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OZET

Bu c¢alismada, elektro ¢ekim yontemi kullanilarak elde edilen poli(vinil alkol)
(PVA)/sodyum alginat (NaAlg) karistmi nanolifli yiizey Ozelliklerine c¢ozelti
parametrelerinin etkisi incelenmis ve devaminda, bu ylizeylerin yara Ortiisii olarak
kullanim potansiyeli in vivo ¢alismalarla arastirilmastir.

Oncelikle, PVA’nin sulu ¢ozeltileri ile nanolifli yiizey iiretimi denemeleri yapilmus,
bir takim parametreler degistirilerek yapilan iretimler gozlemlenmistir. Ardindan,
sodyum alginatin iki farkli konsantrasyondaki sulu ¢ozeltileri, PVA’nin sulu ¢6zeltisi ile
farkli hacim oranlarinda karistirilmis, elde edilen ¢ozeltilere ait viskozite, yogunluk, pH,
elektrik iletkenligi ve yilizey gerilimi Ozellikleri tespit edilmistir. Bu ¢ozeltilerden
elektro ¢cekim yontemi ile iiretilen nanolifli yiizeyler, Taramali Elektron Mikroskobu
(SEM) ile analiz edilmis, ortalama lif caplar1 hesaplanmistir. Bdylece, c¢ozelti
parametreleri ile nanolif ¢aplart ve yiizey Ozellikleri iligskilendirilmistir. Tez
calismasinin son ve en 6nemli kisminda, 2/1 %9 PVA / %1 NaAlg ¢ozeltisinden elektro
¢ekim ile elde edilen nanolifli ylizeyler, ¢apraz baglama ve sterilizasyon islemlerinden
sonra yara Ortiisii olarak degerlendirilmistir. Capraz baglama isleminin basarisini
degerlendirmek icin yiizeylere, islem Oncesi ve sonrasinda suya dayanim testi
yapilmistir. Nanolifli yilizeylere (¢apraz baglama Oncesi ve sonrasi) ve in Vivo
calismalarda kiyaslanacag ticari alginatli yara Ortlisli, Suprasorb-A’ya, kalinlik, hava
gecirgenligi ve su emicilik testleri ve SEM analizleri uygulanmigtir. Nanolifli
yiizeylerin yara iyilestirme performansinin degerlendirildigi in vivo c¢alismalarinda,
tavsanlarda olusturulan yaralara ticari yara ortiileri (il gre, Bactigras, Suprasorb-A) ile
birlikte elektro ¢ekim yontemi ile elde edilen PVA/NaAlg nanolifli yiizey kapatilmis,
belirlenen giinlerde yara kiigiilmeleri hesaplanarak makroskobik degerlendirmeler
yapilmistir. Ayrica, yine belirlenen giinlerde yara alanlarindan alinan doku 6rneklerine
ait kesitler, histolojik degerlendirmeye tabi tutulmustur. Boylece, ticari Ortiilerin ve
nanolifli ylizeyin epitelizasyon tlizerindeki etkileri karsilagtirmali olarak incelenmistir.

Calismanin sonunda, ¢ozelti parametrelerinin nanolif yiizey ozellikler1 ve ¢ap
degerleri tizerinde onemli bir etkiye sahip oldugu goriilmiistiir. In vivo ¢alismasindan
elde edilen sonuglar ise, nanolifli yiizeylerin yara ortiisii olarak kullanim potansiyeli
oldugu 6ngoriisiinii dogrulamistir.

Anahtar Kelimeler: Elektro ¢ekim, nanolif, sodyum alginat, poli(vinil alkol), yara ortiisii,
in vivo



ABSTRACT

In this study, it was investigated that the effects of solution parameters on properties
of electrospun poly(vinyl alcohol) (PVA) / sodium alginate (NaAlg) nanofibrous mats
and then the usage potential of these nanofibrous mats as wound dressings was
examined via in vivo experiments.

Primarily, production of electrospun nanofibrous mats from aqueous PVA solutions
was observed by using different paremeters. Afterwards, aqueous solutions of sodium
alginate with two different concentrations were blended with aqueous solution of PVA,
in different volume ratios. After the determination of these solutions’ properties such as
viscosity, density, electrical conductivity, pH and surface tension, electrospun alginate
nanofibers were analyzed by using Scanning Electron Microscope (SEM) and average
fiber diameters were measured. So, relationship between solution properties and fiber
diameters, surface properties were investigated. At the final and most important stage of
this study, electrospun nanofibrous mats produced from 2/1 %9 PVA / %1 NaAlg
solution were experienced (evaluated) as wound dressing after crosslinking and
sterilization processes. To evaluate efficiency of crosslinking application, water
resistance properties of the nanofibrous mats were examined before and after
crosslinking. Thickness measurement, air permeability and water absorbency tests and
SEM analysis were carried out for the nanofibrous mats (before and after crosslinking)
and Suprasorb-A which is a commercial alginate wound dressing. In vivo experiments
purposed to investigate wound healing performance of the nanofibrous mats, full
thickness wounds were created on rabbits. Commercial wound dressings (gauze,
Bactigras, Suprasorb-A) and electrospun PVA/NaAlg nanofibrous mat were applied on
these wounds. For macroscopic evaluation of wound healing, wound margins were
measured on the determined days and the percentages of wound shrinking were
calculated. Also, the cross sections of skin specimens taken from each wound region
were evaluated histopathologically on determined days. So, the effects of the
commercial dressings and the nanofibrous mat on epithelialization were investigated
comparatively.

At the end of the experimental studies, it was observed that the solution parameters
had an important effect on surface properties and diameters of nanofibers. Also, the
results of in vivo experiments verified the foresight for the usage potential of
electrospun nanofibrous mats as wound dressing.

Key Words: Electrospinning, nanofiber, sodium alginate, poly(vinyl alcohol), wound dressing,
in vivo
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GIRIS

Nano kelimesi, Yunanca ‘nannos’ kokiinden gelir ve “kiigiik yasli adam” veya
“ciice” anlamindadir. Gilinlimiizde nanometre, teknik bir Olgli birimi olarak
kullanilmakta ve 1 metrenin milyarda biri anlamini tasimaktadir. Nanoteknoloji ise ¢ok
genel tanimiyla, istisnai sekilde kiiciik (yaklasik atom boyutlarinda) yapilarin ticari bir
amaca hizmet edebilecek sekilde diizenlenmesidir. Bir baska sekilde tanimlamak
gerekirse, 1 ila 100 nanometre boyutlarindaki malzemelerin anlasilmasi, kontrol
edilmesi, atomsal seviyede degistirilmesi ve islevsel hale getirilmesi ile ilgili
mihendislik  ve  bilim  dalidir  (http://www.aksiyon.com.tr/detaylar.do?load=
detay&link=20426, 2009).

Nanoteknoloji vizyonunun ortaya ¢ikisi, fizik¢i Richard Feynman’in 29 Aralik
1959°da Amerikan Fizik Cemiyeti’nde malzeme ve cihazlarin molekiiler boyutlarda
tiretilmesi ile basarilabilecekler iizerine yapmis oldugu ‘Asagida Daha Cok Yer Var
(There is Plenty of Room at the Bottom)’ baglikli, inlii konusmasina kadar
dayandirilabilir. Bu konusmasinda Feynman, minyatiirize edilmis enstriimanlar ile nano
yapilarin Olciilebilecegi ve yeni amaglar dogrultusunda kullanilabileceginin altini

cizmistir.

20. ylizyilin ikinci yarisindan itibaren otomobil, elektronik iletisim gibi pek ¢ok
endistride kullanilarak hayatimiza giren ve teknolojide devrim niteliginde gelismeler
saglayan ‘mikroteknoloji’nin yerini giiniimiizde ‘nanoteknoloji’ almaktadir. 21. ylizyilin
anahtar teknolojisi olarak nitelendirilen nanoteknolojinin insan hayati iizerindeki
etkisinin uzun vadede elektrigin kullanimi1 kadar belirgin olacag iddia edilmektedir.
Uzmanlar, nanoteknoloji sayesinde bilisim, saglik ve daha birgok sektorde yeni iirlinler
gelistirilecegini, glinlimiiziin {iretim siire¢ ve yontemlerinin degisecegini ve toplumlarin

yasam kalitesinin gelisecegini dngormektedirler.


http://www.aksiyon.com.tr/detaylar.do?load=%20detay&link=20426
http://www.aksiyon.com.tr/detaylar.do?load=%20detay&link=20426
http://www.aksiyon.com.tr/detaylar.do?load=%20detay&link=20426

Nanoteknolojiyi mikroteknolojiden ayiran en 6nemli husus, daha kiigciik boyutta
islem yapmanin yaninda malzemelerin nano seviyede farkli &zellikler gostermesi
gercegidir. Bir malzemenin sahip oldugu ozellikler, malzemenin bir ya da daha fazla
boyutu nanometre boyutuna kiigiiltildigiinde degismektedir. Nanoteknoloji bilinen
biitiin teknolojilere kiyasla ¢ok daha fazla temel bilime ve kuramsal arastirmalara

gereksinim gosterir.

Nanoteknoloji, bir taraftan bilinen iiriin ve prosesler i¢in teknik, ekonomik ve
ekolojik parametrelerde bir performans artigini ifade ederken; diger taraftan da mevcut
teknolojilerin ilerlemesiyle gelistirilen yeni iriinleri ve uygulama alanlarini ifade
etmektedir. Son birka¢ y1l i¢cinde nanoteknolojinin temel uygulama alanlar1 olarak nano
materyal, nano elektrik, nano optik, nano iiretim, nano biyoteknoloji, nano kimya, nano

tekstil gibi ¢esitli alanlar ortaya ¢ikmistir.

Nanoteknoloji iiriinlerinin sayisi ve pazari hizla artmaktadir. Diinya nano materyal
tilketiminin, 2008 yilinda 3,7 milyar dolarlik, 2020 yilinda da 90 milyar dolarlik bir
degere ulasmas1 beklenmektedir. Amerika, Japonya, Ingiltere, Fransa ve Almanya, en
biliyiik nano materyal tiiketicisi iilkelerdir. Ancak bu iilkelerin yani sira, ozellikle
elektronik cihazlardaki nano malzeme tiikketimi agisindan Cin’in de ¢ok biiyiik bir pazar

haline gelecegi tahmin edilmektedir (www.nanoturk.com, 2008, Siipiiren ve ark. 2007).

Nanoteknolojinin olas1 firsatlar1 ortaya ¢ikmaya basladik¢a akademik cevrelerin
oldukca yogun ilgisini ¢ekmis ve Ozellikle 2000’11 yillardan itibaren pek cok gelismis
tilkede oncelikli yatirnm alani ilan edilmistir Uluslararasi piyasalara bakilacak olursa,
rekabetin en yogun oldugu yenilik¢i sektorlerin basinda bilisim, biyoteknoloji ve
nanoteknolojinin geldigi goriilmektedir. Son yillarda bir¢ok iilkenin kalkinma
planlarinda, arastirma gelistirme faaliyetlerinin  Oncelikli  konular1  arasinda
nanoteknoloji yer almaktadir. Gelisen Nanoteknoloji alanlarinda akademik programlar

olusturulmaktadir (Siipiiren ve ark. 2007, www.nanoturkiye.net, 2009).

Nanoteknoloji uzay yarisindan beri hiikiimetlerin en biiylik yatirnm alani olma

yolunda ilerlemektedir. Nanoteknoloji finansmaninda Japonya, destek oranimni 1997°de


http://www.nanoturk.com/
http://www.nanoturkiye.net/

120 milyon dolardan, 2002’de 750 milyon dolara ¢ikartmistir. Avrupa Birliginin 2002-
2006 yillar icin sagladigi nanoteknoloji finansmani1 miktar1 1 milyar dolarin tizerinde
olup 7. Cergeve Programi kapsaminda, 2007-2013 yillar1 arasinda nanobilim,
nanoteknoloji, nano malzeme ve yeni tretim teknolojileri ig¢in ayirdigi
arastirma biitgesi yaklasik 3,5 milyar eurodur. Amerika Birlesik Devletleri’nde 1999
yilinda yayinlanan ulusal nanoteknoloji bildirgesi ile iilkenin nano teknoloji alanindaki
oncelikleri belirlenmis ve bu konuda yapilan Ar-Ge caligmalar1 i¢in genis biitgeler
ayrilmistir ~ (http://www.aksiyon.com.tr/detaylar.do?load=detay&link=20426, 2009,
http://vizyon2023.tubitak.gov.tr, 2009).

‘TUBITAK Vizyon 2023 Projesi’ kapsaminda nanobilim ve nanoteknoloji alaninda
Tirkiye'nin stratejileri ortaya konmustur. Nanoteknoloji, Tiirkiye Bilimsel ve
Teknolojik Arastirma Kurumu (TUBITAK) ve Devlet Planlama Teskilat1 (DPT)
tarafindan desteklenen Oncelikli alanlardan biridir (http://vizyon2023.tubitak.gov.tr/,
2009). Tirkiye'de son donemde nanoteknoloji konusunda yapilan calismalarin en
onemlisi, DPT destegi ile Bilkent Universitesi biinyesinde Ulusal Nanoteknoloji
Arastirma Merkezi'nin (UNAM) kurulmasidir. DPT, projeye 11 milyon TL destek
saglamistir  (http://www.aksiyon.com.tr/detaylar.do?load=detay&link=20426, 2009).
Tiurkiye ile ilgili genel bir degerlendirme yapmak gerekirse; caligmalarin heniiz
akademik diizeyde oldugu sdylenebilir. Nanoteknoloji iiriinleri i¢in anlamli bir Tiirkiye
pazarindan ya da 6zel sektoriin ayirdig1 anlamli bir Ar-Ge kaynagindan soz etmek i¢in

hentiz erkendir.

Asya faktorii nedeni ile artan rekabet ortami ve kiiresel kriz gibi ¢esitli etkilerle zor
bir siirecten gegen tekstil sektorii, yeniden yapilanmaya gereksinim duymustur. Bunun
sonucu olarak, tiim diinyada yenilik¢i tirtinlerin ve tiretim tekniklerinin arastirilmasina
ve diinya pazarinda 6n plana ¢ikacak triinler gelistirilmesine 6nem verilmektedir. Bu
anlamda nanoteknoloji uygulamalari, tekstil sektorii igin umut vaat etmektedir.
Tekstilde nanoteknoloji uygulamalari, ‘nanotekstiller’ olarak adlandirilmaktadir. Pek
cok iilkede nanotekstiller ile ilgili yeni merkezler ardi ardina agilmaktadir. Ornegin,
Haziran 2003’te Hong Kong Politeknik Universitesi’nde Tekstil ve Hazir Giyim

bolimiine bagli “Nanotechnology Centre for Functional and Intelligent Textiles and
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Apparel” (Islevsel ve Akilli Tekstil Malzemeleri ve Nanoteknoloji Merkezi) isimli bir
merkez kurulmustur. Yaklasik 2 milyon dolarlik biitge ve yedi ticari firmanin destegiyle
kurulan bu merkezde, {i¢ yil i¢erisinde nanoteknoloji tabanli antimikrobiyel malzemeler,
UV koruyucu, su gegirmez ve kendi kendini temizleyebilen kumaslar, elektronik

tekstiller gibi pek ¢ok iirlin gelistirilerek piyasaya siiriilmistiir.

Tekstil endiistrisinde nanoteknoloji, kiiclik boyutlarda materyaller tasarlayip
bunlarla yiliksek performans, fonksiyonellik, daha iyi kalite gibi ekstra ozellikler
kazandirilms tekstiller iiretmeyi amaclar. Uriine istenen dzelliklerin kazandirilmasinda
en kalic1 ve etkili olan1 lif 6l¢eginde yapilan uygulamalardir. Bu baglamda lifleri de
nano boyuta indirgeyerek son iriinlerde elde edilecek ozelliklerin de degistirilmesi
miimkiin olmaktadir. Genellikle ¢api 1 mikronun altindaki lifler nanolif olarak
tanimlanmaktadir. Nanometre ¢aplarindaki lifler, bilinen diger formlardaki materyallere
gore ¢ok yiiksek yilizey alani/hacim orani, ¢ok iyi mekanik performans (sertlik ve
mekanik dayanim gibi) ve ylizey fonksiyonelliklerinde degisiklikler gosterirler.
Sergiledikleri bu olaganiistii 6zellikler, nanolifleri, filtrasyon, kompozit, biyomedikal

gibi pek cok dnemli uygulama alani i¢in en uygun aday haline getirmektedir.

Farkli nanolif iiretim teknikleri arasinda en yeni ve en etkin olam elektro ¢ekim
(electrospinning) teknigidir. Patent literatiiriinde ilk ornekleri 20. ylizyilin baslarinda
goriilen ancak, ozellikle 90’11 yillarin ortalarindan sonra akademik ¢evrelerin oldukca
ilgisini ¢eken elektro ¢ekim yontemi, yeniden dogmus eski bir teknolojidir. Elektro
cekim yontemi ile nanolif {iretimi, glinlimiizde hala yogun akademik calismalara konu
olan ve gelistirilmekte olan bir yontemdir. Uretime etki eden ¢ok fazla parametre olmasi
nedeni ile kontrollii bir liretim yapma zorlugu ve diisiik liretim hizlari nedeni ile tam
anlamiyla endiistriyel uygulamaya gegilememistir. Ancak son yillarda Elmarco Ltd. ve
Liberec Universitesi (Cek Cumbhuriyeti) isbirligi ile patenti alinan bir elektro ¢ekim
makinesi, Nanospider” ticari markasi ile iiretilerek piyasaya siiriildiigii bilinmektedir

(http://www.elmarco.com, 2009).

Elektro ¢ekim yOntemi ile liretilen nanoliflerle ilgili alinan patentlerin fazlaligindan

anlasilabilecegi gibi elektrospun nanoliflerle ilgili lizerine en ¢ok arastirma yapilan konu,



biyomedikal uygulama alanlaridir. Ozellikle umut vaat eden arastirma konulari ise;
doku miihendisliginde kullanilan nanolif bazli ti¢ boyutlu doku iskeleleri (scaffold),
kontrollii ilag dagilimi icin nanolif aygitlarin tasarimi ve nanolifli yara Orti
materyalleridir. Nanolifli yiizeylerin, insan cildinde olusan yara ve yaniklarin
tedavisinde kullaniminin miimkiin ve avantajli oldugu yapilan arastirmalarla ortaya
koyulmustur (Huang ve ark. 2003, Li ve Younan 2004, Senol ve ark. 2005, Viju 2009).
Elektrospun nanolifli yiizeyler, ¢ok genis yiizey alani, gozenekli yap1 ve kii¢iik gozenek
boyutlar1 sebebi ile yara iizerinde etkin kapama, iyi oksijen gegirgenligi ve bakteriyel

ajanlara kars1 bariyer 6zelligi sergileyebilmektedir.

Kahverengi deniz yosunlarindan elde edilen alginatlar, gida, ecza ve medikal, tekstil
ve kagit endiistrisinde uzun yillar kullanim alani bulmustur. Alginat lifleri, yara bakim
endistrisinde onemli bir yer tutan ve olumlu etkileri bilinen bir malzemedir Bunun
sebebi, yara iyilesmesini kolaylastiran spesifik 6zellikleri, yliiksek nem emme ve iyon
degisimi yetenegi, lif formundaki materyalin miitkemmel biyouyumlulugu ve kolay elde
edilebilen dogal bir malzeme olusudur. Alginat lifleri, 6zellikle yiiksek absorbent yara
oOrtlilerinin Uretiminde faydali bir hammaddedir (Qin 2008, Mikolajczyk 2005).
Alginatlarin kesfi 19. yilizyilin sonlarina dayanmasina ragmen son yillarda bu malzeme,
ozellikle medikal alanda adeta yeniden kesfedilmekte ve alginatin medikal kullanimi
artmaktadir. Alginatl yara oOrtiilerinin gelecekteki yara bakim endiistrisinde oldukca
etkili rol oynayacag1 ongoriilmekte ve alginat materyalinin medikal kullanimlari {izerine

yapilan arastirma ve gelistirme ¢aligmalar1 giin gectikce artis gostermektedir.

Polielektrolid karakteristiginden dolay1 alginatin elektro ¢ekimi oldukg¢a giigtiir ve
literatiirde bu konu ile ilgili kisitl sayida ¢alisgma mevcuttur (Lu ve ark. 2006, Safi ve
ark. 2007, Lee ve ark. 2007, Nie ve ark. 2008). Yapilan literatiir arastirmasinda elektro
cekim yoOntemi ile dretilen alginat nanolifli yiizeylerin yara Ortiisii olarak

degerlendirildigi bir in vivo ¢alismasina ise rastlanmamustir.

Bu yiiksek lisans tez calismasinda, elektro ¢ekim yontemi kullanilarak elde edilen
poli(vinil alkol)(PVA)/sodyum alginat (NaAlg) karisimi nanolifli yiizeylerin yara ortiisii

olarak kullanim potansiyelinin arastirilmasi amaglanmistir. Bu amaca uygun olarak



yiriitilen ¢alismalarda, Oncelikle farkli konsantrasyon ve karisim oranlarinda
PVA/NaAlg c¢ozeltileri, sabit proses parametrelerinde elektro ¢ekime tabi tutularak
nanolifli yiizeyler iretilmistir. Cozelti Ozelliklerinin (viskozite, yogunluk, elektrik
iletkenligi, pH, ylizey gerilimi) nanoliflerin c¢aplar1 ve yapist {lizerindeki etkileri
incelenerek, en uygun konsantrasyon ve karisim orani tespit edilmistir. Belirlenen
cozelti ile hazirlanan electrospun PVA/NaAlg nanolifli yiizeyler, capraz baglama ve
sterilizasyon islemleriyle, yara Ortlisii olarak kullanima uygun hale getirilmistir.
Nanolifli yiizeylere (capraz baglama isleminden 6nce ve sonra) ve in vivo ¢alismalarda
kiyaslanacag: ticari alginath yara Ortiisiine kalinlik, hava gegirgenligi, su emicilik ve
suya dayanim testleri uygulanmis ve yiizeylerin taramali elektron mikroskobu (SEM)
analizleri yapilmistir. Boylece hem nanolifli yiizeylerin ticari ortii ile kiyaslanmasi, hem
de capraz baglama isleminin ylizeye etkilerinin tespit edilmesi saglanmistir. Suya
dayanikli ve steril hale getirilmis PVA/NaAlg nanolifli yiizeylerin yara iyilestirme
performansinin klasik ticari ortiilerle kiyaslandigi in vivo ¢alismalarinda ise, tavsanlarda
olusturulan yaralara, pomad ile karistirilmis tiil gre (gazli bez), antibakteriyel bir yara
oOrtlisi olan Bactigras, alginatli bir yara Ortiisii olan Suprasorb-A ve elektro ¢ekim ile
tiretilen PVA/NaAlg nanolifli yiizey uygulanmistir. Belirlenen giinlerde her bir
bolgedeki yara kiiglilmeleri hesaplanarak yara ortiilerinin iyilesme tlizerindeki etkileri
makroskobik olarak degerlendirilmistir. Ayrica yine belirli giinlerde yara bolgelerinden
alinan doku ornekleri histolojik incelemeye tabi tutularak yara ortiilerinin epitel doku

olusumu {izerindeki etkileri karsilagtirilmistir.

Bu calisma, 108M396 no.lu TUBITAK projesi ile desteklenmistir. Calismanin
gerceklestirilmesi icin gereken elektro ¢ekim iinitesi, Uludag Ihracat¢1 Birlikleri

(UIB)’nin maddi destekleri ile kurulmustur.



1. KURAMSAL TEMELLER

1.1. Tekstilde Nanoteknoloji: Nanotekstiller

Tekstilde nanoteknoloji uygulamalari, ‘nanotekstiller’ olarak adlandirilmaktadir.
Tekstil endiistrisinde nanoteknoloji, kiiglik boyutlarda materyaller tasarlayip bunlarla
yiiksek performans, fonksiyonellik, daha iyi kalite gibi ekstra ozellikler kazandirilmig
tekstiller iiretmeyi amaclar. Yani nanoteknoloji, tekstil iirlinlerinin performanslarini
gelistirmek i¢in kullanilmaktadir (Dasdemir 2006,
http://www?20.uludag.edu.tr/%7Etekstil/seminer/semprog0809guz.htm, 2009).

Nanoteknoloji uygulamalar1 ile tekstil {irlinlerine kir tutmazlik, su iticilik,
burusmazlik, antimikrobiyellik, antistatik 6zellik, koku gidericilik, UV 1sinlarina karsi
koruma gibi 6zelliklerin yani sira sensorlerle bilgi akisi, gelismis koruma, kendi kendini
temizleme, tedavi etme ve yara iyilestirme gibi fonksiyonlar da kazandirilabilir.
Ornegin, su iticilik ve kir tutmazlik 6zellikleri dogada niliifer gigeginin yapraklarinda
goriilen yiizey yapist esas alinarak saglanmaktadir (Sekil 1.1). Lotus etkisi olarak
bilinen bu yapi, stiper-hidrofobik bir ylizey yaratmaktadir
(http://lwww20.uludag.edu.tr/%7Etekstil/seminer/semprog0809guz.htm, 2009, Dasdemir
2006, http://www.oecd.org/dataoecd/4/38/35081968.pdf, 2009).

Sekil 1.1. (a) Uzerinde su damlacigr bulunan bir Lotus yapragmm mikroskobik gériintiisii
(b) Nanoteknolojik bir dis cephe malzemesi ile kaplanan duvardaki lotus etkisi

KAYNAK: (a) http://www.aboutthelotus.com/lotus_effect.html, 2009
(b) http:/Mmww?20.uludag.edu.tr/%7Etekstil/seminer/semprog0809guz.htm, 2009
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Ayrica kumas veya lif formundaki tekstil materyallerine aplike edilen titanyum
dioksit (TiO,) nano partikiilleri ile UV koruma, antibakteriyellik ve kendi kendini
temizleme 6zellikleri; glimiis nano partikiilleri ile antibakteriyel ve antifungal 6zellikler;
kil nano partikiilleri ile ise giic tutusurluk oOzellikleri kazandirilabilir

(http://www20.uludag.edu.tr/%7Etekstil/seminer/semprog0809guz.htm, 2009).

Nanoteknoloji, tekstil iiriinlerinde lif veya kumas formunda malzemeye nano
partikiil, nanotlip veya kapsiil aplikasyonu, sol-gel ve plazma uygulamalari ile

uygulanabilirken nano boyutta ¢aplara sahip tekstil lifleri elde etmek de miimkiindiir.

Cientifica/Ispanya kurulusu tarafindan yayinlanan bir raporda, nanoteknoloji tabanl
tekstil driinlerinin garpici bicimde geliserek 2012 yilinda 115 milyar dolara ulasacagi
bildirilmektedir. Biiylimenin giyim ve ev tekstilleri disinda kalan ve performansin 6ne
ciktig1 teknik tekstillerde daha biiyiik oranda gergeklesecegi, ayni raporda ifade edilmis
bulunuyor. Bu veriler, nanoteknoloji tabanli tekstiller pazarmin blylkligi ve
potansiyeli hakkinda 6nemli bilgiler sunmaktadir (http://www.biyolojiegitim.yyu.edu.tr/
mkpdf/nttt06.pdf, 2009).

1.1.1. Nanolifler ve avantajlar

Genel anlamda lifler s6z konusu oldugunda, bir lifi nano diye tanimlarken lif ¢ap1
g6z Oniinde bulundurulur. Ancak, farkli endiistri kollar1 birbirinden farkli tanimlamalar
kullanmaktadir. Ornegin, bazi kaynaklar ¢ap1 bir mikronun altindaki liflere nanolif
derken, bazilar1 ise bu tanimi ¢ap1 0,3 mikron (300 nanometre) veya daha az olan lifler
icin uygun gormektedirler. Bir bagka tanimlamada nanolifler, ¢aplar1 0,5 mikrondan
daha az olan lifler olarak ifade edilmektedir. Halen bilinen tipik nanoliflerin gaplar1 ise

50-300 nanometre arasindadir (Siipiiren ve ark. 2007).

Nanoliflerin ¢aplarinin anlasilabilmesi i¢in Cizelge 1.1’de baz1 dogal ve sentetik
liflerin ortalama c¢ap degerleri verilmistir. Goriildiigii gibi, ¢ap1 en diisiik olan 6riimcek

lifleridir. Baz1 liflerin ¢aplar1 gorsel olarak da Sekil 1.2°de kiyaslanmustir.


http://www20.uludag.edu.tr/%7Etekstil/seminer/semprog0809guz.htm
http://www.biyolojiegitim.yyu.edu.tr/mkpdf/nttt06.pdf%202009
http://www.biyolojiegitim.yyu.edu.tr/mkpdf/nttt06.pdf%202009

Cizelge 1.1. Baz1 dogal ve sentetik liflerin ortalama ¢ap ve %CV degerleri

Lif Ortalama Cap (mikron) CV Degeri( %)
Oriimcek Lifi 3.57 14.8

Ipek 12.90 24.8
Merinos Yiinii 25.50 25.6
Poliester 13.30 2.4
Poliamid 6 16.20 3.1
Kevlar 29 13.80 6.1

KAYNAK: Dagdemir 2006. Electrospinning of Thermoplastic Polyurethane (TPU) for
Producing Nanofibers. M.Sc. Thesis, University of Gaziantep, p.23 (Figure 2.4)

IPEK

NANOLIF

Sekil 1.2. Baz1 lif ¢aplarinin gorsel kiyaslamasi
KAYNAK: http://www.nanofmgroup.com/dokuman.pdf, 2008 (s.5)

Nanolifler, mikroskobik bir biiyiitme olmaksizin goériilemeyen, kati fazda lineer
nano materyallerdir. Sekil 1.3’de bir sag teli ve bir alyuvar hiicresi ile nanoliflerin gorsel

olarak kiyaslandig1 mikroskobik goriintiiler verilmistir.

Txio00 mnm-?l ) ST T
a

Sekil 1.3. (a) Sag teli nanolif kiyaslamasi; (b) Polen sporu nanolif kiyaslamast;
(c) Alyuvar hiicresi nanolif kiyaslamasi

KAYNAK: (a) Small in Size. Elmarco Inc., 2007, English,
(b-c) http://www.engr.utk.edu/mse/pages/Textiles/Nanofiber%20Nonwovens.htm, 2009


http://www.nanofmgroup.com/dokuman.pdf
http://www.engr.utk.edu/mse/pages/Textiles/Nanofiber%20Nonwovens.htm
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Nanoteknoloji uygulamalari, tekstil {irlinlerinde performans artirma ve yeni
fonksiyonlar ~ kazandirmayr  amaglamaktadir.  Uriine  istenen  ozelliklerin
kazandirilmasinda en kalic1 ve etkili olan1 lif 6lgeginde yapilan uygulamalardir. Bu
baglamda lifleri de nano boyuta indirgeyerek son triinlerde elde edilecek 6zelliklerin de
degistirilmesi miimkiin olmaktadir (http://www.gyte.edu.tr/basinda_gyte/nano.htm,
2009).

Polimerik liflerin, 6zellikle de fonksiyonel ve/veya akilli liflerin performanslarini
belirleyebilmek icin kiitle (kimyasal yapi ve morfoloji veya nanoyapi) ve ylizey
(kimyasal gruplar, pirizlilik, ylizey enerjisi) yapilarmin ¢ok 1iyi anlagilmasi
gerekmektedir. Istenen performansa sahip, islevsel ve/veya akilli liflerin
gelistirilebilmesi i¢in kiitle ve ylizey 6zelliklerinin, miimkiinse birbirlerinden bagimsiz
olarak, ¢ok iyi kontrol edilmesi gerekmektedir. Optimum &zelliklere sahip, ¢ok islevli
liflerin gelistirilmesi i¢in en uygun ve yaygin yaklasim, aranan kiitle 6zelliklerine sahip
polimerik malzemelerin yiizey 6zelliklerinin ¢esitli yilizey aktif katki ve/veya kaplama
malzemeleri (oligomerler, polimerler, nanopargaciklar) ve siiregler (Ornegin,
electrospinning) kullanilarak degistirilmesidir
(http://www.gyte.edu.tr/basinda_gyte/nano.htm, 2009).

Nanoteknoloji, sentetik ve yar1 sentetik polimerlerde teorikteki mukavemet degerini
yakalama firsat1 verir. Giinlimiizde iretilen konvansiyonel liflerde, lif/iplik formunda
saglanabilecek kristalinite yiizdesi i¢in énemli sinirlamalar vardir. Ornegin bir karbon-
karbon bagiin gercek kalinligr yaklasik olarak 1nm civarindadir. Eger Snm capinda bir
lif tretilirse, molekiil zincirleri ¢ok yiiksek kristalin davranis gdstermeye zorlanacaktir.
Bu durumda iiretilen lifin mukavemeti ideal olarak, polimerin molekiil zincirleri
icerisinde bulunan karbon-karbon baglarmin mukavemeti ile ifade edilir. Oysa
konvansiyonel lif iiretim tekniklerinde, drnegin teorik mukavemeti 120-150 GPa olan

polyesterin iiretim sonrasinda mukavemet degeri yaklasik 20 Gpa olmaktadir (Dasdemir
2006).

Nanolif teknolojisinin sagladigi avantajlardan birisi de, kiigiilen lif ¢caplari sayesinde

agirlik ya da hacme oranla yilizey alaninin inanilmaz sekilde yiikselmesidir (Dasdemir


http://www.gyte.edu.tr/basinda_gyte/nano.htm
http://www.gyte.edu.tr/basinda_gyte/nano.htm
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2006). Sekil 1.4°de lif cap kiigiildiikge birim kiitledeki yiizey alaninin artisi ile ilgili bir
grafik goriilmektedir. Nanoliflerin genis ylizey alanina sahip yapilar olusturmalari,
fonksiyonel gruplari, iyonlar1 ve ¢ok gesitli nano seviyedeki partikiilleri tutma veya

yayma kapasitelerinin yiiksek olmasini saglamaktadir (Siipiiren ve ark. 2007).
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Sekil 1.4. Lif ¢apinin yiizey alanina etkisi

KAYNAK: Dasdemir 2006. Electrospinning of Thermoplastic Polyurethane (TPU) for
Producing Nanofibers. M.Sc. Thesis, University of Gaziantep, p.25 (Figure 2.5)

Nanolifler ayrica;
e Filtrasyonda yiiksek performans
e Su gecirmezlik, burugsmazlik ve leke tutmazlik gibi performans 6zelliklerinde artis
e Gozenek boyutlarinin kontrol imkani
e Yumusak ve iyi bir tutum
e Diisiik 6zgiil agirlik
saglamasi nedeni ile de pek ¢ok uygulama alaninda avantaj saglamaktadir (Dasdemir

2006, Kozanoglu 2006).
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1.1.2. Nanoliflerin kullanim alanlari

Polimer lif caplari, mikrometre 6lgeginden mikron alt1 ve nanometre boyutlarina
distiigiinde bazi1 sasirtici karakteristik ozellikler sergilerler. Nanometre caplarindaki
lifler, bilinen diger formlardaki materyallere gore ¢ok yliksek yiizey alani/hacim orani,
cok 1iyi mekanik performans (sertlik ve mekanik dayanim gibi) ve yiizey
fonksiyonelliklerinde degiskenlikler gosterirler. Sergiledikleri bu olaganiistii 6zellikler,
nanolifleri pek ¢ok 6nemli uygulama alani i¢in en uygun aday haline getirmektedir

(Huang ve ark. 2003).

Polimer nanolifleri, doku miihendisligi uygulamalari, kontrollii ila¢ salinimi,
medikal protezler, hemostatik iiriinler gibi biyomedikal uygulamalarin yani sira,
filtrasyon, kompozit, sensor, elektrik ve optik, koruyucu giysi, kozmetik ve tarim

uygulamalarinda kullanim alan1 bulmaktadir (Sekil 1.5).

'305“ M:‘henldis"gi Korfuolld. illac Yara Orfiileri Medikal Prctezler || Kozmetik Urtnler | [Hemostatik Medikai]
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L LF, A filtrasyon &zelligi Y 3 ~sivi,absorbsiyonunda
L Cok iyi hiicre ~ig ige girmig ilag- ) 9. = Cilt anndirma yiiksek verimlilik
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Sekil 1.5. Nanoliflerin kullanim alanlar1

Nanoliflerle ilgili yayin ve patentler son yillarda hizla artmaktadir. Patent
aktivitelerinin analizi, nanoliflerin potansiyel uygulama alanlar1 hakkinda fikir verirken,
nanolif teknolojisinin anahtar rol oynadigi uygulama alanlarinin tanimlanmasina da
yardimct olur. Bu teknoloji ile ilgili alinan U.S. patentlerinin biiyiik bir ¢cogunlugu,

yaklagik gte ikisi, nanoliflerin biyomedikal uygulamalar ile ilgilidir (Sekil 1.6). Patent
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siralamasinda ikinci 6nemli grup, nanoliflerin filtrasyon uygulamalar ile ilgilidir. Patent
siralamasinda filtrasyon uygulamalarini sensorler, kompozitler, katalizorler gibi diger

nanolif uygulamalari takip etmektedir (Andrady 2008).

| Elektromanyetik koruma|

[ Dokuiskelesi |-

Medikal Uygulamalar

| Kompozitler|.._________

F“traSyon I

Sekil 1.6. Elektospun nanoliflerle ilgili alman U.S patentleri ile belirlenen kullanim alanlari

KAYNAK: Huang ve ark. 2003. A Review on Polymer Nanofibers by Electrospinning
and Their Applications in Nanocomposites. Composites Science and Technology,
63(15). p.2239 (Fig. 17)

Bivomedikal malzemeler

Nanoliflerin en yaygin kullanom buldugu alanlardan biri olan ve konu ile ilgili
patentlerin yaklagik ticte ikisini olusturan ‘elektrospun nanoliflerin biyomedikal
uygulamalar1’, sunulan bu yiiksek lisans tez ¢aligmasinin da temelini olusturmasi nedeni

ile Boliim 1.3’de ayrintili olarak ele alinacaktir.

Filtreler

Nanoliflerin en yaygin kullanildigi alanlardan biri filtrasyondur. Lif inceligi, filtre
verimliligi ile yakindan iliskilidir ve filtre performansini belirleyen en 6nemli 6zelliktir.
Filtrasyon uygulamalarinda nanolifi yapilarin diger materyallere gore en biiyiik
avantajlari, icerdigi ultra ince fibriller ve ¢ok kii¢lik boyutlardaki gdzenekler, ¢ok genis
yiizey alani, bunlara bagli olarak yiiksek filtrasyon verimliligi ve diisiik hava direncidir.
Nanolifli membranlar, hava, su, kan gibi akiskanlardan ¢ok kiiciik partikiillerin filtre

edilmesine olanak saglamaktadirlar (Kozanoglu 2006). Filtrasyon verimliligi ve filtre
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malzemesinin tutma kapasitesi, filtredeki liflerin gaplari ile ters orantilidir. Nanoliflerin
cok yiiksek yiizey alan1 ve yliksek yiizey kohezyonu sayesinde, 0.5 mikrondan daha
kiiciik partikiiller kolaylikla nanolifli membran ic¢inde tutulabilmektedirler. Tiim bu
ozellikleri ile nanolifli membranlar, standart filtre malzemelerine gore ¢cok daha kiiciik
partikiilleri tutma kapasitesine sahiptirler ve c¢ok daha yiiksek filtre verimliligi
gosterirler. Sekil 1.7°de seliilozik bir filtre materyali ile nanolifli filtre materyalinin
partikiil tutma Ozelliklerinin kiyaslanabilecegi bir SEM goriintlisii verilmektedir.
Gortildiigii gibi nanolifli filtre malzemesi (Sekil 1.7b), cok daha kiiclik partikiilleri

tutmus ve genis ylizey alani sayesinde ¢ok daha fazla partikiil tutmustur.

Sekil 1.7. (a) Seliilozik filtre malzemesinin toz toplamast,
(b) Nanolifli filtre malzemesinin toz toplamasi

KAYNAK: Grafe ve Graham, 2002. Polymeric Nanofibers and Nanofiber Webs: A
New Class of Nonwovens. International Nonwovens Technical Conference (Joint INDA
— TAPPI Conference), Atlanta, Georgia, 24-26 September 2002

Kompozitler

Polimerlerde mekanik o6zellikleri gelistirebilmek i¢in takviye malzemesi olarak
dolgu maddesi veya lif kullanimi1 oldukga sik rastlanan bir durumdur. Karbon, cam, gel-
spun polietilen, aramid gibi konvansiyonel lifler, ¢ok ¢esitli polimerlerin
kompozitlerinde rutin olarak kullanilmaktadirlar. Kompozitlerde diisiik seviyede bir lif
takviyelendirmesi ile mukavemet ve modiilde gelisme saglanabilmesi etkileyicidir. Bu
gelismelerin bir kismi, lif-matriks ara yiizeyinin 6zelliklerine dolayis1 ile ara yiizeyin
yiizey alania baglidir. Bu nedenle ¢ok yiiksek yilizey alanina sahip nanolifler, ¢ok iyi
kompozit karakteristikleri saglarlar (Andrady 2008). Nanolif teknolojisinin oldukca

kiigiik ve hafif iirlinler olusturabilmesi de, kompozit endiistrisinde kullaniminda avantaj
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saglamaktadir (Kozanoglu 2006). Ayrica nanolifler aynt malzemeden elde edilen
mikroliflere kiyasla daha iyi mekanik performans sergileyebilirler. Bu nedenle nano
kompozitlerin ¢ok iyi yapisal ozelliklerine sahip olmas1 beklenir. Bunun yani1 sira nano
kompozitler, geleneksek mikroliflerle takviyelendirilen kompozitlerde bulunmayan bazi
ekstra ozelliklere sahip olabilir. Ornegin lif ile matriks arasinda kirilma indisi farki
varsa geleneksel kompozitler, 1518in sagilmasina bagli olarak opak ya da saydam
olmayan bir hal alir. Ancak lif caplar1 goriinlir 15181in dalga boyundan daha kiiciik
oldugunda bu durum engellenebilir (Huang ve ark. 2003).

Sensorler

Hedeflenen bir uygulamada sensorlerin gorevi, fiziksel veya kimyasal tepkileri
elektrik sinyallerine dontistiirmektir. Elektro ¢ekim yontemi ile iiretilen nanolifler, uzun
zamandir gaz sensorleri (Sekil 1.8), kimyasal sensorler, optik sensorler ve biyo
sensorler olarak kullanilmaktadir (Ramakrishna ve ark. 2005). Nanolifler, ¢cok genis
yiizey alanlar1 nedeni ile ilgi ¢eken sensor materyalleri olmuslardir (Andrady 2008).
Ciinkii nanoliflerin bu 6zelligi sayesinde yliksek hassasiyetli sensorler elde edilebilir.
Yiiksek hassasiyet disinda, hizli yanit verme yetenegi de nanolif sensdrlerinden
beklenen o6zellikler arasindadir. Nanolif sensorlerinin prensibi, hedeflenen materyalle
sensOr materyali arasindaki fiziksel veya kimyasal reaksiyonlardan faydalanmaktir.
Dahasi bu sensorler, gerceklesen fiziksel ve kimyasal olaylarin sonuglarini elektriksel
verilere dOnustiirlirler ve sonugta hissedilen materyalin nicel Olglimii  yapilir

(Ramakrishna ve ark. 2005).

Sekil 1.8. Karbon nanotiipleri cam tizerine dizerek yapilan bir gaz sensorii

KAYNAK: http://www.biltek.tubitak.gov.tr/bdergi/yeniufuk/icerik/nanoteknoloji.pdf, 2007


http://www.biltek.tubitak.gov.tr/bdergi/yeniufuk/icerik/nanoteknoloji.pdf
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Koruvyucu ve viiksek performansh givysiler

Koruyucu giysilerde istenen 6zelliklerin; yiiksek su buhari transferi, arttirilmis nefes
alabilirlik ve gelistirilmis toksik kimyasal diren¢ oldugu bilinmektedir (Siipiiren ve ark.
2007). Nanolifli kumaslar, ¢ok genis yiizey alanlari, yiiksek gozenekliligi ve ¢ok kiiciik
gbzenek boyutlari sayesinde, hava ve su buhari gegisini 6nlemeksizin kimyasal ajanlari
etkisiz hale getirmeyi saglayabilir. Yapilan 6n ¢alismalar gostermistir ki; elektrospun
nanolifli kumaslar, konvansiyonel tekstil kumasglar1 ile kiyaslandiginda su buhari
gecisine minimal direng sergilerken, aerosol partikiillerin filtre edilmesinde de yiiksek
bir verimlilik gostermektedir. Bu o6zellikleriyle nanolifli kumaslar, koruyucu giysi
uygulamalar1 i¢in ideal materyaller olarak umut vaat etmektedir (Hatiboglu 2006).
Donaldson Company tarafindan gelistirilen Tetratex” yiiksek performansli kumaslarda,
PTFE nanolifli yiizey, iki kumas katmani arasina ara ylizey olarak ddsenir ve bu tabaka,
giysiye pek cok iistiin fonksiyon ve ozellik katar. Bu yiiksek performansli kumaslar,
askeri, sinai, sportif vb. zor sartlarin hakim oldugu alanlarda kullanilabilmektedir.
Ayrica Gore-Tex™ ticari markasi ile iiretilen iiriinler, nefes alan fakat su gegirmeyen

yiiksek performansli kumaslar (Sekil 1.9) sunmaktadir (www.nanofmgroup.com, 2008).

Yagmur

Dis Kumas Vieuttan ¢ikan
‘ ter buhan

Nanolifli
yiizey

D13 tabaka

Dig kisim

Dig katman
—s Koruyucu
tabaka

—n Goretex
membran
Nanclif tabakasi — Koruma

- i tabaka
i¢ kisim

(

Nafes alma

Sekil 1.9. Nanolifli performans kumas uygulamalari
KAYNAK: http://www.nanofmgroup.com/dokuman.pdf, 2008. s.15, 55

Enerji, elektrik ve optik uygulamalari

Elektrigi ileten nanolifler pek ¢ok avantaj saglar. Bu nanolifler, kiigiik elektronik
aletlerin iiretiminde ve bazi makinelerin imalatinda kullanilir. Elektrodlarin kimyasal
reaksiyon hizlari, ylizey alanlar1 ile dogru orantili oldugundan, elektro ¢ekim ydntemi

ile elde edilen nanolifli yiizeylerin gelistirilmis yiiksek performansh pillerin iiretiminde


http://www.nanofmgroup.com/
http://www.nanofmgroup.com/dokuman.pdf
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kullanilmast uygun ve avantajli olmaktadir (Dasdemir 2006). Nanolifli bir yiizey ile
saglanan {li¢ boyutlu, baglantili yap1 ve yiiksek gozeneklilik, iyonlarin membran

boyunca iletimini kolaylastirmaktadir.

