
 

ÜÇ FARKLI OKSİT SERAMİK İLAVESİNİN 

BETA-TRİKALSİYUM FOSFATA  

ETKİSİNİN İNCELENMESİ 

Y A Ğ M U R  H A FI Z O Ğ L U  

YÜKSEK LİSANS TEZİ  

Metalurji ve Malzeme Mühendisliği Anabilim Dalı 

Metalurji ve Malzeme Mühendisliği Programı 

DANIŞMAN 

Dr.  Öğr.  Üyesi .  Süleyman Serdar PAZARLIOĞLU  

 

 İSTANBUL, 2023 

       

 

MARMARA ÜNİVERSİTESİ 

FEN BİLİMLERİ ENSTİTÜSÜ 
 

 



 

 

 

 

 

M A R M A R A  U N I V E R S I T Y  
I N S T I T U T E  F O R  G R A D U A T E  S T U D I E S  

I N  P U R E  A N D  A P P L I E D  S C I E N C E S    

I N V E S T I G A T I O N  O F  T H E  E F F E C T  O F  

T H R E E  D I F F E R E N T  O X I D E  C E R A M I C   

A D D I T I O N S  T O  B E T A - T R I C A L C I U M  

 P H O S P H A T E  

 YAĞMUR HAFIZOĞLU 

MASTER THESIS  

Department  of  Meta lurgy and Material  Engineering  

Thesis Supervisor 

Assis t .Prof .  Süleyman Serdar  PAZARLIOĞLU  

ISTANBUL,  2023



i 

 

TEŞEKKÜR 

Yüksek lisans tez çalışmam boyunca sergilediği anlayışlı yaklaşımı ve değerli 

yönlendirmeleri için danışmanım Dr. Öğr. Üyesi. S.Serdar PAZARLIOĞLU’na 

içtenlikle teşekkür ederim. 

Eğitim hayatım boyunca benden maddi ve manevi desteklerini esirgemeyen her zaman 

yanımda olan sevgili babam Kemalettin HAFIZOĞLU’na ve kıymetli annem Nursen 

HAFIZOĞLU’na, çalışma süresince tüm zorlukları benimle göğüsleyen ve hayatımın 

her evresinde bana destek olan değerli eşim Yasir CANDAN’a sonsuz teşekkürlerimi 

sunarım. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Ocak 2023                                                                                          Yağmur HAFIZOĞLU 

 



ii 

 

İÇİNDEKİLER 

 

TEŞEKKÜR ..................................................................................................................... i 
İÇİNDEKİLER ............................................................................................................... ii 
ÖZET .............................................................................................................................iii 

ABSTRACT ................................................................................................................... iv 
YENİLİK BEYANI ........................................................................................................ v 
SEMBOLLER ................................................................................................................ vi 
KISALTMALAR .......................................................................................................... vii 
ŞEKİL LİSTESİ ............................................................................................................. ix 

TABLO LİSTESİ ........................................................................................................... xi 
 GİRİŞ .......................................................................................................................... 1 

 BİYOMALZEMELER ............................................................................................... 3 

2.1.Metalik Biyomalzemeler ........................................................................... 4 
2.2.Polimerik Biyomalzemeler ....................................................................... 4 
2.3.Seramik Biyomalzemeler .......................................................................... 4 

2.3.1 Alümina (Al2O3) ............................................................................ 5 

2.3.2 Zirkonyum (ZrO2) .......................................................................... 5 
2.3.3.Cam Seramikler ............................................................................. 6 

2.3.4.Kalsiyum Fosfat Seramikler .......................................................... 6 
 BETA-TRİKALSİYUM FOSFAT (β -TCP) .............................................................. 8 

3.1.İnsan Vücudunda β-TCP Kullanımı ....................................................... 11 
3.2. β-TCP Üretim Yöntemleri ..................................................................... 12 

3.2.1. Sol-Jel Yöntemi .......................................................................... 12 

3.2.2.Kimyasal Çöktürme Yöntemi ...................................................... 14 

3.2.3. Katı Hal Reaksiyonu Yöntemi .................................................... 16 
3.2.4. Termal Dönüşüm Yöntemi ......................................................... 16 

 LİTERATÜR TARAMASI ...................................................................................... 18 

 DENEYSEL YÖNTEM ............................................................................................ 21 
5.1 Numune Hazırlama ve Sinterleme Koşulları .................................................. 21 

5.2 Fiziksel ve Mekanik Özelliklerin Belirlenmesi .............................................. 22 
5.3 Mikroyapısal Özelliklerin Belirlenmesi .......................................................... 24 
5.4 In-vitro Biyoaktivite Özelliklerin Belirlenmesi .............................................. 24 

 TARTIŞMA ve SONUÇ ........................................................................................... 25 

6.1. Fiziksel ve Mekanik Özellikler ...................................................................... 25 
6.2. Mikroyapısal Özellikler ................................................................................. 56 
6.3. In-vitro Biyoaktivite Özellikleri .................................................................... 78 

 DEĞERLENDİRME................................................................................................. 86 

KAYNAKLAR ............................................................................................................. 88 

 
 

 

 



iii 

 

ÖZET 

ÜÇ FARKLI OKSİT SERAMİK İLAVESİNİN BETA-TRİKALSİYUM FOSFATA 

ETKİSİNİN İNCELENMESİ 

 

 

Bu çalışmada; ağırlıkça %1, %3 ve %5 oranlarında olmak üzere lityum alüminat 

(LiAlO2), baryum zirkonat (BaZrO3) ve baryum titanat (BaTiO3) ilavelerinin ve 

sinterleme sıcaklıklarının (1000oC-1250oC), kimyasal çöktürme yöntemi ile üretilen 

beta-trikalsiyum fosfat (β-TCP)’ın mikroyapısal, mekanik ve in-vitro biyoaktivite 

özelliklerine etkisi araştırılmıştır. Bu amaçla X-ışınları ve taramalı elektron mikroskobu 

analizleri ile %boyca kısalma, yoğunluk, sertlik ve basma mukavemeti ölçümleri 

gerçekleştirildi. Yapılan incelemeler neticesinde saf β-TCP için en yüksek özelliklerin 

(Boyca küçülme: %6.87±0.58, Yoğunluk: 2.70±0.01 g/cm3, Sertlik: 1.99±0.16 GPa ve 

Basma Mukavemeti: 127.66±9.29 MPa) 1200oC' lik sinterleme sıcaklığında meydana 

geldiği, ancak; 1250oC' lik sıcaklıkta tüm özelliklerin azaldığı (Boyca küçülme: 

%6.46±0.93, Yoğunluk: 2.53±0.09 g/cm3, Sertlik: 1.37±0.07 GPa ve Basma 

Mukavemeti: 81.66±7.37 MPa) ve bunun da β-TCP' nin dekompoze olmasından 

kaynaklı olduğu belirlendi. Benzer sıcaklıklar için benzer davranışlar LiAlO2, BaZrO3 

ve BaTiO3 ilaveli numunelerde de görülse de, en uygun ağırlıkça %3 α-LiAlO2 ilave 

oranının ve en uygun sinterleme sıcaklığının 1200oC olduğu belirlendi. Bu oranda ve bu 

sıcaklıkta sinterlenen bu malzeme için boyca kısalma, yoğunluk, sertlik ve basma 

mukavemeti değerleri sırasıyla %10.02±0.14, 2.89±0.00 g/cm3, 3.16±0.35 GPa ve 

192.66±9.54 MPa olarak ölçülürken, BaZrO3 ilaveli numunelerde bu değerler sırasıyla  

%14.11±1.29, 2.88±0.01 g/cm3, 2.59±0.18 GPa ve 163.00±8.18 MPa , BaTiO3 ilaveli 

numunelerde ise  %14.26±1.04, 2.80±0.03 g/cm3, 3.02±0.20 GPa ve 170.70±9.37 MPa 

olarak ölçüldü. Saf β-TCP' ye oranla α-LiAlO2 ilaveli numunelerdeki özelliklerin daha 

yüksek oranda olmasının üç ana nedeni vardır: Bunlardan birincisi; α-LiAlO2 ilavesi ile 

β-TCP' nin stabilizasyonun artırılması, ikincisi; β-TCP tanelerindeki büyümenin 

engellenmesi, üçüncüsü ise α-LiAlO2 ile β-TCP arasında belirtilen sıcaklıklardaki 

difüzyon nedeniyle oluşan fazlardır. 
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ABSTRACT 

INVESTIGATION OF THE EFFECT OF THREE DIFFERENT OXIDE 

CERAMIC ADDITONS TO BETA-TRICALCIUM PHOSPHATE 
 

In this study; Beta-tricalcium phosphate (β-tricalcium phosphate) produced by the 

chemical precipitation method at 1%, 3% and 5% by weight of lithium aluminate 

(LiAlO2),  barium zirconate (BaZrO3) and barium (BaTiO3) additions and sintering 

temperatures (1000oC-1250oC). The effect of TCP) on microstructural, mechanical and 

in-vitro bioactivity properties was investigated. For this purpose, % shortening, density, 

hardness and compressive strength measurements were carried out by X-ray and 

scanning electron microscopy analysis. As a result of the examinations, the highest 

properties for pure β-TCP (Shrinkage in length: 6.87±0.58%, Density: 2.70±0.01 g/cm3, 

Hardness: 1.99±0.16 GPa and Compressive Strength: 127.66±9.29 MPa) occur at 

1200oC sintering temperature. came, however; At 1250oC, all properties decrease 

(Shrinkage in length: 6.46±0.93, Density: 2.53±0.09 g/cm3, Hardness: 1.37±0.07 GPa 

and Compressive Strength: 81.66±7.37 MPa) and this is due to the decomposition of β-

TCP. was found to be originating. Although similar behaviors for similar temperatures 

were observed in the samples with the addition of LiAlO2, BaZrO3and BaTiO3, it was 

determined that the most suitable 3% wt% α- LiAlO2 addition rate and the most suitable 

sintering temperature were 1200oC. For this material sintered at this rate and at this 

temperature, the shortening, density, hardness and compressive strength values were 

measured as 10.02±0.14, 2.89±0.00 g/cm3, 3.16±0.35 GPa and 192.66±9.54 MPa, 

respectively, for BaZrO3 added samples. 14.11±1.29, 2.88±0.01 g/cm3, 2.59±0.18 GPa 

and 163.00±8.18 MPa, and 14.26±1.04%, 2.80±0.03 g/cm3, 3.02±0.20 GPa and 

170.70±9.37 MPa in BaTiO3 added samples. There are three main reasons for the higher 

rate of properties in α- LiAlO2 added samples compared to pure β-TCP: First of these; 

Increasing the stabilization of β-TCP with the addition of α- LiAlO2, second; The growth 

inhibition of β-TCP grains and the third phase are the phases formed by diffusion 

between α- LiAlO2 and β-TCP at the specified temperatures.  
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YENİLİK BEYANI 

Kapsamlı literatür araştırması sonucunda, bu tez çalışmasında oluşturulan β-TCP esaslı 

biyomalzemelere yönelik olarak literatürde var olan çalışmaların dışında üç farklı yeni 

aday malzeme çıkarılmış ve elde edilen sonuçlarla, biyomalzeme sektörüne yönelik yeni 

araştırmaların sunulması sağlanmıştır.   
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SEMBOLLER 

Å                                       : Angstron 

Co                                     : Kobalt 

Cr                                            : Krom 

Fe                                     : Demir 

g/cm3        : Yoğunluk 

GPa  : Giga paskal 

Mo : Molibden 

MPa         : Mega paskal 

Nb            : Niyobyum 

Ni            : Nikel 

oC           : Santigrat 

Ta           : Tantal 

Ti            : Titanyum         

W             : Tungsten 

α             : Alfa 

μm          : Mikrometre 
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KISALTMALAR 

((NH4)2(HPO4))     : Amonyum fosfat 

ACP           : Amorf kalsiyum fosfatın 

Al              : Alüminyum 

Al2O3    : Alümina 

BaTiO3  : Baryum titanat 

BaZrO3  : Baryum zirkonat 

BMP-2 : Kemik morfogenetik protein-2 

Ca               : Kalsiyum 

Ca(NO3)2          : Kalsiyum nitrat 

Ca(OH)2                      : Kalsiyum hidroksit 

Ca10(PO4)6(OH)2   : Hidroksiapatit 

Ca3(PO4)2     : Kalsiyum Fosfat 

CaO            : Kalsiyum oksit  

CC   : Kalsiyum karbonat 

CDHA           : Kalsiyum eksikliği olan HA 

CPP       : Kalsiyum pirofosfat  

DCP      : Dikalsiyum fosfat 

DCPD    : Dikalsiyum fosfat dihidrat 

ECM            : Hücre dışı matris 

FT-IR        : Fourier dönüşümlü kızılötesi spektroskopisi 

H3PO4 : Fosforik asit 

HA     : Hidroksiapatit 

HEMA : Hidroksietil metakrilat 

LiAlO2    : Lityum alüminat 

Mg : Magnezyum 

MgO  : Magnezyum oksit  

MSC  : Mezenkimal kök hücre 

Na2O          : Sodyum Oksit 

NH3                : Amonyak 

P   : Fosfor 

P2O5   : Fosfor Pentoksit 

PCL             : Poli-kaprolakton 

PMMA      : Polimetilmetakrilat 

PO4
3−                : Fosfat 

PRP              : Trombosit açısından zengin plazma 

SEM                : Taramalı Elektron Mikroskobu 

SGK            : Sosyal Güvenlik Kurumu 

Si                 : Silisyum 
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SiO2                  : Silisyum dioksit 

SO4
2−                  : Sülfat   

SrO             : Stronsiyum oksit 

TCP           : Trikalsiyum Fosfat 

TÜİK          : Türkiye İstatistik Kurumu 

XRD             : X-ışınları Difraksiyonu 

Zn                : Çinko 

ZnO           : Çinko oksit 

ZrO2               : Zirkonyum 

β-TCP       : Beta-trikalsiyum fosfat 
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 GİRİŞ 

Kemik, bol miktarda sert hücreler arası matrise gömülü hücrelerden oluşan rijit vücut 

dokusudur. Kemiğin iki ana bileşeni olan kolajen ve kalsiyum fosfat, kemiği; kitin, mine ve 

kabuk gibi diğer sert dokulardan ayırır. Kemik dokusu, insan iskelet sisteminde yer alan 

kemikleri ve diğer omurgalıların iskeletlerini oluşturur [1].  

Kemik; çeşitli mekanik, biyolojik ve kimyasal işlevleri yerine getirmek için birlikte çalışan ve 

farklı uzunluk ölçeğindeki yapılarının hiyerarşik bir düzende (yapısal destek, iyileştirici 

hücrelerin korunması, depolanması ve mineral iyon homeostazı gibi) dizilmesiyle oluşur. Yapı 

hiyerarşik ve karmaşık olduğu için kemik yapısının tartışılmasında ölçek önemlidir. Kemik 

yapısını veya belirli bir yapının özelliklerini değerlendirmeye yönelik her tekniğin kendi 

önergesi vardır ve bu nedenle malzeme yapılarını ve özelliklerini birçok farklı uzunluk 

ölçeğinde ortaya çıkarmak için tekniklerin bir kombinasyonu gereklidir. Örneğin, elektron 

mikroskobu nanometre seviyesinde kemik yapısını inceler, Fourier Dönüşümlü Kızılötesi 

Spektroskopisi (FT-IR) ve X-ışınları analizi Ångstrom seviyesinde ölçer, ışık mikroskobu detay 

özellikleri birkaç mikron seviyesinde ve küçük numunelerin geleneksel mekanik testleri, 

kemiğin mekanik özelliklerini yüzlerce mikron veya daha fazla seviyede ölçer. Tablo 1.1’de 

kemik ve bazı kalsiyum fosfat esaslı malzemelerin basma mukavemeti değerlerine yer 

verilmiştir. 

Tablo 1.1. Kemik ve bazı kalsiyum fosfat esaslı malzemelerin basma mukavemeti değerleri 

[2].  

Malzeme Basma Mukavemeti (MPa) 

Trabeküler Kemik 150 

Süngerimsi Kemik 1,9 

Hidroksiapatit (HA) 

Yoğun 

350-450 

Hidroksiapatit (HA) 

Gözenekli (%40) 

60-120 

Hidroksiapatit (HA) 

Gözenekli (%80) 

0,5-5 

Trikalsiyum Fosfat (TCP) 

Yoğun 

120 

Trikalsiyum Fosfat (TCP) 

Gözenekli (%50) 

13 
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Kemiğin mekanik özelliklerini anlamak için, bileşen fazlarının mekanik özelliklerini ve 

kemiğin sıralı yapısal organizasyonun farklı seviyelerindeki yapısal ilişkiyi anlamak önemlidir. 

Bu seviyeler ve yapılar şunlardır: (1) makro yapı: kortikal ve süngerimsi kemik; (2) mikro yapı 

(10’dan 500 μm’ e  kadar): Havers sistemleri, tek trabekül, osteonlar; (3) alt mikro yapı (1-10 

μm): lamel; (4) nano yapı (birkaç yüz nanometreden 1μm’ ye kadar): gömülü mineral ve fibriler 

kolajen; ve (5) alt nano yapı (birkaç yüz nanometrenin altında): mineral, kolajen ve kolajen 

olmayan organik proteinler gibi temel elementlerin moleküler yapısı. Hiyerarşik olarak 

düzenlenmiş bu yapı, bileşenlerin düzensiz ancak en iyi şekilde kullanılabilen bir 

düzenlemesine ve yönelimine sahiptir. Bu da kemiği heterojen ve anizotropik hale getirir [3]. 

Kemiğin hiyerarşik yapısal organizasyonu Şekil 1.1’de gösterilmiştir. 

 

 

Şekil 1.1. Kemiğin hiyerarşik yapısal organizasyonu: (a) süngerimsi kemik ve kortikal kemik; 

(b) Havers sistemli osteon yapıları; (c) lamel; (d) kolajen liflerinin kolajen lif kümeleri; (e) 

kemik mineral kristalleri, kolajen molekülleri ve kolajen olmayan proteinler [3].  
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 BİYOMALZEMELER  

Hasarlı ya da hastalıklı dokuyu onarmak, eski haline getirmek, değiştirmek veya biyolojik 

ortamla arayüz oluşturmak için kullanılan doğal/sentetik malzemelere biyomalzeme denir. 

Biyomalzemeler, kendilerini çevreleyen dokuların olağan değişimlerine engel olmayan ve 

dokuda istenmeyen etkiler (iltihaplanma, pıhtı oluşumu vb.) oluşturmayan vücut ile uyumlu 

malzemelerdir. Vücuda yerleştirilebilir veya ekstrakorporeal cihazların (vücut dışına 

yerleştirilen,vücut ile etkileşim halindeki cihazlar) tasarımında da kullanılabilirler[4,5].  

Bilimsel anlamda yeni bir kavram olmasına rağmen, biyomalzemelerin kullanımı, tarihin eski 

zamanlarına kadar uzanmaktadır. Mısır mumyalarında bulunan yapay göz, burun ve dişler 

bunun en iyi kanıtlarından bazılarıdır. Diş hekimliğinde altın kullanılması, bronz ve bakır kemik 

protezlerinin kullanılması milattan önceye dayanmaktadır. 19. yüzyıl ortasından günümüze 

kadar, yabancı malzemelerin vücut içerisinde kullanımına yönelik ciddi gelişmeler olmuştur.    

Bilim insanları, biyomalzeme ve biyouyumluluk terimlerini malzemelerin biyolojik 

işlevselliklerini belirtmek için kullanmışlardır. Biyouyumluluk, bir biyomalzemenin en önemli 

özelliği olup, vücut ile en iyi şekilde uyum sağlamak, uyuşabilirlik anlamlarına gelmektedir.  

İlk başarılı sentetik protezler,  iskeletteki kırıkların tedavisinde kullanılan kemik plakalarıdır. 

Sonrasında 1950’lerde kan damarlarının değişimi ve yapay kalp kapakçıklarının geliştirilmesi, 

1960’larda da kalça protezleri eklenmiştir. Kalp ile alakalı cihazlarda esnek yapılı sentetik bir 

polimer olan poliüretan kullanılırken, kalça protezlerinde paslanmaz çelik  kullanılmıştır. 

Bunun yanı sıra, ilk olarak 1937’de diş hekimliğinde kullanılmaya başlanan Polimetilmetakrilat 

(PMMA) ve yüksek molekül ağırlıklı polietilen de kalça protezinde kullanılmıştır. 1970’lerde 

ilk sentetik ve bozunur yapıdaki ameliyat ipliği, Poliglikolikasit’den üretilmiştir. Kısacası 

vücudun farklı parçalarının onarımı ve yenilenmesi için çeşitli metal, seramik ve polimerlerin 

kullanımı uzun yıllara dayanmaktadır[5].  

Biyomalzemeler seramikler, metaller, kompozitler ve polimerler olmak üzere dört gruba 

ayrılır.  
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2.1.Metalik Biyomalzemeler   

İnsan kullanımı için özel olarak geliştirilen ilk metal alaşımı, kırık kemik plakaları (Sherman 

plakaları) ve vidaları üretmek için kullanılan “vanadyum çeliği” idi. Demir (Fe), titanyum (Ti),  

molibden (Mo), kobalt (Co), tantal (Ta), nikel (Ni), krom (Cr), niyobyum (Nb) ve tungsten (W) 

gibi metallerin birçoğu, implant üretiminde alaşımlar yapmak için kullanılmıştır. Fakat vücut 

tarafından çok küçük miktarlarda tolere edilebilmişlerdir. Bazen bu metalik elementler, doğal 

olarak oluşan formlarda, kırmızı kan hücresi fonksiyonlarında (Fe) veya bir B12 vitamininin 

(Co) sentezinde gereklidir. Metalik implantın biyouyumluluğu önemli bir endişe kaynağıdır 

çünkü bu implantlar in-vivo ortamda korozyona uğrayabilir. Korozyon sebebiyle metalik 

implant malzemesi kendi başına parçalanır ve korozyon ürünleri nedeniyle çevre dokular ve 

organlar zarar görür[5].  

2.2.Polimerik Biyomalzemeler 

Sentetik polimerik malzemeler; tek kullanımlık tıbbi malzemelerde, doku mühendisliği 

ürünlerinde, implantlarda, protez malzemelerinde, kapsüllerde, diş malzemelerinde, polimerik 

ilaç salınım sistemlerinde, metal ve seramik ikameleri gibi alanlarda yaygın olarak 

kullanılmaktadırlar. Polimerik biyomalzemelerin seramik veya metal malzemelere göre esas 

avantajları; birçok şekillerde (lif, levha, film, lateks vb.) kolay üretilebilirliği, istenen mekanik 

ve fiziksel özelliklerde bulunabilirliği, uygun maliyet ve kolay işlenebilirliğidir. Polimerik 

biyomalzemelerin canlı vücüdunda kullanılabilmesi için diğer biyomalzemelere benzer, yani 

biyouyumluluk, yeterli mekanik ve fiziksel özellikler, sterilize edilebilirlik ve üretilebilirlik gibi 

özelliklere sahip olması gerekir[8]. 

