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ÖZET

Hidroksiapatit (HA) ve biyocam gibi
boyaseramikler týp ve diþ hekimliðinde kemik
defektlerinin tedavisinde yaygýn olarak
kullanýlmaktadýr. Bu malzemeler kemiðin gözenekli
yapýsýna benzetilebilir ve biyouyumluluklarýnýn yaný
sýra yüke de dayanýklý olabilirlerse, uygun bir
malzeme olarak kabul edilirler. HA'in düþük
mekanik özellikleri nedeniyle, diðer malzemelerle
karýþtýrýlarak daha dayanýklý bir yapý
oluþturulabilinir. Biyocam ise, biyouyumlu bir
kompozitin üretilmesinde diðer uygun bir
malzemedir. Bu çalýþmanýn amacý göreceli basit bir
metotla, kontrollü gözenekliliðe sahip
biyoseramiklerin üretiminin sunulmasýdýr.

Bu çalýþmada kullanýlan HA malzemesi, kalsine
edilmiþ insan diþlerinden elde edildi. Sodyumsuz
biyocam malzemesi saf kimyasallardan üretildi.
100 µm tane büyüklüðündeki nemli odun talaþý
dolgu malzemesi olarak kullanýldý. Biyoseramik
tozlarý çift etkili hidrolik bir pres kullanýlarak
sýkýþtýrýldý. Preslenen numune ölçüleri 10 mm çap
ve 5 mm yüksekliðindeydi. Sýkýþtýrma sonrasý
numuneler bir fýrýnda deðiþik sýcaklýklarda
sinterlendi. HA, biyocam ve HA-biyocam
kompozitlerinden üretilen numunelerde; yüksek
oranda gözeneklilik elde edildi. Gözenek yapýsý
incelendiðinde gözeneklerin birbirlerine að yapýsý
þeklinde baðlý olduðu görüldü.

Sýcaklýk ve ýsýl iþlem süresinin kontrolü ile istenilen
yapýnýn elde edilebildiði bu yöntem, basit ve
ekonomik olmasý nedeniyle önerilmektedir.

Anahtar Kelimeler: Hidroksiapatit, Biyocam,
Gözeneklilik, Biyouyumluluk.

SUMMARY

POROUS BIOCERAMIC PRODUCTION USING
HUMAN TEETH

Bioceramics like hydroxyapatite (HA) and bioglass
are wideliy used in the treatment of bone defects
in medicine and dentistry. When these materials
can imitate the porous structure of bone and with
improved load-resistance besides their
biocompatibility, they can be accepted as an
appropriate biomaterial. Because of the poor
mechanical properties of HA, it is mixed with other
materials in order to obtain a composite with high
load-resistance. Bioglass is another suitable
material in the production of a biocompatible
composite. The purpose of this study is to explain
the manufacturing process of bioceramics with
controlled porosity by a simple method.

Hydroxyapatite material used in derived from
calcined human teeth. Sodium-free bioglass
material is derived from reagent grade chemicals.
Moist wood flour with a grain diameter of 100
µm is used as a filling material. Bioceramic
powders are compacted using double action
hydraulic press. These pressed specimens had
dimensions of 10 mm in diameter and 5 mm
height. Blanks were sintered in a furnace at various
temperatures. A high degree of porosity was
obtained in blanks produced from HA, bioglass
and HA-bioglass composites. When porous
structure was examined, it is seen that every pore
in the meshwork is connected to other pores.

With the manipulation of heat-process time and
temperature, exact chemical phases can be
produced as needed. This method seems to be
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simple and economic as desired structures can be
produced by temperature and time control with
heat treatment.

Key Words: Hydroxyapatite, Bioglass, Porosity,
Biocompatibility.

