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OZET

Bu calismada Poliamid 6 (PA 6) polimeri ile agri ve sanci azaltma 6zelligine sahip;
Mentha piperita L. ve Pimpinella anisum L. 6ztleri ile Syzygium aromaticum L. ve
Papaver somniferum L. yaglari iceren nanolifli yizeylerin elektrolif ¢ekim yontemi ile
uretilerek, karakterize edilmesi amaglanmistir. Bu amagla gerceklestirilen Gretim
calismalari, lif cekim ¢ozeltisi icerisine bitkisel ajanlarin eklenerek ve saf PA6 nanolifli
yuzeyleri tzerine emdirme yolu ile bu bitkisel ajanlarin aktarilarak farkli drneklerin
olusturulmasini icermektedir. Sadece Papaver somniferum L.’nin lif ¢ekim c¢ozeltisine
ilavesi ile nanolifli ylzeylerin eldesi mumkin olmamis olup, diger 6rnekler basarili sekilde
uretilmistir. Morfolojik karakterizasyon taramali elektron mikroskobu (SEM) ile
gerceklestirilmis olup, dizgun morfolojili nanoliflerin Gretimi icin optimum proses
parametreleri belirlenmistir. Bu parametreler altinda hem saf PA6 nanolifli yizeylerinin
hem de 0zit ve yag yukli PA6 nanolifli ylzeylerinin uzun sireli elektrolif ¢ekimi
gerceklestirilmistir. Uzun sureli elektrolif cekimi yapilan bitkisel ajanlarin ilaveli nanolifli
yiizeylere Fourier Transform infrared Spektrofotometresi analizi uygulanmis olup, lif
cekim ¢ozeltisi icerisine ilave edilen 6zUtlerin ve yagin basarili sekilde PA6 nanoliflerine
katilabildigi kanitlanmistir. Daha sonra izotonik cozelti icerisinde kesikli salim testleri
gerceklestirilmistir. Salim ortamindan belirlenen zaman dilimlerinde alinan sivilara UV-

gorundr bolge spektrofotometresi ve yiksek performansli sivi kromatografisi analizi



uygulanmis olup, nanolifli ylzeylerin belirlenen sireler dahilindeki salim profilleri
belirlenmistir. Calismadan elde edilen tim sonuclar agri ve sanci azaltma etkisine sahip
dogal bitkisel ajanlarin PA6 nanoliflerine basarili sekilde aktarilarak, dogal aktif bilesen
salim sistemi uygulamalarinda kullaniima potansiyeli olan nanolifli yizeylerin basaril

sekilde Uretildigini gostermektedir.

Anahtar Kelimeler : Elektrolif cekim, nanolifler, Mentha piperita, Pimpinella anisum,
Syzygium aromaticum, Papaver somniferum, poliamid 6
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DEVELOPMENT AND CHARACTERIZATION OF ACHE AND PAIN
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ABSTRACT

In this study, production and characterization of electrospun polyamide 6 (PA 6) nanofiber
webs containing Mentha piperita L. extract, Pimpinella anisum L. extract, Syzygium
aromaticum L. oil, and Papaver somniferum L. oil for the purpose of ache and pain relief
were aimed. At the production stage herbal agents were added to the electrospinning
solution and also agents were soaked on pure PA6 nanofiber webs. Nanofiber production
was only not possible with P.somniferum oil. Besides, all other samples were succesfully
produced. Morphological characterization was performed by scanning electron microscope
(SEM) and optimum electrospinning process parameters were determined according to the

SEM images for the production of uniform nanofibers.

Long-term electrospinning was performed at these parameters for both pure PA6
nanofibers and herbal agent loaded PA6 nanofibers. Fourier Transform Infrared
Spectrophotometer analysis was applied to these nanofiber webs and it was proved that the
herbal agents loaded to fiber spinning solutions were successfully incorporated in
nanofiber structures. Then, batch release tests were carried out where the isotonic solution
was chosen as release medium. The UV-visible region spectrophotometer and high
performance liquid chromatography analyses were applied to the fluids taken from the
release media at determined time intervals and the release profiles of the nanofiber webs

were determined. Allover the results obtained from the study showed that herbal agents
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were succesfully incorporated to nanofiber structure and nanofiber webs that have

potentials to be used as natural active agent release systems were achieved.

Keywords . Electrospinning, nanofibers, Mentha piperita, Pimpinella anisum,
Syzygium aromaticum, Papaver somniferum, polyamide 6

Number of Pages  : 87
Supervisor - Assist. Prof. Dr. Gamze TETIK

viii



TESEKKUR

Degerli danismanim Dr. Ogr. Uyesi Gamze TETIK’ e yiiksek lisans 6grenimim boyunca
gostermis oldugu destek icin, ayrica bilgisi ve ilgisiyle bana her zaman yol gosterdigi icin

sonsuz tesekkdrlerimi sunarim.

Bu arastirmayi 2017/TP021 numarali proje ile destekleyen Usak Universitesi Bilimsel

Arastirma Projesi Koordinasyon Birimi’ne tesekkir ederim.

Tez calismam boyunca gerekli olan testlerin yapilmasina olanak saglayan Usak
Universitesi Bilimsel Analiz ve Teknolojik Uygulama ve Arastirma Merkezi’ne
(UBATAM) tesekkiir ederim.

Laboratuvar calismalarimda bana yardimci olan Hocalarim Dog. Dr. Onur GUNESER ve
Dr. Ogr. Uyesi Zeynep CIGEROGLU’na ve arkadaslarim Merve SAHIN ve S.Sena
KAYNAK’ a tesekkirlerimi sunarim.

Yiiksek lisans egitimim boyunca her animda yanimda olan Mert KUNEK’e, maddi ve
manevi desteklerini hicbir zaman esirgemeyen annem, babam ve canim aileme tesekkir(

borg bilirim.



iCINDEKILER

Sayfa

OZET ittt e bbbttt sttt a s v
ABSTRACT e vii
TESEKKUR ..ottt sttt bbb s sttt eae s IX
L0710 =1 1 = T X
CIZELGELERIN LISTESI wvuvucviteicieieeeee ettt Xiii
SEKILLERIN LISTESI.....ocuiiiiiiieieieie sttt Xiv
RESIMLERIN LISTESH ..ottt XVi
SIMGELER VE KISALTMALAR ..ottt seeisee st s st ssnen o, XVii
(2 T 1
2. NANOLIFLER ..ottt 3
2.1 NaNOlfIErin OZEIIKIEIN: ..........ccvueveviveieicieece et 3
2.2 Nanoliflerin Uretim YONtEMIETT ..........cccocueviueviiiieieeceeee et 4
A N = VA AN Y 11 1] D TSRO PR OPRR 4
2.2.2 MEIBDIOWING ...t nns 4
2.2.3 BiKOMPONENt UMM ......c.ovviveiireiiicieiieieieie et 4
2.2.4 Kendiliginden DUZENIENME.........cccvoiieiecieie e 5
2.2.5 CEKIM PrOSESI....uviieeieeiieiiesieee st e sttt et ste e st e e e saesseestaesaesneesteenseaneessaeneenneenrs 5
W I Y1 o] (0] 0 BT 1 (-4 [ S 5
2.2.7 Elektrolif CeKim YONTEMI ......ooveiiiiiiciiec s 6

2.3 Elektrolif Cekimini Etkileyen Parametreler ... 7
2.3.1 Proses Parametreleri: .........cuiueieieeieie e 7
2.3.2 COZEIti Parametreleric ... ....cvieiiiiee s 8
2.3.3 Ortam Parametreleric..........coiiiii e 9
2.4 Elektrolif Cekim Yonteminde Kullanilan EKipmanlar ............ccccooeviviiiiieiiecicciene 9



2.5 Nanoliflerin Uygulama Alanlar ... 10
2.5.1 Biyomedikal Uygulamalar ............coccooioiiiiiiiieee e 12
2.5.2 DoKU iskelesi UyQUIAMAIATT............co.ceveveeerieeeeseeeeseeee e ens e senee e 13
2.5.3 ila¢ Salim Sistemi Uygulamalari..............ccccceuvveiveeeeieeseeseeseeese s 13
2.5.4 Yara Ortistl UygUIAMAIATT .........ccevevereeueeeeeeeeeeeieeeieseeesesseesesessssessesesesesssssssesesens 14

3. BIYOMEDIKAL ALANDA NANOLIF UYGULAMALARI .......oovoniviiirineinrirereneenns 15
4. AGRI VE SANCI AZALTMA OZELLIGI OLAN BITKILER .....coveveriirinrinnrrcrenee, 21
5. MALZEME VE YONTEM ....cooiiiiiiiieieisi ettt sssbs s 24

5.1 MAIZEME. ..ot 25

ST (0] 01 (=11 O TP PP P PR PP 26
5.2.1. PA6 Cozeltilerinin HazIrlanmas! .........ccecveiveieniieiiese e 26
5.2.2 Elektrolif Cekim islemi: Hazirlik ve Uretim Asamalart ...........cccocooevvvrvevenennnne. 26
5.2.3 Nanoliflerin Morfolojik Karakterizasyonu............cccecuevviveieenesiiesieenieseesnenenns 28
5.2.4 Nanolifli Yuzeylerin Kalinhk, Gramaj, Gozeneklilik ve Ylzey Alan Analizleri29
5.2.5 FTIR (Fourier Transform infrared Spektrofotometresi) Analizi................c........ 30
5.2.6 SAIM TESHIETT ..o s 30
5.2.7 UV Goriunur Bolge Spektrofotometresi Analizi..........ccooooeveeiiiiniiicieieee 31
5.2.8 HPLC (Yuksek Performansh Sivi Kromatografisi) Analizi .........c.ccoecevveieenene 31

6. BULGULAR VE TARTISMA ... oo 33

6.1 Nanoliflerin Morfolojik BUIQUIAIT ...........cccooiiiieieecee e 33

6.2 Nanoliflerin Kalinlik, Gramaj, Gozeneklilik ve Yuzey Alani Bulgulari................... 37

6.3 FTIR ANAlIZI BUIQUIAIT ..o 38

6.4 UV-GOrunir Bolge Analizi BUlQUIAIT ..........cooviiiiie e 45

6.5 HPLC ANAlizi BUIQUIAIT ....c.veee e 49

7. SONUGLAR . ...t e e r e st e ne e e e re e e 55
KAYNAKLAR .ttt e e e e r e e ne e e 57
EKLER e 66

Xi



EK-1. M.piperita Oziitli Kalibrasyon EGrisi.........c.cccoevereererericeeeeieeeeeeevee s 66
EK-2 P.anisum Ozt Kalibrasyon EGiSi..........ccceveveveveriririeeeeresiseeesesesesesesesesesesesesssenns 67
EK-3 S.aromaticum Yagi Kalibrasyon EQriSi........cccccvereiivereiiiesiienr e seese e 68
EK 4. P.somniferum Yagi Kalibrasyon EQriSi........cccccvviivereeiieiiein e e 69
OZGECMIS ...ttt sttt 70

Xii



Cizelge

Cizelge 5.
Cizelge 5.
Cizelge 6.
Cizelge 6.
Cizelge 6.
Cizelge 6.
Cizelge 6.
Cizelge 6.
Cizelge 6.
Cizelge 6.

Lo ~N oo o B~ O NN

CiZELGELERIN LiSTESI

Sayfa
. Pimpinella anisum L. ve Mentha piperita L.Oziitlerinin Ozellikleri.............. 25
. Uretilen nanolifli ylizeyler ve KOAIart ..........cceeveveeeeeeeeeeececeeeeeeeeeeeeees 28
. Nanoliflerin tanimlayici istatiStikIeri..........cccovevviiiiieiesie e 37
. Saf PAG6 nanoliflerinin civa porozimetresi analiz sonuglari ............cc.ccccvenee.. 38
. BET yuzey alan analizi SONUGIAIT ...........ccoiveiiiiiiiinieese e 38
. PAG6 nanoliflerinin FTIR spektrumu pikleri ve fonksiyonel gruplar.............. 39

.M, A, C ve O kodlu 6rneklerde gorulen pikler ve fonksiyonel gruplar ......... 45

. MSPAB-40 6rnegindeki bilesenlerin tutulma zamanlari .............ccccovevvernennnne 51
. P.anisum 6zGtUntn HPLC @Nalizi ......c.cooiviieiiiiiiiiieieieese e 52
. S.aromaticum yagl HPLC @naliZi...........ccccoeiviviiiieie e 53

Xiii



SEKILLERIN LiSTESI

Sekil Sayfa
Sekil 2. 1. Bikomponent liflerin kesit SEKIlIeri ... 5
Sekil 2. 2. Nanoliflerin uygulama alanlari.............cccoveieeiiiieie e 11
Sekil 4. 1. Rosmarinik asit kKimyasal formuUll ...........cccooveieiieii e 22
Sekil 4. 2. Transanetol kimyasal formuUlU............ccooeiieiiiiiicc e 22
Sekil 4. 3. Ojenol Kimyasal FOrmMUIU............c..ccureirerecceeees e, 23
Sekil 4. 4. Morfin kimyasal formuUll ...........c.cooviiiiiii e 23
Sekil 5. 1. Calismanin deneysel ProSedurti..........cooererererineiisisee e 24
Sekil 6. 1. Saf PA6 nanoliflerinin cap dagilimlart...........cccooveiieiiievece e 33
Sekil 6. 2. Mentha piperita 6zutl yiuklenmis PA6 nanoliflerinin ¢ap dagihmliari .............. 34
Sekil 6. 3. Pimpinella anisum 6zt yiklenmis PA6 nanoliflerinin ¢cap dagilimlari .......... 35
Sekil 6. 4. Syzygium aromaticum yagi yiklenmis PA6 nanoliflerinin ¢ap dagilimlari........ 36
Sekil 6. 5. Saf PAG nanoliflerinin FTIR SPektrumu ..o 39
Sekil 6. 6. Mentha piperita 0zUtlinin FTIR SPEKIrUMU.........ccoiiiiiiiiiiiiieee e 40
Sekil 6. 7. Pimpinella anisum 6zUtanin FTIR SPeKtrumu ..........cccovvevviveiieseee e 41
Sekil 6. 8. Syzygium aromaticum yaginin FTIR SPektrumu .........cccccvevveveiieennere e 41
Sekil 6. 9. Papaver somniferum yaginin FTIR SPeKtrumu..........ccccoovvvveveieenneie e 42
Sekil 6. 10. MLPAG6, MSPAG ve PA6G’ya ait FTIR spektralart .........cccccoovveiiiiiiiinncnnne 43
Sekil 6. 11. ALPAGB, ASPAG ve PAG’ya ait FTIR spektralari..........ccooeveiiininieiinniennn 43
Sekil 6. 12. CLPAG, CSPAG6 ve PAG’ya ait FTIR spektralart ..........cccooeveviiiiiiinicnn 44
Sekil 6. 13. OSPAG6 ve PAG’ya ait FTIR spektralart ...........cccccoveviiiieeie e 44
Sekil 6. 14. Lif c¢ekim c¢ozeltisine Mentha piperita 6zitu yiklenmis PA6 nanolifli
YUZEYININ SAHM Grafigi .....eeveieeeie et 46
Sekil 6. 15. Mentha piperita 6zutt emdirilmis PA6 nanolifli yuzeyinin salim grafigi ....... 46

Xiv



Sekil Sayfa

Sekil 6. 16. Lif cekim c¢ozeltisine Pimpinella anisum 6ziti yiklenmis PA6 nanolifli
YUZEYININ SAHM GrafiGi ..eevveiieieee et sraenae s 47

Sekil 6. 17. Pimpinella anisum 6zutl emdirilmis PA6 nanolifli ylzeyinin salim grafigi ... 47

Sekil 6. 18. Lif cekim c¢ozeltisine Syzygium aromaticum yagi yiklenmis PA6 nanolifli
YUZEYININ SAHM GrafiGi ..eevveiieieee et sraenae s 48

Sekil 6. 19. Syzygium aromaticum yagi emdirilmis PA6 nanolifli ylizeyinin salim grafigi 48

Sekil 6. 20. Papaver somniferum yagi emdirilmis PA6 nanolifli yizeyinin salim grafigi . 49

Sekil 6. 21. izotonik ¢ozeltinin HPLC grafidi........cc.cccoeveevevcireeiceieeeeseeese e, 49
Sekil 6. 22. MLPAG 6rneklerine ait HPLC grafiKIeri...........ccooviiiiiciine 50
Sekil 6. 23. MSPAG orneklerine ait HPLC grafikleri........c.ccccovoveiiiieviiieicce e 50
Sekil 6. 24. ALPAG drneklerine ait HPLC grafiKIeri ..........ccccooveviiiiiiciecese e 51
Sekil 6. 25. ASPAG6 orneklerine ait HPLC grafikIeri ........ccocevveeiiiiiieeceeseee e 51
Sekil 6. 26. CLPAG6 orneklerine ait HPLC grafikIer ... 52
Sekil 6. 27. CSPAG Orneklerine ait HPLC grafiKIeri...........cocoviiiiiciie 52
Sekil 6. 28. OSPAG orneklerine ait HPLC grafikIeri ... 53

