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NİŞASTA KONSOLİDASYON DÖKÜM YÖNTEMİ İLE ATIK YUMURTA 

KABUĞU KULLANILARAK GÖZENEKLİ KALSİYUM SİLİKAT ÜRETİMİ 

 
ÖZET 

 
Tez çalışması kapsamında atık tavuk yumurta kabuğu ve silika kullanılarak nişasta 

konsolidasyon tekniği ile kalsiyum silikat esaslı biyoseramik malzemelerin üretimi 

gerçekleştirilmiştir. Yumurta kabuğundan biyoseramik sentezi sürecinde bileşimde 

kulllanılan silika miktarının ve sisteme kaolen takviyesinin elde edilen faz bileşimi 

üzerine etkisi incelenmiştir. Sinterleme çalışmaları 3C/dakika sinterleme hızı 

uygulanarak, 11001300°C aralığında ve 2 saat süreyle gerçekleştirilmiştir. 

Sinterleme öncesi ve sonrası boyut (çap ve kalınlık) ölçümleri yapılarak % sinterleme 

çekmeleri hesaplanmıştır. Üretilen numunelerin xışını kırınım yöntemiyle faz 

bileşimi, taramalı elektron mikroskobuyla içyapı özellikleri ve Fourier Dönüşümlü 

Kızılötesi spektroskopisi ile kimyasal yapıları incelenmiştir. Tasarlanan bileşim ve 

sinterleme süresine bağlı olarak yapıda farklı fazların oluştuğu belirlenmiştir. Faz 

analizi sonuçları incelendiğinde her bir tasarımda kalsiyum silikat veya larnite 

fazlarının oluştuğu ancak koşullara ve bileşime bağlı olarak wollastonit gibi farklı 

fazların da yapıda oluşabildiği belirlenmiştir. Tasarlanan stokiyometrik dikalsiyum 

silikat bileşimindeki numunelerin 1250°C sıcaklıkta 2 saat süre ile sinterlenmesi 

sonucu yapıda sadece dikalsiyum silikat fazının oluştuğu tespit edilmiştir. 

 

 

Anahtar kelimeler: Kalsiyum silikat sentezi, doku iskelesi, atık yumurta kabuğu, 

nişasta konsolidasyon yöntemi 
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PRODUCTION AND CHARACTERIZATION OF POROUS CALCIUM 

SILICATE CERAMICS BY STARCH CONSOLIDATION TECHNIQUE BY 

USING WASTE EGG SHELLS 

 
SUMMARY 

 

In this thesis work, calcium silicate-based bioceramic materials were produced with 

starch consolidation technique using waste chicken eggshell and silica. The effect of 

the amount of silica used in the composition in the process of bioceramic synthesis 

from eggshell and kaolin reinforcement to the system on the phase composition 

achieved was investigated. Sintering studies were carried out by applying a 3°C/min 

sintering rate, between 1100-1300 °C and 2 hours. Sintering shrinkage % was 

calculated by measuring the size (diameter and thickness) of the samples before and 

after sintering. The phase composition of the samples was investigated using the x- ray 

diffraction method, microstructure development was investigated with a scanning 

electron microscope, and chemical structures were examined with Fourier Transform 

Infrared spectroscopy. It was determined that different phases were formed in the 

structure depending on the designed composition and applied sintering conditions. 

When the phase analysis results were examined, it was determined that calcium silicate 

or larnite phases were formed in each design, but depending on the  conditions and 

composition, different phases such as wollastonite could also be formed in the 

structure. It was determined that only the dicalcium silicate phase was formed in the 

structure as a result of sintering the samples with the designed stoichiometric dicalcium 

silicate composition at 1250 ° C for 2 hours. 

 

Keywords: Calcium silicate synthesis, scaffold, waste egg shell, starch consolidation 

method 



1  

 

 

 

 

 

1. GİRİŞ 

 

Günümüzde gözenekli seramik malzemeler özellikle sahip oldukları yüksek ergime 

sıcaklığı, uygun elektriksel özellikler, yüksek korozyon ve aşınma direnci gibi 

özellikleri ile dikkat çekmekte ve bu özelliklerinden dolayı birçok uygulama alanında 

kullanım potansiyeline sahiptir. [1] Gözenekli seramik malzemeler brülör, ısıl bariyer 

kaplamalar, gazlar ve sıvılar için kullanılan filtreler, ısı değiştiriciler, sensörler, 

katalizör, katalizör destekleri, biyomedikal uygulamalar, doku mühendisliği 

uygulamaları, ısıl veya akustik yalıtım malzemeleri gibi pek çok farklı uygulama 

alanlarında kullanılmaktadır. [2-3] 

Seramik malzemelerin en önemli dallarından biri olan biyoseramikler de biyomedikal 

uygulamalarında yaygın olarak kullanılmaktadır. Biyoseramikler vücudun zarar gören 

ya da işlevini yitiren organlarının onarımı, yeniden yapılandırılması veya yerini alması 

amacıyla kullanılan malzemelerdir. Biyoseramik malzemelerin pek çok özelliğe sahip 

olması beklenmektedir. Bunların başında da toksik, alerjik ve alev alabilen yapıda 

olmaması, kansorojen madde içermemesi ve biyouyumlu olmaları gerekmektedir. 

[4,5] 

Son zamanlarda, yaralanma ve hastalıktan kaybedilen dokunun veya organın 

değiştirilmesi ve onarılması için yapılan çalışmalar hızla artış göstermiştir. [6-7] Bu 

sebeple yeni bir tedavi yöntemi olan doku mühendisliği dikkatleri üzerine çekmiştir. 

Doku mühendisliği, kaybedilmiş veya hastalıklı doku ya da organların 

rejenerasyonu/geri kazanımı amacı ile biyolojik malzemelerin geliştirilmesini 

hedefleyen ve birden fazla alanı ilgilendiren disiplinlerarası bir alandır. Hastadan elde 

edilen hücrelerin biyosinyal moleküller ile birlikte yapay doku iskelelerine ekilerek 

çoğaltılması ve hasta olan bölgeye aktarılması temeline dayanır. 

Doku mühendisliğindeki önemli noktalardan birisi de doku iskeleleridir. Doku 

iskeleleri, hücre dışı matris (ECM) sağlayarak hücrelerin yapışıp çoğalmasını sağlayan 

üç boyutlu yapay bir yapıdır [8]. Doku iskeleleri kemik doku, kıkırdak doku, deri doku 

vb. gibi farklı uygulama alanlarına sahiptir. Doku iskelesi üretiminde 
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kullanılacak biyomalzeme büyük bir öneme sahiptir. Doku iskelesi üretiminde 

kullanılacak olan biyomalzemeler belirli özelliklere sahip olmalıdırlar. İskele 

üretiminde kullanılan malzemeler vücut içerisinde biyouyumlu olup toksik özellik 

göstermemelidir. Yeni dokunun oluşumu sırasında doku iskelesinin çökmemesi için, 

malzeme bozunması ile doku oluşum hızı birbirine uygun olmalıdır. [13] Ayrıca 

gözenek boyut ve şekli de hücre canlılığının korunmasında oldukça önemlidir. [14] 

Doku iskelesi üretiminde biyomalzeme olarak seramik, polimer ve kompozit 

malzemeler kullanılmaktadır. Yapılan araştırmalar sonucunda seramik malzemelerin 

doku iskelesi üretiminde sıklıkla tercih edildiği görülmüştür. Kemik grefti 

malzemesinin yaklaşık %60'ının seramik olduğu ve temelde kalsiyum sülfat [19-21], 

kalsiyum fosfat (CaP) seramiklerini içerdiği bilinmektedir. Bu seramiklerin ortak 

özellikleri osteokondüktiviteye sahip olmaları ve kemik rejenerasyonunda 

uygulanabilmeleridir. 

Geniş bir bileşim çeşitliliğine sahip silikat seramikler farklı biyoaktif özelliklere 

sahiptir. Bazı biyosilikat seramikler kemik doku mühendisliği doku iskelesi 

uygulamalarında kullanılmaktadır. Bu seramiklere örnek olarak kalsiyum silikat, 

diopsid, akermanite, bredigite ve nagelschmidtite verilir. Bu seramikler uygulama 

alanı olarak 3 boyutlu gözenekli yapı iskelelerinde kullanılır. 

Yapılan çalışmalarda kalsiyum silikat içeren biyomalzemelerin mükemmel 

biyoaktiviteye sahip olduğunu ve yüzeylerinde biyolojik bir hidroksiapatit tabakasının 

gelişmesiyle canlı kemik ve yumuşak dokuya bağlanma kabiliyetine sahip olduğu 

tespit edilmiştir [22-23]. Son çalışmalar, bazı kalsiyum silikat seramiklerin mükemmel 

biyolojik davranışa ve apatit oluşturma yeteneğine sahip olduğunu ve sert doku 

onarımı için yeni bir biyomalzeme adayı olduğunu göstermiştir. Biyouyumlu, 

biyoaktif ve parçalanabilir olması nedeniyle doku mühendisliği, doku iskeleleri, diş 

kökleri ve yapay kemikler için tıbbi malzeme olarak uygulama alanlarına da sahiptir 

[24-25]. Birçok uygulama alanına sahip olması nedeniyle kalsiyum silikat bilimsel 

açıdan oldukça önemli bir biyoseramik malzemedir. 

Sunulan tez çalışması kapsamında, yumurta kabuğu atıkları ve silika kullanılarak 

nişasta konsolidasyon tekniği ile gözenekli biyoseramik olan kalsiyum silikat üretimi 

gerçekleştirilmiştir. Üretilen kalsiyum silikatlar doku iskelesi uygulama alanında 
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kullanımı sağlanmıştır. Kalsiyum silikatlara XRD,SEM ve sitotoksite analizi gibi 

karakterizasyon çalışmaları yapılmıştır. Önemli bir biyoseramik malzemenin yumurta 

kabuğu gibi ülkemizde çok fazla bulunan bir gıda atığı ile üretilmiş olması da önemli 

bir husus teşkil etmektedir. Konu ile ilgili literatür bilgileri, deneysel çalışmalar ve 

elde edilen sonuçlar ileriki bölümlerde detaylı bir şekilde açıklanmıştır. 
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2. GENEL BİLGİLER 

 

Tez çalışması kapsamında bu bölümde konu ile ilgili literatür bilgileri mevcuttur. 

Doku mühendisliği, biyoseramik malzemeler, doku iskelesi, kalsiyum silikat 

özellikleri ve üretim metotları detaylı bir şekilde açıklanmıştır. 

2.1. Doku Mühendisliği 

Doku mühendisliği biyolojik hasar görmüş dokuları iyileştirmek veya değiştirmek için 

hücrelerin, malzemelerin, biyokimyasal ve fizikokimyasal faktörlerin bir 

kombinasyonu olarak tanımlanmaktadır [26]. Doku mühendisliğinin yeni bir tanımı 

Vacanti ve Langer [27] tarafından yapılmıştır. Bu tanıma göre doku mühendisliği 3 

gruba ayrılmıştır; 

 

1. Dokuya özgü hücreler, kök hücreler yada embriyonik kök hücreler (otolog, 

allojenik) 

2. Lifli, köpük yada hidrojel gibi farklı formlarda bulunan doğal/sentetik matris, 

3. Statik, karıştırılmış ve dinamik akış koşullarındaki in vitro akış sistemleri. 

 

Ayrıca yeni doku oluşumuna da katkı sağlamaktadır. Doku mühendisliğindeki önemli 

noktalardan birisi de kemik doku onarımı-rejenerasyonu oluşturmaktadır. Doku 

mühendisliğindeki önemli noktalardan birisi de kemik doku mühendisliğidir.  

Kemik doku mühendisliği, zarar görmüş hastalıklı dokuların iyileştirilmesi amacıyla 

her yıl birçok hasta kemik ikamelerine ve kemik rejenerasyonuna ihtiyaç duymaktadır 

[28]. Kemik doku dünya çapında en çok implante edilen doku tipidir [29-30]. Kemik 

dokusu çeşitli hücre tipleri, su ve hücre dışı matrisinden (ECM) oluşmaktadır [31]. 

Hücre dışı matrisi (ECM) temelde ağırlığın %60-65 oranında inorganik minerallerden 

ve organik bileşenden oluşmaktadır. Organik bileşenler ~1,5 nm çapında, ~300 nm 

uzunluğunda, ~%95 kollajen tip I üçlü helix yapıdır. İnorganik mineraller ise 1,5-4 nm 

kalınlığında ve 50×25 nm boyutlarında plaka benzeri nanokristal hidroksiapatitten 

(HAp) oluşmuştur [32-35]. Hücre dışı matrisin organik kısmı 
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kemiğin esneklik özelliklerini, inorganik kısmı ise kemiğin dayanımını artırmaktadır. 

Ayrıca nanoyapılı hücre dışı matris farklı hücre tiplerinin yapışıp çoğalmasını ve 

farklılaşmasını da etkilemektedir. 

Kemik doku Şekil 2.1’de gösterildiği gibi hiyerarşik yapıya sahip bir nanokompozittir. 

Her bir seviye bileşenlerinin malzeme ve mekanik özelliklerine sahiptir. Bu özellikler 

kemiğe yüksek mukavemet, tokluk ve düşük elastikiyet özelliklerini kazandırmaktadır 

[36-37]. Kemik yapısı morfolojik olarak yapılara bölünmüştür. Kemiğin iç yapısında 

%50-90 gözenekliliğe sahip trabeküler veya süngerimsi kemik olarak adlandırılan yapı 

yaklaşık 1 mm çapında gözenek boyutlarına sahiptir [38]. Süngerimsi kemik kemiğin 

dış yapısında bulunan kortikal kemiktir ve %3-12 oranında gözenekliliğe sahiptir [39-

40]. Kemik yapısı mineralizasyon derecesine, kullanıldığı bölgeye ve mekanik 

özellikleri kemik tipine göre değişmektedir. 

 

Şekil 2.1 : Kemiğin hiyerarşik yapısı [41]. 

Kemik dokusu sağlıklı durumunu korumaya, mekanik yükler değiştiği vakit kemik 

yapısının yeni duruma adapte olmaya ve yaşam boyunca hasarlı bölgeyi onarmaya 

çalışmaktadır [42]. Kemik dokusunun kendi kendini onarabilme özelliği vardır. Ancak 

onarma kapasitesi sınırlı olup küçük kemik hasarlarını iyileştirebilmektedir. 
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Genetik bozukluklar, travma ve enfeksiyon gibi büyük kemik kusurlarını iyileştirmede 

yetersiz kalmaktadır [43]. 

