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Oz

Bu calismada biyomedikal implantlar i¢in potansiyel
tagtyan grafen (GNP) takviyeli magnezyum (Mg) matrisli
kompozitler toz metaliirjisi yontemiyle {iretilmis ve
korozyon davraniglari incelenmistir. Farkli GNP katki
oranlarinda hazirlanan numuneler, yapay viicut sivisinda
(SBF) daldirma testine tabi tutulmus ve kiitle kaybi ile pH
degisimleri degerlendirilmistir. Baslangicta tiin deney
setleri i¢in 7.25 olan pH degeri 10 giin ve 20 giin sonunda
10’un tizerine ¢ikmistir. MGO045 ve MG060 gruplarinda pH
degerindeki artis miktarinin daha az olmasi biyouyumluluk
acisindan olumlu degerlendirilmistir. Ortalama korozyon
hiz1 (CR) 1.244 + 0.094 mg-cm 2-giin! olarak hesaplanmis
olup, en vyiksek hiz MGO15 grubunda 1.388
mg-cm2-giin!, en diisiik hiz ise MG045 grubunda 1.138
mg-cm2-giin~' bulunmustur. SEM/EDS analizleri, GNP
takviyesinin yiizeyde apatite benzer yogun Ca—P
tabakalarinin olusumunu hizlandirdigini ortaya koymustur.
Bu sonuglar, saf Mg’de literatiirde raporlanan yaklagik 60
mg-cm2 kiitle kaybina kiyasla daha diisiik korozyon
degerlerine isaret etmekte, ancak kaplamali Mg
sistemlerine gore hald daha yiiksek seviyede oldugunu
gostermektedir. Calisma, uygun katki oranlarinda GNP nin
Mg esasli biyobozunur kompozitlerin korozyon direncini
ve biyouyumlulugunu artirabilecegini dogrulamaktadir.

Anahtar kelimeler: Magnezyum matrisli kompozitler,
Grafen nanoplatelet, Toz metaliijisi, Asinma davranisi,
Biyomedikal malzemeler, Mikroyap1 analizi

1 Giris

Metal matrisli kompozitler (MMK ’ler), hafiflik, yiiksek
0zgil dayanim ve asmmma direnci gibi 6zellikleri sayesinde
otomotiv, havacilik ve biyomedikal miihendislikte yaygin
kullanim alan1 bulmaktadir [1,2]. Son yillarda 6zellikle Mg
esaslt MMK ’ler, diigiik yogunluklar1 ve biyouyumlu yapilari
nedeniyle implant uygulamalar1 i¢in 6n plana ¢ikmaktadir
[3,4]. Biyomedikal alanda Mg ve alasimlarinin
kullanilabilirligi, hem kemik benzeri elastik modiilii hem de
fizyolojik kosullarda kontrollii bir sekilde ¢dziinebilme
ozelligi ile desteklenmektedir [5].

Abstract

In this study, graphene nanoplatelet (GNP)-reinforced
magnesium (Mg) matrix composites with potential
applicability in biomedical implants were fabricated using
the powder metallurgy technique, and their corrosion
behavior was systematically investigated. Specimens
containing different GNP weight fractions were subjected
to immersion tests in simulated body fluid (SBF), and the
resulting mass loss and pH variations were analyzed. The
initial pH value of 7.25 for all test sets exceeded 10 after
the 10th and 20th days of immersion. The more controlled
pH increase observed in the MG045 and MG060 groups
was evaluated favorably in terms of biocompatibility. The
average corrosion rate (CR) was calculated as 1.244 +
0.094 mg-cm ?-day !, with the highest value measured for
the MGO15 group (1.388 mg-cm2-day ') and the lowest for
the MGO045 group (1.138 mg-cm?-day'). SEM/EDS
analyses revealed that GNP addition promoted the
formation of dense Ca—P layers resembling apatite on the
composite surface. These findings indicate lower corrosion
levels compared to the ~60 mg-cm™ mass loss commonly
reported for pure Mg in the literature, yet higher than those
of coated Mg systems. Overall, the study demonstrates that
optimized GNP incorporation can enhance both the
corrosion resistance and biocompatibility of Mg-based
biodegradable composites.
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Ancak saf Mg ve bazi Mg alagimlari, hizli korozyon
oranlart nedeniyle doku iyilesme siiresini tamamlamadan
yapisal biitiinliiklerini kaybedebilmektedir [6,7]. Bu nedenle
arastirmalar, Mg matrisinin mekanik ve korozyon
ozelliklerini 1iyilestirmeye odaklanmistir. Bu baglamda,
karbon esasli nano-takviyeler dzellikle ilgi ¢ekmektedir.
GNP, yiiksek mekanik dayanim, termal iletkenlik ve bariyer
ozellikleri sayesinde metal matris kompozitlerde 6ne ¢ikan
bir katk1 malzemesidir [8,9].

