T.C.

TEKIiRDAG NAMIK KEMAL UNiVERSITESI

FEN BIiLIMLERI ENSTITUSU

YUKSEK LISANS TEZI

Fe;0,@HA@Ag SENTEZI, YAPISININ INCELENMESI VE
TEKSTILDE KULLANIMI

CUMALI DEMIR

TEKSTIiL MUHENDISLiGI ANABILIM DALI

DANISMAN: Dog. Dr. Aylin YILDIZ

TEKIiRDAG — 2018

Her hakki sakhdir



Bu tez Bilimsel Arastirma Projeleri tarafindan NKUBAP.06.YL.17.099 nolu proje ile
desteklenmistir.



Do¢. Dr. Aylin YILDIZ damgmanlhgmnda, Cumali DEMIR tarafindan hazirlanan
“Fes0,@HA@A(g sentezi, yapisinin incelenmesi ve tekstilde kullanimi *” isimli bu ¢alisma
asagidaki jiiri tarafindan Tekstil Mithendisligi Anabilim Dali ‘nda Yiiksek Lisans tezi olarak
oy birligi ile kabul edilmistir.

Jiiri Bagkani: Prof. Dr. Riza ATAV Imza:
Uye: Dog. Dr. Gonca OZCELIK KAYSERI Imza:
Uye: Dog. Dr. Aylin YILDIZ Imza:

Fen Bilimleri Enstitiisti Yonetim Kurulu adina

Prof. Dr. Fatih KONUKCU
Enstitii Midiirii



OZET
Yiiksek Lisans Tezi

FesOs@HA@AQ SENTEZI, YAPISININ INCELENMESI VE TEKSTILDE KULLANIMI

Cumali DEMIR

Tekirdag Namik Kemal Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Tekstil Mithendisligi Anabilim Dali

Danigman Dog. Dr. Aylin YILDIZ

Gelisen teknoloji ve sanayilesmeyle birlikte canli hayatini tehdit eden atik miktarinda
da artis olmustur. Her gecen yil artan kanser vakalari da bunun bir kanitidir. Topraga ve suya
karisan zararli atiklar1 temizlemek igin sentezlenen iiriinlerin bu amag¢ disinda farkli amaglar
icin de kullanilabilecegi fark edilmistir. FesOs@HA@Ag nin bunlardan biri olabilecegi
diigiiniilmektedir. Elektrik, manyetik ve optik ozellikleri nedeniyle Ferrit (FesO4) gibi
manyetik nano-malzemeler son yillarda arastirmacilarin dikkatini ¢gekmis ve ¢ok farkli alanda
kullanim alan1 bulmustur. Hiimik asit (HA), dogada hayvan ve bitki atiklarinin bozunmasi
sonucu olugsmakta olup sanayi ati1 olarak ortaya ¢ikan, topraga ve suya gegerek hem ¢evre
hem de insan sagligini tehdit eden agir metalleri temizleme kapasitesine sahip malzemeler
arasinda yer almaktadir. Giimiis (Ag) ise elektriksel iletkenliginin yani sira antibakteriyel
ozellikleri ile bircok alanda kullanim alanma sahip bir metaldir. Ozellikle medikal alanda
antibakteriyel —yara  Ortlileri  gelistirilmesinde  kullanilmaktadir. Bunun  yaninda
FesOs@HA@Ag nanokompozitin yapist geregi uygulandigi materyale elektromanyetik

kalkanlama 6zelligi saglayabilecegi ongoriilmektedir.

Anahtar kelimeler: Fe3O4, humik asit, giimiis, antibakteriyellik, nanolif, eletro lif ¢ekimi

2018, 46 Sayfa



ABSTRACT
MSc. Thesis

Fe;0s@HA@AQ SYNTHESIS, STRUCTURAL INVESTIGATION AND USAGE IN
TEXTILE

Cumali DEMIR

Namik Kemal University in Tekirdag
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Textile Engineering

Supervisor: Asst. Prof. Dr. Aylin YILDIZ

Along with the development of technology and industrialization, the amount of life-
threatening waste has also increased. The cancer cases, which are increasing every year, are
proof of this. It has been noticed that the products synthesized to remove harmful wastes from
the soil and the water may be used for different purposes except for this purpose.
Fes0,@HA@AG is thought to be one of these. Due to their electrical, magnetic and optical
properties, magnetic nanomaterials such as ferrite (FesO,4) have attracted the attention of
researchers in recent years and have found a very different field of application. Humic acid
(HA) is the result of the degradation of animal and plant wastes in the environment and it is
among the materials with heavy metal cleaning capacity, which emerges as industrial waste,
which passes through the soil and water and threatens both the environment and human
health. Silver (Ag) is a metal with many field applications with its electrical conductivity as
well as antibacterial properties. Especially in the medical field, antibacterial wound dressings
are used. In addition, it is predicted that the Fes0O,@HA@AQ nanocomposite structure can

provide the material with electromagnetic shielding properties.

Keywords: Fe3O4, humic Acid, Ag (Silver) , antibacteriality, nanofibre, electrospinning

2018, 46 Pages



ICINDEKILER

OZET ... i
ABSTRACT ettt b s et st et e s e b et e st e be st et e R et et et re bt nenrenen i
ICINDEKILER ........cocoooiiiieeeeee ettt ettt iii
N3 00 CQ I ) /2 07 TP Vi
KISALTMALAR ..ottt et e et e et e e st e e e st e e e srb e e e nnbeeesnaeeennaeeeas vii
ONSOZ ...ttt ettt ettt st viii
) 120 TR 1
2. KURAMSAL BILGILER VE KAYNAK TARAMALARI........cccooooviniinininininceieene. 4
N T (2T ) ISR 4
2.2, HUMIK @SIA (HA) 1.eeiieieeie et 8
2.3, GUIMTS (AZ) +eervveereeanreetee et e stee st e bt et b e e st e s be e e e e sbeessb e e be e ess e e saeesabeeabeeanbeennneanneesrneanneens 11
2.4. Nanoteknoloji ve EIeKtro 1if ¢eKimi ........ccevviiiiiiiiiiie e 13
2.5. Elektro lif cekim yontemi ile nanolif ¢ekimi..........cocoviiiiiiiiiiiiiiiii e 14
3. MATERYAL VE METOD ...ttt 17
3.1 Fe30s@HA@Ag nanokompozitin hazirlanmast ...........ccoceevveiiiiiiieieneseeece e 18

3.2 Fe304@HA@Agnin farkli agirlik oranlarini iceren nanolif membranlarin hazirlanmasi . 18

3.3 Antibakteriyel aktivitenin OlGUIMEST .....c.ovveiiiiiiiiiicii 19
3.4 Hiicre canliligi tayini — MTT ANAHZI.....ccooiiiiiiiiiiieee s 19
4. BULGULAR VE TARTISMA ...ttt 22
4.1 Fe301@HA@Ag Manyetik Nanoliflerin 6zelliKIeri ........cccovviiiiiiiiiiiiic 22
4.2 VSM ANAIIZI ..o 29
4.3 Antibakteriyel Aktivitenin BelIrlENMESH .......c.cooviiiiiiiiiiccc e 32
4.4, Hiicre canlili@l —MTT @NAHZI ...oc.ooiiiiiiiiiiie s 36
5.SONUC ve ONERILER ...........cccccoiviiiieieieiieeccee ettt n st n e 39
B. KAYNAKLAR ..ottt b b 40



TESEKKUR

OZGECMIS



CIZELGE DiZiNi

Cizelge 2.1:

Cizelge 4.1:

Cizelge 4.2:

Cizelge 4.4:

Farkli uygulamalarda kullanilan HA’larin fonksyonel etkileri ve yapisal
ozellikleri
a! Yer isareti tamémmmlanmamus.

FesOs@HA@Ag MNFs firiinlerin manyetik parametreleri (agirlik¢a 5% , %7,5

VB 0000 )ittt 30
Fes04,@HA@Ag MNF'leri igin (agirlik¢a %5, %7,5 ve %10) a , Kesr, Ha Ve N'nin
degerleri

PrOTUCTS. ...t e e e Hata! Yer

isareti tammlanmamus.
Milimetre cinsinden Fe304@ PVP@Ag nanoliflerin engelleme
[ T0] F <] 1S o H

ata! Yer isareti tanimlanmamus.



SEKIL D

Sekil 2.1:
Sekil 2.2:
Sekil 2.3:.
Sekil 2.4:.

Sekil 3.1:.

Sekil 4.1:

Sekil 4.2:

Sekil 4.3:

Sekil 4.4:

Sekil 4.5:

Sekil 4.6:

Sekil 4.7:

Sekil 4.8:

Sekil 4.9:

1ZiNi

Sayfa
Manyetik malzemelerin siniflandirilmasi (Guimaraes, 1998) . .....ccccoccvviiiiiiiiennnnen, 6
Hiimik asit formiilii ..........cccooovvviiiiiiiieiieeees Hata! Yer isareti tammlanmamis.
Elektro egrime yontemi ile nanolif iiretimi......... Hata! Yer isareti tanimlanmamus.
Voltaj deigimi ile olusan lif ¢ap degisimi........... Hata! Yer isareti tanimlanmamus.

Ekim sonrasi 24 saat 1.929 hiicrelerinin morfolojisini gosteren ters faz kontrast

MIKIOZIafl oo Hata! Yer isareti tanimlanmamus.
Fe;0,@HA@AQ nanokompozitinin FT-IR spektrumlari............... Hata! Yer isareti
tanimlanmamus.

Ug farkli Fes0,@HA@Ag (% 5, %7,5 ve %10) manyetik Nanolif
konsantrasyonunun FTIR spektrumlari (a) ve X Ray toz kirinimi (b)....... Hata! Yer
isareti tanimlanmamus.

Fe;O,@HA nanokompozit, Fes0,@HA@Ag MNC'ler ve ii¢ farkli konsantrasyonda
FesO,@HA@AQg manyetik Nanoliflerin (% 5, %7,5 ve %10) TGA termogrami
............................................................................ Hata! Yer isareti tammmlanmamis.

%5 Fe3O,@HA@Ag manyetik nanoliflerin (A) , %7,5, Fes0,@HA@Ag manyetik
nanoliflerin (B) ve %10 Fe3sO,@HA@AQg manyetik nanoliflerin (C) SEM
GOTUNLHIETT ... Hata! Yer isareti tanimlanmamus.

%S5 ‘lik Fes04,@HA@AQg manyetik nanoliflerin (A) , %7,5‘luk FesO,@HA@AQ
manyetik nanoliflerin (B) ve %10 Fe;0,@HA@Ag manyetik nanoliflerin (C) EDX
SPEKIIUMU ..o Hata! Yer isareti tanimlanmamus.

FesOs@HA@Ag manyetik nanokompozitinin (a) , farkli oranlardaki ( %5 , %7,5
ve %10) Fes0,@HA@Ag MNF’lerin (b) M-H egrileri ................ Hata! Yer isareti
tanimlanmamus.

Fes0,@HA@AQg MNFs. FesO,@HA@AQ manyetik nanokompozitinin (a), farkl
oranlardaki (% 5,% 7,5 ve% 10) Fe;0,@ HA@Ag MNF'lerin (b) 1 / H?sine karsi
M'NIN arazileri.. .....ccoovevveiece e Hata! Yer isareti tammlanmamus.

FesOs@HA@Ag Nanoliflerin antibakteriyel etkisi ve kontrol ¢oziimleri Hata! Yer
isareti tamémmmlanmamus.

