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Bu makale Biisra SENSOY GUN'lin
“Yesil sentez ile sentezlenen ZnO@YK
nanokompozitinin antimikrobiyal
aktivitesinin degerlendirilmesi ve
ZnO@YK nanokompoziti kullanilarak
hazirlanan merhemin yara iyilestirme
kapasitesinin in vivo deneylerle
arastiriimas!” baslikl doktora tezinden
Uretilmistir.

0Z: Bu ¢alismada toksik olmayan yesil sentez yontemi ile yumurta tozu kullanilarak metal oksit
nanokompozitleri sentezlenmistir. Burdur yéresinden toplanan Althaea officinalis (A. officinalis-
hatmi) bitkisinin kirmizimsi-pembe ¢icek kisimlarindan farkli g¢ozictlerle (etanol, metanol,
aseton ve ultra saf su) bitki 6zitleri hazirlanmistir. Hazirlanan bu bitki 6zutlerinin kuersetin ve
gallik asit miktarlari Yuksek Performansli Sivi Kromatografisi (HPLC) analizi ile tespit edilmistir.
HPLC analiz sonuglarina gore segilen bitki 6ziitu ile toz hale getirilen ve temel inorganik bileseni
CaCOs3 olan yumurta kabugu tozu metal ¢ozeltilerine eklenerek nanokompozit yapilar
sentezlenmistir. Elde edilen nanokompozit yapilarin Zayiflatiimis Toplam Yansima- Fourier
Donuslimlu Kizilotesi Spektroskopisi (ATR-FTIR), X-1sini Difraksiyon Spektroskopisi (XRD) ve Enerji
Dagihmli  X-Ray Dedektorli Taramali Elektron Mikroskobu (SEM-EDX) analizleri ile
karakterizasyon galismalari gergeklestirilmistir. Calisma sonucunda MgO ve Al,O nanopartikulleri
(NP) iceren nanokompozitler sentezlenmistir. Sentezlenen nanokompozitlerin hemoliz deneyleri
sonucunda hemouyumlu olduklari tespit edilmistir.

Anahtar Kelimeler: Yumurta kabugu, nanokompozit, yesil sentez, metal nanopartikdller,
Althaea officinalis

ABSTRACT: In this study, metal oxide nanocomposites were synthesized using eggshell powder
with a non-toxic green synthesis method. Plant extracts were prepared with different solvents
(ethanol, methanol, acetone and ultrapure water) from the reddish-pink flower parts of the
Althaea officinalis (A. officinalis - marshmallow) plant collected from the Burdur region.
Quercetin and gallic acid amounts of these prepared plant extracts were determined by HPLC
High Performance Liquid Chromatography (HPLC) analysis. According to the HPLC analysis
results, nanocomposite structures were synthesized by adding eggshell powder, the main
inorganic component of which is CaCOs, which was pulverized with the selected plant extract,
to metal solutions. Characterization studies of the obtained nanocomposite structures were
carried out by Attenuated Total Reflectance- Fourier Transform Infrared Spectroscopy (ATR-
FTIR), X-ray Diffraction Spectroscopy (XRD) and Scanning Electron Microscope with Energy-
Dispersive X-ray Detector (SEM-EDX) analyses. As a result of the study, nanocomposites
containing MgO and Al,O nanoparticles (NP) were synthesized. It was determined that the
synthesized nanocomposites were hemocompatible as a result of hemolysis experiments.

Keywords: Eggshell, nanocomposite, green synthesis, metal nanoparticles, Althaea officinalis
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| 1. GiRiS