Mg-GNP kompozitleri iizerine yapilan calismalarda,
takviye oran1 ve iiretim yontemine bagli olarak sertlik, basma
dayanimi ve aginma direncinde belirgin iyilesmeler elde
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edilmistir [10,11]. Ayrica GNP’nin matris i¢indeki homojen
dagilimu, yiik transfer mekanizmalarini iyilestirerek mekanik
Ozelliklerin artmasina katki saglamaktadir [12]. Bununla
birlikte GNP, korozyon davranisimi da dogrudan
etkilemektedir: uygun oranlarda kullanildiginda koruyucu
bariyer etkisi gosterirken, fazlar arasi potansiyel farklardan
dolay1 yerel galvanik hiicrelerin olusmasina da sebep olabilir
[13]. GNP’nin metal matrislerde korozyon davranis
iizerindeki etkisi, birka¢ temel mekanizma {izerinden
aciklanmaktadir. Oncelikle, GNP yiiksek elektriksel
iletkenligi nedeniyle Mg ile temas ettiginde mikro-galvanik
hiicrelerin olusumuna zemin hazirlayabilir. Bu durumda
GNP katot, Mg ise anot gorevi iistlenerek lokal korozyon
hiicrelerinin olugmasina neden olabilir [14]. Bununla
birlikte, GNP tabakalarinin bariyer etkisi ozellikle diisiik
katki oranlarinda 6n plana ¢ikar; oksijen ve Kkloriir
iyonlarmin difiizyonunu siirlandirarak yiizeyde korozyon
iirtinlerinin daha stabil bir tabaka halinde tutunmasina olanak
tanir [15]. Ayrica GNP yiizeyinde bulunan oksijenli
fonksiyonel gruplar, hidroksiapatit olugumunu
kolaylastirarak biyolojik ortamda korozyon {irlinlerinin
biyouyumlu hale gelmesine katki saglayabilir [16].
Dolayistyla, GNP’nin korozyon davramigina etkisi g¢ift
yonliidiir: yiiksek oranlarda galvanik etkiler korozyonu
hizlandirabilirken, optimum oranlarda GNP takviyesi
diftizyon bariyeri ve biyomineralizasyon indiikleyici roli
sayesinde Mg matrisli kompozitlerin  biyomedikal
performansini iyilestirebilir. Bu baglamda, literatirde GNP
katkisinin Mg alasimlarinda uzun sireli korozyon
davranisina etkisine dair caligmalarin sinirli olmasi, bu
arastirmanin temel ¢ikis noktasini olugturmaktadir.

Son yillarda yapilan biyomedikal arastirmalar, Mg—GNP
kompozitlerinin biyouyumlu ve biyobozunur implant
adaylar1 olarak degerlendirilebilecegini gostermektedir [17].
Ozellikle SBF testleri, bu malzemelerin in vitro kosullardaki
¢ozlinme ve biyolojik etkilesim siireglerini anlamada yaygin
olarak kullanilmaktadir [6].

Son yillarda Mg ve Mg alagimlarinin biyomedikal
implantlarda kullanimi yalnizca in vitro ortamlarla sinirl
kalmamig, ayn1 zamanda ¢esitli in vivo hayvan
calismalariyla da degerlendirilmistir. Ornegin, Witte vd. [18]
tarafindan yapilan caliymada saf Mg implantlarin tavsan
femurlarina yerlestirilmesiyle implantin biyolojik olarak
pargalandigt ve yeni kemik dokusunun olusumunu
destekledigi gosterilmistir. Benzer sekilde, Xu vd. [19] Mg—
Ca ve Mg—Zn alagimlariin si¢an ve tavsan modellerinde
kemik iyilesmesini hizlandirdig1 ve toksik etki gdstermedigi
rapor edilmistir. Daha giincel bir ¢caligmada Zreiqat vd. [20],
Mg bazli implantlarin biyouyumlu korozyon iiriinleri
sayesinde osteojenik hiicre farklilagmasini indiikledigini
ortaya koymustur. Bu bulgular, Mg ve tiirevlerinin yalnizca
gecici yapisal destek saglamakla kalmayip ayni zamanda
biyolojik hiicre yenilenmesini tesvik eden aktif implant
materyalleri olarak da 6ne ¢iktigini gostermektedir. Bununla
birlikte, literatiirde Mg—GNP kompozitlerin uzun siireli
korozyon davranislar1 ve biyomedikal uygulamalari iizerine
kapsamli c¢aligmalar hala sinirlidir. Bu g¢alismada, Mg
matrisli ve GNP takviyeli kompozitlerin {iretimi ve
karakterizasyonu gergeklestirilmis; 6zellikle biyomedikal

kullanim i¢in kritik olan mekanik &zellikler ve korozyon
davraniglar1  detayli sekilde incelenmistir. Bdylece
literatiirdeki eksikliklere katki saglanmasi ve Mg—GNP
sistemlerinin biyomedikal implantlar i¢in potansiyel adaylar
arasinda degerlendirilmesi hedeflenmistir.

