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ÖZET    

Bu çalışmada farklı sinterleme sıcaklıkları (900-1300oC) ve farklı oranlardaki magnezyum oksit (MgO; ağırlıkça 

%0.5, %1 ve %2) ilavelerinin ticari saflıktaki bir hidroksiapatit (HA)’ in mikroyapısal, fiziksel ve mekanik 

özelliklerine etkileri incelendi. MgO ilavesiz HA’ in basma dayanımı ve kırılma tokluğu özelliklerinin üç ana 

nedenden dolayı (dekompoze olma, aşırı tane büyümesi ve mikro çatlak oluşumu) 1100oC' nin üzerindeki 

sıcaklıklarda azaldığı belirlendi. Tüm numunelerde ana faz olarak HA, eser faz olarak ise beta/alfa-trikalsiyum fosfat 

ve kalsiyum oksit (MgO ilavesiz HA’ te) ile whitlockite (MgO ilaveli HA’ te) tespit edildi. MgO ilavesi ile saf HA’ 

te meydana gelen tane büyümesinin engellendiği görüldü. Ağırlıkça %1 oranında MgO ilaveli HA’ te ait 

mikroyapıların, diğerlerine kıyasla daha homojen ve düzgün tanelerden oluştuğu tespit edildi. HA’ e ağırlıkça %0.5 

ve %1 oranlarında MgO ilavesinin tüm sıcaklıklarda saf HA’ e ait özelliklerin artmasına katkı sağladığı belirlendi. 

Poroziteli yapısı nedeniyle, %2 MgO ilaveli HA tüm sinterleme sıcaklıklarında diğerlerinden daha düşük 

sinterlenebilirliğe ve özelliklere sahip olduğu belirlendi. %1 MgO ilaveli HA’ nin, saf HA’ e oranla %38 oranında 

daha fazla basma dayanımı (183.25±25.09 MPa) ve %53 oranında daha fazla kırılma tokluğuna (1.472±0.041 

MPam1/2) sahip olduğu, ancak düşük kırılma tokluğu nedeniyle insan vücudunda kullanıma uygun olmadığı 

belirlendi. 

Anahtar Kelimeler: Hidroksiapatit, magnezyum oksit, sinterleme 

ABSTRACT 

In this study, the effects of different sintering temperatures (900-1300oC) and the addition of different amounts of 

magnesium oxide (0.5%, 1% and 2% by weight) to microstructural, physical and mechanical properties of a 

commercial purity hydroxyapatite were examined. Although the physical properties of hydroxyapatite without 

magnesium oxide increased with increasing sintering temperature, the compressive strength and fracture toughness 

properties decreased at temperatures above 1100oC due to three main reasons (decomposition, excessive grain growth 

and microcrack formation). While the main phase for all samples was hydroxyapatite; beta/alpha-tricalcium 

phosphate and calcium oxide in hydroxyapatite, and whitlockite in magnesium oxide added hydroxyapatites were 

detected as trace phase. It was determined that the average grain size of magnesium oxide added hydroxyapatites for 

all temperatures was lower than that of pure hydroxyapatite. However,  the microstructures of 1% by weight of 

magnesium oxide HA are composed of more homogeneous and uniformly grains. The addition of magnesium oxide 

to hydroxyapatite in the ratio of 0.5% and 1% was found to contribute to the increase of physical and mechanical 

properties of pure hydroxyapatite at all temperatures. Due to its porous structure, 2% magnesium oxide added 

hydroxyapatite had lower sinterability than others. The 1% magnesium oxide added hydroxyapatite has 38% more 

resistant to compression strength (183.25±25.09 MPa) and has 53% more fracture toughness (1.472±0.041 MPam-

1/2)  than pure HA, but is not suitable for use in the human body due to its low fracture toughness. 
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GİRİŞ 

Hidroksiapatit (HA; Ca10(PO4)6(OH)2); implant malzemesi ile kemik ara yüzeyi boyunca güçlü bağ oluşumunu 

sağlama, yüzeyden itibaren kemik büyümesini hızlandırma ve implantın, çevresinde bulunan dokulara 

entegrasyonunu iyileştirme gibi özelliklere sahip ve biyoaktivite özelliği oldukça iyi bilinen bir malzemedir (Onder, 

& ark. 2013). Bu özellikleri sebebiyle, iş ve/veya trafik kazaları sonucu meydana gelen kırıkların yanı sıra yaşlılar 

veya osteopeni hastalarında görülen patolojik kırıkların onarımında kullanılabilmektedir (Nie, & ark. 2019). Ancak; 

1 MPam1/2’ nin altında kırılma tokluğu değerine sahip olan HA’ in bu özelliği, kemiğe (2-12 MPam1/2) oranla bir 

hayli düşüktür. Bu nedenle insan vücudundaki kullanımı; düşük oranda mekanik gerilmelerin meydana geldiği, 

gözenekli implantların üretimi ve metalik biyomalzemelerin yüzeylerinin kaplanması ile sınırlıdır (Wojciech, & ark. 

1997). HA’ in insan vücudunda yüke dayanım gerektiren uygulamalarda kullanılabilmesi için sıcak presleme (Xihua, 

2008), mikrodalga (Curran, 2011), spark plazma (Que, & ark. 2008) ve sıcak izostatik presleme (Aminzare, & ark. 

2013) ile sinterleme gibi yaklaşımlar geliştirilmiştir. Ancak; bu yöntemlerle üretim pahalıdır ve HA’ e ait kırılma 

tokluğu 1.2 MPam1/2’ ye kadar artırılabilmiştir. Bu yöntemlerle, HA’ in kırılma tokluğunun kemiğin kırılma tokluğu 

değeri aralığına ulaşamasının birkaç nedeni vardır. Bunlar:  

 

 HA’ in doğası gereği gevrek olması,  

 HA bünyesinde bulunan hidroksilin (OH-), 1100oC ve üzerindeki sıcaklıklarda kararsız bir davranış sergilemesi,  

 HA’ in bu yöntemlerle sinterlenmesi sonucu %50’ nin üzerinde dekompoze olması ve yoğunlaşmasının %90’ nın 

altında kalmasıdır (Chun, & ark. 2010). 

