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ETiK BEYAN VE ARASTIRMA FONU DESTEGI

Kocaeli Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii tez yazim kurallarma uygun olarak
hazirladigim bu tez/proje caligmasinda,

- Bu tezin/projenin bana ait, 6zgiin bir ¢calisma oldugunu,

- Calismamin hazirlik, veri toplama, analiz ve bilgilerin sunumu olmak {izere tiim
asamalarinda bilimsel etik ilke ve kurallara uygun davrandigima,

- Bu calisma kapsaminda elde edilen tiim veri ve bilgiler i¢cin kaynak gosterdigimi ve bu
kaynaklara kaynakc¢ada yer verdigimi,

- Bu calismanin Kocaeli Universitesi’nin abone oldugu intihal yazilim programi
kullanilarak Fen Bilimleri Enstitiisii'niin belirlemis oldugu 6l¢iitlere uygun oldugunu,

- Kullanilan verilerde herhangi bir tahrifat yapmadigima,

- Tezin/Projenin herhangi bir boliimiinii bu liniversite veya baska bir tiniversitede bagka
bir tez/proje calismasi olarak sunmadigima,

beyan ederim.

<] Bu tez/proje calismasinin herhangi bir asamasi hicbir kurum/kurulug tarafindan
maddi/alt yap1 destegi ile desteklenmemistir.

[ ]Bu tez/proje  caligmasi  kapsaminda  iiretilen  veri ve  bilgiler
............................................ tarafindan ..................cccccceeeuveenee.nn... N0’ lu proje kapsaminda
maddi/alt yap1 destegi alinarak gerceklestirilmistir.

Herhangi bir zamanda, calismamla ilgili yaptifim bu beyana aykir1 bir durumun

saptanmast durumunda, ortaya ¢ikacak tiim ahlaki ve hukuki sonuglar1 kabul ettigimi
bildiririm.

Ozge SENDIL



YAYIMLAMA VE FiKRi MULKIYET HAKLARI

Fen Bilimleri Enstitiisii tarafindan onaylanan lisansiistii tezimin/projemin tamamin1 veya
herhangi bir kismini, basili ve elektronik formatta arsivleme ve asagida belirtilen
kosullarla kullanima agma izninin Kocaeli Universitesi’ne verdigimi beyan ederim. Bu
izinle Universiteye verilen kullanim haklar1 disindaki tiim fikri miilkiyet haklarim bende
kalacak, tezimin/projemin tamaminin ya da bir bolimiiniin gelecekteki ¢aligmalarda
(makale, kitap, lisans ve patent vb.) kullanim1 bana ait olacaktir. Tezin/projenin kendi
0zgiin ¢alismam oldugunu, bagkalarin haklarimi ihlal etmedigimi ve tezimin/projenin
tek yetkili sahibi oldugumu beyan ve taahhiit ederim. Tezimde yer alan telif hakki
bulunan ve sahiplerinden yazili izin alinarak kullanilmasi zorunlu metinlerin yazili izin
alarak kullandigim ve istenildiginde suretlerini Universiteye teslim etmeyi taahhiit
ederim. Yiiksekdgretim kurulu tarafindan yayinlanan “Lisansisti Tezlerin Elektronik
Ortamda Toplanmasi, Diizenlenmesi ve Erisime Ac¢ilmasina Iliskin Yonerge”
kapsaminda tezim asagida belirtilen kosullar haricinde YOK Ulusal Tez Merkezi/ Kocaeli
Universitesi Kiitiiphaneleri A¢ik Erisim Sisteminde erisime acilir.

[ Enstiti yonetim kurulu karari ile tezimin/projemin erisime agilmasi mezuniyet
tarihinden itibaren 2 yil ertelenmistir.

(] Enstiti yonetim kurulu gerekgeli karari ile tezimin/projemin erisime agilmasi
mezuniyet tarihinden itibaren 6 ay ertelenmistir.

Tezim/projem ile ilgili gizlilik karar1 verilmemistir.
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ONSOZ VE TESEKKUR

Bu yuksek lisans tez calismasinda, elektrogekim yontemiyle PVA/SC nanolifleri
tiretilmis, nanoliflerin dayanim degerlerinin arttirilmasi igin ¢apraz baglanma islemi
uygulanmistir. Capraz baglanan PVA/SC nanoliflerine antibakteriyel 6zellik saglamasi
icin Ag NP ve ZnO NP ilavesi gerceklestirilmistir. Uretilen nanoliflerin yara ortiisii olarak
kullanim1 degerlendirilmistir.

Yiiksek lisans egitimim boyunca ve tez ¢aligmalarim siiresince destegini esirgemeyen,
bilgi birikimi ve tecrubeleriyle beni yonlendiren, 6grencisi olmaktan gurur duydugum
Sayin Danisman Hocam Prof. Dr. Ayse AYTAC a saygilarimi ve sonsuz tesekkiirlerimi
sunarim.

Tez galigmalarim boyunca her konuda yardimer olan, bilgileriyle bana destek veren,
birlikte ¢alismaktan mutluluk duydugum Saym Doktora Ogrencisi Sema SAMATYA
YILMAZ’a en igten tesekkiirlerimi sunarim.

Her zaman bana giivenen, desteklerini highir zaman esirgemeyen, varliklariyla bana gii¢
veren kiymetli anneme, babama ve ablama destekleri i¢in tesekkiir ederim. Ve son olarak
her zaman yanimda olan ve beni desteklemekten vazgecmeyen yol arkadasim Hakan
TASKAN’a tesekkiir ederim.

Aralik- 2021 Ozge SENDIL
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CAPRAZ BAGLI POLIVINIL ALKOL/SODYUM KAZEINAT
KARISIMLARINDAN NANOLIFLERIN URETIiMi, KARAKTERIZASYONU
VE YARA ORTUSU OLARAK KULLANIMININ INCELENMESI

OZET

Elektrospinning (elektrocekim) yontemiyle Uretilen nanoliflerin yiksek ylizey/hacim
oranina sahip olmasi ve saglam lifler olusturulmasi nedeniyle bir¢ok alanda kullanimi
mevcuttur. Nanoliflerin yara ortiisii olarak kullanimi son zamanlarda arastirilmaktadir.
Kazein kan pihtilasmasinda aktif bir bilesendir. Poli(vinil alkol) ise, suda ¢oziiniirligii
olan sentetik biyouyumlu polimer oldugu i¢in harmanlama polimeri olarak se¢ilir. Bu
yiiksek lisans ¢aligmasinda, PVA ile Sodyum Kazeinat (SC) yapilarinin ¢esitli oranlarda
karistirilip,  elektrogekim  yontemiyle nanolif  dretimlerinin  gergeklestirilmesi
amaglanmistir. Daha sonra yapilan karakterizasyon testleri sonucu en uygun PVA/SC
karisim oranina gluteraldehit (GLA) eklenerek iki farkli yontem ile ¢apraz baglama
isleminin uygulanmasi hedeflenmistir. PVA/SC karisimlarina ¢apraz baglanma islemi,
nanoliflerin kararliligini ve dayanimini arttirmak amaciyla uygulanmistir. Elde edilen
capraz bagli PVA/SC nanoliflerinin karakterizasyonu yapilmis, daha sonra g¢alisma
kapsaminda en uygun c¢apraz baglanma orani belirlenerek bu orana, farkli miktarlarda
giimiis nanopartikiil (Ag NP) ve c¢inko oksit nanopartikil (ZnO NP) ilavesi ile
antibakteriyel  ozellikli ¢apraz bagli PVA/SC yara Ortlsu Uretimleri de
gerceklestirilmistir. Nanoliflerin karakterizasyonu igin Fourier Doniisiimlii Kizilotesi
Spektroskopisi (FTIR) analizi, Diferansiyel Taramali Kalorimetre (DSC) analizi,
Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) analizi, Termogravimetrik Analiz (TGA) analizi,
cekme testi, nem testi, antibakteriyel test ve sitotoksisite testi kullanilmistir. Ag NP katkili
nanoliflerin suya dayaniklilig1 s6z konusuyken, ZnO NP katkil1 olanlarin suda ¢oziindiigi
gozlemlenmistir. %95,33 canli hiicre varligr ve %100 antibakteriyel etkili 6zellikleri
dolayisiyla %6 Ag katkili matlar antibakteriyel yara Ortiisti olarak kullanilabilir sekilde
basartyla {retilmistir. Ayrica daldirma yontemiyle c¢apraz baglanan PVA/SC
nanoliflerinin, mekanik test ve sitotoksisite testinin 1yi sonu¢ verdigi gézlemlenmistir.
Igerisindeki GLA miktarinin az olmasi avantajiyla yara Ortlsti veya fibroblast doku
iskelesi olarak kullanilabilirliginin oldugu saptanmuistir.

Anahtar Kelimeler: Elektrogekim, Kazein, Polivinil Alkol, Yara Ortiisi.
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PRODUCTION, CHARACTERIZATION AND EXAMINATION OF USAGE AS
WOUND DRESSING OF NANOFIBERS FROM CROSS-LINKED POLYVINYL
ALCOHOL/SODIUM CASEINATE MIXTURE

ABSTRACT

Nanofibers produced by electrospinning method are used in many fields due to their high
surface/volume ratio and the formation of strong fibers. The use of nanofibers as a wound
dressing has been investigated recently. Casein is an active ingredient in blood
coagulation. Poly(vinyl Alcohol) (PVA) is chosen as the blending polymer because it is
a water-soluble synthetic biocompatible polymer. In this study, it was aimed to produce
nanofibers by mixing PVA and Sodium Caseinate (SC) structures in various proportions
by electrospinning method. As a result of the later characterization tests, it was aimed to
apply the cross-linking process with two different methods by adding glutaraldehyde
(GLA) to the most suitable PVA/SC mixture ratio. Cross-linking of PVA/SC mixtures
was applied to increase the stability and strength of nanofibers. The obtained cross-linked
PVA/SC nanofibers were characterized, then the most appropriate cross-linking ratio was
determined within the scope of the study, and the production of cross-linked PVA/SC
wound dressing nanofibers with antibacterial properties was carried out by adding
different amounts of silver nanoparticles and zinc oxide nanoparticles to this ratio. Fourier
Transform Infrared Spectroscopy (FTIR) analysis, Differential Scanning Calorimetry
(DSC) analysis, Scanning Electron Microscopy (SEM) analysis, Thermogravimetric
Analysis (TGA) analysis, tensile test, moisture test, antibacterial test and cytotoxicity test
were used for the characterization of nanofibers. PVA/SC mat, cross-linked by dipping
method, and 6% Ag added mat have been successfully produced to be used as
antibacterial wound dressing. The immersion method is more advantageous because the
amount of GLA in it is less.

Keywords: Electrospinning, Caseinate, Polyvinyl Alcohol, Wound Dressing.
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1. GIRIS

Yaralarin iyilesmesi i¢in pansuman 6nemli bir faktordiir. Son yillarda direncli patojen
suslarinin gelismesi insan sagligi i¢in biiylik bir sorun haline gelmistir. Gelistirilmekte
olan yara ortiileri enfeksiyon ve yaralarin tedavisinde 6nemli rol oynar. (Rai ve dig.,
2009) Yaranin enfeksiyon kapmasi, bagisiklik sistemini endise verici bir sekilde etkiler,
bu nedenle uygun bariyer yardimi ile yara iyilesmesi i¢in kontrol ortami olusturmak
gereklidir. Bu noktada yara sargi bezi kullanimi Onemlidir. (Ambekar ve

Kandasubramanian, 2019)

Nanoteknoloji iyi avantajlara sahip olmasi nedeniyle her alanda kullanilmaya
baslanmistir. Son {iriin eldesi liretimi i¢in ¢cok daha az malzemeye, ayn1 zamanda ¢ok daha
az enerjiye ihtiya¢c duyulmasi gibi avantajlartyla bilinmektedir. (Cavusoglu, 2017)
Nanolifler de ayni1 sekilde pek ¢ok avantaji nedeniyle genis kullanim alanina sahiptir. Lif
caplar1 boyutlar1 mikrometreden nanometreye diistiigiinde ¢ok yiiksek yiizey alani/hacim
oranindan kaynakli olarak mekanik ozelliklerde iyilesme gergeklesir. (Supaphol ve
Chuangchote, 2008)

Tez calismasinda nanolif {iretimi elektrogekim yontemi ile gergeklestirildi. Nanolif
uretimi icin en uygun yontem elektrogekim yontemidir. Elektrogekim yonteminin
kullanilmasimin nedeni hacmine oranla oldukca yiiksek yiizey alanina sahip son derece
saglam liflerin elde edilebilmesidir. Ayn1 zamanda elde edilen liflerin nano gbzeneklere
sahip olmasi nedeniyle bir¢gok uygulama alaninda kullanilmaktadir ve nanoliflerin

modifikasyona ugramasiyla istenilen 6zellikte nanolif iiretimi gergeklestirilebilmektedir.

Kazein lifler1 ilk 1930 yilinda piyasaya siiriilmiistiir. Kazein liflerinin mekanik
Ozelliklerinin iyilestirilmesi ve ¢evre dostu tiretim yapilabilmesi amaciyla aragtirmalar
yapilmaktadir. Kazein lifleri ekstriizyon, ¢apraz baglama ve elektrogekim yontemleriyle
uretilebilmektedir. (Minaei ve dig., 2018) Kazein gibi dogal proteinlerin, lifli formlara
dontistiiriilmesi miimkiin degildir. Kazein lifli formlara doniistiiriilemedigi icin kazeine
PVA eklenmesiyle lifli formlar elde edilmesi amaglanmistir. Kazein igerisindeki amino
asitlerin %>55'inden fazlas1 polar yan gruplar icermektedir. Bu gruplar, %26 —COOH
(karboksilik asit), %15 —NH> (amin) ve %15 —OH (hidroksil) olarak verilebilir. Bu polar

olan gruplar, kazein proteini igerisindeki molekullerin, molekiiller aras1 ve molekiil i¢i



hidrojen bagi olugmasina neden olurlar. Kazein ¢ozeltilerinin bu sekilde lifli formda
Uretilememesinin nedeni polimerin kiiresel yapilarindan ve protein molekiillerinin
oldukca gii¢lii molekiiler i¢i ve molekiiller arasinda olan kuvvetlerinden kaynaklanan
yuksek elastikiyetine atfedilir. Molekiiller aras1 ve molekiiler i¢i bag yogunlugu
azaltilabilirse, hazirlanan ¢ozeltiler elektrogekimlenebilir hale gelir. 3 boyutlu yapiy1
kesintiye ugratma ve protein molekiillerini ayirma islemi, farkli bir yapiyla ve proteinlerle
ikincil bag olusturma kapasitesine ve yetenegine sahip baska bir polimer eklemekle
gergeklestirilebilir. (Xie ve Hsieh, 2003) PVA lif olusturma ve molekiiler dolanmay1
artirma yetenegine sahip oldugundan, kazein ile birlestirilmesiyle, homojen ve diizgiin

yapida nanolifler elde edilmesi ongoriilmiistiir.

Bu tez calismasinda oncelikle, PVA/SC yiizde bilesimleri 90/10, 80/20, 70/30, 60/40,
50/50 ve 40/60 olacak sekilde karistirilarak elektrogekim yontemiyle nanoliflerin elde
edilmesi amagclanmustir. Uretilen nanoliflerin karakterizasyon testleri gergeklestirilip,
sonuclar incelenerek c¢aligmanin amacina en uygun karisim oranina sahip PVA/SC
nanolifi sec¢ilmistir. Calisma kapsaminda elde edilen nanoliflerin kararliligini ve
dayanimini arttirmak amaciyla ¢apraz baglayici olarak gluteraldehit (GLA) ile PVA ve
SC’nin ¢apraz baglanmasi gerceklestirilmistir. Bu ¢apraz baglanma iki farkli yontem ile
yapilmistir. Daha sonra c¢apraz bagli PVA/SC nanolifine antibakteriyel etkinlik i¢in
giimiis nanopartikiil (Ag NP) ve ¢inko oksit nanopartikil (ZnO NP) ayri ayr ilave
edilmigtir. Uretilen nanoliflerin yara ortiisii malzemesi olarak kullanilabilirligi

incelenmistir.

Bu tez ¢alismasi 6 boliimden olusmaktadir. Boliim 1 giris kismidir. B6lim 2’de nanolifler
ve calismada kullanilan malzemeler ile ilgili genel bilgilere yer verilmistir. Nanolif tiretim
yontemleri hakkinda temel bilgiler, karakterizasyon teknikleri ve cihazlar1 hakkinda
bilgiler sunulmustur. Bolim 3’de PVA ve kazein’nin elektrogekim yontemiyle tiretilmesi
tizerine literatiirde bulunan gesitli arastirmalar 6zetlenmistir. BOlUm 4’te tez ¢alismasinda
kullanilan malzemelerin 6zellikleri ve temin edildikleri firmalara yer verilmistir. Nanolif
tiretim kosullari, iiretilen nanoliflerin goriintiileri ve ¢alisma kapsaminda olan farkli
sekillerde capraz baglanma yontemleri belirtilmistir. Bunlara ek olarak g¢aligmada
gerceklestirilen karakterizasyon test kosullar1 da verilmistir. Bolim 5’te calisma

sonucunda yapilan testlerin sonuglar1 ve degerlendirmeleri verilmistir. Bolim 5 kendi



icerisinde 3’e ayrilmaktadir. Birinci boliimde PVA/SC nanoliflerinin karakterizasyon
sonuglari, ikinci boliimde capraz baglanan PVA/SC nanoliflerinin karakterizasyon
sonuglar1 ve tiglincii boliimde ¢apraz bagli PVA/SC nanolifine antibakteriyel nanopartikiil
(Ag, ZnO) ilavesinin etkisinin incelenmesi yer almaktadir. Son boliimde ise yiiksek lisans
tez calismasinda gergeklestirilen testler ve incelemeler neticesinde ortaya ¢ikan sonuglar
degerlendirilmistir. Bundan sonraki yapilacak olan calismalar igin Onerilere yer

verilmistir.

Bu tez calismasmin amaci, yaraya faydali olabilecek, yara ortiisii malzemesi olarak
kullanilabilecek bir nanolif ylzey iiretimi gergeklestirmektir. Farkli oranlarda iiretilen
PVA/SC nanolifleri yapilan testler sonucu incelenmis, en uygun 6zelliklere sahip nanolif
capraz baglama islemiyle daha mukavemetli nanolifler elde edilmesi amaclanmistir. Elde
edilen dayanikli PVA/SC nanolifine Ag NP ve ZnO NP ilavesiyle antibakteriyel 6zellik

saglamasi ve antibakteriyel NP’lerin ilavelerinin gereklilikleri incelenmistir.



2. GENEL BILGILER
2.1. Poli(vinil Alkol)(PVA)

PVA, vinil asetat monomerinin polivinil asetata (PVAc) polimerizasyonu ve ardindan
PVAchin asetat gruplarinin PVA'ya hidrolizi ile iretilir. 1924 yilinda Herrmann ve
Haehnel tarafindan hazirlanan ilk sentetik kolloid polivinil alkoldiir. Sekil 2.1, PVA'nin
kimyasal yapisini gostermektedir. (Berber, 2016)
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Sekil 2.1. PVA'nin kimyasal yapis1 (Berber, 2016)

PVA elde edilmesinde kullanilan katalizore bagli olarak alkali hidroliz, aminoliz ve
asidoliz olmak iizere ii¢ hidroliz yontemi vardir. PVAc'nin endiistriyel 6l¢ekte PVA'ya
doniisiimii, cogu zaman asetat gruplarmin, sodyum hidroksit varliginda metanol ile
degistirilen ester tarafindan hidrolize edildigi alkalin alkoliz ile gergeklestirilir. Sekil

2.2’de, PVA (retiminin sematik gosterimi verilmektedir. (Thong ve dig., 2016)
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Sekil 2.2. PVA'nin iiretim taslagi (Thong ve dig., 2016)

PVA, iyi kimyasal dirence ve fiziksel 6zelliklere sahip sentetik bir polimerdir. Tatsiz,
kokusuz, toksik olmayan ve iyi seffafliga sahip bir polimerdir. Toz ya da granul halde
bulunur. Tehlikesizdir, bu nedenle kullanim1 giivenli ve ¢evre dostu olarak kabul edilir.
Yart kristal bir yapiya sahiptir. Bu 0zellikleri ve iyi 1s1l kararliliga sahip olmasi1 nedeniyle

endiistiriyel alanda kullanimi oldukga fazladir. Ayrica biyolojik olarak pargalanabilmesi



ve biyouyumlu olmasi nedeniyle tercih edilmektedir. (Supaphol ve Chuangchote, 2008;
Berber, 2016) PVA polimer zincirleri igerisinde ¢ok sayida bulunmakta olan hidroksil
grubu nedeniyle yiksek hidrofilik 6zellik gosterir. Yiksek hidrofiliklige sahip olmasi
kullanim alanlarin1 kisitlar ve bu 6zelligi nedeniyle suda ¢6zinilr. (Qin ve dig., 2013)
Nihai kimyasal ve fiziksel 6zellikleri hidroliz derecesi ve polimerin sentetik kosullarina
baghdir. Genel olarak fiziksel 6zellikler hakkinda kesin bir sey sdylemek miimkiin
degildir. Ciinkii, PVA’nin fiziksel 6zellikleri ve kimyasal 6zellikleri elde edilme
yontemine baghidir. PVA ve tiirevleri, kolay elde edilebilmesi ve ucuz olmasi sayesinde
yapistiricilar, ilag dagitimi, membran, kagit ve bir¢ok uygulama alaninda kullanilmasi
nedeniyle ¢ok fazla ilgi gérmektedir. (Supaphol ve Chuangchote, 2008; Zhang ve dig.,
2010)

PVA’nin bu sekilde ¢cok yonlii olmasindan kaynakli olarak, organik karisimlardan suyu
uzaklastirmak i¢in kullanilan bir islem olan pervaporasyon islemi igin iiretilen
membranlarda siklikla PVA tercih edilir. Ayni zamanda gaz gegirgenligi ozelligi
sayesinde kolaylastirilmis tasimanin yanina kontrollii ila¢ saliniminda ve biyosensorlerde
yaygin olarak kullanilir. (Figueiredo ve dig., 2009) PVA, yapay kikirdak, glikoz
sensorleri, yapay pankreas ve bobrek, kontakt lensler ve protein geri kazanimi igin

biyomalzemeler olarak kapsamli bir sekilde ¢alisiimaktadir. (Berber, 2016)
2.2. Kazein

Kazein, Latince "peyniri" ifade eden Caseus kelimesinden tiiremistir. Kazein hem suda
¢ozindr hem de suda ¢6ziinmez formlarda bulunabilir. (Minaei ve dig., 2018) Kazein
icerisinde yaklasik olarak %94 protein ve %6 diisiik molekiiler agirlikli bilesiklerden
olusan, kolloidal kalsiyum fosfat olarak bilinen bir st proteinidir. Sekil 2.3a’da kazeinin
molekiiler yapisi gosterilmektedir. (Bajpai ve dig., 2017) Siit proteinleri hakkinda yapilan
ilk aragtirma makalesi Berzelius tarafindan 1814’de yaymlanmistir. Kazein terimini ilk

olarak 1830 yilinda Broconnet kullanmistir. (Okur ve Giizel Seydim, 2007)



o R H H ®)
I / l \
H Pol R H
‘ @
L. @ e_©
sy
tabakay . . .
. k-kazeince zengin alt misel s
99704 & Kmetent .
‘ k-Kazeinin az bulundugu misel

® Kalsiyum fosfat

Sekil 2.3. a)Kazeinin molekiil yapisi (Bajpai ve dig., 2017), b) Kazeinin misel yapisi
(Ozdemir ve Ozcan, 2019)

Kazein, siitiin icerisindeki toplam protein igeriginin yaklasik olarak %80'ini
olusturmaktadir. as-kazein, k-kazein, B-kazein, y-kazein olmak tizere ¢esitli elektroforetik
fraksiyonlara ayrilabilen bir fosfoproteindir. Kazeinin protein fraksiyonlari, birincil,
ikincil, Giglinciil yapilardir ve bu yapilar molekiiler agirlik bakimindan farklilik gosterirler.
(Ghosh ve dig., 2009) Dogal halinde kazein partikiilleri yiiksek oranda fosfor ve kalsiyum
icermektedir ve ayni zamanda daha az oranda magnezyum ve sitrat igermektedirler.
Genellikle  kazeinatfosfat ~ ve  kalsiyumfosfokazeinat  partikilleri  olarak
adlandirilmaktadirlar. (Cetin ve dig., 2011)

Fermente siit {rlinlerinde pihtilasma, protein fraksiyonlarmin stabilizasyonunun
bozulmasiyla birlikte siitiin sivi halden jel hale gegcmesiyle gerceklesir. Taze sutte
kazeinler stabil durumda bulunurlar ve net negatif elektriksel yiik dagilimindadirlar.
Misellerin yuzeylerindeki hidrofilik C-terminal ucu rennet ya da peynir mayasi gibi
malzemelerle ayrilirsa miseller ¢6ziiniirligiinii kaybederek kiimelesmeye baslamakta ve
kazein pihtisint olusturmaktadir. Kazein misellerinin yapis1 Sekil 2.3b’de verilmistir.
Misel yapisinda 6nemli rolleri olan kalsiyum ve fosfatin misellerden ayrilmasi, miselleri

olusturan alt misellerin agregasyonunu zayiflatmaktadir. (Ozdemir ve Ozcan, 2019)

Sodyum kazeinat (SC), bir kazeinin suda ¢oziinen formudur. Asit ile ¢okeltilmis siit
pihtisinin sodyum hidroksit ¢6zeltisinin igerisinde ¢oziilmesi ve sonrasinda pliskiirtiilerek

kurutulmasiyla elde edilmektedir. (Lin ve dig., 2020) Kazein, onu biyomedikal



uygulamalar igin miikemmel bir aday yapan bir¢ok olumlu 6zellige sahiptir. Bu 6zellikler
hidrofiliklik, zarar vermeme, biyouyumluluk ve kimyasal modifikasyonlara duyarl farkli

fonksiyonel gruplarin varhigini icermektir. (Bajpai ve dig., 2017)

Kazein bazli iriinlerin medikal {riinler, tutkal ve elyaf endiistrisi gibi farkl
uygulamalarda kullanish hale getiren farkli avantajlar1 vardir. Bu avantajli 6zelliklerden
bazilari, amid varligi nedeniyle yiiksek nem aktarim kabiliyeti, ultraviyole (UV) direnci,
kiiglik bocek ve mantarlara karsi iyi direng 6zelligidir. Bu 6zellikler uygulama alanina
gore énemli bir faktor olan kumas 6mriinii uzatir. Ayn1 zamanda karboksilik gruplarin
olmasindan dolay1r yiiksek nem emilimi, boyama islemi sirasinda hizli ve basit
renklendirici tutunumu gibi 6nemli 6zellikleri vardir. Kazeinin pH’1 yaklasik olarak
4.6°drr, cilt ile temasi halinde pH esitliginden dolay1r uyumluluk gosterir, 6zellikle alerjik
sorunlar1 olan insanlar icin bu 6zellik dikkat cekmektedir. Ek olarak kazein liflerinin
dogal antibakteriyel etkisi de bircok alanda hijyenik ozellige sahip olmayr miimkiin
kilmaktadir. (Minaei ve dig., 2018; Okur ve Guzel Seydim, 2007) Kagit, deri, tekstil ve
gida endiistrilerinde kaplama, yapistirict ve ambalaj malzemeleri olarak kazeinin bir ¢ok

uygulamasi bulunmaktadir. (Ghosh ve dig., 2009)
2.3. Kazein ve PVA’ nin Capraz Baglanmasi

