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OZET

AZOMETIN ICEREN YENI POLIMERIK MiKROKURELERIN SENTEZI VE
ANTIMIKROBIYAL OZELLIKLERI

Eyiip ULKE
Diizce Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii, Kimya Anabilim Dali
Yiiksek Lisans Tezi
Danigsman: Prof. Dr. Dilek NARTOP
Ocak 2021, 49 sayfa

Tez ¢alismasinda, polimer baglh tris(2-aminoetil)amin, o-ftalaldehit ve metal tuzlarinin
reaksiyonu ile yeni azometin igeren polimerik mikrokiireler (AMP-Phatal, AMP-
Phatal-Pt, AMP-Phatal-Ni, AMP-Phatal-Mn, AMP-Phatal-Cu ve AMP-Phatal-Co) elde
edildi. Polimerlerin yapilar1 spektroskopik teknikler (element analizi, FT-IR, SEM-
EDX, TG-DTA, UV-GB, GPC ve manyetik duyarlilik 6l¢timii) ile belirlendi. Polimerik
mikrokiirelerin antimikrobiyal aktiviteleri hastalik etkeni patojenik bakterilere ve
mayaya kars1 Well-diflizyon yontemi ile degerlendirildi.

Anahtar Kelimeler: Antimikrobiyal etkinlik, Polimer bagli tris(2-aminoetil)amin,
Polimerik mikrokiireler.
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ABSTRACT

SYNTHESIS AND ANTIMICROBIAL PROPERTIES OF NOVEL POLYMERIC
MICROSPHERES INCLUDING AZOMETHINE

Eyiip ULKE
Diizce University
Graduate School of Natural and Applied Sciences, Department of
Chemistry
Master's Thesis
Supervisor: Prof. Dr. Dilek NARTOP
January 2021, 49 pages

In thesis work, new azomethine containing polymeric microspheres (AMP-Phatal,
AMP-Phatal-Pt, AMP-Phatal-Ni, AMP-Phatal-Mn, AMP-Phatal-Cu and AMP-Phatal-
Co) were obtained with the reaction of tris(2-aminoethyl)amine polymer-bound, o-
phthalaldehyde and metal salts. The structures of the polymers were determined by
spectroscopic techniques (elemental analysis, FT-IR, SEM-EDX, TG-DTA, UV-GB,
GPC and magnetic sensitivity measurement). The antimicrobial efficacy of the
polymers were evaluated using the Well diffusion method against some pathogenic
bacteria and yeast.

Keywords: Antimicrobial efficacy, Polymeric microspheres, Tris(2-aminoethyl)amine
polymer-bound.
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1. GIRIS

Aldehit ve ketonlarin, primer aminlerle reaksiyonu sonucu elde edilen bilesikler Schiff
bazlar1 olarak adlandirilirlar. H. Schiff tarafindan sentezlenen ve Pfeiffer tarafindan
ligand olarak kullanilan bilesikler ayn1 zamanda azometin (-CH=N-) ya da imin (-C=N-)
bilesikleri olarak da bilinirler. Ligand olarak, metal iyonuna bir veya daha fazla elektron
cifti vererek koordinasyon bilesiklerini olustururlar. Kararli halkali yapilar
olusturabilmeleri azometin grubuna yakin olan yer degistirebilir hidrojen atomuna sahip
ikinci fonksiyonel grup igermeleri (hidroksil grubu gibi) ile miimkiin olabilmektedir [1],
[2].

Polimerler ¢ok sayida aymi ya da farkli monomer birimlerinin polimerizasyon
reaksiyonlar1 ile olusan biiylik molekiil agrilikli bilesiklerdir. Protein, niikleik asit,

seliiloz gibi, canlilarin temel yapitasi olan bilesikler, kuvars, feldispat gibi mineraller ve

kagit, cam, beton, plastik, kauguk gibi sanayi tirlinleri polimer yapisinda maddelerdir.

Azometin (-CH=N-) iceren polimerler, polimerik-Schiff bazlari (ya da poliazometinler)
olarak adlandirilirlar. Antimikrobiyal 6zellikleri, kimyasal direngleri, yari-iletken ve
iletken ozellikleri, termal kararhiliklar, optik, elektrik ve katalitik 6zellikleri sebebiyle

Schiff bazi polimerleri ile ilgili ¢alismalar olduk¢a dnemlidir [3], [4].



2. KURAMSAL TEMELLER VE LITERATUR ARASTIRMASI

2.1. SCHIFF BAZLARI

Karbonil bilesikleri ve primer aminler arasindaki tepkime ile olusan Schiff bazlar iki
ana basamak igerirler. Birinci basamak kondenzasyon sonucu karbinolamin ara
bilesiginin olusumu, ikinci basamak ise dehidratasyon sonucu imin olusumu
seklindedir. Tepkime hidrazonlarin semikarbazon ve oksim olusma mekanizmalarina
benzer [5].

Basamak 1. Kattima:

i hizl o heh  p_Cc—R
RZC—R + RNH, ——= | —

\/ S R'NH, R'NH I

Basamak 2. Ayrilma :

" H x -H,0 H
L e (= =8 S :
B — r— ' — v —NR'
R:CNHR R,C— NHR' Rf=NHR chimin

R

Sekil 2.1. Schiff bazi olusum tepkimesi.

Reaksiyon basamaklarinin hizi asitlik dereceleri ile ilgilidir. Reaksiyonun pH ile

baglantisin1 gésteren mekanizma asagida verilmistir:

5
C=—0 + H —— \C+‘—OH

R} Rj

R (l)H R

R
>6—0H 4 HNZ — > DC—%fH, —= >C‘:NZ
- 1,0

R R} - R]
NH,—Z + H —»  zZ—NH,

Sekil 2.2. pH’1in Schiff bazlarina etKisi.

Reaksiyonlarda H* asiriligindan kaginmak &nemlidir. Aksi halde niikleofile proton

katilmasi durumunda etkin olmayan bir amonyum iyonu ag¢iga ¢ikabilir. Bu durum azot



atomu {izerindeki ortaklanmamis elektron giftininin kaybedilmesine ve azotun karbonil
karbonuna baglanamamasina yol agabilir. Amin ve karbonil bilesiklerinin karakterlerine
bagl olarak Schiff bazlar1 i¢in en uygun pH ve asidite mevcuttur. En uygun ortamdan
uzaklagsma ise Schiff bazlarinin hidroliz olarak kendilerini olusturan bilesenlere

ayrismasi ile sonuglanir [6].

2.1.1. Schiff Bazlarin Fiziksel, Kimyasal ve Spektroskopik Ozellikleri

Azometin grubundaki azot atomuna elektron verici bir alkil ya da aril grubu
baglandiginda, azometin bilesiginin kararliligi artmaktadir. AlKil ya da aril siibstitiienti
igeren Schiff bazlari, azot atomunda -OH igeren oksimlere, -NH igeren fenil hidrazonlar
ve semikarbazonlara gore hidrolize ¢ok daha az dayamikhdirlar. Ozellikle diisiik

pH’larda kendisini olusturan karbonil ve amin bilesiklerine ayrilirlar.

Schiff  bazlarmin  kararliligt  azot atomunda  hidrojen  igermemelerinden
kaynaklanmaktadir. ~ Salisilaldimin  bilesiginin o-konumunda bulunan hidroksil
grubunundaki protonun ayrilmasi ile hidrojen tlizerindeki yiik anyonik bir u¢ olusturur.
Kismi bir ¢ift bag 6zelligi gosteren bu fenolik oksijen, bagli bulundugu benzen halkasi
ile rezonansa girerek halkayr elektronca zenginlestirir. Aromatik halkada bulunan
elektron g¢ekici ya da elektron verici siibstitlientler de rezonans sebebiyle etkilenirler. Bu
sekilde bir elektron ¢ifti tasiyan azot atomu tizerinde de negatif yiik yigilmasi olusur [7].
Indiiktif etki, azometin grubunun reaktivitesine etki eden bir diger faktordiir. Fenol-
imin, keto-amin tautomerizminden Otiirii orto ve para siibstitiiedi aril ketiminler
hidrolize karst1 daha dayaniklt olurlar. Azometin bilesiklerinin hidrolize karst
dayanikliliklarina sebep olan diger bir etken ise sterik etkilerdir. Substitiient yapinin
orto pozisyonundaki halini, m- ve p- pozisyonlarinda bulundugu konumlara gore

hidrolize kars1 dayanikli duruma getirir.

Schiff bazlarinda -C=N- bag: etrafindaki donme, -C=C- bagindakine gore daha kolay
olmaktadir, bu durum stereoizomerlerin birbirine doniisebilmesini saglamaktadir.
Ciinkii daha elektronegatif olan azot atomu, azometin baginda polarizasyona neden
olmaktadir. Fakat Schiff bazlar1 stereoizomerleri aralarindaki enerji farkinin ¢ok az
olmasi1 birkag istisna disinda izole edebilmelerini miimkiin kilmamaktadir. Ancak azot
atomu etrafindaki elektronegatif bir grubun varligi azometin bag etrafindaki donme

kolayligini azaltacagi i¢in bu tiir stereoizomerleri izole etmek miimkiin olabilir [8].



Kiiciik molekiil agirlikli alifatik iminler azot iizerinde siibstituent icermemelerinden
otirli kolaylikla polimerlesirler. Bu sebepten otiirii literatliirde bu tiir azometinler ile
ilgili bilgiler azdir. Formaldimin ile ilgili bilgi mevcut degildir. Asetaldimin siv1 olarak
elde edilir ancak yiiksek sicakliklarda kaynama noktasi belirlenemez ¢iinkii kat1 trimere
doniisiir. Benzaldimin kararsiz, benzofenon imin ise kararli bilesiklerdir. iminler

aminlerden daha az bazik bilesiklerdir [9].

Biyokimya ve analitik uygulamalar1 sebebiyle iminlerin spektroskopik ozellikleri de
onemlidir. Azometinlerin NMR c¢alismalari, azot ve hidroksi grubu arasindaki hidrojen
bag: ile ilgilidir. Hidroksil igeren iminlerin IR ¢aligmalari, karakteristik v(C=N) ve

v(OH) frekanslarinin incelenmesi temellidir [10].

Azometin grubunda bulunan azotun niikleofil olmas1 Schiff bazlarinda bir karbonda
bulunan protonun diger karbona aktarilmasi seklinde gergeklesen tautomerizme neden
olur.