GÝRÝÞ

Kemik kandan sonra en çok transplante edilen
dokudur. Kemik grefti uygulamalarýnda otojen
kemik greftlemesi altýn standart olarak kabul
edilmektedir. Bununla birlikte, otojen kemik
greftinin sýnýrlý miktarlarda alýnabilmesinin yanýnda;
enfeksiyon, hematom, re-operasyon, aðrý, keloid
oluþumu gibi komplikasyonlara da neden
olabilmesi dezavantajlarýný oluþturmaktadýr1,2.
Allogreft kullanýmýnýn ise; kemik bankasý altyapýsý
gerektirmesi ve pahalý olmasýna ek olarak, bakteri
ya da virus geçiþinin tam olarak önlenememesi
önemli sorunlarýdýr3. Osteokondüktif özellikleri
bulunan inorganik kemik grefti materyalleri baþlýca,
kalsiyum fosfat seramikleri ve polilaktik asit
polimerlerinden oluþmaktadýr. Seramikler arasýnda
en çok ilgiyi ise biyo-aktif özellikleri nedeniyle
hidroksiapatit (HA) ve Trikalsiyum fosfat
çekmektedir4.

Biyoaktif seramiklere artan ilgi, özellikle HA üzerine
olan ve son on senedir yapýlan klinik
uygulamalarýn hýz kazanmasý ile sonuçlanmýþtýr5.
HA; doðal kemiðe kimyasal benzerliði ve bunun
getirdiði biyo-uyumluluk ve biyo-aktiflik özellikleri
ile kemik greftlemesi iþleminde iyi bir alternatif
oluþturmaktadýr. HA insan vücudunun kemik ve
diþ gibi sert dokularýnýn baþlýca inorganik
bileþenidir ve yüksek derecede biyouyumludur6.
Gözenekli HA seramikleri ortopedik cerrahide
kemik grefti olarak zaman zaman kullanýlmaktadýr.
Bunlar insan kemiðinin mineral fazýna en yakýn
kalsiyum fazý olarak kabul edilirler, insan ve
hayvanlarýn kemiklerine implante edildikleri zaman
hiçbir þekilde baðýþýklýk sistemlerine etki etmezler
ve toksik de deðildirler7. HA'in kemik geliþimine
olan etkisi, gözenek büyüklüðü, gözeneklerin
birbiriyle olan baðlantýlarý ve kimyasal yapý (Ca/
P04 oraný) gibi bir çok faktöre baðlýdýr8,9.

Gözeneklilik, gevrek malzemelerin mekanik
özelliklerini kötüleþtiren belli baþlý nedenlerden biri
olmasýna raðmen, bazý alanlarda gözenekli
seramiklerin geliþtirilmesi çok önemlidir. Bu ihtiyaç
yüksek geçirgenlik, yüksek yüzey alaný, iyi
izolasyon, yüksek refrakterlik, korozyon direnci ve
zor kullaným þartlarýnda uzun ömür isteyen
yapýlarýn geliþtirilmek istenmesine baðlý olarak

ortaya çýkmýþtýr10. Makrogözenekli malzemelerin,
yoðun malzemelere nazaran geliþmiþ
biyouyumluluk göstermeleriyle, yüke maruz
kalmayan kemik defektlerini doldurmada
kullanýlan gözenekli sentetik kemik doldurma
malzemelerinin geliþtirilmesine olan ilgi artmýþtýr11.

