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FILTRASYON UYGULAMALARI ICIN KITOSAN NANOLIFLERININ
ELEKTROLIF CEKIiM YONTEMIYLE URETILMESI

OZDEN, Deniz
Yiiksek Lisans Tezi, Tekstil Miihendisligi Bolimii
Tez Yontecisi: Dog. Dr. Giildemet BASAL BAYRAKTAR
Eyliil 2011, 106 sayfa

Bu calismanin amaci; oOzellikle hastane ortaminda ve yliksek filtre
verimliliginin istenildigi diger ortamlardaki hava filtrelerinde (Orn: HEPA
filtreler) kullanilmaya ydnelik antimikrobiyal 6zellikli ve diizgiin formda nanolifli
ylizeylerin elektrolif ¢ekim yontemiyle iiretilmesi ve iiretilen nanolif kaplt HEPA
filtrelerin ~ performans  degerlerinin  ve  antimikrobiyal  &zelliklerinin
belirlenmesidir.

Bu amaca yonelik olarak oncelikle kitosan nanoliflerinin elektrolif ¢ekimi
olanaklar1 arastirilmistir. Kitosanin polietilen oksit ile karisimi elektrolif ¢ekimi
ile basarilt bir sekilde gerceklestirilmis; fakat PEO’nun suya karst dayaniksiz
olmasi, nem ortaminda hava filtrasyonunu olumsuz etkileyeceginden; bir filtrenin
sahip olmasi gereken gerekli ve yeterli mekanik oOzellikleri saglayabilecek
Poliamid 6 ve filtrenin antimikrobiyal etkinlik kazanmasini saglayacak olan
kitosan polimerleri farkli konsantrasyonlarda ve karigim oranlarinda formik
asit/asetik asit ¢ozgen karisimlarinda ¢oziilmiis ve elektrolif ¢ekimiyle basarili bir
sekilde ¢ekimi yapilmistir. Caplar1 15-216 nm arasinda degisen nanolifler elde
edilmistir. Voltaj ve elektrot-toplayici arasi uzakligin lif ¢apina etkisi incelenmis;
artan voltaj ve uzaklik islem parametrelerinin etkisiyle nanolif ¢apinin diistigi
gozlemlenmistir. Lif ¢apinin filtre verimliligine etkisini degerlendirmek iizere,
daha sonra iiretilen nanolifler HEPA filtre iizerine 15’er dk depolanma siireleriyle
cekilmis ve NaCl aerosol yontemiyle filtre performans testleri yapilmuistir.
Uretilen nanolif tabakalarinin antimikrobiyal testleri AATCC 100-2004 test

metoduna gore yapilmustir.
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Sonug olarak; kitosan ve PA 6 polimer karisimlart uygun ¢ozelti, islem,
ortam kosullarinda ve uygun polimer karisim oranlarinda, elektrolif ¢ekimiyle
basarili bir sekilde iiretilebilmektedir. CH/PA 6 nanolifleri alt tabaka olarak
kullanilan HEPA filtrelerin lizerine ¢ekilerek, artan basing diisiimiine ragmen
filtre verimliliginde ¢ok yiiksek artis saglanabilmektedir. Kitosan igeriginin,

nanoliflerin antimikrobiyal etkinligini 6nemli 6l¢ilide arttirdigi goriilmiistiir.

Anahtar kelimeler: PA 6, kitosan, elektrolif ¢ekimi, nanolifler, hava

filtrasyonu, antimikrobiyallik.
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ABSTRACT

PRODUCTION OF CHITOSAN NANOFIBERS VIA ELECTROSPINNING
FOR FILTRATION APPLICATIONS

OZDEN, Deniz
Supervisor: Assoc. Prof. Dr. Gilildemet BASAL BAYRAKTAR
September 2011, 106 pages

The aim of this study is electrospinning of uniform nanofiber sheets featured
with antimicrobial activity for filters to be used especially at hospitals and where
high efficiency air filtration (E.g HEPA filters) is needed and determining the
filter performance values and the antimicrobial activity of nanofiber coated HEPA
filter samples.

For this purpose, in the first instance, the electrospinnability of chitosan
nanofibers is investigated. The electrospinning of chitosan mixed with
polyethylene oxide is succesfully carried out; however due to PEO’s solubility in
water will be effecting the air filtration in high moist conditions negatively; PA 6
polymer, providing sufficient mechanical properties that a filter must have and
chitosan polymer, providing antimicrobial activity of the filter; were dissolved in
acetic acid/formic acid solvent mixture in different concentrations and mixing
ratios and electrospun successfully. Nanofibers having diameter ranges between
15-216 nm were obtained. The process parameters: tip to collector distance and
applied voltage affects on fiber diameter was investigated and the increase in both
of them is resulted with reduction of fiber diameter. For the purpose of evaluating
the effect of fiber diameter on filter efficiency; nanofibers were collected on
HEPA filters with 15 min deposition times afterwards and filter performance tests
were made using NaCl aerosol test method. The antimicrobial activity of
nanofiber sheets was made by using AATCC Test Method 100-2004.

Consequently, chitosan and PA 6 polymer mixture can be electrspun
successfully under convenient solution, process, environment conditions and
appropriate mixing ratios. Despite the rise in pressure drop, it is possible to obtain

a high increase in filter efficiency via electrospinning of CH/PA 6 nanofibers
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collected on HEPA filters used as the substrate. It was observed that the content of

chitosan increased the antimicrobial activity of nanofibers significantly.

Key Words: PA 6, chitosan, electrospinning, nanofibers, air filtration,

antimicrobial.
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1. GIRIS

Nanoteknoloji, c¢esitli goriintiileme ve analiz tekniklerinin gelismesiyle
beraber 6zellikle 20. ylizyilin sonlarindan giiniimiize kadarki donemde fiiretilen
yapilarin fonksiyonellik kazanmasi, endiistriye ve giindelik yasama getirdigi
etkiler bakimindan ¢agin en 6nemli bilimsel ugras alanlarindan biri olmustur.
Maddenin boyutlar1 birka¢ atomun yan yana gelmesiyle olusan nanometrik boyuta
dogru indirildiginde; mekanik, elektriksel ve fiziksel ozelliklerinin degistigi
gozlemlenmektedir. Bu yeni yapisal ve islevsel oOzellikler, c¢esitli tiretim
teknikleriyle kontrollii olarak maddenin fiziksel ve kimyasal 6zelliklerinin bir
araya getirilmesiyle kazandirilabilmektedir. Elde edilen bu gelismeler ve sonuglar

nanometre boyutlarinda malzemelerin teknolojiye ne kadar biiyiik olanaklar

kazandirabilecegini gostermistir.

Tekstil teknolojisinde; farkli ¢aplar, diizenleme ve dagilimlar kullanilarak
son triinde istenilen 6zelliklerin saglanmasinda onemli etkiye sahip yapitasi olan
liflerin 6nemi biiyiiktlir. Lif ¢apr azaltildiginda goriilen etki, ylizey alaninda ve
rastgele iiretim oldugu takdirde gozeneklilikte artis, goézenek boyutundaki
disiistir. Bu kazandigi o6zelliklerle tretilen nanolifler o6zellikle filtrasyon
uygulamalarinda biiyiik avantaj saglamaktadir. Bu avantajin saglanmasinda ¢ikis

noktasi olarak, elde edilen yiiksek filtre verimliligi gdsterilebilmektedir.

Nanolif iiretiminde etkin olarak kullanilan bir yontem olan elektrolif ¢ekim
yontemi goze carpmaktadir. Nanolif {retiminde; fizik, polimer kimyasi,
akigskanlar mekanigi, elektrostatik alan teorisi gibi miihendislik bilimlerinin
kullanildig1 ¢ok disiplinli bir islem olan elektrolif ¢ekim yontemi; 50°den fazla
polimerle c¢aligilabilme, islemin kolay, kesiksiz olmasi ve parametrelerle
oynanarak lif ¢aplariin ve yapisinin kolayca degistirilebilmesi gibi avantajlara

sahip olmasi bakimindan giiniimiizde daha ¢ok tercih edilmektedir.

Cesitli kimyasal ve islevsel 6zelliklere sahip olan polimerlerin uygun islem,
polimer ¢ozelti parametreleriyle ve ortam sartlarinda istenilen amaca uygun olarak
bir araya getirilmesi miimkiindiir. Nano boyutta istenilen 6zellikler malzemeye
cesitli nano kaplama yontemleriyle (Orn: fiziksel/kimyasal buhar depozisyonu,

lazer kaplama, plazma piiskiirtme, elektrolitik kaplama v.b.) sonradan



kazandirilabilecegi gibi (Orn: kir/su iticilik, lotus etkisi v.b.); polimerlerin
karisimiyla nanolif iiretimi seklinde de olabilmektedir (Orn: mekanik 6zellikler ve
antimikrobiyal etkinligin istendigi durumlarda sentetik polimerlerin ve

biyopolimerlerin uygun oranlarda karigtirilmast).

Bu c¢alismada, 6zellikle hastane ortaminda ve yiiksek filtre verimliliginin
istenildigi diger ortamlardaki hava filtrelerinde (Orn: HEPA filtreler)
kullanilmaya yonelik antimikrobiyal ozellikli ve diizgiin formda nanolifli
yiizeylerin elektrolif ¢ekim yontemiyle iiretilmesi ve fretilen nanolif kapl
filtrelerin verimlilik ve antimikrobiyal 6zelliklerinin belirlenmesi amaglanmustir.
Bu amagla iyi biyouyumluluga, biyobozunurluga ve antimikrobiyal etkinlige
sahip olan kitosan polimeriyle, filtrasyon icin gerekli ve yeterli mekanik
ozellikleri saglayabilecek ve elektrolif c¢ekiminde esit dagilimli yap1
gosterebilecek bir sentetik polimer olan Poliamid 6’nin  karisimi uygun
bulunmustur. Ulasilmak istenen; nanoliflerin, alt tabaka olarak kullanilacak HEPA
filtre malzemesi {lizerine kaplanarak, lif ¢api etkisinin filtre verimliligine ve

kitosan igeriginin antimikrobiyal etkinlige etkisini incelemektir.

Uretilen nanoliflerin yapisal analizleri taramali elektron mikroskobuyla
(SEM), antimikrobiyal testleri AATCC 100-2004 test metoduyla ve filtre testleri
NaCl aerosol test diizenegiyle (Bench Mounting Rig tipi 1100 P) yapilmigtir.



2. NANOTEKNOLOJi ve TEKSTIiLDEKI UYGULAMALARI

2.1 Nanoteknolojinin Tanimi ve Amaglari

Giliniimiizde nano, teknik bir dl¢li birimi olarak kullanilir ve herhangi bir
birimin milyarda biri anlamini tasir. Genellikle metre ile birlikte kullanilir.
Nanometre, 1 metrenin milyarda biri 6l¢iisiinde bir uzunlugu temsil etmektedir.
Yaklasik olarak ard arda dizilmis 5 ila 10 atomdan olusmaktadir.

“Teknoloji” kelimesi; “Technikos”; sistematik olarak islem yapma ve
“Logia”; sanat, bilim kelimelerinden tiiremis ve bugilinkii anlamini
kazanmistir(Ayhan, 2002; Celep’ten, 2007). Bir bagka deyisle teknoloji; bilimsel
yontemlerin  belli bir ama¢ i¢in sistematik olarak islenmesi olarak
tanimlanabilmektedir.

Nanobilim ve nanoteknolojinin c¢esitli tanimlar1 olmakla birlikte, genel
goriise gore nanoteknoloji; 1-100 nanometre boyutlarindaki maddelerin
anlasilmasi, kontrol edilmesi ve atomsal seviyede degistirilip, islevsel hale
getirilmesidir. Atomik boyuttaki maddenin fizik, kimya, biyoloji gibi pozitif
bilimlerle etkilesimini anlamak iizere ¢esitli bilimsel yontemlerle islenmesiyle
birlikte ¢ok amagli malzemelerin, cihazlarin ve sistemlerin gelistirilmesi,
nanoteknoloji olarak tanimlanabilmektedir. Sekil 2.1°de metrik 6lcekle ifade

edilmis farkli 6rnekler goriilebilir.
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Sekil 2.1 Metrik Olgekle ifade Edilmis Farkli Ornekler (Tyndall National Institute, 2011).



Nano boyuta indirgendiginde malzemelerin elektriksel iletimden, kopma
mukavemetine kadar birgok 6zelliginin makroskobik 6lgekten farklilastigi, hatta
yeni Ozellikler kazandigi goriilmiistiir. Arastirmalart devam eden bu degisik
ozellikleri kullanarak, yeni teknolojik nano boyutta aygitlar ve malzemeler
yapmanin miimkiin oldugu bildirilmistir. Asir1 derecede kii¢iik boyutlara sahip bu
yapilar i¢in, ¢evremizdeki nesneler i¢in gegerli olan fiziksel ve kimyasal yasalar
gecerli degildir. Yani belli bir hacim kaplayan bir madde bir veya birden fazla
boyutta (uzunluk, genislik veya kalinlik) nanometre boyutlarinda veya bundan
daha kiigiik parcaciklara boliindiigiinde, taneciklerin her biri kendi bagina en basta
belli bir hacmi olan bu maddenin O6zelliklerinden ¢ok farkli ve beklenmedik
ozelliklere sahip olmaktadir. Ornegin, nano oOlgekteki malzemelerin iletim
ozellikleri (momentum, enerji ve kiitle) artik stirekli olarak degil ancak kesikli
olarak tarif edilmektedir. Benzer olarak, optik, elektronik, manyetik ve kimyasal
davraniglar klasik degil kuantum olarak tanimlanmaktadir (Celep, 2007).
Malzemelerin kazandiklar1 yeni yap1 ve islevlerle birlikte yeni tiretim siiregleriyle
sekillenen malzemeler iiretilebilmektedir. Bunlardan saf, yumusak, siyah, renkli,
iletken ve ucuz niteliklere sahip olan grafit komiirii, sozii gegen islemlerden
gectikten sonra atom yapisinin degismesiyle birlikte sert, seffaf, elektrigi
iletmeyen ve pahali bir malzemeye doniismektedir (Ayhan,A., 2006).

Nanoteknolojide temel olarak iki yontem kullanilmaktadir. Bunlar:

1. Yukaridan asagiya (top down) yontemi: Mikro elektronigin var olan
metotlarinin nanoteknolojiye uyarlanmis hali bi¢iminde ifade edilebilecek bu
yontemde kiiciik 6zelliklere ulagsmak i¢in daha biiyiilk malzemelerden baglanir
(6rnegin yar iletkenler). Agirlikli olarak litografik yontemler kullanilir. Oyma ve
isleme yontemi ile nano yapilar ve sekiller elde edilir.

2. Asagidan yukariya (bottom-up) yontemi: Bu yontemin 0zii biyolojiden
alinmigtir. Nanobilim, fiziksel bir bilim olarak diisiiniiliir ancak hiicre biyolojisi de
nano Olgcekte calismaktadir. Nano Olgekteki aletler yasayan hiicrelerin
fonksiyonlarin1 tagimaktadirlar. Bottum-up ydnteminin esasi atomlar veya
molekiiller ile organik veya inorganik yapi insa etmeye dayanir. Nano yapilari
birlestirmek igin dogadaki kuvvetlerden yararlanilir. Ornegin DNA gibi biyolojik
sistemlerin  kendi kendine birlesme Ozelliginden yararlanilarak karbon
nanotiiplerin kontrolii saglanabilir. Kolloid ve sol-jel yontemleri de bu yontem

icerisinde yer almaktadir (Ureyen, 2006).



Nanoteknoloji ile geleneksel yukaridan asagiya “top down” iiretim
metodlar1 yerini asagidan yukariya “bottom up” liretim metotlarina birakmaktadir.
Yukaridan agsagiya metotlar1 genelde yigin malzemelere uygulanan G6giitme,
kesme veya birlestirme gibi metodlardir. Asagidan yukariya liretim metoduyla ise
kiiciik parcaciklardan, genellikle tek tek molekiillerden baslayarak farkli molekiil
veya atomlar1 lizerine istenilen yonde insa edilebilmektedir(Celiker, 2011).

Nano teknoloji, her tiirlii nesnenin yapitasi olan atomlari, istenilen sekilde
diizenleme sansina sahip olmayi ve her alanda, daha dayanikli, daha hafif ve
dogaya daha az zarar vererek iiretim yapilmasini saglayacak bir teknolojidir.
Ornegin, tarama ve atomik kuvvet mikroskoplarin1 kullanarak yiizey iizerinde
atomlar1 iterek birbirlerinden ayirmak ve istenilen sekilde dizmek miimkiin

olmaktadir (Ozdogan vd., 2006).

Nanoteknolojinin sundugu olanaklar ile giittiigli amaglar asagida goriildigi
gibi siralanabilmektedir (Celep, 2007):

eUygun atomlar1 ya da molekiilleri dogru bicimde bir araya getirerek
istenen yapiy1 olusturmak,

e Yap1 boliimlerinin kontrollii bicimde kendi kendilerinin kopyalamalarin
ve biiylimelerini saglamak,

¢ Canli yapilarla cansiz yapilarin bir arada islev gormesini saglamak,

e Nanometre 6l¢ekli yapilarin iiretimi,

e Nanometre Ol¢ekli yapilarin analizi ile nanometre boyutunda yapilarin
fiziksel 6zelliklerinin anlasilmasi,

¢ Nano 6l¢ekli cihazlarin gelistirilmesi,

eUygun yontemler bulunarak nano o6l¢ekli ve makro olcekli sistemler
arasindaki bagin kurulmasi,

e Alisilandan farkli ve {istiin malzeme Ozellikleri /liretim siireclerinin elde
edilmesi,

¢ Daha dayanikli, daha hafif, daha hizli yapilarin iiretimi,

e Daha az malzeme ve enerji kullanimu.



2.2 Nanoteknolojinin Tekstildeki Uygulamalari

Tekstil endiistrisi de diger endiistriler gibi nanoteknolojiden etkilenmistir.
Performans iyilestirmeye ya da yeni fonksiyonel tekstil malzemeleri yaratmaya
yonelik nanoteknoloji arastirmalart devam etmektedir. Nanoteknoloji, tekstil
kimyasallar1 endiistrisi, leke tutmaz, alev almaz giysiler, kirismaya dayanikli bitim
islemleri, nem yonetimli, antimikrobik, UV koruyucu, kir itici vb. kumaslarin
tretiminde ¢ok cesitli uygulamalara sahiptir. Nanoteknolojinin tekstil
uygulamalarindaki gelisimi iki koldan devam etmektedir:

e Tekstil malzemesinin mevcut fonksiyonelliginin ve performansinin
tyilestirilmesi:

»  Lif, iplik veya kumas yiizeyine farkli 6zellikler kazandiran

nanopartikiiller, nanokompozitler vb. eklemek,

»  Atom ve molekiillerin yerleri ile oynayarak, ileri teknolojilerle

(plazma, sol-jel vb) ile kaplama yaparak yeni/fonksiyonel ylizey
tabakalar elde etmek.

¢ Yeni fonksiyonlara sahip akilli tekstillerin gelistirilmesi.

Yukarida belirtilen yeni fonksiyonlar; giyilebilir giines pilleri ve enerji
depolari, sensorler, bilgi edinme ve transferi, ¢ok yonlii ve karmasik bulma ve
koruma, saglik hizmeti, yara iyilestirme fonksiyonu, kendi kendini temizleme ve
tamir etme fonksiyonlaridir(Yanilmaz, 2010).

Nano materyaller bir, iki veya iic boyutlu olabilmektedirler. Tek boyutlu
nanomateryaller, ¢ok ince ylizey filmleri veya kaplamalar1 (2-3 nm ile 100 nm
arasinda  degisebilmektedir) alaninda  kullanilabilmektedir. Iki  boyutlu

nanomateryaller, nanolif veya karbon nanotiipleri kapsamaktadir (Sekil 2.2a).




}‘i,m., %‘E\

“" v ‘?q"

./
SEM
HY: 30.0 kY DATE: 0141711 10um Vega @Tescan
VAC: HiVat Device: TS5130 Tu Liberec

(b)
Sekil 2.2 a) Karbon Nanotiipleri (Reilly, 2007), b) Nanolif Orneklerinin SEM Gériintiileri.

Bunlar aynm1 zamanda havacilik, uzay gemileri, otomobil endiistrisi ve
balistik tekstillerde kullanim1 i¢in son derece yiiksek mukavemete sahip
nanokompozit iiretiminde kullanilmaktadir. U¢ boyutlu yapidaki nano materyaller
yumusatma, antimikrobiyal, yag ve kir iticilik bitim islemleri, gii¢c tutusurluk gibi
cok genis bir yelpazede kullanilmaktadir. Ayrica, polimer i¢inde mikrokapsiil
olarak da farkli uygulamalarda kullanilabilmektedir (Ozdogan vd., 2006).

Nanoteknoloji ve nanomalzemeleri uygun kosul ve miktarlarda kullanarak
tekstil tiriinlerine asagida verilen islevleri kazandirmak miimkiindiir (Dag, 2006):

e Mekanik, kimyasal, fotokimyasal veya termal bozunmalara karsi

dayanikliligin arttirilmasi,

¢ Su, yag ve kirlenmeye kars: iticiligin gelistirilmesi, burusmazlik,

e Mordtesinden kizilotesine elektromanyetik dalgayr sogurma ve 1sitma
Ozelliginin degistirilebilmesi,

e Ses absorpsiyonunun iyilestirilmesi,

e Antistatik ve elektromanyetik koruyucu etkiler icin elektrik iletkenliginin
gelistirilmesi,

e Aktif ajanlarin tutulabilmeleri (hareketsizlestirme) ve kontrolli salimlari.

Yukarida verilen isglevlerin yani sira nanoteknoloji ile tekstil iirtinleri
antifungisid olabilmekte, 1s1 yalittmi ve mekanik dayanim performanslari

gelistirilip, kamuflaj amacli sensorler olarak kullanilabilmektedirler.



2.2.1 Nanolifler

Nanolifler, genel olarak bir mikrondan daha diisiik ¢apa sahip olan lifler
olarak tanimlanmaktadir. Nanoliflerden olusan yiiksek ylizey alanina sahip ve
gozenekli ylizeyler, farkli 6zellikleri sebebiyle pek ¢ok alanda kullanim olanagina
sahip olmaktadirlar (Siiptiren vd., 2007). Nanolifler, geometrik olarak nanotiip ve
nanocubuklar1 da kapsayan tek boyutlu nano-olgekli elementler kategorisine
girmektedir. Nanolifler, lif ¢aplar1 g6z 6niinde bulundurularak, nano-parcaciklarin
bir araya gelerek kompozit nanolifleri olugturdugu nanoyapili materyaller olarak
varsayilabilmektedirler.

Nanometrik 6l¢ek denildigi zaman metrenin milyarda biri anlasilmaktadir.
Yaklagik 10 tane hidrojen atomu yan yana gelerek 1 nm’ yi olusturmaktadir.
Nanolifler de; tek boyutu, yani kesit ¢ap1 nanometrik dlgekle ifade edilen liflerdir.
Ancak, farkli endiistri kollar1 birbirinden farkli tanimlamalar kullanmaktadirlar.
Bir bagka tanimlamada nanolifler, caplar1 0,5 mikrondan daha az olan lifler olarak
ifade edilmektedirler. Halen bilinen tipik nanoliflerin c¢aplar1 ise 50-300
nanometre arasindadir (Cireli vd., 2006; Celep’ten, 2007). Sekil 2.3’te nanoliflerin
SEM gorintiileri ve ¢esitli liflerle boyut kiyaslanmasi sematik olarak goriilebilir.
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Sekil 2.3 Nanolif SEM Goriintiisii ve Cesitli Liflerin Boyutlar1 (Nanofiber Membranes Group,
2011).

Nanolifler genellikle lif ¢cekimi sonrasinda bir yiizey iizerinde toplanarak
dokusuz yiizey haline getirilmektedirler. Alternatif olarak tek tek lif ya da bu
liflerin olusturdugu ipliklerin elde edilebilmesinin de miimkiin oldugu
belirtilmektedir. Sayisiz nanoliften elde edilen bu ipliklerin ¢aplari mikron
seviyesindedir. Bu iplikler, nanoliflerin dokuma ve Orme ylizeylerde
kullanilmasina olanak saglamaktadirlar.

Cesitli kimyasal ve fiziksel yontemlerle iiretilen bir boyutlu nano yapilarla

kiyaslandiklarinda, nanolifler olduk¢a uzundurlar. Elektrolif ¢ekimi kesintisiz bir



siire¢ oldugundan elde edilen lif birka¢ kilometre uzunlugunda olabilmektedir. Bu
uzunluk, geleneksel yontemlerle iiretilen kimyasal liflerinkine benzemektedir.
Uretilen lifler dogrudan dokusuz yiizey haline getirilmektedir ve bu gdzenekli
ylizeyler ¢ok cesitli uygulamalar i¢in kullanilabilmektedir.

Nanolifler, 6zel uygulamalara sahip materyallerin gelistirilmesine olanak
saglayan mikro ve nano yapisal 6zellikleri nedeniyle, son yillarda giderek 6nem
kazanan bir arastirma konusu haline gelmislerdir. Biiyiik yiizey alanlar1 ve kiiciik
gézenek boyutlari, nanoliflerin 6nemini artirmaktadir(Siiptiren vd., 2007).
Nanolifler yiiksek molekiiler oryantasyona sahiplerdir, kiigiik boyutlar1 sayesinde
daha az yapisal kusur tagirlar, bu sayede oldukca 1yi mekanik 6zellikleri vardir,
kiigiikk caplarindan otiirli  ylizey/hacim oranlar1 veya yiizey/kiitle oranlari
yiiksektir, dolayistyla yiliksek spesifik ylizey alanlarina sahiplerdir(Kut ve
Giinesoglu, 2005; Celep’ten, 2007).

Nanoliflerin kullanimi tekstil endiistrisini ¢ok fonksiyonlu hale getirmistir.
Nanoteknolojinin ve nanolif yapisinin kullanictya ve endiistriye kazandiracagi
bazi getiriler arasinda:

e Birim kiitle 6rtme alaninin artmasi ve antimikrobiyal 6zellik kazandirilarak
medikal alanda avantaj saglama,

e Lif incelmesi sebebiyle yiiksek ylizey alan ve gozeneklilik sayesinde
filtrelemede yiiksek performans,

eSu gecirmezlik, leke tutmazlik, kirigsmazlik gibi kumas performans
ozelliklerinde iyilesme,

¢ Ses ve nem absorpsiyonunda iyilesme,
gibi 6zellikler bulunmaktadir.

Tekstil endiistrisinde daha ¢ok bu yapilardan:

e Teknik tekstiller (spor malzemeleri, dis giyim),

e Koruyucu materyaller (ses absorpsiyonu, kimyasal ve biyolojik ajanlara
kars1 koruyucu giysiler),

e Medikal alanda (yara ortiileri, medikal malzemeler, maske ve filtreler,
implant yapilari, doku iskelesi ve yapay organ bilesenleri v.b.),

e Filtrasyon (HVAC sistem filtreleri, HEPA ve ULPA filtreler, otomotiv i¢in

hava ve yag filtreleri, i¢ecek, eczacilik ve medikal uygulamalar i¢in filtreler), gibi
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alanlarda yarar saglanmaktadir. Cizelge 2.1’°de, nanoliflerin sagladigi 6zellikler ve

kullanimlar1 belirtilmistir.

Cizelge 2.1 Nanoliflerin kullanim alanlar ve etkileri (Yanilmaz, 2010).

Ozellikler

Degisik etkileri

Kullanim Alanlar

Yiizey alani etkisi

Geleneksel liflerden 100 kat
daha fazla adsorpsiyon

Adsorpsiyon malzemeleri,
Biyokimyasal tehdit onleyiciler,
Iyon degistirici malzemeler

Molekiillerin akig1 degisir ve

Hava filtresi, biyokimyasal tehdit

Kayma etlisi basing kaybi azalir onleyiciler

Bosluk etkisi Kiiiik bosluklar sayesinde Ayirma malzemeleri, sensorler
eleme
Gap1 griiniir 1512in dalga Elektronik kagit, moda

Isik etkisi boyunda kiigiik liflerin gt

transparan renk goriintiisii

malzemeleri, kutuplagtirici

Yiizey gerilimi
etkisi

Diisiik yiizey gerilim kuvveti,
su iten polimerler

Kaplama malzemeleri, boya

Elektromanyetik dalga,
Alasim etkisi Nanometre diizeyinde alasim | kalkanlama malzemeleri, yiiksek
mukavemetli yap1 malzemeleri
Bosluk etkisi Nanobosluklu lifler Nem tutucu malzemeler, kir
tutmaz malzemeler
. . Nonwoven tekstilin {izerinde .
Ug boyutlu etki ii¢ boyutlu hiicre biiyiimesi Reklamasyon malzemesi
Kaydirma etkisi Kayma etkisinde artig Kompleks malzemeler, ugak
Mikronalti Biyokimyasal tehdit onleyici,

malzeme yakalama
etkisi

Mikronalti pargaciklari
yakalama

motor filtresi, kazan, hava
temizleyici, iklimlendirici

Hiicre, canli
organizma,
malzeme tanima
etkisi

Tanima ve hiicreye baglanma
icin iistiin yap1

Reklamasyon malzemesi,
biyosensor
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2.2.1.1 Nanolif iiretim yontemleri

Ultra ince liflerin {iiretim yontemleri ii¢ kategoride toplanmaktadir:
kendiliginden diizenlenme tipi, rastgele tip ve filament tipi. Kendiliginden
diizenlenme yonteminin tipik bir 6rnegi karbon nanotiipleridir. 30-50 nm ¢apinda
polietilen nanolifleri de asir1 derecede kiiciik bir alanda polimerizasyonun yer
aldig1 bir yontemle tiretilebilmektedir. Bu yontem asagidan yukari iiretime 6rnek
olarak verilebilir. Diger yandan, meltblowing ve elektrolif ¢ekim yontemi rastgele
tip {iretim metodu igerisinde yer almaktadir. Ozellikle elektrolif ¢ekimi
glinlimiizde diger yontemlerle iiretimi yapilmamis olan yeni ¢esitte ultra ince
liflerin iiretiminde dikkat ¢ekmektedir (Nakata et al., 2007).

