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Bu cahsmada, farkh oranlarda %3yttria stabilize zirkonyum oksit (ZrO,)
ilavesinin atik koyun femur kemiklerinden elde edilmis olan hidroksiapatite
(KHA) etkisi incelenmistir. Bu amagla 4 farkli kompozit hazirland: ve
preslendikten sonra 1100-1300°C arasinda 4 saat siire ile sinterlendi. Saf
koyun hidroksiapatit i¢in artan sinterleme sicakliklart ile yogunluk, kismi
yogunluk, sertlik ve kirilganlhk indeksi artarken, en yiiksek yatay (8.23+0.28
MPa) ve dikey basma (82.48+5.50 MPa) mukavemeti ve kirilma toklugu
(0.70=0.11 MPam'?) 1200°C* de elde edildi. Saf KHA® in 1300°C’ de
sinterlenmesi beta trikalsiyum fosfat (B-TCP), alfa trikalsiyum fosfat (a-I'CP)
ve kalsiyum oksit (CaO) fazlarina dekompoze olmasina neden olmustur. Bu
sicaklik igin saf KHA® daki dekompoze olma orant %4.1 olarak hesaplandt.
KHA-ZrO, kompozitlerinde dekompoze olma oran, artan sinterleme sicaklhig
ve ZrO, oram ile %48.1" e kadar artmigtir. KHA-ZrO, kompozitlerinde iki
farkl: kalsiyum zirkonat (CaZr,O, ve CaZrQO,) faz1 dedekte edilmig olup, bu
kompozitlerde dekompozisazyonun artiginin CaZrO, fazindan kaynaklandig:
kanaatine varimugtir. 1200°C’ de sinterlenen KHA-2.5ZrO, kompozitinin
KHA-ZrO, kompozitleri igerisinde en iyi 6zelliklere sahip oldugu belirlendi.
Bu komporzitin kirilma toklugu 1.25+0.08 MPam!?, dikey ve yatay basma
mukavemeti degerleri ise 122.0+£2.12 MPa ve 11.21+0.42 MP2’ dir.
Ancak; KHA-ZrO, kompozitinin yetersiz kirilma toklugu 6zelligi nedeniyle
insan viicudunda yiike dayanim gerektirmeyen uygulamalarda kullanilmasi
onerilmektedir.
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1. Girig

Giiniimiiz diinyasinda iskelet sistemi ile ilgili kemik hastaliklar1 ve
yaralanmalar1 sikga goriilmektedir. Femur ve tibia kemigi, yiik nedeniyle
strese girer ve kirilir ve/veya yaralanir. Bu durum, kemikle benzer 6zelliklere
sahip biyomalzemelerin tiretilmesine yonelik aragtirmalarin artmasina neden
olmugtur (Dasharath ve Mansoor, 2021: 45). Kalsiyum fosfat tribazik olarak
ta adlandirilmakta olan hidroksiapatit (HA), miikemmel biyouyumluluk
ozelligi nedeniyle son yirmi yillik donem igerisinde implant malzemesi
olarak ilgi goriir hale gelmistir (Ramesh ve Muralithran, 2000: 26). Bu
sebeple gesitli kimyasal yontemlerle iretimi {izerine aragtirmalar yapilmug
ve sol-jel (Baladi ve digerleri, 2023: 16), ¢oktiirme (Murtaza ve Ashgar
Abidi, 2014: 30), mikro emiilsiyon (Lin ve digerleri, 2007: 61), kat1 hal
reaksiyonu (Cao ve digerleri, 2005: 40) ve hidrotermal (Lee ve digerleri,
2020: 29) sentezleme gibi yontemlerle farkli boyutlarda (nano ve mikro)
ve gekillerde (kiiresel, ignemsi, koseli vb. gibi) olmak iizere iiretilebildigi
belirlenmigtir. Ancak; belirtilen yontemlerle {iretimi gergeklestirilen HA’
lerin kemikle benzer nitelikte Ca/P molar oranmna sahip olamadiklar1 ve
kemigin biomimetik yapisina uygun Na*, Zn**, Mg?*, K*, Si**, Ba** ve
F- gibi elementleri igermedikleri belirtilmigtir (Pon-On ve digerleri, 2016:
62). Bu sebeple dogal kaynaklardan tiretilebilirligi tizerine galigilmig ve dogal
kaynaklardan iretilen HA’ lerin, mevcut element bilesimleri, faz yapilari,
kimyasal bilesimleri ve biyoaktivite 6zelliklerinin kemikle uyumlu oldugu
belirlenmigtir (Lohwongwatana ve digerleri, 2021: 47). Dogal kaynaklardan
birisi de atik koyun kemikleridir (Sartoretto ve digerleri, 2016: 24) ve insan
kemigi ile makroyap: olarak benzerlik 6zelligine sahip olmast nedeniyle
biyomedikal uygulamalarda kullanimi bakimindan uygundur (L1 ve digerleri,
2015: 3). Bununla birlikte gerek kimyasal gerekse biyolojik kaynaklardan
tretilen HA® lerin diigiik kirilma toklugu ve kirillganhigr gibi 6zellikleri
nedeni ile kemik rejenerasyonu uygulanmalardaki kullanimi sinirlidir. Bu
sinirlamay giderebilmek HA® nin biyouyumlulugunu azaltmaksizin mekanik
ozelliklerinin geligtirilmesi ile saglanabilmektedir (Chandu ve digerleri,
2023: 296). Bu amagla kullanilan malzemelerden birisi zirkonya (ZrO,)
olup, ZrO,’ nin sigir HA (Rujijanagul ve digerleri, 2013: 39), mercan HA
(Harabi ve digerleri, 2012: 9) ve sentetik HA' lere (Pujiyanto ve digerleri,
2015: 827) ilavesinin pozitif etkilere neden oldugu belirlenmistir. Bunun
nedeni Tablo 1’ de goriilecegi tizere; ZrO,” in HA® e oranla daha yiiksek
mekanik 6zelliklere sahip olmasi ve HA-ZrO, kompozitlerinde olugan ara
tazlar nedeniyle tane biiyiimesinin minimize edilebilmesi (Evis ve digerleri,
2009: 29) ve ZrO,’ nin polimorfik doniisiimiiniin kirilma toklugunda artiga
katkida bulunmasidir (Yilmaz ve digerleri, 2016: 42).
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Tablo 1 HA ve ZrO, sevamiklerin mekanik ozelliklevi

