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TURK DOGA VE FEN DERGISI

Amag

Tiirk Doga ve Fen Dergisi, Dergipark tarafindan yaymlanan Bing6l Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisiine ait ulusal ve
hakemli bir dergidir. Tiirk Doga ve Fen Dergisi, Tiirkiye ve diinyanin her yerinden gelen doga ve fen bilimlerinin her
alaninda Ozgiin, yayimlanmamus, yayimlanmak {izere baska yere gonderilmemis makale, derleme ve sempozyum
degerlendirmesi gibi caligmalarin bilim alemine sunulmasi amaciyla kurulmustur.

Kapsam

Tiirk Doga ve Fen Dergisinde Miihendislik, Ziraat, Veterinerlik, Fen ve Doga Bilimleri alanlarindan olmak iizere Tiirkce
ve Ingilizce hazirlanms orijinal makale, derleme ve sempozyum degerlendirmesi gibi galigmalar yayimlanir. Tiirk Doga
ve Fen Dergisi sadece online sistemde yayinlanmakta olup ayrica kagit baskist bulunmamaktadir.

Merhaba...

Tiirk Doga ve Fen Dergisi, Dergipark tarafindan yaymlanmakta olup Bing6l Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisiine
aittir. Bahar ve giiz donemi olmak {izere yilda iki defa ¢ikarilan ulusal hakemli bir dergi olarak ilk sayisini1 2012 bahar
doneminde yayimlamistir. Tiirk Doga ve Fen Dergisi, Tiirkiye ve diinyanin her yerinden gelen doga ve fen bilimlerinin
her alaninda 6zgilin, yayimlanmamis, yayimlanmak iizere bagka yere gonderilmemis makale, derleme ve sempozyum
degerlendirmesi gibi caligmalarm bilim alemine sunulmasi amacityla kurulmustur. {lk sayisindan bugiine kesintisiz olarak
faaliyetlerini stirdiirmektedir.

Tiirk Doga ve Fen Dergisi sadece online sistemde yayinlanmakta olup ayrica kagit baskisi1 bulunmamaktadir. Dergimize
gelen her galigsma 6ncelikle Turnitin intihal programinda taranmaktadir. Dergimizde editorlerin, hakemlerin ve yazarlarin,
uluslararasi yayim etik kurallarina uymasi ve makalelerin yazim kurallarina uyumlu olmasi zorunlulugu vardir.

Yazarlar yayimlanmak tizere dergimize gonderdikleri c¢alismalari ile ilgili telif haklarin1 zorunlu olarak Bing6l
Universitesi Tiirk Doga ve Fen Dergisi’ne devretmis sayilirlar. Yazarlardan herhangi bir iicret talep edilmemektedir.
Yazarlarin degerlendirmeleri, dergimizin resmi goriisii olarak kabul edilemez. Calismalarin her tiirli sorumlulugu
yazarlarina aittir. Arastirma {irlinleri igin etik kurul raporu gerekli ise, ¢alisma {izerinde bu raporun alinmig oldugu
belirtilmeli ve kurul raporu sisteme kaydedilmelidir. Arastirma ile ilgili intihal, atif manipiilasyonu, sahte veri uydurma
vb. suistimallerin tespit edilmesi halinde yayim ve etik ilkelerine gére davranilir. Bu durumda ¢alismanin yayimlanmasini
onlemek, yayimdan kaldirmak ya da baska islemler yapmak i¢in gerekli islemler takip edilmektedir.

Dergimizde, kaynak gosteriminde uluslararas1 Vancouver sistemine gegilmistir. Ayrica dergimiz, Creative Commons ile
lisanslanmak suretiyle dergimizde yayimlanan makalelerin paylasimi, kaynak gosterimi ve yayimlanmasinda dergi ve
yazar haklarim1 korumaya almistir. 2018 yili giiz doneminden itibaren makaleler, uluslararasi yazar kimlik numarasi
ORCID No’su ile yayimlanmaktadir.

Dergi ekibi, dergimizin ulusal ve uluslararasi indekslerce taranan bir dergi olmasi yoniinde caligsmalarini titizlikle
stirdiirmektedir. Dergimize gosterilen ilgi bu yonde bizleri tegvik etmeye devam edecektir.

Bingsl Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii tarafindan yayimlanmaktadir
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Abstract: There is an increasing demand in the synthesis of shape and size-controlled gold
nanostructures (Au NSs) with greener methods. Therefore, we aimed to synthesize differently
shaped and sized Au NSs using a greener technique under ambient conditions. In this study, we
utilized pollen extracts of Corylus avellana, Juniperus oxycedrus and Pinus nigra species (collected
from Kastamonu region of Turkey) for the synthesis. The extraction was performed in water in order
to recover “water soluble” content from the pollen grains. The extracts were used to stabilize, and
direct shape and size of the HEPES (4-(2-hydroxyethyl)-1-piperazineethanesulfonic acid) buffer
synthesized Au NSs. UV-vis, powder X-ray diffraction (PXRD), scanning electron microscopy
(SEM) characterizations proved synthesis of spherical, anisotropic and large Au NSs with this
benign approach. The obtained Au NSs were possible to separate small and large Au NSs through
centrifugation. Chemistry of pollen extracts played a key role on the morphology and stability of the
Au NSs. The findings, for the first time, is revealing the synthesis of large Au nanorod bundles
(>300 nm) along with hexagonal and spherical Au NSs under ambient conditions using pollen grain
extracts, whose maturation took 24h.

Polen Oziitii Aracih Altin Nanoparcaciklarin Sentezi ve Karakterizasyonu

Anahtar
Kelimeler
Altin
nanoyapt,
Altin nanorod,
Pollen tane
Oziti,

Yesil kimya
sentezi

Oz: Altin nanoyapilarin (AuNYlarin) morfoloji ve boyut kontrollii sentezlerinin yesil kimya ile
sentezine ihtiya¢ giderek artmaktadir. O nedenle biz bu ¢alisma da AuNYlarinin boyut ve morfoloji
kontrollerinin oda sartlarinda sentezini ¢alistik. Kastamonu bélgesinden toplanan Corylus avellana,
Juniperus oxycedrus ve Pinus nigra tiirlerine ait polen &ziitlerini kullanarak sentezler gergeklestirildi.
Polen tanelerinden Oziitleme saf su icerisinde gergeklestirilerek su da ¢oziinen bilesenlerin
izolasyonu hedeflendi. Oziitler, HEPES (4-(2-hidroksimetil)-1-piperazinetan siilfonik asit) tamponu
aracilifiyla sentezlenmis AuNYlarmn kararliligt ve sekil/boyut yonlendirilmesinde rol oynamustir.
UV-Vis, toz X-isilar1 krinim teknigi ve taramali elektron mikroskobu caligmalari sentezlenen
AuNYlarin sferik, anizotropik ve bilyiik yap1 morfolojilerine sahip oldugunu gdstermistir. AuNYlar
santrifiij kullanilarak boyutlarma goére ayrilmislardir. Polen kimyasinin sentezlenen AuNYlarin
kararliligt ve morfolojilerinde anahtar rol oynadiklarini gostermistir. Arastirmalarimiza goére bu
calisma ile hekzagonal ve sferik AuNYlara ek olarak >300 nm nanorod demetlerin polen tane
ekstraksiyonlar1 ile oda sicakliginda sentezi ilk defa gergeklestirilmistir. Sentezlenen AuNYlarin
morfolojik kararliliklar1 24 saat i¢erisinde tamamlanmustir.
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1. INTRODUCTION

Green synthesis of metallic nanomaterials are of great
interests owing to their sustainable production and being
free from environmentally toxic chemicals [1].
Utilization of plant extracts [2-5], simple sugars [6],
microorganisms [7] and carbohydrate polymers [6] are
among the greener approaches. Among these
approaches, the use of plant extracts are the most widely
preferred route in the synthesis of metallic
nanostructures including gold [6], silver [8], copper [9]
and platinum [10]. Similarly, pollen grains have been
shown as a reactor in metallic nanomaterials synthesis
[11] as well as that their extracts provide proper
chemistry in the synthesis of shape and size directed
metallic nanostructures [12,13].

There is an increasing demand in synthesis of shape and
size controlled Au NSs along with surface chemistry
control in accordance with the application requirements
[14]. Pollen grains contain carbohydrates, proteins,
amino acids and phenolic compounds [15]. Extraction
methods can allow targeted isolation of chemical
constituents from pollen grains [16]. Even though pollen
grains are of seasonal allergens [17,18], they have been
exploited for biotechnological applications [19]. Despite
the fact that pollen extracts are rich of bioactive
molecules that can provide stabilization and capping for
metallic nanostructures during their wet-chemistry
mediated synthesis [13], their utilization has been rather
limited. Limited studied regarding on polen extracted
nanostructure materials have been found in the literature.

In this study, we utilized extracts of pollen grains from
Corylus avellana, Juniperus oxycedrus and Pinus nigra
species collected in Kastamonu province of west black-
sea region of Turkey. “Water soluble” organic
constituents and biomolecules (e.g. protein and sugars)
have differences among these species pollen grains
based on the obtained IR data. Water-based extraction
applied to the pollen grains to collect “water soluble”
molecules to prevent extra steps so as to solubilize the
synthesized nanostructures. It is known that aqueous
extraction of pollen grains, independent from the pollen
species, reveal release of amino acids [20],
carbohydrates and proteins [15]. HEPES buffer was used
to initiate Au NSs formation while the extracts served as
the directing, capping and stabilizing agents. The type of
pollen extracts with its addition method brought
dramatic effects on the Au NSs size and morphology.

2. MATERIALS AND METHODS

N-(2-Hydroxyethyl)piperazine-N’-(2-ethanesulfonic
acid) (HEPES, > 99.5%) and gold (III) chloride
trihydrate (HAuCl4-3H20, 99.995 %), DPPH (2,2-
diphenyl-1-picrylhydrazyl, > 97 %) reagent, absolute
ethanol (> 99.8%) were purchased from Sigma-Aldrich.
De-ionized (DI) water with resistivity of 18.2 MQ was
produced by Humana Zeneer power 1 used throughout
the study.

2.1 Extraction of Active Ingredients from Pollens

The plants belong to different families as Corylus
avellane (CA) is a member of Betulacea, Juniperus
oxycedrus (JO) is member of Cupressaceae family [21]
while Pinus nigra (PN) is a member of Pinaceae family
[22], whose pollen grains were used in the study that
were collected in 2017 in Kastamonu. 1 g of pollen from
each species were added into 10 mL DI water, which
was kept at 60 °C for 4 h. Every 30-min, the mixture was
gently vortexed to enhance release of the water-soluble
active ingredients. The mixture was then centrifuged at
5000 rpm for 10 min to precipitate pollen debris.
Supernatant part was finally filtered through a 0.22 pm
sterile filter. The extract was frozen at -82 °C, followed
by lyophilization in Christ Alpha 1-2 LD Freeze Dryer
lyophilizer. ATR-FTIR (Bruker, Alpha Il) in the region
between 4000-400 cm-1 was used to characterize the
functional groups of the extracts.

2.2 Antioxidant Capacity of the Pollen Extracts

DPPH (2,2-diphenyl-1-picrylhydrazyl) assay was used to
characterize antioxidant potential of the pollen extracts
using 0.16 M DPPH prepared in absolute ethanol. All
pollen extracts were used at 0.75 mg/mL concentration,
and incubation time was kept as 5-min.

2.3 Au NS Synthesis

Ratio of pollen extracts and HEPES buffer (pH 7.4) were
optimized to obtain colloidally stable nanostructures.
Concentration of HEPES buffer was tested between 100
mM and 10 mM while pollen concentration varied
between 5 mg/mL to 0.75 mg/mL. HAuCl4-H20
concentrations were tested at 0.5 mg/mL to 0.15 mg/mL.
Table 1 summarizes the synthesis conditions for Au
nanostructures.

Table 1: Pollen extracts mediated synthesis of Au nanostructures using
HEPES as reducing agent.

Sample | HEPES! | DI water Pollen HAuCl,-H,0°
Name (uL) (uL) extract? (uL)
(nh)

Approach 1 Pollen extracts introduced to the media with HEPES
before HAUCI,-3H,0 introduction

HP1 1000 960 0 40
HP2 1000 940 0 60
PN1 1000 700 260 40
PN2 1000 700 240 60
JO1 1000 700 260 40
JO2 1000 700 240 60
CAl 1000 700 260 40
CA2 1000 700 240 60

Approach 2: Pollen extract introduced to the media 1-min after mixing
HEPES and HAuCl4-3H,0

PN3 1000 700 260 40
JO3 1000 700 260 40
CA3 1000 700 260 40
PN4 1000 700 240 60
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2.5 Characterization of Au NSs

UV-Vis spectrometry (T60 PG Instrument), powder X-
Ray diffraction (Philips X Pert Pro), Scanning Electron
Microscopy (SEM) (FEI QUANTA 250 FEG) were used
to characterize surface plasmon resonance, crystal
structure and morphology, respectively. 400-mesh
(01896N) Ted-Pella grids were used for SEM analysis.

3. RESULTS AND DISCUSSIONS

3.1 Antioxidant Potential and Functionality of the
Pollen Extracts

Due to the fact that the goal of the study was to
synthesize gold nanostructure with a fast kinetic in
aqueous system under ambient conditions, DPPH
reduction by the pollen extracts was confined to 5-min.
A common approach (Equation 1) to reveal extracts
radical scavenging capability is to calculate relative
DPPH reduction was followed in the study.
% Reduction = [2=4591X100 Equation 1:
where Ab; refers to the absorbance of DPPH
concentration while Abs refers to the absorbance for the
sample after 5-min incubation [23]. % DPPH reduction
for the pollen extracts were found as 80.7, 38.6 and 80.5
for CA, JO and PN respectively.

g1 1203 1272

985—V'~1036

400 1000 1600 2200 2800 3400 4000
PN

400 1000 1600 2200 2800 3400 1000

Transmittance, %

400 1000 1600 2200 2800 3400 4000

Wavelength, cm!

Figure 1: IR spectra of aqueous extracts of CA, PN and JO pollen
grains.

It is clear that CA and PN possessed the same DPPH
reduction capacity while JO gave less than half of DPPH
in comparison to CA and PN. Differences in antioxidant
capacity of the pollen extracts can be related to the
presence of different antioxidant compounds that pollen
grains have. It is possible that high antioxidant activity
of CA and PN can be resulted from high load of
conjugated [15] and polyphenols [24]. For instance, CA
pollen grains contain high load of carotenoids [15].
Besides, water mediated extraction can trigger release of
proteins, sugars, amino acids, carotenoids, glycosylated

flavonoids and free amino acids [15]. As detained below,
CA extract has carotenoids, conjugated constituents that
give CA extract high radical scavenging activity.
Similarly, PN and JO extracts gave conjugated structures
(e.g. flavonoids). The differences between the
antioxidant activities are possibly related to type of
flavonoids and their amounts along with such other
structures including carotenoids and the side groups in
proteins.

FTIR studies revealed (Figure 1) that CA, PN and JO
pollen grain aqueous extracts have proteins (~1600 cm-1
for C=0 stretching of amide group, and C-O, C-N and
C-C stretching vibrations for ~1030 cm-1) [25,26] and
saccharides (920-700 cm-1 for vibration of C-OH
groups and ~1030 cm-1 stretching vibration for C-C
group) [25]. It is important to mention that the peak at
~1600 cm-1 can also represent the presence of
carotenoids [15]. Among the extracts, only CA gave
bright yellow color, so the peak for CA is more from
carotenoid, but the same thing cannot be said for JO and
PN extracts. Interestingly, all the spectra revealed the
presence of RNA with the band at ~860 cm-1 of C-O-P-
O-C [15]. Flavonoid peaks locate between 669-411 cm-1
[27]; 514 cm-1 of CA extract, 518 cm-1 of PN and 496
and 414 cm-1 of JO were obtained. Even though, clear
peaks were not observed for phenolic acids, shoulders
between 1800-1500 cm-1 reveals presence of phenolic
acids [25] for all the extracts.

Particularly, the bands at 1519 cm-1 of JO and at 1653
cm-1 of PN (more of a shoulder peak) represent presence
of proteins [28], which means that JO and PN extracts
have more protein content than CA extract. Besides, the
band at 1653 cm-1 of PN represents presence of a-
helical proteins [28], which is not present in the other
extracts. In contrast to this, any band at ~ 720 for cm-1
(characteristic peak for CH2 rocking of lipids) was not
observed for any of the extracts. So, it is possible to
speculate that the peak at ~2928 cm-1 is the sign for
presence of cellulose instead of lipids. It is noteworthy to
mention that band intensities for the same group is
proportional to the concentration of the functional group
[26]. Particularly at ~1030 cm-1 PN gave stronger band,
which could refer to that PN extracts exhibiting, or
possessing, a higher amount of saccharides in
comparison to CA and JO extracts.

Comparison of the fingerprint region (1800-500 cm-1)
for all the extracts gave different signatures: for instance,
PN spectrum gave clear band at 774 cm-1, which is seen
as a shoulder in the JO spectrum. Similarly, PN spectrum
gave characteristic a-glycosidic bond at 816 cm-1 while
the band at 1257 cm-1 refers to in-plane bending
vibration of -OH group [29]. CA spectrum gave
characteristic absorption at 1203 cm-1 ascribed to
phosphate groups (nucleic acids and phospholipids) [30]
while CA and JO gave strong absorption at 985 cm-1
due to the presence of carbohydrates (from C-O or C-C
bonds) [31]. In contrast to this, all the extracts gave
absorption band at ~ 860 cm-1 , typical of anomeric
region of carbohydrates [31], while PN extract gave the
sharpest peak. The bands at ~1100 cm-1 are due to C-O
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of alcohol group in CA and JO. The band at 852 cm-1 of
CA extract refers to the presence of aromatic groups [32]
of sporopollenin.
3.2 Synthesis and Characterization of Au
Nanostructures

HEPES buffer, inherently a week reducing agent, is
among the buffers widely utilized in synthesis of
metallic nanostructures. Even though it can reduce Au3+
ions to metallic Au, during formation of stabilized Au
NSs, its molar ratio to Au3+ ions poses critical
importance as much as its pH [33]. In our study, we
tested HEPES buffer at pH 6.0 and 7.4 (25 mM in both
cases) to initiate Au NSs nucleation. As given in Table
1, we selected 25 mM pH 7.4, which improved
nanostructure synthesis kinetics as well as that the pH
was kept near to neutral. During the study, HEPES
triggered Au NSs synthesis within 5-minutes.

[®]
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Figure 2: UV-Vis spectra (a) and digital micrographs (b) of HEPES
synthesized Au NSs. (i) H1-2h, (ii) H1-24h, (iii) H2-2h, (iv) H2-24h
and (v) H2-24-s, where s refers to the supernatant after centrifugation
at 5000 rpm for 15 min.

750 0
Wavelength (nm)

As illustrated in Figure 2, at higher HEPES/Au3+ ratio a
clear two SPR peaks at around 570 nm and 890 nm were
obtained (H1-2h) with a green color, which started
precipitating within 2 h (Figure 2b-i). As shown in
Figure 2b-ii, all NSs precipitated within 24 h, where the
supernatant did not give any SPR peak (H1-24h) around
characteristic Au nanostructure range wavelengths (>
500 nm). In contrast to this, at lower HEPES/Au3+ ratio
a wide SPR peak from 560-900 nm was obtained that
refers to NSs over 200 nm [34]. Even though at lower
ratio, precipitation was maximum within 2 h (Figure 2b-
ii), its supernatant (Figure 2b-iv) gave 2 SPR peaks at ~
503 nm (more of spherical with < 10 nm size) and at 980
nm (highly anisotropic Au NSs) (H2-24h).
Centrifugation resulted in loss of the peak at 980 nm
(H2-24h-s) along with decreased intensity of the
supernatant’s color (Figure 2b-v). Therefore, it can be
said that at proper HEPES/Au3+ ratio (at pH 7.4 with 25
mM/4.41 mM) stable colloidal Au NSs can be obtained
under the tested conditions. Anisotropic Au NSs in
precipitates are shown in Figure 3.
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Figure 3: SEM micrographs of precipitated Au NSs for (a) HP2-24h-s,
(b) PN2-24h-s, (c) JO2-24h-s and (d) PN4-24h-s.

Pollen grain extracts were applied to stabilize HEPES
synthesized Au NSs in two ways as the extracts were
mixed with HEPES buffer, followed by HAuCI4-H20
solution addition. In the second approach, pollen extracts
were added to HEPES-HAuCl4-H20 mixture 1 min
later. Both approaches allowed synthesis of stable
spherical and anisotropic Au NSs (Figure-3 and -4). The
extracts at 1.95 mg/mL and 1.8 mg/mL concentrations
were used for 294 mM and 441 mM Au3+ ion
concentration, respectively.

(0
, 4

Figure 4: SEM micrographs of JO1-24h-s (a and b) and PN4-24h-s (c

and d).
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Figure 5: UV-Vis spectra (a and b) and digital micrographs (c and d)
of PN extract stabilized Au NSs. In ¢, (i) PN1-2h, (ii) shaken and
diluted PN1-2h, (iii) diluted PN1-24h, (iv) PN2-2h, (v) diluted PN2-
24h and (vi) PN2-24h-s. In (d), (i) diluted PN3-2h, (ii) diluted PN3-
24h, (iii) PN3-24h-s (iv) diluted PN4-2h, (v) diluted PN4-24h, and (vi)
PN4-24h-s (s refers to the supernatant after centrifugation at 5000 rpm
for 15 min). ) XRD pattern of PN4 indexed to fcc Au crystal structure
(ICDD PDF no: 000-004-0784).
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Introduction of pollen grain extracts posed dramatic
effect on Au NSs formation and stability. Figure 5a
reveals that PN1-2h have a wide SPR spectrum between
500-950 nm (Au NSs > 200 nm) that gave greenish color
when the precipitate was shaken (Figure 5c-ii), which
got lost upon 24 h incubation (PN1-24h). PN1
precipitated within 2h (Figure 5c-i) and gave a clear
solution within 24 h (Figure 5c-iii). At higher PN
extract/Au3+ ratio (PN2-2h and PN2-24h), stable Au
NSs were obtained (Figure 5c-iv and -v). Even though
PN2 protected its stability, centrifugation changed its
color from purple (Figure 5c-v) to light pink (Figure 5c-
iii). SPR peaks at 555 nm and 967 nm (PN2-24h)
disappeared and only SPR peak at 540 nm (PN2-24h-s)
remained through centrifugation (notched arrow in
Figure 5b). This is attributed to enhanced gravity related
precipitation of larger NSs (see Figure 4).

Figure 5b shows that PN3-2h gave a broad SPR
spectrum from 520-950 nm, which then turned into a
sharp single peak at 570 nm. Based on the literature, this
observation can be related to that single NS gathered to
form larger assemblies (greenish color, Figure 5d-i),
followed by detachment to single Au NSs through
adsorption/reaction of PN extracts on the formed Au NSs
(purple color, Figure 5d-ii). Centrifugation, as expected,
resulted in blue shifts (from 570 nm to 540 nm), whose
color turned into pale pink (Figure 5d-iii). Interestingly,
lower PN extract/Au3+ ion ratio gave faster maturation
for Au NSs synthesis as seen in Figure 5 (PN4-2h and
PN4-24h) and in Figure 5d (Figure 5d-iv and -v).
Similar to PN3, centrifugation altered the color of the
supernatant (Figure 5d-vi). However, it should be noted
that PN4-24 gave extra peak at 977 nm, representing
nanorod formation (Figure 3-d). SPR peaks at NIR
region can allow nanostructure to be considered for
biomedical analyses [35], which type of NSs can be
obtained using the pollen extracts, followed by benchtop
centrifuge. Formation of nanorod bundle is probably
related to presence of both a-helices and B-sheet protein
content of PN extracts since proteins can serve as temple
in gold nanorod synthesis [36].

It is known that HEPES mediated Au NSs give fcc
crystal structure [22], so as an illustration crystal
structure of pollen directed Au NSs synthesized in
HEPES, PN4 was selected to exemplify the crystal
structure of the synthesized Au NSs as shown in Figure
5e. Miller indices of (111), (200), (220) and (311) is the
representation of fcc crystal structure (ICDD PDF: 000-
004-0784; International Centre for Diffraction Data)
[23].

Wavelength (nm) Wavelength (nm)
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Figure 6: UV-Vis absorptlon spectra (a and b) and dlgltal mlcrographs
(c and d) of JO extract stabilized HEPES synthesized Au NSs. In c, (i)
JO1-2h, (ii) diluted JO1-2h, (iii) diluted JO1-24h, (iv) JO1-24h-s (v)
JO2-2h, and (vi) JO2-24h-s. In (d), (i) diluted JO3-2h, (ii) diluted JO3-
24h, (iii) JO3-24h-s, where s refers to the supernatant after
centrifugation at 5000 rpm for 15 min.

JO pollen grain extracts triggered maturation within two
hours incubation (JO1-2h and JO1-24h) with a sharp
SPR peak at 580 nm, whose centrifugation triggered blue
shift (SPR peak shifted to 532 nm). No precipitation
occurred within 24 h (Figure 6c¢c-i and -iii) while
centrifugation altered the color from blueish to pale pink
(Figure 6c¢-iv). In contrast to this, at lower ratio (JO2)
fully precipitated (Figure 6c-v), whose shaken version
gave greenish color (Figure 6c-vi) with an SPR
spectrum resembling formation of dimer/trimer from
single Au NSs [34]. Maturation of JO2 (JO2-24h) gave
two SPR peaks at 502 nm and 975 nm, which refer to
anisotropic Au NSs formation, whose centrifugation
resulted in colorless supernatant with no SPR peak (data
not shown). As shown in Figure 6b, addition of the
extract after mixing HEPES and HAuCl4-H2O solutions
gave stable purple colored solution (Figure 6d-i and -ii)
with SPR peaks at ~ 562 nm, whose centrifugation
caused blue shift to 532 nm (JO3-24h-s) with very pale
pink color (Figure 6d-iii).

Figure 7: UV-Vis absorption spectra (a and b) and digital micrographs
(c and d) of CA extract stabilized HEPES synthesized nanostructured.
In c, (i) CA1-2h, (ii) shaken and diluted CA1-2h, (iii) CA1-24h, (iv)
CA2-2h, (v) CA2-24h and (vi) CA2-24h-s. In (d), (i) diluted CA3-2h,
(i) diluted CA3-24h, (iii) CA3-24h-s, where s refers to the supernatant
after centrifugation at 5000 rpm for 15 min.

CA pollen grain extracts for both tested concentrations
according to Approach 1 did not give stable Au NSs.
Both CAl and CA2 precipitated (Figure 7c-i and -iv)
within 2 h, whose shaken mixture (Figure 7c-ii) gave
two SPR peaks (CA1-2h and CA2-2h). Incubation up to
24 h resulted in clear supernatant (Figure 7c-iii and -v)
and further centrifugation gave similar color (Figure 7c-
vi). The supernatants at 24 h incubation (CA1-24h, CA2-
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24h and CA2-24h-s) did not give any SPR peaks
belonging to AuNSs. In contrast to these, CA pollen
grain extracts triggered stable Au NSs formation in
Approach 2. Two hours incubation (CA3-2h) gave SPR
peak at 574 nm with strong bluish color while ripening
gave red shift to 584 nm (CA3-24h), whose
centrifugation reversed the SPR peak back to 547 nm
(CA3-24h-s). Even though the intensity of the color
changed during centrifugation to pale blue (Figure 7d-
iii), the difference between Figure 7c-i and -ii is only
related to the amount of aliquot placed into the cuvette
for UV-Vis analysis. However, stability of CA mediated
AUNSs were not high (completely clumped within 48 h
and require  extensive vortexing) so  further
morphological analysis were not performed. This could
be related to that CA extract gave lesser amount of
proteins and carbohydrates than PN and JO extract,
where proteins and carbohydrates can serve as
stabilizing agent [36,37].

In all cases 24 h was enough to complete Au NSs
synthesis at room temperature. 48 h and 72 h incubation
did not alter SPR peaks of any of the Au NSs in
supernatants (data not shown). Au NSs in the
precipitates are not expected to alter their morphology
since they are isolated from the ligands found in the
extracts. The pollen grain extracts were tested alone in
the synthesis of Au NSs, but none of them initiated
particle nucleation within 2 hours, that is why they were
not tested alone. There was no correlation between
antioxidant capacity and Au NSs formation/stability for
the tested pollen grain extracts. In contrast to this, even
though CA showed similar antioxidant capacity to PN
extract, stable Au NSs were not obtained. However,
chemical character of the pollen grain extracts posed
dramatic effect on the Au NSs morphology and stability.

Since Au NSs synthesized using JO and PN extracts
gave very characteristic SPR spectra and stable Au NSs,
SEM and STEM based morphology analyses were
performed for them. As seen from Figure 4,
centrifugation ~ mediated  precipitation  provided
separation for large and smaller AuNSs. JO1-24h-s
(Figure 3) gave spherical Au NSs with 114+2 nm size
range while the precipitated of JO2-24h-s (Figure 4)
gave 25+5 (~ 50 %) and 35+5 (~ 50 %) sized anisotropic
Au NSs. Similarly, PN2-24h-s (Figure 3) gave ~ 1242
nm sized spherical Au NSs, whose precipitate gave
anisotropic Au NSs with sizes of 45+3 x 55+£7 nm
hexagonal and 25+3 x 3243 nm hexagonal morphology
(Figure 4). Besides, minor amount (<10 %) of spherical
Au NSs with 15+5 nm diameter. Interestingly,
precipitate of PN4-24-s gave rod shaped Au NSs with an
average length of 302 £5 nm and width of 55 £10 nm
(Figure 4), which gave two SPR peaks characteristics
for nanorods (depicted with arrows in Figure 5b). This
shows that introduction of pollen extract into
HEPES/HAuUCI4 mixture before reaction and/or after
reaction can bring dramatic effect on the NS morphology
and size. In the case of HEPES-mediated Au NSs
synthesis (Figure 4), overwhelmingly tetragonal and
hexagonal morphology with 70 x 80 +5 nm, 80 x 80 £5
nm size range and minor amount of rod-shaped with 143
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x 35 nm sized Au NSs were obtained. It is possible that
the supernatant of HP2 might have spherical and small
sized (<20 nm) nanostructure based on Figure 3.

Due to the fact that colloidal Au NSs with high purity
and possible minimum size and shape diversity are
critical for their applications, their synthesis and post-
synthesis procedures have been under thorough
investigations [34]. Centrifugation is a valuable
approach to selectively isolate metallic nanostructures
based on size and shape [38]. Centrifugation applied to
the Au NSs synthesized in the presence of pollen
extracts allowed separation of differently sized Au NSs
with characteristic morphology. It is possible that further
refinement for narrower size and shape separation with
centrifugation [34], which can tune the collected Au NSs
samples. Another important thing is that anisotropic NSs
have critical places in catalysis, sensor support materials,
optics and electronics [39,40]. Therefore, their directed
synthesis and isolation are critical. Particularly, synthesis
of rod shaped nanostructures possessing > 100 nm length
requires extreme conditions and use of toxic chemicals
like CTAB [41]. Hereby, we synthesized ordered very
large Au NSs utilizing green chemistry through the use
of pollen extracts.

4. CONCLUSION

Greener approaches in  synthesis of metallic
nanostructures are among the most widely studied routes
for nanostructure studies. Hereby, we utilized water
extracts of pollen grains from three different pollen
species using HEPES buffer as initiator of gold (iii) ion.
Type of pollen species and introduction method of pollen
extract to direct shape and size growth posed dramatic
effect on the synthesized AuNSs in relation to the
chemical composition of the pollen extracts. Reduction
capability of the pollen extract did not give any
correlation for the speed of Au NSs synthesis and
morphology control because of the fact that these groups
provided radical scavenging activity, did not serve as
stabilizing agent. 24 h was enough to have mature Au
NSs under ambient conditions. Based on the results, it is
possible to have fine control on morphology and size on
the synthesized Au NSs by controlling the ratio of pollen
extract/Au3+ ion, which can be further refined by using
centrifugation at different centrifugal force. Based on our
literature survey, this is the first study that reports on the
synthesis of large gold nanorods using pollen extracts.
Further qualitative and quantitative spectroscopic and
chromatographic characterizations of the extracts are
required to enlighten which functional groups play the
most critical role in the size and shape directing effect on
the Au NSs along with their stabilization..
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Anahtar Oz: Bu calisma, antrasen iceren kalkon yan zincirli yeni kopolimer sisteminin termal ve
Kelimeler elektriksel 6zelliklerini incelemeyi amaglamistir. Monomer ve kopolimerlerin yapilart FT-IR, H-
Kopolimer, NMR ve *C-NMR teknikleri kullamlarak karakterize edildi. Kopolimerlerin termal davranislari
Grafen DSC ve TGA kullanilarak analiz edildi. Kopolimerdeki antrasen birimlerinin artmasiyla camsi
kompozit, gecis sicakliginin 123 °C'den 142 °C'ye yiikseldigi gozlemlendi. Kopolimer matriksine % 4 grafen
Termal partikiilleri ilave edilerek yari-iletken kompozitler hazirlandi. Kopolimerlerin ve grafen
davranis, kompozitlerinin dielektrik dl¢timleri 100 Hz-20 kHz frekans araliginda empedans analizor teknigi
Dielektrik, kullanilarak incelendi. P(MMA-ko-AAPAc 0.43)’1n dielektrik sabiti grafenin ilavesiyle 5.21'den
Elektriksel 273.28'e yiikseldi. Kompozitlerin aktivasyon enerjisi degerleri, sicakligin bir fonksiyonu olarak
ozellikler DC iletkenligi Olgiilerek elde edildi. Aktivasyon enerjisi degerleri P(MMA-ko-AAPAc 0.16),

P(MMA-ko-AAPAc 0.31) ve P(MMA-ko-AAPACc 0.43) i¢in sirasiyla 0.320, 0.077 ve 0.040 eV
olarak belirlendi.

Preparation of New Anthracene Based Copolymer System and Graphene Composites,
Investigation of Thermal and Electrical Properties

Keywords Abstract: This study aimed to investigate the thermal and electrical behavior of the new
Copolymer, copolymer system with chalcone side chain containing anthracene. The structures of monomer and
Graphene copolymers were characterized using FT-IR, *H-NMR and **C-NMR techniques. The thermal
composite, behaviors of copolymers have been analyzed by using DSC and TGA. The glass transition
Thermal temperature was increased from 123 °C to 142 °C with increasing the anthracene content in the
behaviour, copolymer. Semiconducting composites of copolymers have been prepared by adding 4%
Dielectric, graphene particles to the copolymer matrix. The dielectric measurements of the copolymers were
Electrical investigated using the impedance analyzer technique in the frequency range of 100 Hz-20 kHz.
properties The dielectric constant is greatly increase from 5.21 to 273.28 for P(MMA-co-AAPAc 0.43) by
the addition of 4% nanographene. The AC and DC conductivity of copolymer/graphene
composites were measured. Furthermore, the activation energy values of the copolymer/4%
graphene composites were obtained by measuring the DC conductivity as a function of
temperature. The activation energy values of the copolymer/4% graphene composites were 0.320,
0.077 and 0.040 eV for P(MMA-co-AAPAc 0.16), P(MMA-co-AAPAc 0.31) and P(MMA-co-
AAPAC 0.43), respectively.
6]. Polimer yapisindaki antrasenin ¢arpici 6zelliklerini
1. GIRIS daha iyi anlamak igin, metil metakrilat (MMA) gibi

Antrasen yan yana dizilmis benzen halkalarindan dolay1
14 delokalize elektronlar1 ile genisletilmis m-konjuge
sisteme sahiptir. Antrasen {li¢ aromatik halka i¢ermesi,
fotofiziksel ve benzersiz Ozellikleri sayesinde polimer
bilimindeki  bircok  uygulamada uzun  siiredir
calisilmaktadir [1]. Atrasen konjuge yapist kolay
elektron haraketliligi sagladigindan organik transistorler
[2-4] ve OLED uygulamalari i¢in ilgi ¢ekici olmustur [5-

reaktif fonksiyonel gruplar igermeyen bir monomerle
kopolimerlerinin hazirlanmas1 faydali olacaktir. Bu
durumda, polimerizasyon sirasinda biiyiiyen tekrar eden
birimlerin antrasen ile etkilesime girmemesi onemlidir,
¢linkii bu polimer yapisinin bozulmasina (ek dallanma,
capraz baglanma) neden olabilir, bu da yapisal
degisiklikleri tetikler ve dolayisiyla optik o6zellikleri
degistirir. MMA ana monomer olarak kullanildiginda,
serbest radikal polimerizasyonu sirasinda MMA'y1
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polimerizasyon sistemine katarak biiyiiyen
makromolekiiliin antrasen grubu ile etkilesime girdigi
diigiiniilemez [7]. Daha once yapilmig bir calismada
MMA ile kopolimerizasyon igin antrasen iceren bir
monomer olarak 9-vinil antrasen kullanilmustir [8]. Vinil
grubunun a-karbon atomunun sterik etkisi sebebiyle
polimerin doniisiimii ve molekiil agirhigr diisiik kalmis
ayrica kopolimerdeki antrasen konsantrasyonu monomer
karisimindakinden daha diisiik olmustur [9].

Bu ¢alismada, antrasen halkasi i¢eren bir hidroksi kalkon
bilesigi ve bunun akriloil kloriir ile reaksiyonu
sonucunda yeni bir monomer sentezlenmesi amaclandi.
Ayrica bu yeni monomer ile yapidaki sterik engeli
azaltmay1 ve polimerizasyonu daha aktif hale getirmeyi
hedefledik. Boylece yiiksek konjugasyona sahip antrasen
iceren kalkon grubunun kopolimerindeki konsantrasyon
artisinin termal ve elektriksel 6zellikler {izerindeki etkisi
arastirildi.

Polimerin yapisindaki konjugasyon ve polar fonksiyonel
gruplar, dielektrik sabiti {lizerinde Onemli bir etkiye
sahiptir. Dielektrik dzellikler alternatif akima (AC) bagh
olarak 100Hz ve 20 kHz frekans araliginda farkli
sicakliklarda  Olgiildii. Ayrica  kopolimerlerin =~ 6n
denemelerinden sonra %4 grafen  kompozitleri
hazirlandi. Yart iletken o6zellik gostermesi amaglanan
polimer grafen kompozitlerinin AC iletkenligine ek
olarak, DC iletkenlik O&lgiimleri de sicakligin bir
fonksiyonu olarak olgiildii ve aktivasyon enerjileri
hesaplandi.

2. MATERYAL VE METOT

4-hidroksibenzaldehit, 9-asetil antrasen, akriloil kloriir,
metil metakrilat, sodyum hidroksit, tetrahidrofuran
(THF), dimetilformamid (DMF), trietilamin (EtsN),
baslatici olarak kullanilan dikumil peroksit (DCP) ve etil
alkol  Sigma-Aldrich'ten  temin edildi.  Polimer
kompozitlerin hazirlanmasinda kullanilan nanografen (%
99.9, 5nm) Nanografi'den temin edilmistir.

