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OZET

Alginatin benzersiz 6zellikleri nanolifli yiizeylerin fonksiyonel 6zellikleri ile birlestiginde, 6zellikle biyomedikal
alanda gelismis tirtinlerin iiretilmesi miimkiindiir. Bu ¢alismada, rijit bir polimer olan sodyum alginatin esnek poli(vinil
alkol) polimeri ile karisimindan elektro ¢ekim* yontemi ile nanolifli yiizey elde edilmistir. Yapilarindaki hidroksil
gruplar1 nedeni ile karisimi olusturan her iki polimer i¢in de su, ¢oziicii 6zelligi gosterdiginden, elde edilen nanolifli
yiizeyin suya dayanimi oldukga diisiik olmustur. Nanolifli yilizeyin pratik uygulamalarini kolaylastirmak amaciyla suya
dayanim ozelligini gelistirmek i¢in, gluteraldehit/hidroklorik asit/aseton karisimi igerisinde ¢apraz baglama islemi
uygulanmistir. Capraz baglama islemi 6ncesi ve sonrasinda, nanolifli yiizey taramali elektron mikroskobu (SEM)
analizine tabi tutulmus ve ortalama lif ¢aplar1 hesaplanmistir. Ayrica, yilizeye su emicilik ve suya dayanim testleri
uygulanmistir. Sonuclar; capraz baglama islemi ile yiizeyin su emicilik 6zelliginin azaldigini ancak, lifli yapinin
deformasyona ugramadan nanolifli yilizeyin suya dayanikli hale geldigini gdstermistir.

Anahtar Kelimeler: Elektro ¢cekim, nanolif, alginat, capraz baglama

PRODUCTION OF ELECTROSPUN NANOFIBROUS MAT
CONTAINING ALGINATE AND PROVIDING OF WATER
RESISTANCE WITH CROSSLINKING

ABSTRACT

It is possible that improved products for biomedical applications can be produced by combining unique properties of
alginate with functional properties of electrospun nanofibers. In this study, nanofibrous mat was produced from blend of
rigid sodium alginate polymer and flexible poly(viniyl alcohol) polymer via electrospinning. Water has a solvent effect
on both polymers because of hydroxyl groups in their structure. So, the water resistance of the nanofibrous mat produced
from these polymers was fairly low. In gluteraldehid/hydrocloric acid/acetone solution, a crosslinking was applied to
improve water resistance of nanofibrous mat for its facilitating practical usage. Before and after the crosslinking
process, nanofibrous mat was analyzed using Scanning Electron Microscope (SEM) and then average fiber diameter
was determined. Also, water absorbency and water resistance properties of the mat were tested. The results indicated that
water absorbency property of the mat was decreased with the crosslinking application. However, the nanofibrous mat
was become resistant to water without any deformation of nanofibrous structure.

Keywords: Electrospinning, nanofiber, alginate, crosslinking

*yazarlar tarafindan “electrospinning” ifadesinin karsiligi olarak tercih edilmistir.
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1. GIRIS

Tekstilde nanoteknoloji uygulamalari, tekstil iirtinlerinde
performans artirma ve yeni fonksiyonlar kazandirmay1
amaclamaktadir. Uriine istenen 6zelliklerin kazandirilma-
sinda en kalici ve etkili olami lif ol¢eginde yapilan
uygulamalardir.

Nanolifler, su ge¢irmezlik, burusmazlik ve leke tutmazlik
gibi performans 6zelliklerinde artis, yiiksek gozeneklilik,
gbzenek boyutlarinin kontrol imkani, yumusak ve iyi bir
tutum, ¢ok yiiksek spesifik yiizey alani ve diisiik 6zgiil
agirlik gostermesi nedeni ile pek ¢cok uygulama alaninda
avantaj saglamaktadir. Bu ozellikleri sayesinde, doku
mithendisligi, kontrollii ila¢ salinimi, medikal protezler,
kanamay1 durduran iiriinler gibi biyomedikal uygulamala-
rin yani sira, filtrasyon, kompozit, elektrik ve optik,
koruyucu giysi, kozmetik ve tarim uygulamalarinda
kullanim alan1 bulmaktadir [1-3].

