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OZET

TERMOPLASTIK BAZLI ANTIMIKROBIiYAL KOMPOZITLERIN
URETIMi VE KARAKTERIZASYONU

TAVMAN, Tayfun Mustafa

Yiiksek Lisans Tezi, Makine Miihendisligi Anabilim Dali
Tez Danismani: Dog. Dr. Liitfiye ALTAY
Subat 2022, 62 sayfa

Antimikrobiyal malzemelerin en 6nemli kullanim amaci; insan biinyesinde
bulasici hastaliklara, zehirlenmelere sebep olabilen, bakteri, mantar ve viriisiin
yayilmasini ve ¢cogalmasini enfeksiyonlarin yayilimini énleyen saglikli ve temiz
yiizeylerin saglanmasidir. Bu ¢alismada, saf poliamid 6 (PA6) malzemeye %0,3
ve %0,1 oranlarinda giimiisiin yaninda %5, 10, 15 oranlarinda boraks katilarak ve
ayrica %5, 10, 15, 20 oranlarinda sadece boraks ilave edilerek ekstriizyon
uygulamasiyla antimikrobiyal kompozit malzeme {iretimi gergeklestirilmistir. Bu
malzemelerin yogunluk, ¢ekme mukavemeti, kopma uzamasi, elastisite modiilii,
centikli darbe dayanimi, kristallesme yiizdesi, kristallesme ve erime entalpileri,
bozunma sicakliklari, artik kiitle gibi 6zellikleri deneysel olarak olgiilmiistiir.
Numunelerin antimikrobiyal aktivitelerinin belirlenmesi 1ISO 22196 metoduna
gore yapilmistir. Calisgma sonucunda PA6 malzemeye artan oranlarda eklenen
boraks ve glimiisiin eklenen miktarla orantili olarak artan antimikrobiyal etki
sagladig1 belirlenmistir. Boraksin tek basina eklenmesiyle de antimikrobiyal
ozellikleri gelistirdigi goriilmiistiir. Katki ilavesiyle kompozit malzemenin
yogunlugunun arttigi, mukavemet ve ¢ekme modiiliiniin azaldigi belirlenmistir.
Eklenen katki oraniyla malzemenin 1sisal 6zelliklerinden DSC ile belirlenen
kristallesme yiizdesinin ve TGA ile dlglilen artik kiitle miktarinin arttig

saptanmuistir.

Anahtar kelimeler: Antimikrobiyal, ISO 22196, polimer, poliamid 6,

naylon 6, boraks, bor, giimiis, antibakteriyel, kompozit.






ABSTRACT

PRODUCTION AND CHARACTERIZATION OF
THERMOPLASTICS BASED ANTIMICROBIAL COMPOSITES

TAVMAN, Tayfun Mustafa

MSc. in Mechanical Engineering
Supervisor: Assoc. Prof. Dr. Liitfiye ALTAY
February 2022, 62 pages

The most important purpose of use of antimicrobial coatings; is to provide
germ-free, healthy and clean surfaces that can cause infectious diseases and
poisoning within the human body, and prevent the spread and reproduction of
bacteria, fungi and viruses. In this study, antimicrobial composite has been
produced by extrusion application by adding 0.3% and 0.1% silver to pure
Polyamide 6 (PA6) material, as well as 5, 10, 15% borax and also 5, 10, 15, 20%
borax containing composite material was produced. Properties of these materials
such as density, tensile strength, elongation at break, modulus of elasticity,
notched impact strength, percentage of crystallization, crystallization and melting
enthalpies, decomposition temperatures, residual mass were experimentally
measured. The antimicrobial activities of the samples were determined according
to the 1SO 22196 method. As a result of the study, it was determined that borax
and silver added to PA6 material at increasing rates provided an antimicrobial
effect that increased proportionally with the amount added. Addition of borax
alone has also been shown to improve antimicrobial properties. It was determined
that the density of the composite material increased with the addition of additives,
and the strength and tensile modulus decreased. It was determined that the
percentage of crystallization determined by DSC from the thermal properties of
the material and the amount of residual mass measured by TGA increased with
the added additive ratio.

Keywords: Polyamide 6, borax, silver, polymer, antimicrobial.
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ONSOZ

Bor, diinyada birgok alanda kullanilmakta ve tilkemiz bor agisindan rekor
seviyede rezerve sahip bulunmaktadir. Bu ¢alismada tilkemiz ekonomisi a¢isindan
biiyiik 6nemi bulunan borun kompozit malzemelerde antimikrobiyal ajan olarak
kullanimi degerlendirilmistir. Ana matris olarak PA6 polimer kullanilarak boraks
ve gimisiin farkli oranlarda eklenmesiyle ortaya ¢ikan kompozit malzemenin

antimikrobiyal 6zellikleri incelenmistir.

[ZMIR
17/ 02 / 2022 Tayfun Mustafa TAVMAN






Xiii

ICINDEKILER

Sayfa
I KAPAK ..ottt i
KABUL ONAY SAYFASI .....ooiiiiiieeeeeeeeseevee s eeeeesesaesae s ses s iii
ETIK KURALLARA UYGUNLUK BEYANL........cocoviimirieeieeeeeeeese s, v
(074 235 A vii
ABSTRACT ..ottt ettt bbbt iX
(0) 110 /20T Xi
ICINDEKILER ......covititcteieiesecceeeteses st enasaste s en s ssass s st as s eenansasnes Xiii
SEKILLER DIZINT ..ottt XVi
TABLOLAR DIZINT.....cooiiiiiiiiiiieiiesce e xviii
SIMGELER VE KISALTMALAR DIZINT ........cooiviiiiiicieeeeeeee e Xix
L. GIRIS oo 1
2. GENEL BILGILER ......c.coiviiiiiiiiiiieieeie et 2
2.1 Termoplastik POIMETIEr ..o 2
2.1.1 POlAMIA 6 (PAB) .....oveeeeeecereeeeseee ettt 4

2.2 Antimikrobiyal Malzemeler............cooiiiiii e 6



Xiv

ICINDEKILER (devam)

Sayfa
2.2.1 Antimikrobiyal malzemelerin mikroorganizmalara kars1 etki
MEKANIZMALATT ...ttt 7
2.2.2 Antimikrobiyal metaller...........ooooviiiii 9
3. MATERYAL VE YONTEM ......cocoosiiiiiiiieiesieeceee et 24
B L MAIZEMEIET ...t 24
3.2 Kompoztilerin Hazirlanmasi ...........coveviiieiiiiiiciieiesese e 24
3.3 YOZUNIUK ..ottt 25
3.4 Termogravimetrik ANALIZ............ccceiviiiieeieeie e 25
3.5 Diferansiyel Taramali Kalorimetre (DSC) Analizi.......ccccccovieniiiiniiciieennn. 25
3.0 CEKIME TESHT ..vveiiiieiiii et 26
3.7 BIME TS 1.t 26
3.8 Darbe Dayanimi TeSti........ceviiiiiiiiiiiiiieii e 26
3.9 SEM ANGIIZI...oiviiiiiiiciieee e e 26
3.10 AntimiKrobiyal TSt ......cociiiiiieie e 27

3.10.1 Antimikrobiyal malzemelerin test yontemleri ...........c.ccoecveriiiivcnciieennn, 27



XV

ICINDEKILER (devam)

Sayfa
4. BULGULAR VE TARTISMA ... .o 34
4.1 YOZUNIUK ..o 34
4.2 TS ANALIZIET ..ot 35
4.2.1 Termogravimetrik analiz (TGA) sonuglart..........cccccooviiiiiiiiiienieec 35
4.2.2 Diferansiyel taramali kalorimetre (DSC) 6l¢iim sonuglart...........ccocvenene 37
4.3 MeKanik OZeIKIET .......cvevevveveceerereeeeeeeeteietss s st essee et ensses s s s nseeesesans 40
4.3.1 Cekme deneyi SONUGIATT.........ccuiiriiiiiiiiii i 40
4.3.2 Egilme testi SONUGIATT ......oocviiiiiiiiiiiccee e 44
4.4 SEM ANALIZI ..o 48
4.5 Antimikrobiyal Analiz Sonuglart..........ccccoooviiiiiiii 50
5. SONUC ...ttt b et e et e et e e sae e et e e bt e anbe e nreeanbeenneas 53
KAYNAKLAR DIZINT ..ot 54
TESEKKUR ....coouiiiiiissiseseseseseseseseseseseses s s s s s esssesesesess s s s essesenessenenessssnans 61

(046 ) 16)1Y 1 15T 62



Sekil

2.1.

2.2.

2.3.

2.4.

2.5.

2.6.

2.7.

3.1

3.2.

3.3.

3.4.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4,

4.5.

XVi

SEKILLER DiZINI

Sayfa
Termoplastiklerin siniflandirilmast........coccveiviiiiiii i 2
Poliamid 6 (PA6) kimyasal formiilii ..........ccccoveviiiiiiiiiiiie 5
Antimikrobiyal Etki Mekanizmalart ...........ccccociiiiiiiiiiiiii e 8
Polietilen iizerindeki Glimiis nanopartikiilleri..........ccooveiiiiieniiiiiciee 14
Boraksin kimyasal formiilil...........ccoooviiiiiiini 16
Boraks Kristaller ..o 16
Bor iiriinlerinin tiretim yOntemIeri ..........cvevvvriieiieiiiieiieie e 17
Leistritz 27 MAXX cift vidali ekstruder. ........cccccooviiiiiiiiine e, 24
Test 0rneginin asilanmasi ve kapak filminin yerlestirilmesi...................... 32
Numunenin inklibasyon a$amasi. .........ccvevverreeneerireeneeneesee e 32
ISO 22196 test a5amalari..........ccoeocveiiiiiiiiiiieiie e 33
PA6 ve kompozitlerinin yogunluk degerleri ............ccocvvvviiiiiniiiiiiiiiinns 34
PA6, PA6 %0,3 Ag ve Boraks takviyeli kompozitlerin termogramlart .....39
PA6 %0,1 Ag ve boraks katkili1 kompozitlerin termogramlart................... 39
Boraks takviyeli kompozitlerin termogramlart ............ccoceevvererencnenennnn 40

PA6 ve kompozitlerinin ¢gekme dayanimi sonuglart (MPa) ....................... 43



Sekil

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.10.

4.11.

XVii

SEKILLER DiZINI (devam)

Sayfa
PAG6 ve kompozitlerinin ¢ekme modiilii (MPa) ..........cccovvvviiiiiniiiieiiies 44
PA6 ve kompozitlerinin egilme modiilii (MPa)...........ccecvviiiiiiiiiiiicnns 45
PAG6 ve kompozitlerinin egilme dayanaimlari (MPa).........ccccccooceeiiennnnne 46
Numunelerin SEM analizi gorintlleri.........cccvvviiiiiiiiiiiiiicicen, 50
Numunelere uygulanan antibakteriyel testte S.areus kolonileri ................ 51

Numunelere uygulanan antibakteriyel testte E. coli kolonileri.................. 51



Tablo

2.1.

2.2.

2.3.

2.4.

2.5.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

xviii

TABLOLAR DIZINI

Sayfa
Termoplastik POHMErIEr..........coooiiiiiii 4
Poliamid 6 (RADILLON S27)’nin fiziksel, 1s1l ve mekanik
OZEIIIKICT . ...ttt 6
Bor elementinin OZelliKIEri.........cocviiiiiiiiiieie e 15
Bor iiriinlerinin kimyasal formUller ..........cccoooeiiiiniiiiiii 18
Ulke bazinda bor 1€ZEIVICTi .......cvvevvveceeeeieeieeeecteess s ssss s en e 19
TGA analizi SONUGIATT ....c.veeiiiiiiiiiiieiee e 35
Kompozit numunelerin DSC termogramlarindan elde edilen 1s1sal
OZCIIKIET ... 38
Cekme Dayanimi, FElastisite Modiilii, Kopmada birim sekil
deZIStITME SOMUCIATT ... 42
PA6 ve kompozitlerinin egilme dayanaimlar1 ve egilme modiilleri
(IMIPQ) ...ttt e bbbttt bbb re e 46
izod Centikli ve gentiksiz darbe dayanimi (KJ/m?) ......c.coccovvvverrreirnnnnnn 47



Xix

SIMGELER VE KISALTMALAR DIiZiNi

Simgeler Aciklama

p Yogunluk

AHc Kristallesme entalpisi
AHm Erime entalpisi

CFU Koloni olusturabilen birim
E Elastisite Modiilii (MPa)
Kj Kilojoule

°C Santigrat

R Antibakteriyel Aktivite

Te Kristallesme sicakligi

Tm Erime sicaklig1

w Katki1 maddelerinin agirlik fraksiyonu
Xe Kristallik

Kisaltmalar

A Amorf

Ag Gumus

AgB Glimiis bor



XX

SIMGELER VE KISALTMALAR DiZiNi (devam)

Kisaltmalar Aciklama

AMM Antimikrobiyal malzeme
AMM Antimikrobiyal malzeme
DSC Diferansiyel Taramali1 Kalorimetre
NP Nanopargacik

PA Poliamid

PA-12 Poliamid 12

PA-6 Poliamid 6

PAG6 Poliamid 6

PBT Polibiitilen Tereftalat
PEEK Polietereterketon

PEI Polieterimid

PMMA Polimetilmetakrilat

PP Polipropilen

PPS Polifenilen Siilfit

SC Yari Kristal

SEM Taramali elektron mikroskobu



XXi

SIMGELER VE KISALTMALAR DiZiNi (devam)

Kisaltmalar

TGA

uv

WHO

XRD

PA6-0.3Ag

PA6-0.3Ag-5B

PA6-0.3Ag-10B

PA6-0.3Ag-15B

PA6-0.1Ag

PA6-0.1Ag-5B

PA6-0.1Ag-10B

PA6-0.1Ag-15B

PAG6-5B

PAG-10B

PAG-15B

PAG6-20B

Aciklama

Termogravimetrik Analiz

Mor 6tesi 151n

Diinya Saglik Orgiitii

X 1ginlar1 difraksiyonu

%0.3 Ag igeren PA6

%0.3 Ag ve %5 Boraks igeren PA6

%0.3 Ag ve %10 Boraks i¢ceren PA6

%0.3 Ag ve %15 Boraks iceren PA6

%0.1 Ag igeren PA6

%0.1 Ag ve %5 Boraks igeren PA6

%0.1 Ag ve %10 Boraks igceren PA6

%0.1 Ag ve %15 Boraks iceren PA6

%5 Boraks i¢ceren PA6

%10 Boraks i¢eren PA6

%15 Boraks iceren PA6

%20 Boraks iceren PA6






1. GIRIS

Mikroorganizmalar, bakteri, mantar ve parazitler gibi kritik enfeksiyon
kaynaklar1 olan canli organizmalardir. Bulasic1 hastaliklar  patojenik
mikroorganizmalardan kaynaklanir ve mikroorganizma kaynakli &liimler
insanlarda en yaygin goriilen 6lim sebebidir (Huang et al., 2016). Avrupa Birligi
iilkelerinde her yil yaklagik 25.000 kisi antibiyotige direngli bakteriyel
enfeksiyonlardan Slmektedir. Ornegin, Gram pozitif Staphylococcus aureus,
penisiline direngli fenotiplerden, kiiresel bir salgin haline gelen ve ana cerrahi alan
enfeksiyonlarindan sorumlu olan metisiline direngli bir susa (MRSA)
evrimlesmistir. Amerika Birlesik Devletleri’ yilda iki milyon insan MRSA
yiiziinden enfeksiyona maruz kalmaktadir. Bunun sonucu olarak hastane
odalarmin boyalarina, hastaliklar ig¢in kullanilan tekstil malzemelerine, tibbi
cihazlara, implant malzemelere antibakteriyel O6zellik kazandirilmasi tiizerine
caligmalar yapilmaktadir. Diinya Saglk Orgiitii (WHO), antimikrobiyal direncin
kontroliiniin ulusal hiikiimetler ve saglik sistemleri icin bir Oncelik haline

getirilmesini tavsiye etmektedir (Mufioz-Bonilla et al., 2013).

