleri 5kV/40mA*“de Cu-Ko radyasyon ile her bir
numune 4 °/dk tarama hizinda 26-6, 10-90° a¢1 araliginda, yapilmistir.

Sekil 4.10. Numunelerin XRD analizlerinin yapildigi PANalytical Empyrean cihazi

4.7. FTIR Analizi

10 giinliik in vitro numune sonrasi tiim numunelerin Sekil 4.11°de gosterilen FTIR (Fourier
transform -red) spektroskopi analizleri, Thermo scientific- Nicolet is50 marka cihaz(Firat

Universitesi Merkez Laboratuvar) ile gerceklestirilmistir.

Sekil 4.11. FTIR analizleri i¢in kullanilan Thermo scientific- Nicolet is50 cihazi
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S. BULGULAR VE TARTISMA

Tezin bu boéliimiinde, hidrotermal yontemle kompozit kaplama yapilan numunelerin
sonuclarimin  yorumlanmasina yer verilmistir. Ik olarak kompozit kaplamada kullanilan
hidroksiapatitin, genlestirilmis perlitin ve kitosanin kullanim gereksinimleri agiklanmistir. A ve B
numune gruplarmin sonuglarin karsilagtirilmast i¢in yapilan SEM, EDX, XRD, FTIR gibi
Olciimlere yer verilmis ve in vitro uygulamasi agiklanmustir.

Doku hasarlarinin onarilmasinda bir biyomalzemeden beklenen en biiylik o6zellik
biyouyumlu olmasidir. Yani istenmeyen etkiler gostermemeli ve g¢evresindeki dokularla uyum
icerisinde olmasi gerekir[1]. Ama bazi1 durumlarda biyomalzemeler doku ile etkilesime gecemez
yani dogal doku ve organ Ozelligi sergileyemez. Bu gibi durumlarda kemik dokusununda
iceriginde yiliksek oranda bulunan hidroksiapatit kullanilir[87, 101, 132]. Kemik dokusu
incelendiginde ortalama %25 su, % 30 organik madde ve % 45 inorganik maddeden olusur[133,
134]. Inorganik matrisin icerigi incelendiginde %90-95 hidroksiapatit (Cajo(PO4)s(OH)2)
kristalleri seklinde bulunan kalsiyum ve fosfor iyonlarindan olustugu gézlemlenir. Geriye kalan
iyonlar ise; magnezyum, sodyum, potasyum ve florlirdiir[133,135-137]. Hidroksiapatit
miilkemmel biyouyumlulugu ile biyoaktivitesinden dolay1 yapay kemik olarak ¢esitli protezlerin
yapiminda ve metalik biyomalzemelerin kaplanmasinda sik¢a kullanilan biyoseramiktir[138].
Yapilan caligmalarda sert kemiklerin ve hasara ugramis dokularin yenilenmesi i¢in dokuya
baglanma hiz1 olan biyoaktif camlar kullanilir. Biyoaktif camlarin igerigindeki %60 SiO,, CaO,
Na,O ile P,Os sayesinde biyouyumlulugu fazladir ve viicut sivilari ile temaslari halinde aktif hale
gecerler. Biyoaktif camlardaki fosfat, camin biyoaktif olmasini saglamaktir ve sadece ylizeyde
bulunan kalsiyum fosfatin ¢ekirdeklenmesine yardim eder. Bu yiizden kritik bilesen degildir.
Kritik bilesen roliinii oynayan silikat camin erimesini ve homojenlesmesini saglar[139,140].
Biyocamlarin igerigindeki diger bilesikler ise yumusak dokular ile bag olusturabilen MgO ile
ALOs  diir] 141,142-145]. Ayrica hidroksiapatit bazli biyokompozitler HA-aliimina, HA-
zirkonya, HA-biyocam ve HAw (visker) kompozitler vb. olusmaktadir[146]. Aliimina ve
zirkonya viicutta korozyona ugramadigi i¢in iskelet sisteminin onariminda sik¢a kullanilir[46].
Tablo 4.1’de ki genlestirilmis perlitin kimyasal igerigine bakildiginda biyoaktif camlarin
icerigiyle benzer oldugu goriilmektedir. Ayrica diinya rezervleri ile kiyaslandiginda iilkemizde
¢ok yiiksek rezerve sahip oldugundan elde etmek kolaydir. Kolay temin edilebilir olmasi,
biyocama gore daha ucuz olmasi ve kimyasal igerigi bakimindan biyocama benzer olmasi
nedeniyle bu c¢alismada kullanilmistir. Cogunlukla kullanilan biyoaktif camlara ve cam

seramiklere ait kompozisyonlar (yiizde agirlik) Tablo 5.1’de goriilmektedir.
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Tablo 5.1. Biyoaktif camlarin ve cam seramiklerin kompozisyonu (% Agirlik)[147]

Malzeme 4585 45S5-F 45S5-B5 5224.6 Ceravital Stabilize A-W
Biyocam Biyocam Biyocam Biyocam Ceravital Cam
Seramik
Si0; 45.0 45.0 45.0 52.0 40-50 40-50 34.2
P>0s 6.0 6.0 6.0 6.0 10-15 7.5-12.0 16.3
CaO 24.5 12.3 24.5 21.0 30-35 25-30 44.9
Na,O 24.5 24.5 24.5 21.0 5-10 3.5-7.5 -
B,03 - - 5.0 - - - -
CaF» - 12.3 - - - - 0.5
K>O - - - - 0.5-3.0 0.5-2.0 -
MgO - - - - 2.5-5.0 1.0-2.5 4.6
ALLOs - - - - - 5.0-15.0 -
TiO, - - - - - 1.0-5.0 -
TaxOs - - - - - 5.0-15.0 -

Diger takviye elamanimiz olan kitosan ise biyouyumlu, biyoakfit ve biyobozunur gibi
Ozelliklerinden dolayr doku miihendisliginde sikga kullanilmaktadir[148,149]. Ayrica kimyasal
0zelligi sayesinde hiicre yapigmasini ve ¢ogalmasini destekler. Kitosan, in vitro ve in vivo kemik
doku olusumunu destekleyen gozenekli iskelet yapmin olusumuna izin verir. Bu &zellikleri
sayesinde hidroksiapatit ile yapilan c¢alismalarda siklikla kullanilirlar[36]. Ayrica Lee ve
arkadaslarinin yapmis oldugu ¢alismada kitosanin yerine, kitosan-silika hibrit membranlarin daha
iyi kemik rejenerasyonu yaptigi goriilmiistiir[ 150]. Genlestirilmis perlitin igeriginde silikat orani

fazla oldugu i¢in bu ¢aligmada kullanilmugtir.

5.1. Kaplamalara ait SEM, EDX Analizi Sonuclar

A(6n 1s1l islemsiz) ve B(6n 1sil islemli) grubuna ait numunelerin 500-2000-5000X
biiyiitmelerde SEM analizi alinmistir. Ayrica her numuneye ait EDX analizi ve yan kesitinden
alimnan SEM goriintiileri verilmistir. A grubuna ait numunelerin SEM ve EDX Sekil 5.1-5.13

arasinda verilmistir. B grubu numunelerine ait SEM ve EDX Sekil 5.14-5.26 arasinda verilmistir.
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e z ~. % B 5 , N Ta
. Signel A= SE1 Date :24 Jul 2019 10 pm EHT = 20.00 kv Signal A= SE1 Date :24 Jul 2019
i WD = 75mm Mag= 500X Time :11:06:08 — WD = 7.5 mm Mag= 200KX Time :11:05:14

(a) (b)

Gl E] AN Series  Net umn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)

[wt.§) [wt.%) [at.y) (wt.4)
B 7 22 K-series 14012 42.29 55.30 33,92 1.26
M 0 8 K-series 802 22.72 20.71 54.54 5.51
i Ca 20 K-series 4487 8.59 11.23 8.23 0.32
t P 15 K-series 1299 2,08 2,72  2.58 0.13
V 23 K-series 192 0.60 0.78 0.45 0.07
§ Al 13 K-series 65 0.14 0.18  0.20 0.05
Si 14 K-series 48 0.07 0,09  0.10 0.04
N 7 K-series 0 0,00 0,00 0.00 0.00
Na 11 K-series 0 0.00 0.00 0.00 0.00
O A Total: 76.47 100.00 100.00

(©) (d

Sekil 5.1. Al numunesine ait a)500X b)2000X ¢)5000X d) 500X genel EDX biiyiitmedeki SEM goriintiileri

AN Series Net unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)

[we.%] [wt.%] [at.%] [we.%]
i 22 K-series 3788 50.21 58.46 35.00 1.70
§ K-seriea 223 27.48 32,00 57.33 10.14
20 K-series 599 5,02 £.84 4.18 0.30

14 K-series 328 2.15 2.50 2.56 0.20
23 K-series 33 0.45 0.52 0.29 0.11
15 K-series 47 0.35 0.41 0.38 0.08
13 K-series 24 0.22 0.26 0.28 0.08
7 K-series 0 0.00 0.00 0
11 K-series o 0.00 0.00 ]

Total: B85.88 100.00 100.00

AN Series Net unn. C norm., C Atom. C Error (1 Sigma)