Nanolifler; elektrolif ¢cekim yontemi, ¢cekim yontemi, sablon sentezi, faz
ayirma islemi, kendiliginden diizenlenme, meltblowing ve bikomponent iiretim

teknikleri ile uretilebilmektedirler.

2.2.1.1.1 Cekim (Drawing)

Cekim yonteminde, birka¢ um ¢apindaki bir mikropipet, damlacigin yiizeyle
temas c¢izgisinin kenarina bir mikromanipiilatdor yardimiyla daldirilmakta ve
ardindan yaklasik 10 m/sn hizla geri cekilerek nanolif olugsmaktadir. Cekilen bu
tek nanolif, ylizey {iizerinde, mikropipetin ucunun yiizeye degdirilmesiyle
biriktirilmektedir. Her damlaciktan lif ¢ekimi birka¢ kez tekrarlanabilmektedir
(Sekil 2.4).

Lif ¢aplarmin kontrol edilememesi ve kesikli bir iglem olmasi yontemin
dezavantajlaridir.  Molekiiler  diizeyde kuru  ¢ekim  iglemi  olarak
nitelendirilebilmektedir. Cekim ydntemi; ¢ekim siiresince olusacak strese karsi
yeterince kohesif olabilen ve giiclii deformasyonlara karsi koyabilen viskoelastik

materyal kullanimin1 gerektirmektedir(Ramakrishna et al., 2005).

Milimetrik damlacik / Mikropipetin geri
Mikropipetin temas cekiilmesivle

cizgisine dogru Mikrapipetin nanolif olusumu

hareketi .
(emas ¢lzgisl
ile temast

Vi

Celilmis nanolif

Sekil 2.4 Cekim Yontemiyle Nanolif Olusumu (Ramakrishna et al., 2005).
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2.2.1.1.2 Sablon sentezi (Template synthesis)

Sablon sentezi, kalip veya sablon kullanilarak istenilen yapmnin veya
materyalin elde edilmesidir. Nano o0l¢ekli goézeneklere sahip metal oksit
membranlar aracilifiyla nano o6lgekli lifler elde edilmektedir. Bir taraftan
uygulanan su basinci ve bu basinca karst koyan nano gozenekli membran
sayesinde polimer ekstriizyonu saglanmaktadir. Ekstriize edilen polimer
membranin diger tarafindaki katilastirma ¢ozeltisi igerisinde katilasarak nanolif
halini almaktadir (Ramakrishna et al., 2005). Sekil 2.5’te sablon sentezi ile nanolif

olusumu goriilmektedir.

basmeh -
su ——pp - _ -

sn

ey §\\\\\\\\% s

NN NN
membian §.s s N - -
nano NN N

gozeneklee - . _ _ _ _

nanolifler

katlastuma |
chzeltisi

Sekil 2.5 Sablon Senteziyle Nanolif Eldesi (Ramakrishna et al., 2005).

2.2.1.1.3 Faz ayirma (Phase separation)

Bu yontemde oncelikle, polimer katilagsmaya ugramadan once uygun bir
cozgenle kanistiritlir. Yontemin prensibi adindan anlasilacagi iizere fiziksel
uyusmazliktan dogan faz ayrimina dayanmaktadir. Fazlardan biri olan ¢dzgen
islem sonucu uzaklastirilarak geriye diger fazi, yani nanolifli yapiy1
birakmaktadir. Islem bes basamaktan olusmaktadir. Bunlar: Coziinme, katilasma,
¢Ozgen uzaklastirma, dondurma ve dondurarak kurutma ile uzaklagtirma.

Yontemde minimum donanim gereksinimi s6z konusu olmasinin yaninda,
direkt olarak nanolif matrisi olusturulabilmektedir. Matrisin mekanik 6zellikleri
polimer ¢ozeltisinin konsantrasyonu ayarlanarak degistirilebilir. Biitiin bu
avantajlarin yami sira, kullanilabilen polimerlerin sinirli olmasi da yontemin
dezavantajidir (Ramakrishna et al., 2005). Faz ayirma ydnteminin genel ve

sadelestirilmis gosterimi Sekil 2.6’da goriilebilmektedir.
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COHZCEN
UZAKLASTIRMA

Sekil 2.6 Faz Ayirma Yéntemiyle Nanolifli Yapilarin Eldesi (Ramakrishna et al., 2005).
2.2.1.1.4 Kendiliginden diizenlenme (Self-assembly)

Genel olarak bu yontem, molekiiler diizeydeki yapi taslarinin birleserek
nano Olgekli lifleri meydana getirmesi olarak tanimlanabilmektedir. Kiigiik
molekiiller esmerkezli olarak, olusacak nanolifli yapinin uzunlamasina kesidi
boyunca bir arada yerlesip bu yapiy1 insa etmektedirler (Sekil 2.7). Molekiiller
arast kuvvetlerle bu kiiclik molekiiller bir arada durmakta ve olusan baglar ile
makromolekiiler nanolifin son seklini belirlemektedirler. Siirecin karmasik

olmasi, yontemi dezavantajli duruma getirmektedir (Ramakrishna et al., 2005).

e — \S{ JLZ;___,//'?_

e —_—

Sekil 2.7 Kendiliginden Diizenlenme ile Nanolif Olusumuna Ornek (Hartgerink et al., 2001; from
Ramakrishna et al., 2005).

2.2.1.1.5 Melt-blow yontemi (Meltblowing)

Meltblowing islemi, kiiclik capl lif iiretimi i¢in kullanilan yaygin bir
yontem olarak kullanilmakla beraber teorik olarak 0,5 ile 30 um, pratik olarak ise
2-7 pm g¢aplarinda lif tiretmek miimkiindiir. Meltblown tekniginde yiiksek hizl
sicak hava ile filamentler diizelerden fibrilli bir tiilbent olusturmak iizere ¢ekim
islemine tabi tutulurlar. Bu islem genelde nonwoven kumas iiretmek icin

kullanilan yeni ve yaygin bir yontemdir. Bu kumaslar diger nonwoven kumaslara
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oranla daha yumusak bir tuseye sahip olmakla birlikte; kumas iizerindeki kaplama
ozelligi, seffaflik ve gozeneklilik filament ¢aplarinin farkli dagilimindan dolay1
farkli oranlarda olabilmektedir.

Bu teknolojide termoplastik lifler kullanilmakla beraber yaygin olarak PET,
PP ve PA 6 kullanilir. Polimer cipsleri o6ncelikle bir ekstriidere beslenirler burada
stvi hale gelen polimer cesitli filtrelemelerden gegtikten sonra pompa yardimiyla
karistirici bolgede homojenlik saglamak i¢in iletilir. Bu sistemin normal eriyikten
tiretim sisteminden farki diize boliimiidiir. Bu sistemde diize, enine uzunlukta
yaklasik olarak 1,5-3,0 m arasinda bir ene sahiptir. Ayrica diizeden polimer
gecirilirken yiiksek basingta sicak hava iiflenerek diizeden ¢ikan filamentler
inceltilir ve hareketli bant {lizerinde toplanir. Filamentler tasiyict bantta
uzunlamasina serilirler ve daha sonra kalender silindirlerinden gecirilerek levende
sarthirlar  (Kozanoglu, 2006). Yontemin islem akis semasi Sekil 2.8°de

gosterilmistir.

hava 1rhica .:‘. toplayicy b
L33
hava o —r ) kalender Fame
g S
42

Sekil 2.8 Meltblow Yonteminin Islem Akis Semasi.

Melt blowing teknigi, termoplastik polimerlerin daha diisiik masrafli tiretim
stireciyle kullanimina elverislidir. Genis oranda lif ¢aplarinin elde edilmesinin
yani sira; ¢ekim masrafina karsilik olusan diisiik tiretim hiz1 bu yontemin teknik
ve ekonomik engelleridir. Bu tip engeller diizeltildigi takdirde, ileride bu
yontemle tiretimi sinirlt olan nanoliflerin daha biiyiik ticari kullaniminin miimkiin
olacagi ongoriilmektedir (Hills, Inc., 2011).

Eriyikten lif iiretiminin, ¢ok miktarlarda lif iiretimine elverisli olmasi

nedeniyle, nanoliflerin dogrudan eriyikten tiretim teknigi ile liretilmesini miimkiin
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kilmak i¢in bu islemin degistirilmesi dogrultusunda pek ¢ok arastirma ve

gelistirme ¢alismalar siirdiiriilmektedir.

2.2.1.1.6 Bikomponent lifler

Bikomponent lif, ayni lifi olusturacak iki farkli polimerin ayni diize
deliginden akitilarak elde edilmesi olarak tanimlanabilir. Bikomponent lifler genel
olarak kesit sekillerine gore igi-ige, yan-yana, denizde adacik ya da dilimli pasta

bikomponent lifler olarak siniflandirilirlar (Sekil 2.9).

denizde adacik ayirma tipi

dilimli pasta dilimli pasta

Sekil 2.9 Bikomponent Lif Orneklerinin Kesit Gériiniimleri ve Denizde Adaciklar Yéntemiyle

Yapilan 600 Adacikli Bikomponent Lif (Hills Inc., 2011).

Nakata et al. (2007), yapmis olduklar1 bir calismada PA 6/PET ultra-¢oklu-
denizde adacik bilesimli eriyikten c¢ekilmis lifleri, 174 ¢ekim oraninda CO, lazer
1sinlamastyla 1sitarak tekrar cekmislerdir (Sekil 2.10). Bu yontemle 39 nm ¢apinda
PET nanolifleri, deniz bileseninin ortadan kaldirilmasiyla elde edilmistir. Buna ek
olarak, ¢ekilen liflerin 0,54 GPa dayanima sahip oldugu goriilmiistiir. Bu sonuca
gore, bilesik eriyikten lif ¢ekimi-lazer isitmali ¢ekim birlesiminden olusan bu
iretim teknigiyle tiretilen PET nanoliflerinin dayaniminin, geleneksel yontemle

iiretilen PET liflerininkiyle hemen hemen ayni degerde oldugunu gostermektedir.
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Beslame
Silindiri

/ Lazer Ismlan
é Lazer Jeneratorii

Sarm
Silindiri

(a) (b)

Sekil 2.10 Bikomponent Lif Uretimde Lazer Isitmali Cekim

a) Lazer Isitmali Cekimin Sematik Gosterimi
b) Bikomponent Yéntemiyle Uretilmis Demet Halinde Lifin TEM Gériintiisii (A)PET Ada Lifi (B)
PA 6 Deniz Lifi) (Nakata et al., 2007) .

Goriildiigi tizere nanoliflerin iiretimi i¢in, ayristirilabilen veya ¢oziilebilen
bikomponent lifleri de kullamlmaktadir. Uzerinde en ¢ok calisilan yaklasim ise
standart bir iretim-¢ekim islemi ile deniz-adacik tipi bikomponent liflerin
tiretimidir. Denizde adaciklar yontemiyle tretilen lifler 6zellikle yapay kiirklerde,
sentetik damarlarda, filtrasyon malzemelerinde ve bircok uygulama alaninda

kullanilabilmektedir.

2.2.1.1.7 Elektrolif cekim yontemi (Electrospinning)

Elektrolif ¢ekimi, polimer ¢ozeltisi veya eriyik jetinden, elektrostatik
kuvvetler yardimiyla nanolif iiretim teknolojisi olarak tanimlanabilir. Siirecin
stirekli olmasi, kesiksiz nanolif iiretimine olanak saglarken; elektrik alanda olusan
jetin kararsizlig1 da tretilen lif yerlesim diizeninin homojen olmamasi agisindan
yontemin dezavantaji olarak goriilmektedir.

Diger tiretim yontemlerinden farkli olarak elektrolif ¢gekim yontemi; 50°den
fazla polimerle calisilabilme, islemin kolay, kesiksiz olmasi ve parametrelerle
oynanarak lif ¢aplarmin ve yapisinin kolayca degistirilebilmesi gibi avantajlara
sahip olmasi bakimindan giliniimiizde daha cok tercih edilmektedir. Yontemin
gelisim siireci, kavramlar ve siireci etkileyen parametreler bir sonraki boliimde

ayrintili olarak anlatilacaktir.
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3. ELEKTROLIF CEKIiM YONTEMIi

3.1 Elektrolif Cekiminin Tanimi ve Tarihcgesi

Elektrolif ¢ekimi ile nanolif iiretimi; polimer kimyasi, akiskanlar mekanigi,
elektrostatik alan teorisi gibi miihendislik bilimlerinin kullanildig1 ¢ok disiplinli
bir islemdir.

Fiziksel olarak elektrolif ¢ekim siireci; elektrostatik ve kapiler kuvvetler
arasinda gerceklesen bir savas olarak algilanabilir (Lukas et al., 2009).

Bu siirecte bulunan ana birimler:

e Polimer ¢dzeltisinin i¢inde bulundugu ve ayni zamanda elektrot goérevi
goren siringali besleme {initesi (Elektrot olarak goérev yapacak birim kilcal bir ug
olabildigi gibi serbest bir yilizey de olabilmektedir.),

e Elektroda bagli bulunan ve 15-50 kV arasi gerilim {iretebilen yiiksek
voltajl giic kaynag1 (Bu pozitif veya negatif olabilir),

¢ Nanoliflerin {izerine toplandig1 topraklanmis toplayici metal plaka.

\\ S \.L
Polimer Cozeltisi \\ [N 5(
s == I r_g:i.-\ Q‘\
£2 Jet P L 5B
NI g (R S, VGENAINS
St Pipet A ﬁ} _\::;iT
Besleyici Unite ﬂ-\(:‘-.‘: &
(Sirmga Pompasi) e .\ M L
Taylor Konisi 4 I
U \
Yiiksek Voltaj Giic Kaynagm ‘(I-Sil;::li—;:;i_namik:‘
t— =

Sekil 3.1 Elektrolif Cekim Unitesinin Sematik Gosterimi (Virginia Tech, 2011).

Elektrolif ¢ekiminin temel prensibi, elektrot ile toplayict arasinda olusan
elektrostatik ve konvektif (tasinimli) kuvvetlerin belli kritik bir degeri astiklarinda
polimer ¢ozelti 6zelliklerine bagl olarak, ¢ozelti tizerindeki viskoelastik ve yiizey
gerilimi kuvvetlerini yenmesi sonucu, polimer molekiillerinin, bir jet halinde
gozle goriilemeyecek bir hizda ve boyutta elektrottan toplayiciya tasinmasidir. Bu
kosullar altinda nanometre boyutunda lif demetleri olugsmaktadir. Sistemde ve

cihazda yapilan ¢esitli modifikasyonlarla, olusan lif demetleri istenilen sekilde
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yonlendirilebilmektedir (Orn: Desenlendirme, nanoiplikler, i¢i bos nanolifler,
kabuk-6z nanolifleri vb.).

Voltaj gerilimi arttirildiginda akiskan yiizeyinde bir ylik dolagimi meydana
gelmekte ve belli bir voltaj gerilimi degerinin iizerine ¢ikildiginda siringanin
ucunda Taylor konisi sekli ortaya c¢ikmaktadir. Daha sonra ise Taylor konisi
incelerek jet halini alir ve bu jet de giderek incelip daha kararli bir yapiya
doniigiir. Bir siire bu kararli yapi siirecek ve ardindan jet kararsiz ayrisma
bolgesine gelecektir. Bu bolgede gerceklesen olay ise; benzer yiike sahip
molekiillerin toplayict plakaya yaklagmasi tizerine birbirlerini itmeleri ve biiyiik
molekiillerin parcalanarak nanolifler halinde plaka iizerine yapismalaridir. Ozet
olarak bu sistemde gergeklesen olay basitge: elektrik alani kullanarak pozitif veya
negatif yiikli polimer ¢ozeltisinin/eriyiginin besleyici iiniteden toplayici birime
nanolif halinde aktarilmasidir.

Yontemin tarihgesine bakildiginda, 1600-1980’1i yillar aras1 matematiksel
modelleme ve teorilere dayanan arastirmalarin; 1980 ve sonrasindan gilinlimiize
kadar gelen donemde daha ¢ok modifikasyon ve iiretim hizini arttirmaya yonelik
oldugu goriilmektedir. Yontemin gelisimine katkida bulunan belli bagh ¢caligsmalar
asagida belirtilmistir (Subbiah et al., 2005; Lukas et al., 2009):

* Gilbert: 1600 yilinda plastik bir amber ¢ubuk kuru bir yiizey lizerinde
duran su damlacig etrafina yaklastirildiginda damlacigin yarikiire seklinden konik
bir yapiya doniistiigiini gozlemlemistir. Bu da modern elektrolif c¢ekim
yonteminin ana ¢ikis noktasi sayilmaktadir.

* Rayleigh: 1897 yilinda Rayleigh belli bir ¢aptaki yalitkan bir damlacigin
sabit kalabilecegi limit sarj1 hesaplamustir.

» Formhals: Su anki elektrolif ¢ekim teknolojisinin babasi sayilan Formhals,
1934’te elektrostatik kuvvet kullanilarak polimer filament olusturmak igin
deneysel bir aparatin patentini almistir. 57 kV altinda seliiloz asetat ¢ozeltisi ile
denemeler yapmustir.

* Rozenblum ve Petryanov.: 1938’de elektrolif ¢ekimiyle Petryanov filtreleri
olarak anilan filtreleri gelistirmislerdir. Ozellikle aerosol tutma 6zellikleri iyi olan
askeri gaz maskeleri iiretmislerdir (Wikipedia, 2011).

* Taylor: 1960’larda Taylor elektropiiskiirtme ve elektrolif ¢ekimi ile ilgili
yaptig1 ¢aligmalarinda elektrik alan altinda damlaciklarin yar1 kiire formundan

koni formuna gegtigini gézlemlemis ve bu yapmin metematiksel modellemesini
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yaparak koni i¢ yar1 agisin1 49,3 derece olarak belirlemistir. Bugiin bu yap1 Taylor
konisi olarak tanimlanmaktadir.

* Baumgarten: Caplart 50-1100 nm arasinda degisen akrilik nanolifleri
tiretmek icin bir aparat gelistirmistir.

* 1980’lerden sonra Amerikan Donaldson firmasi, ticari olarak 6zellikle tasit
motorlar1 i¢in {rettikleri ve patentini aldiklar1 nanofiltrelerle yiiksek filtre
verimliligi ve ylizey alaninin avantajini kullanmastir.

*2000’li yillarda ise Liberec Teknik Universitesinde Prof. Jirsak ve
arkadaslarinin patentini aldiklar1 ve serbest ylizeyle elektrolif ¢ekimi yapan
Nanospider ticari markal1 bir sistem gelistirilmistir. Bu sistemle {iretim hizlar1 30
m/dk ya ulasan ve eni 1 metreden daha biiyiik nanoaglar iiretilebilmektedir.

Akademik olarak yapilan caligmalar ve bu alana ilgi 2000’li yillardan
itibaren artarak devam etmektedir.

Bu ¢ok disiplinli islemin daha net anlasilmasi i¢in siireci etkileyen fiziksel
ve kimyasal iliskilere deginmek faydali olacaktir. Burada karsilasilan: damlacik
olusumu, Taylor konisi olusumu ve jetin aldig1r yoriingeler, yontemin Onemli

kavramlarini olusturmaktadir.

3.1.1 Damlacik Olusumu

Laboratuar caligmalarinda, elektrolif ¢ekiminin ilk asamasmin polimer
¢Ozelti damlaciginin sarj edilmesi oldugu bilinmektedir. Genel olarak polimer
¢ozeltisi bir besleme pompast yardimiyla diisiik bir akis hizinda kilcal uca dogru
pompalanmaktadir. Elektrik alanin yoklugunda, damlaciklar kilcal ucun sonunda
sekil alarak yercekimi etkisi altinda yere diismektedirler. Akiskanin ylizey
gerilimini vy ve yer¢ekimi kuvvetini Fg olarak alindiginda, bu iki kuvvet
damlaciga etki eden kuvvetler olarak varsayildiginda, kilcal ucun i¢ yaricapt R’nin
olusturdugu damlacigin yarigapr ro, akiskanin yogunlugu p ve yercekimi katsayisi
g arasinda denklem (3.1)’deki gibi bir iligki ortaya ¢ikmaktadir:

ro- 3R y/2pg)"? (3.1)

Bu durum diisiik elektrik alanlarda dahi gecerli olabilmektedir. Yeterli
voltaj uygulandiginda ve sivi iletkenligi belirli bir noktaya ulastiginda; elektrik
kuvveti Fg ve yer¢ekimi kuvveti Fg, kilcal ylizey kuvvetlerine kars1 koyacak (F,=

Fg+Fg) ve kilcal ugtaki damlacigin ¢api azalacaktir (r<rp) (Sekil 3.2).
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Sekil 3.2 Damlacigin Elektrik Alan ve Dis Hava Etkileriyle Aldigt Sekil.

Uygulanan voltaj arttirildiginda, damlacik c¢api voltaj kritik bir degere
gelene kadar hizli bir azalma gostermektedir. Uygulanan voltaj, kritik voltaj
degerine geldiginde de elektropiiskiirtme baglamaktadir (Andrady, 2008).
Elektrolif ¢ekiminin baglangici ayn1 zamanda, elektrik basincinin kapiler basincini
gectigi anda (p>pe) gerceklesmektedir (€ iletkenlik katsayisi) (Lukas et al., 2009).

pe="2.€.E (3.2)
pe=2y/r (3.3)

3.1.2 Taylor Konisi Olusumu

Taylor tarafindan gelistirilen teoride, bir elektrik alan igindeki viskoz
damlaciktan ince liflerin olugmasinin, elektriksel kuvvetler tarafindan yiiklenen
sivi yiizeyindeki maksimum karasizliktan dolay1 gerceklestigi agiklanmuistir.
Yiiksek voltajlarda yarikiiresel bir damlacik olusur ve kritik noktada viskoz
damlacigin bu sekli bozularak jet olusumundan 6nce koni seklini almaktadir. Koni
ucuyla taban ¢izgisi arasinda o~ 50 derecede yar1 dikey ac1 bulunmaktadir (Sekil
3.3).

Elektriksel kuvvetlerin etkisi altinda, viskoz akiskanin yiizey kivrimlig
degisir. Bu degisimde etkisi olan kuvvet, elektrik ve yergekimi kuvvetlerine karsi
koyan yiizey geriliminin olusturdugu kapiler kuvvetlerdir. Maksimum kararsizlik
halindeki kritik voltaj (V.) degerinin formiilii, Taylor tarafindan 1969°da
verilmistir (Lukas et al., 2009).

V. 2= 4In(2h/R)(1.307Ry)(0.09) (3.4)

Burada;

h: elektrot ile toplayict aras1 mesafe (cm),

R: kilcal borunun yaricap1 (cm) ve

v: ylizey gerilimi (mN/m) dir.

(0.09) faktorii voltaji kilovolt olarak ifade etmek i¢in kullanilmigtr.
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Sekil 3.4 a) Taylor Konisinin Optik Goriintiisii b)Pratikte Elde Edilebilen Degisik Geometrilerde
Taylor Konileri (Andrady, 2008).

Jet olusumu ise Taylor konisinin olusumundan sonra ve -elektrostatik
basincin kapiler basinca iistiin geldigi durumda baglamaktadir(Lukas et al., 2009).
Jet icindeki akis alani, jet ekseni boyunca uzunlamasina (extensional) bileskeye
sahip bir hiz degisimi (gradient) gibi olacaktir. Uzunlamasina hiz degisimi (ikinci
tiir karasizliktan kaynaklanan benzer yiiklerin birbirini itmesi) c¢ok ince lif
olusumu ve polimer zincirlerinin uzamasinda ¢ok verimli olarak bilinir. Bunun
yaninda, elektrostatik uzamaya sebep olan uygulanan voltajin artmasiyla liflerin

cap1 azalir (Kozanoglu, 2006).

3.1.3 Jet Yoriingesi
Polimer jetinin olusmasi, elektrolif ¢ekimini miimkiin kilan en Onemli
asamadir. Her bir jet, yiizey geriliminin etkiledigi Rayleigh kararsizligina baglh

olarak izole damlaciklara ayrilmak gibi dogal bir egilim gostermektedir, her bir
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damlacigin ayrigabilmesi i¢in gerekli bir limit sarj bulunmaktadir. Bir sonraki
asamada jet, “sabit jet bolgesi” olarak adlandirilan ve jet ¢apinin, jetin olusmaya
basladig: ilk dogrultusu boyunca giderek azaldig1 boliime gelmektedir. Son ve en
karmagik bolim ise “Whipping/Bending kararsizligi veya kararsiz ayrisma
bolgesi” olarak adlandirilan bolgedir. Bu bolgede sarj edilmis elektrolif jeti,
elektrik alanda sabit bir dengede tek bagina kararliligin1 koruyamamaktadir. Ayni
yiike sahip molekiiller, toplayici plakaya yaklasirken birbirlerini giderek artan bir
alana yayilarak itmektedir. Bu bolgede jet, dallanmaya baslar ve spiraller ¢izerek
toplayictya dogru yol alir. Sonug olarak, biiyiik molekiiller parcalanarak nanolifler
halinde toplayici plaka iizerine yapismaktadir (Sekil 3.5).

1 Kararsiz aynsma balgesi

Kararh jet bolgesi : (whipping/bending instability region) S.

Elektrostatik akim Tasimmli(konvektif) akim

AL

Sividan katiya
gecis bolgesi

H\\—-__H____h‘ Taylor konisi

Kilcal ug ’J

—] ’Fﬂf”—-x

+veya - kV

yiizey gerilimi ve elektrostatik
itme kuvvetlerinin birbirine
oramiyla belirlenir.

Toplayica

1
1
1
1
1
1
1
Taylor konisinin geometrisi, :
|
1
1
1
1

Yavas hareket Hizh hareket

Sekil 3.5 Jet yoriingesi (Wikipedia, 2011).

—Rayleigh Kararsizligi Bolgesi

Stabilizasyonunun saglanacagi herhangi bir dis etken s6z konusu olmadikga,
silindirik jet seklinde siv1 cisimler, yiizey geriliminden dolay1 kii¢iik damlaciklara
ayrilmaktadirlar. Stvi cisimlerin, silindir veya damlacik formunda, sahip olduklari
iki tip enerji bulunmaktadir. Bunlardan birincisi yiizey gerilimi(yiizey enerjisi),
digeri ise kapiler basingtir. Sivinin ayrisma olmadan sahip oldugu silindirik
formdaki ylizey enerjisi, ayristiktan sonra doniistiigii kiiresel damlacik formundaki
yiizey enerjisinden daha biiyiiktiir.

Elektrostatik alanin varligi, Rayleigh kararsizliginin, jetin baglangicina
kadar ve elektrolif ¢ekim siiresince olusumunu devam ettirmektedir (Lukas et al.,

2009). Taylor konisi olusumundan sonra jet, sabit jet bolgesine girecektir.
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—Sabit Jet Bolgesi

Sabit jet bolgesinin analizinde karsilasilan iic kavram bulunmaktadir.
Bunlar: kiitle, net yiikk ve jetin sahip oldugu enerjidir (Lukas et al., 2009). Jet
yilizeyindeki yiiklerin birbirlerini itmeleri, jetin eksenel bir bileseni olarak
toplayiciya dogru uzamasii saglamaktadir. Jetin ¢api, bu uzama ve ¢dzgenin
kismen buharlagsmasiyla birlikte hizla azalmaktadir. Jet inceldiginde, jetin birim
kiitlesindeki ylizey alani artarken, birim alandaki yiizey yiikii azalmaktadir.

Lifler iizerindeki ylizey yiikiinii etkisizlestiren havadaki iyonlarin neden
oldugu harici yiik bosalmasi, yilizey alani arttiginda giderek artmaktadir; ancak
¢Ozgenin buharlagmasi, siirekli olarak birim alandaki yiizey yiikiinii arttirict etki
gostermektedir. Bu durumda jetin uzamasiyla beraber yiizey alan1 da artmaktadir.
Hizla kuruyan jetin uzama katsayisi, kapiler kararsizligin baglamasin1 onleyerek
sabit bir jet olusumunu saglar (Andrady, 2008).

—Whipping/Bending Kararsizlig1 Bolgesi (Kararsiz Ayrigsma Bélgesi)

Taylor konisinin ucundan belli bir uzaklik sonrasinda elektriksel olarak
yonlenen bir kararsizlik baslamaktadir. Jetin bu egilimi, yiizey alaninm arttirmakta,
dolayisiyla tizerindeki yiik yogunlugunu azaltict bir egilim gostermektedir. Jet
tizerindeki net yiikler ve dis elektrostatik alan arasindaki etkilesimler jetin
kararsizliginda rol oynayan 6nemli nedenlerdir (Lukas et al.,2009). Sekil 3.6’da
viskoz jetin ve su jetinin Whipping kararsizlig1 bolgesine girdiklerinde aldiklar

bicimler goriilmektedir.

