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Yapilan bu ¢alismada elektro ¢ekim yéntemiyle hidroksiapatit-nisasta biyokompozit fiberler Gretiimis ve
karakterize edilmistir. Nisasta yerytziinde en fazla bulunan dogal biyopolimerdir ve biyouyumluluk,
biyobozunurluk ve biyoabsorplanabilirlik 6zellikleri nedeniyle medikal uygulamalarda tercih

edilmektedir. Kemigin temel inorganik bileseni olan hidroksiapatit (HA) ise kemik doku onarim
uygulamalari igin polimerlerle birlikte kompozit doku iskeleleleri hazirlanmasinda yaygin olarak tercih

Anabhtar kelimeler edilen bir biyoseramiktir. Bu calismada elde edilen biyokompozitlerin tretiminde kullanilan HA seramigi
Doku iskelesi; sigir kemiklerinin 950 °C'de 3 saat sireyle kalsinasyonu ile sentezlenmistir. XRD analizleri sentezlenen
Elektro ¢ekim; Fiber; tozlarin yapisinda HA disinda herhangi bir fazin bulunmadigini, SEM incelemeleri ise tozlarin olduk¢a
Hidroksiapatit; homojen tane boyut ve dagiimina sahip oldugunu gdstermistir. Kiitlece % 7,5 oraninda nisasta
Nisasta. kullanilarak, 10 kV elektriksel alan siddeti ve 4 ml/sa siringa besleme hizi ile gergeklestirilen elektro

¢ekim islemleri sonucunda ~0,1-10,0 um capinda fiberler tretilmistir. Katkisiz nisasta fiberlerin yanisira
HA ve cinko asetat katkili fiberler de lretilmis ve elde edilen bu biyokompozitlerin mikroyapisi taramali
elektron mikroskobuyla (SEM), vyapisal karakterizasyonu Fourier donusimli  kizilotesi  (FTIR)
spektroskopisi ile faz analizi ise x-1sin1 kirinim (XRD) ydntemiyle incelenmistir. Uretilen fiberlerin kemik
enfeksiyonlarinda en sik karsilasilan bakterilerden biri olan Staphylococcus aureus’a karsi antibakteriyel
aktivite gosterdigi tespit edilmistir.

Production and Characterization of  Hydroxyapatite—Starch
Biocomposite Fibers Using Hydroxyapatite Synthesized from Bovine

Bone
Abstract
In this study, hydroxyapatite-starch biocomposite fibers were produced and characterized by
electrospinning method. Starch is the most abundant natural biopolymer in the world and is preferred
in medical applications because of its biocompatibility, biodegradability and bioabsorbability.
Keywords Hydroxyapatite (HA), the basic inorganic component of bone, is a widely preferred bioceramic for the

Electrospinning; Fiber; preparation of composite tissue scaffolds with polymers for bone tissue repair applications. The HA

. used in the production of biocomposites obtained in this study was synthesized by calcination of bovine
Hydroxyapatite;

Scaffold; Starch. bones at 950 °C for 3 hours. XRD analysis showed that HA was the only phase detected in the structure

of the synthesized powders, whereas scanning electron microscopy (SEM) studies showed that the
powders had very homogeneous grain size and distribution. Fibers of ~0,1-10,0 um diameter were
produced by electrospinning method with 10 kV electrical field strength and 4 ml/h syringe feed rate by
using 7.5 % starch by mass. Besides pure starch fibers, HA and zinc acetate reinforced fibers were
produced and the microstructures of the biocomposites were investigated by SEM. Structural
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Sigir Kemiginden Sentezlenen Hidroksiapatit ile HidroksiapatitBNisasta Biyokompozit Fiberlerin Uretim ve..., Aydin vd.

characterization of the fibers was done by Fourier transformed infrared (FTIR) spectroscopy and phase

analysis was investigated via x-ray diffraction (XRD) analysis. The fibers showed antibacterial activity

against Staphylococcus aureus, one of the most common bacteria in bone infections.

1. Giris

Hastalik ya da kaza gibi nedenlerle islev géremez
hale gelmis kemik dokusunun yerine vyenisinin
olusturulmasi,  yasamin

saglikli  bir  bigimde

surdirilebilmesi  agisindan  oldukga o6nemlidir.