2 Materyal ve metot

2.1 Malzemeler

Calismada matris malzeme olarak 40 pm ortalama
partikiil boyutuna sahip %99.8 saflikta (Alfa Aesar 10233)
Mg tozu kullanilmistir. Takviye elemani olarak ise 5—8 pm
cap ve 8—15 nm kalinlikta %99.9 saflikta (Nanografi) GNP
tercih edilmistir. Numune kodlamasinda, Mg’yi “M” harfi,
GNP’yi “G” harfi temsil etmekte olup, harfleri takiben
agirlikca GNP orant (ag.%) belirtilmigtir (6r. MGO15 =
%0.15 GNP takviyeli Mg).

2.2 Tozlarin hazirlanmasi

Mg ve GNP tozlari, aglomerasyonun &nlenmesi ve
homojen karigimin saglanmasi amaciyla ayri ayri etanol
igerisinde karigtirilmigtir. Bunun i¢in 40 ml etanol icerisinde
30 gram Mg manyetik karistiric ile karistirilmistir. Mg’ye
gore agirlikea %0.15, %0.30, %0.45, %0.60 ve %0.75
oranlarinda GNP miktarlar1 ayr1 ayr1 10 ml etanol igerisine
ilave edilmistir. ~ GNP—etanol siispansiyonu ultrasonik
dagitici ile karigtirtldiktan sonra Mg—etanol karigimina ilave
edilmis ve ek karistirma yapilmistir. Biitiin konsantrasyonlar
i¢in ayri ayri hazirlanan karigimlar etanolden ayrigtiritlmak
iizere filtrasyon islemine tabi tutulmustur. Filtrasyon sonrasi
karisim, 40°C’de vakumlu etiivde 24 saat kurutulmus;
ardindan 200 pm g6z agikligina sahip elekten gecirilerek
topaklar giderilmis ve presleme dncesi homojen toz karigimi
elde edilmistir.

2.3 Sekillendirme ve sinterleme

Kurutulmus Mg—GNP toz karigimlari, paslanmaz gelik
kaliplar kullanilarak 600 MPa basing altinda tek eksende
preslenmistir. Presleme basincit degeri ayni sartlarda
gerceklestirilmis daha Onceki c¢aligmalar ile optimize
edilmistir [7]. Numune geometrisi silindirik olup yarigap
r=0.65 cm ve yiiksekligi h=1 cm’dir (Sekil 1).

T W W W |
Sekil 1. (a) Tozlarin sekillendirilmesi i¢in kullanilan
silindirik kalip, (b) sekillendirilmis silindirik numuneler

Preslenen numuneler, oksidasyonu onlemek amaciyla
vakumlu tiip firinda 520°C’de 60 dakika sinterlenmis ve oda
sicakliginda sogutulmustur (Sekil 2). Toplam agik yiizey
alani, tiim yiizeyler agik kabul edilerek hesaplanmistir.
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Sekil 2. Sinterleme sonrasi numuneler

Bagil yogunluk degerleri Arsimet prensibine gore
belirlenmistir. Malzemelerin sinterleme sonrasi yogunluk
Olciimleri ve hacim hesaplar1 yapilmistir.

2.4 Biyouyumluluk ve korozyon testleri

SBF Hazirlig1: Kokubo ve Takadama [6] tarifine uygun
olarak hazirlanmig SBF kullanilmistir. pH degeri 7.25°e
ayarlanmistir. pH Sl¢timleri ADWA AD12 marka/model pH
Olcer ile yapilmistir. SBF hazirlama i¢in (saf su ile birlikte)
bu kimyasal bilesim degerleri Tablo 1°de verilmistir.

Tablo 1. SBH nin hazirlanmast i¢in reaktifler (pH 7.25-1 L)

Tepkimeye Giren Yan Reaktifler Miktar
NaCl 7.996 g

NaHCO; 0.350g

KCl 0224 ¢

MgCl, . 6H,O 0.305g

1 kmol/m*HCl1 40 cm®

CaCl, 0278 g

Nast4 0.071 g
(CH,OH);CNH, 6.057 g

1 kmol/m*HCI pH’1 ayarlama i¢in uygun miktar

Numune Geometrisi ve Yiizey Alan1 Hesabi:
Deneylerde, sinterlenmis Mg-GNP kompozitler silindirik
geometride hazirlanmistir. Numune boyutlari, rapordaki
Ol¢iiler esas alarak yarigap r = 0.65 cm ve yiikseklik h = 1
cm olarak belirlenmistir. Deneyde tiim yiizeyler (yan yiizey
ve iki u¢ yiizey) acik birakilmistir. Agik yiizey alant
asagidaki Denklem (1) ile hesaplanmustir.

