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OZET

Yiiksek Lisans Tezi

Manisa Celal Bayar Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Metalurji ve Malzeme Miihendisligi Anabilim Dal

Damisman: Prof. Dr. Ahmet TURK

Antibiyotiklerin kotiiye kullanilmasi ve bunun sonucunda ilaca direngli
bakterilerin ortaya ¢ikmasi sebebiyle bakteriyel enfeksiyonlar insanlar etkileyen ve
yasami tehdit eden bir sorun olarak ortaya ¢ikmistir. Bu sebeple antibakteriyel 6zellik
gosteren yeni malzemelerin gelistirilmesi son derece dnemli bir konu olmaya devam
etmektedir. Nanoteknolojinin giin gegtikge artan gelisimi sayesinde, nanomalzemeler
bakteriyel enfeksiyonla miicadele arastirmalari i¢in dnem kazanmaya baslamistir.
Nanoyapidaki malzemeler, bakterilerin iiremesini Onleyerek gii¢lii antibakteriyel
aktivite gosterdigi i¢in saglik uygulamalarinda yeni gelismekte olan bir alandir.
Giiniimiizde polivinilalkol (PVA) hidrofilik, biyouyumlu ve toksik olmayan yapiya
sahip en ¢ok kullanilan biyomalzemelerden biridir. Caligmalarda PVA nanofiberlerin
kullanimi ile daha yiiksek ylizey alan1 saglanmasi ve dolayisiyla hiicrelerin daha kolay
biiyiimesine olanak sagladigindan biyomalzeme alaninda kendisine genis bir yer
bulmaktadir. PVA nanofiberler, {i¢ boyutlu yapisinin hiicre c¢ogalmasi ve
biiyiimesindeki pozitif etkisi sayesinde doku miihendisligi uygulamalarinda doku
iskelesi ¢esitlerinin  yapimi veya onariminda kullanilmaktadir. Ayrica PVA
nanofiberlerin yara ortiisii, doku iskelesi, ila¢ salinimi, membranlar ve yumusak doku
uygulamalar1 gibi bircok alanda kullanimi yayginlasmaktadir. Polimer esasl
nanofiberlerin liretiminde diisiik maliyetli ve kolay uygulanabilir olmasi nedeniyle en
cok kullanilan yontem elektroegirme prosesidir. Elektroegirme yonteminde 6nceden
belirlenmis oranda hazirlanan polimer ¢o6zeltisine yliksek gerilim uygulanarak
nanofiber yapisi olusturulmakta ve bir toplayicida biriktirilmesi ile nanofiber mat
tiretimi gergeklestirilmektedir. Bu tez calismasinda antibakteriyel 6zellik gostermesi
beklenen metal oksit katkili PVA nanofiberlerin iiretilmesi amaclanmistir. Bu
kapsamda, molibden oksit (MoOs3) katkisi ile PVA nanofiberler elektroegirme yontemi
ile elde edilmistir. Ilk olarak, MoO3 tozlarinin partikiill boyut analizi ve
elektroegirmede kullanilmak icin olusturulan soliisyonlarin viskozite oOl¢iimleri
yapilmistir. Uretim sonras1 elde edilen numunelerin morfolojik &zelliklerinin
belirlenmesi i¢in Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) kullanilmistir. Bunlarin yani
sira numunelerin yapisal 6zelliklerinin belirlenmesi i¢in Enerji Dagilim Spektrometre
(EDS), Fourier Doniisiimlii Kizilotesi Spektroskopisi (FTIR) ve X-Isin1 Kirmnimi
(XRD) analizleri yapilmistir. Son kisimda ise 1s1l igslem sonrast numunelere in vitro
ozelliklerini belirlemek amaciyla yapay viicut sivis1 (SBF) i¢cinde biyoaktivite testi ve
antibakteriyel aktivitesini belirlemek i¢in ise disk diflizyon ve koloni sayimina dayali
yontemler uygulanmistir. Elde edilen sonuglara gére MoOs katkisinin nanofiberin
antibakteriyel 6zelliklerine pozitif etkisi oldugu belirlenmistir.
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ABSTRACT

M.Sc. Thesis

Almila OZTEN

Manisa Celal Bayar University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Metallurgical and Materials Engineering

Supervisor: Prof. Dr. Ahmet TURK

As aresult of the misuse of antibiotics, drug resistant bacteria strains have been
emerged and arise as a life-threatening problem. Because of this reason, development
of new materials that have antibacterial properties is still seen as an important topic.
With the ever-increasing development of nanotechnology, nanomaterials are started to
gain importance for the bacterial infection control research. Nanostructured materials
can show strong antibacterial activity with the prevention of bacterial growth, and
therefore, is a newly developing topic in the health industry. Nowadays, polyvinyl
alcohol (PVA) is one of the most used biomaterials with the help of its hydrophilic,
biocompatible, and non-toxic properties. In the studies, because of the advantage of
wider surface area with the use of PVA nanofibers, therefore allowing cells to
proliferate more easily, PVA nanofibers can find more widespread use in the field of
biomaterials. Because of its three-dimensional structure, PVA nanofibers have positive
effects on cell proliferation and cell growth, and therefore, have a field of use in the
tissue engineering applications for building or repairing of tissue scaffold varieties.
Besides, usage of PVA nanofibers is becoming more widespread in the field as wound
dressing, tissue scaffold, controlled drug release, membranes and soft tissue
applications. Because of the low cost of production and easy to do application of
polymer-based nanofibers, electrospinning process is mostly used. In the
electrospinning process, nanofibers are obtained by applying voltage between the
polymer solution and the counter-collector. In this thesis, it is aimed to produce metal
oxide added PVA nanofibers, which are expected to show antibacterial properties. In
this context, PVA nanofibers has been produced by the electrospinning process with
the molybdenum oxide (MoO3) addition. Firstly, particle size analysis of the MoO3
particles and viscosity analysis of the prepared solutions for the electrospinning has
been done. Subsequently, SEM analysis is achieved to determine the morphological
characterization of samples. Besides, for the structural analysis of the samples, EDS,
FTIR and XRD analysis have been performed. In the last part, after the heat treatment,
bioactivity test in SBF to determine the in vitro properties is carried out and disc
diffusion and colony forming measurement methods is performed to determine the
antibacterial properties. According to obtained results, it was determined that MoO3
additive had positive effect on antibacterial properties of nanofibers.
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1 GIRiS

Biyopolimer malzemeler son yillarda doku miihendisligi uygulamalar1 i¢in
kendisine genis bir arastirma alani olusturmustur. Bu alanda kullanilmak tizere
aragtirilan biyopolimer malzemelerden polilaktikasit (PLA), polikaprolakton (PCL) ve
polivinilalkol (PVA) gibi polimerler biyouyumlu, biyobozunur, diisiik toksik 6zellik
ve en onemlisi diisiik maliyet 6zellikleriyle dikkat cekmektedir. Bu polimerlerin ¢esitli
morfolojik yapilarda {iiretimi 6zellikle doku miihendisligi uygulamalarinda doku
iskelesi, ilag salinim1 ve yara Ortiisii olarak kullanilmaktadir. Bu doku iskelelerinin
porozite, ylizey alan1 genigligi ve piiriizliilik 6zellikleri sebebiyle hiicre biliylimesine
olanak saglamasi biyomedikal alaninda gii¢lii bir aday malzeme olmalarina sebep
olmaktadir. Biyopolimerler ve insan viicudu arasindaki bu miikemmel uyum doku
iskelelerinin hiicrelerin yapismasini ve burada ¢ogalmasini desteklemek icin hiicre

disindaki matrisi taklit etmesiyle saglanir[1].

Biyopolimer malzemelerin iiretilmesinde en pratik ve yaygin kullanilan
yontem ise elektroegirme yontemidir. Elektroegirme yonteminde 1-2 mikrometreden
nano boyuta kadar nanofiberler elde edilebilir. Yontemde, yiiksek elektrik alan
olusturmak i¢in bir voltaj kaynagi, bir siringa ve toplayict olmak {izere {i¢ ana boliim
bulunur. Islem icin hazirlanan polimer soliisyonu siringa icerisine alindiktan sonra
yiiksek voltaja maruz birakilir. Bu yiiksek voltaj sonucu olusan elektrik alan ile birlikte
¢ozelti toplayiciya dogru hareket etmeye baslar. Toplayici lizerinde nanofiberler elde

edilir[2].

Elektroegirme yontemiyle elde edilen nanofiberlerden; mekanik dayanim,
biyoaktivite, antibakteriyel aktivite, biyouyumluluk saglamasi ve toksik Ozellik
gostermemesi gibi bazi Ozellikler beklenmektedir. Yara ortiisii olarak kullanilmak
istenen nanofiberlerde ise antibakteriyel aktivite dnemli bir kriterdir. Nanofiberlerde
bu ozellik icin katkilama islemi yapilarak yara ortiisii olarak kullanilacak bolgede

antibakteriyel aktivite saglanabilmektedir.

Antibakteriyel aktivite, doku miihendisligi uygulamalarinda yara ortiisii olarak

kullanilmas1 diisiiniilen nanofiber yapidaki biyomalzeme calismalar1 halihazirda



lizerine aragtirmalarin devam ettigi 6nemli bir 6zelliktir. Bu kapsamda birgok metal
oksit  malzemeler, nanofiberlere  katkilanarak  antibakteriyel  6zellikleri
incelenmektedir. Hong, yaptig1 calismada elektroegirme yontemiyle Ag katkilanmis
PV A nanofiberleri yara 0Ortiisii malzemesi olarak kullanmay1 amac¢lamistir. Calismada
karakterizasyon islemleri ile birlikte ayrica nanofiberlere 1sil islem uygulayarak
matlarin kristallik ve nemli ¢cevre kosullarina kars1 ¢6ziinme 6zelliklerini gelistirmistir.
Ayn1 zamanda yapisal stabilitesini saglamig ve antibakteriyel aktivite etkisi

saglanmistir[3].

Yapilan c¢aligmalarda bircok metal oksit malzemenin potansiyel bir
antibakteriyel ajan olarak kullanilabilecegi aragtirilmistir. Bu metal oksit malzemelerin
icerisinden MoOs lizerine yapilan bir calismada Fakhri ve ark., sentezledigi MoO3
nanopartikiillere SEM, XRD ve TEM gibi karakterizasyon islemleri uygulanmistir.
Yapilan antibakteriyel aktivite testinde disk diflizyon yontemiyle zon ¢aplari 6l¢iilmiis
ve MoOs3 nanopartikiillerin Gram negatif ve pozitif bakteriler iizerinde yiiksek
antibakteriyel aktivite sagladigin1 géstermistir. Bu ¢alismayla MoO3 nanopartikiillerin
nanofiberlere  katkilanarak  antibakteriyel ajan olarak  kullanilabilecegini

kanitlanmistir[4].

Bu tez kapsaminda MoOs3 katkili PVA nanofiberler elektroegirme yontemiyle
tiretilerek yapisal, in vitro ve antibakteriyel 6zelliklerinin arastirilmasi amaglanmistir.
Katkilamada kullanilan MoO3 nanopartikiillerin yapisal ve morfolojik 6zellikleri
partikiil boyutu analizi, taramali elektron mikroskobu (SEM) analizi, X-1511 kirinimi
(XRD) analizi ve Fourier doniisiimlii kizil6tesi spektroskopisi (FTIR) analizi ile
incelenmistir. Ayrica elektroegirme prosesinde kullanilacak olan soliisyonun viskozite
analizi yapilmistir. Uretim sonrasi elde edilen nanofiberlerin morfolojik &zelliklerinin
belirlenmesi i¢cin SEM analizi, yapisal 6zelliklerinin belirlenmesi i¢cin EDS, FTIR ve
XRD analizleri yapilmistir. Son kisimda ise 1s1l islem sonras1 numunelere biyoaktivite
ozelligini belirlemek amaciyla SBF ortaminda in vifro testi ve antibakteriyel
aktivitelerinin belirlenmesi igin ise disk difiizyon ve koloni sayimina dayali testler

uygulanmistir.



2 GENEL BILGILER
2.1 Polivinilalkol (PVA)

Polivinil alkol (PVA) ana zinciri C-C baglarindan olusan yan zincirlerinde
hidrofilik kisimlara (-OH gruplari) sahip olan bu sayede yiiksek hidrofilik, suda
¢Oziiniir, belirli bir seviyede biyolojik olarak pargalanabilir ve miikemmel
denilebilecek biyouyumluluga sahip sentetik olarak elde edilen bir polimerdir. Ayrica
iyl islenebilirlige, iyi mekanik 6zelliklere ve film olusturma kapasitesine de sahip
oldugundan yogun bir sekilde incelenmistir. Sekil 2.1.1. ‘de PVA ‘nin zincir yapisi

gosterilmektedir.

OH OH
n

Sekil 2.1 Polivinil alkol polimer yapis1

Baum ve arkadaslar ilk kez 1924 yilinda vinil asetat kullanarak PVA'y1
hazirlamiglardir. O tarihten beri bu polimer bir¢ok dnemli 6zelliginden dolay: ilgi
gérmiistiir. PVA, monomer acisindan vinil alkoliin kararsiz formu sebebiyle iki
basamakta hazirlanir (a) vinil asetatin alkollii bir ¢ozelti iginde serbest radikal
polimerizasyonu ve (b) poli (vinil asetatin) kismi hidrolizi. ilk adim, vinil asetat
monomerinin poli(vinilasetat) (PVAc)'a polimerizasyonundan ve ardindan PVAc'nin
asetat gruplarinin hidrolizinden olusur. Bu doniisiim tamamlanmayabileceginden,
farkli derecelerde hidroliz elde edilebilir. PVA, yaklasik %80,0 oraninda —OH
gruplariin  %98,5'ini sundugunda kismen hidrolize edilmis olarak, -OH' lerin
>%98,5'inin varliginda yiiksek oranda hidrolize edilmis olarak ve herhangi bir asetat

grubunun yoklugunda tamamen hidrolize edilmis olarak adlandirilir[5].



Kullanilan katalizore bagl olarak PV A, alkalin hidroliz, aminoliz ve asidoliz
yoluyla hidrolize edilebilir. Endiistriyel 6l¢ekte, bu islem genellikle sodyum hidroksit
(NaOH) varliginda metanol ile ester eklenmesiyle alkali hidroliz ile yapilir. Hidroliz
asamast kontrol edilerek PVA polimerinin farkli dereceleri (hidroliz derecesi [DH]
olarak) hazirlanabilir. Hidroliz derecesi; molekiiler agirlik (polimerizasyon
derecesinden etkilenir), taktiklik, polimerin ¢oziiniirliik, kristallik, biyolojik bozunma
vb. gibi kimyasal ve fiziksel 6zelliklerini etkiler. Diisiik hidroliz derecesine sahip
PVA, yiiksek hidroliz derecesine sahip PV A'ya kiyasla diisiik sicakliklarda suda daha
yiiksek c¢oziiniirliik gosterir. Gergekten de artik asetat gruplart (dogasi geregi
hidrofobik), bitisik —OH gruplarinin molekiil i¢i ve molekiiller aras1 hidrojen baglarini
zayiflatabilir, bu durum da su sistemlerinde yliksek derecede hidroliz PVA'y1 tamamen

¢ozmek i¢in sicakligi 70 °C'nin iizerine ¢ikarmay1 gerektirir[6].

PVA’nin 6nemli 6zellikleri sebebiyle tibbi sarma membranlari, ilag salinimi,
yapiskan ve kalinlastirict malzemeler, filtrasyon ve gaz bariyeri uygulamalar1 gibi
alanlarda endiistriyel olarak kullanimina yol a¢cmistir. Fiber endiistrisinde beton
takviyesi igin kullamlmak iizere elektroegirme ile iiretilmislerdir. Ozellikle son
zamanlarda elektroegirme ile {iretilen ultra ince PVA nanofiberler biyomedikal
uygulamalar i¢in kapsamli olarak aragtirilmistir Potansiyel arastirma alanlarinda
uygulanabilirligini kesfetmek icin, PVA esasli biyomalzemeler i¢in kopolimerizasyon
gibi diger polimerizasyon prosediirleri de uygulanmistir. Yiiksek biyouyumluluk
gostermesinden dolay1 ozellikle doku miihendisligi uygulamalarinda PVA esash

malzemeler biiylik ilgi gormistiir[7].

2.2 Metal Oksitler

Yeryiiziinde bulunan metaller cogunlukla kararli yapiya sahip degillerdir. Bu
duruma karsin metaller daha yiiksek kararliliga sahip olan ve bir¢ok islevsellik
gosteren metal oksit bilesiklerini olustururlar. Metal oksitler genellikle kati toz yapida
katyon olarak metal ve anyon olarak oksijenden olusur. Metal oksitler, diinyada
bulunan en yaygin bilesiklerden biridir ve birgok kimyasal bilesimlere, farkli atomik
yapilara ve ¢esitli kristal sekillere sahiptir. Yiiksek kararhlik, cesitli kristal yapilar, faz

gegcisleri, bilesim, fiziksel, optik, elektriksel, kimyasal ve yliksek mukavemet gibi



birgok oOzellige sahiptir. Genel olarak, metal oksitler oda sicakliginda kirilgan

yapidadir.

Fiziksel 6zelliklerine bagli olmak tizere iki sinifa ayrilabilir. Bunlar metal veya
gecis metali iceren metal oksit bilesikleridir. Metal iceren metal oksitlerde dolu
degerlik band1 ve bos iletim bandi arasinda biiylik bir bant boslugu bulunur.
Magnezyum oksit (MgO) ve silisyum dioksit (S102) bu grubun en bilinen 6rnekleridir.
Gecis metali iceren metal oksitler ise ge¢is metalinin kendisine ve oksijenle nasil bag
olusturduguna gore iistiin 6zellikler gdsterebilir. Gegis metali iceren metal oksitler d
kismen dolu durumda olduklarinda yari iletken davranig gostererek iistiin 6zellikler
sergileyebilirler. Gegis metali iceren metal oksitlerin en bilinen Orneklerine ise
molibden dioksit (MoO2), tungsten dioksit (WQOz), titanyum monoksit (TiO),
niyobyum monoksit (NbO) ve krom dioksit (CrOz2) verilebilir.

Metal oksit bilesiklerinin diger bilesiklerde bulunmayan farkli ve {istiin
islevselliklere sahip oldugu bilinmektedir. Ayrica yalitkanliktan yari iletkenlige,
metalik ve siiper iletkenlige kadar tam bir elektronik, optik, termal, fotoelektrik etkiler,
liiminesans ve manyetizma gibi 6zellikler sergiledigi i¢in gesitli ve tistiin bir malzeme
sinifin1 olusturur. Bu nedenle, metal oksitler bircok uygulamada kullanilan biiyiik
potansiyele ve iistiin Ozelliklere sahip ¢ok islevli malzemeler acisindan Oneme

sahiptir[8].