Giderek artan niifusa bagh olarak mevcut dogal kaynaklarin
azalmasi ve artan cevre sorunlarina iliskin endiseler
cogalmaktadir. Dogal kaynak atiklar  kullanilarak
biyotemelli malzemelerin Gretimi bu sorunlarin 6niine
gecmek icin iyi bir ¢6zim yodntemi olarak kabul
edilmektedir. Disiik maliyetli dogal atiklarin kullaniimasi
maliyetlerin azalmasini da saglamaktadir. Kalsiyum
karbonat yaygin olarak kullanilan bir inorganik dolgu
maddesidir. Son zamanlarda bu inorganik (kireg tasi gibi)
dolgu maddeleri yerine yiksek kalsiyum karbonat icerigi
bulunan tavuk yumurta kabuklar gibi atik biyomateryaller
tercih edilmektedir (Owuamanam ve Cree, 2020). Ayrica,
dinya capinda atik tavuk yumurtasi kabuklari, gevresel
sorunlara neden olan ¢opliklere atilmaktadir. Bu atiklarin
ayrismasi amonyak, hidrojen sulfiir ve koti kokulara neden
olan aminler Uretmektedir. Bu kot kokuya ise fare, sigan,
sinek ve bocek gibi canlilar gelerek Escherichia coli ve
Salmonella  gibi  patojenlerin  yayilmasinda  etkili
olmaktadirlar (Bee ve Abdul, 2020; Owuamanam ve Cree,
2020). Batin bunlarin yaninda yumurta kabugunun
makro/mikro  gbzenek vyapisina ve zar kisminin
antimikrobiyal 06zellige sahip olmasi bircok alanda
kullanilmasina avantaj sunmaktadir (Martel vd., 2012). Son
yillarda yapilan galismalarda yumurta kabugu kullanilarak
sentezlenen  nanokompozitler adsorban, katalizor,
fotodegradasyon, doku iskelesi, antimikrobiyal ozellikte
nanomalzeme yapiminda kullaniimistir (Li vd., 2018; Ding
vd., 2020; Huang vd., 2020a; Gupta vd., 2021; Turkoz Altug,
2022; Kaya Kinaytiirk vd., 2021; Kalayci vd., 2023).

Son yillarda ilgi goren disiplinler arasi arastirma
alanlarindan biri olan nanoteknoloji, nano vyapilarin
gelismis ve essiz 6zelliklere sahip olmasi, daha az malzeme
ve enerji kullaniminin yaninda nanomalzemelerin sentez
yontemlerinin gelistiriimesiyle saylsiz uygulama
alanlarinda kullanimi hizla ilerlemektedir. Bu
nanoyapilardan biri de farkli boyut ve sekilde
sentezlenebilen  metalik  nanopartikillerdir.  Metal
nanopartikiller essiz optik, elektronik 6zelliklere ve daha
blyik ytzey alan/hacim oranina sahip olduklari igin
goruntileme teknikleri, tip sektord, ilag salinimi,
biyosensor ve biyomedikal malzemeler dahil bircok alanda
kullanilmaktadir (ljaz vd., 2020). Nanomalzemelerin
cevresel olarak sirdirilebilir sekilde sentezlenmesi icgin
yesil kimyaya ihtiya¢ duyulmustur. Son zamanlarda giderek
artan yesil sentez, diger nanomalzeme sentez yollarina
gore toksik olmayan, giivenli, cevre dostu, strdirulebilir,
tekrar edilebilirligi yiiksek, daha hizli, buyik 6lgekli Giretim
ve siklikla daha kararli malzemelerle sonuglandigi igin daha
¢ok tercih edilmektedir (El-Borady vd., 2021; Palithya vd.,
2021; Oves vd., 2022). Kimyasal olarak sentezlenen
materyallerin insan saghgini olumsuz etkilemesi ve cevresel
toksisitesi bulundugu icin sentezlenen nanomalzemelerin
biyo-uyumluluguna dikkat edilmelidir (Bindhu vd., 2020;
Rohaizad vd., 2020; Renuka vd., 2020). Bitkiler, diger
biyolojik sentetik yontemlere gére daha avantajli oldugu
icin  kullanilmaktadir.  Clinki  bitkiler, nanopartikl
sentezlemek igin kullanilan mikroorganizmalara kiyasla

