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Sunulan tez ¢alismasi kapsaminda, yogunlugu ve gozenek caplari ayarlanabilir, 3-boyutlu
(3B) polikaprolakton (PCL) doku iskelelerinin 1slak elektroegirme yontemi ile iiretilmesi
hedeflenmistir. S6z konusu gozenek caplar1 ayarlanabilir iskeleler, ylizey bagimli
hiicrelerin infiltrasyonunu kolaylastirarak 3B doku olusumuna elverisli bir ortam
sunacaktir. 3B PCL yapilarin gézenek caplari, koagiilasyon banyosunun sicakligi ve
banyo altina yerlestirilen iletken desen sayesinde sabit sicaklikta elektrik alan doniis
hizinin degistirilmesi ile ayarlanmigtir. 3B yapilarin {iretimi i¢in banyo sicakligini (R1)
ve hem banyo sicakligi hem de elektrik alan siddetini (R2) kontrol edebilen 2 adet

koagiilasyon banyosu tasarlanmistir.

3B yapilar molekiiler agirligr 80000 g/mol olan PCL’den iiretilmistir. PCL i¢in ¢oziicii
olarak diklorometan (DCM) ve N,N-dimetilformamid (DMF) karisimlari (50:50, 65:35)
kullanilmistir. 3B yapilarin iiretimi sabit stire, sicaklik, akis hizi ve voltaj degerlerinde
gerceklestirilmistir. Islak elektroegirme islemini etkileyen parametreler optimize
edilerek, 3.33+0.71 pm fiber ¢aplarina sahip 3B yumaklar iiretilmistir. 50:50 ¢ozeltisi

kullanilan R1 sicaklik-kontrollii koagiilasyon banyosunun sicakligi 25 °C iken; hiizme



cap1 0.21£0.03 cm, geometrik faktorii 1.83+0.20 cm ve ortalama gozenek ¢ap1 24.9+£3.5
um boyutlarinda 3B yapilar elde edilmistir. R1’in sicakligi kademeli olarak indirilmis ve
7 °C’de 3B yumaklarin hiizme ¢ap1 0.62+0.07 cm’ye, geometrik faktorii 2.85+0.09 cm’ye
ve ortalama gézenek ¢aplar1 85.5+5.6 um’ye yiikselmistir. Benzer sekilde 65:35 ¢ozeltisi
kullanilan R1 sicaklik kontrollii koagiilasyon banyosunun sicakligi 25 °C’de iken hiizme
cap1 0.2340.02 cm, geometrik faktorii 2.16+0.57 cm ve ortalama gozenek ¢ap1 37.2+6.1
um olarak ol¢lilmistiir. Ayni polimer ¢6zeltisi ile, banyoda inilebilen en diisiik sicaklikta
(5 °C) elde edilen hiizme ¢ap1, geometrik faktér ve ortalama gozenek ¢api degerleri
strastyla 0.36+£0.04 cm, 3.22+14.7 cm ve 111.5£14.7 um olarak 6l¢ililmiistiir. Bu 6rnegin
X-1511 mikrotomografi (u-CT) taramasindan elde edilen toplam gézenekliligi %87.22
olarak bulunmustur. Elektrik alan siddetinin arttirildigi sicaklik-kontrollii koagiilasyon
banyosu R2’de, R1’e benzer sekilde sicaklik diistiikge 3B yapilarin hiizme caplari,
geometrik faktorleri ve ortalama gozenek c¢aplart artmig, bunun yaninda sabit
koagiilasyon banyosu sicakliklarinda elektrik alan doniisii degistirilerek 3B yapilarin
gozenek caplar1 ve hacimleri degistirilebilmistir. R2’de, 5 °C banyo sicakliginda elde
edilen en yiiksek hiizme ¢ap1 0.45+0.02 cm, geometrik faktor 2.54+0.22 cm ve ortalama
gozenek ¢ap1 128.29+57.67 um olarak kaydedilmistir. Ayn1 kosullarda iiretilen 25 °C
banyo 6rneginin u-CT taramasinda elde edilen toplam gozenekliligi %70.35 iken, 5 °C

orneklerinin toplam gozenekliligi ortalama %83.22+2.92 olarak bulunmustur.

Tez kapsaminda yapilan ¢alismalarda 3B PCL yapilara ait elde edilen veriler, tasarlanan
sicaklik-kontrollii koagiilasyon banyolar icerisinde sicaklik ve elektrik alan doniisii
degistirilerek ihtiyaca uygun olarak ayarlanabilir gozenek boyutlarina sahip doku iskelesi
tiretiminin olanakli oldugunu géstermektedir. Degistirilebilir gozenek boyutu dagilimina
sahip 3B yapilar, doku iskelesi, akustik malzemeler, filtrasyon medyas: ve pil

teknolojileri gibi bir¢ok alanda kullanilabilme 6zelligine sahiptir.

Anahtar Kelimeler: Islak elektroegirme, fiber, doku iskelesi, polikaprolakton, gézenek

boyutu kontrolii.
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In this thesis, it is aimed to produce 3-dimensional (3D) polycaprolactone (PCL) scaffolds
by wet electrospinning method with adjustable density and pore diameters. These
scaffolds having adjustable pore diameters will facilitate the infiltration of surface-
dependent cells, providing a favorable environment for 3D tissue formation. The pore
diameters of 3D PCL structures were adjusted by varying temperature of the coagulation
bath and the electric field rotation speed at constant temperature thanks to the conductive
patterns underneath the bath. Two coagulation baths were designed to control the bath
temperature (R1) and both bath temperature and electric field strength (R2) for the

production of 3D structures.

3D structures are made of PCL with a molecular weight of 80000 Da. A mixture of
dichloromethane (DCM) and N,N-dimethylformamide (DMF) (50:50, 65:35) was used
as solvent for the PCL. Production of the 3D structures was carried out at constant time,

temperature, flow rate and voltage values. The parameters affecting the wet
iii



electrospinning process were optimized and 3D structures with fiber diameters of
3.33+0.71 pum were produced. The temperature of the R1 temperature-controlled
coagulation bath while using a 50:50 solution was 25 °C, 3D structures were obtained
with a fiber yarn diameter of 0.21+0.03 cm, geometric factor of 1.83+0.20 c¢cm, and
average pore diameter of 24.9+3.5 pm. The temperature of R1 was gradually reduced and
the fiber yarn diameter of 3D structures increased to 0.62+0.07 cm, geometric factor to
2.85+0.09 cm, average pore diameters to 85.5+5.6 um at 7 °C. Similarly, the temperature
of the R1 temperature-controlled coagulation bath using a 65:35 solution was measured
fiber yarn diameter of 0.23+0.02 cm, geometric factor of 2.16+0.57 cm, pore diameter of
37.2+6.1 um at 25 °C. The fiber yarn diameter, geometric factor and average pore size
values were obtained with the same polymer solution at the lowest despicable temperature
(5 °C) in the R1 bath, were 0.36£0.04 cm, 3.22+0.28 pum and 111.5£14.7 um,
respectively. The total porosity of this sample obtained from X-ray microtomography (-
CT) is 87.22%. In the temperature-controlled coagulation bath R2, where the electric field
strength is increased, the fiber yarn diameters, geometric factors and mean pore diameters
of the 3D structures increased as the temperature decreased, as well as the R1, and the
pore diameters and volumes of the 3D structures were changed by changing the electric
field rotation at constant coagulation bath temperatures. The highest fiber yarn diameter
obtained at a bath temperature of 5 °C was 0.45+0.02 cm, geometric factor was 2.54+0.22
cm, average pore size diameter was 128.29+57.67 um. The total porosity of the 25 °C
bath samples produced under the same conditions during u-CT scanning was 70.35%,
while the average porosity of 5 °C samples was found to be 83.224+2.92%.

The data obtained from 3D PCL structures in the studies carried out within the scope of
the thesis show that it is feasible to produce tissue scaffold with adjustable pore sizes in
accordance with the needs by changing the temperature and electric field rotation in the
designed temperature-controlled coagulation baths. 3D structures with exchangeable pore
size distribution can be used in many areas such as tissue scaffold, acoustic materials,

filtration media and battery technologies.

Keywords: Wet electrospinning, fiber, tissue scaffold, polycaprolactone, pore size

control.



TESEKKUR

10 yili agkin siiredir maddi ve manevi destegini benden esirgemeyen degerli tez
danismanim Prof. Dr. Bora Mavis’e degerli emekleri ve katkilarindan dolay: tesekkiir

ederim.

Tez calismalarim siiresince 2211-C  Oncelikli Alanlar Doktora Burs Programi
kapsaminda maddi destek saglayan TUBITAK’a, analizlerim icin gerekli imkanlar
seferber eden UNAM’a, HUNITEK’e ve degerli calisami Neval Dicle Sungur’a
emeklerinden otiiri tesekkiirlerimi sunarim. Dog. Dr. H. Evren Cubukgu ve Dog. Dr.
Murat Demirbilek’e ¢ok kiymetli destekleri nedeniyle tesekkiirii bir borg bilirim.

Akademi macerasina atilmama onayak olan degerli hocam Prof. Dr. Cengiz Kogum’a
yillar boyu verdigi moral ve tezime yapmis oldugu c¢ok degerli katkilardan dolayi
tesekkiirii bir bor¢ bilirim. Degerli hocam Prof. Dr. Petek Korkusuz’a ¢alismanin
sekillenmesi ve ylritilmesinde vermis oldugu kiymetli desteklerinden otiirii
tesekkiirlerimi sunarim. Prof. Dr. Mehmet Ali Onur’a ders doneminde verdigi essiz
bilgiler ile hevesle donattig1 zihinlerimizi akademik ¢alisma hayatina hazirladigi igin
tesekkiirlerimi sunarim. Dog¢. Dr. Erhan Bat’a tezime yapmis oldugu degerli katkilar1 ve
destekleri i¢in tesekkiir ederim. Dog¢. Dr. Benat Kogkar’a, boliimiin nesesi Ahmet
Belli’ye, degerli laboratuvar arkadaslarim Mustafa Utku Yildirnm ve Sule

Karagiilleoglu’na giiler yiizleriyle verdikleri desteklerinden 6tiirii siikranlarimi sunarim.

Hepsi birbirinden degerli ve essiz arkadaslarim Nesrin Pasaoglu, Eda Colakoglu, Dr.
Vedat Yildirim, Tiimay Tiifek¢ioglu, Tugba Tiiresin, Uzm. Dr. Aysu Ozay, Nur Yamac,
Zeynep Cansu Ozgnar, Sinan Ozcan, Dr. Ozlem Aydin, Dr. Aysegiil Kavas, Dr. Ozge
Erdemli, Merve Giildiken, Nil G6l, Meltem Bayram Yamankurt, Dr. Semih Erhan, Deniz
Atila, Elif-Firat Ozgenel, Deniz Simsek, Orkun Coruh, Melike Kiligoglu, Ramiz Aydin,
Hasan Hiiseyin Saygili, Halil Onat Tugrul, Ali Amini, Derya Kalelioglu Ergiil, Sevcan
Dalkiranoglu Aldemir, Dr. Handan Sevim, Dr. Giilseren Irmak, Pelin Deniz Uggun, Dr.
Dilek Sura Ozden Ding ve isimlerini buraya sigdiramadigim tiim degerli dostlarima,

varliklarini ve sevgilerini hep hissettirdikleri i¢in sonsuz tesekkiir ederim.

Esime, anne-babalarim, kuzenlerim-yegenlerim ile tiim aileme, en zorda oldugum
zamanlarda bile enerjileriyle beni besledikleri ve tekrar hayata dondiirdiikleri i¢in en

derin siikranlarimi sunarim.



ICINDEKILER

ABSTRACT w.cooocee ettt s sttt st s s st iii
TESEKKUR ..ottt ettt n et en sttt en st as s v
ICINDEKILER........oiitiieiieecctete ettt essee ettt as ettt en et n s e, Vi
SEKILLER DIZINT.....ooiiiiiiiieceee ettt viii
CIZELGELER DIZINT ..ottt XVii
SIMGELER VE KISALTMALAR .......cccecvsisieisesiisesesissssessssesisssssessssessssassessssessenes Xviii
G 1 TR 1
2. GENEL BILGILER ........ccsiiitiiiteieieseececetsies s esesisstss s e ssses sttt esensss st s s ensnsnsnsans 3

2.1. EleKtroeGirme Y ONEEIM ...coueeiueeiiieiiiesiee et esiee sttt 3

2.2. Elektroegirme Yontemi ile 3B Yapilarin Uretilmesinde Kullanilan Teknikler ....5

2.2.1. Cok Tabakalt EIeKtro@Zirme. .........cccveiviiiiiieiiiiiciieiie e 5
2.2.2. Elektroegirme SONTast ISIEm ...........cccoceviuiiiiicrerieieeiieeeee e 6
2.2.3. Kalip (Toplayict) Destekli Toplama.........cccocoeeiviiiieiiiiiiciieeeseeee e 7
2.2.4. Porojen Katkilt Elektro€Zirme..........cccooveiiieiiiiiii i 9
2.2.5. Fiberlerin Kendiliginden DUzenlenmesi...........ccovverinieinieiiiic e 9
2.2.6. S1vi Destekli TOPlama ........coovviiiieiiiiiiencee e 11
2.2.6.1. Islak EleKtroeZirme YONtemMI........ccoovevriirierreirienieieiisie e 12
3. DENEYSEL CALISMALAR ....cooiiiiiitiitiiti e 29
3L MAIZEMEIET ... 29
3.2.1. 3B PCL Uretiminde Kullanilan Islak Elektroegirme Diizenekleri................... 29
3.2.1.1. Uygun Koagiilasyon Banyosuna Karar Verilmesi ...........ccccccoevvvviiiiiinnnnn. 29
3.2.1.2. Koagiilasyon Banyosu Olarak Cam Petri Kullanimi.............coccovviiiiinnnnn. 31
3.2.1.3. Cam Petri Yerine Elektrik Alanin Dondirilmesi..........cccoovvvveniiiiicniininnns 34
3.2.1.4. Koagiilasyon Banyosu Olarak Sicaklik Kontrollii Ceketli Silindirik Reaktor
(RT) KUIIanIImast ....ccueeieieiiiiiieiie ettt 38
3.2.1.5. Sicaklik Kontrollii ve Akisli Ceketli Silindirik Reaktor (R2) Kullanilmasi... 42
3.3. PCL Yumaklarin Karakterizasyonu.............coooviiiiiiiiiiiiiiiniiiiaiiennennsn. 45
3.3.1. Hiizme Caplarmin OlgiImesi ..............oooviiniiniiiiiiiiiieee e, 45



3.3.2. Yumaklarin Boyutlarmin Olgiilmesi ve Geometrik Faktdr Hesabi.............. 45

3.3.3. Taramal1 Elektron Mikroskobu (SEM) Analizleri......................cooooinii. 46
3.3.4. Mikro-CT (u-CT) Olglimleri...........oouiineiiiii e 47
3.3.5. Istatistiksel Degerlendirme. ...........oouuieieiiii e, 47
4. SONUCLAR VE TARTISMA ..ottt sttt nne s 48
4.1. Cam Petri Koagiilasyon Banyosunun Yatay Eksende Déndiiriilmesiyle Uretilen
B0 1 48
4.2. Cam Petri Yerine Elektrik Alanin Dondiiriilmesiyle Uretilen Yapilar............... 51
4.3. Sicaklik Kontrolli Koagiilasyon Banyosunda (R1) Islak Elektroegirme
CaAlISIMALATT ..ttt re e 53
4.3.1. 50:50 DCM:DMF Coziici Oranina Sahip PCL Cozeltisi ile Yapilan
L8113 50T 1 PR PRRRRSI 53
4.3.2. Sicaklik Kontrollii Koagiilasyon Banyosuna Toplanan Fiberlerin
Morfolojilerinin TyileStrilmesi. .. ... .......ooouiiuii i, 63
4.3.3. 65:35 DCM:DMF Coziicii Oranmna Sahip PCL Cozeltisi ile ile Yapilan
Calismalar ... 64
4.4. Sicaklik Kontrolli Koagiilasyon Banyosunda (R2) Islak Elektroegirme
CalISmMALArT. .. e 75
4.4.1. R2'de Uretilen Yumaklarm Ayrmtilit SEM Analizi....................c....ooeou 83
4.4.2. R2’de Uretilen Yumaklarm pu-CT Tarama Sonuglart............................. 102

4.4.3. R2’de Uretilen Yumaklarin Banyo Sicakligi, Elektrik Alan Déndiirme Hizi,

Geometrik Faktor ve Gozenek Caplarinin Istatistiksel Olarak Degerlendirilmesi... 113

5. Y ORUM. L 116
B. KAYNAKLAR . .. 118
B LER .o 127
EK 1 — Istatistiksel Degerlendirme Tablolar..............c.coooveveveieiecieeeiecceee e, 127
EK 2 - Tez Calismast Orjinallik Raporu............coooiiiiiiiiiiiiiiiiici e, 158
OZGECMIS. ..., 159

vii



SEKILLER DiZINi

Sekil 2.1. Elektroegirme isleminde kullanilabilecek polimerik sivi, igne ucu ve toplayici
cesitleri ([ 18] den degistirilerek) ve Taylor konisinin olusumu (igne ucu). ............. 4

Sekil 2.2. Islak elektroegirme yonteminin sematik gosterimi ([21] den degistirilerek)...12

Sekil 3.1. Beher igerisindeki vorteks uygulanan EtOH koagiilasyon banyosuna bakir
plaka yardimiyla fiber toplama denemesi. ........ccccocvveriiiiiiiieniiieniieeeiee e 29
Sekil 3.2. EtOH dolu koagiilasyon banyosu icerisinde hava sirkiilasyonu olusturarak bakir
plakaya fiber toplama denemESI. ..........cooiiiiiiiie e 30
Sekil 3.3. Cam petri kabinin fiziksel olarak dondiiriildiigii 1slak elektroegirme diizenegi
(sol), toplama sirasinda karsidan gOrintiim (SaZ). .....eevvvververrimrrieeriesiee s 31
Sekil 3.4. Petrideki EtOH igerisine toplanan PCL 3B kararli yapilar; yukaridan goriiniim
(A), yandan gorinlim (B). ......ccooviiiiiiiieiiei s 32
Sekil 3.5. Oda kosullarinda kurutulan 6rnek (A), konvansiyonel -elektroegirme
yontemiyle iiretilen 2B PCL membran (B), cam petriden 50 ml falkon tiipiine
aktarilarak dondurarak kurutma cihazinda kurutulan PCL yap1 (C), 12 gozlii hiicre

kiiltiir kabr igerisine aktarildiktan sonra dondurarak kurutma cihazinda kurutulan 3B

PCL YUMAK (D). 1.veeveeiieitie ittt sttt et sttt et estaeneeneenre e e 33
Sekil 3.6. igne ucuna eklenen konik yardimci elektrot; toplama sirasinda (sol) ve
yakindan gOrtintimil (SAZ). ... ..veereerrreireerrieee e e 33
Sekil 3.7. Elektrik alan yonlendirmesi ile 3B yapilarin toplanmast. ...........cccocvvivennnnn. 34

Sekil 3.8. Elektrik alani yonlendirmek iizere aliiminyum disk iizerinde kullanilan
desenler; soldan saga desenl, desen2, desen3..........ccocovviiiiiniieiiiene s 35
Sekil 3.9. Saf EtOH’nin sicakliga bagli degisen yiizey gerilimi degerleri ([133] deki
veriler kullanilarak). ..o 36
Sekil 3.10. Sicaklik kontrollii 1slak elektroegirme diizenegi; sicaklik kontrollii ceketli cam
reaktor (sol), ceket icerisinde belirlenen sicaklikta su devridaim eden termal
SITKTLALOT (SAZ). ... vvevreeureeriee ettt 38
Sekil 3.11. 4 gerilim ¢ikis1 olan voltaj boliicii (sol), 9 gerilim ¢ikis1 olan voltaj boliicli
(SAZ) FOtOZIATIATL. ...eevviiiiiciiccc 39
Sekil 3.12. 4 gerilim ¢ikisina sahip voltaj boliiciiniin devre semast ve ¢ikis voltajinin

RESAPIAMASI. ... 40

viii



Sekil 3.13. Gii¢ kaynaginin ¢ikis empedansinin dahil edilmesi ile devreden gecen akimin
Ve Vg2 geriliminin hesaplanmast. .........ocovveiiiiiiiiiiiiii e 40
Sekil 3.14. 3 dk'lik PCL 6rneklerin 0 rpm (sol) ve 60 rpm (sag) elektrik alan dondiirme
hizlarmdaki gOrTUNTMIETI.......cccviiiiiiieiiiie e 41
Sekil 3.15. R2 (sol) ve R1'in (sag) ceket kalinliklarin1 gosteren fotograf. ..................... 42
Sekil 3.16. R2 koagiilasyon banyosunun (sol) ve bagli olan peristaltik pompalarin (sag)
GOTUNTILCT T ettt e e b e br e snreas 43
Sekil 3.17. R2'nin (sol) ve banyo igerisindeki akis yonlerinin (sag) sematik gosterimi. 43
Sekil 3.18. Hiizme capinin Olgiilmesi; teflon serit kalinliginin 6lgek olarak yazilima
tanitilmasi (sol) ve hiizme iizerinde 3 farkli yerden 6l¢iim alinmasi (sag). ............ 45

Sekil 3.19. PCL yumaklarin ¢apinin ve yiiksekliginin 6l¢Ulmesi.........c.cccvvvvviiiiiinnnnn, 46

Sekil 4.1. 15 rpm (sol), 22.5 rpm (orta), 30 rpm (sag) hizda dondiiriilen koagiilasyon
banyosu icerisinde, 18 cm mesafede tiretilen PCL fiberlerin SEM goriintiileri (x
J00J0) OO AN AU T R 48

Sekil 4.2. 37.5 rpm (sol), 45 rpm (orta), 60 rpm (sag) hizda dondiiriilen banyo igerisinde,
18 cm mesafede tiiretilen PCL fiberlerin SEM goriintiisii (x 10000). ..........c.c........ 48

Sekil 4.3. 22.5 rpm hizda dondiiriilen koagiilasyon banyosu icerisinde, 10 cm mesafede
tiretilen PCL fiberlerin SEM goriintiileri (x 10000). .......cccoviiiiinieiiiiiicneeee 49

Sekil 4.4. Ince fiber hiizmesinden (sol) ve genis fiber hiizmesinden (sag) elde edilen fibroz
YaAPUATL (X 2500)...c.0iiiiiiiiiiiii e 50

Sekil 4.5. igne ucunda konik elektrot ile sirasiyla 1 ml/sa, 1.5 ml/sa ve 2 ml/sa akis
hizlarinda ve 12 cm mesafede iiretilen fiberlerin SEM goriintiileri (x 2500). ........ 51

Sekil 4.6. 50:50 ¢oziicii oranindaki PCL c¢ozeltisinden, igne ucunda konik elektrot
varliginda 25 °C R1 banyosuna toplanan fiberlerin 1.5 ve 2 ml/sa akis hizlarindaki
SEM gOrintlleri (X 2500). ...ciuieiiiiieeiiieiie ettt 54

Sekil 4.7. Soldan saga sirasiyla, 38, 25 ve 12°C banyo sicakliklarinda 15 dk toplanan PCL
yumaklarin @OTUNTHIETT. .....oooviiiiiiii e 54

Sekil 4.8. 38, 25 ve 12°C banyo sicakliklarina ait hiizme ¢aplarinin zamana bagl degisimi.

................................................................................................................................ 55
Sekil 4.9. 50:50 ¢oziicii oranindaki PCL ¢ozeltisinden 30, 33, 36 ve 39 °C banyoya
toplanan fiberlerin SEM goriintiileri (X 2500). .....oovvieiiiiiieiiiiereeee e 56



Sekil 4.10. 50:50 ¢oziicii oranindaki PCL ¢ozeltisinden, soldan saga sirasiyla 25, 15, 10°C
(iist sira) ve 9, 8, 7°C (alt sira) R1 banyosuna toplanan orneklerin 3. dk ekran
GOTUNTILETL. vvviivvie ittt enab e e e 58

Sekil 4.11. 50:50 ¢o6ziicii oranindaki PCL c¢ozeltisinden 25, 15, 10, 9, 8 ve 7 °C R1
banyosuna toplanan 6rneklerin hiizme ¢aplarinin zamana bagl degigimi. ............. 59

Sekil 4.12. 50:50 ¢oziicii oranindaki PCL ¢ozeltisinden, soldan saga 25, 15, 10,9, 8 ve 7
°C R1 banyosuna toplanan yumaklarin karsidan ve iistten goriiniimleri................. 59

Sekil 4.13. 50:50 ¢oziicii oranindaki PCL ¢ozeltisinden, soldan saga 25, 15, 10,9, 8 ve 7
°C R1 banyosuna toplanan 6rneklerin SEM goriintiileri (x 1000). .......cccocvvrveennen. 60

Sekil 4.14. 50:50 ¢oziicii oranindaki PCL ¢dzeltisi ile, 7 °C R1 banyosuna toplanan
yumak yiizeyinde detayli SEM analizi; yumaktan alinan 6rnegin SEM g0riintiisii
(sol) ve yiizeyden gozenek ¢ap1 analizi i¢in 5 farkli bolge secilmesi (sag) (x 70)..61

Sekil 4.15. 50:50 ¢ozeltisinden 7 °C'de R1 banyosuna toplanan yumak yiizeyinden
yapilan ayrintili SEM analizinden elde edilen gozenek ¢ap1 dagilimlart................. 61

Sekil 4.16. R1'de 50:50 ¢oziicii oranindaki PCL ¢o6zeltisinden iiretilen 6rneklerin hiizme
caplarin ve kurutma sonrasi 6l¢iilen geometrik faktorlerinin banyo sicakligina
DAGIT AEGISIMICTL. ...t 63

Sekil 4.17. Farkli ¢oziicii oranlarina sahip PCL ¢ozeltilerinden oda sicakliginda iiretilen

yapilarin SEM goriintiileri; soldan saga sirastyla 50:50, 60:40, 65:35, 70:30 (x 2500).

Sekil 4.18. 65:35 ¢oziicii oranindaki PCL ¢ozeltisinden, soldan saga sirasiyla 25, 20 ve
15 °C R1 banyosuna toplanan 6rneklerin 3. dk ekran goriintiileri. ............c.ceee.ee. 64
Sekil 4.19. 65:35 ¢oziicii oranindaki PCL ¢ozeltisinden, soldan saga sirasiyla 10, 9 ve 8
°C R1 banyosuna toplanan orneklerin 3. dk ekran goriintiileri. ..........ccocccvvvevinnnnn. 65
Sekil 4.20. 65:35 ¢oziicii oranindaki PCL ¢6zeltisinden, soldan saga sirasiyla 7, 6 ve 5 °C
R1 banyosuna toplanan 6rneklerin 3. dk ekran gorintileri. .........occeevvveiiieeniiennns 65
Sekil 4.21. 65:35 ¢oziicii oranindaki PCL ¢ozeltisinden, 5 ve 6 °C R1 banyosuna toplanan
yiizen hiizmelerin 3. dk'daki ekran goriintileri. ........cccovvvviiiiiiiiiiii 66
Sekil 4.22. 65:35 ¢oziicii oranindaki ¢ozeltiden, soldan saga sirasiyla 25, 20, 15 ve 10 °C
R1 banyosuna toplanan 3 dk'lik yumaklarin {stten (sol) ve yandan (sag)

GOTUNTIMICTI. Leeivtiiiiiie et nrb e e nnb e e e 66



Sekil 4.23. 65:35 ¢oziicii oranindaki ¢ozelti ile, soldan saga sirasiyla 9, 8, 7, 6, 5, ylizen
hiizmeden 6 ve yiizen hiizmeden 5 °C R1 banyosuna toplanan 3 dk'lik yumaklarin
istten (sol) ve yandan (sag) gOrUntimIeri. ......ccccovvveriiieeiniiieiiiie e 66

Sekil 4.24. R1'de 65:35 ¢oziicii oraninda iiretilen 6rneklerin hiizme ¢aplarinin ve kurutma
sonrasi Olciilen geometrik faktorlerinin banyo sicakligina bagh degisimleri. ........ 68

Sekil 4.25. 65:35 ¢oziicii oranindaki PCL ¢dzeltisinden, soldan saga sirasiyla 25, 20 ve
15 °C R1 banyosuna toplanan o6rneklerin SEM goriintiileri (x 1000)..........ccce.eee. 68

Sekil 4.26. 65:35 ¢oziicii oranindaki PCL ¢ozeltisinden, soldan saga sirasiyla 10, 9 ve 8
°C R1 banyosuna toplanan 6rneklerin SEM goriintiileri (x 1000). .........ccccevveenens 69

Sekil 4.27. 65:35 ¢oziicii oranindaki PCL ¢dzeltisinden, soldan saga sirasiyla 7, 6 ve 5 °C
R1 banyosuna toplanan 6rneklerin SEM gortintiileri (X 1000)........cccccvvvrivnvninnnnn. 69

Sekil 4.28. R1'de 65:35 ¢oziicii oraninda liretilen 6rneklere ait 5 ve 6 °C banyoda ylizen
hiizmelerin, caplarinin ve geometrik faktorlerinin banyo sicaklifina bagh
(4 [S3 e T 101 1<) & OSSP PR TP 70

Sekil 4.29. 65:35 ¢oziicii oranindaki PCL ¢ozeltisi ile, yiizen hiizmelerden 6 (sol) ve 5 °C
(sag) R1 banyosuna toplanan 6rneklerin SEM goriintiileri (x 1000)............cc.e...... 70

Sekil 4.30. 65:35 ¢oziicii oranindaki PCL ¢ozeltisinden, 6 (sol) ve 5 °C (sag) Rl
banyosunda yiizen hiizmelerin SEM goriintiileri (X 40). ....ccccoevvrieiinieniicnieniene 71

Sekil 4.31. 65:35 ¢oziicli oranindaki PCL ¢dzeltisi ile, 5 °C R1 banyosuna toplanan
hiizmelerin detayli SEM analizi; hiizme ¢apinin 6l¢iimii (sol) ve ylizeyden gézenek
cap1 analizi icin 5 farkli bolge secilmesi (sag) (X 70). .cvevvviiieriiiiicieceereee 72

Sekil 4.32. 65:35 ¢ozeltisinden 5 °C'de R1 banyosuna toplanan hiizme yiizeyinden
yapilan SEM analizinden elde edilen gozenek ¢ap1 dagilimi. .......ccccooveviiviiinnnne. 73

Sekil 4.33. 5 °C R1 banyosunda firetildikten sonra dondurarak kurutma yapilan yumagin
p-CT tarama gOTUNTUSTL. ....vevivieiiiiiiie i 73

Sekil 4.34. 65:35 ¢ozeltisi ile 5 °C R1 banyosunda iiretilen ve u-CT'de taranan yumagin
gozenek ¢apt daBilimi (90). ..o.eeoveiveriiiiiiiieeeee e 74

Sekil 4.35. 65:35 ¢ozeltisi ile 5 °C R1 banyosunda firetilen ve u-CT'de taranan yumagin
gozenek capt dagilimin %69.34'THK K1SMI. .......ooiiiiiiiiiiiiiic e 74

Sekil 4.36. R2'de 25 °C’de 0 rpm (sol), CW 60 rpm (orta) ve CCW 60 rpm (sag) elektrik

alan dondiirme hizlarinda 3 dk toplanan 6rneklerin ekran goriintiileri................... 76

Xi



Sekil 4.37. R2'de 25 °C’de soldan saga sirastyla O rpm, CW 30 rpm, CCW 30 rpm, CCW
60 rpm ve CW 60 rpm elektrik alan dondiirme hizlarinda 3 dk toplanan 6rneklerin
EKTan @OTUNTHLETI. ...vvviiiiiiiiiie it 76

Sekil 4.38. R2’de 25 °C’de soldan saga sirastyla O rpm, CW 30 rpm, CCW 30 rpm, CCW
60 ve CW 60 rpm elektrik alan dondiirme hizlarinda toplanan 6rneklerin SEM
OTUNLUIETT (X 1000). .iiuiiiiieiii ettt enne e 77

Sekil 4.39. R2'de 15 °C’de soldan saga sirasyla O rpm, CW 30 rpm, CCW 30 rpm, CCW
60 rpm ve CW 60 rpm elektrik alan dondiirme hizlarinda 3 dk toplanan 6rneklerin
eKran @OTUNLUIETL. ......veiviiiiiicie s 77

Sekil 4.40. R2’de 15 °C’de sirastyla 0 rpm, CW 30 rpm, CCW 30 rpm, CCW 60 ve CW

60 rpm elektrik alan dondiirme hizlarinda toplanan 6rneklerin SEM goriintiileri (x

Sekil 4.41. R2'de 10 °C’de soldan saga sirasyla O rpm, CW 30 rpm, CCW 30 rpm, CCW
60 rpm ve CW 60 rpm elektrik alan dondiirme hizlarinda 3 dk toplanan 6rneklerin
EKTan GOTUNTIIETL. ..evviiiiiiiieiee et 79

Sekil 4.42. R2’de 10 °C’de soldan saga sirastyla 0 rpm, CW 30 rpm, CCW 30 rpm, CCW
60 ve CW 60 rpm elektrik alan dondiirme hizlarinda toplanan 6rneklerin SEM
OTUNLHIETT (X 1000). ittt 79

Sekil 4.43. R2'de 5 °C’de soldan saga sirastyla O rpm, CW 30 rpm, CCW 30 rpm, CCW
60 rpm ve CW 60 rpm elektrik alan dondiirme hizlarinda 3 dk toplanan 6rneklerin
eKran OTUNTUIETL. .....eviieiiiieee e 80

Sekil 4.44. R2’de 5 °C’de soldan saga sirasiyla O rpm, CW 30 rpm, CCW 30 rpm, CCW
60 ve CW 60 rpm elektrik alan dondiirme hizlarinda toplanan 6rneklerin SEM
gOrintlileri (X L000). c.ooiiiiieieieie e eneas 80

Sekil 4.45. R2'de 65:35 ¢oziicii oraninda CW yoniinde elektrik alan dondiirmesi ile
uretilen Orneklerin hiizme c¢aplarinin ve kurutma sonrast hacimlerinin banyo
sicakligina baglt deiSIMICTL.......cocviiiiiiiiiie e 81

Sekil 4.46. R2'de 65:35 ¢oziicii oraninda CCW yoniinde elektrik alan dondiirmesi ile
tiretilen Orneklerin hiizme c¢aplarinin ve kurutma sonrasi hacimlerinin banyo
sicakligina baglt deiSIMIETL........ccvviiiiiicii e 83

Sekil 4.47. 65:35 ¢oziicii oranindaki PCL ¢dzeltisi ile, 25 °C 0 rpm R2 banyosuna
toplanan hiizmelerin detayli SEM analizi; hiizme ¢apinin 6l¢limii (sol) ve yiizeyden
gozenek capi analizi i¢in 5 farkli bolge segilmesi (5ag) (X 70). .covvvvvviiveniiiniinennn. 84

Xn



Sekil 4.48. 65:35 ¢ozeltisinden 25 °C 0 rpm'de R2 banyosuna toplanan hiizme yiizeyinden
yapilan SEM analizinden elde edilen gozenek ¢ap1 dagilimi. .......ccccoveevivvirninnne. 84
Sekil 4.49. 65:35 ¢oziicli oranindaki PCL ¢ozeltisi ile, 25 °C CW 30 rpm R2 banyosuna
toplanan hiizmelerin detayli SEM analizi; hiizme ¢apinin dl¢iimii (sol) ve ylizeyden
gozenek capi analizi i¢in 5 farkli bolge secilmesi (sag) (X 70)...ccoververiiieenvrnnnnne 85
Sekil 4.50. 65:35 ¢ozeltisinden 25 °C CW 30 rpm'de R2 banyosuna toplanan hiizme
yilizeyinden yapilan SEM analizinden elde edilen gézenek ¢ap1 dagilimiu.............. 86
Sekil 4.51. 65:35 ¢oziicii oranindaki PCL ¢ozeltisi ile, 25 °C CCW 30 rpm R2 banyosuna
toplanan hiizmelerin detayli SEM analizi; hiizme ¢apinin l¢iimii (sol) ve yilizeyden
gozenek capi analizi i¢in 5 farkli bolge secilmesi (sag) (X 70)...ccoveererriierieernnnne 86
Sekil 4.52. 65:35 ¢ozeltisinden 25 °C CCW 30 rpm'de R2 banyosuna toplanan hiizme
yiizeyinden yapilan SEM analizinden elde edilen gozenek ¢ap1 dagilimu............... 87
Sekil 4.53. 65:35 ¢oziicii oranindaki PCL ¢ozeltisi ile, 25 °C CCW 60 rpm R2 banyosuna
toplanan hiizmelerin detayli SEM analizi; hiizme ¢apinin l¢iimii (sol) ve yilizeyden
gbzenek capi analizi i¢in 5 farkli bolge secilmesi (sag) (X 70)....cccoveririieervrrinenne 87
Sekil 4.54. 65:35 ¢ozeltisinden 25 °C'de CCW 60 rpm'de R2 banyosuna toplanan hiizme
yiizeyinden yapilan SEM analizinden elde edilen goézenek ¢ap1 dagilimu............... 88
Sekil 4.55. 65:35 ¢oziicli oranindaki PCL ¢ozeltisi ile, 25 °C CW 60 rpm R2 banyosuna
toplanan hiizmelerin detayli SEM analizi; hiizme ¢apinin dl¢iimii (sol) ve yiizeyden
gozenek ¢ap1 analizi igin 5 farkli bolge segilmesi (sag) (X 70)....ccccvevvvviivnveinnnn, 89
Sekil 4.56. 65:35 ¢ozeltisinden 25 °C CW 60 rpm'de R2 banyosuna toplanan hiizme
yiizeyinden yapilan SEM analizinden elde edilen gézenek ¢ap1 dagilimiu.............. 89
Sekil 4.57. 65:35 ¢oziicii oranindaki PCL ¢ozeltisi ile, 15 °C 0 rpm R2 banyosuna
toplanan hiizmelerin detayli SEM analizi; hiizme ¢apinin dl¢limii (sol) ve yiizeyden
gbzenek capi analizi i¢in 5 farkli bolge secilmesi (sag) (X 70)....cccoveriveriveeivrrnenne 90
Sekil 4.58. 65:35 ¢ozeltisinden 15 °C 0 rpm'de R2 banyosuna toplanan hiizme yiizeyinden
yapilan SEM analizinden elde edilen gozenek ¢ap1 dagilimi. .........ccoooviriiniennnnns 91
Sekil 4.59. 65:35 ¢oziicli oranindaki PCL ¢ozeltisi ile, 15 °C CW 30 rpm R2 banyosuna
toplanan hiizmelerin detayli SEM analizi; hiizme ¢apinin 6l¢limii (sol) ve yiizeyden
gbzenek capi analizi i¢in 5 farkli bolge secilmesi (sag) (X 70).....ccovrvviieeriverinenne. 91
Sekil 4.60. 65:35 ¢ozeltisinden 15 °C CW 30 rpm'de R2 banyosuna toplanan hiizme
yiizeyinden yapilan SEM analizinden elde edilen gézenek ¢ap1 dagilimu............... 92

Xiii



Sekil 4.61. 65:35 ¢oziicii oranindaki PCL ¢ozeltisi ile, 15 °C CCW 30 rpm R2 banyosuna
toplanan hiizmelerin detayli SEM analizi; hiizme ¢apinin dl¢iimii (sol) ve yilizeyden
gbzenek cap1 analizi igin 5 farkli bolge segilmesi (sag) (X 70). .coovvvvvcienvieenivennnnn 92

Sekil 4.62. 65:35 ¢ozeltisinden 15 °C CCW 30 rpm'de R2 banyosuna toplanan hiizme
yiizeyinden yapilan SEM analizinden elde edilen gbézenek ¢ap1 dagilimu. ............. 93

Sekil 4.63. 65:35 ¢oziicii oranindaki PCL ¢ozeltisi ile, 15 °C CCW 60 rpm R2 banyosuna
toplanan hiizmelerin detayli SEM analizi; hiizme ¢apinin dl¢iimii (sol) ve ylizeyden
gbzenek cap1 analizi igin 5 farkli bolge segilmesi (sag) (X 70). .coovvvvivvervieeniieennn 94

Sekil 4.64. 65:35 ¢ozeltisinden 15 °C CCW 60 rpm'de R2 banyosuna toplanan hiizme
yiizeyinden yapilan SEM analizinden elde edilen gbzenek ¢ap1 dagilimu. ............. 94

Sekil 4.65. 65:35 ¢oziicli oranindaki PCL ¢ozeltisi ile, 15 °C CW 60 rpm R2 banyosuna
toplanan hiizmelerin detayli SEM analizi; hiizme ¢apinin dl¢iimii (sol) ve yiizeyden
gozenek capi analizi i¢in 5 farkli bolge secgilmesi (sag) (X 70). .vevvevververeiirireennn. 95

Sekil 4.66. 65:35 ¢ozeltisinden 15 °C CW 60 rpm'de R2 banyosuna toplanan hiizme
yiizeyinden yapilan SEM analizinden elde edilen gozenek ¢ap1 dagilima. ............. 95

Sekil 4.67. 65:35 ¢oziicli oranindaki PCL ¢ozeltisi ile, 5 °C 0 rpm R2 banyosuna toplanan
hiizmelerin detayli SEM analizi; hiizme capiin 6l¢iimii (sol) ve ylizeyden gézenek
capt analizi i¢in 5 farkli bolge segilmesi (Sag) (X 70). .ovvvrveiiiiieiieiiiieseeeneeee 96

Sekil 4.68. 65:35 ¢ozeltisinden 5 °C 0 rpm'de R2 banyosuna toplanan hiizme yilizeyinden
yapilan SEM analizinden elde edilen gozenek ¢ap1 dagilimi..........coevvviiiiiinnnnnn. 97

Sekil 4.69. 65:35 ¢oziicii oranindaki PCL ¢ozeltisi ile, 5 °C CW 30 rpm R2 banyosuna
toplanan hiizmelerin detayli SEM analizi; hiizme ¢apinin dl¢iimii (sol) ve yilizeyden
gozenek capi analizi i¢in 5 farkli bolge secgilmesi (sag) (X 70). .coovvevvviveiiiiniieenne. 97

Sekil 4.70. 65:35 ¢ozeltisinden 5 °C CW 30 rpm'de R2 banyosuna toplanan hiizme
yiizeyinden yapilan SEM analizinden elde edilen gozenek ¢ap1 dagilimu. ............. 98

Sekil 4.71. 65:35 ¢oziicii oranindaki PCL ¢ozeltisi ile, 5 °C CCW 30 rpm R2 banyosuna
toplanan hiizmelerin detayli SEM analizi; hiizme ¢apinin dl¢iimii (sol) ve yilizeyden
gozenek capi analizi i¢in 5 farkli bolge secgilmesi (sag) (X 70). .ooovvvvviiveiiiivinnenne. 98

Sekil 4.72. 65:35 ¢ozeltisinden 5 °C CCW 30 rpm'de R2 banyosuna toplanan hiizme
yiizeyinden yapilan SEM analizinden elde edilen gézenek ¢ap1 dagilimu. ............. 99

Sekil 4.73. 65:35 ¢oziicii oranindaki PCL ¢ozeltisi ile, 5 °C CCW 60 rpm R2 banyosuna
toplanan hiizmelerin detayli SEM analizi; hiizme ¢apinin 6l¢limii (sol) ve yiizeyden
gozenek capi analizi i¢in 5 farkli bolge secgilmesi (sag) (X 70). .ooovvvvviiveiiiiniinennn. 99

XIv



Sekil 4.74. 65:35 ¢ozeltisinden 5 °C CCW 60 rpm'de R2 banyosuna toplanan hiizme
yiizeyinden yapilan SEM analizinden elde edilen gozenek ¢ap1 dagilimu............ 100
Sekil 4.75. 65:35 ¢oziicii oranindaki PCL ¢ozeltisi ile, 5 °C CW 60 rpm R2 banyosuna
toplanan hiizmelerin detayli SEM analizi; hiizme ¢apinin dl¢iimii (sol) ve ylizeyden
gozenek cap1 analizi i¢in 5 farkli bolge segilmesi (5ag) (X 70)...ccccvvrreereriieeninnns 101
Sekil 4.76. 65:35 ¢ozeltisinden 5 °C CW 60 rpm'de R2 banyosuna toplanan hiizme
yilizeyinden yapilan SEM analizinden elde edilen gézenek ¢ap1 dagilimu............ 101
Sekil 4.77. 5 °C R2 banyosunda 0 rpm elektrik alan dondiirme hizinda iiretildikten sonra
dondurarak kurutma yapilan yumaklarin p-CT tarama goriintiileri. .................... 102
Sekil 4.78. 65:35 ¢ozeltisi ile 5 °C 0 rpm R2 banyosunda {iretilen ve u-CT'de taranan 1
numarali yumagin gézenek ¢apt dagilimi (%0). .....ccoovvvveiereiineiene e, 103
Sekil 4.79. 65:35 ¢ozeltisi ile 5 °C 0 rpm R2 banyosunda firetilen ve p-CT'de taranan 1
numarali yumagin gézenek ¢ap1 dagilimimin %75.21°lik kismit. ........ccooeeerennnee. 104
Sekil 4.80. 65:35 ¢ozeltisi ile 5 °C 0 rpm R2 banyosunda iiretilen ve u-CT'de taranan 2
numaralt yumagin gozenek ¢ap1 dagilimi (90). .....ooooviiiiiiiniiiiiiii, 105
Sekil 4.81. 65:35 ¢ozeltisi ile 5 °C 0 rpm R2 banyosunda firetilen ve p-CT'de taranan 3
numaralt yumagin gozenek ¢ap1 dagilimi (96). .....ccocvvieiiiiiiiiiiien 105
Sekil 4.82. 65:35 gozeltisi ile 5 °C 0 rpm R2 banyosunda firetilen ve u-CT'de taranan 4
numaralt yumagin gozenek ¢ap1 dagilimi (90). .....ocoovviiiiiiiiiiiii, 106
Sekil 4.83. 5 °C R2 banyosunda CW 60 rpm elektrik alan dondiirme hizinda iiretildikten
sonra dondurarak kurutma yapilan yumaklarin pu-CT tarama goriintiileri. ........... 107
Sekil 4.84. 65:35 ¢ozeltisi ile 5 °C CW 60 rpm R2 banyosunda iiretilen ve u-CT'de
taranan 1 numarali yumagin gozenek ¢ap1 dagilimi (%). .....coocovviiiiiiiiiiinicnnn, 108
Sekil 4.85. 65:35 ¢ozeltisi ile 5 °C CW 60 rpm R2 banyosunda iiretilen ve p-CT'de
taranan 2 numarali yumagin gozenek ¢ap1 dagilimi (%). .....ocoovviviiiiiiiiiiiinnn, 109
Sekil 4.86. 25 °C R2 banyosunda sirasiyla 0 rpm ve CW 60 rpm elektrik alan dondiirme
hizlarinda tretildikten sonra dondurarak kurutma yapilan yumaklarin u-CT tarama
OTUNTIIETL. .. 109
Sekil 4.87. 65:35 ¢ozeltisi ile 25 °C 0 rpm R2 banyosunda iiretilen ve pu-CT'de taranan
yumagin gézenek ¢apt daglimi (%0). ..ooooveireeriiniienieieere e 110
Sekil 4.88. 65:35 ¢ozeltisi ile 25 °C CW 60 rpm R2 banyosunda iiretilen ve pu-CT'de
taranan yumagin gézenek ¢apt dagilimi (%0). ...coovveviiiiiiiiiiiici s 111

XV



Sekil 4.89. R2'de 65:35 ¢oziicii oraninda CW yoniinde elektrik alan dondiirmesi ile
tiretilen 6rneklerin hiizme ¢aplarinin ve kurutma sonrast geometrik faktorlerinin
banyo sicakligina bagli degisimleri (* i¢in 0.01<p<0.05, ** i¢in p<0.01). .......... 113

Sekil 4.90. R2'de 65:35 ¢oziicli oraninda CW yoOniinde elektrik alan dondiirmesi ile
tiretilen 6rneklerin hiizme ¢aplarinin ve gozenek caplarinin banyo sicakliina bagl

degisimleri (* i¢in 0.01<p<0.05, ** i¢in p<0.01). ..ocoerriririiiiiiiiee e 114

XVi



CIZELGELER DiZiNi

Cizelge 2.1. Islak Elektroegirme Yontemi ile ilgili Literatiirde Yapilmis Malzeme
CalISMAlArT. ..ot 16

Cizelge 2.2. Islak Elektroegirme Yontemi ile Ilgili Literatiirde Yapilmis In Vitro ve In
Vivo Calismalar. .. ... 18

Cizelge 2.3. Islak elektroegirmede kullanilan gézenek biiyiitme ve hiicre infiltrasyonunu

Arttirma StratCileri. . ...oent it 23

Cizelge 3.1. Petri kabma farkli dondiirme hizlarinda toplanan ornekler ve 1slak
eleKtroegirme Parametreleri. ... ..o ueiueeiieiiierie et 32
Cizelge 3.2. Elektrik alan dondiirmesi kullanilan cam petride toplanan yapilarin

tiretiminde kullanilan 1slak elektroegirme parametreleri. ..........cccoovevvviiiiecnneniene. 35

Cizelge 4.1. Desenl ve desen2’nin dondiirme hizi, kurutma kosullari, fiber capr dagilimi
(minimum, maksimum, ortalama g¢ap ve standart sapma) ve fiber morfolojisi
bakimindan karsilastirilmasi (SEM goriintiileri x 10000). .......cccceevviniiiiieiiiennnns 52

Cizelge 4.2. 50:50 ¢oziicii oranindaki PCL ¢6zeltisinden farkli banyo sicakliklarinda R1°e
toplanan yumaklara ait fiberlerin cap degerleri ve SEM goriintiileri (x 2500)....... 56

Cizelge 4.3. R1’de yapilan sicaklik ve R2’de yapilan sicaklik ve elektrik alan doniisi
deneylerinden elde edilen hiizme ¢ap1 (H. C.), geometrik faktor (G. F.), gbzenek cap1
(G. C.) ve gozeneklilik (G.) degerlerinin verildigi 6zet ¢izelge. ...........ccevveennns 115

Xvii



SIMGELER VE KISALTMALAR

Simgeler

2B 2-boyutlu

3B 3-boyutlu

50:50 50:50 DCM:DMF ¢oziicii orani iceren PCL ¢ozeltisi
65:35 65:35 DCM:DMF ¢oziicii orani iceren PCL ¢ozeltisi
R1 Sicaklik Kontrollii Reaktor 1
R2 Sicaklik Kontrollii Reaktor 2
Kisaltmalar

CCW Saat Yo6niiniin Tersi

Cw Saat Yoni

DC Dogru Akim

DCM Diklorometan

DE Dietil Eter

dk Dakika

DMF N,N-Dimetilformamid

ECM Hiicre Dis1 Matris

EtOH Etanol

kv Kilo Volt

ml Mililitre

PCL Polikaprolakton

IPA Izopropil Alkol

MeOH Metanol

MP Mega Piksel

Np Nanopartikiil

XViii



rpm
SEM
t-BuOH

viv

wi/v

dakikadaki doniis hiz1
Taramal1 Elektron Mikroskobu
Tersiyer Biitanol

Hacimce

Agirlikga

Hacimde Agirlik¢a

XiX



1. GIRIS

“Islak Elektroegirme ile Uretilen 3B Polimerik Yumaklarda Gdzenek Boyutlarinin
Kontrolii” isimli tez ¢alismasi kapsaminda, elektroegirme ve sivi destekli elektroegirme
yontemlerinin kombinasyonu olan islak elektroegirme ile farkli yogunluk ve goézenek
boyutlarina sahip 3-boyutlu (3B) doku iskeleleri iiretilmistir.