2.3.Seramik Biyomalzemeler   

Seramikler polikristalin malzemelerdir. Çatlaklar veya diğer kusurların varlığı nedeniyle çok 

kırılgandırlar. Bu nedenle, metaller veya polimerlerden daha az yaygın olarak kullanılırlar. Öte 

yandan; yüksek mukavemet, rijitlik, düşük yoğunluk, sertlik sergilerler, aşınmaya ve korozyona 

karşı dayanıklıdırlar. Seramikler diş hekimliğinde, ortopedide ve tıbbi sensörler olarak 

kullanılmaktadır. Biyoinert seramikler implantasyondan sonra vücut içinde yapılarını korurlar 

ve herhangi bir immünolojik konak reaksiyonunu indüklemezler. Biyoaktif seramikler, canlı 

bir organizmanın kemik ve hatta yumuşak dokusu ile doğrudan kimyasal bağlar oluştururlar[6].  

Biyoseramikler, biyoaktif cam seramikler, biyoaktif cam, polikristalin yapılı seramik (alümina 

ve hidroksiapatit) veya biyoaktif kompozitler (polietilen-hidroksiapatit) şeklinde 
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hazırlanabilmektedir. İnorganik malzemelerin önemli bir grubunu oluşturan bu malzemeler, 

gözlük camları, termometreler,  doku kültür kapları, endoskopide kullanılan fiber optikler, 

teşhis cihazları gibi sağlık alanında çeşitli uygulamalarda kullanılabilmektedir. Ayrıca sert doku 

implantı olarak iskeletteki sert bağ dokusunun onarımı veya yenilenmesinde ve dişçilikte dolgu 

malzemesi olarak da yaygın bir biçimde kullanılıp, diş seramikleri olarak da isimlendirilirler[5]. 

Bu malzemelere olan gereksinim, özellikle ilerleyen yaşa bağlı olarak ortaya çıkmaktadır. 

Çünkü yaş ilerledikçe kemik yoğunluğu ve dayanımı azalmakta, kemik üreten hücreler 

(osteoblastlar) yeni kemik üretiminde ve kemikte oluşan mikro çatlakların kapanmasında 

yetersiz kalmaktadır. Vücut içerisinde düşük hızda çözünme, düşük mekanik dayanım, 

kırılganlık ve işlenmelerinin zor olması biyoseramiklerin kullanımını sınırlayan en önemli 

nedenlerdir. Bu olumsuzlukları önlemek için kullanılan iki yeni yaklaşımdan birisi biyoaktif 

kompozitler, diğeri ise biyoaktif seramiklerle yapılan kaplamalardır[5].  

2.3.1 Alümina (Al2O3) 

Yüksek yoğunluklu yüksek saflıkta (>%99,5) alümina, geniş klinik kullanım bulan ilk 

seramiktir. Mükemmel korozyon direnci, yüksek aşınma direnci, yüksek mukavemet ve iyi 

biyouyumluluk kombinasyonu nedeniyle yük taşıyan kalça protezlerinde ve diş implantlarında 

kullanılır. Alüminanın aşınmaya karşı yüksek direnci, bu seramiğin yüksek yüzey enerjisinden 

ve yüzey pürüzsüzlüğünden kaynaklanmaktadır. Alümina seramiğin biyouyumluluğu birçok 

araştırmacı tarafından test edilmiştir ve kemik iliği hücrelerine karşı hiçbir toksisite 

göstermemiştir. Noiri ve ark. [7], alümina-seramik materyali albino tavşanların göz yuvalarına 

yerleştirmiş, 4 haftalık bir sürenin ardından fibroblast proliferasyonu ve vasküler atak 

gözlemlemiş ve sekizinci haftaya kadar implantın gözeneklerinde doku büyümesi kaydetmiş ve 

ne implant reddi ne de sarkma belirtisi gözlemişlerdir[6].  

2.3.2 Zirkonyum (ZrO2) 

Zirkonyadan yapılan biyoseramiklerin alüminadan yapılanlara göre bir takım avantajları vardır. 

Bunlar; daha yüksek kırılma tokluğu, daha yüksek eğilme mukavemeti ve daha düşük Young 

modülüdür. Öte yandan, daha az sürtünme ve aşınma özelliklerine sahiptirler ve fizyolojik 

sıvılarla temas ettiklerinde zamanla güçleri azalır[6]. 
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2.3.3.Cam Seramikler 

Cam seramikler, (Mg/Al) Magnezyum/Alüminyum veya (Li/Al) Lityum/Alüminyum 

kristallerine sahip camlardır[5]. Cam seramikler çeşitli derecelerde biyoaktivite sergileyebilir. 

En yüksek biyoaktiflik özelliğine sahip olan camlar Na2O,SiO2, CaO ve P2O5' ten oluşur. 

Herhangi bir cam türünün özellikleri bu bileşiklerin oranlarına bağlıdır. Neredeyse emilebilir, 

inert veya biyoaktif (biyo-camlar) cam bazlı implantlar üretmek mümkündür. Biyocamlar, 

kemik dokusuna bağlanma eğilimleri nedeniyle kemik kusurlarını doldurmak için yaygın olarak 

kullanılmaktadır. Artan rezorpsiyon ve biyoaktivite biyocamın gözenekli yapıda olmasını 

sağlar. Mekanik özelliklerini iyileştirmeyi amaçlayan ısıl işlem ayrıca kristalleşmelerine neden 

olur, bu da biyoaktivitenin azalmasına ve hatta sıfırlanmasına yol açar. 45S5 cam, geliştirilmiş 

dayanıklılığıyla birlikte biyoaktiviteyi koruduğu için bu kuralın bir istisnasıdır [6]. 

2.3.4.Kalsiyum Fosfat Seramikler  

Saf haldeki kalsiyum fosfatlar yapısal olarak üç ana gruba ayrılabilir.  

(1) Apatitler, (Ca10(PO4)6X2); bu gruba hidroksiapatit (Ca10(PO4)6(OH)2), florapatit 

Ca10(PO4)6F2 ve apatit yapısına bağlı olarak oktakalsiyum fosfat (Ca8(HPO4)2)(PO4)4•5H2O) ve 

tetrakalsiyum fosfat (Ca4(PO4)2O),  

(2) gliseritler; bu gruba trikalsiyum fosfatın (Ca3(PO4)2) tüm polimorfları,  

(3) Ca-PO4 tabakalı bileşikler; bu gruba susuz dikalsiyum fosfat (CaHPO4),  dikalsiyum fosfat 

dihidrat (CaHPO4•2H2O), susuz monokalsiyum fosfat (Ca(H2PO4)2) ve monokalsiyum fosfat 

monohidrat (Ca(H2PO4)2•H2O) dahildir [56]. 

Kalsiyum fosfatlar inorganik tuzlardır ve insan vücudunun ağırlıkça % 4-5’ini oluşturur. 

Bileşim aralığı Ca3(PO4)2 ve Ca10(PO4)6(OH)2 olan kalsiyum fosfatlar mükemmel 

biyoaktiviteye ve biyouyumluluğa sahiptir. Bu aralıkta Ca/P oranı 1,50’den 1,67’ye kadar 

değişir. Bu aralığın dışında kalan kalsiyum fosfatlar çok bazik veya çok asidiktir ve istenmeyen 

tepkimeler oluştururlar. Tuzlar, genellikle tercih edilen fosfatlardır. Bu kalsiyum fosfatlar asit-

baz reaksiyonları sonucu oluşur. HA ısıtıldığında kristal bağlı su ayrılır ve kararsız yapıdaki 

oksiapatit oluşur. Oluşan oksiapatit kararsız yapısı sebebiyle Ca3(PO4)2 ve Ca4(PO4)2O veya 

[4CaO.P2O5] gibi kararlı oksitlere dönüşür. Susuz kalsiyum fosfatların faz diyagramına 

bakıldığında, trikalsiyum fosfatın 1100 oC’nin üzerinde kararlı olan formunun, α- 3CaO.P2O5 

olduğunu görülmektedir (Şekil 2.1). Soğuma sırasında ise β haline dönüşür. Sıcaklığa dayanımı 



7 

 

nedeniyle yalnızca yüksek pişirme sıcaklığında yoğunlaştırılabilir[56]. 

 

Şekil 2.1. CaO.P2O5 faz diyagramı[57] 
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 BETA-TRİKALSİYUM FOSFAT (β -TCP)  

Her yıl milyonlarca insana tümör, enfeksiyon veya travma komplikasyonlarından kaynaklanan 

kemik defektlerini doldurmak için kemik grefti uygulaması yapılır. Bugüne kadar ulaşan en 

yaygın kemik defekti onarımı, hastanın kendi vücudundan alınan otogreftlerin kullanılmasıdır. 

Bu tür greftlerin ana dezavantajları; sınırlı tedarikleri, maliyeti ve morbidite ile ilişkili cerrahi 

prosedürleridir. Bir diğer alternatif, hayvanlardan (ksenogreftler) veya insanlardan 

(allogreftler) alınan kemik greftlerinin kullanılmasıdır, ancak; bu greftlerin kullanımında 

hastalık bulaşma riski ve etik kaygılar vardır. Bu nedenle, yukarıda bahsedilen biyolojik kemik 

greftlerinin dezavantajlarının üstesinden gelmek için ilgi sentetik kemik greftlerine kaymıştır 

[9].  

Sentetik kemik greftleri; metaller, polimerler ve seramikler gibi çeşitli malzemelerden yapılır, 

ancak kalsiyum fosfatlar (Ca/P), doğal kemiğin mineral kısmına kimyasal olarak benzerlikleri 

ve çekici fiziko-kimyasal ve biyolojik özellikleri sebebiyle özellikle dikkat çekmiştir. Bunlar 

arasında beta-trikalsiyum fosfat (β-TCP; Ca3(PO4)2; Ca/P=1.5), hücre aracılı rezorpsiyonundan 

dolayı en çok kullanılan Ca/P bileşiklerinden birisidir. Ayrıca, β-TCP; osteotransdüktif ve hatta 

osteoindüktif yeteneklerini gösteren yeni kemik ile yer değiştirir. Belirtilen bu nedenlerden 

dolayı çalışmalar β-TCP üzerine yoğunlaşmıştır [9].  

Kemik iyi bir iyileşme yeteneği sergilemesine rağmen, artan yaş ve travma ile vücudun onarım 

yeteneği son derece sınırlı hale gelir [10]. Biyolojik iskeleler, kemik rejenerasyonu için iyi bir 

temel sağlar. Hidrojeller, insan dokularının hücre dışı matrisini (ECM) simüle edebilen, besin 

ve metabolik atıkların değişimini kolaylaştırabilen yüksek su içeriği ve gözenekli yapı ile 

karakterize edilir. Bununla birlikte, biyolojik aktivite eksikliği, bunların kemik onarımı 

alanında daha sonraki uygulamalarını sınırlar. Genel olarak inorganik maddelerin, hidrojellerin 

doğal biyolojik aktivitesini artırabileceği kabul edilmektedir.  

SGK ve TÜİK’in verilerine göre hazırlanmış olan Tablo 3.1’ de görüldüğü üzere on yılda iş 

kazaları, meslek hastalıkları artarak ilerlemektedir. Bunların birçoğu da kemik kusurlarına 

sebep olmaktadır. Bu sebeple etkili bir kemik onarım materyali olarak β-TCP, kemik onarımı 

alanında yaygın olarak kullanılmaktadır [10].  
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Tablo 3.1. Meslek Hastalığı ve İş Kazası İstatistikleri [11]. 

Yıllar 

İş 

Kazası Verileri 

Meslek 

Hastalığı Verileri 

İş Kazası 

 Kaynaklı 

 Ölümler 

Meslek Hastalığı 

Kaynaklı Ölümler 

2010 62.903 533 1.444 10 

2011 69.227 688 1.563 10 

2012 74.871 395 744 1 

2013 191.389 371 1.360 0 

2014 221.366 494 1.626 0 

2015 241.547 510 1.252 0 

2016 286.068 597 1.405 0 

2017 359.653 691 1.633 0 

2018 430.985 1.044 1.541 0 

2019 422.463 1.088 1.147 0 

2020 384.262 908 1.231 5 

 

Ek olarak, kalsiyum fosfat bileşiklerinin kök hücrelerin osteojenik farklılaşmasını indüklediğini 

ve in-vivo olarak kemik dokusu oluşumunu desteklediğini belirtmekte fayda vardır. Kalsiyum 

fosfatın bozunma ürünleri olan kalsiyum ve fosfat iyonlarından fosfat, enerji metabolizması, 

hücre sinyal iletimi, nükleik asit sentezi, membran fonksiyonu ve kemik mineralizasyonu dahil 

olmak üzere çeşitli biyolojik süreçlerde hayati bir rol oynar [10].  

β-TCP oda sıcaklığında stabildir ve ∼1125°C' de α-TCP' ye dönüşür. β-TCP en yaygın 

kullanılan parçalanabilir kemik greftidir, α-TCP daha reaktif ve çözünürdür, sıklıkla kalsiyum 

fosfat kemik çimentolarında kullanılır. Hiçbiri sulu çözeltilerden çökelemez ve genellikle β- ve 

α-TCP yapmak için sırasıyla 800 ve 1125°C'de kalsiyum eksikliği olan HA'nın söndürülmesi 

gibi yüksek sıcaklıktaki bir işlemle hazırlanır.   

Biyobozunur bir malzeme implantlar için oldukça çekicidir; bunun sebebi ise zamanla yerini 

doğal dokunun alması, yani vücuttan atılmasıdır. Bununla birlikte, emilim veya bozunma 

hızının dikkatli bir şekilde tasarlanması ve kemik yenilenme hızı ile yakından eşleşmesi gerekir. 
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Kalsiyum fosfatın çözünürlüğü çok yüksek ise kavite dolguları için kullanılamaz hale gelir 

[12].  

β-TCP R3c rombohedral kristal kafes yapısına sahiptir (Şekil 3.1) ve genellikle çalışmadan 

çalışmaya değişen birim hücre boyutlarıyla trigonal ortamda tanımlanır: “a” ekseni için 10.35 

ila 10.53 Å ve “c” ekseni için 36.89 ila 37.63 Å. Bu büyük varyasyonlar, analiz edilen yapıların 

bazılarında temel safsızlıkların varlığından kaynaklanmaktadır. Kimyasal olarak saf β-TCP şu 

aralıklarda hücre boyutlarına sahiptir: a = 10.435-10.438 Å ve c = 37.39–37.43 Å. Bilinen 

yoğunluk değerleri 3,03 ile 3,13 g/cm3 arasında değişir, ancak değerlerin çoğu 3,07 g/cm3'e 

yakındır[13].  

 

 

Şekil 3.1. a) Bir sıra sarı renkle vurgulanan Ca(4) bölgesinde  β-TCP yapısı; Renk kodu: Ca 

atomları mavi, P atomları yeşil, O atomları kırmızı; (b) Stokiyometrik β-TCP kristal modelinde 

Ca4 ve P1O4 atomik düzenlemesinin gösterimi ve (c) P1O4 tetrahedranın yaklaşık %80'inin 

ters çevrildiği ve protonlandığı hidrojenle sübstitüe edilmiş bir β-TCP modeli[13]. 
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3.1.İnsan Vücudunda β-TCP Kullanımı  

Uygun biyoaktif, biyouyumlu, daha güçlü ve ucuz sentetik malzemeler biyomedikal uygulama 

için gereklidir. HA ve β-TCP, kemik ve diş mineralinin inorganik bileşeni ile yakın kimyasal 

benzerliklerinden dolayı hem dental hem de ortopedik uygulamalar için potansiyel 

biyoseramikler olarak yaygın olarak kullanılmaktadır. HA, sert dokuya doğal olarak bağlanma 

yeteneği nedeniyle ortopedik cerrahide kemik değiştirme materyalleri olarak daha fazla ilgi 

görmüştür. Ancak düşük bir emilim hızına sahiptir ve kemik büyümesi sadece arayüzde 

meydana gelir. Stokiyometrik sentetik HA tamamen bozulmaz ve bunun kalıntıları uzun bir 

implantasyon döneminden sonra bulunur. Ancak β-TCP biyolojik sıvıda optimal düzeyde 

çözünürlük sergiler ve kimyasal bileşim kemik dokularında bulunan apatite benzer. Bu nedenle, 

yaygın olarak kemik grefti olarak kullanılır. β-TCP, mükemmel biyouyumluluğu ve toksik 

olmaması nedeniyle çekici bir biyomedikal malzemedir. Ayrıca Ca ve PO4
3− iyonları için 

potansiyel bir öncü görevi görür ve yeni kemik oluşumuna izin verir. Bu bağlamda, β-TCP' nin 

potansiyel bir emilebilir biyoseramik olması ve stoikometrik HA' ten daha iyi çözünme hızı 

kontrolüne sahip olması gibi bir üstünlüğü vardır. Ancak implant gücündeki azalmaya bir tehdit 

oluşturur ve kimyasal modifikasyonla çözünme hızı değişir [14].  

Son 100 yılda, β-TCP, kalsiyum sülfat ve HA dahil olmak üzere birçok biyoseramik materyal, 

ortopedik cerrahide kemik grefti olarak yaygın olarak kullanılmıştır; ancak, biyoseramik 

malzemeler için bazı sınırlamalar vardır. Örneğin; kalsiyum sülfatın emilimi in-vivo ortamında 

hızlıdır ve bozunması genellikle yeni kemiklerin oluşumundan önce gerçekleşir. HA, vücutta 

zar zor emilir, yeni kemiklerin oluşumunu engeller ve yeniden şekillenir, bu da zayıf yerel 

stabilite veya kalıcı stres konsantrasyonu ile sonuçlanır. β-TCP, emilim ve yeni kemik oluşumu 

arasında nispeten dengelidir ve ayrıca büyük miktarda kalsiyum iyonu (Ca2+ ) serbest bırakabilir 

ve sülfat iyonu (SO4
2− ) yeni kemik oluşumu için vazgeçilmez inorganik tuzlar olarak bu arada 

yapısal stabiliteyi korur.  

Osteokondüktif malzeme olarak kullanıldığında; bununla birlikte, β-TCP' nin birkaç 

dezavantajı vardır. İlk olarak, emilimi yeni kemik emilimi ile tamamen aynı değildir. Genel 

olarak, birincisi ikincisinden biraz daha hızlıdır. İkincisi, mekanik özellikleri zayıftır ve hafif 

kırılgandır, bu da onu yorulmaya ve yetersiz tutma gücüne karşı direnemez hale getirir, 

dolayısıyla yüke dayanım gerektiren uygulamalarda kullanımını kısıtlar veya dahili kırılmaya 

duyarlı hale getirir. Ek olarak, mükemmel osteoindüktivite sağlayan uzamsal iskeleye rağmen, 

β-TCP, osteoindüktivite ve osteojenisiteden yoksundur. In-vivo çalışmalar, β-TCP' nin 
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osteogenez etkisinin çok sınırlı olduğunu ortaya koymaktadır. Bu nedenle β-TCP' nin 

dezavantajları klinik çalışmalarda uygulanmasını kısıtlamıştır.  

β-TCP' nin dezavantajlarının üstesinden gelmek amacı ile, β-TCP' nin biyolojik ve fiziksel 

özelliklerini geliştirmek için β-TCP esaslı bazı kemik onarım malzemeleri kullanılmıştır. Bu 

kemik onarım malzemeleri, kemik kaynaklı malzemeler (kemik morfogenetik protein-2 [BMP-

2], trombosit açısından zengin plazma [PRP]), osteojenik malzemeler (mezenkimal kök hücre 

[MSC] ve kemik iliği) ve osteokondüktif malzemeler (poli-kaprolakton [PCL] ve HA) içerir. 

Ek olarak, osteoklastların veya osteoblastların aktivitesini aktive ederek veya inhibe ederek β-

TCP bozulmasını düzenlemek için Si ve Zn gibi bazı metal iyonlar da eklenebilir [15].   

3.2. β-TCP Üretim Yöntemleri  

3.2.1. Sol-Jel Yöntemi  

Sol-jel yöntemi kalsiyum ve fosfor öncüllerinin moleküler düzeyde karışımını sunmak ile 

birlikte elde edilen mineral kompozitin kimyasal homojenliğini de geliştirebilmektedir. Bu 

yöntem belirli oranlarda su ve asit ile metal alkoksit çözeltileri veya inorganik bileşikleri (metal 

tozları,nitratlar,hidroksitler,oksitler vb.) birleştirerek bir çözelti meydana getirilmesidir. Sol-jel 

süreçleri, öncülerin genellikle birbirini izleyen ya da sürekli olarak bağlı moleküllerden oluşan 

geniş bir ağa dönüşmüş kolloidal bazlı bir çözelti formunda olduğu tekniktir. Kolloidal 

moleküllerin veya parçacıkların bir çözelti ya da bir sıvı içerisinde askıda kalması sonucunda 

“Sol” oluşur. Solün üç boyutlu daima bir ağ oluşumunu sağlayacak başka bir sıvı ile 

karıştırılması sonucunda ise “Jel” elde edilir. Sol-jel yöntemin sentez süreçleri Şekil 3.2’de 

gösterilmektedir. [16].  
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Şekil 3.2. Sol-jel yönteminin üretim süreçleri [17]. 

 

Basitçe ifade etmek gerekirse, tüm sol-jel yöntemleri iki farklı aşama içerir: çözelti ve jelleşme. 

Sol, katı parçacıkların kolloidal bir süspansiyonuyken; jel, genellikle sıvı bir faz boyunca 

sürekli var olan birbirine bağlı katı faz parçacıkları ağıdır. Sol-jel teknolojisi boyunca, bu fazlar 

jel evrimleri sırasında meydana gelen kimyasal reaksiyonlara rağmen korunur ve çeşitli 

şekillerde modifiye edilebilir; örneğin, başlangıç öncüllerinin değiştirilmesi, jelleşme için izin 

verilen süre, katalizörler, çözülme derecesi, jelleşme koşulları veya jelin kendisinin fiziksel 

olarak işlenmesi. Sol–jel prosesleri, solüsyonların jelleşmesi yoluyla katı materyallerin 

oluşumuna izin verir ve çok sayıda faydalı morfoloji üretmek için kullanılabilir [18]. Sol-jel 

yöntemi filmler, partiküller, fiberler ve monolitler gibi birçok farklı boyut ve şekillerde ürün 

elde etmek için kullanılabilir. Ayrıca, katalizörler, membranlar, kimyasal sensörler, katı hal 

elektrokimyasal cihazlar için yeni malzemelerin geliştirilmesinde ve nükleer endüstrisi, 

seramik endüstrisi ve elektronik endüstrisi gibi çeşitli sektörlerde kullanılabilmektedir.   
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Sol-jel yönteminin başlıca avantajları;   

⚫ Yoğunlaşma dışındaki tüm basamaklarda gerekli olan sıcaklıklar düşüktür, genellikle oda 

sıcaklığına yakındır. Bu sayede malzemenin termal bozunma riski minumum olur ve 

yüksek saflıkta ve stokiyometrik orana sahip yapılar elde edilebilir.   