Kemik kendini rejenere edebilme potansiyeli
yuksek bir doku olmakla birlikte hasar veya kaybin
blylik oldugu durumlarda; otogreft, allogreft kemik
tedavi
Cesitli
olduklar igin  bu

transplantasyonu gibi geleneksel

yontemlerine basvurulmaktadir.
komplikasyonlara neden
yontemler etkin bir tedavi saglamakta vyetersiz
kalmakta ve boyle durumlarda doku mihendisligi
uygulamalarina  basvurulmaktadir.  (Laurencin,
Ambrosio, Borden, & Cooper Jr, 1999; Mistry &
Mikos, 2005) Biyolojik dokulari taklit etme temeline
doku

onarimi ya da Ulretimini amacglamaktadir. Kemik

dayanan doku mihendisligi yaklasimlari

doku mihendisliginin ilk asamasi istenen ozellikleri
doku
Uretilmesidir. (Hutmacher, 2000) Buylimekte olan

taslyan bir iskelesinin tasarlanmasi ve
hicrelere mekanik destek saglayan kemik doku
iskeleleri ayni zamanda biyolojik ve fizyolojik
degisikliklere cevap vermek icin cevre doku ile
olmaktadirlar.

etkilesim saglanmasina yardimci

Bunun vyanisira hiicre disi matrisin yeniden
olusmasina da katki saglamaktadirlar. Dolayisiyla
bir doku
olabilmesi acgisindan doku iskelesinin roll hayatidir.
(Thein-Han & Misra, 2009) Doku

beklenen gosterebilmesi

miihendisligi uygulamasinin  basarili
iskelesinin
etkiyi acisindan
kullanilacak malzemelerin secimi 6nemlidir. ideal
bir  doku

yerlestirildiginde istenmeyen doku tepkilerine yol

iskelesi malzemesi vicut icine

acmayacak sekilde biyouyumlu olmalidir. Bunun
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olan malzemeler ayni zamanda ucuz, kolay

Uretilebilen, biyobozunur vyapida ve uygun
gozeneklilige sahip olmaldir. (Boyan, Lohmann,
Romero, & Schwartz, 1999; Yoshikawa & Myoui,

2005)

Kemik doku onarim uygulamalarinda kemigin yerini
tutabilecek seramik, polimer, metal ve c¢esitli
organik/inorganik biyomalzemeler kullaniimaktadir.
(Bucholz, Carlton, & Holmes, 1987; Cornell et al.,
1991; Fujibayashi et al., 2003; Ishihara, Arai,
Nakabayashi, Morita, & Furuya, 1992; Sartoris,
& Resnick, 1986)

Kalsiyum fosfat seramikleri ve bu biyoseramikler

Gershuni, Akeson, Holmes,
icerisinde kalsiyum/fosfor (Ca/P) orani 1,67 olan
hidroksiapatit (Cai10(POa4)s(OH).) oOzellikle dikkat
cekmektedir. (Cornell et al., 1991) Hidroksiapatit
dogal kemigin mineral bilesimine oldukg¢a benzer
yaplya
oldukc¢a

bir  kimyasal sahip  oldugu igin

biyouyumlulugu yuksektir ve kemik
greftlerinde  yaygin kullanilmaktadir.
(Bucholz, Carlton, & Holmes, 1989; Holmes,
Bucholz, & Mooney, 1987; Matsumine et al., 2004;
Uchida et al., 1990; Yoshikawa, 1999) Biyoaktif ve
doku

destekleyen) ozellikte bir seramik olan ve kemikle

olarak

osteokonduktif (hicre ve blylmesini

dogrudan kimyasal bag vyapabilen HA, bu

ozelliklerinden dolayr kemik doku iskelelerinde
ozellikle tercih edilmektedir. Biitlin bu avantajlarina
ragmen mekanik 6zelliklerinin zayif olmasi HA'nin
kullanimini sinirlamaktadir.

HA nin ozelliklerini

performansini arttirmak ve uygulama alanlarini

sinirlayic gelistirmek,

genisletmek amaciyla son zamanlarda bu

biyoseramigin c¢esitli malzemelerle kompozitleri

yanisira  hiicre  yapismasini, - blylmesini ) ve Uretilmekte ve bdylece mekanik ve biyolojik
f:i\rkllla§masm|' destekleyecek ‘ny.guL{n ) yuzey{ ozelliklerinin  gelistiriimesi hedeflenmektedir.
kimyasina sahip olmali ve yerlestirildigi bolgedeki (Gervaso, Scalera, Kunjalukkal Padmanabhan,
doku ile batinlik olusturabilmelidir. Kullanilacak
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Sannino, & Licciulli, 2012) Bu amaca yonelik

yaklagimlardan biri HA—polimer kompozitlerin
Uretimidir. HA vyapisina jelatin, kitin, kitosan,
kollajen ve polilaktik asit (PLA) gibi organik