Geleneksel yontemlerle (liyofilizasyon [1], gaz kopiiklestirme [2], porojen ekleme [3, 4]
vb.) iretilen doku iskeleleri, fiziksel ve kimyasal olarak homojen bir yapiya sahip
oldugundan, dogal dokular1 tam anlamiyla taklit edememektedir. Ozellikle karmasik
yapisal 6zelliklere sahip yumusak-sert doku ara yiizeyleri konvansiyonel doku iskeleleri
ile tam bir iyilesme gosteremezler. Hasarli organ veya dokularin sentetik olarak
onartlmasini amaglayan doku miihendisliginin giiniimiizdeki esas hedeflerinden biri,
orijinal dokuyu fonksiyonel ve morfolojik olarak taklit edebilecek anizotropik yapilarin
tiretilmesidir. Bu nedenle hizli prototipleme, peptid kendiliginden diizenlenme ve
elektroegirme gibi ileri diizey fabrikasyon yontemleri gelistirilmistir [5]. Elektroegirme
yontemi ile iiretilen fibr6z doku iskeleleri, canli dokulardaki ¢aplari birkag nm ila birkag
yiiz nm arasinda degisen, kollajen, elastin, fibronektin gibi fibr6z proteinlerden olugan
hiicre dis1 matris (ECM) yapisini taklit edebilme 6zelligine sahiptir ve bu nedenle, doku
miithendisligi uygulamalarinda yogun olarak tercih edilmektedir [6, 7]. Fibroz katmanlara
hiicre yapismasini arttirmak i¢in fiberlerin nm boyutlarina indirilerek ya da yiizeylerinde
nanoskopik desenler olusturularak yiizey alaninin arttirilmasi gerekmektedir [8]. Fakat
tiretilen fiber ¢aplarmin pm altina inmesine bagli olarak, 2-boyutlu (2B) katmanlarin
gozenek boyutlart birkag pm, kalinliklar1 da ¢ok uzun toplama siirelerinde dahi 1-2 mm
ile sinirhi kalmaktadir (6rn. 2 saatlik toplama siiresinde polikaprolakton (PCL) katman
kalinlig1 yaklagik 40 um’dir [9]). S6z konusu boyut kisitlamasi, iskele tizerine ekilen
hiicrelerin ultrafiltrasyonuna izin verirken, iskele igerisine infiltrasyonunu ve belli bir
derinlige infiltre olmus hiicrelerin besin-oksijen aligverigini engelleyerek, olusan

dokunun nekrozuna neden olabilmektedir [10].

Doku miihendisliginde ideal doku iskelesi, hedeflenen dokuya bagli olarak yaklasik 10-
100 pm arasinda degisen gozenek boyutlarina ve birkag mm kalinliga sahip olmalidir
[11]. Doku iskelelerinin gézenek boyutlar1 ve gdzenekliliginin arttirilabilmesi igin son

yillarda elektroegirme yontemi ile birlestirilen diger geleneksel doku iskelesi iiretim



yontemleri ile farkli yonelim, gozenek ve fiber caplarinda iskelelerin iiretimi miimkiin
hale gelmistir. Elektroegirmeye ek olarak {ifleme ajani, gaz ya da tuz kullanarak porojen
eklenmesi, elektroegirme ile fliretilen tabakalarin tstiiste eklenmesi, elektroegirme
yontemi ile 3B yazici tekniginin birlestirilmesi, elektroegirme sirasinda kendiliginden
diizenlenme, elektroegirme sonrasi iglemler, farkli toplayici sablonu kullanimi ya da

toplayici olarak sivi ortam kullanilmasi gibi birgok yontem mevcuttur.

Yukarida s6zii edilen yontemlerden, fibr6z yapilarin koagiilasyon banyosu ad1 verilen sivi
bir ortama toplandigi 1slak elektroegirme yontemi, ihtiyag duyulan biiyiikliik, yogunluk
ve gbzenek gapina sahip yapilarin eldesine olanak tanidigindan, yukarida siralanmis diger

geleneksel doku iskelesi tiretim yontemlerine gére 6ne ¢ikmaktadir.

Sunulan tez ¢alismasi kapsaminda islak elektroegirme yontemi ile iiretilen 3B PCL
yapilarin gézenek ¢aplari, koagiilasyon banyosunun sicakligi ve banyo altina yerlestirilen
iletken desen yardimiyla olusturulan elektrik alan doniis hizinin degistirilmesiyle
ayarlanabilmektedir. S6z konusu gézenek c¢apt dagilimi ayarlanabilir iskeleler, farkli
dokulara ait ylizey bagimli hiicrelerin iskele boyunca infiltrasyonuna izin vererek 3B

doku olusumunu destekleyecek uygun mikrogevreyi saglayacaktir.



2. GENEL BILGILER

2.1. Elektroegirme Yontemi

Elektrostatik kuvvetler kullanarak fiber iiretme fikri ilk kez 1897 yilinda Rayleigh
tarafindan ortaya atilmis, 1914 yilinda Zeleny [12, 13] sivi damlaciklarin elektrostatik
kuvvetler etkisindeki davranigini modellemis ve ilk elektrospreyleme diizenegi 1934
yilinda Formhals tarafindan patentlenmistir [14]. Taylor’un 1969 yilinda yapmis oldugu
calismalarda, elektriksel yonlendirmeyle olusan jetler, gilinlimiizdeki elektroegirme
caligmalar1 i¢in zemin hazirlamistir. Bulunusu 85 yi1l 6ncesine dayanan yontemin isim
babasi, eSpin Technologies, Inc.’in kurucusu Jayesh Doshi, “electrospinning” terimini ilk

kez 1991 yilinda doktora ¢alismalar1 sirasinda kullanmistir [15, 16].

Elektroegirme, genel olarak elektriksel kuvvetler kullanarak sentetik ve dogal
polimerlerin ¢dzeltilerinden veya eriyiklerinden, boyutlar1 birka¢ nm’den birkag um’ye
degisen polimer fiberleri elde etme yontemidir [17, 18]. Plastik sanayindeki gelismeler
ve doku miihendisligi alaninin ortaya ¢ikmasiyla, standart mekanik fiber egirme
tekniklerine karsin 6ne ¢ikan elektroegirme yontemi, son 20 yildir dikkat ¢eken ve cok

fazla galigilan bir teknik haline gelmistir.

Geleneksel elektroegirme yonteminde kullanilan sistemde temel olarak; polimer
¢ozeltisinin konuldugu bir pipet veya siringa, yiiksek voltajli bir dogru akim (DC) gii¢
kaynag1 ve topraklanmis bir toplayici ylizey yer almaktadir [17, 19]. Uygulanan gerilim
farki, sirmmga ucu ile toplayici arasindaki mesafe, polimer cozeltisinin derisimi ve
polimerin akis hizi gibi islem parametrelerinin yani sira, polimerin molekiiler agirligi,
dagilimi ve mimarisi (lineer, dallanmis vs.), polimer ¢ézeltisinin viskozite, iletkenlik ve
yizey gerilimi Ozellikleri gibi sistem parametreleri, ¢ozelti sicakligi, islemin
gerceklestirildigi kapali ortam igerisindeki havanin nem orani ve akis hizi gibi ¢evresel
parametreler elektroegirme islemini etkilemekte ve sonucta elde edilen fiberlerin

morfolojisini degistirmektedir [9].

Elektroegirme isleminde, siringa ucuna pompalanan polimer damlasi, yiiksek voltajl gii¢
kaynagindan verilen gerilim ile olusan elektriksel kuvvetlerin polimerin yiizey gerilimini
yenmesi sonucu Taylor konisi formunu alir (Sekil 2.1°deki igne ucundan ok ile isaret

edilen kiiciik resim) ve elektriksel olarak yiiklii polimer jeti, bu koninin u¢ kismindan



serbestce ¢ikarak elektriksel kuvvetlerin etkisinde uzamaya bagslar. Elektrik alan boyunca
toplayiciya dogru hareket eden jette biikiilme kararsizligi olusur ve jet bir miktar daha
uzama imkan1 bulur. Kuruyup katilasan jet, mikro ve/veya nano fiberler halinde toplayici
tizerinde toplanarak son haline ulasir [20]. Sekil 2.1°de goriildiigii lizere, ihtiyaca yonelik
olarak polimer ¢ozeltisi, siringa ucu ve toplayicida degisiklikler yapmak miimkiindiir
[21]. Ornegin; geleneksel elektroegirmede, diiz metal plaka iizerinde, 2B rastgele
toplanmis fibr6z membranlar elde edilirken, doner silindirik toplayici tizerinde birbirine

paralel hizalanmis fiberlerden olusan yapilar elde etmek miimkiindiir.

von Recum lab, 2011
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Sekil 2.1. Elektroegirme isleminde kullanilabilecek polimerik sivi, igne ucu ve toplayict

cesitleri ([18] den degistirilerek) ve Taylor konisinin olusumu (igne ucu).

Elektroegirme ile elde edilen fibréz matris kalinligi, genisliginden ¢ok daha kiigiik
oldugundan bu yapilar 2B olarak kabul edilmektedir. Filtrasyon ortam, pil elektrodu ve
ayirict membran gibi test ortamiin boyutunu kisitlayan alanlarda diisiik kalinliga
(<100pm) ve yiiksek yiizey alanmna sahip bu yapilar tercih edilmektedir. Fakat doku
miihendisligi gibi 3. boyutun 6nem kazandig1 uygulamalarda 2B matrislerin kullanimi
belli kisitlamalar1 da beraberinde getirmektedir. ideal doku iskelesinin sahip olmasi

gereken ozelliklerden biri olan 3B ekstraseliiler matris (ECM) yapisini taklit edebilmek,



2B nanofibroz matlarin yetersiz kalinlik ve diisiik gézenek ¢api gibi yapisal ozellikleri
nedeniyle miimkiin olamamaktadir [11]. Bu nedenle, ECM yapisini taklit edebilen
yapilarin iiretiminde kullanilan elektroegirme islemi iizerinde birtakim degisiklikler
yaparak ya da s0z konusu isleme ek yontemler ekleyerek, 3B yapilarin iiretilmesini

saglayacak yontem birlesimlerinin gelistirilmesine ¢alisilmaktadir.

2.2. Elektroegirme Yontemi ile 3B Yapilarin Uretilmesinde Kullanilan Teknikler

Temelde ¢oOzelti ve toplayic1 Ozelliklerinin degistirilmesiyle hazirlanan 3B yapilarin
iretimine iligkin literatirde c¢ok sayida c¢alisma yer almaktadir: Cok tabakali
(multilayering) elektroegirme [22], elektroegirme sonrasi art islem (post-processing)
[23], sivi destekli toplama (liquid-assisted electrospinning) [24, 25], kalip destekli
toplama [26], porojen katkili (tuz, seker, polimer gibi tanecikler) elektroegirme [27-29],
gaz kopiiklestirici ajanlar [30, 31], iifleme (blowing) ajanlar1 [32] ile elektroegirme, ve
kendiliginden diizenlenme en ¢ok c¢alisilan yontemlerdir. Bu yontemlerden bir veya
birden fazlasi1 biraraya getirilerek, ihtiyaca uygun 3B yapilar iiretilebilmektedir. S6z
konusu yontemler temelde, doku miihendisligine yonelik {iretilen iskelelerin
gbozenekliligini arttirmak ve erisilebilir gdzenek boyutuna wulagmak amaciyla

kullanilmaktadir [20].

2.2.1. Cok Tabakal Elektroegirme

2B yapilarin iiretilmesinde kullanilan geleneksel elektroegirme teknigi, toplama stiresinin
uzatilmasi veya bir bagka nanofibroz ve/veya mikrofibréz matris iizerine toplama yoluyla
3B yapilarin eldesinde de kullanilmaktadir. Ust iiste konulan tabakalar aras1 gézenek
gecislerinde yasanan zorluklar nedeniyle ¢esitli stratejiler gelistirilmistir. Ornegin Pham
ve arkadaglar tarafindan, 2 farkli polimer ¢6zeltisi kullanilarak, PCL mikro ve nano
tabakalardan olusan 3B yapilar tiretilmistir [22]. Kalinligi 1 mm’den biraz fazla olan 3B
yapt, aynt ECM yapisinda oldugu gibi mikro ve nano boyutta fiberleri bir arada
icermektedir. Mezenkimal kok hiicrelerle yapilan kiltir ¢aligmalarinda o6zellikle
perfiizyon biyoreaktoriinde yapilan ekimler sonucu, hiicrelerin doku iskelesinin tiim
katmanlarina infiltre oldugu gdsterilmistir. Infiltrasyonun 6zellikle nanofibréz katmanin

kalinliginin artmasiyla azaldigina dikkat ¢ekilmistir.



Han ve Gouma’nin yapmis oldugu calismada; polimer derisimi, akis hizi ve voltaj
yiikseltilerek, seliiloz asetat yapmin yogun katmandan fibréz katmana dogru dagilim
gostermesi saglanmistir. Her bir katman {iretimi sonrasinda gegici olarak bakir teller
yerlestirilerek katmanlar arasi gozenek baglantilar1 saglanmaya calisilmistir [33]. Cok
tabakali iskelelerin en Oonemli avantaji, her bir tabakanin fiber ¢api, kompozisyonu,
porozitesi, tabaka sayisi ve kalinliginin kontrol edilebilir olmasidir. S6z konusu yontemin
en biiyiik dezavantajlar1 ise katmanlarin liretiminin geleneksel elektroegirmede oldugu

gibi ¢ok zaman almasi ve gozenek boyutu ayarlamasinin zahmetli olmasidir.

2.2.2. Elektroegirme Sonrasi Islem

Elektroegirme isleminin ardindan elde edilen 2B veya ¢ok tabakali yapilar, katlama, rulo
yapma gibi yaklasimlar kullanilarak 3B hale getirilebilmektedir. Ornegin, Deng ve
arkadaglarinin yaptigi ¢calismada, poli(laktid-ko-glikolid) (PLAGA) ve poli[(glisin etil
glisinat): (fenil fenoksi); fosfazen] (PPHOS) karisimindan elde edilen 250 um
kalinligindaki 2B nanofibréz matlar, 4 cm X 1 cm boyutlarinda kesilmis ve kemigin
yapisinda bulunan osteonlar gibi rulo haline getirilmistir. S6z konusu yapinin osteoblast
yapigsmast ve proliferasyonunu destekledigi ve dogal kemik matrisinin mekanik

dayanimina yakin davranig gosterdigi belirtilmistir [34].

Fibroz yapilarin gézenek boyutlarini genisletmek amaciyla, PLLA mikrofibréz doku
iskelesi de mekanik genisletmeyle 3B hale getirilmistir. MC3T3-E1 hiicreleriyle yapilan
hiicre kiiltiirii ¢aligmalarinda, 3B yapilarin, 2B yapilara oranla, 1 haftada 1.8 kat fazla
osteoblast proliferasyonuna neden oldugu goriilmistiir. Osteoblastlarin 3B yapilara
infiltre oldugu ve homojen dagilim gdsterdigi, fakat kontrol grubu olarak kullanilan 2B

yapilarda infiltrasyon probleminin ortaya ¢iktig1 belirtilmistir [35].

3B makro yapilarin iiretilmesinde kullanilan bir bagka yaklasim ise elektroegirme
isleminden sonra uygulanan sinterlemedir. Ornegin, yaklasik 40 adet poly(D,L-laktik-ko-
glikolik asit) (PLGA) ve PLGA/hidroksiapatit (HAp) kompozit nanofibroz tabakalar {ist
tiste dizilmis ve 0.35 kPa basingta gaz kullanilarak 10’ar sn Sinterlenmistir. HA derisimi
%10’un {izerine ¢iktiginda sinterleme sonrasi fiberler erimekte, tabakalar katilagmakta ve
tabakali yapilarin hacmi kiigiilmektedir. Bu durum, yapilarin mekanik dayanimini da
diistirmektedir [36].



Diistik mekanik 6zelliklere sahip 3B fibroz yapilar {izerinde iiretim sonrasi yapilacak
modifikasyonlar, ¢ogunlukla s6z konusu yapilarin ¢dkmesi ve gozenekliligin zarar
gormesi ile sonuglanmaktadir. Bu nedenle, bu tip 6rneklere piko (107?) veya femto (10"
1%) sn lazer ile yakma gibi yontemler uygulanarak, sahip olduklari mikro gozenekliligin
yani sira yapilar igerisinde makro gozeneklilik de olusturulmaktadir. Boylece iskeleler,
Iyi bir hiicre yapismas: ile 3B doku rejenerasyonuna elverisli bir ortam haline
getirilmektedir [37]. Kim ve Kim’in ¢alismasinda, 1Slak elektroegirme ile tiretilmis 3B
PCL/B-trikalsiyum fosfat (B-TCP) (%15 w) yapilarin yiizeylerinde, kemik doku
rejenerasyonunu desteklemesi i¢in titanyum-safir lazer ile 35 femto sn’de yaklasik 300
um’nin {izerinde makro gozenekler acilmustir. Iskeleler iizerinde MG63 insan
osteosarkoma hiicreleriyle yapilan kiiltiir caligmalarinda, kontrol grubu olan hizh
prototipleme iskelelerine gore lazerle gozeneklendirilmis fibroz biyokompozit
yapilardaki hiicre canliliginin ¢ok daha yogun ve homojen oldugu, hizli prototipleme
iskelelerinde ise gozenek etrafinda ve yiizeyde kaldigi tespit edilmistir [38]. Lazer
ablasyonu ile olusturulan makro gozeneklerin birbiriyle baglantili olmamasi, iskele
boyunca hiicre-hiicre etkilesimlerinin kisitlanmasi agisindan bir dezavantaj olarak

goriilebilir.

Coklu tabaka ve elektroegirme sonrast islem olarak yukarida sayilan yontemler yavas
siregler olmakla birlikte mekanik acgidan yetersiz malzemelerin elde edilmesi ile
sonuglanmakta ve genis Ol¢ekte iiretime elverisli olmadigindan, 3B yapilarin eldesinde
yetersiz kalmaktadir [20]. Bu yaklasimlar yerine literatiirde daha siklikla, toplayict ve

cozelti ozelliklerinin degistirildigi yontemler ¢alisiimaktadir.

2.2.3. Kalip (Toplayici) Destekli Toplama

Kolay kontrol edilebilir olusundan dolay1 kalip destekli toplama yontemleri, 3B
nanofibroz yapilarin eldesinde siklikla tercih edilmektedir [39]. Ozel tasarlanmis iletken
toplayicilarda biriktirilen fibréz yapilarin yogunlugu ve yonelimi degistirilerek gézenek

boyutlart arttirilmis 3B yapilar elde etmek miimkiindiir.

Geleneksel olarak doner silindirik toplayicilar, hizali fiberlere sahip 3B i¢i bos tiibiiler ya
da membran formda yapilarin tiretiminde kullanilmaktadir. Son yillarda iiretilen fibroz
yapilarin kalinligin1 ve gozenek boyutlarini arttirabilmek i¢in doner silindirik toplayicilar

iizerinde birtakim degisiklikler yapilmistir. Ornegin McClure ve arkadaslari, klasik doner



silindirik toplayict yerine, iizerinde 1 mm’den kiigiik delikler olan ve igerisine basingh
hava iiflenen, hava akis direngli bir doner toplayici diizenegi gelistirmistir. Delikli doner
silindir igerisine verilen basingli havanin akis hizi degistirilerek {tiretilen PCL yapilar
tizerinde makro ¢okiintiiler olusturulmustur [40]. Aym diizenegin kullanildig1 bir baska
grubun ¢alismasinda, poli(L-laktik asit-ko-g-kaprolakton) (P(LLA-CL))/ipek fibroin (SF)
fiberler aras1 mesafenin en fazla oldugu hava basinci 50 kPa olarak kaydedilmistir, daha
yiiksek basinglarda fiberler aras1 mesafe azalmistir. Fakat s6z konusu mesafe artig1 10

um’yi gegememistir [41].

Doner silindir ile gozenek arttirma ¢alismalarindan bir digerinde, Zhu ve arkadaslarinin
kullandig1 gergeveli doner silindirin doniis hizi digiiriilerek PLGA fibréz yapilarin
gozenek cap1 59.5 um’den 132.7 um’ye ¢ikarilmistir. Fakat elde edilen fibréz yapilarin
kalinlig1 250-300 um’yi gecememistir [42]. Doner silindirik toplayicinin degistirildigi bir
baska ¢alismada, i¢i kuru buz ile doldurulan doéner silindir yiizeyinde olusan buz
kristalleri sayesinde yiizeye toplanan PLGA/TCP kompozit fiberler arasindaki mesafe
arttirtlmistir. Buz kristalleri sayesinde fiberler arasinda yaklasik 40 um’lik gozenekler
olusturulmus, ayrica polimer ¢ozeltisine %5 w oraninda eklenen Tween 20 siirfaktan

sayesinde fiberler tizerinde nanoskopik gozenekler elde edilmistir [43].

Blakeney ve arkadaslarinin yaptigi ¢alismada [26], FLUF (Focused, Low density,
Uncompressed, nanoFiber) adin1 verdikleri pamuk topagi benzeri nanofibréz yapilarin
eldesi icin igerisinde birbirinden esit uzaklikta yerlestirilmis paslanmaz ¢elik igneler
bulunan 6zel bir toplayici gelistirilmistir. Canagin merkezinde toplanan pamuk benzeri
PCL nanofibréz yap1 daha sonra bir cam ¢ubuk yardimiyla toplayicidan ¢ikarilmistir.
INS-1 832/13 pankreatik beta hiicre hatti ile yapilan kiiltiiriin 7. giinii sonunda, hiicrelerin
cogunun pamuk benzeri yapilar igerisinde daginik olarak 300 pm derinlige kadar infiltre
olduklari, fakat geleneksel yontemle iiretilen nanofibréz yapilarin yiizeyinde kaldiklar
gosterilmistir. Fakat 2B yapilar ile kiyaslandiginda, 3B yapilarin gézenek boyutlart 1

um’den 2-5 um araligina ¢ikarilabilmistir.



2.2.4. Porojen Katkili Elektroegirme

Buz kristalleri [43-45], tuz-seker partikiilleri [28, 46] ve polietilen oksit (PEO) [29],
polietilen glikol (PEG) [47] gibi su ile uzaklastirilabilen bazi polimerler, 3B makro
yapilarin iiretilmesinde kullanilmaktadir. Porojen gibi davranan patikiiller, elektroegirme
¢oOzeltisine karistirilarak, nanofibréz yapinin hacminin hizli bir sekilde artmasi saglanir.
Daha sonra bu malzemeler belirli bir kalinliga ulasan nanofibréz yapilardan yikama-

kurutma islemleriyle uzaklastirilmaktadir [48].

Elektroegirme ve partikiill uzaklastirma yontemlerinin birlesimi ornekte, Kim ve
arkadaglarinin iiretmis oldugu 3B makropordz ve nanofibroz hyaluronik asit/kollajen
doku iskelesi i¢erisinde porojen olarak, boyutlart 100-200 um arasindaki sodyum kloriir
(NaCl) partikiilleri kullanilmigtir. Partikiiller elektroegirme ile es zamanl olarak, altinda
200 pm gozenek boyutuna sahip elek bulunan bir titresimli orbital calkalama cihazi
vasitasiyla, nanofiberlere gore 10:90 ve 20:80 oranlarinda yapiya ilave edilmistir.
Hyaluronik asit (HA)/kollajen iskeleler, 1-etil-3-(3-dimetilaminopropil) karbodiimid
hidroklorid (EDC) ¢ozeltisinde ¢apraz baglandiktan sonra, yapidaki tuz yikamalarla
uzaklagtirllmistir. Bu islemlerden sonra, yapinin kalinligi %50 oraninda azalmistir.
Capraz baglama sonrasinda, biiyiikliigii 50 ila 100 pm arasinda degisen, diizensiz ve agik
gozenek geometrisine sahip makro gzeneklerin yani sira, nanofibréz yapilardan kaynakli
nano porlar gozlenmistir. Sigsme tesleri sonucunda, yapmin yiliksek oranda gozenek
boyutunu korudugu bildirilmistir. Ayrica yapilan hiicre kiiltiirii ¢aligmalar ile yapidaki
kollajenin kondrosit adezyonu ve proliferasyonunu arttirdigi belirtilmistir. S6z konusu
yontemin en biiyiik dezavantaji, porojeni uzaklastirmak amaciyla yapilan yikamalar

sonrasinda yapilarin mevcut hacimlerini koruyamamasidir [46].

2.2.5. Fiberlerin Kendiliginden Diizenlenmesi

Disaridan bir miidahale olmaksizin kiiciik bilesenlerin biraraya gelerek diizenli sistemler
olusturmas1 prensibine dayanan kendiliginden diizenlenme teknikleri, giiniimiizde
elektroegirme ile gozenekliligi kontrol edilebilir 3B yapilarin eldesinde de
kullanilmaktadir. Literatiirde yapilan ¢aligmalarda, elektroegirme yontemini etkileyen
parametrelerin (¢ozelti derisimi/viskozitesi, elektrik alan, ¢evresel nem vs.) kontrol
edilmesiyle, 3B nanofibr6z yapilarin herhangi bir ek isleme gerek kalmadan, hizli ve

kolay biiytime ile elde edildigi kaydedilmistir.



Kendiliginden diizenlenen bal petegi seklindeki nanofibréz yapilar ilk kez Deitzel ve
arkadaslar: tarafindan kesfedilmistir [20, 49]. Calismada, toplayici tizerindeki boncuklu
fiber olusumunun, yeni PEO nanofiberlerin birikmesini engelledigini ve bdylece petek
yapili aglarin ortaya ¢iktigini bildirmislerdir. Fakat Thandavamoorthy ve arkadaslarinin
pamuk ve cam yiizeylere topladiklart poliliretan yapilarin boncuk i¢ermedigi tespit
edilmistir. Dolayisiyla, yiiksek yiik oranina sahip boncuklarin degil, iizerine toplama
yapilan malzemenin ve fiberler {lizerinde tutulan yiikiin, kendiliginden diizenlenme
isleminden sorumlu oldugu sonucuna varilmistir [50]. Yan ve arkadaslari, poliakrilonitril
(PAN), polivinil alkol (PVA) ve PEO ile yaptiklari ¢alismada, kendiliginden diizenlenme
ile elde edilen 3B bal petegi desenli yapilarin tiretiminde, ¢ozelti derisimi (>%1 ve <%3)
ve ortamdaki nemin (PAN i¢in <%60, PVA i¢in <%45, PEO i¢in <%40) yan1 sira yiizey
geriliminin ve elektrostatik itme kuvvetlerinin de 6nemli rol oynadigimi kesfetmislerdir
[51].

Kendiliginden diizenlenmeye bir bagka 6rnek olan 3B yigin yapilar, ilk kez Li ve
arkadaslari tarafindan rapor edilmistir. Ipeksi pamuk gériiniimiinde olan demir, kobalt ve
nikel nitrat eklenmis polivinil prolidon (PVP) y18in yapilarin sertligi, yapidaki ¢ziiciiniin
ucurulmasiyla artmaktadir. 3B yigmn yapilarin fiber ¢ap1 dagilimi, gelencksel olarak
tiretilen 2B yapilarla benzerlik gostermektedir [52]. Ayni grubun yaptigi benzer bir
caligmada, bu sefer polistiren (PS) ¢ozeltilerinden benzer sekilde yigin yapilar elde
edilmistir [53]. Bonino ve arkadaslar1 tarafindan yapilan bir bagka ¢alismada, benzer
y1gmn yapisi, aljinat/PEO/Pluronic F127 (%10.6:0.8:1.5 w) karisimindan elde edilmistir.
23°C sicaklikta, %30 bagil nemde, 0.5 ml/sa akis hizinda, 40 dk toplanan fibroz yign,
toplayici yiizeyinden igne ucuna dogru yaklasik 7 cm yiikseklige ulasmistir [11]. Yigilan
pliriizlii yiizeye sahip nanofiber katmanlar statik yiiklenerek yeni bir toplayici ylizey gibi
davranmaktadir, dolayisiyla yeni gelen fiberler bu y1gin yaginin iizerine toplanmakta ve
toplanan alan kiigiildiigiinden s6z konusu y1ginin biiyiime hiz1 artmaktadir [53]. Yukarida
bahsedilen kendiliginden diizenlenme ile elde edilen yapilarin gézenek boyutlari,
nanofiber olusumuna bagl olarak c¢ok diisiik kalmakta ve hiicre gociinii 2B iskelelerde
oldugu tizere engellemektedir. Doku iskelesi olarak kullanilabilmesi igin liretim sonrasi

ek islemlerden gecirilmesi gerekmektedir.
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Doku miihendisligi uygulamalarinda 3B yapilarin performansini arttirmak amaciyla
gozenekliligi, gézenek boyutunu ve dagilimini optimize etmenin yani sira, fiberlerin
yiizeyini kollajen, jelatin veya arjinin-glisin-aspartik asit (RGD) sekansi gibi biyolojik
molekiiller veya HAp gibi biyoaktif inorganik nanopartikiiller ile fonksiyonel hale
getirmek gibi yaklagimlar da kullanilmaktadir [54]. Karmasik dokularin miihendisligi,
dogal dokularin sahip oldugu yapisal bilesimi taklit edecek kademeli bir iskeleye ihtiyag
duydugundan, gézeneklilik ve igerik agisindan fonksiyonel ve kademeli biyobozunur 3B
doku iskelesi tiretimi hala ¢oziilmesi gereken bir problem olarak karsimizda durmaktadir.
Sozii edilen karmasik yapilarin iiretimi ancak, iiretim sonrasinda ek bir yonteme gerek
kalmadan gerceklestirilecek in situ modifikasyonlar ile miimkiindiir. Uretim ile es
zamanl olarak 3B yapilara miidahaleye en fazla olanak saglayan yontem sivi-destekli

elektroegirme olarak karsimiza ¢ikmaktadir.

2.2.6. Siv1 Destekli Toplama

Hizalanmig fiberlerin iiretiminde kullanilan ve genellikle su rezervuarina veya su
vorteksine toplama metodu, 3B yapilarin eldesinde de kullanilmaktadir. Oncelikle
nanofiberler bir hazne igerisindeki deiyonize su yiizeyinde biriktirilmekte, ardindan
haznenin ¢ikisinda bir su vorteksi yaratilarak 3B yapilar hemen asagidaki rezervuara
toplanmaktadir. Toplama isleminden sonra 3B PCL yapilar kaliplara alinarak dondurarak
veya oda kosullarinda kurutma islemleri gerceklestirilmektedir. Bu islemler sonrasinda,
oda sicakliginda kurutulan PCL 3B yapilar olduk¢a yogun ve goriiniirde gozenek
icermezken, dondurarak kurutma yontemiyle kurutulan yapilarin ylizeylerinde gozle
goriiniir gézeneklerin var oldugu kaydedilmistir [24]. Bu durum, kati/sivi arayiiziiniin

enerjisinin, kati/buhar arayliziiniin enerjisinden daha diisiik olmasina baglanabilir.

Ayni grubun yapmis oldugu bir baska calismada, hizalanmis PAN nanofiberler, igne
ucuna yerlestirilen disk seklinde bir yardimci elektrot varliginda, benzer bir diizenekte
direkt vorteks lzerine, farkli geometrilerde toplanmistir. Disk seklindeki yardimci
elektrod, elektrik alani sinirladigindan, fiberler ignenin altinda toplanmaya
baslamaktadir. Elektrodun c¢api1 kiigiiltillerek, fiberleri daha genis alana toplamak

miimkiindiir [25].
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Yiiksek yiizey gerilimine sahip su yerine daha diisiik yiizey geriliminde ¢esitli alkoller
banyo igerisine toplanan fiberlerin batmasina izin verdiginden, diisik yogunluga ve

yiiksek gozeneklilige sahip yapilarin eldesinde toplayici ortam olarak tercih edilmektedir.

2.2.6.1. Islak Elektroegirme Yontemi

S1v1 destekli elektroegirme yontemlerinden biri olan 1slak elektroegirme veya kuru jet-
1slak elektroegirmede, geleneksel elektroegirmede kullanilan iletken diiz toplayici yerine
sivl bir toplayici ortam kullanilmaktadir. Islak elektroegirme yontemi kisaca, yiiksek
voltajli elektriksel gerilim altindaki polimer ¢ozeltisinden egirilen fiberlerin, s6z konusu
polimeri ¢6zmeyecek (fiberlerin koagiile olmasini saglayacak) ve yiizey gerilimi diigiik
bir solvent i¢eren kogiilasyon banyosunda toplanmasidir (Sekil 2.2). Fiberler bu yontem
ile diisiik yiizey gerilimine sahip sivi igerisinde daha hizli katilastigindan, elde edilen
yapilarin kalinliklar1 2B membranlara gére ¢ok daha yiiksektir. Dolayisiyla, siinger
formdaki 3B yapilarin 2B olanlara gore diisiik yogunluga ve yiiksek gozeneklilige sahip

i i Sirmga

i

olduklar1 goriilmiistiir [55].

LB

Voltaj
kaynagi

Sekil 2.2. Islak elektroegirme yonteminin sematik gosterimi ([21]’den degistirilerek).
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Saf suya oranla sahip olduklar1 disiik yilizey geriliminden dolayi, metanol (MeOH),
tersiyer biitanol (t-BuOH), etanol (EtOH) gibi alkoller, 1slak elektroegirmede 3B fibroz
yapilarin eldesinde toplayici ortam olarak tercih edilmektedirler. Nonsolvent (¢oziicii
olmayan) toplama ortami olarak da bilinen koagiilasyon banyosuna toplanan polimerik
nanofiberler banyodan alinir. Eger icerisindeki alkol, EtOH ve MeOH gibi diisiikk donma
sicakliklara sahip ise distile su ile yapidan uzaklastirilir ve ardindan diistik sicaklikta
dondurma islemi (6rn. -80°C) gerceklestirilir. Ardindan dondurarak kurutma cihazi ile
fiberler aras1 siv1 faz stiblimlestirilerek, yapilarin diisiik yogunluk ve yiiksek hacimdeki
yapilarinin Korunmasi saglanir. S6z konusu yontemin tek dezavantaji, tiretim sonrasinda

ek bir kurutma basamagina ihtiya¢ duyulmasidir.

Koagiilasyon banyosuna fiber toplama fikrinin ilk defa uygulandigi Viswanathan ve
ekibinin ¢alismasinda [56], polar ve apolar bilesikleri ¢6zme kapasitesine sahip “oda
sicakliginda iyonik sivi” (RTIL) igerisinde seliiloz ve heparin ¢6zeltisi hazirlanmig, EtOH
iceren koagiilasyon banyosunda RTIL’in tamamen ¢Oziinmesi saglanarak, kanla temas
ettiginde koagiilasyonu geciktirici, dallanmis damar agi benzeri, fakat 3B olmayan

seliiloz ve heparin karisimi fibroz yapilar elde edilmistir.

Koagiilasyon banyosunda ilk kez 3B doku iskelesi tiretimi ise Ki ve arkadaslari tarafindan
gerceklestirilmistir [57]. SF fiberlerin kristalinitesini arttirmak amaciyla MeOH igeren
koagiilasyon banyosu igerisinde tiretilen 3B yapilarin gézenekliligi (~%94), SF liyofilize
stinger (~%90) ve 2B membranlardan (~%84) daha yiiksek bulunmustur. 3T3 fare
fibroblastlari ile 1 haftalik kiiltiir sonras1 6rnek yiizeylerinden alinan SEM goriintiilerinde
hiicrelerin 3B SF fiberler arasina bir miktar penetre olabildigi gosterilmistir. Ayni grubun
bir diger ¢alismasinda, 3B SF iskeleler igerisinde 300-500 pm aras1 boyutlara sahip NaCl
porojen eklenerek gozenek caplari biiyltilmistir. 3B SF {izerine ekilen MC3T3
preosteoblast hiicrelerinin metabolik aktivitesi 7. giinde, 2B SF iskelelere gore yaklasik

7, TCPS’e gore yaklasik 4 kat artig gostermistir [58].

Literatiirde ilk defa 2009 yilinda Yokoyama ve arkadaslari [59] tarafindan “islak
elektroegirme” terimi kullanilarak 3B poliglikolik asit (PGA) yapilar firetilmistir.
Koagiilasyon banyosunda yiizey gerilimleri birbirinden farkli 3 sivi1; su, %50 t-BuOH ve
%99 t-BUOH kullanilmis ve en diisiik yiizey gerilimine sahip %99’luk t-BuOH igerisinde
toplanan siingerimsi yapilarin goriiniir yogunlugunun (49.6+1.7 mg/cm?), %50 t-BuOH

(50.8+2.4 mg/cm®), su (124.4+10.4 mg/cm®) ve geleneksel elektroegirme ile toplanan 2B

13



membranlara (222.3£16.2 mg/cm?®) gére ¢ok daha diisiik oldugu ve su solvent olarak
secildiginde yiiksek ylizey geriliminden dolay1 toplanmanin yalnizca ylizeyde olustugu
tespit edilmistir. Gozeneklilik degerleri de yogunlukla ters orantili olarak %85.3+1.1 (2B
membran), %91.8+0.7 (suda toplanan), %96.6+0.2 (%50 t-BuOH’de toplanan) ve
%96.7£0.1 (%99 t-BuOH’de toplanan) olarak artis gdstermistir. Sonug olarak, 1slak
elektroegirme banyosundaki farkli yilizey gerilimlerine sahip solventler kullanilarak elde
edilen yapilarin goriiniir yogunlugu ve gozenekliliginin kontrol edilebildigi gosterilmistir
[60].

