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OZET: Hidroksiapatitin (HA) kemik ve dislerin inorganik yapisina benzerlik gosterdigi bilinmektedir. Fakat
diisilk mekanik 6zelliklere sahip oldugu i¢in saf haldeki HA’nin kemik-dis implantlarinda kullanimi sinirlidir.
Bu sorunun iistesinden gelmek i¢in ¢esitli biyo seramikler kullanilarak kompozit olusturulabilir. Bu ¢alismada
HA’ya farkl miktarlarda grafen ve sabit miktarda SisN4 takviye edilmesiyle yiiksek mekanik dayanima sahip ve
biyouyumlu yeni bir kompozit malzeme iiretilmesi amaglanmistir. Farkli miktarlarda takviye oranlarina sahip 5
farkli Hidroksiapatit- Silisyum Nitriir- Grafen biyokompozitler tek eksenli pres yardimiyla pellet haline
getirilmis ve nihai mukavemeti kazanmasi iginde 1100 °C sicaklikta 2 saat sinterlenmistir. Numunelerin
yogunluklar1 Arsimet prensibine gore belirlenmis, mikro yapisi taramali elektron mikroskobu (SEM) ile analiz
edilmistir ve olusan fazlar XRD analizi ile tespit edilmistir. Ayrica numunelerin sertlikleri Microvickers ile
Olglilmiistiir. Yapilan c¢aligmalar sonucunda HA’ya grafen ve SisNs takviye edilmesiyle sertlik ve yogunluk
degerlerinin arttig1 tespit edilmistir. Ayrica SEM goriintiilerinde kirilma toklugunu arttiran mekanizmalar
gozlemlenmistir.

Anahtar Kelimeler: Biyomalzeme, hidroksiapatit, kompozitler, mekanik 6zellikler, sertlik
Mechanical and Structural Properties of Graphene-SisN4 Reinforced Hydroxyapatite Nanocomposites

ABSTRACT: It is known that hydroxyapatite is similar to the inorganic structure of bones and teeth. However,
the use of pure HA in bone-tooth implants is limited because it has low mechanical properties. To overcome
this problem, composites can be formed with various bio-ceramics. In this study, it was aimed to produce a new
biocompatible composite material with high mechanical strength by adding different amounts of graphene and a
constant amount of SisN4 to HA. 5 different Hydroxyapatite-Silicon Nitride-Graphene bio composites with
different reinforcement ratios were turned into pellets with the help of a single-axis press and sintered at 1 100
°C for 2 hours to gain final strength. The densities of the samples were determined according to the Archimedes
principle, the microstructure was analysed by scanning electron microscopy (SEM) and the formed phases were
determined by XRD analysis. In addition, the hardness of the samples was measured with Microvickers. As a
result of the studies, it was determined that the hardness and density values increased by adding graphene and
Si3N4 to HA. In addition, mechanisms that increase fracture toughness were observed in SEM images.
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GIRIS

Cesitli nedenlerle meydana gelen kemik ve dis hasarlarinin tedavisinde cerrahi ve biyomalzeme
uygulamalar1 gibi ¢esitli yontemler olduk¢a yaygin bir sekilde kullanilmaktadir (Gunduz ve ark.,
2014). Cerrahi yontemlerde kullanilan altin gibi malzemeler standart olarak kabul edilen allogreft
(ayn tiirtin farkl kisiler arasinda yapilan doku aktarimi) ve otogreft (kisinin kendisinden alinip, bagka
bir bolgesine aktarilan doku) tedavileri i¢in kullanilmaktadir. Fakat bu yoOntemlerin cesitli
dezavantajlart mevcuttur. Bu dezavantajlar arasinda; doku transferi yapacak dondriin az bulunmasi,
immiin yanitin olusmasi ve patojenlerin aktarimiyla birlikte greft uygulanan alanda enfeksiyon
meydana gelmesi gibi nedenler sayilabilir. Bu tedavi yontemlerinin olumsuz etkileri,
biyomalzemelerin arastirilmasina ve gelisimine yol agmistir (Gao ve ark., 2006).