Kazein ve PVA lifinin disiik gerilme dayanimi ve suda yuksek ¢ozunurlugi nedeniyle
capraz baglanmasi gereklidir. Mekanik 0Ozelliklerin iyilesmesi ve 1sil kararliligin
iyilesmesi ¢apraz baglanma ile gergeklesir. Capraz baglayici olarak GLA segilmistir.
PV A’da bulunan hidroksil gruplari hidrofiliktir ve su ile temas etmesinden sonra hidrojen
baglar1 olusturabilir ve bdylece PVA mat suyu emebilir, sisme meydana gelebilir.
GLA’daki aldehit gruplart ile PVA’nin hidroksil gruplarmin tepkimesi ile PVA
nanolifinin kimyasal yapist degisir ve PVA’nin hidrofilikligi azalir. Su ortami yapinin
biitiinliigline zarar verir ve performansini diisiirtir. PVA'nin ¢apraz baglanmasi, zarin
hidrofilikligini azaltir ve biyomolekiillerin immobilizasyonu i¢in direncli bir destek agi
saglar. GLA ile capraz baglandiginda PVA molekiilleri igerisindeki hidroksil gruplar
GLA ile birlikte tepkimeye girer ve makromolekiil olusturur. Bu sayede PV A/kazein mat
suda ¢6zlinmez hale gelir. (Berber, 2016; Minaei ve dig., 2018; Qin ve dig., 2013)



Biyomedikal alanda kullanilan materyallerin yapiminda capraz bagli PVA siklikla
kullanilir. Capraz baglanma yogunlugu PVA/kazein karisiminin genel 6zelliklerinin
belirlenmesinde 6nemli bir faktordir. Eger ¢capraz baglanma tam olarak ger¢eklesmemis
sadece bir kisminda ¢apraz baglanma meydana gelmis ise ¢apraz baglanmayan kisim suda
¢OzUnlr. PVA’nin yapisindaki hidroksil gruplari arasindaki hidrojen bagi sayesinde
zincirler arasinda 1iyi fiziksel etkilesimler vardir. Lineer polimer serttir ve bunun nedeni
hidroksil gruplarindaki hidrojen baglaridir. Capraz baglayici eklenirse hidroksil gruplari
azalir yani hidrojen baglama azalir bunun sonucu olarak da sertlikte azalma meydana
gelir. (Supaphol ve Chuangchote, 2008; Qin ve dig., 2013)

Polimerleri ¢apraz baglamak i¢in kullanilan baslica teknikler kimyasal, fiziksel ve 1s1l
islemlere dayali olarak 3 cesittir. Isil islemde, saglanan 1s1 enerjisi, zincirlerin yapisi,
organizasyonunu degistirmek ve hidroksil gruplari arasinda daha da giiglii hidrojen
baglar1 olusturmak i¢in kullanilir. Fiziksel ¢apraz baglama isleminde, yapiya capraz
baglayici gorevi yapan kristal bolgeler eklenir. Fiziksel ¢apraz baglama, kimyasal ¢capraz
baglama kadar kararli ve giiglii degildir. Bunun nedeni artan kristalliktir, bu da polimerin
su igeriginde bir azalmaya neden olur. Kimyasal ¢capraz baglama, PV A {izerindeki ¢apraz
baglayict ve hidroksil gruplar1 arasindaki tepkimeye dayanir. PVA igin kullanilabilen
GLA, formaldehit ve maleik asit gibi farkli ¢capraz baglama maddeleri vardir. Spesifik
capraz baglayict kullanilarak ve proses kosullari kontrol edilerek, capraz baglama

reaksiyonunun molekiil i¢i ve molekiiller aras1t modlar1 ayarlanabilir. (Berber, 2016)

PVA ve GLA’nin ¢apraz baglanma tepkimeleri tg¢ farkli yolla gerceklesir. Sekil 2.4°te bu
tepkimeler gosterilmektedir. Birincisi, yliksek jellesme egilimine yol agan molekiiller
aras1 c¢apraz baglanmadir (Sekil 2.4a). Farkli polimer zincirleri arasinda gergeklesir.
Ikincisi tek polimer zincirinde ger¢eklesen molekiil ici capraz baglanmadir (Sekil 2.4b).
Bu yolla polimer zincirleri biiziiliip daha akiskan polimer haline gelirler. Ugiincii yol ise
bir polimer zincirinin tam olarak tamamlanmamis molekiil i¢i ¢apraz baglanmasidir

(Sekil 2.4c). (Marin ve Rojas, 2015)
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Sekil 2.4. PVA ve GLA ile farkli ¢apraz baglama reaksiyonlar1 a) Molekiiller arasi b)
Molekl igi ¢) Bir zincirden eksik veya sarkik (Marin ve Rojas, 2015)

Sekil 2.5’te SC ve GLA arasindaki kimyasal tepkime gosterilmistir. GLA’ nin avantaji,
protein zincirlerini kovalent olarak baglayan molekiilde bulunan ¢ok sayida mevcut
amino grubu ile hizli reaksiyona girmesi ve reaksiyonu yiiriitmek i¢in 1s1l islemin
olmamasidir. Nispeten diisiik fiyat, hazir bulunabilirlik ve sulu ¢ozeltilerde yiiksek
cozundrluk de tercih edilme nedenleri arasindadir. Ayrica, kimyasal capraz baglama
ajanlar1 arasinda, protein bazli materyallerin (6zellikle kolajen) stabilizasyonundaki
yuksek etkinligi nedeniyle GLA, SC ¢apraz baglanmasi i¢in acik ara en yaygin kullanilan
kimyasal ajandir. (Pereda ve dig., 2010)
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Sekil 2.5. SC ve GLA arasindaki kimyasal reaksiyon (Pereda ve dig., 2010)




2.4. Antibakteriyel Ozellik Saglayan Katkilar

Antibakteriyel ajanlar, 6rnegin su dezenfeksiyonu, tekstil, insaat, ilag, gida ve paketleme
gibi ¢esitli endiistrilerde biiylik 6nem tagimaktadir. Dezenfeksiyon i¢in siklikla kullanilan
organik bilesikler, insan viicuduna toksisite ve bir¢ok endiistriyel proseste mevcut olan
yiiksek sicaklik ve basinglara duyarlilik dahil olmak tizere bir¢ok dezavantaja sahiptir. Bu
nedenlerle metal oksitler gibi inorganik dezenfektanlara olan ilgi giderek artmaktadir. Bu
inorganik bilesikler, diisiik konsantrasyonlarda gii¢lii antibakteriyel aktivite gosterirler.
Gumiis nanopartikiil (Ag NP), c¢inko oksit nanopartikil (ZnO NP) ve kitosan gibi
maddeler antibakteriyel Ozellik saglanmasi ic¢in siklikla kullanilan antibakteriyel

ajanlardir.

Hastaliklar1 tedavi etmek ve Onlemek i¢in biyomedikal endistrisinde c¢esitli
antimikrobiyal ajanlar arastirilmakta ve gelistirilmektedir. Bunlar arasinda, Ag iyonlari
ve Ag NP, etkili biyosidal yetenekleri ve insan hiicrelerine toksik olmamalar1 nedeniyle
mikemmel bir antimikrobiyal ajan olarak kabul edilmistir. Mikroorganizmalar1 Ag
iyonlari tarafindan 6ldiirmenin mekanizmasi su sekilde agiklanabilir, ilk olarak Ag iyonu
hiicre duvarindaki ATP sentez enzim molekiillerine baglanarak ATP sentezini inhibe
eder, sonra Ag iyonu hiicreye girer ve DNA ile baglanir, daha sonra Ag iyonu, sitokrom
oksidaz ve NADH-suksinat-dehidrojenaz bolgesindeki mikroorganizmalarin solunum
zincirini bloke eder. Ag NP’lerin antibakteriyel etki modunun Ag iyonununkine benzer
oldugu bildirilmistir. Ayrica, Ag NP’lerin etkin biyosidal konsantrasyonu, Ag iyonlarinin

mikromolar seviyesinin aksine nanomolar seviyededir. (Kong ve Jang, 2008)

Metal oksit tozlar1 arasinda ZnO NP, genis bir bakteri spektrumunun 6nemli oranda
blylUmesi ic¢in inhibisyon 6zelligi gosterir. ZnO NP'nin antibakteriyel aktivitesi icin
onerilen mekanizma esas olarak su ve oksijenden reaktif oksijen tdrlerinin (ROS)

olusumunun katalizine dayanmaktadir. (Krishna ve dig., 2020)

Kitosan dogal olarak olusan bir polisakkarit polimerdir. Hemostatik aktivite, biyolojik
olarak parcalanabilirlik, i¢sel antibakteriyel 6zellikler, toksik olmama nedeniyle kitosan
ve tlirevleri, gida, farmasoétik iiriinler, biyoteknolojik ve tarim dahil olmak iizere gesitli

alanlarda kullanilmaktadir. (Cai ve dig., 2010)
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2.5. Nanolif Uretim Yoéntemleri

Polimerik lif malzemelerin g¢aplari mikrometrelerden mikron alti veya nanometrelere
kiiciiltiildiigiinde, cok genis yiizey alani gibi bircok sasirtici 6zellik ortaya c¢ikar. Bu
Ozellikler sayesinde polimer nanolifleri birgok dnemli uygulama i¢in en uygun adaylardir.

(Huang ve dig., 2003)

Nanolif tretim teknikleri iki gesittir. ilki laboratuvar 6lgekli nanolif iiretim teknikleridir.
Bunlar ¢ekim prosesi, yiizeyler arasi polimerizasyon yontemi, sablon sentezi, faz ayirma,
kendiliginden birlesmedir. Ikincisi endiistriyel &lgekli nanolif iiretim teknikleridir.
Bunlarda, iki bilesenli (bikomponent), meltblowing, fibrilasyondur. Bu iki yontemin
iginde oldugu tek bir uygulama yontemi vardir bu da elektrogcekim (elektrospinning)
yontemidir. Elektrocekim yodntemi hem laboratuvar hem de endustriyel olcekte

caligilabilecek bir nanolif iiretim yontemidir. (Eatemadi ve dig., 2016)
2.5.1. Lif Cekme Yontemi

Cekme yonteminde sivi lifler olarak biriktirilmis bir polimer ¢dzeltisinin damlasini
¢ekmek i¢in keskin bir ug kullanilir. Sekil 2.6’da goriildiigi gibi ¢ozeltinin yizeyle temas
ettigi noktaya mikromanipiilatér kullanilarak mikropipet daldirilir ve hizla ¢ekilir.
Nanolif olusumu esnasinda buharlasma ile ¢6ziiciiniin bir kism1 ucar ve viskozite artisi
olur. Viskozite artis1 ise nanoliflerin par¢alanmasina neden olmaktadir. Kohesif kuvvetler
sayesinde parg¢alanmanin Onlenmesi amaciyla viskoelastik malzemelerin kullanilmasi
gereklidir. Mikropipet kullanilmasi yontemin énemli bir avantajidir. Siireksiz bir iglem
olmasi, nanoliflerin tek tek olusturulmasi ve lif ¢gapiin kontrol edilememesi yontemin

dezavantajlarindandir. (Alghoraibi ve Alomari, 2018)
p
Milimetrik
damla / /
\’A\ Mikropipet
b \ Cekilmis

» \um \ nanolif

Sekil 2.6. Lif cekme yontemiyle nanolif elde edilmesi (Cavusoglu 2017)
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2.5.2. Arayiizey Polimerizasyonu Yontemi

Arayiizey polimerizasyonunda iki farkli fazda (yag ve su fazi gibi) ¢oziinebilen iki farkl
monomer kullanilmaktadir. Birbiriyle karisamayan iki ¢6zeltinin arayizeyinde yuksek
konsantrasyonda bulunan monomerlerin ve anyonlarin birleserek monomer-anyon
agregatlar1 olusturulur. Bu bdlgeler polimerizasyon ile birlikte nanolif olusumunda
niikleasyon bolgelerini ortaya ¢ikarir. Yontemde kullanilan ekipmanlar kolaylikla
bulunabilir ve basittir. Yontemin dezavantaji nanolif morfolojisinin  kontrol

edilememesidir. (Alghoraibi ve Alomari, 2018)
2.5.3. Sablon Sentezi Ydntemi

Sablon sentezi yonteminde, elektrokimyasal veya kimyasal oksidatif polimerizasyon
kullanilmastyla ¢ok sayida silindirik gdzenek bulunan goézeneksiz membran kullanilarak
polimerik, seramik, yari iletkenler veya metalik nanolifler iiretilebilir. Istenen 6zellikte
malzeme veya yapinini elde edilmesi, nanolifler {iretilmesi i¢in bir kalip ya da sablon
kullanilir. Sekil 2.7°de goriildiigii gibi polimer ¢ozeltisi su basinciyla gozenekli
membrandan gegip, katilastirict ¢ozeltiyle elektrokimyasal ya da kimyasal olarak
etkilesime girer. En ¢ok kullanilan membran aliiminyum oksittir. Yontem karmasik olsa
da diiz yapil1 ve homojen lifler elde edilir. Uretimi gergeklesen liflerin ¢aplari kullanilan

sablon gozeneginin ¢api ile belirlenir. (Alghoraibi ve Alomari, 2018)

. o . Basinch T
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' gozenekler

Sekil 2.7. Sablon sentezi yontemi ile nanolif iiretimi (Cavusoglu, 2017)
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2.5.4. Faz Ayrim1 Yontemi

Faz ayrimi yonteminin temeli fiziksel farkliliktan yararlanarak faz ayrimima dayanir.
Coziicliniin donma noktasinin altinda sondiiriilen polimer ¢dzeltisi, gozenekli bir yapi
iiretmek lizere dondurularak kurutulmaktadir. Gergeklesen islem sayesinde kinetik ve
termodinamik faktorler degistirilerek ¢esitli nano gozenekli kopiik eldesi gerceklesir. Bu
yontem 5 temel adimdan olusur. Bunlar polimerin ¢6ziilmesi, jellesme, ¢oztcunun jelden
su yoluyla ekstraksiyonu, dondurma ve ardindan vakum altinda dondurarak kurutmadir.
Sekil 2.8a’da faz ayrimi yontemi ile nanolif eldesinin nasil gergeklestigi gosterilmistir.
Sekil 2.8b ve sekil 2.8c’de ise faz ayrimi yontemiyle elde edilen nanolifin farkli
blyltmelerdeki SEM gorintileri verilmistir. COziici ve polimer tlrlne, polimer
konsantrasyonuna, sicakliga baglidir. Lif ¢apin1 kontrol etmek ¢ok zordur ve bu yontem
sadece belirli polimerler icin uygundur. Bircok alanda kullanilabilen nano
g6zenekli kopuklerin Gretimi igin en iyi yontemlerden biri faz ayirmadir, ancak tim
islemin tamamlanmasi i¢in gereken zaman uzundur. Bu nedenle bu ydontem ¢ok fazla
tercih edilmemektedir. (Eatemadi ve dig., 2016)

Coziicliniin
uzaklastirilmasi

Gozenekli
nanolifli yap:

Sekil 2.8. a) Faz ayrim1 yontemiyle nanolif elde edilmesi, b) ve ¢) bu yontemle hazirlanan
nanolifin farkl biiylitmelerdeki SEM goriintiileri (Cavusoglu, 2017)
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2.5.5. Kendiliginden Birlesme Yontemi

Kendiliginden birlesme yOnteminde ¢ozelti icerisindeki maddelerin birbirleriyle
tepkimeye girmesi ile kendiliginden lif olusumu gerceklesir. Sekil 2.9’da kendiliginden
birlesme yontemi ile nanolif iiretimi 6rnegi gosterilmistir. Hidrojen bagi, hidrofobik
kuvvetler sayesinde zayif etkilesimlerle meydana gelen lifler diizen igerisine girerler. Bu
yontemle elde edilen lifler molekiiler diizeyde gergeklestiginden elektrogekim yontemiyle
elde edilen liflerden daha ince olabilir, ama y6ntemin tiretim giicii diisiik ve uzundur.
Yontemin karmasik olmasi da yontemin dezavantajlar1 arasindadir. (Eatemadi ve dig.,

2016)

Sekil 2.9. Kendiliginden birlesme yontemi ile nanolif elde edilmesi (Eatemadi ve dig.,
2016)

2.5.6. Bikomponent Egirme Yontemi

Iki bilesenli egirme olarak tanimlanabilir. Kiiciik nanoliflerin imalatinda ve ayrica ¢ok
bilesenli nanolifler olusturmak i¢in kullanilir. Iki polimerin, farkli bilesenleri ayirarak ya
da bilesenlerden birini ¢ikararak nanoliflerin Tretilebildigi, egirme kalibindan
gecirilmesini igeren iki asamali bir islemdir. Nanoliflerin {iretilebilmesi i¢in yontemde
kullanilan bilesenlerin en az birinin nano boyutta bir kesite sahip olmasi gereklidir. Iki
bilesenli lif enine kesitinin sekilleri yan yana, denizdeki adalar, kilif ¢ekirdekli, pargali
serit, parcali pasta ve i¢i bos parcali pastadir. Yontemin dezavantaji malzeme se¢iminin
sinirl olmasidir. Sadece secili polimerlerde kullanilabilmektedir. Pahali bir makine

olmasi1 da 6nemli bir dezavantajdir. (Alghoraibi ve Alomari, 2018)
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2.5.7. Eriyik Puskurtme Yontemi (Meltblowing)

Kiigiik capli lif tiretimi i¢in genellikle eriyik piiskiirtme yontemi kullanilir. Cap olarak
pratik degeri 2-7um olan liflerin Gretmesi mimkindir. Polimer ekstrudere beslenir, sivi
polimer ¢ozeltisi haline gelir. Sicak havaninda yardimiyla piiskiirtiilerek lif olusumu
saglanir. Dilizenekten ¢ikan lifler soguk hava yardimiyla hareketli toplayici bant {izerine
puskdrtilir. Diizeden polimer gecerken yiiksek basingta sicak hava verilerek diizeden
cikan filamentler inceltilir ve daha sonra hareketli bant Gzerine dokulur. Filamentler
tasiyici bantta uzunlamasina serilirler ve daha sonra silindirlerden gecirilerek sarilirlar.
(Alghoraibi ve Alomari, 2018)

2.5.8. Spunbond Ydntemi

Spunbond yontemi, eriyik piskirtme yontemiyle teknik olarak fazlasiyla benzerdir. Ana
farkliliklar, filamentlerin incelmesi i¢in kullanilan havanin sicakligi ve hacmi ile ilgilidir.
Bu farkliliklar, olusan liflerin fiziksel 6zelliklerini dogrudan etkiler. Eriyik piskirtme
metodunda ¢ok daha fazla miktarda hava kullanilir. Hava soguyup polimer katilagtiginda
germe uygulanmaktadir. Bu ylizden Uretimleri esnasinda liflere germe etki etmez. Bu

sebeple iiretilen lifler daha kalin olur. (Kozanoglu, 2006)
2.5.9. Fibrilasyon Yontemi

Fibrilasyon yontemiyle (retilen lifler ortalama diizeyde bir dayanima sahip olmalarina
ragmen, nanolif boyutu ve olusumda blylk degisiklikleri vardir. Fibrilasyon yontemi
lineer hiicresel yapidaki liflerin (6rnegin seliiloz) fibrile olmasiyla ¢aplari nano boyuttaki

liflere doniistiiriilmesidir.

Bu yontem jellesme, ¢ozlnme, farkli ¢oziiciiler kullanarak iiretim, dondurma ve nano
boyuttaki gbzeneklere sahip olan kopiik olusturacak sekilde kurutma islemini icerir. Bu
islem uzun sire devam eden bir islemdir ve dUretilen nanoliflerin boyutlarinda

degisiklikler gozlemlenir. (Kozanoglu, 2006)
2.5.10. Elektrogekim (Elektrospining) Yontemi

Tekstil ve lif bilimi ile ilgili bilimsel literatiirde, ¢caplart 100 nm—500 nm araliginda olan

liflere genel olarak nanolifler denir. (Subbiah ve dig., 2005) Elektrogekim mikrolif ve
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nanolif tiretim teknigidir. Lif olusumunu saglamak i¢in elektrostatik kuvvetler kullanir.
Oda sicakliginda nanolifler iiretebilir, bu nedenle aktif bilesigin  bozulmasi
onlenebilir. Ayrica, nano boyutlarda kapsiiller iiretmek miimkiindiir ve aktif bilesiklerin
salmimi, degisen elektrocekim kosullari ile kontrol edilebilir. Elektrocekim teknolojisi
1990'larda Reneker ve galisma arkadaslar tarafindan icat edildi. Elektrogekim teknigi,
basitlik, satin alinabilirlik, genis malzeme Se¢imi, genis bir boyut ve sekil yelpazesini

benimseme esnekligi gibi benzersiz 6zelliklere sahiptir. (Eatemadi ve dig., 2016)

Hem dogal hem de sentetik polimerlerin polimer ¢ozeltilerini kullanarak ¢aplar1 2 nm ile
birkac mikrometre arasinda degisen polimer lifler tiretmek igin elektrik kuvvetlerini
kullanan elektrostatik lif olusumu i¢in yaygin olarak kullanilan bir teknolojidir. Bu
yontemle zamanla yiiksek lif yogunluguna sahip bir ag olusumu meydana gelir.
Elektrogekim, ¢ok yonliiliigii ve ¢esitli alanlardaki uygulama potansiyeli nedeniyle son
yillarda daha fazla ilgi gormiistiir. Bu teknikle iiretilen dokunmamis nanolifli matlar,
geleneksel tekniklerle karsilastirildiginda hiicre dis1 matris bilesenlerini ¢ok yakindan

taklit eder. (Bhardwaj ve Kundu, 2010)

Elektrogcekim islemi, polimer ¢ozeltisinden veya eriyiklerden elektrik yiiklii jetler
iretmek i¢in yiiksek voltajli bir elektrik alani kullanir; bu jetler, ¢oziiciiniin buharlagmast
yoluyla kurutuldugunda nanolifler tiretir. Yuksek yiKkIu lifler, lifleri toplamak i¢in duz bir
yiizey veya donen bir tambur olabilen zit yiiklii toplayiciya dogru yonlendirilir. Normal
geleneksel egirme tekniklerinde, elyaf bir grup ¢ekme, yercekimi, aerodinamik, reolojik
ve atalet kuvvetlerine maruz kalir. Elektrogekim’de, liflerin egrilmesi, esas olarak, bir
elektrik alaninin mevcudiyetinde indiiklenen ytikler tarafindan polimerin akisinin eksenel
yoniinde olusturulan ¢ekme kuvvetleri ile elde edilir. Elektrogekim lifleri kiiglik gozenek
boyutuna sahiptir. Ayrica, ii¢ boyutlu yapilar iretmek igin etkili bir sekilde ele
alinabilecek elektrogekim liflerde oldukca biiyiik statik yiikler olduguna dair kanitlar da
vardir. (Subbiah ve dig., 2005)

Igne ucu ve toplayicinin tipine ve tasarimina baglh olarak birgok elektrogekim
konfigiirasyonu tiirii vardir. Nanolif iiretimi i¢in farkl tiirlerde elektrogekim diizenekleri
mevcuttur, Sekil 2.10°da goriildiigi gibi igne ucu, tek veya ¢oklu olabilir veya es eksenli
veya ii¢ eksenli bir tasarima sahip olabilir. Nozul sayisinda ve eksenel birimlerin

(koaksiyel, tek eksenli ve cok eksenli) yapisina ve sayisina bagl olarak da varyasyonlar
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olabilir. Kolayca ¢oziilebilen ¢ozeltiler i¢in tek nozullu ekipman kullanilir ve ¢oklu
nozullar buyuk liff tretimi ve ¢ok bilesenli iliretim avantajina sahiptir. Farkli tipte
toplayicilar (6rn., paralel plaka, tambur toplayici, plaka toplayici, koza ve disk toplayici)
durumunda, secim, Gretilen nanolif ile iliskili uygulamaya baglidir. Ornegin, hizalanmis
nanoliflerin iretimi i¢in yiiksek donme hizina sahip bir disk toplayict kullanilabilir.
(Toriello ve dig., 2020) Elektrogekim basit gibi goriinse de sireg, molekiler ve teknik
degiskenler gibi farkli parametrelere bagli olan karmasik bir sirectir. (Mohammadi ve
dig., 2013) Elektro¢ekim parametrelerinde kiigiik bir degisiklikle, surecde, basit rastgele
diizenlenmis nanolif aglardan yiiksek oranda yonlendirilmis nanolifler elde edilebilir.
(Aruchamy ve dig., 2018)
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Sekil 2.10. Nanolif iiretimi igin gesitli tiirlerde elektrocekim diizenekleri: a) Geleneksel
tek igneli solisyonlu elektrogekim, b) Cift veya coklu igneli; ¢) Yan yana elektrogekim
d) Eriyik elektrocekim (Toriello ve dig., 2020)

Elektrocekim yoluyla nanoliflerin hazirlanmasi, sekil 2.11a” da gorildigii gibi yuksek
voltajl gii¢c kaynagi, besleme unitesi (siringa ve pompa) ve toplayict olmak lizere (i¢ ana
kismi igerir. Igne ucu ve ¢ozelti jetinin ara yiizii, jetin igne ucundan ¢iktig1 ve Taylor
Konisi olarak bilinen bir koni olusturdugu taban bdolgesi olarak bilinir. Taylor konisinin
sekli, stvinin yiizey gerilimine ve elektrik alanin kuvvetine baghdir. Sekil 2.11b’de
elektrogekim yontemiyle elde edilen nanolif mat &rnegi goriintiisii verilmistir. Sekil

2.11c’de ise lretilen nanolif matin mikroskop altindaki goriintiisii gosterilmektedir.
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|Z| Nanolifler

Nozil Polimer gozeltisi

Sekil 2.11. a)Nanolif dretimi, b)Nanolif gorintisu c)Nanolifin SEM gorlintisu
(Cavusoglu, 2017)

Elektrogekim isleminde ilk olarak polimer ¢ozeltisi veya eriyik, kilcal borunun ucunda
asili bir polimer damlasi olusturmak igin bir siringa pompasindan gegirilir. Sonra
daldirilmis bir elektrot araciligiyla siringa ig¢indeki polimer ¢ozeltisine yiiksek voltaj
potansiyeli uygulanir, bdylece polimer ¢ozeltisine serbest yiikler indiiklenir. Bu yukli
iyonlar, uygulanan elektrik alanina tepki olarak zit kutuplu elektrota dogru hareket eder
ve c¢ekme kuvvetlerini polimer sivisina aktarir. Kilcalin ucundaki, yani baslangi¢
yiizeyindeki damlacigin dengesini bozmak igin kritik bir potansiyele ulasildiginda, Taylor
konisi olarak adlandirilan ve 49.3°C'lik bir agiya sahip konik sekilli bir ylzey
olusur. Cozeltiye yiiksek bir potansiyel uygulandiginda, elektrik kuvvetleri ve yiizey
gerilimi, ytiklerin biriktigi bir ¢ikinti olusturmaya yardime olur. Cikintidaki birim alan
basina yiiksek yiik, ¢6zeltiyi daha fazla ¢ekerek konik bir sekil olusturur, bu da
potansiyelde daha fazla artis oldugunda, jetleme ile elektrogekim islemini baslatir.
Yiiksek yiiklii jetler, igne ile kollektor arasinda bulunan elektrik alana bagli olarak
firlatilir. Bosaltilan polimer ¢6zeltisi jeti, jetin ¢ok uzun ve ince olmasina izin veren bir
kararsizlik ve uzama siirecinden geger. Bu arada ¢0zlicii buharlasarak geride yiiklii bir

polimer lif birakir. Eriyik durumunda, bosaltilan jet havada hareket ederken katilagir.

(Huang ve dig., 2003; Subbiah ve dig., 2005)
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Daha yiiksek elektrik alaninda jet, lif ¢apin1 azaltir ve daha uzun uzunluklari alir. Ote
yandan, yiiksek buhar basincina sahip ¢oziiculer, jet capinin azalmasi ve diisiik uzama
hizi ile sonuglanan hizli ¢6zlicl buharlagsmasina neden olabilir. Son asamada, radyal yik
itmeleri, jetin, jeti yaklasik olarak esit ¢capta ve birim uzunluk basina yiikte bir¢ok kiiciik
life ayirmasina veya sarmasina neden olur. Elektrogekim liflerinin toplanma Gzerine nihai
cap1, kollektor gerilmesinin etkisi altinda yasanan jet boliinme sayisina baglhdir.