Ozellik HA (Al-Sanabani ve  ZrO, (Madfa ve digerleri,
digerleri, 2013: 1) 2014: 5)

Yogunluk (g/cm?) 3.156 6.05

Sertlik (HV) 500-800 1200

Basma mukavemeti (MPa) 100-900 2000

Kirilma toklugu (MPam'?) 1 7-10

Elastite modiilii (GPa) 70-120 210

Koyun HA ile ilgili literatiirde bulunan ¢aligmalardan, Koyun HA i¢in en
yiiksek yogunluk degerinin 2.719+0.086 g/cm?, sertlik degerinin 125.2+6.3
HYV ve basma mukavemeti degerinin ise 145.98+43.78 MPa olarak 1300°C
de sinterlenmesi neticesinde elde edildigi bildirilmigtir (Akyurt ve digerleri,
2012: 493-494). Ancak; belirtilen bu 6zelliklerin insan viicudunda yiike
dayanim bakimindan yetersiz oldugu ve femur kemiginden daha diisiik sertlik
(480 HV) ve basma mukavemeti (100-230 MPa) degerine sahip oldugu
belirlenmigtir (Pazarlioglu ve digerleri, 2023: 67). Koyun HA' nin insan
viicudunda kullanilirhigini ve giivenilirligini artirabilmek amaci ile agirlikga
%5 ve 10 oranlarinda olmak tizere magnezyum oksit (MgQO), niobyum oksit
(Nb,O,), %5Wallostanite (W)-%5Ticari Saflikta Cam (TSC) ve biyoaktif
cam (BC) ile takviyelendirilmeleri ger¢eklestirilmis olup ilgili caligmalara ait
elde edilen sonuglar Tablo 2’ de oldugu tizere 6zetlenmistir. Ancak; Tablo 2’
de verilen bilgilerden goriilecegi {izere, olusturulan kompozitlerin yukarida
femur kemigi igin belirtilen nitelikleri kargilamadigi ve kirilma toklugu ile
ilgili aragtirmalarin yapilmadig belirlenmistir.
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Tablo 2 Koyun HA esasly biyoseramiklere ait veviler

Sicaklik (°C)  Kompozit Yogunluk Sertlik Basma Kaynakga
(g/cm?) (HV)  mukavemeti
(MPa)

1000 2,11 72 32
1100 %5 2,17 89 51
1200 MgO 2,57 165 70 (Demirkol
1300 2,96 263 109 ve digerleri,
1000 2,13 79 42 2012: 493-
1100 %10 2,26 106 63 494)
1200 MgO 2,72 212 71
1300 2,99 458 116
1000 2,13 52 31
1100 %5 2,21 84 39
1200 Nb,O, 2,44 163 59 (Demirkol
1300 2,64 214 80 ve digerleri,
1000 2,19 89 58 2012: 121)
1100 %10 2,26 107 62
1200 Nb,O, 2,55 183 72
1300 2,66 298 88
1000 2,38 77 58
1100 %5W-%5TSC 2,57 101 72 (Demirkol
1200 2,73 181 81 ve Turan,
1300 2,81 197 94 2019:5)
1000 2,15 165,33 60,47
1100 %5BC 2,36 374,00 72,26
1200 2,61 1272,66 78,21
1300 2,65 1612,00 99,14 (Ekren,
1000 2,13 488,00 33,26  2017:18)
1100 %10BC 2,35 612,33 38,70
1200 2,45 774,33 52,44
1300 2,51 1310,66 63,14