Literatiirde antimikrobiyal malzemeler iizerinde bir¢ok c¢alisma mevcuttur,
ancak bu konu son yillarda yeni antimikrobiyal malzemelerin gelistirilmesiyle ve
bu malzemelere ihtiyacin arttigi ozellikle tiim diinyay: etkileyen 2020 yilinda
baslayan kiiresel COVID 19 salginindan sonra daha da 6nem kazanmustir.
Salginla birlikte giinliik yasamda kullanilmaya baslanan yiiz maskeleri, kisisel
koruyucu malzemeler, kontaminasyona sebep vermeyecek sekilde antimikrobiyal
ozellik tagiyan malzemeye olan ihtiyact giindeme getirmistir. Antimikrobiyal
ozelliklere sahip malzemelerin kullanimi1 giderek artis egilimi gostermektedir.
Polimerlerin de kullanim alanlarina bagli olarak 6rnegin, gida ambalajlarinda ve
biyomedikal cihazlarda yiizeylerin  antimikrobiyal ozellik  gdstermesi
istenmektedir. Antimikrobiyal polimerler tizerine ilk patentler 1965'te alinmigtir.
Bu konu akademik ve endiistriyel arastirmalarda biiyik ilgi gOrmiistiir.
Antimikrobiyallerin ti¢ temel endiistriyel uygulama alan1 bulunmaktadir. Bunlar
tip, gida ve tekstil endistrileridir (Huang et al., 2016). Antimikrobiyal polimerler
icin, Google Patent Arama veritabaninda 2000 yilindan bu yana 137.000 patent

dosyalanmuistir.



2. GENEL BIiLGILER

Bu ¢alismada olusturulan antimikrobiyal kompozitin ana matris malzemesi
olarak termoplastik polimerlerden olan PA6 (Poliamid 6) kullanilmus,
antimikrobiyal 6zellik gelistirmek iizere bor ve glimiis partikiilleri ilave edilmistir.
Bu bolimde kompozitin ana bilesenleriyle ilgili genel bilgiler ve literatiirde

yapilan ¢alismalara yer verilmistir.

2.1 Termoplastik Polimerler

Erime sicakliginin iizerinde 1sitildiginda yumusak ve sekillendirilebilen;
sogutulduktan sonra rijit veya sert olan malzemelere termoplastik denir.
Islenmeleri igin 1s1 ve basing gereklidir, bu sirasinda kimyasal reaksiyon olmaz.
Termoplastikler genellikle yeniden 1sitilabilir ve istenirse baska bir sekle
doniistiiriilebilir. Termoplastik polimerler, yiiksek sicaklik termoplastikleri ve
miihendislik termoplastikleri olmak tizere iki sinifa ayrilabilir. (Bager, 2012;
Cakir, 2013). Fiziksel olarak yari kristal (polietilen, polietilen tereftalat, poliamid
vb.) ve amorf (polikarbonat, polistiren) olmak {izere ikiye ayrilir.

Termoplastiklerin siniflandirilmast Sekil 2.1 de gosterilmistir.

Polymers
|
Thermoplastics Thermosets
" — | | |
Semicrystalline Amorphous Rubbers Resins

A Crystalline region
[B] Amorphous region |}

Sekil 2.1. Termoplastiklerin siniflandirilmasi (Zainal et al., 2020).



Termoplastikler arasinda hem amorf hem de yar1 kristal polimerler
kompozitlerde matris olarak kullamlabilir. Ozellikle, amorf termoplastikler, zayif
solvent direncine sahip olma egilimindeyken, kristalli malzemeler bu agidan daha
iyi olma egilimindedir. Malzemenin solventlere direncli olmasinin sebebi
malzemelerin zararli, elektriksel veya mekanik hasara cilalarin bozulmasina kars1
korumaktir. Naylon gibi nispeten ucuz termoplastikler, sayisiz enjeksiyonla
kaliplanmis kisimlarinda dogranmis elektrikli cam elyaf takviyeleri ile yaygin
olarak kullanilmaktadir. Elektrikli cam; bir borosilikat camdir ve fiber cam
takviyeli plastik kompozitlerdeki fiberler i¢in ¢ok yaygin olarak kullanilmaktadir
(Tanzi et al., 2019).

Termal davranislar1 agisindan plastik malzemeler termoplastikler ve
termosetler olarak ikiye ayrilir. Termoplastikler, elastomerlerden farkli mekanik
Ozelliklere sahiptir. Eger bir elastomerik malzeme gerilme kuvvetine maruz
kalirsa (iki yana cekilirse), malzeme uzar ve tlizerindeki yiik kalktiginda da hizla
ilk andaki konumuna geri doner. Termoplastikleri ¢ektigimizde ise malzeme belli
bir noktaya kadar elastikiyetini korur ve daha sonra kalict sekil bozukluguna
(deformasyona) ya da kirilmaya ugrar. Elastomerler ¢ekildiginde hemen uzamaya
baslamalarina ragmen, termoplastiklerin uzamasinit saglamak i¢in c¢ok yiiksek
kuvvetler uygulamak gerekir. Termoplastik polimerlerin deformasyona karsi

direncleri elastomerlerden fazladir (Cakir, 2013).

Termoplastik kompozitler i¢cin en yaygin olarak kullanilan yiiksek sicaklik
termoplastik polimerler ve kompozitlerde kullanilan miihendislik termoplastik

polimerler Tablo 2.1°de gosterilmektedir.



Tablo 2.1. Termoplastik polimerler (Zainal et al, 2020)

= = = = = =
. & selou |l @ | 2| &2 B = | = a
Properties ) - a ™
S|z~ | B| & & £ g 2
Density, gm/cc 0923 [ 1.12 ] 1.2 | 133|143 |1.29 0937 | 124 | 2.17 1.78

Tensile strength
(ultimate), Mpa
Tensile strength
(yield), Mpa

Elongation at break, % 190 | 82.8 | 98 |36.7[ 41 | 60 120 | 56.8 | 400 | 64.6
Tensile modulus, Gpa 021 | 21 | 23 | 45 |36 |72 1.9 2.5 | 0.61 1.8
Flexural modulus, Gpa | 027 | 24 | 23 [ 48 | 49 | 24 1.4 2.8 | 0.52 1.7

Flexural yield strength,

11 73.1 | 64 110 | 86.7 | 76 | 36.8 | 72 | 33.6 | 428

10.8 [ 63.6 | 62 | 988|689 72 | 30.7 | 749 | 11.6 44

— |884|918| 170 | 140 | 130 | 362 | 100 | - | 442
MPa
Thermal conductivity, |3 | 556 | 02 |025| 03 |03s| 011 | 022027 0.19
W/m-K
Melting point, °C 110 | 250 | — | 340 | 280 | — | 160 | — | 330 | 160
Glass temperature, °C - - 150 | 140 | 88 | 220 — 190 | - [ -37.6
Specific heat capacity, | 55 | 95 | qo | 2 | = | = | 2 |12 |14 ]| 15

J/g-°C

2.1.1 Poliamid 6 (PA6)

Naylon olarak da bilinen poliamid, 1935 yilinda Du Pont (Amerikan kimya
endiistrisi) i¢in grup lideri olarak c¢alisan Amerikali kimyager Wallace Hume
Carothers tarafindan icat edilmistir (Ozmen, 2019). PA6; yiiksek mol kiitlesine ve
kristallige sahip, nem aktivitesi diisiik sentetik bir termoplastiktir. PA6, e-
kaprolaktamin 200 °C'den daha yiiksek sicakliklarda su varliginda halka agma
polimerizasyonu ile tretilir. Sekil 2.2 de Poliamid 6 (PA6) kimyasal formiilii
Tablo 2.2. de baz1 6zellikleri verilmektedir. Bu poliamid toklugu, diisiik siirtiinme
katsayisi, 1yi kimyasal ve aginma direnci, yiiksek sicaklikta miikemmel yiik tagima
ozelligi ile bilinir. Gida ambalaj filmlerinde, kaplarda (iiflemeli ve doner kaliplh),
dislilerde, baglanti  yataklarinda, elektrik  anahtarlarinda,  bobinlerde,
konektorlerde, elektrikli alet muhafazalarinda, otomotiv pargalarinda vb. alanlarda
kullanilmaktadir. Poliamidlerin gesitleri olduk¢a fazladir ve 6zellikleri gesitlerine
baglidir. Naylon tiirlerinin icinde mekanik ve fiziksel 6zellikleri acisindan en iyi
olanidir. Diisiik siirtiinme katsayilarina sahiptir. Sert yilizeyli ve c¢izilmeye
dayaniklidir. Kimyasal direngleri iyi ve elektriksel 6zellik gosterirler. PA6’nin
kat1 halden s1v1 hale ge¢cme noktasi diger poliamidlere gore yiiksektir ve katkisiz

PAG6 igin bu sicaklik 220-225 °C” dir.



PAG6 ve kompozitleri, havacilik, otomotiv, elektronik ve kimya endiistrileri
gibi cesitli endiistriyel uygulamalarda giderek daha fazla kullanilmaktadir. Bunun
nedeni, bu malzemelerin klasik malzemeye kiyasla yiiksek dayanim/agirlik
oranina sahip olmalari, kendi kendini yaglama 6zelligi, iyi soniimleme 6zelligi,
korozyon direnci, UV ve gama radyasyon direnci ve nispeten basit ve ekonomik

fabrikasyon siireci olmasidir (Unal and Mimaroglu, 2012).

PA6, mikemmel mekanik o6zellikleri nedeniyle elektrik/elektronik,
otomobil, ambalaj, tekstil ve tliketici uygulamalarinda kullanilan yiiksek
performansli bir miithendislik plastigidir. Bununla birlikte, saf PA6'nin mekanik
Ozellik seviyesindeki sinirlamalar, diigiik 1s1 sapma sicakligi, yliksek su emme ve
boyutsal kararsizlik, genis uygulama yelpazesini engellemistir. Poliamid 6 matrisi

bircok kompozit malzemenin olusturulmasinda yaygin olarak kullanilmaktadir.

0
N

=

Sekil 2.2. Poliamid 6 (PA6) kimyasal formiilii.



Tablo 2.2. Poliamid 6 (RADILLON S27)’nin fiziksel, 1s1l ve mekanik 6zellikleri

RADILON S 27 1000 NT

Meoteriel code Colowr code
PROPERTY STANDARD UNIT VALUE
oAM* Cond™
Physical Properties
Density 150 1183 Kalm? 1140
Moulding shrinkage - Parallel [ Mormal 280/&060 50 2944 i 09/ 1,0
Meisture absorption 23°C - S50%RH 2me thi 150 62 L] 27
Water absorption, immersion at 23°C 2emm thk 150 B2 L5 105
Viseosity Index (Sulfuric Acid) 150 307 milfg 145
Mechanical Properties
Tenzile Madulus Temenfmin 150 527-21A MPa 2900 1100
Ltress at Yield Sommfmin IS0 527-2/14 MPa 70 40
Yield Strain SO0mmimin 150 527-2/14 04 4 n
Naminal Strain at Break Sommimin 150 527-214 04 70 =50
Flesural Madulus 2menfmin 150 178 MPa 2300 750
Flexural Strength 2emen/min 150178 MPa a5 n
Charpy Hatched Impact Strength +23°C IS0 179/1 eh, B 4
Charpy Hatched Impact Strength -30°C 1500 179/1 A, Bl 3
Thermol Properties
Melting Temperature 10°C/min 150 11357-1-3 C 220
Heat Deflection Temperature 1.E MPa IS0 75/2 Af “C 55
Vicat Saftening Temperature 50°Chh 150 306/B50 50N T 135

(https://polymat.com.mx/wp-content/uploads/2020/01/TDS-RADILON-S-27-1000-NT-eng.pdf)

2.2 Antimikrobiyal Malzemeler

Mikrobiyal enfeksiyonlar ve antimikrobiyal direng, kiiresel zorluklar
olmaya devam etmekte ve insan sagligi i¢in ciddi tehditler olusturmaktadir. Son
zamanlarda yapilan g¢alismalar, enfeksiyonlarin hizla yayildigin1 ve geleneksel
antibiyotiklere ve antiviral ilaclara karst mikrobiyal direncin arttigini
gostermektedir. Mikrobiyal enfeksiyonlarin ve antimikrobiyal direncin {listesinden
gelmek i¢in nano mikro veya makro diizeyde, inorganik veya organik ajanlar dahil
olmak {izere ¢esitli antimikrobiyal materyaller gelistirilmis ve degerlendirilmistir.
Diinya ¢apindaki {istiin ¢abalar, etkinlikler, diisiikk toksisite ve minimum gevresel
etkilerle yiizeylerinde veya cevrelerindeki mikrobiyal biiytimeyi 6ldiirebilecekleri
veya engelleyebilecekleri i¢in patojenlere karsi umut verici sonuglar veren yeni

malzemelerin bulunmasiyla sonug¢lanmistir (Domb et al., 2019).



Bakteri; canli viicudunda, toprakta, havada ve tiim yiizeylerde bulunabilen
ve uygun kosullar olustugu zaman hizli bir sekilde ¢ogalan mikroorganizmalardir.
Bakteriler; gelismeleri i¢in, yeterli nem ve sicakligin yaninda bir besin kaynagina
ihtiya¢ duyarlar. Yasam sartlarinin degismesi, beslenme diizeni ve ulagim gibi
etkenler, bakterilerin, bireyden bireye kolayca gegisine ve bulasici hastaliklarin
artmasina sebep olur. Bu nedenle, yasadigimiz ve c¢alistigimiz ortamlarda
kullandigimiz ~ triinlerin ~ hijyenik olmasi, ortamin hastalik olusturacak
bakterilerden temizlenmesi biiyiik 6nem tasimaktadir (Dogan ve Peksen, 2005).
Bakterilerin iiremesini ve gelismesini engelleyen maddelere antibakteriyel
maddeler denilmektedir. Bakterilere zarar veren maddelere bakterisidal
(bakteriyosid); bakterilerin cogalmalarin1 engelleyen maddelere ise bakteriyostatik
ad1 verilmektedir (Erem, 2012). Malzemelere antibakteriyel 6zellik kazandirmak
malzemenin kimyasal ve fiziksel Ozelliklerine baghdir. Bir malzemeye; katki
ekleme, kaplama yapma, vb en uygun yontem belirlenerek uygulama yapilir ve
malzemeye antibakteriyel oOzellik kazandirilir. Son yillarda pek ¢ok alanda
kullanilabilecek antibakteriyel malzeme gelistirilmistir. Antibakteriyel 6zellik
gosteren malzemeler seramiklere, gesitli metal yiizeylere, polimerlere, tekstil,
plastik, boya ve tibbi saglik {irilinlerinin yapilarina katilarak bu {irtinlere
antibakteriyel 6zellik kazandirmistir. Bu malzemeler kimyasal yapilarina, ¢alisma
sistemlerine, canli ve dogaya karsi etkilerine, uygulandiklar1 {iriine tutunma
ozelliklerine, farkli dis etken dayanikliliklarina, fiyatlarina ve bakterilerle
etkilesimlerine gore degisiklik gostermektedirler. Antibakteriyel 6zellik gosteren
yeni molekiil veya polimerlerin sentezlenmesi ve kullanilmasi konusunda énemli
gelismeler olmakla birlikte genelde, bu kimyasallarin bakterileri etkin bir sekilde
oldiirdiigli ancak bunun yaninda toksik Ozelliklerinin oldugu goriilmektedir

(Timofeeva and Kleshcheva, 2011).

2.2.1 Antimikrobiyal malzemelerin mikroorganizmalara Kkars1 etki

mekanizmalar

Antimikrobiyal o6zellik gosteren malzemelerin mikroorganizmalara karsi

farkl etki bicimleri vardir (Sekil 2.3):



1. Proteinlerini etkileyerek yani protein yapilarinin denatiirasyonu veya
degistirilmesi yoluyla gerceklestirilebilir. Bu denatiirasyon kalici
olabilir. Bu durumda etki mekanizmasi1 bakterisit, fungisit vb. olarak
adlandirilir. Eger baslangi¢ ve standart yapilar1 eski haline gelebilirse bu
etki gecicidir ve etki mekanizmasina gore bakteriyostatik, fungistatik vb.
olarak adlandirilir. Denatlirasyonun yaygin mekanizmalari, hidrojen ve
disiilfid baglarinin bozulmasini igerir.

