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Bu calismanin amaci, dis hekimliginde kullanilan kompozit (Polimetiimetakrilat +
katki malzemesi) malzemelerin mekanik O6zelliklerinin nanofiber tasarimlari ile
geligtiriimesidir. Polimetilmetakrilat son yillarda restoratif dis hekimliginde siklikla
tercih edilen bir polimerdir. Literatirde PMMA icgerikli kompozit Uretimlerinde ¢ok
cesitli katki malzemeleri gbéze carpmaktadir. Bunlardan en yenisi polimerik
nanofiber yapilardir. incelenen calismalarda genellikle dolgu malzemesi olarak
kullanilan bisfenol A-glikol metakrilat maddesi kompozit Uretiminde kullaniimis
PMMA - nanofiber kompozit yapilar Gzerine bir ¢alismaya rastlaniimamistir. Bu
yonuyle bir ilk olan ¢alismanin ikinci 6zguin noktasi ise nanofiber tasarimlarin
cesitli dizenlenme ve desenlerde uretimi ve kullanimi ile mekanik 6zelliklerdeki

degisimin incelenmesidir.

Calismada nanofiber Uretimleri igin elektrostatik egirme cihazi Uretilmistir. Uretilen
bu cihaz, duzenlenme calismalarinda kullanilan ve elektrik alanin
manipulasyonuna imkan veren yardimci sistemlerle kullanilabilecek sekilde
uretilmistir. Calisma igerisinde farkli dizenlenmeler icin c¢esitli tasarimlarda elektrot
sistemleri kullanilmigtir. imal edilen elektrostatik egirme ve elektrot sistemleri ile
farkli caplar ve duizenliliklerde PVA ve PE fiberler Uretilmistir. Uretim sonucu elde
edilen fiberler, PMMA ile kompozit malzeme Uretiminde kullaniimistir. Fiber
yapilarin fiziksel karakterizasyonunda taramali elektron mikroskobisi (TEM)
kullanilarak incelemeler yapilmigtir. Uretilen PE mikro fiberlerin ylizey fonksiyonel
gruplarinin degistiriimesinde plazma polimerizasyon teknigi kullanilirken modifiye

edilen yluzey temas acisi duzenegi ile karakterize edilmistir.

Calismanin son kisminda, Uretilen kompozit malzemeler Ug¢ nokta testi ile mekanik
performans acisindan incelenerek fiber katkilarin etkisi ortaya konmustur. Calisma
sonucunda eklenen PVA nanofiber katkilarin mekanik performansi artirdigi bu
durumun dizenli yapilar ile daha da iyilestirildigi gdézlemlenmistir. Bununla birlikte

PE mikro fiberlerin galismada kullanilan daha kiguk gaptaki ticari olarak kullanilan



PE fiberlerle yakin dederlerde mekanik performans gosterdigi belirlenmistir.
Gelecekteki calismalarda daha kuguk ¢apta PE fiberler elde edilebilindigi takdirde

mekanik performansin daha da gelistirilebilecedi sonucuna variimistir.
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Danisman: Prof. Dr. Emir Baki DENKBAS, Hacettepe Universitesi, Kimya Bolimd,
Nanoteknoloji ve Nanotip Anabilim Dall

Es Danisman: Yrd. Dog Dr. Dilek COKELILER, Baskent Universitesi, Biyomedikal
Muhendisligi



IMPROVING THE MECHANICAL PROPERTIES OF DENTAL COMPOSITES
WITH NANOFIBER APPROACHES

Tansel Uyar
ABSTRACT

The aim of this study is to improve mechanical proterties of dental composites
used in dentistry via nanofiber approaches. Polymethylmethacrylate is a dental
resin that is frequently used in restorative dentistry in recent years. A wide variety
of fillers that are used to produce PMMA composites draw the attention in
literature. A brand new approach in fillers is polimeric nanofibers. Bisphenol A-
glycidyl methacrylate dental resins frequently are used with nanofiber fillers in
literature in recent developments but PMMA resins haven't been used yet until this
thesis. Using PMMA resins with nanofibers is our first novelty. Also the producing

and using aligned fibers as a filler is our second novelty of this thesis.

Electrospinning system is used for producing nanofibers. This device is
manufactured that allows manipulation of electric field used in the applicatin of
alignmet. In this work, various auxillary electrode systems are used for different
patterns of alignment. The manufactured device and electrode systems produce
fibers in different range of diameter and different patterns of alignment. These
produced fibers with different features are used in producing PMMA dental
composites. Scanning electron microscopy (SEM) is used for physical
characterization also the modified fibers with plasma polymerization technique that

are characterised with contact angle measurement.

The last part of the work PMMA dental composites are produced with aligned and
formless fibers that are characterised with three-point bending test. As a result,
mechanical properties of PMMA dental composites are improved with using PVA
nanofibers as a filler also with the usage of aligned fibers instead of the formless
ones the effects of improvement gets better. The experiments showed that PE
micro fibers we used indicate similar values of mechanical performance to the less
diametered manufactured PE micro fibers. Undoubtedly, if we can provide less
diametered PE fibers, higher levels of mechanical performance can achieved in

the fourthcoming studies.
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1. GIRIS

Son yillarda biyouyumlu, uzun émurlt, direkt kullanima imkan veren, agiz igi ortam
kosullarina dayanikh restoratif malzeme secimi ve gelistiriimesi 6nem kazanan bir
konudur. Daha saglikli ve estetik olmasi gerekgeleriyle yaklasik 40 yil 6ncesi ilk
uygulamalarina baglanan polimerik restoratif materyaller, geleneksel uygulama
olarak tanimlanabilecek dental amalgamlarin yerini almaya baslamistir. inorganik
doldurucu igeren kuvvetlendirilmis polimer matriks kompozitlerinde, akrilik regineler
Ozellikle tercih edilen ana yapi bilesenidir. Bu c¢alismalarin ¢ogunlugunda dig
hekimliginde kullanilan organik matriks iceren restoratif materyallerde, makro
Olcekli cam, polietilen fiber, silika ya da cam partikillerle mekanik 6zellikler
geligtiriimistir. Ancak bu doldurucular yeterli sertlikte olmamakta ya da dizensiz
sekilleri  nedeniyle  matriks boyunca  stresin  yogunlastigi  noktalar
olusturabilmektedir. Doldurucunun kirilmasi ya da partiktl etrafinda birikmeler
nedeniyle materyallerde catlaklar olusabilmektedir. Bu nedenle, genis ara ylzey
alanlar1 sayesinde uygulanan yukin doldurucu-matriks arasina transferine imkan
veren nanometre Olgekli doldurucular, polimer yapinin mekanik 06zelliginin

gelistiriimesinde 6nemli bir potansiyel olarak gorulmektedir.

Bu amagla tez kapsaminda, polivinilalkol (PVA) ve polietilenin (PE) elektrostatik
egirme yontemiyle nanofiber halinde farkli duzenlenme formlarinda Uretilerek
restoratif dis materyalleri igerisine katki malzemeleri olarak hazirlanmasi
hedeflenmistir. Bu asamada literatlirde incelenen calismalarda genellikle farkh
mekanik ve elektromekanik yapilarin kullanildigi duzenlenme ¢alismalari
mevcuttur. Elektrik alanin yardimci sistemlerle manipule edilmesine yonelik
calismalar daha az géze ¢arpmakta ve nano-desenleme hedefli calismalarimiz igin
daha hassas bir yaklasim olarak karsimiza c¢ikmaktadir. Bu sebeple sunulan
calismada elektrik alanin  manipule edilebilecegi bir sistem tasariminin
gerceklestirimesi de ayrica hedeflerimiz arasindadir. Bir sonraki hedefte Uretilen
PE ve PVA fiberlerin, polimetiimetakrilat bazli akrilik recine matriksine
entegrasyonuyla saglamlastirilmis restoratif bir materyal hazirlanmasidir.
Hazirlanan bu materyallere fiber katkilarin ylizdesel agirliklarca farkli oranlarda ve
farkli duzenlenme formlarinda eklenmesiyle mekanik performansi nasil
etkilediginin incelenmesi nihai hedefimizdir. Uretilen fiber formlarin yapisal

karakterizasyon caligmalarinda taramali elektron mikroskobisi teknigi kullaniimig
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olup mekanik performans standart ¢ noktali egme testi ile belirlenmistir. Ayrica,
uretlen PE fiberlerin  ylzeyi plazma polimerizasyon yontemi ile
hidroksietilmetilmetakrilat monomeri kullanilarak hidrofilik hale getirilmis ve
kompozit Uretiminde kullaniimistir. Bu iglem, sadece PE fiberlerde yapiimis ve

ylUzey karakterizasyonun da ise temas acisi dlgum duzenegi kullaniimigtir.
2.GENEL BILGILER
2.1. Digler, Dig Anatomi ve Fizyolojisi

Dig, sindirim sisteminin baslangici olan agiz boslugunu dolduran, ana iglevi
besinlerin mekanik sindirimini gergeklestirmekle goérevli olan organdir. Disler
(dentes) besinlerin daha kiguk parcalara ayrilmasini ve 6gutilmesini saglar. Alt
(mandibula) ve ust (maksilla) cene kemiginin dis gukurlarina (arkus alveolaris)

yerlesmig sert organlardir (Sekil 2.1.).
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Digler, sut disleri ve daimi digler olmak Uzere iki grupta incelenirler. Bir dis Ug

tabakadan olusur:

e Dis tabaka (Dis minesi - sert tabakadir)
e Orta tabaka (Sementum)

e ¢ tabaka (Dentin)

e Dis boslugu (Kavitas dentis)

Dis boslugu igerisinde dis 6zu (pula dentis) bulunur.
Dis gorunugu bakimindan disin Ug¢ kismi vardir:

e Tacg (Corona dentis)
e Boyun (Cervix dentis)
e Kok (Radix dentis)

Sut digleri (Dentes decidui) 6 aylikken ¢ikmaya baslar ve 2.5 - 3 yasinda

tamamlanir. Her yarim ¢enede 5 tane olmak Uzere tamami 20 tanedir.
Bu disler;

2 tane kesici dig (dentes incisivi)

1 tane kopek dis (dentes canini)

2 tane sut azi disi (dentes molares) (Sekil 2.2.).
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Sekil 2.2. a) Sut disleri b) Kalici digler

6 yasindan itibaren sut diglerinin yerini kalici digler (dentes permenantes) almaya

baslar. Erigkinlerde her yarim ¢enede 8 dis olmak Uzere toplam 32 dis vardir.
2 tane kesici dig (dentes incisivi)

1 tane kopek dis (dentes canini)

2 tane kuguk azi digi (dentes premolares)

3 buyuk azi digi (dentes molares) dir (Sekil 2.2.).

Dis kemigi, yogun bir sert doku degildir; "dentin lifleri" olarak adlandirilan lifli,
yumusak bir dokuyu icerir. Bu lifler aslinda sinirsel olugsumlardir ve bu nedenle de
oldukga duyarhdirlar. Baglangiglarini odontoblast’lardan alirlar. Disin i¢ tarafinda
"pulpa boslugu" ya da "dis6zi boslugu” olarak adlandirilan bir bosluk bulunur. Dis
minesinin altindaki dentin liflerinin diger ucunda ise, siddetle duyarli olan piston
biciminde kalinlagmalar vardir. Dis6zu boslugu krondan kok ucuna dek uzanir.
Genellikle yanlis bigimde "sinir* olarak tanimlanan digézul, sinirlerden bagka kan
damarlarini (Arterler ve Venler) ve lenf damarlarini igerir. Sement ve ¢ene kemigi

arasinda da "periodontal membran”, "periodontal ligament", "Periodontal aralik" ya

da "Disgukuru bagi" olarak adlandirilan diger bir yumusak doku bulunur. Bu, disin



cenede asma aygitidir. Diseti kenarinin yakininda da "Epitelyal atasman" olarak
adlandirilir. Bu halka artirilmis sayida periodontal lifleri icerir ve periodontal araliga
saldiranlara kargi bir koruyucudur. Cene kemigi, periodontal membran, sement ve
diseti birlikte "dis yatagi" olarak isimlendirilir. Diseti, vicudun birgok organinin ig
tarafini kaplayan "mukoza"nin bir parcasidir. Dis dolaylarinda ve ¢enelerde "Diseti"
olarak adlandirihr. Dis boynu cevrelerinde kemer bigiminde uzanir ve disler
arasinda "Papil" olarak adlandirilan tepeler olusturur. Digeti, agiz mikroplarina ve
diger yabanci maddelere kargi bir koruma bigimi olan ve simuiksel bezlerden

salgilanan mukoza ile ortulmustir (Solomon, 2002; Yildirim, 2004).

Digler zamanla farkh sebeplerden 6turu islevlerini yitirip fizyolojik sindirim sistemi
icerisinde bazi problemlere sebebiyet verebilir. Bu problemlerin ¢dzilmesinde
protez adi verilen insan organ ve pargalarini taklit edebilen yapilarla kaybedilen

dislerin yerini almasi ve fonksiyonelligin geri kazandirilabilmesi mumkunddr.
2.2. Dig Protezleri

Agizda cgesitli nedenlerle estetik bozukluklarin veya kaybedilmis olan dislerin
yerine konan, Kigilerin estetik ve fonksiyonel olarak ihtiyaclarini gideren tum yapay
olusumlar protezdir. Genel olarak dis kayiplari, dis eti hastaliklarini  tedavi
edilmemesi sonucunda olugabilmektedir. Bunun yaninda bazi kazalar sonucunda
da dis kayiplari meydana gelmektedir. Bu nedenle kaybedilen digler yerine ,
fonksiyonel ve estetik olarak saglikli diglerle ayni gorevi gorecek protezler

yapiimalidir.

Protezde, hastanin kaybolan fonksiyonlari tekrar kazandiriimaya calisilirken, ayni
zamanda bozulan konugmasinin da duzeltiimesi ve estetik gorunimun de daha iyi
olmasi amaclanmaktadir. Boylelikle buyluk oranda kaybedilen agiz saghgi
dizeltilirken toplum icinde eksik ya da harap olmus dislerle yasamak zorunda

kalan bireylerin psikolojik agidan da desteklenmesi saglanir.

Protez disler amacina uygun olarak ve Kigilerin taleplerine gére degisik sekillerde
kullanilabilir. Protez dis gesitlerini siralamak gerekirse; sabit protez digler, hareketli
protez disler, total protez digler, parsiyel protez disler, hassas tutuculu protez disler

ve implant Ustu protez disler seklindedir:



2.2.1. Sabit protezler (Metal destekli veya metal icermeyen porselen kron-
kopruler)

Kron ve kopru protezini tanimlamak amaciyla kullanilan genel terimdir. Dis
eksikliklerinde fonksiyon olarak en fazla tercih edilen protez tipidir. Ancak dis
eksikliginin bulundugu bolgeye goére bazen yapilmasi mimkin degildir. Sabit
protez yapilirken agizdaki bazi diglerin destek olmak amaciyla kugultulmeleri

genellikle hastalarin endise duydugu bir islemdir.
2.2.2. Hassas tutucu protezler

Kismen dig eksikligi olan hastalarda uygulanir. Kanca vb. disaridan gorunen bir

parcasi olmayan estetik gorinumla protez dislerdir.
2.2.3. implant iistii protezler

Bu tarz protezler sabit ve hareketli olmak Uzere ikiye ayrilir. Sabit olanlarinda
implanttan destek alinarak yapilan kron veya kdprulerdir. Hareketli olanlarinda ise
kemiklerin yetersiz oldugu durumlarda implanttan destek alinarak yapilan

protezlerdir.
2.2.4. Hareketli protezler

Hareketli protez terimi, genellikle hastanin eksik dislerinin yerine yapilan protezini
kendisinin takip gikartabilmesi anlaminda kullaniimaktadir. Bu tip protezler agizda
kalmis digler yaninda disleri ¢gevreleyen yumusak dokulardan da destek almak
zorundadir. Protez, ¢igneme sirasinda Uzerine gelen yuk sonucunda, agizdaki
yumusak dokulara bir miktar gomulmekte, yani hareket etmektedir. Tek dis
eksikliginden (¢ok nadir olarak), tum dis eksikligine kadar yapilabilmektedirler.
Metal bir alt yapi Uzerine yapilabildikleri gibi, dis eti rengindeki Polimetilmetakrilat
(Akrilik) Uzerinde veya metal+akrilik kombinasyonu seklinde yapilabilirler. Eksik

dogal digler yerine ise, yine akrilik veya porselen hazir takim digler kullanilir.

Bir ya da birden fazla disin eksik oldugu durumlarda yapilan hareketli protez tipine;
"Hareketli Parsiyel (Bolumlu) Protez", tim dogal dislerin eksik oldugu durumda

yapilan tipine ise; "Tam Protez" adi verilir (Agikalin, 2007).



2.2.5. Parsiyel (Bolumli) hareketli protez

Agizda eksilen dislerin yerini doldurmak amaciyla, metal gdévdeli ve mevcut
dislere metal kroseler (teller) veya 6zel hassas tutucular yardimiyla tutunan, eksik
digleriniz yerine yapay hazir diglerin vyerlestirildigi, hasta tarafindan takilip

cikartilabilen protezlerdir.
2.2.6. Tam (Total) protez

Agzinda hig disi kalmamig hastalara yapilan protez olarak adlandirilmaktadir. Tam
protezler genellikle polimetilmetakrilat (PMMA) kullanilarak, ¢ok nadir ve ¢ok 6zel
durumlarda da metal destekli olarak yapilmaktadir. Bu yapinin Gzerine yerlestirilen
yapma diglerde genellikle akrilik materyalinden hazir olarak piyasada
bulunmaktadir. Tam protezlerde porselen diglerin kullaniimasi 6zel durumlara
baglh olarak tercih edilmektedir. Bu nedenle, kullanilacak materyale hekimler

tarafindan karar verilir.

Bu protezler bir adet malzeme ile Uretilebilirken birden fazla (kompozitler vb.)

malzeme kullanilarak da uretilebilirler.
2.3. Dis Protezlerinde Kullanilan Biyomalzemeler
2.3.1. Ortodontik malzemeler

Dis hekimliginin bir uzmanlik dah olan ortodonti, dis, ¢ene ve yliz kompleksini
normal yapi ve gelisim, anomaliler ve anomalilerin tedavisi ydoninden ele alan bilim
dalidir. Ortodontik tedavinin yas yelpazesi ¢ok genistir. Sat diglenme donemi
olarak adlandirilan okul 6ncesi yillarda; parmak emme, dudak yeme, agza yabanci
cisim sokma gibi aligkanliklara bagli olarak ortaya c¢ikan sorunlarin mumkin
oldugu kadar azaltilmasina yonelik uygulamalar seklinde koruyucu tedaviye
baglanir. Bu aligkanlklar sut dislenme doneminde ortadan kaldirilirsa iskelet
yapida kalici bir bozukluk olusmadan iyilesme saglanir. Bunun igin de birtakim

agiz ici veya agiz digi aygitlardan yararlanilir.

ilkokul ca@i cocuklarini kapsayan, agizda hem daimi hem de sit dislerinin
bulundugu karigik digslenme déneminde, zamanindan O6nce veya sonra sut
diglerinin kaybedilmesi ve alttan gelen daimi dislere rehberlik edememesi

sonucunda birtakim yer darligi problemleri olugabilir. Olusan c¢aprasikhgin
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giderilmesi ortodontinin ilgi alanina girer. Yine bu dénemde baslayip ergenlik
¢aginin sonuna kadar devam eden c¢eneler arasi uyumsuzluklarin giderilmesi de

ortodontinin konusudur.

Diseti hastaliklarina bagl olarak meydana gelen dis duzensizlikleri veya dis
kaybina bagli olarak ya da olmayarak meydana gelen diizensizliklerin tedavileri de

ortodontinin konusudur.

Ortodontik tedavide dis Uzerine yay, tel veya 6zel lastiklerle bir kuvvet uygulanarak
kuvvetin yonunde bir hareket olusturulur. Hareket eden digin dnunde gegcici bir
sure icin kemik dokusu yikimi olurken hareketin aksi yonde ise yeni kemik dokusu

yapilir ve bdylece disler, yeni bir kemik yuvasina otururlar (Ratner et al., 1996).

Dis hekimliginde teller ortodontik donanimlarin ve parsiyel protez diye adlandirilan
bolgesel protezlerin kroselerinin yapiminda kullanilir. Gerek krogeler icin gerekse
ortodontik donanimlar igin kullanilacak teller yuvarlak, oval veya kare kesitlerinde
uretilebilirler. Tellerin kesitleri ince oldugundan tercih edilen Uretim yontemi tel

cekme yontemidir.

Ortodontik tedaviler esnasinda teller ortodontist hekim tarafindan bukulerek
sekillendirilir. Bu islem g6z onunde bulunduruldugunda tellerden beklenen en
onemli Ozelligin kirlmadan bukulebilmesi oldugundan, tellerin  bUkullrken
kopmayacak ve bukim tekrarlanabilirligi uygun olacak malzemeden yapilmasi

gerekmektedir.

Ortodontik tellerin daimi deformasyona ugramadan blyuk yer degistirmelerine
ugrayabilmesi yani yaylanabilme ozelligine sahip olmasi, tedavide kullanimi igin
gerekli 6zelliklerden biridir. Bu 6zellik ayni zamanda telin kirlmadan bukulebilme
Ozelligini de saglamaktadir. Telin yaylanabilme 6zelligi bir mekanik 6zellik olup su

sekilde aciklanabilir:
Yaylanabilme potansiyeli = Akma dayanimi / Elastiklik modulu

Yaylanabilme 0zelligi telin ¢gekilmesi esnasinda olusan, talassiz sekillendirmeye
has olan fibroz yapi yani lif dokusuna sahip yapi ile saglanabilmektedir. Ortodontik
tedavi esnasinda, dis hareketi igin telin uygun kuvvet uygulamasi, elastiklik modult

ile yakindan alakalidir. Uygulama farkina gore bu 6zellik farkindan yararlanilabilir.



Ornegin bazi durumlarda dayanikli tel ile hizli hareket gerekirken bazi durumlarda
da esnek tel kullanilarak yavas hareket saglanabilir. Ortodontik tellerin bazi
birlestirme istenen durumlarda lehimlenebilmesi istenmektedir. Boyle bir durumda
da tellerin mekanik 6zelliklerini yitirmemesi istenir. Son olarak deginilmesi gereken,
en Oonemli konulardan biri olan korozyona kargi dayanimdir. Teller, sabit veya
hareketli bir ortodontik aygitin pargasi olarak agizda uzun sire bulunabilir ve agiz
sIvisl, yiyecek, icecek gibi her turl durumla karsilasabilir. Bu sebeple tellerin agiz
sivilarl ve ¢okca karsilasacaklari ortamlarda korozyona karsi direncgli olmalari

gerekmektedir.