A = 2mrh + 2nr? (1)

Bu boyutlar igin toplam agik yiizey alan1 6.74 cm? olarak
hesaplanmustir.

Kiitle Kayb1 ve Korozyon Hizi: Numuneler, ASTM G1
standardina uygun inhibitli kromik asit ¢ozeltisinde 20-30
saniye temizlenmis, deiyonize su ve etanol ile durulanmis,
40°C’de  kurutulmus ve desikatdrde sogutulmustur.
Temizleme siiresi tim numuneler i¢in sabit tutulmustur.
Baslangi¢ (mo) ve son (my) kiitle Ol¢iimleri +0.1 mg
hassasiyetli terazide yapilmistir. Her kompozisyon igin n=3
tekrar hazirlanmisgtir.  Kiitle kayb1 Am=mo-m; ile
hesaplanmig; CR degeri ise asagidaki Denklem (2) ile
belirlenmistir [21, 22].

CR=— )

Burada A numune acik yiizey alani (cm?), t daldirma
stiresi (giin) ve Am mg cinsinden kiitle kaybidir. Sonuglar
ortalama (n=3) + standart sapma olarak raporlanmistir.

SBF Ortamimda Daldirma Testi: Korozyon deneyleri
SBF ortami kullanilarak yiritilmistir. Sicaklik: 37 + 0.5
°C, hacim/alan orani: > 20 mL/cm? (her numune i¢in ~100
mL SBF)’dir. Numuneler, her biri sizdirmaz kapakl
polipropilen kaplara yerlestirilmis ve test siiresince
¢ozeltinin yenilenmesi yapilmamistir (statik daldirma) (Sekil
3). Deney siiresi: 20 giin olarak uygulanmis ve siire sonunda
pH degisimi kaydedilerek numuneler ¢ozeltiden
cikarilmistir.

———

Sekil 3. SBF i¢inde beklemeye alinmis kompozitler

Numuneler, yiizeylerindeki korozyon {irlinlerinin
uzaklastirilmas: igcin ASTM G1 standardimin Mg igin
onerdigi inhibe kromik asit ¢ozeltisi kullanilarak
temizlenmistir. Bu iglem su sekilde uygulanir: Cozelti i¢in
200 g CrOs, 10 g AgNOs ve 20 g Ba(NOs): 1 L saf suda
¢oziilerek hazirlanir. Numune, ¢ozeltiye 20-30 saniye
daldirilir. Temizleme sonrast numune, deiyonize su ve etanol
ile durulamanin ardindan 40°C etiivde 30 dakika kurutulmus
ve desikatorde sogumaya birakilmistir.

2.5 Mikroyapt ve element analizleri

Numunelerin ~ kirik  ylizeyleri taramali  elektron
mikroskobu (SEM) ile incelenmis, ylizey element dagilimi
enerji dagilmli  X-15m1  spektroskopisi  (EDS) ile
belirlenmistir. SBF sonrasi ylizey morfolojisi ve korozyon
iiriinleri de ayni1 yontemlerle analiz edilmistir.

3 Bulgular ve tartisma

3.1 Biyouyumluluk ve korozyon davranisi

SBF ortaminda yapilan 10 ve 20 giinliik daldirma testleri
sonucunda, SBF ortaminin baglangigtaki pH degeri 7.25 iken
tim numune setleri i¢in bu pH degeri 10’un iizerine
cikmigtir. Elde edilen sonuglara gore, 10. ve 20. giinlin
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sonunda viicut sivilarindaki pH degerleri Sekil 4’teki gibi
kaydedilmistir. Bu bulgu, literatiirde yaygmn olarak
raporlanan Mg bazli implantlarin korozyon mekanizmasiyla
uyumludur [22, 23, 24]. Tiim numunelerde ilk 10 giinde
pH’m 7.25’ten 10’un {iizerine g¢ikmasi, Mg’nin fizyolojik
ortamda hizli ¢6ziinmesinin dogal bir sonucudur. Mg’nin
sulu ortamda bozunmasi sirasinda hidrojen gazi agiga
cikmakta ve OH™ iyonlar1 olusmaktadir. Bu iyon birikimi
ortam pH’1nin yiikselmesine neden olmaktadir [18]. Sivilarin
pH degerleri GNP oranindaki artigla birlikte dnce bir miktar
artis gosterip daha sonra belirli bir noktaya kadar diismiis,
ardindan yeniden yiikselen bir trend gostermistir. En diistik
pH artis1 %0.45 GNP (10. giinde 10.14) ve %0.30 GNP (20.
giinde 10.18) takviyeli numunelerde gozlenmistir.