(Aruchamy ve dig., 2018)

Elektrocekim isleminde, elektrik yiiklii bir polimer ¢6zeltisi jeti olusturmak veya pipetten
eriyik ¢ikarmak igin yiliksek bir voltaj kullanilir. Toplama ekranina ulasmadan once,
¢Ozelti jeti buharlasir veya katilasir ve birbirine bagl kiigiik liflerden olusan bir ag olarak
toplanir. Nanolif ¢ozeltisine bir elektrot yerlestirilir ve digeri toplayiciya baglidir. Cogu
durumda, kollektor basitce topraklanir. (Huang ve dig., 2003) Dokunmamus lif mat ile
nanolif matlart karsilagtirsak nanolif matlarin hafif olmasi ve iyi koruma gibi 6nemli

avantajlart vardir. (Qin ve dig., 2013)

Elektrocekim isleminin avantajlar1 ise, teknik basitligi ve kolay uyarlanabilirligi ve
islevselligidir. Elektrogcekim ydntemiyle elde edilen nanolifler ayrica, son derece yiiksek
bir ylizey-hacim orani, ayarlanabilir gézeneklilik, ¢cok gesitli boyut ve sekillere uyum
saglama ve nanolif bilesiminin 6zelliklerinden istenen sonuglar1 elde etmek i¢in kontrol
etme yetenegi gibi gesitli avantajlar sunar. (Bhardwaj ve Kundu, 2010; Subbiah ve dig.,
2005)

Elektrocekim teknolojisi, yuksek dayanimli kompozit malzemeler, elektronik cihaz
yapimi, gidalarin paketlenmesi, membran filtrasyonu ve enerji uygulamalar1 gibi ¢esitli
alanlarda nano 6l¢ekte liflerin hazirlanmasinda yaygin olarak kullanilmaktadir. Bunlara
ek olarak yara oOrtiisli, doku miihendisligi ve enzim immobilizasyonu gibi uygulama

alanlarinda da kullanilir. (Aruchamy ve dig., 2018)

Elektrocekim uygulamasini etkileyen bazi faktorler vardir, bunlar ¢oziicti 6zellikleri,
uygulanan voltajin etkisi, oncii ¢ozeltinin iletkenligi, egirme ¢ozeltilerinin viskoelastik

Ozellikleri ve en 6nemlisi elektrogekim {initesi tasarimidir. (Aruchamy ve dig., 2018)
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2.5.10.1. Elektrogekim Yontemine Etki Eden Parametreler
Cozeltinin Ozellikleri
Konsantrasyon

Elektrocekim islemi i¢in optimum bir ¢6zelti konsantrasyonu olmalidir, ¢iinkii diistik
konsantrasyonlarda lifler yerine boncuklar olusur ve yiiksek konsantrasyonlarda ise igne
ucunda ¢ozelti akisinin saglanamamasi nedeniyle stirekli liflerin olusumu engellenir ve
daha biyuk capli liflerin olusumuyla sonug¢lanir. Bunun nedeni diisiik konsantrasyonlu
¢ozelti, ylizey geriliminin etkisiyle damlaciklar olustururken, daha yiiksek konsantrasyon,
daha yiiksek viskozite nedeniyle lif olusumunu engeller. COzelti ylzey gerilimi ve
viskozite, elektrogekimde siirekli liflerin elde edilebilecegi konsantrasyon araliginin
belirlenmesinde de 6nemli rol oynarlar. Polimer c¢ozeltisinin konsantrasyonu liflerin
biikiilmesini etkiler ve lif yapisin1 ve morfolojisini kontrol eder. (Bhardwaj ve Kundu,
2010; Subbiah ve dig., 2005)

Cozelti Tletkenligi

Polimerler, ¢ogunlukla yalitkandirlar. (Ozbag, 2010) Polimer ¢ézeltisindeki ytkli iyonlar
jet olusumunda oldukga etkilidir. Iyonlar jetin yiik tasima kapasitesini arttirir, bdylece jeti
uygulanan elektrik alani ile daha yiiksek gerilime maruz birakir. Cozelti iletkenligi esas
olarak polimer tipi, kullanilan ¢6ziicii ve iyonlasabilir tuzlarin mevcudiyeti ile
belirlenir. Cozeltinin elektriksel iletkenliginin artmasiyla, elektrogekim nanoliflerin
capinda 6nemli bir azalma oldugu, buna karsin ¢dzeltinin diisiik iletkenligi ile, diizgiin lif
uretmek igin elektriksel kuvvetle bir jetin yetersiz uzamasina neden oldugu bulunmustur.
Ayrica boncuklar da gorilebilmektedir. (Bhardwaj ve Kundu, 2010; Subbiah ve dig.,
2005)

Ylzey Gerilimi

Bir ¢ozeltinin yliksek yiizey gerilimi, jetlerin kararsizlig1 ve piiskiirtiilen damlaciklarin
olusumu nedeniyle elektrogekim islemini engeller. Damlaciklarin, boncuklarin ve liflerin
olusumu, ¢ozeltinin yiizey gerilimine baghdir ve egirme ¢dzeltisinin daha diistik ylUzey

gerilimi, elektrogekimin daha diisiik bir elektrik alanda gerceklesmesine yardimci
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olur. Bununla birlikte, bir ¢6ziiciiniin daha diisiik yiizey geriliminin elektrogekim igin her
zaman daha uygun olacagi anlamina gelmez. Temel olarak, diger tim degiskenler sabit
tutulursa, yuzey gerilimi elektrocekim penceresinin ist ve alt sinirlarimi belirler.
(Bhardwaj ve Kundu, 2010)

Viskozite

Cozelti viskozitesi, polimerik liflerin gekilmesi sirasinda lif boyutunun ve morfolojisinin
belirlenmesinde 6nemli bir rol oynar. Cok diisiik viskozitede siirekli lif olusumunun
olmadig1 ve ¢ok yiiksek viskozitede jetlerin polimer ¢ozeltisinden piiskiirtiilmesinde
zorluk oldugu, dolayisiyla elektrogekim igin optimal viskozite gerekliligi oldugu
bulunmustur. Polimerin viskozitesi, polimer konsantrasyonu ve molekiiler agirhigt ile
birbiriyle iligkilidir. Cok yuksek viskozitede polimer ¢ozeltileri genellikle daha uzun
stres gevseme siireleri sergiler, bu da elektrogekim sirasinda piiskiirtiilen jetlerin
kirilmasini 6nleyebilir. Cozelti viskozitesindeki veya konsantrasyonundaki bir artig, daha
biiyilk ve daha diizgiin bir lif ¢apina yol acar. Elektrogekimde, ¢ozeltinin viskozitesi,
stirekli liflerin elde edilebilecegi konsantrasyon araliginin belirlenmesinde 6nemli bir rol
oynar. Diisiik viskoziteli ¢ozeltiler icin ylizey gerilimi baskin faktordiir ve kritik bir
konsantrasyonun tizerindeyken sadece boncuklar veya boncuklu lifler olusur, siirekli bir
lifli yap1 elde edilir ve morfolojisi ¢6zeltinin konsantrasyonundan etkilenir. Elektrogekim
icin polimere 6zgii, optimal viskozite degerlerinin mevcut oldugunu ve bu 6zelligin
liflerin morfolojisi lizerinde dikkate deger bir etkisi oldugunu gostermektedir. (Bhardwaj
ve Kundu, 2010)

Molekiler Agirlik

Polimerin molekiiler agirligi, viskozite, yiizey gerilimi, iletkenlik ve dielektrik dayanim
gibi reolojik ve elektriksel 6zellikler Uzerinde 6nemli bir etkiye sahiptir. Bu, elektrogcekim
liflerin morfolojisini etkileyen diger 6nemli ¢ozelti parametresidir ve lif Gretimi igin
istenen viskoziteyi sagladiklari i¢in elektrogekimde genellikle yiiksek molekiiler agirlikli
polimer soliisyonlar1 kullanilmistir. Cok diisiik molekiiler agirlikli bir ¢ozeltinin lif degil
de boncuk olusturma egiliminde oldugu ve yiiksek molekiiler agirlikli bir ¢ozeltinin daha
biiyiik ortalama ¢aplara sahip lifler verdigi gézlemlenmistir. Polimerin molekiiler agirhigi,

bir ¢ozeltideki polimer zincirlerinin dolasiklik sayisini, dolayisiyla ¢ozelti viskozitesini

21


https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0734975010000066?casa_token=B0ZPEctqYaYAAAAA:gi_d9SW2rS8rYcjzTTGDMc51KEmq90NcCJKZW5qrj3TLLyPOddR7c2PKnHq2oMKg4xhncaHP#bib52

yansitir. Zincir dolasikligi, elektrogekimin islenmesinde dnemli bir rol oynar. Yeterli
molekiiller arasi etkilesimler zincir dolanmalari yoluyla elde edilen zincirler aras1 baglanti
i¢in bir ikame saglanabiliyorsa, yiiksek molekiiler agirliklarin elektrogekim islemi igin

her zaman gerekli olmadig1 gézlemlenmistir. (Bhardwaj ve Kundu, 2010)
Coziiciiniin Uguculugu

Elektrogekim, hizli ¢ozlcl buharlagsmasini ve jet inceltme nedeniyle faz ayrimlarini
igerdiginden, ¢OzUcl buhar basinci, buharlasma oranini ve kuruma siiresini kritik olarak
belirler. Coziicli uguculugu, faz ayirma siirecini etkileyerek nano yapilarin olusumunda

6nemli bir rol oynar. (Subbiah ve dig., 2005)

Islem Parametreleri: Uygulanan gerilim, besleme/akis hizi, toplayict tipi, toplayici ile ug
arasindaki mesafe ve ortam parametreleri olarak siralanabilir. Islem parametrelerinin

etkileri asagida 6zetlenmistir.
Uygulanan Gerilim

Elektrogekim isleminde ¢ok 6nemli bir unsur, ¢dzeltiye uygulanan voltajdir. Ancak esik
voltajina ulagildiktan sonra lif olusumu meydana gelir, bu elektrik alani ile ¢ozelti
uzerinde gerekli yukleri indtkler ve elektrogekim islemini baglatir. Baglangi¢ damlasinin
seklinin elektrogekim kosullar1 (voltaj, viskozite ve besleme hizi) ile degistigi deneysel
olarak zaten kanmtlanmistir. Cogu durumda, daha yiiksek bir voltaj, jetteki daha biiyiik
kolombik kuvvetlerin yan: sira daha giiglii bir elektrik alan1 nedeniyle ¢ozeltinin daha
fazla gerilmesine neden olur ve bu etkiler lif ¢apinda azalmaya ve ayrica ¢O0zucUnin
liflerden hizla buharlagsmasina neden olur. Daha yiiksek bir voltajda boncuk olusumu
olasilig1 da daha yiiksektir. Uygulanan elektrik alaninmi iki katina ¢ikararak lif ¢capinin
yaklagik olarak yar1 yartya azaldigini gosterilmistir. Bu nedenle voltaj, lif capini etkiler,

ancak Onemlilik seviyesi, polimer c¢ozeltisi konsantrasyonuna ve ug¢ ile toplayici

arasindaki mesafeye gore degisir. (Bhardwaj ve Kundu, 2010)
Besleme/Akis Hizi

Polimerin siringadan akis (besleme) hizi, jet hizin1 ve malzeme transfer hizini etkiledigi

icin 6nemli bir stire¢ parametresidir. Cozlicii buharlasma icin yeterli zamana sahip
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olacagindan, daha diisiik bir besleme hiz1 daha ¢ok arzu edilir. Nanolif ¢ozeltisinin her
zaman minimum bir akis hiz1 olmalidir. Yiiksek akis hizlari, toplayiciya ulasmadan 6nce

uygun kuruma siiresinin bulunmamasi nedeniyle boncuklu liflere neden olur. (Bhardwaj

ve Kundu, 2010)
Toplayici Tipi

Elektrogekim isleminin dnemli bir yonii, kullanilan toplayici tipidir. Bu islemde, bir
toplayici, nanoliflerin toplandigi iletken bir substrat gorevi goriir. Genel olarak,
aliminyum folyo toplayict olarak kullanilir, ancak toplanan liflerin aktarilmasindaki
zorluk ve gesitli uygulamalar i¢in hizalanmis liflere ihtiya¢ duyulmasi nedeniyle iletken

kagit, iletken kumas, tel 6rgii gibi toplayicilarda kullanilmaktadir. (Polat, 2020)
Toplayici ile U¢ Arasindaki Mesafe

Ug ile toplayici arasindaki mesafe, lif caplarin1 ve morfolojisini etkilemektedir. Fakat ug
ve toplayict mesafesinin lif morfolojisi lizerine etkisi diger parametreler kadar 6nemli bir
faktor degildir. Liflerin toplayiciya ulasmadan énce polimerin kurumasi igin yeterli siire
verilmesi gereklidir. Lifler icin optimum bir mesafenin olmasi gerektigi bulunmustur,
aksi halde ¢ok yakin ya da ¢ok uzak mesafelerde boncuklar gdzlenebilmektedir. (Polat,
2020)

Ortam Parametreleri

Cozelti ve isleme parametrelerinin yaninda nem, sicaklik gibi ortamin 6zelliklerinin de
onemi vardir. Sicaklik ile viskozite arasinda ters orantili bir iliski vardir. Nemin
artmastyla birlikte liflerin yiizeyinde wufak dairesel gozenekler ortaya ¢iktigi
bulunmustur. Nemin artmasi gozeneklerin biitiinlesmesine yol agacagi i¢in igne ucunun
tikanma ihtimali vardir. Cok diisiik nem ortaminda, ¢6ziicliniin buharlagmasi hizli olacagi

i¢in ugucu olan ¢o6ziiciiniin hizli bir sekilde kuruyabilecegi raporlanmistir. (Polat, 2020)
2.6. Nanoliflerin Uygulama Alanlar:

Nanoteknoloji, gelecek i¢in siirdiiriilebilir enerji ve ortamlar saglamak i¢in yeni ¢oziimler
ve firsatlar sunuyor. Nanolifli morfolojiye sahip malzemeler, sayisiz enerji ve cevre

sorununu ¢0zmek igin ilgi gekicidir. (Thavasi ve dig., 2008)
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Nanoliflerin bir¢ok uygulama alani vardir. Kozmetik iirlinlerde yiiksek niifuz hizi, cilt
arindirma ve iyilestirme, ilagla cilt terapisi uygulamalarinda kullanilmaktadir. Koruyucu
giysilerde kimyasal madde ge¢isini 6nleyen nefes alabilir kumaslar gelistirilmektedir.
Kompozitlerde, hafiflik, kirilma dayanimi, biyolojik ve kimyasal ajanlara karsi tistiin
koruma gelistirilmistir. Elektriksel ve optik uygulamalar, elektrodlar, algilayicilar, ultra

kiiclik aygitlar gelistirilmektedir. (Kozanoglu, 2006)
2.6.1. Nanoliflerin Kompozit Uygulamalari

Saf nanolifler genellikle diisiik mekanik dayanima, 1s1l kararsizliga ve sinirli islevsellige
sahiptir. Bu nedenle, nanoliflerin avantajlarin1  gelistirmek ve dezavantajlarinin
ustesinden gelmek icin elektrogekim nanoliflerin kompozit ve modifiye yapilar
gelistirilmistir. Elektrogekim teknolojisi ve yuksek kaliteli nano malzemelerin malzeme
bilimi ilerlemeleri ve yeni modifikasyon teknikleri ile kombinasyonu, farkli uygulamalar

icin istenen Ozelliklere sahip kompozit ve modifiye nanoliflerin {iretilmesine yol agmustir.

Polimer matrisindeki ¢esitli malzemelerin kombinasyonu, ylksek 1sil kararlilik ve
dayanim gibi inorganik malzemelerin istenen mekanik ve kimyasal 6zelliklerini vererek
islevsellikler ekler. Membran ayirma ve su aritimi gibi farkli uygulamalar1 vardir.
Elektrogekim nanolif kompozit membranlar, membran ayirma, tuzdan arindirma, su ve
atik su aritma, yag/su ayirma ve adsorpsiyon uygulamalari i¢in son yillarda artan bir ilgi
gormistiir. Ayrica enerji, sensor, fitrasyon, biyomedikal ve saglik alaninda da nanolif

kompozitler tercih edilmektedir. (Toriello ve dig., 2020)
2.6.2. Elektriksel Uygulamalari

Nanolif membranlar, doku rejenerasyonu i¢in hiicre disi matrisi taklit etmede istenen
kirleticiler igin adsorban malzeme olarak nanopartikilleri hareketsiz hale getirmek igin
bir konake1 olarak rol oynama kapasiteleri nedeniyle piller ve enerji cihazlari i¢in elektrot

olarak kullanilmaktadir.

Enerji sektorii, daha temiz ve uygun maliyetli enerji saglamak igin yillardir, enerji
teknolojisini arastirmakta ve gelistirmektedir. Nanolifler, farkli enerji teknolojilerinin
gelistirilmesinin bir parcasidir. Nanolif membranlar, yakat hiicreleri icin yiiksek aktivite,

yiiksek dayaniklilik ve yiiksek zehirlenme direnci saglamak icin katalizor olarak
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kullanilmistir ve kapasitelerini, performanslarini gelistirmek i¢in lityum iyon piller igin

elektrot olarak kullanilabilir. (Toriello ve dig., 2020)
2.6.3. Filtrasyon Uygulamalari

Diisiik temel agirlik ve genis yiizey alani-hacim orani gibi benzersiz 6zellikler nedeniyle,
nano gozenekli yapilar ve ayn1 zamanda esit boyutlu elektrogekim nanolif malzemeler,
hava filtrasyon uygulamasi i¢in kullanilabilir. Lif ¢apinin az olmasi, daha iyi filtrasyon
verimliligine yol agar. Bunun nedeni mikron alti parcaciklart yakalama yetenegi,
nanolifler igin daha biylik gapli lifli olanlardan daha fazladir. Filtrasyon uygulamalarinda
stvi, gaz ve molekiil filtrasyonunda kullanilmaktadir. Elektrogcekim nanoliflerin yiiksek
verimli partikil hava (HEPA) ve ultra diisiik penetrasyonlu hava (ULPA) olarak ayrilan
iki filtre ¢esidi vardir. (Matulevicius ve dig., 2014)

2.6.4. Biyomedikal Alanda Kullanim

Polimer nanolifler tip alaninda ¢esitli uygulamalara sahiptir. Biyopolimer bazli nanolifler
ilag tasiyici sistemler olarak kullanilmaktadir. Bu nanoliflere farkli ilag tiirleri yiliklenerek
cesitli hastaliklarin tedavisinde kullanilabilir. Ilag yiiklii nanolif yara iyilesmesini de
hizlandirmak i¢in kullanilabilir. (Bera, 2017) Kontrolli ilag salinim uygulamalarinda,
hizli ¢oziinme hizi, i¢ ige girmis ilag nanolif sistemi gelistirilmistir. Doku miihendisligi
uygulamalarinda, ayarlanabilir biyobozunma hizi, ¢ok iyi hiicre tutunmasi ve kontrol
edilebilir hiicre gelismesi gibi 6nemli islevlere sahiptir. Yara ortiilerinde bakterilerin ve
viriislerin gecisini Onleyen, zarar goérmiis dokunun hava almasini saglaya filtrasyon
ozelligi kullanilmaktadir. Medikal protezlerde yiiksek siirtinme dayanimi ozelligi

gelistirilmistir. (Kozanoglu, 2006)
2.6.4.1. Yara Ortiisii Olarak Kullanimi

Yara, deride travmanin gerceklesmesine neden olan ekzojen bir laserasyon nedeniyle
olusan dokudaki bir siireksizliktir. Yara, cilde fiziksel, elektriksel, mekanik ve 1s1l hasar
nedeniyle olusabilir. Normal anatomik yapi ve islevi kesintiye ugrar. Dis hasar, st
dermiste yiizeysel yara ile sonuglanir veya dermise, epidermise ve hipodermise ve bazen
de ter bezlerine, kil folikiillerine ve kan damarlarina zarar verebilecek derinde yatan bir

yara olabilir.
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Akut ve kronik yara olarak iki nemli ¢esidi vardir. Akut yara daha hizli iyilesen yaradir,
kronik yara ise iyilesmesi zaman alan yaradir ve bu nedenle bakteriyel saldir1 riski akut
yaradan daha yiiksektir. Yara iyilesmesi dogal olarak hemostaz, iltihaplanma,

proliferasyon (¢ogalma) ve yeniden sekillenme olarak dort asamadir.

Yara iyilesmesi, birka¢ bin y1ldan beri énemli bir yere sahip olmustur. MO 1550'de, eski
bir Misir belgesi olan Ebers Papyrus, yara tedavisi i¢in yag, bal ve tiftik iceren karisimdan
bahsetmistir. Yagin kullanimi bariyer 6zelliginin olmasi nedeniyle, bal antibakteriyel
ozelligi nedeniyle, tiftik ise emici 6zellikte oldugu igin kullanilmistir. Daha sonra, MO
600'de Hintli doktor Sushruta, neem yapraklari, hardal tohumlari, tuz ve inek yaginin
kullanildig1 yara iyilestirme yonteminden bahsetmistir.

Daha sonra bilim adamlari, hardal tohumlarinin mantar 6nleyici ve antibakteriyel
ozelliklere sahip oldugunu, Neem yapraklarinin da iyi bir mantar 6nleyici 6zellige sahip
oldugunu ve tuz ile inek yagi karisimmnin yara iyilesmesini hizlandirmak igin gaz

gecirgenligini sagladigi agiklamistir.

Kisa bir siire sonra, MO 460-380'de, Yunan doktor Hipokrat, balin gram-pozitif
bakterilere kars1 giiglii direng gosterirken, sarap biiylimeye karsi iyi bir dirence sahip
oldugundan, bal, sarap ve siitle kronik yara tedavisini uygulamistir. Sitokinleri kapsayan
gram-negatif bakteri ve siit tirtinleri, yara yataginin pH'in1 kontrol etmek i¢in bir tampon

gorevi gorar.

Dr. Joseph Lister, yara pansuman igin fenol ile sterilize edilmis cerrahi gazli bezin
onemini ifade etmistir. 1846-1890'da Rus askeri cerrah1 Carl Reyher, yaranin yabanci
cisimden temizlenmesinden bahsetmistir. 1955'te Profesor Lim ve Wichterle,
biyomedikal uygulama icin ilk kez poli-2-hidroksietil metakrilat bazli hidrojel
sentezlemistir. 1962'de Winter'in deneysel verileri, nemli yaranin kuru yaradan daha hizl

iyilestigini ortaya koymustur. (Ambekar ve Kandasubramanian, 2019)

1980'den itibaren, topolojik formulasyonlar bandajlar, membranlar-siingerler, fimler,
nano/mikro jeller, hidrojeller ve nano/micro lifler yara iyilesmesi i¢in kullanilmaktadir.
Bunlarin arasindan yara ortiisii i¢in en uygun 6zellikte olan nano/mikro liflerdir. Bunun

nedeni yiiksek ylizey alanm1 6zelligi, oksijen gecirgenligi, modifikasyonla antibakteriyel
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ozellige sahip olabilme yetenegidir. Onemli o6zellikleri sayesinde yara ortisi icin ilk

olarak tercih edilmektedir. (Ambekar ve Kandasubramanian, 2019)

Kronik yara iyilesmesi, bakteri (6rn. E. Coli, B. Subtilis, S. Aureus) gibi harici biyolojik
saldirilara kars1 hassas olan karmasik bir zaman alic1 siirectir. Iyilesme siiresi yaklasik
olarak oniki haftadir. Yara enfeksiyonu, bagisiklik sistemi lizerinde olumsuz bir etki
sergiler, bu nedenle uygun bariyer yardimi ile yara iyilesmesi i¢in kontrollii bir ortam
olusturmak gereklidir. Bu yiizden yara sargi bezi kullanimi1 6nemlidir. Son birkag yilda,
hidrojeller, filmler, emiilsiyonlar ve nanolifler gibi yara bariyerlerinin g¢esitli
formiilasyonlar1 arastirilmistir. ilaca gomiilii lifler, genis spesifik yiizey alani, %60-90
oraninda oksijen gecirgenligi icin mikemmel gozeneklilik ve agsi nano-gdzeneklilik
nedeniyle bir bariyer olarak yara iyilesmesi i¢in potansiyel adaydir. (Ambekar ve

Kandasubramanian, 2019)

Yara oOrtiisii, yaray1 agridan ve eksojen mikroorganizmalardan korudugu i¢in yara
iyilesme siirecinde hayati bir rol oynar. Yara ortiisii, yara ortiisii degisikligi gerektiginde
ikincil travma ve hasar1 onleyecek sekilde dikkatlice secilmesi gereklidir. Pansuman
yanik ve kronik yara durumunda eksiidalar1 emmek i¢in kullanilir. Ayrica yara yatagi
ortam1 da 6nemlidir, calismalar nemli yaranin kuru yaraya gore daha verimli iyilestigini
gosterir. Yaranin iyilesme siireci i¢in oksijen gerektiginden, yara Ortiisiiniin oksijen
gecirgenligi olmalidir. Cok sayida yara Ortlisii mevcuttur, uygun Ortliniin se¢ilmesi,
fibroblast proliferasyonunu desteklemek ve yeniden epitelizasyona izin vermek igin
esastir. Pansumanin iglevi, tam yara durumunda kanamay1 durdurmak ve yara durumunda

cilde yapisal destek saglamaktir.

Yara pansumaninda kullanilacak ideal bir malzeme, esnek ve elastik olmali, ancak klinik
kullanim i¢in yeterli giicte olmalidir. (Vargas ve dig., 2010; Ambekar ve
Kandasubramanian, 2019) ideal yara ortiileri yaray1 enfeksiyondan arindirmali ve ¢ok iyi
bir biyouyumluluga sahip olmalidir. Igsel bakteriyostatik ve bakterisidal aktiviteye sahip
polimerler, yara pansuman malzemeleri olarak daha fazla avantaja sahiptir. (Cai ve dig.,

2010) Sekil 2.12°de yara iyilesmesi i¢in kullanilan malzemeler gosterilmistir.
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Sekil 2.12. Yara iyilesmesi igin kullanilan malzemelerin siniflandiriimasi (Ambekar ve
Kandasubramanian, 2019)

2.6.5. Sensor Alaninda Kullanimi

Sensor alaninda da termal sensorler, piezoelektrik sensorler, biyokimyasal sensorler ve
floresan optik kimyasal sensér gibi kullanim alanlari vardir. Yiiksek esneklige sahip
sensorler, yapay cilt, yuamusak robotik, giyilebilir cihaz ve yapisal saglik izleme gibi ¢ok

cesitli alanlardaki uygulamalar1 nedeniyle biiyiik bilimsel ilgi gérmektedir.