XV



RESIMLERIN LISTESI

Resim Sayfa
Resim 2. 1. Elektrolif ¢ekim dUZeNedi .........covvireriririeiieieese e 10
Resim 5. 1. (a) saf PA6 ¢Ozeltisinin, (b) Pimpinella anisum L. 0zutl ilave edilmis PA6
cozeltisinin (c) Mentha piperita L. 6zutd ilave edilmis PA6 ¢ozeltisinin hazirlanmasi...... 26
Resim 5. 2. ignelerin uglarinin kesilerek elektrolif cekim islemi igin hazirlanmasi ........... 27
Resim 5. 3. Usak Universitesi Malzeme Bilimi ve Nanoteknoloji Muhendisligi Bolim
Laboratuvari’nda bulunan elektrolif cekim dizenegi..........cccovvrveeiriveiieieeie e 27
Resim 5. 4. (a) Nanolifli ylzey oOrneklerinin SEM analizi i¢in numune tutuculara
yerlestirilmesi (b) kullanilan altin kaplama unitesi (c) kullanilan SEM cihazi ................... 29
Resim 5. 5. Salim testlering @it gortntl..........ccovvvevieiiieiiie e 31
Resim 5. 6. Usak Universitesi Bilimsel Analiz ve Teknolojik Uygulama ve Arastirma
Merkezi’nde (UBATAM) bulunan HPLC CINAZI .........coovivieiieiieiiee e 32
Resim 6. 1. Saf PA6 nanoliflerinin SEM gortntlsi ..........ccoveveevieiieereeie e sie e e 33

Resim 6. 2. Lif cekim ¢Ozeltisine Mentha piperita 0zutl yuklenmis PA6 nanoliflerinin
SEM QOFUNTUST ...ttt ettt et e et b e mb e e bt e sse e e nbeeenb e et e e nrne e e 34

Resim 6. 3. Lif ¢cekim ¢dzeltisine Pimpinella anisum 6zitl yuklenmis PA6 nanoliflerinin
SEIM QOTUNTUSU 1.ttt ettt sttt et e st e e ssb e e ssb e e nnb e e e nnbe e e nnb e e e nnees 35

Resim 6. 4. Lif ¢cekim ¢dzeltisine Syzygium aromaticum yagi yiklenmis PA6 nanoliflerinin
ST =Y o To (8 11U o USRS 36

Resim 6. 5. Lif ¢ekim ¢6zeltisine Papaver somniferum yag yuklenmis PA6 nanoliflerinin
SEM gOFUNTUIEIT .ttt nb e sr e nbeenee e 36

XVi



SIMGELER VE KISALTMALAR

Bu calismada kullaniimis bazi simgeler ve kisaltmalar, aciklamalari ile birlikte asagida

sunulmustur.

Simgeler Aciklama

U Mikro-

Kisaltmalar Aciklama

PAG Poliamid 6

FA Formik Asit

HPLC Yuksek Performansli Sivi Kromatografisi
SEM Taramali Elektron Mikroskobu

uv Ultraviyole

FTIR Fourier Transform infrared Spektrofotometresi

XVii



1. GIRIS

Nano kelimesi dnune geldigi birimin milyarda biri anlamina gelmektedir. Boyutlarindan bir
tanesi 1 ile 100 nm arasinda olan malzemeler nanomalzemeler olarak adlandirilmaktadir.
Nanomelzemelerin sahip olduklari Gstun 6zellikleri sayesinde insaat, tekstil, tip gibi alanlarda
kullanimi mimkin olmaktadir. Bu alanlarda drlin elde etmek igin genel olarak 1 boyutlu
nanomalzemeler olan; nanolifler, nanogubuklar ve nanoteller kullaniimaktadir. Nanoliflerin
sahip olduklari genis yuzey alanlari, kugliik gozenekli yapilari ve kigiik boyutlu olmalari gibi
essiz Ozellikleri sayesinde bir¢ok alanda kullanimi tercih edilmektedir.

Nanolifler cok cesitli polimer cozeltilerinden ve polimer eriyik halinden farkl Gretim
yontemleri ile elde edilebilirler. Nanolifler; elektrolif c¢cekim yontemi, meltblowing,
bikomponent Uretim ve faz ayrimi gibi yontemler ile Gretilebilirler. En cok tercih edilen

uretim yontemi; kolay ve maliyeti diistik olan elektrolif gekim yontemidir.

Nanoteknoloji biliminin kullanildigi en énemli alan siiphesiz tip alanidir. insan saghgini
yakindan ilgilendiren buluslar, insan émriini daha uzun ve kaliteli gecirmesini saglayacak
calismalar nanoteknoloji bilimini tip alaninda ¢ok dederli kilmaktadir. Gunimuzde
nanoteknoloji tip alaninda; ilag sektdriinde, gen uygulamalarinda, kanser tedavisinde, dis
bakiminda, ortopedi uygulamalarinda ve molekuler tanilarda kullaniimaktadir. Nanolifli

yuzeylerin de tip alaninda oldukga 6nemli bir yeri vardir

Bu calismada agri ve sanci azaltma 6zelligine sahip bitkisel Griinlerden faydalanarak nanolifli
yuzeylerin elde edilmesi amaclanmistir. VViicuda alinan herhangi bir darbe sonucunda olusan,
hastalikli ya da incinmis bir dokunun olusturdugu, tedavi sirasinda olusan agri ve sancilarin
cilt izerinden yapilacak olan bir uygulama ile giderilmesi mimkuindir. Gozenekli bir yapida
olan cildimiz, agri ya da sanci azaltacak olan ajani cilt yizeyinden alt cilt dokularina ve
kaslara iletebilme kabiliyetine sahiptir. Cilt ylizeyinden uygulanan merhem, krem, jel, sprey
vb.’nin temel etki mekanizmasi da buna dayanmaktadir. Bu ¢alismada dokulari rahatlatma
etkisine sahip bitkisel yaglar ve 6zutlerden faydalanilarak agri ve sanci azaltma etkisine sahip
nanolifli ylzeyler elektrolif cekim yontemi ile elde edilmistir. Hali hazirda uyusturan, lokal
anestezik etkiye sahip spreyler mevcut iken, bahsi gegen bu bitkisel aktif ajanlarin nanolifli
yuzeylerle birlestirildigi herhangi bir ¢alismaya rastlanmamistir. Poliamid 6 polimerinin
nanolifli yuzey olusturmada tercih edilmesinin nedeni maliyetinin disiik olmasi ve bu polimer

ile kolay elektrolif cekilebilir olmasidir. Yapilan literatiir calismalari sonucunda nane, anason,
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karanfil ve hashas bitkilerinin etkili agri ve sanci azaltici 6zellige sahip olduklari gérilmis ve
agri ve sanci azaltici bitkisel ajanlar olarak kullanimlarina karar verilmistir. Kullanilan
malzemeler ve secilen yontem ile cilde ve dokulara yan etkisi bulunmayan, agri ve sanciyi

azaltarak  rahatlama  etkisi ~ yaratan  nanolifli  yizeyler elde edilebilmistir.



2. NANOLIFLER

incelikleri nanometre boyutlarinda olan lifler nanolif olarak adlandiriimaktadirlar. Daha ince
lifler Gretmek amaciyla yapilan calismalar sonucunda mikro ve nano incelikte lifler
gelistirilmistir [Cireli ve ark., 2006]. Ancak nanoliflerin boyutlari ile ilgili net bir tanim
yaptlamamaktadir. Bunun nedeni belirtilen nanolif caplarinin bazi kaynaklar arasinda
farkliliklar gostermesidir. Ornegin; bazi kaynaklarda capi 0,5 mikron ve altinda olan lifler
nanolif olarak tanimlanirken, bir baska kaynak ¢api 0,3 mikron ve altinda olan lifleri nanolif
olarak tanimlanmaktadir [Cireli ve ark., 2006; Dogan, 2012]. Baska bir kaynakta ise ¢api 1

mikron ve altinda olan lifler nanolif olarak tanimlanmaktadirlar [Stpiren ve ark., 2007].
2.1 Nanoliflerin Ozellikleri:

Nanoteknoloji biliminin yayginlasmasiyla birlikte arastirmacilar nano boyutta malzemelerin
usttin 6zelliklerini incelemeye daha fazla ilgi gostermislerdir. Elektrolif cekim yontemi ile cok
cesitli polimerlerden elde edilen nanolifler farkli alanlarda kullanilmaya elverisli oldugundan
elektrolif ¢cekim yontemi nanolif eldesinde en ¢ok tercih edilen yontemdir. Ginimuze kadar
yaptlan ¢alismalarda 200’Un uzerinde polimer ¢esidinden nanolifler elde edilmistir [Bhardwaj
and Kundu, 2010]. Nanolifler genis yuzey alani, yuksek gozeneklilik, boyutlarinin kigik

olmasi ve hafif olmasi gibi temel 6zelliklere sahiptirler.

* Boyutlarinin kigik olmasi: Nanoliflerin boyutlarinin ¢ok kiigiik olmasi sebebiyle
sahip olduklari mekanik ve fiziksel 6zellikleri, cok dar ve kii¢clik alanlarda kullanimlarina

olanak saglar [Evcin, 2007].

* Genis yuzey alani: Nanoliflerin kiclk caplarindan dolayi sahip olduklari genis yuzey
alanlari nanoliflerin cok cesitli uygulamalarda kullanimlarina olanak saglar [Sarac, 2016].
Ayrica, nanolifli ylzeylerin fonksiyonel gruplara ve c¢esitli nanopartikillere baglanma

seviyesini arttirir [Supuren ve ark., 2007].

* Yuksek gozeneklilik ve kiguk gdzenek caplari: Nanolifler yiksek gdzenekliligi
sayesinde hava gecirgenligini saglarlar. G6zenek caplarinin kigik olmasi ise; nanoliflerin
biyomedikal alanda kullanimlarinda yabanci madde gecisini onleyerek enfeksiyon olusumunu
onlemeye yardimci olur [Mutlu, 2014].



 Hafif olmasi: Nanoliflerin hafif olmasi maliyetlerinin disik olmasini saglar. Ayrica,
nanoliflerin uzay, askeri ve savunma alanlarinda kullanimlarinda avantaj saglar [Dogan,
2012].

2.2 Nanoliflerin Uretim Yodntemleri

Polimerik nanoliflerin Gretimi bazi yontemler ile gerceklestirilebilir [Ramakrishna et al.,

2005]. Bu yontemler su sekildedir.
2.2.1 Faz Ayrimi

Fiziksel uyumsuzluklari bulunan iki fazin termodinamik yontemle birbirinden ayrilmasina
dayanan tretim yontemidir. Bu yontem bes adimda gerceklestirilir. Oncelikle polimer uygun
cozuct kullanilarak ¢ozulir. Bu c¢ozelti buzdolabinda bekletilerek jel olusumu saglanir. Su
yardimi ile ¢Ozicu jelden uzaklastirilir. Elde edilen jel, filtre kagidi Gzerine konularak

buzdolabinda bir stire bekletilir. Donan jel kurutma cihazi yardimiyla bir siire kurutulur.

Bu yontem, karisik olmasi ve lif capi kontrollniin saglanamamasi nedeniyle ¢ok tercih edilen
bir yontem degildir [Esfandarani et al., 2010]. Polimerin cinsi, ¢6zucunin turd, faz ayrim
sicakhgi gibi 6zellikler bu tretim yonteminde dikkate alinmahdir [Mutlu, 2014].

2.2.2 Meltblowing

Fazla miktarlarda lif Gretiminin gerceklestirilebildigi bu yontemde; polimer, eritilip filtrasyon
adimindan gectikten sonra bir pompa yardimi ile lif ¢cekim bashgina gelmektedir. Duze
bashigindan fiskirtilan bu erimis polimer diize agzinda yuksek hizdaki sicak havaya maruz
kalmaktadir. Bir sonraki asamada polimere soguk hava uygulanir [Evcin, 2017]. Soguk
havanin etkisiyle polimer incelir ve toplayici bant Gzerine diser. Bu sekilde nanolif elde
edilir. Bu yontemde farkl cesitlerde polimerlerin kullanimi mimkindar. Bu yoéntem ile
uretilen liflerin caplarinin sinir degeri 1 mikrondur ve mukavemetleri disuktir [Demir ve
Orug, 2004, Sipuren ve ark., 2007].

2.2.3 Bikomponent Uretim

Ayni lifi olusturacak olan birbirinden farkli iki polimer ayni duze deliginden gecerek
bikomponent lifi olustururlar. Bu lifler kesit sekillerine gore; yan-yana, kabuk/6z, denizde

adacik, dis merkezli, dilim pasta bikomponent lifler olarak adlandirilirlar [Kozanoglu, 2006].



kabuk/sz Varnyana eksantrik segmanh

Sekil 2. 1. Bikomponent liflerin kesit sekilleri [Fitzgerald, 1967’den diizenlenmistir]
2.2.4 Kendiliginden Duizenlenme

Bu yontemde kiiciik molekdller kendi aralarinda bir bag olusturarak dizilirler. Daha sonra bu
molekiller buyik oranlarda birleserek nanolifleri olustururlar. Molekuler seviyede
gerceklesen bu uretim sonucu elde edilen nanolifler kiictk caplidirlar. Bu yontemin ucuz ve
basit olmasi gibi avantajlari oldugu gibi, stirekli lif eldesinin zor olmasi, uzun siren ve karisik

bir yontem olmasi gibi dezavantajlari da bulunmaktadir [Evcin, 2017].
2.2.5 Cekim Prosesi

Bu yontemde diiz bir ylzey tzerinde bulunan siviya mikropipet daldirilmaktadir. Mikropipet
ucu ile ylizeydeki damlacik temas ettikten sonra bir mikromanipdlator yardimi ile mikropipet
geri cekilmektedir. Bu geri ¢ekilme sonucunda nanolif elde edilmektedir [Ramakrishna et al.,
2005].

Bu teknik ile tek ve uzun nanolifler elde edilebilir [Senol ve ark., 2005]. Uretimin ciktisinin
distik olmasi bu yéntemin endustriyel alanda kullanilmasina engel olmaktadir [Hatiboglu,
2006].

2.2.6 Sablon Sentezi

Bu yontemde nano gozenekli, metal oksit bir membran sablon olarak kullaniimaktadir
[Ramakrishna et al., 2005]. Membran kalinli§i genel olarak 5-50 mm’dir. Sivi polimerin
uzerinde olan suyun basincinin etkisi ile polimer membranin gdzeneklerinden gegcmektedir.
Gozeneklerden cikan polimer Katilastirici bir sivi ile temas eder ve bdylece nanolifler elde
edilmektedir. Elde edilen nanoliflerin c¢aplart membranin gézeneklerinin boyutlari ile
belirlenmektedir [Mutlu, 2014].



2.2.7 Elektrolif Cekim Yontemi

Polimer esasli nanoliflerin Gretiminde kullanilan en yaygin yoéntem elektrolif cekim
yontemidir. Elektrolif ¢cekim yonteminin tarihi 1600’ 1U yillara dayanmaktadir. Bu kavram 17.
yy’ da ingiliz fizikci ve Kralige Elizabeth I’ in doktoru olan William Gilbert tarafindan ortaya
cikmustir [Tucker et al., 2012]. Gilbert, elektrik yukli bir siringa ignesini bir damla suya
yaklastirmistir ve damlanin elektrik etkisi ile ¢ekilerek koni seklinde olmasini ve kiglk

damlalarin koninin ucundan firlatildigini gézlemlemistir.

Elektriksel yike sahip damlaciklarin elektrolif ¢cekimi sirasinda gésterdigi dizensizlikler icin
gerekli olan yuk miktar1 1885 yilinda Lord Rayleigh tarafindan tanimlanmistir. 1902 ve 1903
yillarinda Cooley ve Moore elektrik yuklerini kullanarak sivilarin piskirtilmesini saglayan
aparati acikladilar. 1934 yilinda elektrolif cekim yodntemi ile nanolif Uretimi icin deney
diizenegini ortaya koyan ilk patent Anton Formhals tarafindan alinmistir. Bu sistemde seliiloz
asetat kullanilarak gerceklestirilen elektrolif cekimi ile polimerik lifler elde edilmistir [EI-
Newehy et al., 2011].