⚫ Farklı metaller içeren organometalik ön başlangıç malzemeleri karıştırılabilir, böylece 

homojen ve kontrollü katkılandırma kolayca yapılır.   

⚫ Yaşlandırma ve kurutma koşulları kontrol edilerek, gözenek boyutu ve mekanik 

mukavemet kontrol edilebilir.  

⚫ Bu proses ile yüksek gözenekli ve nanokristalin malzemeler hazırlanabilir.   

⚫ Ön başlangıç maddesinin uygun kimyasal modifikasyonuyla gözenek boyutu, son ürünün 

gözenekliliği, hidroliz ve kondenzasyonun hızı,yüzey kimyası gibi özellikler kontrol 

edilebilir.   

 

Sol-jel yönteminin dezavantajları;  

⚫ Proses zaman alıcı ve çok aşamalıdır, bu sebeple yaşlandırma ve kurutma işlemleri dikkatli 

yapılmalıdır. 

⚫ Ön başlangıç maddeleri genellikle pahalı ve neme duyarlıdır. Bu da büyük ölçekli üretimi 

sınırlar[17].   

 

3.2.2.Kimyasal Çöktürme Yöntemi  

Islak metotlar arasında kimyasal çöktürme (kimyasal sentez), beta-trikalsiyum fosfatın (β-TCP) 

üretiminde sıkça kullanılan en basit ve bilindik yöntemdir. Çeşitli kalsiyum ve fosfat 

kaynaklarının sulu solüsyonlarının karıştırılması ile aşırı doymuş çözelti elde edilmektedir. 

Çözeltinin aşırı doymuş olması içerisindeki nano parçacıkların hızlı çökmesini sağlamaktadır. 

Bu yöntemde, parçacıklar oluşurken topaklanmanın kontrol edilememesiyle birlikte geniş 

parçacık boyut dağılımına sahip ürünler oluşmaktadır. Bu yöntemle üretilen tozlar genellikle 

stokiyometrik değildir, düşük kristaliniteye sahiptir ve düzensiz şekle sahiptir. Sentez sırasında 

ikinci faz oluşumu ve iyon değişimi (potasyum,karbonat,klorür) gibi sorunlar oluşabilir. Bu 

sebeple çöktürme değişkenleri dikkatli bir şekilde kontrol edilmelidir [19].  

β-TCP üretiminde, kimyasal sentez, sol-jel, piroliz, termal dönüşüm yöntemi, katı hal 
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reaksiyonu işlemi gibi bir çok yöntem kullanılmasına karşın; kimyasal sentez, ürün kalitesi, 

yüksek verim, işlemlerin basit ve düşük sıcaklıklarda olması gibi avantajlarıyla öne 

çıkmaktadır. Sıvı içinde kimyasal çöktürme yöntemleri arasında en yaygın olarak kullanılanı 

asit-temelli yöntemdir. Çeşitli bilimsel çalışmalarda, kimyasal çöktürme yöntemi ile β-TCP 

sentezinde, çökelti kurutma hızı, süre, sıcaklık gibi parametrelerin parçacık yapısı ve boyutu 

üzerinde etkili olduğu gözlenmiştir.  

 

 

Şekil 3.3. Kimyasal çöktürme yöntemi ile üretim aşamaları[23]. 

 

Bu çalışmada da, ağırlıkça yüzde 1,3 ve 5 oranlarında lityum alüminat, baryum titanat ve 

baryum zirkonat ilavesinin, yaygın olarak kullanılan kimyasal çöktürme yöntemi ile üretilecek 

olan beta-trikalsiyum fosfatın özelliklerine etkileri incelenmiştir. Bu amaçla hazırlanmış olan 

karışımlardan British 7253 standartına göre presleme işlemleri gerçekleştirilerek ve sırasıyla 

1000, 1050, 1100, 1150, 1200 ve 1250oC sıcaklıklarda 4 saat süre ile sinterleme işlemleri 

gerçekleştirilmiştir. Sinterleme işlemleri sonrası bir dizi test ile bahsi geçen ilavelere ve 

oranlara bağlı olarak beta-trikalsiyum fosfatın sinterlenebilme (yoğunlaşma, 

boyca/çapca/hacimce çekme), mikroyapısal (XRD, SEM) ve mekanik özelliklerine (sertlik, 

kırılma tokluğu, enlemesine ve boylamasına basma dayanımı)  etkileri incelenmiştir.  En son 

olarak ise; üretilecek olan karışımlar ve saf beta-trikalsiyum fosfatta en iyi mekanik özelliklerin 

elde edileceği numune gruplarından 4 adet numune hazırlanacak ve hazırlanan numuneler 7, 

14, 21 ve 28 gün boyunca in-vitro biyoaktivite testine tabi tutulmuştur.  
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3.2.3. Katı Hal Reaksiyonu Yöntemi 

β-TCP, kalsiyum karbonat (CaCO3; CC), kalsiyum hidroksit (Ca(OH)2) ve HA gibi kalsiyum 

açısından zengin bir faz ile dikalsiyum fosfat (CaHPO4; DCP), dikalsiyum fosfat dihidrat 

(CaHPO4•2H2O; DCPD) veya amonyum fosfat ((NH4)2(HPO4)) gibi fosfat açısından zengin bir 

fazın katı hal reaksiyonu ile üretilebilir. CC ve DCP arasındaki reaksiyon şu şekilde yazılabilir 

[13]:  

CaCO3 + 2 CaHPO4→ CaCO3 + Ca2P2O7 + H2O → β-Ca3(PO4)2 + CO2 + H2O              (3.1)  

Saf β-TCP elde etmek için, iki ham maddenin iyice karıştırılmasına özellikle dikkat edilmelidir. 

İki bileşen homojen olmayan bir şekilde dağıtılırsa, Ca bakımından zengin alanlarda HA ve 

fosfat bakımından zengin alanlarda β-CPP (kalsiyum pirofosfat (Ca2P2O7; CPP) gibi 

kontaminasyon fazları oluşur. Bir ara ön sinterleme ve homojenizasyon adımı (örneğin 900°C' 

de) bu konuda faydalı olabilir. Ayrıca β-TCP (Ca/P molar oranı = 1.5) bileşimine yakın bir 

bileşime sahip olan hammaddelerin kullanılması da tavsiye edilir, örneğin dikalsiyum fosfat 

(Ca/P = 1) ve hidroksiapatit (Ca/P = 1.67). Bununla birlikte, saf kalsiyum karbonat veya 

amonyum fosfat tozları elde etmek, saf kalsiyum fosfat fazlarından çok daha kolaydır. 

Amonyum fosfat kullanıldığında, katı hal reaksiyonu sırasında yüksek oranda aglomere β-TCP' 

ye yol açan erime meydana gelir. Örneğin kayar döküm için daha ileri işlemler karmaşık hale 

gelir. Ayrıca, amonyak dumanları yalnızca tehlikeli olmakla kalmaz, aynı zamanda metalik 

laboratuvar gereçlerine zarar verebilecek oldukça aşındırıcıdır [13].  

3.2.4. Termal Dönüşüm Yöntemi 

β-TCP üretmek için başka bir yaygın yöntem, amorf kalsiyum fosfatın veya kalsiyum eksikliği 

olan HA (Ca9(PO4)5(HPO4))OH; CDHA) 650-750°C' nin üzerinde termal dönüşümüdür. 

ACP(amorf kalsiyum fosfat) ve CDHA, kalsiyum nitrat (Ca(NO3)2), kalsiyum hidroksit, 

amonyum fosfat ((NH4)2(HPO4)) ve fosforik asit (H3PO4) içerir. Kalsiyum nitrat ve amonyum 

fosfat kullanıldığında, çökeltme reaksiyonu sırasında denklem (3.2)’de görüldüğü gibi 

amonyak (NH3) eklenerek reaksiyonun pH' ı sabit tutulur:  

9Ca(NO3)2 + 6NH3 + 6(NH4)2(HPO4) + H2O  → 18(NH4)(NO3) + 

Ca9(HPO4)(PO4)5OH                                                                                                                   (3.2)      

β-TCP' ye son termal dönüşüm:  
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Ca9 (HPO4) (PO4)5 OH → H2O  + 3βCa3 (PO4)2                                                          (3. 3)  

   

ACP veya CDHA dönüşümü ile elde edilen β-TCP, katı hal reaksiyonundan daha homojendir. 

Ayrıca, çözeltiye Zn veya Mg nitrat ilavesiyle Zn veya Mg gibi elementel safsızlıkları dahil 

etme veya lif elde etme fırsatı verir. Bununla birlikte, parçacıklar hala aglomeredir [13]. Termal 

metot, birçok inorganik malzemenin çeşitli ve kontrol edilebilen morfoloji ile üretilmesine 

imkan veren, kolay bir şekilde kontrol edilebilen verimli bir yöntemdir[19].  
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 LİTERATÜR TARAMASI 

Literatürde β-TCP, MgO, ZnO, SrO ve SiO2 ile katkılandığı birçok bilimsel çalışma mevcuttur. 

Bu katkı maddeleri ile β-TCP' nin fizikokimyasal, mekanik ve biyolojik özellikleri 

değiştirilebilmiştir. Tablo 4.1’de literatürde β-TCP’ye ikinci bir malzeme olarak ilave edilen 

malzemelerin mekanik ve fiziksel özelliklerine etkileri gözükmektedir. 

Tablo 4.1. Literatürde β-TCP’ye ikinci bir malzeme olarak ilave edilen malzemelerin mekanik 

ve fiziksel özelliklere etkisi 

β-TCP’ ye 

ilave 

edilen 

malzeme 

ve oranı 

Sinterle

me 

koşulları 

Kısalma 

Oranı 

(%) 

Yoğunluk 

(g/cm3) 

Sertlik 

(HV) 

Kırılma 

Tokluğu 

(MPam1/2

) 

Basma 

Dayanımı 

(MPa) 

Eğilme 

Dayanımı 

(MPa) 

β-TCP’ nin 

biyolojik 

özelliklerine 

etkisi 

Referans 

MgO 

(molce %1-

8) 

1500oC, 5 

saat 

25-35 - - - 25-32 - - [24] 

2,5-10 Sr 

ilaveli 

biyocam 

1250oC, 2 

saat 

- - - - 155-180 - - [25] 

45S5 

(%hacimce 

5-80) 

1000-

1100 oC 

- 2.1-2.9 - - - 50-150 - [26] 

Fe(30-21)-

Ag(0-9) 

400oC, 1 

saat 

- 2.8-3 - - 350-570 140-222 Artırıyor [27] 

1-5Fe/Zn 1100oC, 5 

saat 

11-16 2.8-3 182-

308 

- - - Artırıyor [28] 

Poliamin, 

(%hacimce 

40-55) 

1100oC, 5 

saat 

- - - 1.0 319 97.4 - [29] 

ZnO (% 

ağırlıkça 

0,125-1.0) 

1000-

1250, 12 

saat 

- 2.6-3 200-

320 

- - - Artırıyor [30] 

Kalojen, 

(ağırlıkça 

%1) 

1100oC, 5 

saat 

- - - - 45 - Artırıyor [31] 

CaSiO3 

(ağırlıkça 

%5) 

1200-

1300oC, 

- - - - 0.75-1.2  Artırıyor [32] 
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Sr-Cl 

(molce %1-

10) 

1100oC, 1 

saat 

- - 220-

500 

- - - - [33] 

10-

20ZrO2/HE

MA 

1150oC, 2 

saat 

- - - - - - Artırıyor [34] 

MgO/3Zn-

0.8Zr 

420oC, 13 

saat 

- - 62-80 - 280-320 - Artırıyor [35] 

YPO4 

(ağırlıkça 

%10-50) 

1200-

1300oC 

- - 90-150 - - - Artırıyor [36] 

Ba(Zr0.07Ti

0.93)O3, 

(hacimce 

%20-80) 

1200-

1500oC, 2 

saat 

- 3-5.5 120-

400 

0.2-12 - - - [37] 

TiO2, 

(ağırlıkça 

%30-70) 

1300°C,  

10 saat 

- - - - 0.4-0.6 - - [38] 

Al2O3 

(ağırlıkça 

%70) 

1350℃, 2 

saat 

   1.7-2.5 61-187   [39] 

ZrO2, 

(hacimce 

%20-50) 

1400℃, 1 

saat 

- - 11.4 - - 25.5  [40] 

MnO 

(molce %3-

13.64) 

- - - - - - - Artırıyor [41] 

10-

40ZrO2/25

Al2O3/10N

aSiO2 

1300oC - - 11-

33.5 

- 7.48-44.95 5.86-22.20 - [42] 

26.52FA/2.

5-20ZrO2 

1100-

1400oC, 

1saat 

- 3.0-3.2 - - - - - [43] 

TiO2 

(ağırlıkça 

2.5-50) 

- - - 250 - 33 - - [44] 

50ZrO2/1-

10MgO 

1300-

1400oC, 1 

saat 

3-6.5 - 200-

600 

- 4-25 - - [45] 
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Mg, Li, Na, 

K (molce 

%0-13.6) 

1100oC, 2 

saat 

- 2.97-3.08    88-160  [46] 

1-

3ZrO2/0.25

-1Biyocam 

3D yazıcı - - - - 0.6-1.0 - - [47] 

Mg, 

(Hacimce 

%10-20) 

500-

570oC, 10 

dakika, 

SPS 

8-10 - 43-125 - 70-110 - - [48] 

MgO, TiO2 

(molce %5) 

1100-

1200oC, 5 

saat 

- 2.4-3.0 - - - - - [49] 

HA/TiO2 

(hacimce 

%70-30) 

1100-

1300oC, 4 

saat 

- - - 2.1-2.3 - 119-139 - [50] 

2.5-

50TiO2/1-

10MgF2 

1000-

1300oC, 1 

saat 

- 3.05-3.48 270-

360 

- 27 - - [51] 

TiO2, 

(ağırlıkça 

%3-10) 

900,1000

oC, 4saat 

4.88-10 2.87-3.12 543-

1020 

- - - - [52] 

(0-10 

molce)Bor

on/HA 

1100oC, 2 

saat 

 3-3.2 500-

1100 

- - - Artırıyor [53] 

MgCl2, 

TiO2 

(ağırlıkça 

%3-5) 

1000, 

1100oC, 2 

saat 

21.27-

22.01 

2.92-3.04 - - - - Artırıyor [54] 

0-2NaF/0-

3CaO 

1250oC, 4 

saat 

- - - - 70-130 - Artırıyor [55] 
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 DENEYSEL YÖNTEM 

5.1 Numune Hazırlama ve Sinterleme Koşulları 

Bu çalışmada matris malzemesi olarak kullanılan β-TCP tozları Şekil 5.1’ de görülen şemaya 

göre üretildikten sonra içerisine ağırlıkça %1, 3 ve 5 oranlarında olmak üzere α-LiAlO2, BaZrO3 

ve BaTiO3 ilaveleri yapılıp, Şekil 5.2’ de göre şemaya göre numune hazırlama ve sinterleme 

işlemleri gerçekleştirilmiştir.  

 

 

 

Şekil 5.1. β-TCP üretim şeması 
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Şekil 5.2. Numune hazırlama ve sinterleme işlemleri 

 

5.2 Fiziksel ve Mekanik Özelliklerin Belirlenmesi 

Sinterleme işlemleri sonrası gerek saf β-TCP gerekse β-TCP/LiAlO2, β-TCP/BaZrO3 ve β-

TCP/BaTiO3 kompozitlerinin çapca, boyca ve hacimce kısalma oranları sinterleme öncesi çap, 

boy ve hacimlerinin sinterleme sonrası çap, boy ve hacimleri ile orantılanması ile belirlendi. 

Yoğunluk, porozite ve kısmi yoğunluk değerleri Arşimet yöntemi kullanılarak belirlendi. Üç 

noktadan eğilme dayanımı testi seramik malzemelerin mukavemetlerini ölçmede yaygın olarak 

kullanılmakla beraber, bu test için hazırlanan numuneler dikdörtgen prizma ve/veya silindirik 

formdadır. Ancak seramiklerin düşük kırılma tokluğu nedeniyle bu formlarda hazırlanan 

numunelerin yüzeyinde bulunan kusurlar seramiklere ait gerçek mukavemet değerlerinin elde 

edilmesini önemli ölçüde etkilemektedir. Bunun yerine yanal basma mukavemeti testi (çapca 

basma dayanımı, dolaylı çekme dayanımı) gerek kolay olması gerekse numunelerin üretiminde 

ekonomikliğe neden olmasından dolayı kullanılabilmektedir ve ilk defa beton için 

kullanılmıştır. Son zamanlarda, in vivo ortamında oluşan gerilmeleri simüle edebilme 

özelliğinden dolayı biyomedikal uygulamalarda kullanılmak amacıyla üretilen malzemelerde 

de bu test kullanılmaktadır [58]. Yanal basma mukavemeti değerlerinin belirlenmesinde Formül 

5.1 kullanıldı ve 2 mm/dak. hızda Devotrans marka universal test cihazında ölçüldü. Dikey 

basma mukavemeti ölçümleri yine aynı cihazda ve aynı deney hızında olmak üzere ölçülmüş 

olup, Formül 5.2’ ye göre belirlendi.  

𝜎
𝒚𝒂𝒏𝒂𝒍= 

2𝐹

𝜋𝐷𝑡
 
                     (5.1)

                                                                    

Burada; σyanal: Yanal basma mukavemeti, F: Kopma kuvveti (N), D: Çap (mm), t: Kalınlık 

(mm) 
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𝜎
𝒅𝒊𝒌𝒆𝒚= 

𝐹

𝐴𝑜
 
                                                                    (5.2) 

Burada; σdikey: Dikey basma mukavemeti, F: Kopma kuvveti (N), Ao: Kesit alanı (mm2) 

 

Sertlik, kırılma tokluğu ve kırılganlık indeksi değerlerinin bulunması Future Tech FM 301 

marka sertlik ölçüm cihazında gerçekleştirilmiş olup, ilgili ölçümler öncesi sinterlenen 

numuneler sırasıyla 500, 600, 800, 1000, 1200, 2500, 4000 ve 5000 meshlik zımparalarda 180 

dev/dak hızda zımparalandı ve 5µ, 3 µ, 1µ ve 0.5 µ’ luk elmas pasta ile parlatıldı. Belirtilen 

ölçümlerde Formül 5.3 ve 5.4 kullanılmış olup, sertlik ölçümleri için 200 g yük (20 saniye) ve 

kırılma tokluğu ölçümleri için 300 g yük (10 saniye) kullanılmıştır.  

𝑯𝑽 = 0.0001854𝑥
𝐹

𝑑𝑜𝑟𝑡
2        (5.3) 

Bu formülde; 

HV= “Vickers sertlik değeri”,  

dort= “mm cinsinden ortalama iz çapı” 

F= “Yük (N)” olarak tanımlanır.  

Kıc = 0,203(c/a)-1,5(HV)(a)0,5                                                                        (5.4) 

Bu formülde;  

Kıc= “Kırılma tokluğu (MPa.√m)”, 

c= “Meydana gelen çatlağın mikrosertlik izinin merkezine uzaklığı (metre)”, 

HV= “Sertlik değeri (MPa)”,  

a= “Mikrosertlik testinde oluşan izin yarısı (metre)” 
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5.3 Mikroyapısal Özelliklerin Belirlenmesi    

Sinterlenen numunelerde, sinterleme sıcaklıkları ve yapılan ilavelere bağlı olarak oluşan 

fazların türü ve oranı 20-50o’ lik 2θ aralığında Philips X’Pert marka XRD(X-Işını Kırınım 

Yöntemi) cihazında 0.02 derecelik ilerleme hızı ile tespit edildi. X-Işını Kırınım Yöntemi 

analizi sonucunda oluşan fazların yüzde oranları, Rietvield testi ile belirlendi. Sinterlenen 

numunelerin yüzey morfolojileri ve ortalama tane boyutu değerleri Zeiss M10 marka taramalı 

elektron mikroskobuyla belirlendi.  

5.4 In-vitro Biyoaktivite Özelliklerin Belirlenmesi   

In-vitro biyoaktivite özelliklerinin belirlenmesinde Kokubo tarafından da kullanılan yapay 

vücut sıvısı (SBF) çözeltisi kullanıldı [59]. SBF analizleri öncesinde örneklerin yüzeyleri 

sırayla olmak üzere 400, 600, 800, 1000,1200 mesh değerinde zımparalar ile zımparalandı. 

