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Oz

Bu ¢alismada énemli bir yag asidi olan pentanoik asidin hidroksiapatit kristalizasyonu
tizerine olan etkisi incelenmistir. Bu amacla kristalizasyon deneyleri saf ortamda ve
100, 500 ve 1000 ppm olmak iizere ii¢ farklt pentanoik asit konsantrasyonunda kesikli
bir sistemde yiiriitiillmiistiir. Elde edilen hidroksiapatit kristalleri, XRD, SEM, tane
boyutu, BET, FTIR, zeta potansiyeli ve TG analiz yontemleri kullanilarak karakterize
edilmistir. Pentanoik asit varliginda, hidroksiapatit kristallerin ortalama tane
boyutunun saf ortama gore arttigi, kristal morfolojisinde onemli degisiklikler meydana
geldigi belirlenmistir. FTIR analiz sonuglari, katki maddesi olarak kullanilan pentanoik
asidin kristal yiizeyine tutundugunu gostermis ve bu sonuglar zeta potansiyeli dlgiimleri
ile desteklenmistir. Saf ortamda iiretilen hidroksiapatit kristallerinin zeta potansiyeli
-20,9€1,1 mV iken kristallerin yiizey yiikleri 1000 ppm pentanoik asit
konsantrasyonunda +2,1£1,3 mV degerine ulasmistir. Ayrica hidroksiapatit
kristallerinin termal bozunma kinetigi Kissinger ve Coats-Redfern yontemleri
kullanilarak incelenmistir. Saf ortamda elde edilen hidroksiapatit kristallerinin termal
bozunmast sirasinda gerekli olan ortalama aktivasyon enerjisi Kissinger modeli
kullanilarak 538,51 kJ/mol olarak belirlenmistir. Bu deger pentanoik asit ortaminda
tiretilen kristaller icin ise 580,99 kJ/mol olarak hesaplanmistir. Coats Redfern kinetik
modeline gére hem saf hem de katki ortamu i¢in 3D difiizyon modelinin hidroksiapatitin
termal bozunma siirecini en iyi karakterize eden mekanizma oldugu belirlenmistir.
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Hydroxyapatite crystallization in the presence of pentanoic acid

Abstract

The effect of pentanoic acid, an important fatty acid, on hydroxyapatite crystallization
was investigated in this study. The crystallization experiments were performed in pure
media and in the presence of three different pentanoic acid concentrations as 100, 500
and 1000 ppm in a batch system. The hydroxyapatite crystals obtained were
characterized by XRD, SEM, particle size, BET, FTIR, zeta potential and TG analysis
techniques. Compared to pure media, the particle size of the hydroxyapatite obtained in
pentanoic acid media increased, significant changes in crystal morphology were
determined. The results of FTIR showed that pentanoic acid used as the additive
adsorbed onto the surface of the hydroxyapatite crystals and this result was supported
by zeta potential measurements. While the zeta potential of hydroxyapatite crystals
obtained in pure media was -20.9 + 1.1 mV, this value was + 2.1 = 1.3 mV for 1000
ppm pentanoic acid media. In addition, the thermal decomposition kinetics of
hydroxyapatite crystal was investigated using Kissinger and Coats-Redfern models. The
average activation energy value for the decomposition of crystals was 538.51 kJ / mol.
This value was calculated as 580.99 kJ / mol for crystals obtained in pentanoic acid
media. According to the Coats Redfern kinetic model, the 3D diffusion model was
determined to be the best model to characterize the thermal decomposition behavior of
the hydroxyapatite crystals.

Keywords: Hydroxyapatite, crystallization, pentanoic acid, characterization.

