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OZET

ELEKTROEGIRME YONTEMIYLE FiBROIN NANOLIF
URETIMI

Ipek lifi, insanoglunun bildigi en eski ve kullanish lif olmasi ile birlikte 4000 yildan
fazla siiredir tekstil lifi olarak kullamilmaktadir. Ipek lifi, ipek bdceklerinin ve
orlimceklerin  salgi bezlerinden salgiladiklar1 fibroin proteininden olusan lif
formlarindan kendi etraflarina kesintisiz sekilde ag c¢ekmesi ve kendilerine ait koza

olusturmalartyla tiretilen bir hayvansal liftir.

Ipek fibroini, biyouyumlu, biyobozunur, diisiik iltihap reaksiyonu, esneklik, iyi anti-
trombojenik ve muhtesem mekanik 6zelliklere sahip dogal bir biyopolimer olmasi
nedeniyle biyomedikal uygulamalar i¢in umut veren bir adaydir. Ozellikle yiiksek yiizey
alanina sahip, ¢cok gozenekli, nanolif boyutunda lif iiretimi saglayan basit bir yontem
olan elektroegirme yontemi kullanilarak biyomedikal, filtrasyon, enerji depolama ve

koruyucu malzeme iiretimleri yapilabilmesi miimkiindiir.

Tez kapsaminda, elektroegirme yontemi ile ipek fibroini nanolifli yap1 iiretilmesi ve
diizgilin, devamli nano boyutta fibroin liflerinin elde edilmesine yonelik parametrelerin
belirlenmesi calisilmistir. Calismamiz; serisinin ayristirilmasi, fibroinin derisik tuz
cozeltisinde ¢oziilmesi ve bu ¢ozeltiden tuzun diyaliz ile ayristirilmasi, sulu ¢ozeltideki
tortularin santrifiij ile dibe c¢oktiiriilmesi, suyun diisiikk sicaklikta buharlagtirilarak
uzaklastirilmas: ile partikiil halinde fibroin elde edilmesi, elde edilen fibroinin
elektroegirme islemine uygun bir ¢oziiclide ¢oziilmesi ve yeni ¢ozeltiden elektroegirme

yontemi ile fibroin nanolifli yiizey elde etmesi asamalarindan olugmustur.

Degisik konsantrasyonlarda g¢ozeltilerden, uygulanan gerilim degeri ve diize ucu ile
toplayict arasindaki mesafe degerlerinin degistirilmesi ile nanolifli yiizey iiretilmistir.
Fibroin/formik asit ¢ozeltisi kiitlece (%owt) %10, %12.5 ve %15 konsantrasyonlarda
hazirlanmistir. Voltaj degerleri 35kV, 37kV ve 40kV, mesafe 15cm, 20cm ve 25cm
olarak belirlenmis ve elektroegirme islemi yapilmistir. Fibroinin kimyasal ve yapisal

degisiklikler infrared spektroskopisi (FTIR) ile kontrol edilmistir. Farkli parametrelerin
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boncuk olusumu ve lif ¢apr iizerindeki etkileri taramali elektron mikroskobu (SEM) ile
aragtirtlmistir. Farkli parametrelerin yap1 iizerindeki etkileri kalinlik ve mukavemet

cihazlart ile 6l¢iilmiistiir.

Bu caligmanin sonucunda, mukavemet, yap1 kalinlig1, yap1 yiizeyi ve lif ¢ap1 inceligine,
konsantrasyon, mesafe ve c¢ekim gerilimi parametrelerinin neden oldugu degisimler
incelenmistir. Konsantrasyonun artmastyla, mukavemet, kalinlik ve lif ¢ap1 degerlerinin
arttigi, yapi yiizeyinde iyilesmeler oldugu tespit edilmistir. Mesafenin artmasiyla, lif
caplarinda azalma, mukavemet degerlerinde diisiis, yap1 kalinliklarinda ve yap1 yiizey
goriiniimiinde konsantrasyona bagli olarak mesafenin etkisinin degistigi saptanmigtir.
Cekim geriliminin artmasiyla, mukavemet degerlerinde konsantrasyona bagli olarak
diistik ve yiiksek olabilecegine, yap1 kalinlig1 degerlerinde artis ve lif ¢ap1 degerlerinde

azalmaya etkili oldugu tespit edilmistir.

Aralik, 2017 Derya SALTIK



ABSTRACT

FIBROIN NANOFIBERS PRODUCTION BY
ELECTROSPINNING METHOD

Silk fiber is used as textile fiber for more than 4000 years together with the oldest and
useful fiber known to people. Silk is an animal fiber produced by bombyx mori and

spiders webbing on their own without interruption and forming their own cocoon.

Silk fibroin is a promising candidate for biomedical applications because it has a natural
biopolymer, biocompatibility, biodegradation, low inflammation reaction, flexibility,
good anti-thrombogenic properties and excellent mechanical properties. Electrospinning
provides high surface area, very porous, nanofiber size fiber production which is a
simple method. It is possible to produce biomedical, filtration, energy storage and

protective materials by using electrospinning method.

In this study, an operate was made to produce nanofiber structure from silk fibroin by
electrospinning and to optimize the electrospinning parameters for the spinning of
uniform, continuous and nanoscale silk fibroin fibers. The study involved the steps of,
degumming; forming a silk fibroin solution including silk fibroin in an aqueous salt
solution and removing the salt by dialysis; centrifugation of the aqueous solution;
evaporation of water at low temperature to produce particulate fibroin; forming an
electrospinnable solution by redissolution of the resulting silk fibroin in favorable

solvent; and to obtain fibroin nanofiber surface by electrospinnig method.

Nanofiber structures were electrospinning from solution of different concentrations,
varying the applied voltage, tip-to-collector distance. Fibroin/formic acid solutions were
prepared %10wt, %12.5wt and %15wt. The applied voltage values were determined
35kV, 37.5kV and 40kV. Tip-to-collector distance were determined 15cm, 20cm and
25cm. Fourier transform infrared (FTIR) spectrum was observed the structural and

constructional changes in silk fibroin caused by electrospinning.
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The effects of the varying parameters on bead formation and fiber diameter were
investigated by scanning electron microscopy (SEM). The effects of the varying

parameters on nanofiber structure were measured by thickness and strength devices.

As a result of this study, the parameters of concentration, distance and applied voltage
were investigated the changes in strength, structure thickness, structure surface and fiber
diameter. The strength, structure thickness and fiber diameter were increased with
increasing concentration. The structure surface was recover with increasing
concentration. The fiber diameter and strength values were decreased with increasing
distance. It was determined that the effect of distance varies depending on the
concentration in the structure thicknesses and structure surface appearance. The strength
values were down and up with increasing applied voltage due to dependent on
concentration. The structure thicknesses were increased with increasing applied voltage.

The fiber diameter values were decreased with increasing applied voltage.

December, 2017 Derya SALTIK
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SEMBOLLER

mL

°C

%

Yow/v :
Yowt
Yow/w :
pm
nm

S/cm :

kDa
kV
ml/h
cP

MPa

: milimetre

: Santimetre

: Metre

: Litre

: mililitre

: Gram

: Santigrat derece

: Yizde

kiitle/hacim ytizdesi

: kiitlece yiizde

kiitle/kiitle ytizdesi

: mikrometre

. hanometre

mikrosimens/santimetre

: kilodalton

: kilovolt

: mililitre/saat
: santipus

: Mega paskal

: angstrom
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KISALTMALAR

SEM : Taramal1 elektron mikroskobisi (Scanning Elektron Microcopy)

FT-IR :Fourier Doniistimlii Kizilotesi Spektroskopi (Fourier Transform Infrared
Spectroscopy)

CaCl, : kalsiyum kloriir

Na,CO; :sodyum karbonat

SF : ipek fibroini
LiBr : lityum bromiir
PEO : polietilen oksit
PCL : polikaprolakton

PLGA : poli(laktit-ko-glikolit)

HFIP : hekzafloroisopropanol
G : jelatin
C : kitosan

MWNTs : ¢ok katmanli karbon nanotiip kompozit
PLLA : poli(L-laktit asit)
C;HsOH : etanol

H,O 1 su

X



SEKIL LISTESI

SAYFA NO

Sekil 2.1: a. Ipek giivesinin kendi etrafinda koza olusturmasi, b. Ipek kozalari, c. Ipek. 2

Sekil 2.2: Ipekbdceginin hayat dSNGUHST .......ooevevevreeeeeeereeeeeeeee e 3
Sekil 2.3: Dogal proteinler YaPIST ...cc.eeceeeiuierieeiieiie ettt ettt 6
Sekil 2.4: Ipek fibroininin ana yapist ...........cccooeeeeveveeeeeveeeeeeeeeeeseeeeeeesese e 6
Sekil 2.5: Fibroin makromolekiillerinde a-sarmal yapisi ..........cccceevevieviienieeniieniieienne, 8
Sekil 2.6: Fibroindeki f-tabaka yapist .........cccoevieriiiiiiiiiiieiiecie et 8
Sekil 2.7: Ipek lifinin yapis1 ve SEM gOTUNtHIErT ..........o.ovovveeeeeereeeieeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeneens 9
Sekil 2.8: Elektroegirme ¢alisma prensibi .......ccvieeeeerieeiieiiieiieeiieee e 15
Sekil 2.9: Uygulanan voltajin artmastyla Taylor konisi ve jet olusumu...............c...... 16

Sekil 2.10: Su icerisinde %?2’lik PEO (polietilen oksit) ile hazirlanan ¢dzeltinin

elektriksel alanda olusturduklari jet halleri. ...........cccoooviiiiiinieniiicee 17
Sekil 2.11: Whipping kararsizlig1 (helezonik goriintil) .........cccoeceeveriiinieninieneenennn, 18
Sekil 3.1: Ipek fibroininin ¢OZANAUITIMESI............coveeveeeeeeereeeeeeeeeeeeeee s 25
Sekil 3.2: Diyaliz ve santrifiij 1S1emi.........ccoooiiiiiieiiiiiiiieeieeeee e 26
Sekil 3.3: Kurutma islemi ve saf fibroin katt maddesi..........ccccceeeieenieniiienieniiiciee 26
Sekil 3.4: Fibroini formik asitte ¢OZUNAUIME ..........cceeevieeeiiieeiiieeieeeee e 27
Sekil 3.5: Elektroegirme cihazinda Gretim............cccevevieiieniiieniienieeiecie e 29
Sekil 3.6: FEI Sirion XL-30 Marka SEM Cihazi..........ccccceevveeiiieeiiieeieeceeeeee e 29
Sekil 3.7: Thermo Scientific nicolet is10 FT-IR ATR cihazi ........cccccoeeevvveviieeenieennen. 30
Sekil 3.8: Instron marka mukavemet cihazi ve Mitutoyo marka kalinlik cihazi ........... 30
Sekil 4.1: Serisini ayrigtirilmig ipek fibroini FTIR spektrumu ...........ccccceeeieviieniennnnnn. 46

Sekil 4.2: Elektroegirme yontemi ile elde edilen fibroin nanolifli yapinin FTIR
SPEKETUIMIU ...ttt ettt et ettt e e b e et e eneeenseeeene 46



Sekil 4.3: %10 konsantrasyonda 40kV ¢ekim geriliminde elde edilen nanoliflerin SEM
goriintiileri. Sirastyla 15cm, 20cm ve 25cm mesafe. (X50000)..........cccevveerivennnnnne 47

Sekil 4.4: %10 konsantrasyonda 37kV ¢ekim geriliminde elde edilen nanoliflerin SEM
goriintiileri. Sirastyla 15cm, 20cm ve 25cm mesafe. (X50000).........cccceevveeriennnnnne 47

Sekil 4.5: %10 konsantrasyonda 35kV ¢ekim geriliminde elde edilen nanoliflerin SEM
goriintiileri. Sirastyla 15cm, 20cm ve 25cm mesafe. (X50000)..........ccceevveeniiennnnnne 48

Sekil 4.6: %]12.5 konsantrasyonda 40kV cekim geriliminde elde edilen nanoliflerin
SEM goriintiileri. Sirasiyla 15cm, 20cm ve 25¢cm mesafe. (x20000) ..........cccee..eee 48

Sekil 4.7: %12.5 konsantrasyonda 37kV c¢ekim geriliminde elde edilen nanoliflerin
SEM goriintiileri. Sirastyla 15cm, 20cm ve 25¢cm mesafe. (x20000) ..........ccoeeeee 48

Sekil 4.8: %12.5 konsantrasyonda 35kV cekim geriliminde elde edilen nanoliflerin
SEM goriintiileri. Sirastyla 15cm, 20cm ve 25¢cm mesafe. (x20000) ...........c..c...... 49

Sekil 4.9: %15 konsantrasyonda 40kV ¢ekim geriliminde elde edilen nanoliflerin SEM
goriintiileri. Sirastyla 15cm, 20cm ve 25cm mesafe. (x10000)..........ccccevveeniennnenne 49

Sekil 4.10: %15 konsantrasyonda 37kV ¢ekim geriliminde elde edilen nanoliflerin SEM
goriintiileri. Sirastyla 15cm, 20cm ve 25cm mesafe. (x10000).........cccceevveeniiennnnnne 49

Sekil 4.11: %15 konsantrasyonda 35kV ¢ekim geriliminde elde edilen nanoliflerin SEM
goriintiileri. Sirastyla 15cm, 20cm ve 25cm mesafe. (x10000)..........ccceecveereeennnnnne 50

X1



TABLO LISTESI

SAYFA NO
Tablo 2.1: Elektroegirme parametrelerinin lif 6zelligine etkisi.........ccccevvvererviervennenee. 19
Tablo 3.1: Kullanilan madde ve malzemeler, tiretici firmalari.........cccoovvveveeeeiiniinnnnnen. 24
Tablo 3.2: Kullanilan cihazlar ve {iretici firmalart ..........coceoeeveniiniininiinincieeee, 24
Tablo 3.3: Cozeltilerin viskozite ve iletkenlik degerleri ...........ccooeeeviiiiiiniiininninnen. 27
Tablo 3.4: Elektroegirme parametreleri.........ccuverierieeiiienieeiienieeiee et 28

Tablo 5.1:Elektroegirme yontemiyle iiretilmis fibroin nanolifli yapilarin test sonuglar

Xii



GRAFIK LISTESI

Grafik 4.1: 15cm mesafede fibroin ¢ozelti konsantrasyonun dikey mukavemete etkisi......... 31
Grafik 4.2: 15cm mesafede fibroin ¢ozelti konsantrasyonun yatay mukavemete etkisi......... 31
Grafik 4.3: 20 cm mesafede fibroin ¢6zelti konsantrasyonun dikey mukavemete etkisi........ 32
Grafik 4.4: 20cm mesafede fibroin ¢ozelti konsantrasyonun yatay mukavemete etkisi......... 32
Grafik 4.5: 25cm mesafede fibroin ¢ozelti konsantrasyonun dikey mukavemete etkisi......... 33
Grafik 4.6: 25cm mesafede fibroin ¢ozelti konsantrasyonun yatay mukavemete etkisi......... 33
Grafik 4.7: %10 konsantrasyonda mesafenin dikey mukavemete etkiSi..ceeceseesseesersecssecsneanee 34
Grafik 4.8: %10 konsantrasyonda mesafenin yatay mukavemete etkiSi...cieeesseesssrcssrsssercsanns 35
Grafik 4.9: %12.5 konsantrasyonda mesafenin dikey mukavemete etkiSi...eeesseeseesecseecassnee 35
Grafik 4.10: %12.5 konsantrasyonda mesafenin yatay mukavemete etkiSi...coceeseeseessercsanns 36
Grafik 4.11: %15 konsantrasyonda mesafenin dikey mukavemete etkiSic...coseesseeseesecssecassnee 36
Grafik 4.12: %15 konsantrasyonda mesafenin yatay mukavemete etkiSieeeeseessssesssesssresasns 37
Grafik 4.13: %10 konsantrasyonda voltajin dikey mukavemete etkiSi....eeeeessresssrsssnssesesanns 38
Grafik 4.14: %10 konsantrasyonda voltajin yatay mukavemete etkisi ceceeesseessresssssssncsesesanens 38
Grafik 4.15: %12.5 konsantrasyonda voltajin dikey mukavemete etkiSi..ceieeeesssrcssnessercsanns 39
Grafik 4.16: %12.5 konsantrasyonda voltajin yatay mukavemete etkisi..cieeeeeesssssssressercsanns 39
Grafik 4.17: %15 konsantrasyonda voltajin dikey mukavemete etkisi....eeeeesseesssrsssnssarcsann 40
Grafik 4.18: %15 konsantrasyonda voltajin yatay mukavemete etkisi.e.eeseesseessecseeseecssccncanee 40
Grafik 4.19: 15cm mesafede fibroin konsantrasyonun yapi kalinligina etkiSi...eeeeeseessseesasens 41
Grafik 4.20: 20cm mesafede fibroin konsantrasyonun yap1 kalinligina etkisi....eeeeeesceccsnnens 41
Grafik 4.21: 25cm mesafede fibroin konsantrasyonun yapi kalinligina etkisi....eeeeeeeseccsaeens 42
Grafik 4.22: %10 fibroin konsantrasyonunda mesafenin yap1 kalinligina etkisi ...ceeeeeseresneess 42