Tel malzemelerinin secim kriterlerinin basinda yeterli gekme, bikme ve burulma
dayanimlarinin yani sira korozyon direnci de 6nemlidir. Ortodontik teller; basta
Ostenitik paslanmaz celik olmak tzere, nikel-titanyum alagimlari, kobalt-krom-nikel

alasimlari ve beta-titanyum malzemelerinden yapilmaktadir (Ratner et al., 1996).
2.3.2. implant ¢ivi malzemeleri

Vucut icersine yerlestirilerek bir doku veya organin iglevini yerine getiren yapay
cisimlere medikal bilimlerde “implant” adi verilir. Sozcuk kokeni olarak “implant”,
Latince “implantare”, bitki ekmek fiilinden tiremistir. Agiz icersinde dis koku islevini
gormek Uzere yerlestirilen yapay malzemelere de dis implanti denilmektedir. Dis
implanti; sabit veya hareketli proteze destek ve tutuculuk saglamak amaciyla
mukoza velveya periost tabakasinin altina ve/veya c¢ene kemiginin igine
yerlestirilen, alloplastik materyalden yapiimig protetik bir geregtir. Kullanilan diger
esanlamli isimleri, oral implant, kemik ici implant ve endossed6z implant

sOzcukleridir.

implant uygulamalarinda monokristal safir, aliiminyum oksit ve TisAlsV alagimlarin
yani sira en ¢ok kullanilan materyal saf titanyum olmustur. Yuzey 6zelliklerine gore
ele alindiginda cilali saf titanyum, titanyum plazma sprey veya hidroksiapatit kapli
implantlar karsimiza ¢ikmaktadir. Al,O3, paslanmaz celik vb. bircok materyal ile
baglangicta osseointegrasyonu elde etmek mimkindir. Onemli olan yiklenecek
bu materyallerin fiziko-kimyasal yapisal 6zelliklerini devam ettirmeleridir. Ornegin
paslanmaz celik vicut sivilarl ile temas halinde olmasi durumunda korozivdir.
Titanyum oksit ylzeyi implant i¢in koruyucu bir tabakadir. Tantalyum, niyobyum

gibi metallerin de vicutta titanyum gibi kabul gordikleri bilinmektedir ancak bu
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alanda uzun déneme ait bilimsel verileri olan ve en iyi dokimante edilmis metal

titanyumdur (Ratner et al., 1996).
2.3.3. Dig seramik malzemeleri

Biyoseramikler, polikristalin yapili seramik (alimina ve hidroksiapatit), biyoaktif
cam, biyoaktif cam seramikler veya biyoaktif kompozitler (polietilen—hidroksiapatit)
seklinde hazirlanabilmektedir. inorganik malzemelerin  6nemli bir grubunu
olusturan bu malzemeler, saglik sektérinde c¢ok c¢esitli uygulamalarda
kullanilmaktadirlar.  Bunlar arasinda, gozluk camlari, teshis cihazlari,
termometreler, doku kultir kaplari ve endoskopide kullanilan fiber optikler 6rnek
olarak verilebilir. Ayrica sert doku implanti olarak iskeletteki sert bag dokusunun
tamiri veya yenilenmesinde ve discilikte dolgu malzemesi olarak da yaygin bir

bicimde kullanilip, “dis seramikleri” olarak da isimlendirilirler.

2.3.3.1. Porselen disler

Porselen dislerin yapimi ile ilgili ilk calismalar 18.yuzyil ortalarinda goérulur.1776’da
Duchateau, porselen uzmani Guerard'in yardimi ile ilk, fakat oldukg¢a kaba
gorunuste olan porselen disleri imal etmeyi basarmiglardir. Bu iki arastirmacidan
once 1710 yilinda Guillemeau inci ve mercan tozlarini karigtirarak ilk suni dig
yapimi ile ilgili denemeleri yapmis, daha sonra 1728'de Fauchard, madenden
yaptigi disler Uzerine mineleme yapmak suretiyle porselen digle ilgili calismalara
devam etmistir. Fransa kralinin disgisi Dubois-Foucou,1790’da porselen diglerle
ilgili calismalari incelemis ve onlari daha mukemmel hale getiren yenilikleri ortaya
koymustur. Bugun kullanilan diglere kalite ve renk bakimindan en yakin olan
porselen disleri 1808’de italya’da Fonzi yapmistir. Fonzi, énceden yapilan ve blok
halinde imal edilen disler yerine porselen digleri tek olarak yapmayi, 6ne dislerde
tutucu olarak tutmalik kullanmayi ve dis renklerinin mumkin oldugu kadar dogal
olmasini saglayan ozellikleri gelistirmis ve bu hususta 6nemli basarilar elde

etmigtir.

Porselen digler degdisik sekillerde siniflandirilabilirler. Bir kismi kullaniima yerlerine
gore, bir kismi yapilarina gére siniflandirilabilirler. Yapilarina ve tutucu vasitalarina
gore porselen digler iki sinifa ayrilir:

e Kramponlu porselen digler,
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e Kramponsuz (Diyatorik) porselen digler.

2.3.3.2. Porselen laminate veneerler

Porselen laminate veneerler, mine defektlerinde, dis renklenmelerinde, malpoze
ve asinmis diglerde ve 6zellikle pulpa boyutlarinin bayuk oldugu geng¢ hastalarda,
full kronlara alternatif olarak, 6zellikle 6n grup digslerde az miktarda dis kesimi

yapilarak uygulanan estetik restorasyonlardir.
2.3.4. Dis dolgu ve protez malzemeleri

Dis ¢lrugu, batin dinyada en yaygin goérulen enfeksiyon hastaliklarinda birisidir.
Dis curukleri veya travmatik nedenlerle hasara ugramis dis sert dokularini
onarmak igin, ¢esitli dolgu malzemeleri kullaniimaktadir. Arka dislerin
restorasyonunda en sik kullanimi olan dolgu malzemesi, “amalgam” adi verilen bir
alasimdir. Son 40 yildir ise, digin dogal rengindeki estetik dolgu malzemelerinin
geligtiriimesi icin buylk ¢aba harcanmaktir. Bu tirin ilk malzemesi Bis fenol A-
glisidil dimetakrilat (Bis-GMA) esasli organik matris icerisinde cam esasl
doldurucu pargalarin katilmasiyla hazirlanmig ve “kompozit rezin” adiyla kullanima

sunulmus bulunuyor.

Dis rengindeki restorasyon maddeleri buglne dek uzun bir evrim gegirmistir,

bunlar:

1) Silikat simanlar

2) Akrilik dolgular (doldurucu igcermeyen rezinler)
3) Akrilik dolgular (doldurucu iceren rezinler)

4) Kompozit rezinler seklinde siralanabilir.

Ancak son donemde estetik, ekonomik, yapimi ve tamiri kolay olan polimetil
metakrilat (PMMA) protez kaide materyali olarak yaygin kullanima sahiptir.
Belirtilen bu avantajlarina karsin PMMA'In darbe ve yorulma direngleri zayiftir. Bu
nedenle de protez kiriklarina rastlanmaktadir (Ekstrand et al., 1987; McCabe,
1994; Katsikas et al., 1994; Muhtarogullar et al., 1999; Ozdemir, 2002).
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PMMA'In darbe ve yorulmaya karsi direncini artirmak igin ¢esitli yontemler

geligtiriimigtir. Bunlar;
- PMMA'a alternatif yeni bir madde gelistirmek,
- PMMA'In kimyasal yapisini modifiye etmek,

- Cesitli guclendiriciler ile PMMA'"I desteklemek (De Boer et al., 1984; Ekstrand et
al., 1987; Vallittu et al., 1994; Karacaer, 1998; Jagger et al., 1999; Karacaer,
2001).

PMMA'a alternatif bir madde olarak poliamid, epoksi rezin, polistren, vinil akrilik,
plastik greft kopolimer, polikarbonat ve naylon gibi degisik polimerler kullanima

sunulmus ancak tatmin edici bir sonug elde edilememistir (Jagger et al., 1999).

PMMA'In kimyasal yapisini modifiye etmek icin Radford disuk molekuler agirhkh
butadinstiren lastik ilave ederek yuksek darbe direncine sahip bir materyal
geligtirmigtir. Stafford ve arkadaslari lastikle guglendirilmis rezinin darbe direncinin
ve boyutsal stabilitesinin iyi, ancak yorulma ve egilme testlerine karsi daha
direngsiz oldugunu ve renk stabilitesinin de dusuk oldugunu bildirmiglerdir. Ayrica
maliyetinin ¢ok yuksek olmasi rutin kullanimlarini sinirlamigtir (Karacaer, 2001).
PMMA'In gesitli materyaller ile guglendiriimesinde karbon, safir, aramid polietilen

(PE), cam gibi cesitli fiberler kullaniimaktadir.

Karbon fiberin PMMA'In darbe ve transvers direncini artirdigi buna karsin esneme
direncini azalttigi bildirilmigtir. Renginin siyah olmasi estetik nedenlerle kullanimi
kisittanmaktadir (Grant and Greener, 1967; Yazdanie and Mahood, 1985; Grave
et al.,, 1985; Dixon and Breeding, 1992; Vallittu and Lassila, 1992; Gutteridge,
1988; Chow et al., 1993; Vallittu, 1995; Stipho, 1998; Jagger and Harrison, 1999).

Aramid fiber PMMA'In darbe ve kirilma direncini artirir (Grave et al., 1985). Buna
karsin parlatma guglugu ve sari renginden dolayi estetik olmamasi dezavantajidir
(Jagger and Harrison, 1999). Son yillarda protez kaidesinin polietilen (PE) fiber ile
guclendirilmesi calismalari agirlik kazanmigtir. Dogal rengi, dusuk yogunlugu,
biyolojik uyumlulugu PE'nin ilgi gormesine neden olmustur. Ladizesky ve
arkadaglari  calismalarinda PE ile direnclendiriien PMMA'In  mekanik

dayaniklihginin iyi oldugunu bildirmislerdir (Karacaer, 2001). Karacaer, PE ve
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karbon fiber kullandigi calismalarinda PE miktari arttikga direncin arttigini
bildirmisdir (Karacaer, 1998; Karacaer, 2001). Ust orta hat kingindan sikayetgi
olan hastalarin protezlerinin PE ile desteklendigi klinik bir ¢alismada sonucun
olumlu oldugu belirtiimistir. PE'nin belirtilen avantajlarina karsin ylzey enerjisinin
dusuk olmasi nedeni ile akrile badlantisinin zayif olmasi ve akril igine yerlestirme
gucligu sebebi ile farkh guglendirme tasarimlarinin kullaniimasi ginimuzde s6z

konusu olmaktadir.

Bunlardan en yenisi dolgu ve protez malzemelerinin nanofibriler ya da nanopartikdil
yaplilarla yeni kompozit malzemeler olusturularak mekanik olarak incelenmesidir (
Sun et al, 2010; Zebarjad et al.,, 2011). Yakin ge¢misten glunimuze
gerceklestirilen calismalarda nanofibriler ve nanopartikil yapilarin ¢ok cesitli

uretim teknikleri goze ¢carpmaktadir.
2.4. Nanofiber Uretim Teknikleri ve Dig Hekimligi Uygulamalari
2.4.1. Nanofiber uretim teknikleri

Nanofiberler Uretim ydntemleri bakimindan bes ayr teknikle Uretilebilmektedirler.

Bu bes ana yontem su sekilde 6zetlenebilir:

. Cekme yontemi

. Kalip sentezi yontemi

. Faz ayrimi yontemi

. Kendiliginden dizenlenme

Elektrostatik egirme ydntemi

2.4.1.1. Cekme yontemi

Cap1 birkag mikrometre olan bir mikro pipet ile mikro yonlendirici kullanilarak bir
damlaciga daldirip ¢ikarma islemi uygulanarak fiber elde edilir. Diger yontemlere
gore cok basit bir tekniktir (Sekil 2.3.). Literatlrde bu ydntem kullanilarak sitrat
molekulleri ile nanofiberler elde edilmis galismalar bulunmaktadir (Ondarcuhu and
Joachim, 1998; Feng, 2002).
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Milimetrik
Damla
Mikro pipet
kontakt noktasina
dogru hareket
ettirilir

Mikro pipet
kontakt noktasina
temaseder

i

Gerigekilen mikro pipet
nanofiber Gretir

Cekilenfiber

Sekil 2.3. Cekme yontemi ile nanofiber Uretimi

2.4.1.2. Kalip sentezi yontemi

Kalip sentezi yontemi ile istenilen sekilde ve yapidaki kalip kullanilarak nano
boyuttaki fiberler elde edilir. Sistem igerisinde basing uygulanip polimer ¢ozeltisi

kaliptan gegirilerek kalibin seklinde ve ebatlarindaki fiberler elde edilir (Sekil 2.4.).

Su

Polimer
Soldsyonu

Algminyum
Oksit Membran

Katilagtirma - - - T T

Solisyonu | -~ « - - - -

Basingl Su

Baskilanan Fiberler

Sekil 2.4. Kalip sentezi ile nanofiber Gretimi

14



Kalip basinca dayanikli metal oksit bir membrandan olusturulmus olup por Olguleri
de istenilen nitelikteki fiberlerin eldesine gore ayarlanir. Basingl su yardimi ile
baskilanan fiberler katilagtirma ¢ozeltisinden gecerek son halini alir (Ramakrishna
et al., 2005).

2.4.1.3. Faz ayrimi yontemi

Faz ayrimi yodnteminde, jellestirme isleminden once polimer bir ¢oézicu ile
karistinilir. Ana mekanizma fiziksel uyusmazliga bagli olarak fazlarin ayrismasidir.
Bu teknik bes ana islem basamagindan olusmaktadir: Polimer ¢c6zme, Jellestirme,

Cozucu uzaklastirma, Dondurma ve Dondurarak kurutma (Sekil 2.5.).

Cozicd

Jellestirme

Cozicu
Uzaklastirma

Islerm sonucu elde edilen
nanofibrilli yapi

Sekil 2.5. Faz ayrimi ile nanofiber dretim yontemi

2.4.1.4. Kendiliginden diizenlenme

Kendiliginden duzenlenme, molekuler birimlerin kendiliginden ve tersinir sekilde
kovalent olmayan etkilesimlerle duzenli bir yapi olusturmalaridir. Lokal dizeydeki
etkilesimler sonucu, nano yapi kendi kendini olusturur. Bu surecin, daha buyuk
yapilarin olusmasini saglayan diger kimyasal sireclerle (6rn. c¢okelme)
karistirlmamasi gerekir: Kendiliginden duzenlenme surecinde, olusan yapi, sekli
ya da iglevi bakimindan tek tek bilesenlerden daha ylksek bir dizeye sahiptir.

Kimyasal sureglerde ise (cogu zaman) duzenli halden dlzensiz hale gegis goralir.
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KD'nin bir bagka farki, kovalent, iyonik ve metalik baglardan ziyade zayif
kuvvetlerin (van der Waals kuvvetleri, kilcal kuvvetler, pi-pi etkilesimleri, hidrojen
baglar) etki etmesidir. Uglincui olarak, kendiliginden diizenlenme sirecindeki yapi
taslari sadece atom ve molekilleri degil, nano ve mezoskopik yapilari da igerir.
Sekil 2.6’daki kiguk molekul bir merkez etrafinda énce tek eksenli bir olusturup
daha sonra bu yapilar da farkli eksenler hizasinda gelismeye basglarlar bu sekilde
elde edilen yapilanmalar ise fiber formunu alir (Liu et al, 1996; Liu et al, 1999; Yan
et al, 2001; Hartgerink et al., 2001).

Sekil 2.6. Kendiliginden duzenlenme

2.4.1.5. Elektrostatik egirme yontemi

1934 yilinda Formhals tarafindan, elektrostatik kuvvetler kullanilmak suretiyle
polimerlerden filament lif Gretilmesi isleminin patenti alinmis ve kullanilan bu
yontem “elektrostatik egirme” olarak tanimlanmistir. 5 kV ile 30 kV arasindaki
elektrik akimi bir polimerin yuzey gerilimini yok etmektedir. Herhangi bir ylzey
gerilimine sahip olmayan polimer ¢oOzeltisi, 0zel tasarlanmig ve ¢ok ince
yapidaki jet duzeneginden gegirilerek duzenin karsisina yerlestiriimis olan
topraklanmis hedefe dogru akmaktadir. Lif 1sin1 seklinde topraklanmis yizeyde
biriken lifler ise surekli olarak c¢ekilmektedir. Boylece elektrostatik edirme

yontemi, polimerlerin once c¢ok yuksek voltajli elektrik akimi ile yuklenmesi
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daha sonrada bir yuzeyden toprakh bir plakaya dogru akmasi esnasinda

katilagsmasi ve lif halini almasi seklinde Ozetlenebilmektedir.

Yapilan ilk c¢alismalarda su damlaciklarina vyeterince yakin bir noktada
elektrostatik bir alan olusturuldugunda damlaciklarin konik bir yapi olusturarak,
spiral bir yéringe uzerinden sagildiklari goérulmustir (Taylor, 1964; Grafe and
Graham, 2002; He et al., 2004; Ramakrishna et al., 2005). Takip eden yillardaki
incelemelerde degisik sivilarin davraniglart  aragtirlmis  ve sivilarin  bu
davraniglarinin  matematiksel modellemeleri  yapilmigtir  (Zeleny, 1914).
Elektrostatik egirme yonteminin nano lif Uretim teknolojisine uygulanmasi ise ilk
1990'lin yillarin baslarinda olmustur. Reneker ve ekibi yaptiklari c¢aligsmalar ile
organik polimer c¢ozeltilerinin yiksek gerilimin olusturdugu elektrostatik alanda
sacgllarak nanolif yapisini olusturdugunu gostermislerdir (Doshi and Reneker,
1995). Bugun elektrostatik egirme teknigi tekstil endustrisinden  doku
muhendisligine kadar birgok alanda uygulanabilir olmasi nedeniyle aktif bir calisma
alani olmustur. Polimer esash nanoliflerin  Uretimi icin elektrostatik egirme
yontemi c¢ok yaygin olarak kullaniimigtir (Khil et al., 2004; Berdy et al., 2005;
Teo and Ramakrishna, 2006; Rutledge and Fridrikh, 2007; Shin et al., 2007). Y.
Ishii, D. Reneker, H. Kim gibi arastirmacilar tarafindan da yapilan arastirmada
fiber ag yapisinin dizgunligu konusunda ilerleme saglanmistir (Reneker et al.,
2000; Ishii et al., 2008).

Elektrostatik egirme yontemi ile temelde polimer ¢ozeltisi ya da eriyiginden lif
cekiminde, yuksek bir potansiyel gerilim kullanilarak polimer elektriksel olarak
yuklenmekte, ince jet duzesinden c¢ikan polimer jeti, dizenin karsisina
yerlestiriimis olan topraklanmis hedefe dogru akmaktadir. Bu akim sirasinda
polimer jeti cok ince lifcikler halinde sacilmakta ve bu sayede nano seviyede
capa sahip lifler elde edilebilmektedir. Sekil 2.7°'de elektrostatik egirme sistemi
ve bu sistem kullanilarak olusturulmus nano c¢aptaki fiberler gorulmektedir
(Ramakrishna et al., 2005).
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Sekil 2.7. Elektrostatik egirme cihazi ve nano lif gorantileri

Elektrostatik egirme yodnteminde, enerji kaynadi ve kollektér (toplayici levha)
bir uclarindan toprak baglantili  olduklarindan, sistem kapali devre
gorunumundedir. Devredeki iki elektrottan biri lif c¢ekim ¢Ozeltisi ya da
eriyiginin icine  dogru  yerlestirimekte, digeri ise karsidaki  kollektore
baglanmaktadir. Tipln arka kismina yerlestiriimis olan bir pompa, cam tip
icerisindeki polimer eriyigi ya da lif gekim ¢dzeltisini, pipet boyunca u¢ kisma
dogru  itecek surekli bir basing meydana  getirmektedir.  Polimer
eriyigine/cozeltisine verilen elektrik akimi ile elektriksel alan olusturulmaktadir.
Sivinin  yuzeyinde bir elektriksel yiklenme meydana getiriimekte ve ylzey
gerilimine zit yonde bir kuvvet olusmaktadir. Sisteme ylklenen gerilim 30
kV’a kadar c¢ikabilmektedir. Elektriksel alanin siddeti arttiginda diuze ucundaki
yarl kuresel haldeki sivi, konik bir sekil olusturacak sekilde uzamaktadir. Bu
konik sekil, literatirde “Taylor Cone” (Taylor Konisi) olarak geg¢mektedir.
Elektriksel kuvvet yuzey gerilimini yendigi anda elektriksel olarak yuklenmis
polimer jeti hizla dizeden disariya dogru yonlenmekte ve ayni elektriksel
yuke sahip partikullerin birbirini itmesi ilkesinden hareketle de, polimer jeti gcok
ince lifler halinde ayrilarak metal bir plaka Uzerine dismektedir (Ramakrishna et
al., 2005).
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Elektrostatik egirme igleminde polimer jetinin kismi yuklenmesi sirasinda, polimer

jetinden gegen akim siddeti asagida belirtildigi sekilde formule edilebilmektedir.

2ruc” +kar’E = | (2.1)

Esitlikte, k; akiskanin iletkenligini, E; uygulanan elektriksel alani, | ; polimer
jetinden gegcen akimi, u; polimer jetinin akis hizini, a ; yuzey yuk
yogunlugunu ve r; polimer jetinin yaricapini ifade etmektedir. a bir yuzey
parametresi olup, c¢ozeltiye eklenen tuzun konsantrasyonu ve/veya dielektrik
karakterine bagli bir degerdir (Hartgerink et al., 2001). Yapilan hesaplamalar ve
denemeler neticesinde, yuksek gerilim altinda lif Gretim hizinin, en az sesin
havadaki yayilma hizi kadar oldugu tespit edilmigtir (340 m/s). Polimer jeti
elektriksel kuvvet etkisiyle hizlanirken viskoz direncide giderek artmaktadir ve
viskoz direnci elektriksel kuvvete esit oldugu anda polimer jeti stabil olmayan
bir harekete baslamaktadir. Sekil 2.8'de lif M noktasina geldiginde lifin x
eksenindeki hizi sifirdir ve bu noktada Ug¢ kuvvetin etkisi altindadir (viskoz

kuvveti, elektriksel kuvvet ve eylemsizlik kuvveti).

