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ÖZET 

Yüksek Lisans Tezi 

GRAFEN TAKVİYELİ KALSİYUM FOSFAT ESASLI SERAMİK KÖPÜK 

MALZEMELERİN YAPAY KEMİK AMAÇLI ÜRETİMİ VE 

KARAKTERİZASYONU 

Rasul Dadaev 

Ondokuz Maysı Üniversitesi 

Fen Bilimleri Enstitüsü 

Makina Mühendisliği Anabilim Dalı 

Danışman: Doç.Dr. Mevlüt Gürbüz 

Bu tez çalışmasında grafen ile takviyelenmiş hidroksiapatit köpüklerin biyomedikal 

amaçlı üretimi ve karakterizasyonu amaçlanmıştır. Karışım yöntemiyle hidroksiapatit 

içerisine (ağ. %0,5, %1, %1,5, %2, %3) oranlarında grafen takviyesi yapılarak 

kompozit toz karışımlar hazırlanmıştır. Bu karışımlara ağırlıkça %50 köpük yapıcı 

üre ilave edilerek şekillendirilmiştir. Sinterleme sonrasında üre uzaklaşmış ve 

hidroksiapatit köpükler elde edilmiştir. Üretilen köpüklerin yüzeyleri kitosan ile 

daldırma yöntemi ile kaplanmıştır. Köpük numunelerin mikroyapısı, yoğunluğu, 

basma dayanımı, antibakteriyel özelliği ve Laktatlı Ringer sıvısındaki davranışları 

incelenmiştir. Tezin ilk bölümünde hidroksiapatit köpük numuneler 950 ℃, 1050 ℃, 

1150 ℃ ve 1-5 saat sürelerde sinterlenmiştir. Elde edilen hidroksiapatit köpük 

numunelerde en yüksek yoğunluğu (1.73 g/cm3) ve basma dayanımı (5MPa) 

değerlerini veren en uygun sinterleme sıcaklığı ve süresi 1150 ℃ ve 2 saat olarak 

belirlenmiştir. İkinci bolümde (ağ. %0.5, 1, 1.5, 2, 3) grafen takviyeli hidroksiapatit 

köpük numuneler 1150 ℃’de sinterlendiğinde yüzeyinde derin çatlaklar oluşmuştur. 

1100 ℃’de ise numunelerin basma dayanımı ve yoğunluğu arttığı gözlenmiştir. 

Ağırlıkça %2 grafen takviyeli köpükler için en iyi deneysel yoğunluk 1,8 g/cm3 ve 

basma dayanımını 14 MPa olarak ölçülmüştür. Mikroskobik analizde ortalama 

gözenek boyutu 1mm elde edilmiştir.  Laktatlı Ringer sıvı testlerinde takviyesiz ve 

kitosan kaplı köpüklerin pH değişimi yaklaşık 7,0 değerinden 7.3’e kadar arttığı 

görülmüştür. Grafen takviyeli ve kitosan kaplı köpükler ise artan grafen oranıyla 7.5 

seviyelerine kadar pH değişimi gözlenmiştir. Antibakteriyel testte ise gümüş iyon 

içeren hidroksiapatit yapıların üzerinde bakteri üremesi görülmemiştir. Bu sonuçlar 

doğrultusunda üretilen köpükler biyomedikal alanda kullanılabilecektir.  

 

Mayıs 2019, 68 sayfa 

 

Anahtar Kelimeler: Hidroksiapatit, Köpük, Grafen, Seramik, Kompozit 
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ABSTRACT 

Master Dissertation 

GRAFEN REINFORCED CALCIUM PHOSPHATE BASED CERAMIC FOAM 

MATERIALS ARTIFICIAL BONE PURPOSE PRODUCTION AND 

CHARACTERIZATION 

Rasul DADAEV 

Ondokuz Mayıs University 

Graduate School of Sciences  

Department of Mechanical Engineering  

Supervisar: Doç.Dr Mevlüt Gürbüz 

In this thesis, the production and characterization of hydroxyapatite foams reinforced 

with graphene were aimed for biomedical purposes. Composite powder mixtures 

were prepared by mixing the graphene (wt. 0.5%, 1%, 1.5%, 2%, 3%) with 

hydroxyapatite. 50% by weight of the foam-forming urea was added to these 

mixtures. After sintering, urea was removed and hydroxyapatite foams were 

obtained. The surfaces of the produced foams are coated with chitosan. 

Microstructure, density, compressive strength, antibacterial properties and behavior 

of Lactated Ringer fluid were investigated. In the first part of the thesis, 

hydroxyapatite foam samples were sintered in 950 ℃, 1050 ℃ , 1150 ℃  for 1-5 

hours. In the obtained hydroxyapatite foam samples, the most suitable sintering 

temperature and duration which gives the highest density (1.73 g/cm3) and 

compressive strength (5 MPa) values were determined as 1150℃ for 2h. In the 

second section (wt. 0.5, 1, 1.5, 2, 3%), graphene reinforced hydroxyapatite foam 

samples were deeply cracked on the surface when sintered at 1150 ℃. The 

compressive strength and density of the samples increased at 1100 ℃. The best 

experimental density and the compressive strength for the wt.2% graphene reinforced 

foams were measured as 1.8 g/cm3 and 14 MPa. In the microscopic analysis, the 

mean pore size was nearly 1mm. In Lactated Ringer solution tests, the pH change of 

non-reinforced and chitosan-coated foams increased by approximately 7.0 to 7.3. 

Graphene reinforced and chitosan coated foams showed a change in pH up to 7.5 

with increasing graphene ratio. In the antibacterial test, bacterial growth was not 

observed on hydroxyapatite structures containing silver ions. According to these 

results produced foams can be used in biomedical field. 

 

May 2019, 68 pages 

Keywords: Hydroxyapatite, Foam, Graphene, Ceramic, Composite 
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1. GİRİŞ 

Günümüzde hızla gelişen önemli bilim dallarından biri de ‘’Biyomalzeme 

bilimi’’dir. Biyomalzemeler temel olarak tıp ve veterinerlikte yaygın olarak 

uygulanmaktadır. Bu yönde yapılan araştırmalardan üretilen malzemeler klinik 

araştırmalardan sonra insan vücudunda kullanılarak canlı organları ve dokuların 

görevini üstlenmektedir. İnsan hayatında hayati tehlikeler, trafik kazaları, kemik 

çatlamaları ve farklı kırılmaların oluşma ihtimali gün içinde yüksektir. Her yıl 

ortopedide, cerrahide, implant, protez ve uzuv uygulanan hasta sayısı artmaktadır. Bu 

durumda cerrahi operasyon sayısı artmakta ve buna bağlı olarak kısa zamanda 

iyileşme süreci beklenilmektedir (Pasinli, 2004; Güven, 2014).  

 Biyomalzeme üretiminde kalsiyum-fosfat esaslı hidroksiapatit (HA, 

Ca10(PO4)6(OH)2) biyoseramiklerin önem kazanmasının sebebi kimyasal açıdan 

kemik yapısıyla benzer ve yüksek biyouyumluluğa sahip olmasıdır. Kalsiyum-fosfat 

esaslı HA biyoseramikler üzerine farklı araştırmalar yapılmaktadır ve üretilen 

biyomalzemeler insan vücudunda, ortopedide, cerrahide bel kemiğinde, protez 

kaplamalarda, diş implantlarda, kafatasında, kemik doku mühendisliğinde ve daha 

bir çok farklı canlı dokularda kullanılmaktadır (Menemşe, 2002). Kemik yapısında 

olan HA toz halde, kaplama/film ve dolgu malzemesi olarak kullandığında kemik ile 

implant ara yüzeyinde daha kararlı ve hızla iyileşme sağladığı görülmüştür 

(Gümüsderelioğlu, 2002). HA biyoseramik mikro gözenekli yapısı sayesinde kemik 

olarak kullanıldığında ve yoğun biyoseramiklere göre daha hızlı biyouyum 

göstermektedir. HA’in zayıf olan mekanik özelliklerini güçlendirmek ve biyolojik 

özelliklerini daha yüksek seviyelere çıkartmak amacıyla hidroksiapatit biyoseramik 

üretimi konusunda yapılan çalışmalar giderek önem kazanmıştır (Korkusuz, 1997; 

Barroug, 2002).  

 Kalsiyum-fosfat HA seramiklerin biyouyumluluğunu artırmak için gözenek 

boyutu ve şekli kemiğin gözenek yapısına benzer şekilde olması gerekmektedir. 

Fakat yüksek gözenekli seramikler yoğun seramiklere göre daha düşük mekanik 

özellik göstermektedir. Bu durumda gözenekli seramik biyomalzemelerin üretiminde 

mekanik özellikleri daha da yüksek seviyelere çıkarılması hedeflenmektedir. Son 

zamanlarda kompozit yapılı malzeme üretiminde grafen önemli bir takviye elemanı 
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haline gelmiştir. Grafen sıradışı yüksek mekanik özelliklere sahip olup kalsiyum-

fosfat esaslı hidroksiapatit biyoseramiklerin mekanik özelliklerini ve 

biyouyumluluğunu artırmak için grafen takviye elemanı olarak kullanımına yönelik 

araştırmaların sayısı artmaktadır. 

 Grafen, iki boyutlu karbonun altıgen formu olarak ilk kez 2004 yılında 

Manchester Üniversitesi’nden Andre Geim ve Konstantin Sergeevich Novoselov 

isimli bilim insanların tarafından yeni bir süper malzeme olarak keşfedilmiştir. 

Grafen karbon atomları bal peteği örgülü hegzagonal kafesi oluşturup iki boyutlu sp2 

kristal yapılı şekildedir (Geim, 2007).  

 Grafen sahip olduğu üstün mekanik ve elektronik özelliklerinden dolayı son 

yılların en popüler malzemesidir. Grafen yüzey alanı çok büyük olup 26030 m2/g, 

kimyasal ve termal olarak çok kararlı bir malzemedir.  Bu nedenle çok iyi bir iletken 

özelliğe sahiptir. Elektriksel iletkenliği 200000 cm2/Vs olan grafende her karbon 

atomu üç tane komşu karbon atomuyla  bağı yaparken p orbitallerinden 2pz orbitali 

ile π bağı yapmaktadır. pz orbitalinde elektronların sistemde bulunan delokalizasyonu 

sağlayarak grafene muhteşem elektriksel iletkenlik özelliği kazandırmaktadır. Bir 

grafen tabaka kalınlığı 0,34 nm‟dir. Grafen katmanı üzerindeki tüm komşu karbon 

atomları arasındaki uzaklık ise 1,47 Å ‟dır. Bu değer C-C tek bağından 1,54 Å kısa, 

C=C çift 1,33 Å bağından uzundur. Şekil 1.1’de farklı karbon allotropları 

gösterilmiştir (Novaselov, 2004). 

 

Şekil 1.1. Grafen ve diğer karbon allotropları (Filippo, 2018) 

 Grafen bilim dünyasında farklı kompozit malzemelerin üretiminde ve 

malzemelerin istenen özelliklerini geliştirmek için yeni çalışma alanları açmaktadır. 

Grafen güçlü atom bağları olarak nedeniyle elastisite modülü çelikten çok daha güçlü 

olup, yüksek ısı iletkenliğine sahiptir (Novaselov, 2004). 
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 Grafen bu özellikleri nedeniyle son zamanlarda biyomedikal malzeme 

üretiminde grafen takviyeli kalsiyum-fosfat esaslı hidroksiapatit kompozitler üzerine 

araştırmalar büyük ilgi görmektedir (Arseven, 2011; Bayat, 2010). Grafen takviyeli 

hidroksiapatit kompozitlerin iyi biyouyumluluğundan dolayı protez ve ortopedide, 

insan kemik doku mühendisliğinde potansiyel olarak çok sayıda uygulamalarda 

kullanılmaktadır (Yong, 2010). 

 Grafenin özellikle gözenekli biyoseramik üretiminde kullanımı azdır. Bu 

çalışmada grafeninin gözenekli hidroksiapatit’in mekanik özelliklerine etkisinin ne 

olduğunun ortaya konması amaçlanmıştır. Bu tez çalışmasında kalsiyum-fosfat esaslı 

hidroksiapatit ağırlıkça %50 olacak şekilde üre (karbonil diamid) ile karıştırılarak 

silindirik şekilde preslenmiştir. Numuneler 950 ℃ 1050 ℃ 1150 ℃’de ve 1-5 saat 

arasında sinterlenmiştir. Elde edilen numunelere yoğunluk ölçümü ve basma 

dayanım testi yapılmıştır. Basma dayanımı sonuçları karşılaştırılarak mekanik 

özellikler için en uygun sıcaklık ve sinterleme süresi belirlenmiştir. Proses 

optimizasyonundan sonra,  farklı oranlarda grafen (ağırlıkça %0.5, 1, 1.5, 2, 3) 

hidroksiapatite takviye ederek sinterlenmiştir. Daha sonra yoğunluk ölçümü, basma 

testi, antibakteriyel özelikler ve vücut sıvısında çözünme testi yapılmıştır. Mikroyapı 

ve kristal yapı analizi için taramalı elektron mikroskobu (SEM), X-ışını 

difraktometresi (XRD) kullanılmıştır. 

1.2. Kemik yapısı 

İnsan ve omurgalı hayvanların vücudunda dokular arası kemik dokusu en sert canlı 

dokudur. Kemik ana görevleri; canlı organizmada iskelet sistemi oluşturarak 

yumuşak dokuları taşıyıcı ve vücudun hareketliliğini sağlaması, iç organları streslere 

ve gerilimlere karşı koruması, fizyolojik olarak kendini yenileyen sodyum, 

magnezyum, kalsiyum ve fosfat tuzları depolamaktadır. Kemik iliği kemik yapısında 

görev alarak kan hücrelerinin üretimi, pH değişimlerine karşı alkalin tuzları alarak ve 

ortama vererek asit-baz dengesini sağlaması aynı zamanda kandan bulunan ağır 

metalleri uzaklaştırarak ve zararlı maddeleri detoksifikasyon işlevi yapılmaktadır 

(Çakmak, 2015). 

 İnsan kemik yapısı morfolojik olarak iki kategori bölünmektedir; kortikal 

(kemiğin sıkı doku) ve trabeküler (kemiğin yüksek gözenekli doku), kemiğin 

bölündüğü kortikal ve trabeküler dokuları Şekil 1.2’de gösterilmektedir.  
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Şekil 1.2. Kortikal ve trabeküler kemik kısımları (Çakmak, 2015) 

1.2.1. Kortikal kemik  

Kemiklerin yüzeyideki sıkı, beyaz ve pürüzsüz kısımlar kortikal kemiği 

oluşturmaktadır. Kortikal kemik kısmı matrisini oluşturan ve bu kısımda sıkı 

istiflenmiş paralel osteonları içeren kemiğin uzunluğu boyunca uzanmaktadır. 