1960’ It yillarda Geoffrey Taylor elektrolif ¢cekiminin teorik temelini olusturmustur. Taylor
bir elektrik alaninin etkisi altinda olan sivi damlaciklarinin olusturdugu koninin seklini
matematiksel olarak modelleyerek elektrolif ¢ekimine katkida bulunmustur. Dize ucunda
olusan sivi damlaciklarinin dnce yari kiresel bir halde oldugunu, artan elektrik alan ile
birlikte damlanin konik bir sekil aldigini ve sonrasinda jetlerin bu koninin tepesinden ¢iktigini
gozlemlemigstir [Dizyer, 2014]. Bu karakteristik damlacik sekli Taylor Konisi olarak
bilinmektedir.

Polimer esash nanolif Uretiminde kullanilan en etkili Gretim yontemi elektrolif ¢ekim
yontemidir. Elektrolif ¢cekim bircok muhendislik disiplinini icinde barindiran disipliner bir
yontemdir [Kozanoglu,2006]. Elektrik alan etkisiyle 6zel olarak hazirlanmis bir eriyikten
polimerin cekilmesiyle gerceklestirilen yontemdir. Eriyebilen veya ¢6ziinebilen her polimere
bu yontem uygulanabilir [Subbiah et al., 2005]. Boylelikle farkli 6zelliklere ve sekillere sahip
lifler Gretilmesi mimkinddr. Kolay ve ekonomik olan elektrolif ¢cekim yonteminde dikkat

edilmesi gereken pek ¢ok parametre mevcuttur [Duzyer, 2014].



2.3 Elektrolif Cekimini Etkileyen Parametreler

Elektrolif cekim yontemi kolay ve ucuz bir yontem olmasina ragmen, bu yodntem

uygulanirken dikkat edilmesi gereken bircok parametre vardir [Dizyer, 2014].
2.3.1 Proses Parametreleri:

* Siringa ile toplayici arasinda bulunan mesafe: Siringa ile toplayici arasinda bulunan
mesafe elektrolif cekim yonteminde; elektrik alan guicund, jetin olusacagi mesafeyi ve diizgin
lif olusumunu belirlemektedir [Kozanoglu, 2006]. Lif olusumu, lifin katilasmasi ve lifin
toplayici Uzerinde toplanmasi bu mesafede gerceklesir. Aradaki mesafenin artmasiyla jetin
izleyeceQi yol uzar, ¢cézlcl buharlasir boylelikle lifler daha ince ve kuru bir sekilde toplayici
uzerinde toplanir. Mesafenin kisalmasiyla jet hizlanir, mesafe kisa oldugundan c¢ozici
buharlasamaz bu yuzden plaka Gzerinde 1slak ve birbirine yapisan nanolif yapilari gorulebilir
[Beypazar, 2013].

» Toplayicinin sekli: Elektrolif ¢ekim yonteminde elde edilen nanolifler metal, yari
iletken ve yalitkan toplayicilar Gzerine toplanabilirler [Kozanoglu, 2006]. Kullanilan
toplayicilarin sekillerine gore farkli yapilarda nanolif yizeyleri elde edilebilir. Elektrolif
cekiminde genellikle iletken bir materyal tercih edilir. Metal diz plaka Uzerine kaplanan

aliminyum folyo sikca tercih edilen materyallerden biridir [Dogan, 2012].

« igne capi: Elektrolif cekim yonteminde kullanilan ignenin capi ile elde edilecek
liflerin caplari kontrol edilebilir. Kucuk capli igne kullanilarak daha genis capli lifler
uretildigi belirtildigi gibi [Macossay et al., 2007], aksine ince ¢apli igne kullanilarak daha
kiglk capli lifler Oretildigini de belirten ¢alismalar yapiimistir. Yapilan arastirmalarda igne
cap! ile lif capi arasinda korelasyon bulunmadidi belirtilmistir [Ustiin, 2011].

* Polimerin akis hizi: Duzglin yapida nanolif elde etmek i¢in; uygulanan voltaja uygun
olacak sekilde akis hizi ayarlanmalidir [Moghe, 2008]. Akis hizi arttiginda ignenin ucundan
cekilen ¢ozelti miktari artar ve bunun sonucunda lif ¢api ve boncuklu yapi olusumunda artis
gozlemlenir [Ramakrishna et al., 2005]. ideal akis hizi; igne ucundan toplayiciya ulasana
kadar ¢Ozicunin buharlasmasini saglayacak olan en disuk seviyedir. Coziicl buharlasmadigi
takdirde lifler toplayici Uzerine 1slak bir sekilde toplanir ve birbirine yapisirlar. Bu sebeple
distk akis hizi, buharlasma icin yeterli siireyi saglayacagindan tercih edilen bir durumdur
[Ustiin, 2011].



*Voltaj: Lif olusumunu saglayan elektromanyetik kuvvetin siddetini elektrolif
cekiminde uygulanan voltaj belirler. Uygulanan voltaj ve meydana gelen elektrik alan, jetin
hizlanmasina ve gerilmesine etki ettigi icin olusan lifin yapisini da etkiler. Voltaj
yukseltildiginde jet icindeki Coulomb kuvvetleri artar ve daha gucli elektromanyetik alan
elde edilir. Bunun sonucunda ¢ozelti daha fazla gerilir, bu durum c¢o6zicinin daha hizh
buharlasip kuru lifler elde edilmesine ve lif ¢caplarinin distik olmasina neden olur [Beypazar,
2013].

2.3.2 Cozelti Parametreleri:

* Polimerin molekuler agirhgi: Molekdler agirhik ¢ozeltinin viskozitesini direkt olarak
etkiler [Gumus, 2009]. Elektrolif cekim yonteminde cozelti yeterli molekiler agirhga ve
viskoziteye sahip olmalidir. Molekiiler adirlik arttikca viskozite de artar. igne ucundan ¢ikan
polimer ¢ozeltisinin toplayici plaka tzerine jetin dagiimadan ulasmasini saglayan; molekdil
zincirlerinin birbirine dolanmasidir. Polimerin zincir uzunlugu polimerin molekuler agirhgini
gosterir [Ustiin, 2011].

» Konsantrasyon: Cozeltinin konsantrasyonu elektrolif ¢cekim ydnteminde 6nemli bir
rol oynar. Cozelti konsantrasyonu disuk oldugu zaman surekli yapida lifler elde edilemez ve
boncuklu yapilar meydana gelir. Cozelti konsantrasyonu ¢ok yiksek oldugunda ise nanolif
olusumu gerceklesmez [Li and Wang, 2013]. Konsantrasyon artikga viskozite de artar.
Konsantrasyon ve viskozite optimum degerde oldugunda; polimer zincirleri arasindaki
molekdler temas artar. Bu i¢ kuvvetler, jetlerin parcalanmasini ve boncuklu yapi olusumunu
onler ve jeti uzatarak liflerin incelmesini saglarlar. Konsantrasyon arttikca lif ¢api da artar
[GUmds, 2009].

* Viskozite: Cozelti viskozitesi; lifin yapisini, lif capini ve uzunlugunu belirlemede
oldukca etkilidir. Cok duslk viskoziteye sahip c¢ozeltilerden surekli ve puruzsiz lifler elde
edilemez. Cok yiksek viskozite degerinde ise c¢ozeltiden jet cikisi zor olur [Li and Wang,
2013]. Uygun viskozite degeri; igne ucundan ¢ikan polimerin toplayici Uzerine yapisal
batinligund bozmadan ulasmasini saglar [Heikkila, 2008]. Bu nedenle elektrolif ¢ekim

yonteminde ¢6zelti viskozite degeri optimum degerde olmalidir.

e Cozlculerin uguculugu: Coziculerin uguculugu dizgun yapida nanolifler elde
edilmesinde énemli bir faktordir. Cozicu, lif yapisinin bozulmayacagi kadar kisa, nanometre

boyutlarina ulasmadan 6nce katilasmamasini saglayacak kadar uzun surede buharlasmalidir
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[Ndreu, 2007]. Buharlasmanin yeterli derece saglanmamasi durumunda lifler i1slak bir sekilde
toplayici Gzerine ulasir bunun sonucunda lifler birbirine yapisarak serit benzeri lifler olusabilir
[Koombohngse et al., 2001]. Cozlcinin kaynama noktasi, buhar basinci, buharlasma

sicakligi gibi 6zellikler buharlasma hizina etki eder [Ramakrishna et al., 2005].
2.3.3 Ortam Parametreleri:

* Sicaklik: Ortam sicakliginin dusiuk olmasi durumunda ¢6zeltinin buharlasma orani da
diser. Bu durum sonucunda toplayicida toplanan polimer jeti tamamen katilasamaz ve lif
capinda artis meydana gelir. Ortam sicakhginin yiksek olmasi durumunda katilasma orani
artar ve jetin uzamasi icin gerekli stire saglanamadigindan dolay lif capinda artis meydana
gelir. Cozucunun buharlasarak daha ince lifler Gretebilmesi icin ortam sicakhigi optimum
degerde olmalidir [Gumis, 2009].

* Nem: Ortam nemi elektrolif cekimi sirasinda polimer cozeltisinin 6zelliklerini
degistirebilir. Yuksek nem oraninda lif ylizeyinde sivi yogunlasmasi olusabilir. Bu durum
ucucu c¢oOzicllerle hazirlanan c¢ozeltilerde lif yapisini etkileyebilir. Yapilan deneylerde %50’
nin altindaki nemde purizsiz yapida lifler elde edilirken, nem miktari arttikca liflerde

g6zenekler artar [GUmUs, 2009].

* Basing: Elektrolif ¢ekim yapilan ortamdaki basincin lif ¢cekimine olumsuz etki
gosterdigi gozlemlenmistir. Elektrolif ¢ekim yontemi atmosfer basincindan daha kiguk bir
basing altinda gerceklestirilirse, siringadaki ¢ozeltinin disari gtkma egilimi artar [Ramakrishna
et al., 2005]

2.4 Elektrolif Cekim Yonteminde Kullanilan Ekipmanlar

« Besleme Unitesi (siringa, metal igne): Besleme (nitesi elektronik ve hizi
ayarlanabilir bir siringa pompasi, pompaya yerlestirilen bir cam ya da plastik siringa ve

siringa ucuna takilan bir igneden olugmaktadir.

* Toplayici (iletken plaka, doner silindir): Elektrolif ¢cekim ydnteminde lifler diz
plaka, donen silindir, 1zgaralar ve cerceveler uzerinde toplanabilirler. En ¢ok tercih edilen

tastyici sekli; aliminyum folyo ile kaplanan diz plakalardir.



« Yiksek voltaj giic kaynagi: igne ucunda bulunan polimer damlasi yiiksek voltaj giic
kaynagindan igne ucuna verilen voltajin etkisiyle; 6nce Taylor Konisi seklini alir daha sonra

jet halini alarak lif olusumu gergeklesir.

YOKSER VOLTAJ
aUg HAYNAGI

SIRINGA

i

TOFPRAKLAMA

FIRINGA - : ?
POMPASI "} ] ] O ; KOLEKTOR

Resim 2. 1. Elektrolif cekim diizenegi

Elektrolif ¢cekiminde kullanilacak olan polimer ve ¢dziicusi oda sicakliginda karistirilarak
homojen bir ¢ozelti elde edilir. Elde edilen bu ¢ozelti siringa igine enjekte edilir. Siringa
pompas! yardimiyla polimer ¢ozeltisi siringadan metal igne ucuna sabit bir hizla aktarilir.
ignenin ucunda damlacik belirdiginde yiiksek voltaj giic kaynadi acilir ve elektrik akimi
baslar. igne ucunda olusan polimer damlacigr elektrik alan etkisi ile Taylor Konisi seklini alir.
Tidm kuvvetlerin birbirini dengelemesi sonucu jet olusur. Elektriklenmis olan jet hizlica
uzayarak ince ve uzun ipliksi bir yapi olusturur. Bu jetin devamli olarak uzamasi sonucu lif

cap! nanometre seviyesine duser, boylelikle strekli lifler elde edilir [Evyin, 2017].
2.5 Nanoliflerin Uygulama Alanlari

Cesitli  Oretim yontemlerine sahip olan nanolifler, cesitli polimerler kullanilarak
uretilebildikleri icin uygulama alanlari da oldukca genistir. Nanoliflerin sahip olduklari
fiziksel ozellikler, bircok alanda yeni drinler Gretilmesine olanak saglamaktadir [Dogan,

2012]. Nanoliflerin uygulama alanlari Sekil 2.2°de gosterilmektedir.
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Kozmetik

Uygulamalan
Bivomedikal Tekstil
Uygulamalar I Uygulamalan
NANOLIFLERIN
Kompozitler A UYGULAMA ALANLARI - Sensdrler
Savunma I Filtrasyon
Uygulamalan Uygulamalar

Elektronik
Uygulamalan

Sekil 2. 2. Nanoliflerin uygulama alanlari

Sensor uygulamalarinda nanoliflerin kullanim avantajlarini aciklayan calismalar mevcuttur
[Ding et al., 2009; Lala et al., 2009]. Bu calismalarda, polielektrolitlerden iletken polimer
kompozitlere, yari iletken metal oksitlerden geleneksel polimerlere kadar ¢ok cesitli
malzemelerden basarili sekilde Gretilen nanoliflerin sahip olduklari genis yiizey alanlari
sayesinde ultra hassas ve ¢ok hizli cevap verebilen gaz sensor bilesenlerinin tretimlerinden
bahsedilmistir. Yine polimerlerden elde edilen nanoliflerin kompozit uygulamalarinda
kullanimlarinin getirdigi avantajlari gozler énine seren ¢ok sayida calisma bulunmaktadir
[Zhang et al., 2018; Akangah et al., 2010; Kim and Reneker, 1999]. Epoksi/karbon fiber
kompozit tabakalari arasina yerlestirilen Nylon 66 nanoliflerinin kompozitin darbe dayanimini
%60 oraninda arttirdigi belirtilmistir [Akangah et al., 2010]. Bu artisin sebebi; liflerin
uzerlerindeki baglanma yaparak dayanimi artirabilecek olan fonksiyonel bolgelerin, oldukca
ince boyutlara getirilen nanoliflerde ylzeye c¢ikmasi ile aciklanabilir. Kozmetik
uygulamalarda nanoliflerin kullanimi son yillarda arastirmacilarin  oldukca dikkatini
cekmektedir. Cilt ya da hasarli deri dokusu ile mikemmel etkilesim sergileme kapasitesine
sahip nanolifli kozmetik Grlnlerin, arttiriimis aktif ajan yikleme kapasiteleri, yukseltilmis sivi
emme kabiliyetleri gibi essiz 6zellikleri, nanolifli kozmetik trunleri iyilestirici, cilt yanik ve
yaras! tedavi edici, ylz maskesi, bakim ve yenileme rtnleri gibi Grtnlerin Uretimlerinde
vazgecilmez kilmaktadir [Yilmaz et al., 2016]. Yari iletkenlerden pek ¢ok nanolif Gretim

yontemine gore nanolifler elde edilebildigi icin, elektronik uygulamalarda nanoliflerin
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kullanimi da son yillarda arastirmacilarin dikkatini ¢cekmistir. Oldukca hafif, tasinabilir anten
teknolojilerinde nanoliflerin kullanimi heniiz yeni bir teknoloji olmasina ragmen birkac mm
boydaki nanoliflerden tasarlanan antenlerin gergeklestirilen simulasyonlarda iyi sonuclar
verdigi gozlemlenmistir [Adhikari, 2009]. Lif denildiginde akla tekstil biliminin geldigi
aciktir. Lif tekstil malzemelerinin hammaddesi olarak disuntlebilir. Dolayisiyla tim nanolifli
malzemelerin Uretim yontemleri ve Uretilen nanolifli yuzeyler ya da nanolifli iplikler, tekstil
biliminin konu ve kapsami igerisindedir denilebilir. Nanoliflerin gesitli tretim tekniklerine
gore iki boyutlu (2D) sekilde yuzey formu dretilebilirken [Havrlik and Sveshnikov, 2015],
uretim yontemlerinde birtakim modifikasyonlarin gerceklestirilmesi ile bir boyutlu (1D)
yapilarin da dretimi [Tetik ve ark., 2017] mimkin olmaktadir. Termal konfor 6zellikleri
iyilestirilmis [Akduman ve ark., 2018], mukavemetleri ve rijitlikleri arttirillmis [Ré&cova et al.,
2014] tekstil yuzeylerinin eldesi calisilan konulardan bazilaridir. Filtre uygulamalarinda
filtreyi olusturan yiizeyin sahip oldugu gozenek boyutu ve toplam gézeneklilik degeri ¢ok
blylk 6nem tasimaktadir. Kati partikdl filtrasyonu igin kuru hava filtrelemede, sivi ya da gaz
filtrasyonu igin akiskan filtrelemesinde bu parametreler 6nemle arastiriimaktadir. Nanoliflerin
sahip oldugu oldukca kucuk caplar gozeneklerin boyutlarini kigultirken, yapi icerisindeki
toplam go6zenekliligin artisi ile sonuglanmaktadir [Bian et al., 2018]. Bunun yani sira
fonksiyonellik kazandirilmis filtre uygulamalari da dikkat ¢ceken baska bir alandir [Basal ve
Dogan, 2012]. Nanolifler savunma alaninda da blyuk énem tasimaktadirlar. Nanolifler sahip
olduklari kiicik gozenekli yapilar sayesinde cildin nefes almasini saglarlar. Boylelikle askeri
alanda tene yapisarak ikinci bir ten gorevi gorurler. Bu 6zellik askerler icgin iyi bir koruma

saglar [Ozdogan ve ark., 2006].