mekanik ozelliklerinin
cesitli
yapilmistir. (Ramay & Zhang, 2003; Sengers, Taylor,
Please, & Oreffo, 2007; Vercik, de Assis, Fook, dos
Santos, & Guastaldi, 2003; Zhao, Grayson, Ma,
& Lu, 2006) Adhezif,

jellesebilen yapida bir polimer

katilarak
yonelik

bilesikler

iyilestirilmesine ¢ahismalar

Bunnell, sisebilen ve
olan nisasta,
hidroksiapatit ile kompozit haline getirildiginde iyi
dagihim gosteren c¢ozeltilerin ve dayanikli seramik
etkili  bir
(Miculescu et al.,

binyelerin  hazirlanmasinda sekilde
2017a)

bulunan dogal

kullanilabilmektedir.
Nisasta yerylzinde en fazla
biyopolimerdir ve biyouyumluluk, biyobozunurluk
ve biyoabsorplanabilirlik  6zellikleri sayesinde
sentetik malzemelerin yerine kullanilabilmektedir.
Sentetik polimerlere kiyasla daha hidrofilik olan
nisasta, herhangi bir allerjik reaksiyon veya toksik
etkiye sebep olmadan insan vicudu tarafindan
absorplanabilir. Nisasta gibi dogal polimerler
glivenli biyomalzemelerdir ve yaygin olarak cesitli
biyomedikal arastirmalarda kullanilmaktadirlar.
(Thakur, Govender, Mamo, Tamulevicius, & Thakur,
2017; Thakur & Kessler, 2015; Voicu et al., 2016)
HA’'nin kompozit malzemelerde nisasta gibi dogal
polimerlerle birlikte kullanimi HA’nin kirilganhgini
azaltmakta ve farkli sekillerde islenebilmesini
mumkin kilmaktadir. (Miculescu et al.,, 2017a;
Miculescu et al., 2017b) Bu biyopolimerler ayni
HA'nin artirabilecek
ozelliklere  sahiplerdir. ~ (Miculescu,  Thakur,
Miculescu, & Voicu, 2016; Thakur & Thakur, 2015;
Thakur & Voicu, 2016)

nisastanin  biyouyumlu

zamanda biyoaktivitesini

Gerek HA gerekse
olmalari  ve dogal
kaynaklardan basit, ucuz ve giivenli yontemlerle
elde edilebilir olmalari, HA—nisasta kompozitlerinin
medikal uygulamalarda sirdurilebilir malzemeler
olarak kullanimlarini mimkim kilmaktadir. (Oana
et al., 2015; Patel, Telalovi¢, Bitter, Worrell, &
Patel, 2015; Yi, Lee, & Chung, 2014) Nisasta;
yapistirici, kemik ¢imentosu, kemik vakslari,
kontrolli ilag salim sistemleri veya doku iskeleleri
gibi  hidroksiapatit

kompozitlerinde polimerik

matris olarak ve ayrica gozenekli hidroksiapatit

iskelelerinin Uretiminde baglayici olarak olmak
Uzere cesitli biyomedikal
kullanilabilir. (Miculescu et al., 2017)

uygulamalarda

HA-nisasta gibi biyokompozitlerin Gretiminde
kullanilabilecek yontemlerden biri elektro ¢ekim
yontemidir. Bu metodla lretilen fiberler yiiksek
0zglll ylzey alani, Ustiin mekanik performans,
yliksek gozeneklilik ve Uretim kolayhg gibi
ozelliklerinden dolayr biyomedikal uygulamalarda
siklikla tercih edilmektedirler. (Komur et al., 2017)
Doku mihendisligi uygulamalari agisindan da
elektro ¢ekim yontemi ile Gretilmis fiberler 6zellikle
avantajli olmaktadir. Clinki elektro ¢cekim yontemi,

gozenekliligi ve ylzey alani yliksek olan gevsek

yapili (¢ boyutlu matlarin olusmasina imkan
saglamaktadir ki bu vyapr hicre disi matrisin
yapisina olduk¢a benzer oldugu igin doku

muhendisligi uygulamalarina oldukga elverislidir.
(Agarwal, Wendorff, & Greiner, 2008)

Bu calismada dogal kemigin mineral bilesimine

yaptya
osteokondiktif ozellikte bir seramik olan HA ile

oldukca benzer bir kimyasal sahip,
dogal, biyouyumlu ve biyobozunur bir biyopolimer
olan nisasta kullanilarak biyokompozit bir malzeme
gelistirilmesi hedeflenmistir. Bu iki malzemenin
Ustlin ozelliklerinin tek bir malzemede bir araya
doku

uygulamalarda kullanim potansiyeli olabilecek bir

getirilmesiyle  kemik onarimi  gibi
Uran gelistirilmesi amaclanmistir. Bu baglamda
elektro ¢cekim yontemi kullanilarak sigir kemiginden
sentezlenen asetat

hidroksiapatit ve ¢inko

takviyesiyle  nisasta  fiberlerin  Gretim  ve

karakterizasyonu gerceklestirilmistir.

