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1. Giriş 
 
Bu proje, alümina üretimi için boksit cevherine uygulanan Bayer proses atığı olan 
kırmızı çamurdan kemik ikamesi olarak kullanılan sentetik kemik grefti eldesini 
kapsamaktadır.  
Kırmızı çamur, Bayer prosesi ile boksit cevherinden alümina üretimi sırasında açığa 
çıkan atık bir üründür (Anawati ve Azimi, 2019; Rivera vd., 2018). Kırmızı çamur 
boksit cevherinin, sodyum hidroksit çözeltisi içerisinde çözünemeyen demir, titanyum, 
alüminyum minerallerini, silika, sodyum alüminyum hidrosilikatlarını, kalsiyum 
bileşiklerini ve nadir toprak elementlerini içerdiğinden dolayı ikincil hammadde olarak 
kullanılabilecek durumdadır (Anawati ve Azimi, 2019). Kırmızı çamurun 
değerlendirilmesi depolama ve çevre kirliliği problemleri açısından son derece önem 
arz etmektedir. Bu sebeple son dönemde kırmızı çamurun değerlendirilmesi, 
içeriğindeki nadir toprak elementlerinin kazanılması ve ağır metallerden arındırılması 
üzerine endüstriyel, ArGe/ÜrGe, literatür ve laboratuvar boyutlu çalışmalar 
yapılmaktadır. Bu proje kapsamında, kırmızı çamurun daha önce hiç 
değerlendirilmemiş hatta literatürde bile değinilmemiş sağlık alanında kullanılan bir 
biyomalzeme üretimi için, atık konumundan katma değeri yüksek medikal bir ana ürün 
olarak değerlendirilmesi amaçlanmıştır. İnsan vücudunun hareket ve destek sistemleri 
için gerekli anatomik, biyo-mekanik ve fiziksel altyapıyı sağlayan ve iskelet sistemini 
oluşturan temel yapı kemik dokusudur. Kemik greftleri ise bu kemik dokusunun 
eksikliği/deformasyonu sonucunda yeterli fiziksel dayanıklılığın sağlanabilmesi için 
kullanılan biyomalzemedir. Kemik grefti malzemeleri biyouyumluluk, osteokondüktivite 
(alıcı kemikten vasküler ve  perivasküler yapıların grefte ilerlemesi için greftin çatı 
görevi üstlenerek yüzeyinde yeni kemik oluşumunu  destekleyebilmesidir) ve 
osteogenezisi (greft materyali içindeki hücresel elemanların, transplantasyon sonrası  
hayatta kalarak, nakledilen alanda yeni kemik olusturabilmesidir) destekleme gibi 
temel özelliklere sahip olmalıdır  (Moore vd., 2001). Dört çeşit kemik grefti mevcuttur. 
Bunlar; otogreftler, allogreftler, heterogreftler ve sentetik kemik  greftleridir (Hench ve 
Jones, 2005). 
Sentetik kemik grefti ikameleri, ortopedi cerrahisinde yıllardır kullanılan ve yaygın 
olarak kemik dolgu maddesi olarak kullanılan seramik veya kompozit  
biyomalzemelerdir (Şimşek vd., 2004). Sentetik kemik grefti olarak kullanılan yeni 
kemik dokuları hastanın mevcut kemik dokusuna benzediğinden dolayı insan 
vücudundaki canlı dokuların işlevlerini yerine getirmek veya desteklemek gibi 
fonksiyonel işlevler sağlar (Moore vd., 2001). Biyoseramikler, sentetik kemik greftlerine 