2.3 Metal Oksitlerin Uretim Yontemleri

Metal oksit tozlarinin biiyiik 6l¢ekli iiretimi igin cesitli kimyasal sentez
yontemleri bulunmaktadir. Metal oksit tozlarinin hazirlanmasina yonelik kimyasal
yollar, temel olarak hidrotermal yontem ve sol-jel yontemi gibi metal bilesiklerine
dayanmaktadir. Bu yontemler genel olarak bir metal prekiirsor jelinin sentezini ve
prekiirsor veya jelin belirli bir sicaklikta istenen yapiya ve metal oksit tozlarinin
kristaline ayrigmasini igerir. Metal oksitlerin {liretiminde yaygin olarak kullanilan
kimyasal yontemler, sol-jel yontemi, hidrotermal yontem, kimyasal buhar biriktirme

(CVD) yontemi ve termal ayrigsma yontemidir[9].



Son yillarda WO3, NiOx ve MoOs3 gibi gecis metalleri iistiin baz1 6zelikleri
sebebiyle dikkat cekmeye baslamustir. Ozellikle WOs3 iizerine yapilmis olan genis
aragtirmalar sonrasinda MoOs sistemleri optik gecirgenlik, elektrokromik 6zellikler ve
genis yiizey alan1 gibi potansiyel 6zellikleri agisindan 6nem kazanmaya baslamistir.
Arastirmalar yapilirken MoOs ince filmleri iiretmek i¢in birgok yontem gelistirilmistir.
Vakum buharlastirma yontemi birgok arastirmaci tarafindan arastirilmasina ragmen
ince filmlerin {retilmesi noktasinda basit bir teknik ve ekipman gerektiren ayni

zamanda hizli liretime olanak saglayan sol-jel yontemi gelistirilmistir[10].

Sol-jel yontemi metal oksit malzemenin yani solun hazirlanmasi ve daha sonra
solun jellestirilmesi sonrasinda ¢oziiciiniin uzaklastirilmasi olarak tanimlanabilir. Bu
yontemle, diisiik sicaklikta fonksiyonel malzemeler kolaylikla elde edilebilir. Sol-jel
yontemi diisiik sicaklik ve diisiik maliyet sebebiyle metal oksit nano tozlarinin
sentezlenmesinde yaygin olarak kullanilan bir yontemdir. ZnO, TiO2 ve SnO:2 gibi
bircok metal oksit bu yontem kullanilarak sentezlenebilir. Sol ¢ozeltisini hazirlamak
icin az miktarda prekiirsor kullanilir. Yiiksek safliktaki proses, yliksek homojenlige,
yiiksek derecede ugucu maddelerin sentezlenmesine, yiiksek erime sicakligina ve

cesitli yap1 bigimlerini {iretme olasilig1 saglar[9].

Genel olarak bakildiginda sol-jel islemi kati maddenin siv1 bir ¢ozelti ile
karistirildigt bir prekiirsér kullanimini igerir. Karisim hidroliz ve ¢oklu yogusma
reaksiyonlarina girdikten sonra bir koloidal ¢ozelti (sol) olusur. Metal alkoksitler ve
metal tuzlar1 (nitratlar, asetatlar, perkloratlar ve kloriirler) sollerin hazirlanmasinda
kullanilan prekiirsér maddelerdir. Prekiirsoriin hidrolizi ile baslayan islem, sol-jel aktif
tiirlerin alkol veya su kondenzasyonu ile devam eder. Daha sonra jellesme ve yaglanma
adimlar gergeklesir. Jellesme boliimiinde kovalent bag ile birbirine baglh ag seklinde
sert bir yap1 meydana gelir. Yaslanma adiminda gozeneklilikte diisiis meydana gelir
ve sonrasinda dayanim artig1 gozlenir. Son agamada ise kurutma islemi gergeklestirilir.
Ayrica, bir ¢oziiclinlin dielektrik sabiti, prekiirsor maddenin ¢ozeltideki polaritesini ve
¢ozlinlirliigiini belirlemede ana faktordiir. Genel olarak, daha yiiksek polariteye sahip
coOziiciiler daha yiiksek dielektrik sabitlerine sahiptir. Bunun disinda metal tuzlari
yiiksek polar ¢oziiciilerde yliksek ¢oziiniirliik verir. Bu nedenle, kullanilan ¢6ziiciiniin

metal tuzunu ¢6zmek i¢in yliksek bir dielektrik sabitine sahip olmasi gerekir[9].



2.4 Elektroegirme Prosesi

Elektroegirme, 1897'de Rayleigh tarafindan icat edilen ¢ok eski bir tekniktir.
1700'l4 yillarda su tizerinde elektrostatik etkiler gézlenmistir. Cooley ve Morton
yaptiklari ¢aligmalar sonucunda 20. yy ‘in baglarinda, elektroegirme ile fiber iiretmeyi
basarmislardir. Cooley tarafindan elektroegirme yontemine donme hareketi yapan bir
elektrot eklenmistir. Fiberler, 1930'da Formhals tarafindan ignesiz bir sekilde
elektroegirme ile {retilmigtir. Daha sonra Formhals, prosesi ve eklentiyi
patentlemistir. Bundan sonra Formhals, baska bir elektroegirme prosesi ile fiber
tiretimi yontemini kullanarak birden fazla polimer malzemeden kompozit fiber
tiretmek i¢in bir patent daha almistir[11]. Sekil 2.4.1. ‘de elektro egirme sisteminin

temel elemanlar1 goriilmektedir.

Sekil 2.2. Elektro egirme sistemi

Elektro egirme prosesi oldukca diisiik boyutlarda yapiya sahip nanofiberler
elde etmek icin kullanilan diisiik maliyetli ve kolay uygulanabilir bir yontemdir.
Malzeme bilimi, biyoteknoloji, ila¢ salimi ve doku yap1 iskeleleri i¢in prototipler
olarak asamali olarak uygulanabilen yapilarin gelistirilmesinde elektroegirilmis

fiberlerin potansiyel uygulamalari goz oniline alindiginda, literatiirde elektroegirme



caligsmasina artan ilgi acikg¢a goriilmektedir. Elektro egirme proseslerinin gelistirilmesi
ile elde edilen nanofiberlerin bir¢cok farkli alanda uygulamaya imkan saglayacak

sekilde tliretilmesi ile 6nemli ilerlemeler kaydedilmistir[12].

Elektroegirme, farkli tiirdeki malzemelerden nano boyutta fiber liretmenin en
bilinen yontemlerinden biridir. Nanofiberler yiiksek yilizey alani/hacim orani,
gozeneklilik ve mekanik dayanim gibi istenen 6zellikler gosterir[13]. Elektroegirme,
stirekli bir jet olusturmak i¢in bir s1ivi damlaciga elektrik alan1 uygulanmasi, ardindan
fiberleri olusturmak icin germe ve uzamanin oldugu bir elektrohidrodinamik siireci

igerir[12].

Elektroegirme prosesinde, bir polimer c¢ozeltisine sivi igindeki yiikler
indiiklenecek sekilde yiiksek bir voltaj uygulanir. islem sirasinda basta yiizey gerilimi
olmak {izere ayrica etki eden yercekimi ve uygulanan voltajdan dolay1 bir koni yapisi
elde edilir. Bu koniye Taylor konisi adi verilir. Yiizey gerilimi damlaciga kiiresel bir
sekil verirken, elektrostatik kuvvet, igne ucundaki polimer damlanin cevresinde
bulunan bir Taylor konisine gore damlay1 deforme etme egilimindedir. Uygulanan
yiiksek voltaj sonucunda sivi igindeki yiikler kritik bir miktara ulastiginda, ignenin
ucundaki damlacikta ylizey gerilimi asilarak Taylor konisi ucunda bulunan ¢6zeltide
bir polimer jeti olusur. Olusan bu jet, topraklanmis bir toplayici olan diisiik potansiyelli

bolgeye dogru hareket edecektir. [14].

Elektroegirme genellikle polimer ¢ozeltisi kullanilarak gerceklestirilir.
Elektroegirmeyi ve fiberleri etkileyen parametreler, genis bir sekilde polimer ¢ozelti
parametreleri, uygulanan voltaji, sicaklig1 ve toplayicinin etkisini ve ortam kosullarini
iceren igleme kosullar1 olarak siniflandirilabilir. Bu parametrelerin anlagilabilmesi ile
cesitli sekil ve dizilislerde nanofiber yapilar elde etmek miimkiindiir. Uygun
parametrelerin bulunmasina kadar yapida boncuk bulunmasi veya gézenekli yapilarin
olusmasi gibi fiberlerin morfolojisini etkileyen durumlar gerceklesebilir. Parametreleri
istenilen ozelliklere gore degistirerek farkli morfolojiye sahip nanofiberler olusturmak
bu yontem ile miimkiindiir [15].

2.5 Elektroegirme Prosesinde Parametrelerin Etkileri



Elektroegirme islemine etki eden bir¢ok parametre vardir. Bunlar; (1)
¢Ozeltinin viskozitesi, elektrik iletkenligi, ylizey gerilimi ve ¢6ziiciliniin uguculugu, (2)
¢ozeltinin akis hizi, igne ucu ve toplayici arasindaki mesafe ve elektrik alan kuvveti,
(3) ortam sartlar1 olarak sicaklik ve nem gibi parametrelerdir. Cozelti parametreleri
icinde yiizey gerilimi olduk¢a 6nemli bir parametredir. Yiizey gerilimi sonucunda
polimer jetin olusumu, nanofiberlerin morfolojik yapisin1 ve egirme siirecini

etkiler[16].

2.5.1 Molekiil Agirhg ve Viskozite

Cozeltinin sahip oldugu o6zellikler elektro egirme prosesini ve elde edilen
nanofiberlerin morfolojisini etkileyen en Onemli parametredir. Co6zeltinin ylizey
gerilimi nanofiberlerin yapisinda goriilen boncuk olusumu iizerinde etkin bir role
sahiptir. Cozeltinin viskozitesi ve elektriksel ozellikleri ise fiberlerin uzama oranini
belirler ve bunun sonucunda elde edilen fiberlerin cap1 iizerinde kritik bir etkisi

bulunur.

Cozeltinin viskozitesini etkileyen en Onemli faktorlerden biri kullanilan
polimerin molekiil agirhigidir. Cozelti hazirlanirken daha yiiksek molekiiler agirliga
sahip bir polimer ¢6ziicii igerisinde ¢oziindiiglindeki viskozitesi, ayni polimerin daha
diisiik molekiiler agirliga sahip ¢ozeltisinden daha yiiksek olacaktir. Elektroegirmenin
meydana gelmesi sonucunda fiberlerin olusabilmesi i¢in gerekli kosullardan biri,
¢Ozeltinin yeterli molekiiler agirliga sahip polimerden olusmasi ve ¢dzeltinin yeterli

viskoziteye sahip olmasidir[17].

Elektroegirme esnasinda polimer jeti ignenin ucundan ayrilip toplayiciya dogru
hareket ettigi sirada polimer soliisyonu fiizerinde bir gerilim yaratir. Polimer
sollisyonunun gerilmesi sirasinda jetin parcalanmasini onleyen ve boylece siirekli
sollisyon jetini koruyan molekiil zincirlerinin birbirine dolanmasidir. Polimerin
molekiiler agirligr igerdigi polimer zincirinin uzunlugunu belirtir ve bu da polimer
zincirlerinin ¢ozlicli igindeki zincir dolasikligi miktarin1 dolayisiyla polimerin
uzamasini belirleyeceginden soliisyonun viskozitesi iizerinde Onemli bir etkiye

sahiptir[17].



Cozeltinin  viskozitesini  artirmanin  bir diger yolu ise polimerin
konsantrasyonunu artirmaktir. Polimerin molekiil agirli§inin fazla se¢ilmesine benzer
sekilde konsantrasyondaki artis ile elektroegirme sirasinda polimer jetinin stirekliligini
saglamak icin gerekli olan dolasiklik daha fazla polimer zinciri sayesinde
olusturulmas1 miimkiin olur. Zincir dolasikliklarinin polimer jetinin kiiciik
damlaciklara ayrilip ayrilmadigi veya elde edilen fiberlerin boncuk igerip igermedigi
tizerinde 6nemli bir etkiye sahip oldugu bulunmustur. Elektroegirme prosesi igin kritik
miktarda polimer zincir dolanmasi ve dolayisiyla viskozite gerekli olsa da ¢ok yiiksek
viskozite sebebiyle ¢ozeltinin igne ucundan pompalanmasini ¢ok zorlastiracaktir.
Ayrica, viskozitenin ¢ok yiiksek oldugu durumda islem baslamadan once ¢ozelti

ignenin ucunda kuruyabilir[18].

Birgok ¢alisma, boncuk icermeyen fiberler elde etmek i¢in bir polimer ¢ozeltisi
icin minimum seviyede viskozitenin gerekli oldugunu gostermistir. Diisiik viskozitede
toplayici tizerinde biriken fiberler iizerinde boncuk olusumu yaygindir. Viskozite
arttirlldigt zaman boncuksuz fiberler elde edilene kadar boncuklarin seklinde
kiireselden ig benzeri bir bigime dogru bir degisiklik olur. Daha diisiik viskozite demek
daha yiiksek miktarda ¢6zlicii molekiilii ve daha az miktarda zincir dolanmasi1 demektir
ve bu da yiizey geriliminin polimer jeti boyunca fiberler iizerinde boncuklarin
olugmasina sebep olan bir etkiye sahip oldugu anlamina gelir. Cozeltinin daha fazla
polimer zinciri dolasikligina sahip oldugu anlamina gelen viskozite artirildiginda
polimer jeti iizerindeki yikler polimer zincirleri arasinda dagilmis olan ¢oziici
molekiilleri ile birlikte ¢ozeltiyi tamamen gerebilecektir. Artan viskozite ile birlikte
fiberlerin ¢capinda da artig goriiliir. Bu durum ¢ozeltinin polimer jeti tizerindeki yiikler
tarafindan gerilmeye karsi daha biiylik diren¢ olusturmasindan kaynaklanmaktadir.
Cozelti ve polimer jeti lizerindeki yiikler arasindaki etkilesim elde edilen fiber
caplarinin dagilimini belirleyecektir. Elektroegirme esnasinda belirli bir viskozite
degerinde daha diisiik capli fiberler verecek kadar kararli olan ana polimer jetinden
c¢ikan ikincil bir polimer jeti olabilir. Bu bazi durumlarda gézlemlenen diferansiyel
fiber ¢ap1 dagilimini agiklayabilir. Bununla birlikte viskozite yeteri kadar yiiksek
oldugunda ikincil polimer jetlerinin ana polimer jetinden ayrilmasini engelleyebilir ve

fiber capinin artmasina sebep olabilir[19], [20].
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Daha yiiksek konsantrasyonun bir bagka etkisi ise daha dar biriktirme alani
olusturmasidir. Artan konsantrasyon ile ¢ozeltinin viskozitesi sebebiyle ignenin
ucundan ¢ikarken daha uzun bir mesafe katetmek i¢in biikiilme dengesizligini kiracak
kadar gii¢lii oldugu anlamina gelir. Bdyle bir durumda polimer jetinin katetecegi yol
azalir ve biikiilme kararsizlig1 daha dar bir alana yayilir. Bu azaltilmis polimer jeti yolu
ayn1 zamanda soliisyonun daha az gerilmesi anlamina gelir ve daha biiyiik fiber cap1
elde edilmesine sebep olur. Viskozite boncuksuz fiberlerin elde edilmesinde 6nemli
bir role sahip olmasina ragmen elektroegirme islemi sirasinda fiberlerin olusturdugu

konsantrasyonu belirlemeyebilir[21].

2.5.2 Yiizey Gerilimi

Elektroegirme isleminde kullanilan ¢oziiciilerin yiizey gerilimine 6nemli bir
etkisi vardir. CoOzeltinin yilizey geriliminin disiiriilmesiyle boncuk igermeyen
elektroegirilmis fiberler elde edilir. Cozeltinin yilizey gerilimi arttikga piiskiirtme
seklindeki damlaciklar1 olusturan kararsizlik sebebiyle elektroegirme islemi
engellenir. Tersi bir durum oldugunda ¢dzeltinin daha diisiik yiizey gerilimine sahip

olmasi daha dar bir alanda fiberlerin elde edilmesine neden olur[11].

Elektroegirme prosesinin minimum ve maksimum sinirlar1 da elektroegirme
cozeltisinin yiizey gerilimi sayesinde belirlenir. Ayrica sabit iletkenlik, uygulanan
gerilim ve akis hizinin, ¢ozeltinin yiizey gerilimini arttirarak boncuklu fiber

morfolojisine neden oldugu gozlenmistir[22].

Elektroegirme isleminin baslamasi ile yiiklenmis ¢ozeltinin kritik ylizey
gerilimi degerini asarak gegmesi gerektirir. Ayrica jet, toplayiciya dogru hareket
ederken yiizey gerilimi jet boyunca boncuk olusumuna neden olabilir. Yiizey gerilimi
bir sivinin birim kiitlesi basina ylizey alanini azaltma etkisine sahiptir. Bu durumda,
yiiksek  konsantrasyonda serbest c¢Oziici molekiilleri oldugunda, ¢oziicii
molekiillerinin yiizey geriliminden dolay1 toplanip kiiresel bir sekil almasi i¢in daha
bliytik bir egilim vardir[23].

Daha yiiksek bir viskozite degeri ¢oziicii ve polimer molekiilleri arasinda daha
fazla etkilesim oldugu anlamina gelir ve bu nedenle ¢ozelti yiiklerin etkisi altinda

gerildiginde ¢oziici molekiilleri dolagik polimer molekiilleri {izerine yayilma
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egiliminde olacak ve boylece ¢oziicli molekiillerinin yilizey geriliminin etkisi altinda
bir araya gelme egilimini azaltacaktir. Ornegin etanol gibi ¢oziiciilerin yiizey gerilimi
diisiiktiir ve bu nedenle boncuksuz fiberlerin elde edilmesini saglamak icin eklenebilir

[23].

Yiizey gerilimini diisiirmenin bir baska yontemi de ¢ozelti igerisine siirfaktant
eklemektir. Siirfaktanin eklenmesi ile daha diizgiin fiberler elde edildigi gozlenmistir.
Cozlinmeyen bir siirfaktant ¢ozelti igerisinde ince tozlar halinde dagildiginda bile fiber

morfolojisinin daha diizglin olmasin1 saglar[24].

2.5.3 Cozeltinin Elektrik iletkenligi

Genellikle polimer ¢ozeltileri iletken olarak kabul edilir ve yiiklii iyonlarinin
jet olusumu iizerinde biiytik etkisi vardir. Kullanilan polimerin cinsi, ¢oziicii ve iyonik
tuzlar ¢ozeltinin iletkenligini belirler. Cozeltinin iletkenligi arttikga fiber capinda
azalma goriiliir ve bunun tersi oldugu durumda da fiber capinda artis goriiliir. Yiiksek
iletkenlige sahip polimer ¢ozeltilerinin gii¢lii bolgelerde kararsiz oldugu ve biikiilme
kararsizliginin ortaya ¢iktigi sonucuna varilmigtir. Bu durum genis fiber capi

dagilimina ve kii¢iik nanofiber ¢ap1 olusumuna yol agmistir[ 12], [25], [26].

Fong ve ark. yaptig1 calismada, iletkenligin nanofiberlerin boncuk olusturmasi
tizerindeki etkisi incelenmistir. Polietilenoksit (PEO) sulu ¢6zeltisine sodyum kloriir
(NaCl) eklenmis ve c¢ozeltinin yiikk yogunlugunu arttirilmistir. Bu artis PEO' nun
boncuksuz nanofiberler olusturmak i¢in yapida bulunan boncuklarin nanofiberlerden

kademeli olarak kaybolmasina sebep olmustur[27].