Osteonların merkezide 'Havers kanalı' bulunur ve kanalların içerisinde sinir ve kan 

damarları geçmektedir. Kortikal kemik veya lamella 'Havers kanalı' ile sarılmıştır, 

Şekil 1.3'de kortikal kemik osteonu, Havers kanalı, lamella'lar göstermektedir. 

Lamella’lar kemik yapısında gözenek boşluklar içerisinde bulunan kemik hücrelerini 

barındırır. Lakuna ve Havers kanalları arasındaki bağlantı ise ‘kanalikuli’ olarak 

adlandırılan küçük kanallar aracılığıyla sağlanır. (Görmez, 2008; Çakmak, 2015) 



5 

 

 

Şekil 1.3. Kortikal ve trabeküler kemik kısımların iç yapısı (Çakmak, 2015) 

1.2.2. Trabeküler kemik 

Trabeküler kemik spongioz veya kansellöz olarak literatürde değişik adlar 

taşımaktadır. Trabekülerde kemik iliği ile çevrilidir ve herhangi bir damar, kas veya 

sinir içermez. Trabeküler kemik yapısında gözeneklik düzeni her ne kadar rastgele 

organize olmuş olsalar da, maksimum dayanımı sağlayacak şekilde düzenlenmiştir. 

Trabeküler kemik dokusunun yüzey alanı oranının yüksek, yani yüzey alanının 

hacmine oranla çok daha fazla olması, bu kemik dokusunun kortikal kemiğe kıyasla 

metabolik bakımdan daha aktif olduğunu ve yoğunluğunu daha hızlı bir şekilde 

değiştirebildiğini gösterir (Çakmak, 2015). 

1.2.3. Kemik dokusu hücreleri 

Kemik dokusu hücre yapısı olarak dört çeşide ayrılır: Osteoprogenitör hücreler, 

osteoblast hücreler, osteosit hücreler, osteoklast hücreler. 

Osteoprogenitör hücreler 

Osteoprogenitör hücreler kemik dokularda ana hücreler olup mezenşimden 

kaynaklanırlar. Genel olarak soluk boyanan çekirdekli asidofilik sitoplazmalı kemik 

hücreler olup endosteumda ve periosteumun iç kısımda, Havers kanalları bölgesinde 
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bulunmaktadır (Şekil 1.4.). Kemik ana hücre yapısında osteoprogenitor hücreleri 

mitozla yetişkin ve olgun kemik hücrelerine farklılaşmaktadır. Kemikte 

osteoprogenitor hücreler kemiğin büyümesinde, hasar, mikro çatlaklar veya kırık 

iyileşmesinde aktif hale gelerek bölünürler ve osteoblast hücrelerine 

dönüşebilmektedir (Özer, 2017). 

Osteoblast hücreler 

Kemik dokularda hücre matris yapıda bulunan osteoblastlar kübik ya da alçak 

prizmatik şekilde yapı göstermektedir. Nukleusları geniş olup sitoplazma yapısı 

olarak bazofiliktir. Elektron mikroskobu analizinde endoplazmik retikulumları iyi 

gelişimi gösterilmektedir. Lipid damlacıkları ve lizozom benzerli yapı olarak 

sitoplazmada yerleşmektedir. Bu hücreler birbirleriyle kısa ara bağ ilişki 

kurmaktadır. Alkalin fosfataz matriste ve kalsifikasyonda önemli rol alan enzimdir. 

Kemikte bulunan fosfat yapısında hidroliziyle lokal inorganofosfat konsantrasyon 

miktarı arttırmaktadır aynı zamanda kalsiyum iyonlarıyla birleşerek ve sonucu 

kalsiyum tuz halinde dokuya çökmesinden sağlanmaktadır (Sarıkanat, 2007). 

Osteosit hücreler 

Kemiğin hücreleri temel olarak, olgun kemik hücresi olarak adlandırılmaktadır. 

Olgun kemik hücreleri gelişimi tamamlamış olduğu zaman sentez yapamazlar. 

Sitoplazmik uzantılar kanalı-küller içinde Şekil 1.4. (a)'da gösterilmektedir.  Bu 

şekilde her hücre lakünası içinde kalmayıp birbirleriyle bağlantı kurmaktadırlar. 

Osteositlerin hücreleri kalsiyumun kemikte kana dolaşması ve hameostatik 

mekanizmayı düzenleme gibi önemli metabolik rolleri de vardır (Akgündoğdu, 

2009). 

Osteoklast hücreler 

Kemikte yıkımı veya kemik rezorpsiyonunu gerçekleştiren hücrelerdir. 

Osteoklastların içerde bulunan kollajenaz ve proteolitik fermentlerle kemiği düzelme 

yapmaktadır. Eritici fermentleri eritilen kemik uzantılarla dokusuna hücre içine 

alınmaktadır. Osteoklastların sitoplazmaları genellikle asidofil ve vakuollüdür. Çok 

sayıda hücrelerde bulunan lizozomları, mitokondriyonları ve iyi yetişmiş golgi 
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kompleksleri olmaktadır. Bu hücreler kemikteki boşluklarda Howship lakünasına 

yerleşmişlerdir. Bu hücreler kemik yıkım modelleşmesinde önemli rol almaktadır. 

Osteoklast ve osteoblast hücreler uyumlu çalışması sonucunda gerçekleşmektedir 

(Tunçay, 2013). 

 

Şekil 1.4. Kemik mikro yapısı (Çakmak, 2015) 

1.3. Biyomalzemeler 

Bilim dünyasında biyomalzeme yapımı ve uygulaması, insanlık tarihinde çok eski 

zamanlara dayanmaktadır. Bunlara eski mısır mumyaların da tespit edilen yapay göz, 

burun ve diş örnek olarak gösterilebilir. Biyomalzemelerin insan vücudunda 

kullanımı 19. yy ortasından itibaren hız kazanmıştır. 1880 yılında protez yapımı fil 

dişinden insan vücut içine farklı biyomalzemeler üretilip uygulanmıştır. 1938 yılında 

ilk metal protez vitalyumdan üretip insan vücuduna uygulanmıştır. Fakat uzun sürede 

vitalyum protez kullanımında insan vücudunda yerleştiği yerde metal korozyonu 

oluşmuştur. Bu durumda canlı organizmalar için tehlike ihtimalini tamamen yok 

etmek için metalik implantlar ilk önce korozyona karşı çalışmalar yapılmıştır. 

1950’lerde kan damarlarının değişimi, 1960 yıllarda kalça protezleri ve 1970 yıllarda 

ise sentetik ameliyat ipliği gibi birçok biyomalzeme kullanılmaya başlanmıştır. Son 
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40 yılda biyomalzeme tasarım çalışmalarında birçok biyometaller, seramikler ve 

polimerler kullanılmıştır (Gümüşderelioğlu, 2002). 

 Biyomalzemeler, insan vücudu içerisinde agresif ortamda ve zor koşullar 

altında kullanılmaktadır. Günlük hayatta iskelet sisteminde kemikler çeşitli 

gerilmelere maruz kalmaktadır. Aynı şekilde insan vücudunda biyomalzemeler (diş 

implantlar ve çeşitli protezler) hareket sırasında çok değişik yüklere karşı iyi 

mekanik özellikler, yorulma dayanımı ve uzun süre kullanımı insan vücudu için 

büyük önem taşımaktadır. Biyomalzeme üretimde doğal ve sentetik malzemeler 

kullanılmakta olup, sadece kemik, protez veya implant olarak değil aynı zamanda 

yapay kalp kapakları, damarlar ve yumuşak dokular için farklı biyoürünler, 

ekstrakorporeal cihazlar ve bunun dışında bir çok biyomalzeme olarak ta yaygın 

olarak kullanılmaktadır (Güven, 2014). 

 İnsan vücudunda bulunan çeşitli proteinler ve oksijenli tuzlar biyomalzemeler 

için korozif ortam oluşturmaktadır. Yerleştiği bölgede biyomalzemelerden yüksek 

korozyona ve deformasyona karşı dayanıklılık beklenmektedir. Bu koşullar altında 

bazı biyomalzemeler vücut tarafından kabul edebilir fakat bazıları da 

reddedilmektedir. Biyomalzemelerin zehirli, toksik ve kanserojen özellikte 

olmaması, mekanik özellikleri yeterli olması, vücutta oluşan reaksiyonlara karşı inert 

olması ve korozyona uğramaması gerekmektedir (Pasinli, 2004). 

 Biyomalzeme üretimde en çok önem verilen özelliklerden birisi korozyon 

konusudur. İnsan vücudu içinde biyometallerin çevresinde oluşan kimyasal 

reaksiyona oksijen, hidroksit ve diğer başka bileşikler oluşturarak bozunma ve hasara 

uğrama olarak tanımlanabilir. Daha önemli bir durum ise bu yönde, biyomalzeme 

üzerinde edilen anti korozyon işlemi sonucunda, biyomalzemenin insan vücuduna 

yerleştiği zaman dokulara zarar vermemesi istenmektedir (Güven, 2014). İnsan 

vücudu iyi korozif ortam olup işlev yapılan biyomalzemeler (örneğin farklı 

biyometaller) mekanik özellikleri düşürebilir. Bu sebeple biyometaller ve dokular 

arası oluşan bileşikler hücrelere zarar verebilmektedir. Bu durumda metalik 

biyomalzemelerin tasarımda önemli koşullardan birisi korozyona karşı mükemmel 

dayanımlı olması olmak gerekmektedir (Pasinli, 2004). İnsan vücudunda 

biyomalzemelerin kullanım amaçları aşağıdaki gibi sayılabilir: 

1. Hastalık veya zarar görülen bölümlerin yerine kullanmak (diyaliz, protezler), 
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2. Hızla iyileşmeye yardımcı olmak (ameliyat cihazları, vida ve tel olarak), 

3. Biyomalzemelerin gelişimi ve fonksiyonelliği arttırmak (lens, kalp pili, işitme 

cihazı), 

4. Kozmetik ve estetik problemleri düzeltmek  (diş teli, silikon), 

5. İnsan hastalıklarına karşı ve tedaviye yardımcı olmak (kateter), 

6. Teşhise daha hassasiyetli geçmek (biyoalgılayıcılar, endoskopi, enjektör), 

7. Fonksiyon bozukluklarını düzeltmek  (cerrahi fiksatörleri). 

 Son zamanda biyomalzeme ve vücudun doku yüzey arası biyouyumluluğu 

etkileşim üzere önemli çalışmalar yapılmaktadır. Biyouyumluluğu gelişimi ve insan 

sağlığını daha hızla iyileşmesini sağlamaktadır. İnsan vücuduna işlev yapan 

biyomalzemeler; metalik implantlar, polimer biyomalzemeler, biyoseramikler ve 

biyokompozitler olarak verilebilir (Gürsoytrak, 2013; Pasinli, 2004). 

1.3.1. Biyomedikal implantlar 

İnsan hayatında çeşitli kazalar veya travmalar yaşanmaktadır, bu durumda dokuların 

ve bazı organların işlevleri kaybetme ihtimali yüksektir. Bunlar insan yaşam 

kalitesini ve iyi geçirmesini önemli derecede etkilemektedir. Yapılan geleneksel 

tedavi bakımında allogreft, otogreft, zenogreft analizlerde eksik kalması sonucunda, 

dokuların fonksiyonu kaybedilmiş taklit edebilecek biyomedikal malzemelere önemli 

ihtiyaç duyulmaktadır. İnsan vücudunda organların fonksiyonlarını ve işlevlerini 

kaybeden yerine biyomalzemeleri getirmek veya biyomalzemelerin planlaması, 

tasarımı ve seçimi biyomedikal uygulamanın türüne göre belirlenmektedir. İnsan 

vücudu için yapay biyomalzemeler farklı işlevleri ve ihtiyaçları karşılamaktadır, 

örnek olarak (Şekil 1.5.) yapay kalp kapakları ve cihazlar, kan damarları, ortopedide 

kalça protezleri, diz kapakları, dental implantlar ve daha çok farklı vücudun 

bölgelerinde kullanılabilmektedir. Şekil 1.6'de ise insanın vücudunda farklı 

bölgelerde uygulanan biyomalzemeler gösterilmektedir. Görüldüğü üzere kafatası, el, 

kol, diş, diz, kemiksi bölgeler gibi birçok alanda biyomalzemeler uygulama alanı 

bulmaktadır (Gürsoytrak, 2013) 
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Şekil 1.5. Biyomalzemelere ait çeşitli uygulamalar 
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Şekil 1.6. İnsanın vücudunda farklı bölgelerde uygulanan biyomalzemeler

 (Gürsoytrak, 2013) 

1.3.2. Biyomalzeme çeşitleri ve mekanik özellikleri 

İnsanın vücuduna uygulamak istenen biyomalzemeler öncelikle iyi çekme ve basma 

dayanımı, yüksek yoğunluk, elastisite modülü, sertlik, korozyona karşı dayanımını 

mekanik özelliklere sahip olması tercih edilmektedir (Gürsoytrak, 2013). 
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Biyomalzemeler yüksek biyouyumluluğa sahip olup 4 gruba ayrılmaktadır. Bunlar: 

biyometaller, biyoseramikler, biyopolimerler ve biyokompozit malzemelerdir. Bu 

malzemelerin avantaj ve dezavantajları Çizelge 1.1’de incelenmiştir. 

Çizelge 1.1. Vücutta kullanılan biyomalzemeler ve genel özellikleri (Güven, 2014) 

Malzemeler Avantaj Dezavantaj Örnek 

Polimerler 

(Naylon, silikon, 

kauçuk, polyester, 

politetrafloroetilen) 

-Esnek 

-Üretimi kolay 

-Sağlam değil, 

-Zamanla deforme 

olur 

-Bozunabilir 

-Yumuşak dokular 

-Kan damarları 

-Burun 

-Kulak 

-Dikiş ipliği 

 

Metaller (Ti ve Ti 

alışımları, Co-Cr 

alaşımları, Au, Ag 

paslanmaz çelik 

vb.) 

-Kuvvetli 

-Sert 

-Sünek 

-Korozyona 

uğrayabilir 

-Yoğun 

-Şekil verilmesi zor 

-Eklem protezleri 

-Dental implantlar 

-Kalp pilleri 

-Dikiş telleri 

-Kemik plakları 

-Kemik vidaları 

 

Seramik (alümina 

zirkonya, 

hidroksiapatit, 

biyoaktif cam) 

-Son derece 

biyouyumlu 

-Korozyona ve 

aşınmaya karşı 

dayanımlı 

 

-Kırılgan 

-Esnek olmayan. 