Konvansiyonel metalik ve yar1 iletken tabanli sensorler, cesitli sekillerde uyumsuzluklari
ve kirilgan yapilar1 nedeniyle bu tiir uygulamalarin gereksinimlerini karsilamamaktadir.
Ticari olarak alinan metalik gerinim 6lgerler, diisiik hassasiyetle yalnizca %5 maksimum
gerilime kadar calismaktadir. Bu talepleri karsilamak i¢in hem esnek hem de dis yiiklere
duyarli yeni malzemelere ihtiya¢ vardir. Algilama mekanizmalarina bagli olarak bu
malzemeler farkli sekilde smiflandirilabilirken, piezodirencli ve kapasitif tabanl

sensorler en populer yontemlerdir. (Chowdhury ve dig., 2019)

Geleneksel yontemlerle tiretilen biyosensorlerle karsilastirildiginda, nanolif tabanli
biyosensorler, yiiksek hassasiyet, yiiksek yanit, genis algilama nesneleri ve uygun maliyet
gibi avantajlara sahiptir. Ek olarak, biyopolimer katkili elektrogekim malzemeler

mikemmel bir biyouyumluluga sahiptir. Elektrogcekim teknolojisine dayali gelismis
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biyosensorler, polimer bazli, polimer ile modifiye edilmis biyosensoérler, elektrogekim
karbon ile modifiye edilmis biyosensorler, metal/metalik oksit ile modifiye edilmis

biyosensorler olmak tizere farkli tiirleri vardir. (Liu ve dig., 2020)
2.6.6. Tarimsal Uygulamalarda Nanoliflerin Kullanimi

Tarim uygulamalarinda ¢ogunlukla bitki koruma ortiileri ve giibre vericiler gibi alanlarda
kullanilmaktadir. Nanoteknolojide nanokapsiilasyon, aktif bilesikleri korumak ve tagimak
igin yeni bir teknik olmustur. Elektrocekim teknigindeki kapsiilleme, gézenek boyutunun,
ylizey alani oraninin ve nanoliflerin hacminin izlenmesini kolaylastiracaktir. Bitkilerin
uzerini nanolif kaplayarak korumak, budanan yerlerini nanolif ile kapatmak, bitki
tohumunu koruma amaciyla nanolif kaplamak tarim alaninda yapilan nanolif

uygulamalarindandir. (Meraz-Davila ve dig., 2021)
2.7. Nanolifler I¢in Uygulanan Karakterizasyon Yontemleri
2.7.1. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM) Analizi

Taramal1 elektron mikroskobu (SEM), morfolojik 06zelliklerinin belirlenmesi i¢in
kullanilmaktadir. SEM ile malzemenin yiksek ¢ozintrlikli gorintiist alinir. (Ugpinar,
2018)

Taramali elektron mikroskobu, lif caplarin1 degerlendirmek ve nanolifli yapidaki olasi
artefaktlari ortaya ¢ikarmak icin kullanilir. Yapinin, nanolifli numunenin ¢esitli yerlerini

dogrudan gorsellestirilebilir. (Sirc ve dig., 2012)

Sekil 2.13’te SEM’in sematik gosterimi vardir. SEM’de goriintiiniin elde edilmesi birkag
adimda s0yle gerceklesir; ilk olarak yiiksek voltaj ile hizlandirilmis elektronlar numune
tizerine odaklanir, bu elektron demetinin numune yiizeyinin iizerinde taratilmasi
esnasinda elektron ve numune atomlar arasindaki ¢esitli girisimler sonucunda ortaya

cikan etkileri uygun algilayicilarda toplanir ve sinyal gli¢lendiricilerinden gegirilir.

Daha sonra bir katot 1sinlar tlipliniin ekranina aktarilmasiyla elde edilir. Modern olan
sistemlerde bu algilayicilardan gelen sinyaller ¢evrilip dijital sinyaller olarak bilgisayar

monitorine verilmektedir.
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Sekil 2.13. SEM'in sematik goriiniimii (Karsl Yilmaz, 2014)

Taramal1 elektron mikroskobu numune hicresi, optik kolon ve gorintiileme sistemi
olmak {izere li¢ temel kisimdan olusmaktadir. Optik kolon kisminda bulunanlar; elektron
demetinin kaynag: elektron tabancasi, ince elektron demeti elde edilmesini saglayan
kondenser mercekleri, elektronlari numuneye dogru hizlandirilmas: igin kullanilan
yiiksek gerilimin uygulandigi anot plakasi, demeti numune Uzerinde odaklamasini
saglayan objektif mercegi, bu mercege bagli olan cesitli ¢capta bulunan apertirler ve
elektron demetinin numunenin yiizeyini taramast igin gerekli olan tarama bobinleri yer
almaktadir. (Kozanoglu, 2006)

X-1ginlarinin enerji dagilimli analizi (EDX), ortam aerosollerinin boyutunu, morfolojisini
ve elementel bilesimini karakterize etmek igin yaygin olarak kullanilan elektron
mikroprob analiz (EPMA) yontemlerinden biridir. EDX ile malzemelerin igerisindeki

elementler ve yizdeleri belirlenir. (Laskin ve Cowin, 2001)
2.7.2. Fourier Doniisiimlii Kizilotesi Spektroskopisi (FTIR) Analizi

Kizilotesi  (IR) spektroskopisi, inorganik ve organik bilesiklerin  yapisal
karakterizasyonunu saglayan bir aractir. Malzemenin yapisinda bulunan fonksiyonel

gruplar ve malzemenin yapisinin aromatik ya da alifatik olmas1 gibi 6zellikler belirlenir.

30



Farkli IR spektrometreler de vardir, fakat en ¢ok kullanilani fourier dontisiimli kizilotesi
spektroskopisidir.  FTIR’in temel prensibi, numunenin kiziltesi 1smlarina maruz
birakilarak, molekiil veya atomlarin baglarinda olan degisikliklerin ve hareketlerin
belirlenmesidir. FTIR cihazinin ¢alisma prensibi Sekil 2.14°de gosterilmistir. (Biiytiksirit
ve Kuleasan, 2014; Ugpinar, 2018)
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IR spektrumu, maddenin igindeki atomlar arasindaki baglarin titresimiyle meydana gelen
frekanslara karsilik gelen absorpsiyon pikleri olusturur. Malzemenin parmak izi olarak
tanimlanabilir. Her maddenin kendine 6zel bir spektrumu vardir. Fakat optik izomerler
istisnadir. Organik madde spektrumlarinin 2000 cm™ dalga boyundan sonra gelen kisim
daha ayrintilhidir. Her veri, farkli molekuler baglarini temsil eden farkli titresim
frekanslarint gosterir. FTIR spektroskopisinde madde her halinde (kati, sivi ve gaz)
ornekleri analiz edebilmektedir. En biiyiik avantaji az miktarda drnekle ¢ok kisa surede

sonug verebilmesidir. (Biiyiiksirit ve Kuleasan, 2014; Ucpinar, 2018)

2.7.3. Cekme Testi

Cekme testi, malzemelerin mekanik davraniglariyla ilgili baz1 ilgili elastik ve plastik
degiskenleri karakterize etmek i¢in yararli olan Onemli bir standart miihendislik
yomtemidir. Yiksek eksenel deformasyon seviyeleri i¢in boyunda bulunan tek bicimli

olmayan gerilim ve gerinim dagilimlar1 nedeniyle, malzeme tepkisini dogru bir sekilde
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tanimlamak i¢in numunenin kirilma asamasina kadar olan tiim deformasyon siirecindeki
geometrik konfigiirasyonunda gergeklesen onemli degisikliklerin dikkate alinmasi

gereklidir. (Cabezas ve Celentano, 2004)

Sekil 2.15°te gekme test cihazinin temel bilesenlerinin sematik goriintiisii gosterilmistir.
Cekme testi, malzemenin cihazin, biri sabit biri hareketli olmak iizere iki ¢enesi arasina
yerlestirilmesi ve ¢enelerin birbirinden belirlenen sabit hizla uzaklastirilmasiyla
gergeklestirilir. Cekme kuvveti uygulanan numune gerdirilerek kopmasi saglanir. Cekme
esnasinda sistem uygulanan kuvvet ve bu kuvvete kars1 gosterilen direnci, ayn1 zamanda
buna karsilik gelen uzama degerlerini kaydeder. Kaydedilen verilere bakilarak,
malzemenin ¢ekme dayanimi, elastik modiil ve kopma uzamasi belirlenir. (Ugpinar,

2018)
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Sekil 2.15. Cekme cihaz1 bilesenlerinin sematik goriintiisii. (Ugpinar, 2018)

2.7.4. Diferansiyel Taramah Kalorimetre (DSC) Analizi

Diferansiyel taramali kalorimetre (DSC), siklikla kullanilan bir 1sil analiz teknigidir.
DSC, ayn1 miktardaki sicaklik farki i¢in verilen 1sinin dl¢lilmesiyle gerceklesir. Numune
ve referans olarak iki adet ornekle birlikte 6l¢im yapilir. Numune, analiz yapilmak
istenen Ornektir. Referans ise numunenin analizi i¢in gerekli olan igi bos 6rnek kabi olarak

tanimlanabilir. Kontrollii bir sekilde sicaklik arttirilir ve iki 6rnek icinde 1s1 akis hizlari
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farki sicakligm fonksiyonu olarak kaydedilir. Ornekler ayni1 sekilde sogutuldugunda da

salian enerji miktar1 dlgiiliir. (Ugpinar, 2018)

Sekil 2.16’da DSC analizi sematik gosterimi gorilmektedir. Bir tanesinde numune
digerinde ise referans olmak iizere iki farkli firin bulunmaktadir. Numune pan olarak
adlandirilan krozeye konarak 6l¢ctim yapilir. Her iki 6rnek esit sicaklikta tutulur, 6rnekler
arasinda sicaklik farki gergeklestiginde numuneye verilecek olan sicaklik degistirilir. Bu
sekilde faz degisimi sirasindaki 1s1 transfer miktar1 belirlenir. Numuneyi diisiik
sicakliklardan itibaren 1sitildiginda, sahip oldugu kristalin ve amorf 6zelliklere baglh
olarak farkli 1s1l gegisler gozlenebilir ve kaydedilir. DSC analizi ile polimerik
malzemenin entalpi degisimleri, camsi1 gegis sicakligr (Tg) ve erime sicakligl (Tm)

belirlenebilir. (Ugpinar, 2018)

Numune Referans
hiicresi hiicresi

N\

\ /
! 4o
\ / Is1 akisini kontrol eden

Istticilar ve kaydeden program

Bilgisayar

Sekil 2.16. DSC analizi sematik gosterimi (Ugpinar, 2018)

2.7.5. Nem Testi

Nanolif matlarin nem emilimi (absorpsiyon) miktarinin belirlenmesi igin nem testi
yapilir. Numuneler tartilarak kaydedilir, sonra etiivde bekletilerek icerisindeki su agiga
ctkmast saglanir. Belli bir siire etiivde bekletilen numuneler ¢ikartilip tekrar tartilir.

Aralarindaki farka bakilarak nem yiizdesi bulunur. Bu sekilde igerisinde bulunan nem

miktari tayin edilmis olur. (Ugpinar Durmaz ve Aytag, 2021)
2.7.6. In-Vitro Antibakteriyel Test

Yara oOrtiisii olarak kullanimina uygunlugu belirlenmesi i¢in antibakteriyel etkinlik

analizinin gerceklestirilmesi gereklidir. Antibakteriyel etkinlik, mikroorganizmalarin
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canlilik faaliyetlerinin sona ermesine yardimci olacak miidahale olarak tanimlanir.
Antibakteriyel malzemeler mikroorganizmalarin gelisimlerini durdurarak ya da dldiirerek
etkinliklerini gosterirler. Uygun ortam oldugunda bakteriler ¢ok hizli olarak yayilirlar.
Ornegin Escherichia coli (E. coli), sicaklik 36-40 °C, pH 5-9 oldugunda 20-30 dk’da
yaklasik iki kat hizli bir sekilde artar. E. coli bu hizla artarken, sadece 7 saat iginde
1.048.576 hiicre sayisina yiikselir. Bu yayilmadan insan sagligt olumsuz olarak
etkilenebilir. Bakteri yogunlugunun belirlenmesi i¢in yapilan testler, mikroorganizmalara
etki ederek, Uremelerini engelleyerek azalmasina yol acan antibakteriyel etkinligi 6lger.
Antibakteriyel testler kalitatif ve kantitatif olmak tizere iki kategoriye ayrilirlar. Kalitatif
testler agar temeline dayanmakta olan engelleme bolgesi testleridir. Kantitatif testler ise
bakteri sayimi1 yapilarak gerceklestirilir. Bu yontemlerin ikisinde de antibakteriyel test
gerceklestirilirken test edilen malzeme ile birlikte Gremeyi kontrol etmek icin gerekli olan
kontrolun de ayni islemlerden gecirilmesi gereklidir. Kalitatif olan testler, salinim yapan
antimikrobiyal bitim kimyasallariin belirlendigi 6n testlerdir. Bu yoOntem tekstil
materyalleri ve salinim yapmayan bitim kimyasallari i¢in kullanilmaya c¢ok uygun
degildir. Tekstil materyalleri i¢in sadece temel sonuglar elde edilir. Kalitatif yontemlerde
degerlendirme engelleme bolgesinin boyutu Olgiilerek yapilir. Test edilecek drnekler ve
islem goérmemis olan kontrol ornekleri nutrient agar plakasina yerlestirilir ve bakteri
cozeltisi tekstil materyali lizerine eklenir. Mikroorganizmalarin gelismesi i¢in nutrient
agar plakalar, 37°C’de etiivde bekletilir.18-24 saat kadar bekletilen plakalarin
antibakteriyel etkinligi 6rnegin ¢evresinde olusan engelleme alaninin boyutu 6lgulerek
bulunur. Antimikrobiyal etkinlik degerlendirmesi, islem goren ve islem gormeyen

materyallerdeki bakteri sayilar1 arasindaki farkin dlgiilmesiyle yapilir. (Caydamli, 2012)

Bu ¢alismada nanoliflerin antibakteriyel etkinlikleri, agar plak koloni sayim metodu ile
AATCC 100 standardina uygun sekilde kantitatif bir yontemle gerceklestirilmistir. Bu
yontemde nanolifler 1x1 cm? olarak kesilerek hazirlanir. Hazirlanan nanolifler UV 151k
ile steril hale getirilir. Kat ¢ozeltisi ve bakteri besiyeri hazirlanir. Ekimi yapilacak olan
bakteriler 48 saat inkiibe edilir, sicaklik olarak 37 °C ‘de tutulur. igerisinde 10X CFU/ml
yogunluguna sahip mikroorganizma bulunmakta olan belirli ml miktarinda ¢ozelti
hazirlanir. Bu ¢ozelti bakteri sayisini sayilabilecek sekilde olmasi i¢in farkli diliisyonlara
seyreltilir. Bakteri ¢ozeltileri belirli miktarlarda alinarak tiipler icine koyulur. Sonra,

antibakteriyel aktiviteleri degerlendirilecek olan nanolif numuneleri, icerisinde
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mikroorganizma ¢ozeltisi olan tiiplere konulur. Bu sekilde 24 saat test sliresince bekletilir.
Belirlenen saatlerde yani 6 saatte bir olarak, icerisinde numune olan ttiplerdeki ¢ozeltiden
bir miktar alinarak, dnceden hazirlanan petri kabindaki kat1 besi yerine ekim yapilir. Ekim
yapilan petri kaplar1 24 saat 37 °C sicaklikta etiivde bekletilir. Bu siire sonunda petri

tizerinde bulunan bakterilerin sayimi gergeklestirilir. (Palamutcu ve dig., 2008)

2.7.7. Sitotoksisite Testi

Sitotoksisite, canli olan hiicreler tizerine etki eden toksik oran anlamina gelir.
Sitotoksisite testleri, test edilmesi gereken maddenin uygun kosullar1 saglayan hiicre
kultirinde, hiicre cogalma oranina bakilarak degerlendirilir. Hiicre tizerindeki toksik etki
belirlenir.  Sitotoksisitenin belirlenmesi icin bircok yontem bulunur. Bu yontemler
boyama yontemleri, florometrik yontemler, luminometrik yontemler, kolorimetrik
yontemler, apoptozun belirlenmesi ig¢in kullanilan farkli teknikler ve otofajinin

belirlenmesi icin kullanilan farkl tekniklerdir. (Erkekoglu ve Baydar, 2021)
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3. LITERATUR ARASTIRMASI

Bu boéliimde yapilan tez ¢alismasinda kullanilan malzemelerin elektrogekim metoduyla
farkli alanlarda kullanilmak {izere iiretilmesi iizerine daha 6nce yapilan arastirmalar

incelenmis ve 6zet olarak sunulmustur.

Biranje ve dig., yaptiklari ¢alismada, medikal sektordeki uygulamalar, 6zellikle de yara
pansuman malzemesi i¢in faydali olabilecek kazein nanofibroz mat gelistirmeyi
amaglamiglardir. Farkli karisim  bilesimlerinde kazein/PVA sulu  ¢dzeltisinin
elektrocekimlenmesi yoluyla nanofibréz matlar hazirlamislar. Cozeltinin viskozitesini ve
uygulanan potansiyel gibi elektrocekim parametrelerini, karigim liflerinde yiiksek yiizey
alan1 ve maksimum kazein igerigine sahip nano 6lgekli ve boncuksuz lifli matlar elde
etmek icin optimize etmislerdir. Uretilen nanolif matlara FTIR analizi, SEM, XRD
analizi, TGA, sisme 06zelligi testi, biyouyumluluk, BET yiizey alan1 ve gézenek boyutu
analizi, trombin olusturma deneyi yapilarak yara pansuman malzemesi olarak
kullanimlar1 degerlendirilmistir. Karisimlardaki PVA oranmin artmasi kazein/PVA
nanolifli matin elektrogekimlenmesini  kolaylastirdigini  gostermistir. Uygulanan
potansiyeldeki artigla birlikte (20kV — 25kV), ekstrlide jet zerindeki elektrik yuki
arttirdigl, bu da lif ¢capindaki azalma ile daha yiiksek lif uzamasina neden oldugu
bulunmustur. Test sonuglar1 yorumlandiginda Kazein / PVA (40/60) karisimi en uygun
kombinasyon olarak kabul edildigi belirtilmistir. Hazirlanan nanoliflerin, kan pihtilagsma
stiresinin kisaltilmasi i¢in en uygun sekilde calistigi, kanamay1 durduran ve trombin
olusumunu hizlandiran stabil kan pihtist olusturdugu, yara iyilesmesini hizlandirmaya
yardimci, gelismis sisme Ozelliklerine sahip ve biyouyumlu nanolifler elde edildigi

sonucuna ulasilmistir. (Biranje ve dig., 2019)

Minaei ve dig., yaptig1 ¢aligmanin amaci, kazein ve polietilen oksitten yapilan hibrit
iplikte en yiksek protein igerigine sahip kazein nanolif ipligin iiretim fizibilitesini
degerlendirmek, uygun islem kosullarini ve iretilen iplik icin istenen 6zellikleri elde
etmektir. Diisiik gerilme dayanimi ve suda yiiksek ¢ozinurlikleri nedeniyle kazein lifinin
capraz baglanmasi gerekli oldugu igin lifler capraz baglanmistir. Capraz baglayici olarak
toluen-diizosiyanat kullanilmis, %20 ve %40 oranlarinda diizosiyanat/polimer ¢ozeltileri
hazirlanmistir. SEM ve TEM analizi, mekanik test, biyobozunma testi yapilarak

giiclendirmeden 6nce ve sonra kazein bileseninin farkli fraksiyonlarmi dikkate alarak
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numunelerin dayanimlart degerlendirilmistir. SEM ve TEM analizlerinin sonucu olarak
polietilen oksit (PEO) bileseninin %26'ya kadar arttirilmasinin %10 kazein varliginda bile
tek tip nanoliflerin olusumunu onemli Ol¢lide artiracagi gorlUlmustiir. Fakat %26
konsantrasyonda PEO ile %10 oraninda kazein ile olusturulan nanolif iplik uygun
olmayan dayanim degerine sahip olmustur. Capraz baglanma PEO (26%) /Kazein(10%)
10:90 orani olan numuneye uygulanmigtir. Agirlikga %40 oraninda di-izosiyanat ¢apraz
baglama maddesinin eklenmesi, nanolif iplik dayanimini 6nemli Ol¢lide artirmustir.
Biyobozunma testi sonucu, on giin sonra numunenin ¢ogunlukla ¢oziiciide bozundugunu
ve dayaniminin bilylk Ol¢iide azaldigini, bdylece ¢evre dostu, biyolojik olarak
parcalanabilir bir lif olarak kabul edilebilecegini gostermistir. Kazein ve polietilen
oksitten yapilan hibrit nanolif iplik tretimi ile farkli test yontemlerinin uygulanmasiyla
%90 kazein ve %10 PEO iceren nanolif ipligin egrilmesi i¢in optimum kosullarin elde

edildigi sonucuna ulagilmistir. (Minaei ve dig., 2018)

Xie ve dig., yaptiklar1 ¢alismada Once elektrogekimin yontemi ile bir stit proteini olan
kazeinin elektrocekimlenmesi incelenmis, ardindan enzim proteinlerini i¢erecek sekilde
caligma genisletilmistir. Amag, enzim iceren ¢ozeltilerin elektrocekimlenmesinin enzim
molekdllerini nanolif membranlar Gzerinde fiziksel olarak hareketsiz hale getirip
getiremeyecegini arastirmaktir. Kazein ve enzimler dogal proteinler gibi lifli formlara
doniistiiriilemez. PEO veya PVA gibi bagka bir polimerin eklenmesiyle, dogal bir protein
olan kazein, ultra ince Ilifli membranlara elektrogekimi yapilabilmistir. Bu lifli
membranlar, THF'de 4,4p-metilenbis (fenil diizosiyanat) (MDI) ile kimyasal capraz
baglanma yoluyla ¢oziinmez hale getirilmistir. Bu ¢aligmada elektrogekim yontemi, kati
destek tizerinde enzim immobilizasyonu i¢in de kullanilmigstir. SEM, DSC, TGA analizi
ve enzim aktivitesi testi yapilmistir. Ultra ince lifli membranlarda kapsiillenen lipaz
enziminin, ayni soliisyondan dokim filmlere gore zeytinyaginin hidrolize edilmesine
kars1 daha yiiksek katalitik aktivite sergiledigi sonucuna varilmistir. PVA/kazein
karisiminda kazein %70 ve lizerine ¢iktiginda, ¢ozelti viskozitesi ¢ok diisiik hale geldigi
ve olusan liflerin diizensiz bir sekilde oldugu gézlemlenmistir. Toplam konsantrasyon %5
oldugunda PEO/kazein’de 80/20 oranindan sonra kazein orami artik¢a liflerde boncuk
olusumu gozlenmistir. PEO/kazein toplam konsantrasyonun 10% oldugunda, 20/80,
PEO/kazein ¢ozeltisinden elde edilen capraz baglanmis elektrospun(ES) membrani,

homojen ve tamamen lifli bir yap1 gostermisdir. Bununla birlikte, ES membranindaki
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lipaz, ayn1 PVA / lipaz soliisyonundan elde edilen dokme membrandakinden 6 kat daha
aktiftir. Bu sonuclar, ES fibr6z membranlarin, daha yiiksek yiizey alanlar1 ve gézenekli
yapilar1 nedeniyle miikemmel enzim tasiyan substrat olarak hizmet edebildigini

gostermektedir. (Xie ve Hsieh, 2003)

Diestelhorst ve dig., calismalarinda, PAN (poliakrilonitril) elektrogekim soliisyonlarinda
farkli miktarlarda kazein ile harmanlanmasinin sonucunda iiretilen nanolif matlarin
morfolojik ve kimyasal modifikasyonlarii incelemislerdir. Elektrocekim PAN
nanoliflerden karbon nanolifleri hazirlamak i¢in, ilk olarak havada nano mati stabilize
etmek gereklidir, bu da siklizasyon, oksidasyon, ¢apraz baglanma ve dehidrojenasyonla
sonuglanir. iki farkli miktarda PAN (1.6 g ve 1.38 g), dort farkli miktarda kazein (0 g, 0.1
g, 0.2 g, 0.4 g) ile birlestirilip toplamda sekiz elektrogekim ¢ozeltisi hazirlanmig ve
elektrogcekimlenmistir. Tiim numunelerin pargalar1 6nce stabilize edilip daha sonra
karbonize edildi. Bu tiir karbon nanolifler kompozitlerde dolgu olarak kullanilabilir,
ancak iletken 6zelliklerinden dolay1 pillerin, siiper kapasitorlerin veya boya duyarl giines
pillerinin parcalar1 olarak da kullanilabilir. Uretilen nanolif matlar konfokal lazer tarama
mikroskobu (CLSM)’unda incelenmis ve FTIR analizi yapilmistir. PAN:Kazein oranini
dikkatlice uyarlayarak (optimum kosullar 1,36 g PAN, 0,4 g kazein), nispeten kalin lifler
olusturulabilir ve agik bir sekilde stabilize edilebilir ve karbonize edilebilir. Biyopolimer
kazeinin, PAN elektrocekim soliisyonuna eklenmesi ile nanofibr6z mat morfolojisini

modifiye etmek i¢in kullanilabildigini gosterilmistir. (Diestelhorst ve dig., 2020)

Tomasula ve dig., tarafindan yapilan ¢alismanin amaci, sulu kalsiyum kazeinat (CaCAS)
veya sodyum kazeinat (SC) soliisyonlarindan gida kullanimi igin elektrogekim lifler
olusturmak, pullulan (PUL) gibi gida smifi bir tasiyici polisakkarit igeren ve igcermeyen
sulu ¢ozeltiden gida proteinleri CaCAS ve SC’den lifler olusturmanin fizibilitesini ve
etkisini belirlemektir. Yetersiz zincir dolanmalar1 nedeniyle saf CaCAS veya SC
soliisyonlarindan lifler olusturmak miimkiin degildir, ancak kazeinata PULL eklenmesi
lif Gretimine olanak vermis ve ayrica lif olusumu i¢in gereken PULL konsantrasyonunu
diistirmiistiir. Calismada iiretilen matlara TEM ve SEM analizleri yapilmistir. Sonuclara
gore en disik lif ¢ap1 boyutunu PUL/CaCAS (1: 2) lifleri, taramali elektron
mikroskobuyla belirlenerek, 172 + 43 nm'lik ¢ap boyutlarin1 gostermistir. PULL /SC

soliisyonlar1 daha viskozdur ve daha yiiksek SC iceriklerinde ara sira dallanma ve daha
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az homojen lif ¢aplari ile lifler olusturmustur. Bu ¢ozeltilerde SC'deki azalmalar,
viskoziteyi diisiirdii ve jet kararliligini iyilestirdi, bunun sonucunda lif morfolojisinde
daha diizgiin lif ¢aplarina yol agan gelisme gozlenmistir. Daha fazla CaCAS iceren
PUL/CaCAS karisimlarindan daha az kusurlu ve daha homojen lif ¢aplarina sahip lifler
olusturulmustur. Bu da her kazeinatin PULL ile farkli sekilde etkilesime girdigini ve
farkli ¢ozelti kosullarinda en 1iyi lifleri olusturdugunu gostermektedir. Calismada,
kalsiyum veya sodyum kazeinatlardan yapilan filmler yiyeceklerle birlikte tiketilebilir,
bilesenlerinin taginmasini Onlemek veya baglamak, antimikrobiyal eklemek veya
vitaminler ve probiyotikler gibi besinleri eklemek ve korumak i¢in kullanilabildigi

sonucuna ulasilmistir. (Tomasula ve dig., 2016)

Islam ve dig., ¢alismalarinda polimer konsantrasyonlarinin ve Kkarisim oranlarinin
PVA/PULL nanoliflerin morfolojileri ve 06zellikleri tizerindeki etkisini arastirmay1
amaglamiglardir. Bunun i¢in farkli konsantrasyonlara ve karigim oranlarina sahip polimer
cozeltileri kullanilmistir. PVA/PULL, c¢esitli kiitle oranlarmma ve toplam polimer
konsantrasyonlarina sahip nanolifleri sulu c¢o6zeltilerinden elektrogekimlenmistir.
PVA/PULL karisim oranlar1 100/0, 80/20, 60/40, 40/60, 20/80 and 0/100 olarak
belirlenmis ve nanolifler iiretilmistir. Uretilen nanoliflere SEM, TGA, DSC, XRD, FTIR
analizleri ve ¢ekme testi yapilmistir. PVA/PULL karisimi nanoliflerde daha yiiksek
PULL yizdeleri ile 350 ° C' nin uzerinde daha iyi 1s1l kararliligi ve daha diisiik gerilme
dayanimi elde edilmistir.  PVA'minkinden daha yuksek PULL igerigine sahip PVA /
PULL karisim ¢ozeltileri, ortalama 150-300 nm ¢apinda boncuklu nanolif olusumuna
neden olmus ve yalnizca PULL ¢dzeltisi, agirlikli olarak ¢ok ince nanoliflerle baglanan
boncuklar olusturmustur. Agirlikga %12 toplam polimer konsantrasyonu ve 80/20 ve
60/40 (PVA/PULL) kiitle oranlarinin, ortalama caplar1 400 ~ 800 nm olan tekdiize ve

boncuksuz nanolif hazirlamak i¢in uygun oldugu bulunmustur. (Islam ve dig., 2014)

Yeum ve dig., calismalarinda sulu ¢ozeltilerden hazirlanan PULL/PVA/Ag kompozit
nanolifler iizerindeki PVA ve Ag igeriklerinin etkilerinin degerlendirilmesini
hedeflemislerdir. Ayrica, bu c¢alismada PULL/PVA/Ag nanolifin yeni bir koruyucu
materyal gelistirme firsati saglayan antibakteriyel performans ozelligi gostermislerdir.
Toplam polimer konsantrasyondaki degisikliklerin lif ¢aplarina etkisi incelenmistir.