Xiii



Grafik 4.23:

Grafik 4.24:

Grafik 4.25:

Grafik 4.26:

Grafik 4.27:

Grafik 4.28:

Grafik 4.29:

Grafik 4.30:

Grafik 4.31:

Grafik 4.32:

Grafik 4.33:

Grafik 4.34:

Grafik 4.35:

Grafik 4.36:

%12.5 fibroin konsantrasyonunda mesafenin yapi kalinligina etkisi c..ceeeeereennee. 43
%15 fibroin konsantrasyonunda mesafenin yap1 kalinligina etkisi ..ceeeeseeeeeesnes 43
%10 fibroin konsantrasyonunda voltajin yap1 kalinligina etkisi c...eeeeesseecsseesenss 44
%12.5 fibroin konsantrasyonunda voltajin yap1 kalinligina etkisi ..eeeeesseecseesness 44
%15 fibroin konsantrasyonunda voltajin yap1 kalinligina etkisi c...eeeeesseeccseesenss 45
15cm mesafede fibroin konsantrasyonunun lif capina etkiSi.eeeeeessssesssesssscsneens 50
20cm mesafede fibroin konsantrasyonunun lif ¢apina etkiSie.eeeeseeesssessssssssesanss 51
25cm mesafede fibroin konsantrasyonunun lif ¢apina etkiSie.eeeeseeesssessssssssesanss 51
%10 fibroin konsantrasyonunda mesafenin lif capina etkisi..c.eeeseressressarssseesenss 52
%12.5 fibroin konsantrasyonunda mesafenin lif ¢apina etkisi ...coceeesseesssecsneesenss 52
%15 fibroin konsantrasyonunda mesafenin lif capina etkisi ..ceeeeseressressarcsseesanss 53
%10 fibroin konsantrasyonda ¢ekim geriliminin lif ¢apina etkisi...c.eesseeesseesness 53
%12.5 fibroin konsantrasyonda ¢ekim geriliminin lif ¢apina etkisi..c.cesseeeesnes 54
%15 fibroin konsantrasyonda ¢ekim geriliminin lif ¢apina etkisi...coeeesseesseesenes 54

xXiv



BOLUM 1

1.GIRIS VE AMAC

Ipek insanoglunun bildigi en eski ve en kullamish liflerden biridir [1, 2]. Ipek lifleri i¢
katmanda fibroin ve dis katmanda serisin olmak {izere iki protein yapidan olusur [1].
Fibroin, ipek boceginin ipek filamentlerini olusturan ve ipege essiz fiziksel ve kimyasal
ozellikler veren proteindir. Serisin ise fibroin filamentlerini birbirine baglayan zamksi

proteinler grubudur [3].

Dogal ipek lifleri, 1slanma derecesi 69° £3° olan spesifik fizikokimyasal 6zellikleri,

yiiksek kristalinite, molekiili¢ci ve molekiilleraras: hidrojen baglarinin biiyiik miktarinin
fibroinde bulunmasindan dolay1 sinirh sayida coziiciiler ile ¢oziiniirler [3]. Fibroin
asitlerin konsantre sulu ¢ozeltilerinde (fosforik, formik, siilfiirik ve hidroklorik asit) ve
yiiksek iyonik sertlikte sivi tuzlarda (lityum bromiir, kalsiyum kloriir, ¢inko kloriir,

magnezyum kloriir) ¢oziiniir [4].

Ipek, biyouyumlu ve biyobozunur olmasinin yam sira diisiik iltihap reaksiyonu,
esneklik, iyi anti-trombojenik ve muhtesem mekanik Ozelliklere sahip dogal bir
biyopolimerdir [5, 6]. Ipek fibroini ile olusturulan gdzenekli yapi, kemik ve kikirdak,
deri dokusu, damar nakli, sinir onarimi, bag dokusu, tendonlar, kornea onarimi, yara

ortiisii ve ila¢ saliniminda kullanilabilmektedir [7].

Elektroegirme yontemi, elektriksel ve hidrodinamik kuvvetler altinda malzemeyi
kiigtilterek sekil verme yontemi olarak tanimlanir [8]. Elektroegirme islemini etkileyen
birgok parametre vardir. Cozeltiye ait parametreler (konsantrasyon, polimerin molekiiler
agirhgl, cozeltinin viskozitesi, ¢Ozeltinin iletkenligi, yilizey gerilimi), isleme ait
parametreler (uygulanan voltaj, besleme orani/ besleme miktari, diize ucu ve toplayici
arasindaki mesafe, toplayicinin bicimi ve hareketi) ve ¢evresel parametreler (sicaklik

(¢ozelti sicakligi, cevre sicakligi, bagil nem) [8, 9, 10].

Bu tez caligmasinda, elektroegirme yoOntemiyle fibroin nanolif {retiminde farkli
konsantrasyon, ¢ekim gerilimi ve mesafe parametrelerinin yapida gosterdigi
degisimlerin incelenmesi ve mukavemet, yap1 kalinligi, yap1 ylizeyi ve lif ¢ap1 agisindan

en iyi degerlerin elde edilmesi amaglanmustir.



2.TEORIK

2.1.IPEK

Ipek insanoglunun bildigi en eski liflerinden biridir [1]. Ipegin kullanimi 380 milyon
yildan fazla evrim tarihi ile diinyadaki dogal liflerden en eskisi ve en kullaniglis1 olmasi

nedeniyle yaygindir [2]. 4000 yildan fazla tekstil lifi olarak kullanilmaktadir [1].

Ipek belirli boceklerin kendi etraflarma ag c¢ekmek ve kendilerine ait kozalarmi
olusturmalariyla iiretilen hayvan lifidir [1]. Ipek, 6ériimceklerin bilinen 30000 den fazla
tirii ve ‘Pul kanatlilar’ olarak bilinen bdceklerin 110000 den fazla tiirii tarafindan
iiretilir. Ipek ¢ogu bocekten iiretilmesine ragmen sadece has ipek giivesi (Bombyx

Mori) tarafindan filament halinde iiretileni ticari ipek endiistrisinde kullanilmaktadir

[11].

Sekil 2.1: a. Ipek giivesinin kendi etrafinda koza olusturmasi, b. ipek kozalari, c. Ipek

Bir ipek gilivesinin hayat dongiisti 50-55 giindiir. Yumurta, larva, koza ve giive olarak
dort donemden olusur. Bir disi ipek giivesi tek bir seferde yaklasik 400 yumurta yapar.
10-14 giin sonra kabuk kirilir ve tirtillar disar1 dogru siiriiniirler. Ipek bocegi larva
donemi boyunca dort kere deri degistirir. Tirtillar dut yapraklarini yiyerek 20-25 giin
icerisinde yaklasik 30 kat daha fazla uzar ve hizli bir sekilde biiytir. Olgunluk dénemi
tamamlandiginda yemeyi birakir ve filament ipegini koza formunda etrafinda sarmaya
baslar. Tirtillar ii¢ giinde kozay1 yapmay bitirirler. Ipek bdceginin kozayi yirtarak disart
cikmasi yaklagik 14 glinii bulur [11]. Sekil 2.2° de ipekbdceginin hayat dongiisii

gosterilmistir.
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Sekil 2.2: Ipekbdceginin hayat dongiisii [11]

Ipek lifinin filament halinde olmas: istendiginden dolay1 giivenin kozay1 yirtip ¢ikmasi
istenmez. Damizlik olarak kullanilacaklarin disinda kalanlar koza delinmeden &nce

icindeki ipek bocegi oldiiriiliir. Kozalar -20°C de bekletilerek, 5 atm basing altinda
tutularak, 70-80°C buharda 20 dakika veya 90°C lik kuru havada 15 dakika bekletilerek
ve 110°C den daha fazla sicak suda kaynatilarak boceklerin 6lmesi saglanir [11, 12].

Kozalar kurutulur ve kullanilmaya hazir hale gelir.

Ipek yiizyillardan beri tekstil lifleri arasinda ¢ok yiiksek bir degere sahiptir. Yiiksek
mukavemet, elastikiyet, yumusaklik, absorblama, boyanabilirligi ve filament halde
olmasi nedeniyle tercih edilmektedir [1]. Genel olarak bayan {ist giysi ve
camagirlarinda, esarp ve sallarda, erkek gomlek ve kravatlarinda kullanilmaktadir. Son
zamanlarda ise ipek tekstil endiistrisi, doku miihendisligi, biyomedikal endiistride dikis

ipligi olarak kullanilmaktadir [13].

2.1.1.ipegin tarihi

Ipegin iiretimi Neolitik ¢agda Cin’ de baslamaktadir (M.O. 4000 yil1). Shanxi, Xia

kentindeki Yangshao kiiltiiriiniin oldugu yerde ilk ipek kalintilar1 bulunmustur. Bu tiirler



evcillestirilmis olan ipek bocegi Bombyx Mori olarak adlandirilmustir. Ilk ipek kumas
ornegi M.O. 3630’ da bir gocugun viicudunu sarmak i¢in kullanilmustir. Ipegin artiklar:
M.O. 2700 yilinda Zhejiang, Huzhou, Qianshanyang sehrinde Liangzhu kiiltiiriiniin
oldugu alanda bulunmustur [14]. Giyilebilir lif olarak ipek M.O. 2640’ I1 yillarda Cin’
de Xi Ling Shi imparatorlugunda kesfedilmistir. Buradaki ipegin kiiltiirii ve dokumasi
2500’ lii yillardan daha fazlasi igin sirri korumaktadir [1]. M.O. 1600-1046 yillari
arasinda Shang Hanedanlig1 kraliyet mezarlarinda da ipek parcalar1 ¢ikarilmistir [14].

Ipegin kullanim1 M.O. bininci yiizyilm ikinci yarisinda ipek Yolu agilincaya kadar Cin
ile sinirli kalmustir [14]. Ipegin biiyiik ¢ogunlugu Shanxi’ den dogu Akdenizin Fenike
bélgesine kadar Ipek Yolu ile tasinir ve oradan batinin biitiin baslica sehirlerine gemi ile

nakledilirdi [3]. Ipek Cin’ de karl bir ticaret iiriiniiydii [1].

Ipek yetistiriciligi M.S. 300 ile M.S. 552 yillar1 arasinda Japonya’ ya yayilmustir.
Bizanslilar ipek bocegi yumurtasi elde etmeyi bagsarmis ve ipek bocegi yetistiriciligine
baslamislardir. Ayni zamanlarda Araplar da ipek iiretimine baslanuslardi. Ipek
yetistiriciliginin yayilmasiyla Cin ipegi ticareti daha az 6nemli hale gelse de hala liiks
ipek ticaretine hakimdi. Hacli Seferleri ozellikle italya bolgesi olmak iizere Bati
Avrupa’ ya ipek iiretimini getirmislerdir. Bu bdlgelerden Avrupa’ nin geri kalanina
yapilan ihracatta ekonomik patlama goriilmiistiir. 16. yiizyil siralarinda Fransa da italya’
ya katilarak basarili bir ipek ticareti gelistirirken diger iilkelerin ¢ogu kendi ipek
endiistrilerini  gelistirmede basarisiz oldular. Sanayi Devrimi, Avrupa’ nim ipek
endiistrisinin ¢ogunu degistirdi. Pamuk iplik¢iligindeki gelismelerden dolay1 pamugun
iiretimi daha ucuz hale gelmis ve bu yiizden daha az yaygin olan ipek iiretiminin ¢ok
daha pahali olmasini neden olmustur. 20. yilizy1l’ da Japonya ve Cin ipek iiretimindeki
onceki roliinli geri kazand1 ve Cin artik diinyanin bir numarali ipek iireticisi haline
geldi. Naylon gibi yeni kumaglarin yiikselisi diinya ¢apinda ipegin yayginlagmasini

azaltt1. Ipek artik altin ¢agindan ¢ok daha az énemli ve nadir liiks bir {iriin oldu [14].
2.1.1.1.Ulkemizde ipegin tarihi

Ipekgiligin diinyaya yayilmasinda biiyiik rol oynayan Tiirk devletleri M.S. 419’ da
Tiirkistan’ 1n Hotan Eyaleti hakaninin Cin prensesi ile evlenmesi ve prensesin saglari
arasina sakladigi ipek bocegi ve dut tohumlart sayesinde Hotan’ da ipek bdcegi

yetistiriciligine baglanmustir. ipek béceginin Anadolu’ ya gelisi M.S. 552 yilinda Bizans



Imparatorlugu déneminde papazlarin bostanlarina sakladigi dut ve ipek bocegi
tohumlarini Istanbul’ a getirmesi ile olmustur. 15. ve 16. yiizyilda Bursa, Bilecik,
Eskisehir, Alasehir, Alanya, Diyarbakir, Tokat c¢evrelerinde ipekbocekeiligi ve ipek
islemeciligi yapildigina rastlanmistir. Anadolu ikliminin dut agaci ve ipek bdcegi
yetistirmeye elverisli olmas1 19. yiizyilda Tiirkiye’ de ipekg¢iligi yayginlastirmis fakat
19. ylizy1l sonlarma dogru ucuz Cin ve Japon ipekleri nedeniyle {iilkemizde
ipekbocekgeiligi gerilemek zorunda kalmistir. 20. yiizyi1l baslarinda cogu Bursa ve
Bilecik olmak iizere Gemlik, Geyve, Adapazari, izmit, Mudanya ve Bandirma’ da 161

ipek ipligi fabrikasi bulunmasi 6nemli bir ekonomik faaliyeti gostermektedir [15].

Artarda savaslarin yasanmasi, Avrupa pazarlarmin kaybolmasi ipekbocekeiligini
etkilemigtir. Cumhuriyet donemi baglarinda alinan tedbirle ve yeni isletmelerde
beklenen diizeyde gelisme saglayamamis ve o yillarda salgin hale gelen dut hastaligi da
ipek bocegi tretimini azaltmistir. 1940’ ta koza iretimini korumak ve arttirmak

amaciyla kooperatifler kurulmustur [15].