uygun alternatifler haline getirebilecek birçok özelliğe sahiptir (Uchida, 1984). Bu 
malzemeler artık gerçek kemik grefti  ikameleri olarak işlev görerek sonuçtaki donör 
bölgesi morbiditeleri ile otojen kemik greftlerinin kullanılmasını  önlemektedir 
(Costantino vd., 2002). Kemik grefti ve ikame küresel pazarına hakimiyet sağlayan 
ülkeler arasında Türkiye bulunmamaktadır. Türkiye’nin bu pazarda yer bulamaması 
ülkemizin kemik grefti üretiminde dışa bağımlı olduğunun bir göstergesidir.  Sentetik 
kemik greftlerinin üretimi için ülkemizde yeni kaynakların ve üretim yöntemlerinin 
bulunması ve hatta atık nazarında görülen ikincil hammadde olarak kullanılabilecek 
kaynakların değerlendirilmesinin sektörde dikkatleri çekebilecek etki oluşturacağı 
düşünülmektedir. Bu çalışmada Sc, Ti ve insan sağlığı için risk oluşturan ve 
arındırılması şart olan Pb/As metallerini içeren kırmızı çamurun bu içeriklerden 
hidrometalurjik yöntemle kazanımı/uzaklaştırılması sonucunda elde edilen liç katı atığı 
kullanılmıştır. Metallerinden ve risklerinden arındırılmış bu katının ana fazı kalsiyum 
sülfat(KS) olarak tespit edilmiştir. KS, ortopedi cerrahisinde 1892 ‘den beri kemik 
boşluk dolgusu olarak kemik dolgu tedavisinde, kaynamamış kırıkların tedavisinde, 
enfeksiyonların önlenmesi ve tedavisinde klinik problemlerde kullanılmaktadır 
(Damien ve Parsons, 1991; Huan ve Chang, 2007). Bir atık değerlendirme prosesinin 
de atığı olan bu maddenin içeriği ve saflığı sentetik kemik grefti hammaddesi olarak 
değerlendirilebilme fikrini doğurmuştur. Sentetik kemik grefti hammaddesi olarak 
kullanılabileceği tespit edilen bu atık için biyo-uyumluluk, mekanik ve kimyasal 
özellikler belirlenmiştir. Ayrıca çevre dostu olan hidrometalurjik yöntemler kullanılarak 
greft üretiminin gerçekleştirilmesi çok yüksek tonajlarda açığa çıktığı için çevreye zarar 
veren bu atığın endüstriyel olarak değerlendirilmesine de olanak sağlamış olacaktır.  
Bu çalışma kapsamında kırmızı çamurdan yeni bir teknik ile sentetik kemik grefti elde 
edilerek alternatif bir greft üretim yöntemi gerçekleştirilmiştir. 

 
2. Rapor dönemlerinde yapılan çalışmalar 

Yapılan çalışmanın deneysel akım şeması Şekil 1.’te verilmiştir.  

 

Şekil 1. Yapılan çalışmanın deneysel akım şeması. 

İlk olarak Türkiye’de yer alan alümina üretim tesisinden kırmızı çamur temin edilmiş ve 
temin edilen kırmızı çamur numunesinin tanımlanması gerçekleştirilmiştir. Deneysel 
çalışmanın ilk aşamasında liç deneylerinde kullanılan kırmızı çamurun 24 saat 



boyunca 105°C sıcaklıkta fiziksel suyu uzaklaştırılmış ve vakumlu kaplarda 
saklanmıştır.  Fiziksel suyu uzaklaştırılmış numune, atmosferik koşullarda ön 
denemeler sonucu belirlenen optimum koşullarda liç işlemine tabi tutulmuştur.  Liç 
deneyleri Şekil 2.’de gösterildiği üzere su banyosu içerisine yerleştirilmiş 800 ml’lik 
Pyrex tepkime kabında gerçekleştirilmiştir. Tepkime kabı içerisine karıştırmayı 
sağlayacak bir pervane ve su banyosu içerisindeki suyun sıcaklığının sabit kalması için 
gerekli bir termoçift kullanılarak gerçekleştirilmiştir. Su banyonun sıcaklığı, sıcaklık 
probu yardımıyla algılanıp ve buna bağlı olarak kontrol devresi ve ısıtıcı sistemleri 
yardımıyla ±5°C hassasiyetle, deneylerin toplam süresince kontrol altında tutulmuştur. 
Karıştırma hızı, kırmızı çamur numunelerinin taneciklerinin tamamı askıda kalacak ve 
santrifüj kuvvetinin etkisi ile tepkime kabının çeperine yapışmayacak bir karıştırma 
sağlanacak şekilde ±5 rpm hassasiyetlikle 160 rpm hız ile sabit tutulmuştur. Yapılan 
ön denemeler sonucu optimum koşullar 95 °C sıcaklık, 14 M H2SO4 asit derişimi, 1/10 
katı/sıvı oranı, 180 d liç süresi olarak belirlenmiş olup belirlenen bu koşullarda liç işlemi 
gerçekleştirilmiştir.  Liç işleminin tamamlanmasının ardından vakum filtre yardımıyla 
filtrasyon işlemi gerçekleştirilerek liç sonrası çözünmeyen katı ve yüklü çözelti elde 
edilmiştir.  Filtrasyon işlemi tamamlandıktan sonra çözünmeyen katı içerisinde bulunan 
çözelti saf su ile yıkanarak temiz hale getirilmiş ve bu katının 24 saat süreyle 65 ºC’de 
fiziksel suyu uzaklaştırılıp tartım işlemi gerçekleştirilmiştir. Daha sonra elde edilen katı 
atığın mineralojik yapısının belirlenebilmesi için XRD analizi yapılmıştır. Liç işlemi ile 
elde edilen katı atık üretimi için gerçekleştirilen aşamalar akım şeması olarak Şekil 
3.’de verilmiştir. 