2. Hiicre zar proteinlerini veya zar lipidlerini etkiler. Proteinlerle ilgili
olarak, etki sekli denatiiralizasyondan olusurken, lipidler 6rnegin bir
yiizey aktif madde tarafindan ¢oziilmesi ve hiicre zarlarinin hasar
gormesi gerceklesir.

3. Hiicre duvar sentezini bloke ederek olusumunu engeller.

4. Nikleik asit yapisimin replikasyonunu, transkripsiyonunu ve
translasyonunun onler.

5. Metabolizmay1 bozar. (Munoz-Bonilla et al., 2013).

Interruption In Transmembrane
Electron Transport |\ &~ /

Sekil 2.3. Antimikrobiyal Etki Mekanizmalar1 (Munoz-Bonilla et al., 2013).



2.2.2 Antimikrobiyal metaller

Antimikrobiyal uygulamalarda kullanilan en yaygin etken maddelerin
basinda giimiis, bakir ve ¢inko metalleri gelmektedir. Basta Ag*, Cu*?, Zn*?
olmak tizere bir takim metal iyonlar1 bakterilerin metabolizmalarina girmekte ve
enzimlerini etkisiz hale getirerek bakterilerin yapilarint  bozmakta ve
cogalmalarin1 engellemektedir (Akaydin ve Kalkanci, 2014). Metal iyonlari
bakterilere kars1 farkl sekilde etki gostermektedir. Metal iyonlarmin bakterilere
kars1 gosterdikleri direng siralamasi; Ag > Hg > Cu > Cd > Cr > Pb > Co > Au >
Zn > Fe > Mn > Mo > Sn seklindedir. Glimiis, Bakir ve Cinko yiizyillardir
antibakteriyel olarak kullamlmis ve ¢alismalara konu olmustur. Ozellikle
giimiisiin, bircok bakteriyi etkisiz hale getiren ve bakterinin canlilik faaliyetini
sonlandirict 6zelligi bulunmaktadir. Bu nedenle giimiis iceren bircok bilesik
antibakteriyel uygulamalarinda kullanilmaktadir. Glimiisiin diger metallere gore
daha sik kullanilmasinin nedeni bakterilere karsi oldukca etkili olmasi, viicuda
kars1 zararh etkilerinin ¢ok az olmasi ve ¢ogu malzemeye gore daha kolay tiretim

isleminin olmasidir (Agus 2019).

Antimikrobiyal 6zellik gosteren ve tez kapsaminda kompozit yap1 iginde bu
ozellikleri incelenen glimiigiin ve metal ile ametal aras1 yar iletken Gzelliklere
sahip bir element olan borun antimikrobiyal etkileriyle ilgili bazi bilgilerin

yanisira yapilan bazi ¢aligmalar asagida verilmistir.

2.2.2.1 Giimiis

Glimiigiin insan saglhigr bakiminda bir antibiyotik olarak uzun ve merak
uyandiran bir ge¢misi vardir. Su aritma, yara bakimi, kemik protezleri,
rekonstriiktif ortopedik cerrahi, kalp cihazlari, kateterler ve cerrahi cihazlarda
kullanilmak {izere gelistirilmistir. Gelisen biyoteknoloji, hastane enfeksiyonlari
riskini azaltmak ve kisisel hijyen i¢in klinik kullanim i¢in iyonize olabilen
giimiisiin  kumaslara dahil edilmesini saglamistir. Giimiis veya glimiis
bilesiklerinin antimikrobiyal etkisi, salinan biyoaktif giimiis iyonu (Ag+) ve
bakteri veya mantar hiicre zarlariyla etkilesime girme durumu ile orantilidir.

Glimlis metali ve inorganik giimiis bilesikleri su, viicut sivilari veya doku
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eksiidatlarinin varliginda iyonlasir. Giimiis iyonu biyolojik olarak aktiftir ve
memeli ve Okaryotik hiicre zarlar1 lizerindeki proteinler, amino asit kalintilari,
serbest anyonlar ve reseptorler ile kolaylikla etkilesime girer. Giimiise karsi
bakteriyel (ve muhtemelen mantar) duyarlilik genetik olarak belirlenir ve hiicre i¢i
giimiis alim seviyeleri ve anahtar enzim sistemlerini geri doniisiimsiiz olarak
denatlire etme yetenegi ile ilgilidir. Giimiis insan viicudunda diisiik toksisite
sergiler ve soluma, yutma, deriye uygulama veya iirolojik veya hematojen yolla
klinik maruziyet nedeniyle minimum risk beklenir. Glimiis preparatlarinin
(6zellikle kolloidal glimiis) kronik olarak yutulmasi veya solunmasi, deride
(argyria), gozde (argyrosis) ve diger organlarda glimiis metal/glimiis siilfiir
parcaciklarinin birikmesine neden olabilir. Bunlar yasami tehdit eden durumlar
degildir, ancak kozmetik olarak istenmeyen durumlar ortaya c¢ikabilmektedir.
Glmiis insan viicudunda emilir ve karaciger ve bdobrekler tarafindan elimine
edilecek bir protein kompleksi ile sistemik dolagima girer. Giimiis metabolizmast,
indiiksiyon ve metallotiyoneinlere baglanma ile modiile edilir. Bu kompleks,

glimiisiin  hiicresel toksisitesini azaltir ve doku onarimina katkida bulunur

(Lansdown, 2006).

Glimis, etkili bir antimikrobiyal olarak uzun bir kullanim ge¢misine sahiptir
ve cihaz uygulamalar i¢in ¢ok sayida formiilasyonda calisabilir; ayrica belirli
konsantrasyonlarda insan hiicrelerine hicbir toksik etki gdstermez (Sun et al.,
2015). Giimiis nanopartikiiller (Sekil 2.4), polimerik nanokompozitlerde
antimikrobiyal ajan olarak en ¢ok kullanilan metal partikiillerdir (Mufioz-Bonilla
et al.,, 2013). Caglardan beri giimiis yaniklarin tedavisinde kullanilmaktadir.
M.0.1000 yilinda giimiis suyu icilebilir hale getirmek igin kullanilmustir. 1700'de
giimiis nitrat, ziihrevi hastaliklarin, tiikiiriik bezlerinden kaynaklanan fistiillerin,
kemik ve perianal apselerin tedavisinde kullanilmistir. 19. yiizyilda graniilasyon
dokulari, yaralarin iyilesmesinin son safhasini saglamak ve yaralarin ylizeyinde
kabuk olusumunu desteklemek icin giimiis nitrat kullanilarak ¢ikarilmistir. Taze
yaniklar1 tedavi etmek i¢in degisen konsantrasyonlarda giimiis nitrat
kullanilmistir. 1881'de Carl S.F. Crede, giimiis nitrat goz damlas1 kullanarak
optalmia neonatorumu iyilestirmistir. Crede'in oglu B. Crede, deri asilama igin
giimiis emdirilmis sargilar tasarlamistir. 1940'larda penisilinin  piyasaya

stiriilmesinden sonra bakteriyel enfeksiyonlarin tedavisi i¢in giimiis kullanimi en
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aza indirilmistir. 1960'larda Moyer yaniklarin tedavisi i¢in %0,5 glimiis nitrat
kullanimimi tanittifinda giimiis yeniden Onem kazanmistir. Bu sollisyonun
epidermal proliferasyona miidahale etmedigini ve Staphylococcus aureus,
Pseudomonas aeruginosa ve Escherichia coli'ye kars1 antibakteriyel 6zellige sahip
oldugunu 6ne slirmiistiir. 1968'de glimiis nitrat, stilfonamid ile birlestirilmis ve
genis spektrumlu bir antibakteriyel madde olarak gorev yapan ve yaniklarin
tedavisinde kullanilan giimiis stilfadazin kremini olusturulmustur. Giimiis
stilfadazin, Staphylococcus aureus, Pseudomonas aeruginosa ve Escherichia coli
gibi bakterilere karsi etkilidir. Ayrica bazi antifungal ve antiviral aktivitelere de
sahiptir. Son zamanlarda, antibiyotige direngli bakterilerin ortaya ¢ikmasi ve
antibiyotik  kullaniminin ~ sinirlandirilmasindan ~ 6tiirii, klinisyenler degisen
seviyelerde glimiis iceren glimiis yara Ortiilerine geri donmiistiir. Giimiis,
kateterler, kaniiller gibi tibbi cihazlarda yararli antimikrobiyal 06zellikleri
nedeniyle topikal tedavi i¢in 6nemli bir kaynak olarak bilinir (Rai et al., 2009).
Glimiis, bakteri hiicrelerinin birgok bileseni i¢in inhibe edicidir. Bakteri hiicre
duvarima hasar verir, membranlardan gegerek hiicrede biiylik yapisal
degisikliklere, tasima ve solunum sitokromlar1 gibi enzim sistemlerinin
tikanmasina, proteinlerin degigsmesine ve transkripsiyon ve boliinmeyi Onleyen
mikrobiyal deoksiriboniikleik asit ve riboniikleik asidin baglanmasina yol acar
(Dakal et al., 2016). Gumiis katyonlarin giiglii antibakteriyel 6zelligi nedeniyle,
vaskiiler, idrar ve peritoneal kateterler, vaskiiler greftler, protez kalp kapag: dikis
halkalar1, cerrahi dikisler ve kirik tespit cihazlari gibi cesitli tibbi cihazlara dahil
edilmistir. Giimiisiin, Pseudomonas aeruginosa, Escherichia coli, Staphylococcus
aureus ve Staphylococcus epidermidis dahil olmak {izere implant bolgelerinde var
oldugu bilinen ¢esitli patojenlere karsi etkili oldugu bulunmustur (Sun et al.,

2015).

Damm et al. (2007) tarafindan yapilan c¢alismada PA6/giimiis asetat
karigiminin  eriyik halde islemesi sirasinda giimiis iyonlarinin termal
indirgenmesiyle poliamid 6'da (PA6) glimilis nanoparcaciklar: iretilmistir.
Agirlikca %2 nanoglimiis ile karigsmis PA6'dan glimiis iyon saliniminin, en az 100
giin boyunca sifirinc1 dereceden reaksiyon kinetigine uydugu bulunmustur.
PA6/Giimiis nanokompozitinin Escherichia coli'ye karsi aktif oldugu, saf PA6'nin
ise herhangi bir antimikrobiyal etkinlik gdstermedigi gézlenmistir. Agirlik¢a %2



12

glimils iceren bir nanokompozitin 100 giin boyunca suya daldirilmasinin,
Escherichia coli'ye kars1 antimikrobiyal etkinligini azaltmadig1 gosterilmistir. Bu
nedenle, agirlikca %2 nanogiimiis iceren PA6’nin, uzun siireli uygulamalar i¢in

etkili bir antimikrobiyal malzeme oldugu belirlenmistir.

Jiang et al. (2019) yapmis oldugu c¢alismada, akimsiz kaplama yontemi
kullanarak glimiis nanopargacik islevli poliamid 6 (PA6) lifleri hazirlanmistir.
PAG6 fiberlerinin ylizeyi, fiber ve glimiis nanopartikiiller arasindaki baglanma
kuvvetini arttirmak i¢in akimsiz kaplamadan Once dopamin/CuSO4/H20>
sisteminden  yararlanilarak  modifiye  edilmistir. ~ Kaplamasiz  liflerle
karsilastirildiginda, giimiis kapli PA6 lifleri, hem Escherichia coli hem de
Staphylococcus aureus'a karst sirastyla %99,9 ve %100 antimikrobiyal aktivite

sergilemistir.

Zille et al. (2015) tarafindan yapilan ¢alismanin amaci, gimiis
nanopartikiiller (AgNP) ve kaplanmis plazma ile 6n isleme tabi tutulmus poliamid
6,6 (PA66) kumaslarin yiizey o6zelliklerini, antimikrobiyal aktiviteyi, yaslanma
etkisini ve hastane iiretimi i¢in uygun antibakteriyel ozellikler sergileyen en
uygun nanogiimiis boyutunu belirlemektir. Plazma 6n islemi, AgNP'ler ile lifler
iizerinde olusan oksijen tiirleri arasinda hem iyonik hem de kovalent etkilesimleri
desteklemis ve sonu¢ olarak Gram-negatif Escherichia coli ve Gram-pozitif
Staphylococcus aureus bakterilerine karsi daha hizli ve dayanikli antimikrobiyal
etkiler gosteren daha kiigiik gapli AgNP' lerin birikimi saglamistir. Genel olarak,
sonuglar, daha yiiksek toksik etki ile iligkili olan AgNP' lerin boyutunu azaltmak
yerine, daha diisiik konsantrasyonlarda bile daha biiyiikk NP' ler (40—60 nm) ile
benzer uzun vadeli etkilerin elde edilebilecegini gostermislerdir. 30 nm'den biiytlik
AgNP' lerin antimikrobiyal etkinligi, AgNP' lerin boyutu ve sayisi tarafindan
degil, zamanla Ag+ salinimi tarafindan yonetildiginden, bu parametre, plazma ile
islenmis ylizeyler lizerinde etkili antimikrobiyal kaplamalarin gelistirilmesi i¢in
cok Onemlidir ve klinik ortamlarda kullanilan giysilerin gilivenligi ve

dayanikliligina katkida bulunmustur.

Radheshkumar and Miinstedt (2005) polipropilen/giimiis kompozitleri,

antimikrobiyal etkinlik i¢in uygun bir kosul olan glimiis iyonu salma deneylerine
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tabi tutulmuslardir. Glimiis tozu igeren polipropilen, baslica antimikrobiyal dolgu
maddesi olarak kabul edilmistir. Ayrica giimils bazli diger ticari
antimikrobiyallerin etkinlikleri de incelenmistir. Glimiis iyonu salma deneyleri ile
antimikrobiyal etkinlik arasinda dogru oranti oldugu bulunmustur. Temelde
giimiis tozu iceren polipropilenden firetilen multifilament iplikler, miikkemmel

uzun vadeli Ag+ salma 6zellikleri gostermektedir.

Sondi and Salopek-Sondi (2004) ¢alismasinda giimiis nanopartikiillerin E.
coli'ye kars1 antimikrobiyal aktivitesini gram negatif bakteriler bir 6rnek olarak
arastirmiglardir. Bakteriyolojik testler, kat1 agar plakalart {izerinde Luria-Bertani
(LB) ortaminda ve farkli konsantrasyonlarda nano boyutlu giimiis partikiilleri ile
takviye edilmis sivi sistemlerde gergeklestirilmistir. Sonu¢ olrak gilimiis
nanopartikiillerin E.coli'ye kars1 miikemmel antibakteriyel aktiviteye sahip oldugu

bulunmustur.

Damm et al. (2008) tarafindan yapilan bir calismada Poliamid 6/giimiis nano
ve mikrokompozitlerin Escherichia coli'ye karsi antimikrobiyal etkinligi, dolgu
iceriginin bir fonksiyonu olarak incelenmistir. Agirlikca 9%0.06 glimiis
nanoparcaciklarla doldurulmus Poliamid 6, bakterileri 24 saat i¢inde tamamen yok
edebilir. Agirlikca %1,9 glimiis igeren poliamid 6/giimiis-mikrokompozit
bakterilerin sadece yaklasik %80'ini Oldiirdiigli bulunmustur. Nanokompozit
malzemelerin ¢ok daha yiiksek antimikrobiyal etkinliginin nedenini bulmak igin
glimiis iyon salma testleri yapilmistir. Glimiis iyonu salim hizi ile E. coli'ye kars1

antimikrobiyal etkinlik arasinda bir orant1 bulunmustur.

Erem et al. (2013) tarafindan yapilan ¢aligmada, giimiis (Ag) nanopargacik
(NP) yiiklii poliamid nanokompozitinin hazirlanma yontemi ve Ozellikleri ile
Klebsiella pneumonia ve Staphylococcus aureus'a karst antimikrobiyal aktivitesi
aragtirtlmistir. Eriyik interkalasyon yontemi, 0; 1; 3; %5 (agirlik) Ag iceren PA6
nanokompozit fiber hazirlanmasinda kullanilmistir. PA6/Ag nanokompozit lifleri,

nanopartikiil igeriginin artmasiyla artan antimikrobiyal etkinlik gostermistir.

