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OZET
Yiiksek Lisans Tezi

METAL IYON KATKILI HIDROKSIAPATIT VE KITOSAN ICEREN SiLIKON
KAUCUK SOKET ASTARININ URETIMI VE KARAKTERIZASYONU

Mohammad Sharif WAHEDI
Afyon Kocatepe Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii

Malzeme Bilimi ve Miihendisligi Anabilim Dali

Damisman: Prof. Dr. Atilla EVCIN

Bu ¢alismada, biyomedikal uygulamalarda kullanilmak {izere silikon kauguk matrisli,
hidroksiapatit (HA) ve ¢esitli katki maddeleri (Zn, Mg, Sr, Ag ve kitosan) i¢eren polimer
kompozitler hazirlanmis ve bu kompozitlerin mekanik, fiziksel, mikroyapisal ve
antibakteriyel ozellikleri detayli bir sekilde incelenmistir. Cekme testleri, katkilarin
kompozitin mekanik performansini etkiledigini ve ozellikle Zn, Sr ve Ag katkili
numunelerde mekanik dayanimin arttigini gostermistir. Yogunluk ve su emme testleri,
katkilarin yapisal biitiinliigli artirarak diisiik su emme degerleri sagladigini ortaya

koymustur.

Antibakteriyel testlerde, 6zellikle Ag katkili numune (K6), gram negatif E. Coli ve gram
pozitif S. Aureus bakterilerine kars1 en yiiksek antibakteriyel etkinligi gostermistir.
Sonuglar, metal iyon katkilarinin kompozitin biyouyumluluk ve fonksiyonel 6zelliklerini
tyilestirdigini ortaya koymustur. Bu c¢alisma, metal iyon katkili hidroksiapatitlerin
polimer matrislere entegre edilmesinin, biyomedikal uygulamalar icin yenilikci

malzemeler gelistirilmesi adina etkili bir yontem oldugunu gostermektedir.

2024, x + 81 sayfa

Anahtar Kelimeler: Soket astar, Silikon, Hidroksiapatit, kitosan, Protez.



ABSTRACT
M.Sc. Thesis

PRODUCTION AND CHARACTERIZATION OF SILICONE RUBBER
SOCKET LINING CONTAINING METAL ION DOPED
HYDROXYAPATITE AND CHITOSAN

Mohammad Sharif WAHEDI
Afyon Kocatepe University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Materials Science and Engineering

Supervisor: Prof. Dr. Atilla EVCIN

In this research, in this study, polymer composites with a silicone rubber matrix
containing hydroxyapatite (HA) and various additives (Zn, Mg, Sr, Ag, and chitosan)
were prepared and their mechanical, physical, microstructural, and antibacterial
properties were thoroughly investigated. Tensile tests demonstrated that the additives
significantly influenced the mechanical performance of the composites, with Zn, Sr, and
Ag-doped samples exhibiting enhanced mechanical strength. Density and water
absorption tests revealed that the additives improved structural integrity, resulting in

lower water absorption values.

In antibacterial tests, particularly the Ag-doped sample (K6) showed the highest
antibacterial activity against gram-negative E. Coli and gram-positive S. Aureus bacteria.
The results revealed that metal ion additives improved the biocompatibility and functional
properties of the composites. This study highlights that the integration of metal ion-doped
hydroxyapatite into polymer matrices is an effective approach for developing innovative

materials for biomedical applications.

2019, x + 81 pages

Keywords: Soket liner, Silicone, Hydroxyapatite, Chitosan, Prosthesis.
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1. GIRIS

Alt ekstremite amputasyonlari, bireyin yasam kalitesini, fiziksel fonksiyonlarini ve sosyal
yasantisini dogrudan etkileyen onemli bir saglik sorunudur. Amputasyon sonrasi
kullanilan protezler, bireyin kaybettigi islevselligi ve estetik goriinlimii biiyiik dlctide geri
kazandirmay1 amagclar. Protezlerin temel bilesenlerinden biri olan soket astari (liner),
kalan uzuv ile protezin sert yapisi arasindaki fiziksel uyumu saglar ve bu bolgede
olusabilecek yaralanma ve tahrisi 6nlemede kritik bir rol oynar. Ancak, mevcut astar
materyallerinin terleme, cilt tahrisi, enfeksiyon riskleri ve uyumsuzluk gibi cesitli
sorunlart bulunmaktadir. Bu baglamda, yenilik¢i malzemelerden iiretilmis protez
astarlari, hem biyomekanik hem de biyouyumluluk a¢isindan gelismis 6zellikler sunarak

bu sorunlarin giderilmesine katkida bulunabilir.

Bu tez caligmasinin temel amaci, silikon kauguk esasli bir protez astarini, metal iyon
katkili hidroksiapatit ve kitosan gibi biyolojik olarak uyumlu ve antibakteriyel 6zelliklere
sahip katki maddeleriyle gelistirmektir. Calisma kapsaminda, Zn**, Mg**, Sr** ve Ag"
iyonlari ile doplanmig hidroksiapatit ve kitosanin, silikon kauguk matrisine ilavesiyle elde
edilen nanokompozit astarin mekanik, fiziksel ve antibakteriyel 6zellikleri detayli bir
sekilde incelenecektir. Arastirmada ¢ekme mukavemeti, uzama, yirtilma dayanimi,
sertlik, su emme kapasitesi, gozeneklilik ve antibakteriyel aktivite gibi parametreler

degerlendirilecektir.

Calismanin 6nemi, protez astarlarinin performansini artirarak, amputasyon geg¢irmis
bireylerin yasam kalitesine katkida bulunmasinda yatmaktadir. Yenilik¢i bir malzeme
tasarimiyla hem mekanik dayanim hem de antibakteriyel ozellikler iyilestirilecek,
boylece kullanici konforu ve uzun vadeli saglik sorunlarmin Oniine gecilmesi
hedeflenecektir. Ayrica, diisiik maliyetli, hafif ve biyouyumlu bir ¢dziim sunularak,
protez teknolojilerine yeni bir yaklasim getirilmesi amaglanmaktadir. Bu tez calismasinin
sonuclarinin, protez astar tasarimi ve tliretiminde Onemli bir referans olusturmasi

beklenmektedir.



2. LITERATUR BILGILERI

2.1 Protez Soketlerinde Kullanilan Malzemeler ve Ozellikleri

Protez soketlerin (Sekil 2.1) gelistirilmesi yillar i¢inde énemli 6l¢giide geliserek konfor,
islevsellik ve dayaniklilig1 artirmaya odaklanmistir. Bu soketlerin {iretiminde kullanilan
malzemeler, mekanik 6zelliklerinin, termal davraniglarinin ve ampute kisilere destek
saglamadaki genel etkinliklerinin belirlenmesinde ¢ok 6nemli bir rol oynamaktadir. Bu
sentez, protez soketlerde kullanilan ¢esitli malzemeleri, 6zelliklerini ve kullanici konforu

ve performansi tizerindeki etkilerini arastiracaktir.

Sekil 2.1 Protez soket (Int.Kyn.1).

Protez soketleri esas olarak kompozit malzemeler, termoplastikler ve dogal liflerden
yapilmaktadir ve her biri kendine 6zgii avantajlar ve zorluklar sunmaktadir. Karbon ve
cam lifleri gibi geleneksel malzemeler, yliksek cekme dayanimi ve sertlik gibi miikemmel
mekanik 6zellikleri nedeniyle yaygin olarak kullanilmaktadir; bu 6zellikler yiik tasiyan
uygulamalar icin gereklidir (Kitila ve Wolla 2022, Khamees 2023). Bu malzemeler,
yiirliylis sirasinda karsilagilan streslere dayanabilen hafif ama gili¢clii soketlerin
olusturulmasini saglar. Ancak, bu malzemelerin sertligi rahatsizlik ve termal sorunlara
yol acabilir, ¢iinkii genellikle kalint1 uzuvdan 1s1 dagilimini engellerler (Mathur vd. 2016,

Gerschutz vd. 2011).

Son gelismeler, hem konforu hem de ¢evresel siirdiiriilebilirligi artirmay1 amaclayan bitki
bazl lifler ve biyokompozitler gibi alternatif malzemeleri tanitti. Keten ve sisal lifleri,
protez soketlerinde kullanilan epoksi kompozitlerini giiclendirme potansiyelleri i¢in

arastirtlmistir. Bu dogal lifler, gelistirilmis titresim sontiimleme yetenekleri saglarken ayn1



zamanda uygun mekanik 6zellikler sergiler, bu da daha konforlu bir kullanic1 deneyimi
saglayabilir (Kitila ve Wolla 2022, Hadi vd. 2022). Bu tiir malzemelerin kullanima,
yalnizca mekanik gereksinimleri karsilamakla kalmaz, ayn1 zamanda protez tasariminda

cevre dostu ¢oziimlere olan artan talep ile de uyum saglar.

Polietilen ve polipropilen gibi termoplastikler de isleme kolayliklar1 ve uygun mekanik
Ozellikleri nedeniyle soket imalatinda yaygin olarak kullanilmaktadir (Khamees 2023,
Gerschutz vd. 2011). Bu malzemeler karmasik sekillerde kaliplanabilir ve kullanici
konforu i¢in ¢cok 6nemli olan 6zellestirilmis bir uyum saglar. Bununla birlikte, kompozit
malzemelerle ayni diizeyde mukavemet saglayamayabilirler, bu da yiiksek stres kosullari
altinda dayaniklilikla ilgili potansiyel endiselere yol agar (Owen ve DesJardins 2020). 3D
baski teknolojilerinin gelistirilmesi, termoplastiklerin soket tasariminda kullanim
olanaklarin1 daha da genisleterek hizli prototipleme ve kisisellestirme olanagi saglamigtir

(Owen ve DesJardins, 2020, Saey vd. 2019).

Priz malzemelerinin termal Ozellikleri, kullanim sirasinda 1s1 birikimi ile iliskili
rahatsizligin giderilmesinde kritik 6neme sahiptir. Caligsmalar, yaygin olarak kullanilan
malzemelerin yalitim 6zelliklerinin, viicudun 1s1y1 etkili bir sekilde yayma yetenegini
engelleyebilecegini ve bu durumun kullanicinin terlemesini artirarak rahatsizlik
yasamasina neden olabilecegini gostermistir (Mathur vd. 2016). Bu sorunlar1 hafifletmek
icin, arastirmacilar nefes alabilir malzemelerin ve soket yapisina entegre edilmis
havalandirma sistemlerini i¢ceren yenilik¢i tasarimlarin kullanimini 6nermistir (Razak vd.
2014). Ayrica, kullanici konforunu daha da artirmak i¢in ter Onleyici tedavilerin
uygulanmasi ve sogutma sistemlerinin gelistirilmesi arastirilmaktadir (Ghoseiri ve Safari

2014).

Soket ile kalint1 uzvu arasindaki arayiiz (Sekil 2.2), protez tasariminin bir diger kritik
yoniidiir. Jel astarlarin kullanimi, genellikle silikon veya elastomerik malzemelerden
yapilmis olanlar, uzuv-soket arayliziindeki uyumu artirdigi, boylece yerel basing
noktalarin1 azaltip genel konforu artirdigi gosterilmistir. Bu astarlarin kalinhigr ve
malzeme Ozellikleri, soket i¢indeki basing dagilimini 6nemli 6l¢iide etkileyebilir, bu da
cilt tahrigini ve diger komplikasyonlar1 6nlemek i¢in hayati 6neme sahiptir (Boutwell vd.

2012).



Sekil 2.2 Soket astar (Liner) (int.Kyn.2).

Protez soketi ile kalint1 uzuv arasindaki arayliz, protez tasarimi ve islevselliginin kritik
bir yoniidiir. Bu arayliz sadece yapisal bir baglant1 degildir; protez uzuvun konforu,
stabilitesi ve genel etkinliginde 6nemli bir rol oynar. Kafes, amputenin viicudundan
proteze ve tersine mekanik yiikleri ileten birincil baglanti yapist olarak hizmet eder, bu
da tasariminin ve uyumunun basarili rehabilitasyon ve hareketlilik i¢in cok dnemli oldugu

anlamina gelir (Gupta vd. 2019).

2.1.1 Silikon Kaucuk Malzemeler ve Modifikasyon Teknikleri

Silikon kaucugu, esas olarak polidimetilsiloksan (PDMS), (Sekil. 2.3) bileseninden
olusur ve milkemmel termal stabilitesi, esnekligi ve biyouyumlulugu ile bilinir. Silikon
kauguk, c¢esitli uygulamalarda yaygin olarak kullanilan ¢ok yonlii bir polimerdir ve
mekanik dayanim, termal stabilite, hidrofobiklik ve biyouyumluluk gibi 6zelliklerini
artirmak i¢in ¢esitli tekniklerle modifiye edilebilir. Modifikasyon teknikleri, genel olarak
kimyasal modifikasyonlar, fiziksel islemler ve dolgu maddeleri veya katki maddelerinin
eklenmesi olarak genis bir sekilde kategorize edilebilir. Bu yontemlerin her biri
literatlirde kapsaml1 bir sekilde incelenmis olup, silikon kaugugunu belirli uygulamalar

i¢cin Ozellestirmek iizere zengin bir yaklagim yelpazesini ortaya koymustur.
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Sekil 2.3 PDMS kimyasal yapis1 (int.Kyn.3).



Kimyasal modifikasyon, silikon kaugugunun oOzelliklerini degistirmek i¢in en etkili
yollardan biridir. Akrilpimarik asit-modifiye aminopropiltriethoksisilane gibi ¢apraz
baglayici ajanlarin kullanimi, oda sicakliginda vulkanize edilmis silikon kauguklarin
mekanik Ozelliklerini onemli Olglide artirdigi, bu da termal stabilite ve c¢ekme
dayaniminda iyilesmelere yol agtig1 gosterilmistir (Yang vd. 2019). Benzer sekilde, resin-
modifiye 3-aminopropiltrietoksisilan'in bir ¢apraz baglayict ajan olarak kullanilmasi,
silikon kaugugunun ozelliklerini artirdigi bildirilmistir, bu da kimyasal modifiye
edicilerin se¢imlerinin performansta Onemli 1iyilestirmelere yol agabilecegini

gostermektedir (Li vd. 2017).

Bagka bir dikkat ¢ekici kimyasal modifikasyon, fonksiyonellestirilmis ¢cok duvarli karbon
nanotiiplerin silikon kauguk matrislerine eklenmesini igerir. Bu yaklasim, elde edilen
nanokompozitlerin fiziksel ve mekanik 6zelliklerini iyilestirmekle kalmaz, ayn1 zamanda
elektriksel iletkenliklerini de artirarak onlar1 elektronik ve sensor uygulamalari i¢in uygun
hale getirir (Tamore vd. 2019). Silikon kaugugunun a-pinene-modifiye triethoksisilane
ile modifikasyonu da arastirilmistir ve mekanik o6zelliklerde Onemli iyilesmeler
gostermistir; ¢cekme dayanimi ve kopma uzamasi, modifiye edilmemis silikon kauguguna
kiyasla neredeyse iki katina ¢ikmistir (Zuo vd. 2019). Bu 6rnekler, silikon kaugugun
belirli performans kriterlerine gore Ozellestirilmesinde kimyasal modifikasyonlarin

potansiyelini vurgulamaktadir.

Silikon kaugugunun biyouyumlulugu belirli yiizey modifikasyonlariyla artirilabilir.
Ornegin, antimikrobiyal kaplamalarm uygulanmasi, silikon kauguk yiizeylerinde
bakteriyel kolonizasyonu Onleyebilir ve bu da onlar1 kateterler ve implantlar gibi tibbi
uygulamalar i¢in uygun hale getirir (Keum vd. 2017). Silikon kaugukunun
biyouyumlulugunu artirirken mekanik 6zelliklerini  koruyabilme yetenegi, tibbi

cihazlarda kullanilabilmesi i¢in ¢ok 6énemlidir.

2.2 Hidroksiapatit

Kalsiyum apatitin dogal olarak olusan bir mineral formu olan hidroksiapatit (HA) (Sekil

2.4), kemik ve diglerin mineral bilesenine kimyasal benzerligi nedeniyle ¢esitli biyolojik



ve biyomedikal uygulamalarda kritik bir bilesendir. Kimyasal formiilii Ca1o(PO4)6(OH)s,
kemik mineralizasyonu ve onarim siire¢lerinde dnemli bir rol oynayan karmasik bir
yaptya isaret eder.  Hidroksiapatitin = biyouyumlulugu, biyoaktivitesi ve
osteokondiiktivitesi gibi benzersiz dzellikleri, onu kemik greftlerinde, dis implantlarinda
ve ila¢ dagitim sistemlerinde kullanim i¢in ideal bir aday haline getirmektedir (Samsudin

2023, Noor 2013, Zhou ve Lee 2011).

Sekil 2.4 Hidroksiapatit (Int.Kyn.4).

Hidroksiapatit sentezi, kimyasal ¢cokeltme, sol-jel islemleri ve hidrotermal sentez dahil
olmak lizere ¢esitli yontemlerle elde edilebilir. Her yontem, elde edilen hidroksiapatitin
kristallik, parcacik boyutu ve morfoloji gibi fiziksel ve kimyasal 6zelliklerini etkiler.
Ornegin, mikrodalga ydntemleriyle sentezlenen hidroksiapatitin, tarim ve tip alanindaki
belirli uygulamalar i¢in avantajli olan dar bir boyut dagilimina sahip nanoyapilar iirettigi
gosterilmistir (Sajadinia vd. 2021). Ek olarak, pH ve sicaklik gibi sentez kosullari,
hidroksiapatitin Ozelliklerini 6nemli Ol¢iide etkileyerek biyolojik ortamlardaki

performansini etkileyebilir (Kangkan vd. 2020).