[wt. %] [wt,%] [at.%] [wt. %]

i 22 K-zeries 3358 87.81 84,14 £5.92 2.9
f K-series §2 14.27 13,88 32.01 9,40
23 K-series 48 1,11 1.06 0.78 0.19
20 K-series 42 0.5 0.53 0.50 0.12
15 K-geries 26 0.3 0.32 0.39 0.10

i 14 K-series 15 0,18 0,18 0.24 0.08
13 K=series 1 0.12 0.12 0.11 0.08
T K-series 0 0.00 0.00 0.00 0.00
11 K-series 0 0.00 0,00 0.00 0.00

Total: 104.4% 100.00 100.00

Sekil 5.2. Al numunesine ait bélgesel EDX
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EHT = 20.00 kv Signal A = SE1 Date :24 Jul 2019 10pm EHT =20.00 kv Signal & = SE1 Date :24 Jul 2018
WD = 75 mm Mag= 500X Time 11:16:32 — WD = 7.5 mm Mag= 200KX Time 11:15:53

(a) (b)

El AN Series Net unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)

[we.%] [wt.%] [at.%] [wt. %]
Ca 20 K-series 4520 25.58 39.88 23.25 0.90
0 8 K-series 361 20.23 31.54 46.05 6.31
P 15 K-series 1957 7.68 11.97 9.03 0.40
C 6 K-series 103 5.48 B.55 16.63 2.74
Ti 22 K-series 346 3.10 4.83 2.36 0.23
S5i 14 K-series 448 1.51 2.35 1.95 0.14
Al 13 K-series 48 0.22 0.35 0.30 0.06
Na 11 K-series 21 0.20 0.32 0.32 0.08
V 23 K-series 15 0.14 0.21 0.10 0.06
N 7 K-series 0 0.00 0.00 0.00 0.00

2 pm EHT = 20.00 kv Signal A = SE1

WD = 7.5 mm Mag= 500KX :T«Zi:iuc‘lé?m . Total: 64.13 100.00 100.00

(©) (d)

Sekil 5.3. A2 numunesine ait a)500X b)2000X ¢)5000X d) 500X genel EDX biiyiitmedeki SEM goriintiileri

AN Series Net unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)

[wt.%] ([wt.¥] ([at.§] [wt.§)
20 K-series 4486 21.38 33.86 20.27 0.75
8 K-series 452 21.28 33.72 50.55 6.16
i 22 K-series 1000 7.43 11.78 5.90 0.36
15 K-series 1871 6.41 10,16 7.87 0.34
6 K-series 76 3.50 5.54 11.07 1.98
13 K-series 385 1,56 2.48 2.20 0.15
i 14 K-series 478 1.42 2,25 1.93 0.13
11 K-series 16 0.13 0.21 0.22 0.06
23 K-series 0 0.00 0.00 0.00 0.00
7 K-series 0 0.00 0.00 0.00 0.00
Total: 63.12 100.00 100.00
Series Net unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)
[wt.$) %] [at.%) [we.%)
K-series 14653 25.78 8 16.33 0.82
K-series 1562 21.32 95  45.08 4.32
K-series 1078 19.63 73 31.16 4.38
K-series €980 8.03 52 6.58 0.36
2 K-series 519 1.43 1.88 0.76 0.10
K-series 82 0.08 0.11 0.07 0.04
K-series 11 0.03 0.04 0.02 0.03
K-series 0 0.00 0.00 0.00 0.00
K-series 0 0.00 0.00 0.00 0.00
K-series 0 0.00 0.00 0.00 0.00

Total: 76.30 100.00 100.00

Sekil 5.4. A2 numunesine ait bélgesel EDX

42



20 pm EHT =20.00 kv Signal A= 8E1 Date :24 Jul 2019 10pm EHT = 2000 kv Signal A = SE1 Date :24 Jul 2018
H WD = 75mm Mag= 500X Time :11:24:43 — WD= 7.5mm Mag= 200KX Time :11:24:10

b)

El AN Series Net unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)

[wt.%] [wt.%] [at.%] [wt.%]

M Ca 20 K-series 6723 30.64 48.67 31.09 1.02

L 0 8 K-series 481 21.49 34,14 54.63 6.09

P 15 K-series 2834 8.89¢ 14.20 11.73 0.44

51 14 K-series 401 1.10 1.74 1.59 0.11

Al 13 K-series 103 0.39 0.62 0.59 0.08

Ti 22 K-series 28 0.21 0.33 0.18 0,07

V 23 K-series 19 0.14 0.22 0.11 0.06

Na 11 K-series 6 0.04 0.07 0.08 0.05

N 7 K-series 0 0.00 0.00 0.00 0.00

m : pE— o 20 ' : 62,95 100. ,
= e, mEeze FoRRLi G255 R0 10000

(c) (d)

Sekil 5.5. A3 numunesine ait a)500X b)2000X ¢)5000X d) 500X genel EDX biiyiitmedeki SEM goriintiileri

Series Net unn, C norm., C Atom, C Error (1 Sigma)

(Wt.%] [wt.§] [at.%] [Wt.8]
2 K-series 7230 22.05 31.17 16.37 0.70
K-series 808 19,73 27.90 43.83 &N
K-series 8317 16.26 22.99 14.42 0.54
K-series 366 6,13  8.67 18.15 1.92
K-series 3721 5.40 7.64 6.20 0.27
K-series 241 0.75 1.06 0.52 0.08
K-series 203 0.26 0.37 0,33 0.05
K-series 60 0.11 0.15 0.14 0.04
K-series T 0.03 0.04 0.04 0.04
K-series 0 0.00 0.00 0.00 0.00

100 pm
Total: 70.72 100.00 100.00

Series Net unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)

[wt.2] [wt.%] [at.%] [wt. %]

K-series 3026 47.78 57.74 33.36 1.68
K-geries 203 29.77 35,98 62.21 11.35
K-series 293 2.90 3.50 2.42 0.23
K-geries 71 1.16 1.40 0.76 0.17
K-series 126 1.09 1.31 L7 0.14
K-series 1 0,03 0,04 0.05 0.06
K-series 3 0.02 0.02 0.02 0.04
K-series 0 0.00 0.00 0.00 0.00

| N 7 K-series 0 0,00 0.00 0.00 0.00

g Total: 82,75 100.00 100.00

Sekil 5.6. A3 numunesine ait bélgesel EDX
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B Sy A =S Jam 28 ul 1Y EHT = 20,00 kV Signal A= SE1 Date 24 Jul 2019 ZEISY|
= W= rEam WAz BIDE [RIEEN — WD = 7.5 mm Mag= 200KX Time :11:33:01

El AN Series Met unn. C norm. C Atom. C Errer (1 Sigma)

[we.%] [wt.%] [at.%] [wt.%]

Ti 22 K-series €336 44.62 56.36 34.70 1.42

0 & K-series 352 23.37 29.52 54.38 7.34

Ca 20 K-series 1541 6.%0 8.71  6.41 0.31

P 15 K-series 764 2.87 3.63  3.45 0.20

V 23 K-series 187 1.35 1.71 0.9 0.14

Al 13 K-series 11 0.05  0.07  0.07 0.04

N 7 K-series 0 0,00 0,00 0.00 0.00

Si 14 K-series 0 0,00 0,00 0.00 0.00

Na 11 K-series 0 0.00 0.00 0.00 0.00

2pm EHT =2000kV s-yuA:sst Date 24 Jud 2019 I

WOz Wus AKX Tetoe . Total: 79,16 100.00 100,00

(c) (d)

Sekil 5.7. A4 numunesine ait a)500X b)2000X ¢)5000X d) 500X genel EDX biiyiitmedeki SEM goriintiileri

AN Series Net unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)

[wt.®) [wt.%] [at.%) [wt.%]

8 K-series 506 28.63 39.74 61.40 7.98

20 K-series 4651 27.11 37.63 23.21 0.94

15 K-series 2202 8.96 12.43 9.92 0.45

i 22 K-series 743 6.81 9.46 4.88 0.36
23 K-series 21 0.20 0.27 0.13 0.07

11 K-series 17 0.18 0.24 0.26 0.08

13 K-series 30 0.15 0.22 0.20 0.06

14 K-series 0 0.00 0.00 0,00 0,00

N 7 K-series 0 0.00 0.00 0.00 0.00

Total: 72.03 100.00 100.00

Seriea Net unn. C norm. € Atom. € Error (1 Sigma)

[wt.§] [wt.%] [at.®] [Wt. 4]
K-series 9472 56.19 €8.09  47.54 1.72
K-series 260 16.56 20.07 41.94 5.79
K-meries 1854 B.16 1.47 6.23 .28
K-series 7851 2.4% 2.97 3.21 0.17
K-series 150 0.97 1.18 0.77 0.11
K-serjes 13 0.13 0.15 0.22 0.07
K-zeries 20  0.06 0.07 0,09 0.04
K-aerles 0 0,00 0.00 0.00 0.00
K-meries 0 0.00 0.00 0.00 0.00

Total: 92.53 100.00 100.00

Sekil 5.8. A4 numunesine ait bélgesel EDX
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20 pr EHT = 2000 kv Signal A = SE1 Date :24 Jul 2019 10pm EHT =20.00 kv Signal A= SE1 Date :24 Jul 2019
WD = 75mm Mag= 500X Time :11:42:33 WD = 7.5 mm Mag= 2.00KX Tima :11:42:04

(a) (b)

El AN Series Net unn., C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)

[wt.%] [wt.%] [at.%] [wt.%]