Sommitisch et al., (2016) yaptig1 calismada, antibakteriyel 6zelliklere sahip

giimiis nanokompozitlerin liretilmesi i¢in giimiis nanofilmler polipropilen (PP)
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substratlar lizerinde radyo frekansi (RF) piiskiirtme ile kaplanmigtir. Sonug olarak,
PP kapli substratlar, nanopargacik iiretmeye gerek kalmadan tek bir adimda
nanokompozit iiretmek icin kiiclik 6lgekli bir polimer karistiriciya eklenmistir.
Antibakteriyel aktivite, ISO 22196'ya gore, Escherichia coli ve Staphylococcus
aureus bakterileri kullanilarak test edilmis ve sonug olarak antibakteriyel aktivite

sagladig tespit edilmistir.

Thokala et al. (2018) yapmis oldugu calismada, ticari olarak temin
edilebilen elementel (Biogate) ve iyonik (Ultrafresh 16) giimiis katki maddeleri,
bir sikistirma presi kullanilarak bir Polyamid 11 (PA 11) matrisine dahil etmistir.
Bu polimer kompozitler, antimikrobiyal ve iyon salma o6zellikleri bakimindan
karsilagtirildiginda element halindeki glimiis kompozitlerin antimikrobiyal
ozelliklerini uzun siire korudugu ve 84 giin boyunca aktif olarak giimiis iyonlar:
saldig1 gozlemlenmistir; iyonik giimiis kompozitler ise 56 giin sonra iyon salma
aktivitelerini ve dolayisiyla antibakteriyel aktivitelerini kaybetmistir. ISO 22196
test standardina gore test edildiginde, 24 saat i¢inde iyonik gilimiis i¢in 3.87 ve
element halde glimiis i¢in 2.41'lik bakteriyel log azaltma birimleri belirlenmistir;
sonug olarak iyonik giimiigiin kisa vadeli uygulamalar i¢in element halindeki

giimiigten daha verimli oldugu bulunmustur.

Sekil 2.4. Polietilen tizerindeki Glimiis nanopartikiilleri (Stara et al., 2011).
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2.2.2.2 Bor

Bor, periyodik cetvelin iiglincii grubunda yer alan metal ile ametal arasi yar1
iletken Ozelliklere sahip bir elementtir (Tablo 2.3). Bor, diinya iizerinde yaygin
olarak bulunan bir elementtir. B simgesi ile gosterilir. Normal kosullarda
elektriksel iletkenligi 1.5x10° ohm™? cm? olup vyari iletken olarak
siniflandirilmaktadir. Dogada serbest halde bulunmaz. Borun oksijen ile
baglanmasindan olusan dogal halde bulunan bilesige B.O3 borat ad1 verilir (Agus,
2019). Dogada cesitli metal ve ametal elementlerle yaptig1 bilesiklerle yaklasik
olarak 230 c¢esit bor minerali bulunmaktadir (Yigitbasioglu, 2004). Bor, silisyum
ve kalsiyum elementlerine en ¢ok benzeyen ve oksijen ile bag yapma kabiliyeti

yiiksek olan bir elementtir (Uslu, 2019).

Tablo 2.3. Bor elementinin 6zellikleri (Uslu, 2019)

Atom yarigapi 0.98
Atom agirligi 10.81 g/mol
Yogunluk 2.34 g/cm?
Sertlik 9.3 mohs
Elektronegatiflik 2.0
Kristal Yapist Hekzagonal
Iyonlasma enerjisi 191 kcal/g atom
Buharlagma 1s1s1 128 kcal/g atom

Boraks (Tinkal)

Dogada genellikle saydam ve renksiz bicimde bulunur, ancak igerisindeki
bazi maddeler nedeniyle sar1, pembe ve gri renklerde de bulunabilir. A¢ik ocaktan
¢ikarilan kolemanitin B2O3 igerigi %12-29 araligindadir. Suyunu kaybettikten
sonra kolaylikla tinkalkonite doniisebilen boraks, iilkemizde Eskisehir-Kirka
civarlarinda bulunmaktadir (Yigitbasioglu, 2004). Boraks, erimig cam ara
triinlerine boraks pentahidrat formunda eklendiginde fiirlinlerin viskozitesini,

yiizey sertligini ve dayamikliligini arttirir ve bu 6zelliklerinden dolayi 1s1 yalitimi
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icin cam triinlere dahil edilir. Ayrica, tarimda verimliligi artirmak ve daha kaliteli
iiriinler elde etmek icin kullanilmaktadir. Insaat sektériinde ise 1s1 ve ses yalitimi
amacli siva malzemesinde ve alev geciktirici olarak kullanilmaktadir (Uslu,
2019). Bircok deterjan, kozmetik ve emaye cilanin Dbilesenidir. Ayrica
biyokimyada tampon ¢ozeltiler yapmak icin, yangin geciktirici olarak, fiberglas
icin antifungal bilesik olarak, bocek ilaci olarak kullanilir (Seckin and Koytepe,
2010). Sekil 2.5’te boraksin kimyasal formiilii, Sekil 2.6’da boraks kristalleri

gosterilmektedir.

Sekil 2.6. Boraks kristalleri (Yigitbasioglu, 2004).

Bor dogal ve yaygin olarak diisiik konsantrasyonlarda bulunur. Diinya
kabugunun sadece %0,001'ini temsil eden bor, kayalarda ve topraklarda birgok
yerde ve hemen hemen tiim dogal sularda Olgiilebilir seviyelerde bulunur.
Okyanus sular1 ortalama 4,6 ppm; tatli su golleri ve nehirleri 0.1 ppm civarinda
bor igerir (Borokhov and Schubert, 2007). italya'nin Toskana bolgesindeki
gayzerlerde 1771'de sassolitin (H3BOs3) bulundugu anlasilmistir. Borik asidin ilk

olarak iiretimi Italya'da 1830'da endiistriyel anlamda boraks madenciliginin ilk
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Oornegi ise 1852'de Sili'de baslamistir. 1864'te Kaliforniya'da ve daha sonra
Nevada, Calico Daglart ve Kramer'de yataklarin bulunmasindan sonra ABD
diinyanin bor ihtiyacini karsilayan ana tilke haline gelmistir (Uslu, 2019). Borik
asit (H3:BOs3) potasyum ile reaksiyona sokarak element halindeki borun
izolasyonu, on dokuzuncu yiizyillin baslarinda Fransiz bilim adamlar1 Joseph
Louis Gay-Lussac, Louis Jacques Thenard ve ayrica Ingiliz bilim adami Sir
Humphrey Davy tarafindan ayr1 ayr1 gerceklestirilmistir. (SOkmen ve
Biiyiikakinci, 2018)

Tiirkiye’de ilk bor isletmeciligi 1861 yilinda baslamistir. 1950°1i yillardan
itibaren ise bor madenciligi alaninda bazi daginik ve kiigiik olgekli Tiirk
isletmeleri faaliyete baslamiglardir. Etibank bor tuzlariyla ilgilenmeye baglamis,
cesitli zorluklara ragmen bor iirlinleri iiretip ihra¢ etmeye baglamistir. 1950
yilinda Bigadi¢’e 1954’te Mustafa Kemal Pasa’da, 1956’da Emet’te kolemanit
yataklari, yine ayn1 donemlerde Kirka’da boraks yataklari bulunmustur. Etibank
ilk kez 1958 yilinda Emet’te bor madeni isletmeciligine baglamistir. 1964 yilinda
ise Polonyal1 bir sirket olan Polimax ile is birligine gidilerek Bandirma’da Boraks
ve Asit Borik fabrikasi kurulmustur (Yenmez, 2009). Sekil 2.7°te gosterilen bor

tiriinlerinin kimyasal formiilleri Tablo 2.4’de gosterilmistir.

Tinkal Uleksit Kolemanit
Boraks Boraks E
Dekahidrat Pentzhidrat L =
23| ;> no
Asit
Dehidrasvon | H,O, Ositiihm i J/ Dehidrasyon
- el gitiilm iig
Kolem anit
Susuz Sodyum Disodyum veya Borik Bor
Boraks Perborat Oktaborat Uleksit Asit Olksit

1 ¥

Sekil 2.7. Bor iiriinlerinin iiretim yontemleri (Uslu, 2019).
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Tablo 2.4. Bor iiriinlerinin kimyasal formiilleri (Uslu, 2019)

Borik Asit H;BO3
Bor Oksit B20s
Boraks Pentahidrat (Etibor-48) Na:B407.5H20
Boraks Dekahidrat NaxB407.10H20
Susuz Boraks Na:ByO7
Disodyum Oktaborat Tetrahidrat Na;BgO43.4H,0

Tiirkiye’de ve Diinya’da Bor rezervleri

Diinyada en ¢ok bor rezervleri Tiirkiye, Rusya ve ABD’de bulunmaktadir ve
diinyadaki ticari bor rezervleri 4 ana bolgede toplanmistir. Bu bolgeler; ABD’nin
giineyinde bulunan Mojave Colii, Giliney Amerika’da bulunan And Kemeri,
Tiirkiye de bulunan Giiney-Orta Asya Kemeri ve Dogu Rusya’dir. Tiirkiye’de bor
rezervleri Eskigehir-Kirka, Balikesir-Bigadi¢, Bursa-Kestelek ve Kiitahya-Emet’te
bulunmaktadir. Tiirkiye'de rezerv agisindan en zengin bor mineralleri tinkal
(Na20.2B203.10H20) ve kolemanit (2Ca0.3B203.5H20)’ tir. Tinkal yataklar
Eskisehir-Kirka'da, kolemanit yataklar1 ise Kiitahya-Emet ve Balikesir-Bigadic
civarida bulunmaktadir. Uleksit minerali ise Balikesir-Bigadi¢’te az miktarda da
olsa bulunmaktadir. Ayrica Bursa-Kestelek’te iileksit yan iriin olarak elde
edilmektedir (Agus, 2019). Eti Maden Isletmeleri 2007 yil1 faaliyet raporuna gére
Tiirkiye’de goriiniir ve muhtemel olarak 883. 000 milyon ton bor rezervi ile diinya
bor rezervinin %67’sine sahip oldugunu belirtmistir (Uslu, 2009). Tablo 2.5’te

diinyadaki bor rezervleri gosterilmistir.
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Tablo 2.5. Ulke bazinda bor rezervleri (Uslu, 2019)

Tiirkiye 955300 72.8
ABD. 80000 6.1
Kazakistan 100000 7.6
Cin 47000 3.6
Arjantin 9000 0.7
Bolivya 19000 1.4
Sili 41000 32
Peru 22000 1.7
Kazakistan 15000 1.2
Sirbistan 24000 1.7
Toplam 1312300 100

Borun antimikrobiyal 6zellikleri ile ilgili literatiirde yer alan cahismalar

Borik asit, yaklasik bir asirdir hafif bir antiseptik 6zelligiyle bilinmektedir.
Godlee tarafindan 1873 yilinda karbolik aside eslik eden bir ilag olarak
tanmitilmistir. Borik asit ilk olarak bulunmasindan bu yana, topikal uygulamalar
(ilaglarin deriye uygulanmasi) i¢in klinik kullanimda genis ¢apta kabul gérmiistiir.
Fungistatik bir bilesik olarak, 6zellikle Candida albicans dis1 enfeksiyonlarla
kadin dogum ve jinekolojide maya enfeksiyonlarinin tedavisinde basariyla
kullanilmistir. Spesifik olmayan aktivitesi nedeniyle borik asit, otomikoz kulak
enfeksiyonlarmin tedavisinde en yaygin kullanilan topikal ajanlardan biridir.
Borik asit ayrica bakteriyolojik incelemeye giderken idrar drneklerini korumak
icin 20 yildir kullanilmaktadir. Borik asit bakteriyolojik dncesi donemden beri
kullaniliyor olsa da antibiyotikler, siilfonamidler, kuaterner bilesikler ve digerleri
dahil olmak {izere daha yeni antibakteriyel ve antifungal ajanlarin piyasaya
stirlilmesi, borik asidi mikrobiyosit olarak etkisine cok az bilimsel ilgiyle
birakmistir. Bu durumun bir sonucu olarak borik asidin in vitro antimikrobiyal

aktivitesini degerlendiren laboratuvar ¢alismalar1 sinirli sayidadir (Zhu, 2007).

Borokhov and Schubert, (2007) tarafindan yapilan bir calismada bor
tirevlerinin in vitro antimikrobiyal Ozellikleri ile ilgili yeni ve daha &nce

yayinlanmis verileri incelemektedir. Calismada ayrica bor bilesiklerinin biyostatik
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ve biyosidal etki mekanizmalarinin yani sira antimikrobiyal performanslarin
etkileyen kritik faktorler de aciklanmistir. Bor tiirevleri genis spektrumlu
antimikrobiyal aktivite sergiler. Gram-pozitif bakteriler, Gram-negatif
bakterilerden daha az toleranshidir ve borik aside daha duyarhidir. 24 saat i¢inde,
borik asidin Gram negatif bakteriler {izerindeki etkisi bakterisit degil
bakteriyostatiktir. Borik asit, 0zellikle dezenfektan ozellikleri ve uygulamalar
saglamas1 nedeniyle ¢ok etkili bir antimikrobiyal ajan olarak adlandirilabilir.
Bakteri, maya ve mantarlara kars1 genis spektrumlu aktivitesi nedeniyle bir¢ok
tibbi ve endiistriyel uygulama i¢in uygundur. Bor bilesiklerinin inhibisyon etki
mekanizmasi nedeniyle, bakterisidal etkiler elde etmek i¢in daha uzun temas
siiresi gerekir. Bu nedenle bor bilesikleri, koruyucu tip etkinlik testlerinde daha iyi

performans gosterir (Zhu, 2007)

Fink and Uchman (2021) tarafindan yapilan derlemede bor kiime
bilesiklerinin antimikrobiyal etkileri tizerinde yapilan ¢alismalar derlenmistir. Bor
kiime bilesikleri, zengin bir molekiil ailesi olusturma kabiliyetine ragmen,
kimyasal bilesimleri ve yapilar1 organik bilesiklerden ¢ok farkli olan inorganik
bilesiklerdir. Bor kiime bilesikleri, 3-merkez-2-elektron (3c2¢) baglari olan 3
boyutlu, aromatik bilesiklerdir (6rnegin, B-B-B ve B-B-C). Canl
organizmalarda bulunmazlar, bu da bor kiime bilesiklerini metabolize edebilen
enzimatik  sistemlerin  eksikligini ve yiiksek biyolojik kararliliklarin
aciklamaktadir. Ek olarak, bor kiime bilesikleri ve organik bilesikler, lipit
membranlar ve proteinler gibi biyolojik sistemlerin bilesenleri ile farkli
mekanizmalar yoluyla etkilesime girerler. Sonug olarak, bor kiime bilesiklerinin
tirevleri, standart ve ¢oklu ilaca direngli patojen suslarina karsi ayni etkinligi
gosterirler. Ayrica, anti-biyofilm aktivitesi gosterirler ve ilag direncini tetiklemeye
daha az egilimlidirler. Sonu¢ olarak, bor kiime bilesikleri, tlirevleri umut verici
antimikrobiyal aktivite ve patojen direncinin hem genetik hem de fenotipik
mekanizmalarina kars1 diisiik duyarlhilik gosterdiginden, antimikrobiyal tedavide

yeni kimyasal lider olma potansiyeline sahiptir.

El-Batal et al., (2019) tarafindan yapilan ¢alismada, gama 1sinlari, stabilize
edici bir ajan olarak PVP polimeri kullanilarak giimiis bor nanoparcaciklarinin

(AgB NP'ler) ¢evre dostu sentezini indiiklemistir. AgB NP'lerin antimikrobiyal ve
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antibiyofilm aktiviteleri, idrar yolu enfeksiyonuna (IYE) neden olan ¢oklu ilaca
direngli mikroplara karsi incelenmistir. AgB NP'leri, Candida albicans'a ve
ardindan Escherichia coli ve Staphylococcus’a karst biiyiik bir etkinlik
sergilemistir. Ayrica AgB NP'leri S S. aureus, E. coli ve C. albicans'a karsi

strastyla %87,0, %85,3 ve %69,4 oraninda biyofilm inhibisyonu saglamistir.