Kemik kusurlarını tedavisinde otogreftler (doğal kemik) kullanılmaktadır. Otogrefler 

osteokondüktif, osteojenik ve osteoindüktif (kemik formasyonu oluşumuna neden 

olan) özelliklere sahiptir [44-45]. Allogreftler ise hasta dışında farklı bir kişiden 

alınmaktadır. Allogreflerin otogreftlere göre avantajı donör bölgedeki morbidite ve 

kısa sürede gereken ihtiyacın karşılanmasıdır [46-48]. Allogreft hücreler de donör ve 

alıcının kemik kalitesindeki farklılıklar sebebiyle patojen transfer ve  enfeksiyon riski, 

immünolojik reddetme ve yavaş iyileşme gibi sorunlarla karşılaşılabilinir [49,50]. 

Kemik doku mühendisliğinin temelini şekil 2’de görüldüğü gibi doku iskeleleri 

oluşturmaktadır. Biyoseramik, polimer ve metalik biyomalzemelerden oluşan ve doku 

mühendisliği uygulamalarından olan doku iskelelerinde hücrelerin biyosinyal 

molekülleri ile etkileşerek doku iskelelerine yapışıp çoğalarak hasta olan bölgeye 

implante edilmesi işlemine dayanmaktadır. 

 

 

Şekil 2.2 : Kemik doku mühendisliğinin temeli [51]. 
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2.2. Doku İskelesi 

Son yıllarda doku değişimlerine yönelik çalışmalar hız kazanmıştır. Bu çalışmalar da 

yeniden emilebilir sentetik malzemelerin kullanımı ile in vitro hücre büyümesi için üç 

boyutlu (3D) doku iskeleleri dikkat çekmektedir. Doku iskeleleri zarar görmüş doku 

veya organlardan alınan hücrelerin üç boyutlu doku iskelelerine ekilerek çoğalmasını 

sağlayan yapay bir yapıdır. İdeal bir doku iskelesi belirli özelliklere sahip olmalıdır ve 

her bir doku için farklı özellikler aranmaktadır. Fakat doku iskelelerinde olması 

beklenilen ortak özellikler vardır. [9] Bunlar şu şekildedir: 

 
 

 

Biyouyumluluk: Doku mühendisliğinde her doku iskelesi için aranan en önemli 

kriterlerden biri biyouyumlu olmasıdır. Hücreler yapışmalı, normal şekilde işlev 

görmeli, iskele boyunca yer değiştirmeli ve yeni matris yerleştirilmeden önce 

çoğalmaya başlamalıdır. Doku iskelesi implante edildikten sonra iyileşmeyi 

azaltabilecek veya vücut tarafından reddedilebilecek kadar şiddetli bir inflamatuar 

tepkiye neden olmasını önlemek için ihmal edilebilir bir bağışıklık reaksiyonu ortaya 

çıkarmalıdır. 

Biyobozunurluk: Biyobozunurluk doku iskelelerinin sahip olması gereken bir diğer 

özelliktir. Doku iskeleleri vücutta kalıcı olarak tasarlanmış yapılar değildir. Bu nedenle 

doku iskeleleri hücrelerin kendi hücre dışı matrisini üretmelerine izin verecek şekilde 

biyolojik olarak bozunmalıdır [52]. Fakat bozunmanın yan ürünleri toksik olmamalı 

ve diğer organlara zarar vermeden vücuttan sorunsuz bir şekilde atılabilmelidir. Ayrıca 

doku oluşumu ile birlikte bozunmanın meydana gelmesini sağlamak için enflamatuar 

bir yanıt gereklidir. 

Mekanik Özellikler: Doku iskelelerinin implante edileceği anatomik bölgeye uygun 

mekanik özelliklere ve implantasyon işlemi sırasında cerrahi müdaheleye dayanıklı bir 

yapıda olması gerekmektedir. Bu durum tüm dokularda önemli iken kardiyovasküler 

ve ortopedik uygulamalar için bazı zorluklara neden olmaktadır. 

Üretim 
Teknolojisi 

İskele Yapısı 
Mekanik 
Özellik 

Biyobozunur Biyouyumlu 

Beklenilen 
Özellikler 



8  

Yeterli mekanik özelliklere sahip kemik ve kıkırdak doku iskeleleri üretmek bazı 

zoruklar içermektedir. Bu dokular için implante edilmiş iskele, implantasyon anından 

yeniden yapılanma sürecinin tamamlanmasına kadar yeterli mekanik bütünlüğe sahip 

olmalıdır [53]. İyileşme oranlarının yaşa göre değişmesi de diğer bir zor noktayı 

oluşturmaktadır. Örneğin, vücutta oluşan kırıklar için genç bireylerde ilk altı haftada 

iyileşme gözlenirken, mekanik bütünlüğün oluşması için kırık üzerinden bir yıl geçmesi 

gerekmektedir. Ancak bu durum yaşlı bireylerde iyileşme sürecinin daha uzamasına 

neden olmaktadır. Bu nedenle ortopedik uygulamalar için doku iskeleleri tasarlanırken 

bu durum gözönüne alınmalıdır. Bununla birlikte, kemik ve kıkırdağa benzer mekanik 

özelliklere sahip doku iskeleleri geliştirmeye yönelik çalışmalar artmıştır. Yapılan 

çalışmalarda birçok malzeme iyi mekanik özelliklere sahip olarak üretilmiş fakat 

vaskülarizasyon için yetersiz kapasite nedeniyle implante edildiğinde başarısız 

olmuştur. Mekanik özellikler ile hücre infiltrasyonu ve vaskülarizasyonuna izin vermek 

için yeterli gözenekli bir yapının da olması gerektiği ve gerekli gözenekli dengenin 

kurulması gerektiği görülmüştür. 

İskele Yapısı: Doku mühendisliğinde kullanılan doku iskelelerin yapısı kritik öneme 

sahiptir. İskeleler, hücresel penetrasyonu ve besin maddelerinin yapı içindeki hücrelere 

yeterli difüzyonunu sağlamak için birbirine bağlı bir gözenek yapısına yüksek 

gözenekliliğe sahip olmalıdır. Ayrıca atık ürünlerin iskele dışına difüzyonun 

gerçekleştirilmesi için gözenekli bir birbirine bağlı yapı gereklidir. İskele bozulması 

sonucu ortaya çıkan ürünlerin vücuttaki diğer organlara ve çevre dokulara zarar 

vermeden vücuttan çıkabilecek yapıda olmalıdır. Bir diğer önemli nokta ise iskelenin 

ortalama gözenek boyutudur. Hücreler ilk olarak malzeme yüzeyindeki kimyasal 

gruplar (ligandlar) yoluyla iskelelerle etkileşime girmektedir. Ligand yoğunluğu 

hücrelerin yapışabileceği gözenek içindeki yüzeyden etkilenmektedir. Bu durum da 

doku iskelesindeki ortalama gözenek boyutu ile bağlıdır. Gözenek boyutu hücrelerin 

yapıya göç etmesini sağlayacak kadar büyük olması gerekir. Bu nedenle doku iskelesi 

tasarımında kullanılan hücre tipine ve tasarlanan dokuya göre değişebilen kritik bir 

gözenek boyut aralığı vardır [54-55]. 

Üretim Teknolojisi: Bir doku iskelesinin üretiminde klinik ve ticari bir ürün olarak 

uygulanabilir olması için uygun maliyetli olmalı ve bir araştırma-geliştirme 

laboratuvarında toplu üretime uygun olacak şekilde belli plan dahilinde 
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üretilebilmelidir [56]. Bazı doku tipleri için ise implantasyon öncesi in vitro 

mühendislik gerekmektedir. 

Ayrıca doku iskelelerinde diğer bir özellik ise biyoaktivitedir. Biyoaktif doku 

iskeleleri konak hücre ile etkileşime girebilir ve biyolojik bir tepki oluşturabilir. 

Biyoaktivite; osteokondüktivite ve osteoindüktivite olmak üzere iki biyolojik süreci 

içermektedir. Osteokondüktif doku iskeleleri kemiksiz bölgelerde malzeme yüzeyinde 

kemik birikmesini tetikleyen bir altlık görevi görmektedir. Doku iskelelerinin 

olgunlaşmamış kök hücreleri kullanma ve farklılıklarını kemik hücrelerine 

yönlendirebilme kabiliyetine ise osteoindüktivite denir [57-58]. 

Çizelge 2.1 ise doku iskelesi üretiminde yapılmış çalışmaların üretim tekniklerini ve 

mekanik özelliklerini içermektedir. 

Çizelge 2.1 : Doku iskelesi üretiminde kullanılan numune boyutları, üretim teknikleri 

ve mekanik özellikler. 

YH = Yük Hücresi, PH = Piston Hızı  

 

Doku iskelelerinde gözenek boyutu ve gözenek boyut dağılımı önemli etmenlerdir. 

Yoğun malzemelerin gözeneklilikleri IUPAC sistemine göre 3 ayrı gruba ayrılmakta 

olup bu sistemde numunelerin çapları baz alınmıştır. Bunlar; 

 

 d < 2 nm ise mikrogözenekli, 

 2 < d < 50 nm mezogözenekli, 

 d > 50 nm ise makrogözenekli, 

İsim 
Numune 

Boyut 

Üretim 

Tekniği 

Mekanik Test 

Ölçüm 

Koşulları 

Basma 

Mukavemeti 

(MPa) 

Elastik 

Modül 

(MPa) 

Referans 

CaSiO3 
Ø 12*3 

mm 
Sol-gel - - - 1 

HA- CaSiO3 Silindirik 
Kimyasal 

Çöktürme- 
Sol-gel 

YH: 10 Kn, 
 PH: 10 mm/dk 

HA=150 
HACSIV=330 

- 2 

CSI-
Mg/TCP 

7*7*10 
mm, n=6 

3D yazıcı 
YH: 10 Kn 

PH: 0,5 mm/dk 
80-122 - 3 

Akermanit- 
CaSiO3 

Ø 10*10 

mm 
(silindir) 

Poliüretan 

köpük 
şablon 

YH: 10 Kn 
PH: 1 mm/dk 

1.0 ± 0,2 

1.8 ± 0.3 
 

- 4 

Akermanit- 
ß-TCP 

Ø 6*6 
mm, 
n=6 

3D 
mürekkep 
ile yazma 

P.H: 0,5 mm/dk 
71.2 ± 6.7 
10.5 ± 3.0 

500 
240 

5 

CSI-Mg6 
CSI 

Ø 8*3 
mm 
n=6 

3D yazıcı P.H: 0,5 mm/dk 
103 

18-25 
108-164 

< 60 
6 



10  

 
olarak gruplandırılmaktadır [65]. Ayrıca doku mühendisliğinde gözenek boyutları; 

 
 d > 50 μm makrogözenekli, 

 d < 50 μm mikrogözenekli, 

olmak üzere 2 gruba ayrılmaktadır [66]. 

Mikro gözenekler biyomalzeme yüzeyindeki proteinlerin adsorbe edilmesinde görev 

almaktadır [67]. Mikro gözenekler ve mezo gözenekler doku iskelelerindeki hücre 

göçünü durdurabilme özelliğine sahiptir. Makro gözenekler ise hücrelerin nüfus etmesi 

ve hücre göçü için daha uygun bir yapıya sahiptir. Bu nedenle doku iskelelerinde genel 

olarak makrogözenekli yapı tercih edilmektedir. Gözenek, gözenek boyutu ve 

dağılımı, gözeneklerin birbiri ile bağlantısı doku iskelelerinde olması istenen en 

önemli etmenleri oluşturmaktadır [68-69]. 

2.2.1. Doku iskelesinde kullanılan biyomalzemeler 

Doku mühendisliği uygulamalarında kullanılan doku iskeleleri üretiminde çeşitli 

biyomalzemeler kullanılmaktadır [70]. Metal, seramik, polimer ve kompozit 

malzemeler doku iskelesi üretimlerinde kullanılmaktadır. 

2.2.1.1. Metalik biyomalzeme 

Metalik doku iskeleleri biyobozunmayan ve sınırlı işlenebilme gibi özelliklere sahiptir. 

Metalik doku iskelelerinde genellikle Titanyum (Ti) ve alaşımları, çelik ve kobalt gibi 

malzemeler kullanılmaktadır. Ortopedik kalça protezleri, omurga kırıklarında mekanik 

ve yapısal destek sağlamak için genellikle yük taşıma uygulamalarında 

kullanılmaktadır [71-72]. 

2.2.1.2. Polimerik biyomalzeme 

Doku iskeleleri üretiminde kullanılan polimer malzemeler Şekil 2.3’te gösterildiği gibi 

doğal ve sentetik polimerler olmak üzere iki gruba ayrılmaktadır. 
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Şekil 2.3 : Doğal ve sentetik polimerlere verilen örnekler. 

 

Polikaprolakton (PCL), polilaktik asit (PLA), polipropilen fumarat (PPF), poliglikolik 

asit (PLGA) ve polieter keton (PEEK) malzemeleri sentetik polimerlere örnek 

verilebilir. Kolajen, nişasta, hiyalüronik asid, ipek ve kitosan gibi malzemeler ise doğal 

polimerlere örnek gösterilebilir [73-76]. Polimer malzemeler düşük mekanik özelliğe 

sahiptir ve bu durum polimer malzemelerin doku iskelesi malzemesi olarak 

kullanımlarında dezavantaj oluşturmaktadır. 

Doğal polimerler kolajen, jelatin ve fibrinojen gibi proteinlerden, glikozaminoglikan 

gibi polisakkaritlerden ve DNA-RNA gibi polinükleotitlerden oluşmaktadır. Doğal 

polimerler sentetik polimer ile karşılaştırıldığında daha iyi osteokondüktiviteye 

sahiptir. Mekanik özellikleri iyi olmamakla birlikte kontrol edilebilir biyobozunurluğa 

sahiptir [77]. Ayrıca polimerik taşıyıcılar ilaç salınımı gibi metabolik takviyenin 

vücuda entegre edilmesinde de görev almaktadır. Biyoaktif moleküller ile 

kıyaslandığında ikiside zıt yüklere sahip olup aralarında iyonik etkileşim 

gerçekleşmektedir. Bu durumda moleküllerin kararlı hallerini koruma ve salınım 

sürecini olumsuz bir şekilde etkileyebilecek güçlü bir ilişkiye sebebiyet vermektedir. 

Salınımın düzenlenmesi için doğal ve sentetik polimer kombinasyonun kullanılması 

gerekmektedir [78]. 