uzun siren bakteri/mantar kultar Uretimini ve bu
kiltarlerin koruma ihtiyacini ortadan kaldirmaktadir. Ek
olarak bitki ile nanopartikiil sentezinde kontaminasyon
riski de bulunmamaktadir (Barakat vd., 2020; Swilam ve
Nematallah, 2020). Bitki o6zutlerinin  kullaniminin
nanopartikil boyutunu, seklini ve dagilimini diizenlemede
daha segici ve etkili oldugu bilinmektedir (Muthu ve Priya,
2017). Bitkilerin kok, yaprak, govde ve meyve gibi
kisimlarinda hem indirgeyici hem de stabilize edici ajan
olarak islev goren flavonoidler, tanenler ve fenolik
bilesikler gibi fitokimyasallar icerikler nanopartikiil
sentezlemek icin kullaniimistir (Maisa ve Awwad, 2021).
Ayrica nanopartikillerin stabil kalmasi igin antioksidan
bilesiklerden yararlaniimistir (Saribugra, 2014). Yaygin bir
flavonoid olan kuersetin ile fenolik bilesik olan gallik asit
bircok ¢alismada nanopartikil sentezinde o6nemli
antioksidan bilesikler olarak belirtilmistir. Gallik asit ve
kuersetin bircok metal ile kolayca kompleks olusturarak
parcacigin oksitlenmesini engelleyerek stabilize ederken
parcaciga antibakteriyel 6zellik de katmaktadir (Mittal vd.,
2014; Lunkov vd., 2020).

Kompozit malzemeler birbirinden farkl ozelliklerdeki iki
veya daha fazla materyalin bir araya gelmesi ile Uretilen
hibrit materyallerdir. Nanokompozitler ise nano boyutta iki
farkh materyalin birlesmesiyle olusmaktadir. Genelde
makro ylzeye sahip bir malzeme ile nano boyutta bir
malzemenin hibritlesmesi ile meydana gelmektedir.
Nanokompozitler tasarlanabilir essiz  6zellikleri  ve
degistirilebilir fonksiyonlari nedeniyle bircok endistride
kilit rol oynamaktadirlar (Adeosun vd., 2012). Cok sayida
nanokompozit Uretim yodntemi bulunmaktadir. Fakat
yapilan son galismalarda artik yesil sentez ile nanokompozit
tek bir basamakta uretilebilmektedir (Huang vd., 2020b).

Althaea officinalis bitkisi Malvaceae ailesine aittir ve diinya
capinda vyetistirilmektedir. Cicekler terminal ve aksiller
yapida olup; her biri bir, iki veya Ug¢ cicek tasiyan kisa
pedinkiillere sahiptir. Yapraklar soluk pembe, kirmizimsi
pembe ve nadiren beyaz renklidir. Terapoétik 6zellige sahip
olan bu bitki geleneksel olarak agiz ve faringeal mukozanin
(kuru oksurik ile iligkili olan) tahrisinin tedavisi igin, hafif
gastrit, cilt yaniklari, bocek 1siriklari, gastrointestinal
sistem, idrar yolu sikayetlerinde, iltihaplanma, Ulser, apse,
yanik, kabizlik ve ishal icin yaygin olarak kullaniimaktadir.
Bu bitki antimikrobiyal, antienflamatuar,
imminomodiilatér etki gibi bircok farmakolojik etkiye
sahiptir (Snafi, 2013). Yiiksek oranda antioksidan bilesik
icerigine sahip bitkilerin nano partikll sentezi igin en iyi
adaylardan biri oldugu bilinmektedir. A. officinalis bitkisinin
cicek kisimlarinin kirmizimsi pembe cicekleri daha fazla
antioksidan aktiviteye sahiptir ve antioksidan aktivitenin
gict  kirmizimsi pembe> pembe> beyaz seklindedir
(Sadighara vd., 2012). A. officinalis bitkisi dogada
kendiliginden yetisen, maliyeti dlistk ve gicek kisimlarinin
antioksidan igerigi yiksek oldugu bilindigi icin
¢alismamizda tercih edilmistir.

