If

ISTANBUL MEDENIYET UNIVERSITESI
LISANSUSTU EGITIM ENSTITUSU
NANOBILIM VE NANOMUHENDISLIK ANABILIM DALI

Biyopolimer Fiberlerin Uretilmesinde Kullanilabilecek
Farkl1 Yontemlerin ve Karakterizasyon Metotlarinin
Arastirilmasi

Doktora Tezi

Enes Atas

Ocak 2026



If

ISTANBUL MEDENIYET UNIVERSITESI
LISANSUSTU EGITIM ENSTITUSU
NANOBILIM VE NANOMUHENDISLIK ANABILIM DALI

Biyopolimer Fiberlerin Uretilmesinde Kullanilabilecek
Farkl1 Yontemlerin ve Karakterizasyon Metotlarinin
Arastirilmasi

Doktora Tezi

Enes Atas

Danisman

Prof. Dr. Murat Kazanci

Ocak 2026



TEZ JURISI ONAYI

Enes Atas tarafindan hazirlanan "Biyopolimer Fiberlerin Uretilmesinde
Kullanilabilecek Farkli Yontemlerin ve Karakterizasyon Metotlarinin Arastirilmas:”
baslikli bu Doktora Tezi, Nanobilim ve Nanomiihendislik Anabilim Dali’'nda
hazirlanmis ve jurimiz tarafindan kabul edilmistir.

JURI UYELERI IMZA

Tez Danismani:
Prof. Dr. Murat Kazanci

Istanbul Medeniyet Universitesi

Uyeler:
Prof. Dr. Omer Berk Berkalp

Istanbul Teknik Universitesi

Doc. Dr. Ali Kilig

Istanbul Teknik Universitesi

Dog. Dr. Nurullah Calik

Istanbul Medeniyet Universitesi

Dr. Ogr. Uyesi Melike Giiney Akkurt

Istanbul Medeniyet Universitesi

Tez Savunma Tarihi: 21/01/2026



BEYANLAR

Yazim ve Kaynak Gosterme Kilavuzu Beyani

Danismanligimda yazilan bu tezin Elsevier - Vancouver yazim ve kaynak
gosterme kilavuzunda belirtilen kurallara uygun olarak yapilandirildig: ve bu
kilavuzun metin ici kaynak gosterme standartlarmin bu tezde tutarh olarak

uygulandig1 tarafimdan incelenerek teyit edilmistir.

Imza

Prof. Dr. Murat Kazanci

Etik Ilkelere Sadakat Beyani

Hazirladigim bu tezin tamamen kendi calismam oldugunu, akademik ve
etik kurallar1 gozeterek ¢alistigimi ve her alintiya kaynak gosterdigimi beyan

ederim.

Imza

Enes Atas



OZET

Biyopolimer Fiberlerin Uretilmesinde Kullanilabilecek Farkli1 Yontemlerin
ve Karakterizasyon Metotlarinin Arastirilmasi
Atas, Enes
Doktora Tezi, Nanobilim ve Nanomiihendislik Anabilim Dal1
Danisman: Prof. Dr. Murat Kazanci

Ocak 2026
Bu tez calismasinda biyopolimer nanolif tiretim sistemlerinin ve bu
malzemelerin mekanik ve optik karakterizasyonuna yonelik cihazlarin tasarimai,
imalati ve optimizasyonunu basariyla gerceklestirmistir. Calisma, 0Ozellikle
biyomedikal uygulamalar igin nanolif {iretim yontemleri gelistirmeye ve

biyomalzemelerin hassas nicel analizine odaklanmustir.

Calisma kapsaminda, merkezka¢ kuvvetine dayali Santrifiij Egirme Sistemi
tasarlanmis ve tretilmistir. %20 'lik Polivinil Alkol (PVA) konsantrasyonu ve
12.000 RPM dontis hiz1 altinda, 362 + 38 nm ortalama cap1 olan diizgiin morfolojili
nanolifler tiretilmistir. Sistemin jelatin gibi farkli biyopolimerlerle uyumlulugu da

kanitlanmustir.

Malzeme karakterizasyonu alaninda, ince biyolojik filmlerin mekanik
ozelliklerini belirlemek i¢cin 0,01 N kuvvet ve 0,48 pm yer degistirim ¢oztinurliigiine
sahip bir Mikro Cekme Test Cihaz1 ve gozenekli iskelelerin basma kuvveti altindaki
davranisini analiz etmek {izere bir Mikro Basma Test Diizenegi gelistirilmistir. Bu
sistemler, kollajen iskelelerin elastik, plato ve yogunlasma bolgelerini hassasiyetle
Olcerek mekanik modifikasyonlarin etkilerini dogrulamistir. Optik analizler i¢in ise,
Mueller Matris Polimetri sistemine entegre edilebilen, 4°C ile 55°C ile arasinda
kontrol saglayan bir Sicaklik Kontrol Sistemi tasarlanmis ve biyomalzemelerin

sicakliga bagli optik degisimlerini inceleme olanagi sunulmustur.

Ayrica, Santriftij Egirme yontemi kullanilarak Karboksimetil Seliloz (CMC)
takviyeli PVA kompozit nanolif membranlar {retilmistir. Karakterizasyon
sonuglar;, CMC nanokristal kiimelerinin varliginin, kompozit nanoliflerin
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morfolojik, mekanik ve optik 6zellikleri tizerinde kritik bir role sahip oldugunu

ortaya koymustur.

Sonug olarak, bu calisma, ytiksek voltaj gerektirmeyen, 6lceklenebilir nanolif
tiretim platformlarinin gelistirilmesinde ©nemli bir ilerleme kaydetmis ve
biyomalzemelerin mekanik ve optik performansini hassasiyetle karakterize etmeye
yarayan test cihazlarini basariyla imal etmistir. Elde edilen bulgular, bu tekniklerin
doku miihendisligi, ila¢ salim sistemleri ve ileri filtrasyon uygulamalari i¢in nanolif

tiretimine yonelik gticlii alternatifler oldugunu kanitlamaktadur.

Anahtar Kelimeler: Biyopolimer, Nanolif, Santriftij Egirme, Karboksimetil

Seliiloz, Polivinil Alkol, Mikro Mekanik Test
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ABSTRACT

Research on Different Methods and Characterization Techniques for the
Production of Biopolymer Fibers
Atas, Enes
Ph. D. Thesis, Department of Nanoscience and Nanoengineering
Supervisor: Prof. Dr. Murat Kazanci
January 2026
In this thesis, the design, manufacturing, and optimization of biopolymer
nanofiber production systems and devices for the mechanical and optical
characterization of these materials were successfully achieved. The study primarily
focused on developing nanofiber production methods for biomedical applications

and the precise quantitative analysis of biomaterials.

Within the scope of the study, a Centrifugal Spinning System based on
centrifugal force was designed and produced. As a result of optimization, uniform
morphology nanofibers with an average diameter of 362 + 38 nm were produced
under a 20% Polyvinyl Alcohol (PVA) concentration and a rotation speed of 12,000
RPM. The system's compatibility with different biopolymers such as gelatin was

also proven.

In the field of material characterization, a Micro Tensile Testing Device with
0.01 N force and 0,48 pm displacement resolution was developed to determine the
mechanical properties of thin biological films, and a Micro Compression Testing
Setup was developed to analyze the behavior of porous scaffolds under
compression force. These systems precisely measured the elastic, plateau, and
densification regions of collagen scaffolds, validating the effects of mechanical
modifications. For optical analyses, a Temperature Control System that can be
integrated into the Mueller Matrix Polarimetry system, providing control between
4°C and 55°C, was designed, offering the opportunity to examine temperature-

dependent optical changes of biomaterials.
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Additionally, PVA composite nanofiber membranes reinforced with
Carboxymethyl Cellulose (CMC) were produced using the Centrifugal Spinning
method. Characterization results revealed that the presence of CMC nanocrystal
clusters played a critical role in the morphological, mechanical, and optical

properties of the composite nanofibers.

In conclusion, this study has made significant progress in the development of
scalable nanofiber production platforms that do not require high voltage and has
successfully manufactured testing devices for precisely characterizing the
mechanical and optical performance of biomaterials. The obtained findings
demonstrate that these techniques are strong alternatives for nanofiber production

in tissue engineering, drug delivery systems, and advanced filtration applications.

Keywords: Biopolymer, Nanofiber, Centrifugal Spinning, Carboxymethyl
Cellulose, Polyvinyl Alcohol, Micro Mechanical Testing
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1. GIRIS

Nanoteknolojinin hizla gelisimi 6zellikle nanoliflerin biyomedikal ve ileri
mithendislik uygulamalarindaki potansiyelini énemli 6l¢tide artirir[1]. Nanolifler,
yiiksek ytizey alani/hacim orani, tistiin mekanik 6zellikleri ve gozenekli ag yapilar:
sayesinde; doku miihendisligi iskeleleri, ilag¢ salim sistemleri, filtrasyon
membranlari, sensorler ve koruyucu giysiler gibi ¢ok cesitli alanlarda stratejik bir
oneme sahiptir[1]. Tezin temelini olusturan calismalar, nanolif {iretim
teknolojilerine ve mikro malzemelerin hassas karakterizasyonuna odaklanarak,

ilgili alandaki uygulamali bilgi birikimine katkida bulunmay1 amaglamistir.

Yaygin olarak kullanilan elektro egirme yontemi, nanolif tiretimi igin ytiksek
voltaj uygulamasma bagimmhidir ve endustriyel 0lgeklenebilirlik acisindan
zorluklara sahiptir[2]. Bu durum daha diistik maliyetli, enerji verimli ve endiistriyel
olcekte uygulanabilir alternatif iiretim yontemlerinin gelistirilmesini zorunlu
kilmaktadir. Buna karsilik merkezkag kuvvetini kullanarak nanolif tireten santrifijj
egirme yontemi, yiiksek tiretim hizi ve giivenli calisma kosullar1 sunmasiyla 6n

plana ¢ikmaktadir[3].

Ayrica malzemelerin mekanik performansin1 degerlendirmek, malzeme
gelistirme stirecinin kritik bir asamasidir. Geleneksel mekanik test cihazlar1 mikro
olgekli biyolojik ince filmlerin veya gozenekli biyolojik iskelelerin diisiik kuvvet ve
kiictik yer degistirme araliklarindaki davramslarini hassasiyetle 6lcmekte yetersiz
kalmaktadir[4]. Benzer sekilde, biyomalzemelerin yapisal butiinltigiinti ve
molekiiler diizenini tahribatsiz bir sekilde incelemek icin optik karakterizasyon
yontemlerine ve bu yontemleri destekleyen cevresel kosullari kontrol eden

sistemlere ihtiya¢ duyulmaktadir[5].

Surdtrilebilir ve ¢evre dostu malzeme arayisi, arastirmacilar yenilenebilir
kaynaklardan elde edilen biyopolimerlere yonlendirmistir. Bu kapsamda bitki
hiicre duvarimnin temel bileseni olan seliiloz ve onun tiirevleri biyouyumluluk,
biyobozunurluk ve yenilenebilirlik gibi tistiin 6zellikleri nedeniyle énemli bir

potansiyel  tasimaktadir[6].  Karboksimetil seltiloz (CMC), selilozun



eterlestirilmesiyle elde edilen, suda ¢oziinebilen ve film olusturma kabiliyeti ytiksek
bir ttirevdir. Gida, ilag, kozmetik ve ambalaj endiistrilerinde yaygin olarak
kullanmilan CMC, ytiksek viskozite, su tutma kapasitesi ve emiilsiye edici 6zellikler
sergilemektedir[7]. Bununla birlikte, saft CMC'in zayif mekanik ozellikleri ve
elektro egirme ile nanolif tiretimindeki zorluklari, onun polivinil alkol (PVA) gibi

sentetik polimerlerle kompozit olusturularak kullanilmasini gerekli kilmaktadir[8].

PVA suda ¢oziinebilen, toksik olmayan, biyouyumlu ve miikemmel mekanik
ozelliklere sahip yar1 sentetik bir polimerdir. CMC ile PVA'nin kombinasyonu,
hidrojen baglar1 yoluyla gti¢lii molekiiler etkilesimler olusturabilmektedir ve bu da
mekanik dayanimi iyilestirerek nanolif tiretim siirecini kolaylastirmaktadir.
CMC/PVA kompozit nanolifler, 6zellikle antimikrobiyal ambalaj, kontrolli ilag

salimi ve akilli tekstil uygulamalari i¢in biiyiik potansiyel tastmaktadir[9].

Biyopolimer nanoliflerin morfolojik, mekanik ve fonksiyonel 6zellikleri
tiretim parametreleri ve polimer karisim oranlarindan dogrudan etkilenmektedir.
Bu nedenle tiretim siirecinin optimizasyonu ve malzeme karakterizasyonu kritik
onem tasimaktadir. Raman spektroskopisi, Fourier dontisumlii kizilotesi
spektroskopisi (FTIR) ve taramali elektron mikroskobu (SEM) gibi geleneksel
karakterizasyon yontemlerine ek olarak Mueller polarimetresi gibi ileri optik analiz
teknikleri malzemelerin yapisal anizotropi ve molekiiler diizenlenmesi hakkinda

bilgiler saglayabilmektedir[10].

Bu tez calismasimin temel amaci biyopolimer nanolif {iretim teknolojileri ile
mikro malzemelerin hassas karakterizasyonuna yonelik ¢oztimler gelistirmektir. Bu
kapsamda yiiksek hizli Laboratuvar Olgekli Santrifiij Egirme Sistemi tasarlanmis ve
imal edilmistir. Jelatin gibi biyopolimerler ve PVA ile nanolif {iiretimi
gerceklestirilmistir. Biyolojik filmlerin mekanik 6zelliklerini belirlemek amaciyla
1 pm ¢oziniirliige sahip Mikro Cekme Test Cihaz1 ve gozenekli iskelelerin basma
altindaki davranisim1 karakterize etmek {tizere Mikro Basma Test Diizenegi
tasarlanmis ve imal edilmistir. Ayrica, kolajen gibi biyomalzemelerin optik
ozelliklerinin sicakliga bagli degisimini incelemek ve ileri optik analizleri

desteklemek igin 4°C ile 55°C araliginda kontrol saglayan bir Sicaklik Kontrol
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Sistemi tasarlanmistir. Son olarak, santrifiij egirme yontemi kullarlarak CMC
takviyeli PVA kompozit nanolif membranlar tiretilmis ve CMC nanokristallerinin
morfolojik, mekanik ve optik Ozellikler {izerindeki belirleyici rolii detayh
karakterizasyon yontemleri ile incelenmistir. Bu hedefler dogrultusunda gelistirilen
tum cihaz ve yontemler biyomedikal uygulamalar icin nanolif tretim ve

karakterizasyon stireglerinde yeni platformlar olusturmay1 amaclamaktadir.

2. GENEL BILGILER

2.1. Biyopolimerler

Biyopolimerler canli organizmalarda bulunan ve yasamsal siireclerin
devamlili1 igin gerekli olan yiiksek molekiiler agirligina sahip dogal polimerik
yapilardir[11]. Biyopolimerler, yenilenebilir kaynaklardan elde edilebilen ve
biyobozunur olan, tekrarlayan monomerlerin kovalent baglarla birbirine
baglanmasi sonucu olusan uzun zincirli, dallanmis ya da ag yapili kompleks
mimariler sergilemektedir[12]. Biyomalzemelerin kullanimi yenilenemeyen
kaynaklarin kullanimini ve sentetik malzemelerin sebep oldugu cevre kirliligini
azaltmanin bir yolu olarak gortilmektedir[12]. Petrol kokenli ve cevresel kalicilik
gosteren sentetik polimerlerin aksine, biyopolimerler yenilenebilir kaynaklardan
elde edilmekte, biyolojik olarak parcalanabilirlik ve ekolojik sistemlerle
biyouyumluluk sergilemektedir[13]. Bu temel 6zellikler, biyopolimerlerin karbon
notr dongitisti, diistik toksisite gcevresel stirdiiriilebilirlik konularinda éne ¢ikmasini
saglamaktadir[13]. Surdiirtlebilir, biyobozunur, biyouyumlu ve ucuz olmalar1 gibi
ozellikleri nedeniyle biyopolimerler bircok uygulamada geleneksel polimerlerin
yerine kullanilmaya baslanmistir[14]. Kiuresel 1sinma ve c¢evre Kkirliligi
problemlerinin ¢6ziimiinde biyopolimerlerin sahip oldugu bu cevre dostu
ozellikler stirdurtilebilir malzeme bilimi ve yesil kimya calismalarinda bu
polimerleri stratejik bir arastirma ve endistriyel uygulama alani haline
getirmektedir[15]. Biyopolimerlerin mekanik, termal, biyouyumluluk, optik,
fonksiyonel 6zellik kazandirilabilirlik, yenilenebilir kaynaklardan {iretilebilmeleri,
biyobozunur gibi ozellikleri nedeniyle malzeme miihendisligi, nanoteknoloji,

biyomedikal ve cevre teknolojileri gibi alanlarda yapilan calismalarda tercih
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edilmelerine neden olmaktadir[12]. Bu 6zellikleri nedeniyle gida ambalajlari, doku
mithendisligi, ila¢ tasima sistemleri, biyolojik implantlar, kontrollii giibre salim
sistemleri, bitki kok orttileri, tohum kaplamalari, akilli tekstiller, 1s1 yalitimi, yesil
elektronikler, batarya ve stiperkapasitor bilesenleri, biyokompozitler, mikro
kapstiller gibi birgok alanda arastirmalara konu olmaktadir[12,16,17].
Biyopolimerler, elde edildigi kaynaga gore dogal biyopolimerler, yapisal
tekrarlayan birimlere sahip biyopolimerler ve sentetik biyopolimerler olmak tizere
tic ana grupta smiflandirilmaktadir[18]. Dogal biyopolimerler arasinda seliiloz,
nisasta ve jelatin gibi dogrudan dogadan elde edilen polimerler bulunur. Yapisal
tekrarlayan birimlere sahip biyopolimerler ise proteinler, niikleik asitler ve keratin
gibi belirli monomerlerin diizenli olarak tekrarlandig1 biyopolimerlerdir. Sentetik
biyopolimerler ise laboratuvar ortaminda sentezlenen polilaktik asit (PLA),

poliglikolik asit (PGA) ve polikaprolakton (PCL) gibi polimerleri igerir.[18].

‘Dogal Biyopolimerler | Selliloz, Nisasta, Jelatin

Yapisal tekrarlayan

. . . . . Protein, Nikleid Asit,
Biyopolimerler | birimlere sahip

. . Keratin
biyopolimerler
' Yapisal Tekrarlayan Polilaktik Asit, Poliglikolik
Birimler Asit, Polikaprolakton

Sekil 2-1 Biyopolimerlerin kaynaklarina gore simiflandirilmas

2.1.1.Polivinil Alkol (PVA)

Polivinil alkol (PVA), suda ¢oziinen, sentetik ve yar1 kristal bir polimerdir[19].
PVA, polivinil asetatin hidrolizi yoluyla {iretilir[20]. PVA, polimer yapisinda,
hidrofilikligi ve hidrojen bag1 olusturma ozelliklerine sahip olmasina neden olan
cok sayida hidroksil (-OH) grubu bulundurur[21]. PVA, hidroksil gruplar
sayesinde cesitli fonksiyonel bilesenlerle etkilesime girebilir, boylece esnek

tasarimlar yapilmasi miimkiin olur[22]. PVA yiiksek hidrofobiklik, biyouyumluluk,



mekanik dayanim, termal kararlihk, dusiik toksisite, esneklik, modifiye
edilebilirlik, filmlenebilirlik, suda c¢oztintirliik gibi 6zellikleri nedeniyle doku
miihendisligi, ila¢ tasiyici sistemler, yara ortiileri, gida ambalajlari, kozmetik,
tarimsal filmler, su aritma ve yapistirict sistemleri gibi alanlarda kullanilabilme
potansiyeline sahiptir[23,24]. Ayrica biyobozunur olmasi sayesinde stirdiirtilebilir

bir polimer olarak kabul edilmektedir[25].

CHZ_CH

OH

Sekil 2-2 PVA' min molekiiler yapis

PVA'min molekil yapisinda bulunan hidroksil gruplari, hidrojen bag:
olusturabilmesine olanak tanir[26]. Bu sayede suda c¢ozlinirlik ve diger
biyopolimerlerle gtiglti etkilesimler kurulmasmi saglar[26]. PVA seliiloz,
hiyaltironik asit, kitosan, jelatin ve nisasta gibi dogal polimerlerle kompozit yapilar
olusturmada siklikla kullanilir[27]. Sadece PV A kullanarak hem elektro egirme hem
de santriftij egirme ile nanolif tiretilebilmektedir[28,29]. PVA kullanilarak tiretilen
nanolif ¢alismalarinda, PVA'min cesitli malzemelerle hibrit yapilar olusturabildigi
bilinmektedir. Bu hibrit sistemlere PVA/hidrolize kollajen, PVA/Hypericum
perforatum, PVA /PCL, PVA/Kitosan, grafen oksit/Kitosan/PVA, PVA /Polietilen
glikol (PEG), PVA /hidroksiapatit/ipek fibroin ¢alismalar: 6rnek verilebilir[30].