1935-1943 yillar arasinda bir canlanma goriilse de Flos adi verilen suni ipegin daha
ucuz ve daha dayanikli olmasi dogal ipege olan rekabeti azaltmis ve tiim diinyada
ipekbdcekeiligi onemini kaybetmeye baslamistir. 20. yilizyilin ortalarinda polihibrit
tohumlarin ¢ikmast ile Tiirkiye® de 1972’ den itibaren tamamen polihibrit
ipekbdcekeiligi beslenmesine gegilmistir. 1990° 11 yillardan itibaren ipekbocekeiligi
iilkemizde gerilemeye baslamistir. 1990lar da 2171 ton ipek kozasi ve 290 ton ham ipek
dretimleri 1995’ te ipek koza iiretimi 271 tona, ham ipek iiretimi 50 tona kadar
gerilemistir. 2000 yilina gelindiginde ipek koza iiretimi 60 tona, ham ipek tiretimi 10
tona diismiistiir. 2005 te ipek kozasi iiretimi 157 tona, ham ipek iiretimi 27 tona
yiikselse de bu yiikselis ¢cok fazla siirmemis 2010 yilinda ipek koza {iretimi 126 tona,
ham ipek iiretimi 22 tona diismiistiir [15]. 2011 ve 2012’ de de 22 ton ham ipek {iretimi,
2013 yilinda 25 ton, 2014 yilinda 32 ton, 2015 yilinda 30 ton ham ipek iiretimi olmustur
[16].



2.1.2.ipegin yapisi

2.1.2.1.Ipegin kimyasal yapisi

Lifler farkli hayvan gesitlerinden gelmesine ragmen biitiin hayvansal lifler ayn1 temel
kimyasal yapidan olugmaktadir. Temel yapis1 ayni olan yiin lifi koyundan, ipek lifi ipek
bocegi ve orlimcekten elde edilir. Sekil 2.3’de goriilen R1 ve R2 gruplari aminoasit

kalintilaridir [3].

H 8 g
o
. L

Sekil 2.3: Dogal proteinler yapisi [3]

Ipek lifleri i¢ katmanda fibroin ve dis katmanda serisin olmak {iizere iki protein yapidan
olusur [1]. Fibroin, ipek bdceginin ipek filamentlerini olusturan ve ipege essiz fiziksel
ve kimyasal oOzellikler veren proteindir. Serisin ise fibroin filamentlerini birbirine
baglayan zamkli proteinler grubudur [3]. Genel olarak ipegin kimyasal bilesimi %72-83
fibroin, %17-28 serisin, %0.8-1.0 yag ve vaks ve %1.0-1.4 boyarmadde ve kiil, %7-11
sudan olusur [1, 12, 17].

Ipek fibroininin aminoasit yapist basta polar olmayan iki aminoasit olan glisin (%43) ve
alanin (%30) den olusur [18, 19]. Daha sonra %12 serin ve diisiilk miktarlarda sistin,
asidik ve temel aminoasitlerden olusur [3, 18]. Ipek serisininin aminoasit yapis1 tam
tersidir [19]. Basta polar aminoasitlerden serin (%30), aspartik asit ve polar olmayan
aminoasitlerden glisin ve alanin birlikte sadece %22 kadar bulunur [3, 19]. Sekil 2.4’ te

ipek fibroininin ana yapisi gosterilmistir.

i d (3 e 1
N H/\E(N H/\L(N H ],
Gly Ser Gly Ala Gly Ala

Sekil 2.4: Ipek fibroininin ana yapis1 [3]



Ipek kiigiik hidrofilik gruplar tarafindan engellenen hacimli tekrarlanan modiiler
hidrofobik alanlar ile biiylik bir molekiiler agirliga (200-350kDa ya da daha fazla)
sahiptir [5].

Ipek fibroini H-zincirinin C-sinirida bir tekil disiilfit bag1 araciligiyla baglanmis bir
agir (H) zincir polipeptit ve bir hafif (L) zincir polipeptitten olusur [20]. Agir zincir
polipeptiti yaklasik olarak 390kDa, hafif zincir polipeptiti yaklasik olarak 26kDa dir ve
hidrofobik etkilesim araciligiyla H-L karisik sekilde baglantilidir [7].

Fibroinin ikincil yapisi etkilesimlerin ¢esitli tiirleri tarafindan dengede tutulur. Hidrojen
baglar1 peptit makrozincirlerinin fonksiyonel gruplari arasinda ve makromolekiillerin

yan kisimlar1 arasinda olusur [21].

Fibroinde polar karboksi ve amino gruplar iki kutuplu etkilesimler ve ayrica
elektrostatik etkilesimlerde proton transferi durumunu icerebilir. Fibroindeki asit ve
temel gruplarin igerigi diisik oldugundan dolayr elektrostatik faktor ikincil yapinin
degisiminde belirleyici degildir fakat fibroinin ayrigsmasinda belirleyici olabilir [21].

Dogal ipek fibroininin ikincil yapist ilk 6nce grandiiler yapiy1 igeren kristalin alan (ipek
I), f-tabaka ikincil yapidan olusan egirilmis ipek alani (ipek II) ve hava/su ile bir araya
getirilmis ara yiizey ipegi (ipek III, a-sarmal yapi) ile lige ayrilir [18, 21]. a-sekli, H-
kopriileri ayni protein zinciri igerisinde olustugunda, zincirin diisey bir eksen etrafinda
helezon seklinde kivrilmasina neden oldugu yapiya denir ve H-kopriileri dort amino-asit
biriminde tekrarlanir. 5-sekli, H- kopriileri degisik protein zincirleri arasinda meydana
geldiginde zincirin zikzak seklinde dizildigi bu sekilde R yan gruplar1 aym veya zit
yonde siralanabilir. Ayn1 yonde siralananlar paralel, zit yonde siralananlar antipararlel
yap1 olarak goriiliir [12]. Dogal fibroin lifleri §-tabakada %56+5 makromolekiil ve a-

sarmalda %1345 makromolekiil igerir. Kristalin alan ise %60-70" e ulagir [21].
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Sekil 2.6: Fibroindeki f-tabaka yapis1 [21]

a-sarmalin yapisi dis kenara yerlesemeyen hidrofobik kisim ile molekiileri¢i hidrojen

baglarindan olusur [21]. Kristalin alan yapist deney ortaminda sulu kosullar iginde,

metanol veya potasyum kloriire maruz birakildiginda, bir -tabaka yapisina doniistiigii
gozlemlenir. f-tabaka yapilar1 hidrofobik alanlar1 yerlestiren alanin ve glisinden olusur
[18]. p-tabaka yapis1t makromolekiillerin paralel ya da paralel olmayan moda ayrilmasi
ile tabaka ya da katman formundadir [21]. §-tabakalar karsit tabakalarin metil ve
hidrojen gruplarinin kristaller icinde yiginlanmasiyla etkilesime girmesi igin
diizenlenirler [18]. Paralel olmayan f -tabakalar yiiz-ylize ve arka-arkaya modda
yigmlanirlar. Bunlar ¢ift kath glisin kalintilar1 (diizlemleraras1 araligi 3.54), cift kath
alanin/serin kalintilar1 (diizlemlerarasi aralig1 5.74). Sekil 2.5 ve 2.6 da a-sarmal ve -

tabaka yapilar1 gosterilmistir. Makromolekiillerin hidrofobik kisimlarindan dolayr bu
yap1 enerjik olarak ¢ok fazla uyumludur [21]. Gii¢li hidrojen baglar1 ve Van Der Waals

kuvvetleri termodinamik olarak kararli bir yap1 olusturur. Zincirler aras1 ve zincir i¢i



hidrojen baglar1 lifler ve zincirlerin ekseninde dik olan aminoasitler arasinda olusur. -

tabaka yapisi su icermez ve hafif asit ve alkalin kosullar ve birkag kaotrop igeren gesitli

¢oziiciilerde ¢6ziinmez [18].

2.1.2.2.Ipegin fiziksel yapis

Ipegin enine kesiti incelendiginde i¢ kistmda fibroin ve dis kisimda serisin olmak iizere
iki ayr1 yapt olarak goriiliir [12]. Mikrofibrillerden olusan paralel olmayan f-tabaka
yapist ipek lifinin kristalin yapisindan sorumludur. Mikrofibriller bir tek ipek ipligine
neden olan bir¢ok yiginti ile birlikte fibril yiginlarindan olusur. Fibroin filamenti fibril,
mikrofibril ve polimer molekiilleri olarak asamalandirilabilir [3]. Sekil 2.7’ de ipek

lifinin yapis1 ve SEM goriintiileri gosterilmistir.

- Polimer

_ Mikrofibril
10-15nm

Fibril, 1000 mikrofibrilin
/ birlegimi

Fibroin
 filamenti

[ -

Fibl’Oi . . SkV 20 - Salgi
Sekil 2.7: ipek lifinin yapis1 ve SEM gériintiileri [3]

Ipek lifleri piiriizsiiz bir yiizeye sahiptir. Enine kesitinde kdseleri serisin ile kaplanmis

fibroin tiggensel bir yap1 seklinde goriiliir [11].

Ipek bdceginin agzindan iki filament halinde ¢ikan ham ipegin inceligi 1.8-3 denye,
serisin uzaklastiilmis tek filamentin inceligi ise 1-1.5 denyedir [12, 22]. Ipek
filamentleri dogal liflerin en uzun olamidir. Bir kozadaki filament 1000-3000m
arasindadir [12]. Kozadan kesiksiz olarak 500-1200m arasinda filament ¢ekilebilir [22].
Ham ipegin c¢ap1 12um ile 30um arasindadir. Kozanin disindan ¢ekilen lifler ¢ok daha

kalin; icinden ¢ekilen lifler yani daha sonra salgilananlar ise daha ince ve uniformdur

[12].



2.1.3.Ipek lifinin ézellikleri

Dogal ipek lifleri 1slanma derecesi 69° +3° olan spesifik fizikokimyasal ozellikler,

yiiksek kristalinite, molekiili¢i ve molekiilleraras1 hidrojen baglarimi biiyiik miktarinin
fibroinde bulunmasindan dolay1 sinirh sayida ¢oziiciiler ile ¢oziiniirler [3]. Fibroin suda
ve organik c¢oziiclilerin ¢ogunda ¢oziinmez. Fibroin asitlerin konsantre sulu
cozeltilerinde (fosforik, formik, siilflirik ve hidroklorik) ve yliksek iyonik sertlikte sivi
tuzlarda (lityum bromiir (LiBr), kalsiyum kloriir (CaCl,), zink kloriir (ZnCly),
magnezyum kloriir (MgCl,)) ¢oziiniir [4]. Fakat ipek fibroin proteini direkt olarak
formik asit igerisinde ¢dziinmez. Ipek fibroini rejenere edildikten sonra formik asit
icerisinde kolay bir sekilde ¢oziiliir [23]. Fibroin sivi tuz ¢ozeltide ¢oziindiiriiliip, diyaliz
ve kurutma islemi ile kati madde elde edilerek hekzafloroisopropanol (HFIP) ve

hekzafloroaseton (HFA) organik ¢oziiciilerinde ¢oziinebilirler [3].
Ipek soguk ve seyreltik alkalilere kars1 hassastir ve hemen biinyesine baglar [22].

Yiikseltgen maddenin karakteri, yogunlugu, ortamin sicaklig1 ipege etkisini degistirir.
Klor ve hipoklorit seyrek ¢ozeltisi ipegi sar1 renge doniistlirebilir [22].

Ipek 140°C’ de sicakliktan etkilenmez ve uzun siire bozunmayabilir. 150°C ve 175°C’
den sonra termal dekompoze meydana gelir [3, 22].

Kristalin bolgelerin fazla olmasma karsin ipek filamentlerinin yiizeyi diizgiin ve
pliriizsiiz oldugundan tusesi yumusaktir [12].

ipegin yogunlugu 1.3-1.8g/cm’ tiir. ipegin kopma mukavemeti 650-750MPa ve young
modiilii 16GPa’ dir [13]. Standart sartlar altinda elastikiyet %17-25 arasindadir [3].

Ipek higroskopik bir liftir. %100 bagil nemde agirhiginim %30-35° i kadar nem cekebilir

[12, 24]. Enine kesit alaninda bu duruma bagli olarak %64 biiyiir [24]. Normal sartlar
altinda da agirligiin %10-11" 1 kadar nem ¢eker [12, 3].

Isik etkisi altinda hava oksijeni ile bir fotokimyasal oksidasyon reaksiyonu meydana

gelir ve buda ipegin 1giktan hizli bir sekilde etkilenmesine neden olur [12].

Ipek muhtesem mekanik 6zelliklere sahip dogal bir biyopolimerdir [5]. Biyouyumlu,
biyobozunur, su bazli iglemler, diisiik iltihapli tepki, esneklik, iyi anti-trombojenik

ozellikler ve fonksiyonel degisiklikler i¢in kolay erisilebilir kimyasal gruplara sahiptir
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[6]. Ipek yiizyillardir biyomedikal alanda dikis ipligi olarak kullanilmaktadir [18]. Ipek
fibroininin gozenekli olarak elde edilmesi sonucunda kemik ve kikirdak, deri dokusu,
damar nakli, sinir onarimi, bag doku ve tendonlarda biyomedikal materyal olarak ve

bunlara ek olarak korneanin onarimi, yara ortiisii, ila¢ salinimi ve sensdrlerde kullanilir

[7].
2.2.ELEKTROEGIRME YONTEMIi
2.2.1.Tarihce

Elektroegirme yontemi yeni bir teknoloji degildir. 1500’1t yillarin sonlarinda William
Gilbert manyetik ve elektrostatik olaylarin davranisini tanimlamistir. Onun ¢aligmasi
modern bilimsel yontem haline gelen ilk 6rnektir [25]. Elektro-manyatizmanin sivilar
iizerine etkisini goézlemlemistir. Bir su damlasini elektriksel olarak kuru bir yiizeyden
belli bir mesafede koni seklinde cekildigini gézlemlemis ve bu sekilde elektroegirme

isleminin tarihinin baglangici olmustur [26].

1745> te Bose cam kilcal bir tiipiin ucundaki sivinin yiiksek voltaj uygulanarak

elektrohidrodinamik piiskiirtme yaptigini ortaya ¢ikarmistir [27, 28].

1882 yilinda ise Lord Rayleigh, belli bir elektrik ylikiine sahip damlalarin elektroegirme
esnasinda olusturduklar1 davranislar lizerinden ¢alisrmistir. Elektriksel alanda yiiklii bir
damlaciga iki farkli kuvvetin etki ettigini iddia etmistir. Kuvvetlerden biri damlacigin
sahip oldugu yiizey gerilimi, diger kuvvet ise ylizey gerilimine zit yonde olan ve
elektriksel alandan kaynaklanan elektrik kuvvetidir. Elektrik kuvvet yiikiiniin damla
yiizey gerilimden daha fazla bir deger almasiyla damlacigin kararsiz bir hal alacagini ve
parcalama meydana gelecegini ortaya atmistir. Bu nedenle, damla ince jetlere ayrilip
akarak hareket etmeye baslamaktadir [9]. Bu sekilde Rayleigh, elektriksel giiciin
damlanin yiizey gerilimini agmasi i¢in bir damla sivinin tutabilecegi maksimum yiik

miktarini hesaplamistir [28].

1902 yilinda J. F. Cooley “elyaflarin elektrikle dagitilmasi i¢in aparat” baghikli bir
patent hazirladi. Bu elektroegirme olarak tanimlanabilen bir prosesin ilk tanimudir. Iplik

iiretebilmek i¢in yiiksek voltaj yilik kaynagini kullanarak bir metot tanimlamigtir [25].
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Zeleny, 1914-1915 yillarinda damla ucundaki elektrik yiikii yogunlugunu, damladan
jete gecis durumunu ve damla ucunda meydana gelen sekil bozukluklari iizerinde
caligmalar yapmistir. Elde edilen sonuglarda Rayleigh’ in bulgulariin tutarhilik
gosterdigini ortaya cikarmistir. Zeleny, basingli sivi kolonu teknigini kullanarak,
elektrik yiikli damlacigin mekanik etkiler sonucunda kolon i¢indeki sivi seviyesini
arttirdigin1 gozlemlemistir [9]. Alkol ve su ile yaptig1 caligmalarda suyun damladan jete
gecis yapmasi icin alkole gore daha yiiksek bir gerilime ihtiya¢ duydugu sonucunu elde
etmigtir. 1917 de ise ilk kez elektriklenmis sivi ylizeylerin hizli elektrodinamik

carpmasini incelemistir [10].