Hidroksiapatitin =~ biyomedikal = uygulamalardaki  rolii, Oncelikle = miikemmel
biyouyumluluguna ve hiicre yapismasini ve cogalmasini destekleme yetenegine
baglanmaktadir. Caligmalar, hidroksiapatitin kok hiicrelerin osteojenik farklilagsmasini
artirabildigini ve bdylece kemik rejenerasyonunu tesvik ettigini gostermistir (Halim vd.
2021). Hidroksiapatitin kolajen-HA kompozitleri gibi kompozit malzemelere dahil
edilmesinin, kemik ikamelerinin mekanik ozelliklerini ve biyolojik performansini

tyilestirdigi gosterilmistir. Bu kompozitlerde hidroksiapatitin varligi, 6zellikle kolajen



matrisi zamanla bozulurken yeni kemik olugumunu kolaylastirmak icin ¢ok onemlidir

(John vd. 2001).

Kemik onarimindaki uygulamalarinin yani sira, hidroksiapatit ¢evresel iyilestirme
potansiyeli i¢in de aragtirnlmistir. Yiiksek yiizey alan1 ve adsorpsiyon kapasitesi, atik
sulardan boyalar ve agir metaller dahil olmak {izere kirleticileri uzaklagtirmak i¢in etkili
bir adsorban olmasini saglar. Hidroksiapatit, kimyasal stabilitesi ve diislik ¢coziiniirliigi
nedeniyle bir adsorban olarak etkinligini gostererek Brilliant Green boyasini sulu
¢ozeltilerden ¢ikarmak icin kullanilmistir (Ragab vd. 2019). Hidroksiapatitin ¢esitli
kirleticilerle etkilesim kurma yetenegi, hem biyomedikal hem de g¢evresel uygulamalar

icin bir malzeme olarak ¢ok yonliiliigiinii vurgulamaktadir (Rosskopfova vd. 2023).

Hidroksiapatitin mekanik 6zellikleri, belirli uygulamalar i¢in faydali olsa da, aym
zamanda sinirlamalar da getirebilir. Saf hidroksiapatit, nispeten diisiik mekanik
mukavemet sergiler, bu da yiikk tasiyan uygulamalarda kullanimini kisitlar. Bu
sinirlamanin iistesinden gelmek i¢in, arastirmacilar mekanik o6zelliklerini artirmak
amaciyla hidroksiapatit matrislerine zirkonya ve magnezyum gibi diger malzemelerin
eklenmesini arastirmislardir (Siswomihardjo vd. 2012). Zirkonya eklenmesinin
hidroksiapatit kompozitlerinin mekanik biitlinliiglinii artirdigr ve bunlar1 ortopedik
implantlarda kullanilmak iizere daha uygun hale getirdigi gosterilmistir (Siswomihardjo

vd. 2012).

Hidroksiapatitin biyolojik aktivitesi, biyomedikal uygulamalardaki etkinligine katkida
bulunan bir diger kritik unsurdur. Malzemenin kemikle baglanma yetenegi ve mineralize
bir arayiiziin olusumunu tesvik etmesi, basarili implant entegrasyonu i¢in gereklidir
(Halim vd. 2021, Ooi vd. 2018). Hidroksiapatit, biyolojik aktif molekiiller i¢in bir tagiyict
olarak hizmet edebilir ve hedeflenmis bir sekilde terapotik ajanlari serbest birakabilen
kontrollii ila¢g salim sistemlerini miimkiin kilar (Sharma vd. 2022). Bu yetenek, ilaglarin
lokalize bir sekilde verilmesinin tedavi etkinligini artirabilecegi osteoporoz gibi

durumlarin tedavisinde 6zellikle degerlidir (Noor 2013).

Gozeneklilik ve piiriizlillik de dahil olmak tizere hidroksiapatitin yiizey oOzellikleri,



biyolojik performansini 6nemli 6l¢iide etkiler. Yiiksek gozeneklilik, doku miihendisligi
uygulamalar1 i¢in hayati 6nem tasiyan hiicre infiltrasyonunu ve besin aligverisini
arttirmak icin arzu edilir. Bununla birlikte, ticari hidroksiapatit genellikle diisiik
gozeneklilik sergiler ve bu da hiicresel aktiviteleri ve ilag dagitim uygulamalarin1 daha
iyi destekleyebilecek nano gozenekli varyantlarin gelistirilmesini gerektirir (Ooi vd.
2018). Hidroksiapatitin kristal boyutu ve morfolojisi gibi fizikokimyasal 6zellikleri de

biyolojik tepkilerinin belirlenmesinde dnemli bir rol oynamaktadir (Byra vd. 2022).

Hidroksiapatitin islevselligini daha da artirmak icin katki maddelerinin eklenmesi ve
kompozit malzemelerin gelistirilmesi arastirnllmigtir. Nadir toprak iyonlarinin
eklenmesinin HA‘in luminesan 6zelliklerini iyilestirdigi gosterilmistir, bu da rejeneratif
tipta goriintiileme ve izleme uygulamalarinda kullanilabilir (Nowak vd. 2022, Heng vd.
2016). Seramiklerin mekanik giictinii polimerlerin esnekligiyle birlestirmek icin
polimerlerle hidroksiapatit bazli kompozitlerin olusturulmas: arastirilmistir, bu da
biyouyumlulugu tesvik ederken fizyolojik yiikleri daha iyi dayanabilen malzemelerle
sonu¢lanmistir (Omi vd. 2006, Monmaturapoj vd, 2017).

Hidroksiapatitin mekanik 6zellikleri genel olarak olumlu olmakla birlikte, nispeten diisiik
catlama dayaniklilig1 nedeniyle yiik tasiyan senaryolardaki uygulamasini sinirlayabilir.
Arastirmalar, HA'nin mekanik performansinin, takviye edici ajanlarin eklenmesi veya
parcacik boyutu ve morfolojisini kontrol etmek igin sentez parametrelerinin optimize
edilmesi gibi ¢esitli yontemlerle artirilabilecegini gostermistir (Kumar vd. 2016). Bu
tyilestirmeler, hidroksiapatitin 6nemli mekanik strese maruz kaldig1 ortopedik implantlar

ve dis uygulamalar1 gibi uygulamalar i¢in hayati 6neme sahiptir.

2.2.1 Biyomedikal Sektorde Hidroksipatitin Kullanim Alanlar:

Kalsiyum apatitin dogal olarak olusan bir mineral formu olan hidroksiapatit (HA), dikkate
deger biyouyumlulugu, osteokondiiktivitesi ve insan kemigine yapisal benzerligi
nedeniyle biyomedikal sektoriinde biiyiik ilgi gormiistiir. Kimyasal formiilii
Cai0(PO4)6(OH)2, kemigin inorganik bilesenine yakindan benzemektedir ve bu da onu
kemik onarimi ve rejenerasyonunda c¢esitli uygulamalar i¢in ideal bir aday haline

getirmektedir. Hidroksiapatitin ¢ok yonliiligl, belirli biyomedikal uygulamalar i¢in



uyarlanabilen tozlar, kaplamalar ve kompozitler de dahil olmak {izere ¢ok sayida formda
kullanilmasina izin verir (Lim 2023). Hidroksiapatitin biyomedikal sektordeki kapsamli

uygulamalar Sekil 2.5’te verilmistir.
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Sekil 2.5 Hidroksiapatitin biyomedikal uygulamalardaki rolii (Int.Kyn.5).

Hidroksiapatitin birincil kullanim alanlarindan biri kemik dokusu miihendisligidir.
Miikemmel osteokondiiktif 6zellikleri, kemik defektlerinde bir iskele veya dolgu maddesi
olarak kullanildiginda kemik biiyiimesini ve entegrasyonunu kolaylastirir. Caligmalar,
HA bazli iskelelerin osteoblastlarin ¢ogalmasii ve farklilagsmasini destekleyerek etkili
kemik mineralizasyonuna yol acabilecegini gostermistir (Monmaturapoj vd. 2017, Ooi
vd. 2018). Hidroksiapatitin poli(laktik asit) veya poli(etil metakrilat) gibi polimerik
matrislere  dahil edilmesinin, bu kompozitlerin mekanik 06zelliklerini ve
biyouyumlulugunu artirarak ortopedik implantlarda yiik tasima uygulamalari i¢in uygun

hale getirdigi gosterilmistir (Baker ve Zhitomirsky 2022).

Kemik onarmmindaki roliine ek olarak, hidroksiapatit dis uygulamalarinda da yaygin
olarak kullanilmaktadir. Dis materyallerinde, o6rnegin cimentolar ve kaplamalar gibi,
bulunmasi, mine ve dentin remineralizasyonuna yardimeci olur, bdylece dentin asirt
hassasiyeti gibi sorunlar1 ele alir. HA'nin dis macunu formiilasyonlarina eklenmesinin,
dis minesinin yeniden mineralizasyonunu tesvik ettigi ve dis bakiminda invaziv olmayan
bir yaklasim sagladigi gosterilmistir. Dis implantlar1 tizerindeki HA kaplamalari

osseointegrasyonu iyilestirir, dig protezlerinin stabilitesini ve dmriinii artirir (Kula 2024).



Hidroksiapatitin benzersiz 6zellikleri ilag dagitim sistemlerine de uzanmaktadir. HA'nin
gbzenekli yapisi, terapotik ajanlarin kapsiillenmesine ve kontrollii salinimina izin vererek
onu kemikle ilgili tedavilerde lokalize ila¢ dagitimi i¢in umut verici bir aday haline
getirmektedir (Ooi vd. 2018, Baskar vd. 2012). Stronsiyum veya magnezyum gibi
elementlerle katkilama yoluyla HA'nin yiizey Ozelliklerini degistirme yetenegi,
biyoaktivitesini ve terapotik etkinligini daha da artirabilir (Nowak vd. 2022). Stronsiyum
katkili hidroksiapatitin osteojenik farklilasmay1 tesvik ettigi ve kemik olusumunu
artird181 gdsterilmistir, bu da onu rejeneratif tipta 6zellikle degerli kilmaktadir (Ozbek vd.
2016).

Nanoyapili hidroksiapatitin gelistirilmesi biyomedikal uygulamalar icin yeni yollar
acmustir. HA nanopartikiilleri, biyolojik performanslarini artirabilecek artan yiizey alani
ve reaktivite sergilemektedir (Ooi vd. 2018, Heng vd. 2016). Bu nanopartikiiller,
biyolojik gorlintiileme uygulamalari igcin floresan isaretleyicilerle
islevsellestirilebildiklerinden, goriintiillemede kullanilmak tizere arastirilmistir (Heng vd.
2016). HA nanopartikiillerinin hidrojellere ve diger biyomalzemelere dahil edilmesi,
mekanik ozelliklerini ve biyoaktivitelerini  gelistirerek doku miihendisliginde

kullanimlarin1 daha da genisletebilir (Almora-Barrios ve Leeuw, 2012).

2.2.2 Metal iyon Katkili Hidroksiapatit

Metal iyonlarinin hidroksiapatit yapisina dahil edilmesi, 6zelliklerini degistirerek kemik
dokusu miihendisligi ve rejeneratif tip uygulamalar1 i¢in gerekli olan gelismis

biyouyumluluk, mekanik mukavemet ve biyoaktiviteye yol acabilir (Wang 2023).

Mekanik ve biyolojik 6zellikleri artirmanin yani sira, metal iyon dopingi de biyolojik
ortamlarda hidroksiapatitin bozulma davranisini etkileyebilir. Hidroksiapatit matrisinden
metal iyonlarinin salinimi, biyolojik aktiviteyi tesvik edebilir ve yeni kemik dokusunun
olusumunu kolaylagtirabilir, bu da basarili kemik rejenerasyonu igin hayati oneme
sahiptir (Wang 2023). Caligmalar, ¢inko katkili hidroksiapatitten kontrollii ¢inko iyonu
saliniminin osteojenik farklilasmay1 tesvik edebilecegini ve genel iyilesme siirecini

artirabilecegini gostermistir (Radovanovi¢ vd. 2012).
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Metal iyonlarmin katilimi hidroksiapatitin termal stabilitesini ve sinterleme davranigini
da etkileyebilir. Katkili hidroksiapatit malzemeler genellikle yiiksek sicakliktaki
ortamlarda islenmeleri ve uygulanmalar1 i¢in avantajli olan gelismis termal stabilite
sergiler. Metal iyonlarinin varligi, sinterleme sicakligini degistirebilir ve hidroksiapatitin
yogunlagmasini artirarak iistiin mekanik 6zelliklere sahip malzemeler elde edilmesini
saglayabilir (Simkovéa ve Sulcova 2019). Metal iyon katkili hidroksiapatitin ¢ok islevli
yapisi, onu kemik doku miihendisliginin 6tesinde ¢esitli uygulamalar i¢in cazip bir aday

haline getirmektedir.

2.2.2.1 Giimiis Katkih Hidroksiapatit

Glmiis nitrat (AgNQOs), kayda deger biyo-ozellikleri nedeniyle basta tip ve malzeme
bilimi olmak {izere cesitli alanlarda biiyiik ilgi gérmiistiir. Antimikrobiyal 6zellikleri iyi
belgelenmistir, bu da onu enfeksiyonlarin tedavisinde ve mikrobiyal biiylimenin
Onlenmesinde degerli bir ajan haline getirmektedir. Etki mekanizmasi oncelikle
bakteriyel hiicre membranlariyla etkilesime giren glimiis iyonlarmin (Ag*) salinimini
icerir ve hiicresel solunum ve DNA replikasyonunun bozulmasi da dahil olmak iizere
cesitli yollarla hiicre oliimiine yol acar (Pandian vd. 2010). Bu genis spektrumlu
antimikrobiyal aktivite hem Gram-pozitif hem de Gram-negatif bakterileri kapsar ve
glimiis nitrat1 klinik uygulamalarda ¢ok yonlii bir ajan haline getirir (Kapukaya ve Ciloglu
2020, Castellano vd. 2007).

Glimiis  katkili  hidroksiapatit (Ag-HA) iizerine yapilan caligmalar, ozellikle
biyouyumlulugu korurken antimikrobiyal Ozellikleri artirmadaki umut verici
uygulamalari nedeniyle son yillarda 6nemli bir ilgi gormiistiir. Hidroksiapatit (HA), dogal
olarak olusan bir kalsiyum apatit mineral formudur ve kemiklerin ve dislerin ana
bilesenidir, bu da onu ¢esitli biyomedikal uygulamalar i¢in ideal bir aday yapar. Giim{isiin
HA'ye eklenmesi, sadece antibakteriyel aktivitesini artirmakla kalmaz, ayni zamanda
malzemenin yapisal biitiinliiglinii ve biyolojik aktivitesini de korur, bu da kemik

rejenerasyonu ve dis malzemeleri uygulamalari i¢in hayati dneme sahiptir.

Glimiis katkili hidroksiapatit sentezi, ko-cokelti, sol-jel teknikleri ve hidrotermal sentez

gibi cesitli yontemlerle gergeklestirilebilir. Ciobanu vd. (2013), ko-¢okelti yontemiyle
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sentezlenen Ag-HA nanopargaciklarinin hem Gram-pozitif hem de Gram-negatif
bakterilere karsi Onemli antibakteriyel aktivite sergiledigini gostererek, gilimiis
iyonlarmin mikrobiyal enfeksiyonlarla miicadeledeki etkinligini vurgulamislardir.
Méndez-Lozano'nun (2023) ¢alismasi, giimiis iyonlarinin hidroksiapatit yapisina basarili
bir sekilde dahil edildigini, kalsiyum ile fosfat arasindaki stoichiometrik oraninin 6nceki
bulgularla uyumlu oldugunu ve bdylece sentezlenen malzemenin yapisal biitlinliiglinii

dogruladigini gostermistir.

Gumis katkili hidroksiapatitin antibakteriyel mekanizmalar1 ¢ok yonlidiir. Giimiis
iyonlari, bakteriyel hiicre duvarlarina yapisabilir, hiicrelere niifuz edebilir ve hayati
hiicresel islevleri bozarak hiicre 6liimiine yol agabilir. Bunu, Mokabber vd. (2020)
bulgulartyla desteklenmistir; glimils iceren hidroksiapatit yapilarin ¢esitli bakteri
suslarma kars1 bakterisit etkileri 6nemli dl¢lide artirdigini belirtmistir. Hidroksiapatit
matrisinden giimiis iyonlariin salinimi kontrol edilebilir, bu da zamanla siirdiiriilebilir
antimikrobiyal aktivite saglar; bu, 6zellikle uzun siireli enfeksiyon kontroliiniin gerekli
oldugu klinik ortamlarda faydalhidir (Fu vd 2016, Miranda vd. 2010).

Glimisiin hidroksiapatite dahil edilmesi sadece antibakteriyel 6zelliklerini gelistirmekle
kalmaz, ayn1 zamanda mekanik ve fiziksel 6zelliklerini de etkiler. Silva-Holguin ve
Reyes-Lopez (2021) tarafindan yapilan calisma, giimiis katkili hidroksiapatit
kompozitlerinin, kemik greftleri ve implantlardaki yiik tasima uygulamalari i¢in gerekli
olan gelismis mekanik 6zellikler sergiledigini gdstermistir. Iconaru vd. (2014) tarafindan
yapilan yapisal analiz, giimiisiin hidroksiapatite katkilanmasinin, malzemenin
biyoaktivitesini korumak icin kritik olan kristal yapisini degistirmedigini ortaya

koymustur.