H.,

R—(=—N—C—R S——= R—CN=—=C—R~—— R—CZ—N:c—R-

H H HB H

Sekil 2.3. Schiff bazi tautomerizmi (B: Baz; HB: Asit).

Bu sekildeki tautomerizm, pridoksal ve a-aminoasitler arasindaki transaminasyon ile
benzer olmasindan otiirii biyolojik dneme sahiptir [12]. 0-Hidroksi grubu igeren Schiff
bazlarinda fenol-imin ve keto-amin tautomerizmi mevcuttur. Bu yapilar *C-NMR, 'H-

NMR, UV-vis, X 1sinlart kristallografisi gibi metotlar ile tespit edilirler.

Sekil 2.4. Tautomerlesme.

o-Hidroksi Schiff bazlarinda fenol halkasindaki siibstitiientler hidrojen baginin
kuvvetini etkiler ve tautomerik dengenin degismesine sebep olur. Hidroksi grubuna goére
0- Ve p- pozisyonunda elektron ¢ekici gruplarin bulunmas asitligi arttirir, keto yapisini
rezonans ve indiiktif etkiyle kararli halde tutarak hidrojenin azot atomuna go¢ etmesine

sebep olur. Bu sekilde bir proton transferi ketotautomer oranini arttitrir [12].
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Sekil 2.5. Schiff bazlarinda olusan rezonans yapilar.

2.1.2. Schiff Bazlarimin Kullanim Alanlar:

Schiff bazlar1 tip ve eczacilik, tarim, kozmetik, plastik sanayisi, elektronik endiistrisi,

ucak sanayi gibi farkli sektorlerde kullanilabilen organik bilesiklerdendir.

Pigment, boya, katalizor, polimer stabilizator olarak ve organik sentezlerde ara triinler
olarak kullanilmaktadirlar [13]. Schiff bazlarmin korozyon oOnleyici, katyon tasiyici,
iyon segici elektrot yapimi, boya endiistrisi gibi farkli alanlarda da kullanimlar1 vardir

[14].

Asidik ortamda korozyona kargi inhibitor etkileri olmalarmin yani sira Sciff bazlarinin
liiminesans Ozellikleri, fotoliiminesans ozelikleri mevcuttur. Ayrica sivi  kristal

teknolojisinde de kullanilabilmektedirler.

Schiff bazlar1 ve metal kompleksleri ayrica antitimor ve herbisidal olarak kullanimlari
nedeniyle yaygin sekilde arastirilan bilesiklerdir. Yapilan ¢aligmalar bu bilesiklerin ¢ok
sayida bakteri iizerinde etkili oldugunu ve genis spektrumlu antimikrobiyal etki
gosterdiklerini ortaya ¢ikarmustir. Antiviral olarak kullanilmakta, antibakteriyel ve

antifungal ajanlar olarak kabul gérmektedirler [15].

Tarimsal alanlardaki bocek istilalarinin ciddi maddi hasara sebep olmalarindan Otiirii
boceklere karsi gelistirilen insektisidal ajan ¢alismalar1 da onem kazanmistir. Yapilan
arastirmalarda vitamin B1, penisilin, koenzim ve karboksilaz molekiillerinin yapisinda
bulunan tiyazol halkasini biinyesinde barindiran Schiff bazlar1 ve tiirevlerinin etkili

insektisidal ajanlar olduklar1 belirlenmistir [16].

Schiff bazlarinin detoksifikasyon aktiviteleri de mevcuttur. Schiff bazlar1 yapilarinda
elektrofilik karbon atomu ve niikleofilik azot atomu igermeleri sebebiyle zehirli

kimyasallarla kolayca etkilesim gosterirler. Bu sebeple Schiff bazlar1 kimyasal silah



kaynakli ¢esitli toksik maddelerin etkilerinin azaltilmas1 amagli kullanilmaktadirlar.
Yiiksek oranda tehlikeli sarin gazina karsi bazi Schiff bazlari detoksifikasyon aktivite
Ozelligi gostermektedir. Bunun yani sira Schiff bazlar1 amin, alkol, siyaniir, tiyalot gibi
zehirli maddeleri ve halojen ozellikler barindiran toksik maddeleri etkisiz hale
getirmede de etkilidirler [17].

Schiff bazlar1 ve metal kompleksleri antikanser aktivite de gostermektedirler. Yapilan
arastirmalar, Schiff bazlarimin hiicre iginde bulunan farkli metabolitleri hedefleyerek
kanser hiicreleri tlizerinde etkili olduklarini ortaya koymustur. Kanser tedavilerinde
kullanilan bu bilesikler DNA’ya baglanarak, DNA replikasyonu iizerine baskilayici

ozellikleri ile kanser hiicrelerinin biiyiimesini 6nlemektedirler.

Ayrica yapilarinda oksijen ve azot i¢eren Schiff bazlarinin farkli metal kompleksleriyle
olusturduklar1 bilesikler DNA ile etkilesime girmekte, DNA’nin morfolojik yapisinda
degisiklikler gostermekte ve bazi hiicreler ilizerinde oksidatif hasara neden olarak,

sitotoksik aktivite de sergilemektedirler [18].

2.2. POLIMERLER

Polimerler, monomer ad1 verilen birimlerin bir araya gelmesiyle olusan bilesiklerdir.

kovalent bag
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o — o tepkimesi
= - - ooo'soo
@
yolimer moleki
monomer molekiilleri f
/? Monomer \
Bb"?l"lf“';e ,l'(loval?“; kovalent baglarla menomerin kovalent
--Sg,%ka' ’3? ﬁ'?ﬁ'a birbirine badlanarak badiaria birbirlerine
e LB e T iekiilin badl i
olusturabilen kacak mol 71 Dolimer molekdling adlanarak
katleli kimvasal olusturduklary olusturdugy iri
maddeler tepkime molekiiller

Sekil 2.6. Polimerizasyon tepkimesi.

Polimerlerin erime ve kaynama noktalart monomerlerden daha yiiksektir. Bunun nedeni,
biiyiilk molekiil agirlikli olan polimerlerin, aralarindaki Van der Waals ¢ekim
kuvvetlerinin de biiyiikk olmasidir. Erime ve kaynama noktalarinin yiiksek olmasi
polimerlere sertlik, saglamlik, dayamklilik gibi ozellikler saglamaktadir. Insanlarin
giinliik yasantilarinda kullandig1 yiyecek, giyecek, yap1 ve tasit malzemelerinin temeli
polimerik maddelerdir. Bu dogal organik polimerler, seliiloz, recine, nisasta, protein

gibi bilesikler olup son derece karmasik yapili molekiillerdir. Degisik ve iistiin



ozellikler gostermeleri ise molekiillerin biiyiikk ve karmasik yapili olmalarindan

oturudir.
2.2.1. Polimerin Siniflandirilmasi

Polimerler farkl sekillerde siniflara ayrilabilirler.

Elde edilmelerine gore dogal, sentetik ve yart sentetik olabilirler. Kimyasal
bilesimlerine gore organik polimerler ve anorganik polimerler seklinde ayrilabilirler.
Ana zincirde karbon atomu tasimayip yan zincirlerde karbonlu bilesikler bulunduran

polimerler ise elemento-organik polimerlerdir.

Polimerler zincir yapilarina gore ise, homopolimer ve kopolimerler olarak ayrilirlar.
Zincirde bulunan dizili atomlar ayn1 tiirden ise homozincir, farkli tiirden ise heterozincir
polimerler seklindedirler. Zincirin kimyasal ve fiziksel yapisina gore /ineer (diiz), graft

kopolimerler ve ag (network) polimerler seklindedirler.

Oligomerler ve makromolekiiller olarak molekiil agirliklarina gére, termoplastikler ve

termosetler olarak isiya kars1 gosterdikleri davraniglarina gore siniflandirilirlar.

Polimerler sentezlenme yontemlerine gore iSe kondenzasyon (basamakly) polimerleri,
katilma (zincir) polimerleri ve koordinasyon polimerleri olarak siniflandirilabilirler.
Kondenzasyon polimerleri polimerizasyon esnasinda kiigiik bir molekiilin (H.O,
NHs...) fonksiyonel grup igeren molekiillerden ayrilmas: seklinde gerceklesir. Katilma
polimerizasyonu zincir biiyiimesi seklinde gerceklesir. Koordinasyon polimerizasyonu

ise Ziegler-Natta katalizorleri kullanilarak gergeklesir [8].

2.3. POLIMERIK SCHIFF BAZLARI

Azometin / imin grubu igeren polimerik-Schiff bazlar1 poliazometinler veya poliiminler
olarak adlandirilirlar. ilk olarak 1923 yilinda sentezlenen polimerik-Schiff bazlarinin
kullanim1 1957 yili itibariyle yayginlasmistir. Polimer igeren Schiff bazlari ve metal
komplekslerinin elektriksel ilekenlikleri, optik 6zellikleri, biyolojik aktivitekleri,
manyetik Ozellikleri, katalitik etkileri, termal kararliliklart gibi c¢esitli ozellikleri
sebebiyle atik su artilmasi, hidrometalurji, giines enerji sistemleri, enzim

immobilizasyonu gibi kullanim alanlari oldukga yaygindir.

Polimerik-Schiff bazlari ile ilgili baz1 literatiir bilgileri asagida sunulmustur:



[19] yaptigi calismada, sentezledikleri Schiff bazi ve metal komplekslerini organik

fotovoltaik malzemeler olarak arastirmistir.

[20] yaptig1 ¢alismada, salisilaldehit tiirevleri igeren polimerik destekler sentezlemis ve

biyokatalizdr olarak glikoz oksidaz enzimini incelemistir.

[21] yaptig1 calismada, yiiksek 1siya dayanikli olan Schiff bazi iceren polimerlerin gaz

kromatografisinde sabit faz olarak kullanimini incelemistir.

[22] yaptigi c¢alismada, aminoasit-Schiff bazlart ve Mn(lll) komplekslerinin anti-
genotoksik o6zelliklerini toksik madde olan aflatoksin Bi’e karsi kardes kromatid

degisimleri teknigi ile arastirmistir.

[23] yaptig1 ¢alismada, sentezledikleri Schiff bazi ile Cu(ll) ve Ni(ll) komplekslerini
karakterize ederek, sigir serum albiimin proteini i¢in baglanma O6zelliklerini dairesel

dikroizm, absorpsiyon, floresan gibi ¢esitli spektral teknikleri ile incelemistir.