* - | & ® 1o« F Y1 oY

(b)

Sekil 3.6 Farkli Akiskanlardaki Whipping Kararsizligi Bolgeleri
a) Visko-kapiler Jetin Whipping Kararsizligi (Heksanda ¢oziilmiis gliserin jeti, igne i¢ ¢ap1 0.8
mm) (Riboux, G., Barrero, A., 2011), b) Su Jetinin Farkli Elektrik Alanlarda Aldig1 Sekiller a) 0
kV,b)13 kV, c) 14.5kV, d) 15.5kV, e) 19 kV (Taylor, 1969).
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Whipping kararsizligi bolgesindeki jete etki eden kuvvetler asagida
verilmektedir (Andrady, 2008; from Wannatong et al., 2004):

o F (yergekimi kuvveti), ¢ozeltinin yogunluguna baglidir(cogu modelde yok
sayihr). Fg = pur’g, p sivimmn yogunlugunu, g ise yercekimi ivmesini ifade
etmektedir.

o (elektrostatik kuvvet), jetin uzamasini saglayan ve toplayiciya dogru
tastyan kuvvettir. Elektrostatik kuvvet, uygulanan elektrik alan ve materyalin
karakteristikleri tarafindan belirlenir.

oFc (coulomb itme kuvveti) jet ylizeyinde kararsizligi ve egilme
hareketlerini baslatan kuvvettir. Bu kuvvetin biiyiikligli, polimer ve ¢dzgen
ozelliklerinden etkilenir.

¢ Viskoelastik kuvvetler, elektrik alan igerisinde jetin uzamasina karsi koyan
kuvvetlerdir. Polimerin molekiiler agirligindan, ¢ézgenden ve polimer cinsinden
etkilenmektedir.

e Yiizey gerilimi kuvvetleri, jetin uzamasina kars1 koyan kuvvetlerdir. Bu da
cozgen tipine, kullanilan polimer tipine ve katki maddelerine bagl olarak
degismektedir.

o Siirtlinme kuvvetleri, jetin ylizeyin ile gevresindeki hava/gaz arasindaki
etkilesimden kaynaklanmaktadir.

Bu kuvvetlerin bileskesi jetin capini belirlemektedir. Bunlardan bazilar
cozgenin buharlasmast ve yiikk bosalmasi nedeniyle zaman iginde hizla
degismektedir ki bu da siirecin tanimlanmasini giiclestirmektedir. Sonu¢ olarak,
simdiye kadar Whipping kararsizlig1 altindaki jeti tanimlamak i¢in tatmin edici
herhangi bir matematiksel model elde edilememistir.

Jetin Whipping kararsizlig1 bolgesine girmesi i¢in gereken siire, kullanilan
cozgenin uguculuk orani ile belirlenir. Whipping kararsizli§1 bolgesine giren jetin
ivmesinin (~600 m/sn®) ve kapladigi alanin hizla artmasi ¢ozgenin uguculuk
oranini arttirmaktadir. Dolayisiyla bu bolgede polimer ¢o6zeltisi icerisindeki

cozgenin yaklasik %801 uzaklasmaktadir.
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3.2 Elektrolif Cekim Yontemini Etkileyen Faktorler

En iyi elektrolif ¢ekim kosullarinda iiretilmis nanolifler, genel olarak enine
kesidi yuvarlak, kesiksiz ve boncuksuz bir yapida kabul edilmektedir (Andrady,
2008). Elektrolif ¢ekimi ve dolayisiyla olusacak nanolifin ve nanotabakanin
yapisal Ozellikleri; c¢ozelti oOzelliklerinden, ¢ekim silirecinden ve c¢evresel
etkenlerden ayr1 ayri etkilenmektedir.

Yontemi etkileyen parametreleri: polimer ¢ozelti parametreleri, islem

parametreleri ve ¢evresel etkenler olarak {i¢ baslik altinda toplamak miimkiindjir.

3.2.1 Polimer Cozelti Parametreleri

Elektrolif ¢ekiminde ulasilmak istenen yapimin elde edilebilmesi i¢in
oncelikle gerekli olan; dogrusal makromolekiiler yapinin saglanabilmesi, bir
baska deyisle; yeterli ortalama molekiiler agirliga ve ayn1 zamanda yeterli zincir
dolagikliginin sagladigi belirli bir jet elastikiyetinin olusacagi ¢ozeltide, agik
zincir yapidaki geometriye sahip polimerlerin kullanilmasidir(Andrady, 2008).

—Cozelti Konsantrasyonu, Berry Sayisi, Cozelti Viskozitesi

Nanoliflerin kalitesi, iiretildigi uygun elektrik alanda siirekli ve tiniform bir
lif olusumuna izin veren ¢oOzeltinin konsantrasyonuna ve uygun zincir
dolagikligina sahip olmasina baghdir. Genel olarak elektrolif ¢ekimi,
konsantrasyonu belli bir degere kadar olan ¢ozeltilerde, yeterli polimer zincir
dolagiklig1 elde edildiginde miimkiin olabilmektedir. Sekil 3.7°de degisik ¢ozelti
rejiminde, polimer zincirlerinin konumlart goriilmektedir. Cozelti seyreltikten
derisige dogru gittikge zinciri ¢evreleyen damlaciklar giderek birbirine
yaklagmakta, kritik konsantrasyon degerinde birbirine dokunmakta, cozelti
konsantrasyonu kritik konsantrasyonu astiginda ise birbiri i¢ine girmekte ve
kapal1 damlacik formundan ¢ikarak acik bir bi¢im almaktadir. Polimer
zincirlerinin i¢ ice ge¢cmesi durumunda, ¢Ozelti rejiminin seyreltikten derisige
dogru gegisi s6z konusudur.

Berry sayisi, ¢ozeltide bulunan polimer zincirinin kapladigi ¢ozelti hacminin
icinde bulunan makromolekiil sayisin1 acgiklamaktadir. Bu da literatiirde zincir

dolasiklig1 sayis1 olarak ifade edilmektedir (Lukas et al., 2009).
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Sekil 3.7 Degisik Konsantrasyon Rejimlerindeli Polimer Cozeltisinin Sematik Gosterimi

(Andrady, 2008).

Be =[n]c (3.5
Be: Berry numarasi
n: Gergek viskozite

c: Konsantrasyon

Berry sayist degeri, konsantrasyon kritik konsantrasyon degerindeyken
1<[n]c<10 arasindadir (Andrady, 2008).

Berry sayist 17 den kiiclik oldugunda polimer c¢ozeltileri ¢ok seyreltik
olmakta, 1’ den biiyiik oldugunda konsantrasyon kritik konsantrasyonu agmakta
ve ¢ozeltilerden lif elde etmek miimkiin olmaktadir (Brenner, 2009). Sekil 3.8’de

Be sayisina gore nanoliflerin olusumu gosterilmektedir.

|. Bélge Il. Bélge lil. Bélge 1. Bélge

Berry Sayis Be<1 1<Be<27 | 27<Be<36 Be > 1.6

Cozettidek

Palimer Lincir

Konfarmasyonu

Lif Marfolajisi

: Sadece

Ortalama Lif

Capi (nim) damiacik ~100-500 | ~1700-2800 |~ 2500 - 3000
alugLr

Sekil 3.8 Berry Sayisina Gore Olusan Nanoliflerin Yapilar1 (Brenner,2009) .



Cedzelti=Chritik

Seyreltik polimer cizeltileri

Sekil 3.9 Cozelti Konsantrasyonunun (zincir dolasikliginin) Toplayiciya Tasinan Nanolif Yapisi

Uzerindeki Etkilerinin Sematik Olarak Gésterimi (Kriegel et al., 2008).

Sekil 3.9°da gosterilen ilk durumda ¢ozgenin hizli buharlagmasi ile
damlaciklarin boyu giderek azalmaktadir. Bu durumda damlacik iizerindeki yiik
yogunlugu, elektrostatik itme kuvvetleri artmakta ve damlacigin pargalanmasi
gergeklesmektedir, lif ¢ekimi yerine damla atma ve boncuk olusumu gergeklesir.
Ikinci kisimda ise, ¢dzelti konsantrasyonunun kritik konsantrasyonu gegtigi
durumda, damlacigin sagilmasi artik miimkiin olmamakta; artan polimer zincir
dolasiklig ile birlikte jetin toplayiciya dogru nanolif halinde ¢ekilmesi s6z konusu
olmaktadir (Kriegel et al., 2008).

Kritik konsantrasyon degeri, ortalama polimer molekiiler agirligina, polimer
zincirinin esnekligine (veya polimerin kimyasal yapisina), sicakliga ve ¢dzgenin
dogasina baghdir. Polimer ¢ozeltilerinde belirleyici faktorlerden bir tanesi de
¢dzgenin kalitesidir (Andrady, 2008). Iyi bir ¢dzgen ile tekrar eden birimlerin
etkilesimleri maksimize edilmektedir. Bu durumda polimer zincirleri daha da
acilmig durumdadirlar. Bunun aksine, zayif cozgenler igerisinde, polimer
zincirleri ¢ozelti iginde olabilecekleri en yiiksek sikigiklikta sekil almaktadirlar
(Sekil 3.10). Bu durumda da polimer zincirleri, rijit kiirecikler halinde ¢ozelti

icinde askida durmaktadirlar.
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Sekil 3.10 Cozgen Kalitesinin Polimer Zinciri Geometrisine Etkilerinin Gosterimi
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Kritik molekiiler agirhg degerinde, zincir dolasikligt 6nemli hale
gelmektedir.

Polimer zincirleri tekrar eden yapilardan olustugu gibi, polimerin molekiiler
agirligt da, polimeri olusturan her bir monomerin molekiiler agirliklarinin
toplamindan olugmaktadir. Genel olarak, yiiksek molekiiler agirliklarda, polimerin
cozgende ¢ozlinmesi zorlasmaktadir. Ayni zamanda, polimerin molekiiler agirlig
direkt olarak c¢oOzeltinin viskozitesini de arttirmaktadir. Gergek viskozite ile
polimer molekiiler agirlig1 arasindaki iliski, formiil (3.6)’da goriilmektedir.

Viskozite, materyalin akisa karsi gosterdigi direng olarak bilinmektedir.
Yiiksek viskoziteler ¢ekimi zorlastirmaktadir. Olusan damlacik igne ucunda
kuruyabilmektedir; bunun i¢in yeterli polimer zinciri dolasikligin1 saglayabilecek
polimer c¢ozeltileri siirekli jetin olusumunu saglayacak konsantrasyonlarda

hazirlanmalidir.

] =K M, (3.6)
n: Gergek viskozite, K ve a: Polimer, ¢dzelti ve sicakliga bagl katsayilar(a: polimer dolasikliginin
sekline bagli olarak degisen {is),
M: Ortalama molekiiler agirlik (Ramakrishna et al., 2005).

Konsantrasyonun lif yapist {izerindeki etkilerini aciklamadan once,
konsantrasyonun ve diger birgok parametrenin de etkiledigi boncuk(bead)
yapilarindan sz etmek faydali olacaktir. Boncuklu yapi, elektrolif ¢ekiminde
karsilagilan tipik bir hata 6rnegidir. Boncuklu yapilarinin olusumuna neden olan
cesitli faktorler vardir. Bunlar genel olarak;

e Konsantrasyonun, polimer molekiil agirliginin ve dolayisiyla zincir
dolasikliginin yetersiz olmasi,

e Uygulanan voltajin yetersizligi,

e Cozgenin ucuculugunun az olmasi (jetin tam kurumamis olan kisimlari
toplayici ile arasindaki baglantida iizerindeki sarji kaybedebilir ve kiigiilerek
boncuk yapist olusturabilir),

eHizl1 bir uzamaya ugrayan jetin elektrik alan icerisinde maruz kaldigi
cesitli kararsizliklar ve ¢ozelti iletkenliginin yetersiz olmas1 v.b. sayilabilir.

Bunlarin bir kismi boncuk seklini de etkilemektedir (Orn; viskozite artisina

bagl olarak boncuk yapisinin yuvarlaktan igsi bir yapiya doniismesi gibi) (Fong
et al., 1999; Ramakrishna et al., 2005; Andrady, 2008). Sekil 3.11°de cesitli

boncuk yapilar1 goriillmektedir.



Sekil 3.11 Cesitli Boncuk Yapulart.

Diisiik viskozitelerde, toplayict iizerinde lifler boncuklu bir yap1
olusturmaktadir. Viskozitenin artmasiyla, boncuk seklinin kiiresel bir bigimden,
igsi bir bicime dogru degistigi gozlemlenmistir. Yapilan bir¢cok arastirmada,
¢ozelti konsantrasyonunun artisi, lif ¢apindaki artis ile sonuglanmustir. Pillai ve
arkadaslar1 (2009), kitin ve kitosan nanoliflerinin elektrolif ¢ekim yontemi ile
iiretilmesi ve uygulama alanlar iizerine yaptiklari bir calismada; Onceki
caligmalarin gosterdigi Olgiide saf kitosan (CH) kullanmislar; fakat CH’ nin
elektrolif ¢ekim yontemiyle iiretimi zor olmustur; ¢linkii CH yiiksek polimer
konsantrasyonuna ve ylizey gerilimine sahiptir. Bununla birlikte birka¢ arastirma
grubu PEO polimeriyle CH karisimini kullanarak lif ¢ekimini basarabilmiglerdir.
Klossner ve ark. Elektrolif ¢ekim yontemiyle yaklasik 62+9 nm — 129+16 nm cap
araliginda CH ve PEO karisimi nanolif iiretmislerdir. SEM goriintiilerinde,
CH/PEO polimer konsantrasyonu arttikca olusan boncuk sayisinin azaldigi
gozlemlenmistir (Sekil 3.12).

Sekil 3.12 PEO Cozeltisinin Elektrolif Cekim Siirecinde Konsantrasyonun Artmasiyla Birlikte
Elektropiiskiirtmeden Elektrolif Cekimine Dogru Gegisi

Konsantrasyonlar: a)5, b)10, ¢)20, d)30, )40, )50, g)60, h)70 g/L. (Morota et al.,2004; from
Andrady, 2008).
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Sekil 3.13” te de ¢ozelti konsantrasyonunun artmasiyla, lif ¢apinin arttigi

goriilmektedir.
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Sekil 3.13 Farkli Elektrik Alan Degerlerinde Konsantrasyon ve Lif Capi Arasindaki liski
(Sukigara et al., 2003; from Andrady, 2008).

—Yiizey Gerilimi

Bilimsel tanimla; s1v1 ylizeyinde birim uzunlugu gergin tutan kuvvete yiizey
gerilimi denir (Wikipedia, 2011). Yiizey geriliminin, sivinin birim kiitlesinde
bulunan yiizey alanmi azaltici bir etkisi bulunmaktadir. Bu durumda, ¢ozelti
icerisinde bulunan serbest ¢ozgen molekiillerinin konsantrasyonu arttik¢a, bu
¢ozgen molekiillerinin ylizey gerilimine bagl olarak bir araya gelip kiire seklinde

yapilar olusturdugu goézlemlenmistir (Sekil 3.15).
/__—__\\\ YUZEY
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Sekil 3.15 Polimer Molekiilleri ile Cozgen Arasindaki Etkilesimlerin Sematik olarak Gosterimi
a) Yiiksek viskoziteli ¢ozeltide, ¢dzgen ve polimer molekiilleri arasinda yiiksek etkilesim,
b) Diisiik viskoziteli ¢ozeltide, ¢cozgen ve polimer molekiilleri arasinda diisiik etkilegim.
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Yiizey gerilimi, elektrolif ¢gekiminde, coulomb kuvvetlerine kars1 koyan ilk
kuvvettir (Luka$ et al, 2009). Yiksek viskoziteli c¢ozeltilerde, ¢ozgen
molekiillerinin polimer molekiilleriyle etkilesimi fazla oldugundan, elektrik alan
etkisinde daha ¢ok polimer molekiilleri lizerinde yayilmis olacagi igin yiizey
gerilimi distik olacaktir. Goriildiigii lizere bu parametre, polimer kimyasindan
kaynaklandig1 gibi, c¢ozeltinin konsantrasyonuyla da yakindan ilgilidir. Yiizey
gerilimi, jet toplayici tabakaya ulasirken, boncuklu bir yapinin olusumuna neden
olabilir. Sicaklik ve elektrik alanin varligindan etkilenmektedir. Cozelti
konsantrasyonuna ve secilen ¢ézgene bagli olarak yiizey gerilimi degismektedir
(Yiiksek konsantrasyonlu cozeltilerde ve diisiik yiizey gerilimine sahip olan
cozgenler kullanildiginda, ¢6zeltinin yiizey gerilimi diigmektedir). Yiizey etken
maddeler, az konsantrasyonlarda ¢6zeltiye eklenerek, ¢ozeltinin yiizey gerilimini
azaltip daha diizgiin yapida lifler elde edilmesine yardimci olabilir (Andrady,
2008,; Ramakrishna et al., 2005).

—Cozeltinin Iletkenligi

Elektrolif ¢ekimi, ¢dzelti yiizeyindeki yiiklerin itme kuvvetiyle ¢dzeltinin
cekilmesine dayanmaktadir. Boylelikle ¢ozelti iletkenligi arttirildiginda, elektrolif
jetinin tasidig yiik miktar1 da artacaktir. Cozeltiye iyon eklenmesiyle arttirilacak
cozelti iletkenligiyle beraber, c¢ekilen miktar artacak, dolayisiyla boncuklu yapi
olusumu azalacaktir (Uyar et al., 2008).

Cozelti iletkenliginin artmasiyla beraber, elektrolif c¢ekiminde olusacak
kritik voltaj degeri de diisecektir. Artan yiik miktar1 aym1 zamanda kararsiz
ayrisma bolgesi alanini arttiric1 etki gostererek, toplayicida daha genis alanda
nanolif tabakas1 birikmesini saglayacaktir. iletkenligi arttirmak icin; ¢dzeltiye
NacCl, iyonik organik bilesikler (PF, PLLA, palladyum di asetat v.b.) eklenebilir,
cozeltinin pH’1 degistirilebilir (baziklik arttikga CA c¢ozeltisinden elektrolif
¢cekiminde daha diisiik ¢apli nanolifler elde edilmistir) (Andrady, 2008).

Cizelge 3.1°de elektrolif ¢gekiminde sik¢a kullanilan ¢ézgenler ve ¢ozgenlere

ait birtakim veriler goriilmektedir.
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Cizelge 3.1 Elektrolif Cekiminde Genel Olarak Kullanilan C6zgenlere ait Veriler (Andrady, 2008).

Cozgen Yogunguk TCC) Dielek.tl:ik GYelIl'iZlfI)Illi Viskozite
(g/cm’) Sabiti (mN/m) (mPa.sn)
Aseton 0.790 56 20.7 23.46 0.324
Kloroform 1.483 62 4.81 26.67 0.568
THF 0.889 66 7.6 23.97 0.468
Siklohegzan 0.779 81 2.02 24.65 0.979
Su 0.998 100 78.5 71.99 1
Toluen 0.867 111 2.38 27.93 0.59
DMF 0.944 153 36.7 - 0.92
Formik Asit 1.213 101 58.5 37.7 1.8
Asetik Asit 1.050 118 6.19 26.9 1.1

—Dielektrik Sabiti ||

Dielektrik sabiti, bir malzemenin iizerinde yiik depolayabilme yetenegini
O0lcmeye yarayan katsayidir. Aym sekilde ¢ozeltinin de elektriksel yiik
depolayabilme 6zelligi de elektrolif ¢cekiminde etkisi olan faktérlerden biridir.

Dielektrik sabiti yiiksek olan ¢ozeltilerde, jetin yiizeyindeki yiik yogunlugu
esit oranda yayilarak nanolif iiretimini olumlu yonde etkilemektedir. Genel olarak,
daha fazla dielektrik sabitine sahip ¢ozeltiler kullanildiginda, elektrolif ¢ekim
yontemiyle olusan liflerde boncuk olusumu ve lif ¢ap1 azalmaktadir (Andrady,
2008). Cizelge 3.1°de c¢esitli cozgenlere ait dielektrik sabiti degerleri
goriilebilmektedir.

Sekil 3.16’da PEO nanolif ¢aplarinin, ¢ozeltide kullanilan farkli dielektrik
katsayisina sahip ¢ozgenlere gore degisimi goriilmektedir. Cozeltinin dielektrik
sabiti arttik¢a, olugan nanoliflerin ¢apinin azaldig1 gdzlemlenmistir.

2.5

2.0+

Lif Capx{pm)

0.5

0.0

0 10 20 30 40 50 60 TO 80 80 100
Dielektrik Sabiti

Sekil 3.16 PEO Nanolif Caplarinin Cozeltide Kullanilan Farkli Dielektrik Katsayisina Sahip
Cozgenlere Gore Degisimi (Andrady, 2008).
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Yapilan diger arastirmalar, dielektrik sabitinin artisinin egilme karasizligini
ve bununla beraber liflerin toplayicidaki depolanma alanini arttirdigini
gostermektedir (Ramakrishna et al., 2005).

Wannatong ve arkadaslari (2004), ¢ozgenlerin, elektrolif ¢ekimiyle tliretilmis
polimer liflerine olan etkilerini inceledikleri ¢alismalarinda, dielektrik sabitinin
arttirilmasiyla, lif liretim veriminin(birim zamanda iretilen birim alandaki lif
aglarmin sayis1) arttigini gézlemlemislerdir. Ozellikle DMF ¢dzgeninin digerler
cozgenler arasinda, PS liflerinin optimum yapida ve en yiiksek verimlilikte
olusumunu sagladigi goriilmiistiir.

—Cozgenin Uguculugu

Lif formu olusabilmesi i¢in, jet formundan toplayiciya gelme asamasinda
¢Oziicliniin yeteri kadar buharlagabilmesi gerekmektedir. Buharlasma orani; buhar
basinci, ortam sicakligi, ¢ozelti tizerindeki havanin hareketi, kaynama noktas,
Ozgiil 1s1 v.b. gibi bircok faktorden etkilenmektedir. Buharlagsma orani fazla olan
cozgenler kullanildiginda ise, katilasma jet ¢ikisinda meydana gelerek kullanilan
kilcal ugta akisi1 engelleyen tikanmalar olusabilmektedir.

Buharlagma orani yeterli olmayan ¢ozgenler kullanildiginda ise, yuvarlak
enine kesitli nanolif yapilar1 yerine, toplayicida ince polimer film tabakasi
seklinde yapilar meydana gelmektedir. Kimi durumlarda ise yiiksek uguculuga
sahip ¢ozgen kullanildiginda, ¢6zelti buharlastiktan sonra dahi tek yonlii bir jet
uzamasi dolayisiyla nanoliflerde lif ekseni boyunca gozenek yapilart meydana
gelebilmektedir (Andrady, 2008). Sekil 3.17°de kullanilan ¢ozgenin farkhi
kaynama noktalartyla PS liflerinin ¢ap1 arasindaki iliski ve yeterince kuruma

gerceklesmemis liflerin SEM goriintiisti goriilmektedir.
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Sekil 3.17 Farkli Kaynama Noktalarina Sahip Cozgenin Lif Capmna ve Cozgen Tipinin Lif
Yapisina Etkisi , a) Cézgenin Kaynama Noktasi ile Lif Cap1 Arasindaki iliski (Wannatong et al.,
2004), b) Yeterince Kuruma Gosterememis PCL Lifleri (Cozgen olarak kloroform kullanilmis)
(Andrady, 2008).
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3.2.2 islem Parametreleri

—Upygulanan Voltaj

Elektrostatik kuvvetlerin, kapiler kuvvetlerden iistiin oldugu durumda
gerceklesen elektrolif cekim yonteminde, uygulanan voltajin islem {izerinde ve lif
yapisinda Onemli etkileri bulunmaktadir. Uygulanan yiiksek gerilim, ¢ozelti
icindeki iyonlar tetikleyerek ve olusan elektrik alanla birlikte, jette olusan itme
egilimindeki elektrostatik kuvvetler viskoelastik ¢ozeltiyi cekmektedir.

Taylor’a gore, 6 kV’un iizerinde uygulanan pozitif veya negatif voltajlar, jet
olusumunda igne ucunda olusan damlacik seklinin Taylor konisi formuna
doniisiimiinii saglamak i¢in yeterli olacaktir (1969). Akis hizina bagl olarak 6 kV
tan daha yiiksek voltajlarda stirekli sabit bir Taylor konisi olusumu saglanabilir.
Voltaj arttirildig1 takdirde daha yiiksek oranda sarj jet ucunda depolanip daha
yliksek miktarda ¢bzeltinin toplayict plaka iizerinde toplanmasina yol agacaktir.
Kritik voltaj daha fazla asildiginda, sabit akis hizinda, Taylor konisi yapisinin
ignenin i¢ine dogru ¢ekildigi gozlemlenebilmektedir. Genel olarak kritik voltaj
degerinde ve iizerinde voltaj arttirildikca lif ¢apinin diistiigii ve boncuk yapisinin

azaldig1 gozlemlenmektedir (Sekil 3.18).
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Sekil 3.18 12 kV, 15kV ve 18kV Olarak Uygulanan Voltajlarda Lif Capi ile Elektrik Alan
Arasindaki Iliski (Chowdhury and Stylios, 2010).

Olusan lif ¢aplarina voltajla ilintili bir baska etki daha bulunmaktadir. Bu da
jetin ugma siiresidir (Taylor konisi olusumundan toplayiciya gelmesine kadar
gecen stire). Yiiksek jet ugma siireleri, lifin toplayiciya toplanmadan 6nce daha
uzun siirelerde ¢ekilip uzamasini saglayacaktir. Diisiik voltajlarda, jetin azalan

hareketi ve diisiik elektrik alan dolayisiyla elektrolif jetinin ugma siiresini
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arttirabilmekte ve daha diisiik ¢apta lif olusumuna yol agabilmektedir
(Ramakrishna et al., 2005; Andrady, 2008).

—Akis Hizt

Igneli elektrolif ¢ekim yonteminde 1if yapisinin kontrol edilebildigi
bilinmektedir. Bu kontroliin saglandig1 bir bagka parametre ise ayarlanabilen
¢ozelti akis hizidir. Taylor konisi ve jet olusumunun saglandig: belli bir voltaja
karsilik gelen belli bir akis hiz1 bulunmaktadir.

Akis hizt arttirlldigi zaman, lif ¢apinda veya boncuk boyutunda bununla
dogru orantili olarak bir artis gozlemlenmektedir (Sekil 3.19). Akis hizi
optimumun lizerinde arttirildiginda, daha fazla miktarda ¢ozelti ¢ekilecegi icin,
¢Oziicli buharlagmak icin yeterli zaman bulamayacagindan, tam kurumamis olan

lifler yuvarlak degil de yassi bir kesit halinde toplayicida toplanabilmektedir

(Sekil 3.20).
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Sekil 3.19 Polimer Cézeltisinin Akis Hiziyla Olusan Lif Cap1 Arasindaki iliski (Chowdhury and
Stylios, 2010).

»

Sekil 3.20 Nylon 6-Formik Asit Cozeltisinden Cekilmis Nanolif SEM Goriintiileri
a) 0.26 ml/sa, b) 0.300 ml/sa (¢6zelti konsantrasyonu kiitlece %20, uygulanan voltaj 15 kV, ve
kilcal ug toplayici arasi uzaklik 8 cm) (Mohammad et al., 2010).
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—Kullanilan Toplayict Tipi

Genel olarak elektrolif ¢ekim yonteminde kullanilan toplayici tipi kilcal uca
belirli bir uzakliga yerlestirilen sabit metal bir plaka olmaktadir (Andrady, 2008).

Yapilan arastirmalarda kullanilan 6zel toplayici tipleriyle beraber, iletken
alanlarin  yonlendirilmesiyle toplanan liflerin kiitle dagilimi, homojenlik,
desenlendirilme, gozeneklilik v.b. gibi 6zellikler kontrol edilerek iiretilen nanolif
tabakasi1 yapisinda c¢esitli degisiklikler saglanabildigi goriilmiistiir.

Toplayict tipleri sabit ve hareketli olmak iizere iki ¢esitte siniflandirilabilir.
fletken ve yalitkan kisimlar belirli diizenlerle kullanilarak lifler degisik sekillerde
ve  yogunluklarda  toplanabilmektedir. ~ Sabit  toplayicilarda  paralel
konumlandirilmis plakalarla veya cercevelerle, hareketli toplayicilarda silindirin
doniis hiziyla ve konumlandirilmasiyla degisik agilarda yonlenmis lifler elde
edilebilmektedir.

Ayrica dikey yonde diizenlenmis sirali lameller kullanilarak hacimli (3
boyutlu) liflerin olusumu saglanmistir. Bunun, o6zellikle doku miihendisligi
uygulamalar1 i¢in avantaj saglandigi sdylenebilir (Lukas et al., 2009). Sekil
3.21°de elektrolif ¢ekiminde kullanilan farkli tipte toplayicilar goriilmektedir.
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Sekil 3.21 Elektrolif Cekim Yontemide Kullanilan Farkli Geometrilerde Toplayicilar (Andrady,
2008).

Topraklanmis toplayici yiizeyiyle sarj edilmis nanoliflerin temasi ile birlikte
nanolifler lizerindeki ylikleri bosaltmaktadirlar; ancak nanoliflerin metal ksimiyla
temas eden ilk katmani, tizerindeki sarj1 hizla bosaltabilmektedir. Nanoliflerin iyi
yalitkan Ozellige sahip olmalar1 sebebiyle toplayiciya yapisacak olan sonraki
nanolif tabakalarmn {izerindeki yiikii bosaltmasi daha yavas olacaktir. Uretim

stirecinin, toplayicinin dielektrik 6zelliklerinden etkilendigi {izere, toplayici
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se¢imi de olusacak nanolif katmanmin yapisinda ve paketleme yogunlugunda
onemli bir faktor olmaktadir (Andrady, 2008).