Bu gahgmada agirlikga %1, 2.5, 5 ve 10 oranlarinda ZrO, ilavesinin
koyun HA® in mikroyapisal ve mekanik 6zelliklerine etkileri aragtirilmistir. Bu
amagla gerek takviyesiz koyun HA gerekse ZrO, ilaveli kompozitler 1100,
1150, 1200, 1250 ve 1300°C sicakliklarda 4 saat siire ile sinterlenmistir.

2. Deneysel Islemler

Bu ¢aligmada matris malzemesi olarak kullanilan hidroksiapatit, atik
koyun femur kemiklerinin 800°C sicaklikta 2 saat kalsinasyonu ile iiretildi.
Kalsinasyon islemi sonras1 hazirlanan koyun HA yapilar1 seramik havanlarda
63-45 p arahgina ogiitiildii. Bu agamadan sonra agirlik¢a %1, 2.5, 5 ve 10
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oranlarinda %3Yitriya Stabilize ZrO, (Sigma Aldrich, %99.9 satlikta, 5 u
ortalama tane boyutunda) ilave edildi ve 180 dev/dak hizda 2 saat siire ile
homojenize edilerek koyun HA-ZrO, kompozitleri olugturuldu. Olugturulan
karigimlar KHA-1Z (Koyun HA-%1ZrO,), KHA-2.5Z (Koyun HA-
%2.57r0,), KHA-5Z (Koyun HA-%5ZrO,) ve KHA-10Z (Koyun
HA-%10ZrO,) olacak sekilde kodlandi. Bu agamadan sonra olugturulan
kompozitler ve saf koyun HA British 7253 standartina uygun olacak
sekilde 350 MPa basingta 11+0,2 mm ¢apinda ve 11+0,2 mm boyunda
olacak sekilde peletlendi ve sirastyla 1100, 1150, 1200, 1250 ve 1300°C
de 4 saat siire ile 5°C/dak. 1sitma ve sogutma rejimlerinde sinterlendi.
Sinterleme islemleri sonras1 Argimet yontemi ile destile su ortaminda olmak
tizere yogunluk (Esitlik 1), porozite (Egitlik 2) ve kismi yogunluk (Esitlik
3) degerleri olgiildii. Hazirlanan karigimlarin teorik yogunluklart karigim
formiilii ile belirlenmis olup, KHA-1Z i¢in 3,171 g/cm?® KHA-2.5Z igin
3,194 g/cm?®, KHA-5Z i¢in 3,234 g/cm?® ve KHA-10Z igin 3,316 g/cm?
olarak hesaplanmugtir.

mk

MI—I11mn E- 1

d =

p= (’““"”"")xmﬂ

mMs—Mmia E.2
d
dk= — E.3

d: Yogunluk (g/cm?), p: porozite (%), dk: Kismi yogunluk (%), dt: Teorik
yogunluk (g/cm?) mk: Kuru agirlik (g), ms: Sudaki agirlik (g), ma: Askidaki
agirhik (g)

Sertlik ve kirilma toklugu olgiimleri i¢in Future Tech FM300 marka
sertlik cihazinda sirasi ile 200 gram yiik 20 san. ve 300 gram yiik 10 saniye
stire ile 10’ ar adet Olgiim alinarak Esitlik 4 ve 5” e gore gergeklestirildi.
Kirilganlik indeksi degerleri ise HV/K = oranindan hesaplanmigtir (Li ve
digerleri, 2017: 6).

HV = 0.0018544(P/d?) E.4
K_= 0.203(c/a) 5(HV)(a)’s E.5

HVz Sertlik degeri (MPa), P: Uygulanan kuvvet (N), 4: Ortalama iz ¢ap1
(mm?), K : Kirilma toklugu (MPam'?), c=Olugan catlagin, sertlik izinin
merkezine uzakligi (m), 2: Sertlik 6l¢limiinde olugan izin yarist (m)
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Basma deneyleri Devotrans Universal test cithazinda (5 kN) 2 mm/
dak.” lik hizda olmak iizere, yanal ve dikey olarak ger¢eklestirilmistir. Yanal
(Sharafeddin ve digerleri, 2019: 22) ve dikey basma mukavemeti degerlerinin
belirlenmesinde sirasiyla Egitlik 6 ve 7 kullanilmugtir.