L.929 hiicreleri igin hiicre canliliginin 6 saat, 12 saat ve 24 saatte Fe30,@HAQ@AQ
MNF'lerin kompozit malzeme konsantrasyonuna maruz kalmasina bagli olmasi.
............................................................................ Hata! Yer isareti tanimlanmamus.



KISALTMALAR

PVP : Polivinilprolidon

HA - Humik asit

ROS : Reaktif oksijen tiirleri

FTIR : Fourier doniistimlii kizil6tesi spektroskopisi

XRD : X-Isinlar1 kirinim cihazi

VSM : Vibrating sample magnetometer

TGA : Termogravimetrik analiz cihazi

DMF : Dimetilformamid

DMEM : Dulbecco'nun modifiye Eagle's yiliksek glikoz ortami1
FBS : Fetal bovin serum

DMSO : Dimetil siilfoksit

MH : Mueller Hinton

NF : Nanolif

MNF : Manyetik nanolif

NP : Nanopartikiil

EDX : Enerji dispersive X-Ray Analizi

SEM : Taramal1 elektron mikroskobu

MTT . [3- (4-dimetiltiazol-2-il) -2-difeniltetrazolyum bromiir]
ppm : Millionda bir parga

vii


http://www.intertek.com/analysis/microscopy/edx/

ONSOZ

Bu tez calismasinda gelisen teknoloji ile birlikte tekstil {iriinlerinden beklenen
multifonksiyonel 06zelliklerin iiriinlere kazandirilmasit ve bu friinlerin daha yaygin

kullaniminin saglanmasinda izlenecek metotlarin belirlenmesi amaglanmustir.

Oncelikle tez konusu seciminde beni ydnlendirici olup, tekstildeki yeni gelisimler
hakkindaki bilgi birikimi ile bana yardimei olan tez danismanim Dog. Dr. Aylin YILDIZ
basta olmak iizere; Nanmik Kemal Universitesi Tekstil Miihendisligi Béliimii’'ndeki 6gretim
gorevlilerine, antibakteriyellik ve hiicre uyumlulugu testlerinin yapilmasinda bizlere yardimci
olan Hitit Universitesi, Fen-Edebiyat Fakiiltesi, Molekiiler Biyoloji ve Genetik Béliimii ‘nden
Cigdem DONMEZ GUNGUNES ’e ve VSM analizlerinin yapilmasindaki katkisindan dolay1
TUBITAK Ulusal Metralurji Enstitiisii Manyetik Laboratuvar ¢alisam1 Dog. Dr. Hiiseyin
SOZERT’ye tesekkiirlerimi sunarim

viii



1. GIRIS

Gelisen teknoloji ve sanayilesmeyle birlikte canli hayatini tehdit eden atik miktarinda
da artis olmustur. Her gecen yil artan kanser vakalari da bunun bir kanitidir. Topraga ve suya
karisan zararli atiklar1 temizlemek igin sentezlenen iiriinlerin bu amag¢ disinda farkli amaglar
icin de kullanilabilecegi fark edilmistir. FesOs@HA@Ag’ nin bunlardan biri olabilecegi

diistiniilmektedir.

Elektrik, manyetik ve optik 6zellikleri nedeniyle Ferrit (Fe3O4) gibi manyetik nano-
malzemeler son yillarda arastirmacilarin dikkatini ¢ekmis ve ¢ok farkli alanda kullanim alan1
bulmustur. Fe3O,4 ve nano kompozitlerinin potansiyel uygulamalarindan bazilar1 biyoteknoloji
/ biyomedikal, kataliz, veri depolama, elektrokimyasal ve biyoelektrokimyasal algilama,
cevresel iyilestirme, siliperkapasitorler ve lityum iyon piller icin elektrotlar, manyetik
akiskanlar kaydi, malzeme bilimleri, mikrodalga emilimi, manyetik rezonans goriintiileme
(MRI), medikal tan1 ve foto katalizi (LIB) olarak listelenebilir (S. Singamaneni ve ark 2011,
Amir Md ve ark 2015). Son yillarda literatiirde manyetik nano pargaciklarin ilag veya gen
tastyicilari, DNA, biyomolekiillerin ayrilmasi, tiimorlerin hipotermik tedavisi, manyetik
rezonans gorilintiileme ic¢in kontrast ajanlari icin potansiyel bir materyal olarak kullanimi

tizerine birgok makale yayilanmistir (Indira ve Lakshmi, 2010).

Hiimik asit (HA), dogada hayvan ve bitki atiklarinin bozunmasi sonucu olusmakta
olan organik makromolekiillerdir. Agir metaller ile kompleks olusturmasi sonucunda sanayi
at1g1 olarak ortaya ¢ikan, topraga gecerek hem cevre hem de insan sagligini tehdit eden agir
metalleri temizleme kapasitesine sahip malzemeler arasinda yer alir. Koken, yas, iklim ve
diger cevresel kosullar nedeniyle, miktar1 da degisebilen ¢esitli fonksiyonel gruplar icerebilir
(Stevenson ve ark 1994). HA'larin fenol ve karboksilik asit fonksiyonel gruplari, HA'larin
cesitli fonksiyonel 6zellikler kazanmasini saglar (Aiken ve ark 1985) ve bu, OH / OOH'un
deprotonasyonu ile iliskilidir. Bu fonksiyonel o6zellikler, HA'lari, bitki biiylimesi ve
beslenmesinin iyilestirilmesi (Chen ve ark 1986, Piccolo ve ark 1992), agir metallerle
komplekslestirme (Yates ve ark1999), antiviral ve anti-inflamatuar aktivite gibi bir¢ok

uygulama i¢in ¢ok yonlii hale getirir (Schols ve ark 1991, Melo ve ark 2016).


http://pubs.rsc.org/en/results?searchtext=Author%3ASrikanth%20Singamaneni

Kompozit malzemelerle kolay uygulanmasi ve entegrasyonu sayesinde, tekstil
kumaglar1 bilim adamlar1 arasinda popiilerlik kazanmaktadir (Abdullah ve ark. 2017). Tekstil
tirtinlerinden bir¢ok farkli islevsellik istenmektedir. Bunlar iginde elektromanyetik koruyucu
ve antimikrobiyal etkiler listelenebilir. Iletken tekstiller, endiistri, askeri ve sivil
elektromanyetik koruma konularinda oldugu kadar ilag, telekomiinikasyon ve giyilebilir
teknoloji alaninda da umut verici bir gelecege sahiptir (Abdullah ve ark. 2017).
Elektromanyetik koruyucu uygulamalar i¢in hafif, esnek, kolay iiretim, daha biyiik
harmanlama seceneklerine ve maliyete bagli olarak iletken lifli bircok dokusuz ve dokusuz
kaplamali kumas kullanilmaktadir (Ozen, 2015). Miikemmel manyetik ve dielektrik
ozellikleri Fe3O4 nano partikiillerini elektromanyetik koruyucu kompozitlerde manyetik
zayiflama kaynaklar1 igin uygun hale getirmistir (Zhan ve ark. 2018). Ote yandan,
antibakteriyel tekstiller sadece medikal uygulamalarda degil, gilinliilk yasam kullanimi
acisindan da Onemlidir. Bu nedenle antibakteriyel tekstil iiretimi hijyenik ve medikal
uygulamalar i¢in giderek daha belirgin hale gelmistir (Kimiran ve ark. 2008). Kolloidal
giimiis, 1yi iletkenlik, kimyasal stabilite ve katalitik ve antibakteriyel aktivite gibi ayirt edici
ozelliklerden dolay1 ozellikle ilgi ¢ekicidir ve endiistriyel uygulamalarda kullanilmaktadir
(Sharma ve ark. 2009). Giimiis iyonlarinin, antik c¢aglardan beri bakteriler, mantarlar ve
virlisler i¢in genis antimikrobiyal aktivitelerin yan1 sira gii¢lii inhibitor ve bakterisit etkilerinin
oldugu bilinmektedir (Lok ve ark. 2006, Cho ve ark. 2005). Onceki calismamizda, giimiisiin
karmagik bir bilesigi sentezlenmis ve pamugun antibakteriyel terbiye islemi igin
kullanilmistir. Bu antibakteriyel ajanin onemli bir avantaji, kompleks bir bilesik olarak
siniflandirilmasidir. Karmasik bir bilesimde giimiis iyonunun cildin {izerine ¢ikmas1 miimkiin
degildir, bunun bir sonucu olarak, sentezlenmis giimiis sikloheksan mono karboksilat
bilesiginin tekstil sektoriinde yeni bir antibakteriyel madde olarak kullanilabilecegi
sOylenebilir (Yildiz ve ark. 2015). Yine bu ¢alismada, glimiislii karmasik formda bir nano
malzemenin iretilmesi ile sadece antibakteriyel etkiye degil, ayn1 zamanda elektromanyetik
koruma etkisininde elde edilmesi amaclanmistir. Bu nedenle bu c¢alismada, Fe3O4
elektromanyetik koruyucu amaclh kullanilmistir, diger taraftan Ag antibakteriyel etki i¢in
kullanilmistir. Daha yiiksek antimikrobiyal etkilere ulagsmak icin hiimik asit de dahil
edilmistir. Bu amagla Fe30,@HA@ Ag nanokompoziti sentezlenmistir.



Bu c¢alismada, Fe;O,@HA@Ag bilesigi sentezlenip yapisinin ¢esitli spektral
analizlerle agiklanmasi, PVP ile bu malzemeden nanoliflerin tretilmesi ve bu elde edilen
nanoliflerin antibakteriyel ve hiicre uyumlulugunun arastirilmasi yapilmistir. Bu amagla
Fes0,@HA@Ag'nin PVP ile birlikte sentezi ve karakterizasyonu, bir elektro lif ¢ekimi
teknigi ile yapilmistir. Hazirlanan Fe;30,@HA@Ag MNF'lerin antibakteriyel aktiviteleri ve
antifungal etkileri arastirilmistir. Ayrica, Fe30,@HA@Ag nanoliflerinin laboratuvar
ortamindaki sitotoksisite testi, memeli fare deri fibroblast 1.929 hiicre hatt1 kullanilarak

gerceklestirilmistir.



2. KURAMSAL BILGILER VE KAYNAK TARAMALARI

2.1. Ferrit (Fe3Oy)

Manyetik malzemeler grubuna giren Fe3O4 (ferrit) ile ilgili yapilan literatiir

caligmalarina gegcmeden once manyetik malzemelerle ilgili bilgiler asagida verilmektedir.

Manyetik malzemeler, atomlar1 ile ilgili manyetik momentlerin birbirleriyle etkilesme
icine girip girmemesi ve bu etkilesmenin cinsine bagl olarak ¢ok farkli manyetik ozellikler
gosterirler. Manyetik momentlerin birbirinden bagimsiz bigimde dis alana tepki vermesi
diyamanyetizma ve paramanyetizmay1 dogururken, bu momentlerin birbirleriyle kisa veya
uzun mesafede etkili olabilen “degis-tokus” etkilesmeleri ile etkileserek manyetik alan
icindeki kollektif hareketi ferromanyetik, antiferromanyetik veya ferrimanyetik davranisin
ortaya cikmasina neden olur. Manyetik malzemelerin gosterdigi bu farkli manyetik
diizenlenimlerin karakterizasyonunda manyetik doygunlugun biiyiikligi, sicakliga ve
uygulanan alana gore degisimi belirleyici parametredir. Sekil 2.1’de malzemelerde gozlenen

bes farkli manyetik diizenlenim ve davranis sematik olarak ozetlenmektedir (Umut E. 2012).