[24] yaptigi g¢alismada, Schiff bazi igeren polimerik mikrokiireleri kondenzasyon
yontemi ile sentezlemis, bu polimerik desteklere asetilkolinesteraz (AChE) enzimi
immobilize ederek karbamatli ve organofosfatli pestisitlerin enzim immobilizasyonu ile

kalitatif tayinini yapmuistir.

[25] yaptigi calismada, heterosiklik Schiff bazi ile Ni(ll), Co(ll), Cu(ll) ve Zn(ll)
komplekslerinin antifungal ve antibakteriyel ozellikleri ile DNA bdliinmesi iizerine

incelemeler yapmustir.

2.3.1. Polimerik-Schiff Bazlariin Biyolojik Aktivite Ozellikleri

Molekiil agirligr diisiik olan antimikrobiyal ajanlarin etkinlik siirelerinin kisa olmalari,
toksik olmalar1 gibi dezavantajlar1 sebebiyle biiyiik molekiil agirlikli antimikrobiyal
polimerler verimlilik, segicilik, uguculuk, kimyasal kararlilik gibi 6zelliklerinden otiirii
ilgi gérmektedirler [26]. Polimerik-Schiff bazlar1 ve metal kompleksleri antibakteriyel,
antiviral, antiinflamatuar, antioksidan, antikanser, antimalaryal, antialerjik,
antimutagenik, gibi oldukca genisbir biyolojik aktivite skalasi gosterirler [27]. Bu
sebeple poliazometinlerin yeni daha etkili antimikrobiyal ajanlar olarak arastirilmalari

Onem kazanmustir.

Polimerik-Schiff bazlari ile ilgili kisa bir literatiir arastirmasi asagida verilmistir:



[28] yaptigi calismada, polimerik-Schiff bazt Mn(II), Co(ll), Ni(ll), Cu(ll), Zn(Il)
komplekslerinin antimikrobiyal 6zelliklerini inceleyerek yiliksek inhibitor aktiveteleri

sebebiyle biyomedikal uygulamalarda kullanilabileceklerini belirtmistir.
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Sekil 2.7. Polimerik-Schiff bazi - metal kompleksleri.

[29] yaptigi ¢alismada, polimer iceren Schiff bazi elde etmis ve standart
mikroorganizmalar karsisinda well-difiizyon metodu ile antibakteriyal ve antifungal

ozelliklerini incelemistir.



C. albicans

Sekil 2.8. Antimikrobiyal aktivite.

[30] yaptigi calismada, polikondenzasyon reaksiyonunu ile oligomer esasli Schiff
bazlari ile Cu(ll), Co(ll), Zn(Il) ve Pb(Il) komplekslerini sentezleyerek antimikrobiyal

aktiviteleri ile termooksidatif bozunmaya kars1 direnglerini incelemistir.
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Sekil 2.9. Oligomer sentezi.

[31] vyaptigi c¢alismada, polimerik Schiff bazlar1 ve antibiyotik spiramisin‘in
antimikrobiyal aktivitelerini seri seyreltme yontemi ile sivi besin ortaminda

incelemistir.
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Sekil 2.10. Polimerik Schiff bazlari ve spiramisin‘in antimikrobiyal aktivitesi.

[32] yaptig1 calismada, kondenzasyon polimerizasyonu ile yeni Schiff bazi polimerleri
sentezlemis ve test bakteriler karsisinda (Escherichia coli, Pseudomonas aeruginosa,
Bacillus cereus, Staphylococcus aureus, Salmonella typhi H, Candida albicans,

Microsporum canis ve Aspergillus niger) antimikrobiyal 6zelliklerini arastirmustir.

.b/c =N N=(’

/ — \»;
L CH, (\_/,> CH, J
” Polymeric Schiff base
(CHCOONE N\ (CHCOOMM
DMF / \ DF
N
¥ \
- L 1
QN QAP
fs e e
0 (0 0 0.\ J\
[ \\] ~ u/ 2 ! | N \i/ RS !
\F 7N\ /E & & \\ /l?\\ /N
=N N=C’ C=N_, N=C
= \ / =
L CH, (\_ / CH, dn L CH & Y CH, 4
where, M'= Co(ll), NiIin, Cu(ll) where, M= Mn(ll)
and ZnQIl) x = H,0

Sekil 2.11. Schiff baz1 polimerleri.
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[33] yaptigi ¢alismada, indol igeren polimerik-Schiff bazlarinin antimikrobiyal ve

antifungal aktivitelerini ve antimutajenik o6zelliklerini, insan lenfosit hiicrelerinde

sodyum azide (NaN3) karsi, mikroniikler ve kardes kromatid degisimi testleri ile

arastirmistir.
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Sekil 2.12. Polimerik-Schiff bazlar.
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3. MATERYAL VE METOD

3.1. KIMYASAL MADDELER

Tris(2-aminoetil)amin polimer bagli (200-400 mesh, 3,5-5,0 mmol/g NH, yiikli), o-
ftalaldehit, platin(ll) kloriir, nikel(II) asetat tetrahidrat, mangan(Il) asetat, bakir(II)
asetat, kobalt(II) asetat kimyasallar1 ile N,N-dimetilformamid (DMF), aseton ¢oziiciileri
Sigma-Aldrich ve Merck firmalarindan saglandi. (OxoidLtd., Basingstoke, UK)
tarafindan iretilen standart antibiyotikler ile bakteri kiltirleri (Staphylococcus
epidermidis ATCC12228, Bacillus cereus RSKK863, Staphylococcus aureus
ATCC25923, Enterobacter aerogenes, Pseudomonas aeroginosa sp., Klebsiella
pneumonia ATCC27853, Salmonella type H NCTC9018394, Proteus vulgaris
RSKK96026, Escherichia coli ATCC1280) ve (Candida albicans Y-1200-NIH) maya
kullanilda.

3.2. CiHAZLAR

3.2.1. Element Analizi (EA)

Polimerlerin element analizleri, Thermo Scientific marka Flash 2000 model CHNS-O

elementel analiz cihazi ile yapildi.

3.2.2. Fourier Doniisiimlii Kizilotesi Spektrofotometresi (FT-IR)

Polimerlerin FT-IR spektrumlari, Thermo Scientific Nicolet IS5 model cihaz ile elmas

mercekli ATR pellet baghig ile 4000-400 cm™ araliginda alind.

3.2.3. Taramalh Elektron Mikroskobu-Enerji Dagilimh X-Isin1 Spektroskopisi
(SEM-EDX)

Polimerlerin SEM-EDX analizleri FEI marka Quanta FEG 250 model cihazi

kullanilarak alindu.

3.2.4. Ultraviyole-Goriiniir Bolge Spektrofotometresi (UV-GB)

Polimerlerin 180-700 nm araliginda UV-GB spektrumlart UV-1800 ENG240V, SOFT

13



model spektrofotometre ile kullanilarak alindi.

3.2.5. Termogravimetrik Analiz Cihaz1 (TG-DTA)

Polimerlerin termal analizleri, Shimadzu marka DTG 60H-DSC 60 model cihaz: ile
alindi.

3.2.6. Jel Gegirgenlik Kromatografisi (GPC)

Polimerlerin mol kiitleleri, Waters 1500 Serisi GPC sistemi ile belirlendi.

3.2.7. Manyetik Duyarhhk

Polimerlerin manyetik duyarlilik 6lgtimleri, Sherwood Scientific MKI model Evans

manyetik duyarlilik cihazi ile yapildi.
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4. DENEYSEL CALISMA

4.1. AZOMETIN iICEREN YENI POLIMERIK MiKROKURELERIN SENTEZI

Bu ¢alismada, katilma-ayrilma tepkimesi ile azometin iceren (AMP-Phatal) polimeri ve
template yontemi ile (AMP-Phatal-Pt), (AMP-Phatal-Ni), (AMP-Phatal-Mn), (AMP-
Phatal-Cu) (AMP-Phatal-Co) polimerleri sentezlendi.

a) b) c) d) e) f)
Sekil 4.1. Azometin igeren polimerik mikrokiireler. a) (AMP-Phatal) polimeri b) (AMP-

Phatal-Pt) polimeri c) (AMP-Phatal-Ni) polimeri d) (AMP-Phatal-Mn) polimeri e)
(AMP-Phatal-Cu) polimeri f) (AMP-Phatal-Co) polimeri.

4.1.1. (AMP-Phatal) Polimeri

15 mL DMF’de ¢6ziilmiis polimer bagl tris(2-aminoetil)amin (200-400 mesh, 3,5-5,0
mmol/g NH, yiiklii) tizerine, 15 mL DMF’de ¢6ziilmiis o-ftalaldehit ¢ozeltisi damla
damla eklenerek, geri sogutucu altinda 70°C’de 3 saat boyunca karistirma ve 1sitma
islemi uygulandi (Sekil 4.2). Karisgim oda sicakliginda aseton ile ¢oktiiriilerek stiziildi

ve 24 saat etiivde kurutuldu.
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Sekil 4.2. AMP-Phatal polimerinin sentezine ait reaksiyon mekanizmasi.

4.1.2. (AMP-Phatal-Pt) Polimeri

15 mL DMF’de ¢6ziilmiis polimer bagl tris(2-aminoetil)amin (200-400 mesh, 3,5-5,0
mmol/g NH; yiiklii) lizerine, 15 mL DMF’de ¢oziilmiis o-ftalaldehit eklenerek geri
sogutucu altinda 70°C’de 3 saat karistirild1 ve ¢ozeltiye 10 mL DMF’de ¢oziilmiis platin
(1) Kklorir ilave edilerek geri sogutucu altinda 3 saat boyunca kaynatma ve karigtirma
islemine devam edildi (Sekil 4.3). Karisim oda sicakliginda aseton ile ¢oktiiriilerek

suiziildii ve 24 saat etiivde kurutuldu.
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Sekil 4.3. AMP-Phatal-Pt polimerinin sentezine ait reaksiyon mekanizmast.