Sonu¢ olarak elektro iiretim diizeneginde birgok farkli modifikasyonlar
olabilmektedir. Bu diizeneklerden elde edilen nanoliflerin 6zellikleri birbirinden
farklidir. Istenilen ozellikte nanolif iiretmek icin farkli diizenek tiireleri
kullanilmaktadir (Kozanoglu, 2006).

—Kullanilan Igne/Pipet Kanali Capt

Kullanilan ignenin i¢ ¢ap1 kiigiildiikce igne ucundaki tikanmalar azaldigi
gibi, iiretilen liflerde boncuk olusumu da azalmaktadir. Kanal ¢apr azaldik¢a lif
cap1 da azalmaktadir. Ayni zamanda bu etki, igne ucunda olusan damlacigin
ylizey geriliminde artmaya da neden olacaktir. Bu da ayni degerde uygulanan
voltaj altinda jet olusumu icin daha fazla coulomb kuvveti gereksinimi demektir.
Bu durumda jet ivmelenmesinin azalarak, toplayiciya gelmeden dnce ¢ozelti daha
cok cekilmekte ve uzamaktadir. Bu etkilerin sonucunda da lif ¢cap1 azalmaktadir
(Ramakrishna et al., 2005; Lukas et al., 2009). Metal igneler ve iletken olmayan
materyaller kullanilarak elektrolif ¢ekimi yapilmistir. Keskin uglu elektrotlarin
kullanimiyla ¢o6zeltinin daha etkili olarak sarj edilebildigi gdézlemlenmistir
(Andrady, 2008).

—Kilcal Ug ile Toplayict Arast Uzaklik

Elektrik alan kuvveti ve jet ugus siiresi bu parametreden etkilenmektedir.
Uzaklik azaldiginda jet toplayiciya ulasincaya kadar daha az yol kat edecektir ve
ayn1 zamanda olusan elektrik alan kuvveti artacak ve bu da jet hareketini
hizlandiracaktir. Bu durumda toplayiciya ulasincaya kadar damlaciktaki ¢6zgen
yeterli derecede uzaklagsmayabilir ve olusan yapilar birbiriyle kaynasabilir (Sekil

3.22). Ayrica diger kosullar sabit tutuldugunda mesafenin arttirilmasi olusan lif

capinda diisiise yol agmaktadir (Ramakrishna et al., 2005; Andrady, 2008).

Sekil 3.22 Farkli Uzakliklarda Uretilmis Nylon 6.6 Nanoliflerinin SEM Gériintiileri
a)2 cm, b) 0.5 cm.
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Lou ve arkadaslari, elektrolif ¢cekim yontemiyle PEO/CH lif membranlarinin
hazirlanigi ve biyo-uyumlulugun degerlendirilmesi iizerine yaptiklar1 ¢alismada
(2008); kilcal ug ile toplayict aras1 mesafeyi 10—15 cm ve verilen gerilim 6-10 kV
arasinda ayarlayarak lifin egrilebilme kapasitelerini karsilagtirmiglardir. Kilcal ug
ve toplayici aras1 mesafe 10 cm’den az oldugunda, aymi elektrik alanlarda lif
egrilememektedir; c¢linkii daha az mesafe nedeniyle ¢dzgenin tamaminin

uzaklastirilmasi engellenmis olmaktadir.

3.2.3 Cevresel Etkenler (Sicaklik, Nem, Atmosfer Tipi ve Basing)

Sicakligin artmas1 ¢ozeltinin viskozitesini diislirdiigii gibi, buharlagma
oranini arttirmaktadir. Bu durumda daha diizgiin lif yapilarmin elde edildigi
gozlemlenmistir. Bu durum, polimerin daha fazla ¢oziiniirliige sahip olmasi ve
molekiil hareketliliginin artmasi ile agiklanabilir. Elektrolif ¢ekim ortamindaki
nemin lif lizerinde yogunlastig diisliniildiiglinde bu, 6zellikle ugucu ¢ozgenlerde
¢cozlinmiis polimerler iizerinde etki saglayabilmektedir. Yapilan calismalarda,
ylkselen nemle beraber lif yiizeyi lizerinde dairesel gozeneklerin olustugu
gozlemlenmistir. Artan nem bu gozeneklerin daha da biiylimesine yol agmustir.

Sekil 3.23’°te nem artigina bagh olarak degisen lif yapis1 goriilebilmektedir.

(a) (b)
Sekil 3.23 Farkli Bagil Nemlerde PVP Liflerinin (Kiitlece %10’luk Konsantrasyon Ve 12 Cm
Kilcal Ug Toplayict Aras1 Uzaklikta) SEM Goriintiileri.
a) % 45, b) %60 bagil nem (Vrieze et al., 2009).

Hardick ve arkadaslarinin yapmis olduklar1 bir baska calismada (2010),
kontrol edilen sicaklik ve bagil nem kosullarinda iiretilen nanoliflerin yapilar
incelenmistir. CA ¢0zeltisi; aseton, DMF ve etanolde ¢o6ziilerek hazirlanmuis;

ortam kosullar1 farkli sicaklik ve bagil nemlerde ayarlanarak, bu kosullarin lif
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caplarina etkisi gozlemlenmistir. Sonug olarak artan sicaklikla birlikte diisen lif
capinin, artan nemle birlikte yiikseldigi gozlemlenmistir.

Atmosfer tipinde, farkli gazlar elektrik alan i¢inde farkli davraniglar
gostermektedir. Ornegin Helyum yiiksek elektrik alan igerisinde bozunmaktadir
ve elektrolif ¢ekimi miimkiin olmamaktadir. Bozunma voltaji daha yiiksek olan
atmosfer kosullarinda ayn1 ¢ekim parametreleri kullanildiginda, havaya oranla iki
kat daha fazla capta nanolif elde edilmistir.

Ortam basinci atmosfer basincindan diisiik oldugu takdirde ¢ozeltinin igne
disina ¢ikma egilimi artacak ve dolayistyla diizensiz bir jet olusumu goézlenecektir

(Ramakrishna et al., 2005).
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4. FILTRASYON

Filtrasyon, ortamdaki yayilan akigkan icinde bulunan parcaciklarin akigskan
icinden gozenekli bir yap1 kullanilarak ayrilmasi islemidir (Sekil 4.1). Bu akiskan,
gaz/gaz karisimi veya sivi olabilmektedir. Filtrasyonun asil amaci filtre edilen
malzemenin safligini arttirmaktir. Tekstil filtre malzemeleri genelde kati-gaz ve
kati-sivi ayriminda kullanilir. Ayirma islemine bagli olarak, filtrasyon genelde
parcacik filtrasyonu, mikrofiltrasyon, ultrafiltrasyon, nanofiltrasyon ve ters osmoz

olarak adlandirilir (Sutherland, 2008; Kaynak ve Degirmenci, 2010).

Yakalanan
Pargaciklar
Akis Girigi Akis Cikigi
e =
Filtre Kalinhd Kanal Duvari

Yayilan Akiskan Pargaciklar

Sekil 4.1 Filtrasyonun Sematik Gosterimi.

Kat1 pargaciklarin tekstil filtre yapilar1 ile sivilardan veya gazlardan
ayrilmasi, cok sayida endiistriyel islem i¢in {riinlin safligin1 arttiran, enerji
tasarrufu saglayan, siire¢ verimliligini yiikselten, degerli maddelerin geri
kazanilmasina olanak taniyan ve kirlilik kontroliinde ve cevresel etkilerde genel
anlamda iyilesme saglayan bir islemdir. Hava saflastiricilar, kisisel koruyucu
ekipmanlar (cerrahi maske, Onliik ve gaz maskeleri), yag ve yakit filtreleri,
iclerinde tekstil fabrikalarinin da bulundugu endiistriyel tesislerin atik su aritma ve
kimyasal boyarmadde geri doniistimii tesislerinde kullanilan yapilar tekstil filtre
kullanim alanlarina bazi 6rneklerdir. Dokuma ve dokusuz yiizey filtre yapilar,
hammadde ve yapisal oOzelliklerine bagli olarak kalinliklar1 ve kalinlik
dogrultusunda olusan ii¢ boyutlu cepler ile belirlenen boyuttaki pargaciklar i¢in
filtrasyon islemini gerceklestirirler. Filtre yapilar1 sadece dokuma ve dokusuz
ylizeylerden {iretilebildigi gibi bazi uygulamalarda bu ylizeylerin bir araya
getirilmesiyle elde edilen c¢ok katli kompozit yapilar ve bitim islemleri ile

modifiye edilmis iirlinler seklinde de kullanilabilmektedir (Aslan ve Kaplan.,
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2010). Tez calismasinin hava filtrasyonuna yonelik olmasit dolayisiyla bu
boliimdeki diger alt bagliklarda hava filtrasyonuna ait prensipler ve

mekanizmalardan s6z edilecektir.

4.1 Hava Filtrasyonu

Dis atmosferik havada, bulunan yere gore degisen miktarlarda bitki tozlari,
bakteri, cesitli 6lii veya canli mikroorganizmalar, erozyon sonucu ortaya ¢ikan
tozlar ve sulardan buharlasma sonucu olusan tanecikler bulunmaktadir. Yukarida
sayilan tanecikler, havalandirma sistemi ile kapali ortamlara girebilmekte ve
bunun disinda ortamda bulunan c¢esitli esyalardan, insanlardan kaynaklanan
parcaciklar, sigara dumani, formaldehit gibi kirleticiler ortam havasinda
bulunabilmektedir.

Cogunlukla 0,4—5 mikron ¢apinda olan bakterilerle; 0,003 ile 0,06 mikron
caplar1 arasindaki havada bulunan viriisler, kapali ortamlarda bulunan insanlar
icin biiyilk tehlike tasirlar. Solunum yollarinda hastalifa sebep olan
mikroorganizmalarin i¢ ortamlarda yayilmalari, i¢ hava kalitesinin saglanmasi
yolunda 6nemli bir problem teskil etmektedir (Koksal, 2001). Sekil 4.2°de degisen

parcgacik boyutuna gore filtrasyon mekanizmalar1 goriilmektedir.
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Sekil 4.2 Pargacik Boyutuna Gore Filtrasyon Mekanizmalari (Aslan vd., 2010).
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Tim bu problemlerin ¢oziilmesinde hava filtrasyonu; giinlimiize kadar,
parcacik yakalama mekanizmalari, kalite faktori, filtre verimliligi ve filtre dmrii
bazinda iyilestirmeye yonelik ele alinmigtir.

Hava filtreleri, etkilesim i¢inde bulunduklari hava ortamina bagl olarak {i¢
kategoriye ayrilmaktadir (Sutherland, 2008):

e Birincil filtreler, biiylik boyutlarda (5-10 pum c¢apinda) hava-toz
parcaciklarin1 yakalamaya yonelik filtrelerdir. Yiiksek toz tutma kapasiteleri
bulunmaktadir. Genellikle panel tipi filtre olarak kullanilmaktadir ve digerlerine
oranla daha yiiksek hava akimi hizlariyla ¢alisabilmektedirler.

eikinci asamadaki filtreler, birincil filtrelerden gegcmis olan daha ince
parcaciklarin (0.5-5 um) tutulmasinda etkilidir ve genel olarak daha ince yapida
filtrelerdir. Bu parcaciklar daha ¢ok makine elemanlarina, basing tinitelerine zarar
veren parcaciklardir, dolayisiyla bu filtreler genisletilmis filtre derinliklerinin
kullanildigi, panel, paket veya torba filtreler olarak kullanilabilmektedirler.
Maksimum hava akis hizlar1 genellikle diisiiktiir (0.12 m/sn veya daha diisiik).

eUltra ince veya son filtre olarak nitelendirilen filtreler, mikron alt1
pargaciklarin yakalanmasinda yiiksek filtre verimlilikleri (%99.95 veya daha
fazla) saglamaktadir. En ¢ok bilinen tipleri, HEPA (yliksek verimlilikte parcacik
yakalama) ve ULPA (ultra diisiik hava penetrasyonu) filtreleridir. Genel olarak
mikron alt1 ¢capindaki sentetik liflerin ¢esitli yollarla iiretilerek yiiksek paketleme
yogunlugundaki yapilar haline getirilmesi sonucunda olusturulan bu filtre
tiplerinde, hava akis hiz1 0.03 m/sn civarinda tutulmaktadir.

Filtre {nitelerinin se¢ilmesinde goz Oniine alinacak ozellikler asagidaki
gibidir (Sutherland, 2008):

e ihtiya¢ duyulan filtrasyon seviyesi,

e Uygun maliyet,

¢ Sabit yakalama verimi,

o Diisiik basing diisimiiyle yiiksek toz tutma kapasitesi.

Bu durumda ihtiya¢ duyulan filtrasyonun saglanmasi i¢in, uygun yontem ve
malzemeyle iiretilmis bir filtre malzemesinin optimum kullanim sartlarinda
kullanilmasi gerekmektedir. Ornegin, yiiksek verimlilikteki filtrelerin, bir 6n filtre
ile beraber kullanilmasiyla servis Omiirleri uzatilabilmektedir. Cizelge 4.1°de

cesitli filtrelerin CEN (Comité Européen de Normalisation) /EUROVENT
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(European Committee of Air Handling & Refrigerating Equipment

Manufacturers)’e gore siniflandirilmas: gériilmektedir.

Cizelge 4.1 Filtrelerin CEN/EUROVENT” gore Siniflandirilmasi (Sutherland, 2008).

Filtre Tipi Eurovent CEN ENT79 Vermliik  Olculdugn parcacik  Standartlar
stnifi stfi (%)
Kaba EU1 Gl <65 Sentetik tanecik  ~ ASHRAE 52-76
toz filtresi EU2 G2 65<"80 agrrhk tartmm
EU3 G3 80290 Eurovent 4/5
EU4 G4 =00
Ince toz filtresi  EUS F5 40<60  Atmosferik tanecik BS 6540
EUs F& 6080 spot verimliligi
EU7 F7 8090 DIN 24 185
EUS F8 90=95
EU9 F9 >05 EN 779
High efficiency EUI10 H10 83 Sodvum korit BS 3928
particulate air  EU11 HI11 95 veya Eurovent 4/5
filter (HEPA)  EUI2 H12 99.5 stv1 aerosol DIN 24 1584
EU13 H13 99.095 (DIN 24 183)
EUl4 Hl4 99.995
Ultra low EUIS uls 99.9995 S aerosol DIN 24 154
penetration air - EU16 Ule 99.994995 (DIN 24 183)
filter (ULPA)  EU17 u17 99.999995

4.1.1 Filtrasyon Mekanizmalar1 ve Degiskenleri

Filtrasyon mekanizmalar1 iki baglik altinda toplanmaktadir. Bunlar yiizey
filtrasyonu (flat filtration) ve derinlemesine filtrasyondur (depth filtration). Yiizey
filtrasyonunda, filtre gozeneginden daha biiyiilk olan tiim pargaciklar filtre
ylizeyinde yakalanmaktadir (Sekil 4.3). Spunbond filtreler buna 6rnek olarak
verilebilmektedir. Bu filtreler icin gozenek dagilimi ve gecirgenlik Onemli

parametrelerdir. Yiizey filtrasyonu, daha ¢ok sivi filtrasyonunda kullanilmaktadir.

Ak yomii “?’
""" Birbirine paralel silindirler
Yakalanmus seklinde kormmlanmisg telestil
parcaciklar filtre

Sekil 4.3 Yiizey Filtrasyonunun Sematik Gosterimi.
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Derinlemesine filtrasyonda, yiizey filtrasyonuna gore daha kiigiik
parcaciklarinn yakalanmasi miimkiin olabilmektedir. Filtre malzemesindeki lifler
arast uzakliktan ¢ok daha kiiclik parcaciklar lifli yapiya niifuz etmektedir(Sekil
4.4). Bir bagka deyisle parcaciklar filtrenin derinligi boyunca tutulmaktadir. Hava

filtrasyonunda daha yaygin olarak goriilmektedir.

S . B
:,'r 14 "'.'. -
- J"—f .
,:v 5}-_ = :
Akg yoni M A SN

Tekstil filtre

Yakalanmis
parcaciklar

Sekil 4.4 Derinlemesine Filtrasyonun Sematik Gosterimi.

Hava filtrasyonunda etkili olan birtakim degiskenler, parcacik yakalama
mekanizmalar1 ve filtrasyon 6zellikleri bulunmaktadir. Bunlardan filtrasyon
degiskenleri:

e Filtre degiskenleri (kalinlik, paketleme yogunlugu, lif dagilim diizeni, lif
capy, lif enine kesidi, mekanik 6zellikler-gekme dayanimi ve uzama),

e Akiskan ortam degiskenleri (akiskanin viskozitesi, yiizey hizi, sicaklik,
nem ve basing),

e Yakalanan pargacik degiskenleri(pargacik boyutu, pargacik boyutu
dagilimi, parcacik yogunlugu, parcacik sekli ve ylizeyi, parcaciklarin elektriksel
ozellikleri),

Parcacik yakalama mekanizmalart:

e Atalet etkisi,

e Yakalanma etkisi,

e Difiizyon etkisi,

e Elek etkisi,

¢ Elektrostatik ¢ekim,

Filtrasyon 6zellikleri:

o Filtre verimliligi,

¢ Basing diistimii,

e Filtre omrti,
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¢ Cevre kosullarina karst dayanim,

e Diger ozellikler (hava gecirgenligi, gdzeneklilik, v.b.)
olarak siralandirilabilmektedir (J. Hruza, 2010, s6zli goriisme).

Sonraki boliimlerde hava filtrasyonunda, ozellikle lif ¢capina bagl olarak
degisen filtrasyon Ozellikleri ve parcactk yakalama mekanizmalar

detaylandirilarak anlatilacaktir.

4.1.1.1 Filtre verimliligi, basin¢ diisiimii ve kalite faktorii

Hava akimi bir filtreden gecgerken, bir basing diislimii meydana
getirmektedir. Basing diisiimii ve filtre malzemesinin performansi filtrenin
ylizeysel hiziyla dogru orantilidir. Genel olarak hava filtrelerinin performanst;
belli bir hava akiminda belli bir basing diisiimiiyle, ihtiyag duyulan filtre
verimliliginin saglanmasi seklinde tanimlanabilir.

Bu noktada karsimiza hava filtreleri i¢in Oncelikli 6nem teskil eden filtre
verimliligi ve basing diisiimii kavramlar1 ¢ikmaktadir. Filtre verimliligi, havada
bulunan parcaciklarin ne kadarinin filtre tarafindan tutulduguyla belirlenirken;
basing diisiimii ise belirli bir filtre verimliligine izin verecek derecede hava
akisinin saglandig, filtre giris ve cikisindaki hava basincinin farkidir. Formiil
(4.1)’de; E filtre verimliligini, G, filtre tarafindan tutulan pargacik miktarini, G
filtre akis girisindeki toplam parcacik miktarini, G,/G; ise penetrasyonu, bir bagka
deyisle parcaciklarin filtreye niifiiz etme oranim1 ifade etmektedir. Filtre
verimliligi, filtrede kullanilan lif ¢apinin diismesiyle beraber artis gostermektedir

(Park and Park, 2005; Qin and Wang, 2006).

E :( —Q}IOO
G, (4.1)

Basing diisiimii; havanin viskozitesinden, akis hizindan ve filtre tabakasinin
kalinligindan etkilenmekte, gozenekliligin artmasiyla ve lif capiin artmasiyla
azalmaktadir (Ahn et al., 2005; Qin and Wang, 2006). Basing diistimii bir filtrede,
enerji giderlerini belirleyen 6nemli bir parametredir. Yiiksek bir basing diisiimii

artan enerji gideri ve azalan filtre dmrii demektir (Carlsson, 2001).

Ap = 16.c.hnU 4.2)

2
df2 .(— ;.1n(c)— 0,75+c— Zj
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Formiil (4.2)’de (Brown, 1993), AP basing diisiimii, ¢ paketleme orani, h
filtre kalinlig1, n havanin viskozitesi, U hava ylizey hiz1 ve dr lif ¢ap1 olarak ifade
edilmigtir. Kalite faktorii ise, elektrolif c¢ekimiyle iiretilmis filtrelerin yiiksek
derecede tiniformitesini ve elektrolif ¢gekiminin siirekliliinin ispatin1 gosteren bir
kavramdir. P penetrasyonuna, AP basing diisiimiine bagl olarak kalite faktorii g,
formiil (4.3)’teki gibi hesaplanmaktadir (Hinds, 1999; from Yun et al., 2007):

- In(1/P)
F="Ap (4.3)

Kalite faktorii; filtre verimliliginin basing diislimiine orani olarak ifade
edilmektedir. Yiiksek filtre verimliligine veya diisilk basing diisiimiine sahip

filtreler yliksek kalite faktoriine, dolayisiyla daha iyi bir kaliteye sahip olacaktir
(Yun et al., 2007; Leung et al., 2009).

4.1.2 Parcacik Yakalama Mekanizmalari

Dokusuz yiizey filtrelere dair ¢cogu teorinin derinlik filtrasyonu etkisine
dayal1t oldugu goriiliir. Derinlik filtrasyonu ve ayristirma teorileri; atalet etkisi,
yakalanma etkisi, difiizyon etkisi, elek etkisi ve elektrostatik ¢cekim gibi parcacik
yakalama mekanizmalari ile gerceklesmektedir (Aslan ve Kaplan, 2010). Sekil 4.5
ve Sekil 4.6’da parcactk boyutuyla beraber degisen parcacik yakalama
mekanizmalarimin ~ sematik  olarak  gOsterimi  ve  aralarindaki  iligki
goriilebilmektedir.

—Atalet Etkisi :

Akim ¢izgileri, Oniline bir filtre elyafi ¢iktifi zaman onun etrafinda
paralelliklerini bozmadan donerek yollarina devam etmektedirler. Ancak akis
icinde stiriiklenen tanecikler ataletleri dolayisiyla filtre elyafi etrafinda
donemeyerek, elyafa carpip onun yiizeyine yapisirlar. Bu etki; hava hizinin
artmasi, tanecik ¢apinin bilylimesi ve elyaf ¢apinin kiigiilmesi ile artar. Pargacik
boyutunun yaklasik 200 nm’yi gectigi durumda goriilebilmektedir.

—Yakalanma Etkisi:

Tanecik cap1 ¢ok kiiciik ise tanecik hava ile beraber elyaf iplik¢igi etrafinda
bir yoriinge takip edebilir. Ancak bu yoriinge tanecigin elyaf etrafindaki
hareketinde, elyafa tanecik yaricapindan daha yakin bir yerden geciyorsa, tanecik

elyaf tarafindan yakalanir ve elyafa yapisir. Tanecik cap1 artip, elyaf cap1 ve elyaf
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iplikcikleri arasindaki mesafe azaldik¢a bu etki artar. Bir filtre elyafi iginde,
tutulmak istenen tanecik ¢apina yakin ne kadar kiiciik ¢apl filtre elyafi varsa bu
yakalama etkisi de o derece kuvvetli olur. Bu etki, pargacik boyutunun yaklagik
100 nm’yi gectigi durumda goriilebilmektedir.

—Difiizyon Etkisi:

Tanecik capmmin 100 nm’den daha kiicliik olmasi halinde, taneciklerle
carpisan gaz molekiilleri onlarin  diizensiz hareket etmelerine neden
olabilmektedir. Gaz molekiillerinin Brownian hareketi denen bu davraniglari
sonucu filtre elyafi ile carpisan tanecikler onlara yapisabilmektedir. Bu etki; hava
hizi, tanecik ¢ap1 ve elyaf ¢api kiigiildiik¢ce artmaktadir.

—FElek Etkisi:

En basit mekanizma olarak tanimlanabilen elek tipi filtrasyon, ¢api filtre
elemani olarak kullanilan iki elyaf iplik¢iginin arasindaki agikliktan daha biiyiik
olan taneciklerin tutulmasi olayidir (Parcacik capinin filtre gdzenek capindan
biiylik oldugu durumlarda gergeklesir).

—Elektrostatik Cekim:

Sadece mekanik metotlarin birlesimi ile filtre edilen akiskandaki
parcaciklarin tutulmasi zordur. Bir pargacik, elektrostatik bir alandan gecerse,
kendisi ile zit yiiklii bir govde lizerinde tutulur. Bu sebeple liflere iiretimleri
sirasinda elektrostatik yiikler verilerek parcaciklart ¢ekmesi saglanabilir. Bu
mekanizma kiigiik ve orta biyiikliikteki parcaciklar ic¢in kullanilabilir.
Elektrostatik olarak yiiklenmis olan filtreler, filtrasyonun ilk asamalarinda
geleneksel filtrelere gore yiiksek verimlilige sahiptirler. Ancak yiiklenmis filtre
kumaslarinin ~ verimliliklerinin, filtrasyonun ilerleyen asamalarinda filtre
tizerindeki elektrostatik yiik etkisinin azalmasi sonucunda biraz distiigli, daha
sonra da filtrenin lizerinde olusan toz kekinin verimlilige pozitif yonde etkisi

sonucu yiikseldigi tespit edilmistir (Aslan ve Kaplan, 2010).
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Atalet etkisi

Elektrostatik celdm Elek etldsi

Sekil 4.5 Derinlemesine Filtrasyonda Parcacik Yakalama Mekanizmalar1 (Oberta, A.F., 2011).

‘Werimilik

Fartikdl capi {pm
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Sekil 4.6 Parcacik Caplarina Bagli Olarak Degisen Yakalama Etkileri (Aslan ve Kaplan, 2010;
Nanofiber Membranes Group, 2011).

Sekil 4.6°da goriildiigii lizere tanecik ¢apr arttikca yakalanma ve atalet etkisi

artarken diflizyon etkisinin azalmaktadir. Bu da bir filtrede yakalanmasi en zor

olan belli bir tanecik boyutunun varligina isaret etmektedir. Burada secilen belirli
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bir hiz i¢in tutulmasi en zor olan yani verimin minimum oldugu bir tanecik ¢apini
ifade eden MPPS (most penetrating particle size) kavrami karsimiza ¢ikmaktadir.
Bu noktada pargacik yakalama verimi minimumken, parcaciklarin niifuz etme

orant maksimumdur (Whitt, S., 2011).

?
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Gegebilen en buyuk DW

Sekil 4.7 MPPS Sematik Gosterimi (Isik, K.Z., 2011)

Genel olarak mekanik filtreler i¢in MPPS; 0.1 um ile 0.5 pm arasindadir.
Teorik dngoriilere ve daha dnce yapilmis olan aragtirmalara bakildiginda, nanolifli
tabakaya sahip filtrelerde; hafif oranda artan basing diistimii ile MPPS bazinda
onemli derecede artan bir filtre verimliligi elde edilebilmistir (Podgorski et al.,
2006). Ayni zamanda MPPS’nin, alt filtre olarak mikrolifli filtrenin {izerine
c¢ekilen nanolifli tabakanin paketleme yogunlugunun artmasiyla beraber azaldigi;
¢ekilen tabakanin kalinliginin artmasiyla beraber arttig1 gézlemlenmistir (Leung et

al., 2010).

4.2 Filtre Performansinin Gelistirilmesi icin Secilen Yontemler

Filtrenin performans ozelliklerini etkileyen birgok faktdr bulunmaktadir.
Bunlar; kullanilan malzemenin ve filtre 6zelliklerinin (lif ¢api-mikron alt1 liflerin
kullanimi, 1if dagilimi, filtre kalinligi, filtre paketleme yogunlugu), filtreye
uygulanan islemlerin (filtrenin elektriksel olarak sarj edilmesi, filtrelerin
pilelenmesi) ve sistem parametrelerinin (hava akis hizi, parcacik boyutu v.b.)
belirleyici oldugu faktorlerdir.

Filtre paketleme yogunlugunun artisi filtre verimliliginin ve ayni zamanda
basing diislimiiniin artmasina neden olmaktadir. Paketleme orani, filtredeki
gozenek boyutunun azalmasiyla artmaktadir. Filtre kalinligmin ise filtre
performansina olumsuz etkisi bulunmaktadir. Kalinlik arttikca; filtredeki basing

diisiimiinlin artigina gore, filtre verimliligi azalan bir artis gdstermektedir. Bu
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kisaca, filtre verimliliginde 6nemli bir artis olmaksizin basing diisiimiiniin giderek
artmas1 demektir ki bu da filtre performansinin diismesi ve daha fazla enerji
gereksinimi anlamlarma gelmektedir. Filtre verimliligine etkisi olan bir bagka
faktor de uyglanan hava akis hizidir. Hava akig hizinin artisi, filtre verimliliginin
azalisiyla sonuclanmaktadir. Leung ve arkadaslari; yiizeysel hiz, nanolif
paketleme yogunlugu ve kalinligin, bir alt tabaka {izerine kaplanmis nanolifli
ylizeyden olusan filtrelerin performansina etkilerini inceledikleri ¢aligmalarinda
(2010); alt tabaka olarak nanolif tabakayla kiyaslandiginda g6z ardi edilebilir bir
basing diistimii ve filtre verimliligine sahip olan nonwoven mikrofiber katman
kullanmiglardir. Nanolif tabakasi, elektrolif cekim yontemiyle iiretilen ve ortalama
lif ¢ap1 208 nm olan PEO nanoliflerinden olugsmaktadir. Test parcacigi (aerosol)
olarak 50480 nm arasinda degisen sodyum klorit kullanilmistir. Deney
sonuclarina gore, nanolif paketleme yogunlugu arttik¢a, niifiiz edebilen en biiytik
parcacik boyutu 140 nm’ den 90 nm’ ye inmistir. Yiizeysel hiz Scm/sn’ den 10
cm/sn’ ye ¢iktiginda filtrasyon verimliligi genel olarak azalmis ve azalma miktari,
boyutu 100 nm’den az olan parcaciklarda daha da artmistir. Nanolif paketleme
yogunlugu 8.7 x 10 de korunup, nanolif tabakasmnin kalmhg: yaklasik olarak iig
katina cikarildiginda, niifuz edebilen en biiyiik parcacik boyutu 140 nm’den 120
nm’ye inmistir. Bu durumda nanolif katmaninin kalinligi, paketleme yogunluguna
gore niifuz edebilen en biiyiik pargacik boyutunda daha belirgin bir etkiye sahiptir.