109 1

108 10.76 ©10 Giin
10.71 0.7
107 { 1088 | 020 Giin
1062
106 [
105 10.44
= 1038
104 .
=§',° 1033
o 103 -
5 103 ez 10.26
102 10.18
1014
10.1
10
99
98 " ; " "
0 0.15 03 0.45 06 075

Grafen Takviye Orani (ag.%)

Sekil 4. GNP katkisina karsilik SBF ortammin pH
degisimi

Biyomedikal agidan kritik olan nokta, yiiksek pH
degerlerinin hiicrenin yasama kabiliyetinin tizerindeki olast
etkileridir. Yapilan in vitro calismalarda, pH degerinin 10’un
lizerine ¢ikmasinin osteoblast ve fibroblast hiicrelerinde
hiicre ¢ogalmasini baskiladigi, ayrica hiicre morfolojisinde
bozulmalara yol ag¢tig1 gosterilmistir [20, 25]. Bununla
birlikte, kisa siireli pH artislarinin tamamen olumsuz
olmadig1 da belirtilmektedir. Ozellikle osteojenik hiicre
hatlarinda yiiksek alkalinite, hidroksiapatit ¢okelmesini
hizlandirarak kemik mineralizasyonunu tesvik etmektedir
[26, 27]. Bu durum, Mg’ nin bozunma iriinlerinin hem risk
hem de potansiyel fayda igerdigini ortaya koymaktadir.

Elde edilen pH egrileri, GNP katkisinin CR degerini
etkiledigi gibi ortam pH degisimini de modiile edebildigini
diisiindiirmektedir. Ozellikle orta katki oranlarinda pH
artiginin nispeten daha sinirl oldugu goriilmiis, bu da hiicre
uyumlulugu acisindan daha avantajli  bir pencere
olusturabilecegini gostermektedir. Dolayisiyla, yalnizca
kiitle kayb1 ve CR degil, ayn1 zamanda pH degisimlerinin de
biyomedikal uygunluk acisindan dikkate alinmasi1 gerektigi
vurgulanmaktadir.

pH artisi, Mg matrisin SBF ortaminda korozyona
ugrayarak hidrojen gazi ve OH™ iyonu iiretmesi ile iliskilidir.
Bu durum, biyomedikal uygulamalarda Mg esash

malzemelerin kaplamasiz halde kullanilamayacagini ortaya
koymaktadir. Literatiirde [6] pH artisinin 9’un iizerine
¢itkmasinin ¢evre dokular iizerinde olumsuz biyolojik etkiler
yaratabilecegi belirtilmektedir.

20 giinlik SBF testinin ardindan n=3 6rnek iizerinde
yapilan son kiitle ve ilk kiitle arasindaki fark sonucu ortalama
CR degerleri hesaplanmigtir. Numune gruplarinin ortalama
CR degerlerini gosteren ¢ubuk grafik Sekil 5’'te verilmistir.
Buna gore 20 giinliik SBF daldirmasi sonunda en yiiksek CR
degeri MGO15 (1.388) grubunda, en diisiik deger ise MG045
(1.138) grubunda gozlenmistir. Diger gruplarda CR degerleri
(~1.21-1.28) birbirine olduk¢a yakin bulunmusgtur. Grafikten
goriilecegi lizere GNP katkisinin diisiik oranlarda CR
degerini artirabilecegini, ancak orta oranlarda (6zellikle
MGO045) koruyucu etkisinin 6n plana ¢iktigint net sekilde
ortaya koymaktadir. Bu durum, GNP’in belirli bir oranda
ilavesinin Mg(OH). tabakasinin stabilitesini artirdigini,
hidrojen olusum hizini azaltti§in1 ve yilizeyde daha kalin bir
koruyucu tabaka geligimine imkan verdigini gostermektedir.

16 4

1:4- T + |

CR (mg-cm2-giin™)
o o =
(=2} (=] [t L=
}
_|_.
3

o
=
1

o
P
1

(=]

0 0.15 0.3 0.45 0.6 0.75
Grafen Takviye Orani (ag.%)
Sekil 5. GNP katkisina karsilik degisen CR degerleri

Wang vd. [27], saf Mg flizerine yaptig1 ¢alismada CR
degerlerinin ilk giinlerde ¢ok daha yiiksek oldugunu ancak
zamanla bu degerde diisis egilimi  gordiiklerini
belirtmiglerdir. Benzer sekilde, Mg-xZn-0.2Ca-0.1Mn
alasimi i¢in bildirilen kiitle kaybt Zn oraninin artigiyla bir
oranda azalmis ve ardindan %2 Zn oranina ulasildiginda en
yliksek degere ulagsmigtir [28], Mg—GNP kompozitlerin
yaklasgtk 2.5 kat daha disik bozunma sergiledigi
sOylenebilir.