Sekil 2.8. Polimer jetinin hareketi suresince izledigi yol

Viskoz kuvvetinin yénu polimer jetinin hareketine ters yondedir. Elektriksel

kuvvet ve eylemsizlik kuvvetinin bilegkesinin yonu de z ekseni yonundedir. Bu
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da paralel kenar kanunu ile diyagonalin yoninde hareketi gerektirmektedir ve
polimer jeti bu kuvvetlerin bileskesi yonunde hareketine devam etmektedir.
Elektrostatik egirme yonteminde, bu stabil olmayan hareket, sarka¢ hareketine
benzemektedir. islem sirasinda polimer jeti ©nce hizlanmakta, hiz arttikca
hava direnci artmakta, bir middet sonra ivme sifira dismekte ve sabit hizla
hareketine devam etmektedir (Hartgerink et al., 2001). Elektrostatik egirme
yonteminde Uretilen nano liflerin  Ozelliklerini ¢bzelti konsantrasyonu, siringa
ignesi ucu ve metal kollektor arasindaki mesafe, en ug¢ noktadaki potansiyel,

akis hizi gibi parametreler etkilemektedir (Beachley and Wen, 2009).

Elektrostatik egirme teknigi Uzerine yapilan ilk yayinlardan biri 1971 yilinda
Baumgarten tarafindan gerceklestiriimistir (Baumgarten, 1971). Calismada dimetil
formamid icersinde ¢ozulen polimer, gelik bir yapiya sahip bir tipe yerlestirilmigtir.
Yuksek gerilim ve pompanin uyguladig! itme kuvveti ile tupten sacilan polimerler
karmasik bir hareket karakteristigi gostererek topraklanmis metal plakanin tzerine
toplanmisgtir. Cozelti hareketinin incelenmesi amaciyla ise yuksek ¢oézunurltklG bir

kamera kullaniimigtir.

Calisma sonucunda ¢oOzelti akiskanligi artirildiginda tupten ayrilan polimer
jetlerinin boyutlarinin ve olusan fiber yapilarinin kalinhdinin arttigi goézlenmistir.
Tupe uygulanan itme kuvveti arttirildiinda ise de polimer jetlerinin boyutlari
arttigi, buna karsin fiber kalinliklarinin kayda deger bir oranda artmadigi

gozlenmistir.

Bir diger calisma Martin ve arkadaslar tarafindan yapilmistir (Martin et al., 1977).
S0z konusu galisma gesitli nedenlerle olusan yara dokularinin yapay olarak fiber
ag yapllari ile giydiriimesi amaci ile gergeklestiriimigtir. Deneyde polimer ¢ozeltisi
metal uclu siringa igersine yerlestiriimis ve siringa ignesi topraklanmigtir. Bir
pompa yardimi ile ¢ozelti, 20kV gerilim ile yuklenen ve gdzenekli bir yapiya sahip
hareketli bir kayis Uzerinden, toplayici dizenegine dogru puskurtulmagtur.
Yapilan ¢alisma neticesinde mikrometre ile santimetre araliginda degisen ¢aplarda

fiber ag yapisi elde edilmigtir.

Srinivasan tarafindan yapilan galismada ise daha onceki yapilan deneylerden
farkh olarak plastik siringa igerisindeki polimer ¢ozeltisine ytksek gerilim dogrudan

uygulanmigtir (Srinivasan, 1994). Siringadan pompa yardimi ile puskurtilen
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¢ozelti bir banyoda toplanmis ve daha sonra vakum ortaminda kurutulmustur.
Deney sonucunda elde edilen fiber yapilarinin kalinlar birkag yliz nanometre
olarak Atomik Gilc¢ Mikroskobu (Atomic Force Microscrope, AFM) altinda

g6zlenmistir.

Cizelge 2.1.de elektrostatik egirme yonteminin diger nanolif Uretim yontemi ile

karsilastirmasi 6zetlenmistir.

Cizelge 2.1. Nanolif tGretim yontemleri arasi karsilastirma

Yontem Teknolojik islem Tekrarlanabilirlik | Pratiklik | Fiber
Avantajlar Olceklendirilebilir boyutlarinda
mi? kontrol
Cekme Laboratuvar X N N X
Kalip Sentezi | Laboratuvar X N N N
Faz Ayrimi Laboratuvar X N N X
Kendiliginden Laboratuvar X N X X
Duzenlenme
Elektrostatik Laboratuvar N N N N
Egirme (potansiyel
endustriyel isleme)

Cizelge 2.1.'de goruldugu Uzere elektrostatik egirme yontemi diger nanofiber
uretim tekniklerine gore ¢ok daha avantajli bir yontem olmasi sebebi ile 6nem

kazanmaktadir.

Yarin 2004 yilinda gergeklestirdigi ¢alismada cesitli toplayici yuzeylerde olusan
karmagsik nano lif yapilarini ayristirmak ve duzenli bir yapida toplayabilmek
amaciyla farkh bir mekanik sistem kullanmigtir (Reneker et al., 2007). Diizenek
siringa ucundan ayrisan polimer ¢ozeltisini ¢ok ince bir kalinhga sahip déner
merdane Uzerinde toplamayi amaclamaktadir. Deneylerde 1 kV/cm elektrik alan
olusturulimus ve 100nm civarinda fiber yapilari elde edilmistir. Doner merdane
uzerindeki keskin u¢ yardimiyla toplanan nano lifler daha 6nceki ¢alismalara goére

daha duzenli bir dizilime sahiptir.

Elektrostatik egirme yodnteminin guncel arastirma konularindan biri de fiber

duzenlenmeleri olmustur. Yaklagik olarak son on bes yil igerisindeki ¢caligmalarda
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hem mekanik hem de elektriksel olarak c¢esitli yontemler ve araglar kullanilarak
kaotik olarak biriken fiberlere belirli bir desen verilmesi amaclanmigtir. Mekanik
olarak yapilan calismalarda toplayici aksam degistirilerek fiber dizenlemesi
Uzerindeki etkisi incelenmistir (Boland et al., 2001; Matthews et al., 2007).
Elektriksel bakimdan yapilan ¢caligmalar da ise yardimci elektrot kullanimi, elektrik
alanin cinsindeki dedisiklikler (Kesikli Voltaj — AC — DC), farkli buyuklukteki
voltajlarin ayni alanda kullaniimasi gibi yontemler denenerek fiber duzenlenmesi

uzerine etkisi incelenmistir (Theron et al., 2001, Huanga et al.i 2003).
2.4.2. Nanofiber yapilarin dis hekimligi uygulamalari

Restoratif amacli dis dolgu ve protezlerin mekanik olarak gelistirimesinde katki
malzemelerinin kullanimi 40 yili askin bir slredir énemli bir arastirma konusu
olmustur. Bu slregte makro dlcekli cam, polietilen fiber, camfiber, silikadan cam
partikullere kadar bir gcok materyal katki malzemesi olarak mekanik performansin

iyilestiriimesinde kullaniimistir.

Son 10 yillik sureg igerisinde ise yeni bir yaklagim olarak nanofiber igerikli dolgu
malzemelerin Uretimi dikkat gekmektedir. Gergeklestirilen bu ¢alismalarda Nylon 6,
Polivinilalkol ve Poli-L-Laktik asit gibi polimerik yapilarin Bis fenol A-glisidil
dimetakrilat icersindeki mekanik dayanimi c¢esitli parametrik degisimlerle
incelemigtir (Fonga, 2004; Dodiuk-Kenig et al., 2008). Literatirde incelenen
calismalarda TiO,, Fe;O3, nano elmas ve gumus nanopartikil katkilarin
kullanildigi mekanik performanslarin kismen arttiyi ya da daha da koétllestigi
yaklagsimlar bulunsa da PMMA icin nanofiber katki malzemesi kullaniminda
herhangi bir calismaya rastlanmamigtir (Acosta-Torres et al., 2011; Protopapa et
al., 2011; Sodagar et al., 2012). Bu noktada, sunulan calismada ilk 6zgun nokta
olarak nanofiber igerikli PMMA kompozit malzemesinin tretimi géze ¢arpmaktadir.
Ayrica nanofiber katkilarin mekanik performans incelemelerinde fiber
duzenlenmelerinin etkisi literatirde yer almayan yeni bir bakig acgisi olarak bu
calismada ortaya c¢ikan ikinci 6zgun noktadir. Calismada PVA'nin kullaniminin
tercih sebeplerinden en dnemlisi dizenlenme calismalarinda ¢ok tercih edilen bir
polimer olmasidir. Ayrica kolay caligilabilirligi de tercih edilme nedenlerindendir.
PE kullanimi ise dayanikli yapisi ve iyi mekanik Ozelikleri sebebi ile tercih

edilmistir. Ayrica literatirde nanofiber olarak Uretimine sadece bir calismada
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rastlanan PE'nin ticari olarak mikro boyutta kullanilan yapilara gore nasil bir

farkhlik yaratacagi yonu ile tercih edilmigtir.
2.5. Plazma Polimerizasyon Teknigi

lyonlarina ayrilmis gaz olan plazma, icerisinde iyon, elektron, uyarilmis atom,
foton, notral atom veya molekul iceren bir karisimdir. Plazma maddenin dérdincu
hali olarak da ifade edilir. iki tir plazmadan s6z edebilir; Sicak plazma ve soguk
plazma. Sicak plazmanin gaz sicakhdi 1000 K’nin oldukg¢a Uzerinde olup, genelde
10* — 10° K arasindadir. Sojuk plazma ise laboratuar kosullarinda elektriksel
bosallm veya isik kaynaklariyla olusturulabilmektedir. Soguk plazmanin gaz
sicakhgdi 300-400 K civarindadir. Dusuk sicaklik plazmalarinda molekdller, iyonlar,
elektronlar termodinamik olarak dengede degildirler. Elektron sicakhdi 10-10° K
(1-10 eV) ulasirken, iyon sicaklhidi ise oda sicakhgina yakindir. Bu nedenle bu

plazmalara soguk plazma denmektedir (Christian, 2003).

Plazma haline gegis icin, gaz halindeki maddeye enerji vermek gerekir. Gerekli
olan bu enerjiyi, 1s1, 1sin, manyetik ve elektrik enerjisi seklinde vermek
mumkundur. Bunlardan pratikte en ¢ok kullanilan ve en dnemli olan elektrik
bosalmasiyla plazma elde etmektir. Bu tlr plazma igin gug¢ kaynaklari dogru akim

(DC), dusuk frekans, radyo frekansi (RF) veya mikrodalga frekansidir (MW).

Radyo frekansi yuk bosalimi polimerizasyon teknigi adhezyon, islanabilirlik,
membran gegirgenligi, dayaniklilik, asinmaya karsi direng, su-tutmama, ylzey
sertligi ve biyouyumluluk gibi 6zelliklerin gelistiriimesi icin materyal ylzeylerinin
modifikasyonunda  kullaniimaktadir.  Modifikasyonlar sonucunda alisiimis
yuzeylerden tamamen farkli 6zelliklere sahip yeni ylzeyler elde etmek mumkin
olmaktadir. Bu durum, yuzeyin ¢ok ince bir tabakasinda meydana gelen
oksidasyon, bozulma ve agsinma, ¢apraz baglanma ve yapisal degisimler gibi farkl
islemlerin  bir sonucudur. Tum yoOntemlerin kendine 06zglu avantajlari ile
dezavantajlari mevcut olmakla beraber, disuk-basing plazma modifikasyon ile
yuzey Ozelliklerinin degistirimesi diger yontemlere gore ¢ok daha avantajli bir

teknik olarak dikkat cekmektedir. Bu avantajlar asagidaki sekilde siralanabilir:

e Proses ¢odzlcu kullanimini gerektirmez.

e Karmasik geometrili malzemelerin kaplanmasi mumkundur.
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e Ultra-ince go6zeneksiz filmler hemen hemen tim malzemeler Uzerine
kaplanabilir. Ornegin; fiber, polimer, metal, cam, seramik.

e Geleneksel kimyasal teknikler ile polimerlesmeyen monomerler (6rnegin;
metan, etan gibi doymus hidrokarbonlar) ile de plazma filmler Uretilebilir.

e Kaplanmak istenen malzeme duguk gaz basinci altindaki kapali sistem
icine yerlestirilir. Dolayisiyla diger kaplama tekniklerine gore kaplanan
yuzey daha steril olmaktadir.

e Kaplanacak yuzeye iyi yapigma kabiliyetine sahiptir.

Plazma polimerizasyon teknigi dis hekimliginde fiber katkilarin kimyasal yapilarinin
degistiriimesinde kullanilan ¢ok yaygin bir tekniktir. Fiber ytzeyi igin literattirde Ar,
H2, 02, CO2, NH3 ve hava plazmalari kullaniimigtir (Cioffi et al., 2005; We, et al.,
2007; Ren et al., 2008). Bu ¢alismalarda daha ¢ok gaz plazmasi uygulamalari ile
ylzey enerjisinin gelistiriimesi saglanmistir. Sivi monomerlerin plazma ortaminda
polimerlestiriimesi ise geligtiriimeye c¢alisilmaktadir. Bunun nedeni, plazma
polimerizasyonu ile yapilan kaplamalarin diger geleneksel yonteme gore daha
homojen, ucuz ve kolay uygulanabilir olmaktadir. Gergeklestirilen baska ¢alismada
plazma ile asindirma yerine farkh parametrelerde hidrofilik / hidrofobik
monomerlerle kaplama vyapilmis ve yuzey Uzerinde olusan ince homojen
tabakanin, fiber-PMMA kompozitlerinin mekanik 06zelligine etkisi incelenmigtir.
Sonugta hidrofilik karakterli ylzeylerin mekanik dayanimlarinin daha iyi oldugu

g6zlemlenmistir (Cokeliler et al., 2007).

Bu yontem sadece PE fiberlerin karakterizasyonunda kullanilirken PVA igin
prosedur uygulanmamistir. Cinkl PVA dis hekimligi uygulamalarinda tercih edilen
hidrofilik ylzey karakterine sahip bir polimerdir. Dolayisiyla PVA fiberlerin
modifikasyonuna ihtiya¢ duyulmamistir. Ancak PE fiberler hidrofobik ylzey
karakteri gosterdigi bilindigi Uzere hidrofilik ylzey karakteri kazandiriimak amaciyla
plazma polimerizasyon teknigi ile modifiye edilmektedir. Bunun bir 6rnedi olarak
Ribbond firmasi orgu PE katkilarini plazma polimerazasyon teknigi ile fiber
yuzeyleri hidrofilik 6zellik kazanacak sekilde modifiye etmekte ve bu sekilde ticari

satisa sunmaktadir.
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2.6. Karakterizasyon Testleri
2.6.1 Taramah elektron mikrokobisi (TEM)

Temel olarak Taramali elektron mikroskobu, Tungsten, Lantan hekza borit
katottan veya alan emisyonlu (FEG) tabancadan ortaya c¢ikan elektronlarin
kullanimi incelenecek malzeme yuzeyine gonderiimesi sonucu olusan
etkilesmelerden yararlanilmasi esasina dayanir. TEM’ler genel olarak bu elektron
enerjisi 200-300 eV dan 100 keV a kadar degisebilir. Bu amacla, yogunlastirici
elektromanyetik mercekle toplanan, objektif mercekle odaklanan elektron demeti,
yine elektromanyetik saptirici bobinlerle 6rnek yuzeyinde tarama iglemini
gerceklestir. Bir taramali elektron mikroskobunda gorintd olusumu temel olarak;
elektron demetinin incelenen 6rnegin yuzeyi ile yaptigi fiziksel etkilesmelerin
(elastik, elastik olmayan carpismalar ve digerleri) sonucunda ortaya cikan

sinyallerin toplanmasi ve incelenmesi prensibine dayanir.

Bunlardan ilki, gelen elektron demetindeki elektronlarin, malzemedeki atomlarla
yapmis oldugu elastik olmayan carpisima sonucu (yani, ornek yuzeyindeki
atomlardaki elektronlara enerjilerini transfer ederek) ortaya c¢ikan ikincil
elektronlardir. Bu elektronlar 6rnek ylzeyinin yaklasik 10 nm’lik bir derinliginden
ortaya cikarlar ve bunlarin tipik enerjileri en fazla 50 eV civarindadir. ikincil
elektronlar foto ¢ogaltici tup yardimiyla toplanip, 6rnegin tarama sinyali konumuyla

iligkilendirilerek ylzey goruntusu elde edilir.

Elektron demeti ile incelenen o6rnek yuzeyindeki malzeme arasindaki etkilesmede
ortaya cikan diger bir elektron grubu ise geri sagilma elektronlari adi verilen
elektronlardir (bu elektronlar, ylizeye gelen elektron demeti ile yaklasik 180° aci
yapacak bigimde sagillirlar). Geri sagilma elektronlari, yuzeyin derin bolgelerinden
(yaklasik 300 nm’ye kadar) gelen daha yuksek enerjili elektronlardir. Bu enerjideki
elektronlar bir foto c¢ogaltici tip tarafindan tespit edilemeyecek kadar yiksek
enerjiye sahip olduklarindan, genellikle quadrant foto detektorlerle (yani kati hal
detektorleri) yardimiyla tespit edilir. Bilindigi Uzere bu tur detektorler Uzerine gelen
elektronlarin indukledigi elektrik akimin siddetine gore ¢ikis sinyali verirler (kisaca
hatirlatmak gerekirse, incelenecek ornekteki yuksek atom numarasina sahip bir

atomdan sagilan elektronun enerjisi kiglk atom numarali bir atomdan sagilana
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gbre daha yuksektir). Sonug¢ olarak ikincil elektronlar incelenen &rnegin

kompozisyonu hakkinda bilgi verir.

Gelen elektron demetinin incelenen o6rnek ylzeyi ile yapmis oldugu diger bir
etkilesme ise (yaklagik 1000 nm derinlik civarinda), karakteristik X isinlarinin
ciktigr durumdur (enerjileri keV mertebesindedir). Buna gore ornege c¢arpan
elektron, drnekteki atomun i¢ yoringesinden bir elektron kopmasina neden olunca,
enerji dengelenmesi geredi bir Ust yoringedeki elektron bu seviyeye gecer ve
gecgerken de ortama bir X 1gin1 yayar ve buna da karakteristik X 1sini adi verilir. Bu
X 1sin1 mesela 10 mm? ¢apindaki bir Si (Li) detektérle algilanir, ortaya cikan sinyal
yukselticiye, oradan c¢ok kanalll analizbre ve daha sonra da TEM sistemin
bilgisayarina goénderilir. Sonugta ortaya c¢ikan karakteristik X 1sini (ki bu isinin
enerjisi her atoma 06zeldir), TEM’de incelenen malzemenin element bakimindan

muhtevasinin nitel ve nicel olarak tespit edilmesine yardimci olur (Sekil 2.9.).

Elektron |
Tabancasi — —

Yodunlagtine: s,

Mercek
Tarama
Devresi
+
Tarama
Sargilan
Ohjektif Mercek Video
T Viikselteci

Objektif Mercek
Agikhign

Humune — 5

Detector

CRT —=

Saptinici Sargilar

Sekil 2.9. Taramali elektron mikrokobisi
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2.6.2 Temas agisi olgumu

Temas acisi 6lcimi ylzey analiz tekniklerinden biri olup yizey yukd, yuzey
hidrofilitesi veya hidrofobitesi ve ylzey enerjisi, parametreleri hakkinda hizlica fikir
veren bir yontemdir (Sekil 2.10.). Temas agisi olgumleri yuzeye damlatma

(duragan veya hareketli damlatma) teknigi ile gerceklestirilmigtir.

Otomatik Doz
Sistemi

Kamera ! Pk

Ornek
Sehpa

Sekil 2.10.Temas agisi dizenegi
2.6.3. Ug nokta egme testi

Yemek yeme ve temizleme gibi her gin meydana gelen islemlerin
mekanizmalarinin anlasiimasi; dis hekimlerinin ve ¢ene cerrahlarinin, saglikli
diglerin devamhhgini saglayan en uygun yontemi bulmalarina yardimci
olabilmektedir. Kozmetik hususlarinin yaninda kron gibi dis restorasyonlari;
agrisiz, kullanigh servisleri uzun yillar saglamasi ve surdlirmesi gerekmektedir.
Restoratif malzemelerin mekanik davranislarinin degerlendiriimesi; islevlerinin

olusturulmasinda onem teskil etmektedir.

Restoratif ve takma dis malzemelerinin yorulma ve asinma davraniglarina ek
olarak; restorasyon sirasinda kullanilan yapigtiricilarin dayanikhligi, implantin
uzun omurld olmasi agisindan oldukga onemlidir. Ayrica dis teli, teller ya da
postlar ya da diseti ve adiz hastaliklari igin olan genel doku UrUnleri gibi ortodontik
aletlerin laboratuar ortaminda gergeklestirilen mekanik testleri; klinik kosullar
altindaki  performanslarinin  ve uygunluklarinin  olusturulmasina yardimci

olabilmektedir. Son zamanlarda dig hekimligi implantlarinin kullaniimasi, her gun
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gerceklesen bir olay haline gelmekte ve bu tur ihtiyaglarin karmasik yuklemelerinin

laboratuar ortaminda kurulmasi gerekmektedir.

Ug noktali egilme deneyi, egilme testleri icerisinde en yaygin kullanilan deney
yontemidir. Deneyin temel prensibi, kullanilan malzemeyi “kiris” modeli (Sekil
2.11.) olarak kabul etmesidir. Kiris denklemi ideal moment durumuna gore
cikarildigindan dolayi, kiriste olusan kayma gerilmesinin normal gerilmelere goére
ihmal edilebilir dUzeyde kalmasi istenmektedir. Bu sebeple malzemenin sabit kesit
alanl olmasi ve uzunluk degerinin en genig degerine oranla en az 16 kati buyuk
olmasi gerekmektedir. Deneyin sinir kosullar1 “basit kiris” modellemesi ile aynidir.
Test numunesi uzunlamasina yatay bir pozisyonda destekler lzerine konurken,

uzerine tam ortasindan kuvvet uygulanir.

W

F
‘ L/2 i L2

@ Z.