-İşlenmesi zor 

-Düşük mekanik 

dayanıma sahip  

-Dental implantlar 

-Ortopedik 

implantlar 

Kompozitler 

(karbon-karbon, 

tel ya da fiber ile 

desteklenmiş 

kemik çimentosu) 

-Kuvvetli 

-Özel olarak 

tasarlanabilir 

 

-Üretimi zor 

-Kemik sementit 

-Dental reçine 

 Yük taşıyıcı biyomalzemeler diş ve ortopedik implantlar gibi insan vücut içine 

uygulamalarda yüksek dayanıklı, yorulma ve aşınma direncine aynı zamanda üstün 

korozyon direncine ve yüksek sünekliğe olması gerekmektedir. Biyometalik 

malzemelerin kristal yapıları güçlü bağlara sahip olmaları nedeniyle mükemmel 

mekanik özelliklere sahiptir. Bu sebebiyle biyomalzemeler birçok çeşitli implant 

ürünlerde biyometaller: titanyum ve titanyum alaşımları, paslanmaz çelikler, kobalt 

krom alaşımlar kullanmaktadır (Pasinli, 2004). 

 Kullanılan biyomalzemeler canlı vücudunda değişik dış kuvvetlere maruz 

kalmaktadır. Günlük aktiviteler sırasında insan kemikleri vücut ağırlığından ziyade 

40 ile 80 MPa arasında streslere maruz kalmaktadır. Bir kalça kemiği eklemindeki 

ortalama insan vücut ağırlığının yükü üç kata kadar çıkabilir, zıplamak gibi 

hareketlerde bu değer insan vücut ağırlığının on katına kadar çıkabilir. Farklı 

hareketlerden dolayı insan vücudunda oluşan gerilmeler; oturma, ayakta durma, 
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yürüyüş, koşma, gibi faaliyetler sırasında gün boyunca tekrarlanmaktadır. Bu tekrarlı 

hareketler biyomalzemelerin yorulmasına, çatlamasına ya da plastik deformasyonlara 

neden olabilmektedir (Gürsoytrak, 2013). 

 Yürüyüş hareketi sırasında femur kemiğin başına (Şekil 1.7.) insan vücut 

ağırlıktan (80 kg’lık ve üzere) 3,5 katına kadar yük uygulanmaktadır. Maksimum 

yüklendiği anda kalça protezler yeteri dayanım olmasının gerektiği gösterilmektedir. 

Aynı zamanda tasarım çalışmalarda protezlerin sürtünme ile oluşan aşınmaya da 

dayanıklı olması gerekmektedir (Pasinli, 2004; Gür, 2004) 

 

Şekil 1.7. Femur kemik yapısı (Gökhan, 2004) 

 Biyomalzemeler saf titanyum ve Ti6Al4V gibi alaşımlar biyometaller arasında 

klinik uygulamalarda en çok tercih edilmektedir. Titanyumun saf halinde çekme 

dayanımı 240-740 MPa sahip olarak dental protez ve implantlarda kullanılmaktadır. 

Titanyum alışımlar arası Ti6Al4V titanyum alaşımı %50 gibi yüksek oranda 

kullanılmaktadır. Titanyum Ti6Al4V alışımı en çok tercih edilen malzeme olmasının 

sebepleri; iyi mekanik özelliklere sahip olup düşük yoğunluğu, yüksek korozyon ve 

aşınma dayanımına sahip olmasından dolayı biyomedikal uygulamalarda 

kullanılmaktadır (Gür, 2004;  Subaşi, 2012). 

 Klinik uygulamada biyometalik implantların elastisite modülü ve dayanımı 

insan kemiğinin mekanik özelliklerinden daha yüksektir. Örnek olarak 316L 

paslanmaz çelikte elastisite modülü 200 GPa ve titanyumda 110 GPa seviye 

çıkmaktadır. İnsan kemiğinde ise elastisite modülü 10-30 GPa gösterilmektedir. Bu 

durumda biyometallerin mekanik uyumsuzluk sebebiyle kemikten daha sert 
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olmasından kaynaklanmaktadır. Elastisite modülü, insan kemiğine daha yakın olan 

alaşımlar, daha az gerilme taşımaktadır. Biyometalik malzemelerin rijitliği, elastisite 

modül ile ilgilidir. Paslanmaz çeliğin elastisite modülü titanyuma göre daha yüksek 

olduğu için yüksek rijitliğe sahiptir (Ak Azem, 2008). 

 Paslanmaz çeliklerin mekanik özellikleri, saf titanyum ve titanyum 

alaşımlardan daha az olup yüksek sünekliğe sahiptir. Saf titanyum, tantal ve 

niyobyun metallerden düşük yorulma dayanımına ve kırılmada yüksek uzama 

özelliklere sahiptir. Çizelge 1.2’de biyometallerin mekanik özelliklerinin 

karşılaştırılması, Çizelge 1.3’de biyometallere ait özellikler ve Çizelge 1.4’de 

biyometallerden üretilen malzemeler göstermektedir (Güven, 2014; Subaşi, 2012) 

Çizelge 1.2. Metalik biyomalzemelerin özelliklerinin karşılaştırılması (Güven, 2014) 

Özellikler Paslanmaz 

Çelik 

Kobalt-

Krom 

Titanyum 

Sertlik Yüksek Orta Düşük 

Dayanım Orta Orta Yüksek 

Korozyon 

Dayanımı 

Düşük Orta Yüksek 

Biyouyumluluğu Düşük Orta Yüksek 
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Çizelge 1.3. Biyometallerin özellikleri (Güven, 2014; Subaşi, 2012) 

Özellikler 316L Paslanmaz 

Çelik 

CoCrMo  CoNiCrM

o 

Ti6Al4

V 

Ta 

Çekme Dayanımı 

(MPa) 

485-860 655 793-1793 860 207-517 

Akma Dayanım 

(0,2%) (MPa) 

172-690 450 240-1585 795 138-345 

Uzama (%) 12-40 8 8-50 10 2-30 

Kesit Daralması 

(%) 

- 8 35-65 25 - 

Yoğunluk (g/cm3) 7,9 8,3 9,2 4,5 16,6 

Korozyon 

Dayanımı 

Yüksek gerilmelerde 

zayıf 

Üstün Üstün Üstün İyi 

 

Çizelge 1.4. Biyometallerden üretilen malzemeler (Güven, 2014; Subaşi, 2012) 

Malzeme İmplant Uygulamaları 

316L Kemiklerde, plakalar, vidalar, pimler, çiviler, stentler 

Co28Cr6Mo Kalça, diz, dirsek, omuz, ayak bileği, parmak protezlerinde; 

kemik plakalarında, vidalarda, çubuklarda, kalp kapakçıkları 

Ti Kemik plakalarında, vidalarda, çubuklarda, kalp 

kapakçıklarında, kalp atışları düzenleyen aygıtlar 

Ti-6Al-4V Kalça, diz, dirsek, omuz, ayak bileği, parmak protezleri 

Ta Tel, folyo, levhalarda, klipslerde, elektrot. 

 

1.3.3. Biyouyumluluk 

Biyouyumluluk, canlı vücut içerisinde biyomalzemeler başarılı biçimde 

yerleştirilebilmesinin sonucunda, vücut tarafından kabul edebilirliğidir. Medikal 

klinik uygulamalarda kullanılacak biyomalzemeler etrafını çevreleyen dokular 

üzerinde toksik olmaması ve insan vücuduna zararlı olmaması gerekmektedir. 

Alerjik reaksiyonlara engel olmak ve alerjik risklerden uzaklaştırmak için öncelikle 

insanların gerekli analizlerden geçmesi gerekmektedir. Analizlerin sonuçlarına gör 

biyomalzeme seçimi yapılır ve alerjik reaksiyonlar garantili oluşmamaktadır. 

Biyomedikal implantları başarısıyla insan vücuduna uygulamak için implantlara 

karşı oluşan reaksiyonlara bağlıdır ve oluşan tepkiler biyouyumluluğunu 

belirlemektedir. Canlı kemik doku içerisine yerleşen implantın yüzeyine sağlıklı 

şekilde kemik dokusunu nüfus etmesi, sıkı yapışması ve direkt temasın olmasına 

osseointegrasyon olarak tariflenebilir  (Özalp, 1996). 
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1.3.4. Biyoseramikler 

Seramikler insan hayatında büyük bir değişim yapmıştır. Geçtiğimiz yüz yılda insan 

hayatında vücudu zarar vermeyen ve biyomalzemeler işlev yapılan bazı organlara 

veya bölgelere aynı zamanda biyomalzemelerin tasarım çalışmalarda seramiklerin 

geliştirilmesi ve biyomedikal uygulamalarda gerçekleşmiştir. Bu amaçla biyomedikal 

malzeme üretimde seramikler “biyoseramikler” olarak adlandırılmaktadır. 

Biyoseramikler üretimde polikristalin yapılı biyoseramikler (alümina ve 

hidroksiapatit), bazı biyoaktif camlar ve cam seramikler veya biyoaktif polietilen–

hidroksiapatit kompozitler hazırlanabilmektedir. Biyocamlar ve biyoseramikler 

inorganik malzemelerin önemli bir grubunu oluşturmaktadır ve insan sağlık 

sektöründe biyoseramikler farklı uygulamalarda kullanılmaktadır. Örnek olarak, 

teşhis cihazları, gözlük camları, doku kültür kapları, termometrelerde, endoskopide 

işlev yapılan fiber optikler, bunlar arasında ve çok farklı alanlarda sayılabilir. Diş 

hekimliğinde dolgu malzemeleri ve biyoseramikler protez parçaları yaygın olarak 

kullanılmakta olup ‘diş seramikleri’ olarak adlandırılır. Diş hekimliği dışında farklı 

biyomalzemeler sert doku için implantlar, protezler, ortopedi ve cerrahi için 

üretilmektedir. Biyomalzeme üretimde biyoseramikler  “biyoinert” ve “biyoaktif” 

olarak iki gruba ayrılmaktadır. Biyoaktif seramikler vücut içinde doku ve implant 

arasında kimyasal bağ oluşumu kurmaktadır (Gümüşderelioğlu, 2002; Gürsoytrak, 

2013). 

Oksit Seramikleri 

Bu seramikler biyoinert yapıda olan, metal iyonları oksijen iyonlarıyla oluşturduğu 

dağılmasıyla düzlemde polikristal seramiklerdir. Oksit seramik malzemeler Alümina 

Al2O3 ve zirkonya ZrO2’dan oluşmaktadır (Gümüşderelioğlu, 2002). 

Alümina 

Yüksek dayanıma ve mükemmel korozyon direncine sahip olup aynı zamanda 

yüksek yoğunluğa ve saflığa (>%99.5) sahiptir. Yüksek biyouyumluluk özelliğinden 

dolayı insan vücut için kalça protezleri ve diş implantlarında kullanabilmektedir. 

Alüminadan üretilmiş biyomalzemeler 1600-1700 °C’de ısı işlem sonucu elde 

edilmektedir ( Pasinli, 2004). 
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Zirkonya 

Zirkonya seramiklerin yapısı alümina gibi fiziksel ortamı biyoinert etki 

gösterilmektedir. Zirkonya alümina seramikler seramiklere göre daha avantajlı olup 

çatlak ve eğme direnci yüksektir. Zirkonya aynı zamanda kırılma tokluğunun 

artmasını da sağlamaktadır. Diğer seramik malzemelere göre yüksek kırılma tokluğu 

sağlamakla birlikte iyi yorulma dayanımı da zirkonya’nın olumlu yönlerindendir. 

İnsan vücudunda zirkonya implantı fizyolojik sıvılar içerisinde zamanla gerilme 

direnci azalmaktadır (Özalp, 1996; Güven, 2010). Alümina ve zirkonya seramiklerin 

mekanik özellikleri Çizelge 1.5'de gösterilmektedir.  

Çizelge 1.5. Alümina ve zirkonya seramiklerin mekanik özellikleri (Pasinli, 2004). 

Özellikler  Alümina  Zirkonya  

Elastisite Modülü (GPa)  380  190  

Eğme Dayanımı (GPa)  >0,4  1,0  

Sertlik (Mohs)  9,0  6,5  

Yoğunluk (g/cm3)  3,8 – 3,9  5.95  

Tane Boyutu (μm)  4,0  0,6  

1.4. Hidroksiapatit 

Günümüzdeki biyomalzemelerden kalsiyum-fosfat esaslı hidroksiapatit biyoseramik 

insan sağlığında farklı ihtiyaçları karşılamak amacıyla biyomedikal malzeme 

biliminde ve mühendislikte büyük önem göstermiştir. Hidroksiapatit insan kemiğiyle 

yüksek biyolojik uyumlu olup, kemik dokusuyla kimyasal açıdan benzer özelliklere 

sahip olması nedeniyle kemik ile arasındaki osteointegrasyon sürecini 

hızlandırmaktadır. Bu sebeple biyomalzeme üretimde kalsiyum-fosfat esaslı 

hidroksiapatit biyoseramikler en çok tercih edilmektedir.  

 İnsan sağlığında kemik için yeni doku rejenerasyonu ve iyileşmesi, kontrollü 

biyomimetik yaklaşımı kullanılarak insan kemiğinde hücresel oluşuma 

odaklanılmıştır. Böylece, kemik doku fiziksel olarak hücre dışı matriksine benzerli 

osteokondüktif ve aynı zamanda iyi osteintegrsyon özelliğe sahip olup uygulanacak 

hidroksiapatit biyoseramik malzemelerden yararlanılmaktadır. Kalsiyum-fosfat esaslı 

hidroksiapatit Ca10(PO4)6(OH)2, insan kemiğiyle kimyasal ve biyolojik olarak benzer 

yapısıyla çeşitli yerlerde kullanabilmektedir: cerrahide, ortopedide, kemik doku 
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mühendislikte, diş hekimliğinde ve biyomedikal malzeme tasarımda en çok tercih 

edilen biyomalzeme olarak ön plana çıkmaktadır (Koekusuz, 2011). Doğal kemiğin 

yapısında bulunan hidroksiapatit kollajen fiberler arasındaki nanoboyutlu 

partiküllerden oluşmaktadır ve yarı kristal yapıda yaklaşık % 5-8 oranında karbonat 

içermektedir. Sentetik hidroksiapatit elde etmek için farklı yöntemler 

kullanılmaktadır örneğin: ikili kimyasal çöktürme tekniği, katı-faz reaksiyonu, 

hidrotermal sentez ve sol-jel yöntemi gibi laboratuvar ortamda üretilmektedir 

(Pasinli, 2010). 

1.4.1. Hidroksiapatit mekanik özellikleri 

Kalsiyum-fosfatlar insan vücudunda kemik ile yüksek biyouyumluluk 

gösterilmektedir. Kalsiyum-fosfatlar arasında en çok tercih edilen malzeme ise 

hidroksiapatit’tir. En önemli özeliklerinden birisi yüksek biyolojik uyumluluğu, 

yavaş bozunması, insan kemik yapısında bulunan minerallerle kimyasal ve biyolojik 

yapısı olarak benzerliğinden dolayı biyomedikal malzeme üretimde ön plana 

çıkmaktadır. Kalsiyum-fosfat hidroksiapatit en değerli oranı Ca/P=10/6, hesaplanan 

yoğunluğu 3.219 gr/cm3. Hidroksiapatit’in mekanik özellikleri aşağıdaki Çizelge 

1.6’de gösterilmektedir (Pasinli, 2010). 