2.2.2.2 Stronsiyum Katkih Hidroksiapatit

Stronsiyum nitrat (Sr(NO3)2), (Sekil 2.6) benzersiz 6zellikleri ve uygulamalar1 nedeniyle
cesitli alanlarda dikkat ¢eken bir bilesiktir. Ozellikle tip ve malzeme bilimi baglaminda
biyoprospektif ozellikleri dikkate degerdir. Bu yanit, stronsiyum nitratin ¢ok yonlii
rollerini aydmlatmak i¢in, oOzellikle biyolojik etkilerine, kemik sagligindaki
uygulamalarina ve biyoremediasyon ve malzeme miihendisligindeki potansiyeline

odaklanarak mevcut literatiirii sentezlemektedir.
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Sekil 2.6 Stronsiyum Nitrat (Sr(NO3),) (Int.Kyn.6).

Stronsiyum nitratin biyolojik sistemlerle etkilesimi, 6zellikle kemik sagligi tizerindeki
etkileri acisindan kapsamli bir sekilde incelenmistir. Stronsiyumun bir element olarak
viicuttaki kalsiyumu taklit ettigi bilinmektedir ve bu da osteoporoz tedavisinde
kullanilmasima yol agmistir. Stronsiyum igeren bir bilesik olan stronsiyum ranelatin
osteoklastik aktiviteyi inhibe ederken osteoblastik aktiviteyi arttirdigi, boylece kemik
olusumunu tesvik ettigi ve rezorpsiyonu azalttig1 gosterilmistir (Manette vd. 2006). Bu
ikili etki, 6zellikle osteoporoz agisindan daha yiiksek risk altinda olan menopoz sonrasi
kadinlarda kemik yogunlugunu ve yapisini korumak i¢in ¢cok 6nemlidir. Klinik calismalar
stronsiyum ranelatin kemik mineral yogunlugunu 6nemli dl¢iide artirdigin1 ve vertebral

kirik riskini azalttigin1 gostermistir (Panzavolta vd. 2007).

Kemik sagligindaki roliine ek olarak, stronsiyum nitrat dermatolojik uygulamalardaki
potansiyeli agisindan da arastirilmistir. Calismalar, stronsiyum nitratin histamin kaynakli
kasintiyt Onemli Olglide azaltabildigini ve topikal antipruritik bir ajan olarak
kullanilabilecegini gostermistir. Bu etkinin arkasindaki mekanizma, kasint1 ile
karakterize edilen durumlarin tedavisinde faydali olabilecek duyusal sinir tepkilerinin
modiilasyonunu icerebilir. Bilesigin kimyasal olarak indiiklenen duyusal tahrisi bastirdig:
gosterilmistir, bu da dermatolojik formiilasyonlarda yatigtirict bir ajan olarak

potansiyelini gostermektedir (Zhai vd. 2000).
Stronsiyum katkili hidroksiapatit (Sr-HA), kemik rejenerasyonu ve dis sagligindaki

potansiyel uygulamalar1 nedeniyle biyomateryaller alaninda biiylik ilgi goérmistiir.

Stronsiyum iyonlarinin hidroksiapatit kafesine dahil edilmesinin, malzemenin ¢esitli
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ozelliklerini gelistirdigi ve biyomedikal uygulamalar i¢in umut verici bir aday haline
getirdigi gosterilmistir. Stronsiyum katkili hidroksiapatitin bu sentezi, her biri
malzemenin yapisal ve islevsel 6zelliklerine katkida bulunan sol-jel islemleri, mikrodalga
sinterleme ve elektrospinning dahil olmak {iizere c¢esitli metodolojiler araciliiyla

arastirilmistir.

Sr-HA'nin yapisal biitiinliigii ve 6zellikleri kapsamli bir sekilde incelenmistir. Zhang ve
arkadaslar1 stronsiyum katkisinin hidroksiapatit kristallerinde kafes bozulmasina yol
actigmi  ve bunun da malzemenin mekanik Ozelliklerini ve biyoaktivitesini
etkileyebilecegini gostermistir (Zhang 2023). Bu kafes bozulmasi, hidroksiapatit yapisini
bozarak potansiyel olarak biyoaktivitesini ve osteokondiiktivitesini artirabilen stronsiyum
ve kalsiyum arasindaki iyonik yaricap farkina baglanmaktadir (Cao ve Sun 2014). Ek
olarak, Sr-HA'nin termal stabilitesi degerlendirilmis ve malzemenin yiiksek sicakliklarda
bile stabil kaldigimi gdstermistir, bu da klinik ortamlarda islenmesi ve uygulanmasi i¢in

cok onemlidir (Ozbek vd. 2016).

Stronsiyum dopinginin biyolojik etkileri 6zellikle dikkate degerdir. Arastirmalar,
stronsiyum katkil1 hidroksiapatitin osteoblast proliferasyonunu ve farklilasmasini tesvik
edebilecegini gostermistir; bu, kemik iyilesmesi ve rejenerasyonu i¢in kritik siireglerdir
(Li vd. 2019). Mezenkimal kok hiicrelerini iceren g¢alismalar, Sr-HA'nin osteojenik
farklilagsmay1 artirdigini, bu da mineralizasyonun ve kemik olusumunun iyilesmesine yol
actigini gostermistir (Raucci vd. 2015). Stronsiyumun eklenmesi osteoklast aktivitesinin
azalmasiyla iliskilendirilmistir, bu da kemik rezorpsiyonunu inhibe ederek, osteoporoz

gibi durumlarin tedavisinde 6zellikle faydalidir (Zhang vd. 2010).

2.2.2.3 Magnezyum Katkih Hidroksiapatit

Magnezyum (Mg), (Sekil 2.7) insan fizyolojisi ve biyokimyasinda ¢ok yonlii bir rol
oynayan temel bir mineraldir. Enerji iiretimi, protein sentezi ve normal hiicresel
fonksiyonlarin stirdiiriilmesi de dahil olmak tizere ¢esitli metabolik siire¢ler i¢in kritik bir
kofaktor haline getiren 300'den fazla enzimatik reaksiyonda yer alir (Bekhit vd. 2023).

Magnezyumun 6nemi, kan basincinin diizenlenmesi, glikoz metabolizmasi ve hiicresel
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biitiinliik ve islev icin hayati dnem tasiyan niikleik asitlerin sentezine kadar uzanir

(Uwitonze ve Razzaque 2018).

Sekil 2.7 Magnezyum minerali (Int.Kyn.7).

Magnezyumun temel biyolojik 6zelliklerinden biri de antioksidan savunmadaki roliidiir.
Magnezyumun, oksidatif stresi azaltmak i¢in cok Onemli olan glutatyon peroksidaz
(GSH-Px) ve siiperoksit dismutaz (SOD) gibi antioksidan enzimlerin aktivitesini
arttirdign  gosterilmistir (Zhang vd. 2018). Bu antioksidan kapasite, magnezyum
takviyesinin oksidatif stres belirteclerinin azalmasi ve diyabetik nefropati gibi
durumlarda sonuglarin iyilesmesiyle baglantili oldugu klinik baglamlarda o6zellikle
onemlidir. Magnezyumun anti-enflamatuar 6zellikleri, kardiyovaskiiler hastaliklar ve
metabolik bozukluklar da dahil olmak iizere cesitli kronik hastaliklara karsi koruyucu
etkilerine katkida bulunur (Mamilla 2023).

Biyokimyasal rollerine ek olarak, magnezyumun fiziksel ozellikleri onu biyomedikal
uygulamalarda degerli bir malzeme haline getirmektedir. Magnezyum alagimlari,
biyolojik olarak parcalanabilirlikleri ve biyouyumluluklar1 nedeniyle aragtirilmakta, bu
da onlar1 doku miihendisligi i¢in tibbi implantlarda ve iskelelerde kullanima uygun hale
getirmektedir. Magnezyumun mekanik 6zellikleri, biyolojik aktivitesiyle birlestiginde,
iyilesme siireclerini gelistirme ve doku rejenerasyonunu destekleme potansiyeline isaret

etmektedir (Garimella vd. 2022).

Magnezyum katkili hidroksiapatit (Mg-HA) iizerine yapilan ¢alismalar, 6zellikle kemik

rejenerasyonu ve antimikrobiyal kaplamalar gibi biyomedikal alanlardaki umut verici
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uygulamalar1 nedeniyle 6nemli bir ilgi gérmiistiir. Hidroksiapatit (HA), dogal olarak
bulunan bir kalsiyum apatit mineral formu, kemik doku miihendisliginde temel bir bilesen
olarak hizmet eder. Magnezyum iyonlarinin hidroksiapatit yapisina dahil edilmesinin,
biyolojik 6zelliklerini artirdig1 gosterilmis olup, bu durum son arastirma ¢abalarinin odak

noktasi haline gelmistir.

Hidroksiapatiti magnezyum ile doping yapmanin temel motivasyonlarindan biri, kemik
metabolizmasi tizerindeki faydali etkileridir. Magnezyum, osteoblast aktivitesinin ve
kemik mineralizasyonunun diizenlenmesinde ©nemli bir rol oynar. Caligmalar,
magnezyum iyonlarinin yeni kemik mineral ¢ekirdeklerinin olusumunu tesvik
edebilecegini, dolayisiyla osteogenezi destekledigini gostermistir (Predoi 2023).
Magnezyum katkili hidroksiapatit, kemik implantlarinda yiik tasima uygulamalar i¢in
hayati oneme sahip olan mekanik ozelliklerin iyilestirilmesi ile iliskilendirilmistir.
Magnezyumun varligi, hidroksiapatitin yiiksek sicakliklarda stabilitesini artirarak,
sinterleme siireclerinde daha iyi yogunlasma ve mekanik dayaniklilik saglamaktadir

(Suciu vd. 2013).

Magnezyum katkili hidroksiapatit sentez yontemleri gelismistir ve istenen 6zelliklere
ulagsmak i¢in g¢esitli teknikler kullanilmaktadir. Ko-¢okelti yontemi, kontrolli
stokiyometrik ve morfolojik ozelliklere sahip Mg-HA iiretmek i¢in yaygin olarak
kullanilmistir (Predoi vd. 2019). Bu yontem, magnezyum iyonlarmin hidroksiapatit
kafesine hassas bir sekilde dahil edilmesini saglar ve bu da artirilmis biyolojik aktiviteye
sahip malzemelerle sonuglanir. Enerji verimliligi ve 6l¢eklenebilirlik agisindan avantajlar
sunan mekanokimyasal sentez yaklasgimi da incelenmistir. Bu malzemelerin
karakterizasyonu genellikle X-1s1n1 kirmnimi (XRD) ve Fourier doniisiimli kizilotesi
spektroskopi (FTIR) gibi teknikleri icerir, bu teknikler magnezyumun basarili bir sekilde

entegrasyonunu ve hidroksiapatit fazinin korunmasini dogrular (Adzila vd. 2013).

Magnezyum katkili hidroksiapatit iizerine devam eden arastirmalar, ozellikleri ve
uygulamalar1 hakkinda yeni bilgiler ortaya ¢ikarmaya devam ediyor. Magnezyum katkili
hidroksiapatitin yapisal biitlinliigli ve antimikrobiyal etkinligi iizerindeki gama

1sinlamasinin  etkisi incelenmis, bu da sterilize edilebilir biyomedikal cihazlarda
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kullanimma dair degerli bilgiler saglamigtir (Predoi vd. 2022). Cesitli doping
konsantrasyonlarinin incelenmesi, optimal magnezyum seviyelerinin malzemenin
Ozelliklerini yapisal biitlinliigiinii tehlikeye atmadan O6nemli Olgiide artirabilecegini

gostermistir (Bita vd. 2022).

2.2.2.4 Cinko Katkih Hidroksiapatit

Cinko katkili hidroksiapatit (Zn-HA), biyomedikal alanlarda, 6zellikle kemik dokusu
mihendisliginde ve antimikrobiyal bir ajan olarak umut verici uygulamalar1 nedeniyle
son yillarda biiyiik ilgi gormiistiir. Kalsiyum apatitin dogal olarak olusan bir mineral
formu olan hidroksiapatit (HA), kemik ve dislerin birincil bilesenidir ve bu da onu ¢esitli
tibbi uygulamalar icin ideal bir aday haline getirmektedir. Cinko iyonlarinin
hidroksiapatit yapisina dahil edilmesinin, antibakteriyel aktivite, osteokondiiktivite ve

biyouyumluluk dahil olmak iizere biyolojik 6zelliklerini gelistirdigi gosterilmistir.

Cinko katkili hidroksiapatitin yapisal ve dokusal ozellikleri kapsamli bir sekilde
incelenmistir. Predoi ve arkadaslari, diisiik konsantrasyonlarda ¢inko dopinginin
hidroksiapatitin yapisal 6zelliklerini 6nemli dlgiide etkiledigini, X-1s11 kirinimi (XRD)
ve Fourier doniisiimlii kizilotesi (FT-IR) spektroskopi analizleri ile gostermislerdir
(Predoi vd. 2017). Cinko iyonlarinin HA kafesine eklenmesi, kristalinligi ve parcacik
boyutunu degistirir, bu da malzemenin mekanik 6zelliklerini ve biyolojik performansini
etkileyebilir ~ (Ofudje  vd. 2019). Cinkonun eklenmesinin  hidroksiapatit
nanoparcaciklarinin zeta potansiyelini degistirdigi ve bu durumun biyolojik molekiillerle

etkilesimlerini artirabilecegi bulunmustur (Sharma vd. 2022).

Biyolojik aktivite agisindan, ¢inko katkili hidroksiapatit kayda deger antimikrobiyal
ozellikler sergilemektedir. Calismalar, Zn-HA nanopartikiillerinin Staphylococcus aureus
ve Escherichia coli dahil olmak {izere cesitli patojenik bakterilerin biiylimesini
engelleyebilecegini gostermistir (Predoi vd. 2019). Antimikrobiyal mekanizmanin,
bakteriyel hiicre zarlarini bozabilen ve metabolik siireclere miidahale edebilen ¢inko
tyonlarinin salinimu ile iliskili olduguna inanilmaktadir (Fedorishin vd. 2020). Zn-HA'in

antibakteriyel etkinligi, antimikrobiyal etkisini daha da artirabilen reaktif oksijen tiirleri
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tiretme kabiliyetiyle baglantilidir (Groza vd. 2016). Bu 0zellik, ¢inko katkili
hidroksiapatiti, enfeksiyonun Onlenmesinin kritik oldugu tibbi implantlar ve discilik
malzemelerine yonelik kaplamalardaki uygulamalar i¢in degerli bir aday haline

getirmektedir.

Kemik doku miihendisligindeki uygulamalarina ek olarak, ¢inko katkili hidroksiapatit,
bir ila¢ tasima sistemi olarak potansiyeli i¢in arastirilmistir. Venkatasubbu ve arkadaslari
(2011), Zn-HA'in kontrollii ila¢ salinimi i¢in tasiyict malzeme olarak hizmet etme
yetenegini, Ozellikle ciprofloxacin gibi antibiyotikler i¢in vurguladilar. Tedavi edici
maddeleri kontrollii bir sekilde kapsiilleme ve serbest birakma yetenegi, tedavilerin
etkinligini artirirken yan etkileri en aza indirebilir. Zn-HA'in hem bir iskele hem de bir
ilag tasima sistemi olarak bu ¢ift islevselligi, biyomedikal uygulamalardaki ¢ok

yonliligiinii vurgular.

Hidroksiapatite c¢inkonun eklenmesi dis uygulamalart i¢in Onemli sonuglar
dogurmaktadir. Son ¢aligmalar, ¢inko katkili hidroksiapatitin mine ve dentin
remineralizasyonunu artirabilecegini gostermistir, bu da onu agiz bakim iiriinlerinde
umut verici bir bilesen haline getirmektedir (Butera vd. 2023). Zn-HA’nin
mineralizasyonu tesvik etme yetenegi, dis ciiriiklerini O6nlemede ve dentin

hipersensitivitesini tedavi etmede 6zellikle faydali olabilir.

Cinko katkili hidroksiapatitin ¢evresel stabilitesi ve bozulma davranisi da incelenmistir;
bulgular, c¢inkonun varliginin biyolojik ortamlarda malzemenin bozulma hizin
etkileyebilecegini onermektedir (Ribeiro vd. 2016). Bozunma kinetigini anlamak,
ozellikle mekanik biitlinliigiin kritik oldugu yiik tastyan uygulamalarda, Zn-HA'm in vivo

uzun vadeli performansini tahmin etmek icin esastir.

2.3 Kitosan

Kitin ‘den tiiretilen bir biyopolimer olan kitosan (Sekil 2.8), benzersiz 6zellikleri ve genis

uygulama yelpazesi nedeniyle cesitli bilimsel alanlarda 6nemli bir ilgi gormistiir. Kitin

esas olarak kabuklularin, boceklerin ve mantarlarin dis iskeletlerinden elde edilir ve
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kitosan, genellikle alkalin ¢ozeltiler kullanilarak kitinin deasetilasyonu yoluyla iiretilir.

Sekil 2.8 Kitosan (Int.Kyn.8).
Bu siire¢, kitinin kimyasal yapisin1 degistirerek asidik kosullarda ¢oziinebilen ve

biyobozunabilirlik, biyouyumluluk ve antimikrobiyal aktivite gibi gelistirilmis islevsel
Ozelliklere sahip bir polimer olusturur. Asetilasyon derecesi (DDA), c¢oziiniirliik,
molekiiler agirlik ve biyolojik aktiviteyi etkiledigi i¢in kitosanin 6zelliklerini etkileyen

kritik bir faktordiir (Gopal vd. 2019).

