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Bu tez calismasinda, li¢ farkli yonteme gore atik yiiniin hidrolizati incelenmistir.
Bu yontemler klasik alkali hidroliz yontemi, klasik indirgen madde sodyum
sulfiir ile yapilan silfitoliz indirgeme yontemi ve sodyum siilfiir yerine glikoz
kullanilan indirgemedir. Indirgeme yontemleri, kati madde tayini, FT-IR analizi
ve SEM gortintileri esas alinarak karsilastirilmistir.

FT-IR analizi sonuglarina gore yiinin hidrolizat1 eldesinde en etkili yontem
sodyum siilfiir ile siilfitoliz indirgeme islemi iken, sonrasinda glikoz esash
indirgen maddenin ve alkali islemin en 1liman yontem oldugu goriilmektedir.
Numunelerin agirlik kayiplar1 incelendiginde siilfitoliz indirgeme yontemi en
yliksek agirlik kaybini olusturmaktadir. Silfitoliz yontemi ile elde edilen
hidrolizatin, FT-IR ve SEM goriintiileri esas alindiginda yeni baglar olusumuna
neden olmakta bahsedilen durumu desteklemektedir. Sodyum siilfiir yerine
glikoz esasli madde kullanimiyla daha az lif zarar1 ve agirlik kaybi olugsmaktadir.
Deney sonuclarina gore keratin eldesinde klasik indirgen olarak kullanilan
sodyum sulfiir yerine glikoz esash cevreci kimyasal maddenin rahatlikla
kullanilabilecegi sonucuna varilmistir.

Anahtar Kelimler: Keratin Yapisi, Keratin Eldesi, Siirdiiriilebilirlik, indirgeme
Yontemi, Ekoloji

2019, 50 sayfa
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In this thesis, hydrolysis of waste wool was investigated according to three
different methods. These methods are the classical alkali hydrolysis method, the
sulfitolysis reduction method with the classical reducing agent NazS and the
reducing agent based on glucose instead of NazS. These methods were
compared in terms of the amount of solid, FT-IR analysis and SEM photos of
samples.

Accordance with FT-IR analysis, the most effective method is sulfitolysis
reduction with sodium sulfide to obtain hydrolization of wool. Reduction with
glucose method and also alkali hyrolzation method were same order. If the
amount of weight losses is studied , the most weight losses is obtained by
sulfitolysis method. The basis of FT-IR and Sem photos of hydrolysate of wool
sample created some new bonds and also supported this condition. Less fibre
damage and weight loss were obtained by using of glucose instead of sodium
sulfide. Finding of test results ecologically glucose based reduction agent is
usable to obtain hydrolization of wool fibre instead of sodium sulfide.

KeyWords: Keratin Structure, Keratin Production, Sustainability, Reduction
Method, Ecology

2019, 50 pages



TESEKKUR

Bu arastirma icin beni yonlendiren, siire¢ boyunca yardimlarini eksik etmeyen,
karsilastigim zorluklar:1 bilgi ve tecriibesi ile asmamda yardimci olan degerli
danisman hocam; Dog¢. Dr. Meliha OKTAV BULUT’a tesekkiirlerimi sunarim.
Ayrica tez stiresince degerli fikirleri ile destek veren ikinci danisman hocam
Prof. Dr. ibrahim UCGUL’e tesekkiirlerimi sunarim.

Tezimin her agsamasinda beni yalniz birakmayan basta sevgili esim ve ogullarim
olmak lizere tiim aileme ve ¢alisma arkadaslarima sonsuz sevgi ve saygilarimi
sunarim.

Hasan SINAN
ISPARTA, 2019



SEKILLER DiZiNi

Sayfa
Sekil 1.1. Aminoasit Yapisi (www.biology.arizona.edu)........coomnenrnesenenssessinneens 4
Sekil 1.2. Yiin lifinin yapis1 (Dogan, 2015) ....oeenenerernesseesessesssssesssssssssessssssesssssens 6
Sekil 3.1. Precisa XT320 hassas terazZi.....rnsnesssnsresssnsssesssssssesssssssssssssssssssssans 23
Sekil 3.2. GyroWash y1kama maKinesi. ... 23
Sekil 3.3. Hanna pH metre (HI 221) ve iletkenlik 6l¢lim cihazl......ccocoveerenernecreninnenns 24
SeKil 3.4. DESIKALOT ...cuiverrirerir s 24
Sekil 3.5. Whatman N0:42 stizge¢ Kagldl......crnrinenersesssessessssessessesssssssssens 25
SEKIl 3.6. DIYAlIZOT ...virerirerrecirsiresisesses e ssssssssssssssnans 25
Sekil 3.7. Mikro Peristaltik POMPa......ccomnnisssssesssssssessesssssssssssens 26
Sekil 4.1. Wise Ven markali vaKumlu €tV .......ccornnennnneninnsssssessssssessssessssssnenns 31
Sekil 4.2. Alkali hidroliz yontemi sonucu elde edilen ¢ozelti.......coorvrrerenerrecrerenenne 32
Sekil 4.3. Indirme yontemi sonucu elde edilen ¢OZElti ..ummrmmmmmmmreesssssesesssseens 32
Sekil 4.4. Siilfitoliz indirgeme yontemi sonucu elde edilen ¢ozelti .........cocverreenennee 33
Sekil 4.5. Alkali hidroliz yontemi sonucu elde edilen keratin yapisi.....ccccvee. 33
Sekil 4.6. Indirgeme yéntemi sonucu elde edilen keratin yapisi......cooo....cooseeeeervnnn. 34
Sekil 4.7. Siilfitoliz indirgeme yontemi sonucu elde edilen keratin yapisi............ 34
Sekil 4.8. Islem gérmemis yin lifi FT-IR QN@liZi....owveeeesseemersesssssssesssssssssssasesssssssees 35
Sekil 4.9. NazS ile siilfitoliz indirgeme islemi gormiis keratin yapisi FT-IR
ANALIZI coveveereerereesce ettt 36

Sekil 4.10. Reducing D Powder ile indirgeme islemi gérmiis keratin yapisi

S I = s = /2 PP 36
Sekil 4.11. Alkali hidroliz yontemi ile islemi gérmiis keratin yapisi FT-IR

021 ) 72 PP 37
Sekil 4.12. Tiim yapilarin st tiste getirildigi FT-IR analizZi......ccocooneneereeneenceneeneens 37
Sekil 4.13. Frekans araligiyla tiim yapilarin iist tiste getirildigi FT-IR analizi..... 38
Sekil 4.14. Poli peptid keratin zincirleri arasinda parc¢alanan distilfiir

baglar1 (Eslahi, vd., 2013) ... sessesssssesssessssseens 39

Sekil 4.15. 500 X biiyiitmede sirasi ile islem gérmemis ytin, alkali hidroliz
islemi gérmiis keratin yapisi, Reducing D powder ile indirgeme
islemi gormiis keratin yapisi ve NazS ile stlfitoliz indirgeme
islemi gérmiis keratin yapisinin SEM yiizey gorintileri.......coneene. 41
Sekil 4.16. 1000 X biiyiitmede sirasi ile islem gérmemis ytn, alkali hidroliz
islemi gormiis keratin yapisi, Reducing D powder ile indirgeme
islemi gérmiis keratin yapisi ve NaZ2S§ ile siilfitoliz indirgeme
islemi gormiis keratin yapisinin SEM ylizey gorintuleri ..., 42
Sekil 4.17. 2000 X biiyiitmede sirasi ile islem gérmemis ytn, alkali hidroliz
islemi gérmiis keratin yapisi, Reducing D powder ile indirgeme
islemi gormiis keratin yapisi ve Na2S§ ile stlfitoliz indirgeme
islemi gérmiis keratin yapisinin SEM yiizey gorintileri........ccueene. 42
Sekil 4.18. 5000 X biiyiitmede sirasi ile islem gérmemis ytin, alkali hidroliz
islemi gormiis keratin yapisi, Reducing D powder ile indirgeme
islemi gérmiis keratin yapisi ve Na2S§ ile siilfitoliz indirgeme
islemi gormiis keratin yapisinin SEM ylizey gorintuleri........coeeunee. 43

Vi



Sekil 4.19. 10000 X biiyiitmede sirasi ile islem gérmemis ytin, alkali
hidroliz islemi gormis keratin yapisi, Reducing D powder
ile indirgeme islemi gormiis keratin yapisi ve Na2S§ ile

siilfitoliz indirgeme islemi gormiis keratin yapisinin SEM
ylzey goruntiileri

vii



CiZELGELER DiZiNi

Sayfa
Cizelge 3.1. Yiinde bulunan amino asitlerin dagilimi........cnnnnn: 5
Cizelge 4.1. Cozelti icerisinden siiziilen kati madde miktar: ......ccoovevvcenencencencnns 30

viii



SIMGELER VE KISALTMALAR DIZiNi

C-C Karbon-karbon tekli bagi

C=C Karbon-karbon ikili bag:

C-H Karbon-hidrojen bagi

C-0 Karbon-oksijen tekli bagi

C=0 Karbon-oksijen ikili bagi (karbonil grubu)
-COOH Karboksil grubu

C-N Karbon-azot tekli bag:

Cm Santimetre

cm+ Dalga boyu

dk Dakika

FT-IR Fourier Transform Infrared

H Hidrojen

HCI Hidroklorik asit

Kj Kilo Joule

G Gram

Kg Kilogram

L Litre

LOI Limit Oxygen Indeks (Sinirlayici oksijen indeksi)
mL Mililitre

mm Milimetre

nm Nanometre

NaOH Sodyum hidroksit

NazC0s3 Sodyum karbonat

NazS Sodyum stlfiir

NH Azot-hidrojen bagi

NH2 Amin grubu

-OH Hidroksil grubu

pH Ortamin asitlik veya baziklik ol¢iisii (-log[H+])
S Kiukiirt

SEM Scanning Electron Microscobe (Taramali elektron mikroskobu)
TGA Termogravimetrik Analiz

Wo Yin

°Be Derece bome

°C Derece Santigrat

% Yiizde



1. GIRIS

Glinimuzde tekstil alaninda yapilan son ¢alismalarda, 6nceden kullanilan ve
siiregelen geleneksel yontemlerin yerini daha c¢evresel ve c¢evreye dost
malzemelerin kullanildig1 alternatif yontemlerin aldigr bilinmektedir. Bu
yontemlerden bir tanesi de kullanilmis olan atik liflerin geri kazanimidir. Atik
yun liflerinden keratin geri kazanim islemi, degerli ve bircok kimyasal ile
fiziksel 6zellikleri olan bu tiriine daha diisiik bir fiyat ile ulasmay1 sagladig gibi,
aynt zamanda da bilingsiz malzeme tiiketiminin oOniine gecerek dogal
kaynaklarin verimli olarak kullanilmasini ve c¢evrenin korunmasini

saglamaktadir.