Gözenekli biyoseramik üretimi için belli
kompozisyonlarda hazýrlanan ve homojen
karýþtýrýlan tozlar, nemli halde ise yaðlama
yapýlmaksýzýn veya kuru ise yaðlanmýþ metal
kalýplarda sýkýþtýrýlýr12,13. 100°C'ye kadar yapýlan
kurutma, nemli tozlardan sýkýþtýrýlan numunelerin
ýsýtýlmaya hazýrlanmasý aþamasýnda önemlidir. Çok
fazla veya çok az nem oraný, preslenen tozun ýsýtma
sýrasýnda patlamasýna veya parçalanmasýna sebep
olabilir. Dolgu malzemesi yüksek bir sýcaklýkta,
hava içinde ýsýtýlarak uzaklaþtýrýldýðýnda
karbondioksit ve suya parçalanýr. Bir parça
ýsýtýlýnca, tozun parçalarý birbiri ile katý ve gözenekli
bir yapý haline dönüþür; ýsýtma sürdürüldüðünde
gözeneklerin çoðu kaybolur ve bu yapý yoðun, çok
kristalli bir katýya dönüþecektir12. Sinterleme
iþlemini izleyen zamanda, normalde gözenekli
olmayan seramik ürünlerinde organik malzemeler
yanýp boþluklar ve kanalcýklar meydana getirirler14.
McGee sýcaklýk ne kadar düþük olursa gözeneklilik
miktar ve boyutlarýnýn o kadar fazla olduðunu
göstermiþtir13. Son yýllarda yapýlan çalýþmalarda
Liu çok ince HA tozu ile polimer tozunu karýþtýrýp,
bu karýþýmý küçük kalýplara dökerek kurutmuþtur.
Daha sonra, yüksek sýcaklýkta polimeri yakarak
homojen daðýlým gösteren gözenekli bir yapý elde
etmiþtir15. Yine Koç ve ark. bir HA türevi olan
trikalsiyum fosfat tozunu, 200 µm'luk polimer
malzeme ile karýþtýrýp gözenekli bir biyoseramik
elde etmiþlerdir16.

Biyoseramik üretiminde gözenek yapýcý olarak
kullanýlan odun talaþý, naftalin, pirinç unu ve
patates niþastasý gibi10 organik dolgu
malzemelerinin yandýktan sonra kabul edilmiþ
standartlarda verilmiþ deðerlerin üzerinde zararlý
iyon içeren atýk býrakmamasý gerekir. Bu çalýþmada
gözenekli yapý oluþturulmasýnda kullanýlmýþ olan
dolgu malzemesi odun talaþýdýr. Kullanýlan odun
talaþýnýn sinterleme sýrasýnda yanmasý sonucu
ortaya çýkan odun külünün atomik absorbsiyon
analizi yapýlmýþ ve bulunan aðýr metal iyon
miktarlarý ASTM F 1185-88 standardýnda verilen
limit deðerlerin altýnda olduðu görülmüþtür17.

Hidroksiapatit (HA) ve biyocam gibi biyoseramikler
týp ve diþ hekimliðinde kemik defektlerinin
tedavisinde yaygýn olarak kullanýlmaktadýr. Bu
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çalýþmanýn amacý, insan diþi kaynaklý gözenekli
biyoseramik malzemelerin ülkemiz laboratuvar
þar tlarýnda elde edilmesi çalýþmalarýnýn ve
sonuçlarýnýn sunulmasýdýr.

MATERYAL VE METOD

Bu çalýþmada kullanýlan HA, çekilmiþ insan
diþlerinden üretildi. Çeþitli diþ kliniklerinden
toplanan diþler AIDS ve hepatit B gibi bulaþýcý
hastalýklara karþý koruyucu olarak ve kokuþmayý
önlemek için %1'lik bir antiseptik solüsyonda
(Savlon) saklandý. Diþler ilk aþamada bol su ile
yýkanýp, temizlendi. Daha sonra alkali bir
solüsyonda (sodyum hipoklorit) deprotenize edildi
ve yýkama iþlemi tekrarlandý. Diþler 850°C'de
kalsine edildi. Beyazlanan HA bilyeli bir
deðirmende iyice öðütüldü ve 100 µm'lik bir
elekten geçirildi. Bu çalýþmada kullanýlan
biyocamlar ise yapýmý oldukça basit ve
biyobozunurluðu olan CaO-P2O5 camýdýr.
Kimyasal saflýkta %75 mol P2O5 ve %25 mol CaO
(Merck kimyasallarý) 1100°C'de platin bir potada
2 saat boyunca ergitilmiþ ve dökülmüþtür. Elde
edilen cam, bilyeli bir deðirmende iyice
öðütülmüþtür.