 

HA’ in düşük kırılma tokluğu, kendisinden daha iyi mekanik özelliklere sahip zirkonyum oksit (ZrO2), alumina 

(Al2O3), titanyum oksit (TiO2) ve seryum oksit (CeO2) gibi oksit seramik ilavesiyle artırılabilmektedir. Ancak ilgili 

oksit seramikler üzerine yapılan araştırmalarda, belirtilen bu oksit seramikler sebebi ile ise aşağıda belirtilen 

problemler meydana gelmektedir: 

 

 HA’ e Al2O3 ilavesi ile HA’ in kırılma tokluğu 2.69 MPam1/2’ ye kadar artırılabilmektedir. Ancak; HA ve Al2O3 

arasında meydana gelen reaksiyon sonucu oluşan kalsiyum alüminat (örneğin CaAl2O4, Ca3Al2O6, Ca5Al6O14) 

fazları nedeni ile HA’ in dekompoze olma oranı (Reaksiyon 1) %90 civarına kadar çıkarmakta ve dekompoze 

olma sıcaklığı 900oC’ ye kadar düşmektedir (Evis, & Doremus, 2008). 

      Ca10(PO4)6(OH)2 +Al2O3                 3Ca3(PO4)2 + CaAl2O4 + H2O                                 (1) 

 

 HA’ e ZrO2 ilavesi ile HA’ in kırılma tokluğu 1.88 MPam1/2’ ye kadar artırılabilmektedir. Ancak; HA’ e ZrO2 

ilavesi sonucu oluşan kalsiyum zirkonat (CaZrO3) fazı nedeniyle, HA’ in dekompoze olma oranı (Reaksiyon 2) 

%80’ lere kadar artmakta ve dekompoze olma sıcaklığı 900oC’ ye kadar düşmektedir (Evis, 2007). 

 

     Ca10(PO4)6(OH)2 + ZrO2(t)                3Ca3(PO4)2 + ZrO2(c)/CaZrO3 + H2O                                      (2) 

 

 HA’ e TiO2 ilavesi ile HA’ in kırılma tokluğu 1.46 MPam1/2’ ye kadar artırılabilmektedir. Ancak; HA’ e TiO2 

ilavesi sonucu oluşan kalsiyum titanat (CaTiO3) ve kassite CaTi2O4(OH)2 fazları nedeniyle (Reaksiyon 3 ve 4), 

dekompoze olma oranı %45’ e kadar artmaktadır (Nie, & ark. 2019). 

      Ca10(PO4)6(OH)2 +TiO2                3Ca3(PO4)2 + CaTiO3 + H2O                                                                           (3)  

      Ca10(PO4)6(OH)2 +2TiO2                   CaTi2O4(OH)2 + 3Ca3(PO4)2                                                                                        (4) 
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 HA’ e CeO2 ilavesi, HA’ in dekompoze olma sıcaklığını 900oC’ ye kadar düşürmektedir (Reaksiyon 5). Ancak; 

diğer oksit seramiklere kıyasla HA’ in daha düşük oranda dekompoze olmasına (yaklaşık %10-15 arasında) 

sebebiyet vermekte ve HA’ in kırılma tokluğunun 2.50 MPam1/2’ ye kadar artmasına katkıda bulunmaktadır 

(Pazarlioglu, 2019). 

     3Ca10(PO4)6(OH)2 + CeO2          Ca19Ce(PO4)14 + Ca3(PO4)2 + Ca3P2O8 + 5CaO + 3H2O          (5) 

 

Vücudumuzun %4’ lük kısmı Çinko (Zn), bakır (Cu), demir (Fe), mangan (Mn), nikel (Ni), krom (Cr), kobalt (Co), 

molibden (Mo) ve selenyum (Se) gibi her biri birbirinden farklı hayati öneme sahip olan elementlerden oluşur (Falah, 

& Mohssan, 2017). Bu elementlerden birisi de magnezyumdur. İnsan vücudundaki toplam magnezyum (Mg) 

miktarının % 60-65' i kemiklerde ve dişlerde, geri kalan % 35-40' ı ise kas, sinir ve diğer yumuşak dokularda ve 

vücut sıvısında bulunur. Mg, kasların genişlemesi ve daralması, sinir sistemi ve istikrarlı ve güçlü bir kalp atış hızının 

sağlanması gibi vücudun önemli işlevlerine katkıda bulunur. Kalsiyum (Ca) ile birlikte Mg güçlü ve sağlıklı 

kemiklerin oluşumunu sağlar ve osteoporozite riskini azaltır. Her ne kadar enamel, dentin ve kemikte düşük 

konsantrasyonlarda bulunsa da (enamel, dentin ve kemiğin ağırlıkça %0.44, %1.23 ve % 0.72’ si Mg’ den oluşur), 

osteoblast proliferasyonunu tetiklediğinden dolayı kemik metabolizması üzerinde belirleyici bir role sahiptir ve 

kemiğin mineralizasyon yeteneğinin artırılmasına, aktif kalsiyum transportunun düzenlenmesine, kalsifikasyon 

sürecine katkıda bulunur. Mg eksikliği diş çürümesi ve kemiğin kırılganlığın artmasına sebebiyet verir (Kim, & ark. 

2003; Liga, & ark. 2014; Loreley, & ark.2019). Bredigite (Ca7MgSi4O16), forsterit (Mg2SiO4) ve enstatite (MgSiO3) 

gibi Mg elementini içeren HA’ lı kompozitler, işlenebilir biyoseramik olarak hali hazırda kullanılmaktadır (Nikaido, 

& ark. 2015).   