Ylin, nem tutan yapiya sahip bir liftir ve bulundugu ortamin nemine ve
sicakligina bagh olarak degisik oranlarda nemi bilinyesinde tutabilmektedir.
Agirhiginin % 30’una kadar nemi yapisina alabilen yiin lifinin 1slaklik hissi
olusturmama 6zelligi vardir. insanlar ilk yiizyillarda yiiniin bu yiiksek nem alma
yetenegini ¢olde su elde etmek icin kullanmaktaydilar. Yiin parcaciklar biitiin
gece serilmis olarak ¢olde birakilmakta ve ertesi sabah yiin sikildiginda gece
emilen ¢ig sebebi ile su elde edilmekteydi. Ayrica, Iskocya’nin yiiksek soguk
kisimlarinda yasayan ve giyecek farkli elbisesi olmayan g¢obanlar, soguktan
korunmak igin sabah erken saatlerde ekose sallarin1 nehirde hafifce 1slattiktan
sonra giyiyorlardi. Emilen su nedeni ile yiin elyafi sismekte, kumas daha hacimli
bir yapiya buiriinmekte, dolayisi ile kumastaki gozenekler azalmakta, boylece
1slaklik hissi olusmadan, kumasin hava gecirgenlik o6zelligi diismekte ve
riizgardan kaynaklanacak olan lisiime hissi de en aza indirilmekteydi (Graw,

1993).

Yin lifleri; yliksek nem c¢ekme ve 1s1 yaliimi 6zellikleri yaninda; esneklik,
yumusaklik, koku tutmazhk 6zelligi, anti mikrobiyel 6zellik, gli¢ tutusurluk,
nefes alabilirlik gibi essiz 6zellikleri sayesinde bugiin artik sadece hazir giyim,
dosemecilik ve halicilik gibi geleneksel kullanim alanlarinda degil koruyucu
giysiler, jeo tekstiller, akilli materyaller, tibbi tekstiller ve yalitim sistemleri gibi

teknik uygulamalarda da kullanim yeri bulmaktadir.



Essiz o6zelliklere sahip bulunan ve yiliksek giyim konforu sagladigi i¢in degerli
bir lif olan yiin, kisith tiretiminden dolay1 da pahali bir liftir. Yiin lifinin olumsuz
ozelligi ise dogada ¢6ziinebilir olmasindan dolayi, ¢6ziinme sonucu ortaya ¢ikan
metan gazi nedeni ile kiiresel 1sinmaya neden olmasidir. Bu sebeple yiin
liflerinin geri kazanilmasi sayesinde degerli ve yiiksek konfor 6zellikleri olan bu
life daha diistik bir fiyat ile ulasmay1 saglayacag gibi, ayni zamanda da bilingsiz
malzeme tiiketiminin 6niine gecerek dogal kaynaklarin israf edilmeden verimli

olarak degerlendirilmesini ve ¢evrenin korunmasini saglamaktadir.

Geri kazanim, ekonomiye ve gelecege yatirnm demektir. Tekstil liflerinin
neredeyse % 100’ geri kazanima uygun maddelerdir. Tekstil telef ve artiklar
diizgliin bir sekilde toplanip degerlendirilmeye alindig1 takdirde tekstil geri
kazanim sanayisi, uygulanabilir ve varligini stirdiirebilir bir endiistridir

(Hawley, 2008).

Geri kazanimla birlikte ekonomik olarak pek ¢ok fayda saglanmasina ragmen,
diinyanin bir ¢ok yerinde kullanim 6émriinii tamamlamis tekstil triinleri ve
iretim siirecinde olusan tekstil telefleri geri kazanim hattina dabhil
edilmemektedir. ABD’de, yillik olusan tiim tekstil telef ve atiklarinin yaklasik
olarak %30’u (1,13 milyon ton) geri kazanim islemine alinmaktadir. Cevre
Koruma Birligi'nin 2003’teki bildirisine gore; ABD’de her yil 4 milyon ton tekstil
atiginin arazi diizeltme islemi i¢in kullanildig1 belirtilmistir. ABD’nde yasayan
herkesin yilda sadece 1 adet geri kazanilmis yiinden elde edilen bir giysi satin
almas1 sonucunda, ortalama 1,4 milyar litre su ve 480 ton kimyasal boyadan

tasarruf edilecegi diisiintilmektedir (Hawley, 2008).

Son donemlerde oldukc¢a giindemde olan geri kazamim konusuna tekstil
trlnleri icin ele aldigimizda yaklasik olarak 200 yi1l 6ncesine donmekteyiz. Yiin
lifleri icin geri kazanim, ilk olarak 1813 yilinda, Ingiltere’de yasayan Benjamin
Law’in ytn lifli parcaciklar geri kazanip orijinal (ham) yiin ile harmanlayarak
‘shoddy’ olarak isimlendirilen bir tiriin elde etmesi ile baslamistir ve Benjamin
Law’in ismi; Ingiltere, West Yorkshire’da yiin tekstil sanayisinde geri kazanim

islemini gerceklestiren kisi olarak literatiire gegmistir (Shoddy, 2009).



Napolyon savaslan siiresince ingiltere’de, ambargolar nedeniyle giysi ticareti
distis gosterirken, West Yorkshire’da ytunli giysi ticaretinde durum biraz daha
iyi durumdaydi. 1800°li yillarin baslarinda kumas {reticilerinin, iplik
taleplerinin tam olarak karsilanamamasi, yiinli tekstil triind liretiminde en
biiyiik sorunlardan biri olarak karsimiza ¢ikmaktaydi. Iplik hazirlik ve egirme
islemi dokuma islemine gore daha uzun siiren bir islemdi. Sanayilesme ile
egirme ve taraklama makinelerinin gelismesi ile birlikte iplik tiretimi hizlandi ve
kumas tireticilerin talepleri karsilanabilir duruma geldi. Kumas endiistrisi de bu
sayede blyiik bir hizla gelisti ve kumas iretimi i¢in daha ¢ok hammaddeye
ihtiyac duyuldu. Ancak Ingiltere kendi ihtiyacim karsilayacak kadar yiin
lretemiyordu ve yiin ithali de savas yiiziinden Kkisitlaniyordu. Yasanan
hammadde sikintisi nedeni ile yiin liflerinin geri kazanim islemi stiireci baslamis

ve gelistirilmis oldu (Shoddy, 2009).

Yunlu eski giysileri toplayip onlar1 yeniden egrilebilecek lifli duruma getirene
kadar ayirma islemine tabi tutan Benjamin Law, kullanilmamis yiin ile geri
kazandigi bu yiinleri harmanlayarak ‘shoddy’ olarak isimlendirilen geri
kazanilmis yin liflerini bulmustur ve yasanan hammadde sikintis1 nedeni ile
sistem ¢ok hizli bir sekilde gelistirilmistir. Bu gelisim ytinli ticaretinde biiyiik
bir 6nem kazanmistir. 1822’de Benjamin’in bulusundan 9 yil sonra Batley’'de
118 kisi bu isle ugrasir olmus ve bunun Uuzerinden c¢ok biiylik gelirler elde
etmislerdir. 1855 yilinda ise, geri kazanimdan yaklasik olarak 16 bin ton yiinli
giysi pacavralar1 islem goriir hale gelmistir. ilk baglarda hammadde
yetersizliginden zorunlu olarak ortaya c¢ikan yiin lifinin geri kazanim islemi ile

ciddi anlamda ekonomik yararlar saglanmistir. (Shoddy, 2009).

Geri kazanim ilk donemlerde , ¢ogu zaman ulusal ekonomide ve toplumda itibar
ve deger gormezken, bilingli tiiketicilerin artmasi ile birlikte geri kazanilan
maddeden iiretilen iriinin diisiik kaliteli Giriin olma 6nyargis1 giin gectikce
azalmaktadir. Hatta {reticiler imalat siireclerinde geri kazanilmis madde
kullandiklarini vurgulamaya baslamis ve bu sayede dogayla dost tliretim slogani

altinda geri kazanimi prestij kaynagi olarak kullanmaya baslamiglardir.



1.1. Yun Lifi

Tekstil alanlarinda, iplik egirmek i¢in ve dokusuz yiizey liretiminde koyunlarin
kullanilan tiyline yiin denir. Koyundan kirkilmis kirli yline “yapagl” adi
verilmektedir. Genis anlamda ise yapagl, kirkim esnasinda hayvanlarin
tzerinden gomlek halinde ¢ikarilan ve biikiilmek suretiyle egrilerek iplik
yapilabilen tim killar anlamina gelmektedir. Kumas yapiminda yapaginin

yikanmis, temizlenmis hali kullanilir (Kaymakgei vd, 1992).

1.1.1. Yiin lifinin kimyasal yapisi

Yin lifleri makropeptid makromolekiillerinden olusmaktadir. Yiinii olusturan
protein maddesine keratin adi verilir ve 20 ayr1 cins o amino asitten

olusmaktadir.(Seventekin, 2004)

Tim hayvansal lifler protein esashdir ve bu liflerin yapi taslar1 aminoasitlerdir.
Yani hayvansal bazl lifler aminoasit polimerlesmesi ile olusmaktadirlar. Yiiniin
kimyasal ve fiziksel ozelliklerinin bilinmesi i¢in aminoasit yapisinin iyi analiz

edilmesinde yarar vardir (Dayioglu, 2007).
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Sekil 1.1. Aminoasit Yapisi (www.biology.arizona.edu)

Yin liflerinin bilesiminde ¢esitli amino asitler bulunur. Buna ait degerler cizelge
3.1’ de belirtilmistir. Atomlar1 ve molekiilleri bir arada tutan cesitli kimyasal
baglar vardir. Bu baglar iyonik, kovalent ve zayif baglar olarak tice ayrilr.
Bunlar peptid baglari, tuz baglar ve sistin baglandir. Yapisindaki bu tg¢ farkh

bag ve yapi sekli, ylniin fiziksel ve kimyasal Ozelliklerine etki eder. Yiinde



bulunan baglardan en o6nemlisi kiikiirt iceren sistindir. Makro molekiiller
arasindaki kovalent baglari sistinin neden oldugu disiilfiir kopriileridir. Sistin
diamino dikarboksilli asittir. Kaba liflerde kiikiirt iceriginin az olmasi medula
tabakasinin daha fazla yer kaplamasi ve bu tabakanin hi¢ kiikiirt icermemesi,

dolayisiyla tiim lifteki kiikiirt oraninin etkilenmesidir (Oner, 2008).

Cizelge 3.1. Yiinde bulunan amino asitlerin dagilimi (Seventekin, 2004)

Amino asidin Yiin Keratini
Ismi Rath’a gére % | Schéberl’e gére %

Glikokol 6,5 5,5
Alanin 4,1 4.3
Valin 4.8 5,7
Leucin ve leucin 1zomerl 11,3 12,6
Aspartik asit 6.6 6,8
Glutamin asidi 14,1 14,5
Arjinin 10,3 9,8
Lisin 2,7 3,3
Histidin 0,7 1,2
Prolin 6,8 6,8
Triptofan 1,8 0,94
Fenil alanin 38 . 4
Trosin 4,7 5,5
Serin 10,3 9,9
Threonin 6,4 6,5
Sistin 11,9 16,3
Metionin 0,7 0,56
Lantionin 0,5 .
Sistein 0,1 0,85

1.2. Yin Lifinin Histolojik Yapisi

Koyun derisinin tizerinde bulunan killar, kil koki ve kil govdesi olmak tizere iki
kisimdan olusmaktadir. Kirkim yolu ile elde edilen yiinlerde kil kékii bulunmaz.