Nanoliflerden iiretilen Solar sail (Giines Yelkeni), {izerine biiyiik ve hafif bir ayna
yerlestirilmis bir uzay aracidir (Sekil 1.10). Aynanin 15181 yansitmasi prensibi ile hareket
eder. Isigin bir momentumu vardir, 151k bir cisme ¢arptigi zaman momentumunu bu
cisme aktarir, yansidigi zaman ise, cisim ile aralarinda ikinci bir momentum degisimi
gerceklesmektedir. Cisim iizerindeki toplam kuvvet, ¢arpan ve yansiyan 1s18in vektorel
toplamina esit olmakta ve cisim bu kuvvet dogrultusunda hareket etmektedir (Siipiiren

ve ark. 2007).

Sekil 1.10. Giines yelkeni (Solar sail)
KAYNAK: Siipiirtien ve ark. 2007. NanoLifler (Boliim 2). Tekstil ve Konfeksiyon, 2. 5.97 (Sekil 19)

Nanolifler uzay endiistrisinde ve yar1 iletken wuygulamalarinda da
kullanilmaktadirlar. Piezoelektrik polimerler elektro ¢cekim yontemi ile tiretilmektedirler
ve mikro hava araclarinin kanatlarinda kullanimina yonelik arastirmalar siirmektedir

(Stipiiren ve ark. 2007).

1.1.3. Nanolif iiretim teknikleri

Konvansiyonel lif iiretim teknikleri ve bu tekniklerde kullanilan diize c¢aplari,
nanolif iiretimine uygun degildir. Nanolif {iretimi i¢in farkli teknikler mevcuttur.
Bunlardan bir kismi1 laboratuar 6lgeginde tiretim teknikleridir, endiistriyel uygulamalari

yoktur; bir kismi1 da endiistriyel uygulamaya yoneliktir (Sekil 1.11). En yeni ve en
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avantajli nanolif tretim teknigi olarak bilinen elektro ¢ekim teknigi ile ise hem
laboratuar  Olgeginde  hem  de  endiistriyel  olarak  nanolif  {iretimi

gergeklestirilebilmektedir.

LABORATUAR_ OLCEKLI
. _NANOLIF
URETIM TEKNIKLERI

~ Cekim prosesi (Drawing)
~ Sablon Sentezi
(Template Synthesis)

~ Faz Ayirma

{(Phase Separation)

Kendiliginden Diizenleme
(Self Assembly)

Sekil 1.11. Nanolif dretim teknikleri

Cekim prosesi (Drawing)

Cekim prosesi, lif endiistrisindeki kuru ¢cekim yontemine benzer. Bu teknikle tek tek
ve uzun nanolifler elde edilebilir (Senol ve ark. 2005). Ancak bu teknikte sadece, ¢ekim
esnasinda olugsan gerilimleri tasiyabilecek kadar kohezif olan ve giicli
deformasyonlardan gecebilecek viskoelastik materyaller kullanilarak nanolif iiretimi

gergeklestirilebilir (Huang ve ark. 2003).

Tipik bir ¢cekim prosesi, nanolif {iretimi i¢in SiO; bir yiizey; bir mikropipet ve bir
mikromanipiilator gerektirir (Sekil 1.12). Fakat bu teknik, nanoliflerin teker teker
tiretildigi laboratuar Olgeginde bir tekniktir ve bu durum endistriyel seviyede

kullanilmasini engellemektedir (Hatiboglu 2006).

Mikropipetin
Milimetrik Temas cizgisiile geri gekilmesi
damlacik temas eden

mikropipet \

Temas gizgisine
dogru ilerleyen
mikropipet

77 Gekilmig nanolif

Sekill.12. Cekim prosesi ile nanolif {iretimi

KAYNAK: Ramakrishna ve ark. 2005. An Introduction to Electrospinning and
Nanofibers. World Scientific Publishing Co. Singapore. p.10 (Figure 1.1)
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Sablon sentezi (Template synthesis)

Fibril veya tiip seklinde nanolifler iiretmek i¢in nano gozenekli bir membranin
sablon olarak kullanildig1 bir prosestir (Senol ve ark. 2005). Sablon olarak metal oksit
bir membran kullanilir (Ramakrishna ve ark. 2005). Membran, kalinligi boyunca agik
olan, silindirik ve tiniform ¢aplarda gozenekler igerir ve tipik olarak bunlar 5-50mm’de
siralanirlar. Istenen nanosilindirik materyaller bu gdzenekler icinde elde edilir
(Hatiboglu 2006). Bu teknikte, sivi polimerin bir tarafindan uygulanan su basinci,
polimerin diger tarafindaki membranin gozeneklerden ekstriide olmasini saglar (Sekil
1.13). Gozeneklerden ¢ikan polimer, katilasma sivisiyla temas eder ve boylece ¢aplari
gbzenek boyutlari ile belirlenen nanosilindirler elde edilmis olur (Ramakrishna ve ark.
2005). Elde edilen nanosilindirler,  kullanilan materyale ve gézenek duvarinin

kimyasina bagli olarak, fibriler ya da tiip yapisinda olabilmektedir (Hatiboglu 2006).

Bu metotla, elektrik iletkenligi olan polimerler, metaller, yar1 iletkenler veya karbon
gibi ¢esitli hammaddelerden tiip ve fibrillerin elde edilmesidir. Tek tek, siirekli
nanolifler elde edilemez. Farkli sablonlar kullanarak farkli ¢aplarda nanolifler elde
etmek miimkiindiir. Ancak sablon sentezi metodu, spesifik polimerlerin dogrudan
nanolif yapisina doniistiiriilmesi ile sinirlidir ve bu teknik de laboratuar dlgeginde bir

tekniktir (Hatiboglu 2006).

Su }_ -_= - : Bag:lngll |
Polimer = \_‘: S \:
cozeltisi __%§§ \
ez Vo R zﬂ}Al_Uminvum Ekstriide

Katil oksit membran olan
atilasma - :

" b S ~Nano nanolifler
gozeltisi I ; I gdzenekler

©

Sekil 1.13. Sablon sentezi metodu ile nanolif liretimi

KAYNAK: Ramakrishna ve ark. 2005. An Introduction to Electrospinning and
Nanofibers. World Scientific Publishing Co. Singapore. p.12 (Figure 1.3)
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Faz ayirma (Phase separation)

Faz ayirma metodu; ¢6ziinme, katilagsma, farkli bir ¢oziicii kullanarak ekstraksiyon,
dondurma ve nano gozenekli kopiik olusturacak sekilde kurutma islemlerinden olusur
(Senol ve ark. 2005). Bu prosesin ana mekanizmasi, adindan da anlasilabilecegi gibi,
fiziksel uyumsuzluga bagl faz ayrimidir. Fazlardan bir tanesi ¢oziicii, digeri ise ¢oziicli

uzaklastiktan sonra ardinda kalan polimerik yapidir (Dasdemir 2006).

Faz ayirma teknigi, bir ¢oziicii ile polimerden olusan homojen bir ¢ozeltinin
termodinamik olarak iki faza ayristirilmasi esasina dayanir. Bu ayirma islemi, ya
¢ozeltinin kendisi ile karismayacak bir ¢6ziicii ile muamele edilmesiyle (Sekil 1.14) ya
da ¢ozeltinin bimodal ¢oziiniirliik egrisinin altina sogutulmasi ile saglanir. Termal
olarak uyarilan faz ayirmada, faz ayrimmi saglayan gizli ¢6ziicli olarak termal enerji
kullanilir. Coziicliniin donma noktasinin altina kadar sogutulan polimer ¢ozeltisi,

gozenekli bir yap1 elde edebilmek i¢in dondurularak kurutulur (Hatiboglu 2006).

Bu teknikte, termodinamik ve kinetik parametreler ayarlanarak kolaylikla nanolifli

ve gozenekli yapilar elde edilebilir (Hatiboglu 2006).

Coziilme

Cozicl

Cozicu
\ | uzaklasmasi | /

Gozenekli
nanolifli yapi

©)

Sekil 1.14. Faz ayirma metodu ile nanolif tiretimi

KAYNAK: Ramakrishna ve ark. 2005. An Introduction to Electrospinning and
Nanofibers. World Scientific Publishing Co. Singapore. p.14 (Figure 1.4)
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Kendiliginden diizenlenme (Self assembly)

Kendiliginden dilizenlenme teknigi, herhangi bir insan miidahalesi olmaksizin
komponentlerin istenen sekil ve yapilarda otonom olarak organize olmasidir. Bu teknik,
doga ve teknoloji ile ortaktir ve pek c¢ok farkli etkilesim s6z konusudur (molekiiler
seviyeden hava sistemlerine) (Senol ve ark. 2005, Hatiboglu 2006). Farkl: etkilesimlerle
nanolifler yapilanir ve bu teknikte en basit yapilanma blogu olarak kii¢iik molekiiller
kullanilir. Sekil 1.15°de kendiliginden diizenlenme metodu ile nanolif elde edilmesine
dair basit bir sema verilmistir. Sekil 1.15a’da goriilen kiigiik bir molekiildiir. Bu kii¢iik
molekiller ortak bir merkez etrafinda siralanir ve siralanan kii¢iik molekiiller arasinda
baglar olusur (Sekil 1.15b). Siralanmis molekiiller diizlem normalinde uzayarak bir
nanolifin boyuna eksenini olustururlar (Sekil 1.15c¢). Yani bu teknigin ana mekanizmasi,
kiigiik birimlerin bir araya gelmesini saglayan molekiiller arast kuvvetler ve
molekiillerin  kiiglik birimlerinin  seklidir. Ciinkii bu sekiller, makromolekiiler

nanoliflerin seklini de belirler (Ramakrishna ve ark. 2005).

Bu teknik standart laboratuar ekipmanlari gerektirir. Ancak sadece belirli
polimerleri dogrudan nanolife doniistiirebilen laboratuar 6lgegi ile sinirlt bir tekniktir ve

oldukga fazla zaman alan bir metottur (Senol ve ark. 2005, Hatiboglu 2006).

(a) (b) (c)

Sekil 1.15. Kendiliginden diizenleme metodu ile nanolif iiretimi
(a) Kiigiik birim; (b) Ortak merkezde siralanmig birimler;
(c) Siral1 birimlerin diizlem normalinde uzamasi.

KAYNAK: Ramakrishna ve ark. 2005. An Introduction to Electrospinning and
Nanofibers. World Scientific Publishing Co. Singapore. p.16 (Figure 1.5)
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Fibrilasyon

Fibrilasyon teknigi, lineer seliilozik striiktiirlii liflerin, nano boyutta ¢aplara sahip alt
liflere ayrilmasi, fibrile edilmesi islemidir (Hagewood 2004). Bu yontemle seliilozik if,
1 mikrondan daha kiigiik ¢apa sahip olan lif¢iklere boliinmekte, ancak tek tek lifler
halinde degil, nanolif tiilbendi formunda elde edilmektedir (Siipiiren ve ark. 2007).
Uretilen lifler orta derecede mukavemete sahipken boyut ve olusumda biiyiik degisiklikler
gosterirler (Hagewood 2004).

Fibrilasyona ugrayan seliilozik liflerden, ince, hidrofil, mikro go6zenekli yapida
yiizeyler elde edilir. Bu yiizeylerin &zellikle mikrobiyolojik alandaki uygulamalara
olanak saglayan filtrelerin iiretiminde kullanilmasimin uygun oldugu diisiiniilmektedir
(Stiptiren ve ark. 2007). KX Industries sirketi ise i¢inde fibrile olmus Lyocell elyafinin
nanolifli tiilbende doniistiiriilmesi ile elde edilmis c¢esitli kagitlar tiretmektedir

(Hagewood 2004).

Lyocell liflerinin iiretim kosullarinin son derece kritik olmasindan dolayi, bu

teknikte basarili olma olasiligi son derece azdir (Kozanoglu 2006).

Bikomponent ekstriizyon

Bikomponent lif {iretim teknigi, iki polimerin aynm diizeden piiskiirtiilmesi ile iki
polimeri de igeren bir filament {iretilmesi esasina dayanir (Hatiboglu 2006).
Konvansiyonel yontemlerde diize igerisinden iki polimerin gegirilmesi ve olusan lif
karigimlarinin daha sonra ayrilmast miimkiindiir (Siipiiren ve ark. 2007). Polimerler
ayni diizeden piiskiirtiildiikten sonra diize deliginin hemen altinda yapay bir sogutmaya
tabi tutulurlar (Hatiboglu 2006).

Nanolif iiretimi i¢in bikomponent lifleri parcalama ve eritme yoluna gidilmektedir
(Hagewood 2004). Bikomponent liflere 6rnek olarak; ada-deniz, pasta dilimi, manto
cekirdek, eksantrik ve yan yana modelli lifler 6rnek verilebilir (Sekil 1.16) (Hatiboglu

2006). Nanolif iiretimi i¢in bu teknolojiyi kullanmanin en yaygin yolu ise ada-deniz
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yontemidir (Hagewood 2004). Nanolif iiretiminde kullanilan bikomponent liflerin
yapisinda: polipropilen, poliester ve poliamid gibi lifler ile daha sonra eriyerek
bikomponentten uzaklasan bir polimer madde kullanilir. Bikomponent liflerde “ada-
deniz” modeline gore, eriyereck ortamdan uzaklasan polimer “deniz”, geriye kalan ve
yaklasik olarak 300 nm ¢apa sahip lifler de “ada” olarak adlandirilmaktadirlar (Siipiiren
ve ark. 2007). Lif komponentlerinden birinin uzaklastirilmasinda, 1s1, ¢6ziicii, kimyasal

ya da mekanik aletler kullanilabilir (Hatiboglu 2006).

Dilimli pasta

Sekil 1.16. Farkli yapilarda bikomponent liflerin enine kesit goriintiileri ve sematik gosterimleri

KAYNAK: Hatiboglu 2006. Mechanical Properties of Individual Polymeric Micro and
Nano Fibers Using Atomic Force Microscopy (AFM). M.Sc. Thesis, North Carolina
State University, p.16. (Figure 2.1), Siipiiren ve ark. 2007. Nano Lifler (B6lim 2).
Tekstil ve Konfeksiyon, 2. 5.86,87 (Sekil 3-4)

Ada-deniz modelinde iki ayri1 polimer Ozel yapilmis diizelerden gegirilerek
igyapidaki polimer fibrilli bir sekilde dis polimerin igine yerlesir. Genelde adalarin
sayist 100 ile 600 arasinda degismektedir. Filament {iretildikten sonra klasik
yontemlerle kumas veya iplikler olusturulur. Daha sonra dis ya da deniz olarak
adlandirilan polimer uygun ¢oziiciide ¢oziiliir. Adalar ya da fibrillerin bunlarin ¢aplari
nanometre seviyelerine kadar inebilmektedir. Denizde adaciklar yontemiyle iretilen
lifler o6zellikle yapay kiirklerde, sentetik damarlarda, filtrasyon malzemelerinde ve

birgok uygulama alaninda kullanilabilmektedir (Kozanoglu 2006).

Bu teknik ile tretilen nanolifler, ticari uygulamalar i¢in ekonomiktirler. Elektro

cekim ve meltblowing’den farkli olarak, bu teknolojiyle iiretilen nanolifler daha dar ¢ap
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degisim araliklarina sahiptirler. Ancak olusan liflerin inceligi tiniform olmamakta ve
enine kesit goriiniimleri de bir homojenlik gostermemektedir. Bu yontemlerde nanolif
iretimi rastgele olmakta ve iretilen liflerden ancak bir kismi istenen Ozellikleri

tasimaktadir (Siipiiren ve ark. 2007)

Meltblowing

Biiylik miktarlarda kiicik ¢apli lif {iretimi i¢in en yaygin yontemdir (Hagewood
2004). Bu yontemle, termoplastik polimerlerden diisiik maliyetlerde biiyiik miktarda
polimerik nanoliflerin elde edilmesi amaglanmaktadir (Siipiiren ve ark. 2007). Bu
teknolojide termoplastik lifler kullanilmakla beraber yaygin olarak PET, PP, ve PA 6
kullanilir (Kozanoglu 2006).

Oncelikle termoplastik polimer ekstriiderde eritilir ve filtre edildikten sonra bir
pompa yardimi ile lif ¢gekim bashigina iletilir ve diizeden piiskiirtiildiikten sonra hizli ve
sicak hava iiflemesi ile inceltilir. Olusan kesikli elyaf, toplayici bant tizerinde fibrilli bir
tilbent halinde toplanir (Siipiiren ve ark. 2007, Kozanoglu 2006). Sekil 1.17°de

meltblowing metodu ile nanolif iiretimi basitge sematize edilmistir.

Bu yontemle elde edilen kumaslar diger dokusuz yiizey kumaglara oranla daha
yumusak bir tuseye sahip olmakla birlikte kumas tizerindeki kaplama 6zelligi, seffaflik
ve gozeneklilik filament c¢aplarmin farkli dagilimindan dolayr farkli oranlarda
olabilmektedir. Meltblowing isleminden ¢ikan {riinler; rastgele bir elyaf
oryantasyonuna sahip olmasi, yiiksek seffaflik, ortiiciiliik 6zelligi ve yiiksek yiizey
alanina sahip olmasindan dolay1 iyi yalitim ve filtrasyon 6zelligi, liflerin diiz bir yiizeye
ve yuvarlak kesit alanina sahip olmalari, iiretilen kumaslarin lif ¢aplari ile dogru orantili

olarak gramajlarmin diisiik olmasi gibi 6zelliklere sahiptirler (Kozanoglu 2006).

Tiim avantajlarina ragmen bu teknikte halen elde edilen lif ¢aplarinda siir deger 1
mikrondur. Yani bu yontem daha ziyade mikrolif iiretiminde kullanilmaktadir.
Polimerden dogrudan tekstil ylizeyi olusturma olanagi saglayabilen bu yontemin, teknik
ve ekonomik anlamda lif ¢ap1 varyasyonu ve iiretim ekipmani maliyetlerinin yiiksek

olmasi gibi dezavantajlar1 da bulunmaktadir (Siipliren ve ark. 2007). Ayrica bu teknikle
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tiretilen liflerin mukavemetleri oldukga diisiik olmakla birlikte, lif boyunca ve lifler arasinda

diizgiinliik varyasyonu oldukga yiiksektir (Hagewood 2004).

Polimer Toplayici
m Sicak Hava Sogutma I
Pompa Havasi
Lo
Ekstriider
-1Li i i Polimer
Lif Gekim Basl Qlimer —pn é _____
if Gekim Bashg O Béslemesi
7

Lif akigi |
Sogutma
Havasi

Sekil 1.17. Meltblowing metodu ile nanolif tiretimi

KAYNAK: Siiptiren ve ark. 2007. Nano Lifler (Bélim 2). Tekstil ve Konfeksiyon, 2.
s.85. (Sekil 2), Hagewood, 2004. Polimerik Nanoelyaf Uretimi (Ceviri). Tekstil
Maraton, 4. s.19. (Sekil 2)
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Spunbond

Spunbond ydntemi, meltblowing yontemi ile teknik olarak ¢ok benzemektedir. Ana
farkliliklar, filamentleri inceltmek i¢in kullanilan havanin hacmi ve sicaklik ile ilgilidir.
Bu farkliliklar, sonugta olusan liflerin fiziksel 6zelliklerini de dogrudan etkilemektedir.
Meltblowing metodunda yiiksek miktarda hava kullanilmaktir. Béylece hava akimi ile
lifler gerdirilmekte ve inceltilmektedirler. Spunbond yonteminde ise polimer soguyup
katilagtiginda uygulanan germe islemi ile liflerin incelmesi saglanmaktadir. Yani
tiretimi sirasinda liflere bir germe etki etmemektedir. Bu sebeple iiretilen lifler daha
kalindir. Lif ¢aplari spunbond prosesi ile elde edilen liflerde 20 mikrona kadar
cikabilirken, meltblown prosesi ile elde edilen liflerde bu deger 2 mikronu pek
gecmemektedir. Sekil 1.18’de spunbond yontemi sematize edilmektedir (Siipiiren ve
ark. 2007).
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—~Polimer
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Sekil 1.18. Spunbond metodu ile nanolif tiretimi
KAYNAK: Siipiiren ve ark. 2007. Nano Lifler (Boliim 2). Tekstil ve Konfeksiyon, 2. s.87. (Sekil 5)

Elektro cekim (Electrospinning)

S1v1 polimerin elektriksel olarak yiiklenmesi ve topraklanmis bir toplayici iizerinde
daginik halde nanoliflerin konumlanmasi esasina dayanan elektro c¢ekim yontemi,
bilinen en yeni ve en etkin nanolif iiretim teknigidir. Bahsi gecen diger tekniklere gore
oldukga avantajli olan elektro ¢ekim teknigi ile, diger yontemlerde kullanilabilen tiim
polimerlerden (eriyik ya da ¢o6zelti formunda) oldukga ince caplara sahip siirekli
nanolifler elde edilebilmektedir (Ustiindag ve Karaca 2009a). Ustelik oldukga basit ve
ucuz bir proses olan elektro c¢ekim yonteminden, BoOlim 1.2°de ayrintili olarak

bahsedilecektir.

1.2. Elektro Cekim (Electrospinning) Yontemi

Elektro ¢ekim, polimerler, kompozitler ve seramikler gibi ¢ok ¢esitli materyallerden
ultra ince lifler olusturmak i¢in kullanilan basit ve etkili bir tiretim teknigidir. Bu teknik,
elektriksel olarak yiiklenmis sivi polimerin topraklanmis bir yiizey iizerinde stirekli lif
formunda konumlanmasi esasina dayanir (Andrady 2008, Chronakis 2005). Polimer
esaslt nanoliflerin iiretimi i¢in en etkin yontem elektro ¢ekim yontemidir. Elektro
cekim, akigkanlar dinamigi, polimer kimyasi, temel fizik, elektrik fizigi, makine ve
tekstil miihendisligi disiplinlerini barindiran multi disipliner bir yontemdir (Kozanoglu

2006). Bu yontemle, ¢aplart 3 nm’den 1 mikron ve lizerine kadar degisen kalinliklarda
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stirekli nanoliflerin pek ¢ok polimerden basariyla elde edildiginden s6z edilmektedir
(Huang ve ark. 2003).

1.2.1. Elektro ¢ekimin tarihgesi ve literatiirde elektro ¢ekim

Elektro ¢ekim, yeniden dogmus eski bir teknolojidir. Elektrik kuvvetleri kullanilarak
cozeltiden lif elde etmeye dair ilk yazili kaynak, lif elde etmek i¢in erimis parafinin

elektriklendirilmesini igerir (Dabney 2002).

Yaklagik 370 yil once William Gilbert, elektriksel olarak yiikli bir kehribarla
arasinda uygun mesafe bulunan kuru bir yiizey lizerindeki kiiresel su damlaciginin
konik forma geldigine dikkat ¢ekmistir. Bu durum elektrostatik ¢ekim (electrospinning)
ve elektrostatik spreyleme (electrospraying) hikayesinin de baslangici olmustur

(Dasdemir 2006).

1882 yilinda Lord Rayleigh, elektriksel olarak yiiklenmis sivi damlaciklarda olusan
kararsizliklar1 arastirmistir. Bu arastirmalar sirasinda Rayleigh, sivi bir damlaciga
elektrostatik kuvvetler uygulandiginda bu kuvvetlerin sivinin yiizey gerilimini yenerek

bir s1v1 jeti olusturabilecegini gérmiistiir (Dabney 2002).

Polimer ¢ozeltisinden elektrostatik ¢ekim ile nanolif elde edilmesi ile ilgili ilk yazili
belgeler, 1902 yilinda J.F Cooley ve W.J. Morton tarafindan 6ne siirtilmiistiir (Cizelge
1.2). Bu patentlerde iizerinde pozitif elektrod bulunan viskoz polimer ¢ozeltisi zit yiiklii
bir elektroda yakin tutularak elektrostatik ¢ekim saglanmustir. Cekilen yiikler, negatif
yiiklii bir kolektdr tizerinde yigin seklinde depolanmistir. Bu proses, sivinin elektriksel
kesilmesinin bir sonucu olarak tanimlanmistir. Bir yil sonra 1903 yilinda buna cok
yakin bir patent yine Cooley tarafindan alinmistir. Bu patentte ise viskoz polimer
cozeltisi yiiklii elektrodun ucuna yakin ama temas halinde degildir. Bu ilk patentler,
polimer ¢ozeltisinin uygun viskoziteye sahip olmasi gerekliligini vurgulamis ve spesifik
bir 6rnek olarak da nitroselillozun elektro ¢ekimini kullanmistir. Bu yiizyilda
tanimlanan prosesin ana fikrinin zaman i¢inde c¢ok az bir degisiklik gdstermesi

enteresandir (Andrady 2008).
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Cizelge 1.2. Elektro ¢ekim patentlerinin kronolojik gelisimi

1902 Cooley, J.F. U.S. pat. # 692,631

1902 Morton, W.J. U.S. pat. # 705,691

1903 Cooley, J.F. U.S. pat. # 745,276

1934-1944 Formhals, A. U.S. pat. # 1,975,504, 2,077,373,
2,109,333; 2,116,942; 2,123,992;
2,158,415; 2,158,416; 2,160,962;
2,187,306; 2,323,025; 2,349,950

1929 Hagiwara, K. U.S. pat. # 1,699,615

1936 Norton, C.L. U.S. pat. # 2,048,651

1939 Gladding, E.K. U.S. pat. # 2,168,027

1943 Manning, F.W. U.S. pat. # 2,336,745

1966 Simons, H.L. U.S. pat. # 3,280,229

1976 Simm, W. ve dig. U.S. pat. # 3,944,258

1977/1978 Martin, G.E. ve dig. U.S. pat. # 4,043,331, 4,044,404;
4,127,706

1978 Simm, W. ve dig. U.S. pat. # 4,069,026

1980 Fine, J. ve dig. U.S. pat. # 4,223,101

1980/1981 Guignard, C. U.S. pat. # 4,230,650; 4,287,139

1982 Bornat, A. U.S. pat. # 4,323,525

1985 How, T.V. U.S. pat. # 4,552,707

1987 Bornat, A. U.S. pat. # 4,689,186

1989 Martin, G.E. ve dig. U.S. pat. # 4,878,908

1991 Berry, J.P. U.S. pat. # 5,024,789

2000 Scardino, F.L. ve Balonis, R.J.  U.S. pat. # 6,106,913

2004 Chu, B. ve dig. U.S. pat. # 6,713,011

KAYNAK: Andrady, 2008. Science and Technology of Polymer Nanofibers. Wiley
Pres., New Jersey. p.3 (Table 1.2)

1917 yilinda Zeleny, arastirmalara elektrik alanmn sivilarin yiizeyleri {izerine
etkilerini inceleyerek devam etmistir. Farkli cozeltileri inceleyen Zeleny, sivinin
viskozitesi ile bu sivinin yiizey gerilimini yenmesi gereken elektriksel kuvvetlerin

gerilimi arasinda dogrudan bir iliski oldugunu tespit etmistir (Dabney 2002).

Elektro ¢ekim yontemiyle lif tiretimi ile ilgili 6nemli patentler, 1934 yilinda Anton
Formhals tarafindan alinmistir (Cizelge 1.2). Formhals’in icadi, sivilar {izerindeki alan
kullanimi ile suni ve sentetik filament {iretiminin bir tasarimidir (Kozanoglu 2006).
1934’ten 1944’e kadar Formbhals, elektrostatik kuvvetler kullanarak polimer filament
tiretimi icin deneysel diizenekler sunan bir seri patent yaymlamistir. Seliilloz asetat gibi

bir polimer ¢ozeltisi elektrik alana maruz birakilmistir. Zit kutuplarin elektrik yiklerinin
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cektigi iki elektrod arasinda ¢ozeltiden polimer filamentleri olusmustur. Elektrodlardan
biri ¢ozeltinin igine, digeri toplayicinin iizerine yerlestirilmistir. Kiiglik bir deligi olan
metal diizeden pilskiirtiiliince yiikli polimer jetindeki ¢oziicii buharlagsmis ve toplayici

tizerinde kat1 lifler toplanmistir (Dasdemir 2006).

1960’1 yillarda Taylor tarafindan yapilan c¢esitli ¢alismalarda, elektriklenmis
stvilarin temel teorik prensipleri agiklanmistir. Bu ¢alismalardan bir tanesinde, iki sivi
arasindaki koni ara yiiziin elektrik alan igerisinde dengede oldugu gosterilmistir.
Taylor’un calismalarinda elektrik alan etkisi altinda siv1 yiizeyi yliklenmis ve karsilikli
yiiklerin birbirlerini itmesi ile bir dis kuvvet olusmustur. Esik degerini gegtikten sonra
elektrostatik kuvvetle, sivi damlacigi bir koni Seklini almis ve fazla yiikler koninin
ucunda olusan yiiklenmis jetten disar1 ¢ikmustir. Taylor, elektriksel kuvvetin ylizey
gerilimine esit oldugu bu kritik noktada koni olustugunu ve bu koninin yarim agisini
49.3° oldugunu tahmin etmistir. Bu tahminleri yaptig1 deneylerle uygunluk gostermistir
(Kozanoglu 2006).

Taylor’un ¢alismasi, elektrik alan igerisindeki damlacigin davraniginin anlagilmasini
saglamig ve daha sonra gelistirilen teknikler i¢in faydali olmustur. 1966 yilinda H.L.
Simons, metal 1zgaralar kullanarak polikarbonat, poliliretan gibi termoplastiklerden
farkli sekillerde diizensiz lif yogunluklarinda nanolifli dokusuz yiizeylerin iiretimini
gerceklestirmistir.  Simons’in  patentleri, viskozite, dielektrik sabiti, iletkenlik ve

¢Oziiciinlin uguculugunu anahtar parametreler olarak tanimlamistir.

Poliolefinlerin eriyik formda elektro ¢ekimi ile ilgili veriler, 1981 yilinda Larrondo
ve St. John Manley tarafindan yaymlanmistir. Bu ¢alismada sivinin sicakliginin artmasi
dolayis1 ile viskozitesinin diismesi ile daha ince caplarda lifler elde edildigi
belirtilmistir. Eriyikten elektro ¢ekim, o6zellikle polietilen (PE), polipropilen (PP),
polietilenteraftalat (PET) ve poliamid (PA) gibi ortak bir ¢oziiciide ¢oziilemeyen
termoplastik polimerler i¢in dnemli bir yaklagimdir. Ancak eriyikten elektro ¢ekimde
cok yiiksek sicakliklara (genellikle 200°C’nin iizerinde), ¢dzeltiden cekime kiyasla ¢ok
yiiksek elektrik alana ihtiyag duyulur ve genellikle vakum altinda gerceklestirilir
(Andrady 2008).
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Elektro ¢ekim metodu, ana fikri ortaya ¢iktiktan 60 y1l sonra, 1994°te, ‘electrostatic
spinning’den tliremis ve ‘electrospinning’ terimi ile anilmaya baglamistir (Dagsdemir

2006).

Eski calismalar elektrostatik ¢ekimin temel teknigine dayanmaktayken yeni
anlayisla yapilan caligmalar daha ziyade son 10-15 yildir gergeklestirilmektedir.
Ozellikle 90’larin ortalarindan sonra yapilan ¢alismalarda elektro ¢ekim tekniginin
akigkanlar dinamigi ve elektrostatigi ile iliskilendirildigi yaklagim bir temel olusturmus

ve bu teknolojinin yeniden ilgi ¢cekmesini saglamistir (Andrady 2008).

1990’1larin ortalarinda Reneker ve grubu, elektro ¢ekim prosesi iizerine ¢aligmaya
baslamis ve pek ¢ok arastirmaci, bu konu iizerine yogunlagmistir. Bu tarihten sonra da
elektro ¢ekim yontemi ile nanolif iiretimine dair yayinlanan makale ve tezlerin sayisinda
gozle goriiliir bir artis gerceklesmistir. Sekil 1.19°da bu yiikselisi gosteren bir grafik
verilmistir. Grafikte Sci-Finder tarama sisteminde Haziran 2004’e kadar yayinlanan

caligmalarin yillara goére miktari verilmistir (Kozanoglu 2006).
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Sekil 1.19. Diinyada elektro ¢ekim ile ilgili yaynlanan ¢alisma miktarinin yillara gére degisimi

KAYNAK: Kozanoglu 2006. Elektrospinning Y&ntemiyle Nanolif Uretim Teknolojisi.
Yiiksek Lisans Tezi, istanbul Teknik Universitesi, s.34. (Sekil 4.16)

Elektro ¢ekim yontemi ile ilgili yapilan bilimsel yayinlarin énemli bir boliimiinii,
prosesle, ¢ozeltiyle ve gevreyle ilgili parametrelerin jet olusumu, lif ¢ap1, morfolojisi

ve/veya yiizey morfolojilerine etkileri iizerine yapilan ¢aligmalar olusturmaktadir (Li ve
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Younan 2004, Ashraf ve El-Hamid 2006, Deitzel ve ark. 2001, Kili¢ ve ark. 2008,
Veleirinho ve ark. 2008, Zong ve ark. 2002, Cengiz ve ark. 2006). Bu calismalarda
farkli parametrelerin, elektro ¢ekim siirecindeki jet olusumuna, elde edilen liflerin
capina, ylizey o6zelliklerine ve olusan nanolifli yiizeyin morfolojisine etkileri incelenmis
ve bu dogrultuda bazi ¢ikarimlar yapilmistir. Doshi ve Reneker (1995), Jaeger ve
arkadaglar1 (1998), Reneker ve arkadaglari (2000), Taylor konisinden uzakligin bir
fonksiyonu olarak elektrospun jet capindaki azalma miktarin1 belirlemislerdir.
Sistematik ¢aligmalarda Doshi ve Rencker, polietilenoksitin (PEO) basarili elektro
¢ekimi i¢in viskozite etkisini incelemislerdir. Hayati ve ¢alisma arkadaslari 1987°de
yaptiklar1 bir ¢alismada, ¢ozelti iletkenligi ile whipping kararsizlig1 arasindaki iliskiyi
tanimlamiglardir. Eski calismalardan beri polimerlerin elektro ¢ekim denemelerinde
yasanan en onemli sikintilardan biri boncuk (bead) olusumudur. Deitzel ve g¢alisma

arkadaglar1 da nanoliflerdeki boncuk olusumu tizerine ¢aligmislardir (Andrady 2008).

Elektro ¢ekim yontemi ile nanolif tiretimi konusunda yapilan ¢alismalarin biiyiik bir
kismin1 da, pek ¢ok polimerin gesitli uygulamalara yonelik elektro ¢ekim c¢aligsmalari
olusturmaktadir. Bu calismalar, poliiiretan (Demir ve ark. 2002, Khil ve ark. 2003),
sodyum alginat/PVA (Safi ve ark. 2007) ve sodyum alginat/PEO (Lu ve ark. 2006),
kollajen (Matthews ve ark. 2002), kitin (Noh ve ark. 2006), kitosan/kollajen (Chen ve
ark. 2006, Chen ve ark. 2008), seliiloz (Kim ve ark. 2006), PVA (Kenawy ve ark. 2007),
elastin (Buttafoco ve ark. 2006), poliakrilik asit (Kim ve ark. 2005), PMMA (Piperno ve
ark. 2006), polistren (Zheng ve ark. 2006), naylon-6 (Li ve ark. 2006) ve diger nanolif
tiretme tekniklerinde kullanilabilen tiim polimerlerin elektro ¢ekim i¢in uygun oldugunu
gostermistir. Literatiirde, elektro cekim yontemi ile nanolif {iretimi ve bunlarin
uygulama alanlar1 hakkinda genel caligmalar oldugu gibi spesifik uygulama alanlarina
yonelik ayrintili galismalar da mevcuttur. Yapilan ¢aligmalar, nanoliflerin filtrasyon
(Barhate ve ark. 2006, Shin ve ark. 2006, Barhate ve Ramakrishna 2007, Jeong ve ark.
2007), kompozit (Huang ve ark. 2003, Duan ve ark. 2006) ve biyomedikal (Matthews
ve ark. 2002, Khil ve ark. 2003, Mo ve ark. 2004, Venugopal ve ark. 2005, Bhattarai
ve ark. 2005, 2006, Noh ve ark. 2006, Fan ve ark. 2006, Ignatova ve ark. 2007, Chen ve
ark. 2008) gibi uygulama alanlarinda kullaniminin miimkiin ve avantajli oldugunu

gostermektedir.
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Yapilan literatiir arastirmasinda, ozellikle biyomedikal alanda kullanim avantajlari
bilinen bir biyo polimer olan alginatin elektro ¢ekimi ile ilgili olduk¢a az sayida ¢aligma

oldugu tespit edilmistir. Tespit edilen bu ¢alismalar asagida 6zetlenmektedir.

Lu ve arkadaslar1 (2006), sodyum alginat (NaAlg) ¢ozeltilerini sentetik bir polimer
olan polietilen oksit (PEO) ile farkli oranlarda karistirarak, sabit proses sartlari altinda
elektro ¢ekim metodu ile nanolif iiretimi gergeklestirdikleri ¢alismalarinda; elde ettikleri
NaAlg/PEO karigimi nanolifli yiizeylerin SEM analizlerini ve ¢ekme mukavemeti
testlerini gergeklestirerek konsantrasyonun ve karigim oraninin elektrospun ylizeylerin
morfolojisi ve mekanik 6zellikleri tizerindeki etkilerini incelemislerdir. Gergeklestirilen
bu calismada; %3 konsantrasyondaki 1/0, 3/1, 2/1, 1/1 ve 0/1 karisim oranlarindaki
NaAlg/PEO ¢ozeltilerin elektro ¢ekiminden, ortalama lif ¢ap1 250 nm civarinda olan ve

yaklagik 4 MPa civarinda ¢ekme mukavemetine sahip ylizeyler elde edilmistir.

Safi ve arkadaslart (2007), farkli konsantrasyonlarda ve karisim oranlarindaki
NaAlg/PVA ve NaAlg/PEO ¢ozeltilerini sabit proses sartlarinda elektro ¢ekime tabi
tuttuklar1 caligmalarinda; elde ettikleri yiizeylerin SEM ve FTIR analizlerini
gerceklestirerek konsantrasyon ve karisim oraninin etkilerini incelemislerdir. Bu
caligmanin sonucunda; 70/30 hacim oraninda NaAlg/PVA ¢ozeltisinin ve 50/50
NaAlg/PEO ¢ozeltisinin elektrogekiminden ortalama g¢aplar1 118.3 nm ve 99.1 nm olan

tiniform nanolifler elde edilmistir.

Benzer bir calismada Lee ve arkadaslar1i (2007), farkli karisim oranlarinda
NaAlg/PVA (ataktik) ¢ozeltilerinin elektro ¢cekimden elde ettikleri yiizeylerin SEM ve
FTIR analizlerini ve ¢ekme mukavemeti testlerini gerceklestirmislerdir. Bu ¢alismada,
sodyum alginat oran1 arttik¢a nanolifli ylizey yapisindaki boncuk olusumunun arttig1 ve

yiizeyin ¢cekme mukavemetinin diistiigli sonucuna varilmistir.

Nie ve arkadaslarmin (2008) alginatin saf halde elektro ¢ekimi {izerine yaptiklar
caligmada, sodyum alginatin sulu c¢ozeltisi hazirlanirken kosolvent olarak gliserol
kullanilmis, ve elde edilen ¢o6zelti, sabit proses sartlarinda elektro cekime tabi
tutulmustur. Elektro c¢ekimde toplayici olarak bir koagiilasyon banyosu igerisine
batirilmis topraklanmis bakir 1zgara kullanilmistir. Cozelti igerisindeki gliseroliin bir

kismi1 ¢cekim esnasinda, kalan kimi ise iiretim sonrasi yapilan kurutma ile uzaklastirilmis
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ve boylece sadece alginat igeren nanolifli yiizeyler elde edilmistir. SEM analizleri, 120-
300 nm arasinda ortalama ¢aplara sahip diizgiin nanolifler elde edildigini gostermistir.
Bu ¢alismanin sonucunda; gliseroliin, sulu NaAlg c¢dzeltisinin elektrik iletkenligini
distirerek ve zincir karmasikli§imi dolayis1 ile viskozitesini artirarak elektro

cekilebilirligini gelistirdigi tespit edilmistir.

Alginatin elektro ¢ekimi ile ilgili literatiirde bulunan ¢alismalar incelenmis, alginat
nanolifi yiizeylerin yara Ortiisii olarak degerlendirildigi herhangi bir calismaya
rastlanmamistir. Gergeklestirilen bu yiiksek lisans tez calismasinda elektro ¢ekim
metodu ile {iiretilen PVA/NaAlg karisimi nanolifli ylizeylerin, ¢apraz baglama ve
sterilizasyon islemleri ile uygun hale getirildikten sonra gergeklestirilen in vivo
calismalarda yara Ortiisli olarak degerlendirilmis olmasi bu calismanin 6zgiin degerini

teskil etmektedir.

1.2.2. Elektro ¢ekim prosesinin modellenmesi

Bir elektro ¢ekim diizeneginde temel olarak 4 ana eleman bulunur (Sekil 1.20).
Bunlar;

e Yiiksek voltaj gii¢c kaynag:

e Besleme iinitesi (diize, siringa, metal igne vs.)

e Topraklanmis toplayici (plaka, silindir, disk, donen tambur vs.)

e Sivi formda viskoz bir polimer (eriyik ya da ¢ozelti) dir.

Eriyik ya da ¢ozelti halindeki sivi polimer, kilcal bir borudan beslenir. Bir ytliksek
voltaj giic kaynagi vasitasi ile polimer ¢ozeltisine c¢ok yiiksek degerlerde voltaj
uygulanir. Boylece ignenin ucunda asili kalan ¢ozelti damlacigiin ylizeyi elektriksel
olarak yiiklenir. Uygulanan voltaj arttikca polimer damlacigi, koni formunu (Taylor
konisi) alir. Voltaj kritik bir degere ulasip damlaciktaki yiiklerin itme kuvvetleri, yiizey
gerilimi kuvvetlerini yendiginde Taylor konisinin ucundan ince bir jet bag gosterir ve jet
yiizeyindeki ayni elektriksel yiiklerin birbirini itmesi ilkesinden hareketle jet uzayip
incelerek topraklanmis toplayiciya dogru ilerler. ilerleme esnasinda bu polimer jeti,

once kararli daha sonra kararsiz (spiral) bir yol izler. Bu esnada, igindeki ¢oziicii
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buharlasir ve ardinda nano boyutta ¢aplara sahip yiiklii bir polimerik lif birakir. Olusan

bu siirekli nanolifler, toplayici plaka iizerinde rastgele konumlanir ve bir dokusuz yiizey

olusturur (Siipiiren ve ark. 2007, Doshi ve Reneker 1995, Ustiindag ve Karaca 2009a).

Bu boliimde elektro ¢ekim prosesi bazi anahtar asamalara ayrilarak agiklanmugtir.

Bu asamalar;

1.

Damlacik olusumu,

. Taylor konisi olusumu,
. Elektro ¢ekim jetinin olusumu,

2
3
4.
5

Kararli bolgede jetin uzamasi,

. Kararsiz bolgenin olusmasi (whipping instability)

6.

Lif formunda katilasma

olarak siralanmistir (Sekil 1.20).

Yiiksek Voltaj Glg Kaynag $innga

Polimer Gdzeltisi

]
—®
J_.

C
N

Toplayici

Sekil 1.20. Elektro ¢ekim prosesinin sematik gosterimi, bilesenleri ve asamalari

KAYNAK: http://nano.mtu.edu/images/Electrospinning_alt.jpg, 2009


http://nano.mtu.edu/images/Electrospinning_alt.jpg
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1.2.2.1. Damlacik olusumu

Elektro ¢ekim metodunun ilk asamasinda eriyik ya da ¢ozelti formundaki sivi
polimer, bir igne, diize veya kilcal boru ucundan ¢ok diisiik hizlarda ¢ekim bolgesine
beslenir. Herhangi bir elektrik alan uygulanmadigi durumda kilcal boru ucunda bir
damlacik olusur ve yer ¢ekiminin etkisi ile damlacik diiser. Bu durumda damlaciga etki
eden sadece iki kuvvet vardir. Bunlardan biri sivinin yiizey gerilimi (y) ve yer ¢ekimi

kuvveti (Fg)’dir. Damlacigin yarigapi I, ve kilcal borunun i¢ yarigapi R ise;
re= (3Ry / 2pg)*®, (1.2)

denklemi elde edilir. Burada, p, sivinin yogunlugu ve g, yer ¢ekimi sabitidir (Andrady
2008).

Elektrik alan uygulanmaya basladiginda heniiz diisiik seviyelerdeyken de bu
damlama rejimi devam edebilir. Sivi polimer belirli bir elektrik iletkenligine sahipken
cozeltiye yeteri kadar yliksek voltaj uygulandiginda elektrik kuvveti Fg, yercekimi
kuvveti Fyile birlikte kilcal yilizey kuvvetlerine kars1 etki eder (Fy = Fg + Fy) ve kilcal

boru ucundaki siirdiiriilebilir damlacik yarigapi r’ye diiser (r < ).

Kilcal boruya pozitif voltaj uygulanan ve topraklanmis metal yiizey ile kilcal boru
arasindaki mesafenin L kadar oldugu bir elektro ¢ekim diizenegindeki elektriksel kuvvet
Fe, Denklem 1.2°deki gibidir (Andrady 2008).

Fe = (4neV %) / [In(4L/R)7, (1.2)
Bu esitlikteki &, ortamin elektriksel gegirgenligi (dielektrik sabiti) ve V, uygulanan
voltajdir. Bugarski ve arkadaslar1 boyle bir sistemde damlacik yarigapini Denklem

1.3’deki gibi elde etmislerdir.

r={(3/2pg)[R, — (2eV %) I (In(4L / R)T}**, (1.3)
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Bu esitlige gore V arttikga r gitgide azalacaktir, ta ki elektrik alan V=V, gibi bir degere
ulasip damlacik kararsizligi gerceklesene kadar. Sonra elektrostatik ¢ekim gergeklesir.
Kilcal boru ucunda elektriksel olarak yiiklenmis damlacigin stabil kalmasi i¢in, yiizey
gerilimi gibi i¢ kuvvetlerin damlacik ylizeyine etki eden yikler gibi dis itme

kuvvetlerini agsmasi gerekmektedir (Andrady 2008):

Fe <gpl(r’/ pB) - V1, (1.4)

Burada, g, yergekimi sabiti, V, damlacigin hacmi, p, sivinin yogunlugu ve S, damlacigin

sekil faktortidiir.
1.2.2.2. Taylor konisi olusumu

Kilcal boru ucunda asili duran ¢ozelti damlacigi, ylizey gerilimi kuvvetlerinin etkisi
ile kritik bir voltaj degerine kadar kiiresel formda bulunur. Uygulanan voltaj kritik bir
degere ulastig1 anda, elektrostatik kuvvetler yiizey gerilimi kuvvetlerine esitlenir. Bu
noktada polimer damlasi sekil degistirerek koni bigimini alir. Bu koniye Taylor konisi
denir (Kozanoglu 2006).