4.1.3. (AMP-Phatal-Ni) Polimeri

15 mL DMF’de ¢oziilmiis polimer bagli tris(2-aminoetil)amin (200-400 mesh, 3,5-5,0
mmol/g NH; yiiklii) lizerine, 15 mL DMF’de ¢oziilmiis o-ftalaldehit eklenerek geri
sogutucu altinda 70°C’de 3 saat karistirildi ve ¢dzeltiye 10 mL DMF’de ¢dziilmiis nikel
(I1) asetat tetrahidrat ilave edilerek geri sogutucu altinda 3 saat boyunca kaynatma ve
karigtirma islemine devam edildi (Sekil 4.4). Karistm oda sicaklifinda aseton ile

¢Oktiiriilerek siiziildii ve 24 saat etiivde kurutuldu.
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Sekil 4.4. AMP-Phatal-Ni polimerinin sentezine ait reaksiyon mekanizmasi.

4.1.4. (AMP-Phatal-Mn) Polimeri

15 mL DMF’de ¢6ziilmiis polimer baglh tris(2-aminoetil)amin (200-400 mesh, 3,5-5,0
mmol/g NH; yiiklii) lizerine, 15 mL DMF’de ¢oziilmiis o-ftalaldehit eklenerek geri
sogutucu altinda 70°C’de 3 saat karistirildi ve ¢dzeltiye 10 mL DMF’de ¢odziilmiis
mangan (II) asetat ilave edilerek geri sogutucu altinda 3 saat boyunca kaynatma ve
karistirma islemine devam edildi (Sekil 4.5). Karisim oda sicakliginda aseton ile

¢Oktiiriilerek siiziildii ve 24 saat etiivde kurutuldu.

]
[ he
a N \
H;C OH H;C OH, /C=O
: b A
~o—Mn
O/ \N/
NH, N/ W Vand
DMF N
+ _— /_J 7 DMF \H/\/ NN
2H,0
3'\N/\/N\/\.\‘Hz O\N/\/NJ O§C/0-—-M|n—0\c¢0
H H I H,0 I
CH, CH,
\Tris(Z-aminoetil)amin o-Ftalaldehit AMP-Phaty \ AMP-Phatal-Mn /
1. Basamak 2. Basamak

Sekil 4.5. AMP-Phatal-Mn polimerinin sentezine ait reaksiyon mekanizmast.

4.1.5. (AMP-Phatal-Cu) Polimeri

15 mL DMF’de ¢oziilmiis polimer bagl tris(2-aminoetil)amin (200-400 mesh, 3,5-5,0
mmol/g NH; yiikli) {izerine, 15 mL DMF’de ¢oziilmiis o-ftalaldehit eklenerek geri
sogutucu altinda 70°C’de 3 saat karistirild1 ve ¢dzeltiye 10 mL DMF’de ¢oziilmiis bakir
(I1) asetat ilave edilerek geri sogutucu altinda 3 saat boyunca kaynatma ve karistirma
islemine devam edildi (Sekil 4.6.). Karisim oda sicakliginda aseton ile ¢oktiiriilerek

stiziildi ve 24 saat etiivde kurutuldu.
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| H0 |
CH, CH,

\Tris@—aminoetil)amin o-Ftalaldehit AMP-Phaty \ AMP-Phatal-Cu /

1. Basamak 2. Basamak

Sekil 4.6. AMP-Phatal-Cu polimerinin sentezine ait reaksiyon mekanizmasi.

4.1.6. (AMP-Phatal-Co) Polimeri

15 mL DMF’de ¢oziilmiis polimer bagl tris(2-aminoetil)amin (200-400 mesh, 3,5-5,0
mmol/g NH; yiiklii) lizerine, 15 mL DMF’de ¢oziilmiis o-ftalaldehit eklenerek geri
sogutucu altinda 70°C’de 3 saat kanstirildi ve ¢ozeltiye 10 mL DMF’de ¢oziilmiis
kobalt (Il) asetat ilave edilerek geri sogutucu altinda 3 saat boyunca kaynatma ve
karistirma islemine devam edildi (Sekil 4.7). Karisim oda sicakliginda aseton ile

¢Oktiiriilerek siiziildii ve 24 saat etiivde kurutuldu.

Il H,C
/NG| e \
me” on H;C oM, =0
2 \ \/O
/C\O/Co
0/ \N/
NH, V/ \ Vand
DMF : DMF NS N
Z N—N=
a . C( - B
N NN OQC/O’Cl“_O\C¢O
H
" b, o ]
\Tris(2—aminoetil)amin o-Ftalaldehit AMP-Phaty \ AMP-Phatal-Co /
1. Basamak 2. Basamak

Sekil 4.7. AMP-Phatal-Co polimerinin sentezine ait reaksiyon mekanizmasi.

4.2. AZOMETIN ICEREN YENI POLIMERIK MIKROKURELERIN
ANTIMIKROBIYAL CALISMASI

Polimerik mikrokiirelerin antibakteriyel ve antifungal aktiviteleri se¢ilmis bazi hastalik
etkeni patojen Gram pozitif bakterilere (Staphylococcus epidermidis ATCC12228,
Bacillus cereus RSKK®863, Staphylococcus aureus ATCC25923), Gram negatif

bakterilere (Enterobactera erogenes, Pseudomonasa eroginosa sp., Klebsiella
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pneumonia ATCC27853, Salmonella type H NCTC9018394, Proteus vulgaris
RSKK96026, Escherichia coli ATCC1280) ve mayaya (Candida albicans Y-1200-NIH)
kars1 Well-difiizyon yontemi ile belirlendi [34]. Bu metotda, ¢oziicii kontrolii olarak
dimetilformamidin (DMF) kullanildi. DMF’in test edilen organizmalarin higbirine kars1
antimikrobiyal aktiviteye sahip olmadigi belirlendi. Calismada kullanilan patojenik
mikroorganizmalar 37°C’de 24 saat boyunca Nutrient Broth besiyerinde (10° CFU/mL)
inkiibe edildi ve inkiibasyon sonunda bu kiiltiirler, otoklavlanip 45°C’ye kadar
sogutulmus Mueller-Hinton Agar (MHA) (15 mL) besiyerine ilave edilip homojenize
edildi. Homojenizasyon sonrasi besiyerleri plaklara dokiiliip sogumaya birakildi. Daha
sonra bu besiyerlerinde 6 mm c¢apinda kuyucuklar agildi ve igerisine sentezlenen
bilesikler tamamen dolduruldu. Plaklar 24 saat boyunca, 37°C’de etiivde inkiibasyona
birakildi. Inkiibasyon isleminin sonunda, her bilesik icin inhibisyon zonu 6lciildii ve iki

tekrarli yapilan aktivite degerlerinin ortalamasi alindi.

Ayrica patojenik bakteri kiiltiirleri ve maya standart antibiyotikler (ampicillin, nystatin,
kanamycin, sulphamethoxazole ve amoxicillin) ile karsilastirildi. Ampisilin, Gram(-)
bakterilerin biiylimesini engelleyen bir bakteri oldiriiciidiir. Nistatin, mantar1 hiicre
zarindaki sterollere baglayan ve membran gecirgenligini degistiren bir antibiyotiktir.
Kanamisin, Gram(-) ve Gram(+) mikroorganizmalara duyarli enfeksiyonlarin
tedavisinde kullanilan bir bakterisittir. Siilfametoksazol, duyarli bakterilerde folik asit
sentezini etkileyen antibakteriyel bir ajandir. Amoksisilin, mikroorganizmalara karsi
etkili bir penisilin ve bakteriyel enfeksiyonlarin tedavisinde kullanilan bir antibiyotiktir
[35].
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5. BULGULAR VE TARTISMA

5.1. BULGULAR

Bu calismada, sentezlenen azometin igeren polimerik mikrokiirelerin yapilari element
analizi, FT-IR, SEM-EDX, TG-DTA, UV-GB, GPC ve manyetik duyarlilik
Olglimleriyle karakterize edildi. Bu polimerlerin bazi patojenik suslara kars

antimikrobiyal aktiviteleri arastirildi.

5.1.1. Polimerik Mikrokiirelerin Yapilarin Aydinlatilmasi

Azometin igeren polimerik mikrokiirelerin baz1 fiziksel ve analitik bulgulari ile SEM-

EDX analiz sonuglar1 Cizelge 5.1°de verildi.

Polimerik mikrokiirelerin agirlik¢a ortalama mol kiitleleri (My,), sayica ortalama mol
kiitleleri (M,) ve molekiil agirligi dagilimimi (My/M,) veren polidispersiteindekleri
(PDI), jel gegirgenlik kromatografisi ile belirlendi. Polimerik mikrokiirelerin agirlik¢a
ortalama mol kiitleleri (M) ayrica element analiz sonuglar1 ile bulundu. Polimerlerin
kimyasal formiillerinin element analizleri ile uyumlu oldugu goriildii. Polimer baglh

tris(2-aminoetil)amin igin heterojenlik indeksi (My/Mp) 1.02’dir [36].

Cizelge 5.1. Polimerik mikrokiirelerin bazi fiziksel ve analitik bulgulari.

Bilesik A Bulunan
(renk) Onerilen Birim (*M,) (M, M,), PDI (Hesaplanan)

C H N 0 Metal
AMP-Phatal [(CmH14N2)(C22H25N4)2] (896, 882) 76,60 7,75 15,65 - -
Kizil kahve (854) 1,02 (75,84) | (7,78) (16,38) | - -
AMP-Phatal-Pt [(C14H24N4)(C22H30N402C|4)Pt2)2] (2119, 2018) 34,02 4,21 8,14 3,85 36,53
Kahverengi (2076) 1,05 (3354) | (4,08) | (809) | (308 | (37,56)
AMP-Phatal-Ni | [(CieH2eN2)(CaoHmN:ONi)] | (1767, 1651) | 50,99 | 6,03 | 10,11 | 19,00 | 13,92
Zeytin yesili (1710) 1,07 (51,90) | (589 | (9,82) | (18,69) | (13,71)
AMP-Phatal-Mn [(C14H24N4)(C30H35N4010)Mnz)z] (1624, 1562) 50,96 6,03 10,07 18,09 14,86
Hardal (1696) 1,04 (52,36) | (594) | (9.90) | (18.85) | (12,95)
AMP-Phatal-Cu [(C14H24N4)(C30H33N4010)CU2)2] (1711, 1614) 51,93 6,11 9,95 17,50 15,50
Cam gobegi (1730) 1,06 6132) | 6582 | 9,71) | (1848) | (14,68)
AMP-Phatal-Co [(C14H24N4)(C30H33N4010)002)2] (1790, 1673) 53,68 6,17 10,55 15,06 14,40
Kiremit (1712) 1,07 6187) | (588) | (9,81) | (18,68) | (13,76)

*M,: Elementel analiz sonuglarina gore agirlikga ortalama mol kiitlesi
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5.1.1.1. (AMP-Phatal) Polimeri
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Sekil 5.1. AMP-Phatal polimerinin 6nerilen yapisi.