Deri icinde ayrica kil besleyen kan damarlari, yag ve ter bezleri bulunmaktadir.



Bir ylin lifinin enine kesiti incelendiginde 3 tabakadan olustugu goriilmektedir.
—Epidermis ( kutikula, 6rtii hiicreleri) tabakasi

—Korteks tabakasi

—Medulla tabakasi (Bodur vd., 2003)
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Sekil 1.2. Yiin lifinin yapis1 (Dogan, 2015)
1.2.1. Epidermis tabakasi

Yiin Lifinin iizerini kaplayan tabakadir. Ortii hiicrelerinin alt kismu kendinden
sonra gelen hiicrelerin tst kismi ile ortiiliidiir. Birbiri lizerine kapanan pul
goriiniimiindeki bu hiicreler sert ve boynuzsu yapidadir. Ortii hiicreleri lif
ekseni ile belli bir ag1 olusturmaktadir. Ust kisimlar1 hafif yukar1 kalkik ve
serbest durumdadir. Dolayisi ile liflerin yilizeyi pirtzlilik géstermektedir.
Piiriizli yiizey yapisi yiin liflerinin kecelesme 6zelliginde cok 6nem tasimaktadir

(Celik, 2005).



Yiin lifinin tzerindeki pullarin sekli ve dizilisleri, lifin temel 6zelliklerine etki
etmektedir. ince yiinlerde tek bir pul, lifin tamamini1 sarmaktadir. Kalin liflerde
ise ¢ap ile birlikte pullarin sayisi da artar. Pullarin diizgiin ve yiiksek olusu lifin
ylzeyinin diizgiin olmasina; buna bagh olarak da parlak olmasina neden
olmaktadir (Bodur vd., 2003). Epidermis tabakasi mikroskop altinda
incelendiginde; epikutikula, ekzokutikula ve endokutikula olmak tzere 3

tabakadan meydana geldigi goriilmektedir (Celik, 2005).

1.2.2. Korteks tabakasi

Korteks tabakasi, yun lifinin yaklasik % 90’lik bir kismini olusturmaktadir.
Yapisinda, ig seklinde, uzunca az veya c¢ok biukilmis kortikal hiicreler
bulunmaktadir. Kortikal hiicrelerin arasinda amorf boélgeler yer almaktadir.
Kortikal hiicrelerin yapisinda makrofibriller vardir. Makrofibriller, mikrofibril
denilen daha kiigiik yapidaki birimlerden olusmaktadir. Mikrofibriller de onbir
tane protofibrilden meydana gelmistir. Bir protofibril lic tane o- keratin
zincirinden olusmustur. Yin lifine mukavemet ve elastikiyet 6zelliklerini veren
bu tabakadir. Bir lifte korteks tabakasinin ince veya kalin olmas lifin fiziksel
ozelliklerini etkilemektedir. Medula tabakasi olmayan liflerde korteks tabaka
daha fazla oldugu i¢in kaba liflere gore daha mukavemetli ve kivrimhidir (Bodur

vd., 2003; Celik, 2005).

1.2.3. Medula tabakasi ( mih kanal1 )

Yiin lifinin ortasinda bulunan tabakadir. Koyunun irkina ve bakimina gére c¢api
degismektedir. Bu kanal lifin deride meydana gelisi sirasinda ortasinda yer alan
gevsek yapili genis hiicrelerin daha sonra kurumalar ile olusmaktadir. Lif
inceldikce bu kanal ortadan kalkmaktadir. 30 mikronun altindaki ytinlerde bu
tabaka cok belirgin olarak goriilmemektedir. Medula tabakasinin varhig liflerin

iplik olma ve boyanma kabiliyetini azaltmaktadir (Celik, 2005).



1.3. Yiin Liflerinin Fiziksel Ozellikleri

e incelik; Yiin lifinin ¢ap1 daire formuna yakindir. Yiin lifinin inceligi,
egrilebilirligi ve kullanim alani arasinda yakin bir iliski vardir. Genel

olarak yiin lifinin inceligi arttik¢a uzunlugu da artmaktadir (Bolat, 2009).

e Uzunluk; Yiin elyafinda uzunluk, hayvanin yasina, cinsine ve cinsiyetine
bagh olarak degisir. Yiin lifinin uzunlugu 3.8 - 76 cm arasinda olabilir

(Bolat, 2009).

e Mukavemet; Yin lifi olduk¢a dayaniksiz bir liftir. Az miktarda hidrojen
bag1 icermesinden dolayr gerilme direnci ve kopma mukavemeti

dustiktiir, 1slandiginda bu degerler daha da azalir (Baser, 2002).

e Kecelesme Ozelligi; Kecelesme yiine has bir ozellik olup liflerin
ylzeylerini kaplayan pul tabakasi nedeni ile kecelesme olusur.
Kecelesmenin olabilmesi icin sicaklik, nem ve basincin bir arada

bulunmasi gerekir (Giirciim, 2005).

e Yaylanma; Yin liflerinin tizerindeki basing¢ kaldirildiginda tekrar eski
haline donebilme yetenegine yaylanma o6zelligi denir. Bu 6zellik yiin

liflerinde diger liflere nazaran oldukea yiiksektir (Bolat, 2009).

e Uzama ve Esneklik; Yin liflerinin en 6nemli o6zelligidir. Yas yiin,
baslangictaki uzunlugunun %70’ine kadar uzayabilir ve ¢ekim kuvveti
kaldirildiginda eski haline doéner. Kuru yiin ise, biraz ¢ekilip
birakildiginda baslangi¢taki uzunlugunun yarisina hemen diger yarisina

ise bir siire sonra doner (Baser, 2002).

e Nem Cekme Ozelligi; Yiin lifleri, icinde bulundugu cevrenin bagil nemine
ve sicakligina gore biinyesinde bir miktar su tutma 6zelligine sahiptir.

Yiin en fazla nem geken liftir (Baser, 2002).

e Elektriklenme Ozelligi; Yiin, iletken olmadigindan izolasyon islemlerinde



kullanilir; kuru halde iken sirtmeye maruz kalirsa, kolaylikla

elektriklenerek statik elektrikle ytiklenir (Bolat, 2009).

e Bicimlenme Yetenegi; Yiin ve diger keratin liflerine 6zgii olan bu 6zellik,

gecici ve devamli olarak meydana gelebilir (Baser, 2002).

e Renk ve Parlaklik; Yiin liflerinin rengi genelde fildisi rengine yakin
beyazdir ancak kahverengi ve siyah yilinler de vardir. Pul tabakasi
dolayisiyla ylizeyi homojen olmadigindan en mat lif g¢esididir (Bolat,

2009).

e Kivrim; Yin lifleri benzersiz bir kivrim yapisina sahiptir. Kivrim sayisi ile
yun lifinin inceligi arasinda yakin bir iliski vardir ve ince lifli ylinler daha
kivrimhidir. Bu 6zellik yiin liflerine elastik bir yapi1 kazandirir (Cook,

1993).

1.4. Yiin Lifinin Kimyasal Ozellikleri

Keratin makromolekiilleri 20 ayr1 cins a- amino asit yapitasindan olustugu icin,
yun liflerinin kimyasal 6zellikleri ¢ok yonlidiir ve ¢ok genistir (Seventekin,

2004).

1.4.1. Suyun yiin liflerine etkisi

Su molekiilleri yiin liflerinin miseller arasi1 bolgelerine niifuz ederek, liflerin
ozellikle enine kesitlerinin %25 kadar artmasina yol agarlar. Buna ragmen
jelatin gibi diger protein maddelerine nazaran yiin liflerinin sudaki sismesi
olduk¢a azdir. Bu durum lifleri olusturan makromolekiil ve fibrillerin tek
baslarina bulunmayip, ¢esitli cekim kuvvetleri ile birbirlerine bagli olmalariyla

yakindan ilgilidir.

Suyun etkisiyle makromolekiiller arasindaki H- kopriileri ve tuz kopriileri
kismen koptugundan, yiin liflerinin yas kopma dayanimlari, kuru kopma

dayanimlarina nazaran daha diistktir(%78-96,5'u kadardir). Sicak suyla uzun
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slire islem gormesi halinde tuz kopriilerinin ve hidrojen (H-) kopriilerinin

yaninda, bir miktar distulfiir kopriisii de kopmaktadir (Seventekin, 2004).

1.4.2. Asitlerin yiin liflerine etkisi

Yiin lifleri prensip olarak asitlere karsi dayaniklidir. Bu dayaniklilik sinirli olup,
yluksek sicakliklarda lifler derisik asitler icerisinde sadece zarar gormekle
kalmazlar, bir miiddet sonra parcalanarak tamamen ¢o6ziinebilirler (Seventekin,

2004).

1.4.3. Bazlarin yun liflerine etkisi

Sodyum hidroksit ve potasyum hidroksit gibi kuvvetli bazlarin sulu ¢ézeltileri
yuksek sicakliklarda ¢ok hizli bir sekilde yiine zarar verir ve tamamen ¢ozebilir.
Ornegin %2'lik potasyum hidroksit ve sodyum hidroksit icerisinde kaynatilan
yun lifleri tamamen ¢6ziinmektedir. Bu ¢oziict etki, bazlarin makromolekiiller
arasindaki cesitli baglar1 koparmasindan ve peptid baglarinin da kopararak

makromolekiilleri par¢alamasindan kaynaklanmaktadir (Seventekin, 2004).

1.4.4. Tuzlarin yiin liflerine etkisi

Alkali ve toprak alkali metallerin nétr tuzlar1 yiin lifleri tarafindan belirli
miktarda absorbe edilebilmektedir. Sularin sertligini olusturan kalsiyum ve
magnezyum tuzlar1 da lifler tarafindan absorbe edilebildiklerinden, sert suyla

kaynatilan yiin liflerinde hafif bir sararma gortlir (Seventekin, 2004).

1.4.5. Indirgen maddelerin yiin liflerine etkisi

Yiin liflerinin indirgen maddeler ile i1liman kosullar altinda islem goérmesi
sonucu, lifler 6nemli bir degisiklie ugramaz ve zarar gormez. Bu nedenle, yiin
tekstil triinlerinin indirgen maddeler ile (kiikiirt dioksit gazi, siilfiiroz asit,
ditiyonit tuzlar ve tiirevleri gibi) yapilan agartmasi eskiden beri uygulama alani

bulmaktadir.
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Agir ve 6zel kosullar altinda ise indirgen maddeler yardimiyla yiin liflerindeki
makromolekiiller, fibriller arasindaki distilfiir kopriilerinin 6nemli bir kismini
koparabilmektedir. Sulu ortamda c¢alisildigt durumda, makromolekiiller
arasindaki tuz kopriileri ve H-kopriilerinin de énemli kismi kopacagindan, lifler
béylece kolaylikla sekil verilebilir duruma ge¢mektedir. Indirgen maddeler ile
yapilan islemlerin ardindan yapilacak islemlerle, kopan di stlfiir képritlerinin
yeniden olusmasi veya bunlarin yerine daha dayanikli yeni Kkopriilerin
olusturulmasi olanaklar1  yiin liflerinin kimyasal fiksaj isleminin esasini

olusturmaktadir (Seventekin, 2004).