Yapisinda cesitli organik ve inorganik bilesikleri bulunduran kemik dokularinin mekanik yiiklere
kars1 dayanim giicii yiiksektir (Goodman, Yao, Keeney, ve Yang, 2013). Kemik grefti olarak
kullanilmast hedeflenen malzemelerin; biyouyumlu, yiiksek mukavemet ve asmmma direnci gibi
ozelliklere sahip olmasi gerekmektedir. Biyoseramikler tiim bu &zellikleri yerine getirebilecek
gereksinimlere sahip olmasi nedeniyle biyomedikal uygulamalarda iyi bir alternatif malzeme
potansiyeline sahiptirler (Precnerova ve ark., 2015).

Hidroksiapatit malzemeler (HA, Cai10(OH)2(POs)s), kemik ve dislerin inorganik bilesenleriyle
benzer yapida olan, miikemmel osteoiletkenlik ve osteoindiiktivite gdsteren biyoseramiklerdir. Dental
ve ortopedi alanlarinda implant olarak kullanilan ve biyoaktif 6zelik gosteren HA kemik biiylimesini
tesvik edici Ozelliklere sahiptir (Bonfield, Grynpas, Tully, Bowman, ve Abram, 1981; Goodman ve
ark., 2013; M. Li ve ark., 2018). Bununla birlikte saf haldeki HA, diisiik kirilma toklugu, gerilme
mukavemeti ve asinma direnci gibi zayif mekanik 6zelliklere sahiptir ( V. Silva ve Lameiras, 2000;
Oktar, Sayrak, Ozsoy, ve Heybeli, 2001; Valério ve ark., 2004; M. Li ve ark., 2018; Nosrati, Sarraf-
Mamoory, Ahmadi, ve Canillas Perez, 2020). HA nin zayif olan mekanik 6zelliklerinin gelistirilmesi
icin ¢esitli takviye malzemeleri kullanilmaktadir. En yaygin kullanilan takviye malzemeleri; polietilen
(PE) (Bonfield ve ark., 1981), aliiminyum oksit (Al.O3) (Ramires, Romito, Cosentino, ve Milella,
2001), titanyum dioksit (TiO2) (Ramires ve ark., 2001), yitriyum katkili zirkonya (YSZ) (J. Li, Liao,
ve Hermansson, 1996), karbon nanotiipler (CNTs) (Lahiri, Singh, Keshri, Seal, ve Agarwal, 2010),
grafen (M. Li ve ark., 2018), silisyum nitriir (S3N4) (Precnerova ve ark., 2015) ve biyocam (45S5)
malzemelerdir (Goller, Demirkiran, Oktar, ve Demirkesen, 2003). Bu takviye malzemeleri ve HA’ nin
birlestirilmesiyle yiiksek mekanik ozelliklere sahip ve biyouyumluluk &zelligini koruyan yeni bir
kompozit malzeme elde edilebilir (Erkmen, Genc, ve Oktar, 2007).

Grafen, altigen bal petegi Orgiisiine bagh tek bir karbon atomu katmani olup yliksek mekanik
ozelliklere sahip malzemelerdir. Genis yiizey alanina sahip ve iyi biyouyumluluk 6zelligi gdsteren
grafen bazli kompozitler kok hiicrelerin farklilagmasini indiikleyebildiginden dolayr kemik onarimini
desteklemektedir ( Lee ve ark., 2011; Nayak ve ark., 2011; Crowder ve ark., 2013; Yoon ve ark.,
2014). Takviye malzemesi olarak az miktarda grafen kullanilarak hazirlanan kompozit malzemelerin
ylksek esneklik ve mekanik 6zelliklere sahip oldugu goriilmiistiir (M. Li ve ark., 2018).