Taylor’un koni olusumu {izerine yaptig1 ¢calismada buldugu kritik voltaj degerindeki
yar1 koni agist 49,3°°dir. Taylor, elektrik alan igindeki viskoz sivinin bu agida konik
formdayken yiizey gerilimi ile elektrostatik kuvvetlerin denge halinde oldugunu
gostermistir (Huang ve ark. 2003). Farkli ¢6zelti ve eriyikler i¢in bu deger farkli
olabilir. Ayrica bu sekil, besleme hizina ve miktarina bagli olarak da farklilik
gosterebilir. Toplayici plakaya olan uzakligr L, uzunlugu h, yarigapi r olan kilcal boru
ucundaki T yiizey gerilimindeki damlaciga kritik voltaj V¢ uygulandiginda Taylor
konisi olusumu Denklem 1.5 ile ifade edilir (Andrady 2008).

Ve? = (2L/MhY (In(2h / R) — 1.5)(0.1177RT) (1.5)
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Sekil 1.21°de artan voltajin etkisi ile polimer damlaciginin yari kiiresel formdan (a)
Taylor konisi formuna (b,c) gecisi, koni formu (d) ve koniden jet halinde ¢ikist (e,f)

gosterilmistir.

Sekil 1.21. Artan voltajin etkisi ile polimer damlacigmin taylor konisi formuna gegisi ve jet olusumu

KAYNAK: Kozanoglu 2006. Elektrospinning Yéntemiyle Nanolif Uretim Teknolojisi.
Yiiksek Lisans Tezi, Istanbul Teknik Universitesi, s.36. (Sekil 5.2)

1.2.2.3. Jet olusumu

Polimer damlas1 Taylor konisi halini aldiktan sonra voltajdaki ¢ok kiigiik bir artisla
birlikte koni ucundan bir jet fiskirir (Sekil 1.21e) (Kozanoglu 2006). Olustugu anda

polimer jeti, sistem i¢inde kiitlenin korunumu goz 6niine alinarak tanimlanabilir:
Besleme hizi = (zd’pu) I 4, (1.6)

Bu denklemdeki d=2r dir ve jetin ¢apimi ifade eder. p, yogunluk ve u, hizi

belirtmektedir. Benzer sekilde, olusan jetteki yiiklerin korunumu ise Denklem 1.7°deki

gibi agiklanabilir (Andrady 2008):

7dQu + (knd’E) | 4 = 1, (1.7)
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Buradaki E, uygulanan elektrik alani, I, jetten gecen akimu, K, ¢ozeltinin iletkenligini ve
Q, yiizeydeki yiikii ifade etmektedir. Hendricks ve arkadaslari, askidaki yarimkiire
seklinde iletken damlacigin hava ortaminda minimum ¢ekim voltajim1 Denklem 1.8 ile

hesaplamiglardir (Huang ve ark. 2003):
V = 300 (207ry)"2 (1.8)

Burada, r, jetin yarigapini, y, ¢Ozeltinin yiizey gerilimini ifade etmektedir. Jeti
cevreleyen ortam hava degil de ¢ozeltiyle karismayacak bir sivi ise, uygulanan herhangi
bir elektrik alanda damlacigin deformasyonu daha fazla olur ve bdylece minimum

¢ekim voltaj1 diiser (Huang ve ark. 2003).
1.2.2.4. Kararh bélgede jetin uzamasi

Polimer ¢6zeltisine uygulanan voltaj, kritik voltaj degerini (V¢) gectigi anda aniden
jet baslangici1 gergeklesir. Olusan polimer jetinin ylizeyindeki yiiklerin coulomb itme
kuvvetleri, jeti toplayiciya dogru uzatan eksenel bir bilesene sahiptir. Yapilan akiskan
hiz1 Slglimleri gostermistir ki, Taylor konisinden uzaklastik¢a jet hizinin yani sira jet
hizinin varyans1 da artis gOstermektedir. Yani Taylor konisinden bas gosteren jet,
gittikce hizlanarak bir miiddet lineer bir yolda seyretmektedir. Bunun sonucu olarak jet
capi, jetteki uzama ve c¢oOziiciiniin buharlasmaya baglamasina bagli olarak hizla
diismektedir. Jetin incelmesi ile jetin birim alandaki yiizey yiikii azalirken birim
kiitledeki yiizey alami artmaktadir. Kararsiz bolge baslamadan hemen o6nce polimer
jetinin bu lineer bolgedeki hareketinin modellenmesi, oldukca basit goriilmektedir ve
bununla ilgili ¢aligmalar yapilmistir ve deneysel sonuglarin bu modellerle ortiistigii
gorilmistiir. He ve ¢alisma arkadaslar1 (2005), kararli jet bolgesini modellemek ve jet
uzunlugunu (L) 6ngorebilmek igin Cauchy esitsizligini kullanarak basit bir yaklagim

gelistirmislerdir (Andrady 2008).
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1.2.2.5. Kararsiz bolgenin olugsmasi (Whipping kararsizhig)

Polimer jeti, izledigi kararli yolun ardindan kararsiz bir bolgeye girer. Kullanilan
polimer ¢Ozeltisi veya eriyiginin Ozelligine ve sistem degiskenlerine bagli olarak
degisebilen li¢ kararsizlik hali mevcuttur. Jet, bu kararsizlik hallerinden sadece birini
gosterebilecegi gibi {i¢ kararsizlik halini de gosterebilir. Bu kararsizlik halleri; (i) klasik
Rayleigh karasizligi, (ii) eksenel simetrik elektrik alan akimlanmasi ve (iii) whipping
kararsizligidir. Elektro ¢ekim isleminde en ¢ok goriinen kararsizlik hali whippingdir.
Whipping olusumunun nedeni, jet yiizeyindeki yiiklerin karsilikli olarak birbirlerini
itmesi ile meydana gelen ve yiiklerin bir arada olamamalarindan dolayi jette merkezden
radyal bir sekilde tork olusmasidir. Jet toplayici plakaya yaklastiginda ise ana jetten
ayrilan kiiciik jetler meydana gelir. Bu kiiciik jetlerin olusmasinin nedeni ise radyal
yiiklerin birbirini itmesi sonucu ana jetten ayrilmasi olarak izah edilmistir. Jet yeterince
inceldiginde ve viskoelastik kuvvetler yeterince soniimlendiginde yeni whipping

karasizliklart olusur. Bu karasizlik haline ikinci whipping karasizligi denir (Kozanoglu

2006).

Kararsiz bolgede yiiklii polimer jetine alt1 kuvvet etki eder. Bunlardan bir kismi
damlacigin deforme olmasini ve jet olusumunu desteklerken bir kismi da tersi yonde
calisir, damlacigin akisina engel olur. Sekil 1.22°de, A, B ve C, polimer jeti igerisinde

damla halindeki pargaciklardir ve B damlacigina etki eden kuvvetler gosterilmistir.
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! Jet Fksem

LA

C v

Sekil 1.22. Elektrik alan i¢inde yiiklenmis polimer jetinin modellenmesi

KAYNAK: Kozanoglu 2006. Elektrospinning Yontemiyle Nanolif Uretim Teknolojisi.
Yiiksek Lisans Tezi, Istanbul Teknik Universitesi, s.38. (Sekil 5.4)

Whipping kararsizliginda jete etki eden kuvvetler;

1.

Yer ¢ekimi kuvveti (Fg): Cozeltinin yogunluguna baglidir (modellemelerde
¢ogunlukla ihmal edilir). Fg = pm?g dir. Burada p, sivinin yogunlugu, r, jetin
yarigapt ve g, yer ¢cekimi ivmesidir.

Elektrostatik kuvvet (Fg): Jetin uzamasini ve toplayiciya dogru ilerlemesini
saglayan kuvvettir. Bu kuvvet, uygulanan elektrik alan ve materyal karakteristigi
ile tanimlanir Fe* E

Coulomb itme kuwvveti (Fc): Jetin yiizeyinde kararsizliga ve spiral hareketlere
sebep olur. Bu kuvvetin miktari, polimerin ve ¢oziiciiniin karakteristiklerine
baghdir.

Viskoelastik kuvvetler (Fyv): jetin uzamasma ve ilerlemesine kars1 yonde etki
eden bir kuvvettir. Polimerin tipine, molekiil agirligina ve ¢oziiciiye baghdir.
Yiizey gerilimi kuvvetleri (F,): polimer jetinin cekilmesine karsi yonde etki
eder. Coziicii tipine, polimere ve katki maddelerine baghdir.

Strtiinme kuvvetleri (Fg): polimer jetinin yiizeyi ile onu ¢evreleyen hava veya

gaz arasinda olusan siirtiinme kuvvetleridir (Andrady 2008).
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Sonug olarak polimer jetine etkiyen toplam kuvvet Fr bu alt1 kuvvetin bileskesidir.

Yapilan hesaplamalar ve denemeler neticesinde, yiiksek gerilim altinda polimer jet
hizinin, en az sesin havadaki yayilma hizi kadar oldugu tespit edilmistir (340 m/s).
Polimer jeti elektriksel kuvvet etkisiyle hizlanirken viskoz direnci de giderek
artmaktadir ve viskoelastik kuvvetler, elektrostatik kuvvetlere esit oldugu anda polimer
jeti stabil olmayan bir harekete baslamaktadir. Bu durumda, olusan hafif bir hava
tirbiilans1 bile salinima neden olmaktadir. Polimer jeti, Sekil 1.23’de gosterilen M
noktasina geldiginde lifin x eksenindeki hiz1 sifirdir ve bu noktada ti¢ kuvvetin etkisi
altindadir (viskoelastik kuvvet, elektrostatik kuvvet ve eylemsizlik Kkuvveti).
Viskoelastik kuvvetin yonii polimer jetinin hareketine ters yondedir. Elektrostatik
kuvvet ve eylemsizlik kuvvetinin bileskesinin yonii de z ekseni yoniindedir. Bu da
paralel kenar kanunu ile diyagonalin yoniinde hareketi gerektirmektedir ve polimer jeti
bu kuvvetlerin bileskesi yoniinde hareketine devam etmektedir. Elektro ¢ekim
yonteminde bu stabil olmayan hareket, sarkag hareketine benzemektedir. Islem sirasinda
polimer jeti 6nce hizlanmakta, hiz arttik¢a hava direnci artmakta, bir miiddet sonra ivme

sifira diismekte ve sabit hizla hareketine devam etmektedir (Siipiiren ve ark. 2007).
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Sekil 1.23. Kararsizlik bolgesinde jete etki eden kuvvetler
KAYNAK: Siipiiriien ve ark. 2007. NanoLifler (Boliim 2). Tekstil ve Konfeksiyon, 2. 5.89 (Sekil 8)
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1.2.2.6. Lif formunda katilasma

Polimer jeti kararsiz bolgede ilerlerken jet alaninin inanilmaz derecede artmasiyla
kiitle hizlar1 da ¢ok artmakta ve bu esnada ¢ozelti i¢erisindeki ¢oziiciiniin buharlasmasi
gerceklesmektedir. Jetin kararsizlik bolgesinden gectigi siire¢ ayn1 zamanda ¢oziiciiniin
buharlasma hiz1 ile kontrol edilir. Yiksek buharlasma hizinda bir ¢o6ziici
kullanildiginda jetin uzama viskozitesi, deformasyonu saglamak i¢in fazla yliksek
kalacak, whipping kararsizlig1 kisa siirecek ve buna bagli olarak daha kalin nanolifler
elde edilecektir. Kullanilan ¢oziiciiniin uguculugu, lif ¢apini kontrol etmede anahtar rol
oynar. Uygun bir c¢oziiclinlin se¢imi, uygun proses parametrelerinde ultra ince

nanoliflerin elde edilmesini saglar (Andrady 2008).

Coziicliniin buharlagmasi ile topraklanmis toplayici lizerinde, birbiri {izerine rastgele

konumlanmis kati halde nanoliflerin olusturdugu gézenekli bir ag yapisi olusur.

1.2.3. Elektro ¢ekime etki eden parametreler

Ideal bir elektro ¢ekim isleminde;

e Birbirine uygun ve kontrol edilebilir lif ¢aplari,

e Lifyiizeyinde olusacak hatasiz yap1 ya da kontrol edilebilir hata,
e Monofilament bi¢iminde siirekli nanolif olusumu

saglanabilmelidir (Kozanoglu 2006).

Bu oOzellikleri saglayabilmek i¢in kontrollii bir elektro ¢ekim islemi
gerceklestirilmelidir. Elektro ¢ekim yontemi, ucuz ve basit bir nanolif iiretim teknigi
olarak avantaj saglamasina karsin kontrol edilebilirligi oldukga gii¢ bir prosestir. Ciinkii
prosese etki eden pek ¢ok teknik parametre bulunmaktadir (Cengiz ve ark. 2006).
Elektro ¢ekim prosesi ve bu prosesten elde edilen nanoliflerin yapis1 ve morfolojisi,
cozelti ozellikleri, proses kosullar1 ve ortam kosullar1 olmak iizere {i¢ ana baslikta

toplanan parametrelerle (Sekil 1.24) dogrudan iliskilidir (Ustiindag ve Karaca 2009b).
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Parametrelerin nanolif ¢apt ve ylizey morfolojisine etkileri, elektro ¢ekim
literatiiriinde en ¢ok ilgi ¢eken konulardan biri olmustur. Parametrelerin iyi anlagilmasi
ve dogru analiz edilmesi sayesinde kontrollii bir elektro ¢ekim gerceklestirmek ve farkl
yapilarda, diizgiin, ultra ince lifler elde etmek miimkiin olacaktir. Parametreleri
cesitlendirerek farkli morfolojilerde nanolifli yiizeylerin elde edilebilmesi de s6z

konusudur (Ramakrishna ve ark. 2005).

Elektro Cekime Etki Eden Parametreler

Cozelti Parametreleri Proses Parametreleri Ortam Parametreleri
e Uygulanan Voltaj
T Moiikiil A_g”tlrllgl I Rutubet
Iskozite e (CGzelti Besleme Hizi
— Yiizey Gerilimi
T GCézelti Sicakhg T Atmosfer Tipi
o Elektrik iletkenligi
exirik fethenligl j— Toplayici Tipi
jr— Basing
pH S Diize Capi
_— Cdzicdndn . ;
Dielektrik Etkisi e Toplayici-Diize Mesafesi — Sicakhk

Sekil 1.24. Elektro ¢ekim prosesine etki eden parametreler

1.2.3.1. Cozelti parametreleri

Polimer ¢ozeltisinin 6zellikleri, elektro ¢ekim prosesini ve olusan lifin morfolojisini
etkileyen en oOnemli parametredir. Ylzey gerilimi, nanolifli yiizeylerde en sik
karsilagilan sorunlardan biri olan boncuk olusumunda 6nemli bir rol oynar. Cozelti
viskozitesi ve elektrik ozellikleri ise polimer jetinin uzama ve gerilme kapsamin
tanimlar. Bunlar da sirayla, olusan elektrospun liflerin ¢ap1 iizerinde etkiye sahiptir

(Ramakrishna ve ark. 2005).
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Molekiil agirhgi ve viskozite

Cozelti viskozitesini etkileyen faktorlerden biri, polimerin molekiil agirligidir. Ayni
polimerin farkli molekiil agirligindaki numuneleri ¢6ziicli igerisinde ¢oziildiigiinde
genel olarak, yliksek molekiil agirligina sahip polimerden elde edilen ¢ozelti, diisiik
molekiil agirligina sahip polimerin ¢dzeltisinden daha yiiksek viskoziteye sahip olur.
Yani polimerin molekiil agirligi arttikga olusturdugu ¢ozeltinin viskozitesi de artar

(Ramakrishna ve ark. 2005).

Elektro ¢ekim prosesinde polimer jeti, diize ucunda olusan Taylor konisinden
ayrildiginda toplayiciya dogru ilerlerken elektrostatik kuvvetler, Coulomb itme
kuvvetleri vs. etkisi ile uzar ve gerilir. Cozeltinin gerildigi siiregte, elektrikle hareket
eden polimer jetinde kopuslar olmasini dnleyen ve boylece siirekli bir ¢ozelti jetinin
olusmasini saglayan etken, molekiil zincirlerinin karmasikligidir. Yani, monomerik
polimer ¢ozeltisinden elektro ¢ekim ile nanolif elde etmek miimkiin degildir
(Ramakrishna ve ark. 2005).

Polimerin molekiil agirligi, polimer zincirinin uzunlugunu temsil eder. Polimer
zinciri uzunlugu ise ¢oziicli i¢indeki polimer =zincirlerinin karmagiklik miktarini
tanimlar. Dolayist ile polimerin molekiil agirlifi, polimer ¢ozeltisinin viskozitesini
belirleyen 6nemli bir faktordiir. Verimli bir elektro ¢ekim islemi i¢in ¢ekim ¢ozeltisi,
uygun molekiil agirligina sahip polimerlerle hazirlanmali ve uygun viskoziteye sahip
olmalidir (Ustiindag ve Karaca 2009b).

Cozeltinin viskozitesine etki eden diger bir Onemli faktér ise polimer
konsantrasyonudur. Molekiil agirliginin artirilmasina benzer olarak, konsantrasyonun
yiikselmesi de polimer zincir karmasikligimin artmasina ve bdylece elektro ¢ekim
stirecinde jet siirekliliginin saglanmasina sebep olur (Ramakrishna ve ark. 2005).
Konsantrasyondaki artisla, elde edilen nanoliflerdeki boncuk olusumu azalirken boncuk
sekilleri de kiiresel formdan ig benzeri bir yapiya dogru degisirler (Sekil 1.25)
(Kozanoglu 2006). Sheney ve arkadaslar1 (2005), yaptiklar1 ¢alismada polimer zinciri

karmagikliginin, elektro ¢ekim jetinin kiiglik damlaciklara ayrilip ayrilmayacagi ya da
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olusan liflerin boncuklar igerip igermeyecegine ¢ok Onemli bir etkisi oldugunu tespit
etmiglerdir. Ancak tiim bunlara ragmen elektro ¢ekim prosesi i¢in minimum polimer
zinciri karmasikligi ve dolayisiyla minimum viskozite gereklidir. Cok yiiksek viskozite,
¢ozeltinin diizeden pompalanmasini zorlastiracaktir. Ayrica ¢ok yiiksek viskozite, daha
elektro ¢cekim baslamadan ¢ozeltinin ignenin ucunda kurumasina sebep olabilmektedir

(Ramakrishna ve ark. 2005).

Boncuk sekli

Konsantrasyon Artigi

Ol L

Sekil 1.25. Cozelti konsantrasyondaki artisla boncuk sekli arasindaki iliski

KAYNAK: Kozanoglu 2006. Elektrospinning Y&ntemiyle Nanolif Uretim Teknolojisi.
Yiiksek Lisans Tezi, Istanbul Teknik Universitesi, s.67. (Sekil 7.7)

Diisiik viskozitelerde elde edilen nanolifler boyunca boncuk olusumu goriliir.
Viskozite arttiginda boncuklarin seklinde kiireselden, ig benzeri bir sekle dogru, diizgiin
bir lif olusuncaya kadar kademeli bir degisim goriiliir (Ramakrishna ve ark. 2005).
Diisiik viskozitelerde, diisiik zincir karmasiklig1 vardir ve elektro ¢ekim esnasinda jet
lizerinde yiizey gerilimi kuvvetlerinin baskin etkisi olur. Bu nedenle siirekli bir jetin
olugsmamasi veya boncuk olusumlar1 goriilebilir. Viskozitedeki artis polimerin zincir
karmasikligin1 artirarak elektro ¢ekim prosesinde siirekli jet olusumunu saglar
(Ustiindag ve Karaca 2009b). Artan viskozite ile lif caplar1 da artar. Bu durum
muhtemelen ¢o6zeltinin jetteki ylikler nedeniyle gerilmeye karsi direncinin artmasina

baglidir (Ramakrishna ve ark. 2005).
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Yiiksek viskozitenin diger bir etkisi de kii¢iik toplanma alanidir. Artan viskozite,
jetin whipping kararsizligini1 onleyebilir. Bu durumda jetin izledigi yol azalir, olusan
lifler daha kii¢iik bir alana yayilir. Jetin izledigi yolun azalmasi, ¢6zeltinin daha az
uzamasina Ve daha biiyiik ¢aplarda lifler olusmasina neden olur (Ramakrishna ve ark.

2005).

Yiizey gerilimi

Elektro ¢ekimin baslayabilmesi igin, elektriksel olarak yiiklenen ¢ozeltinin, yiizey
geriliminin tistesinden gelmesi gerekir. Yani, yiizey gerilimi elektro ¢ekimi zorlastiran
bir faktordiir (Ustindag ve Karaca 2009b). Yiizey gerilimi, bir sivinin birim
kiitlesindeki ylizey alanini azaltma etkisine sahiptir. Yiizey gerilimine bagli olarak
serbest ¢Ozlicii molekiillerinin  konsantrasyonu  yiiksek oldugunda, ¢oziicii
molekiillerinin bir araya toplanma ve kiiresel bir sekil alma egilimi artacaktir. Bu
durumda, polimer jeti toplayici plakaya dogru ilerlerken yiizey gerilimi, jet boyunca
boncuklar olugsmasina neden olabilir. Yiiksek viskozite, ¢oziicii ve polimer molekiilleri
arasinda daha fazla etkilesim anlamma gelir ve bdylece yiiklerin etkisi ile ¢ozelti
gerildiginde ¢oziicii molekiilleri, karmasik polimer molekiillerine yayilmaya yonelecek
ve bu sekilde ylizey geriliminin etkisi altinda ¢6ziicii molekiillerinin bir araya toplanma

egilimi azalacaktir (Sekil 1.26) (Ramakrishna ve ark. 2005).

Sekil 1.26. Viskozitenin elektro ¢ekim ¢ozeltisindeki polimer molekiillerine etisi
(A) Yiiksek viskozitede ¢oziicii molekiilleri, karmasik polimer molekiilleri tizerine
dagilmistir; (B) Diisiik viskozitede ¢oziicii molekdilleri, yiizey geriliminin etkisi ile bir
araya toplanma egilimi gostermistir

KAYNAK: Ramakrishna ve ark. 2005. An Introduction to Electrospinning and
Nanofibers. World Scientific Publishing Co. Singapore. p.96. (Fig.3.2)
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Diizgiin nanoliflerin olusumunu desteklemek icin elektro ¢ekim ¢ozeltisine etanol
gibi diisiik yiizey gerilimine sahip c¢oziiciiler ilave edilebilir. Yiizey gerilimini
azaltmanin diger bir yolu da, ¢ozeltiye yiizey aktif madde ilave etmektir. Yiizey aktif
madde ilavesi ile daha tniform lifler elde edilebilir. Cozeltiye, ince toz halinde,
¢coziinmeyen bir yiizey aktif madde ilave edildiginde dahi, lif morfolojisi gelistirilir

(Ramakrishna ve ark. 2005).

Elektrik iletkenligi

Elektrik iletkenligi, elektro ¢ekimi yapilacak polimer ¢ozeltileri igin olduk¢a 6nemli
bir Ozelliktir. Polimer ¢6zeltisinin elektro ¢ekilebilmesi i¢in mutlaka belirli bir iletkenlik
degerine sahip olmasi1 gerekir aksi takdirde herhangi bir jet olusumu gozlenmez

(Ustiindag ve Karaca 2009b).

Elektro ¢ekim prosesinde ¢ozelti, ylizeyindeki yiiklerin itmesi sayesinde gerilir.
Eger ¢ozeltinin iletkenligi artirilirsa, elektro ¢ekim jetinde daha fazla yiik tasinabilir.
Cozeltinin iletkenligi, iyon ilavesi ile artirilabilir. Bunun disinda, pek cok ilag ve
protein, suda c¢oziindiiginde iyon olusturur. Eger ¢ozelti tamamen gerilmezse,
boncuklanmalar olusacaktir. Bu nedenle, c¢ozeltiye ¢ok az miktarda tuz ya da
polielektrod ilave edildiginde, ¢o6zeltinin tasidig1 yiikler artacak ve ¢dzeltinin
gerilmesini artiracaktir. Sonug¢ olarak da diizgiin lifler olusacaktir. Cozeltinin
gerilmesinin artirilmasi, daha kiiciik caplarda lifler elde etmeyi saglar. Ancak lif
capindaki diisiisiin bir limiti vardir. Cozelti gerilirken, yiiklerin coloumb kuvvetine

kars1, biiytik bir viskoelastik kuvvet olusacaktir (Ramakrishna ve ark. 2005).

Iyon varhig ile ¢ozelti iletkenligi artinldiginda, elektro ¢ekimin olusmasi igin
gereken kritik voltaj da diiser. Artan yiiklerin diger bir etkisi de, daha yiiksek whipping
kararsizligidir. Bunun sonucu olarak da liflerin toplanma alani artar. Bu durumda jet

yolu artacagindan daha ince lifler elde edilir (Ramakrishna ve ark. 2005).

Iyon boyutlar1 da, lif morfolojisi iizerinde etkiye sahip olabilir. NaCl ile ¢dziilmiis

bir ¢bzeltinin elektro ¢ekiminde en ince nanolifler; KH,POy ile ¢oziilmiis bir ¢ozeltiden



48

en kalin lifler ve NaH,;PQy ile ¢6ziilmiis bir ¢ozeltiden orta kalinlikta lifler elde edildigi
tespit edilmistir. Sodyum ve Klor iyonlar1 (Na ve Cl), potasyum ve fosfat iyonlarindan
(K ve PO,) daha kiigiik atomik ¢aplara sahip oldugundan, dis elektrostatik alan altinda
daha fazla hareketlilik gosterirler. Sonug olarak, daha hareketli kii¢iik iyonlarin, elektro
cekim jeti lizerinde daha biiylik uzama kuvvetine neden olmasi ile daha kiigiik ¢aplarda

lifler elde edilir (Ramakrishna ve ark. 2005).

Cozeltinin iletkenligini artirmanin bir diger yolu da, c¢ozeltinin pH degerini
degistirmektir. Bazik kosullarda seliiloz asetat (CA) ¢ozeltisinin elektro ¢ekiminden
elde edilen lif ¢aplarinda, notral kosullarda elde edilenlere kiyasla, 6nemli dlglide bir
azalma goriilmiistiir. Seliiloz asetat, bazik kosullarda deasitelasyondan gegirilirse, OH
iyonlari, iletkenlik ve c¢ozelti gerilmesi iizerinde daha fazla etki gosterebilmektedir

(Ramakrishna ve ark. 2005).

Elektrik iletkenligi her ne kadar elektro ¢ekim prosesi i¢in avantaj saglasa da belirli
bir sinirdan sonra prosesi giiclestiren hatta imkansiz kilan bir etkiye sahiptir. Cok
yiikksek iletkenlik degerlerinde elektro ¢ekimde igne ucunda bulunan damlacik
yiizeyindeki yiikleri muhafaza etmek oldukca giiclesir ve bu durum karakteristik koni
olusumunu etkiler. Iletkenlik yiikseldik¢e klasik koni-jet modeli degisir ve multijet
olusumu goriilebilir. Bu nedenle, saf alginat gibi iletkenligin ¢ok yiiksek oldugu

cozeltilerde koni ve jet olusumu gériilmez (Ustiindag ve Karaca 2009b).

Coziiciiniin dielektrik etkisi

Bir ¢oziiciiniin dielektrik sabiti, elektro ¢ekim igin olduk¢a 6nemli bir etkendir.
Genellikle, yiiksek dielektrik 6zelligine sahip bir ¢ozelti, boncuk olusumunu ve elde
edilen lif capini azaltir. Dielektrik 6zelligini artirmak ve lif morfolojisini gelistirmek
i¢in bir ¢ozeltiye N,N-dimetilformamid (DMF) gibi ¢oziiciiler ilave edilebilir. Yiiksek
dielektrik sabiti ile elektro ¢ekim jetinin egilme kararsizlig1 da artar. Bu durum, liflerin
plaka iizerinde toplandig1 alanin artmasini saglar. Boylece jet izledigi yol artacagindan

lif gaplarinin azalmasini da kolaylasir (Ramakrishna ve ark. 2005).
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Bir ¢ozeltinin elektro ¢ekim ile iiretilebilirligini gelistirmek amaciyla ¢ozeltiye
yiikksek dielektrik sabitine sahip bir ¢oziicii ilave edildiginde, elde edilen liflerin
morfolojisini, polimerin ¢Oziinebilirligi kadar, karisimlar arasindaki etkilesim de
etkileyecektir. Polistren (PS) ¢ozeltisine DMF ilave edildiginde, DMF’nin yiiksek
dielektrik sabitine bagli olarak elektro ¢ekim ile iiretilebilirligin gelismesine ragmen,
boncuk olugsumlar1 goriiliir. Bu durum, PS ve ¢6ziicii molekiilleri arsindaki etkilesime
bagl olarak, PS molekiillerinin retraksiyonunun (geri ¢ekilmesinin) bir sonucu olarak

yorumlanabilir (Ramakrishna ve ark. 2005).

1.2.3.2. Proses parametreleri

Elektro ¢cekim yontemi ile nanolif iiretimi konusuna endiistriyel ve akademik ilginin
yogunlagmasi, prosesin anlasilmasi ve kontrol edilebilmesi yoniindeki g¢abalari da
artirmigtir. Elde edilen ylizeylerdeki lif ¢aplarini, lif ¢apt dagilimmi ve yiizey
morfolojisini kontrol altinda tutabilmenin yolu, prosese etki eden parametrelerin
anlagilmasindan ge¢cmektedir (Deitzel ve ark. 2001). Elektro ¢ekim prosesini etkileyen
Oonemli bir parametre de, elektro ¢ekim jetine etkiyen cesitli dig faktorlerdir. Bu
faktorler; uygulanan voltaj, besleme hizi, ¢ozelti sicakligi, toplayici tipi, diize ¢ap1 ve
diize ile toplayict arasindaki mesafedir. Cozelti parametreleri kadar olmasa da proses
parametreleri de, elde edilen lif morfolojisinde 6nemli etkiye sahiptir (Ramakrishna ve
ark. 2005).

Uygulanan voltaj

Polimer ¢ozeltisine yiiksek voltaj uygulanmasi, elektro c¢ekim prosesinin kilit
noktasidir. Uygulanan yiiksek voltaj, belirli bir elektrik iletkenligine sahip polimer
coOzeltisinin elektriksel olarak yiliklenmesini saglar ve c¢o6zeltinin topraklanmis bir
toplayiciya dogru ince bir jet halinde ilerlemesini saglayan elektrostatik kuvvetleri
olusturur. Cozeltiye etki eden elektrostatik kuvvetler, ¢ozeltinin ylizey gerilimi
kuvvetlerini yendiginde elektro c¢ekim siireci baglar. 1964 yilinda Taylor yaptigi
calismada, genellikle 6 kV’un tizerindeki pozitif ya da negatif yiiksek voltajin, diize

ucundaki ¢ozelti damlacigimin koni seklini almasina neden oldugunu tespit etmistir
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(Ramakrishna ve ark. 2005). Baz1 ¢alismalarda ise, 15 kV’un altindaki voltajlarda yiizey
gerilimi kuvvetleri nedeni ile jet olusumunun gergeklesmedigi belirtilmistir (Asgioglu
2005). Cozeltinin besleme hizina bagl olarak, daha stabil bir Taylor konisi i¢in, daha
yiiksek voltaj gerekebilir. Jet i¢indeki coulomb itme kuvvetleri, viskoelastik ¢ozeltiyi
gerecektir. Uygulanan voltaj ylikseldiginde jet ylizeyindeki yiik miktarinin artmasi, jetin
daha c¢abuk hizlanmasina ve diize ucundan daha fazla hacimde ¢6zeltinin ¢ekilmesine
neden olacaktir. Bu durum, daha kiiciik ve daha az stabil bir Taylor konisi ile
sonuglanabilir. Cozeltinin toplayici plakaya ¢ekilme hizi, kaynaktan beslenme hizindan
daha yiiksek olursa, Taylor konisi, diize ig¢ine geri ¢ekilebilir (Ramakrishna ve ark.
2005).

Voltaj uygulandiginda, elde edilen elektrik alan, jetin gerilmesine ve hizlanmasina
etki eder. Yani hem voltaj hem de elde edilen elektrik alan, elde edilen lif morfolojisi
tizerinde etkiye sahiptir. Daha yiiksek voltaj uygulandiginda, jet i¢indeki couloumb
kuvvetlerinin de daha fazla olmasina ve daha giiglii elektrik alan olusmasina bagh
olarak, ¢ozelti daha fazla gerilecektir. Bu durum, lif ¢apinin azalmasini sagladigi gibi
ayni zamanda ¢6ziicliniin daha hizli buharlasmasina neden olarak daha kuru liflerin elde
edilmesini saglar. Diisiik viskozitelerde ¢ozelti kullanildiginda yiiksek voltaj
uygulanmasi, elektro ¢ekim siiresince ikincil jet olusumunu saglayabilir. Bu da, lif
capinda azalmaya neden olur. Lif capi etkileyebilecek bir diger faktor de, elektro
¢ekim jetinin ugus siiresi yani havada ilerleme siiresidir. Uzun bir ugus siiresi, toplayici
plakaya ulasmadan once, liflerin gerilmesi ve uzamasi igin daha uzun zaman saglar.
Diisiik voltajda, azaltilmis bir jet hiz1 ve zayif elektrik alan, elektro ¢ekim jetinin ugus
siiresini artirabilir. Artan ucus siiresi de, daha ince liflerin olusumuna olanak tanir. Bu
durumda, daha ince lifler elde etmek igin, elektro ¢ekimin kritik voltajina (Vc) yakin bir

voltaj uygun olabilir (Ramakrishna ve ark. 2005).

Voltaj arttik¢a jet tizerindeki elektrostatik itme kuvvetlerinin de artmasi sonucu elde
edilen lif cap1 incelir ve genel olarak boncuk olusumu azalir (Sekil 1.27) (Asgioglu
2005). Ancak ¢ok yiiksek voltajlarda Taylor konisinin diize igerisine geri ¢ekilmesi ile
jet kararsizliginda artis goriilebilir ve bunun bir sonucu olarak da boncuk olusumunda

artig gortlebilir (Deitzel ve ark. 2001). Belirli bir degere kadar voltaj artis1 ile boncuk
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olusumu azalirken boncuk sekilleri kiiresel formdan ig benzeri forma gelirler. Ancak
voltajin daha fazla artmasi ile boncuklar tekrar kiiresel forma yaklasir (Sekil 1.28).

Yani uygulanan voltajin da bir tist limiti olmalidir.

Sekil 1.27. Elektro ¢ekim metodu ile elde edilen polikaprolaktan (PCL) nanolifleri
(a) 6 kV voltajda boncuklu nanolifler; (b) 22 kV voltajda boncuksuz lif yapisi

KAYNAK: Ramakrishna ve ark. 2005. An Introduction to Electrospinning and
Nanofibers. World Scientific Publishing Co. Singapore. p.105. (Fig.3.3)
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Sekil 1.28. Voltaj artis1 ile boncuk sekillerindeki degisim

KAYNAK: Kozanoglu 2006. Elektrospinning Yontemiyle Nanolif Uretim Teknolojisi.
Yiiksek Lisans Tezi, Istanbul Teknik Universitesi, s.67. (Sekil 7.7)

Yiiksek voltaj, sadece lifin fiziksel goriintiisiinii degil, ayn1 zamanda polimer
liflerinin kristalinitesini de etkiler. Elektrostatik alan, elektro ¢ekim siiresince polimer

molekiillerinin daha diizenli olmasin1 saglayabilir ve bdylece liflerde daha iyi
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kristalinite saglar. Ancak, belirli bir voltaj civarinda, liflerin kristalinitesi azalir

(Ramakrishna ve ark. 2005).

Cozelti besleme hizi

Besleme hizi, elektro ¢ekim i¢in kullanilabilir ¢ézelti miktarin1 tanimlar. Taylor
konisini stabil tutmak igin, belirli bir voltaj i¢in ilgili bir besleme hiz1 s6z konusudur.
Besleme hiz1 arttiginda, diizeden ¢ekilen ¢ozeltinin hacmi arttifindan lif ¢apinda ya da
boncuk boyutlarinda artis gerceklesir. Ancak, yiiksek besleme hizina bagl olarak lif
capindaki artigin da bir limiti vardir (Sekil 1.29).

Sekil 1.29. Elektro ¢ekim metodu ile elde edilen polikaprolaktan (PCL) nanoliflerinde artan
¢ozelti besleme hizina bagl olarak boncuk boyutlarindaki artis. (a) 0.5 ml/saat; (b) 2 ml/saat

KAYNAK: Ramakrishna ve ark. 2005. An Introduction to Electrospinning and
Nanofibers. World Scientific Publishing Co. Singapore. p.107. (Fig.3.4)

Diize ucundan ¢ekilen ¢6zelti hacminin daha fazla olmasina bagli olarak, jetin
kurumasi daha uzun zaman alir. Sonug olarak ise, ayni ugus siiresinde toplanan lifler
icindeki ¢oziicii, buharlasmak icin yeterli siireyi bulamaz. Buharlasmadan kalan bir
miktar ¢oziicii, lifler toplayici iizerinde konumlandiktan sonra buharlasacagindan liflerin
birbiri ile temas ettigi noktalarda yapigmalar gergeklesebilir. Bu nedenle ¢ozelti besleme
hizi, ¢6ziicliniin buharlagsmak icin yeterli zaman bulabilecegi kadar diisiik olmalidir.
Ancak, elektrostatik kuvvetlerle ¢ozeltinin toplayic1 plakaya cekilme hizi, kaynaktan
beslenme hizindan daha yiiksek olursa koni stabilitesi bozulabilir ve bu da boncuk

olusumuna neden olur (Ramakrishna ve ark. 2005, Deitzel ve ark. 2001).
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Cozelti sicakligi

Cozelti sicakligi, hem buharlasma hizinin artmasi hem de ¢o6zelti viskozitesinin
diismesinde etkilidir. Diisiik viskozitelerde coulomb kuvvetleri, ¢ozelti jeti lizerinde
daha fazla gerilme kuvveti yaratacagindan daha diizgiin ve ince lifler elde etmek
mimkiin olacaktir. Ayrica, ¢ozelti sicakliginin artmasi ile polimer molekiillerinin
hareketliligi arttigindan coulomb kuvvetlerinin ¢ozelti jeti tizerindeki ¢ekim etkisi daha
fazla olmaktadir (Ramakrishna ve ark. 2005). Demir ve calisma arkadaslari, poliiiretan
(PU) nanoliflerinin elektro ¢ekim ile elde edilmesi iizerine yaptiklari ¢caligmada yiiksek
cozelti sicakliginda elde edilen liflerin oda sicakliginda elde edilen liflere nazaran daha
diizgiin ve tiniform oldugunu tespit etmislerdir. Ayrica yiiksek ¢ozelti sicakliklarinda
elektro cekim prosesinin daha hizli gerceklestigini ve bu durumun endiistriyel
uygulamalarda avantaj saglayabilecegini belirtmislerdir (Demir ve ark. 2002). Ancak
enzim, protein gibi biyolojik materyallerin elektro ¢ekim ¢ozeltilerinde yiiksek sicaklik
uygulamak, bu malzemelerde fonksiyon kaybina neden olabilir (Ramakrishna ve ark.
2005).

Toplayic tipi

Elektro ¢ekimin baglayabilmesi icin besleme {initesi ile toplayici arasinda bir
elektrik alan olmalidir. Pek ¢ok elektro cekim diizeneginde bu elektrik alam
saglayabilmek i¢in toplayici olarak aliiminyum folyo gibi iletken bir materyal kullanilir
ve bu materyal elektriksel olarak topraklanir. Boylece besleme iinitesi ile toplayici

arsinda stabil bir potansiyel fark olusur (Andrady 2008).

Toplayict materyali kadar toplayicinin sekli de elektro ¢ekim ve olusan nanoliflerin
yapisi iizerinde etkilidir. Yapilan ¢alismalarda hareketli ve sabit pek ¢ok farkli toplayict
tasarimi uygulanmistir. En sik kullanilan toplayici, aliiminyum plakalardir. Bunun yani
sira, metal 1zgaralar, donen tambur, donen disk, tasiyict bant, licgen cergeve, paralel
bilezik ve sivi banyosu, elektro ¢ekim ile olusturulan nanolifleri toplamak igin

kullanilan materyaller arasindadir (Sekil 1.30) (Kozanoglu 2006).
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Sekil 1.30. Elektro ¢ekimde kullanilan bazi toplayici tipleri
(a) Sabit plaka; (b) Donen tambur; (c) Donen disk; (d) Paralel bilezikler;
(e) Tasiyici bant; (f) Sivi banyo; (g) Metal 1zgara

KAYNAK: (a) Ustiindag ve Karaca 2009a. Poli(Vinil Alkol)/Sodyum Alginat
Karisimlarindan Elektro Cekim Yontemi ile Elde Edilen Nanolifli Yiizeylerin
Incelenmesi. U. U Miih. Mim. Fak. Dergisi, 14(1). (Sekil 1). (b-d-e-g) Kozanoglu 2006.
Elektrospinning Yontemiyle Nanolif Uretim Teknolojisi. Yiiksek Lisans Tezi, Istanbul
Teknik Universitesi, s.57. (Tablo 6.1); (c) Huang ve ark. 2003. A Review on Polymer
Nanofibers by Electrospinning and Their Applications in Nanocomposites. Composites
Science and Technology, 63(15). p.2235.(Fig.11); (f) Nie ve ark. 2008. Effects of Chain
Conformation and Entanglement on the Electrospinning of Pure Alginate.
Biomacromolecules, 9(5). p. 1363. (Fig.1)

Elektro ¢ekim prosesinde olusan liflerin toplayici tizerinde konumlanma sekli, elde
edilen ylizeyin ozellikleri lizerinde etkili bir faktordiir. Sabit plaka iizerinde toplanan
lifler, birbiri iizerinde rastgele konumlanir (Sekil 1.31a). Bu rastgele konumlanma,
elektro c¢ekim yontemi ile elde edilen nanolifli ylizeyin kullanim alanlarini
sinirlandirmaktadir.  Nanoliflerin  potansiyel kullanim alanlarin1  artirmak igin
nanoliflerin ¢esitli Oriintiilerde hizalanmasi1 (Sekil 1.31b) ve bunun icin de farkli
toplayici tipleri kullanarak kontrollii nanolif konumlanmasi saglanmaya calisilmistir. Bu
amagla donen tambur veya disk, tasiyict bant gibi hareketli toplayicilar
kullanilabilirken, paralel bilezik veya c¢ergeveler gibi sabit toplayicilar da
kullanilabilmektedir. Hareketli toplayicilarin  doniis hizlart da olusan liflerin

hizalanmasinda 6nemli etkiye sahiptir (Ramakrishna ve ark. 2005).
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Sekil 1.31. (a) Sabit plaka tizerinde rastgele halde toplanmis nanolifler
(b) Paralel gergeve tizerinde toplanan hizalanmis nanolifler

KAYNAK: (a) Ustindag ve Karaca 2009a. Poli(Vinil Alkol)/Sodyum Alginat
Karisimlarindan Elektro Cekim Yontemi Ile Elde Edilen Nanolifli Yiizeylerin Incelenmesi.
U. U Miih. Mim. Fak. Dergisi, 14(1). (Sekil 3e). (b) Li ve Younan 2004. Electrospinning of
Nanofibers: Reinventing the Wheel. Advanced Materials,16(14). p. 1162. (Fig. 10)

Diize cap

Cozeltinin ¢ekim bolgesine beslendigi diize, igne, pipet gibi kilcal borularin i¢ capi,
elektro ¢ekim prosesi lizerinde etkiye sahiptir. Diize ¢apinin kiigiik olmasi daha ince
liflerin olusmasin1 saglar. Diizenin i¢ ¢ap1 kiiglildiik¢e ucunda olusan damlacik daha
kiiglik capta olacagindan damlacigin yiizey gerilimi artar. Bu durumda ayni miktarda
voltaj altinda jetin baglayabilmesi i¢in daha fazla coulomb itme kuvveti gerekir ve jetin
ivmesi diiser. Dolayisi ile jetin toplayiciya ulasmadan 6nce havada ilerledigi ve gerildigi
siire uzayacagindan daha ince lifler olusur. Ancak ¢ok kiigiik diize ¢aplar1 ¢dzeltinin
puskiirtiilmesini zorlastirarak tikanmalara neden olur ve boncuk olusumunu artirir

(Ramakrishna ve ark. 2005).

Toplayici ile diize arasindaki mesafe

Toplayict ile diize arasindaki mesafe, jet olusumunun gergeklestigi, jetin inceldigi
ve ¢Oziicliniin buharlasip kati1 halde liflerin olustugu bélgedir. Yani elektro ¢ekim siireci,

bu mesafede gergeklesir (Kozanoglu 2006).
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Polimer jetinin toplayict ulagsana kadar havada gegirdigi ugus siiresi ve elektrik alan
kuvveti, elektro ¢ekim prosesini ve olusan lifleri etkileyen faktorlerdir. Diize ile
toplayici arasindaki mesafe degistirilerek hem ucgus siiresi hem elektrik alan kuvveti
degistirilmis olur. Bagimsiz nanolif olusumu i¢in jetin ugus siiresi, ¢Oziiciiniin
buharlagsmasina yetecek kadar uzun olmalidir. Mesafe kisaldiginda bu siire kisalacak,
¢ozliciiniin tamami1 buharlagmadigi icin liflerin temas noktalarinda yapigmalar ve
boncuk olusumlar1 goriilecektir (Sekil 1.32). Ayrica, toplayici ile diize arasindaki
mesafe arttiginda elektrik alan kuvveti de artacak ve jetin hizinin artmasina neden
olacak ve polimer jeti toplayiciya daha erken ulasacaktir (Ramakrishna ve ark. 2005).
Mesafe arttiginda jetin izledigi yol arttigindan elde edilen lif ¢aplarinda diigiis goriiliir.
Ayrica Buckho’nun yaptig1 calismada, toplayici-diize mesafesi kisaldiginda elde edilen

lifleri enine kesitlerinin dairesel formdan yassi forma doniistiigli goriilmiistiir

(Kozanoglu 2006).