FT-IR spektrumlar igin Perkin-Elmer Spectrum One FT-
IR spektroskopisi kullanildi. Monomer spektrumu KBr
ile pelleti, kopolimer spektrumlart NaCl penceresi
ylizeyinde ince filmi hazirlanarak kaydedildi. NMR
spektrumlari AVANCE 1III 400 MHz Bruker NMR
spektrometresi ile dl¢lilmiigtiir. NMR analizi i¢in 500 pL
doteryum ¢oziiciilerinde (dg-DMSO veya d-kloroform)
yaklagik 20 mg numune ¢6ziindiiriildi. GPC o6l¢iimleri
icin 1 mL/dakikalik bir akis hizinda tetrahidrofuran
(THF) ¢oziiciisti ve kalibrasyon i¢in standart polistiren
kullanildi

Polimer ve polimer kompozitlerinin termal analizleri,
TGA ve DSC teknikleri kullanilarak azot atmosferinde
gergeklestirildi. TGA ve DSC analizleri igin sirasiyla
Shimadzu TGA-50 ve DSC-50 modelleri kullanildi.
TGA analizleri 5 mg numuneler kullanilarak oda
sicakligindan 600 °C'ye 10 °C/dk 1sitma hizinda, DSC
analizleri ise 20 mg numuneler kullanilarak oda
sicakligindan 200 °C'ye 20 °C/dk 1sitma hizinda
kaydedilmistir.  Polimer  kompozitlerin  dielektrik
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karakterizasyonu i¢in, numuneler (yaklasik 100 mg) 5
bar basing altinda peletler halinde olugturulmustur.
Dielektrik 6zellikler, HIOKI IM3536 LCR metre ile oda
sicakliginda 100Hz-20kHz frekans araliginda o6lgiildi.
Polimer/grafen kompozitin DC iletkenligi ve I-V
karakteristigi FYtronix Electric Characterization sistemi
kullanilarak gerceklestirildi. Kopolimerlerin ortalama
molekiil agirliklart bir vakumlu gaz giderici ve bir
kirilma indisi detektorii ile donatilmis Agilent 1100
sistemine sahip yiiksek basingli bir sivi kromatografi
pompasi kullanilarak gergeklestirildi.

2.1. 1-(Antrasen-9-il)-3-(4-hidroksifenil) prop-2-en-1-
on (AHPP) Sentezi icin Genel Yontem (AHPP)

1-(Antrasen-9-il)-3-(4-hidroksifenil) prop-2-en-1-on
bilesigi (AHPP), 4-hidroksibenzaldehidin, 9-asetil
antrasen ile literatiirdeki sartlara gore reaksiyonu sonucu
hazirlandi  [10]. AHPP'nin sentezi Sema 1'de
gosterilmektedir.

0

N\
o0
0 EtOH
ol )+ QD) —eor ()
NaOH OO

Sema 1. 1-(Antrasen-9-il)-3-(4-hidroksifenil) prop-2-en-1-on
bilesiginin sentez semasi (AHPP)

2.2. 4-(3-(antrasen-9-il) akriloil) fenil akrilat

monomerin (AAPAc) Hazirlanmasi

4-(3-(antrasen-9-il) akriloil) fenil akrilat monomeri
(AAPAC), trietilamin varhiginda 1-(Antrasen-9-il)-3-(4-
hidroksifenil)  prop-2-en-1 ve akriloil kloriir’iin
reaksiyonu sonucu sentezlendi. Susuz tetrahidrofuran
(THF) iginde hazirlanmis 0.87 g (9.71 mmol) akriloil
kloriir ¢ozeltisi, 0-5 °C sicaklik arasinda tetrahidrofuran
i¢inde ¢6ziilmiis olan 3 g (9.25 mmol) AHPP ve 0.97 g
(9.71 mmol) trimetilamin ¢6zeltisine yavas yavas
eklenmistir. Daha sonra reaksiyon karisimi oda
sicakliginda 6 saat karigtirildi. Elde edilen karisim
stiziildii ve suda ¢oktiiriildii. Son olarak, monomer 24
saat vakum altinda kurutuldu. Monomerin sentezi Sema
2'de gosterilmektedir.

OH H,C=CH

Sema 2. 4-(3-(antrasen-9-il) akriloil) fenil akrilat monomerin sentez
semasi (AAPAc)

2.3. Kopolimerlerin Hazirlanmasi

Poly (AAPAc-ko-MMA), THF c¢éziiciinde, 70 °C'de 48
saat siireyle baslatict olarak DCP kullanilarak serbest

10
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radikal polimerizasyon (SRP) prosediirine gore
hazirlandi. Ayni kosullar altinda, farklt mol oranlarinda
kopolimerler sentezlendi. Kopolimerler, etil alkol iginde
coktiiriilerek saflastirildi. Kopolimerler vakum altinda 40
°C'de bir giin kurutuldu. Kopolimerin yapis1 Sema 3'te
gosterilmektedir.

e v "l

| 70°C
o o o

< A
s s

Sema 3. P(AAPAc-ko-MMA)’1n sentez semasi

DCP/THF

_ >

CH,
H i

{—H&*C%CHZ—C—)»
| /m | n
c=0 c=0

Kopolimer sistemindeki MMA ve AAPAc'nin mol
fraksiyonlari, MMA birimleri i¢in 3,63 ppm'de -OCHjs
protonlarinin sinyalinin integral yiiksekliginden ve 6,99
ile 8,64 ppm arasinda AAPAc'deki aromatik protonlarin
integral  yiiksekliklerinden  belirlendi.  Kopolimer
sistemdeki monomer oranlar1 asagidaki denkleme gore
hesaplandi:

_ MMA birimlerindeki —OCH; protonlariun integral yiksekligi _3m
~ AAPAc birimlerindeki aromatik ve olafinik protpnlarin integral yiksekligi — 15m,

4

Kopolimerleri hazirlamak igin baslangigta kullanilan
AAPAc ve MMA monomer bilesimleri ve integral
yiikseklikler Tablo 1'de 6zetlendi.

Tablo 1. Baglangigta kullanilan AAPAc ve MMA monomer bilesimleri
ve integral yiikseklikleri
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2.4. P(AAPAc-ko-MMA)/Grafen Kompozitlerinin
Hazirlanmasi

Kompozitleri hazirlamak icin, Once tetrahidrofuran
(THF) iginde ¢6ziilmiis poli(AAPAc-ko-MMA) iizerine
kiitlece % 4 grafen eklenerek mekanik olarak karistirildi.
Daha sonra, grafenin kopolimer matris iginde homojen
dagilimi i¢in yaklagik 2 saat siireyle ultrasonik
dispersiyona tabi tutuldu. Sonunda ¢dziicii tamamen
uzaklastirildi ve kompozitler gece boyunca vakum
altinda 40 °C'de kurutuldu.

3. BULGULAR
3.1. Karakterizasyon

Monomerin FT-IR spektrumu (AAPAc) Sekil 1'de
gosterilmektedir. AAPAc'nin 'H-NMR ve *C-NMR
spektrumlar1 sirasiyla Sekil 2(a) ve Sekil 2(b) 'de
verilmigtir. Monomerin (AAPAc) karakteristik pikleri
asagidaki gibi 6zetlenmistir:

FT-IR: (vmax, cm™): 3055 (aromatik halkadaki C=C—H
gerilme titresimi), 2976-2858  (alifatik —C-H
gerilmesi),1744  (akrilat grubundaki ester -C=0
gerilmesi), 1640 (keton C=O gerilmesi), 1621 (vinil
grubundaki -C=C gerilmesi), 1595 (aromatik halkadaki
C =C gerilmesi).

Gegirgenlik (%)

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Dalga sayisi (cm™)

AAPAC MMA
birimlerindeki birimlerindeki
M.P aromatik ve —OCH3 mee
! olefinik protonlarmin !
protonlarm int. integral
AAPAC yiiksekligi yiiksekligi
0.15 1.13 3.0 0.07
0.30 341 3.0 0.16
0.50 6.80 3.0 0.31
0.60 11.64 3.0 0.43
m; and m; sirastyla AAPAc ve MMA birimlerinin kopolimerdeki mol
oranlart
AAPAc ve MMA  sisteminin  baslangig

kopolimerindeki monomer bilesimi verileri Tablo 2'de

verildi.

Tablo 2. Baslangig ve kopolimerdeki monomer konsantrasyonu

Polimer Monomerin Monomerin
baslangic mol kopolimerdeki
orani mol orani
My)  (My) (ma) (my)

P(MMA-ko-AAPAc 0.07) 0.15 0.85 0.07 0.93

P(MMA-ko-AAPAc 0.16) 0.30 0.70 0.16 0.84

P(MMA-ko-AAPAc 0.31) 0.50 0.50 0.31 0.69

P(MMA-ko-AAPAc 0.43) 0.60 0.40 0.43 0.57

Mi: AAPAC, M: MMA

Sekil 1. Monomerin FT-IR spektrumu (AAPACc)

'H-NMR (DMSO, dppm): 6.17 (1H, H2), 6.42 (1H,
H3), 6.53 (1H, H1), 7.19 (2H, H4), 7.29 (1H, H6), 7.52
(1H, H7), 7.58 (4H, H9 ve H10), 7.76 (2H, H5), 7.83
(2H, H11), 8.22 (2H, H8), 8.79 (1H, H12)

(a)

§ ghadife 43
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(b)

200 180 160 140 120 100 80 60 40 20 0

ppm
Sekil 2. a) Monomerin 'H ve b) *C NMR spektrumlari (AAPAG)

BC-NMR (DMSO, ppm): 199.6 (C8), 164.3 (C3), 152.5
(C4), 146.7 (C10), 134.8 (C7), 134.5 (C11), 132.2 (C1),
131.0 (C15), 130.8 (C16), 129.6 (C2), 129.2 (C6), 128.7
(C13), 128.1 (C14), 127.9 (C17), 126.1 (C12), 125.1
(C9), 122.9 (C5), 121.2 (C18).

Ayrica, yiiksek ¢oziiniirliikli kiitle spektrumunda, m/z =
379.1346'daki pik monomerin molekiiler iyonuna
[C26H1503]" (%100) atfedilir. Yiiksek ¢oziiniirliiklii kiitle
spektrumu Sekil 3'te gosterilmektedir.

Bagil Balluk

Sekil 3. Monomerin yiiksek ¢oziiniirliikli kiitle spektrumu (HRMS)

P(MMA-ko-AAPAc)  kopolimer  serisinin  FT-IR
spektrumlar1  karsilastirmali  olarak  Sekil  4'te
gosterilmektedir. Karakteristik pikler; (vmax, cm-1):
3055 (AAPAc birimlerinde aromatik halka {izerindeki -
C=C-H), (1754 (AAPAc birimlerinde ester -C=0), 1730
(MMA birimlerinde ester —C=0) , 1644 (AAPAc
birimlerinde keton karbonili -C=0), 1595 (AAPAc
birimlerinde aromatik halka {izerindeki C=C).

P(MMA-ko-AAPAc 0.43)

’\'\. /\J \IHFJ -’I{’ \Ip,“ﬂr‘”u\_‘\‘ J' L("n‘w"u’“‘”\‘tf"'\k
W/ \

P(MMA-ko-AAPAC 0.31) L

v/ Vo P

\ | | n,“J ‘\ iy . A.,”‘ Uoh

\/ W R
P(MMA-ko-AAPAc 0.16) !

— T e e s
\V,N —‘\( vy }_,‘}4 \, m W \‘._

Gegirgenlik (%)

P(MMA-ko-AAPAc 0.07)

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Dalga sayisi (cm™)

Sekil 4. P(MMA-ko-AAPACc) kopolimerlerinin FT-IR spektrumlari

P(MMA-ko-AAPAc) kopolimer serilerinin  *H-NMR
spektrumlart Sekil 5'te verilmistir. Ana zincirdeki alifatik
protonlar ve MMA birimlerindeki -CH3 protonlar1 0.80-
2.01 ppm araliginda goézlenmistir. 3.62 ppm'de MMA
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birimlerindeki metoksi (-CH30) protonlari, 7.01-8.58
ppm araliginda AAPAc birimlerindeki aromatik
protonlar goézlendi. Aromatik protonlarin  sinyal
yogunlugu, kopolimerde artan AAPAc birimlerinin
konsantrasyonu ile artmaktadir. P(MMA-ko-AAPAcC
0.43)m “C-NMR spektrumu Sekil 6'da verilmistir.
200.1 ppm keton (C=O karbon), 177.8 ve 176.6 ppm
sirastyla MMA birimleri ve AAPAc birimlerinde ester
karbonili en karakteristik sinyallerdir. ~ Aromatik
karbonlar, AAPAc birimlerinde 152.5-122.2 ppm
araliginda gozlendi. 51.86 ppm’de MMA birimindeki
metoksi karbonu, 44.5 ppm’de ana zincir karbonlari,

18,13 ppm’de ana zincirdeki —CH; karbonlari
gozlenmistir.
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Sekil 5. P(MMA-ko-AAPAc) kopolimerlerinin *"H-NMR spektrumlart
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Sekil 6. P(MMA-ko-AAPAc 0.43) kopolimerin*C-NMR spektrumu

Kopolimerlerin ortalama molekiiler agirliklar, jel
gecirgenlik kromatografisi ile belirlendi. Kalibrasyon
icin standart PSt ve ¢oziicii olarak THF kullanildi.
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Kopolimerler igin polidispersite, sayica (Mn) ve
agirlikca (Mw) ortalama (Mn) molekiiler agirliklart Sekil
7'de sunulmustur.

tor Cevaby

Dedektér Cevabn

Dedeki:

A H . s M
Alikonma Hacmi (mL) Alikonma Hacmi (L)

Sekil 7. GPC curves of the P(MMA-ko-AAPAc)

P(MMA-ko-AAPAc)’ nin ortalama molekiiler agirlig,
kopolimer sistemdeki AAPAc birimlerinin igerigi
artttkca  azalmaktadir. Bu  azalmanin, AAPAc
iinitelerindeki zincir transfer reaksiyonlarindaki artigtan
kaynaklandigi diiginiilmektedir.

3.2. Polimerlerin Termal Davramsi
3.2.1. DSC oél¢iimleri

Kopolimerlerin termal 6zellikleri géz 6niine alindiginda,
polimerler icin Onemli o6zellik olan camsi gecis
sicakligina (Tg) dikkat c¢ekmek gerekir. Plastigin
wsitildiktan sonra hizla sogudugunda sertlesip kirilgan
hale geldigi sicaklifa camsi gecis sicakligi denir [11].
Camsi gegis sicakhiginda, polimer zincirlerini birbirine
baglayan zayif ikincil baglar kopar ve makromolekiil
hareket etmeye baslar. Bu sicaklik (Tg), polimerin
segmental zincir hareketliligini anlamak i¢in ¢ok onemli
ve karakteristiktir [12,13].

Kopolimerlerin Tg degerleri DSC'den elde edilen
egrilerden belirlendi. Kopolimerlerin DSC analizleri oda
sicakligindan 200 °C'ye kadar azot atmosferi altinda 20
°C/dakika 1sitma hizinda 6l¢iildii. Kopolimerlerin DSC
egrileri Sekil 8'de gosterilmektedir. Sekil 8'de goriildiigi
iizere DSC egrileri homojen fazlardir ve iki monomerin
birbiriyle uyumlu oldugu anlamma gelir. Kopolimer
bilesiminde AAPAc birimlerinin konsantrasyonu arttik¢a
Tg'de bir artig gozlendi. Tg, PMIMMA-ko-AAPAc 0.07)
kopolimeri igin 123 °C ve P(MMA-ko-AAPAc 0.43) igin
142 °C’dir. Bu davranis, muhtemelen, kopolimerin
serbest hacmindeki azalmadan kaynaklanmaktadir. Bu
durum zincirlerin hareketliligini azaltir ve sonug olarak
cam gegis sicakligi artar.
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Sekil 8. Kopolimerlerin DSC egrileri

3.2.2. Termogravimetrik analiz (TGA)

Termogravimetrik analiz (TGA), polimerik sistemlerin
termal stabilitesini arastirmak icin en uygun ydntem
olarak bilinir [14]. TGA, kontrollii bir atmosfer altinda
numune agirligindaki degisiklikleri zaman ve sicakliin
bir fonksiyonu olarak izleme imkani verir. Elde edilen
termogramlardaki  agirlk  degisiklikleri  genellikle
reaksiyon kinetigi, ayrisma, kimyasal ve fiziksel
parametrelerle iligkilidir [15]. Kopolimerlerin
termogravimetrik analizi, Shimadzu TGA-50
kullanilarak  gerceklestirildi.  Yaklastk 5  mg'lik
numuneler bir platin numune kabina konuldu ve 10 °C
dk? 1sitma hizinda oda sicakligindan azot atmosferi
altinda 600 °C'ye wsitildi. Sekil 9 (a), serbest radikal
polimerizasyon yontemi ile hazirlanan kopolimerlerin
karsilastirmali olarak TG termogramlarini gosterir.
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Sekil 9. Kopolimerin a) TGA b) D-TGA egrileri

Kopolimerlerin TGA sonuglar1 Tablo 3'te 6zetlenmistir.
Kopolimerlerin ilk ayrisma sicakliklart (Ty,) Onemli
Olciide degismezken, AAPAc birimi arttikca % 50 kiitle
kaybina karsilik gelen sicaklikta 6nemli bir artis oldugu
gorilmiistiir.
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Tablo 3. Kopolimer serisinin termal 6zellikleri

; 500 °C
Kopolimer %g zf:ct‘;; };[?:5)0 ‘V:j?&liink (ir;l'[T ?IE(G)
Z%'ngfg;) 123 319 363 10 373
Z%“}g?gf‘l’é) 130 315 364 18 366
Z(X'P'X?gfg'l) 136 316 382 33 357
Z%'\ACAE)'%) 142 318 421 42 350

P(MMA-ko-AAPAc 0.07) i¢in % Tsq sicakhiginin 363 °C
ve P (MMA-ko-AAPAc 0.43) igin 421 °C oldugu
belirlendi. Bu sonuglara gore, kopolimerdeki AAPAc
birimlerinin orami arttikga, polimer termal stabilite
kazanir. Kopolimer serisinin TGA termogramlari, iki
asamali bir termal ayrismay1 ifade eder. Ik adim, zincir
kirilmalarina yol agan PMMA'nin depolimerizasyonunu
icerir. ikinci adim, kopolimerdeki antrasen iceriginin
artmastyla daha net gozlenir. Bu davranisin nedeninin,
ilk adimda baglayan zincir kirtlmalarinin yani sira
AAPACc finitesindeki antrasen grubunun ayrigmasindan
kaynaklandig1 diisiiniilmektedir. Kopolimer sistem igin
500 °C'deki artik miktarlar1 %210'dan %42'ye kadar
degismektedir. Kopolimerlerin tiirev egrileri (D-TG)
Sekil 9(b) 'de gosterilmektedir. Kopolimer sistemde
AAPAc nitelerinde artigla  Dbirlikte kopolimerin
maksimum bozunma sicakliklar1 (Tmax) 373 °C'den 350
°C'ye diismiistiir.

3.3. Kopolimerlerin Dielektrik Ozellikleri

Dielektrik 6zelliklerin belirlenmesinde Empedans analizi
teknigi bu amacla kullanilan en yaygin metottur [16].
Belirlenen frekans araligi igin kapasitans (Cp), kayip
faktorii (DF), iletkenlik (Gp) degerleri kaydedilir ve
sirastyla dielektrik sabiti (¢'), dielektrik kayip faktorii
("), AC iletkenlik (o4, S/cm) degerleri asagidaki
denklemler (1-3) [17] kullanilarak hesaplanir.

, d

€ =Coae 1
Burada “Cp” kapasitans, “e,” boslugun dielektrik sabiti
(e, = 8.854 x 102 F/m), “d” polimer orneginin et
kalinlig1 ve “A” numunenin alanini ifade eder.

€ = €'DF @)
o= Gp% 3)

Burada d et kalinhigi, Gp konduktans ve A numunenin
alani  (cm?®.  Dielektrik  sabiti,  malzemenin
polarlanabilirliginin bir Ol¢iisiidiir. Bir elektrik alani
altinda  malzemede  kalict  dipol  olusumundan
kaynaklanan yonelim polarizasyonu ve molekiiler
polarizasyondan kaynaklanan elektronik ve iyonik
polarizasyon, dielektrik  sabitini  belirleyen ana
faktorlerdir. Kopolimerdeki antrasen  birimlerinin
artmasinin ~ dielektrik  ozellikler tizerindeki etkisini
arastirmak icin € ', €", o, degerleri Sekil 10'da
karsilastirmali olarak gosterilmistir.
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Sekil 10. Saf kopolimerlerin a) €’, b) €”” ve ¢) 8, degerlerinin frekansla
degisim

Dielektrik sabiti ve dielektrik kayip degerleri, artan
frekansla azalmistir [18]. Bunun nedeni, yonelim ve
arayliz polarizasyonunun diisiik frekans degerlerinde
daha aktif olmasidir. Dielektrik kayip degerlerinde de
benzer davranis gozlemlendi. Bu ¢aligmadaki en ¢arpict
sonug, kopolimerde antrasen ve konjuge kalkon grubu
iceren AAPAc birimlerinin orani arttikga dielektrik
ozelliklerinin onemli O6lglide artmasidir. 1 kHz'de 25
°C'de dielektrik sabiti P(MMA-ko-AAPAc 0.07)
kopolimeri i¢in 3.68 iken P(MMA-ko-AAPAc 0.43)

kopolimeri i¢in 5.21 idi. Bu artisin, AAPAc
birimlerindeki  kalkon ve antrasen  gruplarinin
olusturdugu n-konjugasyonundan kaynaklandig1

distiniilmektedir. Polimerlerin  dielektrik ozellikleri,
monomerin yapisindaki polar gruplar ve konjugasyon ile
iligkilidir [19]. Kopolimer serisinin dielektrik 6zellikleri
Tablo 4'te 6zetlenmistir.
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Tablo 4. Kopolimer serisinin 1kHz ve 25 °C deki dielektrik ozellikleri

Tr. J. Nature Sci. Volume 9, Issue 2, Page 9-17, 2020

Kopolimer €' g" 6(S/cm)
P(MMA-ko-AAPAC 0.07) 3.68 0.050  2.39x10°
P(MMA-ko-AAPAC 0.16) 435 0.077  2.83x10°®
P(MMA-ko-AAPAC 0.31) 4.84 0.087  4.36x10°
P(MMA-ko-AAPAC 0.43) 5.21 0.096  5.66x10°
Saf  kopolimerlerin  ve kopolimer kompozitlerin

dielektrik o6zellikleri, polar grubun yiik dagiliminin
termal hareketi ile belirlenir. Dielektrik davranis,
yonelme, iyonik ve elektronik polarizasyon nedeniyle
olusur. Antrasen birimleri iceren kopolimer serisinin
elektriksel oOzelliklerine etkisini anlamak i¢in % 4

nanografen igeren kompozitler hazirlanmistir.
Kompozitlerin  dielektrik 6l¢timleri 100Hz-20 kHz
frekans araliginda  kaydedildi ve Sekil 11'de

karsilastirmali olarak gosterildi. Sekil 11'de gosterildigi
gibi, dielektrik sabiti %4 nanografen eklenmesiyle biiyiik
Olciide artti. Bu davramg, elektrik alani yoniindeki
dipollerin sayisindaki artistan kaynaklanmaktadir. Bu
artisin nedeni, kopolimerin yan grubuna bagh olan
antrasen ve kalkon gruplarinin nanografen ve m baglari
ile daha kolay etkilegsmesidir. Literatiirdeki diger
caligmalarda da benzer davramiglar rapor edilmistir
[20,21]. Kopolimer serisinin %4 grafen kompozitlerinin
25 °C ve 1 kHz'de dielektrik ve elektriksel 6zellikleri
Tablo 5'te 6zetlenmistir.

Tablo 5. Kopolimer serisinin %4 grafen kompozitlerinin 25 °C ve 1
kHz'de dielektrik ve elektriksel 6zellikleri

Kopolimer kompozit €' e’ o(S/cm)
P(MMA-ko-AAPAC 0.07) 2343 82.7 5.44x10°
P(MMA-ko-AAPAC 0.16) 64.26 9266  6.70x107
P(MMA-ko-AAPAC 0.31) 14421 5131.8 3.28x10°
P(MMA-ko-AAPAC 0.43) 273.28 9604.62  1.04x10°

Kopolimer serisinde en yiiksek dielektrik sabiti degeri,
en ¢ok AAPAc birimini i¢eren P(MMA-ko-AAPAC
0.43) kopolimeri olarak belirlenmistir. Diisiik grafen
konsantrasyonunda dielektrik sabitindeki yiiksek bir

artty, P(MMA-ko-AAPAc)’nin fonksiyonel gruplar
(kalkon-antrasen) ile grafen partikiilleri arasindaki
indiiklenmis dipol-indiiklenmis dipol veya london-

london fiziksel etkilesimlerinin oldugunu gosterir.

350 @ @ P(MMA-ko-AAPAc 0.07)
@ P(MMA-ko-AAPAc 0.16)
° @ P(MMA-ko-AAPAc 0.31)
3004 @ P(MMA-ko-AAPAc 0.43)
%9
)
%250 %90,
g
£ 2004
S
2
£ 150 °.
0%,
=)
1004
°
999
504
9
0 T T T T T
0 5000 10000 15000 20000
Frekans (Hz)

15000 1 b @ P(MMA-ko-AAPAC 0.07))
(b) @ P(MMA-ko-AAPAc 0.16)
@ P(MMA-ko-AAPAc 0.31)
12000 4 e 9 @ P(MMA-ko-AAPAc 0.43)
_ °
®
= 9000 °
=
g
M
4 Qo
£ 6000+ 9o
] °
8
a o %
3000 o %
° ) %0,
LLTTY
° %204 900009,
e %, 99000000000000002 2222220290
04 00009338838889008000000050338333333 338383888
T T T T T
0 5000 10000 15000 20000
Frekans (Hz)
()
5.0 o
5 5.5 )
[z
So 6.0 4
=)
£ CL
=]
=
£ 654
= woooooooooooo°°°
°°oo°°°°°
-7.04 °°°¢o°°° 9 P(MMA-ko-AAPAc 0.07)
20009 9 P(MMA-ko-AAPAC 0.16)
20909° 9 P(MMA-ko-AAPACc 0.31)
9 P(MMA-ko-AAPAc 0.43)
-7.5 T T T T T
0 5000 10000 15000 20000
Frekans (Hz)

Sekil 11. P(AAPAc-ko-MMA)/grafen kompozitlerinin a) €’, b) £’ ve
C) 85 degerlerinin frekansla degisim

Kopolimer / grafen kompozitlerinin alternatif iletkenlik
(0a) degerleri frekansa karsit Olciildi. Elde edilen
sonucglara gore, sabit bir sicaklikta o, artan frekansla
arttigi  belirlenmistir. P(MMA-ko-AAPAc 0.43) og
degeri, 1 kHz ve oda sicakhginda 5.66x10 S/cm'den
1.04x10% S/cm'ye yiikselmistir. En cok AAPAc birimini
iceren P(MMA-ko-AAPAc 0.43) kopolimer kompoziti
icin yiiksek iletkenlik (o,) degeri, iyi arayiizey
etkilesiminden ve kopolimer ile grafen arasindaki

elektronik  ve dipol polarizasyonundaki artigtan
kaynaklanmis olabilir.

3.4. Kompozitlerin Elektriksel Ozellikleri
Kompozitlerin  yart iletken 6zellikler gosterdigini

belirlemek i¢cin DC iletkenlik degerleri sicakligin bir
fonksiyonu  olarak  Ol¢iildi.  Kompozitler  oda
sicakligindan 100 °C'ye sabit bir 1sitma hizinda kapal
firnda 1s1t1ld1. Olgiim sirasinda kompozitlere sabit voltaj
(2V) uyguland1. Artan sicaklikla DC iletkenlik degerinin
dogrusal artisi, hazirlanan kompozitlerin yari iletken
ozelliklere sahip oldugunun &nemli bir kanitidir [22].
Kopolimerler igin optimum grafen igerigini belirlemek
igin 6n deneyler yapildi. Bu deneylerde, kompozitler
agirlikca % 1 ve% 2 grafen kullanilarak hazirlanmis ve
DC iletkenlik 6l¢iilmiistiir. Ancak, hazirlanan bu oranlar
icin kompozitlerde beklenen yar1 iletken ozellikler
olusmadi. Bu nedenle tim kopolimer kompozitlerde
grafen igerigi agirlikca% 4 olarak segilmistir.
Kompozitlerin aktivasyon enerjisi (Ea) asagidaki
denklem (4) ile hesaplanir:
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o(w) = agexp (;il;a) €))

Bu denklemde, "Ea" ile sembolize edilen aktivasyon
enerjisi, "kB" ile sembolize edilen Boltzmann sabiti, "o,"
ile sembolize edilen 6n stel faktor, "T" ile sembolize
edilen mutlak sicakliktir. 1/T'ye kars1 In o degerleri
cizilerek elde edilen dogrunun egimi aktivasyon enerjisi
olarak alinir [23].
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Sekil 12. %4 grafen iceren kopolimer kompozitlerinin a) P(MMA-ko-
AAPACc 0.16), b) P(MMA-ko-AAPAc 0.31) ve c)P(MMA-ko-AAPAC
0.43) dc iletkenliginin sicaklikla degisimi

Sekil ~ 12'de  goriildiigi  gibi, kopolimer/grafen
kompozitler i¢in 1000/T'ye kars: iletkenlik verilmistir.
P(MMA-ko-AAPAc 0.16), P(MMA-ko-AAPAc 0.31) ve
P(MMA-ko-AAPAc 0.43) aktivasyon enerji degerleri
sirasiyla 0.320, 0.077 ve 0.040 eV'dir.
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Sekil 13. Grafen kompozitlerin oda sicakligindaki I (akim)-Voltaj (V)
egrileri

Grafen kompozitlerin oda sicakligindaki I (akim)-Voltaj
(V) egrileri Sekil 13°de gosterilmektedir. Sabit voltajda
kopolimer kompozit sistemlerde AAPAc igerigi arttikca
akim 6nemli 6l¢giide artmigtir [24].

4. SONUC

Bu calismada ilk olarak antrasen i¢eren hidroksi kalkon
bilesigi ile yeni bir akrilat monomeri (AAPAc)
sentezlendi. Bu monomer ile MMA monomeri
kullanilarak serbest radikalik polimerizasyon yontemine
gore bir kopolimer serisi hazirlandi. Tiim yapilar FT-IR,
*H-NMR ve “*C-NMR teknikleri kullanilarak karakterize
edildi. Kopolimere kiitlece %4 oraninda grafen
katkilanarak kompozitler hazirlandi. Bu kompozitlerin
elektriksel ~ozellikleri frekans ve sicakligin  bir
fonksiyonu olarak incelendi: Sonug olarak% 4 grafen
ilavesi ile elektriksel dzelliklerinde dikkat ¢ekici bir artis
gozlendi. Kopolimer/grafen kompozitlerinin aktivasyon
enerji degerleri, sicakligin bir fonksiyonu olarak DC
iletkenligi Olgililerek belirlendi. Aktivasyon enerjisi
degerleri P(MMA-ko-AAPAc 0.16), P(MMA-ko-
AAPAC 0.31) ve P(MMA-ko-AAPAc 0.43) igin sirasiyla
0.320, 0.077 ve 0.040 eV olarak hesaplandi. Bu sonuglar
Tablo 6'da 6zetlenmistir.

Tablo 6. Kopolimer/4% grafen kompozitlerin Aktivasyon enerji
degerleri

Kopolimer/grafen kompozit Egim k Ea (eV)
P(MMA-ko-AAPAC 0.16) 3.788 0.086  0.320
P(MMA-ko-AAPAC 0.31) 0.898 0.086  0.077
P(MMA-ko-AAPAC 0.43) 0.466 0.086  0.040
Aktivasyon enerjileri  degerlendirildiginde, grafen-

antrasen konsantrasyonuna bagli olarak birden fazla
iletim mekanizmas1 Onerilebilir. Elektronik iletim,
nispeten yiiksek hareketlilik ve diisik Ea degeri ile
tanimlanirken, iyonik iletim, yiiksek Ea degerleri ve
diisiik hareketlilik ile karakterize edilir. Bu ¢aligmadaki
Ea degerlerinin 0,8 eV'nin altinda oldugu belirlenmistir.
Dolayistyla elektronik iletim olarak kabul edilir [25].
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Abstract: Building and construction sector in Turkey has a significant share in total energy
consumption. In addition, 45% of global CO, emissions are also caused by these sectors. The
reduction of fossil fuels used for heating in buildings and the environmental impacts caused by
them has become very important in terms of energy performance and environmental protection.
The most effective method of reducing heat losses occurring on the external surfaces is thermal
insulation. In this study, optimum insulation thickness, energy saving, cost saving, payback period
and greenhouse gas emissions were calculated with respect to different fuels for Diyarbakir
province. The novelty of this study is the determination of the environmental performance as well
as the energy performance of the optimum insulation thickness. Calculations were performed
considering three different fuels (natural gas, coal and fuel-oil). The optimum insulation thickness
was calculated using the life cycle cost method. Global warming potential is expressed as kg CO,
equivalent (CO,q) and calculated by life cycle assessment method. The optimum insulation
thickness was found as 0.057 m, 0.066 m and 0.089 m for natural gas, coal, and fuel oil
respectively. Payback periods were calculated as 2.85, 3.57 and 2.05 years for natural gas, coal
and fuel oil, respectively. Annual avoided environmental impacts for calculated optimum
insulation thicknesses were found as 17.45, 51.28 and 26.7 kg COZeq/m2 for natural gas, coal, and
fuel oil respectively.

Optimum Yahtimu Kalinhginin Enerji Tasarrufu ve Kiiresel Istnma Potansiyeli Uzerine Etkisi

Anahtar
Kelimeler
Enerji
tasarrufu,
Optimum
yalitim
kalinligy,
Cevresel Etki,
Yasam dongii
degerlendirme

Oz: Tiirkiyede bina ve yap1 sektorii toplam enerji tiilketiminde onemli bir paya sahiptir. Ayrica
kiiresel CO, emisyonlarinin %45'ine yine bu sektorler neden olmaktadir. Binalarda isitma amagh
kullanilan fosil yakitlarin ve bunlarin neden oldugu cevresel etkilerin azaltilmasi enerji
performansi ve gevresel koruma adina ¢ok 6nemli hale gelmistir.Dis ylizeylerde meydana gelen 1s1
kayiplarini azaltmanin en etkili yontemi 1st yalittimidir. Bu c¢alismada, Diyarbakir ili i¢in farklt
yakitlara gore optimum yalitim kalinligi, enerji tasarrufu, maliyet tasarrufu, geri 6deme siireleri ve
sera gazi emisyonlart hesaplanmigtir. Bu ¢alismanin 6zgiinliigii optimum yalitim kalinligimin enerji
performansinin yani sira gevresel performansinin da belirlenmesidir. Hesaplamalar {i¢ farkli yakat
(dogalgaz, komiir ve fuel-oil) dikkate alinarak yapilmistir. Optimum yalitim kalinligi, yasam
dongiisii maliyet yontemi kullanilarak hesaplanmistir. Kiiresel 1sinma potansiyeli, kg CO, esdeger
(COgq) olarak ifade edilmis ve yasam dongiisii degerlendirme ydntemi ile belirlenmistir.
Dogalgaz, komiir ve fuel-0il i¢in optimum yalitim kalinlig1 sirasiyla 0.057 m, 0.066 m ve 0.089 m
olarak bulunmustur. Geri 6deme siireleri dogalgaz, komiir ve fuel-oil i¢in sirasiyla 2.85, 3.57 ve
2.05 yil olarak hesaplanmistir. Hesaplanan optimum yalitim kalinliklari i¢in yillik Onlenen
cevresel etkiler dogalgaz, komiir ve fuel-oil i¢in sirasiyla 17.45, 51.28 ve 26.7 kg CO /m? olarak
bulunmustur.
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1. INTRODUCTION

Residential buildings are responsible for 34% of total
energy consumption. Thermal insulation applications are
the most rational and easy method used for energy
saving in buildings [1]. Since fossil fuels are used for
heating purposes in buildings, thermal insulation
application is also effective in reducing greenhouse gas
emissions.  Therefore, determining the optimum
insulation thickness in buildings is important in terms of
cost savings and environmental impact [2].

Requirements regarding the thermal insulation in Turkey
are defined by TS 825 “Thermal Insulation
Requirements for Buildings” [3]. For this reason, it is a
requirement to determine the insulation thickness in
terms of compliance with country standards, energy, and
environmental saving. Minimum heat transfer coefficient
(V) values required for building external components are
specified in TS 825 for four different climate regions.

There are many studies in the literature on determining
the optimum insulation thickness for different climate
regions and fuels. In the calculations performed by life
cycle cost (LCC) method, the heating degree day (HDD)
and cooling degree day (CDD) values, which are a
measure of the outdoor temperature, were used. In these
studies, energy and cost savings have been determined
with application of optimum insulation thickness (OIT)
to the exterior walls of the building. Also, the economic
and energy saving effects of different wall structures on
OIT were also examined. In addition, economic payback
period was calculated for OIT, which is determined by
different insulation materials and heat sources, to the
external walls. Bollutiirk [4] determined optimum
insulation thickness for 16 cities in Turkey with five
different fuel types. Annual heating requirements of
buildings in different climate regions were calculated by
heating degree-days methods. Kaynakli [5] determined
the optimum insulation thickness for different fuels and
architecture design in buildings in the sample of Bursa
province. According to the fuel type, OIT values were
found between 0.053 m and 0.124 m. Bollutiirk [6]
calculated optimum insulation thickness for Turkey's
warmest zone. Also, energy savings and the economic
payback period were determined. Ugar and Balo [7]
calculated optimum insulation thickness for exterior
walls located in four different climate regions. Energy
saving and economical payback periods are determined
for five different fuels and four different insulation
materials. Ozel [8] calculated OIT for five different
structure materials and two different insulation materials
in the Elazig province example. According to the results,
it was seen that OIT vary between 0.02m and 0.082m,
and payback period vary between 1.32 and 10.33 years.
Daouas [9] determined the OIT values for the exterior
walls according to the annual heating and cooling load in
different climate regions in Tunisia. Ekici et al. [10]
calculated optimum insulation thickness, energy saving
and payback period for various types of external walls
with different insulation materials, fuels and climate
regions. Rosti et al. [10] determined optimum insulation
thickness for classic and modern walls. It has been
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concluded that some modern walls do not need
insulation in various climate regions.

In some studies, the effects of OIT on global warming
potential (GWP) were calculated by combustion
equations of fuels. In these studies, the environmental
impacts that will be prevented annually with the
application of OIT have been determined [12-15]. In this
study, OIT calculations for exterior walls were
performed for Diyarbakir province. OIT for exterior
walls were determined for different fuels and
environmental impact were analyzed by the Life Cycle
Assessment (LCA) method. In environmental analyzes,
GWP was calculated according to IPCC 100a for
different fuels and expressed as CO, equivalent. EPS has
been chosen as the thermal insulation material due to its
80% market share in the exterior walls [20]. OIT and
environmental calculations are performed for natural
gas, coal and fuel oil. With the application of OIT,
annual energy and environmental savings were
calculated for each fuel. In addition, annual cost savings
and economic payback periods are determined.

2. METHOD

In this study, OIT calculated for the exterior wall seen in
Figure 1. The wall components consist of 2 cm inner
plaster 20 cm brick and 3 cm outer plaster. EPS was
chosen as thermal insulation material and natural gas,
coal and fuel-oil were chosen as heat sources. Thermal
properties and costs of these materials are shown in
Table 1 [15].

LN I I S0t S P A e et e

—— External Plaster
Insulation
Bricks

Internal Plaster

Figure 1. External wall strucrure

Table 1. Physical properties of external wall [15].