Ti 22 K-series 23783 60.74 69.48 44,46 1.76

0 8 K-series 866 23.83 27.25 52.19 5.65

V 23 K-series 496 1.31 1.50 0.90 0.10

Ca 20 K-series 472 0.7 0.84 0.65 0.07

®C 6 K-series 3% 0.48 .55 1.41 0.3

P 15 K-gseries 105 0.15 0.17 0.17 0.04

Al 13 K-series 67 0.13 0.15 0.17 0.04

51 14 K-series 29 0.04 0.04 0.05 0.03

Na 11 K-series 1 0.01 0.01 0.01 0.03

N 7 K-series 0 0.00 0.00 0.00 0.00

2pm EHT =20.00 k¥ Signal A = SE1 Date 24 Jul 2019 ﬁ Total: 87.42 100.00 100.00
WD = 7.5mm Mag= EOOKX Time :11:36:51

(© (@

Sekil 5.9. A5 numunesine ait a)500X b)2000X ¢)5000X d) 500X genel EDX biiyiitmedeki SEM goriintiileri

AN BSeries Net unn. C norm. C Aton. C Error (1 Sigma)
[we. %] [we.%] [at.%) [we. ¥]
i 22 K-zeries 4534 62.04 71.88 47.0% 2
B K-series 141 21.34 24,85 48.47 9
23 K-series 116 1.65 1.80 1.17 ]
& FK-series 12 (.84 0.97 .54 1
20 K-geries 39 0.33 0.38 0.30 0
15 K-series 3¢ 0,28 0,32 0,33 0.08
i 14 Keseries 11 0.08 0.09 0.10 0
0.00 0.00 0.00 ]
0.00 0.00 .00 1]
0.00 0.00 0.00 0

13 K-zeries ]
7 K-series 1]
11 K-series 0

3633 . . Total: 86,55 100.00 100,00
SE_MAG: 5000 x HV: 20.0 kV. WD: 7.7 mm Px: 62 nm e s

El AN Serieas Net unn. C norm. C Atom, C Error (1 Sigma)

[we.%] [we.%] [at.%] [we.%)

Ti 22 K-series 3534 38.98 35,85  14.23 1.34
8 K-series 388 36.28 33.45 39.61 11.01

& K-series 714 31.12 28.70 45.28 1.80

23 K-series 78 0,90 0.83 0.31 0.13

Ca 20 K-szeries 113 0.78 0.72 1]

15 K-series 42 0.23 0.21 0,13 0.07
Al 13 K=zeriez 15 0.10 0.08 0.07 0.05
Na 11 K-series 3 00.04 0.04 0,03 0,05
Si 14 K-szeries 2 nm 0,01 0,01 0.03
N 7 K=-series a  0.00 0.00 0.00 0.00

Total: 108.45 100.00 100.00

Sekil 5.10. A5 numunesine ait bolgesel EDX
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Sekil 5.1-5.10 arasinda A serisi grubundaki tim numunelerin yiizey kaplamalarinda
birbirine baghh ve goézenekli bir yap1 varoldugu goriilmekte, ancak homojen bir dagilim
goriilmemektedir. Kaplama yilizeyi homojen dagilim gdstermemesi osteonintegrasyonu daha
kolay hale getirir[27]. Goriilen gozenekli yapinin genlestirilmis perlitin ve hidroksiapatitin
yapisindan kaynaklandigi diisiiniilmektedir[151]. Cilinkii hidroksiapatitin morfolojisi piiriizlii ve
gozenekli oldugundan kemik iireten hiicrelerde siklikla kullanilir. Gozeneklilik ¢apt 100um' den
bliyiik ise makro gozenek ve gozeneklilik ¢apr 10um' den kiigiik ise mikro gézenek olabilir.
Gozeneklilik yiizey alanini arttirir ve kemik hiicresi biiyiimesi i¢in daha fazla alan saglar[152].
Regina ve C. A. [153] tarafindan bilesimleri % 44.97-58.47 SiO,, % 17.79-24.49 CaO, % 17.76-
24.55 Na,O, % 5.98-5.99 P,Os arasinda bir biyoaktif cam iiretilmistir. Uretilen bu cam yapay
viicut stvisinda bekletilmis ve kalsiyum fosfat tabakasini olusturmustur. Diger bir ¢alisma ise
Bobkova ve arkadaslar1 SiO,, AlO,,CaO,P,Os ve K,O kullanarak gozenekli cam seramik
iretmiglerdir. Elde ettikleri numunelere biyolojik ve toksikolojik testler yaparak, fosfat icerikleri
yiiksek oldugu icin kemik uygulamalarinda kullanilabilecegini desteklemislerdir[154].
Regina’nin ve Bobkova’nin ekibinin kullandiklar1 camlarin icerikleri genlestirilmis perlitin
icerigiyle benzer oldugu i¢in bizim c¢alismamizda genlestirilmis perlit tercih edilmistir.
Genlestirilmis perlit yapisinda ¢ok miktarda Al,Osz ve SiO; icermesinin yani sira MgO, CaO ve
Fe,Os de igerir. Ayrica eser miktarda da olsa Na,O, CaF,, P,Os icermektedir. EDX analizinde

goriilen bilesen yogunlugunun genlestirilmis perlitin igerigini destekler niteliktedir.

WD = 8.0mm Mag= 500KX Time :13:11:69

2pm EHT = 20,00 kv Signal A= SEY Dete 24 Jul 2018 W 2pm EHT = 20.00 kv Signal A = SEY Date :24 Jul 2019 ﬁ

WD=85mm Mag= 500KX Time :13:18:54

(a) (b)

Sekil 5.11. Yan kesit SEM analizi a)Al b)A2

Sekil 5.11°de ki Al ve A2 numuneleri %5 genlestirilmis perlit icermekte olup, A2
numunesi ayrica %5 kitosan takviyesi igermektedir. A1 ve A2 numuneleri kitosan takviyesi
bakimindan kiyaslandiginda, kaplama kalmhiginin yaklasik 4.863pm’den 9.902um’ye arttigi

gozlemlenmistir. Ciinkii kitosan sahip oldugu kimyasal yapisi sayesinde hiicre yapigsmasini,
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cogalmasini destekler ve in vitro, in vivo kemik doku olusumunu saglayan igsel baglantili

gbzeneklerin olusumuna imkan saglamaktadir[155].

EHT =2000KV Signal &= SE¢ Dt 24 Ju 2018 2pm EHT = 1500 KV Sigral & = §E1 Date 28 Now 201§ H EHT=2000 Sigral 4 = SE1 Date 24 Jul 2018
W= B mn Meg= SLAKX Time :13:11:59 W0= B0mm Nag= BODKX Time 112:36:13 WO = B5mm Weg= 500KX Time 13:2532

(a) (b) (©)

Sekil 5.12. Yan kesit SEM analizi a)A1 b)A3 c)A4

Sekil 5.12 ye bakildiginda genlestirilmis perlitin agirlikga orant arttikca kaplama
kalinliginda artmalar ve azalmalar saptanmistir. Genlestirilmis perlit oram1 agirlikca %5 iken
kaplama kalinligimiz yaklasik 4.86um iken bu oran %10 a ¢ikarildiginda kaplama kalinligimiz
yaklagik 2 kat(9.19 pm) arttigi gozlemlenmistir. Ancak genlestirilmis perlit takviyesi %15
oldugunda kaplama kalinligimizin beklenmedik bir sekilde 2.87um oldugunu goézlemledik. Bu
elde ettigimiz en disiik kaplama kalinligidir. Bunun nedeni tam olarak bilinmese de takviye
elemanlarinin bazi literatiir Orneklerinde de rastladigimiz sinirlayici oranlart  oldugunu
gozlemledik. Takviye elamanlarinin sinirh olmasi ile ilgili bir ¢alisma Demirkol ve arkadaslart
tarafindan yapilmistir. Demirkol ve arkadaglart sentetik hidroksiapatite agirlikca %5, 10
oranlarinda ticari inert cam ilave ederek kompozitler olusturmuslardir. Sinterlemenin etkisini
gozlemleyebilmek i¢in 1000-1300°C araliginda segilmistir. Ticari inert camin ilavesinin artmast
ile mekanik 6zelliklerde azalmalar oldugunu gozlemlemislerdir. Sinterleme sicakligi 1300 C olan
ve agirhkca %5 ticari inert cam kullamilan kompozitlerde, daha 1iyi sonuglar

gozlemlemislerdir[156].
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Sgral A= SE Oate 24 342015 —_— N Tt 7 58 [N
WO=85em Mag= S00KX Time 132522 _| WD RO ey - EIOEX Tne 132423
(a) (b)

Sekil 5.13. Yan kesit SEM analizi a)A4 b)AS5

Sekil 5.13 numuneleri kiyaslandiginda genlestirilmis perlit orani agirlikca %5 iken yapilan
kitosan takviyesinde kalinligin daha ¢ok arttigi gézlemlenmistir. Buda bize kitosan takviyesinin
daha diisiik genlestirilmis perlit takviyelerinde kalinlig1 arttigini gosterir. A4(2.87um) ve AS5(6.76
pm) numuneleri kiyaslandiginda ise elde edilen en diisiik kalinliga kitosan takviyesi yapilinca
kalinhigm arttignr gézlemlenmistir. Elde edilen bu veriler ise bize kitosanin hiicre tutunmasi,

cogalmasini| 157] destekledigi niteliktedir.