 

Mg’ nin oksitli bileşiği olan magnezyum oksit (MgO); sahip olduğu yüksek ergime sıcaklığı (2800oC), yüksek 

mekanik özellikleri, toksik olmama ve alkali metallere karşı yüksek direnci nedeni ile başta endüstriyel fırınlar olmak 

üzere, boya, çimento, kağıt, plastik, kauçuk, ilaç, gübre ve hayvan yemlerinde katkı ve/veya dolgu maddesi olarak, 

gastrit, mide ülseri ve artan bağırsak fermantasyonunun tedavisinde asit nötrleştirici olarak ve vücuttaki Mg 

eksikliğini gidermek için Mg kaynağı olarak kullanılır (Pei, & ark. 2010; Reza, & ark. 2019; Zijun, & ark. 2020). 

Düşük oranlarda (ağırlıkça %1-10) MgO ilavesi; oksit, borür, karbür ve nitrür esaslı seramiklerin sinterlenebilme 

davranışları ve mekanik özelliklerinin artmasına katkıda bulunmaktadır (Gogolewski, & ark. 2009). Belirtilen bu 

oranlarda, MgO ilavesinin oksit, borür, karbür ve nitrür esaslı seramiklerin dışında kalan ve bir seramik malzeme 

olan HA’ nın biyolojik özelliklerine etkisi üzerine de çok sayıda inceleme vardır. Örneğin; MgO ilaveli HA’ in 

mineralizasyonun ilk aşamalarının iyileştirilmesine ve kemik-kemik çimentosu ara yüzey bölgesinin kırılma 

tokluğunun artırılmasına katkıda bulunduğu (Ahmed, & ark. 2012; Morshed, & ark. 2013) belirlenmiştir. Bunun yanı 

sıra, ağırlıkça %1 oranında MgO ilaveli HA’ e ait hücre kültürü testlerinde başarılı sonuçların alındığı (Rahmati, & 

ark. 2018) ve diş ve ortopedik enfeksiyonları önlemede HA ile birlikte antibakteriyel kemik ikamesi olarak 

kullanılabileceği (Catarina, & ark. 2019) ispatlanmıştır. Ticari saflıkta, sentetik ve/veya biyolojik olarak üretilmiş 

olan HA’ e ağırlıkça %0.1-20 arasında olmak üzere takviye malzemesi olarak kullanılmış olan MgO’ in, Tablo 1’ de 

görüleceği üzere; HA’ in yoğunluk, sertlik, basma dayanımı, Young modulü ve kırılma tokluğu gibi mekanik 

özelliklerinin gelişmesine de katkıda bulunduğu belirlenmiştir: 

 

Bu çalışmanın amacı; farklı sinterleme sıcaklıkları ve farklı oranlardaki MgO ilavesinin ticari saflıktaki bir HA’ in 

sinterlenebilme, fiziksel ve mekanik özelliklerine etkilerinin incelenmesidir. Bu amaçla HA’ e ağırlıkça %0.5, %1 

ve %2 oranlarında olmak üzere MgO ilave edilmiş ve beş farklı sıcaklıkta 4 saat süre ile sinterleme işlemi 

gerçekleştirilmiştir. Sinterleme işlemleri sonrası, sinterleme sıcaklıkları ve MgO oranına bağlı olarak HA’ in 

özelliklerindeki değişimler farklı analiz teknikleri ve testlerle araştırılmıştır. 

 

DENEYSEL İŞLEMLER 

Numune Hazırlama ve Sinterleme 

Bu çalışmada; HA ve MgO tozları kullanıldı. Tozların partikül boyutları Malvern Mastersizer cihazı ile faz analizleri 

ise Philips X’Pert marka XRD cihazında (25-50o’ lik 2θ aralığında 0.02o’ lik ilerleme hızında) belirlendi. HA’ e 

sırasıyla ağırlıkça %0.5, %1 ve %2 oranlarında olmak üzere MgO ilave edilerek, 3 farklı oranda MgO ilaveli HA 

karışımı hazırlandı. Hazırlanan 3 farklı karışımın her biri, zirkonya kaplı paslanmaz çelik hazne içerisinde yüksek 

saflıkta etil alkol (Merck) ve 10 mm çapında zirkonya bilya (ağırlıkça bilya/toz oranı 7/1 olacak şekilde) ilavesi ile 
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Tablo 1 Farklı Türden HA’ lere MgO İlavesinin Etkisi 

HA türü-

MgO oranı 

(%ağırlıkça) 

En iyi 

özelliklerin 

elde edildiği 

MgO oranı 

(%ağırlıkça) 

Yoğunluk 

(g/cm3) 

Sertlik 

(HV) 

Basma 

Dayanımı 

(MPa) 

Kırılma 

Tokluğu 

(MPam1/2) 

Elastite 

Modulü 

(GPa) 

Referans No 

Nano 

HA/0.1-0.5 

0.5 3.04 - 127.7 1.16 126.31 (Gautam, & ark. 2016) 

Sığır HA/5-

10 

5 2.84 305 121.85 - - (Oktar, & ark. 2007) 

Ticari 

Saflıkta 

(Across 

Organics) 

HA/5Nb2O5/5 

 

5 

 

3.01 

 

393 

 

96 

 

- 

 

- 

 

(Demirkol, 2017) 

Ticari 

Saflıkta HA 

(Across 

Organics)-5 

ve 10 

 

5 

 

2.90 

 

370 

 

85 

 

- 

 

- 

 

 

 

(Demirkol, & ark. 

2012) 

Koyun HA/5 

ve 10 

10 2.99 458 116 - - 

Ticari 

Saflıkta HA 

(Sigma 

Aldrich)/β-

TCP (10-20)-

MgO (20-10) 

 

20 - 350 65 - - (Camelia, & ark. 2019) 

 

180 rpm hızda 2 saat süre ile homojenize edildi. Zirkonya bilyalar ve paslanmaz çelik hazne homojenizasyon işlemi 

öncesi kontaminasyon oluşumunu engellemek için etil alkol ile temizlendi. Homojenizasyon işlemi sonrası her bir 

karışım 105oC’ de 24 saat boyunca kurutuldu. Kurutma işlemleri sonrası, her bir karışımdan ve saf HA’ dan 1.810 

gram toz tartıldı. Tartılan tozlar, herhangi bir bağlayıcı ve/veya yağlayıcı kullanılmaksızın 3.38 ton yük altında 20 

saniye süre ile 11 mm çapta ve yükseklikte olacak şekilde (Pazarlioglu, & Salman, a 2019) tek eksenli olarak 

preslendi. Presleme işlemi sonrası hazırlanan numuneler 105oC’ de 24 saat boyunca kurutuldu ve 5oC/dakikalık 

ısıtma ve soğutma rejimlerinde sırasıyla 900, 1000, 1100, 1200 ve 1300oC sıcaklıklarda 4 saat süre ile sinterlendi. 