F

Bd =7 E.6
2F

By= whh E.7

Bd: Dikey basma mukavemeti (MPa), By: Yatay basma mukavemeti
(MPa), F: Kirilma kuvveti (N), Ao: Kesit alani (mm?), D: Numune ¢ap1
(mm), »: Numune yiiksekligi (mm)

Hazirlanan karigimlar ve saf koyun HA® lerin sinterleme sicakliklarina
bagl olarak igerdigi fazlarin tiirii ve oranlari, 20-50° lik 26 araliginda
olmak iizere Philips X’Pert marka XRD cihaz ile belirlendi. Sinterlenen
numunelerin ylizey morfolojileri ve tane boyutu degerleri Zeiss M10 marka
taramal1 elektron mikroskobunda x10000” lik biiyiitme oraninda belirlendi.

3. Sonuglar ve Tartigma

Tablo 3 hazirlanan kompozitler ve takviyesiz KHA® e ait mekanik
ozellikleri ve sinterleme sicakliklarina baglh olarak degisimini gostermektedir.
Saf KHA igin artan sinterleme sicakliklart ile yogunluk (2.16%0.03 g/cm?
ten 2.98+0.02 g/cm? e), kismi yogunluk (68.58+0.74’ ten 94.48+0.64
e), sertlik (0.93+0.15 ten 3.90+0.27 ¢) ve kirilganlk indeksi (1.70+0.27
w'? den 7.10%£0.52 uw'* e) arttigr ancak en yiiksek dikey (82.48+5.50
MPa) ve yatay (8.23+0.28 MPa) basma mukavemeti ile kirllma toklugu
(0.70+0.11 MPam'?) degerlerinin 1200°C’ de elde edildigi belirlendi.
Belirtilen bu durumlarin meydana gelmesinin iki nedeni vardir. Sekil
1’ de goriildiigli tizere; saf KHA nin 1250 ve 1300°C lik sicakliklarda
sinterlenmesi neticesinde ortalama tane boyutu degerlerinin 1200°C” deki
ortalama tane boyutu degerine oranla bir hayli artis gostermesidir. HA
seramiklerde yogunlagabilme davramgi 1200°C’ de, 1100 ve 1150°C’ ye
gore daha yiiksektir; ancak, 1200°C’ nin tizerinde gergeklestirilen sinterleme
islemlerinde her ne kadar yogunlagabilme davramigi artig gosterse de,
tanelerde biiyiimeye ve mekanik Ozelliklerde azalmaya neden olmaktadir
(Mazaheri ve digerleri, 2009: 471). Hall-Petch esitligi (Juang ve Hon,
1996: 17), o, =0,+ fed 2 ( 0 Kopma mukavemeti, k ve o : Malzeme sabiti, d:
Ortalama tane boyutn) , ve artan tane boyutu ile birlikte Sekil 2° de goriilecegi
tizere, HA seramiklerin beta trialsiyum fosfat (B-TCP) fazlarina ilaveten alfa
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trikalsiyum fosfat (a-TCP) ve kalsiyum oksit (CaO) fazlarini igerecek sekilde
ve Reaksiyon 1’ de goriildiigii iizere dekompoze olmasi (Zhang ve digerleri,
2007, 101) mukavemet artan tane boyutu nedeni ile belirli bir degerin
tizerine ¢ikildiginda azalmaktadir.