Sekil 2.11. Kiris modeli

Deney boyunca, F kuvveti arttirilirken, malzemenin tam ortasinda olugsan sehim
degeri dlculir. Olgulen degerler sonucu kuvvete karsilik gelen sehim grafigi elde
edilir. Bu olgumler, tum malzeme igin en yliksek sehim ve momentin olugtugu orta
noktasinda yapilir. Mukavemet bilgileri kullanarak, G¢ noktali egilme deneyi igin

gerekli hesaplamalar elde edilir.

FL M_.c
J.Mmﬁx = T . Uﬂ."‘_": = % (2.3)
Kirig denklemi (klguk deformasyonlar hipotezi): — = — '
dx EI
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Burada;

y : Sehim (mm)

M : Moment (Nmm) F : Kuvvet (N)

E : Young’'s moduli (GPa, 1 GPa=103 MPa)

| : Kesitin atalet momenti (mm4 , Dikddrtgen kesit : 1/12*b*h3, Dairesel kesit :
T/4*r4)

L : Test uzunlugu (mm)
c : Notral eksenden kesitin en ug noktasinin mesafesi (mm)

Uc noktali egilme deneyi sinir kosullari ile kiris denkleminin malzeme orta

noktasindaki ¢ézimd,

3
S (2.5)

denklemini verir. Bu denklem sayesinde malzemenin Young’s modullu hesaplanir.
Elastik bolge icin ise Hooke kanunu kullanilabilir (o = E x €). Plastik bdlgede
ise boyun verme olmayacaktir. Sunek malzemeler kolaylikla sekil verilenebilir
olduklarindan dolayi, bu malzemelerde kirilma gdzukmeden deney

sonuclandirilir.
3. MATERYAL VE METOD
Sunulan tez kapsaminda kisaca su basamaklar uygulanmigtir:

e Manipulasyona uygun tum bilesenleri dahil elektrostatik egirme cihazi
dretimi

e PVAle diizensiz nanofiber tretimi

e PVA ile diizenli nanofiber tretimi

e PE icin nano boyutta fiber tretim denemeleri

e PE fiberlerin plazma polimerizasyon teknigi ile modifikasyon

e Uretilen PE fiberlerle kargilagtirmada kullanilacak Ticari PE Grinin

hazirlanmasi
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o Karakterizasyon testleri: Taramali elektron mikroskobisi, Temas agisi
dlglimi, Ug nokta egme testi
e Kompozit dretimine uygun fiberlerin secimi ve kompozitlerin hazirlanmasi

e Mekanik testler
Bu basamaklar detayli olarak asagidaki bagliklarda incelenmisgtir.
3.1. Elektrostatik Egirme Cihazi Uretimi

Elektrostatik egirme cihazi temelde yuksek voltaj kaynagdi, kollektor (toprak) ve
siringa pompasi gibi basit parcalardan olusan bir sistemdir. Ancak bu cihazin
endustriyel uygulamalar kapali sistemler olmalari sebebi ile herhangi bir
modifikasyon ya da yenilik eklemeye yonelik bir esneklige sahip dedgildir.
Duzenlenme c¢alismalarinda en 0Ongordugimuz elektrot ve saptirici levha
sistemlerinin farkh voltaj kontrolleri igin farkli voltaj kaynaklari gereksinimi bu

0zgun cihaz uretimini zorunlu kilmistir.

Bu sebeple 6zgln bir elektrostatik egirme sistem tasarimi yapilmis ve Bagkent

Universitesi Biyomedikal MUhendisligi laboratuarlarinda (iretimi gergeklestiriimistir.
3.1.1 Mekanik boltumler

Elektrostatik egirme sistemine ait mekanik bolumler su sekilde siralanabilir:
Siringa ve ignesi, yuksek hassasiyette dusik hizda akis saglayabilen pompa,
toplayici ve ikincil elektrik alan olusturan plakalar, kablo tutuculari, yukseklik
ayarlanabilir laboratuar ayakligi ve sistemin dis etmenlerden etkilenmesini en aza

indirmek igin kullanilan koruyucu kaptan olugmaktadir.

Elektrostatik egirme isleminde dnemli noktalardan biri de ignenin polimerin yuksek
gerilimle yuklenebilmesi igin iletken bir malzemeden imal edilmesi ve kesit alaninin
yeterli polimer akigkanligi saglayabilecek 6zellikte olmasidir. ignenin bu ézellikleri,
olusacak olan Taylor konisi yapisini ve toplayici plakada birikecek olan nano
fiberin homojenligini etkilemektedir. Bu dogrultuda 0.3 mm kalinliginda ve 5,08 cm
uzunlugunda siringa ignesi (Mehode Electronics, Londra, ingiltere) tercih edilmis

ve yuksek gerilim kaynagina igne ucundan baglanmistir (Sekil 3.1.).
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Sekil 3.1. Sistemde kullanilan siringa ignesi

Sistemin topragini olusturan aliminyum plaka ise ayni zamanda polimer nano
liflerin toplanacagi plakadir. Tasarlanan sistemde toplayici plakasi sabit yalitkan
bir ylzeyin Uzerinde sabit durmaktadir fakat siringa sistemi laboratuar ayakhgi
Uzerinde yuUksekligi ayarlanabilir sekilde sabitlenmistir. Boylelikle degisken
toplayici plaka-siringa ucu mesafeleri olusturularak yuUkseklik degisiminin fiber

caplari ve dizilimi Gzerindeki etkileri incelenebilmigtir.

Polimer cozeltileri ¢cok yiksek hizlarda siringa ucundan ayristiginda toplayici
plakalar Gzerinde nanometre kalinhdinda lif yapilari olusturamamaktadir. Bu
nedenle akis hizlari ml/saat seviyesinde olan pompalama sistemine gereksinim
duyulmaktadir. Boyle bir diizenek reduksiyonlu DC motor ve bu motor tarafindan
surulen sonsuz disli sistemi ile elde edilmis ve olusturulan sistemin bulundugu
bolimde zemine paralel olarak monte edilmistir. Polimer ¢ozeltisinin taginmasi ise
kilcal boru yardimiyla gerceklestirimis ve laboratuar ayakhgindaki igneye

baglanmistir.

Elektrostatik egirme dlzeneginde toplayici plaka olarak ise ayni zamanda yuksek
gerilim kaynagini topraklanmasinda da kullanilabilecek olan aluminyum bir levha
tercih edilmistir. Literatirde yer alan pek ¢ok calismada da toplayici malzeme
olarak aliminyumun tercih edildigi gorulmustir. Deneysel gozlemlerde buna
benzer bir sekilde, TEM goéruntulemelerin de kolaylikla yapilabilmesi igin, 6zel
olarak kesilen cam bir parca aliminyum folyo ile kaplanarak toplayici plaka olarak
kullanilmigtir (Sekil 3.2.).
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Sekil 3.2. Aliminyum folyo ile kapli cam 6rnek

Kablo tutuculari, yuksek gerilimden dolayi 6nem kazanmaktadir. 6-20 KV
seviyesindeki gerilimlerin tagsinmasi igin en az 3—4 mm et kalinhdina sahip silikon
yahtimh kablolar kullaniimis ve bunlarin arasinda havada olugabilecek olan
desarjlara kars! birbirinden yeterince uzak (en az 10 kV/15 mm) olmasina dikkat

edilmistir.

Elektrostatik egirme duzeneginde yuklu polimer molekullerinin iletim ortaminin
hava olmasi nedeniyle dis etmenlerdeki degisikliklerden etkilenmesi kaginilmaz
olmaktadir. Bu nedenle sistemin laboratuar ortaminda ve kontrolli bir sekilde
yapillmasi dnem arz etmektedir. Tasarlanan sistemde iletim ortaminin yalitiimasi
amaciyla saydam bir tlr plastik tirevi malzeme kullanilarak kapakh bir koruyucu

duzenek imal edilmigtir.
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Sistemin mekanik aksamlarinin genel bir goruntiusiu Sekil 3.3'de gértulmektedir.

Voltaj elektrodu

!

Kollektdr
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~ uwSiriNga Pompasi

Sekil 3.3. Ozgiin elektrostatik egirme cihazinin mekanik balimii
3.1.2. Elektronik bélamler

Egirme sisteminin elektronik olarak en temel bolimiU ise yuksek gerilim guc¢
kaynagidir. Ozgiin olarak uretilen giic kaynagi ile DC yiksek gerilim beslemesi
olarak 20KVpc‘a kadar olan degerler elde edilebilmektedir. Sisteme ait blok gizim
Sekil 3.4’de gosterilmigtir. Tasarlanan yuksek gerilim kaynagi, dogrultma bolim,
kontrol bolumu, gug karti ve yuksek gerilim olmak Uzere dort ana bolum altinda

incelenebilir.
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Sekil 3.4. Gug kaynagi blok diyagrami

3.1.2.1. Dogrultma bolimi

Bu bolimde yuksek gerilim kaynagi igerisinde bulunan gug kati ve kontrol katini
beslemek amaciyla AC gerilimi DC gerilime ¢eviren birbirinden bagimsiz iki adet

gu¢ kaynagi devresi tasarlanmigtir.

Gu¢ kati icin tasarlanan besleme devresi transformator, kopri diyot ve
kapasitelerden olusan ve yaklasik 300W gucunde, 40-50V degerinde gerilim
ureten basit bir kaynaktir. Kontrol Unitesi igin tasarlanan glg¢ kaynagi ile
olusturulan besleme gerilimi ise gug¢ kati bolumunde kullanilan her bir N kanal
MOSFET’in birbirinden elektriksel olarak izole edilmis olarak surtlmesi
gerektiginden birbirinden bagimsiz 5 sargidan olusan bir transformator yardimi ile

elde edilmistir.
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Elde edilen gerilimleri dogrultmak Uzere ise her sargida ayri bir kopru dogrultucu,
suzge¢ kapasitort ve gerilim duzenleyici kullaniimig, bdoylelikle birbirinden
badimsiz bes ayri gu¢ kaynagi elde edilmistir. Her bir sargi 15Vac ve yaklasik 1 A
verebilecek sekilde tasarlanmigtir. Bu kaynaklardan bir tanesi kontrol kartini
beslemek, digerleri ise optik yaltimli MOSFET suruculerini beslemek igin

kullaniimistir.

3.1.2.2. Kontrol boélimi

Kontrol karti bolumU temelde anahtarlamali guc¢ kaynaklari igin tasarlanmis bir
tumlesik devre olan LM3524 entegresinin darbe genislik modulatord olarak
kullanilmasi esasina dayanmaktadir. LM3524 tumlegik devresi kendi Uzerinde
disaridan ayarlanabilir bir osilatér bulundurmaktadir. Osilatériin ¢alisma frekansi
disaridan 6 ve 7 nolu pinler Uzerinden baglanan direng ve kapasitorler araciligi ile
belirlenir (Sekil 3.5.).
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Sekil 3.5. LM3524 devre semasi

Calisma frekansinin direng ve kapasite ile degisimi yaklasik olarak asagidaki ifade
ile yaklasik olarak hesaplanabilir.
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Teorik hesaplamalardan yola ¢ikilarak LM3524 tim devresine 10 nF ve 100 kQ
trimpot baglantisi yapilmis (Sekil 3.6.) ve sistemin frekansinin 600 Hz-50 kHz

arasinda degismesi saglanmigtir.

Kullanilan timlesik devrede hata kuvvetlendiricisi ¢ikis direncinin 5 MQ gibi yuksek
bir degerde olmasi nedeniyle, olusturulan devre yapisina bagl olarak devre disi
birakilabilir. Tasarlanan kontrol karti devresinde sabit ve maksimum darbe-genislik
orani elde etmek amaciyla entegrenin bu 6zelliginden faydalaniimistir. Timlesik
devrenin hata kuvvetlendiricisi, giriglerine uygulanan sabit DC gerilim yardimiyla,
bypass edilmis ve darbe geniglik oraninin elle kontrolinin saglanabilmesi igin 9

nolu kompanzasyon girisine trimpot baglanmistir (Sekil 3.6.).
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Sekil 3.6. Kontrol Unitesi devre semasi
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Bdylece darbe-genislik modilasyonu regulasyon amach degil, glcin istenilen
degere elle ayarlanabilmesi icin kullaniimistir. Darbe-geniglik orani, acilip
kapanma sirasinda anahtarlama elemanlarinin birbirini kisa devre etmemesi igin,
maksimum olarak %45 degerinde timlesik devre Ureticisi tarafindan
sinirlandirilmigtir. Sekil 3.7."de kompanzasyon girisine uygulanan voltaj ile darbe-

geniglik orani degisimi “duty cycle” gorulmektedir.
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Sekil 3.7. Kompanzasyon girisine uygulanan voltaj ile darbe-genislik orani degisimi

Uretilen darbe-genislik sinyali tiimlegik devre igindeki bir mantik devresi araciligi
ile aralarinda 180° faz farki bulunan iki ¢ikistan disari verilmektedir. Bu sinyal faz
farkini bozmayacak sekilde, tampon olarak kullanilan bir "VE DEGIL" (4093B)
kapisini beslemektedir. Ayrica bu mantik kapilarinin gikiglari da yarim kopra
eslenik anahtarlama duzenine sahip oldugu icin kapasitif yuklerin sarj ve desar;j
edilmesi, tirmanma ve inme zamaninin iyilegtiriimesi agisindan kullanim kolayligi
saglar. Bu da optik yalitim elemanlarinda 1gik kaynagi olarak kullanilan LED’in hizli

acilip kapanmasi icin dnemlidir.
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3.1.2.3. Guc kart1 b6lumu

Anahtarlama yontemi ile calisan yuksek gerilim UGretecinin gug¢ katinda,
anahtarlama tekniginde tam kopru olarak bilinen devreden yararlaniimistir. Bu
bolimun c¢alisma prensibi 3.8'de verilmistir. Optik yalitimh MOSFET suaraculeri,
kontrol, gu¢ ve yuksek gerilim katlarini fiziksel olarak birbirinden ayirir.
MOSFET lerin girisi tamamen kapasitif davrandigi i¢in, énceki bolimde anlatildigi
gibi hizla sarj ve desarj edilmeleri gerekir. MOSFET lerde tirmanma ve inme
zamanlari kayip enerji miktarini artirmaktadir. Bu enerji transistorler tGzerinde 1si
enerjisine donuserek anahtarlama elemanlarinin sicakhginin hizli ve asiri bir
sekilde artmasina neden olmaktadir. Bu nedenle optik surtculerin ¢ikisi da yarim
képrii diizeninde uretilmistir. istenmeyen kapasitanslar yiiziinden ani yiiksek

gerilim degerleri transistorlerin kolaylikla bozulmasina neden olmaktadir.
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Sekil 3.8. Gic karti balimi

Bu nedenle kullanilan MOSFET’ler 40-50V gerilim altinda c¢alismasina ragmen
800V, 9A yuk altinda calisabilecek 06zellikte secilmislerdir. Bu da vyeterli
olmadigindan ayrica (snubber) olarak bilinen RC suzgecleri her MOSFET’e bir
filtre paralel olacak sekilde baglanmiglardir. Sekil 3.8. da verildigi gibi Q1-4
mosfetleri ayni anda iletimdeyken Q2-3 mosfetleri kesimdedir. Daha sonra Q1-4

mosfetleri kesime, Q2-3 mosfetleri iletime gegmektedir (Kogum and Ayhan, 2007).
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Boylece transformatorler Uzerinden slrekli birbirine zit yénde akim geg¢mesi

saglanmistir.

3.1.2.4. Yiuksek gerilim baliimii

Bu bolumun tasariminda yuksek gerilim elde edilmesi amaciyla otomotiv
endustrisinde kullanilan 1:100 sarimh transformatorler kullaniimistir. Bu tur bobin
yapilarinda izolasyon agisindan sagladiklari avantajlar nedeniyle polimer kaplama
kullaniimaktadir. Gug karti ¢ikis gerilimin 50 volt oldugu dusinuldiaginde bobin
cikisinda 5000V gerilim elde edilebilmektedir. Elektrostatik egirme i¢in bu degerin
duguk kalmasi nedeniyle iki transformator seri baglanarak gerilim iki katina
cikarilimistir.

Bu uretilen yiksek gerilim sinyali alternatif oldugundan, ek olarak, 3 adet (1 nF, 20
kV) yUksek gerilim kapasitesi ve 4 adet (16kV) diyot araciliiyla olusturulan yarim
dalga dogrultucu ile dogru akim sinyaline donustirtlmagstir. Olusabilecek en
blayuk akimi sinirlamak igin yiksek gucli 110 MQ degerinde direng toplayici plaka

ile toprak arasina baglanmistir.

3.2. Elektrostatik Egirme Yontemi ile Nano Fiber Sentezi

Protez malzemelerinin mekanik performanslarinin iyilestiriimesinde ge¢misten
gunumuze cok cesitli katki malzemeleri kullaniimistir. Sunulan bu calismada ise
polimerik malzemelerin elektrostatik egirme yontemi ile nanofiber matlar formunda
bir katman seklinde katki malzemesi olarak hazirlanmasi amaglarimizdan biridir.
Bu nanofiber matlarin olusturulmasinda kullanilan iki tip polimerle calisiimistir;
PVA ve PE.

3.2.1. Nanofiber Gretimi: Polimer PVA

Polivinilalkol (Mw = 30.000, Merck Chemicals), su ile 80°C de cozelti
olusturulabilen bir yapidir. Sicakli§i distikce vizkositesi artan bir 6zellik gosteren
bu yapidan farkli konsantrasyon ve iletkenlik degerlerinde nanofiber yapilar
olusturulmustur. Polivinilalkole ait kimyasal yapi asagidaki sekilde gosteriimektedir
(Sekil 3.9.).
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Sekil 3.9. PVA'nin kimyasal yapisi

PVA ile gesitli sistem tasarimlari ve parametreleri kullanilarak farkli fiber ¢aplari ve
dizenlenmelerinde matlar dretilmistir.  Gergeklestirilien ¢alismalar izleyen
basliklarda detayli olarak anlatiimaktadir. Sistemde siringa ucu - Kkollektor

mesafesi 10 cm ve sistem voltaji 12 kV sabit olacak sekilde kullaniimigtir.

PVA kullaniminin tercih sebepleri Bolium 2.4.2.'de de detaylandirildigi Gzere
dizenlenme galismalarinda siklikla kullaniimasi ve kolay ¢alisilabilir olmasindan

kaynaklanmaktadir.

3.2.1.1. Duzensiz fiber tUretimi: Polimer PVA

Sunulan tez calismasinda, Bolum 3.1.'de detayli olarak anlatilan elektrostatik
egirme cihazi kullanilarak duzensiz fiberlerin  Uretimi  gerceklestirilmigtir.
Calismada, ilk olarak hem polimer ¢dzeltisinin konsantrasyonuna karar vermek
hem de hi¢ manipule edilmemisg fiber matlar elde etmek icin agrlikga % 22.5 - 25 -
27.5 konsantrasyonlarinda nanofiber Uretimleri yapilmistir. Sistemde hi¢ bir

modifikasyon yapilmayarak ilk hali ile kullaniimistir (Sekil 3.10.).
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Sekil 3.10. Kullanilan elektrostatik egirme sistem konfiglirasyonu

Bu adimda hem literatlrde rastlandigi Uzere hem de uygulamada en kuguk fiber
¢aplarinin elde edilmesi sebebi ile ilerleyen adimlarda konsantrasyonun agirlikga

% 25 oraninda kullaniimasina karar verilmistir (Koski et al., 2004).

3.2.1.2. Diizenli nanofiber tretimi: Polimer PVA

Calisma kapsaminda hazirlanan tasarimlarimiz ve gerekgelerini agiklamadan
once fiber dizenlenmesi ile ilgili daha evvel literatirde yer alan stratejiler tizerinde
durulacaktir. Bu on bilgiler kullanilan sistemlerin secilis amaclariyla c¢alisma
prensiplerini ortaya koymaktadir. Detaylandirilacak olan c¢aligmalarin tamami
elektrik alanin manipulasyonuna odaklanmis yenilikgi ¢alismalardir. Literatirde
kargilasilan diger duzenlenme calismalari fiber jetin kaotik hareketinin
engellenmesi ve fiber jetin yonlendiriimesinden ¢ok mekanik tasarimlarla birikim
saglanarak sadece duz fiberler Uretiimesini amacglamaktadir. Oysaki elektrik alanin
kontrol edilerek fiber jetlerin yonlendiriimesini iceren gerceklestirimis ya da
gerceklestirilecek calismalarla fiber birikimlerine istenilen desen ve diizenlenmenin

verilemesi mumkin olabilecektir.

41



Elektrostatik egirme ile duzenli ag yapilarinin elde edilmesi Uzerinde elektrik alanin
degisken olarak kontrolli ag yapilarinin olusturulmasinda kullanildigi dort dnemli
¢alisma bulunmaktadir. Bunlar: J.M. Deitzel ve arkadaslari tarafindan 2001 yilinda
yayinlanan “Controlled deposition of electrospun poly(ethylene oxide) fibers”
(Deitzel et al.,, 2001). Geun Hyung Kim’e ait 2005 yilinda vyayinlanan
“Electrospinning process using field-controllable electrodes” (Kim, 2006). Belan ve
Craighead’e ait 2006 yilinda yayimlanan “Control of an electrospinning jet using
electric focusing and jet-steering fields” ve Ishii ve arkadaslari tarafindan 2008
yihinda yayimlanan “A new electrospinning method to control the number and a
diameter of uniaxially aligned polymer fibers” isimli makalelerdir (Bellana and
Craighead, 2006; Ishii et al., 2008).

2001 yilinda M. Deitzel ve arkadaglari tarafindan yayinlanan ¢aligmada siringa
ignesi ile toplayici plaka Uzerinde olusan elektrik alanin yapisi incelenmis ve elde
edilen teorik sonuglardan yola ¢ikarak alternatif bir sistem modeli olusturulmustur
(Deitzel et al., 2001).

Elektrostatik egirme hareketinin olugsumu, elektrik alan etkisi altinda kalan siringa
ignesi icersindeki, polimer iyonlarinin pozitif olarak kutuplanarak toprak
dogrultusunda hareket etmesiyle baglamaktadir. Bu etkilesim sonucunda pozitif
yukler igne ucunda toplanir. Eger uygulanan gerilim yeteri kadar buyukse
elektrostatik kuvvet polimer ylzey gerilimini yenerek topraga dogru akigi baglatir.
M. Deitzel ve arkadaslari ¢alismalarinda Quick field programini kullanilarak tipik
bir elektrostatik egirme sisteminde, polimer jetinin hareket yoringesi boyunca,
olusan elektrik alanin yapisinin bilgisayar benzetimini gergeklestirmislerdir
(Deitzel et al., 2001).