1. Giris

Hidroksiapatit (Ca10(PO4)s(OH)2, HAP) termodinamik agidan en kararli kalsiyum fosfat
tuzlarindan biridir [1]. Hidroksiapatit kristalleri toksik ve alerjenik olmayan, stabil,
biyoaktif ve biyouyumlu yapiya sahip olmalar1 nedeniyle biyomalzemelerin
hazirlanmasinda yaygin olarak kullanilmaktadir [2]. Aym1 zamanda, sentetik
hidroksiapatitin kimyasal bilesimi ve ozellikleri, dis ve kemiklerin inorganik mineral
bilesenlerine biiyiik benzerlik gostermektedir [3,4]. Bu nedenle, bu kristaller basta dis
hekimligi ve ortopedi klinik uygulamalari olmak iizere pek c¢ok farkli biyomedikal
uygulamalarda kullanilmaktadir [5,6].

Yapilan c¢alismalar kristalizasyon islemi sonucunda elde edilen hidroksiapatit
kristallerinin 6zelliklerinin pH, sicaklik, asirt doygunluk gibi operasyon kosullarina
bagli olarak farkliliklar gosterebilecegini ortaya koymustur [7-9]. Ayni zamanda
kristalizasyon ortamina ilave edilen katki maddeleri ile de olusan hidroksiapatitin yiizey
alani, morfolojisi, tane boyutu ve yiizey yikleri gibi fiziksel 6zellikleri
degistirilebilmektedir [10-12]. Katki maddelerinin genel olarak kristalizasyon iizerine
etkileri ¢ok farkli mekanizmalarla olabilmektedir. Ancak hepsinde de kimyasal veya
fiziksel kuvvetlerle bu katkilarin kristal yiizeyine adsorplanmasi temel asamadir [13].
Yapilan bu ¢alismada, hidroksiapatit kristalizasyonu saf ortamda ve biyouyumluluk
ozelligi gosteren ve katki maddesi olarak kullanilan pentanoik asit varliginda
gerceklestirilmistir. Elde edilen kristallerin yapisi, morfolojisi, ylizey alanlari,
fonksiyonel gruplar1 ve yiizey yiikleri belirlenmistir. Ayrica, hidroksiapatitin termal
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bozunma davranigi termogravimetrik analiz cihazi kullanilarak incelenmistir. Termal
bozunma verileri kullanilarak saf ve katki ortaminda {iretilen kristallerin ortalama
aktivasyon enerjileri hesaplanmustir.

2. Deneysel calismalar

2.1. Deneyin yapilist

Deneylerde analitik saflikta ve Merck firmasindan temin edilen kalsiyum kloriir
(CaCly), potasyum dihidrojen fosfat (KH2PO4), potasyum hidroksit (KOH) ve pentanoik
asit (CsH1002) kullanilmstir.

Deneyler 1L aktif hacme sahip cift ceketli cam kristalizérde, 70°C sicaklikta, pH=9,5’te
ve 600 rpm karistirma hizinda yiiriitiilmistiir. Deney diizenegi Sekil 1°de verilmistir.
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CacCl, cozeltisi KH,PO, cozeltisi Termostat

Vakum pompasi
Sekil 1. Deney diizenegi.