Ca,(PO,),(OH), - 2Ca,(PO4), + Ca,P,0, + CaO + HLO  R.1

HA seramiklerde yogunlagabilme davranigi ile tane boyutundaki artis
artan sinterleme sicakhigi ile artmaktadir (Chang ve digerleri, 2012: 9), ancak;
yogunlagabilme davranis artan sicakhiga ek olarak dekompoze olma oraninin
artmasi prorozitenin de artmasina neden olmaktadir (Bose ve digerleri,
2013: 33). Bu durum bu ¢aliymada matris malzemesi olarak kullanilan
KHA de de gozlemlenmemistir. Bunun sebebi; sinterleme sicakligr 1300°C
ye artirldiginda KHA® deki dekompoze olma oranin %4.1° de kalmasidir.
Bu sebeple, porozite miktar1 artan sinterleme sicakhigr ile  %30.66+1.76
den %2.17+0.81" e kadar diigmiistiir. KHA’ in 1200°C’ de sinterlenmesinde
porozite oranit %11.86+1.29 olup, bu sicaklikta en iyi mekanik 6zelliklerin
elde edilmesi ana faz olan HA’ e ilaveten %2.2 oraninda olmak tizere B-TCP
fazini ihtiva etmesidir. HA seramiklerin 1300°C civarindaki karasiz yapisi
OH- iyonlarinin salinim hizini artirmakta ve buharlagmalar1 esnasinda tane
igelerine yayilmig gaz bosluklarinin olugmasina sebep olmaktadir (Przekora
ve digerleri, 2023: 24). Bu sebeple ozellikle bu sicaklikta yiiksek oranda
dekompoziasyonun goriildiigii HA seramiklerde tane biiyiimesi ile birlikte
mekanik Ozelliklerde azalmaya neden olur (Tag ve digerleri, 1997: 8).
Benzer davranig sigir (Kusrini ve Sontang, 2012: 81) ve hindi (Pazarlioglu
ve digerleri, 2014: 24) gibi biyolojik kaynaklardan {iretilmis HA® lerde de
gozlemlenmigtir. Ancak; HA+B-TCP fazinin bir arada bulunmasi gerek
biyolojik gerekse mekanik ozellikler bakimindan pozitif etkiye neden olur
(Jackson ve digerleri, 2004, 254-256). Bunun temel nedeni, B-TCP’ 1n
HAe oranla viicutta daha yiiksek oranda emilme oraninin yaklagik olarak 10
kat daha fazla olmasi1 (Zhao ve digerleri, 2014: 40) ve kirilma toklugunun
HA e oranla daha yiiksek oranda olmasidir (Laasri ve digerleri, 2012:
340). Ancak; HA+B-TCP birlikteliginde B-TCP oraninin %5’ in iizerine
¢tkmasi, HA' nin belli bir kisminin a-TCP ve CaO fazlarina doniigmesine
neden olmakta ve bu doniigtim neticesinde olugan a-T'CP ve CaO fazlarinin
mekanik 6zelliklerinin gerek HA gerekse B-T'CP” a oranla daha diigiik olmasi
ve HA esash biyokompozitlerin viicut i¢i kararliliklarinda azalmaya neden
olmas1 s6z konusudur (Janackovic ve digerleri, 2010: 36).
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Tablo 3 KHA ve KHA-ZrO, kompozitlerinin ozelliklevinin ZrO, oranlarina ve
sinterleme swcakliklarma bagls olavak degisimi

Sicaklik (°C)  Ogzellik KHA KHA-1Z KHA-2.5Z KHA-5Z KHA-10Z
1100 2.16+0.03 2.24%+0.02 2.34+0.01 2.29+0.02 2.26+0.01

0
1150 %’ 2.37£0.00 2.44%0.03 247+0.02 2.43+0.02 2.42+0.01
1200 'gnmg 2.68+0.01 2.77%x0.03 2.74x0.01 2.68+0.02 2.64%+0.03
1250 ;? 2.79+0.03 2.91%0.03 2.88+0.01 2.85+0.03 2.85%+0.00
1300 2.98+0.02 2.97+0.01 2.94+0.03 2.92+0.02 2.84+0.03
1100 Py 30.66x1.76 27.80%x0.86 27.20+0.51 28.81+x0.49 29.15%0.67
- S
1150 < 23.83+0.11 21.35+1.10 21.10=0.88 23.92+0.89 25.94+0.11
L
1200 ] 11.86+1.29 7.49+0.90 10.30+0.75 13.83%+0.72 18.19+1.17
©
1250 3 6.85+1.04 3.22+0.25 5.21+x093 792+041 9.89+0.36
~

1300 2.17+0.81 2.17+0.57 4.41+0.71 5.37x0.49 10.48=1.22
1100 68.58=0.74 70.87+0.84 71.88+0.78 70.67=0.65 69.89+0.62