Çizelge 1.6. Hidroksiapatit fizikokimyasal, mekanik ve biyolojik özelikleri  

                   ( Cengiz, 2007) 

Özellik Değer 

Molekül formülü Ca10(PO4)6(OH)2 

Ca/P oranı 1,67 

Kristal yapı Hegzagonal 

Elastiklik modülü (GPa) 114 

Baskı dayanımı (MPa) 30-294 

Yoğunluk (g/m3) 3,2 

Kırılma dayanımı (MPa m1/2) 0,7-1,2 

Sertlik (HV) 600 

Biyoaktiflik Yüksek 

Biyobozunma Düşük 

Hücresel uygunluk Yüksek 
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 Kalsiyum-fosfat hidroksiapatit kristal yapısı hekzagonal olup ve monoklinik 

olmak üzere iki farklı dizilimden oluşur, hücre boyutu; a = b = 9.432°A ve c = 

6.881°A’dur. Hidroksiapatit'in kristal yapısı en sıkı rastlanan ve kemik oluşumunda 

da önemli rol alan hekzagonal şeklidir ve bu yapıdaki OHˉgrupları diğer anyonlarla 

(Fˉ, Clˉ, CO3ˉ2, HPO4ˉ2) kolay şekilde yer değiştirebilme özelliğine sahiptir. 

Fakat, termodinamik olarak monoklinik yapı daha kararlıdır, Şekil 1.8’de 

hidroksiapatit'tin kristal yapısı gösterilmektedir ( Ak Azem, 2009; Evis, 2011). 

 

Şekil 1.8. Hidroksiapatit'in kristal yapısı (Brunton, 2013) 

1.4.2. Hidroksiapatit'in kemik dokusundaki durumu 

İnsan kemik yapısında kortikal ve trabeküler bölgelerin matrisleri iki fazdan 

oluşmaktadır: ilk faz kalsiyum-fosfat hidroksiapatit ve ikinci trikalsiyum fosfat 

(TCP:Ca3(PO4)2). Asıl faz kemikleri oluşturan doğal kalsiyum-fosfat hidroksiapatit 

insan kemik yapısında kortikal kemiklerde % 50 ’den az olmaktadır ve yapısı 

gözenek şeklindedir ve kemiğin trabeküler kısmında % 75 ’in üzerinde gözeneklik 

kafes yapısına sahiptir. İnsan kemik yapısında kortikal kısımda gözenek boyutları 10 

nm ile 50 µm arasındadır, trabekülerin kısımda gözenek boyutları 50 ile 1000 µm 

arasında değişmektedir (Ak Azem, 2009). Kemikler, diş minesi, dentin, kalsiyum-

fosfat hidroksiapatit ve diğer su içeren organik maddeler doğal kompozitlerdir. 
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Vücutta bulunan en sert doku olan ve arasında en çok mineral içeren doku diş 

minesidir. Kemiğin esnek yapısını içindeki bulunan kollajen sağlamaktadır. İnsan 

kemik dokusu ile hidroksiapatit'tin yapısının arasında benzerliği Şekil 1.9.’de 

gösterilmektedir (Evis 2011). 

 

Şekil 1.9. Kemik dokusu ve HA’ten üretilmiş kemik yapısı (Pasinli, 2010) 

1.4.3. Hidroksiapati'tin biyouyumluluğu 

Kalsiyum-fosfat esaslı hidroksiapatit'tin en önemli özelliklerden birisi yüksek 

biyolojik uyumluluğu önde gelir. Hidroksiapatit biyoseramik sert olup kemik dokular 

ile direk kimyasal bağ kurmaktadır. Hidroksiapatit partikülleri ve gözenek yapısı 

kemiğe yerleştiği zaman yeni doku 4–8 haftada oluşmaktadır. Ayrıca hidroksiapatit 

biyoseramik yüksek gözenekli elde edildiğinde kemikle biyouyum gösterirken, 

gözenek boşlukları kanal olarak ulaşım sistemde kan ve diğer önemli vücudun 

sıvıları ulaşımı sağlamaktadır (Evis 2011). Yapılan deneylere göre hidroksiapatit 

implantların, öncelikle fibrovasküler doku ile kaplandığı ve daha sonra bu dokudaki 

olgun lamellerin kanalları kemiğe dönüştüğü görülmüştür (Pasinli 2010). 

Hidroksiapatit osteokonduktif ve biyouyuşması özellikler implantların yüzey ile 

kemik dokusuyla sıkı yapışmasını sağlamaktadır. Hidroksiapatit non-toksik (farklı 

zehirli etkiler olmayan) insan vücut içinde zararlı reaksiyonları azalmaktadır (Özalp 

1996). 
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1.4.4. Hidroksiapatit üretim yöntemleri 

Literatürde sentetik hidroksiapatit tozu sentezi için birçok yöntem kullanılmaktadır. 

Hidroksiapatit üretim yöntemleri arasında bazı sık kullanılan yöntemler plana 

çıkmaktadır; katı-faz reaksiyonu, hidrotermal sentezi, çöktürme tekniği, sol-jel 

yöntemi, mikrodalga ışıma yöntem gibi yöntem kullanmaktadır. 

Katı-Faz reaksiyonu 

Katı-faz reaksiyon yöntemi, literatürde az bahsedilse de diğer kimyasal üretim 

yöntemlerine göre daha kolay ve aynı zamanda ucuz bir yöntemdir. Hidroksiapatit 

sentezinde çoğunlukla şu basamakları içerir; β-TCP ve Ca(OH)2 tozlarının belli 

miktarda (3-3.3) birleştirilmek için bu toz karışımlar su içerisinde karıştırarak ve 

öğüterek, metalik kalıplara doldurulur. Öncelikle metalik kalıp içerisinde toz 

karışımlar kurutulmaktadır. Sonra ısıl işlem gerçekleştirilerek hidroksiapatit toz elde 

edilmektedir. 

3Ca(PO4)2+Ca(OH)2→Ca10(PO4)6(OH)2 

 Yukarıdaki prosedür sonrası elde edilen toz karışımı ısıl işlem aşamada 1000° 

℃’de en az 8 saat bekleterek sinterlemektedir. Sonuç olarak tek faz hidroksiapatit’in 

üretimi mümkün olmaktadır (Rao, 1997; Coreño, 2005). 

Hidrotermal sentez 

Hidrotermal üretim yöntemde kalsiyum ve fosfat çözeltileri yüksek basınç ve 

sıcaklık altında reaksiyona girerek hidroksiapatit nanopartiküller elde edilmiş olur. 

Bu üretim yönteminde; kalsiyum nitrat, kalsiyum hidroksit, kalsiyum karbonat, 

kalsiyum klorür, kalsiyum hidrojen fosfat, dipotasyum ve diamonyum hidrojen fosfat 

gibi birçok kalsiyum ve fosfat tuzları başlangıç malzemeler olarak kullanabilir. 

 Ca(NO3)2·4H2O ve (NH4)2HPO4 çözeltiler ayrı kaplarda hazırlayarak, 

seyreltilmiş kalsiyum nitrat üzerine diamonyum hidrojen fosfat çözeltisi yavaş 

şekilde ekleyerek karıştırılmaktadır. Hidrotermal reaksiyonu genellikle 60-250 ℃ 

sıcaklık arası 24 saat boyunca tutarak hidroksiapatit nanopartiküller 

gerçekleştirmektedir (Çakmak, 2015). 

4Ca(OH)2+6CaHPO4·2H2O →Ca10(PO4)6(OH)2+18H2O 
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Çöktürme tekniği 

Çöktürme yöntemi aynı zamanda kimyasal çöktürme, ıslak çöktürme, ya da sulu 

çöktürme olarak da adlandırmaktadır. Hidroksiapatit üretim yöntemleri arasında 

çöktürme yöntemi araştırmacılar tarafından daha da çok tercih edilmektedir. Bunun 

sebebi organik çözücülere ihtiyaç duyulmadan yüksek oranda ve düşük maliyetle 

üretilebilmektedir. Laboratuvar deneylerde kalsiyum fosfat (Ca(NO3)2) ve amonyum 

nitrat (NH4)2HPO4 karışım çözeltileri pH > 10 miktar ortamında ve Ca/P=1.67 

stokiyometrik değerde etkinleştirilerek hidroksiapatit tanecikleri sentezlemektedir. 

Yapılan elektron mikroskobu analiz sonucunda eni 20-30 nm ve boyu 50-60 nm 

hidroksiapatit parçacıkları oluştuğunu göstermiştir (Çakmak, 2015; Cengiz, 2007).  

Sol-Jel yöntemi 

Bu yöntemde kalsiyum ve fosfatın kimyasal olarak karıştırılması ve reaksiyon 

gerçekleşmesi esasına dayanır. Hidroksiapatit apatit yapısı oluşturmak için gereken 

hammaddeler kalsiyum ve fosfat ana malzemeleri Ca(NO3)2·4H2O ve trietil fosfat 

verilebilir. Ca/P = 1.67 stokiyometrik oranda olacak şekilde hidroksiapatit toz 

karışımları elde etmek için 900℃’ye kadar kalsinasyon yapılmaktadır. Genel olarak 

deneysel akış diyagramı Şekil 1.10’de verilmiştir (Cengiz, 2007). 

 

Şekil 1.10. HA üretimi için deneysel akış şeması (Evcın, 2009) 
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1.4.5. Gözenekli (poroz) hidroksiapatit üretim yöntemleri 

Yapılan araştırmalarda canlı kemik dokular için, mikron boyutlu gözenekli 

biyosemiklere göre yüksek gözenekli biyoseramikler yeni kemik oluşumunu ve 

biyouyumluluğu geliştirmiştir. Kemik doku oluşumunu sağlamak amacıyla elde 

edilen biyoseramikler gözeneklik çapı en az 100-500 μm arası olması gerekmektedir 

(Çakmak, 2015). 

 Gözeneklik seramiklerin mekanik özellikleri yoğun malzemelere göre daha 

düşüktür (Hutmacher, 2000). İnsan kemiği uygulamaları için biyomalzeme üretimde 

üretiminde mekanik ve biyouyumluluğun geliştirilmesi oldukça önemlidir. Gözenekli 

biyoseramiklerin avantajları ise; yüksek geçirgenlik, mükemmel izolasyon, iyi 

refrakterlik, iyi korozyon direnci ve yüksek iyileşme hızı verilebilir (Çakmak, 2015).  

 Gözenekli hidroksiapatit biyoseramik üretiminde belli toz kompozisyonları 

homojen uçucu malzemelerle  (polimer bilyalar, üre vs.) karışım sonrası 

şekillendirilmekte ve ısıl işlemle bu yer tutucular uzaklaştırılmaktadır (Şekil 1.11.)  

(Çakmak, 2015). 

 

Şekil 1.11. HA toz kompozisyon metalik kalıp içerisinde (Tas, 2000). 

Gözenekli biyoseramik üretimde, iç yapısı gözenek şekli vermek amacıyla örneğin: 

polimer bilyalar, naftalin, pirinç unu ve patates nişastası, odun talaşı gibi ve bir çok 
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organik dolgu malzemeleri kullanarak yandıktan sonra, kabul edilmiş standartların 

içerisinde değerlerin üzerinde zararlı iyon içeren atık bırakmaması gerekmektedir 

(Hutmacher, 2000; Oktar, 2002). Kalsiyum-fosfat hidroksiapatit gözenekli 

biyoseramik görüntüsü Şekil 1.12’de gösterilmektedir.  

 

Şekil 1.12. Kalsiyum-fosfat hidroksiapatit gözenekli biyoseramik (Hideki 2008) 

 Polimerik sünger yöntemde ise hidroksiapatit uygun organik ve sıvılarla 

karıştırılarak viskoz bir seramik çamur hazırlanır. 100 mikrondan büyük gözeneklere 

sahip polimerik süngerler kullanılarak elde edilen çamur süngere emdirilir. Kurutma 

sonrasında ısıl işlem uygulanarak organik yapıdan uzaklaşır ve geriye açık gözenekli 

hidroksiapatit köpük kalır (Şekil 1.13.) (Luyten, 2009).  

 

 

Şekil 1.13. Polimerik sünger yöntemi ile üretilmiş örnekler (Şenel, 2019) 

 Polystyrene şablon yöntemi ile de açık gözenkli köpükler üretilmektedir. 

Yöntemde seramik malzeme akışkan çamur olarak hazırlanmakta ve polimer 

bilyaların üzerine dökülmektedir. Karışımı karıştırıcı makinede karıştırarak ve 

sonrasında vakuma alınarak etüvde kurutulmaktadır. Numuneler kurutulduktan sonra 

yüksek sıcaklıklarda sinterleyerek seramikten polimer bilyalar uzaklaşmaktadır. 

Sonuç olarak gözenekli seramik elde edilmektedir (Jing-yuan 2007). Polystyrene 

şablon yöntemi ile köpük üretimi Şekil 1.14’de göstermektedir. 

a 

b

) 

https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/S0955221908003725#!
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Şekil 1.14. Polystyrene şablon yöntemi ile köpük üretimi (Jing-yuan 2007) 

1.5. Grafen ve özellikleri 

Grafen ilk olarak 2004 yılına kadar bilinmeyen bir süper malzeme sınıfı olarak 

ortaya çıkmıştır. İlk keşfedildiği zaman tek tabakalı kristal yapısı grafit olarak 

adlandırılmış olup ve daha sonra farklı karakterizasyon çalışmalarından sonra bu 

malzemenin grafen olduğu ortaya konmuştur. 

 İlk çalışmalar 1930 yılında, Landau ve Peierls grafenin kristalin yapısı iki 

boyutlu araştırmaların sonucunda gösterip termodinamik yasalarına bağlayarak 

açıklamışlardır. 1947’de P.R Wallace isimli araştırmacı tarafından grafitin üzerine 

çalışmalarında band yapısı hesaplayarak makaleler yayınlanmıştır. 1957’de Linus 

Pauling isimli araştırmacının yayınlanan makalesinde grafenin elektronik yapısı ve 

özellikleri bilim dünyasına açıklanmıştır. 1980 yılına kadar doğada karbon'un sadece 

üç temel şekli olduğu biliniyordu (elmas, grafit, amorf karbon) (Karaduman, 2013).  