Ozetlenecek olursa; MPPS (niifuz edebilen en biiyiik parcacik boyutu)
nanolif paketleme yogunlugu ile birlikte azalmaktadir. Yakalama etkisi prensibine
dayanarak, yiizeysel hiz arttiginda filtrasyon verimliligi azalmistir. Nanolifin
katman kalinlig1 artttkca MPPS’ nin arttig1 gézlemlenmistir. Mikrofiber alt tabaka
iizerine ¢ekilen nanolif katmaninin kalinligr arttikca filtrasyon verimliligi, basing
diisiimiine gore azalan oranda bir artis gostermistir; dolayisiyla tek bir tabakada
toplanan nanoliflerde filtre verimliligi 6nemli derecede yiikselmeksizin basing
diisiimiinde artig goriilmektedir, bu da kalite faktoriinii dusiiriici  etki
gostermektedir. Bundan yola c¢ikilarak filtrasyon performansini arttirmak tizere
coklu tabaka iiretim sistemi Onerilmistir. Coklu tabaka iiretim sistemiyle beraber
basing diisiimii degerleri daha yiiksek nanolif gramajlarinda O6nemli hale
gelmektedir.

Hava akigina dik veya paralel olacak sekilde diizenlenen lif dagilimi

bulunan filtrelerde, hava akisina paralel yonde diizenlenmis liflerin bulundugu
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filtreler daha yiiksek filtre 6mrii ve daha diisiik basing diisiimii géstermislerdir. Bu
yerlesim diizeni, pargaciklarin filtre igerisinde daha derine ve esit dagiliml olarak
niifliz etmelerine yol agmustir. Diger yandan, hava akig yoniine dik olarak
diizenlenmis lif dagilimlarinda; pargaciklar filtre yiizeyinde daha ¢ok yakalanma
etkisiyle toplanmis, toz keki olusturmus ve bu da giderek artan bir basing
diisiimiine sebebiyet vermistir.

Filtre igerisindeki elektrostatik sarjla beraber yiiklii pargaciklarin yakalanma
verimi, basing diisimiinde artis olmaksizin artmaktadir. Lifli materyal;
triboelektrik islemle (mekanik kuvvetler, 6zellikle siirtiinme kuvvetinin etkisiyle),
korona yiiklemesiyle (yiiksek voltaj islemden O6nce veya filtrelemeden sonra
polarizasyon i¢in filtreye verilmektedir, elektrik yikii filtre ylizeyindedir) ve
elektrolif ¢ekimiyle (islem siiresince, polimer eritildiginde disaridan elektrostatik
alan uygulanmakta ve sonra yiiklii molekiiller kalic1 olarak yerlesmekte boylece
liflerin polarizasyonu zamaninda sabitlenmektedir) sarj edilebilmektedir.
Elektrostatik olarak sarj edilen filtrelerde genel olarak PP veya PET polimerleri
kullanilmaktadir (J.Hruza, 2010, sozli goriisme).

4.2.1 Hava Filtrelerinde Nanoliflerin Kullanimi

Hava filtrasyonunda mikron alt1 boyuttaki lifler, digerlerine oranla ayni
basing diisiimiinde daha ytiksek filtre verimliligi saglamaktadir. Basing diistimii
artmasia ragmen, nanoliflerin sahip oldugu daha yiiksek difiizyon, atalet ve
yakalanma etkileri basin¢ diisiimiine oranla daha fazla artacagi i¢in, bu durum
filtre performansina olumlu yonde etki edecektir.

Genel varsayima gore, sabit bir objenin etrafindaki akiskanin hizi sifir
olarak kabul edilir. Lif ¢apmin 0.5 mikrondan kiiclik olmasi durumunda lifin
etrafindaki havanin hiz1 artik sifir olarak kabul edilemez ve bu da “Kayar Akim
(slip flow)” olarak adlandirilmaktadir (Sekil 4.8). Bagka bir deyisle serbest hava
molekiillerinin hareketi bu kosulda 6nemli hale gelmistir ve akis siirekli degildir.
Lif ylizeyindeki havanin kayma etkisiyle siiriiklenme hiz1 azalarak daha diisiik bir
basing diisiimii elde edilmektedir. Diger yandan hava akis ¢izgileri nanoliflere
daha yakin gececeginden tek lifin kiiciik pargaciklar1 yakalama verimi artarak;
difiizyon, yakalanma ve atalet etkileri ve ayn1 zamanda filtre verimliligi de artmis

olacaktir (Graham et al., 2002; Kosmider and Scott, 2002).
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Sekil 4.8 Slip Flow (kayar akim) Sematik Gosterimi (Graham et al., 2002).

Graham ve arkadaglari, polimerik nanoliflerin hava filtrasyon uygulamalari
lizerine yaptiklart calismada (2002); nanolif iiretim siirecini, yararlarini,
siirlamalarini ve yapilarini arastirdiklar: gibi, nanolifli tabakadan olusturduklari
filtrelerin performans ozelliklerini de incelemislerdir. Ozellikle nanoliflerin, cok
diisiikk bir basi¢ diisiimii ile birlikte filtre verimliliginde belirgin bir yiikselisi
sagladig1 goriilmiistiir. Uretilen polimerik nanolifler; cam, PES, naylon ve seliiloz
icerikli alt tabakalarin iizerine ¢ekilmistir. Burada alt tabaka mekanik 6zellikler
saglarken, filtre performansi nanolifli ag tabaka tarafindan kontrol edilmektedir.

Uretilen filtrelerin performanslar1 iki farkli uygulamayla test edilmistir.
Bunlardan ilki olan Pulse-Clean toz toplama test sisteminde, nanolifli tabakanin
kendi kendini temizleyebilme 6zelligi test edilmistir. Bu sistemde temiz hava bir
HEPA filtre i¢inden gecirildikten sonra bir toz akimiyla birlestirilmekte ve birgok
kanaldan gegerek filtre elemanina ulagsmaktadir. Filtrelenmis hava, sistemi yine
bir HEPA filtreden gecerek basingli hava iifleyiciden terk etmektedir. Burada
kanallar filtreye gelene kadar hava akis hizinin degismez ve diizenli bir bigimde
olmasimi saglamaktadir. Filtreler; seliiloz tabaka, seliiloz/sentetik tabaka ve
nanolif ylizeyli seliiloz tabaka olmak iizere ii¢ sekilde test edilmistir. Sonug olarak
nanolif yiizeyli seliiloz tabakanin diger iki filtre tabakasina gore daha az bir basing
diisiimii gosterdigi goriilmiistiir. Bu test sisteminde en az basing diisiimii gosteren
kompozit tabaka, daha uzun émiirlii bir filtre 6mriinii tanimlamaktadir. Diger test
yontemi olan kabin hava filtrasyonu 6lgme diizeneginde ise, seliilloz ve nanolif
yiizeyli seliiloz tabaka olmak iizere iki drnek alinmustir. Iki tanesi standart tabakali
ve diger ikisi de yiiksek verimlilikte nanolifli tabakali olmak {izere dort adet filtre

test edilmistir. Sonug¢ olarak, basing diisiimiinde 6nemli bir artma ve filtre
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Omriinde bir diislis olmaksizin parcacik giderme etkinliginin  arttig
gbzlemlenmistir.

Park ve Park; elektrolif ¢cekim yontemiyle iiretilmis ultra ince lif aglariin
filtrasyon oOzelliklerini inceledikleri c¢aligmalarinda (2005); farkli {retim
parametreleriyle nanolif iiretmisler ve bu parametrelerin lif yapisina ve filtre
performansia etkilerini incelemiglerdir. Uretim parametrelerinden degisken
olarak uygulanan voltaj ve silindir tipi toplayicinin devir hizi alinmistir.
Nanoliflerin lif ve ortalama gozenek capinin, uygulanan voltajin ve toplayicinin
devir hizinin artmasiyla birlikte azaldig1 gézlemlenmistir. Filtrasyon &zelliklerinin
belirlenmesinde hava gecirgenligi ve aerosol toplama etkinligi arastirilmistir.
Hava gecirgenliginin degerlendirilmesi i¢in Orneklerdeki tiim basing diislimii
degerleri her bir 6rnegin kalinlifina uygun olarak standartlagtirilmistir; ¢linkii
filtrenin basing diistimii kalinligiyla dogru orantilidir. Farkli hizlarda &l¢iilmiis
basing diisiimii grafiklerine bakildiginda, basing diisiimii egrilerinin egimi
uygulanan voltajin ve toplayict hizinin artmasiyla birlikte artmistir. Daha fazla bir
egim, daha az bir hava gecirgenligini ifade etmektedir. Sonug¢ olarak, yiizeyin
basing diisiimii ve aerosol toplama etkinligi de azalan lif ve gozenek gapiyla
beraber artmistir. Dolayisiyla, parametrelerden Ozellikle uygulanan voltajin
artmasi, nanolifli ylizeyin filtrasyon 6zelliklerine 6nemli derecede etki etmistir.

Olusturulan nanolifli filtreler, ticari yliksek verimlilikte cam lifinden olusan
filtrelerle karsilastirildiginda, hava filtrasyonunda ¢ok daha yiiksek bir performans
gostermislerdir; bu da elektrolif ¢ekim yOontemiyle iiretilmis nanolifli yiizeylerin
ana filtre malzemesi olarak kullanilabilirligini géstermektedir.

Ahn ve arkadaslari; nanoliflerden yapilmis yiiksek verimlilikte nano
filtrelerin gelisimi iizerine yaptiklar1 ¢alismada (2006); PA 6 kullanilarak iiretilen
nanoliflerin {iretimi i¢in optimize edilmis kosullar arastirilmis ve 80-200 nm ¢ap
araligindaki nanoliflerden iiretilmis PA 6 nano filtreleri, filtre verimliligi ve
basing diisiimii 6l¢iilmek tizere liretilmistir. PA 6 konsantrasyonu %15 oldugunda,
elektrolif ¢ekimiyle iiretilmis nanoliflerin ¢ap1 ortalama olarak 80 nm olarak
Olclilmiis fakat cok fazla boncuk olusumu gozlenmistir. Konsantrasyon %24’e
cikarildiginda ise lif ¢apt 200 nm’ye yiikselmis ve boncuk olusmadigi

gdzlenmistir.



54

Filtre performansi dlgiimlerinde ise li¢ adet 6rnekle ¢alisilmistir. Bunlardan
biri, referans degerlerinin 6l¢limil icin kullanilmis olan ticari HEPA filtre, diger
ikisi ise basing diisiimii ve filtre verimliligi dl¢iilmek tizere PA 6 nano filtreleridir.
Burada hiz arttirlldiginda dagilimdan kaynaklanan toplanma azalirken (difiizyon
etkisi), yakalama etkisi artmistir. Yiiksek hiz kosullarinda, daha fazla momentuma
sahip olan pargaciklar nispeten daha ince filtre kalinligina sahip olan birinci filtre
orneginden kolayca gecebilmistir; diger taraftan, birinci filtre 6rneginin iki kati
filtre kalinligina sahip olan ikinci filtre 6rneginde de daha yiiksek filtre verimliligi
goriilmiistiir. Filtre verimliligi testinde PA6 nano filtrelerinin verimliligi, ylizeysel
hiz S5cm/s olacak sekilde ve 0.3 um test parcacigi ile dl¢iim yapildiginda %99.993
olarak bulunmustur ki bu oran karsilastirma olarak alinan ticari HEPA filtrenin
filtre verimliligine (yaklasik %99.97) gore daha {istiin ¢ikmistir. HEPA ve ULPA
filtrelere gore daha yiiksek basing diisiimii gostermesine ragmen nano filtrelerin,
bu filtrelerin uygulama alanlarinda kullanilabilme potansiyeline sahip oldugu
goriilmiistiir.

Qin ve Wang; elektrolif ¢ekim yontemiyle iiretilmis nanoliflerin filtrasyon
ozellikleri tiizerine yaptiklart c¢aligmada (2006); farkli ylizey alani/hacim
oranlarinda PVA nano lifleri spunbond veya meltblown yiizeylerin {izerine
cekilmigtir. Nanolif yiizeylerin ve alt tabakalarin 1if capi, gézenek boyutlari, filtre
verimliligi ve filtre dayanimlart dl¢lilmiistiir. Spunbond, meltblown ve nanolif
ortalama caplart sirasiyla 13 pm, 4pm ve 0.2 pum olarak Ol¢lilmiistiir. PP
spunbond alt tabaka ile nanolif yiizeyin gozenek caplar1 Ol¢iilmiis ve nanolif
kaplanmis yiizeyin ortalama gozenek c¢aplarinin ve varyasyon katsayilarinin
spunbond tabakaya gore oldukc¢a diisiik oldugu goézlenmistir. Filtre malzemesi
olarak kullanilan nanolif yiizeylerin verimliliginin diger tabakalara gdre daha
yliksek oldugu soylenebilmektedir.

Sonug olarak, filtre verimliligi, daha diistik lif ve gozenek ¢aplarinda daha
yiiksek c¢ikmistir. Nanolif yiizeyler diger alt tabakalarin {izerine elektrolif
cekimiyle ¢ekildiklerinde, filtre verimliliginin ve basing diigiimiiniin arttig1
gozlemlenmis ve maksimum filtre verimliligi i¢in bir optimum basing diisiimii
oldugu ve optimum degerin spunbond tabaka yerine meltblown tabaka iizerine
yapilacak daha az bir nanolif kaplama ile elde edilecegi sonucuna varilmistir.

Kalayc1 ve arkadaslari; yiiksek verimlilikteki filtrasyon uygulamalarinda

polimerik nanoliflerin kullanilmas1 iizerine yaptiklar1 ¢alismada (2006);
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nanoliflerin daha yiiksek verimlilikteki filtre uygulamalarinda kullanilabilirligi ele
almmustir.  Ozellikle nanolifli malzemenin HEPA filtrelerle karsilastirilabilir
Ol¢iide performans sagladigi aciklanmistir. Filtrasyonda dayaniklili§in, basing
disiimii ve verimliligi etkiledigi agiklanmistir. Cam elyaflindan {iretilmis HEPA
filtrenin kullanim omriinii arttirmak ve hava akisi kapasitesini sabit tutmak adina
bir tasiyici tabakanin iizerine kaplanmis polimerik nanolifler, HEPA filtrenin tist
kismina lamine edilmistir. HEPA filtre, belli araliklarla basingli havayla etkilesim
halinde tutularak, filtre ylizeyinin temiz ve hava akis kapasitesinin sabit tutulmasi
saglanmistir.

Nanoliflerle bosluk saglayan parcaciklar birlestirilerek yiiksek verimlilikte
yapilar elde edilmeye calisilmistir. Belli bir yiizey alanindaki nanolif miktar1 ¢ok
fazla oldugu takdirde, lifler birbirleri i¢ine kaynasarak yiiksek parcacik verimliligi
saglamayan hava akis kapasitesini azaltict membran benzeri yapilar
olusturmaktadirlar. Burada amaclanan, polimerik mikro kiireciklerin nanoliflerin
aralarinda bosluk biraktirarak, verimi azaltic1 etkilerini yok etmektir. Olusan yeni
yapimin dayanikliligi ve hava gegirgenligi 6nemli l¢lide artmistir. Buna ek olarak
parcacik yakalama etkinliginin de, olusan bu kivrimli yap1 dolayisiyla belirgin bir
bicimde arttig1 gozlemlenmistir. Sonucta elde edilen HEPA filtre-ara tabaka-
nanolif ylizeyden olusan yeni filtre malzemesinin, iyi bir temizleme etkinligini
sagladigi ve filtre dmriine art1 deger kattig1 ortaya konmustur.

Schaefer ve arkadaglari; filtre malzemesi olarak nanolifler iizerine yaptiklar
arastirma sonucunda (2007); elektrolif ¢ekim yonteminin polimer ¢ozeltilerine ve
polimer eriyiklerine uygulanisini, islem parametrelerini, sinirlayic1 parametreleri
ve sonuglar1 karsilastirmali olarak agiklamiglardir. Elektrolif ¢ekimi ve elektro
puskiirtme yoOntemleri birbiriyle kiyaslanmig; elektro piiskiirtme isleminin
polimerik sivilarin jet haline gecerken kararsizliga ugramasi sonucunda damlacik
yayilimlarina yol actigi; elektro ¢ekim isleminin ise polimer ¢ozeltisini daha ince
jetler halinde ayrilarak siiper ince lifleri olusturdugu ortaya konmustur. Her iki
islem siirecinin mekaniksel olarak benzerlikler gdstermesinin yani sira istisnai
olarak elektrolif ¢ekim isleminde, yiiksek molekiil agirlikli polimerler ve yiiksek
konsantrasyona sahip polimer c¢ozeltilerindeki zincirlerin karmasik yapisi,
puskiirtmeye kiyasla islem sonucunda daha kararli bir yap1 almaktadir. Cozeltide
polimer konsantrasyonunun artmasiyla beraber islem, elektro piiskiirtmeden

elektrolif ¢ekimine dogru yol almaktadir. Fonksiyonel lif kaplamalar elektro
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piskiirtme islemiyle elde edilirken, nonwoven kumaslara nanolif aglarinin
uygulanmasi elektro ¢ekim yontemiyle elde edilebilmektedir.

Bu calismada ayrica nanolif aglarinin filtre malzemesi uygulamalarinda
kullanimina deginilmis, diisiik lif capinin ve ince lif tabakasinin, miimkiin olan en
az basing diisiimii artisiyla birlikte yiiksek bir filtre verimliligini sagladigi
aciklanmistir; buna ek olarak nanolifli filtre malzemesinin diger filtre
malzemelerinden daha uzun bir filtre dmriinii sagladig1 ortaya konmustur. Sentetik
polimerlerin kullaniminin yani sira polimer ¢ozeltilerine, 6zellikli karigimlar
eklenerek kimyasal ve biyolojik fonksiyonellik kazandirilabilmektedir. Uzerinde
durulan bir bagka konu ise kitosanin filtrasyon uygulamalarinda kullanilmasi
olmustur. Kitosan iceren veya kitosanla sonradan kaplanmis olan nanoliflerin,
mikrobiyal biiylimeyi azaltabildikleri ve hava filtrasyonunda kullanim
potansiyeline sahip olduklar1 acgiklanmistir. Kitosanin molekiiler yapisinda
bulunan hidrojen baglariin yol agtigi siki yapinin bozulmasi i¢in kitosan
¢ozeltisine bu etkiyi saglayacak baska polimerlerin (Ornegin: PEO) eklenmesinin
gerekliligi lizerine durulmus; biyopolimerlerin ve suda ¢oziilebilen polimerlerin
bir arada ¢ekilmesinde ve lif kararliliginin saglanmasi adina kullanilacak ¢apraz
baglayicilara gereksinim oldugu agiklanmistir.

Yun ve arkadaslari; elektrolif ¢cekim yontemiyle iiretilmis polimer liflerle
yapilan nano pargacik filtrasyonu iizerine yaptiklar1 ¢aligmalarinda (2007); 270—
400 nm ¢ap araligina sahip PAN nanoliflerini filtre malzemesi olarak kullanilmak
iizere iiretmislerdir. Uretilen filtre nano pargaciklarla deneysel dlgiimlere tabi
tutularak filtrasyon performans: test edilmistir. Bunun i¢in monodispers NaCl
nano parcaciklart (boyut olarak 80 nm’nin altinda) filtrelere niifuz ettirilmistir.
Poliolefin ve cam liflerinden olusan ticarilesmis filtrelerle karsilastirildiginda,
elektrolif ¢ekimiyle iiretilmis nano filtreler ¢ap olarak daha esit dagilimli bir
yaptya sahiplerdir.

Uretilmis olan nano filtrelere uygulanan pargacik penetrasyonu, filtre kalite
faktorii ve tek lif yakalama verimi, verilen lif ve pargacik ¢apina gore sabit
tutulurken, filtre kalinliginin giiclii bir fonksiyonu olarak ortaya ¢ikmustir. Ticari
filtrelerle ayn1 parcacik penetrasyonuna sahip olabilmeleri i¢in elektrolif ¢ekim
yontemiyle iiretilmis olan filtrelerin, yiiksek lif hacim orani ve diisiik hidrolik
gecirgenlikleriyle iliskili olarak daha az filtre kiitlesi ve daha yiliksek basing

diisiimii degeri gerektirdikleri ortaya konmustur.
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Elektrolifle ¢ekilmis gozenekli tabakalarin yiiksek verimlilikte filtrasyonda
kullanimin1 arastiran bir ¢alismada; PEO, PA 6 ve PVA nanoliflerini farkl
depolanma siireleriyle ¢ekmisler ve kalinligin hava gegirgenligine etkisini
aragtirmiglardir. Artan depolanma siiresiyle beraber artan filtre kalinligi, hava
gecirgenliginde hemen hemen yar1 yartya bir diisiisle sonuglanmistir (Dotti et al.,
2007).

Zhang ve arkadaslart; nanolif aglarinin ¢oklu ince tabakalar halinde iist iiste
getirilmesi ile olusturulan nano filtrasyonun gelistirilmesi lizerine yaptiklar
calismada (2009); elektrolif ¢ekim yontemiyle iiretilmis olan farkli kalinliktaki
nano lif tabakalari, filtre kalite faktorlerini 6lgmek i¢in degerlendirilmistir. Kisa
zamanl1 iiretilen nanolif tabakalari, uzun zamanl iiretilenlere gore daha iyi kalite
faktorii gostermistir. Bundan yola ¢ikilarak, ¢ok tabakali ince nanolif aglar iist
iste getirilerek filtre kalitesinin iyilestirilmesi amaglanmistir.  Yapilan
degerlendirmeler sonucunda bu iiretilen ¢ok katmanli filtre tabakasinin, tek
nanolif katmanindan olusan filtre tabakasina gore ¢ok daha fazla kalite faktor
degeri gosterdigi goriilmiistiir. Burada daha iyi bir kalite degerinin elde edilmesi
icin esit dagilimli kalinhigin ve diisiik lif capinin gerektigi agiklanmistir. Sonug
olarak; birden ¢ok nanolif katmaninin iist iiste yigilmasiyla her bir tabakanin alt
kisimlarinin - birbirini dengelemesi iizerine filtre verimliliginin yiikselmesi
saglanmustir.

Desai ve arkadaslari; filtrasyon uygulamalari i¢in kitosan igeren nanolif
ylzeyli nonwoven kumaslari lizerine yaptiklar1 ¢calismada (2009); elektrolif ¢ekim
yontemiyle tirettikleri kitosan/PEO karisimi nanolifleri bir nonwoven polipropilen
alt tabakaya c¢ekmislerdir. Farkli lif caplarinda ve gramajlarda filtre malzemesi
elde edilmistir. Agir metal baglama, antimikrobiyal ve fiziksel filtre verimlilikleri
tizerine c¢alisilmis ve filtre malzemesinin  yilizey kimyast ve fiziksel
karakteristikleri ile iliskilendirilmistir. Uretilen nanolifli filtre malzemesinin
filtrasyon verimliliginin, lifin ¢ap1 ve ylizeyinde icerdigi kitosan miktariyla
kuvvetli bir iligki i¢inde oldugu bulunmustur. Kitosan esasli nanolifli filtre
tabakasinin; hava ve sudaki toksik ¢evre kirletici maddeleri etkisizlestirmesi ve bir
sonraki nesilde dogal meydana getirilen biyo-uyumlu materyallerle beraber
antitoksik etki gdstermeleri gibi avantajlar1 bulunmaktadir. Bu ¢alismada iki farkl
molekiiler agirlikta kitosan kullanilmigtir. Bunlardan 1400 kDa molekiiler agirliga

sahip olan kitosan polimeri %80, %70 ve %67 deasetilleme oranlariyla
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kullanilirken; daha az molekiiler agirliga sahip olan kitosan polimeri(100 kDa),
%83 deasetilleme derecesiyle kullanilmistir. Yiiksek molekiiler agirliktaki kitosan
%1.33’liikk konsantrasyonda ve kitosan/PEO oranlart 90:10 olarak alinmstir.
Elektrolif ¢ekim {initesinde islem parametrelerinden akis hizi 0.08 ml/dk,
uygulanan voltaj 30 kV ve kilcal ug-toplayici arasi mesafe olarak 10 cm
kullanilmigtir. Polimer ¢ozeltileri manyetik karistiricida daha homojen olmasi
adina 24 saat karistirilmustir.

Yapilan deneyler sonucunda filtre malzemesinin filtrasyon o6zelliklerini
degerlendirmek i¢in 3 mikron boyutlarinda polistiren pargaciklarindan 10 ml’si,
%80 deasetillenmis 90:10 kitosan/PEO karigimiyla iiretilen filtre malzemesine
niifuz ettirilmistir. Lifin c¢ap1 arttik¢a, maksimum go6zenek biiylkligii ve
dolayisiyla hava gegirgenligi artmis; bdylelikle polistiren parcacik filtrasyonu
verimliliginin azaldig1 gorilmustiir.

Zhang ve arkadaslar1 (2009), Elektrolif ¢ekimiyle iiretilmis ince nanolif
tabakalarinin filtrasyon uygulamalarinda kullanim olanaklarini arastirmislardir.
Polimer ¢ozelti konsantrasyonunun, akig hizinin ve kilcal ug-toplayici arasi
uzakligin lif cap1 dagilimina etkisi incelenmistir. Yiiksek ¢ozelti konsantrasyonu,
artan kilcal ug-toplayici arasi uzaklik ve akis hizi ile birlikte artan lif ¢aplari
dolayistyla iiretilen filtre malzemesinin daha diisiikk basing diisiimii ve yiiksek
filtre verimliligi gosterdigi goriilmiistiir. Sonuglara gore, parcacik boyutu 50
nm’den daha kiigiik olan parcaciklarin yakalanmasinda etkili olan filtrelerin etkili

kullaniminin miimkiin oldugu goriilmiustiir.

4.2.2 Filtrelerin Pilelenmesi

Pilelenmis filtrelerin etrafindaki hava akimi diiz degildir (Sekil 4.9).
Dolayisiyla birim alandaki pile sayisi arttikca havanin gecirgenligi de toplam filtre
alantyla dogru orantili olmayacaktir. Yani pile sayisimin artist  hava

gecirgenliginde biraz diisiise yol acacaktir.

Kirli Rijit Hava
Hava Cerceve Ay
% __énd
Filtre M%E%E , \/\/\/
Kalinhgn  f A A
b | e
Temiz Filtre

Hava

Sekil 4.9 Pilelenmis Filtrenin Sematik Gosterimi.
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Genel olarak kabul goriilen durumda, liflerin ¢evresindeki havanin hizi
azaldiginda, kiiciik parcaciklar filtreleme verimi artmaktadir. Hava akimi sabit
tutuldugunda, pilelenmis filtrelerde liflerin ¢evresindeki havanin hizi, diiz bir
filtredekine gore daha diisiiktiir. Boylece pilelenmis filtrenin verimi genellikle
daha yiiksektir (J. Hruza, 2010, s6zli goriisme). Uygun bir pileleme ile optimum
bir basing diisiimii elde edilebilir. Basing diisiimiinii 1 Pa azaltmak dahi yillik
enerji kazanimina onemli katki saglayacaktir (yaklasik 1.55 Amerikan dolar).

HEPA filtreler pilelenerek kullanilmaktadir.

4.3 HEPA Filtreler ve Ozellikleri

HEPA filtreler, genellikle %100 cam lifinden iiretilen,%85’in iizerinde filtre
verimliligi gosteren ve havada bulunan boyutu 0.3 mikrona kadar olan partikiilleri
havadan arindirabilen hava filtreleridir. Genel olarak temiz odalarda, hastane,
ameliyathane ve laboratuar ortamlarinda kullanilmaktadirlar. Steril ortamlarda bu
filtrelerin kullanilmasindaki amagc; gegebilecek pargacik miktarini sinirlandirarak
enfeksiyon riskini minimuma indirmektir.

Giliniimiizde kullanilan bu ytiksek verimlikteki hava filtreleri ancak 0.3 um
ve lizerindeki partikiilleri yakalayabildiklerinden, bu filtreler viriis gibi boyutlari
daha kiiciik patojenik ajanlar filtrelemek i¢in yetersiz kalmaktadir. Yiiksek yiizey
alan1 ve diislik 6l¢ekteki gozenek yapisi sayesinde nanolifli yiizeylerin filtrasyon
amacl kullanimi1 bu konuda bir¢ok avantaj saglamaktadir.