1150 - < 75.15+£0.55 77.01=0.85 77.57+0.68 75.15%0.71 73.17+0.62
1200 g é 84.99+0.35 87.54=0.68 85.84+0.48 83.03x0.25 79.83+0.66
1250 xgn 88.63x1.08 91.76=0.96 89.50+0.58 88.25+x0.48 86.91+0.43
1300 7 9448+0.64 93.68+0.56 91.67+1.07 91.05+0.71 85.82+1.05
1100 — 0.93+0.15 0.88+0.12 1.02+0.07 0.99+0.05 0.94%0.13
1150 g 1.09+0.14 1.40%+0.28 1.64%+0.08 1.08+0.04 1.03+0.11
1200 4 2.83+0.38 2.60%+0.28 2.96+0.32 2.07x0.30 1.84+0.34
1250 g 3.24+0.30 3.78%€0.19 3.85+0.15 2.85+0.33 2.46x0.31
1300 @ 3.90+0.27 3.84x0.20 4.01+x0.22 3.52+0.27 3.08%0.26
1100 0.54+0.09 0.64=0.00 0.70+0.03 0.54+0.02 0.53%=0.03
1150 g §n§ 0.60x£0.15 0.66=0.12 0.72+0.08 0.68+0.11 0.60=0.01
1200 = _-_é: E 0.70+0.11 0.92+0.15 1.04+0.12 0.91+0.17 0.84%0.04
1250 22 % 0.66=0.10 0.74*x0.19 1.25+0.08 1.03+0.13 0.98=0.22
1300 0.55+0.09 0.67x0.20 0.75%=0.15 0.56+0.16 0.54=0.18
1100 1.70+0.27 1.37+0.19 1.45+0.11 1.58+0.10 1.71+0.25
1150 fg.i . 1.80x0.24 2.12x043 2.28+0.11 1.82+0.07 1.76+0.18
1200 Eb.g i 4.26x0.58 2.82+0.30 2.84+0.43 2.27x0.33 2.18+0.40
1250 é = 457+0.42 510026 3.06+0.12 2.76*x0.32 2.49+0.31
1300 7.10+£0.52 5.69%£0.30 5.33+0.30 5.63+x0.49 6.24x0.47
1100 . 35.14+2.51 38.00x4.24 53.50+3.53 46.00%£2.82 39.00%=3.61
1150 % é 61.08+3.51 67.50+2.12 79.00£1.41 75.50%5.65 72.00+4.94
1200 '2\‘-_’ 82.48+5.50 87.90x4.67 105.5+3.53 97.50+2.12 88.00+3.55
1250 —%é 73.55+£4.04 98.50x4.94 122.0+2.12 113.5%£3.53 103.5+5.31
1300 a 64.27+0.55 108.0+5.65 118.0+£2.82 90.00%+5.65 78.50+3.43
1100 3.02+0.48 3.06x0.31 5.34+0.24 3.60+0.42 3.33x0.11
1150 . E 4.02x0.38 3.94+0.35 7.09x£0.25 4.94%+0.29 4.69+0.26
1200 § % g’ 8.23+0.28 5.58+0.37 9.30+x0.30 8.80+0.39 8.57+0.41
1250 o ‘é 5.59+0.65 7.69x0.40 11.21+x0.42 9.19+0.69 9.08+0.38

1300 5.36+x0.46 7.90x0.34 10.50x£0.56 6.42+0.43 5.53x0.24
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Sekil 1 1200, 1250, ve 1300°C” lik swcakliklarda sintevienen Saf koyun HA’ ya ait SEM
mikvoyapr goriintiilers
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Sekil 2 Saf koyun HA’ nin sinterleme swcakliklarina bagh olarak icevdigi fazlar ve
[fozlarm ovanwma gosteren (a) XRD, (b) Rietvield analizi verileri

Bu ¢alismada B-TCP oranimnin %5’ in altinda altinda olmasi nedeniyle
saf KHA® in kismi yogunlugu artan sicakhkla %68.58+0.74’ den
%94.48+0.64’ ¢ kadar artiy gostermigtir. Ancak; koyun HA-ZrO,
kompoztilerinde artan ZrO, oram ile 1250°C’ de sinterlenmis KHA-10Z
kompoziti i¢in %86.91+0.43” ¢ kadar gerilemigtir. Bu kompozitin 1300°C°
de sinterlenmesi kismi yogunluk degerinin %85.82+1.05 ¢, porozite oranin
ise %9.89+0.36’ dan %10.48+1.22” ye artmasina neden olmugtur. Bunun
nedeni; Sekil 3 (d)’ de ve Tablo 4’ de goriilecegi lizere, ana faz olan HA
in toplamda %48.1" lik kisminin B-TCP ve a-TCP fazlarmna dekompoze
olmasidir. Sentetik (Castkova ve digerleri, 2016: 36) ve/veya biyolojik
kaynaklardan (Miecznik ve digerleri, 2016: 42) tiretilmis HA’ lere agirlikca
%10 oraninda ZrO, ilave edilerek olugturulan kompozitlerde de benzer
davranisin meydana geldigi belirtilmigtir. Tablo 4’ de goriilecegi tizere artan
ZrO, oran1 KHA biinyesinde bulunan ve ana faz olan HA® in dekompoze
olma oraninda artiga neden olmusgtur. Ancak; saf KHA® da tespit edilen CaO
tazs KHA-ZrO, kompozitlerinde meydana gelmedigi belirlendi. Bunun
nedeni; Reaksiyon 2’ de goriilecegi iizere, HA® deki Ca*?iyonunun ZrO, ile
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CaZr, O, ve/veya CaZrO, fazlarim meydana getirmesidir (Lazar ve digerleri,
2008: 591-593).