Islak elektroegirme yontemi ile yukarida bahsedilen 6rnekler disinda birgok polimerik 3B
fibroz malzeme; PAN [61], polistiren (PS) [62], poli(vinil alkol)-metakrilat (PVA-
MA)/kondroitin siilfat-metakrilat (CS-MA) karisimi [63], pullulan (PULL) [64], seliiloz
asetat (CA) [65], CA/PULL karisimi [66], nisasta [67, 68], poli(glikolik asit)
(PGA)/kollajen karisimi [69, 70], ipek fibroin (SF) [71-74], kollajen kapli PLGA [75],
kollajen veya fibronektin kapli PLGA [76], sirasiyla CHIT ve CaP kapli PCL/ poli-L-
laktik asit (PLLA) karisimi [77], PCL/PLLA karisimi [78], Citalopram yiiklii jelatin
nanotastyicilar (np) ile kapli CA/PLA karisimi [79], PLA [80, 81], i¢inde hindistan cevizi
yagl bulunan koaksiyel selilloz [82] gibi dogal ve sentetik polimerlerden; poli(3-
hidroksibiitirate-ko-3-hidroksivalerat) (PHBV) [83], Kitosan (CHIT) asili PCL (CHIT-g-
PCL)/poli(3-hidroksibiitirat-ko-3-hidroksihekzanoat) =~ (PHBHH)  karisimi  [84]
poli(trimetilen karbonat-ko-¢-kaprolakton)-blok-poli(p-dioksanon) (PTMC-ko-CL)-b-
PPDO) [85], poli-B-alanin (PBA) katkili poli(3-hidroksibiitirat) (P3HB) [86], poli(biitilen
sliksinat-ko-dilinoleik siiksinat) (PBS-DLS) [87, 88], polikaprolakton fumarat
(PCLF)/PCL [89] gibi sentetik kopolimerlerden; PCL fiber/PEG-diakrilat (PEGDA) [90],
polimer-hidrojel kompozitlerden, koaksiyel PLGA (dis)/Siloksan katkili vaterit (SiV) (i¢)
[91], PLLA/SIV karnisimi [92], PLLA/¢oklu duvar karbon nanotiipler (MWCNTS)
karigimi [93, 94], sirasiyla jelatin, aljinat, MWCNTSs ve jelatin kapli PLA [95], SF
emdirilmis PHBV/HAp [96], PHBV/deseliilerize balik pulu karigimi [97], bor katkili
HAp ve poli(biitilen adipat-ko-tereftalat) (PBAT) karisimi [98], SF/nHAp ¢ozeltisine
gomiiliip dondurarak kurutulmus SF [99], 10x yapay viicut sivis1 (SBF) ile mineralize
edilmis ve poliglutamat ile konjuge edilmis kemik morfogenetik protein 2 (BMP-2) peptit
modifiye 3B SF/PCL [100], PCL/HAp karisimi [101], SF/PEO/altin nanopartikiil (AuNP)
karisimi [102], PCL/silikat katkili hidrosiapatit (SiHAp)/grafen oksit (GO) [103], iki
siringanin tek banyoya spinlendigi PHBV/PCL/sefuroksim aksetil (SA) ve PULL/diatom
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kabugu (DS) karigimi [104], Nisasta/SF/kalsiyum fosfat (CaP) [105] gibi organik-
inorganik kompozitlerden, basarili bir sekilde tiretilmistir.

Ayrica koagiilasyon banyosu icerisinde toplanan fiberlere, es zamanli olarak cesitli
kaplamalar yapilmistir; orn. seliilozik fiberler Mg(OH): ile kaplanarak yanmaz malzeme
[106], koaksiyel seliiloz (dis)/stiperparamanyetik magnetit (Fe3O4) (i¢) yapilar heparin ile
kaplanarak manyetik olarak yoOnlendirilebilen antikoagiilan malzeme [107],
Kollajen/PCL fibroz yapilar EtOH koagiilasyon banyosuna eklenen glimiis
nanopartikiillerle (AgNP) kaplanarak antibakteriyel yara ortiisii malzemesi [108], CA
iskeleler su/EtOH banyosunda gabapentin ile kaplanarak siyatik siniri hasarinin onarimi
icin iskele [109], rekombinant insan eritropoietini (rhEpo) yiiklii CHIT nanopartikiil
iceren PVA fibréz yapilar su banyosunda aloe vera kaplanarak yara ortiisii malzemesi
[110], PCL fiberler 1 mM sodyum hidroksit (NaOH) ve 5 mg/ml polidopamin (pDA)
iceren EtOH koagiilasyon banyosunda polidopamin kaplanarak miyoblastik ve
fibroblastik farklilagmay1 indiikleyici iskele [111], PCL/PEO karsimi fiberler, 1 mM
NaOH ve 2.5 mg/ml poli(norepinefrin) (pNE) igeren EtOH koagiilasyon banyosunda
kaplanarak noral farklilasmay1 indiikleyici iskele [112], seliiloz fiberler banyo icerisinde
halloysite nanokil ile kaplanarak kani durduran malzeme [113], PLGA fiberler banyoda
es zamanli olarak kollajen-1 ve fibronektin ECM proteinleri kaplanarak primer
hepatositlerin regiilasyonu [114] gibi farkli amaglara yonelik 3B fibréz yapilar
tretilmistir. Majidi ve arkadaslar1 jelatin ve aljinat karigimi 3B iskeleleri {iretim
esnasinda, PEO ve F127 siirfaktan iceren aljinati CaClz iceren banyoda, foto baslatici

eklenmis ve metakrilatlanmug jelatini ultraviyole 1sinlamasi ile ¢apraz baglamistir [115].

Literatiirde yer alan 3B tiim 1slak elektroegirme ¢alismalari; sadece malzeme iiretimine
yonelik olanlar, in vitro/in vivo calismalar1 yapilanlar ve gozenek biiyiitme-hiicre
infiltrasyonunu arttirma stratejileri kullanilanlar olmak {izere 3’e ayrilarak Cizelge 2.1,
Cizelge 2.2 ve Cizelge 2.3’de verilmistir. {lgili cizelgelerde; kullanilan polimer, banyo
icerigi/boyutlar1 ve varsa iskele kalinligi, maksimum gozenek cap1 ve gozeneklilik
degerleri, kullanilan hiicre/defekt modeli ile infiltrasyon degerleri ve c¢alismalarin

amaclar1 verilmistir.
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Cizelge 2.1. Islak Elektroegirme Yontemi ile

llgili Literatiirde Yapilmis Malzeme

ozelliklerinin iyilestirilmesi

Calismalart.
Polimer Banyo Igerigi | Maksimum Amag Ref.
/ Cap- | GOzenek
Derinlik Cap1 /
Gozeneklilik
Seliiloz / Heparin EtOH/- -/- Potansiyel yapay damar [56]
uygulamalari
PGA Su, -/ Kontrol edilebilir fiber [59]
9650 t-BUOH, 9%96.7 + 0.1 yogunluguna sahip 3B yapilar
%99 t-BuOH
/-
PAN EtOH / 90-150 - Fiber morfolojisini iyilestirme | [61]
mm ¢aligmalari
PS EtOH /- - Fiber morfolojisini iyilestirme | [62]
caligsmalari
PHBV EtOH /- Diizgiin fiber morfolojisi elde | [83]
i etme ve 1slatilabilirlik
iligkisinin incelenmesi
PCL EtOH:Su (9:1) - Potansiyel 3B doku iskelesi [116]
/40-10 mm
PLGA/SiV EtOH/ 100 - Kemik doku mithendisligine | [91]
mm ¢apli cam yonelik koaksiyel 3B doku
Petri iskelesi
Pullulan EtOH 19.54 um / - 3B fibroz yapilarin iiretimi ve | [64]
(>9699.5) / - 1s1l islem ile mekanik
6zelliklerinin iyilestirilmesi
Nisasta EtOH -/- 3B fibr6z yapilarin iiretimi ve | [67]
(>9699.5) / - isil iglem  ile  mekanik
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Nisasta EtOH igerisine -/- Potansiyel doku iskelesi 3B | [68]
daldirtlmis hizali fibréz yapilarin tiretimi
doner silindir/-

Nisasta / Pullulan EtOH /- -/ - Gida, ilag, kozmetik ve | [117]
biyomedikal alanlarina yonelik
potansiyel malzeme iiretimi

Seliiloz / Mg(OH); - Koagiilasyon banyosunda [106]
Mg(OH), np igeren su seliilozik fiberlerin Mg(OH)>
banyosu / - ile kaplanmastyla yanmaz
malzeme tiretimi
Seliiloz / FesO4np EtOH-su / 10 - Koaksiyel siiperparamanyetik | [107]
koaksiyel yapilar / mm c¢apli cam antikoagiilan fibroz yapilarin
Heparin (immobilize) | Petri retimi
Seliiloz / Hindistan | EtOH:su - Koaksiyel 1s1 yalitimi [82]
cevizi yagi koaksiyel | (50:50) /- malzemesi tiretimi
yapilar
Seliiloz / Halloysite | EtOH:su - Hemostatik kompozit malzeme | [113]
(50:50) + %10 tiretimi
Halloysite / -
Ipek Fibroin IPA (%70) / - 12 pm /- 3B ipek fibroin iskelelerin [73]

1slak elektroegirme ile liretimi
ve kristal yapiya etkisinin

incelenmesi
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Cizelge 2.2. Islak Elektroegirme Yontemi ile ilgili Literatiirde Yapilmis In Vitro ve In

Vivo Caligmalar.

Hiicre-Derinlik (In
Banyo Maksimum Vitro) / Model-
Polimer Icerigi / Gozenek Derinlik (In Vivo) Amag Ref
Cap- Cap1/
Derinlik | Gozeneklili
k
SF MeOH / - 10-100 um / 3T3-/- 3B kiiltiir i¢in uygun | [57]
%94 doku iskelesi tiretimi
P(TMC- MeOH / - 18.2+6.6 MC3T3E1-/- Kemik hasarlarimin | [85]
ko-CL)-b- um/ iyilestirilmesi i¢in 3B
PPDO %90+0.2 iskele tiretimi
EtOH+Su - /- Kegi kemik iligi Kikirdak ECM’sini | [90]
PCL/ (9:1)/ - kaynakli MKH -/ - taklit eden fiber-
PEGDA hidrojel kompozit
iskele iiretimi
(PVA- EtOH - /- Kegi kemik iligi [63]
MA) (%100) / - kaynakli MKH - ~2 | Kikirdak onarimi i¢in
[(PVA- mm / Sigan 3B iskele tiretimi
MA)- osteokondral defekti-
(CS-MA) ~500 pm
EtOH/ 100 | ~42 pm (~10 MC3T3El1-/- 3B kompozit kemik | [92]
mm ¢apli pm fiber dolgu malzemesi
PLLA/SIV cam kap- cap1) / -
PGA/ %99 t-BuOH | - /| -/Sigan submiiskiiler Damarlanma [69]
Kollajen /152-28 %98.8+0.2 fasya lata  konak indiikleyici 3B
hiicreleri - ~600 um dermal greft
PGA/ %99 t-BuOH -/Fare sirt derisi yara Damarlanma [70]
Kollajen | /152-28 - modeli, konak indiikleyici 3B
hiicreleri - ~450 pm dermal greft tiretimi
PLLA/ MeOH/- - Kemik iligi kaynakli Kondrojenik [94]
MWCNTSs hMSC-/- farklilasmay1 uyarici
nanokompozit doku
iskelesi
EtOH - /| Fischer sigam RBMC 3B iskelelerde [118]
PLGA/ (100%) / - | %99.0+0.2 - 500 um’lik | endokondral yolak
PCL (iskele histolojik kesit | kullanilarak kemik
kalinlig1 2.5 boyunca olusumunun
mm) kondrojenik/osteojeni tetiklenmesi
k farklilagma
EtOH 3-30 um / - Fisher sigan1 RBMC - | Periodontal defektte | [119]
PLGA/ (100%) /Sigan  periodontal alveoler
PCL [ - (iskele defekt-iskele  Kesiti kemik/periodontal
kalinligr 2-3 boyunca ligament olusumunu
mm) osteojenik/kondrojeni | destekleyen 3B iskele
k farklilagsma iretimi
EtOH 1% 99 ADMSC (THP1 ADMSCler ile [120]
PLGA/ (%100)/- monositleri ve | monosit ve makrofaj
PCL (iskele M1&M2 makrofajlar ko-kiiltiilerinin
kalimhign 2 ile) -/ - osteojenik
mm) farklilagma
iizerindeki etkisi
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EtOH (95%) | - Insan  osteosarkoma Lazerle [38]
PCL/ [/ 100-200 hiicre hatti (MG63)-/- | goézeneklendirilmis
B-TCP mm  akigh 3B 1slak
cam Petri elektroegirme ile
kompozit yapilarin
iiretimi
MeOH ~42.30 pm | Insan osteoblast hiicre Diyaliz edilen SF [99]
(100%) / - (2.5 mg/cm® | hattt (hFOB1.19) — | fiberlere SF/InHAp
SF/InHAp SF fiber | SF/HAp iskelelerde | ¢ozeltisi eklenerek
kons.), ~500 pm infiltrasyon/ | kurutulan kompozit
~301.10 pm | Kritik boyut sican | yapilarin Kritik boyut
(0.625 kalvarial defekti — | kemik hasarlarinda
mg/cm® SF | SF/HAp-BMP-2 kullanimi1
fiber kons.) iskelelerde ~2mm
/-
Polygluta | EtOH (40°C) | 181102 um | ADSCs - /- x10 SBF ile [100]
mat /- /%82.24+1.1 mineralize edilmis ve
konjuge (<1 cm | 4 (2saSBF BMP-2 peptit ile
BMP-2 iskele muamelesi modifiye iskelelerin
peptit kalinlig) sonrasi) mekanik ve
modifiye osteojenik
SF/PCL Ozeliklerinin
incelenmesi
IPA:su - Insan  osteosarkoma Kritik boyut [101]
(80:20) hiicreleri (HOS) -/- defektleri igin
PCL/HAp | (banyoda manyetik karigtirici
balik {istiine yardimiyla dinamik
toplama) / - s1vi banyosunda 3B
(15 mm kompozit yapilarin
iskele uretimi
kalinlig1)
EtOH 100 pm iistii | Insan  osteosarkoma Kemik dokuya [121]
(100%) / - | (=10 pm | hiicre hatti (Saos-2)- yonelik ¢apraz
CA/PULL | doner fiber c¢ap1) | (14 gilin inkiibasyon baglama ile
toplayici (Pgo/CAx ve | sonrast 210  pm | ayarlanabilir gozenek
cam Petri Pso/CAsg (sadece belirli boyutu ve
(5-6 mm | ¢.b.sonrasi) / | derinlik araliklarinda | gozeneklilige sahip
iskele %84.04 st iiste binen CA/PULL doku
kalinligr) (Pgo/CAx, goriintiiler,  belirsiz iskelesi iiretimi
¢.b.sonras1) | hiicre yogunlugu)/-
EtOH 0-20pm L929 - / Wistar SF/PEO/AUNP [102]
(%96) /- | %35, sicanlarda sirt tam kat | iskelelerin yara Ortii
SF/PEO/ | dbner 60-180pm yara modeli - materyali olarak
AUNPs toplayict %35 degerlendirilmesi
cam petri (1- | (SFM-AUE)
2 mm iskele | /%69.25
kalinlig1) (SFM-E)
EtOH (%96) Saos-2 -/ - Kemik doku [103]
PCL/ /- doéner mithendisligine
SiHApP/GO | toplayici yonelik 3B kompozit
cam petri | - iskele tiretimi
(0.2 mm
iskele
kalinlig)
PHBV/ EtOH (%96) | 0-20um Saos-2 -/ - Kemik doku [104]
PCL/ /- déner | %28.9, 20- miihendisligine
SAPULL/ | toplayici 100pm yonelik ko-1slak
DS cam petri | %50.3, 100- elektroegirme ile
(0.2 mm | 200um PHBV/PCL/CA ve
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iskele %20.9 PULL/DS karigim1
kalinlig1) (PHBV/PCL 3B iskele iiretimi
/SA:PUL/D
S) | %75.85
(PHBV/PCL
)
PLGA/ | IPA:su 14.54+6.47 | Insan dermal | Deri ECM’sini taklit | [75]
Kollajen | (%0.05 P188 | um (%80 5- | fibroblast  hiicreleri | etmek ve kronik yara
tip | stirfaktan) 20 um) (HDF)- ~1400 pm (7. tedavisinde
(7:3)/ - /- Giin) / Diabetik | kullanmak iizere 3B
(5 mm iskele farelerde tam kat yara iskele iiretimi
kalinligr) modeli -
PLGA/ IPA:su 30.03+8.86 | Insan hepatoselliiler Karaciger doku [114]
Kollajen | (%0.05 P188 | um / | karsinom  hiicreleri miihendisligine
tipl + stirfaktan) %95.9+2.3 (Huh-7.5) -/ - yonelik multiprotein
Fibronekti | (7:3) / -(3 kapli 3B doku
n(3:1) mm kalinlik) iskelesi liretimi
Nisasta/SF | MeOH / - ~200 um | MG63 -/ - SF kesilmis [105]
/CaP (Nisasta nanofiberler igeren
(ST)), parcacik
~120 pm uzaklastirma,
(ST:SF, dondurarak kurutma
95:5) / ile CaP kapli nisasta
%73.19£1.6 iskele tiretimi
4,
%67.14+2.5
1
SF MeOH / - - MG63 -/ - Farkl kristaliniteye | [72]
sahip SF fiberlerine
hiicre yapismasinin
degerlendirilmesi
MeOH / - 2-50 pm | HDF -/- Farkl1 oranlardaki [84]
CHIT-g- (cogunlukla iskelelerin yiizey
PCL/ 2 ve 20 pm) ozellikleri,
PHBHH (50/50) / kristalinite ve
%91.1 mekanik
(0/100) performansinin;
hiicre yapismasi ve
antibakteriyel
etkinlige olan etkisi
EtOH / - | Hizali  SF | MC3T3 E1 - Azalan Kemik doku [71]
yariya kadar | fiberler arasi | yogunlukta ~150 pm/ rejenerasyonuna
SF EtOH iginde | 5.57+0.39 - yonelik 3B
doner silindir | pm / hizalanmig SF doku
(2.48 mm | %68.76=+1.1 iskelesi tiretimi
iskele 5
kalinlig
(1sa))
Sitrik  asit | ~12pum/- | NIH3T3-/- 3B hiicre biiytimesi | [74]
tamponu i¢in 3B kristalin SF
SF iceren %30 t- iskele iiretimi
BuOH /
150%200%20
paslanmaz
celik
(50 pm
iskele

kalinligi (1
sa))
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AgNP iceren | Hepsi ~6 um | HDF -/ - 3B antibakteriyel [108]
Kollajen/ | (%0.5-2 w) |/ yara Ortiisii liretimi
PCL/ Sabit akish | %93.6+2
AgNP (2-4 ml/dk) | (%1.5
EtOH AgNP)
banyosu /-
Su:asetik asit - 3T3-/- Yumusak doku [89]
PCLF/PCL | (80:20) /- rejenerasyonu i¢in
potansiyel doku
iskelesi tiretimi
PCL/ Sulu NaOH | - / %80 | insan adipoz kokenli | 3B iskelelerin kemik | [77]
PLLA (pH~10)) (PCL/PLLA/ | mezenkimal kok rejenerasyonuna
(CHIT&Ca | EtOH (1:1) / | CP+CT), hiicreler (hASCs) - / - uygunlugunun
P kaplama) | - (PS banyo | %91.5 degerlendirilmesi
derinligi 50 | (PCL/PLLA
mm ) )
Sulu NaOH | - / %78 (en | hASCs -/ - Farkli banyolarda [78]
(pH~13), yiiksek, farkli mekanik,
PCL/ EtOH, Sivi.NaOH morfolojik,
PLLA Su:EtOH banyosuna 1slatilabilirlikve
(3:7), toplanan) biyouyumluluk
Su:EtOH:Me ozellilerine sahip 3B
OH (6:2:2) / yapilarin tiretimi
- (PS banyo
derinligi 20
mm)
Sulu NaOH - Insan menstriiel kan MWCNTSs igeren [93]
PLA/ (pH~13) kokenli kok hiicreleri PLA iskelelerin
MWCNTSs | banyosu/ - (hMenSC) - / - potansiyel infertilite
(PS  banyo tedavisinde
derinligi 100 kullaniminin
mm) aragtirilmasi
Sulu NaOH | - / %69.5 % | L929 -/- 3B iskelelerin, CA | [65]
(pH~13) + | (en yiiksek, konsantrasyonuna
Tween 80 | CA%12) bagli olarak degisen
CA (200 ml fiber morfolojisi, cap
NaOH i¢inde ve gozenekliligin
0.5 ml) incelenmesi
banyosu / -
(PS  banyo
derinligi 20
mm)
CA/PLA | Su banyosu / | -/ %60 Primer sigan Schwann | 3B koaksiyel fibroz | [79]
(Citalopra | - (PP banyo hiicreleri (SCs) - / sinir konduiti
m yiiklii | derinligi 6 Wistar  siganlarinda | iskelelerinin siyatik
Jelatinnp | cm, 1 mm siyatik sinir defekti - siniri hasariin
kapli) iskele onariminda
kalinligr) kullanilmast
Su/EtOH - | %7583 |SCs - | Wistar Analjezik [109]
CA/ (3:7) (%3, | (CA/Gel/GB | siganlarinda  siyatik Gabapentin-yiiklii
Gelatin %6, %12 | P3%) sinir defekti - CA/Gel iskelelerin
(Gabapenti | (w/v) %69.83 siyatik siniri
n yiikli) | Gabapentin) | (CA/Gel/GB onarimini uyarici
/- (PP banyo | P6%)%65.0 iskele olarak
derinligi 50 | 7 kullanimi
mm) (CA/Gel/GB
P12%)
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PVA/ Su banyosu | - L929 - [/ Wistar Tam kat yara [110]
CHIT (aloe | (200 ml, 12 g sicanlarinda tam Kkat modelinde neo-
vera kaplh | aloe vera yara modeli - vaskiilarizasyonu
& rhEPO | igeren)/ - tetikleyecek 3B yara
yiikli ortiisii tiretimi
CHIT np)
Sulu NaOH - Wistar siganlarindan BMSCs ve PLA [80]
(pH~13) izole kemik iligi kombinasyonu
PLA banyosu /- kaynakli kok hiicreler iskelelerin yara
(banyo (BMSCs) -/ Wistar | iyilesme malzemesi
derinligi 50 sicanlarinda tam kat | olarak kullanilmasi
mm) yara modeli -
Jelatin&Al | Sulu NaOH -/ Insan Wharton jeli 3B iskelelerde [95]
jinat& (pH~13) /- | %88.2+2.4% | kaynakli mezenkimal ndronal
MWCNTs | (banyo (%15 PLA), | kok hiicreler farklilasmasinin
&Jelatin | derinligi 50 | %82.5+1.9 (hWJMSCs)  (noral aragtirilmasi
kaplit PLA | mm) (kapli PLA) | farkl. igin valproik
asit muamelesi) -/ -
1mM NaOH | ~%62 (GF; | PC12 Sican | pNE ilekaplanmis 3B | [112]
ve 2,5 mg/ml | oluklu fib.), | bobrekiistii bezi | PCL/PEO iskelelere
PCL/PEQ/ | norepinefrin | ~%73 medullasi ekilen PC12
pNE iceren EtOH | (GF/pNE), feokromositoma hiicrelerinin noral
(%95)/ - (2-3 | ~%81 (RF; | tiimériinden elde farklilagsmasinin
mm  iskele | kaynagik- edilen noroblastik arastirilmasi
kalinlig1) puriizlii fib.), | hiicre hatt1 (PC12) -
~%81 ~80 um / -
(RF/pNE)
PLGA Izorpopil 30.0+£9.5 um | Primer insan | Hepatositlere uygun | [76]
/Kollajen | alkol:DI su | (PLGA-F Hepatosit hiicreleri - / 3B mikrogevreyi
veya (7:3) (%0,05 | (yiiks.kons.) | - saglayacak doku
Fibronekti | w Pluronic® | ) /%96.0+1.6 iskelesi tiretimi
n kaplama | F-108 (PLGA-F
(EDC/NH | stirfaktan) /- | (dusiik
Sile) kons.)

SF EtOH:su ~30 um /| MG63-/- Kemik doku [96]
emdirilmis | (9:1) / - 25 | %80-85 mithendisligine
PHBV/HA | cm ¢apli cam yonelik 3B iskele

p banyo iretimi
EtOH:su - | %82 MG63 - /- 3B kompozit kemik [97]
PHBV/ (9:1) / - 25 dolgu malzemesi
balik pulu | cm ¢apli cam tiretimi
banyo
EtOH / 32412 uym / | hBMSC -/- Kemik doku [98]
5 cm c¢aph | ~%91.2+0.6 renenerasyonuna
PBAT cam petri (2 yonelik 3B kompozit
mm  iskele doku iskelesi tiretimi
kalinlig)
EtOH (%96) | - MC3T3-E1- /- Kemik doku [86]
P3HB/ /- renenerasyonuna
PBA yonelik 3B doku
iskelesi tiretimi
MeOH /195 | - /%854 | L929-/- Helezonik sarmal [88]
PBS-ko- | cm - 2 cm yapida 3B fibroz
DLS cam kap (~ 5 iskele tiretimi
(70:30w) | mm iskele
kalinlig1)
PBS-ko- | MeOH /195 | -/%854 | L929-/- Helezonik sarmal [87]
DLS(70:30 | cm-2cm cam yapida 3B fibroz
w) (~5mm) iskele iiretimi
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Alginate | EtOH:su - hEGFP-MSC(yesil Doku rejenerasyonu | [115]
/IPEO (2% | (5:1) (%2 floresan protein geni) ve kok hiicre
F127&/Gel | CaCl, wiv) / / hIPSC-CM (insan | terapisine yonelik 3B
atin-MA) | - indiiklenmis doku iskelesi tiretimi
pluripotent kok hiicre
tirevli ventrikiiler
kardiyomiyositler)

Islak elektroegirme yoteminde de geleneksel elektroegirmede oldugu gibi, iiretilen
yapilarin fiberler arasi bosluklarinin genisletilerek gézenekliliginin artirilmasina yonelik

birgok ek yontem kullanilmistir. S6z konusu ek yontemler Cizelge 2.3’de verilmistir.

Cizelge 2.3. Islak elektroegirmede kullanilan gbzenek biiyilitme ve hiicre infiltrasyonunu

arttirma stratejileri.

Hiicre-Derinlik (In
Banyo Maksimum Vitro) / Model-
Polimer Icerigi / Gozenek Derinlik (In Vivo) Amag Ref
Cap- Cap1/
Derinlik | Gozeneklili
k
SF MeOH / - 586-931 um MC3T3E1-/- Kemik [58]
(NaCl rejenerasyonuna
porojen ile) yonelik 3B doku
1%94+2 iskelesi iiretimi
PCL EtOH (%70) | -/ %95.3 3T3 - ~200 um (10 | “escaping foaming” | [122]
/- giin) / - teknigi ile
gozenekliligi
arttirilmis doku
iskelesi iiretimi
PLA EtOH (%70) | 22.542.5 pm | 3T3 — 10 giinde ~400 | “escaping foaming” [81]
/- / %96.4 pm teknigi ile
gozenekliligi
arttirtlmis doku
iskelesi iiretimi
CA/PULL | EtOH 5-200 L929 (yiizeyden 20- | Deri dokuya yonelik | [66]
(%100) / - | pm(g¢ogunlu | 30 um derinlige kadar PULL sakrifiye
doner k 50-200 um | yogun hiicre gogii/- edilerek gozenekliligi
toplayici (sakr. ayarlanabilen 3B
cam Petri (5- sonrasi)/ doku iskelesi tiretimi
6 mm iskele %88.54
kalinligi) (CAso/PULL
50, Sonrasi
PLGA/ | EtOH -1%99.00 | hDM, pDE kokiiltiirii- | 3B iskelelere nHA | [123]
PCL/nHA | (%100) (3BHu) yaklagik 500 um (3B), | eklenmesi ve yapilan
/- (iskele 200pm (3DHu) /- ultrasonik iglemin
kalinligi 2-3 gozeneklilige ve
mm) dental doku
farklilagmasina
etkisinin incelenmesi
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EtOH(%95) | 6.2+£2.5 um / Banyoda farkli hizda | [124]
/100-200 %85 EtOH sirkiilasyonu
PCL mm cam - ile kontrol edilebilir
Petri, (EtOH 3B fibroz yapilarin
yiiks.2.5 iretimi
mm)
EtOH (%95) | >800 um | MC3T3 E1-/- Islak elektroegirme | [125]
PCL/ /100-200 (lazer ile) / ve hizli prototipleme
Aljinat mm  akigh | %98.05(PCL yontemlerinin
cam Petri , birlesimi ile 3B iskele
%97.38(PCL iretimi
/Al].)
EtOH (%99) | 409.9+50.2 MC3T3 E1- kesit EHDP+islak [126]
/ statik cam | um (PCL), | alana kiyasla yiizeyde elektroegirme ile
PCL/ Petri - 4 mm | 345.1+81.4 1.4 kat fazla hiicre mekanik olarak
Kollajen | EtOH um (Kolagen | yogunlugu, 500 pm | kontrol edilebilir 3B
tip | yiiksekligi kapl. derinlik boyunca | ¢ekirdek-kabuk fiber
sonras) yogun hiicre gruplari yapisinda 3B serit
/%95.6£1.4 | /- iskele iiretimi
(PCL),
%91.2+1.5
(PCL/Kolag
en)
EtOH (99%) | ~460 um /| MC3T3 E1-/- EHDP kombinasyonu | [127]
PCL/ / statik cam | ~%87.5 1slak elektroegirme
a-TCP Petri - 8 mm ile 3B PCL/CDHA
EtOH fibroz seritlerin
yiiksekligi iiretimi
EtOH (%99) | 1, 1.5, 2 um | MC3T3 E1- kesit EHDP+slak [128]
/ statik cam | (fibr6z alana kiyasla yiizeyde elektroegirme
PCL Petri - 8 mm | seritler arasi | 4.7 kat fazla hiicre | yontemi ile 3B fibroz
EtOH gozenek) yogunlugu, 200 pm | seritli (strut) yapilarin
yiiksekligi 1%93.3 derinlikte daginik iretimi
(1pm) hiicre gruplari/-
%94.8(1.5n
m)
%96.7 (2 pm
gozenek)
ImM NaOH | - hBMSCs, H&F-aktin Polidopamin ile [111]
ve 5mg/ml | /%95.34+0.1 | boyama ile ~170 kaplanmis 3B
PCL/pDA | dopamin 6 (3B PCL), | (2B), ~260 (3B) ve iskelelere ekilen
igeren %94.97+0.2 | ~300 (pDA-3B) um hBMSC’lerin
EtOH(%95) | 8 (3B | ((28. giin) / - miyoblastik
banyosu /- PCL/pDA), farklilagsmasinin
%389.63+0.5 arastirilmasi
9, (2B PCL)
DMEM / Embriyonik fare | Uretim sirasinda es [129]
ekzantrik fibroblast hiicre hatti | zamanl hiicre ekimi
PCL doniisli (NIH3T3) GrupC ile hiicre
banyo (1500- - (%29 ylizeyde, %23- infiltrasyonunun
1700 rpm) 25 1-3 mm, %23 artirilmasi
150, 150, merkezde) / -
100 (7-8 mm
iskele
kalinlhig1)
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Jing ve arkadaslar1 [122] “escaping foaming” adini1 verdikleri yontemde, kuru buz igeren
EtOH banyosunda beklettikleri 1slak elektroegirme ile iretilmis PCL yapilar1 oda
sicakliginda su igerisine atmuis, karbon dioksitin (CO;) suda ¢oziinmesi ile gaz
kopiiklestirmesi gergeklestirmisler ve s6z konusu yapilart 3B hale getirmislerdir. Gaz
kopiiklestirme yapilan 6rneklerin hacmi EtOH igerisinde 1slak elektroegirme ile iiretilen
orneklere oranla 5.5 kat artmis, gézenekliligi %81.2’den %95.3’e ¢cikmistir. Ayrica 3B
fiberler tiretim sonrasinda pentil asetat ile 5 dk muamele edilerek yiizeyleri periyodik sis
kebap morfolojisine doniistiiriilmiis, arttirilan yiizey purizliligi ile ECM’nin
nanotopografisi de taklit edilmistir. 3T3 hiicreleri 10 giliniin sonunda 2B iskeleler
icerisinde 50 um derinlige infiltre olurken, 3B iskelelerde 200 um derinlige ulagmistir.
Ayni grubun yapmis oldugu bir baska ¢alismada 3B PLA iskeleler ayn1 yontem ile
tiretilmis, gézenekliligi %96.4 olan iskeleler icerisinde 10 giiniin sonunda 3T3 hiicreleri

400 pm derinlige kadar inebilmistir [81].

Atila ve arkadaslarinin ¢alismasinda [66], geleneksel elektroegirmede fiber uzaklastirma
veya fiber sakrifikasyonu adi verilen yontem kullanilmistir. Islak elektroegirme ile
tretilen 50:50 CA/PULL iskelelerden PULL yikama ile uzaklastirilmis, iskele
gozenekliligi %82.90’dan %88.54°e, gdzenek cap1 10-20 pm aralifindan 50-200 pm

araligina ytikseltilmistir.

Cai ve arkadaglari, 1slak elektroegirme ile tiretilen PLGA/PCL iskelelere uyguladiklar1 5
dk’lik ultrasonik muamele ile iskelelerin sahip oldugu fiberler arasi mesafeyi 6 Kkata
kadar, gozenekliligi de %99.07’den %99.48’¢ arttirmislardir. S6z konusu islem sonucu
fibroz yapilarin homojenitesinin  bozulmasina karsilik insan dis pulpasi kokenli
mezenkimal hiicreleri (hDM) ve domuz dental epitel hiicrelerinin (pDE) etkilesimleri
artmustir [123].

Tez calismast kapsaminda kullanilan biyobozunur sentetik bir polyester olan PCL, 1slak
elektroegirme ile yapilan pek cok ¢alismada kullanilmistir. Hong ve Kim, cam petri
koagiilasyon banyosu igerisindeki EtOH’nin akis hizin1 bir sirkiilasyon pompasi
yardimiyla arttirarak (1.5-3.5 ml/dk), banyo igerisine topladiklart 3B PCL yapilarin
yiiksekligini (~0.55-1.25 cm), gézenek ¢aplarini (4.7+1.7-6.6£1.4 um) ve gozenekliligini
arttirmay1 basarmistir (~%66-77). Ayrica EtOH yiizeyi ile igne ucu arasinda mesafeyi
arttirarak (8.5-11 cm), gozenekliligi bir miktar daha (~%65-86) arttirabilmistir. [124]. S6z
konusu sig EtOH banyosuna toplanan yapilarin gozenekliligi, 2B PCL nanofibréz
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yapilarin gozenekliliginin (%79-81) ¢ok fazla iizerine ¢ikamamistir [130, 131]. Grubun
daha sonraki ¢alismalarinda, iskelelerin gézenek boyutlarini arttirmak amaciyla, 1slak
elektroegirme yontemiyle hizli-prototipleme tekniklerinin birlestirilmesi fikri One
stirilmistiir [125]. S6z konusu yapilara uygulanan lazer ile makro gézenek olusturma
uygulamasina, genel bilgi kisminda elektroegirme sonrasi islem alt basliginda
deginilmistir. Grubun 1slak elektroegirme yontemi ile liretmis oldugu mevcut 3B
yapilarin gozenek boyutlarini, mekanik dayanimini ve yapilara hiicre infiltrasyonunu
arttirmak amaciyla s6z konusu yontem 3B yazdirma teknikleri ile birlestirilmistir. Islak
elektroegirme ve hizli prototipleme yontemlerinin birlestirildigi 3B PCL/Aljinat karisimi
fibroz yapilar [125], 1slak elektroegirme ve elektrohidrodinamik jet yazdirma (EHDP)
yontemlerinin kombinasyonu kullanilarak kontrolli 3B PCL ve koaksiyel PCL
(dis)/Kollajen (i¢) g¢ekirdek/kabuk ve PCL/kalsiyumca eksik HAp (CDHAp) karigimi
fibroz yapilar [126-128] tiretilmistir.

PCL ile yapilan bir baska calismada Taskin ve arkadaslari, fiberlere EtOH banyosu
icerisinde iiretim ile es zamanli NaOH ile ylizey asindirma ve polidopamin ile agindirilan
yiizeyleri kaplama gerceklestirmis ve elde edilen 3B yapilari, kemik iligi kaynakli insan
mezenkimal kok hiicrelerinin (hBMSC) kolonizasyonu ve miyofibroblastik farklilasma
yoniinden incelemistir. hBMSC’lerin uzun dénem hiicre canliligt CCK-8 analizi ile
yapilmig, kiiltiiriin 28. giliniinde 2B’ye kiyasla proliferasyon 3B’de ve pDA-3B’de 2
kattan fazla artig gostermistir. 28. giinde alinan konfokal mikroskop goriintiilerinde hiicre
infiltrasyonu en fazla ~300 pum ile hidrofilik pDA-3B iskelelerdedir (3B PCL’de ~260
um). 3B ve pDA-3B iskelelerin gozenekliligi sirasiyla %695.34+0.16 ve %94.97+0.28
olarak ol¢iilmiistiir [111].

Gozenek ¢apini arttirmaya ¢alismak yerine Heo ve arkadaslar1 [129] 1slak elektroegirme
ile tirettikleri PCL ile es zamanl1 hiicre ekimi yaparak, hiicrelerin iskele boyunca homojen
dagilmasin1 saglamistir. Icerisine 1.4x10° hiicre/ml NIH3T3 igeren Dulbecco’s modified
Eagle’s medium (DMEM) (%] penisilin-streptomisin, 80 ml) igeren kiiltir ortami
konulmus koagiilasyon banyosuna bir kasnak yardimiyla yiiksek hizda ekzantrik doniis
kazandirilmig (1500-1700 rpm) ve yiin ¢ilesi goriiniimiinde hiicre yiikli 3B yapilar elde
edilmistir. Optimum kesme sicakligi (OCT) bilesimine gomiilerek kriyotomda alinan
kesitlere yapilan DAPI boyamasi ile 21 giin boyunca takip edilen iskelelerden, statik ekim

yapilanlarda hiicrelerin %80’inin yiizeyde kaldigi, egirme ile es zamanli ekim
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yapilanlarda ise yiizeyden merkeze kadar (~1 cm) hiicrelerin homojen dagildigi ve
iskelenin merkezine kadar infiltre oldugu goriilmistiir. S6z konusu ¢alisma, su ana kadar
yapilmis en yiikksek ve homojen hiicre infiltrasyon oraninin kaydedildigi calisma

olmustur.

Tez kapsaminda kullanilan 1slak elektroegirme yaklasiminda, Yokoyama ve
arkadaslarinin koagiilasyon banyosunda farkli yiizey gerilimine sahip sivilari kullanarak
yogunlugu degisen yapilari iiretmesine benzer bir mantikla [59], koagiilasyon ortami
degistirilmeden yalnizca banyo sicakligi degistirilerek, banyo igerisindeki EtOH’nin
yiizey gerilimi sicaklik diistisiine bagl olarak arttirilmis ve bu sayede gézenek boyutlari
artan yapilar {retilmistir. Daha o6nce yapilmis c¢aligmalarda siklikla kullanilan ve
kapasitesi yaklasik 100 ml olan cam Petri banyo yerine ¢alisma kapsaminda kullanilan
kapasitesi 500 ml olan ve ~330 ml ETOH doldurulan ceketli reaktor igerisine yerlestirilen
halka elektrod sayesinde, elektroegirme jeti basarili bir sekilde banyoya yonlendirilmistir.
Literatiirde elde edilen yapilarin yiikseklikleri cogunlukla sig banyo yiikseligi ile
siirlanmaktadir, fakat mevcut ¢aligmada kullanilan banyo ile tam kapasitenin (500 ml)
izin verdigi hacimde 3B yapilar toplamak miimkiindiir. Ayrica, banyo kapasitesinin
arttirllmas1 banyoya toplanan fiber hiizmelerinin dar alanda yigilmasini engelleyerek
yumaklar igerisinde olusan gdézenek boyutlarinin belli bir oranda artmasina neden

olmustur.

Elektroegirme jetini banyoya yonlendirmek amaciyla yardimcer bir elektrot, literatiirde
yalnizca Kawahara ve arkadaslar tarafindan kullanilmistir [73]. Koagiilasyon banyosu
olarak kullandiklar1 cam petrinin kenarlarina tutturduklar1 paslanmaz gelik telden halkayz,
fiberleri banyonun merkezine toplamak amaciyla kullanmislardir. S6z konusu halka
elektrod elektik alan siddetini arttirmis ve fibréz yapilarin koagiilasyon banyosunu
hedeflemesi saglanmistir. Fakat, kisa egirme mesafesinde (5 cm) ve sig banyoya
topladiklar1 SF fibroz yapilar elektrik alan etkisiyle yogunlasmis ve gézenek ¢aplar: 10

pum’nin altinda kalmistir.

Literatiirde banyo sicakliginin degistirildigi tek ¢alismada Luo ve arkadaslari, EtOH’ nin
yiizey gerilimini diisiirerek banyoya toplanan PCL/SF fiberlerin EtOH igerisine batmasini
kolaylastirmak amaciyla EtOH igeren koagiilasyon banyosunu isitmali bir manyetik
karistirict yardimiyla 40°C sabit sicaklikta 1sitmigtir. 2 saat SBF muamelesi sonrasi
gozeneklilik %82.24+1.14 olarak 6l¢iilmiistiir [100].
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Islak elektroegirme yontemi ile yapilmis olan ¢alismalar incelendiginde simdiye kadar
elde edilmis en yiikksek gozenek c¢aplari, ek bir gozenek biiyiitme ydntemi
kullanilmaksizin; 10-100 um (SF, %94 gozeneklilik) [57], ~20 um (PGA, %98.8+0.2
gozeneklilik) [69], ~20-30 pm (PLGA/PCL, %99.0+0.2 gozeneklilik) [118, 120],
30.03+8.86 um (PLGA/Kollajen tip I&Fibronektin kapli, %95.9+£2.3 gozeneklilik) [114]
ve ek gozenek bliylitme yontemleri ile; ultrasonik muamele kullanilarak ~20-30 pm
(PLGA/PCL, %99.48+0.15 gozeneklilik) [123], gaz kopiiklestirme (30 dk) ve fiber
yiizeylerini agindirma kullanilarak ~10-20 um (PCL, %95.3 gozeneklilik) [122], olarak
belirtilmistir. Tez kapsaminda diisiik sicaklikta iiretilen 3B PCL yumaklarin gézenek
caplar1 herhangi bir ek yontem kullanilmaksizin sadece hiizme yiizeyinde ortalama 100
um’nin tizerine ¢ikarilabilmis ve 3B doku olusumunu destekleyecek yapilar elde

edilmistir.
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3. DENEYSEL CALISMALAR

3.1. Malzemeler

Calismada kullanilan biyobozunur sentetik bir polyester olan polikaprolaktonun (PCL,
Sigma-Aldrich, Almanya) molekiil agirligi 80000 g/mol’diir. PCL igin ¢6ziicti olarak
diklorometan (DCM, Merck, Almanya) ve N,N-dimetilformamid (DMF, Sigma-Aldrich,
Almanya) kullanilmistir. Koagiilasyon banyosu ortami olarak yogunlugu 0.80 g/cm?olan
%96 oranindaki teknik EtOH, Kimetsan’dan (Ankara, Tirkiye) temin edilmistir.
Elektroegirme diizeneginde bir adet siringa pompast (New Era Syringe Pump, ABD) ve
bir adet yiiksek voltajli giic kaynagi (Gamma High-Voltage Research, ABD)

kullanilmastir.

3.2. 3B PCL Yumaklarin Uretimi
3.2.1. 3B PCL Uretiminde Kullanilan Islak Elektroegirme Diizenekleri

3.2.1.1. Uygun Koagiilasyon Banyosuna Karar Verilmesi
3B yumaklarin tiretimi i¢in 50:50 (V/V) oraninda hazirlanan DCM/DMF ¢éziicii karisimi

icerisinde %12’lik (w/v) PCL ¢ozeltisi hazirlanmistir. PCL polimer ¢ozeltisi, 100 rpm

hizinda, 1 gece boyunca oda sicakliginda manyetik karistiricida karistirtlmistir.

Sekil 3.1. Beher igerisindeki vorteks uygulanan EtOH koagiilasyon banyosuna bakir

plaka yardimiyla fiber toplama denemesi.

Literatiirde 3B fibroz yapilarin iiretiminde siklikla kullanilan akish koagiilasyon banyosu
igerisinde sirkiilasyonu saglamak iizere ¢esitli diizenekler denenmistir (Sekil 3.1 ve Sekil

3.2). Toplayici banyo olarak segilen cam beherin altina yerlestirilen manyetik karistirict
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ile vorteks olusturularak gergeklestirilen 6n denemelerde, fiber jetinin iletken borosilikat
caminin kendine yakin kisimlarint hedeflemesi ve fiberlerin EtOH’ye ulagsamadan yiiksek

ve sivri yiizeylere toplanmasi sebebiyle 3B malzeme iiretmek miimkiin olmamastir.

Kullanilan ikinci diizenekte (Sekil 3.2), elektrik alanin yiiksek ve sivri yilizeylerde
yogunlagmasimi engellemek amaciyla koagiilasyon banyosu olarak beher yerine petri
kullanilmistir. Koagiilasyon banyosu igerisindeki sirkiilasyon, Kim ve arkadaslarinin
yaptigi ¢alismadan [38] esinlenerek fakat EtOH pompalamak yerine, petrinin kenarindan
kompresor ile hava basilarak gerceklestirilmistir. Koaglilasyon banyosunda olusturulan
devridaimin tasirmayacagi yiikseklikte EtOH konulmustur. Fakat polimer jetininin
dallanarak ilk diizenekteki gibi yiiksek kisimlara ve banyo igerisine yerlestirilen toplayici
bakir plakanin izole edilmis baglantilarina yonlenmesi nedeniyle, 3B yapilarin eldesi

saglanamamugtir.

Sekil 3.2. EtOH dolu koagiilasyon banyosu igerisinde hava sirkiilasyonu olusturarak bakir

plakaya fiber toplama denemesi.