Fiziksel Özelliklerin Belirlenmesi  

Fiziksel özelliklerin belirlenmesinde ham yoğunluk, %porozite, sinter sonrası yoğunluk ve kısmi yoğunluk ölçümleri 

yapıldı. Preslenen numunelerin ham yoğunlukları; Formül 1 kullanılarak,  ağırlık/hacim oranlarından bulundu. Sinter 

sonrası yoğunluk (Formül 2) ve %porozite oranları (Formül 3) Arşimet yöntemi ile belirlendi. Kısmi yoğunluk 

değerleri Formül 4 ile kısmi yoğunluk değerlerinin belirlenmesi için gerekli olan teorik yoğunluk değerleri ise Formül 

5 ile belirlendi. (HA’ nın teorik yoğunluğu 3.156 g/cm3, MgO’ nun teorik yoğunluk değeri ise 3.580 g/cm3 olarak 

alındı). 

 𝐝𝐡 =  
w

v
            (1) 

dh: Ham yoğunluk (g/cm3), w: Preslenmiş numunenin ağırlığı (g), v: Preslenmiş numunenin hacmi (cm3) 

𝐝𝐬  =  
Mk

Ma− Ms
              (2) 

𝛒 = (
Ma− Mk

Ma− Ms
)x100           (3) 
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ds: Sinter yoğunluğu (g/cm3), Mk: Kuru ağırlık (g), Ma: Askıdaki ağırlık (g), Ms: Sudaki ağırlık (g), p: Porozite 

miktarı (%) 

 𝒅𝒌 = (
𝑑𝑠

𝑑𝑡
) 𝑥100           (4) 

 𝒅𝒕 =  
𝑚𝑡

(
𝑚1
𝑑1

+ 
𝑚2
𝑑2

)
             (5) 

dk: Kısmi yoğunluk (%), dt: Teorik yoğunluk (g/cm3), mt: Toplam ağırlık (g), m1: Karışımdaki HA’ nın ağırlıkça oranı 

(g), m2: Karışımdaki MgO’ nun ağırlıkça oranı (g), d1: HA’ nın teorik yoğunluğu (g/cm3),  d2: MgO’ nun teorik 

yoğunluğu (g/cm3) 

Mekanik Özelliklerin Belirlenmesi 

Mekanik özelliklerin belirlenmesinde sertlik, kırılma tokluğu ve basma dayanımı testleri kullanıldı. Sertlik ve kırılma 

tokluğu ölçümleri 20 saniyelik test süresinde olmak üzere sırasıyla 200 gram ve 300 gram yük kullanılarak Future 

Tech FM 300 marka cihazda gerçekleştirildi. Sertlik ve kırılma tokluğu ölçümleri için 3 farklı numune yüzeyinden 

10’ ar adet ölçüm alındı ve Formül 6 ve Formül 7’ de belirtilen eşitlikler kullanıldı. Sinterlenen numunelerin basma 

dayanımı, Devotrans marka test cihazında 2 mm/dakikalık hızda belirlendi ve her bir test için 5’ er adet numune 

kullanıldı. 

HV = 0.00018544(P/d2)                          

 (6) 

HV: Sertlik değeri (MPa), P: Uygulanan kuvvet (N), d: Ortalama iz çapı (mm2) (Khalil, & ark. 2007) 

Kıc = 0.203(c/a)-1.5(HV)(a)0.5                                 (7) 

Kıc: Kırılma tokluğu (MPam-1/2), c = Oluşan çatlağın mikrosertlik izinin merkezine uzaklığı (m), HV: Sertlik (GPa), 

a: Mikrosertlik ölçümünde oluşan izin yarısı (m) (Niihara, 1985) 

Mikroyapısal Özelliklerin Belirlenmesi  

Sinterleme sıcaklıkları ve değişen MgO ilavelerine bağlı olarak meydana gelen fazlar, Philips X’Pert marka XRD 

cihazında 25-50o’ lik 2θ aralığında 0.02o’ lik ilerleme hızı ile belirlendi. Farklı sinterleme sıcaklıkları ve MgO 

ilavelerinin, HA’ nın tane büyüklüğü ve yüzey morfolojisine yapmış olduğu etkiler, FEI Sirion XL30 marka taramalı 

elektron mikroskobunda (SEM) görüntülendi. Tane boyutundaki değişimler lineal intercept metodu ile belirlendi 

(Sato, & ark. 2004). 

SONUÇLAR 

Bu çalışmada kullanılan HA ve MgO tozlarına ait özellikler ve faz analizleri, sırasıyla Tablo 2 ve Şekil 1’ de 

görüldüğü üzeredir. Tablo 2’ den görüleceği üzere; MgO küresel formda ve HA’ dan daha düşük partikül boyutuna 

sahip olacak şekilde ve Across Organics firmasından temin edilen bu matris malzemesine yönelik gerçekleştirilen ve 

Tablo 1’ de verilen ağırlıkça %5-10 oranından daha az olacak seçildi. Bunun nedeni; ilgili çalışmalarda kullanılan 

HA’ lerin %5-10 oranlarında MgO ilaveleri neticesinde; yüksek oranda dekompoze olmaları ve insan vücudunda 

kullanılabilir nitelikte basma dayanımı (100-230 MPa) aralığına ulaşılamamasıdır. Şekil 1’ de görüldüğü üzere; her 

iki tozda herhangi bir süreksizlik içermemektedir. HA’ in Ca/P molar oranı 1.67 olup stoikometrik HA ile uyumludur 

(Joanna, & ark. 2015) ve daha önceki çalışmamızda da belirtildiği üzere; biyomedikal uygulamalarda kullanılabilecek 

kimyasal bileşime sahiptir (Pazarlioglu, & Salman. b 2019).   