2. Materyal ve Metot
2.1 Hidroksiapatit sentezi ve karakterizasyonu

Bu calismada kullanilan hidroksiapatit seramik
tozlari sigir kemiklerinden sentezlenmistir. Yerel bir
kasaptan temin edilen sigir kemikleri tzerlerindeki
organik kisimlarin tamamen uzaklastirilmasi icin bir
saat slreyle kaynatimistir. Ardindan kemiklerin
Uzerinde kalan organik kisimlar mekanik olarak
temizlenmistir. Temizlenen kemikler kurutulduktan
10°C/dakika isitma ve

sonra sogutma hiz
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uygulanarak iki farkli sicaklikta; 850°C ve 950°C’de,
3 saat sureyle kalsine edilmistir.

tozlar
karakterizasyon calismalari ve fiber (retiminde
degirmende 300
devir/dakika hizla 45 dakika streyle yas 6gutmeye
tabi tutulmustur. Ardindan da 100°C’'de 48 saat
sureyle kurutma islemi uygulanmistir.

Kalsinasyonla sentezlenen seramik

kullanilmadan o6nce eksenel

Sigir kemiklerinden sentezlenen seramigin faz
analizi Bruker marka D8 model XRD cihazi ile Cu—Kq
radyasyonu (A=1.5406A) kullanilarak
gerceklestirilmistir.  Sentezlenen seramik fazin
morfoloji ve tane boyutu ise Hitachi marka SU1510
model taramali elektron mikroskobu (SEM)
kullanilarak incelenmistir.

2.2 Fiber iiretim ve karakterizasyonu

Gergeklestirilen bu ¢alismada elektro ¢ekim

yontemi ile sigir kemiginden sentezlenen
hidroksiapatit ve cinko asetat ile takviye edilen
Elektro ¢ekim

yontemi, ugucu c¢ozlciler icinde ¢ozlilmis cesitli

nisasta fiberler Uretilmistir.
polimerlerden mikro ve nano boyutta fiberler
hazirlamak i¢in kullanilan ¢ok yonll bir metottur.
Oda sicakhginda kolayca buharlasmayan iyonik
¢Ozlclilerde ¢oziinmis polimerler icin 1slak
elektro—c¢ekim adi verilen bir yontem uygulanmakta
ve fiber toplamak icin bir katilastirma banyosu

kullanilmaktadir. (Zheng et al., 2014)

Sirnga Pompasi
=

Teflon Hortum

[
Y

|
1

+4+—— Taylor Konisi

Metal Topla¢
I

Sekil 1. Islak elektro—egirme cihazina ait sematik

gosterim (Zheng et al. 2014)

Yapilan calismada Tekkim firmasindan temin
edilen misir nisastasi kullanilarak agirhk¢a %7,5
nisastasi/DMSO
hazirlanmigtir. Cekim islemleri, 10 kV elektriksel

oraninda  misir sollisyonu
alan siddeti, siringa ignesi ile topla¢ arasindaki
mesafe 7 cm ve 4 ml/sa siringa besleme hizi
kullanilarak  gergeklestirilmistir.  Yatay  bir
eksende gelgit hareketi yapan ve katilastirma
banyo sivisi olarak etanol iceren bir petri kabi
Islak toplag olarak kullaniimistir. Katkisiz, ¢inko
asetat katkili, hidroksiapatit katkili
asetat + hidroksiapatit katkili olmak tzere toplam
dort farkh fiber

gerceklestirilmistir. Katkili numuneler igin nisasta

ve ¢inko

sistemde dretimi
miktarinin kitlece %20’si kadar hidroksiapatit ve
¢inko asetat kullaniimistir. Elektro ¢ekim islemleri
normal atmosferik ortamda oda sicakhgl ve nem
kosullarinda gergeklestirilmistir. Elde edilen fiberler
filtreden gegcirildikten sonra etanol ile yikanmis,
sonrasinda ise 70 °C'de vakumlu etiivde 2 saat
slreyle kurutulmustur. Kurutma isleminden sonra
40 °C’deki vakumlu etiiv icerisinde, 24 saat slreyle
bekletilerek  ¢apraz
Elde edilen
fiberlerden glutaraldehit kalintilarini uzaklastirmak

glutaraldehit  buharinda

baglama islemi gerceklestirilmistir.

amaclyla numuneler oda sicakliginda atmosferik
ortamda 24 saat bekletilmis ve daha sonra

karakterizasyon galismalarinda kullanilmislardir.