. CiTm Bk Aami s, AE Caln 24 w2019 10um EHT = 20,00 v/ Signal A = SE1 Date :24 Jul 2019
| WE- Afnn P Tine e nE — WD = 9.0mm Mag= 2.00 KX Time 114:26:26

Sekil 5.14. B1 numunesine ait a)500X b)2000X ¢)5000X d) 500X genel EDX biiyiitmedeki SEM
goriintiileri
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El AN Series Net unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)

[wt.4] [wt.}] [at.%] [ut.4]
Ca 20 K-series 2711 27.78 42.58 28.31 1.08
0 8 K-series 188 20.83 31.94 53.18 B.19
P 15 K-series 1236 8.87 13.5¢ 11.69 0.50
Ti 22 K-series 451 7,36 11,29 £.28 0.48
i 14 K-series 41 0.26  0.39  0.37 0.07
Rl 13 K-series 9 0.08 0.13  0.13 0.05

23 K-series 3 0,08 0.07 0.04 0.05
B 7 Keseriea 0 0.00 0.00  0.00 0.00
Na 1] K-series ¢ 0,00 0.00 0.00 0.00

Total: €5.22 100.00 100.00

Series Net unn. C norm. C Atem. C Errer (1 Sigma)

[wt.k] [wt.&] [at.d] [wt.4]
K-zeries 4569 52.74 &3.74 40.1% 1.1
K-series 202 23.50 28.41 53.59 8.99
K=series G598 4.32 5.22 3.93 0.28
K-seriea 193 1.25 1.52 1.48 0,14
K-seriea 5& 0.87 0.81 0.48 0.12
K-seriea 30 0.25 0.30 0.34 ¢.08
K-series ¢ 0.00 0.00 0.00 0.00
K-zeriea 0 0.00 0.00 0.00 0.00
K-series 0 0.00 0.00 0.00 .00

Total: 82.74 100.00 100.00

:\1|Iw EAl =0 Zb S A SE E [RRLILS B Ao FE
I Vil = 5 %mr Vap- GIDX Timw AN | | Vill= 52 Mapm IMEX

(a) (b)

El AN Series Net unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)

[wt.%] [wt.%] [at.%) [wt.§]
Ti 22 K-series 1854 29.96 38,29 21.9% 1.17
0 8 K-series 168 22.47 28.69 49.22 9.20
Ca 20 X-series 1564 16,25 20.76 14.21 0.70
P 15 K-series 689 5.53 7.06  6.26 0.37
C 6 K-series 24 2.21 2,82 6.4 2.06
§i 14 K-series 116 0.83 1.06 1.03 0.12
V 23 K-series 46 0.76 0.97 0.52 0.14
Al 13 K-series 28 0.28 0,36 0.36 0.09
N 7 K-series 0 0.00 0.00 0.00 0.00
Na 11 X-series 0 0,00 0,00 0.00 0.00
EHT = 20.00 kv Signal A= SE1 Date :24 Jul 2019 w
WD = 25 mm Meg= SOOKX Time :14.23:00 Total: 78,31 100,00 100,00

(© (d)

Sekil 5.16. B2 numunesine ait a)500X b)2000X ¢)5000X d) 500X genel EDX biiyiitmedeki SEM
goriintiileri
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El AN Series MNat unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)

[we.%] [wt.%] [at.%] [we.§&]

0 8 Ke-series 270 24.12 36.7¢ 55.35 8.31
Ti 22 K=seriea B8& 14.15 21,55 10,88 0.69
Ca 20 K-series 1088 11,656 17.75 10.68 0.55
Si 14 K-series 1249 B.41 12.82 11.00 0.51
P 15 K-series 406 3,52 5.37 4.18 0.28
C & Kezeries 15 1,79 2:72 5.486 2.08
Al 13 K-zeries 178 1,82 2.47 2,20 0,20
V 23 K-series 23 0.37 0.56 0.27 0.11
Na 11 K-zeries 1 0.01 0.02 0.02 0,04
7 HK-series 0 0.00 0.00 0.00 0.00

Total: €5.64 100.00 100.00

El AN Series Net unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)

[we.§) [wt.%] [at.§) [we.%)
0 8 K-series 406 31.40 41.88 60.61 9.40
Ca 20 K-series 3072 25.79 34.41 19.88 0.95
P 15 K-series 1564 9.07 12.09 9.04 0.49
Ti 22 K-series 467 6.12 8.16 3.95 0.38
C 6 K-series 32 2.50 3.33 6.42 2.03

Al 13 K-series 8 0.06 0.07 0.06 0.05
Si 14 K-series 8 0,04 0.05 0.04 0.04
V 23 K-series 0 0.00 0.00 0.00 0.00
N 7 K-series 0 0.00 0.00 0.00 0.00
Na 11 K-series 0 0,00 0.00 0.00 0.00

Total: 74.97 100.00 100.00

20 pm EHT =20.00 kv Signal A= SE1 Date 24 Jul 2018 ., 10 pm EHT =2000 kv Signal A = SE1 Date 24 Jul 2018

WD = 8.0mm Mag= 500X Time :14:35:08 WD = 80mm Mag= 200KX Time :14:34:47

El AN Series Net unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)

[wt.§] [wt.§] [at.%] [wt.%]

0 8 K-series 152 22.80 30.87 53.54 9.1

Ti 22 K-series 1130 21.9%0 29.67 17.1 0.98

Ca 20 K-series 1741 21.52 29.15 20,18 0.89

P 15 K-series 736 6.77 9.17 8.22 0.44

V 23 K-series 22 0.43 0.5 0.31 0.1

Si 14 K-series 33 0.27 0.37  0.36 0.08

Al 13 K-series 12 0.14 0.19 0.20 0.07

N 7 K-series 0 0,00 0.00 0,00 0.00

ﬁ%‘ Na 11 K-series 0 0.00 0.00 0.00 0.00

Zem b i Date 24 Ju 2019 ﬁ Total: 73.83 100.00 100.00

(c) (d)

Sekil 5.18. B3 numunesine ait a)500X b)2000X ¢)5000X d) 500X genel EDX biiyiitmedeki SEM
goriintiileri
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;El BN Series Net unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)
[wt.%] [wt.%] [at.%) [wt.%]

Bo & K-series 215 26.77 35.31 58.41 10.00

Ti 22 K-series 1375 23.47 30,96 17.11 0.99
Ca 20 K-series 1535 16.99 22.42 14.80 0.73

P 15 K-series 893 7.40 9.76 8.3 0.45
MSi 14 K-series 101 0.74  0.97  0.92 0.12
BV 23 K-series 14 0.25 0.33  0.17 0.09
EMALl 13 K-series 11 0,11 0.15 0.15 0.06
N2 11 K-series 3 0.07  0.09  0.11 0.07
K-series 0 0,00 0.00 0.00 0.00

Total: 75.61 100.00 100.00

Series Net unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)

[wt.%] [wt.%] [at.%] [wt.%]
K-series 2039 38.36 49.3¢ 30.40 1.46
K-series 118 20.20 25.98 47.90 9.49
K-series 987 11.89 15.29 11.26 0.58
K-series 477 4.61 5.93 5.65 0.34
K-series 73 1.39 1.79 1.04 0.20
K-series 10 1.08 1.39 3.42 1.49
K-series 5 0.13 0.17 0.22 0.09
K-series 10 0.08 0.11 0.11 0.05
K-series 0 0.00 0.00 0.00 0.00
K-series 0 0.00 0.00 0.00 0.00

Total: 77.75 100.00 100.00

0 Km EHT = 20.00 kv Signal A = SE1 Date :24 Jul 2019 — EHT =20.00 K Signal A= SE1 Date :24 Jul 2019 ZEISS|
: = WD = 85mm Mag= 500X Time 14:41:52 WD = 95mm Mag= 200KX Time :14:41:21

(c) (d)
Sekil 5.20. B4 numunesine ait a)S00X b)2000X ¢)5000X d) 500X genel EDX biiyiitmedeki SEM

goriintiileri
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Series Net unn. C norm. € Atom. C Error (1 Sigma)

[we.%] [we.%]  [at.%] [wt.%]
K-series 550 29.05 39.29 £1.27 7.88
K-series 4043 21.91 29.83 18.44 0.78
K-series 1488 12.44 16.83 8.77 0.53
K-series 2633 10.07 13.61 10.97 0.49
K=zeries 28 0.14 0.19 0.17 0.0%
K-series 14 0.12 0.16 0.08 0.08
K-series 33 0,11 0.1%5 0.14 0.0%
K-series 11 0,11 0.15 0.1€ 0.0%
K-series o 0.00 0.00 0.00 0.00

Total: 73.95 100.00 100.00

Series  Net unn. C norm. € Atem. C Error (1 Sigma)

[we.%] [we.%] [at.%] [we. %]
K-series 3013 71.54 73,49  48.97 2.580
K-series 85 22.85 23.47 47.76 12.20
K-series 83 2.04 2.10 1.34 0.27
K-series 42 0.6l 0.63 0.51 0.13
K-series & 0.26 0.27 0.38 0.14
Keseries 2 06.03 0.03 0.03 0.04
K-series 1 0.0 0.01 0.01 0.04
K-series 0 0.00 0.00 0.00 0.00
K-series 0 0.00 0.00 0.00 0.00

Total: 87.34 100.00 100.00

SE_MAG: SO0V

i § o A ; i M x - 3 2 e o
20 um EHT =20.00 &/ Signal A = SE1 Date :24 Jul 2018 EHT = 20.00 kv Signal A = SE1 Date 24 Jul 2019
Wh= 95mm Mag= 500X Time 144756 — WD = 95mm Mag= 200 KX Tire 114:47:26