Wall structure Thickness (m) k (W/mK) | R(M*K/W)
Internal plaster 0.02 0.87 0.023
Brick 0.2 0.486 0411
External plaster 0.03 14 0.021
Ri 0.04
Ro 0.13
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One of the most frequently used methods for
determining the amount of energy required for heating is
the heating degree day (HDD) method. The number of
HDD can be calculated by Equation (1) [17,21].

HDD = Z(Tb - T0)+ (1)

day

T, is equilibrium temperature and, T, is mean outdoor
temperature. The annual heat losses for the unit surface
area can be calculated with the heat transfer coefficient
(U) and degree - day values as in Equation (2) [17].

86400 x HDD x U 2
qny = -

n represent the efficiency of the heating system, The U
value including the insulation can be calculate with
Equation (3).

yo_ 1 ©
Ri+Ry,+R;nst+R,

R; ve R, are the thermal resistances of the air film inside
and outside. R,, is the thermal resistance of the non-
insulated surface and Rj,s is represent the thermal
resistance of the insulation;

X 4
Rins:E ( )

k and x are the thermal conductivity coefficient and
thickness of the thermal insulation material, respectively.
Rz is the total thermal resistance of the non-insulated
surface and can be calculated by Equation (5).

Rw,t = Ri + RW + RO (5)

The total heat transfer coefficient of the insulated surface
is calculated by Equation (6).

1 (6)

U=———
Rw,t + Rins

Annual energy need for heating (Eyear,n) is determined by
Equation (7).

86400 x HDD ©)
(Rw,t + Rins) X n

EyearlH

2.1. Optimum Insulation Thickness

Cost analysis should be done to calculate the optimum
insulation thickness. Annual heating cost analysis for
unit surface area can be calculated by Equation (8) [4,
22].

86400 X HDD X Cpyp (8)
(Rw,t + Rins) H % n

AH
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Cy,, is the annual heating cost for the unit area, Cry, is
the unit price of the fuel, H is the lower heating value of
the fuel. The Present worth factor (PWF), is calculated
by Equation (11) with interest and inflation rates [16].

ifi>g
i —
L_i=g ©
1+g
ifg>i
r_g—l (10)
T 1+g
¢! + )t —1 (11)
PWF_rx(1+r)LT
Ifi=g
PWF = - (12)
1+

i, g and N represent interest rate, inflation rate and
lifetime, respectively. In this study, similar to the studies
in the literature, N is chosen for 10 years. The cost of the
thermal insulation material is calculated by Equation
(13).

Cins =Cy X x (13)
Cey = Cay X PWF+ C,, X x (14)

Ct,, , is the cost of heating calculated on an insulated
surface using LCC analysis. The optimum insulation
thickness is calculated by minimizing heating costs. The
optimum insulation thickness for heating is calculated by
Equation (15)

xopt,H
Y
HDD x C X PWF x k\ ’2
=293.94 x ( = ’;‘elc o > (15)
y
—k X Ry,

2.1.1. Payback time

Total savings in annual heating costs are calculated by
Equation (16) Cy is the pre insulation of heating cost.
Ayarn Is the difference of annual total heating cost
($/m?year).

Ayear:CH - CtH (16)

Payback time (PBT) for heating is determined by
Equation (17). Prices, lower heating values and
efficiencies of heating systems are shown in Table 2.
Parameters used in calculation are shown in Table 3.

pBT, = _Cins (17)
H AyearH
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Table 2. Lower heating value, efficiencies, and prices of fuels [15-18]

Fuel Hu n Cruel
Natural Gas 34485000 J/m® 0.9 0.36%/m°
Coal 21112500 J/kg 0.65 0.196 $/kg
Fuel-Oil 41317000 J/kg 0.8 0.737 $/kg

Table 3. Parameter used in the calculation [16, 17].

Fuel Hy
i %9
g %8.1
N 10 year
PWF 9.55
C, 120 $/m*
HDD 2142

2.2. Life Cycle Assessment

In this study, LCA was used to determine the
environmental impacts of different heat sources on OIT.
The gate to grave impact were examined and compared.
According to I1SO standards, an LCA study include four
stages. These stages are goal and scope, life cycle
inventory, life cycle impact assessment and
interpretation [19].

The aim of the study is to determine the environmental
benefits of thermal insulation to be applied on the wall
surface. The effects of different fuels on annual
environmental impact savings were evaluated. In this
study, the functional unit is 1 m? thermal insulation
material applied to the exterior walls. In environmental
analyzes, GWP was calculated according to IPCC 100a
for different fuels and expressed as CO, equivalent
(COgq). LCA analyses were performed using SimaPro
9.0.0.35 software. The data used in the model were
obtained from ecoinvent 3 database present in SimaPro.
IPCC 2013 is the updated version of IPCC 2007, and it
was developed by the International Panel on Climate
Change. By this method, the impacts of climate change
factors can be calculated for periods of 20, 100 and 500
years. In this study, the IPCC 2013 100a was used for
calculating GWP.

3. RESULTS AND DISCUSSION

In this study, OIT has been calculated for Diyarbakir
province considering different fuel types. These are
natural gas, coal and fuel oil, respectively. Optimum
insulation thickness, economic payback period (PP) and
annual cost savings are calculated for each fuel. EPS has
been chosen as the thermal insulation material due to its
80% market share in the exterior walls. OIT and PP for
natural gas were found to be 0.057 m and 2.85 years,
respectively. As seen in Figure 2, the lowest insulation
thickness of the total cost is OIT. If the calculated OIT is
applied, heat losses from the exterior walls reduce by
70% annually.
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Figure 2. Annual cost of heating versus insulation- thickness for
natural gas.

Figure 3 shows the heat losses and avoided
environmental impact (AEI) based on insulation
thickness. As the insulation thickness increases, heat
losses from exterior surfaces decrease, the avoided
environmental impact (AEI) increases. In the case of
applying OIT (0.057 m), which is calculated for natural
gas, 17.45 kg of COq,, is saved annually.
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Figure 3. Heat loss and avoided environmental impact for natural gas.

As coal is used for the heat source, OIT was found to be
0.066 m as seen in Figure 4. PP was found to be 2.57
years if the OIT (0.066m) calculated for coal was
applied. However, heat losses from the exterior walls
will decrease by 73%.
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Figure 4. Annual cost of heating versus insulation- thickness for coal.

Figure 5 shows the heat losses and AEIl based on
insulation thickness. With the application of OIT
determined for coal, the annual environmental savings
calculated as 51.28 kg COeq/m’.
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Figure 5. Heat loss and avoided environmental impact for coal.

Finally, OIT calculation was performed for fuel oil and it
was found to be 0.089 m (Figure 5). PP is calculated as
2.06 years when fuel oil is used as the heat source and
0.089 m EPS is applied as insulation thickness. In
addition, heat loss from external walls is reduced by
78%.
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Figure 6. Annual cost of heating versus insulation- thickness for fuel
oil.

In Figure 7, when fuel oil is used as a heat source, heat
loss and AEI based on the insulation thickness can be
seen. OIT value is calculated as 0.089 m for fuel oil and
if applied, 26.7 kg of COy, /m? is saved annually.
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Figure 7. Heat loss and avoided environmental impact for fuel oil.

Table 4 shows the OIT, cost saving, payback pariod and
avoided environmental impact values calculated for
natural gas, coal and fuel oil. The highest OIT and
annual savings are calculated as 0.089 m and 5.18 $/m?
for fuel oil. Besides, the smallest PP value was found as
2.05 years for fuel oil. The avoided environmental
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impact was calculated for coal and this value was found
as 51.28 kg COyq /M’

Table 4. OIT, cost saving, payback pariod and avoided environmental
impact.

Natural Gas Coal Fuel Oil

OIT (m) 0.057 0.066 0.089
Ayear,H ($/m?) 2.4 3.09 5.18
PP (year) 2.85 2.57 2.05

AEI (kg COgq./m?) 17.45 51.28 26.7

4. CONCLUSION

In this study, OIT was calculated for Diyarbakir with
respect to different heat sources. OIT calculations were
made using the life cycle cost (LCC) method. For each
heat source, annual cost savings, energy savings and heat
losses on external wall were evaluated. In addition,
global warming potential (GWP) was evaluated with the
life cycle assessment method. GWP effects were
calculated using IPCC 100a and expressed in kg of
COpgeq. In this study, economic analyzes were carried out
by LCC method and environmental analyzes were
calculated by LCA method. OIT calculations should be
supported by environmental impact assessments using
the LCA method. The findings are summarized as
follow:

1. The optimum insulation thickness (OIT) for
natural gas, coal and fuel oil was found to be as
0.057 m 0.066 m and 0.089 m, respectively.
Payback periods (PP) were calculated as 2.85,
3.09, 2.05 years, respectively.

2. With the application of OIT, which is calculated
for natural gas, coal and fuel oil, heat losses on
the exterior walls will decrease by 70%, 73%
and 78% respectively. The cost savings to be
achieved were 2.4, 3.09 5.18 $/m?, respectively.

3. The reduction of heat losses on the external
surfaces provides fuel savings. Therefore,
environmental effects caused by the fuel are
reduced. The environmental effects to be
prevented annually with the application of the
calculated OIT for each fuel are 17.45, 51.28,
26.7 kg COyeq./m? for natural gas coal and fuel
oil, respectively.
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Anahtar Oz: Bu calisma, farkli boyutlarda yCuTi (B11) kristal nanotellerinin [001] yoniindeki esneklik-
Kelimeler kirilma mekanizmasii ve deformasyonunu gozlemek i¢in ayrmtili bir analiz sunmaktadir. Germe
yCuTi Nanotelleri, oran1 ve boyut gibi degiskenlerin nanotelin mekanik ozellikleri iizerine etkileri etkilesmelerin
Molekiiler Dinamik gomiilii atom potansiyeli ile tanimlandigi molekiiler dinamik benzetimleri ile incelenmistir.
Benzetimleri, Uygulanan dis degiskenlerin yCuTi nanotellerinin elastik ve plastik deformasyonlar iizerindeki
Boyut Etkisi, etkileri iki temel baglik altinda 6zetlenmistir. Nanotelin elastik tepkisinin yiiksek germe orani ve
Germe kiiciik boyut ile arttig1 gézlenmistir. Germe orani etkisi ile Elastisite Modiiliiniin karakterizasyonu
Deformasyonu, arasinda belirli bir baglant1 gézlenmezken, nanotel boyutunun istenen dayaniklilik mekanizmasini
Elastisite belirlemede daha etkin role sahip oldugu gériilmiistiir. Diger yandan, diisiik germe orani ve kiigiik
Modiili boyutun yCuTi nanotellerin kirilma dayanimini ve esnekligini azalttig1 izlenmistir.
Strain Rate and Size Dependent Mechanical Behavior of yCuTi Nanowires

Keywords Abstract: This study is a comprehensive analysis to observe the elasticity-fracture mechanism
yCuTi and the deformation in the direction of [001] of different size of yCuTi (B11) nanowires. The
Nanowires, strain rate and size related effects on the mechanical properties of nanowires are investigated the
Molecular molecular dynamic simulation in which all interactions were defined by the embedded atom
Dynamics potentials. The effects of these external variables on elastic and plastic deformations of yCuTi
Simulations, nanowires are summarized in two schemes. It is observed that the elastic response of nanowire
Size Effect, increases with higher strain rate and smaller size. While no specific relation was observed
Tensile between the effect of strain rate and the characterization of the Elasticity Modulus, the size of
Deformation, nanowire has more effective role in the engineering of the strength mechanism. On the other hand,
Elasticity the lower strain rate and smaller size reduce the fracture and ductility of yCuTi nanowires.
Modulus

kararli olmalar1 [2,3] ile termal [4], mekanik [5],
1. GIRIS elektronik [6] ve optik oOzellikleri [7] nedeniyle yaygin

olarak kullanilmaktadir. Son zamanlarda rapor edilen
Yeni elektromekanik cihazlarin tasarimi, sistemin calismalar nanotellerin test edilmesi sirasinda gozlenen
deformasyon mekanizmasinin ve ilgili mekanik stiperelastisite,  sliperplastisite, — geri  kazanilabilir

ozelliklerinin iyi anlasilabilmesinden geg¢mektedir. Bu
cihazlarin Olgegi mikro ve nanometre boyutlarina
distiigiinde, nanotellerin bulk (hacimsel) sistemlere
kiyasla essiz mekanik ve gecis Ozelliklerine sahip
olmalar1 miihendislerin ve bilim insanlarinin biiyilik
ilgisini ¢ekmis ve dogal olarak nanoteller malzeme
fiziginin ilgi ¢ekici alanlarindan biri olmustur [1].
Nanoteller nano-elektronik, nano-optoelektronik ve
nano-mekanigin potansiyel uygulamalarinda giiclii ve

plastisite, esneklik dis1 ve ultra yiiksek mukavemet gibi
essiz  Ozelliklerin  geleneksel bulk materyallerde
gozlemlenmedigini géstermistir [8]. Bu sonuglar, her ne
kadar yogun calisma icra edilmis olsa da, karmagsik
yiizey morfolojisi ve kiigiik boyuta sahip nanotellerde
uygulanan deneysel yontemlerin bu malzemeler
hakkinda sundugu bilgilerin smirlilig1 nedenleriyle dis
degiskenler altindaki deformasyon mekanizmasinin
detayli incelenmesinin gerekliligini ortaya koyar [9].
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Germe oranit ve boyut gibi farkli dig kosullar altinda
germe kosullarimin kontrol edilmesine izin veren MD
benzetimleri, nanotellerin atomik oOl¢ekteki mekanik
deformasyonunun incelenmesi  konusunda  biiyiik
avantajlara sahiptir. Liang ve ark. [10] gémiilii atom
metod (GAM) potansiyeli ile MD benzetimi kullanarak
Cu nanotellerin [001], [110] ve [111] kristalografik
yonleri boyunca esnekligini incelemisler ve ilging
sonuglar elde etmislerdir. Bir bagka c¢alismada Cu
nanotellerinin  ¢ekme davranigi iizerindeki gerilme
oraninin etkisi MD benzetim ile incelenmis ve akma
geriliminin, diisik germe oranlarindan etkilenmedigi,
orta germe oranlarinda arttig1 ve ¢ok daha yiiksek germe
oranlarinda azaldig1 izlenmistir [11]. Chang ve ark. [12]
3 nm ile 20 nm arasinda degisen boyuta sahip Ti
nanotellerinin [0001] yoniinde ve yiiksek germe orani
altinda boyuta bagli deformasyon mekanizmasini
arastirmislar ve yiiksek germe orani altinda deformasyon
ikizlenmesi ve plastik bolgede hcp’den fec’ye faz
doniigimii  gerceklestigini  gozlemlemislerdir.  Ti
nanotellerinin germe deformasyonu {izerinde germe
orani etkisini MD ile arastiran ¢alismada 0.01 ps™*’nin
tizerindeki germe oranlarinda nanotelin siiperplastik
davranisina neden olan diizensiz bir yapiya (amorf) gecis
yaptigr gozlemlenmistir [13]. Ajori ve ark. [14]
raporladiklari  MD  ¢aligmasinda, metalik cam
nanokompozitlerin burulma davranisinin Cu nanotel ve
C nanotiip katkilamasiyla karakterize edilebildigini
gostermiglerdir. Hem Cu hem de Ti nanotellerinde
gbzlenen bu birbirinden ilging sonuglar her iki elementin
karistirilmasi ile ortaya c¢ikan CuTi alagimlarina ve
nanotellerine olan ilgiyi de artirmustir. Onceki yillarda
CuTi alagimlarinin hem temel metaliirjisi hem de pratik
uygulamalar1 iizerine ilging sonuglar sunan bir¢ok
arastirma gerceklestirilmigtir [15-18]. Tetragonal CuTi
intermetalik bilesenlerinin ilk prensip hesaplamalar ile
yapisal, elastik ve termodinamik  &zelliklerinin
incelendigi calismada orgii sabiti, elastik sabiti, bulk,
kayma ve young modiilii gibi 6zellikleri deneysel datalar
ile tutarl: sekilde elde edilmistir [19]. Chen ve ark. [20],
CuTi intermetaliklerinin  yapisal oOzelliklerini, faz
kararliliklarini, anizotropik elastik ozelliklerini  ve
elektronik yapilarmi yogunluk fonksiyonel teorisine
dayanan ilk prensip yaklasimini kullanarak sistematik
olarak arastirmiglardir. Vauth ve Mayr [21] MD
benzetimleri kullanarak cam gecis sicakligmin altindaki
metalik cam ince filmlerde atomik dinamikler iizerine
arastirmalar gergeklestirmislerdir. Dalgic ve Celtek [22]
yCuTi kristalinin erime siirecini ve sivi CuTi alagiminin
sogutma siirecindeki cam olugum, kristalizasyon ve
atomik yapisinin gelisimini siki bagli (Tigh-Binding) ¢ok
cisim potansiyeli kullanarak MD benzetimleri ile
incelemislerdir. Son zamanlarda ise, Rogachev ve ark.
[23] CuTi metalik camindaki devitrifikasyon ve
kristallesme siireclerini atomik benzetim yontemlerini
kullanarak aragtirmiglardir. Semboshi ve Takasugi [18]
hidrojen atmosferinde yaslandirilarak yiiksek
mukavemetli ve yiiksek iletkenlige sahip CuTi alasgimli
bir tel modeli sunmuslardir. Dahasi, sensor uygulamalari
icin nano mimarili TiyCuy ince filmlerin piezo direngli
yanitt [24], katmanli Ti / Cu / Ti kapli malzemelerin
mekanik tepkisi ve kirilmasinda intermetalik bilesenlerin
gelisimi [25] ve hizli katilagma sirasinda sivi metalik
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TigyCuzg alagiminmin yapr olusumu iizerindeki yiiksek
basincin etkileri ile ilgili ¢alismalar gerceklestirilmistir
[26]. Yukarida bahsedilen c¢alismalarin ekseni CuTi
sistemlerinin  atomik  yapisi, cam olusumu ve
kristalizasyon siirecleri iizerine yogunlagsmigken mevcut
bilgi ve literatiir aragtirmalarimz yCuTi nanotellerinin
germe altinda mekanik ozellikleri {izerine herhangi bir
aragtirmanin  yapilmadigi yoniindedir. Calismamizda,
literatiirde gozledigimiz bu eksiklikten yola ¢ikarak
yCuTi nanotellerinin deformasyon mekanizmasint iyi
anlayabilmek i¢in, nanotellerin mekanik o6zelliklerinin
germe orani ve boyuta bagli degisimi GAM potansiyeli
ile birlikte MD benzetim yontemi kullanilarak ayrintili
bir sekilde inceledik. yCuTi nanotelinin tek eksenli
germe deformasyonlari, on farkli boyutta (1,2 nm, 2,2
nm, 3,4 nm, 4,3 nm, 5,2 nm, 6,2 nm, 7,7 nm, 9,3 nm,
10,8 nm ve 12,4 nm) ve bes farkli germe oranmi altinda
(3x107 ps?, 2x10° ps?, 1x10° ps?, 5x10™* ps*ve 1x10™
ps?) gerceklestirilmigtir. Tiim sistemlerde akma ve
kirtlma meydana getirebilmek icin % 100 germe
uygulanmistir. Elde edilen sonuglar, yilizey geriliminin
nanotellerin mekanik ozelliklerindeki radikal
degisiklikten sorumlu oldugunu ve yiizey etkisinin 1,2
nm boyutlu nanotelde en etkili olmak tizere 4,3 nm'den
kiigiik boyutlu nanoteller igin daha belirgin hale
geldigini ortaya koymaktadir. Bu ¢alisma, boyutun
yCuTi nanotellerinin istenen mekanik o6zelliklerinin
miihendislik uygulamasinda germe oranindan daha etkili
oldugunu géstermistir.

2. MATERYAL VE METOT

yCuTi nanotellerin mekanik 6zellikleri iizerine boyut ve
germe orani gibi iki dig degiskenin etkilerini arastirmak
icin Large-Scale Atomic-molecular Massively Parallel
(LAMMPS) [27] acik kaynak kodu kullanilmigtir. Biitiin
benzetimlerde Cu-Cu, Cu-Ti ve Ti-Ti atom giftleri
arasindaki etkilesmeleri tanimlamak i¢in daha Once
metalik sistemlerin kirilma, kusur ve tane sinirlar1 gibi
Ozelliklerini agiklamakta [23,28-30] basarili sonuglar
verdigi rapor edilen Zhou ve ark. [31] tarafindan
gelistirilen GAM potansiyeli kullamilmistir. GAM
potansiyelinin genel formu esitlik 1. seklinde ifade
edilebilir:

E =% Z ¢ij(ryj) +ZF,-(p,-) @

i,j,i#j i

burada ¢;; ve r;; swrasiyla i ve j atomlari arasindaki
ciftler potansiyeli ve uzaklig1 temsil eder. F;, elektron
yogunlugu p; ‘nin

pi = Z fi(r;) )

Li#]

esitlik 2. ile verildigi yerel bolgeye i atomun gémiilmesi
ile iliskili gdbmme enerjisidir. Ikili sistemler igin model
saf elementlerin elektron yogunlugunun
( peu(™ ., pr() , gdémme  enerjisinin
(Feu(pi), Fri(p)) ve kendi tiri igindeki etkilesme
potansiyelinin  ( @ey oy (1), Pripi(r) ) ifadesi ile ikili
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etkilesme potansiyelinin tanmmim ( ¢¢y ;(r) ) temsil
eden yedi fonksiyon igerir. Ayni tipteki atomlar
arasindaki ¢iftler potansiyelinin fonksiyonel formu
esitlik 3. seklinde verilebilir;

(r) =
¢(r 4 (:_e ~ K)zo 3
mew[p(z-n)) O
1+ (Ti — /1) ’
burada 4, B, o ve f dort farkli ayarlanabilir

parametrelerdir. r, en yakin komsu arasindaki denge
mesafesidir. x ve A ise kesme parametreleridir [37].
Esitlik 4.’de verilen elektron yogunlugu fonksiyonu
esitlik 3.’de verilen ciftler potansiyelin ikinci kismina
¢ok benzerdir ve tek fark B parametresi yerine f.
kullanilmustir:

e[ (1)
1+ (1 - /1)20

Te

p(r) = 4)

Cu ve Ti tiirleri arasindaki ¢iftler potansiyel formu esitlik
5.

_11pcu Pri
beuri(r) = ) [Pn

Peu

Geucu() + briTi (T)] %)

seklinde verilir. Gomiilii enerji fonksiyonu ii¢ farkli
elektron yogunlugu araliginda fit edilerek

F(p)
3 .
p 1A
[ZFni (—— 1) v P<Pu  pn=085p,,
L Pn
=0
IR (P _q) (6)
- F; <p—— 1) pn<p<po po=115p,,
e

p n P n
sf-n @) s
e s s Po=p

esitlik 6. seklinde parcali fonksiyonla ifade edilir. Saf Cu
ve Ti i¢in GAM potansiyel parametreleri [31] Tablo 1°de
verilmektedir. Potansiyel formu ve parametrizasyon
yontemi ile ilgili daha ayrintili bilgi i¢in [28,30-32]
kaynaklarina bakiniz.

yCuTi nanotelin atomik ideal B11 kristal yapis1 (P4/nmm
uzay grubu) kullanilarak olusturulmustur. Model,
sistemdeki atomlarin etkilesme durumlarina gore iki ayr1
kisimdan olusmaktadir. Nanotelin orta kismindaki Cu
(krmiz1) ve Ti atomlar1 (mavi), stresin enine
bilesenlerini (o4 Ve Oyy) sifira yakin tutmak ve nanotelin
serbestge kiiglilmesini veya geniglemesini saglamak icin
atomlar arasi kuvvet altinda serbestce etkilesime
girebilirken, nanotelin tiim uzunlugunun %20’sine
karsilik gelen her iki ugtaki kisimlardaki Cu ve Ti
atomlar1 (yesil) diizenli 6rgli noktalarina sabitlenmis ve
birbirleri ile etkilesimine izin verilmemistir. Periyodik
sinir kosullar1 germe ile es eksenli olacak sekilde [001]
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dogrultusunda uygulanmistir. Benzetim hiicresinin boyu
177,57 A (30c,) segilmistir.
Tablo 1. Saf Cu ve Ti igin GAM potansiyel parametreleri.

Metal r. (A) f. Pe Ps a

2,556162 1,554485 21,175871 21,175395 8,127620
2,933872 1,863200 25,565138 25,565138 8,775431

[ AEV) B(eV) K 2
4,334731 0,396620 0,548085 0,308782  0,756615
Cu 4,680230 0,373601 0,570968 0,500000  1,000000
Fro (V) Fni(eV) Fn2(eV) Fnz(eV) Fo (eV)
Ti -2,170269 -0,263788 1,088878 -0,817603 -2,190000
-3,203773 -0,198262 0,683779  -2,321732  -3,220000
Fi(eV) F(eV) F;3(V) 3 Fe (eV)
0 0,561830 -2,100595 0,310490 -2,186568
0 0,608587 -0,750710 0,558572  -3,219176

(a) (b)

17,757 A

142,056 A~

17,757 A d

Sekil 1. 2,2 nm yCuTi nanotel i¢in atomistik modelin a) yandan ve b)
iistten goriiniisii. Kirmiz1 ve mavi atomlar sirastyla hareketli Cu ve Ti
atomlarini, yesil atomlar ise sabit Cu ve Ti atomlarini temsil
etmektedir. d enine kesit uzunlugudur.

Boyutlar1 4a,x4a,x30¢, (1920 atom), 7a,x7a,x30c, (5880
atom), 1la,x11a,x30c, (14520 atom), 1da,x14a,x30c,
(23520 atom), 17a,x17a,x30c, (34680  atom),
20a,x20a,x30c, (48000 atom), 25a,x25a,x30c, (75000
atom), 30a,x30a, x30c, (108000 atom), 35a,x35a, X30c,
(147000 atom) ve 40a,x40a, x30c, (192000 atom) ve
enine kesitleri sirasiyla 1,2 nm, 2,2 nm, 3,4 nm, 4,3 nm,
52 nm, 6,2 nm, 7,7 nm, 9,3 nm, 10,8 nm ve 12,4 nm
olan aym1 boyda on model olusturulmustur. Her bir
nanotele, 3x10® ps?® (33x10* MD adim), 2x10? ps*
(50x10* MD adim), 1x107 ps™ (10x10° MD adim), 5x10°
* pst (20x10° MD adim) ve 1x10* ps? (10x10° MD
adim) seklinde bes farkli germe orami ile tek eksenli
germe uygulanmistir. Malzemede indiiklenecek sok ve
dengesizligi gidermek icin yiiklemeden Once enerji
minimizasyonu yapildiktan sonra elde edilen kararl
sistem sabit atom sayisi, hacim ve enerji (NVE)
toplulugu kullanilarak 1 fs zaman aralikli 50000 MD
adiminda gevsetme siirecine tabi tutulmustur. Gevsetilen
nanotellere sabit atom sayisi, hacim ve sicaklik (NVT)
topluluguna uygun olarak %2100 deformasyon elde
edilene kadar tek eksen boyunca germe uygulanmustir.
Newton'un hareket denklemlerini ¢6zmek icin Velocity-
Verlet algoritmasi, basing ve sicakligi kontrol etmek icin
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Nosé-Hoover barostat ve termostat kullanilmigtir [33].
Sistemin gerilim tensorli, virial stres kullanilarak
hesaplanmigtir [34]. Yiizey etkilerini g6zlemek adina
ayn1 germe islemi ideal BI11 kristal yapisinda
10a,x10a,x10c, (4000 atom) boyutundaki bulk yCuTi
sistemine de uygulanmistir. Nanotelden farkli olarak
bulk sistem germe asamasinda izotermal-izobarik (NPT)
topluluk sinirlar1 iginde ele alinmistir.

3. BULGULAR

MD  benzetim ydntemlerinin  giivenilir  sonuglar
verebilmesinin ilk ve en Onemli kosulu sistemdeki
atomik etkilegsmeleri en dogru ve hizli bir sekilde
tanimlayan transfer edilebilir bir atomlar arasi ¢iftler
potansiyelden geger. Diger bir degisle, segilen
potansiyelin sistemin temel fiziksel ve mekanik (elastik
sabitler, poisson orani, sikisma ve kayma modiilii gibi)
ozelliklerini dogru ve giivenilir bir sekilde aciklamasi
beklenir. yCuTi alasiminin en kararh kristal yapisi olan
B11 yapist igin hesaplanan bazi fiziksel ve mekanik
ozellikler daha dnce rapor edilen deneysel ve diger teorik
yontemlerle elde edilen degerlerle karsilagtirmali olarak
Tablo 2’de verilmistir. Elde edilen sonuglarin literatiirde
ayni sistem i¢in rapor edilen deneysel ve diger teorik
sonuglara olduk¢a yakin olmast Cu ve Ti atomlar
arasindaki etkilesmeleri tanimlamak igin segilen GAM
potansiyelinin diigiik sicakliklarda kati sistemin fiziksel
ve mekanik 6zelliklerini dogru ve giivenilir bir sekilde
aciklayabildigini gostermektedir.

Tablo 2. yCuTi (B11) kristal yapisi i¢cin GAM potansiyeli kullanilarak
hesaplanan bazi fiziksel ve mekanik 6zellikler.

Bu Calisma Diger Calismalar
a(l) 3,1485 3,1070°% 3,1080°
(&) 5,9981 5,9190° 5,8870"
E(eV/atom) -4,3903 -4,2800°
Elastik Sabitler
Cu (GPa) 109,2620 177,5600°
Ci12 (GPa) 103,7947 102,6600¢
Cis (GPa) 97,2685 103,1500¢
Cy (GPa) 130,9425 185,6500¢
Cu (GPa) 44,6372 66,2000°¢
Ces (GPa) 81,1075 80,9500¢
Sikisma Modiilii (GPa)  105,1264 128,7100°
Kayma Modiilii (GPa) 56,7959 44,5900
Poisson Oram 0,4605 0,3400¢

(351, °[36], °[37], [=20]

Germe boyunca elde edilen gerilim-gerinim egrileri
¢alisilan malzemenin temel mekanik 6zellikleri hakkinda
faydah bilgiler sunar. 0,1 K’de 1x10? ps™ germe oram
uygulanan bulk sistem i¢in tek eksenli germe
deformasyonunun degisimi Sekil 2(a)’da gosterilmistir.
Germe siirecinin ilk agamalarinda deformasyonun elastik
Ozellige sahip oldugu gozlenmistir. Gerilim-gerinim
egrisinde gerilimin ~1,70 GPa degerine kadar arttig
bolge %7,60’a denk gelen ilk yiikleme bolgesi olup, bu
asamada deformasyonun elastik 6zellige sahip oldugunu
gosterir. Germenin artmasiyla birlikte elastik bdlgenin
sinir1 ile sistemin kirilma noktasi arasindaki bolgede
(1,7062 — 5,9865 GPa) plastik deformasyon basglamakta
ve gerilim-gerinim egrisi egim degistirerek lineer artigini
%34,58 gerinim degerine kadar devam ettirmektedir.
Plastik bolgede dislokasyonlarin olugmasi ile birlikte
gerilim-gerinim egrisinde 5,9865 GPa gerilim ve 0,3458
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gerinim degerlerine karsilik gelen noktada ani ve bir o
kadar da keskin bir diislis gézlenmistir. Artan gerinimle,
gerilim-gerinim egrisi zikzaklar seklinde azalan- artan
bir dongliye girmektedir. Sistemin elastik sekil
degistirmesinin bir 6l¢iisii olan Elastisite Modiilii, biitiin
sistemler icin elde edilen gerilim-gerinim egrilerinin
lineer artig gosterdigi bolgenin egiminden yararlanilarak
grafik metodu ile belirlenmistir. Germe altinda 0,1 K’de
ve 1x10? pS'1 germe orant i¢in Bulk sistemin gerilim-
gerinim egrisine uygulanan fit prosediiric Sekil 2(b)’de
gosterilmistir. Bu prosediirde lineer davranig sergileyen
gerilim-gerinim egrisinin tamamini almak yerine hem
bulk hem de nanoteller icin elastik davranis1 garanti
altina alabilmek admna yalmizca % 2’lik gerinim goz
oniine almmustir.

Tablo 3’te bulk sistem i¢in 0,1 K’de farkli germe
oranlar1 icin elde edilen Elastisite Modiilii degerleri
listelenmigtir. Farkli germe oranlari altinda hesaplanan
Elastisite Modiilleri ayni aralikta salimim yapmaktadir.
Buna goére yCuTi icin Elastisite Modiilii uygulanan
germe oranindan bagimsiz oldugu gézlenmistir.

1 (a) 1x10° ps’!
0,1 K
Bulk yCuTi
44
©
o
e
£ 21
5
o
0

00 02 04 06 08 1,0

Gerinim
0,04
-0,54
©
o
€ 10
E"
'E = Bulk yCuTi
O 1,54 — Lineer Fit
-2,0 T T T T
0,000 0,005 0,010 0,015 0,020

Gerinim
Sekil 2. Bulk yCuTi sistemi icin 0,1 K’de ve 1x10® ps™ germe oram
altinda a) %100 ve b) %2 ‘lik uzama igin gerilim-gerinim egrisi.

Tablo 3. Bulk yCuTi igin 0,1 K’de farkli germe oranlari altinda
hesaplanan Elastisite Modiil degerleri.

Elastisite Modiilii
Germe Oram (GPa)
3x10° 39,8245
2x10°® 40,0097
1x10° 38,7110
5x10* 39,1199
1x10* 40,5859
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Potansiyel enerji (PE) degisiminden yararlanarak
malzemelerin elastik, plastik ve kirilma davranislart gibi
mekanik oOzellikleri hakkinda derinlemesine bilgi elde
edinilebilir. PE ve sistemin gerilimi arasindaki iligkiyi
daha iyi anlayabilmek i¢in, Sekil 3(a)'da 2,2 nm boyutlu
nanotel icin 0,1 K ve 1x10™ ps* germe orani altindaki
gerilim-gerinim egrisi ile atom bagina PE-gerinim egrisi
bir arada verilmistir. Tekrardan kaginmak igin diger
nanotellerin sonuglar1 bu grafikte verilmemistir. Daha
basit ve ayrmtili bir tartigma yapabilmek igin gerilim-
gerinim egrisinin davranigt goz Oniine alinarak sekil,
elastik bolge, plastik bolge, plastik bolgenin boyun ve
kirilma kismi olmak iizere dort kisima ayrilmistir. %5
gerinim degerine kadar tam elastik deformasyonun
gerceklestigi 1. bolgede, gerilim ve atom basina PE
strastyla 2,596 GPa ve -4,097 eV/atom degerlerine kadar
lineer olarak artmaktadir. Elastik deformasyonun
smirindaki gerilim ve gerinim sirastyla akma gerilimi ve
akma gerinimi olarak adlandirilir. Daha yiiksek PE ‘ye
sahip  atomlarin  malzemenin  yiizey  bdlgesine
yerlesmesiyle olusan deformasyonun neticesinde akma
gerceklesir [38]. Elastik bolgede atomlar arasi baglar
gerinim ile birlikte homojen olarak uzar, uygulanan
kuvvet veya yiikk kaldirildiginda atomlar arasi baglar
kisalir ve sistem ilk haline geri doner. II. bolgede PE-
gerinim egrisi farklt bir egim ile lineer artisga devam
ederken gerilim-gerinim egrisi once hafif bir azalma-
artma davranisindan sonra daha farkli bir egimle 4,572
GPa degerine kadar artmaya devam eder. Malzeme
igerisindeki diizlemler (tabakalar), uygulanan
yiklemenin  neticesinde atomlar aras1  baglarin
uzamasiyla birlikte kaymaya (dislokasyon) baglar. Yik
kaldirilsa dahi, diizlemler halen kaymaya devam eder ve
sistem artik kalic1 bir deformasyona ugramis olur yani
deformasyon davramigi plastiktir. Bundan sonra hem
gerilim-gerinim hem de PE-gerinim egrisi % 26,5
gerinime denk gelen noktada ani ve keskin bir diisiis
gosterir. Bu davranis, plastik deformasyon bdolgesinde
dislokasyonlarin artmasi ve bunun neticesinde nanotelin
kesit alaninin kiigiilerek nanotelde “boyun” olugmast
anlamini tagimaktadir. Egrinin zirve noktasina karsilik
gelen gerilim ve gerinim sirastyla maksimum gerilim ve
boyun gerinimi olarak adlandirilir. III. bolgede gerilim
ve PE, % 29 gerinime kadar azalmaktadir ki bu da 2,2
nm boyutundaki nanotelin kirilmasi anlamina gelir ve bu
gerinim degeri kirtlma gerinimi olarak adlandirilir.
Plastik deformasyonun siirt olan IV. bolgede gerilim
degeri sifir civarinda salinirken PE limit degerine
ulagsmak i¢in artisim sirdirmektedir. Bu nanotelin
elastik geri kazanimini gostermek icin PE ve sistemin
hacminin benzetim siiresine bagl degisimi Sekil 3(b)'de
bir arada verilmistir. Sekildeki kesikli diisey ¢izgi elastik
bolgenin smirmi gosterir (0,05 gerinim, 500 ps 'ye
karsilik gelir). Elastik bolge sinirinda germe kaldirilarak
sistemin NPT toplulugu icinde minimum enerji
durumuna ulagmasina izin verildiginde, PE (~-4,11
eV/atom) ve hacim (~52,09 A%birim hiicre) baslangic
degerlerine geri doner ve yaklagik bu degerler etrafinda
salinmaya devam eder. 2,2 nm boyutlu nanotelin germe
deformasyonu sirasinda farkli germe oranlart igin PE-
gerinim egrileri Sekil 3(c)’de ve farkli boyutlardaki
nanotellerin 1x10°® ps™ germe orani altindaki PE-gerinim
egrilerini Sekil 3(d)’de gosterilmistir. Sekil 3(c)’deki
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PE-gerinim egrilerinin davraniglarini da Sekil 3(a)’daki
gibi dort bolgeye ayirarak tartigmak miimkiindiir. Genel
olarak farkli germe oranlar1 i¢in elde edilen PE-gerinim
egrileri 1., II. ve IV. bolgelerde benzer davranigsal
hareketler gosterse de, boyun olusumu sebebiyle III.
bolgede germe oranma bagli olarak diisiis davranisi
sergilemektedir. Biitiin germe oranlarindaki diisiisiin
sebebi, germe boyunca bu bolgedeki atomlar arast
baglarin kirilmasiyla agiga ¢ikan bag enerjisi sebebiyle
artan atomik hareketliligin nanotelin diizenli kristal
yapisini bozmasidir. Bu davranis sOyle
detaylandirlabilir: 3x10° ps™?, 2x10° ps? ve 1x107? ps™
germe oranlari i¢in PE’nin diislis miktarlar1 belli belirsiz
veya daha yumusak iken, germe oranindaki azalisa
(3x107 ps*’den 1x10™ ps'l’ye) bagli olarak PE ‘nin ani
diisiis miktar1 artmaktadir. 5x10* ps? ve 1x10* ps*
germe oranlart icin ise PE’deki diisiis miktarlar1 ¢ok
daha belirgin ve keskin bir hal almaktadir. PE’deki
keskin diigiisiin sebebi, bu boélgede nanotelin boyun
vermesi ve bunun bir neticesi olarak nanotelin boyunun
hizli bir sekilde incelmesi ve nihayetinde kirilmasidir.
Keskin distislerinin aksine yumusak disiisler ise
malzemenin boyun boélgesinin germe deformasyonuna
karg1 daha fazla dayaniklilik gosterip digerlerine gore
daha ¢ok esneyerek kirilmasiyla aciklanabilir. Boyuta
bagli PE-gerinim iligkisi ayn1 egrinin yukarida tartigilan
germe oranina bagliligina olduk¢a benzerdir: yine 1., II.
ve IV. bolgelerde c¢ok belirgin bir farklilik
gozlenmezken, III. bdlgede ise farkliliklar gozlenmistir.
II1. bolgedeki bu farkli davranislari su sekilde agiklamak
miimkiin olabilir; eksik komsu sayisina sahip yiizey
atomlarinin PE’ye katkisinin daha fazla oldugu ince
nanotellerde PE degerindeki diislis daha belirgin
olmaktadir ve nanotel boyutunun artmasiyla PE’nin
degerindeki diisme daha yumusar. Bulk sistem igin ise
PE-gerinim egrisi, kirtlma olmadan belirli bir doygunluk
seviyesi  (litfen Sekil 2(a)'ya bakiniz) etrafinda
salinmaktadir. Genel olarak; germe deformasyonu
siirecinde nanotelin boyutu arttikca, nanotelin PE
azalmis ve ayni germe kosullart altinda bulk malzeme
degerine dogru yaklasmustir.