3.2.1.2. Koagiilasyon Banyosu Olarak Cam Petri Kullanimi

Yapilan On c¢alismalar sonucunda, 1slak elektroegirme esnasinda koagiilasyon
banyosunun fiziksel olarak dondiiriilmesine karar verilmis ve toplayici iletken cam
petrinin (¢cap 10 cm, yiikseklik 1.5 cm) altina yerlestirilerek Sekil 3.3°deki 1slak
elektroegirme diizenegi kurulmustur. Gorseldeki ahsap kutunun igerisinde yer alan
rediiktorlii DC motor (12 V, 60 rpm) {izerine yerlestirilen ve toplayici ylizey gorevi goren
aliminyum diski dondiirmekte, disk tizerine sabitlenen cam petri koagiilasyon banyosu
da beraberinde donerek fiberlerin banyo merkezinde toplanmasi i¢in kararli bir ortam

yaratmaktadir. Motorun doniis hizin1 degistirebilmek i¢in voltaj ayarli bir kademeli
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adaptor kullanilmistir. Aliminyum disk iizerine yerlestirilen petri alabildigi kadar EtOH
doldurulmus, boylece elektroegirme jetinin cam koagiilasyon banyosunun kenar

kisimlari degil EtOH’yi hedeflemesi saglanmaigtir.

Sekil 3.3. Cam petri kabinin fiziksel olarak dondiiriildiigii 1slak elektroegirme diizenegi

(sol), toplama sirasinda karsidan goriiniim (sag).

DCM ve DMF (50:50 v/v) igerisinde %12 w/v derisimde hazirlanan PCL polimer
¢ozeltisi ile yapilan 6n ¢aligsmalarda, Taylor konisinin gézlemlendigi sabit voltaj-mesafe-
akis hiz1 degerlerinde koagiilasyon banyosunun uygun dondiirme hizina karar verilmistir

(Cizelge 3.1).

EtOH igerisine toplanan fiber hiizmesinin biraraya gelerek 3B yapilar olusturdugu
dondiirme hiz122.5 rpm olarak belirlenmistir. 37.5 rpm ve tizerindeki hizlarda cam petriyi
hem aliiminyum disk iizerinde sabit tutmak miimkiin olmamistir, hem de merkezkag
kuvvetinin artmasi nedeniyle elde edilen yapilar genisleyerek 2B hale gelmistir. Polimer
jetinin EtOH nin yiizey gerilimini yenerek koagiilasyon banyosu igerisinde toplanmasini
kolaylastirmak ve fiber morfolojisini iyilestirmek igin fiber jetinin havada aldig: yol
azaltilarak igne ucu ile EtOH banyosu arasindaki toplama mesafesi 18 cm’den 10 cm’ye
diisiiriilmis, koagiilasyon banyosu yiiksekligi boyunca 3B kararli yapilar iiretilebilmistir
(Sekil 3.4).
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Cizelge 3.1. Petri kabma farkli dondiirme hizlarinda toplanan Ornekler ve 1slak

elektroegirme parametreleri.

EtOH’den Voltaj (kV) Akis Hizi (ml/s) Mesafe (cm) | Dondiirme Hizi

¢ikan ornekler (rpm)

15 1 18 15

15 1 18 30

15 1 18 375

e

¢ % 15 1 18 22.5
P
-

Sekil 3.4. Petrideki EtOH igerisine toplanan PCL 3B kararli yapilar; yukaridan goriiniim
(A), yandan goriiniim (B).

Elde edilen yapilar, deiyonize su ile EtOH’den arindirilarak oda sicakligi kosullarinda ve
dondurarak kurutma cihazinda (Telstar LyoQuest, Brezilya) -85 °C’de kurutulmustur.
Oda sicakliginda kurutulan 6rnegin 3B yapisini kaybettigi, dondurarak kurutma cihaziyla
kurutulan yapilarin dondurma igleminden 6nce bulundugu kaptaki 3B yapisini muhafaza

ettigi gozlemlenmistir (Sekil 3.5).
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Sekil 3.5. Oda kosullarinda kurutulan o6rnek (A), konvansiyonel -elektroegirme
yontemiyle iiretilen 2B PCL membran (B), cam petriden 50 ml falkon tiipiine aktarilarak
dondurarak kurutma cihazinda kurutulan PCL yap1 (C), 12 gozli hiicre kiiltiir kab1
icerisine aktarildiktan sonra dondurarak kurutma cihazinda kurutulan 3B PCL yumak (D).

Elektroegirme islemi sirasinda ignenin ucuna, daha onceki ¢alismalarda kullanilan bir
yardimer elektrot eklenmistir (Sekil 3.6) [132]. S6z konusu elektrot, siringa ignesi
boyunca uzanan elektrik alan ¢izgilerini igne ucunda yogunlastirarak, Taylor konisinin
ucundan tek ve kararli bir polimer jeti elde etmeye olanak saglamaktadir. Olusan kararli
elektroegirme jetinden ¢ikan fiber hiizmeleri EtOH banyosunun merkezine dogru dibe

cokmekte, bir arada kararli yapilar olugmaktadir.

s
A

Sekil 3.6. igne ucuna eklenen konik yardimci elektrot; toplama sirasinda (sol) ve

yakindan goriiniimii (sag).
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Yardimci elektrot ayni zamanda, ¢ok yiiksek voltaj degerlerine ¢ikmaya gerek kalmadan,
polimerin akis hizin1 arttirmaya olanak saglamaktadir. Bu sayede akis hiz1 1 ml/s’den 2
ml/s’ye ¢ikarilmis, voltaj 15 kV’da sabit tutulmustur. Igne ucu konik elektrodun 1.5 mm
ilerisinde olacak sekilde konumlandirilmistir. Igne ucu ile EtOH yiizeyi arasindaki
mesafe, yapilan seri denemeler sonucu 12 cm olarak belirlenmistir. Ayrica, motor
diizeneginin elektrik baglantilari, yiiksek voltajli gii¢ kaynaginin yarattig1 elektrik alani

etkilememesi i¢in ahsap motor kutusunun i¢ine gizlenmistir.

3.2.1.3. Cam Petri Yerine Elektrik Alanin Dondiiriilmesi

Koagiilasyon banyosunda yapilacak devridaim vs. gibi degisikliklere hazirlik asamasi
olarak, cam petriyi aliminyum disk {izerinde fiziksel olarak dondiirmek yerine,
aliminyum disk iizerine yerlestirilen yalitkan bantlar yardimiyla desenler olusturulmus
ve elektroegirme islemi sirasinda olusan elektrik alanin banyonun merkezine
yonlendirilmesi saglanmigtir. Cam petri, aliiminyum disk etrafina yerlestirilen mukavva

bir yiikselti tizerine oturtularak disk ile temas etmesi 6nlenmistir (Sekil 3.7).

Sekil 3.7. Elektrik alan yonlendirmesi ile 3B yapilarin toplanmasi.

Elektrik alan yonlendirmesi i¢in aliiminyum disk (desenO; {izeri bos) iizerinde ¢esitli
desenler kullanilmistir (Sekil 3.8). Sekilde goriildiigii tizere soldan saga desenl, desen2,
desen3 olarak adlandirilan desenlerin iletken yiizeylerinin alanlar1 sirastyla 12.09 cm?,

15.4 cm? ve 15.4 cm?’dir.
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Sekil 3.8. Elektrik alani yonlendirmek iizere aliiminyum disk iizerinde kullanilan

. g

desenler; soldan saga desenl, desen2, desen3.

Her bir desen i¢in, farkli elektrik alan dondiirme hizlarinda 6n denemeler yapilmistir.
Elektrik alan dondiirme hiz1 arttikga, 3B yapilarin koagiilasyon banyosunun merkezine

dogru odakl bir sekilde toplandig1 gozlemlenmistir.

Aralik ayindaki ani hava sicaklig1 diisiisii ile birlikte EtOH’nin ylizey gerilimi artmis ve
oda kogullarinda érnek toplamak imkansiz hale gelmistir. Once elektroegirme kabinin ici
1sitilmig fakat bu 1sitma ¢abuk 1sinip soguyan EtOH’nin sicakligini yiikseltmede yetersiz
kalinca koagiilasyon banyosuna konulan EtOH 40 °C’ye kadar 1sitilmstir. Cizelge 3.2°de
farkli elektrik alan dondiirme hizlarinda toplanan yapilarin banyo sicakliklar1 ve islem

parametreleri verilmistir.

Cizelge 3.2. Elektrik alan dondiirmesi kullanilan cam petride toplanan yapilarin

tiretiminde kullanilan 1slak elektroegirme parametreleri.

Desen Voltaj (kV) | Akis Hizi Mesafe Desenin Dénme Banyo
Hizi Sicakhigr
(ml/s) (cm) O
(rpm)
-225 -=25
15 2 12 -30 30
- -~35
(desen0- 375
fiziksel -~40
dondiirme)
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-37.5 -~25
15 2 12 -45 -~30
-60 -~35
desen 1
( ) 40
-375 -~25
15 2 12 -45 -~30
-60 -~35
(desen 2) - ~40
-375 -~25
15 2 12 -45 -~30
-60 -~35
(desen 3) - ~40
24
23,5
= ]
S %
£
L 25
E
T 2]
5 ]
Qo
2 215
N
S
> ]
21 ]
205
0 5 10 15 20 25 30 35 40
Sicaklik (°C)

Sekil 3.9. Saf EtOH’nin sicakliga bagh degisen yilizey gerilimi degerleri ([133] deki

veriler kullanilarak).

36



Fiberlerin, i¢ci EtOH dolu koagiilasyon banyosuna toplanmasi sirasinda, alkol yiizeyinden
petri dibine ¢oken fiber hiizmesinin (fiber jetinden dallanarak olusan ve igerisinde
yiizlerce fiber barindiran “fiber yarn”) EtOH igerisine toplanma davranisi, EtOH nin
ortam sicakligiyla birlikte degisen ylizey geriliminden etkilenmektedir. Ortam sicakligi
oda sicakliginin altina diistiiglinde fiber hiizmesi, sicaklikla ters orantili bir sekilde artan
yiizey gerilimi nedeniyle EtOH igerisine penetre olamadan yiizeyinde birikmektedir.

Sekil 3.9°da, EtOH nin 4-35 °C arasindaki ylizey geriliminin degisim grafigi verilmistir.

Isitilan EtOH nin diigen yiizey gerilimini asabilen fiber demetleri, farkli desenler tizerinde
elektrik alan yonlendirmesi ile cam petri banyoya toplanmistir. Fakat isitilan EtOH
dakikada yaklasik 1 °C sogudugu i¢in, sicakligin1 muhafaza etmesi miimkiin olmamastir.
Bu nedenle sicaklik kontrollii bir koagiilasyon banyosu tasarlanmis ve sonraki deneylere

bu banyo ile devam edilmistir.

Elektrik alan dondsii ile elde edilen yapilar, EtOH’den arindirilarak oda sicakliginda ve
dondurarak kurutma cihazinda (-80 °C) kurutulmustur. Daha onceki diizenekte de
gosterildigi iizere, oda sicakliginda (25 °C) ve vakumda (37 °C) gece boyunca kurutulan
orneklerin 3B yapisin1 kaybettigi, dondurarak kurutma cihaziyla kurutulan yapilarin 3B

yapisini korudugu gozlemlenmistir.
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3.2.1.4. Koagiilasyon Banyosu Olarak Sicaklik Kontrollii Ceketli Silindirik Reaktor
(R1) Kullanilmasi

Ortam sicakligindan bagimsiz olarak 1slak elektroegirme yapilabilmesi i¢in koagiilasyon
banyosunun sicakligini sabit tutacak bir diizenege ihtiya¢ duyulmustur. Standart ceketli
silindirik cam reaktoriin boyun kismi kesilmis ve koagiilasyon banyosu R1 yapilmistir.
Reaktoriin ceket giris-cikislarina baglanan termal sirkiilatéor yardimi ile banyo

igerisindeki EtOH’nin sicaklig1 kontrol edilmistir (Sekil 3.10).

Sekil 3.10. Sicaklik kontrollii 1slak elektroegirme diizenegi; sicaklik kontrollii ceketli cam

reaktor (sol), ceket icerisinde belirlenen sicaklikta su devridaim eden termal sirkiilator

(sag).

Mevcut sisteme, daha 6nceki deneylerde igne ucunda kullanilan konik elektrodun yani
sira, elektroegirme jetinin cam reaktor igerisinden gegerek EtOH yiizeyine kadar rahatga
yol alabilmesi i¢in yine bakirdan bir halka elektrot eklenmis ve reaktoriin igerisine teflon
bir serit araciligiyla yerlestirilmistir (Sekil 3.10 (sol)). Halka elektroda bagimsiz olarak
gerilim verilebilmesi i¢in, yiiksek voltajli giic kaynagina bagl bir voltaj bolici (Sekil
3.11) yapilmistir [134].

On denemeler ile, ihtiya¢ duyulan banyo kapasitesi belirlenerek, halka elektrodun reaktor
icerisindeki uygun konumuna ve igne ucu ile halka elektrod arasindaki mesafeye karar
verilmistir. Ilk denemede, halka elektrot reaktdriin agiz kismina yerlestirilmis ve igne ucu
ile elektrot arasinda 6 cm bosluk birakilmistir. Halka elektrodun mevcut konumu,

reaktoriin tamamini EtOH ile doldurmayi gerektirmistir. 500 ml kapasiteye sahip reaktorii
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dolduracak kadar PCL yumagina ihtiya¢c olmadigindan, 1 cm genisligindeki halka
elektrod, 1.5 cm kalinliga sahip bir teflon serit yardimiyla reaktdr igerisinde
konumlandirilmistir. EtOH yiizeyi ile halka elektrot iizerinde yaklasik 1 cm’den fazla
bosluk birakildigi takdirde, cam reaktoriin i¢ duvarina ve halka elektrot {izerine toplanma
gerceklesmektedir. Bu nedenle halka elektrod, EtOH seviyesinin 5 mm {istiine
yerlestirilmistir. Halka elektroda voltaj boliiciiden verilen gerilim 3 KV iken polimer jeti
kararlidir. Bu gerilim 6 kV’a ¢ikarildiginda toplanma halka elektrod tizerinde, gerilim 9
KV iken toplanma 6nce halka elektrod tizerinde, ardindan cam reaktor duvari ve reaktor
disinda gerceklesmistir. igne ucu ile halka elektrot arasindaki mesafe 6 cm’nin iizerine
cikarildiginda toplanma yine halka elektrod ve reaktor icerisine gerceklestiginden, bu
mesafe degistirilmemistir. Igne ucunun konumu reaktdr agzina yakin fakat ¢ok igeriye
sarkmayacak sekilde secilmis, boylelikle toplanma sonunda 6rnek aktarimai i¢in reaktoriin

bulundugu konumdan kaldirilmasi kolaylasmistir.

Sonug olarak, igne ucu ile teflon serit arasindaki mesafe 6 cm, halka elektrod ile EtOH
ylizeyi arasindaki mesafe ise 5 mm olmak tizere igne ucu ile EtOH arasindaki toplam
mesafe 8 cm olarak belirlenmistir. Yapilan 6n deneyler sonucu; akis hiz1 2ml/sa, ana
voltaj 15 kV, halka elektrodun voltaji 3 kV (V1) olarak belirlenmistir (Sekil 3.11).

Sekil 3.11. 4 gerilim ¢ikis1 olan voltaj boliicii (sol), 9 gerilim ¢ikist olan voltaj boliicii
(sag) fotograflari.
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Sekil 3.12°de goriilen ¢ikis gerilimleri, ¢ikis gerilimi ucu ile topraklama arasinda kalan
direnglerin toplaminin, tiim devredeki direnglerin toplamina bdliimiiniin, giris gerilimi
(Viris) ile ¢arpimindan bulunur. Ilerleyen ¢alismalarda, daha dar aralikta gerilim degeri
cikislart elde edebilmek i¢in 10 adet 10 MQ direng igeren, 9 ¢ikisli voltaj boliicii
yapilmustir. 15 kV girig gerilimi i¢in alinan gerilim ¢ikiglari teoride sirasiyla, 13.5, 12,
10.5,9,7.5, 6,4.5, 3, 1.5 kV’dir. Islak elektroegirme isleminde, 9 ¢ikish voltaj boliiciide
halka elektrodu beslemek i¢in Vs (3 KV) gerilim degeri kullanilmustir.

Ri1, R2, R3, R4, Rs = 10 MQ

Rs Ra Rs Rz R

15 VAN AN AN
(Vais) ]

+12 kV +9kV +6 kV +3 kV

(Vstasa) (Veias3) (Veias2) (Vedas1)

. ~ Ri+Ri1+.+Ri
Vo i = Veiis X
Ri1+R2+R3+R4+Rs

Sekil 3.12. 4 gerilim ¢ikigina sahip voltaj boliiciiniin devre semast ve ¢ikis voltajinin

hesaplamasi.
45 MQ (Rg)
AW

10 MQ

151y —— 10 MQ

(Veris)

Veias2

10 MQ
10 MQ

Sekil 3.13. Giig¢ kaynaginin ¢ikis empedansinin dahil edilmesi ile devreden gecen akimin

Ve Vg2 geriliminin hesaplanmasi.
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Gerilim boéliiciiden alinan Vs gerilim degerleri, giic kaynaginin ¢ikis empedansinin
(Gamma High-Voltage Research marka gii¢ kaynagi ES30 modeli i¢in 45 MQ) voltaj
boliiciiler igerisindeki direnglerin toplamina (50, 100 MQ) yakin olmasi nedeniyle diisiis
gostermistir. Sekil 3.13°deki devre semast i¢in Kirchoff kanunu kullanilarak yapilan
hesaplamada, devreye 15 kV gerilim uygulandiginda 145 MQ (45+100Q) direng
tizerinden gegen akim 103.4 pA ve Vg i¢in gerilim degeri 2.2 kV olarak bulunmustur.

Teorik olarak hesaplanan 3 kV olan Vs degeri gercekte 2.2 kV dir.

Koagiilasyon banyosunun altindaki iletken aliiminyum disk iizerine yalitkan bantlar
yardimiyla olusturulan desenlerden (Sekil 3.8), desen2 (4 kanathi helezonik desen)
sicaklik kontrollii cam reaktor i¢in kullanilmaya devam edilmistir. Farkli dondiirme
hizlarinda (0 — 60 rpm) reaktor icerisine toplanan fiber hiizmeleri ve reaktdr tabaninda
biriken 3B yapilar toplanma siiresi boyunca, dijital bir kamera (WB200F 14.2MP,
Samsung) yardimiyla, reaktore 115 cm mesafede ve x7.4 sabit biiylitmede kaydedilmistir.
Farkl: elektrik alan dondiirme hizlarinda yapilan ¢ekimler incelenmis, reaktor tabaninda
en odakl1 ve merkezli toplanmanin oldugu hiz olarak 60 rpm belirlenmistir. Sekil 3.14°de
0 rpm (elektrik alan doniisii kapatildiginda) ve 60 rpm dondiirme hizlarinda toplanan PCL
yapilarin 3.dk’daki ekran goriintiilerinde 60 rpm elektrik alan dondiirme hizinda toplanan
yapilarin daha bir arada oldugu goriilmektedir. Bu asamadan sonra, desen2 ile 60 rpm
dondiirme hizinda, koagiilasyon banyosu igerisinde oda sicakliginin altinda ve {istiinde

ornekler toplanmustir.

Sekil 3.14. 3 dk'lik PCL 6rneklerin 0 rpm (sol) ve 60 rpm (sag) elektrik alan dondiirme

hizlarindaki goriintimleri.

Sicaklik kontrollii reaktor R1°de iiretilen yumaklara ait fiber morfolojilerinin homojen

olmadig anlasilmis ve bu nedenle PCL’nin 50:50 olan DCM:DMF (v/v) ¢oziicii oranlari
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degistirilerek daha es boylu fiberler iiretilmeye ¢alisiimistir. Cozeltide, daha ugucu olan
DCM’in orani arttirilarak, dielektrik sabiti yiiksek olan DMF’in orani diisiirilmiistiir.
70:30, 65:35 ve 60:40 (v/v) oraninda hazirlanan DCM/DMF ¢o6ziicii karisimlari igerisinde
yine ayni derisimde (%12 (w/v)) PCL ¢ozeltileri hazirlanmis ve oda sicakliginda, 100
rpm hizda, gece boyunca manyetik karistiricida karistirtlmistir. Secilen 65:35 ¢oziicii
oranina sahip PCL ¢dzeltileri ile 15 kV ana voltaj, 3 kV halka elektrot voltaj1, 2ml/sa akis
hiz1 olmak iizere farkli banyo sicakliklarinda (25-5°C), sabit elektrik alan dondiirme

hizinda (CW 60 rpm) 6rnekler toplanmaistir.

3.2.1.5. Sicaklik Kontrollii ve Akish Ceketli Silindirik Reaktor (R2) Kullanilmasi

Koagiilasyon banyosu altindaki elektrik alan doniisiiniin banyoya toplanan fiber
hiizmeleri tizerindeki etkisini arttirabilmek i¢in, ceket kalinliginin 0.9 cm’den 0.2 cm’ye

diistirildiigii yeni bir cam reaktor (R2) yaptirilmustir (Sekil 3.15 (sol)).

Sekil 3.15. R2 (sol) ve R1'in (sag) ceket kalinliklarin1 gosteren fotograf.

Ayn1 zamanda, fiberler iizerinde banyo igerisine toplanma ile es zamanli modifikasyonlar
yapabilmek amaciyla, R2 banyosu igerisinde devridaim olusturacak kanallar agilmigtir.
S6z konusu kanallara silikon hortumlar araciligiyla 2 adet peristaltik pompa (12 V — 80
ml/dk) baglanmistir (Sekil 3.16 (sag)). Peristaltik pompalara, akis hizlarinin 20-80 ml/dk

araliginda ayarlanabilmesi igin birer voltaj ayarli kademeli adaptor baglanmustir.
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Sekil 3.16. R2 koagiilasyon banyosunun (sol) ve bagli olan peristaltik pompalarin (sag)

goriintiileri.

Imalat sirasinda cam reaktdriin ceket kismi, banyo icerisine yerlestirilen halka elektrodun
hemen altindan ve tabana yakin kismindan olmak iizere iki farkli seviyede (iist/alt)
karsilikli olarak delinerek birbirine paralel giris-¢ikislar olusturulmustur. Bdylece
banyonun sicaklik kontrolil ile birlikte es zamanli olarak devridaim yapilmasi olanakli
hale gelmistir. S6z konusu giris-gikislara baglanan peristaltik pompalarin, banyo

igerisinde olusturdugu akis yonleri Sekil 3.17°de verilmistir.

Sekil 3.17. R2'nin (sol) ve banyo igerisindeki akis yonlerinin (sag) sematik gosterimi.

R2’de yapilan akis denemelerinde, Oncelikle peristaltik pompalarin akis hizlarn
ayarlanmistir. 12 V, 80 ml/dk akis hiz1 banyoya toplanan fiber hiizmelerini savurarak
zarar verdigi i¢in, hiz her iki pompa icin de en diisiik voltaja (3V) ayarlanmistir. Sekil

3.17 sagda goriilen, pompal (P1) ve pompa2 (P2) akis yonleri (C1, C2) (Sekil 3.17 (sag))
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g6z Oniinde bulundurularak asagida yer alan konfigiirasyonlar olusturulmus, her bir akis

konfigiirasyonu i¢in elektrik alan dondiirme hiz1 ve yonii degistirilmistir.

- P1-C1: 0 rpm, saat yonii (CW) 30 rpm, saat yoniiniin tersi (CCW) 30 rpm,
- P1-C2: 0 rpm, CW 30 rpm, CCW 30 rpm,

- P2-C1: 0 rpm, CW 30 rpm, CCW 30 rpm,

- P2-C2: 0 rpm, CW 30 rpm, CCW 30 rpm,

- P1-C1+P2-C1: 0 rpm, CW 30 rpm, CCW 30 rpm,

- P1-C2+P2-C1: 0 rpm, CW 30 rpm, CCW 30 rpm,

- P1-C1+P2-C2: 0 rpm, CW 30 rpm, CCW 30 rpm,

- P1-C2+P2-C2: 0 rpm, CW 30 rpm, CCW 30 rpm.

Mevcut konfigiirasyonlardan sadece P1-C1+P2-C2 CW 30 rpm kosullarinda iiretilen
orneklerin banyo tabaninda bir arada toplanabildigi, diger durumlarda toplanan fiber
hiizmelerinin banyo igerisinde olusturulan akigin etkisinde savrularak inceldigi
gozlemlenmistir. Sonu¢ olarak yukarida bahsedilen konfigiirasyonlarda fiber
hiizmelerinin akistan etkilenerek zarar goérmesi nedeniyle akis deneylerine devam

edilmemistir.

CCW 30 rpm elektrik alan dondiirmesi kullanildiginda 6rneklerin akistan bagimsiz olarak
daha daginik toplandigi, elektrik alan dondiirmesi kapatildiginda (0 rpm) ise 6rneklerin
hacminde bir miktar artis oldugu belirlenmistir. R2 banyosunun sicakligi yine oda
sicakligindan baslanip, toplama yapilabilecek en diisiik sicakliga kadar inilerek 6rnek
toplanmistir (25-5°C). Elektrik alan doniis hizi ve yoniiniin fiber hiizmesi iizerindeki
etkisini daha detayli incelemek lizere, her bir banyo sicakliginda 0 rpm, CW 30 rpm,
CCW 30 rpm, CW 60 rpm ve CCW 60 rpm elektrik alan dondiirme hizlarinda 6rnekler

toplanmistir.

Elektrik alanin etkisinin, R2'de inceltilen ceket kalinlig1 nedeniyle artmasina dayanilarak,
baslangicta diigtiniilen sirkiilasyon banyosu fikrinden farkli olarak sadece sicaklik

degisimi ile farkli elektrik alan dondiirme hizlarinin kullanilmasina odaklanilmistir.
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3.3. PCL Yumaklarin Karakterizasyonu

3.3.1. Hiizme Caplarmn Ol¢iilmesi

R1 ve R2’de degisen EtOH banyosu sicakliklarinda ornek {iretimi sirasinda g¢ekilen
videolardan 30 sn araliklarla alinan ekran goriintilerinden ImageJ (NIH, A.B.D.)
programi ile hiizme ¢aplar 6l¢iilmiistiir. Videolardan alinan ekran goriintiisiinden hiizme
capi Olgiiliirken, kalinlig1 bilinen beyaz teflon serit referans 6lg¢ek olarak kullanilmis ve

secilen zaman araligindaki hiizme tizerinde 3 farkli yerden 6lgiim alinmistir (Sekil 3.18).

4 - 4

827761 pixels; RGB; 2.4MB 15.96x14.69 cm (827x761); RGB; 2.4MB
£ SetScale

[area [Mean  [Min [Max  [Angle [Length |

Known distance: 1.5
Pixel aspectratio: |1.0

Unitoflength: - em]

Click to Remove Scale

I~ Global

1 0015 77390 51731 113.719 -1.507 0725
2 0015 79008 49000 113.726 -1469 0743
3 0013 100463 63178 139.077 3.180 0682

Scale: 51.8105 pixelsicm

OK | Cancel | Help

Sekil 3.18. Hiizme capinin olgiilmesi; teflon serit kalinliginin 6lgek olarak yazilima

tanitilmasi (sol) ve hiizme tlizerinde 3 farkli yerden 6l¢iim alinmasi (sag).

Her bir 6rnek i¢in alinan 6l¢iimlerin ortalamasi ve standart sapmasi kaydedilerek zamana

ve sicakliga bagl grafik analizleri gergeklestirilmistir.

3.3.2. Yumaklarin Boyutlarimn Olgiilmesi ve Geometrik Faktor Hesab1

24-gozIu kiltiir kaplarinda kaliplanarak kurutulmasina ragmen diizgiin bir geometriye
sahip olmayan PCL yumaklarin biiyiikliikleri, herhangi bir kesme islemi (delgi ile veya
stvi azotta dondurarak) uygulandiginda hacim kaybma ugramasi nedeniyle el ile

Olctilmiistiir.

Her biri kendi i¢inde farkli ¢ap ve yiiksekliklere sahip yumaklarin ¢evresi, yumagin iist
orta ve alt olmak tizere birbirine esit mesafede 3 farkli yerinden, bir dikis ipligi yardimiyla

oliilmiistiir (Sekil 3.19.(sol)). Olgiilen her bir gevre icin yumak ¢api hesaplanarak,
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caplarin ortalamasi alinmistir. Yumagin yiikseklikleri de birbirine esit mesafede 3 farkli

kenardan 6l¢iilmiis ve 3 6l¢timiin ortalamasi alinmistir (Sekil 3.19.(sag)).

Sekil 3.19. PCL yumaklarin ¢apinin ve yiiksekliginin dl¢iilmesi.

S6z konusu yumaklar iizerinden yapilan Olglimler, 6lglim araglarindan kaynaklanan
(6rnege dolanan ipin ornek yiizeyindeki girinti ¢ikintilar nedeniyle 6rnek gevresini
oldugundan fazla 6l¢mesi ile ipligin ve 6rnek yiiksekliginin dl¢iildiigi cetvelin yalnizca
0.5 mm hassasiyetinde olmas1) hatalar nedeniyle hacim olarak ifade edilemeyecegi i¢in
“geometrik faktor” adi verilen bir bagka biiyiikliik tanimlamasi kullanilmistir. Geometrik
faktor; yumagin ortalama c¢ap ve yilkseklik degerlerinin toplamina esit olarak

tanimlanmaistir.

3.3.3. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM) Analizleri
3B PCL yumaklarin morfolojik karakterizasyonlar1 SEM (FEI Quanta 200 FEG, A.B.D.)
ile yapilmustir. Inceleme 6ncesinde iskeleler, 15 nm kalmhgmnda altin-paladyum ile

kaplanmustir.

R1 ve R2 banyolarinda iiretilen yumaklara ait fiber ¢aplar1 ve gdzenek boyutlari, SEM
goriintiileri izerinden ImageJ yazilimu ile 6l¢iilmiistiir. Diisiik biiylitmedeki (x250, x500)
R1’de 50:50 ve 65:35 ¢ozeltilerinden tiretilen 6rneklerden alinan SEM goriintiilerinden
ImageJ’de 15’er Olglim alinarak gdzenek caplari, 30’ar Ol¢iim alinarak fiber ¢aplar
hesaplanmistir. Ayrica, en diisiik sicakliklardaki R1 50:50 7 °C ve R1 65:35 5 °C
ornekleri i¢cin ve R2 banyosunda tiretilen 25, 15 ve 5 °C’de iiretilen tiim elektrik alan
dondiirme hizlari igin ayrintili SEM analizleri gergeklestirilmistir. Orneklerden kesilen
hiizme ylizeyleri tizerinde segilen 5 farkli bolgeden alinan 30’ar 6l¢iim ile gézenek capi

dagilimlar1 bulunmustur.
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3.3.4. Mikro-CT (u-CT) Ol¢iimleri

3B PCL yumaklarin X-151n1 mikrotomografi ¢alismalar1 Hacettepe Universitesi Ileri
Teknolojiler Uygulama ve Arastirma Merkezi (HUNITEK) biinyesinde kurulu p-CT
(Bruker SkyScan 1272, Belgika) tarayici kullanilarak gerceklestirilmistir. Tarama
oncesinde numuneler ¢ift tarafli yapigkan bant kullanilarak aliiminyum

tutucular iizerine yerlestirilmistir.

Tarama Oncesinde numuneler ¢ift tarafli yapiskan bantlar kullanilarak aliiminyum
tutucular {izerine yerlestirilmistir. Numunelerin hassas dogalar1 geregi donanimin
elverdigi en diisik X-1511 enerji seviyelerinde ¢alisilmistir. Taramalar 30 kV kaynak
gerilimi, 45 pA kaynak akimi, 0.3 ° dongii adim1 ve 625 ms pozlama siiresi kosullarinda
elde edilmistir. Taramada alinan piksel biiyiikliigii her bir tarama icin yaklasik ~21
um’dir. Elde edilen ham verisetleri, InstaRecon platformunda sanal Kkesitlere
doniistiiriilmiistiir. Sanat kesitler CTAn yazilimi kullanilarak ilgi hacmi (volume of
interest, VOI) belirlenmis ve esikleme (thresholding) islemlerinin ardindan, farkli banyo
sicakliklart (25 ve 5 °C) ve elektrik alan doniis hizlarinda (0 ve CW 60 rpm) tiretilmis

yumaklarin toplam gozeneklilik ve gbzenek cap1 dagilimlart hesaplanmustir.

3.3.5. istatistiksel Degerlendirme

R2 banyosunda 25, 15 ve 5 °C banyolarda 0, CW 30 ve CW 60 rpm elektrik alan
dondiirme hizlarinda fretilen Orneklerin (n=4) hiizme c¢aplariin ve geometrik
faktorlerinin istatistiksel incelemeleri, Excel veri ¢6ziimleme eklentisi kullanilarak
yapilmistir. Varyans analizleri (ANOVA) yapildiktan sonra gruplar arasi karsilastirma
esit veya farkli varyans varsayimu ile t-test kullanilarak yapilmistir. Sonuglar ortalama
deger ve standart sapma seklinde verilmistir. Degerlendirmede, istatistiksel olarak

anlaml fark olarak kabul edilen durum p<0.05 olarak kabul edilmistir.
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4. SONUCLAR VE TARTISMA

4.1. Cam Petri Koagiilasyon Banyosunun Yatay Eksende Déndiiriilmesiyle Uretilen

Yapilar

Cam petrinin Al disk tizerinde farkli doniis hizlarinda (15 rpm, 22.5 rpm, 30 rpm, 37.5
rpm, 45 rpm ve 60 rpm), igne ucu ile EtOH yiizeyi arasinda 18 cm toplama mesafesinde,
15 KV sabit voltajda ve 1 ml/sa akis hizinda elde edilen PCL yapilarin SEM goriintiileri

asagida verilmistir.

Sekil 4.1. 15 rpm (sol), 22.5 rpm (orta), 30 rpm (sag) hizda dondiiriilen koagiilasyon

banyosu igerisinde, 18 cm mesafede iiretilen PCL fiberlerin SEM goriintiileri (x 10000).

30 rpm ve iizerindeki dondiirme hizlarinda, merkezka¢ kuvvetinin artmasiyla beraber
aliminyum disk {izerine sabitlenen petri yalpalamaya baslamis ve igeriye toplanan fiber
hiizmesi petrinin kenarlarma dogru dagilmistir. Sekil 4.2°de 60 rpm’de dondiiriilen

banyoda, yiliksek hizdan dolayi fiberlerin yassi bir morfoloji kazandig1 goriilmektedir.

Sekil 4.2. 37.5 rpm (sol), 45 rpm (orta), 60 rpm (sag) hizda dondiiriilen banyo igerisinde,
18 cm mesafede tiretilen PCL fiberlerin SEM goriintiisii (x 10000).
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Ozellikle 15, 22.5, 30 ve 37.5 rpm déndiirme hizlarida yogun olarak fiber yiizeylerinin
piirtizlii oldugu goriilmektedir (Sekil 4.1 ve 4.2). Yiiksek banyo dondiirme hizlarinda (45,
60 rpm) merkazka¢ Kuvvetinin etkisiyle fiber yiizeyi tizerinde kalan fazla ¢6ziicii
(DCM/DMF) EtOH igerisinde daha hizli dagilacagindan, elde edilen fiberlerin yiizeyinin
daha diizgiin oldugu diisiiniilmektedir.

Islak elektroegirme isleminde sirasinda petri banyosuna toplama yapilirken elektroegirme
jetinin stabil kalmasi i¢in igne ucu-banyo mesafesini miimkiin oldugu kadar azaltmak ve
petriyi tamamen EtOH ile doldurmak gereklidir. Bu nedenle, igne ucu ile EtOH yiizeyi
arasindaki mesafe 10 cm’ye indirilmistir. Petrinin aliminyum disk tizerinde 22.5 rpm
doniis hizi, 15 kV voltaj, 1ml/sa akis hiz1 ve 10 cm mesafede elde edilen fibroz yapilar
Sekil 4.3°deki verilmistir. SEM goériintiileri iizerinden ImagelJ ile alinan 30 fiber cap1

Olclimiiniin ortalamasi 1.44+0.39 um olarak bulunmustur.

Sekil 4.3. 22.5 rpm hizda dondiiriilen koagiilasyon banyosu igerisinde, 10 cm mesafede
tiretilen PCL fiberlerin SEM goriintiileri (x 10000).

EtOH’ nin ylizey geriliminin ortam sicaklifina bagli olarak degismesi nedeniyle, EtOH
icerisinde dibe ¢dken fiber hlizmeleri farkli toplanma davraniglart gostermistir. Sekil
4.4’de, oda sicakligina yakin EtOH’ye toplanan “ince ve helezonik” morfolojideki fiber
demetlerinden elde edilen fibréz yapilarin ve oda sicaklifindan diisiik sicakliga sahip
EtOH igerisine toplanan “genis ve yelpazemsi” fiber demetlerinden olusan yapilarin SEM
gorlntiileri yer almaktadir. Image] ile yapilan oOl¢limlerde fiber caplari sirasiyla
1.28+0.17 um ve 1.66+0.21 um olarak bulunmustur. Oda sicakligmin {izerinde daha
diisiik EtOH yiizey geriliminde toplanan hiizmeler yiizeyden dibe ¢oktiigii igin elektrik
alanin ¢ekme etkisi altinda bir miktar daha gerilmis ve caplari az da olsa diismiistiir.

Banyo sicakligi oda sicakliginin altina distiigiinde ise artan yiizey geriliminin etkisiyle
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fiber hiizmeleri petrinin merkezinde EtOH yiizeyine degdikten sonra kenara dogru
yiizerek yercekimin etkisi ile dibe ¢okmiis ve elektrik alan ¢ekimi tarafindan daha az

esnetildikleri i¢in ¢aplar1 bir miktar daha yiiksek kalmistir.

Sekil 4.4. Ince fiber hiizmesinden (sol) ve genis fiber hiizmesinden (sag) elde edilen fibroz

yapilar (x 2500).

Fiberler aras1 mesafeler Sekil 4.4’deki SEM goriintiileri tizerinden ImageJ ile 15’er 6l¢iim
alinarak bulunmustur. Ince hiizmeye ait fiberler arasi genislik 11.89+1.61 um ve genis
hiizmeye ait fiberler aras1 genislik 24.2142.5 um olarak dl¢iilmiistiir. S6z konusu 6rnekler
oda kosullarinda kurutulmus olmasina ragmen, fiberler arasi mesafe 2 kattan fazla artis
gostermistir. Sonug olarak EtOH sicakligindaki degisimin, fiber hiizmesini ve elde edilen
fibroz yapilarin gozenekliligini etkiledigi 6ngdriilmiistiir. S6z konusu etki daha sonra
kullanilan sicaklik kontrollii koagiilasyon banyolarinda detayli olarak incelenmistir.
Sicaklik kontrollii banyoya gegis asamasinda mevcut sistemde, igne ucuna konik elektrot
eklenmesi ve banyoda fiziksel dondiirmeden bagimsiz bir elektrik alan donisi ile

toplanma yapilmasina yonelik degisiklikler yapilmistir.

Oncelikle ortam kosullarindan siklikla etkilenen polimer jetini kararli hale getirebilmek
ve daha kisa siirede daha fazla miktarda 6rnek toplayabilmek i¢in igne ucuna bakir konik
elektrot eklenmistir. Konik elektrot ile birlikte polimerin akis hizi ve igne ucu ile banyo
aras1 mesafe tekrar ayarlanmistir. Konik elektrot igne ucundaki Taylor konisinden ¢ikan
jeti uzattig1 icin es zamanl olarak egirme mesafesi ve akis hizi bir miktar arttirilmistir.
Sekil 4.5’de konik elektrot ile akis hizinin 1, 1.5 ve 2 ml/sa, mesafenin 12 cm’ye
cikarildigi 6rneklerin SEM goriintiileri verilmistir. 1ml/sa eski akis hizina oranla 1.5 ve 2
katina ¢ikarilan akis hizlar1 sonucu beklendigi lizere fiber caplari da yaklasik 1.5 ve 2
katina artmis, 30 Ol¢limiin ortalamalar1 sirasiyla 2.77+0.95 ve 3.33+£0.71 pum olarak
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bulunmustur. 1ml/sa akis hizinda toplanan 6rnegin fiber ¢ap1 ortalamasi 1.444+0.39’dan
2.03£0.83 um’ye yiikselmistir. Akis hizi, daha es boylu dagilima sahip mikron boyutta
fiberlerin daha genis gézenek boyutlarina sahip olmasi nedeniyle, 2 ml/sa olarak tercih

edilmistir.

Sekil 4.5. igne ucunda konik elektrot ile sirastyla 1 ml/sa, 1.5 ml/sa ve 2 ml/sa akis

hizlarinda ve 12 cm mesafede tiretilen fiberlerin SEM goriintiileri (x 2500).

4.2. Cam Petri Yerine Elektrik Alanin Déndiiriilmesiyle Uretilen Yapilar

Petrinin {izerine sabitlendigi ve toplayict gorevi goren aliiminyum diski fiziksel olarak
dondiirmek yerine, {izerinde ¢esitli desenler olusturularak, donen desen sayesinde elektrik
alan yonlendirmesi saglanmistir. Deneysel kisimda belirtildigi iizere, hava sicakligindaki
ani diigiise bagli olarak EtOH’nin yiizey geriliminin yiikselmesi nedeniyle, banyoya
toplama isleminin gergeklestirilebilmesi i¢in EtOH 1sitilmistir. 5’er dk toplanan 6rnekler
24 gozIu kiiltiir kaplarina alinarak, dondurarak kurutma, vakum altinda kurutma ve oda

sicakliginda kurutma islemleri yapilmistir.

Cizelge 4.1’de baslangi¢ sicakligi 25°C olan EtOH igerisine, desenl ve desen2 ile
toplanan yapilarin farkli kurutma kosullarinda elde elde edilen fiber caplart ve SEM
goriintiileri yer almaktadir. Desen3 ile desen2 arasinda herhangi bir fark gézlemlenmedigi
i¢in ¢izelgeye koyulmamistir. SEM goriintiilerinden ImagelJ programi ile fiber caplari,
her bir gorintiiden 30 fiber Olgiilerek hesaplanmis, c¢aplarin ortalamalari, standart
sapmalar1, en kii¢lik ve en biiylik degerleri verilmistir. Elektrik alan dondiirme hiz1 37.5
rpm’den 60 rpm’e ¢ikarildiginda artan elektrik alan siddeti nedeniyle fiber capinda gorece
diisiis oldugu gozlenmistir. Ayrica beklendigi tizere, dondurarak kurutma cihazinda
kurutulan yapilarin, vakum altinda ve oda sicakliginda kurutulanlara gore daha genis

gbzenek yapisina sahip oldugu goriilmektedir.

51



Cizelge 4.1. Desenl ve desen2’nin dondiirme hizi, kurutma kosullar, fiber ¢ap1 dagilimi
(minimum, maksimum, ortalama ¢ap ve standart sapma) ve fiber morfolojisi bakimindan

karsilagtiritlmas1 (SEM goriintiileri x 10000).

Min. Maks.

Desen | Donme | EtOH | Kurutma | cap cap Ort. SS SEM goriintiisii

Hiz °O) Kosullart | (um) | (um) (um) | (nm)
Q 375 | 26 DK | 0145 | 3.444 | 1131 | 1.058
Q 60 25 DK | 0157 | 1.793 | 0.775 | 0.576
Q 375 | 25 VK | 0157 | 2854 | 1.096 | 0.826
Q 60 25 VK | 0141 | 3103 | 1.033 | 0.885
@ 375 | 25 DK | 0141 | 5847 | 1.44 | 1.282
@ 60 25 DK | 0079 | 2626 | 0.961 | 0.880 =
@ 375 | 25 VK | 0141 | 3594 | 1.506 | 0.969
@ 375 | 40 FD | 0158 | 5.642 | 1.466 | 1.354
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37.5 25 DK 0.141 5.17 1.606

nw

60 30 DK 0.157 | 2.773 0.92

nw

Yapilara ait fiber morfolojilerinin genel olarak iki farkli ¢ap dagilimina sahip olmasinin
nedeni hava sicakligi ve nemin, islak elektroegirme islemi sirasinda koagiilasyon banyosu
icerisindeki EtOH’nin yiizey gerilimi ve buharlagma hizina dogrudan etkisidir.
Aliiminyum disk (desen0) tizerinde petrinin fiziksel olarak dondiiriildiigi tarihlerde hava
sicakligi ortalama 29 °C, nem ise %25 civarinda iken, desenler kullanilarak yapilan
elektrik alan dondiirmesi ile yapilan deneyler ortalama hava sicakligi -2 °C ve nem %65
iken gerceklestirilmistir ve 1slak elektroegirme kabinin i¢i 20 °C’nin {izerine
cikarilamamustir. EtOH sicakliginin 20 °C’nin altina diismesiyle birlikte yilizey gerilimi
artisinin ve havadaki nem oraninin artmasiyla birlikte EtOH yiizeyinde su buhari
olusmasimin, fiber morfolojisini olumsuz yonde etkiledigini sdylemek miimkiindiir.
Yiizey gerilimini diisiirmek icin 1sitilan EtOH’nin sicaklig1 1slak elektroegirme sirasinda
dakikada yaklasik 1 °C azalmis ve sogurken disariya verdigi 1s1, havadaki yliksek nem
orani ile etkileserek yogusmayi tetiklemistir. Bu durumun si1g petri kabi igerisine toplanan

fiberlerin morfolojisini bozdugu diistiniilmektedir.