Bu calismada, ¢evrede atik olarak bol miktarda bulunan bir
inorganik dolgu malzemesi olan yumurta kabuklari toz
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haline getirilerek; A. officinalis bitkisinin  ¢icek
kisimlarindan  hazirlanan  bitki ekstrakti ve metal
soltsyonlari kullanilarak farkh nanokompozitler
sentezlendi. Bitki ozltlerindeki kuersetin ve gallik asit
miktarlari HPLC yontemi ile belirlendi. Biyosentez yontemi
ile  sentezlenen nanokompozitlerin  karakterizasyon
¢alismalari ATR-FTIR, XRD spektroskopisi ve SEM-EDX
goriintileme cihazlar kullanilarak gergeklestirildi. Ote
yandan malzemelerin hemolitik aktiviteleri hemoliz testiile
biyokimyasal olarak belirlendi.

2. MATERYAL ve YONTEM

2.1. Materyal

Bu calismada A. officinalis bitkisinin kirmizimsi pembe ¢icek
kisimlari  Burdur yoresinden toplanmistir. Yumurta
kabuklari marketlerden temin edilmistir. Etanol Indosaw,
aseton, metanol Isolab marka kullanilmistir. Bitki 6ziti ve
cOzeltiler Human Corparation, Zener 900
(UP:=18,3MQcm) cihazindan alinan ultra saf su ile
hazirlanmustir.

2.2. Yontem

2.2.1. Althaea officinalis bitkisinin kirmizimsi
pembe cicek kisimlarindan farkl ¢oziculerle bitki
6zUutl eldesi

Bitki Ozutleri Kiselev vd. (2007) metodunun modifye
edilmesi ile hazirlanmigtir. Burdur yoresinden toplanan A.
officinalis (hatmi) bitkisinin kirmizimsi pembe ¢icek
kisimlari ultra saf suda yikandiktan sonra oda sicakliginda
kurutuldu. Kurutulup ince toz hale getirilen c¢icek
kisimlarindan 0,5 gram tartilarak tzerlerine 2,5 ml etanol,
metanol, aseton ve ultra saf su eklenmistir. 2 dakika
homojenizatorde karistirildiktan sonra, 1 gece 45°C’deki su
banyosunda bekletilmistir. Su banyosundan alinan
orneklere 8 ml ¢ozlclleri eklenerek 2 dk homojenizatérde
karistirildiktan sonra 4.500 rpm de 5 dk santrifiij edilmistir.
Supernatant kisimlari alinarak 45°C’deki etiivde ¢oziicller
ucana kadar bekletildi. Elde edilen ekstraktlara HPLC analizi
yapilmistir (Kiselev vd., 2007).

2.2.2. HPLC analizi

Hazirlanan bitki ekstraktlarindaki kuersetin ve gallik asit
miktarlarina, HPLC kullanilarak, Gomes vd. (1999)'nun
HPLC metodu modifiye edilerek analiz gergeklestirilmilstir.
Analiz Shimadzu Prominence Marka HPLC-DAD cihazi,
LC20 AT pompasi ve Zorbax C18 (250*4,6 mm, 5 mikron)
kolonu ile yapilmistir. Gradient programi: %93 A (3%
Formik asit) + %7 B(metanol) 3 dakika, %72 A + %28 B 25
dakika, %67 A + %33 B 32 dakika, %58 A + %42 B 2 dakika,
%50 A + %50 B 8 dakika, %30 A + %70 B 5 dakika, %93 A
+ %7 B 15 dakika olarak toplam 90 dakika slirmustir.
Elde edilen sonuglara gore kuersetin ve gallik asit
miktarlarinin ortalama olarak en iyi olan 6rnek segilerek
devam edilmistir. Bu ylzden nanokompozit sentezine
ultra saf su ile hazirlanan bitki o6zith ile devam
edilmistir.

2.2.3. Althaea officinalis bitkisinin kirmizimsi
pembe cicek kisimlarindan bitki 6zutl eldesi

A. officinalis bitkisinin kirmizimsi pembe ¢icek kisimlari
toplanip ultra saf su ile yikandiktan sonra oda sicakhginda
kurutularak Sekil 1’de gosterildigi gibi bitki 6zUtlu sentezi
gerceklestirilmistir. Agat havanda ince toz hale getirilen
gicek kisimlarindan ikiser gram alinarak 200 ml ultra su
iceren 250 ml'lik 2 ayn siseye aktarildiktan sonra 60°C'lik
bir su banyosunda 4 saat isitilmistir. Olusan bitki
ekstraktlari, Whatman 1 no.lu filtre kagiti ile stzildikten
sonra 4.000 rpm de 5 dk santrifiij yapildi ve 4°C’de
nanokompozit sentezlemek igin saklanmistir (Abdallah vd.,
2020).