HEPA filtrelerin iretiminde, ¢aplari 0.5-2 pum arasinda degisen cam
mikrolifleri ve sentetik polimer lifleri(Spunbond veya Meltblown ile iiretilmis)
kullanilabilmektedir. Bu liflerin filtre tabakasinin iizerine rastgele yerlesiminden
sonra soguk sekillendirme ve termal kabartma teknikleri kullanilmaktadir. Termal
kabartma yontemiyle, derinligi 280 mm’ye kadar olan filtreler iiretilebilmektedir
(Sutherland, 2008). Sekil 4.10’da goriildiigii iizere bu filtreler efektif ylizey
alanin arttirmak tizere pilelenmistir. SEM goriintiilerinde, HEPA filtrede rastgele
bir lif diizeni goriilmektedir. Bu rastgele ve dolambaglh lif yerlesim diizeni,
derinlemesine filtrasyonda miimkiin olan en kiigiik pargaciklarin yakalanmasinda
avantaj saglamaktadir. Ayn1 zamanda pilelenmis yapis1 sayesinde, filtreden gegen
hava akist boliinerek daha diisiik hizda filtreden gegmektedir. Bu durumda
filtrelenmek istenen tanecikler, lif yiizeyleri ile daha ¢ok temas edecek ve filtre

tarafindan tutulma oranlar1 artacaktir. Daha 6nce bahsedilen parcacik yakalama
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mekanizmalarinin bilesimi, HEPA filtreden gecen hava akimiyla beraber parcacik

yakalama verimliliginde yiikselme ile sonu¢lanmaktadir (Whitt, S., 2011).

Rastgele yerlegmis liflerden olugan filtre malzemesi

Atk e,

.
B oy, e

ayrct

Sekil 4.10 HEPA Filtrenin Sematik Olarak Gosterimi (Wikipedia, 2011).

Ayni zamanda temiz odalarda bu filtreler, havanin odaya girisinden hemen
once yerlestirilmiglerdir. Boylelikle korumanin en son hattin1 olusturarak,
kirlilikten miimkiin oldugunca uzak tutulmaktadirlar (Sekil 4.11) (Sutherland,
2008).

Merkezi hava temizleme birimi Havalan cistemi

JEN /BN
Filirelerden hava cikas:

Konvansivonel hava
temizleme bélzesi \

/N /TN

Normal hava dagmim

'd

Konvansivonel hava
temizleme bélgesi \

Sekil 4.11 Konvansiyonel Temiz Oda Sistemi (Sutherland, 2008).
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5. NANOLIF URETIMINDE KULLANILAN POLIMERLER

Simdiye kadar sayist 50°den fazla polimerin elektrolif ¢cekim yontemiyle
basarili bir sekilde c¢ekildigi bilinmektedir. Farkli kullanim alanlarinda
uygulanmak {izere ¢esitli sentetik polimerler ve biyopolimerler elektrolif ¢ekim
yontemiyle retilebilmektedir. Sentetik  polimerler; diisiik maliyetleri,
kullanilabilirliginin yiiksek olmasi, ¢ok cesitli iyi tanimlanmis molekiiler ve
fonksiyonel yapilar1 nedeniyle nanolif {iretiminde tercih edilmektedir. Kullanilan
polimere bagl olarak uygun bir ¢ézgen secimi, kaliteli bir ¢ozelti ve dolayisiyla
istenilen oOzellikte nanolif yapilarinin elde edilmesine olanak saglamaktadir.
Sentetik ve suda ¢Oziinmeyen nanoliflerin iyi mekanik ozellik gosterdikleri ve
biyopolimerlere gore suyla temaslarinda yapisal biitiinliiklerini daha iyi
koruduklar1 goriilmiistiir. Bunun yaninda sentetik polimerler, iyi tanimlanmis
kimyasal ozellikleri (molekiiler agirlik, polimer zinciri lizerindeki fonksiyonel
gruplarin dagilimi) sayesinde elektrolif ¢ekim siirecinde daha esit dagilimli bir
davranig gostermektedir.

Biyopolimerler, gida basta olmak {izere bir¢ok endiistri dalinda biiyiik ilgi
gormektedir. Bunun nedenleri olarak:

¢ Toksik olmamalari, yenilebilir ve sindirilebilir olmalari,

¢ Biyouyumlu ve biyolojik olarak ¢dziinebilir olmalari,

e Yenilenebilir ve siirdiiriilebilir olmalari
gibi 6zellikler gosterilebilir. Bu 6zellikleri sayesinde biyopolimerler; biyomedikal,
eczacilik, kozmetik, tekstil ve bunlarla ilgili diger alanlarda kullanim olanagi
bulmaktadir (Krieger et al., 2008; Schiffman and Schauer, 2008).

Elektrolif ¢cekiminde de biyopolimerlerin kullanimi, katma deger yaratan bir
etken olmustur; ancak teknik zorluklar sebebiyle {iretimleri kisithidir. Bu zorluklar
asagida siralanmaktadir:

e Biyopolimerler elektrolif ¢ekimine gelmeden Once; uzun, karmasik ve
pahal1 bir aritim islemi gérmektedir,

e Bir¢ok organik ¢ozgende coziinmeleri, yliksek kristalinite diizeylerinden

dolay1 daha zordur (Orn: kitosan, aljinat),
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e Bircok biyopolimer giiclii hidrojen baglar1 kurma egilimindedir; bu da
artan viskoziteye, jel formu olusumuna ve dolayisiyla elektrolif ¢ekimin
zorlagsmasina neden olmaktadir,

e Mekanik 6zellikleri ve islenebilirligi genellikle zayiftir.

Aragtirmalar sonucu tiim bu siirlandirmalarinin tistesinden gelebilmek igin;
biyopolimerlerin sentetik polimerlerle karistirilip islenmesinin, biyopolimerlerin
cogul elektrolit makromolekiiler yapisinda olusacak yiiksek polimer zincir
dolasikliklarini nanoliflere doniistiirmede etkili bir ¢oziim oldugu goriilmiistiir.
Karigim yapildiginda, daha esnek olan sentetik polimer zincirleri, daha hareketsiz
olan biyopolimer zincirlerini ¢evreleyebilmekte ve istenilen baglanti ve zincir
dolagikligi  saglandiginda,  elektrolif = ¢ekimi  basarili  bir  sekilde
gerceklestirilmektedir.  Polimer  karisimlart  yapilarak  ayni  zamanda,
biyouyumluluk ve iyi mekanik 6zellikler bir araya getirilerek; ayr1 ayr1 olduklari
durumdan daha istiin Ozellikler gosterebilmektedirler (Kriegel et al., 2008).
Cizelge 5.1 ve 5.2°de elektrolif ¢ekiminde kullanilan polimer g¢esitleri ve

cozgenleri verilmistir.

Cizelge 5.1 Elektrolif Cekiminde Kullanilan bazi Sentetik Polimerler (Young, 2006).

Polimer Cozgen

PA 6 ve PA 6.6 Formik asit

Poliakrilonitril Dimetil formaldehit

Polietilen tereftalat Triflorasetik asit/Dimetil klorit
Polivinil Alkol Su

Polistiren DMF/Toluen
Nylon-6-ko-poliamid Formik asit

Polibenzimidazol Dimetil asetamid

Poliaramid Siilfiirik asit
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Cizelge 5.2  Elektrolif Cekiminde Kullanilan Bazi Polimer Cesitleri ve Cozgenler(Celep, 2007,
Ramakrishna et al., 2005).

Polimer Sinifi Polimer Cozgen

Yiksek performans | Poliimidler Fenol

polimerleri Poliamik Asit m-Kresol

Sivi Kristalin | Polieterimid Metilen Klorit
bolgeye sahip | Poli-gamma-benzil glumat Dimetilformamid
polimerler Poli (p-fenilen Tereftalat) Siilfiirik Asit
Kopolimerler Poliamid 6-Poliimid Formik Asit
Tekstil lif | Poliakrilonitril Dimetilformamid
polimerleri Polietilen Tereftalat Vakumda Eritilmis

Triflorasetik asit ve

Seliiloz asetat

Kitosan(MA:210.000, DD:%78)
Kitosan(DD:%50):PEO(1500kD
a)(50:50)

Diklormetan
Poliamid Siilfiirik Asit
Iletken polimerler Polianilin Siilftirik Asit
Biyopolimerler DNA Su
Polihidroksibiitirat-valerat Kloroform
Bombyx mori- ipek fibroini Formik Asit
Kazein/PEO(80:20) Trietanolamin

N,N-dimetilasetamid/aseton(1:2)
%70 TFA, %30 Metilen klorit
Asetik asit

HFIP

Kolajen 2,2, 2-trifloretanol
Jelatin HFIP
Gluten

5.1 Kitosan Nanoliflerinin Elektrolif Cekimiyle Uretimi ve

Kullanimi

5.1.1 Kitosan

Kitosan, kitinin deasetillenmesi sonucu elde edilen bir polisakkarittir. Kitin,

seliillozdan sonra diinyada en yaygin olarak bulunan ikinci biyopolimerdir.

Yengeg, karides gibi kabuklu su iiriinlerinin ana bilesenidir ve boceklerin

iskeletinde ve mantarlarin hiicre duvarlariin yapisinda da bulunmaktadir.
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Kitosanin  kimyasal  yapisi, poli-[B-(1,4)- 2-amino-2-deoksi-B-D-
glukopiranoz] seklindedir (Sekil 5.1). Kitin ve kitosan birer polisakkarittir ve
kimyasal yapilar1 bakimindan seliiloza benzemekle birlikte kendi aralarinda
birtakim farkliliklar gostermektedir. Seliillozdaki ikinci karbon atomu hidroksil (-
OH) grubu bagliyken, kitinde asetamid (-NHCOCH?3), kitosanda ise amin (-NH?2)
grubu bagli bulunmaktadir (Demir vd., 2008).

HOH,C i i I
- HOH,C., . [
. "::l':,.‘___-—-"{'l. --"'T"--.___J-'___.—'-"

iA) Kitin (B1Kitosan

Sekil 5.1 Kitin ve Kitosanin Kimyasal Yapilar1 (Kriegel et al., 2008).

Kitosanin ozelliklerine etki eden parametreler; deasetilleme derecesi,
molekiil agirligi, viskozite, ¢oziiniirliik ve rengi seklinde siralanabilmektedir.
Kitin ve kitosan arasindaki temel farklilik, yapilarindaki asetil igeriginden
kaynaklanmaktadir. “Deasetilleme Derecesi (DD)” kitinin yapisinda bulunan
aminoasetil gruplarindan asetil grubunun uzaklastirilma derecesidir. Bdylece
geride sadece amin grubu kalmaktadir. Kitosanin deasetilleme derecesinin, basta
coziinme oOzelligi olmak iizere bircok parametre iizerinde biyiik etkisi
bulunmaktadir. Yapilan arastirmalar iyi bir ¢Oziiniirliik icin en az % 75-80
deasetilleme derecesine sahip olmasi gerektigini gostermistir.

Kitosanin dogal ve sentetik polimerlere uygulamasinda 6nemli olan diger
bir parametre de molekiil agirligidir. Molekiil agirliklari, elde edildigi kaynaga ve
ozellikle deasetilleme kosullarma (sicaklik, zaman ve NaOH konsantrasyonu)
bagli olarak degismektedir.

Kitosanin ¢oziinmesi amactyla genellikle asetik asit, formik asit ve laktik
asit gibi organik asitler kullanilmaktadir. Bunlar arasinda en ¢ok kullanilan

cOzgen asetik asittir. Kitosanin ¢ozlniirliigiinii etkileyen birgok parametre
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arasinda: sicaklik, alkali konsantrasyonu ve pargacik biiyiikliigii bulunmaktadir
(Demir, 2007).

Dogal bir biyopolimer olan kitosan, 6zellikte son 50 yildir arastirmacilar
i¢in ilging bir materyal olarak yerini korumaktadir. Kitine gore bir¢cok avantaja da
sahip olan kitosan; gida, kozmetik, ziraat, tip, kagit ve tekstil gibi bir¢ok endiistri
dalinda kullanim alan1 bulmustur. Kitosanin tibbi uygulamalar i¢in ¢ok uygun bir
materyaldir; ¢iinkii nontoksiktir, biyouyumlulugu iyidir, antimikrobiyal 6zelligi
vardir, yara iyilestirmeyi destekler. Son gelismelerle birlikte; yliksek performansl
filtrelerde, doku miihendisliginde, biyomateryallerde, yara ortiilerinde genis bir
uygulama alani1 bulmaktadir.

Kitosanin sahip oldugu ozellikler ve nanolif olarak kullanim alanlar
asagidaki gibi siralanabilir (Pillai and Sharma, 2009):

e Doku iskelesi, sinir doku ve kemik dokuda kullaniimak iizere doku
miihendisligi  uygulamalart (PLLA, PLGA, PCL, kitosan ve kolajen
karisimlarinda ayarlanabilir hiicre aktiviteleri ve doku i¢in mekanik destek
saglama)-(biyo uyumluluk ve biyo bozunurluk),

e flag salimi wuygulamalar: (kitosan/PVA-PBC polipropilen karbonat)
koaksiyal elektrolif ¢ekimi) (uygun pargalanma hizlari),

o Antimikrobiyal ve yara iyilesmesi uygulamalari (S. aureus ve E. coli
bakterilerine kars1 antimikrobiyal etkinlik),

e Nanokompozit ve hibrit nanolifler (kitosanin c¢apraz baglanmasiyla
arttirllan mekanik Ozellikleri gdstermesi ve PLGA ile karisimiyla elde edilen
hiicre uyumlulugu, yiiksek su emiciligi),

e Hava ve sivi filtrasyonu uygulamalart,

¢ Koaksiyal nanolif iiretimi (biyomedikal uygulamalar).

5.1.2 Kitosanin Antimikrobiyal Etkinligi

Kitosan c¢esitli bakteri ve mantarlara karst antimikrobiyal aktivite
gostermektedir. Bu durum ozellikle kitosanin  polikatyonik yapisindan
kaynaklanmaktadir. Kitosanin antimikrobiyal etkinligi lizerine ¢esitli goriisler ileri

stirtilmiistiir. Bunlar (Demir vd., 2008):
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¢ Asidik ortamda NH2 gruplarinin —-NH3+ gruplarina doniismesiyle hiicre
zar1 zarar gormekte ve bakterilerin beslenmesi igin gerekli olan besinler hiicre
disina sizmakta, hiicre 6liimii gerceklesmektedir,

e Hiicre yiizeyi iizerinde bulunan kitosan (6zellikle yiiksek molekiil
agirligina sahip) burada bir polimer tabakasi olusturmakta ve hiicre i¢in gerekli
besinlerin iceri girmesini 6nlemektedir,

eDiisiilk molekiil agirhigindaki  kitosan, hiicre igerisine kadar
ilerleyebilmekte burada DNA’ya baglanmakta, RNA ve protein sentezini
engellemekte ve bdyle hiicrenin yasamini sona erdirmektedir,

eKitosan polikatyonik yapist nedeniyle hiicrede bulunan elektronegatif
yikli maddeleri adsorplayip, ¢oktiirmekte ve hiicrenin fizyolojik aktivitelerini
deforme ederek hiicre 6liimiine sebep olmaktadir.

Kitosanda birincil amin gruplar pozitif yiik saglayarak bakteriler iizerindeki
negatif yiikle etkilesime girmektedir. Bu etkilesimle beraber, hiicre yiizeyinde
bliylik degisim yasanmakta ve hiicreler arasi 6z maddeler sizintrya ugramaktadir
(Gao and Cranston, 2008).

PET/kitosan karisimi nanoliflerin antimikrobiyal etkinliginin 6l¢iildiigi bir
calismada, Staphylococcus aureus ve Klebsiella pneumaniae bakterilerinde karsi
koloni sayim metodu uygulanmigtir. Sonuglara gére PET/kitosan nanoliflerinde,
kontrol grubu olarak kullanilan PET nanoliflerine kiyasla koloni biiyiimesinin
onemli derecede azaldig1 goriilmiistiir (Jung et al., 2007).

Desai ve arkadaglari; filtrasyon uygulamalar i¢in kitosan igeren nanolif
ylizeyli nonwoven kumaslar1 iizerine yaptiklar1i calismada (2009); iki farklh
molekiiler agirlikta kitosan kullanilmigtir. Bunlardan 1400 kDa molekiiler agirliga
sahip olan kitosan polimeri %80, %70 ve %67 deasetilleme oranlariyla
kullanilirken; daha az molekiiler agirliga sahip olan kitosan polimeri (100 kDa),
%83 deasetilleme derecesiyle kullanilmistir. Yiiksek molekiiler agirliktaki kitosan
kiitlece %1.33 konsantrasyonda hzirlanmis ve kitosan/PEO oranlar1 90:10 olarak
alinmistir. Elektrolif ¢ekim iinitesinde islem parametrelerinden akis hizi 0.08
ml/dk, uygulanan voltaj 30 kV ve kilcal ug-toplayict arast mesafe olarak 10 cm
kullanilmigtir. Polimer ¢ozeltileri manyetik karistiricida daha homojen olmasi

adina 24 saat kanstirilmistir.
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Uretilen nanolifli filtre malzemesinin antimikrobiyal —&zelliklerine
bakildiginda, kitosanin NH3 + pozitif yiiklii yiizeyi, bakteriyel hiicre duvarindaki
negatif yiikli bilesiklere baglanarak hiicrenin biiylimesini engellerken sonug
olarak mikroorganizmay1 Oldiirebilmektedir. Kitosan/PEO karisimi nanoliflerin
kitosan igeriginin, kitosanin molekiiler agirligimin ve kitosanin deasetilleme
derecesinin antimikrobiyal performansi iizerine etkileri incelenmistir. Test
mikroorganizmasi olarak E. coli kullanilmistir. Bakteri miktarindaki azalma: log
azalma=log(baslangictaki bakteri konsantrasyonu)-log(son bakteri
konsantrasyonu) formiililyle hesaplanmistir. Karisimdaki % PEO miktarinin
artmast ve kitosanin molekiiler agirhiginin azalmasiyla beraber antimikrobiyal
etkinligin diistiigli gézlemlenmistir. Molekiiler agirligin kitosanin antimikrobiyal
aktivitesine etkisi tam olarak anlagilmamistir. Baz1 gruplar, 220 kDa molekiiler
agirlik esik degerinin oldugunu ve molekiiler agirlik bu degere kadar arttikga
antimikrobiyal etkinin arttigmni ileri siirmiis; bu esik degeri gectiginde
antimikrobiyal etkinligin, molekiiller arasi hidrojenin artmasi ve olusan
protonlanmis amine sitelerin azalmasi dolayisiyla, molekiillerin daha yogun bir
sekilde sikismasiyla beraber azaldigini soylemislerdir. Yine de 6 saatlik etkilesim
siiresi sonucunda kitosan igerikli nanolifler ile birlikte E.coli kiiltiirtinde 2-3 log
azalma saptanmistir. Yapilan deneylere goére deasetilleme derecesinin
arttirilmasiyla artan protonlanmis amine sitelerin varlig1 sayesinde antimikrobiyal
etkinligin de arttig1 gorilmustiir.

Bir bagka calismada PET, PET/kitin ve PET/kitosan nanolif tabakalarinin S.
aureus ve K. pneumoniae mikroorganizmalarina karsi antimikrobiyal etkinligi
tayin edilmistir. Kiitlece %10’luk konsantrasyonla hazirlanmis kitosan ile
karigtirilan PET nanolif tabakasi, hiicre biiylimesini %95’in tizerinde engellerken;
bu oran tek basina PET nanoliflerinde %20 nin altinda kalmistir. Kiitlece %10’ luk
konsantrasyonla hazirlanmis kitin ile PET karigiminda ise hiicre biiylimesi %60
oraninda bulunmustur. Sonug olarak kitosan ilavesinin ayni oranda kitin ilavesine
gore antimikrobiyal etkinligi daha da arttirdig1 goriilmiistiir (Sekil 5.2) (Pillai and
Sharma, 2009).
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Sekil 5.2 Kitin ve Kitosan igeren PET Nanoliflerinde Antimikrobiyal Etkinlik.

5.1.3 Kitosanin Elektrolif Cekimi

Okhawa ve arkadaglar1 (2004), elektrolif ¢ekim yOntemiyle saf kitosan ve
kitosan/PVA karisimi nanolifleri tiretmislerdir. Kullandiklar1 ¢6zgenler, seyreltik
hidroklorik asit, asetik asit, formik asit ve triflorasetik asittir. Artan kitosan
konsantrasyonuyla beraber, toplayicida toplanan yap1 kiiresel boncuk formundan
birbiriyle baglanmis lifli ag formuna doniismiistiir. Buna ek olarak TFA’ya
eklenen diklormetan, kitosan liflerinin daha diizgiin yapida olugmasini saglamstur.
Sonug olarak diizgiin yapida ve ortalama c¢aplart 330 nm olan nanolifler elde
edilmistir.

Caplar1 38+8 nm olan kitosan nanolifleri, 190 kDa kitosan ve 900 kDa PEO
karisimini kiitlece %3’likk Triton X ve %10’luk dimetil siilfoksit (DMSO)’te
coziinerek elde edilmigstir. Yiizey aktif madde olarak Triton X’in kullanimi,
karigimin lif formu kazanmasini iyilestirmistir (Bhattarai et al., 2005).

Schiffman ve Schauer (2007); diisiik, orta ve yliksek molekiiler agirliktaki
kitosani, kiitlece %2.7’lik TFA’da ¢dzmiis ve tiim tiplerde ¢aplar1 sirastyla 74 nm,
77 nm ve 108 nm olan diizgiin dagilimli kitosan nanolifleri elde edebilmiglerdir.
Molekiiler agirliktaki artis, daha yiiksek lif caplariyla sonug¢lanmustir.

Jung ve arkadaslar1 (2007), PET ve kitosan1 TFA’da ¢6zmiisler ve mikro
boyutlu PET tekstil malzemesinin {izerine elektrolif c¢ekim ydntemiyle
cekmislerdir. Cekilen nanoliflerin ¢ap1 500-800 nm arasindadir. Kitosan igerigi
sayesinde, fibroblast hiicreleri PET nanoliflerine kiyasla PET/kitosan karigimi

nanoliflere daha iyi baglanmistir. Bu da kitosan varliginin doku ile
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uyumlulugunun bir gostergesidir. Ayn1 zamanda kitosan icerigi sayesinde tiretilen
nanoliflerin hidrofil 6zelligi de artmistir.

Martinova ve Lubasova, elektrolif cekim yontemi ile tiretilmis kitosan esaslt
nanolifler iizerine yaptiklart calismada(2008); ¢ tipte kitosan ¢ozeltisi
hazirlamislardir:

e CH-A: %0.5’1ik c¢cozelti ve %] asetik asitte viskozitesi 5-20 cP ve
DD(degree of deacetylation)%78

eCH-B: orta molekiiler agirlikta, %]1°lik ¢ozelti ve %1 asetik asitte
viskozitesi 200—800 cP ve DD%75-85

e CH-C: yiiksek molekiiler agirlikta, %1°lik c¢cozelti %1 asetik asitte
viskozitesi 800-2000 cP ve DD>%75 olacak sekilde hazirlanmustir.

Kitosan %10, 30 veya 60’lik asetik asitte ve %30 laktik asitle muamele
edilmis ve kiitlece %10’luk CH-A, %?2’lik CH-B ve %1’lik CH-C elde edilmistir.
PEO ise 400 kDa ve 900 kDa molekiiler agirliginda alinmistir. Tim ¢ozeltileri
hazirlamak i¢in deiyonize su kullanilmistir. Sodyum klorit, tuz eklenerek %5’°lik
PEO sulu ¢ozeltisinde kullanilmis ve 0.24’ten 0.85 mol/lt araliginda
konsantrasyonlar elde edilmistir. Kitosan ¢ozeltileri ve PEO ¢ozeltileri ayr1 ayri
hazirlanmig(kitosan farkli asit ve PEO c¢ozeltilerinde su ve sodyum kloritle
beraber bir giin oda sicaklifinda manyetik karistirici ile karistirilmistir), her iki
cozelti daha sonra tekrar beraber ayni sartlarda karistirilmistir. CH/PEO
karigimlar1 70/30°dan 95/5°e kadar agirlik oranlarinda kombine edilmistir. 50-55
kV gerilim, elektrotlar arasi mesafe 10 cm, hava sicakligi 22°C ve bagil nem %38
olarak ayarlanmistir. Sonu¢ olarak; %90-95 CH iceren CH/PEO karisiminin
basarili bir sekilde lif olarak c¢ekilebildigi goriilmiistiir. Kitosanin zayif asitlerde
¢oziildiigiinde elektrolif ¢ekimiyle nanolif olarak {iretimi kolaylasmaktadir (L.
Martinova, 2010, s6zli goriigme).

Lou ve arkadaslari, elektrolif c¢ekim yontemiyle PEO/kitosan lif
membranlarimin hazirlanist ve biyo-uyumlulugun degerlendirilmesi iizerine
yaptiklar ¢calismada (2008); elekrolif ¢cekim yontemi, 0.6 kV/cm elektrik alaninda,
PEO/CH oranlar1 60:40 olacak sekilde uygulanmis ve yaklasik 30 nm capinda
nanolifler elde edilmistir. Molekiiler agirligt 3x105 — 5x105 Da PEO ve %85
deasetile CH kullanilmistir. Tim ¢ozeltiler oda sicakliginda hazirlanmis ve
elektrolif ¢ekim uygulamalar1 yine oda sicakliginda yapilmistir. PEO

DW(deiyonize su)-metanol ve DW-etanol c¢ozeltilerinde kiitlece %4’ liikk
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konsantrasyonda ¢oziilmiistiir. PEO/CH ¢ozeltileri, oranlar1 100:0, 80:20, 60:40,
40:60, 20:80 ve 0:100 olacak sekilde %1°lik asetik asit ve metanol ¢ozeltilerinde
coziilerek hazirlanmistir.

Elektrolif ¢ekim diizeneginde, 10 kV DC gii¢ kaynagi kullanilmis ve igne
ucuyla toplayict arast mesafe 15 cm olarak hazirlanmistir. Elektrik alani 0.4
kV/ecm oldugunda PEO/CH membraninin hemen hemen hi¢ lif icermedigi; 0.6
kV/cm’e cikarildiginda ise lifin egrilme kapasitesinin arttigi goriilmiistiir. Tip ile
toplayici arast mesafe 10-15 cm arasinda ve verilen gerilim 6-10 kV arasinda
ayarlanarak lifin egrilebilme kapasiteleri karsilagtirilmistir. Tip ve toplayici arasi
mesafe 10 cm’den az oldugunda ayni1 elektrik alanlari lifi egirememektedir; ¢linkii
daha az mesafe nedeniyle ¢dzgenin tamaminin uzaklastirilmasi engellenmis
olmaktadir.

Sonug olarak; SEM goriintiilerinde, ugucu ¢ozgenin kullanimiin egirme
kapasitesini arttirdig1 ortaya konmustur. PEO/CH karisim oraninin membran
formunu etkileyen énemli bir faktdr oldugu goriilmiistiir. PEO/CH oraninin 60:40
oldugu durumda membran yapisinin optimal oldugu ve lif ¢aplarinin 200 nm’den
30 nm’ye indigi gézlemlenmistir. Diger bir 6nemli faktor olan elektrik alanin en
uygun degerinin 0.6 kV/cm, 10 kV gerilimde ve tip-toplayici arast mesafenin 15
cm oldugu durumda ulasildigr goriilmiistiir. Gerek PEO gerekse de PEO/CH
membranlari; biyotoksisite, hiicrelerin hizli ¢ogalmasi gibi biyouyumluluk
ozelliklerini gostermistir.

Pillai ve arkadaslar1 kitin ve kitosan polimerlerinin kimyasi, ¢6ziiniirliigii ve
lif formuna getirilmesi tizerine yaptiklar: bir ¢alismada(2009); kitosanin PEO ile
sulu ¢ozelti karisiminda elektrolif cekim yontemi ile 40290 nm cap araliginda lif
dretimi miimkiin olmustur. Ultra ince lifler, PEO ilavesinin kitosan/PEO
karistminin 2:1 veya 1:1 kiitle oranlarinda yapilmasiyla ve CH/PEO ¢6zeltisinin
sirastyla %4 ve %6°lik konsantrasyonlarda hazirlanmasiyla iretilmistir. Aym
zamanda PEO ilavesinin, lifli yapinin formunun gelistirilmesini arttirict yonde
etki yaptig1 gorilmiistiir.

Pillai ve Sharma; kitin ve kitosan nanoliflerinin elektrolif ¢ekim yontemi ile
iretilmesi ve uygulama alanlar iizerine yaptiklart bir ¢alismada(2009); onceki
caligmalarin gosterdigi dlclide saf CH kullanilarak elektrolif ¢ekim yontemiyle lif
¢cekimi zor olmustur; ¢iinkii CH yiiksek polimer konsantrasyonuna ve diisiik

viskoziteye sahiptir. Bununla birlikte birka¢ arastirma grubu PEO polimeriyle CH
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karisimini kullanarak lif ¢ekimini basarabilmislerdir. Klossner ve arkadaslari
elektrolif cekim yontemi ile yaklasik 62+9 nm — 129+16 nm ¢ap araliginda CH ve
PEO karisimi nanolif iiretmislerdir.

SEM goriintiileriyle, CH/PEO polimer konsantrasyonu arttikca olusan
boncuk sayisinin azaldigi; CH konsantrasyonu arttik¢a lif capinin diistiigii tespit
edilmistir. Eger CH/PEO ¢ozeltisinin fazlar1 siire¢ i¢inde ayriliyorsa NaCl
kullanilarak ¢ozelti stabilize edilmistir. Ayni zamanda arastirmalarinda,
deasetillemenin elektrolif ¢ekimi ile iiretilmis CH lifi deneyleriyle kiyaslamak i¢in
¢ok Oonemli bir parametre oldugunu ortaya koymuslardir.