Elektroegirme ile lif iiretimi hakkinda ilk patent 1934 yilinda Anton Formhals (US
Patent, 1-975-504) tarafindan alinmistir. Formhals sivilar iizerindeki alan kullanimiyla
sentetik ve suni sonsuz lif liretimini tasarlamistir. Seliiloz asetati etilenglikol igerisinde
cozerek zit kutuplara sahip elektrotlar arasinda olusan elektrik alana maruz birakmaistir.
Lifler hareketli bir toplayicida toplanmis ve gerilim yiikii 5-10kV olarak uygulanmuistir.
Formbhals gerekli olan gerilim ylikiinlin ¢6zelti yapisina ve bu yapinin polimer molekiil
agirhgmma ve viskozitesine dayandigini dile getirmistir [26]. Formhals diizenegi
gelistirmek i¢in 1938 (US Patent, 21169421), 1939 (US Patent, 2160962) ve 1940 (US
Patent, 2187306) senelerinde patentler almistir [9]. 1939 yilinda toplayict ve siringa
arasinda mesafenin ayarlanabilecegi bir diizenek kurmustur. Bu diizenegin sebebi ise
aradaki mesafe kisa oldugunda ¢oziiciiniin tam olarak buharlagamamasindan dolay1
liflerin birbirlerine ve toplayiciya yapismasiydi. Bu sekilde mesafeyi ayarlama, lif
olusturabilmek i¢in ¢oziicliye buharlagma icin gerekli zamani saglanabiliyordu. 1940’ ta
ise hareketli olan bir toplayiciya elektrik alan araciligiyla polimer lifleri ve c¢oklu

polimerden meydana gelen kompozit lif tiilbenti olusturan bir sistem yapmaistir [26].

Gladding elektrik alan arasinda devamli lif iiretimini saglayabilmek i¢in tasiyici bir bant

ile sistemi ileri tagimistir [9].

1941 yilinda Childs elektrik alan ile ince lif liretim teknigini “elektrostatik tiretim”

olarak tanimlamistir [9].

Vonnegut ve Neubauer 1952 yilinda piiskiirtme yapabilecek bir aparat ile 1 mikron

capinda diizenli damlaciklar elde etmislerdir [9].
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1955 yilinda Drozin ¢esitli sivilar kullanarak farkli gerilimlerde (10-12kV) uygulamalar
yapmustir. Yiiksek gerilim yiikiinde damlalar uzamis ve sonunda kararli jet olusmustur.
Gerilim daha fazla arttirildiginda jetler ¢ok fazla incelmis daha sonra kaybolarak bir

damlacik bulutu olusmustur. [9, 26].

Taylor 1960’ I1 yillarda elektrik ile yiiklenmis sivilarin temel teorik prensiplerine
aciklama getirmistir. Siv1 yiizeyinin elektrik ile yiiklenmesi ve bu karsilikli yiiklerin
birbirlerini itmesi ile bir dis kuvvet olusur. Esik degerini gecen elektriksel kuvvet ile
stvi damlacik koni seklini alir ve fazla olan yiikler koninin ucunda olusan yiiklenmis
jetten disar ¢ikar. Elektriksel kuvvet ile ylizey geriliminin esit oldugu bu noktada koni
meydana geldigini agiklamistir. Taylor c¢ozeltiye ait viskozite, dielektrik katsayisi,
iletkenlik ve uguculuk ozelliklerinin elektroegirme yoOnteminin temel parametreleri

oldugunu ifade etmistir [10].

1964 yilinda Doyle, uyguladig1 elektrik yiikiiniin belli bir sinir degere geldiginde
¢coziici damlaciktan buharlagarak uzaklasir ve kiiciik damlaciklara ayristigin

gozlemlemistir [9].

Simons, 1966 yilinda iki elektrottan pozitif yiiklii olan1 ¢6zeltinin igine digerini de
toplayict plakaya baglayarak ¢ok hafif, ince ve nonwoven bir yapi elde etmistir. Bu

sekilde elektroegirme yontemine yeni bir sistem getirmistir [10].

1968 yilinda Erin ve arkadaglar1 90 ile 150um ¢aplar1 arasinda degisen diizenli yapida

sodyum nitrit pargaciklari elde etmislerdir [9].

Baumgarten 1972 yilinda dimetil formamid (DMF) igerisinde akrilik polimerini ¢dzerek
0.05-1.1um caplarinda lifler elde edilmistir. Deneyinde lif ¢ap1, ¢ozelti viskozitesi, debi

ve ortam nemi arasindaki baglart incelemistir. Deney sonucunda, lif ¢apinin ¢ozelti
viskozitesi ile dogru orantili, debinin etkisinin ise daha az ve elektrik alan giiclinlin
artmasiyla lif inceliginin azaldigin1 agiklamistir [9, 10]. Ortam nemi fazla oldugunda

toplayici plakada liflerin 1slak sekilde toplandigini, yapistigini gézlemlemistir [10].

1977 de Martin ve ekibi elektroegirme yonteminde politetrafloroetilen (PTFE),
poliiiretan, polivinilalkol, polivinilpirolidon ve polietilenoksit gibi organik malzemeleri
kullandilar. Bu malzemeler ile tibbi malzemelerde kullanilmak {izere lif ag1

iretmislerdir. Kullanilan tasiyict kayislar ile metal igne arasini 5-35cm, uygulanan
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gerilimi 20kV olarak kullanmislardir. Uretilen ag, ¢ok ince ve kiigiik lifli, bosluklu ve
yiiksek yiizey alanina sahipti ve sargi bezi olarak kullanilabiliyordu. Bu sarg1 bezi yara
ile atmosfer arasinda gerekli olabilecek oksijen ve su buhar1 gegisini saglar ve altina

veya lizerine antiseptik ya da yara iyilestirici malzeme konulabilir [10, 26].

1978’ de Simm ve ekibi elektroegirme ile elde ettikleri lifleri hava filtresinde
kullanmislardir. Deneylerde, polistren-metilenklorit, polikarbonat-metilenklorit ve
poliakrilonotril-dimetilformamid c¢ozeltilerini kullanarak olusturduklar1 lif yapilarini
hav olarak filtrasyon deneylerinde 0.5 mikron boyutunda parcaciklart filtre

edebilmislerdir [10, 26].

1981’ de Lorrand ve Manley, polietilen ve polipropilen gibi cabuk kristallesebilen
termoplastik  polimerlerin elektrik alan kuvvetleri altinda c¢ekimini yapmay1
amaclamiglardir. Genellikle eriyik ile elde edilen nanoliflerin parafin kullanilarak
cozelti haline getirilen ve elektroegirmede liretilen nanoliflere gore daha kalin lif capina
sahip oldugu ortaya ¢ikmustir. Elektrik alan kuvvetinin artmasi ile lif ¢aplar1 incelme

gostermistir [9, 10].

1982’ de Bornat, elektroegirme sistemine bir silindir iizerine takilip ¢ikarilabilen bir
tabaka ilave etmistir. Bu sistemde poliliretan kullanarak hazirlanan ¢ozeltiler tiip
seklinde elde edilmistir. Uretilen bu yapilarin yapay kan damarlar1 ve idrar kanallari

olarak kullanilabilecegini 6ne siirmiistiir [9].

1985 yilinda How, poliiiretan kullanarak sentetik damar iiretimi i¢in bir sistem
belirlemis ve patentini almistir. Sistem Onceki calismalarin c¢alisma prensibi ile
benzesmektedir. Buradaki farklilik negatif 12kV bir gerilim ile 2000-20000rpm dénme
hiziyla donen bir toplayict silindir olmasidir. Bu sekilde damara tek yonde kuvvet

tasima 6zelligi kazandirilmaktadir [26].

1986 yilinda Hayati, ortam kosullar1 ve elektriksel alanin damla, kararl jet olusumu ve
puskiirtme islevi iizerindeki etkisine bakmustir. Calismalarda, sivinin iletkenlik
derecesinin siv1 ylizeyindeki elektrostatik form bozukluklarinin en biiyiik nedeni

oldugunu agiklamistir [9].

1990’1 yillarin ortalarina dogru Reneker ve grubu diger nanolif {liretim ydntemlerine
gore elektroegirme yontemi kullanilarak yapilan nanoliflerin daha ince oldugunu ve

devamli iiretim yapilabilecegine dikkat cekmislerdir. 1996 yilinda elektroegirme
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teknigini kullanarak bircok polimer tiirlinden nanolif elde edilebilecegini ispat
etmislerdir. Bu ¢aligmalardan sonra birgok arastirmact bu konu {izerine yogunlagmigtir

[10].

2003 yilinda Fridrikh, elektroegirme yOntemi ile iiretilen liflerin nihai ¢ap inceliklerini

tahmini olarak hesaplamak i¢in yeni bir matematiksel denklem gelistirmistir [9].

Son zamanlarda oOzellikle nanoteknolojiye olan ilgi artmis ve elektroegirme
teknolojisinde ¢aligmalar hiz kazanmistir. Birgok firma elektroegirme iizerine yatirimlar

ve ¢aligmalar yapmaktadir [9].
2.2.2.Elektroegirme islemi

Elektroegirme yontemi, elektriksel ve hidrodinamik kuvvetler altinda akiskan haldeki
malzemeyi Kkiigiilterek sekil verme yontemi olarak tanimlanir [8]. Islem; uygun
coziiciide ¢oziinmiis polimer siringaya alinir. Siringa besleme hizini verecek pompaya
yerlestirilir. Belirli bir hizla siringa ucuna gelen polimer damlacig1 yiiksek voltaj (5-
50kV) sayesinde elektrostatik kuvvetlerinde etkisiyle koni (taylor cone) olusturur ve zit
yiiklii toplayici alana dogru uzar. Bu elektrik alan igerisinde voltaj, polimer ¢ozeltisinin
ylik degerini asar ve koni icinden ¢ikan uzantilar (jet) zit yilikle yliklenmis olan karsi
elektroda dogru yol alir. Bu sirada ¢6ziicii buharlasir ve toplayicida kati lifler diizensiz
sekilde toplanir. Bu sekilde caplar1 nanometreden makrometreye kadar lifler

olusturulabilir [8, 9]. Sekil 2.8’ de elektroegirme ¢aligsma prensibi gosterilmistir.

Elektroegirme sisteminde 3 ana bilesen vardir [29].

a. Yiksek voltajli giic kaynagi
b.Diize
c. Topraklanmis toplama plakasi

Toplayici levha

Tavlor Konisi

l

Sirmg?
HIrnga Polimer Cozelusi

etz

[ ococo=0 P

n

Pompa : I

50kV <

Gug Kaynagi—> [I High Voltage ]

Sekil 2.8: Elektroegirme ¢alisma prensibi
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Elektroegirme islemi i¢in polimerlerin ¢ogu, proses kosullarini basit ve dogru sekilde
olmasini saglamak i¢in bazi ¢oziiciilerde ¢oziiniirler. Belli miktar ¢oziiclide tamamen
¢oziinen polimer ‘polimer ¢ozeltisi’ olarak adlandirilir. Coziindiirme ve elektroegirme
isleminin her ikisi de atmosfer kosullarinda, oda sicakliginda yapilabilir. Fakat bazi
polimerler rahatsiz edici ya da zararli koku yayabilirler. Bu nedenle islemler vantilator
sistemi olan odalarda yapilmahdir. Elektroegirme islemi esnasinda ¢dziiciiniin
buharlasmasi ile olusan kokudan korunmak amaciyla islem, vakum sistemi olan cam
kabin igerisinde gerceklesmelidir. Elektroegirmeyi yapabilmek icin birka¢ kilovolttan
onlarca kilovolta ¢ikabilecek bir giic kaynagina ihtiya¢ duyuldugundan jet olusumu

sirasinda alana dokunmamak gerekmektedir [30].

Elektroegirme isleminin ilk agamasinda pompa yardimiyla belirli bir besleme hizinda
siringa ucuna gelen polimer damlasi, ¢evresindeki elektriksel kuvvetlerin sifir yada
sifira yakin olmasindan dolay1 kiiresel bigimde durur. Biitiin stvilar iyonik iletkenliklere
maruz kaldiklarinda, uygulanan potansiyel farkin etkisi altinda art1 ve eksi kutuplar sivi
ylizeyinde diizgiin olmayan sekilde dagilir. Kritik voltaj degerine gelindiginde,
elektrostatik kuvvetler polimer damlasi iizerine etki eden kuvvetleri (yiizey gerilimi ve
viskoelastik kuvvet) asmaya basladiginda koni seklini alir. Bu koniye ‘Taylor konisi’
denir [9, 31]. Sekil 2.9’ da uygulanan voltajin artmasiyla Taylor konisi ve jet olusumu

gosterilmistir.

Sekil 2.9: Uygulanan voltajin artmasiyla Taylor konisi ve jet olusumu (a)110°, (b) 107°,
(c) 104°, (d) 100° [9]
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Voltajin artig gostermesiyle koni ucundan c¢ikan jetler, elektriksel alan icerisinde
yiiklenerek artan hizda ve siirekli sivi filament seklinde toplayici tabakaya dogru akis
baglar. Sekil 2.10° da farkli besleme hizinda (Q) ve uygulanan voltaj (E) altinda
hareketlenen jetlerin koni seklinden jet haline ge¢melerindeki ilk an gdsterilmektedir

[32].

(a)

(b)

(c)

(d)

Lia

Sekil 2.10: Su igerisinde %2’lik PEO (polietilen oksit) [molekiil agirlig1 920kg/mol] ile
hazirlanan ¢6zeltinin elektriksel alanda olusturduklar jet halleri. (a) Q=0,02mL/dk ,
E=0,282kV/cm; (b) Q=0,10mL/dk , E=0,344kV/cm; (¢) Q=0,50mL/dk ,
E=0,553kV/cm; (d) Q=1,00mL/dk , E=0,716kV/cm [32]

Polimer damlas1 Taylor konisi halinden sonra artan voltaj ile jet halini alir. Jet, toplayici
tabaka ile siringa ucu arasinda farkli yollar izleyerek ilerlemesine devam eder. Yiiklenen
jet belli bir yol boyunca kararli sekilde davranir. Fakat daha sonra kararsizlik haline
gecer. Kullanilan polimer c¢ozeltisi ve sistem degiskenliklerine gore degisen fi¢
kararsizlik hali vardir. Bu kararsizliklar; (i)Rayleigh kararsizligi, (ii)Asimetrik
kararsizlik, (iii)) Whipping kararsizligidir. Elektroegirme isleminde en ¢ok Whipping

kararsizlig1 goriiliir [26].

Whipping kararsizli§i, Taylor konisinden ¢ikan jetin toplayici tabakaya dogru diiz
sekilde hareket etmesi ile birlikte jetin elektriksel yliklerinin kendi dengelerini saglamak
amaciyla olusturduklar1 diizensizliklerden meydana gelmektedir. Toplayic1 tabakaya
yaklasirken jet biikiilmeye, uzayarak incelmeye ve genig bir alana yayilmaya baglar.
Helezonik halka biikiilmeyle olusur ve eksenel dogrultuya dik bir sekilde hareketine
devam eder. Elektroegirme islemi sirasinda jet olusumu devam ettikce whipping

kararsizlig1 sonucu olusan halka sayisi ve gaplar artis gostererek devam eder. Bu



kararsizliklar, ikincil ve ii¢linciil derecede ¢ok daha kiigiik whipping kararsizliklaridir.
Bu kararsiz hareketler sonucunda ¢o6ziicii buharlasir. Burada c¢oziiciiniin uguculuk
ozelligi lif ¢apii kontrol etmede 6nemlidir. Buharlasan jet sert hale gelerek toplayici

tabaka tlizerinde rastgele yerlesen nanolifli, gozenekli bir yap1 olusturur [9, 33].

lineer jet
hareketinin bitisi
___ilk whipping
kararsizligl
~konik yériinge
\ /
konik yériinge \/
yari agis1 4 \
/ \ ikinci whipping

kararsizlhigl

ugiincii whipping
kararsizlign

Sekil 2.11: Whipping kararsizlig1 (helezonik goriintii) [34]

Sekil 2.11° de kirmizi renkle lineer jet hareketi, sar1 renkle ilk whipping kararsizligi
olusan halka hareketi, yesil renkle ikinci whipping kararsizlig1 olusan buklelenme ve

mavi renkle tigiincii whipping kararsizligi olugan buklelenmeler gosterilmistir.