Elektroegirme prosesinde polimer ¢ozeltisinde bulunan yiikler kritik degeri
gecerek ¢ozeltinin ylizey gerilimini yenecek diizeyde olmalidir. Bu yontem yiizeydeki
yiiklerin itilmesi sonucunda olusan gerilmeyi gosterir. Bu ylizden ¢6zeltinin iletkenligi
arttirtlirsa polimer jeti tarafindan daha fazla yilik tasinabilir. Cozeltinin iletkenlik
degeri iyon katkisiyla arttirilabilir. Ayrica birgok ilag ve protein suda ¢ozindigi
zaman iyon olusturur. Cozelti jeti tamamen gerilmedigi durumda boncuk igeren
fiberlerin olusumuna neden olabilir. Bu yiizden ¢o6zeltiye az miktarda tuz ilave

edildiginde bu artan yiik sayisi ¢ozeltinin esnemesini artiracaktir. Sonug olarak
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bakildiginda, soliisyona tuz ilavesi olmadigi takdirde boncuk yapisi igeren diiz fiberler

elde edilebilir[28].

(Cozelti jetinin gerilmesinin artig1 ayn1 zamanda daha kiigiik ¢apli fiberlerin elde
edilmesine sebep olacaktir. Bununla beraber fiber capindaki azalmanin bir sinir degeri
vardir. Cozelti jeti icerisindeki yiikler esnerken coulomb kuvvetlerine karsi daha
biiyiik bir viskoelastik kuvvet olusmasma yol acar. Iyonlarin varligi ¢dzeltinin
iletkenligini arttirdigindan elektroegirmenin saglanmasi i¢in gerekli olan kritik voltaj
diitiriir. Yiklerin artmast sonucunda daha biiylik bir biikiilme kararsizligi elde
edilebilir. Bunun sonucunda fiberlerin birikme alani artar ve ayni1 zamanda jetin

ilerleyecegi yol arttig1 i¢cin daha ince fiberlerin olusumuna da yol acar[26].

Daha yiiksek iletkenlige sahip ¢oziicliler kullanilarak hazirlanan ¢ozelti
genellikle boncuksuz fiberler verirken, ¢ozelti sifir iletkenlige sahipse fiberler
olusmaz[20]. Tablo 2.5.3.1. ‘de elektro egirme yonteminde siklikla kullanilan bazi

¢oziictlilerin iletkenlik degerleri verilmektedir.

Tablo 2.1. Coziiciilerin elektrik iletkenlikleri[20]

Cozicu Iletkenlik(mS/m)
Aseton 0.0202

Biitanol 0.0036
Dimetilformamid 1.090

Distile Su 0.447

Etanol 0.554

Etanol (%95) 0.624

Etanol/Su (40/60) 0.150

Metanol 0.1207

Propanol 0.0385

Iyonlarin boyutu da fiber morfolojisinde bir etkiye sahip olabilir. Coziinmiis
NacCl igerigine sahip bir ¢ozeltiden elde edilen fiberlerin en diisiik fiber ¢apina sahip
oldugu, ¢oziinmiis KH2PO4 igerigine sahip bir ¢ozeltiden elde edilen fiberlerin en

yiiksek fiber ¢apina sahip oldugu ve ¢oziinmiis NaH2PO4 igerigine sahip bir ¢ozeltiden
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elde edilen fiberlerin ise orta boyutlar fiber ¢apina sahip oldugu bulunmustur. Na ve
Cl iyonlari, K ve P iyonlarindan daha diisiik atomik yarigapa sahip olmasindan dolay1
elektrostatik alan ilizerinde daha yiiksek hareketlilige sahip olabilirler. Sonu¢ olarak
bakildiginda daha hareketli kiiciik iyonlarin neden oldugu jet {izerinde daha biiyiik

uzama kuvveti daha diisiik ¢apli fiberlerin elde edilmesine neden olabilir[28].

Cozeltinin iletkenligini arttirmak dolayisiyla yiizey gerilimini de diisiirmek i¢in
iyonik surfaktantlar ¢ozelti igerisine eklenebilir. Cozeltiye eklenen iyonik
surfaktantlarin fiberlerin ¢apinda 6nemli bir diisiise sebep oldugu belirlenmistir.
Cozeltinin iletkenligini artirmanin bir diger yolu da ¢6zeltinin pH "1 degistirmektir.
Normal kosullarda seliiloz asetat (CA) ¢ozeltisi notr kosulda elde edilen ¢ozeltilere
gore fiber capinda Onemli bir diisiise neden olur. CA normal kosullar altinda
deasetilasyona ugrayacagindan OH™ iyonlar1 ¢ozeltinin ilerlemesi ve gerilmesinde
daha biiytiik bir etkiye neden olabilir. Bununla birlikte ¢6zeltinin iletkenligini arttirmak
i¢in eklenen surfaktant ile ¢Ozelti arasindaki etkilesimin de elde edilen fiberler
tizerinde onemli bir etkisi olabilir. CA asidik kosullarda ¢oziildiiglinde, ¢6zeltinin
iletkenligi iyilestirilmis olmasina ragmen fiber c¢apinda bir miktar artis

gorilmiistiir[28].

Bazi durumlarda iyonik tuzun eklenmesi ¢6zeltinin viskozitesinde artisa neden
olabilir. Bdylece, ¢ozeltinin iletkenligi iyilestirilse de viskoelastik kuvvet, coulomb

kuvvetten daha giicliidiir ve bunun yerine fiber ¢apinda bir artisa neden olur[21].

2.5.4 Coziiciiniin Cinsi

Elektroegirme ile elde edilen fiberlerin morfolojisi biiyiik dl¢lide ¢oziicliniin
cinsine gore ¢ozeltinin hem fiziksel hem de elektriksel 6zelliklerinden etkilenir[29].
Normal bir ¢bzelti agirlikca %80-90 oraninda ¢oziicli ve %10-20 arasinda degisen
polimer agirligindan olusacaktir bu sebeple elektroegirme i¢in ¢oziicii cinsi ve bu
coziiciilerin fiberlerin morfolojisi tlizerindeki etkisi son yillarda temel aragtirma
alanlarindan biri olmustur[30], [31]. Wannatong ve ark., hem fiberlerin yogunlugunun
hem de fiberlerin boncuk igermesinin ¢oziicii cinsinden etkilenebilecegini
gostermistir. Toplayici lizerinde biriken fiberlerin kurulugundaki farkliliklarin
¢Oziiclinlin yogunluguna ve kaynama noktasina baglanabilecegi belirtilmistir.
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Coziiciiniin yogunlugu ve kaynama noktasi diistiikge toplayici tizerindeki fiberlerin de

kurulugu artmistir[32].

Cozelti igerisinde kullanilan ¢oziiciiniin dielektrik sabiti elektroegirme prosesi
tizerinde 6nemli bir etkiye sahiptir. Daha biiytik bir dielektrik 6zelligi olan bir ¢oziicii
iceren ¢oOzeltiden elde edilen fiberlerin boncuk olusumu ve fiber ¢ap1 azalmistir.
Dimetilformamid (DMF) gibi ¢o6ziiciiler dielektrik 6zellikleri sebebiyle fiber
morfolojisini 1iyilestirmek i¢in c¢ozeltiye eklenebilir. Cozelti jetinin biikiilme
kararsizlig1 da daha yiiksek dielektrik sabitine sahip ¢oziicii kullanilmasi ile artar. Bu,
fiberlerin artan birikme alan1 ve artan ¢ozelti jeti yolundan dolay:1 fiber ¢apinin
diismesini kolaylastirabilir. Bununla birlikte, c¢ozeltinin elektroegirilebilirligini
gelistirmek i¢in c¢ozeltiye daha yiiksek dielektrik sabitine sahip ¢oziicli eklenirse,
polimerin ¢oziiniirliigii yani karisimlar arasindaki etkilesim de elde edilen fiberlerin

morfolojisi iizerinde bir etkiye sahip olacaktir[28].

2.5.5 Besleme Hiz1

Siringadaki polimer ¢ozeltisinin akis hizi, jetin baslangi¢ hizin1 ve polimer
hareket hizimi etkiledigi i¢in elektroegirme yonteminde Onemli faktorlerden bir
tanesidir. Boncuksuz fiberlerin olusumu, ¢6ziiciiniin buharlagmasi i¢in yeterli zamana
sahip olmasina baglidir, bunun i¢in de diisiik akis hiz1 tercih edilir. Besleme hizi
arttirlldiginda polimer jetinin toplayiciya ulasmadan 6nce buharlagsmasi i¢in yeterli

zaman saglanmamis olur bu da fiberlerin ¢apinda artisa sebep olur[33].

Besleme hizi elektroegirme prosesi i¢in gerekli olan ¢dzelti miktarini
belirleyecektir. Belirli bir voltaj degeri i¢in kararli bir Taylor konisi saglanacaksa ona
karsilik gelen uygun bir besleme hizi vardir. Besleme hiz1 arttirildigi zaman fiberlerin
capinda veya boncuk boyutunda bir artis meydana gelir. Bu durum igne ucundan
cekilen daha yiiksek ¢ozelti hacmi oldugu icin olusur. Bununla birlikte, daha yiiksek
besleme hizi nedeniyle fiber ¢apindaki artigin da bir sinirt vardir[25], [27], [34], [35].

Besleme hiz1 ¢ozelti jeti tarafindan tasinan yiiklerle ayni orandaysa, besleme
hiz1 arttiginda yiiklerde de buna karsilik bir artig goriilmelidir ki boylece, artan hacme

bagl olarak artan fiber ¢apina karst gelen ¢ozeltinin gerilmesinde bir artig olsun.
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[gnenin ucundan ¢ikan ¢dzeltinin hacminin daha fazla olmasi sebebiyle ¢ozelti jetinin
kurumasi zaman alacaktir. Sonug olarak toplayici lizerinde biriken fiberlerdeki ¢oziicii
miktar1 ugus siliresi géz Oniine alindiginda buharlagmak icin yeterli siireye sahip
olmayabilir. Kalan bu ¢oziiciiler fiberlerle ag olusturduklar yerde kaynagsmaya sebep

olabilir[32], [34].

2.5.6 igne Ucu ve Toplayici Arasindaki Mesafe

Igne ucu ve toplayici arasindaki mesafe fiberlerin morfolojisini ve fiberlerin
caplarinin kontrol edilmesi igin kullanilir. Igne ucu ve toplayici arasindaki mesafe

kisaldik¢a daha diisiik ¢apa sahip fiberler elde edilir[36], [37].

Elektroegirme ile elde edilen nanofiberlerin kurulugu, boncuksuz fiberler
olusturmak icin olduk¢a onemlidir. Bu yiizden de ¢oziicliniin uygun bir sekilde
buharlagmasini saglamak icin igne ucu ile toplayict arasinda optimum bir mesafe
belirlenir. Ayrica yiiksek voltaj ve i8ne ucu-toplayict arasindaki mesafenin
belirlenmesi ile daha kiiciik fiber c¢apina sahip nanofiberlerin elde edilmesi
saglanmistir. Optimum degere ulagilana kadar voltaj ve igne ucu-toplayici mesafesi
arttikca fiber ¢capimin minimum degere ulastig1 goriilmiistiir. Belirlenen bu optimum
degere ulastiktan sonra igne ucu ve toplayici arasi mesafe ile voltaj arttikca fiber capi

da artmaya baslar[37], [38].

Ignenin ucu ve toplayict arasindaki mesafe ¢ok kisa olursa ¢oziiciiniin
buharlagmas1 i¢in yeterli zaman saglanmamis olur ve diizgiin fiber yapisi elde
edilemeyebilir. Aralarindaki mesafe arttirildiginda ise boncuksuz yapida daha diizgiin
fiberler veya daha kiiciik boyutlarda boncuk yapisi elde edilir. Bir diger deyisle
fiberlerin ¢apini etkileyebilecek olan durum ¢ozelti jetinin ucus siiresidir. Ucgus
stiresinin arttig1 durumda fiberlerin toplayici lizerinde birikmeden Once gerilmesi ve

uzamasi i¢in daha uzun bir siire saglayacaktir.

2.5.7 1igne Cap
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Elektroegirme prosesinde igne kullanildigi durumlarda igne capi islemi
etkileyebilir. igne ¢ap1 arttikca igne ucunda tikanma olabilir[39]. Ignenin ¢apinin
azalmasi durumunda igne ucundaki damlanin ¢ap1 da azalir. Sabit akis hizinda ve
elektrik alaninda polimer jetinin ¢ap1 azaldik¢a hizi artar, bu nedenle igne ucundan
toplayictya olan ugus siiresi azalir, bu da daha kiigiik ¢apa sabit ve homojen dagilima
sahip nanofiber elde edilmesi igin ¢Oziiciiniin buharlagsmasini ve jetin ayrilmasini
hizlandirir[39]-[41]. Boyle bir durumda yiizey gerilimi etkilidir. Igne ¢apin1 azaltmak
demek damlanin ¢apinin kiigiilmesine ve bu da damlanin yiizey geriliminin artmasina
neden olur. Elektrostatik alan kuvvetinin sabit oldugu diisiiniildiigiinde jetin baglangi¢
ivmesi artan polimer ylizey gerilimi ile diiser ve bu da ortalama hizin diismesine neden
olur. Bu ¢0zelti jetinin igneni ucundan baglayan ve toplayicida sona eren ucgus
sliresinin artmas1 anlamina gelir. Coziicii buharlagsmasi oldugunda jetin zayiflamasina
neden olur ve jetin ayrilma siiresini arttirir. Bunun sonucunda kii¢iik ¢apa sahip bir
igne kullanildiginda daha diisiik ¢apli ve birbirine yakin boyut dagilimina sahip
fiberler elde edilebilir. Bununla birlikte ignenin ¢ap1 ¢ok kiiciikse ¢ozeltinin yiizey

gerilimine bagli olarak polimer damlaciklarinin olusmasi zorlagabilir[41].

2.5.8 Voltaj

Elektroegirme prosesinde en dnemli unsurlardan biri de ¢dzeltiye yiiksek voltaj
uygulanmasidir. Cozeltiye uygulanan yiiksek voltaj elektroegirme prosesinde igne ucu
ile toplayici arasindaki elektrik alanin biiytikliigiinii ve ¢ekim kuvvetinin yogunlugunu

kontrol eder[42].

Cozeltideki elektrostatik kuvvet ¢ozeltinin ylizey gerilimini astiginda, yliksek
voltaj ¢ozelti lizerinde gerekli yiikleri indiikleyecek ve harici elektrik alanla birlikte
elektroegirme islemini baslatacaktir. Genelde elektroegirme prosesinde 5kV 'nin
tizerinde voltaj ile birlikte ignenin ucunda damlanin olugmasi ve ¢ozelti jetinin
baslamasi sirasinda Taylor konisinin seklinin bozulmasina neden olabilir. Cozeltinin
besleme hizina bagli olarak Taylor konisinin kararli yapiya sahip olabilmesi igin
uygulanan voltajdan daha yiiksek bir voltaj uygulanmasi gerekebilir. Uygulanan
voltajin daha yiiksek oldugu durumda, daha fazla yiik miktar1 jetin hizlanmasina neden
olur ve ignenin ucundan daha fazla ¢6zelti ¢ekilir. Bu durum daha kiiclik boyutta ve

daha kararsiz bir Taylor konisi olugmasi ile sonuglanabilir. Cozelti toplayiciya
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birikirken ignenin ucundan gelen besleme yetersiz kalir ise bu durumda Taylor konisi

ignenin i¢ine ¢ekilebilir[43].

Hem uygulanan voltaj hem de ortaya c¢ikan elektrik alani ¢ozelti jetinin
gerilmesinde ve hizlanmasinda 6nemli bir etkiye sahip oldugundan elde edilen
fiberlerin morfolojisi ilizerinde de bir etkiye sahip olacaktir. Bazi1 polimerler igin,
uygulanan voltajin daha yiliksek olmasi ¢ikan jet iizerindeki elektrostatik itme
kuvvetlerini arttirir ve bu nedenle fiber capini azaltir, ¢6ziicii hizla buharlasir ve

boncuk olusmaz.

Viskozite arttikga, hem yiizey geriliminin hem de viskoelastik kuvvetin
istesinden gelerek jeti zayiflatmak ve fiber olusturmak i¢in daha fazla kuvvet gerekir.
Hem saglanan voltaj hem de ortaya ¢ikan elektrik alani, jetin gerilmesi ve hizlanmasi
tizerinde bir etkiye sahip oldugundan, elde edilen liflerin morfolojisi ve ¢ap1 iizerinde

bir etkiye sahip olacaktir[42].

Igne ucundaki damladan yiiklii bir jeti ¢ikarmak icin gereken esik voltaj1 esas
olarak ¢oOzelti konsantrasyonuna baglidir. Daha diisiik viskoziteli bir c¢ozelti
kullanildiginda, daha yiiksek bir voltaj, elektroegirme sirasinda ikincil jetlerin
olusumunu destekleyebilir. Bu durumda, elektroegirme icin kritik gerilime yakin bir

gerilim, daha ince fiberler elde etmek i¢in uygun olabilir.

Uygulanan voltajin ve igne ucu-toplayici mesafesinin elde edilen fiber ¢api
tizerindeki etkisi belirlenmistir. Ortalama fiber ¢apinin, uygulanan voltajdaki ilk
artistan sonra minimum bir degere ulastigi ve ardindan uygulanan voltaj arttikca

biiylidiigii belirlenmistir[44].

2.5.9 Sicakhk

Coziicli uguculugu, buharlagsma ve sicaklik arasinda dogrudan bir iligki vardir.
Ek olarak, polimer ¢ozelti ylizey gerilimi ve viskozitesi sicakliktan etkilenir[26], [45],
[46]. Cozeltinin sicakliginin artmasi, viskozitenin diismesine neden olur ve fiber ¢api

azalmis elektroegirme jeti ile nanofiberler elde edilir. Buradan, sicakligin artmasinin
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iki zit etkisinin oldugu sonucuna varilabilir: ¢ézlicii buharlasma hizinin artmasi ve

viskozitenin azalmasi[12], [47].

2.5.10 Nem ve Ortam Kosullar

Nemin artmasi fiber yiizeyinde gozenekler olusturarak fiber morfolojisini
etkiler. Modifiye edilmis nanofiberler, nem kontrol edilerek olusturulur[12]. Nem ayni
zamanda nanofiberlerin ¢apin1 da etkiler. Cok diisiik nem oldugu zaman ugucu
coziiciiler hizla buharlasir ve igne ucunun tikanmasi gibi elektroegirme isleminde
sorunlara neden olabilir[12], [48]. Bu nedenle, ortam parametrelerinin elektroegirme
islemi iizerinde biiyiik etkisi vardir. Nemin artmasiyla birlikte gdzenekler ortaya ¢ikar

ve %50 bagil nemin iizerinde fiber olusumu gézlenmez[49]-[51].