2.3 Antibakteriyel aktivite testi

Elektro cekim yontemi ile hazirlanmis fiberler 5 mg
agirhginda tartildiktan sonra 60 dk boyunca UV 1sik
altinda tutularak sterilize edilmistir. Nutrient Agar
plagina ekilmis olan Staphylococcus aureus (ATCC
25923) stok kaltirinden tek bir koloni alinarak
Nutrient Broth besiyerine inokilasyon yapilmis ve
bir gece boyunca 37 °C’de calkalamali olarak inkiibe
edilmistir. inkiibasyon siiresi sonunda bakteri
kiltird 108 cfu/ml olacak sekilde Nutrient Broth
besiyeri kullanilarak seyreltilmistir. Sterilize edilmis
olan fiber Orneklerinin Uzerine seyreltiimis olan
bakteri kiltiriinden 1 ml ilave edilmis ve 5 saat
boyunca 250 rpm, 37 °C’de inklbe edilmistir.
icerisine fiber érnegi ilave edilmemis 1 ml bakteri
kiltlrt de ayni seklide inklibe edilmis ve kontrol
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olarak kullaniimistir. 5 saatlik inklbasyon siresi
sonunda bakteri kiltlrinden 100 pl 6rnek alinarak
Nutrient Agar plaklarina yayma yontemiyle ekim
yapilmis ve 37 °C’de bir gece boyunca inkiibe
edilmistir. Daha sonra herbir plakta lreyen bakteri
miktari kontrol ile karsilastirilarak, Uretilmis olan
fiberlerin antibakteriyel aktiviteleri
degerlendirilmistir. Ayrica uygun oranlarda seri
diltisyonlar yapildiktan sonra da ayni sekilde yayma
yontemiyle ekim vyapilarak herbir plakta lreyen

koloni sayisi belirlenmistir.

3. Bulgular

3.1 Faz Analizi

Sigir  kemiginden 950°C'de 3 saat slreyle
kalsinasyon sonucunda elde edilen seramik

numunelere ait faz analizi sonuglan Sekil 1'de
verilmektedir. Gergeklestirilen XRD analizleri her iki
sicaklikta (850°C ve 950°C) sentezlenen tozlarin faz
bilesiminin ayni oldugunu ve vyapida sadece
hidroksiapatit fazinin (JCPDS 9-432) bulundugunu
(Sekil 2). Literatir
Maidaniuc ve arkadaslari (Maidaniuc et al., 2018)

gostermistir incelendiginde
tarafindan gerceklestirilen bir calismada da sigir
kemiklerinin 1200°C’de 4 saat siireyle kalsinasyonu
sonucunda yapida sadece hidroksiapatit fazinin
(JCPDS 9-432) belirlendigi bildiriimektedir. Benzer
sekilde Shirazi ve arkadaslari (Asgharzadeh Shirazi,
Ayatollahi, & Beigzadeh, 2016) tarafindan yapilan
bir calismada da sigir kemikleri 900°C'de 2 saat
sireyle kalsine edilerek sadece hidroksiapatit
fazinin (JCPDS 9-432) sentezi gerceklestirilmistir.

< : Hidroksiapatit

Goreceli Siddet

Sekil 2. Sigir kemiginin 950°C’de 3 saat sireyle

kalsinasyonu sonucunda sentezlenen

biyoseramiklere ait XRD analiz sonucu.

3.2 Mikroyapi incelemeleri

Sigir  kemiginden 950°C’'de 3 saat slireyle
kalsinasyon ile sentezlenen hidroksiapatite ait SEM
gortntileri  Sekil 3’de sunulmaktadir. SEM

incelemeleri sentezlenen tozlarin olduk¢a homojen
bir tane boyut ve dagilimina sahip oldugunu
gostermistir. Ortalama tane boyutunun 1-2 pum

oldugu belirlenmistir.