(b)

El AN Series Net unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)
[wt.%] [wt.%] [at.%] [wt.%]

# Ti 22 K-series 3333 41.17 53.71 33.53 1.4
§ 0 8 K-series 473 20.92 27.29 50.99 5.9
4y Ca 20 K-series 1262 9.39 12,25 9.13 0.4
P 15 K-series 586 2.80 3.66 3.53 0.2
L |V 23 K-series 112 1.54 2,01 1.18 7% §
Na 11 K-series 34 0.33 0.43 0.56 0.10

Si 14 K-series 64 0.30 0.40 0.42 0.0
MRS C 6 K-series 10 0.20 0.26 0.65 0.3
¥ AL 13 K-series 0 0.00 0.00 0.00 0.0
M N 7 K-series 0 0,00 0.00 0.00 0.0
K 19 K-series 0 0.00 0.00 0.00 0.0

Date 24 Jul 2019

Time 144421 Total: 76.65 100,00 100.00

(© (d

Sekil 5.22. B5 numunesine ait a)S00X b)2000X ¢)S000X d) 500X genel EDX biiyiitmedeki SEM
goriintiileri
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AN Series Net unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)

[wt.%) ([wt.%] [at.%) [wt.$)

8 K-series 328 28.71 39.19 56.86 9.24
20 K-series 3063 28.34 38.69 22.41 1.05
15 K-series 1378 8.75 11.95 8.96 0.48

i 22 K-series 252 3.68 5.02 2.44 0.30
6 K-series 40 3.35 4.58 8.85 2.48

i 14 K-series 31 0.18 0.24 0.20 0.06
1 13 K-series 18 0.14 0.19 0.16 0.08
11 K-series 4 0.07 0.09 0.09 0.06
23 K-series 2 0.04 0.08 0.02 0.05

7 K-series 0 0.00 0.00 0.00 0.00

Total: 73.26 100,00 100.00

Series Net unn, C norm. C Atom, C Error (1 Sigma

wt.%] (wt.%] [at.%) wt. %)
K-series 1401 23.15 33.11 22.32 1.01
K-series 111 21.03 30.07 50.79 10.10
K-series 587 15.20 21.74 12.27 0.84
K-series 722 8.60 12.29 10.73 0.55
K-series 5 0.80 1.15 2.58 1.55
K-series 19 0.51 0.72 0.38 0.14
K-series 22 0.32 0.46 0.4¢ 0.10
K-series 21 0.23 0,32 0.31 0.08
K-series 3 0.09 0.13 0.15 0.08
K-series 0 0.00 0.00 0.00 0.00

Total: 69.93 100.00 100.00

Sekil 5.23. BS numunesine ait bolgesel EDX

Sekil 5.14-5.23 arasinda ki B grubu numunelerine bakildiginda SEM goriintiilerinin diigiik
catlak yogunlugunda gézenekli ylizey morfolojisi ve bolgesel farkliliklar gézlemlenmistir. Bu
gbzenekli yapi, biyoseramik kapli implantlarda osteintegrasyonu kolaylastirir[27]. Elde edilen
kaplamanin gbzenekli ve piiriizlii olmasi kemik {ireten hiicrelerin bu bolgelerde kullanilmasini
saglamakla birlikte biyouyumlulugun ve biyoaktifligin artmasinda onemli bir etkendir[27].
Olusan gozenek boyutunun makro por ¢ap1 100 pm’den biiyiik olacagi gibi, makro por ¢ap1 10
um’den kiiciik olabilir. 1 um’den kiigiik gézenekli yapilar proteinlerin etkilesimini sagladigi igin
biyoaktiflikte rol oynarlar[158]. Ayrica kaplama ile metal arasinda yapismanin iyi olmasi icin
catlaksiz yapilar elde edilmelidir. Kaplama ile implant arasinda yeterli yapisma saglanirsa
kaplama-doku etkilesimi saglanir ve implant dokuya sabitlenir. Bu da implantin dokuya daha
hizli ve daha iyi entegre olmasi demektir[10,29,159]. Ayrica EDX analizinde goriilen yogun
yapilar hidroksiapatitin iceriginden ve genlestirilmis perlitin zengin igeriginden kaynaklandigi

diistiniilmektedir.
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2um EHT =20.00 K\ Signal A = SE1 Date :24 Jul 2018 ZEISS|

WD = 8.0mm Mag= 5.00KX Time :13:41:57

(a)

Sekil 5.24. Yan kesit SEM analizi a)B1 b)B2

Sekil 5.24°de ki B1 ve B2 numuneleri kiyaslandiginda ayni sart ve takviyeler altinda ki
kaplamaya agirlikca %5 kitosan takviyesi kaplama kalinligin1 4.453um’den 9.12um’ye

arttirmistir.

EHT =2000%/ Sigral &= BE1 Data 24 Jul 2019 m EHT = 15.00 Sigra A2 5E1 Date 28y 2015 n EHT=20.00 ¢ Sigal & = 524 Date 24 Jul 2018 ﬁ

wo= 80mm Mag= BIIKX Time :13:41 57 W= 80 Nag= SIKX Time 124034 W= Bomm Mag= BODKX Time 1145835

(a) (b) (c)

Sekil 5.25. Yan kesit SEM analizi a)B1 b)B3 ¢)B4

Swkil 5.25°de ki B numunesi grubunda genlestirilmis perlit takviyesi arttikca kaplama
kalinlig1 dogrusal olarak artmmstir. Genlestirilmis perlit takviyesi %5 iken kaplama kalinligimiz
4453 pm’dur. Genlestirilmis perlit takviye miktar1 %10-15 oldugunda gdzlenen kaplama
kalinhigr sirasiyla 6.85 ve 9.12 pm’dir. Say ve arkadaslarinin[29] yaptigi bu caligma bizim
buldugumuz sonucu destekler niteliktedir. Say ve arkadaslari, REX-734 alasimu iizerine sol jel
metodu ile hidroksiapatit ve hidroksiapatit/SiO, kaplamas1 yapmistir. Yalniz HAp kaplamasinin
yapisma direncinin, HAp-SiO, ye gore daha diisiik ¢iktigim1 gérmiislerdir. Ayrica yapilan diger
caligmalarda silikatin hidroksiapatit yapisina katilmasi termal kararligi, ¢6ziiniirliigi ve mekanik

ozelligi gelistirdigi gdzlemlenmistir[ 160-162].
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2pm EHT =20.00 K/ Signal A = SE1 Date :24 Jul 2018 H EHT =15.00 kv Signal A = SE1 Date :1 Oct 2019
- WO = 8.0mm Mag= 5.00KX Time 13:58:35 H WD = 85mm Mag= 500KX Time 13:52:17

Sekil 5.26. Yan kesit SEM analizi a)B4 b)B5

Sekil 5.26> da ki %15 genlestirilmig perlit takviyeli numuneye %?5kitosan eklendiginde
kaplama kalinligi 13.89um’den 9.43 um’ye diismiistiir. Yani B4 ve B5 kiyaslandiginda agirlikga
%15 genlestirilmis perlit takviyesine % Skitosan eklenmesi kaplama kalinligimi azaltmistir. Bu
durum Sekil 5.13’de gosterilen A4 ve A5 numunelerindeki kaplama kalinliginin tam aksi bir
durumudur.

A3(9.19um) ve B3(6.85um) numuneleri 1sil islem agisindan karsilastirildiginda ve B4-
B5’de ki etki etkiye bakildiginda kaplama 6ncesi 6n 1s1l igslemin kaplama kalinligini arttirsa da,
kaplama kalitesi agisindan uygun olmadig1 gézlemlenmistir

Genel olarak on 1s1l islemsiz A grubunda genlestirilmis perlit takviyesi agirlikca %10
iizerine ¢iktiginda kaplama kalinliginda azalmalara rastlanmistir. Ayrica kitosan takviyesi, A
serisi numuneleri igin kaplama kalmligini arttiric1 etki gdstermistir. On 1s1l islemli B grubu
numelerine bakildiginda kaplama kalinliginin genlestirilmis perlitin agirlikga takviyesine gore
arttigl gézlemlenmistir. %15 genlestirilmis perlit takviyeli B numunesine agirlikca %5 kitosan
takviyesinin kaplama kalinliginda azaltic1 etki gosterdigi gozlemlenmistir.

A ve B grubu numuneleri kiyaslandiginda, 6n 1s1l islemli B grubu numunelerinin kaplama
kalinligimin genlestirilmis perlitin agirlikca takviyesine gore arttigi gézlemlenmistir. A ve B
grubu numunelerine %10 genlestirilmis perlit takviyesi yaklasik ayni kaplama kalinliklarin
vermistir. Genlestirilmis perlitin takviye %15 oldugunda A grubunda kaplama kalinlig1 minimum
olurken, B grubunda maksimum olmustur. Bu yiizden bu caligmada optimum genlestirilmis perlit
takviyesi %10 tutulmalidir. Ayrica B4-B5 numunelerinin goriintiilerine bakildiginda kaplama
oncesi On 1s1l islemin kaplama kalitesi acisindan uygun olmadigi gozlemlenmistir. EDX

analizlerine bakildiginda her iki gruptada Ca, Si A, P ve O elementlerine rastlanmigtir.
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5.2. XRD Analizi Sonuclari

B1 ve B2 numunelerine ait XRD analizi Sekil 5.27°de gosterilmistir.