Diger takviye malzemeleriyle kiyaslandiginda daha iyi biyouyumluluk ve yiiksek mekanik
ozellikler gosterdigi i¢in daha fazla tercih edilmektedir (Shin ve ark., 2016; Qu ve ark., 2018; Nie ve
ark., 2019).

Yapilan son caligmalarda grafen takviyeli HA kompozitlerin toz, kaplama ve doku iskelesi
formunda hazirlanabilecegi arastirilmistir (Rodriguez-Lorenzo, Benito-Garzon, Barroso-Bujans, ve
Fernandez, 2009). Ayrica bazi ¢alisma sonuglarma gore HA’lara grafen eklenerek olusturulan
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kompozitlerin biyolojik 6zelliklerinin artmasinin yaninda iyi mekanik ozellikler gosterdigi de tespit
edilmistir (Baradaran ve ark., 2014; S. Wang, Zhang, Wang, Sun, ve Sun, 2017). Grafenin takviye
malzemesi olarak fazla miktarda eklenmesi ise bagil yogunlugu azaltacagindan dolayr mekanik
ozellikleri diisiirmektedir (Nosrati, Mamoory, Le, ve Biinger, 2019). Grafen ve tiirevleri ile hazirlanan
HA kompozitlerin gatlak koprilleme ve catlak sapmasi gibi kirilma toklugunu arttirict 6zellikler
gosterdikleri i¢in saf HA malzemesine gore daha iyi kirilma toklugu degerlerine sahiptirler (Lahiri,
Ghosh, ve Agarwal, 2012).

Silisyum nitriir (SiaN4), yiiksek kirilma toklugu, sertlik (Dusza ve Sajgalik, 1995) ve mitkemmel
asinma direncine sahip oksit olmayan seramik biyomalzemelerdir. Sahip olduklar1 yiliksek mekanik
ozelliklerinden dolay1 kal¢a-diz implantlarinda metal alasimlarin yerine kullanilmaktadirlar. (Bal ve
ark., 2008; Guedes e Silva ve ark., 2008; Bal ve Rahaman, 2012). Bu malzemeler kimyasal olarak
stabil yapida olup biyoinert 6zellik gostermektedir. Ayrica biyoaktivitesi yliksek olan HA ile kompozit
malzeme olusturduklarinda biyomedikal uygulamalar i¢in daha genis alanda uygulama potansiyeline
sahiptirler (C. C. G. Silva, Rigo, Marchi, Bressiani, ve Bressiani, 2008). Ayrica bu malzemeler insan
osteoblast hiicrelerinin ¢ogalmasini desteklediginden dolayr implantlarin yapt malzemelerini
olusturmaktadirlar (Mazzocchi ve Bellosi, 2008; Webster, Patel, Rahaman, ve Bal, 2012; Bal ve
Rahaman, 2012; Catauro, Bollino, Papale, Ferrara, ve Mustarelli, 2015;).

Bu calismanin amaci diisiik mekanik 6zelliklere sahip olan HA’ya farkli miktarlarda grafen ve
sabit miktarda SisN4 takviye edilmesiyle yiiksek mekanik 6zellikli ve biyouyumlu yeni bir kompozit
malzeme {retmektir. Farkli miktarlarda takviye oranlarma sahip 5 farkli HA/SisNa4/Grafen
biyokompozitler iiretilmis ve bu biyo kompozitlerin fiziksel, mekanik ve mikroyap: ozellikleri
belirlenmistir. Malzemenin mikroyap1 6zellikleri taramali elektron mikroskobu (SEM) ile, olusan
fazlar XRD analizi ile, mekanik 6zellikler sertlik Ol¢timleri ile degerlendirilmistir. Bu calismada elde
edilen kompozitlerden mekanik agidan en uygun olaninin biyomedikal uygulamalar igin belirlenmesi
amagclanmustir.