Elektroegirme isleminde bircok polimer ile c¢ozelti hazirlanarak c¢alisilabilir.
Elektroegirme yonteminde nanolif iiretimi, basit bir islem olmasi, yiiksek yiizey alani,
cok ince ve filament halinde lif elde edilmesi ve az miktarda ham maddeye ihtiyag

duyulmasi avantaj olarak goriilmekte ve bu avantajlar sayesinde biyomedikal alanda,
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filtrasyon, enerji depolama ve koruyucu malzeme iiretilmesinde elektroegirme yontemi

gelecek vaat etmektedir [9].
2.2.3.Elektroegirme yonteminde nanolif 6zelliklerini etkileyen parametreler

Elektroegirme yontemi bir¢ok faktoriin etki ettigi bir islemdir. Genel olarak, ¢ozeltiye
ait parametreler, isleme ait parametreler ve c¢evresel parametreler olarak ii¢ gruba
ayrilirlar. Bu parametreler nanolif kalitesini biiylik 6l¢iide etkiler. Bu parametrelerden
herhangi birindeki degisim digerlerinin etkisinin ve nanolif yapisinin degisimine ya da
islemde aksakliklara neden olmaktadir [35]. Tablo 2.1’ de elektroegirme parametlerinin
lif 6zelligine etkileri verilmistir.

Tablo 2.1: Elektroegirme parametrelerinin lif 6zelligine etkisi

Parametreler Lif 6zelligine etkisi
Cozelti Konsantrasyon azaldiginda lif ve boncuk karigimi
konsantrasyonu bir ylizey olusur, arttifinda lif ¢aplar1 artar [36].

Molekill agirhigr viskoziteyi etkiler ve jet
Polimerin molekiil | devamlhiligi1 saglar. Diisiik molekiil agirlig

agirhgi boncuklu yapr olusur, molekiil agirlig1 arttikga lif
capi artar [36, 37].

Lif capmna ve Ozelliklerine etki eder. Polimer ve
Cozeltinin coziiciiye gore diisiik viskozitede boncuk ve
viskozitesi kesintili iiretim, viskozite yiikseldikce artan lif cap1
goriliir [9, 10].

Cozeltiye Ait
Parametreler

Cozelti iletkenligi arttikga lif ¢ap1 6nemli derecede

Ozeltinin iletkenligi
¢ g diiser [6].

o Yiizey geriliminin artmasiyla uygulanan voltaj
Yiizey gerilimi degeri de artar. Diisiik yiizey geriliminde daha ince
ve boncuksuz nanolifler olugur [10].

Lif olusumu i¢in uguculuk, buhar basinci, kaynama

Coziicii o . o
noktasi, polimer ile uyumluluk 6nemlidir [9].

. Voltaj lif capinda belirli bir noktaya kadar azalma
Uygulanan voltaj | saglarken, ¢ok yiiksek voltajlarda boncuklu lif
yapisi gortilebilir [6].

Besleme orani materyal transfer orani ve jet hizim
Besleme orani etkilemede Onemlidir. Besleme orani arttiginda lif

Isleme Ait L
Parametreler cap1 ya da taneciklerin boyutu artar [37, 38].
Lif olusumu ic¢in diizeden toplayiciya kadar
Duze ucu ve ¢Ozliciliniin buharlagmasi gerekmektedir.
toplayici arasindaki | Malzemeye bagli olarak mesafenin az ya da ¢ok
mesafe olmas1 boncuk ve lif olusumunda etkilidir. Mesafe

arttikca lif cap1 azalir [9, 37].
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Sicaklik artmasiyla ¢dziiciiniin buharlagmasi daha
Sicaklik y
hizli olur ve lif ¢ap1 azalir [9, 27].
Cevresel - — ——
Parametreler Yitksek nem  Ozellikle wugucu c¢oziiciilerde
Nem coziindiiriilen polimerlerin lif yapisint etkiler. Lif
yapisinda yuvarlak bosluklar goriilebilir [37].
2.3.LITERATUR OZETLERI

Sukigara ve arkadaslari, ipek fibroinini formik asitte ¢ozmiislerdir. Farkli
konsantrasyonlarda farkli toplama plakast uzakliklar1 ve farkli voltajlarda
elektroegirmede tiretimini arastirmislardir. Elektroegirme kosullarina bagl olarak 12-
1500nm araliginda lifler iiretilmistir. %12-15w/w konsantrasyonda 3-4kV/cm ile 100nm
den daha az c¢apta diizenli lifler elde etmislerdir [39].

Wang ve arkadaslari, sivi ipek fibroini ¢ozeltisinden elektroegirme yontemi ile iiretim
yapmiglardir. Farkli egirme kosullarinda ipek fibroini lifleri elde etmeye ¢alismislardir.
%28wt konsantrasyonda 2kV giic ve 12cm mesafe ile ortalama 700nm capinda lifler

olusmustur fakat %17w/v konsantrasyonunda lif olusmamuistir [40].

Zhou ve arkadaslar, elektroegirme yonteminin parametrelerinin ipek fibroini iizerindeki
etkilerini arasgtirmiglardir. Silindir toplayicili bir elektroegirme kullanarak, farkli
konsantrasyonlarda, farkli toplayicti ve diize mesafesi, farkli voltajlarda, farkl
pompalama hizlarini kullanmislardir. Ipek fibroini silindirik yapr iskelesini 18kV voltaj,
18cm mesafe, %37wt s1v1 fibroin konsantrasyonu ve 0.15mL/dk besleme hizinda elde
etmiglerdir. Voltaj ve konsantrasyonun lif ¢ap1 ortalamasina, mesafe araliginin pompa
hizinin 6zellikle lif bigimliligine etki ettigini gézlemlemislerdir. Kopma mukavemeti
3.57TMPa ve gozenekliliginin %80.85 olmasi1 ile kiiclik captaki vaskiiler graft

uygulamalarinda bu tiir silindirik yapilarin kullanilabilecegini gostermislerdir [41].

Kumar ve arkadaslari, ipek fibroinini trifloroasetik asit ile ¢ozerek farkli voltaj, besleme
hizi ve konsantrasyonlarda elektroegirme yoOnteminde iiretilen fibroin liflerini
karsilagtirmiglardir. %24wt konsantrasyon, 2kV/cm gii¢, 0.05mL/h besleme hizi ve
10cm mesafe ile 234nm capinda lifleri gérmiislerdir. Daha diisiik ¢cozelti besleme hizi,
Taylor konisinin elde edilmesinde, daha iyi lifler ve ¢dziicii buharlasmasinda yeterli

zaman i¢in idealdir [42].
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Kamalha ve arkadaglari, ipek fibroinini CaCly:metanol:su ve LiBr’ de
¢oziindiirmiislerdir. Ipek fibroinini film olarak elde edip formik asitte ¢ozerek
konsantrasyondaki etkiyi incelemislerdir. Elektroegirme yontemiyle elde edilen liflerde
diisiik konsantrasyonlarda devamli olmayan lifler olusmus, yiiksek konsantrasyon diisiik
konsantrasyon ile karsilastirildiginda daha diizenli lifler olustugunu gézlemlemislerdir.
LiBr kullanilarak elde edilen nanolifler daha az oranda ¢oziiciilerde CaCl, kullanimdan

daha iyi ¢ap ve dagilim gosterdigini bulmuslardir [43].

Zhou ve arkadaslari, ipek fibroini ve poli(laktit-ko-glikolit) (PLGA) elektroegirme yap1
iskelesinde endotelyal hiicre biiylimesini incelemislerdir. Farkli konsantrasyonlarda ipek
fibroini tozu ve PLGA hekzafloroisopropanol (HFIP) da ¢6zmiislerdir. Etanol
uygulamasi yapi iskelesinin suda ¢oziiniirliigiinii diisiirmiis, 1slak kosullar altinda iyi
mekanik 6zellik gdstermistir. Ipek fibroini elektroegirme yapi iskelesinin hidrofilisitesi
gelistirilmis ve ayrica insan umbilikal damar endotel hiicreleri basarili bir sekilde lireme
ve tutunma saglamistir. Etanol uygulanmis ipek fibroini/PLGA nanolifli yap1 iskeleleri

endotelyal hiicre biiyiimesinde iyi bir aday olacag1 beklenmektedir [44].

Thamrongananskul ve arkadaslari, ipek fibroin (SF), jelatin (G) ve kitosan (C)
karistmin1  formik asit igerisinde farkli oranlarda c¢ozerek elektroegirme islemi
yapmiglardir. Karigimhi ¢ozleti igindeki kitosan arttikga lif boyut dagilimi yakin ve
liflerin ¢aplarinda 245nm den 100nm ye kadar azalma goriilmistiir. SF:G:C ¢oziicli
oranlar1 10:20:1 olan kanigim yiliksek elektrik alan ve uzun mesafede egirme
yapildiginda devamli ve diizenli lifler elde edilmistir. Formik asit, elektroegirebilmeye
ve liflerin morfolojisini etkilememistir. Sonug olarak SF:G:C karisimindan elde edilen
nanoliflerin membran uygulamalarinda hazirlanabilecegini ve uygulanabilecegini

belirtmislerdir [45].

Yuan ve arkadaslari, elektroegirme yontemi ile ipek fibroin (SF)-polikaprolakton (PCL)
yap1 iskelelerinin hizalanmig liflerle mekanik o&zellik ve biyolojik performansini
arastirmiglardir. Hizalanmis lifleri silindir hizi 2000rpm, diizensiz dizilimdeki lifleri
500rpm hiz doniislerinde gormiislerdir. Taramali elektron mikroskobu goriintiilerinde
liflerin %91 hizalanmis oldugunu gormiislerdir. Silindirik dénme hizi yavas olan
yapmin daha kirillgan oldugu ve hizalanmis olan yapilarin kopma mukavemetinin 2-

4.4MPa oldugu sonucuna varmiglardir. Hizalanmig SF-PCL lifli yap1 iskelesi, diizensiz
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SF-PCL lifli yap1 iskelesi ve kontrol ylizeyinde hiicre gogii oranlari sirasiyla 7.17, 7.16
ve 6.90um/h tir. X-dogrultusunda hiicre hareketi orani sirasiyla 6.66, 4.63 ve 4.34um/h

tir. Biyomekanik yapinin tamamlanmast ve biyobozunur dogal polimer dokunun

yeniden olusturulmasi isleminde yeni bir yol agmaktadir [46].

Pramanik ve arkadaslari, yiiksek mukavemette sivi ipek fibroin nanolifleri {iretimi igin
yeni bir uygulama calismiglardir. Sivi ipek fibroin iiretimini 6nceki ¢aligmalar gibi
yapmuglardir. Silindirik bir egirme elektrodu kullanarak, elektroegirme makinesinin bir
kismini nemsiz birakarak (110 CFM), silindirigin dénme hizini 4, 8 ve 12rpm ve ortam

sicakligint 20°C olarak ayarlamiglardir. %17wt siv1 fibroin ¢ozeltisinde olusan yapinin
lif capt 183+55nm, kopma mukavemeti 17.57+£1.13MPa ve kopma anindaki gerilme
direnci ise %12.48+1.46° dir. Mekanizma, [5-tabaka icerisinde daha fazla modiilasyon

yapilmasina, mekanik direnci katlamak ve yilik tasiyict uygulamalar i¢in yap1
iskelelerini gelistirmek seklinde agiklanmistir. Cesitli doku miihendisligi, ila¢ salinimi

ve yara Ortiisii uygulamalar1 i¢in daha da degistirilebilir [47].

Ju ve arkadaslari, yanikta elektroegirme ipek fibroin nanoyapinin yara iyilestirmede
etkisini incelemislerdir. Ipek fibroini ve polietilenoksit karistirilarak elektroegirme
yontemi ile tiretim yapmislardir. Hayvan modeli iizerinde yapilan deneyde ipek fibroini
kullanilan yanik yarada 21 giin sonunda iyilesme goérmiiglerdir. Medikal sargi bezinde
ise 28 giin sonunda hala yaranm acgik oldugunu gozlemlemislerdir. Ipek fibroin
nanoyapimin yeniden epitel dokuyu Ortmeyi ve yamk yaradaki yarayr kapanmayi

hizlandirmistir [48].

Yas ve arkadaslari, gogiis dokularina odaklanarak ii¢ boyutlu doku modellemesinde
biyoteknolojik ipek yap1 iskelelerini incelemislerdir. Elektroegirme yoOntemi
kullanilarak go6giis formunda bir doku olusturmuslardir. Olusturulan ipek fibroini yapi
iskelesi molekiiler ve yapisal Ozellikler olarak go6glis dokusuna yakin sekilde
benzetilmis, biyouyumlu ve gogiis kanseri gelisiminin muhtemelligi ve gégiis dokusunu
anlama ve modellenmesi gelistirilebilir bulunmustur. Ayrica, ipek fibroini fonksiyonel

gogiis dokusunun yenilenmesi potansiyeline sahip olabilir [49].

Sajjadi ve arkadaglari, ¢cok katmanli karbon nanotiip kompozit (MWNTs) ve ipek
fibroinini (SF) karistirarak yapi iskelesinin lif morfolojisi ve karakteristiginde ¢ok

katmanlt karbon nanotiiplerin etkisini arastirmiglardir. MWNTs/SF/formik asit
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cozeltisini 10cm mesafede, 0.04mL/h besleme hiz1 ve 22kV gerilim uygulayarak lifler
elde etmislerdir. ipek fibroininin ortalama lif ¢apr 46.20nm ve %2.5, %5, %7.5w/v
MWNTs eklenerek olusturulan lifler sirasiyla 78.10nm, 85nm ve 98.3nm’ dir. MWNTs
miktart karisimda arttikca liflerin ¢aplart artmistir. MWNTSs artisi nanolifli kompozit
yiizeylere az miktarda etki etmis, konsantrasyon artisinda elektriksel iletkenligi ve
kristalizasyonu artmustir. ipek fibroini ve ¢ok katmanli karbon nanotiip kompozit

arasinda kimyasal bir etkilesim olmamistir [50].

Yang ve arkadaslari, ipek fibroini/Manuka bal1 karigtmini kullanarak yara ortiisii olarak
kullanimin1 incelemislerdir. Ipek fibroininin miikemmel deri yatkiligi, iyi hava ve su
gecirgenligi nedeniyle tercih edilir. Manuka bali ise yara iyilestirmede deri gelisimini
desteklemek ve hastalardaki agriyr azaltmanin yami sira iltihaplanma onleyici ve
antibakteriyel olma gibi egsiz ozelliklere sahiptir. Ipek fibroinini polietilenoksitte
cozerek icine Manuka bali eklenmis ve 6 saat karigtirllmigtir. Farkli konsantrasyonlarda
Manuka bali eklenerek yara iyilestirme siiregleri takip edilmistir. Sonug olarak, sadece
ipek fibroini olan yara iyilesmesi 12 giinde azalma gdstermis, %70wt Manuka bali/ipek

fibroini karigiminda yara iyilesmesi 12 giinde iyilesme gostermistir [51].