1.4.6. Yiukseltgen maddelerin yiin liflerine etkisi

Yiin liflerinin ytlikseltgen maddeler ile iliman kosullar altinda islem gormesi
sonucu, lifler zarar gérmez. Bu nedenle yiinlii mamullerin hidrojen peroksit ile
agartilmast 6nem kazanmaktadir. Hidrojen peroksit ile agartma sirasinda
ortamin bazik olmamasi ve ortamda katalitik etki gosteren metal iyonlarinin
bulunmamasi halinde , hidrojen peroksitin liflere olan etkisi ¢ok yavastir

(Seventekin, 2004).

1.4.7. Is181n yiin liflerine etkisi

Uzun siire 151k altinda kalan yiin lifleri kirilgan ve gevsek bir hale gelir ve
boyarmaddelere karsi ilgisi azalir. Liflerin renginde sararma goriiliir. Bunun
sebebi ultraviyole 1sinlarinin peptid ve disiilfiir baglarina etki etmesidir (Baser,

2002).

1.4.8. Sicakligin yiin liflerine etkisi

Yin 100°C-105°C sicaklikta uzun stire bekletildiginde su kaybeder; sert ve
dayaniksiz bir hal alir. Daha yiiksek sicakliklara cikildiginda bozunma baglar
(Baser, 2002).
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1.5. Aminoasitlerin Ozellikleri

Protein liflerinin esasin1 protein maddeleri olusturmaktadir. Protein
makromolekiilleri amino asitlerden olusmaktadir. Bu amino asitlerin cinsine,
miktarina ve makromolekiiler icerisindeki yerlesim durumuna gore, protein
maddelerinin  oOzellikleri de c¢ok degisken olabilmektedir. Protein
makromolekiillerini olusturan amino asitlerin timii a- amino asitlerdir. Yani
amino grubu ve karboksil grubu ayn1 karbon atomuna baglidir (Seventekin,

2004).

1.5.1. Yiin liflerinde bulunan baslica aminoasitler

Glisin, alanin, valin, loysin, isoloysin, fenilalanin gibi yalniz alifatik veya
aromatik hidrokarbon kokii iceren aminoasitlere, apolar gruplar hidrofob 6zelik
kazandirmaktadir. Bunlar su, tuz, asit ve baz gibi polar gruplar iterken,
hidrokarbonlar gibi apolar bilesikleri cekmektedir. Yiin liflerinin soguk suyla

1slanmasinin zor olmasinda bu yapitaslarinin rolii vardir.

Serin, threonin, tirosin, hidroksi-prolin, hidroksi-lisin, hidroksi-glutamin asit
gibi amino asitlerdeki hidroksil gruplar1 polar molekiillerin ¢cekiminde ve bazi

kimyasal renk reaksiyonlarinin olusmasinda rol oynamaktadir.

Ornitin, arjinin, lisin ve histidin gibi aminoasitlerde ikinci bir bazik grup
bulunmaktadir. Bu bazik gruplar, komsu peptid zincirlerindeki asidik gruplarla
tuz baglar1 yapabilecekleri gibi, anyonik boyarmaddeleri de elektrostatik ¢ekim
kuvvetleriyle c¢ekebilmekte ve baglayabilmektedir. Histidin baz1 renk

reaksiyonlarinin olusmasinda da yardimci olur.

Asparajin asidi ve glutamin asidindeki ikinci asit gruplar1 da, komsu peptid
zincirlerindeki bazik gruplarla tuz baglar1 olusturabilecekleri gibi, katyonik
boyarmaddeleri  elektrostatik ¢ekim kuvvetleriyle cekebilmekte ve

baglayabilmektedir.
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Sistein, sistein asidi, metionin, sistin, lantionin gibi kukiirt iceren amino asitler
arasinda sistinin varligl proteinin 0Ozelligini en fazla etkilemektedir. Sistin
molekiilleri  peptid  zincirleri arasinda  kovalent  koprii  baglar

olusturabilmektedir (Seventekin, 2004).

1.6. Keratin Makromolekiilleri Arasindaki Baglar

Yiin lifleri bilinen biitiin dogal ve yapay lifler arasinda en fazla cesitte
makromolekiiller arasi1 ¢ekim kuvvetlerinin var oldugu liflerdir. Yiin liflerinde
makromolekiiller arasinda buluna baglar1 4 grupta incelemek miimkiindir

(Seventekin, 2004).

1.6.1. Kovalent baglar

Yiin keratininde en onemli kovalent bag distlfiir baglar1 olup hidrojen
baglarindan ¢ok daha saglamdir. Kiikiirt iceren ve bir di amino dikarboksilli asit
olan sistin, iki ayr1 makro peptid zincirinde yapitasi olarak yer aldiginda, bu iki

zinciri disulfir kopriisi tizerinden baglayarak kovalent bag olustururlar.

Yin yapisinda, asparjin asidi ve glutamin asidi gibi mono amino di karboksilli
asitlerin ucundaki karboksil grubu ile, lisin gibi di amino mono karboksilli
asitlerin ucundaki amino gruplarinin kondenzasyonu sonucu, isopeptid baglari

da olusabilmektedir (Seventekin, 2004).

1.6.2. Tuz baglan

Yin keratin yapisinda bulunan bazik gruplar lisin, arginin ve histidin asidik
gruplar ise Glutamin asidi ve aspartik asittir. Bazik gruplar katyon, asidik
gruplar ise anyon olusturabilirler. Katyon ve anyonlar arasindaki elektrostatik
cekim kuvvetleri nedeniyle, asidik ve bazik 6zellik gosteren gruplar komsu

durumda bulunduklarinda aralarinda tuz kopri baglari olusturmaktadir.

Yiin keratin yapisinin isoiyonik noktasi pH 4,9’dadur. Isoiyonik noktada keratin

makromolekiillerindeki katyon ve anyonlarin sayilar1 birbirlerine esit
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oldugundan, bunlarin kendi aralarinda olusturduklari tuz képrii baglar1 sayisi
da en fazladir. Bu nedenle pH 4,9’da (genis olarak 5-7 arasi) yiin lifleri en
dayanikli durumdadir ve reaksiyona girme istekleri dusiiktiir (Seventekin,

2004).
1.6.3. Hidrojen kopriileri

Yiin keratin yapisinda H-kopriileri, peptid baglarinda bulunan C=0 ve -NH
gruplar1 arasinda olusabilecegi gibi, katyonik ve polar aminoasit yapitaslari veya
hidroksil, tiyoalkol grubu iceren aminoasit yapitaslari arasinda da olusabilir

(Seventekin, 2004).

1.6.4. Apolar baglar

Keratin makromolekiiliinii olusturan aminoasit yapitaslarindan, yan grup (R)
olarak, apolar (hidrofob), alkil (hidrokarbon) veya aril grup icerenler, sulu
ortamda hidrofob gruplarin hidratasyondan  kurtulmak igin birbirlerine
yaklasmasi sonucunda apolar baglar (hidrofob ¢ekim kuvvetleri) olusmaktadir.
Bu baglar zayif olup, liflerin kimyasal 6zellikleri lizerindeki etkisi ¢ok azdir

(Seventekin, 2004).

1.7. Teknik Uygulamalar Acisindan Yiiniin Onemli Ozellikleri

Gug tutusurluk: Yaygin olarak kullanilan tiim tekstil lifleri arasinda yiin
yanmaya en dayanikli olan liftir. Tutusmasi zordur; herhangi bir alevin
yayllmasi zor ve sondiiriilmesi kolaydir. Akrilik, poliamid ve poliesterin aksine
yanma atiklann diisiik 1sida, dagilabilir ve yapismayan bir kiil halindedir

(Johnson vd., 2003).

Yinin gii¢c tutusurluk 6zelligi ile ilgili dogal 6zelliklerti;
Erimez, damlamaz ve kémiirlesir olmasi

Yiiksek tutusma sicakligi (750°C - 800°C)

Diisiik yanma 1s1s1 (196 kj/g) ve 1s1 aciga ¢ikmasi (9,6kj/g)
Yiiksek azot icerigi (%16)

Yiiksek nem icerigi (%10- 14)
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Yiniin yiiksek tutusma sicakligi sayesinde yanma esnasinda ortamda en son
yiiniin tutusur. Yiiksek LOI (Limit oksijen indeksi) degeri de yiiniin tutusmasini
zorlastirmaktadir. Bunun yaninda yiiniin kimyasal yapisindaki yliksek azot ve
nem igerigi yiine dogal gii¢ tutusurluk 6zelligi kazandirmaktadir. Ayrica yanma
esnasinda daha kolay tutusabilir olan erime ve damlama irtnleri

olusmamaktadir (Johnson vd., 2003).

Antimikrobiyal Ozellikler: Uzun siire giysilerini ¢ikarmayan denizciler, dagcilar
ve atletlerin bir cogu egzersizleri esnasinda yiin veya yiin karisimi kumaslardan
uretilmis giysileri diger lif cinslerine gére daha uzun siire kotii koku olusmadan
saglikli bir sekilde kullanabildiklerini ifade etmislerdir. Dogal antimikrobiyal
ozelligi bu liflerden tretilen i¢ giyim ve coraplarin satisinda artan bir ilgiyi

saglamistir (Johnson vd., 2003).

Yiuniin dogal ortamda gelismesi bakteri ve mantarlarin iireme olanagini
azaltmakta ve bunlara karsi gelismis mekanizmaya sahip olmasini
saglamaktadir. Yuniin kutikula tabakas: lif ylizeyini diizglinsiiz yapmakta fakat
bunun yaninda mikroplarin life tutunmasini zorlastirmaktadir. Epikutikulanin
yag tabakasi karakteristik 1slak yiin kokusu ile life antimikrobiyel o6zellik
kazandirmaktadir. Bu 6zelligi nedeniyle yiin 1slaklik hissi vermeden agirliginin
%30’u kadar nem tutabilmekte bakteri ve mantarlara daha az uygun bir

mikroklima ortami olusturmaktadir (Johnson vd., 2003).

Kimyasal Modifikasyon: Yiiniin karmasik kimyasal yapisina karsin sentetik lifler
reaktif bilesikler icermeyen ya mono fonksiyonel ya da alifatik yapidadir. Bu
sayede yiin cesitli maddeleri direk kovalent bag ile veya polar veya vander
waals baglar1 ile tutabilmekte bu da kullanim alaninda bir dizi imkanlar
sunmaktadir (6rnegin koruyucu giysiler, tibbi tekstiller). Bunun yaninda lif
icerisindeki hiicre i¢i bosluklar bir dizi molekiiliin tutulmasini olanakl kilmakta
ve bunlarin yavas sekilde birakilmasi ve bazi ¢cevresel kosullar altinda aktive
olmalari ile yeni 6zellikler kazandirilmis lifler ve giysiler elde edilebilmektedir

(Johnson vd., 2003).
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Hidrokarbonlarin Absorbsiyonu ve Filtrasyonu: Yiin hidrokarbonlara karsi
yuksek emme yetenegin sahiptir. Bu sayede yag ile kirlenmis sularin aritilmasi
icin filtrelerde ve yag tabakasinin kontrolii igin ylizen engellerde

kullanilabilmektedir (Johnson vd., 2003).