(AMP-Phatal) polimerine ait FT-IR spektrumu ve bazi Onemli titresim frekanslar
sirastyla Sekil 5.2 ve Cizelge 5.2°de verildi.

Cizelge 5.2. (AMP-Phatal) polimerinin énemli FT-IR titresim frekanslar1 (cm™) ve UV-
GB spektrum degerleri (nm, € x10°).

Poli (CH) (CH) (C=N) (C=0) imin n—m*
olimer v v [ vib= V=
arom. alif. arom. n—7*(aromatik halka)

1657, 333(781)
(AMP-Phatal) | 3010 2880 1567

1613 257(3186)

Spektrumda 1656 cm™’de ortaya cikan pik, tris(2-aminoetil)amin polimer ile o-
ftalaldehitin katilma-ayrilma reaksiyonu sonucu olusan azometin grubu olarak
Ongoriildi. Polimere ait aromatik v(CH), alifatik v(CH) ve aromatik v(C=C) titresimleri

ise sirasiyla 3010 cm™, 2880 cm™ ve 1567 cm™*de gozlendi.
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Sekil 5.2. AMP-Phatal polimerine ait FT-IR spektrumu.
(AMP-Phatal) polimerine ait UV-GB spektrumu ve onemli spektrum verileri sirasiyla
Sekil 5.3 ve Cizelge 5.2°de verildi.

Spektrumda imin grubuna ait n—n* gegisi 333 nm’de, aromatik halkaya ait m—m*

gecisi ise 257 nm’de gozlendi.

0.4 = AMP-Phatal

0.3

Absarbans
=
(%]

0,1

— Dalga Bovu{nm)
20 400 600 HiH)

Sekil 5.3. AMP-Phatal polimerine ait UV-GB spektrumu.

(AMP-Phatal) polimerine ait SEM-EDX analiz sonuglar1 Sekil 5.4’de verildi. SEM
gortintiisit morfolojik 6zellikler hakkinda bilgi vermekte olup, AMP-Phatal polimerinin
kiiresel yapisinin modifikasyon sonrasi korundugunu goéstermektedir. EDX analiz

verileri ise polimerin temel bilesimini dogrulamaktadir.
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e el Lt g e

0.50 1.00 1.50 2.00 2.50 3.00 3.50 4.00 4.50 5.00 keV

Element Wt % At % K-Ratio 7 A F
C K 88.22 90.33 0.7868 1.0015 0.8905 1.0001
N K 5.60 4.92 0.0048 0.9928 0.0870 1.0001
0 K 6.18 4.75 0.0084 0.9849 0.1387 1.0000
Total 100.00 100.00
a) b)

Sekil 5.4. AMP-Phatal polimerinin a) EDX spektrumu b) SEM goriintiisii (1000 ve
5000 biiyiitmeli).

AMP-Phatal polimerine ait TG-DTA egrisi ve analiz verileri sirasiyla Sekil 5.5 ve
Cizelge 5.3’de verildi. Termal bozunma egrisine gore AMP-Phatal polimerinin tek
adimda ayristig1 goriildii. Baslangic bozunma sicaklik (Tj), yart bozunma sicaklik (T1/2)
ve son bozunma sicaklik (Ts) degerleri sirasiyla 292°C, 422°C ve 555°C olarak
belirlendi. AMP-Phatal polimerinin termal kararliligi yiiksek ayrisma degerlerine goére

ongoriildii [38]. Son sicaklikta polimer matris i¢inde kalan kat1 yiizdesi % 9,85 olarak
bulundu.

Cizelge 5.3. AMP-Phatal polimerinin termal analiz verileri.

Polimer T:(°C) T(°C) Kalan kiitle 800°C’de (wt %)

AMP-Phatal 292 555 9,85
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Sekil 5.5. AMP-Phatal polimerinin TG-DTA egrisi.

5.1.1.2. (AMP-Phatal-Pt) Polimeri
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Sekil 5.6. AMP-Phatal-Pt polimerinin 6nerilen yapisi.

(AMP-Phatal-Pt) polimerine ait FT-IR spektrumu ve bazi 6nemli titresim frekanslar

strastyla Sekil 5.7 ve Cizelge 5.4’de gosterildi.
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Cizelge 5.3. (AMP-Phatal-Pt) polimerinin énemli FT-IR titresim frekanslar1 (cm™) ve

UV-GB spektrum degerleri (nm, & x10*).

v(H,0) V(CH)arom. | V(C=N) v(Pt-O)
Polimer d-d
V(CH)aiit, V(C=C)arom. v(Pt-N)
3192 1647, 1602 568
(AMP-Phatal-Pt) 3385 435 (1328) / 519 (1250)
2930 1576 b

b: Belirlenemedi

Spektrumda 1647 cm™ ve 1602 cm™de meydana gelen pikler, tris(2-aminoetil)amin
polimer ile o-ftalaldehitin katilma-ayrilma reaksiyonu sonucu olusan azometin grubu
olarak ongoriildii. Polimere ait v(H,0), aromatik v(CH), alifatik v(CH) ve aromatik
V(C=C) titresimleri ise sirasiyla 3385 cm™, 3192 cm™, 2930 cm™ ve 1576 cm™de
gozlendi. Ayrica v(Pt-O) titresimi 568 cm™’de gdzlendi, v(Pt-N) titresimi belirlenemedi
[36]. Bu gozlem, imin grubu ile metal iyonunun koordinasyonunun gdstergesi olarak

yorumlandi.

Sekil 5.7. AMP-Phatal-Pt polimerine ait FT-IR spektrumu.

(AMP-Phatal-Pt) polimerine ait UV-GB spektrumu ve oOnemli spektrum verileri

sirastyla Sekil 5.8 ve Cizelge 5.4’de verildi.

Manyetik duyarlilik 6l¢iimiine gore diamanyetik 6zellik gostermesi polimerin kara
diizlem geometride oldugunu gostermektedir. Spektrumda kare diizlem Pt(l1)

kompleksine ait d-d gegisine ait 435 nm ve 519 nm’de pikler belirlendi [24], [38].
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Sekil 5.8. AMP-Phatal-Pt polimerine ait UV-GB spektrumu.

(AMP-Phatal-Pt) polimerine ait SEM-EDX analiz sonuglar1 Sekil 5.4°de verildi. SEM

goriintiisit. morfolojik ozellikler hakkinda bilgi vermekte olup, AMP-Phatal-Pt

polimerinin kiiresel yapisinin modifikasyon sonrasi korundugunu gostermektedir. EDX

analiz verileri ise polimerin temel bilesimini dogrulamaktadir.

=

c1

Pt

Pt
she

Pt

Pt

Pt

Pt

1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 8.00 9.00 10.00 11.00 12.00

keV

Element Wt % At % K-Ratio Z A F
C K 44 .74 52.38 0.2008 1.0382 0.2588 1.0000
N K 1.74 1.84 0.0015 1.0290 0.0862 1.0000
0 K 3.85 3.79 0.0012 1.0208 0.1376 1.0000
ClK 13,14 10.99 0.07%6 0,9232 0.9035 1.0000
PtL 36 .53 31.00 0.0878 0.6428 1.0387 1.0000
Total 100.00 100.00
a)

b)

Sekil 5.9. AMP-Phatal-Pt polimerinin a) EDX spektrumu b) SEM goriintiisii (1000 ve

5000 biiyiitmeli).

AMP-Phatal-Pt polimerine ait TG-DTA egrisi ve analiz verileri sirasiyla Sekil 5.10 ve

Cizelge 5.5’de verildi. Termal bozunma egrisine gore AMP-Phatal-Pt polimerinin iki
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adimda ayristig1 goriildii. Ilk adim koordinasyon suyu kaybini ikinci adim polimerin
bozulmasini temsil etmektedir. Ilk adim baslangic bozunma sicaklik (T;) ve son
bozunma sicaklik (Ts) degerleri sirasiyla 69°C ve 473°C olarak belirlendi. Ikinci adim
baslangic bozunma sicaklik (T;) ve son bozunma sicaklik (Ts) degerleri ise sirasiyla
488°C ve 569°C olarak bulundu. AMP-Phatal-Pt polimerinin termal kararlilig1 yiiksek
ayrisma degerlerine gore ongoriildii [37]. Son sicaklikta polimer matris iginde kalan kati

yiizdesi % 1,77 olarak bulundu.

Cizelge 5.4. AMP-Phatal-Pt polimerinin termal analiz verileri.

Polimer Ti(°C) Ts(°C) | Kalan kiitle 800°C’de (wt %)
AMP-Phatal-Pt | 1. adim 69 473
2. adim 488 569 1,77
TGA DTA
mg Vv
F -10.00
10.00 4
20.00
800 4
L 40.00
8.00 4
50.00
400 4
L 6000
200 4 .
am F 8000
100 200 300 400 500 500 700
Temp [C]

Sekil 5.10. AMP-Phatal-Pt polimerinin TG-DTA egrisi.
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5.1.1.3. (AMP-Phatal-Ni) Polimeri
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Sekil 5.11. AMP-Phatal-Ni polimerinin 6nerilen yapisi.

(AMP-Phatal-Ni) polimerine ait FT-IR spektrumu ve bazi 6nemli titresim frekanslari

sirastyla Sekil 5.12 ve Cizelge 5.6’da verilmektedir.

Cizelge 5.5. (AMP-Phatal-Ni) polimerinin énemli FT-IR titresim frekanslari (cm™) ve
UV-GB spektrum degerleri (nm, € x10*).

v(H20) V(CH)arom. | V(C=N) v(Ni-O)
Polimer CT/d-d
V(CH)air, V(C=C)arom. V(Ni-N)
3352 3068 1590 575 320 (1289), 376 (984)
(AMP-Phatal-Ni)
2948 1547 b [ 493 (427)

b: Belirlenemedi

Spektrumda 1590 cm™’de ortaya ¢ikan pik, tris(2-aminoetil)amin polimer ile o-
ftalaldehitin katilma-ayrilma reaksiyonu sonucu olusan azometin grubu olarak
ongoriildii. Polimere ait v(H,0), aromatik v(CH), alifatik v(CH) ve aromatik v(C=C)
titresimleri ise sirastyla 3352 cm'l, 3068 Cm'l, 2948 cm™ ve 1547 cm™°de gozlendi.
Ayrica v(Ni-O) titresimi 575 cm™*de gozlendi, v(Ni-N) titresimi belirlenemedi [38]. Bu
gozlem, imin grubu ile metal iyonunun koordinasyonunun gdstergesi olarak

yorumland.