[k olarak 0,1M’lik KOH, 0,5M CaCl, ve 0,3M’lik KH2PO4 ¢ozeltileri hazirlanmistir.
Deneylerin baslangicinda kristalizor icerisine 500 ml hacminde saf su konmus ve 70
°C’de termal dengeye gelmesi i¢in beklenmistir. Termal dengeye erisildikten sonra 250
ml 0,5M CaCl. ve 250 ml 0,3M KH2PO4 ¢ozeltileri peristaltik pompalar araciligiyla 8
ml/dak hizla kristalizore beslenmis ve hidroksiapatit kristalizasyonu gergeklestirilmistir.
Kristalizor i¢i sicakligi termostat, pH ise pH kontrol iinitesi ile senkronize olarak ¢alisan
infiizyon pompasi araciligiyla 9,5 degerinde sabit tutulmustur. pH ayarlanmasinda
0,1M’lik KOH ¢ozeltisi kullanilmistir. Karistirma islemi ii¢ kanath bir karistirict eleman
yardimi ile yapilistir. Deney siiresince kristalizoriin kapagi kapatilmis ve ¢6zeltinin
lizerinden azot gecisi saglanarak farkli kalsiyum fosfat bilesiklerinin olusmamasi
saglanmistir. Deneylerde katki maddesi olarak pentanoik asit kullanilmis ve deneyler
100, 500 ve 1000 ppm katki maddesi konsantrasyonunda gerceklestirilmistir. Katki
maddesi kristalizore inflizyon pompasi araciligiyla sabit debide ve deney boyunca
stirekli olacak sekilde beslenmistir.
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Deney sonunda ele gecen hidroksiapatit kristalleri filtrelenerek ana c¢ozeltisinden
ayrilmis ve kloriir iyonlar1 kalmayincaya kadar saf su ile yikanmistir. Kloriir iyonunun
kalip kalmadig1 giimiis nitrat ¢ozeltisiyle belirlenmistir. Kloriir iyonlarindan arindirilan
kristaller saf su eklenen erlenmeyer flask igerisine alinmis ve ¢alkalamali su
banyosunda 37 °C’de pH=7.,4’te iki ay bekletilmistir. Bu stirenin sonunda elde edilen
kristaller filtrelenerek ayrilmis ve kurutulmustur. Kurutulan nihai numunenin X-Isini
Difraksiyon (XRD), taramali elektron mikroskobu (SEM), Brunauer, Emmet ve Teller
(BET), Fourier Doniisiimlii Kizilotesi Spektroskopisi (FTIR), zeta potansiyeli ve
termogravimetrik (TG) analizleri yapilmistir.

2.2. Kinetik analiz
Kati hal reaksiyon kinetigi genel olarak esitlik (1)’de verildigi gibi ifade edilmektedir.

kM )

k(T) fonksiyonu, Arrhenius hiz esitligine gore sicakliga bagli hiz sabiti olarak asagidaki
gibi tanimlanmaktadir.

(~E /RT)

k(T) = Ae 2)

E (kJ/mol) aktivasyon enerjisi, T sicaklik (K), R gaz sabiti (8,314 J/mol.K) ve A (1/dak)
frekans faktoriidiir. Doniisiim olarak tanimlanan X ise asagidaki gibi tanimlanabilir.

W, —Wt

X=—— 3)
W, -W ¢

Burada,

Wo: 6rnegin baglangigtaki kiitlesi, mg

Wi 6rnegin t anindaki kiitlesi, mg

W+t 6rnegin bozunma sonrasindaki kiitlesi, mg

Arrhenius esitliginde bulunan hiz sabitinin esitlik (1)’de yerine konulmasiyla asagidaki
ifade elde edilir.

% _ Af(x)e E/RT (4)

Sicaklik sabit 1sitma hizi olan f ile birlikte, zamanin fonksiyonudur ve asagidaki
ifadeyle tanimlanmaktadir.

dT  dT dx

p= dt dx dt ©)

Belirtilen esitliklerin birlestirilmesi ve integralinin yazilmasiyla

¢ odx
! f—_g(x)—— j exp(——T)olT—ﬁ p(u) (6)
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esitligi elde edilir ve ger¢ek c¢Oziimii matematiksel metotlar ve yaklagimlar ile
¢Oziilebilir.

Kissinger yontemi [14], farkli 1sitma hizlarinda yapilan deneysel c¢aligmalara dayanir.
Bu yontemde maksimum bozunma sicakligi bagka bir deyisle ekzotermik pik sicakligi
(Tm), her bir 1sitma hizinda elde edilen sabit doniisiim noktasi olarak alinarak aktivasyon
enerjisi asagidaki esitlikle belirlenebilir:

AR - E
In(TﬁzJ:In(?an[n(l—xm) }_R_Tm )

m

Burada, Xm maksimum bozunma sicakligindaki dontisiimii ifade eder. 1/Tm’e karsilik
In(8/T?) degerlerinin grafige gecirilmesiyle elde edilen dogrusal grafiklerin egimi E/R
degerini verir.