Diyamanyetizma — Tiim elektronlari, yoriinge ve spinleri toplam manyetik momenti
sifir yapacak sekilde yonelmis atomlardan olusan malzemelerde gozlenen davranistir. Bir dis
manyetik alan altinda ¢iftlenmis elektronlar malzeme icindeki toplam alani azaltacak sekilde
yoriingesel hareketlerini degistirerek, atomda net bir manyetik moment indiiklerler,
dolayisiyla malzeme igerisinde zit yonde zayif bir manyetik alan olusur (Umut E. 2012).
Yalnizca malzeme atomlar1 i¢gindeki dogal bir diizenlenim sonucu ortaya ¢ikan bu davranis
sicakliktan bagimsiz, disaridan uygulanan alan siddeti ile dogru orantili oldugundan
diyamanyetik malzemeler negatif, kiiciikk ve sabit bir manyetik doygunluk degeriyle
karakterize edilir. Aslinda tiim diger manyetik malzemeler de, atomlarinda kapali i¢
kabuklardaki elektronlarin benzer sekilde davranislariyla belli oranda diyamanyetik 6zellik
gosterirler ancak bu zayif egilim malzemenin diger baskin manyetik 6zellikleri yaninda ihmal

edilir.

Paramanyetizma - Net manyetik momenti sifirdan farkli olacak sekilde ¢iftlenmemis

elektron igeren atomlarin birbirinden bagimsiz olarak davranisi sonucu ortaya c¢ikan bir

4



manyetik 6zelliktir. Paramanyetik bir malzemede dis alan yoklugunda atomik momentlerin
1s1l enerji etkisiyle rastgele yonelmesi sonucu net manyetizasyon sifir iken, bir dis alan altinda
momentlerin birbirinden bagimsiz sekilde kismen alan yoniinde yonelmesiyle kiigiik ve
pozitif net bir manyetizasyon olusur. Sicakligin artirilmasi, 1s1l enerjiyi dolayisiyla da
manyetik momentlerin rastgele yonelme egilimlerini arttirarak manyetizasyonun azalmasina
neden olur. Bu durum Curie yasasi ya da daha genel haliyle Curie-Weiss yasasi olarak bilinir

ve manyetik doygunlugun sicaklikla ters orantili olarak degismesini ifade eder (Weiss, 1907).

Ferromanyetizma — Net manyetik momente sahip malzeme atomlarinin, aralarinda
elektron degis-tokusuna dayanan ve elektrostatik kokenli olan kuvvetli “degis-tokus
etkilesmeleri” ile etkileserek dis alan altinda bir biitiin olarak hareketinden kaynaklanan
manyetizma tliriidiir. Ferromanyetik malzemelerde pozitif degis-tokus etkilesmeleriyle
etkilesen manyetik momentler birbirleriyle ayni yonde yoneldiginden, oda sicakliginda
malzemede kalici bir manyetizasyon séz konusudur (Umut E. 2012). Bu malzemelerde
paramanyetik malzemelere gore ¢ok daha biiyiik olan manyetik doygunluk, genis bir sicaklik
araliginda sabit kalirken, TC “Curie sicaklig1” ad1 verilen kritik bir sicaklik degerinin tizerinde
Curie-Weiss yasasina uyacak sekilde hizla azalir ve malzeme paramanyetik hale gelir. Bu
durum sicaklikla artan 1sil enerjinin manyetik momentler arasindaki etkilesmelere baskin

cikmasiyla acgiklanabilir.

Antiferromanyetizma -  Antiferromanyetik  malzemelerde  ferromanyetik
malzemelerdekinin aksine komsu manyetik momentler negatif degis-tokus etkilesmeleri
sonucu birbirlerine zit yonde yonelmislerdir. Dolayisiyla diisiik sicakliklarda bir dis manyetik
alan altinda dahi malzemenin net manyetizasyonu sifira yakindir. Antiferromanyetik
malzemelerde ferromanyetik malzemelerdekine benzer sekilde TN, “Neel sicakligi” adi
verilen kritik bir sicakligin iizerinde 1si1l enerjinin manyetik momentler arasindaki
etkilesmelere baskin c¢ikmasiyla s6z konusu manyetik diizen bozulur ve malzeme
paramanyetik Ozellik gdstermeye baslar. Buna gore antiferromanyetik malzemelerde TN
sicakliginin altinda sicaklikla artan kii¢lik bir manyetik duygunluk s6z konusu iken, manyetik

duygunluk TN sicakliginin iizerinde Curie-Weiss yasasina uyacak sekilde sicaklikla azalir
(Umut E. 2012).



Ferrimanyetizma — Ferrimanyetik malzemelerde antiferromanyetik malzemeler
dekine benzer sekilde komsu manyetik momentlerin birbirlerine zit yonde yoneldigi bir
manyetik diizen s6z konusudur. Ancak bu zit yonlii momentlerin esit blyiikliikte
olmamasindan dolayr malzeme net bir kalici manyetizasyona sahiptir ve bu anlamda
ferromanyetik malzemelerdekine benzer bir manyetik davranis gozlenir. Yine ferromanyetik
malzemelerde oldugu gibi ferrimanyetik malzemeler de kritik Curie sicaklifinin iizerinde

paramanyetik 6zellik gosterirler (Umut E. 2012).

Magnetik Gzellik Magnetik Mﬂlzemf: atomlarn ':,',ﬂ ki magnetik dil Zen ve
duyguniuk magnetik duygunlugun sicakhkla degigimi
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Sekil 2.1. Manyetik malzemelerin siniflandirilmasi (Guimaraes, 1998) .

Soerja Koesnarpadi ve ark. manyetit nanopartikiil (Fe3sO4) kapli hiimik asitler (HA),
amonyum hidroksit kullanilarak birlikte ¢okeltme yontemi ile, hiimik asiti (Sambutan, Dogu

Kalimantan, Endonezya'daki turba topraklarindan g¢ikarildi)) FesO, ylizeyine basariyla
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kapladilar. FT-IR spektrumlarinin karakterizasyonu, FesOs / HA kaplamanin Fe-COOR
kimyasal bag ile baglandigin1 gostermektedir. XRD Olglimleri kristal yapisinin
etkilenmedigini gosterdi. Taramali elektron mikroskopisi, manyetik pargacik boyutunun
yaklasik 10-18 nm'lik homojen oldugunu ortaya koydu. Fe3O4 ve Fe3s04 / HA kaplamanin her
ikisi de kiibik spinel yapisi ve kiiresel sekillendirilmis morfolojiye sahipti. HA'nin Fe3O4
tizerindeki modifikasyonu, doymus miknatislanmayr 71,3 emu / g'den 69,5 emu / g'ye

diistirebilmektedir.

Hiimik asitler (HA), karboksil ve hidroksil grubunun hakim oldugu ¢ok fonksiyonlu
gruba sahip dogal makromolekiiler bilesimdir. HA'daki fonksiyonel grup, kompleks olusumu
yoluyla metal iyonunu baglama konusunda farkli yeteneklere sahiptir. Calismada kullanilan
Endonezya’daki topraklardan elde edilen hiimik asitin oksijen igerigi c¢ok farkli idi. Bu
calismanin temel amaci, farkli muson mevsiminde yer alti suyunun hidrokimyasini
karakterize etmek ve segilen iyonlarin iyonik giiciine dayanan Kapas Adasi akiferindeki tuzlu
su girisini belirlemekti. Parcacik ylizeyinin kaplanmasi, termal hareket sirasinda carpisan
pargaciklarin yapismasii etkin bir sekilde onleyebilir. Fe3;O4 lizerinde HA baglanmast
sorpsiyonu etkiler ¢iinkii HA'nin adsorpsiyonu, Fe3O, {lizerinde polianyonik organik
kaplamaya neden olur ve boylece yiizey 6zelliklerini degistirir. Kompleks HA ve Fe304 igeren
metal katyonlarin adsorpsiyon kapasitesinin tek basina ilgili HA veya Fe3Oy'ten daha ytiksek
oldugu bildirilmistir (Rai ark 2009, Ramachandran ve ark 2004, Siipiiren ve ark 2007 ). Son
aragtirmalara gore HA, Fe3O, nanopartikiillerine yiiksek afiniteye sahip oldugundan,
agregasyonunu onleyerek nano dagilimin stabilitesini arttirmistir. Calismada, Co-¢oktlirme
yontemleri ile Fe3O4 lizerinde Sambutan, Dogu Kalimatan turba topraklarindan turba toprakli
humik asit kullanilarak kompleks FezO4 / HA kaplamasi gelistirildi ve fonksiyonel gruplar,
kristal yapisi, morfolojileri, dagilim ve boyut dagilimi ve manyetik 6zellikleri igeren spektrum

karakterizasyonu yapilmuistir.

Manyetik kapli HA, FT-IR spektrumu ile sentez edilmis; HA, Fe3O4 ylizeyine
kimyasal bag ile basariyla kaplanmistir. Fe3O4 lizerinde HA modifikasyonu, kristal yapisini
etkilememistir, doygunluk miknatislanmasin1 ve miikemmel dagilisin1 azaltmistir. HA'nin

verimli bir sekilde toplanmasini azalttigini belirtilmistir.



Wei-Hong Li ve Ning Yanfg’in, Ag-Fe;O, nanokompozitlerin Crataegus pinnatifida
yapraklarinin sulu ekstraktlar1 kullanilarak yesil ve kolay sentezi Crataegus pinnatifida ve
bunlarin antibakteriyel performans hakkindaki calismalarinda; antibakteriyel aktiviteyi
arastirmak i¢in, iki bakteri tiirti, E. Koli ve S.Aureus model bakteri olarak secildi. Bakteri
biiyiime kinetigi, Luria-Bertani (LB) sivisinda nanokompozitlerin farkli konsantrasyonlarina
sahip ortamlarda gozlenmistir. Sonuglar Optik Yogunluk (OD) 600 nm’de (OD600)
degerlendirilmistir. Nano kompozitler, E.koli ve S. Aureus’un biiyiimesini yavaslatabilmis ve
sirasiyla 40 ve 60 pg / mL'de E. coli ve S. Aureusun biiyiimesini tamamen Onlemistir. Bu
sonu¢ Gram pozitif S. aureus'un Gram negatif E.Kolinin Ag-Fe;O4 nanokompozitlere gére

daha toleransli oldugunu diistindiirmektedir.

Farkli geri doniisiim siirelerinden elde edilen Ag-Fe;O4 nanokompozitlerin E. coli ve
S. Aureusu onleme oranlar1 arastirilmis ve 10 manyetik ayirma ¢evriminden sonra, 6nleme
oranlar sirasiyla %46 ve %40 olarak belirlenmistir. Bu da geri doniisiimden elde edilen Ag-
FesO4 nanokompozitlerin hala kararli ve antibakteriyel 6zellige sahip oldugunu gdstermistir.
Onleme oranindaki azalmanin sebebi, geri doniisiimden elde edilen nanokompozitlerin
yiizeyinin geri doniislim islemi sirasinda kirli hale gelmesi ve parcaciklarin yiizeyinin kirli
olmasi nedeni ile nano kompozitlerdeki giimiis iyonlarinin ayrilma oranini arttirmasi olabilir.
Ayrica elde edilen kompozit Ag-Fe;O, ‘lin oda sicakliginda siiper paramanyetik oldugu tespit

edilmistir.