28



Sekil 5.12. AMP-Phatal-Ni polimerine ait FT-IR spektrumu.

(AMP-Phatal-Ni) polimerine ait UV-GB spektrumu ve oOnemli spektrum verileri
sirastyla Sekil 5.13 ve Cizelge 5.6’de verilmektedir.

Manyetik duyarlilik 6l¢iimiine gore diamanyetik ozellik gostermesi polimerin kara
diizlem geometride oldugunu gosterdi. Spektrumda kare diizlem Ni(ll) kompleksine ait

liganttan metale yiik transfer gecisi 320 nm ve 376 nm’de, d-d gecisi ise 493 nm’de
belirlendi [38].

09
—— AMP-Phatal-Ni

07| |
vw 05
H
:
=
Z
= 0,3 ‘ \

0,1 =
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200 400 600 800

Sekil 5.13. AMP-Phatal-Ni polimerine ait UV-GB spektrumu.

(AMP-Phatal-Ni) polimerine ait SEM-EDX analiz sonuglar1 Sekil 5.4’de verildi. SEM
goriintiisi. morfolojik 6zellikler hakkinda bilgi vermekte olup, AMP-Phatal-Ni

polimerinin kiiresel yapisinin modifikasyon sonrasi korundugunu goéstermektedir. EDX

analiz verileri ise polimerin temel bilesimini dogrulamaktadir.
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1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00  7.00 8.00 9.00 keV
Element WL % At % K-Ratio Z A F
C K 60.33 61.62 0.3165 1.0245 0.4392 1.0002
N K 6.75 5.83 0.0028 1.0156 0.1012 1.0003
0 K 19.00 18.13 0.0150 1.0074 0.1652 1.0005
NiK 13.92 14.41 0.1573 0.8622 1.0178 1.0000
Total 100.00 100.00
a) b)

Sekil 5.14. AMP-Phatal-Ni polimerinin a) EDX spektrumu b) SEM goriintiisii (1000 ve
5000 biiyiitmeli).

AMP-Phatal-Ni polimerine ait TG-DTA egrisi ve analiz verileri sirastyla Sekil 5.15 ve
Cizelge 5.7°de verildi. Termal bozunma egrisine gére AMP-Phatal-Ni polimerinin ii¢
adimda ayristig1 goriildii. Ilk adim koordinasyon suyu kaybmm diger adimlar polimerin
bozulmasini temsil etmektedir. Ilk adim baslangic bozunma sicaklik (T;) ve son
bozunma sicaklik (Ts) degerleri sirastyla 76°C ve 346°C olarak belirlendi. ikinci adim
baslangi¢c bozunma sicaklik (Ti) ve son bozunma sicaklik (Ts) degerleri ise sirasiyla
385°C ve 486°C olarak bulundu. Ugiincii adim baslangi¢ bozunma sicaklik (T;) ve son
bozunma sicaklik (Ts) degerleri ise sirastyla 508°C ve 593°C olarak belirlendi. AMP-
Phatal-Ni polimerinin termal kararliligi yiiksek ayrisma degerlerine gore ongoriildii

[37]. Son sicaklikta polimer matris i¢inde kalan kat1 ylizdesi % 4,52 olarak bulundu.

Cizelge 5.6. AMP-Phatal-Ni polimerinin termal analiz verileri.

Polimer T; (°C) T:(°C) Kalan kiitle 800°C’de (wt %)
AMP-Phatal-Ni | 1. adim 76 346

2. adim 385 | 486 4,52

3. adim 508 | 593
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Sekil 5.15. AMP-Phatal-Ni polimerinin TG-DTA egrisi.
5.1.1.4. (AMP-Phatal-Mn) Polimeri
HN - NH, a:xl b2
<NJ [(C14H24Ng)(C30H38N4010Mny),]

HsC
/—/ H,C \

3 NH \ OP\'Z =0
H
b O \

1 N/
H,C /S~
N
/\/
HC N N
H \
| — | O O—Mn—
—_— 2 §Ic/ In O\c§0
CH OH,
AMP-Phatal-Mn | 2 H;C - CI
3
HC
N
ON N /LNHZ
JH SN g W
CH

Sekil 5.16. AMP-Phatal-Mn polimerinin 6nerilen yapist.

(AMP-Phatal-Mn) polimerine ait FT-IR spektrumu ve bazi énemli titresim frekanslari

sirastyla Sekil 5.17 ve Cizelge 5.8’de verilmektedir.
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Cizelge 5.7. (AMP-Phatal-Mn) polimerinin énemli FT-IR titresim frekanslar1 (cm™) ve

UV-GB spektrum degerleri (nm, & x10*).

. V(CH)arom. v(C=N) V(MII-O)
Polimer v(H,0) d-d
V(CH)aiit. V(C=C)arom. v(Mn-N)
3120 1651 582
(AMP-Phatal-Mn) | 3450
2936 1579 b

b: Belirlenemedi

Spektrumda 1651 cm™de ortaya ¢ikan pik, tris(2-aminoetil)amin polimer ile o-
ftalaldehitin katilma-ayrilma reaksiyonu sonucu olusan azometin grubu olarak
ongoriildi. Polimere ait v(H,0), aromatik v(CH), alifatik v(CH) ve aromatik v(C=C)
titresimleri ise sirastyla 3450 Cm'l, 3120 Cm'l, 2936 cm™ ve 1579 cm™’de gbzlendi.
Ayrica v(Mn-O) titresimi 582 cm™’de gdzlendi, v(Mn-N) titresimi belirlenemedi [39].
Bu gozlem, imin grubu ile metal iyonunun koordinasyonunun gostergesi olarak

yorumlandi.

Sekil 5.17. AMP-Phatal-Mn polimerine ait FT-IR spektrumu.

(AMP-Phatal-Mn) polimerine ait UV-GB spektrumu ve oOnemli spektrum verileri

sirastyla Sekil 5.18 ve Cizelge 5.8°de verildi.

Manyetik duyarlilik 6l¢iimii ile belirlenen p:5,89 BM degeri polimerin bes eslesmemis
elektrona sahip tetrahedral oldugunu gostermektedir. Spektrumda 600-800 nm arasi
gelmesi beklenen d-d gecisinin gézlenmemesi tetrahedral geometrinin bir gostergesidir
[39], [40].

32



Absorbans
s =
(=] 4 oo (3] N (3]

k8J

. AMP-Phatal-Mn .

400

600

~ Dalga Boyu(nm)

800

Sekil 5.18. AMP-Phatal-Mn polimerine ait UV-GB spektrumu.

(AMP-Phatal-Mn) polimerine ait SEM-EDX analiz sonuglar1 Sekil 5.19’da verildi.
SEM goriintiisii morfolojik 6zellikler hakkinda bilgi vermekte olup, AMP-Phatal-Mn

polimerinin kiiresel yapisinin modifikasyon sonrasit korundugunu gostermektedir. EDX

analiz verileri ise polimerin temel bilesimini dogrulamaktadir.

Mn
b—_—.ﬁ Ln
0.80 1.60 2.40 3.20 4.00 4.80 5.60 6.40 7.20 keV

Element Wt % At % K-Ratio 4 A F
C K 61.07 68.28 0.1123 1.0657 0.3390 1.0005
N K 5.98 2.29 0.0019 1.0563 0.1801 1.0013
0K 18.09 17.59 0.1023 1.0478 0.2947 1.0010
MnK 14.86 11.84 0.3090 0.8711 1.0178 1.0000
Total 100.00 100.00
a)

b)

Sekil 5.19. AMP-Phatal-Mn polimerinin a) EDX spektrumu b) SEM goriintiisii (1000 ve

5000 biiyiitmeli).

AMP-Phatal-Mn polimerine ait TG-DTA egrisi ve analiz verileri sirasiyla Sekil 5.20 ve

Cizelge 5.9’da verildi. Termal bozunma egrisine gore AMP-Phatal-Mn polimerinin iki

adimda aynigtign goriildii. ik adim koordinasyon suyu kaybimi diger adimlar polimerin

bozulmasimi temsil etmektedir. Ilk adim baslangic bozunma sicaklik (T;) ve son
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bozunma sicaklik (Ts) degerleri sirasiyla 108°C ve 304°C olarak belirlendi. ikinci adim
baslangic bozunma sicaklik (Tj) ve son bozunma sicaklik (Ts) degerleri ise sirasiyla
339°C ve 419°C olarak bulundu. Ugiincii adim baslangi¢ bozunma sicaklik (T;) ve son
bozunma sicaklik (Ts) degerleri ise sirasiyla 420°C ve 531°C olarak bulundu. AMP-
Phatal-Mn polimerinin termal kararliligi yiiksek ayrisma degerlerine gore ongorildi

[37]. Son sicaklikta polimer matris i¢inde kalan kat1 ylizdesi % 5,25 olarak bulundu.

Cizelge 5.8. AMP-Phatal-Mn polimerinin termal analiz verileri.

Polimer T: (°C) T:(°C) Kalan kiitle 800°C"de (wt%)
AMP-Phatal-Mn | 1. adim 108 | 304
2. adim 339 | 419 5,25
3. adim 420 | 531
TGA DTA
meg uv
1041
L 20,0
3.0{
L 30,0
6.0
L 400
4 A
2.0 /
00 T T T T T T T T
0 100 200 30 A0( 500 600 TOL B0
Tamy [C]

Sekil 5.20. AMP-Phatal-Mn polimerinin TG-DTA egrisi.
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5.1.1.5. (AMP-Phatal-Cu) Polimeri

HoN NH, a:l b2

{ J [(C14H24N4)(C30H35N401oCuy), ]
N

—_— a \C ~ O
—
F I O]L \C§O
CH 2
AMP-Phatal-Cu | 2 H,C " C’
< > 3
HC
N

N/\/ /\‘NHZ

H |
CH NH,

Sekil 5.21. AMP-Phatal-Cu polimerinin 6nerilen yapisi.