 Grafitin ince karbon filmlerin elektriksel özelliklerinin araştırılması sonucunda 

tek tabakalı grafen meydana çıkmıştır. Manchester Üniversitesinde 2004 yılında bir 

grup araştırmacılar tarafından karbon elektriksel özellikleri laboratuvar ortamında 

araştırmaya başlanmıştır. Mekanik kopartma metoduyla grafen elde edilmesi üzerine 

araştırmalar yapılmıştır. Bu metotla üretim yapmak amacıyla yapıştırıcı banda grafit 

yapıştırdıktan sonra aniden yapıştırıcı bandı çekerek grafen tak tabakalarının 

ayrıldığı görülmüştür. Mikroskobik analizlerde grafen tabakaların kristal yapısı 
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yüksek kaliteli elde edildiğini göstermiştir.  İlerleyen çalışmalarda aynı araştırmacı 

grubu tarafından, grafit tabakaları 5-10 mikron boyutlarda elde edilmiştir (Arseven, 

2011). 

 2005 yılından itibaren Manchester Üniversitesindeki araştırmacı grup 

tarafından grafen kuantum elektrodinamik özellikleri üzerine araştırmalar 

yapılmıştır. Princeton Üniversitesinde 2006 yılda grafitin oksidasyon ve termal 

genişlemesiyle yoğun araştırmalarda tek yaprak grafen üretilmiştir. 2007 yılında, 

grafit oksit indirgenmesi Princeton Üniversitesi, Northwestern Üniversitesi ve Max-

Planck Enstitüsü araştırmacılar tarafından yüksek oranda grafen yaprakları elde 

edilmiştir. 2008 yılında, grafenin kolay üretimi ve düşük maliyetli üretimine yönelik 

yeni üretim yöntemleri geliştirilmiştir (Novoselov, 2005). Dublin, İrlanda’daki 

Trinity Kolejinde bir grup araştırmacı tarafından, sıvı halde organik maddeler içeren 

okside olmamış grafen yaprakları üretilmiştir (Bayat, 2010; Kozal, 2012). 

 Grafen iki boyutlu kristal yapılı olarak yüksek mekanik özeliklere sahip olup; 

elastisite modülü 1 TPa ve elektriksel iletkenliği 200000 cm2/Vs dir. Grafen, sp2 

karbon atomlarının tek tabakalı ideal yüzey alanı 2600 m2/gr kalınlığı 1-10 nm, 

termal iletkenliği 4840-5300 W/(m°K), gerçek yoğunluğa (2.25g/cm2) sahiptir. 

Grafenin diğer özellikleri Çizelge 1.7’de verilmiştir. Çizelgede verildiği üzere 

elastisite modülü çelikten 100 kat daha güçlüdür. Grafen karbon allotroplu olup 

elmastan daha iyi bir ısı iletkendir. Grafen tabakalarında iki karbon allotropların 

arasındaki uzaklık ise 1,42 Å'dır. Tek bağlar C-C arası (1,54Å) , çift bağlar C=C 

arası (1,33Å). Şekil 1.15'de verildiği üzere grafen yapısında tüm karbon allotroplarını 

içermektedir (Engin, 2013). 

 

 

 

 

 

 

 



27 

 

Çizelge 1.7. Tek tabakalı grafenin özellikleri (Mahmut, 2015) 

Özellik Değer 

Hibrit şekli sp2 

Tabaka sayısı Tek tabakalı 

Kristal yapısı Hegzagonal 

Boyut iki 

Saflık derecesi % 99 

Kütlesel (buk) yoğunluk (g/cm3) ~0.3 

Gerçek yoğunluk (g/cm3) 2.25 

Kalınlık (nm) 1-2 

Yüzey alanı (m2/g) 2600 

Yüksek sıcaklık direnci -75 +200 ℃ arasında 

özellikleri değişmiyor 

Termal iletkenliği (WK-1/m) 4840-5300 

Elektron hareketliği cm2/(V.s) ~2,5×105 

Elastisite modülü (TPa) ~1 

 

 

Şekil 1.15. Grafen ile diğer karbon allotropların arasındaki ilişki (Arseven, 2011) 
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 Grafen kristal yapısı sp2 hibritli bal peteği örgüsünde olup kimyasal açısından 

çok reaktif olmayıp kararlı bir malzemedir ve iyi bir iletken özelliklerine sahiptir 

(Arseven, 2011) 

 Grafen kristal yapısında her karbon atomu üç tane komşu karbon atomlar arası 

bağı kurarken, 2p2 orbitaliyle de π (pi) bağı yapmaktadır (Bayat, 2010). Şekil 1.16’da 

grafen kristal yapısı ve tabakaların şekli gösterilmektedir. 

 

Şekil 1.16. Grafen tabakaları (Bayat 2010). 

1.5.1. Grafenin sentezlenmesi 

Grafen tek tabakalı malzeme olarak son zamanda bilim dünyasında büyük ilgi 

görmektedir.   1970 yıldan metallerin üzerinde karbon geçişinde ince grafit tabakaları 

halinde çökeldiği bilinmektedir. 2004 yılında grafenin keşfedildikten sonra grafen 

tek tabakalı üretim teknikler üzerine birçok çalışmalar yapılmıştır ama literatür 

araştırmalarda grafen sentezlemek için ilk beş yöntem öne çıkmıştır (Başak, 2015; 

Bedeloğlu, 2016).  

Bu yöntemler; 

 Metal alttaş üzerinde Hidrokarbonların buhar fazı çöktürmesiyle epitaksiyel 

büyütme (UHV) 

 Mekanik Eksfoliasyon - Kaydırma Yöntemi 

 Kimyasal Ayrıştırma Yöntemi  

 Silisyum-Karbon Yöntemi 

 Kimyasal Buharlaştırma Yöntemi olarak sıralanır (Başak, 2015). 
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Mekanik eksfoliasyon – (Kaydırma yöntemi) 

Yüksek kaliteli tak kristali grafiti saflık halde kullanılarak aradaki zayıf bağların 

kırılmasıyla tak tabakalı grafen elde edilmektedir. Ham grafitin zayıf bağların 

kırılması için mekanik veya kimyasal yöntemler kullanılabilir ve yüksek miktarda 

enerji harcanmaktadır. Öncelikle grafit ve potasyumu karışım hazırlayarak inert 

atmosferde 200 ℃ derecede işleme gerçekleşmiştir. Bu üretim yöntemde grafitin 

tabakaların arasından potasyum atomları geçerek, grafit tabakaları ayırabilir ve tak 

tabakalı grafen malzemesini sentezlenir. Elde edilen malzeme etanol içerisine 

alındığında potasyumuyla reaksiyona girer ve grafen’in potasyumdan ayırabilir. 

Üretim prosesinin şematik görünümü Şekil 1.17’de verilmiştir (Bedeloğlu, 2016). 

 

Şekil 1.17. Mekanik eksfoliasyon - kaydırma yöntemi (Viculis, 2003) 

Kimyasal ayrıştırma yöntemi 

Büyük miktarlarda grafeni üretilebilmesi için en uygun yöntemdir. Grafit 

tabakalarının ayrıştırılması için ve tek tabakalı grafen üretebilmek, grafit ile sitrik 

asit gibi kimyasallarıyla karışım hazırlayarak grafit oksitleyerek tabakalarından 

grafen oksit üretilir. Elde edilen malzeme grafen oksit (GO) olarak 

adlandırılmaktadır. Bu malzemenin yapısında oksitlerden dolayı yalıtkan özellik 

görülmektedir. Fakat iyi iletkenlik özelliğini kazandırmak için grafen oksit yapısında 

termal veya kimyasal gibi teknikler kullanarak oksitlerini uzaklaştırılması 

gerekmektedir (Başak, 2015; Bedeloğlu, 2016). 

Silisyum-karbon yöntemi (Epitaksiyel büyütme) 

Grafen üretim yöntemlerinde birisi silisyum karbür (SiC) üzerine yüksek 

sıcaklıklarda buharlaşarak büyütülmesi tak tabakalı grafen elde edilir, literatürde 

epitaksiyel büyüme olarak geçerlidir. Bu yöntemi gerçekleştirmek için vakum altına 



30 

 

silisyum karbür SiC tabakası 1150 ℃ - 2000 ℃ derece sıcaklık arasında ısıtılır. 

Isıtma sonucunda silisyum yüzeyde kimyasal buhar depozisyonuyla kalın karbon 

atomları düzenlenmesi epitaksiyel olarak bir araya gelerek grafitlenme gözlenebilir, 

Şekil 1.18'de göstermektedir (Bedeloğlu, 2016; Arseven, 2011). 

 

Şekil 1.18. Silisyum-karbon yöntemi (Epitaksiyel büyütme) (Bedeloğlu, 2016) 

Kimyasal Buhar Biriktirme Yöntemi  

Grafen üretim yöntemlerden birisi olup ucuz ve yoğun kullanılan 'kimyasal buhar 

biriktirme yöntemidir (CVD)'. Bu yöntem kusursuz grafen tabakaları üretmek için 

uygundur. Üretim metodu gerçekleştirmek için geçiş metallerin üzerine karbon 

atomlarını kimyasal buharıyla biriktirerek, metallerin üzerinde tek tabakalı grafen 

büyütülmektedir. Üretimde bakır, rutenyum, iridyum ve nikel metalleri kullanarak 

üzerinde kimyasal buhar biriktirme metoduyla grafen tabakaları büyütülebilir ve en 

çok tercih edilen metal bakırdır. Şekil 1.19’de bakır üzerine grafenin büyümesi 

şematik olarak gösterilmiştir (Karaduman, 2013; Bedeloğlu, 2016). 

 

Şekil 1.19. Kimyasal buhar biriktirme yöntemi (Bedeloğlu, 2016) 
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1.5.2. Grafenin Kullanım Alanları 

Grafen süper iletken özelliklere sahip olup yeni teknoloji ve kompozit malzeme 

üretim neredeyse bütün alanlarda kullanılmaktadır. Grafen üzerine yapılan 

araştırmalar bilimsel ve teknolojik imkanlarla ve daha çok etkili bir yere sahip 

olacağı kesindir. Grafen tek tabakalı iki boyutlu kristal yapısı olup özelliklerini 

anlamak ve kontrol edebilmek için mikro ve nano teknoloji alanlarda umut verici ve 

yeni kapılar açacaktır. Grafen’in iletkenlik özelliği dikkat çekmektedir, sanayi 

sektörde süper bilgisayar için yarı iletken elemanları ve yongaları daha hızlı ve enerji 

etkin olabilmesi için daha küçük olması gerekmektedir. Mikro ve nano elektronik 

malzemeler üretimde kullanılan silikonlar belirli bir boyutun altında işlevini yitirdiği 

bilinmektedir. Grafen için bu sınır oldukça daha küçük olduğundan grafenden elde 

edilen elemanlar yongalar üzerine daha sıkışık bir şekilde yarı iletken elemanlar 

yerleştirebilmektedir.  

 Grafen yüksek elastisite modüle sahip olup metal kompozit malzeme 

üretimimde ve mekanik özelliklerini geliştirmek amaçla araştırmalarda ilk yer 

almaktadır. Biyomalzeme üretiminde (biyometallerin veya biyoseramiklerin) 

mekanik özellikleri: mukavemeti, sertliği, uzun süre dayanıklılığı, korozyon 

dirençliğini ve biyouyumluluğu daha üst seviye çıkartmak için araştırmalarda 

kullanılmaktadır. İstenen özelliklere ulaşabilecek şekilde belirli koşullarda ve 

oranlarda fiziksel olarak, makro yapıda bir araya getirerek kompozit biyomalzeme 

elde edilir.  

 Grafenin mükemmel yapısı çok düşük düzeyde kirlilikleri bile belirleyebilen 

aşırı hassas algılayıcıların üretimi için de uygundur. Grafen yüzeye tutunan tek bir 

molekül bile fark edilebilir. 

 Grafen ile ilgili araştırmalarda bilim insanları henüz yolun çok başındalar fakat 

geliştirilmekte olan bazı teknolojiler şunlar: 

1. Kompozit biyomalzeme üretimde (biyoseramikler, titanyum, paslanmaz çelik, 

protezleri kaplama) kullanması, 

2. Kemik doku mühendislikte, yeni doku rejenerasyonu yardımcı malzeme olarak 

kullanması, 

3. Biyomedikalde vücut dışında uygulanan cihazlarda kullanması, 
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4. Grafen tabakaları saydam özelliğe sahip olup, bu daha iyi aydınlatma ve enerji 

sistemlerde yapılması, 

5. Savunma sanayide, tankların zırhlarını veya denizaltı gemilerde gövdesini 

güçlendirmesi kullanılması, 

6. Batarya üretimde, lityum pillerde anod ve elektrod malzemesi olarak 

kullanılması, 

7. Nükleer Enerjide ve radyoaktif atıkların daha kolay temizlenebilmesi, 

8. Nano ve mikro elektronik malzemelerde iletkenliği hızı artmak için kullanımı, 

9. Havacılık sektörde daha hafif ve dayanıklı malzemeler uçak parçalar üretimde 

kullanımı, 

10. Deniz suları tuz azaltmak ve içilebilir suya dönüştürmek ( Karaduman, 2013; 

Engin, 2013). 
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2. LİRERATÜR ARAŞTIRMASI 

2.1. Hidroksiapatit köpük kompozit malzemelere yönelik çalışmalar 

Gözenekli hidroksiapatit biyoseramik kompozit malzemelerin üretimi konusunda son 

yıllarda yapılmış çalışmalar gösterilmektedir. 

 Satish Kanhed vd (2017), hidroksiapatit (HA) biyoseramik iskelesinde iç 

yapısını gözenekli oluşturmak için Grafit (G) ağ. % 0-30 oranda ve konvansiyonel 

yöntem (CS) kullanarak mikrodalga sinterleme (MS) teknikleriyle kompozit 

üretmiştir. Elde edilen gözenekli HA biyoseramik iskelenin gözeneklik oranı %6-27 

arasında olduğu gözlenmiştir. 

 Giuma Ayoub vd (2018), nanoyapılı hidroksiapatit/itriyum biyoseramiği elde 

etmişlerdir. Elde edilen kompozit HA/YSZ numuneler 1200 - 1300 ℃ sıcaklık 

aralığında sinterlenmiştir. Üretilen seramiklerin en yüksek sertlik değeri 2.72 GPa, 

basma dayanımı ise 1.61 MPa olarak elde edilmiştir. 

 Xin vd. (2018) gözenekli polidispersite (PL) glikolid (GA) / hidroksiapatit 

(HA) PL/GA/HA kompozit hazırlanmıştır. Elde edilen kompozit yapay iskelede en 

küçük gözenek boyutları 112 µm ve en büyük gözenek boyutu 552 μm olarak 

ölçülmüştür. 