3. Sonugclar ve tartisma

3.1. XRD analizi
Saf ve farkli pentanoik asit konsantrasyonlarinda iiretilen hidroksiapatit kristallerinin
yapisini belirlemek i¢in XRD analizi yapilmis ve sonuglar Sekil 2°de verilmistir.

1000 ppm katki

500 ppm katka

100 ppm katk1 H

Siddet

Saf ortam N ﬂ
3

0 40 50 60
20 (%)

Sekil 2. Saf ve farkli katki konsantrasyonlarinda elde edilen hidroksiapatit kristallerinin
XRD sonuglari.
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Saf ortamda iiretilen kristaller i¢in 20=26°, 29°, 32°, 34°, 40°, 47° ve 54°’de belirlenen
pikler, hidroksiapatit yapisini karakterize etmektedir. Elde edilen sonuglar literatiirde
verilen sonugclarla da uyumluluk gostermektedir [15]. Saf ortam ile karsilastirildiginda,
pentanoik asit varlifinda elde edilen hidroksiapatit kristallerinin XRD piklerinin
siddetlerinin azaldig1 goriilmistiir. Pik siddetinde goriilen bu degisim pentanoik asidin
kristal yap1 ile bir etkilesim icerisinde oldugunu gostermektedir. Bu etkilesimin varligi,
hidroksiapatit morfolojisini, fonksiyonel grubunu, yiizey yiikiinii ve BET yiizey alani
gibi fizikokimyasal 6zelliklerini etkileyebilecegine isaret etmektedir.

3.2. SEM ve BET analizi

Saf ortamda iiretilen hidroksiapatit kristallerinin morfolojik yapisini belirleyebilmek ve
pentanoik asidin kristal morfoloji lizerine olan olast etkisini gosterebilmek i¢in SEM
analizi yapilmis ve sonuglar Sekil 3’te verilmistir.

Sekil 3. a) Saf ortamda b) 1000 ppm pentanoik asit varliginda iiretilen hidroksiapatit
kristallerinin SEM fotografi.

Sekil 3’ten de agikga goriilecegi iizere saf ortamda iiretilen hidroksiapatit kristalleri
nano boyutta olup birbirleri lizerinde biiylimiis ¢ubuk formundaki kristallerden meydana
gelmislerdir. Saf ortamda tretilen hidroksiapatit kristallerinin ortalama tane boyutlari
283 nm olarak Olgiilmiistiir. Ayrica kristaller siddetli aglomerasyon egilimi
gostermektedirler. Bu sonucglar literatiirde verilen c¢aligmalarla da benzerlik
gostermektedirler [16]. Katki maddesi varhiginda elde edilen kristallerin SEM
fotograflar1 incelendiginde, pentanoik asit varliginda kristallerin en boy oranlarinin
degistigi, ortalama tane boyutlarinin ve aglomerasyon siddetinin arttig1 belirlenmistir.
1000 ppm pentanoik asit varliginda tiretilen kristallerin ortalama tane boyutu 328 nm
olarak ol¢tilmiistiir.

Bu calismada ayrica pentanoik asidin hidroksiapatit kristallerinin yiizey alanlarina olan
etkisi belirlemek amaciyla BET analizleri yapilmis ve sonuglar Sekil 4’te verilmistir.
Saf hidroksiapatit kristallerinin BET yiizey alan1 34,6 m?%g olarak belirlenmistir.
Pentanoik asit varliginda ise bu deger 25,9 m?/g’a kadar diismiistiir.
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Sekil 4. Hidroksiapatit Kristallerinin pentanoik asit konsantrasyonuna bagl
BET ylizey alan1 degisimi.

3.3. FTIR analizi

Hidroksiapatit kristallerinin fonksiyonel gruplarin1 belirlemek ve aym1 zamanda
pentanoik asitin kristal yiizeyine olan adsorpsiyon &zelliklerini tespit edebilmek igin
FTIR analizi yapilmistir. Saf ortamda ve 1000 ppm pentanoik asit varliginda elde edilen
kristallerin FTIR spektrumlar1 Sekil 5°te verilmistir.