Sekil 1.32. Iki farkl1 toplayici-diize mesafesinde iiretilen Nylon 6,6 nanolifleri
(@) 2 cm toplayici-diize mesafesi; (b) 0.5 cm toplayici-diize mesafesi

KAYNAK: Ramakrishna ve ark. 2005. An Introduction to Electrospinning and
Nanofibers. World Scientific Publishing Co. Singapore. p.112. (Fig.3.7)

1.2.3.3. Ortam parametreleri

Elektro ¢ekimin gergeklestirildigi ortam sartlarinin polimer jetine etkileri, tizerinde
az sayida aragtirma yapilan bir konudur. Ancak jetin bulundugu ortamin rutubeti,
atmosfer tipi ve basinci, elektro ¢ekim jeti ve elde edilen liflerin yapist lizerinde etkili

faktorlerdir. Ortamin yiiksek rutubeti, 6zellikle ugucu bir ¢o6ziicli ile hazirlanan
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cozeltilerin elektro ¢ekiminden elde edilen liflerin morfolojisi tizerinde etkilidir. THF
icerisinde polisiilfon (PS) ¢oziilen polimer ¢ozeltisi ile yapilan bir ¢alismada, %50 nin
altindaki bagil rutubette lif yiizeylerinin diizgiin oldugu, ancak rutubet miktar1 artinca lif
yiizeyinde dairesel gézenekler olustugu ve rutubet miktar: arttikga gézenek boyutlarinin
arttig1 tespit edilmistir. Ayrica bagil rutubet, ¢oziiciiniin ugma hizint da belirler. Cok
diisiik bagil rutubette ¢oziicii ¢ok hizli buharlasabilmektedir. Hatta buharlagma, ¢ozelti
heniiz diizenin ucundayken gergeklesebilmekte ve diize ucunda katilasma meydana
gelmektedir. Bu durum tikanmalara yol agar ve elektro ¢ekimi engeller (Ramakrishna ve
ark. 2005). Literatiirde ortamin bagil rutubeti ile olusan lif gaplar1 arasindaki iligkinin
incelendigi c¢aligsmalarda, rutubet arttik¢a elde edilen lif ¢aplarinda da artis oldugu
gozlemlenmistir. Bu durum, rutubet arttikga polimerin elektrik yiikiiniin artmasi ile
aciklanmistir. Yani bagil rutubetin artisi, jetin incelmesi igin gereken elektrik alan

kuvvetini azaltmaktadir (Kozanoglu 2006).

Elektro ¢ekimin gergeklestigi ortamdaki havanin bilesimi de 6nemlidir. Ciinkii bazi
gazlar yiiksek elektrik alan altinda farkli davranislar sergilerler. Ornegin helyum gazi,
elektrik alana maruz kaldiginda bozulur ve elektro ¢ekimi engeller. Ortamdaki basincin
azalmasi genellikle elektro ¢ekim iizerinde olumlu bir etkiye sahip degildir. Elektro
cekim, atmosfer basincindan daha disiik bir basing altinda gergeklestirildiginde
siringadaki ¢ozeltinin disar1 akma egilimi daha fazla olur ve bu durum stabil olmayan

jet baslangicina sebep olur (Ramakrishna ve ark. 2005).

1.3. Elektro Cekim fle Uretilen Nanoliflerin Biyomedikal Uygulamalar

Konuyla ilgili alman patentlerin fazlaligindan da anlasilabilecegi gibi (nanoliflerle
ilgili alinan U.S. patentlerinin yaklasik 2/3 si); 6zellikle elektro ¢ekim (electrospinning)
yontemi ile {lretilen nanolifler ile ilgili ilizerine en c¢ok arastirma yapilan konu,
nanoliflerin biyomedikal uygulama alanlaridir. Nanoliflerin &zellikle organogenez,
genetik tip, akilli yara ortiileri gibi gelismekte olan medikal uygulamalara katk:
saglayacag tahmin edilmektedir. Ozellikle umut vaat eden arastirma konular1 ise; doku
miihendisliginde kullanilan nanolif bazli ti¢ boyutlu doku iskeleleri (scaffold), kontrollii

ilag dagilimi i¢in nanolif aygitlarin tasarimi ve nanolifli yara Ortii materyalleridir.
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Polimer nanoliflerinin doku sablonlarindaki basarist 6zellikle, yiiksek gozeneklilik ve
kolaylikla uyarlanabilir yiizey kimyasi bakimindan viicut dokularinin ylizey 6zellikleri
ile ¢ok benzemesine baglidir. Ayrica bu tarz uygulamalar i¢in biyobozunur organik
nanolifler siklikla kullanilirken, biyouyumlu inorganik nanolifler de kullanilmistir

(Andrady 2008).

1.3.1. Ila¢ dagitim sistemleri

Nanolif kapsiilleri ile ilag dagilimi, gelecek vaat eden bir biyomedikal uygulama
alanidir (Hatiboglu 2006). Nanolif veya nano kapsiillerin igine ila¢ ya da bagska
fonksiyonel maddeler katilir ve nanolifler hem ilag tasiyict hem de ilag dagitim sistemi
olarak gorev yapar (Siipiren ve ark. 2007). Nanoliflerle ilag dagilimi, ihtiyag
duyuldugunda hem ilag hem de ilgili tasiyicinin yiizey alanmin artirilmasi ile ilag

partikiillerinin ¢6ziinme hizinin artirtlmasi prensibine dayanir (Hatiboglu 2006).

Oral yolla alinan ilaglar, hasarli bolgeye ulasirken hem gittik¢e baslangi¢ dozundan
daha az doza diiser hem de sindirim organlar1 yoluyla saglikli bolgelere de etki eder ve
bu durum istenmeyen yan etkilere neden olur. Sadece hastalikli bolgeye ihtiya¢ duyulan
minimum miktarda ilag vermeyi amaglayan ila¢ dagitim sistemleri, nano mikro
partikiiller, hidrojeller ve kolloid formda polimerik materyaller kullanilarak
gelistirilmektedir. Aragtirmacilar son yillarda, konvansiyonel polimerik materyallere
karsilik, medikal ilaglar1 enkapsiile eden polimer nanolifli membranlarin (Sekil 1.33)

kullanimi iizerine odaklanmiglardir (Ramakrishna ve ark. 2005).

Kontrollii bir ilag iletimi i¢in, nanoliflerin genis yilizey alanlar1 en biiyiik
avantajlaridir. Bunun yami sira, kapsamli hazirlik iglemleri iceren kapsiilleme
isleminden farkli olarak, aktif maddelerin direkt olarak elektro ¢ekim esnasinda

verilebilmeleri de 6nemli bir avantajdir (Siipiiren ve ark. 2007).

Nanolif iiriinlerin igerisine yerlestirilmis olan ilag, cesitli formlarda bulunabilir (Senol
ve ark. 2005);

e Nanolif formundaki tasiyici ylizey lizerine tutunmus partikiiller seklinde olabilir.
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e Hem ilag, hem de tastyici polimer, ayr1 ayri elektro ¢ekim ile iiretilebiliyorsa,
her ikisi de nanolif formunda olabilir.

e ilag ve polimerin karigim ile gerceklestirilen elektro cekim islemi sayesinde her
ikisini de iceren tek bir kompozit nanolif elde edilebilir. Yani ilag, nanolifle
karisim halinde bulunur.

e Tiip formunda nanomateryalin i¢cinde hapsedilmis sekilde bulunabilir.

Daha cok tercih edilen yontem, cesitli formlardaki ila¢ ve tasiyici karisimlarindan

tek bir kompozit nanolif elde edilmesidir (Siipiiren ve ark. 2007).

Sekil 1.33. Elektro ¢ekim yontemi ile tiretilmis ilag yiiklii PCL nanolifleri
(baz1 kardiyovaskiiler rahatsizliklarda kullanilan damar dokular1 igin)

KAYNAK: http:/Awww.unige.ch/sciences/pharm/fagal/Anglais/projets_biomateriaux_EN.htm, 2009

1.3.2. Doku iskeleleri

Doku iskelelerinin amaci, hiicrelerin tutundugu ve gelistigi dogal hiicresel ortam
gibi davranmak ve dolayis1 ile yeni, tam fonksiyonlu dokularin gelisimine yardimeci
olmaktir. Bir doku iskelesi i¢in 6ncelikli sart, bolgesel bozunmaya ragmen hiicreleri ve
dokuyu bir arada tutmaktir. Bu durum baslangic asamasinda mekanik dayanimin
Oonemini gosterir ve ardindan biyolojik performans ortaya c¢ikar. Kikirdak, kemik,
atardamar, kalp sinirleri gibi dokularin yapilandirilmasinda polimer nanoliflerinin doku

iskelesi olarak kullanilmasi uygun bulunmaktadir (Viju 2009).


http://www.unige.ch/sciences/pharm/fagal/Anglais/projets_biomateriaux_EN.htm
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Ayricalikli yapilarindan dolay1 elektro ¢gekim yontemi ile iiretilen nanolifli yiizeyler,
doku miihendisligi uygulamalarinda olduk¢a fazla ilgi gormektedir. Olduk¢a genis
yiizey alanina ve goOzenekli yapiya sahip elektrospun nanolifli yiizeyler, doku
miithendisligi i¢in gereken dogal hiicresel ortami taklit eden ideal bir materyal sinifi
olusturmaktadirlar. Bu sebeple o0zellikle son yillarda pek ¢ok biyopolimer ve
biyobozunur polimer, elektro ¢gekim yontemi ile nanolifli dokusuz yiizey haline getirilip

doku iskelesi olarak kullanim avantajlar1 kanitlanmistir (Li ve Younan 2004).

Doku iskelelerinde kullanilacak lifler i¢in elektro ¢ekim yoOnteminin tercih
edilmesinin avantajlari arasinda:
e Dogal dokunun taklit edilmesini saglayan olduk¢a ince liflerin elde edilebilmesi,
e (esitli polimerlerin, polimer karigimlarinin ve inorganik maddeler, ¢esitli biyo
molekiiller ve hatta canli hiicreler gibi maddelerle karistirilmasi sayesinde
fonksiyonel olarak aktif nanolif yapilarinin olusturulmasina izin vermesi

sayilabilmektedir.

Doku iskelelerinin konstriiksiyonu ve kullanilan materyal, doku gelisimini ve yap1
igerisindeki hiicre kiiltiirlerinin tepki davraniglarini oldukga etkilemektedir (Siipiiren ve

ark. 2007).

University of Delaware’de arastirmacilar, kollajen oriimcek ipegi ve denature
(dogal ozellikleri degistirilmis) kollajen gibi dogal polimerlerden iiretilen nanoliflerle
doku iskeleleri tiretmislerdir. Doku miihendisligi uygulamalarinda: poliglikolik asit
(PGA), poli-L-kaprolaktam (PLCL), poly(lactic-co-glycolic acid) (PLGA), kollajen tip
Il veya polilaktik asit gibi birgok malzeme kullanilabilmektedir. Ornegin, diklormetan
¢ozeltisinden elde edilen polilaktik asit nanolifleri, kemik hiicreleri i¢in kullanilmaktadir
(Sekil 1.34). Bulgular hiicrelerin kuvvetli bir sekilde liflere tutundugunu ve lifler
igerisinde biiylidiigiinii gostermistir (Siipiiren ve ark. 2007). Hematopoez (kan olusumu)
kok hiicrelerinin gelisimi i¢in elektro ¢ekim yontemi ile {iretilmis poli eter siilfon (PES)
nanolifli yiizeyler, doku iskelesi olarak kullanilmis (Sekil 1.35) ve 10 giin igerisinde

basarili hiicre biiyliimesi gerceklestirilmistir (www.jhu.edu/maogroup/projects.htm,

2009). Ayrica poliglikolik asit (PGA) ve polikaprolaktam (PCL), poly(L-lactid-co-&-
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caprolactone) P(LLA-CL) gibi sentetik polimer nanolifleri de doku miihendisligi
uygulamalari i¢in {retilmistir. Yapilan arastirmalarda ekilen hiicrelerin gelismis hiicre
tutunmasi ve in vitro ¢ogalmasi gibi olumlu biyolojik tepkileri kanitlanmistir. Son
yillarda doku miihendisligi uygulamalarinda biyouyumlu ve biyobozunur karakterleri
ile dogal polimer bazli nanolifler, doku iskelesi iiretimi i¢in giin gectik¢e daha ¢ok ilgi
¢ekmektedir. Dogal polimerler bu uygulamalarda ayrica, hidrofilitesi, toksik olmamast,
gelismis hiicre tutunmasi ve ¢ogalmasi gibi 6zellikleri ile de avantaj saglarlar. Kollajen,
jelatin, hyaluronik asit, kitosan ve alginat, doku miihendisligi uygulamalarinda en ¢ok
kullanilan dogal polimerlerdir (Bhattarai ve ark. 2006). Kollajen elektro ¢ekim
teknolojisi: deri, kemik, sinir, kas ve hatta omurga hasarlarinin onariminda da
kullanilabilmektedir (Siipiiren ve ark. 2007).

Sekil 1.34. Nanolifli yapi igerisinde gelisen kemik hiicreleri
KAYNAK: Siipiiriien ve ark. 2007. Nano Lifler (Boliim 2). Tekstil ve Konfeksiyon, 2. s.95 (Sekil 16)

Sekil 1.35. PES elektrospun nanolifli yapi tizerinde gelistirilen hematopoez kok hiicreleri
KAYNAK: www.jhu.edu/maogroup/projects.htm, 2009
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1.3.3. Dental uygulamalar

Polimer nanolifleri, miihendislik iirinii kompozitlerde uzun zamandir takviye
elemani olarak kullanilmakta, kompozitlerin mukavemet ve sertliginde marjinal bir artig
saglamanin yam sira catlak direncini de gelistirdigi bilinmektedir. Ozellikle c¢atlak
direnci, ortodontik destekler gibi dental uygulamalarda kullanilan nanolifli kompozit
malzemelerde onemli bir tercih sebebidir. Dental kompozitlerde nanoliflerin takviye
malzemesi olarak tercih edilmesinin diger bir 6nemli sebebi de nanoliflerin, kompozit
malzemenin transparanligint bozmamasidir. Bunun sebebi lif ¢aplarinin goriiniir 15181n
dalga boyundan daha kiiciikk olabilmesidir. Hafifligi, uygun mekanik ve estetik
ozellikleri, polimer nanoliflerinin ortodontik kompozit materyallerinde takviye elemani

i¢in tercih edilmesini saglayan avantajlaridir (Viju 2009).

1.3.4. Kozmetikler

Gilinlimiizde yaygin olarak kullanilan cilt maskeleri, krem, merhem veya losyon
seklinde uygulanabilmektedir. Uygulama esnasinda bu iiriinlerin g6z, burun gibi hassas
bolgelere migrasyonu kullaniciya zarar verebilmektedir. Elektro ¢ekim yontemi ile
iiretilen polimer nanolifleri, bir takim ilave maddelerle ya da tek basina cilt iyilesmesi,
cilt temizleme veya diger tedavi edici ozellikleriyle kozmetik cilt maskeleri olarak ilgi
cekmektedir. Nanolifli maskelerin ¢ok kiiciik gozenek boyutu ve genis yiizey alani
ozellikleri, bu malzemelerin kullanim etkinligini artirirken ilave maddelerin cilde
transfer hizin1 da ytkseltir. Elektro ¢cekim metodu ile tiretilen nanolifli kozmetik cilt
maskeleri, cilt tedavi veya bakimin1 gerceklestirmek i¢in hafifce ve acisiz bir sekilde

dogrudan cildin ti¢ boyutlu bolgesine uygulanabilir (Senol ve ark. 2005, Viju 2009).
1.3.5. Yara ortiileri
Nanoliflerin biyomedikal kullanimlar igerisinde en ¢ok ilgi ¢eken ve umut vaat

eden alanlardan biri de yara ortiileridir. Nanolifli yiizeylerin, insan cildinde olusan yara

ve yaniklarin tedavisinde kullaniminin miimkiin ve avantajli oldugu yapilan
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aragtirmalarla ortaya koyulmustur (Huang ve ark. 2003, Li ve Younan 2004, Senol ve
ark. 2005, Viju 2009).

Insan vyaralar1 igin kullamilan yara ortiileri; yara ortammm dis etkilerden
korunmasini, yaradan ¢ikan sivinin  ortamdan uzaklastirilmasmi, disaridan
mikroorganizma iggallerinin 6nlenmesini ve iyi goriintiiyli amaclar. Yapilan calismalar,
nemli tutulan yaralarin daha hizli iyilesebildigini, fakat yara ortiisii altindaki eksuda
(yara sivisi) birikiminin enfeksiyona neden olabildigini gostermistir. Elektro ¢ekim
metodu ile elde edilen nanolifli membranlar, genis yiizey alani, gézenekli yapis1 ve 1yi
filtrasyon 6zelligi sayesinde yaranin sividan hizla uzaklastirilmasini saglar ve bdylece
olas1 bir enfeksiyonu engeller. Ayrica, kontrollii su buhar1 kayb1 ve miikemmel oksijen
gecirgenligi ile yara ortaminin nemli kalmasini ve oksijen almasini saglayarak yara
iyilesmesi i¢in uygun ortami saglar ve yara iyilesmesini hizlandirici etki yaratir.
Nanolifli yiizeylerin sahip oldugu gozeneklerin nano boyutlar1 sayesinde disaridan
mikroorganizma isgali de onlenmis olur. Yapilan histolojik incelemeler, elektrospun
nanolifli membranla kapatildiginda yaranin epitelizasyon hizinin yiikseldigini ve dermis
olusumunun iyilestigini gostermistir (Khil ve ark. 2003, Venugopal ve ark. 2005,
Ignatova ve ark. 2007).

Elektro ¢ekim yontemi ile iiretilen nanolifli yara ortiileri, yiiksek gaz gecirgenligi ve
yarayr enfeksiyondan ve dehidrasyondan koruma gibi oOzellikler saglarlar. Yara
ortiilerinde amag, yiiksek gozeneklilik ve iyi bariyer 6zellikleri saglayan ideal yapinin
tiretimidir. Bu amaca ulagsmak i¢in yara ortiicii malzemeler i¢in kullanilacak polimerler
dikkatle secilmelidir (Khil ve ark. 2003, Ramakrishna ve ark. 2005, Venugopal ve ark.
2005). Literatiirde ¢esitli dogal ve sentetik polimerlerden elektro ¢ekim yontemi ile elde
edilmis nanolifli membranlarin yara Ortiisii olarak degerlendirildigi ¢aligmalara
rastlanmaktadir. Yara Ortiisi ve doku iskelesi uygulamalarinda kullanilabilen dogal
polimerlerden bazilar1 ve bunlarin elektro ¢ekim yontemi ile elde edildigi bazi referans

caligmalar Cizelge 1.3’de sunulmustur (Khil ve ark. 2003, Andrady 2008).
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Cizelge 1.3. Yara ortiisii ve doku iskelesi olarak bazi dogal biyopolimerlerin kullanildigi ¢alismalar

Polimer Referans

Seliiloz Kim ve ark. 2005, 2006, Uppal 2005

DNA Fang ve Reneker 1997

Gelatin Huang ve ark. 2004

Alginat Ustiindag ve Karaca 2009a, Bhattarai ve ark. 2006

Hyaluronik asit Uppal 2005, Ji ve ark. 2006

Dextran Jiang ve ark. 2004

Kollajen Matthews ve ark. 2002, Chen ve ark. 2006,
Buttafoco ve ark. 2006, Chen ve ark. 2008

Elastin Buttafoco ve ark. 2006

Ipek Hyoung ve ark. 2002

Kitin / Kitosan Noh ve ark. 2006, Chen ve ark. 2006, Chen ve ark. 2008

Chen ve arkadaslar1 (2008) c¢alismalarinda, elektro ¢ekim metodu ile kollajen ve
kitosandan meydana gelen kompozit nanolifli membrani basari ile {iretmis ve bunlari
yara Ortiisii olarak degerlendirmislerdir. Bu ¢alismada, nanolifli membranlarin hizla
doku onarimini baslattigi ve dokuyu iyilestirmek igin kollajen ve sitokinler gibi
fibroblastlar1 derma tabakasina g¢ektigi goriilmistiir. Yapilan incelemeler sonucunda;
kollajen-kitosan nanolifli  membranlar, yara iyilesmesini destekleyici, hiicre
migrasyonuna ve c¢ogalmasina sebebiyet verici bulunmustur. Hayvanlar iizerinde
yapilan ¢alismalarda bu nanolifli membranlarin, yara iyilesmesinde, gazli bez ve ticari

kollajen siingerden daha iyi sonug verdigi tespit edilmistir (Chen ve ark. 2008).

Iyi bariyer ozellikleri ve oksijen gecirgenligi nedeniyle poliiiretan (PU) ve
polikaprolaktam (PCL), yara ortiilerinde sikga kullanilan malzemelerdir. Aragtirmalar,
cogu PU olan yar1 gecirgen yara oOrtiilerinin, yara iyilesmesini artirdigini gostermistir
(Venugopal ve ark. 2005, Khil ve ark. 2003). Khil ve arkadaslari (2003), PU
polimerinin elektro ¢ekiminden elde ettikleri nanolifli yiizeylerin yara ortiisii (Sekil
1.36) olarak performansini degerlendirmislerdir. Bu yara ortiileri, nanoliflerin gozenekli
yapisi, genis ylizey alan1 ve poliiliretanin spesifik 6zellikleri sayesinde kontrollii su
kaybi, mikemmel oksijen gegirgenligi ve desteklenmis sivi drenaj Kkabiliyeti
gostermislerdir. Yapilan hiicre ¢alismalarinda PU nanolifli bu yiizeylerde toksisite ve
disaridan mikro organizma gecisi goOriilmemistir. Histolojik degerlendirmeler, bu

nanolifli yiizeyle kapatilan yaranin epitalizasyon hizinin arttigin1 ve akintinin daha iyi
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kontrol edilebildigini gostermistir. Yani elektro ¢ekim yontemi ile elde edilen PU
nanolifli yiizey, basariyla yara ortiisii olarak kullanilabilmistir (Khil ve ark. 2003).

Sekil 1.36. PU nanolifli yara ortiisii
KAYNAK: http://www.nanofmgroup.com/dokuman.pdf, 2008

Ignatova ve arkadaslar1 (2007), eczacilikta genis kullanim alani bulunan PVP-iyodin
kompleksi ile karistirarak hazirladiklar1 polietilenoksit (PEO) sulu ¢dzeltisinin elektro
¢ekiminden elde ettikleri nanolifli ylizeylerin yara ortiisii olarak degerlendirilebilecegini

belirtmisleridir (Ignatova ve ark. 2007).

Dogal bir biyopolimer olan alginatlarin yara iyilesmesini kolaylastiran spesifik
ozellikleri, yiiksek nem emme ve iyon degisimi yetenekleri, miikemmel
biyouyumlulugu ve kanamayi durdurucu oOzellikleri ile yara Ortiisii olarak kullanim
avantajlart bilinmektedir. Alginatin elektro ¢ekiminin gerceklestirildigi (Safi ve ark.
2007, Lu ve ark. 2006, Lee ve ark. 2007, Nie ve ark. 2008) ve alginat nanolifli
yiizeylerin doku iskelesi olarak degerlendirildigi (Bhattarai ve ark. 2006) az sayida
calisma olmasinin yani sira yapilan literatlir aragtirmasinda elektrospun alginat
nanoliflerinin yara Ortiisii olarak degerlendirildigi bir ¢alismaya rastlanmamistir. Elektro
¢ekim yontemi ile elde edilen alginat nanolifli yiizeylerin in vivo g¢alismalarla yara
ortiisti  olarak performansinin degerlendirildigi ve histolojik degerlendirmelerinin
yapildig1 bu yliksek lisans tez caligmasi ile bu konuda literatiire katki saglanmasi

amaclanmustir.
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1.4. Yara Tipleri, Iyilesmesi ve Kapatim

Bu boliimde farkli smiflandirmalarla yara gesitleri tanitilacak, yara iyilesmesinin
asamalar1 degerlendirilecek ve tedavi i¢in yara kapatiminda kullanilan yara ortiileri ile

ilgili bilgi verilecektir.

1.4.1. Yara tipleri

Hastalik, travma ya da cerrahi nedenlerle, cildi ve/veya mukozayr olusturan
yapilarin biitiinligliniin bozulmasi ile, varolan fizyolojik 6zelliklerinin gegici veya
tamamen kaybolmasi, ‘yara’ olarak tanimlanmaktadir
(http://www.yaradernegi.org/90.html, 2008). Yaralar i¢in birden fazla siniflandirma sz
konusudur. Bu bolimde yaralar, kalinligina goére, kapanma tarzina gore, klinik
goriinlimiine/rengine gore ve iyilesme sliresine gore olmak tizere 4 grupta ele alinacaktir

(Dabney 2002).

Kalinhiga gore varalar

o Kismi Kalinlikli yaralar: Cildin epidermis tabakasi yani sadece {ist deri hasar
gormiistiir. Bu tip yaralarin iyilesmesi rejenerasyon (re-epitelizasyon) ile
gerceklesir.

e Tam Kalinlikli yaralar: Cildin epidermis, dermis ve deri alt1 tabakalari hasar
gérmiistiir. Bu tip yaralar, kas ve kemik dokusunu da icerebilir. Bu yaralarin

iyilesmesi birka¢ agamalidir ve yara izi olusur.

Kapanma tarzina gore yaralar

e Birinci intansiyon yaralari: Bu yaralar herhangi bir doku kaybina neden olmaz
(kesikler vb.) ve dikisle kapatilabilir.
e Jkinci intansiyon yaralari: Bu vyaralarda doku kaybi sdz konusudur ve

graniilasyon ile iyilesir.
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e Uciincii intansiyon Yaralari: Bu yaralar daha derindir. Mikrop kapma ve

enfeksiyon riski tasirlar.

Klinik goriiniimiine / rengine gore yaralar

e Siyah-nekrotik yaralar: Bu yaralar siyah/kahverengi goriiniimlii 6lii doku ile
kaplidir. Bu dokunun varlig1 iyilesmeyi geciktirir.

o VYesil-enfekte yaralar: Bu tiir yaralardaki enfeksiyon, iyilesme siirecinin
inflamasyon fazini uzatarak iyilesmeyi geciktirir ve tedaviye ihtiya¢ duyar.

e Kirmuzi-Qraniilasyon Yaralari: Bu yaralar, nemli, hassas ve engebeli bir dokuya
sahiptir. bu doku, kansizlik veya enfeksiyona bagli olarak mat goriiniir.

e Pembe-epitelizasyon yaralari: Yara ylizeyine go¢ eden epitel hiicrelere bagh
olarak bu yara, pembe beyaz bir goriinlime sahiptir.

e Karma yaralar: Bu yaralarda iki ya da daha fazla iyilesme fazi bulundugundan

birden fazla renk gozlenir.

Iyilesme siiresine gore yaralar

e Akut yaralar: Kisa siirede herhangi bir komplikasyon olmaksizin iyilesen
yaralardir. Yaraya neden olan etken gegicidir. Genellikle iyilesmeyi engelleyen
faktorler az sayidadir. Akut yaralarda lyilesme streklidir
(http://www.yaradernegi.org/90.html, 2008, Dabney 2002).

e Kronik yaralar: Yaranin ciddiyetine veya enfeksiyon gibi dig faktorlere bagl
olarak iyilesme siireci ¢ok uzun olan yaralardir. Yaraya neden olan etken
siiregendir. Iyilesmeye engel olan bir cok sistemik ve lokal faktdr soz
konusudur. Kronik yaralar siklikla tekrar eder
(http://www.yaradernegi.org/90.html, 2008, Dabney 2002).

1.4.2. Yara iyilesmesi

Hasar goren dokunun normal halini almasi i¢in gecen siirece yara iyilesmesi denir.

Yara iyilesmesi, viicudun hasar gérmiis dokuyu onarmasi ya da yenilemesini i¢eren bir
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stirectir. Yaranin iyilesme siireci, yaranin bulundugu boélge, kisinin saglik durumu ve
hasarm ciddiyetinden dogrudan etkilenir. Iyilesme siireci genel olarak ii¢ fazdan olusur.
Bunlar, inflamasyon, proliferasyon ve differensilasyon asamalaridir (Sekil 1.37)
(Dabney 2002, www.firatgenelcerrahi.com/dersnotlari/yara-iyilesmesi.ppt, 2009, Al-
Omair 2001).

inflamasyon

Proliferasyon OQlgunlasma

Yara
Biiziilmesi
]

Kollajen
Depolanmasi

P
~
- -
o

T 7
. * -~
o
E

-
-

Maksimum Etki Y{izdesi

1IIJ 3.0
Sdre (Gin)

Sekil 1.37. Yara iyilesme siirecinde gelisen fazlar
KAYNAK: www.firatgenelcerrahi.com/dersnotlari/yara-iyilesmesi.ppt, 2009

inflamasyon evresi

Inflamasyon fazi, yaralanmanin hemen ardindan baslar ve bu asamada kizariklik,
sislik, sicaklik, agr1 ve fonksiyon kaybi gergeklesir (Sekil 1.38). Inflamasyon evresi,

yaray1 iyilesme igin hazirlar ve hasarli dokuyu uzaklastirir. iki agamasi vardir;

e Erken dénem (Hemostaz): Yaralanmanin hemen ardindan gergeklesen, bolgeye
kan akisinin gerceklestigi asamadir. Kiigiik damar uglarinda piht1 ve damarlarda
bliziigme olur. Trombositler doku onarimini baslatacak faktorleri agiga c¢ikarirlar.
Bu evrede yara bakimiyla kanamanin durdurulmasi ve piht1 olusumu saglanip

bakteriyel olusum onlenebilir. Erken donemde yara {lizerinde kabuk sekillenir.

e Ge¢ donem (Fagositoz): Bu asamada lokositler hasar gormiis dokulart ve

bakterileri yok ederler (Dabney 2002,

www.firatgenelcerrahi.com/dersnotlari/yara-iyilesmesi.ppt, 2009).
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Sekil 1.38. Yara iyilesmesinde inflamasyon evresi

KAYNAK: www.firatgenelcerrahi.com/dersnotlari/yara-iyilesmesi.ppt, 2009

Proliferasyon evresi

Proliferasyon evresi epidermisin yeniden yapilanmasina yol acar. Epitel hiicrelerin
yara bolgesine go¢ ederek enfeksiyon riskini azalttigi epitelizasyon bu evrede
gerceklesir. Yeniden epitelizasyon esnasinda yara boyutlarinda kiigiilme gergeklesir. Bu
evrede yara kan damarlar1 yoniinden zengindir. Fibroblastlar, bol miktarda kollajen
sentezlerler. Kollajen sentezi ile yarada yirtilmaya karsi direng saglanir. Yeni kan
damarlar1 olusur ve bu damarlanma yara iyilesmesinin sonuna kadar devam eder.
Yaranin iyilesme siirecinde, yara kenarlari c¢ekilmeye baglar. Epitel hiicreleri yara
yatagini kapatirlar  (Sekil 1.39) (http://www.tekinmedikal.net/catinfo.asp?cid=160,
2009, Dabney 2002).

Sekil 1.39. Yara iyilegsmesinin proliferasyon evresi

KAYNAK: www.firatgenelcerrahi.com/dersnotlari/yara-iyilesmesi.ppt, 2009
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Differensilasyon evresi

Yara iyilesmesinin son asamasidir (Sekil 1.40). Proliferasyon evresinde sentezlenen
kollajen, capraz baglarla sekillenir. Olusan graniilasyon dokusunun gerginligi daha da
artar. Yeni olusan dokunun hiicreleri ve vaskularitesi zamanla azalir. Maturasyon
(olgunlagsma evresi) 2 yil kadar stirebilir

(http://www.tekinmedikal.net/catinfo.asp?cid=160, 2009).

Sekil 1.40. Yara iyilesmesinin son asamasi (yeniden olusum ve olgunlasma)

KAYNAK: www.firatgenelcerrahi.com/dersnotlari/yara-iyilesmesi.ppt, 2009

Yara 1iyilesmesinde en oOnemli faktorlerden biri, yara ortammin nemli
tutulabilmesidir. Nemin yara iyilesmesi siirecine katkis1 birka¢ yolla olur. Bunlarin en
temel olan1 da nemin doku kurumasmi ve kabuk olusumunu engelleyici etkisidir.
Yaranin kurumas: sonucunda yara kabugu veya skar olusur. Winter ve Scales’in
caligmalar1 gostermistir ki; kapatilmamis, hava ile kuruyan yaralar daha kalin yara
kabugu gelistirmekte ve daha yavas re-epitelize olmaktadirlar. Bu yavas hizin nedeni
olarak, cogalan epidermisin, canli hiicrelerin bulundugu nemli bolgelere kadar, kuru
fibroz doku altinda daha derinlere go¢ etmesinin gerekli olmasi gosterilmektedir.
Epidermal hiicreler sadece nemli bolgelerde yara defektini kopriilestirebilmek igin
hareket edebilirler; bu nedenle, yara kabugu ne kadar kalinsa go¢ o kadar derine olmak

zorundadir (Menaker ve Mehlis 2008).

Yara iyilesmesinde rol oynayan bircok endojen faktér (6rn. fibrin parcalanma

driinleri, platelet kaynakli biiyiime faktorii), kapatilmis (veya pansuman uygulanmis)


http://www.tekinmedikal.net/catinfo.asp?cid=160
http://www.firatgenelcerrahi.com/dersnotlari/yara-iyilesmesi.ppt
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akut cilt yaralarindaki sivida bulunurlar ve nemli bir ¢evrede daha fazla miktarda
bulunabilirler. Nemli bir yara ortaminin bir diger muhtemel 6nemi de, yara ve normal
cilt arasinda bir elektrik gradiyenti olusturabilme yetenegi olabilir. Bu, cildin
yaralanmasi durumunda, yarada kuruma olusana kadar bir i¢ pil olusumu ve akim akis1
meydana gelmesi seklindedir. Nemli ortamin devamliligi saglandik¢a, bu elektrik
gradiyentinin yara ve etrafindaki cilt arasindaki epidermal hiicre gogiinii artirdigi

diistiniilmektedir (Menaker ve Mehlis, 2008).

Modern yara ortiilerinin en bilylik avantaji, yaranin ihtiyag duydugu bu emli ortami

saglayabilmeleridir (Al-Omair, 2001).

1.4.3. Yara ortiileri

Cilt, viicudumuzdaki en genis organdir ve enfeksiyona karsi ilk savunma hattini
olusturur. Ciltte travmaya bagl olarak olusan hasarlar, kendiliginden iyilesebilecegi gibi
hasarin 6nemine bagl olarak dogrudan tibbi miidahale de gerektirebilir. Yara ortiileri,
yara ortaminin mikrop ve enfeksiyondan korunmasini saglarken, iyilesme stirecinde

olusan akintilarin yara ortamindan uzaklastirilmasini da saglar.

Yara ortiilerinin kullanimi binlerce yil dncesine dayanmaktadir. Yara tedavisinde
keten gibi kumaslarin kullanimi, orgiilii ve emici 6zellige sahip pamuk gazli bezlerin
1871 yilinda kullanima girmesine kadar, en az 4000 y1l devam etmistir. En eski tibbi
kayitlardan olan (M.O. 1615 tarihine kadar giden) Edwin Smith Cerrahi Kayitlari’nda,
yara Ortiilerinde bez seritlerin ve al¢inin kullanimindan bahsedilmektedir ve kapatilan
yaralarin agik yaralardan daha hizli iyilestigi vurgulanmaktadir (Menaker ve Mehlis
2008).

Yara ortiileri, yaralanma sonucunda kaybedilen dogal epitelin yerine gegen
materyallerdir. Yara iyilesmesi siireci degisik asamalara sahip oldugu icin her asamada
farkli pansuman sekillerine ihtiya¢ vardir. Bir pansumanin esas fonksiyonu, yaray1 daha

fazla travmadan, bakteriyel istiladan, zararli maddelerden koruyarak, hizli iyilesme i¢in
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en uygun cevresel kosullart saglamaktir ki, bu ozellikle de erken akut inflamasyon
asamasinda onemlidir (Menaker ve Mehlis 2008).
Ideal bir yara ortiisii,
e Yara sekline uyum saglamali
e ¢ yiizeyinde nemli bir ortam saglamali
e Oksijen gegisine miisaade etmeli
e Bakteri iiremesini artirmadan ve asir1 kurumaya yol agmadan yara akintisini
absorbe edip ortamdan uzaklastirabilmeli
e [s1l yalitim saglamali
e Bakteri ge¢isini 6nlemeli
e Kanamay1 durdurmak i¢in basing uygulayabilmeli
e Sargidan sizint1 olmasini 6nleyebilmelidir
e Kolay uygulanabilir ve kolay ¢ikarilabilir olmalidir (Al-Omair 2001, Menaker
ve Mehlis 2008, Andrady 2008).

Yara Ortiisii ayn1 zamanda yaray1 ve ¢evresindeki dokular1 destekleyebilmeli, agriy1
ortadan kaldirabilmeli, onarim fazinda re-epitelizasyonu saglayabilmeli ve yaraya fazla
zarar vermeden uygulanip degistirilebilmelidir. Yara ortiisliniin yapisi da énemli bir
konudur. Ortiiniin yapisi, igerigindeki liflerin veya bilesiklerin yaraya dokiilmesine,
karismasina izin vermeyen inert maddelerden olusmalidir. Boylece, yabanci cisim
reaksiyonu, irritan veya alerjik reaksiyon meydana gelmesine engel olunur. Her yara
icin tim bu ihtiyaglara cevap veren ideal bir yara Ortiisii mevcut degildir. Bununla
birlikte, mevcut pansuman materyalleri arasindan amaca uygun bir tanesini se¢cmek

veya onu amaca uygun hale getirmek miimkiindiir (Menaker ve Mehlis 2008).

Yara ortiileri en genel haliyle ti¢ kategoride degerlendirilebilir. Bunlar;

e Birincil ve ikincil értiler: Birincil (primer) ortiiler, dogrudan yara iizerine
uygulanan ortiilerdir. Ikincil (sekonder) ortiiler ise, birincil &rtiiyii yara iizerinde
tutmaya ya da desteklemeye yarayan ortiilerdir. Film ortiiler, bantlar, flaster ve
bandajlar, ikincil oOrtiilere 6rnek olarak gosterilebilir.

o Aktif ve pasif ortiiler: Pasif ortiiler, yara yilizeyini kapatarak kurumaya ve dis

etkilere kars1 koruma saglayan ortiilerdir. Aktif ortiiler ise yara ylizeyi ile aktif
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olarak etkilesime girerek yara iyilesmesini destekleyen yara ortiileridir (Al-

Omair 2001).

o Okliizif ortiiler: Yara ylizeyini nemli tutan 5 grup yara oOrtiisliniin olusturdugu

kategoridir. Yaralarda epitelizasyon hizini artirmanin yani sira kronik yaralarda

graniilasyon dokusunu uyarirlar, yara yatagini ¢evresel toksin ve mikro

organizmalardan korurlar. Bu ortiiler agr1 hissini azaltir ve daha az yara izi

olusumunu saglarlar. Yara bakimi i¢in harcanan zaman ve ekipmani azaltarak

ekonomik bir yara bakimi se¢enegi olustururlar. Giiniimiizde kullanilan okliizif

yara Ortiileri baglica;

Hidrokolloidler
Hidrojeller
Polimer filmler

Polimer koptikler

Alginath ortiilerdir (http:/Amwwv.dermaneturk.com/yara._online/okluzif_sargi.doc, 2009).

Cizelge 1.4°de Tiirkiye Yara Bakimi Uriinleri Kodlama Sistemi (TYBUKS)’nin

belirledigi pasif yara Ortiileri kategorizasyonu goriilmektedir. Bu kodlama sistemi, hangi

yara Ortiisiiniin hangi kategoride degerlendirilmesi gerektigini gostermesi agisindan

onemlidir. Bu kodlama sisteminde yer alan yara oOrtiilerinin kullanim alanlari; cerrahi

islem sonucu olugmus yaralari, travmatik yaralari, basi yaralarini, diyabetik, noropatik

yaralari, arteryel, vendz, lenfatik bacak yaralarini, yaniklari, onkolojik yaralari,

greftlenmis ya da cerrahi olarak kapatilmig yaralar1 kapsamaktadir.

TYBUKS pasif yara ortiileri kategorizasyonunda A07 seklinde kodlanan (Cizelge

1.4) ve okliizif ortiiler sinifinda yer alan alginatli yara ortiileri, bu tez ¢aligsmasinin ana

materyali olarak kabul edilebilir. Bu nedenle alginath yara ortiileri, Bolim 1.5.3.3°de

daha ayrintili olarak ele alinacaktir.


http://www.dermaneturk.com/yara_online/okluzif_sargi.doc
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Cizelge 1.4. TYBUKS pasif yara ortiileri kategorizasyonu ve kodlari

PASIiF YARA ORTULERI

1. Kompozit ortiiler (A0L) 15. Yara temas tabakalar1 (A15)
2. Transparan film ortiiler (A02) 16. Yara temizlik tiriinleri (A16)
3. Hidrokolloid ortiiler (A03) 17. Deri greftleri ve greft esdegerleri (A17)
4. Hidrofiber ortiiler (A04) 18. Digerleri (A18)
5. Hidrokapiller ortiiler (A05) a) Polisakkaritli ortiiler (A18a)
6. Kopiik (foam) ortiiler (A0B) b) Paste bantlar (A18b)
7. Alginat ortiiler (A07) ¢) Balli ortiiler (A18c)
8. Yara doldurucular1 (A08) d) Parafin gaz yara ortiileri (A18d)
9. Silikon jel tabakalar (A09) €) Bariyer krem ve értiiler (Al8e)
10. Antibakteriyel ortiler (A10) f) Kollajenli ortiiler (A18f)
11. Hidrojel ortiiler (ALL) 9) Bitytime faktorlii ortiler (A18g)
- h) Hyaluronik asitli ortiiler (A18h)
12 Ifompresyon bandajlari (A12) i) Enzimatik debridman iiriinleri (A181)
13. Ozel emici-yapigmaz yara ortiileri (A13)
14. Koku absorbe ediciler (A14)

KAYNAK: http://www.yaradernegi.org/90.html, 2008

1.5. Alginatlar ve Alginat Lifleri

Alginat, Phaeophyceae sinifinda yer alan cesitli tiirlerdeki kahverengi deniz
yosunlarindan (alglerden) elde edilen dogal bir polisakkarittir. Alginatin kahverengi
alglerden cikarilmasma ait ilk bilimsel raporlar, 19. yiizyilin sonunda Ingiliz kimyaci
E.C. Stanford tarafindan sunulmustur. Stanford, kahverengi alglerin kara bitkilerindeki
seliiloz ile benzerlikler gosteren bir madde igerdigini kesfetmistir. Bu madde alginik asit
olarak bilinir. Alginik asit, kahverengi alg tiirlerinde hiicre duvarini olusturan yapi
tasidir (Sekil 1.41). Kostik soda ile muamele edildiginde sodyum alginat veya algin
formunu almaktadir (Qin 2008, http://www.seaweed.ie/uses_general/alginates.lasso, 2008).

Dz Kizm
T*J*W_?‘Hu--‘_\l
Dng hiicre duvar Farr Iy / | Sellloz Lifleri —
amort matriks Ny £ / | /] Coatofid
: S osfalipi !
b L L e P T et ]
P T Tt 77774 Protein L
Ig hilcre duvar e ==
It sk elet e ————EEEne RN R pr
L Ll : Fucoidan matriks ~————
T C..:‘.:'c 5 {} T T T T3 ﬁ’\ %1
1 - T !
Y- ¥ =1 -Lel_ﬁ_(.}ﬁ' >m =<3
ic Kizim

Sekil 1.41. Kahverengi deniz yosunlarinin hiicre duvari yapisi

KAYNAK: Coruh 2005. Use of Calcium Alginate as A Coagulant in Water Treatment.
M.Sc. Thesis, Ortadogu Teknik Universitesi, p.45. (Fig.2.3)


http://www.yaradernegi.org/90.html
http://www.seaweed.ie/uses_general/alginates.lasso
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Alginat, kahverengi deniz yosunlarinin hiicre duvarlarinda, alginik asidin kalsiyum,
magnezyum ve sodyum tuzlari olarak bulunmaktadir. Deniz yosunlarina uygulanan bir
ekstraksiyon prosesi ile tiim alginat tuzlari, suda ¢oziinebilen toz haldeki sodyum tuzuna
doniistiiriiliir. Alginatin kalsiyum ve magnezyum tuzlari suda ¢6ziinmezken, sodyum

tuzu suda ¢6ziinmektedir (Coskun ve Karaca 2009).

1.5.1. Alginatin fizikokimyasal yapisi ve jellesme ozelligi

Alglerin yapisinda %15-40 oraninda bulunan alginik asit, iki farkli monomer
biriminden olusan lineer bir polisakkarittir. Bu monomerler; a-L-guluronic asit (G) ve
B-D-mannuronic asit (M)’dir (Sen ve ark. 2003, http://www.fibre2fashion.com/industry-
article/technology-industry-article/alginate-fibres-an-overview/alginate-fibres-an-
overviewl.asp, 2009). Alglerin orijinine ve tiiriine, bitkinin hangi kismindan
cikarildigina ve hasat mevsimine bagli olarak, alginattaki mannuronic asidin guluronic
aside oran1 degiskenlik gostermektedir. Molekiil yapisin1 olusturan bloklarin
yiizdesinin, elde edildigi alg tiirlerine gore farklilik gostermesi nedeni ile alginat,
48.000-185.000 gr/mol arasinda degisen molekiil agirligina sahiptir. Ancak, molekiil
agirliklan iiretilirken kontrol edilmekte ve her zaman sabit 6zelliklerde alginat iiretmek

miimkiin olmaktadir (Sen ve ark. 2003, http://www.Isbu.ac.uk/water/hyalg.html, 2008).