Ote yandan, yiizey kaplamalar1 ile gii¢lendirilmis
sistemler literatiirde ¢ok daha diisiik korozyon degerleri
vermektedir. Ornegin, mikro-ark oksidasyon (MAO)
kaplamali Mg &rneklerinde kiitle kaybi, saf Mg 6rneklerine
gore yaklagik 1/20 seviyesinde raporlanmistir [29]. Daha
gelismis biyoaktif ve bariyer tip kaplamalarla bu deger 1-5
mg-cm? ya da %<1 seviyelerine kadar gerileyebilmektedir
[30, 31]. Sonuglar, GNP katkisinnn CR degerini
diistirdiiglinii, ancak biyomedikal kullanim igin ek yiizey
modifikasyonunun (6rnegin plazma elektrolit oksidasyon
(PEO) + hidroksiapatit (HA) gibi) gerekli oldugunu
gostermektedir.
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3.2 Mikroyapisal degerlendirme

Viicut siwvist testlerinin  sonuglarinin - mikroyapiya
etkisinin arastirilmasi amaciyla yapilan SEM goriintiileri
Sekil 6 ve Sekil 7°de verilmistir. Sekil 6’da herhangi bir
ylizey islemine tabi tutulmayan numunenin 1000x biiyiitmeli
dis yiizeyi goriilmektedir. Buna gore, parlatilmis numune
ylizeyindeki goriintiide tane sinirlar1 ve homojen tane boyutu
dagilimi goriilmektedir. Tane sinirlari arasindaki bosluklarin
yiiksek yogunluklu tane yapisint bozmayacak sekilde az
miktarda oldugu goriilmektedir. Bu sonuglar, numunelerin
tam yogunlagma gostermedigini, ancak sinterleme
parametrelerinin  mikroyapisal bitiinliigii biiyiik Olciide
sagladigini ortaya koymaktadir.

$.0xV SEI SEM WO 10, Omem

Sekil 6. Mg numune yiizeyinden alinmis 1000x biiyiitme
altinda SEM goriintiisii

Sekil 7°deki goriintiiler viicut sivisi testi sonrasi
numunelere ait ylizey goriintiileridir. Sekil 7a-b’de numune
yiizeyinde ¢atlaklar ve gukurcuklar belirgin durumdadir. Mg
matrisi korozyona ugramis, ¢oziinme ile lokal bozunmalar
baglamigtir 5000x biiyiitme goriintiilerinde tipik “korozyon
catlaklar1” dikkat gekmektedir. Saf Mg SBF ortaminda hizla
¢Ozlinir, hidrojen gaz1 ve OH™ iyonu iiretimi nedeniyle pH
yiikselir. Bu hizli bozunma, yiizeyde kararsiz bir Ca—P
tabakas1 olusumunu tetikler. Ancak burada heniiz siirekli bir
biyomineral tabaka yoktur. Bununla iligkili olarak, Kokubo
vd. [6], Mg ve alagimlarinin SBF’de kisa siirede ¢gukurlagma
ve catlaklarla bozundugunu bildirmistir. Zhang vd. [4] de saf
Mg’nin hizli ¢dziinmesinin biyomedikal kullanim igin en
6nemli smirlayici oldugunu vurgulamaktadir. Sekil 7c-d’de
numune yiizeyinde belirgin sekilde ignemsi (needle-like)
Ca—P kristalleri olugmustur. 5000x biiylitmede bu
kristallerin yogun kiimeler halinde biiyilidiigii goriilmektedir.
Diisiik oranli GNP katkisi, yiizey enerjisini ve heterojen
niikleasyon bdlgelerini artirarak apatitin daha hizli ve yogun
sekilde c¢okelmesine neden olmustur. Bu durum,
biyomineralizasyon agisindan olumlu bir gelismedir. Ayrica
GNP’nin elektriksel iletkenligi de iyon transferini
hizlandirabilir. Munir vd. [9], diisik GNP oranlarinin Mg
kompozitlerde biyomineralizasyonu hizlandirdigini; Rashad
vd. [10] ise mekanik Ozelliklerin yani1 sira yiizey
reaksiyonlarini da olumlu etkileyebildigini gdstermistir.