2.1.2.Karboksimetil Seliiloz (CMC)

Karboksimetil seliiloz (CMC), hidroksil gruplarmin karboksil gruplar ile
degistirilmesi sonucu elde edilen bir polisakkarit ttirevidir[31]. Yiiksek oranda
seltiloz lifleri iceren odun ve benzer bitki bazli kaynaklardan {tiretilmektedir[32].
Son yillarda yapilan calismalarda misir kogani, misir sap1, musir kabugu, seker

kamuisi bagasi, portakal kabugu, muz yalanci sapi, kakao kabugu ve ananas kabugu



gibi tarimsal atiklarin da CMC icin seltiloz kaynag1 oldugu goriilmektedir[33]. CMC
suda c¢ozuntrliikk, toksik olmamasi, biyobozunur, dusiik maliyetli olmasi,
viskozitesi, reolojik ozellikleri ve karakteristik ytizey ozellikleri gibi t6zellikleri
nedeniyle bircok uygulama alaninda kullanilmaktadir[34]. Bunlara yara ortiisti,
ilag tasima sistemleri, doku miihendisligi, biyouyumlu implantlar ve hiicre dis1

polimerik matris yapilar 6rnek verilebilir[35].

B C‘IOO'Na““ _
OH

/ OH

0 /C})H_’
ooy 1K /L
|_| CH2

\OH

COO™Na* N
Sekil 2-3 CMC' nin molekiiler yapis

CMC, yuksek viskozitesi ve diisiik iletkenligi nedeniyle tek basina elektro
egirme ile nanolif tiretimi i¢in uygun degildir[36]. CMC' yi matris polimerlerle
karistirmak elektro egirme ile nanolif tiretilmesine izin verir[37]. CMC" ye PVA
eklenmesi elektro egirme metoduyla nanolif {retilmesini kolaylastirir[37].
CMC/PVA nanolif calismalarma stirdiirtilebilir gida ambalaji[9], yara orttisii[38] ve
ila¢ tasima sistemleri[39] ornek verilebilir. Kompozit yapilarda CMC' nin varligy,
nanoyapilarin dagilimimn iyilestirir[40]. CMC mukoza zarmna ve cilde kolayca

yapisabilme 6zelligine sahiptir ve bu 6zellik yara iyilesmesi ve cilt yenilenmesi
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uygulamalarinda faydali oldugu goriilmesi sebebiyle biyomedikal uygulamalarda
tercih edilmektedir[41]. CMC anyonik bir polimerdir ve c¢esitli katyonik
molekiillerle, metal iyonlariyla veya cesitli polimerlerle etkilesime girebilir. Bu
sayede, nanolif ytizeylerinin fonksiyonellestirilmesini veya hedeflenen biyolojik
etkilesimler icin modifikasyon yapilmasini mimkin kilar[42]. Yikla ilag
molekiillerinin kontrollii bir sekilde salimini saglamak amaciyla CMC' nin sisme ve
coztinme Ozellikleri kullanlabilir[43]. Literatiirde in vivo uygulamalarda
biyobozunur CMC iskelenin zamanla bozunarak yerini yeni dokuya biraktig:

calismalar mevcuttur[44].

2.1.3.Jelatin

Jelatin, hayvan dokularinda bulunan kolajenin hidrolizi ile elde edilen bir
biyopolimerdir[45]. Jelatinin temel yapisini a-zinciri, f (a- zincirinin dimeri) ve y
(a- zincirinin trimeri) polipeptitlerinin karisimi olusturur[46]. Biyouyumluluk,
biyobozunurluk, filmlenebilirlik, emiilgator ve stabilizator olarak islev gorebilme,
diisik maliyet ve yenilenebilirlik gibi ©zellikleri olan jelatin gida endustrisi,
farmakoloji, kozmetik, biyomedikal gibi pek ¢ok alanda kullanilmaktadir[47-49].
Yapilan calismalarda sigir derisi ve kemikleri, balik derisi, kemikleri ve pullari,
tavuk derisi ve kemikleri gibi hayvansal kaynaklardan {iretilebildigi
gorulmektedir[50]. Jelatin, protein kokenli olmas1 nedeniyle hticresel etkilesimleri
destekler[51]. Jelatin ile gida ambalaji, doku miihendisligi, ila¢ tasima sistemlersi,

biyomiirekkep, yara ortiisii gibi konularda calismalar mevcuttur[49].

| 0
+ | |
HSN-(EH-ﬁ-g -NH-CH-(H:-; —NH—(\ZH—C—&-NH-(‘ZH-CQ
| 0

I
R, O Ri O Rj O Ry

Sekil 2-4 Jelatinin yapisal formiilti[52]
Jelatin giiclti hidrojen bagi nedeniyle genellikle tek basina zayif elektro egirme
kabiliyetine sahiptir ve elektro egirme ile diisiik kalitede nanolifler {tiretilir[53].
Elektro egirme jelatin nanoliflerin mekanik ozellikleri ve yapisal kararlilig:

zayiftir[54]. Jelatinin cesitli dogal ya da sentetik biyopolimerlerle hibrid
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kompozisyonlari, elektro egirme yapilabilmesini gelistirmekte ve elde edilen
nanoliflerin mekanik dayamim, fizikokimyasal karakteristikleri ile biyolojik

ozelliklerini iyilestirebilmektedir[55,56].

Jelatin hiicre yapismasini destekler. Bu sayede jelatin bazli veya jelatin iceren
iskeleler, hiicrelerin biiytimesi, cogalmasi ve farklilasmas: icin dogal bir ortam
olusmasina imkan tanir[57]. Biyobozunurluk o6zelligi sayesinde in vivo
uygulamalarda, iskelenin zamanla bozunarak vyerini yeni olusan dokuya
birakmasini saglar[58,59]. Glutaraldehit, genipin gibi capraz baglama ajanlar
kullanilarak jelatin iskelelerin stabilitesi ve mekanik dayanimu artar, bu sayede
kemik veya kikirdak gibi yiik tasiyan doku miihendisligi uygulamalarinda
kullanilabilir[60].

2.1.4.Kitosan

Kitosan, kitinin deasetilasyonu sonucu elde edilen, -1,4-glikozidik baglarla
birbirine bagli 2-amino-2-deoksi-D-glukoz ve N-asetil-2-amino-2-deoksi-D-glukoz’
dan olusan lineer bir polisakkarittir[61]. Kitin, karides, yengec, 1stakoz gibi kabuklu
deniz iiriinlerinin kabuklarinda, boceklerin kutikulasinda ve bazi mantar tiirlerinin
hticre duvarlarinda bulunur[62]. Biyobozunurluk, biyouyumluluk, toksik olmama,
hidrofillik, antimikrobiyallik ve metal iyonlarimi baglama yetenegi gibi 6zellikleri
sayesinde kitosan gida, ilag, kozmetik, tarim, atik su aritma ve biyomedikal gibi
alanlarda kullanilan bir malzemedir[63]. Kitosanin yapisal 6zellikleri, deasetilasyon

derecesi ve molekiil agirlig ile iliskilidir[64].

. OH o
RH‘\ \\

Sekil 2-5 Tamamen deasetillenmis kitosanin kimyasal yapisi1[65]

Kitosanda bulunan pozitif ytiklii amino gruplari, bakteri ve mantarlarin negatif
yiiklii hiicre zarlariyla elektrostatik etkilesime girerek hticre biitiinltigtinti bozar ve

antimikrobiyal etki gosterir[66]. Bu sayede gida ambalaji, yara orttisti ve
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antimikrobiyal kaplamalarda kullanilir[67]. Kitosan ile esnek ve seffaf filmler
olusturulabilir[68]. Pozitif yiiklii olmasi sebebiyle DNA, proteinler ve diger negatif
yiiklii biyoaktif molekiillerle kolayca elektrostatik etkilesimler kurabilir, bu sayede
gen ve ila¢ tasima sistemlerinde tercih edilir[69,70]. Kitosan ilag tasima sistemleri,
yara ortiileri, doku mithendisligi iskeleleri, gida ambalaji, su aritma, kontrollii

glibre salimi ve biyopestisit gibi uygulamalarda kullanilir[71].

Saf kitosan ile elektro egirme islemiyle nanolif {iretimi miimkiindiir ayrica
PVA, polietilen oksit (PEO), jelatin veya PCL gibi polimerlerle kullanilarak da
homojen nanolifler tiretilir[72-74]. Hidroksiapatit gibi biyoseramiklerle kompozit
kitosan nanolif iskeleleri, osteoblastlarin yapismasina, c¢ogalmasina ve
farklilasmasina olanak saglayarak kemik rejenerasyonunu artirir[75]. Ozellikle
pH'a duyarli salim sistemleri tizerine ¢okca calisma mevcuttur[76-78]. Kitosan,
nanolif membranlar ile su ve hava filtrelemesinde agir metal iyonlarimnin ve
mikrobiyal kirleticilerin = uzaklastirilmasinda  ytiksek  verimli  sonuglar
gostermektedir[79,80]. Antimikrobiyal oOzelliklere sahip gida ambalaj filmleri
uygulamalariyla gidalarin raf omrii uzar ve gida kaynakli patojenlerin ¢ogalmasi

engellenir[81].

2.1.5.1pek fibroin

Ipek fibroin, genellikle ipek boceginin bombyx mori tiirii tarafindan tiretilen
dogal bir protein polimeridir[82]. Yapis: glisin, alanin, serin, tirozin ve valin amino
asitlerinden olusur[83]. Kimyasal yapisi, cogunlukla tekrarlayan glisin-alanin ve
glisin-serin dipeptit dizilerinden olusan, B-kirik tabaka yapilarinin 6n planda
oldugu kristal ve amorf bolgelerden meydana gelir[83]. Yiiksek kristallilik,
biyobozunurluk, biyouyumluluk, {sttin mekanik ozellikler ve fonksiyonel
modifikasyon gibi 6zellikleri nedeniyle biyomalzeme arastirmalarinda buytik ilgi
gormektedir. Son yillarda doku miihendisligi, ila¢ tasima sistemleri, yara ortiis,
tiltreleme ve biyosensor gibi gesitli uygulama alanlarinda calismalar yapildig:

gorilmektedir[84]

1pe1< fibroin sulu ¢ozeltilerde veya organik coziictilerde ¢oziinebildigi icin

kolaylikla elektro egirme ile nanolif {iretilebilir. Ipek fibroin nanolifleri,
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konvansiyonel malzemelere gore tstiin mekanik performans gosterir[85].
Sitotoksisite testleri ipek fibroin nanoliflerinin fibroblast ve osteoblast gibi hiicre
tiplerinde minimal toksisite gosterdigini ortaya koymaktadir[86,87]. Ipek fibroin
nanoliflerinin fonksiyonel o©zelliklerini gelistirmek amaciyla cgesitli yiizey
modifikasyon teknikleri uygulanmaktadir. UV/ozon wuygulamasi yiizey

hidrofilitesini ve hiicre etkilesimlerini gelistirir[88].

Hidroksiapatit kapl ipek fibroin nanoliflerinden yapilmis doku iskelesinin
biyouyumlugunun, hiicre yapismasinin ve hiicre canliliginin daha iyidir ve kemik
doku miihendisligi icin daha uygundur[89]. Doksorubisin ytiklii ipek fibroin-folik
asit nanopartikiilleri, timor mikrogevresinin asidik yapisindan yararlanarak pH-
duyarli ve hedeflenmis bir ilag salim1 saglar. Bu tasiyici sistemler, folat reseptorii
pozitif timor hiicrelerini etkin bir bigcimde hedefler ve sitotoksik ajanin
(doksorubisin) hiicre icinde kontrollii bir sekilde serbest kalmasina olanak tanir[90].
Literattirde yapilan ¢alismalarda, kolajen kapli ipek fibroin ve kaempferol hidrat
iceren nanoliflerin antioksidan etkinlik gosterdigi ve fibroblast aktivitesini artirarak
doku rejenerasyonuna katki sagladigi rapor edilmistir[91]. Metakrilat jelatin ve
metakrilatlanmis ipek fibroin bazli, adipoz kaynakli kok hiicreler ve trombositten
zengin plazma ytikli hidrojeller; fare modellerinde basi yaralarinin tedavisi icin
onemli bir potansiyel olusturur. Gelistirilen bu biyoaktif yapilar, adipoz kaynakl
kok hiicrelerin proliferasyonunu ve migrasyonunu belirgin sekilde artirir. Ayrica in
vivo uygulamalarda yara iyilesmesini hizlandirarak; enflamatuvar hiicre
infiltrasyonunu azaltir, kollajen birikimini tesvik eder, anjiyogenez ve sinir

rejenerasyonunu etkili bir bigcimde destekler[92].

2.2. Nanolifler

Nanolifler iki boyutu nanometre araliginda ve birbirine benzer buiytikliikte olan,
fakat tigtincti boyutu bunlardan ¢ok daha uzun olan malzemeler olarak tanimlanir.
Genellikle caplar1 50-1000 nm arasinda degismekle birlikte, genis ytizey alanlari,
gozenekli yapilar1 ve ayarlanabilir gozenek boyutlari sayesinde, toplu malzemelere
gore onemli avantajlara sahiptirler. Lifsi yapilar hem dogada hem de miihendislik

alanlarinda rastlanan en eski morfolojik diizenlerden biridir; bitki seliilozu,
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ortimcek ipegi ve insan hiticre dis1 matriksi gibi dogal sistemler lifli mimarinin

onemini gostermek icin 6rnek verilebilir[93].

Nanoliflerin en dikkat gekici 6zellikleri genis ytizey alani, ytiiksek en-boy orani
ve usttin yiizey 6zelliklerine sahip olmalaridir. Yiiksek ytizey alanina sahip olmas:
kataliz, adsorpsiyon, sensdr performans: ve hiicre-malzeme etkilesimleri gibi
ytizeyle iliski olan olaylarin verimliklerini 6nemli oOlctide etkiler[94]. Nanolif
matlarda yiiksek oranda birbirlerine bagli gozenekler bulunur. Bu gozenekli yap:
siv1 ve gazlarin kolayca gecisine izin verir ancak partikiillerin tutulmasini ve hticre
penetrasyonunu mimkiin kilar[95,96]. Nanolifler toplu malzemelere gore
genellikle daha yiiksek cekme mukavemetine ve elastisite modiiliine sahip olurlar.
Bu ozellikleri ile biyomedikal implantlar veya yiiksek performansli kompozit
malzemelerde tercih edilirler[97]. Nanolif yapilarda lif cap1 gortintir 151k dalga
boyundan kiigiik oldugu zaman rayleigh sagilmasi baskin hale gelir ve malzemenin

optik seffaflig1 azalir[98].

Nanolifler polimer tiirti, {iretim parametreleri ve yiizey modifikasyonlar:
degistirilerek farkhi fiziksel, kimyasal ve biyolojik 0Ozelliklerde tiretilebilmesi
miimkiindiir. Biyomolekiiller, nanopartikiiller veya ilacglar gibi cesitli aktif
maddeler lif matrisine eklenerek hedeflenen 6zellikler kazandirilabilir[99-101].
Kolajen ve jelatin gibi biyopolimerlerden tretilen nanolifler, dogal hiicre disi
matrisin lifli ve gozenekli yapisimi taklit edebilir ve hiicre yapismasi, cogalmasi,
farklilasmasi ve doku rejenerasyonu igin uygun bir ortam olusturulabilir[102].
Kolajen, jelatin, ipek fibroin, kitosan, PLA ve bunlarin kompozitlerinden tiretilen
nanolif yapilar kemik, kikirdak, sinir, kas ve kalp dokusu gibi cesitli dokularin
rejenerasyonunda kullanilmaktadir[103,104]. Son yillarda, nanolif iskeleleri 3
boyutlu biyobaski ile entegre ederek karmasik doku yapilar1 olusturulmus ve
spesifik hticre tipleri icin biyoaktif molekiillerle fonksiyonellestirilmistir[105].
Nanolifler yiiksek vyiikleme kapasiteleri, kontrollii salim mekanizmalar1 ve
hedeflenmis dagitim ozellikleri sayesinde antikanser ilaglari, antibiyotikler ve
protein bazli ilaglar icin tasiyici olarak kullanilabilir[106]. PH, sicaklik veya 1s1k gibi

cevresel faktorlerden etkilenen nanolif kullanilan ila¢ tasima sistemleri tizerine
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calismalar bulunmaktadir[107]. Antimikrobiyal, kuru-islak ortam saglayabilme ve
hiicre gocunu tesvik etme gibi o©zellikleri nedeniyle nanolif yara ortiileri
gelistirilmektedir. Bu yara ortiilerinin enfeksiyonu ©onleme, iyilesme siirecini
hizlandirma ve yara izini azaltma gibi 6zellikleri de bulunabilir[108,109]. Clematis
hirsuta ytiiklii polivinilpirolidon (PVP)/PVA nanolif yara ortiileri, kronik yara
tedavisinde basaril1 sonuglar sunar. Bu kompozit yapilar, bitkisel icerigin terapotik
etkisini nanoliflerin yapisal avantajlartyla birlestirerek iyilesme stiirecini
destekler[110]. Literatiirde yiiksek ytiizey alani sayesinde nanolifler ile DNA/RNA
sensorleri, immiinosensorleri ve kanser biyobelirteclerinin tespiti biyosensorleri
konularinda calismalar mevcuttur[111]. Nanolif membranlar geleneksel filtrelere
gore daha kiictik gozenek boyutlarina ve ytiiksek ytizey alanina sahip olmalarindan
dolay1 ince partikiil, bakteri, viriis ve alerjenlerin yiiksek verimlilikle filtre
edilmesinde kullamilir[112]. Suda bulunan agir metal iyonlar, mikroplastikler ve
mikroorganizmalarin ayristirilmast igin adsorban veya membran seklinde
kullanilirlar. Kitosan ile tiretilmis nanolifler su kirliliginin giderilmesinde etkili
coztimler sunar[113]. Nefes alabilen, su gecirmez, kendi kendini temizleyebilen
veya antibakteriyel 6zelliklere sahip koruyucu giysiler, tibbi giysiler ve askeri
tirinlerde uygulama potansiyeli olan nanolif yapilar {izerine g¢alismalar

bulunmaktadir[114].

Nanolif teknolojisi, lifli yapilarin boyutunu nanometre o¢lgegine diistirerek
malzemelerin temel o©zelliklerini degistirmis ve malzeme biliminde devrim
niteliginde gelismelerin ortaya ¢ikmasini saglamustir. Nanolif teknolojisinde c¢ok
fonksiyonlu hibrit nanoliflerin gelistirilmesi, nanoliflerin tiretim verimliligini
artirtlmasi ve endiistriyel 6lcekte stirdiirtilebilir tiretim yontemleri gelistirilmesi
tizerine yapilan calismalar, nanolif bazli driinlerin pratik uygulamalarda daha
yaygin  kullanilabilmesine = ve  nanolif teknolojisinin  ulasilabilirligini

hizlandirmasina destek olmaktadir.
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2.3. Nanolif Uretim Yontemleri

2.3.1.Elektro Egirme

Elektro egirme hem dogal hem de sentetik polimerlerin polimer ¢zeltilerinden
nanolif tiretmek icin elektrostatik kuvvetlerin etkisini kullanan etkili bir tiretim
teknolojisidir[115]. Bu yontem, nanometre ile mikrometre arasinda degisen

caplarda stirekli lifler {iretme kabiliyetine sahiptir[115].

Elektro egirme sistemi yiiksek voltaj gii¢ kaynagi, siringa pompasi, nozul ve
topraklanmis toplayicidan olusan ti¢ ana bilesenden olusur[116]. 1gne ucundaki
polimer cozeltisine yiiksek voltaj uygulandigi zaman, c¢ozeltinin ytizeyinde
elektrostatik kuvvetler meydana gelir. Ytizey gerilimi, igne ucundaki ¢ozeltiyi
kiiresel bir damla seklinde tutmaya calisirken, yiiksek voltajin olusturdugu
elektrostatik kuvvetler ¢ozeltiyi konik bir sekle sokmaya calisir. Yiizey gerilimi ve
elektrostatik kuvvetler arasinda bir denge olustugunda igne ucunda ki ¢ozelti
Taylor konisi olarak adlandirilan konik bir sekil alir. Elektrostatik kuvvetler, ytizey
gerilimini yendigi zaman Taylor konisinin ucunda bir polimer jeti olusur ve stirekli
cok ince polimer cozeltisi akist baslar. Polimer jeti, elektrik alaninda hareket
ederken c¢ozeltide ki ¢oziici buharlasir. Bu siirecte, jet ylizeyinde bulunan
elektrostatik yiiklerin karsilikli itme kuvvetleri jetin uzamasina ve incelmesine
neden olur[115,117]. Jet uzama esnasinda kirbaglama kararsizligi olarak
isimlendirilen bir fenomen ytiztinden spiral seklinde hareket eder. Bu fenomen, lif
capinuin nanometre seviyesinde olusmasimda énemli bir rol oynar. Jet toplayiciya
ulasana kadar tamamen kurur ve katilasir. Nanolifler, topraklanmis toplayici
tizerinde dtizensiz bir ag seklinde veya 0Ozel tasarlanmus cesitli toplayicilar
yardimiyla hizalanmis bir yapida toplanir[118,119]. Toplayic1 genellikle diiz bir
metal plaka seklinde olur, ancak donen tamburlar, paralel plakalar gibi farkh

sekillerde toplayicilar tasarlanarak lif hizalamasi kontrol edilebilir[120].
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Elektro egirme ile iiretilen nanoliflerin morfolojisi, cap1r ve genel ozellikleri,
polimer ¢ozeltisi ve uygulama parametreleri kullanilarak optimize edilebilir[121].
Lif olusumu i¢in minimum kritik bir degerde polimer ¢ozeltisinin konsantrasyonu
gerekmektedir yoksa rayleigh kararsizligi nedeniyle elektro puskiirtme veya
boncuk olusumu meydana gelir. Konsantrasyon artik¢a boncuksuz ve diizgiin lif
olusumu gerceklesir. Fakat konsantrasyonun asir1 yiiksek olmasi jet olusumunu
zorlastir ve diizgiin lif olusmamasina sebep olabilir[122]. Polimerin molekiil agirlig:
polimer zincirlerinin i¢ ice gecmesinde 6nemli bir etkendir bu sebeple yiiksek
molekiil agirligl olan polimer ¢ozeltilerinde daha fazla zincir dolanmas: ve daha
stabil jet olusumu meydana gelir[123]. Nanoliflerin diizgiin ve stirekli olmasi igin
polimer ¢ozeltisinin viskozitesinin optimum bir aralikta olmas1 gereklidir yoksa
boncuk olusumu veya jetin kopmasi meydana gelebilir[124]. Yiizey aktif
maddelerle ¢ozeltinin ytizey gerilimi kontrol edilebilir bu sayede diisiik ytiizey
gerilimi ile Taylor konisinin olusumunun daha kolay olusmasim saglanir[125]. Igne
ve toplayici arasindaki mesafe jetin kurumasina ve liflerin ¢apin etkiler, mesafe cok

kisa olmasi liflerin tam olarak kurumadan toplayicitya ulasmasina, mesafenin ¢ok
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fazla olmasi ise jetin dagilmasina veya liflerin toplayiciya ulasmadan yere
diismesine sebep olur[126]. Polimer ¢ozeltisinin akis hizinin optimum bir aralikta
olmas: gereklidir ctinkti daha ytiksek akis hizi boncuklu veya diizensiz liflerin
olusumuna, daha diistik akis hiz1 ise jetin kopmasina veya lif olusum verimliliginin

dtistik olmasina sebep olur[127].