Zımparalama işlemleri yapılan örnekler, hazırlanan 30 mililitrelik vücut sıvısı çözeltisinde 

37oC’lik sıcaklıkta sırasıyla 7, 14, 21 ve 28’ er gün boyunca bekletildi. In-vitro testlerinde 

kullanılan vücut sıvısı çözeltileri belirlenen süre boyunca her gün yenilendi. Belirlenen süreler 

tamamlanıncaya dek vücut sıvısı çözeltisinde bekletilen örnekler, süre sonunda vücut sıvısı 

çözeltisinden alındı. Daha sonra damıtılmış su ile apatit tabakalarına zarar vermemeye dikkat 

ederek temizlendi ve 12 saat boyunca 60 derecelik sıcaklıkta kurutuldu. Numunelerin 

yüzeylerinde oluşan apatit tabakaları Taramalı Elektron Mikroskobu(SEM) ile incelendi.       
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 TARTIŞMA ve SONUÇ 

6.1. Fiziksel ve Mekanik Özellikler 

Şekil 6.1-3’ te sırasıyla Saf β-TCP, β-TCP/LiAlO2, β-TCP/BaZrO3 ve β-TCP/BaTiO3 

kompozitlerinin sinterleme sıcaklıklarına bağlı olarak çapca, boyca ve hacimce küçülme 

oranları görülmektedir. İlgili şekillerden görüleceği üzere; saf β-TCP için en yüksek çapca 

(%9.29±0.57), boyca (%6.87±0.58) ve hacimce (%23.02±2.36) küçülme oranlarının 1200oC’ 

de elde edildiği, ancak; 1250oC’ de gerçekleştirilen sinterleme ile azalarak sırasıyla 

%8.40±0.57, %6.46±0.93 ve %21.85±3.05’ e gerilediği belirlendi. Belirtilen bu değerlere Şekil 

6.12’ deki saf β-TCP’ ye ait XRD analizinden görüleceği üzere; β-TCP fazının α-TCP’ ye 

dekompoze olması öncesi ulaşılmıştır. Benzer durum flaş sinterleme [60], sıcak presleme [46], 

sıcak izostatik presleme [61], spark plazma sinterleme [62] vb. gibi yöntemlerle sinterlenmiş 

olan β-TCP’ ler için de gözlenmiştir. Bunun nedeni β-TCP→ α-TCP dönüşümü neticesindeki 

hacimsel dönüşümü [63] ve bu dönüşüm nedeniyle β-TCP’ ye ait Ca/P stokiyometrik oranının 

1.37<Ca/P<1.50 aralığına inmesi [64] ve yoğunlaşabilme davranışının azalmasıdır[65]. β-

TCP’nin çapça, boyca ve/veya hacimce küçülme oranları üretiminde kullanılan kalsinasyon 

sıcaklığına, şekline, boyut dağılımına, ham yoğunluğa, sinterleme rejimine ve sinterleme 

ortamına bağlı olarak değişmektedir [66] ve literatürde bu bağlamda farklı presleme 

basınçlarında peletlenlenmiş saf β-TCP’ ler için farklı oranlarda çapca (150 MPa’ da preslenmiş 

ve %19.47 [67]), boyca (180 MPa basınçta preslenmiş ve %14.58 [68]) ve hacimce (100 MPa’ 

da preslenmiş ve %36.9 [69]) küçülme oranları elde edilmiştir. İlgili çalışmalardaki çapca, 

boyca ve hacimce küçülme oranlarının bu çalışmada matris malzemesi olarak kullanılan β-

TCP’ ye kıyasla daha yüksek olduğu gözlenmektedir. Bunun sebebi ise bu çalışmada peletleme 

işleminde kullanılan 350 MPa’ lık basınç nedeniyle, peletlenen β-TCP partikülleri arasındaki 

mesafenin azalması ve bu azalma neticesinde sinterlenen numuneleri oluşturan β-TCP 

partiküllerinin birbirine bağlanmaları için yüksek küçülme oranlarına gereksinim 

duyulmaksızın sinterlemenin gerçekleşmesidir [70].   

β-TCP/LiAlO2 kompozitleri için en yüksek çapca, boyca ve hacimce küçülme oranlarının 

1200oC sıcaklıkta sinterlenmiş olan ve ağırlıkça %3 oranında LiAlO2’ ye ait olduğu ve sırasıyla 

%11.228±0.313, %10.002±0.146 ve %29.078±0.471 olduğu belirlendi. Bu ikili kompozitlerden 

β-TCP/1LiAlO2’ nin çapca, boyca ve hacimce küçülme oranları artan sinterleme sıcaklığı ile 

artmakta iken, β-TCP/5LiAlO2 için en yüksek küçülme oranlarının 1150oC’ de sinterleme ile 

oluştuğu ve artan sıcaklıkla azaldığı belirlendi.  
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β-TCP/BaZrO3 kompozitleri için en yüksek çapca, boyca ve hacimce küçülme oranlarının 

sırasıyla %15.685±0.623, %16.298±1.054  ve %40.509±2.295 ile  1200oC’ de sinterlenmiş olan 

β-TCP/3BaZrO3’ a ait olduğu belirlendi. β-TCP/BaZrO3 kompozitleri için küçülme oranları 

artan sıcaklıkla artmıştır.  

β-TCP/BaTiO3 kompozitlerinden β-TCP/1BaTiO3  için en yüksek çapca (%15.309±0.345), 

boyca (%16.648±0.915) ve hacimce (%40.219±0.271) küçülme oranları 1200oC’ de, β-

TCP/3BaTiO3  için en yüksek çapca (%14.346±0.388) ve boyca (%14.994±0.839) küçülmenin 

1150oC, ancak en yüksek hacimce (%36.599±1.885) küçülmenin 1200oC’ de, β-TCP/5BaTiO3  

için en yüksek çapca (%14.159±0.728), boyca (%13.092±1.250) ve hacimce (%35.758±1.369) 

küçülme oranlarının 1050oC’ de meydana geldiği belirlendi. Bu değerlerden görüleceği üzere 

saf β-TCP’ ye sırasıyla ağırlıkça %3 oranlarında LiAlO2, BaZrO3 ve BaTiO3 ilaveleri ile çapça 

(%20.86, %68.83 ve %64.79), boyca (%45.40, %136.92 ve %142.01), ve hacimce (%26.30, 

%75.95 ve %74.70) küçülme oranlarında artışların sağlanabileceği belirlendi.    

T/M ile üretilmiş olan ürünlerde sinterleme sonrası küçülme çapca, boyca ve/veya hacimce 

olmak üzere 3 boyutlu olarak meydana gelmekte ve belirtilen küçülme oranları matris 

malzemesi olarak kullanılan β-TCP ve katkı malzemelerine ait termal genleşme katsayısı 

davranışlarından etkilenmektedir [71]. β-TCP’ ye termal genleşme katsayısı 14.8x10-6oC-1 [43] 

iken, α-LiAlO2 için 10x10-6oC-1 [72], BaZrO3 için 8.7x10-6/oC [73] ve BaTiO3 için 17.5 x10-

6/oC [74]’ dir. İlgili şekillerden görüleceği üzere BaTiO3 ilaveli numunelere ait küçülme oranları 

α-LiAlO2 ve BaZrO3 ilaveli numunelerden daha büyüktür. Bunun temel nedeni BaTiO3’ nin 

termal genleşme katsayısının α-LiAlO2 ve BaZrO3’ ye oranla daha yüksek olması ve β-TCP’ 

ye daha yakın olması ve her ne kadar Şekil 6.16’ de görüldüğü üzere BaTiO3 ilavelerde β-TCP’ 

nin α-TCP’ ye dekompoze olmasına neden olsa da, içerdiği fazların β-TCP’ de kütle taşınımı 

ile sinterlemeyi kolaylaştıracak etki sergilemelerinden dolayıdır.     
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Şekil 6.1. Saf β-TCP, β-TCP/LiAlO2, β-TCP/BaZrO3 ve β-TCP/BaTiO3 kompozitlerinin 

sinterleme sıcaklıklarına bağlı olarak çapca küçülme oranlarının değişimi 
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Şekil 6.2. Saf β-TCP, β-TCP/LiAlO2, β-TCP/BaZrO3 ve β-TCP/BaTiO3 kompozitlerinin 

sinterleme sıcaklıklarına bağlı olarak boyca küçülme oranlarının değişimi 
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Şekil 6.3. Saf β-TCP, β-TCP/LiAlO2, β-TCP/BaZrO3 ve β-TCP/BaTiO3 kompozitlerinin 

sinterleme sıcaklıklarına bağlı olarak hacimce küçülme oranlarının değişimi 
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Şekil 6.4 ‘ de görüleceği üzere saf β-TCP’ nin 1000oC’ deki yoğunluk (2.109±0.029 g/cm3) ve 

kısmi yoğunluk (%68.710±0.950) değerleri artan sinterleme sıcaklığı ile 1200oC’ ye kadar 

artmış ve sırasıyla 2.707±0.013 g/cm3 ve  %88.178±0.445’ e çıkmış, ancak; 1250oC’ de her iki 

özellik %6.294’ lük azalma ile 2.536±0.091 g/cm3 ve %82.628±1.995’ e gerilemiştir. Bu 

çalışma için belirtilen değerlerden görüleceği üzere; maksimum %88 civarında kısmi yoğunluk 

değerine ulaşılabilmiştir. Milosevski ve diğerleri Merck firmasından temin ettikleri ticari 

saflıktaki β-TCP’ nin, 600 MPa’ lık basınç altında izostatik presleme ile peletlemiş, 1200oC’ de 

sinterlenmesi sonrası %13-14 arasında boyca küçülme ile 2.96±0.05 g/cm3 ve %94±1’ lik kısmi 

yoğunluk değeri elde etmişlerdir [75]. β-TCP’ lere ait en yüksek yoğunluk ve kısmi yoğunluk 

değerlerindeki bu farlılıklar, β-TCP’ lerin üretim geçmişi ve daha sonrasında gerçekleştirilen 

peletleme yöntemi ve basıncı ile sinterleme koşullarındaki farklılıklara atfedilebilir [76]. Genel 

olarak, β-TCP’ nin yoğunlaştırılabilmesi, β-TCP→ α-TCP faz dönüşümünün meydana geldiği 

sıcaklığın üzerinde basınçsız ve açık atmosfer koşullarında yani geleneksel sinterleme ile 

üretilmiş ürünlerin sinterlenebilme davranışının artışına imkân sağlamamasından dolayı 

gerçekleşememektedir. Bu faz dönüşümü β-TCP yoğunlaştırmasını engellemesinin yanı sıra β-

TCP ve α-TCP fazları arasındaki yoğunluk (β-TCP: 3.07 g/cm3 [77], α-TCP: 2.86 g/cm3 [78]) 

uyumsuzluğunun ürettiği hacimsel genişleme nedeniyle β-TCP matrisinde, Şekil 6.17’ de 

1250oC’ de sinterlenmiş olan saf β-TCP’ de meydana geldiği gibi, mikroçatlak oluşumunu 

tetiklemektedir [78]. Belirtilen bu problemin giderilebilmesi için iki farklı yaklaşım 

geliştirilmiştir. Bunlardan birincisi; geleneksel sinterleme yerine β-TCP’ nin spark plazma 

sinterleme, sıcak presleme veya mikrodalga sinterleme yöntemleri ile sinterlenmesidir. Bu 

yöntemlerden sıcak presleme ile β-TCP’ nin %99’ un üzerinde kısmi yoğunluk değerine ilgili 

dönüşüm olmaksızın sinterlenebilmesi sağlanmıştır. Mikrodalga ile sinterleme yöntemiyle 

düşük tane boyutunda ve homojen mikroyapıya sahip β-TCP üretimi gerçekleştirilebilmiştir. 

Ancak ilgili yöntemlerin yatırım maliyetlerinin yüksek olması nedeniyle yine de geleneksel 

sinterleme yöntemi yaygın olarak kullanılmaktadır. İkinci yöntem ise β-TCP’ ye Mg2+, Sr2+, 

Cu2+, Si4+, Zn2+ veya Ag+ gibi iyonların ikame edilmesidir. Ancak; belirtilen bu ikame 

malzemelerinin vücut sıvısı ile etkileşimi uzun kullanım süreleri neticesinde korozyona neden 

olmaktadır [80]. Bu problemin önüne β-TCP’ ye MgO, SrO, ZrO2, TiO2, ZnO, Al2O3 vb. gibi 

seramiklerin dop edilmesi ile geçilebilmiştir. Ancak XRD analizinde belirtildiği üzere bu 

seramik malzemelerin kullanımı ile ilgili bazı problemler bulunmaktadır. Saf β-TCP’ ye ait 

porozite oranı artan sinterleme sıcaklığı ile %29.914±0.449’ dan 1200oC’ de %9.812±0.020’ 

ye kadar gerilemiş, ancak 1250oC’ de %11.374 oranında artış ile %10.928±0.969’ a 

yükselmiştir.  1250oC’ de saf β-TCP’ de gözenek oranının artmasının üç nedeni vardır: 
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Birincisi; β-TCP’ nin α-TCP’ ye dönüşümüyle oluşan mikroçatlakların meydana getirdiği 

gözeneklilik, ikincisi; bu dönüşüm nedeniyle β-TCP bünyesinde bulunan oksijenin bir 

miktarının uzaklaşması nedeniyle oluşan gözeneklilik, üçüncüsü ise Behnamghader ve diğerleri 

[81] tarafından belirtildiği üzere, tane büyümesi nedeniyle β-TCP tanelerinin arasına hapsolmuş 

gözenekliliğin meydana gelmesi ile ilgilidir.  

Şekil 6.4 (a)’ da görüldüğü üzere; β-TCP/1LiAlO2 ve β-TCP/3LiAlO2 kompozitlerine ait 

yoğunluk değerleri artan sinterleme sıcaklığı ile artıp, 1200oC’ de sırasıyla 2.741±0.035 ve 

2.890±0.004 g/cm3’ e, β-TCP/5LiAlO2 için ise 1150oC sıcaklıkta 2.830±0.002 g/cm3’ e çıkmış, 

ancak artan sinterleme sıcaklıkları ile β-TCP/1LiAlO2 için 2.685±0.078 g/cm3’ e, β-

TCP/3LiAlO2 için 2.763±0.022 g/cm3’ e ve β-TCP/5LiAlO2 için ise 2.708±0.001 g/cm3’ e 

gerilemiştir. Şekil 6.4 (b)’ de görüleceği üzere; β-TCP/1LiAlO2 kompozitinin 1000oC’ deki 

%28.228±0.816 olan porozite oranı 1200oC’ de %8.851±0.559’ a kadar gerilemiş, ancak 

1250oC’ de %11.316±0.593’ e çıkmıştır. Bu kompozit için en yüksek kısmi yoğunluk değeri 

%87.636±1.566 olarak ölçülmüştür. β-TCP/3LiAlO2 kompoziti için en düşük porozite 

%5.500±0.613  ile 1200oC’ de elde edilmiş olup, 1250oC sıcaklıkta gerçekleştirilen sinterleme 

neticesinde porozite oranı %8.981±0.984’ e artmış olup, bu kompozit için en yüksek kısmi 

yoğunluk değeri %94.653±0.131 olarak ölçülmüştür. β-TCP’ ye ağırlıkça %5 oranında LiAlO2 

ilavesi ile β-TCP için ölçülen porozite oranlarında azalmaların sağlanabileceği belirlenmiş olup, 

bu kompozit için en düşük porozite oranı 1150oC’ de %7.829±0.643, en yüksek kısmi yoğunluk 

değeri ise  %92.406±0.081 olarak ölçülmüştür. Ancak artan sinterleme sıcaklıkları ile porozite 

oranı %9.929±1.083’ e çıkmış, kısmi yoğunluk değeri ise %89.006±0.055’ e kadar gerilemiştir. 

Bu verilerden görüleceği üzere; tüm sinterleme sıcaklıklarında β-TCP’ ye farklı oranlarda dahi 

olsa LiAlO2 ilavesinin sinterlenebilme davranışını artırdığı belirlendi. Bunun birkaç nedeni 

vardır: Birincisi; LiAlO2 ilavesi ile Şekil 6.13’ de görüleceği üzere β-TCP’ nin α-TCP’ ye 

dekompoze olmasının engellenmesidir. İkincisi; bu kompozitlerde oluşan ara fazların, yani; γ-

LiAlO2, LiAl5O8, Ca3Al2O6, CaAl4O7, Ca2Al2O5, Ca9Al6O18 ve Ca12Al14O33, β-TCP ve α-

LiAlO2 partiküllerinin ara yüzey bölgelerinde oluşup, Şekil 6.4 ’ de görüldüğü üzere β-TCP 

matrisine ait ortalama tane boyutunun azalmasına ve yoğunlaşmanın artmasına katkıda 

bulunmalarıdır. Chen ve diğerleri tarafından belirtildiği üzere; seramik matrisli kompozitlerde 

matris ve takviye malzemesi ara yüzey bölgesinde oluşan ara fazlardan bir kısmı, matris ve 

takviye malzemesi arasındaki gözeneklerin doldurulmasına ve matris ve takviye 

malzemelerinin birbirine sıkıca bağlanmasına katkıda bulunarak, tek başına yani takviyesiz 

matris malzemesinde benzer sıcaklıklarda meydana gelen tane sınırı difüzyonunu geciktirip 
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ortalama tane boyutunun azalmasına ve yoğunlaşmanın artmasına katkıda bulunmaktadırlar 

[82]. Üçüncüsü; rombohedral kafes yapısına sahip olan β-TCP ile trigonal kafes yapısına sahip 

α-LiAlO2 arasındaki uyumsuzluğun neden olduğu gerinimin, oluşan ara fazların varlığı nedeni 

ile minimize edilmesidir. Dördüncüsü; oluşan ara fazların gerek matris gerekse takviye 

malzemesinden daha yüksek teorik yoğunluk değerine sahip olmasıdır. (γ-LiAlO2: 2.62 g/cm3 

[83], LiAl5O8: 3.69 g/cm3 [84], Ca3Al2O6: 3.04 g/cm3  CaAl4O7: 2.91 g/cm3, Ca2Al2O5: 3.73 

g/cm3, Ca9Al6O18: 3.03 g/cm3 ve Ca12Al14O33: 2.83 g/cm3 [85]. Altıncısı; bazı ara fazlara ait 

termal genleşme katsayısı değerlerinin α-LiAlO2’ ye oranla daha yüksek ve β-TCP’ ye daha 

yakın olmasıdır (γ-LiAlO2: 16.2x10-6oC-1 [86], LiAl5O8: 12.8x10-6oC-1 [87], Ca3Al2O6: 15x10-

6oC-1 [88], CaAl4O7: 5.6x10-6oC-1 [89], Ca2Al2O5: 4.4 x10-6oC-1 [90] ve Ca12Al14O33: 7x10-6oC-

1 [91]. Yedincisi ise; Tablo 6.1’ de görüleceği üzere β-TCP/LiAlO2 kompozitlerine ait ham 

yoğunluk değerlerinin β-TCP’ ye oranla daha yüksek olmasıdır. Çünkü yüksek oranda ham 

yoğunluk yüksek oranda küçülmeye neden olmaktadır [92].   
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Şekil 6.4. Saf β-TCP ve β-TCP/LiAlO2 kompozitlerinin (a)yoğunluk, (b)porozite, (c)kısmi 

yoğunluk verilerinin sinterleme sıcaklıklarına göre değişimi 

 

β-TCP/1BaZrO3 kompozitinin yoğunluğu artan sıcaklıkla artış göstermiş ve 2.167±0.038 

g/cm3’ ten 2.863±0.004 g/cm3’ e çıktığı Şekil 6.5 (a)’da  görülmektedir. Benzer davranış β-

TCP/5BaZrO3 kompoziti içinde gözlenmiştir ve 1000oC’ de 2.140±0.015 g/cm3 olan yoğunluğu 

1250oC’ de 2.646±0.015 g/cm3’ e çıkmıştır. β-TCP/3BaZrO3 kompozitine ait en yüksek 

yoğunluk değerleri 2.930±0.054 g/cm3 ile 1200oC’ de ölçülmüş olup, 1250oC’ de 2.769±0.049 

g/cm3’ e gerilemiştir. Bunun dışında 1250oC’ de artan BaZrO3 oranıyla β-TCP/BaZrO3 

kompozitlerine ait yoğunluk değerleri 2.863±0.004 g/cm3’ ten 2.646±0.015 g/cm3’ e kadar 

azaldığı belirlendi. Şekil 6.5 (b)’ de görüleceği üzere; artan sinterleme sıcaklığı ile β-

TCP/1BaZrO3 kompozitine ait porozite oranları azalmış ve %28.336±1.817’ ten 
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%6.547±0.841’ e kadar gerilemiştir. Ancak β-TCP/3BaZrO3 ve β-TCP/5BaZrO3 

kompozitlerine ait porozite oranları 1000-1200oC arasında artan sinterleme sıcaklıkları ile 

azalmış ve β-TCP/3BaZrO3 için %20.060±2.616’ dan %2.358±0.900’ a, β-TCP/5BaZrO3 için 

ise %30.214±1.912’ den %11.400±1.399’ a kadar gerilemiş, ancak; 1250oC’ de sırasıyla β-

TCP/3BaZrO3 için %7.072±0.012 ve β-TCP/3BaZrO3 için ise %11.776±0.751’ e çıkmıştır. 