Arunachalam et al. (2020) tarafindan yapilan g¢alismada giimiis ve ¢inko
iceren kalsiyum boratlar hazirlanmigs ve antibakteriyel aktiviteleri agisindan
degerlendirilmistir. Numuneler, XRD teknigi kullanilarak faz safligi, FTIR
kullanilarak kimyasal baglarin dogas1 ve SEM goriintiileri kullanilarak morfoloji
acisindan  karakterize  edilmistir.  Orneklerin  antibakteriyel  etkinligi,
makrodiliisyon broth yontemi kullanilarak E. coli ve S. aureus suslarina karsi
incelenmistir. Kalsinasyon sicakliginin ve olusan fazlarin etkisinin antibakteriyel
aktivite ile iligkili oldugu kanitlanmistir. 800 °C'de kalsine edilmis suda
¢Oziinmeyen giimiis ve ¢inko katkili kalsiyum boratlar i¢cin MIC ve MBC 2

mg/mL olarak degerlendirilmistir.

Agus et al. (2019) yapmis oldugu ¢alismada nanoboyutlu giimiis (Ag) borat
partikiilleri, antibakteriyel seramik uygulamalari i¢in kolay ve kontrollii kosullar
altinda sentezlenmistir. Elde edilen toz malzemeler, kristallik, pargacik boyutu,
morfoloji ve yiizey Ozelliklerinin tespiti i¢in kapsamli bir sekilde karakterize
edilmistir. Katkisiz sirli seramikler E. coli bakterileri iizerinde %35 antibakteriyel
etki gosterirken S. aureus bakterilerine karsi antibakteriyel etki gdstermemistir.
Bu sonuglar bize katkisiz sirin antibakteriyel etkisinin olmadigini géstermektedir.
Glimiis borat bilesigi igeren sirli seramigin hem E. coli hem de S. aureus
bakterilerine kars1 antibakteriyel etkiye sahip oldugu sonucuna varilmistir. %1
giimiis borat katkili sir S.aureus bakterisine karsi %99,3 antibakteriyel etki
gosterirken, aynt numune E. coli bakterisine karsi %100 antibakteriyel etki

gostermistir.

Akbar et al. (2017) makalesinde, nanobor partikiilleri, bakteriyel aktivite
tizerindeki etkilerini incelemek icin tekstil yilizeylerine uygulanmadan once ve
sonra partikiil boyutu, sekli, stabilitesi ve ylizey yiikii agisindan karakterize

edilmistir. Bor nanoparcaciklarinin, antibakteriyel etkiyi baslatmak icin herhangi
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bir uyar1 gerektirmeden hem Gram negatif hem de pozitif tiirlerin bakteri
iremesini  engellemede etkili oldugu gozlemlenmistir.  Serbest bor
nanoparcaciklarinin  antibakteriyel islevsellik degerlendirmesine ek olarak,
nanobor kapl tekstiller de karakterize edilmis ve farkl tiirlere kars1 degisken bir
antimikrobiyal tepki ile tekstillerin 1slanabilirligini ve ylizey yiikiini degistirdigi
belirlenmistir. Sonug¢ olarak, harici uyar1 olmadan islev gorebilen yeni bir

antibakteriyel ajan olarak saf nanoborun kullanim1 6nerilmistir.

Yildirim vd. (2020) tarafindan yapilan ¢alismada, borik asitin Penicillium
expansum’a karst etkinligi hem in vitro hem de in vivo kosullarda
degerlendirilmistir. In vitro’da, borik asitin %0,125 konsantrasyonu P.
expansum’un misel gelismesini, spor germinasyonu sirasiyla %68,88, %74,00 ve
%85,50 oraninda azaltmis, daha yiiksek konsantrasyonlar (%0,25, %0,50, %1 ve
%?2)’1 ise tamamen engellemistir. In vivo denemelerde, borik asidin %0,25
konsantrasyonu hari¢, diger tiim konsantrasyonlar (%0.50, %1 ve %2)’1 hem
koruyucu hem de tedavi edici etki gostermisler ve bu konsantrasyonlar mavikiifiin
hastalik siddetini patojen ile inokule edilmis kontrole kiyasla 6nemli Olgiide

azaltmstir.

Saglam vd. (2013) tarafindan yapilan derlemede bor bilesiklerinin
bakteriostatik, bakterisidal, fungistatik, fungisidal ve antiviral etkilerinin oldugu
belirtilmistir. Borun, antibakteriyel 6zelligi, kemik metabolizmasi ve immiin tepki
iizerine bilinen etkileri periodontoloji ile ugrasan arastirmacilarin da ilgisini
cekmistir. Yakin zamanda bor igerikli ajanlarin periodontolojide kullanilacagi

diisiiniilmektedir.

Dede vd. (2020) yaptig1 derlemede bor ve hidroksiapatitin implant iligkili
enfeksiyonlara kars1 uygulandig ¢alismalar 6zetlenmistir. Antibakteriyel 6zellikli
borun, osteokondiiktif Ozellikte olan nanometre boyutundaki hidroksiapatit
kristalleriyle beraber implant iiretim asamalarinda kullanilmasi sayesinde implant

iligkili enfeksiyonlarin hedeflenebilecegi ve Oniine gegilebilecegi diislinlilmiistiir.

Talodthaisong et al. (2020) tarafindan yapilan c¢alismada antibakteriyel

ajanlar iceren biyomateryal bazli hidrojeller, biyomedikal cihaz arizalarina ve
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enfeksiyonlarin  6nlenmesine siirdiiriilebilir ¢oziimler saglayabildigi tespit
edilmistir. Burada, boraks ile ¢apraz bagli ve giimiis nanoparcaciklarla yiiklii,
enjekte edilebilir, hizli kendi kendini iyilestiren ve hem Gram pozitif hem de
Gram negatif bakterilere karsi antibakteriyel ozellikler gosteren guar zamki
hidrojelleri rapor edilmistir. Hidrojeller, kizilotesi spektroskopi, termogravimetrik
analiz, taramal1 elektron mikroskobu ve reolojik 6l¢iimler ile tamamen karakterize
edilmistir. Burada hedef, boraks igerigini en aza indirmek, bdylece jellerin
toksisitesini biiyiik dl¢iide azaltirken, uygun viskoelastik 6zelliklerini korumaktir.
Diisiik boraks icerikli hidrojeller, kurkumin ile stabilize edilmis glimiis
nanopargaciklarla birlestirildiginde, hidrojeller Escherichia coli (E. coli),
Pseudomonas aeruginosa (P. aeruginosa) ve Staphylococcus aureus'a (S. aureus)

kars1 antibakteriyel aktivite gostermistir.

De Queiroz et al. (2006) tarafindan yapilan ¢alismada poligliserol (PGL) ve
O-karboksimetillenmis kitosan bazli dendritik yapilar sentezlenmis, borik asit ile
reaksiyondan sonra antimikrobiyal karakter kazanmistir. Bu polimerin S. aureus
ve P. aeruginosa'ya karsi antibakteriyel g¢aligmalari, inhibisyon zonu capinin
Ol¢iilmesiyle, borik asit ile karsilagtirildiginda neredeyse iki kat 6nemli bir aktivite
gostermistir. Ek olarak, eliisyon testi ile Cin hamsteri yumurtalik hiicrelerine kars1
sitotoksisitesi degerlendirildiginde bu dendritik polimerlerin, kontrollerden
(sitotoksik olmayan ultra yiliksek molekiiler agirlikli polietilen ve sitotoksik fenol)
daha disiik sitotoksisite goOsterdigi kanmitlanmistir. Bu da malzemenin
biyouyumlulugunu goéstermektedir. Ayrica in vivo davranig, dendritik polimer
membranlarla tedavi edilen yaralarin iyilesme siirecinin analizi i¢in disi Wistar
sicanlarinda test edilmis, tlim polimerlerin yaralanmalar iyilestirebilir ve ayrica

kolajen liflerini yeniden iiretebilir oldugu gosterilmistir.
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3. MATERYAL VE YONTEM

3.1 Malzemeler

PA6 bazli kompozit malzemeleri iretmek igin tekli ve/veya hibrit
antimikrobiyal dolgu  maddeleri  olarak  gimiis (Ag) ve boraks
(Naz[B4Os5(OH),4]-8H,0) kullanilmigtir. Kompozit i¢in ana matris bileseni olarak
Poliamid 6 (Polyamide 6 -PA6 Radilon ® S, Radici Group, Italy) kullanilmistir.

3.2 Kompoztilerin Hazirlanmasi

Ag ve boraks katkilt PA6 kompozitleri, birlikte donen cift vidali ekstriider
(Leistritz 27 MAXX) (Sekil 3.1) kullanilarak hazirlanmistir. Karigtirma, Leistritz
ZSE27 birlikte donen ¢ift vidali bir ekstriiderde (¢ap 27 mm, L /D = 48) 260 °C'
lik bir kovan sicakligtn ve 500 rpm' lik bir vida hizi kullanilarak
gerceklestirilmistir. Kompozit graniiller 2 saat 80 °C'de kurutulmustur.
Ekstriizyon siirecinden elde edilen peletler kullanilarak Bole enjeksiyonlu
kaliplama makinesinde test numuneleri hazirlanmistir. Enjeksiyon kaliplama
makinesi 305-320 °C kovan sicakliginda, 130 °C kalip sicakliginda, 125-140 bar
enjeksiyon basincinda ve 35 bar tutma basincinda kullanilmistir (Altay et al.,
2019).

TLeistritz
ZSE 27 iMA

(https://www.directindustry.com/prod/leistritz-extrusionstechnik-
gmbh/product-96283-1727572.html)

Sekil 3.1. Leistritz 27 MAXX ¢ift vidali ekstruder.
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3.3 Yogunluk

PA6 ve kompozitlerinin yogunluklar1, ISO1183 standardina gore calisan bir
yogunlukolger olan MD-200S kullanilarak 6lgtilmistiir (Anon., 2019).

3.4 Termogravimetrik Analiz

PA6 ve kompozitlerinin 1s1l kararliliklart, TGA Q50 (TA Instruments Inc.)
kullanarak termogravimetrik analiz (TGA) ile Ol¢iilmiistiir. Analizler, nitrojen
atmosferi altinda 30 °C-600 °C araliginda 10 °C/dk 1sitma hizinda
gerceklestirilmistir (Altay et al., 2019).

3.5 Diferansiyel Taramah Kalorimetre (DSC) Analizi

Isil ozelliklerin belirlenmesi i¢in (DSC) Q20 (TA Instruments Inc.)
kullanilarak diferansiyel tarama kalorimetri analizi uygulamasiyla arastirilmastir.
Analizler, nitrojen atmosferi altinda 50-200 °C araliginda 10 °C/dk 1sitma hizinda
gerceklestirilmistir.

Ik 1sitma ve sogutma islemlerinde sirasiyla erime sicakhign (Tm) Ve
kristallesme sicakligr (Tc) icin en yiiksek sicakliklar olarak belirlenmistir. Erime
entalpisi (AHm) ve kristallesme entalpisi (AHc), 1sitma ve sogutma proseslerinde
sirastyla endotermik ve ekzotermik alanlardan hesaplanmistir. Numunelerin
kristalliligi (Xc) su sekilde hesaplanmustir:

. . . AHp,
Kristallesme ylizdesi: X.(%) = mxlOO (1)

Burada; w, katki maddelerinin agirlik fraksiyonudur ve AHom, PA6'nin (230
J/g) %100 kristal formunun erime entalpi degeridir (Millot et al., 2015; Altay et
al., 2019)
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3.6 Cekme Testi

PA6 ve kompozitlerinin ¢ekme Ozelliklerinin  dlglimleri, video
ekstansometre sistemi (Shimadzu Non-contact Video Extensometer DVE-
101/201) ve 5 yiik hiicresi olan bir Shimadzu Autograph AG-IS Serisi evrensel
test makinesi kullanilarak ISO 527' (Anon 2019b) ye gore 2 mm/dak hizinda
gerceklestirilmistir. Cekme mukavemeti ile elastisite modiilii igin bes testin
ortalama degeri kaydedilmistir (Altay et al., 2019).

3.7 Egilme Testi

PA6 ve kompozitlerinin egilme ozelliklerini karakterize etmek igin ti¢
noktali egilme testleri yapilmistir. Testler, ISO 178 (Anon 2019c) standardina
gore 2 mm/dak sabit hizinda ve 64 mm aciklik uzunlugunda gerceklestirilmistir.
Egilme mukavemeti ve modiili i¢in her numune i¢in bes test gerceklestirilmigtir

(Altay et al., 2019).

3.8 Darbe Dayanimm Testi

PAG6 esasli kompozitlerin gentikli ve ¢entiksiz Izod darbe dayanimi degerleri
ISO 180 standardina (Anon, 2019a) gore yapilmistir. Darbe dayanimi l¢timiinde
her numune i¢in ticer test yapilmistir (Altay et al., 2019).

3.9 SEM Analizi

Elde edilen numuneler Ege Universitesi MATAL merkezi laboratuarinda
SEM analizine tabi tutulmustur. Ornekler, Leica EM ACE600 model yiiksek
vakumlu piiskiirtme kaplayici (Wetzlar, Almanya) kullanilarak 5 nm Au—Pd ile
kaplandiktan sonra ve ikincil elektron dedektorii ile donatilmis Thermo Fischer

Scientific Apreo S LoVac modeli (Oregon, ABD) ile goriintiiler alinmistir.
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3.10 Antimikrobiyal Test

3.10.1 Antimikrobiyal malzemelerin test yontemleri

Bir antimikrobiyal malzeme i¢in in vitro testin bes genel kategorisi vardir;
(1) agar inhibisyon bdlgesi testleri, (2) siispansiyon testleri, (3) yapisma testleri,
(4) biyofilm testleri (5) yiiksek yiizey alani/hacim orami testleri. Bu testler,
degerlendirmeyi amacladiklar1 etki mekanizmasina gore farklilik gostermektedir.
Birgok test yontemi, ISO (Uluslararas1 Standartlar Organizasyonu), BS (Ingiliz
Standartlar1), IBRG (Uluslararas: Biyolojik Bozulma Arastirma Grubu) ve ASTM
(Amerikan Test ve Malzemeler Dernegi) gibi birkag farkli test yontemi gelistirme

kurulusu tarafindan olusturulur ve tanimlanir.

3.10.1.1 Agar Zonu inhibisyon vontemleri

Mevcut standartlastirilmis iki yontemin bulundugu inhibisyon bolgelerini
kullanan yontemler, nispeten hizli ve basittir, ancak yalnizca kalic1 1slak kosullar
altinda herhangi bir antimikrobiyal etkinin bulunup bulunmadiginin bir
gostergesini saglayabilir. Ilki, ISO 20645:2004, antimikrobiyal malzemenin
asilanmis bir besin agar plakasinin iizerine yerlestirildigi, test edilen bakterilerin
gereksinimlerine bagl olarak belirli bir siire boyunca gerekli sicaklikta inkiibe
edildigi bir disk diflizyon yontemine dayanmaktadir (6rnegin, E. coli i¢in 37 °C'de
24 saat). Ikincisi, AATCC 30 (bakteri yerine mantarlar1 degerlendirir), kat1 bir
agar ortamina bir spor siispansiyonu yerlestirir ve antimikrobiyal malzeme ile
kaplanir, yerlestirmeden sonra antimikrobiyal malzemenin iistiinde sporlarla
asilama da gergeklesir, petri kabi1 daha sonra kapatilir nem ve etkinlik
degerlendirmesini korumak i¢in mantarlarin makroskopik veya mikroskobik
gorliniirliigii esas alinir. Ek olarak, aktif madde AMM'den salinmazsa, aktivitenin
Ol¢iilmesi olas1 degildir, bu da AMM'lerin bir alt kiimesine uygulanabilirligi
simirlandirir.  Ayrica, test mikroorganizmalarinin  yasama kabiliyeti, higbir
antimikrobiyal etki gostermese bile materyalin dogrudan {istiine yerlestirilmesiyle
tehlikeye girebilir. Bununla birlikte, bu test yontemlerinden saglanan sonuglar, bir
malzemenin en azindan bir miktar antimikrobiyal aktiviteye sahip olup

olmadiginin belirlenmesine yonelik hizli ve basit bir yaklasima izin verebilir; bu,
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iiriin gelistirmenin ilk asamalarinda gerekli olan tek sey olabilir. Ek olarak, bu
yontemler onaylandiktan sonra bir AMM'nin iiretimi sirasinda giivenilir bir kalite

kontrol adim1 olarak kullanilabilir (Cunliffe et al., 2021).