Elektro egirme yontemi sentetik polimerler, dogal polimerler, seramikler ve
kompozitler gibi cok cesitli ¢ozeltilerden nanolif tiretimine olanak tanir[128]. Bu
yontemle lif capi, gozenek boyutu, gozeneklilik, lif hizalanmasi ve lif igi
gozeneklilik gibi morfolojik 6zellikler kontrol edilebilir[128]. Ayrica temel elektro
egirme sisteminin yapist nispeten basit ve pahali ekipman gerektirmemesi,
yontemin 6nemli avantajlarindan biridir[128]. Ancak elektro egirme yontemi,
duistik tretim hizimin yani sira, ¢ozelti hazirlama gerekliligi nedeniyle toksik
organik ¢oziiciilere ihtiyag duymaktadir[129]. Uretilen liflerin rastgele yerlesmesi
ise genis ytizeylerde homojen lif dagilimi elde etmeyi zorlastirmakta, hizali lif

tiretimi icin ise sistemde ek modifikasyonlar yapilmasin gerektirmektedir[130].

Doku miihendisligi uygulamalarinda, elektro egirme yontemiyle tiretilen
poli(laktik asit-ko-glikolik asit) (PLGA) ve kolajen kompozit nanolifler, dogal hiicre
dis1 matrisi taklit eden ideal bir mikro cevre olusturur. Elde edilen bu nanolif
yapilar hiicre adhezyonunu, proliferasyonunu ve farklilasmasini destekler[131].
Ilac salim sistemleri igin gelistirilen antibiyotik ytikli PCL nanolifler, yara ortiisti
uygulamalarinda etkin bir strateji sunar. Bu yapilar, enfeksiyon riskini minimize
ederek yara iyilesme stirecini destekler[132]. Filtrasyon alaninda gelistirilen
Poli(viniliden flortir) (PVDF) nanolif membranlar, ince partikiilleri ytiksek
verimlilikle tutma kapasitesine sahiptir. Gozenekli yapilar1 sayesinde, hassas
filtrasyon islemlerinde etkin ¢oztimler sunar[133]. Enerji depolama cihazlarinda
kullanilmak tizere karbon/ CuFe>O4 kompozit nanolif elektrotlar, sahip olduklar:
genis ytizey alam ve istiin elektriksel iletkenlik ozellikleri sayesinde yiiksek

kapasite degerleri sunar[134].
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2.3.2.Santrifiij Egirme

Santriftij egirme, polimer ¢ozeltisinden veya eriyiginden ytiksek hizli donme
hareketinin olusturdugu merkezkac kuvvetlerini kullanan nanolif tiretim
yontemdir[135]. Elektro egirme gibi geleneksel yontemlere alternatif olarak ytiksek
tiretim hiz1 ve diisiik maliyet gibi avantajlar: ile 6ne ¢ikmaktadir[3]. Endiistriyel
kapasitede nanolif tiretimi konusunda 6nemli bir potansiyeli olan bu yontem ile
filtrasyon, doku miihendisligi, enerji depolama ve biyomedikal alanlarinda

arastirmalar yapilmaktadir[136].

Santrifiij egirme sistemi polimer ¢ozeltisinin dolduruldugu ve tizerinde
nozullar olan bir hazne, bu hazneyi yiiksek hizlarda dondiiren bir motor ve liflerin
toplandig1 bir toplayicidan olusur. Polimer ¢ozeltisi nozullar1 olan rotordaki
hazneye doldurulur. Rotor bir motor kullanilarak 20000rpm’ e kadar ytiksek
hizlarda dondiirtltir[137]. Bu yiiksek hizli donme hareketi rotorda bulanan polimer
cozeltisi tizerinde yiiksek merkezka¢ kuvveti olusmasina neden olur. Olusan
merkezkag kuvveti, polimer ¢ozeltisinin ytizey gerilimini ve viskozitesini yendigi
zaman ¢Ozelti rotorda bulunan nozullardan ince polimer jeti olarak disariya dogru
akmaya bagslar[138]. Polimer jetleri uzar ve toplayiciya ulasana kadar ¢oziicii
buharlasir[139]. Nozul geometrisi, dontis hiz1 ve polimer ¢ozeltisi nanoliflerin
morfolojisini ve gozenekliligini etkiler. Ayrica, yliksek donme hizi nanolif tiretimini
kolaylastirir ve verimliligi artirir[140].

(A) (B)

Egirme ¢ozeltisi

Yiiksek hizhh motor .
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Sekil 2-7 (A) Temel santrifiijlii eirme diizeneginin semast, (B) Stormn yolu[3]
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Santriftij egirme yontemiyle tiretilen nanoliflerin ¢api, morfolojisi ve genel
ozellikleri polimer ¢ozeltisi, uygulama parametreleri ve diizenek o6zellikleri ile
kontrol edilebilir[141]. Polimer c¢o6zeltisinin konsantrasyonunun diistik olmasi
jetlerin kolayca parcalanmasina ve lif yerine damlaciklar olusmasina, yiiksek olmast
ise ¢ozelti viskozitesini asir1 artirarak jet olusumunu zorlastirabilir veya daha kalin
lifler tiretilmesine sebep olabilir[142]. Polimerin molekiil agirhiginin ytiksek olmasi
daha kalin lifler olusmasima sebep olabilir[143]. Coziictinti buharlasma hiz1 jet
firlatildiktan sonra nanoliflerin katilasma stiresinde belirleyici rol oynar. Cok hizli
buharlasan ¢oziiciiler icin dtisiik hizlarda lif olusumu gerceklesirken yavas
buharlasan ¢oziictiler icin daha ytiksek hizlara ¢ikilmasina gerek duyulur. Ayrica
cozictiiler lif morfolojisini de etkiler[143]. Polimer ¢ozeltisinin viskozitesi yiiksek
oldugu zaman jet olusmazken, diisiik viskozite ise liflerde damlacik olusumuna
sebep olur[144]. Rotorun donme hiz1 arttikca merkezkag kuvveti artar, bu durum
jetlerin daha fazla uzamasina ve nanoliflerin ¢aplarinin incelmesine sebep olur
ancak asir1 ytiksek hizlarda lif morfolojisi olumsuz etkilenebilir[145]. Nozul ¢aplar1
polimer jetinin baslangic kalinligini belirler ve nozul ¢apinin kiigtilmesi daha ince
nanolif tiretilmesini destekler[146]. Nozul sayis: artirilarak tiretim hizi artirilabilir.
Liflerin toplayicitya ulasmadan 6nce tamamen kurumasi icin yeterli siireye ihtiyaci
vardir ve kuruyan liflerin kirilmadan 6nce toplanmasi gerekir bu sebeple toplayici

ve nozullar arasinda optimum bir mesafe olmalidir[145].

Biyouyumlu protein bazli PCL/ jelatin hizalanmis nanolif matrisleri santrifij
egirme yontemi kullanilarak {tiretilebilir ve yara orttisti olarak kullanilabilir[147].
PCL nanolifleri kullanilarak sinir hiicrelerini yonlendirme ve hassas doku
rejenerasyonu potansiyeline sahip enjekte edilebilir anizotropik hidrojel
tiretilebilir[148]. Literatiirde yapilan calismalarda, ¢ekirdek/kabuk yapisina sahip,
ilag ytikli tic boyutlu pluronic F-68 bazli/ PCL nanolifler tiretilmis ve bu yapinin,
tibroblast ve osteoblast hiicrelerinin metabolik aktivitesini ile cogalmasini artirdig:
goriilmiisttir[149]. Polistiren (PS) nanolif bazli filtrelerle yaklasik %97'ye varan
yiiksek yakalama verimliligi elde edilebilir[150]. Kontrollii gozeneklilige sahip
poliakrilonitril (PAN) lif matlar1 tizerinde tungsten oksit buytitiilerek elde edilen

stiper kapasitor elektrotlari, tisttin dongtisel kararlilik sergiler. Bu elektrotlar, uzun
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stireli kullanimda performans kayb1 yasamamanin 6tesinde; 20.000 dongtii sonunda
baslangic kapasitesinin  %104,1'ini koruma potansiyeli tasir[151]. Karbon
nanotiipler (CNT)/ karbon nanolifler (CNF)/ polidimetilsiloksan (PDMS)/
Termoplastik politiretan (TPU) nanolif film tiretilerek hizli ve hassas tepki veren
giyilebilir gerinim sensorleri yapilabilir[152]. Hidrofobik ve stiperoleofilik
ozelliklere sahip gozenekli PS lif membranlar1 santrifiij egirme yontemiyle
tiretilebilir ve bu lif membranlar petrol sizintis1 temizligi icin gerekli mekanik

dayanima ve yiiksek yag tutma kapasitesi sahip olur[153].

2.3.3.1slak Egirme

Islak egirme, viskoz bir polimer ¢dzeltisinin koagtilasyon banyosu ad1 verilen
bir ortama ekstriide edilmesi sonucu sertleserek lif olusmasi prensibine dayanir.
Sentetik polimerler, biyopolimerler ve kompozitler gibi genis bir malzeme yelpazesi
ile tiretim yapilabilmektedir. Bu yontem seliiloz, karbon nanottip, kitin ve protein
bazli nanolif tiretiminde siklikla kullanilmaktadir. Ayrica termal olarak bozulabilen

biyopolimerlerden lif tiretimi igin ideal bir yontemdir[154].

Egirme
Karisimi

Germe bolumii

ﬁﬁ, Disli pompa

Pihtilagma Yikama banyosu Kurutma
banyosu

J
Egirme Basghgi

Sekil 2-8 Islak egirme Sematik Cizimi[155]

[k 6nce polimer uygun bir cozeltide coziiliir ve bir pompa ile ok sayida
kiictik delige sahip olan bir egirme baslig1 vasitasiyla pihtilasma banyosuna dogru
ekstriide edilir. Egirme bashgindan ¢ikan polimer jetleri, polimer ¢oziictistiniin
liften wuzaklastirildigi ve polimerin katilastii bir pihtilasma banyosuna
daldirilir[155]. Lif ozellikleri pihtilasma banyosu ile lif arasindaki reaksiyondan
etkilenir, bu nedenle pihtilasma ve rejenerasyon hizini kontrol etmek icin katk:
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maddeleri kullanlabilir[155]. Hidrolik stirtiinme lifleri banyoda gerer ayrica
silindirler tarafindan pihtilasma banyosunda cekilir[155]. Sonrasinda lifler
pthtilasma banyosundan ciktiktan sonra farkli dontis hizlarinda calisan bir dizi
silindir tarafindan daha fazla cekilir. Lif gekimi sayesinde lif eksenine paralel olarak
lif icindeki polimer molekiillerinin yonelimini artar ve bu sayede mekanik
ozellikleri iyilesir[155]. Liflerin kopma mukavemeti veya uzama modiili gibi
ozellikleri, egirme kosullarindan, egirme banyosunun bilesiminden ve potansiyel
katki maddelerinden etkilenir[155]. Pthtilasmus lifler, ¢oziicti ve pihtilasma banyosu
kalmtilarindan temizlenmek icin yikanir ve kontrollii bir sekilde kurutulur.
Pihtilasma ¢oOzeltisinin konsantrasyonun ytiksek olmas: liflerin alt katman
yapilarnin daha homojen olmasimna sebep olur. Ancak Pihtilasma ¢ozeltisinin
konsantrasyonu ¢ok yiiksek oldugunda polimer jeti sisebilir ve bu durum lif
olusumunu zorlastirabilir. Cekme oranindaki artis liflerin gekme mukavemetinde
artmasina sebep olur. Pthtilasma banyosunun 6zellikleri veya kosullar1 ayarlanarak
liflerin gozeneklilik, yogunluk ve kristal yapisi gibi 0zellikleri kontrol

edilebilmektedir[156].

Yiizeyinde Si-OH fonksiyonel gruplari barindiran nisasta/PCL esash 3
boyutlu lif aglari, gozenek boyutu, sekli ve yonelimi kontrol edilebilir bir mimari
sunar. Bu oOzellestirilebilir ~yapilar, kemik iligi stromal hiicrelerinin
proliferasyonunu ve osteojenik hiicrelere farklilasmasimni etkin bir sekilde
destekler[157]. Cok duvarli karbon nanottip (MWCNT) ve ytizey aktif madde iceren
dispersiyonlarin kullanilmasiyla, su bazli ortamlarda islak egirme yontemiyle
MWCNT lifleri tiretilebilir[158]. Kitosan ve bolgesel olarak oksitlenmis seliiloz
nanokristalleri ile hazirlanan es-eksenli lifler, 1slak egirme yontemiyle basariyla elde
edilir. Elde edilen bu kompozit yapilar, sergiledikleri ytiksek mekanik performans
ve vyapisal bitunliik ile dikkat ceker[159]. Akilli, giyilebilir ve tasimabilir
elektrokimyasal enerji depolama cihazlar: icin esnek lif bigimli ¢cinko metal pilleri
yiiksek kapasite koruma oranina, iyi esneklige ve yapisal kararliliga sahip sekilde
ytiksek verimlilikle tiretimi yapilabilir[160]. Torba kurdu ipegi proteini ve 6riimcek
ipegi proteinleri kullamilarak {istiin mekanik o©zelliklere sahip protein lifleri

tiretilebilir ve yara iyilestirmeyi desteklemek icin kullanilabilir[161].
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2.4. Karakterizasyon Teknikleri

2.4.1.Cekme testi

Cekme testi, bir malzemenin mekanik 6zelliklerini belirlemek icin kullanilan
en temel ve yaygin mekanik test yontemlerinden biridir. Cekme testinde numuneye
tek eksenli cekme kuvveti uygulayarak, numunenin uzayarak kopmasi saglanir. Bu
sirada uzama ve gerilme degerleri kayit edilerek gerilme uzama egrisi olusturulur.
Elde edilen gerilme-uzama egrisi kullanilarak malzemenin akma mukavemeti,
cekme mukavemeti, elastisite modiilti, uzama ytizdesi ve tokluk gibi mekanik

ozellikleri belirlenir[162].

Bir malzemenin ¢ekme testinde verdigi tepki genellikle elastik bolge, plastik
bolge, boyun verme ve kirilma bolgesi ile ifade edilir. Elastik bolge egrinin
baslangicindaki dogrusal bolgedir ve gerilme ile sekil degistirme arasinda orantili
bir iliski vardir. Bu bolgedeki sekil degistirme elastik sekil degistirme olarak
adlandirilir ve numune {izerine uygulanan kuvvet kaldirildigi zaman numune
orijinal sekline geri doner. Bu bolgenin egimi elastisite modiilii veya Young modiili
olarak adlandirilir. Elastik sekil degistirme aninda malzeme uzarken kesiti daralir,
enine sekil degisiminin boyuna uzamaya oranina poisson orani olarak adlandirir.
Elastik sekil degistirme bittiginde uygulanan kuvvet kaldirildig1 zaman malzemede
meydana gelen sekil degistirmenin kalic1 olarak kaldig1 bolge plastik bolge olarak
adlandirilir. Plastik sekil degistirmenin belirgin bir sekilde goriilmeye basladig:
noktaya akma noktas1 denir ancak bazi malzemelerde bu belirgin plastik sekil
degistirme meydana gelmedigi icin %0,2 plastik sekil degistirmenin gerceklestigi
nokta akma noktas1 olarak kabul edilir. Malzemede akma noktasindan sonra
deformasyonla birlikte malzemenin i¢ yapisindaki degisikliklerden kaynakl
malzemenin mukavemetinin artig1 goriliir ve peklesme bolgesi olarak adlandirilir.
Malzemenin ¢ekme testine gordiigii en yiiksek gerilme degeri cekme mukavemeti
olarak adlandirilir ve bu noktadan sonra malzemenin kesit alaninda kiigtilme yani
boyun verme baslar. Boyun verme bir siire devam ettikten sonra kopma noktasi
olarak isimlendirilen gerilme degerinde malzemede kopma gerceklesir. Gerilme

sekil degistirme egrisinin altinda kalan alan malzemenin kirilmadan 6nce ne kadar
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enerjiyi sogurabildigini gosterir ve tokluk olarak isimlendirilir. Malzemenin elastik
sekil degistirme esnasinda sogurabilecegi enerji miktar1 rezilyans olarak
isimlendirilir ve gerilme sekil degistirme egrisinde elastik bolgenin altinda kalan

alanla ifade edilir[163].

Malzeme karakterizasyonunda kritik bir rol oynayan ¢cekme testi; kristal yapz,
molekiiler oryantasyon, polimerizasyon derecesi ve mikroyap:r gibi ozelliklerin
mekanik performans {izerindeki etkilerinin anlasilmasina yardimci olur[164].
Polimerlerin ¢ekme davramsi viskoelastik ozellikleri, molekiiler agirlik dagilima,
kristallik derecesi ve capraz baglanma yogunlugu gibi faktorlerin bir
yansimasidir[164]. Ayrica kompozitler ve kopolimerler gibi karmasik sistemlerde,
farkli fazlar arast etkilesimler ve sinerjik etkiler cekme testi ile
incelenebilmektedir[165,166]. Biyobozunur polimerler, akilli polimerler ve
fonksiyonel kopolimerlerde cekme testi sonuglar1 hem performans degerlendirmesi
hem de uygulama potansiyeli agisindan 6nem tasimaktadir[167-169]. Elektro
egirme nanolif matlar, karbon nanotiip kompozit filmler ve kolajen/polimer bazli
doku miihendisligi iskelelerinde cekme testi hem mekanik performans hem de
biyomedikal uygulama potansiyeli agisindan temel bir karakterizasyon yontemidir.

Bu alanda ¢ok sayida giincel ve kapsamli ¢alisma bulunmaktadir[170-172].

2.4.2. Basma testi

Basma testi, malzemelerin basma kuvvetleri altindaki davranislarimi ve
mekanik Ozelliklerini belirlemek icin numuneye basma kuvveti uygulayarak,
numunenin kisalmasini, kirilmasini veya akmasini inceler. Basma gerilmesi-sekil
degistirme egrileri incelenerek malzemenin basma mukavemeti, basma elastisite

modiilii ve akma davranisi gibi mekanik 6zellikleri belirlenir[173].

Malzemelerin cekme ve basma 6zelliklerinin genellikle ayni oldugu varsayilsa
da bu durum sadece elastisite modiilii igin gegerlidir, akma dayanimu gibi diger
mekanik 6zellikler cekme ve basma altinda farklilik gosterebilir. Ozellikle basma
yiikii tastyan malzemelerde, malzemenin mekanik ozelliklerinin basma testiyle
Olctilmesi gereklidir. Test sirasinda numunenin uygulanan yiike verdigi tepki

Olctilerek basma gerilme-sekil degistirme egrisi ¢izilir. Bu egri elastisite modiilii
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ayni oldugundan cekme egrisinin tersine benzer. Ancak sekil degistirme arttikca
egriler arasindaki fark belirginlesir. Basma sirasinda numune kisalip genisledigi
icin sekil degisikligini stirdtirebilmek icin gerekli ytik artar. Cekme testindeki gibi
boyun verme olusmaz, bunun yerine malzeme catlama gibi kararsizliklarla

kirilabilir[174].

Doku miihendisliginde kullanilan nanolif iskeleler, hiticresel btiytimeyi
desteklerken, ayn1 zamanda viicuttaki mekanik ytiiklere dayanabilmelidir. Basma
testi, bu iskelelerin basma mukavemetini, elastisite modiiltinti ve deformasyon
davranisini, hedef dokunun mekanik 6zelliklerini ne kadar iyi taklit ettiklerini
degerlendirmek icin kullanilir[175]. Kompozitlerin basma kuvvetleri altindaki
tepkileri cekme kuvvetlerine gore genellikle farklidir, bu sebeple basma testleri
siklikla kullanilmaktadir[176]. Darbe emici veya enerji soniimleyici amacla
kullanilabilen gozenekli malzemelerin gogme mekanizmasi basma testi ile izlenerek
degerlendirilir[177]. Kirilgan malzemelerin cekmeye kars1 toklular: diisiik oldugu
icin seramik, cam, beton gibi kirilgan malzemelerin gercek miithendislik dayanimini

gormek icin basma testleri tercih edilir[178].

