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: + 1892’de Dreesman tarafindan yayinlanan
ir raporda alginin kemik c¢atlak ve
)kiriklarinin ~ tedavisi  igin  kullanildigi

a belirtilmistir.
¥ Bu raporun vyayinlanmasindan 30 yil
|\ Sonra yaklagik 1920 yillarinda bioaktif
| trikalsiyumfosfat [TCP : Ca;(PO,),]
b bilesigi ilk defa Albee ve Morisson
| tarafindan kemik bosluklarinin

!\doldurulma5|nda kullaniimigtir. Al ‘,

. W

™ 4

— - | U+ Yetmigli—yilarin ortasinda Jarch

- Seramiklerin sentetik kemik ~%--, Amerika’da , de Groot ve Denissen

uygulamalarinda kullaniimasina yonelik / \ Avrupa’da ve Auki Japonya’da

7 Yarastirma  gabalari  ancak 1960’larin E 2 2 birbirlerinden habersiz hidroksiapatit

P |sonlarna dogru artmaya baslamis ve ilk 5P |uretimi ve ticareti tizerinde
fg,;'kez McGee tarafindan trikalsiyum fosfat ve A Yy y{ggallsmlglardw.

| MgAl,O, kompozit seramigiyle dis '+ Bu olay Hench tarafindan kemigin bir

| protezleri Uretilmis ve kopekler Uzerinde ) \ bioaktif cam seramikle kalsiyum

kimyasal baglanmasi seklinde rapor,
\ \edilmigtir. Bu da kemik mineralinih“’
¢ogunun hidroksiapatit olmasmdﬁi\‘b

{

{ '\ba§ar|yla denenmistir. [ \fosfatg.a zengin tabaka icinden

' ’ kaynaklanir
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Kati Hal Reaksiyonu Hidroliz Reaksiyonu
” .

» Kati hal reaksiyon prosesleri
- stokiyometrik HA (Ca/P=1.67)
1300°C

L] 3Caa(PO4)2 + Cao
( ¢ 3Ca,P,0; + 4CaCO, « a.Cay(PO,),
! e6CaHPO, +4CaCO, \ Y \ i

b\

> Hidroliz prosesi
- DCPD, TCP, DCP
pH 5.5~10, 40~80°C

\

CoOkeltme Prosesi

Ca(NO;), Cozeltisi

+ Tipik kimyasal ¢oktirme yonteminde, ; (Ngéz)ém:?“

uygun konsantrasyonlarda kalsiyum nitrat Isitma ve Karistirma

%" jtetrahidrat [ Ca(NO,),.4H,0 ] soliisyonlari BENE NH.OH 1o J
L ) ﬁve di-amonyum hidrojen fosfat L RURITTE pHayariama

JI(NH,),.HPO,], amonyum hidroksit N e L
(NH,OH) varliginda yuksek pH degerleri ‘ , ———
Kalsinasyon 900 °C, 3 sa

ile reaksiyona sokulur.
) : iyl

[ § Sekillendirme "
H ! | _—— Sinterleme
l\“ i J : 1050~1200°C, 3sa |
I " ‘
o
b,

w”




ﬂ— a(NO,) Qoze|t|5|
(P05 |n
= \f.?zel“s' Isitma ve Kar|§t|rma

d F2% )
P 3 NH,OH ile
( ¥ H ayarlama
y Kurutma pr ey

Il

Kalsinasyon 900 °C, 3 sa

$ek|llend|rme

= Sinterleme
1050~1200°C 3sa |

ﬁ- . Vg

Hidrotermal Sentez Prosesi

: _+ Hidrotermal sicak presleme” icin otoklav
\ tipi bir oda kullanilmistir.  Baslangig
A numunesi Ca(OH), ve (NH,),HPO ’iin uygun

karigimini  igerir, hidrotermal  sicak
jpresleme odasinda agirlikga %10 destile
Jsuyla karigtirimis ve listten-alttan kalip
cubuklariyla sikigtiriimistir.

& (9
1OCa(0H)2 + 6(NH,),HPO, — Ca;;(PO,)¢(OH), + 18H20(g) + 12NH3 @
| |

» Cokeltme prosesi

« CaCl, + H,PO,
« Ca(NO,), + KH,PO,
( *Ca(NOg), + (NH,),HPO,
'« Ca(NO,), + NHH,PO, + NH,0H ——— HA
I « Ca(OH), + H,PO,
\y

W - diger Ca kaynaklari : Ca(CH;COO),, CaCOs,,

][ CaS0,2H,0

21 -diger P kaynaklari : NaH,PO,, K;PO,

» Hidrotermal sentez prosesi

Yiiksek basing, 300°C
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Sol-Jel prosesi Sol-jel Prosesi

+17.5 g fosfor pentaoksit (P,05) mutlak etanolde
. cOzilerek derisimi 0.5 mol/l ve 98.53 g kalsiyum
nitrat tetrahidrat (Ca(NOs;),.4H,0O) mutlak etanolde
cozilerek derisimi 1.6/ mol/l olan c¢ozeltiler
W hazirlanmistir.