Taddei ve arkadaslari, elektroegirme nanolifli kompozit yapi iskelesinde ipek fibroini ve
poli(L-laktit asit) (PLLA) arasindaki molekiiller aras1 etkilesimi incelemislerdir. Fibroin
tozunu ve PLLA taneciklerini trifloroasetik asitte ¢cozmiislerdir. Elektroegirme yontemi
ile bir yapr iskelesi tiretmislerdir. 580+220nm ¢apinda lifler {iretmis, bu iki bilesimin
termodinamik olarak uyumlu ve molekiiller arasi etkilesim olusumunu giiniimiizdeki
caligmalarda ilk kez gostermislerdir. Hiicre kiiltiirii sonuclar1 lif yiizeyi keratinosid
baglanmasi ve iiremesi igin uyumlu olmustur. ipek fibroininin biyomateryal 6zellikleri

modife edilerek basarili bir sekilde kullanilabilecegi ortaya ¢ikmustir [52].
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3.MATERYAL VE METOT

3.1.MATERYAL
3.1.1.Kullanilan malzemeler

Arastirmada kullanilan madde ve malzemeler satinalma yontemiyle temin edilmislerdir.

Satin alinan malzemelerin temin edildigi tiretici firmalar Tablo 3.1° de gosterilmektedir.

Tablo 3.1: Kullanilan madde ve malzemeler, iiretici firmalar1

Kullanilan madde ve malzemeler Uretici firma
Ipek kozalar Kozabirlik, Bursa
Sodyum karbonat (Na,CO3) Merck

Kalsiyum kloriir (CaCl,) Merck

Etanol (CH;CH,OH) Merck

Formik asit (HCOOH, %98-100) Merck

Seliiloz membran diyaliz tiipii (12-14kDa, ¢ap1 | Sigma-Aldrich
21mm, diiz genisligi 33mm)

3.1.2.Kullanilan cihazlar

Arastirmada kullanilan cihazlar ve iiretici firmalari ile Tablo 3.2 de gosterilmektedir.

Tablo 3.2: Kullanilan cihazlar ve tretici firmalari

Kullanilan cihazlar Uretici firma

Terazi Kern

Isiticilt karigtirict Isolab

Etiiv Nel F-400

Destile su cihazi Niive ND 8

Santrifiij NF800R, Niive

Viskozimetre Brookfield(DV-E Viscometer)

24




[letkenlik cihazi

WTW (Cond 3110)

Elektroegirme cihazi

NE300 Nanospinner, Inovenso

Dijital kalinlik 6l¢iim komparatorii

Mitutoyo

Mukavemet test cihazi

Instron 4411

Taramali elektron mikroskobu (SEM)

FEI Sirion XL-30

Frouier doniisiimlii infrared spektrumu (FTIR)

Nicolet is10, Thermo Scientific

32.METOT
3.2.1.Ipek fibroinini ¢6ziindiirme islemi

Ipek kozalari kesilerek igleri temizlenmistir. Ipek fibroininden serisini ayristirmak igin
temizlenen kozalar 0.02M Na,COs ¢ozeltisinde 100°C’ de 40 dakika kaynatilmistir.
Kaynatildiktan sonra 3 kez 1lik suda durulama yapilmistir. Fibroin lifleri 80°C’ de 6 saat
etiivde kurutulmus ve nem ¢gekmemesi i¢in desikatdre konulmustur. Desikatorde 24 saat
duran fibroin lifleri ti¢lii ¢ozelti olan CaCl,/H,O/CH3;CH,OH ¢ozeltide (mol degeri
1:8:2) %15w/v orani ile 1 saat 78°C’ de ¢oOziindiirilmistir. Sekil 3.1° de ipek

fibroininin ¢oziindiiriilmesi gdsterilmistir.

Sekil 3.1: Ipek fibroininin ¢dziindiiriilmesi

3.2.2.Diyaliz ve santrifiij islemi

Tamamen ¢o6ziinen fibroin seliiloz diyaliz tiipiinde ilk 4 saat her saat basi destile su
degistirilerek 3 gilin boyunca destile suda diyaliz edilmistir. Diyaliz islemi elde edilen
cozeltiden tuzu uzaklastirmak i¢in yapilmaktadir. Diyaliz edilen ¢6zelti 9000rpm, 5°C’
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de, 20 dakika santrifiij yaptirilarak ¢ozelti i¢indeki tortular dibe ¢oktiiriilmiistiir. Sekil

3.2’ de diyaliz ve santrifiij islemi gosterilmistir.

Sekil 3.2: Diyaliz ve santrifiij islemi

3.2.3.Kat1 madde (fibroin) elde etme

Saf fibroin ¢ozeltisi bir behere alinarak yavas karistirmada 45°C-55°C arasinda
sicakliklarda kontrollii bir sekilde su uzaklastirma islemi yapilmistir. Sivi iizerinde
olusan kat1 madde (fibroin) alinarak kurutulmustur. Sekil 3.3’ te kurutma islemi ve saf

fibroin kati maddesi elde etme gosterilmistir.

Sekil 3.3: Kurutma islemi ve saf fibroin katt maddesi

3.2.4.Elektroegirme icin cozeltiyi hazirlama

Fibroin, kiitlece (wt) %10, %12.5 ve %Il5 oranlarinda formik asit igerisinde

¢Ozlindiiriilmistiir. Cozeltinin viskozitesi Brookfield (DV-E Viscometer) viskometre
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cihazi ile (s21 tipi mil, 100rpm),

Olciilmiigtiir. Sekil 3.4° te fibroinin formik asit c¢oziindiiriilmesi gosterilmistir.

iletkenligi WTW (Cond 3110) iletkenlik cihazi ile

Cozeltilerin viskozite ve iletkenlik degerleri Tablo 3.3’te gosterilmistir.

Sekil 3.4: Fibroini formik asitte ¢oziindiirme

Tablo 3.3: Cozeltilerin viskozite ve iletkenlik degerleri

Cozelti konsantrasyonu | Viskozite degeri Tletkenlik degeri
(Yowt) (cP) (1¢S/cm)
10 46+2 1447+15
12.5 130427 1575420
15 239440 1764430

3.2.5.Elektroegirme islemi

Cozelti 10ml siringaya alinmustir. Elektroegirme cihazinin silindirik yiizeyi iiretilecek
yapinin yiizeyden ayrilabilmesi i¢in yagh kagit ile kaplanmistir. Deneyler, 26-28°C

araliginda degisen sicakliklarda gerceklestirilmistir. Elektroegirme parametreleri Tablo

3.4’ te verilmistir.
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Tablo 3.4: Elektroegirme parametreleri

Konsantrasyon
(Yowt)

Voltaj
(kV)

Mesafe
(cm)

Besleme
hiz1 (mL/h)

Silindir hi1z1
(rpm)

Cekim
saat (h)

siiresi/

10

35

15

20

25

37

15

20

25

40

15

20

25

0.30

500

12.5

35

15

20

25

37

15

20

25

40

15

20

25

0.30

500

15

35

15

20

25

37

15

20

25

40

15

20

25

0.30

500
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Elektroegirme cihazi verilen parametrelere goére ayarlanmis ve fibroin nanolifli
ylizeylerin TUretimleri yapilmistir. Sekil 3.5° te elektroegirme cihazinda {iretim

gosterilmigtir.

Sekil 3.5: Elektroegirme cihazinda {iretim

3.2.6.Taramal elektron mikroskobu (SEM)

Uretilen kompozit numunelerinin yiizey goriiniislerinin incelenmesi Marmara
Universitesi Malzeme ve Metalurji Miihendisligi béliimiinde bulunan Taramali Elektron
Mikroskobunda gerceklestirilmistir. Calismamizda FEI Sirion XL-30 marka taramali
elektron mikroskobu (SEM) kullanilmistir. Numunelerin ylizeyleri altin ile

kaplanmistir. Sekil 3.6° da SEM cihaz1 gosterilmistir.
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3.2.7.Fourier doniisiimlii kizilotesi spektrofotometrisi (FT-IR)

Uretilmis kompozitlerin FT-IR ATR incelemelerinde Istanbul Teknik Universitesi Fen
Edebiyat Fakiiltesinde bulunan Perkin Elmer-120 marka cihaz kullanilmistir. Sekil 3.7’
de FT-IR ATR cihaz1 gosterilmistir.

Sekil 3.7: Thermo Scientific nicolet is10 FT-IR ATR cihaz1

3.2.8.Mukavemet testi

Fibroin nanolifli yapilarin mekanik 6zelliklerini incelemek i¢in Instron 4411 marka
universal test cihazi ile yapilmistir. Testler, yaglh kagittan ayrilabilen yapinin 50x10mm

(boy x en) dlgiilerinde kesilmesi ile yapilmistir.

Numuneleri koparmak i¢in 50N (Newton)’luk kuvvet uygulanmistir. Piston hizi

3mm/dk olarak ayarlanmistir. Sonuglar MPa (megapaskal) olarak okunmustur.

Numunelerin kalinliklari, Mitutoyo marka dijital kalinlik O6l¢iim komparatorii (0-
12/0,01/0,00lmm) ile o6l¢iilmistir. Sekil 3.8 de kalinlik Ol¢lim komparatorii ve

mukavemet cihazi gosterilmistir.

Sekil 3.8: Mitutoyo marka kalinlik 6l¢iim komparatorii ve Instron marka mukavemet

cihazi
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4. SONUCLAR
4.1.MUKAVEMET SONUCLARI

4.1.1.Konsantrasyonun mukavemet degerlerine etkileri

Kiitlece %10, %12.5 ve %15 olarak hazirlanan fibroin/formik asit ¢dzeltisinin

mukavemet degerlerine etkileri agiklanmustir.

1 2404 2,57

E 2,5 I
1,94 1,85 1,723

< 2 1,394 I 1,618 71,665
3 I I T
E 1S [ 0952
ER I
-
= 05

0

% 10wt %12.5wt % 15wt
H35kV E37kV 40kV

Grafik 4.1: 15cm mesafede fibroin ¢ozelti konsantrasyonun dikey mukavemete etkisi

Grafik 4.1° de 15cm mesafede, konsantrasyon degisiminin ti¢ farkli ¢ekim geriliminde
dikey mukavemet sonuglarina etkisi verilmistir. Grafik incelendiginde, 35kV ¢ekim
geriliminde konsantrasyonun artisina ters oranda belirgin bir sekilde mukavemet
degerlerinde diisiis oldugu goriilmiistiir. 37kV ¢ekim geriliminde konsantrasyonun
artisina paralel olarak mukavemet degerlerinde artis oldugu gozlemlenmistir. 40kV
cekim geriliminde ise ilk konsantrasyon artisinda paralel bir artig, ikinci konsantrasyon

artisinda ters oranda belirgin bir sekilde mukavemet degerinin diistiigli gdozlemlenmistir.
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Grafik 4.2: 15cm mesafede fibroin ¢ozelti konsantrasyonun yatay mukavemete etkisi
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Grafik 4.2° de 15cm mesafede, konsantrasyon degisiminin ii¢ farkli ¢ekim geriliminde
yatay mukavemet sonuglarina etkisi verilmistir. Grafik incelendiginde, 35kV ¢ekim
geriliminde konsantrasyonun artigina ters oranda mukavemet degerlerinde diisiis
gozlemlenmistir. 37kV c¢ekim geriliminde konsantrasyon artigina paralel olarak
mukavemet degerlerinde artis goriilmistiir. 40kV ¢ekim geriliminde ise ilk
konsantrasyon artisinda mukavemet degerinde paralel bir artis, ikinci konsantrasyon

artiginda ters oranda belirgin bir sekilde mukavemet degerinin diistiigli saptanmustir.
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Grafik 4.3: 20 cm mesafede fibroin ¢6zelti konsantrasyonun dikey mukavemete etkisi

Grafik 4.3° te 20cm mesafede, konsantrasyon degisiminin ii¢ farkli ¢ekim geriliminde
dikey mukavemet sonuglarina etkisi verilmistir. Grafik incelendiginde, 35, 37 ve 40kV
cekim gerilimlerinde ilk konsantrasyon artisinda mukavemet degerlerinde paralel bir

artis, ikinci konsantrasyon artisinda ters oranda mukavemet degerinin diistigl

gozlemlenmistir.
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Grafik 4.4: 20cm mesafede fibroin ¢ozelti konsantrasyonun yatay mukavemete etkisi
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Grafik 4.4’ te 20cm mesafede, konsantrasyon degisiminin ii¢ farkli ¢ekim geriliminde
yatay mukavemet sonuglarina etkisi verilmistir. Grafik incelendiginde, 35, 37 ve 40kV

cekim gerilimlerinde konsantrasyon artigina paralel olarak mukavemet degerlerinde artig

gorlilmiistiir.

a
)

2,112 2,214

N
wn

1,901 1,854
1,344 I 1,374 1,6161’7-i_-87 b '

I I - 1,a:1[19

[

Mukavemet (MPa)

% 10wt %]12.5wt % 15wt

M35kV M37kV - 40kV

Grafik 4.5: 25cm mesafede fibroin ¢ozelti konsantrasyonun dikey mukavemete etkisi

Grafik 4.5° te 25cm mesafede, konsantrasyon degisiminin ii¢ farkli ¢ekim geriliminde
dikey mukavemet sonuglarina etkisi verilmistir. Grafik incelendiginde, 35kV c¢ekim
geriliminde ilk konsantrasyon artisina paralel olarak mukavemet degeri arttig1, ikinci
konsantrasyon artigina ters oranda mukavemet degerinin azaldifi gdzlemlenmistir.
37kV ¢ekim geriliminde konsantrasyon artisina ters oranda belirgin bir sekilde
mukavemet degerlerinde diisiis oldugu goriilmistiir. 40kV c¢ekim geriliminde ise

konsantrasyon artisina paralel olarak mukavemet degerlerinde artis oldugu

gozlemlenmistir.
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Grafik 4.6: 25cm mesafede fibroin ¢ozelti konsantrasyonun yatay mukavemete etkisi
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Grafik 4.6’ da 25cm mesafede, konsantrasyon degisiminin ii¢ farkli ¢ekim geriliminde
yatay mukavemet sonuglarina etkisi verilmistir. Grafik incelendiginde, 35 ve 40kV
cekim gerilimlerinde konsantrasyon artigina paralel olarak mukavemet degerlerinde artig
oldugu goriilmiistiir. 37kV ¢ekim geriliminde ise ilk konsantrasyon artigina ters oranda
mukavemet degerinin belirgin bir sekilde azaldigi, ikinci konsantrasyon artisina paralel

olarak mukavemet degerinde artig gozlemlenmistir.
4.1.2.Cekim mesafesinin mukavemet degerlerine etkileri

15cm, 20cm ve 25cm olarak belirlenen diize ve toplayicit arasindaki mesafelerin

mukavemet degerlerine etkileri agiklanmustir.
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Grafik 4.7: %10 konsantrasyonda mesafenin dikey mukavemete etkisi

Grafik 4.7’ de %10wt fibroin/formik asit ¢dzeltisinde, ¢ekim mesafesinin degisiminin
iic farkli ¢ekim geriliminde dikey mukavemet sonuclarina etkisi verilmistir. Grafik
incelendiginde, 35kV c¢ekim geriliminde mesafenin artisina ters oranda belirgin bir
sekilde mukavemet degerlerinde diislis oldugu gorilmistir. 37 ve 40kV ¢ekim
gerilimlerinde ise mesafe artigina paralel olarak mukavemet degerlerinin artis gosterdigi

saptanmistir.
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Grafik 4.8: %10 konsantrasyonda mesafenin yatay mukavemete etkisi

Grafik 4.8° de %10wt fibroin/formik asit ¢ozeltisinde, ¢ekim mesafesinin degisiminin
iic farkli ¢ekim geriliminde yatay mukavemet sonuglarina etkisi verilmistir. Grafik
incelendiginde, 35, 37 ve 40kV c¢ekim gerilimlerinde ilk mesafe artisina ters oranda
mukavemet degerlerinde belirgin bir diisiis oldugu, ikinci mesafe artisinda ise mesafe

artigina paralel olarak mukavemet degerlerinin arttig1 gézlemlenmistir.
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Grafik 4.9: 9%12.5 konsantrasyonda mesafenin dikey mukavemete etkisi