Şekil 6.5 (c)’ de görüleceği üzere; β-TCP/1BaZrO3’ ye ait ve 1000oC’ de ölçülen 

%70.251±1.256’ lık kısmi yoğunluk değeri artan sinterleme sıcaklıkları ile artmış ve 1250oC 

sıcaklıkta %92.789±0.133’ e çıkmıştır. Benzer davranış β-TCP/5BaZrO3 içinde gözlemlenmiş; 

yani artan sinterleme sıcaklıkları ile artış göstermiş ve %67.940±0.485’ ten %83.986±0.479’ a 

çıkmıştır. Ancak β-TCP/3BaZrO3 için en yüksek kısmi yoğunluk değeri %94.008±0.405 olarak 

1200oC’ de ölçülmüş olup, 1250oC’ de %88.841±0.287 olarak ölçülmüştür. Bu verilere göre; 

saf β-TCP’ ye ait 2.707±0.013 g/cm3’ lük en yüksek yoğunluk ve kısmi yoğunluk değerlerinde 

β-TCP’ ye ağırlıkça %3 oranında BaZrO3 ilavesi ile sırasıyla %8.25 ve %6.61 oranlarında 

artışın, en düşük porozite değeri olan %9.812±0.200’ de ise %75 civarında azalmanın 

sağlanabildiği belirlendi. 1250oC’ de saf β-TCP’ ye ait 2.536±0.919 g/cm3’ lük yoğunluk 

değerinde her ne kadar artan BaZrO3 oranıyla β-TCP/BaZrO3 kompozitlerinde yoğunluk 

değerleri 2.536±0.919 g/cm3’ ten 2.646±0.015 g/cm3’ e düşüş olsa da, ağırlıkça %1 BaZrO3 

ilavesi ile %12.870 ila %4.317 arasında değişen oranlarda artışların olabileceği ve saf β-TCP’ 

ye ait %82.628±1.995’ lik kısmi yoğunluk değerinde ise %12.297 ila %1.643 arasında artışların 

sağlanabileceği belirlendi. BaZrO3 ilavesi saf β-TCP’ ye ait en yüksek yoğunluk ve kısmi 

yoğunluk değerlerindeki artış ile en düşük gözenek oranındaki azalmaların birkaç nedeni vardır: 

Birincisi; BaZrO3 ilaveli bu kompozitlerde varlıkları tespit edilen ve Şekil 6.15’ de görülen ara 

fazlardan (CaZrO3, Ca0.15Zr0.85O0.185, Ba2ZrO4, Ca0.134Zr0.866O1.866 ve CaZr4O9) dolayıdır. Bu 

fazlardan CaZrO3, Ca0.15Zr0.85O0.185, Ca0.134Zr0.866O1.866 ve CaZr4O9, CaO-ZrO2 faz sisteminde 

de oluşmakta olan fazlardandır [93] ve Ca0.15Zr0.85O0.185 ile Ca0.134Zr0.866O1.866 kübik zirkonya 

[94] olarak adlandırılırlar. CaZrO3, Ca0.15Zr0.85O0.185, Ca0.134Zr0.866O1.866 ve CaZr4O9 fazlarının 

varlığı, β-TCP/ZrO2 [95,96,97,98] ikili sisteminde de dedekte edilmiş olup, ilgili CaP esaslı 

seramiklerin yoğunlaşma oranlarında artışa neden oldukları bildirilmiştir. İkincisi; bu fazların 

teorik yoğunluklarının β-TCP’ nin üzerinde olmasıdır (Kübik ZrO2: 6.090 g/cm3 [99], CaZrO3: 

4.78 g/cm3 [100], CaZr4O9: 5.40 g/cm3 [101], Ba2ZrO4: 5.94 g/cm3 [102]. Üçüncüsü; bu fazların 

CaP esaslı seramiklerin sinterlenmesi esnasında tane sınırlarına çökelerek matris 

malzemesindeki aşırı tane büyümelerini engellemeleri ve takviye malzemesi ile matris 

malzemesinin birbirine tutunumu sağlamaları olup [103], Ba2ZrO4 fazı da BaZrO3’ un dopant 

olarak ilave edildiği seramiklerde benzer etkiyi sergilemesidir [104]. Ancak; β-TCP’ ye 
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ağırlıkça %5 oranında BaZrO3 ilave edilmiş numunelerin 1200 ve 1250oC sıcaklıklarda 

sinterlenmesi diğer β-TCP/BaZrO3 kompozitlerine oranla daha düşük oranda yoğunlaşmaya 

neden olmuştur. Bunun nedeni ilgili kompozitin belirtilen sıcaklıklarda sinterlenmesinin β-

TCP’ nin kendisinden daha düşük teorik yoğunluk değerlerine sahip olan α-TCP (2.86 g/cm3) 

ve hilgenstockite (Tetrakalsiyum fosfat; 3.05 g/cm3 [105]) fazlarına dekompoze olmasına 

sebebiyet vermesinden kaynaklı olabileceği sonucuna varıldı.   
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Şekil 6.5. Saf β-TCP ve β-TCP/BaZrO3 kompozitlerinin (a)yoğunluk, (b)porozite, (c)kısmi 

yoğunluk verilerinin sinterleme sıcaklıklarına göre değişimi 

 

β-TCP/1BaTiO3’ nin yoğunluk değerleri 1200oC’ ye kadar artan sinterleme sıcaklığı ile 

artmaktadır, 1000oC’ de 2.206±0.012 g/cm3’ den 1200oC’ de 2.849±0.047 g/cm3’ e çıkmış 

1250oC’ de gerçekleştirilen sinterleme işlemi neticesinde 2.801±0.156 g/cm3’ e düştüğü Şekil 

6.6(a)’da görülmektedir. Benzer davranış β-TCP/3BaTiO3 içinde gözlenmiş ve bu kompozit 

için en yüksek yoğunluk değerinin 2.802±0.033 g/cm3 olduğu belirlenmiştir. Ancak β-

TCP/5BaTiO3 için en yüksek yoğunluk 2.805±0.019 g/cm3 olarak 1050oC sıcaklıkta ölçülmüş 

ve artan sinterleme sıcaklıkları ile 2.630±0.106 g/cm3’ e kadar gerilemiştir.  Bu kompozit için 

en düşük gözenek (Şekil 6.6 (b)) ve en yüksek kısmi yoğunluk (Şekil 6.6 (c)) değeri yine 

1050oC sıcaklıkta sırasıyla %10.870±0.384 ve %89.124±0.615 olarak ölçülmüştür. Ancak artan 

sıcaklıkla porozite oranı %16.431±0.881’ e çıkmış ve kısmi yoğunluk değeri %83.568±1.118’ 

e gerilemiştir. β-TCP/1BaTiO3 kompoziti için 1000oC sıcaklıkta ölçülen %28.478±0.592’ lik 

porozite oranı 1200oC’ de %7.653±0.471’ e kadar gerilemiş ancak 1250oC’ de %9.196±0.661’ 

e çıkmıştır. Bu kompozite ait en yüksek kısmi yoğunluk %92.346±1.528 olarak ölçülmüştür. β-

TCP/3BaTiO3 için ise %89.928±1.361’ lik en yüksek kısmi yoğunluk değeri ile en düşük 

porozite oranının %10.071±0.737 olduğu belirlenmiştir. Belirtilen bu değerlerden görüleceği 

üzere; β-TCP’ ye BaTiO3 ilavesiyle, β-TCP’ ye ait yoğunlaşabilme davranışında artışın 

sağlanabildiği belirlenmiştir. Bunun nedeni; β-TCP ve BaTiO3 arasında meydana gelen 

Ba1.31Ti8O16, BaTi6O13, Ba2Ti13O22, σ- Ba2P2O7, CaTiO3, CaTi2O4, Ca4Ti3O10 ara fazlarıdır. Bu 

fazlardan Ba1.31Ti8O16, Zeng ve diğerlerinin belirttiği üzere [106], iyon yarıçapı 1.42Å olan 

Ba+2 iyonun β-TCP bünyesinde bulunan ve iyon yarıçapı 1.12Å olan Ca+2 iyonu ile yer 
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değiştirememesi ve çözünürlüğünün düşük olması nedeniyle Ti+4 ve O-2 iyonları ile reaksiyona 

girmesi sonucu oluşan bir ara faz olup, tane büyümesini engellemesi nedeniyle yoğunlaşmanın 

artmasına katkıda bulunmaktadır. BaO-TiO2 sisteminde BaTi2O5, Ba2Ti5O12, Ba6Ti17O40, 

Ba4Ti13O30, BaTi4O9, Ba2Ti9O20, BaTi5O11, Ba2TiO4, BaTi6O13 ve Ba2Ti13O22 fazları 

bulunmakta olup [107], bu fazlardan BaTi6O13, XRD analizi ile ilgili yapılan 

değerlendirmelerde açıklandığı üzere; β-TCP’ den sonra en baskın faz olarak dedekte edilmiş 

olup, özellikle 1000 ila 1100oC arasında artan BaTiO3 oranıyla BaTi6O13 fazının oranının arttığı 

ve 4.54 g/cm3’ lük [108] teorik yoğunluğu yani β-TCP’ ye oranla daha yüksek teorik yoğunluk 

değerine sahip olması nedeniyle β-TCP/BaTiO3 sisteminde yoğunlaşmanın artmasına katkıda 

bulunduğu kanaatine varıldı. BaO-TiO2 sisteminde %60 molce TiO2’ den daha düşük oranda 

TiO2’ nin bulunduğu durumda oluşan [109] BaTi6O13 ve Ba2Ti13O22 fazlarının bu çalışmada bir 

arada bulunacak şekilde oluşmasının nedeni; iyon yarı çapı 0.38Å [110] olan P+5’ in Ba-O 

arasındaki boşluğa difüze olarak σ-Ba2P2O7 fazının oluşmasına ve Ca+2’ nin Ti-O arasına difüze 

olarak CaTiO3, CaTi2O4 ve Ca4Ti3O10 fazlarının oluşmasına neden olmalarıdır. Bu oluşumlar 

neticesinde oluşan σ-Ba2P2O7 fazı hegzagonal kristal kafes yapısına sahiptir [111] ve 4.11 

g/cm3’ lük teorik yoğunluk değerine sahip olduğundan dolayı β-TCP/BaTiO3’ nin sisteminin 

yoğunlaşmasına pozitif etki sergileyebileceği kanaatine varılmıştır. CaTiO3, CaTi2O4 ve 

Ca4Ti3O10 fazları Ca-Ti-O üçlü sisteminde de [112] oluşan fazlar olup, sıcak presleme ile 

sinterlenmiş olan β-TCP/TiO2 sisteminde de [113] dedekte edilmişlerdir ve bu fazlarında teorik 

yoğunluk değerlerinin (CaTiO3: 4.00 g/cm3 [114], CaTi2O4: 5.63 g/cm3 [115] ve Ca4Ti3O10: 

3.86 g/cm3 [116] β-TCP’ den daha yüksek oranda olması nedeniyle yoğunlaşmanın artmasına 

katkıda bulundukları kanaatine varılmıştır. Ancak; β-TCP/5BaTiO3 kompozitleri için 

yoğunlaşmanın 1050oC’ nin üzerindeki sıcaklıklarda azalmasının nedeni bu kompozitlerine ait 

SEM mikroyapı resminden ve XRD analizlerinden görüleceği üzere; mikroçatlak ve α-TCP’ ye 

dekompoze olma oranın artmasıdır.        
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Şekil 6.6. Saf β-TCP ve β-TCP/BaTiO3 kompozitlerinin (a)yoğunluk, (b)porozite, (c)kısmi 

yoğunluk verilerinin sinterleme sıcaklıklarına göre değişimi 
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Genel olarak, CaP seramiklerin yoğunlaşabilme davranışında artışa ve porozite oranlarında 

azalmaya neden olduğundan dolayı sinterleme işlemi mekanik özelliklerinin artması yönünde 

pozitif bir etkiye sahiptir [117]. Ancak; daha önce belirtildiği üzere β-TCP’ nin doğası gereği 

α-TCP fazına dekompoze olması sinterlemenin bu olumlu etkisini olumsuz olarak 

etkilemektedir ve bu nedenle Şekil 6.7-8’ de görüldüğü üzere saf β-TCP’ nin yanal ve dikey 

basma mukavemetleri sinterleme sıcaklıkları arttıkça 1200oC’ ye kadar artış göstermiş, sırasıyla 

8.410±0.857 ve 127±9.291’ e çıkmış ve 1250oC sıcaklıkta 5.638±0.117 ve 81±7.371 MPa’ ya 

gerilemiştir. saf β-TCP için yanal basma mukavemetinin 1250oC sıcaklıkta düşmesinin bir 

başka nedeni de  α-TCP’ ye ait yanal basma mukavemetinin 4.31 MPa [118] yani β-TCP’ ye 

oranla daha düşük olmasıdır. Yoğun β-TCP için yanal basma mukavemeti 19 MPa iken [119]; 

sinterleme yöntemi, süresi ve rejimi ile β-TCP’ nin elde edildiği üretim yöntemine, tane 

boyutuna ve peletlenme basıncına bağlı olarak değişiklik sergilemektedir.   Bu çalışmada matris 

malzemesi olarak kullanılan β-TCP’ ye ait yanal basma mukavemeti değerinin Ref [120]’ den 

(5.3 MPa) daha yüksek olduğu belirlendi. Bunun nedeni ilgili çalışmada kullanılan peletleme 

basıncının 150 MPa ve sinterleme rejiminin 20oC/dak olmasıdır. 20oC/dak’ lık sinterleme rejimi 

ilgili çalışmada da matris malzemesi olarak kullanılan β-TCP’ de aşırı iç gerilmelere ve 

mikroçatlak hassasiyetindeki artışa sebep olmuştur. CaP seramiklerde iç gerilmelerin 

miktarının minimize edilmesi ve yüksek oranda mikroçatlak oluşumunun önüne geçilebilmesi 

için sinterlemenin maksimum 5oC/dak.’ lık ısıtma ve soğutma rejimlerinde gerçekleştirilmesi 

gerekmektedir [121]. Laminasyon olmaksızın artan peletleme basıncı, CaP seramiklerin 

mekanik özelliklerinde artış sağlamaktadır [70]. Bir başka çalışmada [122] CaO ve H3PO4 

kimyasalları (1. Yöntem) ve 1/2 molar oranında olmak üzere kalsiyum karbonat ve monotite 

kimyasalları (2. Yöntem) kullanılarak iki farklı yöntemle elde edilmiş β-TCP’ lere ait yanal 

basma mukavemeti verilerinin sırası ile 3,97±0,89 MPa ve 2,74±0,78 MPa olarak belirtilmiştir. 

İlgili çalışmaya göre bu çalışmada matris malzemesi olarak kullanılan β-TCP’ ye ait yanal 

basma mukavemetinin daha yüksek oranda olmasının üç nedeni vardır: Birincisi; kullanılan 

yöntemlerle üretilen β-TCP’ lerin kalsiyumca fakir β-TCP olmasıdır. İkincisi; ilgili çalışmada 

üretilen β-TCP’ lerin yoğunluk değerlerinin (1. Yöntem: 2.61±0.10 g/cm3 ve 2. Yöntem: 

2.61±0.09 g/cm3), bu çalışmadaki β-TCP’ den daha düşük oranda olmasıdır. Üçüncüsü ise; ilgili 

çalışmadaki β-TCP’ lerin içerisindeki kusur popülasyonun daha fazla olmasıdır. Çünkü yanal 

basma mukavemeti testleri, malzeme içerisinde bulunan kusur popülasyonu hakkında bilgi 

sağlamakta ve artan kusur popülasyonu yanal basma mukavemetinde azalmaya neden 

olmaktadır [123]. Garcés-Villalá ve diğerleri [124] iki farklı firma (Sinergy Odontit ve ARG. 

GLICO marka) tarafından üretilmiş ve ticari olarak satışı yapılan β-TCP’ lere ait yanal basma 
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mukavemeti değerlerinin sırasıyla 7.3 ve 6.0 MPa olduğunu belirtmişlerdir. Tripathi ve 

diğerleri [125] MgHPO4·3H2O ve CaCl2 kullanarak ürettikleri β-TCP için 4.8±0.31 MPa’ lık 

yanal basma dayanımı hesaplamışlardır. P. Silva ve diğerleri [126]; bu çalışmada kullanılan 

kimyasalları ve β-TCP üretimi yöntemiyle ürettikleri ve 13 mm çapta ve 3 mm yüksekliğinde 

olmak üzere 50 MPa basınçta peletledikleri ve 1300oC’ de sinterledikleri β-TCP için 7.9±0.6 

MPa’ lık ve β-TCP/molce%10’luk Mg için  26.6±1.9 MPa’lık ve β-

TCP/molce%10Mg/molce%3.5Fe için 42 MPa’ lık yanal basma mukavemeti ölçmüştür. İlgili 

çalışmada bu çalışmaya göre daha yüksek yanal basma mukavemeti değerlerinin elde 

edilmesinin sebebi kullandıkları metal takviyelerinin, bu çalışmada kullanılan takviye 

malzemelerine oranla daha yüksek tokluğa sahip olmalarıdır [127].  Saf β-TCP üzerine yapılan 

araştırmalarda çapca, boyca ve/veya hacimce küçülme oranlarındaki artış ile ortalama tane 

boyutunun azaltılması ve yoğunlaşmanın artırılması β-TCP’ nin mekanik özelliklerinin 

artmasına ve insan vücudundaki kullanım alanlarının genişlemesine katkıda bulunduğu 

belirtilmiştir [80]. Bununla birlikte, basma mukavemetindeki azalma düşük yoğunluk ve 

mikroyapısal kusurların yani çatlak oluşum oranlarının ve/veya çatlak boyutlarının artış 

göstermesi ile ilgili olduğu belirtilmiştir [128]. Bu çalışmada saf β-TCP’ ye ait en yüksek yanal 

ve dikey basma mukavemeti değerlerine 2.707±0.013 g/cm3’ lük yoğunluk ve %88.178±0.445’ 

lik kısmi yoğunluk değerinde ve 5.077±0.571 µ’ luk ortalama tane boyutu değerinde 

ulaşılmıştır. Bose ve diğerleri, 10 MPa basınç altında peletlenmiş ticari saflıktaki β-TCP için 

1250oC’ de sinterleme neticesinde 24 MPa’ lık dikey basma mukavemeti elde etmişlerdir [129]. 

Literatür incelemesi neticesinde β-TCP’ ye Al2O3 ilavesiyle en yüksek 8.5 MPa’ lık [130] yanal 

basma mukavemeti değerinin elde edilebileceği ve artan Al2O3 oranıyla β-TCP-Al2O3 

kompozitlerinin gerek yanal gerekse dikey basma mukavemetinin [131] azaldığı ve bununda β-

TCP-Al2O3 kompozitlerinde oluşan CaAl2O4 fazından dolayı olduğu belirtilmiştir [132, 133]. 

Ayed ve diğerleri 150 MPa’ da 20 mm çap ve 6 mm boya sahip olacak şekilde ürettikleri, ticari 

saflıktaki β-TCP’ ye ait en yüksek yanal basma mukavemeti değerinin %84’ lük kısmi yoğunluk 

değerinde 5.3 MPa, β-TCP’ ye ağırlıkça %26.52 oranında flora apatit ilavesi ile 9.6 MPa 

olduğunu belirtmişlerdir [120]. Chaari ve diğerleri yapmış oldukları çalışmada; %94 oranında 

kısmi yoğunluğun elde edildiği Al2O3-ağırlıkça %26.5Flora apatit-ağırlıkça %1.4Titanyum 

oksite ait yanal basma mukavemeti değerinin 75 MPa [134], Ayed ve diğerleri β-TCP/ağırlıkça 

%33.16Flora apatit için 13.7 MPa [135], Shie ve diğerleri [136] 8 MPa’ lık yanal basma 

mukavemetinin artan takviye malzemesi (polikaprolakton) ile azaldığını belirtmişlerdir.   Shie 

ve diğerleri [ ise 1400oC sıcaklıkta 3 saat sinterledikleri β-TCP için yaklaşık 1.5 MPa’ lık ve 

ağırlıkça %30 oranında SiO2 ilave ettikleri β-TCP için ise yaklaşık 2.5 MPa’ lık yanal basma 
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mukavemeti elde edildiğini bildirmişlerdir. İlgili çalışmayla kıyaslandığında bu çalışmada saf 

β-TCP için bir hayli yüksek yanal basma mukavemeti değerinin elde edilmesinin sebebi; 

1400oC’ de sinterleme neticesinde β-TCP’ nin yüksek oranda α-TCP’ ye dekompoze olması, 

SiO2 ilaveli numunelere oranla daha yüksek oranda yanal basma mukavemeti değerlerinin elde 

edilmesinin sebebi ise kalsiyum silikat esaslı fazların camsı karaktere sahip olması ve SiO2’ nin 

elastite modülü değerinin (76.6 GPa [137]), bu çalışmada kullanılan takviye malzemelerine 

oranla çok daha düşük olmasıdır.  Bu çalışmada; Şekil 6.7 (a)’ da görüleceği üzere; β-

TCP/LiAlO2 kompozitlerine ait yanal basma mukavemeti değerlerinin β-TCP/1LiAlO2 ve β-

TCP/3LiAlO2 için en yüksek yanal basma mukavemetleri 1200oC’ de 11.603±1.859 MPa ve 

24.033±2.327 MPa, β-TCP/5LiAlO2 için en yüksek yanal basma mukavemeti ise 1150oC’ de 

22.300±1.948 MPa olarak ölçülmüştür. Şekil 6.7 (b)’ de görüleceği üzere; β-TCP/BaZrO3 

kompozitlerinde en yüksek yanal basma mukavemeti 1200oC’ de sinterlenen β-TCP/3BaZrO3 

kompozitine ait olup 13.237±0.612 MPa olarak ölçülmüştür. Şekil 6.7 (c)’ de görüleceği üzere; 

β-TCP/BaTiO3 kompozitlerinde en yüksek yanal basma mukavemeti ise yine 1200oC’ de elde 

edilmiş olup, β-TCP/3BaTiO3 kompozitine aittir ve 21.643±0.994 MPa olarak ölçülmüştür. 

Belirtilen bu değerlerden görüleceği üzere; β-TCP’ ağırlıkça %3 oranlarında LiAlO2, BaZrO3 

ve BaTiO3 ilaveleriyle saf β-TCP’ ye ait en yüksek yanal basma mukavemeti değerinde 

(8.410±0.857 MPa), sırasıyla %185, %57 ve %157 oranlarında artışların sağlanabileceği 

belirlendi. Belirtilen bu artışların sağlanabilmesinin temel nedenleri; yapılan ilavelerle β-TCP’ 

nin yoğunlaşma davranışının artırılması, β-TCP’ de bulunan kusur yüzdesinin azaltılması ve 

oluşan ara fazların varlığıdır. Bu durum dikey basma mukavemeti değerleri içinde geçerli olup, 

belirtilen bu durumların etkisi dikey basma mukavemetine ait değerlendirmelerde ayrıntılı 

olarak verilmiştir.           

 



42 

 

 

 

 

Şekil 6.7. Saf β-TCP, β-TCP/LiAlO2, β-TCP/BaZrO3 ve β-TCP/BaTiO3 kompozitlerinin 

sinterleme sıcaklıklarına bağlı olarak yanal basma mukavemeti değerlerinin değişimi 
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Daha önce belirtildiği üzere; saf β-TCP’ nın dikey basma mukavemeti 1200oC’ ye kadar artan 

sinterleme sıcaklıkları ile artmış ve 127±9.291 MPa’ ya kadar artmış ancak 1250oC’ de 

81±7.371 MPa’ ya gerilemiştir. Bunun sebebi daha önce belirtilmiş olup, kısaca tekrar etmek 

gerekirse, β-TCP’ nin α-TCP’ ye dekompoze olması, tane büyümesi ve çatlak oluşumudur. 

Şekil 6.8 (a)’ da görüleceği üzere; tıpkı yanal basma mukavemetinde olduğu üzere, β-

TCP/1LiAlO2 ve β-TCP/3LiAlO2 kompozitlerine ait dikey basma mukavemeti değerleri artan 

sinterleme sıcaklıkları ile 1200oC’ ye kadar artmış ve sırasıyla 134±3.464 MPa ve 192±9.542 

MPa’ ya çıkmış, ancak; 1250oC’ de sırasıyla 90 MPa ve 94 MPa’ ya kadar gerilemiştir. β-

TCP/5LiAlO2 kompozitlerine ait en yüksek dikey basma mukavemeti değeri 1150oC’ de 

185.5±9.334 MPa olarak ölçülmüş ancak artan sinterleme sıcaklığı ile azalmıştır. Şekil 6.8 (b)’ 

de görüleceği üzere; β-TCP/BaZrO3 kompozitlerine ait dikey basma mukavemeti değerleri 

artan sinterleme sıcaklıkları ile tıpkı saf β-TCP’ de olduğu gibi artmış ve β-TCP’ ye ait 

127±9.291 MPa’ lık dikey basma mukavemeti değerinde sırasıyla %10.236, %28.346 ve %0.7’ 

lik artış oranları ile 140±6.000, 163±8.185 ve 128±7.00 MPa’ ya çıkmıştır. β-TCP/3BaZrO3 ve 

TCP/5BaZrO3 kompozitlerinin 1250oC’ de sinterlenmesi dikey basma mukavemeti değerlerinin 

136±7.937 ve 117±5.00 MPa’ ya gerilemesi sebep olduğu ancak; aynı sıcaklıkta sinterlenen β-

TCP’ nin sahip olduğu  81±7.371 MPa’ ya göre daha yüksek değerlere sahip olduğu 

belirlenmiştir. β-TCP/3BaZrO3 ve TCP/5BaZrO3 1250oC’ de sinterlenmesinin dikey basma 

mukavemeti değerlerinde azalmaya sebep olan faktörler şu şekilde sıralanabilir: Birincisi;  Şekil 

6.15’ de belirtildiği üzere bu kompozitlerin 1250oC’ de sinterlenmesinin 1200oC’ de 

sinterlenmesi ile kıyaslandığında daha fazla oranda α-TCP fazına dekompoze olmasına neden 

olmalarıdır. İkincisi; bu daha fazla dekompozisazyon nedeniyle mikroçatlak oluşumlarının 

meydana gelmesidir. Üçüncüsü ise; TCP/5BaZrO3 kompozitinde hilgenstockite (Tetrakalsiyum 

fosfat; TTCP) fazının meydana gelmesidir. Çünkü; TTCP’ nin mekanik özellikleri (3.05 g/cm3’ 

lük teorik yoğunluk ve 105 MPa’ lık basma mukavemeti [138]) β-TCP’ ye (3.07 g/cm3’ lük 

yoğunluk ve 167.27±16.2 MPa’ lık dikey basma mukavemeti [139]) oranla daha düşüktür. 