2.2.4. Yumurta kabugu tozunun hazirlanmasi
Marketlerden toplanan yumurta kabuklari ilk olarak kir
parcaciklarini temizlemek icin musluk suyu altinda yikanmis
ve ardindan mikrobiyal kontaminasyonun giderilmesi icin
saf suda 120°C'de 3 saat sirekli karistirilarak kaynatilmistir.
Kaynatilan yumurta kabuklari bir giin streyle kil firininda
(~150°C) kurutulmustur. Kurutulan yumurta kabuklari agat
havan kullanilarak ince toz haline getirilmistir (Choudhary
vd., 2021).

Althaea officinalis bitkisi

Bitki Oziiti

= — !i 2

o |

3

Filtrasyon +Santrifiij

Sekil 1. Burdur yoresinden toplanan A. officinalis bitkisinin kirmizimsi pembe gicek kisimlari kullanilarak hazirlanan bitki
Ozutlinlin agamalari
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2.2.5. Nanokompozitlerin hazirlanmasi

Yesil sentez yontemi ile nanokompozitlerin elde edilmesi
icin ultra saf su ile hazirlanan 0,2 M’lik AICl;.6H,0 ve
MgCl,.6H,0 c¢ozeltilerinin igerisine 1’er gram yumurta
kabugu tozu eklenerek 6 saat boyunca karistirildiktan sonra
¢ozeltilere bitki 6zutl ilave (1:1 v/v) edilmistir (Sajadi vd.,
2018; Honarmand vd., 2020). Elde edilen g¢ozeltiler 12 saat
boyunca oda sicakliginda karistirildiktan sonra 3.500 rpm 5
dk santriflij edilmistir. Supernatant kisimlari atilarak ultra
saf su ile 4 defa yikanan nanokompozitler gece boyunca
60°C'de etivde kurumaya birakilmigtir.  Kuruyan
nanokompozitler ~ Tablo  1’deki gibi  adlandirilip
karakterizasyon galismalari gergeklestirilmistir (Huang vd.,
2020b).

Tablo 1. Elde edilen nanokompozitlerin isimlendirilmesi
Yumurta kabugu + AlCl;.6H,0 Al/YK
Yumurta kabugu + MgCl,.6H,0 Mg/YK

2.2.6. Nanokompozitlerin karakterizasyonu

XRD analizi, karakteristik dalga boyu A =1.54 nm olan Cu Ka
radyasyonlu Malvern panalytical empyrean cihaz
kullanilarak yapiimis ve veriler 5°<26<90° tarama araliginda
elde edilmistir. ATR-FTIR spektrumlari, 4.000-400 cm™
araliginda, 4,0 cm™ ¢6zlnirlikte bir Spektrometre (Perkin
Elmer Spectrum 100) cihazi ile  olgllmustdr.
Nanokompozitler, ZEISS SUPRA 40VP GEMINi cihazi
kullanilarak Taramali elektron mikroskobu (SEM) ile
morfoloji gorintileri ve enerji dagilimli X-i1sin1 analizi (EDX)
Bruker marka bir dedektor yoluyla elemental
haritalamalari elde edilmeden 6nce platin puskirtmeyle
QUORUM —Q ISORES cihazinda kaplanmistir.