Grafik 4.9’ da %12.5wt fibroin/formik asit ¢ozeltisinde, ¢ekim mesafesinin degisiminin
iic farkli ¢ekim geriliminde dikey mukavemet sonuclarina etkisi verilmistir. Grafik
incelendiginde, 35kV c¢ekim geriliminde mesafe artisina paralel olarak mukavemet
degerleri artis gostermistir. 37kV cekim geriliminde ilk mesafe artisina ters oranda

mukavemet degerinin azaldigi, ikinci mesafe artisina paralel olarak mukavemet
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degerinde artis oldugu saptanmistir. 40kV ¢ekim geriliminde ise mesafe artisina ters

oranda mukavemet degerlerinde diisiis oldugu gbézlemlenmistir.
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Grafik 4.10: %12.5 konsantrasyonda mesafenin yatay mukavemete etkisi

Grafik 4.10° da %12.5wt fibroin/formik asit ¢ozeltisinde, c¢ekim mesafesinin
degisiminin ti¢ farkli ¢ekim geriliminde yatay mukavemet sonuglarina etkisi verilmistir.
Grafik incelendiginde, 35, 37 ve 40kV ¢cekim gerilimlerinde mesafe artisina ters oranda

mukavemet degerlerinde diisiis oldugu goézlemlenmistir.
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Grafik 4.11: %15 konsantrasyonda mesafenin dikey mukavemete etkisi

Grafik 4.11° de %]15wt fibroin/formik asit ¢ozeltisinde, cekim mesafesinin degisiminin
iic farkli ¢ekim geriliminde dikey mukavemet sonuclarina etkisi verilmistir. Grafik
incelendiginde, 35kV ¢ekim geriliminde ilk mesafe artisina paralel olarak mukavemet
degerinde artis, ikinci mesafe artisina ters oranda mukavemet degerinde diisiis

gozlemlenmistir. 37 ve 40kV ¢ekim gerilimlerinde ilk mesafe artisina ters oranda
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mukavemet degerinde diislis oldugu, ikinci mesafe artisina paralel olarak mukavemet

degerinde artig oldugu saptanmaigtir.
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Grafik 4.12: %15 konsantrasyonda mesafenin yatay mukavemete etkisi

Grafik 4.12° de %]15wt fibroin/formik asit ¢ozeltisinde, cekim mesafesinin degisiminin
iic farkli ¢ekim geriliminde yatay mukavemet sonuglarina etkisi verilmistir. Grafik
incelendiginde, 35kV ¢ekim geriliminde ilk mesafe artisina paralel olarak mukavemet
degerinde artig, ikinci mesafe artisina ters oranda mukavemet degerinde disiis
gozlemlenmistir. 37kV ¢ekim geriliminde mesafe artisina ters oranda mukavemet
degerlerinde diisiis gorlilmiistiir. 40kV ¢ekim geriliminde mesafe artigsina ters oranda
mukavemet degerinde diislis oldugu, ikinci mesafe artisina paralel olarak mukavemet

degerinde artis oldugu gézlemlenmistir.
4.1.3.Cekim geriliminin mukavemet degerlerine etkileri

35kV, 37kV ve 40kV olarak belirlenen ¢ekim gerilimlerinin mukavemet degerlerine

etkileri agiklanmistir.

37



31 2,404

2,5 1 ]: 2,112
] 1,684 T
1,464

]: 1,144

]

, 1,374

Mukavemet (MPa)

35kV 37kV 40kV

“15cm ®20cm 25¢m

Grafik 4.13: %10 konsantrasyonda voltajin dikey mukavemete etkisi

Grafik 4.13° te %10wt fibroin/formik asit ¢ozeltisinde, ¢ekim geriliminin degisiminin
iic farkli mesafede dikey mukavemet sonuglarina etkisi verilmistir. Grafik
incelendiginde, 15 ve 20cm mesafede ¢ekim geriliminin artisina ters oranda mukavemet
degerlerinde diisiis oldugu goriilmiistiir. 25cm mesafede ilk ¢ekim gerilimi artigina
paralel olarak mukavemet degeri artig, ikinci ¢ekim gerilimi artigina ters oranda

mukavemet degeri diisiis gostermistir.
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Grafik 4.14: %10 konsantrasyonda voltajin yatay mukavemete etkisi

Grafik 4.14° te %10wt fibroin/formik asit ¢ozeltisinde, ¢ekim geriliminin degisiminin
iic farkli mesafede yatay mukavemet sonuclarina etkisi verilmistir. Grafik
incelendiginde, 15 ve 20cm mesafede ¢ekim geriliminin artisina ters oranda mukavemet

degerlerinde diisiis gozlemlenmistir. 25cm mesafede ilk ¢ekim gerilimi artigina paralel
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olarak mukavemet degerinde artis, ikinci ¢ekim gerilimi artigina ters oranda mukavemet

degerinde diisiis saptanmistir.
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Grafik 4.15: %12.5 konsantrasyonda voltajin dikey mukavemete etkisi

Grafik 4.15” te %12.5wt fibroin/formik asit ¢ozeltisinde, ¢ekim geriliminin degisiminin
iic farkli mesafede dikey mukavemet sonuglarina etkisi verilmistir. Grafik
incelendiginde, 15, 20 ve 25c¢cm mesafede ilk ¢ekim geriliminin artisina ters oranda

mukavemet degerinde diisiis, ikinci ¢ekim geriliminin artigina paralel olarak mukavemet

degerinde artis gozlemlenmistir.
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Grafik 4.16: %12.5 konsantrasyonda voltajin yatay mukavemete etkisi

Grafik 4.16° da %12.5wt fibroin/formik asit ¢dzeltisinde, ¢ekim geriliminin degisiminin
iic farkli mesafede yatay mukavemet sonuclarina etkisi verilmistir. Grafik

incelendiginde, 15, 20 ve 25cm mesafede ilk ¢ekim geriliminin artisina ters oranda
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mukavemet degeri diisiis, ikinci ¢ekim geriliminin artisina paralel olarak mukavemet

degeri artig gostermistir.
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Grafik 4.17: %15 konsantrasyonda voltajin dikey mukavemete etkisi

Grafik 4.17° de %15wt fibroin/formik asit ¢ozeltisinde, ¢ekim geriliminin degisiminin

iic farkli mesafede dikey mukavemet sonuclarina etkisi Grafik

incelendiginde, 15, 20 ve 25cm mesafede ilk ¢ekim geriliminin artisina ters oranda

verilmigtir.

mukavemet degerinde diisiis oldugu, ikinci ¢ekim geriliminin artisina paralel olarak

mukavemet degerinde artis oldugu gézlemlenmistir.
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Grafik 4.18: %15 konsantrasyonda voltajin yatay mukavemete etkisi

Grafik 4.18” de %15wt fibroin/formik asit ¢ozeltisinde, ¢ekim geriliminin degisiminin

iic farkli mesafede yatay mukavemet sonuglarina etkisi Grafik

incelendiginde, 15, 20 ve 25cm mesafede ilk ¢ekim geriliminin artisina ters oranda

verilmigtir.

mukavemet degerinde diisiis, ikinci ¢ekim geriliminin artigina paralel olarak mukavemet

degerinde artis oldugu saptanmustir.
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4.2.YAPI KALINLIGI SONUCLARI

4.2.1.Konsantrasyonun yap1 kalinhg1 degerlerine etkileri

Kiitlece %10, %12.5 ve %15 olarak hazirlanan fibroin/formik asit ¢ozeltisinin kalinlik

degerlerine etkileri agiklanmistir.
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Grafik 4.19: 15cm mesafede fibroin konsantrasyonun yapi kalinligina etkisi

Grafik 4.19° da 15cm mesafede, konsantrasyon degisiminin {i¢ farkli ¢ekim geriliminde

kalinlik sonuglarma etkisi verilmistir. Grafik incelendiginde, 35, 37 ve 40kV c¢ekim

gerilimlerinde ilk konsantrasyon artisina paralel olarak yap1 kalinliklarinda artis, ikinci

konsantrasyon artigina ters oranda belirgin bir sekilde yap1 kalinliklarinda diisiis tespit

edilmisgtir.
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Grafik 4.20: 20cm mesafede fibroin konsantrasyonun yap1 kalinligina etkisi

Grafik 4.20° de 20cm mesafede, konsantrasyon degisiminin {i¢ farkli ¢ekim geriliminde

kalinlik sonuglarma etkisi verilmistir. Grafik incelendiginde, 35, 37 ve 40kV ¢ekim
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gerilimlerinde ilk konsantrasyon artigina paralel olarak yap1 kalinliklarinda artig oldugu,
ikinci konsantrasyon artisina ters oranda belirgin bir sekilde yap1 kalinliklarinda diisiis

oldugu gozlemlenmistir.

0,12 1

0,100

0,085 0,083 *
0,071 = 0,073

o
s L
o0 —

Kalinhk (mm)
j=1
&

% 10wt %12.5wt % 15wt

M35kV M37kV - 40kV

Grafik 4.21: 25cm mesafede fibroin konsantrasyonun yap1 kalinligina etkisi

Grafik 4.21° de 25cm mesafede, konsantrasyon degisiminin {i¢ farkli ¢ekim geriliminde
kalinlik sonuglarma etkisi verilmistir. Grafik incelendiginde, 35, 37 ve 40kV ¢ekim
gerilimlerinde konsantrasyon artisina paralel olarak yapt kalinliginin arttigi

goriilmiistiir.
4.2.2.Cekim mesafesinin yapi kalinhig: degerlerine etkileri

15cm, 20cm ve 25cm olarak belirlenen diize ve toplayici arasindaki mesafelerin

kalinliga etkileri agiklanmisgtir.
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Grafik 4.22: %10 fibroin konsantrasyonunda mesafenin yap1 kalinligina etkisi
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Grafik 4.22° te %10wt fibroin/formik asit ¢ozeltisinde, ¢ekim geriliminin degisiminin
ii¢ farkli mesafede kalinlik sonuglarina etkisi verilmistir. Grafik incelendiginde, 35, 37
ve 40kV ¢ekim gerilimlerinde mesafe artigina ters oranda yapi kalinliklarinda belirgin

bir sekilde diisiisler oldugu gozlemlenmistir.
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Grafik 4.23: %]12.5 fibroin konsantrasyonunda mesafenin yap1 kalinligina etkisi

Grafik 4.23’ te %12.5wt fibroin/formik asit ¢ozeltisinde, ¢ekim geriliminin degisiminin
iic farkli mesafede kalinlik sonuglarina etkisi verilmistir. Grafik incelendiginde, 35, 37

ve 40kV c¢ekim gerilimlerinde mesafe artisina ters oranda yapi kalinliklarinda diisiis

oldugu tespit edilmistir.
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Grafik 4.24: %15 fibroin konsantrasyonunda mesafenin yap1 kalinliina etkisi

Grafik 4.24° te %15wt fibroin/formik asit ¢ozeltisinde, ¢ekim geriliminin degisiminin
iic farkli mesafede kalinlik sonuclarina etkisi verilmistir. Grafik incelendiginde, 35 ve
37kV ¢ekim gerilimlerinde mesafe artisina paralel olarak yapr kalinligi artis

gostermistir. 40kV c¢ekim geriliminde ise ilk mesafe artisina ters oranda yapi
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kalinliginda diislis, ikinci mesafe artisina paralel olarak yapi1 kalinhiginda artig
gozlemlenmistir.

4.2.3.Cekim geriliminin yap1 kalinhg: degerlerine etkileri

35kV, 37kV ve 40kV olarak belirlenen c¢ekim gerilimlerinin kalinliga  etkileri

aciklanmistir.
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Grafik 4.25: %10 fibroin konsantrasyonunda voltajin yap1 kalinligina etkisi

Grafik 4.25° te %10wt fibroin/formik asit ¢ozeltisinde, ¢ekim geriliminin degisiminin
iic farkli mesafede kalinlik sonuglarina etkisi verilmistir. Grafik incelendiginde, 15, 20
ve 25cm mesafede ¢ekim gerilimlerinin artigina paralel olarak yapi kalinliklarinda artis

gorlilmiistiir.
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Grafik 4.26: %12.5 fibroin konsantrasyonunda voltajin yap1 kalinligina etkisi

Grafik 4.26° da %12.5wt fibroin/formik asit ¢dzeltisinde, ¢ekim geriliminin degisiminin
iic farkli mesafede kalinlik sonuglarina etkisi verilmistir. Grafik incelendiginde, 15, 20

ve 25cm mesafede ¢ekim gerilimlerinin ilk artisina paralel olarak yapi kalinliklarinda
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artis oldugu, ikinci ¢ekim gerilimi artigina ters oranda yap1 kalinliklarinda diisiis oldugu

tespit edilmistir.
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Grafik 4.27: %15 fibroin konsantrasyonunda voltajin yap1 kalinligina etkisi

Grafik 4.27° de %15wt fibroin/formik asit ¢ozeltisinde, ¢cekim geriliminin degisiminin
iic farkli mesafede kalinlik sonuglarina etkisi verilmistir. Grafik incelendiginde, 15cm
mesafede ilk ¢ekim gerilimi artisina ters oranda yapi kalinligida az miktarda diisiis,
ikinci ¢ekim gerilimi artigina paralel olarak yap1 kalinliginda artis goriilmiistiir. 20 ve
25cm mesafede ilk ¢ekim gerilimi artigina paralel olarak artig, ikinci ¢ekim gerilimi

artisina ters oranda yap1 kalinliginda diisiis oldugu tespit edilmistir.
4.3.FTIR SONUCLARI

Serisini ayristirilmis ipek fibroini ve elektroegirme yontemi ile elde edilmis fibroin

nanolifli yapinin FTIR spektrumlari, Sekil 4.1 ve 4.2” de gosterilmistir.

ipek proteininde amid gruplarinin bulunmasindan dolay1, 1620cm™  etrafindaki
karakteristik titresim bantlari amid I’ in (C=O bag1) peptid karakter kuvvetinin
absorbsiyon piki, 1513cm™ etrafindaki bantlar amid II (N-H bag1), 1230 ve 1444cm’™
etrafindaki bantlar amid IIT (C-N bag1) olarak bulunur. Biitiin karakteristik absorbsiyon
pikleri NH grubunda hidrojen baglarinin var oldugunu belirtmektedir. Ipek fibroininin
molekiiler yapisinda bulunan S-tabaka 1630, 1530 ve 1250cm™ etrafindaki absorbsiyon
piklerinde, 1650 ya da 1645, 1550 ve 1230cm™ absorbsiyon pikleri diizensiz halka

yapisini ve 1655cm™ etrafindaki absorbsiyon pikleri a-sarmal’ 1 karakterize etmektedir.
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3300cm™ etrafindaki yogun pikler hidrojen baglarina karsilik gelmekte ve yiikselip
algalmaktadir [53].
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Sekil 4.1: Serisini ayristirilmis ipek fibroini FTIR spektrumu
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Sekil 4.2: Elektroegirme yontemi ile elde edilen fibroin nanolifli yapinin FTIR

spektrumu

FTIR sonuglarina gore, serisini ayrigtirllmig ipek fibroini S-tabaka yapisini olusturan

1623cm™ (amid I), 1509cm™ (amid II), 1228-1444cm™ (amid IIT) absorbsiyon piklerini

gostermistir. Elektroegirme yontemi ile iiretilen fibroin nanolifli yapida ise diizensiz
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halka ve a-sarmal yapisini olusturan 1648cm™ (amid I), 1534cm™ (amid II) ve 1240cm™
(amid IIT) absorbsiyon pikleri karakterize edilmistir.
Bu bant degiskenlikleri, protein zincirleri tarafindan benimsenmis farkli yapilar

tarafindan {retilen farkli hidrojen baglanma durumlarindan dolayr meydana gelmistir
[54].

4.4.SEM SONUCLARI

%10, %15 ve %20wt konsantrasyonlarda, 15, 20 ve 25cm mesafelerde ve 35, 37 ve
40kV ¢ekim gerilimlerinde elektroegirme yontemiyle iiretilen fibroin nanolifli yapilarin
SEM goriintiileri kullanilarak yapi yiizeyi yorumlanmistir ve Image J programu ile lif

caplart 6l¢iilmiistiir.