 

Şekil 2. Liç deneylerinin gerçekleştirildiği düzenek. 

 
 



 

Şekil 3. Liç işlemi ile elde edilen katı atık üretiminin akım şeması. 

Liç işlemi sonrası elde edilen numuneden, tek eksenli bir basınç (350 MPa) altında 
kalıp presleme tekniği ile 5 mm çapında ve 6 mm yüksekliğinde peletler 
oluşturulmuştur. Presleme esnasında kalıp duvarlarına yakın konumda bulunan 
tozlara etkide bulunan kuvvetler, bu tozlarında etkisi ile kendilerine yakın konumda 
bulunan diğer tozlara homojen bir biçimde iletilememektedir. Bu da peletlenmiş olan 
numunelerin tüm kesiti boyunca eşit olmayan veya diğer bir ifade ile heterojen basınca 
ve dolayısıyla homojen bir şekilde dağılmayan yoğunluğa neden olmaktadır (Zyman 
vd., 1999). Bu durumu önlenebilmek veya en aza indirgeyebilmek için her bir peletleme 
işlemi öncesi kalıp duvarları ağırlıkça %2 oranında çinko stearat ve etil alkolden oluşan 
karışımla, gerek tozların birbirleri üzerinde daha iyi kaymasını sağlamak, gerekse kalıp 
duvarlarının aşınmasını minimalize etmek amacıyla yağlanmıştır (Gülsoy vd., 2015). 
Oluşturan peletler rampası 5 ⁰C/dakika olarak ayarlanan  sinter fırını ile 800-900-1000-
1100-1200 ⁰C sıcaklıklarda 1 saat süreyle sinterleme işlemi tabi tutulmuştur. 
Sinterlenen numuneler agat havanda öğütülüp toz haline getirilmiş ve bu tozların 2-80⁰ 
’lik 2θ aralığında  Lab X marka X-Işınları Difraksiyonu (XRD) cihazı ile  analizi 
yapılmıştır. Değişken sinterleme sıcaklıklarına bağlı olarak mikroyapısal değişimler FEI 
Sirion XL30 marka Taramalı Elektron Mikroskobu (SEM) cihazı ile tespit edilmiştir. 
Sinterlenen peletlerin minerolojik ve mikroyapısal özellikleri incelendikten sonra 
mekanik özellikleri de incelenmiştir. 
Sinterlenmiş peletlerin fizyolojik çözelti içindeki biyouyumluluk testleri yani peletlerin 
bozunma davranımlarının incelenmesi için Kukubo (Kukubo vd., 2003) tarafından 
açıklanan prosedüre göre SVS hazırlanmıştır. 37 ° C'de bir su banyosuna test tüpleri 
içinde yerleştirilen peletlerin, SVS'ye oranı 1 g /10 ml olacak şekilde 28 gün boyunca 
bozunma davranımları incelenmiştir.  
 
Kırmızı çamur numunesine optimum parametrelerde (95⁰C, 14 M H2SO4, 1/10 katı/sıvı 
oranı, 180 d) uygulanan liç işlemi sonrası, çözünmeyen katının XRD desenleri Şekil 
4.’de verilmiş ve tespit edilen fazlar KS-anhidrit (KSA) ve SiO2 olmuştur. Elde edilen 
katının XRD deseni incelendiğinde gözlenen ana fazın, 1892'den beri kemik boşluk 
dolgusu olarak dişçilik ve cerrahi gibi tıp alanlarında değişim veya onarım gerektiren 
kemik dokusu yerine kullanılan KSA olması projenin amaca uygun bir şekilde devam 
edebilmesini sağlamıştır. Ayrıca nadir toprak elementlerinden Sc, değerli metallerden 
Ti, Au, Ag ve insan sağlığı için risk oluşturan ve arındırılması şart olan Pb, As 



metallerini içeren kırmızı çamurun, bu içeriklerden hidrometalurjik olarak atmosferik 
asit liçi ile kazanımı ya da uzaklaştırılması sonucunda elde edilen liç katı atığının kemik 
grefti olarak kullanıma uygunluğu böylelikle vurgulanmıştır. Kalsiyum kaynağı olarak 
tercih edilen kırmızı çamurun H2SO4 liçi ile KSA oluşum tepkimeleri verilmiştir 
(Ntengwe, 2010; He vd., 2016).  (Tepkime 1-3):   
 