Ancak α-TCP’ ye oranla daha yüksek olduğundan dolayı, TTCP varlığına rağmen bu kompozite 

ait dikey basma mukavemetinin saf β-TCP’ ye oranla daha yüksek olduğu kanaatine varılmıştır. 

Şekil 6.8 (c)’ de görüleceği üzere; β-TCP/BaTiO3 kompozitlerinden β-TCP/1BaTiO3 ve β-

TCP/3BaTiO3 için en yüksek dikey basma mukavemeti değerleri 156.4±8.694 MPa ve 

170.7±9.371 MPa ile 1200oC, β-TCP/5BaTiO3 için ise 142.3±11.945 MPa ile 1050oC’ de elde 

edilmiş olup, artan sinterleme sıcaklıkları ile sırasıyla β-TCP/1BaTiO3 için 141.5±8.962 MPa, 

β-TCP/3BaTiO3 için 138.4±9.024 MPa ve β-TCP/5BaTiO3 için ise 127.1±9.218 MPa’ ya kadar 



44 

 

gerilemiştir. Belirtilen tüm bu değerlerden görüleceği üzere; β-TCP’ ye ilave edilen bu takviye 

malzemeleri ile β-TCP’ nin dikey basma mukavemeti değerlerinde artışların sağlanabileceği 

belirlenmiştir. Oysa; Ref [140]’ e ait basma mukavemeti değerleri yapılan takviyelere rağmen 

saf β-TCP için ölçülen 159.4 MPa’ lık dikey basma mukavemeti 99.4 MPa’ ya kadar 

gerilemiştir. Kalita ve diğerleri ticari saflıktaki β-TCP için dikey basma mukavemetinin 

114.3±61.8 MPa ve β-TCP/ağırlıkça %2.5MgO-Na2O-P2O5 kompoziti için 157.5 MPa 

olduğunu belirtmişlerdir [141]. Bose ve diğerleri [142] 550 nm boyutunda ve 414 MPa basınç 

altında soğuk izostatik presleme ile peletlenmiş, takriben,  sinterleme işlemine tabi tuttukları 

ticari saflıktaki β-TCP’ ye ait en yüksek kısmi yoğunluk (%96.17±1.15) ve dikey basma 

(419±28 MPa) mukavemetinin 2.62±0.14 µ’ luk ortalama tane boyutunda elde edildiğini, 

ancak; her ne kadar kısmi yoğunluk (%97.26 ±1.11) değerinde ve ortalama tane boyutunun 

(2.33±0.18 µm) küçülmesine neden olsa da, ağırlıkça %2(MgO-SrO) kompozitinde en yüksek 

basma mukavemetinin 359±10 MPa olduğunu ve bunun nedeninin ağırlıkça %2(MgO-SrO) 

ilavelerinin ham yoğunlukta (%63’ ün altına) azalmaya sebep olmasından kaynaklandığını 

belirtmişlerdir. Bu çalışma için ham yoğunluk değerleri Tablo 6.1’ de gösterilmekte olup, ilgili 

tablodan da görüleceği üzere; β-TCP’ ye ilave edilen katkı malzemesi türüne ve oranına göre 

saf β-TCP’ ye ait ham yoğunluk değerlerinde azalmaların olmasına rağmen, saf β-TCP’ nin 

yanal ve dikey basma mukavemeti değerlerinde yapılan ilavelerle artışların sağlanabildiği 

belirlendi. Bunun nedeni; MgO (2852oC [143]) ve SrO (2531oC [144]), gerek matris malzemesi 

olarak kullanılan β-TCP (1756oC [77]) gerekse takviye malzeme olarak kullanılan α-LiAlO2 

(1700oC [145]), BaZrO3 (≈2400oC [146]) ve BaTiO3 (1625oC [147])’ a oranla daha yüksek 

olmalarıdır.  

Tablo 6.1. β-TCP ve β-TCP/LiAlO2, β-TCP/BaZrO3 ve β-TCP/BaTiO3 kompozitlerine ait 

ham yoğunluk verileri 

Numune Ham yoğunluk (g/cm3) Peletlenmiş numunenin kısmi yoğunluğu (%) 

β-TCP 2.027±0.054 66.030±1.789 

β-TCP/1LiAlO2 2.060±0.047 67.244±1.564 

β-TCP/3LiAlO2 2.066±0.056 67.647±1.841 
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β-TCP/5LiAlO2 2.044±0.066 67.159±2.176 

β-TCP/1BaZrO3 2.014±0.053 65.275±1.734 

β-TCP/3BaZrO3 2.019±0.045 64.771±1.453 

β-TCP/5BaZrO3 1.781±0.046 56.560±1.460 

β-TCP/1BaTiO3 1.842±0.066 59.735±2.166 

β-TCP/3BaTiO3 1.897±0.051 60.883±1.658 

β-TCP/5BaTiO3 1.835±0.047 58.316±1.500 

 

β-TCP/LiAlO2, β-TCP/BaZrO3 ve β-TCP/BaTiO3 kompozitlerine ait basma mukavemeti 

değerlerinin saf β-TCP’ ye oranla daha yüksek oranda olmasının birkaç nedeni vardır: Birincisi; 

ilgili takviye malzemeleri (α-LiAlO2: 209 GPa [148], BaZrO3: 243 GPa [149], BaTiO3: 195 

GPa [150] ve oluşan ara fazların (Ca3Al2O6: 138.7 GPa [151], CaAl4O7: 125 GPa, Ca12Al14O33: 

121 GPa [152], γ-LiAlO2: 105 GPa [153], LiAl5O18: 124 GPa [154], Ca9Al6O18: 145 GPa [154] 

ve Ca2Al2O5: 113 GPa [156], Kübik ZrO2: 194 GPa [157], CaZrO3: 228 GPa ve CaZr4O9: 180 

GPa [158], Ba1.31Ti8O16:,  [159], Ba2Ti13O22: 130 GPa [160], BaTi6O13: 170 GPa [161],  

CaTiO3: 161 GPa [162], CaTi2O4: 224 GPa [163]  ve Ca4Ti3O10: 150 GPa [164]) elastite modülü 

değerlerinin β-TCP’ nin elastite modulü olan 115 GPa [165]’ dan daha yüksek olmasıdır.  

İkincisi; oluşan ara fazlardan termal genleşme katsayısı değerleri matris malzemesi olarak 

kullanılan β-TCP’ den daha yüksek olması ve ilgili fazların partiküller arasında izostatik çekme 

gerilmelerini indüklemesi ve kompozitin yanal ve/veya dikey basma mukavemeti özelliklerinin 

iyileştirilmesini kolaylaştırabilecek radyal çekme gerilimi ve teğetsel bir sıkıştırma gerilimi 

oluşturmasıdır. Tersine, daha düşük ısıl genleşme katsayısına sahip fazlar, taneler arasında 

oluşan izostatik sıkıştırma gerilmesi ve radyal basma gerilmesi ve ayrıca kristalleri çevreleyen 

teğet kayma gerilmesi, radyal çatlak oluşturmaya daha yatkındır ve mekanik özelliklerde 

azalmaya sebebiyet verir [166]. Ancak; 1250oC’ de sinterlenen gerek saf β-TCP gerekse 

oluşturulan kompozitlerin yanal ve basma mukavemeti değerleri 1200oC’ deki değerlerine göre 
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azalma göstermiştir. Bunun nedeni Şekil 6.17-26’ da görüleceği üzere; bu sıcaklıklarda 

mikroçatlak ve artan porozite oluşumudur. Numunelerde SEM ve XRD analizleri ile belirlenen 

mikroçatlaklar ve poroziteler, toplam kesit alanında azalmaya neden oldukları için yük taşıma 

kapasitesini önemli ölçüde azaltır [167].  
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Şekil 6.8. Saf β-TCP, β-TCP/LiAlO2, β-TCP/BaZrO3 ve β-TCP/BaTiO3 kompozitlerinin 

sinterleme sıcaklıklarına bağlı olarak dikey basma mukavemeti değerlerinin değişimi 

 

Şekil 6.9’ da görüleceği üzere; saf β-TCP’ ye ait sertlik değerleri artan sıcaklıkla 1200oC’ ye 

kadar artış göstermiş ve 1.993±0.166 GPa’ a çıkmış ancak 1250oC’ de 1.371±0.076 GPa’ a 

gerilemiştir. Gözenekli ve/veya yoğun β-TCP’ lere ait sertlik değerleri içerdikleri porozite 

oranlarına, porozite boyutlarına, üretim şekillerine, tane boyutlarına ve sinterleme yöntemi ve 

rejimi ile yoğunluklarına bağlı olarak 0.6 GPa ila 7.7 GPa arasında değişmektedir [168]. Saf β-

TCP için 1250oC’ de 1.371±0.076 GPa’ lık sertlik değerinin elde edilmesinin sebebi 

mikroçatlak oluşumudur [169]. Şekil 6.9 (a)’ da görüleceği üzere; β-TCP/1LiAlO2 ve β-

TCP/3LiAlO2 kompozitlerine ait sertlik değerleri 1200oC’ ye kadar artarak sırasıyla 

0.763±0.087 GPa’ dan 2.099±0.355 GPa’ a ve 0.809±0.091 GPa’ dan 3.169±0.351 GPa’ a 

çıkmış ancak 1250oC’ de β-TCP/1LiAlO2 için 1.412±0.290 GPa’ a, β-TCP/3LiAlO2 için ise 

1.939±0.205 GPa’ a gerilemiştir. β-TCP/LiAlO2 kompozitleri için 1000 ila 1150oC sertlik 

değerleri artan LiAlO2 oranıyla artmış ve β-TCP/5LiAlO2 için belirtilen sıcaklık aralıklarında 

1.574±0.254 GPa’ dan 2.807±0.261 GPa’ a kadar artış sergilemiş ancak bu kompozit için artan 

sinterleme sıcaklıkları ile sırasıyla 1.966±0.407 GPa ve 1.675±0.219 GPa’ a gerilemiştir. Bunun 

nedeni belirtilen bu sıcaklıklar için β-TCP/5LiAlO2 kompozitine ait ortalama tane boyutu 

değerlerinin diğer β-TCP/LiAlO2 kompozitlerine oranla daha fazla olmasıdır. Şekil 6.9 (b)’ de 

görüleceği üzere; β-TCP/1BaZrO3 kompozitine ait sertlik değerleri artan sıcaklıkla artmış olup, 

0.634±0.035 GPa’ dan 2.449±0.230 GPa’ a çıkmıştır. β-TCP/3BaZrO3 ve β-TCP/5BaZrO3 

kompozitleri için en yüksek sertlik değeri 1200oC sıcaklıkta elde edilmiş olup, bu sıcaklık için 

ilgili kompozitlere ait sertlik değerlerinin sırasıyla 2.975±0.182 GPa ve 1.938±0.250 GPa 
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olarak ölçülmüş, ancak; 1250oC’ de ise β-TCP/3BaZrO3  için 2.252±0.204 GPa  ve β-

TCP/5BaZrO3  için ise 1.740±0.490 GPa’ a gerilemiştir. Şekil 6.9 (c)’ de görüleceği üzere; β-

TCP/1BaTiO3 ve β-TCP/3BaTiO3 kompozitleri için sertlik değerleri artan sıcaklıkla 1200oC’ ye 

kadar artmış ve 2.461±0.252 GPa ile 3.021±0.204 GPa olarak ölçülmüştür. β-TCP/5BaTiO3  

kompoziti için en yüksek sertlik 2.877±0.368 GPa olarak 1050oC’ de ölçülmüş olup, bu 

kompozite ait sertlik değerleri artan sıcaklıkla azalmıştır. β-TCP/BaTiO3 kompozitlerinin 

1250oC’ de sinterlenmesinde artan BaTiO3 oranı ile sertlik değerleri 1.998±0.175 GPa’ dan 

1.671±0.122 GPa’ a kadar gerilemiştir. İlgili şekillerden ve bahsedilen değerlerden görüleceği 

üzere; saf β-TCP’ ye ait 1.993±0.166 GPa’ lık en yüksek sertlik değerinde LiAlO2 ilavesi ile 

%58, BaZrO3 ilavesi ile %49 ve β-TCP/BaTiO3  ilavesi ile %51 oranında artışların 

sağlanabildiği belirlenmiştir. Bunun birkaç nedeni vardır: Birincisi; ilave edilen katkı 

malzemelerinin β-TCP’ ye oranla daha yüksek sertliğe sahip olmasıdır [170]. İkincisi; artan 

yoğunlaşma ile sertliğin artmasıdır [171]. Üçüncüsü; yapılan ilavelerle β-TCP’ de meydana 

gelen tane büyümesinin minimize edilmesidir [172]. Tane boyutundaki azalma sertlik ve 

kırılma tokluğunda artışa katkıda bulunmaktadır [80]. Dördüncüsü; sertliğin artan porozite 

oranı ile azalmasıdır [173]. Yapılan takviyelerle porozite oranlarının azalması nedeniyle β-

TCP’ nin sertlik değerlerinde artışlar sağlanabilmiştir. Beşincisi; oluşan ara fazlar nedeniyle 

artış göstermiştir. Belhouchet ve diğerlerinin belirttiği üzere; CaP esaslı seramiklerde oluşan 

kalsiyum alüminat fazları sertliğin artışına katkıda bulunmaktadır [174]. Deivarajan ve 

diğerlerinin belirttiği üzere; CaTiO3 fazı, TiO2 ilaveli CaP seramiklerinde CaO+TiO2 arasındaki 

reaksiyon neticesinde meydana gelmekte olan bir ara faz olup, CaP partikülleri ile TiO2 

arasındaki porozitelerin dolmasına ve yoğunluğun artmasına ve dolayısıyla dertlikte artışa 

katkıda bulunmaktadır [175]. Mallik ve diğerlerinin belirttiği üzere; CaTiO3 fazı eş eksenli tane 

oluşumuna katkıda bulunması ile sertlik ve elastite modulü değerlerinin CaP esaslı 

seramiklerden daha yüksek olması nedeniyle mikroindentasyon esnasında oluşan izin 

büyümesini engellemekte ve sertlik değerlerinin artmasına katkıda bulunmaktadır [176]. 

Kalsiyum titanat fazlarının teorik yoğunluklarının CaP esaslı seramiklerden daha yüksek olması 

nedeniyle yoğunlaşmayı artırmaya katkı sağlamaktadırlar [177]. Ba2ZrO4 fazı BaZrO3 [102]. 

Baryum ikameli HA üzerine yapılan incelemede, σ-BaP2O7 fazının HA [178] ve ZrO2 ilavesi 

ile HA’ da meydana gelen CaZrO3’ ın HA tanelerinin büyümesini engellemesi nedeniyle ilgili 

matris malzemelerinin sertliklerinin artışına katkıda bulundukları belirtilmiştir [179]. BaTiO3 

ilaveli HA’ larda da sertlik değerlerinin artış gösterdiği belirtilmiş olup, yapılan çalışmalar 

neticesinde bunun birkaç nedeninin olduğu belirtilmiştir. Birincisi; oksijen ve baryum iyonları 

arasındaki yüksek bağ enerjisidir (561.9±13,4 KJ/mol).  Bu nedenle, Ba-O arasındaki bağın 
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kopması için daha fazla aktivasyon enerjisi gerekir ve muhtemelen BaTiO3 varlığında, düşük 

ağırlık yüzdesinde bile CaP esaslı biyoseramiklerin sertliği artar. Öte yandan, Hall-Petch 

denklemine göre, tane boyutu küçüldükçe akma gerilmesi de artar [180].  
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Şekil 6.9. Saf β-TCP, β-TCP/LiAlO2, β-TCP/BaZrO3 ve β-TCP/BaTiO3 kompozitlerinin 

sinterleme sıcaklıklarına bağlı olarak sertlik değerlerinin değişimi 

 

Şekil 6.10’ da görüleceği üzere saf β-TCP’ nin kırılma tokluğu artan sinterleme sıcaklığı ile 

1200oC’ de en yüksek değeri olan 1.053±0.171 MPam1/2’ ye çıkmış ancak 1250oC’ de 

0.784±0.040 MPam1/2’ ye gerilemiştir. Saf β-TCP’ ye ait bu değer, sıcak presleme (0.92±0.04 

MPam1/2 [181], seçici lazer sinterleme (0.98 MPam1/2 [182] ve 160 MPa basınç sıcak izostatik 

olarak peletlenmiş ve %80Argon ve %20Helyumdan oluşan koruyucu gaz atmosferinde 

sinterleme işlemine tabi tutulan (1.03±0.09 MPam1/2 [183]) β-TCP’ lere ait en yüksek kırılma 

tokluğu değerleri ile uyumlu olup, ilgili yöntemlerle de β-TCP’ nin α-TCP’ ye dönüştüğü 

sıcaklığın üzerinde sinterlenen β-TCP’ lerin kırılma tokluğu değerleri azaldığı doğrulanmıştır.    

β-TCP’ ye farklı oranlarda gerçekleştirilen LiAlO2, BaZrO3 ve BaTiO3 ilaveleriyle tüm 

sinterleme sıcaklıklarında β-TCP’ ye ait kırılma tokluğu değerlerinin artırılabileceği 

belirlenmiştir. Ancak β-TCP/LiAlO2, β-TCP/BaZrO3 ve β-TCP/BaTiO3 kompozitlerine ait en 

yüksek kırılma tokluğu verilerinin sıralı olarak 1.707±0.203, 1.542±0.063, 1.580±0.132 

MPam1/2 olduğu tespit edildi. Belirtilen bu değerlerin ışığında, β-TCP’ ye ait en yüksek kırılma 

tokluğu değerinde LiAlO2 ilavesi ile %62, BaZrO3 ilavesi ile %46 ve BaTiO3 ilavesi ile %49 

oranlarında artışların sağlanabildiği görüldü. Bu çalışmada belirlenen en yüksek kırılma 

tokluğu verilerinin nano-58S ilave takviye edilmiş β-TCP’ den (1.347± 0.025 MPam1/2 [170]) 

daha yüksek olduğu belirlendi. 1250oC’ de sinterlenen β-TCP/LiAlO2, β-TCP/BaZrO3 ve β-

TCP/BaTiO3 kompozitlerine ait tüm fiziksel ve mekanik özelliklerin saf β-TCP’ ye oranla daha 

yüksek olmasının birkaç nedeni vardır. Bunlardan birincisi; ilgili kompozitlerin belirtilen 

sinterleme sıcaklığı için ortalama tane boyutlarının saf β-TCP’ ye oranla daha düşük olmasının, 
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her ne kadar saf β-TCP’ ye oranla daha fazla oranda α-TCP’ ye dekompoze olsalar dahi 

mikroçatlak oluşum oranları ve boyutlarının azalmasıdır [184]. Ancak oluşturulan 

kompozitlerin en yüksek kırılma tokluğu ile sertlik değerlerinin elde edildiği sıcaklıkların 

üzerinde gerçekleştirilen sinterlemeler neticesinde her iki özelliğin de azaldığı görülmektedir. 

Benzer durum Shuai ve diğerleri [185] tarafından da doğrulanmış olup; bu durumun birkaç 

sebebi vardır: Birincisi; artan sinterleme sıcaklıkları ile birlikte tane boyutundaki artıştır. β-

TCP’ nin kırılma tokluğunun iyileştirilmesi, tane boyutu küçüldükçe tanecikler arası ilerleme 

sırasında daha fazla tane sınırının çatlağın enerjisini tüketmesinden kaynaklanmaktadır. Buda, 

tıpkı bu çalışmada olduğu gibi β-TCP’ nin bir başka seramik ile dop edilmesiyle 

sağlanabilmektedir [186]. CaP esaslı biyoseramikler üzerine yapılan çalışmalar, tane boyutu 

küçüldükçe tokluğunun arttığını göstermiştir. İç gözeneklerin veya kusurların azalması 

nedeniyle mikroindentasyon esnasında oluşan çatlaklar intergranüler olarak ilerleme eğilimi 

göstermektedir [187]. İkincisi; yoğunluk değerlerinin azalmasıdır. Üçüncüsü; mikroçatlak 

oluşumu ve oluşan mikroçatlak boyutlarının artan sıcaklıkla artış göstermesidir. Dördüncüsü; 

bazı kompozitlerin TTCP’ ye dekompoze olmasıdır. Buna ilaveten her ne kadar oluşturulan 

bazı kompozitlerin 1250oC’ de porozite oranları saf β-TCP’ye kıyasla daha fazla olduğu 

belirlenmiştir. Ara fazlarda meydana gelen polimorfik dönüşümleri bunun sebebidir. 