Kitosanin antimikrobiyal o0zellikleri, onu gida koruma, ilaglar ve biyomedikal
uygulamalarda kullanilmak {izere degerli bir aday yapan en belirgin 6zelliklerinden
biridir. Kitosanin pozitif yiikii, mikroplarin negatif yiiklii hiicre zarlariyla etkilesime
girmesine olanak tanir, bu da hiicrelerin bozulmasina ve 6lmesine yol acar (Mane vd.
2022). Caligmalar, kitinazin genis bir bakteri ve mantar yelpazesinin biiylimesini etkili
bir sekilde engelleyebilecegini gostererek onu ¢ekici bir dogal koruyucu haline getirmistir
(Marianti 2023). Kitosan ¢ozeltilerinin mikroplarin bliylimesini inhibe ederek balik ve et
gibi ¢esitli gida maddelerini korudugu gosterilmistir. Film ve kaplamalar olusturma
yetenegi, gida ambalajinda kullaniminmi artirarak mikroplarin bulagmasina karsi bir

bariyer saglar (Marianti 2023).

Biyomedikal alanda, kitosan, ila¢ tasima sistemleri, yara iyilesmesi ve doku miihendisligi
konularindaki potansiyeli i¢in arastirilmistir. Biyouyumlulugu ve biyobozunurlugu,
biyolojik dokularla dogrudan temas gerektiren uygulamalar i¢in uygun hale getirir (Mane
vd. 2022). Ozellikle kitin nanopargaciklari, ilaglar1 kapsiilleme ve kontrollii bir sekilde

iletme yetenekleri i¢in incelenmistir, bu da terapotik etkinligi artirirken yan etkileri en
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aza indirir (Luthfiyana vd. 2022). Kitosanin antioksidan 6zellikleri gesitli ¢alismalarda
vurgulanmig olup, biyolojik sistemlerde oksidatif strese karsi koruma potansiyelini

gostermektedir (Wu vd. 2005).

2.3.1 Kitosamin Biyolojik ve Antibakteriyel Ozellikleri

Kitosanin bakterilere kars1 etki mekanizmasi ¢ok yonliidiir. Birincil mekanizma, pozitif
yiiklii kitosan molekiilleri ile bakteriyel hiicre zarlarmin negatif yiiklii bilesenleri
arasindaki etkilesimi icerir. Bu etkilesim hiicre zarinin biitiinligiinii bozarak
gecirgenligin artmasina ve nihayetinde hiicre i¢i igerigin sizmasina yol acarak hiicre
Olimiiyle sonuglanabilir (Tsai vd. 2002, Kim ve Kim 2007). Ek olarak, kitosan bakteri
yiizeylerine adsorbe olabilir, onlar flokiile edebilir ve hareketsiz hale getirebilir, bu da

metabolik aktivitelerini daha da engeller (Teli ve Sheikh 2012).

Arastirmalar, kitosanin antibakteriyel etkinliginin farkli bakteri tiirleri arasinda aym
olmadigint gostermistir. Calismalar kitosanin Gram-pozitif bakterilere karsi Gram-
negatif bakterilere kiyasla, muhtemelen hiicre duvarlarindaki yapisal farkliliklar
nedeniyle daha giiclii inhibitor etkiler sergiledigini gostermistir (Kim ve Kim 2007,
Shahraki vd. 2018). Kitosanin deasetilasyon derecesi (DD) de kritik bir rol oynar; daha
yiikksek DD, artan pozitif yiik yogunlugu ile iliskilidir ve antimikrobiyal aktivitesini
arttirir (Tsai vd. 2002, Ardean vd. 2021).

Kitosanin molekiiler agirlig1 antibakteriyel 6zelliklerini onemli dl¢iide etkiler. Yiiksek
molekiiler agirlikli kitosanin diisiik molekiiler agirlikli varyantlara kiyasla daha genis bir
bakteri spektrumuna kars1 daha etkili oldugu bulunmustur (Vilcdez ve Watanabe 2009).
Bu durum, bakteri hiicreleriyle daha etkili bir sekilde etkilesime girebilen polimer
zincirleri iizerindeki aktif bolgelerin daha fazla bulunmasina baglanmaktadir. Tersine,
diisiik molekiiler agirlikli kitosan bakteri hiicrelerine daha kolay niifuz ederek potansiyel

olarak farkli antibakteriyel mekanizmalara yol acabilir (Vilcdez ve Watanabe 2009).

Kitosanin antibakteriyel 6zellikleri, ¢esitli modifikasyonlar ve formiilasyonlar yoluyla da

gelistirilmektedir. Cinko veya glimiis gibi metal iyonlarinin kitosana dahil edilmesinin

20



antimikrobiyal aktivitesini 6nemli dl¢lide artirdig1 gsterilmistir (Ardean vd. 2021, Fatoni
2023). Bu metal-kitosan kompozitleri, her iki bilesenin antibakteriyel 6zelliklerinin
giiclendirildigi sinerjik etkiler sergilemektedir. Ayrica, kitosan nanopartikiillerinin
gelistirilmesi, artan yiizey alanlar1 ve reaktiviteleri nedeniyle antibakteriyel etkinligini
artirmak i¢in umut verici bir yaklasim olarak ortaya ¢ikmistir (Rad vd. 2022, Fatoni

2023).

2.3.2 Kitosanin Biyomedikal Sektoriindeki Kullanim Alanlar:

Kitosanin biyomedikal sektoriindeki kullanim alanlar1 (Sekil 2.9) verilmistir. Kitosanin
biyomedikal alandaki birincil uygulamalarindan biri, yara iyilestirme malzemelerinde
kullanimidir. Kitosan bazli yara Ortiilerinin, antibakteriyel ozellikleri ve hemostazi
kolaylastirma yetenekleri sayesinde daha hizli iyilesmeyi tesvik ettigi gosterilmistir.
Caligmalar, kitosanin fibroblast proliferasyonunu artirabilecegini, bu durumun iyilesme
stirecinde doku rejenerasyonu igin kritik oldugunu gostermektedir (Harkins vd. 2014, Mo
vd. 2015). Kitosanin hidrofilik dogasi, yara iyilesmesine elverigli nemli bir ortamin
korunmasina yardimci olur, boylece enfeksiyon riskini azaltir ve daha hizli iyilesmeyi

tesvik eder (Pandini vd. 2022).

‘ ilag Taginim ‘

Gen Tasinimi ‘

‘ Hemodiyaliz ‘ - ‘

Kitosanin Biyomedikal
‘ Biyo-goruntuleme ‘ E— Sektérandeki — ‘ Yara iyilesmesi ‘
Kullanim Alanlari

Doku Muhendisligi ‘

— —
‘ Biyo-yapistiricilar ‘ | ‘

Anti-Diyabetik

Sekil 2.9 Kitosanin Biyomedikal Sektdriindeki kullanim alanlar1 (int.Kyn.9).

Yara iyilesmesine ek olarak, kitosan doku miihendisligindeki rolii i¢in kapsamli bir

sekilde arastirilmistir. Gézenekli yapis1 ve biyouyumlulugu onu doku rejenerasyonunda
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bir iskele olarak kullanima uygun hale getirmektedir. Kitosan iskeleler hiicre
baglanmasini ve biliylimesini destekleyebilir, bu da onlar1 kemik ve kikirdak onarimindaki
uygulamalar i¢in ideal hale getirir (Pandini vd. 2022). Ornegin, kitosan membranlar burun
kemigi rekonstriikksiyonunda kullanilmis ve in vivo doku rejenerasyonunu
desteklemedeki etkinliklerini gostermistir (Pandini vd. 2022). Biiyiime faktorlerinin
kitosan bazli iskelelere dahil edilmesinin osteokondiiktif Ozelliklerini gelistirdigi ve
kemik dokusu miihendisligindeki faydalarini daha da artirdigi gosterilmistir (Mohebbi
vd. 2019).

Kitosanin antimikrobiyal 6zellikleri 6zellikle dikkate degerdir, ¢iinkii bu 6zellikler gesitli
biyomedikal uygulamalardaki etkinligine katkida bulunur. Asidik ortamlarda kitosanin
pozitif yiikii, negatif yliklii bakteriyel zarlarla etkilesime girmesine olanak tanir ve bu da
bakteriyel hiicrelerin bozulmasina ve 6lmesine yol agar (Valachova ve Soltés 2021). Bu
ozellik, enfeksiyon kontroliiniin ¢ok onemli oldugu yara iyilestirme uygulamalarinda
ozellikle faydalidir. Calismalar, kitosan bazli malzemelerin Staphylococcus aureus ve
Escherichia coli gibi yaygin patojenlere kars1 6nemli antibakteriyel aktivite gosterdigini
ve boylece yaralarda enfeksiyon riskini azalttigini gostermistir (Harkins vd. 2014,

Bagheri vd. 2021).

Kitosanin antioksidan ozellikleri, ¢esitli dokularda oksidatif stresle ilgili yaralanmalari
Oonleme potansiyeli acisindan incelenmistir. Bu yetenek, oksidatif hasarin hastaligin
ilerlemesinde 6nemli bir rol oynadig1 kronik hastaliklar baglaminda 6zellikle 6nemlidir
(Bagheri vd. 2021). Kitosanin terapotik formiilasyonlara dahil edilmesi, ilaglarin
verilmesinin yani1 sira oksidatif strese karsi koruyucu etkiler sunarak ¢ift fayda

saglayabilir.

Kitosanin ¢ok yonliiliigii, biyosensorler ve tani araglart gelistirilmesinde kullanilmasina
kadar uzanir. Biyouyumlulugu ve biyomolekiillerle kararli kompleksler olusturma
yetenegi, biyolojik Orneklerde belirli biyomarkerleri tespit edebilen biyosensorlerin
tiretimi i¢in onu ideal bir aday yapar (JF 2015). Kitosan bazli biyosensorlerin
gelistirilmesi, hastalik teshisi ve izlenmesi dahil olmak tizere cesitli uygulamalarda umut

vaat etmis ve boylece kisisellestirilmis tipta ilerlemelere katkida bulunmustur.
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3. MATERYAL ve METOT

3.1 Kullanilan Malzemeler

Calismalarda Silastosil P 7615 A+B silikon re¢ine kullanilmistir(Resim 3.1). Recine
seffaf renktedir. Bu tip re¢inenin genel kullanim alani protez, yapay uzuv, ortez ve saglik
tiriinleri imalat1 i¢indir. Regine iki bilesenlidir. Karisim orami 1:1°dir. Oda 1sisinda
adisyon tipi kiirlenerek donmaktadir. Sertlik derecesi 15 Shore A’dir. Calismalarda
Nanografi’den temin edilen %96 saflikta ve 200 nm tane boyutunda Nano hidroksit apatit
toz kullanilmistir (Resim 3.2). Calismalarda ACROS ORGANICS’ten temin edilen
kitosan kullanilmistir (Resim 3.3).

Resim 3.1 Silikon Kauguk.

Resim 3.2 Hidroksiapatit.
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Resim 3.3 Kitosan.

Cinkonitrat-Hekzahidrat Zn(NOs)2:6H20 ¢inko nitrat heksahidrat, ¢inko nitratin sulu
formudur ve alt1 su molekiilii igerir. Beyaz kristal yapida olup, higroskopik (nem ¢ekici)
bir bilesiktir. Magnezyum Nitrat Mg(NOs). Magnezyum nitrat, magnezyum ve nitrat
iyonlarindan olusan, suda kolayca ¢oziinebilen bir bilesiktir. Genellikle hekzahidrat
formunda bulunur (Mg(NOs).:6H20). Stronsiyum Nitrat Sr(NOs). Stronsiyum nitrat,
stronsiyum ve nitrat iyonlarindan olusan, beyaz kristal yapida, suda ¢6ziinebilen bir
bilesiktir. Giiclii bir oksitleyici oldugundan yanici maddelerle temas ettiginde yangin
veya patlama riski olusturabilir. Giimiis Nitrat AgNOs Giimiig nitrat, giimiis ve nitrat
iyonlarindan olusan, suda ¢dziinebilen, renksiz veya beyaz kristal yapida bir bilesiktir.
Isiga duyarlidir, bu nedenle karanlik veya kehribar renkli kaplarda saklanir. Antiseptik

ozelliklere sahip oldugu i¢in tibbi alanda dezenfektan olarak kullanilir.

Resim 3.4 Metal iyonlar.
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3.2 Regetelerin Olusturulmasi

Katki olarak kullanilacak hidroksiapatit ve metal iyon katkili hidroksiapatitler 900° C’de
Refsan marka RDH27 model kiil firinda 1 saat boyunca sinterlenmistir (Sekil 3.1).

]

e ' ik D nerbe snt e S

Sekil 3.1 Hidroksiapatit ve metal iyon katkili Hidroksiapatitin sinterlenmesi.

Deneysel calismalar icin ilk olarak asagidaki regeteler olusturulmustur fakat bu
bilesimlere istenen sonuglar elde edilemedigi icin recetelerdeki katki miktarlari
arttirilarak yeniden regete olusturulmustur.

Cizelge 3.1 ik olarak hazirlanan receteler (% agirlikca).

Numune Siliko Katkisiz Kitosan Zn katkili Mg Sr katkili Ag katkili
Kodu n Hidroksiapatit HAp katkili HAp HAp
(HAp) HAp
Katkisiz 100 - - -
K1 99 1 - -
K2 98,5 1 0,5 -
K3 98.5 - 0,5 1
K4 98.5 - 0,5 - 1
K5 98,5 - 0,5 - - 1
K6 98.5 - 0,5 - - - 1

Cizelge 3.1°de Polimer Kompozit malzemelerin olusturulmasi i¢in optimize edilen
regeteler verilmistir. Numuneler katkisiz (referans), K1, K2, K3, K4, K5 ve K6 olarak

kodlanmistir. K3, K4, K5 ve K6 kodlu numunelerin her birinde etkilerinin gézlenmesi
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icin farkli metal iyonu katki olarak kullanilmistir. Katkisiz numune sadece silikon
recineden olusmaktadir. K1 numunesinde katki olarak sadece Hidroksiapatit, K2

numunesinde ise Hidroksiapatit ve Kitosan kullanilmistir.

Cizelge 3.2 Optimize edilmis receteler (% agirlikca).

Numune Siliko Katkisiz Kitosan Zn katkili Mg katkili Sr katkili Ag katkili
Kodu n Hidroksiapatit HAp HAp HAp HAp
(HAp)

Katkisiz 100 - - - - - _

K1 90 10 - - - - -
K2 85 10 5 - -
K3 85 - 5 10 -
K4 85 - 5 - 10 -
K5 85 - 5 - - 10 -
K6 85 - 5 - - - 10

3.3 Polimer Kompozitlerin Olusturulmasi

Recetede belirlenen oranlara gore miktarlar alinarak karisgimlar olusturulmustur.
Karistirma igslemi IKA marka RW20 model dijital homojenizatdrde 15 dakika boyunca
yapilmistir. Hazirlanan karigimlar, TS EN ISO 6259-1/3 standartlarina uygun kaliplara
dokiilmustiir (Sekil 3.2). Karigimlar kaliba dokiildiikten sonra oda sicakliginda (25° C)

kiirlenmeye birakilarak 24 saat bekletilmistir.

Sekil 3.2 Hazirlanan karigimlarin kaliplara dokiilmesi.

26



3.4 Karakterizasyon

Hazirlanan polimer kompozit numunelerin mikro yapilar, fiziksel ozellikleri ve

antibakteriyel 6zellikleri asagidaki basliklarda belirtilen testler yapilarak incelenmistir.

3.4.1 Mikro Yap1 Analizleri

3.4.1.1 X-Isim Difraksiyonu (XRD) Analizi

Igili calismada kullanilan toz katkilarda beklenen fazin olusup olusmadigini anlamak igin
X-Isin1 Difraksiyonu (XRD) analizi yapilmistir. Bu analizde, bakir X-isin1 tiipii
kullanilmis olup analiz 40 kV voltaj ve 30 mA akim degerlerinde, 20-90° araliginda
yapilmustir. Analiz, Afyon Kocatepe Universitesi Teknoloji Uygulama ve Arastirma

Merkezinde bulunan Shimadzu XRD6000 markali cihaz (Resim 3.3) ile yapilmistir.

Resim 3.5 Shimadzu XRD-6000 marka XRD Analiz Cihazi.

3.4.1.2 Taramah Elektron Mikroskobu (SEM)

SEM-EDX analizi yapilabilmesi i¢in tarama yapilacak yiizeyin iletken olmasi yani
elektron akiginin saglanabilmesi gerekmektedir. Katki olarak kullanilacak tozlar SEM-
EDX analizini olumsuz etkilememesi i¢in analiz 6ncesinde ylizeyleri Baltec Sputtering
marka cihazda karbon ile kaplanmistir. Numunelerin SEM-EDX analizleri Afyon
Kocatepe Universitesi Teknoloji Uygulama ve Arastirma Merkezi’nde (TUAM)
yapilmistir (Resim 3.6).

27



Resim 3.6 LEO Marka 1430vp Model SEM Analiz Cihazi.

3.4.1.3 FT-IR Analizi

Fourier Transform Infrared (FT-IR) spektroskopisi, bir maddede bulunan kimyasal
baglarin titresimlerini analiz etmek i¢in kullanilan bir tekniktir. Bu yontem, drnegin bir
maddeye infrared 151k (kizil6tesi 151k) gonderilerek, madde tarafindan emilen 15181n dalga
boylarint 6lger. Her kimyasal bag, belirli bir dalga boyunda titresim yapar ve bu
titresimler FT-IR spektrumunda belirli bir pikle gosterilir. Bu sayede, maddelerin
kimyasal yapilar1 ve fonksiyonel gruplari hakkinda bilgi edinilir. FT-IR genellikle
kimyasal analiz, malzeme bilimi ve kalite kontrol gibi alanlarda kullanilir. Analiz Perkin

Elmer FT-IR cihaziyla yapilmistir (Resim 3.7).