CaO+ H2SO4→ CaSO4 + H2O       (1)                                                                                                                       
CaCO3+ H2SO4 →CaSO4 +H2O+CO2   (2)                                                                                                                  
CaTiO3+2H2SO4→CaSO4+TiOSO4+2H2O   (3)                                                                                                           

 
KS, kristalize su miktarına göre anhidrit, hemihidrat ve dihidrat olarak 3 farklı kimyasal 
formda bulunmaktadır (Wirsching, 2012). Tıbbı uygulamalarda kemik boşluk dolgusu 
olarak KS-hemihidrat(KSH) kullanılmasına rağmen KSH’in hızlı bozunma, düşük 
mukavemet gibi sınırlamaları vücut sıvısı içinde bozunmanın yavaş olduğu 
biyomalzeme arayışına sebebiyet vermiştir (Sony vd., 2015; Chang vd., 2017).  
Yapılan çalışmalar KSA‘ın bozunma hızının KSH’den yavaş olduğunu göstermiştir 
(Kuo vd., 2012, 2013). Bu çalışmada KSH’nin kullanım sınırlamaları dikkate aldığında 
kemik boşluk dolgusu olarak kullanılma potansiyelinin yüksek olduğu düşünülen KSA; 
birçok çalışmaya konu olan, çok yüksek miktarlarda açığa çıkan ve geri dönüşümü için 
pratik bir uygulamaya geçilemeyen kırmızı çamurdan (Evans, 2016) liç işlemi sonrası 
elde edilmiştir. Bu çalışma kapsamında KS’nin ilave bir işlem gerektirmeden anhidrit 
formunda olması KSA üretimi için alternatif bir yöntem olarak literatüre geçmiştir. 
Ayrıca KSA haricinde gözlenen SiO2 fazı ise bu çalışma için önemli bir nokta olmuştur. 
Bunun sebebini açıklayacak olursak, deneysel çalışmanın bir sonraki aşaması olan 
sinterleme işleminin yoğunluk değerlerinde ve tane boyutunda artış meydana getirdiği 
yapılan çalışmalarda vurgulanmıştır (Chang vd., 2017). Sinterleme ile tozların yüzey 
alanı artar ve tane sınırlarının alanı azalır (Rice, 2005). Fakat tane boyutlarında 
meydana gelen artış mukavemet değerlerinde düşmeye sebep olduğu için bu durumu 
önlemek için sıklıkla çeşitli tane büyüme inhibitörleri eklenir. Bu inhibitörler tane 
sınırlarına yerleşerek büyümeyi engellemektedir (Chang vd., 2015). Chang vd., 
(2017), yaptığı çalışmada KSA’ya SiO2 ilavesi yaparak KSA’nın performansını 
incelemiştir. SiO2 ilavesi ile KSA peletlerinin bozunma hızı önemli ölçüde azalmış, 
mikroyapının iyileşmesi ve mukavemette meydana gelen artışın SiO2’nin çözünmesiyle 
oluşan CaSiO3’den kaynaklı olabileceğini vurgulamıştır.  Bu çalışmada ise kırmızı 
çamurda bulunan SiO2’nin liç sonrası elde edilen katıda çözünmeden kalması, 
sinterleme işlemi sonrası meydana gelme olasığı yüksek olan tane büyümesi gibi 
problemler için ilave bir katkı maddesine ihtiyaç duyulmamıştır. Kuo vd., (2013), 
yaptığı çalışmada; SiO2, P2O5, CaO ve NaHCO3 gibi sinterleme katkı maddelerinin 
eklenmesi ile KS’nin yoğunluğunun arttığını, bozunma hızının azaldığını, artan 
yoğunluk etkisi ile mukavemetinin arttığını ve uygun sinterleme katkı maddeleri 
seçilerek de bozunma hızının ayarlanabildiğini ortaya koymuştur.  
 