Polimorfik dönüşüm nedeniyle meydana gelen hacimsel değişimler, her ne kadar artan porozite 

oranıyla kırılma tokluğu değerleri bir miktar azalsa da [188], mikroindentasyon esnasında 

oluşan çatlakların ilerlemesini engellemeleridir.  Çünkü; mikroyapısı içerisinde polimorfik 

dönüşümün meydana gelmesi ile daha tok hale gelmiş olan seramikler, yüksek tokluklarını, 

yayılan bir çatlağın çevresinde yarı kararlı bir fazın stres kaynaklı dönüşümüne borçludur. Bu 

dönüşüme, kısmen stabilize ZrO2'de meydana geldiği gibi, yarı kararlı tetragonalden 

monoklinik faz dönüşümüne kadar çatlak ucunun etrafında bir sıkıştırma gerilimi alanı 

oluşturan bir hacim artışı eşlik eder [189]. Bu çalışmada bahsedilen bu durum, gerçekleştirilen 

XRD analizleri neticesinde varlıkları tespit edilen γ-LiAlO2, kübik ZrO2’ ler (Ca0.15Zr0.85O0.185, 

ve  Ca0.134Zr0.866O1.866) ve Ba1.31Ti8O16 fazları ile sağlanmıştır. Hesaraki ve diğerleri matris 

malzemesi olarak kullandıkları β-TCP için 0.46±0.04 MPam1/2’ lik kırılma tokluğunun, takviye 

malzemesi oldukları kullandıkları ağırlıkça %64’ ü SiO2, %26’ sı CaO, %5’ i P2O5 ve %5’ i 

MgO’ dan oluşan biyocamın, %40 oranında ilavesi ile 0.47±0.03 MPam1/2’ ye artırılabileceğini 

belirtmişlerdir [190]. Ancak belirtilen bu değerden de görüleceği üzere; yalnızca %2 oranında 

artışın sağlanabildiği görülmüştür. Bunun iki nedeni vardır: Birincisi; kullandıkları takviye 

malzemesinin yüksek gevrek karakteristikte olmasıdır. İkincisi ise oluşan CaSiO3 fazının β-

TCP’ nin kırılma tokluğunu artırabilecek yeterli mekanik özelliklere sahip olmaması ve 
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mikroindentasyon esnasında oluşan çatlakların ilerleyişinin transgranüler formda olmasına 

sebebiyet vermesidir. Nishimura ve diğerleri [191] tarafından belirtildiği üzere; Ca3Al2O6 fazı 

mikroindentasyon esnasında çatlakların intergranüler formda ilerlemesini sağlamaktadır.  

Sultana ve diğerleri, altlık malzemesi olarak kullandıkları ZrO2 yüzeyinin HA+Al2O3 ile 

kaplanması neticesinde oluşan CaZr4O9 ve CaAl4O7 ara fazlarının kırılma tokluğunun 

artmasına katkıda bulunduklarını belirtmişlerdir [192]. Samali ve diğerleri [193] Ca12Al14O33 

ve CaTiO3 fazlarının bir arada bulundukları tespit edilen fazların, seramik malzemelerin 

tokluklarının artırılmasına katkıda bulunduklarını belirtmiştir. Gerek bu çalışmada gerekse 

yukarıda belirtildiği üzere özetlenen çalışmalarda ara fazların elastite modülü ve sertlik 

değerlerinin dop ve/veya takviye amaçlı kullanıldıkları matris malzemelerinden daha yüksek 

olması nedeniyle, ilgili matris malzemelerinin kırılma tokluklarının artmasına katkıda 

bulundukları [194] kanaatine varılmıştır. Ancak; elde edilen bu değerlere rağmen bu çalışmada 

oluşturulan sistemlerin insan vücudunda kullanım için gerekli olan 2-12 MPam1/2’ lik kırılma 

tokluğu [195] değerine ulaşılamadığı belirlenmiştir.        
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Şekil 6.10. Saf β-TCP, β-TCP/LiAlO2, β-TCP/BaZrO3 ve β-TCP/BaTiO3 kompozitlerinin 

sinterleme sıcaklıklarına göre kırılma indeksi verilerinin değişimi 

 

Saf β-TCP,β-TCP/LiAlO2, β-TCP/BaZrO3 ve β-TCP/BaTiO3 kompozitlerinin sinterleme 

sıcaklıklarına bağlı olarak kırılganlık indeksi değerlerinin değişimini Şekil 6.11’de 

gösterilmektedir. Saf β-TCP’ ye ait kırılganlık indeksi değerleri artan sinterleme sıcaklığı ile 

artış göstermiş ve sırasıyla 0.768±0.070, 0.878±0.076, 1.086±0.137, 1.767±0.218, 1.892±0.158 

ve 2.003±0.111 µ-1/2 olarak ölçülmüştür.  Benzer davranış bir diğer CaP bileşiği olan HA ve 

floraptite (FA) içinde gözlemlenmiş olup artan sinterleme sıcaklığı ile arttığı ve HA için 6.29 

µ-1/2, FA için ise 4.97 µ-1/2’ a arttığı belirtilmiştir [196]. Ancak Saf β-TCP’ ye ait en yüksek 

kırılganlık indeksi değerinin her iki CaP bileşiğinden de daha düşük oranda olduğu 

görülmektedir. Bunun nedeni; yoğun β-TCP’ ye ait basma mukavemeti/elastite modulü 
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değerinin gerek HA gerekse FA’ ten daha yüksek oranda olmasıdır [197]. Pradhan ve 

diğerlerinin [198] belirttiği üzere CaP esaslı seramik malzemelerin kırılganlık indeksi değerleri 

artan kırılma tokluğu ve azalan ortalama tane boyutu değerleriyle azalmaktadır. Bunun sebebi, 

ilave edilen malzemelerle kırılma tokluğu ölçümlerinde oluşan çatlakların ilerleyişinde 

değişime neden olunmasıdır. Mehrali ve diğerlerinin belirttiği üzere; iyi işlenebilirlik için, 

vücutta kullanılmak üzere üretilen seramik malzemelere ait kırılganlık indeksinin 4.3 µ-1/2' den 

düşük olması gerekir [199]. Düşük kırılganlık indeksi ve yüksek kırılma enerjisi, tok bir 

malzemenin oluşumunu sağlar [200]. β-TCP/1LiAlO2 ve β-TCP/3LiAlO2 için en yüksek 

kırılganlık indeksi değerleri 1200oC’ de elde edilmiş olup, sırasıyla 1.563±0.264 ve 

1.856±0.289  µ-1/2 olarak ölçülmüştür. β-TCP/5LiAlO2’ ye ait kırılganlık indeksi değerleri 

1150oC’ lik sinterleme sıcaklığına kadar artarak 1.808±0.117’ den 2.198±0.337 µ-1/2’ ye kadar 

artmıştır. Ancak saf β-TCP’ ye ait kırılganlık indeksinin göstermiş olduğu davranışın aksine β-

TCP/1LiAlO2 ve β-TCP/3LiAlO2 için kırılganlık indeksi değerleri 1250oC’ de 1.165±0.240 ve 

1.307±0.138 µ-1/2’ ye düşmüştür. Bununla birlikte bu sıcaklık için β-TCP/LiAlO2 

kompozitlerine ait kırılganlık indeksi değerleri artan LiAlO2 oranına bağlı olarak 1.165±0.240’ 

den 1.926±0.252 µ-1/2’ ye kadar artış sergilemiştir. Belirtilen bu değerlerden görüleceği üzere; 

saf β-TCP’ ye ait en yüksek kırılganlık indeksi değerinde ağırlıkça %1 LiAlO2 ilavesi ile 

%21.95, ağırlıkça %3 LiAlO2 ilavesi ile %7.33 oranında azalmaların, ancak; ağırlıkça %5 

LiAlO2 ilavesi ile %9.75’ lik meydana geldiği belirlenmiştir. β-TCP/BaZrO3 kompozitlerinden 

β-TCP/1BaZrO3 (0.785±0.044 µ-1/2’  den 2.719±0.255µ-1/2’ ye) ve β-TCP/5BaZrO3 

(0.716±0.038 µ-1/2’  den 2.165±0.603 µ-1/2’ ye) için kırılganlık indeksi değerlerinin artan 

sıcaklıkla arttığı, bununla birlikte; tüm sinterleme sıcaklıkları için β-TCP/3BaZrO3 

kompozitlerine ait kırılganlık indeksi değerlerinin diğer β-TCP/BaZrO3 kompozitlerine oranla 

daha yüksek olduğu belirlendi. Bunun nedeninin bu kompozitte dedekte edilen CaZr4O9 

fazından dolayı olabileceği kanaatine varıldı.  Bu kompozite ait en yüksek kırılganlık indeksi 

değeri 1250oC’ de elde edilmiş olup, 2.770±0.067 µ-1/2 olarak ölçülmüştür. Ancak; bu değerin 

mika-ZrO2 (3.3 µ-1/2 [201] ve HA-MgO (5.03 µ-1/2 [202]) kompozitlerinden daha düşük olduğu 

belirlendi. β-TCP/BaTiO3 kompozitleri için en yüksek kırılganlık indeksi değerlerinin β-

TCP/1BaTiO3 için 1.732±0.284 µ-1/2, β-TCP/3BaTiO3 için 1.912±0.149 µ-1/2 ve β-

TCP/5BaTiO3 için 2.199±0.266 µ-1/2 olduğu belirlendi. Bu çalışmaya ait en yüksek kırılganlık 

indeksi değerlerinin daha önce belirtildiği üzere, vücutta kullanılacak bir biyomalzeme için 

aranan 4.3 µ-1/2’ den daha düşük olma şartını sağladıkları belirlenmiştir.      
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Şekil 6.11. Saf β-TCP, β-TCP/LiAlO2, β-TCP/BaZrO3 ve β-TCP/BaTiO3 kompozitlerinin 

sinterleme sıcaklıklarına bağlı olarak kırılganlık indeksi değerlerinin değişimi 
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6.2. Mikroyapısal Özellikler 

 

Şekil 6.12. Saf β-TCP’ nin sinterleme sıcaklıklarına göre XRD analizleri 

 

Matris malzemesi olarak kullanılan β-TCP, 1200oC’ ye kadar bozunmaya uğramadığı, 1250oC’ 

lik sıcaklıkta “98-007-8499” kart numaralı XRD ile uyum gösterdiği ve %3,2’lik oranda α-TCP 

fazına dekompoze olduğu Şekil 6.12’de görülmektedir. Literatürde farklı çalışmalar için β-

TCP’ nin 1120oC [202], 1150oC [203] gibi farklı sinterleme sıcaklıklarında α-TCP’ ye 

dekompoze olduğu belirtilmiştir. β-TCP’ nin α-TCP’ ye bozunması, β-TCP’ nin doğası ve 

yüksek sıcaklıklardaki kararsızlığı ile ilgilidir [204]. β-TCP’ nin üretimi ve kullanımı ile ilgili 

en temel problem yüksek sıcaklıklarda faz değişimine uğramasıdır. Nitekim, trikalsiyum fosfat 

üç farklı allotropik yapıya sahiptir: β-TCP (T<1180oC), α-TCP (1180<T<1430oC) ve αı-TCP 

(T>1430oC). Ca/P oranındaki herhangi bir küçük değişiklik, β-TCP' nin saflığını etkiler. 

Örneğin; Ca/P molar oranı 1.50 olacak şekilde üretilmiş ve 800oC sıcaklıkta kalsine edilmiş 

olan β-TCP’ nin 1250oC’ de 2 saat süre ile sinterlenmesi neticesinde %19.7 oranında hacimce 

küçülme gösterdiği ve %30 oranında α-TCP fazına dekompoze olduğu belirtilmiştir [205]. Bir 

başka çalışmada Ca/P molar oranı 1.37±0.03 olarak ölçülmüş olan ticari saflıktaki β-TCP’ nin 

1300oC’ de sinterlenmesi neticesinde %16±1’ lik kısmının α-Ca2P2O7’ ye dekompoze olduğu 

belirtilmiştir [169]. α-Ca2P2O7 fazının varlığı Ca/P molar oranının 1.0’ a düşmesine ve 

dolayısıyla β-TCP matrisinde oluşması durumunda in-vivo ortamında β-TCP’ ye oranla daha 
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yüksek hızda emilmesi nedeniyle, gözenekliliğin artmasına ve mekanik özelliklerin hızlı bir 

şekilde azalmasına sebep olmaktadır [207]. β-TCP’ nin %30 civarında α-TCP’ ye dekompoze 

olduğu bir çalışmanın in-vivo davranışı üzerine yapılan inceleme neticesinde α-TCP varlığının 

in-vivo ortamında vücut sıvısı ile teması neticesinde çatlak oluşumunun yüksek oranda artışına 

ve mekanik özelliklerin hızlıca azalmasına sebebiyet verdiği belirtilmiştir [208]. Bu nedenle, 

uygulamada TCP' nin özelliklerinden yararlanmak için, β-fazını yüksek bir sıcaklığa stabilize 

edilmesi gerekir. Bu amaçla çeşitli katkılarla takviyelendirilmesi üzerine çok sayıda çalışma 

yapılmıştır. β-TCP’ ye ağırlıkça %0.5, 1, 3 ve 6 oranlarında CaO ilavesinin etkisi üzerine 

gerçekleştirilen çalışmada, matris malzemesi olarak kullanılan β-TCP’ nin, % kaç oranlarında 

oldukları araştırılmaksızın, α-TCP, Ca2P2O7 ve tetrakalsiyum fosfat (TTCP) fazlarına 

dekompoze olduğu belirtilmiştir [209].  MgO ilavesinin β-TCP’ nin bir kısmının HA’ e ve 

%17.7 oranında α-TCP’ ye dönüşmesine sebebiyet verdiği belirtilmiştir [210]. Kemik 

onarımında yaygın olarak kullanılan β-TCP seramikleri apatite göre daha hızlı bozunur. β-TCP' 

nin içsel özellikleri sebebiyle her zaman ilgili hücrelerin (osteoblastlar hücreceler,mezenkimal 

hücreler vs.) bağlanmasını, farklılaşmasını ve çoğalmasını destekler nitelikte olduğu çeşitli in-

vivo ve in-vitro analizlerinde gösterilmiştir. Ek olarak, β-TCP' nin bozunma oranı HA' ten çok 

daha yüksektir ve bu özelliği nedeniyle biyoemilebilir karakterdedir ve yalnızca HA’ te göre 

iyileşme süresinin daha kısa sürelere inmesine imkân sağlar [211]. Şekil 6.13’ de görüleceği 

üzere; β-TCP’ ye α-LiAlO2 ilavesi ile β-TCP’ nin α-TCP’ ye dönüşümü meydana gelmemiştir. 

Bunun nedeni ilgili kompozitlerde dedekte edilen kalsiyum alüminat (CaAl4O7, Ca2Al2O5, 

Ca3Al2O6, Ca9Al6O18 ve Ca12Al14O33) fazlarından dolayı olabileceği kanaatine varıldı.  
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Şekil 6.13. (a) β-TCP/1 LiAlO2, (b) β-TCP/3 LiAlO2 ve (c) β-TCP/5LiAlO2 kompozitlerine ait 

XRD analizleri 

 

Belirtilen bu kalsiyum alüminat fazları HA-Al2O3 [212], HA-Al2O3-La2O3 [213], HA-Al2O3-

Y2O3 [214], ve HA-Al2O3-CaF2/MgF2/AlF3 [215] kompozitlerinde de meydana gelmiştir. 

Ancak ilgili kompozitlerdeki oluşum nedeni, belirtilen HA matrisine Al2O3’ ün dop edilmesidir. 

Ancak; bu fazların bu çalışmada dedekte edilmesinin üç sebebi vardır: Birincisi, oda 

sıcaklığında α formunda bulunan LiAlO2’ nin polimorfik dönüşüm ile γ-LiAlO2’ ye 

dönüşmesidir. α → γ-LiAlO2 polimorfik dönüşümü esnasında α-LiAlO2' deki Al-O ve Li-O 
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mesafelerinin (sırasıyla 1.92 ve 2.08oA), 1.76oA ve 2.06oA’ a kısalmaktadır [216]. İkincisi; 

yapılan ilavelerle oluşan LiAl5O8 fazının oluşmasıdır. LiAl5O8 fazı Li2O-Al2O3 ikili sisteminde 

oluşan ara fazlardan (Li5AlO4, LiAlO2 ve LiAl5O8 [217]) birisi olup [218], termokimyasal 

olarak yüksek kararlılık özelliğine sahiptir [219] ve kübik yapıda kristallenir [220]. Bununla 

birlikte; stotoksitesi düşük seviyede olan ve biyolojik uygulamalarda kullanılabilir niteliğe 

sahip olan yapılardandır [221]. Üçüncüsü; α-LiAlO2’ nin γ-LiAlO2’ ye dönüşümü esnasında β-

TCP bünyesinde bulunan ve iyon yarı çapı 0.99Å olan [222] Ca+2’ nin Al-O arasına difüze 

olmasıdır. Bu fazların varlığı Jung ve diğerlerinin belirttiği üzere; Li2O-CaO-Al2O3 üçlü 

sisteminde de doğrulanmıştır [223]. Genel olarak, CaO-Al2O3 sistemindeki ana fazlardan olan 

CaAl2O4, CaAl4O7, Ca3Al2O6 ve Ca12Al14O33, düşük termal genleşmeleri nedeniyle refrakter 

malzemeler olarak kullanılmaktadırlar. Bu kalsiyum alüminat fazlarından Ca3Al2O6’ ün, 

Ca2SiO4’ ün gerek mekanik gerek in-vitro gerekse stotoksitite özelliğinde pozitif etkilere sahip 

olduğu [224] belirtilmiş olup, yoğunlaşmayı artırarak gözenek oranının azalmasına katkıda 

bulunmaktadır [225] ve CaO-Al2O3 sisteminde 900oC’ den itibaren CaAl2O4, CaAl4O7 ve 

Ca12Al14O33 kalsiyum alüminat bileşikleri ile bir arada olacak şekilde meydana gelmekte iken 

[226], 1300oC’ nin üzerinde ve uzun süreler boyunca sinterlenmesi durumunda [227] ve 

aşağıdaki dönüşümlerle ve Şekil 6.14 ’ de görüleceği üzere tek başına olmak üzere meydana 

gelmektedir [228]. 

7CaAl2O4 + 5CaO        Ca12Al14O33     (6.1) 

Ca12Al14O33 + 9CaO            7Ca3Al2O6     (6.2) 

 

 

Şekil 6.14. Ca3Al2O6 fazının tek başına oluşum evresi 
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Kübik hacim merkezli (HMK) kafes yapısına [229] sahip olan Ca3Al2O6, daha önce belirtildiği 

üzere; tane büyümesini engellemektedir. CaAl4O7, a= 12.880 Å, b= 8.888 Å, c= 5.443 Å, α = γ 

=90◦, β = 106.93o [230] ölçülerinde olmak üzere monoklinik kafes yapısında [231] 

kristallenmekte olup, 1775oC’ de erimektedir [232]. TCP matrisli biyocam takviyeli 

kompozitlerde de [233] varlığı onaylanmış olan CaAl4O7 biyoaktivite özelliğine sahip olan 

kalsiyum alüminat bileşiklerindendir [234] ve aşağıda görülen Reaksiyon 6.3 gereği 

oluşmaktadır ve SBF ortamında apatit oluşumunu destekleyici özelliğine sahiptir [235].   

CaO +2Al2O3            CaAl4O7              (6.3) 
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Şekil 6.15. (a)β-TCP/1BaZrO3, (b)β-TCP/3BaZrO3 ve (c)β-TCP/5BaZrO3 kompozitlerine ait 

XRD analizleri 

 

Şekil 6.15 de görüldüğü üzere; β-TCP/1BaZrO3 yüksek sıcaklıklarda bozunmaya uğramamış 

olup, β-TCP/3BaZrO3 ve β-TCP/5BaZrO3 kompozitleri sırasıyla 1200 oC ve 1100oC’ lik 

sıcaklıklarda α-TCP fazına bozunmuştur.  β-TCP/BaZrO3 ilaveli numunelerde çeşitli Ba-Zi-O 

elementlerini içeren fazlar (BaZrO3,  Ba2ZrO4,  Ba2Zr6O13,  Ba2Zr6O13) ile kalsiyum zirkonat 

(CaZrO3, Ca0.5Zr0.85O0.185, CaZr4O9 Ca0.134Zr0.866O1.866,) fazlarının meydana geldiği belirlendi. 

Aynı zamanda β-TCP/5BaZrO3 kompozitinde 1150 oC’de “Hilgenstockite” olarak adlandırılan 

Tetrakalsiyum Fosfat (TTCP, (Ca4(PO4)2O)) fazı da gözlenmiştir. Bunun sebebi, Ca/P molar 

oranının stokiyometrik olmaması ve buna bağlı olarak daha düşük sinterleme sıcaklıklarında 

kararlılığını kaybederek bozunması olabilir. 

β-TCP/BaZrO3 ikili kompozitlerinde dedekte edilen kübik ZrO2 ve CaZr4O9 fazlarının, CaO-

ZrO2 sisteminde olduğu gibi, CaO-ZrO2 arasında 1140oC’ de meydana gelen ötektoid dönüşüm 

neticesinde ve CaZrO3 fazının ise β-TCP/BaZrO3 partikülleri ara yüzey bölgelerinde oluşan 

CaZr4O9 fazının dekompoze olması neticesinde oluşabileceği  kanaatine varılmıştır [236]. 
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Şekil 6.16. (a) β-TCP/1BaTiO3, (b) β-TCP/3BaTiO3 ve (c) β-TCP/5BaTiO3 kompozitlerine ait 

XRD analizleri 



63 

 

 

Şekil 6.16’ da görüldüğü üzere; β-TCP/1BaTiO3 bozunmaya uğramamış olup, β-TCP/3BaTiO3 

ve β-TCP/5BaTiO3 kompozitleri sırasıyla 1200 oC ve 1050oC’ lik sıcaklıklarda α-TCP fazına 

dekompoze olmuştur. Daha önceki çalışmalarda, Ti bazlı alaşımların yüksek korozyon 

dirençleri , hafiflikleri ve nispeten iyi biyouyumlulukları nedeniyle ortopedik ve dental implant 

uygulamalarında yaygın olarak kullanıldığı belirlenmiştir[237]. β-TCP/BaTiO3 ilaveli 

numunelerde çeşitli Ba-Ti-O elementlerini içeren fazlar (Ba1.31Ti8O6,  BaTi6O13,  Ba2Ti13O22,  

BaTi2O5) ile kalsiyum titanat (CaTi2O4, Ca4Ti3O10, CaTiO3) fazlarının yanı sıra Ba2P2O7 fazının 

da meydana geldiği belirlendi. Rujijanagul ve diğerleri baryum zirkonyum titanat (BZT) ilaveli 

β-TCP’ de de CaTiO3 fazının meydana geldiğini belirtmiş olup [37], ilgili çalışmada BZT 

ilavesinin β-TCP’ de Ca2P2O7 fazının da oluşmasına neden olduğu belirtilmiştir. Ancak; 

Ca2P2O7 fazı β-TCP’ ye ait Ca/P molar oranının 1.0’ a kadar inmesine neden olmakta olup, β-

TCP’ nin hem yoğunlaşmasını azaltmakta hem de vücut içerisinde yüzeyinde oluşması gereken 

kemik dokusu oluşumunu engellemektedir [9].    