3.10.1.2 Siispansivon yontemleri

Stispansiyon yoOntemleri, bakterileri antimikrobiyal yiizey iceren sivi bir
ortamda asilamaya ve kulugkaya yatirmaya ve ardindan bu sividan bir kisim
alarak ve bunu kullanarak bir seyreltme plakasi sayimi gergeklestirerek kalan
canli koloni sayilarini belirlemeye odaklanir. Bu, antimikrobiyal salim 6zellikleri
sergileyen malzemelerin degerlendirilmesine izin verir. Ancak inokulum
dogrudan malzeme {iizerine yerlestirilmediginden sadece antimikrobiyal salan
yiizeyler test edilebilir. Mevcut iki standartlastirilmis yontem vardir. Birincisi,
ASTM E2149-13a, bakteri asilamanin ardindan materyalin ortama (kullanilan
bakteri i¢in en uygun olan) daldirilmasim1 gerektirir, ardindan AMM'nin
bakterilerle daha fazla temasini1 saglamak i¢in ¢alkalama sirasinda inkiibasyondan
sonra, CFU sayim1 belirlenen. Bu yontem, bu yontem biraz tartismali olsa da,
hiicrelerin QAC 'kuyruklart' ile temas etmesine neden olmak i¢in yeterli giicle
siispansiyonu calkalayarak silan QAC'lerin etkinligini belirlemek amaciyla
gelistirilmistir. Bu yontemde ayrica, biyofilm olusumunu 6nlemek ve standart i¢in
gerekli olan yogun ajitasyondan kaynaklanan komplikasyonlar1 6nlemek i¢in tiim
slispansiyon kabinin antimikrobiyal ile muamele edildigi bir modifikasyon
gelistirilmistir. Ikincisi, JIS L 1902 (ve ayrica ISO 20743 kapsamindaki
absorpsiyon yontemi), uygun ortamin belirli bir hacmini emen goézenekli bir
malzemenin inkiibasyonunu agiklar, bakteriler daha sonra 20 mL nétralize edici
seyreltici i¢inde bir mide kullanilarak gézenekli malzemeden ayrilir ve CFU'lar
elde edilen siispansiyonda belirlenir. Bir antimikrobiyal aktif maddenin sivi
ortama sizdigi (daha sonra seyreltilecek ve agar tizerine kaplanacak) bu
slispansiyon yontemlerinin her ikisinin de kullanildig1 yontemler icin, seyreltme
sirasinda stirekli antimikrobiyal etkinin olugsmamasint saglamak i¢in notralize
edici bir ¢ozelti gereklidir ve kulucka asamalarini belirleyen CFU (kullanilan
bakteri susu i¢in en uygun sicaklikta 24 saat). Bu yontemler, temasi1 Oldiiren

malzemeleri degerlendirmediginden, bu tiir malzemelerin bazi son kullanim
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kosullarinda, 6rnegin bir dokunmatik ylizey olarak kullanilmasinin etkinligini

degerlendirmek miimkiin degildir (Cunliffe et al., 2021).

3.10.1.3 Adezyon yontemleri

Bu testler, bir antimikrobiyal malzemeye yapisabilen bakteri sayisini
Olcmeye odaklanir. Bu test bigimine yonelik iki yaklagim vardir. Birincisi, test
yiizeyinin bakteri ile asilanmasini ve 1 ila 4 saat inkiibe edilmesini gerektirir.
Yapigsmayan bakteriler ¢ikarilir ve hiicrelerin bagl oldugu yiizey sivi bir ortama
eklenir veya ylizeyin {stline bir agar levhasi yerlestirilir ve inkiibe edilir (CFU'lar
saymak icin) veya mikroorganizmalar boyanabilir (6rnegin canli-6lii boyama)
birim alan bagina hiicreleri belirlemek icin. Ikinci ydntem, antimikrobiyal
malzemeyi igeren bir oda icinden bir bakteri siispansiyonu akisini belirtir, daha
sonra, yapisan hiicrelerin hayatta kalma durumunu belirlemek i¢in yiizeye bagl
hiicreler iizerinde canli 6lii boyama yapilir. Alternatif olarak, hiicreler malzemenin
yizeyinden ayrilir ve elde edilen siispansiyonun CFU'larinin sayisinin
hesaplanabilmesi i¢in yeniden siispanse edilir. Son olarak, belirli bir siire i¢in bir
AMM agsilamayi, ardindan durulamay: ve bir soya ortamina yerlestirmeyi iceren
bir ¢ogalma tahlili kullanilabilir. AMM'in etkinligi, AMM'ye bagl hayatta kalan
bakteriler tarafindan iiretilen klonal karsiliklarin sayist ile belirlenir, bir kontroli
AMM ile karsilastirmak i¢in bir biliylime egrisi olusturmak i¢in gercek zamanlh
spektrofotometre okumalar: esastir. Her iki yontemde de sonikasyon yoluyla bile
(seyrelticinin 1sinmasina neden olabilen) bakterilerin ayrilmasinin ne kadar etkili
bir sekilde gergeklestiginden kaynaklanan sorunlar vardir, ¢ilinkii bu ayn1 zamanda

organizmalarin yasama kabiliyetini ve ortamdaki biiylimelerini de azaltabilir

(Cunliffe et al., 2021).

3.10.1.4 Biyofilm yontemleri

Biyofilm, bir yiizeyle iliskili olan ve genellikle bir polisakkarit malzeme
matrisi igine yerlestirilmis bir mikroorganizma toplulugudur.
Mikroorganizmalarin diinya lizerinde aldig1 en yaygin formlardan biridir ve belirli
yapay ortamlarda olustuklarinda onemli sorunlara neden olabilirler. Saglik,

endiistri ve cevresel etkilerinden dolayl, AMM'leri kullanarak bir biyofilmi yok
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etme veya olusmasini engelleme yetenegi artan bir Oneme sahip bir odak
noktasidir. Bununla birlikte, biyofilm gelistirme ve test etme karmagsiktir ve
standartlastirilmis biyofilm biiylimesini (6rnegin, ASTM E2647-20 ve ASTM
E3161-18) ilerletmek i¢in son zamanlardaki ¢abalar ve biyofilme karsi
dezenfektanlarin  etkinlik testi mevcut olmakla Dbirlikte, anti-biyofilm

malzemelerinin etkinlik testi i¢in yontemler vardir (Cunliffe et al., 2021).

3.10.1.5 Yiiksek viizey alaninin hacim oranini olusturan yontemler

Bu yontemler, yiizey ile mikroorganizma arasindaki temasi en st diizeye
cikarmaya odaklanir, boylece hiicreler ve ylizey esasen her zaman birbirine
dokunur ve etkilesime girer. Bu genellikle bakteriyi test numunesi ile cam veya
plastik gibi sterilize edilmis antimikrobiyal olmayan baska bir malzeme arasina
yerlestirerek yapilir. Bu kategoride antimikrobiyal malzemeler i¢in en ¢ok
kullanilan test yontemi ISO 22196:2011°dir (ve JIS Z 2801). Burada bir yiizey,
bilinen konsantrasyon ve hacimde bir bakteri siispansiyonu ile asilanir (Sekil 1).
Inokulumun iistiine bir polietilen film yerlestirilir ve materyal, 24 saat boyunca
%90'n tizerinde nemde 35 °C'de inkiibe edilir. Bakteriler, koloni olusturan
birimlerin (CFU'lar) sayist plaka sayimi ile belirlenmeden 6nce, mekanik ayirma
ve notralize edici bir seyreltici iginde yeniden siispansiyon haline getirilerek
yiizeyden uzaklagtirilir. Bu yontem nispeten basit ve calistirilmasi ucuzdur ve bu

nedenle genis ¢apta benimsenmistir.

Bir yontem (ISO 22196:2011'in bir modifikasyonu), antimikrobiyal
malzeme ile test organizmasi arasinda temasmn korunmasini saglamak igin
antimikrobiyal malzemenin bir agar filmi (genellikle bir bulamag haline getirilir)
icinde bir bakteri slispansiyonu ile asilanmasin icerir. Bakteri materyalden geri
kazanilirken, inokulumu yeniden silispanse etmek icin bir notrlestirici kullanilir
(notralize edici seyreltici, materyal ve mikroorganizma arasindaki gereksiz
etkilesimleri dnlemek i¢in antimikrobiyal test yontemlerinin ¢ogunda énemli bir
adimdir) ve CFU sayilar1 belirlenir. Bununla birlikte, farkli antimikrobiyal
materyaller bir agar bulamacinda biiyiik Ol¢iide farkli difiizyon hizlar ve

ozellikleri  sunacagindan, bulamacin (gerektiginde) materyal {izerinde
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antimikrobiyal etkisini miimkiin oldugunca verimli bir sekilde gerceklestirmesini

engelleyen bir kirlilik etkisine sahip olmast miimkiindiir.

ISO 22196:2011'in bagka bir modifikasyonu, belki de daha az manipiilasyon
yoluyla (damla asilamay1 harig tutarak) mikroorganizma kaybini azaltmak i¢in bir
polietilen film yerine iist katman olarak bakterilerle asilanmig bir filtre kullanir.
Alternatif olarak, siv1 bir bakteri siispansiyonu (havada tasinan bakterilerin bir
yiizey lizerinde Oksilirme vb. ile tipik birikimini simiile etmek i¢in) 15 cm'lik bir
mesafeden antimikrobiyal malzeme {iizerine piiskiirtiilebilir, ardindan havada
kurutulduktan sonra canli 6lii boyama yapilabilir. Mikroplarin birikmesi yerine
puskiirtiilmesi, ¢ogu durumda hastanedeki bir hastayr daha fazla temsil etme
avantajina sahiptir, ancak calistirilmas: (ve standartlagtirilmasi), 6zel ekipman
gerektirdiginden, yiizeye bir damla su yerlestirmekten daha karmasiktir (Cunliffe
etal., 2021).

Bu calismada elde edilen kompozit antimikrobiyal etkinin belirlenmesi
amaciyla IYTE TAM merkezinde antimikrobiyal aktivite testine tabi tutulmustur.
Antimikrobiyal test ‘“Plastikler ve gozenekli olmayan diger malzemelerin
Antimikrobiyal aktivitelerin 6l¢imii” i¢in uygulanan ISO 22196 standardinda
verilen yonteme gore yapilmistir. Antimikrobiyal etkinin belirlenmesinde iki
farkli bakteri kullanilmistir. Bunlar Staphylococcus aureus (RSKK 1009) ve
Escherichia coli (ATCC 25922)’dir. Test malzemelerinin diiz (50 + 2) mm X (50 £
2) mm'lik numunelerini hazirlanmigtir. Numunelerin kalinligt 3 mm olarak

Olgtilmiistiir.

Test edilecek yiizey, iriiniin acikta kalan dis yiizeyidir. Test edilecek
yiizeyler 15 er dakika UV 1s181ina maruz birakildiktan sonra test yiizeyi en istte
olacak sekilde ayr1 bir steril Petri kabina yerlestirilmistir (Sekil 3.2).
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Sekil 3.2. Test Orneginin asilanmasi ve kapak filminin yerlestirilmesi
(Anon., 2011).

Asilanmig test numuneleri (islenmemis test numunelerinin yarisi dahil)
iceren Petri kaplarim1 (35 £ 1) °C sicaklikta ve en az %90 bagil nemde (24 + 1)
saat siireyle inkiibe edilmistir (Sekil 3.3). Bir iirlinlin antibakteriyel etkinligi,
belirtilen inkiibasyon sicakliginda testten elde edilen antibakteriyel aktivitenin

degerine gore degerlendirilmistir (Anon., 2011).

Sekil 3.3. Numunenin inkiibasyon asamasi (ISO 22196 Measurement of
antibacterial activity on plastics and nonporous surfaces Tadashi
Tsuchiya Japan Food Research Laboratories).
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Test sirasinda bakteri iceren ince bir sivi film (1.25 x 10* CFU / cm?)
dogrudan test numunesine (5 cm x 5 cm) uygulanir. Kurumayi énlemek i¢in folyo
(4cm x 4cm, Mide Torbasi) uygulanir. Inokiilasyondan hemen sonra referans
numunedeki bakteriler ultrason ve vorteks cihazlart kullanilarak numuneden ve
saran folyo yiizeylerinden ayrilir ve canli mikrop sayisi (CFU — koloni olusturan
birimler) belirlenir (to degeri). Bir baska referans numune seti ve anti-mikrobiyal
muamele verilen numuneler, 37 °C'de nemli bir ortamda bir siv1 film ve zarflama
folyosu ic¢inde bakterilerle inkiibe edilir. Minimum 24 saat sonra bakteri ultrason
ve vorteks cihazlari kullanilarak numune yiizeylerinden ayristirilir ve canli mikrop
sayisi belirlenir (24 degeri) (Anon., 2011). Sekil 3.4°te ISO 22196 asamalari

strastyla gosterilmistir.

13 adet 6rnek iizerinde [YTE BIYOMER de “antibakteriyel aktivite testleri”
yapilmistir. Antibakteriyel aktivite testleri [SO22196’ya gore yapilmistir (to ve 24
saatlik sonuglar verilmistir). Antibakteriyel aktivite (R degeri 2’den biiyiik
olmalidir. R = Ut (kontrol)-At (islem gdrmiis numune) (log10)) sonuglari
degerlendirilmistir (Anon., 2011).

TEST METHOD PROCESS
P cetam fS\ (50 » S0mmj i A0S s o i
o of cell suspansion each

N\
PN

- —————— e — -
¥ 3 {
l‘l.‘ Incubate for 24 hours at 35C - T Transter each film and 125t l‘, - Detarmine CFUs
17°C unddet humid conditions phce 10 neatall 2ot [as % or log reductions)

(https://www.microban.com/about-microban/innovation-center/microbiology-testing-services/iso-
antibacterial-efficacy-testing)

Sekil 3.4. ISO 22196 test agsamalari.
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4. BULGULAR VE TARTISMA

4.1 Yogunluk

PAG6, giimiis veya boraks takviyeli ve hibrit giimiis ve boraks iceren PAG
kompozitlerinin yogunluk &l¢iim sonuglart Sekil 4.1'de verilmistir. Kontrol
numunesi sadece Poliamid 6 icermektedir ve yogunlugu 1,12 g/cm® olarak
olciilmiistiir. En yiiksek yogunluk %10 Boraks iceren malzemede 1,22 g/cm?
olarak ol¢iilmiistiir. Boraksin yogunlugu (2,4 g/cm®) ve giimiisiin yogunlugu
(10,49 g/cm?®) polimerden daha yiiksek oldugu icin, kompozite boraks ve giimiis
ilave edilince yogunluklarda artis meydana gelmistir. Takviye maddesi ylizdesi

arttikca yogunluk to orantil1 bir sekilde artis géstermistir.
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Sekil 4.1. PA6 ve kompozitlerinin yogunluk degerleri.
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4.2 Is1l Analizler

4.2.1 Termogravimetrik analiz (TGA) sonuglar:

TGA analizi sonucunda TGA termogramlar1 degerlendirilerek elde edilen

veriler Tablo 4.1' de 6zetlenmistir.

Tablo 4.1. TGA analizi sonuglari

Kalan %S kiitle %10 kiitle %30 kiitle
Materyal " agirhk Toreet kaybi kaybi kaybi
O O
(%) Tonset(°C)  Tonset(°C)  Tonset(°C)
PA6 445 2,35 399 399 411 429
PAG6-0.3Ag 445 2,97 406 397 408 424
PA6-0.3Ag-5B 436 5,42 385 385 398 418
PA6-0.3Ag-10B 429 10,17 383 383 396 414
PA6-0.3Ag-15B 421 14,21 380 380 391 408
PA6-0.1Ag 429 2,67 397 397 401 426
PA6-0.1Ag-5B 438 18,12 382 382 398 421
PA6-0.1Ag-10B 430 10,34 378 378 392 414
PA6-0.1Ag-15B 427 7,82 381 380 392 410
PA6-5B 431 3,21 398 383 395 414
PA6-10B 425 11,39 387 383 393 411
PAG6-15B 420 11,76 384 383 393 408
PA6-20B 419 19,82 381 381 391 407

Visakh et al. (2015) tarafindan yapilan calismada borik asidin, 1sitma
sirasinda endotermik bir bozunmada suyu serbest biraktigi ve bunun da yanict
gazlarin seyrelmesine yol agtigi; sonug olarak polimer sicakligini ve bozulmasin

azalttig1 tespit edilmistir.