4.3. Sicakhik Kontrollii Koagiilasyon Banyosunda (R1) Islak Elektroegirme

Cahismalan

4.3.1.50:50 DCM:DMF Coziicii Oranma Sahip PCL Cozeltisi ile Yapilan

Cahismalar

Cam petride homojen fiber morfolojisinin elde edildigi 1, 1.5 ve 2 ml/sa PCL akis hizlari
R1’de de denenmis olup 1 ve 1.5 ml/h akis hizi toplama i¢in yetersiz kalmisg, 2 ml/sa akis
hiz1 tercih edilmistir. Sekil 4.6’da verilen SEM goriintiilerinden de anlasildigi lizere 2
ml/sa akis hizinda toplanan fiberler ikili fiber ¢apina sahip olmasina ragmen morfolojileri

daha diizgiindiir.
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Sekil 4.6. 50:50 c¢oziicii oranindaki PCL c¢ozeltisinden, igne ucunda konik elektrot
varliginda 25 °C R1 banyosuna toplanan fiberlerin 1.5 ve 2 ml/sa akis hizlarindaki SEM
goriintiileri (x 2500).

Sabit ana voltaj (15 kV), halka elektrod voltaji (2.2 kV) akis hiz1 (2 ml/sa), elektrik alan
dondiirme hizi (CW 60 rpm) ve farkli banyo sicakliklarinda (11-47°C) yapilan
calismalarda, sicaklik azaldik¢a EtOH igerisine toplanan fiber hiizmesinin ¢apinin arttigi
ve bu artisin banyo igerisine toplanan fibroz yapilarin hacminin artmasina yol actigi
gozlemlenmistir. 38, 25 ve 12°C banyo sicakliklarinda toplanan PCL yumaklarin 15 dk
toplama siiresi sonunda reaktor igerisindeki goriiniimleri Sekil 4.7’ de verilmistir. Sicaklik
azaldik¢a 6rnek hacminin arttig1 agikca goriilmektedir. ilk &l¢iim hiizmenin reaktorde
dibe ¢oktligli an olmak iizere 15 dk boyunca 1’er dk araliklarla hiizme 6l¢timii alinmistir.

Hiizme ¢ap1 6l¢limiiniin ayrintilari, Deneysel Caligsmalar 3.3.1 baslig1 altinda verilmistir.

il — _—— y -
Sekil 4.7. Soldan saga sirasiyla, 38, 25 ve 12°C banyo sicakliklarinda 15 dk toplanan PCL

yumaklarin goriintiileri.

38, 25 ve 12°C banyo sicakliklarinda hiizme c¢aplarinin zamana bagh degisimi, Sekil
4.8’deki grafikte verilmistir. Grafige gore 38°C ve 25°C banyolardaki hiizme caplari

birbirine yakin seyrederken, 12°C’deki hiizme caplar1 en az 3 kat ve iizerinde artis
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gostermistir. Diisiik banyo sicakliklarinda, artan hiizme kalinliklarinin degiskenlikleri de
artmaktadir. EtOH’nin artan ylizey gerilimi hiizmelerin yassi ve genis bir morfoloji
almalarini saglamaktadir. Ayn1 ag¢idan yapilan video ¢ekimlerinde, yiizeyden dibe ¢oken
hiizmenin hep aymi genis yliziinden Olglim alimamadigi igin yapilan Olgiimlerin
degiskenligi de artmistir. Cizgi grafik lizerinde gosterilen hata ¢ubuklari her 1 dk sonunda

3 defa alinan hiizme ¢ap1 dl¢limlerinin standart sapmalarini gostermektedir.
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Sekil 4.8. 38, 25 ve 12°C banyo sicakliklarina ait hiizme ¢aplarinin zamana bagli degisimi.

Cizelge 4.2°de 12 °C, 25 °C ve 38 °C 'deki R1’¢ toplanan PCL yumaklara ait fiberlerin
cap dagilimlart ve 2500 biiylitmedeki SEM goriintiileri verilmistir. R1’e toplanarak
dondurarak kurutma cihazi ile kurutulan yumaklarin SEM goriintiileri kiyaslandiginda,
banyo sicakligi azaldikca fiberler aras1t mesafenin genisledigi goriilmektedir. Sekil 4.7 de
verilmis ekran goriintiileri ile birlikte ele alindiginda, diisiik sicakliktaki yumagin hacim
artisinin, hiizme cap1 ve buna bagl olarak fiberler arasi mesafenin artmasinin sonucu

oldugu distiniilmektedir.

55



Cizelge 4.2. 50:50 ¢oziicii oranindaki PCL ¢ozeltisinden farkli banyo sicakliklarinda R1°¢e
toplanan yumaklara ait fiberlerin ¢ap degerleri ve SEM goriintiileri (X 2500).

Donme | EtOH Min. Maks. Ortala| SS SEM goriintiisii
Hiza Sicakl. ma
P | ogy cap cap (um) | ®™
(um) (um)

60 12 0.522 4.841 2.155 | 1.227
60 25 0.142 5.702 1.645 | 1.340
60 38 0.142 10.354 2.833 | 0.142

Banyo sicakligiin artmasiyla birlikte fiber ¢capinda azalma gézlenmistir. Yapilan SEM
analizinde, banyo sicakligi 30 °C ve iizerine ¢iktiginda fiberlerin yiizey piiriizliliigliniin
artt1ig1 ve fiberler arasinda boncuklanma benzeri yapilarin oldugu goriilmistiir (Sekil 4.9).
S6z konusu boncuklanmalar Cizelge 3.4’de 38 °C’de goriildiigii lizere fiber ¢aplarinda

artisa neden olmustur.

Sekil 4.9. 50:50 ¢oziicii oranindaki PCL ¢dzeltisinden 30, 33, 36 ve 39 °C banyoya
toplanan fiberlerin SEM goériintiileri (X 2500).
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Sicaklik kontrollii koagiilasyon banyosu R1, cam petride oldugu gibi 1sitilan EtOH’nin
hizli sogumasini engellemekte, reaktoriin i¢ duvarlarinda ortam sicakligi ile banyo
sicakligr arasindaki farktan kaynaklanan yogusmanin tetiklenmesi ¢ok daha diisiik
sicakliklarda olmaktadir. Yukarida farkli banyo sicakliklarinda yapilan deneyler, ortam
sicakligr 19 °C ve bagil nem %50 nin lizerinde yapilmais, en fazla 12 °C banyo sicakligina
inilebilmistir. Ortam sicakligit 20-25 °C civarinda ve ortamin bagil nemi %35’in
altindayken tekrarlanan sicaklik deneylerinde R1’in sicakligi, banyonun i¢ duvarlarinda
yogusma olugmadan 7 °C’ye kadar indirilebilmis, ve 1slak elektroegirme iglemi sorunsuz
bir sekilde gerceklestirilmistir. Oda sicakligi ve altindaki banyo sicakliklari igin
tekrarlanan deneylerde, daha once 15 ve 5’er dk toplanan Orneklerin iiretim siiresi,
ornekler 24 gozIu kiiltiir kabinda tasmayacak sekilde ayarlanarak, 3 dk’ya indirilmistir.
Ornekler banyo igerisinden ¢cap1 6 cm olan bir kepce yardimiyla alinarak icinde bir miktar
EtOH olan 25 mI’lik behere bosaltilmis, ardindan dikkatlice 24 gozli kaba aktarilmistir.
Dondurarak kurutma oncesi EtOH’nin yapilardan uzaklastirilmasi, yumaklara temas
etmeyecek sekilde kuyucugun kenarindan 27 g dental enjektdr ignesi kullanilarak

yapilmustir.

Elektroegirme kabini igerisinde deneyler, %31-36 bagil nem ve 21-24 °C sicaklik
araliginda gerceklestirilmistir. Banyo sicaklikligi; 25, 15, 10, 9, 8 ve 7 °C’de PCL
yumaklar {retilmistir. Banyo sicakligi en fazla 7 °C’ye indirilebilmistir, altindaki
sicakliklarda EtOH’nin artan yiizey gerilimi ve R1’in i¢ duvarlarindaki yogusma
nedeniyle fiber hiizmesi dibe ¢okememistir. 7 °C banyoya 6rnek toplandiginda, ortamin
nemi %36 ve ortam sicakligi 21 °C iken, 15’er dk’lik sicaklik 6n ¢alismalarindaki en
diisiik egirme yapilabilen sicaklik olan 12 °C’deki banyoya 6rnek toplanirken ortamin
nemi %53, ortam sicakligi 19 °C’dir. Ortamdaki bagil nem oranmnin artmasi, banyo

igerisine drnegin toplanabildigi en diisiik sicaklig1 yiikseltmektedir.

Sekil 4.10°da, 25, 15, 10, 9, 8 ve 7 °C’deki banyolara toplanan 6rneklerin 3. dk’daki ekran
goriintiileri verilmistir. 15 °C’nin altindaki banyo sicakliklarinda hiizmeler EtOH
yilizeyinde yilizme egilimi gostermistir. 8 °C banyoya toplanan hiizme banyo kenarina
dogru ylizerek kadrajdan ¢iktigi i¢in ¢ap1 dlgiilememistir (Sekil 4.16°daki grafikte kirmizi
carpt ile goOsterilmistir). Sekilde goriildiigii tizere 10 °C’nin altindaki banyo
sicakliklarinda EtOH yiizeyinden dibe c¢oken fiber hiizmesi banyonun merkezinden

sapmaya baslamistir, yani hiizmeler bu sicakliklarda yiizme egilimindedir. S6z konusu

57



egilim fiberler arasi mesafeyi arttirarak toplanan yumaklarin hacminin genislemesine

neden olmaktadir.

. . =y i | e e | s
Sekil 4.10. 50:50 ¢oziicii oranindaki PCL ¢ozeltisinden, soldan saga sirasiyla 25, 15, 10°C

(ist sira) ve 9, 8, 7°C (alt sira) R1 banyosuna toplanan 6rneklerin 3. dk ekran goriintiileri.

Sekil 4.11°deki grafikte, 25, 15, 10, 9 ve 7 °C banyo sicakliklarinda 3’er dk toplanan
yumaklardan toplanma siiresince ¢ekilen videolardan, 30 sn arayla alinan hiizme ¢ap1
Olctimleri verilmistir. Banyo sicakligimmin diislisii ile beraber hiizme c¢aplarn artis
gostermistir. Hemen her banyo sicakliginda EtOH’ye toplanan hiizmeler az bir mesafe de
olsa EtOH yiizeyinde ylizme egiliminde oldugu i¢in, ¢aplarinin degisim orani da yer yer
artmaktadir. 3 dk boyunca alinan hiizme ¢ap1 dlgiimlerinde goriilen degisim 10 °C ve
altinda artmistir, nedeni genisleyen hiizmenin belli agidan yapilan video ¢ekimlerinde hep
ayni genis yiiziiniin goriilememesidir. Grafik {izerinde gosterilen hata ¢cubuklari her 30

sn’de bir alinan 3 dl¢limiin standart sapmalarin1 géstermektedir.
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Sekil 4.11. 50:50 ¢oziicli oranindaki PCL ¢ozeltisinden 25, 15, 10, 9, 8 ve 7 °C R1

banyosuna toplanan 6rneklerin hiizme ¢aplarinin zamana bagh degisimi.

Sicaklig1 degisen banyolara toplanan ve dondurarak kurutma cihazi ile kurutulan
yumaklarin iistten ve yandan goriiniimleri Sekil 4.12°de verilmistir. Banyo sicakliginin
diismesi ve hiizme caplarinin artmasi ile birlikte yumaklarin toplam hacmi de artig

gostermektedir.

Sekil 4.12. 50:50 ¢oziicii oranindaki PCL ¢ozeltisinden, soldan saga 25, 15, 10,9, 8 ve 7

°C R1 banyosuna toplanan yumaklarin karsidan ve {istten goriiniimleri.
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Sekil 4.13’deki yumaklara ait SEM goriintiilerinden banyo sicakligi diistiik¢e fiberler
arast mesafenin arttigi goriilmektedir. Ayrica tim sicakliklara ait SEM Orneklerinin
tamami incelendiginde, oOzellikle 9 °C’nin altindaki sicakliklarda, daha yiiksek
sicakliklarda goriilen boncuklanma benzeri yapilarin kii¢tildiigii ve fibréz morfolojinin
diizeldigi gézlemlenmistir. Banyo sicakliginin diigsmesi ile birlikte genisleyen hiizmeler
icerisindeki fiberler arasinda pencereler olusmus, her bir sicaklifa ait Orneklerin
yiizeyinden alinan 500 biiylitmedeki SEM goriintiileri tizerinde yapilan 15 dl¢limde, 25,
15, 10, 9, 8 ve 7 °C banyo icin sirasiyla; 24.9+£3.5 pm, 41.245.3 pm, 56.3+6.1 pum,
66.7+4.6 um, 73.74£5.6 um ve 85.5+5.6 um capinda gézenek acgikliklari olusmustur.

Sekil 4.13. 50:50 ¢oziicii oranindaki PCL ¢ozeltisinden, Soldan saga 25, 15, 10, 9, 8 ve 7
°C R1 banyosuna toplanan 6rneklerin SEM goriintiileri (x 1000).

S6z konusu 3B Orneklerde gri skalada SEM goriintiilerinden yapilan goriintii isleme
yontemlerinde, fiberler arasi derinlik nedeniyle olglimsel sikintilar ¢ikmaktadir, bu
nedenle orneklere ait daha az biiylitmedeki SEM goriintiileri ilizerinden ayrintili SEM
analizleri gerceklestirilmistir. 50:50 ¢ozeltiden 7 °C sicakliktaki R1 banyosuna toplanan
yumaga ait drnek pargasi ylizeyinde yapilan ayrintili SEM analizinde, yiizeyde 5 farkli
bolge secilmis ve ImageJ yazilimi kullanilarak her bir bolge i¢in 30’ar, toplamda 150
gozenek cap1 dlcimil yapilmistir. Sekil 4.14°de 6rnegin SEM goriintiisii (sol) ve gézenek

¢ap1 dagilimi i¢in hiizme ylizeyinde segilen 5 farkli 6l¢iim bolgesi (sag) goriilmektedir.
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Sekil 4.14. 50:50 ¢oziicli oranindaki PCL ¢ozeltisi ile, 7 °C R1 banyosuna toplanan
yumak ylizeyinde detayli SEM analizi; yumaktan alinan 6rnegin SEM goriintiisii (sol) ve
yiizeyden gozenek capi1 analizi i¢in 5 farkli bolge secilmesi (sag) (x 70).

R1-50:50 7°C Banyo Gozenek Capi Dagilimlar:

30.7

] 16.7
15.0 14.0

Say1 (%)

QBQ \,QQ \@ N 2 N N
a2 X \@

Gozenek Cap1 (um)

Sekil 4.15. 50:50 ¢ozeltisinden 7 °C'de R1 banyosuna toplanan yumak yiizeyinden

yapilan ayrintili SEM analizinden elde edilen gozenek ¢ap1 dagilimlart.

Secilen 5 bolge ilizerinde yapilan 6l¢iimlerden elde edilen gézenek capr dagilimi Sekil
4.15°de verilmistir. Cap dagilimimin yaklasik %60°1 20-50 pm, %34’ 50-100 pm ve
%6’s1 100-150 um araliginda oOlglilmiistiir. 150 Slglimiin ortalamasi 51.17+24.03 um
olarak bulunmustur. Benzer kosulda iiretilmis ornege ait 500 biyiitmedeki SEM
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goriintlisiinden yapilan 15 6l¢limiin ortalamasi 85.54+5.6 um olarak bulunmustur (Sekil

4.13 (alt sag)).

Sekil 4.16°da her bir banyo sicakligindaki rastgele segilen 1’er drnekten alinan hiizme
cap1 Olgiimlerinin ortalamast ve Orneklerin kurutma sonrasi ¢ap ve yiikseklik
Olctimlerinden elde edilen geometrik faktorlerin banyo sicakligina bagli degisimleri
verilmistir. Grafikte yer alan hata gubuklar1 6rnek toplama siiresi boyunca yapilan hiizme
cap1 6lgtimlerinin (30 sn’de bir hiizmenin 3 farkli yerinden) ve geometrik faktor 6l¢timleri
sirasinda 3’er kez cevre ve yiikseklik Olglimlerinden kaynaklanan standart sapma

degerlerini gostermektedir.

Banyo sicakligi oda sicakligindan 7 °C’ye diistiigiinde, hiizme ¢aplar1 3 kat, geometrik
faktor degerleri de 1.5 kattan fazla artis gostermistir. Hiizme ¢aplart 25 ve 15 °C banyo
sicakliklarinda ¢ok fazla degisiklik gostermezken 15°C’nin altinda, banyo sicakliginin
diismesine bagli olarak genisleyen hiizmenin, banyonun tek bir agidan ¢ekildigi videoda
hep ayni yiiziinlin goriilememesi nedeniyle, dlgiilen hiizme caplarinin degiskenligi de
artmistir. Banyo sicakligi diistiikce 24 gozliilere konulan drneklerin ¢ap ve ylikseklik
degerleri artmig ve birbirine yaklasmstir, bu nedenle 15 °C’nin altinda geometrik faktor
Olctimlerinin degiskenligi de azalma gostermistir. 8 °C banyoda toplanan hiizmelerin
hepsi ylizme egiliminde oldugundan bu sicaklikta hiizme 6l¢iimii yapilamamus, grafikte

bu 6l¢lime denk gelen yer kirmizi carpi ile isaretlenmistir (Sekil 4.16).

Cam petride toplanan yapilara kiyasla R1’e toplanan yapilara ait fiber morfolojilerinin
diizensiz olmasinin nedeninin, R1’e eklenen halka elektrodun fiber hiizmesini EtOH’ye
daha hizli cekmesi ve fiberler lizerinde kalan ¢oziiciiniin tamami buharlagmadan banyoya
toplanmasi1 oldugu diistiniilmektedir. Bu nedenle PCL ¢d6zeltisinde kullanilan 50:50
¢Oziicii oran1 ile R1’de yapilan tekrar deneylerinden sonra, es boylu fiberlerin
uretilebilmesi icin ¢ozeltideki ¢oziicii oranlar1 degistirilerek, fiberler koagiilasyon
banyosuna erismeden Once ¢ozeltinin fiber yilizeyi iizerinden buharlagsmasi

hizlandirilmistir. S6z konusu denemeler, 4.3.2 baslig1 altinda degerlendirilmistir.
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Sekil 4.16. R1'de 50:50 ¢oziicii oranindaki PCL ¢ozeltisinden tiretilen 6rneklerin hiizme
caplariin ve kurutma sonrasi 6l¢iilen geometrik faktorlerinin banyo sicakligina bagh

degisimleri.

4.3.2. Sicakhk Kontrollii Koagiilasyon Banyosuna Toplanan Fiberlerin

Morfolojilerinin Iyilestirilmesi

Cizelge 4.2°de ve Sekil 4.13’de goriilen bozuk fiber morfolojilerinin diizeltilmesi; daha
es boylu ve homojen dagilimli olarak elde edilebilmesi amaciyla, daha 6nce kullanilan
50:50 DCM:DMF ¢6ziicii oranina sahip PCL ¢ozeltisi (%12 wi/v) yerine, farkli hacim
oranlarinda DCM/DMF karisimlart igeren (70:30, 65:35, 60:40) ayni derisimde PCL
cozeltileri hazirlanmistir. DCM, PCL i¢in yapilan elektroegirme ¢alismalarinda yiiksek
ucuculuga sahip olmasi nedeniyle, DMF ise sahip oldugu yiiksek dielektrik sabiti ile
elektroegirme islemini kolaylagtirmast nedeniyle tercih edilmektedir. Fakat ¢ozeltideki
DMF orani arttik¢a, ¢dzeltinin uguculugu azalmakta ve elektroegirme islemi sirasinda
fiberler olusurken {izerlerinde artik ¢oziicii kaldig: i¢in morfolojileri bozulmaktadir. Bu
nedenle ¢ozeltideki oran1 en fazla DCM kadar olmalidir. 70:30 DCM/DMF ¢oziicii
oranina sahip PCL ¢6zeltisinden egirilen fibr6z yapilar, es boylu ve homojen olmasina
ragmen, yiksek DCM oran1 nedeniyle ¢ozeltinin uguculugu artmig ve 1 saatten kisa
siirede donarak igne ucunu tikamaya baslamistir. Bu nedenle 65:35 DCM/DMF orani,

fiber morfolojisi ve ¢o6zelti kararliligi agisindan 1slak elektroegirme igin uygun
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bulunmustur. Sekil 4.17°deki SEM goriintiilerinde, ¢oziicii oraninin degisimine bagl

olarak degisen fiber morfolojileri goriilmektedir.

Sekil 4.17. Farkli ¢oziicii oranlarina sahip PCL ¢ozeltilerinden oda sicakliginda iiretilen

yapilarin SEM goriintiileri; soldan saga sirasiyla 50:50, 60:40, 65:35, 70:30 (x 2500).

4.3.3.65:35 DCM:DMF Coziicii Oranmmna Sahip PCL Cozeltisi ile ile Yapilan

Calismalar

65:35 DCM:DMF c¢oziicii oranina sahip PCL ¢ozeltileri ile R1’de sicaklik deneyleri
yapilmistir. Deneyler, ortam kosullar1 %28-36 bagil nem ve 20-25 °C sicaklik araliginda
gerceklestirilmistir. Banyo sicaklikligi; 25, 20, 15, 10, 9, 8, 7, 6 ve 5 °C’de PCL yumaklar
tiretilmistir. Banyo sicakligi en fazla 5 °C’ye indirilebilmistir. 25-5 °C banyo sicakliklar

arasinda toplanan yumaklarm 3. dk ekran gorintiileri Sekil 4.18, 4.19 ve 4.20’de

verilmigtir.

b

Sekil 4.18. 65:35 ¢oziicii oranindaki PCL ¢ozeltisinden, soldan saga sirasiyla 25, 20 ve

15 °C R1 banyosuna toplanan 6rneklerin 3. dk ekran goriintiileri.
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Sekil 4.19. 65:35 ¢oziicii oranindaki PCL ¢ozeltisinden, soldan saga sirastyla 10, 9 ve 8

°C R1 banyosuna toplanan 6rneklerin 3. dk ekran goriintiileri.

. = /),_‘3; 8 = /‘?; . =
Sekil 4.20. 65:35 ¢oziicii oranindaki PCL ¢ozeltisinden, soldan saga sirasiyla 7, 6 ve 5 °C

R1 banyosuna toplanan 6rneklerin 3. dk ekran goriintiileri.

50:50’ye oranla daha iyi koagtile olan 65:35 hiizmelerinin arasinda ekran goriintiilerinden
goriildiigl tizere, 15 °C ve altindaki banyo sicakliklarinda ek olarak hiizmeler arasi
bosluklar olusmaktadir. S6z konusu bosluklar olusan yumak hacimlerini daha da

arttirmaktadir.

Banyo sicakligi 6 ve 5 °C’ye indirildiginde, deney tekrarlarindan bazilarinda hiizmenin
yiizdiigii ve toplanma sonucu elde edilen yumagin hacminin hiizme ¢apindaki artisa
ragmen diistiigli goriilmiistiir. S6z konusu caplar hiizmelerin gelis agis1 gz Oniinde
bulundurularak ol¢lilmistiir. Kirmizi ¢ift yonlii oklar ile gosterilen 6lglim yonleri ve
yiizen hiizmelerden toplamanin 3. dk’sinda alinan ekran gorintiileri Sekil 4.21°de

verilmistir.
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Sekil 4.21. 65:35 ¢oziicii oranindaki PCL ¢6zeltisinden, 5 ve 6 °C R1 banyosuna toplanan

yiizen hiizmelerin 3. dk'daki ekran goriintiileri.

65:35 ¢oziicii oranindaki ¢ozeltilerden elde edilen PCL yumaklarin sicaklik diisiisiine
bagli artan hacimleri Sekil 4.22 ve 4.23’de goriilmektedir. Sekil 4.23’de goriilen son iki

yumak 5 ve 6 °C’de yiizen hiizmelerden toplanmistir ve yumaklarin hacimlerinde

meydana gelen diisiis acikca goriilmektedir.

Sekil 4.22. 65:35 ¢oziicii oranindaki ¢ozeltiden, soldan saga sirasiyla 25, 20, 15 ve 10 °C

R1 banyosuna toplanan 3 dk'lik yumaklarin iistten (sol) ve yandan (sag) goriintimleri.

Sekil 4.23. 65:35 ¢oziicii oranindaki ¢ozelti ile, soldan saga sirasiyla 9, 8, 7, 6, 5, ylizen

hiizmeden 6 ve yiizen hiizmeden 5 °C R1 banyosuna toplanan 3 dk'lik yumaklarin istten

(sol) ve yandan (sag) goriintimleri.
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Uretim sirasinda 25, 20, 15, 10,9, 8, 7, 6 ve 5 °C banyo sicakliklarinda 6lgiilen hiizme
caplar1 ve ayni sicakliklarda elde edilen drneklere ait geometrik faktorlerin sicakliga gore
degisim grafigi Sekil 4.24°de verilmistir. Elde edilen hiizme c¢ap1 ve geometrik faktor
Ol¢timleri her bir sicaklik i¢in rastgele segilen birer 6rnekten elde edilmistir. Grafikte yer
alan hata ¢ubuklar1 6rnek toplanma siiresi boyunca yapilan hiizme ¢ap1 6lgtimleri (30
sn’de bir hiizmenin 3 farkli yerinden) ve geometrik faktor 6lgiimlerinden (6rnegin 3 farkli
yerinden cap ve yiikseklik Olclimleri) kaynaklanan standart sapma degerlerini

gostermektedir.

Banyo sicakliginin diismesiyle birlikte, daha 6nce tretilen 50:50 ¢6ziicii oranindaki
orneklere benzer sekilde 65:35 ¢oziicli oranindaki orneklerin geometrik faktorlerindeki
artig yaklasik 1.5 kattir. Hiizme ¢aplar1 50:50’de oda sicakligindaki banyoya oranla 3 kata
yakin artig gosterirken, 65:35’de en fazla 1.75 kat (9 °C) ylikselmistir. Hiizme ¢aplarinda
50:50 ¢oziicli oranina sahip ¢ozelti kadar marjinal fark goriilmemesinin nedeni, 65:35
¢ozeltisinden elektroegirme sirasinda olusan fiber hiizmesinin EtOH banyosu igerisinde
daha fazla koagiile olmasidir. 50:50’ye kiyasla daha ugucu olan 65:35 cozeltisinden

egirilen fiber hiizmesi igerisindeki fiberler ayni mesafeyi katederken daha hizli
kuruyacagindan ve 65:35 ¢6zeltisinin viskozitesi (ocm = 0.43 ¢cp, Nomr = 0.92 cp, 20 °C)
ve yogunlugu (ppcm = 0.94 g/ml, ppmr = 1.33 g/ml, 20 °C) daha diisiikk oldugundan,
daha fazla ve daha genis sicaklik araliginda koagiile olmaktadir. Daha 6nce, koagiilasyon

banyosu olarak kullanilan petri deneylerinde tanimlanmis “genis ve yelpazemsi” hiizme

50:50°de, “ince ve helezonik™ hiizme morfolojisi 65:35’de goriilmektedir.

Sekil 4.24°deki grafikte, rastgele secilen 1’er 6rnekten alinan hiizme ¢ap1 ve geometrik
faktor Olglimlerinin banyo sicakligina bagli degisimlerinin ortalamalar1 ve standart
sapmalar1 verilmistir. Grafikte yer alan hata ¢ubuklar1 6rnek toplanma siiresi boyunca her
30 sn’de bir 3’er kez yapilan hiizme cap1 dl¢limleri ve geometrik faktor 6l¢iimlerinden
kaynaklanan standart sapma degerlerini gostermektedir. 9 °C’nin altina diisen banyo
sicakliklarinda hiizme ¢aplar1 azalmaya baglamis, yumaklarin geometrik faktorleri ise 7
°C’de bir miktar diigmiis sonrasinda artmaya devam etmistir. Hiizme ¢apindaki azalmaya
karsin yumaklarin geometrik faktorlerindeki artis, yukaridaki ekran goriintiilerinde
goriildiigi tizere, diisiik EtOH sicakliklarinda toplanan hiizmelerin arasindaki mesafelerin

artmasindan kaynaklanmaktadir. Geometrik faktorlerdeki toplam artis, 50:50’ye oranla
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daha az olan hiizme caplarindaki artigin yani sira, hiizmeler arasi baglanti bolgelerinin

azalarak mesafenin artmasi nedeniyle olmaktadir.
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Sekil 4.24. R1'de 65:35 ¢oziicii oraninda iiretilen 6rneklerin hiizme ¢aplarinin ve kurutma

sonrasi Olciilen geometrik faktorlerinin banyo sicakligina bagl degisimleri.

Sekil 4.25, 4.26 ve 4.27°de 25, 15, 10, 9, 8, 7, 6 ve 5 °C banyo sicakliklarinda, EtOH
yiizeyinden dibe ¢okerek koagiile olan hiizmelerden alinan SEM goriintiileri verilmistir.
Banyo sicaklig: diistiikge 50:50’ye gore daha az genisleyen hiizmelerin icerisinde daha

genis pencereler olustugu ve sdz konusu pencerelerin boyutlarinin giderek arttigi

goriilmektedir.

Sekil 4.25. 65:35 ¢oziicii oranindaki PCL ¢dzeltisinden, soldan saga sirasiyla 25, 20 ve
15 °C R1 banyosuna toplanan 6rneklerin SEM goriintiileri (X 1000).

68



Sekil 4.26. 65:35 ¢oziicii oranindaki PCL ¢ozeltisinden, soldan saga sirasiyla 10, 9 ve 8
°C R1 banyosuna toplanan 6rneklerin SEM goriintiileri (x 1000).

CN N NN

Sekil 4.27. 65:35 ¢oziicii oranindaki PCL ¢ozeltisinden, soldan saga sirasiyla 7, 6 ve 5 °C

R1 banyosuna toplanan 6rneklerin SEM goriintiileri (X 1000).

Sekil 4.28°deki grafikte 5 ve 6 °C banyo sicakliklarinda yiizeyden dibe ¢okerek koagiile
olan hiizme gaplar1 ve geometrik faktorler yerine, ayni sicakliklarda EtOH’nin artan
yiizey gerilimi nedeniyle 1’er 6rnekten elde edilen yilizen hiizmelerin gaplari ve geometrik
faktorleri verilmistir. Yiizen hiizmeler belli agilarla dibe ¢oktiikleri i¢in hiizme ¢aplarinin
Olgtimii grafik {lizerinde standart olmayan 6l¢iim olarak verilmistir. 6 °C banyosunda
yiizen hlizmenin ¢apinda 5 °C’ye oranla daha biiyiik artis olusmus ve elde edilen yumagin
geometrik faktoriinde daha biiylik bir diisiis meydana gelmistir. Yiizen hiizmenin ¢ap1 ne
kadar genislerse degiskenligi de o kadar artmaktadir. Grafik iizerindeki hata cubuklari
ornek toplanma siiresi boyunca yapilan hiizme cap1 Olglimleri ve geometrik faktor

6l¢iimlerinden kaynaklanan standart sapma degerlerini gostermektedir.
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Sekil 4.28. R1'de 65:35 ¢oziicii oraninda liretilen drneklere ait 5 ve 6 °C banyoda yiizen

hiizmelerin, ¢aplarinin ve geometrik faktorlerinin banyo sicakligina bagl degisimleri.

Sekil 4.29. 65:35 ¢oziicii oranindaki PCL ¢dzeltisi ile, yiizen hiizmelerden 6 (sol) ve 5 °C
(sag) R1 banyosuna toplanan 6rneklerin SEM goriintiileri (x 1000).

Sekil 4.29°da 6 ve 5 °C sicakliklardaki banyolarda ylizen hiizmelerden alinan SEM
goriintiileri verilmistir. Sicaklik diisiisii ile artan pencere boyutlar1 s6z konusu 6rneklerde
daha da artmis ve yiizeyde daginik hale gelmistir. 6 ve 5 °C’de yiizen hiizmelerden alinan
15’er 6lgtimden bulunan gbzenek ¢aplar1 ortalama 126.3+25.9 ve 107.5+23.5 um olarak

Olgtilmiistiir.
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Sekil 4.30. 65:35 ¢oziicii oranindaki PCL ¢d6zeltisinden, 6 (sol) ve 5 °C (sag) RI

banyosunda yiizen hiizmelerin SEM goriintiileri (X 40).

Sekil 4.30°da yiizen hiizmelerin SEM goriintiileri verilmistir. 6 °C banyoda ylizen
hiizmenin kaydedildigi video iizerinden yapilan 6l¢limde ortalama 1.3 cm olan hiizme
cap1 SEM goriintiisii {izerinde alinan (kirmizi ile isaretli) 3’er 6l¢limiin ortalamasi olan
yaklagik 5.2 mm’ye diismiistiir. Ayni sekilde, 5 °C’de yiizen hiizmenin ¢ap1 7.5 mm’den
yaklagik 4 mm’ye diismiistiir. Banyoda yiizeyden dibe ¢oken hiizmelerde hemen her
banyo sicaklig1 i¢in hiizme capindaki diisiis miktar1 yaklasik 1-1.5 mm civarindadir ve
yumagin banyodan transferi, yitkama-kurutma basamaklar1 nedeniyle s6z konusu kayip
verilmektedir. Yiizen hilizmelerde olusan diizensiz ve boyutlar1 500 pm’ye varan
pencereler, yumaklarin toplama sonrasi hacimlerini kolaylikla kaybetmelerine ve

gozenekliliklerinin diismesine neden olmustur.

500 biiylitmede ¢ekilen SEM fotograflarindan alinan 15’er gbzenek capi 6l¢limiinde; 25,
20, 15,10, 9, 8, 7, 6 ve 5 °C banyolar i¢in (yiizeyden dibe ¢oken hiizmelerden elde edilen)
strasiyla 37.2+6.1 um, 53.5+£7.5 pm, 75.448.1 um, 78.2+4.1 um, 86.04+5.4 um, 93.2+13
pm, 105.249.7 pm, 100.4+13.8 um ve 111.5+14.7 pm olarak bulunmustur. 6°C’de
gozenek c¢apinda bir miktar disiis gozlenmistir. EtOH’nin diisiik sicaklarda
yogunlugunun artmast ve es zamanli olarak hareketliligi azalan EtOH molekiilleri
nedeniyle artan elektriksel gerilimin etkisiyle daralan hiizmeden kaynakli bir disis
oldugu diisliniilmektedir. Nitekim Sekil 4.24’deki hiizmelerin sicakliga bagli degisim
grafiginde 8 °C’den itibaren hiizme caplarinda diisiis goriilmiistiir. 5 °C’deki banyoya
toplanan yumaklar hiizme g¢apindaki diisiise ragmen, hiizmeler arasi mesafelerin de

artmasinin etkisiyle en yliksek geometrik faktor ve gézenek capi degerlerine ulagmaistir.
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5 °C sicakliktaki R1 banyosuna toplanan yumaga ait hiizme yiizeyinde yapilan ayrintili
SEM analizinde, yiizeyde 5 farkli nokta segilmis ve ImageJ yazilimi kullanilarak 30’ar,
toplamda 150 gdzenek cap Slgiimii yapilmustir. Uretim sirasinda ortalama 3.6 mm olarak
olgiilen hiizme ¢api, yikama-kurutma islemlerinden sonra ortalama 2.1 mm’ye diismiistiir.
5 °C R1 banyosuna toplandiktan sonra kurutulmus hiizmenin SEM goriintiisii (sol) ve
gozenek capr dagilimi i¢in hiizme yiizeyinde segilen 5 farkli dl¢iim bolgesi (sag) Sekil
4.31’de goriilmektedir.

Sekil 4.31. 65:35 ¢oziicii oranindaki PCL ¢ozeltisi ile, 5 °C R1 banyosuna toplanan
hiizmelerin detayli SEM analizi; hiizme ¢apinin 6l¢limii (sol) ve ylizeyden gézenek capi

analizi i¢in 5 farkli bolge secilmesi (sag) (x 70).

Bolgeler tizerinde yapilan dlgtimlerden elde edilen gdzenek ¢apr dagilimi Sekil 4.32°de
verilmistir. Cap dagiliminin yaklagik %70.6’s1 50-100 pm araliginda, %21.4’t 110-150
um araliginda, %4.7’s1 ise 150-185 um araliginda ol¢lilmiistiir. 150 6l¢limiin ortalamast
86,61+27,76 pm olarak bulunmustur. Benzer kosulda {iretilmis Ornege ait 500
biiylitmedeki SEM goriintiisiinden yapilan 15 6l¢iimiin ortalamasi 111.5+14.7 um olarak
bulunmustur (Sekil 4.26). Benzer kosullarda p-CT’de taratilan 6rnege ait goriintii Sekil
4.33’de ve ve gozenek cap1 dagilimi grafigi Sekil 4.34°de verilmistir. Tek bir 6rnekten
tarama sonucu elde edilen toplam gozeneklilik %87.22 olarak 6l¢iilmiistiir.
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R1-65:35 5°C Banyo Gozenek Cap: Dagilimlar
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Sekil 4.32. 65:35 ¢ozeltisinden 5 °C'de R1 banyosuna toplanan hiizme yilizeyinden

yapilan SEM analizinden elde edilen gozenek ¢ap1 dagilimi.

Sekil 4.33. 5 °C R1 banyosunda iiretildikten sonra dondurarak kurutma yapilan yumagin

p-CT tarama goruntuisi.

Sekil 4.34°deki grafikte goriildiigii tizere gdzenek ¢apr dagiliminin %5.90°1 21.10-105.54
pum arasinda, %26.26’s1 105.54-232.19 um arasinda, %23.59’u 232.19-401.06 pm, %
12.68’1 401.06-696.56 um araligindadir (Toplamda %68.43). Kalan %8.59 yaklasik 3.4-
3.6 mm araliginda yogunlasmis ve geri kalan yaklasik %23’liik kisim ise 696.56 um-3.4
mm arasinda genis bir aralikta dagilmistir. Taramadan elde edilen gozeneklilik %87.22

olarak verilmistir.
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R1-65:35 5°C Yumagm Gozenek Cap1 Dagiliom
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Sekil 4.34. 65:35 ¢ozeltisi ile 5 °C R1 banyosunda iiretilen ve p

gozenek ¢apt dagilimi (%).
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Sekil 4.35. 65:35 ¢ozeltisi ile 5 °C R1 banyosunda firetilen ve u-CT'de taranan yumagin

gozenek cap1 dagilimin %69.34'lik kismi.
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Taramada ortaya ¢ikan mm mertebesinde gozenek hacimlerinin Ornek taramasi
sonrasinda sec¢ilen Ornek ilgi hacminin (VOI) kenarlarinda beliren bosluga ait toplam
hacmin hesaplanmasi nedeniyle ortaya ¢iktigi diisiiniilmektedir. S6z konusu dagilim,
ayrintili SEM analizinden elde edilen dagilimdan elde edilen ortalama gozenek capi
86.61+£27.76 iken, pu-CT taramasindan elde edilen ortalama goézenek hacmi 966.32 pm
olarak bulunmustur. S6z konusu yiiksek gozenek hacmi degerleri esit oranda diisiik hacim
degerlerine eklenerek tekrar cizdirilen Sekil 4.35°deki grafikte en diisiik gézenek hacmi
orani %1 civari secilmis (toplam gozenek hacmi verisinin % 69.34°liikk kismi), yaklasik
738 pm’nin tizerindeki gozenek hacmi degerleri diisilk gozenek hacmi araliklarina esit
oranda eklenmistir. Elde edilen ortalama gézenek hacmi yaklasik 280.09 um olarak

bulunmustur.

65:35 DCM:DMF Coziicii Oranina Sahip PCL c¢ozeltisi ile yapilan banyo sicakligi
caligmalarina, sicakligin yani sira elektrik alan dondiirmesinin hiizmeler ve elde edilecek
yumaklar tizerindeki etkisini incelemek tizere, ceket kalinligi azaltilmis R2 banyosunda

devam edilmistir.

4.4. Sicakhk Kontrollii Koagiilasyon Banyosunda (R2) Islak Elektroegirme

Calismalan

Ceket kalinlig1 0.2 cm’ye indirilen R2 banyosunda, R1 banyosunda gozlemlenen banyo
sicakliginin hiizme ¢apina ve yumak yogunluguna etkisinin yani sira, banyo altindaki
elektrik alan doniisii hizinin ve yoniiniin hiizme ¢ap1 tizerindeki etkisi de gézlemlenebilir
hale gelmistir. R1°de tiim yumak iiretimleri en yiiksek hiz olan CW 60 rpm sabit elektrik
alan doniis hizinda gergeklestirilmistir. Elektrik alan doniisii kapatildiginda toplanma bir
miktar dagilmis hiizme caplarinda yiiksek elektrik alan doniis hizi (CW 60 rpm)
karsilastirildiginda herhangi bir farklilik gézlemlenmemistir. Fakat R2 banyosunda, en
yiiksek hiz olan CW 60 rpm elektrik alan doniis hizinda hiizmenin inceldigi ve helezonik
bir morfoloji aldig1 goriilmektedir. Elektrik alan doniisii durduruldugunda (0 rpm) ise
hiizmenin genisledigi gozlemlenmistir. Sicaklifin etkisine benzer bir sekilde hiizme
morfolojisi, elektrik alan doniisiinden de etkilenmektedir. 60 rpm hizda, elektrik alan
doniisiiniin yonii degistirildiginde (CCW), desen2; toplama etkisi yerine dagitma etkisi
yarattigindan, hiizmelerin bir miktar kalinlastig1 ve daginik toplanma egiliminde oldugu

goriilmiistiir (Sekil 4.36).
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Sekil 4.36. R2'de 25 °C’de 0 rpm (sol), CW 60 rpm (orta) ve CCW 60 rpm (sag) elektrik

alan dondiirme hizlarinda 3 dk toplanan 6rneklerin ekran goriintiileri.

Sekil 4.37°de 25 °C banyoya toplanan yapilarin farkl elektrik alan dondiirme hizlarinda
3. dk’daki ekran goriintiileri verilmistir. Hiizme caplar biiytlikten kiigiige O rpm > CCW
30 rpm > CW 30 rpm > CCW 60 rpm > CW 60 rpm olarak siralanmaktadir. Hiizme ¢api,
elektrik alan dondiirmesiz toplamada en yiiksek degerine ulasmakta, 30 rpm hiz CW ve
CCW yonlerinde ¢ap bir miktar kiigiilmekte ve en yiiksek dondiirme hizi olan 60 rpm’de
CW yoniinde en kiiciik degerine ulagsmaktadir. CW 30 ve CCW 30’daki hiizme ¢aplarinin

siralamasi hari¢ diger banyo sicakliklarinda toplanan hiizme g¢aplarinda benzer bir

siralama mevcuttur.

Sekil 4.37. R2'de 25 °C’de soldan saga sirasiyla 0 rpm, CW 30 rpm, CCW 30 rpm, CCW
60 rpm ve CW 60 rpm elektrik alan dondiirme hizlarinda 3 dk toplanan 6rneklerin ekran

goriintiileri.

Sekil 4.38°de 25 °C’deki banyonun farkli dondiirme hizlar1 ve yodnlerinde SEM
goriintiileri verilmistir. 500 biiylitmedeki SEM goriintiilerinden 15’er 6l¢iim alinarak elde
edilen gézenek ¢aplart 0 rpm, CW 30 rpm, CCW 30 rpm, CCW 60 rpm ve CW 60 rpm
icin sirasiyla; 33.80+3.28, 25.03+3.06, 23.86+4.13, 18.30+2.88 ve 16.66+2.92 um olarak
bulunmustur. R1°deki diger oda sicakligi deneylerine oranla 0 rpm, CW 30 ve CCW 30

rpm elektrik alan dondiirme hizlarinda hiizme gaplari asir1 genislemistir. Bu genisleme
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R2’nin ceket kalmliginin diismesine bagli elektrik alan siddetinin artmasi ile
aciklanabilir. S6z konusu hiizme ¢aplari, R1°de daha yiiksek dielektrik sabitine sahip
50:50 ile yapilan 25 °C deneylerinde 6l¢iilen hiizme ¢aplarinin 3 katindan daha yiiksektir.
SEM goriintiilerinden elde edilen gozenek caplari hiizme ¢ap1 Ol¢limlerine benzer bir

siralamada azalmistir. Elektrik alan dondiirmesi CW 60 rpm’de iken hiizme, s6z konusu

sicaklikta en dar haline gelmis ve fiberler arasi mesafeler daha da daralmistir.

10.00 kv| 3.0 [ 100 TD|11.2 mm| -0

Sekil 4.38. R2’de 25 °C’de soldan saga sirasiyla O rpm, CW 30 rpm, CCW 30 rpm, CCW

60 ve CW 60 rpm elektrik alan dondiirme hizlarinda toplanan 6rneklerin SEM goriintiileri
(x 1000).