1000 ppm katk

&
s
2 Saf ortam
=
7 C'D E.
= o
g
=| ¢
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T
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=%

650 1000 1350 1700 2050 2400 2750 3100 3450 3800

Dalga sayis1 (cm™)

Sekil 5. Saf ortamda ve pentanoik asit varliginda iiretilen hidroksiapatit kristallerinin
FTIR spektrumlari.

Saf ortamda iiretilen hidroksiapatit kristalleri 960 cm™, 1021 cm™, 1091cm™ ve 3570
cm? dalga boyunda karakteristik absorpsiyon pikleri vermistir. 3570 cm™ dalga
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boyunda goriilen pik -OH gerilme titresimini gosterirken, 1091, 1024, 963 cm™’de
goriilen pikler ise fosfat grubuna ait gerilme titresimlerini gostermektedir. Elde edilen
bu sonuglar literatiirdeki calismalar ile uyum igerisindedir [17]. Pentanoik asit
varliginda elde edilen hidroksiapatit kristallerin FTIR analizinde ise bu piklere ek olarak
yaklasik olarak 1700 cm™ ve 2900 cm™ dalga boylarinda yeni pikler tespit edilmistir.
Bu pikler pentanoik asiti karakterize etmekte olup, katki maddesinin kristal ylizeyine
adsorplandigin1 géstermektedir.

3.4. Zeta potansiyeli analizi

Pentanoik asidin hidroksiapatit kristal yiizeyine adsorpsiyonuna bagli olarak yiizey
potansiyellerinde goriilebilecek olas1 degisimleri belirlemek icin zeta potansiyel
Olctimleri yapilmistir. Pentanoik asit konsantrasyonuna bagli olarak degisen zeta
potansiyeli 6l¢iim degerleri Sekil 6’da verilmistir.

5
@
: oo
ENR
=
g0 0
=9
g s oM
25
0 250 500 750 1000

Katki konsantrasyonu (ppm)

Sekil 6. Saf ve farkli katki konsantrasyonlarinda iiretilen kristallerin zeta potansiyeli
degerleri.

Saf hidroksiapatit kristalleri i¢in zeta potansiyel degeri pH=7,4’te -20,9+1,1 mV olarak
Ol¢iilmiistiir. Pentanoik asit varliginda ise hidroksiapatit kristallerinin zeta potansiyeli
degeri katki konsantrasyonun 100 ppm’den 1000 ppm’e c¢ikarilmasiyla -14,8+1,9
mV’dan  +2,1£1,3 mV degerine yiikselmistir. Pentanoik asidin  yliksek
konsantrasyonlarinda zeta potansiyel degerinin izoelektrik noktaya yaklagmasi
agglomerasyon egiliminin artacaginin bir gostergesidir. Nitekim SEM fotograflarinin da
yiiksek katki maddesi konsantrasyonlarinda agglomerasyon egilimini ortaya koydugu
sonucunu desteklemektedir. Ayn1 zamanda zeta potansiyelinde goriilen bu belirgin
degisim pentanoik asidin kristal yilizeyine tutundugunu kanitlamakta ve FTIR
sonuclarii desteklemektedir.

3.5. TG/DTA analizi

Saf ve katki maddesi varliginda iretilen hidroksiapatit kristallerinin termal bozunma
davranist 10 °C/dak 1sitma hizinda, 30-1200 °C bozunma sicaklik araliginda
incelenmistir. Saf ortamda ve 1000 ppm pentanoik asit varliginda iiretilen kristallerin
TGA/DTA egrileri Sekil 7°de verilmistir.
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Sekil 7. (a) Saf ortamda ve (b) pentanoik asit varliginda tiretilen hidroksiapatit
kristallerinin TGA/DTA egrileri.