Şekil 2 MgO ilavesiz HA’ in XRD analizini göstermektedir. MgO ilavesiz HA’ de; 1100oC’ den itibaren beta-

trikalsiyum fosfat (β-TCP) fazı tespit edildi ve ilgili fazın şiddetinin artan sıcaklıklarla arttığı belirlendi. 1300oC’ de 

ise ana faz olan HA’ e ve β-TCP’ a ek olarak (alfa-trikalsiyum fosfat) α-TCP ve kalsiyum oksit (CaO) fazlarının 

meydana geldiği tespit edildi. 

 



KSÜ Mühendislik Bilimleri Dergisi, 24(1), 2021                     6 KSU J Eng Sci, 24(1), 2021 

Araştırma Makalesi  Research Article 

            S. S. Pazarlıoğlu, O. Algan  

 

Tablo 2 HA ve MgO Tozlarının Özellikleri 

 HA MgO 

Temin edildiği firma Across Organics, Belçika Sigma Aldrich, A.B.D 

Şekli  Düzensiz Küresel 

 

Partikül boyutu (μ) 

D10 D50 D90 D10 D50 D90 

1.843 7.096 28.649 1.390 3.266 8.575 

Saflık Ticari saflıkta %99.5 

 

Şekil 1 a-) HA, b-) MgO Tozlarının Faz Analizleri 

 

Şekil 2 MgO İlavesiz HA’ in XRD Analizi 

Şekil 3 MgO ilaveli HA’ lerin XRD analizlerini göstermektedir. MgO ilaveli HA’ lerde, ana faz olan HA’ e ilaveten 

MgO ve whitlockite (Ca2.71Mg0.29(PO4)2) fazı tespit edildi. Ancak; MgO ilavesiz HA’ de oluşan β-TCP, α-TCP ve 

CaO fazlarının meydana gelmediği görüldü.     
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 Şekil 3 MgO İlaveli HA’ lerin XRD Analizleri 

 
Şekil 4 1100oC ve üstündeki sıcaklıklarda sinterlenen MgO ilavesiz ve ilaveli HA’ lerin yüzey morfolojilerine ait 

SEM mikroyapı görüntülerini göstermektedir. 1100oC’ de sinterlenen tüm numunelerin, düşük oranlı boyunlardan 

oluşan tanelere sahip olduğu ve bu sıcaklığın tüm numunelerde yetersiz sinterleme etkisine sahip olduğu görüldü. 

Artan sinterleme sıcaklıkları ile MgO ilavesiz HA’ in düzensiz, aşırı büyümüş (Tablo 3) ve iç kısımlarında boydan 

boya ilerleyen çatlakları ihtiva eden tanelerden oluştuğu belirlendi. 1200oC ve 1300oC’ lik sıcaklıklarda MgO ilavesi 

ile HA’ da meydana gelen aşırı tane büyümelerinin kısıtlandığı, ancak eş eksenli ve homojen dağılımlı tanelerin %0.5 

ve %1 MgO ilaveleri ile elde edildiği belirlendi. Tüm sıcaklıklarda %2 MgO ilavesinin HA’ nın sinterlenebilirliğini 

olumsuz yönde etkilediği, ancak MgO ilaveleri ile HA’ da meydana gelen çatlak oluşum oranlarının azaldığı görüldü.   
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Şekil 4 1100oC ve Üstündeki Sıcaklıklarda Sinterlenen MgO İlavesiz ve İlaveli HA’ in Yüzey Bölgelerine Ait SEM 

Mikroyapı Görüntüleri 

 

Tablo 3 MgO İlaveli ve İlavesiz HA’ nın Ortalama Tane Boyutunun Sinterleme Sıcaklıklarına Bağlı Olarak 

Değişimi 

Özellik T (oC) HA HA-%0.5MgO HA-%1MgO HA-%2MgO 

Tane 

Boyutu 

(µm) 

1100 0.473±0.035 0.394±0.075 0.427±0.096 0.345±0.050 

1200 7.955±1.616 1.598±0.411 1.342±0.259 0.844±0.071 

1300 17.167 ± 2.156 2.262± 0.755 2.612±0.548 2.541±0.509 

 

Tablo 4 MgO ilavesiz ve ilaveli HA’ lerin fiziksel ve mekanik özelliklerini göstermektedir. Tablo 4’ den görüleceği 

üzere; artan sinterleme sıcaklıklarına bağlı olarak MgO ilaveli ve ilavesiz HA’ in %porozite oranları hariç fiziksel 

özellikleri artmaktadır. 1300oC’ de sinterleme sonrası, yoğunluklarının 3 g/cm3’ ün, kısmi yoğunlukların ise %95’ in 

üzerine çıktığı belirlendi. Ayrıyeten; gerek MgO ilaveli gerekse ilavesiz HA’ lerde artan sıcaklıklarla birlikte sertlik 

değerlerinin arttığı, kırılma tokluğu ve basma dayanımı değerlerinin ise MgO ilavesiz HA ve %2 MgO ilaveli HA’ 

de 1100 oC, %0.5 ve %1 oranlarında MgO ilaveli HA’ lerde ise 1200 oC’ de en yüksek değerlerine ulaştığı ve artan 

sıcaklıklarla birlikte azaldığı belirlendi. %0.5 ve %1 MgO ilavesi ile HA’ nın tüm sıcaklıklardaki fiziksel ve mekanik 

özelliklerinin artış gösterdiği, ancak %2 MgO ilavesinin olumsuz yönde etkiye sahip olduğu belirlendi. %1 MgO 

ilavesinin HA’ nın basma ve kırılma tokluğunda diğer MgO ilave oranlarına kıyasla daha iyi etkiye sahip olduğu ve 