Sekil 3. Sigir kemiginin 950°C'de 3 saat sireyle
sonucunda sentezlenen
1 kX ve (b) 5 kX
blylitmelerdeki SEM goriintileri.

kalsinasyonu
hidroksiapatite ait (a)

Elektro c¢ekim yontemiyle polimerlerden fiber
Uretilmesinde 6nemli konulardan biri polimerin

yeterince ¢o6zlinmesini saglayacak uygun

¢ozliclinin  kullanilmasidir.  Coziicii  olarak su

kullanildiginda nisastadan fiber {iretiminde basarili
olunamamistir. Nisasta polimerini olusturan sarmal
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zincirlerin agilmasini saglamadan surekli bir fiber
olusumu gerceklestirmek miimkiin degildir. Nisasta
amiloz ve amilopektin adi verilen iki polimerin
karisimindan  olusur.  Amiloz  dogrusal  bir
polisakkarit iken amilopektin dallanmis yapidadir.
Nisastadaki

konsantrasyondaki sivi dimetil silfoksit (DMSO)

amiloz sarmallari belli
icinde diz bir yapida bulunur. Bu nedenle DMSO
nisastanin elektro ¢ekiminde kullanilabilecek uygun
bir ¢oziici adayidir. Ancak DMSO’nun uguculugu
elektro ¢ekim kullanilan

islemlerinde diger

¢Oziclilere oranla daha disliktiir. Dolayisiyla
nisasta ¢ekim islemi sirasinda jet olusumuna izin
verecek sekilde ¢oziinmis olsa da, DMSO ¢ozeltisi
normal atmosfer kosullarinda yeterince
buharlasamadigi icin kollektor Gzerinde kati fiber
birikiminin saglanmasinda glglilk yasanmaktadir.
Bu durum islak elektro ¢ekim adi verilen yontemin
kullanilmasiyla asilmaya c¢alisiimistir. Bu yoéntem
DMSQO’nun fakat

nisastanin icerisinde ¢dzlinmedigi bir ¢ozlicl iceren

teorik  olarak ¢OzUndugi

koaglilasyon banyosunun kullanimina dayanir.
Solusyon jeti koaglilasyon banyosuna ulastiginda
DMSO c¢ozlinecek, nisasta ise ¢ozlinmedigi igin
fiber halinde ¢okelecektir. (Kong & Ziegler, 2014)
sekilde fiber
Yukarida

nedenlerden dolayi nisasta fiberlerinin Gretiminde,

Boylece basarili  bir dretimi

gerceklestirilmis  olacaktir. actklanan

kullanilacak  olan ¢ozlici ve koagilasyon
banyosunun secimi 6nemlidir. Nisastanin elektro
cekim basarisini etkileyen degiskenlerden bir digeri
ise  kullanilan nisastanin  amiloz/amilopektin
oranidir. Dogrusal yapida olmasindan dolayl amiloz
icerigi ylksek olan nisasta kullanildiginda fiber

Uretim basarisi daha yiiksek olmaktadir.

Yapilan calismada Uretilen katkisiz ve katkili nisasta
fiberlerine ait taramal elektron mikroskobu
gorintileri  Sekil 4'te Katkisiz
nisasta fiber (Sekil 4—a) ve hidroksiapatit katkili
nisasta fibere ait (Sekil 4-b) SEM gorintileri
incelendiginde iki fiber sisteminde c¢ok benzer
yapilarin elde edildigi gorilmektedir. Katkisiz
nisasta fiber (Sekil 4—a) ve hidroksiapatit katkili

nisasta fiberlerin (Sekil 4—b) capinin genel olarak

sunulmaktadir.

0,1-6 pm araliginda oldugu gézlemlenmistir. Ancak
¢inko asetat katkili nisasta fiber (Sekil 4—c) ve
hidroksiapatit + ¢inko asetat katkili nisasta fiber
(Sekil 4—d) sistemlerinde elde edilen fiberlerin
¢aplarinin gcok degisken oldugu ve yapilarinin da ¢ok

heterojen oldugu gorilmektedir. Ancak cinko
asetat katkili nisasta fiber (Sekil 4-c) ve
hidroksiapatit + ¢inko asetat katkili nisasta

fiberlerin (Sekil 4—d) ¢aplarinin ilk iki sisteme oranla
daha genis bir aralikta (0,2-10 um) degistigi
gozlemlenmistir. Ayrica bu iki sistemde, ilk iki
sisteme oranla ylizey purizliliginin de onemli

oranda artmis oldugu gézlemlenmistir.