3, \ sy - |
=y oI A =

Sekil 7. (a, b) MGO, (c, d) MGO15, (e, f) MGO030, (g, h)
MGO045, (i, j) MGO060 ve (k, 1) MGO75 numunelerine ait
5000x biiyiitme altindaki SEM goriintiileri

Sekil 7e-f’de numune yiizeyi neredeyse tamamen yogun
Ca—P tabakasi ile kaplanmigtir. 5000x biiyiitmeli goriintiide
kristallerin ~ ¢ubuksu  (rod-like) morfolojisi  belirgin
durumdadir. Ta baka daha siireklidir. %0.30 GNP katkisi,
niikleasyon bdlgelerini artirmaya devam etmis ve
biyomineralizasyonu gliglendirmistir. Bu oran, biyolojik
ortamda apatitin yogun ve siireklilik gosteren sekilde



NOHU Miih. Bilim. Derg. / NOHU J. Eng. Sci., 15 (2026), 1793201
E. O. Dengiz, M. Giirbiiz

cokelmesine katki saglamaktadir. Lu vd. [11], 9%0.25-0.5
GNP katkili AZ31 kompozitlerinde benzer sekilde yogun
apatite benzer tabakalar gozlendigini raporlamistir. Sekil 7g-
h’da numune ylizeyinde kristaller bulunmakta, ancak bazi
bolgeler diizensiz ve bosluklu goriinmektedir. 5000x
biiylitmeli goriintiide tabaka siirekliliginde kesintiler ve
gozenekli yapilar segilebilmektedir. Bu oran, GNP’nin
aglomerasyon egilimini artirarak ylizeyde homojen dagilim1
bozmustur. Bu da apatitin ylizeye tutunmasini zorlastirir ve Spectrom’y
tabakanin siirekliligini olumsuz etkiler. Rashad vd. [10], O

yiliksek GNP oranlarinin Mg matrisinde aglomerasyona yol
actigini ve bunun hem mekanik hem de korozyon davranigini

{f
R
LI AN

olumsuz etkiledigini belirtmistir. Ayn1 sekilde Dengiz vd. B spectrum 1 n
[32] tarafindan yapilan bir bagka ¢alismada GNP katkisinin Wi% o

Mg kompozitlerin mekanik 6zelliklerini iyilestirdigi goriilse 503 02

de GNP katkisindaki asirt artisin mekanik davraniglart 417
olumsuz etkileyecegi ortaya koyulmustur. Sekil 7i-j’deki °5

numune yiizeyi ¢ok yogun bir Ca—P tabakasi ile kaplanmis, 03

ignemsi kristaller yiiksek yogunlukta yer almistir. 5000x
biiylitmede bu kristallerin sikica paketlendigi goriillmektedir.
%0.60 oraninda GNP, beklenen aglomerasyon riskine
ragmen yiizeyde olduk¢a yogun apatite benzer bir tabaka
olusmasina neden olmustur. Bu, GNP’nin yiizey
reaksiyonlarinda katalizor etkisi yapabilecegini

B Spectrum 2

diistindiirmektedir. Xiong vd. [12], Mg—GNP kompozitlerde Wt% o
GNP’nin yiizey reaksiyon hizini artirabilecegini ve belirli a E;j g‘

. . . - - - 2
oraplarda ' blyomlnerallzasyonu yogunlastirdigini ¢ 97 03
belirtmektedir. Sekil 7k-1’de ylizey tamamen kaplanmis Al 38 01
durumda, fakat ignemsi kristallerin yaninda kiiresel Si 34 01

Zn 14 01

¢okeltiler (CaCOs agregatlar1) de goriilmektedir. Yiizeyde Ca o0

heterojen bir biyomineral tabaka olusmus durumdadir.
Yiiksek GNP orani, matris—takviye ara ylizeyinde galvanik
etkileri artirarak heterojen ¢okeltilere sebep olmustur. Bu,
biyomineralizasyonun siirekliligini bozan bir olusumdur.

Sekil 8’de verilen EDS analizleri MgO ve CaCOs
fazlarmin olustugunu dogrulamistir. Bu bulgular, SBF’deki
iyonlarin Mg yiizeyinde biyomineralizasyon reaksiyonlarina
girdigini gostermektedir. Ancak bu reaksiyonlar kaplamasiz
Mg kompozitlerde korozyonun ilerlemesini engelleyecek
yeterlilikte degildir.