• Kolajen, 

• Nişasta, 

• Hiyalüronik asid, 

• İpek, 

• Kitosan, 

 
Doğal Polimerler 

Polikaprolakton (PCL), 

Polilaktik asit (PLA), 

Polipropilen fumarat 
(PPF), 

Poliglikolik asit (PLGA) 

Polieter keton (PEEK) 

 
Sentetik Polimerler 

https://tureng.com/tr/turkce-ingilizce/hiyal%C3%BCronik%20asid
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2.2.1.3. Kompozit biyomalzeme 

Tek bir homojen malzemenin kullanımı yerine, kullanılacak bölgenin yapısal 

uygunluğu açısından tercih edilen bir diğer grup ise kompozit malzemelerdir. Tek 

bileşen olarak kullanılan malzemeler bazı dezavantajlara sahip olabildiğinden, 

eksikliği gidermek adına kompozit malzemelere yönelim olmuştur. Her iki farklı 

malzemenin sahip olduğu avantajlı özellikler sayesinde dezavantajlar ortadan 

kaldırılabilmektedir. Bir kompozit tasarımı yapılırken seramik malzemelerin kırılgan 

olma özellikleri polimer malzeme ile dengelenirken, polimer malzemelerin 

biyouyumluluk problemi seramik malzemeler ile giderilebilmektedir. Bu avantajlı 

özellikleri sebebiyle son zamanlarda kompozit doku iskeleleri konusu üzerine 

çalışmalar yoğunlaşmıştır. Fakat, kompozit malzemelerde uygun olmayan mekanik 

özellikler ve hızlı bozulma oranı gibi bazı sınırlamalar mevcuttur. 

2.2.1.4. Seramik biyomalzeme 

Biyoseramikler de doku mühendisliği uygulamalarından olan doku iskelesi üretiminde 

kullanılmaktadır. Biyoseramikler kemik dokusu ile benzer bir kimyasal bileşime sahip 

olup biyoaktif, biyouyumlu, yüksek basma dayanımı ve osteokondüktivite gibi 

özellikleri sebebiyle avantajlı konumdadırlar [79-80]. Fakat birincil iyonik ve kovalent 

bağlarından dolayı kırılgan ve düşük sünekliliğe sahiptir. Bu durum da yük taşıma 

uygulamalarında kullanımının kısıtlanmasına sebep olmaktadır [81]. Kullanılan 

seramik malzemeler 3. Bölüm başlığında detaylı bir şekilde anlatılmıştır. 
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3. BİYOSERAMİKLER 

 

Seramik malzemeler metal, ametal veya metaloid atomlardan oluşan inorganik ve 

ametalik bir katı malzeme olarak tanımlanmaktadır. Seramikler kovalent ve iyonik 

bağlarla birbirlerine bağlıdırlar [82]. 

Teknolojinin gelişmesi ile birlikte gözenekli malzemelere olan ihtiyaç artmış ve 

yüksek sıcaklık, aşınma ve aşındırıcı ortamlarda kullanılmak amacıyla gözenekli 

seramikler dikkatleri üzerine çekmiştir. Gözenekli seramikler yüksek ergime sıcaklığı, 

uygun elektriksel özellikler, yüksek korozyon ve aşınma direnci gibi sahip olduğu 

özellikleri ile ön plana çıkmaktadır [83]. Ayrıca gözenekli seramik malzemeler brulor, 

ısıl bariyer kaplamalar, gazlar ve sıvılar için kullanılan filtreler, ısı değiştiriciler, 

sensörler, katalizör, katalizör destekleri, biyomedikal uygulamalar, doku mühendisliği 

uygulamaları, ısıl veya akustik yalıtım malzemeleri gibi pek çok farklı uygulama 

alanlarında kullanılmaktadır. [84-85] Gözenekli seramik malzeme elde etmek için iki 

farklı metot vardır. 

 İlk metod amonyum karbonat, amonyum bikarbonat, amonyum klorür tuzları 

yada yüksek sıcaklıkta ayrıştırılabilir karbon, grafit ve kömür külü gibi 

inorganik gözenek oluşturan ajanların yapıya eklenmesidir. 

 Diğer metod doğal lif, kabuk ve mısır unu, nişasta, polistren (PS), polimetil 

metakrilat (PMMA) ve maya gibi organik gözenek oluşturucu malzemelerin 

yapıya ilave edilmesidir [86-88]. 

Seramik malzemelerin en önemli dallarından birini biyoseramikler oluşturmaktadır. 

Biyoseramikler vücutta yer alan ve nihayetinde onarıma yardım ettikten sonra vücut 

tarafından yenilebilir seramik oksitler olarak sınıflandırılmıştır. Biyoseramikler, 

biyoinert, biyoaktif ve biyobozunur seramikler olmak üzere 3 gruba ayrılmaktadır. 

Biyoinert seramikler doku ile etkileşime girmeyen ve bozunmayan bir yapıdadır. 

Yüksek mekanik mukavemeye sahiptirler. Alüminyum oksit (Al2O3), zirkonyum oksit 

(ZrO2) ve titanyum oksit (TiO2) gibi malzemeler örnek verilebilir. 
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Şekil 3.1 : Biyoinert, biyoaktif ve biyobozunur malzemelerin özellikleri. 

Biyouyumluluk özelliğine sahip biyoaktif seramikler doku ile etkileşime girerek 

kimyasal bağ yaparlar. Kalsiyum fosfat (CaP), biyoaktif cam ve hidroksiapatit (HA) 

biyoaktif seramiklere örnektir. 

Biyobozunur seramiker ise doku ile etkileşime girerek zamanla doku ile yer 

değiştirmektedir. Biyolojik olarak bozunma özelliğine sahiptir. Trikalsiyum fosfat 

(TCP) ve oktakalsiyum fosfat (OCP) gibi malzemeler örnektir. 

Ayrıca biyoseramikler birçok medikal tıbbi ve cerrahi işlemlerde kullanılmaktadır 

[89]. Vücudumuzda kullanılan doku iskeleleri şekil 3.2’de sunulmaktadır. 

3.1 Kalsiyum Fosfat Seramikleri 

Doku mühendisliğinde kalsiyum fosfat bazlı (CaP) seramikler doku iskelesi 

kullanımında kritik bir öneme sahiptir. 1960-1970 yılları arasında kalsiyum fosfat 

seramikleri sahip olduğu özellikler ile yaygın olarak kullanılmıştır. Biyouyumluluk, 

güvenli bir malzeme olması, yüksek maliyet-etkinlik oranı ve kemiğin mineral 

fraksiyonuna benzerliği sebebiyle kemik kusurlarını onarmada tercih edilmiştir [90]. 

CaP seramikleri tek başlarına, polimerler veya farklı seramikler ile bir kombinasyon 

halinde kullanılabilirler [91-92]. Kalsiyum fosfat seramiklerinin biyouyumlu olması 

ve osteokonduktif özellikleri nedeniyle diş, dental ve ortopedik uygulamalar kemik 

doku onarımlarında yaygın bir şekilde kullanılmaktadır [26-92].  

• Bozunmazlar. 

• Doku ile etkileşim 
yoktur. 

• Yüksek mekanik 
mukavamete sahiptir. 

• Kalça ve 
implantlarda 
kullanılır. 

• Alüminyum oksit 
(Al2O3/alümina), 

• Zirkonyum oksit 
(ZrO2/zirkonia) ve 

• Titanyum oksit 

(TiO2), 

Biyoinert 

• Doku ile etkileşime 
girer. 

• Biyouyumludur. 

• Kalsiyum fosfat 
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• Biyoaktif cam 

• Hidroksiapatit (HA) 

bağ Kimyasal 
yaparlar. 

Biyoaktif 

• Biyolojik olarak 
bozunabilir. 

• Zamanla doku ile yer 
değiştirir. 

• Trikalsiyum fosfat 
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• Oktakalsiyum fosfat 
(OCP), 

Biyobozunur 



 

 

 

 

 

 

 
Şekil 3.2. Doku iskelesinin vücut üzerinde kullanımları [10]. 
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Kalsiyum fosfat seramikleri HA, TCP ve cam seramikleri gibi malzemeleri 

içermektedir. 

3.1.1. Hidroksiapatit 

Kalsiyum fosfatlar arasında doğal kemik yapısına en yakın kimyasal bileşime sahip 

olan hidroksiapatittir (HA) ve bu nedenle en çok araştırılan malzemelerin başında 

gelmektedir [93-94]. HA yavaş bozulma oranı, düşük mekanik özellikler, yüksek 

kırılganlık ve düşük kırılma tokluğu gibi özellikleri ile dezavantaj oluşturmaktadır. Bu 

durumu önlemek amacıyla iyon katkısı, polimerler ile kompozit oluşumu ve lifli ve 

whisker malzemeleri ile kullanımı dezavantajlarını azaltmaya yönelik yapılan 

çalışmalardandır. Ayrıca çatlak gerilimini ve yayılımını düşürmek için biyoinert 

malzemeler de kullanılmaktadır. 

3.1.2. Tri kalsiyum fosfat 

Kalsiyum fosfat ailesinden olan tri kalsiyum fosfat (TCP) doku mühendisliği 

uygulamalarında en çok kullanılan malzemelerin başında gelmektedir. Tri kalsiyum 

fosfatın α, β, γ ve süper-α olmak üzere 4 farklı polimorfu bulunmaktadır. Son iki faz 

yüksek sıcaklık ve basınçlarda gözlenmektedir. Yapılan araştırmalarda kemik 

rejenerasyonu ve doku mühendisliğinde doku iskelesi olarak beta trikalsiyum fosfatın 

(β-TCP) yaygın bir şekilde kullanıldığı görülmüştür [95-97]. β-TCP insan kemiğine 

benzer moleküler bileşimi sebebiyle klinik uygulamalarda kemik ikame malzemesi 

olarak da kullanılmaktadır. Fakat sahip olduğu düşük basma mukavemeti ve kırılma 

tokluğu [98] gibi mekanik özellikleri ve yüksek rezorpsiyon oranı [99] gibi 

dezavantajları nedeniyle kemik doku onarımlarında kullanımları kısıtlanmaktadır. 

Yapılan çalışmalarda β-TCP kalsiyum fosfat grubundan olan HA ile 

karşılaştırıldığında insan vücudunda daha hızlı bir bozunma oranına ve yüksek kırılma 

tokluğuna [95-96] sahip olduğu gözlenmiştir. Fakat yük taşıma uygulamalarında tercih 

edilen bir ürün değildir. Bunun sebebi ise β-TCP kortikal kemikten daha düşük bir 

mekanik mukavemete ve yeni kemik oluşumu ile bozunma oranı arasında belirli bir 

uyumsuzluğun bulunmasıdır [97]. 

 

 

 



17  

 

3.1.3. İki fazlı kalsiyum fosfat 

β-TCP ve HA ile benzer ancak daha biyouyumlu olan iki fazlı kalsiyum fosfat (BCP) 

seramikleri dikkat çekmektedir. Daha yüksek kemik rejenerasyon kabiliyetine ve 

kontrol edilebilir bozunma oranına sahiptirler. Ayrıca bir apatit arayüz tabakası 

oluşturarak kemik dokusuna entegre olmaktadırlar. Osteojenik hücresel aktiviteleri, 

mineral birikimini ve kemik oluşumunu da desteklemektedir. Ancak düşük mekanik 

mukavemet ve zayıf sinterleme özellikleri de vardır. Bu nedenle uygulama alanları 

kısıtlanmaktadır. Kalsiyum ortofosfat fazları olan α-TCP ve tetra kalsiyum fosfat 

(TetCP) temel yapısı ve yüksek emilim gibi özelliklerinden dolayı birçok uygulamada 

kullanılmamaktadır [100]. 

3.1.4. Cam seramikleri 

Önemli bir biyoaktiviteye sahip Ca, Si ve Mg içeren cam seramikler biyomedikal 

uygulamalar da sıklıkla kullanılmaktadır [101,102]. Biyoseramik grubunda yer alan 

biyoaktif camlar (BGs) amorf yapıda olup ortopedik klinik uygulama alanlarında 

kullanılmaktadır. Bu malzemelerin tavşana implante edildiğinde kemik dokusuna da 

yakından bağlanabileceği yapılan çalışmalar da görülmüştür [103,104]. Biyouyumlu 

olup sitotoksik etki göstermeyen malzemelerdir. Osteokondüktif ve osteoindüktif 

özelliklere de sahiptir [105-106]. Fakat yüksek çözünebilirlik ve düşük mekanik 

özelliklere sahip olması malzeme açısından dezavantaj oluşturmaktadır. Biyoaktif 

camlar kemik doku onarımları için kompozit malzemeler oluşturularak 

kullanılmaktadır [107-108]. 

3.1.5. Silikat seramikler 

Kemik ikame malzemesi olarak kullanılan biyosilikatlar kemik doku mühendisliğinde 

önemli bir yere sahiptir. Kemik ikameleri hasarlı ve enfekte dokuların onarımı için 

kullanılmaktadır. Böylelikle insan vücudundaki organ kayıpları en aza inmektedir. Bu 

durum sentetik biyomalzemelerin gelişmesi ile birlikte doku yenilenmesinde yeni bir 

dönemi getirmiştir. Bu malzemeler canlı konakçı hücre ile etkileşime girerek biyolojik 

bir durum meydana getirmektedir [109]. 

Kemik oluşumu için Ca, Mg ve Si gibi elementler hayati bir öneme sahiptir. Kalsiyum 

vücutta kemiklerde, diş ve kafatasında büyük bir oranda bulunmaktadır. Kalsiyum 
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eksikliği ölümcül bozukluklara yol açabilen önemli bir içeriktir. Magnezyum elementi 

kemik gelişiminin düzenlenmesi, onarımı ve gerekli bakımlarının yapılması açısından 

büyük bir öneme sahiptir. İskelet gelişimi için silisyum elementi gerekli iken, 

eksikliğinde kafatası deformasyonları görülebilmektedir [111-113]. İçeriğinde Ca, Mg 

ve Si elementlerini içeren biyomalzemeler kalsiyum fosfat ve kalsiyum silikatlar gibi 

düşük bozunma oranı ve geliştirilmiş mekanik mukavemete sahiptir [113]. 

3.1.5.1. Kalsiyum silikat 

Kalsiyum silikatlar doku mühendisliği uygulamalarında kullanılan alternatif bir 

malzemedir. İyi biyoaktiviteleri, biyouyumlu ve biyobozunur özellikleri nedeniyle 

kemik doku ikamelerinde kullanılabilmektedir [114-116]. Ayrıca kalsiyum silikatların 

osteokondüktivite özellikleri için bazı çalışmalar yapılmıştır. Yapılan bir çalışmada 

silisyum (Si) ve kalsiyum (Ca) iyonlarının yeni kemik oluşumuna katkı sağladığı 

ortaya çıkmıştır [119]. Bunlara ek olarak kalsiyum silikatların mezenkimal kök hücre 

(BMSCs) kemik iliğinin farklılaştığını ve çoğalmayı desteklediği görülmektedir. 

Zheng ve ark. [117] Yaptığı farklı bir çalışma da gözenekli kalsiyum silikat yapısı 

incelenmiştir. Kalsiyum silikat gözenekli yapının hidrofilikliği, biyoaktifliği, basma 

mukavemetini ve bozunma hız oranının arttığı belirlenmiştir. 