MgO ilavesiz HA’ nın kırılma tokluğunda %38 oranında, basma dayanımında ise %53 oranında artışa katkıda 

bulunduğu belirlendi. 
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Tablo 4 MgO İlavesiz ve İlaveli HA’ ların Fiziksel ve Mekanik Özellikleri 

Özellik T (oC) HA HA-

%0.5MgO 

HA-%1MgO HA-%2MgO 

P
o

ro
zi

te
 

(%
) 

900 36.992±0.500 38.134±1.977 36.046±1.991 39.856±0.936 

1000 31.396±1.553 32.017±1.941 30.388±0.732 35.733±0.663 

1100 26.589±0.895 21.425±1.09 15.297±1.430 24.816±0.076 

1200 4.018±0.595 1.446±0.420 1.257±0.282 5.262±0.440 

1300 2.912±0.769 1.219±0.019 1.019±0.185 3.132±0.428 

Y
o

ğ
u

n
lu

k
 

(g
/c

m
3
) 

900 1.955±0.011 1.923±0.025 2.118±0.067 1.902±0.057 

1000 2.140±0.051 2.133±0.021 2.169±0.093 2.047±0.011 

1100 2.316±0.028 2.423±0.069 2.586±0025 2.383±0.000 

1200 3.029±0.018 3.043±0.018 3.047±0.000 2.790±0.044 

1300 3.064±0.024 3.046±0.011 3.068±0.041 3.059±0.014 

K
ıs

m
i 

y
o

ğ
u

n
lu

k
 

(%
) 

900 61.971±0.376 60.890±0.814 67.094±2.135 60.141±1.821 
1000 67.828±1.618 67.533±0.668 68.704±0.295 64.868±0.175 
1100 75.365±0.284 78.101±0.210 81.885±0.822 75.364±0.158 
1200 97.817±0.464 96.334±0.570 96.535±0.232 88.216±0.141 
1300 98.353±0.176 96.450±0.118 97.885±1.312 96.735±0.456 

S
er

tl
ik

  

(H
V

0
,2

) 

900 0.764±0.012 0.873±0.038 0.896±0.052 0.749±0.095 
1000 1.130±0.029 1.128±0.043 1.184±0.032 0.817±0.061 

1100 1.512±0.053 1.892±0.018 2.071±0.041 1.557±0.133 

1200 4.768±0.166 4.773±0.304 4.785±0.223 2.714±0.331 

1300 4.871±0.151 4.988±0.644 5.036±0.385 4.148±0.466 

K
ır

ıl
m

a
 

to
k

lu
ğ

u
 

(M
P

a
 m

-1
/2

) 900 0.689±0.054 0.708±0.078 0.911±0.086 0.500±0.092 
1000 0.887±0.097 0.806±0.081 0.939±0.058 0.776±0.051 

1100 0.961±0.056 0.890±0.069 1.160±0.019 1.118±0.264 

1200 0.927±0.065 1.229±0.139 1.472±0.041 0.806±0.099 

1300 0.717±0.066 0.911±0.131 0.860±0.036 0.754±0.023 

B
a

sm
a

 

g
er

il
m

es
i 

(M
P

a
) 

900 91.33±6.80 73.00±6.54 75.00±6.76 59.50±7.67 
1000 102.66±10.26 87.66±10.40 118.00±32.52 83.00±17.08 

1100 130.20±6.220 95.00±19.07 126.50±20.50 112.50±4.94 

1200 101.80±5.01 179.00±28.16 183.25±25.09 97.50±30.40 

1300 65.60±5.59 112.25±32.19 108.00±17.51 78.75±26.86 

 

 

TARTIŞMA 

 

Sahip olduğu üstün biyolojik özellikleri HA’ i biyomedikal uygulamalarda kullanılabilirlik bakımından cazip kılar. 

Ancak; doğası gereği dekompoze olmakta ve dekompoze olma sıcaklıkları üretim yöntemi, sinterleme parametreleri 

ve ortamına bağlı olarak 700-1400oC arasında değişmektedir (Fathi, & ark. 2008). Bu çalışmada kullanılan HA’ in 

1100oC’ den itibaren β-TCP fazını içerecek şekilde dekompoze olmaya başladığı belirlendi. 1300oC’ de sinterlenmesi 

sonrası ise β-TCP’ ye ek olarak α-TCP ve CaO fazlarını ihtiva ettiği belirlendi. Bu sıcaklıkta belirtilen bu fazların 

oluşumu Reaksiyon 6’ da görüldüğü üzeredir:    

 

Ca10(PO4)6(OH)2                    2Ca3(PO4)2 + Ca3P2O8 + CaO + H2O                                                (6)               

                  

Bünyesinde β-TCP, α-TCP ve CaO gibi fazları bulunduran HA’ in, in vitro ve in vivo ortama maruz kalması 

durumunda,  HA’ ya göre daha yüksek emilim özelliklerinden dolayı β-TCP (3-12 kat) ve α-TCP (> 12 kat ) vücut 

tarafından emilir. Bu emilim nedeni ile oluşan boşluklardan dolayı HA’ nın vücut içindeki mekanik özellikleri azalır 

(Lin, & ark. 2001). CaO ise vücut sıvısı ile etkileşime girer ve kalsiyum hidroksit (Ca(OH)2) fazı oluşur. Ca(OH)2 

fazı ise HA esaslı biyoseramiklerin dokulara bağlanma yeteneğinin azalmasına sebebiyet verir (Ślósarczyk, & 

Piekarczyk, 1999). Belirtilen sebeplerden dolayı bu fazların düşük oranlarda olması gerekir. Bu çalışmada; matris 

malzemesi olarak kullanılan HA’ in daha önce yapmış olduğumuz çalışma belirttiğimiz üzere (Pazarlioglu, & 
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Salman. 2017); dekompozisazyon oranı 1100oC’ den itibaren her bir sıcaklık için %10’ nun altındadır. MgO ilavesiz 

HA’ de toplam dekompozisazyon oranının %10’ nun altında olmasının nedeni; sinterleme işlemlerinin 5oC/dak’ lık 

ısıtma ve soğutma rejimlerinde yapılmasıdır (Torres, & ark. 2016). 