 Koh vd. (2011) yapmış oldukları çalışmada polimerik sünger yöntemi 

kullanarak hidroksi apatit köpük üretmişlerdir. Çalışma sonucunda %76 poroziteli, 

2.9 MPa basma dayanımına sahip köpük üretmiştir. 

 Sopyan vd. (2009) polimerik sünger tekniği kullanarak %30-60 arası gözenek 

içeren hidroksiapatit köpük üretmiş olup, bu köpüklerin basma dayanımını en çok 11 

MPa olarak ölçmüşlerdir. 

 Xiangdong, vd. (2017) benzer şekilde polimer şablon kullanarak yaklaşık 8.5 

MPa olacak şekilde basma dayanımı elde etmişlerdir. Bu değer hücre duvarı kalınlığı 

100 mikrondan 200 mikron civarına artırıldığında 90 MPa’ya kadar artış 

göstermiştir.  
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2.2. Grafen takviyeli hidroksiapatite yönelik yapılan çalışmalar 

Grafen sahip olduğu yüksek mekanik özelliğinden dolayı son zamanlarda kalsiyum-

fosfat esaslı kompozit biyoseramiklerin protez, ortopedi ve yapay kemik 

uygulamaları için kullanılmaya başlanmıştır (Savage, 2012; Singh, 2012; Adams, 

2011). 

 Son zamanlarda hızla artan yayınlara göre, hidrotermal, ‘’bioinspired’’ 

mineralizasyon, biyomimetik mineralizasyon, in situ kimyasal çökelme reaksiyonu, 

basit çökeltme ve hidrotermal teknikler ile üretilen hidroksiapatit grafen ile 

takviyelinmişim (Ramadas, 2017; Baradaran, 2014). 

 Shi vd (2016), grafen oksit/kitosan/hidroksiapatit (GO-CS-HA) 

nanokompozitleri başarıyla üreterek elektroforetik biriktirme (EPD) yöntemiyle Ti 

altlık üzerinde kaplamıştır. Üretilen kaplamalar vücut sıvıları simüle ederek 

potansiyodinamik polarizasyon testler yapılmıştır.  Ti üzerine kaplanan GO-CS-HA 

nanokompozitlerin korozyona karşı daha yüksek dayanım gösterdiği tespit edilmiştir. 

Ayrıca, yapılan GO-CS-HA nanokompozit kaplama antibakteriyel özellikte 

göstermiştir. 

 Ming vd. (2017), polilaktik asit/hidroksiapatit/grafen oksit kompozit 

(PLA/HA/GO) çözeltileri hazırlayarak gözenekli malzeme üretmişleridir.  Sonuçlara 

göre GO arttıkça farklı gözenek miktarı elde edilmiş ve en yüksek basma dayanımı 

25 MPa olarak ölçülmüştür. 

 Ming vd. (2013), hidroksiapatit (HA) kompozit üretimde grafen oksiti (GO) 

takviye dolgu maddesi olarak kullanılmıştır. Saf Ti üzerine katodik elektroforetik 

kaplama yöntemiyle GO / HA kompozit kaplama işlemi yapılmıştır. İnsan vücut 

sıvıları simüle edilerek potansiyodinamik polarizasyon ve elektrokimyasal empedans 

spektroskopi analizde, GO / HA kompozit kaplama ve saf HA kaplama 

karşılaştırıldığında daha yüksek korozyon direnci göstermiştir. 

 Baradaran vd. (2013), hidroksiapatit (HA)/grafen nano-levhalar (GNs) ile 

kompozit %98 yoğunlukta güçlendirilmiştir. Basit bir hidrotermal yöntem 

kullanılarak 1150 ℃ ve 160 MPa'da sıcak izostatik presleme ile sentezlenmiştir. 

Yapılan in vivo testlerde biyouyumluluğun arttığı gözlenmiştir. Sertlik, elastik 

modülü ve kırılma tokluğu sırasıyla 425 HV, 123 GPa, 1.51 MPa m1/2 olacak şekilde 
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bulunmuştur. Kullanılan hidroksiapatin fiber formunda olması mekanik özellikleri 

geliştirmiştir. 

 Yongxiang vd. (2015), grafen oksit (GO) / hidroksiapatit (HA) kompozit 

kaplamaları Ti üzerinde elektrokimyasal çökelme metot ile üretmiştir. Daha sonra, 

kompozit kaplama malzemenin mikroyapısını, faz bileşenlerini, bağlanma kuvveti ve 

in vitro hücresel sonuçları araştırılmıştır. Sonuç olarak GO takviye oranı 

yükseldikçe, apatit parçacıkları kristalliğinin ve sentezlenen kompozit kaplama 

malzemenin mukavemeti arttırdığı ortaya çıkmıştır. Ayrıca, in vitro hücre kültürü 

testinde, saf hidroksiapatit Ti üzerine kaplama üzerine ile karşılaştırdığında kompozit 

kaplamadan daha iyi biyouyumluluk göstermiştir. 

 Szilvia vd (2015), hidroksiapatit/grafen (HA/GNP) kompozitleri spark plazma 

sinterleme yöntemiyle (SPS) hazırlamıştır. Elde edilen kompozitin en yüksek 

yoğunluğu ~% 96, sertliği ~ 4 GPa ve eğilme dayanımı ise ~ 119 MPa olarak 

ölçülmüştür. 

 Guangyao vd (2015), bu çalışmada grafen oksid (GO), hidroksiapatit HA ve 

sodium alginate (SA) kullanarak gözenekli hibrid nanokompozit üretilmiştir. Yüksek 

mekanik özellikleri ve iyi biyouyumluluk istenen bir yapay kemik elde edilmesi 

amaçlanmıştır. Gözenek boyutu ve yüzdesi en çok 87 % gözenek boyutu ise 267 µm 

olarak elde edilmiştir. Basma dayanımı ise 3.12 MPa’ya kadar artmıştır. 

 Nagaraj vd (2018), bu çalışmada mineralleşmiş-hidroksiapatit (M-HA), 

polikaprolakton-negatif (PCL), polikaprolakton-negatif grafen oksit takviyeli olarak 

(PCL-GO) ve M-HA/PCL/GO hibrit kompozit malzemeler üretmiştir. Hibrit 

kompozit formunda basma dayanım ve mikro sertliği sırasıyla 29 MPa ve 455 Hv 

olarak ölçülmüştür. 

Sonuç olarak yapılan literatür çalışmaları incelendiğinde, sınırlı sayıda grafen 

takviyeli hidroksiapatit kompozitlerin olduğu, gözenekli biyoseramik için ise daha az 

çalışma olduğu görülmüştür. Bu çalışmalara bakıldığında grafen kullanılan 

sistemlerde genellikle tek grafen kompozisyonu ve sinterleme çalışmalarının olduğu 

görülmektedir. Bu nedenle az çalışma sayısından dolayı tekrarlanabilir sonuçlar 

oldukça zor alınmıştır.   
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3. MATERYAL VE YÖNTEM 

3.1. Malzeme Özellikleri 

Bu çalışmada ana malzeme olarak ortalama 100 nm tane boyut dağılımına sahip 

gümüş iyon katkılı kalsiyum-fosfat esaslı hidroksiapatit tozu kullanılmıştır. 

Kompozit yapıcı olarak ise grafen nanoplakalar kullanılmıştır. Grafen nanoplaka 

tozlar (Chemical Industries, Türkiye)) 5-8 nm kalınlığına ve 8-15 nm çapa sahip olup 

(ağırlıkça % 0,5, 1, 1,5, 2, 3) olacak şekilde takviye malzemesi olarak kullanılmıştır. 

Boşluk yapıcı olarak ise üre (Karbonil diamid) (CO(NH2)2) kullanılmış olup, 

özellikleri saflık: 98.5 %, erime noktası: 132℃, kaynama noktası: 196℃’dir. 

Bağlayıcı olarak ise polivinil alkol 6000 ((C2H4O)×0.5) kullanılarak ham 

numunelerin dayanımı artırılmıştır. Karıştırma sıvı olarak metanol (saflığı % 99,85) 

(CH3OH), ve etanol (C2H6O) ( saflığı % 99,85) kullanılmıştır. Üretilen gözenekli 

seramiklerin yüzeylerinin kaplanması için kullanılan Kitosan (poli-[β-(1,4)-2-amino-

2-deoksi-β-D-glukopiranoz]) doğal bir polimer olup, kemik oluşumunu ve kemik 

dokuda hücre (osteoblast) oluşmasını hızlandırıcı etkisi, antimikrobiyal etkisi, anti-

kanserojen etkisi, anti-kolesterol etkisi vardır (Yildirim, 2016). 
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3.2. Deneysel çalışmada kullanılan araç, gereç ve cihazlar 

Tez çalışma kapsamında Çizelge 3.1’de verilen cihazlar Ondokuz Mayıs Üniversitesi 

Mühendislik Fakültesi Makine Mühendisliği Bölümü Laboratuvarında kullanılmıştı. 

 Çizelge 3.1. Deneysel Çalışmada Kullanılan Araç, Gereç ve Cihazlar 

Cihazlar  Spesifik özellikler 

Hassas Terazi 
Kapasite 220 gr / 10mg 

Hassasiyet 0,1 mg 

Isıtıcılı Manyetik 

Karıştırıcı 

Maksimum 

sıcaklık 
380℃ 

Karıştırma hız 

ayar aralığı 
100~1500rpm 

Ultrasonik 

Dağıtıcı Probu 

Zamanlayıcı: 1sn-10s 

Sıvı miktarı: 250 µl -1000 ml 

Vakumlu Etüv 

Sıcaklık aralığı +5℃/250℃ 

Sıcaklık Seti ve 

Ekran Hassasiyeti 
1℃ 

Manuel Pres 

Alüminyum 

konstrüksiyon 

150 mm piston stok 

mesafesi 

Maksimum yük 

kapasitesi 
10 ton 

Elekler 
Boyutu 100 ve 200 µm elekler 

Malzeme Paslanmaz çelek 

Agat havan Hacim 165 ml 

 

Metalik Kalıp 

Kalıp boyutu 30 mm 

Merkezde boşluğu 13 mm 

Piston boyutu 35 mm 

Piston çapı 12,95 

Çekme-basma test cihazı 

Elde edilen yüksek gözenekli biyoseramik kompozit malzemeler basma testi yapmak 

için 10 ton yük kapasiteli Mares marka hidrolik çekme-basma test cihazı 

kullanılmıştır (Şekli 3.1). 
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Şekli 3.1. Çekme-basma test cihazı 

 Basma testinde kayaçlar, farklı kırılgan malzemeler (metalik ve metalik 

olmayan ), kompozit malzemeler için uygulanır ve mekanik özellikleri: basma 

dayanım, plastik akış ve sünek kırılma limitleri belirleyerek malzemenin hakkında 

bilgi vermektedir. Basma testi aşamasında malzemelerin yüzeyine uygulanan dış 

kuvvetlere, basma kuvvetleri denir ve basınç gerilmeleri oluşturur. Basma 

testinde numuneler silindirik veya küp şekilli olarak iki paralel plaka arasına 

yerleştirilerek dış kuvvet uygulanmaktadır. Numunelerin şekil değiştirmeleri 

ekstansometre yardımı ile ölçülür. Çekme-basma test cihazının çeneleri düz ve deney 

numunesine oranla daha sert olması gerekmektedir. Basma testi, sünek malzemelerin 

cihaz plakalarının arasındaki sürtünme kuvvetinden dolayı, fıçı olayı olarak 

adlandırılan şişme meydana gelir. Basma deneyine tabi tutulan sünek bir 

malzemedeki fıçı oluşumu Şekil 3.2’de gösterilmektedir. 
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Şekil 3.2. Basma Kuvveti uygulanan sünek malzemelerdeki fıçı oluşumu; (a) basma

         kuvveti yok, (b) Basma kuvveti etkisiyle fıçı oluşumunun ilk aşaması, (c) 

                 Fıçı oluşumunun tamamlanması (Jumahat, 2010) 

 Basma deneyi sonucunda, malzemelerin basma diyagramı elde edilip, 

genellikle çekme testi diyagramına benzer olup çekme diyagramı artı yönünde çizilir 

iken basma diyagramı eksi yönde çizilir.  Örnek olarak şekil 3.3’de metalik bir 

malzemenin çekme ve basma diyagramı incelendiği zaman, basma dayanım 

diyagramında elastik deformasyon kısmı ve çekme dayanım diyagramında elastik 

kısmı benzer olup akma sınırından sonra, basma diyagramında plastik deformasyon 

azalması meydana gelir. 

 

Şekil 3.3. (a) Metalik bir malzemenin çekme ve basma diyagramları, (b) Kırılgan 

                 malzemenin çekme ve basma diyagramları (Standard, 1990) 
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X ışını difraktometre cihazı 

Bu çalışmada elde edilen yüksek gözenekli biyoseramik kompozit malzemeler 

analizi yapılmak için KİTAM bünyesinde bulunan X ışını difraktometre cihazı 

kullanılmıştır. Kullanılan cihaza ait spesifik özellikler: Bakır hedefli X-ışını tüpü, ani 

sıcaklık değişimlerini kontrol eden su soğutucusu, yüksek çözünürlükte grafit 

monokromatöre sahiptir. Cihazın görüntüsü Şekil 3.4’de verilmiştir. 

 

Şekil. 3.4. X Işını Difraktometre Cihazı 

 X-ışınları elektromanyetik radyasyon, yüksek enerjili elektronları yavaşlatarak 

oluşan dalga boyu 0,1-100 Å mertebesinde meydana gelmektedir. X-ışınlar 

elektromanyetik dalgalar ailesinde ultraviyole (Mor ötesi) ve Gamma ışınlarının 

arasındadır. X-ışını dalgalar frekansı ortalama 1000 defa daha büyüktür ve X-ışını 

dalgalar fotonu görülen ışığın fotonundan daha yüksek enerjiye sahiptir. Şekil 3.5’de 

elektromanyetik dalgaların ailesi gösterilmektedir. 
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Şekil 3.5. Elektromanyetik dalgalar ailesi (Doğan 2018) 

 Kristalografi analizde kristalde atom yapısı görüntülemek için numune üzerine 

gelen x-ışınının kırınımı kullanılır, sonuç olarak desenin analiz edilerek kristal veya 

atom yapı hakkında bilgi elde edilir. Analiz aşamasında kristal yapısı, x-ışınları için 

3-boyutlu kırınım ağı gibi davranmaktadır. Deney aşamasında, kırınım ağındaki 

çiziler arasında mesafe oluşmaktadır ve kırınım çiziler arası maksimum uzaklıkla 

ilişkilidir. Benzer olarak, kristalden x-ışını kırınımına uğrayan kırınım maksimumları 

da birim hücrenin boyutu hakkında bilgi verir. Kırınıma uğrayan ışımaların şiddetleri 

ölçülerek birim hücredeki atomların dizilişleri hakkında bilgi elde edilir. Deney 

aşamasında kristal yapıda x – ışınların kırınımı Bragg kanununda açıklanmaktadır. 