Seliilozla yapisal olarak benzerlik gosteren alginik asidin kimyasal formiiliinde
(Sekil 1.42), seliillozdan farkli olarak sadece, -CH,OH grubu yerine -COOH grubu yer
almaktadir (Seventekin 2001). Polimerik yapisinin iki tip monomer asitten olugmasi
dolayis1 ile alginatin yapisi, blok kopolimer olarak tanimlanmaktadir. Polimerin
yapisinda bu iki monomerden sadece birisinden veya her ikisinden olusan bdlgeler
bulunmaktadir. Bunlar, GG, MM veya MG/GM bloklar1 olarak adlandirilir. GG bloklar1
sadece L-guluronic asitten olusan birimleri igerirken, MM bloklarmin yapisi tamamen
D-mannuronic aside dayanir ve MG/GM bloklari, D-mannuronic asit ve L-guluronic
asidin degisen birimlerinden olusur (Qin 2008). Sekil 1.43’de GG, MM ve GM/MG

bloklarinin stereokimyasal yapilarinin sematik bir gésterimi verilmistir.


http://www.fibre2fashion.com/industry-article/technology-industry-article/alginate-fibres-an-overview/alginate-fibres-an-overview1.asp,%202009
http://www.fibre2fashion.com/industry-article/technology-industry-article/alginate-fibres-an-overview/alginate-fibres-an-overview1.asp,%202009
http://www.fibre2fashion.com/industry-article/technology-industry-article/alginate-fibres-an-overview/alginate-fibres-an-overview1.asp,%202009
http://www.lsbu.ac.uk/water/hyalg.html
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Sekil 1.42. Alginik asidin kimyasal formiilii

KAYNAK: Qin 2008. Alginate Fibres: An Overview of the Production Processes and
Applications in Wound Management. Polymer International, 57. p. 172. (Fig.1)

Bu bloklar, olduk¢a fazla zincir konformasyonu gosterirler. MM bloklari, ekvatorel-
ekvatorel baglanma nedeni ile diiz bir zincir gibi olup, yapica seliilloza benzemektedir.
GG bloklar ise, eksenel-eksenel baglanma nedeni ile zigzag yapidadir. Alginatlarin
fiziksel ozellikleri, G ve M igeriklerine ek olarak, ii¢ tip blogun relatif oranlarina da
baghdir. Ornegin, GG blok igerigi fazla olan alginatlar, dayanikli bir jel yapisi
olustururlar (Qin 2008).
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Sekil 1.43. Alginik asidin GG, MM ve GM/MG bloklarmin stereokimyasal yapisi

KAYNAK: Qin 2008. Alginate Fibres: An Overview of the Production Processes and
Applications in Wound Management. Polymer International, 57. p. 173. (Fig.2)
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Alginatlarin en Onemli Ozelligi, polivalent katyonlarla tepkime vererek iyon
degisimi sonucu hidrojel hale doniismesidir. Alginatlarin {iretim ve kullanim
asamalarinda iki farkli jellesme prosesi gerceklesir. Bunlardan ilki, toz halindeki
sodyum alginatin sulu ¢ozeltisinin kalsiyum iyonlar1 igeren bir koagiilasyon banyosuna
puskiirtiildigi yas ¢ekim prosesi ile kalsiyum alginat liflerinin {iretimi esnasinda
goriiliir. Koagiilasyon banyosunda bulunan kiiciik miktarlardaki kalsiyum iyonlari
alginat ¢ozeltilerinin viskozitesini yiikseltirken, yiiksek miktarlar jellesmeye neden olur.
Sodyum alginat, gii¢lii bir jel yapis1 veya suda ¢oziinmeyen bir polimer olusturmak i¢in
kalsiyum iyonlar1 ile tepkimeye girer. Cekim ¢ozeltisindeki sodyum iyonlart ile
koagiilasyon banyosundaki kalsiyum iyonlar1 arasinda gergeklesen iyon degisimi
sonucunda alginat, sismis bir jel formunda ¢oker. Jellesmenin nedeni alginat ¢ozeltisine
ilave edilen kalsiyum iyonlarinin alginatin yapisindaki birbirine paralel G blok zincirleri
arasindaki bosluklari doldurmasidir. Ciinkii zigzag seklindeki poly-L-guluronic asit
bolgeleri, iki zincirin siralanmasi ile i¢inde kalsiyum ve diger divalent katyonlar igin
uygun bosluklar olan koordinasyon bdlgeleri olusturmaktadir. Sonu¢ olarak farkl
zincirler birbirine baglanabilir ve bu da jel olusumunu destekler. Bu tarif “Egg-Box
Modeli” olarak bilirinir (Sekil 1.44) (Coruh 2005, Mchugh 1987).

.....
-----

S /\',/\'/\'J\'/\f\ T —
Sekil 1.44. Alginat jel olusumunu tanimlayan Egg-Box Modeli

KAYNAK: McHugh 1987. Production and Utilization of Products From Commercial
Seaweeds. Fao Fisheries Technical Papers, (Fig.8)
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Jellesme yetenegi, gluronic ve mannuronic asit igeriginden etkilenir. Fazla miktarda
M bloklar1 igeren (High M) alginatlar, fazla miktarda G bloklar1 igeren (High G)
alginatlardan daha kolay iyon degistirir ve bdylece High G alginatlardan daha iyi
jellesme yetenegine sahiptirler. High G alginatlarin i¢ine sodyum iyonlar1 vermek
suretiyle, jellesme yetenekleri ve absorbsiyon kapasiteleri gelistirilebilir. Jelin
dayanikliligi, alginattaki G bloklarinin  miktarina ve kalsiyum iyonlarinin

konsantrasyonuna baghdir (Coskun ve Karaca 2009).

Ikinci jellesme prosesi ise lif formundaki kalsiyum alginatin sivi ile temasi
esnasinda gerceklesir. Yiiksek nem emme, biyouyumluluk gibi faydali 6zellikleri nedeni
ile 6zellikle yara ortiilerinde kullanilan kalsiyum alginat liflerinin yara sivisi ile temas
etmesi ile tersine bir iyon degisimi gergeklesir. Sivi ile temas eden kalsiyum alginat
liflerindeki kalsiyum iyonlarinin bir kismi, yara sivist veya kandaki sodyum iyonlart ile
yer degistirir (Sekil 1.45) (Qin 2004).

Sekil 1.45. Kalsiyum alginat liflerindeki tersine iyon degisimi prosesi

KAYNAK: Qin 2004. Absorption Characteristics of Alginate Wound Dressings. Journal
of Applied Polymer Science, 91. p.954. (Fig. 2)

Alginatlarin elde edildigi deniz yosununun tiirii, alginatin jel olusumu tizerinde etkili
oldugu gibi viskozitesi iizerinde de etkilidir. Bazi deniz yosunlari, suda ¢6ziindiigi
zaman yiiksek viskozite veren alginatlar tretirken, bazilar1 da diisiik viskoziteli
alginatlar verir. Ekstraksiyon prosediiriiniin kosullar1 da viskoziteyi etkileyebilir,

kosullar ¢ok agir olursa viskozite diiser (FAO 2003).
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1.5.2. Alginatin kullanim alanlari

Suda c¢oziinebilen bir polimer olan alginat, Stanford tarafindan kesfedildiginden
beri, endiistride ¢ok genis kullanim alam1 bulmustur. Bu alanlara 6rnek olarak; gida,
tekstil baskiciligi, kagit, eczacilik ve diger pek ¢ok yeni kullanim alani gdsterilebilir
(Coskun ve Karaca 2009).

Alginik asitin sodyum, potasyum ve magnezyum tuzlarinin bazik ¢ozeltileri, viskoz
stvilar olusturur. Bu nedenle alginik asit tuzlarinin g¢ozeltileri, hasil maddesi, tekstil
baskiciliginda kivamlastirict madde ve apre maddesi olarak kullanilmaktadir. Katyonik
boyalar disinda diger boya tipleri ile de sorunsuz kullanilabilen alginatlar, boyalarla
tepkime vermez ve yikanarak kolayca tekstil {irliniinden uzaklastirilabilir. Tekstil
baskiciligi, kiiresel alginat piyasasimnin %350’sini olusturmaktadir (Seventekin 2001,
Mchugh 1987).

Alginatlarin gida endiistrisinde kullaniminin olduk¢a uzun bir tarihi vardir. Gida
endustrisinde kullanimi, alginatlarin kivam artirici, emiilsiyon stabilitesini saglayici, jel
olusturucu ve agizda dolgunluk hissi olusturucu dzelliklerine dayanmaktadir. ilk olarak
1920’lerde denizciler i¢in hazirlanan konserve gidalarda kullanilmaya baslayan
alginatlar giiniimiizde; meyve sularinda meyve 6zilinii siispanse etmek i¢in, soslar ve
suruplarda kivamlastirict olarak, dondurmalarda stabilizatdr olarak kullanilmaktadir

(Coruh 2005, Mchugh 1987).

Alginik asit tozunun suda sismesi 6zelligi, mide yanmasini azaltict ve hazimsizlik
hissini Onleyici ilaglarda kullanilir. Bunun yani sira kontrollii ilag saliniminda kalsiyum
alginat kapsiillerin i¢ine bazi aktif maddeler yerlestirilebilmektedir (Coskun ve Karaca
2009). Ayrica alginatlar, ¢cene cerrahisi uygulamalarinda al¢1 model olarak ve ortodontik

uygulamalarda 6l¢li malzemesi olarak kullanim bulmaktadir (Misirlioglu ve ark. 2004).

Yara bakim endiistrisinde yarayr kapatmak icin kullanilan jeller, kopiikler, lifli
dokusuz yiizey ortiiler gibi nemli iyilestirme tiriinlerinin imalatinda, son yilarda, yeni bir

materyal olarak alginat genis kullanim alan1 bulmaktadir. Bu uygulamalarda alginat
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materyali, hem kuru olarak yara sivisin1 emmek i¢in hem de su igeren jel formunda kuru
yara bolgesini nemlendirmek i¢in kullanilabilir. Her iki durumda da alginat materyali ile
yara yiizeyi arasindaki etkilesim, nemli bir lokal ¢evre yaratir. Bu da yara iyilesmesini
hizlandirarak ve yeni doku olusumunu desteklemektedir (Qin 2008).

Alginatlar, kagitlarin yilizeylerini cilalamak, su sizmasini ve miirekkep dagilimini
Oonlemek amaciyla Ozellikle parsomen kagidi iretiminde dolgu materyali olarak

kullanilmaktadir (Mchugh 1987).

Bunlarin disinda alginatlar;

e Kaucuk sanayisinde dogal kaucuga ilave edilerek kaucugun yumusaklik ve
akicilik kazanmasini saglar.

e Boya sanayisinde emiilsiyonu sabitlestirmek, fazla akiciligi durdurmak ve
pigmentlerin zarar gérmesini 6dnlemek amaciyla boya zenginlestirici ve ¢oziicii
olarak kullanilir.

e Kozmetik sanayisinde alginat, losyonlar, cilt temizleme kremleri, sa¢ spreyi ve
boyalarinda ana madde olarak kullanilir. Bunun yaninda, sabunlarda kopiik
artiricl, sampuanlarin i¢inde temizleyici olarak ve dis macunundaki tebesirin
giderilmesi amactyla kullanilir.

e Ayrica; deri sanayisinde, gida paketlemesinde, kaynak ¢ubuklarinin iiretiminde
ve ¢esitli materyallerin immobilizasyonunda biyokatalist olarak da
kullanilmaktadir (Mchugh 1987, http:/Av3.gazi.edu trinveb/tahir/alg/kullanim.him, 2008).

1.5.3. Alginat lifleri

Deniz yosunlarina uygulanan ekstraksiyon islemi ile elde edilen alginik asidin
sodyum karbonat ¢ozeltisi icerisinde ¢oziinmesi ile sodyum alginat elde edilir. Elde
edilen sodyum alginat ¢ozeltisi, istenilen viskoziteye gelinceye kadar dinlendirilip
stizlildiikten sonra (kuru alginat miktar1 %8-9 olacak sekilde), bir yas ¢cekim prosesine
tabi tutularak lif formuna getirilir (http://w3.gazi.edu.tr/web/tahir/alg/kullanim.htm,
2009). Sekil 1.46, alginat liflerinin {iretiminde kullanilan bir yas ¢ekim {iretim hattini

sematik olarak gostermektedir.


http://w3.gazi.edu.tr/web/tahir/alg/kullanim.htm
http://w3.gazi.edu.tr/web/tahir/alg/kullanim.htm
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Kuagiilasyon banyosunun bilesimine gore degisik tipte alginat lifleri elde edilebilir.
Ornegin; kuagiilasyon banyosu sodyum siilfat igeren seyreltik H,SO, seklinde ise, suda
¢Oziinmeyen alginik asit lifleri elde edilirken; kuagiilasyon banyosu kalsiyum kloriir
iceren seyreltik HCL seklinde ise, kalsiyum alginat lifleri elde edilir. Bunlar disinda;
sodyum alginat lifleri, kalsiyum/sodyum alginat lifleri, ¢inko alginat lifleri, aliiminyum,
berilyum, krom alginat lifleri ve spesifik uygulamalarda kullanilmak tizere giimiis,
pektin ve karboksimetil seliilloz igerikli alginat lifleri de elde edilebilmektedir
(Seventekin 2001). Alginat liflerinin {irctiminde prosese ve lif 6zelliklerine etki eden en
onemli parametreler, ¢cekim cozeltisinin ozellikleri (molekiil agirlii, konsantrasyon,

sicaklik, pH) ve koagiilasyon banyosunun igerigidir.

2 /5

RGP

XX

Sekil 1.46. Alginat liflerinin tiretiminde kullanilan bir yas ¢ekim {iretim hatti
(1)cekim c¢ozeltisi; (2)0l¢lim pompasi; (3)diize; (4)kuagiilasyon banyosu; (5)tasima
silindiri I; (6)tagima silindiri II; (7)su banyosu; (8)sicak su gerdirme banyosu;
(9)gerdirme silindiri I; (10)aseton yikama banyosu; (11)gerdirme silindiri II;
(12)ilerletme silindiri I; (13)1sitict; (14)ilerletme silindiri IT; (15)bitim {initesi

KAYNAK: Qin 2008. Alginate Fibres: An Overview of the Production Processes and
Applications in Wound Management. Polymer International, 57. p. 174. (Fig.3)

1.5.3.1. Alginat liflerinin o6zellikleri

Yas ¢ekim yontemi ile elde edilen alginat lifleri genellikle, 10-50 mikron
kalinliginda, 1-80 mm uzunlugunda stapel lif halinde iretilmektedir. Alginik asit
liflerinin enine kesit sekli tirtikl1 ve diizensiz bir gokgen formundadir. Sekil 1.47°de ise,

kalsiyum alginat liflerinin boyuna ve enine kesitine ait SEM fotograflar1 yer almaktadir.
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Sekil 1.47. Kalsiyum alginat liflerinin boyuna ve enine kesit goriintiisii
KAYNAK: Koch 1985. Identification of Textile Materials. The Textile Institute, Manchester. (p.104)

Alginik asit molekiilleri diizenli bir yap1 gostermez; hidroksil ve hidrojen yan
gruplar1 her yonde yer alabilir. Bunun sonucu olarak da, bazi i¢ hidrojen baglar1 olusur
ve suya karsi yiiksek nem tutuculuk ve diisiik 1slak mukavemet gibi 6zellikler tasir
(http://www.oecd.org/dataoecd/4/38/35081968.pdf, 2009). Ozgiil agirliklar 1,78 g/cm®
olan kalsiyum alginat liflerinin kuru halde mukavemeti 1,6-2,0 g/d iken, yas halde 0,5
g/d’ye diismektedir. Kuru halde %14,3 kopma uzamasi gosteren kalsiyum alginat lifleri,
islakken %25,7 uzama degerine sahip olmaktadir. Sodyum alginat lifleri suda
¢Oziinlirken kalsiyum alginat lifleri suda ¢oziinmez fakat islakken onemli derecede

mukavemet kaybeder (Cook 1960, Sen ve ark. 2003).

Alginat, bilinen en higroskopik liftir. Cesitli ¢calismalarla kiyaslamali olarak alginat
liflerinin nem emme izotermleri tanimlanmis ve alginat liflerinin seliilloz rayonundan
daha higroskopik oldugu goriilmistiir (Meredith 1956). Alginat lifleri, asitlere karsi
diisiik sicakliklarda dayanim gosterirken, yiiksek sicakliklarda 6zellikle H»SO4
igerisinde  ¢oziinmekte,  HCI ile HNO3;  igerisinde  ise  sismektedir
(http://www.specialityfibres.com/downloads/Alginate-Explained.pdf, 2008). Ayrica
alginat lifleri bazlara kars1 olduk¢a dayaniksizdir; zayif alkali ¢ozeltilerde hatta sabunlu
yikamalarda bile ¢oziinlir. Bu hassasiyet, alginat liflerinin kullanim alanini oldukca
siirlamaktadir (Koch 1985, Meredith 1956, Cook 1960). Organik ¢oziiciilerin herhangi
bir etkisinin bulunmadig: alginat lifleri, 1518a kars1 dayaniklilik gosteremeyen liflerdir.
Alginat  liflerinin  6nemli  Gzelliklerinden biri  de aleve dayamikliligidir

(http://www.specialityfibres.com/downloads/Alginate-Explained.pdf,  2008).  Atese


http://www.oecd.org/dataoecd/4/38/35081968.pdf
http://www.specialityfibres.com/downloads/Alginate-Explained.pdf
http://www.specialityfibres.com/downloads/Alginate-Explained.pdf
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tutulduklarinda tutusmazlar, fakat kiile doniiserek bozunurlar (Cook 1960). Alginat
liflerinin, uygun metal iyonlari, mikroelementler veya bakteriostatik ozelliklere sahip
biyolojik aktif maddeler ilave edilerek diger liflere nazaran daha kolay modifiye

edilebilir olmasi, bu liflerin 6nemli bir avantajidir (Coskun ve Karaca 2009).

1.5.3.2. Alginat liflerinin kullanim alanlar

Alginat liflerinin bazik ortama kars1 dayaniksizligi, kullanim alaninda sinirlayici bir
faktor olmasina karsi bu 6zelliginden faydalanilan kullanim alanlar1 da s6z konusudur.
Ormegin, seyrek biikiilmiis yiin ipliklerinde mukavemet saglayici olarak kullanilan
alginat lifleri, 6rme sonrasinda ¢dziindiiriilerek uzaklastirilir ve normal metotlarla elde
edilemeyecek kadar yumusak bir kumas elde edilir. Alginat lifleri ile karigtirilan ¢ok
ince yiin ve pamuk iplikleri dokuma esnasinda daha az zarar goriir ve kopuslar azalir.
Boylece randiman artirilmig olur. Ya da alginat ipliklerinin bu 6zelliginden dantel ve
kurdele yapiminda da faydalanilir. Bunun i¢in alginat iplikleri ile dokunmus mamul
kumas {lizerine pamuk ipligi ile desen islenir ve alginat kismi ¢oziilerek

uzaklagtirildiktan sonra geriye sadece dantel goriintimlii yap1 kalir (Coskun ve Karaca
2009).

2. Diinya Savasi esnasinda, IR 1sinlarin1 gecirmesi nedeniyle krom alginat lifleri,
radyo dedektorlerinden korunmak i¢in kamuflaj ortiilerinin yapiminda kullanilmistir
(Cook 1960).

Alginat liflerinin tutusmazlik 6zelligi, bu liflere olduk¢a deger kazandiran bir
ozelliktir. Aleve karsi dayanikliliklar1 nedeni ile alginat lifleri, tiyatro perdesi gibi

perdelerin yapiminda ve ¢ocuk esyalarinda kullanilmaktadir (Koch 1985).

Son yilarda alginatin etkin olarak kullanildigi en 6nemli kullanim alani, medikal ve
cerrahi uygulamalar olmustur. Alginat polimerinin jel veya toz halinde kullanildigt
medikal ve ecza uygulamalarinin disindaki spesifik uygulamalar igin, lif formundaki

alginat, dokuma, 6rme ve dokusuz yiizey kumaglar ve ¢esitli kompozitler halinde de
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islenebilir. Alginat liflerinin medikal uygulamalarinda en 6nemli kullanim alanii yara

ortiileri olusturmaktadir (Coskun ve Karaca 2009).

1.5.3.3. Alginat liflerinin yara ortiilerinde kullanimi

Son 20 yildir alginat lifleri, yara bakim endiistrisinde 6nemli bir yer tutan ve olumlu
etkileri bilinen bir malzemedir. Bunun sebebi, yara iyilesmesini kolaylastiran spesifik
Ozellikleri, yiikksek nem emme ve iyon degisimi yetenegi, lif formundaki materyalin
milkemmel biyouyumlulugu ve kolay elde edilebilen dogal bir malzeme olusudur.
Alginat lifleri, ozellikle yiiksek absorbent yara Ortiilerinin iiretiminde faydali bir
hammaddedir (Qin 2008, Mikotajczyk ve Wotowska-Czapnik 2005). Yara ortiilerinin
tiretiminde daha ziyade kalsiyum alginat lifleri ve kalsiyum sodyum alginat lifleri tercih
edilir, bu ortiiler genellikle dokusuz yiizey formundadir. Tiirkiye Yara Bakim Uriinleri
Kodlama Sistemi (TYBUKS) tarafindan A07 kod numarasi ile tanimlanan alginatli yara
ortiileri (Cizelge 1.4) oldukea yiiksek emicilik 6zelligine sahiptirler. Bu ortiiler yara
stvist sayesinde jel haline doniistiikleri i¢cin, en ¢ok orta ve agir akintili yaralarda
kullanilirlar. Tam kalinlikta yaniklar ve cerrahi yaralar, kismi kalinlikta deri dokusu
alinmig bolgeler, timor kusurlari, tedaviye cevap vermeyen basi yaralart ve kronik
iilserlerde alginatli pansuman uygulamasindan fayda goriilmektedir. Ancak alginath
ortiiler, enfekte yaralarda kullanilmazlar (http://www.yaradernegi.org/90.html, 2008,
Menaker ve Mehlis 2008). Piyasada bulunan belli bagl alginatli yara ortiileri Cizelge

1.5°te verilmistir.

Alginath yara Ortiisii, yara lizerine kapatildiginda tersine iyon degisimi meydana
gelir (Sekil 6.5). Kuru haldeki kalsiyum alginat lifleri, yara lizerine kapatilinca, yara
sivisint emmeye baglar. Daha sonra lifteki kalsiyum iyonlari, yara sivist ve kan iginde
bulunan sodyum iyonlari ile kademeli olarak yer degistirir. Lifler, cok miktarda salgiy1
emer, sismeye baglar ve sodyum iyonlarinin varliginda yarayi dolduran ve giivenli bir
sekilde kaplayan nemli bir jel haline doniisiir. Jel olusumunun kapsami ve hizi salgi
miktarina baghdir. Daha ¢ok sivi varliginda, jel olusumu daha hizli gerceklesir
(http://www.fibre2fashion.com/industry-article/technology-industry-article/alginate-

fibres-an-overview/ alginate-fibres-an-overviewl.asp, 2008).


http://www.yaradernegi.org/90.html
http://www.fibre2fashion.com/industry-article/technology-industry-article/alginate-fibres-an-overview/%20alginate-fibres-an-overview1.asp
http://www.fibre2fashion.com/industry-article/technology-industry-article/alginate-fibres-an-overview/%20alginate-fibres-an-overview1.asp
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Cizelge 1.5. Bazi ticari alginath Ortiiler ve Uretici firmalari

Ticari Isim Uretici Firma

I I —

Algisite M®
Algosteril® S&N
Curasorb® Tyco

I Kalginate®™ I DeRoyal I

Sorbalgon® Hartmann

Sorbsan® Unomedical

KAYNAK: http://www.yaradernegi.org/90.html 2008

Alginatli yara Ortiilerinin ¢6ziinebilir yapida olmasi ve fizyolojik tuz ¢ozeltisi ile
yikanarak uzaklagtirilabilmeleri bu malzemelerin avantajlarindan biridir. Ciinkii bu
sayede pansuman degisiklikleri daha az agrili olur. Ayrica, bu malzemenin yara
tizerindeki kalintilar1 viicut tarafindan emilebilir (http://www.yaradernegi.org/90.html,
2008, Menaker ve Mehlis 2008).

Alginath ortiilerin kanamay1 durdurucu o6zellikleri vardir ve bu 6zelliginin iyon
degisimi swrasinda liflerden serbest kalsiyum saliniminin bir sonucu olduguna
inanilmaktadir. Bu kalsiyum salinimi pihtilasma mekanizmalarinin islevini artirir ve

kanamay1 durdurma avantaji saglar (Menaker ve Mehlis 2008).

Alginath ortiiler, yiiksek emicilik 6zelligine sahiptirler. Yapilan laboratuar
gbzlemleri, alginathh yara Ortiilerinin kendi agirhigmin 20 katina kadar siviyi
emebildigini gostermistir. Bu sayede yara iizerinde birkac giin kalabilirler ve bdylece

pansuman degisikligi ihtiyact en aza indirgenmis olur (Coskun ve Karaca 2009).


http://www.yaradernegi.org/90.html%202008
http://www.yaradernegi.org/90.html
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Alginatli Ortiiler, hidrokolloid sargilardan daha emici olmanin yani sira, ikincil
malzemelerle kombine edilmek sureti ile emme kapasitesi gelistirilebilmektedir.
Hidrokolloid bandajlarla karsilastirmali olarak yapilan g¢alismalarda, siviyr kontrol
etmek, jeli bloklamak, aci kontrolii ve iyilestirme o6zellikleri bakimindan alginath
ortiilerin daha iyl oldugu ortaya koyulmustur
(http://www.specialityfibres.com/downloads/Alginate-Explained.pdf, 2008).

Alginath ortiilerin fiziksel ve kimyasal 6zellikleri, kalsiyum ve sodyum iyonlarinin
icerigine, relatif konsantrasyonuna ve mannuronic asit/gluronic asit monomerlerinin
diizenine baglidir. Mannuronic asit bakimindan zengin olan ortiilerde kalsiyum iyonlari,
sodyum iyonlar1 ile daha kolay yer degistirir ve yara sivisinda lifler daha kolay siser.
Gluronic asit bakimindan zengin olan ortiilerde ise jel olusturma istegi daha azdir ve lif
ile yara  sivist  arasindaki  iyon  degisimi  prosesi daha  yavastir
(http://www.fibre2fashion.com/industry-article/technology-industry-article/alginate-

fibres-an-overview/ alginate-fibres-an-overviewl.asp, 2008).

Lif eldesi prosesinde, sodyum iyonlarmin ¢inko veya bakir iyonlart ile yer
degistirmesi, medikal uygulamalar i¢in uygun 6zelliklere sahip ¢inko alginat veya bakir
alginat liflerinin tretimini saglar. Cinko alginat lifleri, bilesiminden kaynaklanan ve
yara iyilesmesini hizlandiran yiiksek nem emme yetenegine ve antibakteriyel 6zellige
sahiptir. Bu nedenle, yara iyilestirmek i¢in kullanilan Ortiilerin {retiminde
kullanilabilmektedir. Bakir alginat lifleri, yiiksek nem emicilik ve bakteriler iizerine etki
gibi Ozelliklerine ilave olarak, gelismis elektrik iletkenligi sergiler. Bu 6zellikleri, bakir
alginat liflerinin kompresyon bandajlarinda ve cesitli hastane kumaslarinda (pedler,

onliikler, basliklar, maskeler) kullanilmasini miimkiin kilmaktadir (Coskun ve Karaca

2009).


http://www.specialityfibres.com/downloads/Alginate-Explained.pdf
http://www.fibre2fashion.com/industry-article/technology-industry-article/alginate-fibres-an-overview/%20alginate-fibres-an-overview1.asp
http://www.fibre2fashion.com/industry-article/technology-industry-article/alginate-fibres-an-overview/%20alginate-fibres-an-overview1.asp

2. MATERYAL VE YONTEM

Bu tez caligmasinin ana materyali nanolifli ylizeylerin iiretiminin gergeklestirildigi
elektro ¢ekim tinitesidir. Elektro ¢ekim tiinitesinin en 6énemli parcalar1 olan yliksek voltaj
giic kaynag1 ve sirmgali perfiizyon pompasi, Uludag Ihracatct Birlikleri (UiB)’nin
maddi destegi ile temin edilmistir. Tez ¢aligmasinda kullanilan diger materyallerin
¢ogunun temini, test ve analizler i¢in gerceklestirilen hizmet alimlarinin tamami

TUBITAK projesi kapsaminda gergeklestirilmistir.

2.1. Materyal

Bu boliimde, yapilan tez caligmasi boyunca kullanilan alet, cihaz, kimyasal malzeme

gibi materyaller 5 baglik altinda agiklanmistir.

2.1.1. Kullanilan alet ve cihazlar

Yiiksek voltaj giic kaynagi

Bu ¢alismada, nanolif {iretimi i¢in gerceklestirilen elektro ¢ekim isleminde polimer
cozeltisinden dogrudan nanolifli yiizey elde etmek igin gerekli olan elektrik alan,
Japonya’dan ithal edilen MATSUSADA AU-50*1.2 DC yiiksek voltaj gii¢ kaynag: ile
saglanmistir (Sekil 2.1). Kullanilan gii¢ kaynagi, 0-50kV arasinda kademesiz olarak
ayarlanabilir DC gerilim uygulayabilmekle beraber, maksimum 1.2 mA akim,
maksimum 60 W cikis giicii saglamaktadir. Voltaj, glic kaynagindan ¢ikan pozitif

elektrod vasitasi ile polimer ¢ozeltisine uygulanmastir.



88

Sekil 2.1. Matsusada AU-50*1.2 DC yiiksek voltaj gii¢c kaynagi

Siringal perfiizvon pompasi

Elektro ¢ekim islemi esnasinda polimer ¢ozeltisinin ¢ekim bolgesine yeterince yavas
ve kontrollii beslenmesini saglamak, diize ucundaki tikanmalar1 6nlemek ve dolayisi ile
tiretimin randimanini artirmak i¢in besleme tinitesi olarak bir adet TOP marka, TOP-
5300 model (Sekil 2.2), siringali perfiizyon pompasi kullanilmistir. Perfiizyon pompast,
olagan kullanim alanmi kan, ilag gibi sivilarin viicuda infiizyonunu saglamak gibi tibbi
uygulamalar olan portatif yapida bir cihazdir. Bu cihaz 10, 20, 30 ve 50 ml siringalara
uyumlu olup akis hizi, 0.1-1500 ml/saat arasindaki hizlarda 0.1 ml/saat’lik kademelerle

ayarlanabilmektedir.

Sekil 2.2. Top-5300 model siringali perfiizyon pompasi

Toplayici plaka

Bu calismada, elektro ¢ekim yontemi ile elde edilecek nanolifli ylizeylerin son

kullanim alan1 g6z 6niinde bulundurularak, liflerin toplayici iizerinde daginik bir sekilde
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rastgele konumlanmasi uygun goriilmiis, bu amacla da sistemde toplayici olarak 20 cm
capinda dairesel aliminyum plaka kullanmilmistir (Sekil 2.3). Gereken elektrik alani

saglayabilmek icin aliiminyum plaka topraklanmistir.

Sekil 2.3. Topraklanmis, dairesel aliminyum plaka

Siringa ignesi ve pirinc¢ uc

Elektro ¢ekim ¢ozeltisini ¢ekim bolgesine besleyen bir diize vazifesi gormek iizere,
530 pum i¢ ¢apa sahip ucu kesilmis siringa ignesi (Sekil 2.4a) ve 830 um i¢ ¢apa sahip
piring bir u¢ (Sekil 2.4b) kullanilmistir.

Sekil 2.4. (a) Kesik uglu siringa ignesi, (b) Piring ug

Hassas terazi

Elektro c¢ekim prosesinde kullanilacak polimer ¢ozeltilerinin  belirlenen

konsantrasyonlarda hazirlanabilmesi i¢in polimer toz malzeme, Uludag Universitesi
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Tekstil Mithendisligi Laboratuari’nda bulunan SCALTEC marka SBA-41 model hassas

terazide tartilarak, uygun miktarlarda saf suya karigtirilmistir.

Manvetik karistiricl

Elektro ¢ekim prosesinde kullanilmak iizere hazirlanan polimer ¢6zeltilerinin
homojen olarak karisabilmesi igin, Uludag Universitesi Tekstil Miihendisligi
Laboratuari’nda bulunan NUVE marka MK-318 model 1sitmali manyetik karistirict

kullanilmistir.

Viskometre

Elektro ¢ekim yontemi ile nanolif iiretiminde kullanilan polimer ¢6zeltilerinin
viskozite tayini igin, Tibitak Marmara Arastirma Merkezi (MAM) Kimya Enstitiisii’nde
bulunan DV-I+ model Brookfield Viskometresi (Sekil 2.5) kullanilmistur.

Sekil 2.5. Brookfield viskometresi

Yogunluk 6lciim cihazi

Elektro ¢ekim yontemi ile nanolif iretiminde kullanilan polimer ¢dzeltilerinin
yogunluk tayini i¢in, Tiibitak Marmara Arastirma Merkezi (MAM) Kimya Enstitiisii’nde
bulunan Anton Paar DMA 35N yogunluk 6l¢lim cihazindan faydalanilmistir (Sekil 2.6).
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Sekil 2.6. Anton Paar DMA 35N yogunluk 6l¢iim cihazi
KAYNAK: http://mww.anton-paar.com/001/en/\Web/Document/download/534?cIng=en, 2009

Yiizey Gerilimi Ol¢iim Cihaz1

Elektro ¢cekim yontemi ile nanolif tiretiminde kullanilan polimer ¢dzeltilerinin yiizey
gerilimi tayini i¢in, ITU Kimya Béliimii Fiziksel Kimya Laboratuari’nda bulunan Du

Nouy Tansiyometresi kullanilmistir (Sekil 2.7).

Sekil 2.7. Du Nouy Tansiyometresi
KAYNAK: http://www.docstoc.com/docs/3507601/CSC-duNouy-Tensiometer, 2009

iletkenlik ve pH élciim Cihazi

Elektro c¢ekim yontemi ile nanolif iiretiminde kullanilan polimer ¢d6zeltilerinin
elektrik iletkenligi ve pH degerlerinin tayini icin, Uludag Universitesi Tekstil
Miihendisligi Laboratuari’nda bulunan HANNA firmasina ait Combo HI 98129 model
portatif elektrik iletkenligi ve pH 6l¢lim cihazi kullanilmistir (Sekil 2.8).


http://www.anton-paar.com/001/en/Web/Document/download/534?clng=en
http://www.docstoc.com/docs/3507601/CSC-duNouy-Tensiometer
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Sekil 2.8. Hanna combo HI-98129 iletkenlik ve pH 6l¢iim cihazi

Hava gecirgenligi 6lciim cihazi

Elektro ¢ekim yontemi ile elde edilen ve yara Ortiisii olarak degerlendirilecek alginat
nanolifli yilizeylerin ve kiyaslanacag: ticari alginatli yara Ortiislinlin hava gecirgenligi
tayini igin, TUBITAK BUTAL Malzeme ve Tekstil Laboratuari’nda bulunan TEXTEST
marka FX3300 model hava gegirgenlik test cihazindan faydalanilmistir (Sekil 2.9).

Sekil 2.9. Textest hava gegirgenligi cihazi
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Kalinlik 6lciim Cihazi

Elektro ¢ekim yontemi ile elde edilen nanolifli yiizeylerin kalinlik tayininde
TUBITAK BUTAL Malzeme ve Tekstil Laboratuari’nda bulunan DM100 model
kalinlik 6l¢tim cihazi (film ve plastikler igin), Suprasorb-A yara Ortiisiiniin kalinlik

tayininde L& WBK marka kalinlik 6lgiim cihazi (tekstil yilizeyleri i¢in) kullanilmistir.

Taramal elektron mikroskobu (SEM)

Elektro ¢ekim metodu ile elde edilen nanolifli yiizeylerin incelenmesi, nanolif
caplarmin tespit edilmesi ve uygulanan her islem sonrasi nanolifli yapilarin
goriintiilenebilmesi i¢cin Gebze Tiibitak Marmara Arastirma Merkezi (MAM) Malzeme
Laboratuari’nda bulunan JEOL 840 model Taramali Elektron Mikroskobu kullanilmistir.

Etiiv

Elektro ¢ekim metodu ile hazirlanan nanolifli numuneler ¢apraz baglama soliisyonu
ile muamele edilip yikandiktan sonra, Uludag Universitesi Tekstil Miihendisligi
Laboratuari’nda bulunan Niive marka FN-500 model etiivde kurutulmustur. Ayrica in
Vivo caligmalar1 sonrasinda alinan doku oOrneklerinin histolojik degerlendirmelerinde
kesit alma isleminden sonra parafinin gevsemesi i¢in numuneler, yine ayni1 model etiivde

kurutulmustur.

Sterilizator

Elektro ¢ekim metodu ile {retilen nanolifli yiizeylerin yara Ortlisii olarak
degerlendirildigi in vivo ¢alismalardan once, kiyaslanacagi ticari iiriinler gibi steril hale
getirilebilmesi amacglanmistir. Sterilizasyon islemi icin Uludag Universitesi Tip
Fakiiltesi’nde bulunan Miinchener Medizin Meckanik (MMM) firmasma ait S2000

Kombimat tipi etilen oksit sterilizatori kullanilmigtir.
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Kizaklh Mikrotom

In vivo c¢alismalar1 sonrasinda yapilan histolojik degerlendirmenin doku takibi
asamasinda, parafinle bloklanan dokulardan 5 pm kalinliginda kesit almak i¢in Uludag
Universitesi Histoloji ve Embriyoloji Laboratuari’nda bulunan Reichert marka kizakl

mikrotom kullanilmistir (Sekil 2.10).

Sekil 2.10. Reichert kizakli mikrotom

Isik mikroskobu ve dijital kamera

In vivo calismalar1 sonrasinda alian doku &rnekleri, Uludag Universitesi Histoloji
ve Embriyoloji Laboratuari’nda bulunan Olympus BXS50 151k mikroskobunda
gbzlemlenmis, Olympus DP71 dijital kamera ile fotograflanmistir (Sekil 2.11).

Sekil 2.11. Olympus BX50 151k mikroskobu
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2.1.2. Elektro ¢ekim ile nanolif iiretiminde kullamlan polimer ve kimyasallar

Sodyum alginat (NaAlq)

Elektro ¢ekim metodu ile alginat nanolifli yiizey elde edilmesi i¢in gergeklestirilen
caligmalarda, alginat polimeri olarak, suda ¢6ziilme kolayligindan dolay1 sodyum alginat
tercih edilmistir. Bu ¢alismada, nanolif {iretmek i¢in kullanilan sodyum alginat (NaAlg)
polimeri, 700-900 cps viskoziteye sahip toz halde Cecalgum® S1300 ticari markasi ile
Cargill’den temin edilmistir. Kapali kimyasal formiilii (NaCgH7;Og), olan sodyum

alginatin a¢ik kimyasal formiili Sekil 2.12°de verilmistir.

BEEEY

M(*Cy) M('Cy)

G('Ca)
c-1.4 a-1.4 B-1.4 h-1.4

Sekil 2.12. Sodyum alginatin kimyasal formiilii
KAYNAK: http://www.fao.org/docrep/W6355E/w6355e0x.htm, 2009

Poli(vinil alkol) (PVA)

Suda ¢ozilinebilir sentetik bir biyopolimer olan poli(vinil alkol) (PVA), kullanim
kolaylig1 ve cok iyi nanolifli materyal olusturma yetenegi nedeni ile elektro ¢ekim
prosesinde parametrelerin degerlendirildigi 6n ¢alismalar esnasinda g¢ekim ¢ozeltisi
olarak kullanilmistir. Ayrica, elektro gekilebilirligini gelistirmek igin sodyum alginat
¢ozeltisi ile belirli oranlarda karistirilmasi saglanmistir. PVA’nin da NaAlg gibi biyo
uyumlu bir polimer olmasi, elde edilen yiizeylerin yara ortiisii olarak kullanimina
herhangi bir sinirlama getirmemistir. PVA’nin kapali kimyasal formiilii, (CH,CHOH),
olup, agik kimyasal formiilii Sekil 2.13’de verilmistir. Bu ¢alismada, 31.000-50.000
g/mol molekiil agirligi araligina sahip PVA (Sigma) polimeri kullanilmustir.


http://www.fao.org/docrep/W6355E/w6355e0x.htm
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Sekil 2.13. Poli(vinil alkol) polimerinin kimyasal formiili

Saf su

Elektro ¢ekim ¢ozeltilerinin hazirlanmasinda ¢6ziicii olarak saf su kullanilmigtir.

2.1.3. Capraz baglamada kullanilan kimyasallar

Hidroklorik asit (HCI)

Alginat nanolifli yilizeylerin suya dayanimini artirmak i¢in hazirlanan ¢apraz

baglama ¢ozeltisinde, MERCK firmasina ait %37’lik teknik HCI kullanilmastir.

Gluteraldehit (GA)

Alginat nanolifli yiizeylerin ¢apraz baglama ¢o6zeltilerinde, alginati ve PVA’y1
capraz bagladigi bilinen, EMS (Electron Microscopy Sciences) firmasina ait %50’lik
gluteraldehit (biyolojik grade) (OHC-C3Hg-CHO) kullanilmustir.

Aseton
Alginat nanolifli ylizeylerin suya dayanimmi artirmak i¢in hazirlanan capraz

baglama c¢ozeltisinde ¢oziicii olarak, 58,08 g/mol molekiil agirligina sahip aseton
(Merck-CH3COCHs3) kullanilmustir.
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Etanol

Nanolifli yiizeylerin c¢apraz baglama c¢ozeltisi ile muamelesinden sonra, yara
tizerinde komplikasyona sebep olabilecek toksik glutaraldehid kalintilarini ylizeylerden
uzaklagtirmak icin yikama soliisyonu olarak etanol kullanilmigtir. Merck firmasina ait

bu etanol (C,HsOH), %99,5’in iizerinde alkol igermektedir.

Fosfat tampon cozeltisi

Capraz baglanan alginat nanolifli yiizeylerin yara Ortiisii olarak kullanimindan once
son kez yikanmasi ve lizerindeki tiim kalintilardan armndirilmasi igin fosfat tampon
¢ozeltisi kullanilmistir. Uludag Universitesi Tip Fakiiltesi Immunoloji Laboratuar1’ndan
temin edilen 10,2 gramlik toz halde fosfat tamponu, 1 litre saf suya karistirilarak

hazirlanmistir.

2.1.4. In vivo ¢calismalarda kullamlan materyaller

Tavsanlar

Elektro ¢ekim metodu ile iretilen alginat nanolifli yiizeylerin yara Ortiisii olarak
performansinin ticari iriinlerle kiyaslanarak degerlendirilmesini amaglayan in vivo
calismalari, Uludag Universitesi Tip Fakiiltesi Deney Hayvanlar1 Yetistirme ve
Arastirma Merkezi’nden temin edilen toplam 18 adet Yeni Zelanda tiirii 3 aylik erkek

tavsan tizerinde gergeklestirilmistir.

Rompun ve Ketalar

In vivo calismalarindan dnce deneklere, Ketalar-pfizer 30-50 mg/kg iP, ve Rompun-

bayer 10 mg/kg intramusculer ile anestezi uygulamasi yapilmaistir.
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Furacin Pomad ve tiil gre

Gergeklestirilen in vivo galismalarinda tavsanlarda olusturulan 4 adet yaradan birine

Furacin Pomad (Eczacibasi) ile karistirilmis tiil gre (gazli bez) (Sekil 2.14)

e 4 !
. 1
L

Sekil 2.14. Til gre
KAYNAK: http://www.orboz.com.tr/tr/images/tibbi_urunler/hidGazliBez.jpg, 2009

uygulanmstir.

Bactigras yara ortiisii

Gergeklestirilen in vivo galismalarinda tavsanlarda olusturulan 4 adet yaradan birine
Bactigras (Smith & Nephew) (Sekil 2.15) yara ortiisii uygulanmistir. TYBUKS yara
ortiileri kategorizasyonunda (Cizelge 1.4) A10 kod numarasi ile belirtilen Bactigras,
antibakteriyel ortiiler sinifinda yer almaktadir. Bactigras, kiigiik ve yiizeysel yaniklarda,
cilt kayb1 olan yaralarda, kaynar suyun neden oldugu yaniklarda ve her tiirlii enfekte
yaralarda kullanilan, icerdigi parafin ve klorheksidin asetat sayesinde yanigin acisini
dindiren ve yaray1 enfeksiyonlardan koruyan ticari bir iiriindiir. U.U Tip Fakiiltesi
Hastanesi’nde en sik kullanilan yara Ortiisii olmasi agisindan, bu caligmada tercih

edilmistir (http://wound.smith-nephew.com/uk/Product.asp?Nodeld=1786, 2009).

Sekil 2.15. Bactigras yara ortiisii
KAYNAK: http://www.safetyfirstaid.co.uk/images/catalogue/product/DW0044-L..jpg, 2009


http://www.orboz.com.tr/tr/images/tibbi_urunler/hidGazliBez.jpg
http://wound.smith-nephew.com/uk/Product.asp?NodeId=1786
http://www.safetyfirstaid.co.uk/images/catalogue/product/DW0044-L.jpg
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Suprasorb-A alginath yara ortiisii

Gergeklestirilen in vivo galismalarinda tavsanlarda olusturulan 4 adet yaradan birine
ticari bir alginatli yara Ortiisii olan Suprasorb-A (Lohnmann) (Sekil 2.16) uygulanmustir.
Kalsiyum alginat liflerinden dokusuz yiizey formunda {iretilmis bu iirlin, derin veya
yiizeysel, agir akintili veya enfekte yaralarda, ikinci derecede yiizeysel yaniklarda
kullanilmakta ve kendi agirliginin 20 kat1 kadar sivi emebilmektedir. Yara iizerinde iyon
degisimi Ozelligi sayesinde jel forma doniisiip, yara iyilesmesini hizlandiran nemli
ortami saglamaktadir (http://www.lohmann-rauscher.at/enid/Wundversorgung/
Feuchte_Wundversorgung_3h.html, 2009).