2.2.7. Hemoliz testi

Nanokompozit numunelerinin  hemolitik  aktivitesini
belirlemek icin Choudhary vd. 2021 metodu optimize
edilmistir. Deney icin insan kirmizi kan hicreleri (KKH)
kullanilmistir EDTA K3 tiipline alinan kan 6rneginden 1 ml
alinarak Uzerine 25 ml steril fosfat tamponlu salin (PBS)
konulmus ve 1.000 rpm de 5 dk santrifij edilmistir.
Ardindan l¢ defa 5ml PBS ile yikama islemi gerceklestirilmis
ve 50 ml PBS te ¢ozilmistir. Nanokompozit
numunelerinden 6 mg kadarlari 1,5 ml KKH
siispansiyonuna eklenerek ardindan 37°C'de 1 saat
inklibasyona birakilmistir. Karisim santrifljlenerek ve
siipernatanlar UV kuvetine aktarilarak hemoglobin
salinimi, 540 nm'de absorbans (A) olarak UV
spektrofotometriile 6lgllmustdir. Sirasiyla pozitif ve negatif
kontroller olarak deiyonize su ve fosfat tamponlu salin
(PBS) kullaniimistir (Choudhary vd., 2021). Yizde hemoliz
oranlari asagidaki denklem 1'e gére hesaplanmistir;

(A)testsample—(A)negativecontrol

x100 % (1)

(A)positivecontrol—(A)negativecontrol

2.2.8. istatistiksel Analizler

istatistiksel analizler GraphPad Prism 8,01 (GraphPad
Software, San Diego, California) adli yazihm kullanilarak
gerceklegtirilmistir. Gruplar arasindaki sayisal
degiskenlerin istatistiksel anlamliligini belirlemek igin tek-
tarafli bagimsiz 6rneklem t testi uygulanmis ve sonuglar,
ortalama * ortalama standart sapma (SEM) degerleri olarak
sunulmugtur. Anlamhhk diizeyi her zaman %95 glven
araliginda, p < 0,05 olarak belirlendi.

3. BULGULAR ve TARTISMA

Nanokompozit sentezinde kullanilacak bitki 6ziitli, HPLC
analiz sonuglarina gore farkh ¢oziicilerle hazirlanan bitki
ozutlerindeki gallik asit ve kuersetin miktarlarina (Tablo 2)
gore segilmistir.

Bircok calismada hem kuersetin hem de gallik asit ile
sentezlenen nanopartikillerin stabilite, antimikrobiyal,
antikanser o6zelliklerinin daha fazla oldugu yapilan
optimizasyon ¢alismalari sonucu tespit edilmistir (Mittal
vd., 2014; Saribugra, 2014; Shah vd., 2017). HPLC analiz
sonucuna gore iki bilesiginde en wuygun (optimal)
miktarlarda bulundugu ultra saf su ¢o6zliclisi nanokompozit
sentezi i¢in tercih edilmistir.

Tablo 2. HPLC analizi sonrasi bitki ekstraktlarindaki
kuersetin ve gallik asit miktarlari

Coziicii adi Gallik asit Kuersetin
(ppm) (ppm)
Etanol 0,013 4,589
Metanol 0,203 4,502
Aseton 0,117 1,297
Ultra saf su 1,049 2,898
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Sekil 2. Nanokompozitlerin FTIR spektrumlari, (a) Nanokompozitlerin ve yumurta kabugu tozunun 4.000-400 cm-1 arasl
tim kizilotesi spektrumlari, (b) Mg/YK nanokompoziti ve Al/YK nanokompozitinin metal oksit (M-O) bant degerleri

Biyosentez yontemi ile A. officinalis ekstrakti kullanilarak
sentezlenmis olan nanokompozitlerin 4.000-400 cm™ arasi
ATR-FTIR spektrumlari Sekil 2a’da verilmistir. Calismamizda
yumurta kabugu ve membrani ayrilmadan yumurta tozu
elde edilmistir. Buradaki ama¢ membran kisimda bulunan
kollajen benzeri yapilarin ve proteinlerin nanokompozit
sentezi sirasinda bozulmadan yapiya katilabilmesidir. Bu
sayede, Uretilen nanopartikiiller sadece yumurta kabuguna
degil membran kismindaki lifli yapilara da tutunmasi
saglanmistir. Yumurta tozunun ATR-FTIR spektrumundaki
bantlardan da gorildigu Uzere membran kismindaki
protein vyapilari muhafaza edilmistir. Yumurta tozu
spektrumunda 1.393 cm™,1.040 cm™, 872 cmve 712 cm~
1 pozisyonlarinda, yapidaki kalsitle iliskili sirasiyla asimetrik
gerilme, diizlem disi egilme ve dizlem igi titresimlere ait
absorpsiyon bantlar gozlemlenmistir (Mittal vd., 2014;
Tunali vd., 2021). Ote yandan, 3.402 cm™ ve 1.646

cm™Vdeki bantlar yumurta kabugunun membran
yapisinindaki amid baglarina karakteristiktir (Torres-
Mansilla ve Delgado-Mejia, 2017; Chen vd., 2022).