MATERYAL VE METOT

Malzemelerin Hazirlanmasi

Bu calismada ana matris malzemesi olarak hidroksiapatit mikro partikiilleri (%99.5, 40-50 pum,
Nanografi Nanoteknoloji A.S., Tiirkiye), sabit oranlarda Silisyum nitriir (SisNs4) nanopartikiilleri
(%99.5, 20-35 nm, Nanografi Nanoteknoloji A.S., Tirkiye) takviye elemani olarak grafen
nanoplakalar (%99.9, 3 nm kalnlk, 1.5 pum c¢ap, Nanografi Nanoteknoloji A.S., Tiirkiye)
kullanilmistir. Bu malzemeler ile farkli oranlarda kompozit numuneler elde edilmis ve deneysel
calismalar yapilmistir. Karsimlar ve kodlamalar Cizelge 1’de verilen oranlara (agirlikca) gore
hazirlanmustir.

Cizelge 1. Hazirlanan biyokompozitlerin kimyasal kompozisyonlari

Numune kodu Hidroksiapatit SizN4 Grafen
S5G0 95 5 0
S5G1 94.75 5 0.25
S5G2 94.5 5 0.5
S5G3 94 5 1
S5G4 92 5 3

Calismadaki en Onemli kisimlardan biri seramik kompozisyonu olusturan tozlarin homojen
karisimidir. Bunun i¢in literatiirde nano ve mikron biiyiikliigiindeki tozlarin karigimi i¢in dnerilen dual

karistirma (ultrasonik ve manyetik karistiricinin ayni anda kullanilmasi) yapilmigtir (Demircan ve ark.,
980
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2020; Demircan ve ark., 2021). Birinci asamada grafen katkisiz numune igin belirlenen miktardaki HA
mikro partikiilleri ve SisN4 nanopartikiilleri 250 ml etil alkol igerisine eklendi ve dual karistirma
modunda 2 saat boyunca karistirildi. Buna ilaveten ikinci asamada grafen katkili numuneler icin
belirlenen miktarda grafen nanoplakalarin tartimi yapildi ve 150 ml etil alkol icerisinde dual karistirma
ile 1 saat boyunca karistirildi. Grafen katkili kompozitlerin iiretiminde birinci asamada elde edilen
siispansiyon ile ikinci asamada elde edilen siispansiyon birlestirilerek 1 saat daha dual karistirma
yapildi. Daha sonra siispansiyonlar 120 °C etiiv firinda 24 saat kurutuldu. Son olarak kurutulan tozlarin
ogiitiilmesi ve karistirilmasi igin 1/10 hacminde bilye kullanilarak 475 dev dk™ karistirma hizinda
bilyeli degirmen kullanildi. Elde edilen kompozit tozlar Sekil 1’de verilmistir. Seramikleri
sekillendirmek i¢in her bir toz karisimdan 3 gr tartilmis ve tek yonlii manuel pres yardimiyla 32 mm
capindaki celik kaliplarda 40 MPa basing uygulanarak pelletler tiretilmistir.
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Sekil 2. Kompozit numunelerin iiretim asamalari

Daha sonra pelletler sinterleme firmma (MSE Firmni) alinmistir.  Oncelikle kaliplarimn
yaglamasinda kullanilan ¢inko stearat'in buharlagmasi igin firin 5 °C/dk 1sitma hizinda 400 °C'ye kadar
isitilmistir. 60 dakika bu sicaklikta bekletildikten sonra nihai sinterleme igin sicaklik ayni 1sitma
hizinda 1100 °C'ye ¢ikarilmistir ve 2 saat bekletildikten sonra oda sicaklifina sogutulmustur.
Calismada kullanilan ekipmanlarin resimleri Sekil 2’de verilmistir. Sekil 2’de 1 ve 2 numara
stispansiyonlari, 3 numara dual karistirma yontemini, 4 numara etiiv firini, 5 numara bilyali degirmeni,
6 numara izostatik presi, 7 numara pelletten c¢ikarllan numuneyi, 8 numara sinterleme firinini
gostermektedir.