 
 



 

Şekil 4. Liç sonrası çözünmeyen katının XRD deseni. 

Literatürde saf KS peletlerinin yapılan in-vivo çalışmalarda bozunma oranlarının (vücut 
sıvısı içerisinde parçalandığı ve yerini bağ dokuyla değiştirdiği için kuru bir ortam 
gerektirmektedir) çok hızlı olduğu belirtilerek bu durumun kemiğin yenilenebilmesini 
etkilediği ortaya koyulmuştur (Damien ve Parsons, 1991; Orsini vd., 2004). Ayrıca 
KS’nin hızla emilerek  vücut içinde Ca+2 iyonlarını hızlı bir şekilde arttırması hücresel 
ölüme veya kemik dokusunda iltihaplanmaya sebep olabilmektedir (Adams vd., 2001). 
KS peletlerinin hızlı bozunmasından kaynaklı olarak vücut içinde çöktüğü ve yeni 
oluşan kemik için destek sağlamadığı da yapılan araştırmalarda vurgulanmıştır 
(Palmero,2016). Bu sebeple çalışma kapsamında sinterlenmemiş KSA peletlerinin 
bozunma davranımı incelenmiş ve peletler SVS’ye temas ettiği anda bozunmaya 
uğraşmıştır. Bozunma davranımını kompozisyon, mikro ve makro gözeneklerin miktarı, 
partikül boyutu ve kristallize su miktarı gibi faktörler çeşitli derecelerde etkilemektedir 
(Hsu vd., 2018). Fakat yaptığımız çalışmada KS, anhidrit formunda bulunduğu için 
bozunma davranımına kristalize su miktarının haricinde farklı etkenlerin olduğu 
saptanmıştır. Ayrıca KS’nin hızlı bozunma sorununun literatürde açıklandığı üzere 
sinterleme tekniği sayesinde engellenebileceği de açıklanmıştır (Hsu vd., 2018). Bu 
sebeple bozunma davranımına etki eden faktörlerin ortadan kaldırılmasıyla amacıyla 
KSA 800-1200⁰C sıcaklıklarda 1 saat süreyle sinterleme işlemine tabi tutulmuştur. 
800-1100 ⁰C’ de 1 saat süreyle sinterlenen peletlerin Şekil 5.’de yoğunluk değerleri 
verilmiş olup 1200 ⁰C’de sinterlenen peletlerin formunda bozulma meydana geldiğinde 
dolayı yoğunluk testi yapılamamıştır. 800⁰C’de sinterlenen peletler en düşük yoğunluk 
değerine sahipken sıcaklığın 900 ⁰C’ye çıkarılmasıyla yoğunluk değerinde az miktarda 
artış gözlenmiştir. 1000 ⁰C’de yoğunluk değerinde ani bir artış gözlenmiş ve 1100 ⁰C’de 
ise artış az miktarda devam ederek maksimum yoğunluk değerine ulaşılmıştır. 
Deneysel çalışmalar, sıcaklık artışına bağlı olarak yoğunluk değerlerinde artışın 
meydana geldiğini göstermiştir. 



 

Şekil 5. 800-1100⁰C 1 saat süreyle sinterlenen peletlerin yoğunluk değerleri. 