Uretilen

Sekil 4. fiberlere ait 1 kX
buyutmelerdeki SEM gorintileri; a) katkisiz nisasta
fiber, (b) hidroksiapatit katkili nisasta fiber, (c) ¢inko
asetat katkili nisasta fiber ve (d) hidroksiapatit + ¢inko
asetat katkili nisasta fiber.

nisasta

3.3 FTIR Analizi

Uretilen fiberlerde kimyasal yapida meydana gelen
degisimlerin incelenebilmesi icin FTIR analizleri
farkli

sonucunda elde edilen spektrumlar karsilastirmal

gerceklestirilmistir. DOrt fiberin analizi
olarak Sekil 5'de sunulmaktadir. Nisastaya ait olan

pik O-H
pik amorf

spektrumda 3460 cm? bélgesindeki
1648 cm™'deki
bolgedeki baglh suya ait
titresimine, 1155 cm™¥deki pik C~O—H grubundaki
Cc-0 gerilme

gerilme titresimine,
—OH makaslama

titresimine,
2970 cm'deki pik alifatik C—H gerilme titresimine
aittir (Sekil 5—e). Ayrica 1735 cm™ bélgesinde
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gorilen pik C=0 adsorbsiyonuna isaret etmektedir.

(Hebeish, Aly, El-Shafei, & Zaghloul, 2009)
Hidroksiapatitin FTIR spektrumu incelendiginde
(Sekil 5-a) vyapisinda bulunan POs¥e ait

karakteristik asimetrik P—O germe bandi 1086 cm™
ve 1024 cm¥de gozlemlenmistir. Simetrik P-O
germe bandi ise 964 cm™ de belirlenmistir.

% Gegirgenlik

CH \ / C'H
C=0 cC-C CHEOH
T

T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 50

Dalga Sayisi (cm)

Sekil 5. Numunelere ait FTIR analiz sonucu elde edilen
spektrumlar; (a) hidroksiapatit toz, (b) hidroksiapatit
katkili nisasta fiber, (c) ¢inko asetat katkili nisasta fiber,
(d) hidroksiapatit + ¢inko asetat katkili nisasta fiber ve
(e) nisasta fiber.

3.4 Antibakteriyel Aktivite Testi

Uretilen nisasta fiberlerin S. aqureus’a Kkarsi

antibakteriyel aktiviteleri Sekil 6’da sunulmaktadir.

Sekil 6. Nisasta fiberlerin S. aureus’a kars
antibakteriyel aktiviteleri. (a) kontrol (b) HA katkili
nisasta fiber (c) katkisiz nisasta fiber (d) HA ve ¢inko
asetat katkili nisasta fiber (e) ginko asetat katkil
nisasta fiber.

Sonuglar fiber ilave edilen kiltirlerin tamaminda
canli  bakteri sayisinin  kontrole (fiber
edilmeyen bakteri kiltiiri) kiyasla ciddi oranda
azaldigini gostermektedir. Cizelge 1'de fiber ilave
edilen ve edilmeyen S. aureus kiltirlerindeki koloni
sayilar verilmektedir.

ilave

Cizelge 1. Fiber ilave edilen ve edilmeyen (kontrol)
S. aureus kilturlerinin 37 °C'de 5 saatlik
inklibasyonu sonucunda belirlenen koloni (kob/ml)

sayilari.
Fiber Koloni sayisi (kob/ml)
Katkisiz nisasta fiber 1.9x 103
HA katkili nisasta fiber 7.9x10*
Cinko katkili nisasta fiber 0
HA ve cinko katkili nisasta fiber 6.3 x 10?
Kontrol 5.6 x 108

Fiberlerin Uzerine baslangicta ilave edilen bakteri
kiltird 108 kob/ml iken 5 saatlik inkiibasyon siiresi
sonunda bu katkisiz  nisasta fiber,
hidroksiapatit katkili nisasta fiber ve hidroksiapatit
nisasta fiberlerin ilave

oran

ile ¢inko asetat katkil
edildigi kiltlirlerde 6nemli oranda azalmistir. Cinko
asetat katkili nisasta fiberlerin
durumda ise butun bakteriler olerek, canli bakteri
sayisi sifira dismistiir. Cinko canlilik agisindan

ilave edildigi

esensiyel bir metal iyonu olmasina karsin belirli
inhibe
cesitli

dozlarda bakterilerin
edebilmektedir.