Sekil 2.16. Suprasorb-A alginatli yara ortiisii
KAYNAK: http://www.lohmann-rauscher.be/media/archive/445.jpg, 2009

2.1.5. Histolojik degerlendirme asamasinda kullanilan boyarmadde ve kimyasallar

Notral formalin

Belirlenen giinlerde deneklerden alinan doku 6rnekleri, doku takibi 6ncesinde notral

formalin ¢6zeltisinde bekletilerek fikse edilmistir.


http://www.lohmann-rauscher.at/enid/Wundversorgung/%20Feuchte_Wundversorgung_3h.html
http://www.lohmann-rauscher.at/enid/Wundversorgung/%20Feuchte_Wundversorgung_3h.html
http://www.lohmann-rauscher.be/media/archive/445.jpg
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Etil alkol

Histolojik degerlendirme asamasinin doku takibi prosesinde, dehidrasyonu saglamak
icin %50, %70, %90 ve %100 konsantrasyonlarda; boyama prosesinde ise %70, %96
ve %100 konsantrasyonlarda etil alkol (MERCK) kullanilmistir.

Xylol

Histolojik degerlendirme asamasinin doku takibi prosesinde, dehidre edilmis
dokularin saydamlasmasi ve takip eden parafin infiltrasyonuna ge¢isi saglamak igin ve
kesitlerin boyanmasindan 6nce, numuneler saf Xylol (Merck)’de bekletilmistir.

Parafin

Histolojik degerlendirme caligmalarinda dokularin enine kesitlerinin alinabilmesi

i¢cin numuneler, parafin ile bloklanmuistir.

Hematoksilen ve Eosin

Histolojik degerlendirme c¢alismalarinda mikroskobik gozlemlerden hemen once,
doku Ornekleri Hematoksilen-Eosin boyamasina tabi tutulmus, bunun ig¢in
Hematoksilen (Merck C.I. Nr: 75290) ve Eosin G (Merck C.I. Nr: 45380)
boyarmaddeleri kullanilmistir. Hematoksilen, dokunun bazofilik bdlgesi olan ¢ekirdegin
mor renkte boyanmasini saglarken; Eosin, asidofilik kisimlari (sitoplazma ve bag
dokusu) pembe renge boyamaktadir. Boylece mikroskobik gozlemlerde bu bolgeler
tespit edilebilmektedir.
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2.2. Yontem

Bu tez calismasinda izlenen yontem temel olarak iki amaca hizmet etmistir:

e Farkli karisim oranlarinda hazirlanan poli(vinil alkol)/sodyum alginat
coOzeltilerinden sabit ortam ve proses parametrelerinde elektro ¢ekim yontemi ile
nanolifli ylizeyler elde ederek, nanolif cap ve ylizey oOzellikleri ile ¢ozelti
parametrelerinin iliskilendirilmesi.

e Elektro ¢ekim metodu ile elde edilen poli(vinil alkol)/sodyum alginat karigimi
nanolifli ylizeylerin yara Ortlisii olarak performansinin ticari yara ortiileri ile

kiyaslanarak degerlendirilmesi.

Bu iki ama¢ dogrultusunda izlenen yontem, bu boliimde 7 ana baslik altinda

anlatilacaktir.

2.2.1. Elektro cekim ¢ozeltilerinin hazirlanmasi

Gergeklestirilen deneysel calismalarin ilk agsamasinda, elektro ¢ekim prosesinde
uygulanacak optimum proses parametrelerinin belirlenebilmesi i¢in gozleme dayali
denemeler yapilmis, bu denemeler igin suda kolay ¢oziinen ve elektro ¢ekim yonteminde
cok iyi nanolifli malzeme olusturan PVA polimerinin sulu ¢ozeltisi kullanilmistir. En
uygun PVA konsantrasyonunu tespit edebilmek i¢in, %5-15 arasinda degisen farkl
konsantrasyonlarda sulu c¢ozeltiler hazirlanmis ve elektro ¢ekime tabi tutulmustur.
Gozlemler sonucunda optimum deger olarak tespit edilen %9 konsantrasyonda sulu

PVA c¢ozeltileri hazirlanarak ¢alismanin devaminda bu ¢6zeltilerden faydalanilmistir.

Toz PVA polimeri, saf su igerisinde 80°C sicaklikta manyetik karistiricida 6 saat
karistirtlarak %9 konsantrasyonda homojen bir ¢ozelti elde edilmis ve hazirlanan ¢ozelti

oda sicakliginda bir gece dinlendirilmistir.

Elektro ¢ekim metodu ile alginat nanolifli yiizey elde etme c¢alismalarinda,
polielektrolid ve rijid bir biyopolimer olan sodyum alginatin tek bagina elektro ¢ekimi

miimkiin olmadigindan, elektro ¢ekilebilirligi gelistirmek amaci ile sulu NaAlg ¢ozeltisi,
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sentetik bir polimer olan PVA’nin sulu ¢ozeltisi ile karistirilarak elektro ¢ekime tabi
tutulmustur. Seg¢ilen malzemenin PVA olmasimin sebeplerinden biri, molekiiler
seviyedeki hidrojen baglanmasi ile sodyum alginatla ¢ok giiclii etkilesime girmesi;
digeri, PVA’nin sulu ¢ozeltisinin uygun ortamda elektro c¢ekim ile nanolif haline

getirilebilmesidir (Safi ve ark. 2007).

Toz haldeki NaAlg polimeri, saf su igerisinde 50°C sicaklikta manyetik karistiricida
6 saat karistirllarak %1°lik ve %2 lik konsantrasyonlarda iki ayr1 homojen NaAlg
cozeltisi elde edilmistir. Elde edilen ¢ozeltiler oda sicakliginda bir gece boyunca

bekletilmistir.

Alginat ve polivinil alkol karisimi ¢ozeltilerin karisim oranlarinin ve alginat
konsantrasyonunun elektro ¢ekimden elde edilen nanoliflerin ¢ap1 ve yiizey 6zellikleri
tizerindeki etkilerini incelemek ve in vivo galismalara yonelik iretilecek nanolifli
yiizeyler i¢in en uygun karisim oranini tespit etmek amaciyla, %1 ve %2’lik NaAlg
cozeltilerinin  %9’luk PVA ¢ozeltileri ile farkli hacimsel oranlarda karisimlari
hazirlanmistir. %9 PVA ile %1 NaAlg c¢ozeltileri ve %9 PVA ile %2 NaAlg
¢oOzeltilerinin 0/1, 1/2, 1/1, 2/1, 3/1 ve 1/0 hacim oranlarinda karistirilmasi ile elde edilen
PVA/NaAlg karisim ¢ozeltileri, oda sicakliginda 3’er saat karistirilarak homojen hale

getirilmistir. Hazirlanan ¢ozeltiler oda sicakliginda 24 saat bekletilmistir.

2.2.2. Elektro ¢ekim ¢ozeltilerinin karakterizasyonu

Farkli hacim oranlarinda hazirlanan %9 PVA / %1 NaAlg ve %9 PVA / %2 NaAlg
karisim ¢ozeltilerinin kinematik viskozite 6l¢timleri, Brookfield Viskometresi ile 1SO
2555 standardina gore 100 d/d hizda gergeklestirilmistir. Cozeltilerin yogunlugu, ISO
12185 standardina gére Anton Paar DMA cihazinda tespit edilmistir. Elektrik iletkenligi
ve pH degerleri, HANNA HI 98129 kalem tipi Iletkenlik ve pH Olgiim Cihaz1 ile
Ol¢iilmiistiir. PVA/NaAlg karisim ¢ozeltilerinin yiizey gerilimi dl¢iimleri ise, Du Nouy

Tansiyometresi ile gerceklestirilmistir. Tiim Slgiimler, 25°C sicaklikta yapilmustir.
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2.2.3. Elektro cekim prosesi

On calismalar

Cozelti parametrelerinin nanolif yapisina etkilerini incelemeyi ve yara Ortiisii
kullanimina yonelik alginat nanolifli yiizey iiretimini amaclayan elektro c¢ekim
calismalarina gegmeden Once, elektro {iretim nitesinin (Sekil 2.17) verimli
caligabilirligini ve nano boyutta liflerin elde edilebilirligini test etmek amaciyla, mevcut
literatlirdeki pek ¢ok nanolif {iretim prosesinde basariyla kullanilan PVA polimeri ile
nanolifli ylizey tiretimi denemeleri yapilmistir. Cozelti konsantrasyonu, voltaj degeri,
igne tipi ve ¢api, ¢Ozelti besleme hizi, toplayici-igne aras1 mesafesi gibi parametreler
degistirilerek (Cizelge 2.1) yapilan iiretimler gézlemlenmis, boylece asil elektro ¢ekim

calismalari i¢in bir zemin hazirlanmasi amaglanmistir.

Sekil 2.17. Uretimler esnasinda kullanilan elektro ¢ekim diizenegi
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Cizelge 2.1. On ¢alismalar esnasinda degistirilerek gozlemlenen elektro ¢ekim parametreleri

PVA ¢ozeltisinin konsantrasyonu %5-%15 arasinda

Uygulanan voltaj 0-35 kV arasinda

Cozelti besleme hizi 0.5-2.5 ml/saat arasinda

Toplayici-diize mesafesi 10-20 cm arasinda

L Standart siringa ignesi,
Diize tipi ve ¢cap1 Kesik uglu siringa ignesi,
Piring ug

Yukaridan asagi
Elektro ¢cekim yonii Acili

Karsilikl1

PVA/NaAlg karisimi cozeltilerin elektro cekimi

%1 ve %2 konsantrasyonlardaki NaAlg cozeltilerinin %9 konsantrasyondaki PVA
cozeltisi ile farkli hacim oraminda karistirllmas: ile elde edilen PVA/NaAlg
cozeltilerinden elektro ¢ekim yontemi ile nanolifli yiizeyler elde edilirken; ¢ozelti
besleme hizi, ¢cozeltinin beslendigi siringa ignesinin tipi ve ¢api, igne ucu ile toplayict
plaka arasinda uygulanan potansiyel fark, igne ucu ile toplayici plaka arasindaki mesafe,
on caligmalarda yapilan gozlemlere dayanarak belirli degerlerde sabit tutulmustur.
Ayrica her bir numune i¢in iiretim siliresi de sabit tutulmus, boylece sadece ¢ozelti
konsantrasyonu ve karisim oranlarinin elde edilen nanoliflerin 6zellikleri tizerindeki
etkileri incelenebilmistir. Igne wucu ile toplayict plakanin karsilikli  olarak
konumlandirildig: (Sekil 2.18), bdylece olast ¢ozelti damlamalart ile nanolifli yiizeyin
deforme olmasinin 6nlendigi elektro ¢ekim iinitesinde gergeklestirilen {iretimlerde sabit

tutulan parametreler ve degerleri Cizelge 2.2’°de sunulmustur.
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Sekil 2.18. igne ucu ile toplayici plakanin karsilikl1 olarak konumlandig
elektro ¢ekim diizeneginin sematik goériiniimii

Cizelge 2.2. PVA/NaAlg ¢ozeltilerinin elektro ¢ekiminde sabit tutulan parametreler

Uygulanan voltaj degeri 30 kV

Cozelti besleme hiza 2 ml/saat

Toplayici ile igne ucu 15cm
arasindaki mesafe

Kesik uglu siringa ignesi

Diize tipi ve i¢ cap1

530 um

Yara ortiisii kullammmina yvonelik alginat nanolifli yiizey uretimi

Alginat nanolifli yiizeylerin yara Ortiisii olarak performansinin ticari yara ortiileri ile
kiyaslanacagi in vivo ¢alismalarinda kullanilmak tizere elektro ¢ekim metodu ile tiretilen
yiizeyler, %9 PVA ve %1 NaAlg’in 2/1 hacimsel oraninda karistirildigi PVA/NaAlg
karisim ¢ozeltisinden iiretilmistir. Uretimler esnasinda kullanilan standart parametre

sabitleri Cizelge 2.3’de verilmistir.
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Cizelge 2.3. Alginat nanolifli yara drtiilerinin elektro ¢ekim ile tiretiminde sabit tutulan parametreler

Uygulanan voltaj degeri 20 kV

Cozelti besleme hiz 1.2 ml/saat

Toplayici ile igne ucu arasindaki mesafe 17cm

Piring Ug

Diize tipi ve ic cap1
P 830 um

Cekim cozeltisi miktar 60 mL

Yara ortiisii kullanimina yonelik nanolif {iretimi yapilmadan 6nce, Cizelge 2.2’deki
sabit proses parametrelerinin yeniden gézden gegirilmesine ihtiyag duyulmustur. Bu
ithtiyact doguran, iiretimdeki bir takim aksakliklardir (ylizey iizerine ¢ozelti damlamasi,
igne ucundaki tikanmalar vs.). Bu nedenle, 2/1 PVA/NaAlg ¢ozeltisi ile yapilacak bu
tiretimler i¢in yeniden gozleme dayali parametre belirleme caligmalari yapilmis, bu
calismanin sonuglar1 ve literatiirdeki alginatin elektro c¢ekimi ile ilgili ¢aligmalar g6z
oniinde bulundurularak yeni parametre sabitleri belirlenmistir (Cizelge 2.3). Ornegin,
uygulanan voltaj 20 kV’a diisiiriilmiistiir. Iletkenlik degeri yiikseldik¢e cozeltilerde
elektro ¢ekim jetinin olusmasi icin gereken kritik voltaj diismektedir (Ramakrishna ve
ark. 2005). Ayni1 voltajda jetin tasiyacag: yiik miktar arttigindan elektro ¢ekim i¢in daha
diisiik voltaj degerine ihtiya¢ duyulmaktadir. Dolayis1 ile bu ¢dzeltinin elektro ¢ekimi
icin 20 kV voltaj degerinin yeterli oldugu goriilmiistiir. Ayrica 2/1 PVA/NaAlg ¢ozeltisi,
PVA c¢ozeltisine gore daha diisiik viskoziteye sahip oldugundan daha once belirlenen 2
ml/saat besleme hizi bu ¢ozelti i¢in yliksek kalmis ve damlamalara sebep olmustur. Bu
sebeple besleme hizi 1.2 ml/saat’e diigiiriilmiistiir. Uygulanan voltaj degerinin ve ¢ozelti
besleme hizinin degigmesine bagli toplayici-diize mesafesinin de yeniden belirlenmesi
gerekmis 17 cm olarak ayarlanmistir. Diize ucunda herhangi bir tikanma olmadan

calismay1 sagladigindan bu ¢alismada siringa ignesi yerine piring ug tercih edilmistir.
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2.2.4. PVA/NaAlg nanolifli yiizeylerin suya dayaniminin gelistirilmesi

Elektro ¢ekim yontemi ile nanolif haline getirilen PVA ve NaAlg polimerlerinin her
ikisi de yapilarindaki hidroksil gruplar1 nedeni ile oldukga hidrofilik 6zellik sergilerler.
Su, her iki polimer i¢in de ¢dziicii etki gostermektedir. Dolayisi ile bu polimerlerden
elde edilen nanolifli yiizeylerin suya dayanimi oldukc¢a diisiiktiir. Ancak bu yiizeylerin
yara Ortiisii olarak deney hayvanlar lizerinde uygulanacak olmasi, yiizeylerin capraz

baglama islemi ile suya dayaniminin artirilmasi ihtiyacini dogurmustur.

Yapilan literatiir arastirmalar1 (Wang ve ark. 2005, Wu ve ark. 2005, Beppu ve ark.
2007, Ruijgrok ve ark. 1994, Yeom ve Lee 1997), PVA, NaAlg ve daha bir ¢ok polimer
icin ortak bir ¢capraz baglayici olarak gluteraldehiti (GA) isaret etmistir.

PVA/NaAlg karisimi nanolifli yiizeyleri GA ile capraz baglamak i¢in yapilan
caligmalarda numuneler, %5, %10, %25 ve %50 konsantrasyonlardaki GA igerisine
daldirilmigtir. Ancak GA ¢ozeltilerinin igeriginde bulunan su, daha capraz baglanma
gerceklesemeden yiizeylerin ¢oziinmesine sebep olmustur. Aymi islem, sitilan GA

cozeltisinde de denenmis ancak, nanolifli ylizeyin ¢6ziinmesine engel olunamamustir.

Gergeklestirilen bir diger GA ¢apraz baglama denemesinde, PVA/NaAlg karigimi
nanolifli yiizeyler oda sicakliginda ve 37°C’de, %10 konsantrasyondaki GA ¢ozeltisinin
bulundugu beher lizerine sabitlenmis, yiizeyin 24 saat slireyle GA buharmma maruz
kalmas1 saglanmistir. Bu yontemle nanolifli yilizeylerin suda ¢dziinmesi bir miktar

yavaglatilmig (birkag¢ dakika) ancak yine de tamamen engel olunamamastir.

Son olarak yine literatiirden (Tang ve ark. 2009) yola ¢ikilarak, ¢apraz baglama
¢ozeltisinin PVA ve NaAlg’1 ¢6zmeyen bir ¢6ziicli olan aseton ile hazirlanmasi yoluna
gidilmistir. Bu yontemde, uygun pH degerini saglamak i¢in 0.05 N hidroklorik asit
(HCI), capraz baglanmayi saglayacak 0.15 M GA (%50) ile karistirilarak aseton
igerisinde ¢Oziindiiriilmistiir. Nanolifli ylizeyler, hazirlanan bu ¢ozelti igerisine
daldirilip 24 saat siireyle oda sicakliginda bekletilmistir (Sekil 2.19a). Bu siire sonunda

herhangi bir yapisal bozulmaya, jellesmeye ya da ¢dziinmeye ugramaksizin capraz
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baglanan nanolifli ylizeyler (Sekil 2.19b), GA artiklarinin uzaklastirilmasi ve nétralize
edilmesi igin, bir seri yikama isleminden gegirilmistir. Once 5 dakika boyunca etil alkol
ile muamele edilen yiizeyler (Sekil 2.20a) daha sonra, {i¢ asamali olarak fosfat tamponu
cozeltisinde calkalanmis (Sekil 2.20b) ve folyo iizerine almarak 50°C sicaklikta etiivde 1
saat kurumaya birakilmistir (Sekil 2.21). Boylece, toksik etkileri bilinen GA
kalintilarinin ~ yiizeyden uzaklastirilmast ve yara iizerinde neden olabilecegi

olumsuzluklarin 6nlenmesi saglanmistir.

Sekil 2.19. (a) Capraz baglama ¢ozeltisi igerisindeki nanolifli ylizey,
(b) 24 saatin sonunda ¢ozeltiden ¢ikarilan nanolifli yiizey

Fo. Taureh ¥
ciazaris! e I 057 7 A7

(1) GozeL7is! B ? 757
! (2) J St

Sekil 2.21. (a) Yikanan ¢apraz bagl nanolifli yiizey, (b)Kurutulan ¢apraz bagl nanolifli yiizey
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Gergeklestirilen bu c¢apraz baglama isleminde, capraz baglayict olarak kullanilan
GA’nin (Sekil 2.22a) aldedit (CHO) gruplari ile PVA (Sekil 2.22b) ve NaAlg’in (Sekil
2.22c) yapisinda bulunan hidroksil (OH) gruplar1 arasinda asetal baglar1 olugsmakta ve 1
mol su (H20) a¢iga ¢ikmaktadir. Boylece PVA ve NaAlg’in yapisinda hidrofiliteyi
saglayan OH gruplarinin bloke edilmesi saglanarak, nanolifli yiizeyin emiciliginin ve
suda ¢Ozlinlirliigiiniin azalmas1 beklenmistir. GA ile PVA arasinda gerceklesen

reaksiyon Sekil 2.23’te goriilmektedir.

GA PVA NaAlg

"O0Na

(
2 H H H ( —o, |
H. C. .C. .0 C—C—C—C—C 0/ (+
S adiinaNsiE
O H2 H OH OH OH L OH HO/ H J
) H H

(a) (b)

Sekil 2.22. (a) GA’nin agik kimyasal formiilii, (b) PVA’nin agik kimyasal formiili,
(c) NaAlg’in acik kimyasal formiilii

KAYNAK:(a)http://www.steve.gb.com/images/molecules/aldehydes_and_ketones/glutaral
dehyde.png, 2009
(b)http://mww.practicalchemistry.org/experiments/pva-polymer-slime,153,EX.html, 2009,
(c) http://mwww.made-in-china.com/image/2f0j00vQTtGCEMUafY M/Sodium-Alginate-
For-Food-Grade.jpg, 2009

PVA

OH OH OH &

H‘x
C{CH,).C =
F oAt

OH OH OH G

Sekil 2.23. PVA ile GA arasinda gerceklesen capraz baglanma reaksiyonu

KAYNAK: http://www.scielo.br/scielo.php?script=sci_arttext&pid=S1516-
14392006000200014&Ing=pt&nrm=iso&tIing=pt, 2009


http://www.steve.gb.com/images/molecules/aldehydes_and_ketones/glutaraldehyde.png
http://www.steve.gb.com/images/molecules/aldehydes_and_ketones/glutaraldehyde.png
http://www.steve.gb.com/images/molecules/aldehydes_and_ketones/glutaraldehyde.png
http://www.practicalchemistry.org/experiments/pva-polymer-slime,153,EX.html
http://www.made-in-china.com/image/2f0j00vQTtGCEMUafYM/Sodium-Alginate-For-Food-Grade.jpg
http://www.made-in-china.com/image/2f0j00vQTtGCEMUafYM/Sodium-Alginate-For-Food-Grade.jpg
http://www.scielo.br/scielo.php?script=sci_arttext&pid=S1516-14392006000200014&lng=pt&nrm=iso&tlng=pt
http://www.scielo.br/scielo.php?script=sci_arttext&pid=S1516-14392006000200014&lng=pt&nrm=iso&tlng=pt

110

2.2.5. PVA/NaAlg nanolifli yiizeylerin karakterizasyonu

Elektro ¢ekim yontemi ile elde edilen PVA/NaAlg nanolifli ylizeylerin lif ¢aplar1 ve
yapilari, gerceklestirilen SEM ¢alismalari ile incelenirken; kalinlik, hava gegirgenligi, su
emicilik ve suya dayanim ozellikleri de yapilan test ve analizlerle belirlenmistir. Tiim
analizler, ylizeyler ¢apraz bagladiktan once ve sonra gergeklestirilmis, boylece bu
islemin yiizey Ozellikleri iizerine etkisi incelenmistir. Ayrica, ayni karakterizasyon
calismalari, in vivo c¢alismasinda kullanilan ticari bir alginathi yara Ortiisii olan

Suprasorb-A igin de tekrarlanmuistir.

2.2.5.1. Taramah elektron mikroskobu (SEM) calismalari

Kiigiik parcalar halinde silikon plaka iizerine yerlestirilen nanolifli yiizey numuneleri
30 mA akimda 150 saniye boyunca altin paladyum kaplama isleminin ardindan taramali
elektron mikroskobunda goriintiilenmistir. X1000, X5000 ve X20.000 biiyiitmelerde
alinan fotograflarda nanolif yapilar1 incelenmis ve 10 adet lifin caplari Olgiilerek,

ortalama lif ¢aplar1 ve standart sapma degerleri hesaplanmustir.

2.2.5.2. Kalinlk tayini

Nanolifli ylizeylerin kalinlik tayini, L& WBK marka film ve plastikler i¢in kalinlik
Olciim cihazinda; Suprasorb-A’nin kalinlik tayini ise, DM100 tekstil yiizeyleri igin
kalmhk &l¢iim cihazinda gerceklestirilmistir. Olgiimler, TS 7128 EN ISO 5084:98
standardina uygun olarak gerceklestirilmistir. Her bir numune i¢in 10 6l¢iim yapilmus,

elde edilen sonuglarin aritmetik ortalamas1 alinarak standart sapmas1 hesaplanmistir.

2.2.5.3. Hava gegirgenligi ol¢iimii

Nanolifli yilizeylerin ve Suprasorb-A’nin hava gegirgenligi testleri, Textest F3300
hava gecirgenligi Ol¢iim cihazinda, 200 Pa basing altinda, TS 391 EN ISO 9237
standardina uygun olarak gerceklestirilmistir. Olgiimler 3’er tekrarli yapilmis, sonuglarmn

aritmetik ortalamasi ve standart sapmasi1 hesaplanmistir.
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2.2.5.4. Su emicilik testi

Nanolifli ylizeyler ve Suprasorb-A alginath yara ortiisti, TS866’ya gore su damlasi
metodu ile su emicilik testine tabi tutulmus, 1 cm mesafeden yilizeye damlatilan su
damlasinin yiizey tarafindan tamamen emilme siiresi (Saniye) tespit edilmistir. Her bir
numune ic¢in testler 3’er tekrarla gerceklestirilmis, sonuglarin aritmetik ortalamasi
alinmistir. Elde edilen sonuglar, nanolifli yilizeylere uygulanan ¢apraz baglama isleminin
ylizeylerin su emiciligine etkisinin degerlendirilmesinde ve ticari yara Ortiisii ile

nanolifli yara Ortiisiiniin su emiciliginin kiyaslanmasinda kullanilmistir.

2.2.5.5. Suya dayamim testi

Elektro ¢ekim yontemi ile elde edilen alginat nanolifli yiizeylere ¢apraz baglama
islemi Oncesi ve sonrasinda uygulanan suya dayanim testinde 3 cm x 3 cm boyutlarinda
nanolifli ylizeyler oda sicakliginda saf su icerisine daldirilmistir. Capraz baglama
yapilmamis numunelerin suya atildig1 andan ¢éziinmenin tamamlandig1 ana kadar gecen
stire tespit edilmistir. Capraz baglama isleminden gegen nanolifli yiizey ise suda
¢coziinmedigi icin 24 saat saf su icerisinde bekletilmis, ardindan lifli yapmin bozulup
bozulmadigint tespit edebilmek i¢in taramali elektron mikroskobunda (SEM)

incelenerek fotograflanmistir.

2.2.6. Sterilizasyon

Elektro ¢ekim yontemi ile elde edilen ve capraz baglanarak suya dayanikli hale
getirilen alginat nanolifli yiizeyler, yara Ortiisii olarak degerlendirilecegi in vivo
caligmalar1 6ncesinde, tipki kiyaslanacagi ticari iiriinler gibi steril hale getirilmek iizere
etilen oksit sterilizasyonuna tabi tutulmustur. Bu islemde numuneler, 4 saat siireyle
etilen oksit buhar1 ile steril hale getirildikten sonra 8 saat boyunca havalanmaya

birakilmustir.
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2.2.7 Nanolifli yiizeylerin in vivo ¢calismalarla yara ortiisii olarak degerlendirilmesi

Suya dayanikli ve steril hale getirilen elektrospun PVA/NaAlg nanolifli yiizeylerin
yara Ortiisii olarak degerlendirilmesini amaglayan in vivo ¢alismalari, temel olarak ii¢
asamadan olusmaktadir. Bunlar;

e Tavsanlarda yara olusturularak tizerine nanolifli yilizeyin ve ticari Uriinlerin

kapatildigi uygulama agamasi,

e Belirli giinlerde yaralarin boyutlarinin  Olgiilerek yara kii¢lilmelerinin

hesaplandigi makroskobik degerlendirme asamasi,

e Belirlenen giinlerde bu bolgelerden alinan dokularin enine kesitlerinin 151k

mikroskobunda incelendigi histolojik degerlendirme asamasidir.

In vivo galismalarmin uygulama asamasi, Uludag Universitesi Tip Fakiiltesi Deney
Hayvanlan Yetistirme ve Arastirma Merkezinde, histolojik degerlendirme asamasi ise

Histoloji ve Embriyoloji Laboratuarlarinda gergeklestirilmistir.

2.2.7.1. Uygulama

Makroskobik degerlendirme i¢in 3 adet, histolojik degerlendirme icin 15 adet olmak
lizere toplam 18 adet Yeni Zelanda tiirli erkek tavsanda gerceklestirilen deneyler i¢in
oncelikle deneklere anestezi (Ketalar-pfizer30-50 mg/kg iP, Rompun -bayer 10mg/kg
intramusculer) uygulamasi yapilmistir. Anesteziyi takiben deneklerin sirt bolgesinde 10
cm X 10 cm ebatlarinda bir bolge tamamen tiiylerinden arindirilmistir (Sekil 2.24).
Bolge, Baticon soliisyonu ile steril hale getirildikten sonra cerrahi miidahale yapilacak
alanlar tespit edilmis (Sekil 2.25), ardindan bistiiri yardimi ile tam kalinlikta deri defekti
olusturmak suretiyle her biri 2 cm x 2 cm olan 4 adet yara agilmistir (Sekil 2.26).

Hazirlanan bu 4 yaradan;

e Birincisi, Furacin pomad karistirilmis tiil gre (gazli bez) ile kapatilmis ve bu
kisim ‘T’ harfi ile kodlanmustir.

e Ikincisi, Bactigras ticari yara ortiisii ile kapatilmis ve ‘B’ harfi ile kodlanmustir.
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e  Ugiinciisii, Suprasorb-A ticari alginath yara ortiisii ile kapatilmis ve ‘S’ harfi ile
kodlanmastir.

e Dordiinciisii, elektro cekim metodu ile elde edilen PVA/NaAlg nanolifli yiizeyle
kapatilmig ve ‘N’ harfi ile kodlanmigtir (Sekil 2.27).

Tiim cerrahi alanlar kapatilacak sekilde, bolgenin tlizeri gazli bez ve siinger ile ikinci kat
pansumana almmistir. Siinger, kenar ve koselerinden dikis veya stapler ile deriye
sabitlenmistir.  Son olarak, denekler numaralandirilarak ayri ayri  kafeslere

yerlestirilmistir (Sekil 2.28)

Sekil 2.24. Tavsanlarin sirt bolgesinde tiiylerinden arindirilmig bolge

Sekil 2.25. Olusturulacak yara alanlarin tespiti
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Sekil 2.27. Olusturulan yaralara kapatilan yara ortiileri;
(T) Tiil gre, (B) Bactigras, (S) Suprasorb-A, (N) Nanolifli yara ortiisti

Sekil 2.28. ikinci kat pansumana alinip numaralandirilan denek
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2.2.7.2. Makroskobik degerlendirme

Sirt bolgelerinde olusturulan dort adet yaranin belirlenen sira ve yara Ortiisii ile
kapatimlar1 yapildiktan sonra, uygulamanin yapildig: giin (0. giin) yara boyutlar1 cetvel
yardimu ile dlgiiliip, orijinal yara alan1 hesaplanmigtir. Uygulamay takip eden 4., 6., 12.,
15. ve 21. giinlerde yara boyutlarinin 6l¢timii tekrarlanarak yara alanlar: belirlenmistir.
Her degerlendirme giinii i¢in % yara kiigilmesi Denklem 2.1°e gore hesaplanmis ve elde

edilen sonuglar, yara ortiilerinin kiyaslanmasinda goz oniinde bulundurulmustur.

(%) K =100 — [An / Ag] X 100 (2.1)

K: Yara kii¢tilmesi
Ag: Orijinal yara alani (0.giin)
Ay Degerlendirme giiniinde Olgiilen yara alant

n: Uygulamadan yara dl¢iimiine kadar gegen siire (giin) (4, 6, 12, 15, 21)

Makroskobik degerlendirmeler 3 tekrar ile gergeklestirilmistir. 3 denegin her biri
icin hesaplanan yara kiigiilme yiizdelerinin aritmetik ortalamasi ve standart sapmasi

belirlenmistir.

2.2.7.3. Histolojik degerlendirme

Sirt bolgelerinde 4 adet tam kalinlikta deri defekti olusturulup belirlenen ortiilerle
(tal gre, Bactigras, Suprasorb-A, nanolifli yiizey) yara kapatimi yapilan 15 adet tavsan, 3
gruba ayrilmistir.

1. deney grubu: Yara kapatimini takip eden 4. giinde alinan doku 6rnekleri tizerinde

histolojik degerlendirme yapilmaistir.

2. deney grubu: Yara kapatimini takip eden 6. giinde alinan doku 6rnekleri ilizerinde

histolojik degerlendirme yapilmistir.

3. deney grubu: Yara kapatimim takip eden 21. giinde alinan doku ornekleri

tizerinde histolojik degerlendirme yapilmustir.



Degerlendirme siireleri (4, 6 ve 21 giin), literatiirdeki benzer calismalar (Ozbek ve
ark. 1997) esas alinarak belirlenmistir. Her bir grubun degerlendirilmesi 5 tekrar ile

gergeklestirilmistir. Histolojik degerlendirilmeye alinan doku ornekleri, Cizelge 2.4’te

verilen sekilde kodlanmustir.

Belirlenen giinlerde deneklere uygulanan anestezinin ardindan, yara kapatimi
yapilmis bolgelerden doku oOrnekleri almarak histolojik degerlendirme igin gerekli

asamalardan gegcirilmistir (Sekil 2.29).
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Cizelge 2.4. Histolojik degerlendirmeye alinan doku 6rneklerinin kodlanmasi

4. giinde alinan doku o6rnekleri (1. deney grubu)

Tiil gre Bactigras Suprasorb-A Nanolif
1 nolu denek 11T 11B 11S 11N
2 nolu denek 12T 12B 12S 12N
3 nolu denek 13T 13B 13S 13N
4 nolu denek 14T 14B 14S 14N
5 nolu denek 15T 15B 15S 15N

6. giinde alinan doku o6rnekleri (2. deney grubu)

Tiil gre Bactigras Suprasorb-A Nanolif
1 nolu denek 21T 21B 21S 21N
2 nolu denek 22T 22B 22S 22N
3 nolu denek 23T 23B 23S 23N
4 nolu denek 24T 24B 24S 24N
5 nolu denek 25T 25B 25S 25N

21. giinde alinan doku érnekleri (3. deney grubu)

Tiil gre Bactigras Suprasorb-A Nanolif
1 nolu denek 31T 31B 31S 31N
2 nolu denek 32T 32B 32S 32N
3 nolu denek 33T 33B 33S 33N
4 nolu denek 34T 34B 34S 34N
5 nolu denek 35T 35B 35S 35N
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FIKSASYON DEHIDRASYON
" . Alkol
Nétral Formalin (%50, 70, 90, 100)
ISIK
MiIKROSKOBU

SAYDAMLASTIRMA

Xylol

BOYAMA

Hematoksilen

KESIT ALMA BLOKLAMA
Mikrotom Parafin

Sekil 2.29. Doku 6rneklerinin histolojik degerlendirme prosesi

8
Eosin

Fiksasyon: Deneklerden alinan doku 6rnekleri, 1 hafta siireyle oda sicakliginda notral

formalinde fikse edilmistir.

Dehidrasyon: Fikse olmus dokular igindeki formalin ve yapisinda bulunan sudan
arindirilmasi i¢in dehidrasyon iglemine tabi tutulmus, sirayla %50, %70, %90 ve %100
konsantrasyondaki etil alkolden gegirilerek (ilk ligiinde 2’ser saat, saf alkolde gece boyu

bekletilmistir) yapi icerisindeki su ile alkoliin yer degistirmesi saglanmistir.

Saydamlastirma: Dehidre olan dokulara niifuz etmis olan alkoliin uzaklastirilip, kirilma

indisi yiiksek bir s1v1 ayirag olan xylol ile yer degistirmesi saglanarak yapida saydamlik
elde edilmistir (ard arda iki xylol’den 1.5’er saat gecirilmistir) (Sekil 2.30). Bu asama

takip eden parafin infiltrasyonunun 6n agamasidir.

Sekil 2.30. Saydamlastirma icin xylolden gegirilen numuneler
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Bloklama: Saydamlastirilmis dokular, 60°C’lik etiivde sivi halde bekletilen parafin
banyolarindan gegirilmis, parafinin doku i¢ine infiltre olmasi saglanmistir. Daha sonra
blok kabina dokiilen sivi parafin i¢ine doku Ornekleri yerlestirilmis, oda 1sisinda

parafinin donmasi saglanarak doku bloklari elde edilmistir (Sekil 2.31).

Sekil 2.31. Parafine gomiilerek bloklanan numuneler

Kesit alma: Her bir parafin bloktan kizakli mikrotom yardimi ile 5 pm kalinliginda seri

kesitler alimmustir (Sekil 2.32). Alinan kesitler sicak su igerisine daldirilarak buradan

lam tizerine aktarilmigtir (Sekil 2.33).

Sekil 2.32. Mikrotomda kesit alma
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Sekil 2.33. Sicak su igerisinden lam tizerine aktarilan kesitler

Boyama: Enine kesitleri alinan numuneler, Hematoksilen-Eosin ile boyanmistir (Sekil

2.34). Uygulanan boyama prosesinde izlenen islem akist:

1. Etiiv (40 dk) 13.
2. Xylol 1 (20 dk) 14.
3. Xylol 2 (20 dk) 15.
4. Kurutma 16.
5. %100 alkol (3 dk) 17.
6. %96 alkol (3 dk) 18.
7. %70 alkol (3 dk) 19.
8. Yikama (akan musluk suyunda 3 dk) 20.
9. Hematoksilen (7 dk) 21.
10. Yikama (akan musluk suyunda 5 dk) 22.
11. Asit alkol (1 dips) 23.

12. Yikama (akan musluk suyunda 5 dk)

(dips:Bir kere daldirip ¢ikarma siiresini ifade etmektedir)

Amonyakli su (7 dips)
Yikama (akan suda 5 dk)
Eosin (4 dk)

Yikama (akan musluk suyunda)
%70 alkol (7 dips)

%96 alkol (7 dips)

%100 alkol (7 dips)
Kurutma

Xylol 3 (20 dk)

Xylol 4 (20 dk)

Kanada balzami ile kapama

Sekil 2.34. Hematoksilen-Eosin ile boyanan numuneler
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Hematoksilen, dokunun bazofilik bolgesi olan ¢ekirdegin mor renkte boyanmasini
saglarken Eosin, asidofilik kisimlarin (Sitoplazma ve bag dokusu) pembe renk almasini

saglamistir.

Isik mikroskobu incelemesi: Enine kesitleri alinip boyanan doku o&rnekleri 1sik

mikroskobu ile incelenerek fotograflanmistir. Mikroskobik incelemelerde, 4, 6 ve 21.
giinlerde deneklerden alinan doku Orneklerinin epitelizasyon (epitelyum dokunun
yeniden olusumu) durumu incelenmis, elde edilen sonuglar, deneklere uygulanan 4
triiniin (til gre, Bactigras, Suprasorb-A ve nanolifli yiizey), yara iizerindeki

performansinin kiyaslanmasinda kullanilmistir.



3. ARASTIRMA SONUCLARI VE TARTISMA

3.1. Elektro Cekimde On Cahsma Sonugclar1 ve Degerlendirmesi

Elektro ¢ekim g¢aligmalarina zemin hazirlamak ve sistemin verimli ¢alistigini teyit
etmek icin PVA ¢ozeltisi ile 0n iiretim denemeleri yapilmig ve parametrelerin {iretim

tizerindeki etkileri, yapilan gézlemlere dayali olarak degerlendirilmistir.

Suda kolay ¢oziinmesi ve ¢ok iyi nanolifli metaryal olusturmasi, 6n ¢alismalarda
PVA’nin tercih edilme sebebi olmustur. %5-15 araliginda farkli konsantrasyonlarda
hazirlanan sulu PVA ¢ozeltileri elektro ¢cekime tabi tutulmustur. Yapilan gozlemler ile
elektro ¢ekim i¢in en uygun PVA konsantrasyonunun %9 oldugu tespit edilmistir.
Konsantrasyon bu degerin altina diistiiglinde olusan jetin siirekliligi bozulmus, ¢ok
diisiik konsantrasyonlarda jet olusumu gerceklesmemistir. Bu durum konsantrasyon
diisiisii nedeni ile viskozitenin ve dolayist ile zincir karmasikliginin azalmasina bu
nedenle, sivi iizerinde ylizey gerilimi kuvvetlerinin daha baskin hale gelerek jet
olusumunu gii¢lestirmesine baglanmistir. Konsantrasyon degeri %9’un {izerine ¢iktikca,
¢oOzeltinin elektro ¢ekim bolgesine beslenmesi zorlasmis, igne ucunda tikanmalar

gorilmiistiir.

%9 konsantrasyonda PV A ¢ozeltisinin elektro ¢ekiminde uygulanan voltaj, 0-35 kV
arasinda kademeli olarak artirilmis ve proses gozlemlenmistir. En uygun voltaj degeri
30 kV olarak belirlenmistir. Cok diisiik voltajlarda, igne ucundaki damlacikta koni
olusumu gerceklesmemis, ¢ozelti damlaciklar halinde igne ucundan akmaya devam
etmistir. Voltaj bir miktar arttiginda koni olusumu ger¢eklesmis ancak c¢ozeltideki
yikler yilizey gerilimi kuvvetlerini yenemediginden koni ucundan jet bas
gosterememistir. 10 kV’un Ustlindeki degerlerde jet olusumu gerceklesmis ancak igne
ucundaki damlamalar devam etmistir. 30 kV’da koni ve jet olusumu sorunsuz
gerceklesmis ancak bu degerin iizerine ¢ikildik¢a igne ucunda daha kiiclik koni olusumu
gozlemlenmis, polimer jetindeki yiiklerin itme kuvvetleri c¢ok arttigindan jet
stirekliliginde bozulmalar ve kopuslar gerceklesmistir. Voltaj ¢ok arttiginda jetin
ilerleme hizi, ¢6zeltinin besleme hizindan fazla oldugundan koninin igne igerisine geri

cekildigi ve elektro ¢ekimin gerceklesmedigi goriilmiistiir.
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PVA c¢ozeltisini elektro ¢ekim bolgesine beslemek i¢in kullanilan perflizyon
pompasinin hizi, 0.5-2.5 ml/saat arasinda kademeli olarak degistirilerek {iretim
gerceklestirilmis ve yapilan gozlemlerle en uygun besleme hizinin 2 ml/saat oldugu
tespit edilmistir. Diisiik besleme hizlarinda zaman zaman jet olusumunun durdugu,

yiiksek oldugunda ise ¢ozelti damlamalarinin arttigi goriilmiistiir.

cm arasinda degistirilerek gerceklestirilen elektro c¢ekim c¢alismalarinda, en uygun
mesafenin 15 cm oldugu belirlenmistir. Cok diisiik mesafelerde sivi halde ¢ozeltinin
toplayici plakaya atladigi ve plaka iizerinde olusan nanolifli yiizeyin bozulmasina neden
oldugu goriilmiistir. Mesafe ¢ok arttiginda ise, olusan nanoliflerin plaka disindaki

alanlara da sagildig1 ve odaklanma sorunu yasandigi tespit edilmistir.

Elektro ¢cekim 6n ¢alismalarinda diize olarak standart siringa ignesi, ucu kesilerek
diizlestirilen siringa ignesi (Sekil 2.13a) (530 um i¢ ¢ap) ve piring bir ug (Sekil 2.13b)
(830 um i¢ cap) kullanilmigtir. Kesik uglu siringa ignesi ile yapilan ¢alismalarda
standart igneye gore daha diizgiin koni ve jet olusumu gerceklestigi goriilmiistiir. i¢ capi,
igneye gore daha biiyiik olan piring u¢ kullanildiginda ise tikanma problemi

yasanmamigtir.

Gergeklestirilen 6n ¢alismalarda, elektro ¢ekim sisteminde igne ucu ile toplayici
plakanin birbirine gére konumu degistirilerek tiretim ¢aligmalar1 yapilmistir. Cozeltinin
yukaridan asagr dogru beslendigi sistemde (Sekil 3.1a), igne ucundan diisen ¢ozelti
damlaciginin toplayici1 plaka {zerinde olusan nanolifli yiizeyi deforme ettigi
gOriilmiistiir. Damlamalar1 dnlemek icin igne ile plakanin karsilikli olarak farkli acilarla
konumlandirilldigr denemeler yapilmig ve plakanin dik olarak igne karsisina

yerlestirildigi pozisyonun (Sekil 3.1b) en uygun ¢alisma sekli olduguna karar verilmistir.

Sekil 3.1. (a) Yukaridan asagi ¢cekim, (b) Karsilikli yatay ¢cekim
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On calismalar esnasinda kesik uglu siringa ignesinden 2 ml /saat hizla beslenen %9
konsantrasyonda PVA c¢ozeltisine, 30 kV voltaj uygulanarak 15 cm toplayici-diize
mesafesinde (karsilikli ve yatay) gerceklestirilen elektro ¢ekim sonucunda elde edilen
nanolifli ylizeye ait X1000, X5000 ve X20.000 biiyiitmelerde alinan SEM goriintiileri,
Sekil 3.2’de verilmistir. Bu numuneye ait ortalama lif ¢ap1 ve standart sapmasi, 201 +

40 nm olarak hesaplanmistir.

3.2. PVA/NaAlg Cozeltilerinin Elektro Cekimi

Rijit ve polielektrolid bir dogal biyopolimer olan sodyum alginatin %1 ve %2
konsantrasyonlarda hazirlanan sulu ¢ozeltileri elektro c¢ekime tabi tutulmus ancak
herhangi bir jet olusumu gerceklesmemis, dolayisi ile nanolif {iretimi mimkiin
olmamistir. Bu durum, daha 6nce gergeklestirilen benzer ¢alismalarda (Lee ve ark. 2007,
Lu ve ark. 2006, Nie ve ark. 2008, Safi ve ark. 2007) oldugu gibi soyum alginatin
policlektrod karakteristigine Ve Yyetersiz zincir karmasikligina baglanmaktadir. Bu
sorunun Ustesinden gelebilmek i¢in sulu sodyum alginat ¢ozeltileri (%1 ve %2), elektro
¢ekimde basarili sonuglar veren PVA’nin sulu ¢ozeltisi (%9) ile farkli hacimsel
oranlarda karigtirllmig ve bu karisimlarin elektro ¢ekiminden nanolifli ylizeyler elde
etmek miimkiin olmustur. Karisimda kullanilan polimerin PVA olmasinin sebeplerinden
biri de molekiiler seviyedeki hidrojen baglanmalar1 sayesinde sodyum alginatla ¢ok

giiclii etkilesime girmesidir.

Calismanin  bu bdliimiinde, farklt konsantrasyon ve karisim oranlarindaki
PVA/NaAlg ¢ozeltilerinin baz1 6zellikleri (yogunluk, viskozite, elektrik iletkenligi, pH,
yiizey gerilimi) ol¢iilmiis, bu c¢ozeltilerden elektro ¢ekim yontemi ile sabit proses
parametrelerinde (Cizelge 2.2) nanolifli yiizeyler elde edilmistir. Elde edilen yiizeylerin
SEM analizleri yapilmis ve c¢ozelti 6zelliklerinin yiizey ozellikleri ve lif caplar

tizerindeki etkileri degerlendirilmistir.
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X1,000 10m WD 15.3mm

A 4 y 5 _— b y 2 N
TUBITAK 10.0kvY X5,000 1pm WD 15.3mm

TUBITAK SE 10.0kV X20,000 Tum WD 15.3mm

Sekil 3.2. On ¢alismalarda elde edilen PVA nanolifli yiizeye ait SEM goriintiileri
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3.2.1. PVA/NaAlg karisim ¢ozeltilerinin karakterizasyon sonuglari

Elektro ¢ekim prosesini ve elde edilen nanolif yapisini etkileyen en oOnemli
faktorlerden biri ¢ozelti parametreleridir. Bu g¢alismada, elektro ¢ekimde kullanilan
farkli hacim oranlarindaki karisim ¢ozeltilerine ait viskozite, yogunluk, elektrik
iletkenligi, pH ve ylizey gerilimi Ozellikleri Olciilmiis ve bu degerler sonuglarin
yorumlanmasinda goz oniline alinmistir. %1°lik NaAlg ve %9’luk PVA c¢ozeltileri ile
hazirlanan PVA/NaAlg karisim ¢ozeltilerine ait degerler Cizelge 3.1°de; %2’lik NaAlg
ve %9’luk PVA c¢ozeltileri ile hazirlanan karisim ¢ozeltilerine ait degerler ise Cizelge

3.2°de sunulmaktadir.