Şekil 6.’da sinterlenen peletlerin XRD desenleri incelenmiştir. 800⁰C ve 900 ⁰C’de 
yapılan sinter sonrası XRD desenleri, Şekil 4.’deki XRD deseni ile aynı olup bu 
sıcaklıklarda yapılan sinter sonrası bir faz dönüşümüne rastlanmamış ve gözlenen 
fazlar KSA ve SiO2 olmuştur. 1000 ⁰C ise CaSiO3 fazı oluşumu gözlenmiştir. Piklerin 
hafif sola kaymasından da anlaşılacağı üzere liç işlemi sonucunda elde edilen greft 
hammaddesi içerisinde bulunan SiO2’nin yüksek sıcaklıklarda ayrışan KSA içinde 
çözündüğü anlamına gelmektedir. Ayrıca 1100 ⁰C’de yoğunluk değerlerinde meydana 
gelen artışın ise CaSiO3 oluşumuyla ilişkili olduğu söylenebilmektedir (Chang vd., 
2017). KSA’da yüksek sıcaklıklarda bünyesinde bulunan sülfürün, SO2 fazına geçerek 
malzemeyi terk etmesi sonucunda taneler arasında mikro çatlaklar meydana gelmiştir. 
Bu durumda 1200 ⁰C’de peletlerin formunda meydana gelen bozulma ise KSA’dan 
kükürtün SO2 gazı olarak ayrışmasından kaynaklı peletlerde oluşan mikro çatlaklarla 
açıklanabilmektedir. Bununla birlikte 1200⁰C’de gürültülü piklerin gözleniyor olması 
SiO2’nin ergime miktarının daha da fazlalaşıp ani soğuma kaynaklı olarak amorf bir 
yapının meydana gelmesiyle de açıklanmaktadır. 
Peletlerin belirli sıcaklıklarda bozunma ve çözünme tepkimelerinden bazıları aşağıda 
verilmiştir (Tepkime 4-8) (Yan vd. 2015);  
2CaSO4 → 2CaO + 2SO2 + O2                                                                                                                                             (4) 
2CaO + SiO2 → Ca2SiO4                                                                                                   (5) 
CaO + SiO2 → CaSiO3                                                                                                       (6) 
Ca2SiO4 + SiO2 → 2CaSiO3                                                                                               (7) 
6CaSO4 + 4SiO2 → 2CaSiO3 + 2Ca2SiO4 + 6SO2 + 3O2                                                   (8) 



 

Şekil 6. 800-1200⁰C 1 saat süreyle sinterlenen peletlerin XRD modelleri. 

800-1100 ⁰C’ de 1 saat süreyle sinterlenen peletlerin Vikers sertlik değerleri Şekil 7.’de 
verilmiştir. Sıcaklığın artmasıyla sertlik değerlerinde artış gözlenmiştir. Sertlikteki artış 
tane sınırlarının artmasıyla ilişkili olabilse de önemli ölçüde gözenek miktarına bağlıdır. 
Sıcaklığın etkisiyle artan sertlik değerleri esas olarak gözenekliliğin azalmasından 
kaynaklanmaktadır.  
Şekil 8.’de 800-1100 ⁰C’ de 1 saat süreyle sinterlenen peletlerin basma mukavemetleri 
incelendiğinde, 800 ⁰C ve 900 ⁰C’de basma mukavemeti düşükken 1000 ⁰C’de 
sinterlenen peletin mukavemet değerinde ani bir yükselme meydana gelmiştir. En 
yüksek basma mukavemeti 1100 ⁰C’de gözlenmiştir. Şekil 5.’deki yoğunluk değerleri 
ve mukavemet değerlerleri arasındaki ilişki açık bir şekilde gözlenmekte olup yoğunluk 
artışı ile mukavemet değerlerinde artış meydan gelmiştir. Yapılan çalışmalarda da 
sinterleme tekniğinin seramik malzemelerde yoğunluk artışına bağlı olarak mukavemet 
değerlerini arttıracağı vurgulanmıştır (Chang vd. 2017). Deneysel sonuçlar 
mukavemet değerlerinin yoğunluk artışı ile geliştirebileceğini doğrulamaktadır. Ayrıca 
seramiklerin mukavemeti tane boyutuna bağlıdır. Daha küçük tane boyutuna sahip 
seramiklerde mukavemet değeri daha yüksektir.  Bu durum dikkate alındığında 
mukavemet değerindeki artış; tane büyüme inhibitörü olarak kullanılabilme özelliğine 
sahip SiO2’nin KSA’da çözünmesiyle oluşan CaSiO3’den kaynaklanmaktadır. 
  



 

Şekil 7. 800-1100 ⁰C’ de 1 saat süreyle sinterlenen peletlerin Vikers sertlik değerleri. 

Şekil 9.’de da görüldüğü üzere sinter sonrası çekilen SEM görüntüleri de sinter 
sıcaklığı arttıkça tane boyutlarının küçüldüğünü göstermiştir. Mikroyapının iyileşmesi 
ve mukavemette meydana gelen artışın SiO2’nin çözünmesiyle oluşan CaSiO3’nin 
etkisiyle olduğu görülmüştür.  Bu çalışmada kendiliğinden var olan SiO2 ile katkı 
maddesine ihtiyaç olmadığı bir kez daha teyitlemiştir. 
Biyouyumluluk testleri için; sinterlenmiş peletler SVS içinde 28 gün süre ile her 24 
saatte bir yeni çözelti içine alınacak şekilde bekletilmiştir 
 

 

Şekil 8. 800-1100⁰C 1 saat süreyle sinterlenen peletlerin basma dayanım değerleri.  