2.6 Metal Oksit Katkili Nanofiberler

Nhi ve ark.” nin 2017 ‘deki ¢alismasinda elektroegirme yontemi ile iiretilmis
polikaprolakton (PCL) iskele, antibakteriyel aktivenin belirmesi ve yara iskelesi
yapigmasini azaltmak i¢in jelatin-giimiis nanopartikiiller (AgNP'ler) ile kaplanmistir.
Doku iskelesinin hidrofilikliginin belirlenmesi i¢in temas agis1 analizi yapilmuistir.
Antibakteriyel aktivenin belirlenmesi i¢in nanofiberler P. aeruginosa ve S. aureus

tizerinde disk diflizyon yontemi ile test edilmistir[52].

Ramalingam ve ark. tarafindan 2019 ‘da yapilan ¢alismada ise gymnema
ekstrakti kullanilarak nikel oksit (N1O) nanopartikiillerin yesil sentezi yapilmistir. Elde
edilen nanopartikiiller elektro egirme yontemi ile elde edilmis PCL/GL nanofiber
matlara katkilanmigtir. Nanofiberlerin antibakteriyel aktivitelerinin belirlenmesi i¢in
S. aureus, P. aeuginosa, E. coli bakterileri lizerinde test edilmistir. Ayrica fiberlerin
mekanik dayaniminin belirlenmesi i¢in ¢gekme testi ve 1slanabilirliklerinin belirlenmesi
icin temas agist Ol¢limii yapilmistir. Elde edilen nanofiberler iyi 1slanabilirlik,
biyouyumluluk ve antibakteriyel aktivite sergilemistir. Bu 0Ozellikleri sayesinde

nanofiberler matlar antibakteriyel yara ortiisii olarak kullanilabilirler[53].

Duygulu tarafindan 2019 yilinda yapilan ¢alismada, TiO2 katkili polilaktik asit

(PLA) nanofiberler biyomedikal alanindaki uygulamalarda kullanilmasi i¢in elektro
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egirme yontemi ile tiretilmistir. Yapilan calismada ¢esitli parametreler denenerek TiO2

katkisinin homojen oldugu optimum parametreler belirlenmistir[54].

Aktirk ve ark. tarafindan 2019 yilinda yapilan c¢alismada, glimis
nanapartikiiller, antibakteriyel etkinin belirlenmesi ve yesil kaplama olarak
sentezlenmistir. Uretilen bu Ag-NP ’ler elektro egirme ydntemiyle iiretilecek olan
PV A matrisine katkilanmistir. Nanofiber matlar1 ¢6ziinmeye dayanikli hale getirmek
icin iki farkli capraz baglama islemi uygulanmistir. Calismada capraz baglama islemi
sonrasinda SBF igerisine konulan nanofiber matlarin Ag salinimi yaptig1 ve yapisini
koruyarak stabilite gostermistir. Ayrica antibakteriyel aktivitesini belirlemek igin
E.coli ve S.aureus tizerinde test edilmistir. Sonuglar incelendiginde iiretilmis olan
nanofiber matlarin yara Ortiisii uygulamalarinda yapi iskelesi olarak kullanilabilecegi

gosterilmistir[55].

Marins ve ark. tarafindan yapilan 2019 ‘daki ¢alismada polikaprolakton-
jelatin-hidroksiapatit-niyobyum pentaoksit (PGHANb) kompozit membranlarini
elektro egirme yontemi ile kemik dokusu miihendisliginde kullanilmak {izere yap1
iskeleleri tiretilmistir. Ortalama fiber ¢aplar1 123 ila 156 nm arasinda degisen kompozit
membranlar, bir PCL ve GL matrisine HA ve degisen konsantrasyonlarda Nb2Os
partikiilleri (%0, 3, 7 ve 10) eklenerek elde edilmistir. Nanofiberlerin biyoaktiviteleri
simiile edilmis viicut sivist (SBF) kullanilarak degerlendirilmistir ve membranlarin
yilizeyinde HA kristallerinin olusumlar1 gozlenmistir. Elde edilen nanofiberlerin kemik

doku rejenerasyonu i¢in uygun bir aday oldugu sonucu gosterilmistir[56].

Harikrishnan ve Sivasamy 2020 ‘de yaptig1 ¢calismada elektro egirme yontemi
ile ZnO katkili PCL kompozit yap1 iskelesi iiretmislerdir. Yapilan calismada
nanofiberlerin dogal kemik yapisim1 taklit ederek kemik rejenerasyonu igin
kullanilmas: amaglanmistir. Bu dogrultuda PCL ve PCL/ZnO yap1 iskeleleri elde
edilmistir. Nanofiberlerin karakterizasyonlari i¢in SEM ve EDS, FTIR, XRD ve temas
acist analizi yapilmistir. Analiz sonucunda nanofiberler igerisinde dagilmis ZnO
partikiilleri belirlenmis ve bu partikiillerin kemik dokusu rejenerasyonu i¢in potansiyel

bir malzeme oldugu belirlenmistir[57].
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Karuppannan ve ark. 2021 ‘de yaptig1 ¢alismada biyosentez ile CuO NP ‘ler
eklenmis PCL/jelatin elektroegirme nanofiberlerin karakterizasyonuna ve bunlarin
antibakteriyel yara ortiisii olarak kullanimim arastirmuslardir. Uretilen nanofiberler
boncuksuz yapida ve ~130 ila 160 nm arasinda degisen boyutlarda elde edilmistir.
Nanofiberlerin antibakteriyel aktivitelerinin belirlenmesi i¢in disk difiizyon yontemi
ile test edilmislerdir. PCL/Jel nanofiberlerde herhangi bir antibakteriyel aktivite
goriilmezken CuO igeren nanofiberlerde S. aureus, P. aeuginosa, E. coli ‘de
antibakteriyel aktivite gozlenmistir. Ayrica nanofiberlerin 1slanabilirligi su temas agis1
ile Olclilmistiir. Elde edilen nanofiberler hidrofilik, mekanik dayanimli, yara
patojenlerine karsi etkili olmasiyla birlikte fibroblast tutunmasini ve biiylimesini
desteklemistir. Bu o6zelliklerinden dolayi iiretilen nanofiberlerin yara ortiisii olarak

kullanilabilir oldugu goriilmiistiir[58].

2.7 Nanofiberlerin Uygulama Alanlar

Elektroegirme yontemiyle hazirlanmis PV A nanolifler yakit hiicresi sistemleri,
yumusak elektronik malzemeler, katalitik cihazlar, radyasyon tespiti ve filtrasyon
uygulamalarinda sablon olarak asamali olarak kullanilmistir. Ote yandan, metal ve yari
iletken nanopargaciklarin dahil edilmesi, antibakteriyel etkiye dayali uygulamalarin

sayisinda bir artig gosterilmistir.

Nanofiberler su filtrasyonu, doku miihendisligi iskelesi, yaralar, fiber
kompozitler, ilag salininmi ve koruyucu giysiler gibi c¢esitli uygulamalar ig¢in
performansini artiran genis ylizey/hacim oranina sahip oldukc¢a gézenekli ag olusturma
yetenegine sahiptir. Tek nanofiberler, potansiyel olarak ila¢ dagitimi i¢in yumusak
mikro robotlar olarak kullanilabilir[11]. Ayrica havacilik, kapasitorler, transistorler,
pil ayiricilar, enerji depolama, yakit hiicreleri ve bilgi teknolojisi gibi ¢ok cesitli
uygulamalar icin uygun hale getiren 6zel Ozelliklere sahip yeni bir malzeme

sinifidir[13].

Son yillarda nanofiber formunda elde edilen yapi iskeleleri yliksek yiizey alani,
mekanik stabilite ve yara {lizerinde bulunan sivilar1 emmelerine izin veren kontrol
edilebilir fiber boyutu gibi 6zelliklerinden dolay1 dokunun daha hizli onarimi i¢in yara

ortiisii uygulamalarinda biiylik ilgi gormistiir[59]. Doku miihendisligi, biyolojik
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islevleri taklit edip gelistirmek ve organ kaybini dnlemek amaciyla viicut dokularinin
yapisal organizasyonuna benzeyen islevsel doku iskeleleri elde etmek i¢in {izerine
bir¢cok calisma yapilmakta olan ve oldukca yiiksek potansiyele sahip bir alandir.
Birgok yapi iskelesi iiretim yontemi arasindan elektroegirme prosesi hiicre dig1 matrise
benzer boyutsal organizasyona sahip fiber yapilarin elde edilmesini saglamasi
sebebiyle yaygin olarak kullanilan bir iiretim yontemidir. Pek ¢ok polimerler, ¢
boyutlu yapi iskeleleri seklinde elektro egirme yontemiyle tliretilebilir. Fakat belirli bir
kismi1 ¢evre dostu ¢oziiciiler kullanilarak basariyla elde edilirler. Bunlarin igerisinde
bir tanesi de dikkat c¢eken Ozelliklere sahip PVA ‘dir. Sahip oldugu iistiin
biyouyumluluk, biyobozunurluk, termal kararlilik, mekanik stabilite ve en 6nemlisi
sulu coziiciiler igerisinde ¢oziinebilme Ozellikleri sebebiyle doku iskelesi olarak
kullanilmasi bir¢cok calismada arastirilmistir. Doku iskelesi olarak PVA esash
malzemelerin kullanilmasi ile birlikte kemik, kikirdak, deri, vaskiiler, noral ve kornea
biyotip alaninda 6nemli basarilar elde edilmistir. Ayrica elektroegirme prosesi ile

iiretilen PV A'nin stabilitesi ve ¢apraz baglama alternatifleri ile dikkat cekmektedir[6].

Doku miihendisligi aym1 zamanda yitirilen fizyolojik islevlerin geri
kazanilmasi i¢in yeni bir yol saglamistir. Dogal veya sentetik doku iskelelerinin elde
edilmesi ile ayn1 zamanda hiicre ¢ogalmasini ve farklilasmasii saglamak icin bu
tirdeki malzemelerin bliylime faktorleri ve/veya sinyal molekiilleri ile
kombinasyonuna izin verir ve hiicre dis1 matrise (ECM) benzeyen yapilar gelismesine
sebep olur. Bu ozellikleri sayesinde cerrahi iglemler sonrasinda iyilesme siirelerini
kisaltarak yiiksek tedavi maliyetlerini onler ve ayni zamanda oto- ve allogreftlerin
kisitlamalarinin iistesinden gelir[60], [61]. Fonksiyonel katki maddeleri, 151k yayan
boyalar, ilaglar ve biyomolekiilleri i¢ine alabilen siralanmis ultra ince fiberler gibi
belirli 6zelliklere sahip yapi iskeleleri elektroegirme kullanilarak tiretilirler[62], [63].
Bu tiretim yontemi, kolay elde edilmesi ve diisiik bakim maliyeti ile elektro egirme
parametrelerini belirleyerek uygulamalarin istenilen 6zelliklerini karsilayacak bicimde
fiberlerin ¢apin1 kontrol etmeyi ve bu sayede doku iskelesinin morfolojisinin

ayarlayabilmesine olanak saglar[64].

Bu 6nemli uyarlanabilir 6zellikler, elektro egirme teknigini 6zellikle doku
fonksiyonlarmi eski haline getirmek, siirdiirmek veya iyilestirmek icin yeni nesil

stratejiler saglayarak biyomimetik nanofiber yap1 iskelelerinin iiretilmesi i¢in uygun
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bir yontem haline getirir[1], [65]. Bu temel oOzellikler, fiber yapisi ile saglanan
biyouyumluluk, biyobozunurluk, mekanik stabilite ve besin taginmasina iliskin
malzeme gereksinimlerini karsilarken hiicre yapismasini, baglanmasini, ¢ogalmasini,

farklilagmasini ve gogiinii tesvik eder[2], [59], [66]-[68].

3 MATERYAL VE YONTEMLER

3.1 Materyal

Nanofiber iiretiminde kullanilan PVA (Mw 85,000-124,000) ve yiizey
gerilimini ayarlamak i¢in Triton X-100 kimyasallar1 Sigma-Aldrich firmasindan temin

edilmistir. Cozelti hazirlanmasinda ¢oziicti olarak saf su kullanilmistir.
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Bu calisma kapsaminda elektroegirme yontemi ile iiretilen PVA nanofiberlere
antibakteriyel 6zellik saglanmasi amaciyla MoOs katkist yapilmistir. Katkilama islemi
icin PVA orani sabit tutulurken ti¢ farkli MoOs orami1 belirlenmistir. Fiziksel ve
kimyasal ¢apraz baglama islemi i¢in nanofiberlere 1sil islem ve sitrik asit katkisi
yapilmistir. Nanofiber iiretiminde FYTRONIX marka elektroegirme cihazi

kullanilmustir.

Elde edilen nanofiberlerin yapisal karakterizasyon islemi i¢cin Tane Boyutu
Analizi, Viskozite, Taramali Elektron Mikroskobu (SEM), Fourier Doniisimlii
Kizilotesi Spektrometresi (FTIR) ve X-Isinlart Difraktometresi (XRD) analizleri
yapilmistir. Nanofiberlerin antibakteriyel 6zelliklerinin belirlenmesi i¢in ise Tip
Diliisyon Testi ve ayrica in vitro test i¢in Yapay Viicut Sivis1 (SBF) hazirlanarak sivi
icerisinde onceden belirlenmis siirelerde bekletilerek biyoaktivite gosterme 6zelligi

incelenmistir.

3.2 Yontem

Nanofiber iiretiminde ilk asama PV A ¢d6zeltisi hazirlanmasidir. PVA ¢ozeltisi
icin Oncelikle %8 oraninda PVA saf su igerisinde yaklasik 80°C sicaklikta 2 saat
boyunca karistirilarak ¢oziindiiriilmiistiir. Daha sonra soliisyonun sicaklig1 kapatilarak
karigtirtlmaya devam edilmistir. Yiizey gerilimini diistirmek ve sonug olarak polimerik
¢oOzeltinin siirekli bir sekilde diizenli besleme hizini1 olusturmak i¢in Triton X-100
kullanilmistir. Soliisyon oda sicakligina ulastiginda %12,5 oraninda Triton X-100
eklenmistir. Bu oran daha 6nce yapilan ¢alismaya bakilarak belirlenmistir[ 14]. Cozelti
belli bir siire karigtirildiktan sonra, icerisine sirasiyla %1, %3, ve %35 oranlarinda
molibden oksit eklenmistir. Hazirlanan soliisyon nanofiber iiretimi i¢in bir siringa

igerisine alinmistir ve elektroegirme prosesine gecilmistir.

Ayn1 adimlar sitrik asit katkili nanofiberler elde edilmek i¢inde tekrarlanmaistir.
Triton X-100 eklenmesinden bir siire sonra da sitrik asit belirlenen oranda ¢ozelti

igerisine eklenmistir.

Elektroegirme islemine baglamadan dnce proses parametreleri belirlenmistir.

Elektroegirme prosesinde, igne-kollektor mesafesi 10 cm, uygulanan voltaj 17.5 kV,
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besleme oran1 1000 pl/h olacak sekilde parametreler segilmistir. Yaklasik 5 ml ¢ozelti
bitirildikten sonra elektroegirme prosesi sonlandirilmis ve toplayicit lizerinde
biriktirilen nanofiberler gece boyunca kurumaya birakilmistir. Kuruyan nanofiber
matlar pens yardimiyla aliiminyum folyo {izerinden ¢ikarilarak numune posetine

konulmustur. Elde edilen numuneler Tablo 3.2.1. ‘de verilmistir.

Tablo 3.1. Uretilen nanofiber numuneler

Elde Edilen Nanofiberler Kisaltmalar
Katkisiz PVA PVA

%1 MoOs iceren PVA %1

%3 MoOs i¢eren PVA %3

%35 MoOsiceren PVA %5

%S5 sitrik asit iceren PVA PVA-C

%1 MoO3 ve %S5 sitrik asit igeren PVA | %1C

%3 MoOs ve %S5 sitrik asit iceren PVA | %3C

%35 MoOs3 ve %S5 sitrik asit igeren PVA | %5C

3.3 Karakterizasyon

3.3.1 Partikiil Boyutu Analizi

Elde edilen MoOs tozlarinin tane boyutunun belirlenmesi i¢in Malvern
Mastersizer (3000,UK) Tane Boyutu Analizi Cihaz1 kullanilmigtir. Cihazin ¢alisma
prensibi lazer difraksiyon ve Mie teorisi ile saf su igerisine eklenen MoOs3 tozlarinin
lazer 1s1mn1 yardimiyla taneler {lizerinden sac¢ilan 15181in yogunlugunun olgiilmesine

dayanir.

3.3.2 Viskozite Ol¢iimii

Calismada reolojik oOzelliklerin belirlenmesi i¢in elektro egirme islemi
oncesinde soliisyonun viskozitesi l¢iilmiistiir. Ol¢iim Viscotester (Thermo Scientific)

cithaz1 kullanilarak yapilmistir.
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Analizde doniis hizi, kullanilan silindir ¢apina bagli olarak belirlenmistir.
Olgiim sirasinda sicaklik 25°C olacak sekilde ve her olgiim icin ortalama deger

hesaplanmistir. En az 6 6l¢iim olacak sekilde her bir soliisyon analiz edilmistir.

3.3.3 Taramal Elektron Mikroskobu (SEM) ve Enerji Dispersiv Spektrum
(EDS)

Bu calismada tiretilen MoOs katkili nanofiberlerin morfolojisini belirlemek
icin 5 kV voltajinda ve degisen uzakliklarda goriintiilenme Manisa Celal Bayar
Universitesi-Deneysel Fen Bilimleri Arastirma Merkezi (DEFAM)’'nde taramali
elektron mikroskobu (ZEISS Gemini 500) kullanilarak yapilmistir. Daha sonra elde
edilen goriintiilere EDS analizi yapilmistir. Inceleme 6ncesinde SEM numunelerine
yine DEFAM ’da bulunan kaplama cihazi (Leica, EM ACE 200) ile Au-Pd kaplamasi
yapilmistir. Bu sayede incelenecek olan polimer numuneler elektriksel olarak iletken
hale getirilmistir. Analizde kullanilan cihazlarin goriintiileri Sekil 3.3.3.1 ve Sekil

3.3.3.2 “‘de verilmistir.
Elde edilen goriintiiler Image J programi ile analiz edilmistir[69]. SEM

goriintiilerinden ortalama fiber ¢ap1 hesaplamak icin nm cinsinden her bir numune i¢in

yaklagsik 80 tane fiber ¢cap1 Ol¢iimii yapilmistir.
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Sekil 3.2. Numune kaplama cihazi (Leica EM ACE 200)
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3.3.4 X-Isim Difraktometresi (XRD)

Her malzemenin kendi kristal fazina ait atomik dizilimine gore X-1sinlarini
karakteristik bir diizen olacak sekilde kirmasi yontemidir. Malzemelerin kristal
yapisinin belirlenmesinde kullanilan bu karakterizasyon yontemi, yapilan ¢alismada
katkilama isleminde kullanilacak olan MoOj3 tozlarina ve elektroegirme yontemi ile

elde edilen nanofiber numunelere uygulanmaistir.

Bu calismada analiz i¢in Cu X-ray kaynagi ve XRD dedektdr sistemi bulunan

PANalytical Empyrean X-131n1 cihaz1 kullanilmustir.