B2
[ ] - B2
[ | _ B1
| |
— A * *
= L +
2_ __:|_ - | | I L ] i [ L *. I + *
@ m HAP ® 5i0;
£ ' A TiALY  +ALO;
A I | + TiO:
RN P | .i'[j_”.h__h_ T ___\."!._M LW

T T T T T T T T T

0 20 30 40 50 6 70 80 90
2 Theta (6)

Sekil 5.27. XRD analizi

B1 ve B2 numunelerine ait kaplamalarin Sekil 5.27°de ki XRD analizlerinde, Ti6Al4V ve
hidroksiapatit pikleri yogun olarak gozlemlenmistir. Fosfat kaynagi olarak kullanilan P>Os ve
kalsiyum kaynagi olarak kullanilan Ca(NOs) hidroksiapatit olugmasini saglamistir. B2
numunesinde B1 numunesinden farkli olarak agirlikca %5 kitosan takviyesi olmasina ragmen
ayni pik degerlerini vermistir. Bunun sebebi kitosanin yapisinin dogal yollarla elde edilen
hidroksiapatite benzemesidir. Kitosan, kabuklu deniz canlilarinda, bdcek iskeletlerinde ve
mantarlarin hiicre duvarinda bulunan kitinin alkalin deasitelasyonu ile elde edilen amino
polisakkaritir[163]. Biyobozunur, toksit olmama, hiicre yapisma ve yabanci maddelerle minumun
reaksiyona girme gibi Ozelliklerinden dolay1 sik¢a tip diinyasinda tercih edilirler. Ayrica
osteokondiiktif oOzelligenden dolayr in vitro ve in vivo ortamlarinda kemik olusumunu
desteklerler. Kitosanin polisakkarit iskelet yapisi kemigin ekstraselliiler matris temel elemani olan
glikozaminoglikanlar ile benzerdir[157, 164, 165)]. Bu yiizden doku miihendisliginde sikca tercih
edilmektedir. Bu 0Ozelliklerinin yan1 sira tek basina biyoaktif ozellik sergiyelemediginden
hidroksiapatit ile birlikte kullanilirlar[166, 167]. XRD analizinde goriilen diger pikler ise; TiOa,
Si02 ve AlO3 diir. Olusan TiO: filmi, Ti6Al4V altlik ile hidroksiapatit kaplama tabakasi
arasinda bir ara baglanti olusturur[168]. TiO. yapisinin olusmasmin sinterleme islemi sirasinda
titanyum atomlarmin oksitlenmesinden kaynaklandigi diistiniilmektedir. Olusan SiO, ve AlO;
yapilarinin ise genlestirilmis perlitin iceriginden geldigi diisliniilmektedir. Ciinkii genlestirilmis
perlitin igerisinde yliksek oranda SiO, ve AlO; bulunmaktadir[153]. Biyoinert olan Al,O3
genellikle hidroksiapatite takviye edilerek calismalarda siklikla kullanilir. Al,Os katkist
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hidroksiapatite eklendiginde poroz bir yapi1 elde edilir ve hidroksiapatitle birlikte kullanildiginda
sertligi ve mukavemeti arttirdigi saptanmistir.[169,170]. Ayrica sahip oldugu iyi biyouyumlulugu,
viicut s1vis1 i¢inde korozyona karsi dayanimi ve mekanik 6zelliklerinden dolay1 yiik tasiyan kalga
protezlerinde siklikla tercih edilir[171]. Kokubo ve arkadaslar1 tarafindan yapilan c¢aligmada,
SiO,’nin biyoaktif camin bir bileseni oldugu ve SBF’de apatit olusturma yetenegine sahip oldugu
bulunmustur[172]. Hench, viicut sivisinda SiO;’nin yiikksek pH ve repolimerizasyon
bilesenlerinde Si-OH gruplarinin yiizeylerinde CaO ve P,Os biriktirmesi i¢in yeterli oldugu
belirtti. Ayrica bu yapilarin apatit tabakasinin biiylimesine ve ¢ekirdeklenmesine yardimci
oldugunu sdylemistir[87].

2007 itibari ile kullanilan hidrofilik (suyu seven) implantlarin tedavi basarisini arttirdigi ve
tedavi siiresini hizlandirdig1 goriilmiistiir[173]. Yapilan bir ¢calismada ise Al,O3 yiizeyi hidrofilik
yaparak yukarida ki avantajlart sagladigi gozlemlenmistir[174].

Calismamizda gozlenen AlOs;, SiO,, hidroksiapatit ve TiO, piklerinin biyomalzeme

iceriginde sik¢a kullanildigi literatiir bilgileriyle desteklenmistir.

5.3. In Vitro Calismalari

Kokubo tarafindan gelistirilen yapay viicut sivisi (SBF ) literatiir bilgisinden yararlanilarak
caligmalarda kullanilmistir[175,176]. SBF deneylerinde viicut sicakligini yakalayabilmemiz igin
ortam sicakliginin 36.5° C ye, PH nin ise 7.4 e ayarlanmasi lazimdir. Ancak yapay viicut sivilari
asirt doygun ¢ozeltiler oldugu i¢in pH nin ayarlanmasi ve g¢okelti olmamasi asir1 derece
onemlidir. Yapilan SBF hazirlandiktan sonra hemen kullanildig1 gibi sogutucu ortamlarda kisa
stirelik muhafaza edilebilirler. Ayrica kaplama islemi sirasinda SBF igerisinde iyon
konsantrasyonu degisimleri goriildiigii i¢in kisa vadelerde soliisyonun degismesi gerekir[138].

Biz bu calismada SBF nin hazirlandiktan sonra ki Omriiniin kisa olmasi ve iyon
konsantrasyonunun siirekli degistigini goz Oniine alarak ringer soliisyonunu in vitro deneylerinde
kullandik. Ringer ¢ozeltisi, soydum kloriir, potasyum kloriir, kalsiyum kloriir ve sodyum
bikarbonat gibi suda ¢6ziinmiis birka¢ tuz ¢ozeltisi icerirler. Ringer ¢ozeltisi organ ya da doku
tizerinde yapilan in vitro testlerde siklikla kullanilirlar. Ayrica titanyum kaplamalarin
degerlendirilmesinde siklikla kullanilir[127-130].Calismamizda in vitro deneyi i¢in B grubu(6n
1s1l iglemli)numuneleri kullanilmistir.

Numunelerin in vitro yapilmadan onceki ve sonraki SEM-EDX analizi Sekil 5.28-5.31"de

gosterilmistir.
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Sekil 5.30. B2 numunesine ait SEM goriintiileri(2000x biiyiitme)

58



s
.

s

EHT = 1500 kY Ef Dake 28 Moy 21 BT = 1500KV Sigral A = SE1 Date :28 bov 2019 EAT = 1500kY i Date 26 Nav 2019
I we-g50m Vegs KX Tirettaies — | e ogmm Wigs ZOKK  Tiethede k W= 85m Mage Z0KE  Thne 15626

Sekil 5.31. B4 numunesine ait SEM goriintiileri(2000x biiyiitme)

Yapay viicut sivisinda bekletilen numuneler, diger numunelerin SEM goériintiilerine gore
daha porozlu oldugu goézlemlenmistir. Ayrica bekleme siiresi arttikga yapilarin yogunlastig
goriilmiistiir. B2 numunesinde apatit tabaklarin daha yogun oldugu gézlemlenistir. Elde edilen bu
gorilintli de kitosan-silika hibrit membranlarin daha iyi kemik rejenerasyonu yaptigini destekler
niteliktedir[ 150]. Daha iyi bir sonu¢ almabilmesi i¢in 10 ve 25 giinliikk in vitro numunelerinin
500x biylitmede SEM-EDX analizleri alinmig olup Sekil 5.32-5.34’de gosterilmistir. B4

numunesine ait in vitro 6ncesi ve sonrasi kaplama kalinligi Sekil 5.35’de verilmistir.