Resim 3.7 FT-IR analiz cihazi.
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3.4.2 Mekanik Testler

3.4.2.1 Cekme Testi

Cekme deneyi, malzemelerin mekanik davranislari ve 6zelliklerinin tespitinde kullanilan
mekanik test yontemidir. Cekme testi, Ozer Band firmasinda bulunan Zwick/Roell Z05
marka 10 kN’luk ¢ekme cihazi kullanilarak, oda sicakliginda ASTM D412 standardina
uygun sekilde yapilmistir. Resim 3.8’de ¢gekme test cihazinin goriintiisii verilmistir. Test
sirasinda 0,1 MPa 6n yiikleme, 50 mm/dk c¢ekme modiili, 100 mm/dk test hizi

parametreleri uygulanmaistir.

Resim 3.8 Zwick/Roell Z05 marka Cekme Test Cihazi.

3.4.2.2 Shore A Sertlik Testi

Uretilen polimer kompozit numunelerin sertlik 6lciimleri Shore A durometresi (Resim
3.9) kullanilarak gerceklestirilmistir. Test sirasinda, numuneler diiz ve sert bir yiizeye
yerlestirilmis, durometre dik konumda ve batict ucu numune kenarlarindan en az 12 mm
uzaklikta olacak sekilde konumlandirilmigtir. Baski ayagi, yiizeye paralel bigimde
darbesiz ve hizlica uygulanmis, tam temas saglandiktan sonra 1541 saniye beklenerek
sertlik degeri okunmustur. Her bir numune {izerinde farkli noktalarda bes ayr1 dlgiim

alinmig ve sonuglarin aritmetik ortalamasi hesaplanmustir.
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Resim 3.9 Shore A durometresi.

3.4.3 Fiziksel Ozellik Testleri

3.4.3.1 Yogunluk Analizi

Yogunluk, malzemenin belirli bir sicaklikta birim hacminin kiitlesidir. Bu test DIN 53
479 veya TS 2827 standartina gére yapilmistir. Bu test i¢in yiizeyleri diizgiin, ¢atlak ve
toz bulunmayan numuneler alinarak once havada daha sonra su igerisinde tartim alinir.

Tartimlar AND marka Arsimet Terazisinde yapilmistir.

Resim 3.10 Arsimet terazisi.
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Numune gozeneklerine su emdirme isleminden sonra, her numunenin kuru kiitlesi (W1),
suda asil1 haldeyken (W2) ve suya doymus haldeki kiitlesi (W3) hassas terazide tartilarak
ol¢iiliir (Denklem 3.1).

w1

Bulk Yogunluk = X Psy 3.1

W3—=Ww3

W1: Numunenin kuru kiitlesi
Wa: Asilt haldeyken kiitlesi
W3: Doymus haldeki kiitlesi

3.4.3.2 Su Emme Tayini

Numunelerin % su emme orani, test numunelerinin sabit kiitleye (K) kadar kurutulmasini,
5 saat boyunca damitilmis suda kaynatilmasini ve ortam sicakliginda 24 saat daha
bekletilmesini igeren Arsimet prensibine (ASTM C373-88) gore geleneksel sivi yer

degistirme yontemi kullanilarak 6lgiilmiistiir (Resim 3.11).

Resim 3.11 Su emme test diizenegi.
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Su emdirme isleminden sonra, her bir numunenin suya doymus kiitlesi (Y) belirlenmistir.
Denklem (3.2)’e gore numunelerin % su emme miktarlari hesaplanmaistir. Test bes temsili

numune iizerinde gerceklestirilmistir.

%Su Emme = "x100 (3.2)

3.4.4 Antibakteriyel Analiz

Numunelerin antibakteriyel aktivitelerinin arastirilmasinda agar disk difiizyon yontemi
kullanmilmistir. Agar disk difiizyon yontemi (Resim 3.12), antimikrobiyal ajanlarin
mikroorganizmalar iizerinde duyarliligmi gormek i¢in hizli ve basit bir yontemdir.
Bakterilerin disk etrafinda olusturduklari inhibisyon zonu O&lgiilerek (mm) veriler
degerlendirilmektedir. Bakteri olarak, Escherichia coli (gram negatif) ve Staphylococcus

aureus (gram pozitif) bakteri kullanilmistir.

Resim 3.12 Antibakteriyel Analiz.
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4. BULGULAR

4.1 Mikro Yap1 Analiz Sonuglari

Mikro yap1 analiz goriintiileri sirasiyla 4.1.1 ve 4.13 basliklarinda verilmistir.

4.1.1 X-Isim Difraksiyonu (XRD) Analizi

Sekil 4.1°de 900° C’de sinterlenmis Hidroksiapatit tozuna yapilan XRD analiz sonucu

verilmistir.

- 1 6627-HA.raw
3000 | PDF 01-074-4173 Ca5 ( P 04 )3 ( ( O H )0.8 F0.2 ) Hydroxylapatite, flucrian, syn
= | PDF 00-033-0311 Ca S 04 -2 H2 O Gypsum, syn
| PDF 01-075-1497 Ca16 ( AI16 Si32 088 ( O H )16 ) { O H )16 { H2 O )16.48 Roggianite

Counts

T — T i LA s e s e T T ——— ™
10 20 30 40 50 60 70

2Theta (Coupled TwoTheta/Theta) WL=1.54060

Sekil 4.1 Hidroksiapatit (K1) XRD analiz goriintiisii.

Grafikte, 20 degerleri yaklasik 31.7°, 32.2° ve 32.9° civarinda yogun pikler goriiliiyor.
Bu pikler, hidroksiapatitin karakteristik fazina (Caio(PO4)s(OH)2) karsilik gelmektedir.
Bu da sinterleme isleminden sonra hidroksiapatitin yapisini korudugunu ve basarili bir
kristallesme saglandigini1 gosteriyor. Piklerin keskin ve yliksek yogunlukta olmasi,
malzemenin 1yi bir kristalin yapiya sahip oldugunu isaret eder. Bu, 900°C'de sinterleme

isleminin kristalinligi artirdigin1 géstermektedir (Sultana vd. 2021).

Sekil 4.2°de Kitosan katkili Hidroksiapatit tozuna yapilan XRD analiz sonucu verilmistir.
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700! 1 6632- Kitosan.raw
| PDF 00-061-1114 C12 H15 CI F3 N O (E)-3-{2-Chlora-3,3 3-trifluoroprop-1-anyl-N-cyclopropyl-2,2-dimethyleyclopropanecarboxamide

Counts

2Theta (Coupled TwoTheta/Theta) WL=1.54060

Sekil 4.2 Kitosan katkili HA (K2) XRD analiz goriintiisii.

Hidroksiapatitin karakteristik pikleri 20 degerleri yaklasik 31.7°, 32.2° ve 32.9° civarinda
zaylf sekilde gozlemlenebilir. Piklerin genelde diisiikk yogunlukta ve genis olmasi,
kompozitin kristal yapisinin heniiz tam olusmadigini ve kitosan gibi amorf fazlarin

dominant oldugunu gosterir (Wu vd. 2024).

XRD paterninde baska bir fazin pikleri tespit edilemiyorsa, katkilarin homojen bir sekilde
karistirlldigr ve baska bir faz olusumu olmadigi sonucuna varilabilir. Ancak, diisiik
kristalinlik nedeniyle fazlar aras1 ayrimi net bir sekilde gozlemlemek zor olabilir. Sekil
4.3’te 900° C’de sinterlenmis Cinko katkili Hidroksiapatit tozuna yapilan XRD analiz

sonucu verilmistir (Vazquez-Hernadez vd. 2008).
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Sekil 4.3 Cinko katkilt HA (K3) XRD analiz goriintiisii.

Grafikte hidroksiapatitin karakteristik pikleri net bir sekilde goriilmektedir. Ozellikle 20
~ 31.7°, 32.2° ve 32.9° civarindaki keskin pikler, hidroksiapatitin kristal yapisinin

korundugunu ve sinterleme isleminin kristallesmeyi artirdigini géstermektedir.

Grafikte ZnO'ya ait fazlarin varligina isaret eden pikler bulunmaktadir. Bu durum, ¢inko
katkisinin hidroksiapatit matrisine homojen bir sekilde entegreoldugunu ve sinterleme

stirasinda ¢inko oksit fazlariin olustugunu gostermektedir.

Piklerin keskinligi ve yogunlugu, ¢inko katkisinin hidroksiapatit iizerinde kristallesmeyi
artirict etkisini desteklemektedir. Bu, yiiksek sinterleme sicakliginin katkili yapiy:
diizenledigini gostermektedir. Cinko katkist ve yiiksek sicaklik, amorf fazlarin
azalmasina ve kristalin fazlarin baskin hale gelmesine neden olmustur. Bu, malzemenin

mekanik dayanikliligini artirabilir (Thian vd. 2013).

Sekil 4.4°te 900° C’de sinterlenmis Magnezyum katkili Hidroksiapatit tozuna yapilan

XRD analiz sonucu verilmistir.
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| 6629- HA-Mg.raw (X-Offset)
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| PDF 00-001-0982 2 Ca O * A2 O3 - Si 02 Gehlenite

6000-]

5000-]

4000

Counts

3000-]
2000}

1000-]

2Theta (Coupled TwoTheta/Theta) WL=1.54060

Sekil 4.4 Magnezyum katkili HA (K4) XRD analiz goriintiisii.

900°C’de 1 saat sinterlenmis magnezyum katkili hidroksiapatit (HA) numunesinin XRD
analizi, ana fazin bilylik Olglide hidroksiapatit oldugunu ve magnezyum katkisinin
etkisiyle yan fazlarin olustugunu gostermektedir. Grafikte, hidroksiapatit fazina ait
belirgin pikler (6rnegin 10°-30° arasi) korunmus olup, bu da HA'nin yiiksek sicaklikta
kararliligin1 koruduguna isaret eder. Bununla birlikte, magnezyum katkis1 sonucu MgO
(periklas) gibi yan fazlar (38°-51°) olustugu tespit edilmistir. Bu yan fazlar, kullanilan

baslangi¢ malzemesinin saflig1 ve sinterleme atmosferine bagli olabilir (Zeng vd. 2015).

Hidroksiapatit piklerinin keskin ve yogun olmasi, numunenin kristalliginin oldukca iy1
oldugunu gostermektedir; ancak taban cizgisindeki hafif yayilma, amorf bir fazin
varligini veya diisiik kristallik alanlarin bulundugunu diistindiirmektedir.

Sekil 4.5’te 900° C’de sinterlenmis K5 (Stronsiyum katkili HA) tozuna yapilan XRD

analiz sonucu verilmistir.
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Sekil 4.5 Stronsiyum katkili HA (K5) XRD analiz goriintiisii.

900°C’de 1 saat sinterlenmis stronsiyum katkili hidroksiapatit (HA) numunesinin XRD
analizi, hem hidroksiapatit fazinin hem de katkiya bagli yeni fazlarin olustugunu
gostermektedir. Grafikte, hidroksiapatite ait karakteristik piklerin korunmus olmasi,
HA'nin termal kararliligini siirdiirdiigline isaret etmektedir. Bununla birlikte, katki

etkisiyle olusan fazlar (25°-35°) tespit edilmistir (Zhou vd. 2020).

Piklerin keskin ve yogun yapisi, numunenin genel kristalliginin iy1 oldugunu gosterirken,
tabandaki yayilma amorf fazlarin varligina veya diisiik kristalli bolgelerin olusumuna
isaret edebilir.

Sekil 4.6’da 900° C’de sinterlenmis Glimiis katkilt Hidroksiapatit tozuna yapilan XRD

analiz sonucu verilmistir.
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Sekil 4.6 Giimiis katkili HA (K6) XRD analiz goriintiisii.

900°C'de 1 saat sinterlenmis giimiis katkili hidroksiapatit (HA) numunesinin XRD
analizi, hidroksiapatit fazinin korundugunu ve giimiis katkisinin etkisiyle yeni fazlarin
olustugunu gostermektedir. Grafikte, hidroksiapatite ait karakteristik pikler oldukca net
ve yogun bir sekilde gozlemlenmektedir. Bu durum, giimiis katkisina ragmen HA'nin
yapisinin biiylik 6l¢iide stabil kaldigini ve termal dayanimini korudugunu gostermektedir.
Glimiige ait karakteristik pikler (6rnegin 38° ve 44° civarindaki kirmizi pikler), serbest
giimiis (Ag) fazinin olustuguna isaret etmektedir. Son olarak, piklerin keskinligi ve
yogunlugu, numunenin kristalliginin yiiksek oldugunu gostermektedir (Ruiz-Baltazar vd.

2018).

4.1.2 Taramah Elektron Mikroskobu (SEM) Goriintiileri

Katkisiz, K1, K2, K3, K4, K5 ve K6 polimer kompozit numunelerinin SEM goriintiileri
sirastyla Sekil 4.7, Sekil 4.8, Sekil 4.9, Sekil 4.10, Sekil 4.11 Sekil 4.12 ve Sekil 4.13°te
verilmistir. Taramali elektron mikroskobu (SEM) ile alinmis silikon yiizey goriintiileri

yer almakta; Sekil 4.7a 500X, Sekil 4.7b ise 1000X biiylitme kullanilmas.
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Pr ey Signal A = SE1 Mag= 1.00KX
USSR WD = 20 mm EHT = 20.00 kV

Katkisiz

Signal A = SE1 Mag= 500X
WD= 20 mm EHT = 20.00 kV Katlosiz

Sekil 4.7 Katkisiz numunenin (Silikon) SEM goriintiisii.

Sekil 4.7°de Yiizey genel olarak homojen ve piiriizsiiz goriinmekle birlikte, mikron
boyutlarinda kiigiik noktalar veya olasi kontaminasyon izleri fark ediliyor. "Katkisiz"
ifadesi, ylizeyin katki maddesi icermeyen saf silikon oldugunu gosteriyor. Daha yiiksek
bliylitmede yiizey detaylar1 daha net gorlinse de, genel yapmin diizgiin oldugu

sOylenebilir. Spesifik bir analiz i¢in ek degerlendirme gerekebilir.

{ Signal A = SE1 Mag= 500X SeHa  SianalA=SE1 Mag= 1.00KX
WD= 24mm EHT =20.00 KV 222 Qwo= 24mm EHT = 20.00 KV

Sekil 4.8 Silikon+Hidroksiapatit (K1) Numunesinin SEM goriintiisii.
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Sekil 4.8 Silikon ve hidroksiapatit (S+HA) karisiminin SEM goriintiileri sunulmus; sekil
4.8a 500X, sekil 4.8b ise 1000X biiyiitme ile ¢ekilmis. Yiizeyde, hidroksiapatit katkisi
nedeniyle belirgin morfolojik degisiklikler gozleniyor. Cukurlar, diizensiz formlar ve
graniiler yapilar, malzeme yiizeyinin heterojen bir dagilim sergiledigini ve hidroksiapatit
parcaciklarinin yer yer kiimelendigini gosteriyor. Cukurlar, hidroksiapatitin malzeme ile
etkilesiminden kaynaklanan bosluklar ya da ¢o6ziinen alanlar olabilir. Daha yiiksek
biiylitme (sagdaki A goriintli) bu yapisal detaylar1 daha net ortaya koymus. Yiizeyin
biyomalzeme veya kaplama uygulamalar1 i¢in mekanik ve biyolojik 6zellikleri detayli

analizle degerlendirilebilir.

| e :
23wy Signal A = SE1 Mag= 500X 743 hwy Signal A = SE1 Mag= 1.00KX
SEAYWD = 25 mm EHT = 20.00 kV == PEEYWD= 25mm EHT = 20.00 kV

Sekil 4.9 Silikon+Hidroksiapatit+Kitosan (K2) Numunesinin SEM goriintiisii.

Silikon, Hidroksiapatit ve Kitosan (S+K) karisimina ait SEM goriintiileri yer aliyor; Sekil
4.9a 500X, Sekil 4.9b ise 1000X biiyiitme ile ¢ekilmis. Bu yiizeyde, hidroksiapatit ve
kitosanin birlikte kullanimi sonucu daha karmasik bir morfoloji olusmus. Cukurlar,
bosluklar ve diizensiz yapilar, malzeme yiizeyinde kitosan katkisiyla birlikte daha
belirgin hale gelmis. Kitosanin yapiskan 6zellikleri, hidroksiapatit partikiillerini bir arada
tutmus, ancak yer yer aglomerasyonlarin meydana geldigi goriiliiyor. Sagdaki daha
yiiksek biiyiitme goriintiisii, cukurlarin ve partikiil kiimelerinin detaylarin1 daha net ortaya

koyuyor.

40



Silikon, kitosan ve ¢inko katkili hidroksiapatit (HA) numunesinin yiizey morfolojisini
detayli olarak incelemektedir. Sekil 4.9a’daki 500X biiyiitmeli goriintii, numunenin genel
yiizey yapisin1 gosterirken, sekil 4.9b’deki 1000X biiyiitmeli goriintii daha detayl bir

inceleme imkan1 sunmaktadir.

N Signal A = SE1 Mag= 500X
WD= 23mm EHT = 20.00 kV W WD= 23mm EHT = 20.00 KV

rawy Signal A = SE1 Mag= 1.00KX

Sekil 4.10 Silikon+Kitosan+Cinko Katkili Ha (K3) Numunesinin SEM goriintiisii.