Bu boélimde tez konusu ile baglantili olan nanoliflerin biyomedikal uygulamalari hakkinda

bilgiler verilmistir.
2.5.1 Biyomedikal Uygulamalar

Biyomedikal uygulamalarda kullanilacak olan nanoliflerin biyobozunur ve biyouyumlu
Ozellik gosteren polimerlerden dretilmesi gereklidir. Nanolifler biyomedikal alanda: doku

iskeleleri, ila¢ salim sistemi ve yara 6rtiist olarak kullantlirlar [Al-Enizi et al., 2018].

Biyouyumluluk: Biyomedikal alanda kullanilan doku iskelesi, ila¢ salim sistemi ve yara

ortlsu olarak Uretilen yapilarin vicut icine veya yuzeyine yerlestirildiginde istenmeyen doku
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tepkimelerine yol agmamasi biyouyumlu 6zellik tasidigini gostermektedir. [Gumusderelioglu
ve ark., 2007].

Biyobozunurluk: Doku iskelelerinin viicut ortaminda makromolekdler diizeyde pargalanmasi
biyobozunur 6zellik tasidigini gostermektedir. Pargalanirken zehirli Grtnler olusturmamasi ve
biyouyumlulugunu  kaybetmemesi biyobozunur malzemeden beklenen &zelliklerdir

[GUmusderelioglu ve ark., 2007].
2.5.2 Doku iskelesi Uygulamalari

Doku iskelesi Uretiminde kullanilacak olan malzemeler biyobozunur, biyouyumlu ve doku ile
uyumlu 6zelliklere sahip olmalidir. Doku iskeleleri hastaliklardan ve yaralanmalardan zarar
gérmis olan hiicre disi matrisi yeniden olusturmak igin kullanilmaktadir [Can ve Ersoy,
2014]. Doku iskeleleri kimyasal bilesim ve fiziksel yapi bakimindan hicre disi matrisi taklit
edecek sekilde tasarlanirlar [Gumusderelioglu ve ark., 2007]. Tedavi edilen alana baska
dokularin girmesini 6nlemekte ve dokuya gecici destek saglamaktadir. Elektrolif ¢ekim
yontemi; Uretim parametreleri degistirilerek farkli yapilarda nanolif topluluklari Gretilmesini
sagladigr icin, doku iskelesi tretiminde en ¢ok tercih edilen yontemdir [Dogan ve Basal,
2009].

2.5.3 ilag Salim Sistemi Uygulamalari

AQgiz yoluyla alinan ilaglar, insan viicudundaki hastalikli hedef bélgeye ulasana kadar sindirim
organlari yoluyla vicudun diger bolgelerine yayilirlar. Bunun sonucunda hedef bdélgeye
ulasan ila¢ dozu ilk alinan dozdan daha disuk olur. Bu durum hastalarin fazla miktarda ilag

almalarina ve yan etkilere neden olmaktadir [Al-Enizi et al., 2018].

Nanoliflerin icine ila¢c veya benzeri maddeler eklenir ve boylelikle nanolifler ilag tastyici ve
ilag salim sistemi gorevi gorirler. Nanolifli ilag salim sistemlerinde temel amag; ilaci yalnizca
hastalikli hedef bolgeye, ihtiyaci olan minimum miktarda kontrollii olarak salmaktir. Olusan
bu sistemin yapisi, polimer/ilag orani degistirilerek ilag salim hizi tzerinde degisiklikler
yapilabilir [Kim et al., 2004]. Nanoliflerin genis yiizey alanina sahip olmalari ve ila¢ veya
benzeri maddelerin elektrolif cekim sirasinda verilebilmesi ilag salim sisteminde buylk
avantaj saglamaktadir. Elektrolif gekim islemi gerceklesmeden 6nce tasiyict polimerler ve
ilaglar karistiriimaktadir. ilag ve tasiyici polimerlerin arasindaki etkilesime bagli olarak farkli

yapilarda nanolifler elde edilebilmektedir. Farkl 6zelliklerdeki ilag ve tasiyici polimer
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karisimlarindan tek bir kompozit nanolif Uretilmesi daha fazla tercih edilen bir yéntemdir
[Supuren ve ark., 2007].

2.5.4 Yara Ortist Uygulamalari

Yara ortuleri biyomedikal alanda ¢alisilan énemli uygulamalardan biridir. Yara ve yaniklari
iyilestirmek amaciyla elektrolif cekim yontemi ile elde edilen nanolifler kullanilabilmektedir
[Stplren ve ark., 2007]. Nanoliflerin sahip olduklari genis yuzey alanlari, hafif olmalari ve
gOzenekli yapiya sahip olmalari gibi 6zellikleri yara ortisu olarak kullanimlarinda avantaj
saglamaktadir. Nanolifler bu g6zenekli yapilar sayesinde yaranin kurumasini ve yaradan akan
siviyl disari iterek sivi birikimini onler. Ayrica hava iletimi sayesinde mikrop kapmayi
onleyici dzelliklere de sahiptir [Turanli ve Acartiirk, 2018]. Yara ortsi olarak kullanilacak
nanoliflerin Gretimi; biyobozunur, biyouyumlu, antibakteriyel vb. ézellikler tasiyan dogal ve
sentetik polimerler ile gergeklestirilmektedir [Mogosanu and Grumezescu, 2014].
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3. BIYOMEDIKAL ALANDA NANOLIF UYGULAMALARI

Bhattarai ve arkadaslari PPDO/PLLA-b PEG polimerlerinden doku iskelesi olarak
kullaniimak Gzere nanolifler Gretmislerdir. Yapilan denemeler sonucunda elde ettikleri bu
nanolifli yapilarin hicre cogalmasini destekledigini ve doku onariminda rahatlikla

kullanilabilecegini belirtmislerdir [Bhattarai et al., 2004].

Katti ve arkadaslari, elektolif cekim yontemi ile Grettikleri PLAGA nanoliflerine genis
spektrumlu antibiyotik olan sefazolin yukleyerek yara iyilestirici nanolifler elde etmislerdir.
PLAGA nanoliflerinin  yara iyilesmesinde antibiyotik dagitim sistemi  olarak
kullanilabilecegini belirtmislerdir [Katti et al., 2004].

Khil ve arkadaslari, elektrolif ¢ekim yontemi ile Grettikleri PCL nanoliflerini doner silindir
uzerine sarmis ve filament haline getirmislerdir. Elde ettikleri nanolif filamentten en kolay ve
en yaygin olan diiz 6rgu kumas hazirlamislardir. Doku iskelesi olarak kullanilan bu kumasin,
kultdr ortaminda yapilan testlerinde hiicre ¢cogalmasi gosterdigini gozlemlemislerdir [Khil et
al., 2005].

Yang ve arkadaslari yaptiklari ¢alismada, PLLA nano/mikro doku iskeleleri tretmislerdir.
Sinir dokularinin onariminda kullanmak Gzere Uretilen bu doku iskeleleri, rastgele ve dizenli
sekilde hizalanmis nanolif topluluklarindan meydana gelmistir. Fare kok hicrelerini
kullanarak gerceklestirdikleri testlerde; hucre degisiminin doku iskelesinin rastgele
hizalanmasi ve duzenlenmesinden etkilenmedigini, hiicre uzamasinin ise yonli nanoliflerde
yénlenme boyunca gerceklestigini goézlemlemislerdir. Ayrica nanoliflerde olusan hiicre

degisim hizinin mikroliflere kiyasla daha ¢cok oldugunu belirtmislerdir [Yang et al., 2005].

Duan ve arkadaslari, PCL antibakteriyel nanoliflerini yara 6rtlisu olarak kullanmak icin PCL
cozeltisine az miktarda gimuis yukliu zirkonyum fosfat nanopartikilleri ekleyerek elektrolif
cekim yontemiyle Gretmislerdir. Yapilan antibakteriyel testlerinde nanoAgZ’de bulunan
Ag’nin test edilen bakterilere karsi gucli 6ldiirme yeteneginin oldugunu gézlemlemislerdir.
Yara Ortlisti olarak kullanilan nanoliflerin biyouyumlulugunu test etmek amaciyla birincil
insan hucreleri nanolifli yuzeyler Ustinde kultirlenmigslerdir. Elde edilen sonucglarda hiicre
cogalmasi gerceklestigi ve birincil insan hicrelerinin iyi yapida oldugunu gézlemlemislerdir
[Duan et al., 2007].
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Patel ve arkadaslari; rastgele dizenlenmis, dikey ve paralel yonli nanolif topluluklarindan
olusan doku iskelelerinin deri fibrolast kultirindeki sonuclarini Immufloresans boyama
teknigi ile incelemislerdir. Bu teknik ile yara bdlgesine tasinan fibroblast sayisini tespit
etmislerdir. Rastgele diizenlenenlere kiyasla dikey yonli nanolif topluluklarinin olusturdugu
doku iskelelerinde fibroblast sayisinin maksimum degerde oldugunu belirtmislerdir [Patel et
al., 2007].

Ignatova ve arkadaslari, antiseptik 6zellije sahip PVP-iyodin kompleksi ile karistirarak
hazirlamis olduklari polietilen oksit (PEO) c¢o6zeltisinden elektrolif cekim yontemiyle
nanolifler Gretmislerdir. Uretilen nanolifli yiizeylerin medikal alanda antimikrobiyal yara

ortsu olarak kullanilabilecegini belirtmislerdir [Ignatova et al., 2007].

Panseri ve arkadaslar elektrolif cekim yontemi ile biyobozunur 6zelligi olan PLGA ve PCL
polimerlerinden nanolifler Gretmislerdir. Elde edilen nanolifli yapidan olusan iskeleyi; sican
siyatik sinirinde bulunan sinir boslugunu yeniden olusturmak icin kullanmislardir. islemden 4
ay sonra yeni bir doku olustugunu ve baglantinin gercgeklestigini gézlemlemislerdir [Panseri et
al., 2008].

Chen ve arkadaslari; elektrolif cekim yontemi ile yara ortusi olarak kullanilacak kollajen ve
kitosan yukli nanolifli ylzeyler Uretmislerdir. Gergeklestirilen calismalar sonucunda bu
nanolifli ylzeyler; hiicre migrasyonunu, hiicre cogalmasini ve yara iyilesmesini olumlu yénde
desteklemistir. Gergeklestirilen in vivo ¢alismalarda hayvanlar tizerinde kullanilan kollajenin,
kitosan nanoliflerinin yara iyilesmesinde gazli bezden daha iyi oldugu gézlemlenmistir [Chen
et al., 2008].

Merrell ve arkadaslari ila¢ tasiyicit 6zellik gosteren PCL nanoliflerine antioksidan ve
antienflamatuar 6zelligi sahip kurkumini ilave ederek elektrolif cekim ydntemi ile kurkumin
yukli PCL nanolifleri Gretmislerdir. Kurkumin yukli nanoliflerin yara kapatma oranini
degerlendirmek amaciyla diabetik fareler tzerinde inceleme yapilmistir. 10. glin sonunda
kurkumin yikli PCL nanolifler ile tedavi edilen farelerin, PCL nanolifleri ile tedavi edilenlere
kiyasla yara kapatma oraninda blyuk bir artis gozlemlenmistir. Kurkumin yukli PCL
nanolifler ile tedavi edilen farelerde % 80’ lik yara kapanmasi goruliirken, PCL nanolifleri ile
tedavi edilen farelerde bu oran % 60 olmustur. Yapilan in vivo ve in vitro cgalismalar
sonucunda kurkumin yukli PCL nanoliflerin antioksidan ve antienflamatuar 6zellik tasidigi
kanitlanmistir [Merrell et al., 2009].
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An ve arkadaslari; antibakteriyel 0Ozellige sahip nanogimis partikillerini PEO/Kitosan
karisimina ekleyerek elektrolif cekim yontemi ile nanolifler elde etmislerdir. Gergeklestirilen
antibakteriyel aktivite testi sonucunda gumus nanopartikulleri ilave edilen nanoliflerin E.coli
bakterisine karsi etkinliginin nanogumis icermeyen nanoliflere oranla daha fazla oldugu
kanitlanmistir [An et al., 2009].

Shalumon ve arkadaslari, elektrolif gekim yontemi ile Sodyum aljinat/ polivinil alkol ve farkli
konsantrasyonlarda (% 0,5, 1,2 ve %5) ZnO iceren nanolifli yapilar dretmislerdir. Yapilan
sitotoksisite calismalarinda nanolifli yapida bulunan ZnO miktarinin ¢ogaldikca toksik
ozelliginin de yukseldigini gozlemlemislerdir. SA/PVA/ZnO nanoliflerinin antibakteriyel
aktivite testlerinde S. aureus ve E.coli bakterilerine karsi bakterisdal 6zellik gosterdigini
belirtmislerdir [Shalumon et al., 2011].

Jayakumar ve arkadaslari; elektrospun kitin ve kitosan nanoliflerinin iyilestirici 6zelligi olan
yara ortileri olarak kulaniminin éneminin aciklandigi derleme makalesi yayinlamislardir.
Elektrospun kitin ve tirev nanoliflerinin; sivi emilimi, yiuksek mukavemet, antibakteriyel
Ozellik ve iyi biyouyumluluk gibi yaralarin iyilesmesini hizlandiracak 6zellikler

kazandirdigini belirtmislerdir [Jayakumar et al., 2011].

Chuchote tezinde plai 6zati iceren nanolifler elde etmis ve doku muhendisligi

uygulamalarinda kullanilabilecegini belirtmistir [Chuchote, 2011].

Unnithan ve arkadaslari; yara ortlisu olarak kullanmak amaciyla elektrolif cekim yéntemi ile
siprofloksasin HCL ilaci yukli poliuretan-dekstran (PV-dex) nanolifli yapilar Gretmislerdir.
Uretilen bu nanolif iskelelerin antibakteriyel 6zellikleri gram-pozitif ve gram-negatif
bakterileri ile belirlenmis ve yuksek 6lglide antibakteriyel dzellik gosterdigi gozlemlenmistir
[Unnithan et al., 2012 (a)].

Unnithan ve arkadaslari deve kusu yagi ve polilretan (PU) ile elektrolif ¢cekim yontemi ile
nanolifli yapilar elde etmislerdir. Yapilan testler sonucunda tretilen yapilarin antibakteriyel
ozellik tasidigr ve fibroblast hiicrelerini gelistirdigini gdzlemlemisler ve biyomedikal alanda

bircok alanda kullanilabilecegini belirtmislerdir [Unnithan et al., 2012 (b)].

Dogan, ipek fibroini, hyaluronik asit ve zeytin yapragi 6zattnd kullanarak elektrolif ¢cekim
yontemi ile nanolifler elde etmistir. 1 ay boyunca salim ortaminda birakilan 6zatll
nanoliflerin, zamanla oOzdtleri saldigi ve Ozutlerin antioksidan 6zelligini kaybetmedigini

gOzlemlemistir. Yapilan testlerde bu nanoliflerin E. Coli ve S. aureus’a karsi iyi derecede
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antibakteriyel etki gosterdigi, C. albicans’a ise orta derecede antifungal 6zellik gosterdigini

g6zlemlemistir [Dogan, 2012].

Hassan ve arkadaslari, bimetalik ZnO/Ag yuklu politretandan elektrolif ¢ekim yontemi ile
nanolifler elde etmislerdir. Uretilen bu nanoliflerin yapilan testlerde fibroblast hiicrelerine
zarar vermedigini, gucli bakterisdal etkiye sahip oldugunu gozlemlemislerdir. Genis yuzey
alani/ hacim oranina sahip ZnO/Ag politretan nanoliflerinin klinik ve biyomedikal alanlarda

kullanilabilecegini belirtmislerdir [Hassan et al., 2013]

Zhao ve arkadaslari, dogal biyomalzeme olan, insan dokularina uyum gosteren ve
antibakteriyel 6zelligi bulunan serisin ve kitosandan elektrolif ¢ekim yontemi ile yara ortusi
olarak kullanilacak nanolifler tretmislerdir. Caplari 240-380 nm arasinda olan iyi yapidaki
nanoliflerin yapilan analizler sonucunda hiicre cogalmasini destekledigini, biyoyumlu 6zellige
sahip oldugunu, gram negatif ve gram pozitif bakterilere karsi bakterisdal 6zellige sahip

oldugunu gozlemlemislerdir [Zhao et al., 2014].