HA/SisN4/Grafen Kompozitlerin Karakterizasyonu

Sinterleme isleminden sonra {retim asamasi tamamlanan HA/SizN4/Grafen kompozit
numunelerin analizleri yapilmistir. Kompozit numunelerin mikro yapilarini incelemek ve sertlikleri
Olemek igin yiizey hazirlama islemi yapilmistir. Pellet numunelerin yiizeyi 320, 600, 1000 ve 1200
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gritlik zzimparalar ile zimparalanmis ve daha sonra parlatma kecelerine 1 ve 3 um elmas soliisyon
pastalar stiriilmiis ve ylizeyler parlatilmistir. Yiizeyleri zimparalanan ve parlatilan numuneler etil alkol
ile temizlenmistir.

Yogunluk Ol¢iimii

Tiim numunelerin yogunluklart Arsimet metodu ile dl¢lilmiistiir. Yogunluk 6l¢iimii yapilirken
her bir parametre i¢in bes farkli numuneden alinan degerlerin ortalamalari kullanilmistir. Arsimet
prensibinde katilarin yogunlugu 6l¢iiliirken numune 6nce havada tartilir, daha sonra yogunlugu bilinen
daldirma s1visi olarak saf suda tartilir. Numunenin yogunlugu (p) su sekilde hesaplanir;

2= e X Paw [:1j

Wy — W

Burada pgw; distile suyun yogunlugunu, W,; numunenin havadaki agirligi, Wy; numunenin saf su
icindeki agirligini ifade etmektedir.
Numunelerin teorik yogunlugu ise su sekilde hesaplanir;

Dt = [[WGWHA X DHA) + [q'rr']WSiElﬂnl X DS-'LHZ\M:] + [WuwgrafeanraFen }] [:2:]

Burada Di; Numunenin teorik yogunlugu (gr/cm®), Dna; Hidroksiapatit yogunlugu (gr/cm?®),
Dsisng; Silisyum Nitriir yogunlugu (gr/cm?®), Dgraten; Grafen yogunlugu (gr/cm®), %Wha; Agirlikca
Hidroksiapatit yiizde orani, %Wsina; Agirlikea Silisyum Nitrlir ylizde orani, %Wgrafen; Agirlikca
Grafen yiizde oranim ifade etmektedir. Olgiilen yogunluk degerleriyle teorik yogunluk degerlerin
oranlanmastyla Bagil yogunluk (%) degerleri elde edilmektedir.

Mikrosertlik Olciimii

Numunelerin sertlik dlgiimleri Sekil 3°de gosterilen sertlik test cihazi ile 5 kg’lik yiik 15 saniye
boyunca uygulanarak ve malzeme iizerinde iz olusturularak tespit edilmistir. Her bir kompozit i¢in 5
farkli bolgeden izler olusturulmus ve ortalama Vickers sertlik degerleri SEM (taramali elektron
mikroskopu) cihazi yardimiyla belirlenmistir.

Sekil 3. Vickers sertlik test cihazi

XRD Analizleri

Hazirlanan numunelerin faz analizi X-Isim  kirmimi  teknigi  ile CuK, (A=1.5405°A)
radyasyonunda Rigaku-Dmax 2000 model X 1smi1 kirinim (XRD) cihazi kullanilarak yapilmistir.
Numuneler siirekli tarama modunda 26 agisinda 10 ile 90° araliginda 0.02°/dak tarama hizinda
yapilmistir.