Germe deformasyonu siirecinde nanotellerde meydana
gelen degisim, 0,1 K’de ve 1x10™ ps’ germe oram
altindaki 2,2 nm boyutlu nanotelin farkli gerinimlerdeki
atomik  konfigiirasyonlarinin  anlik  goriintiilerinin
verildigi Sekil 4(a)-(f)'den gdzlenebilir. Germe islemi
oncesi uygulanan enerji minimizasyonu ve dengeleme
stirecinden sonra atomlarin diizenli kafes noktalarina
yerlestikleri Sekil 4(a)’da agik¢a goriilebilmektedir.
Sekil 4(b)’deki nanotel goriintiisic 0,050 akma
gerinimine  (elastik deformasyon limiti) karsilik
gelmektedir. Bu evrede, nanotelin boyunun uzamasina
ve atomlar aras1 mesafenin artmasina ragmen malzemede
kalici bir deformasyonun olugmamaktadir. Sekil 4(c),
plastik deformasyonun gozlendigi fakat nanotelin
seklinin bozulmadig:1 Sekil 3(a)’ da verilen II. bdlgenin
sinirinda, gerilimin keskin diisiis yapmadan hemen
onceki gerinim degerine karsilik gelen nanotel
goriintlisiidiir.  Sekil 4(d)'de nanotelin  ortasindan
incelmesi ve diizlemlerin birbiri iizerinden kaymasiyla
boyun olugmaktadir. Bu asamada (%26) nanotel
esnemeye baglar. Sistemin uzamasi igin gerekli gerilim,
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boyun bolgesinin kesit alaninin kiigiilmesi nedeniyle
azalmistir (liitfen Sekil 3(a)'ya bakiniz). Gerilimin daha
da artmasiyla, dislokasyonlarin artan yogunlugunu
yansitan boyun incel mesi Sekil 4(e)'de gorilmektedir.
Sekil 4(f)’de nanotel % 2,46 esnedikten sonra, iki ayri
kiime olusturacak sekilde kirilmistir. Ayrica nanotelin
boyun verdikten hemen sonra
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Sekil 3. Germe islemi sirasinda a) 1x10* ps? germe oraninda 0,1 K’de
2,2 nm nanotel i¢in gerinime bagh gerilim ve PE iliskisi (elastik,
plastik, boyun ve kirilma kisimlar1 arasi noktal: ¢izgi ile gosterilmistir).
b) Elastik geri kazanim: PE ve hacim gevseme egrileri. ¢) 2,2 nm
boyutlu nanotelde PE-germe orani iliskisi ve d) 1x10° ps? germe

oraninda PE - boyut iliskisi.
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Sekil 4. 0,1 K’de ve 1x10™ ps™ germe orani altinda 2,2 nm boyutlu
nanotelin (a) 0, (b) 0,050, (c) 0,260, (d) 0,265, (e) 0,280 ve (f) 0,290
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kirlmamast  nanotelin  bu  esnada  esnedigini
gostermektedir. Esneklik iic asamali bir donglide
aciklanabilir: birinci asama, c¢oklu diizlemsel kaymalar
anlamina gelen bir boyun olusumu, sonra komsu
atomlarinin  boyun bdlgesine c¢ekilmesiyle birlikte
boynun incelmesi ve son olarak, plastik deformasyonun
sonunda meydana gelen esnek kirilmadir.

3.1. Germe Oram EtKkisi

Germe oraninin germe - gerinim iliskisine etkisini
anlayabilmek i¢in 2,2 nm boyutlu nanotel i¢in 0,1 K' de
bes farkli germe orani ile hesaplanan gerilim-gerinim
egrileri Sekil (5)’te bir arada gosterilmistir. Bu egriler
sayesinde hem elastik hem de plastik bolgeler daha iyi
tanimlanabilir veya anlagilabilir. Gerilim - gerinim
egrileri boyun gerinimine kadar neredeyse iist iistedir.
Germe oraninin, nanotellerin  mekanik 6zelliklerini
ozellikle elastik deformasyon bdlgesinden sonra daha
cok etkiledigi goriilmiistiir. Sekil (5)' te verilen gerilim -
gerinim egrilerinden yararlanarak hesaplanan akma
gerilimi ve gerinimi, maksimum gerilim, boyun ve
kirilma gerinimi, esneklik ve Elastisite Modiilii degerleri
Tablo 4’te listelenmistir. Elastisite Modiilii, farkli germe
oranlarinda elastik bolgedeki gerilim — gerinim
egrilerinin  egimlerinin neredeyse ayni  olmalari
nedeniyle germe oranindan bagimsizdir. Literatiirdeki
deneysel calismalar, nanoyapilarin Elastisite Modiil
degerlerinin bulk sistemlerden daha farkli oldugunu
rapor etmistir [39-44]. Bu sonuglara paralel olarak
mevcut c¢alismada da nanotellerin Elastisite Modiil
degerlerinin  bulk sistemlerden daha diisikk oldugu
gozlenmigtir. Germe oranmi distiikce, PE’deki azalma
nedeniyle akma gerinimi, akma ve maksimum gerilim
azalmakta ve boyun gerinimi 0,254-0,265 arasinda
salinmaktadir. Plastik bolgenin boyun kisminda, germe
oran1 azaldik¢a gerilimdeki diisiis daha keskin ve
belirgin olmaktadir. Germe oraninin azalmastyla birlikte
salmimlar azalir. Daha diisik germe orant altindaki
nanotellerde boyun ve kirilma kismi arasi daha kisa
olmakta ve yavag gerilen nanotelin esnekliginin daha
disiik oldugu goriilmektedir: azalan germe orani ile
nanotelde daha erken kirllma gézlenir.

4 22nm —3x10° ps”
1 01K —2x10°ps’
——1x10° ps™

31 . —5x10™ ps':

1x10* ps

Gerilim (GPa)
n

—
i

0' e e 0
L] L) L) L]
0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0
Gerinim
Sekil 5. 0,1 K’de 2,2 nm boyutlu nanotelin farkli germe oranlar
altindaki gerilim-gerinim egrileri.
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3.2. Boyut EtkKisi

CuTi nanotellerinde  boyuta bagli deformasyon
mekanizmasi hakkinda yorum yapabilmek i¢in 0,1 K’de
ve 1x10° ps* germe orami altindaki farkli nanotellerin
gerilim-gerinim egrileri Sekil (6)’da bir arada verilmistir.
Sekle bulk sisteme ait hesaplama sonuglart da
kargilagtirma  amaciyla  dahil  edilmistir.  Biitiin
nanotellerin gerilim-gerinim egrilerinde belirgin bir ana
pik gozlenirken, bulk sistem i¢in ana pikten sonra dort
tane daha belirgin pik goriilmektedir. Nanoteller farkli
kesit biyiikliiklerine sahip olmalarina ragmen gerilim -
gerinim egrilerinin davraniglar1 kiictik farkliliklar diginda
birbirlerine olduk¢a benzerdir. Bunlarin i¢inde en kiigiik
boyuta sahip olan 1,2 nm kesit uzunluklu nanoteldeki
ylizey etkilerinin diger nanotellere oranla baskin
olmasindan dolayr daha fazla dalgalanmalar olmaktadir.
Ayni nanotelin  gerilim-gerinim egrisinde boyun
geriniminden o6nce goriilen kiigiik bir omuz, en ince
nanotelde daha fazla dislokasyon meydana geldigini
gosterir. Bunun bir sonucu olarak nanotel daha az esner
ve daha erken kirilir. Daha biiyiikk boyutlu nanoteller,
daha fazla plastik deformasyona ve esneklige sahiptir:
daha biiyiik kesit alani, dislokasyonlarmn hareketini
engelleyen dinamik dalga etkisi veya fonon siiriiklemesi
nedeniyle daha az istatistiksel salimm genligine sebep
olur [45]. Sonuglar, nanotelin boyutunun artmasi ile
malzemenin esnekliginin de arttigini gostermektedir. Bu
durum akma ve maksimum gerilimin diismesiyle
nanotelin daha yumusak ve esnek olacagr kavramim
destekler.
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Sekil 6. 0,1 K ve 1x10° ps™ germe orani altinda farkli boyutlardaki
nanotellerin ve bulk sistemin gerilim-gerinim egrileri.

Sekil (6)'da farkli boyutlardaki nanoteller i¢in verilen
egrilerden elde edilen akma gerilimi ve gerinimi, boyun
ve kirllma gerinimi, maksimum gerilim, esneklik
degerleri ve Bulk sistemin ilgili degerleri Tablo S'te
listelenmistir. Bunlarin diginda tabloda, germe islemi
oncesi gerilimi olarak alinan baglangi¢ gerilim degerleri
de sunulmustur. Baslangi¢ gerilimi, yiizey atomlarindan
kaynaklanan ylizey gerilimi ve dengedeki ¢ekirdekten
gelen gerilimden olusur. Dengelenmis nanoteldeki
bozulan simetriden dogan yiizey geriliminden dolay:
germe Oncesi baglangic gerilimi sifir degildir. Kalin
nanotellere oranla daha fazla kopuk baglara, yiiksek
ylizey/i¢ hacim atom sayist oranina ve dogal olarak da
eksik komsu atom sayisina sahip olan daha kiigiik
boyutlu nanotellerde yiizey gerilimi daha baskindir ve
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baslangi¢ geriliminin degerini belirler. Boyutun artmasi
ile birlikte baslangi¢ gerilimi, hicbir yiizey ve kusura
sahip olmayan bulk sinirma azalarak yaklasir. Ince
nanotellerin  kisith aktivasyon hacmi i¢inde kusur
cekirdeklenmesi igin gereken olasi konum sayisinin daha
az olmasi [46] sebebiyle nanoteldeki akma gerilimi
baslangic gerilimi, bosluk ve dislokasyon
¢ekirdeklenmesi ile baglantili olan boyut etkileri ile
iliskilendirilebilir [47-49]. Deformasyonu baglatmak igin
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Daha yiiksek baslangic gerilimine sahip olan ve daha
yiiksek PE’li ince nanoteller, kalin nanotellere gore daha
fazla akma gerilimine sahiptir. Elde edilen sonuglara
gore akma geriliminin boyuta bagli davranisi, deneysel
verilerle [50,51] dogrulanan Hall-Petch iligkisi [52] ile
tutarlidir.  Yiizey gibi hi¢bir kusuru olmayan bulk
malzeme, dislokasyon olmadan 1,7062 GPa akma
gerilimi ve 0,0760 akma gerinimine kadar elastik
davranigini korur.

gereken dig gerilim, nanotelin baglangi¢c geriliminden
biiyiik olmalidir. Boyut arttikca akma gerilimi, aym
baslangi¢ gerilimi gibi azalarak bulk limitine yaklagir.

Tablo 4. 0,1 K’de 2,2 nm boyutlu nanotel i¢in farkli germe oranlari altinda hesaplanan bazi mekanik 6zellikler.

Akma Maksimum Elastisite

Germe Akma Gerilimi Gerilim Boyun Kirilma Esneklik Modiilii
Oram Gerinimi (GPa) (GPa) Gerinimi Gerinimi (%) (GPa)
3x10° 0,0631 2,7698 4,6475 0,2644 0,8900 62,5600 28,1156
2x10° 0,0537 2,6607 4,6070 0,2566 0,8800 62,3400 28,6571
1x10° 0,0535 2,6489 4,5922 0,2537 0,5300 27,6300 27,7388
5x10™ 0,0524 2,6389 4,5926 0,2542 0,4900 23,5800 27,9100
1x10™ 0,0500 2,5965 4,5720 0,2654 0,2900 2,4600 27,9187
Tablo 5. 0,1 K’de ve 1x10° ps™’de farkli boyutlardaki nanotellerin ve bulk sistemin mekanik 6zellikleri

Baslangic Akma Maksimum

Gerilimi Akma Gerilimi Gerilim Boyun Kirilma Esneklik
Boyut (GPa) Gerinimi (GPa) (GPa) Gerinimi Gerinimi (%)
Bulk -1,8559 0,0760 1,7062 5,9865 0,3458 - -
1,2nm 2,9973 0,0279 3,5922 5,9801 0,2837 0,4500 16,6300
2,2nm 1,1920 0,0535 2,6489 4,5922 0,2537 0,5300 27,6300
3,4nm 0,4003 0,0670 2,2106 4,2434 0,2708 0,6500 37,9200
4,3nm 0,1163 0,0683 2,0317 4,0939 0,2642 0,6800 41,5800
5,2 nm -0,0912 0,0696 1,9311 3,8618 0,2409 0,7500 50,9100
6,2 nm -0,1589 0,0716 1,8798 3,5539 0,2226 0,8100 58,7400
7,7 nm -0,3009 0,0716 1,8205 3,1979 0,2178 0,8600 64,2200
9,3nm -0,3708 0,0705 1,7935 2,9250 0,1900 - -
10,8 nm -0,3818 0,0700 1,7899 2,6608 0,1609 - -
12,4 nm -0,4525 0,0702 1,7863 2,2705 0,1124 - -

Bulk malzemenin elastik davranigt nanoteller ile acikca goriilebilir. Nanotelin  yiizey alanmnin tiim

kiyaslandiginda ¢ok daha uzun siirmektedir. Akma
geriniminin boyuta bagli davramisi, PE’nin boyuta bagh
davranist ile benzerdir (litfen Sekil 3(d)’ye bakiniz).
Silindirik bir nanotelin kristalografik dogrultuda kararl
yiizeyleri olmamasma ragmen, B11 kristal yapisinda
kurulan  yCuTi nanotelleri  belirli  kristalografik
dogrultularda kararli yiizeylere sahiptir. Boyut arttik¢a
nanotel ylizeyinde bulunan atom sayisi da artar ve yiizey
enerjisindeki istatistiksel dalgalanmalar azalarak daha
kararli yiizey olusur. Bunun sonucu olarak akma
gerinimi artararak bulk limitine ulasir. Ince nanoteller
yiiksek PE ve baslangic gerilimine sahip olduklarindan
kalin nanotellere gore daha yiliksek maksimum gerilime
sahiptir ve daha ge¢ boyun verirler. Kalin nanotellerin
enine kesit alani biiylik oldugu i¢in elastik ve plastik
deformasyona daha fazla dayanirlar ve boylece boyut
arttikca esneklik ve kirilma gerinimi artarak bulk
limitine dogru yaklasir. Oyle ki 9 nm ‘den daha kalin
nanotellerde kirilma gézlenmemistir.

Sekil 7’de Elastisite Modiiliiniin boyuta bagliligi,
dogrusal elastik mekanik davranis varsayimi ile
hesaplanarak gosterilmektedir. Sekil 7 yiizey etkilerinin
baskinligina gore li¢ bolgeye ayrilmistir: 1,2 nm ’den 4,3
nm ’ye kadar gecerli I. bolgede bir sinir degere ulasacak
sekilde hizli artis gozlenmektedir. Bu artig gerilim-
gerinim egrisinin elastik bolgedeki davranisindan da

hacmine oraninin biiyilk oldugu bu bolgede yiizey
etkilerinin baskinligi net bir sekilde goriilebilmektedir.
Yiizey gerilimi ve nanotelin ¢ekirdek kismindaki
gerilimin dengeli oldugu 4,3-7,7 nm arasindaki II.
bolgede Elastisite Modiil degeri ortalama ~34 GPa
civarindadir. Son olarak III. bolgede nanotelin ¢ekirdek
kismindaki i¢ gerilim baskin olup kesit uzunlugunun
12,4 nm’ye kadar artmasiyla birlikte Elastisite Modiilii
asamali bir sekilde artarak bulk limitine dogru
yaklagmaktadir. Mevcut ¢alismada CuTi nanotellerinin
Elastisite Modiillerinin boyuta bagli davranist ile ilgili
sonuglar ve gozlemler, daha onceki yillarda farkli
arastirmacilar tarafindan Cu [10], TiO, [53] ve Cu-Ag
[54] nanotelleri igin rapor edilen sonuglar ile benzerdir.
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Sekil 7. 0,1 K’de ve 1x107 ps™ germe orani altinda farkli boyutlardaki
nanoteller ve Bulk sistem i¢in Elastisite Modiil degerlerinin degisimi.

4. SONUC

Mevcut caligmada, B11 tipi kristal yapida olusturulan
yCuTi nanotellerinin germe oram1 ve boyuta bagh
mekanik ozelliklerini arastirmak icin GAM potansiyeli
ile birlikte klasik MD benzetimleri kullanilmis ve elde
edilen sonuglarin ayrintili bir analizi sunulmustur.
Germe oram1  ve boyut parametrelerinin  yCuTi
nanotellerinin mekanik 6zellikleri tizerine etkisi, germe
deformasyonu boyunca sistemin enerji degisimi ile
iliskilendirilmistir. ~One ¢ikan sonuclar asagida
siralanmugtir:

1. Germe oram etkisi: yiiksek germe oranlart igin,
momentum kaynakli bozukluklardan dolay1
zayiflamig olan kristal yapilarda PE artisina
bagli olarak akma ve maksimum gerilim
degerleri de artmaktadir. Germe oranindaki
artisla nanotel daha erken plastik bolgeye
gegmekte ve daha az plastik deformasyona
ugramaktadir. Bunun sonucu olarak nanotel
daha az esneyip ¢ok daha erken kirtlmaktadir.
Ayrica, lineer fit egrisinden ortaya c¢ikan
tutarsizliklar g6z ardi edildiginde, Elastisite
Modiilii 'niin germe oranindan bagimsiz oldugu
izlenmistir.

2. Boyut etkisi: Bozuk bag yapisina sahip ve
komsu atomlar1 eksik olan yiizey atomlarinin
daha kii¢iik boyutlu nanotellerde etkin bir role
sahip oldugu gozlenmistir. Biiyilk boyutlu
nanoteller ise  dislokasyonlarn  hareketi
nedeniyle daha az istatistiksel salinim genligine
sahiptirler. Ayrica, daha yiiksek PE, baslangi¢
gerilimine ve yiizey gerilimine sahip olan ince
nanotellerin daha yiiksek akma ve maksimum
gerilim degerlerine sahip oldugu goriilmiistiir.
Nanotellerdeki boyut artisi ile birlikte baslangic
gerilimi, akma gerinimi ve gerilimi ve Elastisite
Modiilii degerlerinin asamali bir sekilde artarak
bulk sinir degerlerine dogru  yaklastig
gbzlenmistir.

MD benzetimlerimizin analizlerinden c¢ikarilan sonug,
diisitk germe orani, kiicik boyutlu yCuTi nanotellerin
plastik deformasyon siiresini ve esnekligini (siinekligini)
azalttig1 yoniindedir. Mevcut bulgular, kiigiik boyutlu
yCuTi nanoteller iizerine diisiik germe oranlarinin
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malzeme miihendisliginde istenen mekanik 6zelligi elde
etmek i¢in kullanilabilecegini gostermektedir.
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Anahtar Oz: Meme kanseri diinyanin hemen her bolgesinde kadinlar arasinda en sik goriilen kanser
Kelimeler tiriidiir. Kansere bagl oliimlerde akciger kanserinden sonra ikinci sirada yer almaktadir. 5-
Meme Fluorourasil (5-FU) urasil ile ayn1 tagima mekanizmasini kullanarak hiicrelere girmeyi hedefleyen,
kanseri, hidrojenin yerine C-5 pozisyonunda bir flor atomu olan bir pirimidin analogudur. Cg, fulleren,
5-FU, antioksidan ve antitiimor potansiyeli olan bir nanopartikiildiir ve 5-FU’ya hiicre tepkilerini modiile
Ceo, etmede faydali olabilir. p53 proteini tiimor gelisimini baskilayan bir transkripsiyon faktorii,
ROS, TIGAR esas olarak glukoz metabolizmasinin diizenleyicisi olarak iglev goriir. Bu ¢alismada 5-FU,
apoptosis Cqo Ve 5-FU+Cgy kombinasyonunun MCF-7 insan meme kanseri hiicreleri tizerindeki sitotoksik

etkileri WST-1 analizi ile gergeklestirildi. Ek olarak, DCFDA kullanilarak reaktif oksijen tiirleri
diizeylerinin tespiti aragtirtldi. Calismamizda zamana ve konsantrasyona bagli olarak 5-FU’nun
MCEF-7 hiicre canliligini inhibe ettigi, Cgq nanopartikiiliiniin MCF-7 hiicreleri {izerine tek basina
uygulanmasi sonucunda anlamli bir etkinin olmadig1 goriildii. 5-FU+Cgy’1n birlikte kullaniminin
ise hiicreler iizerinde sitotoksik etkisinin oldugu gosterildi. Ote yandan hiicreler iizerine 5-FU, Cgo
ve 5-FU+Cg uygulamalarmin ROS diizeylerinde anlamli bir fark (artma ya da azalma)
olusturmadiklar belirlendi. Ilaveten p53 ve TIGAR proteinlerinin ekspresyon diizeyleri Western
Blot yontemi ile incelenerek hiicreler {izerindeki apoptotik etkileri aragtirildi. 5-FU ve 5-FU+Cgg
gruplarinda p53 gen ekspresyonunun arttigi gorildii. 5-FU+Cqy kombinasyonunun TIGAR
ifadesini indiikleyerek hiicrelerin apoptoza gitmesine yardimci oldugu gozlendi.

Investigation of Cytotoxic and Apoptotic Effects of 5-Fluorouracil (5-FU) and Cg
Nanoparticle on Breast Cancer (MCF-7) Cell Line

Keywords Abstract: Breast cancer is the most common cancer among women in almost every part of the
Breast world. It ranks second after lung cancer in cancer-related deaths. 5-Fluorouracil (5-FU) is a
cancer, pyrimidine analogue with a fluorine atom instead of hydrogen at the C-5 position, aiming to enter
5-FU, cells using the same transport mechanism as that of uracil. Cg, fullerene is a nanoparticle with
Ceo, antioxidant and antitumor potential and can be useful in modulating cell responses to 5-FU. p53
ROS, proteins are a transcription factor suppressing tumor growth and TIGAR acts primarily as a
apoptosis regulator of glucose metabolism. In this study, cytotoxic effects of 5-FU, Cg and 5-FU+Cg

combination on MCF-7 human breast cancer cells were analyzed using WST-1 analysis.
Moreover, detection of reactive oxygen species levels was investigated using DCFDA. In our
study, it was observed that 5-FU inhibited MCF-7 cell viability depending on time and
concentration, and no significant effect was observed through application of Cg, nanoparticle alone
on MCF-7 cells. 5-FU + Cgcombination had a cytotoxic effect on cells. However, 5-FU, Cgand
5-FU + Cgapplications on the cells did not cause a significant difference (increase or decrease) in
ROS levels. Additionally, p53 and TIGAR protein expression levels were examined by Western
Blot method and apoptotic effects on cells were investigated. p53 gene expression increased in 5-
FU and 5-FU+Cg groups. It was observed that the combination of 5-FU+Cg, induced TIGAR
expression and helped cells to go to apoptosis.
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1. GIRIS

Kanser hiicrelerin kontrolsiiz bir sekilde bdoliinerek
normal hiicre dongiisiinde degisimlere neden olan bir
hastalik olarak tanimlanabilir. Saglikli hiicreler stirekli
olarak diizenli bir sekilde boliinmeleri, bulunduklari
bolgeden ayrilmalart ya da 6lmeleri gerektigini belirten
sinyaller alirlar. Anormal hiicreler hiicre dongiisiinden
bagimsiz hareket ederek diizensiz boliinlip ¢ogalmaya,
biiyiimeye ve ileriki evrelerde metastaz yapmaya neden
olurlar [1]. Diinyada tanimlanmis kanser vakalarinin
%25’ini meme kanseri teskil etmekte ve kadinlarda buna
bagli oliimlerin %15’ini yaygin Oliimciil tiimorler
olusturmaktadir. Son yillarda bu tir kanserlerin
(malignadeno  karsinom) goriilme sikligt  cesitli
faktorlerin etkisiyle giderek artmaktadir [2]. Meme
kanserine neden olan ¢ok sayida faktdr belirtilmistir.
Bunlar arasinda; yas, aile Oykiisii, genetik faktorler,
erken yasta menars-ge¢ menopoz gibi durumlardan
kaynakli 0Ostrojen hormonu etkisinde kalma siiresi,
hamilelik, beslenme, alkol alimi, sigara, radyasyona
maruz malignadeno karsinom epitel hiicrelerinden kalma
gibi etkenler sayilabilir [3]. Meme kanseri hiicre hatti
olan MCF-7 (Michigan Cancer Foundation-7) 1970
yilinda beyaz irk bir bayanin meme dokusundaki epitel
hiicrelerinden elde edilmistir. MCF-7 yapiskan ve tek
katmanli biiyiiyen bir hiicre hattidir.

5-FU ise urasil analogu olan bir antimetabolittir [4]. 5-
FU hiicrelere urasilin tagima sistemi araciligiyla girer. 5-
FU hiicre igerisinde ¢esitli, aktif metabolitlerine
doniistiiriilerek  ((Floro deoksi iiridin  monofosfat
(FAUMP), floro deoksi iiridin trifosfat (FAUTP) ve floro
triidin trifosfat (FAUTP)) RNA sentezi fonksiyonunun
inhibisyonuna, timidilat sentaz aktivitesinin
inhibisyonuna ve hiicre dongiisiinde S fazina etki ederek
DNA hasarina neden olup antikanser 6zelligini
gostermektedir [5]. 1985 yilinda kesfedilen Cgofullerene,
kiiresel bir yap1 iginde diizenlenmis 60 karbon atomuna
sahip bir nanopartikiildiir. Kii¢ciik boyutlarindan ve
hidrofobik 6zelliklerden dolay1 fullerenler tibbi ilaglarin
tasarimi i¢in bir baz olarak veya Oncii bilesik olarak
kullanilir [6]. Cgofullerene son zamanlarda antikanser
tedavisinde kullanim i¢in umut verici bir ajan olarak
kabul edilmistir. Cgofullerene ve tiirevleri biyouyumlu,
disiik konsantrasyonlarda normal dokular tizerinde
toksik etki gostermeyen, giiclii serbest radikal tutucu ve
antioksidan ozellige sahiptir [7]. p53 timor baskilayici
yolu, genomik stabiliteyi korumak ve tiimér olusumunu
onlemek icin DNA onarimi, hiicre dongiisiiniin
olusmasini, apoptoz ve yaslanmay1 koordine eder. p53,
DNA hasar1 ¢ok ciddi oldugunda ve onarimi imkansiz
oldugunda apoptozu tetikler [8]. Hiicre dongiisii durmasi
ve apoptozis p53 aktivasyonunun en sik goriilen
sonuclarindan olup ayrica, p53 metabolizma ve
antioksidan cevap gibi hiicresel islemleri diizenler [9].
Apoptozis, hiicrenin programlanmis hiicre Sliimil igin
dogal mekanizmasidir.  Ozellikle uzun  Omiirlii
memelilerde, homeostazin yani sira gelisiminde kritik bir
rol oynadig1 igin ¢ok dnemlidir. Apoptozis gereksiz veya
istenmeyen hiicrelerin yok edilmesine hizmet eder ve
oldukg¢a diizenli bir islemdir. DNA hasar1 veya
kontrolsiiz ¢ogalma dahil olmak {izere apoptotik yolun
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aktive olmasina neden olacak ¢ok ¢esitli kosullar vardir.
Apoptotik yol hem hiicre i¢ci hem de hiicre disi
sinyallerle aktive edilir. Apoptoziye yol agan iki farkli
yol vardir: sinyal tipi ile iligkili olan icsel ve digsal
yollar. Bu yolaklar ayrica mitokondriyal ve Olim
reseptorii yollar1 olarak da adlandirilabilirler. Hiicre ici
sinyaller, DNA hasari, bilyiime faktorii yoksunlugu ve
sitokin yoksunlugunu igerirken, en yaygin hiicre disi
sinyaller, bagisiklik sisteminden sitotoksik T hiicreleri
tarafindan zarar gormiis veya enfekte olmus hiicrelere
yanit olarak iiretilen 6liime neden olan sinyallerdir [10].

Reaktif oksijen tiirleri (ROS), molekiiler oksijenden
tiiretilen (O,) yiiksek oranda reaktif iyon ve molekiillerin
heterojen bir grubudur. Onemli ROS’lardan bazilari
sunlardir; hidroksil radikali (.OH), siiperoksit anyonu
(0;7) gibi serbest radikalleri, ayrica hidrojen peroksit
(H,0,) gibi radikal olmayan molekiilleri igerir [11].
Alternatif olarak ROS hiicre dliimii ve sinyallesmede
onemli rol oynar. ROS, DNA hasarm tetikleyerek
kendine 6zgii apoptozu tetikler [12]. TIGAR, (TP53 ile
indiiklenen glikoliz ve apoptoz diizenleyicisi) glikolizi
diizenleyen ve oksidatif strese karsi koruma saglayan
p53 ile indiiklenebilir bir proteindir [13]. TIGAR, GSH
seviyelerini koruyarak ROS ve apoptoz diizenleyicisi
olarak kurulan metabolik bir enzimdir. TIGAR, hiicresel
fruktoz 2,6-bisfosfat seviyesini diisiirerek glikolizi bloke
eder ve buda fosfofruktokinaz (PFK) aktivitesinin
inhibisyonuna yol acar. TIGAR ayrica, besin ve
metabolik strese cevap olarak hiicre i¢gi ROS’u modiile
eder [14]. Bu c¢alismada S5-fluorourasil ve Cg
nanopartikiiliiniin meme kanseri hiicre hatt1 {izerine
sitotoksik  ve  apoptotik  etkilerinin  arastirilmast
amaglanmistir.

2. MATERYAL VE METOD

2.1. Kimyasallar

5-FU (5-florourasil), Cgo (fullerene), insan MCF-7 meme
kanseri hiicreleri, Bingdl Universitesi Kanser Arastirma
Merkezi (BUCR) tarafindan saglandi. Roswell Park
Memorial  Institute  besi yeri (RPMI  1640),
penisilin/streptomisin, fetal sigir serumu (FBS) ve fosfat
tamponlu tuz ¢ozeltisi (PBS) Lonza firmasindan; tripan
mavisi, Tris HCI, tripsin-EDTA, dimetilsiilfoksit
(DMSQ), tetra metilen diamin (TEMED), sodyum azit
(NaN3), luminol, yagsiz siit tozu, ponceau S, fosforik asit
(HsPO,), p-kumarik asit, fenil metil siilfonil floriir
(PMSF), sodyum dodesil siilfat, bovin serum albiimin
(BSA) Sigma Aldrich firmasindan; hidrojen peroksit
(H20,), sodyum hidroksit (NaOH), glisin, tween-20, -
merkapto etanol, etilen diamin tetra asetik asit (EDTA),
primer ve sekonder antikorlar, hiicre canlilig kiti WST1
(Boster, USA), DCFDA kiti (Abcam, USA) Kkitlerle
yapilan analizler, {reticilerin protokollerine gore
gergeklestirildi.

2.2. Hiicre Kiiltiirii ve Hiicrelerin Tedavi Edilmesi

Bu arastirmada insan meme kanseri (MCF-7) hiicre hatt
kullanmilmigtir. Hiicreler, %10 fetal sigir serumu (Fetal
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Bovine Serum; FBS), 64 pg/mL penisilin ve 100 pug/mL
streptomisin ile desteklenen RPMI 1640 (Roswell Park
Memoriallnstitute) besiyerinde %5 CO, igeren nemli ve
37°C’lik hiicre kiiltiir inkiibatoriinde ¢ogaltildi. Hiicreler
75cm*lik hiicre kiiltiir flasklarinda  yeterli sayida
cogaltildiktan sonra hiicre canliliginin degerlendirilmesi
igin, tripan blue ile boyanarak sayim yapildi. Hiicreler
96°lik well platette 3.000 hiicre olacak sekilde besiyeri
ortaminda ekildi. Tedavi i¢in 5-FU ve Cg’in stok
soliisyonlar1 hazirlandi. Bu stok soliisyonlar RPMI
ortaminda seyreltildi. 5-FU’nun ; 25, 50, 100, 250 ve
500 uM konsantrasyonlari, Cg’in ; 100, 250, 500 ve
1000 nM ve 5-FU+Cg kombinasyonlar1 hazirlanarak
hiicreler 24 saat boyunca tedavi edildi.

2.3. Hiicre Canlhihg:

MCF-7 meme kanser hiicrelerinin canlihg WST-1(4-[3-
(4-iodophenyl)-2-(4-nitrophenyl)-2H-5-tetrazolio]-1,3-
benzene disulfonate) tahlil kiti (Boster, USA) ile
degerlendirildi. Bunun ig¢in inkiibasyon sonrasi
hiicrelerin bulundugu kuyulara 10ul WST-1 eklendi. 4
saat 37°C’de %5 COy’li inkiibatorde inkiibe edildi. Dort
saat sonra ELISA mikroplaka okuyucusu (Spectra Max
384 Plus) kullanilarak 420-480 nm'de spektrofotometrik
olarak ol¢iildii

2.4. In Vitro ROS/RNS Deneyi

Bu deney, hiicre kiiltiiriinde oksidatif stres parametreleri
olarak bilinen hidrojen peroksit, nitrik oksit, peroksil
radikali ve peroksinitrit anyonlarmi da igeren toplam
reaktif oksijen ve nitrojen tiirlerini in vitro olarak
O6lgmemize imkan sagladi. Hiicre kiiltiirii 6rneklerinin
hazirlanmasi ve hiicre kiiltiiriinde oksidatif strese bagl
ROS ve RNS olusumu in vitro ROS/RNS deney Kkiti
kullanilarak ve kit protokoliine gore florometrik
yontemle belirlendi. Bu deneyde 96’lik well plate
icerisine 25x10° hiicre olacak sekilde ekildi ve bu islem
ii¢ tekrarl olarak gergeklestirildi. Hiicre ekiminden sonra
24 saat beklendi. 5-FU (25, 50, 100, 250 ve 500 uM) ve
Ceo (100, 250, 500 ve 1000 nM) igin belirlenen
konsantrasyonlar uygulandi. 24 saat sonrasinda besiyeri
gekilerek her kuyucuga 100 pl seyreltme tamponu
¢ozeltisinden eklendi. Ardindan 1X seyreltme tamponu
cektirildi ve 100 pl DCFDA ¢ozeltisinden eklendi. 45
dakika boyunda 37°C’de karanlikta inkiibe edildi. Sonra
DCFDA ¢ozeltisi ¢ektirilip her bir kuyucuk 100 pl 1X
tampon ile yikanir. ELISA-reader’da 485/535 nm’de
sonuglar alindi.

2.5. Protein izolasyonu ve Western Blot Analizi

Hiicreler, 24 saatlik tedaviden sonra soguk PBS ile ii¢
kez yikanarak  plastik kaziyiciyla toplanip
numaralandirtlmis  mikrosantrifiij tiiplerine aktarildi.
6600 rpm’de 10 dakika santrifiij isleminden sonra lizis
(RIPA) tamponunda eritildikten sonra buz iizerinde 60
dakika inkiibe edildi. Biitiin hiicre lizatlari, 15 dakika
boyunca 15.000 rpm’de santrifiij edildi.
Siipernatantlardaki protein igerigi, standart olarak BSA
kullanilarak spektrofotometrede 595 nm’de absorbanslari
Olciildii. (Biomethod-GBC (Bradford)). Esit miktarda

Tr. J. Nature Sci. Volume 9, Issue 2, Page 35-41, 2020

toplam protein ekstraktlart  %12’lik SDS-PAGE ve
PVDF membranlarma transfer edildi. Membrandaki
gozeneklerin kapanmast i¢in BSA ile blokaj yapildi.
Daha sonra membran primer antikorlar ile inkiibasyon
edildi (B-aktin: 1:500), (p53: 1:500), (TIGAR:1:1000).
Membranlar daha sonra horseradish peroksidaz ile
konguje olan sekonder antikor ile inkkiibe edildi.
Ardindan 5 kez 5 dakika TBS-T ile yikama yapildi.
Membranlar X-Ray cihazi ile goriintilenmek {izere
sonuglar kemiliiminisans yontemi ile tespit edildi.

2.6. listatiksel Analiz

Tim veriler ortalama+tstandart sapma olarak ifade edildi.
Verilerin istatiksel degerlendirilmeler Anova Tukey (tek
yonlii= one-way) ile analiz edildi. Sonug¢lar n= 3 i¢in
ortalama = SEM'dir. Onemli farkliliklar (* p <0.05, ** p
<0.01 ve *** p <0.001) ile gosterildi.

4. BULGULAR

Oncelikle hiicreler, %10 FBS ve %1
streptomisin/penisilin ile takviye edilmis RPMI-1640
ortaminda, 37°C sicaklik ve %5 CO, igeren bir hiicre
kiiltiirii inkiibatoriinde ¢ogaltildi. Bu is i¢in hiicreler 24
saat boyunca (25, 50, 100, 250 ve 500 uM)’lik dozlarda
5-FU ile tedavi edildi (Sekil 1). Daha sonra 24 saat
boyunca 100, 250, 500 ve 1000 nM’lik dozlarda Cg
fulleren ile muamele edildi (Sekil 2). Ayrica MCF-7
insan meme kanseri hiicrelerine c¢esitli dozlarda 5-
FU+Cq kombinasyonlart uygulandi. Uygulanan bu
tedaviden sonra hiicre canliligt WST-1 metodu ile
degerlendirildi (Sekil 3). Ayrica MCF-7 insan meme
kanseri hiicrelerinin 5-FU, Cg ve 5-FU + Cg'a
verdikleri ROS tepkileri Sekil 4, Sekil 5 ve Sekil 6°da
verildi. Ilaveten hiicre &liimlerinin apoptozis olup
olmadigi Sekil 7 ve Sekil 8’de gosterildi.
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Sekil 1. MCF-7 meme kanseri hiicrelerinin 5-FU ile muamelesi sonucu
elde edilen hiicre canliligr grafigi. (Ilag doz degerleri: 25, 50, 100, 250
ve 500 uM)
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Sekil 2. MCF-7 meme kanseri hiicrelerinin Cgo ile muamelesi sonucu
elde edilen hiicre canliligi grafigi. flag doz degerleri (Ceo): 100, 250,
500 VE 1000 nM.