2.4.3. Taramal1 Elektron Mikroskobu

Taramal1 Elektron Mikroskobu (SEM), malzeme biliminden biyolojiye,
nanoteknolojiden jeolojiye kadar genis bir yelpazede ytizey morfolojisi, topografisi
ve kimyasal bilesim hakkinda yiiksek ¢oziintirlikli goriintiileme ve nano 6lgekte
analiz saglayan gelismis bir karakterizasyon teknigidir. SEM, mikro ve
nanoyapilarin boyut, sekil, ytizey ptruzluliigii, gozeneklilik gibi morfolojik
ozelliklerinin karakterizasyonunda en ¢ok kullanilan tekniklerden biridir. Nanolif
tiretimi calismalarinda elde edilen liflerin ¢ap dagilimi, ytizey diizgiinliigii ve lif

yapisinin analizinde yaygin olarak kullanilmaktadir[179].

SEM’ in calisma prensibi, odaklanmis bir elektron demetinin numune
ylizeyini taramasi ve bu tarama sonucunda ortaya ¢ikan sinyallerin toplanarak
gorunttiye dontstiirtilmesi stirecine dayanir. Tungsten filament, Lantan
hekzabortir katot veya alan emisyonu gibi elektron kaynaklar1 kullanan bir elektron

tabancasi ile yiiksek enerjili elektron demeti {iretilir. Uretilen elektron demeti
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elektromanyetik lensler yardimiyla numune ytizeyine odaklanir. Lensler, demetin
capin1 ve yogunlugunu kontrol ederek numune tizerinde ¢ok kiictik bir nokta
tizerine odaklanmasini saglayabilirler. Odaklanmis elektron demeti numunenin
ylizeyini 1zgara deseni seklinde tarar. Elektron demeti numunenin yiizeyine
carptigi zaman yiizeydeki atomlarla etkilesime girmesi sonucu numune
ylizeyinden ikincil elektronlar, geri sacilan elektronlar ve x-1s1n1 sinyalleri yayilir.
Ikincil elektronlar numunenin yiizeyine yakin bolgeden cikan diisiik enerjili
elektronlardir. Numune ytizeyinin topografik detaylar1 hakkinda yiiksek
cozuniirliklt gorunttisiintin olusturulmasimi1 saglarlar. Geri sagilan elektronlar
birincil elektronlarin numune atomlarmin cekirdekleri tarafindan elastik sacilim
sonucu sagilan yiiksek enerjili elektronlardir. Atom numaras: yiiksek olan
elementler daha fazla geri sacilan elektron sagilimi meydana geldigi icin,
numunenin elementel bilesimi veya atom numarasi kontrast1 hakkinda bilgi veren
gortintiiler olusturulabilir. Atom numaras: biiyiik olan elementler daha parlak
gortintir. Elektron demetinin numune atomlarinin i¢ kabuk elektronlarmi uyarmas:
sonucu X 1sin1 1simast meydana gelir. Bu 1s1ma her elemente 6zgii olarak farklh
enerjilerde olusur, bu sayede numunenin elementel bilesimi hakkinda nitel ve nicel

analiz yapilabilir[180].

SEM kullanilarak metallerin kirilma ytizeyleri, seramiklerin tane smirlari,
polimerlerin morfolojisi, kompozit malzemelerin araytizeyleri, hiicrelerin ytizey
morfolojisi, bakteri ve virtislerin yapisi, doku orneklerinin mikro anatomisi,
biyomedikal implantlarin ytizey o©zellikleri, nanopartikiillerin, nanotellerin,
nanottiplerin ve nanoliflerin morfolojik ve vyapisal karakterizasyonu gibi

incelemeler yapilabilir[180].

2.4.4.Fourier Doniisiimlii Kizilotesi Spektroskopisi (FTIR)

Fourier Dontistimlii Kizilotesi Spektroskopisi (FTIR), kizilotesi 1sinimin
molekiiler titresim ile etkilesimine dayanan ve molekiiler yapilarin kimyasal
karakterizasyonunda kullanilan gelismis bir analitik tekniktir. Bu yontem ile
malzemelerin fonksiyonel gruplari, kimyasal baglar1 ve yapisal 6zellikleri

belirlenebilmektedir[181].
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FTIR spektroskopisi, molekiillerin kizilotesi 1smimi sogurmas: sayesinde
molekiiler titresim enerjilerinin belirlenmesini miimkiin kilar. Bir molekiilde
bulunan atomlar arasindaki kimyasal baglar karakteristik frekanslarda titresim
hareketleri meydana getirirler ve bu titresimler molekiil tizerine diisen kizilotesi
isitmanin belirli bir frekansta sogurmasma sebep olur, bu frekanslarin tespit
edilmesiyle molekulin kimyasal yapisi karakterize edilebilir. Genis bantli bir
kizilotesi radyasyon kaynag: vasitasiyla genis bir dalga boyu araliginda IR 1s1nimu
elde edilir. Kizil6tesi 1s1n1, yar1 gecirgen bir ayna ile ikiye ayrilir ve biri sabit aynaya,
digeri hareketli aynaya gonderilir. Yansiyan isinlar tekrar birleserek bir
interferogram olusturulur. 1nterferogram numunenin iginden gegirilerek veya
numunenin ytizeyinden yansitilarak kizilotesi 1stniminin siddetindeki degisiklikleri
Olcebilen bir dedektorde toplanir. Dedektoriin topladigl interferogram, fourier
dontisumii algoritmas: kullanilarak frekans alanina dontstiirtilir ve her bir
frekanstaki sogurma siddetini gosteren bir kizilotesi spektrumu elde edilir. Bu
spektrum yorumlanarak numunedeki farkli fonksiyonel gruplar hakkinda bilgi

edinilebilir[181].

FTIR spektroskopisi, gesitli disiplinlerde genis uygulamalara sahip olan ¢ok
yonlii bir molekiiler analiz ve malzeme karakterizasyonu aracidir. Kimyasal analiz
alaninda karmasik karisimlardaki fonksiyonel gruplarin tanimlanmasma ve
bilesenlerin miktarinin belirlenmesine yardimci olur. Malzeme biliminde polimer
analizi, molekiiler yapi, zincir konformasyonu ve kimyasal bilesim hakkinda bilgi
saglar. Ayrica, ylizey kimyas: calismalarinda yiizey fonksiyonellestirmesi,
adsorpsiyon stiirecleri ve katalitik reaksiyonlar hakkinda bilgiler sunar. Farmasotik
analizde, FTIR spektroskopisi ila¢ tanumlama, formiilasyon analizi ve Kkalite

kontroliinde kritik bir rol oynar[182].

2.4.5.Raman Spektroskopisi

Raman spektroskopisi, fotonlarin kuantize molekiiler sistemler {izerindeki
inelastik sacilmasini tanimlar. Cogunlukla molekiillerin titresim durumlar1 sagilma
sistemi olarak kullanildigindan, Raman spektroskopisi titresimsel spektroskopi

teknigi olarak kabul edilir. Her molekiiliin kendine 6zgii titresimleri oldugu icin
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spektrumlar inorganik, organik veya biyolojik molekiillerin ya da daha karmasik

sistemlerin karakteristik "molekiiler parmak izi" olarak yorumlanabilir[183].

Yiiksek yogunluklu monokromatik bir lazer 151 numunedeki molekiillerle
etkilesime girmesi icin numune ytiizeyine gonderilir. Fotonlar numuneye carptig:
zaman fotonlarin cogu Rayleigh sagilmasi olarak adlandirilan elastik sekilde sagilir
ve bu sacilan fotonlarin enerjisi lazerin enerjisiyle ayni oldugu icin Raman
analizinde kullanilamazlar. Ancak, ¢ok kiiciik bir kismi molekiillerle enerji
alisverisine girerek Raman sagilmas: olarak adlandirilan inelastik sekilde sagilir.
Sacilan bu 1s181n frekans: ile lazer 1s181nin frekansi arasindaki farktan molekiilin
titresim enerjisi hakkinda bilgi edinilebilir. Her kimyasal bagin ve molekiiler

yapinin karakteristik bir Raman spektrumu vardir[184].

F-T Raman Spektroskopi

\ /4________’_‘ Ornek

Lazer Kaynagi

Isin ayincilar
/ “““““““““““““ i/i—} Hareketli Ayna
Dedektdr Sabit Ayna

Sekil 2-9 Raman spektrumlarinin toplanma siirecinin semasi[184]

Raman spektroskopisi ile polimer yapisi, polimerizasyon stirecleri, polimer
matris kompozitler, atik sulardaki kirletici organik bilesiklerin tespit edilmesi,
egzoz dumanlarinda ugucu madde tiirlerinin takibi, mtizelerdeki eserler tizerinde
tahribatsiz analiz, tarim tirtinlerinde kalite kontrolii ve yapisal analiz, kanser teshisi

ve derecelendirme gibi uygulama alanlarinda kullanilmaktadir[185]. Ayrica
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polimerlerin kimyasal yapisinin dogrulanmasi, kopolimerlerin bilesimi,
kristallenme derecesinin ve molekiiler oryantasyonun belirlenmesi, polimer
karisimlarmmin = faz  ayrimi, bozunma  mekanizmalari, karbon  bazh
nanomalzemelerin yapisal oOzelliklerinin analizi, ila¢ stabilitesi, hiicrelerin,
dokularin ve biyomolekiillerin kimyasal bilesiminin ve yapisal degisikliklerinin

incelenmesi gibi analizler icin Raman spektroskopisi kullanilmaktadir[185].

2.4.6.Yiizey Gelistirilmis Raman Spektroskopisi (SERS)

Ytizey Gelistirilmis Raman Spektroskopisi (SERS), konvansiyonel Raman
spektroskopisinin diistik sinyal siddeti sinirlamasini asmak amaciyla gelistirilmis
ileri bir analitik tekniktir. Bu yontemde, analiz edilecek molekiiller giimiis veya
altin nanopartikiilleri gibi nanoyapili metal yiizeylere adsorbe edilerek Raman
sacilma sinyalinde onemli o¢lglide artis saglanmakta ve boylece ultra hassas
molekiiler analizler gerceklestirilmektedir[186]. Bu sayede eser miktardaki
analitlerin tespiti, tek molekiil algilama, kimyasal sensorler ve malzeme
karakterizasyonu gibi alanlarda hassas sekilde analiz icin

kullanilmaktadir[187,188].

SERS teknolojisi Raman sagilmasmi 10 veya daha biiytik degerlerde
gugclendirebilir ve bu sayede bazi durumlarda tek molekiil SERS analizinin
yapilabilmesini miimkiin kilabilir[189]. SERS uygulamalarinda kullanulan
plazmonik ytizeylerin hazirlanmasinda; genellikle altin veya gumiis gibi soy
metallerin nanometre boyutundaki pirtizlii veya nanoyapili formlar1 tercih
edilmektedir. Lazer frekansi metal nanoyapinin plazmon rezonans frekansina yakin
oldugunda, nanoyapinin ytizeyinde elektromanyetik alan siddetinde muazzam bir
artis meydana gelir bu ytizden hem gelen lazer 1sinin1 hem de molekiilden sacilan
Raman sinyali gti¢clenir. Ayrica numune ile plasmonik metal yiizey arasinda
elektron transferleri gerceklesebilir ve bu durum molekiiler polarizabiliteyi
artirarak Raman verimliginin artmasma sebep olur[190]. Floresans i1simasi
genellikle Raman sinyalinden ¢ok daha giiclii oldugu i¢cin Raman sinyaline parazit
olusturabilir ancak SERS' te, sinyal olusma mekanizmasi yiizeye yakin molekiillerle

smirli oldugu ve floresans 1s1ma genellikle ytizeyden daha derinde meydana geldigi
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icin floresans 1s1ma etkisi 6nemli 6lglide azalir[191]. Sudan SERS spektrumunda

zayif sinyal alinir ve bu sayede sulu 6rnekler dogrudan analiz edilebilir.[192].

SERS biyosensorlerde patojen tespiti, cevre analizlerinde agir metal veya
pestisit ol¢timii, gida gtivenligi, ilag¢ analizi ve nano-malzemelerin

karakterizasyonunda yaygin olarak kullanilmaktadir[193].

2.4.7.Mueller Matris Polarimetri

Mueller matris polarimetrisi ile 15181n polarizasyon durumundaki degisimleri
Olctilerek bir malzemenin optik Ozellikleri kapsamli bir sekilde karakterize
edilebilir. Isigin numuneyle etkilesimi sonucunda meydana gelen sacilma

karakteristikleri 4x4'liik bir Mueller matrisi kullanilarak tanimlanir[194].

Mueller matris polarimetride temel prensip, 15181 elektromanyetik dalga
formunun bir polarizasyon haline sahip oldugu ve dogrusal, dairesel ve eliptik gibi
farkli polarizasyon halleri, 1s181n maddeyle etkilesiminden farkli sekillerde
etkilemesi prensibine dayanir. Numuneye gonderilen 1sik cesitli polarizasyon
durumlarinda tretilir ve numuneden gegctikten veya yansidiktan sonra toplanan
151811n polarizasyon durumu analiz edilerek Stokes vektorleri elde edilir. Elde
edilen vektorler numuneden kaynaklanan degisimleri gosteren Mueller matris

elemanlarima dontstiiriliir[195].

Mueller matris polarimetri ile lif yonelimi, doku karakterizasyonu ve
mikroyapisal karakterizasyonu hakkinda bilgiler elde edilebilmektedir. Mueller
matris polarimetri pankreas dokulari, kas dokulari, yag dokulari, bag dokulari, deri
ornekleri, kollajen lifler, kanser dokulari, tek hiicreler ve histopatolojik kesitlerinde
Olcumler yapilmaktadir. Kanser tanisi ve evrelemesi doku miihendisligi,
dermatolojik hastalik karakterizasyonu ve malzeme bilimi calismalar:1 gibi

uygulamalarda kullanilmaktadir[194,196,197].
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3. SANTRIFUJ SPINNING SISTEMI TASARIMI VE URETIMI

3.1. Metot

3.1.1.Cihaz Tasarimi ve Imalat:

Bu ¢alismada, nanolif tiretimi i¢in 6zel olarak tasarlanmis bir santrifiij egirme
cihazinin tasarimi ve imalati gerceklestirilmistir. Santrifiij egirme sistemi, temel
olarak yiiksek hizda donen bir rotor vasitasiyla polimer c¢ozeltisine ytiksek
merkezkag kuvveti uygulayarak, ¢ozeltinin nozullardan jetler halinde firlatilmasi
ve bu jetlerin ¢oziictiniin buharlasmasiyla kati nanoliflere dontismesi prensibine
dayanmaktadir. Bu ¢alisma kapsaminda tasarlanan ve imal edilen sistem dort ana
alt birimden olusmaktadir: Mekanik Tahrik ve Kontrol Unitesi, Egirme Bashg,
Toplayici Sistemi ve Cihaz Govdesi. Tasarim stirecinde, Bilgisayar Destekli Tasarim

(CAD) yazilimlar1 kullanilarak 3D modelleme yapilmuistir.

Toplayici

Egirme Baslig1

Sekil 3-1 Santrifiij Egirme Sistemi
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Toplayie

> \
= < Sivi Jet

Egirme
Bashg:

iy

Motorun Dénmesi

p—

Sekil 3-2 Santrifiijlii Eirme igleminin sematik gdsterimi
3.1.1.1.Mekanik Tahrik ve Kontrol Unitesi

Sistemin tahriki, yiiksek tork ve genis devir aralig1 sunan bir 3 kW giic cikisina
sahip ve 18000 rpm maksimum donme hizina ulasabilen hava sogutmali bir is mili
motoru ile saglanmistir. Bu motor, tipik olarak Bilgisayarli Sayisal Kontrol (CNC)
freze tezgahlarinda kullanilan bir motor olup, 220V AC gerilimle calisir. Motor
kaynakli titresimleri onlemek icin, motor ile egirme bashg1 arasinda kayis kasnak
sistemi kullanilmis olup, bu mekanizma dogrudan baglantiya kiyasla titresimleri
sontimleyerek sistemin uzun omiirlt olmasinmi saglamistir[198]. Egirme basliginin
donme hareketi daha dengeli olmasi icin, egirme baslig1 20 mm ¢apinda ve 180 mm
uzunlugunda bir AISI 4140 alasimh gelik mil vasitasiyla cift rulman kullanilarak
yataklanmistir. AISI 4140 celigi, yaklasik 750-950 MPa araliginda ytiksek yorulma
dayanimu, iyi diistik sicaklik darbe toklugu ve temper kirilganliginin diisiik olmasi
nedeniyle tercih edilmistir[199]. Bu 6zellikler 6zellikle dinamik ytiik altindaki mil
uygulamalarinda kritik oneme sahiptir. Tahrik sisteminde HTD 5M serisi kayis ve
kasnak sistemi kullanilmistir. Bu sistem yuvarlak dis profili sayesinde klasik trapez

disli kayislara gore daha ytiksek tork aktarimi, distik giirtiltii seviyesi ve ytiksek
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hizlarda verimli giti¢ iletimi saglamaktadir. HTD kayislar genellikle neopren esasl
malzemeden iiretilip cam elyaf1 veya celik lif takviyeleri ile gticlendirilmektedir. Bu
ozellikleri sayesinde HTD 5M kayislar ozellikle yiiksek tork ve hassas
senkronizasyon gerektiren mekanik sistemlerde yaygin olarak tercih
edilmektedir[200]. Rulman yataklar1 dayaniklilig1 artirmak ve sistemi hafifletmek
amaciyla 7075 serisi altiminyum alasimdan {iretilmistir. 7075 serisi altiminyum
yaklasik 570 MPa degerinde yiiksek cekme mukavemeti, iyi yorulma direnci ve
asinma dayanimi ile bilinir ayrica yiiksek sicaklik etkilerine karsi tisttin performans
gostererek sistem agirhigin1i CK45 celigine kiyasla yaklasik %64’e varan oranda
azaltir[201]. Rulman olarak yiiksek hiz uygulamalarma uygun agisal temash tip
7000 serisi ytiksek hiz rulmanlari tercih edilmistir. 7000 serisi rulmanlar 18000 rpm
gibi ytiksek hizlarda distik stirtinme ile uzun omirlt olur[202]. Dénme
hareketindeki salinimi  minimize etmek amaciyla biitiin parcalar CNC
tezgahlarinda +0.01 mm tolerans degerinde yiiksek hassasiyetle islenmistir. Bu
islem ytizey ptruzliltiginti azaltarak dengesizlik kaynakli titresimleri onemli
Olctide azaltmistir[203]. Motorun siiriilmesi 3 kW'lik bir frekans siiriiciisii ile
yapilmistir. Surtici motorun akimmmi ve voltajin1 optimize ederek enerji
verimliligini artirir. Motorun hiz kontrolii stirticti vasitasiyla entegre edilmis bir
mikrodenetleyici kullanilarak gergeklestirilmistir. Cihazin kullanic1 araytizii

bilgisayarda galisacak sekilde C# programlama dili ile gelistirilmistir.
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Sekil 3-4 Santrifiij Egirme Kontrol Karti
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3.1.1.2.Egirme Baslig1

Sistemin en kritik bileseni olan egirme bashgl merkezka¢ kuvvetinin
uygulandig1 ve lif olusumunun basladig1 noktadir. Burada polimer soliisyonu
yiiksek hizda dondiurtlerek jetler halinde disari atilmasiyla hava direnci ve
buharlasma etkisiyle nanolifler olusur. Bu bilesen mekanik mukavemet, dengesizlik
tolerans1 ve korozyon direnci goz oniinde bulundurularak 6061 altiminyum
alasimindan CNC tezgahinda tek parca halinde yiiksek hassasiyetle islenmistir.
6061 alasimi yaklasik 274-294 MPa cekme mukavemeti ve 68 GPa elastik modiilii
gibi mekanik 6zelliklere sahiptir[204]. Ayrica bu alasim ytiksek islenebilirlik, iyi
korozyon direnci ve termal iletkenlik gibi avantajlara sahiptir[205]. Bu da egirme
bashgmm uzun Omirlii olmasini ve {iiretim maliyetlerinin dustik olmasimi
saglamistir. Egirme basligi merkezde bir ¢ozelti rezervuar: ve bu rezervuardan
radyal olarak esit araliklarla her 45 derecede bir cikan 8 adet kanaldan
olusmaktadir. 8 kanal sayesinde simetrik kuvvet dagilimi saglanarak dengesizlik
minimize edilmis ve uretim verimliligi artmistir. Kanallara 3D yazicilarda
kullanilan i¢ capr 0,2 mm'den 1 mm'ye kadar olan nozullar takilabilmektedir.
Cozeltinin viskozite ve ytizey gerilimine bagl olarak lif olusumunu kolaylastiracak
sekilde nozul gaplar:1 modiiler olarak degistirilebilmektedir. Modtilerlik lif capinin
optimize edilmesine yardimci olur. Boylece ayni egirme bashig1 tizerinden farkl
polimer tiirleri ve konsantrasyonlar1 icin deneysel esneklik saglanmistir. Egirme

bashig1 rezervuari ¢cap1 155 mm ve derinligi 15 mm olarak {iretilmistir.
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Sekil 3-5 Santrifiij Egirme Bashg

Nozullar paslanmaz celik veya piring malzemeden yapilmis olarak tercih
edilebilir. Nozullarin i¢ gap toleranst +0.05 mm, uzunlugu 10-20 mm arasinda
degisebilir. Korozyon direnci icin kaplamali versiyonlar1 bulunmaktadir. Egirme
baslig1 donen mile anahtarli mil yapisina benzeyen 6zel bir tasarimla baglanmustir.
Bu baglant1 mil ve gobek arasinda yerlestirilen dikdortgen kesitli bir parca ile tork
aktarimini saglamistir. Bu sayede yiiksek hizlarda kayma veya gevseme 6nlenmistir

ve mekanik tasarimlarda yaygin olarak kullanilan bir yontemdir.