Kirletici Madde ve Koku Absorbsiyonu: Halilar diger bina i¢ci materyallerle
karsilastirildiginda genis bir alana sahiptirler ve ylniin kimyasal yapis1 ev
icinde bulunan formaldehit, azot oksit ve kiikiirt dioksit gibi bazi 6nemli
kirlilikleri emebildiginden ytn halilarin kullanimi oldukg¢a biiyiik bir 6neme
sahiptir. Formaldehitin kolayca emilmesinin en énemli nedeni bunun arjinin ve
tritofan amino zincirleri ve birincil amino gruplar ile kimyasal olarak reaksiyon

olusturabilmesidir (Johnson vd., 2003).
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2. KAYNAK OZETLERI

Dogal kaynaklarin giin gectikce azalmasiyla birlikte Tekstil sanayinde
kullanilan dogal ve sentetik liflerin glinlimiizde kullanimda olan miktarinin en
azindan bir miktarini degistirmek icin alternatif kaynaklar bulmak son derece
onemlidir. Tekstil alaninda son zamanlarda gergeklestirilen bilimsel
calismalarin esasini tekstil malzemelerine gelistirilmis 6zellikler kazandirilmasi
ve tekstil drlnlerinin farklhi kullanim alanlarinda degerlendirilmesi

olusturmaktadir.

Eslahi, Dadashian ve Nahid (2013), yilinda yaptiklar1 ¢alismalarinda; ytin
lifinden keratin eldesiyle ugrasmislardir. Bilindigi gibi yiin lifi protein yapida
olup keratinden meydana gelmektedir. Keratin, sag, yiin, tiiyler, tirnak yapisinda
bulunur ve memeli, siirtingen ve kuslarin boynuzlar: gibi dis kaplama saglayan
ana yapisal lifli proteindir. Yapisinda 20 ¢esit aminoasit bulunmaktadir. Yiin
liflerindeki keratin ve protein, bu lifin essiz 06zelliklerinden bir¢cogunu
sagladigina inanilan, zincir ici ve zincirler arasi gig¢lii baglar sayesinde olusan
kath olmaktan ziyade helisel formda bulunan bir zincir yapisina sahiptir. Yiin
lifleri diger tim dogal ve yapay liflerden daha fazla cesitte molekiillerarasi
cekime sahiptir. Bunlar; kovalent baglar, tuz baglari, hidrojen kopriileri ve
apolar baglar olarak gruplandirilabilir. Fakat aralarinda en o6nemli olani
makropeptid zincirleri birbirine baglayan distlfiir baglaridir. Keratinler,
distlfiir sistin amino asidinin molekiiler arasi baglanmasi ve yliksek stabilite ve
ayirt edici fiziksel 6zelliklerinden sorumlu olan polar ve polar olmayan amino
asitlerin inter ve molekiil ici baglanmasi ile birbirine baglanan tli¢ boyutlu
polimerler olarak kabul edilir. Yiniin kimyasal reaktifligi buyiik o6lciide sistin
aminoasitine baghdir. Sistin, okside olabilir, miktar1 azaltilabilir ya da hidrolize
olarak cesitli karmasik reaksiyon tiriinleri verebilir. Sistin bir diaminoasittir ve
komsu polipeptid zincirleri distlfiir baglar1 olarak baglamaktadir. Bu keratin

yapisl yiin lifinin fiziksel ve mekanik 6zelliklerine katkida bulunmaktadir.

Belirtildigi gibi keratin elde etmenin ana yontemleri; indirgeme yontemi, alkali

ve enzimatik hidrolizdir. Kimyasallar, hidroliz sirasinda proteinlerdeki her iki
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distlfid ve peptid bagin1 koparmakta ve bunun sonucu keratinin hidrolizat
yapisl degistirilmektedir. Keratin hidrolizatlar1 ( baz1 organik bilesiklerin su ile
tepkimesi sonucu yapisina hidrojen iyonu ve hidroksil iyonunun girisi ile ortaya
cikan daha basit madde ya da maddeler) molekiiler agirhk dagilimi bilgisi,
uygulamalardaki en 6nemli 6zelliklerdir. Yiiksek sicakliklara uzun siire maruz
kalan ve ¢ok yiiksek pH ya da diistiik pH’larda ekstrakte edilen keratinler ancak
hayvan yemi bileseni olarak kullanilabilen son kullanim alanlarina sahip diisiik
molekiler agirlikli peptid baglarini vermektedir. Diger taraftan tekstilde yapisal
ve biyo teknolojik uygulamalar i¢in elde edilen keratinin iliman kosullar altinda
elde edilen yiiksek molekiiler agirliga sahip olmasi gerekmektedir. Indirgeme
hidrolizi, hafif sartlar altinda yapildiginda protein liflerinin distlfiir baglarini
koparir peptid baglarina etki etmez. Zararh peptid boliinmesi olmadan bolebilir
ve boylece keratinin mikro yapisini saglam bir sekilde birakabilir. Bununla
birlikte disiilfiir baglarinin kirilmasi i¢cin kullanilan tiyoller ve peroksitler gibi
indirgeyici veya oksitleyici maddeler zararli, cogu zaman zehirlidir ve islenmesi
zordur. Ayrica dogal keratinleri islemek icin kullanilan fiziksel ve kimyasal

yontemlerin cogunlugu 6nemli miktarda enerji yatirimi gerektirmektedir.

Niloofar E. Fatemeh D. ve Nahid Hemmati N. 2013 yilinda yaptiklar
calismalarinda; Enzimatik hidroliz ve indirgeyici madde ile ylin ve tiy
atiklarindan keratin ekstraksiyonu olasiigin1 arastirmislardir. Enzimatik
hidrolizin optimize edilmesi icin farkli parametrelerin, yani enzim miktarinin,
flotte oraninin ve yilizey aktif maddenin, hidroliz zamaninin ve indirgeyici
madde konsantrasyonunun etkileri incelenmistir. Maksimum Kkeratin
ekstraksiyonu icin optimal kosul, 8,6 ve 6,4 g/L sodyum hidrojen siilfit ile
birlikte 1 g/L sodyum dodesil stlfat (islatici) ve %2,6 proteaz (Savinaz)
kullanilarak saglanmistir. Yiin ve tiiyler icin sirasiyla 4 saat boyunca 25 mL/g ik
lif / lif oraninda bir indirgeyici ajanla muamele edilmistir. Elde edilen sonuglar,
tiylerin daha ytliksek hidrofilik dogasina bagl olabilen tiiylere kiyasla yiin
elyafin daha fazla bozuldugunu gostermistir. Sodyum dodesil siilfat
poliakrilamid jel elektroforez testinin (SDS-PAGE) modelleri, ylin ve tiiylerden
elde edilen ekstre edilmis proteinlerin molekiiler agirliklarinin, islenmemis

liflerden daha diisiik oldugunu ortaya c¢ikarmistir. Taramali elektron
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mikrograflari, enzimatik muamelede liflerin fibrilasyonunu ve degradasyonunu
gostermistir. Ayrica, Fourier-transform kizilotesi (FTIR) spektrumlari, hidrolize
liflerin kimyasal yapisinda belirgin bir degisiklik olmadigin1 gostermistir.
Bununla birlikte, yiin ve tiiy kalintilar1 ¢ogunlukla sirasiyla bir sarmal ve beta

helix uyumlarindan olusmustur.

Kalaoglu (2010), yilinda yaptig1 ¢calismasinda; tavuk tiiyli keratininden tekstil
elyafi elde etmistir. Tavuk tiiylerinden keratin elde edebilmek i¢in ilk olarak
tilylerdeki yag bilesenleri diklormetan gibi organik bir ¢dziicliyle ayrilmistir.
Daha sonra tavuk tiiyleri NaOH ve/veya NazS veya NaOH ve sulu ¢6zeltilerinde
coziinlrlestirilmistir. Olusan ¢ozelti asetik asitle pH 4.2'de ¢oktiiriilmustir. En
yuksek keratin eldesi verimi %59 olarak bulunmustur. Elde edilen keratin
spektral analizlerle dogrulanmistir. ikinci adimda Kkeratin, lif olusturmak
amaciyla akrilonitril monomeriyle kopolimerlestirilmistir. Baslatici cifti olarak
amonyum persulfat/sodyum merabisilfit kullamlmistir. Keratin-graft-
poliakrilonitril olusumu FTIR ve 1THNMR analizleriyle dogrulanmistir. Keratin
ve keratin-graft-poliakrilonitril kopolimerleri, reolojik, termal ve morfolojik
analizlerle karakterize edilmislerdir. Orneklerin hepsinin keratine gére reolojik
ozellikleri ve islenebilirlikleri gelismistir. DSC ve TGA ile gerceklestirilen termal
analizlere gore akrilonitril ile modifiye edilmis keratin, saf keratine gore 1sisal
kararlilik kazanmistir. Nem absorpsiyonu deneylerinin sonucuna gore, keratin-
graft-poliakrilonitril kopolimerlerinin nem absorpsiyonlarinin poliakrilonitrile
gore oldukca arttigl gozlenmistir. Bunun nedeni keratinin sahip oldugu
hidrofilik gruplardir. Keratin-graft-poliakrilonitril kopolimerlerinin morfolojisi
caplart 90-150 nm arasinda degisen miseller bir yap1 gostermistir.
Kopolimerlerin sentezinden sonra, agirlikca %20/80 DMF/DMSO ¢6ziici
ciftinde cozeltiler hazirlanarak elektrospin yontemi ile lif elde edilmistir. Elde
edilen liflerin SEM gortntilerinden lif caplarinin 250-500 nm arasinda oldugu
gorilmiistiir. Tavuk tiyleri, dogal veya sentetik liflerde bulunmayan benzersiz
bir yapiya ve 6zelliklere sahiptir. Bunlar yaklasik % 91 keratin, % 1 lipid ve % 8
sudan olusmaktadir. Bu gibi tliyler, tliylerin karmasik yapisindan dolay: protein

lifleri olarak yiin ve ipek olarak islenemese de, tiiylerin ikincil yapilar1 yani
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keratin, bunlar1 dogal protein lifleri olarak kullanim i¢in uygun hale getiren yap1

ve Ozelliklere sahiptir.