Geleneksel olarak kalsiyum silikat formülasyonları kalsiyum kaynağı olarak hidratlı 

kireç, sönmemiş kireç, kireçtaşı ve kalsiyum sülfat gibi yenilenemeyen hammaddeleri 

içermektedir [120-121]. Ayrıca mermer, midye kabukları, portlandite bakımından 

zengin atıklar ve kalsiyum klorür atıkları gibi endüstriyel atıkları alternatif kalsiyum 

kaynağı olarak ve kalsiyum silikat üretiminde kullanılmaktadır [122-123]. 

CaO-Si02 sisteminde dört farklı bileşik vardır. Wollastonit (CaSiO3) olarak bilinen 

monokalsiyum silikat, larnit (Ca2SiO4) olarak bilinen dikalsiyum silikat, trikalsiyum 

silikat (Ca3SiO5) ve trikalsiyum disilikonheptaoksittir (Ca3Si2O7) [124]. 

Kalsiyum silikat Şekil 3.3’da gösterildiği gibi perovskit bir yapıya sahiptir. Ayrıca 

kalsiyum silikatın β-CaSiO3 ve α-CaSiO3 olmak üzere iki farklı yapısı bulunmaktadır. 

Düşük sıcaklık fazına sahip olan β-CaSiO3 doğal bir silikat mineralidir. Yüksek 

sıcaklık fazı ve yanıltıcı altıgen yapısı ile α-CaSiO3 doğada nadir olarak bulunan 

kalsiyum silikat mineralidir [125-126]. 
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Şekil 3.3 : Kalsiyum silikatın perovskit yapısı. 

Ayrıca kalsiyum silikat ile ilgili yapılan çalışmalar aşağıda sunulmaktadır.  

Mohamed ve ark. [169] yaptıkları çalışmada, kimyasal çöktürme ve sol-jel yöntemleri 

ile farklı oranlarda hazırlanan nano boyutlu hidroksiapatit ve kalsiyum silikat tozlarını 

kullanarak nano-kompozit malzemeler üretmişlerdir. Hidroksiapatit ve kalsiyum silikat 

arasındaki oran değişiminin mekanik özellikler, mikroyapı ve in vitro çalışma üzerindeki 

etkisi incelenmiştir.  Elde edilen ürünlere XRD, SEM, TEM ve FTIR gibi 

karakterizasyon analizleri yapılmıştır. Yapılan analizler sonucunda kompozitlerdeki 

kalsiyum silikat oranının artması ile birlikte mekanik özelliklerde iyileşme görülmüştür. 

Kalsiyum silikat içeriğine karşı yüksek oranda hidroksiapatit içeren kompozit 

malzemelerin özellikle yük taşıyan alanlarda kemik ikamesi uygulamaları için umut 

verici olacağı sonucuna varılmıştır. 

F.H.G. Leite ve ark. [170] tarafından gerçekleştirilen bir çalışma kapsamında alternatif 

kalsiyum kaynağı olarak görülen kuş yumurta kabukları kullanılarak kalsiyum silikat 

yalıtım malzemesi üretilmiştir. Farklı sinterleme rejimleri uygulayarak katı hal 

reaksiyonu yöntemiyle üretim gerçekleştirilmiştir. Yapılan analizler sonucunda üretilen 

kalsiyum silikatın ısıl yalıtım malzemesi olarak kullanılabileceği tespit edilmiştir.  

Tangboriboon [171] tarafından gerçekleştirilen bir çalışma da ise tavuk yumurta 

kabukları kullanılmıştır. Bu çalışmada kalsine edilmiş tavuk yumurta kabukları (CaO) 

ve silikanın (SiO2) 1:1 mol oranında karıştırılıp sol-jel prosesiyle kalsiyum silikat 

dielektrik malzemelerinin üretimi gerçekleştirilmiştir. Elde edilen örnekler üzerinde 

TEM, SEM ve FTIR gibi karakterizasyon yöntemleri ile incelemeler yapılmıştır. 

Dielektrik sabiti, elektrik iletkenliği vb. gibi geliştirilmiş elektriksel özelliklere sahip 

olduğu tespit edilmiştir. [46] 

Swamiappan ve ark. [172] yapmış oldukları çalışma kapsamında biyoatık olarak 

değerlendirilen yumurta kabukları, magnezyum nitrat ve tetraetil ortosilikat (TEOS) 

malzemeleri kullanılarak sol-jel tekniği ile kalsiyum magnezyum silikat sentezini 

gerçekleştirmişlerdir. Sentezlenen kalsiyum magnezyum silikatlara XRD, SEM ve FTIR 
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karakterizasyon analizleri yapılmıştır. Analiz sonucunda doğal kemik apatit bileşimini 

taklit edebilen nano boyutta kalsiyum magnezyum silikat kristalit boyutunu 

gözlemlemişlerdir. Ayrıca kalsiyum magnezyum silikat malzemesi üç hafta süre ile 

simüle edilmiş vücut sıvısına daldırılmış ve in vitro biyoaktifliği incelenmiştir. Üç hafta 

sonunda yüzeyinde kristalize hidroksiapatit (HAP) tabakasının etkili bir şekilde 

biriktirildiği gözlemlenmiştir.  

Morsy yapmış olduğu çalışma kapsamında kalsiyum silikat tozu hazırlayarak düşük 

dozlu ilaç salınımı için en uygun sistemi geliştirmeyi hedeflemiştir. Kalsiyum silikat 

tozunu, kalsiyum nitrat ve sodyum silikat malzemelerini de kullanarak birlikte çöktürme 

yöntemi ile hazırlamıştır. Kalsiyum silikat bazlı oluşturulan sistem üç bileşenden 

oluşturulmuştur. Bu üç bileşen kalsiyum silikat, sodyum silikat ve sitrik asit 

bileşenlerinden oluşmakta ve ilaç salınımı için en uygun sistemi oluşturmaktadır. Ayrıca 

düşük doz antihipertansif ilaçların bir modeli olan Atenolol in vitro ilaç salınımında 

değerlendirilmiştir. Sentezlenen kalsiyum silikat tozu geleneksel yöntemler ile 

karakterize edilmiştir. Yapılan analizler sonucunda kalsiyum silikat, sodyum silikat ve 

sitrik asit kompozit tabletlerinin düşük dozlu ilaç salınımı için ekonomik, bozunur 

taşıyıcılar olarak optimal bileşime ve fizikokimyasal özelliklere sahip olduğu 

görülmüştür [173]. 

Mohammadi ve ark [174] yapmış oldukları çalışmada kalsiyum silikat bazlı seramik 

malzemelerin ortopedik uygulamalarda kullanılabilirliğini araştırmışlardır. Malzeme 

özelliğinin kırılgan bir yapıda olması sebebiyle magnezyum ve çinko eser elementlerinin 

takviyesi ile hem kırılganlık özelliğinin önüne geçmeyi hemde mekanik özellikler 

üzerindeki etkisini incelemişlerdir.  

3.1.5.2. Dikalsiyum silikat – larnit (Ca2SiO4)  

Dikalsiyum silikat kemik ikame malzemesi ve doku iskelesi geliştirmek amacıyla 

kullanılan bir malzemedir. Kalsiyum-silika sistemindeki ana malzemeyi oluşturan 

dikalsiyum silikattır (Ca2Si04). Dikalsiyum silikat, Portland çimentosu [127], 

korozyona dayanıklı kaplama malzemeleri [128], ateşe dayanıklı malzemeler [129], 

uzun kemik yapıları ve yük taşıma gibi uygulama alanlarına sahip bir malzemedir. 

Yapılan araştırma sonuçlarından Ca2Si04 tozlarının biyoaktif olduğunu ve simüle 

edilmiş bir vücut sıvısına (SBF) daldırıldıktan sonra yüzeylerinde hızlı bir şekilde 

apatit bir tabaka üretebildiğini göstermiştir [130-132]. Ancak, sahip olduğu zayıf 

mekanik özelliklerinden dolayı ağır yük altında kullanılamamaktadır [133,134]. 
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Ayrıca dikalsiyum silikat birkaç polimorfik formda da bulunmaktadır. En yaygın 

olarak bilinen polimorflar α, α’ ß ve ɣ içermektedir. Sadece ɣ formu oda sıcaklığında 

herhangi bir stabilizatör olmadan sabittir. Genellikle ß formu Portland çimentosu 

içerisinde dengeleyici iyonlarla birlikte bulunmaktadır [135]. 

Di kalsiyum silikat ile ilgili yapılan çalışmalar aşağıda sunulmaktadır. 

Granadosa ve ark [175] yaptıkları çalışmada dikalsiyum silikat sentezini alevli sprey 

pirolizi ve çözelti yakma yöntemi ile incelemişlerdir. Sentezlenen tozlar XRD, SEM ve 

FTIR analizlerine tabi tutulmuştur. X-ışını kırınım analizinde safsızlık olarak kalsiyum 

oksit ve kalsiyum karbonatın bulunması ile dikalsiyum silikat polimorflarının oluşumunu 

ortaya çıkarmıştır. Ayrıca yanmadaki fazla karbon atomu sebebiyle sentez işlemi 

sırasında kalsit oluşumu gözlenmiştir. Çalışma sonucunda her iki yöntem ile nanometrik 

parçacık boyutuna sahip dikalsiyum silikat elde edilmiştir.   

El-Hamida ve ark [176] yaptıkları çalışmada katı hal reaksiyonu hazırlanan di kalsiyum 

silikat malzemesine eritme-su verme yöntemi ile hazırlanan borosilikat cam takviyesi 

yapılarak kompozit malzemeler üretilmiştir. Borosilikat cam malzemesinde ağırlıkça 

%5-10-15-20 olmak üzere dört farklı oran kullanılmıştır. Çalışmada kompozitlerin 

biyoaktivite davranışlarının ölçülmesi için 28 gün boyunca simüle edilmiş vücut sıvısına 

batırılmıştır. Kompozitlerin fiziksel mekanik özellikleri ölçülmüştür. Simüle edilmiş 

vücut sıvısındaki pH, kalsiyum ve fosfat iyon değişim konsantrasyonları belirlenmiştir. 

Gerekli karakterizasyon çalışmaları yapılmıştır. Çalışma sonucunda kompozitlerin 

simüle edilmiş vücut sıvısına daldırıldıktan sonra malzeme yüzeyinde hidroksiapatit 

tabakasının oluştuğu gözlemlenmiştir. Borosilikat cam oranının arttığı kompozit yapıda 

dikalsiyum silikat özelliklerini ve biyoaktitivite davranışını artırdığı belirtilmiştir. Di 

kalsiyum silikat içerisindeki borosilikat cam oranının artması ile sitotoksisite etkisinin 

azaldığı ve dental uygulamalar için alternatif malzeme olarak kullanılabileceği sonucuna 

varılmıştır. 

3.1.5.3. Wollastonite 

Wollastonite (CaSiO3) kemik rejenerasyonunda önemli bir yere sahiptir. CaSiO3 esaslı 

seramikler insan kortikal kemiğine yakın özelliklere [136] ve hidroksiapatit (HA) bazlı 

seramiklerden [137] daha yüksek eğilme mukavemetine sahiptirler. 

Wollastonite birçok uygulama alanında kullanılmaktadır. Yüksek frekanslı izolatör, 

reçine ve plastiklerde dolgu malzemesi, inşaat, metalurji, boya ve sürtünme ürünleri 
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olarak düşük dielektrik sabiti, düşük dielektrik kaybı, termal kararlılık, düşük termal 

genleşme ve düşük termal iletkenlik gibi uygulama alanları vardır [136-137]. Ayrıca 

wollastonitin sahip olduğu biyouyumluluk, biyobozunabilirlik ve biyoaktif özellikleri 

sebebiyle de kemikler ve diş kökleri için tıbbi malzeme olarak kullanılmaktadır 

[138,139]. 

Klinik uygulamalar bulabilmek amacıyla CaSiO3 esaslı seramiklerin mekanik 

özelliklerini geliştirmek amacıyla çeşitli çalışmalar yapılmıştır. Yapılan çalışmalar 

sonucunda eser elementlerin (biyoinorganikler) kalsiyum silikat yapılarına dahil 

edilebileceği kanısına varılmıştır. Bu nedenle magnezyum (Mg+2), çinko (Zn+2), 

titanyum (Ti+4) ve zirkonyum (Zr+4) gibi eser elementler Ca\Si yapısına dahil edilmiştir 

[138]. Ortaya çıkan mineraller, yani CaMgSi2O6 (diyopsit), Ca2MgSi2O7 (akermanit) 

ve Ca3ZrSi2O9 (baghdadite) in vitro ve in vivo olarak test edilmiş ve  basit kalsiyum 

silikatlara kıyasla önemli bir iyileşme olduğunu göstermiştir [139- 140]. 

Wollastonite potansiyel uygulama alanlarına sahip bilimsel açıdan önemli bir 

malzemedir. Sol-gel, kimyasal çöktürme, katı hal reaksiyonu gibi yöntemlerle 

üretilmektedir. Bu yöntemler ile elde edilmiş ürünler 950-1400°C gibi yüksek 

sıcaklıkta sinterleme işlemine tabi tutulurlar [141-142]. 

3.1.5.4. Akermanit 

Biyoseramik malzemelerden olan akermanit (Ca2MgSi2O7) kontrol edilebilir mekanik 

özellikleri [143] ve bozulma oranı [144] gibi özellikleri sebebiyle dikkatleri üzerine 

çekmektedir. Yapılan bir çalışmada akermanit ve beta tri kalsiyum fosfat 

biyoseramikleri karşılaştırılmıştır. Çalışma kapsamında kemik iliği veya yağdan 

türetilmiş kök hücreler [145,146] ve osteoblastlar [147] kullanılmıştır. Bu hücrelerin 

akermanitin üzerinde beta tri kalsiyum fosfata göre çoğalmanın ve kemik doku 

gelişimlerinin daha iyi olduğu görülmüştür. Elde edilen verilerden yola çıkılarak Mg 

içeren silikat seramiklerin β-TCP göre daha fazla kemik rejenerasyon ihtiyacını 

karşılayabileceği sonucuna varılmıştır. 

3.1.5.5. Diyopsit 

Moleküler formülü CaMgSi2O6 olan diyopsit, akermanit ve kalsiyum silikat ile benzer 

özelliklere sahiptir. Bulk seramikler de in vitro ve in vivo potansiyel göstermektedir. 

Fakat diyopsitin bozunma oranı akermanite göre daha yavaştır. Diyopsit üzerine 
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yapılan çalışmalar, diyopsit örneklerinin önemli bir biyoaktiviteye, mükemmel eğilme 

mukavemetine ve kırılma tokluğuna sahip olduğunu göstermiştir [148,149]. 

3.1. Üretim Yöntemleri 

Doku iskelesi üretimi için birçok farklı teknik kullanılmaktadır. Doku iskelesi üretiminde 

kullanılan yöntemlerin, sahip oldukları avantaj ve dezavantajlar Çizelge 3.1’de 

gösterilmektedir. 

Çizelge 3.1 : Doku iskelesi üretim yöntemlerinin avantaj ve dezavantajları [151,153]. 