Sivi polimerin elektriksel olarak yiiklenmesi ve
topraklanmis bir toplayic1 {lizerinde daginik halde
nanoliflerin konumlanmasi esasina dayanan elektro ¢gekim
yontemi, bilinen en yeni ve en etkin nanolif iiretim
teknigidir. Bu yontemle, pek ¢ok polimerden g¢aplar1 3
nm'den 1 mikron ve iizerine kadar degisen kalinliklarda
stirekli nanoliflerin basariyla elde edilmesi miimkiindiir
[4-7]. Hemen hemen biitlin ¢oziinebilen veya eriyebilen
dogal ve sentetik polimerlere, polimer alagimlarina, metal
ve seramiklere basartyla uygulanabilen elektro c¢ekim
yontemi, ucuz ve basit bir nanolif tiretim teknigi olarak
avantaj saglamasina karsin kontrol edilebilirligi olduk¢a
gii¢ bir prosestir. Ciinkii prosese etki eden pek ¢ok teknik
parametre bulunmaktadir. Elektro ¢ekim prosesi ve bu
prosesten elde edilen nanoliflerin yapisi ve morfolojisi;
cozelti oOzellikleri, proses kosullar1 ve ortam kosullari
olmak tiizere li¢ ana baglikta toplanan bu parametrelerle
dogrudan iliskilidir [8-10].

Elektro ¢cekim yontemi ile ilgili yapilan bilimsel yaymlarin
onemli bir boliimiint, prosesle, ¢ozeltiyle ve cevreyle ilgili
parametrelerin jet olusumu, lif cap1 ve yiizey 6zelliklerine
etkileri {lizerine yapilan caligmalar olugturmaktadir [8, 11-
15]. Pek ¢ok ¢alisma ise, poliiiretan [16], kollajen [17], kitin
[18], kitosan/kollajen [19], seliiloz [20], poli(vinil alkol)
[21], poli(metil metakrilat) [22], poliamid 6 [23] ve diger
nanolif iiretme tekniklerinde kullanilabilen tiim polimerlerin
elektro ¢cekim i¢in uygun oldugunu gostermistir. Literatiirde
elektro ¢ekim yontemi ile nanolif {iretimi ve bunlarin
uygulama alanlar hakkinda genel calismalar oldugu gibi,
spesifik uygulama alanlarina yonelik ayrintili galismalar da
mevcuttur. Yapilan ¢alismalar, nanoliflerin filtrasyon [24-
25], kompozit [7, 26] ve biyomedikal [19, 27-29] gibi
uygulama alanlarinda kullaniminin miimkiin ve avantajl
oldugunu gostermektedir.

Alginat, kahverengi deniz yosunlarindan elde edilen dogal
bir polisakkarittir ve bu yosunlarin hiicre duvarlarinda,
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alginik asidin kalsiyum, magnezyum ve sodyum tuzlari
olarak bulunmaktadir. Alginatin kalsiyum ve magnezyum
tuzlar1 suda c¢oziinmezken, sodyum tuzu suda
¢oziinmektedir [30]. Polimerik yapisinin -L-guluronic
asit (G) ve -D-mannuronic asit (M) olmak tiizere iki tip
monomer asitten olugmasi dolayisi ile sodyum alginatin
yapisi, blok kopolimer olarak tanimlanmaktadir (Sekil 1)
[31].
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Sekil 1. Sodyum alginatin kimyasal formiili

Suda ¢oziinmesi yaninda miikemmel jellesme 6zelligine
sahip olan sodyum alginat, 1881 yilinda Stanford
tarafindan kesfedildiginden beri, endiistride ¢cok genis
kullanim alan1 bulmustur. Bu alanlara 6rnek olarak; gida,
tekstil baskiciligi, kagit, eczacilik ve diger pek ¢ok yeni
kullanim alani gosterilebilir [31-32].

Alginatin benzersiz 6zellikleri elektro ¢ekim yontemiyle
elde edilen nanolifli ylizeylerin fonksiyonel 6zellikleri ile
birlestiginde, ozellikle biyomedikal alanda, gelismis
triinlerin Uretilmesi mimkiindiir. Ancak rijit ve
polielektrolid 6zellikleri nedeniyle, sodyum alginatin saf
halde elektro ¢ekimi miimkiin degildir. Bu sebeple,
alginatin nanolif haline doniistiiriilmesi igin poli(vinil
alkol) ve poli(etilen oksit) gibi suda ¢oziinebilen sentetik
polimerler ile karistirilmasi gerekmektedir [33-35].