Cizelge 3.1. %9 PVA / %1 NaAlg karisim ¢ozeltilerine ait 6l¢iim sonuglari

PVA/NaAlg | Yogunluk | Viskozite | fletkenlik | pH | Yiizey gerilimi
karisim orani (g/cm®) (cp) (us/cm) (mN/m)
0/1 1.0042 474.0 3250 6.59 57.46
1/2 1.0082 156.0 2056 7.36 53.92
1/1 1.0122 357.6 1839 6.37 54.35
2/1 1.0155 476.4 1200 6.82 53.42
3/1 1.0169 478.2 990 6.82 53.01
1/0 1.0192 394.2 396 6.05 50.32

Cizelge 3.2. %9 PVA / %2 NaAlg karisim ¢ozeltilerine ait 6l¢lim sonuglari

PVA/NaAlg | Yogunluk | Viskozite | iletkenlik | pH | Yiizey gerilimi
karisim orani (g/cm®) (cp) (us/cm) (mN/m)
0/1 1.0088 6840 >4000 6.80 55.77
1/2 1.0118 259.2 3800 7.16 55.72
1/1 1.0134 50.4 2964 6.87 55.28
2/1 1.0155 105.6 2083 6.41 54.82
3/1 1.0163 352.8 1489 6.96 50.32
1/0 1.0192 394.2 396 6.05 50.32

“Yiiksek viskozite nedeniyle 6l¢iim 6 d/d hizda gergeklestirilmistir.

Cizelge 3.1 ve Cizelge 3.2°deki ¢ozelti yogunluklari ile ilgili degerler incelendiginde,
sodyum alginat konsantrasyonunun %1’den %?2’ye ¢ikmasi ile karisim ¢ozeltilerinin
yogunluk degerlerinde 6nemli bir degisiklik olmadigi, en disiik yogunluk degerlerinin
sodyum alginatin sulu ¢ozeltilerine (0/1 PVA/NaAlg), en yiiksek yogunluk degerlerinin
ise PVA’nin sulu ¢ozeltilerine (1/0 PVA/NaAlg) ait oldugu ve karisim ¢ozeltilerindeki

PVA oram arttikga ¢ozelti yogunlugunun da arttigt goriilmektedir. Ancak, sulu
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cozeltilerde kullanilan PVA ve NaAlg konsantrasyonlarinin kiiclik degerlerde olmasi
nedeniyle, biitiin karisim c¢ozeltileri i¢in yogunluk suyun yogunluguna esdeger bir

seviyede elde edilmistir.

Verimli bir elektro g¢ekim igin polimer ¢dzeltisi uygun bir viskoziteye sahip
olmalidir. Diisiik viskozitelerde, diisiik zincir karmasikligi vardir ve elektro ¢ekim
esnasinda jet lizerinde yiizey gerilimi kuvvetlerinin baskin etkisi olur. Bu nedenle
siirekli bir jetin olusmamasi veya boncuk olusumlar1 goriilebilir. Viskozitedeki artis
polimerin zincir karmasikligini artirarak elektro ¢ekim prosesinde siirekli jet olusumunu
saglar (Nie ve ark. 2008). Cizelge 3.1°de goriildigi gibi; %1 konsantrasyondaki
sodyum alginat ¢6zeltisinin (0/1 PVA/NaAlg) viskozitesi, %9 konsantrasyondaki PVA
cozeltisinin (1/0 PVA/NaAlg) viskozitesinden daha yiiksektir. Her iki ¢ozelti esit oranda
karistirlldiginda  viskozite, ¢ozeltilerin  kendi viskozite degerlerinin de altina
diismektedir. Ancak karisim ¢ozeltisindeki PVA orani arttifinda viskozitede de artig
oldugu gozlenmektedir. Cizelge 3.1 ile Cizelge 3.2, viskozite degerleri agisindan
kiyaslandiginda; NaAlg konsantrasyonu %1’den %2’ye yiikseldiginde, sadece sodyum
alginat iceren ¢Ozelti icin viskozite degeri onemli Olgiide artis gosterirken, karigim
cozeltilerindeki viskozite degerlerinde genel olarak bir miktar diisiis oldugu
gorilmektedir. Sodyum alginat konsantrasyonu %]1°’den %2’ye yiikseldiginde,
cozeltinin iyon konsantrasyonundaki artisgin da etkisi ile (%1 lik alginatin iyon
konsantrasyonu yaklasik 1620 ppm; %?2’lik alginatin iyon konsantrasyonu 2000 ppm’in
tizerinde Olcililmiistiir) ¢ozelti viskozitesinde Onemli bir artis gerceklesmistir. Bu
artls, %2 konsantrasyondaki sodyum alginatin viskozite Ol¢limiiniin 100 d/d hizda
yapilmasina engel olmustur. Boylece viskozite Ol¢lim hizi diisliriilmiis olan bu
¢ozeltinin, konsantrasyon artigina da bagli olarak, %] konsantrasyondaki sodyum
alginat ¢ozeltisine gore yaklasik 14 kat fazla viskozite degeri verdigi goriilmiistiir.
Cizelge 3.2°de, %2’lik sodyum alginat ¢ozeltisinin  (0/ PVA/NaAlg)
viskozitesi, %9’luk PVA ¢6zeltisinin (1/0 PVA/NaAlg) viskozitesinden yaklagik 17 kat
daha yiiksektir. Her iki ¢Ozelti esit oranda karistirildiginda viskozite en diisiik degeri
gosterirken karisim ¢ozeltisindeki PVA orani arttiginda yine viskozitede artis oldugu
gozlenmektedir. Her iki tabloda da PVA oram arttik¢a viskozitede gerceklesen bu artis

PVA’nm sodyum alginat molekiil zincirlerinin karmagsikligini artirmasi ile agiklanabilir.
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PVA’nin hidroksil gruplar1 ile NaAlg’in hidroksil gruplart arasinda gerceklesen
hidrojen baglanmalar ile alginatin rijit zincir yapisinin daha esnek ve karmasik bir hal
alarak siirekli ve stabil jet olusumunu destekledigi boylece, elektro ¢ekime daha uygun

hale geldigi diistiniilmektedir.

Polimer ¢ozeltisinin elektro ¢ekilebilmesi i¢in mutlaka belirli bir iletkenlik degerine
sahip olmas1 gerekir. Aksi takdirde herhangi bir jet olusumu gozlenmez. Cozeltinin
elektrik iletkenligi arttikca daha ¢ok yiiklenen jetin gerilmesi de artar ve bdylece
boncuksuz ve daha ince lifler elde etmek miimkiin olur. Ancak alginat gibi
polielektrolidler, olduk¢a yiliksek iletkenlik degerlerine sahiptir ve bu degerler ¢ozelti
konsantrasyonu ile baglantilidir. Iletkenlik bu denli yiiksek oldugunda elektro ¢ekimde
igne ucunda bulunan damlacik yiizeyindeki yiikleri muhafaza etmek oldukca giiglesir ve
bu durum karakteristik koni olusumunu etkiler. Iletkenlik yiikseldikce klasik koni-jet
modeli degisir ve multijet olusumu goriilebilir (Ramakrisna ve dig. 2005). Bu nedenle,
saf alginat gibi iletkenligin ¢ok yiiksek oldugu c¢ozeltilerde koni ve jet olusumu
goriilmez. Yani sulu sodyum alginat ¢dzeltisinin basarisiz elektro ¢cekiminin en 6nemli
sebebi polianyonlar arasindaki itme kuvvetidir. Cizelge 3.1 ve Cizelge 3.2
kiyaslandiginda NaAlg konsantrasyonu %]1’den %2’ye yiikseldiginde iletkenlik
degerlerinde artis oldugu goriilmektedir. Her iki tabloda da sadece sodyum alginatin
sulu ¢ozeltisinden olusan 0/1 PVA/NaAlg karisim ¢ozeltilerinin elektrik iletkenligi en
yiiksek seviyede iken, sadece PVA c¢ozeltisinden olusan 1/0 PVA/NaAlg karigim
cozeltisinin elektrik iletkenligi ise en diisiik degere sahip olmustur. Karisim
cozeltilerindeki PV A, polianyonik sodyum alginat molekiil zincirlerindeki polianyonlar
arasindaki itme kuvvetini azaltarak cozeltinin elektrik iletkenligini diistirmektedir.
Sonugclar incelendiginde ¢ozeltideki PVA orani arttikca elektrik iletkenliginin diistiigii

gorilmektedir.

Sodyum alginatin her iki konsantrasyonu i¢in; en yiiksek pH degeri, karisimdaki
sodyum alginat oraninin en fazla oldugu 1/2 PVA/NaAlg ¢ozeltisinden elde edilirken,
sadece PVA’nin yer aldigi 1/0 PVA/NaAlg ¢ozeltisi en diisik pH degerine sahip

olmustur.
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Elektro c¢ekimin gerceklesebilmesi icin kilcal borudan beslenen yiiklii polimer
cozeltisinin ylizey gerilimi kuvvetlerini yenmesi gerekir. Bu nedenle yiiksek yiizey
gerilimi degerleri elektro ¢ekimi zorlastiran bir faktordiir. Cizelge 3.1 ve Cizelge 3.2°de
verilen ylizey gerilimi degerleri incelendiginde; en yiiksek yiizey gerilimi degerlerinin
sodyum alginatin sulu c¢ozeltilerine (0/1 PVA/NaAlg), en diisik yilizey gerilimi
degerinin ise PVA’nin sulu ¢ozeltisine (1/0 PVA/NaAlg) ait oldugu goriilmektedir.
Karisim ¢ozeltilerindeki PVA orani arttik¢a yilizey gerilimi diismekte boylece alginatin
elektro ¢ekilebilirligi gelismektedir. Ayrica yine Cizelge 3.1 ve Cizelge 3.2’deki
degerler incelendiginde, karisim ¢ozeltilerindeki viskozite artisi ile ylizey gerilimi
degerlerinde diisiis oldugu goriilmektedir. Yani, zincir karmagiklig1 arttikca ¢dzeltinin

birim kiitledeki yiizey alanini azaltma egilimi diismektedir.

Sonug olarak; yapilan iiretim denemeleri, elektrik iletkenligi ve yiizey gerilimi
degerleri diistik, viskozite ile pH degerleri nispeten yiiksek olan ¢ozeltilerin elektro
¢ekiminin daha bagarili oldugunu gdstermistir. %1 konsantrasyondaki sodyum alginatin
PVA ile karisim ¢ozeltilerinin %2 konsantrasyondaki sodyum alginatin PVA ile karigim
¢ozeltilerine gore daha yliksek viskozite ve daha diisiik elektrik iletkenligi degerlerine
sahip olmasi nedeni ile elektro ¢ekimlerinden daha basarili sonuglar elde edilmistir. Bu
calismada gerceklestirilen en basarili elektro ¢ekim caligmalar sirasiyla, 1/0, 3/1 ve 2/1

hacim oranlarindaki %9 PVA / %1 NaAlg ¢ozeltileri ile gergeklestirilmistir.

3.2.2. PVA/NaAlg nanolifli yiizeylerin SEM sonuclar:

%1°lik ve %2’lik NaAlg’in %9’luk PVA ile farkli oranlardaki karisim ¢ozeltilerinin
elektro ¢ekiminden elde edilen nanolifli ylizeyleri karakterize edebilmek amaciyla SEM
fotograflar1 (Sekil 3.5-3.13) alinmistir. SEM goriintiileri dogrultusunda tespit edilen
nanolif ¢aplarina ait bilgiler (ortalama ve standart sapma) Cizelge 3.3 ve Cizelge 3.4’de
verilmektedir. Ayrica, ¢ozelti 6zellikleri ile bu ¢ozeltilerden elde edilen elektrospun
nanoliflerin ¢ap degerleri Sekil 3.3 ve Sekil 3.4°de verilen grafikler ile

iliskilendirilmistir.



129

Cizelge 3.3. %9 PVA / %1 NaAlg karisim cozeltilerinden elde edilen nanoliflerin ¢ap dagilinmi

PVA/NaAlg | Minimum lif ¢ap1 | Maksimum lif cap1 | Ortalama lif ¢ap1 + SS
karisim orani (nm) (nm) (nm)

0/1 - - -

1/2 57 147 77 £35
1/1 57 103 67 +18
2/1 85 122 91+16
3/11 143 185 161 +17
1/0 143 252 201 + 40

Cizelge 3.4. %9 PVA / %2 NaAlg karisim ¢ozeltilerinden elde edilen nanoliflerin ¢ap dagilimi

PVA/NaAlg | Minimum lif cap1 | Maksimum lif ¢ap1 | Ortalama lif cap1 + SS
karisim orani (nm) (nm) (nm)
0/1 - - -
1/2 56 202 87+ 58
1/1 52 143 70 + 30
2/1 87 296 122 + 64
3/1 109 242 140 + 40
1/0 143 252 201 £ 40
yogunluk (g/cm3) B viskozite (p) B iletkenlik (ms/cm) O pH B yiizey gerilimi (cN/m) © lif cap1 (nm x 10
20,000 =
18,000 -
16,000 -
14,000 —
£ 12,000 _
g 10,000 -
2 8,000 -
© 6000 M -
4,000 A —
2,000 - -
0,000 - T T
0/1 12 vl 2/1 3/1 1/0

Cozelti karisim oram

Sekil 3.3. %9 PVA / %1 NaAlg ¢ozeltilerinin 6zellikleri ile nanolif ¢aplari arasindaki iligki
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Oyogunluk (g/cm3) Mviskozite (p) Miletkenlik (ms/cm) O pH BAyiizey gerilimi (cN/m) * lif ¢apt (nm x 10)

20,000 - -
18,000 - 1
16,000 - 1
14,000 - -
12,000 - -
10,000 - -
8,000 - -
6,000 -
4,000
2,000 -
0,000 -

Olgiilen dzellik

0/1 1/2 m 2/1 3/1 1/0

Cozelti karisim orani

Sekil 3.4. %9 PVA / %2 NaAlg ¢ozeltilerinin 6zellikleri ile nanolif ¢aplari arasindaki iligki

%1 ve %?2 konsantrasyondaki sodyum alginatin sulu ¢ozeltilerinden olusan 0/1
PVA/NaAlg ¢ozeltilerinden herhangi bir jet olusumu saglanamadigindan elektro ¢ekim
gerceklestirilememis ve bunlara ait SEM goriintlisii alinamamistir. Bu ¢dzeltilerin
ozellikleri incelendiginde yiizey gerilimi ve elektrik iletkenliginin yiiksek,
yogunlugunun ise diisiik oldugu goriilmektedir (Cizelge 3.1 ve Cizelge 3.2). Elektro
¢ekim prosesinde bu iki ¢ozeltiden herhangi bir jet olusumu gerceklesmemesi, Olciilen

bu ¢6zelti 6zellikleri ile iliskilendirilmistir

Sekil 3.5°de %9 PVA ile %1 NaAlg karisim cozeltileri arsinda alginat oraninin en
yiiksek oldugu 1/2 PVA/NaAlg c¢ozeltisine ait nanolifli ylizeyin SEM goriintiileri
verilmistir. Bu yiizeyde olduk¢a yogun boncuk hatast bulundugu ve boncuklarin
seklinin kiiresel oldugu goriilmektedir. Stirekli olmayan lif olusumlarinin gergeklestigi
bu yiizeyde, liflerde kopuslar oldugu gozlenmektedir. Boncuklar arasinda, ortalama lif
capt 77 nm olan oldukc¢a ince nanoliflerin oldugu goriilmiistiir (Cizelge 3.3) Ancak, lif
ekseni boyunca tlniformite olduk¢a diisiiktiir (CV degeri yaklasik %45). Bu durum,
viskozitenin diisiik, yiizey geriliminin yiiksek olmasina baglanabilir (Cizelge 3.1).
Yiiksek yiizey gerilimi ve iletkenlik, igne ile toplayici plaka arasinda ilerleyen jet

boyunca boncuklar olusmasina sebep olmaktadir. Diisiik viskozite ise, jetin siirekli
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olarak ¢ekilebilmesini zorlastirdigindan kopuslara ve siirekli olmayan lif olusumuna yol

acarak nanolif ¢aplarinin diigmesini saglamaktadir (Sekil 3.3).

Sekil 3.5. 1/2 karisim oraninda %9 PVA / %1 NaAlg ¢ozeltisinden iiretilen nanolifli
yiizeye ait SEM goriintiileri (a) X5000, (b) X20.000

Esit hacim oraninda %9’luk PVA ve %1’lik NaAlg’in karistirildigi 1/1 PVA/NaAlg
cozeltisinin elektro ¢ekiminden elde edilen ylizeylere ait SEM goriintiileri, Sekil 3.6’da
verilmistir. Bu nanolifli ylizeyde yine yogun boncuk hatalar1 ve siirekli olmayan lif
olusumlar1 gergeklestigi goriilmektedir. Ancak, diisen elektrik iletkenligi ve artan
viskozitenin etkisi ile (Cizelge 3.1) polimer molekiillerinin zincir karmasikliginin
artmast sonucu oldugu diislinlilen lif kopuslar1 ve boncuk olusumunun azaldigi,
boncuklarin kiireselden ig formuna doniistiigi goriilmektedir. Bu durum, cozeltideki
NaAlg oranmin azalmasiyla boncuk caplarinin kiiclildiigli ve boncuklar arasindaki
ortalama mesafelerin uzadig1 anlamini tagimaktadir. 1/1 PVA/NaAlg karisimi1 nanolifli
yiizeydeki ortalama lif ¢apt 67 nm olarak hesaplanmistir. Ortalama lif capinda bir
miktar diislis gorlilmesinin yani sira, artan PVA’nin etkisi ile ortalama lif ¢apinin CV
degeri (yaklasik %27) 6nemli miktarda diismiis, cap dagiliminda daha iyi iiniformite
saglanmistir (Cizelge 3.3).
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Sekil 3.6. 1/1 karisim oraninda %9 PVA / %1 NaAlg ¢ozeltisinden iiretilen nanolifli
ylizeye ait SEM goriintiileri (a) X5000, (b) X20.000

%9’luk PVA ve %1’lik NaAlg’in 2/1 hacim oraninda karistirildigi PVA/NaAlg
cozeltisinin elektro ¢ekimi ile elde edilen nanolifli yilizeylere ait SEM gdriintiilerinde
boncuk olusumlarinin azaldigi, daha tiniform ve kesiksiz lif olusumlarinin gergeklestigi
goriilmektedir (Sekil 3.7). Ortalama lif ¢aplar ise 91 nm‘ye yiikselmistir. Bu ¢ozeltide,
PVA igeriginin artmasina bagl olarak viskozite degerinde artis, iletkenlik ve ylizey
gerilimi degerlerinde diisiis goriilmektedir. Bunun sonucunda ortalama lif ¢aplar1 artan

numunenin, lif ¢gapindaki standart sapmasi da diisiiktiir (Sekil 3.3).

Sekil 3.7. 2/1 karisim oraninda %9 PVA / %1 NaAlg ¢ozeltisinden iiretilen nanolifli
ylizeye ait SEM goriintiileri (a) X5000, (b) X20.000
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3/1 hacim oraninda %9 PVA / %1 NaAlg cozeltisinin elektro ¢ekiminden elde
edilen nanolifli yilizeyleri karakterize etmek amaciyla aliman SEM goriintiileri Sekil
3.8’de sunulmaktadir. Goriildiigii gibi; PVA orani en yiiksek olan bu numunede, artan
viskozite ve yogunluk, azalan yiizey gerilimi ve iletkenlik degerlerine bagli olarak
(Cizelge 3.1) boncuk olusumu yok denecek kadar azalmig ve lifler {iniform ve kesiksiz
olarak konumlanmistir. Ancak, ortalama lif ¢ap1 2/1 %9 PVA / %1 NaAlg karisimindan
elde edilen nanolif ¢apina gore yaklasik %77 artarak 161 nm’ye ¢cikmistir (Cizelge 3.3).

Sekil 3.8. 3/1 karisim oraninda %9 PVA / %1 NaAlg ¢6zeltisinden tiretilen nanolifli
yiizeye ait SEM goriintiileri (a) X5000, (b) X20.000

%9 PVA / %2 NaAlg karisim ¢ozeltilerinden elde edilen nanolifli yiizeylere ait
SEM goriintiilerinin, %9 PVA / %1 NaAlg c¢ozeltilerinden elde edilen nanolifli
yiizeylerin SEM gortintiileri ile paralellik gosterdigi dikkat ¢ekicidir. En yiiksek alginat
oranina sahip 1/2 karigim oranindaki %9 PVA / %2 NaAlg nanolifli ylizeyde (Sekil 3.9)
cok yogun ve kiiresel formda boncuk hatalar1 ve siirekli olmayan jet olusumundan
kaynaklanan lif kopuslar1 gozlenmektedir. Ortalama lif ¢ap1 87 nm olan bu yiizeyde cap
dagilimi iiniformiteden oldukc¢a uzaktir (CV degeri yaklasik %67) (Cizelge 3.4). Bu
cozeltinin Ozellikleri incelendiginde; karisim g¢ozeltileri arasinda en yliksek elektrik
iletkenligi, pH ve yiizey gerilimi degerlerine sahip ¢6zelti oldugu dikkati ¢ekmektedir
(Cizelge 3.2). Siirekli jet olusumunun saglanamamas: ve dolayisiyla lif kopuslaria
bagli olarak boncuklu bir yap1 olusmasi, ¢ézeltinin bu ¢ok yiiksek iletkenlik degeri ile
iliskilendirilebilir.
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Sekil 3.9. 1/2 karisim oraninda %9 PVA / %2 NaAlg ¢ozeltisinden iiretilen nanolifli
yiizeye ait SEM goriintiileri (a) X5000, (b) X20.000

1/1 %9 PVA / %2 NaAlg karisim ¢ozeltisinin elektro ¢ekiminden elde edilen
nanolifli ylizeyin SEM goriintiileri Sekil 3.10°da verilmistir. Bu ¢ozeltiye ait 6zellikler
(Cizelge 3.2) incelendiginde karisim ¢ozeltileri arasinda en diisiik viskozite degerine
sahip oldugu, olduk¢a yiiksek elektrik iletkenligi ve diger karigimlara gore nispeten
yiikksek yilizey gerilimi degerleri gozlenmektedir. Bu ozellikleri ¢ozeltinin elektro
cekimini olduk¢a olumsuz etkilemis, tiniform olmayan lif yapisi, lif kopuslar1 ve boncuk
olusumuna neden olmustur. Ancak boncuklar kiiresel formdan ig formuna donmiistiir.
Boncuklar arasindaki ortalama lif ¢ap1 70 nm’dir (Cizelge 3.4). Ortalama c¢apin diisiik

olmasi, bu ¢ozeltinin diisiik viskozite degeri ile agiklanabilir (Sekil 3.4).

Sekil 3.10. 1/1 karisim oraninda %9 PVA / %2 NaAlg ¢ozeltisinden iiretilen nanolifli
ylizeye ait SEM goriintiileri (a) X5000, (b) X20.000
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2/1 karisim oraninda %9 PVA / %2 NaAlg ¢ozeltisinin elektro ¢ekiminden elde
edilen nanolifli ylizeyin SEM goriintiileri Sekil 3.11°de verilmistir. Artan viskozite ve
diisen elektrik iletkenligi ve yiizey gerilimi nedeni ile (Cizelge 3.2) yapidaki boncuk
olusumu kismen azalmis, mevcut boncuklar ise i§ benzeri, uzun bir yapida olugsmustur.
Alginat oraniin daha yiiksek oldugu 1/2 ve 1/1 %9 PVA / %2 NaAlg cozeltilerinden
iretilen ylizeylere gore daha diizgiin olmasina ragmen %1 konsantrasyondaki NaAlg
iceren 2/1 karisim cozeltisinden elde edilen yilizeye gore (Sekil 3.5) lif kopuslarinin
daha fazla, lif ekseni boyunca iiniformitenin daha diisiik oldugu goriilmektedir.
Ortalama lif ¢ap1 122 nm olan bu yiizeyde, PVA oranmin artisina bagli ortalama lif
capinin da arttig1 tespit edilmistir (Cizelge 3.4).

Sekil 3.11. 2/1 karisim oraninda %9 PVA / %2 NaAlg ¢ozeltisinden tiretilen nanolifli
yiizeye ait SEM goriintiileri (a) X5000, (b) X20.000

3/1 karisim oranindaki %9 PVA / %2 NaAlg cozeltisinden elde edilen nanolifli
yiizeyin SEM goriintiisii incelendiginde; artan viskozite ve azalan elektrik iletkenliginin
kombine etkisi ile daha diizgiin ve az boncuklu lif olusumunun gergeklestigi, lif
kopuslarinin azaldigr (Sekil 3.12) ve ortalama lif ¢apinin arttig1 goriilmektedir (140 nm)
(Cizelge 3.4).
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Sekil 3.12. 3/1 karisim oraninda %9 PVA / %2 NaAlg ¢ozeltisinden tiretilen nanolifli
ylizeye ait SEM goriintiileri (a) X5000, (b) X20.000

Son olarak her iki konsantrasyondaki (%1 ve %2) NaAlg ile hazirlanan karisim
cozeltilerinin elektro ¢ekimi ile kiyaslamak amaci ile 1/0 hacim oraninda PVA/NaAlg
cozeltisi, yani %9 konsantrasyonda sulu PVA ¢dzeltisi, elektro ¢cekime tabi tutulmus ve
elde edilen yiizeye ait SEM goriintiisii Sekil 3.13’de sunulmustur. Cok iyi lifli materyal
olusturma oOzelligine sahip, suda ¢oziinebilen, biyouyumlu bir polimer olan PVA’nin
uygun konsantrasyondaki ¢ozeltileri, uygun viskozite, iletkenlik, ylizey gerilimi gibi
ozellikleri sayesinde elektro c¢ekime oldukca elverislidir. Dolayis1 ile %9
konsantrasyonda sulu PVA c¢ozeltisinin alginath karisim c¢ozeltilerine gore oldukca
diisiik elektrik iletkenligi, diisiik ylizey gerilimi ve yeterli viskozitesi (Cizelge 3.1 ve
3.2), siirekli ve diizgiin nanolif olusumunu desteklemis, tamamen boncuksuz, diizgiin ve
tiniform nanolifler elde edilmistir. Ancak konsantrasyon ve viskozitenin etkisi ile

ortalama lif ¢api, digerlerine gore artmis ve 201 nm olarak hesaplanmistir (Sekil 3.4).
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Sekil 3.13. 1/0 karisim oraninda PVA / NaAlg ¢ozeltisinden iiretilen nanolifli yiizeye
ait SEM goriintiileri (a) X5000, (b) X20.000

Calismanin bu kisminda hem PVA ile NaAlg’in hacimsel karigim oranlarinin (0/1,
1/2, 1/1, 2/1, 3/1, 1/0) hem de karisgimlardaki NaAlg ¢ozeltisinin konsantrasyonunun
(%1 ve %2) karisim ¢ozeltilerinin 6zelliklerine, dolayisi ile elektro ¢ekimlerine ve elde
edilen nanoliflerin yapisina ve ortalama ¢aplarina etkileri incelenmistir. Gergeklestirilen
deneysel ¢aligma ile, sodyum alginatin %1°lik konsantrasyonunda daha basarili elektro
¢ekim sonuglari alindig1, ayrica karisim ¢ozeltilerindeki NaAlg orani arttik¢a elde edilen
nanoliflerin ortalama caplarinin diistiigli sonucuna varilmistir. Ancak lif ekseni boyunca
tiniform kesit dagilimindan uzaklastigi, lif kopuslarinin ve boncuk hatalarinin arttig1 ve

bu oran arttik¢a olusan boncuklarin ig formundan kiiresel forma dogru degistigi tespit

edilmistir.

Karisim c¢ozeltilerinden elde edilen nanolifli yiizeylere ait ortalama lif capi, lif
kesitinin tiniformlugu, yiizeydeki liflerin ¢ap dagilimi ve boncuk olusumu dikkate
alindiginda; bu Ozelliklerin optimum seviyede olustugu en basarili {iretim olarak
nitelendirilebilecek yiizeyin 2/1 %9 PVA / %1 NaAlg kansmu oldugu tespit edilmistir.
Yiiksek viskozite ve pH, nispeten diisiik yiizey gerilimi ve iletkenlik 6zellikleri ile diger
karisim ¢ozeltilerine gére daha basarili elektro ¢ekim saglayan bu ¢ozeltiden oldukca
ince ortalama lif ¢apinda (91 nm) iiniform ve boncuk olusumunun minimuma indigi
nanolifli yiizeyler elde edildigi goriilmiistiir. Elde edilen bu sonug; calismanin sonraki
asamasi olan, yara Ortlisii amaglhi nanolifli ylizey tiretiminde kullanilacak ¢ozeltinin

belirlenmesinde 6nemli bir dayanak olmustur.
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3.3. PVA/NaAlg Nanolifli Yiizeylerin Yara Ortiisii Olarak Degerlendirilmesi

Bu boliim, tez calismasinin en 6nemli kismini teskil etmektedir. Gergeklestirilen
literatiir arastirmasi, elektrospun nanolifli yiizeylerin ve alginat liflerinin biyomedikal
alanda ozellikle yara ortiisii olarak kullanimda essiz avantajlar sergiledigini gostermistir
(Boliim 1.3.5 ve Bolim 1.5.3.3). Bu verilerden yola ¢ikilarak, Bolim 3.2’de tespit
edilen en uygun PVA/NaAlg ¢ozeltisi ile (2/1 %9 PVA / %1 NaAlg) elde edilen yara
ortiisii kullanimina yo6nelik nanolifli yiizeyler, Cizelge 2.3’de verilen parametrelerle
tiretilmistir. Elde edilen bu nanolifli yiizeylerin yara ortiisii olarak kullanim potansiyeli,
yiizeylere uygulanan test ve analizlerin ardindan gergeklestirilen in vivo ¢aligsmalari ile

degerlendirilmistir.

3.3.1. Yiizeylere uygulanan test ve analizlerin sonuclar:

Yara Ortiisii olarak degerlendirilmek iizere iiretilen yiizeylere (¢capraz baglama islemi
oncesi ve sonrasinda) ve ticari alginath yara oOrtiisiine (Suprasorb-A), yara ortiileri i¢in
onemli olan kalinlik, hava gegirgenligi ve su emicilik 6zelliklerinin tespit edilmesi ve
birbirleriyle kiyaslanmasi igin gesitli test ve analizler uygulanmistir. Yaraya uygulanan
pansuman malzemeleri Oonemli bir mekanik zorlamaya maruz kalmadigindan bu
yiizeylerin mekanik dayanim Ol¢iimiine gerek duyulmamistir. Yara ortiilerinin akinti
iireten yara tizerinde belirli bir siire biitlinliigiinii korumasi gerektigi bilinmektedir. Bu
nedenle, suya dayaniksiz PVA/NaAlg nanolifli ylizeylerin suya dayanimim gelistirmek
amaciyla gergeklestirilen c¢apraz baglama isleminin basarisini degerlendirmek igin
yiizeylere suya dayanim testi uygulanmigtir. Ayrica, ¢apraz baglama isleminin lifli yap:
tizerindeki etkilerini gozlemlemek ve nanolifli yiizeyler ile Suprasorb-A’nin yapilarini
(lif caplari, gozenekli yapi) kiyaslamak i¢in tim yiizeyler igcin SEM analizleri
gergeklestirilmistir.

3.3.1.1. Taramah elektron mikroskobu (SEM) analiz sonuclari

Capraz baglama isleminin alginat nanolifli yiizeylerin yapist lizerindeki etkilerini

gozlemlemek amaci ile nanolifli yiizeylerin capraz baglama islemi Oncesinde ve
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sonrasinda SEM fotograflar1 alinmis (Sekil 3.14), ortalama lif g¢aplar1 ve standart
sapmalart hesaplanmistir (Cizelge 3.5). Sekil 3.14 incelendiginde ¢apraz baglanma
sonrasinda ylizeylerin lifli yapisimi kaybetmedigi ve nanoliflerde herhangi bir
deformasyonun gerceklesmedigi goriilmektedir. Ayrica ¢apraz baglama isleminin

ortalama lif gaplar1 tizerinde higbir etkisi olmadigi tespit edilmistir (Cizelge 3.5).

Sekil 3.14. Yara ortiisti amagh tiretilen PVA/NaAlg nanolifli yiizeylerin SEM gortintiisii (X20.000)
(a) Capraz baglama isleminden 6nce (b) Capraz baglama isleminden sonra

Sekil 3.15°de Suprasorb-A ticari alginatli yara Ortilisiine ait SEM goriintiisii
verilmistir. Rastgele konumlanmis mikroliflerden olusan dokusuz yiizey formundaki bu
ortiinlin ortalama lif ¢ap1 ve standart sapmasi da Cizelge 3.5’de yer almistir. Bu
cizelgeden de goriilebilecegi gibi Suprasorb-A’nin ortalama lif ¢api, nanolifli yilizeyin
ortalama lif ¢apmim 100 katindan daha fazladir. Ayrica Suprasorb-A ile PVA/NaAlg
nanolifli yiizeylerin lif ¢aplarinin goérsel olarak kiyaslanabilmesi amaci ile Sekil 3.16°da

esit biiyiitmelerde SEM fotograflari sunulmustur.
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AN

TUBITAK SEl 20,0V x50 100pm WD 15.6mm

Sekil 3.16. Esit biiyiitmede SEM goriintiileri ile Suprasorp-A ile alginat nanolifli yiizey kiyaslamasi
(@) Suprasorb-A ticari yara ortiisti (X5000), (b) 2/1 PVA/NaAlg nanolifli yiizey (X5000)

Cizelge 3.5. Yiizeylerin ortalama lif ¢aplar1 ve standart sapmasi

Ortalama lif cap1 £ SS
(nm)

Islem gérmemis nanolifli yiizey 112,00 £+ 25,76

Malzeme

Capraz bagh nanolifli yiizey 112,00 + 28,60
Suprasorb-A 12.580 + 3.240
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Buna gore; elektro ¢ekim metodu ile elde edilen PVA/NaAlg nanolifli yiizeylerin,
mikrolifli dokusuz bir yiizey olan Suprasorb-A’ya kiyasla ¢ok daha kiiciik lif ¢caplarina
ve ¢ok daha genis yiizey alanina sahip oldugu dikkat cekmektedir.

3.3.1.2. Kalinlik 6l¢iim sonuclari

Her numune i¢in yapilan kalinlik 6l¢iimiiniin ortalama sonuglar1 ve standart sapma

degerleri Cizelge 3.6’da verilmistir.

Cizelge 3.6. Yiizeylerin ortalama kalinliklar1 ve standart sapmasi

Ortalama Kalinhk + SS
(mm)

Malzeme

Islem gérmemis nanolifli yiizey 0,24 + 0,02

Capraz bagh nanolifli yiizey 0,31+0,08

Suprasorb-A 1,63 + 0,09

Buna gore; capraz baglama isleminden sonra nanolifli yilizeylerin kalinliginda

yaklagik %32 oraninda bir artis gerceklestigi goriilmektedir. Capraz bagli nanolifli
yilizeyin ortalama kalinligina ait standart sapma degeri (0,08) goz Oniline alindiginda
ortalamadaki %32°lik bu artisin normal sinirlarda oldugu tespit edilmistir. Bu durumda
capraz baglama isleminin yiizeylerin kalinlig1 iizerinde herhangi bir etkisi olmadigi
sonucuna varilmistir. Konvansiyonel yontemlerle hazirlanmis dokusuz yiizey
formundaki alginatli bir yara Ortiisi olan Suprasorb-A’nin, ¢apraz bagli nanolifli
yiizeyden yaklagik 5 kat daha kalin oldugu goriilmektedir. In vivo ¢aligmalarda da yara
tizerindeki performanslar1 birbiri ile kiyaslanacak olan bu iki ylizeyin kalinlik

bakimindan birbirinden farki, Sekil 3.17°de verilen fotograf ile de agikga goriilmektedir.
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Alginat Nanolifli Yuzey

Sekil 3.17. PVA/NaAlg nanolifli yiizey ve Suprasorb-A

3.3.1.3. Hava gec¢irgenligi dl¢iim sonuclari

Yiizeylere 3’er tekrar ile uygulanan hava gecgirgenlik testine ait sonuglarin ortalama

ve standart sapma degerleri Cizelge 3.7°de verilmistir.

Cizelge 3.7. Yiizeylerin ortalama hava gegirgenligi ve standart sapmast

Hava gecirgenligi £ SS
Malzeme (200 Pa basincta)

(m*/m?/dak)

Islem gérmemis nanolifli yiizey 0,09 £ 0,01
Capraz bagh nanolifli yiizey 0,14 £ 0,02
Suprasorb-A 144,00 + 12,00

Sonuglar incelendiginde ¢apraz baglama isleminden sonra nanolifli ylizeylerin hava
gecirgenliginde bir miktar artis gerceklestigi ancak bu degerlerin Suprasorb-A’nin hava
gecirgenligi degerinden oldukca diisiik oldugu goriilmektedir. Mikron boyutlarinda lif
caplara sahip dokusuz yilizey formundaki Suprasorb-A’nin goézenek boyutlarinin
nanolifli yiizeylere gore oldukga biiyiik oldugu Sekil 3.15 ve Sekil 3.16°da verilen SEM
gortntiileri ile de acikca goriilmektedir. Bu durum g6z 6niine alindiginda degerlerin bu

denli farkli ¢ikmasi beklenen bir sonugtur. Gergeklestirilen bu analiz, nanolifli
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ylizeylerin yara Ortiisli olarak kullaniminda yara iyilesmesi i¢in dnem tasidigi diistiniilen
hava gecirgenligi Ozelliginin mevcut oldugunu gostermektedir. Boylece yaraya
uygulandiginda bu yiizeylerin nano boyutta goézenekleri sayesinde yara bdolgesine
bakteriyel ajanlarin gegisini Onlerken yaranin hava almasina da miisaade etmesi

beklenmektedir.

3.3.1.4. Su emicilik test sonuclari

Nanolifli yiizeylerin ve Suprasorb-A’nin su damlasi metodu ile tespit edilen su

emme Ozelliklerine ait degerler Cizelge 3.8’de verilmistir.

Cizelge 3.8. Yiizeylerin bir su damlasini ortalama emme siiresi

Su damlasinin Yyiizey tarafindan
Malzeme emilme siiresi

(saniye)

Islem gormemis nanolifli yiizey

Capraz bagh nanolifli yiizey

Suprasorb-A

“standart sapma degeri

Capraz baglama islemi dncesinde nanolifli yiizeye uygulanan su emicilik testine ait
goriintiiler Sekil 3.18°de verilmistir. Su damlasinin ylizey lizerine diistiigi an1 takip
eden 4. saniyeden itibaren suya dayaniminin oldukga diisiik oldugu bilinen PVA/NaAlg
nanolifli yiizey hizla ¢oziinmiistiir. Dolayisi ile aslinda bu ylizey i¢in bir su emme

ozelliginden s6z etmek miimkiin degildir.

Capraz baglama islemi sonrasinda nanolifli yiizeye uygulanan su emicilik testine ait
goriintiiler Sekil 3.19°da verilmistir. Su damlasinin yiizey iizerine diistiigii an1 takiben
ortalama 47. saniyede su damlasi emilmis, yilizeylerde herhangi bir ¢6ziinme ya da

jellesme goriilmemistir.
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7. saniye

20. saniye 47. saniye

Sekil 3.19. Su emicilik testinde ¢apraz bagli nanolifli ylizeyin durumu
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Kalsiyum alginat liflerlinden olusan Suprasorb-A yara oOrtiisiine uygulanan su
emicilik testine ait goriintliler Sekil 3.20’de verilmistir. Sekilde de goriildiigii gibi su
damlasi, yiizey iizerine diistiigli ilk saniyede yiizey tarafindan tamamen emilmistir.

Suyun emildigi bolgede hizla jellesme gergeklestigi Sekil 3.21°de goriilmektedir.

Sekil 3.20. Su emicilik testinde Suprasorb-A’nin durumu

0. saniye

Sekil 3.21. Suprasorb-A yara ortiisiinde gergeklesen jellesme

Test sonuglar1 degerlendirildiginde; Suprasorb-A alginatli yara Ortiisiiniin su
emicilik 6zelliginin ¢apraz bagli nanolifli yilizeylere gore oldukca iyi oldugu, istelik
yapisindaki kalsiyum alginat liflerinin suyla temasinda jel formunu aldigi tespit
edilmistir. Suprasorb-A 1slandiginda olusan bu jel yapinin yara {izerinde nemli bir ortam
yaratarak 1iyilesmeyi hizlandirdigr bilinmektedir. PVA/NaAlg nanolifli ylizeyler,
yapisinda bol miktarda bulunan hidroksil (OH) gruplar1 nedeni ile hidrofilitesi oldukg¢a

yiikksek malzemelerdir. Ancak, yara lizerinde biitiinliigiinii koruyabilmesi i¢in suya
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dayaniminin artirildigi capraz baglama igleminden dolay: bu yiizeylerin yapisindaki OH
gruplarinin ¢ogu bloke olmustur. Hidrofil yapisin1 6nemli 6l¢iide kaybeden nanolifli
yiizeylerin su emicilik 6zelliginin ticari yara Ortlisiine gore olduke¢a diisiik oldugu
goriilmiistiir. Bu durumun in vivo ¢alismalarinda, nanolifli ylizeyin Suprasorb-A’ya gore

bir dezavantaj yaratabilecegi ongorillmiistiir.

3.3.1.5. Suya dayanim test sonuclari

Her ikisi de suda ¢oziinme 6zelligine sahip poli(vinil alkol) ve sodyum alginat
polimerlerinin karigimindan elektro ¢ekim metodu ile elde edilen nanolifli yiizeylerin
suya dayaniminmi gelistirmek i¢in yapilan capraz baglama isleminden 6nce ve sonra
yiizeylere suya dayanim testi uygulanmistir. Boylece, capraz baglama islemi ile

yiizeylerin suya dayaniminin ne dlgiide artirilabildigi tespit edilmeye ¢alisilmistir.

Capraz baglama yapilmamis yiizeylerin, suya atildigi ilk saniyelerden itibaren hizla
jelleserek kiigiilme siirecine girdigi goriilmiistiir ve suya atildigi ami takip eden 3.

saniyede kiiciilme sona ermis su icerisinde jel halinde bir yap1 kalmistir (Sekil 3.22)

Capraz bagli PVA/NaAlg nanolifli ylizey, suya atildiginda higbir jellesme, kiiciilme
ya da deformasyon gozlenmemistir (Sekil 3.23). Suda ¢6ziinmedigi tespit edilen bu
yizey, 24 saat suda bekletildikten sonra SEM analizi yapilarak lifli yapida bir
deformasyon olup olmadigi aragtirilmistir. Alinan SEM goriintiisti (Sekil 3.24), capraz
baglama isleminden sonra nanolifli yiizeyin tamamen suya dayanikli hale geldigini ve
24 saat suda kaldiginda bile lifli yapida hi¢bir degisiklik ve bozulma olmadigini

kanitlamistir.
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0. saniye

24 saat sonra sudan cikan ylizey

Sekil 3.23. Capraz bagh yiizeye uygulanan suya dayanim testi
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Sekil 3.24. Capraz baglama igleminden sonra 24 saat suda bekletilen PV A/NaAlg nanolifli yiizey

Sonuglar, capraz baglama islemi ile yiizeylerin yara ortiisii olarak kullanilabilmesi
icin gerekli olan suya dayanim Ozelligini saglandigim1 géstermektedir. Bu durumun
Bolim 2.2.4°te agiklandig1 gibi, ¢apraz baglayict GA’nin aldehit gruplar ile PVA ve
NaAlg’in hidroksil gruplar1 arasinda olugan asetal baglar sayesinde hidroksil gruplarinin
bloke olmasindan kaynaklanmaktadir. Ancak nanolifli yilizeylerin suya dayanimi
artarken, hidrofilite ve jellesme gibi yara iyilesmesi iizerinde olumlu etkisi olan
ozelliklerini kaybettigi tespit edilmistir. Bu durumun capraz baglama siiresine baglh
olarak ¢apraz baglanma yogunlugunun ¢ok artmasi ve dolayist ile daha ¢ok OH

grubunun bloke olmasindan kaynaklanmis olabilecegi diistiniilmektedir.
3.3.2. In vivo ¢alismalarimin sonuglar:

Bu boliimde, elektro ¢ekim metodu ile iretilen PVA/NaAlg nanolifli yilizeylerin
yara Ortiisi olarak performansinin ticari yara oOrtileri ile kiyaslamali olarak
degerlendirilmesini amaglayan ve yara iyilesmesinin makroskobik ve histolojik
degerlendirmelerinin yapildigi in vivo ¢alismalarinin Sonuglari tartisilacaktir.

3.3.2.1. Makroskobik degerlendirme sonuclari

Deneklerin sirt bolgesinde olusturulan ve karsilastirmasi yapilacak 4 adet tiriinle (tiil

gre, Bactigras, Suprasorb-A ve nanolifli yiizey) kapatilan yaralarin boyutlar1 0, 4, 6, 12,
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15 ve 21. giinlerde makroskobik olarak Ol¢iilerek yara alanlari hesaplanmis, elde edilen
verilerle Denklem 2.1’den faydalanilarak her bir yara oOrtiisii i¢in her bir 6l¢iim
giinlindeki yara kiigiilme yiizdesi (K) hesaplanmustir. 3 tekrar ile yapilan bu 6l¢timlerde
yara Kii¢iilme ylizdelerinin aritmetik ortalamasi ve standart sapmasi tespit edilmistir
(Cizelge 3.9).
performanslarinin kiyaslandig1 grafik Sekil 3.25’de goriilmektedir. Ayrica, belirlenen

Kullanilan yara oOrtiilerinin  belirli gilinlerde yara iyilestirme
Ol¢tim giinlerinde yara Ortiilerinin uygulandigi yara bolgelerinin goriintiileri  Sekil

3.26°da verilmistir.