Sekil 4.39. R2'de 15 °C’de soldan saga sirasyla 0 rpm, CW 30 rpm, CCW 30 rpm, CCW
60 rpm ve CW 60 rpm elektrik alan dondiirme hizlarinda 3 dk toplanan 6rneklerin ekran

gorintiileri.
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Sekil 4.39’da 15 °C banyoya farkli elektrik alan dondiirme hizlarinda toplanan
yumaklarin 3. dk’daki ekran goriintiileri verilmistir. Hiizme ¢aplariin biiytikligi, O rpm
>CW 30 rpm > CCW 30 rpm > CCW 60 rpm > CW 60 rpm olarak siralanmaktadir.

Sekil 4.40°da 15 °C’deki banyonun farkli dondiirme hizlar1 ve yonlerinde SEM
goriintiileri verilmistir. 500 biiylitmedeki SEM goriintiileri iizerinden 15 6l¢tim alinarak
bulunan gozenek ¢aplari; 0 rpm’de 54.07+7.60, CW 30 rpm 40.294+4.14, CCW 30 rpm’de
27.70+2.66, CCW 60 rpm’de 16.94+1.86 ve CW 60 rpm’de 12.91+2.48 pm olarak
Olciilmiistiir. S6z konusu gozenek caplart hiizme ¢aplari ile orantilidir ve 25°C’ye ait
gozenek c¢aplarindan daha yiiksek degerler elde edilmistir. 15 °C’nin hiizme c¢aplari
25°C’nin hiizme ¢aplarina oranla yaridan fazla diigmesine ragmen gozenek caplari

artmistir.

Sekil 4.40. R2’de 15 °C’de sirastyla 0 rpm, CW 30 rpm, CCW 30 rpm, CCW 60 ve CW
60 rpm elektrik alan dondiirme hizlarinda toplanan 6rneklerin SEM goriintiileri (x 1000).

Sekil 4.41°de ekran goriintiileri verilen, 10 °C banyoya toplanan yapilarin elektrik alan
doniis hizina bagl degisen hiizme ¢ap1 biiyiikliikleri de 15 °C’dekilere benzer olarak

siralanmaktadir. 15 °C’ye oranla hiizme c¢aplarinda az bir miktar artig olmustur.
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Sekil 4.41. R2'de 10 °C’de soldan saga sirasyla 0 rpm, CW 30 rpm, CCW 30 rpm, CCW
60 rpm ve CW 60 rpm elektrik alan dondiirme hizlarinda 3 dk toplanan 6rneklerin ekran

goriintiileri.

Sekil 4.42’de 10 °C’deki banyonun farkli dondiirme hizlari ve yonlerinde SEM
goriintiileri verilmistir. 500 biiyiitmedeki SEM goriintiileri tizerinden alinan 15 6lgiimden
bulunan gozenek ¢aplari; 0 rpm’de 53.51+7.57, CW 30 rpm 42.09+7.31, CCW 30 rpm’de
39.94+8.16, CCW 60 rpm’de 31.02+4.71 ve CW 60 rpm’de 28.43+4.37 um olarak
Ol¢iilmiistiir. S6z konusu gézenek caplar1 yine hiizme caplari ile orantilidir ve 0 rpm’deki
bir miktar diisiis hari¢, 15°C’ye ait gozenek caplarindan daha yiiksek degerler elde
edilmigtir. 10 °C’nin hiizme ¢aplart 15°C’nin hiizme ¢aplarina oranla bir miktar

diismesine ragmen gozenek ¢aplar artmigtir.

Sekil 4.42. R2’de 10 °C’de soldan saga sirasiyla 0 rpm, CW 30 rpm, CCW 30 rpm, CCW

60 ve CW 60 rpm elektrik alan dondiirme hizlarinda toplanan 6rneklerin SEM goriintiileri
(x 1000).
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Sekil 4.43’de 5 °C banyodaki toplamalara ait ekran goriintiileri yer almaktadir. Hiizme

caplart 15 ve 10 °C’deki banyolara benzer siralanmis ve sicakligin diisiisiine bagl olarak

artis gostermistir.

Sekil 4.43. R2'de 5 °C’de soldan saga sirasiyla O rpm, CW 30 rpm, CCW 30 rpm, CC
60 rpm ve CW 60 rpm elektrik alan dondiirme hizlarinda 3 dk toplanan 6rneklerin ekran

goriintiileri.

5 °C banyo sicakliklarinda ve farkli dondiirme hiz ve yonlerinde elde edilen yumaklarin
SEM goriintiileri 4.44°de verilmistir. 500 biiylitmedeki SEM goriintiilerinden alinan 15’er
6l¢tim sonucu elde edilen gozenek g¢aplart; 0 rpm igin 110.50+£12.34, CW 30 rpm i¢in
82.19+10.53, CCW 30 rpm i¢in 64.78+8.54, CCW 60 rpm icin 53.23+6.28 ve CW 60
rpm i¢in 44.48+5.65 pm olarak bulunmustur.

¢ 78 : ’ y ,..,‘ \/"_'v = 7
O] L) § sl
el ,

Sekil 4.44. R2’de 5 °C’de soldan saga sirasiyla 0 rpm, CW 30 rpm, CCW 30 rpm, CCW
60 ve CW 60 rpm elektrik alan dondiirme hizlarinda toplanan drneklerin SEM goriintiileri
(x 1000).
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R2’de 65:35 DCM:DMF ¢oziicii oranina sahip PCL ¢ozeltisinden, 25, 15, 10 ve 5 °C
banyo sicakliklarinda yapilan toplamalarda, her bir banyo sicakligi i¢in degistirilen
elektrik alan dontis hizlart (0 rpm, CW 30 rpm, CCW30 rpm, CW 60 rpm, CCW 60 rpm)
ve hlizme ¢ap1 degisimlerinin elde edilen yumaklarin geometrik faktorleri lizerine etkisi
incelenmistir. R2’de iiretilen CW ve CCW yonlerinde farkli hizlarda elektrik alan
dondiirmesi altinda iiretilen drneklere ait hiizme cap1 ve geometrik faktdrler degisen
banyo sicakliklarinda karsilastirilmistir. Sekil 4.45 (CW yoniinde elektrik alan doniisi
icin) ve 4.46’da (CCW yoniinde elektrik alan doniisli i¢in) verilen grafiklerde verilen
hiizme ¢ap1 ve geometrik faktor Slglimlerinin ortalamalari, her bir banyo sicakligi ve
elektrik alan dondiirme hiz1 igin rastgele segilen 1’er 6rnekten elde edilmistir. Grafiklerde
yer alan hata ¢ubuklari, 6rnek toplanma siiresince yapilan hiizme c¢ap1 Olgiimleri ve
dondurarak kurutma sonrasi elde edilen geometrik faktor Olgtimlerinden kaynaklanan

standart sapma degerlerini gostermektedir.
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Sicaklik (°C)

Sekil 4.45. R2'de 65:35 ¢oziicii oraninda CW yoOniinde elektrik alan dondiirmesi ile
tiretilen drneklerin hiizme ¢aplarinin ve kurutma sonrasi hacimlerinin banyo sicakligina

bagl degisimleri.

81



25 °C’deki hiizme caplari, R2 banyosunun ceket kalinliginin diigmesine bagli olarak
yiiksek elektrik alan siddetine maruz kalmakta, oda sicakliginda EtOH’ nin diisiik yiizey
gerilimi altinda, diger banyo sicakliklarinda toplanan hiizmelerden daha ¢ok
genislemektedir. S6z konusu sicaklikta asir1 genisleyen hiizmelerden elde edilen
yumaklar banyo igerisinden 24 gozlii kiiltiir kaplarina alinirken hizla hacmini yitirmis ve
diger sicakliklar arasinda en diisiikk geometrik faktor degerine ulagmistir. 25 °C banyo 0
rpm elektrik alan dondiirme hizinda elde edilen hiizme ¢aplarinin standart sapmasi, ¢ap
asir1 genislediginden diger elektrik alan dondiirme hizlarina kiyasla yiiksek ¢ikmistir. S6z
konusu hiizme caplar1 genisleyerek yelpazemsi bir morfoloji kazandigindan dlgiimler
aras1 farklarda artis olmaktadir. 5 °C banyo igerisinde olusan hiizme ¢aplari, 10 ve 15
°C’deki hiizme caplarina nazaran artis gostermistir. Banyo sicakligi diistiik¢e silindirik
morfoloji kazanan hiizmelerin ¢ap Olgimleri arasindaki farklar, yani standart sapma
degerleri azalmaktadir. Hiizme ¢aplarina benzer sekilde geometrik faktor degerleri her bir
banyo sicakligi degeri icin, yiiksek elektrik alan dondiirme hizindan (60 rpm) diisiik
elektrik alan dondiirme hizina (0 rpm) dogru ve banyo sicakligi 25 °C’den 5 °C’ye
diistiikce kademeli olarak artis gostermektedir. Banyo sicakligi diistiikkge yumaklarin
yiiksekligi arttigindan geometrik faktor 6lgtimlerine ait standart sapma degerleri de artis
gostermistir (Sekil 4.45).

4.46’daki grafikte tiim banyo sicakliklarina ait 0 rpm ve CCW (30 ve 60 rpm) yoniinde
toplanan yumaklarin hiizme ¢api1 ve geometrik faktér degerlerinin sicakliga bagh
degisimleri verilmistir. CW yOniinde toplanmaya benzer sekilde, en yliksek elektrik alan
doniisti 60 rpm’de elektrik alan siddeti arttigindan, hiizme ¢ap1 ve dolayisiyla geometrik
faktorlerin biuytikligii azalmistir. Aym1 zamanda sicaklik diisiisiine bagli olarak artan
hiizme cap1 nedeniyle geometrik faktorlerde artis kaydedilmistir. R2-CW grafigine
benzer sekilde, CW yoniinde toplanan hiizme ¢ap1 ve geometrik faktor degerleri banyo
sicakligr azaldikca artmis, elektrik alan doniis hizina bagh elektrik alan doniisiliniin hiz1
arttikca azalmistir. Farkli banyo sicakliklarinda elde edilen hiizme ¢ap1 ve geometrik
faktorlerin bliytlikliik siralamasi ve s6z konusu Olgiimlerin standart sapmalar1 ise CW

yoniine benzer bulunmustur.
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Sicaklik (°C)
Sekil 4.46. R2'de 65:35 ¢oziicii oraninda CCW yoniinde elektrik alan dondiirmesi ile
tiretilen drneklerin hiizme caplarinin ve kurutma sonrasi hacimlerinin banyo sicakligina

bagli degisimleri.

4.4.1. R2’de Uretilen Yumaklarin Ayrintih SEM Analizi

25, 15 ve 5 °C sicakliktaki R2 banyosunda farkli elektrik alan dondiirme hizlarinda
tretilen yumaklarin igerisindeki hiizmeler iizerinde, gozenek c¢ap1 dagilimlarinin
belirlenebilmesi i¢in ayrintili SEM analizleri gergeklestirilmistir. 25 °C sicakliktaki R2
banyosuna toplanan hiizme yiizeylerinde yapilan ayrintilt SEM analizlerinde, yiizeyde 5
farkli bolge secilmis ve her bir bolgeden alinan 250 veya 500 biiylitmedeki SEM
goriintiileri lizerinde 30’ar, toplamda 150 gozenek ¢ap1r Olciimii, Image] yazilimi

kullanilarak gerceklestirilmistir.

25 °C banyoda 0 rpm elektrik alan dondiirme hizinda {iiretilen yumaga ait hiizme cap1
tiretim sirasinda ortalama 7.32+1.6 mm olarak 6lgiilen hiizme ¢api, yikama-kurutma
islemlerinden sonra marjinal bir diisiis ile yaklasik 1.29 mm’ye diismiistiir. Bu marjinal
diisiis CW 60 rpm elektrik alan doniisii disinda tiim hizlarda goriilmiistiir. Nedeni, daha
once belirtildigi lizere, R1’e oranla 4.5 kat diisiit ceket kalinligina ve dolayisiyla daha
yiiksek elektrik alan siddetine sahip R2’de oda sicakliginda elde edilen genis hiizmelerin,

yumagin 24 gozIi kiiltiir kabina transferi sirasinda ve kurutma sonrasinda, hacmini ve
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capini kolayca yitirmis olmasidir. Sekil 4.47°de 25 °C R2 banyosuna toplandiktan sonra
kurutulmus hiizmenin SEM goriintiisii (sol) ve gozenek capi dagilimi igin hiizme

yiizeyinde secilen 5 farkli 6l¢liim bolgesi (sag) goriilmektedir.

5.00 k| 35 x_|ETD!10.1 mm|-0 UNAM 1500kV| 35 x_|ETD/10.1 mm|-0 UNAM

Sekil 4.47. 65:35 ¢oziicii oranindaki PCL ¢dzeltisi ile, 25 °C 0 rpm R2 banyosuna

toplanan hiizmelerin detayli SEM analizi; hiizme capinin 6l¢iimil (sol) ve ylizeyden

gozenek capi analizi i¢in 5 farkli bolge segilmesi (sag) (x 70).

R2-65:35 25°C Banyo 0 rpm Gozenek Cap1 Dagilim
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35.0
30,0
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Sekil 4.48. 65:35 ¢ozeltisinden 25 °C 0 rpm'de R2 banyosuna toplanan hiizme yilizeyinden

yapilan SEM analizinden elde edilen gézenek ¢ap1 dagilima.
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25 °C 0 rpm hiizmesindeki bolgeler iizerinde yapilan dlgiimlerden elde edilen gézenek
capt dagilimi Sekil 4.48°de verilmistir. Cap dagilimimin %59.9°u 20-50 um araliginda,
%37.4’1 50-100 pm ve kalan %2.7°st ise 100-120 pm araliginda oSlgiilmiistiir. 150
Olclimiin ortalamasi 48.06+20.43 um olarak bulunmustur. Daha 6nce 500 biiylitmedeki
SEM goriintiisii lizerinden alinan 15’er 6l¢iimiin ortalamasi 33.80+£3.28 um olarak

verilmigtir.

25 °C CW 30 rpm elektrik alan dondiirme hizinda iiretilen yumaga ait hiizme ¢ap1 liretim
sirasinda ortalama 6.10£1.1 mm olarak Olgiilen hiizme ¢api, yikama-kurutma
islemlerinden sonra yaklasik 1.22 mm’ye diismiistiir. Sekil 4.49°da s6z konusu kosullarda
R2 banyosuna toplandiktan sonra kurutulmus hiizmenin SEM goriintiisii (sol) ve gdozenek

cap1 dagilimi i¢in hiizme yiizeyinde segilen 5 farkli 6l¢lim bolgesi (sag) verilmistir.

Sekil 4.49. 65:35 ¢oziicli oranindaki PCL ¢ozeltisi ile, 25 °C CW 30 rpm R2 banyosuna
toplanan hiizmelerin detayli SEM analizi; hiizme c¢apinin 6l¢glimii (sol) ve ylizeyden

gbzenek capi analizi i¢in 5 farkli bolge secilmesi (sag) (x 70).

25 °C CW 30 rpm hiizmesindeki bolgeler lizerinde yapilan 6l¢iimlerden elde edilen
gozenek cap1 dagilimi Sekil 4.50°deki grafikte verilmistir. Cap dagiliminin %74.6’s1 20-
50 pm araliginda ve kalan %25.3’1 50-100 pm aralifinda oOl¢iilmiistiir. 150 6lgiimiin
ortalamas1 42.99+18.60 pm olarak bulunmustur. Daha 6nce yapilmis SEM analizinde,
500 biiyiitmedeki goriintii {izerinden alinan 15’er dl¢iimiin ortalamast 25.03+3.06 pm

olarak verilmistir.
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R2-65:35 25°C Banyo CW 30 rpm Gozenek Cap1 Dagilim:
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Gozenek Cap1 (um)
Sekil 4.50. 65:35 ¢ozeltisinden 25 °C CW 30 rpm'de R2 banyosuna toplanan hiizme
yiizeyinden yapilan SEM analizinden elde edilen gozenek ¢ap1 dagilimai.

Sekil 4.51. 65:35 ¢oziicii oranindaki PCL ¢ozeltisi ile, 25 °C CCW 30 rpm R2 banyosuna
toplanan hiizmelerin detayli SEM analizi; hiizme c¢apinin 6l¢giimii (sol) ve ylizeyden

gozenek capi analizi i¢in 5 farkli bolge segilmesi (sag) (x 70).

25 °C CCW 30 rpm elektrik alan dondiirme hizinda iiretilen yumaga ait hiizme ¢ap1
tiretim sirasinda ortalama 7.28+0.6 mm iken, yikama-kurutma islemlerinden sonra
yaklagik 1.04 mm’ye diismiistiir. Sekil 4.51°de banyoya toplandiktan sonra kurutulmus
hiizmenin SEM goriintiisii (sol) ve gbzenek ¢ap1 dagilimi i¢in hiizme yilizeyinde secilen 5

farkli 6l¢iim bolgesi (sag) verilmistir.
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R2-65:35 25°C Banyo CCW 30 rpm Gozenek Capi1 Dagilimi
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Sekil 4.52. 65:35 ¢ozeltisinden 25 °C CCW 30 rpm'de R2 banyosuna toplanan hiizme
yiizeyinden yapilan SEM analizinden elde edilen gozenek ¢ap1 dagilimi.

25 °C CCW 30 rpm hiizmesindeki bolgeler iizerinde yapilan dlgiimlerden elde edilen
gozenek capr dagilimi Sekil 4.52°de verilmistir. Cap dagilimimin %84.7°si 20-50 um
araliginda ve kalan %15.3°1 50-100 um araliginda Sl¢iilmiistiir. 150 6l¢iimiin ortalamasi
39.33£13.16 pm olarak bulunmustur. 500 biiylitmedeki SEM goriintiisii lizerinde alinan

15 dl¢iimiin ortalamasi 23.86+4.13 um olarak verilmistir.

Sekil 4.53. 65:35 ¢oziicii oranindaki PCL ¢ozeltisi ile, 25 °C CCW 60 rpm R2 banyosuna
toplanan hiizmelerin detayli SEM analizi; hiizme c¢apinin 6l¢iimii (sol) ve yiizeyden

gbzenek capi analizi icin 5 farkli bolge secilmesi (sag) (x 70).
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25 °C CCW 60 rpm elektrik alan dondiirme hizinda iiretilen yumaga ait hiizme cap1
tiretim sirasinda ortalama 5.69+1.4 mm iken, yikama-kurutma islemlerinden sonra
yaklasik 0.88 mm’ye diismiistiir. Sekil 4.53’de banyoya toplandiktan sonra kurutulmus
hiizmenin SEM goriintiisii (sol) ve gdzenek ¢ap1 dagilimi i¢in hiizme ylizeyinde secilen 5

farkl1 6l¢iim bolgesi (sag) verilmistir.

25 °C CCW 60 rpm hiizmesindeki bolgeler iizerinde yapilan Olglimlerden elde edilen
gozenek capr dagilimi Sekil 4.54°de verilmistir. Cap dagilimmin %79.4°t4 20-50 um
araliginda ve kalan %20.7’si 50-80 um araliginda dl¢iilmiistiir. 150 dl¢limiin ortalamasi
39.25+13.49 um olarak bulunmustur. Onceki SEM analizinde benzer kosullarda iiretilen
ornege ait 500 biiylitmedeki goriintii izerinde alinan 15 dl¢iimiin ortalamasi 18.304+2.88
olarak bulunmustur. 15 ve 5 °C banyolarda farkl elektrik alan dondiirme hizlarinda elde
edilen 6rnek hiizmeleri iizerinde yapilan onceki SEM analizlerinde (500 biiyiitmedeki
SEM goriintiisii tizerinde 15°er dl¢lim alinarak) dlgtilen gozenek ¢aplari, ayrintili SEM
analizlerinden ¢ok daha diisiik ¢ikmigtir. Ayrintili SEM analizlerinde, drnekten alinan
hiizmenin tiim yiizeyini tarayabilmek i¢in 250 biiylitmedeki goriintiiler kullanildigindan,

elde edilen gozenek cap1 verileri daha giivenilirdir.

R2-65:35 25°C Banyo CCW 60 rpm Gozenek Capi Dagilimu
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Sekil 4.54. 65:35 ¢ozeltisinden 25 °C'de CCW 60 rpm'de R2 banyosuna toplanan hiizme
yiizeyinden yapilan SEM analizinden elde edilen gézenek ¢ap1 dagilimi.
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Sekil 4.55. 65:35 ¢oziicli oranindaki PCL ¢ozeltisi ile, 25 °C CW 60 rpm R2 banyosuna
toplanan hiizmelerin detayli SEM analizi; hiizme ¢apinin 6l¢iimii (sol) ve yiizeyden

gozenek capi analizi i¢in 5 farkli bolge segilmesi (sag) (x 70).

25 °C CW 60 rpm elektrik alan dondiirme hizinda iiretilen yumaga ait hiizme ¢ap1 tiretim
sirasinda ortalama 1.68+0.2 mm olarak Olgiilen hiizme c¢api, yikama-kurutma
islemlerinden sonra yaklasik 0.81 mm’ye diismiistiir. Sekil 4.55’de banyoya toplandiktan
sonra kurutulmus hiizmenin SEM goriintiisii (sol) ve gézenek cap1 dagilimi i¢in hiizme

yiizeyinde secilen 5 farkli 6l¢iim bolgesi (sag) verilmistir.

R2-65:35 25°C Banyo CW 60 rpm Gozenek Capi Dagilimi
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Sekil 4.56. 65:35 ¢ozeltisinden 25 °C CW 60 rpm'de R2 banyosuna toplanan hiizme
yiizeyinden yapilan SEM analizinden elde edilen gézenek ¢ap1 dagilima.
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25 °C CW 60 rpm hiizmesindeki bolgeler ilizerinde yapilan dlglimlerden elde edilen
gozenek capr dagilimi Sekil 4.56°da verilmistir. Cap dagilimmin %85.3°t4 20-50 um
araliginda ve kalan %14.7’si 50-80 um araliginda dl¢iilmiistiir. 150 dl¢limiin ortalamasi
36.47+13.16 um olarak bulunmustur. Daha 6nce 500 biiylitmedeki SEM goriintiisii

tizerinden alinan 15’er 6l¢iimiin ortalamasi 16.66+2.92 um olarak verilmistir.

15 °C sicakliktaki R2 banyosuna toplanan yumaklara ait hiizme yiizeylerinde yapilan
ayrintili SEM analizlerinde, 25 °C banyo 6rneklerinde oldugu gibi yiizeyde 5 farkli bolge
secilmis ve ImageJ yazilimi kullanilarak her bir goriintiiden 30’ar, toplamda 150 gézenek
cap1 Ol¢timii alinmistir. 15 °C 0 rpm elektrik alan dondiirme hizinda {iretilen yumaga ait
hiizme capr iiretim sirasinda ortalama 3.33+0.5 mm olarak 6l¢iilen hiizme ¢api, yikama-
kurutma iglemlerinden sonra yaklasik 1.68 mm’ye diigmiistiir. Sekil 4.57°de 15 °C R2
banyosuna toplandiktan sonra kurutulmus hiizmenin SEM goriintiisii (sol) ve gozenek

cap1 dagilimi i¢in hiizme ylizeyinde segilen 5 farkli 6lgiim bolgesi (sag) goriilmektedir.

Sekil 4.57. 65:35 ¢oziicii oranindaki PCL ¢ozeltisi ile, 15 °C 0 rpm R2 banyosuna
toplanan hiizmelerin detayli SEM analizi; hiizme ¢apinin 6l¢iimii (sol) ve yiizeyden

gozenek capi analizi i¢in 5 farkli bolge segilmesi (sag) (x 70).

15 °C 0 rpm hiizmesindeki bolgeler lizerinde yapilan dl¢liimlerden elde edilen gozenek
cap1 dagilimi Sekil 4.58’de verilmistir. Cap dagiliminin %12.7°s1 30-50 um, %53.2’si 50-
100 um araliginda, %26’s1 100-150 um araliginda, %5.3’i 150-200 pm araliginda ve
kalan %2.7°si 200-230 um araliginda 6l¢iilmiistiir. 150 6l¢timiin ortalamasi1 91.64+39.54

pum olarak bulunmustur.
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Gozenek Capi (um)
Sekil 4.58. 65:35 ¢ozeltisinden 15 °C 0 rpm'de R2 banyosuna toplanan hiizme yiizeyinden

yapilan SEM analizinden elde edilen gozenek ¢ap1 dagilimi.

15 °C CW 30 rpm elektrik alan dondiirme hizinda iiretilen yumaga ait hiizme ¢ap1 tiretim
sirasinda ortalama 2.73+0.3 mm iken, yikama-kurutma iglemlerinden sonra yaklagik 1.38
mm’ye diigmistiir. Sekil 4.59°da banyoya toplandiktan sonra kurutulmus hiizmenin SEM
goriintlisii (sol) ve gozenek ¢ap1 dagilimi i¢in hiizme ylizeyinde segilen 5 farkli 6l¢iim

bolgesi (sag) verilmistir.

Sekil 4.59. 65:35 ¢oziicli oranindaki PCL ¢ozeltisi ile, 15 °C CW 30 rpm R2 banyosuna
toplanan hiizmelerin detayli SEM analizi; hiizme ¢apmin 6l¢limii (sol) ve yiizeyden

gbzenek cap1 analizi i¢in 5 farkli bolge secilmesi (sag) (x 70).

91



R2-65:35 15°C Banyo CW 30 rpm Gizenek Capi1 Dagilim
20,0 -

18.0 1

16,0 3
14.0 | 140
] 12,7

E 11,3 13
12.0 1 : 10,7

10.0 ] 9.3

Say1 (%)

8.0

6.0

L
h
[}

6.0 1
4.0
20 ]

0,0
- N o TN = & ] 2 o
S AT SSS PP E

) X N N ™ e I N . N h ; ; ;
™ b ) i A £ o N N I\ o L N N qQ- N
9 \@ '\..\ \h’ '\?) '\P‘ 5 '\b \(\ S '\?I

Gozenek Cap (um)

Sekil 4.60. 65:35 ¢ozeltisinden 15 °C CW 30 rpm'de R2 banyosuna toplanan hiizme
yiizeyinden yapilan SEM analizinden elde edilen gozenek ¢ap1 dagilima.

15 °C CW 30 rpm hiizmesindeki bolgeler lizerinde yapilan dl¢iimlerden elde edilen
gozenek capr dagilimi Sekil 4.60°da verilmistir. Cap dagiliminin %18’ 30-50 pm,
%356.6’s1 50-100 pm araliginda, %18’1 100-150 um araliginda ve kalan %7.3’ti 150-200
um arahiginda Ol¢lilmiistiir. 150 Ol¢limiin  ortalamast 87.37£36.59 um olarak

bulunmustur.

Sekil 4.61. 65:35 ¢oziicii oranindaki PCL ¢ozeltisi ile, 15 °C CCW 30 rpm R2 banyosuna
toplanan hiizmelerin detayli SEM analizi; hiizme ¢apmin 6l¢limii (sol) ve yiizeyden

gbzenek cap1 analizi i¢in 5 farkli bolge secilmesi (sag) (x 70).
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15 °C CCW 30 rpm elektrik alan dondiirme hizinda iiretilen yumaga ait hiizme cap1
tiretim sirasinda ortalama 2.48+0.3 mm iken, yikama-kurutma islemlerinden sonra
yaklasik 1.21 mm’ye diismiistiir. Sekil 4.61°’de banyoya toplandiktan sonra kurutulmus
hiizmenin SEM goriintiisii (sol) ve gdzenek ¢ap1 dagilimi i¢in hiizme ylizeyinde secilen 5

farkl1 6l¢iim bolgesi (sag) verilmistir.

15 °C CCW 30 rpm hiizmesindeki bolgeler iizerinde yapilan Olglimlerden elde edilen
gozenek capt dagilimi Sekil 4.62°de verilmistir. Cap dagiliminin %22’si 30-50 um,
%359.3’1 50-100 um araliginda, %15.3°t4 100-150 um araliginda ve kalan %3.4’ 150-
200 pm araliginda Olgiilmiistiir. 150 Ol¢limiin ortalamas1 73.78+31.39 um olarak

bulunmustur.
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Sekil 4.62. 65:35 ¢ozeltisinden 15 °C CCW 30 rpm'de R2 banyosuna toplanan hiizme
yiizeyinden yapilan SEM analizinden elde edilen gézenek ¢ap1 dagilimi.

15 °C CCW 60 rpm elektrik alan dondiirme hizinda iiretilen yumaga ait hiizme cap1
tiretim sirasinda ortalama 1.95+0.3 mm iken, yikama-kurutma islemlerinden sonra
yaklagik 1.08 mm’ye diismiistiir. Sekil 4.63’de banyoya toplandiktan sonra kurutulmus
hiizmenin SEM goriintiisii (sol) ve gdzenek ¢apt dagilimi i¢in hiizme yiizeyinde segilen 5

farkli 6l¢iim bolgesi (sag) verilmistir.
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Sekil 4.63. 65:35 ¢oziicii oranindaki PCL ¢ozeltisi ile, 15 °C CCW 60 rpm R2 banyosuna
toplanan hiizmelerin detayli SEM analizi; hiizme ¢apinin 6l¢iimii (sol) ve yiizeyden

gozenek capi analizi i¢in 5 farkli bolge segilmesi (sag) (x 70).

15 °C CCW 60 rpm hiizmesindeki bolgeler iizerinde yapilan 6lgiimlerden elde edilen
gozenek c¢api dagilimi Sekil 4.64’de verilmistir. Cap dagiliminin %32’si 20-50 um,
%55.3’1 50-100 um araliginda, %10’u 100-150 pm araliginda ve kalan %2.7’si 150-190
pm arahi@inda Olclilmiistiir. 150 Ol¢limiin  ortalamast 67.33£31.23 um olarak

bulunmustur.
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Sekil 4.64. 65:35 ¢ozeltisinden 15 °C CCW 60 rpm'de R2 banyosuna toplanan hiizme
yiizeyinden yapilan SEM analizinden elde edilen gozenek ¢ap1 dagilimi.
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Sekil 4.65. 65:35 ¢oziicli oranindaki PCL ¢ozeltisi ile, 15 °C CW 60 rpm R2 banyosuna
toplanan hiizmelerin detayli SEM analizi; hiizme ¢apinin 6l¢iimii (sol) ve yiizeyden

gozenek capi analizi i¢in 5 farkli bolge segilmesi (sag) (x 70).

15 °C CW 60 rpm elektrik alan dondiirme hizinda iiretilen yumaga ait hiizme ¢ap1 tiretim
sirasinda ortalama 1.94+0.2 mm iken, yikama-kurutma islemlerinden sonra yaklasik 1.02
mm’ye diigmiistiir. Sekil 4.65°de banyoya toplandiktan sonra kurutulmus hiizmenin SEM
goriintiisti (sol) ve gozenek capr dagilimi i¢in hiizme yiizeyinde segilen 5 farkli 6l¢lim

bolgesi (sag) verilmistir.
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Sekil 4.66. 65:35 ¢ozeltisinden 15 °C CW 60 rpm'de R2 banyosuna toplanan hiizme
yiizeyinden yapilan SEM analizinden elde edilen gézenek ¢ap1 dagilimi.
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15 °C CW 60 rpm hiizmesindeki bolgeler iizerinde yapilan Ol¢iimlerden elde edilen
gozenek capr dagilimi Sekil 4.66°daki grafikte verilmistir. Cap dagiliminin %40°1 20-50
pum, %50.7°s1 50-100 um araliginda, %7.3’i 100-150 um araliginda ve kalan %2’si 150-
170 pm araliginda Olclilmiistiir. 150 Ol¢limiin ortalamast 62.09+29.37 pm olarak

bulunmustur.

5 °C sicakliktaki R2 banyosuna toplanan yumaklara ait hiizme yiizeylerinde yapilan
ayrintili SEM analizlerinde, diger banyo sicakliklarinda oldugu iizere yiizeyde 5 farkli
bolge se¢ilmis ve ImagelJ yazilimi kullanilarak 30’ar, toplamda 150 gézenek ¢ap1 6l¢timii
yapilmistir. O rpm elektrik alan déndiirme hizinda iiretim sirasinda yumaga ait ortalama
4.46+0.2 mm olarak oSl¢iilen hiizme gap1, yitkama-kurutma islemlerinden sonra yaklagik
2.54 mm’ye diismiistiir. Sekil 4.67°de, 5 °C R2 banyosuna toplandiktan sonra kurutulmus
hiizmenin SEM goriintiisii (sol) ve gdzenek capt dagilimi i¢in hiizme yiizeyinde segilen 5

farkl1 6l¢iim bolgesi (sag) goriilmektedir.

Sekil 4.67. 65:35 ¢oziicli oranindaki PCL ¢ozeltisi ile, 5 °C 0 rpm R2 banyosuna toplanan
hiizmelerin detayli SEM analizi; hiizme ¢apinin 6l¢limii (sol) ve ylizeyden gézenek capi

analizi i¢in 5 farkli bolge secilmesi (sag) (x 70).

5 °C 0 rpm hiizmesindeki bolgeler lizerinde yapilan dlgtimlerden elde edilen gozenek cap1
dagilimi Sekil 4.68°de verilmistir. Cap dagiliminin yaklasik %2.7’si 40-50 pm, %35.3’1
50-100 pm araliginda, %29.3°1 100-150 um araliginda, %17.3’i 150-200 um araliginda,
%12.1°1200-250 um araliginda ve kalan %3.4°1i 250-290 pm araliginda 6l¢iilmiistiir. 150

Olclimiin ortalamas1 128.29+57.67 um olarak bulunmustur.
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Sekil 4.68. 65:35 ¢ozeltisinden 5 °C 0 rpm'de R2 banyosuna toplanan hiizme yilizeyinden
yapilan SEM analizinden elde edilen gozenek ¢ap1 dagilimi.

Sekil 4.69. 65:35 ¢oziicii oranindaki PCL ¢ozeltisi ile, 5 °C CW 30 rpm R2 banyosuna
toplanan hiizmelerin detayli SEM analizi; hiizme c¢apiin 6l¢iimii (sol) ve yiizeyden

gozenek capi analizi i¢in 5 farkli bolge segilmesi (sag) (x 70).

5 °C CW 30 rpm elektrik alan dondiirme hizinda iiretilen yumaga ait hiizme ¢api iiretim
sirasinda ortalama 3.58+0.1 mm iken, yikama-kurutma islemlerinden sonra yaklasik 2.56
mm’ye dismistir. Sekil 4.69’da 5 °C CW 30 rpm kosullarinda R2 banyosuna
toplandiktan sonra kurutulmus hiizmenin SEM goriintiisii (sol) ve gdzenek ¢ap1 dagilimi

i¢in hiizme yiizeyinde secilen 5 farkli 6l¢tim bolgesi (sag) goriilmektedir.
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5 °C CW 30 rpm hiizmesindeki bolgeler iizerinde yapilan Slgiimlerden elde edilen
gbzenek capt dagilimi Sekil 4.70°de verilmistir. Cap dagiliminin yaklasik %4’ 40-50
um, %28’1 50-100 um araliginda, %39.3’1 100-150 um araliginda, %18’1 150-200 pm
araliginda ve kalan %10.7°si 200-260 pm araliginda Ol¢lilmistir. 150 Ol¢timiin

ortalamasi 126.51+50.22 um olarak bulunmustur.
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Sekil 4.70. 65:35 ¢ozeltisinden 5 °C CW 30 rpm'de R2 banyosuna toplanan hiizme
yiizeyinden yapilan SEM analizinden elde edilen gézenek ¢ap1 dagilimi.

Sekil 4.71. 65:35 ¢oziicii oranindaki PCL ¢ozeltisi ile, 5 °C CCW 30 rpm R2 banyosuna
toplanan hiizmelerin detayli SEM analizi; hiizme c¢apinin 6lgiimii (sol) ve ylizeyden

gozenek capi analizi i¢in 5 farkli bolge segilmesi (sag) (x 70).
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5 °C CCW 30 rpm elektrik alan dondiirme hizinda iiretim sirasinda yumaga ait ortalama
3.20+0.2 mm olarak oSl¢iilen hiizme ¢api, yikama-kurutma iglemlerinden sonra yaklagik
2.01 mm’ye diismistiir. Sekil 4.71°de 5 °C R2 banyosuna toplandiktan sonra kurutulmus
hiizmenin SEM goriintiisii (sol) ve gdzenek c¢ap1r dagilimi i¢in hiizme yiizeyinde segilen 5

farkli 6l¢iim bolgesi (sag) goriilmektedir.
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Sekil 4.72. 65:35 ¢ozeltisinden 5 °C CCW 30 rpm'de R2 banyosuna toplanan hiizme

yiizeyinden yapilan SEM analizinden elde edilen gozenek ¢ap1 dagilimi.
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Sekil 4.73. 65:35 ¢oziicii oranindaki PCL ¢ozeltisi ile, 5 °C CCW 60 rpm R2 banyosuna
toplanan hiizmelerin detayli SEM analizi; hiizme ¢apinin 6lgtimii (sol) ve yilizeyden

gbzenek cap1 analizi i¢in 5 farkli bolge secilmesi (sag) (x 70).
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5 °C CCW 30 rpm hiizmesindeki bolgeler iizerinde yapilan dlglimlerden elde edilen
gozenek cap1 dagilimi grafigi Sekil 4.72°de verilmistir. Cap dagiliminin yaklasik %4’i
40-50 pm, %37.3’1 50-100 pm araliginda, %42’si 100-150 um araliginda, %8.7’s1 150-
200 pm arahiginda ve kalan %8’ 200-250 pm araliginda oOl¢lilmiistiir. 150 Sl¢iimiin

ortalamasit 113.67+44.28 um olarak bulunmustur.
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Sekil 4.74. 65:35 ¢ozeltisinden 5 °C CCW 60 rpm'de R2 banyosuna toplanan hiizme
yiizeyinden yapilan SEM analizinden elde edilen gézenek ¢ap1 dagilimi.

5°C CCW 60 rpm elektrik alan dondiirme hizinda iiretilen yumaga ait hiizme ¢ap1 tiretim
sirasinda ortalama 3.12+0.2 mm iken, yikama-kurutma islemlerinden sonra yaklasik 1.91
mm’ye diismiistlir. Sekil 4.73’de 5 °C R2 banyosuna toplandiktan sonra kurutulmus
hiizmenin SEM goriintiisii (sol) ve gdzenek c¢ap1 dagilimi i¢in hiizme yiizeyinde segilen 5

farkli 6l¢tim bolgesi (sag) goriilmektedir.

5 °C CCW 60 rpm hiizmesindeki bolgeler iizerinde yapilan dl¢limlerden elde edilen
gozenek capr dagilimi Sekil 4.74°de verilmistir. Cap dagiliminin yaklasik %8.7’si 30-50
um, %39.3°1 50-100 pm araliginda, %36’s1 100-150 pm araliginda, %12’si 150-200 pm
araliginda ve kalan %4’ 200-230 pm aralifinda 6l¢iilmiistiir. 150 Sl¢limiin ortalamasi

107.08+42.35 um olarak bulunmustur.
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5 °C CW 60 rpm elektrik alan dondiirme hizinda tiretilen yumaga ait hiizme ¢api liretim
sirasinda ortalama 3.08+0.04 mm iken, yikama-kurutma islemlerinden sonra yaklagik
1.82 mm’ye diismiistiir. Sekil 4.75’de 5 °C R2 banyosuna toplandiktan sonra kurutulmus
hiizmenin SEM goriintiisii (sol) ve gdzenek ¢ap1 dagilimi igin hiizme yilizeyinde se¢ilen 5

farkli 6l¢iim bolgesi (sag) goriilmektedir.

Sekil 4.75. 65:35 ¢oziicii oranindaki PCL ¢ozeltisi ile, 5 °C CW 60 rpm R2 banyosuna
toplanan hiizmelerin detayli SEM analizi; hiizme ¢apiin 6lgiimii (sol) ve ylizeyden

gozenek capi analizi i¢in 5 farkli bolge segilmesi (sag) (x 70).

R2-65:35 5°C Banyo CW 60 rpm Goézenek Capr Dagilim
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Sekil 4.76. 65:35 ¢ozeltisinden 5 °C CW 60 rpm'de R2 banyosuna toplanan hiizme

yiizeyinden yapilan SEM analizinden elde edilen gozenek ¢ap1 dagilimi.
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5 °C CW 60 rpm hiizmesindeki bolgeler iizerinde yapilan Ol¢iimlerden elde edilen
gozenek cap1 dagilimi Sekil 4.76°da verilmistir. Cap dagilimimin yaklasik 9%12.7’si 30-
50 pm, %48.7°s1 50-100 pm, %26.7°s1 100-150 um, %8.7°si 150-200 um araliginda ve
kalan %3.3°1 200-230 um araliginda ol¢iilmiistiir. 150 6lglimiin ortalamas1 97.17+41.46

um olarak bulunmustur.

Sonug olarak, 25, 15 ve 5 °C sicakliga sahip banyolarda iiretilen yumaklar iizerinde
yapilan ayrintili SEM analizlerinde, banyo sicaklig diistiikce ve elektrik alan dontis hizi
azaldik¢a yapilar icerisindeki gozenek boyutlarinin kademeli olarak arttig1 tespit

edilmistir.

4.4.2. R2’de Uretilen Yumaklarin p-CT Tarama Sonuclari

Farkli banyo sicakliklar1 ve elektrik alan dondiirme hizlarinda tiretilen yumaklarin p-CT

taramalar1 gerceklestirilerek gézeneklilik ve gézenek ¢ap1 dagilimlar: belirlenmistir.

5 °C 0 rpm kosullarinda {iretilerek p-CT’de taranan 4 6rnege ait goriintiiler Sekil 4.77°de
ve gozenek capr dagilimi grafikleri Sekil 4.79, 4.80, 4.81 ve 4.82’de verilmistir. 4
ornekten tarama sonucu elde edilen toplam gozeneklilik %83.22+2.92 olarak

Olgtilmiistiir.

Sekil 4.77. 5 °C R2 banyosunda 0 rpm elektrik alan dondiirme hizinda iiretildikten sonra

dondurarak kurutma yapilan yumaklarin p-CT tarama goriintiileri.
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Sekil 4.78’de 5°C 0 rpm kosullarinda iiretilen ilk 6rnegin (1) goézenek capr dagilimi
verilmistir. Cap dagiliminin %2.7°s1 21-63 um arasinda, %22.7’si 63-105 um arasinda,
%23.8’1 105-147 pm arasinda, %17.2°si 147-189 pm arasinda, %5.2°si 189-231 pm
arasinda, %1.1°1 231-273 um arasinda ve geri kalan %1 den kiigiik hacimlerin toplam
yiizdesi %16.33 olup 273 pm-2.75 mm arasinda seyretmektedir. Geriye kalan %10.97’lik
kisim 2.71-2.84 mm araligindadir ve mm mertebesinde gézenek hacimlerinin 6rnek
taramasi sonrasinda secilen O0rnek hacminin (VOI) kenarlarinda beliren bosluktan
kaynaklandig1 diisiiniilmektedir. Ornege ait gozeneklilik, tarama sonucunda %84.44

olarak bulunmustur.

R2- 65:35 5°C 0 rpm Yumagin (1) Gézenek Cap1 Dagilim
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Gozenek Cap1 (um)

Sekil 4.78. 65:35 ¢ozeltisi ile 5 °C 0 rpm R2 banyosunda {iretilen ve u-CT'de taranan 1

numarali yumagin gézenek ¢api dagilimi (%).

Ayrintili SEM analizlerinde yalnizca hiizme yiizeyinden gozenek c¢ap1 oOlciilmiis,
dolayisiyla hiizmeler arasi bosluklar hesaba katilmamistir. Bunun sonucu olarak p-CT
taramalarinda yaklasik 500 pm’ye kadar gozenek hacmi ile karsilasmak beklenilen bir
durumdur. Benzer kosullarda iiretilen 6rnek {izerinde yapilan ayrintili SEM analizinden
elde edilen gozenek ¢ap1 dagilimlarina ait yiizdeler (50-60 um: %9.4, 60-100 pm: %28.7,
100-150 pm: %?29.3, 150-200 um: % 17.3, 200-250 pm: % 12.1, 250-290: %3.1) ile
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kiyaslandiginda her iki Ol¢iim i¢in de 20-270 um arasi dagilimlar birbirine yakin

bulunmustur.

R2- 65:35 5°C 0 rpm Yumagin (1) Gozenek Cap1 Dagilim
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Sekil 4.79. 65:35 ¢ozeltisi ile 5 °C 0 rpm R2 banyosunda iiretilen ve u-CT'de taranan 1

numarali yumagin gézenek c¢apt dagilimmin %75.21°lik kismi.

Sekil 4.78°de goriilen mm mertebesindeki gdzenek hacmi degerleri esit oranda diisiik
hacim degerlerine eklenerek Sekil 4.79’daki dagilim grafigi elde edilmistir. Toplam
gozenek hacmi verisinin % 75.21°lik kismi1 olan 21-693 um araliginda ortalama gézenek

cap1 yaklasik 138.9 pm olarak bulunmustur.