Poli(vinil alkol) (PVA), biyouyumlu ve biyobozunur bir
yart kristalin polimerdir ve c¢ok iyi lifli materyal
olusturabilme yetenegi gosterir. Suda c¢oziinebilir bir
hidroksi polimer olan PVA (Sekil 2), ¢ok iyi kimyasal
dayanima, fiziksel ve mekanik 6zelliklere ve esneklige
sahiptir. Sulu ortamda miikemmel elektro ¢ekilebilirlik
gosterir ve molekiiler seviyedeki hidrojen baglanmasi
sayesinde sodyum alginat ile ¢cok giiclii etkilesime girer
[3,33].
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Sekil 2. Poli(vinil alkol) polimerinin kimyasal formiilii
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Yapilan literatiir arastirmasinda, alginatin elektro ¢ekimi
ile ilgili oldukca az sayida ¢aligma oldugu tespit edilmistir.
Lu ve arkadaslari [2]; sodyum alginat (NaAlg) ¢ozeltilsini
polietilen oksit (PEO) ile farkli oranlarda karistirarak elde
ettikleri nanolifli yiizeylerin taramali elektron mikroskobu
(SEM) analizlerini ve ¢ekme mukavemeti testlerini
gerceklestirmistir. Safi ve arkadaslar1 [33]; farkli
konsantrasyonlarda ve karisim oranlarindaki NaAlg/PVA
ve NaAlg/PEO ¢ozeltilerini elektro ¢ekime tabi tuttuklari
calismalarinda; elde ettikleri yiizeylerin SEM ve FTIR
analizlerini gerceklestirerek konsantrasyon ve karigim
oranmin etkilerini incelemislerdir. Benzer bir ¢alismada
Lee ve arkadaslari [3]; farkli karigim oranlarinda
NaAlg/PVA c¢ozeltilerinin elektro ¢ekiminden elde
ettikleri yiizeylerin SEM ve FTIR analizlerini ve ¢ekme
mukavemeti testlerini gerceklestirmislerdir. Nie ve
arkadaslarinin [34] alginatin saf halde elektro ¢ekimi
iizerine yaptiklar1 c¢alismada; sodyum alginatin sulu
¢ozeltisi hazirlanirken kosolvent olarak gliserol kullanil-
mis ve elde edilen ¢dzelti, sabit proses sartlarinda elektro
¢ekime tabi tutulmustur.

Alginat gibi polielektrolitler (iyonik polimerler) ve
poli(vinil alkol) gibi iyonik olmayan diger hidrofilik
polimerlerin su igerisinde yiiksek derecede sisme ve
¢oziinme oOzellikleri, sulu uygulamalarda kullanimlarin
sinirlamaktadir. Bu polimerlerin suya karsi direncleri,
kimyasal ¢apraz baglama islemi ile Oonemli Olclide
gelistirilebilir. Bu polimerlerde yer alan hidroksil ve
karboksil gruplari, suda ¢oztinmeyen hidrofilik bir polimer
elde etmek icin capraz baglanabilir. Boylece, polimerin
kimyasal ve termal stabilitesinin artmast ve ozellikle
biyomedikal uygulamalarda kullanimlar1 miimkiin
kiliabilir. Capraz baglanmis hidrofilik polimerin ¢apraz
baglama derecesi arttiginda su igindeki sigsmesi ve suyu
absorbe etme 0zelligi azalmaktadir [36-38].

Bu ¢alismada; sodyum alginat polimerinin sulu ¢ozeltisi
poli(vinil alkol) polimerinin sulu c¢ozeltisi ile
karigtirilarak, elektro ¢cekim yontemi ile nanolifli yilizey
elde edilmistir. Ardindan, nanolifli ylizeyin pratik
uygulamalarint kolaylastirmak amaciyla suya dayanim
Ozelligini gelistirmek igin uygun bir capraz baglama islemi
uygulanmistir. Capraz baglama isleminin ylizey
tizerindeki etkisi, taramali elektron mikroskobu (SEM), su
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emicilik ve suya dayanim testleri ile analiz edilmistir.
2.MATERYALVE METOD
2.1.Materyal

Elektro ¢ekim metodu ile alginat nanolifli yilizey elde
edilmesi icin gerceklestirilen bu c¢aligmada, sodyum
alginat (NaAlg) polimeri (NaCH,Oy),, 700-900 cps
viskoziteye sahip toz halde Cecalgum S1300 ticari
markasi ile Cargill'den temin edilmistir. Ayrica, elektro
¢ekilebilirligi gelistirmek amaciyla NaAlg ile
karistirilmak {izere, 31.000-50.000 g/mol molekiil
agirligina sahip, suda ¢oziinebilir poli(vinil alkol) (PVA)
(CH,CHOH), polimeri Sigma'dan temin edilmistir.