Toplayici plakaya dodru gerceklesen akis, baslangigta siringadan gikan c¢ozelti
uzerindeki elektrik alan siddetinin buyukligune bagli olarak bir sure duzgun
dogrultuda gerceklesir. Bu hareket sirasinda Polimer jetinin i¢cersinde bulunan eg
yukll iyonlar arasinda elektrostatik etkilesimler meydana gelir. S6z konusu
elektrostatik kuvvet, elektrostatik egirme tekniginde gorilen kaotik ve spiral

hareketin bagslamasini tetikler.
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Sekil 3.11. Es yUklU pargaciklar arasinda olusan elektrostatik kuvvet

Sekil 3.11. jet yapisi igerisinde olusan elektrostatik kuvveti basit bir o6rnekle

aciklamaktadir. Es yUklu A ve C parcaciklari ile B parcacigi arasinda F, = 2F cosé

ile ifade edilen bir elektrostatik kuvvet olusur. Benzer sekilde jet i¢cersinde bulunan

tum pargaciklar arasinda olugsan bu F, kuvveti karsit dengeleyici bir kuvvet ile

karsilasmadiginda katlanarak artar ve jetin kaotik ve spiral hareketinin

baglamasina neden olur.

J.M. Deitzel ve arkadaslari Elektrostatik egirme sisteminde ortaya ¢ikan kaotik
hareketin yuklu parcaciklar arasindaki elektrostatik etkilesim kaynakli olmasi
nedeniyle sisteme uygulanan elektrik alan yapisini degistirerek kaotik hareketin
bastirabilecegi fikrini ortaya atmislardir (Deitzel et al., 2001).

Calismada olusturulan yeni sistem ile elektrik alan bakir halkalar yardimiyla
toplayici plakaya dogru odaklanarak polimer jetinin kaotik hareketinin bastirilmasi
hedeflenmistir. Gergeklestirilen deneylerde elektrik alaninin etkisi kuvvetlendirmek
icin toplayici plaka negatif gerilimle yuklenmigtir. Odaklama sistemi i¢in 10’ar cm
capinda 8 adet bakir halka, 1.9 cm araliklarla jetin hareket yorungesi
dogrultusunda toplayici plakaya paralel olarak yerlestirilmis ve 4-5 kV degerlerinde
gerilim uygulanmistir. Yuksek hizli kamera kullanilarak toplayici plakadan 10 cm
yukseklikteki bir noktada elde edilen goruntuler bakir halkalara uygulanan gerilim
artirildiginda jet yapisindaki kaotik hareketin bastirildigi ortaya koymustur.
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Arastirma sonucunda sentezlenen nano fiber Ilif ¢aplarinin standart elektrostatik
egirme tekniklerine oranla azaldigi (400 nm’den — 270 nm’ye) ve jet sagiimasinin

indirgenmesi ile olusan fiber yigin ¢apinin 7 cm’den 1 cm’ye dustugu gorulmuastur.

Geun Hyung Kim tarafindan 2005 yilinda yayinlayan aragtirmada polimer jet'inin
tek eksende duzglin dogrultuda diziliminin saglanmasi hedeflenmistir (Kim, 2006).
Nano fiber lif yapisinin elde edilmesi amaciyla kurulan deneysel sistem iki ana

bolimden olusmustur:

e Yardimci bir elektrot araciligi ile siringa ignesinden sacilan polimer jet'inin

kaotik hareketinin bastirilmasi

e Toplayici plaka Gzerine yerlestirilen paralel elektrotlar tarafindan olusturulan

degisken elektrik alan ile fiber lif olusumunun kontrol edilmesi

Siringa ignesinden toplayici plakaya dogru hareket eden yukla parcaciklarin
Taylor konisi yapisindan ayrildiklari andaki kararlihgi, jet yapisindaki akigkanlik,
yuzey gerilimleri, elektrostatik kuvvet, hava surtinmesi ve yer yergekimi gibi sinir
deger degiskenlerine baghdir. Jet'in baslangi¢ anindan toplayici plakaya kadar
olan yol boyunca i¢ ve dis kuvvetlerin etkisi altindaki davranigini tanimlamak igin
elektrik alan yogunlasma faktéri (EFCF, Electric field concentration factor)
kullanilabilir. EAYF, kaotik hareket yapan c¢ozeltinin spiral eksen boyunca

yakinsama derecesinin bir 6l¢itu olarak ifade edilir.

E E
EAYF = x ! £,

JEZ+EI+E? (JEZ+EI+E? JEI4+EZ+E?

(2)

[ ] X y
\/xz +y? '\/x2 +y?
E,.E, E, Elektrik alan bilesenlerini, x ve y ise sistemin merkezine olan uzakligin

Kartezyen koordinatlar cinsinden ifadesini gostermektedir. EAYF -1 ila 1 arasinda

degerler almaktadir. Pozitif degerler, elektrik alan vektorlerinin ilgili koordinatlarda
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disa dogru yoénelim, negatif degerler ise de ice dogru yonelim gosterdigini ifade

etmektedir.

ilgili calismada elektrostatik egirme sistemi icin EAYF degerlerinin
hesaplanmasinda ANSYS/Emag-3D yazilimi kullaniimigtir. Benzetim adimlarinda
elektrik alan siddeti 0.8 kV/cm olarak alinmis ve 1 mm yarigapinda (r) - 15 mm
uzunlugunda siringa ignesi ile 1mm kalinliginda - 13 mm yarigapinda (R) silindirik
yapida olan bir yardimci elektrot kullaniimistir. Calisma neticesinde yardimci
elektrot kullanilarak gerceklestiriien benzetimlerde, polimer ¢ozeltisinin giringa
ignesinden ayrigarak toplayici plakaya dogru yaptigi hareketi baglattigi anda
sistemin yakinsama degerinin arttigi goértlmuastar. r/R orani arttinidiginda jet
yorungesinin baslangi¢c anlarindaki (~0.1) EAYF deg@erinin dizgun ve dogrusal jet

hareketi igin istenen deger olan 0’a yakinsadigi gozlenmisgtir.

Calisma sirasinda %8’lik derisime sahip PCL ¢ozeltisi kullaniimistir. Toplayici
plaka ile igne arasinda mesafe 15 cm’dir. igne ucuna ise 14 kV’luk bir gerilim
uygulanmigtir.Deneysel sonuglar bilgisayar benzetimi ile elde edilen sonuglar

dogrultusunda gerceklesmis ve jet yapisinin kararliginin arttigi goézlenmigtir.

Elektrik alanin polimer jetlerinin kontrolt amaciyla kullanildigi bir bagka ¢alismada
Belan and Craighead tarafindan 2006 yilinda gercgeklestiriimistir (Bellana and
Craighead, 2006). Gerceklestiriien deneysel arastirmada polimer c¢ozeltisini
barindiran siringa ile toprak arasindaki bolgeye, jetlerin gosterdigi kaotik davranisi
denetim altina almak igin bir elektrot yerlestiriimistir. Boylelikle daha kuguk
caplarda fiber liflerinin kontrol edilebilir bir sekilde sentezi hedeflenmistir. Elektrot
araciligiyla zamana bagl degisken ikincil elektrik alan olusturularak gevrimsel
hareketle toplayici plakaya yonelen yukli polimer jetlerinin  yonlerinin

degistirebilirligi arastirimistir.

Belan and Craighead’in tasarladigi sistemde %20 derisimli PEO (Polyethylene
Oxide) c¢ozeltisi, siringa pompasi yardimi ile dakikada 2-3 pl hizla 6 cm uzaklikta
bulunan toplayici plakaya dogru hareket ettirilmistir (Bellana and Craighead,

2006). Cozeltiye 18 kV degerinde yuksek gerilim uygulanmistir.

Yurutilen calismada standart elektrostatik egirme yapisina ek olarak polimer

¢ozeltisinin bulundugu igne ucundan yaklasik 3.5 cm uzakliga 3,5 cm g¢apinda ve
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ust boélimi 4 bogumdan olusan bakir bir conta yerlestiriimistir. Contanin 2
bolumune polimer jetini odaklamak amaclh yuksek DC gerilim uygulanirken diger
bolimlere jetin hareketini yonlendirmek igin zamanla degisen gerilim
uygulanmigtir. Sistem jet hareket dogrultusunu sadece uygulanan zamana

degisken gerilimine bagli olarak degistirmektedir.

Calismada kullanilan odaklama/ydnlendirme sistemi ic¢in iki farkli yapi
olusturulmustur. ik sistemde VTK (Veri toplama karti) araciligiyla bilgisayar
uzerinden kontrol edilen 2 adet yuksek voltaj rolesi araciligiyla odaklama gerilimi
(10 kV) ile toprak arasinda anahtarlama islemi gerceklestiriimistir. Kullanilan bakir

conta kalinligi ise 2 mm olarak segilmistir.

ikinci yapida daha yiiksek jet saptirmasi elde etmek amaciyla conta kalinhg 4

mm’ye ¢ikarilmis ve elektronik devre yapisi yeniden olusturulmustur.

Sistemde VTK’Iin analog cikislari kuvvetlendirilerek vakum tlplne baglanmis ve
yuksek gerilimin anahtarlanmasi icgin kullaniimigtir. YUksek gerilim kaynagindan
gelen hat tzerine 20 MQ diren¢ konularak sistemden akan akim sinirlandiriimigtir.
(Eklenen direng, sistemin zaman yanitina ait zaman sabitini 0.5 ms ile

Kisitlamistir.)

Deneyler sonucunda elde edilen fiberler TEM ve Atomik Kuvvet Mikroskobu (AFM,
Atomic Force Microscobe) kullanilarak gérunttlenmistir. Goruntiler incelendiginde,
deneyler sonucunda 100 pm genigliginde fiber yapilarinin olustugu ve jet

hareketinin yeterince iyi bir sekilde yonlendirilemedigi gozlenmisgtir.

ikinci elektronik diizenek ile jet yapisinin daha iyi bir sekilde hedeflenen dogrultuda
yoneldigi gozlenmistir. TEM goéruntilerinde yaklasik 1 cm uzunlugunda fiber

yapilarinin olustugu goézlenmigtir.

Deneyler jetin istenen sekilde yonlendiriimesi amaciyla dondirme hizinin jetin
toplayici plakaya dogru hareket hizindan daha yuksek tutulmasi gerektigi ortaya

koymustur.

Belan and Craighead’in ¢alismalarinda elde ettigi sonuglar yuksek gerilim altinda
yuklenen polimer jetlerinin yine bagka bir elektrik alan olusturan elektrot yardimi ile

yonlendirilebilecedini gostermigtir (Bellana and Craighead, 2006).
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Ishii ve arkadaslan fiber yapisinin kontrol edilebilirligi Gzerine gergeklestirdikleri
calisma sonucunda tek eksende benzes dizilime sahip fiber yapilar elde
etmislerdir (Ishii et al., 2008). Olusturulan deneysel sistemde elektrostatik egirme
dizeneginin toplayici bélimine degisken davranis gosterebilen toplayici plakalar
eklenerek, siringadan sacilarak ilerleyen polimer c¢ozeltisinden nano lif olusumu
saglanmistir. S6z konusu arastirmada fiber ag yapisinin diizenlenme konusundaki

ilerleme acgikga gorulmektedir.

Calismada polimer ¢ozeltisinin bulundugu siringa 6 kV’lik bir gerilim kaynagi ile
yuklenmigtir. Toplayici ile siringa arasinda 10cm’lik bir mesafe birakiimis ve
siringa pompasinin hizi 0.5 I/saat olarak ayarlanmistir. Dlzenegin literatlirde yer
alan diger arastirmalardan ayrisan bolimu ise iki farkli paslanmaz celik
malzemeden olusan bir toplayici kisma sahip olmasidir (C1 ve C2).
Toplayicilardan biri ikinci bir gerilim kaynagi ile (~500 V) yuklenirken digeri
mekanik anahtar yardimi ile R direnci Gzerinden topraklanmistir. Deney sirasinda
polimer jetlerinin yUksek gerilime sahip olan toplayici plakalara yoneldigi
gozlenmigtir. Mekanik anahtar yardimi ile C1 ve C2 plakalari arasinda gerilim

degisimi saglanarak her iki plaka arasinda fiber lif yapisi olusturulmustur.
Sonug olarak daha 6nce yapilan ¢calismalar 6zetlenecek olursa;

e Polimer jetinin Taylor konisini olusturarak sistemi terk ettigi noktada silindirik
bir yardimci elektrot kullanilarak ilk hareketindeki kaotik durumun
azaltiimasi ve fiber sagiliminin bastiriimasi,

e Polimer jetinin havadaki kaotik hareketinin yine silindirik yardimci elektrot
kullanilarak daha kararli ugmasini saglamak,

e Polimer jetinin levha tasarimlari ile farkli yonlere saptiriimasi ve
yonlendiriimesini  saglayarak istenilen desende fiber  Uretimleri
amaclanmistir.

Bu agamada anlatilan galigmalarin genel prensip ve mantigi kullanilarak 6zgun bir

sistem tasarimi ortaya konmustur.

Detaylandirilan fiber duzenlenme sistemleri ve duzenekleri incelenerek genel bir
alt yapi elde edilmistir. Hem daha &6nceden literatirde incelenen odaklayici
sistemler hem de 6zgun olarak tasarlanan sistem kombine edilerek hibrid bir

sistem tasarimi olusturulmustur. Gergeklestirilen bu sistem tasarimi ile ideal olarak
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yardimci silindirik elektrotlarla kaotik hareketin bastirilarak, saptirici levhalar ile de
fiberlerin yonlendiriimesi hedeflenmigtir. Bu amagla kullaniimasi 6ngorulen sisteme

ait sematik gorunum Sekil 3.12.'de detayh olarak gorulmektedir.

Plastik

Sinnga \
Yilksek Voltaj
Gerilim Kaynagi —
Gerllim

biliied

Polimer Cazeltisi

Sinnga

rd

Bakir
Silindir

Toplayici Plake

Sekil 3.12. Calismada kullanilan fiber dlizenleme sistemine ait sematik gérinim

Bu sistem Uzerinde farkli caplar ve kalinliklarda iki silindirik halka ve esas
saptirmanin yaptirildigi ayni eksende ikiser adet dikdortgen seklinde levha
bulunmaktadir. Yapilan optimizasyon ¢alismalari sonucunda ilk halkanin ¢api 3 cm
ve boyu 3 cm olarak secilmis olup yuksek voltaj kaynadindan gelen gerilim ile
beslenmektedir. Bu halka ilk odaklamayi gerceklestiren sacilimi bastirici gorev
gormektedir. Halkanin konumu siringa ucundan 0.5 cm yukarda kalacak sekilde

yerlestiriimektedir.

ikinci halka ise 1 cm kaliniginda ve 10 cm gapinda yiiksek voltaj kaynagi

geriliminin yarisi kadar bir degerle yuksek watt degerlerine sahip bir gerilim bolicu
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Uzerinden beslenmektedir. Siringa ucundan 3.5 cm asagida olacak sekilde

konumlandirilmaktadir.

Son kisim olan saptirici levhalar ayni eksende bulunan ikiser adet dikdortgen
seklinde bakir levhadan olusan beslemesini farkli iki gu¢ kaynagindan alan 6zgun
yapidir. Bu levhalar sistemi ikinci odaklayici halkanin 5 cm altinda olacak sekilde
konumlandirilarak g¢alismalar gergeklestiriimistir. Levha ve halka sistemlerin
detaylandirilan sekilde konumlandiriimasi daha &nce farkli bir calismada
similasyon olarak da incelenen elektrik alan gizgilerinin birbirini engellemeyecegi

optimum noktalar bulunarak yerlestiriimistir (Karatay and Dogan, 2011).

Levhalar sistemine ait iki gu¢ kaynagi birbirinin aynisi olup ikiser levhayi ayri
olarak beslemektedir. Giic kaynagi temelde iki bdlimden olugmaktadir. ilk kisim
giris sinyalini istenilen oranda yukselten ve dijital olarak kazanci ayarlanabilen
yukselteg kati (Sekil 3.13.) ile bu yukselteg katini besleyen sebeke katindan (Sekil
3.14.) olusmaktadir (Kocum, 2011).
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Sekil 3.13. Yikselteg kati
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Sekil 3.14. Ylkselte¢ besleme kati

Bu gu¢ kaynagi ara baglanti elemani olup sadece istenilen saptirici sinyal
voltajinin yeterli bir seviyeye yukseltimesinde kullaniimistir. Saptirma isini yapan
esas kisim ise sinyal jeneratorleridir. Sinyal jeneratorlerinin ¢ikis uglari bu glc

kaynagina baglanarak gerekli yukseltiime yapilarak fiber yapilar saptiriimaya
cahsilmigtir.

Sinyal jeneratorlerinde kullanilan sinyal tipi U¢gen (rampa) sinyaldir. Bu sinyalin
kullanilma amaci osiloskoplarin da temelini olusturan elektronlarin saptirildigi

paralel levhalarin besleme mantigi ile aynidir. Bu mantik kullanilarak fiberler de

saptiriimaya calisiimistir.

Saptirici levhalara ait besleme devrelerine ait genel bir gorunta Sekil 3.15'de
gorulmektedir.
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Sekil 3.15. Fiber diizenleme sistemine ait genel bir gortnta

Kullaniimasi 6ngérulen bu sistemin son hali kullanilmadan énce her bir bolim ayri
ayri incelenmig ve yarattigi etkiler kademe kademe gozlemlenmeye calisiimistir.
Calismalar sirasinda ilk olarak Tasarim 1 adi verilen sadece ilk odaklayici halka ile
g6zlemler ve incelemeler yapildiktan sonra Tasarim 2 adi altinda iki odaklayici
halkayl da igceren yeni sistem durumuna gecilmistir. Ancak bu adimda Bolum
4.2.1.4.'de daha detayli olarak anlatilacagi Uzere fiber olusturulabilinmis ancak
calismanin kompozit uygulamalarinda kullanmak igin uygun fiber mat elde
edilememigtir. Dolayisiyla sureg igerisinde bu halkanin kullanimindan vazgegilerek
Tasarim 3 adi altinda ilk odaklayici halka ile saptirici ve yonlendirici levhalari
iceren yapi kullaniimigtir. Asagida bu tasarimlara ait daha detayl bilgilerle, bu

tasarimlarin sematik goérunumleri yer almaktadir.

Diizenli fiber liretimi: Polimer PVA, Tasarim 1

Gergeklestirilen ikinci adim calismada Bolum 3.2.1.2 igerisinde bahsedilen ilk
odaklayici silindir halka kullanilarak PVA nanofiber érnekler ve matlar elde
edilmistir. Kullanilan halka bakir bir levhadan hazirlanmis olup siringa ucu ile
silindirik halkanin alt ucu arasindaki mesafe B6lum 3.2.1.2 icerisinde bahsedildigi
Uzere EAYF oraninin en fazla olabilmesi igin 0.5 cm olarak segilmistir (Sekil 3.16.).
Bununla birlikte halkanin DC odaklama voltaji elektrostatik egirme cihazinin voltaji

ile ayni kullaniimigtir.
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Sekil 3.16. Duzenli fiber Uretimi i¢in kullanilan sistem tasarimi (Tasarim 1)

Duzenli fiber Uretimi: Polimer PVA, Tasarim 2

Calismanin bir sonraki adiminda ilk halka ile birlikte ikinci bir odaklayici bakir halka
kullaniimistir. Bu halka ile amaglanan odaklamayi artirarak fiber sagilimlarini daha
fazla bastirarak diizenlenmeye katkida bulunmaktir. Bu adimda ikinci odaklayici
halka siringa ucundan 3.5 cm asgagiya yerlestirilerek beslemesi ise bir gerilim
bolicu kullanilarak sistem voltajinin  yarisi verilerek odaklama yapiimaya
cahsilmistir (Sekil 3.17.). Calisma sonucunda odaklanmis nanofiberler elde

edilirken, fiber mat elde edilememistir.

Silindirik
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Garilim
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/ | 7
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Sekil 3.17. Duzenli fiber Uretimi i¢in kullanilan sistem tasarimi (Tasarim 2)

PVA Diizenli fiber Uretimi: Polimer PVA, Tasarim 3

Calismanin PVA icin son adiminda Tasarim 2'de fiber mat elde edilememesi

sebebiyle ikinci odaklayici halka yerine 6zgun fiber dizenlenme sistemi
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yerlestirilmigtir. Kullanilan bu sistem tasarimi ile diger tasarimlara gore daha
dizenli fiber birikimleri elde edilmesi amacglanmistir (Sekil 3.27.). Bu ¢alismanin

sonucunda da hem nanofiberler hem de fiber matlar elde edilmistir.
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Sekil 3.18. Duzenli fiber Uretimi igin kullanilan sistem tasarimi (Tasarim 3)

Tasarim 2'de fiber mat Uretilememis olsa da son olarak galismada 6ngdrilen
sistem tasarimi ile de deneysel calismalar gergeklestiriimistir. Kullaniimasi
ongorilen halkalar ve levhalar sistemine ait genel bir gorinti Sekil 3.19'de

goOrilmektedir.

Birinci Odaklayici Halka

Ikinci Odaklayici Halka

Saptirici Levhalar
Sistemi

Sekil 3.19. Halkalar ve levhalar sistemi
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Ancak bu sistemde sonu¢ daha da olumsuz olarak gézlemlenmis fiber Gretimi dahi

yapilamamistir.
3.2.2 Fiber Uretimi: Polimer PE

Polietilen, ok cesitli riinlerde kullanilan bir termoplastiktir. ismini monomer
haldeki etilenden alir, etilen kullanilarak polietilen Uretilir. Plastik endustrisinde
genelde ismi kisaca PE olarak kullanilir. Kimyasal yapisi agagidaki gibidir (Sekil
3.20.).