3.1.1.3.Toplayic1 Sistemi

Uretilen nanoliflerin toplanmast icin sistemin verimliligini artirmak ve lif
oryantasyonunu optimize etmek amaciyla sabit ve doner toplayici olarak iki farkl
toplayic sistemi tasarlanmistir. Bu sistemler ile nanoliflerin homojen dagilimin
saglayarak tiretim kalitesini ytikseltmek amaclanmistir. Sabit toplayici sisteminde
155 mm uzunlugunda ve 10 mm capinda 6061 altiminyum alasimindan {iretilmis
cubuklar kullamilmistir. Cubuklar rotor etrafina esit araliklarla 22 adet
yerlestirilebilmekte ve toplayict mesafesi 1 cm- 21 cm araliginda 1 cm araliklarla
ayarlanabilmektedir. Cubuklarin arasinda, lif olusumunu desteklemek ve gozenekli
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bir yap1 saglamak amaciyla tizerinde 2x1,6 mm ‘lik delikler olan file takilmaktadir.
Bu file sayesinde hava akisini iyilestirmek ve c¢oziictintin buharlasma hizini

artirmak hedeflenmistir.

Sekil 3-6 2x1,6 mm aralikli file

Ayrica nanoliflerin yonlendirilmesi i¢in doner bir toplayici sistemi tasarlanmus
ve imal edilmistir. Doner toplayici liflerin lineer hizalanmasima yardimci olarak
mekanik o6zelliklerini artirir ve doku miihendisligi gibi uygulamalarda avantaj
saglar[206]. Doner toplayic sistemi 24V DC motor ile 3000 rpm'e kadar direkt tahrik
edilmektedir. Motor 0,23 Nm torkta ve 3000 rpm hizinda calisabilmektedir.
Motorun hiz kontroli BTS7960B stirticti kullanilarak bir mikrodenetleyici
yardimiyla yapilmaktadir. BTS7960B yiiksek akimli yari1 koprii strticti olup,
maksimum 43A stirekli akim ve 25 kHz'e kadar PWM destegine sahiptir. Doner
toplayicinin donen kismi iki katmandan olusmaktadir. En dis katman lifin
toplanmasimi saglamak icin file takilan katmandir ve bu katmana file takildig:

zaman 60 mm ¢apinda ici bos bir silindir olusur, bu silindirik yap1 liflerin periferik
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hiziyla esleserek hizalanmis aglar tiretilmesine destek olmaktadir. Ic katmanda ise
donme kuvvetini aktaran 10 mm ¢apinda ici bos altiminyum boru vardir. Vakum
pompast kullanarak doner toplayicida vakum olusturabilmek icin altiminyum
borunun tizerinde 1 mm ¢apinda delikler acilmistir. Bu delikler vasitasiyla vakum
akist1 homojenlestirilerek lif yapismasmin ve gozeneklilik oranmin iyilesmesi
hedeflenmistir. Doner toplayici egirme basliginin tam tizerine konumlanmistir ve
egirme baslig1 ile arasindaki mesafe 5 cm-20 cm arasinda ayarlanabilmektedir.
Ayarlanabilir mesafe jet uzama mesafesini optimize ederek lif morfolojisini
dogrudan etkilemistir[3]. Doner toplayicinin hizi, bilgisayardan C# programlama

dili ile yapilmus bir araytiz programu vasitasiyla ayarlanabilmektedir.

Sekil 3-7 Santrifiij Egirme Lif Uretim Alam
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Sekil 3-8 Santrifiij Egirme Doner Toplayici

3.1.1.4.Cihaz Goévdesi

Santriftij egirme islemi ytiksek kinetik enerjiye sahip donen bir rotor
icerdiginden dolay1 operator ve gevre giivenliginin saglanmasi ile prosesin hava
akimi, toz veya nem gibi dis etkenlerden izole edilmesi son derece kritik 6neme
sahiptir. Rotorun yiiksek hizi nedeniyle potansiyel olarak parcalanma riski
tasidigindan dolay1 gtivenlik gereklilikleri dogrultusunda tasarlanmis bir
muhafaza zorunludur. Bu amagla santrifiij egirme icin proses odasmi tamamen
cevreleyen bir cihaz govdesi tasarlanmis ve imal edilmistir. Govde modiiler bir
yapiya sahip olup, toplam boyutlar1 65 cm x 127 cm x 120 cm olarak tiretilmistir.
Cihazm iskeleti 30x30 sigma profil kullanilarak olusturulmustur. Sigma profil
olarak 6063 altiminyum alasimindan ekstriide edilmis olanlar1 tercih edilmistir.
Sigma profil yaklasik 70 GPa elastik modiilii ve 0,86 kg/m agirlik gibi 6zelliklere
sahip olup, T-slot tasarimi sayesinde konektorler ve aksesuarlarla hizli montaj
imkan1 sunmaktadir. Ayrica eloksal kaplamas: korozyon direncini artirarak

sistemin uzun Omiirli olmasmi saglamistir[207-209]. Egirme baslig1 ve rotor
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titresimlerin sontimlemesi amaglanarak 28 mm kalinliginda orta yogunluklu lifli
levha (MDF) kullarnilarak iskelete baglanmistir. MDF levha yiiksek sontimleme
orani ve dinamik elastik modtilii sayesinde titresim enerjisini sontimleyerek sistem
glrtltiisiint etkin sekilde azaltmistir[210]. Proses odasmin izolasyonu olasi bir
rotor kirilmasi veya parca kopmasi durumunda pargalarin gévdeyi delip gegmesini
engellemek icin 5 mm kalinhginda seffaf kompakt polikarbonat levha
kullanilmistir. Deney dtizeneginde kullanilan polikarbonat levhalar; sahip
olduklar1 ytiiksek darbe mukavemeti ve enerji sontimleme kapasiteleri nedeniyle
tercih edilmistir. Bu malzeme secimi, olas1 ytiksek enerjili darbelere karsi yapisal
bitiinltigti koruyarak is gtivenligini saglamak amaciyla yapilmistir[211].
Polikarbon levhanin seffaf olmasi sayesinde biittin {iretim siireci izlenebilmektedir.
Ayrica polikarbonatin; cesitli asitlere, bazlara ve organik c¢oziiciilere karsi
sergiledigi kimyasal direng¢[212], nanolif tiretim stirecinde kullamilan kimyasal
maddelerin cihaz govdesinde olusturabilecegi korozyon ve deformasyonu

engellemek amaciyla 6nemli bir avantaj saglamaktadir.

3.1.2.Nanolif Uretimi

Santriftij egirme yontemiyle nanolif tretiminde basari, biiyiik olctide
kullanmilan polimer c¢o6zeltilerinin dogru hazirlanmasina baghdir. Polimerin
molekiiler agirhigi, viskozitesi, yiizey gerilimi ve c¢oziici uyumlulugu gibi
parametreler lif morfolojisini dogrudan etkiler[136,213], bu da nanoliflerin mekanik
dayanimini, gozenekliligini ve uygulama potansiyelini belirler. Polimer olarak PVA
ve jelatin segilmistir. PVA, sentetik bir polimer olarak ytiksek biyouyumluluk, su
cozuniirltigi ve mekanik esneklik sunarken, jelatin dogal bir protein bazli polimer
olarak hiticre yapismasini tesvik eden ozelliklere sahip olup, her ikisi de
biyomedikal ve doku miihendisligi uygulamalar: i¢in idealdir[214,215]. PVA ile
santriftij egirme yapmak icin %20 PVA soliisyonu hazirlanmistir. Bu
konsantrasyon, PVA'nin viskozitesini optimum seviyede tutarak jet uzamasim
kolaylastirir ve literatiirde PVA nanolif tiretimi icin Onerilen aralikta yer alir,
boylece boncuk olusumunu minimize etmis ve mikron alt1 lifler elde etmeyi
saglamistir[216]. PVA Akbel Kimya'dan teknik kalite olarak satin almmustir.
Coziicti olarak saf su kullanilmistir. Soltisyon hazirligi, PVAin 60°C sicaklikta
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manyetik karistiricida 4-6 saat stireyle coziilmesiyle gergeklestirilmis olup,
homojenlik icin 30 dakika ultrasonik banyo uygulanmistir. Santrifiij egirme, 12000
devir/dk ile yapilmustir. 0,2-0,4 mm arasi ¢ikisli nozullarda basarili sekilde nanolif
tiretimi gerceklesmistir. Nozul caplar1 diisiik gaplilarin daha ince lifler tirettigi
ancak tikanma riskini artirdigi, daha genislerin ise hizli tiretim sagladig1 goz
ontinde bulundurularak segilmistir. Jelatin de Ataman Kimya'dan teknik kalite
olarak satin alinmustir. Jelatin ile santrifiij egirme yapmak icin %45'lik jelatin
soltisyonu hazirlanmustir. Bu yiiksek konsantrasyon, jelatinin viskozitesini artirarak
lif olusumunu desteklemis ve literatiirde jelatin nanolifler i¢in Onerilen
araliktadir[217,218]. Su olarak saf su kullanilmstir. Jelatinin 40°C sicaklikta 3 saat
karistirilmasiyla soltisyon hazirlanirken, koptik olusumunu onlemek igin yavas
karistirma tercih edilmistir. Santrifiij egirme 15000 devir/dk ile yapilmistir. 0,4 mm
cikish nozullarda basarili sekilde nanolif tiretimi gerceklesmistir. Bu ¢ap segimi
jelatinin ytiksek viskozitesi nedeniyle tikanmay1 ¢nleyerek homojen lifler tiretmeyi

amaclamistir.

3.1.3. Taramal1 Elektron Mikroskobu (SEM) Analizleri

Santrifiij yontemiyle tiretilen PV A nanoliflerinin morfolojik karakterizasyonu
Thermo Scientific Quattro S marka Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) ile
gerceklestirilmis olup, elde edilen goriintiiler incelendiginde; 12.000 RPM ve %20
konsantrasyon parametrelerinde tiretilen PVA lif numunelerde duizgiin ytizeyli
nanolif yapmin oldugu gozlemlenmistir. Ortalama lif cap1 362 + 38 nm araliginda
dagilim gostermektedir. Benzer sekilde, jelatin nanoliflerinin SEM analizleri, 15.000
RPM ve %45 konsantrasyonda tiretilen jelatin lif numunelerde stirekli ve diizgiin
ytizeyli nanolif yapilarin basariyla olusturuldugunu gostermis olup, ortalama lif
cap1 524 £ 62 nm olarak ol¢tilmustir. Sonug olarak; SEM analizleri, tasarlanan
santriftij egirme sisteminin hem sentetik (PVA) hem de dogal (jelatin) polimerleri
basariyla isleyerek nano boyutlu liflere doniistiirebildigini kanitlamaktadir.
Sistemin sundugu bu yapisal ¢ok yonlilik, biyomedikal uygulamalar agisindan

onemli bir avantaj teskil etmektedir.
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Sekil 3-10 0,4 nozul ile iiretilmis PV A nanolifleri

39



4

(/

Sekil 3-11 0,4 nozul ile diretilmis Jelatin nanolifleri

- ) ‘ 10 um

3.2. Sonuclar

Bu calisma kapsaminda, laboratuvar 6lcekli santrifiij egirme sistemi basariyla
tasarlanmis, imal edilmis ve PVA nanoliflerinin tiretiminde kullanilmak {iizere
optimize edilmistir. Sistemin performans: ayrica jelatin polimeri ile de test
edilmistir. Yapilan deneysel calismalar sonucunda asagidaki temel sonuglara

ulasilmistir:

Tasarlanan sistem 0-16.000 RPM araliginda hiz kontrolii yapabilme

kapasitesine sahiptir.

%20'lik PVA konsantrasyonu ile 12.000 RPM doniis hizinda diizgiin ytizeyli
ve birbirine yapisik olmayan nanolifler tiretilmistir. Ayrica sistemin jelatin gibi
farkli polimerlerle uyumlulugunu degerlendirmek amaciyla yapilan ¢alismalarda
%45'lik jelatin ¢ozeltisi ile 15.000 RPM parametrelerinde de nanolif tiretiminin

miimkiin oldugu gozlemlenmistir.

PVA nanoliflerin ortalama cap1 362 + 38 nm olarak dl¢tilmiis olup, bu sonug
santrifiij egirme yonteminin nanometrik boyutlarda lif tiretimi i¢in etkili bir yontem

oldugunu kanitlamustir.
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Sonug olarak; bu calismada gelistirilen santrifiij egirme sistemi, yiiksek voltaj
ihtiyacini ortadan kaldirmasi ve olgeklenebilir tiretim imkéni sunmasiyla, nanolif
teknolojisi i¢in giivenli ve verimli bir platform olarak one ¢ikmaktadir. Sistemin
PVA yam sira jelatin gibi farkli polimerlerle de calisabildigi yapilan calismalarla
gosterilmistir. Elde edilen bulgular bu teknigin, doku iskelesi {iretimi, ilag salim
sistemleri ve filtrasyon membranlari gibi ileri teknoloji uygulamalarda kullanilmak
tizere nanolif tiretmek icin elektro-egirmeye alternatif oldugunu gostermektedir.
Ileriki calismalar farkl polimer sistemleri ve farkli nozullu tasarimlarla tiretim
verimliliginin ve nanolif 0Ozelliklerinin daha da iyilestirilmesi tizerine

odaklanacaktir.

4. MIKRO CEKME TESTI TASARIMI VE IMALATI

Ince filmler, membranlar ve nano/mikro lgekli yapilar gibi narin ve diisiik
kalinlikli malzemelerin mekanik ozelliklerinin karakterizasyonunda standart
makro olgekli test yontemleri genellikle zor ve yetersiz kalmaktadir. Numunelerin
tutulmasi sirasinda olusabilecek hasarlar ve yiiksek ¢ozunurliiklii kuvvet ve yer
degistirme oOlctimlerine duyulan ihtiyag, bu tiir malzemelerin mekanik
davranislarimi incelemek icin o6zel olarak tasarlanmis test diizeneklerinin
gelistirilmesini zorunlu kilmaktadir. Mikro cekme testi cihaz gesitli ince ve narin
malzemelerin tek eksenli cekme testlerini gerceklestirmek amaciyla tasarlanmis ve

imal edilmistir.
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Sekil 4-1 Mikro Cekme Test Cihazinin Sematik Gosterimi

4.1. Metot

4.1.1.Cihaz Tasarimi ve Imalati

Mikro cekme test cihazinin tasarimi ince filmler, membranlar ve nano/mikro
Olcekli yapilar gibi narin ve diistik kalinlikli malzemelerin hassas yapisina uygun
olarak ytiiksek hassasiyet, kararlilik ve kullanim kolaylig1 prensipleri géz ¢niinde
bulundurularak yapilmistir. Cihaz temel olarak dort ana bilesenden olusmaktadir:
hassas yiik uygulama ve 6lgiim sistemi, tutucu, yer degistirim 6l¢tim sistemi ve veri
toplama ve kontrol sistemi. Tasarim siirecinde CAD yazilimlar1 kullanilarak 3

boyutlu modelleme yapilmaistir.
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Sekil 4-2 Mikro Cekme Testi

Hassas ytik uygulama sistemi, lineer ray {izerine monte lineer araba ile
olusturulan tek yonli lineer eksene entegre edilmis step motor kullanilarak 0,73-
7,04 mm/dakika araliginda cok diisik hizlarda hareket saglayacak sekilde
tasarlanmustir. Step motor 12,6 W tork kapasiteli ve 1,8° adim acist ile 1,25 mm
ilerleme adim1 olan vidali mil vasitasiyla sistemi tahrik etmistir. Step motor 1 turu
26500 uyarimda tamamlayacak sekilde stirtilmektedir. Bu konfigtirasyon 0,00625
mm gibi ytiksek adim c¢oztintirltigii saglayarak narin numunelerin kontrolli
gerilmesini miimkiin kilmistir. Uygulanan kuvvet 10 N maksimum kapasiteli ve

+0.001 N hassasiyetindeki mini S-tipi yiik hiicresi ile olgiilmektedir. Yiik hiicresi
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hareketli tutucuya dogrudan baglandig: icin gercek zamanli kuvvet Olcimi
saglamistir. Yuk hiicresi secimi; literattirdeki mikro cekme testlerinde esas alinan
hassasiyet kriterleri ve teknik gereksinimler ile paralellik gostermektedir.
Numunenin kenarinda gerilme konsantrasyonu onlemek ve kaymasmi veya
kenarlardan yirtilmasini engellemek icin 6zel tutucu tasarlanmistir. Tutucu vida ile
acilip kapanabilen silikon ytizeyli mini pensler olarak imal edilmistir. Tutucular

arasindaki mesafe ayarlanabilir olup, 6l¢timlerde 30 mm olarak kullanilmistir.

Sekil 4-3 Mikro Cekme Testi Numune Tutucu

Yer degistirme 6lciim sistemine; ger¢ek numune uzamasini hassas bir sekilde
belirlemek amaciyla, sabit ve hareketli ceneler arasindaki mesafe degisimini izleyen
bir enkoder sensorii entegre edilmistir. Bu sensér manyetik tipte artirimh
enkoderdir ve yiiksek hassasiyetle oOlctim alabilmektedir. Sistemde 0,3 pm
coztintirliikte mesafelerin degisimi 6lctilebilmektedir. Enkoderin kullanimi teorik
hesaplamalardaki hatalar1 minimize ederek elastisite modiilii ve uzama orani gibi

parametrelerin dogrulugunu artirmistir.
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Veri toplama ve kontrol tinitesi, bir mikrodenetleyici araciligiyla step motorun
hareketini kontrol etmektedir. Sisteme entegre edilen C# tabanli araytiiz yazilimy;
yiik hiicresi ve yer degistirme sensorlerinden alinan verileri es zamanli olarak isler.
Yazilim, gerilme-uzama egrisini otomatik olarak olusturur ve elde edilen sayisal
verileri, ileri analizler icin Excel formatinda disa aktarir. Cihazin mekanik
aksamlari, rijitligi ytiksek olan altiminyum alasim 7075'ten CNC tezgahinda

islenerek tiretilmistir.

4.1.2. Test calismalar1

Mikro ¢ekme test cihazinin performansinin degerlendirilmesi “Production
and Characterization of Carboxymethyl Cellulose Crystals Reinforced Polyvinyl
Alcohol Fibrillar Composite Membranes by Centrifugal Spinning”[219] isimli
makale calismasinda yapilmistir. Makale calismasinda %40PVA, %30PVA-
%1CMC, %20PVA-%2CMC ve %10PVA-%3CMC oranlarinda PVA-CMC
karisimlar: ile kompozit filmler hazirlanmistir. Filmler cekme testi icin ortalama
50pm kalinlikta, 10 mm genislikte ve 30 mm uzunlukta hazirlanmistir. Test
baslamadan once numunelere herhangi bir 6n yiik uygulanmadan dikkatlice
tutuculara yerlestirilmistir. Numuneler cenelere baglandiktan sonra ilk uzunluklari
dijital bir kumpas ile ol¢tilmiistiir. Ttim testler 2,33 mm/dakika ¢cekme hizinda ve
oda sicakliginda gerceklestirilmistir. Her bir numune icin testler en az bes kez

tekrarlanmis ve sonuglar ortalamasi alinarak raporlanmaistir.

4.2. Sonuglar

Tasarlanan ve imal edilen mikro ¢ekme test cihazi 50 mikron kalinliktaki
biyolojik filmlerin testi i¢in gerekli olan hassasiyet ve kararlilig1 saglamustir. Sistem,
0,01 N coztintrliikte kuvvet ve 1 pm c¢ozintrliikte yer degistirim olcimii

yapabilmistir.

Elde edilen kuvvet yer degistirme verileri gerilme birim sekil degistirme
egrilerine program tarafindan dontistiirtilmustiir. Gerilim (o), uygulanan kuvvetin
(F), numunenin ilk kesit alanina (A = genislik x kalinlik) boltinmesiyle; birim sekil
degistirme (¢) ise, uzamanin (AL), numunenin ilk 8l¢tim boyuna (Lo) boltiinmesiyle

hesaplanmaktadir.
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Testler sonucunda filmlere ait ¢ekme mukavemeti, kopma uzamasi ve
elastisite modulu hesaplanmus ve asagidaki grafiklerde 6zetlenmistir. Sonuglar her

bir film tipinin karakteristik mekanik davranisini agikca ortaya koymaktadir.

Cekme Testi
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Sekil 4-4 PVA-CMC filmlerinin Cekme Gerilme-Uzama Grafigi[219]
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Sekil 4-5 PVA-CMC filmlerinin Elastisite modiilii[219]
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Sekil 4-6 PVA-CMC filmlerinin Cekme Mukavemeti[219]

Bu sonuclar, tasarlanan ve tiretilen mikro ¢ekme test sisteminin mikro 6lgekli

malzemelerin mekanik karakterizasyonu icin gtivenilir ve etkili bir ara¢ oldugunu

kanitlamastir.
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5. MIKRO BASMA TESTI TASARIMI VE IMALATI

Biyopolimer temelli yapilar hiicre iskelesi tiretimi ve doku rejenerasyonu
uygulamalarinin yanm sira, kontrolli ila¢ salim sistemleri, hedeflenmis tedavi
yaklasimlar1 ve biyomedikal tan1 kitleri gibi ileri biyoteknoloji alanlarinda yaygin
olarak kullamilmaktadir. Bu tiir malzemelerin fonksiyonel performanslarinin
anlasilabilmesi icin mekanik 6zelliklerinin dogru sekilde belirlenmesi kritik 6neme
sahiptir. Bu nedenle, biyopolimer temelli yapilarin fizyolojik ortamlarda ve hiicre
proliferasyonu sirasinda karsilastiklar1 mekanik yiikler altindaki davranislarim
degerlendirmek i¢in basma testleri vazgecilmez bir karakterizasyon yontemi olarak
one citkmaktadir. Bu nedenle mikro 6lgekte hassas kuvvet ve deplasman degerlerini

kaydedebilen 6zel test sistemlerine ihtiya¢ duyulmaktadur.