  

Şekil 9. 800-1100 ⁰C’ de 1 saat süreyle sinterlenen peletlerin SEM görüntüleri. 

Sinterlenmemiş pelet SVS’ye temas ettiği an bozunmuş, diğer sıcaklıklarda 
sinterlenmiş peletler 28 gün süre ile bozunmamıştır. Bu da literatürün aksine çok düşük 
sıcaklıklarda bile sinterlenmiş peletlerin de biyouyumlu olduğunun bir göstergesi olarak 
literatüre geçmiştir. Klasik yöntemlerle elde edilen sentetik greftlere katkı maddesi 
(SiO2) ilave edilmesine rağmen 1100 oC sıcaklığın altında sinterlenmesi biyouyumluluk 
testlerinde başarısız sonuçlar ve bozunmalar ortaya çıkartmıştır (Chang vd., 2015-
2017; Hsu vd., 2018; Kuo vd, 2013). Ancak proje konusu yöntem ile üretmiş 
olduğumuz greft düşük sıcaklıklarda sinterlense bile biyouyumluluk göstermiştir. 
28 günlük biyouyumluluk testleri sonrasında XRD ve SEM analizleri yapılmıştır (Şekil 
10 – Şekil 11). Tablo 1.’de ise Şekil 10.’daki piklerin listeleri verilmiştir. 
 

 

Şekil 10. SVS ‘de 28 gün bekletilmiş peletlerin XRD desenleri. 

 



Tablo 1. SVS’de 28 gün bekletilmiş peletlerin XRD bileşikleri. 

Sinter 
Sıcaklığı 

Bileşik Adı Kimyasal Formül 

800°C Kalsiyum sülfat Anhidrit Ca1 O4 S1 

900°C Kalsiyum sülfat Anhidrit 
Hidroksiapatit 

Wollastonite 1A 
Silicalite 

Wollastonite 2M 

Ca1 O4 S1 
H4.006 Ca9.868 O26.35 P5.586 

Ca1 O3 Si1 
O24 Si12 

Ca1 O3 Si1 

1000°C Kalsiyum sülfat Anhidrit 
Hidroksiapatit 

Wollastonite 1A 
Wollastonite 2M 

Ca1 O4 S1 
H2 Ca10 O26 P6 

Ca1 O3 Si1 
Ca1 O3 Si1 

1100°C Kalsiyum sülfat Anhidrit 
Hidroksiapatit   

Wollastonite 2M 

Ca1 O4 S1 
H4.9 Ca9.62 O26.56 P5.8 

Ca1 O3 Si1 

 

 

Şekil 11. SVS’de 28 gün bekletilmiş peletlerin SEM görüntüleri. 

Biyouyumluluk testleri sonucunda 28 gün SVS içerisinde bekletilen sinterlenmiş 
peletler bozunmamış ve çekilen XRD ve SEM analizleri sonucunda 800°C’den sonra 
ile peletlerde yeni oluşumların meydana geldiği gözlenmiştir. Hsu vd. (2020), SVS 
içinde 28 gün bekletilen KSA’nın SEM görüntüsünü incelediğinde peletlerin yüzeyinde 
birçok ince pul ve bunların kümeleri ile kaplamalar gözlemiş ve bu durumun XRD 
desenlerinde oluşan HAp varlığından kaynaklı olduğunu vurgulamıştır. HAp kemik 
grefti uygulamalarında en yaygın kullanılan bir diğer kalsiyum bileşiği olup, yapısı 
kemiğin mineral fazına benzemekte ve mükemmel biyouyumluluk göstermektedir. 
Ayrıca HAp, osteokondüktif (alıcı kemikten vasküler ve perivasküler yapıların grefte 
ilerlemesi için greftin çatı görevi üstlenerek yüzeyinde yeni kemik oluşumunu 
destekleyebilme özelliği) ve biyoaktif özelliklere sahip olup kimyasal olarak kemiğe 
bağlanabilmektedir (Nilson vd., 2013; Diez-Escudero vd., 2020). Bu çalışmada ise 
XRD’de ve SEM görüntüsünde gözlenen ince pul kümeleri HAp oluşumundan 
kaynaklanmaktadır. Bu oluşum çözünme ve çökelme olarak iki aşamadan meydana 
gelmektedir. İlk olarak çözünme aşamasında KS peletlerinin SVS içinde Ca2+ 

iyonlarının salınımı gerçekleşmekte (Tepkime 9), ardından SVS’de bulunan PO4
3− 



iyonları salınan Ca2+ ile birlikte pelet yüzeyinde çökerek yeni bir faz olan kalsiyum fosfat 
yani HAp oluşumu gerçekleşmektedir (Tepkime 10) (Nilson vd., 2013).  
 