Sekil 4.10 Ilk olarak, yiizeyin homojen bir dagilim gostermedigi, baz1 bolgelerde
partikiillerin yogun sekilde biriktigi, baz1 bolgelerde ise daha seyrek dagildigi dikkat
cekmektedir. Yiizeyde goriilen parlak beyaz alanlar, biiyiik olasilikla ¢inko igerigi yliksek
bolgeleri veya HA partikiillerini temsil ederken, koyu alanlar silikon elastomer matrisinin
daha az yogun oldugu bélgeleri gostermektedir. Ozellikle sag taraftaki yiiksek biiyiitmeli
goriintiide,  partikiiller —arasinda  belirgin mikro gozenekler ve catlaklar
gozlemlenmektedir. Bu durum, ¢inko iyonlarinin HA'nin kristal yapisini degistirdigini ve
silikon matris ile olan etkilesimlerin malzemenin biitiinliigline etki ettigini
gostermektedir. Ayrica, yiizeyde gozlemlenen diizensizlikler ve catlak benzeri yapilar,
cinko katkisinin malzemenin mekanik 6zelliklerine olas1 etkilerini diisiindiirmektedir.
Cinko iyonlarinin HA'nin yapisal biitiinliigiinti degistirdigi bilindiginden, burada goriilen
yiizey diizensizlikleri, iyon degisim mekanizmasi ile ilgili olabilir. Bunun yani sira,
silikon elastomer matrisinin kitosan ve ¢inko katkili HA ile tam anlamiyla biitiinlesmedigi
de diisliniilebilir. Yiizeyde goriilen piiriizliillik, gozenekler ve baz1 partikiillerin

aglomerasyon egiliminde olmasi, malzemenin mekanik dayanimi acisindan dikkatle
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degerlendirilmesi gereken 6nemli bir parametre olabilir.

B Signal A = SE1 Mag= 500X 5 W Signal A = SE1 Mag= 1.00KX
MY wo= 22mm EHT = 20.00 kV Mg X WD = 22mm EHT = 20.00 kV

&

s signal A = SE1 Mag= 500X
QU wo = 23mm EHT = 20.00 KV 2t WD= 22mm EHT = 20.00 kV

§ Signal A = SE1 Mag= 1.00KX

Sekil 4.12 Silikon+Kitosan+Stronsiyum Katkilt HA (K5) Numunesinin SEM goriintiisii.

Sekil 4.11 Silikon, Kitosan ve Magnezyum (K4) katkili hidroksiapatit (HA) numunesinin
SEM goriintiislinde, yiizeyin kompleks bir yapiya sahip oldugu ve diizensiz gézenek
dagilimi gosterdigi gortliiyor. Sekil 4.11a 500X biiylitmede genis gézenek yapilart ve
catlak benzeri olusumlar dikkat cekerken, Sekil 4.11b 1.000X biiyiitmede bu
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gozeneklerin cevresindeki partikiil birikimleri ve yiizey diizensizlikleri daha belirgin hale
geliyor. Gozeneklerin diizensizligi, magnezyumun yapiya homojen sekilde dagilmamis
olabilecegini ve bu durumun malzeme o6zelliklerini etkileyebilecegini diisiindiiriiyor.
Magnezyum katkisi, biyomalzemenin mekanik dayanimini ve biyolojik aktivitesini
artirma potansiyeline sahiptir; ancak yiizeydeki c¢atlak benzeri yapilar, malzemenin
mekanik dayanikliligin1 azaltabilir. Bu yapi, biyomedikal uygulamalar i¢in umut

vadederken, iiretim siirecinin ve katki maddesi dagiliminin optimize edilmesi gerekebilir.

Sekil 4.12 Silikon, Kitosan ve Stronsiyum (K5) katkili hidroksiapatit (HA) numunesinin
SEM goriintiisii, gozenekli ve kompleks bir yapiya sahip oldugunu gosteriyor. Sekil 4.12a
500X biiyiitmede, genis ve diizensiz gozeneklerin yani sira, yiizeyde belirgin bosluklar
ve catlak benzeri yapilar dikkat ¢ekiyor. Sekil 4.12b 1.000X biiyiitmede ise bu
gozeneklerin ¢evresinde partikiil birikimi ve yiizeyde daha kiiciik detaylar belirginlesiyor.
Stronsiyum katkisinin yiizey yapisimi heterojen bir sekilde etkiledigi ve homojen bir
dagilim gostermedigi anlasilabiliyor. Gozenek yapisi, biyouyumluluk ve kemik
rejenerasyonu agisindan avantaj saglarken, catlak ve diizensizliklerin malzemenin
mekanik dayanikliligini olumsuz etkileyebilecegi diistiniilmektedir. Bu tiir bir yapi,
biyomedikal uygulamalarda kullanilabilir potansiyele sahip olsa da, katki maddesi

dagiliminin optimize edilmesi ve iiretim siirecinin iyilestirilmesi énemlidir.

oy Signal A = SE1 Mag= 500X Mag= 1.00KX
JRWD= 24 mm EHT = 20.00 kV A WD = 24 mm EHT = 20.00 kV

Sekil 4.13 Silikon+Kitosan+Giimiis Katkili HA (K6) Numunesinin SEM goriintiisii.
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Sekil 4.13 Silikon, kitosan ve giimiis katkili hidroksiapatit (HA) numunesinin yiizey
morfolojisini inceliyor. Sekil 4.13a 500X biiyiitmede, yiizeyin genel piiriizliligi ve
gozenekli yapisi, biyomedikal uygulamalar i¢in uygunluk gdsterirken, diizensiz partikiil
dagilimi katki maddelerinin homojen karismadigini diisiindiiriiyor. Sekil 4.13b 1000X
biiylitmede, gozenekler ve partikiiller daha net gozlemlenerek, glimiis
nanoparcaciklarinin potansiyel antimikrobiyal etkileri dogrulanabilir. Malzemenin
heterojen yapisi, karigim ve iiretim siireglerinde optimizasyon gerektigini isaret ediyor.
Gozeneklilik ve yiizey yapisi, biyouyumluluk ve enfeksiyon riskini azaltma agisindan

avantaj saglayabilir. Ancak, homojenlik ve mekanik 6zellikler i¢in ek caligmalar onerilir.

Ferreira vd. (2017) c¢alismalarinda nanoyapili hidroksiapatit/polidimetilsiloksan
kompozitleri hazirlayarak yiizey ve mekanik 6zelliklerini incelemislerdir. PDMS/HA
kompozitlerinin SEM goriintiilerinde 200 nm biiyiikliigiinde partikiiller olusmus ve tim
formiilasyonlar i¢in kompozit yiizeyi i¢inde homojen bir sekilde dagilmistir. Ca(OH)2'nin
hacimsel orani arttiginda, bu partikiillerin olusturdugu aglomeratlarin boyutu da artmistir.
Pietrasik vd. (2010) caligmalarinda hayvan kemiklerinden elde edilen dogal
hidroksiapatiti,, karboksillenmis akrilonitril-biitadien kaucuk XNBR icin dolgu maddesi
olarak kullanilmiglardir. Ve hidroksiapatitin fizikokimyasal 6zelliklerini incelemislerdir.
Elde ettikleri SEM goriintiilerinde, tek tek partikiillerin aglomera oldugunu
gozlemlemislerdir. Bizim SEM sonucglarimizda da taneciklerin aglomera oldugu
gozlemlenmistir ve bu c¢aligmalardaki SEM goriintiileri de bizim goriintiilerimizle

paralellik gostermektedir.

4.1.3 Taramah Elektron Mikroskobu (EDS) Goriintiileri

Katkisiz, K1, K2, K3, K4, K5 ve K6 polimer kompozit numunelerinin EDS goriintiileri
sirastyla Sekil 4.14, Sekil 4.15, Sekil 4.16, Sekil 4.17, Sekil 4.18 Sekil 4.19 ve Sekil
4.20°de verilmistir.

Sekil 4.14 Katkisiz silikon numunesine ait EDS analizi ve SEM goriintiisii

incelendiginde, bilesimde agirlikca %35.91 silikon (Si1), %48.52 oksijen (O) ve %15.57

karbon (C) oldugu goriilmektedir. Bu oranlar, silikon yilizeyinde oksitlenme meydana
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geldigini ve bir silikon oksit (SiO2) tabakasmin olustugunu diisiindiirmektedir. Ciinkii
silikon, atmosferde oksijenle temas ettiginde dogal olarak oksitlenir ve bu, ince bir oksit
tabakasinin olugsmasina neden olur. Oksijen oraninin oldukca yiiksek olmasi, numunenin
tamamen saf silikon yerine ylizeyde belirgin bir oksitlenmeye ugradigim

desteklemektedir.

Spectra:; object

Element ~ Series  Net  unn.C norm.C Atom.C
[wt-%] [wt.-%) [at%]

Carbon ~ Kseries 20957 1758 1557 2312
Oxygen  Kseries 43049 5478 4852 54.08
Silicon ~ Kseries 321030 40.54 3591 2280

Total: 1129%

Mo

0 M\J . . . 14919

MAG:500x  HV: 200KV WD:200 mm
Sekil 4.14 Katkisiz numunenin (Silikon) EDS goriintiisii.

v

Karbon igeriginin %15.57 olmasi, ¢esitli faktorlerden kaynaklanabilir. Bunlar arasinda
numune hazirlama agamasinda kullanilan malzemelerden gelen kontaminasyon, ¢evresel
kirleticiler veya karbon bazli kalintilar bulunabilir. Karbon sinyali bazen EDS
sistemindeki numune tutucu bilesenlerinden veya ortamdan gelen kalintilardan da

kaynaklanabilir.

Sekil 4.14a tarafta goriilen SEM goriintlisii 500x biiyiitme ile alinmistir ve yiizeyin
nispeten piirlizsiiz oldugu goriilmektedir. Herhangi bir belirgin catlak, gézenek veya
diizensizlik gozlemlenmemektedir, bu da silikonun diizgiin bir sekilde iretildigini ve
isleme sirasinda bliyiik yapisal kusurlarin olugsmadigini gostermektedir. Ancak kiigiik
beyaz noktalar seklinde goriilen baz1 partikiiller ya yiizeydeki dogal kirliliklerden ya da

Olctim sirasinda olusabilecek yiiklii pargaciklardan kaynaklaniyor olabilir.
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Sonug olarak, EDS analizi silikon numunesinin oksitlenmis bir yiizeye sahip oldugunu ve

az miktarda karbon igerebilecegini gostermektedir. SEM goriintiisii ise yilizeyin nispeten

diizgiin oldugunu, ancak baz1 kii¢iik partikiiller icerebilecegini ortaya koymaktadir.

Spectra: object

Element  Series

Net  w.C pomn. ¢ Atom, C
(W% (W] [at%]

Cabon ~ Ksenes
Oxygen  Ksenes
Silicon K series

Phosphorus K series

" Calcium K series

338 1156 1147 1845
WM W08 B0
T34 3109 3085 A3
691 39 1% 4
14006 979 9712 489

Total: 100.7%

W

Spectra: object

Element ~ Senies

Net  unn. C norm, C Atom. C [y
[We%] [Wt%] [al-%)

Carbon K series
Oxygen  Kseries
Silicon K series
Phosphorus K series
Caleium K series

4594 431 1400 2162

W72 4581 4485 519
99893 3715 3637 2400
205 166 163 097
5865 321 4148

Total: 102.1%

B4

Sekil 4.16 Silikon+Hidroksiapatit+Kitosan (K2) numunesinin EDS goriintiisii.

Sekil 4.15 Silikon ve hidroksiapatit (K1) numunesine EDS (Enerji Dagilim X-Isin1

Spektroskopisi) analizine. Spektrumda, elementlerin karakteristik pikleri ve agirlikga

yiizdeleri yer aliyor. Oksijen (%44.05), silisyum (%30.85), karbon (%11.47), kalsiyum
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(%9.72), ve fosfor (%3.90) elementleri tanimlanmis. En yiiksek atom yilizdesine sahip
olan element oksijen (%53.20), ardindan silisyum ve karbon geliyor. Bu sonuglar,
hidroksiapatit (kalsiyum ve fosfor) ile silisyumun yapisal olarak bir arada bulundugunu
ve oksijenin yogun miktarda katkida bulundugunu gosteriyor. Analiz, malzemenin

biyomedikal uygulamalar i¢in uygun 6zellikler tasiyabilecegini isaret edebilir.

Sekil 4.16 Silikon, hidroksiapatit ve kitosan (K2) numunesine EDS (Enerji Dagilim X-
Istm1 Spektroskopisi) analizine. Spektrumda, elementlerin karakteristik pikleri ve
agirlikca yilizdeleri yer aliyor. Oksijen (%44.85), silisyum (%36.37), karbon (%14.01),
kalsiyum (%3.14), ve fosfor (%1.63) elementleri tespit edilmistir. Oksijen ve silisyum,
hem agirlikca hem de atomca yilizdeleriyle numunenin ana bilesenleri olarak ©ne
cikmaktadir. Kitosanin katkisi nedeniyle karbon orani, dnceki numuneye gore artis
gostermistir. Hidroksiapatitin gostergesi olan kalsiyum ve fosfor oranlarinin diisiik
olmasi, hidroksiapatitin numune i¢indeki miktarinin smirli oldugunu isaret etmektedir.
Bu sonuglar, K2 numunesinin kompozit yapisint ve kitosanin malzemenin igerigine

etkisini gostermektedir.

ey

» Spectra: object P - o X,
' A /
Element Series  Net  uwn. C porm. C Aom.C YT & 7 Y T eihial amE AR 7 a
(W) [wt%) [at-%) p ? 4 Q
"‘ Cabon  Kseries 4584 1393 1404 2256 } A e (--
Oxygen Kseries 8196 3674 13705 4467 - L 5 L

Silicon Kseries 149426 4596 4634 3183
Phosphorus Kseries 423 022 022 004
Calcium ~ Kseries 1563 059 059 029
Zie Kseries 1044 174 175 052

Total: 99.2%

o
=)
g
L
]

2 J\__.Laa ¢

. W 15118
' B MAG: 500 x  HV:200 KV WD: 225 mm

Sekil 4.17 Silikon+Kitosan+Cinko Katkili Ha (K3) numunesinin EDS goriintiisii.

Sekil 4.17 Silikon, kitosan ve ¢inko katkili hidroksiapatit (K3) numunesine EDS (Enerji
Dagilim X-Isin1 Spektroskopisi) analizine. Spektrumda, elementlerin karakteristik pikleri
ve agirlikca ylizdeleri yer aliyor. Silisyum (%46.34), oksijen (%37.05), karbon (%14.04),
cinko (%1.75), kalsiyum (%0.59) ve fosfor (%0.22) tespit edilmistir. Silisyum ve oksijen,
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numunenin ana bilesenleri olarak one c¢ikarken, ¢inko katkisinin diisiik oranlarda
numuneye eklendigi gozlemlenmektedir. Hidroksiapatitin gostergesi olan kalsiyum ve
fosfor oranlarinin olduk¢a diisiik olmasi, numunede hidroksiapatitin az miktarda
bulundugunu gdstermektedir. Cinko katkisinin biyolojik aktiviteleri artirma potansiyeline
sahip oldugu diisiiniilmektedir. Bu analiz, malzemenin biyomedikal uygulamalar i¢in

ozelliklerini optimize etme amactyla tasarlandigini isaret etmektedir.

Sy

u
Spectra: object

Element ~ Series  Net  unn,C norm. C Atom. C B
[wt.%] [wt.-%] [at.-%)

Oxygen  Kseries 8281 3994 43.60 57.52

8 Magnesium  Kseries 15203 829 9.05 7.86
Silicon Kseries 82161 3827 41.78 3140

1 Phosphorus K series 2521 174 190 129
Caleium  Kseries 6008 337 3.67 194

14

J Total: 91.6%
o Wy om
1‘ |

N o 5.
e - - —5107
H 4 6 ] 10

Lov AG: 500 x HV:200kV WD:22.3 mm

pusy

Spectra: object

Element Senies Net  umn. C nom. C Atom. C
[wt%] [wt-%] [at-%]

" Cubon  Kseries 477 1644 1684 2520
Oxygen Kseries 8194 4658 4772 5361
Silicon Kseries 75829 2991 3065 1961
Phosphorus Kseries 799 050 051 030
Caleum ~ Kseries 2489 162 166 075
Stontium  Kseries 35 255 262 054

Total: 97.6%

v MAG: 500 x HV:200kV WD:23.0 mm

Sekil 4.19 Silikon+Kitosan+Stronsiyum Katkili HA (K5) numunesinin EDS goriintiisii.

Sekil 4.18 Silikon, kitosan ve magnezyum (K4) katkili HA numunesine EDS (Enerji
Dagilim X-Isii Spektroskopisi) analizine. Spektrumda, elementlerin karakteristik pikleri
ve agirlikca ylizdeleri yer aliyor. Oksijen (%43,60) ve silikon (%41,78) en yiiksek

48



normallestirilmis agirlik yiizdelerine sahiptir, bu da malzemenin silika igerigi ve oksijen
zenginligi ile iliskili oldugunu gosterir. Magnezyumun katki orant %9,05 iken, fosfor
(%1,90) ve kalsiyum (%3,67) daha diisilk oranlarda bulunmustur. Bu sonuglar,
kompozitin yapisinda kitosan ve magnezyumun katki maddesi olarak dahil edildigini,
ayrica hidroksiapatit yapisina uygun olarak Ca ve P oranlarinin diisiik bir diizeyde

oldugunu dogrulamaktadir.

Sekil 4.19 Silikon, kitosan ve stronsiyum (K5) katkili HA numunesine EDS (Enerji
Dagilim X-Isin1 Spektroskopisi) analizine. Spektrumda, elementlerin karakteristik pikleri
ve agirlikga ylizdeleri yer aliyor. Oksijen (%47,72) ve silikon (%30,65) en yiiksek
normallestirilmis agirlik yiizdelerine sahiptir, bu da malzemenin silika igerigi ve oksijen
zenginligini vurgulamaktadir. Karbonun varligi (%16,84), kitosan katkisini desteklerken,
fosfor (%0,51) ve kalsiyum (%1,66) oranlarinin diisiik olmasi, hidroksiapatit yapisinin
stronsiyum ile modifiye edildigini gdstermektedir. Stronsiyum katkis1 %2,62 oraninda
belirlenmistir. Bu analiz, kompozitin Sr katkis1 ile biyoseramiklerin gelistirilmesi i¢in

tasarlandigin1 dogrulamaktadir.