Cizelge 3.9. Kullanilan yara 6rtiilerinin uygulandigy yaralarin belirli giinlerde yara kiictilme yiizdeleri

% K 4. giin 6.giin 12. giin 15. giin 21.giin
"Kr [33,50+19,27 | 50,20 +8,84 | 93,70+ 2,34 | 97,00 + 2,43 100,00
"Kg |51,20+15,61 | 61,10+2,42 | 94,70 +2,41 | 98,70+ 1,80 100,00
""Ks | 60,90+7,82 | 62,90+9,58 | 95,20+0,80 | 99,20 +1,20 100,00
Ky | 55,50 + 12,60 | 60,50 + 17,33 | 93,80+ 1,96 | 98,00 + 1,75 100,00

" Furacin pomad ile karistirilmus tiil gre ile kapatilan bolgedeki yara kiigiilme yiizdesi
Bactigras yara ortiisii ile kapatilan bolgedeki yara kiiclilme yiizdesi
Suprasorb-A kalsiyum alginatl yara ortiisii ile kapatilan bolgedeki yara kiigtilme ylizdesi

*hkk

PVA/NaAlg nanolifli yiizey ile kapatilan bolgedeki yara kiigiilme yiizdesi
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Sekil 3.25. Kullanilan yara ortiileri i¢in belirli giinlerde yara kiiciilme yiizdelerinin kiyaslanmasi
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Sekil 3.26. Belirlenen 6l¢tim giinlerinde yaralarin goriiniimii

Cizelge 3.9, Sekil 3.25 ve Sekil 3.26 incelendiginde; yara bolgelerinin genel olarak
birbirine yakin oranlarda kiiglildiigii ve 21 giinlin sonunda yara bolgelerinin tamamen
kapandig1 goriilmektedir. Ancak, kendi iclerinde bir kiyaslama yapildiginda en hizl
yara kiiciilmesinin (6zellikle ilk 4 giinde) Suprasorb-A (S) ile kapatilan bolgede
gerceklestigi goriilmektedir. Suprasorb-A’y1 sirasiyla Bactigras (B) ve alginat nanolifli
yiizey (N) ile kapatilan bolgeler izlemektedir. En yavas yara kii¢iilmesinin ise Furacin
Pomad ile karigtirilmig tiil gre (gazli bez) (T) ile kapatilan bolgede gerceklestigi
goriilmektedir. Yara kii¢iilme yiizdeleri bakimindan Bactigras ve alginat nanolifli ylizey

ile kapatilan bolgelerin birbirine olduk¢a yakin sonuglar vermesi dikkat cekicidir.



151

Ozellikle 6. giinden itibaren, kullamlan tiim ortiilerin yara iyilestirme performanslari

birbirine oldukg¢a yakindir.

Kalsiyum alginat liflerinden olusan Suprasorb-A’daki kalsiyum iyonlarmin kandaki
sodyum iyonlari ile yer degistirmesi ve yapinin jelleserek yara bolgesini nemli tutmasi,
yaranin hizli kiigiilmesinin sebebi olarak goriilmektedir. Elektro ¢ekim yontemi ile
tiretilen PVA/NaAlg nanoliflerinden olusan ylizeyin, Furacin Pomad (yara iyilesmesini
hizlandiran bir ilag) igeren gazli bezden daha iyi sonu¢ vermesi ve parafin iceren
antibakteriyel bir yara ortiisii olan Bactigras ile benzer sonuglar1 vermesi, bu ylizeyin

yara Ortiisii olarak kullanim potansiyeli oldugu 6ngoriisiinii dogrulamaktadir.

3.3.2.2. Histolojik degerlendirme sonuclari

PVA/NaAlg nanolifli ylizeyin yara ortlisii olarak performansinin klasik ortii
materyalleri ile kiyaslanmasini amaglayan in vivo ¢alismalarinin histolojik
degerlendirme asamasinda, her bir Ortliniin yara iyilesmesi iizerindeki etkilerinin tespit
edilmesi amaglanmistir. Bu amag¢ dogrultusunda, yaralarin olusturuldugu giinii takip
eden 4., 6., ve 21. gilinlerde her bir ortiiniin kapattig1 yara bolgesinden alinan doku

orneklerinin enine kesitleri mikroskobik olarak incelenmistir.

Uygulamay takip eden 4. giinde, Tiil gre (T), Bactigras (B) ve Suprasorb-A (S) ve
Nanolifli yiizeyin (N) kapattigi bolgelerden alinan dokularin incelendigi deney
grubunda (1. deney grubu) iyilesme siirecine iligkin histolojik bulgularla karsilasilmistir.
Tiim doku kesitlerinde (T, B, S, N) iilser (yara) ve yaranin {izerini 6rten bir kabuk (krut)
gozlenmistir. Bu deney grubunda, hi¢bir yara Ortiisiiniin altinda epitelizasyon bulgusuna
rastlanmamis, sadece yara bolgesinin disinda kalan normal derinin epidermisi ve deri
ekleri olan kil folekiilleri goriilmiistiir. Bu tespit, 4. giin icin beklenen dogal bir
durumdur. Yara bolgesinin iizerinde olusan kabugun arasmma bol miktarda
polimorfoniikleer 16kosit (akyuvar hiicresi) karigsmistir. Bu grupta incelenen tiim
kesitlerde (T, B, S, N), inflamasyon (yara iyilesmesinin ilk asamasi), damarlanma ve
fibrozis (hiicreler aras1 bag dokusu artisi) bulgular (hafif ve orta diizeyde) saptanmistir

(Cizelge 3.10).
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Cizelge 3.10. 1. deney grubuna (4 giinliik) ait histopatolojik bulgular

Doku Ulser | pamarlanma Inflamasyon | Fibrozis | Epitelizasyon
ornekleri (yara)
11T Var + + + Yok
12T Var + + + Yok
13T Var + + + Yok
14T Var ; ¥ ¥ Yok
15T Var N + n Yok
11B Var + + ++ Yok
12B Var + + + Yok
13B Var + + + Yok
14B Var + + + Yok
15B Var + + ++ Yok
11S Var + + + Yok
12S Var + + + Yok
13S Var + + + Yok
145 Var + + ++ Yok
15S Var + ++ + Yok
11N Var + + ++ Yok
12N Var + + + Yok
13N Var + + + Yok
14N Var + + + Yok
15N Var + ++ + Yok

* Doku o6rneklerini tanimlamakta kullanilan kodlarin agiklamasi Cizelge 2.4’te verilmistir

(+) hafif, minimal
(++) orta diizeyde

1. deney grubunda (4 giinliik), tiill gre ile kapatilan bolgeye ait dokunun enine

kesitleri Sekil 3.27°de verilmistir. Fotograflar incelendiginde bu dokuda, ilser (yara)

alan1 ve yaranin {izerinde olusan bir kabuk yapisi bulundugu fark edilmektedir. Yara

kabugu igerisinde tiil gre’ye ait kesitler bulundugu dikkat gekmektedir (Sekil 3.27a).

Sekil 3.27b’de yaranin etrafinda kalan normal deri ve olusturulan defekt yan yana

goriilmektedir. Ayrica yara kabugu altindaki bag dokusunda, inflamatuar (iltihabi) hiicre

artist ve yeni damarlarin olusumu dikkat cekmektedir.
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Sekil 3.27. Tiil gre ile kapatilan yara bolgesinden 4. giinde alinan dokularin enine kesit
gortintiileri (a) X4, (b) X10

"OAK: Ortiiye ait kesitler

1. deney grubunda (4 giinliik), Bactigras yara oOrtiisli ile kapatilan bolgeye ait
dokunun enine kesitleri Sekil 3.28°de verilmistir. Sekil 3.28a’da yara bdlgesinin
tizerinde bir kabuk olusumunun gerceklestigi ve bu kabuk icerisinde Ortiiye ait kesitler
oldugu goriilmektedir. Sekil 3.28b’de yaranin etrafinda kalan normal deri ve olusturulan
defekt yan yana goriiliirken, yara kabugu altindaki bag dokusunda, inflamatuar (iltihabi)

hiicre artis1 ve yeni damarlarin olusumu dikkat ¢gekmektedir.

Sekil 3.28. Bactigras ile kapatilan yara bolgesinden 4. giinde alinan dokularin enine
kesit goriintiileri (a) X4, (b) X10

1. deney grubunda (4 giinliik), Suprasorb-A yara Ortiisii ile kapatilan bolgeye ait
dokunun enine kesitleri Sekil 3.29°da verilmistir. Sekilde goriilen bu kesitte iilser (yara)
varligi agiktir. Sekil 3.29a’da yara bolgesinin {izerinde bir kabuk olusumunun

gerceklestigi goriilmekte, yara alaninin disindaki normal deri ile defekt olusturulan
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bolge yan yana bulunmaktadir. Sekil 3.29b’de yara kabugu altindaki bag dokusunda,
inflamatuar (iltihabi) hiicre artis1 ve yeni damarlarin olusumu dikkat ¢ekerken, yara

kabugu igerisinde Ortii materyaline ait kesitler de tespit edilebilmektedir.

Sekil 3.29. Suprasorb-A ile kapatilan yara bolgesinden 4. giinde alinan dokularin enine
kesit goriintiileri (a) X4, (b) X10

1. deney grubunda (4 giinliik), nanolifli ylizey ile kapatilan bolgeye ait dokunun
enine kesitleri Sekil 3.30°da verilmistir. Sekilde goriilen bu kesitte iilser (yara) varlig
s0z konusudur. Sekil 3.30a’da yara boélgesinin iizerinde bir kabuk olusumunun
gerceklestigi goriilmekte, yara alaninin disindaki normal deri ile defekt olusturulan
bolge yan yana bulunmaktadir. Yara kabugu altindaki bag dokusunda inflamasyon ve
damarlanma saptanmigtir. Diger yara oOrtlilerinden farkli olarak nanolifli ylizeyin
kapattig1 bu bolgedeki yara kabugu iizerinde, kalin bir tabaka seklinde ayirt edilebilen
serum (kanin sivi kismi) s1zintis1 oldugu, kabugun altinda ise hiicrelerin (kan hiicrelert)
kiimelendigi dikkat ¢ekmistir. Bu serum sizintisi, Sekil 3.30b’de gosterilmistir. Ayrica
bag dokusunda inflamatuar (iltihabi) hiicre artist ve yeni damarlarin olustugu

goriilmektedir.
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Sekil 3.30. Nanolifli yiizey ile kapatilan yara bolgesinden 4. giinde alinan dokularin
enine kesit goriintiileri (a) X4, (b) X10
Tabaka: Yara kabugunda hiicresel elemanlarin olusturdugu tabaka

4. giin doku 6rneklerinin incelendigi 1. deney grubundaki tiim dokulara ait (T, B, S,
N) histopatolojik degisikliklerin, bilinen yara iyilesme evreleri ile uyumlu oldugu
goriilmiis, bu grupta incelenen T, B, S, N ile kapatilan yaralar arasinda 6nemli bir
histopatolojik farklilik saptanmamuistir. Tespit edilen en 6nemli fark, nanolifli yilizey ile
kapatilan yaralarda kanin sivi kisminin Ortii izerine sizarak kalin bir tabaka olusturup,
hiicresel kismimnin Ortii altinda tabaka halinde birikmis olmasidir. Bu bulgu, elektro
cekim yontemi ile tiretilen PVA/NaAlg nanolifli yiizeyin kan hiicrelerinin gegisine izin

vermeyecek kadar kiiciik gozenek boyutlarina sahip olmasi ile agiklanmaistir.

Uygulamay takip eden 6. giinde, Tiil gre (T), Bactigras (B) ve Suprasorb-A (S) ve
Nanolifli ylizeyin (N) kapattigi bolgelerden alinan dokularin incelendigi deney
grubunda (2. deney grubu), yara bolgesinin tam olarak epitelize olmadigi, ancak yara
dudaklarinda igeriye dogru epitelin gelismeye basladigi goézlenmistir. Epitelizasyon
tamamlanmadig1 i¢in bu grupta incelenen yaralarda yara kabugu varligini stirdiirmiistiir.
Dokularda yamali tarzda epitelizasyonun gergeklestigi goriilmistir. Bu grupta
incelenen tiim kesitlerde (T, B, S, N), damarlanmada artis ve fibrozis (hiicreler aras1 bag
dokusu artig1) bulgularn (hafif ve orta diizeyde) saptanmistir (Cizelge 3.11). Ayrica
nonspesifik inflamatuar (iltihabi) hiicre birikmesi ile karakterize edilen graniilasyon

dokusu olusumu izlenmistir.



Cizelge 3.11. 2. deney grubuna (6 giinliik) ait histopatolojik bulgular
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Doku . Ulser | pamarlanma inflamasyon | Fibrozis | Epitelizasyon
ornekleri (yara)
21T Var + + + +
22T Var + ++ ++ +
23T Var + ++ ++ +
24T Var + + ++ +
25T Var + + + +
21B Var + + + +
22B Var + + ++ +
23B Var + + ++ +
24B Var + + ++ +
25B Var + + ++ +
21S Var + + + +
22S Var ++ + ++ +
23S Var + ++ ++ +
24S Var + + + +
25S Var ++ + ++ +
21N Var + + + +
22N Var ++ + ++ +
23N var + + ++ +
24N Var + + ++ +
25N Var ++ + ++ +

* Doku 6rneklerini tanimlamakta kullanilan kodlarin agiklamasi Cizelge 2.4’te verilmistir
(+) hafif, minimal
(++) orta diizeyde

2. deney grubunda (6 giinliik), tiil gre ile kapatilan bolgeye ait dokunun enine
kesitleri Sekil 3.31’de verilmistir. Sekilde goriilen bu kesitte iilser (yara) varligr soz
konusudur. Sekil 3.31a’da yara ylizeyini kapatan kabuk, yara alani digindaki normal
deri ve yara kenarindan olugsmaya baslayan epitel yer almaktadir. Sekil 3.31b’de, yara
kabugu altinda yama tarzinda epitelizasyon alanlar1 olugsmaya basladig1 ve graniilasyon

dokusu, goriilmektedir.
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Sekil 3.31. Til gre ile kapatilan yara bolgesinden 6. giinde alinan dokularin enine kesit
gortntiileri (a) X4, (b) X10

2. deney grubunda (6 giinliik), Bactigras yara ortiisii ile kapatilan bolgeye ait
dokunun enine kesitleri Sekil 3.32°de verilmistir. Sekilde goriilen bu kesitte iilser (yara)
varligi s6z konusudur. Sekil 3.32a’da yara yiizeyini kapatan kabuk ve bag dokusundaki
graniilasyon dokusu gdosterilmistir. Sekil 3.32b’de, yara kabugu altinda yama tarzinda

epitelizasyon ve bag dokuda fibrosiz (hiicreler arasi bag dokusu artisi) izlenmektedir.

a

Sekil 3.32. Bactigras ile kapatilan yara bolgesinden 6. giinde alinan dokularin enine
kesit goriintiileri (a) X4, (b) X10

2. deney grubunda (6 giinliik), Suprasorb-A yara ortiisii ile kapatilan bdlgeye ait
dokunun enine kesitleri Sekil 3.33’de verilmistir. Sekilde goriilen bu kesitte iilser (yara)
varlig1 s6z konusudur. Sekil 3.33a’da yara alan1 disindaki normal deri, yara yiizeyini
kapatan kabuk, yama tarzinda epitelizasyon ve graniilasyon dokusu goriilmektedir. Sekil

3.33b’de ise yara kabugu altinda yama tarzinda epitelizasyon olusumu, bag dokuda
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fibrosiz (hiicreler arasi1 bag dokusu artis1), inflamatuar hiicre infiltrasyonu yani iltihabi

hiicrelerin birikmesi ve yeni damarlarin olusumu izlenmektedir.

Sekil 3.33. Suprasorb-A ile kapatilan yara bolgesinden 6. giinde alinan dokularin
enine kesit goriintiileri (a) X4, (b) X10
[Hi: Inflamatuar Hiicre infiltrasyonu

2. deney grubunda (6 giinliik), nanolifli ylizey ile kapatilan bolgeye ait dokunun
enine kesitleri Sekil 3.34’de verilmistir. Sekilde goriilen bu kesitte iilser (yara) varlig
s06z konusudur. Sekil 3.34a’da yara alani disindaki normal deri, yara ylizeyini kapatan
kabuk, epitelizasyon alanlari ve olugan graniilasyon dokusu goriilmektedir. Sekil 3.34b
incelendiginde, 1. deney grubundaki (4 giinliik) nanolifli yiizeyde karsilagilan serum
sizintisinin 6. giinde de varligimi korudugu tespit edilmistir. Sekilde isaret edilen tabaka,

nanolifli ylizeyden ge¢emeyen hiicresel elemanlarinin olusturdugu tabakadir.

Sekil 3.34. Nanolifli yiizey ile kapatilan yara bolgesinden 6. giinde alinan dokularin
enine kesit goriintiileri (a) X4, (b) X10



159

Deney hayvanlarinda yara olusturulup ortiilerle kapatimi yapildiktan 6 giin sonra
alman dokularin incelendigi 2. deney grubunda, ortiler (T, B, S, N) arasinda
histopatolojik a¢idan onemli bir fark yoktur. Ancak bu grupta da nanolifli yiizeylerde,
diger ortiilerden farkli olarak, serum sivisini gecirip hiicreleri gegirmeyerek kabuk
tizerinde serum tabakasi, altinda ise hiicre tabakasi olusumunu sagladiginin goriilmesi
(Sekil 3.34b), 1. deney grubu da bu yonde elde edilen bulguyu (Sekil 3.30b)
desteklemektedir. Tiim kesitler i¢in elde edilen bulgular, bilinen yara iyilesme
evrelerine uygun ve beklenen durumlardir. Epidermisin yara alanini 6rtmesi, yaranin
boyutlar ile dogrudan iligkilidir. Alan ne kadar biiyiikse, epitelizasyonun tamamlanmasi
o kadar gecikecegi bilinmektedir. Bu ¢alismada, deney hayvanlar lizerinde olusturulan
2 cm x 2cm boyutlarindaki tam kalinlikta deri defektinin 6. giinde tamamen epitelize
olarak iyilesmesi, beklenen bir durum degildir. Bu grupta yapilan incelemelerde, yara
dudaklarmin her iki kenarindan baslayip yara kabugu altina dogru siirmekte olan
epitelizasyon ve yara ylizeyinde izlenen yama tarzinda epitelizasyon, iyilesme siirecinin

beklenen bulgulari olarak degerlendirilmistir.

Uygulamay takip eden 21. giinde, Tiil gre (T), Bactigras (B) ve Suprasorb-A (S) ve
Nanolifli yiizeyin (N) kapattigi bolgelerden alinan dokularin incelendigi deney
grubunda (3. deney grubu) kesitlerde, tilser (yara) varliginin s6z konusu olmadigi, yara
bolgelerinin tamamen epitelize oldugu tespit edilmistir. Epidermisin ince bir tabaka
seklinde defekt alani kapattig1 ve dolayis: ile yara kabugunun olmadig goriilmiistiir.
Dermiste kimisinde ¢ok sayida normale yakin, kimisinde daha az sayida yeni olusan kil
follikiillerinin varhig1 gozlenmistir. Sadece iki Ornekte tam epitelize olmamis kiiciik
capl lilsere (yaraya) rastlanmis olup, bazi orneklerde fibrozis (bag doku artisi) ve

minimal diizeyde inflamasyonun devam ettigi tespit edilmistir (Cizelge 3.12).
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Cizelge 3.12. 3. deney grubuna (21 giinliik) ait histopatolojik bulgular

Doku . Ulser | pamarlanma inflamasyon | Fibrozis | Epitelizasyon
ornekleri (yara)
31T + ++ + T+t +++
32T Yok + + + Tam
33T + - Yok t +++
34T Yok ++ + ++ Tam
35T Yok ++ Yok Yok Tam
31B Yok + Yok + Tam
32B Yok + + + Tam
33B Yok ++ Yok +* Tam
34B Yok ++ Yok + Tam
35B Yok ++ Yok + Tam
31S Yok + Yok + Tam
32S Yok ++ Yok + Tam
33S Yok 4+ Yok + Tam
34S Yok + + +++ Tam
35S Yok ++ Yok + Tam
31N Yok ++ + + Tam
32N Yok ++ Yok Yok Tam
33N Yok ++ Yok + Tam
34N Yok ++ Yok + Tam
35N Yok ++ Yok + Tam

* Doku 6rneklerini tanimlamakta kullanilan kodlarin agiklamasi Cizelge 2.4’te verilmistir
(+) hafif, minimal

(++) orta

(+++) ileri

3. deney grubunda (21 giinliik), tiil gre ile kapatilan bolgeye ait dokunun enine
kesitleri Sekil 3.35°de verilmistir. Sekilde goriilen bu kesitte iilser (yara) alaninin
reepitelize oldugu goriilmektedir. Yeni olusan epidermis, Sekil 3.35a’da isaret edilmis
olup dermis tabakasindaki kollajen lifler ve bu lifler arasindaki kil folikiilleri de aym
sekilde gosterilmistir. Sekil 3.35b’de ise, dermiste devam eden fibrozis ve yeni olusan

kan damarlarinin yani sira karakterize graniilasyon dokusu da izlenebilmektedir. Bu
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grupta, iki denekte epitelizasyonun tamamlanmadig kiigiik iilserler tespit edilmis, buna
ait fotograflar Sekil 3.36’da verilmistir. Bu sekilde, epitelize olmamig alanin yani sira,
yeni olusan epidermis ve dermal fibrozis gosteren graniilasyon dokusu da isaret

edilmistir.

: koN lé N M S -:" i, 75 " 4 k?damulan
,& 2‘:? yéx} luHo“kOlSv A : o et

epidermis

Sekil 3.35. Tiil gre ile kapatilan yara bolgesinden 21. giinde alinan dokularin enine
kesit goriintiileri () X4, (b) X10

e g

epitel olusmamis bdige

Sekil 3.36. Tiil gre ile kapatilan yara bolgesinden 21. giinde alinan dokularin epitel
doku olugsmamis enine kesit goriintiileri (a) X4, (b) X10

3. deney grubunda (21 giinliik), Bactigras yara ortiisii ile kapatilan bolgeye ait
dokunun enine kesitleri Sekil 3.37de verilmistir. Sekilde goriilen bu kesitte tilser (yara)
alaninin reepitelize oldugu goriilmektedir. Yeni olusan epidermis, Sekil 3.37a’da isaret
edilmis olup, kil folikiilleri ve dermiste devam eden fibrozis de izlenebilmektedir. Bag

dokusundaki kollajen lif artis1 Sekil 3.37b’de goriilmektedir.
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Sekil 3.37. Bactigras ile kapatilan yara bolgesinden 21. giinde alinan dokularin enine
kesit goriintiileri (a) X4, (b) X10

3. deney grubunda (21 giinliik), Suprasorb-A yara ortiisii ile kapatilan bolgeye ait
dokunun enine kesitleri Sekil 3.38’de verilmistir. Sekilde goriilen bu kesitte iilser (yara)
alaninin reepitelize oldugu goriilmektedir. Sekil 3.38a’da yara alan1 disindaki normal
deri, yeni olusan epidermis ve kil folekiilleri goriilirken defekt alanda fibrozis de

izlenmektedir.
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Sekil 3.38. Suprasorb-A ile kapatilan yara bolgesinden 21. giinde alinan dokularin
enine kesit goriintiileri (a) X4, (b) X10

3. deney grubunda (21 giinliik), nanolifli yiizey ile kapatilan bolgeye ait dokunun
enine kesitleri Sekil 3.39°da verilmistir. Sekilde goriilen bu kesitte iilser (yara) alaninin
reepitelize oldugu goriilmektedir. Sekil 3.39a’da yeni olusan epidermis ile Ortiilmiis
bolge ve kil follikiilleri isaret edilmis olup, dokuda devam eden dermal fibrozis, Sekil

3.39b’de izlenebilmektedir.



163

epidermis

Sekil 3.39. Nanolifli yiizey ile kapatilan yara bolgesinden 21. glinde alinan
dokularin enine kesit goriintiileri (a) X4, (b) X10

Yara olusumundan 21 giin sonra elde edilen doku orneklerinin pek ¢ogunda
makroskopik gozlemde, deri ylizeyinde yaraya ait higbir eser kalmadig: hatta bu alanin
tamamen killarla ortiildigi gozlenmistir. Beklenildigi gibi tiim yara Ortiileri ile
epitelizasyon tamamlanmistir. Bu ¢aligmada gozlemlenen bulgular yara iyilesmesi
histopatolojisi ile uyumludur. Kullanilan materyaller arasinda histopatolojik bir fark

gozlemlenmemistir.

Nanolifli ylizey ve ticari yara Ortiilerinin yara iyilesmesi iizerindeki etkilerinin
incelendigi in vivo ¢alismalarinin histolojik gézlemleri, genel olarak degerlendirilecek
olursa, ortiiler (T, B, S, N) yara lizerinde benzer etkiler géstermis ve her biri normal
iyilesme siirecini desteklemistir. Bu durum, elektro ¢ekim metodu ile iiretilen nanolifli
yiizeyin ticari yara Ortiileri kadar iyilesme sagladigini gostermesi acisindan 6nem

tasimaktadir.

Histolojik degerlendirme icin dokularin alindigi giinler (4, 6, 21), literatiirdeki
benzer calismalar (Ozbek ve ark. 1997) referans alimarak belirlenmis olmasina ragmen,
yara Ortiilerinin birbiri ile daha ayrintili olarak kiyaslanmasi igin yeterli olmamuistir.
Epitelizasyonun baslamadigi 4. giin ve yeni basladig1 6.giinii takip eden degerlendirme
giiniinde (21. giinde) dokular tamamen epitelize oldugundan, epitelizasyon asamasi
yeteri kadar incelenememis, bir ara degerlendirme grubunun (10 ile 15 giin arasinda)

ihtiyaci hissedilmistir.
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Histolojik degerlendirmelerde elde edilen en dikkat c¢ekici bulgu; nanolifli
yiizeylerin yara oOrtiisii olarak kullanimda, kanin sivi kismini1 gegirip hiicelerini filtre
ederek yara kabugu iizerinde kalin bir serum tabakasinin olusmasina, altinda biriken
hiicre tabakasinin olugsmasma neden olmasidir. Bu durumun yara bolgesinin nemli
tutulmasini saglamis olabilecegi diistiniilmektedir. S6z konusu durum, genel anlamda
yara iyilesmesinde Onemli bir fark yaratmamistir. Ancak bu bulgu, elektro c¢ekim
yontemi ile tiretilmis olan bu nanolifli yiizeylerin, klinik ve laboratuar pratiginde hiicre
filtrasyonunda kullanilabileceg8i izlenimini vermektedir. Gergeklestirilen bu c¢alisma,
nanolifli yiizeylerin hiicre filtrasyonunda kullanim potansiyelini belirlemek i¢in yeterli
degildir ancak, ileriki calismalarda bu agidan da degerlendirilmesinin uygun olacagi

sonucuna varilmistir.
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Bu yiiksek lisans tez calismasinda, elektro ¢ekim yontemi kullanilarak elde edilen
poli(vinil alkol)(PVA)/sodyum alginat (NaAlg) karisimi nanolifli yiizey o6zelliklerine
cozelti parametrelerinin etkisinin incelenmesi ve devaminda bu ylizeylerin yara ortiisii

olarak kullanim potansiyelinin in vivo ¢alismalarla arastirilmasi amaglanmuistir.

Calismanin amaci dogrultusunda izlenen yontemin ilk asamasinda elektro ¢ekim
tinitesinin  test edilmesi ve c¢ekime etki eden parametrelerin gorsel olarak
degerlendirilmesi i¢cin PVA’nin sulu c¢ozeltileri ile 6n elektro g¢ekim calismalar
yapilmigtir. On calismalar sirasinda, ¢dzelti konsantrasyonu, uygulanan voltaj, ¢ozelti
besleme hizi ve toplayici-diize mesafesi gibi parametreler, belirli araliklarda
degistirilerek elektro ¢ekim siireci lizerinde yarattiklart etkiler, gozleme dayali olarak
degerlendirilmistir. Ayrica diize tipi, ¢ap1 ve elektro ¢ekimin yonii de degistirilerek
etkileri incelenmistir. Gergeklestirilen 6n c¢alismalarda; c¢ok disik c¢ozelti
konsantrasyonlarinda jet olusmamis, ¢ok yiiksek konsantrasyonlarda ¢ozeltinin igne
ucundan beslenmesinde sorunlar yasanmistir. Belirli bir degerin altindaki voltajlarda
koni ve jet olusumu ger¢eklesmemis, ¢ok yiiksek voltajlarda ise jet siirekliliginde
bozulmalar s6z konusu olmustur. Cok diisiik ¢ozelti besleme hizlarinda zaman zaman
jet olusumunun durdugu ve siirekliliginin bozuldugu, yiiksek hizlarda ise ¢ozeltide
damlamalar oldugu goriilmiistiir. Yapilan gézlemler ile en uygun konsantrasyon, voltaj,
besleme hizi, toplayic1 diize mesafesi degerleri tespit edilmistir. Diize olarak kullanilan
kesik uglu siringa ignesi ve pring ugtan iyi sonuglar alinmis, i¢ ¢cap1 daha biiyiik olan
prin¢ u¢ ile hi¢ tikanma sorunu yaganmamustir. Yukaridan asagi, acili ve yatay diize-
toplayici pozisyonlarindan en uygun olaninin yatay konum oldugu, bu sekilde iiretilen
yiizey lizerine ¢ozelti damlamasindan kaynaklanan yiizey deformasyonlarinin en aza

indigi tespit edilmistir.

Izlenen yontemin ikinci asamasinda, On calismalardan edinilen tecriibeler
dogrultusunda elektro ¢ekim yontemi kullanilarak iki farkli konsantrasyondaki (%1

ve %2) sodyum alginat ve sabit konsantrasyondaki (%9) poli(vinil alkol) polimerlerinin
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sulu ¢ozeltilerinin farkli hacimsel oranlarda (0/1, 1/2, 1/1, 2/1, 3/1, 1/0) karisimlarindan
nanolifli yilizeyler elde edilmistir. Tek basina elektro ¢ekimi miimkiin olmayan bir
biyopolimer olarak bilinen sodyum alginatin, nanolif olusturma yetenegi ve mekanik
Ozellikleri olduk¢a iyi olan poli(vinil alkol) biyopolimeri ile karistirilmasiyla
olusturulan ¢ozeltilerin elektro ¢ekimi, diger tiim iiretim parametreleri sabit tutularak
gerceklestirilmistir. Bu asamada yapilan ¢alismalarla, ¢ozeltilerin viskozite, yogunluk,
elektrik iletkenligi, pH ve ylizey gerilimi 6zellikleri dlgiilerek karisim oranlarinin ¢ozelti
Ozelliklerine ve bu c¢ozelti ozelliklerinin nanolifli yiizeylerin yapisina etkilerinin
incelenmesi amaglanmistir. Yapilan iiretim c¢alismalarinda, sodyum alginatin sulu
cozeltisinden olusan 0/1 PVA/NaAlg ¢ozeltisinden her iki sodyum alginat
konsantrasyonunda da herhangi bir jet olusumu saglanamadigindan elektro ¢ekim
gerceklestirilememistir. Bu ¢ozeltilerin basarisiz elektro g¢ekimleri, yiiksek elektrik
iletkenligi ve yiizey gerilimi degerlerine baglanmigtir. Diger karisim ¢ozeltilerinden elde
edilen nanolifli yiizeylerin karakterizasyonu i¢in Taramal1 Elektron Mikroskobu (SEM)
calismalar1 yapilarak ortalama lif caplar1 hesaplanmistir. Elde edilen ¢ozelti 6zellikleri,
ortalama lif c¢aplart ve SEM goriintiileri bir arada degerlendirildiginde; Karigim
cozeltilerindeki PVA orani arttikga iletkenlik ve yilizey gerilimi degerlerinin diistiigii,
viskozite ve pH degerlerinin arttigi goriilmistiir. Bununla birlikte, NaAlg orani arttikga
elde edilen nanoliflerin ortalama ¢aplarinin diistiigii sonucuna varilmistir. Ancak lif
ekseni boyunca tiniform kesit dagilimidan uzaklagildigi, lif kopuslarinin ve boncuk
hatalarinin arttigi ve NaAlg oran arttikga, olusan boncuklarn ig formundan kiiresel
forma dogru degistigi gézlemlenmistir. SEM goriintiileri ve ortalama lif ¢aplart dikkate
alindiginda, en basarili {iretim olarak nitelendirilebilecek yiizeyin 2/1 %9 PVA | %1
NaAlg karisimi oldugu tespit edilmistir. Bu asamanin sonuglari, yara ortiisii kullanimina
yonelik nanolifli yiizey iiretimi gergeklestirilen ii¢lincli agsama i¢in dnemli bir dayanak

olmustur.

Izlenen ydntemin iiglincii asamasi, tez calismasinin esas kismini olusturan elektro
cekim yontemi ile iiretilen PVA/NaAlg nanolifli yiizeylerin yara ortiisii olarak kullanimi
ve degerlendirmesidir. Calismanin bu bolimii;

e ikinci asamada segilen ¢ozeltinin (2/1 %9 PVA / %1 NaAlg) elektro ¢ekimi ile

nanolifli ylizey {iretimi,
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e Uretilen nanolifli yiizeylerin yara ortiisii olarak kullanima uygun hale getirilmesi
(capraz baglama ve sterilizasyon),

e Yizeylerin bazi test ve analizlere (SEM, kalinlik, hava gegirgenligi, su emicilik
ve suya dayanim) tabi tutulmast,

e PVA/NaAlg nanolifli yiizeylerin yara ortiisii olarak performansinin in vivo
calismalarla degerlendirilmesi (makroskobik degerlendirme ve histolojik
degerlendirme)

adimlar izlenerek gergeklestirilmistir.

2/1 PVA/NaAlg karisim ¢ozeltilerinin elektro ¢ekiminin gergeklestirildigi ilk adimin
amaci, in vivo caligmalarda yara Ortiisii olarak degerlendirilecek nanolifli ylizeylerin
tiretilmesidir. Bu tiretimler i¢cin yeniden gozleme dayali parametre belirleme ¢aligsmalari
yapilmis, bu ¢alismanin sonuglar1 ve literatiirdeki alginatin elektro ¢ekimi ile ilgili

caligmalar g6z onilinde bulundurularak yeni parametre sabitleri belirlenmistir

Her ikisi de suda ¢oziinen polimerler olan PVA ve NaAlg’in karisitmindan elde
edilen nanolifli ylizeylerin suya dayanimi oldukca diisiik oldugundan yara iizerinde
biitlinliigiinii koruyamayacagi 6ngoriilmiistiir. Bu 6ngdriiden yola ¢ikarak ikinci adimda,
nanolifli ylizeyin yara oOrtiisii kullanimina uygun hale getirilmesi i¢in suya dayaniminin
gelistirilmesini amaglayan c¢apraz baglama islemi gergeklestirilmistir. Hem PVA, hem
de NaAlg i¢in uygun bir capraz baglayict oldugu bilinen gluteraldehitin (GA)
hidroklorik asit (HCI) ile karigimi, aseton igerisinde ¢oziindiirtilerek bir ¢apraz baglama
¢oOzeltisi hazirlanmis, nanolifli yilizeyler bu ¢ozeltiyle 24 saat muamele edilmistir.
GA’nin aldehit (CHO) gruplar ile PVA ve NaAlg’in hidroksil (OH) gruplar1 arasinda
asetal baglar1 olusarak 1 mol suyun agiga ¢iktig1 reaksiyon sayesinde ylizeyler ¢apraz
baglanmistir. Toksik etkileri bilinen GA artiklarinin uzaklastirilmas: igin yiizeyler
etanol ve fosfat tamponu ile bir seri yikama isleminden gecirilmistir. Ardindan nanolifli
yiizeyler, in vivo caligmalarda kiyaslanacagi ticari yara Ortlileri gibi steril hale

getirilmek iizere etilen oksit sterilizasyonuna tabi tutulmustur.

Yara Ortlisii olarak degerlendirilmek iizere iiretilen yiizeylere (capraz baglama islemi

Oncesi ve sonrasinda) ve bu ylizeylerin kiyaslanacagi ticari alginath yara Ortiisiine
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(Suprasorb-A) tigiincii adimda ¢esitli test ve analizler uygulanmistir. Bir yara Ortiisii i¢in
onem tasiyan kalinlik, hava gegirgenligi ve su emicilik 6zellikleri, uygulanan bu testler
sayesinde nanolifli ylizeyler ve Suprasorb-A igin tespit edilerek karsilastirilmistir.
Ayrica, c¢apraz baglama isleminin basarisin1 degerlendirmek i¢in yiizeylere suya
dayanim testi uygulanmis, c¢apraz baglamanmn lifli yap1 {zerindeki etkilerini
gozlemlemek ve nanolifli ylizeyler ile Suprasorb-A’nin yapilarmi (lif ¢aplari, gézenekli
yap1) kiyaslamak icin tiim yiizeyler i¢cin SEM analizi gerceklestirilmistir. Nanolifli
yiizeylerin SEM goriintiileri ve hesaplanan ortalama lif ¢aplari, capraz baglanma
sonrasinda yiizeylerin lifli yapisint kaybetmedigini ve nanoliflerde herhangi bir
deformasyonun ve ¢ap degisiminin ger¢eklesmedigini gostermistir. Ayrica SEM
goriintiileri karsilastirildiginda, elektro ¢ekim metodu ile elde edilen alginat nanolifli
yiizeylerin, mikrolifli dokusuz bir yilizey olan Suprasorb-A’ya kiyasla 100 kattan daha
kiigiik lif caplarina ve ¢ok daha genis yiizey alanina sahip oldugu dikkat ¢ekmistir.
Yiizeylere uygulanan kalinlik Olglimlerinin sonuglari, ¢apraz baglama isleminin
nanolifli yiizeylerin kalinligina 6nemli bir etkisi olmadigini, Suprasorb-A’nin ise
nanolifli yiizeylerden yaklasik 5 kat daha kalin oldugunu ortaya koymustur. Hava
gecirgenligi 6l¢lim sonuglart incelendiginde, ¢apraz baglama isleminden sonra nanolifli
yiizeylerin hava gegirgenliginde bir miktar artis gerceklestigi ancak bu degerlerin
Suprasorb-A’nin hava gecirgenligi degerinden oldukga diisiik oldugu goriilmiistiir. Bu
durum dokusuz ylizey formundaki Suprasorb-A’nin gdzenek boyutlarmin nanolifli
yiizeylere gore olduk¢a biiyilkk olmasi ile iligkilendirilmistir. Yara iizerinde
uygulandiginda bakteriyel ajanlarin yaraya gecisini onleyecek kadar kiiclik gbzeneklere
sahip nanolifli yiizeylerin az da olsa hava gecirgenligi 6zelligine sahip olmasi olumlu
bir sonug olarak yorumlanmustir. Su emicilik testlerinin sonuglar1 degerlendirildiginde,
Suprasorb-A alginath yara ortlisiiniin su emicilik 6zelliginin ¢apraz bagli nanolifli
yiizeylere gore olduk¢a 1yi oldugu, iistelik yapisindaki kalsiyum alginat liflerinin suyla
temasinda jel formunu aldig1 tespit edilmistir. Suprasorb-A 1slandiginda olusan bu jel
yapinin yara iizerinde nemli bir ortam yaratarak iyilesmeyi hizlandirdig1 bilinmektedir.
Capraz baglama yapilmamis ylizeyler su damlatildiginda ¢6ziindiiglinden bu yiizeylere
ait bir emicilik 6zelliginden s6z etmek miimkiin olmamistir. Capraz baglama islemi
esnasinda ylizeylerin yapisindaki OH gruplarinin ¢ogu bloke oldugundan, hidrofil

yapisini Onemli 6l¢iide kaybeden nanolifli yiizeylerin su emicilik 6zelliginin ticari yara
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ortlistine gore oldukea diisiik oldugu goriilmiistiir (ortalama 47 saniye). Bu durumun in
vivo ¢alismalarinda nanolifli yiizeyin Suprasorb-A’ya goére bir miktar dezavantaj
yaratabilecegi Ongoriilmistiir. Nanolifli yiizeylere uygulanan suya dayanim testinin
sonuglari, capraz baglama islemi ile yiizeylerin yara oOrtiisii olarak kullanilabilmesi ic¢in
gerekli olan suya dayanim Ozelliginin saglandigini gostermistir. Ayrica aliman SEM
gorilintlisti, 24 saat suda kaldiginda bile lifli yapida hi¢cbir degisiklik ve bozulma

olmadigini kanitlamistir.

Son adimda PVA/NaAlg nanolifli ylizeylerin yara Ortiisii olarak performansinin
ticari {irlinlerle kiyaslanmasini amaglayan in vivo c¢alismalari, tavsanlar tizerinde
gerceklestirilmistir. Deneklerin sirt bdlgesinde olusturulan 4’er yaraya, pomad ile
karistirilmus tiil gre (gazli bez), antibakteriyel bir yara Ortiisii olan Bactigras, alginatl bir
yara Ortiisli olan Suprasorb-A ve PVA/NaAlg nanolifli yiizey kapatilmistir. Her bir yara
ortiistiniin uygulandigi bolgedeki yara iyilesmesi, makroskobik ve histolojik olarak
degerlendirilmistir. Belirlenen giinlerde (4, 6, 12, 15, 21) yara boyutlarinin 6l¢iilerek
yara kii¢iilme yiizdelerinin hesaplandigi makroskobik degerlendirmeler, ortiilerin genel
olarak birbirine yakin yara kiigiilmeleri sagladigimi ancak kendi iglerinde
kiyaslandiginda, en hizli yara kiigiilmesinin Suprasorb-A, en yavas yara kii¢lilmesinin
tiil gre ile kapatilan bolgede gergeklestigi tespit edilmistir. Bactigras ve alginat nanolifli
yiizey ile kapatilan bolgelerin birbirine olduk¢a yakin sonuclar vermesi dikkat ¢ekmistir.
Suprasorb-A’nin en hizli yara kii¢iilmesini saglamasi, bu ortiideki kalsiyum alginat
liflerinin yara sivisinda iyon degistirerek jellesmesi ve bdylece yara bolgesini nemli
tutmast ile iliskilendirilmistir. PVA/NaAlg nanoliflerinden olusan yiizeyin Yyara
tyilesmesini hizlandiran bir ila¢ olan Furacin Pomad iceren gazli bezden daha iyi sonug
vermesi ve parafin igeren antibakteriyel bir yara oOrtiisii olan Bactigras ile benzer
sonuglart vermesi, bu yiizeyin yara Ortiisii olarak kullanim potansiyeli oldugu
ongoriisiinii dogrulamustir. Ileride gerceklestirilecek calismalarda, PVA/NaAlg nanolifli
yiizeylerin yara iyilestirme performansi agisindan diger iiriinlere gore fark yaratabilmesi
i¢in, elektro ¢cekim esnasinda ya da sonrasinda yiizeylere antibakteriyel 6zellik tasiyan
ajanlar, glimiis nanopartikiilleri ya da iyilesmeyi hizlandiracak ilaglar ilave edilmesinin

denenmesi uygun olacaktir.
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Deneklerde olusturulan yaralarin kapatildigi bolgelerden belirlenen giinlerde (4, 6,
21) alinan doku Orneklerinin rutin doku takibinden gegirildigi histolojik degerlendirme
asamasinda, dokularin enine kesitleri Hematoksilen-Eosin boyamasina tabi tutularak
151k mikroskobunda incelenmistir. Her bir yara Ortlisiiniin kapatildigr bolgedeki
dokularin genel durumu ve epitel olusumu gorsel olarak degerlendirilmistir. Mikroskop
altinda gergeklestirilen gozlemlere gore 4. giinde hicbir dokuda epitelizasyon
baslamamis, 6. giinde bir miktar epitelizasyon ger¢ekleserek yara alaninda yama
tarzinda epitel dokular olusmaya baslamis ve 21. glinde tlim Ortlilerin kapattig1 yara
bolgeleri tamamen reepitelize olmustur. Sadece tiil gre kapatilan yara alanlarinda kiiciik
de olsa epitelize olmamis bolgelere rastlanmistir. In vivo galismalarda uygulanan ortiiler
(tal gre, Bactigras, Suprasorb-A ve nanolifli yiizey) yara iizerinde benzer etkiler
gbstermis ve her biri normal iyilesme siirecini desteklemistir. Bu durum, elektro ¢ekim
metodu ile tretilen nanolifli yilizeyin ticari yara ortiileri kadar iyilesme sagladigini
gostermesi acisindan onem tasimaktadir. Bu ¢aligmada, histolojik degerlendirme igin
dokularin alindig1 giinler (4, 6, 21), yara ortiilerinin birbiri ile daha ayrintili olarak
kiyaslanmasi i¢in yeterli bulunmamis, epitelizasyon siirecinin daha iyi izlenebilmesi
icin, bir ara degerlendirme grubunun ihtiyaci hissedilmistir. Bu nedenle, ileride
gerceklestirilecek benzer calismalarda, histolojik degerlendirmeye 10 ila 15. giinler

arasinda bir degerlendirme grubunun daha ilave edilmesi uygun olacaktir.

Histolojik degerlendirmelerde en dikkat ¢ekici bulgu, nanolifli yiizey ile kapatilan
yaralarda kanin sivi kisminin ortii lizerine sizarak kalin bir tabaka olusturup, hiicresel
kismimin ortii altinda tabaka halinde birikmis olmasidir. Hem 4 hem de 6 giinliik
gruplarda net olarak gozlenen bu durum, elektro ¢ekim yontemi ile iiretilen
PVA/NaAlg nanolifli yiizeyin kan hiicrelerinin gegisine izin vermeyecek kadar kiigiik
gozenek boyutlarina sahip olmasi ile agiklanmistir. Elde edilen bu bulgu, elektro ¢cekim
yontemi ile iiretilmis olan bu nanolifli yiizeylerin, klinik ve laboratuar pratiginde hiicre
filtrasyonunda kullanilabilecegi izlenimini vermektedir. Ileriki ¢aligmalarda bu acidan

da degerlendirilmesinin uygun olacagi sonucuna varilmigtir.
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