(AMP-Phatal-Cu) polimerine ait FT-IR spektrumu ve bazi 6nemli titresim frekanslari
sirastyla Sekil 5.22 ve Cizelge 5.10°da verildi.

Cizelge 5.9. (AMP-Phatal-Cu) polimerinin énemli FT-IR titresim frekanslar1 (cm™) ve
UV-GB spektrum degerleri (nm, £ x10*).

V(CH)arom. v(C=N) v(Cu-0)

Polimer v(H,0) d-d
V(CH)aiit. V(C=C)arom. v(Cu-N)
3099 1588 560

(AMP-Phatal-Cu) 3440 548 (859)
2900 1542 b

b: Belirlenemedi

Spektrumda 1588 cm™’de ortaya ¢ikan pik, tris(2-aminoetil)amin polimer ile o-
ftalaldehitin katilma-ayrilma reaksiyonu sonucu olusan azometin grubu olarak
ongoriildii. Polimere ait v(H,0), aromatik v(CH), alifatik v(CH) ve aromatik v(C=C)
titresimleri ise sirasiyla 3440 cm™, 3099 cm™, 2900 cm™ ve 1542 cm™’de gbzlendi.
Ayrica v(Cu-0) titresimi 560 cm™de gozlendi, v(Cu-N) titresimi belirlenemedi [33]. Bu
gbzlem, imin grubu ile metal iyonunun koordinasyonunun gdstergesi olarak

yorumland.
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Sekil 5.22. AMP-Phatal-Cu polimerine ait FT-IR spektrumu.

(AMP-Phatal-Cu) polimerine ait UV-GB spektrumu ve oOnemli spektrum verileri
sirasiyla Sekil 5.23 ve Cizelge 5.10°da verilmektedir.

Manyetik duyarlilik 6l¢iimiine gére diamanyetik 6zellik gostermesi polimerin kara
diizlem geometride oldugunu gosterdi. Manyetik duyarlilik 6l¢iimii ile belirlenen p:1,75
BM degeri polimerin birleslesmemis elektrona sahip kare diizlem geometride oldugunu
gostermektedir. Spektrumda kare diizlem geometriyi dogrulayan d-d gegisi 548 nm’de
gozlendi [41], [42].

1
—— AMP-Phatal-Cu
w 0.8
= |
= |
g 0,6
=
< 04
0.2
0 et Dalga Bovu(nm)
200 400 &00 g00

Sekil 5.23. AMP-Phatal-Cu polimerine ait UV-GB spektrumu.

(AMP-Phatal-Cu) polimerine ait SEM-EDX analiz sonuglar1 Sekil 5.24’de verildi. SEM
goriintiisit. morfolojik ozellikler hakkinda bilgi vermekte olup, AMP-Phatal-Cu
polimerinin kiiresel yapisinin modifikasyon sonrasi korundugunu gostermektedir. EDX

analiz verileri ise polimerin temel bilesimini dogrulamaktadir.
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Cu

M&%A s , ;-C“

1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 8.00 9.00 keV

Element Wt % At % K-Ratio Z iy F
C K 63.53 76.44 0.3459 1.0265 0.4582 1.0001
N K 3.47 3.50 0.0034 1.0175 0.0975 1.0002
0 K 17.50 16.62 0.0120 1.0093 0.1579 1.0003
CuK 15.50 3.44 0.1294 0.8219 1.0164 1.0000

Total 100.00 100.00

a) b)

Sekil 5.24. AMP-Phatal-Cu polimerinin a) EDX spektrumu b) SEM gériintiisii (1000 ve
5000 biiyiitmeli).

AMP-Phatal-Cu polimerine ait TG-DTA egrisi ve analiz verileri sirasiyla Sekil 5.25 ve
Cizelge 5.11°de verildi. Termal bozunma egrisine gore AMP-Phatal-Cu polimerinin iki
adimda ayristig1 goriildii. Ilk adim koordinasyon suyu kaybmm diger adimlar polimerin
bozulmasini temsil etmektedir. Ilk adim baslangic bozunma sicaklik (T;) ve son
bozunma sicaklik (Ts) degerleri sirasiyla 44°C ve 389°C olarak belirlendi. kinci adim
baslangi¢c bozunma sicaklik (Ti) ve son bozunma sicaklik (Ts) degerleri ise sirasiyla
419°C ve 570°C olarak bulundu. Ugiincii adim baslangi¢ bozunma sicaklik (T;) ve son
bozunma sicaklik (Ts) degerleri ise sirastyla 671°C ve 763°C olarak belirlendi. AMP-
Phatal-Co polimerinin termal kararliligi yiiksek ayrisma degerlerine gore ongoriildii

[37]. Son sicaklikta polimer matris i¢inde kalan kat1 ylizdesi %10,34 olarak bulundu.

Cizelge 5.10. AMP-Phatal-Cu polimerinin termal analiz verileri.

Polimer T, (°C) T.(°C) Kalan kiitle 800°C’de (wt %)
AMP-Phatal-Cu 1. adim 44 389
2. adim 419 570
10,34
3. adim 671 763
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Sekil 5.25. AMP-Phatal-Cu polimerinin TG-DTA egrisi.

5.1.1.6. (AMP-Phatal-Co) Polimeri

NH, axl b2

{ J [(C14H4Ng)(C30H33N401¢C0,),]

NH =0
HC ! | /o/
% \O/CO
b ¢) \
1 N/
H,C N/\/
HC T N~
i \
u a O% /O_CO\O
> — f I \C§O
CH OH
AMP-Phatal-Co 2 H,C ? - CI
3
HC
OE/\/N\/\*NHz
CH

Sekil 5.26. AMP-Phatal-Co polimerinin 6nerilen yapisi.

(AMP-Phatal-Co) polimerine ait FT-IR spektrumu ve bazi 6nemli titresim frekanslar
sirastyla Sekil 5.27 ve Cizelge 5.12°de verildi.
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Cizelge 5.11. (AMP-Phatal-Co) polimerinin 6nemli FT-IR titresim frekanslari (cm™) ve
UV-GB spektrum degerleri (nm, & x10*).

. V(CH)arom. v(C=N) V(CO'O)
Polimer v(H,0) CT/d-d
V(CH)aiit, V(C=C)arom. v(Co-N)
3100 1658, 1598 664 424(1055)
(AMP-Phatal-Co) | 3300
2941 1525 550 /537 (1109)

Spektrumda 1658 cm™ ve 1598 cm™de ortaya c¢ikan pikler, tris(2-aminoetil)amin
polimer ile o-ftalaldehitin katilma-ayrilma reaksiyonu sonucu olusan azometin grubu
olarak ongoriildii. Polimere ait v(H,0), aromatik v(CH), alifatik v(CH) ve aromatik
v(C=C) titresimleri ise sirasiyla 3300 cm™, 3100 cm™, 2941 cm™ ve 1525 cm™de
gbzlendi. Ayrica v(Co-O) ve v(Co-N) titresimleri 664 cm™ ve 550 cm™de belirlendi
[42]. Bu gozlem, imin grubundaki azot atomu ile metal iyonunun koordinasyonunun

gostergesi olarak yorumlandi.

|'|‘ ””n “'”If i fﬁ
'}' I
| 1]

Sekil 5.27. AMP-Phatal-Co polimerine ait FT-IR spektrumu.
(AMP-Phatal-Co) polimerine ait UV-GB spektrumu ve onemli spektrum verileri
sirastyla Sekil 5.28 ve Cizelge 5.12de verildi.

Manyetik duyarlilik 6lgiimii ile belirlenen p:4,57 BM degeri polimerin ii¢ eslesmemis
elektrona sahip tetrahedral geometride oldugunu gosterdi. Spektrumda liganttan metale

yiik transfer gegisi 424 nm’de, d-d geg¢isi ise 537 nm’de belirlendi [42], [43].
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Sekil 5.28. AMP-Phatal-Co polimerine ait UV-GB spektrumu.

(AMP-Phatal-Co) polimerine ait SEM-EDX analiz sonuglar1 Sekil 5.29°da verildi. SEM
gortintiisic. morfolojik ozellikler hakkinda bilgi vermekte olup, AMP-Phatal-Co

polimerinin kiiresel yapisinin modifikasyon sonrasi korundugunu gostermektedir. EDX

analiz verileri ise polimerin temel bilesimini dogrulamaktadir.

; A_c
0.90 1.80 2.70 3.60 4.50 5.40 6.30 7.20 keV
Element Wt % At % K-Ratio Z Ly F

C K 57.78 52.25 0.3846 1.0245 0.5169 1.0002

N K 12.76 13.32 0.1022 1.0155 0.1001 1.0003

0K 15.06 15.19 0.0181 1.0074 0.1658 1.0004

CoK 14.40 19.24 0.1223 0.8318 1.0207 1.0000
Total 100.00 100.00

a)

b)

Sekil 5.29. AMP-Phatal-Co polimerinin a) EDX spektrumu b) SEM goriintiisi (1000 ve

5000 biiyiitmeli).
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AMP-Phatal-Co polimerine ait TG-DTA egrisi ve analiz verileri sirastyla Sekil 5.30 ve
Cizelge 5.13’de verildi. Termal bozunma egrisine gore AMP-Phatal-Co polimerinin iki
adimda ayristign goriildii. Ik adim koordinasyon suyu kaybini ikinci adim polimerin
bozulmasini temsil etmektedir. Ilk adim baslangic bozunma sicaklik (T;) ve son
bozunma sicaklik (Ts) degerleri sirastyla 50°C ve 133°C olarak belirlendi. ikinci adim
baslangi¢ bozunma sicaklik (T;) ve son bozunma sicaklik (Ts) degerleri ise sirasiyla
158°C ve 751°C olarak bulundu. AMP-Phatal-Co polimerinin termal kararlihig yiiksek
ayrisma degerlerine gore 6ngoriildii [39]. Son sicaklikta polimer matris iginde kalan kati

yiizdesi %25,46 olarak bulundu.

Cizelge 5.12. AMP-Phatal-Co polimerinin termal analiz verileri.

Polimer T:(°C) T(°C) Kalan kiitle 800°C’de (wt %)
AMP-Phatal-Co | 1. adim 50 133
2. adim 158 | 751 25,46
TGA DTA
mE uY
L 0.00
25.00
10.001
L _s0.00
75.00
8,001
L _100.00
L -125.00
§.00]
L _150.00
L -175.00
4.00{
L 200.00
: : : : : : : . ; 215.00
) 100 200 300 400 500 600 00 800
Temg [C]

Sekil 5.30. AMP-Phatal-Co polimerinin TG-DTA egrisi.