Üretim Yöntemleri Avantaj Dezavantaj 

Nişasta Konsolidasyon 

Tekniği 

Karmaşık şekilli parça 

üretimi, 

Kolay üretim süreci, 

Ekonomik, 

 

Toz dağılımı sırasında 

topakların oluşabilmesi, 

Faz Ayırım Gözenek boyutu ve şeklinin 

ayarlanabilir olması, 

Basit bir sistem oluşu, 

Çözücü uzaklaştırma 

problemi, 

Üretim veriminin düşük 

olması, 

 

Elektroeğirme Çeşitli polimer kullanımı, 

Nanofiber üretimi, 

Düşük mekanik özellikler, 

3 boyutlu üretimde tercih 

edilmemesi, 

 

Dondurarak Kurutma 

 

Basit bir yöntem,  

Yüksek gözenekli yapı, 

Kapalı gözeneklerin 

oluşması, 

Küçük gözenek çapı, 

 

Çözücü Döküm/Parçacık 

Uzaklaştırma 

Az malzeme kullanımı, 

Kolay uygulanabilir, 

Yüksek gözenek boyutu, 

Sadece düz yapıların 

oluşturulabilmesi,  (levha, 

boru vb.) 

Porojen partiküllerin 

sistemden zor 

uzaklaştırılabilmesi 

 

Hızlı Prototipleme 

Yöntemleri 

(3DP, FDM, SLS) 

Yüksek gözeneklilik, 

Gözenekler arasında yüksek 

bağlantı, 

Yüksek yüzey alanı/hacim 

oranı, 

FDM ve SLS için;  

Yüksek işleme sıcaklığı, 

3DP için;  

Düşük mekanik mukavemet 

Küçük gözenek çapı,  

 

 

3.2.1. 3D baskılama yöntemi 
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Doku iskelesi üretiminde 3D baskılama metodu diğer yöntemler ile kıyaslandığında 

gözenek boyutu, gözeneklilik ve kontrol edilebilir gözenek morfolojisi özellikleri ile 

ön plana çıkmaktadır [150]. Ayrıca silisyum ve kalsiyum fosfat içeren biyoseramik 

malzemeler 3D baskı tekniği ile doku iskelesi üretiminde kullanılmaktadır.Bu üretim 

tekniği kullanılarak elde edilen doku iskelelerin yüksek sıcaklıkta sinterlenmesi 

gerekmektedir. Fakat yüksek sıcaklıkta sinterlenme hacimsel büzülmeye neden olarak 

gözeneklerin kontrol edilebilirliğini sınırlandırmaktadır. Bu durumda biyomedikal 

uygulamaların kısıtlanmasına sebebiyet vermektedir. 

3.2.2. Nişastayla konsolidasyon yöntemi 

Gözenekli seramik malzemeler pek çok farklı uygulama alanında kullanım potansiyeli 

olan önemli bir malzeme grubunu oluşturmaktadır. Bu seramiklerin seri üretime 

uygun, malzeme özelliklerinin iyi bir şekilde kontrol edilmesini sağlayan ve ekonomik 

bir şekilde üretilebilmesi için farklı üretim yöntemlerine ihtiyaç duyulmuştur. 

Gerçekleştirilen araştırma çalışmaları sonucunda nişastanın gözenekli yapısal, 

elektronik ve biyoaktif seramikler gibi pek çok farklı uygulama alanında kullanılan 

seramiklerin üretimi için gözenek oluşturucu olarak kullanımı gündeme gelmiş 

ardından ise bu malzemenin kullanımıyla nişastayla konsolidasyon döküm yöntemi 

geliştirilmiştir [154]. 

Nişasta konsolidasyon döküm yöntemi gözenekli seramikler için net bir şekillendirme 

tekniği olarak dikkat çekmektedir. [155,165] Yöntem gözenekli olmayan bir kalıp 

(polimer, kompozit veya metal kalıp) [165] içerisine nişasta içeren yüksek katı 

konsantrasyonuna sahip bir seramik süspansiyonun dökülmesi ve belirli bir sıcaklıkta 

jelleştirilmesi ardından da kurutulması aşamalarından oluşmaktadır. Bu yöntem 

nişasta granüllerinin içerisine yüksek miktarda su alma ve şişme yeteneği ile yüksek 

sıcaklıklarda (50-80°C) jelleşmesi temeline dayanmaktadır [164,166]. 

Nişasta taneleri suyla temasa geçtiğinde ve gerekli sıcaklık sağlandığında nişasta 

taneleri şişerek yapıda çok daha fazla yer kaplamaktadır (Şekil 2). Nişastanın suyu 

absorblaması ve şişmesi sonucunda çamur içerisindeki su miktarı hızla azalır ve 

seramik taneler birbirine çok daha fazla yaklaşır ve katı bir seramik bünye oluşumu bu 

mekanizmayla sağlanmaktadır. Nişastanın türüne bağlı olarak su absorblama kabiliyeti 

de önemli oranda değişkenlik göstermektedir. [167] Nişastanın uygulanacak olan ısıl 

işlem neticesinde yapıdan uzaklaştırılması ve seramik matrisin sinterlenmesinden 

sonra, nişasta parçacıklarının orijinal miktarına, şekline ve boyutuna karşılık gelen bir 
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gözenekli seramik malzeme elde edilir [168]. Bu sayede kontrollü gözenek boyut ve 

dağılımına sahip malzemelerin üretimi kolay 

 bir şekilde gerçekleştirilebilir. 

 

 

Nişasta granülleri Seramik 

tozları 

Isıtma 

 

5080C 

 

 

 
Nişastanın suyu 

absorpsiyonu 

 

Şekil 3.4 : Nişasta konsolidasyon tekniği ile şekillendirme sürecine ait şematik 

gösterim [168]. 

 

Ayrıca kaolenin yüksek sıcaklıklarda ısıl işleme maruz kaldığında içerisinde 

barındırdığı safsızlıkların türü, miktarı, tane boyutu gibi çeşitli değişkenlere bağlı 

olarak 1000C’nin üzerindeki sıcaklıklarda müllite dönüştüğü bilinmektedir. 

Kaolenden başlayıp uygulanan ısıl işleme bağlı olarak müllit oluşumuyla sonuçlanan 

reaksiyon serisi aşağıda verilmektedir: 

 

 

Tez çalışması kapsamında nişasta konsolidasyon yöntemi kullanılarak, yumurta 

kabukları ve silika ana hammaddeleri kullanılarak gözenekli kalsiyum silikat 

biyoseramik üretimi gerçekleştirilmiştir. Nişastayla konsolidasyon yönteminin 

avantajlarını şu şekilde sıralayabiliriz: 

 Basit bir üretim sürecine sahip olması. 

 Farklı geometride kullanılan kalıp malzemeleri ile karmaşık şekilli 
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malzemelerin üretilmesine imkan sağlaması. 

 Üretim sürecinde kullanılan malzemelerin kolay bulunabilir ve 

ekonomik olmasıdır. 

Bu avantajları sebebiyle kalsiyum silikat üretimi için nişastayla döküm yöntemi 

kullanılmıştır.
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4. DENEYSEL ÇALIŞMALAR 

Gerçekleştirilen bu tez çalışmasında yumurta kabuğu, silika ve kaolen kullanılarak 

kalsiyum silikat esaslı biyoseramiklerin sentezi ve nişasta döküm yöntemi uygulanarak 

doku iskelesi üretimleri gerçekleştirilmiştir. Başlangıç malzemelerinin ve üretilen 

doku iskelelerinin farklı karakterizasyon teknikleriyle detaylı incelemeleri 

greçekleştirilmiştir. Carl Zeiss/Gemini 300 taramalı elektron mikroskobu (SEM) 

kullanılarak içyapı analizi, Bruker marka D8 model Xışını kırınım (XRD) cihazı ile 

CuKα radyasyonu (=1,5406Å) kullanılarak faz analizi, TA SDT650 

termogravimetrik analiz ve diferansiyel termal analiz sistemi (TGDTA) ile sıcaklığa 

bağlı ağırlık değişimi ve malzemede gerçekleşen reaksiyonların sıcaklıkları ile 

reaksiyon türü belirlenmiştir. Malzemelerin IR spektrumu Thermo Nicolet  iS50  

model  ATR−FTIR  spektrofotometresi kullanılarak  elde  edilmiştir.  ATR  kristali  

üzerine yerleştirilen numunelerin tam olarak temas etmesi sağlandıktan  sonra  

4000−400   cm-1 dalga   boyu aralığında  ve  4  cm-1 çözünürlükte  analizler 

gerçekleştirilmiştir.  Her  bir  ölçüm  üç  kez  tekrar edilmiştir  

4.1. Başlangıç Malzemeleri 

Tez çalışması kapsamında atık tavuk yumurta kabukları, silika, CC31 kaoleni ve 

nişasta kullanılarak kalsiyum silikat esaslı doku iskeleleri üretilmiştir. 

4.1.1. Atık yumurta kabuğu öğütme işlemi 

Yumurta özellikle pastahane ve fırınlarda fazla miktarda kullanıldığından bu tür 

işletmelerden yumurta kabukları temin edilmiştir. Toplanan yumurta kabukları 

yıkandıktan sonra etüvde kurutma işlemi gerçekleştirilmiştir. Daha sonra yumurta 

kabukları Fritsch–Pulverissette 9 marka/model halkalı öğütücü kullanılarak, iki farklı 

hızda (1000 ve 1100 devir/dakika) ve 3 dakika süre ile kuru öğütme işlemi 

gerçekleştirilmiştir (Şekil 4.1). 
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a) b) 
 

 
 

c) d) 

Şekil 4.1 : a) Yumurta kabuğu, b) öğütme işlemi öncesi hazneye konulan yumurta 

kabukları, c) halkalı öğütme cihazı ve d) öğütme sonrası yumurta kabuklarının elde 

edilen toz formu. 

4.1.2. Kaolen ilavesi 

Kalsiyum silikat doku iskelesi üretiminde başlangıç malzemesi olarak ticari ismi 

CC31olan kaolen kullanılmıştır. Kaolen malzemesi için XRD ile faz analizi ve SEM 

analizi yapılmıştır. 

4.1.3. Silika ilavesi 

Silika başlangıç malzemesi olarak Esan Eczacıbaşı Endüstriyel Hammaddeler San. ve 

Tic. A.Ş. firması tarafından sırlık kuvars olarak temin edilmiştir. Malzemenin tane 

boyutunun kaba olması sebebiyle FritshPulverisette 6 marka/model eksenel değirmen 

kullanılarak tane boyutu küçültme işlemi gerçekleştirilmiştir. Öğütme işlemi 300 
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devir/dakika hız uygulanarak 4 saat süre ile gerçekleştirilmiştir. 

Şekil 4.2 : Eksenel değirmen cihazı. 
 

4.1.4. Güneş mısır nişastası kullanımı 

Tez çalışması kapsamında gözenek oluşturucu ve nişasta konsolidasyon tekniğiyle 

şekillendirme aşamasında jelleştirmeyi sağlamak amacıyla Güneş marka mısır 

nişastası kullanılmıştır. Kullanılan mısır nişastasının SEM analizi yapılmıştır. TA 

SDT650 termogravimetrik analiz ve diferansiyel termal analiz sistemi (TGDTA) ile 

sıcaklığa bağlı ağırlık değişimi ve malzemede gerçekleşen reaksiyonların sıcaklıkları 

ile reaksiyon türü belirlenmiştir. 

4.2. Kalsiyum Silikat Doku İskelesi Üretimi 

Atık yumurta kabukları pastahane ve fırınlarda çok miktarda kullanılması sebebiyle bu 

tür işletmelerden temin edilmiştir. Öncelikle iyi bir şekilde yıkanıp, ardından da etüvde 

kurutma işlemi gerçekleştirilmiştir. Sonrasında yumurta kabukları halkalı öğütücü 

kullanılarak kuru öğütme işlemine tabi tutulmuştur. Yumurta kabuklarının öğütülmesi 

sonrasında yumurta kabuğu, silika ve reolojik ilaveler kullanılarak eksenel değirmende 

nispeten yüksek katı oranına sahip kararlı bir seramik çamur hazırlanarak bu çamurla 

nişastayla konsolidasyon yöntemi kullanılarak seramik yaş bünyeler üretilmiştir. 

Bağlayıcı giderme ve ardından da sinterleme çalışmaları normal atmosfer koşullarında 
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110012001250C sıcaklıkta 1,52 saat süreler ile gerçekleştirilmiştir. Carl 

Zeiss/Gemini 300 taramalı elektron mikroskobu (SEM) kullanılarak oluşturulan doku 

iskelelerinin içyapısı ve XRD (Xışını kırınımı) ile faz analizi Bruker marka D8 model 

Xışını kırınım (XRD) cihazı ile CuKα radyasyonu (=1,5406Å) kullanılarak 

gerçekleştirilmiştir. Tez çalışması kapsamında gerçekleştirilmiş olan çalışmalara ait 

genel bir akım şeması Şekil 4.3’de sunulmaktadır. 

 

Şekil 4.3 : Gerçekleştirilen deneysel çalışmalara ait genel bir akım şeması. 

Gözenekli kalsiyum silikat esaslı doku iskelesi üretimi bileşim ve mikroyapı tasarımı 

olmak üzere ait iki farklı şekilde gerçekleştirilmiştir (Şekil 4.4). 

 

 

Atık yumurta 
kabuklarının 
toplanması 

Karakterizasyon 
çalışmaları 

XRD faz analizi 

Kabukları yıkama 
ve kurutma işlemi 

Atmosfer 
koşullarında 

si 
SEM içyapı analizi 

nterleme işlemi 

Titreşimli 
öğütücüde 
kabukların 
öğütülmesi 

Oda sıcaklığında 
kurutma işlemi 

Eksenel 
değirmende 

seramik çamur 
bileşiminin 

hazırlanması 

Nişasta 
konsolidasyon 

tekniği 
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Şekil 4.4 : Kalsiyum silikat esaslı doku iskelesi tasarımı. 

4.2.1. Fonksiyonel aşamalı doku iskelesi üretimi 

Tez çalışması kapsamında nişasta konsolidasyon yöntemi kullanılarak fonksiyonel 

aşamalı kalsiyum silikat doku iskelesi üretimi gerçekleştirilmiştir. Fonksiyonel aşamalı 

bir doku iskelesi üretebilmek için çalışmada 4 farklı kimyasal bileşime sahip, toplam 7 

tabaka oluşturulmuş olup tasarlanan bileşimler aşağıda Şekil 4.5’de sunulmaktadır. 

 

 

 

 
 

 Şekil 4.5 : Fonksiyonel aşamalı kalsiyum silikat esaslı doku iskelesi bileşim tasarımı. 