 

  

1000oC 1050oC 2.382±0.177 µ 1.728±0.207 µ 
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Şekil 6.17. Saf β-TCP SEM mikroyapı görüntüleri ve ortalama tane boyutu değerleri 

 

 

 

1200oC 

1100oC 

1250oC 

1150oC 3.308±0.389 µ 3.823±0.478 µ 

5.077±0.571 µ 7.371±0.996 µ 

Mikroçatlak 
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Şekil 6.18. β-TCP/1LiAlO2  kompozitinin SEM mikroyapı görüntüleri ve ortalama tane boyutu 

değerleri 

1200oC 

1100oC 

1000oC 

1250oC 

1150oC 

1050oC 

3.779±0.208 µ 4.530±0.735 µ 

2.748±0.210 µ 3.423±0.547 µ 

1.368±0.106 µ 1.764±0.277 µ 

Mikroçatlak 



66 

 

  

  

  

Şekil 6.19. β-TCP/3LiAlO2  kompozitinin SEM mikroyapı görüntüleri ve ortalama tane boyutu 

değerleri 

1000oC 1.584±0.153 µ 1050oC 1.811±0.270 µ 

1100oC 2.243±0.163 µ 1150oC 2.741±0.191 µ 

1200oC 3.663±0.531 µ 1250oC 4.943±0.781 µ 

Mikroçatlak 
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Şekil 6.20. β-TCP/5LiAlO2 kompozitinin SEM mikroyapı görüntüleri ve ortalama tane boyutu 

değerleri 

Mikroçatlak 

1000oC 2.208±0.121 µ 1050oC 2.422±0.362 µ 

1100oC 3.101±0.368 µ 1150oC 3.832±0.735 µ 

1200oC 4.693±0.466 µ 1250oC 6.497±0.974 µ 
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Şekil 6.21. β-TCP/1BaZrO3 kompozitinin SEM mikroyapı görüntüleri ve ortalama tane boyutu 

değerleri 

1000oC 1.208±0.140 µ 1050oC 1.399±0.134 µ 

1100oC 1.787±0.100 µ 1150oC 2.018±0.096 µ 

1200oC 2.469±0.241 µ 1250oC 3.070±0.497 µ 
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Şekil 6.22. β-TCP/3BaZrO3 kompozitinin SEM mikroyapı görüntüleri ve ortalama tane boyutu 

değerleri 

1000oC 0.922±0.104 µ 1050oC 1.171±0.073 µ 

1100oC 1.604±0.180 µ 1150oC 1.887±0.065 µ 

1200oC 2.458±0.473 µ 1250oC 3.321±0.675 µ 
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Şekil 6.23. β-TCP/5BaZrO3 kompozitinin SEM mikroyapı görüntüleri ve ortalama tane boyutu 

değerleri 

1000oC 1.204±0.017 µ 1050oC 1.397±0.114 µ 

1100oC 1.597±0.139 µ 1.896±0.150 µ 1150oC 

1200oC 2.609±0.156 µ 1250oC 4.639±0.203 µ 
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Şekil 6.24. β-TCP/1BaTiO3 kompozitinin SEM mikroyapı görüntüleri ve ortalama tane boyutu 

değerleri 

1000oC 

1200oC 

1100oC 

1250oC 

1150oC 

1050oC 1.201±0.056 µ 

1.281±0.133 µ 1.751±0.381 µ 

3.386±0.572 µ 3.563±0.489 µ 

1.085±0.015 µ 

Mikroçatlak 
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Şekil 6.25. β-TCP/3BaTiO3 kompozitinin SEM mikroyapı görüntüleri ve ortalama tane boyutu 

değerleri 

1000oC 

1200oC 

1100oC 

1250oC 

1150oC 

1050oC 1.033±0.113 µ 

1.216±0.051 µ 1.582±0.135 µ 

3.179±0.470  µ 3.877±0.291 µ 

0.972±0.083 µ 

Mikroçatlak 
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Şekil 6.26. β-TCP/5BaTiO3 kompozitinin SEM mikroyapı görüntüleri ve ortalama tane boyutu 

değerleri 

1000oC 

1200oC 

1100oC 

1250oC 

1150oC 

1050oC 0.686±0.069 µ 

1.667±0.252 µ 2.294±0.237 µ 

3.681±0.314  µ 4.933±0.709 µ 

0.534±0.030 µ 

Mikroçatlak 
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Şekil  6.17’ de görüldüğü üzere; saf β-TCP’ye ait ortalama tane boyutları artan sinterleme 

sıcaklıkları ile artmış ve 1.728±0.207 µ’ dan 7.371±0.996 µ’ a çıkmıştır. Ancak; Bose ve 

diğerleri [55] 1250oC’ de 4 saat süre ile sinterlenen saf β-TCP’ ye ait ortalama tane boyutunun 

3.01 µ olduğunu belirtmiştir. Bu çalışmayla kıyaslandığında bir hayli düşük tane boyutu elde 

edilmesinin nedeni; ilgili çalışmada peletleme neticesinde %40’ lık kısmi yoğunluk değerine 

ulaşılmasıdır.  Yine aynı çalışmada sıvı faz sinterlemesine neden olmalarından dolayı β-TCP’ 

ye ait ortalama tane boyutunun NaF ve CaO ilaveleri ile aynı sıcaklık ve süre için 7.17 μm 

sebep oldukları belirtilmiştir.  ve 6.63 μm’ a çıktığını ve β-TCP’ nin α-TCP ve HA fazlarına 

dekompoze olmasına Bose ve diğerleri β-TCP’ ye (i) ağırlıkça %1 oranında TiO2, (ii) ağırlıkça 

%0.5 oranında Ag2O ve (iii) ağırlıkça %1 oranında TiO2- ağırlıkça %0.5 oranında Ag2O 

ilaveleri ile oluşturdukları ikili ve üçlü sistemler üzerine yaptıkları bir başka çalışmada [238] 

1250oC’ de 4 saat süre ile sinterlenen saf β-TCP’ ye ait 3.01 µ’ lik ortalama tane boyutunun 

ağırlıkça %0.5 oranında Ag2O ilavesiyle benzer oranda kaldığını, ancak; TiO2 ilaveli ikili ve 

üçlü sitemlerde 5.6 ve 8.5 µ’ a çıktığını ve tıpkı NaF ve CaO ilavelerinde olduğu gibi β-TCP’ 

nin α-TCP ve HA fazlarına dekompoze olmasına sebep olduklarını  belirtmişlerdir. Oysa ki bu 

çalışmada oluşturulan kompozitlerle gerek 1250oC gerekse diğer tüm sinterleme sıcaklıklarında 

saf β-TCP’ ye tane büyümelerinin engellenmiş olduğu ve yalnızca α-TCP fazına (Şekil 6.16) 

dekompoze olmasına sebebiyet verdikleri belirlendi.  Rujijanagul ve diğerleri [239] saf β-TCP 

için yaklaşık 5 µ’ luk ortalama tane boyutu değerinin baryum hekzaferrit (BaFe12O19) ilavesi 

ile 3 µ’ kadar indiğini belirtmiştir.     

Şekil 6.17-26 arasında görüleceği üzere; β-TCP’ ye ait tüm sinterleme sıcaklıklarında ortalama 

tane boyutu değerleri yapılan ilavelerle engellenmiştir. Bunun nedeni oluşan ara fazlardır. Bu 

çalışmada takviye malzemesi olarak kullanılan LiAlO2, MgO-Al2O3-Li2O [240],  lityum iyon 

bataryalarında [241], silisyum nitrür seramiğinde [242] ve vücut içi uygulamalarda kullanılan 

biyocamlarda da [243] sergilemiştir. BaZrO3 ilavesinin sığır HA’ nın ortalama tane büyümesini 

engellediği [244], BaTiO3’ ün HA’ nın tane büyümesini engellediği [245], polilaktik asitle 

kompozit yapı oluşturulduğu eklemeli imalatla biyomalzeme olarak yüke dayanım gerektiren 

uygulamalarda mukavemet artışına katkıda bulunduğu [246]  ve ytriya stabilize zirkonyanın 

hem tane büyümesini engellediği hem de ostoblast davranışına katkıda bulunduğu [247] ifade 

edilmiştir. Şekil 6.27-30’ da Saf β-TCP ve yapılan ilavelere ait aktivasyon enerjisi eğrileri 

görülmektedir.      
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Şekil 6.27. Saf β-TCP’ ye ait aktivasyon enerjisi eğrisi 

 

 

Şekil 6.28. β-TCP/LiAlO2 kompozitlerine ait  aktivasyon enerjisi eğrisi  
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Şekil 6.29. β-TCP/BaZrO3 kompozitine ait aktivasyon enerjisi eğrisi 

 

 

Şekil 6.30. β-TCP/BaTiO3 kompozitine ait aktivasyon enerjisi eğrisi 
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Bohner ve diğerleri [248] tarafından belirtildiği üzere; β-TCP’ nin aktivasyon enerjisi değeri 

80-100 kJ/mol arasında değişmekte olup, bu çalışmada matris malzemesi olarak kullanılan β-

TCP için hesaplanan 97.866 kJ/mol olarak hesaplanmıştır. β-TCP/LiAlO2 kompozitlerinin 

aktivasyon enerji değerleri artan LiAlO2 ‘a bağlı olarak azalmaktadır,  ancak BaZrO3 ile BaTiO3 

ilaveli β-TCP’ lerde artmaktadır ve sırasıyla 90.630 ve 92.201 kJ/mol’ e çıkmıştır.   

Tablo 6.2. Saf β-TCP, β-TCP/LiAlO2, β-TCP/BaZrO3 ve β-TCP/BaTiO3 kompozitlerine ait 

aktivasyon enerjisi değerleri 

Bileşim Aktivasyon enerjisi değeri (kJ/mol) 

Saf β-TCP 97.866 

β-TCP/1LiAlO2 86.691 

β-TCP/3LiAlO2 80.408 

β-TCP/5LiAlO2 76.669 

β-TCP/1BaZrO3 65.407 

β-TCP/3BaZrO3 89.955 

β-TCP/5BaZrO3 90.630 

β-TCP/1BaTiO3 85.218 

β-TCP/3BaTiO3 88.819 

β-TCP/5BaTiO3 92.201 

 

Ortalama tane boyutu azaldıkça, tane sınırlarının difüzyonu için yani tane büyümesi için gerekli 

olan aktivasyon enerjisi azalmaktadır [249].   
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6.3. In-vitro Biyoaktivite Özellikleri 

Yapı iskekeleri, doku mühendisliğinde kemik dokusunu onarmak ve eski haline getirmek için 

kullanılmaya uygun özelliklere sahip üç boyutlu gözenekli desteklerdir. Kemik dokularında 

oluşan her türlü hasarların onarımını, değiştirilmesini veya yenilenmesinde biyoseramik kemik 

greftleri kullanılır. Kemik greftleri ise iskele şeklinde üretilebilirler [250]. En önemli iskele 

özellikleri gözeneklilik, biyouyumluluk, osteokondüktivite, kontrollü bozunma, mekanik 

özellikler ve şekillendirilebilirliktir. Hidroksiapatit (HA) ve trikalsiyum fosfat (TCP) gibi 

kalsiyum fosfatlar ve özellikle beta trikalsiyum fosfat (β-TCP)  bu özelliklere sahip olup yapı 

iskelelerinin üretiminde yaygın olarak kullanılan biyoseramiklerdendir [97]. Dorozhkin ve 

diğerleri [251], β-TCP' nin fizyolojik koşullar altında diğer biyoseramik malzemelerden daha 

biyoaktif olduğunu ve S. Yılmaz ve diğerleri, kemik morfojenik proteinleri (BMP) için taşıyıcı 

olarak kullanılan β-TCP ile heterotopik kemik oluşumunun arttığını bildirmiştir [252].  

 

  

  

(a) 

(b) 
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Şekil 6.31. Saf β-TCP’ nin (a) 7, (b) 14, (c) 21 ve (d) 28 günlük sürelerde SBF çözeltisine 

daldırma sürelerine ait SEM ve EDS analizleri 

 

Şekil 6.31 (a)’da görüldüğü gibi saf β-TCP’ nin hazırlanan vücut sıvısı çözeltisinde 7 gün 

boyunca bekletilmesi neticesinde numunenin yüzeyinde düşük oranda apatit tabakalarının 

oluşmaya başladığı görüldü ve 21 gün boyunca bekletme sonrasında yoğun apatit oluşumunun 

yüzeyi kapladığı belirlendi. 28 günlük bekletme sonrasında ise büyüyen apatitlerin küresele 

yakın bir şekile büründüğü belirlendi. 

 

 

(c) 

(d) 

(d) 
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Şekil 6.32. β-TCP/LiAlO2’ nin (a) 7, (b) 14, (c) 21 ve (d) 28 günlük sürelerde SBF çözeltisine 

daldırma sürelerine ait SEM ve EDS analizleri 

(a) 

(b) 

(c) 

(d) 
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Şekil 6.32’ de üretilen LiAlO2 katkılı kompozit doku iskelelerinin SBF içerisinde 7,14,21 ve 28 

gün süresince bekletildikten sonra apatit tabakası oluşumunu gösteren SEM görüntüleri ve EDS 

analizleri görülmektedir. Bu görüntülere bakarak, saf β-TCP’ye oranla β-TCP/LiAlO2 bileşimi 

için 7 günlük bekleme süresinde apatit oluşumu daha fazla olduğu ve 14 gün bekleme 

sonucunda apatit tabakalarının büyümeye başladığı gözlenerek büyüme hızının da daha fazla 

olduğu belirlenmiştir. Bekletme süreleri ve sinterleme sıcaklığının büyümeye etkisinin olduğu 

belirlenmiştir. 21 günlük sürenin sonunda apatit tabakaları büyüyerek küresele yakın şekle 

bürünmüştür. 14 ve 28 günlük bekleme sürelerinin sonunda apatit tabakalarının yüzeyinde, 

kurutma işlemi sonucunda oluştuğu bilinen çatlak görüntüsü oluştuğu gözlenmiştir.  

C.Q. Zhao ve arkadaşlarının çalışmasında ise [253], Ca10Li(PO4)7 (CLP) biyoseramiği, lityum 

elementinin β-TCP'ye 3D baskı ile eklenmesiyle imal edilmiştir. β-TCP'ye lityum eklenmesinin 

bozunma özelliği, in vitro mineralizasyon etkileri ve ön sitotoksisite üzerinde çok az etkisi 

olduğunu kanıtlanmıştır. Buna ek olarak daha yüksek mukavemete ve mükemmel 

biyouyumluluğa sahip olan CLP yapıları, kemik defekti onarımlarında ve kemik doku 

mühendisliğinde önemli klinik potansiyele sahip olduğu belirtilmiştir. 

Humberto ve diğerlerinin yaptığı çalışmada [254], sol-jel yöntemiyle üretilen saf biyocam ve 

Lityum katkılı biyocam partikülleri, SBF çözeltisine daldırıldıktan sonra yüzeylerinde kalsiyum 

fosfat yapılarının (HA) birikmesini uyaran biyoaktivite sergilemiştir. Her iki biyocamın varlığı 

da demineralize diş yüzeyinde β-TCP ve HA kristallerinin çökelmesine neden olmuştur. Mine 

yüzeyinde biriken bu kalsiyum fosfat yapıları, demineralize dişlere kıyasla mikrosertlik 

değerlerini artırabilmiştir, bu da biyocamların kısmi bir iyileşmeye sebep olduğu anlamına 

gelmiştir. Ayrıca lityum katkılı biyocam katkısız biyocama kıyasla daha yüksek antibakteriyel 

davranış sergilediği belirlenmiştir. Bu biyocamların en yaygın iki ağız hastalığının tedavisinde 

kullanılabileceğini bu çalışma sonucunda belirlenmiştir; çürük ve periodontit. 
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Şekil 6.33. β-TCP/BaZrO3’ ün (a) 7, (b) 14, (c) 21 ve (d) 28 günlük sürelerde SBF çözeltisine 

daldırma sürelerine ait SEM ve EDS analizleri 

(a) 

(b) 

(c) 

(d) 
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Şekil 6.33’de görüldüğü gibi β-TCP/BaZrO3 ikili bileşimine ait in vitro değerlendirmeleri 

sonucunda ilgili bileşimin yüzeyinde 7 günden itibaren apatit tabakalarının oluşmaya başladığı 

ve bekleme süresinin artması ile büyümeye devam ettiği, 28 gün boyunca bekletme sonunda da 

apatit tabakalarının karnabahar görüntüsünde tüm yüzeyi kapladığı belirlenmiştir. β-

TCP/BaZrO3 ikili bileşiminin β-TCP/LiAlO2  ikili bileşimine kıyasla büyüme oranları daha 

düşük olduğu belirlenmiştir. 

C.Ruiz-Aguilar ve diğerleri [97],  %0, 0.5 ve 1 oranlarında zirkonya ile güçlendirilmiş β-

TCP/fosfat bazlı biyocamın üç farklı iskele bileşimini analiz etmiştir. Tüm yapı iskeleleri 

7,14,21 ve 28 gün süresince 4oC sabit sıcaklık altında SBF çözeltisine daldırılmıştır. V1, VZ0.5 

ve VZ1.0 olarak adlandırılan yapı iskeleleri, SBF çözeltisindeki biyoaktivite ve hücre 

kültüründeki osteokondüktivite ile ilgili olarak kusursuz sonuçlar elde edilmiştir ve her iki in 

vitro testte de yüzeyde apatit oluşumu gözlenmiştir. En iyi sonuçları %1 katkılı VZ1.0 yapısında 

elde edildiği belirtilmiştir.  

  

   

(a) 

(b) 
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Şekil 6.34.  β-TCP/BaTiO3’ ün (a) 7, (b) 14, (c) 21 ve (d) 28 günlük sürelerde SBF çözeltisine 

daldırma sürelerine ait SEM ve EDS analizleri 

 

Şekil 6.34’de görüldüğü gibi β-TCP/BaTiO3 ikili bileşimine ait SEM ve EDS sonuçlarına 

bakılarak 7 günden itibaren apatit tabakalarının oluşmaya başlamıştır ve 21 günün sonunda 

büyümeye başladı belirlenmiştir. 28 gün boyunca bekletme sonunda ise apatit kristallerinin 

yüzeyin tamamını kapladığı belirlenmiştir. β-TCP/BaTiO3 ikili bileşiminin β-TCP/LiAlO2  ikili 

bileşimine kıyasla büyüme oranı daha düşük olduğu, β-TCP/BaZrO3 bileşimine göre daha 

yüksek olduğu belirlenmiştir. 

F.Kermani ve diğerlerine ait çalışmada,[255] Sr2+, Fe2+ ve Ti4+ katkılı CaP nanoparçacıkları ilk 

kez SCS (Çözelti yanma sentezi) yöntemiyle başarıyla sentezlenmiş ve 7, 14,21 gün SBF 

çözeltisine daldırıldığında Ti katkılı numuneler katkısız numuneden %95 daha yüksek 

biyoaktivite değerine sahip olduğu belirlenmiştir. Yine aynı çalışmada  en yüksek kemik nodülü 

oluşumu, en yüksek ROS oluşumuna sahip olan Ti-katkılı numunelerdir ve Ti katkılı 

numunelerin kemik nodülü oluşumu, işlenmemiş numuneye göre %37 daha yüksek olduğu 

belirlenmiştir. 

(c) 

(d) 
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Miho ve diğerlerinin yaptığı çalışmada da CaTiO3, TiO2' nin toksisitesini önleyerek 

biyouyumluluğu artırmakta ve osteoblastik adezyonu ve hücre proliferasyonunu desteklediği 

belirlenmiştir. [256].   
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 DEĞERLENDİRME 

Bu çalışmada kimyasal çöktürme yöntemi ile üretimi gerçekleştirilen β-TCP’ ye sinterleme 

sıcaklıkları ve farklı oranlarda olmak üzere lityum alüminat (LiAlO2), baryum zirkonat 

(BaZrO3) ve baryum titanat (BaTiO3) ilavesinin etkileri incelenmiş ve yapılan deneysel 

çalışmalar ve gerçekleştirilen analizler neticesinde aşağıdaki sonuçlara ulaşılmıştır: 

1. Saf β-TCP’ nin 1250oC’ de sinterlenmesi neticesinde α-TCP’ ye bozunmaya başladığı 

ve bu bozunma nedeniyle saf β-TCP’ nin tüm özelliklerinde azalmanın meydana geldiği 

belirlendi. 

2. Tüm sinterleme sıcaklıkları için tüm α-LiAlO2 oranlarında saf β-TCP’ nin özelliklerinde 

artışların sağlanabileceği belirlendi.   

3. α-LiAlO2 ilaveli numunelerde ɣ-LiAlO2 ve çeşitli kalsiyum alüminat fazlarının 

meydana geldiği ve kalsiyum alüminat fazlarının varlığının β-TCP’ nin α-TCP’ ye 

bozunmasını engellediği belirlendi.     

4. β-TCP’ ye ağırlıkça %3 oranında α-LiAlO2 ve 1200oC’ de sinterlemenin en iyi 

özelliklerin elde edilmesine katkıda bulunduğu belirlendi. 

5. β-TCP/BaZrO3 kompozitleri için en yüksek çapca, boyca ve hacimce küçülme 

oranlarının 1200oC’ de sinterlenmiş olan β-TCP/3BaZrO3’ a ait olduğu belirlendi. 

6. Saf β-TCP’ ye sırasıyla ağırlıkça %3 oranlarında LiAlO2, BaZrO3 ve BaTiO3 ilaveleri 

ile çapça (%20.86, %68.83 ve %64.79), boyca (%45.40, %136.92 ve %142.01), ve 

hacimce (%26.30, %75.95 ve %74.70) küçülme oranlarında artışların sağlanabileceği 

belirlendi.  

7. Saf β-TCP kısmi yoğunluğu artan sinterleme sıcaklığı ile 1200oC’ ye kadar artmış ve 

maksimum %88 civarında değere ulaşılabildiği belirlendi. 

8. β-TCP/1BaZrO3 yüksek sıcaklıklarda bozunmaya uğramamış olup, β-TCP/3BaZrO3 ve 

β-TCP/5BaZrO3 kompozitleri sırasıyla 1200 oC ve 1100oC’ lik sıcaklıklarda α-TCP 

fazına bozunduğu belirlendi. 

9. β-TCP/1BaTiO3 bozunmaya uğramamış olup, β-TCP/3BaTiO3 ve β-TCP/5BaTiO3 

kompozitleri sırasıyla 1200 oC ve 1050oC’ lik sıcaklıklarda α-TCP fazına dekompoze 

olduğu belirlendi. 
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10. Saf β-TCP’nin ortalama tane boyutunun artan sinterleme sıcaklığı ile artmış olduğu, 

fakat yapılan takviyelerle tüm sinterleme sıcaklıklarında ortalama tane boyutu 

büyümesini engellendiği belirlendi. 
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