Spectra: object
Element  Seies  Net waC nom.C Atom.C k

Owgen  Keerks 1S73 488 4021 9

Sodwmm Ksenes 147 109 090 0.86
Magnesium  Kseries 1884 097 080 on
Aluminiun  Kseres 2350 100 08) 0.68
Silicon Kueries 149026 5985 4936 3877
Phosphorus  Koeries 3039 200 168 117
Caleium ~ Koeries 6647 351 289 159

Silver Lsrigs 5342 402 331 068

Tol: 1213%

w B MAG: 500 x  HV: 200KV WD: 239 mm
Sekil 4.20 Silikon+Kitosan+Giimiis Katkili HA (K6) numunesinin EDS goriintiisii.

Sekil 4.20 Silikon, kitosan ve giimiis (K6) katkili HA numunesine EDS (Enerji Dagilim

X-Isin1 Spektroskopisi) analizine. Spektrumda, elementlerin karakteristik pikleri ve

agirlikca yiizdeleri yer aliyor. Silikon (%49,36) ve oksijen (%40,27) en yiiksek
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normallestirilmis agirlik yiizdelerine sahiptir, bu da numunenin silika zenginligi ile
uyumlu oldugunu gostermektedir. Kitosan katkist karbon ve az miktarda organik
elementlerin varlig ile iliskilendirilebilir. Glimiis %3,31 oraninda bulunmus olup, bu
katki, malzemenin antimikrobiyal 6zelliklerini artirmaya yonelik olarak tasarlanmistir.
Fosfor (%1,65) ve kalsiyum (%2,89) oranlarinin diisilk olmasi, modifiye edilmis HA
yapisini yansitir. Bu sonuglar, glimiis katkisinin basarili bir sekilde malzeme yapisina

entegre edildigini gostermektedir.

4.1.4 Fourier Transform Infrared (FT-IR) analizi

Katkisiz, K1, K2, K3, K4, K5 ve K6 polimer kompozit numunelerinin (FT-IR) analizleri
sirastyla Sekil 4.21, Sekil 4.22, Sekil 4.23, Sekil 4.24, Sekil 4.25 Sekil 4.26 ve Sekil
4.27°de verilmistir.
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Sekil 4.21 Katkisiz (Silikon) numunesinin FT-IR goriintiisii.

Sekil 4.21 FT-IR spektrumu, silikon bir numunenin kimyasal o6zelliklerini
incelemektedir. 2964.2 cm™ tepe noktasi, alifatik C-H gerilme titresimlerini, 1259.4 cm™
ve 1010.2 cm™ ise C-O veya C-O-C gerilme titresimlerini isaret ederek ester veya eter
gruplariin varliina isaret edebilir. 789.16 cm™ ve 704.5 cm™* bolgeleri, aromatik C-H

biikiilme titresimlerini, 462.31 cm™ ise metal-oksijen (M-O) baglarin1 gosterebilir. Bu
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analiz, numunenin hem alifatik hem de aromatik hidrokarbonlar icerebilecegini ve

potansiyel olarak metalik bir bilesige sahip olabilecegini diisiindiirmektedir.
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Sekil 4.22 Silikon+Hidroksiapatit (K1) numunesinin FT-IR goriintiisii.
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Sekil 4.23 Silikon+Hidroksiapatit+Kitosan (K2) numunesinin FT-IR goriintiisti.

Sekil 4.22 FT-IR spektrumu, silikon ve hidroksiapatit (HA) katkili bir numunenin
kimyasal 0Ozelliklerini incelemektedir. 2961.9 cm™ zirvesi alifatik C-H gerilme
titresimlerini isaret ederken, 1259.4 cm™ ve 1010.2 cm™! fosfat (P-O) ve silikon-oksijen

(Si-O) baglarini, dolayisiyla HAp ve silikonun varligini gostermektedir. 786.8 cm™ ve
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704.5 cm™ bolgeleri Si-O-Si biikiilme titresimlerini isaret ederek silikon katkisini
dogrularken, 467.02 cm™ fosfat gruplarina veya metal-oksijen baglarina isaret ederek
HAp varligini1 destekler. Spektrum, numunenin silikon ve HAp igerikli bir biyokompozit

yapida oldugunu ortaya koymaktadir.

Sekil 4.23 FT-IR spektrumu, silikon, hidroksiapatit (HAp) ve kitosan katkili bir
numunenin kimyasal yapisini ortaya koymaktadir. 2964.2 cm"'de alifatik C-H gerilme
titresimleri goriilmektedir. 1259.4 cm"'de fosfat (P-O) ve muhtemel Si-O baglarina isaret
eden bir pik, HAp ve silikonun varligini desteklemektedir. 1012.5 cm"'deki pik, kitosanin
glikozamin gruplarina isaret ederken, 789.16 cm™ ve 702.16 cm™ bolgeleri Si-O-Si
titresimleri ile silikon katkisini gostermektedir. 467.02 cm™ bdlgesi, fosfat ve metal-
oksijen baglarina isaret ederek HAp'min varligimi desteklemektedir. Genel olarak,

spektrum numunenin silikon, HAp ve kitosan igeren bir biyokompozit oldugunu

gostermektedir.
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Sekil 4.24 Silikon+Kitosan+Cinko Katkili Ha (K3) numunesinin FT-IR goriintiisii.

Sekil 4.24 FT-IR spektrumu, silikon, kitosan ve ¢inko katkili hidroksiapatitin yapisal
bilesenlerine dair 6nemli bilgiler sunmaktadir. 2964.2 cm "’deki pik, silikon kaucukta

bulunan metil (~CHs) ve metilen (—CHz) gruplarina ait C-H gerilme titresimlerine isaret
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etmektedir. 1259.4 cm"’de gozlenen pik, Si—O-Si asimetrik gerilme titresimine karsilik
gelmekte olup, silikon elastomerin temel yapisal bilesenlerinden biri oldugunu
gostermektedir. 1007.8 cm"’deki pik, fosfat (PO+*") gruplarina bagli P-O gerilme
titresimlerini temsil eder ve hidroksiapatit iceriginin varligina isaret etmektedir. 786.8
cm ’deki bant, Si-O veya Si-C titresimlerinden kaynaklanabilir ve silikon bazl
polimerlerin tipik bir 6zelligidir. 702.16 cm "’deki pik, ¢inko-oksijen (Zn-O) baglarimi
isaret edebilir ve c¢inko katkisinin basarili bir sekilde yapiya entegre oldugunu
diisindiirmektedir. Son olarak, 462.31 cm "’de gozlenen pik, Si-O-Si biikiilme
titresimleri veya metal-oksit baglari ile iligskilendirilebilir. Tim bu bulgular birlikte
degerlendirildiginde, spektrum silikon kauguk matrisinin varligim1 dogrulamakta,
hidroksiapatitin fosfat gruplari ile kimyasal etkilesimini gostermekte ve ¢inko katkisinin

yaptya entegre oldugunu desteklemektedir.
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Sekil 4.25 Silikon+Kitosan+tMagnezyum Katkili HA (K4) numunesinin FT-IR goriintiisii.

Sekil 4.25 FT-IR spektrumu, silikon, kitosan ve magnezyum katkili hidroksiapatitin
karakteristik fonksiyonel gruplarini gostermektedir. 2966.6 cm '’de gozlenen pik, silikon
elastomerde bulunan metil (—CHs) ve metilen (—CH:) gruplarinin C-H gerilme
titresimlerine karsilik gelmektedir. 1259.4 cm "’deki bant, Si—O-Si asimetrik gerilme
titresimini temsil etmekte olup, silikon bazli polimerin yapida bulundugunu

dogrulamaktadir. 1012.5 cm "’deki belirgin pik, hidroksiapatit yapisindaki fosfat (PO+*")
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gruplarina ait P-O gerilme titresimlerini gostermektedir ve bu, HAp’nin matrise basarili
bir sekilde entegre oldugunu diistindiirmektedir. 789.16 cm™"’de gozlenen bant, Si-O veya
Si-C baglan ile iliskilendirilebilir ve silikon elastomerin karakteristik yapisina isaret
etmektedir. 699.8 cm’deki pik, Mg-O baglarin1 temsil edebilir ve magnezyum
iyonlarinin hidroksiapatit kristal yapisina dahil oldugunu gostermektedir. 462.31
cm "’ deki pik ise Si-O-Si biikiilme titresimlerine veya metal-oksit etkilesimlerine karsilik
gelebilir. Cinko katkili spektrumla karsilastirildiginda, magnezyum katkisinin 6zellikle
fosfat gruplarinin titresim bdlgelerinde hafif frekans kaymalarina neden oldugu
gozlemlenmektedir. Bu kaymalar, magnezyum iyonlarinin hidroksiapatit kristal
yapisinda kalsiyum iyonlartyla yer degistirerek kristal bozulmasina yol agtigini ve

kimyasal etkilesimleri degistirdigini diisiindiirmektedir.
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Sekil 4.26 Silikon+Kitosan+Stronsiyum Katkilt HA (K5) Numunesinin FT-IR goriintiisii.

Sekil 4.26 FT-IR spektrumu, silikon, hidroksiapatit (HAp), kitosan ve stronsiyum katkil1
bir kompoziti temsil etmektedir. 2964 cm"'deki pik, kitosanin C-H gerilme titresimlerini
yansitirken, 1259 ve 1012 cm™ bolgelerindeki bantlar hidroksiapatitin PO+*~ gruplarina
ait karakteristik titresimleri gostermektedir. 789 ve 702 cm™! bolgelerindeki Si-O-Si ve
Si-O titresimleri, silikonun yapida bulundugunu dogrulamaktadir. Ayrica, 462 cm "'deki
pik, stronsiyumun Sr-O baglarina isaret etmektedir. Bu sonuglar, 6rnegin bilesenlerinin

basariyla birlestirildigini ve FT-IR analizi ile dogrulandigin1 géstermektedir.
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Sekil 4.27 Silikon+Kitosan+Gilimiis Katkili HA (K6) numunesinin FT-IR goriintiisii.

Sekil 4.27 FT-IR spektrumunda silikon, hidroksiapatit (HAp), kitosan ve gilimiis
katkilarinin belirgin absorpsiyon bantlarini gorebiliriz. 2964 cm™ bolgesindeki pik, C-H
gerilme titresimlerini temsil edebilir ve organik bilesiklerin varligim1 gosterebilir. 1259
cm ' civarinda goriilen pik, fosfat gruplarina (PO+*") veya HAp yapisina isaret edebilir.
702 ve 789 cm! bolgeleri, Si-O-Si baglarinin simetrik ve asimetrik gerilme titresimlerini
gosterebilir. Ayrica, 462 cm™ bolgesindeki pik, silikon oksit yapisina atfedilebilir.
Kitosanin N-H veya O-H gruplarina isaret eden piklerin genellikle 3000-3500 cm™
arasinda oldugu gbzlemlenebilir. Bu analiz, katki maddelerinin kimyasal yapiya entegre

oldugunu ve karakteristik kimyasal gruplarini korudugunu gostermektedir.

Hamouni vd. (2019) ¢alismalarinda PDMS membran iiretmislerdir. Urettikleri membrana
yaptiklar1 FT-IR analizinde 2960 cm™, 1250 cm, 1019 cm™, 875 cm’, 604 cm
frekanslarinda pikler gozlemlemislerdir. Jeronimo vd. (2021) ¢calismalarinda ZnO/PDMS
nanokompozitleri iiretmislerdir. Katkisiz ve Katkili PDMS numunelerine yaptiklar1 FTIR
analizinde 2960 cm’!, 1260 cm™, 1060 cm™, 1010 cm™!, 790 cm™ frekanslarinda pikler
gbzlemlemislerdir. Bu sonuglar da bizim FTIR analiz sonucunda elde ettigimiz pikler ile

uyusmaktadir.
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4.2 Mekanik Test Sonuclar

4.2.1 Cekme Testi Sonuclar:

Hazirlanan polimer kompozit numunelerin ¢ekme test sonuglar1 tablo halinde Cizelge

4.1°de verilmistir.

Cekme test sonuglarma gore, katkisiz silikon kompozit ve metal iyon katkili
hidroksiapatit iceren kompozitler arasindaki mekanik 6zellikler dikkate alindiginda, baz

onemli farkliliklar ortaya ¢ikmaktadir.

Katkisiz numune 3,02 N/mm? ile en yliksek maksimum gerilmeyi gosterirken, metal iyon
katkili numuneler (K1-K6) daha diisiik maksimum gerilme degerleri sergilemistir.
Ozellikle K1 (Zn katkil1 HA) numunesi 1,26 N/mm? ile en diisiik degeri almistir. Metal

iyonlarinin eklenmesi, numunelerin gerilme dayanimini diisiirmiis gibi géziikmektedir.

Cizelge 4.1 Hazirlanan numunelerin ¢ekme test sonuglari.

Maksimum Uzama Kopma Kopma Numune Numune
gerilme Orant gerilmesi uzamast genisligi yiiksekligi
(om N/mm? (em %) (o, N/mm?) (gb %) (b, mm) (h, mm)
Katkisiz 3,02 483.,0 2,96 484.9 11,8 39
K1 1,26 319,2 1,08 321,3 10,8 39
K2 0,975 291,2 0,959 2929 11,7 3,55
K3 2,17 380,9 2,14 381,8 11,3 4
K4 2,05 359,7 2,04 360,3 11,8 39
K5 2,24 396,9 2,28 397,5 11,7 4,05
K6 1,89 408,6 1,88 409,5 11,7 39

Katkisiz numune 483,0% gibi oldukca yiiksek bir uzama oranina sahipken, metal iyon
katkili numuneler bu degerin altinda kalmistir. Ornegin, K1 numunesi 319,2% uzama
orani ile en diisiik esneklik gosteren numune olmustur. Bu durum, metal iyonlarin
eklenmesinin, malzemenin esnekligini olumsuz yonde etkiledigini gostermektedir.

Ancak, K6 (Ag katkili HA) numunesi, 408,6% ile daha yiliksek bir uzama oram
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sergileyerek, esneklik acisindan katkili numuneler arasinda en 1iyi performansi

gostermektedir.

Katkisiz numune 2,96 N/mm? kopma gerilmesi ile yine en yiiksek degeri gosterirken,
metal iyon katkili numunelerde bu deger daha diisiik olmustur. Ornegin, K1 numunesi
1,08 N/mm? ile en diisiik kopma gerilmesine sahipken, K5 numunesi 2,28 N/mm? ile daha
yiiksek bir deger elde etmistir. Bu, K5 numunesinin kopma esnasinda daha dayanikli

oldugunu gostermektedir.

Kopma anindaki uzama, katkisiz numunede 484,9% ile en yiiksek degeri alirken, metal
iyon katkili numunelerde bu deger genel olarak diismektedir. K1 (Silikon katkilt HA)
321,3% ile kopma uzamasi bakimindan en diisiik degeri gosterirken, K5 (Sr katkilit HA)

numunesi 397,5% ile daha iyi bir performans sergilemistir.

Numune genisligi (b) ve yiiksekligi (h) testlerin yapilabilmesi i¢in belirlenen standart
boyutlardadir. Tiim numunelerin genisligi yaklasik olarak 11,7-11,8 mm arasinda
degisirken, yiikseklikler ise 3,55 mm ile 4,05 mm arasinda degigsmektedir. Bu o6lgiiler,
testlerin dogrulugunu etkilemeden malzeme Ozelliklerinin karsilastirilmasina olanak

saglamaktadir.

Katkisiz silikon kompozit, 6zellikle yliksek maksimum gerilme ve uzama orani ile daha

esnek ve dayanikli bir malzeme olarak 6ne ¢ikmaktadir.

Metal iyon katkili numuneler (6zellikle Zn ve Ag katkili olanlar), genellikle daha diisiik
gerilme ve uzama degerleri ile daha kirilgan davranislar sergilemektedir. Ancak, bazi
orneklerde (K5, Sr katkili HA) dayanim ve kopma uzamasi agisindan olumlu sonuglar

gozlemlenmistir.
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Sekil 4.28 Numunelerin Gerilme/Gerinim grafikleri.

Bu farkliliklar, metal iyonlarin eklenmesinin malzemenin mekanik 6zelliklerini, 6zellikle
esneklik ve gerilme dayanimini degistirdigini ve her bir metal iyonun farkl etkilere sahip
oldugunu gostermektedir. Sekil 4.28’te numunelerin gerilme-gerinim grafikleri

verilmistir.

Lagan ve Knec (2018) c¢alismalarinda alt ekstremite protezlerinde kullanilan silikon
astarlarin ¢ekme testlerinde elde edilen deneysel verilerin uyumunu saglamak igin
hiperelastik malzeme modellerinin yeteneginin tahmin edilmesi konusunda
calismislardir. Uc farkli grup astar analiz etmislerdir: I- silikon astar, II- kumas takviyeli
silikon astar, I1I- dis kaplamali silikon astar. Yapilan ¢gekme testi sonucunda sirasiyla 0,16
N/mm?, 0,23 N/mm? ve 1,54 N/mm? maksimum gerilme degerlerini elde etmislerdir.
Genel olarak sonuglar kiyasladigimizda maksimum gerilme degerlerinde daha yiiksek

sonuglar elde edildigini sOyleyebiliriz.
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4.2.2 Shore A Sertlik Testi Sonuclari

Hazirlanan polimer kompozit numunelerin Shore A sertlik test sonuglar1 tablo halinde

Cizelge 4.2°de verilmistir.