Modern x-ışını cihazlarında, x - ışınlarının kristal üzerine belirli açılarda (θ) 

geldiğinde kristal üzerinden tekrar aynı açıyla yansıtarak uğura ve bir kırınım deseni 

oluşturmasıyla meydana gelir. Bir kristal yapıda paralel düzlemlerden yansıyan ışığın 

yapıcı girişimi sonucunda Bragg kırınımı oluşur. Şekil 3.6’de Bragg kırınımının 

şematik görünümü verilmiştir.  

 

Şekil 3.6. Bragg kırınımının gösterimi (Baskaran, 2010) 
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Taramalı elektron mikroskobu (SEM) 

Elde edilen gözenekli kompozit biyoseramiklerin mikro yapıları elektron mikroskobu 

ile analiz edilmiştir.  KİTAM bünyesinde bulunan Tarımalı Elektron Mikroskobu 

(SEM) cihazı kullanılmıştır. Cihaza ait spesifik özellikler: çözümleme (ikincil 

elektron görüntüsü): 1,2 nm (30 kV), 3,0 nm (15 kV 10 mm WD, 5nA), Büyütme: 

x10 – 1,000,000 (120 mm x 90 mm mikrograf olarak basılmış), Hızlandırıcı gerilim: 

0,5-2,9 kV (10 V adımlarla), 3,0-30 kV (100V adımlarla) ve görüntüsü Şekil 3.7’de 

verilmiştir. 

 

Şekil 3.7. Taramalı elektron mikroskobu (SEM) 

 Taramalı elektron mikroskobu temel olarak malzemelerin iç yapılarını ayrıntılı 

incelemek amacıyla odaklanan yüksek voltaj ile hızlandırılmış enerjili elektronlarla 

numune yüzeyinin taranması prensibiyle çalışır. Taramalı elektron mikroskobu 

çalışma prensibi Şekil 3.8’de göstermektedir. Salınan elektronların tekrar elektron 

kaynağı üzerine düşmesini engellemek için anot plaka kullanılır. Anot plaka 

vasıtasıyla yönlendirilen elektronlar sırasıyla kondansör mercekten ve objektif 

merceklerden geçmektedirler. Bu mercekler elektromanyetik özellik göstermekte 

olup, kondansör mercek elektron demetini yoğunlaştırarak objektif merceğe 

göndermekte, objektif mercek de elektron demetini numune üzerine odaklamaktadır. 

Salınan elektronlarla numune elektronlarının elastik olmayan etkileşimleri sonucu 

Auger elektronları oluşur ve numune yüzeyi hakkında bilgiler verir. Çarpışmalar 
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sonucu yörüngeden koparılmış ve enerjisini kaybeden elektronlar ikincil elektronları 

oluşturur. Bunlar ise yüzeyin 10 nm veya daha altındaki derinliklerden geldikleri için 

numune hakkında yüksek çözünürlüklü topografik görüntüler elde edilir. Elektron 

demeti tarafından uyarılan elektronlar x-ışını yayımlarlar ve numuneyi oluşturan 

elementler hakkında bilgi verir. İkincil elektronlar, Auger elektronları ve x-ışınları 

çeşitli detektörler tarafından algılanarak bilgisayara veri olarak aktarılmakta ve bu 

veriler ise numune topografyası ve bileşimi hakkında bilgi elde edilmektedir (Taşkın, 

2014). 

 

Şekil 3.8. Taramalı elektron mikroskobu çalışma prensibi (Taşkın, 2014) 

3.3. Makro gözenekli hidroksiapatit üretim yöntemi  

Grafen takviyeli kalsiyum-fosfat hidroksiapatit, yüksek gözenekli biyoseramik 

kompozit malzeme karışım yöntemiyle üretilmiştir. Daha faydalı şekilde üretim 

yöntemi ve sonuçları açıklamak için üretim yöntemi iki bölüme ayrılmıştır.  

 İlk üretim bölümünde kalsiyum-fosfat hidroksiapatit gözenekli biyoseramik üç 

adımda gerçekleşmiştir. Birinci adımda hidroksiapatit toz karışım hazırlanmıştır. 

İkinci adımda belli basınçla hidroksiapatit karışım tozu tüp şekilde numuneler 
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şekillendirmiştir. Üçüncü adımda ısıl işlem aşamada numuneler 950℃, 1050℃, 1150 

℃ ve 1-5 saat arası sürelerde sinterlenmiştir. Elde edilen numunelere basma testleri 

yaparak ve numunelerin basma dayanımını sonuçları karşılaştırarak en uygun 

sinterleme sıcaklığı ve sinterleme süresi belirlenmiştir. Birinci üretim bölümü üç 

blok olarak Şekil 3.9'de verilmiştir. 

 İkinci üretim bölümünde grafen takviyeli kalsiyum-fosfat hidroksiapatit 

gözenekli biyoseramik üretmek için üretim aşaması üç adımda gerçekleşmiştir. 

Birinci adımda farklı oranlarda grafen (% 0,5, 1, 1,5, 2, 3 ağırlıkça) takviyeli 

hidroksiapatit toz karışımlar hazırlanmıştır. İkinci adımda pres yöntemiyle belli 

basınç altında numuneler şekillendirilmiştir. Üçüncü adımda ısıl işlemi gerçekleşmek 

için birinci üretim bölümündeki basma dayanımı sonuçlarına dayanarak numuneler 

sinterlenmiştir. İkinci üretim bölümü Şekil 3.10’de verilmiştir. 

 Elde edilen gözenekli biyoseramik numuneler yoğunluk hesabı, gözenek 

boyutu, basma testi, biyouyumluluk, antibakteriyel ve elektron mikroskobu analizleri 

yapılmıştır. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Şekil 3.9. Hidroksiapatit biyoseramik üretim aşaması 

 

 Tozların Hazırlaması 

 Biyoseramik üretimde HA tozları 

hassas terazide tartması 

 HA ve PVA 6000 saf su içerisinde 

karıştırma 

 Etüvde 20 saat boyunca kurutma 

 Toz karışımı 100 µm'luk elekten 

geçirme 

  

  

 Tozların Preslemesi 

 Toz karışım ile Üre (Karbonil 

Diamid) % 50 oranda 

karıştırma  

 Toz karışımı 350 MPa yük 

altında presleme  

 

 Isıl İşlem Uygulanması 

 950 ℃, 1050 ℃, 1150 ℃ ve 1-5 

saat sürede sinterleme 

 optimum sıcaklığı ve sinterleme 

süresi belirlemesi 
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Şekil 3.10. Grafen takviyeli hidroksiapatit biyoseramik üretim aşaması 

3.3.1. Takviyesiz ve grafen takviyeli hidroksiapatit tozunun PVA ile etkileşime 

sokulması 

Şekillendirme sonrası ham dayanım sağlamak amacı ile hidroksiapatit tozu ile  

%2’lik PVA etkileşime sokulmuştur. PVA saf su içerisinde ısıtıcı manyetik karıştırıcı 

içinde 80℃’de çözülmüştür. Daha sonra agat havanda hidroksiapatit ve çözülmüş 

PVA dairesel hareketlerle karıştırılmıştır. Hidroksiapatit/PVA toz karışımı etüvde bir 

gece bekletilerek kurutulmuştur. Kurutulduktan sonra agat havanda öğütme sonrası 

100 µm elekten geçirilerek plastikliği yüksek tozlar hazırlanmıştır. 

 Benzer şekilde grafen takviyeli kalsiyum-fosfat hidroksiapatit tozları 

hazırlamak için öncelikle hidroksiapatit metanol içerisinde 60 dakika oda 

sıcaklığında ortamda karıştırılmıştır. Farklı oranlarda grafen (ağ.% 0,5-3 arası) ise 

etanol içerişinde 5 dakika ultrasonik banyoda dağılmıştır.  Sonra karışımlar bilyalı 

değirmende 24 saat boyunca karıştırılmıştır.  

 Tozların Preslemesi 

 Toz karışımlar ile Üre 

(Karbonil Diamid) karıştırma  

 Toz karışımlar 350 MPa yük 

altında presleme  

  

 Isıl İşlem Uygulanması 

 Numuneler optimum sıcaklıkta 

ve sürede sinterleme 

 Tozların Hazırlaması 

 Kompozit biyoseramik üretimde tüm tozları 

hassas terazide tartılarak gruplandırılması 

 HA toz etanol içerisinde karıştırma 

 Grafen metanol içerisinde ultrasonik 

dağıtıcıda karıştırması  

 HA-etanol ve grafen-etanol karışımlarını 

birlikte karıştırma 

 Etüvde 72 saat boyunca kurutma 

 Toz karışımları 200 µm'luk elekten geçirme 

 Toz karışımları PVA 6000 ile saf su 

içerisinde karıştırma 

 Etüvde 12 saat boyunca kurutma 

 Toz karışımları 100 µm'luk elekten geçirme 
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3.3.2. Takviyesiz ve grafen takviyeli hidroksiapatit tozların şekillendirmesi ve 

sinterlemesi 

Elde edilen hidroksiapatit tozları şekillendirmek için manuel preste 350 MPa basınç 

altında şekillendirme işlemi gerçekleştirilmiştir. Her ısıl işlem çalışması için 10 adet 

numune hazırlanmış olup artan grafen oranına bağlı olarak üretilen malzemeler Şekil 

3.11’da verilmiştir.   

 

Şekil 3.11. Farklı oranlarda grafen takviyeli hidroksiapatit numuneler 

Şekillendirilmiş numunelerin Şekil 3.12’de verilen rejime göre 950 ℃ - 1150 ℃ 

arasındaki sıcaklıklarda 1-5 saat arasında sinterlenmiştir.  

 

Şekil 3.12. Isıl işlem rejimi  

 Seramik tozları basınç altında sıkıştırıp şekil vererek yüksek sıcaklıklarda 

ergime noktasının altında ısıl işlem gerçekleştirilmesine sinterleme denir. 

Sıkıştırılmış tozlar arasında boşluklar mevcuttur, sinterleme işlemi sırasında birbirine 

temas eden parçacıklar arasındaki bağ büyür ve birleşir. Her temas noktasında bir 

tane sınırı büyür. Böylece elde edilen seramik malzemenin mekanik özellikleri, 

yüksek yoğunluk, saydamlık ve yarı saydamlık artar (Öztürk, 2015). 
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4. BULGULAR VE TARTIŞMALAR 

4.1. Hidroksiapatit köpükler için sinterleme sıcaklığı ve süresinin belirlenmesi 

Bu bölümde elde edilen yüksek gözenekli hidroksiapatit biyoseramik numuneleri 

950℃, 1050℃, 1150℃ ve 1-5 saat sürelerinde sinterlenmiştir. Düşük sinterleme 

sürelerinde numunelerin yüzeyinde her hangi bir çatlak oluşmamış olup daha yüksek 

sürelerde çatlak oluşumu gözlenmiştir (Şekil 4.1.).  

 

Şekil 4.1. Farklı sıcaklıklarda ve saatlik sürede elde edilen numuneler 
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 Üretilen gözenekli seramiklerin kırık yüzey analizi ve gözenek boyutu stereo 

mikroskop  (MShot Image Analysis System) ile ölçülmüştür. Şekil 4.2’de 1150 ℃’de 

ve 1-5 saatlik sürede sinterlenmiş numunelerin gözenek boyutları ölçülmüş ve 

Çizelge 4.1'de verilmiştir. Numunelerin en küçük gözenek boyutu 0.49 mm, en 

büyük gözenek boyutu 1,771 mm olup ortalama gözenek boyutu 1,013 mm olarak 

hesaplanmıştır. Yüksek sıcaklık etkisinden dolayı numunelerin gözenek boyutu 

ortalama % 48.8 azalmıştır.  

 

Şekil 4.2. 1150 ℃ ve 1 – 5 saatlik sürede elde edilen numunelerin gözenek yapısı 
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Çizelge 4.1. 1150 ℃ ve 1 – 5 saatlik sürede elde edilen numunelerin gözenek boyutu 

Numunelerin 

ana malzeme 

Derece 

Sıcaklığı 

℃ 

Saat En küçük 

gözenek 

boyutu mm 

En büyük 

gözenek 

boyutu mm 

Ortalama 

gözenek 

boyutu mm 

Gözenek 

boyutların 

azalması % 

HA 1150  1 0,65  1,084 0,9003  54,53 

HA 1150  2 0,49 1,716 1,0023  49,37 

HA 1150  3 0,54 1,762 1,164   41,21 

HA 1150  4 0,715 1,364  0,992   49,89 

HA 1150  5 0,592  1,711  1,059   49,19 

 Elde edilen numunelerin deneysel yoğunluk ve basma dayanım testleri aşağıda 

verilmiştir. Görüldüğü üzere numunelerin arasında en yüksek yoğunluk 1150 ℃ ve 2 

saat sürede sinterlenmiş numuneler en iyi yoğunluğu göstermiştir. Artan sinterleme 

sıcaklığına bağlı olarak porozitenin yoğunluğun azaldığı ve gözenekliğin arttığı 

görülmektedir. Genel olarak bakıldığında 1150 ℃ için 50 % gözenek elde edilmiştir. 

Şekil 4.3’de hidroksiapatit köpüklerin deneysel yoğunluğu sinterleme süresine bağlı 

olarak göstermektedir. 
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Şekil 4.3. Numunelerin yoğunluğu 

Benzer şekilde farklı sıcaklık ve sürelerde sinterlenen numunelere basma testi 

yapılmış 1150 ℃ ve 2 saat sürede sinterlenmiş ve en iyi yoğunluğa sahip numuneler 

en iyi basma dayanımı göstermiştir. Yoğunluğu destekler nitelikte basma dayanımı 

sinterleme süresiyle azalmıştır. 950 ℃ ve 1050 ℃’de elde edilen numunelerin 

yoğunluğu daha düşük olduğu için basma testinde daha da az dayanıklılık 
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göstermiştir. Sonuç olarak yoğunluk ve basma testi sonucundan en iyi sinterleme 

sıcaklığı ve süresi 1150 ℃’de ve 2 saat olarak belirlenmiştir (Şekil 4.4.).  
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Şekil 4.4. Numunelerin basma dayanımı 

4.2. Grafen takviyeli hidroksiapatit kompozit köpükler 

Bu bölümde grafen takviyeli hidroksiapatit köpük numuneler 1100 ℃ ve 1150 ℃ ve 

2 saat sürede sinterlenmiştir. Sinterlenen kompozitlere yoğunluk hesabı ve basma 

dayanımı testleri yapılmıştır. Çizelge 4.2’de üretilen kompozitlere ilişkin 

göstermektedir 

Çizelge 4.2. Grafen takviyeli hidroksiapatit köpüklerin kodları 

 Grafen takviye 

ağırlıkça oranı  

Numunelerin 

kodu  

% 0,5  HAG0.5 

% 1 HAG1 

% 1,5 HAG1.5 

% 2 HAG2 

% 3 HAG3 

 Şekil 4.5’de 1100℃ ve 1150℃’de sinterlenen köpüklerin görüntüleri 

verilmiştir. Görüldüğü üzere 1100℃’de sinterlenen köpükler çatlaksız olarak 

üretilmiş artan sıcaklıkla yüzeyde çatlak oluşumu gözlenmiştir. 
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Şekil 4.5. Sinterlenmiş grafen takviyeli hidroksiapatit köpükler 

 1100 oC’de sinterlenmiş numunelerin gözenek boyutu ortalama hesabında % 

43.7 azalmıştır (Çizelge 4.3). Şekil 4.6’te ise bu grafen takviyeli hidroksiapatit 

köpüklerin gözenek yapısı verilmiş olup ortalama gözenek boyutu 1.018 mm 

ölçülmüştür.  