MEKANIK SISTEM VE TEST BOLGESI KONTROL VE VERI TOPLAMA SISTEMI
Step Motor H
ol | Step Motor
< Hareket Kontrol Sinyali : SErUcu
H (CWD556)
' Hareket
| T | I } Kontrol Sinyali
Vidah Mil i Yuvarlak Basma Yik o=
(1.25mm Adim) Sensorii (50N, £0.005N) hane! N USB Veri Akist || osgssmeors g .,
/ » (Komut/Veri) V:S
Mikrodenetleyici [<E=———==>| Kaydi
Hareketli —
Sikistirma ¢ L A )
Plakasi RN _ A PC / Laptop
Biyopolimer Numune _| e | o (C# Yazilimi)
AT 3 EE— e Yer Degigim
(Hicre iskelesi) %‘ffgj I Verigs |$
Sabit Plaka —| | I I I
| Déner Manyetik Enkoder [ ]
______ MEKANIK SISTEM VE TEST BOLGESI it KONTROL VE VERI TOPLAMA SISTEMI
Sekil 5-1 Mikro Basma Test Cihazinin Sematik Gosterimi
5.1. Metot

5.1.1.Cihaz Tasarimi ve imalat1

Mikro basma test cihazi, gozenekli yapilarin distik mukavemetli ve yiiksek
sikistirilabilirlik 6zelliklerine sahip olmasi nedeniyle, mikro olgekte kiigiik
kuvvetleri ve minimal yer degistirmeleri yiiksek hassasiyetle 6lcebilecek sekilde
tasarlanmistir. Cihaz dort ana bilesenden olusmaktadir: hassas yiik uygulama
sistemi, kuvvet 6l¢tim sistemi, yer degisim 6l¢tim sistemi ve veri toplama ile kontrol

tnitesi.
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Sekil 5-2 Mikro Basma Testi

Hassas ytik uygulama sistemi numunelere kontrollii ve diisiik hizlarda basma
kuvveti uygulamak icin tasarlanmistir. Sistem 0,48 um/adim ¢oziintirltige sahip

olacak sekilde step motor ile vidali mil mekanizmasina hareket verilmektedir.
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Vidali mil lineer kizak tizerine monte edilmis olan sikistirma plakasimnin 1mm/dk
hizinda diizgiin ve kontrolli bir sekilde hareket etmesini saglamistir. Bu diistik hiz
aralig1 gozenekli yapilarin hassas dogas: goz ontinde bulundurularak secilmistir.
Boylece numunelerin ani ytiklenmelerden kaynaklanan yapisal hasar riski en aza
indirilmistir. Motorun kontrolti bir mikrodenetleyici kullanilarak CWD556 step
motor stirtici ile saglanmis ve hareket parametreleri test gereksinimlerine gore
ayarlanabilir sekilde yapilmistir. Vidali mil mekanizmasi 1,25 mm ilerleme adimu
olacak sekilde tasarlanmistir. Bu tasarim 6zellikle mikro 6lcekte calisan gozenekli
yapilarin elastik ve plastik deformasyonlarmin dogru bir sekilde olctilmesini

saglamaktadir.

Sekil 5-3 Basma Alan

Kuvvet o6l¢im sistemi numunelere uygulanan basma kuvvetini ytiksek
hassasiyetle 6l¢mek icin tasarlanmistir. Bu amacgla 50 N kapasiteli ve 0,005 N
hassasiyete sahip kompakt bir ytik hiticresi kullanilmustir. Yiik hiticresi hareketli

sikistirma plakasinin hemen tizerine monte edilerek, sistemdeki stirtiinme
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kayiplarinin veya mekanik aksamdan kaynaklanan hatalarin olgtime etkisini
ortadan kaldirmak icin optimize edilmistir. Yiik hticresinin se¢imi gozenekli
yapilarin diisik mukavemetli dogasi 0,1-10 N araliginda kuvvetler dikkate
almarak yapilmistir. Yiik hiicresi ile test sirasinda uygulanan kuvvetin anlik
degisimleri dogru bir sekilde kaydedilmistir. Hiicrenin kalibrasyonu standart

agirliklar kullanilarak gerceklestirilmistir.

Yer degisim 6lciim sistemi numunenin basma testi sirasinda maruz kaldig:
elastik ve plastik deformasyonlar1 hassas bir sekilde 6l¢mek icin tasarlanmistir. Bu
sistem sabit ve hareketli plakalar arasindaki mesafenin degisimini takip eden bir
manyetik enkoder sensoriinden olusmaktadir. Enkoder 12 bit ¢ozunurluge ve
yiiksek hassasiyete sahiptir ve boylece numunenin mikro Olgekteki

deformasyonlarini gercek zamanl olarak kaydedilmesine olanak saglamustir.

Veri toplama ve kontrol tinitesi cihazin tiim bilesenlerini kontrol etmek ve test
verilerini dijital ortama aktarmak i¢in tasarlanmustir. Bu {inite bir mikrodenetleyici
ve C# ile gelistirilmis bir bilgisayar yazilimindan olusmaktadir. Mikrodenetleyici
step motorun hareketini kontrol ederken yiik hiicresi ve yer degistirim
sensoriinden gelen verileri anlik olarak toplayip ve bilgisayar yazilimina
aktarmustir. Yazilim test parametrelerinin ayarlanmasini saglamis ve verileri Excel
formatinda kaydetmistir. Yazilim ayrica gerilme sekil degistirme egrileri
olusturarak test sonuglarmin gorsellestirmistir. Bu grafikler numunenin elastik
modiilini, maksimum basma dayanimini ve enerji sontimleme kapasitesini analiz

etmek icin kullanilmistir.

5.1.2.Test calismalar:

Mikro basma test cihazinin performansinin degerlendirilmesi “Development
and Characterization of Crosslinked Collagen Biomaterial Inks for 3D Bioprinting
Applications”[220] isimli makale calismasinda yapilmistir. Basma testinde capraz
bagli olmayan kollajen iskele, genipin capraz bagl kollajen iskele ve riboflavin
capraz bagli kollajen iskele numuneleri kullanilmistir. Numuneler 8 mm ¢apinda ve
5 mm kalinliginda silindirik formda hazirlanmistir. Numunelerin ilk ytikseklikleri

dijital bir kumpas ile 6l¢tilmustiir.
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Numuneler alt sabit plakanin tam merkezine yerlestirilmistir. Ust plaka
numune yiizeyine yaklasana kadar indirilmis ve ardindan temas noktas1 baslangic
noktas1 olarak kabul edilmistir. Tim testler 1 mm/dakika gibi bir deformasyon
hizinda oda sicakliginda gerceklestirilmistir. Testler numune ytiksekliginin %80'i
oraninda bir sikistirma veya numunenin tamamen katilastig1 noktaya kadar devam
ettirilmistir. Her bir numune tipi icin testler en az bes kez tekrarlanmis ve

sonuclarin ortalamasi alinmustur.

5.2. Sonuclar

Tasarlanan mikro basma test diizenegi numunelerin sikistirilmasi sirasinda

ortaya ¢ikan diistik kuvvetleri ve kiiciik boyut degisimlerini 6l¢ebilmistir.

Elde edilen kuvvet-yer degistirme verileri gerilim-birim sekil degistirme
egrilerine yapilan program tarafindan dontstiirilmiistiir. Burada gerilme (o),
uygulanan kuvvetin (F) numunenin ilk kesit alanina (A) boltinmesiyle; birim sekil
degistirim (¢) ise, plakalarin yaklasma miktarmin (AH), numunenin ilk

yiiksekligine (Ho) boltinmesiyle hesaplanmuistir.

Kollajen iskele numunelerin basma altindaki davranislar tipik gozenekli
malzeme egrisi sergilemistir: ilk dogrusal elastik bolge, ardindan plato bolgesi ve

son olarak yogunlasma bolgesi.
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Sekil 5-4 Kolajen iskelelerinin basma testi gerilme-birim sekil degistirme egrileri[220]

Numune Tipi Maksimum Basma Dayanimi
Capraz bagh olmayan kollajen iskele 0.66 £ 0.03 MPa
Genipin ¢apraz bagl kollajen iskele 1.19£0.12 MPa
Riboflavin ¢apraz bagh kollajen iskele 1.5+ 0.08 MPa

Riboflavin capraz bagli kollajen iskele en iyi mekanik ozelliklere sahip
cikmistir. Capraz baglamanin mekanik 6zelliklere olumlu yonde etkiledigi
gortilmistiir. Gozeneklerden dolay1 olusan plato bolgeleri 3 numunede de tespit

edilebilmistir.

Bu sonuglar, gelistirilen mikro basma test sisteminin, gozenekli yapilarin
basma altindaki mekanik performansin karakterize etmek icin uygun ve giivenilir

bir yontem oldugunu dogrulamaktadir.

6. MUELLER MATRIS POLIMETRI iCIN SICAKLIK KONTROL
SISTEMI
Mueller matris polarimetri bir malzemenin optik 6zelliklerini kapsamli bir

sekilde karakterize edebilen ileri diizey bir tekniktir. Ozellikle biyopolimer tabanli
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malzemelerin optik oOzellikleri ortam sicakligindaki degisimlere kars: ytiksek
hassasiyet gostermektedir. Malzemenin termo-optik davramslarimi sistematik
olarak incelemek amaciyla numune sicakhigmin hassas bir sekilde kontrol

edilebildigi bir entegre sistemin gelistirilmesi zorunlu bir gerekliliktir.

Sekil 6-1 Mueller Matris Polarimetri Sistemi

NUMUNE VE IS MODULU KONTROL VE GUG MODULU
U Sekilli Numune
Tutucu
Sensr Verisi Seri Haberlegme
s .| (Veri/Komut) t
J‘(s'cak"k) Mikroiglemci ('(J)(i;f @:‘iﬁl&‘l’)
A
Aliiminyum Isi Plakasi A PWM
?’ _ PWM Sinyali Sinyalleri
Peltier Elemani £« (Peltier) S.M.‘.’t?{
5 & iriiciiler
A Soguime Biogu PWM Sinyali | | (BTS7960B)
\ (Isitma)
Su <
Pompasi PWM Sinyali
(Pompa)

Sekil 6-2 Mueller Matris Polimetri icin Sicaklik Kontrol Sistemi Sematik Gosterimi

6.1. Metot

6.1.1.Cihaz Tasarim1 ve Imalat1

Sicaklik kontrol sistemi mueller matris polarimetri 6l¢lim platformuna
sorunsuz bir sekilde entegre olabilecek modiiler bir yapida tasarlanmistir. Sistem
tic temel alt bilesenden olusmaktadir: 1sitma ve sogutma tinitesi, kontrol tinitesi ve
numune tutucu. Bu bilesenlerin tasarimmi yiiksek termal iletkenlik, sicaklik
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regiilasyonu ve optik olgtimlerin bozulmasmi 6nleme kriterleri goéz ontinde

bulundurularak gerceklestirilmistir.

Isitma ve sogutma tinitesi numunenin termal ortaminm1 kontrol etmek igin
gelistirilmistir. Bu tinitenin temel unsuru numune tutucunun monte edildigi 1s1
iletme plakasidir. Plaka yiiksek termal iletkenlik ve mekanik dayaniklilik 6zellikleri
nedeniyle 6061 aliiminyum alasimindan imal edilmistir. Bu malzeme 1s1 transferini
maksimize ederken, diisiik agirlik ve korozyon direnci saglamaktadir. Unitede
sogutma elemani olarak peltier ve 1sitma eleman: olarak da fisek tipi 1sitic
kullanilmistir. Peltier elemaninin soguk ytizeyi 1s1 iletme plakasina termal macun
kullanilarak monte edilmistir. Bu montaj termal arayiiz direncini minimize ederek
enerji transfer verimliligini artirmaktadir. Peltier elemaninin sicak ytizeyine ise siv1
sogutma blogu baglanmistir. Bu blok aliminyumdan {iretilmis olup, sogutma
islemi sirasinda olusan atik 1s1y1 etkili bir sekilde uzaklastirmak igin kullanilmistir.
Sogutma blogunda dolasan sogutma suyu ayr1 bir peltier tarafindan sogutulmakta
ve bu ikinci peltier elemaninin sicak yiizeyinde olusan atik 1s1 sogutucu fan ile
uzaklastirilmaktadir. Sogutma suyunun sirkiilasyonu 24V DC beslemeli bir su
pompasti ile saglanmistir. Numune tutucunun ve sogutma suyunun sicakliklarmi
izlemek amaciyla DS18B20 tipi dijital sicaklik sensorleri entegre edilmistir. Bu
sensorler -55°C ila +125°C araliginda calisma kapasitesine sahiptirler. Bu sayede
gercek zamanli termal geri bildirim saglanmustir. Is1 kayiplarini onlemek ve sistem
verimliligini artirmak icin 1s1 iletme plakasi kestamit malzemeden {iretilmis bir
yalitim parcasi ile sisteme baglanmistir. Kestamit diisiik termal iletkenlik ve ytiksek
mekanik dayaniklilik 6zellikleri nedeniyle segilmistir. Imalat siireci CNC freze

makineleri ile gerceklestirilmistir.
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Sekil 6-3 Mueller Matris Polarimetri Isittma- Sogutma Unitesi ve Numune Tutucu

Kontrol ve giic tnitesi sistemin regiilasyonunu yonetmek amaciyla
tasarlanmistir. Numunenin dogrudan sicaklik ol¢timii kontaminasyon riski
nedeniyle tercih edilmemis olup, bunun yerine numune tutucunun sicaklig1 baz
almarak dolayl bir kontrol stratejisi benimsenmistir. Unitede peltier elemanlari,
1sitic1 rezistanslar ve su pompast Darbe Genislik Modiilasyonu (PWM) teknigi
kullanilarak BTS7960B tipi yiiksek akim motor stirticti modiilleri ile kontrol
edilmektedir. BITS7960B yiiksek giic kapasitesi ve diisiik 1s1 tiretimi 6zellikleri ile
secilmis olup, PWM sinyalleri araciligiyla bilesenlerin gii¢ seviyelerini hassas bir
sekilde ayarlamustir. Sistem C# programlama dili ile gelistirilmis kullanic araytizii
yazilimi {izerinden yonetilmistir. Ttim akttiatorlerin ve sensorlerin koordinasyonu
bir mikroislemci tarafindan gerceklestirilmekte olup, bu islemci bilgisayar ile seri
iletisim yoluyla haberlesmektedir. Sistem 4°C ile 55°C arasinda giivenilir bir sekilde

caligsmistir.
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Sekil 6-4 Ikinci Peltier Elemani

Numune tutucu optik Olctimlerin engellenmeden gerceklestirilmesini
saglamak amaciyla 6zel olarak tasarlanmistir. Yiiksek termal iletkenlik ve duisiik
optik absorpsiyon ozellikleri nedeniyle 6061 aliiminyum alastmindan CNC freze
yontemiyle tretilmistir. Numune kuvars spektrofotometre kiivetinde sivi formda
tutulmakta olup, tutucu tasariminda 15181 gegis yolunun bozulmamasi icin “U”
seklinde bir geometri benimsenmistir. Bu konfigiirasyon kiivetin iki yan ytizeyine
homojen termal temas saglayarak, numunenin esit sicaklik dagilimini saglamayi
amaglamustir. Tutucunun boyutlar:t standart kuvars kiivetlere uyumlu olacak
sekilde optimize edilmistir. Tasarim stireci CAD yazilimlar1 kullanilarak

gerceklestirilmis ve prototip tiretimi hassas isleme teknikleri ile gerceklestirilmistir.

6.1.2. Test calismalar:

Mueller matris polarimetri 6l¢timlerinde sicaklik kontrol sisteminin
performansini  degerlendirmesi “Ekstrakte Edilen Dogal Atiklardan Biyoink
Hazirlanmasi ve Mueller Polarimetri Yardimiyla Karakterizasyonu”[221] isimli
yiiksek lisans tez calismasinda yapilmistir. Bu calismada kolajenin sicaklikla yapisal

degisimi mueller matris polarimetri ile analiz edilmistir.
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Numune hazirligs icin toz halindeki kollajen 0,05 M asetik asit icerisinde %0,2
konsantrasyonda buz icerisinde c¢ozdiirtilerek kuvars kiivete koyulmustur.
Numunelerden 17°C’den baslayarak 50°C’ye kadar 3°C araliklarla mueller matris

polarimetri 6l¢timii yapilmistir[221].

Yapilan galisma sonucu elde edilen sonuglar:

Olgiilen Dairesel Dikrokzm

Oigiilen Dogrusal Dikioizm

Sacaklik Artigi (*C) : Sicaklik Artigi[*C)

Teta

Dogrusal Dikroizmin Yonelme Agwsi
(derece)

118 21 24 2 3 33 42 45 48

Sicaklik Artigi (°C)

Sekil 6-5 Kollajenin sicakliga bagl dikroizm optik parametre sonuglari[221]

Gama Beta

w

ll_'}lg iilen Dairesel Cift Kimlmamn

18 21 24 27 30 33 36 k] 42 45 18 51

Sicaklik Artigi (°C) N Sicaklik Artigi (°C)

Optik Déniisiiniin (derece)
S
B
Olgiilen Dogrusal Gift Kinlma (derece)

Dogrusal Cift Kmlmanm Olgiilen

18 21 24 27 30 33 36 39 42 45 48 51
Sicaklik Artisi (°C)

Sekil 6-6 Kolajenin sicakliga bagh ¢ift kirilma optik parametre sonuglari[221]
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Beta Gama

Olgiilen Dairesel Cift Kmlmanm

18 21 24 27 30 33 36 39
Sicaklik Artigi (°C) Sicaklik Artisi [°C)

42 45 48 51

Olciilen Dogrusal Gift Kinlma (derece)

Sekil 6-7 Kollajen 1sitildiktan sonra tekrar sicakliga bagli olarak optik parametre[221]

6.2. Sonuclar

Tasarlanan ve imal edilen sicaklik kontrol sistemi tasarim hedeflerine biiytik
olcide ulasmustir. Sistem 4°C ile 55°C arasinda calisabilmektedir. Kolajenin
sicakliga bagh yapisinin degismesi sonucu 6zellikle dogrusal ¢ift kirilma ve dairesel
cift kirllma degerleri 30° civarinda degismeye baslamistir. Bu sayede kolajen ile
yapilan calismada yapinin optik 6zelliklerinin sicakliga bagli olarak degistigi net bir

sekilde gortilmiistiir.

7. Karboksimetil Seliilloz (CMC) Takviyeli Polivinil Alkol (PVA)
Lifli Kompozit Membranlar: Santrifiijlii iplik Egirme ve

Karakterizasyon ile Uretim

Nanolifler esneklik, yiiksek ytizey alani, tistiin mekanik 6zellikler ve karmasik
gozenek yapisi gibi 6zellikleri nedeniyle biiytiik ilgi gormektedir. Elektro egirme,
yaygin olarak kullanilan bir nanolif tiretim teknigi olmasina ragmen, diistik tiretim
hizi ve yiiksek voltaj gereksinimi gibi dezavantajlara sahiptir. Santrifiij ile
dondiirme teknigi ise yiiksek tiretim hizi, buytik 6lcekli tiretim kapasitesi ve ytiksek

voltaj gerektirmemesi gibi avantajlar1 nedeniyle umut verici bir alternatiftir.

Organik kaynaklardan elde edilen malzemelerin 6nem kazanmasi nedeniyle,
bir polisakkarit ttirevi olan Karboksimetil Seliiloz (CMC) ve Polivinil Alkol (PVA)
karisimlar: kullanilarak santrifiij egirme yontemiyle nanolif tiretilmistir. Farkli

CMC/PVA karisim oranlarinin nanolif 6zelliklerine etkisi arastirilmistir.
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7.1. Metot

7.1.1.Biyonanolif Uretimi

Nanolif tiretim amaciyla PVA - CMC ¢ozeltileri hazirlanmistir. Cozeltilerde
kullanilan CMC ve PVA teknik smif olup, nanolif {iretimine uygun kimyasal
saflikta secilmistir. Coziicti olarak iyonize saf su kullanilmistir. CMC ve PVA’ nin
farkli agirhik ytizdelerine sahip cozeltileri hazirlanmistir. Bu ¢ozeltiler nanolif
tiretiminde CMC’ nin takviye malzemesi olarak etkisini incelemek amaciyla

asagidaki konsantrasyonlarda tasarlanmustr.
%40 PVA
%30 PVA - %1 CMC
%20 PVA - %2 CMC
%10 PVA - %3 CMC
%4 CMC

CMC ve PVA belirlenen agirlik ytizdelerine gore saf suya ayni anda
eklenmistir. Cozelti bir mekanik karistirici kullanilarak 2000 rpm hizda 1 saat
boyunca karistirilmistir. Karistirma isleminden sonra, ¢ozelti ettivde 60°C sicaklikta
12 saat boyunca bekletilmistir. Bekletme siiresinin ardindan, ¢tzelti tekrar mekanik
karistirici ile 1000 rpm hizda 1 saat daha karistirilmistir. Cozelti bir kez daha 60°C
sicaklikta ettivde 12 saat bekletilmistir. Bu karistirma ve bekletme dongitisii

toplamda ti¢ kez tekrarlanmuistr.