2.2.Metod

2.2.1.Polimer Cozeltilerinin Hazirlanmasi

Bu calismada kullanilan polimerlerin konsantasyonlari ve
her iki polimerin hacimsel karisim orani daha once
gergeklestirilen bir c¢alismanin sonuglart [39] dikkate
almarak belirlenmistir. Buna gore; toz haldeki NaAlg
polimeri, saf su igerisinde 50°C sicaklikta manyetik
kanistiricida 6 saat karistirilarak %1'lik konsantrasyonda
homojen NaAlg c¢ozeltisi elde edilmistir. Elde edilen
¢ozelti oda sicakliginda bir gece boyunca bekletilmistir.
Toz PVA polimeri, saf su igerisinde 80°C sicaklikta
manyetik karistirictda 6 saat karistirilarak %9
konsantrasyonda homojen bir PVA ¢ozeltisi elde edilmis
ve hazirlanan ¢o6zelti oda sicakliginda bir gece
dinlendirilmistir.

%9 PVA ile %1 NaAlg cozeltilerinin 2/1 hacim oraninda
karistirilmas1 ile elde edilen PVA/NaAlg karisim
¢ozeltisi, oda sicakliginda 3 saat karistirilarak homojen
hale getirilmig, ardindan oda sicakliginda 24 saat
bekletilmistir.

Hazirlanan ¢ozeltiye ait 6zellikler Tablo 1'de verilmistir.
Bu ¢ozeltide, PVA igerigine bagli olarak, saf alginat
cozeltisine gore daha yliksek viskozite, daha diisiik
iletkenlik ve yiizey gerilimi degerleri tespit edilmistir. Bu
degerler, ¢ozeltinin elektro ¢ekilebilirligi izerinde 6nemli
Olgtide etkilidir.

Tablo 1. Elektro ¢ekim ¢ozeltisinin 6zellikleri

Cozelti ozelligi 2/1 %9 PVA / %1 NaAlg %1 NaAlg
Yogunluk (g/cm’) 1.0155 1.0042
Viskozite (cp) 476.4 474.0
fletkenlik (us/cm) 1200 3250

pH 6.82 6.59
Yiizey gerilimi (mN/m) 5342 57.46
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2.2.2.Elektro Cekim islemi

Bu calismadaki nanolif iiretimi, Uludag Universitesi
Tekstil Miihendisligi Laboratuari'nda kurulmus olan
elektro ¢ekim iinitesi (Sekil 3) kullanilarak gergekles-
tirilmistir. Polimer ¢ozeltisinden dogrudan nanolifli yilizey
elde etmek icin gerekli olan elektrik alan, MATSUSADA
AU-50*1.2 DC yiiksek voltaj gii¢ kaynagi ile saglanmigtir.
Elektro ¢cekim islemi esnasinda polimer ¢ozeltisinin ¢ekim
bolgesine yeterince yavas ve kontrollii beslenmesini
saglamak i¢in besleme iinitesi olarak TOP-5300 model
siringali perfiizyon pompasi kullanilmistir. Nanoliflerin
rastgele konumlanmasi amaciyla toplayici olarak 20 cm
capinda dairesel aliiminyum plaka tercih edilmistir.
Cozeltiyi ¢ekim bolgesine besleyen bir diize vazifesini
gormek tizere piring bir u¢ kullanilmistir. Olusacak yiizey
lizerine olas1 ¢ozelti damlamalarini 6nlemek icin diize ile
toplayici plaka karsilikli konumlandirilmistir. Uretimler,
oda sicakliginda ve normal atmosfer basinci altinda
gerceklestirilmistir.

%1 konsantrasyonda NaAlg ¢ozeltisinin %9 konsantras-
yondaki PVA ¢o6zeltisi ile 2/1 hacim oraninda karistirilmasi
ile elde edilen PVA/NaAlg ¢ozeltisinden elektro ¢ekim
yontemi ile nanolifli yiizey elde edilirken, bir dizi deneme
sonrasinda sabit tutulan parametreler ve degerleri Tablo
2'de verilmistir.