SEM Analizleri
Seramik kompozitlerin mikro yapilar1 taramali elektron mikroskobu (SEM) ile incelenmistir.
Yapilan tiim test ve analizlerden elde edilen sonuglar degerlendirilerek, HA/SisN4/Grafen kompozit
numunelerin mekanik o6zellikleri ortaya konularak, HA igerisindeki malzeme katki oranlarinin
optimum miktarlarinin belirlenmesi amaclanmistir. Ayrica, saf HA malzeme ile karsilagtirilarak, SizNa
ve Grafen malzemelerinin saf HA malzemesine kazandirdig: 6zellikler yorumlanmuistir.
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BULGULAR VE TARTISMA
HA/SisN4/Grafen kompozitlerin kirillma mekanizmasi, catlak ve SEM analizi

HA/SisN4/Grafen kompozit numunelerinin kirilma toklugu hakkindaki bilgiler Sekil 4’te
gosterilen SEM goriintiilerine gore degerlendirilmistir. Numenlere uygulanan 5 kg yiik seramiklerin
tamaminda sertlik izlerinin ucunda c¢atlaklar olusturmamistir. Buna bagli olarak kirilma toklugu
degerleri de saglikli bir sekilde elde edilemediginden degerler burada paylasilmamistir. Ancak olusan
catlaklardan toklastirma mekanizmalar: analiz edilmistir. Sekil 4’te gosterilen (a) catlak dallanmasi
(b), catlak yon degisimi (c), catlak kopriileme (d) gibi toklastirma mekanizmalar1 gézlemlenmistir.
Sekil 5.’de ayrica numunelerin SEM yiizey goriintiileri verilmistir.

T, Y e -
R Catlakvﬁﬁ%ﬁisiml J . . (dthkﬂplulcmu '

- ¥ - :" '

2 - . P AT

. o . : - 4
‘

Sekil 4. Karakteristik toklagtirma mekamzmalarl a) Slyrllma b) catlak dallanmasi c) catlak yon
degistirmesi d) catlak kdpriileme

Toklastirma mekanizmalar1 malzemelerin kirilma toklugunun arttigin1 gdésteren oncii bilgilerden
biridir. Grafen ve tiirevleri ile hazirlanan HA kompozitleri ¢atlak kdpriilleme ve catlak sapmast gibi
kirilma toklugunu arttirict 6zellikler gosterdikleri igin saf HA malzemesine gore daha iyi kirilma
tokluguna sahip oldugu bilinmektedir (Lahiri ve ark., 2012). Literatiirde toklastirma mekanizmalariyla
ilgili benzer Ornekler c¢esitli calismalarda da yer almaktadir. Walker ve ark. SisNs+Grafen
malzemeleriyle yeni bir kompozit malzeme gelistirmislerdir. Kompozit malzemenin yiizeyine 20
kg’lik yiik uygulayarak kirilma toklugunu incelemislerdir. SEM sonuglarina gore grafen plakalarin
catlak kopriileme, siyrilma, catlak sapmasi gibi cesitli toklastirma mekanizmalarinin olugmasini
saglayarak malzemenin sertligini arttirdigi tespit edilmistir (Walker, Marotto, Rafiee, Koratkar, ve
Corral, 2011).

Kvetkova ve ark. gesitli oranlarda SisN4+Grafen Kompozit malzemeleri iireterek kompozitlerin
kirllma cizgilerinin ve kirilma yiizeylerinin fraktografik incelemesini yapmuslardir. Uretilen bu
kompozit malzeme iizerinde grafen farkli toklastirma mekanizmalar1 olugsmasini saglamistir. Olusan
baslica toklastirma mekanizmalari; catlak dallanmasi, catlak sapmasi ve ¢atlak kopriillenmesidir
(Kvetkova ve ark., 2013). Bu calisgmada bulunan sonuglar ile Walker ve Kvetkova’nin buldugu
sonuglar ¢ok iyi bir uyum saglamaktadir.
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HA/SisN4/Grafen nano kompozitlerin morfolojisini analiz etmek i¢in taramali elektron
mikroskobu (SEM) kullanilmistir. Sinterlenmis numunelerin yilizey morfolojileri Sekil 5'de gosterilmis
olup, eklenen grafenin kompozit numunelerin ylizeyindeki gozenekleri azalttigi goriilmektedir.
Numunelerin gdzeneklerindeki azalma mekanik ozelliklerin 6zellikle sertligin artmasinin temel
sebeplerinden bir tanesidir. Ayrica grafen bazli nano tabakalar, matris malzemesi ile artan temas alani
saglayan yliksek spesifik yiizey alanina sahiptir (M. Li ve ark., 2013). Grafenin yiiksek Young modiilii
ve esnekligi nedeniyle, grafen tane sinirlarinin etrafina yerlesebilir ve bu durum da matris igerisinde
mekanik yapisma ve kilitleme etkisi olusturmasi beklenmektedir (P. E. Wang ve Chaki, 1993; Zhao ve
ark., 2013). Sekil 5-f’de goriildiigii gibi grafen nano plakalari tane sinirlarina yerlesmis ve matrisin
hizalanmasimi saglamistir. Ayrica mekanik kilitleme ve yapisma mekanizmalarinin oldugu da
goriintlilerden anlagilmaktadir.