Sekil 9’da verilen elementel haritalama goriintiilerine
gore ylizeyde Ca-P zengin tabaka olustugu acikca
goriilmektedir (Sekil 9a). Bu, apatit (hidroksiapatit) benzeri
biyomineralizasyon tirtiniidiir. EDS haritalama
goriintiisiinde (Sekil 9b) yiizeyde Ca—P yapilarinin (apatit),
karbon igeren bolgelerin ve matriste kalan Mg fazinin

Spectrum 3

birlikte bulundugunu gosteriyor. Sekil 9c’de yer alan I Spectrum 3
elementel dagilim haritalarinda da oldugu gibi en yiiksek Wtk o
- I . g 0O 453 02
yogunluklu elementler bilesik goriintii seklinde verilmistir. G 40B 02
Buna gore; Ca (Sekil 9d) dzellikle kristal bolgelerde yogun ¢ 125 02
olmak iizere tim yiizeye dagilmis sekilde gozlenmistir. Bu Mg 10 00
da, Ca iyonlarinin SBF’den ¢okelip apatite katki sagladigimi ‘ Al 02 00

Na 02 0.0

gosteriyor. Oksijen (Sekil 9¢) yogunlugu yiiksek ve Ca ile Si o1 00

cakisiyor, bu da kalsiyum fosfat yapilarini destekliyor.
Karbon (C) (Sekil 9f) haritasi, GNP katkisinin yiizeyde
varligim desteklemektedir. Bu durum Kokubo & Takadama
[6]'nin da c¢alismasinda raporladigi gibi GNP’nin apatit
niikleasyonunu kolaylagtirarak biyomineralizasyonu
hizlandirabilecegini diisiindiirmektedir.

Sekil 8. SBF ortaminda bekletilmis kompozit numunelere
ait EDS goriintiisii (a-c) MgO olusumlari, (d, ¢) CaCOs
olusumlarini gosteren goriintiiler
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™ Sum
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. Map Sum Spectrum
Wt% o
0 44.7 0.2
Ca 426 0.2
C 11.0 0.2
Mg 13 0.0
Al 0.2 0.0
Si 0.1 0.0

<.
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Sekil 9. (a-c) Elementel haritalama ve (d-g) en yiiksek yogunluklu elementlerin gosterimi

Mg sinyali zayif olsa da matriste ¢oziinmenin devam ettigini,
ancak yiizeyin biiyiik oranda apatitle kaplandigini gosteriyor
(Sekil 9g). Lu vd. [11], bu caligmay1 destekler sekilde,
yaptig1 caligmada diigiik GNP oranlarinda daha yogun apatite
tabakalar1 gézlendigini ortaya koymustur.

4 Sonuglar

Bu calismada GNP takviyesiyle gii¢lendirilmis Mg
matrisli kompozitler toz metaliirjisi yontemiyle basariyla
iretilmis ve biyomedikal acidan kritik 6zellikleri
degerlendirilmistir. ~ Sinterleme sonrasi numunelerde
homojen tane dagilimi ve giiclii boyun olusumu gézlenmis,
diisik oranli GNP takviyesi mikroyapisal biitiinligi
koruyarak gozenekliligi azaltmigtir. 20 giinliik SBF daldirma
testleri sonucunda, saf Mg’ye kiyasla GNP katkisinin CR
degerini modiile ettigi belirlenmistir. Ortalama CR degeri

MGO15 grubunda 1.388 mg-cm™2-giin™! ile en yiiksek degere
ulagirken, MG045 grubunda 1.138 mg-cm™-giin' ile en
diisik deger elde edilmistir. Bu bulgu, disik katk
oranlarinin galvanik etkiyle bozunmay1 hizlandirabilecegini,
orta oranli katkinin ise bariyer etkisi saglayarak koruyucu rol
iistlenebilecegini gostermektedir. Tiim numunelerde SBF’ye
daldirma siiresince pH degerleri baslangi¢ degeri olan
7.25’in iizerine ¢ikarak 10’un istiine ulagmis, 6zellikle orta
katki oranlarinda pH artisinin daha sinirli kalmasi hiicre
uyumlulugu agisindan avantajli bulunmustur. SEM ve EDS
analizleri, GNP katkisinin apatite benzer Ca—P tabakalarinin
olusumunu hizlandirdigint ve yogunlastirdigini ortaya
koymus, bu tabakalarin biyolojik ortamda kemik
mineralizasyonunu  destekleyebilecek nitelikte oldugu
degerlendirilmistir. Literatiir ile kiyaslandiginda, elde edilen
CR degerlerinin kaplamasiz saf Mg’de raporlanan ~60
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mg-cm 2 diizeyindeki kayiplardan belirgin sekilde diisiik
oldugu, ancak yiizey kaplamalt Mg sistemlerine kiyasla hala
daha yiiksek seviyede kaldigi goriilmektedir. Tim bu
sonuglar, GNP katkisinin uygun oranlarda kullanilmasiyla
Mg esasli kompozitlerin hem mekanik hem de biyomedikal
performanslarimin artirilabilecegini ve bu nedenle Mg—GNP
sistemlerinin biyobozunur implant malzemeleri i¢in umut
verici adaylar arasinda yer aldigini géstermektedir.
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