 

MgO ilaveli HA’ lerde MgO ve whitlockite fazları belirlendi. Whitlockite; Reaksiyon 7’ de görüldüğü üzere, MgO 

içerisindeki Mg+2 iyonunun β-TCP içerisine difüze olması sonucu oluşur ve β-TCP’ nin stabilize olmasını sağlar 

(Xiaoheng, & ark. 2018). Bu etkisi nedeni ile HA matrisli biyoseramiklerin yoğunlaşma, biyouyumluluk ve mekanik 

özelliklerine katkıda bulunur. Ayrıyeten vücut içindeki çözünürlüğü β-TCP’ ye oranla daha düşüktür (Maroua, & 

ark. 2019).  

 

Ca3(PO4)2 + xMgO                    Ca3-xMgx(PO4)2                                                                     (7) 

 

İnsan kemiğinin inorganik kısmının yaklaşık 1/3’ ü whitlockite’ ten oluşur. Whitlockite; osteojenik farklılaşmayı 

güçlendirir ve osteojenik proteinlerin çekimine izin veren negatif yüklü bir yüzey sunar (Bellucci, & ark. 2017). Bu 

özellikleri nedeni ile HA ve whitlockite fazlarının bir arada bulunması biyomedikal uygulamalarda arzu edilen bir 

birlikteliktir.     

 

HA’ e ağırlıkça %0.1-4 arasında Mg+2 ikamesi; HA’ in doğası gereği oluşan β-TCP, α-TCP ve CaO fazlarının 

oluşumunu engellemekte ve bu fazların yerine whitlockite fazının oluşumunu sağlamaktadır. Ancak; ağırlıkça %5 ve 

üstündeki oranlarda ilavesi ise HA’ in büyük bir kısmının dekompoze olmasına sebebiyet vermektedir (Liga, & ark. 

2013). Bu nedenle; bu çalışmada ağırlıkça %5’ in altında olacak şekilde, MgO ilavesi yapılmıştır. 

 

MgO ilavesiz HA’ in 1200oC ve 1300oC’ lik sıcaklıklarda sinterlenmesinin, Şekil 4’ de görüleceği üzere; düzensiz, 

aşırı büyümüş ve iç kısımlarında boydan boya ilerleyen çatlakları ihtiva eden tanelerden oluşmasına sebebiyet 

verdiği, ancak MgO ilavesi ile hem tane büyümesinin hem de mikroçatlak oluşumlarının azaltılabileceği belirlendi. 

MgO ilavesi ile HA’ in ortalama tane boyutundaki artışın engellenmesi; ilave malzeme olarak kullanılan MgO’ in, 

matris malzemesi olarak kullanılan HA’ e oranla daha düşük termal genleşme katsayısına sahip olmasıdır [MgO: 

8.0x10-6K-1 (Xiuhua, & ark. 2012), HA: 13.6x10-6K-1 (Ślósarczyk, & ark. 2000)]. Mikroçatlak oluşum oranlarındaki 

azalmanın nedeni ise; ana faz olan HA ile α-TCP ve CaO fazlarının farklı kristal kafes yapılarına ve kafes 

parametrelerine sahip olması ve her ne kadar β-TCP ile aynı kafes yapısına sahip olsa da whitlockite’ in HA kristal 

kafes yapısında daha az oranda gerinmeye neden olmasıdır (Tablo 5).  

 

Tablo 5 HA İçerisinde Oluşan Eser Fazların Kristal Kafes Tipleri ve Kafes Parametreleri 

Faz Türü Kristal Kafes Tipi Kristal Kafes Parametreleri 

(Å) 

Referans 

HA Hegzagonal Sıkı Paket 

(P6/3m) 

a = b = 9.415, c = 6.879  (Pazarlioglu, & ark. 

2017) 

Whitlockite  Hegzagonal Sıkı Paket (R3c) a = b = 10.337, c = 37.068 (Schroeder, & ark. 

1977) 

β-TCP Hegzagonal Sıkı Paket (R3c) a = b = 10.435, c = 37.403 (Masatomo, & ark. 

2003) 

α-TCP Monoklinik (P21/a) a = 12.887, b = 27.280, c = 

15.219 

(Mathai, & Shozo, 

2001) 

CaO Kübik  a = b = c = 4.797 (Huang, & ark. 1994) 

 

Üç nedenden dolayı MgO ilaveli ve ilavesiz HA’ lerde 1200oC’ nin altındaki sıcaklıklarda düşük oranlarda fiziksel 

özellikler elde edilmiştir: Bunlar; yüksek oranda gözeneklilik, düşük oranda yoğunlaşma ve taneler arasında düşük 

oranda boyun oluşumlarının meydana gelmesidir. 1200oC’ de sinterlemenin; yoğunlaşmada keskin bir artışa, gözenek 

miktarının %39 civarından %1.25’ e kadar gerilemesine, ortalama tane boyutu değerlerinin ise artış göstermesine 

katkıda bulunduğu belirlendi. 1300oC sıcaklıkta sinterlenen MgO ilaveli HA’ lere ait kısmi yoğunluk değerleri %95’ 

in üzerindedir. Bu değerler; %5 MgO ilavesinin yapıldığı ve aynı sıcaklıkta sinterlenen HA-%40ZrO2’ ye ait kısmi 

yoğunluk değerinden (%60), ilgili çalışmada HA’ nın α-TCP’ ye dönüşmesi ve %83 oranında dekompozisazyonun 

meydana gelmesinden ötürü daha fazladır (Evis, & ark. 2009). Bu fazlalığın en büyük nedeni; whitlockite’ in (3.13 

g/cm3) (Hughes, & ark. 2006) α-TCP’ ye (2.86 g/cm3) (Kim, & ark. 2003) oranla daha yüksek teorik yoğunluk 
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değerine sahip olmasıdır. MgO ilavesi ile HA’ in ortalama tane boyutundaki artışın ve MgO ilavesiz HA’ i oluşturan 