Seringay, gerceklestirdigi calismada polivinil alkol (PVA) ve poliakrilik asit (PAA)
polimerlerinden olusan ¢ozeltiye etkili bir antibiyotik olan siprofloksasin HCL ve aloe vera
eklemistir. Bu ¢ozeltiden elektrolif ¢ekim yontemi ile antibakteriyel nanoelyaf yara sargi
malzemesi Uretmistir. Yapilan mikrobiyal aktivite testlerinde antibiyotigin etkin oldugu, aloe
veranin ise az miktarda antibakteriyel etkiye sahip oldugu gézlemlenmistir. Tutunma testinde
ise antibiyotik ve aloe vera iceren nanoelyafa tutunan bakteri kolonilerinin sayisinin az

miktarda oldugu gézlemlenmistir [Seringay, 2014].

Kim ve arkadaslari; porsuk yagi ve gimis nanopartikilleri iceren yara iyilestirici nanolifli
yapilar Gretmislerdir. Yaptiklari testler sonucunda elde edilen nanolifli yapilarin gram pozitif
ve gram negatif bakterilere karsi bakterisdal 6zellik gosterdigi ve hiicre g¢ogalmasi
gerceklestigini gozlemlemislerdir. Calismanin sonucunda, Urettikleri nanolifli yapilarin yanik
tedavisi ve cilt hastaliklari tedavisinde kullanilabilecegini belirtmislerdir [Kim et al., 2015].

Rath ve arkadaslari; yara iyilestirmek amaciyla elektrolif ¢ekim yontemi ile kolajen
nanoliflere glimis nanopartikiller yiklemislerdir. Gumus nanopartikilleri antibakteriyel
ozellik tasidiklari icin tercih etmislerdir. Gimdis nanopartikillerin ve kompozit nanoliflerinin
antibakteriyel ozelliklerini arastirmak igin antibakteriyel ve MIC oOl¢imleri kullanmislardir.
Yapilan in vivo Olcumlerde yapilandirilmis yizeylerin etkili yara iyilestirme performansi
gosterdigini belirtmislerdir [Rath et al., 2016].
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Adomavicitté ve arkadagslari; antibakteriyel ve yara iyilestirme 6zelligi olan propolis ve
gumus nanopartikilleri ile nanolifli yapilar elde etmislerdir. Nanolifli yapilara uyguladiklari
antimikrobiyal aktivite testlerinde test edilen bakterilerin blyimesini engelledigini

=

Arik, politretan (PU) ve lavanta yagi, kantaron yagi, kirkimin ve zeytinyagi gibi dogal
biyoaktif ajanlardan biyouyumlu ve biyobozunur 6zellik gosteren yara ortlsi Gretmistir [Arik,
2017].

Gokece ve arkadaslari; biyouyumluluk 6zelligi tasiyan termoplastik politiretandan nanolifli
yuzeyler uretmislerdir. Uretilen TPU nanoliflere antibakteriyel 6zellik gostermeleri icin
duman agaci 6zitl ile kaplama yapmislardir. Gergeklestirdikleri zamana bagl antibakteriyel
test sonuglarinda; numunelerin 6 saat boyunca antibakteriyel 6zellik gosterdigi, 6 saatten
sonra ise bakteri sayisinda herhangi bir azalma gostermedigi g6zlemlenmistir [Gokge ve ark.,
2018].

Goruldigu gibi literatiirde cok sayida doku iskelesi ve yara értusi uygulamasi, antimikrobiyal
aktiviteye sahip nanolifli ylzey uygulamasi olmasina ragmen; agri ve sanci azaltma etkisine
sahip drdnler ile ilgili sinirh sayida calisma bulunmaktadir. Agri cevrimine karsi koyan bir
malzemenin ilave edildigi teksil yizeylerinden Gretilen coraplarin orta siddetli ayak agrisina
sahip 15 hasta tzerinde denemesini gerceklestiren grup, muamele grubu ile plasebo grubu
arasinda agr1 azaliminda istatistiksel bir fark gézlemlememislerdir [Jennings et al., 2008].

Kumas yapisi igerisinde bulunan iletken liflerin elektromanyetik alan yaratabilme
Ozelliginden hareketle, iletken karbon ve gumis lifleri ile yalitkan temel bir kumas
katmanindan olusan ylzeyin agri azaltmada kullanilabilecigine yonelik bir patent alinmistir
[Goldberg, 2018]. Arastirmaci patentlerinde bu iletken tekstil yiizeylerinden eldiven ve bandaj
gibi Urunlerin Uretilebilecegine vurgu yapmaktadir [Goldberg, 2003].

Abid ve arkadaslari; polietilen oksit, sodyum aljinat ve polivinil alkol polimerleri ile
olusturulan nanolifli yizeylere bir parasetamol olan acetaminophenin yukleyerek karakterize
etmislerdir. Yara civarindaki agrilarin giderilmesine yonelik olarak bu sentetik madde ile
calisan grup, yiklenen ilacin timandn salinmasi icin 100 dakika gibi bir sireye ihtiyac
duyduklarini belirtmistir [Abid et al., 2019].
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Agr yonetiminde oldukgca etkili olan lidokain maddesi ile de ¢alisma yapilmistir. Seluloz ve
polietilen oksit nanoliflerine bu maddeyi yikleyen grup, siddetli agri kesme etkisinin ilk 30
dakikada gerceklesen lidokain salimi ile mimkin oldugunu belirtmistir [Maver et al., 2016].
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4. AGRI VE SANCI AZALTMA OZELLIGI OLAN BITKILER

Degismekte olan dinya duzeni, her gecen gin artan ¢evre ve hava Kirliligi, gidalarda
kullanilan genetigi degistirilmis maddeler ve sayabilecegimiz daha birgok sebep insan
saghgini tehdit etmekte ve hastaliklari hizla yaymaktadir. Olusan bu olumsuzluklarin
sonucunda her gecen glin gelisen teknoloji, hastaliklari onleyici ve iyilestirici yontemler
sunmaktadir. insan saghginin bu kotii gidisatina kayitsiz kalamayan bilim insanlari saghk
alaninda birgok énemli bulusa imza atmistir. insan saghi§ini iyilestirici ve kolaylastirici birgok
yenilik nanoteknoloji biliminin 6nciligunde gercgeklestirilmistir. Nanoteknoloji saglik
alaninda; kanser tedavisinde, ortopedi uygulamalarinda, dis hastaliklarinda, tanisal

yontemlerde kullaniimaktadir.

Dogada bulunan bitkilerin de insan saghgina olan yararlar arastirmalar sonucu ispatlanmistir.
Bu dogal sifali bitkilerin teknoloji ile bulusmasi insan hayatini kolaylastiran ve saghigini
iyilestiren ¢ozumler dogurmaktadir. Agri ve sanci azaltma Ozelligi bulunan bitkiler ile
nanoliflerin birlesmesi sonucu insanlarin agrilarini azaltmak icin dretilecek nanolifli yizeyler

de insan hayatini kolaylastiracaktir.

» Kekik: Kekik bitkisinin iginde bulunan % 80 oraninda karvakol ve %64 oraninda
bulunan timol maddeleri gucli agri kesicilerdir. Antifungal ve antioksidan 6zellik gdsteren
kekik yadi genel olarak romatizma agrilarinin giderilmesinde, bas agrilari, kas agrilari ve

kramplarin giderilmesinde kullantlir [Basyigit ve ark., 2017].

» Kapsaisin: Kapsaisin, acl biberden elde edilen ve aci bibere acthgini veren maddedir
[lyidogan, 2015]. Kapsaisin analjezik, antioksidan ve antienflamatuar gibi bircok ozellige
sahiptir. Agri kesici 6zelligi P maddesi birikimini keser, sinir uglarinda P maddesi birikimi
olmayinca agri uyarilari beyne ulasmaz. P maddesi eger sinir uclarina ulasirsa agri hissedilir.
Kireclenme, romatoid artrit gibi hastaliklarin tedavisinde agri kesici olarak kullaniimaktadir
[Cicek ve ark., 2005].

» Zencefil: Zencefil bircok Ulkede baharat ve tibbi bitki olarak kullaniimaktadir. 2500
yil 6nce Cinde dis agrist ve romatizma agrilarinin giderilmesinde, sindirimin
diizenlenmesinde kullanilmistir. Zencefilin aktif maddelerinden biri olan gingerol kullanilarak
hayvanlar (zerinde uygulanan deneylerde agri kesici ve yatistirct 0Ozellik gosterdigi
g6zlemlenmistir [Kaplan, 2005].
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* Nane (Mentha piperita L.): Nane agri kesici 6zellik gosteren, oldukca faydali bir
bitkidir. Nane hem fiziksel hem de ruhsal saghgi korumaya yardimci olur. Nanenin ayrica
ferahlatici ve rahatlatici 6zelligi de vardir. Bas agrilarina, migren agrilarina ve romatizma
agrilarina iyi gelir [Bayrakel, 2018]. Bu calismada kullanilan nane 6zitd; rosmarinik asit,
eriositrin, luteolin-7-O glukosit, hesperidin ve isohofolin temel bilesenlerinden olusmaktadir
[Dorman et al., 2009]. En temel bileseni olan rosmarinik asitin kimyasal formili Sekil 4. 1°de

gosterilmektedir.

OH
OH
© OH

HO
OH

Sekil 4. 1. Rosmarinik asit kimyasal formul

» Anason (Pimpinella anisum L.): Anason bitkisi iyilestirici 6zelligi olan en iyi sifali
bitki ve baharatlardan biridir. Anason; tohum, 6zt ve ya§ formunda bulunur. Gida ve tibbi
alanda kullanimi yaygindir. Anason sahip oldugu antioksidan, antimikrobiyal, ve antifungal
Ozellikler sayesinde tibbi alanda bircok rahatsizliga iyi gelmektedir [Hasimi ve ark., 2014]. Bu
calismada kullanilan anason 6zutl; %90 transanetol, %2-4 y-himachalene, %0,9-1,5 estragol,
~%3 cis-psedoisodjenil 2-metilbltrat, ~%1.3 trans-psedoisodjenil 2-metilbltrat temel
bilesenlerinden olusmaktadir [Shojaii and Abdollahi Fard, 2012]. En temel bilesen olan
transanetolun kimyasal formuli Sekil 4.2°de gosterilmektedir.

CH3

O\
CH;

Sekil 4. 2. Transanetol kimyasal formili
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 Karanfil (Syzygium aromaticum L.): Karanfil bitkisine kokusunu ve lezzetini 6jenol
denen ucucu yag verir. Ojenol karanfil bitkisinin antioksidan 6gesidir. Karanfil antibakteriyel,
antifungal ve lokal anestezik Ozellik gosteren bir bitki thrGdur. Karanfilin ozellikle dis
agrilarinda etkili agri kesici olarak kullanilmasi bu lokal anestezik etkisinden
kaynaklanmaktadir [Akar ve Bulut, 2013]. Bu calismada kullanilan karanfil yagi; %71,56
djenol, %8,99 ojenol asetat, %1,67 karyofilen oksit, %1,05 nootkatin ve diger temel
bilesenlerden olusmaktadir [Nassar et al., 2008]. Karanfilin en temel bileseni olan 6jenolun

kimyasal formali Sekil 4. 3’te gosterilmektedir.
OCHj4

==CH,
HO

Sekil 4. 3. Ojenol kimyasal formiili

» Hashas Tohumu (Papaver somniferum L.): Hashas bitkisinin tohumlari ve yagi gida
alaninda, 6zt alinmis olan artigi hayvan yemi olarak ve kapsullerinin iginde bulunan
alkoloidler tibbi alanda kullaniimaktadir [inan ve Kaynak, 2016]. Bu bitkinin tretimindeki en
onemli etken alkoloid elde etmektir. Kapsullerinin icinde bulunan yaklasik 24 cesit alkoloid,
tip alaninda birgok ilacin tretiminde kullaniimaktadir. Bu ¢alismada kullanilan hashas tohumu
yagdi; morfin, kodein, tebain, neskapin ve papaverin gibi temel bilesenlerden olusmaktadir
[Francis et al., 2008]. Hashasin etken maddelerinden biri olan morfin agir agri durumlarinda,
kodeinin ise hafif agrilarda agri kesici olarak kullaniimaktadir [Arslan ve ark., 2008]. En

temel bilesen olan morfinin kimyasal formilu Sekil 4. 4’te gosterilmektedir.

CH,

/
|llii N
HO
0

OH

Sekil 4. 4. Morfin kimyasal formlu
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5. MALZEME VE YONTEM

Tez calismasi sirasinda uygulanan tim deneysel prosedir Sekil 5.1°de gosterilmektedir.

/
l
===

i
=

/

|

l

|
T amount eyt Greumt
‘

e vt ot
AN e

Sekil 5. 1. Calismanin deneysel prosediri
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5.1 Malzeme

Nanolif eldesinde hammadde olarak kullanilan Poliamid 6 (PA6) polimeri ve elektrolif cekim
cozeltisini hazirlamak icin kullanilan formik asit (%98-100 ekstra saf) Sigma-Aldrich
(Steinheim, Almanya) markadir. Agri ve sanci azaltma etkisi elde etmek i¢in kullanilan toz
formundaki bitkisel 6zdtler anason (Pimpinella anisum L.) ve nane (Mentha piperita L.)
Ozltleri Deva Ticaret (Manisa, Tlrkiye) firmasindan temin edilmistir. Toz formdaki ekstreler
ile ilgili bilgiler, %100 Dogal Bitkisel ilag, Gida Takviyesi ve Bitki Ekstreleri Uretimi

sertifikasina sahip firma tarafindan asagidaki tabloda verilmistir.

Cizelge 5. 1. Pimpinella anisum L. ve Mentha piperita L.Oz{tlerinin Ozellikleri

OZELLIKLER

Pimpinella anisum L. 6zutu

Mentha piperita L. 6zitu

Ekstre yogunlugu

0,45- 0,53 g/mL

0,44- 0,50 g/mL

Bitkinin kullanilan kismi

Tohum

Yaprak

Cozanurluk Suda ¢Ozunur Suda ¢Ozunur
Ekstraksiyon Ajani Etanol/su 60/40 Etanol/su 60/40
Fiziksel Hali Ince kuru toz ince kuru toz

Yardimci Madde Durumu

%100 saf

%100 saf

Yine agri ve sanci azaltma etkisini saglamak icin kullanilan yaglardan karanfil (Syzygium
aromaticum L.) yagi Botalife (Isparta, Tlrkiye) firmasindan satin alinmistir ve firma

tarafindan %100 saf olarak su buhari distilasyonu ile elde edildigi bildirilmistir.

Kullanilan diger bir yag olan hashas tohumu (Papaver somniferum L.) yagi ise Mecitefendi
(izmir, Tiirkiye) firmasindan satin alinmistir ve firma tarafindan yagin %2100 saf olarak soguk
stkim metodu ile Uretildigi bildirilmistir.

Salim testlerinde salim ortami olarak kullanilan ¢ozelti izotonik ¢ozeltidir (%0,9 w/v tuz
cozeltisidir). Yuksek performansh sivi kromatografisi analizlerinde kullanilan ve mobil fazi

olusturan ¢dzgenler asetilonitril ve fosforik asit (%98) de Sigma-Aldrich markadir.
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5.2 YOntem
5.2.1. PA6 Cozeltilerinin Hazirlanmasi

Sentetik polimerlerin elektrolif cekimleri kolay gibi goriinse de, yontemi etkileyen pek c¢ok
parametre mevcuttur. Cozelti parametrelerinden konsantrasyonun, 6n denemeler neticesinde
%20 (w/v) olarak sabitlenmesine karar verilmistir. Belirlenen ¢6zgen hacmi icin gereken PA6
polimeri yavas yavas ¢6zgene ilave edilerek 24 saat manyetik karistiricida (Velp Scientifica
Multistirrer 6, italya) karistirimak suretiyle homojen elektrolif cekim cozeltisi hazirlanmistir
(Resim 5. 1). Nanoliflere agri ve sanci azaltici ajanlarin yuklenmesi iki sekilde
gerceklestirileceginden, birinci yontem olan |if cekim cozeltisi icerisine karistirma
basamaginda %?5’lik (w/v) toz formunda o6zitler PA6 pelletleri ¢dzgen icerisinde gozle
gorulemez hale geldiktan sonra eklenmis ve 24 saat boyunca karistiriimaya devam edilmistir
(Resim 5.1 (b) ve (c)). Ayni sekilde %5 (v/v) oranindaki yaglar da cozelti icerisine ilave
edilerek karistirma 24 saat devam ettirilmistir.