SEM, TEM, XRD, FTIR, TGA analizleri, antibakteriyel aktivite analizi ve mekanik
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analiz yapilmistir. Toplam polimer konsantrasyonunu %12, %14 ve %16 olarak
PULL/PVA (60/40) karisim oraninda incelenmistir. Bu iki polimerin agirlik¢a %14'lik
toplam polimer konsantrasyonunun, ince ve homojen nanolifler elde etmek icin en iyi
kosul oldugu bulundu. Mekanik test sonuglarina gore PVA'min agirlik yiizdesi arttikca
hazirlanan hibrit nanoliflerin ¢ekme dayanimi artti. Optimum PULL-PVA ve Ag
iceriginin 60/40 (%4Ag) kiitle oranindaki %14 toplam polimer konsantrasyonunda
oldugu sonucuna varilmistir. Ag igeriginin 1sil kararlilii artirabilecegi ve harman
nanoliflerin antibakteriyel aktivitesini yogunlastirabilecegi de belirlenmistir. PULL ve
PVA suda ¢Oziiniir ve biyouyumlu polimerler oldugundan, harmanlanmis sistem,
hazirlanan malzemenin yeni bir koruyucu olarak uygun oldugunu gosteren bir koruma
testi ile dogrulanan miikemmel antibakteriyel nanoliflerin hazirlanmasi icin en iyi

malzemelerden biri olarak diisiiniilebilir. (Islam ve Yeum, 2013)

Das ve dig., yaptiklar1 ¢alismanin amaci, gesitli PULL / PVA karisim oranlarinda
montmorillonit (MMT) yapilarinin etkilerini degerlendirmek ve MMT yapilarinin termal
sulu gozeltilerden hazirlanan elektrocekim PULL/PVA/MMT kompozit nanoliflerin
kararliligimi incelemektir. Farkli oranlarda PULL/PVA/MMT nanolifler iiretilmistir.
Nanokil, polimerin fiziksel Ozelliklerini iyilestirmek igin ¢esitli kompozitlerde yaygin
olarak kullanilir. MMT, yararli inorganik malzemelerden biridir. Polimerik kompozitlerin
mekanik, 1sil, alev geciktirici ve bariyer 6zelliklerinde kiigiik miktarlarda (agirlik¢a%1-
10) MMT dolgu eklenmesi ile dikkat ¢ekici gelismesi nedeniyle biiyiik ilgi gormektedir.
Diizenli olarak paketleme ve tibbi uygulamalar i¢in kullanilmaktadir. Calismada, FTIR,
SEM, TEM, XRD ve TGA analizleri ve mekanik test yapilmistir. Mekanik test
sonuclarina gore PULL/PVA karisimma MMT eklenmesinin daha dayanimli bir yapiya
neden oldugu gézlemlenmistir. XRD desenleri ve FTIR verileri, PULL ve PVA arasinda
muhtemelen hidrojen baglarinin neden oldugu iyi etkilesimler oldugunu gostermistir.
PULL / PVA /[ MMT nanolifleri, sulu ¢ozeltilerden elektrogekme yontemi ile basarili bir

sekilde tiretilebildigi sonucuna ulasilmistir. (Islam, Yeum ve Das, 2012)

Qian ve dig., ¢alismada, rutinin elektrospun PULL ve PV A nanoliflere eklenmesinin UV
direngli 6zellikler elde etmek i¢in arastirilmasini amaglamistir. PULL ve PV A arasindaki
agirlik oranlariin ve rutin ilavesinin nanoliflerin morfolojisi ve ¢aplari iizerindeki etkisi

incelenmistir. Calismada, SEM ve FTIR analizi ve UV performans testi yapilmistir. FTIR
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sonuglari, PULL ve PVA arasinda ayrica bu polimerler ve rutin arasinda bir hidrojen
baginin olustugunu gostermistir. SEM sonuglari, PVA igerigi arttik¢a ortalama ¢apin
arttigin1 gosterdi. Rutin miktar1 %8.54'ten fazla oldugunda boncuklu lifler olustu. Rutin
ilavesi, sert yapisi nedeniyle mekanik O6zellikleri artirabilir ve UVA ve UVB' nin
gecirgenligini %5'in altina diistlirebilir; bu arada ultraviyole koruma faktorii (UPF) degeri
rutin igerigi sirastyla %4,46 ve %5,67 iken 40 ve 50'nin iizerine ¢ikmistir. Bu nedenle,
elektrospun PULL/PVA/Rutin nanofibr6z matlar milkemmel UV direnci gostermistir ve
anti-ultraviyole paketleme ve kaplama malzemelerinde potansiyel uygulamalara sahip
oldugu bildirilmistir. (Qian ve dig., 2016)
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4, DENEYSEL CALISMALAR
4.1. Malzemeler

Bu calismada kullanilan malzemeler poli(vinil alkol)(PVA), sodyum kazeinat(SC),
gluteraldehit(GLA), giimiis nanopartikiil (Ag NP) ve cinko oksit nanopartikil (ZnO
NP)’dir. PVA/SC nanoliflerinin ¢apraz baglanma islemi icin GLA kullanilmustir.
Nanoliflere antibakteriyel oOzellik saglanabilmesi icin Ag NP ve ZnO NP ilavesi
yapilmustir. PVA polimeri, Arkem Kimya sirketinden Kuraray Poval 49-88 ismiyle satin
alinmigtir. Kullanilan PVA’nin hidroliz derecesi 87-89 (mol%)’diir. SC, Acros Organics
firmasindan temin edilmistir. Alfa Aesar firmasindan satin alinan GLA’nin, %50°lik sulu
cozeltisi kullanilmistir. Nanolif iiretimi igin kullanilacak olan ¢ozeltilere eklenen Ag ve
ZnO NP’ler Nanografi A.S’ den temin edilmistir. Bu yiiksek lisans tez ¢alismasi

kapsaminda kullanilan tiim malzemeler ve 6zellikleri Tablo 4.1°de verilmistir.

Tablo 4.1. Deneysel ¢alismada kullanilan malzemeler

Malzemeler | Temin Edildigi Firma | Ozellikleri
Vizkozite (mPas), 45-52
Kiil igerigi, < 0.4 %
pH 5.0-7.0
Yogunluk, 1,19 g/cm?®

Protein (kuru bazda), >90,00%

Kiil igerigi, <6.00%

Nem, <6.00%

Laktoz, <1.00%
Viskozite, 200-3000mPa.s
pH, 6.0-7.5
%50 Sulu Cozeltisi
GLA Alfa Aesar Molekiil Agirligi, 100.12 g/mol
Yogunluk, 1.123 g/cm?®
Saflik: %99,995

Ag NP Nanografi A.S Boyut: 35 nm
Yogunluk, 10,6 g/cm®
Saflik: %99,995
ZnO NP Nanografi A.S Boyut: 20nm
Yogunluk, 5,5 g/lcm?®

PVA Arkem Kimya

SC Acros Organics
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4.2. YOntem

Tez calismasinin deneysel bolimi U¢ ana kisimdan olusmaktadir. Birinci kisim farkli
oranlarda PVA ve SC karisimindan elektrogekim yontemiyle nanolif olusturulmasidir.
Biri saf PVA olmak Uzere toplam 7 farkli oranda nanolif tiretimi gerceklestirilmistir.
Hazirlanan karisim bilesimleri Tablo 4.2°de verilmistir. Nanoliflerin hazirlanmasi igin
%7 (w/v)’lik konsantrasyona sahip PVA ¢ozeltisi, %10 (w/v)’luk konsantrasyona sahip
SC ¢ozeltisi  kullanmilmustir. Konsantrasyon oranlart agirlik/hacim (w/v) olarak
hazirlanmistir. PVA ve SC toz halde bulunmaktadir. PV A ¢6zeltisi 20 ml suya 1.4 g PVA
eklenerek ve SC ¢ozeltisi de 20 ml suya 2 g SC eklenerek hazirlanmistir. Farkli oranlarda
nanolif karisimlari, hazirlanan ¢ozeltilerden hacim olarak belirlenen yiizde oranlarinda
karistirilarak hazirlanmistir. Bu sekilde hazirlanan ¢ozeltiler elektrogekim i¢in hazir hale
getirilmistir. Elektrogekim islem kosullari, besleme hizi 0.2 ml/sa, uygulanan voltaj 18
kV, toplayici igne ucu arasindaki mesafe 15 cm olarak belirlenmistir. Elektrogekim stresi

5 saat stirmiistir.

Tablo 4.2. PVA/SC karisim nanoliflerin bilesimleri ve kodlari

Numune Kodu Bilesen % Bilesim
PVA PVA 100
90PVA10SC PVA/SC 90/10
80PVA20SC PVA/SC 80/20
70PVA30SC PVA/SC 70/30
60PVA40SC PVA/SC 60/40
50PVA50SC PVA/SC 50/50
40PVAG0SC PVA/SC 40/60

PVA molekiiler dolanmay1 arttirarak lif olusturma yetenegine sahip bir polimer oldugu
icin karisimdaki PVA oram yiikseldik¢e daha 1yi lifler elde edilmektedir. Kazein yapisi
dolayisiyla lif olusturma 6zelligine sahip degildir. Yara ortii malzemesi olarak kullanimi
arastirildigr icin kazein oranmin en uygun seviyede tutulmasi gereklidir. Yapilan

karakterizasyon testlerinin sonucunda bu tez ¢alismasi i¢in karisim oran1 %70 PVA ile
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%30 SC’nin oldugu nanolifin optimum 06zelliklere sahip oldugu belirlenmistir. Sekil
4.1°de elektrocekim yoOntemiyle iiretilen, aliiminyum folyo {iizerine biriktirilen,

elektrocekim islemiyle basar1 bir sekilde iiretilen 70PVA30SC nanolif goriintiisii

verilmistir.

Sekil 4.2°de S0PVA/50SC ve 40PVA60SC oranindaki elektrogekim sonucu liflenme
gerceklesmeyen, diizgiin bir sekilde aliiminyum folyodan ayrilmayan nanolif gorunttsu

verilmistir.

Sekil 4.2. Liflenme gergeklesmemis nanolif goriintiileri
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Calismanin ikinci boliimii PVA/SC karigimimin GLA ile ¢apraz baglanmasindan sonra
elektrogekim islemiyle nanolif tiretimidir. PVA ve SC’nin ¢6ziiciisii su oldugu i¢in suya
dayanikliligr bulunmamaktadir. Nemli ortamlara kars1 su dayaniminin olmasi amaciyla
PVA/SC nanoliflerinin ¢apraz baglanmasi gerekmektedir. Tablo 4.3’de capraz bagh
PVA/SC karigimlarinin bilesimleri verilmistir. Birinci kisimda Kkarakterizasyon test
sonuglar1 degerlendirilerek karar verilen optimum karisim orant olan 70PVA30SC

nanolif ¢ozeltisine 2 farkli yontemle GLA ¢apraz baglayicisi eklenmistir.

Tablo 4.3. Capraz bagli PVA/SC nanoliflerin bilesimleri ve kodlar

Numune Kodu Bilesen % Bilesim
7030-15GLA PVA-SC/GLA 85/15
7030-20GLA PVA-SC/GLA 80/20
7030-25GLA PVA-SC/GLA 75125
7030-30GLA PVA-SC/GLA 70/30
7030-D PVA-SC/GLA 98,5/1,5

Birinci yontemde PVA/SC ¢ozeltisine GLA eklenip, karistirilarak c¢apraz baglanmasi
saglanmistir. 4 farkli oranda ¢apraz baglayici eklenmistir. 70PVA30SC ¢ozeltisine v/v
olacak sekilde farkli oranlarda GLA eklenmistir. Sekil 4.3’te %15, 20, 25 ve 30 olmak
Uzere eklenen GLA ¢ozeltileri verilmistir. Sirasiyla eklenen GLA miktarlart 3 ml, 4 ml,
5 ml ve 6 ml’dir. Sekil 4.3’te GLA miktar1 arttikga ¢Ozelti renginin koyulastig
goriilmektedir. Hazirlanan 70PVA30SC ¢ozeltisine GLA yavasca ilave edilmistir, 1 saat
30 dakika boyunca manyetik karistirictda 350 rpm’de karistirilmistir. Bu sekilde

elektrocekim islemi i¢in hazir hale getirilmistir.

Sekil 4.3. GLA eklenen ¢ozeltiler
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Ikinci ¢apraz baglama yontemi ise daldirma ydntemidir. Daldirma yénteminde, 6nce
PVA/SC nanolifi iiretilmis ve hazirlanan GLA ¢ozeltisi icerisine PVA/SC nanolifleri
daldirilarak (atilarak) ¢apraz baglanma islem gergeklestirilmistir. Daldirma yontemiyle
capraz baglanma islemi, literatiirde Ustiindag ve arkadaslarinin yaptig1 ¢alismaya gore
aciklanan sekilde gerceklestirilmistir. (Ustiindag ve dig., 2010) Daldirma islemi igin,
GLA c¢ozeltisinin recetesi; 0.15 M GLA %50 (0,3 ml), 0.05 M hidroklorik asit (HCI) %37
(0,034 ml) ve aseton (19,666 ml) karistirilarak 20 ml olacak sekilde hazirlanmistir.
PVA/SC nanolifinden 3x1 cm boyutunda kesilen parca 24 saat GLA ¢0zeltisi icerisinde
bekletilmistir. Sekil 4.4a’da GLA c¢ozeltisi icerisinde bekletilen nanoliflerin gorunttsu
verilmigtir. 24 saat sonunda ¢ozeltiden ¢ikarilan nanolif etil alkolde 5 dakika bekletildi.
Sekil 4.4b’de ise 24 saat sonunda etil alkolde bekletilen nanoliflerin gériintiisii verilmistir.
Daha sonra PVA/SC nanolifi fosfat tampon ¢ozeltisinde 3 kere yikanmistir. Yikandiktan
sonra etiivde 50 °C’de 1 saat kurutulmustur. Kurutulduktan sonra 30 ml saf suyun
igerisine atilmistir ve 24 saat bekletilmistir. Daldirma yontemiyle elde edilen ¢apraz bagli
PVA/SC nanolifinin %1,5 GLA igerdigi hesaplanmistir. Daldirma yontemiyle iiretilen
capraz bagli nanolife 7030-D kodu verilmistir.

Sekil 4.4. a) Cozelti icerisinde bekletilen nanolifler b) Etil alkolde bekletilen nanolifler

Karakterizasyon sonuglarina bakildiginda en wuygun sonuglar 7030-25GLA
nanolifinindir. Tez ¢alismasina bu bilesim ile devam edilmistir. Uciincii kistm birinci
yontemle ¢apraz baglanan PVA/SC nanoliflerine antibakteriyel etki saglanmasi igin Ag
NP ve ZnO NP eklenmesidir.
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Ag NP ve ZnO NP’nin antibakteriyel etkisini degerlendirmek igin hazirlanan 7030-
25GLA c¢ozeltilerine NP’ler ilave edilerek nanolifler hazirlanmistir. Ag NP ve ZnO NP,
toplam kat: miktarma gore eklenmistir. Once toplam kat1 miktar1 hesaplanip Ag NP ve
ZnO NP miktarlart belirlenmistir. %2, %4 ve %6 olmak {izere 3 farkli oranda Ag NP
ilavesi ve yine ayni sekilde %2, %4 ve %6 olarak 3 farkli oranda ZnO NP ilavesi
yapilmistir. Tablo 4.4°de antibakteriyel ajan olarak Ag NP ve ZnO NP eklendikten sonra

uretilen karisimlarin bilesimleri verilmistir.

Tablo 4.4. Ag NP ve ZnO NP ilaveli nanoliflerin numune kodlar1 ve bilesimleri
NUMUNE KODU BILESEN %BILESIM

7030-25GLA-2Ag | PVA-SC-GLA/Ag  98/2
7030-25GLA-4Ag | PVA-SC-GLA/Ag  96/4
7030-25GLA-6Ag | PVA-SC-GLA/Ag  94/6
7030-25GLA-2Zn | PVA-SC-GLA/Zn  98/2
7030-25GLA-4Zn | PVA-SC-GLA/Zn  96/4

7030-25GLA-6Zn | PVA-SC-GLA/Zn  94/6

Sekil 4.5’te goriilduigii gibi Ag NP ilavesiyle birlikte ¢ozelti renginde koyulagsma meydana
gelmigtir. Sekil 4.6’da nanolif goriintiisii verilmistir. Ayni sekilde nanolif goriintiisti de

gri renklidir.

Sekil 4.5. Ag NP ilaveli PVA/SC cozeltileri

47



Sekil 4.6. Elektrogekim isleminde iiretilen nanolif (7030-25GLA-2AQg)

7030-25GLA ¢ozeltisine ZnO NP ilavesiyle birlikte sekil 4.7°de goriildiigi gibi ¢ozelti
renginde agilma meydana gelmistir. 7030-25GLA ¢ozeltisine %6 ZnO NP eklenmesiyle
birlikte olusturulan ¢6zeltinin, sekil 4.8a’da elektrogekim islemi sirasinda ¢ekilmis bir
goriintlisii verilmistir. Elektrogekim igsleminde kullanilan siringanin igne ucu %6’lik ZnO
NP oranindaki fazlalik (¢6zeltideki yogun viskozite) nedeniyle damlatma ve sonrasinda
ttkanma yapmustir. Sekil 4.8b, 7030-25GLA ¢ozeltisine %4 ZnO NP eklenmesiyle
birlikte basarili bir sekilde iiretilen nanolif gortintiisiidiir. Nanolif rengi turuncuya benzer

bir renk vermektedir.

Sekil 4.7. ZnO NP ilavesi yapilan PVA/SC ¢ozeltileri
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Sekil 4.8. a) Elektrogekim islemi(7030-25GLA-6Zn), b) Elektrocekim igleminde iiretilen
nanolif (7030-25GLA-4Zn)

4.3. Karakterizasyon
4.3.1. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM) Analizi

Nanolif numunelerinin morfolojik olarak incelenmesi ve lif cap1 dagiliminin belirlenmesi
I¢in her bir nanolife ayr1 ayr1 SEM analizi yapilmistir. SEM analizi sekil 4.9°da gorulen
Quanta 400F Field Emission markali SEM cihaziyla gergeklestirilmistir. SEM analizleri
ve EDX analizleri ODTU Merkez Laboratuvarindan hizmet alim ile gerceklestirilmistir.
Uretilen nanolifler 1 x 1 cm? oraninda kesilerek SEM analizi i¢in hazirlanmistir. SEM

analizi igin nanolif matlari iletkenlik saglanmasi i¢in altin ile kaplanir.

Sekil 4.9. Calismada kullanilan SEM cihazi
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4.3.2. Fourier Doniisiimlii Kizilotesi Spektroskopisi (FTIR) Analizi

FTIR analizleri Sekil 4.10°da gorseli verilen, Perkin Elmer Spectrum 100 infrared
spektroskopisi ile gergeklestirilmistir. Nanolif 6rnekleri igin dalga boyu araligi 650-4000
cm? olarak belirlenmistir. Nanoliflerin FTIR analizi ile spektrumlar elde edilmistir. Bu
spektrumlar incelenerek molekiiler yapi, kimyasal etkilesimler ve 6nemli karakteristik

kimyasal baglar belirlenmektedir.

Sekil 4.10. Calismada kullanilan FTIR cihazi

4.3.3. Cekme Testi

Uretilen nanoliflerin gekme testleri ASTM D882 standardma gére Instron Universal
cekme testi cihazinda yapilmistir. Sekil 4.11a’da kullanilan ¢gekme testi cihazi verilmistir.
Cekme testi, 10 mm/dk ¢ekme hiz1 ve 25 °C oda sicakliginda gergeklestirilmistir.

Uretilen her nanolif igin 5 adet numune hazirlanip, test edilmistir. Cekme testi numuneleri
boyu 7 cm ve eni 1,5 cm olacak sekilde hazirlanmistir. Cekme testi numunelerinin

boyutlarinda farklilik oldugunda ¢ekme testi cihazina bilgileri girilmistir.

Sekil 4.11b’de ¢ekme testi numune ornekleri gosterilmistir. Cekme testiyle Gretilen
nanoliflerin cekme dayanimlar1 ve kopma uzamalar1 yapilan 5 ¢ekme testinin ortalamasi

alinarak hesaplanmustir.
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Sekil 4.11. a) Calismada kullanilan ¢ekme testi cihazi b) Cekme testi numuneleri

4.3.4. Diferansiyel Taramalh Kalorimetre (DSC) Analizi

Diferansiyel taramali kalorimetre analizi nanoliflerin 1s1l 6zelliklerinin belirlenmesi igin
yapilmistir. DSC analizleri Metler Toledo DSC cihazinda gergeklestirilmistir. Analiz igin
25°C -350 °C sicaklik aralig1 belirlenmistir. Analiz azot atmosferinde gerceklestirilmistir,
1sitma hizi ise 10 °C/dk olarak uygulanmistir. Analiz sonucunda her numune i¢in camsi
gecis sicakligr (Tg), erime sicakligi(Tm) ve entalpi degerleri elde edilmektedir. Sekil
4.12°de galigmada kullanilan DSC cihaz1 verilmistir.

Sekil 4.12. Calismada kullanilan DSC cihazi
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4.3.5. Nem Testi

Nanolif numunelerinin igerisindeki nem miktarinin belirlenmesi amaciyla nem testi
yapilmistir. Nanoliflerin nem igerigi yilizdesi (moisture content-MC) olarak
tanimlanmistir. Nanolifler 1 x 1 cm? oraninda kesilerek nanolif numuneleri hazirlanmistr.
Numuneler ilk olarak tartilmaktadir (M;) sonra etivde 105 °C sicaklikta 24 saat
kurutulmaktadir. Kurutulan nanolif numuneleri tekrar tartilmaktadir (Ms). Elde edilen
veriler asagidaki denklem (4.1)’de yerine koyularak numunelerin nem icerikleri (MC)

bulunmustur.
MC = [ (Mi— Ms)/ Mi ] x100 (4.1)
4.3.6. In-Vitro Antibakteriyel Test

Tez c¢alismasinda gergeklestirilen antibakteriyel test, Gram pozitif bakterisi
Staphylococcus aureus (S.aureus) AATCC 29213 ve Gram negatif bakterisi Escherichia
coli (E.coli) AATCC 25922 bakterileri i¢in gergeklestirilmistir. Bu ¢alismada kullanilan
bakteriler Kocaeli Universitesi Tip Fakiiltesi, Tibbi Mikrobiyoloji Anabilim Dali’ndan
temin edilmistir. Ag NP ve ZnO NP ilaveli nanoliflerin bu bakterilere karsi in vitro

antibakteriyel etkinlik testleri Agar Plak Koloni Sayimi yontemiyle gergeklestirilmistir.

Bakteri kittiphanesinde -80 °C’de tutulmakta olan bakteriler yeniden canlandirilmak i¢in
taze kiltiiri yapilmistir. S. aureus icin besiyeri olarak %5 (KKA) (RTA, Turkiye) ve E.
coli igin besiyeri Eosin Methylene Blue Agar (EMB) (MERCK, Almanya) kullanilmustir.

Sekil 4.13’te bakterilerin ekildigi besiyerleri verilmistir. Soldaki petri kabina ekilen
bakteri S. Aureus, sagdaki petri kabina ekilen bakteri E. Coli’dir. Mikroorganizmalarin
alt kiiltiirlerinin besiyerleri Mueller Hinton Agar (MHA) (MERCK, Almanya)’dir ve 37
°C sicaklikta 18-24 saat inkiibe edilmistir. Alt kiiltiirii gerceklestirilen bakteriler 10 ml
MHB besiyerinde bulaniklik degeri 0.5 McFarland (1,5x108 CFU/mI) olarak
ayarlanmistir. Sonra bakteri slispansiyonu serum fizyolojik (%0,9 NaCl) ile 10’ar kat
seyreltilmesiyle 10 CFU/ml konsantrasyona kadar seyreltilmistir. Nanolif numuneleri
1x1 cm? boyutlarinda kesilerek hazirlanmis, hazirlanan numunelerin iki yiizeyi de UV

1s181nda sterilize edilmistir. Sekil 4.14°te UV strilizasyon cihazi verilmistir.
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Sekil 4.14. Nanoliflerin UV sterilizasyon cihazinda sterilizasyonlar1
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Sterilizasyon islemi gergeklestirilen nanolifler 24 kuyulu bir kiiltir plagina
yerlestirilmistir. Hazirlanmis olan bakteri siispansiyonu (10* CFU/ml), yerlestirilen

nanolif kuyularia 600 ml olacak sekilde konulup inkiibe edilmistir.

Islem 37 °C’de 24 saat gergeklestirilmistir. Nanolif numunelerinin antibakteriyel
etkinliklerinin 6 saat aralikli olarak incelenmesi igin, 0, 6, 12 ve 24. saatlerinde numune
kuyularindan 20 pL almarak MHA besiyerine ekilmistir. Ureme kontrol olarak 10%
CFU/ml bakteri siispansiyonu kullanilmistir.

Sekil 4.15°te 24 adet kuyu igeren kiiltiir plaklarinda bakteri siispansiyonu ile birlikte
inkibe edilen numuneler gorulmektedir. Nanolif numuneleri inklbe edildikten sonra
MHA besiyerinde CFU/ml’nin bulunabilmesi i¢in koloni sayimi yapilmistir. Hata

olmamasi i¢in testler 3 kez tekrarlanmistir.

Sekil 4. 15. 24 kuyulu kiiltiir plaklarinda bakteri siispansiyonu ile inkiibe edilen nanolifler
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4.3.7. Sitotoksisite Testi
Fibroblast Hiicrelerinin Uretilmesi

Nanoliflerin sitotoksik (biyouyumluluk) o6zelliklerinin arastirilmasi i¢in fare fibroblast
hicreleri (L929, ATCC, CCL-1) kullamilmistir. Hiicre stogu sivi azottan ¢ikarilarak
onceden 37°C’ye ayarlanmis su banyosunda (Niive, Tiirkiye) ¢oziilmustir. C6zilen
hicreler 10 ml hucre ¢c6zme besiyeri (%80 DMEM (Gibco, ABD)) + %20 FBS (Gibco,
ABD) iceren tip icerisine damla damla birakilmistir. Tiip, sogutmali santrifiijde (Hettich,
Almanya) +4°C’de 1800 x g’de 5 dakika santrifiij edilmistir. Bu esnada, hicrelerin
pasajlanmasinda kullanilacak olan besiyeri [DMEM besiyeri igerisine %10 FBS, %1,4 L-
Glutamin (200 mM) (Gibco, ABD) ve %1 Penisilin/Streptomisin (100x) (Gibco, ABD)]
hazirlanmistir. Santrifiij sonrasinda, hiicreler tizerindeki iist faz uzaklastirilmistir. Hlcre
pasaj besiyerinden 1 ml alinip hiicreler iizerine birakilmistir ve pipetaj yapilarak hiicreler
suispanse edilmistir. Hazirlanan besiyerinden 75 ¢cm?’lik hiicre kiiltiir flasklarma (Nest,
Cin) 10 ml eklenmistir. Siispanse edilen hiicrelerden 1’er ml alinip icerisinde besiyeri
bulunan flasklara damla damla ilave edilmistir. Flasklar %5 CO; iceren 37°C’lik etiivde
(N-Biotek, Gliney Kore) inkiibasyona birakilmistir. Hiicrelerin ¢ogalma durumu her giin
kontrol edilmistir. Hiicrelerin %80 konfluent oldugu durumda hiicreler yeni flasklara
pasajlanmistir. Flasklar %5 CO3 iceren 37°C’lik etiivde %80 konfluent olana kadar (48-
72 saat) inkiibasyona birakilmistir.