2.2. Hiimik asid (HA)

Hiimik asitler (HA), toprakta, dogal suda ve tortuda dagilan organik madde olan
hiimik maddeler (HS) igeren makro molekiillerdir. Ticari hiimik asitler, karbonun
yenilenemez kaynaklar1 olan turba ve komiirden ¢ikarilir. Son zamanlarda, hiimik asitlerin
dogal ve siirdiiriilebilir bir kaynak olan bir substrat olarak palmiye agac¢larinin bos meyve
demetini (EFB) kullanarak fermantasyon yoluyla iiretilebilecegi gosterilmistir. Ayrica,
polimerizasyon / yogunlagma reaksiyonlari yoluyla HA {iretmek i¢in kimyasal sentezler de

kullanilabilir.



HA, diger hiimik yapilarindan (fulvik asit ve huminlerden) farklidir, ¢ilinkii alkali
ortamda c¢oziinirler, suda kismen ¢oOziniirler ve asidik ortamda ¢oziinmezler. Amfifilik
karakterlerinden otiirti, HFA'lar tarim, kirlilik iyilestirme, ila¢ ve ilaglarda yararli olan asidik
kosullardan asidik kosullardaki misel benzeri yapilar olustururlar. Psddo-miseller olarak
adlandirilan ve asidik ortamlarda nétr olan bu yapilar 6zellikle kirliligin giderilmesinde ve
hidrofobik olan ilaglarin suda ¢Ozlnlrligiimi arttirmak {izere arastirilmislardir. HA,
yapilarinda bulunan fonksiyonel gruplar kinonlar, fenoller ve karboksilik asitler gibi, elde
etme siirecine ve kokene gore degisen tanmimlamalar1 vardir. Kinonlar, HA igindeki reaktif
oksijen tiirlerinin (ROS) olusumundan sorumludur ve bu da yaralarin iyilesmesi igin
faydalidir ve kinonlar mantar oldiiriicii / bakteri ldiiriicii 6zelliklere sahiptir. Fenoller ve
karboksilik asitler notr ve alkali ortamda protonsuz hale gelirler ve bunlarda HA’larin
antioksidan ve iltihap dnleyici gibi cesitli diger islevlerinden sorumludurlar. Ozellikle, HA
igindeki fenolik gruplar, serbest radikal temizleme kapasitesine sahip olmasindan dolay:
antioksidan Ozellik saglar. HA’lar, farkli miktarlarda fonksiyonel gruplar igerirler ve bu
gruplarin miktarlar1 kokene, yasa, iklim kosullarina ve HA’larin {iretimi / ekstraksiyonunun
cevresel kosullarina baglidir. HA'larin ¢esitli fonksiyonlar1 agirlikli olarak Fenol ve
karboksilik asit islevsel gruplarina atfedilebilir (Steelink 1985), Bu da OH / OOH'nin
deprotonasyonuna izin verir. Bu durum, bitki gelisiminin gelistirilmesi ve beslenmesi, agir
metallerle kompleks olusturma ve antiviral ve iltihap onleyici 6zellikler HA’ya kazandirir.
Buna ek olarak, HA’larin yapisindaki fenoller, karboksilik asitler ve kinonlarin antioksidan,
antimutajenik / desmutajenik ve mantar Oldiiriicii  / bakteri oldiriicti aktiviteler ile
baglantilidir. Bununla birlikte, farmasotik ve kozmetik alanlarda HA'larin uygulanmasi,
hidrofobik ilaglarin ¢oziiniirligi, UV-goriiniir absorpsiyon ve antioksidan gibi biiyiik
potansiyeline ragmen iyi aragtirllmamistir. HA'larin kimyasal bilesimi cografi kokene, yasa,
iklim ve biyolojik kosullara gore degisebilir. Bu da bu maddelerin analizlerini zorlastirir.
Molekiiler agirliklart 2.0 ila 1300 kDa araligindadir ve bunlar asagidaki sekilde gosterildigi
gibi birgok fonksiyonel grup igerirler.
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Sekil 2.2 . Hiimik asit formiilii

HA'lar agirlikli olarak fenol, karboksilik asit, enol, kinon ve eter fonksiyonel
gruplarindan olugmaktadir. Ancak seker ve peptitleri de i¢erebilir. Bununla birlikte, fenol ve
karboksilik gruplar HAs yapilarinda daha yaygindir. Dev bir HA molekiiliiniin yapisi, OH
grubu iceren hidrofilik kisimlardan ve alifatik zincirler ve aromatik halkalar i¢eren hidrofobik
kisimlardan olusur. Fenol ve Kkarboksilik gruplar, HA’larin zayif asit davranisindan
sorumludur. Toplam asitlik (fenolik + karboksilik grup asitligi) topraktan, sudan ve jeolojik
yataklardan ¢ikarilan bilesiklerin yaklasik 6 meq /g dir. Kinonlar elektron kabul eden
gruplardir ve reaktif oksijen tiirlerinin (ROS) {liretiminden sorumludur. Aromatik halkalariyla
dengelenmis olan semikinonlar ve ayrica daha da kararli olan hidrokinonlara indirgenirler.
HAs'larin ana 6zellikleri, 6rnegin ¢oziiniirliik, pH’a baglilik, hidrofobik gruplarla etkilesim ve
metal selasyonu gibi ana 6zellikleri HA’larin yapilarina yani amfifiliklige ve her bir molekiilii
olusturan farkli fonksiyonel gruplara baghdir. Cizelge 2.1 ‘de farkli uygulamalarda kullanilan

HA’larin fonksiyonel etkileri, yapisal 6zellikleriyle iligkilendirilerek gosterilmistir.

Cizelge 2.1. Farkli uygulamalarda kullanilan HA’larin fonksyonel etkileri, yapisal 6zellikleri

10



HA'larin teknolojik uygulamalar Fonksiyonel Etkiler Vapisal Ozellikler

Agir Metal Selatlann | OH / OOH protonsuzlas
Kirliligin Giderilmesi Hirofobik -
karleticilen: cézme Smfililis karakteri
Bitla biiyiimesi ve
beslenmesi OH / OOH protonsuzlastirmal|
Bitki biiviimesi ve
Tanm beslenmesi Alctif Oksijen tiretimi
Bakter: oldiiriicii Alctaf Oksijen iiretimm
Mantar dldiiricii Aldctaf Oksyjen firetim
Antrviral OH / O0OH protonsuzlasiinma
Titihap Onlevici OH / OOH protonsuzlastirma
Anti-mutejenmk / DOH varlig
Tip Yara iyilesmesi Alctif Oksijen tiretinu
Kanser tedavisi
Prion hastalig
tedavisi Adctif Oksijen firetirm
OH / OOH protonsuzlasi

2.3. Giimiis (AQ)

Glimiis; antibakteriyel, antifungal ve antiviral 6zellikleri ile genis spektrumlu bir
antimikrobiyal madde olarak yiizyillardir pek ¢ok alanda giivenle kullanilmaktadir. Giimiis;
metalik glimiis, glimiis nitrat ve giimiis siilfadiazin formlarinda uzun yillardir yaniklarin,
yaralarin ve ¢ok sayida bakteriyel enfeksiyonlarin tedavisinde kullanilmaktadir. Bakir, ¢inko,
titanyum, altin gibi diger metal iyonlarinin da antimikrobiyal o6zellikte olduklari
bilinmektedir, ancak bakterilere, viriislere ve diger dkaryotik mikroorganizmalara kars1 en iyi
etkinligi glimiis gostermektedir. Glimiisiin antibakteriyel madde olarak ¢ok dnemli avantajlari
bulunmaktadir. Bu avantajlar; giimiisiin ¢ok genis spektrumlu bir antibiyotik olmasi, giimiise
bakteri direncinin neredeyse hi¢ bulunmamasi ve diisiik konsantrasyonlarda toksik
olmamasidir. Metalik haldeki glimiis aslinda inert haldedir ancak ciltle temas ettiginde, cilt
lizerindeki nem ve yaranin sivisi onu iyonize hale getirmektedir. Iyonize giimiis son derece
reaktiftir. Doku proteinlerine baglanarak bakteriyel hiicre duvarinda ve daha sonra da niikleer
zarda yapisal degisiklere neden olarak mikroorganizmanin 6liimiine yol agmaktadir. Giimiis

stilfadiazin giimiis ve siilfadiazinin kombinasyonundan olugmaktadir ve genis spektrumlu bir
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antimikrobiyal maddedir. Giimiis siilfadiazin DNA yapisina zarar vererek mikroorganizmay1

oldiirmektedir (Rai ve ark, 2009).

Glimiisiin =~ mikroorganizmalar1 ~ 6ldiirme  mekanizmast  halen  ¢ok  net
aciklanamamaktadir. Metalik glimiisiin, giimiis iyonlarinin ve giimiis nano partikiillerin
bakteri hiicresinde meydana getirdigi morfolojik ve yapisal degisiklikler incelenerek
mekanizma daha net anlagilmaya calisilmaktadir. Yapilan c¢alismalar 1s1ginda glimiisiin
bakteri hiicre duvarina ve hiicre zarina baglandigi, tiyol gruplar ile etkileserek solunum
enzimlerini inhibe ettigi ve boylece mikroorganizmanin ¢liimiine yol agtig1 bilinmektedir (Rali

ve ark, 2009, Ramachandran ve ark. 2004).

Liau ve arkadaslarinin 1997 yilinda yaptiklar1 caligmada tiol (-SH) gruplar igeren
aminoasitler ile igermeyen aminoasitlerde giimiis iyonlarinin etkisi incelenmistir. Calismada
tiol grubu igeren aminoasitlerde giimiis iyonlarinin tiol gruplarina baglandiklari net bir sekilde

aciklanmstir (Siiptiren ve ark 2007).

Feng ve arkadaslarinin 2000 yilinda yaptiklar1 bir ¢alismada glimiis iyonlarinin gram-
pozitif S.Aureus ve gram-negatif E.Coli bakterileri iizerinde meydana getirdigi morfolojik
degisimler incelenmistir. Caligmada iyon kaynagi olarak AgNO3 kullanilmistir. Gram-pozitif
S.Aureus’un tipik bir pozitif bakteri olarak sahip oldugu kalin hiicre duvar1 nedeniyle glimiis
iyonlarina daha iyi direng gosterebildigi goriilmiistiir. Yine ¢aligmada kendisini sadece serbest
haldeyken kopyalayabilen DNA’nin hiicre igerisinde daha yogun forma doniistigii bu
durumun DNA’nin kendisini kopyalama yetenegini kaybettigini gosterdigi bildirilmektedir
(Rai ve ark, 2009).