Sekil 3. Uretim esnasinda kullanilan elektro ¢ekim iinitesi

Tablo 2. Alginat nanolifli yiizeyin iiretim parametreleri

Uygulanan voltaj degeri 20kV
Cozelti besleme hizi 1.2 ml/saat
Toplayici ile diize arasindaki mesafe 17 cm
Diizenin i¢ ¢ap1 830 pm
Cekim ¢ozeltisi miktari 60 mL
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2.2.3.Capraz Baglama islemi

Elektro ¢cekim yontemi ile nanolif haline getirilen PVA ve
NaAlg polimerlerinin her ikisi de yapilarindaki hidroksil
gruplar1 nedeni ile oldukga hidrofilik 6zellik sergilerler.
Su, her iki polimer i¢in de ¢oziicii etki gostermektedir.
Dolayis1 ile bu polimerlerden elde edilen nanolifli
ylizeylerin suya dayanimi oldukca diisiiktiir. Bu nedenle,
pratik uygulamalar i¢in bu ylizeylerin suya dayanim
Ozeliginin gelistirilmesi gerekir. Yapilan literatiir
arastirmalart dogrultusunda [38-40-42], PVA ve NaAlg
i¢in ortak bir ¢apraz baglayici olarak gluteraldehit (GA)
belirlenmistir. Ancak gluteraldehitin sulu ¢dzeltileri,
icerdigi su molekiilleri nedeniyle, PVA ve sodyum alginat
polimerlerinin ¢éziinmesine sebep olacagindan gluteral-
dehitin farkli bir ¢oziicii i¢inde ¢oziindiiriilmesi ihtiyaci
dogmustur. Bu amagla, ¢capraz baglama ¢ozeltisinin PVA
ve NaAlgh ¢o6zmeyen bir ¢oziici olan aseton ile
hazirlanmasi yoluna gidilmistir. Bu yontemde, uygun pH
degerini saglamak i¢in 0.05 M, %37'lik teknik hidroklorik
asit (HCl) (Merck), capraz baglanmay1 saglayacak 0.15
M, %50'lik GA (OHC-C,H,-CHO) (EMS) ile
karistirilarak 58,08 g/mol molekiil agirligina sahip aseton
(CH,COCH,) (Merck) igerisinde ¢oziindiirilmiistiir.
Nanolifli ylizey, hazirlanan bu ¢6zelti icerisine daldirilip
24 saat siireyle oda sicakliginda bekletilmistir. Bu siire
sonunda herhangi bir yapisal bozunmaya, jellesmeye ya
da ¢Oziinmeye ugramaksizin ¢apraz baglanan nanolifli
ylizey, GA artiklarinin uzaklastirilmast ve notralize
edilmesi i¢in, bir seri yikama isleminden gegirilmistir.
Once 5 dakika boyunca %99,5'luk etil alkol (C,H,OH)
(Merck) ile muamele edilen yiizey daha sonra ii¢ agamali
olarak, 10,2 gramlik toz halde fosfat tamponunun 1 litre
saf suya kanistirilarak hazirlandigi fosfat tamponu
¢ozeltisinde ¢alkalanmis ve folyo {izerine alinarak 50°C
sicaklikta Niive FN-500 model etiivde 1 saat kurumaya
birakilmistir.

2.2.4.Nanolifli Yiizeylerin Karakterizasyonu

Elektro ¢ekim metodu ile elde edilen PVA/NaAlg
nanolifli yiizeylerin incelenmesi, nanolif ¢aplarinin tespit
edilmesi ve uygulanan capraz baglama islemi sonrasi
nanolifli yapilarin goriintiilenebilmesi icin JEOL 840
model Taramali Elektron Mikroskobu kullanilmistir.
Kiigtik parcalar halinde silikon plaka tizerine yerlestirilen
nanolifli ylizey numuneleri 30 mA akimda 150 saniye
boyunca altin paladyum kaplama isleminin ardindan
taramali elektron mikroskobunda goriintiilenmis ve. 10
adet lifin caplari dlgiilerek, ortalama lif caplar1 ve standart
sapma degerleri hesaplanmistir.

Nanolifli yiizeyler, TS866'ya gore [43] su damlast metodu
ile su emicilik testine tabi tutulmus, 1 cm mesafeden ytize-
ye damlatilan su damlasimin yiizey tarafindan tamamen
emilme siiresi tespit edilmistir.
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Her bir numune i¢in testler 3'er tekrarla gergeklestirilmis,
sonuglarin aritmetik ortalamasi alinmistur.