Calisma sonuglarina gore kitosana PEO polimer ilavesinin, CH’in
¢Oziintirliigiinii arttirdigini ve elektrolif ¢ekim islem siireci boyunca lif formunun
korunmasini olanakli hale getirdigi goriilmiistiir. Boylece yiiksek molekiiler
agirlikta CH/PEO (95:5) karisim oranlariyla lif ¢apinin en az 80+35 nm oldugu ve
boncuk hatalarinin olmadig: elektrolif ¢ekimi ile liretilmis nanoliflerin hava ve su
filtrasyon uygulamalarinda kullaniminin miimkiin oldugu sonucuna varilmaistir.

Elektrolif c¢ekimiyle iiretilmis kitosan nanoliflerininde antimikrobiyal
etkinlik ve iglem parametrelerinin roliiniin incelendigi bir arastirmada; zayif
asitlerin tek basmma kullanimiyla kitosanin elektrolif g¢ekiminin zor oldugu
gorlilmiistiir. Bunun i¢in, zayif asitlerle ucucu c¢ozgenler karistirilarak kitosan
nanoliflerinin olusumunun kolaylastig1 gozlemlenmistir. Ayni zamanda PEO
karistirilmasiyla diizenli nanolif olustugu ve karisimdaki kitosan orani arttiginda

olusan boncuk sayisinin azaldig1 sonucuna varilmistir (Jacobs et al., 2010).

5.2 Poliamid 6 Nanoliflerinin Elektrolif Cekimiyle Uretimi ve
Kullanimi

5.2.1 Poliamid 6

Ilk sentetik lif olan poliamid lifleri 1928 yilinda Carothers tarafindan
bulunmustur. Carothers’in buldugu poliamid lifi Poliamid 6.6 (Naylon)’dir. Daha
sonra Poliamid 6(Perlon), kaprolaktamdan hareket ederek elde edilmistir(Sekil
5.3). Kaprolaktamin polimerlesmesinde, kaprolaktamin su ile tepkimeye girerek &-
aminokapraonik aside doniistiigii ve bunlarin polikondenzasyonu sonucunda
poliamid 6 makromolekiillerinin olustugu varsayimi kabul edilmektedir. Poliamid

lifleri genel olarak asitlere karst dayamiksizdir. Seyreltik asitler pek etki
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yapmamasina ragmen, sicak ve derisik asitler poliamidi pargalamaktadir

(Seventekin, 2003).

H O

| |

Sekil 5.3 Poliamid 6’nin Kimyasal Yapist (Wikipedia, 2011).

Sekil 5.4 Poliamid 6 Graniilii (Recycled Plastic dot Com, 2011).

PA 6 ile yapilan bir ¢cok ¢alismada, PA 6 nanolif yiizeyleri yiiksek kopma
mukavemeti (12+-0.2 Mpa) ve uzamasi (%50-300) gibi iyi mekanik 6zellikler
gostermistir (Marsano et al., 2010). Bu ozellikleriyle bu polimer 6zellikle hava
filtrasyonunda filtre dmrii agisindan Onem teskil etmektedir. Genel olarak bu
polimer FA/AA, DCM (diklormetan)/FA, HFIP/FA (heksafloroizopropanol) gibi
cozgen ve bunlarin karigimlarinda ¢oziinebilmektedir. Cesitli elektrolif ¢ekimi
kosullarinda 50-500 nm arasinda lifler iiretilebilmektedir.

PA 6 liflerinin 6zellikler asagidaki gibi siralanabilir:

e Milkemmel sertlik ve saglamlik,

e Yiiksek kimyasal direng

e Yiiksek 1s1l ve mekanik dayaniklilik,

e Iyi boyutsal kararlilik,

e lyi yiizey kalitesi,

¢ Gerilmeye karsi dayanim,
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e Cok iyi elektriksel ozellikler,
¢ Kolay islenebilirlik,

e Diisiik su emiciligi v.b.

5.2.2 Poliamid 6’min Elektrolif Cekimi

Poliamid plastikleri yiiksek kopma mukavemeti, darbe dayanimi ve asinma
direnci gibi iyi mekanik 6zelliklere sahip olmasi nedeniyle miihendislikte tercih
edilen bir malzemedir. Giiniimiizde, arastirmalar1 hiz kazanan biyomedikal
uygulamalarda biyopolimerlerke karigtirilarak ozellikle yara Ortlicii olarak
kullanim alan1 bulan PA 6 nanolifleri; lstiin mekanik Ozellikleri ve diizgiin
dagilimli gozenekli yapisi dolayisiyla filtrasyon uygulamalarinda da genis yer
bulmaktadir.

Elektrolif g¢ekim yontemi, farkli kokenlerden malzemeler kullanilarak;
mikronalt1 1if ¢aplarina sahip, ultra ince lif {iretiminde kullanilmaktadir. Polimer
ya da eriyik c¢ozeltileri ile temas halinde olan “yayma — emitting” elektrodunun
polaritesi pozitif ya da negatif olabilmektedir. Elektrot polaritesi ve PA 6
konsantrasyonu, PA 6 molekiiler agirligi, elektrostatik alan mukavemeti, ¢ozelti
sicakligl, ¢ozgen tipi ve inorganik tuz ilavesi gibi bazi islem parametrelerinin,
morfolojik goriiniim ve ortalama PA 6 lif Slgiileri hakkindaki etkileri incelendigi
bir caligmada; taramali elektron mikroskobu (SEM) ile yapilan incelemeler,
pozitif ve negatif polariteye sahip yayma elektrodu ile iiretilen PA 6 liflerinin
belirgin morfolojik farkliliklara sahip oldugunu gostermistir. En belirgin farklar;
negatif elektrot polaritesi olan PA 6 liflerinin enine kesitleri diiz iken, pozitif
olanlarinki daireseldir; ayrica negatif elektrot polaritesine sahip olan PA 6’nin
ortalama elyaf ¢api, pozitif olanlardan daha yiiksek bulunmustur (Supaphol and
Nithittanakul, 2005).

Cesitli poliamid polimerleri kullanilarak yapilan ve elektrolif iiretim sonucu
olugsan nanolif tabakalarinin filtrasyon ozelliklerinin arastirildigi bir ¢alismada;
ozellikle PA 66 ve PA 6 nanolif tabakalarinin 0.5 g/m® gramajda dahi, 0.16 pm
parcacik boyutuyla test edildiginde %95’in lizerinde filtre verimliligi gosterdigi
tespit edilmistir. Uretilen tabakanin agirh@min artmasinin, filtre verimliliginde
Oonemli bir artis gostermeksizin kullanimi miimkiin olmayan diizeyde artan bir

basing diistimiine neden oldugu goriilmistiir(Heikkila ve ark., 2008).
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Filtrasyon uygulamalarinda kullanilabilen PA 6 polimeri ile elektrolif ¢cekim
yontemi kullanilarak yapilan bir ¢alismada; kitosanla karisim yapilmis ve ¢oziicli
olarak HFIP/FA hacimce 90:10 oranlarinda kullanilmistir. Kitosan ve PA6
karigimi kiitlece %6’lik konsantrasyonda ve PA6/CH oranlar1 100/0, 90/10, 85/15,
80/20, 75/25 ve 70/30 olacak sekilde hazirlanmistir. Elektrolif ¢ekimiyle iiretilen
nanoliflere bakildiginda, artan konsantrasyonla beraber liflerin boncuklu yapidan
tiniform bir yapiya dogru davranis gosterdigi goriilmiistiir. Cozelti konsantrasyonu
%4’1in altinda ve %38’in iizerinde hazirlandiginda siirekli olmayan ve asimetrik lif
yapilariin olustugu gézlemlenmistir. Nanoliflerin morfolojileri taramali elektron
mikroskobu ile incelenmis ve molekiillerarasi etkilesimleri mekanik testlerin
yanisira FT-IR, X-Ray difraksiyonu ve DSC diferansiyel tarama kalorimetresi ile
de analiz edilmistir.  Nanoliflerin  morfolojisi ve ¢apmin  ¢dzelti
konsantrasyonundan etkilendigi ve karigimi olusturan bilesenlerin agirlik
oranlarma bagli oldugu saptanmistir. Ayrica, FT-IR analizleri gostermistir ki;
karmagik yapidaki kitosan miktarindan bagimsiz olarak bir IR band frekans
degisimi gozlenmektedir. XRD ve DSC analizleri, karisimdaki kitosan miktari
arttirildikga y fazl kristallerin olustugunu ve arttigini gostermistir; bu da PA 6 ile
kitosan arasinda molekiiller arasi etkilesimlerin olustu§unu ispatlar. Mekanik
testlerinin performans verileri, karisimdaki kitosan miktar1 degistikge lifin
molekiillerarast etkilesimlerinin de degistigini belirtmektedir. Sonu¢ olarak bu
polimer karisiminda, polimerler bilesenleri arasinda yeni hidrojen baglari
kurularak birbiriyle uyumlulugu tespit edilmis ve bu yapinin nanoliflerin kullanim
alanini genisletebilecegi dngoriilmiistiir (Zhang et al., 2009).

Elektrolif ¢ekimiyle iiretilmis PA 6 nonwoven yapilar iizerine bir ¢aligmada,
PA 6’y1 ¢ozmek i¢in TFE (2,2,2-trifloretanol) kullanilmigtir. Kullanilan ¢ozelti
konsantrasyonlarinin, iletkenligin, bagil nemin ve uygulanan voltaj degerinin lif
yapisi lizerindeki etkileri incelenmistir. Bagil nem ve iletkenlik degistirilerek
nanoliflerin ¢ap1 ve gdzenekliligi ayarlanabilmektedir. Caplar1 300-600 nm
arasinda degisen nanolifler elde edilmistir. Uretilen nonwoven tabakalarin
mekanik 6zelliklerinin de incelendigi bu c¢alismada, PA 6 nanolifli nonwoven
tabakalar, 12+0.2 MPa kopma mukavemeti ve %300+%50 uzama gostermistir.
Ayn1 zamanda bu kopma mukavemeti degeri, iiretilen tabakanin hicbir destek alt
tabakaya ihtiyac duymaksizin filtre malzemesi olarak kullanimin1i miimkiin

kilmistir. Sahip oldugu yiiksek spesifik ylizey alan1 ve gozenekler arasi
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baglantilarin iyi olmasi dolayisiyla bu yapilar filtrasyonda parcacik yakalama
verimliliginin gelismesine olanak saglamaktadir (Marsano et al., 2010).

Nirmala ve arkadaslari, PA 6 ve kitosan (DD:%85, diisiik molekiiler
agirlikll),  karigimint %85°lik formik asitte ¢ozerek elektrolif yontemiyle
cekmislerdir. Kiitlece %18’lik PA 6 ¢ozeltisi sirastyla kiitlece %0, %1, %1.5 ve
%2’lik  konsantrasyonda hazirlanmis kitosan ¢ozeltileriyle karistirilarak
hazirlanmustir. igneli elektrolif ¢ekiminin kullandig1 calismada, 22 kV voltaj,
toplayict igne ucu arasi uzaklik 15 cm secilmistir. Cekimin ardindan 80 °C
sicaklikta ve 48 saat siireyle lizerinde kalan ¢ozgeni uzaklastirmak tizere etiivde
birakilmistir. Sonug¢ olarak diizgiin dagilimli ve ¢aplar1 20-60 nm arasinda
degisen nanolifler basarili bir bicimde elde edilmistir. FT-IR spektroskopisinde
amid gruplarimin PA 6 nanoliflerini sabit bir yapiyla siirlandirdigi goriilmiistiir.
PA 6/kitosan nanolifleri 220 °C’de erime noktas1 gostermistir (Nirmala et al.,
2011b).

PA 6’nin kitosanla karisim yapildigi bir bagka calismada, kitosani iceriginin
artmasiyla iletkenligin arttig1 gézlemlenmistir. Artan kitosan oraninin ultra ince lif
yogunlugunu arttirdigi goriilmiistiir. Bu biyo bozunurluga sahip karigimin ileriki
asamalarda nanoteknoloji alaninda yarar saglayacagi ongoriilmiistiir (Nirmala et
al., 2011a).

PA 6 polimerinin elektrolif ¢ekimiyle kullaniminda uygulama alani buldugu
baska bir alan ise antimikrobiyal ila¢ salimidir. PA 6 nanolifleri, 5,5-dimetil
hidantoin (DMH) ile karistirilarak antimikrobiyal ila¢ olarak kullanimi
aragtirilmustir. PA 6 kiitlece %12°lik konsantrasyonda, formik asitte 60-70 °C’de
¢Oziinerek hazirlanmis ve %5’lik konsantrasyonda DMH ile karistirilmastir.
Poliamid az miktarda metanolde eritilerek PA 6 ¢ozeltisine eklenmis ve elektrolif
cekiminden once oda sicakliginda 1-2 saat karistirilmistir.

PA 6/DMH nanolifleri 15-328 nm c¢ap araliginda Nanospider teknolojisi
kullanilarak basariyla iiretilmistir. Elektrolif yontemiyle ¢ekilmis ve ilag olarak
kullanilacak liflerin antimikrobiyal aktivite tayini yapilmistir. Sonuglara gore,
antimikrobiyal etkinligin, test organizmasina gore degistigi tespit edilmistir.

Bu karisimin 6zellikle yara iyilestirme uygulamalarinda gelecek vaat ettigi

belirtilmistir (EI-Newehy et al., 2011).
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6. MATERYAL VE YONTEM

Bu ¢alismada yapilan deneylere ait veriler PASW Statistics 18 programiyla
degerlendirilmistir. SEM goriintiilerindeki lif ¢aplart Image J programi

kullanilarak 6l¢tilmiistiir.

6.1 Materyal

Materyal olarak kullanilan polimerler kitosan (CH), poliamid 6 (PA 6) ve
polietilen oksit (PEO)’ dir. Diisiik molekiiler agirlikli kitosan Chitosan-5 (20
°C’de 5 g/l viskoziteli), WAKO Pure Chemical Industries, LTD.’den; yiiksek
molekiiler agirlikli kitosan(Brookfield viskozitesi 200.000 cps’ten biiyiik) Sigma
Aldrich’ten temin edilmistir. PA 6 (Ultramid® B24 N 03, ISO 307 2.43+0.03" ¢
gore %96’k (g/g) stilflirik asitte bagil viskozitesi %1(g/1) BASF The Chemical
Company’den temin edilmistir. PEO, molekiiler agirligi 900.000 g/mol, Sigma
Aldrich’ten temin edilmistir.

Cozgen olarak kullanilan asetik asit (%100) ve formik asit (%98-100)
Sigma Aldrich’ten temin edilmistir.

Filtre alt malzemesi olarak kullanilacak HEPA filtre kagid1 (%100 cam
mikrolifli) Mikropor Filtre Makine Sanayi Ticaret A.S.’den saglanmustir.

6.2 Yontem

6.2.1 Cozeltilerin Hazirlanmasi

Kitosanin tek basina elektrolif ¢ekiminin, sahip oldugu yiiksek viskozite ve
ylizey gerilimi nedenleriyle ¢ok zor oldugu bilinmektedir, dolayisiyla cesitli
polimer ve polimer ¢ozeltileriyle karigtirilip egrilebilirligi arttirilabilmektedir.

Yapilan bir dizi 6n calismada oOncelikle kitosan/PEO karisimlarindan
nanolifler elde edilmeye calisilmistir. Igneli elektrolif cekim ydntemi kullanilarak
cekilen CH/PEO cozeltileri, kiitlece %1, %1.5 ve %?2’lik konsantrasyonlarda ve
1:1 karigim oranlariyla hazirlanmistir.

PEO, saf su igerisinde; yliksek molekiiler agirlikli kitosan, hacimce sirastyla
10:90 oraninda karistirilan saf su ve asetik asit karisitminda ¢oziilmek tiizere

manyetik  karistiricida  oda  kosullarinda 24 saat boyunca ayri ayri
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karistirilmislardir. Ardindan bu iki ¢6zelti kiitlece 1:1 karisim oranlarinda tekrar

24 saat boyunca oda kosullarinda manyetik karistiricida karistirilmistir. Kitosan

orant %50 nin lizerinde arttirilmaya calisilmis; fakat yiiksek viskozite sebebiyle

elektrolif ¢ekimi miimkiin olmamustir.

Daha sonra, suda kolayca ¢6ziinen PEO’nun filtre malzemesi olarak

kullaniminda ortamdaki nemden etkilenecegi diislincesiyle, kitosanin PA 6 ile

karisiminin amacimiza daha uygun olduguna karar verilmis ve bu iki polimerden

cesitli konsantrasyonlarda ve karisim oranlarinda ¢ozeltiler hazirlanarak lif ¢ekimi

yapilmistir. Cizelge 6.1°de hazirlanmis olan c¢ozeltiler, konsantrasyonlart ve

karisim oranlar1 goriilmektedir.

Cizelge 6.1 Cozeltiler, Konsantrasyonlar ve Karigim Oranlart.

1. Grup: PA 6/CH polimer karisumlari

Konsantrasyon(%)g/g

2-90/10(CH-DMA) 8
b-80/20(CH-DMA) 8
¢-70/30(CH-DMA) 8
d-66/34(CH-DMA) 8
e-80/20(CH-DMA) 6
£-80/20(CH-YMA) 10
g-30/20(CH-DMA) 10
h-80/20(CH-DMA) 12

2. Grup PA6 ve CH cozeltilerinin karisimlar:

Konsantrasyon(%)g/g-PA6/CH

a-80/20(CH-DMA) 104
b-70/30(CH-DMA) 104
¢-66/34(CH-DMA) 10-4
d-50/50(CH-DMA) 104
e-80/20(CH-DMA) 13-6
£-70/30(CH-DMA) 13-6
g-66/34(CH-DMA) 13-6
h-60/40(CH-DMA) 13-6
i-50/50(CH-DMA) 13-6

(DMA: diisiik molekiiler agirlikli, YMA: yiisek molekiiler agirlikli)

Cizelge 6.1°de goriilen ¢ozeltilerin tiimiinde ¢6zgen olarak asetik asit:formik

asit hacimce 2:1

oraninda hazirlanarak kullanilmistir.

Hazirlanan ¢o6zelti

konsantrasyonlar1 kiitlece hazirlanmistir(g/g). Polimer ve polimer c¢ozeltilerinin

karisim oranlari kiitle bazindadir.
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1. grup olarak adlandirilan grupta CH ve PA 6 polimerleri ayn1 ¢ozgende
karistirllarak ¢oziilmiistiir; 2. grupta ise CH ve PA 6 polimerleri ayn1 ¢dzgen
karisiminda ayr1  ayr1 ¢oziillerek daha sonra farkli karisim oranlarinda
karigtirilmagtr.

Her iki grupta da c¢ozeltiler oda kosullarinda 24 saat boyunca manyetik
karistiricilarda karistirilarak hazirlanmastir.

Bunun diginda diisiik molekiiler agirlikli ve kiitlece %7°lik konsantrasyona
sahip kitosanin %10’luk sitrik asitte ¢Oziinmesi saglanmig; fakat PA 6 ile
karigiminda, sitrik asit PA 6’y1 ¢ozmek i¢in zayif kalmis ve PA 6’nin katilagsarak

coktiigli gorilmiustiir.

6.2.2 Elektrolif Cekim Diizenegi

Yiiksek molekiiler agirlikli kitosan ve PEO karisimu ile farkli konsantrasyon
ve karisim oranlarinda c¢ozeltiler hazirlanmistir. Farkli  konsantrasyonlarda
hazirlanan 1:1 karisim oranina sahip CH/PEO c¢ozeltileri igneli elektrolif ¢ekim
yontemiyle ¢ekilmis; 0.8 mm i¢ ¢apli igne ve 15 mm capli siringa kullanilmus,
igne ucu-toplayict arasi uzaklik 10 cm, akis hiz1 1ul/dk ve uygulanan voltaj 10 kV
olarak ayarlanmistir. Kullanilan toplayict sabit metal plakadir ve ortam sicakligi
25 °C, bagil nem ise %45’tir.

Ideal nanolif yapisinin olusmasina kadar gegen siiregte PA 6 ve kitosan
polimerleri kullanilarak yapilan 6n ¢alismalar Liberec Teknik Universitesi-Tekstil
Fakiiltesi, nonwoven departmani laboratuarlarinda yapilmis olup, elektrolif ¢ekimi
icin ¢ubuk elektrodu ve statik metal toplayicidan olusan bir diizenek kullanilmigtir
(Sekil 6.1). Bu diizenek serbest yiizey prensibine gore ¢alismakta ve laboratuar
tipi 6n ¢alismalar i¢in kullanilmaktadir. Lif olusumunun goézlenmesi icin kolay
uygulanabilir bir yontemdir. Bu tipteki diizenekte, polimer ¢ozeltisinden, gubugun
etrafindan tasmayacak sekilde bir damla alinarak ¢ubuk {izerine konmaktadir.
Yiiksek voltajda olusturulan elektrik alan, polimer ¢dzelti damlasinda ayni tipte
yiiklerin ylizeyde toplanmasi ve kendiliginden diizenlenmesi ile uzamaya neden
olmaktadir. Lif olusumu i¢in uygun parametrelerle calisildiginda(uygun
konsantrasyon, toplayici elektrot arasi uzaklik ve voltaj) uygulanan voltaj kritik
voltaj degerini gegtiginde ise lif gekimi gergeklesmektedir. Ortam kosullar1 ~18°C
sicaklik ve %43 bagil nemde gerceklestirilen bu ¢ekimde, kullanilan g¢ubuk
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elektrodun ¢ap1 10 mm ve elektrot ile toplayici aras1 uzaklik 10 cm ve uygulanan

voltaj ise (+)25 kV olarak se¢ilmistir.

Elektrik alanda kendiigmden ditzenlenen ve
S gekilen elektrolf jetleri

Polmer gozelts
damlacsfs

Sekil 6.1 Cubuk Elektrotlu Elektrolif Cekim Diizenegi ve Cubuk Uzerindeki Damlaciktan Cikan

Polimer Jetleri.

Yapilan 6n calismalardan sonucunda, lif yapisinin en diizgiin oldugu
konsantrasyon ve karisim oranlar1 belirlendikten sonra (%13’liikk PA 6 ve %6’lik
kitosan ¢ozeltilerinin karisim oranlar1 8:2), ¢alismalara Ege Universitesi Tekstil
Miihendisligi Boliimii elektrolif ¢ekim laboratuarinda igneli elektrolif ¢ekim
yontemi ile devam edilmistir. Hazirlanan polimer karigim ¢ozeltisi igneli sistem
elektrolif ¢ekimine tabi tutulmus ve kilcal ug-toplayici arasi mesafenin ve
uygulanan voltajin lif yapisina etkisi incelenmistir. Sekil 6.2’de kullanilan igneli

elektrolif ¢ekim diizenegi goriilmektedir.

I

i =B

Sekil 6.2 igneli Elektrolif Cekim Diizeregi.
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Bu diizenekte 20 cm-20 cm boyutlarinda sabit metal toplayici kullanilmstir.
New Era Syringe Pump Systems marka NE300 model siringa pompasi ile Iseg
marka yiiksek voltaj gii¢ kaynag1 kullanilmigtir.

Cizelge 6.2°de igneli yontemle {iiretilen nanoliflerin iiretim parametreleri
verilmistir. Uretimde 20 mm i¢ capli siringa ve 0.8 mm (21 Gauge) i¢ ¢apli metal

igne kullanilmistir.

Cizelge 6.2 igneli Elektrolif Cekiminde Kullanilan Uretim Parametreleri.

Cozelti Ozellikleri Elektrolif Cekim Parametreleri Ortam
- Kileal Uc- n Kosullan
K Konsantrasyon Katlece Tetkenlik 4 kf‘g T opfa:l.'z; Uy 'gué’an_an (Sicakhik(°C)/
od (ev/er) Kargim _O’"‘m? (us/emy) H?“ ! arast Votaj Bagl
’ (PAO:Kitasan) | © | fulidk) Uzakitk(cm) (EF) nem(%))
%013 lilk
P1 PA6%6 Tk 8:2 518 3 7 17 22/50
Kitosan(DMA)
%013 litk
P2 PA6/%671dk g2 518 3 10 17 22/50
Kitosan(DMA)
%013 liik
P3 PA6/6 1k g2 518 3 10 22 22/50
Kitosan(DMA)

6.2.3 Orneklerin Gériintiilenmesi

Lif yapisinin incelenmesinde SEM (SEM, Philips, XL-30S FG) taramali
elektron mikroskobu kullanilmistir. Yapilar1 incelenecek nanolif 6rnekleri,
aliminyum folyo tizerine ¢ekilmis ve Smm-5mm boyutlarinda kesilerek ¢ift tarafli
karbon bant yapistirilmak suretiyle 6rnek tutucularina sabitlenmistir. Ardindan
liflerin iizerine altin kaplama islemi uygulanmis ve 10.000, 15.000, 20.000,
40.000 ve 50.000x biiyiitmeler ile gorlintiiler alinmustir. Lif ¢aplar1 ise Image J

programiyla, goriintiilerden 25’er adet 6rnek Olgiilerek yapilmistir.

6.2.4 Kullanilan Antimikrobiyal Etkinlik Test Yontemi

Kitosan/PA 6 nanolif tabakalarinin antimikrobiyal testleri AATCC 100—
2004 test metoduna gore yapilmustir. Escherichia coli (E. coli-0157H7IRSSK
232) ve Staphylococcus aureus (S.aureus, RSKK95047) test mikroorganizmalari
olarak kullanilmigtir. Aktif haldeki mikroorganizmalar NaCl soliisyonu ile
seyreltilmis ve bulanikligt MC Farland 0.5’¢ gore ayarlandiktan sonra, test
organizmalarinin baslangi¢c mikroorganizma soliisyonu elde edilmistir. 100 ml
baslangi¢ mikroorganizma soliisyonundan 2 cm—2 cm kesilmis CH/PA 6 nanolif

tabakasi iizerine konulmustur. Mikroorganizma konulmus nanolif tabakalar1 1 saat
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*siireyle 37 °C’de etiivde bekletilmistir. Daha sonra nanolif tabakalari PBS(fosfat
buffer saline) +%2 Tween 80 c¢ozeltisine alinmis, vorteksle 2 dk boyunca
karigtirilmis ve seyreltmeler yapilmistir. Tiim bu islemler, kontrol grubu olarak
kullanilacak olan PA 6 nanolif tabakalarina da uygulanmistir. Seyreltilen boliimler
Meuller Hilton agar besiyeri tabakalari iizerine kaplanmistir. Agar tabakasi
tizerinde canli kalan bakteri kolonileri 37 °C’de ve 24 saat siireyle inkiibasyondan
sonra sayilmistir. Bakteri sayisindaki azalma oran1 formiil 6.1’¢ gore
hesaplanmuistir:
R(%)= (B-A)x100/B (6.1)

R azalma oranini, A nanolif tabakalar1 mikroorganizmalarla birlesme
zamanindan sonra geriye kalan bakteri sayisim1 ve B nanolif tabakalari
mikroorganizmalarla birlesme olmadan sayilan bakteri sayisini ifade etmektedir.

Sonug azalmasi1 Log azalmasi olarak rapor edilmistir.

6.2.5 Filtre Testleri

Filtre performansinin olgiimleri, Liberec Teknik Universitesi, filtre
laboratuarinda, NaCl aerosol test diizenegiyle(Bench Mounting Rig tipi 1100 P)
yapilmistir (Sekil 6.3).

Bu test diizenegi ile filtre verimliligi ve basing diisiimii 6l¢iimii; BS 4400
(Ingiliz standardina gore respirator filtreleri igin sodyum klorit pargacikli test
metodu), EN 149 ve EN 143 (Solunum koruma cihazlar1 Avrupa standartlari)
standartlarina gore yapilabilmektedir. Ayn1 zamanda bu diizenekle, HEPA filtre
gibi yiiksek verimlilikte filtrelerin testleri yapilabilmektedir. ASHRAE 52.2, EN
779 ve EN 1822 test standartlarina gore siniflar1 hesaplamak miimkiindiir.

Kullanilabilen parametreler:

e Test pargacigi: NaCl,

e Parcacik boyutu: 0.002—2 um, ortalama degeri 0.6 um,

e Parcacik konsantrasyonu: en fazla 13 mg/m’,

e Hava akisi: 10- 95 1/dk, hava ylizey hizi: 1-9.5 m/dk,

o Test drnegi boyutu: 100 cm?,

e Filtre 6rnegi kalinligt: en fazla 40 mm.
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Sekil 6.3 NaCl Aerosol Test Diizenegi(Liberec Teknik Universitesi-Filtre Laboratuarr).

Basmcli hava giris agz1
Avyar vanast

Alkas dlcer

Atomizer
Buharlagma tiibii
Filtre 8megi tutucusu
Basmc diisiimii dlceri
Acma-kapama iinitesi
Flame(Yalm)

10 Spectrofotometre

11 Basmcli hidrojen

12 Bilgisayar

Kol R e R L

—————— devir I
------- devir I
—. —. devirTI

Sekil 6.4 Filtre Test Diizeneginin Sematik Gosterimi

HEPA filtre 6rnekleri 15cm-15c¢cm olacak sekilde kesilmis ve Onceden
belirtilen nanolif tabakalariyla 15’er dk depolanma siireleriyle kaplanmustir.
Uygulanan hava akis miktar1 ve havanin ylizey hiz1 degerleri sabit olup sirasiyla,
50 1/dk ve 5 m/dk’dir. Cizelge 6.3te filtre numunelerine ait kodlar ve uygulanan

parametreler verilmektedir.
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Cizelge 6.3 Uretilen Filtre Kodlar1 ve Filtre Testlerinde Kullanilan Parametreler .