Xu, Shi, Zhou, ve Yan (2012), yilinda yaptiklarn ¢alismalarinda; yiinden elde
ettikleri keratini ince bir tabaka seklinde olusturmuslardir. Saf yiin kegce 5 g
olacak sekilde, 1,5 mL tiyoglikolik asit mevcudiyetinde amonyum hidroksit ve
su iceren 100 mL ¢6zelti icinde azot gazi atmosferi altinda 4 saat 50°C’de islenir.
Elde edilen hidrolizat, 10 dakika boyunca 4000 devirde santrifiijlenir ve daha
sonra ¢ozinir keratin fraksiyonunu igeren silipernatan sivi toplanmaktadir.
Yinli kumaslar %1 sulu keratin c¢ozeltisine %1 epiklorohidrin varliginda
emdirilmistir. Onceden 1slatilmis kumas, %100’ liikk bir toparlanma elde etmek
icin 10 kg’ lik bir basing uygulayan bir fular makinesinden gegirilmistir. Numune
en sonunda kurutulur ve 5 dakika boyunca 140°C' de kurutulur. Dogal proteinli
olan keratin makromolekillerinin, yline kimyasal olarak baglanmasi beklenir.
Asit mavisi 203 kullanilarak 6n islemden gecirilmis ylin kumas numunelerinin
boyanmasinda kullanilan boya banyosunun boyama sicakligina bagh olarak 5-
30 dakika icinde neredeyse tamamen tiikendigi bulunmustur. Bu boya, ayni
boyayr kullanarak islenmemis yiin kumasinin boyanmasi durumunda boya
banyosunun tamamen tiikenmesi icin gereken stireden cok daha kisadir. Bu
sonuglar, keratinin yilin polipeptid zincirleriyle kalic1 ¢apraz baglar olusturma

yeteneginin 6lciilmesi agisindan agiklanabilir.

Reddy, Chen, Zhang, ve Yang (2013), yilinda yaptiklar1 ¢calismalarinda; tekstil
endustrisinde keratin kullanarak cevre Kkirliligini azaltmayr amaglamislardir.
Tekstil endiistrisi, diinyanin en biiytlik su tiiketicilerinden biridir. Hasillama ve
hasil sokme gibi tekstil siirecleri, 6nemli miktarlarda su, enerji ve kimyasallar
tiketmekte ve cogunlukla tekstil fabrikalarindan c¢evreye salinan zehirli
atiklardan sorumludur. Tavuk tiiylerinden elde edilen keratin, polyester ve
pamuk ipliklerini hasillamak icin kullanilmistir. Buiyiikliik hazirlik kosullarinin
ve boyutlarinin kopma ve ipliklerin ¢cekme 6zelliklerine ve asinma direncine
etkileri  incelenmistir. =~ Aktif c¢amurda keratin  ¢oOzeltilerinin  biyo

pargalanabilirliginin ve keratinin isteksizligi de arastirllmistir. Ticari olarak

20



kullanilabilir polivinil alkol bazl hasil kimyasallari, keratinin boyutlandirma

maddesi olarak performanslarini degerlendirmek i¢in kullanilmistir.

Zhu ve Mao (2014), yilinda yaptiklar1 ¢alismalarinda; Fosfor, azot ve klor
sinerjik etkileri ile kimyasal modifikasyonlar yoluyla 6nemli 6l¢tide gelistirilmis
termal Ozelliklere sahip yiin keratin polimerleri rapor edilmektedir. Keratin
polimerlerinin kimyasal bilesimlerinin islem 6ncesi ve sonrasi degisiklikleri,
Fourier Kizilotesi Doniisiimii (FTIR), 31P Niikleer Manyetik Rezonans (31P-
NMR) ve Enerji Dagitic1 X-ray (EDX) teknikleri kullanilarak karakterize edildi.
Termal ozellikleri Termo Gravimetrik Analiz (TGA) ve Diferensiyel tarama
Kalorimetresi (DSC) ile incelenmistir. Muamele edilen keratin polimerleri,
TGA'da piroliz islemi sirasinda muamele edilmemis keratin polimerininkinden
daha az kiitle kayb1 ve daha fazla miktarda koémiir kalintis1 gostermistir.
islenmis keratin polimerlerinin, gelistirilmis alevlenme geciktirici ézelliklerin

avantajlarina sahip olmasi 6ngorilmiistir.

Shavandi, Bekhit ve Carne (2016), yilinda yaptiklar1 ¢alismalarinda; Yiinden
keratin ekstraksiyonu ile biyo polimer uygulamasi icin kimyasal yontemler
incelenmistir. Farkli ekstraksiyon yontemlerinin toplam protein ve ekstraksiyon
verimleri belirlenmistir. 2-merkaptoetanol ile indirgeme yontemi, en yiliksek
keratin ekstraksiyon verimi (%53) vermis ve bunu takiben siilfitoliz yontemi
gelmektedir(%41). Oksidasyon yontemi ile c¢ikarilan keratin diisiik verime
ragmen bu yontemin avantaji, keratin numunelerinin performansla veya
perasetik asitlerle karistirildiginda farkl ¢éziintrliiklerine gore fraksiyonlarina
ayrilabilir olmasidir.  Bu nedenle, kortikalin daha ¢oziiniir bilesenleri
biyomedikal jel gibi tirtinlerde ytliksek miktarda materyal gerektiren maddeleri

¢ikarip kullanmaktadir.
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3. MATERYAL VE METOD

3.1. Materyal

3.1.1. Kimyasal maddeler

Asagida belirtilen kimyasal maddeler tez kapsaminda yapilan yikama ve

¢ozinirlik islemlerinde kullanilmistir.

Sodyum hidroksit (NaOH): Merck, (38° Be)

Hidroklorik asit (HCI): Merck, %99, payet

indirgen madde Sodyum Siilfiir(NazS): Merck, ekstra saf, Ph Eur,BP,E 221
Reducing D Powder: Archroma Agent D Powder, invert seker iceren
indirgen madde

Sodyum karbonat) Na2C03)

Petrol eteri : Tekkim, ekstra saf

indirgen madde Melas: %80,4 kuru madde iceren seker fabrikasi atig1

3.1.2. Yin lifi

Calisma kapsaminda atik yapagidan elde edilen 28 mikron inceliginde 40 mm. -

60 mm. lif uzunluguna sahip ytin lifleri kullanilmistir.

3.1.3. Yikama ve ¢oziiniirliik testlerinde kullanilan cihazlar ve malzemeler

Kullanilan tiim liflerin ve kimyasal maddelerin tartimi1 Sekil 3.1’de gosterilen

Precisa XT320 marka hassas terazide yapilmistir.
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Sekil 3.1. Precisa XT320 hassas terazi

Atik liflerin temizlenmesi ve ylinden keratin eldesi icin ¢oziiniirliik islemlerinde

Sekil 3.2’de gosterilen GyroWash yikama makinesi kullanilmistir.

Sekil 3.2. GyroWash yikama makinesi

Yapilacak testler oncesi ve testler sonunda pH degerleri ve iletkenlik
degerlerinin o6l¢iimiinde Sekil 3.3’de gosterilen Hanna pH metre (HI 221)

kullanilmistir.
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Sekil 3.3. Hanna pH metre (HI 221) ve iletkenlik 6l¢lim cihazi

Temizlenmis ve yikanmis atik lifler ¢oziiniirliik islemi yapilmadan 6nce $ekil
3.4’de gosterilen desikatorde sogutulmus ve fazla nemi, nem tutucu slika jel

kullanilarak uzaklastirilmistir.

Sekil 3.4. Desikator

24



Coziilme islemi tamamlanip santrifiij islemi tamamlandiktan sonra dipte ¢oken
kat1 materyali sollisyondan ayirmak i¢in Sekil 3.5’de gosterilen Whatman no:42

stizge¢ kagidi kullanilmstir.

Sekil 3.5. Whatman No:42 stlizgeg¢ kagidi

Sekil 3.6’da gosterilen Baxter marka Dicea.130G 66 kPa calisma basinch
diyalizor araciligiyla sik su degisimleriyle saf suyla diyalize tabi tutularak ¢6zelti

icerisinde bulunan keratin saflastirilmistir.

Sekil 3.6. Diyalizor
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Cozeltinin diyalizorden gececek basinca ulasmasinda Sekil 3.7’de gosterilen akis

hiz1 6-24 mL/dk mikro peristaltik pompa kullanilmistir.

Sekil 3.7. Mikro Peristaltik Pompa
3.1.4. indirgen madde melas

Seker fabrikalarinda atik olarak ortaya ¢ikan melas, sahip oldugu organik ve
inorganik bilesikler sebebiyle mikroorganizmalarin iiremelerini sinirlayici ve

engelleyici bir 6zellige sahiptir.

Son yillarda atik maddelerin geri doniisimii ¢cevre dostu teknolojilerin ana
hedefi durumuna gelmistir. Sanayide ham maddeler belli bir amaca ydnelik
islenirken geriye kullanilmayan atik maddeler ortaya ¢ikmaktadir. Bunlardan
biri de seker fabrikalarinin atik maddesi olan melastir. Melas; seker elde etmek
icin seker pancarinin islenmesi sirasinda ortaya ¢ikan koyu kahve renkli
kolloidal bir atik maddedir. Seker fabrikasinda islenen her 100 kg seker
pancarinda 4 kg kadar melas olusmaktadir. iceriginde kompleks polisakkaritler,
invert sekerler, karbonhidrat olmayan bilesikler, koyu kahve renkli azot iceren
polimerik bilesikler, inorganik iyonlar, malik asit, laktik asit, formik asit, asetik
asit, propiyonik asit gibi organik asitler bulunmaktadir. Melas, ispirto ve maya
tretiminde ayn1 zamanda kepek, saman ve kuru kiispelere eklenerek hayvan

yemlerinde de kullanilmaktadir (Kahyaoglu ve Konar, 2006).
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3.2. Metod
3.2.1. Numune hazirlama

Atik yapagl, uzerindeki kirden arindirmak icin 60°C'de 30 dakika streyle
sodyum karbonat iceren sulu bir ¢ozelti icinde Gyrowash yikama makinesinde
yikanmis, daha sonra iyice durulanmis ve kurutulmustur. Yaghh maddeyi ve gresi
¢ikarmak icin, 3 saat boyunca petrol eteri ile isleme tabi tutulmustur Cozicii,
numuneleri saf su ile durulamadan 6nce ortam sicakliginda buharlastirilmistir.
Yiin lifleri kondisyonlamaya tabi tutularak degismez agirliga gelene kadar
standart atmosfer sartlarinda laboratuarda kondisyonlanmistir. Temizlenmis ve
kondisyonlanmis olan lifler daha sonra kisa pargalara (yaklasik 1-2 mm
uzunlugunda) ayrilmis, bir etiivde 1 saat boyunca 100°C-105° C'da kurutulmus

ve ¢oziicliyle muamele yapilmadan 6nce bir desikatérde sogutulmustur.

3.2.2. Keratin eldesinde kullanilan yontemler
3.2.2.1. Alkali Hidroliz yontemi

10 g. agirhgindaki yikanmis, temizlenmis ve kondisyonlanmis ytin lifleri 1-2
mm boyutlarinda kisa parcalara ayrilmis, alkali hidrolizi i¢in hazir hale
getirilmistir. 1:25 flotte oraniyla 250 mL. saf su ile bir beherin icerisinde
tamamen 1slatilmistir. Yiin numunesi (10 g) agirlikca % 1,2 NaOH (pH 13.4-
13.7) ile muamele edilmistir ve liflerin tamamen c¢6ziilmesi icin GyroWash
yikama makinesinde 80° C'de ¢alkalanmistir (4 saat, 80° C) . Cozelti daha sonra
hidroklorik asit (HCl) ile notralize edilmistir.