3.3.5 Fourier Doniisiim Kizilotesi Spektroskopisi (FTIR)

Fourier doniisiimlii kizilotesi spektroskopisi, numunelere gonderilen kizilotesi
1sinlarinin numune tarafindan sogurulmasi ile baslayan ve daha sonra spektrumdaki
kiz1l6tesi bolgede bulunan baglarin titresim, esneme, doniis gibi hareketlerinin gerekli
olan dalga enerjisi tarafindan sogurulmasi ile gerceklesen bir prensiptir. Bu
karakterizasyon yonteminde molekiillerin kimyasal bag tiirleri ve molekiiler yapilari
hakkinda bilgi edinmemiz saglanir. Numune igerisinde bulunan bilinen ve bilinmeyen

veya olugmasi beklenen baglarin tespit edilmesi gerceklesir.

Bu calismada analiz i¢in Thermo Fisher Scientific FTIR spektrometre (Nicolet
1S20) cihazi kullanilmigtir. Analizler yapilirken ATR modiilii kullanilmis ve 400-4000

cm-! dalga boyu araliginda gerceklestirilmistir.

3.3.6 In Vitro Yapay Viicut Sivis1 (SBF) Analizi

SBF analizi biyoaktivitenin belirlenmesi i¢in kullanilan bir analiz yontemidir.
Bu analiz, numuneler {izerine kaplanmis olan hidroksiapatit (HA) olusumunun
gozlenmesi ile gergeklestirilir. Bu tip kaplama i¢in yaygin olarak kullanilan ¢ozeltiler,
inorganik iyonlara gore kan plazmasinin bilesimini taklit eden simiile edilmis veya
sentetik viicut sivilar olarak adlandirilir. Kalsifikasyon ¢ozeltileri (genellikle SBF
olarak adlandirilir), insan kan plazmasminkine benzer iyon konsantrasyonlarinda

benzer yar1 kararli agirt doymus bir ¢ozeltiden kimyasal ¢okelmeyi saglar[70].
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SBF'nin yar1 kararli bir tampon ¢d6zeltisi oldugu bilinmektedir ve hem
hazirlama adimlarinda hem de depolama sicakliklarinda kiiciik, istenmeyen bir
degisiklik bile tiretilen HA tozlarinin faz safligin1 ve yiiksek sicaklik kararliligini

biiylik 6l¢iide etkileyebilir[71].

Bu c¢alismada yaygin olarak bilinen iki Tris tamponlu SBF ¢o6zeltisi 4.2 mM
HCOs konsantrasyonuna sahip Kokubo-SBF[72] ve 27 mM HCOs Tas-SBF[71]
hazirlanmistir. Bu soliisyonlarin pH degerleri Tris/HCl ¢ifti kullanilarak 7.4'e
ayarlanmigtir. Tablo 3.3.6.1. ‘de bu iki soliisyonun insan plazmasi ile karsilagtirilmasi

verilmistir.
Bu iki ¢ozeltideki fark, Tag-SBF ‘inin HCO3™ iyon konsantrasyonunun 4.2’den 27.0

mM ‘ye yiikselmesi dolayisiyla insan plazmasiyla ayni konsantrasyonun elde edilmesi

ve CI" iyon konsantrasyonunun da 147,8 mM'den 125 mM'ye diisiiriilmesidir.

Tablo 3.2. SBF ¢ozeltilerinin ve insan plazmasinin iyon konsantrasyonlari

iyon Kokubo (mM) Tas (mM) Insan Plazmasi (mM)
Na* 142.0 142.0 142.0
Cr 147.8 125.0 103.0
HCO3 4.2 27.0 27.0
K* 5.0 5.0 5.0
Mg 1.5 1.5 1.5
Ca* 2.5 2.5 2.5
HPO4* 1.0 1.0 1.0
SO4* 0.5 0.5 0.5
Tris 50 50 -
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SBF c¢ozeltileri, belirlenen kimyasallarin uygun miktarlarinin deiyonize suda
¢Oziilmesiyle hazirlanir. Reaktifler, 700 ml su igerisinde Tablo 3.3.6.2. 'de verilen

strayla her bir reaktif tamamen ¢oziildiikten sonra teker teker ilave edilmistir.

Tablo 3.3. SBF ¢ozeltilerinin kimyasal bilesimi

Sira Reaktif Miktar
1 NaCl 6.547
2 NaHCOs3 2.268
3 KCl 0.373
4 Na:HPO4.2H20 0.178
5 MgCl2.6HO 0.305
6 CaCl2.2H20 0.368
7 NaxSO4 0.071
8 (CH20H)3CNH2 6.057

SBF c¢ozeltisinin hazirlanmasi sirasinda pH ayarlamasi i¢in toplam 40 ml 1 M
HCI soliisyonu tiiketilmistir. Bu miktarin 15 ml'lik kismi 6. siradaki reaktif
eklenmeden hemen 6nce soliisyona ilave edilmistir. HCI ¢6zeltisinin kalan kismi ise
titrasyon iglemi agamasinda kullanilmigtir. Son agsamada 8. siradaki Tris reaktifi ilave
edildikten sonra ¢dzeltinin sicakligi 37°C’ ye yiikseltilmistir. Reaktif tamamen
coziildiikten ve sicaklik istenilen degere ulastiktan sonra bu sicaklikta 1M HCl ile pH
7.4° e titre edilmistir. Titrasyon islemi sirasinda, son hacmi 1.1 It 'ye getirmek i¢in
cozeltiye saf su ilave edilerek ¢ozelti siirekli olarak seyreltilmigtir. Hazirlanan SBF
¢ozeltilerinin 5°C de 1 ay siiresince bozulmadan saklanabildigi gézlenmistir[71]. Bu
calismada iyon konsantrasyonlarinin Kokubo-SBF’ den daha fazla insan plazmasina

yakin oldugu goriilmistiir.

3.3.7 Temas Acis1 Ol¢iimii

Temas agis1 6l¢limil, yiizeyin hidrofobik veya hidrofilik bir 6zellige sahip olup
olmadigin1 degerlendirmenin niteliksel bir yoludur. Damla yiizeyle bulustugunda

ylizey ile kiigiik bir su damlasi arasindaki molekiiller aras1 etkilesimlerin
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gozlemlenmesine dayanir. Esas olarak bir ylizeyin 1slanabilirligini degerlendirmek igin
kullanilir. Temas agis1, s1vi/kat1 arayiizii ile sivi/hava arayiiziiniin kesismesiyle yapilan
ac1 olarak tanimlanir. Yontemin ana prensibi, bilinen bir ylizey enerjisi ve temas
acisina sahip bir sivi damlacig yerlestirilerek kati alt tabakanin yiizey enerjisinin

hesaplanabilmesidir.

Yara ortiisii olarak kullanilmas1 amaglanan nanofiber matlarin hidrofobikligi,
bir temas agis1 sistemi (Drop Shape Analyzer (DSAI100E), Kriiss, Almanya)
kullanilarak su temas acisi ile degerlendirilmistir. Bu testte kullanilan fiber matlarin
boyutlar1 1xlcm olacak sekilde kesilmis ve cihaz {lizerinde kamera agisinda olacak
sekilde yerlestirilmistir. Daha sonra numunelerin yilizeyine mikropipet ile 2 uL
deiyonize su damlatilmistir. Kati/sivi arayiiziinliin goriintlisii kamera yardimiyla
kaydedilerek damla sekli analiz yazilimina aktarilmistir. ilk énce goriintiiniin gri
Olcekli analizine dayali olarak bir kontur tanima gergeklesmis ve ikinci adimda, damla
seklini tanimlayan bir geometrik model kontura uydurulmustur. Analizde kullanilacak

olan temas acis1 cihazi Sekil 3.3.7.1. ‘de goriilmektedir.

Sekil 3.3. Temas agis1 6l¢lim cihazi (Kriiss)
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3.3.8 Antibakteriyel Etki

Calismada saf PVA nanofiber ve MoOs katkili PVA nanofiberlerin
antibakteriyel aktivitelerinin belirlenmesi i¢in disk diflizyon ydntemi ve koloni

sayimina dayali antibakteriyel testler uygulanmistir.

Agar iizerinde biiyiitiilen test bakterisinin bir kolonisi alinarak 5ml 2YT
besiyerine aktarilmis ve 16 saat 37°C’deki ¢alkalamali inkiibatérde 200 rpm calkalama
hizinda inkiibe edilmistir. Bir sonraki giin 100 pl bakteri kiiltiirii 5 ml taze besiyerine
aktarilarak 3 saat daha inkiibasyona devam edilmis ve boylece deneyde kullanilan
bakteriler eksponansiyel biiyiime fazina kadar bilyiitiilmiistiir. inkiibasyon sonunda

kiiltiirlerin 600 nm dalga boyundaki optik yogunlugu 0,6 olarak ayarlanmistir.

3.3.8.1 Disk Difiizyon (Kirby Bauer) Yontemi ile Antibakteriyel Aktivite Testi

Bu calismada, saf PVA nanofiber ve MoOs katkili PVA nanofiberlerin
antibakteriyel aktiviteleri sirasiyla Gram-negatif bakterileri ve Gram-pozitif bakterileri
temsil eden E. coli ve S. aureus bakterileri iizerinde Kirby-Bauer disk difiizyon
yontemi kullanilarak test edilmistir. Bu yontem, agar {izerinde biiyiime gézlenmemesi

sonucu olusan zonlarin 6l¢iimiine dayanir.

Hazirlanan bakteri kiiltiirii 2YT besiyeri igerisinde 1x107 bakteri/ml olacak
sekilde seyreltilen bakteri kiiltiirii bir swab yardimiyla Muller Hinton agar yiizeyine
yayilmistir. Bakteri kiiltiirii yayilan agar plakasi oda sicakliginda 5 dk bekletildikten
sonra, 1x1 cm? seklinde hazirlanan ve test dncesinde iki yiizeyi UV 1s13a maruz
birakilarak sterilize edilen nanofiber matlar agar ylizeyine yerlestirilmistir. Nanofiber
matlarmn yerlestirildigi agar plakalar1 37°C’deki inkiibatérde 24 saat bekletildikten

sonra zonlarin varliginin belirlenmesi i¢in agar plakalarin fotografi ¢ekilmistir.
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3.3.8.2 Koloni Sayimina Dayali Antibakteriyel Test

Bu yontemde MoOs3 katkili PV A nanofiberlerin E. coli ve S. aureus bakterileri
tizerindeki antibakteriyel etkinligi agar plaka lizerindeki kolonilerin sayimi yontemiyle
belirlenmistir. Burada bir besiyeri ortamu iizerindeki bakterilerin koloni olusturmasi
ile belirginlesmesi ve gozle goriilebilir hale gelmesiyle agar plaka lizerinde olusan

koloniler sayilabilir duruma gelir. [73].

Oncelikle disk difiizyon testinde oldugu gibi numunelerin her iki yiizeyi de 20
dk UV 1s18a maruz birakilarak steril olmasi saglanmistir. Test dncesinde, kullanilacak
olan agarlar ve tiipler otoklavda sterilize edilmis ve daha sonra UV altinda sterilize
edilen 3 mg agirligindaki ornek tiip igerisine alinarak iizerlerine 3 ml PBS ¢ozeltisi
(3mg/3ml) eklenmistir. Daha sonra inkiibatérde 37°C’de 24 saat bekletilmistir. Bu siire
sonunda elde edilen siipernatan (film ekstrakt1) steril bir tiipe aktarilarak antibakteriyel

testlerde kullanilmastir.

Eksponansiyel faza kadar biiyiitiillen bakteri kiiltiiriiniin say1s1 2x10° cfu/ml

olacak sekilde PBS icerisinde seyreltme yapilmistir.
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4 BULGULAR VE TARTISMA

4.1 Molibden Oksit Tozlarinin Analizi

4.1.1 Partikiil Boyutu Analizi

Mastersizer cihazi ile elde edilen 6l¢iim sonuclar1 Sekil 4.1.1.1. ‘de verilmistir.
MoOs tozlarmin partikiil boyutu grafigi incelendiginde tanelerin %90’ nin boyutlarinin
<0,5 pm’nun altinda oldugu belirlenmistir. Grafikteki partikiil boyut dagilimi
incelendiginde, partikiillerin biiyiik ¢ogunlugunun 10-150 nm araliginda homojen
dagilim gosterdigi goriilmektedir. Bununla birlikte, az miktarda toz partikiiliiniin
aglomerasyon sebebi ile 400-500 nm bandinda kendini gdsterdigi tespit edilmistir.
Ayrica Tablo 4.1.1.1. ‘de MoOs3 tozlarmin d10, d50 ve d90 degerleri verilmistir.
Tablodaki sonuglara gére MoOs3 tozlarinin d90 degerinin 460 nm civarinda oldugu
goriilmiistiir.  Tozlarin boyutlarinin bu anlamda kiigiik tane boyutlu olmasi ayni
zamanda daha fazla yiizey alani dolayisiyla daha yiiksek etkilesim ve antibakteriyel

anlamda daha etkin rol oynayacaginin gostergesidir.
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Sekil 4.1. MoOs partikiil boyutu boyu-hacim yogunlugu-kiimiilatif hacim analizi
grafigi

Tablo 4.1. MoOs3 tozlarinin d10, d50 ve d90 degerleri

MoOs3 Tozlarimin Partikiil Boyutu (nm)
Degerleri
d10 17
dso 41
doo 460

4.1.2 FTIR Analizi

Bu c¢alismada tiretilecek olan nanofiberlere katkilanacak MoOs3 tozlarina ait

FTIR analizleri yapilmistir.

Sekil 4.1.2.1. ‘de MoOs tozlart bulunan numuneye ait FTIR spektrumu
goriilmektedir. MoO3 tozlarinin FTIR analizinde pikler ayrintili olarak verilmis ve
parmak izi bolgesindeki karakteristik pikler tanimlanmistir. Sekilde absorpsiyon
bantlarma bakildiginda 599c¢cm™ ‘de Mo-O-Mo esneme titresimlerinin, 642cm™ ‘de

Mo-O-Mo ve Mo=0 baglar icerisindeki oksijen esneme hareketlerinin, 811cm™' ‘de
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Mo-O-Mo simetrik titresimlerinin ve 854cm™' de katmanli ortorombik MoO3 fazina ait

pik verdigi gorilmiistiir[74]—-[77].

Hojabri ve ark. ‘nin ¢aligmasinda ise nanokristalin yapida MoQOs ince filmlerin
farkli sicakliklarda elde edilmesiyle beraber yapisal ve optik 6zellikleri incelendiginde
calismamizdaki FTIR spektrumlarn ile ortiismektedir. Calismada farkli sicakliklarda
tiretim yapilmis ve birbirine ¢ok yakin spektrumlar elde edilerek ortorombik fazin
varlig1 belirlenmistir[76]. Ayrica Chiang ve ark. 2013 yilinda yaptig1 calismada benzer
sekilde belirlenmis olan sicaklarda kurutma iglemi yaparak kurutma islemi olmayan
durumla sentezlenen MoQOs ‘leri karsilagtirmigtir. Yapilan ¢aligmadaki FTIR

spektrumunda ¢alismamizdaki piklere benzer sonuglar elde etmislerdir[75].
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Sekil 4.2. MoOs3 tozlarma ait FTIR spektrumu

4.1.3 SEM ve EDS Analizi

MoOs tozlarina ait SEM analizi sonuglart Sekil 4.1.3.1. ve 4.1.3.2. ‘de
verilmigtir. Tozlarin SEM goriintiilerine bakildiginda kurutma islemi gérmis olan

MoOs tozlarinin kiimeleserek iist liste birikme egiliminde oldugu belirlenmistir.
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Sekil 4.4. MoOs3 tozlarina ait SEM goriintiisii-2
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MoOs3 tozlarma yapilan EDS analizi sonucu ise Sekil 4.1.3.3. ‘de verilmistir.
Yapilan alan analizinin sonuglar1 incelendiginde tozlarin yapisinda %83.2 oraninda
oksijen ve %16.98 oraninda molibden elementlerinin bulundugu belirlenmistir.
Yapida bu iki elementin disinda baska bir elementin tespit edilmemesi kullanilan

tozlari yiiksek saflikta oldugunu gostermistir.

115K
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Element % Agirhk % Atomik
OK 4491 83.2
Mo L 55.09 16.98
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Sekil 4.5. MoOs tozlarina ait EDS analizi goriintiisii
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Calismada gozlenen sonuglara bakildiginda Maheswari ve ark. tarafindan 2017
‘de yapilmis olan nano yapidaki MoOs sentezlenmesi caligmasinda mevcut
calismamizla ortiisen MoOs yapilar1 elde edilmistir. Ayrica bu c¢alismadaki FTIR
spektrumlar1 da ¢alismamizda elde edilen sonuglarla ortiismektedir[74]. Chiang ve
ark. tarafindan etilen glikol ile MoO3 sentezinin yapildig1 ¢alismadaki karakterizasyon
islemlerinde calismamizla ortiisen kurutma islemi ile ist iiste birikmis tabakalar

seklindeki SEM analizi sonuglar1 gézlenmistir[75].

4.1.4 XRD Analizi

MoOs3 tozlarinin kristalografik 6zelliklerini ve igerisindeki faz simetrilerini
belirlemek amaciyla yapilan XRD analizi sonuglar1 Sekil 4.1.4.1. ‘de verilmistir. Elde

edilen grafikten MoOs3 tozlarinin yiiksek kristallik oranina sahip oldugu goriilmiistiir.

Genel olarak elde edilen, tiim pikler literatiire uygun olarak (010) diizlemine
paralel kafes yiizleri (020), (040), (060), (080) MoO:s ile iligkili tipik tepe noktalarini
giiclii bir sekilde gosterir. Ayrica kafese karsilik gelen kirinim cizgileri (110), (021),
(111), (140), (081) diizlemlerine sahiptir. Spektruma bakildiginda éncelikle 20=12,73°
degerine karsilik gelen (020) piki agikga belirlenmistir. Bu da monoklinik faz yerine
ortorombik fazin varligim belirtir[78]. a- MoOs3 'lin en giiclii pik yogunlugu (021)
yansimasiyla 27,30°" lik 20 degerinde elde edilmistir. Tozlarin ortorombik yapisini
gosteren 206=23,30°de (110), 26=25,67°'de (040) ve 26=38,93°'de (060) goriilmiistiir.
Bunlara ek olarak (120), (021), (111), (140) ve (150) diizlemlerine karsilik gelen
keskin piklerde gozlenmistir[10], [77], [79], [80].

Calismada elde edilen sonuglar Klinbumrung ve ark., tarafindan 2011 yilinda
yapilan ortorombik a-MoO3 mikroplakalarin karakterizasyonu c¢aligmasindaki XRD
spektrumlar ile ortiismektedir. Ortorombik faz yapisinin monoklinik yapidan farkini
gosteren (020) pikini 260=12.8° ‘de belirlemislerdir[78]. Ayrica Wang ve ark.
tarafindan yapilan ¢aligmada da monoklinik fazdan ortorombik yapiya gecis
gbzlenmistir. Morfolojik ve renk degisimleri gosterilmistir. Calismadaki XRD
spektrumlarina bakildiginda ise ortorombik yapinin en kuvvetli piki olan (021) ‘de
20=27.36° ‘da goriilmiis ve bu da calismamizdaki XRD spektrumlart ile

ortiismektedir[79]. Bununla beraber Fan ve ark. tarafindan yapilan MoOs3 film iiretimi
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calismasindaki XRD spektrumlarinda goriilen piklerden (200), (002), (021) ve (110)
‘da mevcut caligmadaki piklerle ortiismektedir[81].