Hiicre Canlihig

Sekil 3. MCF-7 meme kanseri hiicreleri 5-FU+Cgile muamelesi

sonucu elde edilen hiicre canlihg1 grafigi. flag doz degerleri 5-FU: 500
ngmL?,1000 pg.mL™ve Ceo: (500 nM) kombinasyonlart ile 5-FU: 500
pg.mL™, 1000 pg.mL™ ve Cg: (1000 nM) kombinasyonlari uygulandi.
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Sekil 4. 5-FU’in MCF-7 hiicre hattinda ROS diizeyi sonuglar1 grafigi.
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Sekil 5. Cg fullerenin MCF-7 hiicre hattinda ROS diizeyi sonuglart
grafigi.
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Sekil 6. 5-FU + Cgo kombinasyonunun MCF-7 hiicre hattinda ROS
diizeyi sonuglari grafigi.
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Sekil 7. 24 saatlik ilag uygulamasi sonras1 Western Blot yontemiyle

p53, B-Aktin tayini grafigi. 1-Kontrol, 2-Ce, 3- 5-FU, 4- 5FU + Cqy.

(B-Aktin 42 kDa, p53 53 kDa).
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Sekil 8. 24 saatlik ila¢ uygulamasi sonras1t Western Blot yontemiyle,
TIGAR, B-Aktin tayini. 1- Kontrol, 2- Ce, 3- 5-FU, 4- 5-FU + Ceg (B-
Aktin 42 kDa, TIGAR 30 kDa).

4. TARTISMA

5-FU (5-Fluorourasil) kemoterapide kanser tedavisinde
kullanilan bir urasil analogu olup, timér hiicrelerinde
sitotoksik etkisini metabolitler araciligiyla hem DNA
hem de RNA sentezini etkileyerek gdsteren bir bilesiktir
[13]. 5-FU’nun kanser hiicrelerinde proliferasyonunu
inhibe ettigini gosteren ¢ok sayida ¢alisma mevcuttur.
Omegin J. Cai ve ark. 5-FU ile tedavi edilmis insan
meme kanseri MCF-7 hiicrelerinde farkli sekilde
eksprese edilen proteinlerin analizi iizerine yaptiklari
calismada doza bagli olarak 5-FU’nun tedavisinin hiicre
biiylimesini inhibe ettigini gosterilmistir [14]. Ayrica
yapilan bagka bir calismada 5-FU’nun anti timor
etkilerini gosterip MCF-7 meme kanseri hiicrelerinde
proliferasyonu inhibe ettigi tespit edilmistir [15].

Calismamizda anti-proliferatif ve anti kanserojenik
ozellikleri  bilinen  5-FU, Cg ve  5-FU+Cq
kombinasyonunun MCF-7 insan meme kanseri hiicreleri
tizerindeki sitotoksik etkileri WST-1 analizi ile
gosterilmesi amaclandi. Ek olarak, DCFDA kullanilarak
reaktif oksijen tiirleri diizeylerinin tespiti de arastirildi.
Caligma neticesinde 24 saat siireyle 5-FU ile inkiibe
edilen MCF-7 hiicrelerine uyguladigimiz WST-1 analizi
sonuglarindan, hiicre yogunlugunun kontrol grubuna
gore azaldigi, Cgy Ve 5-FU+Cgo kombinasyonunun hiicre
yogunluguna kontrol grubuna goére onemli bir etkiye
sahip olmadig tarafimizdan tespit edildi ve elde edilen
sonuglarin 6nceki ¢aligmalarla uyumlu oldugu gézlendi
(Sekil 1, 2 ve 3) [14, 15]. Uc boyutlu sekilleri,
doymamis baglart ve elektronik yapilart nedeniyle, Cgo
ve NP’ler biyokimya ve tibbin c¢esitli alanlarinda

kullanilabilecek  benzersiz  kimyasal ve fiziksel
Ozelliklere sahiptir [16]. Cg fullerene, 0Ozellikle
nanoteknolojideki ~ genis  potansiyel uygulamalar

yelpazesi nedeniyle son yillarda yogun bir sekilde
arastirilmistir  [17]. Bu c¢alismada Cgo’in  sitotoksik
etkileri MCF-7 hiicre hattinda WST-1 yontemi ile
aragtirildi (Sekil 2). Elde edilen bulgulara gore Cg
nanopartikiiliiniin tek basina uygulanmasi ile dikkate
deger bir etki gozlenmedi. Calismamiz diger bulgularla
kargilagtirildiginda ¢aligmamizi destekleyen sonuglarin
oldugu belirlendi. Fude Wang ve ark. yaptiklar
calismada Cgp’1n A549 hiicrelerine kolayca girebildigini
ve A549 hiicreleri iizerinde ¢ok az dogrudan Onemli
toksisite gosterdigini bildirmislerdir [16]. Ote yandan
Kaisar Raza ve ark. tarafindan yapilan ¢aligmada MCF-7
ve MDA-MB-231 hiicre hatlar1 {izerinde Naive
CgoFullerene’nin (Naive CF) Img/mL ve 10mg/mL
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konsantrasyonlarinda ~ 6nemli  bir  sitotoksisitenin
bulunmadig tespit edilmistir [18].
Reaktif oksijen tarleri (ROS) dig orbitallerinde

eslesmemis elektronlar1 bulunduran, radikal ve radikal
olmayan tiirleri i¢eren reaktif molekiillerdir [19].Yiiksek
konsantrasyonlarda  ROS; lipidler,  membranlar,
proteinler ve niikleik asitler gibi hiicresel yapilara hasar
verebilen bir faktordiir [20]. ROS, genellikle
kemoterapotik ilaglara cevap olarak hiicreler tarafindan
salinir ve sitotoksik olup DNA hasarina yol
acabilmektedir [21]. Kanser hiicreleri genellikle yiiksek
seviyelerde reaktif oksijen tiirlerine maruz kalir.
Caligmamizda 24 saat siireyle doza bagli 5-FU, Fullerene
Ceo Ve 5-FU+Cq gruplar ile inkiibe ettigimiz MCF-7
hiicrelerinin ROS seviyeleri incelendi (Sekil 4, 5 ve 6).
Buna gore 5-FU ile isleme tutulan hiicrede,
konsantrasyona bagli olarak ROS seviyelerinin arttig1
tespit edildi. Chiara Focacetti ve ark. yaptiklan
calismada HCMs ve endotel hiicrelerinde doza ve
zamana bagli bagl hiicre i¢i ROS iiretimini arastirmis ve
5-FU’nun ROS olusumunu indiikledigini ve ROS
tiretiminde anlamli bir artiy oldugunu gostermislerdir
[21]. Suzuki ve ark. yaptiklart bir ¢alismada ise insan
pankreas kanseri kok hiicrelerinin 5-FU ile tedavisinin
hiicre i¢i ROS iiretimini arttirdigini bulmuslardir [22].
Benzer sekilde Darsingry ve ark. 5-FU tedavisinin
koleraktal kanser hiicrelerinde hiicre i¢i ROS’un verimli
iiretimine yol agtigin1 bulmustur [23]. Fullerene Cgq ve 5-
FU+Cg, ile inkiibe edilen MCF-7 hiicrelerinin ROS
yogunlugunda anlamli bir degisikligin  olmadigi
gozlemlendi.

Apoptoz, normal hiicre devri, immiin sistemin diizglin
gelisimi ve isgleyisi, hormona bagl atrofi, embriyonik
gelisim ve kimyasal kaynakli hiicre dliimi gibi gesitli
islemlerin hayati bir bileseni olarak kabul edilir [24].
p53, DNA hasar, onkojen aktivasyonu ve besin
yoksunlugu gibi bir¢cok stres sinyali tarafindan yiiksek
oranda indiiklenebilir bir transkripsiyon faktoriidiir.
Hiicre  dongiisi  durmasi  ve  apoptozis  p53
aktivasyonunun en  belirgin  sonuglaridir  [25].
Calismamizda Cgg (500 nM), 5-FU (500uM), 5-FU+Cg
(500 nM+500uM) kombinasyonu ile muamele edilmis
insan meme kanseri MCF-7 hiicre hattinda p53 proteini
24 saat sonrasinda Western Blotlama yontemiyle analiz
edildi. FElde edilen sonuglara gore kontrol ve Cgo
gruplarinda DNA’nin hasar gormedigi gozlendigi i¢in
p53 ifadesinin az miktarda oldugu belirlendi. Fakat 5-FU
ve 5-FU+Cq gruplarinda DNA hasar1 ve stresle
karsgilagan hiicreler oldugu gézlendigi igin bu gruplar p53
protein ekspresyonunu arttirarak indiiklendigi belirlendi
(Sekil 7). TIGAR, hicresel fruktoz 2,6-bisfosfat
seviyesini diigiirerek glikolizini bloke eder ve bu da
fosfofruktokinaz (PFK) aktivitesinin inhibisyonuna yol
acar. TIGAR ayrica besin ve metabolik strese cevap
olarak hiicre i¢gi ROS'u modiile eder ve boylece ROS
kaynakl otofajiyi onler [26]. Aym sekilde Cgo (500 NM),
5-FU (500 uM), 5-FU + Cg (500 nM+500 puM) ile
TIGAR proteini {izerine yapilan tedaviden 24 saat sonra
sonuglar Western Blotlama ydntemiyle analiz edildi.
Elde edilen bu sonuglara gore; MCF-7 meme kanseri
hiicre hattinda 5-FU + Cg kombinasyonunda kontrole
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oranla kayda deger oranda artis oldugu TIGAR ifadesini
indiikleyerek hiicrelerin apoptoza gitmesine yardimei
oldugu distiniildi (Sekil 8).

Sonug olarak; MCF-7 meme kanseri hiicre hattinda 5-
FU, Cg fulleren ve 5-FU+Cg, kombinasyonunun etki
mekanizmalart hiicre canliligi (WST-1), ROS seviyeleri
ve Western blot ile TIGAR/p53 proteinlerinin
ekspresyonlar1 incelendiginde TIGAR ve p53 protein
seviyelerinde etkin bir artig oldugu goézlendi. TIGAR ve
p53’ iin apoptozu indiikleme kabiliyeti kanser tedavisi
i¢in kullanilabilecek 6nemli bir antitiimér potansiyeline
sahiptir. P53 ve TIGAR hedefli tedavilerin gelecekteki
basarisi, apoptoz ve hiicre dongiisii islevlerinin nasil
diizenlendigini daha iyi anlamay gerektirecektir.
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Oz: Bu calismada, Kolemanit ve Yiiksek Firin Ciirufu (YFC) katkili pomza agregasi ile iiretilen
hafif harclarin yiiksek sicaklik etkisi altindaki fiziksel ve mekanik 6zelliklerinin degisimi
aragtirllmistir. Hafif har¢ numunelerinin iiretiminde hidrolik baglayici olarak CEM 1 42,5 R
Portland Cimentosu, agrega olarak ise 0-4 mm tane boyutuna sahip pomza agregasi kullanilmistir.
40x40x160 mm boyutlarinda iretilen hafif harglara ¢imento ile agirlikga %1, %2 ve %3
oranlarinda Kolemanit, %10, %20 ve %30 oranlarin da ise YFC ilave edilmistir. Har¢ numuneleri
kaliptan ¢ikarildiktan sonra, standart kiir havuzunda 7 ve 28 giin boyunca 20 = 2 ° C sicaklikta kiir
uygulanmistir. Uretilen har¢ numunelerinin 7 giinliik erken yastaki egilme ve basing dayanimlari
belirlenmistir. 28 giinii dolduran numunelerin ise, su emme (%), porozite (%), egilme ve basing
dayanimlar1 gibi 6zellikleri belirlenmistir. Har¢ numuneleri 28 giin kiir havuzunda bekletilmesinin
ardindan 200 °C, 400 °C, 600 °C ve 800 °C sicakliklara tabi tutulmasi sonrasinda basing ve egilme
dayanimlar1 ve agirlikca yilizde kayiplar tespit edilmistir. Mineral katki kullanilmasi, harglarin
agirliklarinda azalmaya neden olmaktadir. Mineral katki kullanilarak harglarin yiiksek sicaklik
sonucunda meydana gelen agirlik kayiplarinda %55 oranlarina varan azalmalara neden olmustur.
Referans numuneye kiyasla mineral katkili har¢larin yiiksek sicaklik altin meydana gelen mekanik
kayiplar daha az oldugu goriilmiistiir.

The Effect of High Temperature on the Mechanical and Physical Properties of Light Mortars

with Blast Furnace Slag and Colemanite Addition

Keywords

Light mortar,
Colemanite,
Pumice
aggregate,

Blast furnace
slag,

Mineral additive,
High temperature

Abstract: In this study, physical and mechanical properties of light mortars produced with
colemanite (K) and Blast Furnace Slag (YFC) added pumice aggregates under the influence of
high temperature were investigated. CEM | 42.5 R Portland Cement was used as a binder in the
production of light mortar samples and pumice aggregate with 0-4 mm grain size was used as
aggregate. Light mortar samples were produced in the dimensions of 40x40x160 mm. By replacing
light mortars with cement, 1%, 2% and 3% by weight of K, 10%, 20% and 30% of the YFC were
replaced. The grout samples produced were cured in a standard cure pool for 28 days. Flexural and
compressive strength of 7-day old mortar samples were determined. Physical properties such as
water absorption and porosity, mechanical properties such as bending and compressive strengths of
the samples filling up to 28 days were determined. After exposing 28-day mortar samples to 200 °
C, 400 ° C, 600 ° C and 800 ° C, pressure and bending strengths and weight losses were examined.
The use of mineral additives causes a reduction in the weight of mortars. Using mineral additive, it
caused up to 55% reduction in the weight losses of the mortars as a result of high temperature.
Compared to the reference sample, minerals added mortars were found to have less mechanical
losses due to high temperature gold.
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1. GIRIS

Giliniimiizde, artan niifus etkisiyle olusan konut ve
ulasim sorunlarim etkin bir sekilde ¢6zmek igin, gesitli
ozelliklere sahip yapilara olan ihtiya¢ hizla artmaktadir.
Gelisen teknolojiyle birlikte, binalarin insanlara daha
kaliteli hizmet ve konfor sagladigi goriilmektedir. Bu
teknoloji sayesinde elektrikli aletler ve gaz kullanimi
gibi yeni ekipman ve sistemler giin gegtikce daha fazla
tercih edilmektedir. Ancak giinlilk yasantimizda talebi
artan bu tercihler binalarda yangin ¢ikma ihtimalini
arttirmaktadir. Bir yangin, her zaman hayati tehlike
olusturmasa bile yap1 elemani1 ve malzemeleri i¢in ciddi
hasara neden olabildigi gibi yapmin giivenligini ve
hizmet omriinii etkiler [1]. Bu malzemeler arasinda
onemli bir yere sahip olan betonda, ¢gimento hamuru ve
agregalarin termal Ozellikleri birbirinden farklidir. Bu
fark betonda i¢ gerilmelere neden olur ve bu durum
genellikle ¢atlama ile sonuglamir [2]. Catlaklar, yiiksek
sicakliklara maruz kalan beton veya harglarin gesitli
ozellikleri kaybetme nedenleri arasinda yer alan ana
sorunlardan biridir. Bu ¢atlaklar, betonun basing
dayanimi ve elastisite modiilii gibi mekanik ve elastik
ozelliklerini zayiflatir ve agrega ile ¢imento matrisi
arasindaki bagi gevsetir [3]. Aym zamanda, kilcal
gozeneklerdeki buhar basinci, sicakligin artmasina bagh
olarak artar. Bu durum betonun veya harclarin patlayarak
parcalanmasma neden olabilir [4]. Ozellikle, yiiksek
mukavemetli betonlar, daha fazla ¢atlamaya ve
dagilmaya yol agan yiiksek sicakliklardan 6nemli 6l¢iide
etkilenir [5]. Catlaklarin etkilerini azaltmak ve onlemek
icin yiiksek sicakliklara maruz kalan betonlar ve
harglarda farkli lifler kullanimi tercih edilmektedir [6, 7].
Cimento esasli malzemelerin yiiksek sicakliklarda
dayanim kayiplarmma yol agan bir bagka sebep ise
hidratasyon iiriinlerinin ayrigmasidir. Arastirmacilar,
¢imentolu matrisin ayrigmasinin 105 °C'nin {stiinde
basladigin1 ifade etmislerdir. Kimyasal ve fiziksel
ayrismanin ilk adimi, gézeneklerdeki ve kalsiyum silikat
hidrat (C-S-H) jellerinin yapisindaki kimyasal olarak
baglt suyu serbest birakmasidir. Bu siirece dehidrasyon
denmektedir [8]. Bu asamada, diger hidratlar ve etrenjit
de ayrigmaya baslar. Ayrica koken ve tiiriine gore,
agregalar da etkilenmeye baglayabilir [9]. Yaklasik 300-
400 °C’de, C-S-H jelindeki kimyasal olarak baglanmis
ara tabaka suyu buharlasir. Ayrica, ilk mikro catlaklar
Ca(OH)2 ve anhidrit ¢imento bolgelerinde ortaya
¢tkmaya baglar [10]. Bu asamada Ca(OH)2, CaO ve
H20'ya aynigir.  Isitma asamasinda, Ca(OH)2'nin
ayrismasi, mekanik agidan kritik bir reaksiyon degildir.
Bununla birlikte, sogutma isleminde kullanilan su
nedeniyle CaO, Ca(OH)2'ye rehidrate olabilir ve bu
rehidrasyon, vyaklasik % 44'liik ciddi bir hacim
geniglemesi olusturur [11, 12]. Bu hacimsel genigleme,
catlak sayisimi arttirir. Cimento esasli malzemelerde
mineral katkilarin kullanilmasinin Ca(OH)2'yi tiikettigi
bilinmektedir. Bu nedenle betonlarin veya harglarin
mineral katkilar icermesi, kire¢ rehidrasyonunun zararli
etkisinden korunmasma sebep olabilir [13]. Ayrica
puzolanik malzemelerin betonlarin  yangma karsi
dayanimini arttirdigi da bilinmektedir [14]. 500-600
°C'de karbonatlar pargalanmaya baslar ve bu
sicakliklarin betonda geri doniisii olmayan zararlar
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verdigi bilinmektedir. Ciinkii betonun ana baglayici
fazinin 6nemli bir kismi, yani C-S-H jelleri ayrisir.
Genel olarak 800 °C'nin tizerinde, hemen hemen betonu
olusturan tiim bilesenler parcalanir ve bu da 6nemli
mukavemet ve agirhk kaybina yol acar [15]. Son
yillarda, yiiksek sicaklik dayanimi saglamak igin
karigimlarda mineral katkilar olarak ugucu kiil, YFC ve
silis duman1 kullanim1 yayginlagmistir [16, 17].

Bor minerali, tincal, kolemanit, kernit, uleksit,
pandermit, borasit, szaibelyit ve hidroborasit gibi farkli
bicimlerde olabilir, en basit bor bilesikleri bor oksit
(B203) ve borik asittir (H2BO3) ve kalsiyum ile
bulundugunda kolemanit, kalsiyum-sodyum ile uleksit
ve sodyum ile baglandiginda "boraks" olarak adlandirilir
[18]. Tiirkiye'nin bor rezervleri bakimindan ¢ok zengin
oldugu bilinmektedir. Kolemanit B203 igeren mineraller
arasinda en yaygmn mineraldir [19]. Kolemanit,
yapistiricilar, giibreler, yangin geciktiriciler, deterjanlar,
tekstil, dezenfektanlar, cam, cam elyaf, emaye, tekstil,
kozmetik, antiseptikler, naylon, niikleer gii¢ istasyonu
asfalt betonunda kullanilmaktadir [20, 21, 22].
Kolemanit ve kolemanit cevheri atiklarinin g¢imentolu
malzemelerde farkli amaglar i¢in  kullanilmasi
konusunda az sayida c¢alisma vardir [23, 24].
Literatiirdeki ¢aligmalarin  sonuglari, ¢imento bazli
malzemelerdeki bor minerallerinin kullanilmasin tesvik
etme yoniindedir. Bu calismada, gerek atik iiriinlerin
degerlendirilmesi  gerekse  giiniimiizde  her an
karsilagilabilecek yangin afeti karsisinda ¢imento esash
malzemelerin dayanikliligini arttirmak ig¢in mineral katki
kullanim1 incelenmekte ve bu kapsamda Kolemanit
minerali ile {iretilmis harglarin, fiziksel ve mekanik
Ozellikleri yaminda yiiksek sicaklik etkisi altindaki
davraniglar1 arastirilmaktadir.  Yapilan ¢aligmalarda
kolemanit %5’den fazla kullanilmamas1 yoniinde
onerilerde bulunmuslardir [25]. Kolemanit oranlar1
¢imentonun %?2'sinden fazla kullanildiginda hidrasyon
stirecine zarar verici etkisi nedeniyle diger katki
maddelerinden farkli segilmistir [26].

Yiksek sicakligin hafif harglar {izerindeki etkilerinin
aragtirildigt  calismada agrega olarak  Osmaniye
yoresinden temin edilen pomza kullanilmistir. Pomza
taglart olusumu esnasinda, gazlarin hizli bir sekilde
uzaklagmasi ve hizli sogumasi nedeniyle, fakli
boyutlarda ve sayida bogluk igerir. Gdzenekler
cogunlukla birbirlerinden bagimsiz olduklarindan hafif,
su icerisinde uzun zaman yiizen, gecirimliligi az ve
yaliimi oldukga fazladir. AI203 bilesimi sayesinde 1siya
kars1 yiiksek dayanim 6zelligi kazanir. Urgiip Avanos ve
Kayseri’nin Talas-Tomarza-Develi ve Osmaniye’de
pomza rezervleri bulunmaktadir [27]. Agrega olarak
kullanilan pomzali harclarda yiiksek sicaklik etkisi
sonucunda ara ylizeyde c¢atlak gelisimi olmayip yerine
agregada catlak meydana geldigi gozlemlemistir. Bu
durum pomzali harglarda arayiizeyin kuvvetli oldugunu
ortaya koymaktadir [28]. Ayrica pomza, diisiik 1s1l
iletkenligi nedeniyle yiiksek sicakliga karsi direnci
oldukga fazla olan hafif agrega tiiriidiir [39]. Sancak ve
Simsek (2006)‘in bildirdiklerine gore hafif agregal
betonun 500°C’ye kadar dayanimini korudugu ve hafif
betonun yangin etkisinden sonra kalan dayanimi,
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sicakligin  yaklagitk 500°C’den 800°C’ye yiikselmesi
sonucunda yaklasik %100°den %40’a lineer olarak
azaldig belirtilmistir [30].

Bu kapsamda, hafif harglara ¢imentoyla agirlik¢a yer
degistirmek suretiyle %1, %2 ve %3 oranlarinda
Kolemanit, %10, %20 ve %30 oranlarin da ise YFC
ilave edilerek numune dretimi yapilmistir. Harg
numunelerine 7 giin kiirleme islemi yapildiktan sonra
egilme ve basing dayanimi, 28 giin kiirleme islemi
yapildiktan sonra ise su emme ve porozite oranlarini
belirlemek i¢in deneyler uygulanmistir. Har¢ numuneleri
28 giin sonunda nihai dayanima ulagmasiin ardindan
200, 400, 600 ve 800 °C sicakliklara maruz birakilnustir.
Uygulanan sicaklik sonrasi agirlik kayiplari, egilme ve
basing dayanimlari belirlenmistir.

2. MATERYAL VE METOT

2.1. Materyal

Numunelerin hazirlanmasinda baglayici olarak TS EN
197-1 (2012) standardina uygun olarak iiretilmis, 6zgiil
agirhgr 3,16 g cm3 olan CEM 1 42,5 R tipi Portland
Cimentosu kullanilmigtir [31]. Kullanilan ¢imentonun
kimyasal analizi, iiretici ¢imento fabrikasindan alinmis
olup, fiziksel ve kimyasal ozellikleri Tablo 1°de
verilmistir.

Tablo 1. CEM | 42.5-R Portland ¢imentosunun kimyasal ve fiziksel
analizi

CEM 1425
Kimyasal Analiz Miktar (%)
CaO 62,72
Si02 20,00
Al203 4,92
Fe203 3,76
MgO 1,84
SO3 2,65
K20 0,73
Na20 0,26
Kizdirma Kaydi 2,54
Coziinmeyen Kalinti -
Fiziksel Ozellikler
Ozgiil Yiizey (Blaine) (cm2/g) 3250
Priz Baglangicini (saat:dk.) 2:25
Priz Sonu (saat:dk.) 3:40
Hacim Genlegmesi (mm) 1

Deneysel ¢alisgmada kapsaminda iiretilen harglarda, TS
EN 1008 (2003)’e uygun olan Osmaniye ili sehir sebeke
suyu kullanilmustir [32]. Uretilen har¢ numunelerinde
incelik modiilii 3,50 olan ve kirma kum gibi 0-4 mm tane
boyutlarina sahip Osmaniye ilinden temin edilen pomza
agregasi kullanilmustir. Ozgiil agirhgt 1,70 g/cm3 ve su
emmesi %14 olan bazik karaktere sahip pomzanin Tablo
2’de kimyasal ozellikleri Sekil 1°de ise tane dagilimi
verilmistir.

Tablo 2. Pomzanin kimyasal analizi

Pomza Agregasi
Kimyasal Analiz Miktar (%)

Sio2 45,95
AI203 19,95
Fe203 7,53
CaO 13,23

MgO 6,24
Na20+K20 6,69
Diger 0,41

Toplam 100
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Sekil 1. Pomza agregasinin graniilometri egrisi

YFC, beton ve ¢imento iiretiminde yapay puzolan olarak
kullanilan ~ bir  endiistriyel — atiktir.  Demir-gelik
fabrikalarinin demir iiretimi asamalarinda, 1500 °C
sicakliga ulagan yiiksek firinlarda ergimis halde olusan
bir yan iriindiir. Biinyesinde yiiksek oranda silis ve
allimin iceren graniile YFC, ogiitiilerek ¢ok ince taneli
yaptya  sahip  olduklarinda, puzolanik  6zellik
gbstermektedir [33]. Hatay ili Iskenderun ilgesinde
bulunan Iskenderun Demir Celik Fabrikasi’'ndan temin
edilen YFC’nin kimyasal ve fiziksel 6zellikleri Tablo
3’te verilmisgtir.

Mineral katki olarak kullanilan Kolemanit’nin kimyasal
analizi Tablo 3’de verilmistir. Eti Maden Isletmelerinden
temin edilmis Kolemanit, bor madenlerinden ¢ikarilan
iiriiniin islemesi esnasinda atik malzeme olarak agiga
c¢ikan 75 mikron boyutuna sahip bir malzemedir.
Calisma kapsaminda kullanilan Kolemanitin fiziksel ve
kimyasal 6zellikleri Tablo 3’te verilmistir.

Tablo 3. YFC ile Kolemanitin kimyasal ve fiziksel analiz sonuglari

Kimyasal Kompozisyon .
{aglrhkqa,p% ) Y Kolemanit YFC
B203 39,85 -
Si02 5,6 32,8
Fe203 0,03 1,45
Al203 0,15 11,8
CaO 27,24 39,8
MaO 2,84 4,15
Na20 0,1 0,51
Diger 24,19 9,49
Fiziksel Ozellikler
Kizdirma kaybi (%) 24,06 2,2
Ozgiil yiizey 3839 4982
(gcm-3)
Ozgiil agirhk 242 28
(g cm-3) ' '
2.2. Metot

Yiiksek sicaklik etkisine maruz birakilmig farkli mineral
katkt igeren hafif harglarin fiziksel ve mekanik
ozelliklerindeki degisimin incelenmesi icin yapilan
caligmanin islem basamaklar1 Sekil 2°de gosterilmisgtir.

44



Tr. Doga ve Fen Derg. Cilt 9, Say1 2, Sayfa 42-49, 2020

Yiksek sicaklhk uygulamasi
oncesi ve sonrasinda agirhk
kayiplarinin belirlenmesi

Malzeme Tartimi ve
Karigimi

Sicaklik 6ncesi ve sonrasinda,
basing ve egilme dayanimi, su
emme ve porozite
degerlerinin belirlenmesi (28
gunluk)

Harcin Kaliplara
Yerlestirilmesi

7 ve 28 giin boyunca kiire tabi
tutulmasi

Basing ve egilme dayanimi
belirlenmesi (7 glinliik)

Sekil 2. Calismanin islem basamaklari

Yiiksek sicaklik etkisine maruz birakilmig hafif harglarin
fiziksel ve mekanik oOzelliklerinin incelenmesi igin
yapilan calismada 40x40x160 mm boyutlarinda harg
numuneleri tiretilmistir. Deneysel ¢aligmada kullanilmak
tizere TUretilen numunelerde kullanilan malzeme
miktarlar;, TS EN 196-1 (2016)’ye gore belirlenen
agirlikga  karistm  oranlart  kum:gimento:su=3:1:0.5
olacak sekilde Tablo 4’te verilmistir [34].

Tablo 4. Deneyde kullanilan malzeme miktarlari

Pomza su Gi " Mineral
Numune Ad1 Agregasi mento Katki
(an) (gr) (9r) ()
REF 850 225 450 0
%10 YFC (%10
Yiiksek Firin 850 225 405 45
Curufu)
%20 YFC (%20
Yiiksek Firin 850 225 360 90
Curufu)
%30 YFC (%30
Yiiksek Firin 850 225 315 135
Curufu)
0, 0,
WIK (%1 850 225 4455 45
Kolamenit)
0, 0,
%2K (%2 850 225 441 9,0
Kolamenit)
%3K (%3
Kolamenit) 850 225 436,5 13,5

YFC ve Kolemanitin hargta puzolanik malzeme olarak
kullanimint arastirmak igin dayanim indisini belirlemek
amactyla dokiim yapilmistir [35]. YFC’de standart
¢imento dayanimmin %70’inden fazla karsiladigt
goriilmistiir. Kolemanit oraninin artmasiyla birlikte priz
stiresinde uzamalar goriilmiistiir ve tayanim indisi deneyi
icin gerekli malzeme miktar1 uygulandiginda priz
sonlanmadigindan kaynakli kolemanitin dayanim indis
deneyi yapilamamustir.

YFC ve Kolemanit igin literatiirde belirtilen oranlar
dikkate alinarak karisim oranlari belirlenmistir. Referans
numune pomza agregasi, ¢imento ve su karigimindan
meydana gelmektedir. Diger numunelerde YCF ve
Kolemanit kullanilmis ve aradaki fark gozlemlenmistir.
%10, %20, %30 oranlarinda YFC ve %I1, %2, %3
oranlarinda ise Kolemanit mineral katkisi ¢imento ile
agirlikga ikame edilmistir. Harg¢ karigimi yapildiktan
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sonra yaglanan kaliplar c¢imento sarsma masasina
yerlestirilerek kaliplara iki asamada har¢ dokiimii
gerceklesmistir. 24 saat kalipta bekletildikten sonra harg
numuneleri, kaliplardan ¢ikartilarak standart  kiir
havuzunda 7 ve 28 giin boyunca kiir uygulanmigtir. 7.
giinii dolduran har¢ numuneleri iizerinde, TS EN 196-1
(2016) standardina gore egilme dayanimi tayini ve TS
EN 12390-4 (2002) standardina uygun basing dayanimi
tayin edilmistir [36, 37].

Tim seriler lizerinde arsimet prensibi ile c¢alisan terazi
yardimiyla porozite ve su emme 6zelikleri TS EN 1170-
6 (1999) standardina uygun olarak belirlenmistir [38].
Har¢ numuneleri 28 giin sonunda kiir havuzundan
cikartilip Arsimet Terazisi kullanilarak agirliklar
kaydedilmigtir. Daha sonra numunelerin havadaki
agirliklart alinarak 24 saat siiresince 110 °C’de etiivde
kurutulup etiiv kurusu haline getirilmistir. Bu islemin
ardindan etlivden ¢ikarilan numuneler oda sicakligina
gelinceye kadar sogutulduktan sonra etiiv kurusu
agirhiklan tartilmustir. Olgilimler herbir seri icin iicer
numune kullanilarak bulunan ortalama degerleri alinarak
kaydedilmistir.

Uretilen  numuneler  iizerinde  yiiksek  sicaklik
uygulanmast TS EN 13501-1 (2013) standardina gore
yaptlmistir [39]. Bu standarda goére yangin ortaminin
sicakligi 20-1000 °C araligindan, uygulama siiresi de 15-
300 dk.’dan olusmaktadir. Har¢ o&rnekleri 1800 °C
kapasiteli etiivde 200 °C, 400 °C, 600 °C ve 800 °C de
sicaklik etkisine maruz birakilmig ve biitiin sicaklik
degerlerinde 60 dk. firin igerisinde bekletilmistir.
Ardindan laboratuvar kosullarinin sicakligina gelinceye
kadar sogumaya birakilmigtir. Yiiksek sicakliga maruz
birakilan numuneler soguma isleminden sonra tekrar
egilme, basing deneyleri ve agirlik kayiplari
belirlenmistir.

3. BULGULAR

Har¢ numunelerinin Sekil 2’de verilen 7 giinlikk basing
dayanim degerleri incelendiginde, katki oraninin
artmasina  bagli olarak referans Ornegine gore
dayanimlarda azalmalar meydana geldigi goriilmektedir.
Referans numunenin basing dayanimi 43,48 MPa iken,
%10, %20 ve %30 oranlarinda YFC kullanildiginda
basing dayanimlari sirasiyla 36,96, 24,67 ve 23,54 MPa
seklindedir. Kolimanit kullanildiginda da benzer bir
davranis gozlenmekte, fakat katki oranina bagli olarak
meydana gelen azalma oranlarmin daha az oldugu
goriilmektedir. Bu oranlar, %IK, %2K ve %5K
oranlarinda Kolemanit kullanildiginda basing
dayanimlar1 sirasiyla 39,06, 33,45 ve 31,13 MPa
seklinde elde edilmistir. Referans numuneye kiyasla
%30 YFC kullannminda basing dayanimi 9%45,86
oraninda, %5 Kolemanit kullaniominda %28,40 oraninda
azaldig1 goriilmiistiir. Har¢ numunelerinin Sekil 3’deki 7
giinlik egilme dayanimlar1 incelendiginde, referans
numunenin egilme dayanimi 6.81 MPa iken, %10YFC,
%20YFC ve %30YFC oranlarinda kullanmildiginda
egilme dayamimlar1 sirasiyla 6,31, 5,26 ve 5,14 MPa
olmustur. %I1K, %2K ve %3K oranlarinda
kullanildiginda egilme dayanimlar1 sirasiyla azalarak
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5,93, 5,87 ve 5,48 MPa degerine diigmiistiir. Bazi
puzolanlarin dayanim {izerindeki olumlu etkisinin uzun
vadede kendisini gosterdigi bilinmektedir. Burada da
belirtilen oranlarinda kullanilan Kolemanitin {iretilen
harglarin erken dayanimi iizerinde fazla etkili olmadig,
fakat YFC’den daha az dayanim kaybina neden oldugu
gozlenmistir. Referans numuneye kiyasla %30 YFC
kullannminda basing dayanimi %24,52 oraninda, %5
Kolemanit kullaniminda %19,53 oraninda azaldig:
goriilmiistiir. 7 giinliik egilme dayanimlarinda meydana
gelen azalmanin basing dayanimlarinda meydana gelen
azalmadan daha az oldugu, erken yastaki dayanimlarda
Kolemanitin YFC’ye gore daha yiiksek c¢iktigi
goriilmiistiir. Kolemanitin oranlarinin YFC’den daha az
olmasindan kaynakli har¢ icerisinde ki ¢imento
miktarinda daha yiiksek olmasi nedeniyle erken yasta
dayanimlar daha yiiksek ¢ikmaktadir.
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Sekil 3. Har¢ numunelerinin 7 giinliik egilme dayanimlari

Har¢ numunelerinin su emme (%) oranlart Sekil 4’te,
porozite (%) oranlar1 Sekil 5°de verilmistir. %10YFC
kullanildiginda numunenin su emme ve porozite oranlari
azalmakta, %20YFC ve %30YFC olmasi durumunda ise
artmaktadir. Diger yandan %1K ve %2K kullanildiginda
kolemanit minerali ilavesi numunenin su emme ve
porozite oranlarinda azalmaya, %3K kullanildiginda ise
artts meydana gelmistir. Numunelerde ki mineral katki
oranmin artmasiyla birlikte ince madde miktar1 da
artmaktadir. Ince madde oranmin artmasiyla birlikte
ylizey alani arttigindan su ihtiyact da artmaktadir.
Islenebilirligi  olumsuz  etkileyen  yetersiz  su
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kullanimindan kaynakli yerlesme giicliikkleri ortaya

cikartarak  daha  gozenekli  yerlesmesine  sebep
olmaktadir, bu durumda su emme ve porozite
oranlarinda artisa sebep olmaktadir.
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Sekil 4. YFC ve Kolemanit igeren harclarin 28 giinlilk su emme
oranlari (%)
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Sekil 5. YFC ve Kolemanit igeren har¢larin ve 28 giinliik porozite
oranlar1 (%)

Yiiksek sicaklik uygulandiktan sonra numunelerde
meydana gelen agirlik kaybi oranlari Sekil 6°da
verilmistir. Sicakligin artmasiyla birlikte agirlik kayip
oranlarmin da arttigl gozlenmistir. Referans numunede
200 °C’de %4.,51 agirhik kaybi meydana gelirken
sicakligin 800 °C’ye ¢ikmasiyla birlikte agirlik kaybimin
%8,51’ye  ciktig1 tespit edilmistir. Mineral katki
kullanilmasi, harclarin agirliklarinda azalmaya neden
olmaktadir. Sicakligin 200 °C olmasi durumunda
referans numunenin agirhk kaybi1 %4,51 iken YFC
oraninin %30 olmasi ile %]1,74 degerine, Kolemanit
oraninin %3 olmas1 ile %1,99 degerine distigi
belirlenmistir. Sicaklik 800 °C’ye ¢iktiginda ise referans
numunede agirlik kaybt %8,52 iken, %30YFC katkili
ornekte %6,34, %3K katkili numunede ise %7,07
oraninda oldugu tespit edilmistir. YFC kullanimi, 200
°C’de agirlik kaybinda %61,50 ve 800 °C’de ise %25,59
oraninda azalmaya yol agmaktadir. Kolemanit kullanimi1
ile 200 °C’de agirlik kayb1 %55,97 ve 800 °C’de %17,02
oraninda azalma meydana gelmistir. Mineral katki
kullanilarak  harclarmm  yliksek sicaklik  sonucunda
meydana gelen agirlik kayiplarinda %55 oranlarina
varan azalmalara neden olmustur. Yiiksek sicaklikta
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hidratasyon triinlerinden ilk olarak kalsiyum hidroksitler
daha sonra C-S-H jelleri par¢alanmaktadir. Mineral katki
kullanimi ilk yikima ugrayacak kalsiyum hidroksitleri,
C-S-H jellerine doniistiirdiikleri i¢in yiliksek sicakliga
kars1 dayaniklili1 arttirmaktadirlar [40].
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mR %9010 YFC “. %20 YFC = %30 YFC

Sekil 6. Sicaklik dncesi ve sonrasi agirlik kaybi oranlart (%)

28 giinlilk numunelerin sicaklik 6ncesi ve sonrasi basing
dayanimlart Sekil 7°de, egilme dayanimlar1 da Sekil 8’de
verilmistir. Sicakligin artmasi birlikte Sekil 7 ve Sekil
8’de goriildiigii gibi basing ve egilme dayanimlarinda
disiiler meydana gelmektedir. Basing dayanimlar
incelendiginde, referans numunede sicakhigin 800 °C’ye
¢ikmasiyla basing dayaniminda %70,82, %30YFC’de
%62,51 ve %3K’da ise %63,17 oranlarinda azalmalar
ortaya cikmistir. Egilme dayanimlari incelendiginde,
referans numunede sicakhigin 800 °C’ye ¢ikmasiyla
basing dayaniminda %81,24, %30YFC numunesinde ise
%78,19, %3K numunesinde ise %73,50 oranlarinda
diisiisler meydana gelmektedir. Belirtilen oranlarda
kullanilan her iki mineral katkinin, artan sicaklik etkisi
altinda  harg¢larin  basing ve egilmede ¢ekme
dayanimlarim1  azalttigi  belirlenmistir.  Referans
numuneye kiyasla mineral katkili harglarm yiiksek
sicaklik altin meydana gelen mekanik kayiplar daha az
oldugu gorilmistir. Yiiksek sicaklik sonucunda
dayanim saglayan hidratasyon iiriinlerinin yikilmasi ile
birlikte mekanik dayanimlarda azalmalar meydana
gelmektedir [41]. Harglarin sicaklik sonrasi agirlik
kayiplart ile mekanik dayanimlarinda meydana gelen
kayiplar paralellik gostermistir. Mineral katki oranimnin
artmasiyla birlikte daha ¢ok kalsiyum hidroksitin daha
¢ok C-S-H jeline doéniismesinden kaynakli mekanik
ozelliklerde sicaklik etkisi altinda artis gozlemlenmistir.
Kolemanitin, YFC’ye kiyasla daha diisiik oranlarda
kullanilmasi kullanilmasi daha az puzolanik etki
sagladigl i¢in daha fazla dayanim diisiislerine sebep
olmustur.
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Sekil 6. Sicaklik oncesi ve sonrasi basing dayanimlar1 (MPa)
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Sekil 7. Sicaklik oncesi ve sonrasi egilme dayanimlar: (MPa)

4. SONUC

+ Har¢ igerisinde mineral katki oraninin artmasi,
har¢larm 7 giinlik basing ve egilme dayanimlarim
diigiirmektedir.