TR . o X
/ - N F

Sekil 5. SEM yiizey gorintiileri a) SSGO b) S5G1 c¢) 852 d) S5G3 e) S5G4 f) SEM mikroyap1
(S5G3)

XRD Analiz Sonuclarinin Degerlendirilmesi

Sekil 6, farkli miktarlarda grafen igeren sinterlenmis numunelerin XRD modellerini
gostermektedir. Kirmmim modelleri incelendiginde ana piklerin HA'dan oldugu net bir sekilde
goriilmektedir (JCPDS PDF No. 9-432). Bununla beraber a-tri kalsiyum fosfat (a-TCP) fazlar1 (JCPDS
PDF No. 29-359, 20 = 30.71, 22.89 ve 34.21) tiim numunelerde gdzlemlenmistir. Ote yandan, -
TCP'nin en yiiksek {i¢ zirvesi (en yiiksek tepe: 26 = 30.9, ikinci en yiiksek tepe: 26 = 34.37 ve {i¢iincli
en yiiksek tepe: 20 = 27.77, JCPDS PDF No. 9-169) her numunede gozlemlenmemistir. XRD analizi,
sinterleme sirasinda yavas isleme kosullar ve diisiik sinterleme sicakligi (1 100 C°) nedeniyle HA'nin
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B-TCP'ye ¢ok az ayrismasinin meydana geldigini gostermektedir. Ayica kirinim modellerinde SizN4
fazlar1 (JCPDS PDF No.73-1210) belirgin bir sekilde gézlemlenmistir.
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Sekil 6. Numunelerin XRD spektrumlari

Vickers Mikrosertlik Olciimlerinin Degerlendirilmesi

Pellet haline getirilmis 1 100 °C sicaklikta sinterlenmis olan numunelerin Vickers mikrosertlik
Olciimleri mikrosertlik test cihazi ile 5 kg’lik kuvvet 15 saniye boyunca uygulanarak malzeme tizerinde
izler olusturularak (Sekil 7.) tespit edilmistir. Tiim kompozitler i¢in 5’er numune tizerinde 5’er farkli
bolgeden izler olusturulmus ve ortalama Vickers sertlik degerleri SEM cihaz1 yardimiyla belirlenerek
Sekil 8’de gosterilmistir. Mikrosertlik degerlerine goére Grafen takviye orami arttikca sertlik
degerlerinin artma egiliminde oldugu gozlenmektedir. Ozellikle S5G4 numunesinde grafen miktarinin
artmasma bagli olarak sertlik degerinin diger numunelere gore en yiliksek degerde oldugu
goriilmektedir. Daha Once yapilan caligmalarda da HA’ya grafen ve tiirevlerinin eklenmesiyle
biyokompozitlerin mekanik 6zelliklerinde artig saglandig tespit edilmistir (M. Li ve ark., 2013; Zanin
ve ark., 2013). Ayrica literatiirde SizsN4’iin HA’larda takviye malzemesi olarak kullanilmasiyla
kompozitin sertlik degerlerinin ve kirilma tokluklarinin saf HA’ya gore daha yiiksek oldugu
gozlemlenmistir (Nordstrom, Yokobori Jr, Yokobori, ve Aizawa, 1998; C. C. G. Silva ve ark., 2008).