Cozeltiler Ca/P orani 1.67 olacak sekilde, 10 dk
,ortam sicakliginda surekli karistirma yapilarak
\ /birbirine eklenmistir.
Karisim 1 saat sireyle 60°C’lik su banyosunda
isitilimis, bu sirada beyaz seffaf bir jel meydana
gelmistir.

» Bu jel 4 saat ortam sicakliginda bekletiimis daha
‘\ sonra 24 saat 80°C’ta kurutulmustur. Kuru i
|| 6rnekler 10°C/dk 1sitma hiziyla ayri ayri 600, i(i!
i ]

a

%800 ve 900°C’a isitiimislardir.” Isitma bitti
sonra ornekler ortam sicakligi

sogutulmuslardir. ;
9 Y

» Gozenekli Hidroksiapatit

Slosarczyk-6zellikle-pigmis-politiretan siinger kullanimina
@fanan kemik implantlari i¢in poroz hidroksiapatit malzeme
—uetmistir. Bu caligmada kullanilan hidroksiapatit tozu
= kimyasallarindan kimyasal metotla elde edilmistir.
o - 8-9 oranlarinda hacimce sollisyonu
f?f) >|Uchida, poréz HA ve TCP bioseramiklerini mi)%e aya”anm@tlf: Boylece| jeldtinitsi [cokqlti elde
N jiiretmek igin farkl bir yol kullanmistir. HA \ g'ed ‘|§£’ve sonra de I_(urutu.lml_1§t.ur. Elde edilen toz
"numuneleri agirikga % 28 Ca(OH), |, ‘ C' Havada kqlsing edgmighir.
agirhkca % 72 (CaHPO,) ile birlikte
ogiitilmesiyle hazirlandigi belirtilmistir. Toz 8> Yodin sinterlenmis Hidroksiapatit
| karisimi 6nce 800 °C’ de 2 saat kalsine; l -bakingsiz sinterleme, sicak pres sinterleme, sicak izostati“i
\ edilmis ve daha sonrada 1000 °C’ de 3 saat preslerfie " | !
kalsine edilmistir. bunlan ezme ve 6giithie A © \L ’
takip etmistir. o/ 2

]
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Q Yogun Sinterlenmis HA Prosesi U Hidroksiapatit

Ca(OH), Cozeltisi ) > -pH<4 :MCPM[Ca(H,PO,),-H,0]
] 7 - pH 6~7 : DCPD [ CaHPO,+ 2H,0 ]

— : y : DCP [ CaHPO, ], (= 40°C)
Kristalin olmayan HA [ | 2 : OCP [ CagH,(PO,)s+ 5H,0 |
A -pH > 7 : stokiyometrik olmayan hidroksiapatite
Kristalin olmayan HA tozu j [l OG0 O MO 220, IR

-7 : amorf kalsiyum fosfat, ACP
Kalsinasyon A 5 =3~
7 < oo oo \ | | [ Cay(PO,), - nH,0, n=3~4.5]
Kristalin HA tozu !

Sekillendirme

M o
Sinterleme
- 1050~1200°C, 3sa |}
Yogun sinterlenmis HA

-

» Kalsiyum fosfatlar

:DCPD

: OCP

. B-TCP , _
: Hidroksiapatit L Apatite

Log Pia (mol/dnr®)
Temperature (C)




Ca(OH); + Saf su

|

Karistma — H3PO4 + Saf su

!

Hidroksiapatit

'

Toz Metalurjisi Yontemiyle
Kompozit Uretimi

* HA sert doku implantlari igin en uygun seramik

malzeme olarak gorilmektedir.

Ne yazik ki disuk mekaniksel 6zellikleri nedeniyle
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Wadir yuk dayanimlari gerektiren uygulamalarda HA

P ADOs ve Zr(n ———— Kanistirma

| - = kullanilamaz.

"N+ JAyni zamanda Ti 'un yilizey biyoaktivitesini

arttirmak Uzere HA kaplandiinda; zayif seramik-

- metal arayuzey baglantisi ylzinden kaplama

Sekillendirme b genelde pul pul dokilir. Buda implantasyonun
| basarisizligina neden olabilir.