Seckin and Koytepe (2010) calismasinda poliimid boraks kompozitlerinin
TGA analizi gézlemlendigi zaman polimer omurgalarina boraksin eklenmesinin

termal stabiliteyi arttirdigini géstermistir.
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Gil (2021) yapmis oldugu tez ¢alismasinda termoplastik bir malzeme olan
PMMA matrisine %2, 5, 7,5 ve 10 oranlarinda boraks (Na2B407.10H20) katkis1
eklemistir. Uygulanan TGA analizi sonucunda boraks takviyeli PMMA
kompozitlerinde katkisiz PMMA’ya gore daha belirgin bir kayip olusmus ve
polimer kompozitteki boraks miktar1 arttitk¢a da kiitle kayb1 artmistir. Boraks
katkist PMMA ’nin sicaklik artigina karsit dayanimini diigiirse de bu diisiis en fazla

5 °C fark ile agirlikca %7,5 Boraks igeren PMMA matrisinde gerceklesmistir.

Isil kararlilik 6lgiisii, maksimum bozunma hizinin (Tmax) Meydana geldigi
sicaklik olarak almabilir. %5 agirhik kaybmin meydana geldigi baslangig
sicakliklar1 (onset) dikkate alindiginda, maksimum bozunma sicakliginda goriilen
benzer egilim baslangi¢ sicakliklarinda da gozlemlenmistir. Agirlik degisimi
yiiksek sicakliklarda fiziksel veya kimyasal baglarin kopmasi sonucunda meydana
gelmektedir (Altay et al., 2021). Tablo 4.1 den %5, 10 ve %30 agirlik kaybinin
meydana geldigi baslangic sicakliklar1 dikkate alininca, boraksin polimer
omurgalarina eklenmesinin termal kararlilig1 azalttig1 belirlenmistir. (Altay et al.,
2021). Katkili kompozitlerin bozunma sicakliklar1 sadece PA6 igeren kontrol
numunesine gore dismiistir. PA6 ve PA6-0,3 Ag en yiksek bozunma
sicakliklarina sahiptir. PA6-0,1 Ag-15 Boraks 404 °C ile en yiiksek baslangi¢
sicakligina sahiptir. PA6 0,3 ve 0,1 Ag’ye boraks eklenmesi maksimum bozunma
sicakliklarii ve baslangic sicakliklarini diistirmiis; fakat dikkat c¢ekici dlgiide

degisime yol agmamustir.

Sicakliktaki artigla iligkili olarak kiitle degisimi termal kararliligin bir
gostergesidir.  PA6 ve kompozitlerinin  TGA termogrami incelendiginde,
numunelerin kiitle kaybi1 400 °C civarinda meydana gelmistir. Bunun nedeni
yapida bulunan nemin buharlagmasidir. Boraks yapisti nem igerdiginden,
kompozitte agirlik yilizdesi arttikga kiitle kayb1 miktar1 artar. Tablo 4.1° deki TGA
sonuglarma bakildigi zaman poliamid 6’ya agirlikca artan boraks takviyesi
yapildiginda, maksimum bozunma sicakliginda azalma meydana gelmistir. Elde
edilen sonuglar neticesinde, boraks takviyesinin igerdigi yogun nem nedeniyle

PA6'in termal kararliligini azalttig: tespit edilmistir (Yigit, 2020).
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Kalan agirlik polimere katki eklendikge artmistir bu durum bozunmamig
oranin artmasiyla aciklanabilir. Ayrica katki oraniarttikca baslangic sicakligi
azalmistir. Kompozit numunelerin artik agirlik yiizdesi degeri, kompozitlerdeki
giimiis ve boraks dolgu maddelerinin agirlik fraksiyonu ile dogru orantili olarak
bulunmustur. Kalan agirlik en fazla %20 oran ile %20 Boraks katkisi olan
malzemede bulunmaktadir. PA6’ya %S5’ten %?20°‘a kadar sadece boraks
eklendiginde maksimum bozunma sicakliklar1 diismiis ancak baglangig

sicakliklarinda kayda deger bir degisim meydana gelmemistir.

4.2.2 Diferansiyel taramal kalorimetre (DSC) 6l¢iim sonuclari

Xu et al. (2017) Poliamid 6 Ag nanokompozitlerini, %0,1-0,9 oranlarinda
giimiis takviyesi yaparak yerinde ¢o6zelti polimerizasyon yoOntemiyle
hazirlanmiglardir. AgQNO3 metal onciisii olarak kullanilmistir ve PA6 matrisinde
diizgiin bir dagilim elde etmek icin dogrudan giimiis nanopargaciklara
indirgenmistir. PA6 ve nano-Ag/PA6 kompozitlerinin erime sicakliklar1 birbirine
yakin Ol¢iilmiistiir; fakat PA6'min kristalizasyon sicakligi, nano-Ag/PA6
kompozitlerininkinden agik¢a daha yiiksektir. Nano-Ag/PA6'nin kristallesme
sicakligl, artan miktarlarda glimiis nanoparcaciklarla orantili olarak azalirken,
nano-Ag/PA6 nanokompozitlerinin kristalligi, PA6'ninkinden daha yiiksek olarak
bulunmustur. Giimiis nanoparcaciklari, PA6'nin molekiiler zincirlerinin hareketini

azaltarak kristallesmenin azalmasina neden olmustur.

Baska bir calismada poliamide %2, %4 ve %8 oaraninda giimiis tozu
eklediginde; %2 glimiis tozu igeren kompozitler i¢in kristalligin biraz daha yiiksek
oldugu gorlilmistiir. Bunun nedeni, glimiis parcaciklarin kristal biiylimeyi
kolaylastiran heterojen cekirdeklenme bdlgeleri olarak hareket etmesi olabilir;
fakat giimiis orani arttikga bu davranis gozlenmemistir. Kristallesme oranit %2
giimiis haricinde artan takviye yogunluklariyla beraber azalmistir (Radheshkumar

and Miinstedt, 2005).

Gl (2021) yapmis oldugu tez calismasinda termoplastik bir malzeme olan
PMMA matrisine %2, 5, 7,5 ve 10 oranlarinda boraks (Na2B4+O7.10H20) katkis1

eklemistir. Boraks eklenmesi ile erime noktasinda katkisiz PMMA’ya gore diisiis
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olsa da bu diisiis en yiiksek 2 °C kadar olmustur. DSC sonuglar1 gdze alindiginda
Boraks katkisinin PMMA matrisinin 1s1l 6zellikleri iizerinde biiytlik degisikliklere
neden olmadig1 tespit edilmistir termal oOzelliklerini korumaya devam ettigi

gOorilmiistiir.

Kompozit numunelerin DSC termogramlart Sekil 4.2 4.3 ve 4.4’te;
termogramlarin degerlendirilmesiyle elde edilen 1sisal ozelliklerin degerleri ise

Tablo 4.2 de verilmektedir.

Tablo 4.2. Kompozit numunelerin DSC termogramlarindan elde edilen 1sisal

ozellikler
Materyal Te AH Tm AHp w Xe
O (J/g) (°O) (J/9) (%)
PA6 183 49 217 40 0,00 17,5
PA6-0.3Ag 183 56 218 42 0,00 18
PA6-0.3Ag-5B 187 58 220 47 0,05 21
PA6-0.3Ag-10B 187 59 220 47 0,10 22,5
PA6-0.3Ag-15B 187 62 221 50 0,15 26
PA6-0.1Ag 183 51 219 43 0,00 19
PA6-0.1Ag-5B 186 55 220 48 0,05 22
PA6-0.1Ag-10B 188 56 220 50 0,10 24
PA6-0.1Ag-15B 187 47 220 39 0,15 20
PA6-5B 187 53 220 47 0,05 22
PA6-10B 187 63 221 49 0,10 24
PA6-15B 186 55 221 46 0,15 24
PA6-20B 188 51 220 45 0,20 24

Degisik (%0,1 ve %0,3) oranlarda giimiis takviyesi numunelerin erime ve
kristallesme sicakligini fazla etkilememistir. Maksimum giimiis eklenme orani
olan %0,3 giimiis takviyesi kristallesme entalpisini %15 oraninda artirmistir;
bunun disinda sadece giimiis takviyesi erime ve kristallesme entalpilerini belirgin

oranda degistirmemistir.
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Sadece boraks takviyesi olan numunelerde erime ve kristallesme sicakliklari
3-4 °C artmistir. %10 boraks oranindaki kristallesme entalpisi 62,8 J/g ile en
yiiksek degere sahiptir. %15-20 boraks oranlarinda erime ve kristallesme
entalpileri diisme egilimi gostermislerdir. Artan boraks takviyesi kristallesme

yiizdesini %4-6 civarinda artirmistir.

Glmiis ve boraksin birlikte eklenmesi sonucunda erime ve kristallesme
sicakliklar belirgin 6lgiide degismemistir. %0,3 glimiis takviyeli kompozitte %5-
15 araliginda boraks eklendiginde erime entalpisi ve kristallesme yiizdesi belirgin

oranda degismemistir.

3
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Sekil 4.2. PAG, PA6 %0,3 Ag ve Boraks takviyeli kompozitlerin termogramlari.
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Sekil 4.3. PA6 %0,1 Ag ve boraks katkili kompozitlerin termogramlart.
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Sekil 4.4. Boraks takviyeli kompozitlerin termogramlari.

4.3 Mekanik Ozellikler

4.3.1 Cekme deneyi sonuglari

Uygunoglu et al. (2015) yapmis oldugu calismada bor igeren atiklarla
olusturulmus polimer kompozitin fiziksel ve mekanik 6zelliklerini incelemistir ve
sonug¢ olarak atiklarin baglayict ile yer degistirmesi ve karigimlardaki gézenekli
yapmin artmasina neden oldugu i¢in kontrol numunesine gore -elastisite
modiiliiniin azaldigi belirtilmistir. Egilme mukavemeti de artik igerigi ile dogru

orantili olarak azalmistir.

Sancak et al. (2018) agirlik¢a %0, 1 ve 2 giimiis nanopargaciklar1 igeren
PAG6 nanolif membranlar elektro-egirme yontemi ile iretmislerdir. En yiiksek
cekme dayanimi saf PA6 nanofiber membraninda Olgiilmiistiir ve membran
icindeki glimiis nanoparcagik miktar1 arttikga gerilme mukavemeti kademeli
olarak azalmistir. Ayrica giimiis nano partikiillerin membranlara katilmasiyla
uzama degerleri azalmistir. Bu durum, glimiis nanopartikiil konsantrasyonundaki

artisla membran sertliginin artmasiyla iligkilendirilmistir.

Erem et al. (2013) yaptig1 ¢alismada da PA6’ ya giimiis nanopartikiilleri
eklendiginde PA6’nin ¢ekme oOzelliklerine gore bakildiginda distiiglini

gozlemlemistir. Bu makalede ayrica Kumar, Mencezel, Maiti ve arkadaslarinin
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yapmis oldugu calismaya deginilmis ve numunelerin ¢ekme ozelliklerindeki
diisiisii belirlemislerdir. Bu diisiisiin yiiksek konsantrasyonlarda nanoparcaciklarin
aglomerasyonundan kaynaklanabilecegi ve bu aglomerasyonlarin, ¢ekme testleri
sirasinda  stres konsantrasyon merkezleri olarak hareket edebilir oldugu ve
dolayisiyla mekanik 6zelliklerin azalmasina neden olabilecegi belirtilmistir. Ag
ilavesi ile kristallik azaldigindan, bu durum aymi zamanda modil ve diger
mekanik 06zelliklere de yansir. Gerilme gerinimi verileri; glimiis ilavesinin,
gerilme-gerinim davranisinin e8imi azaldik¢a gerinim sertlesme davranisini

azalttigini agikca gostermektedir.

Orhan et al. (2021), tarafindan yapilan ¢alismada saf polyestere eklenen
boraks pargaciklarinin kompozit numunelerin ¢ekme 6zelliklerini iyilestirdigi
goriilmektedir. En yiiksek ¢ekme mukavemeti, agirlikga %10 boraks igerigine
sahip kompozit icin bulunmustur; ayrica boraks yiizdesi arttik¢a ¢gekme modiilii de

artmistir.

Koseoglu (2016) yapmis oldugu tez ¢alismasinda poliamid 6’nin i¢ine %5-
%10-%20-%30 oranlarinda borun saflastirilmis hali olan sodyum pentaborat
eklemistir ve bunun mekanik 6zelliklere olan etkisi incelenmistir. Sonu¢ olarak
saf bor takviyesi poliamid 6’nin ¢ekme mukavemetini ve elastisite modiiliinii

artirmustir. Bu durum yapilan ¢alismamizda da gozlenmistir.

Radheshkumar and Miinstedt (2005) poliamide %2, %4 ve %8 oranlarinda
giimiis tozu eklemistir. Bulduklar1 sonuglara gore genel olarak kompozitler,
gliimiis iceriginin artmasiyla daha diisiik tokluga ve kopma uzamasia sahip
olmustur; ancak agirlikca %2 giimiis tozu igeren kompozitlerin, daha yiiksek
yogunlukta dolgu maddesi igeren bilesimlere kiyasla daha yiiksek uzama,
elastisite, ve depolama modiiliine sahip oldugu bulunmustur. Kompozitlerde
giimiis tozunun Kkonsantrasyonunun artmasiyla kopma uzamasi degerleri
azalmistir. Kuru PA/Ag kompozitlerinin tokluk modiilii ve uzama verileri,
poliamide glimiis tozu ilavesinin kompozitte zayif bir yapi olusturdugunu

gostermektedir.
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Alsaadi et al. (2018) yapmis oldugu calismada boraks partikiil dolgu
maddesinin epoksi matrisli kompozitlerin mekanik ozellikleri tizerindeki etkisi
arastirilmistir. Epoksi recinesine takviye malzemesi olarak agirlikg¢a %5, 10, 15 ve
20 oraninda mikro boyutlu boraks pargaciklari ilave edilmistir. Maksimum ¢ekme
degerleri agirlikga %35 boraks eklenmesiyle elde edilmis ve boraks orani
artirtldikga azalan bir egilim goéstermistir. Bu durumun sebebi olarak epoksi
icindeki pargaciklarin aglomerasyonunu stres konsantrasyonlarina nedeni olarak

gosterilmistir.

Tablo 4.3. Cekme Dayanimi, Elastisite Modiilii, Kopmada birim sekil degistirme
sonugclari

Elastisite Modiilii Cekme Dayannmi ~ Kopmada Birim Sekil

Materyal
(MPa) (MPa) Degistirme (%)

PAG6 2900 87 4
PA6-0,3Ag 3152 75 28
PA6-0,3Ag-5B 3671 75 7
PA6-0,3Ag-10B 4375 81 10
PAG6-0,3Ag-15B 5023 78 5
PA6-0,1Ag 3032 73 22
PA6-0,1Ag-5B 3476 76 9
PA6-0,1Ag-10B 4156 69 14
PA6-0,1Ag-15B 4975 81 8
PA6-5B 3265 74 9
PAG-10B 4267 74 6
PAG6-15B 4985 72 6
PA6-20B 5678 64 7

Tablo 4.3’te ¢ekme dayanimi, elastisite modiilii, kopmada birim sekil
degistirme sonuglar1 verilmektedir. Gerek tablo, gerekse Sekil 4.5 incelendiginde
numuneler arasinda kontrol grubundan sonra en biiyiik ¢ekme dayaniminin 81
MPa ile %0,1 giimiis %15 boraks ve %0,3 giimiis %10 boraks katkili numunelere
ait oldugu goriilmektedir. Kontrol numunesi PA6’nin ¢ekme mukavemeti 87 MPa

ile en yliksek degerdedir ve bu malzemeye giimiis ve boraks eklendik¢e ¢ekme
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dayanimi bir miktar azalma egilimi gostermistir. Ancak, ozellikle giimis ve
giimiig-boraks takviyeli malzemelerde kopmadaki birim sekil degistirmeleri
artmistir. Kompozit malzemelerde dolgu malzemesinin homojen dagilim,
kompozit malzemenin mekanik 06zelliklerini iyilestirmede Onemli bir faktor
oldugundan, c¢ekme mukavemetindeki bu azalma, eklenen boraksin zayif
dagilimina, partikiil agregasyonuna veya gozenek olusumuna baglanabilir. Sadece
boraks takviyesinde ise kopmadaki birim sekil degistirme yiizdeleri kontrol
numunesininkine yaklasmistir. Sekil 4.6 da verilen ¢ekme modiilii ise artan igerik
yiizdesine bagli olarak artmistir ve en yiiksek elastisite modiiliine 5678 MPa %20
boraks takviyeli olan kompozitte 6l¢iilmiistiir. Glimiis-PA6 kompozitlerine boraks
eklendikge elastisite modiillerinde artma gozlemlenmistir (Tablo 4.3). Malzeme
icin E degeri arttikca, malzeme daha rijit hale gelmektedir. Yani daha az sekil
degistirmektedir. Ayn1 sekilde E degeri diistiikce malzemenin esnekligi ve sekil

degistirme orani da artmaktadir.
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Sekil 4.5. PA6 ve kompozitlerinin gekme dayanimi sonuglari (MPa).
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Cekme Modiilii (MPa)
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Sekil 4.6. PA6 ve kompozitlerinin ¢gekme modiilii (MPa).