Kaplanan Nanolif Hava Ak ° )
Filtre Kodu Nanolif Depolanma M'l?tva y (lﬁ( 5;1V3nln/ﬁlll(zey
Tabakasi Kodu | Siireleri(dk) iktari(l/dk) 1z1(m/dk)
F2 P2 15 30 5
F3 P3 15 30 5
F4(HEPA) | - G 50 5

Uzeri nanolifle kaplanmis HEPA filtrelerin daha sonra bu diizenekle, verilen

parametrelerde filtre verimliligi ve basing diisiimii testleri yapilmistir.
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7. BULGULAR ve TARTISMA

7.1 Konsantrasyon, Kitosan Icerigi ve Molekiiler Agirhgin Elde
Edilen Nanolif Yapilarina Etkisi

Farkli konsantrasyonlarda hazirlanan 1:1 karisim oranina sahip CH/PEO

cozeltileri igneli elektrolif ¢ekim yontemiyle ¢ekilmis; 0.8 mm i¢ ¢apli igne ve 15

mm c¢aph siringa kullanilmis, igne ucu-toplayici arasi uzaklik 10 cm, akis hizi

lpl/dk ve uygulanan voltaj 10 kV olarak ayarlanmustir. Sekil 7.1°de farkh

konsantrasyonlarla  ¢ekilmis CH/PEO nanoliflerinin SEM  goriintiileri

goriilmektedir.

(b)
Sekil 7.1 Farkli Konsantrasyonlarda CH/PEO Nanoliflerinin SEM Gériintiileri.
a) %1, b) %1.5, c) %2’lik konsantrasyonlar

Artan konsantrasyonlarla beraber boncuklu yapidan lifli bir yapiya gegis s6z
konusudur. Bu durum, ¢ozelti konsantrasyonun kritik konsantrasyon degerini
asmast ve yeterli polimer zincir dolagiklig1 sayisina ulasilmasiyla agiklanabilir.
Diizgiin ve esit dagilimli CH/PEO nanoliflerine kiitlece %2’lik konsantrasyonda
ve 1:1 orandaki karisimda ulasilmistir. Polimer karisim c¢ozeltisindeki kitosan
orani 1:1’in tizerinde arttirilmug; fakat ytliksek ¢ozelti viskozitesi ve yiizey gerilimi
nedeniyle uygulanan voltaj kapiler kuvvetleri yenememis ve dolayisiyla ¢ekim
gerceklestirilememistir(Ramakrishna et al., 2005).

Cizelge 6.1°de belirtilen 2.grupta bulunan farkli karisim oranlarindaki
kitosan ve PA 6 ¢ozelti karisimlarindan cubuk elektrot kullanilarak elektrolif
cekim denemeleri yapilmigtir. Sekil 7.2°de gosterilen kiitlece %4 liik
konsantrasyondaki kitosan ¢ozeltisiyle %10’luk PA 6 c¢ozeltisi farkli karigim

oranlartyla karigtirlmistir. SEM  goriintiileri incelendiginde, kitosan oraninin
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artisiyla birlikte boncuk miktarinda artis oldugu goriilmektedir. Polimer
cozeltilerinin 1:1 oldugu durumda, hemen hemen hig¢ lif olusmamistir. Kitosan
orant %50’nin iizerine ¢ikarilldig1 zaman yliksek viskozite dolayisiyla elektrolif

jeti gozlenememis dolayistyla lif ¢ekimi gerceklesememistir (Pillai et al., 2009).

(a) (b) (c) (d)

Sekil 7.2 Kiitlece %4’liik DMA Kitosan ve %10°luk PA 6 Cozeltilerinin Farkli Oranlarda
Karigimlarindan Olugan Nano Yapilarin SEM Goriintiileri (5.000x biiyiitme)
a)l:1,b)1:2, c) 3:7, d)2:8(CH/PA 6 kiitlece karigim oranlaridir. Bkz. Cizelge 6.1, 2. grup-d, c, b,
a).

(a) (b) (c) (d)
Sekil 7.3 Kiitlece %6’lik DMA Kitosan ve %13’liikk PA 6 Cozeltilerinin Farkli Oranlarda
Karigimlarindan Olusan Nano Yapilarin SEM Goriintiileri (5.000x bilyiitme)
a) 1:1,b) 1:2, ¢) 3:7, d) 2:8 (Sirastyla CH/PA 6 kiitlece karigim oranlaridir. Bkz. Cizelge 6.1, 2.

grup-i, g, fa e)'

Sekil 7.3’te de yine Cizelge 6.1’de 2. grupta hazirlanan %6’lik kitosan ve
%13’liik PA 6 cozeltilerinin farkli oranda karisimlarindan c¢ubuk elektrot ile
elektrolif ¢ekim denemesi yapilmistir. Hazirlanan ¢ozelti konsantasyonlarindan
kitosanin %4 ’ten %6’ya; PA 6’nin %10°dan %13’e artmasiyla beraber lif olusumu
daha belirgin hale gelmistir. Karigimin kitosan igeriginin azalmasiyla boncuklu
yapidan lifli yapiya gecis saglanmis ve kitosan/PA 6 karisim oraninin 2:8 oldugu
durumda boncuksuz ve esit dagilimli nanolifler elde edilmistir. Cizelge 6.1°de
l.grupta elektrolif ¢ekimiyle denenen ¢ozeltiler 2. grupla denenenlerle, cap

dagilim1 ve yapi itibariyle hemen hemen ayni sonuglar gostermistir.
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Sekil 7.2 ve Sekil 7.3 teki goriintiiler kiyaslandiginda; artan kitosan ve PA 6
konsantrasyonlar1 boncuklu yapidan lifli yapiya gecisi saglamistir (Okhawa et al.,
2004).

7 Fif ) i A
- < A “ > AN
p 1 A % 4 é 4
‘ g - ¥ ST LD Eafi / |
P & P . [ oA i
/ ; AN AN wa
W REHIT 1 3! SEM MAG: 5.00 kx  DET: SE Datactor

HY: 300 kY DATE: 011711 10 um Vega @Tescan
WAC Hivac Device: TS5130 TU Liberec

SEM MAG: 5,00 kx DET: SE Detector
HY: 30.0 kY DATE: 011711 10um Yeya ®Tescan
WAC: Hivac Device: T55130 TU Liberee

(a) (b)
Sekil 7.4 Farklh Molekiiler Agirhkta Kitosan Igeren PA 6/Kitosan Nanoliflerinin SEM Gériintiileri
(5.000 ve 15.000x biiyiitme)
a) (Bkz. Cizelge 6.1: 1. Grup-)%10’luk Yiiksek Molekiiler Agirlikli Kitosan/PA 6 Nanolifleri-

Karigim Orani 2:8,
b) (Bkz. Cizelge 6.1: 1. Grup-g)%10’luk Diisiik Molekiiler Agirlikli Kitosan/PA 6 Nanolifleri-
Karisim Orani 2:8.

Sekil 7.4’te SEM goriintiileri goriilen nanolifler diisiik ve yiiksek molekiiler
agirlikli kitosan ile iiretilmistir. Molekiiler agirhigin lif yapisina etkisi acikg¢a
goriilmektedir. Diger ¢ekim ve ¢dzelti parametreleri sabit tutuldugunda; yiiksek
molekiiler agirlikli kitosan igeriginin lif capimi arttirdigi gorilmiistiir. Bu da
molekiiler agirlik artisinin konsantrasyonu dogrudan arttirmasi, dolayisiyla, artan
konsantrasyonla beraber lif ¢apinin artmasi ile sonuglanmasi olarak agiklanabilir

(Ramakrishna et al., 2005; Schiffman and Schauer, 2007).

7.2 Kilcal U¢-Toplayict Aras1 Uzakhik ve Uygulanan Voltajin
Elde Edilen Nanolif Yapilarina Etkisi

Sekil 7.5te filtre iizerine ¢ekilmek lizere igneli elektrolif ¢ekimiyle iiretilen

CH/PA 6 nanoliflerinin ve nanoliflerin iizerine ¢ekilecegi HEPA filtrenin SEM

goriintiileri goriilmektedir. P1, P2 ve P3 liflerinde, igne ucu-toplayici aras1 uzaklik

ve uygulanan voltaj parametrelerinin etkisi incelenmistir.
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(b)

(d)

Sekil 7.5 HEPA Filtre Uzerine Cekilmek Uzere Uretilen CH/PA 6 Nanoliflerinin ve HEPA

Filtrenin SEM Goriintiileri (25.000 ve 50.000x biiyiitme).

a) P1(7 cm, 17 kV), b) P2(10 cm, 17 kV), ¢) P3(10 cm, 22 kV), d) HEPA Filtre (Bkz. Cizelge 6.2).
Asagida iiretilen bu nanoliflerin ve HEPA filtrenin nm cinsinden lif ¢ap1

frekans dagilimlar1 ve istatistiki bulgular1 verilmektedir.

P1(nm)

Mean = 113,64
Std. Dev. = 47,404
N=25

IS
1

Frequency
i

0 100 150
P1(nm)

Sekil 7.6 P1’e ait Lif Cap1 Histogrami ve Normal Dagilim Egrisi.



P2(nm)

Mean = 84
Std. Dev. = 20,678
N=25

Frequency
b

80
P2(nm)

Sekil 7.7 P2’ye ait Lif Cap1 Histogrami ve Normal Dagilim Egrisi.
P3(nm)

Mean = 51,76
Std. Dev. = 20,036
N=25

Frequency
5

60 120
P3(nm)

Sekil 7.8 P3’e ait Lif Cap1 Histogrami ve Normal Dagilim Egrisi.

HEPA(nm)
67 Mean = 638,16
Std. Dev. = 389,038
N=25
5
-
g
c
3
&
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w
pu
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o
1.000
HEPA(nm)

Sekil 7.9 HEPA Filtreye ait Lif Cap1 Histogrami ve Normal Dagilim Egrisi.
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Sekil 7.10 islem Parametrelerine gére Lif Cap1 Ortalamasi Degisimi.

Sonuglara bakildiginda artan igne-toplayici arasi uzakligin ve uygulanan
voltaj artisinin 1if capimi dislirdigii gozlemlenmistir. Artan voltaj etkisiyle
elektrolif jeti daha ¢ok c¢ekilmis ve toplayiciya gelene kadar jet iizerindeki
yiiklerin hareketliligi hizlandig1 i¢in birbirlerini daha ¢ok itmeleri sonucunda daha
ince lifler elde edilmistir (Chowdhury and Stylios, 2010). Bu iki parametrenin
karsilastiritlmasinda P2 nanolifinin parametreleri referans olarak alinmistir. Lif
capmin diisiisiinde ortalamalar karsilagtirilmis ve P1-P2 veP2-P3 eslenik T testi
uygulanmistir. Segilen giiven araligt %95 olup, sonuclarda Sig. degerinin 0.05’ten
kiigiik olmas1 durumunda segilen parametrenin etkisinin énemli oldugu yorumu

yapilabilmektedir. Cizelge 7.1°de istatistik analiz sonuglart goriilmektedir.

Cizelge 7.1 P1 ve P3 Nanoliflerinin P2 ile Eslenik T Testi Analizi Sonuglari

Cift Farkliliklari
%95 Giiven
Araligi
Std.
Std. Hata Sig. (2-
Ortalama| Sapma Ort. En Alt | En Ust t df parcali)
Cift 1
P1(nm)-
P2(nm) | 29,640 | 43,043 8,609 | 11,873 | 47,407 | 3,443 | 24,000 | 0,002
Cift2
P2(nm)-
P3(nm) | 32,240 | 25,836 5,167 | 21,575 | 42,905 | 6,239 | 24,000 | 0,000
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Sonuglara bakildiginda, Sig. degerinin her iki eslesmede de 0.05’ten kiiciik
oldugu goriilmektedir. Bu durumda uzaklik ve uygulanan voltaj degerinin lif ¢ap1

degisiminde etkisi onemli bulunmustur.

7.3 Nanolif Capima gore Filtre Performanslariin

Degerlendirilmesi
Degisen lif caplarinin filtre verimliligine ve basing diisiimiine etkilerinin
degerlendirilmesi sonucunda; teoriyle uyusacak sekilde lif capinin azalisi filtre
verimliligindeki artis ile sonuglanmustir. Filtre verimlilikleri, tiretilen her ii¢ 6rnek
i¢cin ¢ok yiiksek ¢cikmistir (%99.995’in iizerinde). Cizelge 7.2°de test sonucglarina

ait veriler goriilmektedir.

Cizelge 7.2 Uretilen Filtrelerin Test Sonuglarma Ait Veriler.

Filtre Kaplanan Nanolif Depolanma Filtre Verimliligi | Basing¢ Diisiimii
Kodu | Tabakasinin Kodu Siiresi (%) (Pa)
(dk)
F1 P1 15 99.999946 3800
F2 P2 15 99.999970 1446
F3 P3 15 99.999973 2040
F4 HEPA FILTRE - 99.999890 482

Grafiklerde goriilen filtre verimlilik degerleri %99.999°dan sonra devreden

rakamlarla ifade edilmistir.
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Sekil 7.11 Uretilen Filtrelerin ve HEPA Filtrenin Filtre Verimliligi ve Basing Diisiimii Grafigi.
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Sekil 7.12 Lif Cap1 Ortalamalarina gore Filtre Verimliligi ve Basing Diistimii Grafigi.

Nanolif kapli HEPA filtrelerin, formiil 4.3’e gore hesaplanan kalite faktorti
degerlerinin  basing diisiimiine gore degisimi sekil 7.13’teki grafikte

goriilmektedir.
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Sekil 7.13 F1, F2 ve F3’¢ ait Basing Diisliimii ve Kalite Faktorii Degisimleri

Literatiirde genel olarak basing diisiimiiniin lif capinin azalistyla artmasi s6z
konusudur (Graham et al., 2002; Kosmider et al., 2002; Park and Park, 2005;
Dotti et al., 2007). Bu ¢alismada, bunun aksine basing diistimiiniin lif ¢apinin
azalisiyla beraber yalmizca bir yerde azaldigi goriilmektedir (F1’den F2’ye).
Burada ayni depolanma siirelerine ragmen, nanoliflerin esit dagilimli olarak
depolanmamasindan dolayi, basing diisimiinde farkli degerler elde edildigi
tahmin edilmektedir. Aym1 zamanda buna etken olarak, ortalama lif ¢apinin
yanisira lif ¢apr dagilimi da gosterilebilir. P2 nanoliflerinde 110-120 nm
boyutunda da onemli miktarda lif bulunmaktadir. Nanolif kapli HEPA filtre
orneklerinden; c¢ekilen nanolif cap ortalamasmnin en yiiksek oldugu F1
filtresindeki basing diistimii en fazla ¢ikarken; nanolif ¢ap ortalamasinin F1 ve
F3’iin arasinda oldugu F2 filtresinde basing diisiimii en diisiik ¢ikmistir. Bunun
nedeni olarak, igneli sistemden kaynaklanan ve HEPA filtre tabakasi {izerine
cekilen nanolif tabakasinin esit dagilimli olarak ¢ekilememis olmasi gosterilebilir.
Filtre kalinlig1 arttikca filtrenin hava gecirgenligi azalmakta; dolayisiyla basing
diisiimii artmaktadir (Dotti et al., 2007). Esit dagilimli ¢ekilmemesi, ¢ekilen

nanolif tabakasmin inceli kalinli bir yapida olusmasiyla sonuglanabilmekte ve
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filtre performans testinde, test drneginin filtrenin ince olan yerinden alinmis olma
olasiliginin da lif ¢capinin diisiisiine ragmen azalan basing diisiimiine sebep olarak
gosterilebilecegi diistinilmektedir.

Sekil 7.13’teki grafige gore, azalan basing diisiimiiniin en az oldugu filtre,
en yiiksek kalite faktorii degerini gostermektedir. F2 filtresi F3’e gore daha diistik
capli nanolifle kaplanmis olmasina ragmen daha diisiik basing diisiimii degeri
gostermis; dolayisiyla kalite faktorii degeri daha yiliksek ¢ikmistir. Kalite faktorii
en yliksek olan F2 filtresinin kullanim 6mrii agisindan en uygun filtre oldugu

sOylenebilir.

7.4 Kitosan Iceren Nanoliflerin Antimikrobiyal Etkinliginin
Degerlendirilmesi

Uretilen CH/PA 6 ve PA 6 nanolif tabakalar1 gram negatif (E.coli) ve gram

pozitif (S.aureus) bakterileriyle antimikrobiyal degerlendirmeye girmistir. Cizelge

7.3’te CH/PA 6 ve PA 6 nanolif tabakalarinin E.coli ve S.aureus bakterileriyle

etkilesiminden Once ve sonra elde edilen bakteri sayilar1 ve bakteri azalma

oranlar1 goriilmektedir.

Cizelge 7.3 Nanolif Tabakalarinin Antimikrobiyal Aktivite Sonuclari

. Baslangictaki .. . .
f:ﬁ:ﬁ:sfl Bakteri tipi iak%ef‘i Bltslz;ils(:(z?)l;;en %R
sayisi(Log)
CH/PA 6 S. aureus 3,8.102 (6,57) 1,9.102 (5,27) 95
E. coli 4,3.10° (6,63) 4,0.10° (5,60) 90.69
PA 6 S. aureus 5,1.10° (6,70) 5,0.10°(6,69) 1.96
E. coli 4,3.10° (6,63) 4,0.10°(6,60) 6.97

Cizelge 7.3’te bitisteki bakteri sayilarinin ortalama degerleri verilmistir.
Verilen degerlere bakildiginda, S.aureus ve E. coli bakterileriyle etkilesimlerinde
CH/PA 6 nanoliflerinde, PA 6 nanoliflerine gore bakteri sayisinda énemli 6lciide

daha fazla azalma gézlemlenmistir.
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Sekil 7.14 CH/PA 6 ve PA 6 Nanolif Tabakalariin Antimikrobiyal Etkinligi

a) S.Aureus Bakterisine Kars1 Etkinlik b) E.Coli Bakterisine Kars1 Etkinlik

Ayni tabakaya licer kez test uygulanmistir. Zamana bagl olarak her iki
bakteri tipine kars1 azalma oranlar1 CH/PA 6 nanolif tabakasinda %90’lardayken,
PA 6 nanolif tabakasinda %1-6 arasinda kalmistir. Sekil 7.14’e bakildiginda
sayilan bakterilerin baslangictaki ve bitisteki Log degerlerinin ortalamalarinin
arasindaki fark CH/PA 6 nanoliflerinde PA 6 nanoliflerine gore daha belirgindir.

Elde edilen verilere eslenik T testi uygulanarak, aralarindaki ortalama
farklarinin anlamli olup olmadig1 karsilagtirilmigtir. %95 giiven araligiyla test
edilen verilerde, Sig. degerinin 0.05’ten {li¢iik olmas1 durumunda kitosan iceren
nanoliflerle, kontrol grubu olan PA 6 nanolifleri arasinda antimikrobiyal etkinlik

farki 6nemlidir yorumu yapilabilir. Karsilagtirmalar her iki bakteri grubu igin
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CH/PA 6 ve PA 6 nanolif tabakalarmin bitisteki bakteri sayilar1 kullanilarak
yapilmistir.

Cizelge 7.4 Antimikrobiyal Aktiviteye ait Eslenik T Testi Sonuglar1

Cift Farkliiklan
2495 Giiven Arah® t df |Sig. (2-pargal)
Ortalama | Std Sapma | Std Hata Ort. En Al En Ust
Cift 1 CHPAG
S.aureus -PAG6  |-4957100,000( 101817828 58784550  |-5250029.505| -4744170,455 |-85,007| 2.000 0,000
S.aureus
ift 2 CH PA6 E.coli

G PAS E cols cor -3996033.333| 298200022 172165863 |-4736803.255| -3255263.412 |-23.210( 2.000 0,002

Cizelge 7.4°te goriilen eslenik T testi sonuglart gostermektedir ki; kitosan
igeriginin, kontrol grubu olan PA 6 nanolifleriyle kiyaslandiginda, her iki bakteri
grubuna kars1 antimikrobiyal etkinlige etkisinin énemli oldugu yorumu yapilabilir
(Sig. degerleri her iki bakteri grubu i¢in 0.05’ten kiicilik). Literatiirdeki sonuglara
paralel olarak, kitosan varliginda, bakterilerin ¢ogalmasi 6nemli 6l¢iide 6nlenmis,

dolayisiyla antimikrobiyal etkinlik saglanabilmistir (Schaefer et al., 2007).
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8. SONUC

Bu calismada, 6zellikle hastane ortaminda ve yiiksek filtre verimliliginin
istenildigi diger ortamlardaki hava filtrelerinde (Orn: HEPA filtreler)
kullanilmaya yonelik antimikrobiyal 6zellikli nanolifli yiizeylerin elektrolif ¢ekim
yontemiyle lretilmesi ve iiretilen nano filtrelerin performans ve antimikrobiyal
ozelliklerinin belirlenmesi amaglanmugtir.

Bu amagla 6ncelikle kitosan polimerinin, literatiirde sik¢a karsilasilan ve
kitosanin lif formu olusumuna katki saglayan PEO polimeriyle karisim1 denenmis
ve toksik olmayan asetik asit ve su ¢ozgen olarak kullanildiginda, basarili bir
sekilde lif olusumu gerceklestirilmistir. Daha sonra, PEO’nun suda ¢ozilinebilirligi
g6z onilinde bulundurularak, yiliksek nemli bir hava ortaminda, hava filtrelerinde
kullaniminin filtre dmriinii olumsuz etkileyebilecegi dngdriilmiistiir. Bu nedenle;
iyl biyouyumluluga, biyobozunurluga ve antimiktrobiyal etkinlige sahip olan
kitosan polimeriyle, filtrasyon i¢in gerekli mekanik 6zellikleri saglayabilecek ve
elektrolif ¢ekiminde esit dagilimli yap1 gosterebilecek bir sentetik polimer olan
PA 6’nin karisimi uygun bulunmustur. Insan sagligi géz 6niinde bulundurularak,
bu iki polimeri c¢ozebilecek formik asit ve asetik asit gibi toksik olmayan
¢dzgenlerin karisimi kullanilmistir. On calismalar1 Liberec Teknik Universitesi
Tekstil Miihendisligi Nonwoven Departmani Laboratuvari’nda yapilan gubuk
elektrotlu elektrolif ¢ekimi sonucunda boncuksuz ve esit dagilimli, enine yuvarlak
keside sahip CH/PA 6 nanoliflerinin elde edilmesi amaglanmistir. Uygun lif
yapisinin  olusmasima kadar yapilan bir dizi c¢alismada farkli c¢ozelti
konsantrasyonlar1 ve farkli molekiiler agirliga sahip kitosan kullaniminin lif
yapisina etkileri incelenmistir. Artan kitosan ve PA 6 ¢6zelti konsantrasyonlar1 ve
cozeltinin PA 6 igerigi, yapinin boncuklu bir yapidan lifli bir yapiya gecmesiyle
sonuclanmistir. Ayn1 zamanda karigimdaki kitosan oranindaki artigla beraber
boncuk sayisinin arttigi gézlemlenmistir. Kitosan oraninin %50’yi ge¢mesi
durumunda elektrolif ¢ekimi artan viskozite ve yiizey gerilimi dolayisiyla
gerceklestirilememistir.

Boncuksuz ve esit dagilimli nanolif yapilarmin elde edildigi c¢ozelti
konsantrasyon ve polimer karisim oranlarinda, elektrolif ¢ekim denemelerine Ege

Universitesi Tekstil Miihendisligi Elektrolif Cekim Laboratuvari’'nda igneli
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elektrot sistemi ile devam edilmistir. Uygulanan voltaj ve igne ucu-toplayici arast
uzaklik parametrelerinin lif capina etkileri incelenmistir. igneli elektrolif ¢ekimi
sonucunda ¢aplar1 15-216 nm arasinda degisen nanolifler elde edilmistir. Alinan
SEM goriintiileri ve yapilan istatistiki grafiklerine ve dagilim egrilerine gore;
artan voltajin ve igne ucu-toplayici aras1 uzakligin, lif ¢capindaki degisime etkisi
onemli bulunmustur.

Farkli cap ortalamalarina sahip bu lifler daha sonra ayni depolanma
siireleriyle HEPA filtre malzemesinin iizerine ¢ekilmistir. Filtre testinde NaCl
aerosol sistemi kullanilmig; kullanilan test parcacigi boyutu, havanin yiizey hizi
ve hava akis miktar1 sabit tutulmak suretiyle, filtre Orneklerine verimlilik ve
basing diisiimii testleri uygulanmistir. Lif capinin azalmasi filtre verimlilik
degerlerindeki artigla sonuglanmistir. Basing diisiimii degerlerinde ise liflerin filtre
lizerine esit dagilimli olarak c¢ekilmemis olmasi faktorii tahmin edilerek,
varsayilandan farkli olarak dalgalanma goriilmiistiir. Basing diistimii azalan lif
capiyla beraber istisnai olarak bir yerde azalig gostermistir. Buna paralel olarak,
basing diislimiiniin en az oldugu filtre 6rneginde, kalite faktorii degeri en yiiksek
cikmistir.

Uretilen nanolif tabakalarinda antimikrobiyal etkinligin &l¢iimii AATCC
100-2004 test metoduna gore yapilmistir. Etkinligin 6l¢iimii icin CH/PA ve
kontrol grubu i¢in PA 6 nanolif tabakalari iiretilmistir. E.coli ve S.aureus
bakterilerine karsi yapilan testlerde bakteri sayisindaki azalma oranm1 CH/PA 6
nanolif tabakalarinda %90’larda iken, kontrol grubu olan PA 6 nanolif
tabakalarinda %1-6 arasinda kalmistir. Kitosan igeriginin antimikrobiyal etkinlige
onemli derecede etkisi oldugu gézlemlenmistir.

Sonug olarak; kitosan ve PA 6 polimer karigimlari uygun ¢ozelti, islem,
ortam kosullarinda ve uygun polimer karisim oranlarinda, elektrolif ¢ekimiyle
basarili bir sekilde iiretilebilmektedir. CH/PA 6 nanolifleri HEPA filtrelerin
tizerine c¢ekilerek, artan basing diislimiine ragmen filtre verimliliginde,
verimliligin ~ %100’e  daha ¢ok  yaklagmasini  saglayacak  artiglar
saglanabilmektedir. Bu ¢alismanin; elde edilen bu karisim nanolifleriyle,
antimikrobiyal etkinligin, uygun basin¢ diisiimiindeki filtre verimliliginin ve
yeterli mekanik oOzelliklerin istendigi hava filtrasyonu uygulamalarinda ileriki
caligmalarda kullanilmak iizere yol gosterici bir 6n galisma niteliginde oldugu

sOylenebilir.
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9. ONERILER

Uretilen nanolif kapli HEPA filtreler antimikrobiyal etkinlik kazandirilarak;
hem lif ¢ap1 azalmasi ve gozenekliligin artist avantajlart kullanilarak filtre
performansinda gelisme kazanmakta; ayn1 zamanda da bakterilerin etkisizlesmesi
saglanmaktadir. Bu da 6zellikle temiz oda uygulamalarinda ve solunum havasinin
saflastirilmasinda bir hayli 6nemlidir.

Bu calisma gostermistir ki; uygun tretim kosullar1 saglandiginda nanolif
kapli HEPA filtreler %100’e ¢ok yakin filtre performansina sahiptir. Filtre test
parametreleri ayarlanarak (hava akis hizinin ve kullanilan pargacik boyutunun
azaltilmasi) ve ayn1 zamanda HEPA filtrelerin uygun pilelemeyle kullanimiyla,
basing diisiimiinde optimizasyon saglanabilir. Bunun disinda, elektrolif ¢ekiminde
karsilagilan en biiyiik problem olan jetin kararsizlig1 ve ¢ozelti parametrelerinin
zaman i¢inde degisimi(zamana bagli olarak viskozitenin artmasi, sicakliga bagh
olarak ¢ozgen uguculugunun artmasi sebebiyle ¢ozgenin c¢abuk buharlagsmasi
sonucu igne ucunda tikanma olugmasi) gibi bir¢ok giicliikle karsilagiimaktadir. Bu
problemlerin en aza indirilmesi ig¢in sabit nem ve sicaklifa sahip ¢evresel
kosullarm varlign 6nemlidir. Uretim hizim1 yavaslattigi goriilen, kitosanin sebep
oldugu yiiksek yiizey gerilimi, uygun yiizey aktif maddeler kullanilarak
azaltilabilir. Bunun disinda; liflerin diizgiin dagilimli c¢ekilememesi, bir baska
deyisle farkli paketleme yogunluklarinda filtre ylizeyine g¢ekilmesinden dogan
problemlerin, serbest yiizeyle elektrolif ¢ekimiyle veya c¢ok igneli elektrotlarin
uygun yerlesimiyle giderilebilecegi sOylenebilir.

Sonraki caligmalar icin yon gosterici nitelikte olan bu calismanin,
kitosan/PA 6 nanoliflerinin farkli yapilarla ve yerlesim diizenleriyle bir araya
getirilerek kompozit olusturulup filtre performanslarinin gelistirilmesi gibi

uygulamalarla gelistirilebilecegi 6ngoriilmektedir.
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