Li ve arkadaglarinin 2010 yilinda yaptiklar bir ¢alismada giimiis nano partikiillerinin
E.Coli {izerinde antibakteriyel etki mekanizmasi incelenmistir. Bu ¢alismada glimiis nano
partikiillerinin Oncelikle hiicre zarmin yapisini bozarak hiicre i¢ine girdikleri, daha sonra
solunum enzimlerini, sistine ait tiol (-SH) gruplarindaki hidrojen atomlarinin yerlerini
degistirerek (-S-Ag-) inhibe ettikleri rapor edilmistir. Hiicre zar1 gecirgenligi bozulan ve

solunum yapamayan bakterinin gelismesi ve ¢gogalmasi durmaktadir (Li ve ark. 2010).
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Nano giimiis partikiillerinin antimikrobiyal etki mekanizmasi hakkinda pek ¢ok
calisma yapilmaktadir ancak toksisitesi hakkinda yeterli ¢aligma bulunmamaktadir.
Laboratuvar kosullarinda yapilan smirli sayida c¢alisma nano glimiis partikiillerinin
konvansiyonel glimiise ve diger agir metallerin nano formlarina oranla ¢ok daha toksik
olduklarin1 gostermektedir (Li ve ark. 2010, Stevenson ve ark 1995). Sekilleri, partikiil
biiyiikliikleri, kristaliniteleri, yiizey ozellikleri, ortam nemi, ortam pH’1, ortamda bulunan
katyonlar ve derigimleri giimiis nano partikiillerin toksisitesini etkileyen faktorler arasinda
bulunmaktadir (Steelink ve ark 1985). Laboratuvar ¢alismalarinda nano giimiis partikiillerinin
memelilerde beyin, karaciger ve iireme hiicrelerinde hasarlar meydana getirdigini ortaya
koymaktadir. FDA 1999 yilinda, mikro ya da nano partikiiller iceren koloidal glimiis
¢ozeltilerinin kullaniminin nérolojik problemlere, bas agrisina, cilt irritasyonuna, halsizlige,
mide rahatsizliklarina ve bdobrek rahatsizliklarina yol agabilecegi konusunda uyarmistir.
Ayrica glimilis nano partikiilerinin 1irmak, gol ve yer alti1 sularina karisarak besin zincirine
ulagmasi ile hem doganin hem de ekosistemi olusturan tiim canlilarin bundan etkilenecegi
rapor edilmektedir. Son yillarda {iretilen, nano giimiis teknolojisi kullanilan ¢amagir
makineleri de bu baglamda sakincali bulunmaktadir. Bu konunun daha fazla
aydinlatilabilmesi i¢in, ¢ok sayida, iireticiler tarafindan desteklenmeyen bagimsiz hayvansal
ve kliniksel c¢aligmalarin yapilmasi gerekmektedir (Rai ve ark 2009, Li ve ark 2010,
Lansdown ve ark 2002).

2.4. Nanoteknoloji ve Elektro Lif Cekimi

Nanoteknoloji goreceli olarak yeni bir bilim dalidir. STEM (bilim, teknoloji,
miithendislik ve matematik) disiplinleride dahil olmak iizere bir dizi bilim, 1 ila 100 nm
arasindaki nanomateryalleri sentezlemede rol oynamaktadir. Nano 6lgekte, materyaller genis
yiizey alanlarindan hacim oranlarina bagli olarak farkli kimyasal, fiziksel, optik, manyetik ve
elektriksel 6zelliklere sahiptir (Chaturvedi ve ark 2012).

Nanoteknoloji ile tekstil iiriinlerinin performanslarini gelistirmek miimkiindiir. Tekstil
tirtinleri, onlara degisik 6zellikler kazandiran nanoteknoloji sayesinde ¢ok fonksiyonlu hale
gelmektedir. Tekstil yiizeylerinin nano skalada diizenlenmesine yonelik ¢ok sayida yapilan
caligmalar katma degeri yliksek {irtinlerin gelistirilmesini saglamistir. Tekstil tirtinleri su itici,

antibakteriyel olabilir, 1s1 yaliimi, UV gecirmezligi, kendi kendine temizleme, filtrasyon
13



performanslar1 gelistirilebilmektedir. Nanotekstil uygulamalarinda iiretilen antimikrobiyal
kiyafetler, viicudun dermatolojik konforunun teminini miimkiin kilar. Antimikrobiyal 6zelligi
tekstillerde en etkili olan gilimiis iyonlar1 yardimiyla kazandirabildigimiz takdirde cok
fonksiyonlu yeni teknik tekstil iirinleri katma degeri yiiksek, kullanici tercihine gore

degistirilebilecek 6zellikte olabilecektir.

2.5. Elektro lif yontemi ile nanolif ¢cekimi

Nanolif eldesi i¢in gelistirilen yontemlerden en yaygin ve avantajli yontem elektro lif
cekim metodudur. Elektro lif ¢ekim yontemi, elektrik alan kuvvetleri yardimi ile polimerden

nano boyutta lif olusumunu saglar. Basit bir elektro {iretim diizenegi ana parcalart;
1. Yiiksek voltaj giic kaynagi,

2. Besleme {initesi (siringa, metal igne v.b.),

3. Toplayic

\ i\
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Sekil 2.3.Elektro egrime yontemi ile nanolif iiretimi

Bu teknikte, polimer uygun bir ¢oziiclide ¢oziiliir veya 1s1 ile eritilir, ucunda kiigiik bir
delik bulunan cam bir pipetin veya siringanin igine yerlestirilir. Tiipiin arka kismina
yerlestirilmis olan pompa, cam tiip igerisindeki polimer eriyigi ya da lif ¢cekim ¢dzeltisini,
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pipet boyunca u¢ kisma dogru itecek siirekli bir basing meydana getirmektedir. Daha sonra
polimer ¢dzeltisi/eriyigi ile pipetin agik ucunun karsisindaki bir toplayict levha arasina gerilim
uygulanir. Besleyici iinitedeki ignenin ucunda asili durumda duran polimer damlas1 kritik bir
voltaj degerine kadar, yiizey geriliminin uyguladig1 kuvvetlerden dolayi, kiiresel bir bigimde
bulunur. Uygulanan potansiyel fark bir esik degerine ulastigi anda, elektrostatik kuvvetler
yiizey gerilimi kuvvetlerine esitlenir. Bu noktada polimer damlasi sekil degistirerek koni
bi¢imini alir. Bu koniye Taylor konisi denir. Herhangi bir ylizey gerilimine sahip olmayan
polimer ¢ozeltisi, 6zel tasarlanmis ve cok ince yapidaki jet diizesinden gecirilerek diizenin
karsisina yerlestirilmis olan topraklanmis hedefe dogru akmaktadir. Lif 1511 seklinde
topraklanmis yilizeyde biriken lifler ise siirekli olarak ¢ekilmektedirler. Bu sekilde elektro lif
¢cekim yoOntemi, polimerlerin 6nce ¢ok yiiksek voltajli elektrik akimi ile yiiklenmeleri daha
sonra da bir diizeden toprakli bir plakaya dogru akmasi esnasinda katilagmalari ile lif halini

alirlar.

Nano boyutta liflerin hammadde olarak kullanilmasiyla birlikte elde edilen
fonksiyonel 6zelliklere sahip malzemeler farkli sanayi dallarinda yeni teknolojik gelismelerde
onemli bir yer tutarlar. Akilli teknik tekstiller; katma degeri yliksek son {iirlinler; uluslararasi
tekstil arenasinda tilkemiz ve sanayimiz agisindan yenilikgi teknolojilerin 6nciisii konumuna

gelmemizde katki saglar.

Elektro lif ¢ekimi yontemi ile elde edilen liflerin yapisini ve boyutunu etkileyen bir¢cok

parametre s6z konusudur. Bu parametreler:

Polimer cozeltisinin o6zellikleri: Polimer ¢ozeltsinin 6zellikleri nanolifin eldesinde
cok fazla etkin rol oynamaktir. Cozelti viskozitesi ¢ok diisiik ise yiizey geriliminin etkisi ile
polimer toplayici iizerine damla seklinde diiser. Eger ¢ozelti viskozitesi ¢ok yiiksek ise
¢ozeltinin igne ucundan akmasi zor olacagi i¢in lif olusumu gergeklesmeyebilir. Bu nedenle

optimum ¢ozelti viskozitesinin belirlenmesi nanolif ¢gekiminde ¢ok 6nemli rol oynamaktadir.
Voltajin etkisi: Voltaj degerinin nanolif caplar1 iizerindeki etkisi belirsizdir. Bazi

durumlarda volta;j arttik¢a lif ¢ap1 azalirken bazi durumlarda da artmaktadir. Fakat kesin olan

durum lif cap degiskenliginin artan voltaj degeri ile arttifidir. Ayrica yiiksek voltaj
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degerlerinde polimer akisinin daha diizensiz olmasindan dolayr boncuklanma meydana

gelmektedir (Sekil 2.4 ).

Sekil 2.4. Voltaj degisimi ile olusan lif ¢ap degisimi

Pipet ucu ile toplayici arasindaki mesafenin etkisi: Pipet ucu ile toplayici arasindaki
mesafe arttik¢a liflerin havada kalma siireleri artacagindan life uygulanan kuvvetlerin etki
stireleri artacak, ¢oziicli daha fazla buharlasacak, lif ¢aplar1 azalacak, azalan lif ¢aplar

elektriksel kuvvetleri giiclendirecek ve liflerin daha kii¢lik parcalara ayrilmasini saglayacaktir.

Konsantrasyon ve viskozitenin etkisi: Diizgiin lif olusumunun saglanmasi igin
¢ozeltinin belli bir konsantrasyona ulagmasi gerekir. Konsantrasyon ¢ok diisiik oldugunda
polimer lif haline gelmeden ylizeye elektro piiskiirtme ile damlaciklar halinde diismektedir.
Konsantrasyon ¢ok yiiksek oldugunda elektriksel kuvvetler yiizey gerilimini ve viskoziteyi

yenemediginden polimer akisi saglanamamaktadir.
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3. MATERYAL VE METOD

FeCls.6H,0, FeCl,.4H,0, Ci7H186089NgS; (Hiimik asit, HA), AgN0Os;, NaBH; ve
NHs, Merck ve polivinilpirrolidon ((CsHgNO) X, My = 1.300.000), N, N-dimetilformamid
(DMF), etanol (¢oziicii olarak kullanildi), bir daha aritilmadan kullanilan ALDRICH'den elde
edildi. DMEM (Dulbecco'nun modifiye Eagle's yiiksek glikoz ortami) ve Fetal bovin serum
(FBS), Oglak (Capricorn Scientific, Ebsdorfergrund, Almanya), MTT [3- (4-dimetiltiazol-2-
il) -2-difeniltetrazolyum bromiir] 'den satin alindi. Serva (Heidelberg, Almanya), Merck'ten
(Darmstadt, Almanya) DMSO (Dimetil siilfoksit), Besin suyu ve Diffco'dan (Difco, Detroit,
ABD) Mueller Hinton (MH) Agar) elde edilmistir.

Fourier transform kizilotesi (FT-IR) spektrumlari, BRUKER, VERTEX 70 ATR
spektrometre ile iletim modunda kaydedildi. Numuneler, 500-4000 cm™ araliginda bir

Thermo marka fourier alternatif kizil6tesi spektrofotometre kullanilarak 6l¢iildii.

Elde edilen nanopartikiillerin kristal yapist X-1s11 difraksiyon olgiimleri (XRD) ile
belirlendi. XRD analizlerinde Bruker AXS difraktometresi kullanildi.

Kompozitlerin yiizey morfolojisi Quanta FEG 250 taramali elektron mikroskobu

(SEM) (FEI, Hollanda) ile analiz edildi.

VSM olgtimleri, titresimli 60rnek bir manyetometre (LDJ Electronics Inc., Model 9600)
kullanilarak gerceklestirilmistir. Miknatislanma Slgiimleri oda sicakliginda 15 kOe'ye kadar

harici bir sahada gergeklestirilmistir.