Sekil 3.20. PE'nin kimyasal yapisi

Sunulan calisma igerisinde iki tip PE kullaniimistir. Oncelikle calismalara yiiksek
yogunluklu polietilen ile baslanmigtir. Bolum 2.4.2.'de de detaylandirildigi Uzere
PE iyi mekanik ozellikleri ve dayanikh yapisi nedeniyle tercih edilmigtir. Ayrica PE
nanofiber ¢alismalarinin azhigi ve ticari PE'lere bir alternatif getiriimesi gibi konular

da tercih nedenlerinden olmustur

3.2.2.1. Yuiksek yogunluklu polietilen (HDPE) ile fiber Uretim denemeleri

HDPE (Sigma Aldrich, Melt index = 44 g/min) vyapisi yuksek sicakliklarda
cbzlnebilen (120°C ve ustl) su ve alkol tdrevlerinde c¢ozilemeyen mekanik
dayanimi yuksek bir malzemedir. HDPE ¢o6zeltisi hazirlamak icin 120°C ve Ustl bir
sicaklikta p-ksilen kullaniimigtir. Elektriksel iletkenliginin diaglik olmasi sebebi ile

de (T-BAHS) tuzu ¢ozeltiye eklenerek iletkenligin artiriimasi saglanmistir.

HDPE ile gercgeklestirilien ilk calismalarda Yoshioka ve arkadaslari tarafindan
yapilan ¢alismalardaki ¢dzelti konsantrasyonu ve katlari temel alinmistir (Yoshioka
et al., 2010). Bu sebeple beherlerde agirlikga % 3 - 6 - 9 konsantrasyonlari

kullanilarak ¢ozeltiler hazirlanmis ancak bu ¢ozeltilerin vizkositelerinin ¢ok dusuk
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olmasi sebebi ile elektrostatik egirme icgin kullanilamamigtir. Gergeklestirilen bir
sonraki adimda agirlikga % 15 - 18 - 24 konsantrasyonlari denenmis sadece
agirhikca % 15'lik konsantrasyonda homojen bir ¢ozelti elde edilebilinmigtir.

Bundan sonraki tim adimlarda bu konsantrasyon kullaniimistir.

Konsantrasyon calismalarindan sonra fiber uretme c¢alismalarina gecilmistir.
Gergeklestirilen ilk adimda PVA nanofiber dretiminde kullanilan plastik aksamlar
ile denemeler yapilmis ancak HDPE c¢o6zeltisinin 120°C'nin altina indigi anda
akiskan formunu kaybederek hemen katilastigi goérilimustir. Bu sebeple HDPE
cOzeltisinin hem sabit sicaklikta kalabilecegi hem de iletken 6zellige sahip metal

bir 1sitici siringa sistemi tasarimi gergeklestirilmigtir.

Isitici tasarimi

Gergeklestirilen bu isitici tasariminda amag¢ hazirlanan ¢ozeltilerin sicakhginin
sabit tutulmasi ve elektrostatik egirme sisteminde kullanabilmek igin de iletken bir
yapiya sahip olabilmesidir. Bu sebeple sistemin polimer ¢ozeltisini tutan kismi igin
farkli iki tasarimda ve iki boyutta metal siringalar yaptiriimistir (Sekil 3.21.).

Sekil 3.21. Siringa tasarimlari a) ignesiz siringa, b) igneli siringa

Bu siringalar DC voltaj verilerek 1s1 vermesi saglanacak tungsten tel ile sarilarak iki
ucu acgik bir sekilde birakilmigtir. Tasarimin diger kismi icin sebeke voltajini
dusurecek degisebilir bir transformatér (Varyak) ile bu transformatorin gikigini
hem sabit bir degere indirgeyecek (V < 24V) hem de elektriksel olarak sistemde

tampon gorevi gorecek ikinci bir transformator kullanilimigtir (Sekil 3.22.).
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Sekil 3.22. Isitici voltajinin ayarlandigi transformatoérler

Bu iki parcali sistem bir birlestirildiginde istenen oOzelliklerdeki i1sitici sistem elde
edilmigtir. Coézeltinin daha hizli ve homojen olarak hazirlanabilmesi igin ise
siringalar icerisine manyetik balik atllarak siringa manyetik karistirici Gzerine
yerlestirilerek kullaniimaktadir (Sekil 3.23.). Bu asamadan sonra ise uygun ¢ozelti
hazirlandiginda siringa sistemden sokulerek elektrostatik egirme cihazina
baglanmaktadir.

Sekil 3.23. Manyetik karistirici Gizerine yerlestirilen 1sitici siringa
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Isitici tasarimi tamamlandiktan sonra deneysel ¢alismalar asagidaki sirada ve ilgili

ekipman kullanilarak gercgeklestirilmigtir:

i.  Agirhikca % 15 HDPE ve agirlikga % 2.5 T-BAHS (ignesiz (Sekil 3.21a.)
metal siringa tasarimi)

i. Agirlikca % 11 HDPE ve agirlikga % 2.5 T-BAHS(ignesiz (Sekil 3.21a.)
metal siringa tasarimi)

i.  Agirlikga % 14 HDPE ve agirlikga % 2.5 T-BAHS (ignesiz (Sekil 3.21a.)
metal siringa tasarimi)

iv. Agirhkca % 16 HDPE ve agirlikga % 2.5 T-BAHS (ignesiz (Sekil 3.21a.)
metal siringa tasarimi)

v. Agirlikga % 20 HDPE ve agirlikca % 2.5 T-BAHS (ignesiz (Sekil 3.21a.)
metal siringa tasarimi)

vi.  Agirlikga % 15 HDPE ve agirlikca % 2.5 T-BAHS (igneli (Sekil 3.21b.) metal

siringa tasarimi)

Gercgeklestirilen bu adimlarin  sadece ilkinde fiber dretilmistir ancak
tekrarlanabilirligi s6z konusu olmamistir. Daha sonraki adimlarda farkli
parametreler ve ekipmanlar ile gerceklestirilen galismalarin sonucu olumsuz olmus
ve ilk adimda elde edilen durum tekrarlamamistir. Bu sebeple HDPE
kullanimindan vazgecilerek fiber Uretiminde daha kolay calisilabilecegi dustnulen

LDPE yapisina gegilmistir.

3.2.2.2. Dusiik yogqunluklu polietilen (LDPE) ile fiber tiretimi

LDPE vyapisi, HDPE'e gore daha dusuk sicakliklarda ¢ozelti olusturabilen ancak
yine su ve alkol turevlerinde ¢6zilemeyen bir yapiya sahiptir. Cozelti hazirlama

sekli HDPE i¢in kullanilan sistemle aynidir.

HDPE'e gore sicaklik bakimindan ¢alisiimasi daha kolay bir polimer olan LDPE ile
gerceklestiriien deneysel basamaklar asagida detayli olarak siralanmistir.

Detaylandirilan adimlarin sonucunda fiber Uretilip Uretilemedigi belirtilmistir:

I.  Agirhk¢ca % 3 - 6 - 9 LDPE ve agirlikga % 2.5 T-BAHS (Beher icerisinde)
ii. Agirlikca % 15 - 18 - 24 LDPE ve agirhik¢ca % 2.5 T-BAHS (Beher

icerisinde)
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iii.  Agirhkca % 15 - 18 - 24 LDPE ve agirlikca % 2.5 T-BAHS (Elektrostatik
Egirme - ignesiz (Sekil 3.21a.) metal siringa tasarimi) v/
iv.  Agirlikca % 15 LDPE ve agirlikca % 1.5 - 2.5 - 3.5 T-BAHS (Elektrostatik
Egirme - ignesiz (Sekil 3.21a.) metal siringa tasarimi) v/
v. Adirlikca % 18 LDPE ve agirlikga % 1.5 - 2.5 - 3.5 T-BAHS (Elektrostatik
Egirme - ignesiz (Sekil 3.21a.) metal siringa tasarimi) v/
vi.  Agirhkca % 24 LDPE ve agirlikga % 1.5 - 2.5 - 3.5 T-BAHS (Elektrostatik
Egirme - ignesiz (Sekil 3.21a.) metal siringa tasarimi) v/
vii.  Agirlikca % 15 - 18 - 24 LDPE ve agirhk¢a % 2.5 T-BAHS (Elektrostatik
Egirme - igneli (Sekil 3.21b.) metal siringa tasarimi) X
viii. ~ Agirhkga % 15 - 18 - 24 LDPE, agirlikga % 2.5 T-BAHS ve agirlikga % 1
Demir nanopartikiil (8-10 nm) (Elektrostatik Egirme - ignesiz (Sekil 3.21a.)

metal siringa tasarimi) X

Gergeklestirilen galismalarda iii-iv-v-vi adimlarinda mikro boyutta fiberler Gretilirken
1sil dagihmin daha homojen dagiimasi saglayacagi ve iletkenligi iyilestirecegi

dusundlen Fe nano partikil katkisinin eklendigi viii adiminda fiber Gretilememistir.

Calismalar sonucunda en uygun durum olarak agirlikca % 18 ve agirlikca % 2.T-
BAHS konsantrasyonunda elde edilebilen LDPE fiber yapilara plazma

polimerizasyon cihazi kullanilarak hidrofilik yizey 6zelligi kazandiriimistir.

3.2.2.3. Dusiik yogunluklu polietilen (LDPE) fiberlerin ylizey o6zelliklerinin

gelistirilmesi

PE fiberlerin ylizey modifikasyonunda plazma polimerizasyon sistemi kullanilarak,
fiberlere hidrofilik 6zellik kazandiriimaya ¢alisiimistir (Sekil 3.24.). Sistem lzerinde
gii¢ kontrolii (P = 10 Watt) ve monomer akisi (F = 45 birim) kullanilarak 2.2 x 107
mbar basingta 10 dk sure ile hidroksietil metakrilat monomeri sisteme verilerek

ylzey modifikasyonu gercgeklestirilmistir.
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Sekil 3.24. Calismada kullanilan plazma polimerizasyon sistemi

Plazma polimerizasyon sistemi ile modifikasyonda asagidaki islem basamaklari
uygulanarak PE fiberlerin ylzey 6zellikleri degistirilmistir:
e Plazma tanki igerisine yerlestirilen fiberler vakum ortaminda 10 dk. sure ile
Argon'a tabi tutulmustur.
e Tank icerisinde partikillerin uzaklastirimasindan sonra 10 dk. sure ile
monomer akisi saglanmigtir.
e Monomer ile modifikasyon sonrasi yine partikullerin uzaklastiriimasi igin
Argon gazi akisi saglanmistir.
e Son olarak PE fiberler tank icerisinde 10 dk. sure ile vakum ortaminda

bekletildikten sonra tank digina alinmigtir.

Bu basamaklardan sonra yuzey kimyasinin hidrofilik olup olmadigi temas agisi

duzenegi kullanilarak test edilmistir.

3.3.2.4. Karsilastirma amacli ticari PE fiberlerin temini ve hazirlanisi

Elektrostatik egirme ile Uretilen PE fiberlerin mekanik  performanslarinin
karsilastirimasinda Ticari olarak da kullanilan PE fiberlerden temin edilmistir. Bu
noktada farkli bir Uretim teknigi sonucu elde edilen PE vyapilarla ticari olarak

kullanilan yapilar arasindaki performans farkinin incelenmesi amaglanmistir
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Ticari olarak dretilen PE (Ribbond, Ribbond Inc. , Seattle, ABD) genellikle dis
protez malzemelerinde mekanik performans artici olarak kullanilan orgulu ve
plazma ile modifiye edilmis bir yapidir. Ancak bu calismada orgulu yapi
kargilastirmanin yapilabilmesi ic¢in kullanilmamistir. Bunun yerine 0Orgu yapi
acllarak PMMA igerisine hem duz hem de capraz olarak yerlestiriimistir. Ayrica
Ribbond 6rgu PE'nin plazma ile modifiye edilmemis yapisi da ayni sekilde PMMA
icerisine yerlestirilmistir.

Uretilen PE ve karsilastirma amagli kullanilan ticari PE fiberler Sekil 3.25'de
goruldugu uzere parelel ve kafes sekliyle PMMA igerisine yerlestirilerek kompozit
malzeme Uretimi yapiimigtir. Farkli iki dizenlenmede yerlestirilen PE fiberlerin de

mekanik 6zelliklerde yaratacagi fark incelenmek istenmistir.

Sekil 3.25. PMMA igerisine yerlestiriime sekilleri PE fiberler a)Paralel, b)Kafes
3.4. Karakterizasyon Testleri
3.4.1. Taramali Elektron Mikrokobisi

Cesitli duzenlenme tasarimlari ile Uretilmis nanofiberler ve fiber matlarin
incelenmesinde ylksek blyutme kapasitesine sahip taramali elektron mikroskobisi
ile gorintileme teknigi kullaniimistir. Goérintileme ile fiber caplari, fiber ylzey
yapisi ve fiber duzenleri incelenmistir. Cesitli blyutmelerde alinan bu goéruntuler
Bilkent Universitesi Ulusal Nanoteknoloji Arastirma Merkezi (UNAM) biinyesinde
bulunan FEI marka Quanta 200 FEG model TEM cihazi ile kullanilarak elde
edilmistir (Sekil 3.26.).
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Sekil 3.26. Kullanilan TEM cihazi
3.4.2. Temas agisi 6lgiim diuzenegi

Modifiye edilen PE fiberlerin hidrofilik ylizey karakterine sahip olup olmadiginin
kontrolU igin kaplama sirasinda fiberlerin yanina eklenen paslanmaz ¢elik drnek ile
ilk kontrol temas agisi dizeneginde (Sekil 3.27.) yapilmigtir. Sistemden alinan

goruntuler Wett programi ile islenerek yuzey karakterizasyonu ortaya gikariimistir.

Sekil 3.24. Kullanilan temas agisi duzenegi
3.5. Kompozit hazirlama

Metakrilat, suda erimeyen viskdz bir maddedir. Mikro molekul yapisina sahiptirler.
icine boya ilave edilmeyen polimerler seffaftir. X-isini gegcirgenlikleri vardir.
Akrilikler yapi itibariyle sert olup bukilmeye ve g¢ekmeye karsi direnglidirler.
Gegctigimiz yillar igerisinde restoratif dis hekimligi alaninda ¢ok kullanilan bir

malzeme haline gelmigtir.
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Calismada kullanilan PMMA (Vertex, Zeist, Hollanda) likit monomer ve toz polimer
yapidaki iki farkl fazda bulunmaktadir. Bu iki yapi uygun iki oranda karigtirilarak
hava almayan bir ortamda 6nce hamur haline getirilip daha sonra seklini alacagi
kalip malzemenin igerisine vyerlestirildikten sonra sicaklik etkisi ile
polimerlestiriimektedir. Polimerlesen PMMA dis eti gorUunimunde ancak sert bir

yap! halini alir.

Uretilen nanofiber matlarin PMMA icerisine yerlestirildikten sonraki etkisinin
incelenmesinde kullanilacak olan yontemlerden biri 3 Nokta Egme testidir. Bu
testte ASTM (American Society for Testing and Materials) tarafindan belirlenen
standartlardaki 6rnek boyutlari (64 mm x 10 mm x 3.3 mm) kullaniimasi tavsiye
edilmektedir (Zebarjad et al., 2011).

Bu orneklerin hazirlanabilmesi icin oncelikli olarak bu boyutlarda pleksi

maddesinden yapilma kaliplar kestirilmigtir (Sekil 3.28.).

Sekil 3.28. Test ornegdi boyutlarinda kestirilen kalip

Elde edilen bu kaliplar daha sonra metal muflalar icerisine dékilen kartonpiyer

algisi igerisine yerlestirimistir (Sekil 3.29.).
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Sekil 3.29. Algi igerisine yerlestirilen kaliplar

Kuruyan algi igerisinde kalan kaliplar ¢ikartilmadan lak adi verilen algi separatoru
yuzeyin her yerine surulip kurumasi beklenir. Lak stirme islemi ardindan muflanin
kalan yarisi Ustune kapatilarak brit adi verilen mengene sayesinde sikigtirilarak
tekrar kurumaya birakilir (Sekil 3.30.).

|
|

Sekil 3.30. Brit ile sikistirilan mufla kaliplar

Kuruma islemi tamamlanan muflalar acgilarak negatifleri ¢ikartilan pleksi kaliplar
mufladan cikartihr (Sekil 3.31.). Cikartilan kaliplarin yerine tekrardan PMMA ile

alcinin yapigsmasini onlemek igin lak malzemesi suralur.
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Sekil 3.31. PMMA yerlestiriimeye uygun hale gelen mufla kaliplar

Kalip ¢ikarma islemi tamamlandiktan sonra igerisine nanofiber katkisi yapilacak
PMMA malzemesinin hazirlanmasina gegilir. PMMA, daha once de bahsedildigi
uzere likit monomer ve toz polimer halinde bulunan iki ayri fazdan olugsmaktadir.
Likit (8 ml) ve toz (24 ml) belirli oranlarda karistirilarak sivi kivamda havasiz bir
ortamda hamurlagmaya birakilir (Sekil 3.32.). 15 dk. sonunda hamurlasan PMMA
kaliplar igerisine yerlestirilerek uygun nanofiber katkisi yapilarak mufla kapatilir ve
brit igerisinde sikistirilir. PMMA malzemesinin polimerlesmesi igin dnce 1k su
tankinin igerisine yerlestirilen brit su kaynayincaya kadar isitilir daha sonra suyun
kaynadigi andan itibaren 20 dk. boyunca su igersinde bekletilir. 20 dk. sonunda
sudan gikarilan kaliplar sogumaya birakilir ve daha sonra agilarak ornekler polisaj

ve tesviye islemine tabi tutulmustur.

Sekil 3.32. PMMA 6rnek igin kullanilan toz ve likit malzemeler
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Mekanik test icin hazirlanan érnek gruplari farkh agirliktaki ve tasarimdaki fiber

katkilari ile asagida listelendigi sekliyle hazirlanmistir.

- Fiber katkisiz PMMA (Kontrol Grubu)

- 1. Grup: PVA (agirhk¢a % 0.05 - 0.25 - 1 - 1.25 gr), Dlzensiz

- 2. Grup: PVA (agirhk¢a % 0.05- 0.25- 1 - 1.25 gr), Tasarim 1

- 3. Grup: PVA (agirhk¢a % 0.05- 0.25-1-1.25 gr), Tasarim 3

- 4. Grup: LDPE (agirlikca % 0.65 gr), Paralel ve Kafes olarak yerlestiriimig

- 5. Grup: Ticari PE (agirhkga % 0.65 gr) (modifiye edilmemis), Paralel ve Kafes

olarak yerlestiriimis

- 6. Grup: Ticari PE (agirhkga % 0.65 gr) (modifiye edilmig), Paralel ve Kafes

olarak yerlestirilmis
3.6. Mekanik test uygulamasi

Fiber icermeyen PMMA ve farkh 6zellikte fiber iceren PMMA bazli kompozitlerin
karakterizasyonunun yapilmasinda Bagkent Universitesi Makine Muihendisligi

B&lIGma banyesinde bulunan Instron 8874 cihazi kullaniimistir (Sekil 3.33.).

Sekil 3.33. Mekanik karakterizasyon icin kullanilan Instron 8874 cihazi
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Orneklerin dizgin bir sekilde kirilabilmesi igin her bir érnegin ucunun destek
metallerinin merkezine gelecek sekilde yerlestiriimistir (Sekil 3.34.). Duzgun olarak
yerlestirilen ornekler 1 mm/dk. baski kafasi hizi ile test edilerek sonuglar elde

edilmistir.

Sekil 3.34. Ug nokta egme testi icin yerlestirilen PMMA 6rnek

Elde edilen sonuglarda sehim (uzama) miktarina karsilik yuk miktari degerleri

kaydedilerek analizler yapilmistir.
4.DENEYSEL SONUCLAR VE TARTISMA
4.1. Cihaz Uretimi

Bolim 3.1.'de detaylandirilan elektrik alanin manipulasyonunda kullanilabilecek
elektrostatik egirme sisteminin Uretimi gergeklestiriimis ve calisir hale getirilmigtir.
Bu cihaz 1-20kV araliginda ¢aligsabilen 5-30 cm siringa ucu - kollektor degisebilir
mesafesine sahip modifiye edilebilir voltaj kaynaklarina sahip bir sistemdir. Cihazin
kullandigi gerilim kaynaklari da ayni sekilde laboratuar ortaminda Uretilerek elde

edilmistir.
4.2. Fiberlerin TEM Karakterizasyonu

Elektrostatik egirme cihazi ile PMMA katki maddesi dretiminde PVA ve PE
polimerleri kullanilarak c¢esitli tasarimlar ve parametrelerde fiberler ve matlar elde
edilmigtir. Uretilen bu fiberlerin gaplari, diizenlenmeleri ve mat Uretilip Gretilemedigi
gibi sonuglari incelenmistir. Caplar ile ilgili incelemeler 100 fiberin ortalamasi

alinarak hesaplanmis ve deneysel veri olarak sunulmustur.
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4.2.1. Nanofiber tretimi: Polimer PVA

4.2.1.1. Dizensiz nanofiber: Polimer PVA

Sunulan c¢alismada Bo6lum 3.2.1.1.'de de detaylandinldigi Uzere o&ncelikle
konsantrasyon optimizasyonu igin fiber Uretimi gerceklestiriimigtir. Fiberlerin TEM
cihazi ile 1000x (Sekil 4.1.), 4000x (Sekil 4.2.) ve 60000x (Sekil 4.3.)'de goruntileri

alinarak incelenmisgtir.

Sekil 4.1. 1000x buyutmedeki PVA fiberlerin TEM gorinttleri, a) Adirlikca % 22.5
b) Agirlikga % 25 c) Agirhkga % 27.5

Sekil 4.1.'de de goéruldugu Uzere 1000x buyutme ile elde edilen goéruntuler fiber
birikimlerinin yogunlugu hakkinda genel bir fikir vermektedir. agirlikca % 22.5 ve
25 daha sik dokulu iken agirlikga % 27.5'ik fiberler digerlerine gore fiber

yogunlugu azalmaktadir.
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Sekil 4.2. 4000x buyutmedeki PVA fiberlerin TEM gorintuleri, a) Adirlikca % 22.5
b) Agirlikga % 25 c) Agirhkga % 27.5

4000x buyutme sonrasinda bir dnceki buyltmede net olarak belli olmayan fiber
yogunluklari hakkinda bir yorum yapilabilmektedir. Sekil 4.2.'de de goérildigu gibi
konsantrasyonun degismesinin agirlikga % 27.5'lik fiberlerin yodunlugu azalarak

daha bosluklu bir yapi elde edilmistir.