Nanolifli ylizeylere uygulanan suya dayanim testinde, 3x3
cm’ boyutlarinda nanolifli yiizeyler oda sicakliginda saf su
icerisine daldirilmigtir. Capraz baglama yapilmamis
numunelerin suya atildig1 andan ¢éziinmenin tamamlan-
dig1 ana kadar gecen siire tespit edilmistir. Capraz baglama
isleminden gecen nanolifli yiizey ise, suda ¢oziinmedigi
igin 24 saat saf su igerisinde bekletilmis, ardindan lifli
yapinin bozulup bozulmadigini tespit edebilmek i¢in tara-
mal1 elektron mikroskobunda incelenerek fotograflan-
mistir.

Analizler, ¢apraz baglama isleminden Once ve sonra
gergeklestirilmig, bdylece bu islemin yiizey 6zellikleri
tizerine etkisi incelenmistir

3.ARASTIRMA SONUCLARI VE TARTISMA

Dogal bir biyopolimer olan sodyum alginatin %1
konsantrasyonda hazirlanan sulu ¢ozeltisi elektro ¢cekime
tabi tutulmus ancak herhangi bir jet olusumu gerceklesme-
mis, dolayisi ile nanolif iiretimi miimkiin olmamistir. Bu
durum, daha 6nce gergeklestirilen benzer ¢aligmalarda [2-
3, 33-34] oldugu gibi soyum alginatin polielektrod
karakteristigine ve yetersiz zincir karmagsikligina baglan-
maktadir. Bu sorunun iistesinden gelebilmek i¢in %1'lik
sulu sodyum alginat ¢ozeltisi, elektro ¢ekimde basarili
sonuglar veren PVA'nin %9'luk sulu ¢ozeltisi ile 2/1
hacimsel oraninda karistirilmis ve bu karisimin elektro
cekiminden nanolifli yiizey elde etmek miimkiin olmustur
(Sekil 4).

Sekil 4. Uretilen nanolifli yiizey

3.1.Taramah Elektron Mikroskobu (SEM) Analiz
Sonuglari

%1'lik NaAlg'm %9'luk PVA ile 2/1 karisim ¢ozeltilsinin
elektro ¢cekiminden elde edilen nanolifli yiizeyi karakterize
edebilmek amaciyla SEM fotograflart (Sekil 5) alinmustir.
Uretilen yiizeyde, eski calismalardan [11] beri polimerlerin
elektro ¢ekim denemelerinde yasanan en Onemli
sikintilardan biri olan ve nanolifli yiizeylerde en sik
karsilasilan boncuk hatalarinin olusmadig1 gézlenmektedir.
Ayrica, iiniform ve kesiksiz lif olusumlar gerceklesmistir.
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Sekil 5. Uretilen nanolifli yiizeye ait SEM fotograflar1 (a) X5000
(b) X20.000

Capraz baglama isleminin PVA/NaAlg nanolifli yilizeyin
yapisi lizerindeki etkilerini gdzlemlemek amaciyla, islem
oncesi ve sonrasinda yiizeyin SEM fotograflar1 alinmis
(Sekil 6), ortalama lif caplar1 ve standart sapmalari
hesaplanmistir (Tablo 3). Sekil 6 incelendiginde; ¢apraz
baglanma sonrasinda yiizeyin lifli yapisini kaybetmedigi
ve nanoliflerde herhangi bir deformasyonun gercekles-
medigi goriilmektedir. Ayrica, ¢apraz baglama isleminin
ortalama lif gap1 lizerinde etkisi olmamustir.

Sekil 6.

PVA/NaAlg
(X20.000) (a) Capraz baglama isleminden once (b) Capraz
baglama igleminden sonra

nanolifli yiizeyin SEM fotograflar

Tablo 3. Nanoliflere ait ortalama lif gaplar1 ve standart sapmalari

Malzeme

Capraz baglama igleminden
once nanolifli yiizey

Ortalama lif cap1 £ SS (nm)
102.73 £9.96

Capraz baglama isleminden 100.35 £ 12.79

sonra nanolifli yiizey

3.2.Su Emicilik Test Sonuc¢lari

Capraz baglama islemi uygulanmamis nanolifli yiizeyin
su emicilik testi esnasinda gekilen fotograflar Sekil 7'de
verilmistir. Sudamlasinin yiizey iizerine diistiigii ani1 takip
eden 4. saniyeden itibaren, suya dayaniminin oldukca
diisiik oldugu bilinen PVA/NaAlg nanolifli ylizey hizla
¢cOziinmiistiir. Bu sebeple, bu yiizey i¢in bir su emme
ozelliginden s6z etmek miimkiin degildir.