 

%76,9148 gr 

 

Atık Yumurta 

Kabuğu 

 

+ 

 

%23,0852 gr SiO2 

= %100 CS 

%99,5 CS, %0,5 CC31 

%97,5 CS, %2,5 CC31 

%95 CS, %5 CC31 

%92,5 CS, %7,5 CC31 

%95 CS, %5 CC31 

%97,5 CS, %2,5 CC31 

%99,5 CS, %0,5 CC31 

 

Kalsiyum Silikat Doku 
İskelesi Tasarımı 

Bileşim Tasarımı Mikroyapı Tasarımı 

SiO2 oranının etkisi 
Kaolen (CC31) 
ilavesinin etkisi 

Fonksiyonel aşamalı 
doku iskelesi üretimi 
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Yapının ilk 4 tabakasında kil miktarının artırıldığı ve 4. tabakadan sonra ki lmiktarının 

azaldığı görülmektedir. Tasarımda aşamalı olarak değişen malzeme içeriği ve gözenek 

miktarı ile birlikte iyi mekanik özelliklere sahip, gözenekli, biyouyumlu, biyoaktif, 

hücre çoğalmasını/rejenerasyonu hızlandıran fonksiyonel aşamalı doku iskelesi 

tasarımı hedeflenmiştir. Nişasta konsolidasyon üretim yöntemi ile birlikte fonksiyonel 

aşamalı kalsiyum silikat esaslı doku iskelesi üretimi gerçekleştirilmiştir. Başarılı bir 

şekilde Şekil 4.5’de tasarlanan 7 katmanlı fonksiyonel aşamalı kalsiyum silikat doku 

iskelelerinin üretimi gerçekleştirilmiştir. Ayrıca ilk 4 katmandan oluşan yine 

fonksiyonel aşamalı mikroyapı tasarımına ait kalsiyum silikat esaslı doku iskelesi 

numuneleri de üretilerek karakterizasyon çalışmaları gerçekleştirilmiştir. 

4.2.2. Silika oranının ve kil takviyesinin etkisi için tasarlanan bileşimler 

Gözenekli kalsiyum silikat üretimi için değişen oranlarda silika ve kil takviyesi 

yapılarak doku iskelelerinde faz bileşimlerinde ve sintreleme davranışlarında meydana 

gelen değişimler gözlenmiştir. Üretimde kullanılan malzeme bileşimleri Çizelge 

4.1’de sunulmaktadır. 

Çizelge 4.1 : Silika oranının ve kaolen takviyesinin kalsiyum silikat oluşumu üzerine 

etkisini incelemek üzere tasarlanan bileşimler. 

Numune 

Kodu 

CaCO3, 
g 

SiO2, 
g 

Kil, 

g 

Nişasta, 

g 

 

M-CS 

 

66 
 

19,81 
 

12,87 
 

9,87 

DSM-CS 66 13,86 11,98 9,18 

YSM-CS 66 25,75 13,76 10,55 

S-CS 66 19,81 --- 8,58 

DSS-CS 66 13,87 --- 7,99 
YSS-CS 66 25,75 --- 9,17 

M-CS: Kaolen takviyeli kalsiyum silikat, DSM-CS: Düşük silika ve kaolen takviyeli kalsiyum silikat 

YSM-CS: Yüksek silika ve kaolen takviyeli kalsiyum silikat, S-CS: Stokiyometrik kalsiyum silikat, 

DSS-CS: Düşük silika içerikli kalsiyum silikat, YSS-CS: Yüksek silika içerikli kalsiyum silikat. 

 

Değişen silika oranı ve kil takviyesi sonucunda üretilmiş kalsiyum silikat esaslı doku 

iskeleleri aşağıdaki şekilde sunulmaktadır. 
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a) b) 

Şekil 4.7 : a) Nişasta konsolidasyon tekniği ile elde edilen gözenekli yaş bünyeler ve 

b) sinterleme sonucu elde edilen gözenekli doku iskeleleri. 

Üretilmiş tek katmanlı kalsiyum silikat doku iskeleleri 110012001250C sıcaklıkta 

1,52 saat süre ile sinterleme çalışmaları gerçekleştirilmiştir. Sinterleme işlemi sonrası 

karakterizasyon çalışmaları yapılmıştır.  

4.3. Karakterizasyon Çalışmaları 

Başlangıç malzemesi olarak kullanılan ve ticari ismi CC31 olarak bilinen kaolene ait 

XRD ile faz analizi sonucu ve SEM görüntüleri aşağıda sunulmuştur. CC31 kaoleninde 

safsızlık olarak bir miktar serbest kuvars ve illit fazlarının bulunduğu belirlenmiştir. 

SEM incelemeleri CC31’in ince bir tane boyutuna ve tabakalı bir yapıya sahip 

olduğunu göstermiştir. 

Çalışma kapsamında gözenek oluşturucu olarak güneş mısır nişastası kullanılmıştır. 

Mısır nişastasına ait SEM görüntüleri Şekil 4.10’da sunulmuştur.  

SEM görüntüleri incelendiğinde Güneş mısır nişastasının tane boyut dağılımının 

nispeten dar olduğu görülmektedir. Tane boyut dağılımı 2 ile 25 mikron metre aralığında 

değişmektedir. Genel olarak Güneş mısır nişastası homojen tane boyut dağılımına 

sahiptir. Güneş mısır nişastasına ait TG analiz sonucu Şekil 4.11’de sunulmuştur. 
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Şekil 4.8 : Kaolene ait XRD analiz sonucu. 

 

                                          a) b) 

Şekil 4.9 : Kaolenin a) 7 kx ve b) 20 kx büyütmelerdeki SEM 

görüntüleri. 

 

a) b) 
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Şekil 4.10 : Güneş mısır nişastasına ait a) 100X ve b) 500X büyütmede SEM 

görüntüleri. 

 

Şekil 4.11 : Güneş mısır nişastasına ait TG analiz sonucu. 

Güneş mısır nişastasına ait TG analizi sonucu incelendiğinde; 100°C de meydana gelen 

ağırlık kaybının yaklaşık %10-11 olduğu görülmektedir.  Bu kaybın nem kaynaklı 

olduğu bilinmektedir. Ardından 120300°C sıcaklık aralığında belirgin bir ağırlık 

kaybının olmadığı görülmektedir. Ancak 280330°C sıcaklık aralığında, hayli yüksek 

(%60) bir ağırlık kaybı meydana gelmektedir. Son aşamada ise 320600°C aralığında 

ağırlık kaybının yaklaşık %25 olduğu görülmektedir. Mısır nişastasının 600°C’de 

tamamen yapıdan uzaklaştırılabileceği bu analiz ile belirlenmiştir. 

4.3.1. Silika ve yumurta kabuğu karakterizasyonu 

Silika başlangıç malzemesinin XRD ile faz analizi ve SEM ile içyapı analizi 

yapılmıştır. Sonuçlar aşağıda sunulmaktadır. 
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Şekil 4.12 : Silikanın XRD analiz sonucu. 

 

 
a) b) 

    
                            c)                                                                   d)  

 

Şekil 4.13 : Silikanın a) ile b) 1 kx, c) 5 kx ve d) 10 kx büyütmelerdeki SEM 

görüntüsü. 

Yukarıdaki Şekil 4.13’de silikanın farklı büyütmelerdeki SEM ile içyapı analiz 
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görüntüleri verilmiştir. Görüntüler incelendiğinde tane boyut dağılımının geniş olduğu 

ve tane boyut morfolojisinin heterojen olduğu görülmektedir. Tane boyutunun genel 

olarak 10 mikron metrenin altında olduğu görülmektedir. 

Şekil 4.14’de atık yumurta kabuğuna ait XRD ile faz analizi sonucu ve Şekil 4.15’de 

SEM ile içyapı analiz sonuçları verilmiştir. SEM analiz sonucu incelendiğinde tane 

boyut dağılımının geniş olduğu ve tane morfolojisinin heterojen olduğu görülmektedir. 

Yumurta kabuğunun kalsiyum karbonat içerdiği XRD analiziyle belirlenmiştir (Şekil 

4.14).  

 

Şekil 4.14 : Atık yumurta kabuğuna ait XRD sonucu. 

  

a)     b) 

 Şekil 4.15 : Yumurta kabuğunun a) 1 kx, b) 5 kx, ve c) ile d) 10 kx büyütmelerdeki 
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SEM görüntüleri. 

  
                                      c) d) 

Şekil 4.15 (devam) : Yumurta kabuğunun a) 1 kx, b) 5 kx, ve c) ile d) 10 kx 

büyütmelerdeki SEM görüntüleri. 

4.3.2. XRD ile faz bileşimin belirlenmesi 

Üretimi tamamlanmış kalsiyum silikat numuneleri 120012501300°C sıcaklıklarda 

1,52 saat süreler ile sinterleme işlemine tabi tutulmuştur. Sinterleme adımı sonrası 

doku iskelelerine XRD ile faz analizi yapılmıştır. Aşağıdaki 1200°C sıcaklıkta 1,5 saat 

süre ile sinterlenen numunelerin XRD faz analiz sonuçları mevcuttur. 

 
 

Şekil 4.16 : Nişastayla konsolidasyon yöntemiyle hazırlanan ve 1200°C’de 1,5 saat 

süreyle sinterlenen doku iskelesine ait XRD analiz sonucu. 
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Nişastayla konsolidasyon yöntemiyle hazırlanan 1200°C’de 1,5 saat süreyle 

sinterlenen numunelere ait XRD analizi sonucunda faz bileşiminde müllit fazının 

varlığı belirlenememiştir. Yapıda larnite (dikalsiyum silikat, Ca2SiO4) fazının oluştuğu 

saptanmıştır. Müllit fazının düşük miktarlarda oluşması halinde XRD ile 

belirlenememiş olma ihtimali bulunmaktadır. Ancak sisteme ilave edilen kaolenin 

varlığı da XRD ile belirlenememiştir. Muhtemelen kaolenin uygulanan ısıl işlem 

sürecinde yapıda müllit oluşumuyla sonuçlanan reaksiyonları tamamlayamamış 

olduğu ve sıvı faz oluşumuna katkı verdiği düşünülmektedir.  

 

 
 

 

Şekil 4.17 : 1200°C de sinterlenen tek tabakalı yapıya ait farklı büyütmelerde 

çekilen taramalı elektron mikroskobu görüntüleri. 
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Şekil 4.17 incelendiğinde yapıda önemli bir oranda tane büyümesinin de 

gerçekleşmemiş olduğu saptanmıştır. Ayrıca yapıda istendiği şekilde yüksek oranda 

açık gözenek elde edildiği ve homojen gözenek dağılımının olduğu görülmektedir. 

Gözeneklerin farklı boyut ve dağılımlarda elde edilmesi, makro ve mikro, şeklinde 

başarılı bir şekilde sağlanmıştır. Elde edilen gözenek boyut ve dağılımı doku iskelesi 

uygulamasının isterlerine uygundur. 

 

 

Şekil 4.18 : 1200°C sıcaklıkta 2 saat süre ile sinterlenen MCS numunesinin XRD 

paterni. 

Nişasta konsolidasyon yöntemiyle hazırlanan MCS numunesinin 1200°C sıcaklıkta 

2 saat süre ile sinterlenmesi sonucu elde edilen XRD paterni Şekil 4.18’de 

sunulmaktadır. MCS numunesinin 1200°C sıcaklıkta XRD analiz sonucu 

incelendiğinde larnite, gehlenite ve wollastonite fazlarının olduğu tespit edilmiştir.  
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Şekil 4.19 : 1250°C sıcaklıkta 2 saat süre ile sinterlenen MCS numunesinin XRD 

analiz sonucu. 

Nişasta konsolidasyon yöntemiyle hazırlanan MCS numunesinin 1250°C sıcaklıkta 

2 saat süre ile sinterlenmesi sonucu elde edilen XRD analiz sonucu Şekil 4.19’da 

verilmiştir. Analiz sonucu incelendiğinde MCS numunesinin 1250°C sıcaklıkta 

gehlenite, larnite ve calcium silicate fazlarının olduğu tespit edilmiştir.  

 

Şekil 4.20 : 1200°C sıcaklıkta 2 saat süre ile sinterlenen SCS numunesinin XRD 

paterni. 
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Nişasta konsolidasyon yöntemiyle hazırlanan ve 1200°C sıcaklıkta 2 saat süre ile 

sinterlenen S-CS numunesi XRD sonucu incelendiğinde yapıda tek faz olan larnite 

fazının oluştuğu görülmektedir (Şekil 4.20). 

 

Şekil 4.21 : 1250°C sıcaklıkta 2 saat süre ile sinterlenen S-CS numunesinin XRD 

analiz sonucu. 

Nişasta konsolidasyon yöntemiyle hazırlanan S-CS numunesinin 1250°C sıcaklıkta 2 

saat süre ile sinterlenmesi sonucu elde edilen XRD faz analizi yukarıdaki şekilde 

sunulmaktadır. Yapıda 1250°C sıcaklıkta sadece larnite fazı oluşmuştur. 

Nişasta konsolidasyon yöntemiyle hazırlanan DSM-CS numunesinin XRD faz analiz 

sonucu incelendiğinde yapıda tek faz olan larnite fazının oluştuğu görülmektedir. 
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Şekil 4.22 : 1200°C sıcaklıkta 2 saat süre ile sinterlenen DSM-CS numunesinin XRD 

paterni. 
 

 

Şekil 4.23 : 1250°C sıcaklıkta 2 saat süre ile sinterlenen DSM-CS numunesinin XRD 

paterni. 

Düşük silika ve kaolen takviyeli numunenin 1250°C sıcaklıkta 2 saat süre ile 

sinterlenmesi sonucu elde edilen XRD faz analizi yukarıdaki şekilde sunulmaktadır. 

Yapıda larnite ve gehlenite fazlarının oluştuğu görülmektedir. Sinterleme sıcaklığının 

artması ile DSM-CS numunesinde gehlenite fazı oluşmuştur. 
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Şekil 4.24 : 1200°C sıcaklıkta 2 saat süre ile sinterlenen YSM-CS numunesinin XRD 

paterni. 

 

Nişasta konsolidasyon yöntemiyle hazırlanan ve 1200°C sıcaklıkta 2 saat süre ile 

sinterlenen YSM-CS numunesinin XRD analizi sonucunda yapıda kirschsteinite, α-

calcium silicate ve β-calcium silicate fazları oluşmaktadır. 
 

 

Şekil 4.25 : 1250°C sıcaklıkta 2 saat süre ile sinterlenen YSM-CS numunesinin XRD 

paterni. 

Nişasta konsolidasyon yöntemiyle hazırlanan YSM-CS’a yapılan XRD faz analiz 
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sonucuna göre sinterleme sıcaklğının artması ile yapıda larnite ve gehlenite fazlarının 

oluştuğu gözlemlenmiştir.  

 

Şekil 4.26 : 1200°C sıcaklıkta 2 saat süre ile sinterlenen DSS-CS numunesinin XRD 

paterni. 