Mag= 100X EHT=2000kV  EP Target= 1706001 mBar ZEISS Mag= 100X EHT=2000kV  EP Target= 1706001 mBar ZEISS|
Signal A=SE1  WD=70mm  Vacuum Mode = High Vacuum H SignalA=SE1  WD=70mm  Vacuum Mode = High Vacuum

Sekil 7. Numunene yiizeyinde iz olusumu (a) olusturulan iz (b) sertlik degerinin 6lgiilmesi
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Sekil 8. Vickers mikro sertlik degerleri

Yogunluk Olgiimlerinin Degerlendirilmesi

Yogunluk hesabinda her bir parametre igin en az 5 farkli kompozit numuneden alinan degerlerin
aritmetik ortalamasi1 alinmistir. Yogunluk 6lgtimleri 1 100 °C sicaklikta sinterlenen tiim numuneler i¢in
Arsimet metodu kullanilarak yapilmistir. Elde edilen sonuglar Sekil 9°da gosterilmistir. Grafige gore
grafen katki miktar arttikga kompozitin yogunluk degeri once artis gostermistir. Fakat daha sonra
yogunluk degerlerinde yavas yavas azalma meydana gelmistir. Daha 6nce yapilan ¢alismalarda 1 000
°C tizerindeki sicakliklarda sinterlenen Hidroksiapatitin, trikalsiyum fosfata ayrismasindan kaynakli
yogunlugunda az miktarda diislis yasandigi bilinmektedir (P. E. Wang ve Chaki, 1993).
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Sekil 9. Katki oranlarina gore numunelerin yogunluk degerleri

SONUC

Hidroksiapatit diisiik mekanik 6zelliklere sahip oldugundan dolay: saf halde kemik-dis implant
malzemesi olarak kullanilma alanlar1 sinirlidir. Buna istinaden bu ¢alisma kapsaminda diisiik mekanik
Ozelliklere sahip olan HA’ya farkli miktarlarda grafen ve sabit miktarda SisN4 takviye edilerek yiiksek
mekanik dzellikli ve biyouyumlu olmasi amaglanarak yeni bir kompozit malzeme iiretilmistir. Uretilen
bu kompozitlerin fiziksel, mekanik, mikroyap1 6zellikleri incelenmistir. Bu calismadan elde edilen
sonuglar agsagida 6zetlenmistir.

Her kompozit numune i¢in HA’ya %35 sabit katki orani olacak sekilde SisNs ilave edilmistir.
Ayrica her numuneye sirastyla %0, 0.25, 0.5, 1 ve 3 katk: oranlarinda grafen ilave edilerek sirasiyla
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S5G0, S5G1, S5G2, S5G3 ve S5G4 kodlama islemi uygulanmistir. Manuel pres ile pellet sekline
getirilen numunelerin  yogunluk testi sonuglarmma gore, grafen miktarinin artmasiyla yogunluk
degerlerinin arttig1 gézlemlenmistir. Kompozit yapidaki grafen takviye malzeme miktarindaki artistan
dolay1, kompozit malzemelerin sertlik degerleri 6nemli 6l¢iide artmistir. Tiim bu sonuglara gore
biyomedikal alaninda kemik-dis implanti olarak kullanilmasi amaglanan HA/Si3N4/Grafen kompozit
numunelerden fiziksel, mekanik ve mikroyap1 ozellikleri sonucuna dayanarak en uygun kompozit
malzemenin S5G4 oldugu sonucuna varilmistir. SSG0 numunesinin ise en diisiik mekanik 6zelliklere
sahip oldugu tespit edilmistir. Ileri ki calismalarda bu malzemelerin biyoaktivitelerini degerlendirmek
i¢in in vitro-in vivo biyouyumluluk testlerinin ayrica yapilmasi amaglanmaktadir.
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