. 2 1 AN Seriea Wet uan. C aorm. C Atem. € Errer (1 Sigma)
Bl(logun) [wet.%] [wt.%] [at.%] [wt. k]
0 2 3.78
Ca K-seriea .50
cl H-seriea 0,45
Na 11 K-seriea 3 0.79
Ti 22 K-serdies 11 0.30
) K-seriea 244 .24
5 K-aeriea 0.09
K K-soeries 2,07
Al H-zeriea 0.08
v K-seriea 0.03
H H-series ( . 00 G.00 .00
4247 2 e . . et
SE MAG: 500 x HV: 15.0 KV WD: 8.2 mm Px: 0.62 m [ | Total: 88.23 100.00 100.00
Series Het unn. € nomm. C Atom. C Error (1 Sigma)
{we.%] [wo.%] [at.k) fwe. k]
KE-series 5645 18.33 23,949 Y. ¥l

K-seriea 4157
2 K-seriea 2153
K-zeriea 572
20 K-series 872

.24 23.
« &0 21.
.18 21.1
49 5.68

[

- - T -0 - T R ST

K-serieas 587 71 2
9 K-seriea 108 .4 0.59%
E-series 53 15 1] 0,06
K-meriea 43 14 [ 0.05
3 K-series & 13 0.1 0. 06
K-series 1] o0 0.00 0.00 1. 00
Total: 7&.43 100.00 100.00

Sekil 5.32. B1 numunesine ait SEM-EDX analizleri
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Met unn. C nerm. C Atom. € Errer (1 Sigma)
fwt.%] [at.%] [wt.%]

Saries

B3 16.87

8 K-series 1030 26 48,45
22 K-aeries 946 12. 16.66 7.3
20 K-seriea 1060 BT 11.586 6.27
& K-seriea 302 B. 11.65 20.39
11 F-series 1030 g.0 11.04 i0.10
17 K-seriea £72 3. 4.80 2.9
15 K-series 721 3. 4.63 3.14
19 K-aeries 167 1. 1.47 0.79
13 K-seriea 70 0. .38
14 K-seriea 52 0. 0. 25
23 K-series Q 0. 0.00
o

T K-series

rror {1 Sigma)

[wt. %1
1.08
4.63
1.02
0.53
2.13
1.65
0.20

1

] K-seriea 2087
K-aeriea 86 3
K-aeriea 69 2
K-seriea 287 2.
1
]

K-seriea 193 02 4 <12
K-aeriea 30 45 .28 0.11
0.08

+37 .07

= - R R Ll
) =
[*]

4260 >
SE MAG: 500 x HV: 15.0 KV WD: 8.5 mm Px: 0.62 ym

AN Series Het unn. € norm. C Atom. € Error (1 Sigma)

[wt. %] [wt.%] [at.%] fwt.%)
22 K-series 3874 37.68 84.81 23.54 1.32
8 HK-series 1295 34.51 40.8& 64.53 1.31
11 K-serie= G560 4.10 4.86 5.3 0.39
20 K-meriea 556 3.2% 3.90 2.48 0.21
15 K-series 531 2.01 2.38 1.94 0.16
23 K-meriea 105 1.14 1.35 0.87 0.15
17 K-seriea 260 1.08 1.24 0.91 0.11
14 K-mprips 6l 0,28 0.35 0,22 0.07
14 K-series 64 0.24 0.08
13 K-series T 011 0.05

T H-zeries 0 0.00

Total: &4.47 100.00 100.00

AN Series Net unn. € aorm. C Atom. € Error (1
[wt.%] [at.%)

E K-series 577

59,93
22 K-aeries 1254 18.332
11 K-seriea 480 10.21
17 E-series 4356 4.15
20 K-series 3299 3.29
15 K-smeries 3228 1.8%
23 K-seriea 30 0.46
19 K-series 57 .52

14 B=seriea LS
13 K-series 48
7 EKE-series ]

Total: 87.05 100.00 100.00

Sekil 5.34. B4 numunesine ait SEM-EDX analizleri
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Biyoaktif silikat esasl camlar, kalsiyum fosfata gore daha yiiksek biyoaktiflik gosterir[177-
179]. Ornegin silika esasli camlardaki biyoaktif reaksiyonlar birkac dakika icinde gerceklesirlen,
hidroksiapatitde birkag¢ giin siirer[179, 180]. Bizim c¢aligmamizda ana takviye elamani olarak
kullandigimiz genlestirilmis perlitin kimyasal igerigi biyoaktif camlarin igerigiyle benzerdir.
Ayrica genlestirilmis perlitin %74 SiO» igermesi ana takviye elemam olarak kullanilmasinin

nedenlerindendir.

Cursor Height = 27.91 um

10 um EHT = 8.00 kv’ Signal A = SE2
PARANY
— WD = 8.2mm Mag = 1000X DAYTAM i

(a) (b)

Sekil 5.35. B4 numuesine ait kesit goriintiisii a)in vitro 6ncesi b) in vitro sonrasi

B4 numunesinin in vitro Oncesi ve sonrast kaplama kalinligi karsilastirildiginda
13.89um’den 27.91um’ye arttigr goézlemlenmistir. Genlestirilmis perlitin igerigindeki silikat ve
alimiina gruplarinin apatit yapiy1 olusturdugu literatiirle desteklenmistir[174, 181]. Ayrica in
vitro sonrast yapilan Ol¢iimlerde ylizey piiriizliiliiginin kitosanli numune haricinde arttig1
gbzlemlenmistir. Bir biyomalzeme ne kadar piiriizlii olursa yilizey alani artar ve implant
malzemenin yiizeyine yerlestigi bolgeye daha iyi tutunur. Ayrica ylizey alaninin artmasi, kemik
olusumunu da iyi yonde etkiler[182].

Regina ve C. A. [152] tarafindan bilesimleri % 44.97-58.47 SiO», % 17.79-24.49 CaO, %
17.76-24.55 Na,O, % 5.98-5.99 P,Os arasinda bir biyoaktif cam iiretilmistir. Uretilen bu cam
hazirlanan ti¢ farkli 142 mM Na*, 5 mM K+, 0-1.5 mM Mg*, 1.6-2.5 mM Ca*, 144-148.8 mM
Cl' 4.2 mM (HCO;) ve 1 mM (HPO.)? yapay viicut sivisinda bekletilmistir. Yapilan biyoaktivite
testlerinde viicut sivisinin igeriginde ki kalsiyum- fosfat iyonlarmin amorf kalsiyum-fosfat
tabakasinin olusumunu hizlandirdig1 gortilmiistiir. Regina nin yaptig1 bu c¢alisma ki biyoaktif
camin yapisi bizim g¢alismamizda ki genlestirilmis perlite benzer oldugu igin genlestirilmis
perlitin takviyesi arttik¢a kaplamanin kalinlig1 arttig1 diisiiniilmektedir.

Ravarian ve arkadaslari sol jel metodunu kullanarak CaO-P,0s-SiO» tlirde biyocam
iiretmisglerdir. Daha sonra iirettikleri biyocami hidroksiapatit ile sentezleyerek bu kompozitin

karakterizasyonunu ve biyoaktivitesini aragtirmislardir. Elde edilen numunelerin in vitro oncesi
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ve sonrast olmak tlizere SEM-EDX ve XRD analizlerini almiglaridir. Biyocamin kismen kristalize
oldugunu ve silikat gruplarimin apatit yap1 olusturmasina yardimei oldugu gérmiistiir[ 181].

Yu ve ekibi polietilen igine agirlikca %10-40 arasi hidroksiapatit takviyesi yaparak
kompozitler iiretmislerdir. Daha sonra olusan kompozitin in vitro davranigini incelemek i¢in SBF
ye 4 haftaya kadar daldirmiglardir. Elde edilen apatit tabakasini incelemek i¢cin SEM, FTIR ve
TF-XRD analizi yapmislardir. Elde ettikleri verilere gore agirlikca %40 hidroksiapatitin en kisa
siirede apatit tabakasini olusturdugunu gézlemlemisglerdir[183].

Goller ve arkadaslari[184], insan dislerinden hidroksiapatit elde ederek bunu 45S5 olarak
bilinen biyocam (% 45 SiO;, %6 P,0Os, %24,5 Na,O ve %24,5 CaO’den) ile
takviyelendirmiglerdir. Bu arastirmanin amaci, insan disi esashi hidroksiapatit-biyocam
kompozitlerinin degisik oranlardaki biyocam takviyesi ve sinterleme sicakliklarindaki mekanik
Ozelliklerinin incelenmesi ve normal kemik dokusuyla karsilastirilmasidir. Elde ettigi numunelere
1 saat,1 giin,5 giin,7 giin,14 giin, 21 giin, 26 giin ve 28 giin SBF icerisinde bekletip TF-XRD
grafiklerini gozlemlemistir. Sonug olarak apatit tabakasinin bekleme siiresiyle arttigini ve apatit
cekirdeklenmesi biiyiirken yapay viicut sivisindaki Ca ve P iyonlarmmi kullandigini
gozlemlemistir. TF-XRD grafiklerinde alinan 6l¢iimler ile veriler uyum saglamigtir. 1 saatten
sonra apatit tabakasi olusmaya baglamistir ve uzun bekleme siirelerinde (2-4 hafta) apatit
tabakasinin yogunlugunun ve kalinliginin arttig1 gézlemlenmistir[ 184].

Baki yapmis oldugu calismada Ti6Al4V tizerine HVOF yontemiyle hidroksiapatit+%1-2-3
AlLOs kaplamigtir. Sonu¢ olarak Al,Os takviyesi arttikga kaplama kalinliginin arttigim
gozlemlemistir. Ve elde ettigi piklerin hidroksiapatit pikiyle benzerlik gosterdigini yani
istenmeyen fazlarin olugmadigii gozlemlemistir. Ayrica in vitro sonrasi yapilan agirlik
Olciimlerinde Al,Oj3 apatit biriktirdigi kanitina varmistir[174].

Bizim yaptigimiz c¢alismada genlestirilmis perlitin igeriginin biyocamin igerigi ile
benzerliginden yararlanarak apatit tabakasinin olugsmasini amacladik. In vitro 6ncesi ve sonrasi
SEM goriintiilerine bakildiginda, kaplamalarin osteonitegrasyonu olusturdugunu ve gdzenekler
aras1 baglantilarin olustugunu gozlemledik. EDX analizinde yiizeyde Ca/P oranmin 1.8-2.2
arasinda oldugunu gozlemledik. Ca/P oram1 arttikca apatit cekirdeklenmesinin arttigini
diistinmekteyiz. Ayrica in vitro sonrast yapilan EDX analizlerinde Na ve CI yapilan
gbzlemlenmistir. Bunun nedeninin ringer soliisyonun i¢eriginden kaynaklandigi diisiiniilmektedir.
Ciinkii Na* iyonu Ringer soliisyonu ve insan kan plazmasi igerisinde en yogun bulunan
iyondur[131].