Ca,(PO,),(OH), + Y-ZrO, — 3 B-a(Ca,PO,), + CaZr,0, + CaZrO,
+HO R.2

1300°C’ de sinterleme HA oraninin KHA-17’ de %5’ nin, KHA-2.57°
de %5.3, KHA-57" de %26.8’ nin, KHA-10Z" de %48.1’ nin BTCP ve/
veya a-T'CP fazlarina dekompoze olmasina neden olmugtur. KHA-5Z ve
KHA-10Z kompozitlerinde dekompoze olma oranlarinin diger sicakliklarda
da KHA-1Z ve KHA-2.5Z kompozitlerinden daha yiiksek oranda oldugu
goriilmektedir. Bunun nedeni CaZrO, fazinin olusumudur . CaZrO, fazimin
olusumunun HA-ZrO, kompozitlerinde dekompoze oranini artirdig
Paluszkiewicz ve digerleri tarafindand a onaylanmugtir (Paluszkiewicz
ve digerleri, 2004: 704). KHA-5Z ve KHA-10Z kompozitlerine ait
yogunlagabilme orani bu sebeple KHA-1Z ve KHA-2.5Z kompozitlerine
oranla daha diigiiktiir. Ciinkii; HA® nin kendisinden daha diigiik yogunluk
degerlerine sahip olan B-TCP (3.07 g/cm?®) ve/veya oTCP (2.86 g/
cm®) (Hong ve digerleri, 2002: 23) fazlarina dekompoze olma oranlari,
KHA-1Z ve KHA-2.5Z kompozitlerine oranla KHA-5Z ve KHA-10Z
kompozitlerinde daha fazladir. Bu sebeple KHA-1Z igin 2.24+0.02 g/
cm® ten 2.97+0.01 g/cm® e, KHA-2.57 igin ise 2.34+0.01 g/cm® den
2.94+0.03 g/cm? e giktig1 belirlendi. Kismi yogunluk degerleri goz Giiniine
alindiginda benzer davramg goriildii. KHA-ZrO, kompozitleri igerisinde
en yiiksek kirilma toklugu degerinin 1.25+0.08 MPa m'? ile 1250°C’ de
sinterlenmis olan KHA-2.5Z kompozitine ait oldugu ve bu degerin saf
KHA dan (0.70%0.11 MPam'?) yaklasik %78 oraninda daha fazla oldugu
belirlendi. KHA-ZrO, kompozitlerinde en yiiksek sertlik (4.01+0.22),
dikey (122.0+2.12 MPa) ve yatay (11.21+0.42 MPa) basma mukavemeti
degerlerininde KHA-2.5Z kompozitine ait oldugu belirlendi. Bu durumun
ti¢ temel nedenin olabilecegi kanaatine varildi. Bunlardan birincisi; Tablo 4°
te goriilecegi tizere, KHA-2.5Z kompozitinde CaZr,O, fazinin olugmasidur.
Benzer fazin KHA-1Z kompozitinde de olugmasmna ragmen KHA-2.5Z
kompozitinde daha iyi mekanik ozelliklerin elde edilmesinin nedeni;
agirhga %1 oraminda ZrO, ilavesinin HA matrisinde meydana gelen tane
bityiimesini baskilayamamasidir (Ferreira ve digerleri, 2022: 48). Ikincisi;
Sekil 4’ te goriilecegi iizere, KHA-2.5Z kompozite ait ortalama tane
boyutu degerlerinin diger KHA-Z kompozitlerine oranla daha diigiik
olmasidir. Ugiinciisii ise; KHA-5Z ve KHA-10Z kompozitlerinde varlig
tespit edilen CaZrO, fazinin HA ve ZrO, malzemelerinin sinterlenmesi
esnasinda tane smurlar1 boyunca ayrigmaya (Dhaliwal ve digerleri, 2022:
59), heterojen dagilimli tane olusumlarina (Silva, A.P. ve digerleri, 2019:
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45) ve mikrogatlak (Silva, V.V. ve digerleri, 2001: 61) olusumuna neden
olmasidir. Belirtilen bu durumlar Sekil 4’ te goriilecegi tizere, KHA-5Z ve
KHA-10Z kompozitleri iginde gozlemlenmigtir. HA-ZrO, tane sinirlarinda
ayrigmalar ve mikrogatlak olugumlari toplam kesit alaninda azalmaya
neden olduklarindan dolayr basma testleri esnasinda olusan kuvvetlerin
etkisi ile kirilmayr kolaylagtirdiklarindan dolayr ( KHA-5Z ve KHA-10Z
kompozitlerinde dikey ve yatay basma mukavemeti degerleri KHA-1Z
ve KHA-2.5Z kompozitlerine oranla daha disiiktiir. Mikrogatlaklarin
olusum nedenlerinden bir digeri de ana faz olan HA ile kiyaslandiginda
dekompozisazyon nedeni ile olugan B- ve a-T'CP fazlarinin termal genlesme
katsayilarinin uyumsuzlugudur (Miao ve digerleri, 2004: 30). Ancak bu
kadar olumsuzluklara ragmen, tiim KHA-Z kompozitlerinde saf KHA
ile kiyaslandiginda daha yiiksek oranda dikey ve yatay basma mukavemeti
degerlerinin elde edildigi belirlendi. Bunun iki nedeni vardir. Bunlardan
birincisi; KHA-Z kompozitlerinde olusan CaZr,O, (5.16 g/cm?, Marxreiter
ve digerleri, 1990: 25) ve CaZrO, (4.78 g/cm?®) (Elbelghitti ve digerleri,
1995: 51) fazlarinin ana faz olan HA ve dekompozisazyon sonucu olugan
B- ve a-T'CP fazlarina oranla daha yiiksek teorik yogunluk degerlerine sahip
olmasidir. Tkincisi ise; belirtilen gerek takviye malzemesi olarak kullanilan
ZrO, gerekse CaZr,O, (180 GPa) (Khor ve digerleri, 2004: 182) ve CaZrO,
(164 GPa) (Hou, 2008: 403) fazlariin elastite modiilii degerlerinin B-
(162 GPa) (Chicot ve digerleri, 2013: 3) ve a- (80 GPa) (Ayed ve digerleri,
2013: 141) TCP’ den daha yiiksek oranda olmasidir. Kirilganhk indeksi
degerleri incelendiginde gerek KHA, gerekse KHA-ZrO2 kompozitlerinde
artan sinterleme sicakhigr ile artiy gosterdigi belirlendi. Saf KHA igin
1.70£0.27uw"? den 7.10+0.52 u'/* ye artig gostermig olup, sat KHA i¢in
en iyi yatay ve dikey basma mukavemeti ile kirilma toklugu degerlerinin
elde edildigi 1200°C’ de 4.26+0.58 ' oldugu belirlendi. KHA-2.5Z igin
ise 3.06+0.12 u'? olarak belirlendi.
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Sekil 3 (n) KHA-1Z, (b) KHA-2.5Z, (c) KHA-5Z ve (d) KHA-10Z kompozitlerine ait
XRD analizleri