Capraz baglama islemi sonrasinda nanolifli ylizeye
uygulanan su emicilik testi esnasinda ¢ekilen fotograflar
Sekil 8'de verilmistir. Su damlasinin ylizeye temas
ettikten sonra 47+3 saniyede su damlasi emilmis, ylizeyde
herhangi bir ¢6ziinme ya da jellesme goriilmemistir.
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PVA/NaAlg nanolifli ylizey, yapisinda bol miktarda artirildigi ¢capraz baglama isleminden dolay1 bu yiizeyin
bulunan hidroksil (OH) gruplar1 nedeni ile hidrofilitesi  yapisindaki OH gruplarinin ¢cogunun bloke olmas1 nede-
oldukga yiiksek malzemelerdir. Ancak, suya dayaniminin  niyle su emicilik 6zelligi azalmistir.

7. saniye

Sekil 7. Su emicilik testinde islem gérmemis PVA/NaAlg nanolifli yiizeyin durumu

0. saniye 5

20. saniye 47. saniye

Sekil 8. Su emicilik testinde ¢apraz bagli PVA/NaAlg nanolifli yiizeyin durumu
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3.3.Suya Dayanim Test Sonuclari

Her ikisi de suda ¢oziinme 6zelligine sahip poli(vinil alkol)
ve sodyum alginat polimerlerinin karistmindan elektro
cekim metodu ile elde edilen nanolifli yiizeyin suya
dayanimimi gelistirmek igin yapilan ¢apraz baglama
isleminden Once ve sonra ylizeylere suya dayanim testi
uygulanmistir. Capraz baglama yapilmamis yiizey, suya
atildiginda hizla jelleserek kiiclilmeye baslamistir. Suya
atildig1 an1 takip eden 3. saniyede kiiciilme sona ermis ve
suicerisinde jel halinde bir yap1 kalmistir (Sekil 9)

Esra KARACA

Capraz bagli PVA/NaAlg nanolifli yiizey, suya atildiginda
hicbir jellesme, kiiclilme ya da deformasyon gosterme-
migtir (Sekil 10). Suda ¢oziinmedigi tespit edilen bu
ylizeyin, 24 saat suda bekletilip serbest halde kurutulduk-
tan sonra SEM analizi yapilarak lifli yapida bir
deformasyon olup olmadigi arastirilmistir. Alinan SEM
gorlintlisti (Sekil 11), capraz baglama isleminden sonra
nanolifli yiizeyin tamamen suya dayanikli hale geldigini
ve 24 saat suda kaldiginda bile lifli yapida higbir
degisiklik ve bozulma olmadigini kanitlamistir.

24 saat sonra sudan cikan ylizey

Sekil 10. Capraz bagli nanolifli yilizeye uygulanan suya dayanim testi
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W

20.0kV

TUBITAK 20,000  1pm 1pm WD 159mm

Sekil 11. Capraz baglama isleminden sonra 24 saat suda bekletilen
PVA/NaAlg nanolifli yiizey (X20.000)

Sonuglar, ¢apraz baglama iglemi ile nanolifli yiizeyin suya
dayanim o6zelliginin saglandigin1 gostermektedir. Gergek-
lestirilen bu ¢apraz baglama isleminde, capraz baglayici
olarak kullanilan GA'nin (Sekil 12a) aldedit (CHO) gruplari
ile PVA (Sekil 12b) ve NaAlg'in (Sekil 12¢) yapisinda
bulunan hidroksil (OH) gruplar1 arasinda asetal baglar
olusmakta ve su (H,O) agiga ¢ikmaktadir. Boylece PVA ve
NaAlg'in yapisinda hidrofiliteyi saglayan OH gruplarmln
bloke edilmesi saglanmistir. Ancak nanolifli yiizeyin suya
dayanimi artarken (suda ¢oziintirligii azalirken), hidrofilite
ve jellesme gibi 6zelliklerini kaybettigi tespit edilmistir. Bu
durumun ¢apraz baglama siiresine bagl olarak c¢apraz
baglanma yogunlugunun ¢ok artmasi ve dolayisi ile daha
¢ok OH grubunun bloke olmasindan kaynaklanmisg
olabilecegi diisiiniilmektedir. GA ile PVA arasinda
gerceklesen reaksiyon Sekil 13'de goriilmektedir.