* %20’ye kadar YFC katki orani harglarin su emme ve
porozitesi lizerinde azaltici, bu oranin %30 olmasi
durumunda da arttiric1 bir etki yapmaktadir. Kolemanit
oraninin %1’dan fazla olmasi ise harcin su emme ve
porozite oranlarini arttirmaktadir.

* Kolemanit ve YFC katkil1 har¢larin gerek fiziksel ve
mekanik oOzellikleri gerekse yiiksek sicakliga maruz
kaldiklarinda meydana gelen degisimlerin birbirlerine
benzerlik gosterdigi saptanmustir.

* Sicakligin artmasiyla birlikte tim numunelerde agirlik
kaylp  oranlarinin  arttigi, egilme ve  basing
dayanimlarinin azaldigi goriilmektedir.

* YFC kullanimi 200 °C’de agirlik kaybinda %61,50 ve
800 °C’de ise %25,59 oraminda azalmaya neden
olmaktadir.

+ Kolemanit kullanimi 200 °C’de agirlik kayb1 %55,97
ve 800 °C’de %17,02 oraminda azalma meydana
getirmistir.

* Mineral katki kullanimi ile yiiksek sicakligin etkisiyle
meydana gelen agirhk kayiplarinin  ve mekanik
dayanimlardaki kayiplarin azaldig1 gozlemlenmistir.

* %3 oraninda Kolemanit kullanilmasi1 harcin yiiksek
sicakliklarda meydana gelen agirhk kayiplarim
azaltmaktadir.

u Sicaklik Oncesi  #200°C B400°C E600°C E800°C

8800 °C

R %10YFC %20YFC %30YFC  %1K %2K %3K
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* Mekanik dayanim agisindan YFC katkisinin kolemanite
gore harglarin mekanik 6zellikleri tizerine daha iyi bir
etki yaptigi, bu karsin kolemanit katkisinin ise YFC ye
gore daha az agirlik kaybma neden oldugu tespit
edilmistir.

* Referans numuneye kiyasla mineral katkili harglarin
yiiksek sicaklik altin meydana gelen mekanik kayiplar
daha az oldugu goriilmiistiir.
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Abstract: The industrial development brings about the formation of wastes. These wastes can be
reused in other sectors as byproducts to mitigate the harmful effects they have on the environment.
One of the areas where these wastes are evaluated is in brick manufacturing for the construction
sector. This study focuses on the use of industrial boron waste to improve physical and mechanical
properties of bricks locally produced adding perlite. In this study brick samples were produced by
using boron wastes at ratios of 5%, 10%, 15% and 20% while keeping perlite materials constant at
5%. The samples were heated at 900°C. Physical and mechanical tests were performed on brick
samples obtained after heating in the oven. Specific gravity, water-saturated unit volume, porosity
and freezing-dissolution tests were performed to determine physical properties. In order to
determine the mechanical properties, compressive strength and bending tensile strength tests were
conducted to the brick samples. As a result of the mechanical tests, the best result was obtained
from 20%BT+5%P doped brick samples. It is concluded that the usage of perlite and boron wastes
as additives in the production of bricks has desirable effects on improving physical and mechanical
properties of bricks.

Bor Atiklarinin Perlit Esash Tuglanin Miihendislik Ozelliklerine Etkisi

Anahtar
Kelimeler
Bor atigy,
Tugla
uretimi,
Perlit,
Fiziksel
ozellikler,
Mekanik
ozellikler

Oz: Endiistrinin gelismesi atiklarin olusumunu beraberinde getirmektedir. Bu atiklarin uygun
sektorlerde kullanilmasi atiklarin gevreye verecegi zarari minimize etmektedir. Bu atiklarin
degerlendirildigi alanlardan biri de ingsaat sektoriiniin tugla koludur. Bu c¢alismada yerel
malzemelerimizden olan perlit ve kiymetli endiistri atig1 olan bor atigimin tugla yapi malzemesi
ozelliklerinin iyilestirilmesi lizerinde durulmustur. Caligmada tugla biinyesine %5 perlit malzemesi
sabit tutularak, %5, %10, %15 ve %20 oranlarinda bor atigi ikame ederek tugla numuneleri
iiretilmistir. Uretilen numuneler 900 0C’de pisirilmistir. Pisirilme sonucunda elde edilen tugla
numunelerine fiziksel ve mekanik deneyler uygulanmstir. Fiziksel farkliliklarinin tespiti igin 6zgiil
agirlik, suya doygun birim hacim agirlik, porozite ve donma-¢oziinme deneyleri yapilmistir.
Mekanik ozelliklerinin tespiti i¢in ise tugla numunelerine basing dayanimi ve egilmede ¢ekme
dayanimi deneyleri uygulanmistir. Sonug olarak; perlit ve bor atig1 katkisinin uygun oranlarda tugla
iretiminde kullanilabilecegi, kullanilmasi durumunda tugla 6zelliklerine herhangi bir sakincasi
olmadig1 ve olumlu yonde etki sagladigi goriilmiistiir.
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1. INTRODUCTION

Brick is a construction material obtained by heating in
special kilns a mixture of clay or clay soils with water,
sometimes sand is also added [1]. The fact that the
proper soil for brick production is abundant and the
production is cheap and easy causes bricks to be used
intensively in the construction industry [2]. A through
rapid industrial and technology development, new
products are added to the construction sector. The
process of improving the properties of brick materials by
partially replacing local raw materials with industrial
wastes of these additives is also gaining momentum.
When studies in the literature are considered on the
improvement of brick materials It has been determined
that boron clay wastes can be used in brick construction
as replacement of raw materials [3].

Recent studies have reported on the manufacturing of
bricks by using different industrial wastes such as boron
wastes, thermal power plant ash, colemanite and coal
dust [4, 5]. Yamik et al. examined the usability of
industrial byproducts such as fly ash, colemanite waste
and brick clay obtained from the Seyitdmer thermal
power plant as partial replacement of raw materials into
brick making. As a result, they stated that bricks meeting
Turkish Standards were successfully produced by using
15%, 15% and 70% of fly ash, colemanite and clay
respectively [6]. Uslu and Arol found that boron waste
causes environmental pollution. They investigated the
use of borax wastes in brick production to reduce waste
problems. They produced bricks by adding up to 30%
boron waste by weight. They made physical and
mechanical tests on the samples they produced. As a
result, they determined that boron is suitable for brick
production [7] .

It was found by Kavas that mechanical properties of
bricks were greatly improved by substituting 15% of
clay by boron waste, furthermore boron waste can be
used as a fluidizing material [8]. It was reported by Abali
that industrial waste bricks have positive effects on
shortening of drying time, water absorption and weight
loss properties [9]. Christogerou et al. in their studies,
substituted 0.5% and 15% of the clay material used in
the production of ceramics [10]. In his study Rashad
investigated the effect of expanded perlite, which is
generally used as building material, on the fresh and
hardened properties of conventional cementitious
materials and other binders [11]. Topgu et al. used perlite
to provide thermal insulation in buildings. In the
traditional brick manufacturing, they have produced high
temperature resistant bricks by adding perlite to clay.
Clay and perlite were used in the study. It worked to
form a material resistant to high thermal conductivity,
and as a result, the best mixture was determined to be a
mixture containing 30% perlite [12]. Velasco et al. has
used various environmentally friendly wastes in brick
production. Reuse of waste in brick production is a
different way of managing waste. In addition to
increasing brick properties, it can have several
advantages for brick manufacturers [13]. Cicek et al. to
evaluate boron wastes, wall and floor tile production.
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The place has been found to meet the requirements of TS
EN 1SO 10545 standard [14].

In this study, it is aimed to investigate the usability of
our local materials such as perlite (main raw material)
and clay-boron waste (natural binder) into the production
sustainable bricks. By using perlite and boron wastes it is
intended to produce bricks having low weight and high
strength. There is a large amount of perlite aggregate in
our country. In addition, boron waste is generated during
the processing of boron.

2. MATERIAL AND METHOD
2.1. Materials
2.1.1. Boron waste

Boron, indicated with the symbol B in the periodic table.
Ca, Mg and Na elements exist as hydrate compounds.
These are boron minerals of economic value. Tincal
(Na:B407.10H20), which have commercial value among
boron minerals, were used in our study [15, 16]. Boron is
a valuable underground richness that is widely used in
industry (glass-ceramic industry, cleaning-whitening
industry, health, cement, metallurgy, energy, etc.). In the
study, the boron waste used as additive material was
obtained from Eti Mine Enterprises, Directorate General
of Kirka Boron (Kirka/Eskisehir, Turkey). The physical
and chemical properties of boron waste are given in
Table 1 and The component rates of boron waste are
given in Table 3.

Table 1. Chemical analysis of boron waste

Chemical Properties

% BzO3 CaO SIOZ MgO SrO A|203 F9203 NaZO Kzo 503 A.Za.

Boron |5, 9111.8(9.06 [12.630.59 0.47 | 0.10 |4.48|0.20(0.1140.59
Waste

2.1.2. Clay soil

Clay mineral is a soft and very fine-grained raw material
which can be found easily and abundantly in nature.
Clay is an aluminum silica compound with high water
holding power. In experimental studies, the content of
38.49% Si, 21.83% O, 14.95% Ca, 8.67% Mg, 6.93%
Fe, 5.21% Nb, with 2.06% K and 1.87% Mg, Taskoprii
from the region (Kastamonu, Turkey) subtracted, red
clay was used (Table 2).

Table 2. Chemical analysis of clay soil

Chemical Properties
% O | Mg| Al Si Nb | K| Ca | Fe

Clay Soil | 21.83 | 1.87 | 8.67 | 38.49 | 5.21 [2.06 | 14.95| 6.93

2.1.3. Perlite

The perlite material was obtained from Persan Inc. in
Erzincan. The properties of perlite aggregate are given in
Table 3.

Table 3 Perlite constituents of perlite aggregate

Chemical Properties
% SIOz K20 CaO Fezog MnO A|203 Nazo MgO TIOZ
0.40- 0.02-

082 0.3-0.5|0.071 (12.5-16| 3.2 003 0.01

Perlite |71-75|4-5
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2.2. Method

A total of 192 samples were produced for the
determination of physical and mechanical properties. To
determine the physical properties, specific gravity, water
saturated unit volume weight, porosity, capillary water
absorption, freeze-thaw effect test, compressive strength
and flexural tensile strength tests were applied on the
prepared samples.

Specific gravity test and water saturated unit volume
weight test was performed according to [17]. Similarly,
porosity test, capillary water absorption and freeze-thaw
test were performed according to TS EN 772-4, TS EN
772-11and TS CEN/ TS 12390-9 respectively [18-20].

In order to specify the mechanical properties of brick
samples produced with boron waste and perlite added
The compressive strength [21], tensile strength tests for
bending was carried out according to TS EN 772-6 [22].

2.2.1. Preparation of test samples

The production of doped boron waste samples was made
in the Emek Brick Factory R & D laboratory located in
Boyabat district of Sinop province. The sample taken
from the clay soil masses by the method of quartz was
grinded in the laboratory type roller hammer and then 1
mm. sieve material was obtained. Boron waste and
expanded perlite to be used as additive in the test were
also applied to the same processes. The recipe prepared
for brick stuff is given in Table 4. When preparing the
samples, 20% of the total weight of the material was
added to each mixture. The samples were produced in
4x4x16 cm sizes using the moulding procedure.

The samples were first become oven dry in the oven and
then weighed on the sensitive scale and taken in the
prescribed proportions. The collected dry materials were
mixed for 15 minutes to obtain a homogeneous dry
mixture. Water was added to the dry mixture and mixed
with a mixer and the resulting paste was rested. The
prepared dough was allowed to stand for 24 hours in
such a way that it did not lose its moisture and was
stirred (5 minutes) in the mixer until no air bubbles were
left in it. After the kneading process was finished, the
mixture prepared in plastic consistency was poured into
steel molds.

Table 4. The prescription of mixture ratio

Clay Soil| Boron Perlite Water
(%) | Waste (%) | Additive (%) | (%)
Ref. Sample 100 - - 20
%5BW+%5P 90 5 5 20
%10BW+%5P 85 10 5 20
%15BW+%5P 80 15 5 20
%20BW+%5P 75 20 5 20

BW:Bor Waste; P: Perlite Additive

The test samples were removed from the molds after
standing for 24 hours under normal weather conditions.
Samples of semi-finished bricks was left to dry in a
semi-open area for 7 days. After 7 days, it was baked in
an electric ash oven with timed temperature at 900°C,
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which was suitable for brick material [7]. After the
cooking process was finished, the samples were allowed
to cool and removed from the oven. Extracted bricks
samples were brought to room temperature (+2°C) as
shown in Figure 1. Laboratory type electric furnace with
a volume of 500 It and a cooking capacity of 1200 oC
was used in the firing process of the brick samples. As a
firing regime, 2.5 oC / minute was applied and the oven
was turned off after the samples were kept for one hour
at the final temperatures. Six samples were produced for
each experiment. The required tests were performed to
determine the mechanical and physical properties of the
samples.

Figure 1. View of brick samples

2.2.2. Samples tests

Physical (specific gravity, water-saturated unit volume
weight, porosity, effect of freezing-dissolution on
compressive strength) and mechanical (compressive
strength, tensile strength in bending) experiments were
applied to brick samples.

3. RESULTS AND DISCUSSION

Given in the graphs, REF; refers to reference sample,
5%BT; 5% boron waste added samples, 10%BT; 10%
boron waste added samples, 15%BT; 15% boron waste
added samples, 20%BT; 20% boron waste added
samples, 5%P; 5% of perlite added samples.

3.1. Specific Gravity

When compared between doped samples, it is seen that
the highest specific gravity is obtained from the
5%BT+5%P doped brick sample and the lowest specific
gravity is 20%BT+5%P brick Figure 2. As a result, with
the increase of the amount of boron waste, it was
determined that the specific gravity of the brick samples
decreased.

g & & & & 8
g < < < <X
w
Q\§ \QQ) \G& '\'QQ)
o SR of
Sample

Figure 2. Comparison of specific gravity of samples
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3.2. Water-Saturated Unit Volume Weight

The doped sample brick of 20%BT+5%P is the highest
sample with a weight value of 1.98 gr/cm® water-
saturated unit volume Figure 3. This brick sample is
followed by 1.92 gr/cm® with 15%BT+5%P doped
sample brick. Sample with the water-saturated unit
weight is %5BT+%5P doped brick sample. Due to the
fact that water-saturated unit volume of the %5BT+%5P
doped brick sample is low, it is seen that the samples of
the brick which will be exposed to atmospheric
conditions and the building envelope will be more
durable against rain and snow waters compared to other
samples.

(g/cm3)
NN
o o

5215 -
“210 -
5 (5}
B 05 -
s B
£3 ¥ e N N N

o

> L o° ;\éj ><°\6 ;\g’

= < & Qa& &

5 0\52’ g\n\Q “\0\6 0\S\'Q

Sample

Figure 3. Comparison of water-saturated unit volume weights of the
samples

3.3. Porosity

It is seen in the graph that the void ratio of the reference
sample is higher than boron waste and doped samples
Figure 4. The highest porosity value of boron waste and
perlit doped brick samples with a ratio of 26.8% belongs
to the sample of 5%BT+5%P brickdoped sample. The
lowest porosity value is 20%BT+5%P doped brick
sample with 24.8%. Although perlite admixture creates
cavities within the brick sample, it passes through the
glass to the vitreous phase during cooking and fills the
cavities. For this reason, the decrease in porosity value
occurs with the increase in the amount of boron waste in
the brick sample.

3.4. The Effect of
Compressive Strength

Freezing-Dissolution on

When the graph is examined, the reference sample was
the most resistant brick sample with 25.27% compared
to other samples Figure 5. The reference sample was
followed by 24.94% with 5%BT+5%P added brick
sample, 24.32% with 10%BT+5%P doped brick sample,
20.46% with 15%BT+5%P doped brick sample and
11.71% with 20%BT+5%P doped brick sample. Even
though 20%BT+5%P doped brick sample with 11.71%
value is seen the lowest, this low value indicates that the
strength loss of 20%BT+5%P doped brick sample is low.
That is, the low compressive strength value of the
20%BT+5%P doped brick sample after freezing
dissolution means that this sample is less affected by the
freeze dissolution test than other samples.
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Figure 5. Comparison of the effects of freezing-dissolution on
compressive strength of samples.

In the literature; Demirboga found that silica fume and
fly ash improve the freezing-dissolution properties in
lightweight concretes produced by various mixtures of
expanded perlite and pumice aggregates. This study
supports freezing-dissolution test results within the scope
of made under the thesis study [23].

3.5. Compressive Strength

Uslu found the compressive strength of the reference
sample as 20.7 MPa, and found the highest compressive
strength as 22.5 MPa in the sample with 30% waste clay
[7]. In his study, Elbeyli found values in the range of
16.64-28.0 MPa for the average compressive strength in
the 10% boron doped sample[24]. In this study,
reference sample has the lowest compressive strength. It
was observed that the compressive strength of the brick
samples increased as the boron waste was added to the
samples. While the highest compressive strength is
20%BT+5%P doped brick sample with 30.42 MPa, this
brick sample is followed by 15BT+5%P doped brick
sample with 28.82 MPa, 10%BT+5%P doped brick
sample with 25.48 MPa and 10%BT+5%P doped brick
sample with 21.12 MPa. The compressive strength
values of the samples are given in Figure 6. Although the
addition of the perlite contribution to the brick sample
has a compressive strength decreasing effect [25],
addition of the 5%, 10%, 15% and 20% boron waste to
the brick structure increases the compressive strength of
the produced brick samples. The increase of the
compressive strength generally means the external
effects of the brick to be used in the building shell and
the strength of the structure under moving and dead
loads. This will extend the life of the building, reducing
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maintenance costs and transferring the building to future
generations.

When examined the studies in the literature; [7, 24]
reported in their studies that the brick sample produced
by adding 10% boron waste has a higher compressive
strength than the reference sample. It was found that
bricks produced with boron waste additive have high
strength properties compared to standard bricks. The
results of the compressive strength test conducted within
the scope of the thesis study are consistent with the
studies in the literature. Compressive strength and after
the effect of freezing-dissolution compressive strength
values comperatives was given Table 5.

Compressive Strength (MPa)
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Figure 6. Comparison of compressive strength values of samples

Table 5. Comparison of compressive strength values before and after
freeze-thaw testing
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Increasing tensile strength in bending means that perlite
and boron waste add plastic properties to the brick
sample. Due to this feature, the use of the produced
samples in the structure will help to stretch the brick
walls at the time of the earthquake, thus reducing the
damage rate.
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Boron waste and Perlite added sample values (MPa)

Sample N1 N2 N3 N4 N5 N6
REF 19.6 19.61 | 19.6 19.63 | 19.64 | 19.64

% %5BT+%5P 21.09 | 21.09 | 21.12 | 21.15 | 21.12 | 21.15

E— %10BT+%5P | 25.48 | 2552 | 25.48 | 25.44 | 25.44 | 25.52

%15BT+%5P | 28.72 | 28.85 | 28.92 | 28.82 | 28.78 | 28.83

%20BT+%5P | 30.4 30.4 30.42 | 30.42 | 30.46 | 30.42

Comp

REF 1465 | 14.65 | 14.66 | 14.66 [14.67 14.67

%5BT+%5P 1583 | 1592 | 15.85 | 15.8 15.85 | 15.85

%10BT+%5P | 19.24 | 19.26 | 19.27 | 19.23 | 19.21 | 19.24

%20BT+%5P | 26.84 | 26.87 | 26.85 | 26.86 | 26.88 | 26.86

9%
(é %15BT+%5P | 22.9 2291 | 22.93 | 22,92 | 22.94 | 22.92
0]
'—

TEF-DCS: The Effect of Freezing-Dissolution Compressive Strength
3.5. Tensile Strength in Bending

When examined the tensile strength values of bending of
brick samples given Figure 7, it is seen that the reference
sample has the lowest bending tensile strength. The
results of the brick samples produced by increasing the
perlite rate by 5% and increasing the amount of boron
waste indicate that the tensile strength of the bending
increases with the rising in the amount of boron waste.
While the highest bending tensile strength is obtained
from 20%BT+5%P doped brick sample with 2.85 MPa,
this brick sample is followed by 15%BT+5%P doped
brick sample with 2.78 MPa, 10BT+5%P doped brick
sample with 2.63 MPa 5BT+5%P doped brick sample
with 2.52 MPa and reference sample with 2.40 MPa.

Figure 7. Comparison of bending tensile strength values of samples
4. CONCLUSIONS

The use of boron waste as an additive in brick
production means eliminating a waste that causes
environmental pollution and joining it into the industry.
Thus, the use of boron wastes, which is an industrial
waste, in the brick production sector is an important step
in preventing the pollution of air, water and soil wastes
left to the nature. The results of the experimental study
carried out to determine the physical and mechanical
characteristics of brick produced by adding boron waste
and perlite is given below.

e In the specific gravity test, the highest specific gravity
was found to belong to the reference sample. As a
result of keeping 5% perlite ratio constant and the
increasing addition of boron waste by 5%, 10%, 15%,
20% to the brick sample, it was occurred that the
specific gravity values decreased.

e With the increase of boron waste contribution of in
brick samples, the values of water-saturated unit
volume weight have increased, the best result was
obtained with 5% boron waste and 5% perlite
admixture. The perlite admixture resulted in an
increase in the water-saturated unit volume weight.

o It was determined that the samples with 20% boron
waste and 5% doped perlite had the lowest porosity
value. It has been found that the boron waste which is
substituted into the brick samples can form enough
liquid phase for sintering at 900 0C. This result has a
positive effect on the cost of heating.

o Keeping constant the amount of perlite and increasing
the amount of boron waste had positive effects on the
compressive strength after freezing-dissolution. As a
result of the increase in the amount of boron waste, an
increase in the compressive strength after freezing-
dissolution occurred.
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¢ The addition of boron waste amount also increased the
compressive strength. The best result was obtained
from 20% boron waste and 5% doped perlite brick
samples.

¢ By increasing the amount of boron waste, the tensile
strength of bending has increased. While the best
results were obtained from 20% boron waste and 5%
perlite brick samples, it has detected that all brick
samples were above the standards.

According to the results of the tests, it was concluded
that perlite and boron waste would improve mechanical
properties of bricks if they were replaced in appropriate
proportions to the brick sample. The high strength and
elastic properties of the bricks manufactured by using
perlite and boron waste will increase the resistance of
these bricks to the earthquakes in the buildings built
through the earthquake zone. The number of studies to
evaluate boron waste in larger areas and different sectors
should be increased. Studies in this area should not only
be included in the literature, but also be effectual in the
industry. Because it has been determined from this
stuidy that natural resources such as perlite and industrial
wastes such as boron waste can be used in brick
production.

The results obtained with boron waste and perlite
additive used in the production of bricks should be
investigated in more detail and considered seriously in
order to gain the industry. Furthermore, the scope of this
study focused on the investigation of mechanical
properties, there is a need for further studies on the effect
of boron waste utilization on physical properties of
bricks.
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Abstract: Azo dyes (AD-1, AD-2) were synthesized from the reaction diazonium salts of the
aromatic amines salt with the enaminone derivative. The chemical structure of the synthesized
novel azo dye (AD-2) was characterized by elemental analysis and other spectral techniques (FTIR,
'H NMR and 3C NMR). Azo dyes are used frequently in the industry and pose a great danger
especially for water resources. In this respect, azo dyes threaten many products indirectly in
agricultural applications. In this study, the cytotoxic and genotoxic effects of potential azo dyes
(AD-1, AD-2) that can be used in industrial applications were determined using Allium test system
in five different concentrations (6.25, 12.5, 25, 50 and 100 uM). As a result of the cytogenetic
analyzes, it was determined that both azo dyes significantly reduced the number of divisions of A.
cepa cells and caused chromosomal abnormalities in dividing cells. As a result, in this research, it
is emphasized that the azo dyes (AD-1, AD-2), which are potentially used in the industry, cause
genotoxic and cytotoxic effects in the living structures.

Allium cepa Kok Ucu Hiicrelerinde Bazi Azo Boyarmaddelerin Sitotoksik ve Genotoksik

Etkileri

Anahtar
Kelimeler
Azo boya,
Enaminon,
Keto-hidrazo
form,

Allium test,
Kromozomal
anormallik,
Mitotik
indeks

Oz: Enaminon tiirevleriyle aromatik aminlerin diazonyum tuzlarinin reaksiyonundan azo boyalar1
(AD-1, AD-2) sentezlendi. Sentezlenen yeni azo boyanmin (AD-2) kimyasal yapisi, elementel analiz
ve diger spektral tekniklerle (FTIR, *H NMR ve 3C NMR) karakterize edildi. Azo boyalar1
endiistride siklikla kullanilmakta ve 6zellikle su kaynaklari i¢in biiyiik tehlike olusturmaktadir. Bu
bakimdan azo boyalar tarimsal uygulamalarda birgok iriinii dolayli olarak tehdit etmektedir. Bu
caligmada, endistriyel uygulamalarda kullanilabilecek potansiyel azo boyalarin (AD-1, AD-2)
sitotoksik ve genotoksik etkileri, Allium test sistemi kullamilarak bes farkli konsantrasyonda (6.25,
12.5, 25, 50 ve 100 pM) belirlendi. Sitogenetik analizler sonucunda, her iki azo boyanin da A. cepa
hiicrelerinin boliinme sayisini 6nemli 6l¢lide azalttigt ve bdliinen hiicrelerde kromozomal
anormalliklere neden oldugu belirlendi. Sonug olarak, bu aragtirmada, endiistride potansiyel olarak
kullanilabilecek azo boyalarin (AD-1, AD-2) canli yapilarda genotoksik ve sitotoksik etkilere
neden oldugu vurgulanmaktadir.

1. INTRODUCTION

Natural dyes have been used for centuries to change the
color of materials such as paper and leather [1].
Nowadays, dyes and pigments are preferred in industrial
applications to color products. Coloring materials are
very important especially in textile, cosmetics and paper
industries, as well as in lithography and coating

processes. It is estimated that there are more than
100,000 different commercially produced paints each
year. One of the most important materials used for this
purpose are organic compounds classified as azo dyes
[2]. Heterocyclic compounds containing the azo
functional group (-N=N-) are used in various fields due
to their interesting properties. Azo compounds attract the
attention of chemists in the industrial field with some of
their properties and the ability to be used as reagents in
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many synthesis reactions. These compounds are used in
many applications such as textile dyes, pharmaceutical
chemistry, indicator synthesis, optical materials [3-4].
Especially, in textile dyes, it is highly preferred due to its
easy production, wide color range and durability
features. It is possible to develop color and other
properties by condensing azo dyes with different hetero
structures. Therefore, in recent years, synthesis studies to
obtain more functional and useful azo compounds have
increased its popularity [5]. Among the azo compounds,
especially, a-diazocarbonyl compounds are used as a
versatile synthetic intermediate in many organic
reactions. Wolff arrangements, cyclopropanation,
benzannulation and cyclo addition reactions are some of
these [6]. Also, azo compounds are used as carbens
precursors in the synthesis of many heterocyclic
structures [7-8]. These compounds are called
amphiphilic reagents because they can react with
nucleophiles and electrophiles. Therefore, it is widely
used as a reactant, especially in multicomponent
reactions [9]. There are many methods in the literature
for the synthesis of azo compounds. Azo compounds can
be obtained using reagents such as N-sulfonylhydrazones
and active methylene compounds [10].

Since azo dyes are used extensively in painting processes
in many industrial applications, they cause pollution of
water sources as industrial waste [11]. It is estimated that
more than half of the paint contamination is caused by
azo dyes. Contamination of water resources with dyes
affects all living things, including humans, animals and
plants. This situation damages ecological balance very
much. The fact that the broken products or intermediates
of the dyes cannot be biodegraded easily is the main
source of the problem. Contamination of water resources
with dyestuffs poses great danger for agricultural
practices. It is always possible for azo dyestuffs that
show toxic and carcinogenic effects to pass indirectly to
humans [2]. Due to the chromophore group (-N=N-) it
contains, it is difficult to biodegrade. It is also resistant
to oxidizing compounds and light. For example, Orange
G (OG) is one of the azo dyes commonly used in paper
industry (Figure 1) [12]. Also, Mordant Black 17 is one
of the aromatic dyes compounds and is widely preferred
in the textile industry. [13].

ONa N OH HO
| 2
0=5=0 N7
‘O‘O( OH O N=N O SodMa
W
s

NaO” \

O  Orange G solution Mordant black

Figure 1. Structures of some important azo dyes

Allium test is an easy to use and inexpensive test and
correlates particularly well with mammalian test systems
[14]. The results of the Allium test may indicate the
presence of certain cytotoxic and genotoxic substances
that represent direct or indirect risks to living organisms
in the environment. In Allium test, it is usually explained
the reduction of cell division by cytotoxicity and major
chromosome aberrations by genotoxicity [15]. If the
decrease in the mitotic index (MI) falls below 22%
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compared to the control, it is accepted as the subletal
effect value [16], if it falls below 50% the lethal effect
value [17]. These values are cytotoxic breakpoints [18].
Chromosome aberrations (CA) show that chemicals
interact with DNA and cause damage and are considered
to be a highly reliable assay for evaluating genotoxicity
[19-20].

In this study, starting from the enaminone compounds
(EN), 4-(2-(1,3-dioxo-1-(p-tolyl)propan-2-ylidene)
hydrazinyl)-N-(pyrimidin-2-yl) benzene sulfonamide
(AD-1) and 4-(2-(1,3-dioxo-1-(p-tolyl)propan-2-
ylidene)hydrazinyl) benzamide (AD-2) were synthesized
in two steps. The synthesized new azo compound (AD-
2) was purified by crystallization method, and their
structure was characterized by elemental analysis, FTIR
and NMR techniques. The cytotoxic and genotoxic
effects of target molecules (AD-1, AD-2) were studied in
five different concentrations in Allium cepa root stem
cells (100 uM, 50 uM, 25 uM, 12.5 uM, 6.25 uM).

2. MATERYAL VE METOT
2.1. Materials

The reagents and solvents used in all the syntheses were
purchased from commercial suppliers. The monitoring of
the all reactions and the purity of the substances were
done by thin layer chromatography (TLC) using silica
gel plates (60F254 aluminium sheets) and ultraviolet
light at 254-366 nm. Melting points of the target
products were measured on a Electrothermal 9200
melting point apparatus and are reported uncorrected.
Elemental analyzes were performed on a Leco-932
CHNS-O Elemental Analyzer at Yozgat Bozok
University. FTIR spectra were obtained with a Perkin
Elmer Spectrum Two Model FT-IR Spectrophotometer
(ATR method). The *H and ¥C NMR spectra were
obtained on a Bruker Avance 400 spectrometer in CDCl3
at 400 and 100 MHz, respectively. Coupling constants
(J) are reported in Hertz (Hz), and proton multiplicities
are expressed as singlet (s), dublet (d) and multiplet (m)
using CDCls as a solvent. Plant materials (A. cepa, 2n =
16) were obtained from local bazaar (Yozgat, Turkey).

2.2. Synthesis

2.2.1. General procedure for azo dyes containing
aldehyde group (AD)

The diazonium salt solution (4.0 mmol) was dropwise
added to the solution of EN (1.0 equiv, 4.0 mmol) and
K2COs3 (1.0 equiv, 4.0 mmol) in ethanol. The reaction
was carried out in an ice bath. Within fifteen minutes,
the yellow crude product which precipitated in the
reaction medium was filtered. Target products (AD1 and
AD2) were purified by crystallization with butanol
solvent [21].

4-(2-(1,3-dioxo-1- (p-tolyl) propan-2-ylidene) hyd
razinyl) benzamide (AD-2)

Color: Yellow, Yield 1.051 g, 85%, mp 225-226 °C, FT-
IR (ATR, cm™): vmax 3370, 3294 (NH), 3160 (NH),
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3068-2924 (CH, aromatic and aliphatic), 2888 (C-H,
aldehyde), 1644 (C=0, amide); 1624 (C=0, aldehyde);
1618 (C=0, ketone); 1602-1462 (C=N and C=C). H-
NMR (400 MHz; CDCls, ppm): & 14.60 (s, 1H, NH);
10.19 (s, 1H, CHO); 7.92-7.90 (m, part A of the system
AA’BB’, 2H, Hq); 7.88-7.86 (m, part A of the system
AA’BB’, 2H, Hy); 7.42-7.39 (m, part B of the system
AA’BB’, 2H, H,); 7.33-7.31 (m, part B of the system
AA’BB’, 2H, Hc); 5.98-5.67 (broad d, 2H, NH,); 2.48 (s,
3H, CHs). ¥C-NMR (100 MHz; CDCls, ppm): & 190.1
(CO, aldehyde), 182.3 (CO, benzoyl), 169.6 (CO,
amide), 144.2, 135.7, 133.8, 130.6, 130.3, 129.3, 128.8,
128.2, 116.2 (C=C and C=N), 21.7 (CHs). Calcd. for
Ci17H1sN303 (309.3250): C, 66.01; H, 4.89; N, 13.58.
Found: C, 66.26; H, 4.67; N, 13.75 %.

2.3. Allium Test

Young bulbs were germinated at room temperature until
reach a length of about 0.5 cm. Then, root tips were
treated with different concentrations (6.25, 12.5, 25, 50,
and 100 uM) of AD-1 and AD-2 for a period of 24, 48,
and 72 h. Then, root tips were fixed in Carnoy’s fixative
(acetic acid:alcohol, 1:3 v/v) for 24 h, hydrolyzed in 1N
HCI at 60 °C for 8 min, stained in aceto-orcein for 2h,
and squashed in 45% acetic acid.

2.4. Observations and Statistical Analysis

In cytogenetic analysis, six slides for each concentration
and time period were observed under research light
microscope (Olympus BX53, Japan) and photographed
by digital camera (Olympus DP72, Japan). About 3500
cells were analyzed for each concentration and time
period in the evaluation of MI and CA. Ml and CA were
calculated to equation 1 and 2.

M1 (%) = [Total number of dividing cells / Total @
number of cells (3500)] x 100

CA (%) = [Total number of aberrant cells / 2
Total number of cells (3500)] x100

The data were calculated by one-way analysis of
variance (ANOVA) and differences among groups were
determined by the Tukey test (p < 0.05) in MS-Excel
software.

3. RESULTS AND DISCUSSION
3.1. Chemistry

Some studies by our group on the synthesis of azo dyes,
which are target compounds, are available in the
literature [21]. Compound AD-1, one of the target
compounds, was synthesized within the scope of this
previous study. Compound AD-2 is original and the
synthesis procedure is the same as our previous study
[21]. In the two-step synthesis procedure, the reaction of
4-methylacetophenone  (AP)  with  the  N,N-
Dimethylformamitdimethylacetal (DMF-DMA) reagent
was carried out in the first step of the synthesis, and the
enaminone derivative (EN) was obtained. Then, two azo
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compounds (AD-1, AD-2) were synthesized as target
compounds by reaction of the compound EN with
solutions of diazonium salt of aromatic amines (4-
amino-N-(pyrimidin-2-yl) benzene sulfonamide, 4-
methylaminobenzamide) [Figure 2]. FTIR bands of
functional groups in compound AD-2 and the
characteristic NMR signals of all atoms were confirmed
by spectroscopic analysis.

HyCO_ CHy
o] i) SN o ii) Ar-NH, 0°C g9
H;CO  CH NaNO,-HCI
CHy — 2= % A~y _NaNO; - H
EN ‘ N‘NH

AP AD
o 0

O O AD:azodyes
WH MH
i N, R
NH
NnH
A1) @ (s03) @

0:=8=0 07 "NHy
HN___N

21] FQ
Figure 2. The synthesis route and molecular structures of azo dyes

Among the target compounds, the compound AD-2
contains amide, aldehyde, ketone and diazo groups. In
the FTIR spectrum of AD-2, the absorption bands
belonging to NH, (two bands), NH and carbonyl groups
(ketone, aldehyde) stretching vibrations were seen in
3370, 3294, 1644, 1624 and 1618 cm™, respectively. The
absorption bands of aliphatic and aromatic hydrogens in
this molecule are identified in the range 3068-2924 cm™.
In addition, the CH stretching vibration belonging to the
aldehyde group was characterized in 2888 cm™. In the
'H NMR spectrum taken in the CDCIl; solvent of
compound AD-2; NH, CHO (aldehyde), NH. groups and
CHs protons were characterized at 14.60, 10.19, 5.98-
5.67 and 2.48 ppm, respectively. Also, the signals of
aromatic CH protons in the molecule were seen in the *H
NMR analysis in the range of 7.91-7.32 ppm. In 3C
NMR analysis of AD-2 (in CDClIs solvent), aldehyde,
benzoyl, amide and methyl groups gave characteristic
signals at 190.1, 1823, 169.6 and 21.7 ppm,
respectively. The signals belonging to eight aromatic
carbon atoms were observed in the range of 144.2-116.2
ppm. FTIR and NMR data showed that the compound
AD-2 is in the form of keto-hydrazo tautomer. The
details on spectral findings are given in the
supplementary material. The spectral data of this
molecule are compatible with the spectroscopic data of
azo dyes previously synthesized by our group [21].

3.2. Cytotoxic and Genotoxic Effects

Table 1 shows data of MI and CA in A. cepa cells, after
exposure to AD-1. The MI rates of 48 h time period are
596 in 50 uM and 5.77 in 100 pM, and they are
considerably lower than the control group (8.98). The Ml
rates of 72 h time period are 5.28 in 25 uM, 3.98 in 50
UM, and 3.81 in 100 uM, and they are considerably
lower than the control group (7.55) (p < 0.05). Increasing
AD-1 concentrations have caused decreasing in Ml rates
at all time periods.
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Tablo 1. Cytogenetic analysis of A. cepa root tips exposed to different concentrations of AD-1.