Nişasta konsolidasyon yöntemiyle hazırlanan 1200°C sıcaklıkta 2 saat süre ile 

sinterlenen DSS-CS numunesinin XRD faz analizi sonucu incelendiğinde larnite ve 

portlandite fazları oluşmuştur.  
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Şekil 4.27 : 1250°C sıcaklıkta 2 saat süre ile sinterlenen DSS-CS numunesinin XRD 

analiz sonucu. 

Nişasta konsolidasyon yöntemiyle hazırlanan DSS-CS numunesinin 1250°C sıcaklıkta 2 

saat süre ile sinterlenmesi sonrası XRD analizi sonucunda yapıda larnite ve anorthite 

fazları oluşmuştur. Sinterleme sıcaklığının artması ile yapıda anorthite fazı oluşmuştur.  

 

 

 
 

 

 
 

 

 

 
 

 

 
 

 

 
 

 

 

 
 

 

Şekil 4.28 : 1200°C sıcaklıkta 2 saat süre ile sinterlenen  

YSS-CS numunesinin XRD paterni. 

Nişasta konsolidasyon yöntemiyle hazırlanan YSS-CS numunesinin 1200C’de 2 saat 

süreyle sinterlenmesi sonrası XRD sonucu sonucu incelendiğinde yapida larnite ve 

wollastonite fazlarının oluştuğu görülmektedir. 

Nişasta konsolidasyon yöntemiyle hazırlanan YSS-CS numunesinin faz analizi sonucu 

incelendiğinde yapıda larnite ve wollastonite fazlarının oluştuğu görülmektedir. 

Sinterleme sıcaklığının artması ile yapıdaki fazlarda bir değişiklik gerçekleşmemiştir. 
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Şekil 4.29 : 1250°C sıcaklıkta 2 saat süre ile sinterlenen YSS-CS numunesinin XRD 

paterni. 

4.3.3. Sinterleme çekmeleri 

 

Değişen oranlardaki 6 farklı reçete ile üretilen kalsiyum silikat esaslı doku iskeleleri 

3°C/dakika ısıtma hızı ile üç farklı sıcaklık olan 120012501300°C sıcaklıklarda 2 

saat süreyle sinterleme işlemine tabi tutulmuştur. Sinterleme öncesi ve sinterleme 

işlemi sonrası her numunenin ağırlık ve boyut (çapkalınlık) ölçme işlemi 

gerçekleştirilerek sinterleme çekmeleri hesaplanmıştır. Her sinterlerleme sıcaklığı için 

bu işlem ayrı ayrı yapılmıştır. Aşağıda sunulan şekiller sinterleme sonrası numunelerin 

görüntülerini ve sinterleme çekmelerini içermektedir. 
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Şekil 4.30 : Nişastayla konsolidasyon yöntemiyle hazırlanan ve 1200°C’de 2 saat 

süreyle sinterlenen 6 farklı içeriğe sahip doku iskelelerinin görüntüleri. 

 

 
 

 

S-CS M-CS 

DSM

- CS 

YSM

- CS 

YSS

- CS 

DSS

- CS 
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Şekil 4.31 : Sinterleme sıcaklığı 1200°C olan 2 saat süreyle sinterlenen doku 

iskelelerinin sinterleme öncesi ve sonrası boyut ölçümlerindeki (çap-kalınlık) % 

küçülme. 

 

Yukarıdaki grafik numunelerin çap ve kalınlıklarındaki boyutsal değişimi gösteren 

sinterleme çekmelerini içermektedir. Numune çapındaki boyutsal değişim 

incelendiğinde en az değişen numunenin YSS-CS olduğu, en fazla çap değişiminin 

gözlendiği numunenin ise YSM-CS olduğu görülmektedir. 

Numune kalınlıklarındaki boyutsal değişim (% küçülme) incelendiğinde en az 

sinterleme çekmesinin gözlendiği malzemenin YSS-CS olduğu, en fazla sinterleme 

çekmesinin gözlendiği numune ise DSS-CS olduğu gözlemlenmiştir. 

Aşağıdaki grafik numunelerin çap ve kalınlıklarındaki boyutsal değişimi gösteren (% 

küçülme) sinterleme çekmelerini içermektedir. Numune çapındaki boyutsal değişim 

incelendiğinde en az değişen numunenin DSM-CS olduğu görülür iken, en fazla çap 

değişiminin gözlendiği numune DSS-CS’dir. 

Sinterleme öncesi ve sonrası ölçülen kalınlık farkları incelendiğinde % kalınlık 

küçülmesinin en az olduğu numunenin YSS-CS olduğu, en fazla kalınlık % 

küçülmesinin YSM-CS numunede olduğu görülmektedir. 
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Şekil 4.32 : Nişastayla konsolidasyon yöntemiyle hazırlanan ve 1250°C’de 2 saat 

süreyle sinterlenen 6 farklı içeriğe sahip doku iskelelerinin görüntüleri. 

Son olarak 1300°C’de 2 saat süreyle sinterlenen doku iskelelerinin sinterleme öncesi 

ağırlık ve boyut ölçümleri yapılmıştır. Sinterleme sonrası numune formlarında şekil 

4.34’te gösterildiği gibi farklılıklar oluşmuştur. 

S-CS M-CS 

YSM- 

CS 

DSM- 

CS 

YSS- 

CS 

DSS- 

CS 
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Şekil 4.33 : Sinterleme sıcaklığı 1250°C olan 2 saat süreyle sinterlenen doku 

iskelelerinin sinterleme öncesi ve sonrası boyut ölçümlerindeki (çap-kalınlık) % 

küçülme. 

Şekil 4.34, 6 farklı tasarım ile üretilen kalsiyum silikat numunelerinin 1300°C’de 2 

saat süreyle sinterlenmesi sonucuna aittir. Şekil incelendiğinde M-CS numunesinde 

yüksek bir oranda çekmenin gözlendiği ve sintreleme işlemi sırasında üst üste bulunan 

3 numunenin birbirine yapıştığı gözlemlenmiştir. S-CS numunelerinin sağlam olması 

gereken formda bulunduğu gözlemlenmiştir. DSM-CS numunelerinin ise sinterleme 

sonucu tamamen toz formunda olduğu görülmüştür. YSM-CS numunesinde ise en 

yüksek çekmenin meydana geldiği ve YSM-CS numunesinin altlığa yapışarak farklı 

bir reaksiyona girdiği gözlemlenmiştir. DSS-CS numunesi normal sağlam formda 

sinterleme işleminin gerçekleştiği gözlemlenmiştir. YSS-CS numunesinde ise fazla 

sinterlemenin olduğu ve numunede aşırı bir sertleşme meydana gelmiştir. 

4.3.4. Dört katmanlı fonksiyonel aşamalı dikalsiyum silikat üretimi 

Tez çalışması kapsamında değişen oranlarda silika ve kaolen takviyesi ile altı farklı 

reçete tasarımı gerçekleştirilmiştir. Bu altı farklı reçeteden üretilen numuneler 

12001250°C sıcaklıklarda 2 saat süre ile sinterleme işlemine tabi tutulmuştur. 

Sinterlenen numunelere XRD ile faz analizi yapılmıştır. 
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Şekil 4.34 : Kalsiyum silikat doku iskelelerinin 1300°C’de 2 saat süreyle 

sinterlenmesi sonucuna ait görüntü. 

Faz analiz sonuçları incelendiğinde 1250°C sıcaklıkta 2 saat süre ile sinterlenen 

stokiyometrik kalsiyum silikat (S-CS) reçetesinde tek fazlı larnit fazının oluştuğu 

gözlemlenmiştir. Bu sebeple 4 katmanlı fonksiyonel aşamalı dikalsiyum silikat üretimi 

için stokiyometrik kalsiyum silikat (S-CS) reçetesi kullanılmıştır. Bu reçete 

kullanılarak nişasta konsolidasyon tekniği ile 4 katmanlı FGM dikalsiyum silikat 

üretimi gerçekleştirilmiştir. En alt tabakanın  %20 oranında nişasta içerdiği ve nişasta 

oranlarının %15, %10 ve %5 olarak değiştiği tabakalı bir tasarım yapılmıştır. Bu 

tasarım ile farklı gözenek boyutuna sahip fonksiyonel aşamalı bir mikroyapı 

hedeflenmiştir. Üretimi gerçekleştirilen 4 katmanlı FGM dikalsiyum silikat doku 

iskeleleri tasarımı aşağıdaki şekilde sunulmuştur. 
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% 5 Nişasta 

% 10 Nişasta 

% 15 Nişasta 

% 20 Nişasta 

Şekil 4.35 : Dört katmanlı fonksiyonel aşamalı dikalsiyum silikat tasarımı. 

Şekil 4.35’te verilen tasarıma göre nişasta konsolidasyon tekniği ile fonksiyonel 

aşamalı dikalsiyum silikat doku iskelesi üretimi gerçekleştirilmiştir. Üretimi 

gerçekleştirilen dikalsiyum silikat numuneleri 1250°C sıcaklıkta 2 saat süre ile 

sinterleme işlemine tabi tutulmuştur. Sinterlenen 4 katmanlı fonksiyonel aşamalı 

dikalsiyum silikat numunelerine SEM analizi gerçekleştirilmiştir. SEM içyapı 

analizinde FGM numunesinin kırık yüzey kesiti incelenmiştir. Üst yüzeyden alt 

yüzeye tüm yapıyı gösterecek şekilde 10 adet içyapı görüntüsü alınarak fonsiyonel 

aşamalı içyapı değişimi incelenmiştir. SEM ile içyapı incelemeleri sonucunda elde 

edilen görüntüler şekil 4.36’da sunulmaktadır.  

  

  

 Şekil 4. 36 : Nişasta konsolidasyon tekniği kullanılarak üretilen dört katmanlı 

3 4 

2 1 
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fonksiyonel aşamalı dikalsiyum silikat numunelerinin 250X (1 ile 10 arası numara 

verilen) ve 1000X büyütmedeki SEM görüntüleri. 

  

  

  

 

10 9 

7 8 

6 5 
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Şekil 4.36 (devam) : Nişasta konsolidasyon tekniği kullanılarak üretilen dört 

katmanlı fonksiyonel aşamalı dikalsiyum silikat numunelerinin 250X (1 ile 10 arası 

numara verilen) ve 1000X büyütmedeki SEM görüntüleri. 

Şekil 4.36’daki SEM görüntüleri incelendiğinde dikalsiyum silikat numunesinin 

tabakalar arası geçişin belirgin olmadığı, oldukça yumuşak bir geçişin olduğu 

saptanmıştır. Elde edilen yapıda tabakalı bir şekilde oluşum gözlemlenmediği ve 

yapının fonksiyonel aşamalı olduğu belirlenmiştir. Elde edilen dikalsiyum silikat 

yapısının homojen tane boyut dağılımına sahip olduğu ve oldukça yükske oranda 

gözenekliliğe yapıya sahip olduğu belirlenmiştir. SEM görüntü kodu 8 olarak verilen 

yapıda büyük gözeneklerin oluştuğu görülmektedir. Bu gözenekler numunenin nişasta 

konsolidasyon tekniğiyle üretimindeki döküm aşamasında oluşan kabarcıklardan 

kaynaklandığı düşünülmektedir. Bu tür kabarcıklar çamurun elenmeisyle büyük 

ölçüde giderilirken yapıda istenmeyen bu tür kabarcıkların kalabildiği SEM 

incelemeleri sonucunda belirlenmiştir.  

4.3.5. FTIR analizi 

FTIR analizleri CaCO3, SiO2 başlangıç malzemeleri ve 6 farklı tasarım ile üretimi 

gerçekleştirilen 12001250°C’de sinterleme işlemine tabi tutulan doku iskelelerine 

uygulanmıştır. Çizelge 4.2’deki yapılan çalışmalar incelendiğinde Si-O bağları için 

dalga sayısı 700-1200 cm-1, Ca bağları için 970 cm-1, C-O bağları için 1400 cm-1 ve 

Si-Ca-O bağı için dalga sayısının 800-1100 cm-1 bandında olduğu görülmektedir. 

Kalsiyum silikatın 1200°C sıcaklıkta 2 saat süre ile sinterlenmesi sonucu elde edilen 

FTIR analiz sonucu incelendiğinde, üretilen M-CS doku iskelesi için su ve hidroksil 

grubunun bükülme ve gerilme değerlerine karşılık 993,63 cm-1 olduğu görülmektedir.  

Absorpsiyon band aralığının ise 513,36 cm-1, 668,89 cm-1, 843,16 cm-1, 864,11 cm-1, 

993,63 cm-1 ve 3726,53 değerine sahip olduğu gözlemlenmiştir. Diğer bir numune S-

CS’nin Si-Ca-O band aralığı 842.17 cm-1, 861,73 cm-1 ve 993,63 cm-1’dir. Kodlaması 

DSM-CS olan numunenin Si-Ca-O band aralığının 713 cm-1 841,5 cm-1, 992,50 ve 

1152,29 olduğu görülmektedir. Farklı bir numune grubu YSM-CS’nin Si-Ca-O 

bağındaki dalga sayısının 712,51 cm-1, 982,14 cm-1 ve 1117 cm-1 olduğu grafik 

değerlerinden okunmaktadır. DSS-CS numunesindeki bağ değerleri 863,51 cm-1 ve 

993,56 cm-1 olduğu belirlenmiştir. Son olarak YSS-CS numunesi bağ değerlerinin 

842,17 cm-1 ve 994,83 cm-1 dalga sayısında olduğu gözlenmiştir. 

Kalsiyum silikat doku iskelesinin 1250°C sıcaklıkta 2 saat süre ile sinterlenmesi 

sonucu elde edilen FTIR grafiği incelendiğinde Si-Ca-O bağlarının sıcaklığın etkisi ile 
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geniş bir alana yayıldığı ve en yüksek pik noktasının 1114,30 değerinde olduğu 

görülmektedir. [178].  

Çizelge 4.2 : FTIR analizi için yapılan çalışmalar. 

Malzeme 
Fonksiyonel 

Grup 

Dalga 

Sayısı 

(cm-1) 

Bant Adları 
 

Referans 

 

Dikalsiyum 

Silikat 

 

 

Si-O-Si 

 

995 cm-1 

925 cm-1 

848 cm-1 

521 cm-1 

 

Adsorpsiyon Pik 

Asimetrik 

Gerilme 

Simetrik Gerilme 

Bükülme Modu 

 

 

187 

 

Dikalsiyum 

Silikat 

O-Ca-O 

Si-O-Si 

Si-O 

Si-O 

Si-O-Si 

415 cm-1 

502 cm-1 

846 cm-1  

869 cm-1 

992 cm-1 

 

Titreşim Modu 

Bükülme Modu 

Simetrik Gerilme 

Asimetrik 

Gerilme 

(Titreşim modu) 

 

 

188 

 

Dikalsiyum 

Silikat 

Si-O-Si 

 

CaO 

800-900 

cm-1 

 

3637 cm-1 

1406 cm-1  

Simetrik Gerilme 

Antisimetrik 

Gerilme 

Absorpsiyon 

Bandı 

 

189 

Şekil 4.37 : Farklı içeriklere sahip 6 reçete ile üretilen kalsiyum silikat doku 

iskelelerinin 1200°C sıcaklıkta 2 saat süre ile sinterlenmesi sonucu elde edilen FTIR 
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analiz sonucu. 