3.2.2.2. Reducing D Powder ile indirgeme yéntemi

Bu yontemde 10 g. agirhgindaki hazirlanmis yiin lifleri 1:25 flotte oraniyla 250
mL. saf su ile bir beherin icerisinde tamamen 1slatilip Reducing D Powder ile
(Archroma Agent D Powder, invert seker iceren indirgen madde) isleme tabi
tutulmustur. Yiin numunesi (10 g) agirlikca % 1,2 NaOH (pH 13.4-13.7) ve 3 g

Reducing D Powder ile muamele edilmistir. Liflerin tamamen ¢6ziilmesi icin
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GyroWash yikama makinesinde 80°C'de calkalanmistir (4 saat, 80°C) . Cozelti

daha sonra hidroklorik asit (HCI) ile notralize edilmistir.

3.2.2.3. NazS ile Siilfitoliz indirgeme yontemi

10 g. agirhigindaki kisaltilmig lif pargalar: . 1:25 flotte oraniyla 250 mL. saf su ile
bir beherin icerisinde tamamen 1slatilmistir. Yiin numunesi (10 g) agirlikca %
1,2 NaOH (pH 13.4-13.7) ve 3 g NazS ile muamele edilmistir. Liflerin tamamen
coziilmesi icin GyroWash yikama makinesinde 80°C'de ¢alkalanmistir (4 saat,

80° C) . Cozelti daha sonra hidroklorik asit (HCI) ile nétralize edilmistir.

3.2.2.4. Melas kullanilan indirgeme yéontemi

10 g. agirhgindaki yikanmis, temizlenmis ve kondisyonlanmis yiin lifi kisa
pargalara ayrilmis, melasla indirgeme icin hazir hale getirilmistir. 1:25 flotte
oraniyla 250 mL. saf su ile bir beherin igerisinde tamamen 1slatilmistir. 10 g Yiin
numunesi agirlikca % 1,2 NaOH (pH 13.4-13.7) ve 3 g melas ile muamele
edilmistir. Liflerin tamamen ¢6ziilmesi icin GyroWash yikama makinesinde 80°
C'de galkalanmistir (4 saat, 80° C) . Cozelti daha sonra hidroklorik asit (HCI) ile

notralize edilmistir.

3.2.3. Cozeltinin ¢oktiirme islemi

Coziilme islemi tamamlanan ¢ozelti ortam sicakliinda sogutulduktan sonra
santrifiij edilmek lizere uygun kaplar igerisine alinmistir. 10,000 r/dk.'da 10
dakika santrifiij edilmistir. Bu islem tamamlandiktan sonra bir huni ve

Whatman no:42 stizge¢ kagidi kullanilarak dipteki kati madde siizdurilmistiir.

3.2.4. Cozeltinin saflagtirma islemi

Coktiirme islemi tamamlanan ¢o6zelti 3 glin boyunca gilinde ti¢ kez 5 L damitilmig
suya karsi diyalize edilmistir. Diyalizor vasitasiyla keratin ¢ozeltisi stiziilmustiir
ve daha sonra bir toz haline getirilmis keratin olusturmak iizere kurutma

islemine tabi tutulmustur.
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Aciklanan islem kademeleri her 3 yontem icinde (alkali hidroliz, indirgeme,

siilfitoliz indirgeme) sirasiyla gerceklestirilmistir.

3.2.5. FT-IR analizi

Elde edilen pelet halindeki keratin yapisi hakkinda bilgi sahibi olmak ve elde
edilis yontemleri aralarindaki farkliliklari incelemek amaciyla Perkin Elmer 400
FT-IR/FT-FIR Spectrometer Spotlight 400 Imaging System FT-IR analizi
cihazinda o6l¢iimler yapilip grafikler elde edilmistir. Elde edilen keratin yapilari
saflastirildiktan sonra analitik ve spektroskopik yontemlerle yapilar

aydinlatilmistir.

3.2.6. SEM goriintiilerinin incelenmesi

Elde edilen keratin yapilarinin yiizey gorintiileri SEM (Scanning Electron
Microscobe) ile alinmistir. Bu amagla her 3 yontemle elde edilmis yapilar farkh
biiylitme oranlariyla ¢alisilarak degisikliklerin tespit edilmesine c¢alisiimistir.
Yiuzey morfolojileri SEM gorintileriyle izlenerek termal bozulmalan

incelenmistir.
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4. ARASTIRMA SONUCLARI
4.1. Cozelti Icerisinden Siizillen Kat1 Madde Tayini

Keratin eldesinde kullanilan 3 yontem sonucunda siiziilen kati maddelerin
tayini sekil 4.1’de goriilen vakumlu etiiv yardimiyla gerceklestirilmis ve cizelge

4.1’deki sonuglar elde edilmistir.

Cizelge 4.1. Cozelti icerisinden stiziilen kati madde miktar1

<

~— ‘mn = o~

2 Bl S| E E g E |8 8

5 SZ|sxz| £ | £ | £ g |ET

=) a2 = |8 & < < < < c =

: )'- H )—' H H H H : s

Z ﬁ ¥ |5 % i [ o < % 5
Reducing D

Powderile |53,462 |5468 |3,782 |2533 |1661 |1,658 3,10
Indirgeme
Na2Sile

Silfitoliz 55,118 | 5981 | 4,139 |2,773 |1837 | 1,829 3,32

indirgeme

Alkali
Hidroliz

52,149 | 5,045 | 3,489 |2,337 |1,566 | 1,561 2,99
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Sekil 4.1. Wise Ven markali vakumlu etiiv

Cizelge 4.1.’de gorildigi lzere en fazla kati madde oranm1 %3,32 ile NazS ile
yapilan siilfitoliz indirgeme yonteminde gorilmistiir. Ardindan %3,10 kati
madde orani ile Reducing D Powder indirgen maddesi ile gerceklestirilen
indirgeme yontemi gelmektedir. En diisiik kati madde orani ise %2,99 ile alkali

hidroliz indirgeme yonteminde elde edilmistir.

Melas kullanilan indirgeme yontemi sonucunda ytn lif yapisinda bir bozulmaya

rastlanmamis dolayisiyla keratin eldesi gerceklesmemistir.

4.2. Santrifiij islemi Sonucunda Elde Edilen Cézeltilerin incelenmesi

Santrifiijde ¢oktiirme islemi yapildiktan sonra sekil 4.2’de alkali hidroliz sonucu
elde edilmis ¢ozelti gorilmektedir. Sekil 4.3’de indirme ydntemi sonucu elde
edilen ¢ozeltiye yer verilmektedir. Sekil 4.4’de ise siilfitoliz indirgeme ydntemi
sonucu elde edilen ¢ozelti bulunmaktadir. Goriintiiler iizerinden inceleme
yapildiginda en berrak yapinin silfitoliz indirgeme yontemi ile elde edildigi
gorilmiistiir. Indirgeme yontemi ile elde edilen ¢ozeltinin digerleri icerisinde
en bulanik oldugu goriilmektedir. indirgeme yoéntemi sonucu bulunan kati

madde miktarinin fazlaligi da bu gortsi desteklemektedir.
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Sekil 4.2. Alkali hidroliz yontemi sonucu elde edilen ¢ozelti

Sekil 4.3. Indirme yontemi sonucu elde edilen ¢ozelti
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Sekil 4.4. Siilfitoliz indirgeme yontemi sonucu elde edilen ¢ozelti
4.3. Elde Edilen Keratin Yapilari
Coziiniirliik testleri sonucu elde edilen keratin yapilar sekil 4.5, sekil 4.6, ve

sekil 4.7’de gosterilmistir. Bu yapilar iizerinden FT-IR analizi ve SEM

goriintiileri elde edilmistir.

Sekil 4.5. Alkali hidroliz yontemi sonucu elde edilen keratin yapisi

33



Sekil 4.6. indirgeme yontemi sonucu elde edilen keratin yapisi

Sekil 4.7. Siilfitoliz indirgeme yontemi sonucu elde edilen keratin yapisi
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4.4. FT-IR Analizi Bulgulari

Calisma kapsaminda kumaslarin FT-IR analizi Perkin Elmer 400 FT-IR/FT-FIR
Spectrometer Spotlight 400 Imaging System cihazinda 400 ile 4000 cm-1
frekanslarinda, 32 tarama sayisinda ve 2 cm-! ¢ozilnirliikte oda sicaklifinda

yapilmistir.

1000
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3433
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Sekil 4.8. Islem gérmemis yiin lifi FT-IR analizi
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Silfitoliz Indirgeme
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Sekil 4.9. NazS ile siilfitoliz indirgeme islemi gormiis keratin yapisi FT-IR analizi
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Sekil 4.10. Reducing D Powder ile indirgeme islemi gérmiis keratin yapis1 FT-IR
analizi
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Sekil 4.11. Alkali hidroliz yontemi ile islemi gérmiis keratin yapisi FT-IR analizi
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Sekil 4.12. Tiim yapilarin tst tiste getirildigi FT-IR analizi
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Islem Grmemis Yiin

Siilfitoli Indirgeme
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Sekil 4.13. Frekans araligiyla tiim yapilarin tst tiste getirildigi FT-IR analizi

Sekil 4.8, 4.9, 4.10, 4.11, 4.12, ve 4.13,da 400-4000 cm! arasinda gecirgenlik

degerleri goriilmektedir.

islem gormemis ham yiinde sekil 4.8'de goriildiigii gibi 3500-3200 cm'!
bolgesindeki meydana gelen gerilmeler N-H ve O-H baglar1 arasindaki valans
(titresim) c¢ekiminden olusmaktadir. Bu titresimler peptit baglarindan
kaynaklanmaktadir. Bunlara 6rnek olarak Amid Al, All, AIll verilebilir. Amid Al
3282 cm! civarina diiser ve N-H titresiminden olusan ¢ekimdir. 3000-2800 cm-
I’e tekabil eden bolge ise C-H ¢ekim kuvvetlerinden kaynaklanir. C-O arasindaki
cekim nedeniyle olusan pik ise 1700-1600 cm! e diiser. Amid All ise 1580-1480
cm! N-H egilme titresimine ve C-H itme titresimine denk gelir. Amid AIIl bandi
ise 1300-1220 cm C-N ve N-H egilme c¢ekimlerinden kaynaklanir (Eslahi vd.
2013).

Sekil 4.8 islem gormemis yiin lifinin FT-IR analizi incelendiginde de peptid
baglarindan kaynaklanan ¢ekim kuvvetleri 3433 cm-! de goriilmektedir. 2924-
2872 cm’! bandinda C-H c¢ekim koépriileri, 1700-1600 cm! de yogun olarak
(1736, 1700, 1636 cm1) C-O ¢cekim kopriileri goriilmektedir. 1580-1480 cm!
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bandinda belirgin olarak (1559, 1541, 1508 cm1 ) N-H egilme titresimine ve C-
H itme titresiminleri gorilmektedir. Amid AlIl bandi olarak 1300-1200 cm
(1229 cm1) C-N ve N-H egilme ¢ekimlerinden kaynaklanmaktadir. 1639 cm!
arasinda bulunan pik alfa helixe karsilik gelmektedir. Distlftir képrtleri 423-

408 cm! bandinda bulunmaktadir.