4.3.2 Egilme testi sonugclari

Orhan et al. (2021) kompozit numunelerin egilme mukavemeti degerleri
baslangigta boraks iceriginin artmasiyla artarken, boraks igeriginin agirlikca
%10'unda maksimuma ulastiktan sonra azalmaya baslamistir. Yapilan baska bir
calismada, bor atiklarin kompozit igerisinde yiizdesinin artmasi ile egilme

mukavemeti azaldig1 belirlenmistir (Uygunoglu et al., 2015).

Tablo 4.4 ve Sekil 4.8 incelendiginde ve sadece giimiis takviyesinin
kompozitin egilme dayanimini arttirdigi goriilmektedir. Bu kompozitlerde ek
olarak boraks takviyesi egilme mukavemetlerinde azalma meydana getirmis olsa
da egilme mukavemetlerinin yine de PA6’dan biiyiik oldugu belirlenmistir.
Egilme mukavemeti % 0,1 giimiis takviyeli kompozitte 124 MPa ile en biiyiik

degere ulagmistir.



45

Egilme modiilii malzemeye egilme testi uygulandiginda, malzemenin elastik
sekil degisimi sirasinda, malzeme iizerindeki basincin malzemedeki sekil
degisimine oramidir. Sekil 4.7°de egilme modiillerine bakilinca takviye maddesi
oranina bagli olarak elastisite modiilleri artmistir. %0,3 Giimiis-%10 Boraks
takviyeli kompozitin egilme modiilii 6034 MPa ile en biiylik egilme modilii

degerine ulagsmustir.

Egilme Modiilii (MPa)

6
ﬂ;& & & & .V.,"o & & bgb&@@@&@
& T A v%w & P 3% QT o o oW

RS MR
> >
DRSS DREN N

Sekil 4.7. PA6 ve kompozitlerinin egilme modiilii (MPa).
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Sekil 4.8. PA6 ve kompozitlerinin egilme dayanaimlari (MPa).

Tablo 4.4. PA6 ve kompozitlerinin egilme dayanaimlart ve egilme modiilleri

(MPa)

Materyal Egilme Modiilii (MPa) Egilme Dayanimi (MPa)
PA6 2300 95
PA6-0.3Ag 4104 121
PA6-0.3Ag-5B 4433 117
PA6-0.3Ag-10B 5011 114
PA6-0.3Ag-15B 6034 106
PA6-0.1Ag 3718 124
PA6-0.1Ag-5B 3846 120
PA6-0.1Ag-10B 4780 118
PA6-0.1Ag-15B 5037 112
PA6-5B 4271 119
PA6-10B 4916 117
PA6-15B 4983 114

PAG6-20B 5077 82
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4.3.2.1 Darbe testi sonuclari

Darbe deneyi gevrek kirilmaya neden olabilecek sartlar altinda calisan
malzemelerin  mekanik  ozelliklerinin ~ saptanmasinda  kullanilir.  Genelde
malzemelerin mekanik 6zellikleri hakkinda fikir edinebilmek i¢in ¢ekme deneyi

sonuglart kullanilir.

Koseoglu (2016) yaptig1 calismada poliamid 6’ya takviye edilen sodyum
pentaborat ile birlikte malzemede sertligin artmasindan dolay1 ¢entik darbe

dayaniminda diisiis meydana gelmistir.

Tablo 4.5. izod Centikli ve gentiksiz darbe dayanimi (kJ/m?)

Materyal izod Centikli darbe izod Centiksiz darbe
Dayanim (kJ/m?) Dayanimi (kJ/m?)
PAG 6 NB
PAG6-0.3Ag 4.4 NB
PA6-0.3Ag-5B 4,9 NB
PA6-0.3Ag-10B 4.4 NB
PA6-0.3Ag-15B 45 92
PA6G-0.1Ag 3,9 NB
PAG6-0.1Ag-5B 3,8 73
PAG6-0.1Ag-10B 3,7 45
PA6-0.1Ag-15B 3,3 47
PAG-5B 3,9 76
PAG6-10B 3,6 52
PAG6-15B 4,0 NB
PA6-20B 3,5 37

Tablo 4.5’te goriildiigii iizere katkisiz PA6’nim izod ¢ektik dayanimi 6 kJ/m?
iken PA6’ya giimiis ve boraks eklendik¢e izod gentikli darbe ¢arpma dayanimi
azalmaktadir. Kontrol numunesininkinden sonraki en yiiksek izod gentikli darbe
carpma dayammma %0,1 giimiis ve %15 boraks iceren kompozitin 4,5 ki/m?

degerle sahip oldugu goriilmiistiir. Genel olarak sdylemek gerekirse boraks katkisi
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artirldikca centikli darbe dayanimi azalmustir. izod centiksiz darbe dayanimi
degerlerinde “NB” ifadesi kirilamamis numuneleri ifade etmektedir. Centiksiz
darbe dayanimi testleri sonucunda boraks katkisinin ¢entiksiz darbe dayanimini

azalttig1 goriilmiistiir.

4.4 SEM Analizi

Numunelere ait SEM goriintiileri Sekil 4.9 da verilmektedir. Sekilden

glimlis ve boraks iceren numunelerde katkilarin homojen olarak dagilim

gosterdigi gorliilmektedir.

N 4
&£ &0 H ot WD 1se car " det  modk o 8 21 H pot WD Js€ Car 39 et  mode
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Sekil 4.9. Numunelerin SEM analizi goriintiileri.

4.5 Antimikrobiyal Analiz Sonuclar

Shen et al. (2019) yapmis oldugu g¢alismada giimiis nanopargaciklarinin
(AgNP'ler) eklenmesi, kompozit membranlarina S. aureus (%99,62) ve E. coli'ye

(%99,10) kars1 giiclii antibakteriyel aktivite saglandigi belirtilmistir.

Damm et al. (2007) bir PA6/giimiis asetat karisiminin eriyik halde islemesi
sirasinda  glimils iyonlarmmin termal indirgenmesiyle poliamid 6'da (PA6)
elemental giimiis nanopargaciklari iiretmistir. Agirlikga %2 nanoglimiis ile
doldurulmus PA6'dan glimiis iyon salimiminin, en az 100 giin boyunca sifir
dereceli oran yasasina uydugu bulunmustur. PA6/giimiis-nanokompozitinin
Escherichia coli'ye karst aktif oldugu, saf PA6'nin ise herhangi bir antimikrobiyal
etkinlik gostermedigi  bulunmustur. Agirlikca %2 glimilis igeren  bir
nanokompozitin 100 giin boyunca suya daldirilmasinin, Escherichia coli'ye karsi
antimikrobiyal etkinligini azaltmadigi ifade edilmistir. Bu nedenle, agirlikga %2
nanogiimiis ile doldurulmus PA6’ nin, uzun siireli uygulamalar i¢in etkili bir

antimikrobiyal malzeme oldugu belirlenmistir.

Kumar and Miinstedt (2005) yapmis oldugu calismada PA kontrol grubu ve
PA/Ag kompozitlerinin Escherichia coli ve Staphylococcus aureus gibi farkli
mikroorganizma tiirlerine kars1 antimikrobiyal etkinligi, ASTM E 2149-01'e gore

test yontemine dayali olarak test edilmistir. Sonuglar incelendiginde
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kompozitlerin bu mikroorganizmalara karst iyi bir etkinlige sahip oldugunu

gostermektedir.

Arslan et al. (2019) %12’lik borik asit soliisyonunun, Streptococcus mutans
RSHM 06029, Stapylococcus aureus ATCC 25923, Enterococcus faecium
(Vankomisin direngli), Enterococcus faecalis ATCC 29212, Escherichia coli
ATCC 25922, Klebsiella pneumonia ATCC 700603, Pseudomonas aeruginosa
ATCC 27853 gibi Gram (+) ve Gram (-) bakteriler iizerine etkili oldugunu rapor

etmislerdir.

Sekil 4.11. Numunelere uygulanan antibakteriyel testte E. coli kolonileri.
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Tablo 4.6. Antibakteriyel etki analizi sonuglari

R:Antibakteriyel | R:Antibakteriyel
aktivite (R aktivite (R
degeri 2 den degeri 2 den
Ecali24 to . biiyik biyik
is emring Detay NumLune ad|| Numune. stok 24 =aat saat S.Aureus to.Ecali olmalidir. R= olmalidir. R=
kodu (cfu/ml) | (cfusml) | (cfu/mi) {cfu/ml) Ut[kqntrol]- Ut[kqntrol]-
At{islem At{islem
girmiis gdrmiis
numune}{logld) | numune)ilogla)
S.3UreNs Ecali
2102266 |Kontrol Grubu innoMid® PAG, ANB, HS, IM, NL | M0O104000001042 1.6.107 56.10° 37.10° 1.38.10°
2105083 | %0.3 Ag L[]ﬂ_qMM@ PAG, ANB, HS,IM, NL | M0O104000001042 | 2.11.107| 7.95.10° 4.3.10° 2.16.10° -0.1 -0.2
2105084 |3%0.3 Ag %5 Boraks |InnoMid® PAG, AMB, HS, IM, NL | MO104000001042 | 6.41.10° 1.10¢ 5.10°  2.94.10° 3.4 2.7
2105085 |%0.3 Ag %10 Boraks | InnoMid® PAG, ANB, HS, IM, NL | M0O104000001042 1.7.10° 0| 29210° 431.10° 4 6.7
%0.3 Ag %15
2105086 | Boraks InnoMid® PAG, ANB, HS, IM, NL | M0O104000001042 35107 0| 43110° 1.86.10° 47 6.7
2105087 | %01 Az innoMid® PAG, ANB, HS, IM, NL | M0104000001042 | 1.11.107| 585.10% 2.93.10° 21.10° 02 0
2105088 |%0.1 Ag %5 Boraks | innoMid® PAG, ANB, HS, IM, NL | M0O104000001042 4.210° 1510% 3510° 16.10° 36 052
2105089 |%0.1 Ag %10 Boraks |InnoMid® PAG, AMB, HS, IM, NL | MO104000001042 5.1.10° 35| 2.2.10°) 1.75.10° 4.5 6,7
2105090 |%0.1 Ag %15 Boraks | innoMid® PAG, ANB, HS, IM, NL | M0O104000001042 8.2.10° 0| 2.86.10° 2.23.10° 43 6.7
2105091 | %5 Boraks InnoMid® PAG, ANB, HS, IM, NL | M0104000001042 | 1.46.10° 1510% 2910°| 2.185.10° 4 3
2105092 | %10 Boraks L[]ﬂ_qMM@ PAG ANB, HS, IM, NL [ MO104000001042 2.1.10° 0| 2510° 212510° 4.9 6.7
2105093 | %15 Boraks InneMid® PAG, ANB, HS, IM, NL | MO104000001042 6.2.10° a 2.10°| 2.065.10° 34 6.7
2105094 | %20 Boraks LU.D.QMM@ PAG, ANB, HS, IM, NL | M0O104000001042 | 3.45.10° 0] 3810 3.22.10° 4.7 6.7

Bu calismada iiretilmis olan 13 adet 6rnek iizerinde IYTE BIYOMER
merkezinde “antibakteriyel aktivite testleri” uygulanmigtir. Antibakteriyel aktivite
testleri ISO22196’ya gore yapilmistir (to ve 24 saatlik sonuglar verilmistir).
Antibakteriyel aktivite olan R degeri 2’den biiyiik olmalidir. R= Uy (kontrol)
(log10)-At (Islem gdrmiis numune) (logio). denkleminden elde edilen R degeri icin
24 saat siiresindeki bakteri sayilar1 temel alinarak hesaplama yapilmistir. Tablo
4.6’daki sonuclara bakildigi zaman %0,3 - 0,1 oraninda giimiis takviyesinin
antibakteriyel etki gostermedigi bulunmustur. PA6 %0,3 ve 0,1 giimiis kompozite
boraks takviye edildiginde antimikrobiyal aktivite artmistir. Istisna olarak PA6-
0,1Ag - 5B numunesi E.coli bakterisinde antibakteriyel etki gostermemistir.
PA6’ya boraks eklendiginde antibakteriyel aktivitenin arttigi gozlemlenmistir.
%10 boraks oraninda en yiiksek antibakteriyel aktiviteye ulagilmistir. Genel
olarak ifade etmek gerekirse numunelerden bor i¢eren kompozitlerin E. coli ve S.

aureusa kars1 antibakteriyel etki gosterdigi belirlenmistir.
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5. SONUC

Poliamid 6 polimeri, hem literatiirde ilgi géren hem de endiistrinin birgok
alaninda fiziksel Ozelliklerinden dolay1 kullanilmasi cazip olan bir termoplastik
tiuriidiir. Bu tez calismasinda Poliamid 6, Poliamid 6’ya %5, 10, 15 boraks,
Poliamid 6’ya %0,1 ve %0,3 glimiis, PA6 0,1 ve 0,3 glimiise %5,%10,%15 boraks
katkili kompozitleri ¢alisilarak boraks ve giimiis katkilarimin Poliamid 6’ya

mekanik, 1s1l ve antimikrobiyal 6zelliklerine etkisi incelenmistir.

Poliamid 6’ya glimiis ve boraks eklendik¢e g¢ekme mukavemetlerinde
azalma meydana gelmistir, buna neden olarak takviye malzemelerinin siirekli
yapinin zayiflamasi, meydana gelen partikiil agregasyonu veya gozenek olusumu
gosterilebilir. Cekme modiilii ise ¢gekme mukavemetine zit bir sekilde yiizdece
takviye orani arttikga artmistir. Egilme dayanimi ise %0,3 ve %0,1 giimiis
takviyeleri ile birlikte artmis boraks eklendik¢e azalma egilimi gostermistir. Yine
yalniz boraks takviyesi yapildiginda egilme mukavemeti PA6’ninkine gore
biiyiiktiir sadece %20 boraks oranina ulasildiginda baslangic numunesine gore

azalma goriilmiistiir.

Katkili kompozitlerin bozunma sicakliklar1 sadece PA6 igeren kontrol
numunesine gore diismiistiir. Boraks yapis1 nem icerdiginden, kompozitte agirlik
yiizdesi arttik¢a kiitle kayb1 miktar: artmistir. Boraks takviyesinin i¢erdigi yogun
nem nedeniyle PA6'min termal kararliligini azalttigt sonucuna varimustir.
Kompozit numunelerin artik agirhik yiizdesi degeri, kompozitlerdeki giimiis ve
boraks dolgu maddelerinin agirlik orani ile orantilidir, bu sebeple kalan agirlik
polimere katki eklendik¢e artmistir. Saf PA6’ya glimiis ve boraks takviyeleri
erime ve kristallesme entalpilerini belirgin oranda degistirmemistir; aym sekilde

kristallesme yiizdeleri de fazla degismemistir.

Sadece gumiis takviyeli PA6 kompozitlerinde antibakteriyel aktivite
gozlenmemistir; poliamid 6’ya giimiis ve farkli oranlarda yalnmiz boraks
eklendik¢e orana bagli olarak antibakteriyel aktivite artmistir. Boraksin glimiis

takviyesi olmadan bile iyi bir antibakteriyel madde oldugu sonucuna varilmastir.
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