Termal kararlilik termogravimetrik analiz ( TGA, Perkin Elmer Instruments modeli,
DSC 4000) ile belirlenmistir. Numuneler bir Perkin Elmer termogravimetrik analiz cihazi
kullanilarak 6l¢iildii. TGA termogramlari, azot atmosferi altinda 30-800 °C sicaklik araliginda

10 °C / dakikalik bir 1s1tma hizinda 6 mg toz numunesi i¢in kaydedildi.

Nanolif {iretimi i¢in Inovensa, Inc. tarafindan {iretilen tek igneli bir electro lif ¢ekimi

cihazi kullanildi. Elektrospinning, bir siringa pompasindan, bir yiiksek voltaj giic
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kaynagindan, spinneret (igne ucu) ve bir toplayicidan (metal plaka) olusan bir cihazdir. Cihaz

hem yatay hem de diket {iretime izin verir.

3.1 Fe30,@HA@AQ nanokompozitin hazirlanmasi

FeCl3.2H,0 ve FeCl,.4H,O'nun 2:1 mol ve 0,2 g hiimik asit igeren tuzlar, ii¢ boyunlu
yuvarlak tabanli balon i¢inde 50 ml damitilmis su i¢inde ¢Oziilmiistiir. Homojen ¢ozeltiler,
kuvvetli karistirma altinda 15 dakika boyunca 40 °C'de hazirlandi. Daha sonra ferritin
cokeltildigi pH'1 ~ 11'e yiikseltmek icin damla damla NHj ¢ozeltisi ilave edildi. Elde edilen
siyah ¢oOkelti, argon gazi varliginda siirekli karistirma ile 80 °C'de 2 saat reflux yapildi. Son
olarak, sulu ¢ozeltiden Fe3O4@HANnIn ayrilmasi, manyetik dekantasyon ile
gerceklestirilmistir. Elde edilen Fe304@HA, birkag kez damitilmuis su ile yikandi, daha sonra
kurutma igin 4 saat 80 °C'de etiive konuldu. Hazirlanan Fe3;O,@HA, 100 ml deiyonize su
icinde dagitild1 ve bir saat siireyle ultrason yapildi. Daha sonra 0,2 mmol/L AgNO; ¢ozeltisi
ilave edildi. Daha sonra 2 saat oda sicakliginda ultrasona devam edildi. Bir sonraki asamada,
0,6 g NaBH,4 hizla eklenmis ve karisim 2 saat siireyle kuvvetlice karistirilarak reaksiyona
girmistir. Son olarak, Fes;0,@HA@AQ manyetik olarak ayrilmis ve daha sonra safsizliklar

gidermek i¢in birka¢ kez deiyonize su ve sicak su ile yikanmustir.

3.2 Fes0,@HA@AQnIn farkhh agirhk oranlarim iceren nanolif membranlarin

hazirlanmasi

PVP (%18 wl/v) c¢ozeltisi, saf etanol kullanilarak hazirlandi. Farkli agirlik
oranlarindaki (agirlikga %5, agirlikga %7,5 ve agirlikga % 10) Fe;0,@ HA@Ag, DMF (10
mL) igerisinde ¢oziindiiriildii. Elektro egirme soliisyonu, PVP ¢ozeltisinin Fes;0,@HA@Ag
jeli ile karigtirtlmasiyla elde edildi. Karigim 6 saat 50 °C'de kuvvetlice karistirildi. Daha sonra,
hazirlanan polimer 10 mL'lik bir siringa ile siringa pompasina yerlestirildi ve i¢ ¢ap1 0,7 mm
olan bir diiz uclu igneye baglandi. Elektrolif ¢ekim parametreleri 0,5mL/h" lik bir besleme
hizi, 17kV yiiksekliginde bir voltaj ve 15 cm'lik bir toplama mesafesi (igne ucu ve toplayict
arasindaki mesafe) olarak belirlenmistir. Bu paremetreler bir takim 6n denemeler yapilarak

bulunmustur.
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3.3 Antibakteriyel aktivitenin 6l¢iilmesi

Bacillus subtilis (ATCC 6633), Enterococcus faecalis (ATCC-29212), Staphylococcus
aureus (ATCC-25923)'in gram-pozitif bakteriler, Pseudomonas aeroginosa (ATCC-25923)
gibi antibakteriyel ve antifungal etkilerini arastirmak igin Gram-negatif bakteriler olarak
27853) ve Escherichia coli (ATCC-25922) ve mantar olarak Candida albicans (ATCC-
10231) kullanild1. Bakteriler 24 saat 37 + 2 ° C'de inkiibe edildi. Tiim mikroorganizmalar
Nutrient broth (Diffco) 'da yetistirildi. Tiim suslar, Hitit Universitesi Fen-Edebiyat Fakiiltesi,
Molekiiler Biyoloji Bolimii ve Genetik, Mikrobiyoloji Arastirma Laboratuvari Kiiltiir
Koleksiyonu'nda %10 gliserol igeren uygun ortamda -20 °C'de kiiltiir toplanmasindan elde

edilmistir.

Antimikrobiyal aktivitenin belirlenmesi i¢in disk difiizyon yontemi kullanildi. Kisaca,
mikroorganizmalar besleyici et suyunda iki kez aktive edildi ve 16-24 saat 37 °C'de bekletildi.
Ikinci inkiibasyondan sonra tiim mikroorganizmalar i¢in optik yogunluk (OD) yaklasik 0.600
(OD600 = 600) olarak ayarlandi ve 100 pL ayarlanmis kiiltiir siispansiyonlart Mueller Hinton
(MH) Agar'da asilandi. Ug farkli konsantrasyonda (A, B, C) Fe:0,@HA@Ag kompozit
iceren Fes0,@HA@AGQ nanofiberlerden hazirlanan 5 mm diskler, bir kuru hava sterilizatorii
iginde sterilize edilmis ve asilanmis plakalar tizerine yerlestirilmistir. Nanoliflerin sentezinde
kullanilan farkli miktarlarda FesO4,@HA@AgQ kompozit (1:%5, 11:%7,5, 111:%10) ve DMF
cozeltisi iceren cozeltiler de kontrol olarak antimikrobiyal aktivite acgisindan test edildi.
Whatman Filtre kagidindan 5 pL’lik test numuneleri (I, 11, 11l ve DMF) ile emdirilerek
hazirlanan 5 mm'lik steril diskler asilanmis plakalar tizerine yerlestirilmistir. Plaklar 37 °C'de
24 saat bekletildi ve daha sonra engelleme bolgelernin ¢aplart milimetre olarak 6l¢iildii Her

bir deney iki kez gergeklestirildi ve ortalama degerler hesaplandi.

3.4 Hiicre canhih@ tayini — MTT Analizi

Fe;0,@HA@AQg nano liflerin laboratuvar ortamindaki sitotoksisite testi, ISO-10993-5
kilavuzunu [REF1] takiben L929 olan memeli fare deri fibroblast hiicre ¢izgisi kullanilarak

gerceklestirilmistir. Birlesik tek tabakali olarak biiyiiyen, ig sekilli, yapisan hiicreler (Sekil
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3.1) olan L929 hiicreleri, bir¢ok biyomateryal yiizey iizerinde kolaylikla kiiltiirlenebilir,
yapistirilabilir ve ¢ogalabilir. Bu nedenle biyomedikal malzemelerin sitotoksisite taramasi igin
yaygin olarak kullanilmaktadirlar. Bu ¢alismada, FesO,@HA@Ag nanoliflerinin hiicre
yasayabilirlik testi i¢in 1929 hiicreleri tercih edilmektedir. Kisaca, L929 hiicreleri, %10 fetal
sigir serumu (FBS) ile takviye edilmis Dulbecco Modifiye Eagle Ortami1 (DMEM) igeren diiz-
tabanli 96-kuyucuklu mikro-kiiltiir plakalarinda (Costar, ABD) 5x103 hiicre / oyuk olarak alt
kiltiirlendi, tripsinize edildi ve tohumlandi. 100 U / mL penisilin ve 100 pg / mL streptomisin
¢ozeltisi (Biyolojik Endiistriler, Israil). Plakalar, karisana kadar %5 CO,de 37 °C'de inkiibe
edildi. Morfolojideki L929 hiicreleri, ters faz kontrast mikroskobu altinda ekimden 24 saat

sonra incelendi (Sekil 3.1).

Ucg farkli konsantrasyonda FesO,@HA@Ag nanolifler (%5, %7,5 ve %10); A, B ve
C, serum proteini igeren kiiltiir ortami i¢inde 5 farkli seyreltilmis numunede (10, 25, 50, 75 ve
100 ppm) hazirland1 ve filtrasyon ile sterilize edildi. Ekstrakt 24-26 saat inkiibasyondan sonra
37 £ 1 ° C'de kullanildi. Sterilize edilmis test 6rnekleri, kiiltiir ortami kullanilarak 6 saat, 12
saat ve 24 saat siireyle 37 °C'de hiicrelerle inkiibe edildi Daha sonra, hiicreler kolorimetrik
MTT analizi kullanilarak metabolik aktiviteleri icin test edildi. Bu test ile sar1 renkli bir
tetrazolyum tuzu olan MTT [3- (4,5-diametil tiyazol-2-il) -2,5-difeniltetrazolyum bromiir]
mor renkli formazana doniistiiriiliir. Kiiltiirlenmis hiicreler 15 pL taze MTT test ¢ozeltisi ile
isleme tabi tutulup, nemlendirilmis ve % 5 CO, atmosferinde 4 saat 37 + 1 °C'de inkiibe edildi.
Daha sonra, ortam dikkatli bir sekilde havalandirildi ve 150 ul / dimetil siilfoksit (DMSO)
ilave edildi ve yaklasik 10-15 dakika boyunca yumusak bir sekilde sallandi. SpektraMax 190
mikroplaka okuyucusu (Molecular Devices, Sunnyvale, CA) kullanilarak renk degisimi
derecesi spektrofotometrik olarak 570 nm'de tespit edilmistir. Her numune i¢in gelisi giizel ii¢
okuma yapildi ve ortalama degerler alindi. Sitotoksisite testi ii¢ kez ayni sekilde tekrarlanarak

yapild1 ve goreceli hiicre canliligt (%) asagidaki gibi hesaplandi:

Hiicre canliligr ( %) = [A] numune / [A] kontrol x 100

[A] numunesi, test numunesinin absorbansi ise [A] kontrol, kontrol numunesinin

absorbansidir.
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Sekil 3.1. Ekim sonras1 24 saat 1.929 hiicrelerinin morfolojisini gosteren ters faz kontrast
mikrografi
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4. BULGULAR VE TARTISMA

4.1 Fe;0,@HA@Ag Manyetik Nanoliflerin 6zellikleri

Fe304 nanopargaciklarinin HA ile basarili modifikasyonunu teyit etmek i¢in, Fe30,@
HA@Ag'nin FT-IR spektrumlart analiz edilmis ve Sekil 4.1'de sunulmustur. 521 ve 540 cm ™
deki gerilme titresimleri HA (Yildiz ve ark 2015) ve Fe;0.@HA@AQg nanokompozitlerin saf
spektrumlarinda Fe-O bagini1 géstermektedir. O-H gerdirme (v) titresimleriyle ilgili 3300 cm
merkezli ¢cok genis bantlar olarak goriilmektedir. Bu O-H titresimleri, nanokamposite adsorbe
edilen su molekiillerinden gelir (Niu ve ark 2011) 1362 ve 1561 cm™deki pikler, -C = O
germe titresimlerini gosterir ve 2928 ve 2858 cm™deki pikler, hem saf HA (Yildiz ve ark
2015) hem de Fe;0,@HA@AQ nanokompozitinin spektrumunda CH titresimine karsilik gelir
(Niu ve ark 2011). FT-IR sonuglari, HA'nin Fe3O4 NP'lerinin yiizeyine basariyla baglandigini

dogrulada.