Resim 5. 1. (a) saf PAG6 ¢ozeltisinin, (b) Pimpinella anisum L. 6zitd ilave edilmis PA6
cozeltisinin (c) Mentha piperita L. 6zutl ilave edilmis PA6 c¢ozeltisinin hazirlanmasi

5.2.2 Elektrolif Cekim islemi: Hazirlik ve Uretim Asamalari

Tum deneylerde 20 ml plastik siringa kullaniimistir. Ayrica kullanilan igne 21 G (dis ¢ap 0,8
mm) inceligindedir. Deneylerde kullanilan ignelerin ucu elektrikli el motoru (Bul-Max) ile
kesilerek dizeltilmistir (Resim 5. 2). Siringaya yerlestirilen bu igne ile topraklanmis plaka
arasindaki mesafe 20 cm olacak sekilde ayarlanmistir. Nanolif Gretiminde kullanilan toplayici,
uzeri aluminyum folyo ile kaplanmis metal plakadir. Tek igneli elektrolif ¢cekim ydntemi ile
polimer cozeltilerinden nanolif eldesini gerceklestirebilmek icin, yiiksek voltaj glic kaynagi
(Gamma, ES50P10W/DAM, Gamma High Voltage, Ormond Beach, FL, ABD) kullaniimistir.
Yiksek voltaj giic kaynadi ile siringa pompasinin (NE1000, New Era Syringe Pump Systems
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Inc., Farmingdale, NY, ABD) (zerine yerlestirilen siringanin metal ignesine ylksek voltaj
uygulanarak elektrik alan olusturulmustur (Resim 5.3). Topraklanmis aluminyum folyo kapli
plaka uzerine lifler toplanmistir. Diizgun nanolif morfolojilerini elde etmek adina, stabil jet
olusumuna izin verdigi gozlemlenen voltaj parametreleri (22-26 kV) degistirilerek drnekler
alinmistir. Akis hizi 4 pL/dk. olarak belirlenmistir.

Topraklama -:'.:;:;_:

Yiiksek voltaj

Sinnga pompasi Sirnga ' - Toplayici

FoE

Resim 5. 3. Usak Universitesi Malzeme Bilimi ve Nanoteknoloji Miihendisligi Bolim
Laboratuvari’nda bulunan elektrolif cekim diizenegi

Agri ve sanci azaltma etkisinin incelenmesi adina galismada belirlenen 6zt ve yaglarin hem
elektrolif cekim ¢ozeltisinin icerisine ilave edilmesi hem de sonradan saf PA6 nanoliflerine

emdirme yontemi ile yiklenmesi amaclanmistir. Bu amacla taramali elektron mikroskobu
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karakterizasyonu ile duzgiin morfolojili lif Gretiminin gerceklestigi parametreler sabitlenerek
uzun sureli Gretime gecilmis ve her 6rnek icin nanolifli yizeylerin elde edilmesi adina,
yirmiser saat boyunca lif cekimi gergeklestirilmistir. Sadece lif gekim ¢ozeltisi igerisine 6zt
ya da yag yuklenmesi ile degil, ayni zamanda 6zt ve yaglarin sonradan emdirilmesi islemi ile
elde edilen nanolifli yuzeyler de karakterize edileceginden, saf PA6 nanolifli yiizeyinden 4
adet daha dretilmis olup, Mentha piperita ve Pimpinella anisum 6zutleri (kitlece %5 oraninda
olacak sekilde) ile Syzygium aromaticum ve Papaver somniferum yaglari (hacimce %5 oraninda

olacak sekilde) emdirme yontemi ile yiizeylere aktariimistir.

Uretim sonunda olusan nanolifli yiizeyler yiiklenen maddenin ingilizce isminin bas harfine
(Mint, Anise, Clove, Opium) ve lif ¢cekim cozeltisinin icerisine ilave edilen i¢in “Loaded”
kelimesinin, emdirme yapilanlar igin “Soaked” kelimesinin bas harfine gore asagidaki
cizelgede goraldigu gibi kodlanmistir.

Cizelge 5. 2. Uretilen nanolifli yiizeyler ve kodlari

Uretilen nanolifli yiizey adi Calismada
kullanilan
kodu

Saf PA6 nanolifleri PAG

Mentha piperita L. 6zitu emdirilmis PA6 nanolifleri MSPAG

Pimpinella anisum L. 6zutt emdirilmis PA6 nanolifleri ASPAG

Syzygium aromaticum L. yagi emdirilmis PA6 nanolifleri CSPAG6

Papaver somniferum L. yagi emdirilmis PA6 nanolifleri OSPA6

Lif cekim ¢dzeltisine Mentha piperita L. 6zitd yiklenmis PA6 nanolifleri MLPAG

Lif cekim ¢ozeltisine Pimpinella anisum L. 6zti yiklenmis PA6 nanolifleri ALPAG6

Lif cekim ¢ozeltisine Syzygium aromaticum L. yadi yuklenmis PA6 nanolifleri CLPAG

Lif cekim ¢dzeltisine Papaver somniferum L. yagi yuklenmis PA6 nanolifleri OLPAG6
(elektrolif
cekimi
gerceklesmedigi
icin yuzey
olusmamistir)

5.2.3 Nanoliflerin Morfolojik Karakterizasyonu

Elektrolif ¢ekim yontemi ile elde edilen lifler nano boyutlarinda olduklarindan,
karakterizasyonlari icin ileri gorintileme teknikleri kullaniimaktadir. Bu calismada
nanoliflerin karakterizasyonlari icin elektron mikroskobu tekniklerinden; elektron demetinin
yuzeyi taramasi ile nanoliflerin gorintilenebildigi Taramali Elektron Mikroskobu’ndan
(SEM) faydalanilmistir. Usak Universitesi Bilimsel Analiz ve Teknolojik Uygulama ve
Arastirma Merkezi’nde (UBATAM) bulunan Phenom Prox marka SEM (Resim 5.4 (c)) ile 10

kV ivmelendirici voltaj altinda ve Afyon Kocatepe Universitesi Teknoloji Uygulama ve
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Arastirma Merkezi’nde bulunan LEO marka 1430 VP model SEM ile 20 kV ivmelendirici
voltaj altinda nanolifli yiizeylerin SEM goriintileri alinmistir. Ornekler her iki merkezdeki
analizden Once de cift tarafli karbon bantlara yapistirilarak (Resim 5.4 (a)), altin kaplama
unitesinde (Resim 5.4 (b)) 15 sn sire ile altin ile kaplanmis ve iletken hale getirildikten sonra
gorantdler alinmistir.

(c)

Resim 5. 4. (a) Nanolifli ylzey 6rneklerinin SEM analizi i¢cin numune tutuculara
yerlestirilmesi (b) kullanilan altin kaplama tnitesi (c) kullanilan SEM cihazi

Orneklerin SEM gorinttleri alindiktan sonra, nanoliflerin ortalama cap ve ¢ap dagilimlari
Image-J Goruntileme ve Olgiimleme Yazilimi kullanilarak 6lgtilmiistir. Elde edilen nanolif
topluluklari icin ¢ap dagihm grafikleri ve minimum, maksimum, aralik, ortalama ve standart
sapma degerleri IBM SPSS Statistics paket programi kullanilarak hesaplanmis ve verilmistir.

5.2.4 Nanolifli Yuzeylerin Kalinlik, Gramaj, Gézeneklilik ve Yuzey Alan Analizleri

Uretilen nanolifli yiizeylerin kalinhik olciimleri Usak Universitesi Mihendislik Fakiiltesi
blnyesindeki 0-25 mm arasindaki kalinhklari 6lgme kabiliyetine sahip olan mikrometre
yardimi ile gergeklestirilmistir. Gramaj Olciimi ise Uretilen nanolifli yizeyin 5 farkh
bélgesinden alinan 5x5 cm?’lik drnegin analitik terazide tartiimasi ile hesaplanmistir.
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20 saat slre boyunca cekilen saf PA6 nanolifli yizeylerinin gdzeneklilik ve gézenek boyut
dagilimlarinin 6lgiimii Afyon Kocatepe Universitesi Teknoloji Arastirma ve Uygulama
Merkezi’ndeki civa porozimetresi (Micromeritics, Autopore 1V 9500) ile gergeklestirilmistir.
3 nm ile 360 um arasindaki gézenekleri 6lcme kabiliyetine sahip bu cihaz ile gdzeneklerin
yapist, i¢ baglantihlik durumu ile ilgili bilgi de alinabilmektedir. Uretilen saf PA6 nanolifli
yiizeylerinin BET yiizey alani 6lctimleri Afyon Kocatepe Universitesi Teknoloji Arastirma ve
Uygulama Merkezi’nde bulunan bilgisayar donanimli BET ylzey alan 6l¢iim cihazi
(Micrometrics Gemini 2360) ile gerceklestirilmistir. Azot gazi adsorpsiyonu teknigine dayali

olarak nanolifli ylizeyin BET vyiizey alani 6lciilmustir. Cihaz hassasiyeti 0,01 m%/g’dir.
5.2.5 FTIR (Fourier Transform infrared Spektrofotometresi) Analizi

Organik maddelere yiiklenen bilesenlerin tespitinde cok faydali bir cihaz olan FTIR ile
nanolifli ylzeylere bitkisel bilesenlerin aktarimi gdzlemlenmeye calisiimistir. Calismada
Perkin Elmer marka Spectrum Two model (ABD) ATR-FTIR kullanilmistir. Cok ince
yuzeylerin ve polimerlerin analizinde ATR daha iyi sonug verdigi icin tercih edilmistir. 4000-
400 cm™ spektral arali§indaki spektrumlar alinmistir. Saf PA6 nanoliflerinin FTIR spektrumu
alindiktan sonra, nanolifli ylizeylere hem lif gekim ¢oOzeltisi igerisine yiklenerek Uretilen hem
de emdirme yoéntemi ile bilesen yuklemesi ile elde edilen nanolifli yuzeylerin FTIR

spektralari cizdirilmistir.
5.2.6 Salim Testleri

AQgr ve sanci azaltma bolgesi olarak cilt (dis deri katmani) distnaldigunden uygun salim
ortami olarak %0,9’luk izotonik ¢ozelti secilmistir. Salim testleri tartilan 10 mg agirhgindaki
nanolifli ylzeylerin her biri 3 mL izotonik ¢Ozelti igeren 12 kuyucuklu plakaya yerlestirilmesi
ile hazirlanmistir. Testler 3 tekrarli gerceklestirilmis olup, salim icin 6rnekler cilt sicakligi
olan 32 °C’ye ayarlanmis inktbatorde (Nlve ES 120, Ankara, Turkiye) bekletilmistir. Salim
ortamindan ornek sivilarin alinmasi igin belirlenen sireler 5, 15 ve 40 dk.’dir. Bu surelerde
salim ortamindan alinan sivinin yerine taze izotonik c¢ozelti doldurulmustur (Resim 5.5).

Ornekler analiz edilene kadar kapaklari kapali eppendorf tiiplerinde +4 °C’de saklanmistir.
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Resim 5. 5. Salim testlerine ait goriinti

5.2.7 UV Gorunar Boélge Spektrofotometresi Analizi

Belirlenen zaman dilimlerinde salim ortamindan alinan sivi érneklerin UV-Gorunir bolge
absorbsiyon spektrofotometresi (Perkin Elmer, Lambda 365, ABD) ile de analizleri
gerceklestirilmistir. Spektrofotometrik olcimler 1,0 cm kuvartz kivetlerdeki 0Orneklerin
referansa (saf izotonik ¢Ozelti) gore okunmasi ile gergeklestirilmistir. Absorbans okumalari
kullanilan bitkisel ajanlar icin literatiirde belirtilen absorbans degerlerinde (S. aromaticum igin
254, P.anisum icin 270, P. somniferum icin 290 ve M. Piperita icin 330 nm’de)
kaydedilmistir. Oncelikle 6rneklerde bulunan iki toz o6zit ve iki vyagin farkh
konsantrasyonlardaki cozeltileri izotonik ¢Ozelti icerisinde hazirlanmis ve okunan absorbans
degerleri ile kalibrasyon egrileri ¢ikartilmistir. Kalibrasyon egrileri Ek 1-4’te verilmektedir.
Her UV-goriiniir bolge 6l¢iimii icin salim ortamindan 3 mL érnek alinmistir. Oncelikle salim
testine kullanilan malzemenin (10 mg nanolifli yuzey) Gzerinde bulunan toplam 6ziit ya da
yag miktari teorik olarak belirlenmistir. %5 (w/v ya da v/v) oraninda 6zt ya da yag lif ¢ekim
¢Ozeltisinin icerisine eklendigi ya da yuzeye emdirildigi igin, toplamda salinmasi gereken
madde miktart 0,5 mg ya da mL’dir. Belirlenen salim sireleri icin salinan bilesenlerin
absorbans degerlerinden kalibrasyon egrisi vasitasiyla, salinan madde miktari (kitle ya da
hacim olarak) hesaplanmis ve salinan madde miktari kimdulatif olacak sekilde grafikler

cizdirilmistir.
5.2.8 HPLC (Yuksek Performansl Sivi Kromatografisi) Analizi

Calismanin bu béliminde salim ortamina gecen agri ve sanci azaltma ozelligi olan
bilesenlerin tespiti ylksek performansli sivi kromatografisi ile gerceklestirilmeye calisiimistir.
Salim testlerinde belirlenen zaman dilimlerinde ortamdan alinan sivilarin timtne HPLC

analizi uygulanmistir. Tim 6rnekler 0,45 um’luk Nylon® siringa filtresinden gegirildikten
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sonra 2 mL vida kapakli cam viallere (Agilent Technologies, CA, ABD) koyulmus ve
autosampler ile sisteme beslenmistir. Calismada Usak Universitesi Bilimsel Analiz ve
Teknolojik Uygulama ve Arastirma Merkezi’nde bulunan Agilent Technologies 1200 Infinity
Series HPLC cihazi (Resim 5.6) kullaniimistir. Kullanilan kolon Phenomenex Gemini 5 p
C18 kolonu olup (250 mm boy- 3,0 mm i¢ cap) (Chesire, ingiltere) analitik kolonunun
sicakhgr 35 °C’ye ayarlanmistir. Mobil fazin akis hizi 0,7 mL/dk. olup, absorbans
degisiklikleri kullanilan bitkisel maddelere gore ¢oklu dalga boylu UV detektor ile (254, 270,
290, 330 nm) Olculmustir. Mobil faz pH’1 2,5 olan 50 mM fosforik asit (A) ile asetilonitril
(B)’dir. Akis programi 0-5 dk. arasi izokratik akis (%95 A, %5 B), 5-55 dk. arasi lineer
gradient akis (%50 A/ %50 B), 55-70 dk. arasi lineer gradinet akis (%95 A/ %5 B) olacak
sekilde ayarlanmistir.

Orneklere ait grafikler sunulurken, karmasaya sebep olmamak icin daha énce belirtilen
kodlarinin yanina salim siresi yazilarak kodlanmistir (MLPA6-5, MLPAG6-15, MLPAG6-40,
MSPAB-5, MSPAG-15, MSPAG-40... gibi).

Resim 5. 6. Usak Universitesi Bilimsel Analiz ve Teknolojik Uygulama ve Arastirma
Merkezi’nde (UBATAM) bulunan HPLC cihazi
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6. BULGULAR VE TARTISMA

6.1 Nanoliflerin Morfolojik Bulgulari

Optimum elektrolif cekim parametreleri belirlendikten ve 6n denemeler neticesinde SEM
goruntileri alindiktan sonra, en diizgiin morfolojili ve boncuksuz PA6 nanoliflerinin 22 kV
uygulanan voltaj, 20 cm mesafe, 4 pL/dk. akis hizi ile %20 konsantrasyona sahip c¢ozelti ile
elde edildigi gozlemlenmistir. Sekil 6.1 dizgln yapidaki boncuksuz saf PA6 nanoliflerinin

olustugunu kanitlamaktadir.