Siddet(a.u.)

10 20 30 40 50 60 70 80
2 Teta (Derece)

Sekil 4.6. MoOs tozlarina ait XRD grafigi

4.2 Nanofiberlerin Analizi

4.2.1 Viskozimetre Analizi

Viskozite analizi ¢ozeltilerin reolojik 6zelliklerini belirlemek i¢in en ¢ok tercih
edilen yontemlerden birisidir. Bu ¢alismada farkli MoO3 oranlarinin PVA ¢ozeltisinin

reolojik 6zelliklerine etkisini belirlemek i¢in viskozite analizi yapilmistir.

Sekil 4.2.1.1. ve Sekil 4.2.1.2. ‘de artan MoO3 oranlarinin viskoziteye etkisi
gosterilmigtir. Katkiya bagl olarak PVA ile karsilagtirildiginda %1, %3 ve %S5
oranlarinda viskozitede artis gozlenmistir. Artan katki ile viskozitede artis meydana
gelmistir. Katkisiz PVA ‘da viskozite yaklasik 800n olctiliirken bu oran sirasiyla
yaklagik 1000m, 1200m ve 1600n ‘e kadar ¢ikmaistir.
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Sekil 4.7. Katkisiz PVA, %1 ,%3 ve %5 ' e ait Kayma Gerilimi-Kayma Orani grafigi
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Sekil 4.8. Katkisiz PVA, %1 ,%3 ve %S5 'e ait Viskozite-Kayma Oran grafigi

Sekil 4.2.1.3. ve Sekil 4.2.1.4. ‘e bakildiginda artan MoO3 oranlarinda %1C ve
%3C ‘de viskozitede artis goriiliirken %5C ‘de viskozitede diisiis goriilmektedir.

Bunun sebebinin ise viskozitenin fazla olmasindan dolay1 doniis hizina bagl olarak
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cihazin duvarlarina ¢arpmanin meydana gelmesi ve Ol¢iimde hataya sebep oldugu

tahmin edilmektir. Katkisiz PVA ‘da yaklasik 850m olciilen viskozite %1 ‘de yaklasik

1100m ve %3 ‘de yaklasik 1250n olarak dl¢lilmiistiir. %5 ‘de ise viskozite yaklasik

950m olarak 6l¢iilmiistiir.
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Sekil 4.9. PVA, %1C ,%3C ve %5C ‘e ait Kayma Gerilimi-Kayma Orani grafigi
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Sekil 4.10. PVA, %1C ,%3C ve %5C ‘e ait Vizkozite-Kayma Orani grafigi

Zhang ve ark. yaptig1 calismada elektro egirme yontemi ile elde edilen PVA
nanofiber matlarin morfolojileri incelenmistir. Calismada nanofiber matlar %6-%8
konsantrasyona sahip PVA soliisyonlart ile iiretilmistir. Fiberlerin morfolojisini
etkileyen parametreler degerlendirilmistir. %6 ‘lik PVA konsantrasyonunda boncuklu
yap1 gozlenirken %8 ‘lik PVA konsantrasyonlarinda boncuk yapisi gézlenmemistir.
Elektro egirme prosesinde fiberlerin elde edilecegi zincir dolasmasinin saglanmasi i¢in
kritik konsantrasyon degerine ulasilmasi gerekir. Bu degerin altinda stabil bir polimer
jeti elde edilemez. Viskozite degeri ¢cok yiiksek degere ulastiginda ise jetin olusmasi
zorlasmaktadir. Bu arastirma ¢alismamizla degerlendirildiginde %8 ‘lik hazirlanan

PVA konsantrasyonun uygun bir aday oldugu goriilmiistiir[5].

Mahmud ve ark. ‘nin ¢aligmasinda saf su igerisinde farkli PVA oranlarinda ve
farkli ¢oziiciiler kullanilarak elektro egirme yontemiyle nanofiberler elde edilmis ve
karakterizasyonlar1 yapilmistir. Calismadaki viskozite verilerine bakildiginda farkl
coziiciiler igindeki %10 ‘luk PVA ve farkli oranlarda PVA ‘ya ait grafikler verilmistir.
Elektro egirme isleminde ise %10 ‘dan daha yiliksek PVA konsantrasyonlarinda giiclii

hidrojen baglar1 sebebiyle {iretimin gerceklesmedigi goriilmiistiir. Ayrica ¢caligmadaki
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farkll ¢oziiciilere ait viskozite grafigi incelendiginde saf su ile elde edilen PVA
¢Ozeltisinin en diisiik viskozite degerine sahip oldugu ¢ikariminda bulunulmustur.
Calismamizdaki verilerle karsilastirildiginda saf su kullanimi ile birlikte elektro

egirme islemi i¢in optimum parametrenin saf su oldugu goriilmiistiir[82].

4.2.2 SEM ve EDS Analizi

Uretilen nanofiberlerden elde edilen SEM analizi goriintiisii verilmistir. Bu
gorsellerden nanofiber ¢aplar1 6l¢iilmiis ve analiz sonuglar1 Sekil 4.2.2.1.-4.2.2.14. de
gosterilmistir. Ortalama fiber ¢ap1, SEM goriintiilerinin goriintii analiz yazilimi (Image

J, National Institute of Health, USA) ile analiz edilmesiyle hesaplanmistir.

Sekil 4.2.2.1.” de saf PVA nanofiberlere ait SEM goriintiisii ve nanofiberlerin
¢ap Ol¢iim sonuclar1 goriilmektedir. Buna gore, 395,829 nm ve 574,104 nm arasinda
degisen fiber capina sahip nanofiberler goriilmektedir. Ortalama fiber cap1 ise 469,253
nm olarak hesaplanmistir. Sekil 4.2.2.2.” de 1s1l islem gérmiis saf PVA nanofiberlere
ait SEM goriintiisii ve nanofiberlerin ¢ap 6l¢lim sonuglart goriilmektedir. Buna gore,
501,97 nm ve 717,571 nm arasinda degisen fiber g¢apina sahip nanofiberler

goriilmektedir. Ortalama fiber ¢api1 ise 713,960 nm olarak hesaplanmustir.
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Sekil 4.11. Saf PVA' ya ait a) SEM goriintiisii ve b) ortalama nanofiber ¢ap1 grafigi
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Sekil 4.12. Isil islem gormiis saf PVA' ya ait a) SEM goriintiisii ve b) ortalama
nanofiber ¢ap1 grafigi

Sekil 4.2.2.3.” de %1 MoOs igceren PVA nanofiberlere ait SEM goriintiisii ve
nanofiberlerin ¢ap 6l¢iim sonuglar1 goriilmektedir. Buna gore, 288,411 nm ve 440,121
nm arasinda degisen fiber ¢capina sahip nanofiberler gériilmektedir. Ortalama fiber ¢ap1
ise 357,247 nm olarak hesaplanmistir. Sekil 4.2.2.4.” de 1s1l islem goérmiis %1 MoO3
iceren PVA nanofiberlere ait SEM goriintiisii ve nanofiberlerin ¢ap 6lglim sonuglari
goriilmektedir. Buna gore, 342,008 nm ve 589,464 nm arasinda degisen fiber ¢apina

sahip nanofiberler goriilmektedir. Ortalama fiber cap1 ise 458,178 nm olarak

hesaplanmustir.
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Sekil 4.13. %1 MoOs iceren PVA nanofiberlere ait a) SEM goriintiisii ve b) ortalama
nanofiber ¢ap1 grafigi
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Sekil 4.14. Isil islem gérmiis %1 MoO3 iceren PVA nanofiberlere ait a) SEM goriintiisti
ve b) ortalama nanofiber ¢ap1 grafigi

Sekil 4.2.2.5.” de %1 MoOs igeren ve sitrik asit ilave edilen PV A nanofiberlere
ait SEM goriintiisii ve nanofiberlerin ¢ap 6l¢tim sonuglar1 goriilmektedir. Buna gore,
192,5 nm ve 283,529 nm arasinda degisen fiber capima sahip nanofiberler
goriilmektedir. Ortalama fiber capr ise 280,579 nm olarak hesaplanmistir. Sekil
4.2.2.6° da 1s1l islem gérmiis %1 MoOs igeren ve sitrik asit ilave edilen PVA
nanofiberlere ait SEM goriintiisli ve nanofiberlerin ¢ap 6l¢iim sonuglart goriilmektedir.
Buna gore, 212,452 nm ve 327,056 nm arasinda degisen fiber c¢apina sahip

nanofiberler goriilmektedir. Ortalama fiber ¢ap1 ise 265,675 nm olarak hesaplanmistir.
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Sekil 4.15. %1 MoOs ve sitrik asit iceren PVA nanofiberlere ait a) SEM goriintiisii ve
b) ortalama nanofiber ¢ap1 grafigi
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Sekil 4.16. Isil islem goérmiis %1 MoOs ve sitrik asit igeren PVA nanofiberlere ait a)
SEM goriintiisii ve b) ortalama nanofiber ¢ap1 grafigi

Sekil 4.2.2.7.” de %3 MoOs igceren PVA nanofiberlere ait SEM goriintiisii ve
nanofiberlerin ¢ap 6l¢iim sonuglar1 goriilmektedir. Buna gore, 439,698 nm ve 608,348
nm arasinda degisen fiber ¢capina sahip nanofiberler gériilmektedir. Ortalama fiber ¢ap1
ise 507,952 nm olarak hesaplanmistir. Sekil 4.2.2.8.” de 1s1l islem goérmiis %3 MoO3
iceren PVA nanofiberlere ait SEM goriintiisii ve nanofiberlerin ¢ap 6lglim sonuglari
goriilmektedir. Buna gore, 477,097 nm ve 714,638 nm arasinda degisen fiber ¢apina

sahip nanofiberler goriilmektedir. Ortalama fiber cap1 ise 568,882 nm olarak

hesaplanmustir.
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Sekil 4.17. %3 MoOs iceren PVA nanofiberlere ait a) SEM goriintiisii ve b) ortalama
nanofiber ¢ap1 grafigi
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Sekil 4.18. Isil islem gérmiis %3 MoO3 igeren PVA nanofiberlere ait a) SEM goriintiisti

ve b) ortalama nanofiber ¢ap1 grafigi

Sekil 4.2.2.9.” da %3 MoOs igeren ve sitrik asit ilave edilen PV A nanofiberlere
ait SEM goriintiisii ve nanofiberlerin ¢ap 6l¢tim sonuglart goriilmektedir. Buna gore,
215,072 nm ve 514,218 nm arasinda degisen fiber capina sahip nanofiberler
goriilmektedir. Ortalama fiber ¢apt ise 341,214 nm olarak hesaplanmistir. Sekil
4.2.2.10." da 1s1l islem gormiis %3 MoOs iceren ve sitrik asit ilave edilen PVA
nanofiberlere ait SEM goriintiisii ve nanofiberlerin ¢ap 6l¢iim sonuglar1 goriilmektedir.
Buna gore, 167,189 nm ve 288,855 nm arasinda degisen fiber c¢apina sahip

nanofiberler goriilmektedir. Ortalama fiber ¢ap1 ise 229,960 nm olarak hesaplanmistir.

Sekil 4.19. %3 MoOs ve sitrik asit iceren PVA nanofiberlere ait a) SEM goriintiisii ve

b) ortalama nanofiber ¢ap1 grafigi
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Sekil 4.20. Isil islem goérmiis %3 MoOs ve sitrik asit igeren PVA nanofiberlere ait a)
SEM goriintiisii ve b) ortalama nanofiber ¢ap1 grafigi

Sekil 4.2.2.11.” de %5 MoOs igeren PV A nanofiberlere ait SEM goriintiisii ve
nanofiberlerin ¢ap 6l¢iim sonuclar1 goriilmektedir. Buna gore, 468,875 nm ve 993,103
nm arasinda degisen fiber ¢capina sahip nanofiberler gériilmektedir. Ortalama fiber ¢ap1
ise 683,071 nm olarak hesaplanmustir. Sekil 4.2.2.12.” de 1s1l igslem gormiis %5 MoO3
iceren PVA nanofiberlere ait SEM goriintiisii ve nanofiberlerin ¢ap 6lglim sonuglari
goriilmektedir. Buna gore, 622,773 nm ve 1068,797 nm arasinda degisen fiber ¢apina
sahip nanofiberler goriilmektedir. Ortalama fiber cap1 ise 887,050 nm olarak

hesaplanmustir.
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Sekil 4.21. %5 MoOs iceren PVA nanofiberlere ait a) SEM goriintiisii ve b) ortalama
nanofiber ¢ap1 grafigi
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Sekil 4.22. Isil islem gérmiis %5 MoO3 igeren PVA nanofiberlere ait a) SEM goriintiisti
ve b) ortalama nanofiber ¢ap1 grafigi

Sekil 4.2.2.13. de %5 MoOs3 igeren ve sitrik asit ilave edilen PVA
nanofiberlere ait SEM goriintiisii ve nanofiberlerin ¢ap 6l¢lim sonuglar1 goriilmektedir.
Buna gore, 442,908 nm ve 721,998 nm arasinda degisen fiber capina sahip
nanofiberler goriilmektedir. Ortalama fiber ¢api1 ise 555,537 nm olarak hesaplanmistir.
Sekil 4.2.2.14. de 1s1l islem gormiis %5 MoOs igeren ve sitrik asit ilave edilen PVA
nanofiberlere ait SEM goriintiisii ve nanofiberlerin ¢ap 6l¢iim sonuglar1 goriilmektedir.
Buna gore, 325,971 nm ve 518,503 nm arasinda degisen fiber c¢apina sahip

nanofiberler goriilmektedir. Ortalama fiber ¢api1 ise 437,123 nm olarak hesaplanmistir.
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Sekil 4.23. %5 MoOs ve sitrik asit iceren PVA nanofiberlere ait a) SEM goriintiisii ve
b) ortalama nanofiber ¢ap1 grafigi
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Sekil 4.24. Isil islem goérmiis %5MoQOs ve sitrik asit iceren PVA nanofiberlere ait a)
SEM goriintiisii ve b) ortalama nanofiber ¢ap1 grafigi

Elde edilen katkisiz PVA nanofiberler incelendiginde 1s1l islem sonrasinda
sicakligin etkisiyle fiberlerin yapisinda bozulma meydana geldigi ve yayilma
egiliminde oldugu gorilmiistiir. Bu durumda cap artisi goriilir  ve fiberlerde
yassilasma meydana gelir. Yapilan ¢aligmalarda yiiksek molekiil agirligina sahip PVA
soliisyonunun viskozitesinin arttirilmasi veya yiiksek konsantrasyona sahip olmasi

fiberlerde yassilasmanin meydana gelmesine sebep olmustur[83].

Tablo 4.2 Uretilen nanofiberlerin ortalama fiber ¢aplar

Elde Edilen Nanofiberler Ortalama Fiber Caplari(nm)
PVA 469,253
Isil islem gérmiis PVA 713,960
%1 357,247
Isil islem g&rmiis %1 458,178
%I1C 280,579
Isil islem gormiis %1C 265,675
%3 507,952
Isil islem gérmiis %3 568,882
%3C 341,214
Isil islem gérmiis %3C 229,960
%5 683,071
Isil islem gérmiis %5 887,050
%5C 555,537
Isil islem gérmiis %5C 437,123
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Stone ve ark. tarafindan yapilan caligsmada sitrik asit katkisi ile elektro egirme
yontemiyle nanofiberler iiretilerek karakterizasyonlar: yapilmistir. {lgili ¢alismada
katkilama islemiyle birlikte 1s1l islem uygulandiginda yapida bulunan su molekiilleri
uzaklagarak nanofiber ¢apinda azalmaya sebep olmustur. Calismamizda ise sitrik asit
katkili numuneler de 1s1l islem sonrasinda yassilasma egilimi goriilmemistir. Islem
sonrasi fiberlerin ¢capinda azalma meydana gelmistir. Bu azalmanin nedeni 1s1l islem
sonrasinda fiberlerin yapisinda bulunan suyun matrikslerden kaybedilmesi ile

aciklanabilir[84].

SEM goriintiileri alinan nanofiberlerin goriintiilleme sirasinda EDS analizi
yapilmistir. EDS analizi alan ve nokta olarak iki sekilde yapilmistir. Sekil 4.2.2.15 ‘de
1s1l islem gormiis %5 MoOs-C iceren PV A nanofiberlerin belirlenmis olan alanda EDS

analizi gosterilmistir.

Sekil 4.25. Isil islem gérmiis %5 MoO3-C igceren PVA nanofiberlerin SEM goriintiisii

Elde edilen SEM goriintlisiiniin EDS analizi sonuglar1 Sekil 4.2.2.16. ‘da
verilmistir. EDS analizi 15kV’da Mag 30000°de gerceklestirilmistir. Analizde sekilde
belirlenen noktaya bakildiginda Mo oranmin yaklasik olarak %5,66 oldugu
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goriilmiistiir. Bu oran sonucunda MoOs3 tozlarinin nanofiberler ile basarilt bir sekilde

bir araya geldigi goriilmiistiir.

306K Element % Agirlik % Atomik
K CK 68,32 78,99
23.BK
o 0K 21,11 18,32
17.0K] Na K 2,01 1,22
AlK 1,01 0,52
AuK 1,89 0,13
6Bk} ¢
. AU Mo Mo L 5,66 0,82

| 1 JoNeoa Mo
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Sekil 4.26. Isil islem gormiis %5 MoOs-C iceren PVA nanofiberlere ait EDS analizi
goruntusu

Ayn1 bolgede baska bir noktaya EDS analizi yapilmistir. Sekil 4.2.2.17. ‘de
goriildiigli gibi nokta nanofiberlerin iistii olarak belirlenmistir. Yapilan analiz sonucu
Sekil 4.2.2.18. ‘de verilmistir. Analiz sonucunda Mo oranmi yaklasik %4,34 olarak
belirlenmistir. Bu durumda MoOs tozlar1 nanofiberler {izerinde soliisyon igerisine
eklenen oranda bulunmaktadir. Elde edilen sonuglara bakildiginda katkilamanin

basarili bir sekilde gergeklestigi goriilmiistiir.
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Sekil 4.27. Is1l islem gormiis %5MoO3-C iceren PVA nanofiberlerin SEM goriintiisii-
2

297K
sk Element % Agirlik % Atomik
211k CK 64,77 75,48
108K OK 25,31 22,15
16.5K Na K 1,92 1,17
13.7K Al K 0,69 0,36

99K c AuM 2,98 0,21

fek Mo L 4,34 0,63

33K J o A Mo

i Ma Al Mo
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Sekil 4.28. Isil islem goérmiis %5 MoO3-C igeren PVA nanofiberlere ait EDS analizi
goruntiisu

Bir diger EDS analizi ise Sekil 4.2.2.19 ‘da verilmistir. Bu analizde ise alan
taramasi yapilarak katkilanan MoOs3 orani belirlenmistir. Sekil 4.2.2.20 ‘de elde edilen

sonuglara bakildiginda Mo oran1 yaklasik %4,89 olarak belirlenmistir. Bu durum
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MoOs3 tozlarinin nanofiberlerin iizerinde ve igerisinde homojen bi¢cimde dagilmis

bulundugunu gosterir.