Concentration ~ Bridges  Stickiness C- Lagging Vagrant  Binucleated Defected Chromosome  Aberration  Mitotic
(UM) mitosis polarization*  loss (%) index
(%)
Control (24h) 3 6 5 3 4 2 0 3 0.74 9.03
6.25 2 8 4 3 3 1 2 2 0.71 9.11
125 3 4 2 3 7 2 2 2 0.71 8.87
25 6 7 5 4 8 3 4 5 1.20 8.26
50 15 14 15 10 14 9 7 10 2.69* 7.77
100 19 17 16 12 15 11 11 11 3.20* 7.81
Control (48h) 6 6 3 5 6 2 4 2 0.97 8.98
6.25 7 9 5 10 12 3 3 4 151 8.56
125 6 11 5 8 8 3 3 5 1.40 8.11
25 8 11 12 9 10 8 5 7 2.00 7.03
50 21 26 20 15 19 13 10 13 3.91* 5.96*
100 21 19 19 16 17 15 15 16 3.94* 5.77*
Control (72h) 7 8 3 5 6 2 4 2 1.06 7.55
6.25 8 11 5 8 11 3 2 5 151 6.98
125 8 11 7 7 9 4 3 5 1.54 7.01
25 13 15 17 14 14 11 9 12 3.00* 5.28*
50 22 29 23 16 21 17 12 16 4.46* 3.98*
100 19 22 20 21 18 20 18 21 4.54* 3.81*

1 Multipolar and diagonal anaphase/telophase.

* indicate significant differences between control and concentrations. Significance at p < 0.05.

Figure 3 shows the normal stages of cell division and CA
in meristematic cells of A. cepa after exposure to AD-1.
CA are detected as bridges, stickiness, C-mitosis,
lagging, vagrant chromosome, binucleate cell, multipolar
and diagonal anaphase/telophase, and chromosome loss.
The types and numbers of CA are given in Table 1. The
most common chromosomal defects are stickiness,
vagrant, and bridges, respectively. The CA rates of 24 h
time period are 2.69 in 50 uM and 3.20 in 100 uM, and
they are considerably higher than the control (0.74). The
CA rates of 48 h time period are 3.91 in 50 uM and 3.94
in 100 pM, and they are considerably higher than the
control (0.97). The CA rates of 72 h time period are 4.46
in 50 uM and 4.54 in 100 uM, and they are considerably
higher than the control (1.06). Increasing AD-1
concentrations have caused increasing in CA rates at all
time periods (p < 0.05).

The compound AD-1 is a sulfonamide derivative. In
literature, there are reports on the cytotoxic and
genotoxic potential of sulfonamides. Ozkan and Liman
showed that penoxsulam as a sulfonamide herbicide had
cytotoxic effect by reducing MI and genotoxic effect by
increasing CA, which are lagging, bridges, stickiness,
polyploidy, and disturbed anaphase/telophase [22]. Badr
reported the cytotoxic and genotoxic potential of three
sulphonamide derivatives (sulphadimidine,
sulphaphenazole, sulphadiazine) [23]. In addition, Leme
and Marin-Morales recorded the detailed review
regarding A. cepa test in environmental monitoring and
presented cytotoxicity and genotoxic effects of
pesticides, metals, textile dyes, complex mixtures,
aromatic hydrocarbons, and other agents as sulfonamide
derivatives [24]. The cytotoxic activity of the chiral
sulfonamides was evaluated by human hepatocellular
carcinoma, glioblastoma, and medulloblastoma cell
lines. The compounds were shown to notably reduce cell
viability as compared to nonmalignant cells [25]. The
cytotoxicity of sulfonamide-based azaheterocyclic schiff
base derivatives was performed on human keratinocyte
and MCEF-7 cell lines. The derivatives were nontoxic and
the cytotoxic effects were followed dose-dependent [26].

The cytotoxicity of coumarin-sulfonamide derivatives
was evaluated in human colon cancer cells. The results
showed that compound 8i
proliferation [27].

could inhibit cellular

Figure 3. Chromosome aberrations in meristematic cells of Allium
cepa. A) normal prophase; B) normal metaphase; C) normal anaphase;
D) normal telophase; E) anaphase bridges (arrows); F) stickiness; G)
C-mitosis; H) lagging (arrow); 1) vagrant chromosomes (arrows); J)
binucleate cell (arrow); K) defected polarization; L) chromosome loss
(arrow). Magnification 400x

Table 2 shows data of MI and CA in A. cepa cells, after
exposure to AD-2. The MI rates of 48 h time period are
423 in 50 pM and 4.32 in 100 pM, and they are
considerably lower than the control group (6.86). The Ml
rates of 72 h time period are 2.25 in 50 uM and 2.40 in
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100 uM, and they are considerably lower than the
control group (6.62) (p < 0.05). Increasing AD-2
concentrations have caused decreasing in Ml rates at all
time periods.

Figure 3 shows the normal stages of cell division and CA
in meristematic cells of A. cepa after exposure to AD-2.
The types and numbers of CA are given in Table 2. The
most common chromosomal defects are stickiness,
lagging, and vagrant, respectively. The CA rates of 24 h
time period are 2.14 in 100 uM, and it is considerably
higher than the control (0.74). The CA rates of 48 h time
period are 2.46 in 50 uM and 2.69 in 100 uM, and they
are considerably higher than the control (0.97). The CA
rates of 72 h time period are 3.43 in 50 uM and 3.80 in
100 pM, and they are considerably higher than the
control (1.06). Increasing AD-2 concentrations have
caused increasing in CA rates at all time periods (p <
0.05).
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The compound AD-2 is a benzamide derivative. In
literature, there are reports on the cytotoxic and
genotoxic potential of benzamides. Quiwei et al.
determined the genotoxic effect of benzamide on
chromosomal defects in Vicia faba [28]. The results
showed that benzamide might induce CA. Maldonado et
al. reported that Allium root meristem cells post-treated
by benzamide after visible light showed high genotoxic
potential with increasing sister chromatid Exchange [29].
In addition, it is recorded the genotoxicity newly
synthesized o0-benzoyl benzamide derivatives [30].

Table 2. Cytogenetic analysis of A. cepa root tips exposed to different concentrations of AD-2

Concentration Bridges  Stickiness C-mitosis  Lagging Vagrant Binucleated Defected Chromosome  Aberration  Mitotic
(M) polarization* loss (%) index (%)
Control (24h) 3 6 5 3 4 2 0 3 0.74 7.26

6.25 2 5 7 5 4 1 0 2 0.74 7.26

12.5 5 6 7 6 6 3 1 4 1.09 7.00

25 3 7 6 5 5 4 0 6 1.03 6.65

50 6 10 6 7 8 4 2 7 1.43 6.01

100 9 12 11 12 10 8 4 9 2.14* 6.11
Control (48h) 6 6 3 5 6 2 4 2 0.97 6.86

6.25 6 7 4 5 5 2 2 4 1.00 6.55

125 7 7 6 7 7 4 4 7 1.40 5.99

25 8 5 5 9 6 6 4 9 1.49 5.44

50 12 10 9 15 10 10 7 13 2.46* 4.23*
100 11 12 12 16 15 9 8 11 2.69* 432 61
Control (72h) 7 8 3 5 6 2 4 2 1.06 6.62

6.25 6 11 5 7 8 2 4 4 1.34 591

125 8 9 7 8 8 7 3 6 1.60 5.66

25 9 10 11 11 10 9 5 9 211 4.00

50 18 15 18 17 15 15 9 13 3.43* 2.25*
100 21 17 17 19 18 17 8 16 3.80* 2.40*

1 Multipolar and diagonal anaphase/telophase.

* indicate significant differences between control and concentrations. Significance at p < 0.05.

4. CONCLUSION

Diazo compounds are widely used in industrial
applications with their dye feature, and especially natural
water sources are contaminated with industrial wastes
containing azo dyes. In this study, two compounds that
can be used in industrial applications as azo dyes were
synthesized and their cytotoxic and genotoxic effects
were evaluated. The aromatic azo dyes (AD-1, AD-2)
containing pyrimidine and amide groups as substituted
groups were synthesized by a two-step synthesis
procedure. AD-2, which is novel from the synthesized
azo dyes, was characterized by spectroscopic methods.
According to spectral data, compound AD-2 was found
to be in keto-hydrazo form structure. As a result of the
cytogenetic analyzes, it was determined that both
chemicals significantly reduced the number of divisions
of A. cepa cells and caused chromosomal abnormalities
in dividing cells. As a result, in this research, it is
emphasized that the chemicals, which are potentially
used in the industry, cause genotoxic and cytotoxic
effects in the living structure.
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Oz: Esnek iist yap1 tasariminda kullanilan ve ampirik bir yontem olan AASHTO yonteminin,
degisen yiik, yiikleme durumu, tabaka malzemelerinin tanimlanmasi ve gevresel kosullar gibi
parametrelere uyumunun saglanmasi amaciyla mekanistik-ampirik (M-A) yontemler ile kiyas ve
entegrasyonunun saglanmasi gerekmektedir. Bu ¢aligmada geleneksel bir esnek iist yap1 kesitinin,
bitimli sicak karisim (BSK) yiizey tabakasi ile temel tabakasinin degisen kalinlik ve rijitlik
oranlarina bagl olarak yol 6mrii analizleri AASHTO ve M-A yo6ntem kullanilarak yapilmis ve elde
edilen sonuglar kiyaslanmistir. M-A yontemde farkli transfer denklemleri kullanilmis ve bu transfer
denklemleri arasindan AASHTO yontemi ile en uyumlu sonucu veren denklemler tespit edilmeye
calistlmistir. Yapilan analizler sonucunda yorulmaya bagli Shell modeli ile tekerlek izinde oturmaya
bagli Ulasim ve Yol Arastirma Laboratuar1 modellerinin AASHTO ydntemine en uyumlu sonuglar
veren iki model oldugu tespit edilmistir.

Determining the Compatibility of AASHTO-93 Method with Mechanistic Empirical Design

Methods

Keywords Abstract: AASHTO method, which is an empirical method used in flexible pavement design, must
AASHTO, be compared and integrated with mechanistic-empirical (M-E) methods to ensure compliance with
Mechanistic parameters such as changing load, loading condition, layer materials, and environmental conditions.
empirical In this study, pavement life analyses of a traditional flexible pavement cross-section based on the
design, varying thickness and stiffness ratios of the bituminous hot mix surface layer and the base layer
Transfer were made using the AASHTO and M-A method, and the results were compared. Different transfer
function, equations are used in the M-A method, and the equations that give the most compatible results with
Flexible the AASHTO method are tried to be determined. As a result of the analysis, it has been determined
pavement that the Shell model due to fatigue and the Transport and Road Research Laboratory models based
design on rutting are the two models that give the most compatible results to the AASHTO method.

Ust yap1 tasariminda kullanilan yontemler, ampirik
1. GIRIS yontemler, kayma go¢mesi sinirlama  ydntemi,

Esnek st yapilar, karayolu tasitlarinin konfor ve
giivenliklerinin saglanmasi ve trafik yiikleri ile ¢evresel
etkilere kars1 direng gosterilebilmesi amaglar ile taban
zemini iizerine insa edilen graniiler alt temel ve temel
tabakalar1 ile bitiimli ylizey tabakalarindan insa
edilmektedir [1].

Ust yap1 tabakalarinin, trafik yiikleri ve gevresel etkiler
altinda, proje Omrii boyunca bozulmadan hizmet
verebilmesi i¢in gerekli ve uygun kalinliklarin hesabi ise
iist yap1 tasarimi olarak tanimlanmaktadir [2].

deplasman simirlama ydntemi, regresyon yodntemi ve
mekanistik-ampirik (M-A) yontemler olmak iizere bes
ayri kategoride incelenebilir [3].

Ust yap1 dizayninda kullamlan ilk yontemler arasinda
sayilabilecek [4,5] ampirik yontemlerin en olumsuz
yonii, yontemin sadece ilgili deney seti (malzeme,
cevresel kosullar ve yiikleme kosullari) igin gegerli
olmasidir. Eger bu kosullar degisir ise ydntem
gecerliligini yitirmektedir [3].

Yol testlerine bagli gelistirilen denklemlerin iist yap1
tasariminda kullanildigi ve Tirkiye Karayollart Genel
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Midiirligii tarafindan da esnek {iist yapilarin tasariminda
kullanilan [6] AASHTO (American Association of State
Highway Transportation Officilas) yontemi regresyon
yontemlerine verilebilecek en Onemli ve gecerli
Orneklerden bir tanesidir [7].

Ottowa Illinois yol testlerinden belirli bir deney seti ve
gevresel kosul i¢in tiiretilen AASHTO yonteminde de en
onemli dezavantajlar, ampirik yontemlerde oldugu gibi
dizayn denklemlerinin sadece ilgili test yolu kesiti igin
gegerli olmasi ve yontemin, malzeme ve test yolu imalati
ile ilgili ¢ok sayida belirsizlik igermesidir [3,7,8]. Bu
sebeple AASHTO yontemi gibi ampirik tabanh
yontemlerin ~ dist yapt tasariminda  kullanilmasi
sorgulanmaktadir [9,10].

M-A tasarim yontemleri yiik, yiikleme alani, yiikleme
kosullar1, g¢evresel kosullar ve tabaka malzemelerinin
tanimlanmasi1 gibi Uist yap1 tasariminda ¢ok onemli yer
tutan ve sonuclara etki eden parametrelerin degisimine
karst uyum gosterebilen [11-13] ve son zamanlarda
siklikla kullanilan bir iist yap1 tasarim yontemidir [14—
18].

Mekanistik-ampirik  (M-A) tasarim  ydntemlerinde
tekerlek yiikii, malzeme oOzellikleri ve cevresel etkiler
gibi girdiler, temel malzeme mekanigi kullanilarak
gerilme ve Dbirim sekil degistirme hesabinda
kullanilmakta ve elde edilen bu mekanik tepki degerleri
ile yolun bozulma 6mrii tahmin edilmektedir [3,19].

Gerilme, birim sekil degistirme veya deplasman gibi
kaplama tepkilerinin belirlenmesi M-A yontemlerin

Tablo 1. Farkh kuruluslar i¢in bozulma modeli katsayilari [19]
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“mekanistik” bolimiinii olustururken, bu tepkilerin
laboratuar deneyleri veya arazi performans verileri ile
birlestirilerek tekerlek izinde oturma veya yorulma gibi
temel bir gd¢cme tipine bagli kaplama tasarim dmriiniin
belirlenmesi ise “ampirik” boliimii olusturmaktadir
[3,10].

Mekanik tepkilerin ampirik transfer fonksiyonlar ile
kaplama Omriine  doniistiirilmesinde en  yaygin
kullanilan go¢me tipleri yorulma ve tekerlek izinde
oturmadir. Yorulmaya bagh gégme, mekanik tepkilerden
ylizey tabakasi altinda olusan yatay ¢ekme birim sekil
degistirmeleri ile iliskilendirilirken tekerlek izinde
oturmaya bagli gd¢me ise taban zemini {izerinde
meydana gelen diisey basing birim sekil degistirmeleri
ile iliskilendirilmektedir [10,19].

Yorulma ve tekerlek izinde oturmaya bagli kaplama
omrii tahmin modellerinin genel formiilasyonlar1 1 ve 2
numaralt esitliklerde, esitliklerde kullanilan katsayilar
Tablo 1’de verilmistir.

Nf = flgr_szytizey_f3 (1)

N, = f4(£v)_f5 (2)

Burada, Nf yorulmaya bagli bozulma igin gerekli yiik
tekrar sayisini, N, tekerlek izinde oturmaya bagh
bozulma igin gerekli yiik tekrar sayisini, Eye, yiizey
tabakasinin elastisite modiiliini (psi) belirtmektedir.

Al Shell USACE BRRC TRRL FHWA ILLINOIS ARE
fl 0,0795 0,0685 497,156 4,92E-14 1,66E-10 0,1001 5,00E-06 4,88E-01
f2 3,291 5,671 5 4,76 4,32 3,565 3 3,0312
3 0,854 2,363 2,66 0 0 1,474 0 0,6529
f4 1,37E-09 6,15E-07 1,81E-15 3,05E-09 1,13E-06 ---

5 4,477 4 6,527 4,35 3,75 --=

Tablo 1°de goriildigii gibi farkli kuruluslara ait model
katsayilar1 birbirlerinden oldukga farkli olup bu
modeller ile hesaplanan yol oOmrii degerleri de
birbirlerinden olduk¢a farkli sonuglar vermektedir. Bu
sebeple uygun transfer fonksiyonun bulunmasi ve yol
omrii tahmininde kullanilmasi iist yapt tasarimcilari
acisindan kritik bir dneme sahiptir.

M-A tasarim yOntemleri, ampirik yontemler ile
kiyaslandiginda 6nemli farkliliklar dikkat ¢cekmektedir.
Tirkiye Karayollar1 Genel Mudiirligii tarafindan esnek
ist yapi tasariminda kullanilan regresyon tabanli
ampirik bir yontem olan AASHTO yo6ntemi ile [6] M-
A dizayn yontemleri kiyaslandiginda 6ne ¢ikan temel
degisiklikler agsagida kisaca 6zetlenmistir.

- AASHTO yontemi kaplama tasariminda
sadece “mevcut servis kabiliyeti indeksi”
(PSI) kriterini kullanirken M-A ydntemler

tekerlek izinde oturma, yorulma, piiriizliilik
gibi birden fazla tasarim kriterini dikkate
almaktadir.

- AASHTO yontemi sinirh arazi test verilerine
ve testlerin yapildigt tek bir lokasyona
(Ottowa,  Illinois)  odaklanirken  M-A
yontemlerde daha spesifik iklimsel veriler
(hava sicakligi, yagis, riizgar hizi, bagil nem
vd.) ve malzeme oOzellikleri (Bitiimli
tabakalarin dinamik modiilleri veya graniiler
tabakalarin neme bagli rezilyans modiilleri
vd.) dikkate alinabilmektedir.

- AASHTO yonteminde tiim trafik yiikleri
esdeger 8,2 ton standart dingil yiiki (Tgp)
olarak kullanilirken M-A yontemlerde daha
genig bir yik dagilimi kullanilabilmektedir

[9].
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Bir iist yapt mihendisi AASHTO yontemi ile
tasarlanmis mevcut bir kesit geometrisi tizerinde farkli
yiikler, farkli yilikleme alanlar1 (tekerlek izi), farkli
malzemeler, farkli malzeme tanmimlamalar1 (lineer
elastik, non-lineer elastik, viskoelastik vd.) ve farkli
cevresel kosullar (sicaklik, nem vd) ile yeni analizler
yapmak istediginde mevcut AASHTO yontemi
yukarida sayilan dezavantajlart sebebiyle bu istege
uyum saglayamamaktadir. M-A tasarim yontemleri ile
yeni bir analiz yapildiginda ise elde edilen sonuglar
AASHTO yontemi ile bulunan tasarim Omriinden
oldukga farkli degerler ortaya koyacak ve degistirilen
dizayn  parametrelerine iliskin  bir  kiyaslama
yapilamayacaktir.

Bu calismanin amact M-A tasarim yontemlerinde
kullanilan transfer denklemlerinden hangisi veya
hangilerinin AASHTO yontemi ile uyumlu sonuglar
verdigini belirlemek ve tasarimciya AASHTO yontemi
ile kalinlik ve yol 6mrii analizi yapilmis bir yolun M-A
yontem ile yeniden tasarlanmasi durumunda degisen
yiik, malzeme ve cevresel kosullar altinda meydana
gelen degisimi kiyaslama olanagi sunmaktir.

Literatirde AASHTO yontemi ile M-A ydntemi
kiyaslayan c¢aligmalar mevcut olsa da, M-A ydntemin
transfer denklemleri ile AASHTO yontemi arasinda
iliski kuran herhangi bir ¢aligma bulunmamaktadir. Bu
anlamda mevcut calismadan elde edilen sonuglarin
kaplama miihendisligi alaninda 6nemli bir yer tutacagi
diisiiniilmektedir.

2. MATERYAL VE METOT

Calismada alt temel, temel ve bitiimlii sicak karisim
(BSK) yiizey tabakasindan olusan geleneksel bir {ist
yapt kesiti secilmistir (Sekil 1). Tabaka kalinliklari z
ekseni tlizerinde tanimlanmugtir. Tabakalara ait mekanik
ozellikler (Elastisite modiilii, poisson orani, izafi
mukavemet katsayisi), drenaj katsayilart ve AASHTO
yontemine uygun sekilde tanimlanmis yiikleme durumu
Sekil 1°de verilmistir [6,20].
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lBO kN (8.2 ton)

40 kN 40 kN
Temas basinci=700 kPa
CR=13.5¢cm
BSK E=2393 MPa
ai=0.39 =035 T
Temel E=232 MPa
ai=0.15 o
mi=1.0 e
Alt Temel E=128 MPa —
2i=0.13 0=0.35 b=
mi=1.0
Taban zemini v=0.35
E=66 MPa 3
(=
E=87 MPa 2
E=110 MPa s
Y

z

Sekil 1. Model geometrisi

Tabakalara ait izafi mukavemet katsayilar1 segilirken
Tiirkiye Karayollart Genel Miidiirliigii Esnek Ust
Yapilar Projelendirme Rehberi (EUPR) [6] dikkate
alimmistir. BSK tabakasinin izafi mukavemet katsayisi
bitiimlii sicak karisim olarak imal edilen ii¢ tabakanin
ortalamast olarak 0,39 secilmistir (Asmnma (0,42),
binder (0,40), bitiimlii temel (0,36)), Temel tabakasi
icin plentmiks temel katsayisi 0,15, alt temel tabakasi
icin kirmatag alt temel katsayisi 0,13 tercih edilmistir.
Poisson orani degerleri (v) tiim tabakalar i¢in 0,35
alinmigtir [3,20-22].

Analizlerde hassasiyet saglamak ve taban zemini
rijitlik (E taban) degisiminin etkilerini dikkate almak
amaciyla taban zemini esneklik modiili (Mg) 66 MPa
(9500 psi), 87 MPa (12600 psi) ve 110 MPa (16000
psi) olarak ii¢ farkli degerde kullanilmigtir [6].

M-A tasarim yoOnteminde yiik altindaki kaplamanin
mekanik tepkilerini belirlemek icin KENLAYER
yazilimi kullanilmistir. KENLAYER, tekil, dual, dual
tandem ve dual tridem yiiklemeler altindaki lineer
elastik, non-lineer elastik ve viskoelastik tanimlanmis
cok tabakali sistemlerin deplasman, gerilme ve birim
sekil degistirme degerlerinin bulunmasinda basar1 ile
kullanilabilen bir yazilimdir [16,23].

Tabakalara ait izafi mukavemet katsayilarinin (ai)
mekanik analizlerde kullanilmak {izere BSK, temel ve
alt temel elastisite modiiliine donistiiriilmesinde
sirastyla Sekil 2, Esitlik 3 ve 4 kullanilmugtir [3].
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0.5

Esitliklerde agme; V€ @aittemel Sirastyla temel ve alt temel
tabakalarmin izafi mukavemet katsayilarini, Eme Ve
04 Eait temer i€ sirasiyla temel ve alt temel tabakalarinin
elastisite modiilii degerlerini (psi) belirtmektedir.

03 Sekil 1°de gosterilen H1, H2 ve H3 tabakalarina deger
atamak amaciyla EUPR incelendiginde BSK tabakast
kalinliginmm (H1), farkli giivenilirlik ve trafik yiiki
(Tg2) degerlerine bagl olarak 19 ile 34 cm arasinda
degistigi goriilmektedir. Temel tabakasi kalinligi (H2)
icin 20 cm ve alt temel tabakasi kalinligi (H3) igin
asgari (kum-gakil alt temel yapilmasi durumunda) 20
cm Onerilmektedir. Bu degerler referans olarak
00 alindiginda calismada H1/H2 orani 1 (19/20) ile 1,7

. ! 5 . 4 . (34/20) arasinda degisen degerlerde kullanilmistir.

ai

0.2

0.1

BSK esneklik modilti (107psi)
Sekil 2. BSK igin ai-Mg doniisiim grafigi [3] Calisilan kesitin AASHTO yontemine gore, ekonomik
omrii boyunca gegirebilecegi maksimum standart dingil

Aremer = 0,249x 10g(Eromer) — 0,977 (3) ylkii sayis1 (Tg ) Esitlik 5 ile belirlenmistir [6].

Aqut temer = 0,227x108(Egit temer) — 0,839 (4)

APSI

4,2—-1,5
1094

log(
log(Ts2) = ZgxSo + 9,36x log(SN + 1) — 0,20 +

+2,32x log(Mg) — 8,07 (5)
0,40 +

Burada;

Zg: Giivenilirligin (R) standart normal sapmasi olup
otoyollar i¢in (R=%95) -1,645, devlet yollar1 igin
(R=%85) -1,037 ve il yollar1 igin (R=%70) -0,524
olarak onerilmektedir,

So: Trafik ve performans tahmininin bilesik toplam
standart ~ sapmasit  olup  0,40-0,50  arasinda
onerilmektedir, c¢alismada bu deger 0,45 olarak
kullanilmistr,

APSI: Servis kabiliyetindeki azalma miktar1 (Pg-Py)
olup, yolun ilk servis kabiliyeti (Po) degeri yol ilk
hizmete agildiginda 4,2 ile 4,5 arasinda alimmaktadir,
Caligmada bu deger 4,2 olarak kullanilmistir, Son
servis kabiliyeti (P;) ise yol {ist yapisinin onarim ve
takviyeden dnce miisaade edilebilecek en diisiik servis
kabiliyetidir ve otoyol ve devlet yollart igin 2,5, il
yollari i¢in ise 2,0 olarak onerilmektedir,

Mg: Esneklik modiilii (psi)

SN: Ust yap1 sayis1 (ing) olarak tanimlanmaktadir.

SN, tabakalarin kalinliklar1 (D;, D;), izafi mukavemet
katsayilar1 (aj, @) ve graniiler tabakalarin drenaj
katsayilarma (m;) bagh olarak Esitlik 6 ile
hesaplanmaktadir.

k n
i=1 j=1

Esitlikte k, bitiimlii sicak karigim tabaka sayisini, n ise
graniiler tabaka sayisini belirtmektedir. Graniiler
tabaka drenaj katsayilar1 1,0 olarak alinmustir.

(SN+1)519

H1/H2 oran1 degistirilerek belirlenen biitiin kesitlere ait
yol oOmrii degerleri AASHTO ve M-A tasarim
yontemleri ile bulunmustur. M-A tasarim yontemleri
ile hesaplanan degerler AASHTO yontemi ile bagil
hata oranina (BHO) (Esitlik 7) gore kiyaslanmis ve
belirlenen hata oranina gére uyumlu sonuglar veren M-
A transfer denklemleri tespit edilerek farkli zemin
tipleri i¢in uyum abaklar1 hazirlanmustir.

BHO = [J’AASHTO—J/M—A] %100 )

YAASHTO

Esitlikte yaasito AASHTO yontemi ile elde edilen yol
omri degerini, yy.a iSe M-A dizayn yontemi ile elde
edilen yol dmrii degerini belirtmektedir.

3. BULGULAR VE TARTISMA

Sekil 1°de wverilen kesitin, H1=H2=H3=20 cm
secilerek, farkli taban zemini E degerleri ve 1,0 ile 1,7
arasinda 0,1 artig ile degistirilen H1/H2 oranlarina
bagli yol 6mrii degerleri AASHTO yontemi (R%70, 85
ve 95 olmak tizere 3 farkli glivenilirlik seviyesi i¢in) ve
M-A tasarim yontemleri ile hesaplanmistir. H1/H2
oran1 degistirilirken temel tabakasi kalinlif1 sabit
tutulmus, BSK tabaka kalinhigi artirilmigtir [6]. Taban
zemininin farkl rijitlik degerleri i¢in degisen H1/H2
oranina bagli olarak elde edilen yol omrii degerleri
Tablo 2 ve 3’te verilmistir.

Tablo 2 incelendiginde M-A yontemlere ait yorulmaya
bagli yol 6mrii degerlerini ifade eden Nf degerlerinin,
AASHTO yontemi sonuglarindan 6nemli 6l¢iide farkl
oldugu acik¢a goriilmektedir. ARE transfer denklemi
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ile elde edilen Nf degerleri, diger tim ydntemlerin yol
omrii degerlerine kiyasla oldukca yiiksek degerler
verirken BRRC, FHWA ve Illinois y6ntemlerine ait
sonuglarin ise AASHTO yontemi sonuglarindan
oldukca diisiik olduklar1 goriilmektedir. AI, USACE ve
TRRL yontemlerine ait sonuglar, BRRC, FHWA ve
[llinois yontemi sonuglarindan daha yiiksek olsa da tim

Tablo 2. HI/H2 oranina bagli olarak elde edilen AASHTO ve Nf degerleri

Taban zemini rijitligi 66 Mpa

Tr. J. Nature Sci. Volume 9, Issue 2, Page 64-75, 2020

H1/H2 oranlar1 i¢in R(%95) sonuglarinin altinda
kalmiglardir. Tablo 2’ye gore, 6zellikle HI/H2 oraninin
1,4 ve iizerinde oldugu segeneklerde Shell yontemi
sonuglarinin =~ R(%95)  sonuglarina  yakinlastigi
goriilmektedir.

T8,2 (x10° NF (x10°)
H1/H2 R%70 R%B85 - Al Shell USACE BRRC TRRL FHWA lllinois ARE
1 1008 = 345 2,52 6,65 3,50 0,02 1,89 0,01 071 39213,43
11 1545 52 378 13,35 6,47 0,04 322 0,02 1,02 56921,99
1,2 2342 715 557 26,07 11,67 0,08 5,36 0,03 1,46 81418,21
13 350 1145 8,10 49,67 20,61 013 8,76 0,04 205  114902,72
14 509 1645 11,62 92,59 35,68 022 14,08 0,06 285  160291,96
15 740 | 237 16,41 167,76 60,27 0,36 22,15 0,09 390  220233,99
16 1050 = 337 22,85 296,91 99,69 0,59 34,21 013 528 29881567
17 1495 475 31,42 514,08 161,75 0,93 51,97 0,19 706 40071127

Taban zemini rijitligi 87 Mpa

T8,2 (x10°%) Nf (x10°)
H1/H2  R%70 R%85 Al Shell USACE BRRC TRRL FHWA Illinois ARE

1 195 67 2,64 7,20 3,76 0,03 2,01 0,01 0,74 40934,39
1,1 300 100 3,97 14,57 6,99 0,05 3,44 0,02 1,07 59649,32
1,2 452 150 5,88 28,66 12,69 0,08 5,76 0,03 1,53 85650,25
13 675 220 8,59 55,00 22,55 0,14 9,47 0,05 2,16 121343,05
1,4 980 = 317 12,38 103,28 39,29 0,24 15,30 0,07 3,02 169926,20
1,5 1425 = 456 17,55 188,41 66,76 0,40 24,19 0,10 4,15 234329,11
1,6 2040 =~ 650 24,54 335,83 111,13 0,65 37,58 0,14 5,64 319152,00
1,7 2880 915 33,87 585,06 181,29 1,04 57,36 0,20 7,56 429393,37

Taban zemini ri

igi 110 Mpa

T8,2 (x10°%) Nf (x10°)
H1/H2  R%70 R%85 Al Shell USACE BRRC TRRL FHWA Illinois ARE

1 340 116 2,73 7,65 3,96 0,03 2,11 0,01 0,76 42274,48
1,1 515 174 4,13 15,60 7,42 0,05 3,63 0,02 1,11 61866,68
1,2 790 260 6,15 30,96 13,58 0,09 6,11 0,03 1,60 89248,95
1,3 1175 = 384 9,01 59,71 24,24 0,15 10,08 0,05 2,26 126786,26
1,4 1710 = 553 13,02 112,66 42,42 0,26 16,35 0,07 3,16 178010,07
1,5 2460 | 795 18,50 206,43 72,36 0,43 25,94 0,11 4,36 246053,38
1,6 3550 1130 25,98 370,50 121,18 0,71 40,50 0,15 5,94 336355,79
1,7 5025 | 1590 35,95 648,18 198,43 1,13 62,01 0,22 7,98 453564,11
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Tablo 3. HI/H2 oranina bagl: olarak elde edilen AASHTO ve Nr degerleri

Taban zemini rijitligi 66 Mpa

T8,2 (x10°) Nr (x10°)

HI/H2  R%70 R%85 Al Shell USACE BRRC TRRL
1 100,8 345 7,36 69,69 155,15 5,87 16,94
11 154,5 52 11,60 104,61 301,05 9,12 24,80
1,2 234,2 775 17,91 154,21 567,05 13,91 35,67
13 350 1145 27,04 222,85 1034,09 20,77 50,38
14 509 164,5 40,18 317,43 1841,85 30,51 70,20
15 740 237 58,65 445,09 3197,31 44,06 96,37
16 1050 337 84,29 615,39 5424,68 62,68 130,57
17 1495 475 119,38 839,87 9010,81 87,90 174,77

Taban zemini rijitligi

T8,2 (x10°) Nr (x10°)

H1/H2 R%70 R%85 Al Shell USACE BRRC TRRL
1 195 67 15,38 134,58 454,10 12,00 31,40
1,1 300 100 24,13 201,31 876,02 18,59 45,80
1,2 452 150 37,08 295,44 1638,22 28,22 65,63
13 675 220 55,88 426,21 2979,04 42,04 92,53
1,4 980 317 82,61 604,43 5268,03 61,46 128,39
1,5 1425 456 120,04 843,97 9082,64 88,36 175,56
1,6 2040 650 172,08 1164,34 15355,18 125,39 237,39
1,7 2880 915 242,64 1582,73 25340,40 175,09 316,56

Taban zemini rijitligi 110 Mpa

T8,2 (x10°%) Nr (x10°)

H1/H2 R%70 R%85 Al Shell USACE BRRC TRRL
1 340 116 30,21 246,03 1215,28 23,13 55,28
1,1 515 174 47,29 367,19 2335,84 35,75 80,46
1,2 790 260 72,47 537,71 4352,65 54,12 115,05
1,3 1175 384 108,65 772,04 7853,89 80,21 161,50
1,4 1710 553 159,93 1090,60 13800,37 116,78 223,26
15 2460 795 232,10 1521,14 23751,32 167,69 304,99
1,6 3550 1130 330,90 2088,29 39833,53 236,68 410,50
1,7 5025 1590 465,24 2831,39 65461,09 329,57 546,08

Tekerlek izinde oturmaya bagli yol odmrii degerlerinin 10000

AASHTO yontemi sonuglart ile kiyaslandigi Tablo 3

incelendiginde, Al ve BRRC ydntemleri ile elde edilen @ 1000

sonuglarin, AASHTO yéntemi ile elde edilen en diisiik =} f et AASHTO
yol 6mrii sonuglar1 olan R(%95) sonuglarindan diisiik £ 100 p= R(%85)
oldugu goriilmektedir. USACE sonuglarimnin ise g == AASHTO
AASHTO yontemi ile elde edilen en yiiksek yol omrii ;°. 10 R(%70)
sonuglari olan R(%70) sonuglarindan yiiksek oldugu Shell (Nr)
belirlenmistir. Shell yontemi ile elde edilen sonuglarin 1

R(%70) ile R(%85) sonuglar1 arasinda konumlandigi 1 15 2

(Sekil 3), TRRL yontemi sonuglarmin ise R(%95) H1/H2

sonuglarina oldukca yakin oldugu goriilmektedir (Sekil

4)_ Sekil 3. R(%85) ve R(%70) sonuglari ile Shell (Nr) modeli

Sonuglarinin kiyaslanmasi (Etaban=87 MPa)
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1000
e
§ 100
2 == AASHTO
E R(%95)
10
S == TRRL (Nr)

1

1 15 2
H1/H2

Sekil 4. R(%95) sonuglar1 ile TRRL (Nr) modeli sonuglarinin
kiyaslanmasi (Etaban=87 MPa)

Tablo 4. BHO degerleri

Ta'i’%'i‘ﬂzieg?i"i R(%95)'e gore BHO
(Mpa) H1/H2 Shell (Nf) TRRL (Nr)
1 64,0 8,2
1,1 51,6 10,2
1,2 36,9 13,6
5 13 18,3 17,1
1,4 5,8 198
15 327 23,8
16 65,3 27,3
1,7 -103,2 30,9
1 80,0 128
11 72,5 13,6
1,2 64,2 18,0
. 13 53,0 20,9
1,4 39,2 24,5
15 21,5 26,8
1,6 2,7 31,2
1,7 206 34,7
1 87,7 108
1,1 83,2 135
1,2 77,6 16,6
a0 13 70,7 20,8
1,4 61,7 24,1
15 51,2 27,9
16 38,5 31,8
1,7 233 35,4

Tablo 4 incelendiginde tekerlek izinde oturmaya bagh
TRRL modeli sonuglarinin H1/H2 ve taban zemini

%8,2 ile %35,4 arasinda degisen oranlarda uyum
gosterdigi belirlenmistir. HI/H2 orani artigina bagh
olarak BHO degerleri artmistir. Yorulmaya bagli Shell
modeli sonuglarinin R(%95) sonuglarina gére BHO
degerleri incelendiginde H1/H2 orani artisina bagh
olarak BHO degerleri azalmistir. Taban zemini rijitligi
66 MPa ve H1/H2 orani 1,4 iken hata oram -%5,8¢,

Tr. J. Nature Sci. Volume 9, Issue 2, Page 64-75, 2020

Tablo 2 ve 3’te elde edilen sonuglarin daha hassas
analiz edilebilmesi amaciyla AASHTO R(%95)
sonuglarina yakin sonuglar veren Shell yorulma modeli
ve TRRL tekerlek izinde oturma modeli ile AASHTO
R(%70) ile R(%85) giivenilirlik degeri sonuglari
arasinda sonuglar veren Shell tekerlek izinde oturma
modeli sonug¢larinin, AASHTO sonuglarina gére BHO
degerleri  hesaplanmig ve sonuglar Tablo 4’te
verilmistir.

taban zemini rijitligi 87 MPa ve H1/H2 orami 1,6
oldugunda hata oran1 %2,7’ye (Sekil 5) inmistir.

R(%85) ve R(%70) sonuglarina géore BHO degerleri
incelendiginde, tekerlek izinde oturmaya bagli Shell
modelinin R(%70) sonuglarina daha yakin sonuglar
verdigi anlagilmaktadir. Ancak elde edilen BHO
degerleri R(%95) giivenilirlik seviyesinde oldugu kadar
diisiik olmayip %31 ve daha iizerindedir. Ozellikle
H1/H2 oram arttikca BHO degerlerinin = %31
seviyesinden %45 seviyesine yiikseldigi goriilmektedir
(Sekil 6). Tablo 4’te bulunan BHO degerleri ile taban
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zemini rijitlikleri birlikte degerlendirildiginde taban
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anlaml bir artis veya azalis belirlenememistir.

80,0 -
%.0 72,5

64,2
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4
50,0

30,0

10,0

-10,0

BHO (%)

-30,0

-50,0

-70,0

-90,0

-110,0
H1/H2

=== Etaban=66 MPa
=== Etaban=87 MPa

Sekil 5. Shell (Nf) modelinin H1/H2 oranima bagli BHO degerleri

50,0

30,98 32,90 34,64

42,92 45,04
30,0 3686 3832 077 42—
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-10,0 ] 1z 4 10
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-90,0
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Sekil 6. Shell (Nr) modelinin R(%85) ve R(%70) sonuglarina gére BHO degerleri (Etaban=87 MPa)

AASHTO yonteminin R(%95) giivenilirlik
seviyesindeki sonuglarima yakin sonuglar verdigi
belirlenen Shell (Nf) ve TRRL (Nr) modellerinin,
H1/H2 oran1 degisirken ayn1 zamanda EI1/E2
(BSK/Temel)  rijitlik  oran1  degisimine  bagh
duyarliliklarini tespit etmek amaciyla E1 degeri sabit
tutularak E1/E2 orani 5 ile 11 arasinda 1,0 artig ile
degistirilerek analizler yapilmistir. E1/E2 orani igin
aralik belirlenirken EUPR’deki BSK ve temel
tabakalar1 igin izafi mukavamet katsayilar1 dikkate
alinmigtir [6]. Taban zemini rijitligi 66 MPa iken Shell
(Nf) ve TRRL (Nr) modellerinin R(%95) sonuglarina
gore BHO degerleri Sekil 7 ve 8’de verilmistir.