Hiicreler her giin etiivden ¢ikartilip inverted mikroskopta (Zeiss, Almanya) incelenmistir.
Uygun durumdaki (%80 konfluent) hiicrelere sayim islemi yapilmistir. Oncelikle
hiicrelerin {izerindeki besiyeri uzaklastirilmistir. Sonrasinda hicreler bir miktar fosfat
tamponu (PBS) (Gibco, ABD) ile yikandiktan sonra, hiicrelerin flask yiizeyinden
kalkmast i¢in iizerlerine 1 ml tripsin soliisyonu (Gibco, ABD) eklenmistir. Flask 37°C’lik
etlvde 5 dakika bekletilmistir. Sonra hicrelerin (zerlerine 10 ml PBS eklendi ve
pipetleme yapilarak hiicrelerin flask yiizeyinden iyice ayrilmasi saglanmistir. Pipet
yardimiyla toplanan hiicreler tiip igerisine alinmistir ve 1800 x g’de 5 dakika santrifiij
edilmistir. Ust faz atildiktan sonra hiicreler 1 ml pasaj besiyeri ile stispanse edilmistir.
Eldeki hiicre sayisinin belirlenmesi i¢in Neubauer lami1 (Witeg, Almanya) ile sayim
yapilmistir. Hiicreleri sayilabilecek miktara seyreltmek i¢in 1 ml’lik hiicre

siispansiyonundan 50 pl alinip iizerine 450 pul PBS eklenerek 10 kat sulandirma
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yapilmistir. Bu karisimdan 50 pl alinip iizerine 50 pl %0,4’likk trypan mavisi boyasi
eklenmistir ve karigtirllmistir. Bu karigimdan 10 mikrolitre alinip lam ile lamel arasina
kenardan birakilmistir. Daha sonra 10x’lik objektifte dort farkli Imm?’lik alanin sayimi
yapilmistir. Cikan sayilar toplanip dorde boliinerek ortalama hiicre sayis1 hesaplanmistir.

Asagidaki formiiller kullanilarak, toplam canli hiicre sayis1 belirlenmistir:

n: Bir mililitredeki hiicre sayist

n= Ortalama hiicre sayis1 x seyreltme katsay1s1 (20) x 10*

Sayim sonrasinda hiicreler iizerine uygun hacimde besiyeri ilave edilerek 1x10*
hiicre/200 mikrolitre oraninda hiicre siispansiyonu elde edilmistir. Bu solisyondan 96-
kuyulu kiiltiir pleytinin kuyularina 200’er mikrolitre birakilmistir. Pleyt %5 CO- igeren
37°C’lik etiivde 24 saat inkiibasyona i¢in bekletilmistir.

Ekstraksiyon Isleminin Gergeklestirilmesi

Hiicrelerin inkiibasyonu esnasinda bir yandan nanolifler steril edilmistir. Bu amagla
biyogiivenlik kabininin UVC 15181 kullanilmigtir. Numunelerin her iki yiizii 30 dakika
boyunca UVC 15181na maruz birakilmistir. Steril edilmis numuneler, her bir numune ayr1

bir tiipte olacak sekilde, 15 ml’lik steril tiiplere transfer edilmistir.

Ekstraksiyon isleminde kullanilmak tizere DMEM igerisinde %10 FBS, %1,4 L-Glutamin
ve %1 Penisilin/Streptomisin i¢eren besiyeri hazirlanmistir. Bu besiyerinden numunelerin
bulundugu her bir tiipe 1 ml transfer edilmistir. Tlpler %5 CO igeren 37°C’lik etiivde 24
saat inkiibasyona birakilmistir. Bu islem ile nanoliflerde bulunan etken maddelerin

besiyerine ekstrakte edilmesi saglanmistir.
Sitotoksisite Caligmasi

Ekstraksiyon siiresi tamamlandiktan sonra tiipler etiivden c¢ikarilmistir ve pipetaj
yapilmistir. Bir gln once inkubasyona birakilan 96-kuyulu kultur pleyti inverted
mikroskopta incelenmistir. Hiicrelerin %80 konfluent oldugu goriildiikten sonra
hiicrelerin iizerindeki besiyerleri alinmistir ve kuyulara ekstraksiyon sivilarindan 200’er
mikrolitre eklenmistir. Her bir numuneye ait ekstraksiyon sivist 3 farkli kuyuya ilave

edilerek 3 tekrar calisiimistir. igerisinde normal hiicre kiiltiir s1vis1 bulunan 3 kuyu negatif
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sitotoksisite kontrolii olarak kullanilmistir. Pozitif sitotoksisite kontrolti olarak
kullanilmak iizere, normal hiicre kiiltiir sivisinin igerisine %1 (hacim/hacim) olacak
sekilde Triton X-100 (Sigma) ve 500 mikrogram/mililitre olacak sekilde Geneticin
(Gibco) ilave edilmistir. Bu sividan 3 kuyuya 200’er mikrolitre ilave edilmistir. Pleytler
%5 COz igeren 37°C’lik etiivde 24 saat inkiibe edilmistir.

Canli1 Hiicre Miktarinin Belirlenmesi

Inkiibasyon siiresi sonrasinda WST-1 testi (BioVision, ABD) ile kuyulardaki canli hiicre
sayist belirlenmistir. WST-1 testi ireticisinin Onerisi dogrultusunda, hiicre kiiltiir
ortaminda bulunan hiicreler iizerine, kiiltiir stvisinin %10°u kadar WST-1 solusyonu ilave
edilmistir. Bu amacla, pleytteki tim kuyulara WST-1 soliisyonundan 20 mikrolitre
eklenmistir. Pleytler %5- CO; iceren 37°C’lik etiivde 2 saat daha inkiibe edilmistir.
Inkiibasyon siiresi sonrasinda pleytler calkalayicida 1 dakika boyunca calkalanmistir.
Kuyulardaki sivilarin homojen sekilde karistigindan emin olunduktan sonra, tiim
kuyulardan 100’er mikrolitre sivi alinmigtir ve 96-kuyulu pleyt kuyularina birakilmastir.
Her bir numunenin bulundugu kuyudan 2 farkli 6l¢iim yapilmistir. 96-kuyulu pleyt
mikroplaka okuyucusuna yerlestirilmistir ve 450 nanometre dalga boyunda absorbans
(Ab) ol¢iimii yapilmistir. Hiicre canliligi asagidaki formiile (denklem 4.2) gore

hesaplanmistir.
Canl1 hiicre (%) = [Ab numune — Ab blank] / [Ab negatif kontrol — Ab blank] x 100 (4-2)

Her bir nanoliflere ait 2 farkli 6l¢iimiin ortalamasi alinarak bir hiicre canliligi orani elde
edilmistir. Nanolifler ve kontrol numuneleri arasindaki hiicre canliligi degerleri

karsilastirilmastir.
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5. BULGULAR VE TARTISMA
5.1. PVA/SC Nanoliflerin Karakterizasyon Sonuclari
5.1.1. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM) Analizi Sonuglari

Sekil 5.1°’de PVA/SC nanoliflerinin 1000x biiyiitmede SEM goriintiileri gosterilmistir.
Cok yakin olmayan bu SEM goriintiilerine gére SOPVAS0SC ve 40PVA60SC oranlarinda
tiretilen nanoliflerin belirli bir sekilde kalin ve diizensiz lif bolgeleri oldugu sdylenebilir.
Sekil 5.2°de iiretilen PVA/SC nanoliflerinin 10.000x buyttmedeki SEM gorintuleri
gosterilmektedir. Bu SEM gorintulerde lifleri goérmek daha kolaydir. 1000x
yakinlastirmada lif olusumunun durumu belli olmayan 60PVA40SC nanolifinin boncuk
olusturdugu gozlemlenmistir. Karisimdaki SC orani1 %30’un iizerine ¢iktiginda boncuk
olusumu gozlemlenmeye baslamis ve SC orani arttikga boncuk olusumunda da artis
meydana gelmistir.  90PVAI0SC, 80PVA20SC ve 70PVA30SC nanoliflerinin
goriintiilerinde diizglin ve homojen yapili lifler meydana geldigi goriilmektedir. Biranje
ve dig., yaptiklar1 ¢alismada da karisimda PV A orani arttikca daha diizgiin boncuksuz
liflerin olustugunu gozlemlemislerdir. (Biranje ve dig., 2019) SEM goruntilerinde ince

lif ¢aplarina sahip nanolifler elde edildigi sOylenebilir.

70PVA30SC i

Sekil 5.1. PVA/SC nanoliflerinin SEM goéruntuleri (btyitme 1000x)
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| SOPVA10sC

Sekil 5.2. PVA/SC nanoliflerinin SEM gorintileri (buytutme 10.000x)

PVA/SC nanoliflerin yakindan gériilmesi agisindan sekil 5.3°te 50.000x buyutme ile elde
edilen goriintiiler verilmistir. 90PVA10SC, 80PVA20SC VE 70PVA30SC nanoliflerinde
duzenli ve homojen lifler meydana geldigi goriilmektedir. 60PVA40SC nanolifinde

olusmaya baglayan boncuklar daha belirgin bir sekilde gozlemlenmistir. PVA oram

%70’1n altina diismeye basladiginda lifler diizensiz hal almaya baglamistir.

90PVA10SC ‘ | ! 70PVA30SC
4 , b

Sekil 5.3. PVA/SC nanoliflerinin SEM gorintileri (buyiutme 50.000x)
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Tablo 5.1°de saf PVA(%100 PVA igeren nanolif) ve PVA/SC nanoliflerinin lif ¢ap1
ortalamasi verilmistir. Saf PVA’ya SC eklenmesiyle birlikte lif ¢apinda artis meydana
gelmistir. Karisimdaki SC oraninin artmasiyla birlikte lif ¢ap1 azalarak 40PVA60SC
nanolifinde 100,6 nm’ye kadar diismustiir. SC ilavesi daha ince liflerin elde edilmesini

saglamigtir.

Tablo 5.1. Saf PVA ve PVA/SC nanoliflerin lif ¢ap: ortalamalari

Numuneler Lif Cap1 Ortalamasi(nm)
SAF PVA 232,7
90PVA10SC 254.,6
80PVA20SC 236,3
70PVA30SC 203, 7
60PVA40SC 177,9
50PVA50SC 123,9
40PVA60SC 100,6

5.1.2. Fourier Doniisiimlii Kizilotesi Spektroskopisi (FTIR) Analizi Sonuglari

PVA-SC ve capraz baglayict GLA arasindaki olusan potansiyel etkilesimlerin gozlenmesi
i¢in FTIR analizi gerceklestirildi. Uretilen nanoliflerin yapisindaki bilesenler arasindaki
molekiiler seviyedeki etkilesimler nedeniyle yeni piklerin olusmasi, saf PVA’da ya da
SC’de gozlenen piklerin kaymasi, pik yogunlugundaki artis ve azaliglar meydana
gelebilmektedir. Karisim oranlari %50/50 ve %40/60 olan SOPVASOSC ve 40PVAG60SC

karisimlar1 nanolif mat haline gelemedigi i¢in FTIR testi gerceklestirilememistir.

Sekil 5.4’te saf SC ve saf PVA’nin FTIR spektrumlari verilmistir. PVA'nin en
karakteristik bantlar1 3500 ile 3200 cm™ arasinda gozlenir, sonuclarda da gériilen bu
aralik molekiiller i¢i ve molekiiller arasi hidrojen baglarmin O-H gerilmesine atfedilir.
(Marin ve Rojas, 2015) IR spektrumundaki O—H gerilme bandi, alkollerin en karakteristik
ozelligidir. (Fathi ve dig., 2011) Gerilme bandindan sonra goriilen ilk pik 2941 cm™’deki
piktir ve PVA’nin yapisindaki CH’larin asimetrik gerilmesine atfedilmektedir. CH’1n
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simetrik gerilmesini ifade eden 2907 cm™"de bir pik bulunmaktadir. (Zhang ve dig., 2010)
2860 cm™’deki omuz -CH-"1n gerilmesini ifade eder. (Marin ve Rojas, 2015) 1735 cm’
1>deki nispeten yiiksek absorbansa sahip pik karbonil bandiyla iliskilendirilir. (Zhang ve
dig., 2010) 1720 cm™ deki bant ile 1660 cm™’deki bant, hidrolize olmamis asetat
gruplarma karsilik gelir. 1720 cm™ *deki bant hidrolize olmayan asetat iyonunun karbonil
grubu gerilmesinden kaynaklidir. 1660 cm™’deki bant ise hidrolize olmayan asetatin
karbonil grubu ile ilgili olan C-O’dur. 1570 cm™ gozilkmekte olan bant, asetattan
(CH3CO) ve karbonil gruplarindan kaynaklidir. 1450 cm™ bant -CHa- bikilmesi ile
aciklanmaktadir. 1097 cm™’de bulunan bant C-O bagma karsilik gelmektedir, bu da
PVA’nin kristalligi ile iliskilendirilebilir. Ayrica 850 cm™” deki bant metilen gruplarinin
titresimine atfedilir. (Marin ve Rojas, 2015)

Gegirgenlik (%)
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Sekil 5.4. Saf SC ve Saf PVA’nin FTIR spektrumlari

SC, ilk olarak -OH germe titresimine atfedilen 3278 cm™’de bir bant gostermistir. Daha
sonra 3069 cm™’de meydana gelen kiiciik omuz NH yapistyla iliskilendirilir. 2957 cm™
ve 2926 cm™*deki pikler CH germe bélgelerinde sirasiyla CHz ve CHg’e karsilik gelen
pikler gorilmektedir. 2871 cm™°de ise CH (iigiinciil)’den kaynakli kiiciik bir pik vardir.
1631 cm™*deki pik amid I bandima karsilik gelen karbonil grubunun (C=0) gerilmesini
ifade etmektedir. 1520 cm™°deki pik amid II bandina karsilik gelen N-C=0 baglarmin
simetrik gerilmesiyle iliskilendirilmistir. FTIR spektrumunda gériilen 1520 cm™’deki pik
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Aloui ve dig., yaptig1 calismada 1535 cm™ dalga boyunda verilmistir. (Aloui ve dig.,
2019)

Sekil 5.5’te PVA/SC nanoliflerinin FTIR spektrumlar1 verilmistir. PV A’nin karakteristik
piki olan 3500 cm™ ile 3200 cm™ dalga boylar1 arasindaki genis bant PVA’ya SC
eklendikge derinlik olarak azalmistir. PVA’ya SC eklendiginde saf PVA’da bulunmayan
1649 cm™’de ve 1547 cm™de pik olusumu meydana gelmistir. Bu pikler karisim
icerisindeki SC’nin varligindan kaynaklanir. Karisimdaki SC orani arttikca pik
yogunlugunda da artis meydana gelir. (Ugpiar Durmaz ve Aytag, 2021) 1720 cm™ dalga
boyunda bulunan hidrolize olmamis asetat iyonunun karbonil grubuyla gerilmesiyle

iligskilendirilen, PVA’nin karakteristigi olan pik karisima SC eklendik¢e azalmistir.
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Sekil 5.5. PVA/SC nanoliflerinin FTIR spektrumlari
5.1.3. Cekme Testi Sonuclar:
Sekil 5.6a’da PVA/SC nanoliflerinin cekme testi ile elde edilen ¢cekme dayanimi degerleri
grafik olarak verilmistir. Karisim oranlart %50/50 ve %40/60 olan 50PVA50SC ve

40PVAGOSC karigimlart nanolif mat haline gelemedigi i¢in ¢ekme testi de

gerceklestirilememistir.
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Saf PVA’ya %10 SC ilavesiyle ¢ekme dayaniminda artis gerceklesmistir. SC orant
arttirthp %20’ye ¢ikarildiginda ¢ekme dayaniminda diisiis meydana gelmistir. Diisiis
gerceklesse de ¢ekme dayanimi degeri yine de saf PVA’dan daha yiiksektir. 70PVA30SC
nanolifinde ¢ekme dayanimi degeri daha yiliksek PVA oranina sahip diger nanoliflere
gore ¢ok daha diisiiktiir.

Calismada yiiksek biyobozunur 6zellige sahip yapi elde etmek istenildigi ve capraz
baglanmanin mekanik 6zelliklerdeki etkinligini degerlendirebilmek i¢in %30 SC oranina

sahip olan nanolife ¢apraz baglayici eklenmesi i¢in tercih edilmistir.
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Sekil 5.6. a) PVA/SC nanoliflerinin ¢ekme dayanimi verileri b) PVA/SC nanoliflerinin
maksimum yiikteki uzama (%) yiizde degerleri

Sekil 5.6b’de PVA/SC nanoliflerinin maksimum yiikteki uzama yiizdeleri degerleri grafik
olarak verilmistir. Saf PVA’ya %10 SC eklendiginde uzama degerinde ylikselme
meydana gelmistir. SC oram arttiritlip %20’ye ¢ikarildiginda uzama degerinde azalma
gerceklesmistir. SC oran1 biraz daha arttirilip, %30’a yiikseltildiginde ¢ekme dayanimi
degerlerinde oldugu gibi biiyiik oranda diisiis ger¢eklesmistir. Maksimum yukteki uzama
degerleri ile ¢ekme dayanimi degerleri ayn1 sonucu gostermistir, oncelikle artip daha

sonra azalmistir.
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5.1.4. Diferansiyel Taramah Kalorimetre (DSC) Analizi Sonuclar:

PVA/SC nanoliflerinin 1s1l &zelliklerinin belirlenmesi i¢in DSC analizi yapilmistir.
Analizler sonucunda malzemelerin erime sicakligi (Tm), cams1 gegis sicakligi (Tg), erime

entalpileri (AHm), belirlenmistir.

Sekil 5.7°de saf PVA nanolifi ve saf SC’nin DSC analiz egrileri verilmistir. Kazeinin
DSC analizi, 129.9 J/g entalpi ile 45-134 °C sicaklik araliginda gelisen nemden
kaynaklanan endotermik bir siireci gostermistir. Diger fiziksel gecisler fark
edilememektedir. Fiziksel baglar igin diisiik entalpi degeri karakteristik oldugundan,
kazeinde fiziksel olarak tutulan suyun bu islem sirasinda elimine edildigi anlamina
gelmektedir. (Moldoveanu ve dig., 2013) PVA’nin DSC egrisinde yaklasik 270 °C de
meydana gelmeye baslayan diisiis goriilmektedir. Bu pik daha 6nce yapilan ¢alismalarda
da gorulmektedir. (Xu ve dig., 2018) DSC egrilerine gore saf PVA’nin Ty degeri
81.1°C’dir. Grafikte goriilen ikinci ve {iglincli basamak, 194 °C ve 325 °C olmak iizere
iki ayr1 erime piki oldugu anlamina gelmektedir. Daha 6nce yapilan ¢alismada Fathi ve
ark. PVA’nin Ty degerini 85.99 °C, Tm1 degerini 219 °C ve Tmz 258 °C olarak
gostermislerdir. (Fathi ve dig., 2011)
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Sekil 5.7. Saf PVA nanolifi ve saf SC’ nin DSC termogrami
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Sekil 5.8’de PVA/SC nanoliflerinin DSC analiz egrileri verilmistir. DSC egrilerinden
elde edilen sonuglar Tablo 5.2’de tablo haline getirilmistir. Tablodaki degerler
incelendiginde PVA’ya SC eklendiginde Tq degeri 1.61°C kadar azaldig1 goriilmiistiir.
Karisimda SC oran1 %20’ye arttirildiginda Tg degeri 6.67°C artmistir. Diger degerlerde
bu sekilde bir artip bir azalarak devam etmistir. Dogrusal bir sekilde artis veya azalis
egiliminden bahsedilemez. Tmi ve Tmz degerleri PVA’ya kazein artan oranlarda
eklendikce genel olarak azalmistir. AHm1degeri PVA’ya SC eklendiginde yiiksek bir artig
gostererek 39.20 J/g’dan 78.51 J/g ’a ¢ikmistir. Bu deger karisimdaki SC orani arttikca
biiyiik miktarda azalmistir. AHm2 degeri ise PVA’ya SC eklendikge surekli olarak
diismeye devam etmistir. SC oran1 %50 oldugunda bir artis gostermis, %60’a ¢iktiginda

yine ayni1 sekilde diistiigli gozlenmistir.
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Sekil 5.8. PVA/SC nanoliflerinin DSC termogrami
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Tablo 5.2. DSC sonuglartyla elde edilen PVA/SC nanoliflerinin camsi gegis sicakligi (Tg),
erime sicakliklart Tmi, Tm2 ve erime entalpileri AHm1, AHm2 degerleri

NUMUNE Te(°C)  Tm(°C)  Tmo°C) AHm(Jg)  AHmo(J/g)
SAF PVA 81.1 193.54 32504  39.20 220.53
90PVAL0SC | 79.49 197.96 31567 7851 129.36
80PVA20SC | 86.16 198.32 31580  18.23 91.31
70PVA30SC | 74.99 196.66 309.84  8.07 78.53
60PVA40SC | 85.14 198.59 316.73  8.88 71.07
50PVA50SC | 89.85 194.97 30530  7.91 84.56
40PVABOSC | 84.01 195.47 306.44  2.88 82.63

5.2. Capraz bagh PVA/SC Nanoliflerin Karakterizyon Sonuclari
5.2.1. Taramal Elektron Mikroskobu (SEM) Analizi Sonug¢lar:

Sekil 5.9°da ¢apraz bagli PVA/SC nanoliflerinin SEM goriintiileri 10000x biiyiitiilmiis
olarak verilmistir. 70PVA30SC nanolifi ylizey goriintiisiinde diizgiin, homojen yapili
lifler gorilmektedir.

Sekil 5.9. Capraz bagli PVA/SC nanoliflerinin SEM goriintiileri (biyitme10000x)
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Capraz baglayict eklendiginde {iretilen nanoliflerin yapisinda degisiklik meydana
gelmistir. Liflerin birbirine yapigmaya basladigr gézlenmistir. Baglayan bu yapigsmanin
sebebi ¢ozeltideki yogunluk artisidir. Dolayisiyla liflerin birbirine yapismis bir hal aldig:
SEM goruntilerinden gorulmektedir. Polimerlerin molekiil agirligi, polimer zincirlerinin
uzunlugu belirtmektedir. Polimer zincirleri uzunlugu ise ¢6ziiciideki polimer zincirlerinin

karmagikliginin dlgiisiidiir. (Ustiindag ve Karaca 2009).

GLA ile ¢apraz baglanan nanoliflerin molekiiler zincir uzunlugu artar ve bu sebeple
¢ozeltide daha yogun hale gelir, viskozite artis1 gergeklesir. Polimerlerin molekil
agirhginin artmasiyla viskozite degerlerinin de arttigi bilinmektedir. (Ramakrishna ve
dig., 2005) Vizkozitenin artmasiyla kalin ve birbirine baglh lifler olusur. Optimum
molekiil agirligimin {izerine ¢ikildigi i¢in nanoliflerde yapisma meydana gelmistir.
Elektrogekim islem kosullar1 degismedigi igin ¢ozeltinin viskozitesi arttik¢a yapisma da

artar, ¢Ozeltinin yuzey gerilimi yikselir. (Samatya Yilmaz ve Aytag, 2021a)

Yapigmalarin GLA ilavesiyle birlikte daha ¢ok arttig1 goriilmektedir. Sekil 5.10°da ¢apraz
bagli PVA/SC nanoliflerinin 50000x biiyiitiilmiis hali verilmistir. SEM goriintiilerinde
10000x biiytitmede goriilen yapigmalar daha yakindan goriilmektedir.

70PVA30SC 7030-15GLA

Sekil 5.10. Capraz bagli PVA/SC nanoliflerinin SEM goriintiileri (50000x)
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Tablo 5.3’de ¢apraz bagli PVA/SC nanoliflerinin lif ¢ap1 ortalamalar1 nanometre(nm)
olarak verilmistir. En yiiksek lif ¢ap1 ortalamast %15 GLA igeren nanolifdedir. Capraz

baglayici oraninin artmastyla birlikte lif capin ortalamalarinda azalma meydana gelmistir.

Tablo 5.3. Capraz bagli PCA/SC nanoliflerinin lif ¢ap1 ortalamalari

Numuneler Lif Cap1 Ortalamasi (nm)
7030-15GLA 95,89
7030-20GLA 85,33
7030-25GLA 81,71
7030-30GLA 78,87

5.2.2. Fourier Doniisiimlii Kizilotesi Spektroskopisi (FTIR) Analizi Sonuclari

Sekil 5.11°de Capraz bagli PVA/SC nanoliflerinin FTIR spektrumlar1 verilmistir. Capraz
bagli PVA/SC nanoliflerinin, ¢apraz baglanmayla birlikte asetal kopriiler olusturmasiyla
mevcut -OH gruplarmin sayisiin azaltmasi beklenmistir. (Ugpinar Durmaz ve Aytag,
2021) PVA’daki karakteristik pik olan 3500 cm™ ve 3200 cm™ araligindaki -OH band1
genisligi ¢apraz baglayici etkisiyle azalma gosterir. IR spektrumlari incelendiginde bu
durumun Ozellikle 70PVA30SC-30GLA’da belirgin bir sekilde ortaya c¢iktigi

goriilmiistiir. Bu durum GLA miktarinin fazla olmasi ile agiklanmaktadir.