Sekil 4.80°deki 2. 0 rpm Orneginde gozenek ¢api dagilimi yogun olarak 63-231.01 pm
araligindadir (%89.62) ve gozenek ¢aplarmin ortalamasi yaklasik 154.95 pm’dir.
Gozenek ¢ap1 araliklariin %1.7°si 21-63 um arasinda, %17.3’1 63-105 um arasinda,
%27.6’s1 105-147 pm arasinda, %29.7’si 147-189 pum arasinda, %15’ 189-231 um
arasinda, %5.6’s1 231-273 um arasinda, %2.3’i 273-315 pm arasinda ve geri kalan
%0.7°lik kisim 315-441.01 pm arasindadir. S0z konusu taramadan elde edilen
gozeneklilik %85.27 olarak bulunmustur. Benzer Ornegin ayrintilt SEM analizi ile

kiyaslandiginda gozenek cap1 dagilimlar bir miktar artmistir.
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R2- 65:35 5°C 0 rpm Yumagin (2) Gozenek Cap1 Dagilimi
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Sekil 4.80. 65:35 ¢ozeltisi ile 5 °C 0 rpm R2 banyosunda iiretilen ve u-CT'de taranan 2

numaralt yumagin gozenek ¢ap1 dagilimi (%).

R2- 65:35 5°C 0 rpm Yumagin (3) Gézenek Cap1 Dagilimi
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Sekil 4.81. 65:35 ¢ozeltisi ile 5 °C 0 rpm R2 banyosunda iiretilen ve u-CT'de taranan 3

numarali yumagin gézenek capi dagilimi (%).
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R2- 65:35 5°C 0 rpm Yumagin (4) Gézenek Cap1 Dagilim
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Sekil 4.82. 65:35 ¢ozeltisi ile 5 °C 0 rpm R2 banyosunda firetilen ve u-CT'de taranan 4

numarali yumagin gozenek ¢ap1 dagilimi (%).

Sekil 4.81°deki 3. 0 rpm 6rneginde ise %94.71 oraninda 63-315.01 pm araligindadir, tim
verilerin ortalamasi 183.07 pm’dir. Gozenek capr araliklarinin %1.2°si 21-63 pm
arasinda, %9.2’si 63-105 pm arasinda, %19.5’1 105-147 um arasinda, %29.6’s1 147-189
um arasinda, %20.5°1 189-231 pm arasinda, %10’u 231-273 pm arasinda, %6°s1 273-315
um arasinda, %3.8’1 315-441 um arasinda ve geri kalan %0.3’liikk kisim 441-567 pm
arasindadir. S6z konusu taramadan elde edilen gozeneklilik %84.26’dir. Bir onceki

ornege benzer dagilima sahip gozenek caplarinda bir miktar artis kaydedilmistir.

Sekil 4.82°deki 4. 0 rpm 6rneginde gbzenek ¢ap1 dagilimi yogun olarak 63-357.01 pm
araligindadir (%94.99), gozenek hacimlerinin ortalamast 197.87 um’dir. Gézenek ¢api
araliklarmin %0.6’s1 21-63 pm arasinda, %7.3°li 63-105 pm arasinda, %17’si 105-147
pum arasinda, %28.6’s1 147-189 um arasinda, %21°1 189-231 um arasinda, %10.8’1 231-
273 um arasinda, %6.7’si 273-315 pm arasinda, %6.9’u 315-441 pm arasinda ve geri
kalan %1.3’liik kisim ise 441-651 pum arasindadir. S6z konusu tarama sonucu dl¢iilen
gozeneklilik %78.89 olarak bulunmugstur. S6z konusu 6rnegin gozenek ¢apr dagilimi 3.

ornege oldukga benzer ¢ikmistir.
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Taramas1 gergeklestirilen 4 adet 5 °C 0 rpm Orne8inin ortalama gozenekliligi
%83.22+2.92, gozenek caplari ortalamasi 168.7+£26.7 um olarak kaydedilmistir. Daha
Once yiizeyden yapilan detayli SEM analizi ile kiyaslandiginda (ortalama gézenek c¢api
128.61+ 58.11 um), 5 °C 0 rpm Orneklerinin yogun olarak yaklasik 147-300 pm
araliginda uzanan genis bir gézenek cap1 araligina sahip oldugu goriilmektedir. Ayrintilt
SEM analizleri 2B SEM goriintiileri tlizerinde ve yalnizca hiizme yiizeylerinden
gergeklestirilmis, yapilarin 3B derinligi ve hlizmeler arasi bosluklar hesaba katilmamastir.
SEM analizi sonucu elde edilen ortalamanin {izerinde kalan gbzeneklerin hiizmeler arasi
bosluklardan ve gozeneklerin 3B derinliginden kaynaklandigi sdylenebilir. Hiizmeler

arasindaki s6z konusu bosluklar, diisiik banyo sicakliklarina bagli olarak olusmaktadir.

5 °C CW 60 rpm kosullarinda p-CT’de taratilan 2 6rnege ait goriintiiler Sekil 4.83’de ve
gozenek cap1 dagilimi grafikleri Sekil 4.84 ve 4.85’de verilmistir. 2 6rnekten tarama
sonucu elde edilen toplam gézeneklilik %75.72+1.38 um olarak Gl¢tilmiistiir.

Sekil 4.83. 5 °C R2 banyosunda CW 60 rpm elektrik alan dondiirme hizinda tiretildikten

sonra dondurarak kurutma yapilan yumaklarin p-CT tarama goriintiileri.
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R2- 65:35 5°C CW 60 rpm Yumagin (1) Gézenek Cap1 Dagilimi
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Sekil 4.84. 65:35 ¢ozeltisi ile 5 °C CW 60 rpm R2 banyosunda iiretilen ve u-CT'de

taranan 1 numarali yumagin gozenek ¢ap1 dagilimi (%).

Sekil 4.84’deki CW 60 rpm’in ilk 6rneginde gozenek capr dagilimi yogun olarak 63-
273.01 um arahi@indadir (%93.84), gozenek hacimlerinin ortalamasi 158.73 um’dir.
Gozenek capt araliklarinin %1.9’u 21-63 um arasinda, %14.7’si 63-105 um arasinda,
%27.4’4 105-147 pm arasinda, %31.3’4 147-189 pm arasinda, %15°1 189-231 um
arasinda, %5.4’1 231-273 um arasinda, %2.8’1273-315 um arasinda, %1.5’1 315-441 um
arasinda ve geri kalan %0.02’lik kisim ise 441-651 pm arasindadir. 5 °C 0 rpm’de iiretilen
ornek taramalari ile kiyaslandiginda, CW 60 rpm de gozenek capr dagilimlar diisiis
gostermistir. S6z konusu taramadan elde edilen gézeneklilik %74.74, 4 adet O rpm

orneginden elde edilen gozeneklilige gore (%83.22+2.92) daha diistiktiir.

Ayni kosullarda tiretilmis 5 °C CW 60 rpm’e ait 2. 6rnegin gozenek caplarinin dagilimi
Sekil 4.85°de verilmistir. Ornegin gozenek capr dagiliminin %91.23’{i 63-357.01 um
araligindadir. Gozenek hacimlerinin ortalamasi 214.03 pum’dir ve gézenekliligi %76.69
olarak bulunmustur. Gézenek ¢ap1 araliklarinin %0.8°121-63 um arasinda, %6.8’1 63-105
um arasinda, %14.4°1 105-147 um arasinda, %24.9’u 147-189 um arasinda, %20.9’u
189-231 um arasinda, %11.8°1231-273 pum arasinda, %8’1 273-315 pm arasinda, %9.2’si
315-441 um arasinda ve geri kalan %3.3’liik gozenek hacmi 441-861 um araliginda
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dagilmigtir. S6z konusu tarama ayni kosullara sahip ilk ornege kiyasla daha yiiksek
gozenek ¢apina ve gozeneklilige sahiptir. 0 rpm’in en yiiksek gézenek ¢api ortalamasinin
elde edildigi 4. drnege ait araliklar (%7.95; 21-105 um, %45.41; 105-189 pum, %31.74;
189-273.01 pm, %10.52; 273.01-357.01 um, %3.07; 357.01-483.02 pm) ile
kiyaslandiginda gozenek capi dagilimlart benzerdir, fakat gdzeneklilik diigmistiir
(%76.69).

R2- 65:35 5°C CW 60 rpm Yumagin (2) Gézenek Capi Dagilimi

24,86

25 |
20 f

15 |

Hacim (%)

10 f

273 1,91

1,21
081 0,50 0,33 0,22 0,09 0,05 0,01 0,01 0,07

5 © O O QO OO O DDA IJDDdDAdAId™dDAdYA
S OO I
15 > S s Ao Mo s LY  SRL  Sse LSe M) M) SO LA A S Mo

R N R R R
Q Q Q Q Q Q Q Q Q Q Q Q Q Q Q Q Q Q Q
SHRANCEA P QPO I R S R IR
Gozenek Cap1 (um)
Sekil 4.85. 65:35 ¢ozeltisi ile 5 °C CW 60 rpm R2 banyosunda iiretilen ve u-CT'de

taranan 2 numarali yumagin gézenek capt dagilimi (%).

Sekil 4.86. 25 °C R2 banyosunda sirasiyla 0 rpm ve CW 60 rpm elektrik alan dondiirme
hizlarinda {iretildikten sonra dondurarak kurutma yapilan yumaklarin p-CT tarama

goriintiileri.
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5°C 0 rpm ve CW 60 rpm kosullarinda tiretilen drneklerin yaninda kontrol grubu olarak
birer 25 °C 0 rpm ve CW 60 rpm 6rnegi pu-CT’de taranmistir. 25 °C banyoda 0 rpm’de
tiretilen Ornek ylizeyinden yapilan ayrintili SEM analizinden ortalama gozenek capi
48.06+20.43 ve CW 60 rpm’de 36.47+£13.16 um olarak bulunmustur. Benzer kosullarda
iiretilerek pu-CT’de taranan 2 6rnege ait goriintiiler Sekil 4.86’da ve gozenek ¢ap1 dagilimi

grafikleri Sekil 4.87 ve 4.88°de verilmistir.

R2- 65:35 25°C 0 rpm Yumagin Gézenek Cap1 Dagihim
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Sekil 4.87. 65:35 ¢ozeltisi ile 25 °C 0 rpm R2 banyosunda iiretilen ve p-CT'de taranan
yumagin gézenek capt dagilimi (%).

Taranan 25 °C 0 rpm 6rneginde gozenek c¢aplariin %97.80°1 21-315 um araligindadir.
Kalan %2.2 315-483.01 um araligindadir. G6zenek hacimlerinin ortalamasit 160.33
um’dir ve goézenekliligi %70.35 olarak bulunmustur. G6zenek ¢ap1 araliginin %2.5%1 21-
63 um arasinda, %16.7°si 63-105 um arasinda, %26.6’s1 105-147 um arasinda, %26.9’u
147-189 pum arasinda, %14.4’1 189-231 um arasinda, %6.5°1 231-273 pum arasinda,
%4.1°1 273-315 pum arasinda, %2.2°si 315-441 pm arasinda ve geri kalan %0.04’liik
gozenek hacmi 441-861 um araliginda dagilmistir. 5 °C CW 60 rpm’in yiiksek gozenek
capi1 ortalamasi ve gozeneklilige sahip 2. 6rnegi ile kiyaslandiginda (%7.61; 21-105 pum,
%39.24; 105-189 um, %32.67; 189-273.01 um, %12.54; 273.01-357.01 pm, %5.85;
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357.01-483.02 um) ile kiyaslandiginda gozenek capr dagilimi azalmis ve gozeneklilik

dismuistiir.

R2- 65:35 25°C CW 60 rpm Yumagin Gozenek Capi Dagilimi
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Sekil 4.88. 65:35 ¢ozeltisi ile 25 °C CW 60 rpm R2 banyosunda iiretilen ve pu-CT'de

taranan yumagin gozenek capi dagilimi (%).

Sekil 4.88’de tarama sonuglari verilen 25°C CW 60 rpm 6rneginde gézenek hacimlerinin
ortalamasi 203.88 um’dir ve gozenekliligi %70.66 olarak bulunmustur. G6zenek cap1
araliklarmin %2.6’s1 20-60 um arasinda, %14’ 60-100 um arasinda, %16.5’1 100-140
pum arasinda, %18.1°1 140-180 um arasinda, %13.3’1 180-220 um arasinda, %8.9’u 220-
260 pwm arasinda, %8.1°1260-300 wm arasinda, %14’ii 300-420 um arasinda ve geri kalan
%S35’lik gbzenek hacmi 441-660 um araliginda dagilmistir. Ayni sicaklikta {iretilen O rpm
ornegi ile kiyaslandiginda (%2.5; 21-63 pum, %16.7: 63-105 um, %26.6: 105-147 um,
%26.9: 147-189 pum, %14.4; 189-231 um, %6.5; 231-273 pm, %4.1: 273-315 um, %2.2;
315-441 pum, %0.04: 441-483 um) gozenek ¢aplart ve gdzeneklilik, s6z konusu kosulda

azalmasi beklenmesine az miktarda artis gdstermistir.

Eldeki p-CT verileri birbiri ile kiyaslandiginda toplam gozeneklilik sicaklik diistiikge
beklendigi ilizere artis gostermistir. 25 °C 0 rpm kosullarinda {iretilen yumagin sahip
oldugu gozenek capr dagilimi, 5 °C banyoda iiretilene kiyasla diismiistiir, s6z konusu

sonug ayrintili SEM analizlerini destekler niteliktedir. 5 °C CW 60 rpm’in ilk drneginin
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gozenek cap1 dagilimi, O rpm Orneklerine kiyasla diistik ¢ikmistir, elde edilen bu veri de

SEM analizleri ile ortiismektedir.

4.4.3. R2’de Uretilen Yumaklarin Banyo Sicakhgi, Elektrik Alan Déndiirme Hiz,

Geometrik Faktor ve Gozenek Caplarimin Istatistiksel Olarak Degerlendirilmesi

R2 banyosunda 25, 15 ve 5°C banyo sicakliklarinda ve her bir banyo sicakligi i¢in O rpm,
CW 30 rpm, CW 60 rpm elektrik alan dondiirme hizlarinda tekrarlanan deneyler
sonucunda hiizme ¢ap1 ve geometrik faktor dlgiimleri n=4 olmak iizere Sl¢iilmiistiir. R2
65:35 ¢ozeltisi icin daha 6nce yapilan deney setinde ortam kosullar1 %25-35 bagil nem
ve 19-23 °C sicaklik araliginda iken, sdz konusu tekrarlar %33-39 bagil nem ve 20-22.5
°C sicaklik araliginda gerceklestirilmistir. Tekrar deneylerinde artan bagil nem, iiretim
sirasinda elde edilen hiizme ¢aplarinda artisa neden olmustur, bu nedenle farkli elektrik
alan dondiirme hizlarinda hiizme gaplar birbirine yaklastigindan yalnizca 0 rpm, CW 30
rpm ve CW 60 rpm elektrik alan dondiirme hizlar1 degerlendirilmistir. Sekil 4.87’de
verilen grafikte 0, CW 30 ve CW 60 rpm elektrik alan dondiirme hizlarinda hiizme
caplarinin ve geometrik faktorlerin banyo sicakligina bagl degisimleri verilmistir. R2’de
yapilan daha Onceki deney sonuglari ile uyumlu olan hiizme ¢ap1 ve geometrik faktor

degisimleri, sz konusu yumaklarin tekrarlanabilir olarak iiretilebildigini gostermektedir.

Mevcut deney setindeki bagimsiz degiskenler banyo sicakligi ve elektrik alan doniis hizi
iken yumak iizerinden alian hiizme ¢api, geometrik faktor ve gozenek capi dlglimleri
bagimh degiskenlerdir. Sekil 4.89°da goriildiigii lizere, yumaklardan elde edilen hiizme
caplari ve geometrik faktor degerleri sabit banyo sicakliklari igin istatistiksel olarak
karsilastirilmis (grafikteki siyah isaretciler); 0 rpm, CW 30 rpm ve CW 60 rpm
kosullarinda hiizme ¢aplar1 ve geometrik faktor degerleri arasindaki degisimler anlamli
bulunmustur. Yani sabit banyo sicakliklarinda (25, 15 ve 5 °C) 0 rpm, CW 30 rpm ve CW
60 rpm elektrik alan dondiirme hizlarinda iiretilen 6rneklerin hiizme gap1 ve geometrik
faktor degerleri birbirinden farkhidir ve sicaklik distilkce artmaktadir olarak
degerlendirilmistir. Ayrica hiizme caplar1 ve geometrik faktorler farkli banyo sicaklig
degerleri icin sabit elektrik alan dondiirme hizlarinda istatistiksel olarak karsilastirilmig
(grafikteki kirmizi isaretciler), yalnizca 5 ve 25 °C 0 rpm dondiirme hizlarinda anlamli
bir fark bulunamamuistir. Bunun nedeni daha 6nce deginildigi tizere, 25 °C’deki banyoda
elektrik alan yonlendirmesi kullanilmadiginda R2’de diisen ceket kalinligina bagl olarak

hiizme ¢apinin marjinal sekilde artmasidir.
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Sekil 4.89. R2'de 65:35 ¢oziicii oraninda CW yoniinde elektrik alan dondiirmesi ile
iretilen orneklerin hiizme ¢aplarinin ve kurutma sonrasi geometrik faktorlerinin banyo

sicakligina baglh degisimleri (* i¢in 0.01<p<0.05, ** i¢in p<0.01).

Sekil 4.90°da, 4.87°de verilen hiizme ¢aplarina karsilik ayrintili SEM analizlerinden elde
edilen gozenek ¢aplarinin degisimi verilmistir. Sekil 4.89°da geometrik faktor degerleri
i¢in yapilan istatistiksel analiz, Sekil 4.90’da gozenek caplari i¢in de gergeklestirilmistir.
Sabit banyo sicakliklarinda elektrik alan dondiirme hizlar ve sabit elektrik alan dondiirme
hizlarinda farkli banyo sicakliklarinda tiretilen fibroz yapilarin sahip oldugu gézenek
caplar istatistiksel olarak degerlendirilmistir. Yapilan degerlendirmede, sabit banyo
sicakliklarinda (25, 15 ve 5 °C) 0 rpm, CW 30 rpm ve CW 60 rpm elektrik alan dondiirme
hizlarinda iiretilen 6rneklere ait gézenek capi degerlerinin, 5 °C’de 0 rpm ve CW 30 rpm
hari¢, birbirinden anlamli olarak farkli oldugu ve sicaklik diistiikkge arttigi sonucuna
vartlmistir. Ayrica gozenek c¢aplar, farkli banyo sicakligi degerleri igin sabit elektrik alan
dondiirme hizlarinda istatistiksel olarak karsilastirilmis (grafikteki kirmizi isaretgiler), ve
sicakliga bagl olarak artan hiizme caplar1 arasinda tiim veriler i¢in anlamh farklilik
bulunmustur. Gergeklestirilen tiim istatistiksel degerlendirmelere ait tablolar EK-1

igerisinde verilmistir.
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Sekil 4.90. R2'de 65:35 ¢oziicii oraninda CW yoéniinde elektrik alan dondiirmesi ile
tiretilen Orneklerin hiizme caplarinin ve gozenek caplarinin banyo sicakligina baglh

degisimleri (* i¢in 0.01<p<0.05, ** i¢in p<0.01).

R1 ve R2’de yapilan ¢alismalarda kaydedilen hiizme c¢aplari, geometrik faktorler,
yiizeyden elde edilen ortalama gézenek gaplar1 ve u-CT’den elde edilen gozeneklilikler
bir 6zet halinde Cizelge 4.3°de verilmistir. Ulasilan en yiiksek hiizme gaplari, geometrik
faktorler, gozenek ¢aplar1 ve gozeneklilikler her bir deney seti i¢in (R1-50:50, R1-65:35,
R2-65:35) koyu renk olarak verilmistir. Deney setlerinin en diisiik banyo sicakliklari,
ulasilan en yliksek hiizme capi, geometrik faktor, gozenek ¢ap1 ve u-CT’den elde edilen
gozeneklilik degerlerine sahiptir. R2’de 25, 15 ve 5 °C banyo sicakliklarindaki gézenek
caplart ayrintih SEM analizinden elde edilen verilerdir. Ozetle banyo sicakliginin
diismesi, elde edilen yumaklarin yogunlugunu azaltarak gozenek caplarini arttirmistir.
Banyo sicakliginin yani sira, R2’de etkisi gozlemlenen elektrik alan doniis hiz1 yiiksekten
diisige dogru degistirilerek sabit bir sicaklikta; 6rn. 25 °C’de ortalama 36.5-48.1 um, 15
°C’de ortalama 62.1-91.6 um, 5 °C’de ortalama 97.2-128.6 um arasinda gézenek c¢aplari
elde etmek miimkiinkiir. Elektrik alan doniis hizinin degistirilmesi ile, sabit banyo
sicakliginda anlik olarak yumaklar igerisindeki gozenek caplarinda asamali degisim
olusturmak olanaklidir. Baska bir deyisle, mevcut 1slak elektroegirme sisteminde

“gradiyent” yapilar olusturmak miimkiin hale gelmistir.
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Cizelge 4.3. R1’de yapilan sicaklik ve R2’de yapilan sicaklik ve elektrik alan doniisii
deneylerinden elde edilen hiizme ¢ap1 (H. C.), geometrik faktor (G. F.), gézenek ¢api (G.

C.) ve gozeneklilik (G.) degerlerinin verildigi 6zet ¢izelge.

R1-50:50

25°C | 15°C | 10°C | 9°C |8°C |7°C - - - -
H.¢C. {021 |030 |051 |053 - 0.62 - - - -
(cm) | £0.03 | £0.01 | +0.08 | +0.05 +0.07

G.F 183 | 253 |262 |264 |273 |285 - - - -
(cm) | £0.20 | £0.25 | £0.07 | £0.11 | £0.12 | +0.09
G.C. | 249+ | 41.2+ | 56.3+ | 66.7+ | 73.7+ | 85.5+ - - - -
(um) |35 5.3 6.1 4.6 5.6 5.6

(%)
R1-65:35
25°C | 20°C | 15°C |10°C |9°C 8°C 7°C|6°C 5°C 6°C | 5°C
v) v)
H.C. | 0.234 | 0.249 | 0.307 | 0.400 | 0.410 | 0.388+ | 0.34 | 0.377 | 0.358 | 1.304 | 0.749
(cm) | £0.02 | £0.01 | +£0.03 | £0.05 | +£0.04 | 0.03 340 | £0.05 | £0.04 | £0.32 | £0.10
.03
G.F. 2.16+ | 2.26+ | 2.39+ | 2.61+ | 2.66+ | 2.63+0. | 2.62 | 2.96+ | 3.22+ | 2.33+ | 2.39+
(cm) | 057 |043 |0.32 0.32 0.15 24 +0. | 0.12 0.28 | 0.15 0.36
19
G.C. | 372 |535 |754 78.2 86.04 | 93.2 105. | 100.4 | 1115 | 126.3 | 107.5
(pm) | +6.1 +7.5 | 8.1 +4.1 +54 | £13 249 | £13.8 | £14.7 | £25.9 | £23.5
N
G. - - - - - - - - 87.22 - -
(%)
R2 - 65:35
25°C 15°C
D.H. 0 CwW | CCW | CCW | CW 0 Ccw CCw CCW | CW60
(rpm) 30 30 60 60 30 30 60

H.C. | 0.732 | 0.610 | 0.728 | 0.569 | 0.168 | 0.335 0.278 0.248 0.195 0.194+
(cm) | £0.16 | +0.11 | £0.06 | £0.14 | £0.02 | +0.04 +0.03 +0.03 +0.03 0.02
GF. |218 |216 | 1.97 1.86 1.73 | 244 2.33 2.32 2.11 2.09
(cm) | £0.22 | £0.29 | £0.13 | +0.18 | +£0.20 | £0.17 +0.16 +0.12 +0.31 +0.16

G.C. | 48.06 | 42.99 | 39.33 | 39.25 | 36.47 | 91.64+ | 83.37 73.78 67.33 62.09+
(um) | £20.4 | £18.6 | £13.1 | +13.4 | +£13.1 | 39.54 +36.59 | £31.39 | £31.23 | 29.36

3 6 9 6
G. 7035 | - - -~ | 7066 - - - - -
(%)
10°C 5°C
DH. |0 CW |[CCW |[CCW [CW |0 CW30 | CCW | CCW | CW60
(rpm) 30 |30 60 60 30 60

H.C. | 0.355 | 0.324 | 0.267 | 0.227 | 0.208 | 0.446+ | 0.358 0.320 0.312 0.308
(cm) | £0.05 | £0.04 | £0.03 | £0.03 | £0.03 | 0.02 +0.01 +0.02 +0.02 +0.004
G.F 252 | 250 |233 2.24 2.20 2.54 2.52 2.50 2.43 2.20+0.

cm) | £0.19 | £0.27 | £0.18 | £0.22 | £0.12 | £0.22 | +0.17 | +0.31 | +0.40 12
G.C. 12829 | 12651 | 113.67 | 107.08 | 97.17+
(um) - - - - - | £57.67 | £50.22 | +44.28 | 4235 | 41.46
G. - - - - - [ 8322+ - - - 76.69
(%) 2.92
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5. YORUM

Tez kapsaminda tiretilmis olan 3B PCL doku iskelelerinin iiretimi igin 3 farkli diizenek

kullanilmistir.

[lk diizenekte, literatiirde 1slak elektroegirme igin cogunlukla kullanilan cam petri
koagiilasyon banyosu olarak kullanilmis, sinirli yiikseklikte ve miktarda 3B PCL
yumak yapilar iretilmistir. Ilk etapta cam petri, yumaklarin bir arada
toplanabilmesi i¢in, toplayici yiizey olarak kullanilan aliiminyum disk iizerinde
sabitlenerek dondiiriilmiistiir. Yapilan 6n denemeler sonucu, ortam kosullarindan
kaynaklanan EtOH banyosuna toplanma sorununu ¢ozebilmek icin sicaklik
kontrollii bir koagiilasyon banyosuna gecilmesine karar verilmistir. Gegis
asamasinda, koagiilasyon banyosunu fiziksel doniisten bagimsiz hale
getirebilmek i¢in cam petri bir miktar yiikseltilmis ve aliiminyum disk iizerinde
olusturulan desenler sayesinde toplanan yapilar elektrik alan doniisii ile banyonun

merkezine yonlendirilmistir.

fkinci diizenek olarak, agiz kismi kesilmis 500 ml kapasiteli standart ceketli
silindirik reaktor (R1) kullanilmistir. R1’in sicaklik kontrolii bir termal sirkiilator
ile gergeklestirilmistir. R1 icerisine, fiber jetinin EtOH yiizeyini hedefleyebilmesi
icin bir halka elektrod sabitlenmistir. R 1’de genis bir aralikta (11°C-47°C) yapilan
deneyler sonucu, igerisinde yiizlerce fiber bulunduran fiber hiizmesinin, banyo
sicaklig diistiikge ¢apinin ve toplanan yapilarin hacminin arttigi farkedilmistir.
Toplanma sirasinda g¢ekilen videolardan yapilan hiizme cap1 analizleri sonucu,

sicaklik diistiikge hiizme ¢apinin ve toplanan hacmin arttigi dogrulanmigtir.

Elektrik alan doniisiiniin hiizme {izerindeki etkisini daha iyi gorebilmek i¢in,
R1’in ceket et kalinlig1 0,9 cm’den 0.2 cm’ye indirilmis bir ikinci reaktor
yaptirilmistir (R2). Bu sayede reaktor tabani elektrik alan doniislinii saglayan
toplayici diske yaklastirilmistir. R2 ile yapilan ¢alismalarda sicakligin yani sira
elektrik alan doniigiiniin hizinin ve yOniiniin de fiber hiizmesini ve elde edilen
yapilart etkiledigi gozlemlenmistir. Yapilan video analizlerinden elde edilen
hiizme verileri, hiizmeler iizerinde yapilan ayrintili SEM analizler ve p-CT

sonuclar1 da s6z konusu egilimi dogrular niteliktedir.

Sonug olarak, literatiirde ilk defa sicaklik kontrollii bir islak elektroegirme

diizenegi gelistirilmis ve sicaklikla ters orantili olarak 3B yapilarin yogunluklar
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azaltilarak gozenek caplar1 arttirtlmistir. Koagiilasyon banyosuna toplanan fiber
hiizmesinin morfolojik degisimi de mevcut tez kapsaminda ilk defa
degerlendirilmistir. Islak elektroegirme sistemine dahil edilen elektrik alan
doniisti ve elde edilen yapilarin gozenek boyutlarina olan etkisi de literatiirde ilk
defa ele alinmistir. Gozenek gapini arttirmaya yonelik ek bir islem uygulanmadan
ilk defa, banyo ortaminda 3B yumaklarin gozenekliligi ve goézenek cap1
degistirilebilmistir. Ayrica, literatiirde ilk defa kapasitesi 500 ml’ye kadar
arttirilabilen banyo sayesinde toplanan yapilarin 6l¢egi banyo kapasitesinin

elverdigince arttirilabilmektedir.

Sicaklik kontrollii banyo ayn1 zamanda belli bir sicaklikta elektrik alan dontisii ile
yapilar icerisinde olusturulacak fiziksel bir derecelendirmenin yani sira, es
zamanl olarak akigli banyo (R2) ortamina eklenecek gesitli ajanlar ile kimyasal
derecelendirme gerceklestirmeye olanak sunmaktadir. S6z konusu reaksiyon
ortaminda fibroz yapilara yiizey asindirma, kaplama vb. islemlerin iiretim

sirasinda yapilabilmesi miimkiindiir.
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EKLER

EK 1 — Istatistiksel Degerlendirme Tablolar1

25 °C Banyoda; 0 rpm, CW 30 rpm, CW 60 rpm Dondiirme Hizlarinda Elde Edilen

Hiizme Caplarimmin Karsilastirilmasi

Hiizme cap1 25°C, 0 rpm Hitzme cap 25°C, 30 rpm  Hitzme cap 25°C, 60 rpm

0430 0,381 0164
0,613 0,389 0,177
0,540 0,388 0,177
0484 0,359 0.165
Hiizme ¢ap1 25°C, 0 rpm Hiizme ¢ap1 25°C, 30 rpm Hiizme ¢capt 25°C, 60 rpm
Ortalama 0517 Ortalama 0,379 Ortalama 0,171
Standart Hata 0.039 Standart Hata 0.007 Standart Hata 0.004
Ortanca 0512 Ortanca 0385 Ortanca 0,171
Kip #YOK Kip #YOK Kip 0,177
Standart Sapma 0.078 Standart Sapma 0,014 Standart Sapma 0.007
Omek Varyans 0,006 Omek Varyans 0,000 Ornek Varyans 0,000
Basikhk -0,753 Basikdik 2.561 Basiklik -5,905
Carpakikc 0,300 Carpakchik -1,642 Carpikdik -0,017
Aralikc 0,183 Arahk 0,030 Arallc 0.013
En Biiyiik 0,430 En Biiyiik 0,359 En Biiyiik 0,164
En Kiigiik 0,613 En Kiigiik 0,389 En Kiigiik 0,177
Toplam 2.067 Toplam 1517 Toplam 0,683
Say 4.000 Say 4.000 Say 4.000

Gitvenirlik Diizeyi (95.0%) 0,125 Givenirlik Diizeyi (95.0%) 0.022 Guvenirlik Dizeyi (95.0%) 0,012

t-Test: Farkh Varyanslar Varsavarak [ki Omek
Hitzme cap1 25 °C, O rpm | Hiizme ¢ap1 25 °C, 30 rpm

Ortalama 0.517 0.3793
Varvans 0.006 0.0002
Gézem 4,000 4.0000
Ongérilen Ortalama Farka 0,000
df 3.000
t Stat 3,457
P(T==t) tek-uchn 0.020
t Kritik tek-uchn 2,353
P(T==t) kd-uclu 0.041 ®
t Kitike iki-uchn 3,182
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t-Test: Farkh Varyanslar Varsayarak fki Ornek
Hiizme capt 25°C, Orpm  Hiizme cap 25°C, 60rpm

Ortalama 0.517 0.1708
Varvans 0.006 0.0001
Gézlem 4,000 4.0000
Ongériilen Ortalama Farla 0,000
df 3.000
t Stat 8798
P(T==t) tek-uch 0.002
t Kritik tek-uch 2.353
P(T==t) kki-ucha 0.003 =
t Kritik iki-uch 3,182

t-Test: Farkh Varyanslar Varsayarak Iki Omek
Hitzme cap1 25 °C_ 30 rpm  Hiizme cap 23°C, 60 rpm

Ortalama 0.379250 0.1708
Varvans 0.000195 0.0001
Gézem 4.000000 4.0000
Ongérilen Ortalama Farla 0,000000
df 5.000000
t Stat 26524127
P(T==t) tek-uch 0.000001
t Kritik teke-uchn 2.015048
P(T==t) ikd-ughu 0.000001 wE
t Kritile ild-uch 2.570582

25 °C Banyoda; 0 rpm, CW 30 rpm, CW 60 rpm Déndiirme Hizlarinda Elde Edilen

Yumaklarin Geometrik Faktorlerinin Karsilastirilmasi

Geometrik faktor 25 °C, Orpm  Geometrik faktor 25 °C_ 30 rpm = Geometrik faktsr 25 °C, 60 rpm

1.951 1.904 1.665
2.020 1.865 1.642
2.004 1.899 1.654
1.950 1,932 1,638
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Geometrik faktsr 25 °C, 0 rpm Geometrik faktdr 25 °C, 30 rpm Geometrik faktér 25 °C, 60 rpm

Ortalama 1,981 Ortalama 1,900 Orialama 1,650
Standart Hata 0.018 Standart Hata 0.014 Standart Hata 0.006
Ortanca 1.977 Ortanca 1.901 QOrtanca 1.648
Kip #YOK Kip #YOK Kip #YOK
Standart Sapma 0,036 Standart Sapma 0,027 Standart Sapma 0,012
Omek Varyans 0,001 Omek Varyans 0,001 Ornek Varyans 0.000
Basiklik -5,068 Basilkhk 1,423 Basikhk -1,700
Carpiklik 0,162 Carpiklik -0,328 Carpilklik 0.631
Aralilc 0,070 Arahilc 0,067 Aralik 0,027

En Biiyiik 1,950 En Biiyiik 1,865 En Biiyiik 1,638
En Kiigiik 2.020 En Kigik 1,932 En Kigik 1,665
Toplam 7.925 Toplam 7.599 Toplam 6.599
Say 4.000 Say 4.000 Say 4.000

Guvenirlk Ditzeyi (95.0%) 0,058  Guvenirlik Duzeyi (95.0%)  0.043  Guvenirlik Duzeyi (95.0%) 0,019

t-Test: Farkh Varvanslar Varsavarak Iki Ornek
Geometrik faktsr 25 °C, 0 rpm  Geometrik faktér 25 °C, 30 rpm

Ortalama 1,981 1,900
Varvans 0.001 0.001
Gézem 4,000 4,000
Ongériilen Ortalama Farla 0,000
df 6,000
t Stat 3,576
P(T==t) tek-uch 0,006
t Kritile telc-uchn 1,943
P(T==t) iki-uch 0.012 *
t Kritik iki-uch 2,447

t-Test: Farkh Varyanslar Varsayarak {ki Omek
Geometrik faktdr 25 °C, 0 rpm Geometrik faktér 25 °C, 60 rpm

Ortalama 19813 1.6497
Varvans 0.0013 0.0001
Gézem 4.0000 4.0000
Ongérillen Ortalama Farla 00000
df 4.0000
t Stat 17,2771
P(T==t) tek-uch 0.0000
t Kritile telc-ughn 21318
P(T==t) ikd-uchu 0.0001 ==
t Kritik ildi-uch 2.7764
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t-Test: Farkl Varvanslar Varsayarak Iki Ornek
Geometrik faktér 25 °C_ 30 rpm  Geometrik faktor 25 °C, 60 rpm

Ortalama 1.899¢8 1.6497
Varvans 0.0007 0.0001
Gézem 4.0000 4.0000
Ongérillen Ortalama Farka 0.0000
df 4.0000
t Stat 16,7557
P(T==t) tek-uch 0.0000
t Kritik teke-ughn 2.1318
P(T==t) kd-uchu 0.0001 e
t Kritik ildi-uch 27764

15 °C Banyoda; 0 rpm, CW 30 rpm, CW 60 rpm Doéndiirme Hizlarinda Elde Edilen

Hiizme Caplarimin Karsilastirilmasi

Hiizme cap1 15 °C, Orpm  Hiizme cap1 15 °C, 30 rpm  Hidzme cap1 15 °C, 60 rpm

0,279 0,256 0,248
0.280 0.262 0,229
0,287 0,261 0,243
0,288 0,266 0,244
Hiuizme cap1 15 °C, 0 rpm Hiizme cap1 15 °C, 30 rpm Hitzme capi 15 °C, 60 rpm
Ortalama 0.28350 Ortalama 0.26125 Ortalama 0.2409
Standart Hata 0.00233 Standart Hata 0.00206 Standart Hata 0.0041
Ortanca 0.28350 Ortanca 026150 Ortanca 0,2433
Kip #YOK Kip #YOK Kip #YOK
Standart Sapma 0,00465 Standart Sapma 0.00411 Standart Sapma 0.0082
Ormek Varyans 0.00002 Ormek Varyans 0.00002 Ormek Varyans 0.0001
Basiklik -3,54536 Basiklik 1,28215 Basikhk 2.8933
Carpiklikc 0.00000 Carpkclik -0.35572 Carpiklik -1,5530
Aralilke 0.00900 Aralik 0.01000 Aralilc 0.0190
En Biiyiik 0.27900 En Biyiik 0.25600 En Biyiik 0.2290
En Kiigiik 0.28800 En Kiiciik 0.26600 En Kiigiik 0.2480
Toplam 1,13400 Toplam 1.04500 Toplam 0.9637
Say 4.00000 Say 4.00000 Say 4.0000

Gitvenirtik Diizeyi (95.0%) 0.00741 Guvenirkik Diizeyi (95.0%) 0.00654 Guvenirlik Dizeyi (95.0%) 0.0131
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t-Test: Esit Varvanslar Varsayarak {ki Ormek
Hiizme cap1 15 °C, 0 rpm  Hitzme cap 15 °C, 30 rpm

Ortalama 0,2835 0.26125

Varyans 0.0000 0.00002

Gozlem 4.0000 4.00000
Birildmli Varvans 0.0000
Ongériilen Ortalama Farla 0.0000
df 6.0000
t Stat 7.1641
P(T<=t) tek-uglu 0.0002
t Kritik tek-uchu 1,9432

P(T==t) ikd-ugh 0,0004 R

t Knitik iki-ucha 24469

t-Test: Farkl Varyanslar Varsayarak Iki Ornek
Hiizme cap1 15 °C, 0 rpm Hiizme capr 157 C, 60 rpm

Ortalama 0.2835 0.24092
Varvans 0.0000 0.00007
Gézem 4.0000 4.00000
Ongériilen Ortalama Farla 00000
df 5.0000
t Stat 89926
P(T==t) tek-uch 0.0001
t Kritile tek-ughn 2.0150
P(T==t) ikd-uchu 0.0003 =
t Kritik ildi-uch 2.5706

t-Test: Farkh Varyanslar Varsayarak fld Omek
Hiizme capr 15°C, 30rpm  Hitzme capr 15°C, 60rpm

Ortalama 0.2613 0,24092
Varvans 0.0000 0.00007
Gézem 4.0000 4,00000
Ongéritlen Ortalama Farla 0.0000
df 4.0000
t Stat 44124
P(T==t) tek-uch 0.0058
t Kritile teke-uchn 21318
P(T==t) ikd-ughu 0.0116 ®
t Kritik iki-uch 2.7764
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15 °C Banyoda; 0 rpm, CW 30 rpm, CW 60 rpm Dondiirme Hizlarinda Elde Edilen

Yumaklarin Geometrik Faktorlerinin Karsilastirilmasi

Geometrik faktér 15 °C, 0 rpm  Geometrik faktér 15 °C, 30 rpm  Geometrik faktér 15 °C, 60 rpm

2,379 2.237 2.155
2329 2.153 2.058
2.323 2.226 2.137
2.257 2.248 2.099
Geometrik faktdr 15 °C_ 0 rpm Geometrik faktdr 15 °C, 30 rpm Geometrik faktdr 15 °C, 60 rpm
Ortalama 2322 Ortalama 2216 Ortalama 2112
Standart Hata 0.025 Standart Hata 0.022 Standart Hata 0.021
Ortanca 2,326 Ortanca 2,232 Ortanca 2,118
Kip #YOK Kip #YOK Kip #YOK
Standart Sapma 0.050 Standart Sapma 0.043 Standart Sapma 0.043
Ornek Varyans 0.003 Ornek Varyans 0,002 Ornek Varyans 0,002
Basiklik 1,568 Basiklik 3.174 Basiklik -1,448
Carpiklik -0.468 Carpiklikc -1.744 Carpiklikc -0.569
Aralik 0.123 Arahlk 0,095 Arahlk 0,097
En Biiviik 2.257 En Biviik 2153 En Biviik 2.058
En Kiigiik 2.379 En Kiigiik 2248 En Kiigiik 2.155
Toplam 9 288 Toplam 8.864 Toplam 8.449
Say 4,000 Say 4.000 Say 4.000

Girvenirlik Dizeyi (95.0%)  0.080  Guvenirlik Dizeyi (95.0%) 0,069  Guvenirkk Dizeyi (95.0%) 0,068

t-Test: Esit Varyanslar Varsayarak {ki Omek
Geometrik faktér 15 °C, 0 rpm  Geometrik fakdtér 15 °C, 30 rpm

Ortalama 2322 2216

Varyans 0.003 0,002

Gézlem 4.000 4.000
Birikimli Varyans 0.002
Ongériilen Ortalama Farla 0,000
df 6,000
t Stat 3.195
P(T==t) tek-uglu 0,009
t Kritik tek-uch 1.943

P(T==t) iki-ugh 0,019 ®

t Knitik iki-ucha 2,447
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t-Test: Esit Varyanslar Varsayarak Iki Omek
Geometrike faktér 15 °C, 0 rpm Geometrik falatdr 15 °C, 60 rpm

Ortalama 2322 2112

Varyans 0.003 0.002

Gézlem 4,000 4,000
Birildmli Varvans 0.002
Ongorilen Ortalama Farka 0,000
df 6.000
t Stat 6.334
P(T<=t) tek-uglu 0,000
t Kritik tek-uchu 1,943

P(T==t) ikd-ughu 0,001 E

t Kritik iki-ucha 2,447

t-Test: Esit Varyanslar Varsayarak Iki Omek
Geometrik faktor 15 °C, 30 rpm  Geometrik faktsr 15 °C, 60 rpm

Ortalama 2.216 2112

Varvans 0,002 0,002

Gizlem 4.000 4.000
Birikimli Varvans 0,002
Ongériilen Ortalama Farla 0,000
df 6.000
t Stat 3410
P(T<=t) tek-uch 0.007
t Kritik tek-uchu 1,943

P(T<=) iki-ugh 0.014 .

t Kritik ikd-ugha 2.447

5 °C Banyoda; 0 rpm, CW 30 rpm, CW 60 rpm Doéndiirme Hizlarinda Elde Edilen

Hiizme Caplarimin Karsilastirilmasi

Hiizme cap1 5 °C, 0 rpm  Hiizme capt 5 °C, 30 rpm  Hiizme capi 5 °C, 60 rpm

0476 0.348 0.303
0.441 0.365 0.323
0,439 0.357 0.309
0,428 0.361 0.307
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Hiizme ¢ap 5 °C, 0 rpm

Ortalama
Standart Hata
Ortanca
Kip
Standart Sapma
Ormek Varyans
Basiklik
Carpilchikc
Aralik
En Biiyiik
En Kiigiik
Toplam
Sav
Giivenirlik Diizeyi (95,0%)

0.4460
0.0104
0.4400
#YOK
0.0208
0.0004
2.8462
1.5334
0.0480
0.4280
0.4760
1.7840
4.0000
0.0331

Hiizme ¢ap1 5 °C, 30 rpm

Ortalama
Standart Hata
Ortanca
Kip
Standart Sapma
Ormek Varyans
Basiklik
Carpidikc
Aralik
En Bitvitk
En Kiiciik
Toplam
Sav
Giivenirlike Diizeyi (95,0%)

0.3578
0.0036
0.3590
#YOK
0.0073
0.0001
0.6796
-0.8865
0.0170
0.3480
0.3650
1.4310
4.0000
0.0116

t-Test: Farkh Varvanslar Varsavarak Iki Omek
Hiizme cam 5 °C, 0 rpm = Hiizme ¢cap: 5 °C, 30 rpm
0.3578
0.0001
4.0000

Ortalama
Varyans
Gézlem

Ongériilen Ortalama Farla

df
t Stat
P(T<=t) tek-uchu
t Kritik tek-uch
P(T<=t) iki-ucha
t Kritik iki-uchy

0.4460
0.0004
4.0000
0.0000
4.0000
8.0096
0.0007
215318
0.0013
27764

t-Test: Farkh Varyanslar Varsayarak {ki Omek
Hiizme capr 5 °C, 0 rpm  Hiizme cam 5 °C_ 60 rpm
0.3105
0.0001
4.0000

Ortalama
Varvans

Gdzlem

Ongérilen Ortalama Farka

df
t Stat
P(T<=t) tek-uch
t Kritik tek-uch
P(T<=t) iki-uchy
t Kritik ki-uchn

0.4460
0,0004
4.0000
0,0000
4.0000
12,0197
0,0001
2.1518
0,0003
2.7764
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Hiizme ¢ap1 5 °C, 60 rpm

Ortalama
Standart Hata
Ortanca
Kip
Standart Sapma
Omek Varyans
Basiklik
Carpildikc
Arallk
En Biiviik
En Kiigiik
Toplam
Say
Giivenirlik Diizeyi (95,0%)