Resim 6. 1. Saf PA6 nanoliflerinin SEM gorintisu (blyitme 5000X)

Saf PA6 nanolifleri

Frekans (%)

60,00 20,00 100,00 120,00 140,00 160,00 150,00
PAG
Lif ¢aplan (nm)

Sekil 6. 1. Saf PA6 nanoliflerinin ¢ap dagilimlari
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Resim 6. 2. Lif cekim ¢6zeltisine Mentha piperita 6zutt yiuklenmis PA6 nanoliflerinin SEM
gorantist (blyitme 5000X)

MLPAG

Frekans (%)

150 200
Lif Caplar1 (nm)

Sekil 6. 2. Mentha piperita 6zutl yuklenmis PA6 nanoliflerinin ¢ap dagilimlari
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Resim 6. 3. Lif cekim ¢dzeltisine Pimpinella anisum 6zt yiklenmis PA6 nanoliflerinin

SEM goruntusi (buyitme 5000X)

ALPAG6

204

15+

Frekans (%)

o

200 400

Lif gaplar (nm)

Sekil 6. 3. Pimpinella anisum 6ziti ylklenmis PA6 nanoliflerinin ¢cap dagilimlari
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Resim 6. 4. Lif ¢cekim ¢ozeltisine Syzygium aromaticum yagi yiklenmis PA6 nanoliflerinin
SEM gorunttleri, buyitmeler: (a)20000X (b) 25000X
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Sekil 6. 4. Syzygium aromaticum yagi yiklenmis PA6 nanoliflerinin ¢ap dagilimlar

Slgnal & = SE4 Mag= 100% 4 . Slgnal A =5E1 Meg= 100KX
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Resim 6. 5. Lif cekim ¢6zeltisine Papaver somniferum yag@i yiiklenmis PA6 nanoliflerinin
SEM goruntdleri, bayttmeler: (a) 100X, (b) 1000X

36



Cizelge 6.1 IBM SPSS ile nanolifli yuzeyler icin elde edilen tanimlayici istatistik verilerini
gostermektedir. Cizelgeden goruldigu uzere, saf PA6 nanolifleri en ince lifler iken, toz
formunda lif cekim ¢0Ozeltisine ilave edilen 0zutler lif ¢apini arttirmistir. Bu durumun ¢ozelti
icerisine ilave edilen (%5’lik) kati madde ile ilgili oldugu distnulmektedir. Cozeltiye eklenen
katt madde miktari artisi konsantrasyon artisi anlamina geldiginden ve elektrolif cekim
isleminde konsantrasyon artisi, elektrostatik kuvvetlere karsi koyan viskoz surtuklenme
kuvvetlerini yaratabilecek madde miktarinin artmasi nedeniyle daha kalin lifler ile

sonuclandigindan, bu beklenen bir durumdur.

Syzygium aromaticum yagi yuklenmis nanoliflerin caplarinin ise ¢ok daha yiiksek oldugu
g6zlemlenmektedir. Ayrica SEM gorintlsinden de gorildugu tzere (Resim 6.4) nanolifler
arasinda tam kurumanin gergeklesmedigi baglanti (Ust tste binme) noktalari bulunmaktadir.
Bu durumun ¢ozelti igerisine ilave edilen yagin c¢ozeltinin ylzey gerilimini yukselterek ve
toplayiclya ucus esnasinda tam olarak buharlasamadan liflerin toplanmasi neticesinde
olustugu dustunilmektedir. Ayrica yizey gerilimi artisi ayni elektrostatik kuvvetler altinda
daha yuksek lif caplari ile sonuglanmistir. Papaver somniferum yagi yiklenmis PA6 polimer
cozeltisi ile elektrolif ¢ekim islemi gerceklestirilememistir. Deney sirasinda stabil bir jet degil,
karsi toplayiciya damlacik atmalari gézlemlenmistir ve bu damlaciklar gérintiide net sekilde
g6zlemlenmektedir (Resim 6.5 (a)). Bu durum Papaver somniferum yaginin formik asit
icerisinde ¢coziinmemesi ile aciklanabilir. %5 gibi disuk bir oranda ilave edilmis olsa bile, yag

ilavesi ¢ozeltinin homojenligini bozmus ve elektrolif gekimini imkansiz kilmistir.

Cizelge 6. 1. Nanoliflerin tanimlayici istatistikleri

N Aralik | Minimum | Maksimum | Ortalama | Std. Sapma
Saf PA6 100 115,52 57,94 173,46 104,86 22,54
MLPAG 100 | 207,75 52,81 260,55 144,88 45,78
ALPAG 100 | 311,72 26,40 338,12 169,72 74,13
CLPAG 100 | 1277,16 | 131,15 1408,31 435,392 271,56
OLPAG6 Lif olusumu gerceklesmedigi icin hesaplanamamistir.

6.2 Nanoliflerin Kalinlik, Gramaj, G6zeneklilik ve Yuzey Alani Bulgulari

Uretilen saf PA6 nanolifli yiizeylerinin 6lgiilen kalinhk degerleri 10012 um, gramaj dederi
ise 12,26+3,56 g/m*dir. Oldukca ince ve hafif yiizeyler Gretilebilmistir. 20 saat sire ile
elektrolif gekimi gergeklestirilen PA6 nanoliflerinin civa porozimetresi analizi sonuglari ve

BET yuzey alani analizi sonuclar sirasiyla Cizelge 6.2 ve 6.3’te verilmektedir. Geleneksel
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tekstil yizeyleri ile nanolifli yuzeylerin sahip oldugu yiksek gdzeneklilik, dusik gozenek
boyutu, yiksek yilzey alan ve daha fazla baglanma noktasi gibi avantajli durumlar ile
karsilasma imkani kisitlidir. Bu ylzden bu tez calismasinda agri ve sanci azaltma etkisine

sahip aktif bilesenlerin nanolifli ylizeylere etkin bir sekilde aktarimi amaglanmistir.

Cizelge 6. 2. Saf PA6 nanoliflerinin civa porozimetresi analiz sonuclari

Ozellik Deger
Toplam intriizyon Hacmi (mL/g) | 6,217
Toplam Gozenek Alani (m/g) 54,631

" Hacim (nm) 3372,2
8;:)‘| Gozenek Alan (nm) 84,5
4V/A (nm) 455,2
Bulk Yodunlugu (g/mL) 0,128
Gozeneklilik (%) 79,84

Cizelge 6. 3. BET yizey alan analizi sonuclari

Yilzey alan bilgileri Deger
p/p°’da tek nokta yiizey alani (m“/g) 81,6352
BET yiizey alani (m“/g) 98,3676
Langmuir yiizey alani (m“/g) 171,0014

1,7-300 nm genisligindeki gbzeneklerin kimulatif yuzey alani | 137,099
(adsorpsiyon icin hesaplanan) (m?%/g)
1,7-300 nm genisligindeki gbzeneklerin kimulatif yuzey alani | 81,0465
(desorpsiyon icin hesaplanan) (m%/g)

Go0Ozenek hacmi bilgileri Deger
1,7-300 nm genisligindeki gbzeneklerin kimulatif hacmi 0,144225
(adsorpsiyon icin hesaplanan) (cm®/g)

1,7-300 nm genisligindeki gbzeneklerin kimulatif hacmi 0,121678

(desorpsiyon icin hesaplanan) (cm®/g)

6.3 FTIR Analizi Bulgulari

FTIR analizinde oncelikle saf PA6 nanolifli ylzeyinin spektrumu alinmis olup, Sekil 6.5°te
verilmektedir. Spektrumdan elde edilen pikler ve piklerin karsilik geldigi fonksiyonel gruplar
Cizelge 6.4’te verilmektedir. Spektrumdan gdzlemlenen pikler daha 6nceki ¢alismalarda da
belirtilmistir [Kherroub et al., 2014].
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Sekil 6. 5. Saf PA6 nanoliflerinin FTIR spektrumu
Cizelge 6. 4 PA6 nanoliflerinin FTIR spektrumu pikleri ve fonksiyonel gruplar

Pik dalgaboyu (cm-%) PAG6’daki fonksiyonel grup Yogunluk
3306 N-H egilme titresimi Orta
3104 N-H egilme titresimi Zayif
2939 C-H gerilmesi Orta
2867 C-H gerilmesi Orta
1645 C=0 amid I gerilmesi Gugla
1547 N-H ve C-B amid Il gerilmesi Gugla
1466 C-H deformasyonu Orta
1446 C-O-H dizlemsel egilmesi Zayif
1376 C-H salinimi Zayif
1267 Amid Il ZayIf
1173 C-H salinimi Zayif
1090 C-H salinimi Zayif
987 CO-NH duzlemsel titresimi Zayif
717 C-H salinimi Orta
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Sekil 6. 6. Mentha piperita 6zutinin FTIR spektrumu

Sekil 6.6’da Mentha piperita 6zutiinin FTIR spektrumu incelendiginde, 3600-3200 cm™’de
genis bir band ile karsilasiimaktadir. Gozlemlenen bu genis bandin alkol ve fenolik
bilesenlerinin hidroksil fonksiyonel gruplrindan kaynaklandigi belirtilmektedir. 1604 cm’
Ydeki pik karbonil iceren gruplarin varligina isaret etmektedir. 1029 cm™ deki keskin piki,

bitki 6zutindeki proteinlerin yarattigi C-OH bagindan kaynaklandigi distindlmektedir
[Gabriela et al., 2017].
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Sekil 6. 7. Pimpinella anisum 6zutinun FTIR spektrumu

Pimpinella anisum 6zdtinun Sekil 6.7°de verilen FTIR spektrumu incelendiginde, 3600-3200
cm™ aralifinda genis bir bandin hidroksil gruplarina bagh olarak olustugu diisiiniilmektedir.
Literatirde 2930 cm™de yine CH gerilmelerine bagli bir pikin, 1589 cm™’de COO
gerilmelerine bagli bir pikin, 1395 cm™’de C=C gruplarina bagh bir pikin, 1034 cm™’de
C=0 gruplarina bagl bir pikin gézlemlendigi belirtilmistir [AlSalhi et al., 2016].

100
il P = i "" [
.'. 1 . f Ir |
W WN |1 A i ' I
|\ || il
ln \u |||\ “ !
a0
U‘ ‘\ R
‘ | |H | ”
2 “ ‘ ‘
2 l
g ‘ |
’ \"
40
S.aromaticum
20
4000 3600 3200 2800 2400 2000 1600 1200 800
Dalgaboyu(em™)

Sekil 6. 8. Syzygium aromaticum yaginin FTIR spektrumu

41



Syzygium aromaticum yaginin Sekil 6.8’de verilen FTIR spektrumu incelendiginde, pek ¢ok
pik ile karsilasildigi gozlemlenmektedir. Bu piklerin, 3544 cm™de fenolik hidroksillerdeki
OH gerilmesinden, 3010 cm™’de metilendeki C-H asimetrik gerilmesinden, 1513 ve 1433 cm”
Ldeki piklerin fenil halka gerilmesinden, 1035 cm™'de =C-O-C simetrik gerilmesinden
(aromatiklerde), 916 cm™de C-H diizlem disi deformasyondan, 796 cm™’de C-H asimetrik
gerilmesinden kaynaklandigi literatirde belirtilmektedir [Wu et al., 2008; Yadav and
Balasubramanian, 2015].
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Sekil 6. 9. Papaver somniferum yaginin FTIR spektrumu

Sekil 6.9’da gorulen Papaver somniferum yaginin FTIR spektrumu incelendiginde, 3014 cm’
*de C-H ve =CH gerilme titresimlerine bagh pikin, 2922 cm™’de CH asimetrik gerilmesine
bagli titresimlerin yarattigi pikin, 2856 cm™’de phythyl zincirleri CH simetrik gerilmesinden
kaynaklanan pikin, 1746 cm™'de terpen alkoloid esterinde bulunan CO gerilmesine bagli
titresimin yarattigi pikin, 1467 ve 1380 cm-1’de CH2 egilme titresimlerine bagli piklerin,
1234 cm™’de NH (amid I11) egilmesine bagh pikin, 1162 cm™ de C-O-C gerilmesine bagli
yogun pikin, 843 cm™de ise aromatik halkalarin C-H gerilmesine bagl titresimlerin

yarattiklari pikler gorilmektedir [Carrion-Prieto et al., 2017].

Gerek lif cekim ¢ozeltisine 6zt ve yag ilavesi ile, gerekse bitkisel 6zt ve yagin emdirilmesi
ile Uretilen 7 farkli PA6 nanolifli yizeyi icin FTIR gorintdleri alinmis ve her biri yuklenen

bitkisel maddeye gore ayri bir grafik halinde verilmistir. PA6 nanoliflerinin spektrumu da
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kontrol niteliginde grafiklere eklenmistir. Sekil 6.6- 6.9 arasinda sirasiyla MLPAG6 ve MSPAGB,
ALPAG6 ve ASPA6, CLPAG ve CSPAG ile OSPAG6 nanolifli ylzeylerinin FTIR spektralar
gorulmektedir. Ozellikle L kodlu 6rneklerde nanoliflerin igerisine bitkisel 6zt ve yaglarin

katilmis olma durumlarinin incelenmesi acisinda saglikhi  bir degerlendirme oldugu

distnilmektedir.
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Sekil 6. 10. MLPAG, MSPAG ve PA6’ya ait FTIR spektralari
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Sekil 6. 11. ALPAG, ASPAG ve PA6’ya ait FTIR spektralari
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Sekil 6. 12. CLPAG, CSPAG6 ve PA6’ya ait FTIR spektralari
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Sekil 6. 13. OSPAG6 ve PA6’ya ait FTIR spektralari

Oncelikle FTIR spektralarindan gozlenen temel noktanin tiim spektralarin PA6 nanoliflerinin
spektrasina benzedigi durumudur. ilave edilen bitkisel 6ziit ya da yag orani sadece %5 oldugu
icin bu beklenen bir durumdur. Bunun yani sira, ayni bitkisel madde icin S kodlu 6rnekler ile
L kodlu 6érneklerin spektralarinin benzer oldugu goértlmektedir. Bu durum lif cekim ¢ozeltisi
icerisine ilave edilen bitkisel 6zit ve yaglarin basarili sekilde nanolifli ylzey yapisi igerisine

dahil edildigini kanitlamaktadir.

ilave edilen 6zit ve yaglara ait, PA6’dan farkli olarak gozlemlenen fonksiyonel gruplar

Cizelge 6.5°te verilmektedir. Tum oOrneklerde saf PA6 nanoliflerine gore piklerin

44



yogunluklarinda genel bir artis gozlemlenmis olup, bu artisin yag iceren nanoliflerde 6zt

iceren nanoliflere gore daha ylksek oldugu gortlmektedir.