Çizelge 4.3. Grafen takviyeli 1100 oC’de sinterlenmiş numunelerin gözenek boyutları 

Numunelerin 

kodu 

En küçük 

gözenek 

boyutu, mm 

En büyük 

gözenek 

boyutu, mm 

Ortalama 

gözenek 

boyutu, mm 

Gözenek  

boyutların 

azalması, % 

HAG0.5 0.688 1.582 1.112   43.83 

HAG1 0.634  1.628 1.178   40.50 

HAG1.5 0.56  1.384 1.102   44.32 

HAG2 0.932 1.492 1.154   41.70 

HAG3 0.736  1.468 1.018   48.58 
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Şekil 4.6. Grafen takviyeli hidroksiapatit köpüklerin gözenek yapısı 

 Farklı oranlarda grafen takviyeli hidroksiapatit numunelerde en yüksek 

yoğunluk 1100℃’de sinterlenen HAG2 kodu numune göstermiş olup, en düşük 

yoğunluk 1150℃’de sinterlenen HAG2 kodlu numune göstermiştir (Şekil 4.7). 

Basma dayanım testlerinde ise 1150℃’de sinterlenen HAG0.5 kodlu elde edilen 

numuneler en düşük dayanımı göstermiş olup (Şekil 4.8.), 1100 ℃’de elde edilen 

HAG2 kodlu numuneler en iyi basma dayanımını göstermiştir (Şekil 4.8.). Şekil 

4.6’de grafen takviyeli hidroksiapatit köpüklerin deneysel yoğunluğu göstermektedir. 
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Şekil 4.7. Grafen takviyeli hidroksiapatit köpüklerin yoğunluk sonuçları 
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Şekil 4.8. Grafen takviyeli hidroksiapatit köpüklerin basma dayanımı sonuçları 

 Grafen takviyeli hidroksiapatit kompozitlerin tane sınırlarında grafen 

nanotabakaları bulunmaktadır. Hidroksiapatit kompozit üzerine yük uygulandığı 

zaman tane sınırlarda çatlak oluşarak ilerlemektedir. Çatlak ilerlemesi sırasında tane 

sınırlarında grafen nanotabakaları ile karşılaşmaktadır. Grafen nanotabakaları yüksek 

mekanik özelliklere sahip olduğu için çatlağın ilerleme enerjisi grafen nanotabakaları 

deforme edemeyeceğinden çatlak enerjisini azaltarak ve sapma eğilimine girerek 

çatlak ilerlemesini durdurmaktadır. Bu da grafen takviyeli hidroksiapatit köpüklerin 

mekanik özelliklerini artmaktadır (Ming, 2018). 
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4.3. Üretilen hidroksiapatit köpüklerin karakterizasyonu 

4.3.1. Kullanılan tozların karakterizasyonu 

Şekil 4.8’de tez çalışmasında kullanılan hidroksiapatit ve grafenin XRD ve SEM 

analizleri verilmiştir. XRD analizinden kullanılan tozların tamamen hidroksiapatit 

(Şekil 4.8. c’de) ve grafen (Şekil 4.8. d’de) olduğu net bir şekilde görülmektedir. 

SEM analizinden hidroksiapatit (Şekil 4.8. a’da)  tozunun ortalama tane boyutunun 

yaklaşık 100 nm’den küçük olduğu ve grafenin (Şekil 4.8. b’de)  ise üst üste 

paketlenmiş, tabakalı bir yapıda olduğu belirlenmiştir.  

 

 

Şekil 4.8. Kullanılan tozların SEM (a-b) ve XRD analizleri (c-d) 

4.3.2. Üretilen hidroksiapatit köpüklerin  mikroyapı analizi 

Şekil 4.9 (a-f’de) 950 ℃, 1050 ℃ ve 1100 ℃’de 2 saat sinterleme sonucunda üretilen 

köpüklerin stereo ve hücre duvarı SEM görüntüleri verilmiştir. SEM görüntülerinden 

açık bir şekilde görüldüğü üzere 950 ℃’de iç yapının mikro gözeneklere sahip 
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olduğu artan sıcaklıkla sinterlemenin arttığı ve taneler arasında bağlanmanın 

iyileşerek hücre duvarı yoğunluğunun arttığı görülmektedir. Şekil 4.9, (f’de) verildiği 

gibi en iyi hücre duvarı sinterlenme sıcaklığı 1100 ℃’de elde edilmiştir. Bu analiz 

daha önce verilen 1100 ℃ için verilen en yüksek yoğunluk ve basma dayanımını 

sonuçlarını doğrulamaktadır. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Şekil 4.9. Sinterleme sıcaklığına bağlı üretilen köpüklerin stereo ve SEM görüntüleri: 

                (a-d) 950 ℃, (b-e) 1050℃, (c-f) 1150℃ 
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 Şekil 4.10. (a-c’de) ise 1100 oC’de 2 saat sinterlenen en yüksek yoğunluk ve 

basma dayanımı gösteren ağ. 2% grafen takviyesi içeren hidroksil apatit köpüğün 

düşük ve yüksek büyütmeli SEM analizi verilmiştir. Görüldüğü üzere oldukça 

yüksek yoğunluklu hücre duvarı elde edilmiş olup, tane sınırlarında plakamsı formda 

grafenin yapı içeresindeki varlığı tespit edilmiştir (Şekil 4.10. (b-c)). 

 

 

  

 

 

 

 

Şekil 4.10. Grafen takviyeli hidroksiapatit köpüklerin stereo (a) ve SEM 

                  görüntüleri  (b-c) 

4.3.3. Üretilen hidroksiapatit köpüklerin laktatlı ringer sıvısındaki davranışları 

Hidroksiapatit köpüklerin vücut sıvısı içeresinde çözünme davranışı uygulamada 

oldukça önemlidir. Çözünme olması durumunda sıvının pH değişimi üretilen 

köpüklerin çözünme davranışı hakkında bilgi vermektedir. Bu çalışmada yapay vücut 

sıvısı olan Laktatlı Ringer sıvısı kullanarak çözünme davranışı gözlenmiştir. Bu pH 

testi hem saf, grafen takviyeli hidroksiapatit köpükler için hem de bunların daldırma 
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yöntemi kullanılarak kitosan ile kaplanmış köpükler için yapılmıştır. 1100 oC’de 2 

saat sinterlenen örnekleri vücut sıvısı içerisinde 37°C’de 17 gün süresince 

bekletilerek yapılmıştır. Şekil 4.11’de takviyesiz ve grafen takviyeli köpüklerin 

yapay vucut sıvısı içerisinde güne bağlı olarak pH değişimleri verilmiştir. Görüldüğü 

üzere takviyesis köpüklerin pH değişimi yaklaşık 7 değerinden 7.45’ kadar arttığı 

görülmektedir. Grafen takviyesiyle de pH değişiminin gözlendiği ancak takviyesiz 

köpüklere göre daha düşük değerlerde olduğu görülmektedir. Bunun sebebi artan 

grafen oranıyla takviyesiz köpüklere göre (~1,65 g/cm3) daha yoğun (~1,7 g/cm3) 

hücre duvarına sahip olması ve daha az gözenekli olmasından kaynaklanabilir. 
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Şekil 4.11. Takviyesiz ve grafen takviyeli hidroksiapatit köpüklerin yapay vücüt 

                  sıvısı içinde güne bağlı olarak pH değişimi 

 Şekil 4.12’de ise takviyesiz ve grafen takviyeli köpüklere kitosan kapladıktan 

sonra elde edilen örneklere uygulanan yapay vucut sıvısı içerisinde güne bağlı olarak 

pH değişmileri verilmiştir. Verildiği üzere takviyesiz ve kitosan kaplı köpüklerin pH 

değişimi yaklaşık 7,0 değerinden 7,3’ kadar arttığı görülmektedir. Grafen takviyeli 

ve kitosan kaplı örneklerde ise artan grafen oranıyla 7,5 seviyelrine kadar pH 

değişimi gözlenmiştir. Fakat pH değişimi çözünme kinetiği üzerinde genel yorum 

yapma imkanı verdiğinden bu çalışma atomik seviyede çözünme davranışı bilgisi 

veren ICP-MS gibi cihazlarla analiz yapılmalıdır. pH değişimin yüksek olması 
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demek kinetik açıdan da yüksek olması anlamına gelmemekte olup sadece bir 

çözünmenin olduğunun göstergesidir. 
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Şekil 4.12. Kitosan kaplanmış takviyesiz ve grafen takviyeli hidroksiapatit 

                  köpüklerin yapay vücüt sıvısı içinde güne bağlı olarak pH değişimi 

4.3.4. Üretilen hidroksiapatit köpüklerin antibakteriyel özellikleri 

Şekil 4.13. a-c’de gümüş iyon katkısı bulunulmayan, gümüş iyon katkısı bulanan 

köpüklerin öğütme sonrası tozlarının kaplanmış halinin ve üretilen köpük disklerin 

kontakt test metoduyla yapılan antibakteriyel test sonuçları verilmiştir. Bu test 

metodunda E.coli kolonisi kullanılarak örnekler üzerine ekilmiş yaklaşık 24 h 25 

°C’de bekletilerek bakteri çoğalması gözlenmiştir. Buradan görüldüğü üzere 

hidroksiapatite gümüş iyon katkısı olmadığında yüzeyde bakteri üremesi 

gerçekleşirken gümüş iyon içeren hidroksiapatit kaplı yüzey ve köpük malzemede 

bakteri üremesi görülmemiştir.  
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Şekil 4.13. (a) ve (c), gümüş iyon katkısı bulunulmayan hidroksiapatit numuneler, (b) 

                  gümüş iyon içeren hidroksiapatit numuneler  
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5. SONUÇLAR VE ÖNERİLER 

Bu tez çalışmasında grafen ağırlıkça % 0,5, 1, 1,5, 2 ve 3 oranlarında hidroksiapatit 

takviye edilmiştir. İlk olarak takviyesiz hidroksiapatit köpükler üretiminde sinterleme 

aşamasında çalışma sıcaklığının ve süresinin belirlenmesi için çalışmalar yapılmıştır. 

Hidroksiapatit köpükler 950 oC, 1050 oC ve 1150 oC ve 1-5 saat sürede 

sinterlenmiştir. Yoğunluk ve basma dayatım testleri yapılarak, en iyi sonuçların elde 

edildiği sıcaklık ve saat süre belirlenmiştir. Grafen takviyeli hidroksiapatit köpükler 

uretip; sıcaklık etkisi, yoğunluk, basma dayanımı, antibakteriyel analizi, Laktatlı 

Ringer sıvısındaki davranışları ve elektro mikroskobik analizler yapılmıştır. 

 Hidroksiapatit toz karışım yönteminde elde edilen köpükler uygulanan 

sinterleme işleminde, numunelerin arasında en yüksek yoğunluğu (1,7 g/cm3) 

ve basma dayanımı (5MP) 1150 ℃ derecede ve 2 saat sinterleme sürede 

gözlendi, sinterleme süresi artıkça köpüklerin yoğunluğu ve basma dayanımı 

azalmıştır. 950 ℃ ve 1050 ℃ sinterleme sıcaklıkta ve 1-3 saat sinterleme 

süresinde köpüklerin daha duşuk yoğunluğu ve basma dayanımı gösterdi, 

köpüklerin yüzeynde her hangi bir çatlaklar görünmedi,  4-5 saat sinterleme 

süresinde bazı numuneler dağılarak oluşmuştur.  

 Grafen takviyeli (ağırlıkça % 0,5, % 1, %1,5, % 2, % 3) hidroksiapatit 

köpükler sinterleme sıcaklığı 1150℃ ve 2 saat sürede elde edirek yüzeynde 

hafif çatlaklar oluştu, grafen takviyeli (ağırlıkça % 0,5) en duşuk yoğunluk ve 

basma dayanımı oluşmuştur. 

 Sinterleme sıcaklıkta 1100℃ ve 2 saat sürede köpükler iyi halde ve çatlaksız 

elde edilmiştir. Grafen takviyeli (ağırlıkça % 2) en iyi deneysel yoğunluğu 

(1,68 g/cm3) ve basma dayanımı (14 MPa) gostermiştir. Grafen takviyeli 

(ağırlıkça % 0,5, 1) köpükler benzerli deneysel yoğunluğu (1,68 g/cm3) ve 

basma dayanımı (10 MPa) oluşturdu, grafen takviyeli (ağırlıkça %3) 

numuneler en düşük yoğunluğu (1,68 g/cm3) ve basma dayanımı gösterdi. 

Grafen takviyeli hidroksiapatit köpüklerin gözenek yapısı verilmiş olup 

ortalama gözenek boyutu 1 mm ölçülmüştür. 
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 SEM analiz görüntülerinden hidroksiapatit 950 ℃’de iç yapının mikro 

gözeneklere sahip olduğu artan sıcaklıkla sinterlemenin arttığı ve taneler 

arasında bağlanmanın iyileşerek hücre duvarı yoğunluğunun arttığı 

görülmektedir. SEM göruntüde Şekil 4.9, (f’de) verildiği gibi en iyi hücre 

duvarı sinterlenme sıcaklığı 1100 ℃’de elde edilmiştir. 2% grafen takviyesi 

içeren hidroksil apatit köpüğün yüksek yoğunluklu hücre duvarı elde edilmiş 

olup, tane sınırlarında plakamsı formda grafenin yapı içeresindeki varlığı 

tespit edilmiştir. 

 Grafen takviyeli ve takviyesiz hidroksiapatit köpüklerin yapay vücut sıvısı olan 

Laktatlı Ringer sıvısı içerisinde güne bağlı olarak pH değişmileri: takviyesis 

köpüklerin pH değişimi yaklaşık 7 değerinden 7.45’ kadar arttığı 

görülmektedir.  

 Hidroksiapatite gümüş iyon katkısı olmadığında yüzeyde bakteri üremesi 

gerçekleşti, gümüş iyon içeren hidroksiapatit kaplı yüzey ve köpük 

malzemede bakteri üremesi görülmemiştir. 
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