Bu çalýþmada kullanýlan malzemelerin ilk
kompozisyonlarý ve sinterleme þartlarý Tablo I'de
verilmektedir. Hazýrlanan kompozisyonlar 350 MPa
basýnç altýnda, sertleþtirilmiþ çelik kalýplarda
sýkýþtýrýlmýþtýr. Preslenen numunelerin çapý 10 mm,
yüksekliði 5 mm'dir. Tüm malzeme birkaç gün
normal atmosfer þar tlarýnda býrakýlmýþ ve
ortamdan nem çekmeleri saðlanmýþtýr. Sýkýþtýrýlan
örnekler atmosfer kontrolü yapýlmayan bir fýrýnda
sinterlenmiþtir. Sinterleme fýrýnýnýn ýsýtma hýzý 4°C/
dakika olarak seçilmiþtir.

Gözenek oluþumu için kullanýlan odun talaþý dolgu
malzemesinin, sinterleme sýrasýnda yanmasý
sonucu arta kalan odun talaþý külünün aðýr
metaller açýsýndan analizi S.D.Ü. Temel ve

Uygulamalý Birimler Araþtýrma Merkezinde
bulunan atomik absorbsiyon cihazý (Perkin-Elmer,
A.B.D.) kullanýlarak yapýlmýþtýr.

Tarama elektron mikroskopi (TEM) incelemeleri
için örnekler Hammer VII cihazýnda 20 nm Au ile
kaplanmýþ, ve daha sonra numuneler Joel 35 MT
330 TEM cihazýnda incelenmiþtir.

BULGULAR

Tablo I'de verilen ikinci, üçüncü ve dördüncü
malzeme gruplarýnda, özellikle yüksek yoðunluktaki
malzemelerin mekanik özellikleri yeterli
gözükmektedir. Üçüncü malzeme grubuna ait bazý
numunelerin gözenek miktarýnýn yüksek olmasýna
karþýn, bazý numunelerde gözenek azlýðý dikkati
çekmiþtir. Birinci malzeme grubunun mekanik
özelliklerinin zayýf olduðu gözlemlenmiþtir.

100 µm'lik odun talaþý kullanýldýðý halde birinci
malzeme grubunda 100 µm'luk gözenek
formasyonu görülememiþtir (Þekil 1). Bu örnekler,
renkli sývýya atýldýðýnda iç kýsýmlarýn tamamen
renklendiði görülmüþtür. Elde edilen gözenek
çapýnýn 100 µm'den daha küçük olmasý, talaþ
hacminin sýkýþtýrma sýrasýnda yapýsal özelliðinden
dolayý kalýcý olarak küçülmesi ile açýklanmýþtýr.

HA ve biyocam kompoziti olan 2a malzeme
grubunda sinterlenmiþ numuneler 25-150 µm'luk
gözeneklere sahiptir (Þekil 2). Genellikle gözenekler
yuvarlak þekilli deðildir. Þekil 2'de verilen resimde
HA yapýlarý, koyu gözüken biyocam yapýsýnýn
yanýnda açýk renkli gözükmektedir. Bazý
gözeneklerin içerisinde amorf cam fazlarý
oluþmuþtur. Bu numunelerin dýþ yüzeylerinin
pürüzlü bir yapýda olmasý ve camsý bir görünüþ
göstermemesi ilgi çekicidir. Numunelerin diðer
yapýlara oranla daha kýsa zamanda piþirilmesinin
bu görünüþün sebebi olabileceði düþünülmüþtür.
Mikroyapýda biyocam yapýlarýn tüm HA yüzeylerini
ýslattýðý görülmüþtür. Sinterleme süresi uzun tutulan

Tablo I
Malzemelerin Ýlk Kompozisyonlarý ve Sinterleme Þartlarý

Malzeme Hidroksiapatit Odun Talaþý Biyocam Sinterleme Sinterleme
Grubu (%) (%) (%) sýcaklýðý (°C) süresi (saat)