GA PUA Nahlg
H, H S
2 2 H H H H H I
Hy,Cx  Cn 0 C—C—C—C—C o
i 5 9 1 | | | £ \|
0 z oy OH OH -_ \‘\__Eﬂ- _|r.-'r J
(a) (b) (c) v

Sekil 12. (a) GA'nin kimyasal formiilii, (b) PVA'nin kimyasal
formiilii, (c) NaAlg'in kimyasal formiilii

OH OH OH  H\, . ./
+ oS CHIC,

OH OH OH |

/1IN

PVA GA ‘ OHO OH |
|

Sekil 13. PVA ile GA arasinda gergeklesen capraz baglanma
reaksiyonu [44]
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4.SONUC

Bu calismada; tek basina elektro c¢ekimi miimkiin
olmayan sodyum alginat polimerinin %1'lik sulu ¢ozelti-
sinin, nanolif olusturma yetenegi ve mekanik 6zellikleri
oldukgea iyi olan poli(vinil alkol) polimerinin %9'luk sulu
cozeltisi ile 2/1 hacimsel oranda karistmindan elektro
cekim yontemi kullanilarak nanolifli yiizey elde edilmis-
tir. Elde edilen nanolifli ylizeyin goriintiisii taramali
elektron mikroskobu ile incelenmis ve ortalama lif ¢ap1
tespit edilmistir. Buna gore, 2/1 %9 PVA / %1 NaAlg
karisimindan boncuk olusumunun goriilmedigi, tiniform
ve kesiksiz, 102 nm ¢apinda nanoliflere sahip basaril bir
ylizeyin eldesi miimkiin olmustur.

Her ikisi de suda ¢oziinen polimerler olan PVA ve
NaAlg'in karisimindan elde edilen nanolifli yiizeyin,
cesitli uygulama alanlarinda kullanimi i¢in suya dayanimi
olduk¢a diisiiktiir. Bu nedenle, nanolifli yiizeyin suya
dayaniminin gelistirilmesini amaglayan ¢apraz baglama
islemi gerceklestirilmistir. Hem PVA, hem de NaAlg i¢in
uygun bir ¢apraz baglayici oldugu bilinen gluteraldehitin
(GA) hidroklorik asit (HCI) ile karigimi, aseton igerisinde
coziindiiriilerek bir capraz baglama ¢ozeltisi hazirlanmis,
nanolifli ylizey bu ¢ozeltiyle 24 saat muamele edilmistir.
GA'nin aldehit (CHO) gruplari ile PVA ve NaAlg'in hid-
roksil (OH) gruplar1 arasinda asetal baglarmin olustugu
reaksiyon sayesinde ylizey kimyasal olarak ¢apraz bag-
lanmgtr.

Nanolifli ylizeyin SEM goriintiileri ve hesaplanan
ortalama lif ¢aplari, capraz baglanma sonrasinda yiizeyin
lifli yapisin1 kaybetmedigini ve nanoliflerde herhangi bir
deformasyonun ve ¢ap degisiminin gerg¢eklesmedigini
gostermistir.

Capraz baglama isleminin bagarisini degerlendirmek
amaciyla, iiretilen ylizeye (¢apraz baglama islemi 6ncesi
ve sonrasinda) su emicilik ve suya dayanim testleri uygu-
lanmistir. Su emicilik testlerinin sonuglar1 degerlendiril-
diginde, capraz baglama yapilmamis yiizey su damlatildi-
ginda ¢oziindiigiinden bu yiizeye ait bir emicilik 6zelli-
ginden s6z etmek miimkiin olmamistir. Capraz baglama
islemi esnasinda polimerlerin yapisindaki OH gruplariin
cogu bloke oldugundan, hidrofil yapisini1 dnemli 6l¢iide
kaybeden nanolifli ylizeyin su emicilik 6zelliginin diisiik
oldugu goriilmiistiir. Nanolifli ylizeye uygulanan suya
dayanim testinin sonuglari, ¢apraz baglama islemi ile
yizeyin suya dayanim 0&zelliginin saglandigini
gostermistir. Ayrica alinan SEM goriintiisii, 24 saat suda
kaldiginda bile lifli yapida hi¢bir degisiklik ve bozulma
olmadigini kanitlamigtir.

Elde edilen sonuglar, ¢apraz baglanmis PVA/NaAlg
nanolifli yiizeylerin biyomedikal uygulamalarda, 6zellik-
le yara ortiisii olarak performansinin degerlendirilmesi
amaciyla gerceklestirdigimiz sonraki ¢alismalar icin bir
temel olusturmustur.
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