Capraz baglanma sirasinda PVA/SC ¢ozeltisi yapisindaki hidroksil gruplar, asetal ve
hemiasetal reaksiyon yoluyla olmak iizeri GLA’nin igerisindeki aldehit gruplariyla
reaksiyona girmektedir. (Ugpmar Durmaz ve Aytag, 2021) 2866 cm'’de GLA
ilavesinden sonra olusan pik gdzlenmistir. 1738 cm™’de 70PVA30SC’de bulunmayan,
karistma GLA eklendikten sonra belirginlesen bir pik gézlenmistir. Bu pik %15 GLA
nanolifinde kiiciik bir sekilde ortaya ¢ikmig, GLA oran1 %20’ye arttirildiginda yiiksek
absorbansa sahip olmustur. GLA oran1 %25’e ¢ikarildiginda bu pik degerinin absorbansi
biraz daha azalmis, oran %30’a ¢ikarildiginda ¢ok daha azalmistir. Bu pik degeri Leom
ve Lee’nin yaptigi calismada 1720 cm™ olarak gézlenmistir. 2866 cm™ ve 1738 cm™’de

gbzlenen bu degerler aldehitin 6zelliklerine atfedilir.
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1385 cm™’de capraz baglanmadan once ¢ok kii¢iik olan, %15 GLA ilavesinden
belirginlesmeye baslayan, GLA %20’ye ¢ikarildiginda ¢ok daha belirgin hale gelen ve
GLA oran1 %25 ve %30’a ¢ikarildiginda absorbans degeri azalan bir pik gozlenmistir.
970 cm™’de 70PVA30SC ve 7030-15GLA’da bulunmayan, 7030-20GLA’da nanolif de
goriilmeye baslayan, 7030-25GLA nanolifinde ¢ok daha belirginlesen, 70/30 -30GLA
nanolifinde azalan pik goézlemlenmistir. 970 cm™ ve 1385 cm™ arasindaki belirginlesen
piklerin absorbanslarinda artis s6z konusudur. Bu artis hidroksil gruplar1 ve aldehitler
arasinda meydana gelen reaksiyonun bir sonucu olarak ortaya ¢ikan asetal halkasi ve eter

baglantisinin olusumuyla iliskilendirilmistir. (Yeom ve Lee, 1996)
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Sekil 5.11. Capraz bagli PVA/SC nanolifilerinin FTIR spektrumlari
Sekil 5.12°de farkli yontemlerle capraz baglanan PVA/SC nanolifin FTIR Spektrumlari
verilmistir. 3500 cm™ ve 3200 cm™ dalga boylar1 arasindaki PVA nin Karakteristik piki,
-OH band1 genisligi capraz baglayici ilavesiyle azalma gosterdigi literatiirde belirtilmistir.
(Ugpinar Durmaz ve Aytag, 2021) Bu bandm 7030-D nanolifinde belirgin bir sekilde
azaldig1 gozlemlenmistir. 2866 cm™’de GLA ilavesiyle birlikte belirgin sekilde gériilen
pik, 7030-D nanolifinde cok kicuk bir halde gorilmektedir. 1738 cm™’de
70PVA30SC’de bulunmayan, 7030-25GLA’da ¢ok belirgin bir sekilde ortaya ¢ikan
aldehitin Ozelliklerine atfedilen pik, 7030-D nanolifinde ¢ok kiigiik bir sekilde
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gorulmektedir. 1385 cm™ dalga boyunda 70PVA30SC nanolifinde gok kiicik bir pik
seklinde goriilen, %25 GLA ilavesiyle pik absorbansi artmis, pik belirgin hale gelmistir.
Daldirma yontemiyle ¢apraz baglanan PVA/SC nanolifinde ise bu pik ¢ok kii¢iik bir
sekilde gorilmektedir. Bu pik hidroksil gruplari ve aldehitler arasinda gercgeklesen

tepkime sonucu olarak ortaya ¢ikan asetal halkalar1 ve eter baglantis1 olusumuna atfedilir.
(Yeom ve Lee, 1996)
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Sekil 5.12. Farkli yontemlerle capraz baglanan PVA/SC nanolifin FTIR Spektrumlari

5.2.3. Cekme Testi Sonuglari

Capraz bagli PVA/SC nanoliflerinin ¢cekme dayanimi degerleri sekil 5.13a’da verilmistir.
70PVA30SC nanolifinde ¢ekme dayanimi degeri 0,46 MPa’dir. Oldukca diistik olan bu
deger %15 GLA ilavesiyle 0,96’ya ylikselmistir. GLA degeri %20’ye ¢ikarildiginda
¢ekme dayanimi degeri yiiksek bir artigla 2,32 MPa’a artmistir. %25 GLA ilavesiyle
birlikte de 3,61 MPa’a kadar yukselirken, GLA ilavesi %30 oldugunda 6,72 MPa’a gibi
oldukca ytiiksek bir deger gostermistir.Genel olarak, PVA/SC nanoliflerinin GLA ilavesi
ve GLA oraninin artmastyla birlikte ¢ekme dayaniminda da artis meydana gelmistir.
Capraz bagli PVA/SC nanoliflerinin maksimum yiikteki uzama degerleri grafik olarak
sekil 5.13b’de verilmistir. 70PVA30SC oranina sahip nanolif de uzama degeri %5’in
altinda, yani diisiik degerdeyken %15 GLA ilavesiyle yaklasik %7°1lik bir degere sahip
olur. GLA oram1 %20’ye arttirildiginda uzama degerinde yine artis gerceklesmistir. %25

ve %30 oranlarinda GLA ilavesiyle yine 6nemli miktarda yiikselis gozlemlenmistir.
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Cekme testi sonuglarint genel olarak degerlendirdigimizde GLA ilavesi hem ¢ekme

dayanimint hem de maksimum ytikteki uzama miktarini arttirmistr.
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Sekil 5.13. a)Capraz bagli PVA/SC nanoliflerinin ¢ekme dayanimi degerleri b) Capraz
bagli PVA/SC nanoliflerinin maksimum yukteki uzama (%) yuzde degerleri

Sekil 5.14’te karsilastirma yapilmasi amaciyla 70PVA30SC, 7030-25GLA ve 7030-D
nanoliflerin ¢ekme testi sonuglart verilmistir. Cekme dayanimi 0,46 MPa olan

70PVA30SC nanolif, %25 GLA ilavesiyle 3,61 MPa’ya ¢ikmistir.
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Sekil 5.14. a) PVA/SC nanoliflerinin gekme dayanimi degerleri b) PVA/SC nanoliflerinin
maksimum yiikteki uzama (%) yiizde degerleri

Daldirma yontemiyle ¢apraz baglanan 7030-D nanolifi ise 2,79 MPa’ya c¢ikmistir.
Daldirma yonteminde GLA yiizdesi %1,5 oldugu halde ¢ekme dayanimini oldukca
arttirdig1 ve 7030-25GLA nanolifine yakin iyi sonug verdigi goriilmektedir. Maksimum
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yiikteki dayanim ise %4,01 iken %25 GLA ilavesiyle %14,12’ye yiikselmistir. GLA nin
uzamaya etkisinin ¢ok fazla oldugu sonucuna varilmistir. Daldirma yontemiyle ¢apraz
baglanmada ise %6,08’e yiikselmistir. Daldirma yonteminde GLA miktarinin %]1,5

oldugu g6z oniine alindiginda; uzama sonuglarinda da iyilesme gosterdigi sdylenebilir.
5.2.4. Diferansiyel Taramalh Kalorimetre (DSC) Analizi Sonuclar:

Sekil 5.15’de capraz bagli PVA/SC nanoliflerinin DSC termogramlari verilmistir.
Grafikte goriilmekte olan diisiik sicaklik degerlerinde numuneler arasinda belirgin
farkliliklar gozlemlenmemistir. Yiiksek sicakliklara cikildiginda 1s1 akist degerleri
arasinda bir genisleme s6z konusudur. Capraz bagli PVA/SC nanoliflerinin DSC analiz
termogramindan elde edilen Ty, Tm ve erime entalpi degerleri tablo 5.4’de verilmistir.
70PVA30SC nanolifinin Ty degeri 74.99 °C’dir. %15 GLA ilavesi ile 4.73 °C artarak
79.72°C’ye ¢ikmistir. GLA ilavesinin arttirllmasiyla birlikte Ty degeri genel olarak
karisima gore daha yiliksek degerlerdedir. Tm1 degeri karisima GLA ilavesi ve artistyla
birlikte azalmistir. Sadece 7030-30GLA degerinde ¢ok az artis meydana gelmistir. Tm2
degeri ise GLA ilavesi %25’e ¢ikarilana kadar nispeten ayni kalmistir. %25GLA
ilavesinden sonra ¢ok az miktarda artis meydana gelmistir. 1. erime entalpisi degeri AHm1
ve 2. erime entalpisi degeri AHm2 degerleri GLA ilavesiyle dogrusal olmayan artig ve

azaliglar gOstermistir.

—— 70PVA30SC
. ——7030-15GLA
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i ——— 7030-25GLA
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Sekil 5.15. Capraz bagli PVA/SC karisim nanoliflerinin DSC termogrami
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Tablo 5.4. DSC sonuglartyla elde edilen ¢apraz bagli PVA/SC nanoliflerinin camsi gegis
sicakligt (Tg), erime sicakliklart Tm1, Tm2 ve erime entalpileri AHm1, AHm2 degerleri

NUMUNE Ty (°C) Tmi1(°C) Tm2(°C) AHm(J/g)  AHmz2(J/Q)
70PVA30SC 74.99 196.66 309.84 8.07 78.53
7030-15GLA 79.72 191.07 309.44 5.69 72.01
7030-20GLA 78.84 190.69 309.26 8.32 76.45
7030-25GLA 79.86 187.01 311.06 6.77 64.64
7030-30GLA 76.35 188.08 313.89 10.34 44.13

5.2.5. Nem Testi Sonuglar:

Tablo 5.5’te ¢apraz bagh nanoliflerin nem igerigi (MC) degerleri verilmistir. PVA
yuksek hidrofilik 6zellik gostermektedir, bu 6zellik PVA’nin yapisinda bulunmakta olan
hidroksil gruplarindan kaynaklanmaktadir. (Qin ve dig., 2013) Nanoliflerin icerisindeki
su molekiilleri nem igerigini belirlemektedir. Polimerlerin su tutma performansi gapraz
baglanma ile birlikte azaldig1 bilinmektedir. Bunun nedeni ¢apraz baglayic1 molekiilleri
polimerlerin yapisina eklendiginde hidrofobik grup igeriginin artmasindan kaynaklanan
polimerlerin hacminin azalmasidir. (Sezek, 2015) Capraz baglayici ilavesiyle belli bir
degere kadar su ve nem tutma % yUzdesi artar sonra hizlica azalir. (Liu Xingli ve dig.,
2011) Genel olarak bakildiginda ¢apraz baglanma derecesi ve g¢apraz baglanmanin
tamamen gerceklesmesiyle ilgilidir. Tamamen c¢apraz baglanma gerceklestiginde daha
sik1 bir ag yapist olusarak su molekiillerinin girmesi engellenir. 70PVA30SC oranina

sahip nanolifin MC degeri %4,82 dir.

Capraz bagli PVA/SC nanoliflerinin MC degerleri %25 GLA ilavesine kadar artarak
ilerlemistir. En yliksek MC degeri %25 GLA oranina sahip nanolif oldugu goriilmiistiir.
GLA oram1 %30’a ciktiginda MC degeri ise %16,35’e kadar diismiistiir. Capraz
baglanmayla beraber agdaki yapisal degisiklik nedeniyle polimer zincirlerindeki
hidrofilik gruplar daha az agiga ¢ikmaktadir. Bunun sonucu olarak su molekullerinin

aglardan iceriye girerek hidrofilik kisimlara ulagsmasi1 zorlagmaktadir. Capraz baglanma
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esnasinda aldehitler ile amino gruplar1 reaksiyona girerek suyu baglayamazlar. (Ugpmar

Durmaz ve Aytag, 2021)

PV A’daki 4 hidroksil grubu ile 1 GLA molekiilii reaksiyona girmesiyle ¢apraz baglanma
gerceklesir. Yani capraz baglanmanin gergeklesebilmesi icin gerekli GLA miktari
PVA’nin yaklasik 4 kat1 kadardir. (Marin ve Rojas, 2015) 70PVA30SC ¢ozeltisi i¢in 0.98
g PVA kullanilmaktadir. %25 GLA ilavesi i¢in kullanilan GLA miktar1 ise 2,8 g ve
%30’un ise 3,4 g’dir. Tamamuyla ¢apraz baglanma gerceklesebilmesi i¢in daha fazla GLA
ilavesi gereklidir. Ancak GLA miktar1 daha fazla kullanilamaz, bunun nedeni nedeni

yiiksek miktardaki GLA’nin toksik olmasidir.

Yara tedavisi i¢in kullanilacak ideal iiriinler fazla toksinleri ve eksiidayr emmeli ve
yarayla pansuman arasinda nem tutmalidir. Bu yilizden nem tutma 06zelliginin de iyi
olmasi nedeniyle ¢alismaya, optimum o6zelliklere sahip 7030-25GLA nanolifi segilerek

devam edilmistir.

Tablo 5.5. Capraz bagli nanoliflerin MC degerleri

BILESIM MC (Nem I¢erigi) (%)
70PVA30SC 4,82
7030-15 GLA 6,96
7030-20 GLA 21,53
7030-25 GLA 33,25
7030-30 GLA 16,35

5.3. PVA/SC/25GLA Nanolifine Antibakteriyel Nanopartikiil (Ag, ZnO) ilavesinin

Etkisinin incelenmesi
5.3.1. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM) Analizi Sonuglar:

Sekil 5.16°da %6 Ag NP ilaveli capraz bagli PVA/SC nanolifinin 1000x biiytitilmiis hali
verilmistir. Bir 6nceki bolumde gapraz baglayici ilavesiyle birlikte yapismalarin olustugu

gdzlemlenmisti.
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Bu bolimde de 7030-25GLA ¢0zeltisinin tizerine Ag NP eklenerek elde edilen nano
yapilarin yine yapismis haldeki lifler oldugu ve yapisan lifler arasindaki kigik beyaz
parlak noktalarin Ag NP’ler oldugu gorilmektedir. Burada ilk boliime gore daha yogun
yapismalar mevcut oldugu gozlenmektedir. Bu durum, yine c¢o6zeltilerinin artan

viskozitesine dayandirilmigtir.

PVA polimerinin yogunlugu yaklasik 1,2 g/cm® SC’nin yogunlugu yaklasik 1 g/cm?® ve
GLA’nm yogunlugu yaklasik 1,12 g/cm?® olarak bilinmektedir. Ag NP’lerin yogunlugu
ise yaklasik 10,6 g/cm?tiir. igerigi bu kadar yogun olan bir ¢dzeltide homojen dagilim
oldukg¢a zorlasmaktadir. Bu sebeple, Ag NP’ler topaklagsma (aglomerasyon) etkisiyle
yapisma egiliminde davranis gostermektedir. (Samatya Yilmaz ve Aytag, 2021a) SEM

gorintdleri ile yapidaki Ag NP’lerin varligi kanitlanmistir.

et H\ W
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Sekil 5.16. Ag Np ilaveli ¢apraz bagli PVA/SC nanolifin 1000x goriintiisii (%6Ag)

Sekil 5.17°de ZnO NP ilaveli ¢apraz bagli PVA/SC nanoliflerinin SEM goriintiileri 1000x
blyiitmeyle verilmistir. ZnO NP’leri de kiiclik beyaz parlak noktalar seklinde
goriilmektedir. ZnO NP ilavesinin artistyla birlikte partikiillerinde biiytikliiklerinde artig
meydana gelmistir. Ag NP’lere benzer sekilde ZnO NP’lerin yogunlugu da 5,5 g/cm?®
oldugundan yogunluk artisina sebep olmaktadir. Bu durumda da nanolif yapilar1 arasinda

yapismalar ve ZnO NP topaklagmalar1 gériilmeye devam etmektedir.
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Sekil 5.17. ZnO ilaveli ¢apraz bagli PVA/SC nanoliflerinin SEM goriintiileri (1000x)

Tablo 5.6’de Ag NP ve ZnO NP katkilarina ait EDX sonuglar1 verilmistir. EDX sonuglari
incelendiginde hedeflenen yiizde degerinin yaklasik iki kat1 oranda nanopartikiil varligt

ozellikle Ag NP kullanildiginda goriilmiistiir.

SEM analizi icin, nanoliflerin pulrlzsiz ylzey yerinden 1x1 cm? numune
hazirlanmaktadir. Ancak, belirtilen yogunluk farklar1 dolayisiyla eger ki bu kisimlarda
birikme ve topaklagma (aglomerasyon) fazlalig1 s6z konusu ise, EDX sonuglari, ¢ozelti

esnasinda yapiya katilan % miktarlarindan daha fazla sonug verebilmektedir.

SEM goriintiilerinde bazi kisimlarda topaklasma meydana geldigi goriilmektedir. Bu
topaklagsma EDX sonuglarini etkilemistir. Genel olarak EDX sonuglar1 yapidaki Ag NP

ve ZnO NP varligin ispatlamistir.

Tablo 5.6. EDX Sonuglar1
7030-25GLA- 2Ag 4Ag 6Ag 2Zn 4Zn 6Zn

EDX sonucu 3.85 8.74 11.60 3.36 8.04 6.71

5.3.2. Fourier Doniisiimlii Kizilotesi Spektroskopisi (FTIR) Analizi Sonuclar:

Sekil 5.18° de Ag NP ilaveli ¢apraz bagli PVA/SC nanoliflerin FTIR spektrumlar1 grafik
olarak verilmistir. PV A nin karakteristik piki olan 3200 cm™ -3500 cm™ araligindaki bant
tepe yogunlugunun Ag NP ilavesiyle birlikte azaldig1 gézlemlenmistir. Bu azalma PVA
ve Ag NP’lerin yan zincirleri arasinda kimyasal bag olusumundan kaynaklanabilir.

(Krishna ve dig., 2021)
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1738 cm dalga boyunda 7030-25GLA nanolifinde keskin bir pik halinde gérilen bant
Ag NP ilavesiyle azalmistir. Aldehit 6zelliklerine atfedilen bu pik 70PVA30SC
nanolifinde goézlemlenmemistir. Daha 6nceki boliimde SC’nin varligina atfedilen 1649
cm? dalga boyuna sahip pik ayn1 kalmis, yine ayni sekilde SC’nin varliga atfedilen
1547cm-1"de bulunan pikin absorbansi azalmistir. 1097 cm™’de bulunan C-O bandina
atfedilen pik ve 850 cm™’de gériilen metilen gruplarinin titresimine atfedilen pik aym
kalmistir. (Marin ve Rojas, 2015; Ugpinar Durmaz ve Aytag, 2021) 7030-25GLA
nanolifinde 1385 cm™’de goriilen keskin pik Ag NP ilavesi ile birlikte azalmistir. Bu pikin
absorbanst 70PVA30SC nanolifinde ¢ok kii¢liktlir. Capraz baglanmanin sonucu olarak
keskin bir hal aldigi ile iliskilendirilmistir.

Yine aym sekilde 70PVA30SC nanolifinde absorbansi ¢ok kii¢iik olan, %25 GLA ilavesi
ile cok daha keskin bir hal alan 1250 cm™ dalga boyuna sahip bir pik, Ag NP ilavesiyle

7030-25GLA-6Ag
F030-25GLA-4Ag W

—\
.,

birlikte azalmistir.

F030-25GLA- ZAg

Do

4[][]0 350[] 30[]0 2500 20[][] 15[]0 1[]0[]

GegirgenlikSo

Dalga boyu(cm™)
Sekil 5.18. Ag NP ilaveli capraz bagli PVA/SC nanoliflerin FTIR spektrumlari

Sekil 5.19’da ZnO NP ilaveli ¢apraz bagli PVA/SC nanoliflerin FTIR spektrumlari
verilmistir. Sonuglar incelendiginde Ag NP ile ayn1 sekilde 1738 cm™ ve 1385 cm™ dalga
boyunda 7030-25GLA nanolifinde belirgin bir sekilde goriilen pik ZnO NP ilavesiyle
birlikte ¢ok azalmistir. 1384 cm™ civarinda keskin tepe noktass H-O-H egilme
titresimine atfedilir. Ayrica 2923 cm™ dalga boyundaki kiiciik pik gézlemlenmistir, bu
pik Raja ve dig. yaptig1 calismada ek zayif bant olarak verilmistir. (Raja ve dig., 2014)
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Sekil 5.19. ZnO NP ilaveli ¢apraz bagli PVA/SC nanoliflerin FTIR spektrumlari

5.3.3. Cekme Testi Sonuglari

Ag NP ilaveli PVA/SC nanolifi ¢ekme dayanimi degerleri grafik olarak sekil 5.20a’da
verilmistir. %25 GLA igeren ¢apraz bagli PVA/SC nanolifi 5,16 MPa ¢ekme dayanimi
degerine sahiptir. %2 Ag NP ilavesiyle yiiksek diisiis ger¢eklesmis, cekme dayanimi
degeri 2,22 MPa’a diismiistiir. Ag NP yiikseltilip %4 ilave edildiginde ¢cekme dayanimi
degeri 3,84 MPa’a yiikselmistir. Ag NP degeri %6’ya ¢ikarildiginda ise ¢ekme dayanimi
2,86 MPa’ya kadar diismiistiir. Yani ¢ekme dayanimi degerlerinde belirli bir sekilde artis
ya da azalis s6z konusu degildir. Cekme dayanimi sonuglarina bakildiginda Ag NP

ilavesinin dayanimi diigiirdiigti soylenebilir.

Sekil 5.20b’de Ag NP ilaveli PVA/SC nanoliflerinde maksimum yikteki uzama %
degerleri verilmistir. 7030-25GLA nanolifi %14,12 gibi yiiksek bir uzama degerine
sahiptir. %2 Ag NP ilavesi ile bu deger %4,25 diigsmiistiir. Ag NP oram arttirilip %4’°e
yiikseltildiginde maksimum yiikteki uzama yilizdesi degeri %6,99 ¢ikmis, oran %6’ya
cikarildiginda ise %6,71 diismiistiir. Genel olarak Ag NP eklenmesi ile uzama

degerlerinde azalma meydana gelmistir.
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Sekil 5.20. a) Ag NP ilaveli PVA/SC nanolifi ¢gekme dayanimi degerleri b) Ag NP ilaveli
PVA/SC nanolifleri maksimum ytikteki uzama(%) yizde degerleri

ZnO NP ilaveli PVA/SC nanoliflerin ¢ekme dayanimi degerleri sekil 5.21a’da verilmistir.
%25 GLA ilavesinde ¢ekme dayanimi degeri 5,16 MPa’dir. %2 ZnO NP ilavesi ile 6nce
azalmis sonra ZnO NP oran1 %4’e ¢ikarildiginda ¢ekme dayanimi 5,32 MPa’ya
yiikselmistir ve bu deger 7030-25GLA nanolifinin ¢ekme dayanimi degerinden daha
yiiksektir. %6 ZnO NP ilavesiyle birlikte ¢ekme dayanimi degerinde azalma
gerceklesmistir. Cekme dayanimi degerlerine bakilarak ¢cekme dayanimi degerleri, ZnO
oranlar1 %2 ve %4 oldugunda, %6 ZnO NP ilavesine gore yiiksektir.
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Sekil 5.21. a)ZnO NP ilaveli PVA/SC nanoliflerin ¢gekme dayanimi degerleri b) ZnO NP
ilaveli PVA/SC nanoliflerin maksimum yiikteki uzama(%) degerleri

Sekil 5.21b’de ZnO NP ilavesiyle ¢ekme testinden elde edilen PVA/SC nanoliflerin
maksimum yiikteki % uzama degerleri grafik olarak verilmistir. %2’lik ZnO NP ilavesi

ile birlikte uzama degerinde azalma meydana gelmistir. ZnO NP oram1 %4’e
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yiikseltildiginde uzama degeri %30’a ylikselmistir. Bu uzama degeri ¢alismadaki en
yiiksek % uzama degeridir. ZnO NP oran1 %6 oldugunda ¢ok az bir miktarda azalma
gerceklesmis fakat bu degerde karisima gore oldukga yiksektir. Bu bélimde cekme testi
sonuglar1 genel olarak degerlendirildiginde Ag NP ilavesi maksimum yiikteki uzamay1
diistiriirken; ZnO NP ilavesi nanoliflerin maksimum yiikteki uzama degerlerinde belirgin

bir artig saglamistir.
5.3.4. Diferansiyel Taramah Kalorimetre (DSC) Analizi Sonuclari

Sekil 5.22a’da Ag NP ilaveli ¢apraz bagli PVA/SC nanoliflerinin DSC termogramlari
gosterilmektedir. DSC egrilerinde elde edilen veriler Tablo 5.7°de verilmistir. Genel
olarak, Tm1, Tm2, AHm1 ve AHm2 degerleri ¢ok fazla degismemistir. %2’lik Ag NP
ilavesiyle Ty degerinde artis meydana gelmis, 91.51 °C’ye ¢ikmustir. %4°lik Ag NP
ilavesiyle DSC termograminda beklenmedik digerlerinden farkli bir grafik meydana
gelmigtir. Tgdegeri 55.18 °C’ ye diigmiistiir. %6’ lik Ag NP eklendiginde Tg degeri 83.66
°C’ye ¢ikmugtir. 7030-25GLA-2Ag, 7030-25GLA-6Ag ve 7030-25GLA nanoliflerinin
DSC termogramlari benzer bir sekilde ¢ikmistir. 7030-25GLA-4Ag nanolifi
digerlerinden farklidir. 7030-25GLA-2Ag nanolifi Tq ve Tm degerleri Ananth ve dig.
yaptig1 calismayla benzer ¢ikmistir. Ananth ve dig. Ag(ex sitli)/PVA kompoziti ile
caligmalar1 gergeklestirmislerdir. Bu ¢alismada, Tgdegerini 97.46 °C ve Tm degerini 187
°C olarak gozlemlemislerdir. (Ananth ve dig., 2011)
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Sekil 5.22. a)Ag NP ilaveli ¢apraz bagli PVA/SC nanoliflerin DSC termogrami b) ZnO
NP ilaveli ¢capraz bagli PVA/SC nanolifinin DSC termogrami
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Tablo 5.7. DSC sonuglariyla elde edilen Ag NP ilaveli g¢apraz bagh PVA/SC
nanoliflerinin camsi gegis sicakligt (Tg), erime sicakliklart Tm1, Tm2 Ve erime entalpileri
AHmi, AHm degerleri

NUMUNE Ty (°C) Tmi(°C) Tm2(°C) AHmi1(J/g) AHm2(J/g)
7030-25GLA 79.86 187.01 311.06 6.77 64.64
7030-25GLA-2Ag | 91,51 186.42 312.68 5.90 61.78
7030-25GLA-4Ag | 55.18 187.56 313.63 6.66 74.67
7030-25GLA-6Ag | 83.66 185.79 312.91 4.59 54.03

Sekil 5.22b’de ZnO NP ilaveli ¢capraz bagli PVA/SC nanoliflerinin DSC termogramlari
verilmistir. Tablo 5.8’de ise DSC sonuglarindan elde edilen veriler tablo haline
getirilmistir. %2 ve %4°’lik ZnO NP ilavesiyle Tg degerinde diisiis meydana gelmistir.
ZnO NP oran1 %6’ya ¢ikarildiginda Tq degeri 90.04 °C’ye ¢ikmustir. Tm1 degerlerinde
genel olarak ¢ok fazla bir farklilik gozlenmemistir. Tm2 degerlerinde ise ZnO NP
ilavesiyle birlikte sicaklik diislisii gerceklesmistir. Bu gergeklesen diisiisiin nedeni
ZnO'mun yiiksek diizeyde polar matriks polimerleri ile etkilesimi, polimer zincirleri
arasindaki molekiiller arasi etkilesimleri zayiflatabilmesi oldugu sdylenebilir. ZnO
NP’lerin eklenmesi, bileseninin erime noktasini biraz diisiirmektedir. (Lee ve dig., 2008)
AHm1 degeri ZnO NP ilavesiyle artis gostermis, ZnO NP oranindaki farkliliklar nedeniyle
onemli bir fark gozlenmemistir. AHm2 ise ZnO NP ilavesiyle yiiksek oranda artis

gostermis, ZnO NP orani yiikseldikce azalmistir.

Tablo 5.8. DSC sonuglariyla elde edilen ZnO NP ilaveli capraz bagli PVA/SC
nanoliflerinin cams1 gecis sicakligi (Tg), erime sicakliklari Tmi1, Tm2 Ve erime entalpileri
AHm1, AHm2 degerleri

NUMUNE Tyg(°C) Tmi(°C) Tm2(°C) AHmi1(J/g) AHm2(J/g)
7030-25GLA 79.86 187.01 311.06 6.77 64.64
7030-25GLA-2Zn | 73.87  190.05 305.21 15.23 126.81
7030-25GLA-4Zn | 74.82 188.34 288.82 15.63 78.56
7030-25GLA-6Zn | 90.04 190.37 293.46 16.85 87.74
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5.3.5. Nem Testi Sonuclari

Nem testi sonuglart Tablo 5.9°da listelenmistir. Capraz bagli PVA/SC nanolifine Ag NP
eklenmesiyle birlikte nem tutma degerlerinde diisiis gergeklesmistir. Ag NP oranlarinin
degismesiyle ¢ok onemli bir fark elde edilmemistir. %2,4 ve 6 oranlarda sonuclar ¢ok
benzer ¢ikmistir. Nanoliflere ZnO NP ilavesiyle birlikte Ag NP ilaveli nanoliflere gore
¢ok az daha diisiik nem tutma degeri géstermistir. Sadece %6 ZnO NP igceren ¢apraz bagh
PVA/SC nanolifi %37,70 gibi yiiksek bir deger gostermistir.