biyomalzemelerin

gelisimini

Bu oOzelliginden dolayi
katki
biyomalzemeye

Uretiminde olarak

kullanilmakta ve gelistirilen

antibakteriyel ozellik kazandirilmasinda
Yapilan bu c¢alismada fiber

sekilde

yararlanilmaktadir.
yapisina katilan ¢inko asetat benzer
fiberlere antibakteriyel
Katkisiz nisasta fiberlerin antibakteriyel aktivite
gostermesi beklenmezken bu fiberlerde de bakteri
gelisimi 6nemli oranda inhibe olmustur. Bu durum

aktivite kazandirmistir.
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fiberlerin Gretim slrecinde kullanilan dimetil
sulfoksit ve gluteraldehit gibi kimyasal kalintilarinin
bakteri gelisimini etkilemis olabilecegine isaret
etmektedir. Zira nisasta toksik etkisi olmayan,
biyouyumlu bir malzemedir. Hidroksiapatit katkili
nisasta fiberlerin ilave edildigi kultirdeki bakteri
sayisi katkisiz nisasta fiberlerin ilave edildigi kiltiire
kiyasla onemli oranda artmistir. Benzer seklide
¢inko katkil nisasta fiberlerin ilave edildigi kiltiirde
canli bakteriye ratlanmazken bu fiberlerin yapisina
hidroksiapatit ilave edildiginde dusiik de olsa
Bu durum fiber

bakteri

bakteri gelisimi gozlenmistir.

yapisina  hidroksiapatit  katilmasinin

gelisimini destekledigine isaret etmektedir.
4. Tartisma ve Sonug

e Bu calismada yerel bir isletmeden temin edilen
sigir kemiklerinin temizlendikten sonra iki farkh
sicaklikta; 850°C ve 950°C’de 3 saat slreyle
kalsinasyonu sonucu hidroksiapatit biyoseramigi
sentezlenmistir. Gergeklestirilen XRD analizinde
yapida hidroksiapatit disinda herhangi bir faza
rastlanmamistir.

e Sigir kemigi hidroksiapatit biyoseramiginin
Uretimi icin oldukca uygun bir kaynaktir. Bu
kaynagin oldukca ekonomik olusu, kolay elde
edilebilmesi ve sigir kemiginden hidroksiapatit
sentez slrecinin kalsinasyon gibi basit bir
yontemle gerceklestirilebilmesi onemli
avantajlar saglamaktadir.

e Bu calismada elekro ¢ekim ydntemiyle nisasta
fiber Gretimi gerceklestirlmistir. Ardindan da
sentezlenen hidroksiapatit nisasta fiberde
takviye olarak kullanilmistir. Ayrica ¢inko asetat
takviyeli nisasta fiber ve hidroksiapatit + ¢inko
asetat  katkih  nisasta  fiber  Uretimleri
gerceklestirilmistir.

e Katkisiz nisasta fiber ve hidroksiapatit katkih
nisasta fiber sistemlerinde birbirine oldukca
benzer fiber vyapilarinin  elde edildigi
belirlenmistir. Bu iki sistemde Uretilen fiberlerin
c¢apinin genel olarak 0,1-6 um araliginda
degistigi gozlemlenmistir.

e Ancak c¢inko asetat katkili nisasta fiber ve
hidroksiapatit + cinko asetat katkili nisasta fiber
sistemlerinde elde edilen fiberlerin c¢aplarinin
cok degisken oldugu ve vyapilarinin da ¢ok
heterojen oldugu belirlenmistir. Bu ki
sistemdeki fiberlerin c¢aplarinin daha genis bir
aralikta (0,2—10 um) degistigi gozlemlenmistir.
Ayrica bu iki sistemde, ilk iki sisteme oranla

ylzey plrizltligunin de énemli oranda artmis
oldugu gozlemlenmistir.

e Literatlirde nisasta fiberlerin elektro ¢ekim
yontemiyle Uretimi ile ilgili belli sayida yayin
bulunmasina ragmen Uretim siirecini gliglestiren
cesitli parametrelerden dolayr heniiz kosullar
optimize edilmis degildir. Bu c¢alismada
gerceklestirilmis olan HA-nisasta fiberlerin
elektro ¢ekim yontemiyle (retimine dair
herhangi bir  yayina ise tarafimizca
ulasilamamistir. Dolayisiyla gergeklestirilen bu
¢alisma alaninda 6nci olma niteligindedir.

e Elde edilmis olan fiberlerin 6zellikleri heniiz en
iyi hale getirilememistir. Fiber Gretimi agisindan
onemli degiskenler olan polimer miktari,
kullanilan ¢6zlciinin  derisimi, koagllasyon
banyosunun igerigi, nisastanin amiloz orani gibi
parametrelerde degisiklige gidilerek daha
homojen vyapida fiber elde edilmesi igin
calismalar yapilacaktir.
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