 

Şekil 4.38 : Farklı içeriklere sahip 6 reçete ile üretilen kalsiyum silikat doku 

iskelelerinin 1250°C sıcaklıkta 2 saat süre ile sinterlenmesi sonucu elde edilen FTIR 

analiz sonucu. 

4.3.6. Yoğunluk değerinin hesaplanması  

Altı farklı reçete ile hazırlanan kalsiyum silikat numunelerinin geometrik yoğunluk 

değerleri hesaplanmıştır. Geometrik yoğunluk değeri; 

d = 
m

v
                                                                     (4.1) 

formülünden hesaplanarak belirlenmiştir.  

Denklem (4.1) de verilen formülasyonda; d yoğunluk/özkütle (gr/cm3) değerini, m kütle 

(gr), V ise hacim (cm3) değerini ifade etmektedir.  

Altı farklı reçete ile hazırlanan kalsiyum silikat numunelerinin sinterleme işlemleri 

sonucunda 1250°C sıcaklıkta 2 saat süre ile sinterlenen numunelerin XRD analizi 

sonucunda tek fazlı bir yapı olan larnit fazı stokiyometrik reçetede gözlemlenmiştir.  

 

Bu nedenle numunelerin geometrik yoğunluk değerinin hesaplanmasında 1250°C 
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sıcaklıkta 2 saat süre ile sinterlenen numuneler kullanılmıştır.  

İlk olarak geometrik yoğunluk değerleri denklem (4.1) e göre hesaplanmıştır.  Yapılan 

literatür araştırması sonucunda teorik yoğunluk değerinin 2,89 gr/cm3 olduğu 

görülmüştür [177]. Denklem (4.2) kullanılarak yoğunlaşma oranları hesaplanmıştır.  

Yoğunlaşma Oranı = 
Geometrik Yoğunluk

Teorik Yoğunluk
∗ 100                    (4.2) 

 
Şekil 4.39 : Sinterleme rejimi 1250°C sıcaklıkta 2 saat olan numunelerin geometrik 

yoğunlaşma değerleri. 

Şekil 4.37 incelendiğinde 5 numunenin yoğunlaşma değerlerinin hesaplandığı 

görülmektedir. Düşük silika içeriğine sahip DSS-CS numunesinin sinterleme işleminden 

bir süre sonra toz formuna geçmesi sebebiyle DSS-CS numunesinden ölçüm 

alınamamıştır. Hesaplamalar 5 reçete üzerinden gerçekleştirilmiştir. Yukarıdaki 

grafikteki yoğunlaşma oranları incelendiğinde yoğunlaşma değerlerinin %23-27 

aralığında değiştiği görümektedir. Üretimi gerçekleştirilen kalsiyum silikat esaslı 

numunelerin %73-77 oranlarında gözeneğe sahip olduğu görülmektedir. En yüksek 

yoğunlaşma oranına sahip numunenin YSS-CS ve en düşük yoğunlaşma oranına sahip 

numunenin M-CS olduğu gözlemlenmektedir.  
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4.3.7. Termal analiz  

Stokiyometrik reçete ile üretimi gerçekleştirilen numunenin TgDTA analizi hava 

ortamında 10°C/dk ısıtma hızı ile incelenmiştir.  

Şekil 4.40 : S-CS numunesinin TG-DTG analizi. 

Larnitin TG analizi sonucunda 4 faklı ağırlık kaybı mevcuttur. 237 ile 346°C arasındaki 

sıcaklık aralığında  %7,6’lık bir ağırlık kaybı oluşmuştur. 346-585°C arasında %3,7’lik 

bir ağırlık kaybı meydana gelmiştir. 585-736°C arasında keskin bir pikle gösterilen 

ağırlık kaybı mevcuttur. Bileşimde bulunan CaCO3'ün ayrışmasından dolayı %28 

oranında ağırlık kaybı gerçekleşmiştir.  

4.3.8. In vitro sitotoksisite testi 

Hücre kültürü, çok hücreli canlılara ait hücrelerin, laboratuvar şartlarında özel olarak 

tasarlanmış kaplarda, optimum ısı, besin ve nemin sağlandığı ortamlarda 

kontaminasyondan ari bir şekilde yaşatılması olarak tanımlanabilir. [179] Sitotoksik 

terimi ise, hücre ölümüne neden olan şeklinde tanımlanabilir. Sitotoksisite çalışmaları, 

bir maddenin sitotoksik potansiyelinin olup olmadığını belirlemeyi amaçlar. Hücre bazlı 

sitotoksisite araştırmaları, uygulamalarının kolay olması ve in vivo çalışmalardan elde 
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edilen verilerle uyum göstermesi nedeniyle, hayvan deneylerine alternatif olarak ortaya 

çıkmış ve toksikoloji laboratuvarlarında yaygın olarak kullanılır hale gelmiştir. [180] 

Hücreler, sitotoksik bir maddeye maruz kaldığında apoptoz, otofaji ve nekroz gibi olaylar 

sonucunda ölebilir ya da sitostazis nedeniyle çoğalma özelliklerini kaybedebilirler. [181] 

Hücre bazlı sitotoksisite testleri incelenen maddenin sitostatik ve sitotoksik etkileri 

hakkında bilgi veren testlerdir. Yapılan sitotoksisite çalışmasının tipi ne olursa olsun, 

önemli olan çalışma sonundaki canlı/ölü hücre miktarının belirlenmesidir. [181] Hücre 

canlılığının belirlenmesinde kolorimetrik, lüminesans ve enzimatik temelli olmak üzere 

uygulanan çeşitli yöntemler vardır. [182-184] 2,3-bis-(2-metoksi-4-nitro-5-sülfofenil)-

2H-tetrazolyum-5-karboksianilid (XTT) testi sitotoksisitenin belirlenmesinde yaygın 

olarak kullanılan kolorimetrik yöntemlerden biridir. XTT gibi tetrazolyum tuzlarının 

kullanıldığı yöntemlerde renk değişikliği esasına dayalı ölçüm yapılır. [180, 185] 

Tetrazolyum tuzlarının elektron alarak indirgenmeleri, formazan denilen yapıya 

dönüşmelerini sağlayarak, renk değişikliğine sebep olur. Tetrazolyum halkası ancak aktif 

mitokondri tarafından kırılabilir ve böylece renk oluşumu yalnızca canlı hücrelerin 

varlığında görülür. [186] Ölü hücreler ise tetrazolyum bileşiklerini indirgeyemeyecekleri 

için herhangi bir renk değişimine neden olmazlar. Dolayısıyla bu tür testlerin son 

aşamasında oluşan renk değişimi spektrofotometrik yöntemle ölçülerek canlı/ölü hücre 

sayısı belirlenebilir. [180,186]  

Uygulanan sitotoksisite testi 

Kalsiyum silikat tozlarının sitotoksisitesi L929 fare fibroblast hücreleri kullanılarak XTT 

testi aracılığı ile belirlenmiştir. Numuneler DMEM besiyerinde 24 saat süreyle, 150 rpm 

ve 37°C’de bekletilerek ekstratlar (50 mg/mL ve 25 mg/mL) elde edilmiş ve hücre 

canlılığına etkisi indirekt olarak belirlenmiştir. L929 hücreleri 96 kuyucuklu plakalara, 

herbir kuyucuğa 1 × 103 hücre olacak şekilde ekilmiş ve 24 saat süreyle 37°C’de, %5 

oranında CO2 içeren inkübatörde kültüre edilmiştir. Hücrelerin üzerindeki besiyeri 

döküldükten sonra DMEM besiyeri kullanılarak farklı oranlarda hazırlanmış olan 

ekstratlar 100 µL olacak şekilde ilave edilmiş ve 24 saat inkübe edilmiştir. Ekstratlara 

tabi tutulan hücrelerin canlılık oranı XTT testi yapılarak belirlenmiştir. Bu testin temeli 

2,3-bis-(2-metoksi-4-nitro-5-sulfofenil)-2H-tetrazolyum-5-carboksanilid (XTT)’in canlı 

hücreler tarafından turuncu renkli formazana dönüşmesine dayanmaktadır. Herbir 

kuyucuğa aktivatör reaktifi ile karıştırılan 50 µL XTT solusyonu ilave edilmiş ve 4 saat 

inkübasyona bırakılmıştır. Süre sonunda oluşan formazanların absorbansı Epoch 

Mikroplaka Spektrofotometresi (BioTek, Bad Friedrichshall, Germany) kullanılarak 460 

file:///C:/Users/orhan/Downloads/Hücre%20kültürü.docx%23_ENREF_8
file:///C:/Users/orhan/Downloads/Hücre%20kültürü.docx%23_ENREF_9
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nm’de okunmuştur. Ekstrat yerine DMEM besiyeri ilave edilmiş olan kuyucuklardaki 

absorbans değeri (kontrol) %100 canlılık olarak kabul edilmiş ve diğer kuyucuklardaki 

hücrelerin canlılık oranı (%) buna göre hesaplanmıştır. 

Analiz sonucundan ISO 10993-5’e göre %70’in altındaki canlılık oranı sitotoksik etkiye 

işaret etmektedir. Buna göre numunelerin 25 mg/mL ve 50 mg/mL konsantrasyonlardaki 

ekstratları hücreler üzerinde sitotoksik etki göstermemiştir.  

 

 

Şekil 4.41 : In vitro sitotoksite analiz sonucu.  
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5.GENEL SONUÇLAR 

 

Sunulan tez kapsamında atık tavuk yumurta kabuğu ve silika kullanılarak nişasta 

konsolidasyon tekniği ile gözenekli kalsiyum silikat esaslı doku iskeleleri üretimi 

gerçekleştirilmiştir. Çalışma kapsamında iki farklı tasarım yapılmıştır. İlk tasarım 7 ve 

4 katmanlı fonksiyonel aşamalı (FGM) kalsiyum silikat tasarımı yapılarak gözenekli 

kalsiyum silikat yaş bünyelerin üretimi gerçekleştirilmiştir. Diğer bir tasarım ise 

değişen oranlarda silika ve kil takviyeleri ile 6 farklı reçete oluşturularak kalsiyum 

silikat doku iskelesi üretimi gerçekleştirilmiştir. Üretim tamamlandıktan sonra 

numunelere karakterizasyon çalışmaları yapılmıştır. Deneysel çalışmalar sonucunda 

elde edilen önemli sonuçlar aşağıda özetlenmiştir. 

 Çalışmanın ilk aşamasında, üretimi gerçekleştirilecek kalsiyum silikat 

numuneleri için iki farklı tasarım gerçekleştirilmiştir. 

 İlk tasarımda 7 katmanlı fonksiyonel aşamalı kalsiyum silikat yaş bünyeler 

sorunsuz bir şekilde üretilmiştir. 

 İkinci tasarım ise silika oranının ve kil takviyesinin değişen oranlarda 

kullanılarak kalsiyum silikat doku iskelesi üzerindeki etkisi incelenmiştir. 

 İkinci tasarımda değişen oranlarda 6 farklı reçete kullanılmıştır. Her bir 

reçetedeki oranlar kullanılarak nişasta konsolidasyon tekniğiyle gözenekli yaş 

bünyeler sağlam bir şekilde üretilmiştir. Numunelere üç farklı sinterleme 

sıcaklığı (1200-1250-1300°C) uygulanmıştır. Sinterleme için gerçekleştirilen 

çalışmalar sonucunda sinterleme süresinin sabit 2 saat olarak uygulanması 

kararlaştırılmıştır. 

 XRD faz analiz sonuçları incelendiğinde 6 farklı reçetede kalsiyum silikat ve 

larnite fazlarının oluştuğu gözlemlenmiştir. Çalışılan bu reçeteler arasında tek 

fazlı bir yapının elde edildiği tek reçetenin stokiyometrik kalsiyum silikat (S- 

CS) reçetesi olduğu belirlenmiştir. Stokiyometrik reçete ile çalışıldığında 

1250°C’de sadece dikalsiyum silikat fazının oluştuğu belirlenmiştir. 

 Sinterleme sıcaklığı 1200-1250°C olan numuneler hatasız bir şekilde elde 

edilmiştir.  
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Ancak 1300°C’de sinterlenen numunelerde farklı reaksiyonlar gerçekleşerek 

numunelerde istenmeyen çatlak, tamamen dağılma gibi bazı fiziksel hatalar 

oluştuğu belirlenmiştir. 

 Numunelere sinterleme öncesi ve sonrasındaki ağırlık ve boyut (çap-kalınlık) 

değişimleri ölçülmüştür. Sinterleme çekmelerinin tüm numunelerde çap ve 

kalınlık için farklı oranlarda gerçekleştiği belirlenmiştir. Sinterleme sıcaklığı 

1200°C ve 2 saat süre ile sinterlenen numunelerin çapındaki boyutsal değişim 

incelendiğinde en az değişen numunenin YSS-CS olduğu, en fazla çap 

değişiminin gözlendiği numunenin ise YSM-CS olduğu görülmektedir. 

Numune kalınlıklarındaki boyutsal değişim (% küçülme) incelendiğinde en az 

sinterleme çekmesinin gözlendiği malzemenin YSS-CS olduğu, en fazla 

sinterleme çekmesinin gözlendiği numune ise DSS-CS olduğu 

gözlemlenmiştir. Sinterleme sıcaklığı 1250°C ve 2 saat süre ile sinterlenen 

numunelerin çapındaki boyutsal değişim incelendiğinde en az değişen 

numunenin DSM-CS olduğu görülür iken, en fazla çap değişiminin gözlendiği 

numune DSS-CS’dir. Sinterleme öncesi ve sonrası ölçülen kalınlık farkları 

incelendiğinde % kalınlık küçülmesinin en az olduğu numunenin YSS-CS 

olduğu, en fazla kalınlık % küçülmesinin YSM-CS numunede olduğu 

görülmektedir. 

 Altı farklı reçetenin yoğunluk değerleri hesaplanmıştır. Numunelerdeki 

gözenek miktarının %73-77 aralığında değiştiği gözlemlenmiştir. En yüksek 

yoğunlaşma oranına sahip numunenin YSS-CS ve en düşük yoğunlaşma 

oranına sahip numunenin M-CS olduğu görülmüştür.  

  Kalsiyum silikat tozlarının sitotoksisitesi L929 fare fibroblast hücreleri 

kullanılarak XTT testi aracılığı ile belirlenmiştir. Numunelerin 25 mg/mL ve 

50 mg/mL konsantrasyonlardaki ekstratları hücreler üzerinde sitotoksik etki 

göstermemiştir. 
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