Tablo 5.9. Ag NP ve ZnO NP ilaveli ¢apraz bagli PVA/SC nanoliflerin MC degerleri

BIiLESIM MC(Nem Icerigi)%
7030-25GLA 33,25
7030-25GLA-2Ag 27,27
7030-25GLA-4Ag 25,45
7030-25GLA-6Ag 26,79
7030-25GLA-2Zn 23,90
7030-25GLA-4Zn 23,54
7030-25GLA-6Zn 37,70

5.3.6. In-vitro Antibakteriyel Test Sonuglari

GLA yuksek dizeyde dezenfektan olarak kabul edilir. Cogunlukla ameliyathanelerde
dezenfektan olarak kullanilir. Vejatatif bakterileri ve mantarlar1 ¢ok kisa zamanda
oldirmektedir. Hatta en direncli virusleri de ayni sekilde ortadan kaldirir. Mikobakteri
Tiiberkiilosis’i 60 dakikada tahrip eder, bakteri sporlarini 3-10 saat arasinda yok
eder.(Guder, 2005) Daha onceki arastirmalarda bildirildigi gibi toksisite, aldehit ¢apraz

baglayicilarin 6nemli bir sorunudur. (Bajpai ve dig., 2017)

Antik ¢agdan beri Ag’nin bakteri ve virls icin yiksek bir antimikrobiyal etkinlik
gosterdigi bilinmektedir. (Li ve dig., 2010) Cok eskiden beri Ag kronik yaralarin ve
yaniklarin tedavisinde kullanilmaktadir. Ayn1 zamanda sularin igilebilir hale gelmesi igin

kullanilmistir. Ag NP’ler, mikroorganizmalarla ¢ok daha iyi temas saglamasi ve genis
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ylizey alanlar1 nedeniyle diger tuzlarla kiyaslandiginda ¢ok daha etkili antimikrobiyal
Ozellik gosterirler. (Rai ve dig., 2009) Ag iyonlari, muhtemelen farkli hassasiyetteki iki
bolgede E. coli'nin solunum zincirini inhibe ederek antibakteriyel etki saglamaktadir.
(Schreurs ve Rosenberg 1982) Ag NP’ler bakteri hiicresi igerisine girdiginde diisiik
molekiiler agirlikli bolge olustururlar. Bakteri DNA’y1 Ag NP’lerden korumak igin
kiimelenme egilimi gdsterirler. Bu sirada Ag NP’ler solunum zincirine saldirarak, hiicre
bolinmesi yoluyla hiicre 6limine yol agarlar. (Li ve dig., 2010) Literatiirde Ag
iyonlarinin, E. Coli’de fosfat alimin1 ve degisimini engelledigi ve birikmis fosfatin
yaninda glutamin, mannitol, sliksinat ve prolin akisina neden oldugu bildirilmistir.

(Schreurs ve Rosenberg 1982)

Sekil 5.23. Daldirma yontemi icin E. Coli ve S. Aureus reme kontrolleri

Sekil 5.23’de iistteki petri kaplart S. Aureus bakterisinin 0. saat, 6. saat, 12. Saat ve 24.
Saat olmak tizere ireme kontrolleri verilmistir. Alttaki petri kaplari ise E. coli bakterisinin

0. saat, 6. saat, 12. saat ve 24. saat’teki tireme kontrolleri verilmistir.

Sekil 5.24’de ise tam tersi iistteki petri kaplar1 E. coli bakterisinin 0. saat, 6. saat, 12. saat
ve 24. saat olmak iizere lireme kontrolleri verilmistir. Alttaki petri kaplar1 ise S. Aureus
bakterisinin 0. saat, 6. saat, 12. saat ve 24. saat’teki reme kontrolleri verilmistir. Bu
iireme kontroller testlerin dogru bir sekilde gergeklestigini gostermektedir. 24. Saatin

sonuna kadar MHA da bakteri liremesi artarak gézlenmeye devam etmistir.
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Sekil 5.25. Daldirma yontemi antibakteriyel test sonuglari (E.Coli ve S. Aureus)

Sekil 5.25’de E. Coli ve S. Aureus bakterileri i¢in daldirma yontemi test sonuglar
verilmistir. Daldirma yontemi ile c¢apraz baglanan, i¢cinde Ag bulunmayan numune

antibakteriyel 6zellik gostermemistir.

Daldirma yonteminde GLA antibakteriyel 6zelligini agiga ¢ikarmiyor, bu yiizden daha az
toksik etki gosterdi denebilir. Bu haliyle sadece fibroblast doku iskelesi olarak
kullanilabilir. Fakat numunelerin i¢erisine Ag NP’yi ¢6zelti esnasina katip sonra daldirma
yontemi ile capraz baglanirsa hem antibakteriyel hem toksik etkinligi az olarak

antibakteriyel etkili yara ortlisu elde edilebilecegi diisiiniilmektedir.
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Sekil 5.26. Antibakteriyel aktivite sonuglart (E. Coli-7030-25GLA-AQ)

Sekil 5.26’te 7030-25GLA-Ag nanolifleri igin 0. saat, 6. saat, 12. Saat ve 24. Saat
boyunca E.coli bakterisine kars1 gergeklestirilen antibakteriyel test sonuglar1 verilmistir.
Sekil 5.27°de ise 7030-25GLA-Ag nanolifleri igin 0. saat, 6. saat, 12. Saat ve 24. Saat
boyunca S. Aureus bakterisine karsi gergeklestirilen antibakteriyel test sonuglari

verilmistir. 7030-25GLA nanolifi kontrol numunesi olarak kullanilmistir.

Sekil 5.27. Antibakteriyel test sonuglari (S. Aureus- 7030-25GLA-AQ)
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Bu kontrol numunesinden beklenen etki tip ki, tireme kontrolleri gibi, gecen siire ile
bakteri sayisinda artisin gézlemlenmesiydi ancak 7030-25GLA nanolifi dahil Ag NP
katkilt nanoliflerin hepsi daha 6. Saatte %100 antibakteriyel etki gostermistir. Clinkii
GLA’nin antibakteriyel 6zelligi oldugundan kontrol numunesi de antibakteriyel etkili

davranig sergilemistir.

Bu test igerisinde, GLA katkisiz 70PVA30SC nanolifinin degerlendirilememesinin
sebebi; su igerisinde ¢oziinilyor olmasindan kaynaklanmistir. Antibakteriyel test
asamalarinda kullanilan serum fizyolojik dolayisiyla bahsedilen 70PVA30SC nanolifi
test edilememistir. Ancak bu nanolif antibakteriyel etki verebilecek bilinen bir dogal
ozellik veya bir katki maddesi icermediginden, gegen siire ile bakteri ¢ogalmasinin
gozlenecegi 6n gorilmistir. Bu bilgiler dogrultusunda 7030-25GLA nanolifinde de
bakteri artis1 beklenmistir.

Sekil 5.28. Antibakteriyel test sonuglari (E. Coli-7030-25GLA-Zn)

GLA’nin baskin gelen antibakteriyel 6zelligi dolayisiyla bu nanolifte ve Ag NP veya ZnO
NP katkili tiim nanoliflerde, hem E.Coli hem de S.Aureus bakterilerine kars1 6. Saatten
baglayarak 24. Saatin sonuna kadar %100 antibakteriyel etki gdzlenmistir. 2Ag katkili
nanolifte E.Coli bakterisi ve S.Aureus bakterilerine kars1 0. Saatte %100 antibakteriyel
etki goriilmiistiir. 2Ag NP katkili nanolifin gram negatif E. Coli ve gram pozitif S.Aureus
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bakterisine kars1 0.saatte olan antibakteriyel etkisi harig, tiim Ag NP katkili nanoliflerin
GLA ve Ag NP varliginda 6. Saat itibariyle tiim bakterileri yok ettigi goriilmiistiir. 24

saat inkiibasyon siiresi i¢erisinde tiim bakterileri 6ldiirmiistiir.

Ag iyonlar1 gibi, Zn iyonlari da muhtemelen giimiis inhibisyonunun daha az hassas olan
bolgesinde solunum zincirini inhibe eder, 16sin ve galaktozun E. Coli'ye alinmasini biiyiik
oranda engeller. (Schreurs ve Rosenberg 1982) ZnO, biiyiik bir kirilma indisi ve eksiton
baglanma enerjisi ile genis bir bant araligina sahiptir. Bu tiir nanopargaciklar,
kaucuklarda, plastiklerde, liflerde ve diger uygulamalarda yaygin olarak
kullanilmaktadir. (Lee ve dig., 2008)

Sekil 5.28’de 7030-25GLA-Zn nanolifleri icin 0. saat, 6. saat, 12. Saat ve 24. Saat
boyunca E.Coli bakterisine kars1 gerceklestirilen antibakteriyel test sonuglar1 verilmistir.
Sekil 5.29°da ise 7030-25GLA-Zn nanolifleri icin 0. saat, 6. saat, 12. Saat ve 24. Saat
boyunca S. Aureus bakterisine karsi gerceklestirilen antibakteriyel test sonuglar

verilmisgtir.

Sekil 5.29. Antibakteriyel test sonuglari (S. Aureus- 7030-25GLA-Zn)

Sonuglar tablo 5.10 ve tablo 5.11°de tablo haline getirilmistir. ZnO NP katkili tiim

nanolifler antibakteriyel test esnasinda ¢éziinmiistiir. Bu sebeple GLA ve ZnO NP katkili
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nanoliflerin iyi ¢apraz baglanmadigi goriilmiistiir. %2 ZnO NP katkili nanolifin gram
pozitif S.Aureus bakterisine karsi olan antibakteriyel etkisi harig, tim ZnO NP katkilt
nanoliflerin GLA ve ZnO NP varliginda 0. Saat itibariyle tiim bakterileri yok ettigi
goriilmiistiir. %2 Ag NP katkili nanolif ile %2 ZnO NP katkili nanolif karsilastirildiginda
ise %2 Ag NP katkili nanolif 0.saatte S.Aureus bakterisine karst daha etkili oldugu ve
%100 antibakteriyel etki gosterdigi goriilmistiir. Disiik katki miktari karsisinda etkin bir

antibakteriyel aktivite gosterdigi fark edilmistir.

Tablo 5.10. Antibakteriyel test sonuglar1 tablosu (E. Coli)

Bakteri Koloni Sayis1 0. Saat 6. Saat 12. Saat 24. Saat
Ureme Kontrol 11 Sayisiz Sayisiz Sayisiz
D-7030 Sayisiz Sayisiz Sayisiz Sayisiz
7030-25GLA 6 0 0 0
7030-25GLA-2Ag 0 0 0 0
7030-25GLA-4Ag 5 0 0 0
7030-25GLA-6Ag 10 0 0 0
7030-25GLA-2Zn 0 0 0 0
7030-25GLA-4Zn 0 0 0 0
7030-25GLA-6Zn 0 0 0 0

Tablo 5.11. Antibakteriyel test sonuglari tablosu (S. Aureus)

Bakteri Koloni Sayis1 0. Saat 6. Saat 12. Saat 24. Saat
Ureme Kontrol 21 Sayisiz Sayisiz Sayisiz
D-7030 Sayisiz Sayisiz Sayisiz Sayisiz
7030-25GLA 21 0 0 0
7030-25GLA-2Ag 0 0 0 0
7030-25GLA-4Ag 16 0 0 0
7030-25GLA-6Ag 11 0 0 0
7030-25GLA-2Zn 13 0 0 0
7030-25GLA-4Zn 0 0 0 0
7030-25GLA-6Zn 0 0 0 0

Sekil 5.30°da antibakteriyel test i¢in inkiibasyon sirasindaki nanoliflerin gorintisi

verilmistir. 7030-25GLA numunesinin serum fizyolojik igerisinde tamamen ¢6ziildiigii
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goriilmektedir. Ag NP ilaveli nanolifler ¢oziinmemistir. Kirmiz1 daire ile isaretlenmis
ZnO NP’lerin serum fizyolojik i¢erisinde ¢oziilmeye basladigi gdzlenmistir. Sitotoksisite
sonuclarina gore hangi nanoliflerin yara ortiisii olarak kullanilip kullanilamayacagi

kararina varilmistir.

E. Coli

g . Jds N
Rk “ .

S. Aureus

| [

Sekil 5.30. Inkiibasyon sirasinda nanoliflerin goriintist

5.3.7. Sitotoksisite Test Sonuclar:

Sitotoksisite testi extract yontemi ile yapilmistir. Bu ydntemde 1x1 ¢cm? hazirlanmis
nanolif numuneleri dncelikle hiicre besiyerinde 24 saat bekletilmistir. Hiicre besiyerinde
bekletilen %25 GLA ilaveli ve Ag NP ilaveli PVA/SC nanolifler Sekil 5.31°de, daldirma
yontemiyle capraz baglanan PVA/SC nanolifi sekil 4.32’de gosterilmistir.

Sonra bekletilen besiyeri sivisindan alinip hiicre sivisi tizerine ekilmistir. Burada 24 saat
inkiibe edilmistir. inkiibe edildikten sonra renkli sivi (WST-1) damlatilarak sivinin
UV’sine bakilarak renk ayrimi yapilmistir, buradan hiicrelerin canliligina bakilarak toksik

etkisi belirlenmistir.
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Sekil 5.31. %25 GLA ilaveli ve Ag NP ilaveli PVA/SC nanoliflerin extract yontemiyle
sitotoksisite testi

Sekil 5.32. Daldirma yontemiyle ¢apraz baglanan PVA/SC nanolifinin extract yontemiyle
sitotoksisite testi

Bir materyalin yara ortust veya doku iskelesi seklinde kullanilip kullanilamayacagi
sitotoksisite testi ile belirlenmektedir. Tez calismasinda sitotoksisite testi 24 saatin
sonunda sonlandirilmistir. Ciinkii, nanoliflerin antibakteriyel etkinlik testide 24 saat
gerceklestirilmistir. Bu sayede antibakteriyel aktiviteli yara Ortiisi  olarak

kullanildiklarinda 24 saat sonunda degistirilmesi 6nerilmektedir.

Tum nanoliflerin hiicre canliligi (%) grafikleri Sekil 5.33’de verilmistir. Sitotoksisite testi
icin, normal hiicre kiiltiir sivisi, negatif kontrol olarak kullanilmistir. Normal hiicre kalttr
stvisinin igerisine %1 (hacim/hacim) olacak sekilde Triton X-100 (Sigma) ve 500
mikrogram/mililitre olacak sekilde Geneticin (Gibco) ilavesiyle de hiicrelerin 6liimiine

sebep oldugu bilinen pozitif kontrol hazirlanmistir.
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Sekil 5.33. Nanoliflerin hiicre canlilig1 sonuglari

Sitotoksisite testinde pozitif kontrol icin toksik etki 24. Saatin bitiminde %27,53 olarak
belirlenmistir. Elde edilen nanolifler, hiicre canliligi sonuglarinin (%) belirlenen bu deger
ve bu degerin tist degerlerinde olmasi kosuluyla toksik etki gostermeyen yapilar seklinde
degerlendirilmistir. Fakat, pozitif kontroliin hiicre canlilik sonucu %70 ve %70'in istinde
bir deger olmadikga, liretimi yapilmis nanoliflerin yara ortusi ya da doku iskelesi gibi
tibbi uygulama alanlart i¢in kullanilamayacag literatiirde belirtilmistir. (Alippilakkottea
ve dig., 2017; Samatya Y1lmaz ve Aytag, 2021b) Bu bilgiler dogrultusunda, 7030-25GLA
nanolif numunesi %51,05 degeri ile pozitif kontrole gore toksik olmayan degerde ancak,

yara Ortlisii olarak kullanilmayacak bir degerde sitotoksisite degeri gostermistir.

Yapiya Ag NP eklenmesiyle yapidaki toksik etki azalmaya baslamistir. Yani Ag NP
ilavesinin, yapiya hem diisitk Ag NP oraninda antibakteriyel 6zellik hem de toksik etki
diistiriicti olarak fayda sagladig goriilmiistiir. Clinkii, diger metallerle karsilastirildiginda
glimiis, mikroorganizmalara karsi daha yliksek toksisite etkisi sergilerken, memeli
hiicrelerine kars1 ¢ok daha diisiik toksisite etkisi sergilemektedir (Li ve dig., 2010). Bu
sayede 2Ag, 4Ag ve 6Ag nanolifleri sirastyla %58,24, %66,78 ve %95,33 degerlerde
hiicre canlilik etkinligi gostermislerdir. %70’in altinda kalan nanolifler yara Ortiisii veya
fibroblast doku iskelesi olarak kullanilamazken, basartyla capraz bagl olarak iiretilen
7030-25GLA-6Ag nanolifinin; %95,33 yiiksek hiicre canlilig1 oraniyla fibroblast hiicre
blytmesini destekleyerek yaranin iyilesmesine katki saglayacagi ve bdylece %100

antibakteriyel etkili yara ortlisii olarak giivenle kullanilabilecegi sonucuna varilmistir.
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Ayrica yapiya ZnO NP eklenmesiyle pozitif kontroliin hiicre canlilik oranina oldukca
yakin degerlerde sonug verdigi gdzlemlenmistir. 2Zn, 4Zn ve 6Zn nanolifleri sirasiyla;
%33.,46, %31,16 ve %26,58 hiicre canlilig1 sonucu gostermistir. Bu durumda yapidaki
ZnO NP miktar arttik¢a toksisite de orantili sekilde artmistir yorumu yapilabilir. Hatta
%27,53’1in Ustlindeki degerler toksik olmayan etkide kabul edilirken; %6 ZnO NP katkili
nanolifin %26,58 degeri ile tamamen toksik etkili oldugu sonucuna varilmistir. Bu durum
sitotoksisite testi esnasinda ¢oziinen ZnO kaktili nanolifler dolayisiyla hiicre ortamindan
dagilan yiiksek toksik GLA miktari ile iligkilendirilmistir. ZnO katkil1 hi¢bir nanolif, yara

ortiisii veya doku iskelesi olarak kullanilamaz seklinde yorumlanabilir.

Daldirma yontemi ile ¢apraz baglanan 70PVA30SC nanolifi hem icerigindeki diisitk GLA
miktart ile yiiksek ¢apraz baglanma etkisi gosterirken ayni zamanda %117,30 hiicre
canlilig1 degeri ile hiicre biliylimesini olduk¢a destekledigi goriilmiistiir. Bu sayede
daldirma y6ntemi kullanilarak ¢apraz baglanan nanolifin, fibroblast doku iskelesi olarak

kullanilabilecegi sonucuna varilmistir.
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6. SONUCLAR VE ONERILER

Bu yiiksek lisans tez c¢aligmasi kapsaminda, farkli karigim oranlarinda PVA/SC
nanolifleri elde edilmistir. Calismanin ilk boliimiinde farkli karisim oranlarinda PVA/SC
nanolifleri {iretilip, karakterizasyon testleri yapilmistir. Uretilen nanoliflerin yiiksek
¢Oziiniirliiklii goriintiileri SEM ile gorsellestirilmistir. SEM mikrograflart incelendiginde
yiksek PVA oranma sahip nanoliflerin homojen ve diizgiin yapili lif olusturdugu
gbzlemlenmistir. PVA oran1 %70’in altina diistiiglinde boncuk olusumu gézlemlenmeye
baslanmistir. PVA orani azaldik¢a boncuk olusumu artarak liflerin yapis1 bozulmustur.

PVA/SC karisiminda SC orani arttikea lif ¢cap1 ortalamasi da azalmistir.

FTIR sonuglarinda nanolif numunelerinin yapilarindaki baglardan, molekiil ve
atomlardan kaynaklanan farkl: titresim frekanslar ortaya ¢ikmustir. 3500 cm™ ve 3200
cm™ dalga boylar: arasindaki genis bant PVA’ya ait bir piktir ve beklendigi iizere SC
ilavesi ile derinligi azalmistir. Yine bu sekilde PVA’ya ait piklerin SC ilavesiyle birlikte

absorbansinda azalma gerceklestigi gorilmiistiir.

Cekme testiyle nanoliflerin mekanik davranislar1 ve dayanikliliklar1 gézlemlenmistir. Saf
PVA’ya SC eklenmesiyle cekme dayanimi artmig, SC orani ylikseldik¢e ¢cekme dayanimi
diismiistiir. Maksimum yiikteki uzama degerleri de ayn1 sekildedir.

DSC analizi ile nanoliflerin 1s11 6zellikleri lizerine etkisinin belirlenmesi saglanmistir.
DSC termogramlarindan elde edilen bilgilere bakildiginda, Tq degerlerinde belli bir artig
ya da azalis durumu s6z konusu degildir. Tm degerlerinde ise 6nemli bir farklilik meydana
gelmemistir. Erime entalpileri de ayn1 sekildedir sadece ilk basta degerleri yiiksekken SC

ilavesiyle azalmistir denebilir.

Yapilan karakterizasyon sonuclari degerlendirildiginde bu calisma i¢in en uygun
Ozelliklere sahip 70PVA30SC nanolifi se¢ilmistir. Cekme testi sonuglarina gore dayanimi
diisiik olan 70PVA30SC nanolifi, ¢apraz baglanmanin etkilerinin daha iyi goriilebilmesi
i¢in se¢ilmistir. Yara Ortiisii olarak kullanimi incelendigi tizere SC oraninin yiiksek olmasi
gerekliligi distiniilmistir. SEM goriintiilerinde de goriildiigii gibi bu karisim oraninda

diizgiin ve homojen lif olusumu ger¢eklesmistir.
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Calismanin ikinci boliimiinde, Uretilen PVA/SC nanoliflerin yiksek dayanimli olmasi
icin GLA kullanilarak ¢apraz baglanma islemi yapilmistir. Capraz baglanma islemi iki
sekilde gergeklestirilmis; Birincisi PVA/SC c¢ozeltisi igerisine GLA eklenmesiyle,

ikincisi ise daldirma yontemi ile gergeklestirilmistir.

Cozelti igerisine GLA eklenmesiyle ¢apraz baglanan nanoliflerin SEM goriintiilerinde,
yogunluk artigi nedeniyle lifler birbirlerine yapismis bir sekilde goriilmiistiir. GLA ilavesi
arttikca yapismada dogru orantili bir sekilde artmistir. FTIR analizi sonucunda ortaya

¢ikan IR spektrumlari ¢apraz baglanmanin gerceklestigini kanitlamistir.

Daldirma yontemiyle capraz baglanan PVA/SC nanolifine yapilan FTIR analizi
sonucunda hidroksil gruplari ve aldehitler arasinda gergeklesen reaksiyonun kaniti olarak
ortaya cikan asetal halkalar1 ve eter baglar1 goriilmiistiir. IR spektrumlarinda goriilen bu
pikler sayesinde daldirma yonteminde de capraz baglanmanin gergeklestigi FTIR

sonuclariyla kanitlanmistir.

Cekme testi sonuglarima bakilarak ¢ozelti icerisine eklenen GLA’nin nanoliflerin
dayanimi miikemmel derecede arttirdigi soylenebilir. Cekme testinde karsilastirilma
yapilacak olursa ¢ozelti igerisine ilave edilen ¢apraz bagli PVA/SC nanoliflerinin ¢ekme
dayanimi ve maksimum yiikteki uzama % yiizde degerleri en yiiksek degere sahiptir.
Daldirma yonteminde ise dayanim degerleri PVA/SC nanolifinden biraz daha yiiksek,
cozelti icerisine eklenerek ¢apraz baglanan PVA/SC nanolifinden daha diisiik oldugu
goriilmiistiir. Ancak daldirma yonteminde kullanilan GLA oranimin %1,5 oldugu goz
ontinde bulundurulunca daldirma yonteminin, ¢ozelti icerisine eklenen yontemden c¢ok

daha 1yi sonug verdigi sdylenebilir.

Cozelti icerisine GLA 1ilavesiyle c¢apraz baglanan PVA/SC nanoliflerinin DSC
sonuglarina gore Tg degerleri artmistir.  Tm degerlerinde oOnemli bir farklilik
gozlenmemistir. Cozeltiye GLA ilavesiyle ¢apraz baglanan PVA/SC nanoliflerinin nem
tutma degerlerinin incelenmesi i¢in nem testi gerceklestirilmistir. GLA ilavesi arttik¢a %
nem igerigide artmistir, %30 GLA ilavesine geldiginde ise % nem igeriginde diisiis
meydana gelmistir. %25 GLA ilavesi i¢in kullanilan GLA miktar1 ise 2,8 g ve %30 un
ise 3,4 g’dir. Tamamiyla ¢apraz baglanma gerceklesebilmesi i¢in daha fazla GLA ilavesi

gereklidir. Ancak GLA miktar1 daha fazla kullanilamaz, bunun nedeni nedeni yiksek
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miktardaki GLA’nin toksik olmasidir. Calismaya, optimum Ozelliklere sahip 7030-
25GLA nanolifi segilerek devam edilmistir.

Calismanin tiglincti boliimiinde 7030-25GLA ¢ozeltisine Ag NP ve ZnO NP ilave edilerek
karakterizasyon testleri gerceklestirilmistir. SEM goriintiilerinde Ag NP ve ZnO NP’ler
goriilmiis ve varliklar1 kanitlanmistir. Ayni zamanda yogunluk farkindan dolay:
topaklagsmalar meydana gelmistir. Bu topaklagsmalarin bir sonucu olarak EDX analizinde
Ag NP ve ZnO NP’lerin yogun oldugu bolgeler analiz edilmis ve EDX sonuglar1 beklenen

degerlerin tlizerinde gelmistir.

FTIR spektrumlarina bakildiginda ¢apraz bagli 7030-25GLA nanolifi ile benzer sonuglar
¢ikmigtir. NP ilavelerinin ¢apraz baglanmay1 engellemedigi yorumu yapilabilir. Cekme
testi sonuglarinda Ag NP ilaveli nanolifler 7030-25GLA nanolifine bakildiginda daha
diisik mukavemet gostermistir. ZnO NP ilaveli nanoliflerinin ise ¢ekme dayanimi
degerlerinin birbirine benzer ¢iktig1, maksimum yiikteki uzama degerlerinin %4, %6 ZnO

ilavesiyle miikemmel derecede yiikselttigi sonucuna ulagilmistir.

DSC termogramlarindan elde edilen verilere bakildiginda hem Ag NP hemde ZnO NP
ilaveli ¢apraz bagli PVA/SC nanoliflerinde anlamli bir farklilik gézlemlenmemistir. Nem
testinde de ayni sekilde birbirine benzer sonuglar ortaya ¢ikmistir. Antibakteriyel test
sonuglarina bakildiginda Ag NP ve ZnO NP ilaveli nanoliflerin 6. Saatten itibaren E. Coli
ve S. Aureus bakterilerinin tamamini yok ettigi goriilmiistiir. GLA da antibateriyel
etkinlige sahip oldugundan ayni sekilde 7030-25GLA nin da bakterilerin tamamin1 yok
ettigi goriilmiistlir. Daldirma yontemiyle iiretilen ¢capraz bagli nanolifin antibakteriyel test
sonucunda 0., 6., 12. ve 24. saat sonunda bakterilerin iremeye devam ettigi
gorilmektedir. GLA’nin antibakteriyel etkisi daldirma yonteminde agiga ¢ikmamakta,
sadece ¢apraz baglama etkisi gorilmektedir. Daldirma yonteminde sonuglarin bu sekilde
cikmasi, antibakteriyel madde ilavelerinin etkilerinin daha net degerlendirilebilecegi

disiindirmektedir.

Yara ortiisii olarak kullanilabilmesi i¢in hiicre canliliginin %70 ve %70’in iizerinde
olmasi gerektigi bildirilmistir. Sitotoksisite sonuglarina bakildiginda ise hiicre canliligt
degerleri daldirma yontemiyle ¢apraz bagli PVA/SC nanolifi %117,35 ve %6 Ag NP
ilaveli ¢apraz bagli PVA/SC nanolifinin %95,33 oldugu sonucuna ulasilmistir. Diger
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nanolifler %70’in altinda kaldigindan dolayr yara ortiisii olarak kullanimi miimkiin
degildir. Daldirma yontemi ile ¢apraz baglanan nanolif antibakteriyel 6zellik
gOstermemistir, fakat ¢apraz baglanmasi ile daha iyi mekanik 6zelliklere sahip toksik
etkisi az fibroblast doku iskelesi olarak kullanilabilir. C6zeltiye ilave edilmesiyle capraz

baglanan 7030-25GLA-6Ag nanolifi yara ortiisli olarak kullanilabilecegi dngoriilmiistiir.

Genel olarak sonuglar incelendiginde daldirma yontemi ile ¢apraz baglamanin yara ortiisii
olarak kullanimu i¢in antibakteriyel test harici daha iyi sonug verdigi goriilmiistiir. GLA
miktar1 %1,5 oldugu icin yara ortiisii olarak kullanimi daha uygundur. Ag NP ve ZnO
NP’ler ¢ozelti icerisine eklenmesiyle olusturulan karisim elektrogekim islemi yapildiktan
sonra daldirma yontemiyle ¢apraz baglanma isleminin gergeklestirilmesi onerilebilir. Bu
sekilde {liretilen nanoliflerin antibakteriyel ve sitotoksisite sonuclari iyi oldugunda yara
ortlisti olarak kullanilabilir. Daldirma yonteminde farkli oranlarda GLA’nin etkisinin

farkli oranlarda incelenmesi bundan sonraki yapilacak ¢alismalarda onerilebilir.
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