Sekil 4.29. Isil islem gormiis %5 MoOs3-C igeren PVA nanofiberlerin SEM goriintiisii-

3

JA.BK
256K
L2.4K
19.2K
16,0k
12,8k

9.6k

04K

3 ;-KL
0.0k

C

1

o

A

Element % Agirlik % Atomik

CK 61,70 70,61
OK 33,40 28,69
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Mo

Q.00

j.oo

Sekil 4.30. Isil islem gormiis %5 MoOs-C igeren PVA nanofiberlerin EDS analizi
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Sekil 4.2.2.21. ‘de %5 MoOs3-C igeren 1s1l islem gérmiis numuneye ait SEM

goriintiisii goriilmektedir. Analiz sirasinda ‘haritalama’ islemi yapilarak MoOs

tozlariin nanofiber tizerindeki dagilimlar: belirlenmek istenmistir.

16K e
l M
il 2 e
a0 13 26 EX] 52 65 78 81 104 117 130

Sekil 4.31. %5 MoOs-C igeren 1s1l islem gormiis PVA nanofiberin SEM ve Mapping
analizi goriintiileri

Elde edilen goriintiiler sonucunda MoOs3 tozlarinin nanofiberler iizerinde
stvanmis denilebilecek bir bigimde dagildig belirlenmistir. MoO3 tozlarr nanofiber

matlar i¢erisine homojen olarak dagilim gostermistir.

4.2.3 XRD Analizi

Elektroegirme yontemi ile iiretilen nanofiberlere uygulanan XRD analizi
sonuglar1 Sekil 4.2.3.1. ’de %5 MoOs katkili PVA nanofibere ait XRD grafigi ile
verilmistir. Grafige bakildiginda yaklasik 20=20° ‘de (101) diizleminde keskin bir pik
gozlenmektedir. Gozlenen bu giiglii difraksiyon piki yar kristalin PVA ‘nin sadece bir
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kuvvetli tepe noktasi oldugunu gostermistir. Bunun sebebi ise yapisinda gii¢li molekiil

i¢ci ve molekiiller aras1 hidrojen baglarinin bulunmasidir[13], [16].

Siddet

10 20 30 40 50
26(derece)

Sekil 4.32. %5 MoOs katkili PVA nanofibere ait XRD grafigi

Bhargav ve ark. yaptiklar1 calismada sodyum floriir katkilt PVA nanofiber elde
etmis ve XRD analizi ile karakterize etmislerdir. Katkisiz PVA ‘ya ait XRD
spektrumuna bakildiginda ¢alismamizla ortiisen sonuglar elde edilmistir. Spektrumda
goriilen 20° ‘deki keskin pik ortorombik kafes yapisini belirten yar1 kristalin yapiyi
belirtir[85].

Anjaneyulu ve ark. calismasinda ise Ag katkili HA/PVA nanofiberlerin tiretimi
gerceklestirilmis ve in vitro ortamda test edilerek doku miithendisligi uygulamalari i¢in
uygunlugu arastirtlmistir. Katkisiz PVA ‘ya ait XRD spektrumu incelendiginde
calismada da 20=19.5° ‘da giiclii bir pik verdigi goriilmiistiir[86]. Bu calismalara ek
olarak Sheikh ve ark. implant malzemesi olarak kullanilmak tizere HA iceren PVA
nanofiberler {reterek karakterizasyonlarin1 yapmislardir. Calismadaki XRD
spektrumlarina bakildiginda PVA ‘nin yari kristalin yapiya sahip olmasi dolayisiyla
19.5° disinda bir pik gozlenmemis ve calismamizla benzer bir spektrum ortaya

¢cikmistir[87]
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4.2.4 FTIR Analizi

FTIR analizi, polimerik malzemelerin yapisal karakterizasyonunu belirlemek
icin kullanilmaktadir. Bu calismada elektroegirme yontemi ile iretilen PVA

nanofiberlerin sinterleme 6ncesi ve sonrasinda FTIR analizleri yapilmistir.

Sekil 4.2.4.1. ‘de saf PVA nanofiber numuneye ait FTIR spektrumu
goriilmektedir. PVA nanofiberlerin FTIR analizinde pikler ayrintili olarak verilmis ve
onemli pikler tanimlanmigtir. Absorpsiyon bantlarina bakildiginda dncelikle -OH ile
ilgili pikler su sekildedir; 3286 cm™!*de hidrojene bagli olan -OH’nin yan1 sira 2939 ve
2910 cm™"de serbest -CH2’yi igeren pikler goriilmektedir[6, 7]. 2360 cm™deki pik ise
yapida CO2 bulundugunu belirtir. 1567 cm™’deki pik ise, PVA tarafindan C=O'nun
karakteristik absorpsiyonudur. 1416 ve 1327 cm™’de goriilen pikler C-O arasindaki
esneme hareketlerini belirtir[90]. 917 cm™"deki pik, PVA'nin kristalizasyonu ve ~840
cm™"de bulunan PVA'daki birincil hidroksil grubunun yani sira, ~650 cm™!" deki pike
karsilik gelen PVA'daki C-C baglar ile iligkilidir. Tiim bu pikler incelendiginde, saf
PVA nanofibere ait absorpsiyon bantlar1 fonksiyonel gruplarin elde edildigini

goOstermistir.
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Sekil 4.33. Saf PVA nanofiberlerin FTIR spektrumu
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MoOs3’un PVA nanofiber yapisi iizerindeki etkisini belirlemek i¢in de FTIR
analizi yapilmistir. Farkli oranlarda elde edilen nanofiberlerin spektrumlart Sekil
4.2.4.2. ve 42.4.3. ‘de gosterilmektedir. MoO3 katkili PVA nanofiberlere ait FTIR
spektrumuna bakildiginda katkisiz PVA ile ayn1 fonksiyonel gruplarin varligi istenilen
tretimin gerceklestigini gdstermistir. MoOs katkili PVA nanofiberlere sitrik asit

ilavesinin FTIR spektrumu incelendiginde ise katkisiz PVA’ daki piklerin aynilar1 elde

edilmistir.
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Sekil 4.34. Saf PVA nanofiberlerin ve %1, %3 ve %5 MoO3 igeren PVA nanofiberlerin
FTIR spektrumu
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Sekil 4.35. Sitrik asit iceren PVA nanofiber ve %1, %3 ve %5 MoO3 ve sitrik asit
igeren PVA nanofiberlerin FTIR spektrumu

Daha sonra ise elde edilen MoOs3; katkili nanofiberlere ¢apraz baglama
gerceklestirmek igin 1s1l iglem uygulanmistir. Capraz baglanmasi beklenen
numunelere de FTIR analizi yapilmistir. Isil islem ile birlikte i¢ yapida ¢capraz baglama
islemi gergeklesmesi beklenmistir. Sekil 4.2.4.4. *e bakildiginda ise ~1140cm™ ‘de C-
C piki olugmast polimerin kristalin bolgesini tanimlar. Bu karakteristik pik ise
PVA’nin kristallik derecesini belirlemek i¢in 6nemli bir gostergedir. PVA’nin bu
kristalin davranisinin artmasi nanofiberlerin suda c¢Oziiniirliigliniin 6nlenmesinde

onemli bir rol oynar.
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Sekil 4.36. Isil islem uygulanmis a) %1, %3 ve %5 MoOs3 iceren PVA nanofiberlerin
FTIR spektrumu ve b) kristalin bolge

Sekil 4.2.4.5. ‘de 1s1l islem uygulanmis ve ayni zamanda sitrik asit iceren PVA

nanofiberlere ait FTIR spektrumu goriilmektedir. Isil islem sonrasinda hem 1s1 hem de
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sitrik asit ile ¢apraz baglanmis olan numunelerin pikleri incelendiginde siddetlerinin
daha yogun giiclii oldugu goézlenmistir. Ayrica 1s1l islem sonrasinda piklerin daha
keskin oldugu da acik¢a goriilmiistiir. Katkisiz PVA ve sitrik asit igeren PVA
nanofiberler karsilastirildiginda olusan pikler arasinda farkliliklar belirlenmistir. Isil
islem sonras: sitrik asit iceren numunelerde de ~1140cm™ ‘de C-C baglarim belirten

pik goriilmiistiir. Bu pikin varligi ¢apraz baglama islemini belirtir.
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Sekil 4.37. Isil islem uygulanmis a) %1, %3 ve %5 MoOs ve sitrik asit igeren PVA
nanofiberlerin FTIR spektrumu ve b) kristalin bolge

Isil islem sonrasinda sitrik asit iceren nanofiberlerde PVA’nin yapisinda

bulunan hidroksit gruplari ile sitrik asidin yapisinda bulunan karboksil gruplarinin
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etkilesime girerek esterlesme reaksiyonu gostermesi sonucunda yaklasik olarak 1650-

1700 cm™! arasinda pikler goriilmiistiir.

Hem fiziksel hem de kimyasal ¢apraz baglama islemi ile PVA nanofiberlerin
yapisinda bulunan C-C baglarin sebep oldugu kristallik derecesinin artmasi PVA’nin
amorf dzelligi sebebiyle pik yogunlugunu arttirmistir. 1140cm™ civarinda olusan bu
pikler nanofiberlerin suya daldirildiginda yapisini koruyarak fiberlerin bozulmamasini

saglar.

Destaye ve ark. ‘nin ¢alismasinda capraz baglama reaksiyonlari sonrasinda
PVA nanofiberlerin yapisinda 1000 ve 1140 cm™ ‘de asetal gruplarm olusmasi ile O-
C-O titresimleri sonucunda bant gozlemlenmistir[91]. Ayrica Sui ve ark. yaptigi
calismada FTIR spektrumlarinda goriilen 1140 cm™ ‘de olusan yeni bant kristalin
bolgedeki simetrik C-C esneme hareketlerini tanimlar. Bu karakteristik pik PVA ‘nin
kristallik derecesini tanimlayan onemli bir gostergedir. Bu kristallik derecesinin
artmasi soliisyon icerisindeki nanofiberlerin ¢dzlinmesinin engellenmesinde énemli
bir rol oynar. Bizim g¢alismamizda da bu pikler FTIR spektrumlari ile

belirlenmistir[92].

Sudhamani ve ark. yaptiklari ¢alismada PV A nanofiberlerin FTIR spektrumlari
incelemigler ve molekiiller arasindaki etkilesimleri belirlemislerdir. Bu etkilesimlere
bakildiginda FTIR spektrumunun ve ¢apraz baglanma ile ilgili iliskilerin ¢aligmamizla
ortlistiigli gortilmiistiir[88]. Vilamova ve ark. tarafindan yapilan ¢alismada ise Ag
katkilt PVA ve PVA ‘nin FTIR spektrumlarini karsilagtirarak elde edilen pikleri
belirtmislerdir. Pikler incelendiginde PVA nanofiberlere ait piklerin bizim
calismamizla Ortiistiigii goriilmiistiir. Fonksiyonel gruplarm 3336 cm™ ‘de O-H
baglarini, 2941 ve 2914 cm™ ‘de -CH2 alkali gruplarimi ve ayrica 1735 ve 1715 cm™
‘deki piklerin ise C=0 ile baglantili oldugu tespit edilmistir. Bu ¢aligmada da benzer
pikler goriilmiistiir[93].

Nanofiberlerin ¢apraz baglanmasiyla ilgili olarak Hulupi ve ark. 2018 ‘deki
calismasinda ¢apraz baglama ajanmi1 kullanarak elektro egirme ile iiretilmis PVA
nanofiberlerin sentezi ve karakterizasyon c¢alismalart yapilmistir. FTIR spektrumlari

karsilastirildigin gapraz baglama ajani eklenmis olan nanofiberlerde 1103 cm™ ‘de
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goriilen pik capraz baglanmanin gerceklestigini gostermistir[94]. Ayrica Teixeira ve
ark. PVA bazli elektro egirme ile liretilmis doku iskeleleri iizerine yaptiklari calismada
doku miihendisligindeki uygulamalarindan bahsetmislerdir. Bu c¢alismada doku
miihendisliginde kullanilacak olan malzemelerin belli 6zellikleri karsilayabilmesi i¢in
eklenen ajanlardan bahsedilmektedir. Bu ajanlardan bir tanesi de sitrik asittir. Sitrik
asit ilavesiyle birlikte molekiiller aras1 ¢apraz baglanma durumu gercgekleserek doku
tizerine malzeme konuldugunda orada beklenilen bir stabilite durumu s6z konusu olur.
Bu eklentiyle birlikte istenilen ozellikler saglanmis olur. Bizim calismamizda da
literatiirle baglantili olarak sitrik asit eklentisiyle birlikte yapida stabilite

saglanmistir[6].

4.2.5 In Vitro Yapay Viicut Sivis1 (SBF) Analizi

Elektro egirme yontemi ile elde edilen numunelerin yiizeylerinde
hidroksiapatit tabakalar1 olusturabilme davraniglarinin belirlenmesi i¢in yapay viicut
stvisi(SBF) analizi gerceklestirilir. Bu amagla 1s1l islem gorerek capraz baglanmis olan
nanofiber numuneler belirlenen siire periyotlar1 boyunca Tablo 3.3.6.2.” ye gore
hazirlanmis olan SBF ¢ozeltisi i¢cinde bekletilmistir. Sekil 4.2.5.1. ‘de prosediire gore
kesilip hazirlanan numunelerin ¢6zelti igerisine konulduktan sonra etiiv firiindaki

goriintiileri verilmistir.
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Sekil 4.38. Elde edilen PVA nanofiberlerin SBF igerisine konulduktan sonra etiiv
firnindaki goriintiisii

Sekil 4.2.5.2.-4.2.5.4. arasinda farkli zaman periyotlar1 boyunca SBF ¢ozeltisi
icerisinde birakilan elektro egirme yontemi ile tretilmig 1sil islem gormiis
nanofiberlerin SEM analizi goriintiileri  gosterilmektedir. SBF igerisinde
inkiibasyondan sonra nanofiber numunelerin yiizeylerinde mineralize faz olusup
gelismeye baglar. 72 saatlik inkiibasyondan sonra incelenen numunelerin yiizeyinde
mineral birikimi nanokristaller gibi kiimelenmis yapilar seklinde birikmis olarak

gortliir.

Chahal ve ark.’ nin ¢caligmasinda elektro egirme yontemiyle elde ettikleri PVA
nanofiberleri farkli zaman periyotlarinda SBF igerisinde bekleterek doku iskelesi
iizerinde apatit tabakalar1 olusumlarini gézlemlemislerdir. Calismamizla 6rtiisen SEM
analizi ve FTIR spektrumlar1 elde etmislerdir. Calismada 12 saat inkiibasyon sonunda
nanofiberlerin tizerinde diisiik miktarda kristal benzeri bigime sahip mineral
tabakalarinin olustugunu kanitlamiglardir. Daha sonrasinda 24 saatlik inkiibasyon
sonucunda olduk¢a rahat goriilen mineral tabakalarin biriktigini géormiislerdir. 48

saat inkiibasyon sonunda ise olusan kristallerin boyutlarinin arttigini, daha uniform
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sekle sahip oldugunu, piiriizsiiz yiizey olusturarak nanofiberlerin iizerini kapladigini

belirlenmistir[95].

— 4m _ i
AM WD =104 mm Signal A = SE2 . ﬁ |
h%m%_- ' EHT = 20,00 kV Mag= BOOKX Date: 1 Mar 2025 ;

Sekil 4.39. 72 saatlik SBF sonras1 saf PVA nanofiber
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Sekil 4.40. 72 saatlik SBF analizi sonras1 %3 MoQO3 igeren PVA nanofiber

AM e WO =111 mm Signal A = SE2 _ ﬁ
QEEJ_L_ i EHT = 2000 kY Mag = 500KX Date: 1 Mar 2023
Sekil 4.41

. 72 saatlik SBF analizi sonras1 %3 MoOs3 ve sitrik asit iceren PVA nanofiber
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Sekil 4.2.5.5.- 4.2.5.7. arasinda ise 1 hafta SBF ¢ozeltisi igerisinde bekletilen
numunelerin SEM goriintiileri goriilmektedir. 168 saatlik bu inkiibasyondan sonra
goriildiigii gibi numune yiizeyi lizerinde olusan bu fazlar literatiir ile uyumlu olarak
hidroksiapatit kiimelenmesi seklinde goriilmektedir. inkiibasyon siiresi arttikca bu
¢okelme birikmesi de artma egilimi gosterir. 72 saatlik ve 168 saatlik inkiibasyon
sonrast numunelere bakildiginda SBF igerisinde bekleme siiresi arttiginda numune

ylizeyinde biriken fazlarin ¢okelme miktarlar1 da artmaktadir[95].

: ~ \\ - - L P it §
gﬂ AM f’um—| W0 =10.3 mm Signal A = SE2
—-\-‘—.W_._’ -

EHT =2000 kV Mag = 500KX Date: 1 Mar 2025 ﬁ |

Sekil 4.42. 168 saatlik SBF analizi sonrasi saf PVA nanofiber
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Sekil 4.44. 1 hafta SBF analizi sonras1t %3 MoO3 ve sitrik asit iceren PVA nanofiber
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Sonuglara bakildiginda PV A nanofiberlerdeki MoOs katkisi arttiginda numune
ylizeyinde biriken HA tabakasi da artma egilimi gostermistir. Ayrica tane boyutu
diisiik MoOs kullanilmas1 daha fazla ylizey alanina sahip olunmasi demektir. Bu
durumda c¢ozelti ile etkilesimin yiiksek olmasina sebep olarak fazlarin ¢okelmesini
arttirmigtir.  Biitlin numunelerde HA tabakasi olusumu goriilmiistiir. Bu durum

numunelerin biyoaktif oldugunu gostermektedir.

Stone ve ark. yaptig1 ¢alismada PVA bazli nanofiberlere sitrik asit katkisi ile
capraz baglama islemi sonrasi 140°C ‘de yaptign kiirleme islemi sonrasinda
numuneleri analiz etmistir. Sonuglara bakildiginda iki faktdr géz oniline alindiginda
numunelerin termal olarak stabil bir yap1 gostererek su ve SBF icerisinde ¢éziinmeme
davranisi sergiledigini gézlemlemislerdir. Capraz baglanmis olan nanofiberlerin su ve
SBF igerisinde bekletilmesine ragmen yapisin1 koruyarak ¢oziinme gostermedigini
kanitlamigtir. Buna karsilik ¢apraz baglanmamis nanofiberler su ve SBF igerisine

konuldugunda o anda ¢6ziinme gosterdigi gozlenmistir[84].

Sekil 4.2.5.8. ‘de, SBF sonrasinda numunelerin FTIR spektrumu grafikleri
goriilmektedir. Grafikte biitlin numunelerin parmak izi bolgesine bakildiginda yaklasik
olarak 1050 cm™"de pikler goriilmektedir. Bu pikler PO47 varliginin gostergesidir. HA
‘e ait FTIR spektrumu ile karsilagtirildiginda numunelerin bu piklere sahip oldugu

goriiliir ve bu durumda yapida biyoaktiflik mevcuttur.