Fiber caplarinin dagilimi bakimindan bir sonraki buyitmede de goéruldugu Uzere
en kucuk caph fiber 138 - 220 nm araliginda agirhikca % 25'lik PVA
konsantrasyonunda elde edilmistir (Sekil 4.3.). %22.5'lik ¢o6zeltinin fiber cap
dagilimi 174 - 220 nm araliginda agirlikga % 25'e yakin olsa da daha kalin fiberler
elde edildigi gorulmektedir. Bununla birlikte %27.5'lik ¢ozeltinin fiber c¢ap
dagihminin daha da arttigi ve 320 - 420 nm araliginda elde edildigi goéralmustar.
Fiber caplarindaki farkhlik sebebi ylzey gerilimi ve ¢odzelti viskozitesinden
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kaynaklanan bir sonugtur. Konsantrasyon arttikgca yuzey gerilimi duserken
vizkositesi artan ¢ozeltinin vizkoelastik kuvvetlerinde artmaktadir. Bu durum fiber

caplarinin buyamesine sebep olmaktadir.

Sekil 4.3. 60000x buylutmedeki PVA fiberlerin TEM gorantaleri, a) Adirlikca % 22.5
b) Agdirlikca % 25 c) Agirhkga % 27.5

Sekil 4.4.'de agirlikca % 25'lik PVA c¢ozeltisinin aliminyum Uzerindeki birikiminin
optik olarak gorunttlendigi birikimin gap degeri gorulmektedir. Fiber birikim ¢apinin
duzensiz fiber konfiglrasyonu icin 5 cm olarak elde edilmistir. Bu deger bir sonraki
adimda fiber sagihiminin bastirihp bastirilamadiginin incelenmesi igin gerekli bir
temel veridir. Bu adimdan sonraki tim c¢aligmalar PVA'nin agirlikca % 25'lik

konsantrasyonlari igin hazirlanmistir.
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Sekil 4.4. Agirhkga % 25'lik PVA ¢dzeltisinin birikim ¢api (R = 5¢cm)

4.2.1.2. Duzenli fiber Uretimi: Polimer PVA, Tasarim 1

Sekil 4.5. 4000x buylutmede TEM goéruntuleri, Tasarim 1 ile Uretilen fiberler

Tasarim 1 ile Uretilen nanofiber yapilarin 4000x buyutme ile incelendiginde fiber
dizenlenmesi yonunden belirgin bir fark goérilmemektedir (Sekil 4.5.). Ancak Sekil
4.2.'de elde edilen goruntu ile karsilastinldiginda dairesel fiberlerin oraninin arttigi
g6zlemlenmistir. Daha detayli bir inceleme icin 60000x bulylutmede alinan
goruntiler incelendiginde ise ¢aplar arasindaki fark gérulmektedir. Sekil 4.6.'da da
goruldugu Uzere Tasarim 1 ile uretilen fiberlerin ¢ap araligi daha dar elde

edilmistir.
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Sekil 4.6. 60000x buyutme ile incelenen fiber ¢aplari, Tasarim 1 ile Uretilen fiberler

Bir diger fark, fiber matlar optik olarak incelendiginde aliminyumdaki birikimin
capinin degisimi olarak gdze carpmaktadir. Sekil 4.7.'deki goérinti daha 6nce 5 cm
olarak elde edilen birikimin Tasarim 1 ile 3.3 cm'e indirgenerek belirgin bir

odaklanmanin varligini ortaya koymaktadir.

Sekil 4.7. Tasarim 1 ile elde edilen fiber matin birikim ¢api (R=3.3 cm)

Odaklanmanin temel sebebi kullanilan halka yapinin yarattigi elektrik alan
cizgileridir. Elektrostatik egirme sisteminin elektrik alan gizgileri halkaninki ile
sinirlandirilarak daha dar bir alanda fiber salinimina sebebiyet vermistir. Bu
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durumda biriken fiberlerin daha yuvarlak ve kuguk capli fiberleri elde edilmesini

saglamistir.

4.2.1.3. Duzenli fiber tiretimi: Polimer PVA, Tasarim 2

ikinci odaklayici halka kullanilarak elde edilen Tasarim 2 ile Uretilen yeni tip
fiberlerin Tasarim 1'e go6re dizenlenme oraninin arttigi  Sekil 4.8'de
gOzlemlenmektedir. Elde edilen bu duzenlilik elektrik alan kuvvetleri sebebi ile

tamamen rastgele dizenlenme sekline sahiptir.

wD mag CHV spot| det | HFW 6/3/2010 20 ym
95 mm |4 000x[10.00 kV| 3.0 |[ETD|74.6 pm|9:46:44 AM UNAM

Sekil 4.8. 4000x buyutme ile elde edilen TEM goruntileri, Tasarim 2

incelemenin ikinci asamasinda 60000x biyiitme ile gap boyutlari incelendiginde
ise ¢aplarin Sekil 4.6.'da incelenen bir dnceki tasarima gore daha da kaguldagu

gorulmastur (Sekil 4.9.).
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WD mag HV spot| det | HFW 2010 —1ym—
9.6 mm |60 000 x | 10.00 kV| 3.5 |ETD |4.97 uym|[9 M UNAM

Sekil 4.9. 60000x buyutme ile elde edilen TEM goéruntuleri, Tasarim 2

Optik olarak fiber birikimi incelendiginde ise birikim c¢apinin 1.6 cm'e dustigu
gériilmektedir (Sekil 4.10.). ilk olarak bu adimda birikim capinin kiigiiklemesinden

dolay! katki malzemesi olarak kullanilacak fiber mat elde edilememigtir.

Sekil 4.10. Tasarim 2 ile birikimin optik olarak incelenmesi (R=1.6 cm)

Bu sonug¢ beklenen bir sonu¢ olmakla birlikte kullanilan ikinci halkanin yarattigi
elektrik cizgileri birinci halkanin elektrik alan etkisiyle ayni etkiyi yaratirken birinci
halka ile Taylor Konisi'ndeki kararsizligi azaltirken ikinci halka ile de havadaki

kararsizlik azaltiimigtir.

Calismanin mekanik performans boélumiunde PMMA katki malzemesi olarak

kullanilacak yapilarin mekanik performans karsilastirmalari yapilacadi igin fiber
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mat olarak uretilemeyen Tasarim 2 ile Uretilen fiberler gbz ardi edilmigtir. Aslinda
elde edilen fiber yapilar dizenlenme igin énemli bir gelisim olsa da kompozit
uretiminde dezavantajli bir durum yaratmaktadir. ClUnkd kompozit Uretiminde
kullanilacak olan matin yogunlugu agirlik olarak yeterli seviyede degildir. Belirli bir

birikim olmasina karsilik katman olarak ayrigtirilamamaktadirlar.

4.2.1.4. PVA Duzenli fiber tiretimi: Polimer PVA, Tasarim 3

Sekil 4.11 incelendiginde Tasarim 3 ile Uretilen fiber yapilarin dizenlenmesinin

arttigi, duz fiber oranin Sekil 4.5.'de de goruldugu Uzere Tasarim 1'e gore daha

fazla oldugu gorulmektedir.
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Sekil 4.11. 4000x buyutme ile elde edilen TEM goruntileri, Tasarim 3

Uretilen fiberlerin cap boyutu analizinde ise Tasarim 1'den Tasarim 3'e gegiste
caplarin buyuadugu goézlemlenmistir (Sekil 4.12.). Bu durum levhalardaki saptirma

hareketinin bir sonucu oldugu dusunulmektedir.
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Sekil 4.12. 60000x buyitme ile elde edilen TEM goruntileriyle caplarin
incelenmesi, Tasarim 3

Bir sonraki adimda Tasarim 1'de kullanilan odaklayici halkanin saptirma
duzenegine olan etkisinin incelenmesi igin Tasarim 3'te de ayrica odaklayici halka
kullaniimadigi  durum igin fiberlerin durumlari incelenmistir. incelemenin ilk
adiminda 1000x buyutmede belirgin bir sekilde goruldugu Uzere birim alana dugen
fiber sayisi odaklayici halka varliginda artarken halka kaldirildiginda azalmaktadir
(Sekil 4.13.).

Sekil 4.13. 1000x buyutme ile elde edilen TEM goruntulerinin saptirici levhalar igin
incelenmesi, Tasarim 3 a) Odaklayici halka var b) Odaklayici halka yok
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Sekil 4.14 Tasarim 3'te odaklayici halka olmadan saptirici levhalarin kullaniimasi
(4000x)

Kullanilan saptirici levhalarin dizenlenmeye etkisi odaklayici halka olmadan da
Sekil 4.14'de gorulmektedir. Saptirici levhalar belirgin olarak kare ve ¢apraz olarak
dizenlenme formlari yaratmaktadir. Bu durum literatirde karsilasilan yardimci
elektrot sistemlerinden farkli olarak elektrik alanin manipule edilmesinden
kaynaklanan bir sonugtur. incelen diger calismalarda tek yénli olarak elde edilen
diz fiberler birikim alaninin iki nokta arasinda degistirildigi bir anahtarlama devresi
kullaniimasi mantigi ile Uretiimektedir. Ancak bu ¢alismada kullanilan levhalarla
elektrik alan cizgilerinin farkli noktalara dogru yoénlendirilerek fiberler havada
ucarken saptiriimaktadir. Dolayisiyla Sekil 4.14. elde edilen kare ya da capraz
fiber formlar elde edilebilmektedir.

Kullanilan sistemlerin optik incelemelerinde odaklayici halka kullanilan fiberlerin
birikim ¢api kigulurken odaklama olmadiginda birikim ¢api buyumektedir. Bununla
birlikte Tasarim 2 ile elde edilen birikim ¢capi (R = 1.6 cm) Tasarim 3'de (R =
4.7cm) buyumastir (Sekil 4.15.).
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Sekil 4.15. Optik olarak elde edilen birikim caplari,
halkasi olmayan Tasarim 3

a) Tasarim 3 b) Odaklayici

Cizelge 4.1. Tasarimlar ile Uretilen fiberlerin karsilagtirmasi

Konfigurasyon Fiber cap Duzenlenme Birikim Fiber Mat
dagilimi Capi Uretimi

Agirlikca % 22.5 174 - 220 nm | Yok 5cm Var

Agirlikca % 25 138 - 220 nm | Yok 5cm Var

Agirlikca % 27.5 320-420nm | Yok 5cm Var

Tasarim 1(agirlikca 135-175nm | Yok 3.3cm Var

% 25)

Tasarim 2 (agirhkga | 80 - 120 nm | Kismi 1.6 cm Yok

% 25)

Tasarim 3 (agirhikca | 220 - 415 nm | Var (Kare ve 4.7 cm Var

% 25) Capraz)

Tasarim 3 (agirhk¢a | 250 - 380 nm | Var (Kare ve 8.5cm Yok

% 25) - Odaklayici Capraz)

halka

kullaniimadiginda
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Cizelge 4.1.de gergeklestirilen tim c¢alismalara ait sonuclar detayli olarak
verilmektedir. ilk adimda en kiglk ¢ap dagiliminin elde ediimesi icin standart bir
konsantrasyon ¢ozelti ylzdesi optimizasyonu yapilmistir. Bu adimda elektrostatik
egirme sisteminde hicbir degisiklik ve modifikasyon yapilmadan kullaniimistir.
Dolayisiyla bu durumda beklenen duzensiz PVA uretimi igin en iyi konsantrasyon
agirlikca %.25 olarak belirlenmigtir. Cinku bu parametrede ¢ap en dusuk degerde
elde elde edilirken bu durum ydzey alanini artirdigi igin Uretilecek kompozit
malzemenin mekanik 6zelliginin en iyi olacagi 6n gorulmustir. Bir sonraki adimda
calismanin ilk odaklama bolimini iceren Tasarim 1 ile fiber dretimi
gerceklestiriimistir. Bu adimda amag elektrik alan kuvvetlerinin bastirilarak fiber
sacilimlarinin bastiriimasidir. Bu dogrultuda gergeklestirilen incelemelerde optik
goruntiler ele alindiginda fiber birikim g¢aplarinin 5 cm'den 3.3 cm'e dustugu
g6zlemlenmistir. Bu durum beklenen bir sonugtur. Cunku yatay kesitte elektrik alan
cizgileri bakir levhanin elektrik alan kuvvetleri tarafindan kisitlandirilarak daha dar
bir alana yayilir. YUkIU fiber jeti de bu alan igerisinde ugabildigi i¢in birikim gapi
kUgulmustar. Ayni zamanda bu durum fiber sekillerinde de fark yaratarak daha

yuvarlak fiberler elde edilmigtir.

izleyen adimda ise ikinci levhanin etkisi incelenmistir. Bu adimda diger halkaya
gbre daha asagida bulunan odaklayici halka 3.3 cm'lik birikim ¢apini 1.6 cm'e
kadar indirmeyi basarmistir. Bu durum iki halkanin da elektriksel alan cizgilerinin
ayni eksene gelerek dar bir alan yaratmasindan kaynaklanmaktadir. Ayni
zamanda bu dar bdlge fiberlerin hizlanmasina sebep olarak fiber caplarinda
kigulmesine neden olmustur. Ancak durum fiberlerin birikim ¢capini baskiladigi gibi
fiber mat Uretimi icin de olumsuz bir durum olmustur. Biriken fiber miktari mat

uretimi icin yeterli olmamistir.

Calismanin son adiminda ise fiber jetine belirli bir saptirma hareketi yaptirilarak
dizenli fiber Uretimi icin bir sistem kullaniimistir. Bu sistemdeki temel prensip
osiloskoplardaki elektronlara uygulanan saptirma teknigi ile gorintileme
mantiginin elektrostatik egirme sisteminde fiber jetine uygulanmasiyla ortaya
cikmistir. iki ayri eksende bulunan benzer iki levha kullanilarak elektrik alan
icerisinde ugan fiberlerin belirli yonlerde saptiriimasi hedeflenmigtir. Elde edilen
goruntilerde fiberlerin saptigi ve diuzenlenme deseninin g¢apraz fiberler seklinde

uretildigi  goérulmektedir. Ancak bu durum fiber ¢ap dagilimlarini olumsuz
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etkilemistir. Clnkd bu sistemde elektrik alan icerisinde spin hareketi yapamayan
fiberler elektrik alanda belirli bir ydnde ugmaktadir. Dolayisiyla saptirma hareketleri
fiber caplarinin kiigilmesi de spin hareketine sebep olan dairesel kuvvetler kadar

etkili olamamistir.

Calismada aslinda kullaniimasi planlanan sistem tasarimi Sekil 3.28'de verilmis
olup Tasarim 2'de kompozit Uretimine yodnelik olumsuzluktan dolayi ikinci halka
cikarilarak Tasarim 3 olusturulmustur. Sekil 3.28.'de gorilen sistem tasarimi ile
fiber Gretimi yapilmaya ¢aligilsa da yine kompozit Gretimi i¢in uygun 6zellikli mat
elde edilememigtir. Ancak durum biyomedikal uygulama olarak olumsuz bir sonug
olsa da fiber dizenlenme c¢alismalari icin yeni yaklasimlarin alt yapisi niteligi

tasimaktadir.
4.2.2. Fiber uretimi: Polimer PE
4.2.2.1. HDPE

Literatirde nano boyutta PE Uretimi tek bir calismada rastlaniimistir. Bu ¢alismada
fiberlerin nm mertebesinde Uretildigi ancak fiber mat elde edilemedigi gérulmastar.
Ayrica PE fiberlerin yizey morfolojisi elektrostatik egdirmeden kaynaklandigi

dugulen tirtikh (sis-kebap) yapiy! almaktadir.

Tez calismasi kapsaminda elde edilen fiber yapinin TEM ile 70x buyltmede
incelenmesinde benzer agsi yapilar gozlemlenmekle beraber fiber yapilarin

arasinin bosluklu olmasi ve sik olmamasi dikkat gekmistir (Sekil 4.16.).

Sekil 4.16. HDPE fiberlerin 70x biyutme ile TEM'de incelenmesi

79



Elde edilen bu genel gérintinin ardindan gergeklestirilen ¢cap analizi ile fiber
caplarinin nm mertebesine inemedigi mikron boyutlarda kaldigi tespit edilmigtir.

Fiber caplarinin yapilan incelemede 1,83um ile 102,5um arasinda degistigi

g6zlemlenmistir (Sekil 4.17.).

Sekil 4.17. HDPE fiberlerin ¢ap analizleri, a) 1200x buyutme b) 2400x buyitme

Uretilen HDPE fiberlerin morfoloji incelemesinde ise fiber capi diistiikge tirtikli (sis-
kebap yap1) yapidan daha diz fiber formu aldigi gézlemlenmistir (Sekil 4.18.).

Sekil 4.18. HDPE fiberlerin morfolojik yapilarinin incelenmesi

Yoshioka ve arkadaslari tarafindan gergeklestiriien galismada nm seviyesinde
fiber elde edildigi bildirilirken ¢calismada PE fiber mat eldesi gergeklestirilememigtir.
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Sunulan calismamizda Sekil 4.19.'da da gorildugu Gzere fiber mat elde edilirken
fiber caplari ym seviyesinde kalmistir. Ancak iki galigmada da tirtikli yapinin elde

edildigi goradimustar.

Sekil 4.19. HDPE fiberlerin aliminyum Gzerindeki birikimi
4.2.2.2. LDPE

HDPE ile fiber dretiminde hedeflenen durumun mat yogunlugu agisindan
gerceklestirlememesi Uzerine calisiimasi daha kolay oldugu bilinen LDPE ile
calismalara gecilmis ve iki parametre Uzerinde optimizasyon c¢alismalari
yapilmistir. Gergeklestirilen bu ¢alismalarda birinci parametre igin polimer

konsantrasyonu ve ikinci parametre icin tuz konsantrasyonu kullaniimistir.

Polimer konsantrasyonu (Agirhkca % 15 - 18 - 24 PE, Agirhikca % 2.5 T-
BAHS):

Gergeklestirilen ilk optimizasyon c¢alismasinda farkh U¢ konsantrasyonda nm
seviyesinde fiber Uretiimeye calisiimis ancak fiber caplari um mertebesinde
kalmistir (Sekil 4.20.). Ug farkli konsantrasyon igin Uretilen fiberlerin gaplari
konsantrasyon arttikga kiugulmekte ancak fiber mat elde edilebilme durumu igin
tam tersi gecerlidir. Buna gore optimizasyon g¢alismasinin sonucu Cizelge 4.2.'de

detaylandiriimigtir.
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Cizelge 4.2. PE i¢in konsantrasyon optimizasyonu

Konsantrasyon Fiber ¢cap dagilimi Kullanilabilir fiber elde
edilmesi

Agirlikca % 15 200 - 300 pm Var

Agirhik¢a % 18 112 - 250 pm Var

Agirlikca % 24 30 - 60 pm Yok

Sekil 4.20. LDPE ile gergeklestirilen konsantrasyon optimizasyon calismasinin
TEM goruntuleri a) Agirhkga % 15 b) Agirlikca % 18 c) Agirlikca % 24
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Hem kullanilabilir fiber elde edilmesi hem de en kuguk fiber ¢ap araligi agisindan
agirhkga % 18'lik konsantrasyon segilerek bir sonraki adimda iletkenlik artirici

tuzun (T-BAHS) etkisinin incelenmesine gegilmistir.

Tuz konsantrasyonu (Adirlikca % 18 PE, Adirhkca % 1.5 - 2.5 - 3.5 T-BAHS):

Tuz konsantrasyonun optimizasyonu adiminda bir dnceki ¢calismada elde sonugla
benzer bir sonug¢ elde edilmistir. Tuz konsantrasyonu arttirildikga Uretilen fiberlerin
caplari kigulmekte ancak yine nm mertebesinde fiber elde edilememektedir (Sekil
4.21.). Bununla birlikte elde edilen fiberlerin katki maddesi olarak kullanilabilirligi
durumu ayni  kalmigtir. Caplar kuguldikge kullanilabilir fiberlerin  elde

guglesmektedir. Bu galismanin sonucu Cizelge 4.3'de 6zetlenmektedir.

Sekil 4.21. LDPE ile gergeklestirlen tuz konsantrasyonu optimizasyon
calismasinin TEM goruntuleri a) Agirlikga % 1.5 b) Agirlikca % 2.5 c) Agirlikca %
3.5

83



Cizelge 4.3. T-BAHS igin konsantrasyon optimizasyonu

Konsantrasyon Fiber cap dagilimi Kullanilabilir fiber elde
edilmesi

Agirlikca % 1.5 300 - 700 pm Var

Agirlikga % 2.5 112 - 250 pm Var

Agirlikca % 3.5 2-10 pm Yok

Elde edilen sonuclara gore T-BAHS c¢ozeltisi arttikga iletkenligin arttigi
dusunulmekte dolayisiyla da c¢aplarin kuguldugu gorulmustir. Ancak kullanilan
iletkenlik Olgerin probu ¢o6zlicu olarak kullanilan p-ksilenin deforme edici

Ozelliginden dolayi 6l¢gim igin kullanilamamisgtir.

Ozetlenen bu sonuglara gére PMMA'nin mekanik performansinin geligtiriimesinde
katki malzemesi olarak agirlikca % 18 LDPE ile agirlikca % 2.5 T-BAHS
konsantrasyonu kullanilarak Uretilen fiberlerle mekanik performans galismalarina

gecilmigtir.
4.2.2.3. Ticari PE

Calismalarda kontrol grubu (Katkisiz PMMA) haricinde ticari olarak tretilen PE'nin
katki maddesi olarak kullanilarak ikinci bir kargilagtirma daha yapilmistir. Katki
maddesi olarak kullanilan bu fiberlerin g¢aplari ortalama 60 pum olarak tespit
edilmigstir (Sekil 4.22.).

Sekil 4.22. Ticari olarak Uretilen PE'nin mikroskobik goruntuleri ve ¢ap incelemesi,
a) 400x buyldtme b)1000x buyutme
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Sekil 4.22.'de gorilen fiber yapilar Sekil 3.34'de daha dnce belirtildigi Gzere paralel
ve kafes duzenlenme seklinde PMMA igerisine yerlegtiriimigtir.