CaSO4 → Ca2+ + SO4

2-                           (9)                                                                                                                                      
5Ca2++ 3PO4

3-+ OH- →Ca5(PO4)3(OH)  (10)  

                                                                                                             
Kemik yapısı olan HAp oluşumunun bu çalışma kapsamında KS peletlerinin 
yüzeylerinde gözlenmiş olması bu çalışmanın önemli çıktılarından biri olmuştur. 
Özellikle 1000°C’de SEM görüntülerinde gözlemlenen homojen HAp fazları optimum 
sıcaklığın 1000°C sıcaklıkta uygulanan sinterleme olduğunu da desteklemektedir.  
 
 

3. Sonuç:  

Bu çalışmada proje planının tüm kısımları gerçekleşmiştir. Yapılan deneysel 
çalışmalada elde edilen sonuçlar; 
1) Kırmızı çamurun, 95 ⁰C, 14 M sülfürik asit, 1/10 katı/sıvı oranı, 180 d 

parametrelerinde liç işlemine tabi tutulması sonucunda SiO2 katklı KSA kemik grefti 

hammaddesi elde edilmiştir. 

2) Liç işlemi sonrası pelet formuna getirilen kemik greftlerinin SVS’ye temas ettiği 

anda bozunmaya uğraması sebebiyle 800-1200 C sıcaklıklarda 1 saat süreyle 

yapılan sinterleme işlemi sonrası 800-1100 C aralığında her sıcaklıkta greft 

malzemelerin yüksek biyouyumluluk gösterdiği tespit edilmiştir. Ayrıca çalışma 

konusu yöntem ve hammadde ile elde etmiş olduğumuz greftler düşük sıcaklıklarda 

dahi sinterlense bile biyouyumluluk göstermiştir. 

3) En yüksek mekanik özellikler; 2,65 g/cm3 yoğunluk, 149 HV mikrosertlik ve 114 

MPa basma dayanımı değerleriyle 1100 ⁰C’de sinterlenme işlemi sonrası elde 

edilmiştir. 

4) 900 C-1100 ⁰C sıcaklıklarda sinterlenen peletlerin biyouyumluluk testleri için SVS 

içinde 28 gün bekletilmesiyle peletlerde HAp oluşumu gözlenmiştir. 

5) 1000°C’de sinterlenen peletlerin SVS’de 28 gün bekletilmesinin ardından SEM 

görüntülerinde gözlemlenen homojen HAp fazları optimum sinterleme sıcaklığın 

1000°C olduğu göstermiştir. 

6) Proje kapsamında, belirtilen tüm aşamalar tamamlanmış olup nihai sentetik kemik 

grefti eldesi gerçekleştirilmiştir. 

 
4. Çıktılar (Yayınlar,sunumlar v.b.) 

 
Bu proje kapsamında kırmızı çamur liç atığından sentetik kemik grefti eldesi 
gerçekleştirilerek başarılı sonuçlar elde edildiğinden dolayı 2021 / 1 dönemi TÜBİTAK 
2242 - Üniversite Öğrencileri Araştırma Proje Yarışmalarına başvuru yapılmıştır. 
 
 
 
 
 
 
 

 



5. Proje ile ilgili harcama kalemleri hakkında ayrıntılı bilgi  
 

2209/A Üniversite Öğrencileri Araştırma Projeleri Destek Programı kapsamında proje 
desteği ile; 

1)Liç deneylerinin gerçekleştirilmesi ve deneylerde kullanılmış olan tepkime kabı, 
banyo kabı ve diğer tüm ekipmanları temizleme amacıyla: 

• Manyetik karıştırıcılı ısıtıcı, 

• Destek çubuğu, 

• Sülfürik asit, 

• Hidroklorik asit, 

• Filtre kağıdı, 

• Beher, 

• Borosil cam vakum toplama adaptörü , 
alımı yapılarak 4.005,11 ₺ harcama yapılmıştır. 
 

2) Alımı yapılan deneysel ekipmanların EK-1,EK-2,EK-3 ve EK-4’te faturaları 
sunulmuştur. 
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