Inkiibasyon siiresi arttikga PO4> oram1 da artma egilimi gdstermistir.
Calismamizda FTIR spektrumunda 1050 cm™’de goriilen pik de Chahal ve ark.
calismasiyla ortiismektedir. C-O-C ile alakali olusan bu pik haricindeki diger biitiin
pikler PVA’nin FTIR spektrumuyla tamamen aynidir[95].
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Sekil 4.45. SBF sonrasinda, 1s1l islem uygulanmis %1, %3 ve %5 MoOs ve sitrik asit
iceren PVA nanofiberlerin FTIR spektrumu

4.2.6 Temas Acis1 Olciimii

Sekil 4.2.6.1. ve Sekil 4.2.6.2. ‘de temas agis1 O0l¢glim cihazina yerlestirilen
numunelere ait damla damlatilmadan 6nce ve sonra olmak tlizere goriintiiler verilmistir.
Sekil 4.2.6.1. ‘e bakildiginda katkisiz PVA nanofibere ait goriintiide yiizeyde temas
acist goriilmemistir. Damla diiz bir su birikintisine doniistiigiinde sifir derecelik bir
temas acist olusur ve buna tam i1slanma denir. Damla nanofiber mat tarafindan

tamamen emilmistir.

Daha sonra Sekil 4.2.6.2. ‘ye bakildiginda ise MoOs katkili ve MoOs-sitrik asit
katkilt nanofiberlerin goriintiileri verilmistir. Katki maddelerinin PVA nanofiberlerin
hidrofilik 06zelligine karsin bir degisikligi olmamistir. Numunelerin hepsi tam

1slanabilirlik gostermistir.
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Sekil 4.46. Is1l islem sonras1 PVA nanofiberin temas agis1 6l¢timii

Sekil 4.47. Isil islem sonrast MoOs3 katkili PVA nanofiberlerin temas agis1 dlgiimii
a)%1, b)%?3, ¢)%S5, d)%I1C, €)%3C ve %5C

Veriler incelendiginde elektro egirme yontemi ile iiretilen PVA ve g¢esitli
oranlarda MoOs katkili PVA nanofiberlerin tamamen 1slanma goriildiigli yani temas
agisinin 0° oldugu gériilmiistiir. Damlanin aninda yayildig1 ve hemen nanofiberlere
niifuz ettigi belirlenmistir. Numuneler karsilastirildigin suyla temas agisinda énemli
bir degisiklik gozlenmemistir. Tipik olarak, temas agis1 90°'ye kadar olan yiizeyler
hidrofilik ve temas agis1 90°'den biiyiik olanlar ise hidrofobik olarak tanimlanirlar.
Yiiksek oranda hidrofobik veya hidrofilik yiizeylere sahip biyomalzemeler, hiicre

baglanmasi i¢in uygun degildir. Normal hidrofiliklik, yiizeyi protein emilimi ve hiicre
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yapismasi i¢in kabul edilebilir kilar. Yara bolgesine nem saglayan hidrofilik yara
ortiileri, yara iyilesmesini hizlandirmaya yardimci olabilir. Bu nedenle sonuglar, yara

oOrtiisiiniin tam 1slanabilirlik sagladigini yani hidrofilik oldugunu géstermistir[96].

Calismamizla ortiisen Li ve ark. 2014 ‘teki ¢alismasinda elektro egirme
yontemiyle elde edilen kompozit membranlarin su filtreleme 6zellikleri incelenmistir.
Calismada temas acgis1 Ol¢limii yapilmis ve elektro egirme yontemi ile iiretilmis PVA
membrana ait temas acis1 sekli incelendiginde nanofiber {izerinde damla birakildigi
anda aninda membran tarafinda emilim gdstermistir ve tamamen saf PVA membran

igerisine penetre olmustur[97].

4.2.7 Antibakteriyel Aktivite Testleri

Bu kisimda oncelikle disk difiizyon yontemi kullanilarak MoOs katkili PVA
nanofiber matlarin antibakteriyel aktiveleri test edilmistir. Daha sonra koloni sayimina
dayal1 antibakteriyel test uygulanarak nanofiber matlarin antibakteriyel aktiviteleri

belirlenmistir.

4.2.7.1 Disk Difiizyon (Kirby Bauer) Yontemi ile Antibakteriyel Aktivite Testi

Calismada, kullanilan MoOs nanopartikiillerin kii¢iik tane boyutu ve genis
spesifik ylizey alani ile antibakteriyel aktivite gostermesi beklenmistir. Disklerdeki
agar yiizeyindeki inhibisyon zonlar1 bakterilerin antibakteriyel ajana duyarliligini,
agardan diflizyon hizm1 ve agarin derinligini, mikroorganizma tiirlerinin
duyarliliklarini ortaya koymustur. Testte elde edilen sonuglar Sekil 4.2.7.1.1 ‘de

verilmigtir.
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Sekil 4.48. Elde edilen 1s1l islem gérmiis farklt Mo oranlarinda PVA nanofiberlerin
inhibisyon bolgeleri, S. aureus a)PVA-1,3,5M003 ve b)PVA-1C,3C,5CMo0s3, E. coli
¢)PVA-1,3,5M003 ve d)PVA-1C,3C,5CMo00O:s

Sonuglar incelendiginde PVA-5Mo0O3 nanofiberler S. aureus’ a karsi, PVA-
1MoOs3 ve PVA-3Mo00O3 nanofiberlerden daha yliksek antibakteriyel etki gdstermistir.
Sitrik asit iceren fiberlerde de MoOs3 orani arttikga S. aureus’ a karsi etki alani
genislemistir. E. coli’ ye bakildiginda ise asit igermeyen nanofiberlerde herhangi bir
zon olusumu goriilmemistir. Fakat sitrik asit iceren nanofiberlerde artan MoO3
oranlarinda zon olusumu goézlenmistir. MoO3 nanopartikiiller ve bakterilerin hiicre
duvar arasindaki etkilesimin Gram-pozitif bakterilerinde Gram-negatif bakterilerine

kiyasla, MoOs nanopartikiillerinden daha fazla etkilendigi sonucuna varilmistir.

Literatiire dayanarak goriilen bu etki, bakteriyel sitoplazmik membran/hiicre
duvarinin pargalanmasina ve patojenlerin sitoplazmaya sizmasina baglanmistir.
Bununla birlikte 6nceki bir ¢alismada membranlarin S. aureus’a karsi aktivitesinin, E.
coli'ye kars1 oldugundan daha giiglii oldugu bildirilmistir. Gram-pozitif ve gram-

negatif mikroorganizmalarin hiicre duvari yapilar farklidir. Gram-negatif bakterilerin
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yapisini ve kimyasin1 daha karmasik hale getiren, Gram-pozitiflerin peptidoglikan
zarindan daha kalin bir polisakarit zarina sahiptir. Dolayisiyla, membran Gram-pozitif

kars1 daha yiiksek antibakteriyel aktivite sergilemistir[98], [99].

Li ve ark. yaptig1 calismada elektro egirme yontemiyle iirettikleri PVA bazli
nanofiberlerin antibakteriyel aktivitelerini incelemisler ve ¢alismamizla Ortiisen
sonuglar elde etmislerdir. Yapilan c¢alismada nanopartikiil katkisiyla birlikte Gram
negatif ve pozitif bakteriler lizerinde yapilan antibakteriyel aktivite testi ile yliksek
aktivite gozlenmistir. Antibakteriyel ajanlarin nano boyutlar1 sebebiyle yliksek yiizey
alan1 saglayarak Ozellikle Gram-pozitif bakteriler {izerinde etki gostermesi

calismamizi destekler niteliktedir[100].

4.2.7.2 Koloni Sayimina Dayah Antibakteriyel Test

Gelistirilmis yara Ortiilerinin olmazsa olmaz sartlarindan biri de yara
bolgesinde bakteri tutunmasini ve kolonizasyonunu engellemektir. Ekstraktlarin
elektroegirme yontemi sonrasinda antibakteriyel aktivite 6zelliklerini koruyup

korumadigini belirlemek 6nemlidir.

Bu amagla yontemde MoOs igeren PVA nanofiberlerin E. coli ve S. aureus
antibakteriyel aktivitesi agar plaka iizerinde olusan koloni sayimina dayali yontem ile
belirlenmistir. E. coli ve S. aureus bakterileri kolonilerinin belirginlesmesi ve gozle
goriilebilir hale gelmesiyle agar plaka iizerinde olusan koloniler sayilabilir duruma

gelir.

Bu testte elde edilen sonuglar Sekil 4.2.7.2.1. ve 4.2.7.2.2. ‘de verilmistir. 24
saat boyunca inkiibe edildikten sonra, deney grubunda hem Gram-negatif hem de
Gram-pozitif bakterilerin hayatta kalan popiilasyonlari, kontrol grubuna kiyasla
azalmigtir. Bu sonug, test edilen bakterilerin verimli bir sekilde inhibe edildigi
anlamina gelir. Sonuclar, bakterilerin basarili bir sekilde yok edilmesini saglayan
patojenlerin sitoplazmik igerige sizmasi ile sitoplazmik zarin ve hiicre duvarinin

parcalanmasiyla agiklanabilir[73], [98], [101].
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Sekil 4.2.7.2.1. *e bakildiginda E.coli ’ye ait grafikte biiyiime kontrolii ve saf
PVA nanofiber 06ziitli igceren grup arasinda herhangi bir koloni sayis1 farki
goriilmemektedir. %5 MoOs ve sitrik asit igeren numuneye bakildiginda ise
baslangicta bulunan bakteri sayisina kiyasla yaklasik 2 kat bir azalma gosterdigi

belirlenmistir. Yani bu azalma da bakteri sayisinda 6nemli bir diisiisii bize kanitlar.

5,5
V) Biiyiime Kontrol
5,4 1 Y Pva
PVA-5C
5,3
T
Bliyiime Kontrol PVA PVA-5C

Sekil 4.49. E.coli *ye ait koloni sayim grafigi

Sekil 4.2.7.2.2. ’ye bakildiginda ise S.aureus ’a ait grafikte biiylime kontroliine
gore saf PVA nanofiber 0ziitii igeren grupta bakteri sayisinda bir artis goriilmektedir.
%5 MoOs ve sitrik asit igceren numuneye bakildiginda biiylime kontrolii ile
kiyaslandiginda yaklasik 5 kat bir azalma gosterdigi belirlenmistir. Bu azalma MoO3
nanopartikiillerinin bakterilerin biiyiik bir boliimiinde hiicre 6liimiine sebep oldugunu

gosterir.
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Sekil 4.50. S. aureus 'a ait koloni sayimina dayali test

Tablo 4.2.7.2.1 ’e bakildiginda saf PVA nanofiber mat 6ziitii iceren gruplar,
hem Gram-pozitif hem de Gram-negatif bakterilere kars1 herhangi bir antibakteriyel
aktivite gostermemistir. MoO3 katkili PVA nanofiber mat 6ziitii gruplari beklenildigi
gibi bir antibakteriyel aktivite gostererek E.coli ‘ye karst %47,33’liik bir bakteri
Oliimiine sebep olmustur. S.aureus‘a karst ise %73,72°1ik bir bakteri 6liimiine sebep
olmustur. iki grup karsilastirildiginda MoOs ’in antibakteriyel aktivitesi Gram-
pozitiflerde Gram-negatiflere kiyasla daha yiiksek olmustur.

Tablo 4.3. % Hesap olarak kontrol biiylimesine kars1 kalan bakteri sayis1

%Hesap E. Coli S. Aureus
Kontrol 100 100

PVA 99,10714 137,9473
PVA-5C 52,67857 26,28036

Cesitli arastirmalara  gore,
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oksitlerin pozitif yiik

mikroorganizmalarin ise negatif yiik tasidigi diisiiniilmektedir. Bu sebeple metal

tagidigina,



oksitler ve mikroorganizmalar arasinda elektromanyetik ¢ekim olusur, bu da
bakterinin hiicre duvarinda deliklere neden olan oksidasyona yol agar yani artan
gecirgenlik ve sonucunda hiicre dliimiine yol agar. Kiiciik tane boyutlar1 ve yiiksek
yiizey/hacim oranlar1 nedeniyle MoO3 nanopartikiilleri, bakteri hiicrelerinin yiizeyi ile
daha biiyiik tane boyutuna sahip parcaciklara gore daha yiliksek diizeyde etkilesime

girerek 1yi bir antibakteriyel aktivite saglar.

MoO3 nanopartikiillerin, test edilen Gram-pozitif bakterileri iizerinde daha
aktif oldugu kamitlanmistir; Gram-negatif ve Gram-pozitif bakterilerin
nanopargaciklara karsi bu diferansiyel duyarliligi, hiicre dis tabakasi 6zelliklerine ve
yiikli MoOs nanopartikiilleri ile etkilesimlerine baglidir. Gram-pozitif bakteriler,
bir¢cok peptidoglikan polimer katmanindan ve yalnizca bir plazma zarindan olusan
nispeten kalin bir duvara sahiptir. Gram-negatif bakteriler, yalnizca ince bir
peptidoglikan tabakasina ve iki hiicre zar1, bir dis zar ve bir plazma zar1 igeren daha
karmasik bir hiicre duvarina sahiptir. Gram-negatif bakteri hiicrelerinin dis zarinin
eklenmesi, bircok molekiiliin gecirgenligini etkiler. Belirli kosullar altinda, Gram-
negatif bakteriler, bircok kimyasal maddeye Gram-pozitif hiicrelere gore daha

direnclidir[ 102].
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5 SONUC VE ONERILER

Bu tez kapsaminda MoOs katkili PVA nanofiberler elektroegirme prosesi ile
retilmistir. Ayn1 zamanda MoO3 nanopartikiilleri katkilanmis PVA nanofiberlere
fiziksel ve kimyasal ¢apraz baglama islemi uygulanmistir. Nanofiberler elektro egirme
yontemi ve c¢apraz baglama ile bagarili bir sekilde elde edilmistir. Elde edilen
nanofiberlerin karakterizasyonlari, SBF icerisindeki biyoaktivite davraniglart ve

antibakteriyel aktiviteleri aragtirilmistir.

Elde edilen numunelere ait SEM goriintiilerine bakildiginda nanofiber matlar
boncuksuz ve diizgiin olarak tretilmistir. MoOs katkisiyla birlikte nanofiberlerin
capinda degisimler goézlenmistir. Nanofiberlerde 1sil islem sonrasinda sicakligin
etkisiyle fiberlerin yapisinda bozulma meydana geldigi ve yayilma egiliminde oldugu
goriilmiistiir. Bu durum da ¢ap artis1 goriiliir yani fiberlerde yassilasma meydana gelir.
Ayrica sitrik asit katkisi ile fiberlerin ¢aplarinda diisiis meydana gelmistir. Sitrik asit
katkili numuneler de islem sonrasi fiberlerin ¢apinda azalma meydana gelmistir.
Yapilan EDS analizlerinde yapida bulunan elementlerin beklenilen oranlarda oldugu
belirlenmis ve haritalama islemi ile birlikte MoO3 nanopartikiillerinin yap1 i¢erisinde
homojen bir sekilde dagilim sagladig1 goriilmiistiir. Bunlara ek olarak SBF igerisinde
bekletilen numunelerde fiberlerde bir bozulma gézlenmemis ve bu sebeple capraz

baglama isleminin basarili oldugu goriilmiistiir.

XRD analizi sonuglar1 incelendiginde MoO3 nanopartikiilleri ve MoOs katkili
PVA nanofiberlerin literatiir ile uyumlu olarak pikler verdigi belirlenmistir. FTIR
analizi; MoOs nanopartikiillerine, elde edilen numunelere ve 1s1l islem uygulanmis
numunelere yapilmigtir. MoOs3 nanopartikiilleri kurutulma islemine maruz kaldigi igin
grafiklerde parmak izi bolgesi tlizerinden yorum yapilmistir. Burada goriilen pikler
Mo-O baglart ile uyumludur. Katkisiz PVA ve MoOs katkili PVA nanofiberler
karsilagtirildiginda ayni fonksiyonel gruplara rastlanmigtir. Isil islem gormiis
numunelerde ise 1140cm™ ‘de goriilen pik ile ¢apraz baglama isleminin basarili olarak

gerceklestirildigi goriilmiistiir.

SBF analizi ile in vitro biyoaktiviteleri belirlenmistir. MoOs katkili PVA

nanofiberler ve 1s1l islem gérmiis MoO3 katkili PVA nanofiberler 72 saat ve 168 saat
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stireyle SBF igerisinde bekletilmistir. Biyoaktivitelerin belirlenmesi i¢in SEM analizi
ile apatit olusumu gozlenmistir. SEM goriintiilerinden EDS alindiginda yapida Ca, Mg
ve P gibi elementlerin varlig1 belirlenmistir. Ayrica numunelere yapilan FTIR analizi
sonucunda biyoaktivite pikleri gortilmiistiir. Yapilan bu iki analiz sonucunda MoO3

katkisinin numunelerin biyoaktivite gostermesini sagladigi kanitlamistir.

Temas acis1 analizi ile MoOs katkili numunelerin katkisiz PVA ile ayni1 6zellik
gosterdigini PV A esasli yapida bir degisim olmadigi yani tam 1slanma gerceklestirerek

hidrofilik yapisini korudugu belirlenmistir.

Antibakteriyel aktivite testleri sonucunda MoO3 katkili numunelere yapilan,
inhibisyon bdlgesi ¢ap Ol¢limii ve koloni sayimina dayali yontemler ile Gram-
pozitiflerin Gram-negatiflere kiyasla daha yiiksek antibakteriyel 6zellik gosterdigi
belirlenmistir. MoO3 nanopartikiilleri elde edilen nanofiberlerin antibakteriyel
aktivitesine yol agar; bu, MoO3 nanopartikiillerinin yiiksek yiizey alani ve gelismis
parcacik yiizeyi reaktivitesi ile iliskili olarak nanofiberlerin antibakteriyel
aktivitelerini gelistirir. E. coli and S. aureus iizerinde yapilan analiz sonucunda
numunelerin antibakteriyel ozellik gosterdigi kanitlanmigtir. Bu durumda MoOs
katkilt PVA nanofiberlerin antibakteriyel aktivite géstermesi sebebiyle yara ortiisii

uygulamalari i¢in kullanilabilecegi sonucuna varilmaistir.

Tez kapsaminda yapilan ¢alismalar disinda, MoO3’ lin farkli konsantrasyonlari
nanofiberlere = katkilanarak  {iretimin  gerceklestirip  karakterizasyonlarinin
yapilabilecegi, elde edilen nanofiberlere yapilan SBF analizine ek olarak ICP-OES
analizinin de yapilabilecegi, antibakteriyel oOzellik gosteren MoOs katkili
nanofiberlerin ayrica hiicre kiiltiirii testi ile sitotoksisite 6zelliklerinin belirlenebilecegi
ve son olarak elde edilen nanofiberlerin dayanim 6zelliklerinin saptanmasi i¢in ¢ekme

testi yapilmasinin faydali olacag diistiniilmektedir.
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