Bozulmamis membrandaki sisteinin tiyol baglarini 2515 cm-
Ydeki adsorpsiyon bandi gostermektedir
(Bhagavatheswaran vd., 2019). Spektrumdaki 2.957 cm™

ve 2.828 cmdeki bantlar ise hem kabuk kismindaki
minerallerden hem de membran yapisindaki protein ve
lipitlerden kaynaklanan simetrik ve asimetrik karbon
hidrojen baglarindan gelmektedir (Mittal vd., 2014; Torres-
Mansilla ve Delgado-Mejia, 2017; Parvin vd., 2019).
Spektrumlar incelendiginde magnezyum oksit ve
aliminyum oksit nanopartikilerinin yumurta tozuna
immobilize olma durumu, yumurta kabugunda bulunan
kalsit ve membran yapilari ile iliskili yukarida bahsedilen
absorpsiyon bantlarinda zirve yogunluklari disinda
herhangi bir degisiklik olmadigindan anlasilmaktadir
(Nasrollahzadeh vd., 2016; Yorseng vd., 2020). Ayrica, Sekil
2b’de gésterilen 660 cm™ ve 560 cm™ civarindaki bantlar,
M-O gerilme modunun dagilimina aittir (He vd., 2019;
Ruhaimi ve Aziz, 2021).

Mg/YK ve Al/YK nanokompozitlerinin SEM gérintuleri Sekil
3’de gosterilmektedir. Sekil 3a’da yumurta kabugunun SEM
goruntusiinde ylzeyin makro gozenek yapisi agikga
goziikmektedir. Yumurta kabuguna yapilan islemler makro
gozenek yapisini ortaya cikarmistir. Sekil 3b’de yumurta
kabugunun yizeyinin ve gdzeneklerinin aliminyum oksit
nanopartikili ile kaplandigi gorilmektedir. Fakat, yumurta
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kabugunun alliiminyum oksit nanopartikili ile ¢ok
miktarda ylklenmesi Sekil 3a’ya kiyasla SEM gorintisiinin
bir o6lgclide bozulmasina neden olmustur. Sekil 3c’de
magnezyum oksit nanopartikillerinin  yumurta kabuk
ylzeyini ve gbzenek yapilarini kapladigi gorilmektedir.
Magnezyum oksit'in bazi bdlgelerde yiginti seklinde
biriktigi ~ gortlmektedir. SEM  goruntlleri  metal
nanopartikillerin yumurta kabugunun yizeyi ve makro
gozenekli yapisi ile konjuge oldugunu gostermektedir

(Huang vd., 2020a).

Mg/YK ve Al/YK nanokompozitlerinin yesil sentezle elde
edildiklerini daha fazla dogrulamak icin elektron dagihmli
spektroskopi (EDX) analizi gergeklestirildi. Yumurta
kabugunda bulunan elementlere oranla
nanokompozitlerin igerdikleri elementel farkliliklar Sekil
4’'te gorilmektedir. EDX sonuglari nanokompozitlerin
basarili bir sekilde sentezlendigini desteklemektedir.

(c)
Sekil 3. Nanokompozitlerin SEM gériintuleri, (a) Yumurta kabugu, (b) Al/YK nanokomporziti, (c) Mg/YK nanokompoziti
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Sekil 4. Nanokompozitlerin EDX analizleri (a) Yumurta kabugu, (b) Mg/YK nanokompoziti, (c) Al/YK nanokompoziti