Saf hidroksiapatit kristallerinin TGA ve DTA egrileri incelendiginde, termal bozunma
isleminin temel olarak iki kademede gerceklestigi goriilmiistiir. Birinci kademe 100-500
°C sicaklik araliginda goriilen agirlik kaybi, nem ve kristal yapida bulunan suyun
uzaklagsmasindan kaynaklanmaktadir. Bu kademe de toplam agirhik kaybi %41
civarindadir. 500-700 °C sicaklik araliginda agirlik kayb1 %0,4 olup yok denecek kadar
azdir. 700-1000 °C sicaklik araliginda meydana gelen agirhik kaybi ise
dihidroksilasyondan kaynaklanmaktadir. 30-1200 °C sicaklik araliginda goézlenen
toplam agirlik kayb1 %38,1 olarak tespit edilmistir [18].

1000 ppm pentanoik asit varliginda {tiretilen HAP kristallerin TGA/DTA sonuglar
incelendiginde saf ortama benzer bir davranis ile karsilasilmistir. Ancak katki maddesi
varliginda tretilen kristallerin bozunmas: sirasinda toplam agirlik kaybinda meydana
gelen degisim artmig ve %11,8 olarak belirlenmistir. Agirlik kaybinda meydana gelen
bu artisin sebebi yapiya baglanan katki maddesinin de hidroksiapatit ile birlikte
bozunmasindan kaynaklanmaktadir. Ayrica bu bozunmalar DTA piklerinde de belirgin
bir sekilde goriilmektedir.

3.6. Kinetik analiz

Bu c¢aligmada, saf ve 1000 ppm pentanoik asit varliginda iretilen hidroksiapatit
kristallerinin termal bozunmasi sirasinda gerekli olan ortalama aktivasyon enerjisi
degeri 700-900 °C sicaklik araliginda yani ana bozunma bdlgesinde Kissinger modeli
kullanilarak hesaplanmistir. Bu yontemde aktivasyon enerjisini hesaplamak igin
oncelikle 5, 10 ve 20 °C/dak 1sitma hizlarinda TGA analizleri yapilmis ve maksimum
pik sicakliklar1 belirlenmistir. Sonuglar Tablo 1’de verilmistir.

Maksimum pik sicakliklarindan faydalanarak hidroksiapatit kristallerinin aktivasyon
enerjileri Sekil 8’de verilen dogrularin egimlerinden hesaplanmigtir. Saf ortamda
uretilen hidroksiapatit kristalleri icin aktivasyon enerjisi degeri 538,51 kJ/mol olarak
belirlenmistir. Bu deger bu konu ile ilgili yapilan ¢alismalar ile ilgili sonuglarla
benzerlik gostermektedir [19]. Aktivasyon enerjisi degeri 1000 ppm pentanoik asit
varliginda ise 580,99 kJ/mol olarak hesaplanmigtir. Katki ortaminda iiretilen HAP
kristallerin aktivasyon enerjisi saf ortama gore pentanoik asidin kristal yiizeyine
tutunmasindan dolay1 artmistir.
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Tablo 1. Farkli 1sitma hizlarinda saf ve katki ortaminda tiretilen hidroksiapatitin
maksimum pik sicakliklari.

Isitma hiz1 (°C/dak) Saf Ortam Pentanoik Asit Ortami
5 809 °C 813 °C
10 823 °C 826 °C
20 834 °C 836 °C
-10.5 ;
<& Saf ortam
-11.0 7 XO * 1000 ppm katki
£ -12.0 -
¥ =-64772x+47.462
R2=0.9922 > S
125 A
y =-69881x+51.938
R2=0.9922
-13.0
0.00090 0.00091 0.00092 0.00093
1T, (/K)

Sekil 8. Saf ortamda ve pentanoik asit varliginda iiretilen kristallerinin Kissinger
grafigi.

Aktivasyon enerjisinin yam1 sira, hidroksiapatit kristallerin termal bozunma
mekanizmasinin saf ve katki maddesi varliginda belirlenebilmesi i¢in Coats-Redfern
metodundan faydalanilarak tiiretilen 10 farkli reaksiyon modeli kullanilmigtir [19-20].
Bu modellerin esitlikleri Tablo 2’de verilmistir. Optimum reaksiyon mekanizmasinin
belirlenebilmesi icin Tablo 2’de verilen esitlikler kullanilarak In(g(x)/T?) degerlerine
karsilik 1/T degerleri ¢izilmis, elde edilen dogrularin korelasyon katsayilar belirlenmis
ve sonuglar Tablo 2’de verilmistir.