Sekil 4.9 silfitoliz indirgeme, diger indirgeme sekillerine gére daha etkindir.
Ciinkii alkali indirgemede 2924-2872 cm bandinda C-H c¢ekim kopriileri
koptugu i¢in grafikte gorilmemektedir. Alkali hidrolizi ise indirgen madde
icermedigi i¢in diger iki yonteme gore daha iliman bir yontemdir. Bu da grafikte

daha az grafik koptugundan anlasilmaktadir.

Her 3 grafik incelendiginde yeni baglarin olustugu da goriilmektedir.1000-1016
cm-! bandinda hidroliz liflerden zayif yeni baglarin olustugu goriilmektedir. Bu
baglar S-O ¢ekim kuvvetlerinden kaynaklanmaktadir. Bu bag islem gormemis
yinde bulunmamaktadir. Proteinin pargalanmasini siilfitoliz ve protolisiz olarak
tanimlamistir. Siilfitoliz asamasinda sistin distlfiir baglar1 indirgen maddeler
tarafindan tiyol, sistin tiyol ve bunte tuzuna (S siilfo grubuna) pargalanir. Sekil

4.14’de reaksiyon goriilmektedir.

AN /s AN /
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/ N / N
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\.‘H—t'H_-—Fi—.\:—t'H_-—{'H/ - _:_-.,\:('H—['H_v— $=50y + S$-CH+~CH

/ N\ / N
H—N C=0 H—™ C=0

\f'—ei E]—h'/ \-:‘—n II—ZN/

e N e N\

Sekil 4.14. Poli peptid keratin zincirleri arasinda parcalanan disiilfiir baglari
(Eslahi, vd., 2013)

islem gérmemis yiin lifi ile NazS ile siilfitoliz indirgeme islemi gérmiis keratin
yapist FT-IR spektrumu karsilastiginda yiinde 3433 cm dalga sayisinda
goriilen pikin yumusadigr gorilmektedir. Yiinde 2872-2924 cm' band

araliginda goriilen protein yapilarindaki molekiiller arasi hidrojen bag1 NazS ile
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Siilfitoliz indirgeme islemi gormiis keratin yapisinda goriilmemektedir. 1700-
1600 cm! bandindaki C- O arasindaki cekim nedeniyle olusan pik ve 1580-
1480 cm1 N-H egilme titresimine ve C-H itme titresimine Na:S ile Siilfitoliz
indirgeme islemi goérmiis keratin yapisinda rastlanilmamistir. Ayrica yiin
yapisinda 423-408 cm'! bantlarinda gerilme titresimleri goriilen disilfiir
baglar1 NazS ile silfitoliz indirgeme islemi goérmiis keratin yapisinda

goriilmemektedir.

islem gérmemis yiin lifi ile Reducing D Powder ile indirgeme islemi gérmiis
keratin yapist FT-IR spektrumu karsilastiginda yiiniin 1700-1600 cm e C-O
arasindaki cekim nedeniyle olusan pik ve 1580-1480 cm-! de olusan gerilmenin
bulundugu gozlemlenmistir. Yiinde 2872-2924 cm! band araliginda goriilen
protein yapilarindaki molektller arasi hidrojen baginin Reducing D Powder ile
indirgeme islemi gérmiis keratin yapisinda nispeten korundugu gériilmektedir.
Yin yapisinda 423-408 cm-! bantlarinda gerilme titresimleri goriilen disulfiir
baglarina Reducing D Powder ile indirgeme islemi gérmiis keratin yapisinda da

rastlanilmamuistir.

islem gormemis yiin lifi ile Alkali hidroliz islemi gérmiis keratin yapis1 FT-IR
spektrumu karsilastiginda yiinde 3433 cm dalga sayisinda goriilen pikin
aynen korundugu gorilmektedir. Yiinde 2872-2924 cm-! band aralifinda
goriilen protein yapilarindaki molekiiller arasi hidrojen bag1 alkali hidroliz
islemi gormiis keratin yapisinda da goriilmektedir. Yiiniin 1700-1600 cm-1 e C-
0 arasindaki ¢cekim nedeniyle olusan pik ve 1580-1480 cm-! N-bantlarina alkali
hidroliz islemi gormiis keratin yapisinda nispeten rastlanilmistir. Ayrica yiin
yapisinda 423-408 cm'! bantlarinda gerilme titresimleri goriilen disilfir
baglarina alkali hidroliz islemi gérmis keratin yapisinda da goriilmedigi tespit

edilmistir.
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4.5. SEM Yiizey Goriintiileri

Sekil 4.15. 500 X biiylitmede sirasi ile islem gérmemis yiin, alkali hidroliz islemi
gormis keratin yapisi, Reducing D powder ile indirgeme islemi
gormis keratin yapisi ve NazS ile siilfitoliz indirgeme islemi gérmiis
keratin yapisinin SEM yiizey goriintileri
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Sekil 4.16. 1000 X biiylitmede sirasi ile islem gormemis yun, alkali hidroliz
islemi gormiis keratin yapisi, Reducing D powder ile indirgeme
islemi gormiis keratin yapisi ve Na2S ile siilfitoliz indirgeme islemi
gormis keratin yapisinin SEM ylizey goruntiileri

Sekil 4.17. 2000 X biiyliitmede sirasi ile islem géormemis yiin, alkali hidroliz
islemi gormiis keratin yapisi, Reducing D powder ile indirgeme
islemi gormiis keratin yapisi ve Na2S§ ile siilfitoliz indirgeme islemi
gormiis keratin yapisinin SEM yiizey goriintiileri
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Sekil 4.18. 5000 X biiylitmede sirasi ile islem gormemis yun, alkali hidroliz
islemi goérmiis keratin yapisi, Reducing D powder ile indirgeme
islemi gormiis keratin yapisi1 ve Na2S§ ile siilfitoliz indirgeme islemi
gormis keratin yapisinin SEM ylizey goruntiileri

Sekil 4.19. 10000 X biiytitmede sirasi ile islem gérmemis yiin, alkali hidroliz
islemi gormis keratin yapisi, Reducing D powder ile indirgeme
islemi gormiis keratin yapis1 ve NaZ2S§ ile siilfitoliz indirgeme islemi
gormiis keratin yapisinin SEM yiizey goriintiileri
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Sekil 4.15, Sekil 4.16, Sekil 4.17, Sekil 4.18, ve Sekil 4.19’da islem gérmemis yiin
ve hidrolizatlarin  ytizey goruntileri SEM taramali elektron mikroskobu
yardimiyla incelenmis ve elde edilen goriintiiler ytliniin lif yapisi ve yiizeyindeki
pulcuklu yap1 acgikca goriilmektedir. Hidrolizatlarin ylizey goriintiilerinde ise lif
yapisinin tamamen bozuldugu gorilmektedir. Alkali hidroliz islemi gormiis
keratin yapisinin ytizey gorintiisiinde daha homojen bir yap1 gozlemlenirken
diger yontemler Reducing D Powder ile indirgeme islemi gormiis keratin yapisi
ve NazS ile silfitoliz indirgeme islemi gérmiis keratin yapisinda homojenligin

bulunmadig farkl yapilasmalarin olustugu gézlemlenmistir.
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5. TARTISMA VE SONUCLAR

SEM ylizey goruntiilerinde islem géormemis, ve li¢ farkh sekilde islem géormiis
hidrolizatlarinin SEM yiizey goruntiileri farkli bilyiitmelerle verilmistir.
incelendigi tizere islem goérmemis yiin lifinin karakteristik 6zellikleri olan
keskin pul yapisinin her buiylitmede net bir sekilde var oldugu gériulmektedir.
Ug farkl islem asamasindan sonra cekilen SEM yiizey goériintiilerinde belirgin
fark 500 biylitmede alkali islemde homojen bir hidroliz gortliirken

digerlerinde daha kiiciik pargacikl yap1 s6z konusudur.

S6z konusu hidrolizatlarin kuru madde tayinleri incelendiginde ayni siraya bagl
olarak elde edilen kuru madde degerleri %2,99 ile alkali hidroliz, %3,10 ile
Reducing D Powder ile indirgeme ve %3,32 ile NazS ile siilfitoliz indirgeme

degerleri bu sonuglar1 desteklemektedir.

FT-IR analizi sonuglarina gore stlfitoliz indirgeme, diger indirgeme sekillerine
gore daha etkindir. Ciinkd alkali indirgemede 2924-2872 cm-! bandinda C-H
cekim kopriileri koptugu icin grafikte gorilmemektedir. Alkali hidrolizi ise
indirgen madde icermedigi icin diger iki yonteme gore daha iliman bir

yontemdir. Bu da FT-IR analizinde daha az bag koptugundan anlasilmaktadir.

Bilindigi gibi sodyum hidroksit gibi kuvvetli bazlarin sulu c¢ozeltileri yiiksek
sicakliklarda ¢ok hizli bir sekilde yline zarar verir ve tamamen ¢6zebilir. Bu
cozucu etki, bazlarin makromolekiiller arasindaki gesitli baglar1 koparmasindan
ve peptid baglarinin da kopararak makromolekiilleri parcalamasindan
kaynaklanmaktadir (Seventekin, 2004). Aymi1 kosullarda sodyum hidroksitle
birlikte klasik bir indirgen olan sodyum siilfiir kullaniminda saglanan ¢oziici
etki en fazla iken glikoz esash indirgen kullaniminda bu etki daha azdir.
(Blackburn vd., 2004; Burkinshaw vd., 2010; Zhao vd., 2014 ) Bu sonuglara gore
klasik bir indirgen olan Na2S’in yaninda glikoz esasli invert seker de iyi degerler
vermektedir. Bilindigi gibi 80°C ve lizerinde invert seker olan glikozun verdigi
indirgeme potansiyeli Na2S'in pH 13,4-13,7 degerlerinde yaklasik olarak

aynidir.
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(Tchobanoglous vd., 1991; Clark, 2011; Teklehaimanot vd., 2018 ) Sanayide
indirgen madde olarak siklikla kullanilan sodyum siilfiir, stlfiir yiiklemesini,
arttirmasi, istenmeyen kokusu, kanserojen ve korozif etkisi ve atik suyun
temizlenmesinde olusturdugu gui¢liikler yaninda islemsel giivenilirligi de azdir.
Bu olumsuz 6zellikleri olan sodyum siilflir yerine kullanilan invert seker esash
glikozun daha giivenli ve daha c¢evreci lretime imkan taniyarak c¢evrenin
korunmasina katki saglayacagi bu c¢alismada elde edilen en 6nemli ¢iktidir.
Melas kullanilan indirgeme yodnteminde 80°C ¢alisma sicakliginda ytin lif
yapisinda herhangi bir bozulmaya rastlanmamis, dolayisiyla bu yodntemle
keratin eldesi saglanamamistir. Kozmetik, biyomedikal, tekstilde boyarmadde
alimini arttirma ve yanmazlik eldesi gibi bircok bitim isleminde kullanilan
keratin hidrolizat sodyum silfit yerine glikoz kullanimiyla daha iliman ve

cevreci bir proses gerceklestirilebilir.
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