Nanolif tiretimi bu tez calismasinda tasarlanmis ve tiretilmis santrifiij egirme
cihazi kullanilarak gergeklestirilmistir. Nanolif tiretimi esnasinda 12 cm gapinda ve
sekiz nozul ¢ikisina sahip egirme baslig1 kullanilmistir. Egirme bashginin yaklasik
20 cm yukarisina, 3000 rpm hizda donen bir toplayict modiil kullanilmustir.
Toplayict modiile nanoliflerin yiizeyde birikmesini kolaylastirmak igin bir vakum
sistemi eklenmistir. Bu sistem, nanoliflerin toplayici1 ytizeyine homojen bir sekilde
yerlesmesini saglamistir. Egirme baslig1 11.500 rpm hizda dondiirtilmustiir. Egirme

bashgimndaki nozullarin ¢apr 0,2 mm olarak secilmistir. CMC takviyeli PVA
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nanolifler yukarida belirtilen farkli CMC/PVA konsantrasyonlarinda santrifiij

egirme yontemiyle tiretilmistir.
7.1.2. Kayma Viskozitesi

Hazirlanan ¢ozeltilerin kayma viskozitesi analog doner viskozimetre

kullanilarak karakterize edilmistir.

Nanolif {iiretiminde c¢ozeltilerin reolojik 6zellikleri, lif olusum stirecini
dogrudan etkileyen kritik bir faktordiir. Kayma viskozitesi olctimleri %40 PVA
cozeltisinde en yiiksek deger olan 264.000 mPa.s olarak kaydedilmis, en diistik
deger ise %4 CMC c¢ozeltisinde 124.000 mPa.s olarak ol¢tilmiistiir. Sonuglar PVA
oraninin artmasityla kayma gerilmesinde belirgin bir artis oldugunu ortaya
koymustur. Bu artis ¢ozeltinin viskozitesinin yiikselmesiyle iliskilendirilmis ve
nanolif olusumunu olumlu yonde etkileyen bir faktor olarak degerlendirilmistir.
Daha yiiksek kayma viskozitesi santrifiij egirme stirecinde ¢ozeltinin nozullardan
daha diizgiin ve kontrollii bir sekilde atilmasini saglayarak, nanoliflerin morfolojik

homojenligini ve tiretim verimliligini artirmstir.

Kayma Viskositesi
300000
250000
200000
w
g 150000
E
100000
50000
0
%40PVA %30PVA-%1  %20PVA-%2  %10PVA-%3 %4 CMC
CMC CMC CMC

Sekil 7-1 Kayma Viskozitesi Test Sonuclari
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7.1.3.Raman Spektroskopi, SERS ve FTIR

Raman geri sacilim spektroskopisi analizleri numunelerin kimyasal yapisini
ve molekiiler 6zelliklerini karakterize etmek amaciyla yiiksek hassasiyetli bir sistem
kullanilarak gerceklestirilmistir. Sistemde 400 mW giiciinde ve 785 nm dalga
boyuna sahip bir lazer kaynag: bulunmaktadir. Geri sacilan 1s5181n toplanmasi igin
yiiksek performansl bir ayna kullanilmis ve elastik sacilan 15181n spektrometreye
ulasmasini engellemek amaciyla bir optik filtre entegre edilmistir. Spektral verilerin
kaydedilmesi ytiksek c¢oztintirliiklit QEPro marka spektrometre ile saglanmstir.
Isigin numuneye iletilmesi ve geri sacilan 15181 toplanmasi igin ise bir lif optik
sistem kullanilmistir. Bu sistem hem ¢6zelti hem de toz formundaki numunelerin

analizine olanak tanimis ve 6l¢iim hassasiyetini artirmistir.

Sistem Raman spektroskopisi ve SERS analizlerinin dogrulugunu ve
tekrarlanabilirligini saglamak amaciyla standardize edilmistir. Raman ol¢timleri
785 nm dalga boyundaki lazer kullanilarak 200-3000 cm™ dalga sayis1 araliginda
gerceklestirilmistir. SERS analizleri i¢in cam lamlar 40 pm kalinlhiginda altin
kaplama ile modifiye edilmistir. Numuneler bu altin kapli cam lamlarin tizerine
yerlestirilmis ve altin yiizeyin plazmonik etkisiyle sinyal gticlendirmesi
saglanmigtir. Olgtimler hem lif formundaki nanolif membranlardan hem de toz
formundaki numunelerden alinmistir. Tim o6lgtimler, cevresel giiriiltiiyli en aza
indirmek igin laboratuvar kosullarinda (25°C sicaklik ve %50 bagil nem)

gerceklestirilmistir.

Raman spektroskopisi ol¢timleri saf ve CMC takviyeli PVA kompozit
numunelerin kimyasal yapilarmi ve molekiiler etkilesimlerini karakterize etmek
amaciyla gerceklestirilmistir. Sekil 7-2 bu numunelerin Raman kaymalarini detayl
bir sekilde gostermektedir. Saf PVA’ya ait 2910 cmVde gozlenen CH gerilme
titresim bandinin siddeti, CMC ilavesiyle belirgin bir sekilde azalmustir. Benzer
sekilde saf PVA ¢ozeltisinin Raman spektrumunda 1710 cm "' de zayif bir sekilde
gortilen asetat karbonil grubunun gerilme titresim bandi, CMC ile karistirildiginda
daha diuistik bir pik siddeti sergilemistir. Ayrica saf PVA’da 1440 ve 1360 cmm V' de
tespit edilen CH ve OH egilme ile CH: sallanma bantlari, CMC ilavesiyle sirasiyla
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1437 ve 1324 cm Vye telenmis ve siddetlerinde azalma gozlemlenmistir. Saf PVA
spektrumunda 1144 ve 1090 cm™Vde gozlenen karakteristik bantlar; sirasiyla C-C
gerilme titresimlerine ve O-H egilmesi ile eslesen C-O gerilme titresimlerine
atfedilmektedir [222,223]. Bu bantlar %40’lik sulu PVA karisiminda orttiserek 1126
cm Y de tek bir pik olarak gozlenmis, CMC ilavesiyle ise 1120 cm™ye dtelenmistir.
Kat1 haldeki saf PVA'nin Raman spektrumunda 916 ve 848 cm! frekanslarinda ayurt
edilen karakteristik C-C gerilme titresim bantlary; yaprya CMC ilave edilmesiyle
birlikte sirasiyla 910 ve 827 cm! degerlerine otelenmistir[222,223]. Ayrica C-O
egilme ve diizlem dis1 C-H egilme titresimlerine atfedilen 481 cm’deki Raman
pikinin, kompozit numunelerde siddetinin azaldig: tespit edilmistir. Bu bulgular
CMC'nin PVA ile kurdugu molekiiler etkilesimlerin kompozit malzemelerin
kimyasal yapisinda ve titresim modlarinda belirgin degisikliklere yol actigim

gostermektedir.
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Sekil 7-2 Saf PVA, saf CMC ve farkli oranlardaki karisimlarimin Raman spektrumlar.
CMC: Karboksimetil Seliiloz, PVA: Polivinil Alkol

Yiizey-Giiclendirilmis Raman Sac¢ilimi (SERS) 6l¢timleri saf PVA, saf CMC ve
%20 PVA- %2 CMC karistminin kimyasal yapilarini ve molekiiler etkilesimlerini
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incelemek amaciyla gerceklestirilmistir. Sekil 7-3° de bu numunelerin SERS
sonuclarini detayl bir sekilde goriilmektedir. Katt PVA’nin Raman spektrumunda
asetat karbonil grubuna ait karakteristik gerilme titresim bandi 1710 cm™de
gozlenmistir. Nanokompozit spektrumunda 1615 cm™de ortaya ¢ikan yeni bant
PVA ve CMC arasidaki hidrojen bag: etkilesimlerinin sonucunda C=0O grubunun
olusumuna isaret etmektedir[224]. Ayrica saf PVA’ya ait CH ve OH egilme bandj,
CMC ilavesiyle 1436 cm™Vden 1417 cm™ye otelenmistir. CMC yapisindaki
karboksimetil grubuna atfedilen karakteristik pik, siddetinde bir azalma ile birlikte
1106 cm’den 1127 cmye 6telenmistir. Gozlenen bu spektral kayma, PVA ve CMC
zincirleri arasindaki molekiiler etkilesimlerin varligini dogrulamaktadir. Kati
PVA’da 853 cm™ de gozlenen C—C gerilme titresim bandi, PVA/CMC karisiminda
siddet artis1 sergileyerek 845 cm™ye Gtelenmistir. Bu spektral kaymalar PVA ve
CMC arasinda giiclii molekiiler etkilesimlerin meydana geldigini ve bu
etkilesimlerin nanokompozit malzemenin kimyasal yapisin1 etkiledigini

gostermektedir[225].

—CMC
%20 PVA %2 CMC Jel
—PVA

Raman Siddeti

j I T I T I T I T I T I
0 500 1000 1500 2000 2500 3000
Raman Kaymasi (cm-1)

Sekil 7-3 Saf CMC ve PVA ile %20 PVA ve %2 CMC karigiminin SERS spektrumlari.
CMC, karboksimetil seliiloz; PVA, polivinil alkol; SERS, yiizey gelistirilmis Raman spektroskopisi.
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Fourier dontisum kizilotesi spektroskopisi (FTIR) sonuclar1 Sekil 7-4’de
sunulmus olup, 6nceki titresim spektroskopisi bulgularmi dogrulamaktadir[226].
%40 PVA, %30 PVA/%1 CMC, %20 PVA/%2 CMC ve %10 PVA/%3 CMC
karisimlarmin sogurma bantlar1 incelendiginde bu bantlarin saf PVA ve CMC
spektrumlarina kiyasla, tim kompozit yapilarda belirgin bir bathokromik bir
kayma meydana geldigi gozlemlenmistir[227]. Ornegin saf PVA’ya spektrumunda
2942 cm™Vde yer alan C-H gerilme bandi, %3 CMC katkili nanokompozit yapida
2930 cm™ye otelenmistir. Pik siddetinde gozlenen bu dustis karisim icerisindeki
PVA konsantrasyonunun azalmasina atfedilmistir[228]. PVA /CMC karisimlarinda
—CH gerilme bandinin daha diistik siddete kaymasi, Pratinthong ve ark. tarafindan
bildirilen bulgularla tutarlilik gostermektedir[228]. Ayrica CMC’ye ozgii 1603
cm Vdeki karakteristik —COO asimetrik gerilme bandinin siddeti, karistmdaki
CMC oramn arttikca belirgin bir artis gostermistir. —COO fonksiyonel grubuna
atfedilen bu spektral bolgedeki degisiklikler PVA ve CMC arasinda molekiiller arasi

hidrojen bag1 olusumuna isaret etmektedir[223].
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Sekil 7-4 PVA ve CMC/PVA kompozit membranlarin FTIR sonuglar

7.1.4.SEM/TEM Analizleri

Lif morfolojisi 5000x btiyiitme ve 30 kV'da Cevresel Taramali Elektron

Mikroskobu kullanilarak analiz edilmistir. CMC' nin suda ¢oziinmiis haldeki
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morfolojisi %0,1'lik sulu CMC ¢o6zeltisiyle 30 kV'da Taramali Transmisyon Elektron
Mikroskobu kullanilarak incelenmistir. Lif caplar1 SEM yazilimi kullanilarak

hesaplanmustr.

Sekil 7-5'te sunulan SEM gortintiileri incelendiginde; tim CMC ve PVA
karisim oranlarinda nanolif olusumunun basariyla gerceklestigi gortilmektedir.
Analizler CMC oranmin nanoliflerin caplar1 tizerinde belirgin bir etkisinin
olmadigini gostermistir. Ttim karissmlarda nanolif caplar: agirlikli olarak 300-500
nm araliginda dagilim gostermistir (Sekil 7-6). Bununla birlikte CMC oranmin
artmasi nanolif olusum stirecini olumsuz yonde etkilemistir. Ozellikle yalnizca saf
CMC iceren ¢ozeltide nanolif olusumu gozlenmemistir. Bu durum, CMC'nin
ytiksek konsantrasyonlarda ¢ozelti viskozitesini ve santrifiij egirme stirecindeki lif
olusum dinamiklerini olumsuz etkiledigini gostermektedir. SEM analizleri
nanoliflerin morfolojik 6zelliklerinin karisim oranlarina bagh olarak degistigini ve

PVA’nin lif olusumunda kritik bir rol oynadigini dogrulamaktadir.

Sekil 7-5 PV A nanoliflerinin ve PVA/CMC karigimlarinin SEM goriintiileri: (a) %40 PVA,
(b) %30 PVA/%1 CMC, (c) %20 PVA/%2 CMC ve (d) %10 PVA/%3 CMC
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Sekil 7-6 PVA nanoliflerinin ve PVA/CMC karigimlarinin ortalama lif caplar:

Transmisyon elektron mikroskobu (TEM) goriintiilerinin incelenmesi, suda
coztinme isleminden sonra CMC nanokristallerinin ve nanoliflerinin varligini net
bir sekilde dogrulamustir (Sekil 7-7, 7-8). Gortintiilerde nanokristallerin baskin bir
sekilde bulundugu gozlemlenmis ancak baz1 bolgelerde topaklanmis
nanokristallerle cevrili nanolif yapilarmin mevcut oldugu tespit edilmistir.
Cozeltide seliiloz nanokristallerinin bulunmasi artan CMC oranlariyla birlikte
gozlemlenen gelismis mekanik o6zelliklerin altinda yatan temel bir faktor olarak
degerlendirilmistir. Bu nanokristaller CMC/PVA kompozit nanoliflerin mekanik
dayanimini artiran takviye elemanlar1 olarak islev gormiis ve 6zellikle ytiksek CMC
konsantrasyonlarinda gozlenen iyilestirilmis mekanik ozelliklere katkida
bulunmustur. TEM analizleri CMC'nin nanokristal formunun nanolif matrisi
icindeki dagilimini ve bu yapilarin malzeme 6zelliklerine olan etkisini anlamada

onemli bir katki saglamistir.
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—500 nm—]

Sekil 7-7 CMC nanokristallerinin ve nanoliflerinin TEM goriintiileri

Sekil 7-8 CMC nanokristallerinin ve nanoliflerinin TEM gériintiileri.
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7.1.5.Cekme Testleri

Cekme testleri CMC ve PVA kompozit nanolif membranlarin mekanik
ozelliklerini karakterize etmek amaciyla bu tez ¢alismasi kapsaminda yapilan mikro
cekme test cihazi kullanilarak gergeklestirilmistir. Testlerde CMC ve PVA karisim
oranlarinin membranlarin mekanik davranislar: tizerindeki etkisini gozlemlemek
icin ayn1 karisim oranlar: kullanilarak 10 mm genislik X 30 mm uzunluk X 0,05 mm
kalinlik o¢lciilerinde membranlar hazirlanmistir. Cekme testleri 2,33 mm/dakika
sabit cekme hizinda yapilmistir. Olgiimlerin tekrarlanabilirligini ve istatistiksel
glivenilirligini saglamak amaciyla her karisim orani igin en az bes ayri numune
tizerinde testler gerceklestirilmis ve raporlanan sonuglar, bu 6l¢timlerin ortalama
degerleri olarak sunulmustur. Testler laboratuvar kosullarinda (25°C sicaklik ve
%50 bagil nem) yapilmus, boylece cevresel faktorlerin mekanik 6zellikler tizerindeki
etkisi en aza indirilmistir. Elde edilen veriler, CMC ve PVA oranlarmin
membranlarin cekme dayanimi, elastisite modtilii ve kopma uzamas: gibi mekanik

ozellikler tizerindeki etkisini ortaya koymak icin analiz edilmistir.

CMC/PVA kompozit membranlarin mekanik 6zellikleri, artan CMC katk:
oranlarma paralel olarak iyilesme gostermis ve teorik beklentilerle uyumlu bir
davranis sergilemistir. Ancak belirli bir CMC karisim orani tizerinde nanolif veya
ince film olusumu gerceklesmemistir. Mekanik 6zelliklerin degerlendirilmesi i¢in
daha once belirtilen CMC/PV A oranlarinda membranlar tiretilmis ve cekme testleri
gerceklestirilmistir. Sekil 7-9, 7-10, 7-11 ve 7-12 bu kompozit membranlarin mekanik
ozelliklerini detayl bir sekilde gosterilmektedir. Cekme testi sonuglaria gore saf
PVA membranlar 34,05 MPa maksimum cekme gerilmesi, 9,99 MPa elastisite
modilu ve %25,31 kopma uzamas: sergilemis olup, bu degerler literatiirdeki
bulgularla uyumludur[229]. Artan CMC katki oranlariyla birlikte maksimum
cekme mukavemeti ve elastisite modiiltinde belirgin bir artis gézlenirken, kopma
uzamasinda azalma kaydedilmistir. En yiiksek mekanik performansi gosteren
%3/ %10 CMC/PVA kompozisyonu, 64,13 MPa cekme gerilmesi ve 21,51 MPa
elastisite modiliine ulasmis, ancak kopma uzamas: %11,66'ya diismiustiir. Bu
sonuclar CMC'nin kompozit yapiya eklenmesiyle mekanik dayanimin arttigin
ancak esnekligin azaldigini gostermektedir. Bu durum CMC’'nin takviye malzemesi
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olarak nanolif membranlarin sertligini ve mukavemetini artirdigim1 ortaya

koymaktadr.
Cekme Testi
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Sekil 7-9 PVA ve PVA/CMC kompozit membranlarin mekanik zellikleri: (a) Cekme
gerilime-sekil degistirme egrileri

- Elastisite Moduill

15 4

10 4
54
0

%40PVA %30 PVA %1 CMC %20 PVA %2 CMC %10 PVA %3 CMC

Elastisite Moduili (MPa)

Sekil 7-10 PVA ve PVA/CMC kompozit membranlarin mekanik ézellikleri: (b) Young
modiilii
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Sekil 7-11 PVA ve PVA/CMC kompozit membranlarin mekanik ozellikleri: Nihai cekme

Cekme Mukavemeti (MPa)

[e)]
[$)]
1

D
o
|

[&)]
(8]
1

(&)}
o
|

-
(&)
1

N
o
1

dayanimi

%10 PVA %3 CMC

%20 PVA %2 CMC

%30 PVA %1 CMC

%40 PVA

30

10 12 14 16 | 1|8 | 20 22
Elastisite Moduli (MPa)

Sekil 7-12 PVA ve PVA/CMC kompozit membranlarin mekanik ézellikleri: Cekme

Dayanumi - Elastisite Modiilii Iligkisi
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Cekme testi sonuglar1 CMC katki oraninin artmasiyla CMC/PVA kompozit
membranlarin mekanik 6zelliklerinde belirgin bir iyilesme oldugunu agikca ortaya
koymaktadir. Bu bulgular Tongdeesoontorn ve ark. [230] ile Ghanbarzadeh ve ark.
[231] tarafindan yapilan calismalarla tutarlilik gostermektedir. Mekanik
ozelliklerdeki bu iyilesme, biiyiik olasilikla CMC ve PVA arasindaki molekiiler
etkilesimlerden kaynaklanmaktadir ve bu etkilesimler FTIR ve Raman
spektroskopisi analizleriyle desteklenmistir [232]. Ozellikle CMCnin PVA
matrisine eklenmesi hidrojen bagi olusumlar1 ve molekiiler dtizeydeki diger
etkilesimler araciligiyla kompozit membranlarin cekme mukavemetini ve elastisite
modiilini artirmis ancak kopma uzamasini azaltmistir. Sonug olarak CMC, takviye
malzemesi olarak kullanildiginda nanolif membranlarin mekanik dayanikliligim
iyilestirmis; biyomedikal ve endistriyel kullanima uygun, optimize edilmis

kompozitlerin gelistirilmesinde 6nemli bir faktor oldugunu kanitlamistir.

7.1.6. Mueller Polarimetri Deneyleri

Nanoliflerin farkli polarizasyon durumlar1 ile etkilesimini incelemek
amaciyla, Mueller matris polarimetrisi yontemiyle optik karakterizasyon
gerceklestirilmistir. Deney diizenegi temel olarak; bir He-Ne lazer kaynag, ceyrek
dalga plakasi (QWP), lineer polarizér, notr yogunluk filtresi ve bir Stokes

polarimetresinden meydana gelmektedir.

o
R Gy

He-Me Lazer i
i Stokes Polarimetresi

MNot 0
Ceyrek Dalga Polarizér 0w r Ornek
Levhasi Yogunluk
— . .
T Filtresi
Y
N =7

-45°, +45°  0°,45°,80° ,135°

Sekil 7-13 Mueller polarimetre diizenegi

Mueller matris polarimetrisi 6lctimlerinde; gerekli olan farkli polarizasyon

durumlarmi olusturmak amaciyla, bir ceyrek dalga levhasi (+45°) ve lineer
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polarizor kullanilmustir. Sistem tarafindan 0°, 45°, 90° ve 135° polarizasyon
acillarinda tretilen dogrusal polarize 1sik demetleri, sirasiyla numune tizerine
yonlendirilmistir. Ardindan, ceyrek dalga levhasimin hizli ekseni, gelen ismn
dogrultusuna gore +45° ve -45° acilarina ayarlanarak sag ve sol dairesel polarize
151k durumlari elde edilmistir. Numuneler tizerine diisen optik giictin kontrolii, bir
notr yogunluk filtresi araciligiyla saglanmis ve lazer ¢ikis giicti 1 mW seviyesinde
sabitlenmistir. Numuneden gecen polarize 1s1k, polarimetre sistemi tarafindan
analiz edilmis ve ticari bir yazilim kullanilarak; So, S1, Sz ve S3 Stokes parametrelerini
iceren Stokes vektorii elde edilmistir. Elde edilen Stokes verileri, MATLAB yazilimi
kullanilarak islenmis; numunelere ait dairesel/dogrusal cift kirilma ve dikroizm

gibi temel optik anizotropi parametreleri hesaplanmustir.