Farkli miktarlarda Fe;0,@HA@AQ ( %5, %7,5 ve %10) olan ii¢ Fe30,@HA@AQ
MNF'nin yiizey kimyas1 FT-IR spektrumu kullanilarak incelenmistir. Sekil 4.2a'da, ~ 540cm™
de merkezlenen genis tepeler, farkli Fes0,@HA@AQ konsantrasyonlarmna sahip olan saf
Fes0,@HA@Ag ve manyetik nanoliflerinde Fe-O baginin gerdirme titresimlerine karsilik
gelir. Fes0,@HA@Ag MNF'lerin spektrumunda ~ 1650 cm™deki ve ~ 1415 pikler -COO
gruplari, 2980 ve 2870 cm™ 'deki -CH,, -CHs karsilik gelmektedir (Niu ve ark 2011, Yildiz
ve ark 2015). Bu sekilde FT-IR'den elde edilen sonuglar, Fe;O,@HA@AQ'in manyetik
parcaciklarindan olusan elde edilen nanolifleri dogrulamistir. Uriinlerin kristal yapilarmni teyit
etmek i¢in, kristalize FesO,@HA@AgG MNF'lerin faz arastirmasi (agirlik¢a % 5, %7,5 ve
%10) XRD ile gerceklestirilmistir. Ug farkli Fe30,@HA@Ag MNF konsantrasyonunun XRD
modelleri (agirlikga %5, %7,5 ve %10) Sekil 4.2b'de gosterilmektedir. Hem FezO4 ((220),
(311)) (JCPDSN0.75-0033)) ve Ag (111) 'in (JCPDSNo0.87-0720) mevcudiyeti, agirlikga
%7,5 ve %10 FesO,@HA@AQ katkili numunelerde gézlemlenmistir (Amir ve ark 2015,
Kurtan ve ark 2015) %5 FesO,@HA@AQ katkili nanolif numunesinde ise Fe3Oy'iin tepe

noktas1 gozlendi, fakat Ag zirvesi gozlenmedi.
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Sekil 4.1. Fe;0,@HA@AQ nanokompozitinin FT-IR spektrumlari
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Sekil 4.2. Ug¢ farkhh Fes0,@HA@AQ (%5, %7,5 ve %10) manyetik Nanolif
konsantrasyonunun FT-IR spektrumlari (a) ve X Ray toz kirinimi (b)

FesO,@HA  nanokompozitin, Fe;O,@HA@Ag manyetik  nanokompozitlerin  ve
Fe304@HA@Ag manyetik nanofiberin (%5, %7,5 ve %10) TG termogrami, Sekil 4.3 'te
gosterilmistir. Baslangic maddelerinden absorbe edilen H,O, DMF ve etanol gibi egrilmis
liflerden ¢oziiciilere bagl olarak, %10'luk bir agirlik kaybinin 20-150 °C araliginda oldugu
gozlenmistir. 150 ila 400 °C arasindaki asama, metalik Onciilerin ayrismast ve PVP'nin

tutusmasi ile iligkilidir.
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Sekil 4.3. Fe;0,@HA nanokompozit, Fe;0,@HA@Ag MNC'ler ve {i¢ farkli konsantrasyonda
FesO,@HA@AQg manyetik Nanoliflerin (% 5, %7,5 ve %10) TGA termogrami

Sekil 4.4 (a), (b) ve (c) 'de agirlik¢a % 5, %7,5 ve %10 luk Fe;0,@HA@AG igeren,

egirilmis  Fe3O,@HA@AQG/PVP  MNF'lerin  SEM  goriintiileri  sunulmustur. SEM
goriintiilerinden boncuklar1 (beat) olusmadigi manyetik nanoliflerin basarili bir sekilde
tiretildigi  goriilmektedir. Biikiilmiis liflerin ortalama lif ¢apmin 200-400nm oldugu
belirlenmistir.
Fes0,@HA@Ag MNF'lerin kimyasal bilesimi, EDX o6l¢iimlerinden elde edilen nicel bir
elemental analiz ile belirlenmistir. %5, %7,5 ve %10 FesO,@HA@AQ igeren manyetik
nanoliflerin elde edilen EDX spektrumlari, sirasiyla Sekil 4.5 (a), (b) ve (c) 'de gosterilmistir.
EDX tespitlerinden, FesO,@HA@Ag MNF'lerin ger¢ek bilesimlerinin homojen bir sekilde
dagildig goriilmektedir.
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Sekil 4.4. A) %5 Fe;0,@HA@Ag manyetik nanoliflerin, B) %7,5 Fes0,@HA@AgQ manyetik
nanoliflerin ve C) %10 Fe;0,@HA@AQ manyetik nanoliflerin SEM goriintiileri
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Sekil 4.5. %5°lik FesO,@HA@Ag manyetik nanoliflerin (A) , %7,5‘'luk Fe;0,@QHA@Ag
manyetik nanoliflerin (B) ve %10 Fe;0,@HA@Ag manyetik nanoliflerin (C) EDX
spektrumu
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4.2 VVSM analizi

MT miknatislanma ve manyetik alan, M (H), Fe30,@HA@Ag MNF'lerin (agirlik¢a %
5, 7,5 ve 10) histerezis dongitileri Sekil 4.6 'da gosterilmektedir. M (H) 'nin deneyleri VSM
tarafindan gerceklestirilmistir. Cihaz, £ K 10 kOe'ye kadar uygulanmis bir alana sahip 300
K'da. Doygunluk manyetizasyonu (Ms), 0'a [36-39] yaklasmak i¢in M vs 1 / H2 grafiginin
ekstrapolasyonu ile Stoner-Wohlfarth (SW) modeli kullanilarak tahmin edilmistir.
Fes0,@HA@AQ MNF'leri i¢in M / 1 / H2'nin grafikleri (agirlikga %5, 7,5 ve 10) Sekil 4.7'de
sunulmustur. H = 10 kOe (M10kOe) 'ye karsilik gelen maksimum M degerleri, arta kalan
Miknatislanma (Mr), Ms, zorlayici alan (Hec) ve FesO,@HA@AQ @ MN igin Ms / Ms
(agirlikga %5, 7,5 ve 10) Cizelge 4.1'de verilmistir.
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Sekil 4.6. Fe;0,@HA@Ag manyetik nanokompozitinin (a) , farkli oranlardaki ( %5 , %7,5
ve %10) Fes0,@HA@Ag MNF’lerin (b) M-H egrileri
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Sekil 4.7. Fe;0,@HA@Ag MNFs. Fe;0,@HA@Ag manyetik nanokompozitinin (a), farkli

oranlardaki (% 5,% 7,5 ve% 10) Fe;0,@ HA@Ag MNF'lerin (b) 1 / H?sine kars1

M'nin arazileri.

Cizelge 4.1. Fe;04@HA@Ag MNFs iiriinlerin manyetik parametreleri (agirlikca %5, %7,5 ve

%10)
Oran M max (10 kOe)
Ms (emu/g) | M, (emu/g) | M/Ms H. (Oe)

(wt %) (emul/g)

0% 51,23 51,37 0,35 0,006 4,5

5% 0,22 0,22 0,05 0,225 9,0
7,5% 0,78 0,79 0,02 0,025 3,5
10 % 0,84 0,85 0,005 0,006 1,9

Ms degerleri M10 kOe'ye ¢ok yakindir, bu da uygulanan 10 kQe manyetik alanin 6zenle
secilmig tirlinlerimizi doyurmak igin yeterli oldugunu gosterir. Maksimum Ms degeri 51,37

emu / g civarindadir ve Fes0,@HA@Ag manyetik nanokompozitine aittir. Fes0,@HA@AQ
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MNF'leri (agirlikea %5, 7,5 ve 10) numuneleri i¢in dikkat ¢ekici bir azalma goriilmiistiir.
Toplu Fe304 spinel ferrit icin Ms'nin teorik degerleri 92 emu/g civarindadir (Baykal ve ark
2015, Giiner ve ark 2015). Daha az bir manyetizasyonun, yiizey egrilerinin ¢ekilmesini
saglayan rakip antiferromanyetik etkilesimlere bagli oldugu bildirilmistir (Coey 1971).
Dahasi, diisik M degeri, yliksek manyeto-kristalin anizotropi sergileyen rasgele dagilmis
kiigiik parcaciklarin doymamuslik etkilerinden kaynaklanabilir.  Spin cam 0zellikleri,
manyetik inaktif tabakalarin olusumu (Chen ve ark 1996) ve nano ylizeyindeki diizensiz
katyonlarin dagilimi (Vollath ve ark 1997) gibi nedenler nanopartikiildeki diisik M
degerlerinin agiklanmasinda ayrica dikkate alindi. Tiim iriinlerden kaydedilen RT manyetik
histerezis egrileri, ihmal edilebilir biiyiikliikte zorlayici biiyiikliikler (He <10 Oe) ve arta kalan
miknatislanmalar gosterir (M; <0.35 emu / g). Sonug olarak, tiim sentezlenmis triinler, RT'de
yumusak siiperparamanyetik (SPM) cesitliligi sergilemektedir. S-W modeline gore, Mr / Ms
tek eksenli ve kiibik anizotropiler ic¢in sirastyla 0,50 ve 0,83 tahmini degerlere sahiptir
(Slimani ve ark 2018). Bizim ¢alismamizda, Mr / Ms oranlari, Fe;04@HA@Ag MNF'ler i¢in
tek eksenli anizotropiyi (agirlikca %5, %7,5 ve %10) diisiindiiren, 0,50'den ¢ok daha
diistiktiir.

Cizelge 4.2'de, dogrusal ayarin egimi, manyeto-kristalimsi anizotropiyle iliskili bir sabit "a"
saglar. M ve sabit « ile ilgili ifade, asagidaki gibi (Chen ve ark 1996, Slimani ve ark. 2018)

gibi yeterince yliksek alanlar i¢in verilir:

)

M=M/(1-——
H* (4.1)

A sabiti hesaplandiktan sonra, tek eksenli anizotropi igin etkili anizotropi sabiti (Kes)
asagidaki gibi ¢ikarilir (Chen ve ark 1996, Slimani ve ark. 2018):

15ay ™
Kepr = ﬂs( )

4 (4.2)

Kesr degerlerinin belirlenmesi, i¢sel anizotropi alanin1 H, asagidaki gibi hesaplamaya izin verir
(Chen ve ark 1996, Slimani ve ark. 2018):
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_ 2Ky

M, (4.3)
S-W teorisine gore, H; asagidaki gibi ifade edilmistir (Chen ve ark 1996, Slimani ve ark

2018)

2K
H. = 048 (ﬁ)— NM

-

oM (4.4)

N, manyetiklesme faktoridiir. Eski denklem, cesitli {iriinlerin demanyetize edici
faktorlerini hesaplamak i¢in kullanilmistir. Fes0,@HA@AQ MNF'ler ( agirlik¢a %5, 7,5 ve
10) i¢in a sabitleri Ke, Ha ve N degerleri, Cizelge 4.2'de verilmistir. Fes;0,@HA@A(Q
manyetik nanokompoziti i¢in Kex degeri 1,51 x 106 Erg/g oldugu belirlenmistir. Keg,
FesO,@HA@AQ MNF'leri (agirlikga %5, %7,5 ve %10) iriinleri igin indirgeyici ve agirlik¢a
%5 oraninda sentezlenen iiriin i¢in minimumdur. Kiiciik Ha'nin degerleri (5,8 kOe'den az),
sentezlenmis Fe30,@HA@AgG MNF'lerin (agirlik¢a %5, 7,5 ve 10) iiriinlerin manyetik olarak

yumusak oldugunu kanitlar.