4.4.1.SEM goriintiileri

Sekil 4.3: %10 konsantrasyonda 40kV ¢ekim geriliminde elde edilen nanoliflerin SEM

goriintiileri. Sirastyla 15cm, 20cm ve 25¢cm mesafe. (x50000)

Sekil 4.4: %10 konsantrasyonda 37kV ¢ekim geriliminde elde edilen nanoliflerin SEM

goriintiileri. Sirastyla 15cm, 20cm ve 25¢cm mesafe. (x50000)

47



Sekil 4.5: %10 konsantrasyonda 35kV ¢ekim geriliminde elde edilen nanoliflerin SEM

gorlintiileri. Sirasiyla 15cm, 20cm ve 25¢cm mesafe. (x50000)
Sekil 4.3, 4.4 ve 4.5’ te gosterilen, elektroegirme yontemiyle %10wt fibroin/formik asit
¢ozeltisinden elde edilen nanoliflerde, en ince lif ¢ap1 33+2nm (40kV ¢ekim gerilimi ve
25cm mesafede), en kalin lif ¢apt 62+6nm (37kV ¢ekim gerilimi ve 15¢cm mesafede)

olarak Olclilmistiir. Kesintisiz lif liretimi elde edilmis ise de bazi yiizeylerde lif

kopmalar1 oldugu goriilmiistiir.

Sekil 4.6: %12.5 konsantrasyonda 40kV ¢ekim geriliminde elde edilen nanoliflerin

SEM goriintiileri. Sirasiyla 15cm, 20cm ve 25¢cm mesafe. (x20000)

Sekil 4.7: %12.5 konsantrasyonda 37kV ¢ekim geriliminde elde edilen nanoliflerin
SEM goriintiileri. Sirasiyla 15cm, 20cm ve 25¢cm mesafe. (x20000)
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Sekil 4.8: %12.5 konsantrasyonda 35kV ¢ekim geriliminde elde edilen nanoliflerin
SEM goriintiileri. Sirasiyla 15cm, 20cm ve 25¢cm mesafe. (x20000)

Sekil 4.6, 4.7 ve 4.8’ de gosterilen, elektroegirme yontemiyle %12.5wt fibroin/formik
asit ¢ozeltisinden elde edilen nanoliflerde, en ince lif gapt 55+8nm (40kV ¢ekim
gerilimi ve 25¢cm mesafede), en kalin lif gapt 111+ 14nm (37kV ¢ekim gerilimi ve 15cm

mesafede) olarak Olcililmiistiir. Yiizey yogunlugu fazla olan bir yap1 ve kesintisiz lif

iiretimi elde edilmistir.

Sekil 4.9: %15 konsantrasyonda 40kV ¢ekim geriliminde elde edilen nanoliflerin SEM

gorlintiileri. Sirasiyla 15cm, 20cm ve 25¢cm mesafe. (x10000)

Sekil 4.10: %15 konsantrasyonda 37kV ¢ekim geriliminde elde edilen nanoliflerin SEM

gorlintiileri. Sirastyla 15cm, 20cm ve 25¢cm mesafe. (x10000)
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Sekil 4.11: %15 konsantrasyonda 35kV ¢ekim geriliminde elde edilen nanoliflerin SEM

goriintiileri. Sirastyla 15cm, 20cm ve 25cm mesafe. (x10000)
Sekil 4.9, 4.10 ve 4.11° de gosterilen, elektroegirme yontemiyle %15wt fibroin/formik
asit ¢Ozeltisinden elde edilen nanoliflerde, en ince lif ¢ap1 147+22nm (40kV ¢ekim
gerilimi ve 25¢cm mesafede), en kalin lif gap1 215+26nm (37kV ¢ekim gerilimi ve 15cm

mesafede) olarak Olcililmiistiir. Yiizey yogunlugu fazla olan bir yap1 ve kesintisiz lif

iiretimi elde edilmistir.
4.4.2.Konsantrasyonun lif ¢cap1 degerlerine etkileri

Kiitlece %10, %12.5 ve %15 olarak hazirlanan fibroin/formik asit ¢ézeltisinin lif incelik

degerlerine etkileri agiklanmstir.
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Grafik 4.28: 15cm mesafede fibroin konsantrasyonunun lif capina etkisi

Grafik 4.28” de 15cm mesafede, konsantrasyon degisiminin {i¢ farkli ¢ekim geriliminde
lif inceligi sonuclarina etkisi verilmistir. Grafik incelendiginde, 35, 37 ve 40kV ¢ekim

gerilimlerinde konsantrasyon artisina paralel olarak lif caplarinda artis goriilmektedir.
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Grafik 4.29: 20cm mesafede fibroin konsantrasyonunun lif capina etkisi

Grafik 4.29° da 20cm mesafede, konsantrasyon degisiminin {i¢ farkli ¢ekim geriliminde
lif inceligi sonuclarina etkisi verilmistir. Grafik incelendiginde, 35, 37 ve 40kV ¢ekim

gerilimlerinde konsantrasyon artisina paralel olarak lif caplarinda artis oldugu

gbzlemlenmistir.
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Grafik 4.30: 25cm mesafede fibroin konsantrasyonunun lif capina etkisi

Grafik 4.30° da 25cm mesafede, konsantrasyon degisiminin {i¢ farkli ¢ekim geriliminde
lif inceligi sonuglarina etkisi verilmistir. Grafik incelendiginde, 35, 37 ve 40kV ¢ekim

gerilimlerinde konsantrasyon artisina paralel olarak lif caplarinda artig tespit edilmistir.
4.4.3.Cekim mesafesinin lif cap1 degerlerine etkileri

15cm, 20cm ve 25cm olarak belirlenen diize ve toplayici arasindaki mesafelerin lif ¢ap1

degerlerine etkileri agiklanmuistir.
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Grafik 4.31: %10 fibroin konsantrasyonunda mesafenin lif ¢apina etkisi

Grafik 4.31° de %10wt fibroin/formik asit ¢ozeltisinde, ¢ekim geriliminin degisiminin
iic farkli mesafede lif ¢aplart sonuclaria etkisi verilmistir. Grafik incelendiginde, 35,
37 ve 40kV ¢ekim gerilimlerinde mesafe artigina ters oranda lif ¢aplarinda belirgin bir

sekilde diisiisler oldugu gézlemlenmistir.
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Grafik 4.32: %12.5 fibroin konsantrasyonunda mesafenin lif capina etkisi

Grafik 4.32° de %12.5wt fibroin/formik asit ¢zeltisinde, ¢ekim geriliminin degisiminin
ii¢ farkli mesafede lif ¢aplar1 sonuclarina etkisi verilmistir. Grafik incelendiginde, 35,
37 ve 40kV c¢ekim gerilimlerinde mesafe artisina ters oranda lif ¢aplarinda diisiis oldugu

tespit edilmistir.
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Grafik 4.33: %15 fibroin konsantrasyonunda mesafenin lif ¢apina etkisi

Grafik 4.33’ te %15wt fibroin/formik asit ¢ozeltisinde, ¢ekim geriliminin degisiminin
ii¢c farkli mesafede lif ¢caplar1 sonuglarina etkisi verilmistir. Grafik incelendiginde, 35kV
cekim geriliminde ilk mesafe artisina paralel olarak lif cap1 artis, ikinci mesafe artigina
ters oranda lif ¢apinda diisiis oldugu gozlemlenmistir. 37 ve 40kV ¢ekim gerilimlerinde

mesafe artigina ters oranda lif ¢aplarinda diisiis oldugu tespit edilmistir.
4.2.4.Cekim geriliminin lif ¢ap1 degerlerine etkileri

35kV, 37kV ve 40kV olarak belirlenen ¢ekim gerilimlerinin lif ¢apina etkileri

aciklanmistir.
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Grafik 4.34: %10 fibroin konsantrasyonda ¢ekim geriliminin lif capina etkisi
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Grafik 4.34’ te %10wt fibroin/formik asit ¢ozeltisinde, ¢ekim geriliminin degisiminin

ii¢ farkli mesafede lif ¢ap1 sonuclarina etkisi verilmistir. Grafik incelendiginde, 15, 20

ve 25cm mesafede ilk ¢cekim geriliminin artigina paralel olarak lif ¢aplarinda artis, ikinci

cekim geriliminin artigina ters oranda lif caplarinda diisiis goriilmiistiir.
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Grafik 4.35: %12.5 fibroin konsantrasyonda ¢ekim geriliminin lif capina etkisi

Grafik 4.35” te %12.5wt fibroin/formik asit ¢ozeltisinde, ¢cekim geriliminin degisiminin

iic farkli mesafede lif ¢ap1 sonucglarina etkisi verilmistir. Grafik incelendiginde, 15 ve

20cm mesafede ilk ¢ekim geriliminin artisina paralel olarak lif ¢aplarinda artig oldugu,

ikinci ¢ekim geriliminin artisina ters oranda lif ¢aplarinda diisiis oldugu goriilmiistiir.

25cm mesafede c¢ekim geriliminin artisina ters oranda lif caplarinda diisiis tespit

edilmisgtir.
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Grafik 4.36: %15 fibroin konsantrasyonda ¢ekim geriliminin lif capina etkisi

Grafik 4.36° da %15wt fibroin/formik asit ¢ozeltisinde, ¢ekim geriliminin degisiminin

iic farklt mesafede lif cap1 sonuglarina etkisi verilmistir. Grafik incelendiginde, 15cm
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mesafede ilk ¢cekim geriliminin artigina paralel olarak lif ¢aplarinda artis oldugu, ikinci
cekim geriliminin artigina ters oranda lif ¢apinda diisiis oldugu goriilmiistiir. 20 ve 25cm
mesafede ¢ekim geriliminin artigina ters oranda lif c¢aplarinda diisiis oldugu

saptanmistir.
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5S.YORUM VE TARTISMA

Bu c¢aligmada, ipek lifinden serisin ayristirilmig, elde edilen fibroin ¢dzlindiiriilmiis,

diyaliz edilmis ve kurutulduktan sonra formik asitte ¢oziindiiriilmiistiir. Elde edilen

cozelti elektroegirme yonteminde farkli konsantrasyon, cekim gerilimi ve mesafe

parametreleri kullanilarak iiretimler yapilmistir. Uretilen nanolifli yapilar, mukavemet

ve kalinlik degerleri ve SEM goriintiileri bakimindan incelenmistir. Elektroegirme

yontemiyle tiretilmis biitiin fibroin nanolifli yapilara ait test sonuglart Tablo 5.1° de

verilmistir.

Tablo 5.1:Elektroegirme yontemiyle tiretilmis fibroin nanolifli yapilarin test sonuglari

i i ; Yapi1 kalinhg | Mukavemet
Konif’l/::ggsyon geri(l:ii:l(;r?kV) mesSFel(sliII(lcm) Lif ¢ap1 (nm) p(mm) 4 l;Ml‘;:;) )

15 59 0,059 2,404

35 20 44 0,042 1,684

25 37 0,025 1,334

15 62 0,067 1,394

10 37 20 51 0,049 1,464
25 38 0,031 2,112

15 51 0,072 0,952

40 20 39 0,061 0,974

25 33 0,043 1,374

15 106 0,087 1,94

35 20 93 0,078 2,174

25 88 0,062 2,214

15 111 0,088 1,618

12.5 37 20 99 0,088 1,523
25 86 0,085 1,616

15 103 0,081 2,57

40 20 76 0,076 2,053

25 55 0,071 1,787

15 171 0,057 1,85

35 20 206 0,076 1,932

25 188 0,083 1,901

15 215 0,057 1,665

15 37 20 198 0,087 1,31
25 180 0,100 1,419

15 176 0,060 1,723

40 20 174 0,058 1,472

25 147 0,073 1,854
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Mesafenin artisina bagli olarak tiim ¢ekim gerilimlerinde lif ¢aplari azalmis ve daha
ince lifler tiretilmigtir. Bu durum ii¢ konsantrasyonda da ayni sekilde gézlemlenmistir.
Ayrica konsantrasyonun artigina bagli olarak lif ¢aglart dogru orantili olarak artis
gostermistir. Dolayisiyla ince lif liretimi igin disiik, kalin lif {iretimi i¢in yiiksek

konsantrasyon kullaniminin gerekliligi tespit edilmistir.

Mesafenin artisina bagl olarak %10 ve %12.5wt konsantrasyonlardaki iiretim setlerinde
yap1 kalinlig1 azalmistir. Burada ¢ozelti konsantrasyonun artmastyla yapi1 kalinliginin
artt1g1, yakin mesafenin yap1 kalinliginda etkili oldugu saptanmistir. Yap1 kalinlig: fazla
olmas1 hedefleniyorsa en optimum kalinlik %12.5wt konsantrasyonda ve 37 kV, 25 cm
mesafede gozlemlenmistir. %]15wt konsantrasyondaki iretimlerde ise c¢evresel
parametrelerin etkisi nedeniyle mesafenin artigina bagli olarak yapi1 kalinliginda artis

oldugu tespit edilmistir.

Mukavemet agisindan incelenecek olursa, en mukavemetli yapmin %12.5wt
konsantrasyonda ve 40kV c¢ekim geriliminde 15cm mesafede elde edildigi
gozlemlenmistir. Konsantrasyonun artis1 ile yapilarin mukavemetinde artiglar
goriilmesine ragmen %15wt konsantrasyonda elde edilen yapilarin mukavemet degerleri
diisik cikmistir. Bunun sebebi, %I15wt konsantrasyondaki {iiretimler esnasinda

elektroegirme cihazi icerisindeki nemin yiikselerek yapiyi etkiledigi diigiiniilmektedir.

SEM goriintiileri incelendiginde, %10wt konsantrasyonda ¢ekim gerilimlerinin
azaltilmastyla yapida olusan kopuk liflerin oraninin arttig1, en muntazam liflerin 37kV
cekim gerilimi ve 25cm mesafede olustugu goriilmiistiir. %12.5wt konsantrasyonda
cekim gerilimlerinin azalmasiyla yapidaki liflerin daha diizenli ve boncuklanmanin
azaldigi, en iyi liflerin 35kV g¢ekim gerilimi ve 25cm mesafede elde edildigi
gozlemlenmistir. %15wt konsantrasyonda, diger konsantrasyonlarda olusan lif
yogunlugundan daha fazla lif yogunlugu oldugu goriilmistiir. Bu konsantrasyonda elde
edilen biitiin yapilardaki liflerin kesintisiz ve muntazam bir sekilde olustugu
gozlemlenmistir. Burada ¢0zelti konsantrasyon ve viskozitesinin artmasiyla

boncuklanma ve lif kopmalarinin azaldig: tespit edilmistir.

Elde edilen biitiin veriler sonucunda, mukavemet, yap1 kalinligi, yap1 ylizeyi ve lif ¢ap1
degerlerine konsantrasyon, ¢ekim mesafesi ve ¢ekim gerilimi parametrelerinin etkili

oldugu goriilmiistiir. Sonug olarak calisma sartlar1 kapsaminda yapilan iirlinlerin test
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sonuglar1 incelendiginde lif inceligi bakimindan en ince liflerin iiretilmesi i¢in %10wt
konsantrasyon, 40kV ¢ekim gerilimi ve 25cm mesafe oldugu tespit edilmistir. Buradan
yola ¢ikarak eger ince lif liretimi hedefleniyorsa diisiik konsantrasyona ek olarak yiiksek
cekim gerilimi ve mesafesi oldukga etkilidir. Yap1 kalinlig1 fazla olmasi1 hedefleniyorsa
en optimum kalin yapinin iiretilmesi i¢in %12.5wt konsantrasyon, 37kV ¢ekim gerilimi
ve 15-20cm mesafe oldugu tespit edilmistir. Sonuglar mukavemet acisindan
incelendiginde, en mukavemetli yapi i¢in %12.5wt konsantrasyon, 40kV ¢ekim gerilimi

ve 15¢cm mesafe oldugu tespit edilmistir.
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