Tnblo 4 KHA-ZrO, kompozitlerinde olusan fazlar ve Rictvield analizi ile belivlenmis

orvanlar:
Kompozit  Sicaklik (°C) Kimyasal Bilesim (%)
B-T'CP a-TCP CaZr,O, CaZrO
1100 98.0 1.0 - 1.0 -
1150 97.6 1.5 - 0.9 -
KHA-1Z 1200 96.9 2.4 - 0.7 -
1250 95.9 2.6 1.0 0.5 -
1300 94.8 2.1 2.9 0.2 -
1100 98.6 0.8 - 0.6 -
KHA- 1150 96.8 1.6 - 1.6 -
2.5Z 1200 95.5 2.6 - 1.9 -
1250 94.2 3.6 - 2.2 -
1300 92.4 2.8 2.5 2.3 -
1100 95.0 0.7 0.7 2.2 1.4
1150 94.0 1.2 0.8 2.1 1.9
KHA-5Z 1200 82.5 12.9 1.0 1.2 2.4
1250 794 17.1 1.5 0.5 3.0
1300 68.8 244 24 - 44
1100 84.8 6.4 2.2 4.1 2.5
1150 78.5 13.0 2.5 1.5 4.5
KHA-10Z 1200 63.3 27.8 2.6 - 6.3
1250 54.0 33.9 3.8 - 8.3
1300 41.9 43.4 4.7 - 10
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1.201+0.151 p 1.36640149 n 2.125+0.236 p_‘

KHA-2.5Z

1300°C  #» 2.510£0.058 p

SZ

2.207+0.109 2.919+0.267 1

KHA-10Z

Sekil 4 1200-1300°C swaklik avaliklarmda sinterlenen KHA-ZrO, kompozitlerine ait
SEM mikvoyap: goriintiileri

4. Sonugclar
Bu galigma neticesinde agagida belirtilen sonuglara ulagiimugtir.

o KHA' in artan sicaklikla yogunlagabilme davranis1 ve sertligi artmakta
iken, en 1iyi dikey ve yatay basma mukavemeti ile kirilma toklugu degerleri
1200°C’ de elde edilmistir.

o KHA’ in 1300°C’ de sinterlenmesi neticesinde toplam dekompoze olma
orant %4.1” e ¢itkmustir.

o Artan sinterleme sicakhigr ve ZrO, oranmna bagl olarak KHA-ZrO,
kompozitlerinin dekompoze olma oran1 %48.1° e gtkmugstur.

o KHA' ya agirlikga %2.5 oraminda ZrQ, ilavesi ile KHA® nin mekanik
ozelliklerinde biiyiik oranlarda artiglar saglanabilmistir.

0 KHA-2.5ZrO, kompozitinin gerek diger KHA-ZrO, kompozitlerinden
gerekse sat KHA® dan daha iyi 6zellikleri olmasina ragmen, insan viicudunda
ylike dayanim gerektiren uygulamalarda kullanilmas: 6nerilmemektedir.
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