Cizelge 4.2. Fe;0,@HA@Ag MNF'leri igin (agirlikga %5, %7,5 ve %10) a , Ker, Ha Ve N'nin
degerleri.

Oran (Wt %) | a(0e?) | Ke(Erglg) | Ha(Oe) |N (Oe? glerg)
0% 2,31 x 10° 1,52 x 10° 5886.,4 1144
5% 4,66 x 10° 2,93 x 10° 2643,8 11824,8
7,5 % 1,46 x10° | 1,84 x10° | 4679,7 5921,7
10 % 1,38 x10° | 1,93 x10° | 4549,7 5354,2
4.3 Antibakteriyel Aktivitenin Belirlenmesi
Uretilen nanoliflerin ~ antibakteriyel —aktivitesi Cizelge 4.3'te  gdsterilmistir.

Fes0,@HA@Ag nanolifler igin yapilan antibakteriyel testin sonuglar1 Cizelge 4.3'te
gosterilmektedir. Cizelge 4.3'ten goriilebilecegi gibi, antimikrobiyal aktivite C.albicans
haricinde konsantrasyona bagli bir sekilde artmistir. Sonuglar dogrulama yapilmak {izere
DMF ile karsilastirildi. FesO,@HA@AgQ nanolifler, tim

Deney verilerine gore,
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konsantrasyonlarda E. faecalise kars1 antibakteriyel aktivite gostermemistir. S. aureus, E. coli,
P.aeroginosa ve B.subtilis'e karsi antimikrobiyal aktivitesi hafif fakat C.albicans'a karsi
antifungal aktiviteye gore daha yiiksekti. En yliksek antimikrobiyal aktivite (6rnek C > 7 mm
inhibisyon zonu) calisilan mikroorganizmalar arasinda S. aureus ve B.subtilis'e karsi
cikmistir. En yiiksek konsantrasyonlu (III) kompozit ¢ozetisinin, E. Faecalis disinda galisilan
tim mikroorganizmalar iizerinde daha yiikksek (<10 mm) antimikrobiyal etkisi vardir.
Sonuglar, nano elyaflardaki maddelerin (PVP, Ag ve Fe3O, igerigi) konsantrasyonunun

antibakteriyel aktivite {izerinde 6nemli bir rol oynadigini dogrulamaktadir.
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Cizelge 4.3. Alt1 farkl bakteriye kars1 3 farkli konsantrasyonda Fe;Os@HA@Ag igeren manyetik
nanoliflerin (% 5, % 7,5 ve % 10) antibakteriyel aktivistesi.

Mikro organizma tiirii

Bacillus subtilis E))

ATCC 6633

Pseudomonas
aeruginosa

ATCC 27853

Escherichia coli [J*

ATCC 25922

Staphylococcus
aureus

ATCC 25923

Enterococcus
faecalis

ATCC 29212

Candida
albicans

ATCC 10231
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Cizelge 4.4. Milimetre cinsinden Fe;0.@HA@Ag nanoliflerin engelleme bolgeleri (mm)

B.subtilis P.aeroginosa E. coli S.aureus E.faecalis C.albicans
ATCC ATCC ATCC ATCC ATCC ATCC
6633 27853 25922 25923 29212 10231
A 6,5+0.5 6,25+0.25 6,0+0.0 6,0+0.0 - -
B 6,75+0.2 6,5+0.5 6,25+0.25 6,25+0.25 - 6,0+0.0
5
C 7,25+0.2 6,75+0.25 6,5+0.25 7,5+£0.5 - 6,25+0.25
5
| 7,25+0.2 6,5+0.5 7,0+£0.5 8,5+0.5 - 6,0+0.0
5
] 8,5+0.5 7,5+£0.5 7,75+0.25 9,5+0.5 - 6,75+0.25
i 10,5+0.5 10,0+1.0 10,5+0.5 12,0£1.0 - 7,5+£0.5

DMF - - - - - -

Degerler iki kez okunup ortamalamasi alinmistir (ortalama = S.D). (-) = Algilanmadi

A, B ve C sirasiyla %5, %7,5 ve %10 Fe;0,@HA@AQ igeren nanolif ¢dzeltisi

I, 11 ve I sirasiyla %5, %7,5 ve %10 Fe;sO,@HA@Ag igeren nanolifler
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Sekil 4.8 : Fe;0,@HA@AQg nanoliflerin antibakteriyel etkisi ve kontrol ¢ozeltileri

4.4. Hiicre canhihgi —MTT analizi

Sitotoksisite taramasi, 6zellikle pansuman bezleri gibi biyomedikal uygulamalar i¢in
tasarlanan ve deri ile dogrudan temas halinde olan kumaslar i¢in ¢ok 6nemlidir. MTT testi,
biyomedikal malzemelerin laboratuvar ortaminda sitotoksisitesini degerlendirmede hizli ve
etkili bir yontemdir. Esas olarak sar1 tetrazolyum tuzu 3- [4,5-dimetiltiyazolil-2] -2,5-difenil
tetrazolyum bromiir (MTT) 'nin ¢oziinebilir mor formazana, canli hiicrelerde mitokondriyal

enzimlerin etkisiyle doniistiiriilmesine dayanir.
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Sekil 4.9 . 1929 hiicreleri i¢in hiicre canliliginin 6 saat, 12 saat ve 24 saatte Fe30,@HA@AQ
MNF'lerin kompozit malzeme konsantrasyonuna maruz kalmasina bagli olmasi.

L1929 fare deri fibroblast hiicrelerinin 6, 12 ve 24 saat inkiibasyondan sonra ii¢ farkli
Fes0,@HA@Ag Nanofiber (A, B ve C) konsantrasyonuna sitotoksik tepkisi Sekil 4.9'da
gosterilmigtir. Belirtilen standarda gore (ISO 10993-5: 2009), hiicre canlilig1 test numunesi
icin %75'den daha biiyiik olmamalidir, ancak bu, sitotoksisite sonuglar1 6 saatlik maruz kalma
sonunda hiicre canliligini ortaya ¢ikarmistir. 100 ppm konsantrasyonda 6rnek C hari¢ tim
ornekler icin %80'den daha biiyiiktiir. Ozellikle, B numunesi 10, 25 ve 50 ppm
konsantrasyonlari, kontrol numunesine kiyasla c¢ok yiiksek bir hiicre yasayabilirligi
sergilemistir. ilk 6 saatte anlamli bir sitotoksisite tespit edilemediginden, miidahale edilebilir.
Bununla birlikte, 12 saat sonunda hiicre canliligi, 10 ppm'lik 6rnek A ve C konsantrasyonu
haricinde, kontrollere gore neredeyse %50'ye kadar azalmistir. Ancak 24 saat sonunda hiicre
canliligl, minimum %90 seviyesine ylikselmistir. Bu deneysel kanit, hiicre kiiltiirii
ortamindaki yeni bilesige potansiyel bir hiicresel adaptasyonun sonucu olabilir. Bu, enzim
aktivitelerinde degisiklikler ve membran glikoprotein, 1s1 soku proteinleri ve ¢ok ilaca direngli
membran pompalarinin indiiklenmesini igerebilen, daha once bagka gruplar tarafindan da

bildirilen yeni bir ortama hiicrenin toleransini arttirmak i¢in yaygin bir fenomendir (Touseef
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Amna M. 2013, Bhardwaj N.ve Kundu S.C. 2010, Baji A. 2010, Aldana J. 2005). 24 saat
sonra hiicre canliliginin minimum% 90'a yiikselmesi, imal edilen nano liflerin test edilen
konsantrasyon araliginda biyo-uyumlu ve eksotoksik olarak diisiiniilebildigini gdsterir. Ayrica
test sonucglarindan, 100 ppm'lik 6rnek hari¢ 24 saat inkiibasyondan sonra nanoliflerin hiicre

proliferasyonunu kontrole gore indiikledigi de soylenebilir.

Biyomedikal materyalin baslangi¢ potansiyelinin yorumlanmasi i¢in laboratuvar
ortamindaki uyumluluk testleri ¢ok yararlidir, ancak maruziyetin sonuglarini tam olarak
anlamak i¢in ek sitotoksisite testleri goz Oniinde bulundurulmalidir. Bu ¢alismanin
siirlamalar1 dahilinde, elde edilmis Fes0O,@HA@AQ nano liflerin antibakteriyel 6zelliklere
sahip oldugu ve L1929 hiicreleri {lizerinde nonistotoksik oldugu ve biyomedikal malzeme
olarak kullanilma potansiyeline sahip oldugu ve bunun dogrulanmasi i¢in dogal ortamda

gelistirilip test edilmesi gerektigi sonucuna varilmistir.
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5. SONUC ve ONERILER

Fes0,@HA@Ag / PVP; agirlikca %5, 7,5 ve 10 Fe;0,@HA@AQ igeren; MNF'ler
basarili bir sekilde elektro 1if ¢ekimi yapilmustir.

Uretilen nanoliflerin Fe;0,@HA@Ag igerdigini dogrulayan FT-IR sonuglarinda Fe-O
baglar1 agik¢a goriilmektedir ve FT-IR sonuglar1 XRD analizi ile desteklenmistir. Her {i¢
ornekte de XRD sonucuna gore Fe3O4 gozlenirken Ag sadece %7,5 ve %10 Fes0O,@HA@AQ
iceren numunelerde net bir sekilde goriilmektedir. Bununla birlikte, EDX sonuglari ile her {i¢
ornegin de Fe ve Ag icerdigini ve konsantrasyona bagli olarak arttigini gosterilmistir. SEM
goriintiileri, 200-400 nm fiber ¢ap araliginda tiim numuneler i¢in basarili ve tek tip manyetik
nanolif tiretim gostermistir.

VSM analizine gore, sentezlenen iriinler oda sicakliginda yumusak
sliperparamanyetik (SPM) davranis sergilemektedir.

Antibakteriyel aktivite testleri sonuglar1 nanoliflerdeki maddelerin (HA, Ag ve Fe304
icerigi) konsantrasyonunun antibakteriyel aktivite iizerinde 6nemli bir rol oynadigini ortaya
koymaktadir. Sitotoksisite taramasi yapilan 6rneklerin sonuglarina gore, 24 saat sonra hiicre
canliliginin minimum %90'a yiikselmesi, {retilen manyetik nanoliflerin test edilen
konsantrasyon araliginda biyo-uyumlu ve toksik olmayan olarak kabul edilebilecegini
gostermektedir. Uretilen Fes0,@HA@Ag MNF'lerin antibakteriyel dzelliklere sahip oldugu
ve 1929 hiicreleri lizerinde nonistotoksik oldugu ve sonuglari dogrulamak i¢in laboratuvar
ortaminda gelistirilmis ve test edilmis olmasi kosuluyla biyomedikal malzeme olarak
kullanilma potansiyeline sahip oldugu sonucuna varilabilir. Gelecekteki ¢aligmalarda tekstil

iriinlerine uygulanabilir.
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