1 84,6 15,4 � 850 3
2a 42,3 15,4 42,3 950 2
2b 42,3 15,4 42,3 950 3
3 � 15,7 84,3 750 4
4 � 15,7 84,3 1050 3
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2b malzeme grubu numunelerinde, 2a malzeme
grubuna benzer tarzda 25-150 µm'lik çapý olan
gözenek yapýsý mevcuttur, bununla birlikte
ortalama gözenek çapýnýn küçüldüðü ve gözenek
daðýlýmýnýn sýklaþtýðý gözlenmiþtir (Þekil 3). Beyaz
gözüken küçük alanlar HA bakýmýndan zengin
bölgelerdir. Amorf camsý faz geliþiminin Þekil 2'de
gösterilen yapý ile karþýlaþtýrýldýðýnda daha fazla
olduðu görülmüþtür. Daha uzun bir sinterleme
zamanýnýn buna neden olduðu düþünülmektedir.
Gözeneklerin küresel olduðu gözlenmektedir.

Biyocam ve talaþtan oluþan 3 numaralý malzeme
grubuna ait sinterlenmiþ numuneler incelendiðinde
100-150 µm'lik gözenek formasyonu vardýr. Bunun
yaný sýra çok sayýda 5-10 µm'lik gözenekler

Þekil 1: %84.6 HA ve %15.4 odun talaþý
kompozisyonundaki malzemenin 850°C'ta 3 saat
sinterlenmiþ durumdaki SEM görüntüsü (x300).

Þekil 2: %42.3 HA, %15.4 odun talaþý ve %42.3
biyocam kompozisyonundaki malzemenin 950°C'ta 2 saat

sinterlenmiþ durumdaki SEM görüntüsü (x150).

Þekil 3: %42.3 HA, %15.4 odun talaþý ve %42.3
biyocam kompozisyonundaki malzemenin 950°C'ta 3 saat

sinterlenmiþ durumdaki SEM görüntüsü (x150).

Þekil 4: %84.3 biyocam ve %15.7 odun talaþý
kompozisyonundaki malzemenin 750°C'ta 3 saat
sinterlenmiþ durumdaki SEM görüntüsü (x150)

(Gözenek miktarý yüksek).

görülmektedir (Þekil 4). Ayný malzeme grubunda
yoðun yapýnýn elde edildiði de görülmüþtür. Bu
yapý Þekil 5'te gösterilmektedir. Burada
gözeneklerin Þekil 4'te görülen yapýya göre daha
küçük ve yaklaþýk olarak 75-125 µm'lik çapýnda
ve birçok 5 µm'lik küçük gözenek formasyonuna
sahip olduðu gözlenmektedir. Bazý büyük
boþluklarýn etrafýnda kristalizasyon bölgeleri dikkati
çekmektedir.

Sinterleme sýcaklýðý 3 numaralý malzeme grubuna
göre daha yüksek seçilen 4 numaralý malzeme
grubunda 50-125 µm'lik gözenekler görülmektedir.
Ýçlerinde daha büyük kristalizasyon bölgeleri
mevcuttur (Þekil 6) Þekil 5'te görülen küçük
boþluklar bütünüyle ortadan kaybolmuþtur. Çok
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süngerimsi yapýnýn saðaltýmý 12 haftayý bulur18.
Osteokondüksiyon amaçlý bir malzeme planlar
iken, kemiðin interstisyel yapýsýný taklit etmek
mantýklý görünmektedir. Kuboki ve ark. baþlangýçta
kemik saðaltýmý için gerekil olan gözeneklik çapýný
yaklaþýk 150 µm olarak tahmin etmiþlerdir. Daha
sonralarý yaptýklarý çalýþmalarda 106-212, 212-300,
300-400, 400-500, ve 500-600 µm'luk bloklar
kullanmýþlardýr ve en iyi sonucun 300-400 µm
büyüklüðünde gözeneklerde alýndýðýný
görmüþlerdir. Bu araþtýrýcýlar Havers kanallarýndaki
direkt kemik formasyonunu gözlemlemiþlerdir ve
þekil, kimyasal özellikler ve gözeneklerin iç-yüzey
yapýlarýnýn da saðaltýmda çok önemli olduðunu
vurgulamýþlardýr18.