tanelerin bir ucundan diğer ucuna kadar ulaşan çatlak oluşumlarının önlenebildiği ve HA’ in fiziksel özelliklerinde 

artışa katkıda bulunduğu belirlendi. MgO ilavesi ile HA’ in fiziksel özelliklerindeki artışın nedeni; sinterleme 

sırasında HA kristal yapısında bulunan Ca+2’ ye (0.99 Å) oranla daha düşük oranda iyon yarıçapına sahip olan Mg+2’ 

nin (0.66 Å), HA’ nın kristal kafes hacminde küçülmeye neden olmasıdır (Bodhak, & ark. 2011). Genel olarak tüm 

sıcaklıklar için HA’ e ağırlıkça %0.5 ve %1 oranlarında MgO ilavesinin saf HA’ in sertlik değerlerinde artışa neden 

olduğu, ancak %2 oranında MgO ilavesinin azalmaya neden olduğu görülmektedir. Bunun 3 temel nedeni vardır:  

 

 HA’ e oranla MgO’ nun daha sert olması ve bu özelliği nedeni ile indentasyon sırasında lokal matris 

deformasyonunu engellemesi (Mahraza, & ark. 2018).  

 Ağırlıkça %0.5 ve %1 oranlarında MgO ilavelerinin HA’ in yoğunluğunun artmasına katkıda bulunması.  

 Ağırlıkça %1’ in üzerinde MgO ilavesinin; porozite oranında artışa neden olması ve HA’ in sinterlenebilirliğini 

olumsuz yönde etkimesidir (Tan, & ark. 2011). Timothy & Case’ in belirttiği üzere; seramiklerin sertliği porozite 

oranın artması ile azalmaktadır (Timothy & Case, 2003). 

 

Bu çalışmada en yüksek kırılma tokluğu değeri 1.472±0.041 MPam1/2 ile 1200oC sıcaklıkta sinterlenen %1 MgO 

ilaveli HA’ e aittir. Bu değer; 1150oC’ de sinterlenmiş nano HA-%1MgO (Tan, & ark. 2013)’ ya ait 1.48±0.17 

MPam1/2’ lik değerle uyumludur. Ancak ilgili çalışmada matris malzemesi olarak kullanılan nano HA’ in kırılma 

tokluğuna (1.08±0.05 MPam1/2) %1 oranında MgO ilavesinin %37’ lik, bu çalışmada ise %53 oranında artışa katkıda 

bulunduğu belirlendi. Bu çalışmada; ağırlıkça %1 oranında MgO ilavesinin saf HA’ in basma dayanımında %40 

oranında artış sağladığı ve bu artış oranının %33.8 olan %1 MgO-nano HA’ e (Kalita, & Bhatt, 2007) oranla biraz 

daha fazla olduğu belirlendi. Ağırlıkça %1 oranında MgO ilaveli HA’ e ait kırılma tokluğu ve basma dayanımı 

değerlerinin gerek saf HA gerekse diğer HA-MgO’ lerden daha yüksek olmasının nedeni; bimodal yani küçük ve 

büyük taneleri içeren bir mikroyapıya sahip olması nedeni ile tane sınırı alanının daha büyük olması ve yüksek 

sinterleme yoğunluğuna sahip olmasıdır (Ryu, & ark. 2004). Her ne kadar ağırlıkça %0.5 ve %1 oranlarında MgO 

ilaveli HA’ in 1300oC’ de sinterlenmesi sonrası basma dayanımı ve kırılma tokluğu değerlerinde azalmalar meydana 

gelse de, bu çalışmaya ait en yüksek yoğunluk, sertlik ve basma dayanımı özelliklerinin, Tablo 1’ de sunulan 

çalışmalardan ve %0.5-2 oranlarında MgO ilaveli nano HA’ e ait tüm fiziksel ve mekanik özelliklerinden (Kumar, 

& ark. 2020) daha yüksek olduğu ve kemiğe ait basma dayanımı (100-230 MPa) aralığında basma dayanımı 

değerlerinin elde edilebildiği belirlendi. Ancak; sahip olduğu düşük kırılma tokluğu değeri nedeni ile insan 

vücudunda kullanımı uygun değildir.    

 

DEĞERLENDİRME 

Bu çalışmada 5 farklı sinterleme sıcaklığı ile 3 farklı oranda MgO ilavesinin HA’ in sinterlenebilme, fiziksel ve 

mekanik özelliklerine etkileri incelendi. Yapılan incelemeler neticesinde aşağıda belirtilen bulgulara ulaşıldı:  

 MgO ilavesiz HA’ in fiziksel özellikleri artan sıcaklıklarla artmakta iken, en iyi mekanik özellikler 1100oC 

sıcaklıkta elde edildi. 

 MgO ilavesiz HA’ in 1100oC’ den itibaren dekompoze olmaya başladığı belirlendi. 

 MgO ilavesiz HA’ in 1200oC ve 1300oC sıcaklıklarda sinterlenmesi sonrası, aşırı tane büyümesi ve 

mikroçatlak oluşumları nedeni ile mekanik özelliklerinin azaldığı belirlendi. 

 MgO ilaveli HA’ lerde, ana faz olan HA’ e ilaveten MgO ve whitlockite fazları belirlendi. 

 Ağırlıkça %0.5 ve %1.0 oranlarında MgO ilavesi ile tüm sinterleme sıcaklıkları için HA’ in fiziksel ve 

mekanik özelliklerinin artırılabildiği belirlendi. 

 MgO ilavesi ile HA’ de meydana gelen aşırı tane büyümelerinin ve mikroçatlak oluşum oranlarının 

azaltıldığı belirlendi. 

 Ağırlıkça %1 oranında MgO ilaveli HA’ in her ne kadar en iyi basma mukavemetine sahip olsa da, insan 

vücudunda kullanılabilir nitelikte kırılma tokluğu değerine sahip olmadığı tespit edildi. 
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