Cizelge 4.2 Numunelerin Shore A Sertlik test sonuglari.

Numune Adi Shore A Sertlik Degeri (HA)

Katkisiz 23
K1 20,5
K2 20,5
K3 23
K4 25
K5 25
K6 22,5

Verilen Shore A sertlik test sonuglarina gore, katkisiz malzeme (23 Shore A) ortalama bir
sertlik seviyesinde olup, esneklik ve dayaniklilik agisindan denetim i¢in bir referans islevi
gormektedir. Katkili numunelerden K1 ve K2 (20,5 Shore A), daha diisiik sertlikleriyle
daha fazla esneklik ve yumusaklik sunarken, K4 ve K5 (25 Shore A) numuneleri daha
yiiksek sertlikleriyle daha dayanikli ve deformasyona kars1 direngli olma egilimindedir.
K3 (23 Shore A) numunesi katkisiz malzeme ile ayni sertlikte olup, katkinin sertlik
tizerinde 6nemli bir etkisi olmadigin1 gostermektedir. K6 (22,5 Shore A) ise orta seviyede

sertlik gostererek, esneklik ile dayaniklilik arasinda bir denge saglamaktadir.

Gu vd. (2020), calismalarinda ii¢ farkli ticari silikon astarmmin ylizey o6zelliklerini,
mekanik 6zelliklerini ve toksisitelerini incelemislerdir. A, B ve C olmak iizere ii¢ farkl
numuneye yaptiklar1 Shore A sertlik testinde sirasiyla 22,31 HA, 21,81 HA ve 24,23 HA

olarak bulunmustur. Bu degerler bizim sonug¢larimizla paralellik gostermektedir.
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4.3 Fiziksel Test Sonuclar:

4.3.1 Yogunluk Analiz Sonuglari

Hazirlanan polimer kompozit numunelerin yogunluk analizi sonuglar1 grafik halinde

Sekil 4.29°da verilmistir.

Yogunluk test sonuglaria gore, hem goriiniir kat1 yogunluk hem de yigmsal yogunluk

degerlerinde katki maddelerinin etkisi net bir sekilde gdzlemlenmistir.
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Sekil 4.29 Polimer kompozit numunelerin yogunluk analiz sonuglari.

Yapiya ilave edelen oksitlerin yogunluklari hidroksiapatit (yogunluk, 3,1 g/cm?), kitosan
(yogunluk, 1,40 g/cm?®), cinko oksit (yogunluk, 5,606 g/cm®) magnezyumun oksit
(yogunluk, 3,58 g/cm?) stronsiyumun oksit (yogunluk, 4,70 g/cm?®) giimiislin oksit
(yogunluk, 7,14 g/cm?®) degerine sahiptir. En diisiik bulk yogunluk 1.12 g/cm? ile Silikon
malzemesinde bulunurken, en yiiksek bulk yogunluk 1.49 g/cm? ile K6 malzemesinde
Ol¢iilmiistiir. Diger malzeme kombinasyonlarinin bulk yogunluk degerleri sirasiyla K1
(1.32 g/em3), K2 (1.33 g/cm?3), K3 (1.44 g/cm?3), K4 (1.35 g/cm3) ve KS (1.41 g/cm3)
olarak belirlenmistir. Genel olarak, bulk yogunluk malzemeye ilave edelen katki ve
gozenekliye baghdir. Bu sonucglarda bunu desteklemektedir. Bulk yogunlugunun artmasi

mekanik dayanima olumlu etki saglar. Buna karsin, diisiik bulk yogunluk daha hafif ve
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daha g6zenekli bir yapiy1 ifade eder. Uygulama alanina bagli olarak, mekanik dayanimin
yiiksek olmasi gereken durumlarda K6 en uygun secenek olurken, daha hafif ve gozenekli
bir yap1 gerektiren uygulamalarda silikon gibi diisiik yogunluklu malzemeler tercih

edilebilir.

Abed (2023), tez calismasinda nano-ZnO, nano HA ve klorofil katkil1 silikon kauguk
polimer kompozit malzeme calismistir. Katkisiz silikon numunede 1,093 gr/cm?, %10
klorofil katkili numunede 1,089 gr/cm?® ve %1,5 - 4,5 aras1 ZnO katkisinda 1,102gr/cm? -
0,88 gr/cm?®, %0,5 - %1,5 HA katkisinda 1,146 - 0,972 gr/cm3 araliginda yogunluk
degerleri elde etmistir. Bizim ¢alismamiz katkisiz silikon numunede 1,128 gr/cm?, sadece
HA katkili K1 kodlu numunede 1,165 gr/cm? ve %10 ginko-HA-kitosan katkili1 K3 kodlu
numunede buldugumuz yogunluk degeri 1,226 gr/cm™tiir ve elde edilen degerler bu tez

calismasi ile benzerlik gostermektedir.

4.3.2 Su Emme Tayini Sonuclar

Hazirlanan polimer kompozit numunelerin su emme tayini sonuglar1 grafik halinde Sekil
4.30’da verilmistir. Numunelerin su emme yiizdeleri incelendiginde, katkisiz
hidroksiapatitin su emme degeri %0,36 olarak belirlenmistir ve bu oran diger numunelere
kiyasla orta seviyededir. Katkisiz yapidaki gbzenekli mikro yapi, suyun malzeme igine

daha kolay niifuz etmesine neden olabilir.
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Sekil 4.30 Polimer kompozit numunelerin su emme analiz sonuglari.
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En diisiik su emme orant %0.36 ile Silikon malzemesinde gozlemlenirken, en yiiksek
deger %1.58 ile K4 malzemesinde goriilmektedir. Diger malzeme kombinasyonlarinin su
emme oranlari sirasiyla K1 (%1.40), K2 (%1.46), K3 (%1.56), KS (%1.55) ve K6 (%1.57)
olarak belirlenmistir. Genel olarak, daha yiiksek su emme orani, malzemenin daha
gbzenekli bir yapiya sahip oldugunu ve suya karsi daha gegirgen oldugunu gosterirken,
diisiik su emme orani, malzemenin daha kompakt ve suya karsi daha direncgli oldugunu
ifade eder. Bu baglamda, Silikon en diisiik su emme oranina sahip oldugu icin suya karsi
en dayanikli malzeme olarak o6ne ¢ikmaktadir, bu da suya maruz kalacak uygulamalarda
avantaj saglayabilir. Ote yandan, su emme Kkapasitesinin yiiksek olmasi gereken

durumlarda K4 gibi daha yiiksek su emme oranina sahip malzemeler tercih edilebilir.

Ameer (2023) calismasinda soket astar1 olusturmak amaciyla ZnO, Mg ve Kitosan katkili
Silikon kompozit malzemeleri tiretermistir. ZnO katkili numune i¢in %0,5, Mg katkil
numune i¢in %1,65, Kitosan katkili numune i¢in ise %0,8 su emme degerlerini bulmustur.
Abed (2023) katkisiz silikon numunesine yaptigi su emme testinde %1,55 su emme
degerini elde etmistir. Kendi sonuglarimiz ile kiyasladigimizda su emme degerlerinin

birbirine ¢ok yakin oldugu goriilmektedir.

4.3.3 Acik Gozeneklilik

Hazirlanan polimer kompozit numunelerin yogunluk analizi sonuglar1 grafik halinde

Sekil 4.31°da verilmistir.
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Sekil 4.31 Polimer kompozit numunelerin Agik gézeneklilik analiz sonuglari.

Grafikte polimer kompozit numunelerin acgik gozeneklilik yiizdeleri goriilmektedir.
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Katkisiz numune en diistik agik gozeneklilige sahipken (%0.41), katki maddesi eklenen
numunelerde belirgin bir artis gozlemlenmistir. K1 numunesi (%1.85), K2 (%1.94), K3
(%2.25), K4 (%2.14), K5 (%2.18) ve K6 (%2.34) gozeneklilik gostermistir. En yiliksek
gozeneklilik K6 numunesinde dlgiiliirken, K3-K6 arasinda kii¢iik dalgalanmalar oldugu
goriilmektedir. Bu durum, katki maddelerinin malzemenin mikro yapisindaki gézenek
olusumunu artirdigin1 ancak belirli bir seviyeden sonra degisimin stabil hale geldigini
gostermektedir. Acik gozenekliligin artisi, mekanik ve biyolojik 6zellikler {izerinde
dogrudan etkili olabileceginden, bu sonuglar malzemenin fonksiyonelligi agisindan

onemli bir bulgu sunmaktadir.

Ameer (2023) ¢alismasinda katkisiz silikon numunede %0,7, kitosan katkil1 (%0,1 - %0-
2 - %0,3, %0,4, %0,5) numunelerde sirasiyla %0,1 - %0,12 - %0,14 - %0,13 - %0,11
degerlerini, Cinko katkil1 (%0,1 - %0-2 - %0,3, %0,4, %0,5) numunelerde sirastyla %0,12
- %0,13 - %0,15 - %0,14 - %0,12 degerlerini, Magnezyum katkil1 (%0,1 - %0-2 - %0,3,
%0,4, %0,5) numunelerde ise sirasiyla %0,14 - %0,17 - %0,21 - %0,23 ve %0,25
degerlerini  bulmustur.Katkis1 miktar1 arttikca gozenegin artis  gosterdigini
gozlemlemistir. Bizim c¢alismamizda da ayni sekilde katki miktar1 artisiyla gozenek

miktar1 artmastir.

4.4 Antibakteriyel Test Sonug¢lari

[lk olarak hazirlanan recetelere gore iiretilmis numunelerin antibakteriyel test sonuclari

Cizelge 4.3 i1k olarak hazirlanan antibakteriyel test sonuglari.

Numune Kodu Escherichia coli (gram negatif) Staphylococcus aureus (gram pozitif)
Katkisiz 6,5/6,03 6,23/6,18
K1 6,22 /6,19 6,17/6,13
K2 6,14 /6,10 10.58 /10,49
K3 6,12/6,15 6,03/6,11
K4 6,00 /6,03 6,01/6,12
K5 6,07 /6,04 6,09 /6,06
K6 6,07 /6,06 8,97 /8,64
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Optimize edilen regetelere gore iiretilen polimer kompozit numunelere 107 degerinde
Escherichia coli (gram negatif) ve Staphylococcus aureus (gram pozitif) bakterileri 15
dakika boyunca inokiile edilmistir.  Antibakteriyel test sonuglart Cizelge 4.4’te

verilmistir.

Cizelge 4.4 Numunelerin Antibakteriyel test sonuclari.

Staphylococcus aureus (gram

Numune Kodu Escherichia coli (gram negatif) pozitif)
Katkisiz 1,2x10° 7,24x10*
K1 1,05x10° 10,25x10*
K2 1,04x10° 8,01x10*
K3 1,13x10° 8,29x10*
K4 1,54x103 7,49x10*
K5 1,22x10° 6,5x10*
K6 1,17x10° 6,72x10*

Antibakteriyel test sonuglari, farkli katki maddelerinin Escherichia coli (gram negatif) ve
Staphylococcus aureus (gram pozitif) bakterilerine karsi etkilerini ortaya koymaktadir.
Katkisiz numunede her iki bakterinin de yogunluklarinin nispeten yiliksek oldugu
(%1,2x10° ve %7,24x10%) gozlemlenmistir. Bu, katkisiz polimer kompozitin

antibakteriyel etkisinin oldukg¢a sinirli oldugunu gostermektedir.

Katkili numuneler arasinda K1, K2 ve K3 numuneleri, Escherichia coli'ye kars1 kismi bir
azalma gostermistir; 6zellikle K2 numunesi (%1,04x10%) en diisiik bakteri yogunlugunu
sergileyerek bu bakteriye karsi en etkili katkiy1 saglamistir. Staphylococcus aureus iginse,
K5 ve K6 numuneleri dikkate degerdir. K5 (%6,5%x10%) ve K6 (%6,72x10*) numuneleri,
bu bakteri tliriine kars1 en yiiksek antibakteriyel etkiyi gostermistir. Bu sonug, kullanilan
katkilarin 6zellikle gram pozitif bakterilere karsi etkili oldugunu ve metal iyon

katkilariin (6zellikle Ag+) bu etkide 6nemli bir rol oynayabilecegini diisiindiirmektedir.

Bununla birlikte, K4 numunesinin Escherichia coli yogunlugunu artirdigi (%1,54x10%)
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ve Staphylococcus aureus iizerinde sinirli bir azalma sagladigi gézlemlenmistir. Katkisiz
numune ile kiyaslandiginda K1, K2, K3 ve K4 numunelerinin Staphylococcus aureus
bakterisi i¢in daha fazla yogunluk gosterdigi gozlemlenmistir. Genel olarak, katki
maddelerinin gram negatif ve gram pozitif bakterilere kars1 farkli etkiler gosterdigi, en

iyi antibakteriyel 6zelliklerin ise K5 ve K6 numunelerinde gozlemlendigi belirlenmistir.

Yaren vd. (2011) kitosan katkil HA alismislardir. Caligmalarinda %2 katkida 5.6x10"7
%35 x degerinde antibakteriyel test sonuclar1 elde etmisler bu da bizim ¢alismamizla

paralel sonuglar gostermektedir.

Fischer vd. (2021) calismalarinda fotokatilik olarak aktif katki maddelerine dayali
antimikrobiyal silikon kaucuk malzeme calismislardir. Calismalarindaki %5 ve % 10
ZnO katkili silikon numuneler E. Coli bakterilerine maruz birakilmis ve antibakteriyel
etkinlikleri ol¢iilmiistiir. Ve 2 saat bakteri ortaminda bekletilerek yapilan analizde %5
ZnO katkili silikon numune igin 70x10-4, %10 ZnO katkili silikon numune igin ise
20x10-4 degerlerini elde etmistir. Bizim ¢alismamiza kiyasla daha yiikse antibakteriyel

aktivite gozlemlenmistir. Bunun nedeni ise kullanilan metal iyonlar1 miktaridir.
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5. TARTISMA VE SONUC

Bu calismada, biyomedikal uygulamalarda kullanilmak {izere silikon kauguk matrisli,
hidroksiapatit (HA) ve ¢esitli metal iyon katkilar1 (Zn, Mg, Sr, Ag) ile modifiye edilmis
polimer kompozitler iiretilmis ve kapsamli bir sekilde karakterize edilmistir. Calisma
sonuglari, malzemelerin mekanik, fiziksel, mikroyapisal ve antibakteriyel ozellikleri

bakimindan farkl katkilarin etkilerini degerlendirme olanagi sunmustur.

Yapilan ¢ekme testlerinde, metal iyon katkilarinin ve kitosanin kompozitin mekanik
performansi lizerinde dnemli etkiler gosterdigi belirlenmistir. Hidroksiapatit iceren K1 ve
K2 numunelerinde maksimum gerilme ve uzama oranlarinda azalmalar goriiliirken, Zn,
Mg, Sr ve Ag katkilarn iceren numunelerde (K3-K6) kopma mukavemeti ve uzama
oranlarinin genel olarak katkisiz numuneye gore daha iyi sonuglar verdigi
gdzlemlenmistir. Ozellikle K3 ve K5 numuneleri, dengeli mekanik &zellikleri ile ne

cikmustir.

Yogunluk testlerinde, katkisiz numuneye gore katkili numunelerde yogunluk degerlerinin
arttigi gozlemlenmistir. Bu artis, metal iyon katkilarimin yapiya entegrasyonu ile
aciklanabilir. Su emme testlerinde ise K4 numunesi haricinde katkili kompozitlerde
diisiik su emme degerleri elde edilmistir. Bu durum, S+K+Mg-HA yapiya dahil edilmesi

ve metal iyon katkilarinin su gegirgenligini azaltici etkisine baglanmistir.

XRD analizleri, 900 °C'de sinterlenmis HA tozlarinin kristal yapisinin yiiksek saflikta
hidroksiapatit fazlar1 icerdigini dogrulamistir. Metal iyon katkilarinin sinterleme sonrasi
faz dagilimim degistirdigi, ancak ana fazin hidroksiapatit olarak kaldig1 gézlemlenmistir.
SEM analizleri, mikroyapida homojen dagilim saglandigini ve metal iyon katkilarinin

partikiil boyutunda belirli degisikliklere yol actigini gostermistir.

Antibakteriyel test sonuglari, metal iyon katkilarinin hem gram negatif Escherichia coli
hem de gram pozitif Staphylococcus aureus bakterilerine karsi etkili oldugunu ortaya
koymustur. Ozellikle K5 ve K6 numuneleri, Ag katkisinin etkisiyle en yiiksek
antibakteriyel performansi sergilemistir. Bu sonuglar, Ag iyonunun gii¢lii antibakteriyel

etkisinin kompozite basariyla entegre edildigini gostermektedir. Bunun yani sira, diger
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metal iyon katkilarmin da belirli diizeylerde antibakteriyel o6zellik sagladigi, ancak

etkilerinin Ag katkisina kiyasla daha diisiik oldugu belirlenmistir.

Sonug olarak, iiretilen polimer kompozitlerin mekanik dayanim, su emme, yogunluk ve
antibakteriyel performans gibi Ozelliklerinin katki tipine bagli olarak farklilastig
goriilmiistiir. Sr katkili K5 ve Ag katkili K6 numuneleri, hem mekanik 6zellikler hem de
antibakteriyel etkinlik agisindan en iyi performansi sunarak biyomedikal uygulamalarda
kullanim potansiyelini gostermistir. Bu c¢alisma, metal iyon katkili hidroksiapatitlerin
polimer matrislere entegre edilmesinin, kompozitlerin 6zelliklerini optimize etmek icin

etkili bir yontem oldugunu kanitlamaktadir.
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