4.3. Fiberlerin Temas Acisi Olgiimii
4.3.1. PVA fiberler

Cesitli tasarim ve duzenliliklerde Uretilen PVA nanofiberlerin  ylzey
karakterizasyonlari  hidrofilik ozellik goOsterdiginden ylzey 0Ozelligi aynen
kullanilmigtir. Dolayisiyla ylzey karakterizasyonuna yonelik herhangi bir aragtirma

gerceklestirimemistir.
4.3.2. PE fiberler

Temas acisi olciimleri

Elektrostatik egirme sistemi ile Uretilen LDPE mikro fiberler yuzey 6zelligi olarak
hidrofobik bir karaktere sahiptir. Bu durum daha once de bahsedildigi Uzere dis
hekimligi uygulamalarinda tercih edilmeyen bir durum olarak ortaya ¢ikmaktadir.
Hidrofobik yulzeyin hidrofilik karakter kazanmasi icin LDPE fiberler plazma
polimerizasyon teknigi kullanilarak HEMA monomeri ile kaplanmistir. Bu asamada
yuzey modifikasyonu ile istenilen sonucun elde edilip edilemedigdi durumu ilk olarak
temas agisi olgumleri ile test edilmistir. Plazma sisteminde tutucu yilzey olarak
kullanilan LDPE ile kaplanmamis silikon plaka, modifiye edilmemis LDPE ile kaph
silikon plaka ve modifiye edilmis LDPE kapl silikon plaka ornekler Gzerinde duran
damla temas agisi Olgumleri alinmistir. Sekil 4.23.'de detayli olarak goruldugu
uzere modifiyesiz LDPE kapli silikon plaka hidrofobik 6zellik gosterirken modifiyel
LDPE kapl silikon plaka hidrofilik bir karakterdedir.
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Sekil 4.23. Temas acisi Olcim dizenegdi ile alinan géruntiler, a) LDPE ile
kaplanmamis silikon plaka, b) Modifiye edilmemis LDPE ile kapli silikon plaka c)

Modifiye edilmis LDPE ile kaph silikon plaka

Cizelge 4.4.'de yuzeyler Uzerinden alinan temas acisi 6lcimler yer almaktadir.

Cizelge 4.4. Temas agisi olgimleri

Ornek Temas Acisi (°)
1. Silikon plaka 58,8
2. LDPE kaph silikon plaka 121,4
(Modifiye edilmemis)
3. LDPE kaph silikon plaka 16,2

(Modifiye edilmis)
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4.4. Mekanik Sonugclar

PVA ve LDPE fiberlerin mekanik karakterizasyonu yapilarak érnekler Gzerinden iki
veri elde edilmistir. Bunlardan birincisi maksimum sehim yani uzama miktari (mm)
digeri ise maksimum yuk miktaridir (N). Elde edilen bu veriler test orneklerinin
mekanik oOzelliklerini direk olarak vermemektedir. Bunun sebebi her bir 6rnegin
uretiminden kaynaklanan boyutlarindaki milimetrik farklardir. Bu farklar maksimum
uzama ve yuk miktarlarinda farkliliklar yaratmaktadir. Bu ylizden érneklerden elde
edilen verilerle gerilim (Omax) - gerinim (g) grafiginin ¢ikarilarak maksimum gerilim,

elastik modulus (E) ve tokluk degerlerinin bulunmasi gerekmektedir.

Bu asamada ilk olarak Bolum 2.7.3.'de kiris modelindeki teorik hesaplamalar
yapilarak oncelikle gerilim ve elastik moduilis bulunarak daha sonra Hooke

kanunu (o = E x €) kullanilarak gerinim degeri bulunur.

Gerilim ve gerinim degerleri elde edildikten sonra gerilim - gerinim grafigi

cizdirilerek bu grafik altinda kalan alan (4.1) esitligine gore hesaplanir.

Tokluk (enerji) = [ o.de = [, o.dl/I (4.0

Gergeklestirilen bu hesaplamalara gore Cizelge 4.5.'de PVA ve Cizelge 4.6.'da PE

icin elde edilen Gerilim, Elastik ModulUs ve Tokluk degerleri 6zetlenmistir.

Cizelge 4.5. PVA orneklerin gerilim, elastik modulus ve tokluk degerleri

Grup yﬁggg:i Gerilim (MPa) E'aS”(‘g;‘;’)d“'“S Tokluk (Pa)

Kontrol 2544 +0,891 | 0,377+0,08 | 88010 44108
PVA Diizensiz | 0,05% | 1,484+0,46 | 0,273+0,007 | 41259 + 25230
0,25% | 2,745+0,022 | 0,375+0,001 | 102096 * 6367

1% | 3,045:035 | 0453+0,05 | 110296+ 7863
1,25% | 3,608 +0,01 | 0578+0,129 | 116053 « 32255

PVA Tasanm 1| 0,05% | 2,439 +0,108 | 0,445+ 0,085 | 65119 22046

0,25% | 3,470 + 0,514 | 0,446+0,111 | 152833« 604
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1% 3,221 + 0,025 0,523 + 0,076 125637 + 1523
1,25% | 3,075+0,723 0,588 + 0,153 74468 *+ 17532
PVA Tasarim 3| 0,05% | 4,275+ 0,759 0,766 = 0,275 118178 + 356
0,25% | 5,215+0,012 0,791 + 0,115 | 174655 + 31837
1% 4,756 + 0,25 0,699 + 0,105 155026 * 5236
1,25% | 4,454 + 0,838 0,681 + 0,097 | 150224 + 85775

Cizelge 4.6. LDPE o6rneklerin gerilim, elastik modulus ve tokluk degerleri

Fiber Gerilim Elastik
Grup Bicimi (MPa) modulus Tokluk (Pa)
¢ (GPa)
Kontrol 2,544 +0,891 | 0,377 + 0,08 88010 + 44108
PE Ticari Paralel | 6,680 + 1,764 | 1,182 + 0,473 182755 + 5639
(Modifiyesiz)
Kafes | 4,062 +0,45 | 1,196 + 0,194 71949 + 29138
. Paralel | 6,427 +0,324 | 1,594 + 0,307 | 133126 + 35332
PE Ticari
(Modifiyell) ™y tes | 6,073+ 0217 | 1,438+ 0,039 | 134237 + 8594
LDPE Paralel | 5,145+ 0,176 | 1,223 + 0,086 115807 + 1724
(Elektrostatik
Egirme)
Kafes | 5,141 +1,54 | 1,039+ 0,058 | 199304 + 30622
4.4.1. PVA

Elde edilen sonuglar dogrultusunda Sekil 4.24.'de fiberlerin agirlik yuzdesine
karsilik gerilim degerleri, Sekil 4.25.'de fiberlerin agirlik ylizdesine karsilik elastik
modultsu, Sekil 4.26.'da da fiberlerin agirlik ylizdesine karsilik tokluk degerlerinin

grafiksel incelemesi gorilmektedir.
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Sekil 4.24. Farkh agirlik yuzdelerine karsilik gerilim degisimleri

Elde edilen sonuglarda goérilduga Uzere gerilim degerleri fiber katkisi ile artarken
bu durum dizenlenme ile daha da gelistirilmistir. Yani dlzensiz fiberlere gore bir
dizenlenme ve desene sahip fiber formlar mekanik performansi iyilestirmektedir.
Agirlik yuzdelerine gore gerilim degisimlerinde duzensiz fiberlerin ve tasarim 1 ile
uretilen fiberin agirhkga % 0.05'lik agirliklar icin mekanik dayanim duserken diger
tum durumlar icin mekanik durum iyilestirilmistir. Bu veri grubunda en iyi sonug
Tasarim 3 agirlikga % 0.25'de elde edilmigtir. Tasarim 3 ve Tasarim 1 grubunda
agirlikca % 0.25'den sonraki gerilim de@erlerinin dismesi ise artan malzeme

miktarindan kaynaklanan homojen fiber dagiliminin azalmasina baglanmaktadir.
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Sekil 4.25. Farkh agirlik yuzdelerine karsilik elastik modullis degisimleri

Elastik modulus iginse duzensiz fiberler ve Tasarim 1 ile Uretilen fiberlerin agirlik

yuzdelerine gére mekanik davraniglari benzesmektedir. Tasarim 3 icin ise gerilim

ile benzer davranis elde edilmistir. Elastik modulisun incelenmesinde gerilim

degerlerinde de elde edildigi Uzere agirlikca % 0.05'lik agirlikta dluzensiz fiberler ve

tasarim 1 ile Uretilen fiberler icin negatif sonu¢ gézlemlenmistir. Bunun digindaki

diger tum parametrelerde elastik modulus artarak malzemenin esnemesi

azalmistir. Bu durum malzemeyi daha gevrek hale getirirken malzemenin mekanik

dayanimini artirmistir.
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Sekil 4.26. Farkli agirlik yuzdelerine karsilik tokluk degisimleri

Son adimda incelenen yuzde agirlik oranlarina gore toklugun degisimi grafiginde
diger iki grupta da gbze carpan agirlikca % 0.05'lik agirlikta dizensiz fiberler ve
tasarim 1 ile dUretilen fiberlerde yasanan mekanik olumsuzluk bu grupta da
gOzlemlenmistir. Diger tum durumlar i¢in malzemenin absorblayabilecegi
maksimum enerjinin arttigr gorulmustur. Bu grupta da en iyi mekanik performansi

Tasarim 3 ile Uretilen agirlikga % 0.25'lik fiber grubu vermistir.

Sonu¢ olarak tum grafiksel incelemeler géz onunde bulunduruldugunda en iyi
sonug¢ Tasarim 3 icin %0.25'lik agirhk oraninda elde edilmigtir. Dolayisiyla bu veri
ile dizenlenmenin mekanik iyilestirmedeki olumlu etkisi gézlemlenmistir. Bununla
birlikte Cizelge 4.7.'de yuzdelik degisimler incelendiginde ise en fazla degigimin
yine Tasarim 3 igin %0.25'lik agirlik oraninda elde edildigi gorulmektedir.
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Cizelge 4.7. PVA o6rneklerin kontrol grubuna gore ytizde degisimleri

Agirlik . Elastik
Grup yiizdesi Gerilim (MPa) modulus Tokluk (Pa)

(GPa)

PVA Dizensiz 0,05% - %42 - %28 - %54

0,25% %7 - %1 %16

1% %19 %20 %25

1,25% %41 %53 %31

PVA Tasarim 1 0,05% - %5 %18 - %27

0,25% %35 %18 %73

1% %26 %38 %42

1,25% %20 %56 - %16

PVA Tasarim 3 0,05% %67 %103 %34

0,25% %104 %109 %98

1% %86 %85 %76

1,25% %74 %80 %70

PVA nanofiberlerde gozlemlenen en iyi mekanik performans grubunun eg agirlik
gruplari ile Gerilim (Sekil 4.27.), Elastik Modulis (Sekil 4.28. ) ve Tokluk (Sekil

4.29.) degerleriyle karsilastirmasi asagdida incelenmektedir.
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Sekil 4.27. Agirhkca % 0.025'lik katkil G¢ grup icin gerilim degerleri
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Sekil 4.28. Agirlikga % 0.025'lik katkili Gg grup igin elastik modulus degerleri
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Sekil 4.29. Agirlikga % 0.025'lik katkih Gg grup icgin tokluk degerleri

Sekil 4.27, Sekil 4.28, Sekil 4.29'da goruldugu Uzere en iyi Tasarim 3 i¢in elde
edilmigtir. Tasarimlar arasinda karsilastirma yaptidimizda mekanik iyilestirmeyi
etkileyen en Onemli parametrenin dizenlenme oldugu ortaya c¢ikmaktadir.
Duzensiz fiberler ve Tasarim 1 arasindaki ¢ap farki Tasarim 1'de iyilestirmeye
neden olsa da fiber ¢aplari daha blyik olan Tasarim 3 ile dizenliligin mekanik

perfomansa etkisi net olarak gorilmektedir.
4.4.2. LDPE ve Ticari PE

Cizelge 4.6. incelendiginde elektrostatik egirme ile Uretilen LDPE'nin mekanik
performansta genel olarak ticari PE'ye yaklastigi ancak iyilestirme acgisindan tek
nokta haricinde fark yaratmadigi gortlmektedir. Bununla birlikte sadece tokluk
degerinde diger gruplara gore maksimum enerjiyi absorbladigi ortaya konmustur.
Cizelge 4.8. incelendiginde ticari PE ve LDPE gruplarinin mekanik performansta

meydana getirdidi iyilestirmenin yuzdesel degisimi gorulmektedir.
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Cizelge 4.8. PE orneklerin kontrol grubuna gore ylzde degisimleri

Fiber Gerilim Elastik
Grup Bicimi (MPa) | modulis (GPa) | 'oKluk (Pa)
PE Ticari Paralel %161 %213 %107
(Modifiyesiz)
Kafes %59 %217 - %19
Paralel %151 20322 %51
PE Ticari
(Modifiyeli)
Kafes %137 2281 %52
PE Paralel %101 %224 %31
(Elektrostatik
Egirme)
Kafes %101 %175 %126

Sekil 4.30. incelendiginde gerilim degerleri icin duzenli fiberlerin ¢capraz fiberlere
gore mekanik performansta daha basarili sonu¢ vermistir. Ancak bu noktada 6ne
¢ilkan durum ticari olarak Uretilen PE fiber caplar elektrostatik egirme ile
uretilenlerden daha kigluk olsa bile mekanik performanslari birbirine yakindir.
Elektrostatik egirme ile Uretilen fiberlerin ¢cap degerleri ticari olarak Uretilen PE
fiberlerin ¢caplarindan farkh olsa da elektrostatik egirme ile Uretilen fiberlerin ylzey
puruzluliga ile yuzey alani artarak mekanik performansda iyilestirmeye neden
olmustur. Bu durum daha klguk capta uretilebilecek PE mikro ve nano fiberlerin
mekanik performansta ¢ok daha iyi sonuglar verebileceginin bir gostergesidir.
Calisma igerisinde PE fiber gaplarinin kugultilmesinde siringa sisteminde igneli
tasarim ve demir nanopartikul gibi katkilarla farkh yaklagimlar getiriimis fakat
sonu¢ alinamamistir. Ancak bu galismalar yeni yaklasimlar igin alt yapi niteliginde
olup gelecekte gerceklestiriiecek calismalarda farkh tasarim ve yaklasimlarla

olumlu sonuglarin alinabilecegi dusunulmektedir.
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Sekil 4.30. Gerilim degerlerinin fiber dizenlenmesi ve gruplarina gére incelenmesi,

a) Paralel fiberler b) Kafes fiberler

Sekil 4.31. elastik modulis degerlerinin karsilastirmasinda ise yine duzenli
fiberlerin mekanik performansinin daha iyi oldugu goérulmustur. PE fiberler elastik
modulus degerlerinde 2 ve 4 katlar araliginda iyilestirmelere neden olmus ve

malzemenin mekanik dayanimini oldukga artirmistir.
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a) Elastik Moduliis - Paralel Fiberler
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b) Elastik Modliiliis - Kafes Fiberler
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Sekil 4.31. Elastik modulis degerlerinin fiber dizenlenmesi ve gruplarina goére

incelenmesi, a) Paralel fiberler b) Kafes fiberler

Son olarak Sekil 4.32.'de gorildigu Uzere malzemelerin tokluk degerlerinin
kargilastirmalari yapilmisgtir. Bu grupda ise ticari PE fiberler yine dizenli formda
daha iyi sonug verirken elektrostatik egirme ile Uretilen PE fiberler tam tersi sonug
vermigtir. Ayrica elektrostatik egirme ile Uretilen PE fiberler bu grubun en fazla
enerji absorblayan malzemesi olarak goéze carpmaktadir. Bu sonug¢ PE fiberlerin
ylizey morfolojisinden kaynaklanan bir durumdur. Cunki hem PE fiberlerin
yuzeylerinin tirtikli olmasi ile ylzey alanlari geniglerken hem de fiberleri kafes
seklinde yerlestirerek katki malzemesine (i¢ boyutlu bir yén de kazandirilmistir. Ug

boyutlu yapiyi olusturan bu kafes sistemi ylzeyi duz olan ticari PE fiberler igin bir
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fark yaratmazken elektrostatik edirme ile Uretilen PE fiberler icin bir avantaj
olmustur. Ug boyutlu yapinin bu duruma kazandirdiyi avantaj ise ara yiizey
baglantilarini artirarak daha fazla destek noktasi olusturmug ve yuzey enerjisi

artirmis bu da mekanik performansta iyilestirmeye neden olmustur.

a) Tokluk - Paralel Fiberler
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b) Tokluk - Kafes Fiberler
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Sekil 4.32. Tokluk degerlerinin fiber dizenlenmesi ve gruplarina gore incelenmesi,

a) Paralel fiberler b) Kafes fiberler
5. SONUC

Bu calismada restoratif dis malzemesi olarak protez yapilarda ¢ogunlukla tercih
edilen PMMA'nin mekanik dayaniminin gelistirimesinde mikro ve nanofiber

katkilarin etkisi incelenmigtir. Katki malzemesi olarak PVA ve PE kullanilan
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calismada mikro ve nano boyutta Uretim icin elektrostatik egirme cihazi Baskent
Universitesi Biyomedikal Miihendisligi laboratuarlarinda farkli tipte glic kaynaklari
ile Uretilmistir. Bu calisma ile ilk defa PMMA igerisinde nanofiber katkilari
kullaniimis ve mekanik performanslarda iyilesmeler gozlemlenmistir. Calismanin
getirdigi bir diger yeni ve 6zgln yaklasim ise farkl dizenlenmelerde ve desenlerde
fiber tasarimlarinin mekanik performanslarinin yaratacagi etki incelenmis sonugta
mekanik performans yonunden daha basarili yeni kompozit malzemeler
uretilmigtir. PE fiber Uretim calismalarinda ise c¢aplan ticari PE'ler kadar kiguk
olmayan fiberler Uretilmis ama mekanik performansi birbirine yakin kompozitler
uretilerek yluzey purtzlilagunin etkisi ortaya konmustur. Gelecekteki ¢alismalarin
hedefinde bu yuzey purtzluligune sahip daha kugluk captaki PE fiberlerin Gretimi

ile daha iyi mekanik dayanima sahip kompozit dretimleri yer almaktadir.

Gergeklestirilen tez calismasinda elde edilen sonuglar asagida sirasi ile

Ozetlenmektedir:

Calismada gergeklestirilen ilk boliminde PVA nanofiberlerin dizenlenme ve
yuzdesel agirlik degisimlerinin etkisi incelenirken PE mikrofiberler ile de ticari

olarak kullanilan PE yapilar arasindaki performans farklari incelenmek istenmigtir.

Katki malzemelerinin Uretimi icgin ilk adimda Uretim sistemi olarak kullanilacak
elektrostatik egirme cihazi Uretilerek ardindan fiber duzenlenmeleri igin
kullanilacak 6zgun duzenleme sistemi imal edilmigtir. Bir sonraki adimda

kullanilacak polimerlerin optimizasyon ¢alismalarina gecilmigtir.

Bu asamada PVA igin konsantrasyon optimizasyonu yapilarak agirlikca % 25'lik
¢cozeltide en dusuk cap aralh@ 138 - 220 nm araliga sahip fiber yapilar elde
edilmigtir. Bir sonraki adimda Tasarim 1, Tasarim 2 ve Tasarim 3 sistemleri
kullanilarak ilk iki tasarimda sirasi ile 135 - 175 nm ve 80 - 120nm fiber cap
araliklar elde edilirken son tasarimda bu aralik buylyerek 220 - 415 nm'lik fiberler

elde edilmistir.

PE icin gerceklestirilen calismalarda ise birinci adim olarak yuksek dayanim
saglamasi i¢cin HDPE kullaniimis ancak katki malzemesi olarak uygun fiber formlar
elde edilememigtir. Sisteme yardimci bir ara¢ olarak isitici bir sistem Gretimi

yapilmis ancak yine HDPE igin olumlu sonu¢ elde edilememigstir. Calismada tek
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sefer olmak Uzere HDPE fiber ugurumu goézlense de tekrarlanamamistir. Elde
edilen bu yapida ise sis kebap adi verilen tirtikli yazeylere sahip 1,83 um ile 102,5
pum araliginda HDPE fiberler elde edilmistir.

PE icin ikinci adimda calisiimasi daha kolay LDPE kullanilarak hem konsantrasyon
hem de iletkenlik artirici tuz katkisinin optimizasyon galismalari gergeklestirilmistir.
iki konsantrasyonun da artiriimasi fiber caplarinin kiigtilmesini saglamistir ancak
katki malzemesi olarak elde edilememistir. Calismada hem katki malzemesi hem
de en kuguk cap araligina sahip %18'lik %2.5 T-BAHS oranina sahip ¢ozeltiden
uretilen fiberler kullaniimistir (112 - 250 ym). Bu adimin son kisminda ise hidrofilik
yuzey karakterizasyonuna sahip LDPE yuzeyleri plazma polimerizasyon cihazi ile

hidrofilik yuzey 6zelligi kazandirilmigtir.

Calismanin son kisminda ise mikro ve nanofiber katkili PMMA 6érnekler 3 nokta
egme testine tabi tutularak mekanik performanslari incelenmigtir. Elde edilen
sonuglarda PVA nanofiber katkilarin mekanik dayanimi artirdigi bu performansin
fiber dizenlenmesi ile daha da gelistirildigi gortlmustar. Ancak fiber katkisinin
homojenizasyonunun bozuldugu vyuksek agirlikli  katkilarda performansin
etkilendigi ve mekanik dayanimin  optimum konumunu koruyamadigi
g6zlemlenmistir. YUzde olarak mekanik performansdaki en yuksek degisim

Tasarim 3'de agirlikga % 0.25 agirlik katkisinda elde edilmistir.

LDPE igin gerceklestirilien c¢alismalarda Ticari olarak kullanilan PE vyapilarin
mekanik performansinin Uretilen LDPE yapilara gore daha iyi oldugu tespit edilse
de LDPE mikro fiberlerin capraz olarak yerlestirildiginde diger 6rneklere gore daha
fazla enerjiyi absorblayabildigi gorulmustur. Ayrica LDPE mikrofiberlerin PVA

nanofiberlere gore mekanik performansinin daha iyi oldugu tespit edilmistir.

Son noktasina getirilen kompozit Gretim ¢alismalari hicresel uyumluluk testlerine
tabi tutularak Uretilen hem fiber yapilarin hem de kompozit malzemelerin
dizenlenme ya da fiber katkilarindaki agirlik ytuzdelerindeki degisimin sitotoksik
etkisi incelenecektir. Bu incelemeler Sayin Prof. Dr. Emir Baki DENKBAS’In
kurucusu ve ylritlicisi oldugu Hacettepe Universitesi Biyopolimerik Sistemler

Arastirma Grubu blnyesinde gerceklestirilecektir.
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