L2

Lt

03105
0.0043
0.3080
#YOK
0.0087
0.0001
2.6462
1.5041
0.0200
0.3030
0.3230
1.2420
4.0000
0.0138



t-Test: Esit Varvanslar Varsayarak fki Ormek
Hiizme cap1 5°C, 30 rpm  Hidzme capi 5 °C, 60 rpm

Ortalama 0.3578 03105

Varvans 0.0001 0.0001

Gozlem 4.0000 4.0000
Birikimli Varvans 0.0001
Ongériilen Ortalama Farka 0,0000
df 6.0000
t Stat 83337
P(T<=t) tek-ugh 0.0001
t Kritik tek-uchn 1.9432

P(T<=t) iki-uglu 0.0002 =

t Kritik ikd-uch 2.4469

5°C Banyoda; 0 rpm, CW 30 rpm, CW 60 rpm Dondiirme Hizlarinda Elde Edilen

Yumaklarin Geometrik Faktorlerinin Karsilastirilmasi

Geometrik Faktir 5 °C, 0 rpm = Geometrik Faktér 5 °C, 30 rpm  Geometrik Faktér 5 °C, 60 rpm

2,766 2413 2351
2,727 2418 2.330
2,839 2478 2.299
2,823 2.584 2.342
Geometrik Faktsr 3°C, 0 rpm Geometrik Faktor 5 °C, 30 rpm Geometrik Faktor 5 °C, 60 rpm
Ortalama 2,789 Ortalama 2473 Ortalama 2,331
Standart Hata 0,026 Standart Hata 0,040 Standart Hata 0,011
Ortanca 2.794 Ortanca 2.448 Ortanca 2.336
Kip #YOK Kip #YOK Kip #YOK
Standart Sapma 0.052 Standart Sapma 0,080 Standart Sapma 0,023
Ornek Varyans 0.003 Ornek Varyans 0,006 Ormnek Varyans 0,001
Basikhk -3.010 Basiklik 0916 Basikhk 1.364
Carplcikc -0,371 Carpilikc 1,287 Carpildikc -1,183
Aralilc 0.112 Aralik 0.171 Aralikc 0,052
En Biyiik 2,727 En Biyiik 2413 En Bayiik 2,299
En Kiigiik 2,839 En Kiigiik 2.584 En Kiiciik 2,351
Toplam 11.155 Toplam 9.893 Toplam 9322
Say 4.000 Say 4.000 Say 4.000

Givenirlik Drizeyi (95.0%) ~ 0,082  Guvenirlk Duizeyi (95.0%)  0.127  Guvenirlik Duizeyi (95.0%) 0,036
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t-Test: Farkh Varvanslar Varsayarak fki Omek
Geometrik Fakior 5 °C, 0 rpm = Geometrik Faktér 5°C, 30 rpm

Ortalama 2.789 2473
Varvans 0.003 0.006
Gazlem 4,000 4,000
Ongérillen Ortalama Farla 0,000
df 5.000
t Stat 6.653
P(T==t) tek-uchu 0.001
t Kritik tek-ugh 2.015
P(T==t) ikd-ugh 0.001 wE
t Kritik iki-uch 2,571

t-Test: Farkh Varyanslar Varsavarak {ki Omek
Geometrik Faktir 5 °C, 0 rpm - Geometrik Faktor 5 °C, 60 rpm

Ortalama 27887 2,331
Varvans 0.0027 0,001
Gézem 4.0000 4,000
Ongérilen Ortalama Farla 0,0000
df 4.0000
t Stat 16,2295
P(T==t) tek-uch 0.0000
t Kiritile tele-ughn 21318
P(T==t) ikd-ughu 0.0001 =
t Kritik ild-uch 27764

t-Test: Farkl Varyanslar Varsayarak Iki Omek
Geometrik Falctar 5 °C, 30 rpm  Geometrik Faktor 5 °C, 60 rpm

Ortalama 24731 2331
Varyans 0.0063 0.001
Gézlem 4.0000 4.000
Ongériilen Ortalama Farka 0.0000
df 3.0000
t Stat 3 4487
P(T<=t) tek-uglu 0.0205
t Kritik tek-uch 2.3534
P(T==t) iki-ugh 00410 ®
t Knitik iki-ucha 3.1824
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0 rpm Dondiirme Hizinda; 25, 15 ve 5 °C Banyoda Elde Edilen Hiizme Caplarinin

Karsilastirilmasi

Hiizme Capi - 5 °C O rpm  Hiizme Capi - 15 °C 0 rpm  Hiizme Capr - 25 °C 0 rpm

0476 0,279 0.430

0441 0,280 0613

0,439 0,287 0540

0428 0,288 0484

Hitzme Capt - 5 °C 0 rpm Hiizme Cap1 - 15 °C 0 rpm Hiizme Capt - 25 °C 0 rpm

Ortalama 04460 Ortalama 0.28350 Ortalama 0,5168
Standart Hata 0.0104 Standart Hata 0.00233 Standart Hata 0,0392
QOfrtanca 0.4400 Ofrtanca 0,28350 Ortanca 0.5120
Kip #YOK Kip #YOK Kip #YOK
Standart Sapma 0.0208 Standart Sapma 0.00465 Standart Sapma 0,0783
Omek Varyans 0.0004 Ormek Varyans 0.00002 Omek Varyans 0,0061
Basiklik 28462 Basiklik -53.54556 Basiklik -0,7528
Carpikhk 1.5334 Carpiklik 0.00000 Carpikhk 0,3001
Arahk 0.0480 Aralikc 0.00900 Aralik 0,1830
En Biiyiik 04280 En Biiyiik 0.27900 En Biiyiik 0.4300
En Kiiguk 04760 En Kiigiik 0.28800 En Kiigiik 0,6130
Toplam 1.7840 Toplam 1.13400 Toplam 2.0670
Say 4.0000 Say 4.00000 Say 4.0000

Guvenirk Duizeyi (95.0%) 00331  Guvenirkk Duzeyi (95.0%)  0,00741  Guvenirkk Ditzeyi (95.0%)  0,1246

t-Test: Farkh Varyanslar Varsavarak Iki Ornek
Hitzme Cap - 5 °C 0 rpm  Hitzme Capi - 15 °C 0 rpm

Ortalama 0.44600 0.28
Varyans 0.00043 0.00
Gozlem 400000 4.00
Ongérillen Ortalama Farla 0.00000
df 3.00000
t Stat 15.24741
P(T<==t) tek-ughu 0,00031
t Kritik telc-uchu 2.35336
P(T==t) ikd-ughu 0.,00061 E
t Kritik ikdi-uch 3.18245
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t-Test: Farkl Varyanslar Varsayarak {ki Omek
Hiizme Cap1 - 5 °C 0 rpm  Hiizme Cap1 - 25 °C 0 rpm

Ortalama 0.446 0,517
WVaryans 0000 0,006
Gozlem 4.000 4.000
Ongoérillen Ortalama Farla 0,000
df 3.000
t Stat -1.746
P(T<=t) tek-uchu 0,090
t Kritik telc-ucha 2353
P(T<=f) iki-uch 0.179 i
t Kritik ikd-uchu 3.182

t-Test: Farkh Varyanslar Varsayarak Iki Ornek
Hiizme Cap1 - 15 °C 0 rpm Hiizme Capi - 25 °C 0 rpm

Ortalama 0,284 0,517
Varyans 0.000 0.006
Gézem 4,000 4.000
Ongérillen Ortalama Farla 0,000
df 3.000
t Stat -5.946
P(T==t) tek-uch 0.005
t Kritile tek-uchn 2353
P(T==t) ikd-uchu 0.010 =
t Kritile ild-uch 3,182
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0 rpm Dondiirme Hizinda; 25, 15 ve 5 °C Banyoda Elde Edilen Yumaklarin

Geometrik Faktorlerinin Karsilastirilmasi

Geometrik Faltdr 5 °C, O rpm  Geometrik faktér 15 °C, O rpm | Geometrik fakidr 25 °C, Orpm

277 238 195

2,73 233 2,02

2,84 232 2.00

2,82 226 1,95

Geometrik Faldsr - 5 °C 0 rpm Geometrik Faldtdr - 15 °C 0 rpm Geometrik Faktor - 25 °C 0 rpm

Ortalama 2,789 Ortalama 2322 Ortalama 1,981
Standart Hata 0,026 Standart Hata 0,025 Standart Hata 0,018
Ortanca 2794 Ortanca 2326 Ortanca 1.977
Kip #YOK Kip #YOK Kip #YOK
Standart Sapma 0,052 Standart Sapma 0,050 Standart Sapma 0,036
Omek Varvans 0.003 Omek Varvans 0,003 Omek Varyans 0.001
Bastldik -3,010 Bastldik 1,568 Basildik -5,068
Carpikchic -0.371 Carpikdik -0.468 Carpikdike 0.162
Aralik 0.112 Aralike 0.123 Aralilc 0.070
En Biyiik 2727 En Biyiik 2,257 En Buyitk 1,950
En Kiigiik 2.839 En Kiigiik 2379 En Kiigiik 2.020
Toplam 11,155 Toplam 9,288 Toplam 7.925
Say 4,000 Say 4.000 Say 4,000

Giivenirlik Diizeyi (95.0%) 0,082 Gitvenirlik Diizeyi (95,0%) 0.080 Giivenirlik Diizeyi (95.0%) 0,058

t-Test: Esit Varyanslar Varsavarak fld Omek
Geometrik Faktor - 5 °C 0 rpm  Geometrik Faktér - 15 °C 0 rpm

Ortalama 2. 78869 2,322

WVaryans 0.00267 0.003

Gézlem 4.00000 4.000
Birikamli Varvans 0.00260
Ongoriilen Ortalama Farla 0.00000
df 6.00000
t Stat 1293216
P(T==t) tek-uch 0.00001
t Kritik tek-ughu 1.94318

P(T==t) d-ughu 0,00001 E

t Koritik ildi-ucha 244691
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t-Test: Farkl Varvanslar Varsayarak Iki Ornek
Geometrik Faktor - 5 °C 0 rpm  Geometrik Faktér - 25 °C 0 rpm

Ortalama 2. 788686 1,981
Varvans 0.002673 0.001
Gozem 4000000 4.000
Ongériilen Ortalama Farla 0000000
df 5.000000
t Stat 25526043
P(T<=t) tek-uch 0.000001
t Kritik tek-uchn 2015048
P(T<=t) kd-ughu 0.000002 ==
t Kritik iki-uch 2.570582

t-Test: Farkl Varvanslar Varsayarak Iki Ornek
Geometrik Faktor - 15 °C 0 rpm  Geometrik Falatdr - 25 °C 0 rpm

Ortalama 2.3220 1,981
Varyans 0.0025 0,001
Gézlem 4.0000 4.000
Ongériilen Ortalama Farka 0.0000
df 5.0000
t Stat 10,9617
P(T<=t) tek-uch 00001
t Kritik telc-uglu 2.0150
P(T==t) iki-uch 0.0001 X
t Kritike iki-ucha 2.5706

CW 30 rpm Dondiirme Hizinda; 25, 15 ve 5 °C Banyoda Elde Edilen Hiizme

Caplarinin Karsilagstirilmasi

Hiizme Capi - 5 °C CW 30 rpm Hiizme Cam - 15 °C CW 30 rpm Hiizme Capi - 25 *C CW 30 rpm

0.348 0.256 0,381
0.365 0.262 0.389
0.357 0.261 0,388
0.361 0.266 0,359
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Hiizme Cap1 - 5 °C CW 30 rpm

Ortalama
Standart Hata
Ortanca
Kip
Standart Sapma
Omek Varyans
Basiklik
Carpikhik
Aralike
En Biiyiik
En Kiigiik
Toplam
Say
Gitvenirlik Diizevi (95,0%)

Ortalama
WVaryans
Gizlem

03578
00036
03590
#YOK
0,0073
00001
0.6796
-0,8865
0,0170
0,3480
03650
1.4310
4.0000
0,0116

Hiizme Cap: - 15 °C CW 30 rpm

Ortalama
Standart Hata
Ortanca
Kip
Standart Sapma
Omek Varvans
Basiklik
Garpikhic
Aralile
En Biiyiik
En Kiigiik
Toplam
Say
Gitvenirlikk Diizevi (95,0%)

026125
0.00206
0.26150
#YOK
0.00411
0.00002
1.28215

-0.35572

0.01000
0.25600
0.26600
1,04500
4.00000
0.00654

Hiizme Capt - 25 °C CW 30 rpm

Ortalama
Standart Hata
Ortanca
Kip
Standart Sapma
Omek Varyans
Basiklik
Carpikhik
Aralile
En Biiviik
En Kiigiik
Toplam
Say
Gitvenirlik Diizevi (95,0%)

t-Test: Farkli Varyanslar Varsayarak Iki Ornek
Hitzme Cap1 - 5 °C CW 30 rpm Hiizme Caps - 15 °C CW 30 rpm

Ongériilen Ortalama Farka

d&f
t Stat
P(T<=t) tek-uch
t Kritik tek-uchy
P(T<=t) iki-uch
t Kritik iki-uch

Ortalama
Varyans
Gizlem

035775
0.00005
4,00000
0.00000
5.00000
23.09542
0.00000
201505
0.00000
2.57058

0.26
0.00
4,00

X

t-Test: Farkh Varyanslar Varsayarak Iki Ornek
Hiizme Cam - 5 °C CW 30 rpm  Hiizme Cap1 - 25 °C CW 30 rpm

Ongérillen Ortalama Farla

df
t Stat
P(T<=t) tek-uchu
t Kritik tek-uchu
P(T<=t) ki-uch
t Kritik iki-uchu

0,358
0.000
4,000
0.000
5,000
-2.731
0,021
2,015
0.041
2,571
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0.3793
0.0002
4,0000

0,3793
00070
03845
#YOK
0,0140
0.,0002
2.5610

-1.6418

0,0300
03590
03890
1.5170
4.0000
0,0222



t-Test: Farkh Varyanslar Varsayarak ki Ornek
Hitzzme Cap1 - 15 °C CW 30 rpm Hizzme Capi - 25 °C CW 30 rpm

Ortalama 0.2613 03793
Varvans 0.0000 0.0002
Gozem 4.0000 4.0000
Ongériilen Ortalama Farks 0,0000
df 4.0000
t Stat -16,2149
P(T<=t) tek-uch 0.0000
t Kritik tel-ughn 21318
P(T<=t) id-ughu 0.0001 w
t Kritile iki-ucho 27764

CW 30 rpm Dondiirme Hizinda; 25, 15 ve S °C Banyoda Elde Edilen Yumaklarin

Geometrik Faktorlerinin Karsilastiriimasi

Geometrik Faktor 5 °C - CW 30 rpm Geometrik faktér 15 °C - CW 30 rpm  Geometrik faktdr 25 °C - CW 30 rpm

241 224 1.90
242 2,15 1,86
248 2123 1.90
2,58 225 1,93
Geometrik Faldtar - 5 °C CW 30 rpm Geometrik Falidr - 15 °C CW 30 rpm Geometrik Fakidr - 25 °C CW 30 rpm
Ortalama 2473 Ortalama 2,216 Ortalama 1,8998
Standart Hata 0,040 Standart Hata 0,022 Standart Hata 0,0137
Ortanca 2,448 Ortanca 2232 Ortanca 19013
Kip #YOK Kip #YOK Kip #YOK
Standart Sapma 0,080 Standart Sapma 0,043 Standart Sapma 0,0273
Ormek Varyans 0.006 Ornek Varyans 0.002 Ormek Varvans 0.0007
Basiklik 0916 Basikhk 3.174 Basikhk 14234
Carpiklk 1,287 Canpiklik 1744 Carpiklik 03279
Aralik 0.171 Arahk 0.095 Arahk 0.0667
En Biiyiik 2413 En Biiyiik 2,153 En Biyiik 1.8649
En Kiigiik 2.584 En Kigiik 2,248 En Kigiik 19316
Toplam 9.893 Toplam 8.864 Toplam 7.5991
Say 4,000 Say 4,000 Say 4,0000
Giivenirlik Diizeyi (95,0%) 0.127 Gitvenirlik Diizeyi (95,0%) 0.069 Gitvenirlik Diizeyi (95,0%) 0.0435
t-Test: Farkh Varvanslar Varsavarak fki Ornek
Geometrik Faktér - 5 °C CW 30 rpm  Geometrik Faltsr - 15 °C CW 30 rpm
Ortalama 2473 2.216
Varyans 0,006 0,002
Gézlem 4.000 4.000
Ongériilen Ortalama Farka 0,000
df 3.000
t Stat 5,682
P(T<=t) tek-uch 0.001
t Kritik tek-ughn 2,015
P(T<=t) iki-uclu 0.002 *x
t Kritik ikd-ucha 2.571
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Ortalama
Varvans
Gézlem
Ongarilen Ortalama Farla
df
t Stat
P(T<==t) tek-uglu
t Kritik teke-ugh
P(T==t) iki-uchu
t Kritik ildi-ughu

Ortalama

Varyans

Gozlem

Ongériilen Ortalama Farka
df
t Stat
P(T<=t) tek-ugha
t Knitik tek-ugh
P(T==t) iki-ugh
t Knitik ikd-uclo

t-Test: Farkh Varyanslar Varsayarak Ikd Omek
Geometrik Fakidr - 5 °C CW 30 rpm Geometrik Faktar - 25 °C CW 30 rpm

24731 1.900
0.0063 0.001
4.0000 4.000
0.0000

4.0000

13,6350

0.0001

21318

0.0002 w®
27764

t-Test: Farkh Varyanslar Varsayarak fki Ornek
Geometrik Faktor - 15 °C CW 30 rpm  Geometrik Faktor - 25 °C CW 30 rpm

22161 1.900
0.0019 0,001
4.0000 4.000
0.0000

5.0000

12,3939

0.0000

2.0150

0.0001 =
25706
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CW 60 rpm Dondiirme Hizinda; 25, 15 ve 5 °C Banyoda Elde Edilen Hiizme

Caplarinin Karsilagtirilmasi

Hitzme Cap - 5 °C CW 60 rpm Hiizme Cap1 - 15 °C CW 60 rpm Hiizme Cap1 - 25 °C CW 60 rpm

0,303 0,248 0164
0,323 0,229 0,177
0,309 0,243 0,177
0,307 0,244 0,165
Hiizme Capi - 5 °C CW 60 rpm Hiizme Cap1 - 15 °C CW 60 rpm Hiizme Cap: - 25 °C CW 60 rpm
Ortalama 03105 Ortalama 0.2409 Ortalama 0.1708
Standart Hata 0.0043 Standart Hata 0.0041 Standart Hata 0.0036
Ortanca 0.3080 Ortanca 0.2433 Ortanca 0.1710
Kip #YOK Kip #YOK Kip 0.1770
Standart Sapma 0.0087 Standart Sapma 0.0082 Standart Sapma 0.0072
Ormmek Varyans 0.0001 Ommek Varyans 0.0001 Ormmek Varyans 0.0001
Basikhk 26462 Basikdik 2.8933 Basikhk -5.9045
Carpiklilc 1.5041 Carpiklic -1.5530 Carpiklik -0.0165
Aralilc 0.0200 Aralikc 0.0190 Aralilc 0.0130
En Biyiik 03030 En Biiyiik 0.2290 En Bityiik 0.1640
En Kigiik 0.3230 En Kiigiik 0.2480 En Kiigiik 0.1770
Toplam 1,2420 Toplam 0,9637 Toplam 0.6830
Say 4.0000 Say 4.0000 Say 4.0000

Givenirlic Dizeyi (95.0%)  0.0138  Guvenirik Diizeyi (95.0%)  0.0131  Guvenirlik Duzevi (95.0%) 00115

t-Test: Esit Varvanslar Varsayarak fki Omnek
Hitzme Cap1 - 5 °C CW 60 rpm Hiizme Capt - 15 °C CW 60 rpm

Ortalama 0,31050 0.24

Varvans 0.00008 0.00

Gézem 4.00000 4,00
Birikimli Varvans 0.00007
Ongérillen Ortalama Farka 0.00000
df 6.00000
t Stat 11,60955
P(T==t) tek-uch 0.00001
t Kritile telc-ughn 1,94318

P(T==t) ikd-uchu 0.00002 e

t Kritik iki-uch 244691
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t-Test: Farkh Varvanslar Varsayarak fki Ormek
Hiizme Cam - 5 °C CW 60 rpm Hiizme Caps - 25 °C CW 60 rpm

Ortalama 0.3105000 0.1708
Varvans 0.0000757 0.0001
Gozem 4.0000000 4.0000
Ongérillen Ortalama Farla 0,0000000
df 6.0000000
t Stat 24 7125889
P(T<=t) tek-uch 0.0000001
t Kritik tek-uch 1,9431803
P(T==t) ki-ugha 0.0000003 =
t Kritik iki-uchu 24469119

t-Test: Esit Varvanslar Varsayarak fki Ormek
Hiizme Cap - 15 °C CW 60 rpm Hiizme Capt - 25 °C CW 60 rpm

Ortalama 0.24092 0.1708

Varvans 0.00007 0.0001

Gézem 4.00000 4.0000
Birikimli Varvans 0.00006
Ongériilen Ortalama Farka 0,00000
df 6.00000
t Stat 1279582
P(T<=t) tek-ugh 0.00001
t Kritik teke-uchn 1.94318

P(T<=t) kd-uchu 0.00001 o

t Kritile ildi-ugh 244691

CW 60 rpm Dondiirme Hizinda; 25, 15 ve S °C Banyoda Elde Edilen Yumaklarin

Geometrik Faktorlerinin Karsilastirilmasi

Geometrik Faltsr 5 °C - CW 60 rpm  Geometrik faktér 15 °C - CW 60 rpm  Geometrik falktdr 25 °C - CW 60 rpm

2.35 2.16 1.66
2.33 2,06 1.64
2.30 2,14 1.65
2.34 2.10 1.64
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Geometrik Faktor - 5 °C CW 60 rpm

Ortalama
Standart Hata
Ortanca
Kip
Standart Sapma
Ornek Varyans
Basiklik
Carpikdik
Aralikc
En Biiyiik
En Kugiik
Toplam
Say

Girvenirlikc Diizevi (95.0%)

Ortalama

Varyans

Gozlem

Ongérillen Ortalama Farla
df
t Stat

P(T==t) teke-ugha
t Kritik tek-uch
P(T<=t) iki-ucha
t Kritik ild-uch

Ortalama
Varvans
Gozlem

Ongériilen Ortalama Farka

df
t Stat
P(T<=t) tek-uchu
t Kritik tek-uch
P(T<=t) ki-uch
t Kritik ild-uch

Geometrik Faktsr - 15 °C CW 60 rpm Geometrik Faktor - 25 °C CW 60 rpm

2,331 Ortalama 2112 Ortalama 1,6497
0,011 Standart Hata 0,021 Standart Hata 0.0060
2336 Ortanca 2118 Ortanca 1.6478
#YOK Kip #YOK Kip #YOK
0.023 Standart Sapma 0.043 Standart Sapma 0.0120
0,001 Ormnek Varyans 0,002 Ornek Varyans 0,0001
1.364 Basikchk -1,448 Basildikc -1,7005
-1,183 Carpilchike -0,569 Carpilchlc 06313
0,052 Aralile 0,097 Arahl 0,0265
2,299 En Biiyiik 2,058 En Biiyiik 1,6384
2,351 En Kucitk 2,155 En Kucik 1,6649
9322 Toplam 8449 Toplam 65989
4,000 Say 4,000 Say 4,0000
0.036 Gitvenirlilc Diizevi (95.0%) 0.068 Gitvenirlikk Diizeyi (95.0%) 0.0191

t-Test: Farkh Varyanslar Varsayarak {ki Omek

Geometrik Falatér - 5 °C CW 60 rpm Geometrik Faktor - 15 °C CW 60 rpm
2.3305 2112
0.0005 0.002
4.0000 4,000
0.0000
5.0000
29778
0.,0001
2.0150
0.0003
2.5706

1

t-Test: Farkh Varyanslar Varsayarak ki Ornek
Geometrik Faktir - 5 °C CW 60 rpm Geometrik Faktér - 25 °C CW 60 rpm

2.33051656 1.6497
0.00051493 0.0001
4.00000000 4.,0000
0.00000000
5,00000000
53.06047607
0.00000002
2,01504837
B3

0.00000004
257058184
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t-Test: Farkh Varyanslar Varsayarak Ikd Ornek
Geometrik Faktdr - 15 °C CW 60 rpm Geometrik Fakisr - 25 °C CW 60 rpm

Ortalama 2,1123 1.6497
Varyans 0,0018 0.0001
Gozlem 4.0000 40000
@ngﬁr‘iﬂm Ortalama Farlka 0.0000
df 3.0000
t Stat 20,7312
P(T==t) tek-ughu 00001
t Kritik tek-uch 23534
P(T=<=t) id-uglu 0.0002 e
t Kritik ikd-ugha 3.1824

25 °C Banyoda; 0 rpm, CW 30 rpm, CW 60 rpm Déndiirme Hizlarinda Elde Edilen

Gozenek Caplarimin Karsilastirilmasi

Gozenelk Capn 25 °C, D rpm  Gézenek Capi 25 °C, 30 rpm  Gézenek Capr 25 °C, 60 rpm

46.16 42.26 38,39
4535 4203 37.51
46,41 43,09 34,72
50,17 45,02 36,59
52121 42.54 35.14
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Gozenek Cam 25 °C, Orpm

Gozenek Cap 25 °C, 30 rpm

Gozenek Cap1 25 °C, 60 rpm

Ortalama 48.06 Ortalama 4299 Ortalama
Standart Hata 1.33 Standart Hata 0.54 Standart Hata
Ortanca 4641 Ortanca 42 54 Ortanca
Kip #YOK Kip #YOK Kip
Standart Sapma 297 Standart Sapma 1,20 Standart Sapma
Omek Varyans 8,83 Omek Varyans 1.44 Omek Varyans
Basiklik -1,75 Basiklik 2,88 Basiklik
Carpikhlc 0,79 Carpilchk 1,68 Carpiklik
Arahk 6.85 Arahlk 299 Arahlk
En Bityiik 4535 En Biivik 42,03 En Bitviik
En Kiigitk 5221 En Kiiciik 4502 En Kiigitk
Toplam 24031 Toplam 21495 Toplam
Say 5.00 Say 5.00 Say
Gitvenirlik Diizevi (95,0%) 3,69  Givenirlik Diizevi (95,0%) 1,49  Givenirlik Diizeyi (95.0%)

t-Test: Farkh Varyanslar Varsayarak {ki Omek
Giozenek Cam 25 °C, Orpm = Gozenek Cap 25 °C, 30 rpm

Ortalama 48.06 4199
WVaryans 883 1.44
Gézlem 5.00 5,00
Ongériilen Ortalama Farla 0.00
df 5.00
t Stat 3,54
P(T<=t) tek-uch 0.01
t Kritik tek-uchn 202
P(T==t) ikd-ugh 0.02 *
t Kritile ild-ugh 257

t-Test: Farkh Varyanslar Varsayarak {li Omek
Gézenek Cap 25 °C, Orpm  Gézenek Cap 25 °C, 60 rpm

Ortalama 48.0616 36.47
Varvans 88252 2,40
Gézem 5,0000 5.00
Ongériilen Ortalama Farks 0,0000
df 6,0000
t Stat 7.7359
P(T==t) tek-uch 0.0001
t Kritik tekc-uchn 1.94312
P(T==t) ikd-ughu 0.0002 wE
t Kritile ild-uch 24469
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36.47
0.69
36.59
#YOK
1.55
240
-2.09
0.05
3.67
34.72
38.39
182.35
5.00
1,92



t-Test: Farkh Varyanslar Varsayarak Iki Ornek
Gézenek Cap 25 °C, 30 rpm Gézenek Capi 25 °C, 60 rpm

Ortalama 42 9897 3647
Varvans 1.4417 240
Gézem 5.0000 5.00
Ongorillen Ortalama Farla 00000
df 8.0000
t Stat 74373
P(T==t) tek-uch 0.0000
t Ktk tek-ughn 1.8595
P(T==t) ikd-uchu 0.0001 ==
t Kritile ild-uch 2.3060

15 °C Banyoda; 0 rpm, CW 30 rpm, CW 60 rpm Déndiirme Hizlarinda Elde Edilen

Gozenek Caplarinin Karsilastirilmasi

Gozenek Cam 15 °C, Orpm Gézenek Capt 15 °C, 30 rpm  G&zenek Cam 15 °C, 60 rpm

8591 81.50 61.90
01,47 85,63 66,31
8921 81,54 64 48
a2.60 8412 5954
89.01 84.06 58.23
Gizenek Cam 15 °C, Orpm Gozenek Cap 15 °C, 30 rpm Gizenek Capm 15 °C, 60 rpm
Ortalama 01.64 Ortalama 83,37 Ortalama 62,09
Standart Hata 1.27 Standart Hata 0,81 Standart Hata 1.50
Ortanca 0147 Ortanca 84.06 Ortanca 61,90
Kip #YOK Kip #YOK Kip #YOK
Standart Sapma 233 Standart Sapma 1,80 Standart Sapma 335
Ornek Varyans 8.00 Omek Varvans 325 Ornek Varvans 11,23
Basikhk 0,11 Basiklik -2.06 Bastkhk -1.93
Carpikk 0.85 Carpikhk 0,03 Carpiklik 0.16
Aralik 6,90 Aralik 413 Aralik 8.07
En Biiyik 89.01 En Biiyiik 81.50 En Biiyitk 5823
En Kiigik 95.91 En Kiigik 85.63 En Kigik 66.31
Toplam 45820 Toplam 416,85 Toplam 31046
Say 5,00 Say 5,00 Say 5,00

Givenirlk Ditzeyi (95.0%) 351  Guvenirhk Dizeyi (95.0%) 224  Guvenirlik Duzevi (95.0%)  4.16
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t-Test: Farkh Varyanslar Varsayarak Iki Ornek
Giozenek Capr 15 °C, Orpm = Gézenek Capr 15 °C, 30 rpm

Ortalama 91,641 8337
Varvans 8.003 3.25
Gézem 5.000 5.00
Ongorillen Ortalama Farla 0,000
df 7.000
t Stat 5,513
P(T==t) tek-uch 0.000
t Ktk tek-uchn 1,895
P(T==t) ikd-uchu 0.001 m
t Kritike ild-uch 2,365

t-Test: Farkl Varyanslar Varsayarak fki Ornek
Gozenek Cap 15 °C, Orpm  Gézenek Cam 15 °C, 60 rpm

Ortalama 91.6407000 62,09
Varvans 8.0030803 11,23
Gézem 5.0000000 5,00
Ongériilen Ortalama Farla 0.0000000
df £.0000000
t Stat 15,0675809
P(T<=t) tek-uch 0.0000002
t Ktk tek-ughn 1.8595480
P(T==t) kd-uchu 0.0000004 ==
t Kritile ild-uchn 23060041

t-Test: Farkl Varvanslar Varsayarak Iki Ornek
Gozenek Capr 15 °C, 30 rpm  G&zenek Cam 15 °C, 60 rpm

Ortalama 8336953 62.09
Varvans 3.25170 11,23
Gézlem 5.00000 5.00
Ongorillen Ortalama Farla 0.00000
df 6.00000
t Stat 1250421
P(T==t) tek-uch 0.00001
t Kritik tek-ugh 194318
P(T==t) iki-ugh 0.00002 =
t Kritik iki-uch 2.44691
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5 °C Banyoda; 0 rpm, CW 30 rpm, CW 60 rpm Dondiirme Hizlarinda Elde Edilen

Gozenek Caplarinin Karsilastirilmasi

Gézenek Capr 5 °C, 0 rpm Gézenek Cam 5 °C, 30 rpm Gézenek Capa 5 °C, 60 rpm

127 88 12599 0413
125,08 123,81 9722
126,64 126,76 103,42
133,59 125,13 97.39
129,84 126,33 96,05
Gozenek Capt 5 °C, 0 rpm Gozenek Capt 5 °C, 30 rpm Gozenek Capt 5 °C, 60 rpm
Ortalama 128 61 Ortalama 12561 Ortalama 97.64
Standart Hata 1.47 Standart Hata 0.52 Standart Hata 1.56
Ortanca 127 .88 Ortanca 12599 Ortanca 97.22
Kip #YOK Kip #YOK Kip #YOK
Standart Sapma 3.29 Standart Sapma 1,17 Standart Sapma 348
Ormek Varyans 10,82 Ormek Varvans 1,37 Ormek Varyans 12.11
Basilchlc 0.46 Basikhk 0.41 Basikhk 283
Carpikdike 0.87 Carpaldikc -1,02 Carpaldikc 1.44
Aralik 852 Aralik 296 Aralk 9.28
En Biiyiik 125,08 En Biyiik 123 81 En Biyiik 94.13
En Kiiciik 133,59 En Kiigiik 126,76 En Kiicitk 103,42
Toplam 643.03 Toplam 628.03 Toplam 48821
Say 5,00 Say 5,00 Say 5,00

Girvenirlik Diizeyi (95.0%)  4.08  Guvenirlik Duizeyi (95.0%) 145  Guvenirlik Diizeyi (95.0%) 4,32

t-Test: Farkh Varyanslar Varsayarak fld Omek
Géozenek Cap 5 °C, 0 rpm | Gozenek Capr 5 °C, 30 rpm

Ortalama 128,61 125,61
Varvans 10,82 1.37
Gézem 5.00 5.00
Ongériilen Ortalama Farla 0,00
df 5.00
t Stat 1,92
P(T==t) tek-uch 0.06
t Ktk teke-uchn 2,02
P(T<=t) kd-uchu 0.11 -
t Kritik ildi-uch 257
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t-Test: Esit Varyanslar Varsayarak Iki Omek
Gozenek Cam 5 °C, 0 rpm  Gézenek Cap 5 °C, 60 rpm

Ortalama 128,605000 97.64

Varyans 10,821106 12,11

Gozlem 5.000000 5.00
Birikimli Varvans 11463085
Ongérillen Ortalama Farla 0000000
df 8.000000
t Stat 14.460161
P(T<=t) tek-ughu 0,000000
t Kritik tek-ugha 1.859548

P(T<=t) iki-uchu 0,000001 E

t Knitik ihd-ugho 2.306004

t-Test: Farkh Varyanslar Varsayarak Iki Omek
Gézenek Cap 5 °C, 30 rpm Gizenek Capr 5 °C, 60 rpm

Ortalama 12560524 97.64
Varyans 1.36972 12,11
Gozem 5.00000 5,00
Ongérilen Ortalama Farla 0,00000
df 5.00000
t Stat 17.03427
P(T==t) tek-uch 0.00001
t Kritik tek-ughn 2.01505
P(T==t) kd-uglu 0.00001 R
t Kritile ildi-uch 257058

0 rpm Dondiirme Hizinda; 25, 15 ve 5 °C Banyoda Elde Edilen Gozenek Caplarimnin

Karsilastirilmasi

Gozenek Capt - 5 °C 0 rpm  Gozenek Capt - 15 °C 0 rpm Gézenek Capr - 25 °C 0 rpm

127 88 95,91 46.16
125,08 91.47 4535
126.64 89.21 46.41
133.59 92.60 50.17
129 84 89.01 5221
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Gozenek Capt - 5 °C 0 rpm Gozenek Capt - 15 °C 0 rpm Gézenek Capt - 25 °C 0 rpm

Ortalama 128,61 Ortalama 91.64 Ortalama
Standart Hata 147 Standart Hata 1.27 Standart Hata
Ortanca 127.88 Ortanca 91.47 Ortanca
Kip #YOK Kip #YOK Kip
Standart Sapma 3,29 Standart Sapma 2.83 Standart Sapma
Omek Varyans 10,82 Omek Varyans 8.00 Ornek Varyans
Basikhk 0,46 Basilkchk 0.11 Basiklilk
Carpikhl 0,87 Carpikhk 0,85 Carpikhlc
Aralilc 8,52 Aralil 6,90 Aralik
En Biyitk 125,08 En Biivitk 89.01 En Bityitk
En Kiigiik 133,59 En Kigiik 9591 En Kiigiik
Toplam 643,03 Toplam 458,20 Toplam
Say 5,00 Say 5,00 Say

Gitvenirlik Dizeyi (95.0%) 4.08  Guvenirlk Diizeyi (95.0%) 351  Guvenirlk Dizeyi (95.0%)

t-Test: Esit Varyanslar Varsayarak Iki Omek
Gézenelke Capt - 5 °C O rpm  Gézenek Capt - 15 °C 0 rpm

Ortalama 128.6050000 91.64

Varvans 108211055 8.00

Gozlem 5.0000000 5.00
Biriliimli Varvans 94120929
Ongériilen Ortalama Farla 0,0000000
df 8.0000000
t Stat 190506320
P(T<=t) tek-uch 0.0000000
t Kritik tek-uch 1.8595480

P(T==t) ikd-ugh 0.0000001 =

t Kritile ild-ugh 2.3060041

t-Test: Esit Varyanslar Varsayarak fki Omek
Gézenek Capt - 15 °C 0 rpm Gézenek Capa - 25 °C 0 rpm

Ortalama 81,64070000 48.06

Varyans 800308026 883

Gézlem 5.00000000 5.00
Birikimli Varvans 841414401
Ongérilen Ortalama Farla 0.00000000
df £.00000000
t Stat 23,75433948
P(T<=t) tek-uch 0.00000001
t Kritik tek-uch 1,85954804

P(T==t) kki-ugha 0.00000001 =

t Kritik ikd-ugh 230600414
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48,06
1.33
46.41
#FYOK
297
8.83
-1.75
0.79
6.85
4535
»:’:-71

240,31
5,00
3.69



t-Test: Esit Varyanslar Varsayarak Iki Ormek
Gozenelk Capr - 5 °C O rpm = G&zenek Cap - 25 °C 0 rpm

Ortalama 128.6050000000 48.06
Varyans 10.8211055022 8.83
Gozlem 5,0000000000 5.00
Birikimbi Varyans 9,8231566300
Ongorilen Ortalama Farks 0,0000000000
df £.0000000000
t Stat 140.6323659372
P(T<=t) tek-uch 0.0000000001
t Kritik tek-uchu 1,8595480375
P(T<=t) iki-uch 0,0000000001 *
t Kritik iki-ucu 23060041352

CW 30 rpm Doéndiirme Hizinda; 25, 15 ve 5 °C Banyoda Elde Edilen Gozenek

Caplarinin Karsilastirilmasi

Gézenek Capr - 5 °C CW 30 rpm Gézenek Capr- 15 °C CW 30 rpm  Gizenek Cap - 25 °C CW 30 rpm

12599 81.50 4226
123,81 85,63 4203
126,76 81,54 43,09
12513 84.12 45,02
126,33 84.06 4254
Gézenek Capt - 5 °C CW 30 rpm Gozenek Cam- 15 °C CW 30 rpm Gozenek Cap - 25 °C CW 30 rpm
Ortalama 125,61 Ortalama 83,37 Ortalama 42,99
Standart Hata 0.52 Standart Hata 0.81 Standart Hata 0,54
Ortanca 125,99 Ortanca 84.06 Ortanca 42,54
Kip #YOK Kip #YOK Kip #YOK
Standart Sapma 1.17 Standart Sapma 1.80 Standart Sapma 1.20
Ornek Varyans 1.37 Ormek Varyans 3.25 Omek Varyans 1.44
Basiklk 0.41 Basiklik -2,06 Basiklik 2,88
Carpikcik -1.02 Carpildik -0.03 Carpikdikc 1.68
Aralik 2,96 Aralik 4,13 Aralik 2,99
En Biiyitk 123,81 En Biiyitk 81,50 En Biiyitkk 42,03
En Kiicitk 126,76 En Kiigiik 85,63 En Kiigik 45,02
Toplam 628.03 Toplam 416,85 Toplam 21495
Say 5.00 Say 5.00 Say 5.00
Gitvenirlik Diizevi (95.0%) 1.45 Gitvenirlike Diizevi (95,0%) 224 Gitvenirlik Diizevi (95.0%) 1.49
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t-Test: Farkh Varyanslar Varsayarak Iki Ornek

Ortalama
Varyans
Gézlem
Ongérillen Ortalama Farla
df
t Stat
P(T==t) tek-ucha
t Kritik tek-uclu
P(T==t) iki-ugh
t Koritik ikd-ucho

t-Test: Esit Varvanslar Varsavarak fki Ormek

Ortalama
WVarvans
Gézlem
Birikimli Varyans
Ongériilen Ortalama Farla
df
t Stat
P(T==t) tek-uclu
t Kritik tekc-ughu
P(T==t) ka-ugh
t Kritik ild-ucha

t-Test: Farkh Varyanslar Varsayarak fli Omek

Ortalama
Varyans
Gozlem
Ongériilen Ortalama Farla
df
t Stat
P(T<=t) tek-ucha
t Kritik tek-uchn
P(T==t) kki-uch
t Kritik ikd-ugha

Gozenek Cap - 5 °C CW 30 rpm  Gézenek Capi- 15 °C CW 30 rpm

125.605240000
1.369721910
5.000000000
0.000000000
7.000000000

43931598670
0.000000000
1.894578605
0.000000001
2.364624251

8337
3.25
5,00

R

Gézenek Capi - 5 °C CW 30 rpm Gézenek Capt - 25 °C CW 30 rpm

125,6052400000000

1,3697219102222
5.0000000000000
1.4056939725000
0.0000000000000
£.0000000000000

110.1757748684240

0.0000000000000
1.8595480375309
0.0000000000001
2.3060041352042

42,99
1.44
5.00

L2

Gézenelk Capr- 15 °C CW 30 rpm Gézenek Capi - 25 °C CW 30 rpm

83365533333
3.251698938
5.000000000
(0.000000000
7.000000000

41.677998856
0.000000001
1.894578605
0.000000001
2.364624252
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42,99
1.44
5.00
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CW 60 rpm Déndiirme Hizinda; 25, 15 ve 5 °C Banyoda Elde Edilen Gézenek

Caplarinin Karsilagtirilmasi

Gézenek Capt - 5 °C CW 60 rpm  Gézenek Capi - 15 °C CW 60 rpm Gozenek Capt - 25 °C CW 60 rpm

9413
97.22
103,42
97.39
96,05

Gézenek Capr - 5 °C CW 60 rpm

Ortalama 97.64
Standart Hata 1.56
Ofrtanca 97.22

Kip #YOK
Standart Sapma 3.48
Ormek Varyans 12.11
Basikhk 2,83
Carpikhk 1.44
Aralik 9,28

En Biiyitk 94,13

En Kiigiik 103,42

Toplam 48821
Say 5.00
Gitvenirlik Diizeyi (95,0%) 4,32

t-Test: Esit Varyanslar Varsavarak Iki Omek

61.90
66.31
64.48
59.54
58.23

Gézenek Cap1 - 15 °C CW 60 rpm

Ortalama
Standart Hata
Ortanca
Kip
Standart Sapma
Ormek Varyans
Basikhk
Carpikhic
Aralik
En Biiyitk
En Kiiciik
Toplam
Say

Givenirlik Diizeyi (95.0%)

62.09
1.50
61,90
#YOK
3.35
11.23
-1.93
0.16
8.07
5823
66,31
31046
5,00
4.16

38,39
37.51
34.72
36.59
35,14

Gézenek Capr - 25 °C CW 60 rpm

Ortalama 36,47
Standart Hata 0.69
Ortanca 36,59
Kip #YOK
Standart Sapma 1.55
Omek Varyans 2.40
Basiklik -2,09
Carpikchlc 0,05
Aralik 3.67
En Biiyitk 34,72
En Kiigiik 38,39
Toplam 182.35
Say 5.00
Gitvenirlike Diizeyi (95,0%0) 1,92

Gazenek Capi - 5 °C CW 60 rpm  Gozenek Capt - 15 °C CW 60 rpm

Ortalama
Warvans
Gozlem
Birikimli Varyans
Ongériilen Ortalama Farka
df
t Stat
P(T==t) tek-uchu
t Kritik tel-ucha
P(T==t) ikd-ugha
t Kritik iki-ughu

97.6412267
121050642
5,0000000
11.6660133
0,0000000
£.0000000
164568788
0.0000001
1.8595480
0.0000002
23060041
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62.09
11.23
5.00
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t-Test: Farkh Varvanslar Varsayarak Iki Ormnek
Gizenek Capt- 5 °C CW 60 rpm Gézenek Cap - 25 °C CW 60 rpm

Ortalama 97 64122667 36.47
Warvans 1210506417 240
Gizlem 500000000 5.00
Ongoriilen Ortalama Fark 0.00000000
df 600000000
t Stat 3591423101
P(T<=t) tek-uch 0.00000002
t Kritk tel-uglu 194318023
P(T<=t) ki-uch 0,00000003 *x
t Kritik ild-uch 244691185

t-Test: Farkh Varyanslar Varsayarak Tki Ornek
Gozenek Capt - 15 °C CW 60 rpm = Gézenek Capt - 25 °C CW 60 rpm

Ortalama 62091300 3647
Waryans 11.226%64 240
Gazlem 5000000 3,00
Ongoriilen Ortalama Farla 0,000000
df 6. 000000
t Stat 15519456
P(T<=t) tek-uch 0,000002
t Kritik tek-ucha 1.943180
P(T<=t) ki-uch 0,000005 *x
t Kritik ild-ugha 2446912
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