Cizelge 6. 5. M, A, C ve O kodlu 6rneklerde gorilen pikler ve fonksiyonel gruplar

Pik dalgaboyu (cm-Y) Fonksiyonel grup Ait oldugu
ornekler

1084 C-OH gerilmesi MLPA6, MSPAG6
1085 C-O gerilmesi ALPA6, ASPA6
3544 O-H gerilmesi (fenolik hidsoksilerde)
3010 C-H asimetrik gerilmesi (metilende)
1513 Fenil halka gerilmesi
1433 Fenil halka gerilmesi CLPAG, CSPA6
1035 =C-0O-C simetrik gerilmesi (aromatiklerde)
916 C-H dizlem disI deformasyon
796 C-H asimetrik gerilmesi
3014 C-H ve =CH gerilmeleri
1746 CO gerilmesi (terpen alkoloid esteri)
1042 -C=0 ve aromatik halka C-H gerilmesi OSPAG
843 aromatik halka C-H gerilmesi

6.4 UV-GOorunir Bolge Analizi Bulgulari

Lif cekim ¢ozeltisi icerisine toz formunda 6zUtler ve yag yiklenerek ya da emdirme yontemi
ile toz formunda Ozltlerin ve yaglarin aktarilldigi nanolifli yuzeylerin salim testlerinden
belirlenen zaman dilimlerinde alinan ortam sivilari, metotta anlatildigi Gzere UV-gorinar
bolge analizine tabi tutulmustur. UV-goérindr bolge analizi ile elde edilen bilesenlerin

kiimulatif olarak salim degerleri Sekil 6.10- 6.16’da verilmektedir.
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Sekil 6. 14. Lif gekim ¢ozeltisine Mentha piperita 6zitt yuklenmis PA6 nanolifli yuzeyinin

salim grafigi
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Sekil 6. 15. Mentha piperita 6zutt emdirilmis PA6 nanolifli ylzeyinin salim grafigi

Mentha piperita 6zutl iceren nanolifli yizeylerin salim grafikleri incelendiginde, ayni zaman
diliminde 6zit emdirilmis PA6 nanolifli ylzeylerinden (MSPAG) cekim cozeltisi icerisine
eklenmis PA6 nanolifli yuzeylerine (MLPAG6) gore daha fazla miktarda bilesen salimi
gerceklestigi gozlemlenmektedir. Toplamda MLPAG6 &rneklerinden ~%35 civarinda 0zt
salinirken, MSPAG6 orneklerinden ~%80-90 oraninda 06zut salinmistir. Bu durum lif ¢ekim
cozeltisi icerisine eklenen 6zitin lif yapisina dahil olmasi, polimerin fonksiyonel gruplari ile

daha giclu fiziksel etkilesimler meydana getirmesi ile ac¢iklanabilir. Emdirme sonucunda
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sadece ylzeyden nanolifli yapi icerisine penetre olan 6zutin zayif fiziksel etkilesimlerle

tutunmus olmasi muhtemeldir.
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Sekil 6. 16. Lif gcekim ¢ozeltisine Pimpinella anisum 6zutt yiklenmis PA6 nanolifli yizeyinin
salim grafigi
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Sekil 6. 17. Pimpinella anisum 6zt emdirilmis PA6 nanolifli yiizeyinin salim grafigi

Pimpinella anisum 6z{tu ve Syzygium aromaticum yagi yukli nanolifli yiizeylerde de Mentha
piperita’ya benzer bir durum go0zlemlenmistir. Lif cekim ¢0zeltisi igerisine yiklenen

bilesenler, emdirme ile yiiklenen bilesenlerden daha kolay salinmistir. Kimalatif salim
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degerleri incelendiginde, ALPAG6 icin ~%63, ASPA6 icin ~%82’lik bilesen saliminin

gerceklestigi gortlmektedir. CLPAG icin bu deger ~%54 iken, CSPAG igin ~%88’dir.
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Sekil 6. 18. Lif cekim ¢ozeltisine Syzygium aromaticum yagi yuklenmis PA6 nanolifli

ylzeyinin salim grafigi
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Sekil 6. 19. Syzygium aromaticum yagi emdirilmis PA6 nanolifli ylizeyinin salim grafigi
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Sekil 6. 20. Papaver somniferum yagi emdirilmis PA6 nanolifli yizeyinin salim grafigi

Papaver somniferum yagl sadece emdirme yontemi ile nanolifli ylzeye aktarilabilmistir.
Kimdlatif salim degerleri incelendiginde yiizeyden bir aktarim gerceklestirilmis olmasina
ragmen ~%45’lik bir salim gergeklestigi gozlemlenmektedir. Gergeklesen bu sinirli salim
degeri Papaver somniferum yaginin temel bilesen olan morfinin kimyasal yapisi ile ilgili
olabilir. Yapisinda bulunan OH fonksiyonel gruplarinin PA6 nanolifleri ile giclu fiziksel

etkilesimlere girmis oldugu dustntlmektedir.
6.5 HPLC Analizi Bulgulari

Salim ortami yontemde bahsedildigi Uzere izotonik ¢ozelti oldugu icin Oncelikle izotonik
cozeltinin HPLC grafigi c¢ikarilarak, sodyum ve Kklor elementleri icin pikler belirlenmeye
calistimistir. Literaturde 0,5-1,0 dk arasi sodyum iyonunun, 2,0-2,5 dk arasi ise Cl iyonunun
tutuldugu belirtilmektedir. Sekil 6.17’de goruldigu Uzere, izotonik c¢ozelti igerisindeki
sodyum 1,6. dakikada, klor ise 2,3. dakikada tutulmustur.
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Sekil 6. 21. izotonik ¢ozeltinin HPLC grafigi
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Lif cekim cozeltisi icerisine yiklenen veya PA6 nanolifli yizeyine emdirilen M.piperita
6zUtintn HPLC grafigi incelendiginde (Sekil 18 ya da 19 (d)), 1,9, 2,2, 3,3, 4,3, 4,5, 5,6, 6,2,
9,4, 10,9, 18,2, 19,7, 22,2, 22,8, 23,8 ve 27,6’da fenolik bilesenlerin salindigi
g6zlemlenmektedir. %26,5 gibi yiksek bir alana sahip olan dakika 27,6’da karsimiza ¢ikan
pikin rosmarinik asit ya da eriositrin oldugu duisinulmektedir. Bunun disindaki piklerin
M.piperita’nin icerisinde bulundugu bilinen bilesenlerden askorbik asit, luteolin 7-O-rutinosit,
klorogenik asit, kafeik asit, rutin, gallik asit, ferulik asit ve kuersetin olabilecegi
distnulmektedir [McKay et al., 2006; Arruda et al., 2017; Farnad et al., 2014]. Yine 5, 15 ve
40 dakikahk salimlar degerlendirildiginde 40. dakikada salim ortamindan alinan sividan

salinan bilesenlerin daha fazla oldugu goze ¢arpmaktadir.
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Sekil 6. 22. MLPAG 6rneklerine ait HPLC grafikleri, (a) MLPAG-5, (b) MLPAG-15, ()
MLPAG-40, (d) lif cekim ¢ozeltisi icerisine yiklenen M.piperita 6z0tu
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Sekil 6. 23. MSPAG orneklerine ait HPLC grafikleri, (a) MSPAB-5, (b) MSPAG-15, (c)
MSPAG-40, (d) PA6 nanolifli yizeyine emdirilen M.piperita 6ztl

MLPAG6 orneklerinde oldugu gibi, MSPA6-40 6rnedi en cok fenolik bilesen saliminin
gerceklestigi 6rnek olup, Cizelge 6.6’da bu 6zute ait en yiksek yogunluga sahip 5 pikin
dakikalari ve % olarak alanlari verilmektedir. Standart fenolik bilesenler temin

edilemediginden bu bilesenler icin herhangi bir tanimlama yapilamamistir. Salim siresine

50



gore bir degerlendirme yapilacak olursa; bilesen saliminin sire ile artis sergiledigi, 5, 15 ve

40 dakika icin grafikte karsimiza c¢ikan pik sayilarinin ve yogunluklarinin artis sergiledigi

soylenebilir.

Cizelge 6. 6. MSPAG-40 drnegindeki bilesenlerin tutulma zamanlari

Tutulma zamani (dk) | % Alan
1,9 15,4
2,4 14,1
6,3 7,7
9,8 8,8
27,6 6,7
x101 (@)
-
x101 (b)
o L
107 [y
| -
€102 | (d)
DJ___)\L_-] |-
2 4 6 8 1012 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 35 38 40 42 42 45 48 50 52 54 56 58 B0 62 64 65 68 70 72 74
Zaman (dk)

Sekil 6. 24. ALPAG orneklerine ait HPLC grafikleri, (a) ALPAG6-5, (b) ALPAG6-15,(c)
ALPAG-40, (d) lif gekim g¢ozeltisi icerisine yuklenen miktardaki P.anisum 6zutl

X102 [ (d)

2 4 6 & 10 12 14 16 18 20 22 24 26 23 30 32 34 35 38 40 42 42 45 48 50 52 54 56 58 B0 62 64 65 68 70 72 74
Zaman (dk)

Sekil 6. 25. ASPAG6 orneklerine ait HPLC grafikleri, (a) ASPAB-5, (b) ASPAG6-15, (c)
ASPAG6-40, (d) PAG6 nanolifli ylizeyine emdirilen miktardaki P.anisum 0zutl

Lif cekim cozeltisi icerisine yiklenen (ALPAG6) ve saf PA6 nanolifli ylzeyine emdirilen
(ASPAG) P.anisum 6zitune ait HPLC grafigi incelendiginde (Sekil 20 ya da 21 (d)), Cizelge
6.7°deki pikler ile karsilasilmaktadir. Yine en fazla bilesen salimin 40. dakikada salim
ortamindan alinan sivida goruldigi HPLC grafiginden gozlemlenmektedir. Dakika 3,7’de

tutulan bilesenin 6zutln temel bileseni olan transanetol oldugu distntlmektedir. ASPAG icin
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de ALPAG icin de, transanetole ait oldugu dustnilen pik yogunlugu 5<15<40 seklinde bir

egilim sergilemektedir. Tolba et al. tarafindan 2012’de gergeklestirilen ¢alismada P.anisum

0z0tu bu calismada kullanilanla ayni marka HPLC cihazi ve ayni 6zelliklerdeki kolon ile ayni

sicaklikta (35°C’de) degerlendirilmis ve cizelgede belirtilen tutulma zamanlarinda sirasi ile

katesin, klorogenik asit, hypersoid, p.kumarik asit ve kumarin bilesenlerine ait piklerin ortaya

ciktigini ifade etmislerdir [Tolba et al. 2012].

Cizelge 6. 7. P.anisum 6zutlnin HPLC analizi

Tutulma zamani (dk) | % Alan
2,5 3,1
2,6 3,1
49 6,7
6,1 3,4
6,7 2,2
x102[ (a)
J A Lon,
e
x102 | (b)
A ) I
x102| (0
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x102 | (d)
DJ—JJ, J\
2 4 6 B 10 12 14 16 18 20 22 24 26 23 30 32 34 36 38 40 42 44 46 43 50 52 54 56 58 6) 62 64 66 68 70 72 74
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Sekil 6. 26. CLPAG Orneklerine ait HPLC grafikleri, (a) CLPAB-5, (b) CLPA6-15, (c)
CLPAG6-40, (d) lif gcekim ¢ozeltisi icerisine yiuklenen miktardaki S.aromaticum yagi

Sek
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| wh s A
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| i L A
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gk ; \
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Zaman (dk)

il 6. 27. CSPAG Orneklerine ait HPLC grafikleri, (a) CSPA6-5, (b) CSPA6-15, (c) CSPAG-
40, (d) PA6 nanolifli ylzeyine emdirilen miktardaki S.aromaticum yagi

Lif cekim cozeltisi icerisine yiklenen (CLPAG) ve PAG6 nanolifli yiizeyine emdirilen (CSPAG)

S.aromaticum yagina ait HPLC grafigi incelendiginde (Sekil 6.22 ya da 23 (d)), Cizelge
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6.8’deki pikler ile karsilasilmaktadir. Burada en biylk yogunluga sahip 6 pik verilmektedir.
Syzygium aromaticum yagi icerisinde en temel bilesenin 6jenol oldugu bilindiginden
[Musenga et al., 2006], 31,3. dakikadaki pikin 6jenola ait oldugu disuntlmektedir. Sahm
stresi arttikca, orneklere ait temel pik yogunlugu artimistir (CLPAG6-5: ~%20, CLPA6-15:
~%40, CLPA6-40: ~%52 ve CSPA6-5: ~%49, CSPAB-15: ~%53, CSPA6-40: ~%57).

Cizelge 6. 8. S.aromaticum yag1 HPLC analizi

Tutulma zamani (dk) | % Alan
1,9 8,9
2,2 12,1
11,6 3,1
12,5 12
17,4 1,9
31,3 46,2
=102
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0
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Zaman (dk)

Sekil 6. 28. OSPAG6 orneklerine ait HPLC grafikleri, (a) OSPAB-5, (b) OSPA6-15, (c)
OSPAG6-40, (d) PA6 nanolifli yiizeyine emdirilen miktardaki P.somniferum yagi

Formik asit igerisinde ¢ozinmedigi icin Elektrolif ¢ekimi yapilamayan ve sadece PA6
nanolifli yizeylerine emdirilerek calisilan OSPAG6 6rnekleri icin dakika 1,8 (alan: %9,5), 1,9
(alan: %41,1) ve 2,2 (alan: %49,4)’de ¢ adet pik gbzlemlenmis olup, en yogun pikin

P.somniferum yaginin temel bileseni olan morfine ait oldugu dustinilmektedir.

Standart fenolik bilesenler temin edilip analiz gerceklestirilemediginden, HPLC analizi net
olarak salim ortamina gecen fenolik bilesen tespitinde yetersiz kalmistir. Genel olarak HPLC
analizinden; artan salim surelerinde salim ortamindan alinan sivilarda, tanimlanamasa da daha

fazla bilesen ile karsilasildigi sonucu ¢ikmaktadir. Bu da agri ve sanci azaltma etkili nanolifli
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yuzeylerin agri ve sancili bélgeye uygulama siresi artisi ile daha etkili olacaklarinin bir

gostergesidir.
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7. SONUCLAR

Bu tezde bitkisel madde iceren dogal kaynakli agri ve sanci azaltici nanolifli yizeylerin

uretimi amaclanmistir. Bu amacla gerceklestirilen tim calismalardan elde edilen sonuclar

asagidaki gibi siralanabilir:

>

Poliamid 6 polimerinden elektrolif cekim yontemi ile basarili sekilde nanolifler elde
edilmistir. Elde edilen nanolifler diizgiin morfolojili ve boncuksuz yapidadir.

Lif cap ortalamalari 105+22 nm olan poliamid 6 nanolifleri Gretilmistir.

AQJri ve sanci azaltma etkisi literatlirce desteklenen bitkisel ajanlardan M.piperita ve
P.anisum 6zutleri ile S.aromaticum ve P.somniferum yaglari nanolifli yizeylere hem
lif cekim cozeltisinin icerisine ilave edilerek hem de emdirme ydntemi ile
yuklenmistir. Sadece P.somniferum yiiklemesi ile nanolif olusumu mimkin olmamis
olup, bunun sebebinin P.somniferum yaginin, ¢alismada kullanilan ¢6zgen olan
formik asit icerisinde ¢dziinmemesi, homojen bir karisimin olusturulamamasi oldugu
dustnulmektedir. Bahsi gecen diger bitkisel 6zltler ve yag ile basarili sekilde duizgiin
morfolojili nanolifler elde edilebilmistir.

M.piperita 6zutd yuklu nanoliflerin kalinhiklart 14545 nm bulunurken, P.anisum
6ztd yukli nanoliflerin kalinhiklari 170£74 nm olarak hesaplanmistir.

S.aromaticum yagi yukli nanoliflerin kalinhklari 435£271 nm olarak hesaplanmistir.
Bu liflerin 6zt yiklu nanoliflere gore daha kalin ve yiksek standart sapmaya sahip
olmalarinin nedeninin yagin lif cekim cozeltisi icerisinde yarattigi ylzey gerilimi
oldugu distnulmektedir.

Poliamid 6 nanolifli ylzeyinin 20 saatlik tretim sonucunda kalinhgr 10012 pm ve
gramaji 12+3 g/m? olarak bulunmustur. Ayni yiizeyin civa porozimetresi ile dlciilen
gozeneklilik degeri %80°dir. BET yiizey alani ise 98,4 m?/g olarak ol¢iilmstiir.

FTIR analizi ile lif cekim cozeltisi icerisine yiklenen tim bitkisel maddelerin basarili
bir sekilde lif yapisina dahil edildigi kanitlanmistir. Emdirme yapilan 6érnekler ile
gerceklestirilen karsilastirma da bunu destekler niteliktedir.

Uretilen tim ornekler “batch release” (kesikli salim) testine tabi tutulmustur. Salim
ortami sivilarina uygulanan UV-gorindr bolge analizi sonuclarina gore, salim siresi
artisi ile salim ortamina gecen bilesen miktarinda tim o&rnekler icin bir artis

g6zlemlenmis olup, bu artis emdirme yapilan érneklerde yuksek, lif cekim ¢ozeltisi
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icine ilave edilerek Uretilen 6rneklerde distktir. Bunun sebebinin ¢ekim c¢ozeltisi
icerisine ilave edilen bitkisel maddenin poliamid 6 polimeri ile yarattigi daha gucli
fiziksel etkilesimler oldugu dustintlmektedir.

» Salim ortami sivilarina gerceklestirilen HPLC analizi bulgulari da UV- gorinir bolge
sonuclarini destekler niteliktedir. Salim siresi artisi ile kromatogramda daha fazla

say! ve yogunlukta pikler ile karsilasiimistir.

Genel olarak ¢alismada hedeflendigi gibi agri ve sanci azaltma etkisi literatlirce desteklenen
bitkisel 6zut ve yaglar kullanilarak basarili sekilde nanolifli yuzeyler Gretilmistir. Ancak
ileriki calismalarin lif ¢cekim ¢ozeltisi icerisine ilave etme ya da emdirme yolu ile nanolifli
yuzeylere yiklenen bitkisel madde miktarlarinin agri ve sanci azaltma 6zelligi bakimindan
yeterli olup olmadigini arastiriimasini igermesi gerektigi aciktir. Bu tez calismasinda denenen
miktarlar elektrolif ¢ekim islemi ile duzgin morfolojili nanolif Uretimine izin verilen
maksimum miktarlardir. Calisma kullanilan agri ve sanci azaltma etkisine sahip maddelerin
(6zutler ve yaglar) dogal olmasi ve bunlarin ilk defa nanolifli bir tekstil yuzeyine aktariliyor
olmasi bakimindan 6zglin olup, ileride etik kurul izni alindiktan sonra yapilacak olan insan

denekleri igerikli arastirmalara 151k tutacaktir.
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EK 4. P.somniferum Yagi Kalibrasyon Egrisi
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