Ringer ¢6zeltisinde 10 giin bekletilen B1, B2 ve B4 in vitro numunelerinin {izerinde biriken

cokeltinin ince film FTIR analizi yapilmistir. FTIR grafikleri Sekil 5.36-5.39 arasinda verilmistir.
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Sekil 5.36. 10 giinliik in vitro deneyleri sirasinda olugan B1 numunesine ait kaplamanin FTIR spektrumu
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Sekil 5.37. 10 giinliik in vitro deneyleri sirasinda olusan B2 numunesine ait kaplamanin FTIR spektrumu

B4

102 <

100 -

28 -

28

Absorbance (a.u.)

a2

500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000
wWavenumber (cm™)

Sekil 5.38. 10 giinliik in vitro deneyleri sirasinda olusan B4 numunesine ait kaplamanin FTIR spektrumu
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Sekil 5.39. 10 giinliik numunelerin pik siddetleri

Bu grafikler incelendiginde hidroksiapatitin karakteristik olan emilim bantlarinm
gozlemlemek kolaydir. Hidroksiapatit yapisinda O-H bantlar1 3750, 630, 335 cm™ goriiliir. Fosfat
bilesiklerinin karakteristik bantlar1 900-1200, 543-601 c¢cm™ araliklarinda rastlanir. Ca-PO4 banti
275 ve 295 cm ve Ca-OH banti 335 cm de rastlanir. Hidroksiapatitin karakteristik bandi olan
PO.* gruplar1 1090, 14-962, 18-601, 41-473, 82-569 cm™! bant bolgelerinde rastlanir[9,185-187].
Karbonat gruplarinin 1041 ve 598cm-1 bant aralifinda bulundugu ve SBF i¢inde katilasarak
kemige benzer apatit yapilari olusturdugu bilinmektesir[176]. Elde edilen bu verilerin literatiirde
ki [176] ile uyumlu oldugu goriilmiistiir.

In vitrosuz ve Ringer soliisyonunda 10 giin bekletilmis B2 numunesine ait XRD analizi

Sekil 5.40° da verilmistir.
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Sekil 5.40. XRD analizi a)ln vitrosuz B) 10 giin in vitrolu
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Yapilan caligmalarda, SiO,, CaO, MgO, Na,O,P,Os gibi bilesene sahip cam takviyeli
hidroksiapatit kompozitler calisilmistir. Cam ile takviyelendirilme sebebi kimyasal igeriginin
biyouyumlu olmasi ve toksit 0zellik sergilememesidir[187-190]. Biyoaktif camlarin igeriginde
yaklagik %60 civarinda SiO, olmasi1 ve CaO/P,Os oranin yiiksek olmasi onemlilik arz eder.
Cilinkii bu oran arttikca, viicut sivist ve kan gibi akiskan ortamlarda yiizey daha aktif hale gelir ve
yiizeyde olusan etkilesimler artarak HCA tabakasinin olusumu artar. Yani yiizey daha
biyouyumlu hale gelir[189,190]. HCA tabakas1 olusmasi sirasinda olusan kalsiyum fosfat ve
kalsiyum oksit gibi fazlar 6nemlidir. Bu yiizden XRD analizi sirasinda olusan bu fazlarin
biyouyumlulugu arttirdig1 diigiiniilmektedir.

In vitro dncesi ve sonrast yapida TiO, piklerine bircok aralikta rastlanmistir. Olusan bu
TiO, filmi, Ti6Al4V altlik ile hidroksiapatit kaplama tabakasi arasinda bir ara baglanti
olusturur[168]. In vitro Oncesi elde edilen Al,Os; ve SiO, piklerin in vitro sonrasi kayboldugu
gbzlemlenmistir. In vitro sonrasi yapilan XRD analizinde hidroksiapatit (Caio(PO4)s.5(OH)2)
pikine rastlanmigtir. Coziiniirliigiin artmasi igin dort cesit kalsiyum fosfat ¢esidi kullanilir:
CagH2(PO4)s.5(H20), Cax(PO4)3.n(H20), Ca;0(PO4)s.5(0OH)a, CaHPO4.2H,O[191].
Hidroskiapatitten sonra gézlenen en yogun pik NaOH’dur. Na* iyonu Ringer soliisyonu ve insan
kan plazmasi igerisinde en yogun bulunan iyondur[131]. Ringer soliisyonunda bekletilen

numunenin yiizeyinde Na* iyonlar1 kaldig1 i¢in XRD analizinde pik verdigi diigiiniilmektedir.
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6. SONUCLAR

Bu tez calismasi kapsaminda, Ti6Al4V implant alasimi {izerine hidrotermal metot
kullanilarak biyoseramik hibrit (hidroksiapatit /perlit) kompozit kaplanmasi hedeflenmistir. Bu
calisma sonucunda asagida belirtilen sonuglar gozlemlenmistir.

eOn 1s1l islemli ve &n 1s1l islemsiz numunelerin, mikroyap: analizi incelendiginde
gozenekli ve piiriizliil yiizeylerin olustugu ortaya ¢ikmistir.

¢ EDX analizlerinde ylizeylerde Ca, P ve O oldugu gozlemlenmistir. Ca/P oranlart 1.5-2.5
arasinda degismektedir.

e On 1s1l islemsiz numunelerde genlestirilmis perlit takviyesi %10 iizerine ¢iktiginda
kaplamanin azaldigi saptanmustir. On 1s1l islemli numunelerde genlestirilmis perlit takviyesi
arttikca kaplama kalinhiginin arttign gézlemlenmistir. On 1s1l islemli numunelerde genlestirilmis
perlit takviyesi %15 oldugunda en iyi kaplama kalinlig1 elde edilmistir. Bu calisma kapsaminda
elde edilen sonuglar dogrultusunda 6n 1s1l islemsiz numuneler i¢in optimum genlestirilmis perlit
takviyesi %10 olmalidir. On 1s1l islemli numunelerde genlestirilmis takviye miktar1 %15’in
tizerine ¢ikarilabilir.

o XRD analizlerinden elde edilen sonuclarda hidroksiapatit, Al,O3 ve SiO, gibi pikler
olugmustir. XRD sonucunda, Ti6Al4V alagimi iizerinde olusan kaplamanin hidroksiapatit ve
genlestirilmis perlit yapisinda oldugunu gostermistir. FTIR analizi sonuglarina gore olusan bant
araliklarinin hidroksiapatit ve fosfat karakteristik bant araliklarina ait oldugu saptanmstir.

e [n vitro sonrasi yapilan XRD analizinde hidroksiapatit pikine rastlanmigtir. Daha 6nce
yapilan caligmalarda hidroksiapatit reaksiyonlarinin giinlere bagli olarak yavas gelistigi goz
oniine alindiginda tabaka olusumunun devam ettigi diisiiniilmektedir.

¢ Bir malzeme ne kadar piiriizlii olursa ylizey alani artar ve implant malzeme ylizeyine daha
iyl tutunur. In vitro sonrast yapilan, ylizey piriizlilik degerlerinin artmasi yapimizin
apatitlestigini gostermistir.

o Kitosan kimyasal 6zelligi sayesinde hiicre yapismasini ve ¢ogalmasini saglar. In vitro
sonras1 yapilan yiizey piiriizlilliigii l¢limlerinde kitosanli numunenin yiizey piiriizliiliigiiniin
azaldig1 saptanmistir. Ayrica in vitro sonrasi alinan yilizey pirizliligi olglimlerinde,
genlestirilmis perlitin agirlikca takviyesi artmasi ile yiizey piiriizliligii degerlerinin arttig
gozlemlenmistir.

e Calismamizda yontem olarak kullanilan hidrotermal, 6nceleri {iretim yontemi iken son
zamanlarda kaplama alaninda kullanilmistir. Bu ¢alismada hidrotermal yontem ile hidroskiapatit
esasli/perlit hibrit biyoseramik kaplamalar basarili sekilde Ti6Al4V implant alasimi {izerine

uygulanmistir. Ancak kaplanacak kompozit malzemeye gore yontem ve uygulama



parametrelerinin gelistirilmesi gerektigi ve ayni zamanda bu ¢aligmanin ileri ki ¢caligmalara fayda
saglayacagi disiiniilmektedir.

e Flde edilen sonuglar, biyo-seramik kaplamali kompozit malzeme icin siire gelen
calismalarda takviye olarak genlestirilmis perlitin, biyocamin kullanildig1 ¢aligmalarda
kullanilabilecegini ve genlestirilmis perlitin rezervinin iilkemizde bol bulunmasinin sonucu olarak
da bunun daha ekonomik olacagi konusunda alternatif bir yontem olusturabilir. Bu yiizden bu

calismanin gelistirilmesi gerektigi ve in vivo testlerinin yapilmasi gerektigi diistiniilmektedir.
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ONERILER

1. Bu calismada kullanilan hidrotermal yontemin kaplanacak malzemeye gore yontem ve
uygulama parametrelerinin gelistirilmesi gerektigini diisiinmekteyiz.
2. Calismamizda takviye olarak kullandigimiz genlestirilmis perlitin biyomalzeme olarak

kullaniminin desteklenmesi i¢in in vivo testlerinin yapilmasi gerektigi diisiiniilmektedir.
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