Sinterleme i | Bu sorunlar toz metalurjisi yontemiyle korm p?zzl
J y y |
l \ Uretimi sayesmde glderlleblllr

Kurutma

Karakterizasyon

HA. insan kemigi ve Ti esasli HA kompozitinin mekanik ézellikler:

Kirilma Toklugu

HA ve Ti tozlan bilyali o6gutucilerde 12
saat karistirilarak -homojen bir karisim
19 saglamr MPa MPa m"?

Bu karisim tozlari tabaka tabaka bir celik Saf HA

Egme Dayanimi

kallba aktarilir, burada 200 MPa ’lik bir 36,89 0,663
’#basma uygulanir.
1+ Sikistirimis tozlar 1100°C’de 30-90 dak. tnsan Kemigi 121-149 212
= araliginda nitrojen atmosferinde 10°C dak-" .
| 1sitma orani ve 6°C dak™' soguma hiziyla Ti Esasli HA
971,96 29,261

Kompoziti
1

| 20 MPa ’lik basingla sicak preslenirler. | | ! "
.'

-




Kahp Boslugunun
Tozia Dokuruimasi:

fatal Kalip
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Bir Prasde istilan
Kalibin Kompaktianmas:

Kalibin Uzaklastoriimass —

Hizli Cok Yénlii Sikistirma Akim Semas: (Metals Handbook o™ Vol. 7)

Ti Metal Tozlara .
Mg tozlar ‘t. 200 C°de 5 saat
e o
aene HI 1200°C’de 2 saat
*5804
LITYTT]
Ara Malzeme !
& Ghzenchli Metal
l%‘# l )
:;&% Karistirma Pregleme .
pusdeu 10 MPa Is1l Islemler
1.kra Mzlzeme Yakilmas:
Amonyum hidrojen karbonat SRR el
karboamid B
Gozenekli Metal Uretimi Prosesinin Adiumlan

Biyouyumlu Gozenekli Ti ve Mg
Uretimi

* Metal kopukleri, asirn dusik yogunluklari ve

mukemmel mekaniksel, isisal, elektriksel ve

akustik Ozelliklerinin essiz birlesimiyle yeni bir
1 malzeme sinifi olugturmaktadir.

-

5) Acik hlcre yapilarinin yeni kemik dokusunun

¢ Jgelismesine ve vicut akigkanlarinin gegisine

. olanak verdiklerinden 6tirii biyouyumlu implant
| uygulamalarinda kullanilabilirler.

Mg, biyolojik ortamda ayrisabilir ve emilebilir bir

malzeme oldugundan gelecek vaat eden bir

| malzemedir. Ti ve Mg go6zenekli kopikleri t z

| metalurjisi ile kemik implanti olarak kullaniimak A n

w\__Q\__uretlleblllr. i

™ 4

Hidroksiapatit Tozlarinin Ark
Plazma Sinterlemesi

+ Bu yontem tozun uniform isitma ile daha disuk
sicaklikta, daha kisa sinterleme aralidi ile (birkag
dakika) daha yuksek yogunluklu olmasini saglar.

% Ark plazma sinterlemesi prosesinde, ortofosforik
asitle kalsiyum hidroksitin reaksiyonuyla elde
edilen hidroksiapatit ~ stispansiyonu sprey
{ Jkurutucusuna verilir.
| 'Burada atomizasyon ve kurutma iglemleri
gerceklesir.  Kurutulan  hidroksiapatit ~ tozlari
toplanarak toz kristalligini arttirmak igin 900°C’de 2
saat kalsine edilirler.
| Kalsinasyondan sonra hidroksiapatit tozlagi
| elenerek hidroksiapatit kompakti Gretimi | i;"’

kullanilirlar. \il J i

™ 4
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Basing
Ox Baska +

Elelarodu I T
» Gevsek hidroksiapatit tozlari® grafit bir kalipla \\
baski unitesine verilir. llk olarak dislk basing I
uygulanir.

Sinterleme prosesinde hidroksiapatit

vl N

] Kaynag

myocjunlasmam icin 30 MPa’lik sabit bir degerde  —— APS Plelarik

tutulmalidir. Cumberi

#% * ;Bir sonraki adim 30 sn’lik elektriksel desarjin
\ /hemen ardindan hizli i1sitmadan olusur. Sinter
sicakhgi 850-900-950-1000-1050-1100°C’ye
50°C/dak. hizla yukseltilir.
= Tozlar istenilen sicaklikta 5 dakika tutulduktan
| sonra uygulanan elektrik akimi durdurulur ve
| basing geri cekilir.

il

| Numune oda sicakligina 100°C/dak. soguma H 'I
4 ‘ '

w

Q__\\__ile sogutulur