Lopes ve ark. apatitin mekanik özelliklerini
geliþtirmek ve biyoaktivitesini arttýrmak için fosfat
camlarý (%2.5-4 aðýrlýðýnda oranlarda P2O5-CaO
camý) ile desteklenmiþ HA kullanmýþlardýr.
Çalýþmalarýnda cam oraný ne kadar çok artarsa,
ýsý ile daha küçük eksende çekme gözlem-
lemiþlerdir19. El-Ghannam ve ark., gözenekli
biyouyumlu malzeme elde etmek için
tanýmladýklarý iþlemde, cam tozlarýný (40-70 µm
büyüklüðünde) %2.3 oranýnda CaCO3 ile
karýþtýrmýþlar ve sýkýþtýrýlmýþ bir formda sýcak vakum
presinde (460°C ve 50 MPa'da) sinterlemiþlerdir.
Bu örneklerin gözenekliliði %36.4 olarak
bulunmuþtur ve toplam gözenek alaný 8.65 m2/
g'dýr. Gözeneklerin çoðunluðu 60-80 µm
çaplarýnda olmasýna raðmen gözenek büyüklüðü
aralýðý 10-160 µm'dir20. Kangasniemi ve ark. cam
fazda olan Na iyonlarýnýn HA yapý içine nufüz edip
rhenanite dönüþtüðünü ve merkezdeki HA
çekirdeðini etkileyemediðini gözlemlemiþlerdir21.

Bu araþtýrmada kullanýlan kalsiyum fosfat-cam
kompozisyonunun sinterleme sýcaklýðýna baðlý
olarak yapýsýnda β ve α TCP türündeki bileþikler
oluþma ihtimali üzerine kemiklerde kantitatif faz
analizleri yapýlarak TCP türündeki bileþiklerin ihmal
edilebilir miktarlarda olduðu önceki bir çalýþmada
gösterilmiþtir17.

Bu çalýþmadaki numuneler HA, HA-biyocam
kompozitleri ve biyocam osseointegrasyon için
yüksek dereceli gözeneklilik göstermektedir ve
görülmüþtür ki að yapýdaki her gözenek diðer
gözeneklerle birbirine baðlýdýr. Bu gözenekli að
yapýsý ilaç taþýyýcý sistem olarak da rahatlýkla
kullanýlabilinir. Önerilen sistem, basit ve
ekonomiktir. P2O3-CaO camýndan ötürü meydana
gelen biyoçözünürlülük ilaç taþýyýcý sistemlerinin
tasarlanmasýna üstünlük getirecektir. Ayný zamanda

Þekil 5: %84.3 biyocam ve %15.7 odun talaþý
kompozisyonundaki malzemenin 750°C'ta 3 saat
sinterlenmiþ durumdaki SEM görüntüsü (x150)
(Gözenek miktarý Þekil 4'e göre daha düþük).

Þekil 6: %84.3 biyocam ve %15.7 odun talaþý
kompozisyonundaki malzemenin 1050°C'ta 3 saat
sinterlenmiþ durumdaki SEM görüntüsü (x150).

kuvvetli camsý faz formasyonu ayrýca görüle-
bilmektedir.

Odun talaþý külünün atomik absorbsiyon analizi
sonucunda aðýr metal miktarlarý; Cd: 0.26 ± 0.01
ppm, Zn: 5.6 ± 0.07 ppm, Pb için ise 0.45
ppm'den az olarak saptanmýþtýr.

TARTIÞMA

Ýdeal bir greft kemik defektine uygulandýðý zaman,
doku içinde kýrýk iyileþmesine benzer cevap
oluþturmalýdýr. Defekt baþlangýçta hematom ile
doludur ve bu aþamalý olarak mezenkimal hücreler,
osteoblastlar ve fibroblastlar tarafýndan iki hafta
içinde istilâ edilir ve bunu da 6 hafta içinde osteid
formasyonu izler. Bütünüyle kemik iyileþmesi ve
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sýcaklýk uygulama zamaný ve sýcaklýk kontrolü ile
istenilen yapýlar elde edilebilinir.
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