5.1.2. Polimerik Mikrokiirelerin Antimikrobiyal Degerlendirmeleri

Polimerik mikrokiirelerin antimikrobiyal aktiviteleri se¢ilmis hastalik etkeni patojenik
Gram pozitif bakterilere, Gram negative bakterilere ve mayaya karsi Well-difiizyon

metodu kullanilarak incelendi. Polimerler ve antibiyotiklerin, test edilen farkli patojenik
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suslarin biiyiimesi lizerinde degisen derecelerde derecelerde inhibisyon aktivitesi

gosterdigi belirlendi.

Polimerik mikrokiirelere ait antimikrobiyal aktivite sonuglar1 Cizelge 5.14’de,
bakterilerin inhibisyon bolgelerinin fotograflart Sekil 5.31°de verildi. AMP-Phatal
polimeri Gram pozitif bakteriler arasinda en yiiksek antibakteriyel aktiviteyi B.cereus’a
(25 mm) kars1 sergiledi. B.cereus gida kaynakli hastaliklarla iliskili olan patojendir [44],
[45]. Gram negatif bakteriler arasinda E. aerogenes (22 mm) ve P.aeroginosa’ya (22
mm) kars1 inhibisyon etkisi gosterdi. Ozellikle P.aeroginosa’ya karst incelenen tiim
standart antibiyotiklerden daha etkili oldu. E. aerogenes hastane enfeksiyonlarina neden
olan firsat¢1 ve direngli bir patojendir [46]. P. aeruginosa ise ozellikle, bagisiklik
yetersizligi olan hastalarda enfeksiyonlara neden olabilen firsatg1 patojendir. Ayrica C.
albicans’a (22 mm) karsi standart nistatin’e gore daha yiiksek antifungal aktivite
gosterdi. Maya, Ozellikle immiin sistemi baskilanmis hastalar ve bazi immiinolojik
olarak zayif bireyler igin (Aids, kanser kemoterapisi, organ veya bag transplantasyonu)

kandidiyaza neden olan firsat¢1 bir insan fungal patojenidir [42].

AMP-Phatal-Pt polimeri Gram pozitif bakteriler arasinda en yiiksek antibakteriyel
aktiviteyi B.cereus’a (22 mm) Kkars1 sergiledi. Gram negatif bakteriler arasinda E.
aerogenes’a (21 mm) kars1 gosterdi. Ozellikle P. aeroginosa’ya (20 mm) karsi test
edilen tiim standart antibiyotiklerden daha yiiksek inhibisyon etkisi gosterdi. Ayrica C.
albicans’a kars1 (25 mm) standart nistatin antikandidaline gére daha yiiksek antifungal

aktivite gosterdi.

AMP-Phatal-Ni polimeri Gram pozitif bakteriler arasinda en yiiksek antibakteriyel
aktiviteyi B. cereus’a (23 mm) kars1 sergiledi. Gram negatif bakteriler arasinda E.
aerogenes’a (20 mm) kars1 gosterdi. Ayrica C. albicans’a (20 mm) karsi standart

nistatin’e benzer antifungal aktivite gosterdi.

AMP-Phatal-Mn polimeri Gram pozitif bakteriler arasinda en yiiksek antibakteriyel
aktiviteyi B. cereus’a (21 mm) karst sergiedi. Gram negatif bakteriler arasinda E.
aerogenes’a (20 mm) kars1 gosterdi. Ayrica C. albicans’a (23 mm) karsi standart

nistatin’e gore daha yiiksek antifungal aktivite gosterdi.

AMP-Phatal-Cu polimeri Gram pozitif bakteriler arasinda en yiiksek antibakteriyel
aktiviteyi B. cereus’a (19 mm) Kkars1 sergiledi. Gram negatif bakteriler arasinda P.

aeruginosa (25 mm) ve P. vulgaris’a (25 mm) kars1 gosterdi. P. vulgaris idrar yolu,
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yara, solunum ve kan dolagimi enfeksiyonlarina neden olan bir patojendir [47].
Ozellikle S. typhi H’ye (23 mm) kars1 incelenen tiim standart antibiyotiklerden daha
etkili oldu. S. typhi insanlarda tifo ve paratifo gibi hastaliklara neden olan bir bakteridir
[35]. Ayrica C. albicans’a (28 mm) kars1 standart nistatin’e gore daha yiiksek antifungal

aktivite gosterdi.

AMP-Phatal-Co polimeri Gram pozitif bakteriler arasinda en yiiksek antibakteriyel
aktiviteyi B.cereus’a (25 mm) Kkarsi sergiledi. Gram negatif bakteriler arasinda K.
pneumoniae (25 mm) ve P. vulgaris’a (25 mm) kars1 gosterdi. K. pneumoniae bagisiklik
sistemi baskilanmis hastalar1 etkileyen firsat¢i bir patojendir [48]. Bu iki bakteriye karsi
incelenen tiim standart antibiyotiklerden daha etkili oldu. Ayrica C. albicans’a (30 mm)

kars1 standart nistatin’e gore daha yiiksek antifungal aktivite gosterdi.

(b)
Sekil 5.31. Baz1 Gram(+) bakterilerin (a) ve Gram(-) bakterilerin (b) inhibisyon

zonlarinin (mm) fotograflari.
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Cizelge 5.13. Polimerik mikrokiirelerin antimikrobiyal aktiviteleri (inhibisyon

bolgesinin ¢ap1 (mm)).

Polimerik Mikrokiireler

Mikroorganizmalar | AMP- AMP- AMP- AMP- AMP- AMP-

Phatal Phatal-Pt | Phatal-Ni Phatal-Mn | Phatal-Cu Phatal-Co
S. epidermis 20 16 15 20 15 16
S. aureus - - - - 17 20
B. cereus 25 22 23 21 19 25
P. aeroginosa 22 20 16 17 25 18
E. aerogenes 22 21 20 20 18 15
K. pneumonia 18 - 11 13 20 25
S. typhi 18 20 15 16 23 18
P. vulgaris 11 12 - 11 25 25
E. coli 18 20 17 16 16 15
C. albicans 22 25 20 23 28 30
DMF (kontrol) - - -

Pozitif
Kontrol

AMP10 | SXT25 AMC30 K30 NYS100
S. epidermis 26 25 27 25 N
S. aureus 30 24 30 25 N
B. cereus 23 25 20 28 N
P. aeroginosa 8 18 15 14 N
E. aerogenes 21 19 20 24 N
K. pneumonia 21 20 21 23 N
S. typhi 11 17 19 20 N
P. vulgaris 17 19 20 21 N
E. coli 10 18 14 25 N
C. albicans N N N N 20

Standart reaktifler: K30 Kanamycin 30 pg, SXT25 Sulfamethoxazol 25 ng, AMP10 Ampicillin 10 pg, AMC30 Amoxycillin 30 pg,
N: test edilmedi

Antimikrobiyal aktivite sonuglarina gore; polimerik mikrokiirelerin test edilen
bakterilerin gelisimini farkli derecelerde inhibe ettigi, bu patojenik mikroorganizmalara
kars1 iyi antibakteriyel ve antifungal aktivite gosterdikleri belirlendi. Polimerik
mikrokiiler (AMP-Phatal, AMP-Phatal-Pt, AMP-Phatal-Ni, AMP-Phatal-Mn, AMP-
Phatal-Cu, AMP-Phatal-Co) 6zellikle Gram(-) bakterilere karsi daha yiiksek oranda
inhibisyon etkisi gosterdi. Ozellikle AMP-Phatal-Cu ve AMP-Phatal-Co polimerleri
daha yiiksek antimikrobiyal aktivite sergiledi. Ayrica, AMP-Phatal-Ni polimeri harig
polimerik mikrokiireler (AMP-Phatal, AMP-Phatal-Pt, AMP-Phatal-Ni, AMP-Phatal-
Mn, AMP-Phatal-Cu, AMP-Phatal-Co) karsilastirilan standart antikandidal nistatin’den
daha yiiksek inhibisyon aktivitesi gosterdi. Bulgulara gore polimerik mikrokiirelerin

biyolojik olarak aktif bilesikler olarak onerilebilecegi 6ngoriildii.
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6. SONUCLAR VE ONERILER

Tez galismasinda, polimer bagli tris(2-aminoetil)amin, o-ftalaldehit ve metal tuzlarinin
reaksiyonu sonucu 6 adet yeni azometin igeren polimerik mikrokiire (AMP-Phatal,
AMP-Phatal-Pt, AMP-Phatal-Ni, AMP-Phatal-Mn, AMP-Phatal-Cu, AMP-Phatal-Co)
sentezlendi. Polimerlerin yapilar1 element analizi, FT-IR, SEM-EDX, TG-DTA, UV-
GB, GPC ve manyetik duyarlilik 6l¢iimleriyle karakterize edildi.

Polimerik mikrokiirelerin antibakteriyal ve antikandidal aktiviteleri hastalik etkeni olan
bazi patojenlere (Staphylococcus epidermidis, Bacillus cereus, Staphylococcus aureus,
Enterobacter aerogenes, Pseudomonas aeroginosa, Klebsiella pneumonia, Salmonella
type H, Proteus vulgaris ve Candida albicans) kars1 Well-diflizyon yontemi ile
incelendi. Polimerik mikrokiirelerin standart antibiyotikler ile karsilastirildiginda
secilen hastalik etkeni patojenik suslara karsi farkli derecelerde inhibitor etki gosterdigi
ozellikle Gram negatif bakterilere kars1 daha yiiksek oranda inhibisyon etkisi gosterdigi
belirlendi. Yiiksek ve orta derecede bulunan antimikrobiyal aktivite sonuglarma gore,
polimerik mikrokiireler antimikrobiyal ilag potansiyeline sahip bilesikler olarak

Onerilebilirler.

Azometin igeren bu polimerlerin, DNA ile etkilesimleri, antimutajen 6zellikleri, enzim
immobilizasyon ozellikleri, elektrokimyasal ozellikleri, floresans 6zellikleri, katalizor
ozellikleri gibi g¢esitli ozellikleri incelenebilir ve endiistrinin farkli alanlarinin

kullanilimina sunulabilir.
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