Numunelerin kristal yapisini belirlemek icin XRD olgimleri
yapilmistir. Sekil 5'te yumurta kabugunun 26= 23,0, 29,3,
31,4, 35,9, 39,4, 43,1, 47,5, 48,5, 57,4 ve 64,7 CaCOs'lin
karakteristik tepe noktalarini belirtir (CaCOs, kart no 96 702
0140). Mg/YK nanokompozitinin XRD kirinim deseninde
20= 43,2, 47,3, 69,2 MgQ’in tepe noktalarini, Al/YK
nanokompozitinde 26= 38,8, 56,2, 62,7 Al,O'nin tepe
noktalarini gostermektedir. Ayrica, nanokompozitlerin XRD

modellerinde MgO, Al,O ve CaCOs'lin saf fazini gosteren ek
kirinim tepe noktalari gézlenmemistir. Nanokompozitlerin
XRD desenlerinde bazi yerlerde yumurta kabugunun XRD
desenine gore farkliliklar goézlenmistir. Sonuglar, yesil
sentez sirasinda olusan MgO ve Al,O nanopartikillerinin
yumurta kabugu yilzeyinde basarili bir sekilde konjuge
oldugunu gostermistir.
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Sekil 5. Yumurta kabugu ve nanokompozitlerin XRD kirinim desenleri

Tablo 3. Nanokompozitlerin ve yumurta kabugunun hemoliz degerleri (Sonuglar ortalama * ortalama standart hatasi olarak

gosterilmistir)
Ornek Hemoliz (%)
YK 1,66 + 0,19
Mg/YK 2,00+0,38
Al/YK 2,66 0,38

Tablo 3'te Mg/YK ve Al/YK nanokompozitlerinin ve
yumurta kabugunun hemoliz deneyi sonrasi elde edilen
hemoliz ylizdeleri verilmistir.

Sentezlenen nanokompozitlerin insan kan dokusu ile
uyumlulugu biyomedikal ve farmasotik uygulamalarda
biyomalzeme olarak kullanilabilecegini gosteren bir
kriterdir. Sekil 6'da gosterildigi gibi, nanokompozitlerin
kirmizi kan hiicresi lizizi %2,7'den azdir. Bu 6lgiimlere gore,

YK ve Mg/YK hemolitik 6zellik gostermeyen, Al/YK ise hafif
hemolitik madde olarak ele alinabilir (Dobrovolskaia vd.,
2008). Tum orneklerin biyogivenli malzemeler igin
belirlenen hemoliz oranini (%5) asmamasi ise hemo-
uyumlu olduklarini géstermektedir (Xu vd., 2016). Bu
hemoliz sonuglarina gore, elde edilen nanokompozit
malzemeler saglk alaninda kullanilabilir biyomalzeme
potansiyeli tasimaktadir.
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Sekil 6. Orneklerin hemoliz degerleri (Sonuglar ortalama deger + ortalama standart hatasi olarak gésterilmistir. *:istatistiksel anlamhilik
derecesi (p < 0.05); ns istatistiksel olarak anlamii degil)

| 4. SONUCLAR

Bu arastirmada, inorganik atik malzeme olan yumurta
kabugu kullanilarak A. officinalis bitkisinin kirmizimsi
pembe cicek kisimlarindan ultra saf su kullanilarak
hazirlanan bitki 6zt ile nanokompozitler, yesil sentez
yontemi kullanilarak basarili bir sekilde sentezlenmistir. Bu
sentez yontemi, atik malzeme kullanimi ve toksik
kimyasallarin kullanilmadan sentezin gergeklestirilmesi
avantajlarina sahiptir. Yesil sentez sonucunda elde edilen
nanokompozitlerin karakterizasyon cahismalari,
nanopartikillerin yumurta kabuguna en iyi sekilde konjuge
olaninin sirasiyla magnezyum oksit ve aliminyum oksit
oldugunu gostermistir.  Sentezlenen  nanokompozit
orneklerinin hemolitik aktiviteleri incelendiginde, her iki
nanokompozitin de hemouyumlu oldugu, ancak Mg/YK
nanokompozitin en yiksek hemouyumluluguna sahip
oldugu belirlenmistir. Yesil sentez yontemi ile elde edilen
Mg/YK ve AI/YK nanokompozitlerinin  hemouyumlu
olmalar, saghk alaninda biyomalzeme  olarak
kullanilabilirligini gostermektedir.
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