Aktivasyon enerjisi degeri 1000 ppm pentanoik asit varliginda ise 580,99 kJ/mol olarak
hesaplanmistir. Katki ortaminda iiretilen HAP kristallerin aktivasyon enerjisi saf ortama
gore pentanoik asidin kristal yiizeyine tutunmasindan dolay1 artmistir. Her bir model
icin R? degerleri karsilastirilmis ve en yiiksek korelasyon katsayisina sahip model,
termal bozunma siirecini en iyi karakterize eden model olarak se¢ilmistir. Sonuglardan
da acgikga goriilecegi tlizere saf ve katki ortami iginde 3D difiizyon modelinin
hidroksiapatitin termal bozunma siirecini en iyi karakterize model oldugu belirlenmistir.

424



BAUN Fen Bil. Enst. Dergisi, 22(2), 415-427, (2020)

Tablo 2. Coats-Redfern modeline gére fakli integral fonksiyonlar1 ve belirlenen R?

degerleri.
Saf ortam Katki ortam
No Reaksiyon mekanizmasi g(x) (R?) (R?)
1 1D difiizyon X2 0,988 0,984
2 2D difiizyon X+[(1-X)In(1-X)] 0,985 0,986
3 3D difiizyon (Jander esitligi) [1-(1-x)3)? 0,998 0,997
4 Anti-Jander esitligi [(A+x)¥2-1]? 0,982 0,983
5 3D difiizyon (Ginstling-Brounstein)  1-(2/3)x-(1-x)%? 0,987 0,980
6 Power law X 0,952 0,962
7 Power law xY2 0,932 0,940
8 Power law X3 0,935 0,953
9 Kimyasal kinetik (F1) -In(1-x) 0,987 0,980
10 Kimyasal kinetik (F2) [(1-x)®M-1]/(n-1) 0,988 0.983

4. Genel sonuglar

Bu ¢alisma kapsaminda, pentanoik asidin hidroksiapatit kristalizasyonuna olan etkileri
incelenmis ve elde edilen genel sonuglar asagida verilmistir.

XRD analiz sonuglari, saf ortamda tiretilen kristallerin hidroksiapatit formunda
oldugunu gostermistir. Katki maddesinin varlig1 ise kristal yapisinda herhangi bir
degisiklige neden olmamustir.

SEM analiz sonuglari, HAP kristallerinin saf ortamda ¢ubuk formunda oldugunu
gostermistir. Kristalizasyon ortamina pentanoik asidin ilave edilmesiyle hem kristal
morfolojisinde hem de kristallerin en/boy oranlarinda degisim tespit edilmistir.

FTIR ve zeta potansiyeli analizleri, pentanoik asidin kristal yiizeyine adsorplandigini
gostermistir.

BET analizi sonuglari, ortama katki maddesinin eklenmesinin, hidroksiapatitin BET
ylizey alanini azalmasina neden oldugunu gostermistir.

Termal analiz sonuglari, saf ve katki varliginda elde edilen kristallerin benzer termal
bozunma profiline sahip oldugunu gostermistir. Ancak saf ortam ile karsilastirildigi
bozunmaya bagli meydana gelen agirlik kayiplari pentanoik asit varliginda artmastir.
Kissinger modeli kullanilarak yapilan kinetik analiz sonucuna gore, hidroksiapatit
kristallerin aktivasyon enerjisi ortama ilave edilen katki maddesi nedeniyle yaklagik
olarak %8 artmistir.

Coats-Redfern modelinden tiliretilmis olan 10 farkli reaksiyon modeli dikkate
almarak yapilan hesaplamalar karsilastirildiginda, 3D diflizyon modelinin
hidroksiapatitin termal bozunma siirecini karakterize eden en iyi model oldugu tespit
edilmistir.
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