Mueller matris 6lctimleri i¢cin numune hazirligi, PVA'nin optik 6zellikler
tizerinde belirgin bir etki gostermemesi nedeniyle, yalmizca CMC c¢ozeltilerine
odaklanilarak gergeklestirilmistir. Bu amagla %0,2 ile %3 araliginda ve %0,2'lik
artislarla CMC ¢ozeltileri hazirlanmistir. Homojen bir yapi elde etmek amaciyla saf

su icerisinde hazirlanan ¢zeltiler, 6l¢iim icin kuvars kiivetlere aktarilmistir.

CMC’nin optik parametreleri, konsantrasyona bagh olarak Mueller matris
polarimetresi ile detayl bir sekilde analiz edilmistir (Sekil 7-14, 7-15). Elde edilen
sonuclar, CMC’'nin ne dairesel dikroizm (R) ne de dogrusal dikroizm (D) 6zelligi
sergiledigini gostermistir. Dikroizm degerlerinin sifir olmas: nedeniyle, lineer
dikroizmin optik ac1 degeri (0), hemen hemen dogrusal bir iliski gostermektedir
(Sekil 7-14). Bu durum, CMC molekiillerinin polarizasyon durumuna bagh segici
bir sogurma (dikroizm) yapmadigini, ancak kiral yapist geregi konsantrasyonla

orantili bir optik aktivite sergiledigini dogrulamaktadir.
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Sekil 7-15 Cozeltideki CMC konsantrasyonunun bir fonksiyonu olarak Mueller
parametreleri: ¢ift kirilma ve doniis parametreleri
Mueller matris polarimetresi 6l¢ctimleri, CMC konsantrasyonuna bagli olarak,

optik ¢ift kirilim degerlerinde ve acilarinda belirgin bir artis oldugunu ortaya
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koymustur. Ancak Sekil 7-15'te goriildugt tizere, cozeltide bulunan ve heterojen
dagilim gosteren rastgele kristal yapilar nedeniyle, bu degisim ne dogrusal ne de
parabolik bir davranis sergilemistir. CMC'nin molekiiler yapis1 gelen polarize 15181
hem cift kirma hem de optik cevirme yetenegine sahiptir. Bu ozellik,
konsantrasyona bagli olarak dogrusal cift kirilimi temsil eden [ ve dairesel cift
kirihmi ifade eden y parametreleri tizerinden gozlemlenmistir (Sekil 7-15). Bununla
birlikte ¢ozelti icerisinde rastgele kiimelenmis CMC kristalleri ve liflerinin varligy,
cift kirthm ve optik cevirme etkilerinin numune icindeki yoluna bagli olarak
degisimler gostermesine neden olmustur. Bu heterojen yapi, optik parametrelerin
konsantrasyonla olan iliskisinin dogrusalliktan sapmasina neden olmus ve
CMC’nin optik davranisinin, ¢ozeltinin mikro yapisal ozelliklerinden ©nemli

olctide etkilendigini ortaya koymustur.

Sekil 7-16 CMC ¢ozeltisindeki kristal parcaciklarimin 1sitk mikroskobu goriintiisti

7.2. Sonuclar

Bu calismada biyopolimer nanolifler santrifiij egirme yontemi kullanilarak

basarili bir sekilde tiretilmistir. Saf CMC c¢o6zeltisinin tek basimma nanolif
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olusturamamasi nedeniyle, CMC c¢ozeltisine PVA eklenerek nanolif olusumu
gelistirilmis ve optimize edilmistir. CMC/PVA kompozit nanoliflerin {iretim
stirecinde daha iyi kontrol saglamak amaciyla, ¢ozelti hazirligindan nanolif
tiretimine kadar her asamada detayli analizler gerceklestirilmistir. Cozelti
viskozitesindeki artismn, mnanolif olusumunu olumlu yonde etkiledigi
gozlemlenmis. Ancak CMC Kkonsantrasyonunun artmasiyla, kompozit
membranlarin mekanik mukavemetinde 6nemli bir artis saglanirken, nanolif
olusturma yetenegi azalmistir. Ayrica, c¢ozeltilerde bulunan CMC nanokristal
kiimelerinin, kompozit membranlarin optik 6zellikleri tizerinde belirgin bir etkisi
oldugu tespit edilmistir. Raman, SERS, FTIR, SEM, TEM ve Mueller matris
polarimetri gibi karakterizasyon yontemleriyle elde edilen sonuclar CMC
kristallerinin karistm oraninin kompozit nanolif membranlarin morfolojik,
mekanik ve optik ozellikleri {izerinde 6nemli bir rol oynadigini acik¢a ortaya

koymustur.

8. Genel Sonuclar, Tartisma ve Oneriler

Bu tez galismasi, kritik oneme sahip olan nanolif tretim sistemlerinin ve
tiretilen malzemelerin mekanik ve optik karakterizasyon cihazlarmin tasarimi,
imalat1 ve optimizasyonunu kapsaml: bir sekilde ele almistir. Elde edilen bulgular
hem yeni teknolojik platformlarin gelistirilmesi hem de bu platformlar araciligiyla
tiretilen ileri malzemelerin temel 6zelliklerinin belirlenmesi agisindan bilimsel ve

uygulamali degere sahiptir.
8.1. Genel Sonuclar

8.1.1.Nanolif Uretim Sistemi Gelistirilmesi

Bu tez calismasinin nemli ¢iktilarindan biri; geleneksel yontemlere alternatif,
yiiksek verimli ve maliyet etkin bir tiretim teknigi olan santriftij egirme prensibine
dayals, laboratuvar 6lcekli bir cihazin 6zgiin tasarimi, imalat1 ve optimizasyonunun

basariyla tamamlanmasidir.

Gelistirilen santriftij egirme sistemi 0 ile 16.000 rpm arasinda hiz kontrolii

saglayan gelismis bir tahrik mekanizmasina sahiptir. Bu hiz aralig1 polimer jetinin
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olusumu icin gereken kritik esik kuvvetinin, polimerin viskoelastik 6zelliklerine
gore optimize edilmesine olanak tanimistir. Bu sayede ¢ozelti 6zelliklerinden ayr1
olarak stirekli bir jet akisi saglanmis ve lif morfolojisi tizerindeki kontrol

artirilmastir.

Uretilen numuneler iizerinde gerceklestirilen Taramali Elektron Mikroskobu
analizleri sistemin 100 nm ile 1000 nm gibi genis bir aralikta nanolifler tiretme
yetenegini dogrulamistir. Yapilan optimizasyon calismalari, dontis hizindaki artisin
lif caplarinda belirgin bir azalma sagladigini ve sistemin mikron alt1 seviyesinde lif

tiretiminde ytiksek etkinlik gosterdigini ortaya koymustur.

Sistemin malzeme uygunlugu denemelerinde sadece sentetik polimerlerle
degil, islenmesi zor olan dogal polimerlerle de basarili sonuglar elde edilmistir.
Ogzellikle jelatin gibi biyouyumlu polimerlerin, elektro egirme yontemindeki
yiiksek voltaj kaynakli denatiirasyon riskleri olmaksizin basariyla lif haline
getirilmesi, gelistirilen cihazin doku miihendisligi ve yara ortusii gibi hassas

biyomedikal uygulamalar icin tasidig: stratejik avantaji ortaya koymustur.

8.1.2. Karakterizasyon Cihazlarinin Imalat1 ve Fonksiyonelligi

Tez kapsaminda, ticari cihazlarin smirli kaldigi ve maliyet agisindan
erisilebilir olmadig1 6zel 6lctim ihtiyaglarini karsilamak amacryla tasarlanan ve imal
edilen karakterizasyon sistemleri hedeflenen performans kriterlerini basariyla
karsilamistir. Yapilan kalibrasyon ve dogrulama testleri, bu sistemlerin

nanomalzemelerin hassas analizi i¢in gtivenilir araclar oldugunu kanitlamistir.

Mikro Mekanik Test Sistemleri: Membranlarin ve gozenekli iskelelerin
mekanik 6zelliklerini belirlemek tizere gelistirilen mikro basma ve mikro ¢ekme
sistemleri, malzemelerin yiik altindaki davranislarini mikron dtizeyinde

hassasiyetle karakterize etmeye olanak tanimastir.

Kollajen iskeleler tizerinde gerceklestirilen basma testlerinde elde edilen
gerilme-birim sekil degistirme egrileri; hiicresel katilarin karakteristik davranislar:

olan lineer elastik bolge, plato bolgesi ve yogunlasma bolgesini net bir sekilde ayirt
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etmistir. Sistemin bu bolgeleri hatasiz tespit edebilmesi, gozenekli yapilarin enerji

yutma kapasitesi ve yapisal biittinltigtintin dogru analiz edildigini gostermektedir.

Benzer sekilde, farkli polimerik kompozisyonlara sahip membranlarin mikro-
cekme testleri gelistirilen sistemin, malzeme formilasyonundaki kiictik
degisikliklerin mekanik mukavemet ve elastikiyet tizerindeki etkilerini tespit

edebilecek yiiksek ytik hassasiyetine sahip oldugunu dogrulamustir.

Mueller Matris Polimetri I¢in Sicaklik Kontrol Sistemi: Mueller matris
polimetri optik karakterizasyon tinitesine entegre edilen sicaklik kontrol modilii,
malzemelerin optik 6zelliklerinin sicakliga bagh degisiminin es zamanli olarak
incelenmesine olanak tanimistir. Kollajen numuneler {izerinde yapilan ¢alismalar,
sistemin biyopolimerlerdeki termal denattirasyon stireclerini ve buna bagli yapisal
bozulmalar1 izleme potansiyelini gostermistir. Sicaklik artistyla birlikte kolajenin
optik anizotropisinde meydana gelen degisimlerin anlik olarak kaydedilmesi,
sistemin biyomalzemelerin termal stabilitesini ve faz gecislerini analiz etmede

gliclt bir ara¢ oldugunu kanitlamistir

8.1.3.CMC/PV A Kompozit Nanolifler

Santriftij egirme teknigi yiiksek voltaj gerektirmeyen giivenli calisma prensibi,
yiiksek tiretim hiz1 ve enerji verimliligi gibi tistiin 6zellikleri sayesinde, endtistriyel
Olcekli tiretim potansiyeli acisindan elektro egirmeye giiclii bir alternatif olarak 6ne
cikmaktadir. Bu calisma kapsaminda, biyobozunur ve biyouyumlu sentetik polimer
olan PVA ile yenilenebilir kaynaklardan elde edilen dogal bir polimer olan CMC
karisimlarmin, santrifiij egirme yontemiyle nanolif tiretim potansiyeli ve elde edilen

kompozit yapilarmn 6zellikleri kapsamli bir sekilde incelenmistir.

Saf CMC ¢ozeltisinin tek basina nanolif olusturma yeteneginin smirli olmasina
karsin, PV A matrisi ile belirli oranlarda harmanlanmasi mekanik 6zellikleri 6nemli
olctide iyilestirilmis, kompozit nanoliflerin basarili bir sekilde {iretilmesini
saglamistir. CMC konsantrasyonundaki artis, kompozit membranlarin ¢ekme
mukavemeti ve elastisite modiiliinde belirgin bir artisa neden olmustur. Ozellikle
%3 CMC / %10 PVA kompozisyonu, saf PVA membranlara kiyasla ¢ekme
mukavemetini yaklasik iki katina c¢ikararak optimum mekanik performans
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sergilemistir. Bu dramatik iyilesme Fourier Dontistimlii Kizil6tesi Spektroskopisi ve
Raman spektroskopisi analizleriyle desteklenmistir. Bulgular, PVA zincirlerindeki
hidroksil (-OH) gruplar1 ile CMC yapisindaki karboksil (-COO-) ve hidroksil
gruplar1 arasinda giiclii intermolekiiler hidrojen baglarmimn olustugunu
dogrulamustir. Bu giiclii etkilesim, yiik aktarmmin kolaylastirarak kompozit yapimimn
dayanimin artirmistir. Ancak, CMC oraninin optimum degerin tizerine ¢ikarilmasi,
cozeltinin viskoelastik 6zelliklerini asir1 degistirerek nanolif tiretim verimliligini
diistirmtis ve kopma uzamasinda azalmaya yol agmistir. Bu sonug, malzeme
tasariminda mekanik mukavemet ile proses islenebilirligi arasinda hassas bir denge

kurulmasi gerektigini ortaya koymaktadir.

Mikroskobik incelemeler, polimer karistm oranlarmin ve nano yapisal
dtizenin lif kalitesi tizerindeki etkisini gozler onitine sermistir. SEM analizleri
optimize edilmis karisim oranlarinda ortalama 300-500 nm ¢ap araliginda, dizgiin
morfolojiye sahip nanoliflerin tiretilebildigi gortilmiisttir. TEM incelemeleri CMC
icerisinde nano boyutlu kristal kiimelerin varligin1 ortaya ¢ikarmustir. Bu CMC
nanokristallerinin, polimer matris igerisinde bir takviye elemami gibi davranarak
kompozitin mekanik dayanimina katkida bulundugu, ancak asir1 miktarlarmin jet

kararliligini bozarak lif olusumunu engelledigi sonucuna varilmistir.

Mueller polarimetri 6lctimleri CMC c¢ozeltilerinin konsantrasyonla degisen
lineer ve dairesel cift kirilim sergiledigini ancak dikroizm gostermedigini ortaya
koymustur. Olgiilen optik parametrelerdeki dogrusal olmayan degisimler ¢ozelti
icindeki heterojen nanokristal dagilimma baglanmistir. Bu bulgu kompozit
malzemelerin optik 6zelliklerinin sadece kimyasal bilesime degil ayn1 zamanda

nano yapisal diizene de bagh oldugunu vurgulamaktadir.
8.2. Tartisma

8.2.1.Santrifiij Egirme ve Elektro Egirme

Literatiir verileri ve deneysel gozlemler, santrifiij egirme tiretim hiz1 agisindan
elektro egirmeye kiyasla ezici bir tstiinltige sahip oldugunu gostermektedir.
Elektro egirme yonteminde {iretim hizi genellikle mL/saat mertebesindeyken,
santrifiij egirmede bu hiz mL/dakika seviyelerine ¢ikabilmektedir. Tezin sonuglar1
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santrifiij egirmenin 6zellikle maske filtrasyonu veya genis ytizeyli yara ortiileri gibi
yiiksek hacimli tiretim gerektiren endustriyel uygulamalarda, elektro egirmenin
Olceklenebilirlik smmirlamalarmi asmak icin en giicli aday oldugunu

dogrulamaktadir.

Elektro egirme yontemi, siirecin dogas1 geregi polimer ¢ozeltisinin elektriksel
iletkenligine ve dielektrik sabitine siki sikiya baglidir. Bu durum, iletken olmayan
veya uygun ¢oziictisti bulunamayan polimerlerin islenmesini sinirlar. Buna karsin,
bu calismada kullamilan santriftij egirme sistemi, lif olusumu icin elektriksel
kuvvetler yerine tamamen merkezkag ve viskoelastik kuvvetlere dayandigindan,
cozeltinin elektriksel ozelliklerinden bagimsizdir. Bu durum, dielektrik sabiti
dustik ¢oziictilerle veya iletken olmayan polimerlerle ¢alismayr miumkiin kilarak

malzeme yelpazesini genisletmektedir.

Elektro egirme sistemleri tipik olarak 10-30kV araliginda ytiksek voltaj giic
kaynaklarma ihtiya¢ duyar. Bu durum, hem operator giivenligi agisindan risk
olusturmakta hem de endistriyel tesislerde patlamaya dayanikli maliyetli
altyapilar gerektirmektedir. Tezde gelistirilen santriftij sistemi ise sadece mekanik
enerjiye ihtiya¢c duymakta olup, ytiksek voltaj risklerini elimine etmekte ve enerji

verimliligi acisindan daha stirdiiriilebilir bir "yesil tiretim" profili ¢gizmektedir.

Bu tez calismasindan elde edilen bulgular optimize edilmis proses
parametreleri altinda santrifiij egirmenin de son derece ince lifler tiretebilecegini
kanitlamistir. Elde edilen 245 + 45 nm ortalama lif capi, santrifiij egirmenin rekabetci
bir nanometrik ¢oziintirlige sahip oldugunu gostermektedir. Bu deger, santrifij
egirmenin yalmizca hizli olmakla kalmayip, ayni zamanda yiiksek kaliteli nano
yapilar tiretme acisindan da elektro egirme ile karsilastirilabilir diizeyde oldugunu

istatistiksel olarak kanitlamaktadir.

8.2.2.Proses Parametrelerinin Kritik Rolii

Calismalar nanolif tiretiminde polimer konsantrasyonu ve dontis hiz1 gibi
proses parametrelerinin nanolif morfolojisi tizerindeki belirleyici roliinti agikca
ortaya koymustur. Santriftij egirmede diisiik konsantrasyon/hizda boncuk

olusumu ve yiiksek konsantrasyon/hizda lif yapismasi, prosesin polimerin
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viskoelastik 6zellikleri ile uygulanan merkezkag kuvveti arasindaki hassas dengeye
bagimliligini teyit etmektedir. Bu durum, lif kalitesini maksimize etmek icin her
yeni polimer sistemi i¢in kapsamli bir optimizasyon calismasmin gerekliligini

vurgulamaktadir.

8.2.3.Mekanik Karakterizasyonun Onemi

Gelistirilen mikro cekme ve basma test cihazlar1 biyomalzemelerin son
uygulamadaki performansimni tahmin etmek igin hayati 6neme sahiptir. Standart
makro 6lcekli test cihazlarinin, ince membranlar veya hassas hidrojel iskeleler gibi
diisiik kuvvet dayanimma sahip numunelerde yetersiz kaldig1 c¢oziintirlik

sorunlari, bu sistemler sayesinde asilmistir.

Ogzellikle kollajen iskelelerin basma testlerinden elde edilen veriler, Hiicresel
Katilar Teorisi ile tam bir uyum sergilemistir. Gelistirilen cihaz, gozenekli yapilarin
karakteristik deformasyon asamalari olan; gézenek duvarlariin biikiildtigi lineer
elastik bolge, gozeneklerin ¢oktuigii plato bolgesi ve karsilikli duvarlarin birbirine
degdigi yogunlasma bolgelerini kaydetmistir. Cihazin sundugu bu hassasiyet,
capraz baglama gibi modifikasyonlarin, malzemenin rijitli§i ve enerji yutma
kapasitesi tizerindeki etkilerinin nicel olarak Dbelirlenmesinde sistemin

gilivenilirligini ortaya koymustur.

Ozellikle kollajen iskelelerin basma testi sonuglar1 gozenekli yapilarin
mekanik buittinltiglintin ve ¢apraz baglama gibi modifikasyonlarin etkilerinin nicel
olarak belirlenmesinde cihazlarin giivenilirligini kanitlamistir. Bu cihazlar sadece
tiretimin sonucunu degerlendirmekle kalmaz ayni zamanda malzeme tasarimin ve

optimizasyonunu yonlendiren geri bildirim mekanizmasi olarak islev gortir.

8.3. Oneriler

Bu tezin sonuglari temel almarak, ileriye dontik calismalar icin asagidaki

oneriler sunulmaktadur:
Santrifiij Egirme Verimliliginin ve Esnekliginin Artirilmasi

Uretim verimliligini artirmak ve farkli morfolojileri elde etmek icin alternatif

nozul geometrileri tasarlanmal1 ve test edilmelidir.
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Nanolif olusumunu etkileyen nem ve sicaklik gibi cevresel faktorleri kontrol

etmek i¢in santrifiij egirme sistemine kontrol mekanizmalari entegre edilmelidir.
Geligtirilen Sistemlerin Klinik On Uygulamalar

Uretilen PVA, jelatin ve kompozit nanoliflerin doku iskelesi uygulamalari igin
biyouyumlulugu, hiicre adezyonu, ¢ogalmas: ve farklilasmas: tizerindeki etkileri

detayl1 in vitro testlerle incelenmelidir.

Nanolif membranlar {izerine ilag yiiklemesi yapilarak kontrolli ve

hedeflendirilmis ila¢ salim kinetikleri arastirilmalidir.
Karakterizasyon Sistemlerinin Otomasyonu ve Standartlastirilmas

Mikro cekme ve basma test cihazlarinin 6rnek hazirlama, yiikleme ve 6l¢tim
streglerinin daha da otomatiklestirilmesi, deneysel hata payimni azaltarak ytiksek

verimli malzeme testlerine olanak saglayacaktir.

Mueller Matris Polarimetri ile sicaklik kontrol sistemi entegrasyonu
kullanilarak, nanoliflerin ve biyolojik filmlerin gerilme altindaki optik anizotropi
degisimleri incelenmeli ve bu yolla yapi-ozellik iliskisi daha derinlemesine

anlasilmalidir.
Kompozit Nanolif Arastirmalarinin Genisletilmesi

CMC nanokristallerine ek olarak seliiloz nanokristalleri, grafen oksit veya
metalik nanopartikiiller gibi farkli nanogticlendiricilerin kompozit nanoliflerin

mekanik, antimikrobiyal ve iletkenlik 6zellikleri tizerindeki etkileri arastirilmalidir.

Proses optimizasyonunu hizlandirmak icin polimer ¢ozeltilerinin viskoelastik
ozellikleri ile nihai lif morfolojisi arasindaki iliskiyi éngoren teorik ve ampirik

modeller gelistirilmelidir.

Bu calisma, nanolif tiretim ve karakterizasyon teknolojilerinin gelistirilmesi ve
biyomalzeme alanindaki uygulamalar icin saglam bir temel olusturmustur.
Onerilen ileri caligmalar, gelistirilen platformlarin tam potansiyelini ortaya
cikarmaya ve nanolif teknolojisini endiistriyel ve klinik uygulamalara bir adim
daha yaklastirmaya hizmet edecektir.
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