Sekil 7 incelendiginde, Shell (Nf) modelinin tiim
H1/H2 oranlari i¢in E1/E2 artigina bagl olarak BHO
degerlerinin sayisal olarak arttig1 goriilmektedir. Ancak
bu artis BHO degeri pozitif olan kesitler icin hata

oranini artirirken, BHO degeri negatif olan kesitlerde
hata oranimt sifira yaklastirmaktadir. Shell (Nf)
modelinin BHO degerlerinin artis ve azalisinda H1/H2
oranmnin kritik oldugu goriilmektedir. H1/H2 degeri
1,0’den 1,4’¢ yiikseldiginde E1/E2 oran1 8 ve daha
biiyiik olan kesitlerde BHO degerleri sifira yaklasirken
H1/H2 degeri bu simnir degerden daha fazla arttiginda
BHO degerleri sifirdan uzaklasmaktadir. 66 MPa taban
zemini ve HI1/H2’nin 1,1, 1,2 ve 1,3
degerlerinde E1/E2’nin sirastyla 5, 6 ve 7,59 (grafik
denkleminden elde edilmistir) degerleri i¢in BHO
degerinin sifir oldugu goriilmektedir. HI/H2 orami 1,4
oldugunda hata oranlart E1/E2’nin 9, 10 ve 11 oldugu
kesitler i¢in sirasiyla -8,34, -11,05 ve -5,92 olarak
okunmustur.
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Sekil 7. Shell (Nf) modelinin R(%95) sonuglarma gore BHO degerleri (Etaban=66 MPa)
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(H1/H2=1.7)

Sekil 8. TRRL (Nr) modelinin R(%95) sonuglarina gére BHO degerleri (Etaban=66 MPa)

Sekil 8 incelendiginde TRRL (Nr) modelinin tim
HI1/H2 oranlart i¢in E1/E2 artisina bagh olarak BHO
degerlerinin diistiigli acik¢a goriilmektedir. H1/H2
oranlarina bagl olarak yapilan degerlendirmede ise
H1/H2’nin  artmasinin  BHO  degerini  artirdig:
belirlenmistir. BHO degerinin 0 ile %25 arasinda
olmasini saglayan tiim kesitler i¢in E1/E2 oraninin
7’den biiyiik olmasi gerektigi anlagilmaktadir.

Sekil 7 ve 8’de goriilen kirmizi kesikli ¢izgiler BHO
degerinin 0, %25 ve -%25 oldugu noktalardan
gecirilmistir. Bu ¢izgiler arasinda kalan E1/E2 ve
HI1/H2 kombinasyonlari, R(%95) sonuglarina +%25
hata ile yaklasildigini gostermektedir. Buna gore
hazirlanan uyum abagi Sekil 9°da verilmistir.

EVE2
H1/H2 5 6 7 8 9 10 11
1 * TRRL (Nr)
11 * * TRRL (Nr)
12 * shell (Nf) | * * TRRL(NP)  TRRL (NP)

13 Shell (Nf)  Shell (Nf)
14 Shell (N

15

Shell (Nf)
Shell (N

TRRL (Nr)
Shell

16

1,7
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MUTLAK Renk

(BHO) Skalasi Tliski
0,0-5,0 KUVVETLI
5,0-10,0
10,0-15,0 ORTA
15,0-20,0
20,0-25,0 ZAYIF

Sekil 9. R(%95) sonuglari ile +%25 uyum abag: (Etaban=66 MPa i¢in)

Sekil 9’da diisey eksende bulunan H1/H2 oranlar ile
yatay eksende bulunan E1/E2 oranlari kesistirilerek
ilgili kesit durumu icin AASHTO R(%95) sonucu ile
yaklasik sonu¢ veren M-A model tespit edilmektedir.
Sonuglarin birbirine yakinhigi Sekil 9°da verilen renk
skalast ile tespit edilebilmektedir. Taban zemini rijitligi
66 MPa iken 56 farkli HI/H2 ve E1/E2 kombinasyonu
icin 28 adet uyumlu sonu¢ elde edilmistir. Sekil 9’a
gore E1/E2 degerinin 10 ve 11 oldugu kesitlerde TRRL
(Nr) modelinin R(%95) degerleri ile daha uyumlu
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oldugu gozlenirken E1/E2°nin 5, 6 ve 7 degerlerinde
Shell (Nf) yonteminin uyumu belirgin sekilde
gozlenmektedir.

benzer bicimde hazirlanan abaklar Sekil 10 ve 11°de
gosterilmigtir. Sekil 10°da 26 adet, Sekil 11°de 23 adet
uyumlu sonu¢ bulunmustur.

E1/E2
H1/H2 5 6 7 8
1 * TRRL (Nr)
11 TRRL (Nr)  TRRL (Nr)
12 * * * TRRL (Nr)
13 TRRL (Nr)
14 Shell (Nf)
15 Shell (Nf) Shell (Nf)
16 * Shell (Nf)
1,7

Sekil 10. R(%95) sonuglari ile +%25 uyum abag (E taban=87 MPa i¢in)

E1/E2

H1/H2 5 6 7 3

1 *

11

TRRL (Nr)

TRRL (Nr)

1,2

TRRL (Nr)

13

TRRL (Nr)

14 *

15 Shell (Nf)

16 Shell (Nf) Shell (Nf)

1,7

Sekil 9-11 abaklar1 incelendiginde taban zemini
rijitiligi arttikca R(%95) sonuglari ile +%25 uyumlu M-
A model sayisi diismektedir. Bu durumda her bir taban
zemini rijitligi i¢in hesab1 yapilan toplam 56
kombinasyonun M-A model ile temsil edilme oranlari
%150, %46 ve %42 olarak elde edilmektedir. Hata orani
+%30’a ¢ikarildiginda Sekil 9°da 8 adet, Sekil 10°da 7
adet ve Sekil 11°de 6 adet ilave uyumlu model
bulunmaktadir (Abaklarda * ile gosterilmistir), buna
gore temsil oranlar1 sirasiyla %64, %59 ve %52’ye
¢tkmaktadir.

Shell (Nf)
Sekil 11. R(%95) sonuglari ile +%25 uyum abag (E taban=110 MPa igin)

4. SONUCLAR VE ONERILER

Tiirkiye Karayollar1 Genel Miidiirliigii tarafindan esnek
iist yap1 tasariminda kullanilan AASHTO yonteminin 8
adet yorulmaya, 5 adet ise tekerlek izinde oturmaya
bagli M-A tasarim yontemi ile kiyaslandigi bu
calismadan elde edilen bulgulara gore asagidaki
sonuglara varilabilir.

e Yorulmaya bagli Shell ve tekerlek izinde
oturmaya bagli TRRL yontemlerinden elde
edilen sonuglar AASHTO R(%95) giivenilirlik
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seviyesi ile, tekerlek izinde oturmaya bagh
Shell yontemi ise AASHTO R(%70) ve
R(%85) giivenilirlik seviyeleri ile uyumlu
sonuglar vermektedir. Ozellikle yorulmaya
bagli Shell yonteminin AASHTO R(%95)
giivenilirlik seviyesine gore BHO degerlerinin

%2,7’yve  kadar  distigli  belirlenmistir.
Tekerlek izinde oturmaya bagli  Shell
yonteminin ise en 1iyi uyum gosterdigi

AASHTO R(%70) giivenilirlik
gore hesaplanan BHO  degerinin
seviyesinde kaldigi goriilmektedir.

seviyesine
%28

e AASHTO R(%95) giivenilirlik seviyesi ile
yliksek uyum gdsteren yorulmaya bagli Shell
ve tekerlek izinde oturmaya bagli TRRL
yontemleri  degisen HI1/H2 ve EI1/E2
oranlarmma bagli olarak analiz edildiginde
H1/H2 orani degisiminin Shell ydntemi igin
etkili bir parametre oldugu belirlenmistir.
Ozellikle H1/H2 oram 1,0 ile 1,4 arasinda
degistiginde = BHO  degerlerinin  sifira
yaklastig1 tespit edilmistir. TRRL yonteminde
ise BHO degerinin sifira yaklastigt tiim
kesitler i¢in E1/E2 oranmin 7,0’den biiyiik
olmast gerekmektedir.

e Yorulmaya bagli Shell ve tekerlek izinde
oturmaya  bagli TRRL  ydntemlerinin
AASHTO R(%95) giivenilirlik seviyesi ile
uyumunu gosteren abaklar incelendiginde
E1/E2’nin 5,6 ve 7 degerleri igin Shell, 10 ve
11 degerleri icin TRRL yonteminin daha
yiiksek uyum gosterdikleri agikca sdylenebilir.
Uyum abaklarinda mutlak BHO degeri %25
iken Shell ve TRRL yontemlerinin AASHTO
R(%95) giivenilirlik seviyesini temsil etme
orani maksimum %50 iken mutlak BHO
degeri %30’a cikartildiginda temsil orani
%64’e ulagmaktadir.

o Ust yap1 tasarimcilart AASHTO yéntemi ile
¢Ozdiikleri bir kesitin, degisen yiik, ¢evre ve
malzeme  kosullarina  gdére  duyarlilik
analizlerini  yapmak istediklerinde hangi
transfer denkleminin hangi iliski diizeyinde
(zayif-orta-kuvvetli) uygun sonuglar
verecegine  haziralan  uyum  abaklar
yardimiyla karar verebilir. Bu sayede tasarimi
yapilan yolun 6zel sartlart (yiik, gevre, trafik,

hiz vd) daha hassas bir ¢ergevede
degerlendirilebilir.
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Sebeke Sisteminde Trihalometan Olusum Potansiyelinin “Arcgis” ile Degerlendirilmesi

Siiheyla (YILDIZ) TONGURY

* Konya Teknik Universitesi, Mithendislik ve Doga Bilimleri Fakiiltesi, Cevre Mithendisligi Boliimii, 42250, Konya,

Tiirkiye
Sitheyla TONGUR ORCID No: 0000-0002-8647-6338

*Sorumlu yazar: stongur@Kktun.edu.tr

(Alinig: 05.05.2020, Kabul: 26.11.2020, Online Yaymlanma: 30.12.2020)

Anahtar
Kelimeler
Trihalometanlar,
I¢me suyu
sebekesi,

Gaz
kromatografisi,
Arcgis

Oz: Bu calismada, Konya i¢gme suyunun dagitildig1 sebeke hattindan bir y1l boyunca numuneler
almmugtir. Numune noktalar1 secilirken, tiim sehir sebekesini temsil edecek sekilde otuz dokuz
nokta seg¢ilmistir. Numune noktalarina baslangigtan itibaren birden otuz dokuza kadar numara
verilmistir. Haritalar iizerinde de bu sekilde isimlendirme yapilmigtir. Sebekeden toplanan
numunelerin pH, bromiir, bulaniklik, toplam organik karbon ve trihalometanlarin (THM)
analizleri gerceklestirilmistir. Bu noktalara ait koordinatlar haritalar {izerinde gdsterilmistir.
Mekansal veriler, analiz sonuglart ve koordinat bilgileri “ARCGIS” programina aktarilmistir.
Elde edilen analiz sonuglarinin aritmetik ortalamasi kullanilarak, verilerin standartlara yakinlig:
veya sinir degerleri agmast durumuna gore renklendirme yapilmistir. Parametreler TS-266 ve
WHO standartlarina gore degerlendirilmis ve insan saglig1 lizerinde olusabilecek olas1 yan etkileri
ortaya konulmaya calisilmistir. Sebekenin farkli noktalarindan alinan numunelerde THM
bilesikleri baz1 noktalarda sinir degerleri asan seviyelerde gézlenmistir. Toplam THM olarak
incelendiginde sebeke noktalarindan Hatip Depoda (numune no:9) 1 ppm seviyesinin istiine
cikarak simir degeri asmistir. Ozellikle kloroform bilesigi, baz1 aylarda Hatip Depo (numune no:9)
ve Beybes’de (numune no:11) sinir degerleri asmustir. Toplam THM diizeyleri en fazla
Kloroforma bagli artig gosterirken diger tic THM bilesiginin sinir degerlerin altinda oldugu
saptanmigtir.

Evaluation Of Trihalomethane Formation Potential In The Network System with “Arcgis”

Keywords

Trihalomethanes,

Drinking water
network,

Gas
chromatography,
Arcgis

Abstract: In this study, samples were taken for one year from the network line where Konya's
drinking water is distributed. While selecting the sample points, thirty-nine points were chosen to
represent the entire network. Sample points are numbered from one to thirty-nine from the
beginning. Naming is also made on the maps in this way. The samples collected from the network
were analyzed for pH, bromide, turbidity, total organic carbon and trihalomethanes (THM). The
coordinates of these points are shown on the maps. Spatial data, analysis results and coordinate
information were transferred to the "ARCGIS" program. By using the arithmetic mean of the
analysis results, coloring was done according to whether the data were close to the standards or
exceeded the limit values. Parameters were evaluated according to TS-266 and WHO standards
and possible side effects on human health were tried to be revealed. In samples taken from
different points of the network, THM compounds were observed at levels exceeding the limit
values at some points. When analyzed as total THM, it exceeded the limit value by exceeding 1
ppm level in Hatip Depot (sample no: 9). Especially the chloroform compound exceeded the limit
values in Hatip Depot (sample no: 9) and Beybes (sample no: 11) in some months. While total
THM levels showed the highest increase due to Chloroform, the other three THM compounds
were found to be below the limit values.
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1. GIRIS

Bireyler icin temiz igme suyuna ulasim, en temel
konulardan biridir ve insan haklarinin en Onemli
olgusudur. I¢me sulari uygun aritim metotlarindan
gectikten sonra belirlenen standartlara uygun olarak son
tiiketiciye kadar ulagmaktadir. Ancak bu siireg igerisinde
isale hatti ve sebekede olusabilecek gesitli aksakliklar,
igme suyunun Kkalitesini biiyliik 0Olgiide tehlikeye
sokabilmektedir. Ulkemizde igme sulariyla ilgili sinir
degerler Tirk Standartlar1  Enstitiisi'nce TS266
standartlar1 esas alinarak belirlenmektedir. Hizli bir
sekilde gerceklesen niifus artigi ve sanayilesme sonucu
kirletici cins ve miktarlar1 her gecen giin degisim
gostermekte  ve  artmaktadir. Insan  saghginin
korunabilmesi i¢in igme ve kullanma sularinin belli bir
kaliteyi saglamasi gerekmektedir. Kalitenin ne olmasi
gerektigi ile ilgili diinyada tek bir standart
bulunmamakla birlikte, suyun kullanimina ve toplumun
refah seviyesine bagli olarak iilkeden iilkeye farklilik
gosterebilmektedir.

Suyun fiziksel o&zelligini gdsteren parametreler
bulaniklilik, pH, elektriksel iletkenlik, askida kat1 madde
dir. Yonetmeliklere gore icme suyunun pH'smin ndtr
veya hafif alkali olmasi istenmektedir. Kaynak sularinda
ise pH degerinin 7,0-8,5 swmirlar1 arasinda olmasi
gerektigi ongoriilmektedir. Ayrica Diinya Saglik Orgiitii
de (WHO) sularin pH degerinin 6,5-8,5 arasinda olmasi
gerektigini bildirmistir [1]. Icme ve kullanma sularinin
berrak olmasi, su hijyeni ac¢isindan Onemlidir.
Bulaniklik, suyun igerisindeki kolloidal haldeki organik
ve inorganik maddelerden ileri gelmektedir. Organik
maddeler, patojen mikroorganizmalari da
icerebileceginden bulanik sulara daima siiphe ile
yaklasilmaktadir. Herhangi bir aritim isleminden ge¢mis
olsa da, bulanik sularin ic¢ilmemesi gerekmektedir.
Bulanik sularin borularda tortu birakma risklerinden
dolayr endiistride kullanilmalar1 da sakincalidir [2].
Toplam Karbon(TK) suyun fizikokimyasal agidan
degerlendirilmesi i¢in 6nemli parametrelerden biridir.
Bir bilesikteki inorganik ve organik karbonun tamamini
ifade eder. Toplam Organik Karbon (TOK), organik
maddelerle kovalent bag yapmis tim karbon atomlarini
ifade ederken, Toplam Inorganik Karbon (TIK),
karbonat ve bikarbonatin tiim ¢ozlinmils yapilarini ifade
eder. Partikiil organik karbon, makroskobik boyuttan
mikroskobik  boyutta  kadar  farkli  boyutlarda
olabilmektedir. EPA metotlarma gore smirt 2 mg/L’dir.
Bu deger igme suyu yonetmeligi Al smuft sinir
degerlerine gore Smg/L  iizerinde olmamalidir.
Aragtirillan  diger Onemli parametrelerden biri de
kullanim sularinda mevcut olan bromiir iyonudur.
Dezenfeksiyon 6zelligine bagli olarak bromat iyonuna
doniistim gostermektedir. Kullanilacak suyun 1 pg/L
seviyesinin  iizerinde bromat iyonu igermesinin
kanserojen etki olusturma potansiyeli oldugu Diinya
Saglk Orgiitii tarafindan belirtilmektedir. Bromat suda
dogal olarak bulunabildigi gibi benzin iretiminde
kullanildigr i¢in yakit depo tanklarindan sizintilarin da
gostergesi olabilmektedir. Ayrica su kaynaginda Br
iyonu varliginda dezenfeksiyon yan {irlini bilesiklerin
hem konsantrasyonlar1 artmakta hem de bromlu tiirlerin
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sayis1 degismektedir [3]. Yiiksek konsantrasyonda brom,
psikolojik semptom, norolojik etkiler ve kas dokusunda
problem meydana getirmektedir [4]. Metanin (CHa)
hidrojen atomlar1 yerine herhangi bir halojenin
baglanmasiyla THM’lar olugmaktadirlar. THM’larin
olusumunda, dezenfektan cinsi ve miktari, suyun asitlik
durumu, sicakligi, mineral tuzlarin varligi, mevsim ve
uygulanan dezenfeksiyonun siiresi etkilidir. THM
bilesiklerinden biri olan kloroform, organik bilesiklerin
klorla reaksiyon vermesi neticesinde olusan ugucu
ozellikte bir bilesiktir. Sanayide pestisitler, yapiskanlar,
kauguklar, alkoloidler ve regineler i¢in genel bir solvent
olarak  kullanilir. THM’lerden bir digeri olan
dibromoklorometan ise kloroformdan daha az siklikta ve
konsantrasyonda olusmaktadir. Bu bilesik sanayide,
aerosol itici, sogutucu, yangin sondiiriicii maddelerin
iretiminde kimyasal ara {irlin ve pestisit olarak
kullanilmaktadir. Dezenfeksiyon yan {iriinii olarak
olusan bromodiklorometanin, yapilan deneylerde akut
dozaja maruz kalan fareler {izerinde karacigerin igine yag
sizmasl, soluk bobrek olusumu ve adrenalin salgilanmasi
gibi etkilere yol agtig1 bilinmektedir. Dezenfeksiyon yan
triinii olarak bromoform olusumu THM bilesikleri
arasinda en az karsilasilan seklidir. Sanayide, bromoform
solvent olarak petrol yaginda, sivi 6lcer olarak mumlarda
ve gres yaginda kullanilabilmektedir. Sonug¢ olarak
yapilan c¢aligmalar neticesinde klorlu yan {iriinlerin
insanlarda kanser, bobrek yetmezligi, biling kaybi ve
kardiyolojik  hastaliklara neden oldugu ortaya
konulmustur. Ve bu kapsamda THM’larin insan saglig
tizerindeki olumsuz etkilerinden dolay1 birgok iilkede
igme suyu kalite standartlart gézden gegirilerek olusan
yan iriinler i¢in yeni kisitlamalar getirilmistir. Amerika
Birlesik Devletleri Cevre Koruma Orgiitii (USEPA)
trihalometanlarin maksimum kirletici konsantrasyonunu
80 pg/L olarak belirtirken, ayni klorlu yan iiriinler icin
TSE-266 igme suyu kalite standartlarinda limit deger
100 pg/L olarak belirtilmektedir [5],[6]. Calisma
kapsaminda incelenen Konya i¢gme suyu sebekesi aritma
tesisi, kuyu sular1 ve memba kaynaklari olmak iizere 3
farkli su kaynagindan beslenmektedir. Bazi bolgelere su
sadece aritma tesisi ¢ikis sularindan dagitildigi gibi bazi
bolgelere hem aritma tesisi hem de kuyu sulart bir
depoda birlestirilerek dagitilmaktadir. Bosna- Hersek
mabhallesi gibi sehrin en ug noktasindaki bdlgelere ise kot
farkindan dolay1 cazibe ile su dagitilamamakta bu
nedenle de sadece kuyu sulari dagitilmaktadir. Ayrica
sehir merkezinde ve merkez ilgelerde neredeyse her
mahallede tatlisu ¢esmeleri  bulunmaktadir. Bu
bolgelerden gelen memba sulari muhtelif depolarda
birlestirilerek tatli su ¢esmelerine dagitilmaktadir.
Caligma kapsaminda harita {izerinde tatli su ¢esmeleri,
kuyu sular1, kuyu+aritma tesisi ¢ikis sular1 ile beslenen
bolgeler tespit edilmis ve bolgelerden isale mesafesi
dikkate alinarak bas, orta ve u¢ Ornek noktalar
secilmigtir. Caligmanin gerceklestirilmesiyle sebekenin
farkli noktalarindan alinan numunelerin izlenmesi
sonucunda, THM bilesikleri belirlenmeye c¢alisilmigtir
Trihalometanlarin sinir degerleri asip asmadigi kontrol
edilerek, insan sagligr iizerinde olusabilecek olasi yan
etkiler ortaya konulmaya ¢aligilmustir.
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2. MATERYAL VE METOT
2.1. Numune Toplama ve Arazi Calismalari

Fiziksel ve kimyasal analizler i¢in 6rnekler renkli 1 L’lik
numune kaplarina icinde hava boslugu kalmayacak
sekilde tasirilarak doldurulmustur. Numuneler analize
kadar + 4°C’de depolanmis, en ge¢ 24 saat igerisinde
analizler yapilmistir[7],[8].

2.2. THMs Analizi

Trihalometanlarin  analizi EPA metot 551’¢ gore
gerceklestirilmigtir[9]. Analizlerde ECD dedektér ve
DB-624 kolon bulunan Shimadzu GC-17 Ver.3 Gaz
Kromatografi cihazi kullanilmigtir. Trihalometanlarin
analizi i¢in, 40 mL’lik teflon kapakli viallerin igine 35
mL numune konulmus ardindan 4 gr NaCl ilave
edilmistir. NaCl tam olarak ¢6ziinlinceye kadar vialler
calkalanmistir. Zenginlestirme deneylerinde viale 1
ng/uL standart, 2 mL metil-tert-biitil eter (MTBE)
eklenmistir. Karisimin saglanmasi i¢in ¢alkalama islemi

Tima: 5942 6Minves Smp: 00008 Wols
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tekrarlanmig, 1 dakika fazlarin ayrilmasi ig¢in beklenerek
ayni islem 4 kez tekrarlanmis ve enjeksiyon islemi
gerceklestirilmigtir. THM  analizlerinde ~GC/ECD
(Shimadzu GC-17A Version 3) cihazi kullanilmustir
[10],[11]. Deneylerde kullanilan kimyasallarin tamami
analitik saflikta olup Merck firmasindan temin
edilmistir.[12],[13].

2.3. Metot Degerlendirmesi

Metot optimizasyonunun gerceklestirilmesi agamasinda
farkli akis ve sicaklik programlari ¢aligilmis en uygun
olan1 sec¢ilmistir. THM analizlerinde elde edilen
kromatogram Sekil 1.°de verilmigtir. Uygun olan
ekstraksiyon yontemi belirlendikten sonra fortifikasyon
islemi ve uygun dedeksiyon limit belirleme calismalari
yapilmustir. Tablo 1.’de verilen kalibrasyon degerleri
elde edilmistir. Kalibrasyon i¢in 0.1, 0.3, 0.5, 0.7, 0.9
ng/uL’lik karigik standartlar kullanilmigtir. Kalibrasyon
isleminde ¢oklu kalibrasyon teknigine dayali Class-VP
yazilimi kullanilmistir.
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Sekil 1. 1 ng/uL’lik THM karisik standardin GC/ECD kromatogrami :Kolon cinsi:DB-624 (30 m x 0.25mm ID x 1.8 um, film kalinlig1). Tastyici
gaz: Azot 1.5 mL/dakika, make-up gaz akisi: 40 mL/dakika. Enjektor sicakligi: 250 °C, Dedektor sicakhigi: 250 °C, Sicaklik programi: 40 °C (4
dakika) — 4 °C/dakika — 130 °C — 15 °C/dakika - 200 °C (2 dakika) — 25 °C/dakika — 220 °C. Piklerin tanimlamasi: 1, Kloroform; 2,

Bromodiklorometan; 3, Dibromoklorometan; 4, Bromoform.

Tablo 1. Kalibrasyon verileri ve hedef bilesiklerin dedeksiyon . . o .
limitleri Cihaz kullanilmadan once giinliikk olarak kalibrasyon
] yapilmig ve daha sonra enjeksiyonlar gerceklestirilmistir.
Bilecid N Geri Kazamm (n=4) Numune noktalarinda hedef bilesikler igin elde edilen en
Hlestiter (PPM) | Dozl.Konsantr. diisiik ve en yiiksek degerler Tablo 2.’de verilmistir.
Ort.% | RSD
(ppm)
Kloroform 450 | 099 |0001 |1 9 4 Tablo 2 Hedefvblleslkler icin numune noktalarinda gozlenen en diisiik
ve en yiiksek degerler
. Hedef Bilesikler | En Diisiik Deger En Yiiksek Deger
Bromodiklorometan | 7,75 | 0,99 [ 0,001 |1 84 11 2259
Bromat (mg/L) &083. . Aydinlik Evler Depo
ukpil (numune no:4) .
Dibromoklorometan | 11,80 | 0,99 | 0,001 | 1 84 11 (numune no:16)
0,36 19,55
Bulaniklik (NTU) Sirin hanim Cesmesi Selim Sultan Kuyusu
Bromoform 16,11 | 0,99 | 0,001 |1 84 10 (numune no:22) (numune no:31)
5,97

RT: Alikonma siiresi, r: Korelasyon katsayisi, DL: Dedeksiyon limiti,
RSD: Relatif standart sapma.

Bilesikler i¢in gézlenen kalibrasyon egrilerinde Tablo
1.°deki gibi yiiksek korelasyon elde edilmesinden dolay1
numune analizlerinde de bu standartlar kullanilmigtir.

Toplam Organik Karbon
(mg C/L)

0,59
Beypes Mahallesi Depo
(numune no:10)

Selim Sultan Kuyusu
(numune no:31)

Toplam Trihalometan
(ppm)

0
Beypinari (numune
no:3)

1,48
Hatip Depo
((numune no:9)
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2.4. Haritalarin Olusturulmasi

Igme suyu sebeke hatti iizerinde bulunan otuz dokuz
nokta i¢in analizler gergeklestirildikten sonra numune
noktalarina ait ED50-itrf formatinda koordinatlar temin
edilmistir. Koordinatlar “GOOGLE EARTH” programi

Googdle Earthay

TR
Sekil 2. Igme suyu sebeke hatti {izerindeki galisma alam

1.Anadere 14.Hocacihan Tatlisu
15.Aydinlik gomme depo

16.Aydinlik evler depo
17.Yazir mh. (Yeni otogar)

2.Baraj goli
3.Beypinari

4.Mukpil

5.Dere caddesi (sebeke) 18.Eyiip sultan cami
6.Dutlukir1 depo

7 Dutlukir1 kaynak 20.Serafettin cami onii tath su
8.Cayirbagi kaynak 21.Serafettin cami sadirvan
9.Hatip depo (tatli su) 22.Sirin hanim gesmesi
10.Beypes depo 23.Meliksah camii sebeke
11.Beypes tathisu 24.SSK. Hastanesi 6nii M.033
12.Yeni degirmen sk (sebeke)

13.Karsiyaka cami sadirvani

3. BULGULAR

Mekansal veriler, analiz sonuglart ve koordinat bilgileri
“ARCGIS” programina aktarilmigtir. Elde edilen analiz
sonuglarinin aritmetik ortalamasi kullanilarak, verilerin
standartlara yakinligi veya smir degerleri asmasi
durumuna gore renklendirme yapilmistir. Elde edilen
renklendirilmis haritalar Sekil 3., Sekil 4., Sekil 5., Sekil
6., Sekil 7. olarak verilmistir.

19.Nisantas1 mah. Persembe pazar1

25.Lale bahge polis karakolu 6nii
26.Mengene Mah. Biiyiikkdprii cad.

Tr. J. Nature Sci. Volume 9, Issue 2, Page 76-82, 2020

kullanilarak harita haline getirilmistir. Olusturulan harita
Sekil 2.’ de verilmistir.

27.Mengene mah. Sari camii sadirvan

28.Mezbaha mah.Aslanl kisla cad.

29.Yenicezaeviyani karatay park bahge tesisleri
30.Kayalar camii sadirvani

31.Selim Sultan Kuyusu
32.Meliksah Kuyusu
33.Esentepe 11

34. Aydmlik III
35.Yunus Emre
36.Cakil Harmanlar
37.Yaylapmari I

38.P3 Pompa Istasyonu
39.Mengene |
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Sekil 3. Calisma alanindaki otuz dokuz numune noktasina ait belirlenen Kloroform (ppm) degerleri

e

LEJANT

PH

Al 7.2z2-745 > 837 -8,59
all» 7.46-768 > 86-882
all» 769-79 <« > 883-904
<> 7.91-8.13 @ » 905 - 9,27
< > s14-s3c @l 928 -95

& El 12
Kilometre

Sekil 4. Calisma alanindaki otuz dokuz numune noktasina ait belirlenen pH degerleri

LEJANT

BULANIKLIK (NTU)
< 0,36526 - 2,28229 @IP 9.95043 - 11,86745

2.2823 - 4,19932 P 11.86746 - 13,78448
@ 4.19933 - 6,11635 P 13.78449 - 1570151
a@l» 6.11636 - 8,03330 @P 15.70152 - 17,61854
@» 5.0334-9.95042 P 17.61855 - 19,53557

o 15 3 6 °
—

12
Kilometre

Sekil 5. Calisma alanindaki otuz dokuz numune noktasina ait belirlenen Bulaniklik (NTU) degerleri
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0 1.5 3

=]

12
Kilometre

LEJANT
TOC mgC/L

@l 153707 - 2,01433 C__D 3,92334 - 4,40059
@» 2.01434 - 2,49158 €___D 4,4006 - 4,87784
@» 249150 - 2,96883 @D 4,87785 - 535509
<> 2,96884 - 3,44608 @I 53551 - 583234

< 3,44609 - 3,92333 P 5.83235 - 6.30959

Sekil 6. Calisma alanindaki otuz dokuz numune noktasina ait belirlenen Toplam Organik Karbon (mgC/L) degerleri

1.5 3 6 9

12
Kilometre

LEJANT

BROM (mg/L)

@ 0.08346 - 0,20391 @D 0,6857 - 0,80614
@ 0.20392 - 0,32435 @I 0,80615 - 0,92659
@ 0.32436 - 0,4448 @I 0.9266 - 1,04704
@ 0.44481 - 0,56525 P 1.04705 - 1,16748

@ 0.,56526 - 0,68569 P 1.16749 - 1,28793

Sekil 7. Calisma alanindaki otuz dokuz numune noktasina ait belirlenen Brom (mg/L) degerleri

Bu ¢alismada temin edilen analiz sonuglarinin TS-266 ve
WHO (Diinya Saglik Orgiitii) standartlari ile kiyaslanmus
ve bazi degerlerin standarda uymadigr saptanmistir.
Standartlara gore diisiik veya yiiksek olan sonuglar
haritalarla ifade edilmeye ¢alisiimistir. Bdylece bolgesel
olarak hangi noktalarda smir degerlerin asildig1 veya
sinira yaklastigi kolaylikla anlagilacak sekilde ifade
edilmigtir.  Hedef bilesikler ve  fizikokimyasal
parametreler icin elde edilen en disiik, en yiiksek
degerler Tablo 2.’de verilmistir. Sebeke suyunun pH
degerleri 7.16-9.5 arasinda degismistir. En diisiik deger
Meliksah Kuyusunda (numune no:32), en yiiksek deger
ise Beypmar (numune no:3) noktasinda olgiilmiistiir.
Ortalama pH ise 8.19°dur. Bu deger sebekenin bazik

karakterde oldugunu gostermektedir. Sebeke
giizergdhimizda  bulunan  noktalarin  tlimiindeki
degerlerler standart araligindadir. Sebeke suyunun

bulaniklik degerleri 0.36—19.55 arasinda degismistir. En
diisiik deger Sirin Hanim Cesmesi (numune no:22), en
yiiksek deger ise Selim Sultan kuyusu(numune no:31)
noktasinda Ol¢iilmiistiir. Ortalama bulaniklik ise 6.72°dir.

Sebekenin bulaniklik degeri tavsiye edilen standartlarin
iizerinde fakat izin verilen degerlerin altinda tespit
edilmistir.  Sebekenin farkli noktalarindan alinan
numunelerin izlenmesi  sonucunda  hedeflenen
bilesiklerden THM bilesikleri bazi noktalarda sinir
degerleri asan seviyelerde gbzlenmistir. Toplam THM
olarak incelendiginde Hatip Depoda (numune no:9) 1
ppm seviyesinin Ustiine ¢ikarak sinir degeri asmustir.
THM bilesiklerinden o6zellikle kloroform bilesigi bazi
aylarda sebekeden aliman numunelere ait noktalarda
(Hatip Depo (numune no:9), Beybes (numune no:11))
sinir degerleri agmistir. Bu noktalar Toplam trihalometan
(TTHM) olarak degerlendirildiginde kloroformdan
kaynakli olarak sinir degerler agilmistir. Dezenfeksiyon
yan {riinleri arasinda yer alan diger ii¢ bilesigin ise sinir
degerlerin altinda ¢iktig1 goriilmiistiir. Sonuglar kisminda
verilen kloroform bilesigine ait gézlem haritas1 toplam
trihalometan diizeylerini de yansitmistir. Kloroformdaki
bu artisin klor dozlanmasindan kaynakli olabilecegi ve
sebekenin boru sisteminin eski olmasindan kaynakl
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buradaki organik Kkirlilikle reaksiyona girerek THM
olusumuna sebebiyet vermis olabilecegi
diistiniilmektedir. Bu sonuglar Toplam Organik Karbon
gozlem  haritast  incelendiginde de  kolaylikla
goriilmektedir. Kloroform bilesiginin sinirlara yaklastigi
veya astig1 noktalarda( numune no:9) ,TOK degerleride
yiiksek olarak gozlenmistir. Brom degerleri en yiiksek
olarak Beybes Tatlisu (numune no:11), Yazir mahallesi
(numune no:17), Mengene mahallesi (humune no:27)
noktalarinda gozlenirken, TOK degerleri en yiiksek
seviyelere Beybes depo (numune no:10), Baraj Goli
(numune no:2), Aydinlik Gomme Depo (numune no:15)
noktalarinda ulagmistir. Bu sonuglar igme suyu
sebekesinin periyodik olarak izlenmesi gerekliligini
ortaya koymaktadir.

Elde edilen sonuglar literatiirde yer alan benzer
caligmalarla  kiyaslandiginda  ¢aligmamiza  benzer
sonuglarin saptandigi gozlenmistir. Hindista’nin dogu
kesiminde bes farkli aritma tesisinden numune alinarak
yapilan THMs analizinde oranlar 231 pg/L -484 pg/L
araliginda  degisim  gostermistir.  Ayrica  toplam
trihalometan Sl¢limlerinin bilyiik bir kismini kloroform
bilesigi olusturmustur [14]. Calismamiza benzer olarak
literatiirde yer alan bagka bir calismada da Kocaeli
bolgesinde iki farkli bolgeden alinan 10 adet numune
iizerinde THM analizleri gergeklestirilmistic. TTHM
miktarlarmin 100 pg/L olarak belirtilen sinir degerlerin
altinda oldugu ancak en yiiksek konsantrasyona sahip
THM  bilesiginin  kloroform  olarak  6l¢iildiigi
belirtilmistir [15]. Farkli zamanlarda THM olusumu
lizerine yapilan ¢esitli ¢alismalarda da organik madde
miktar1 ve trihalometan olusumu arasinda iliski oldugu
klorlu sularda THM miktarlarinin mevsimlere ve su
kaynaklarmin  cografi konumuna gbre degisim
gosterebilecegi belirlenmistir [16].

4. SONUC

Sonu¢ olarak igme suyu sebekeye verilmeden Once
oldukca kanserojen olarak nitelendirilen bu bilesiklerin
kontroliiniin yapilmast ve aritma tesisinde Onlem
alnmast hususu olduk¢a o6nemlidir. Ozellikle belli
periyotlarla bu bilesiklerin izlenmesi halk sagliginin
korunmasi agisindan 6nem arz etmektedir. Konya yer alti
sulart yiiksek kaliteli dogal sulardir ve bu sularin igme
suyu kaynagi olarak kullaniminin disinda kullanilmast
yer alt1 sularinin korunmasi kapsaminda onlenmelidir.
Sulama suyu amacli agilan pompaj kuyularinin denetim
altinda tutulmasi yenilenebilir olmayan bu kaynaklarin
korunmasi agisindan énem arz etmektedir.
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Rutinin Ratlarda Kolistin Kaynaklh Testis Hasarinda Oksidatif DNA Hasari, NF-kB Aracih

Enflamasyon ve Apoptoz Uzerindeki Koruyucu Etkileri
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Anahtar
Kelimeler
Apoptoz,
Enflamasyon,
Kolistin,
Oksidatif
stres,
8-OHdG,
Testis

Oz: Kolistin, gram-negatif bakterilerin neden oldugu enfeksiyonlarda tedavi amaciyla son secenek
olarak kullanilmaktadir. Literatiirde kolistinin neden oldugu testis toksisitesi bildirilmis olmasina
ragmen mekanizmasina iliskin ¢ok az veri bulunmaktadir. Yapilan bu ¢aligmanin amaci kolistin
uygulamasinin neden oldugu testis toksisitesinde rutinin (Rut) koruyucu etkilerinin arastirilmasidir.
Bu amag i¢in 5 adet deneysel grup olusturuldu; Kontrol, Rut (100 mg kg giin'), Kolistin (15 mg kg
giin'), Kolistin + Rut (50 mg kg giin), Kolistin + Rut (100 mg kg giin!). Uygulama sonrasinda
ratlarin testis dokularinda malondialdehit (MDA) ve rediikte glutatyon (GSH) seviyeleri tespit
edildi. Aynmi zamanda testis dokularmin histopatolojik incelemesi yapildi ve 8-hidroksi-2'-
deoksiguanozin (8-OHdG), niikleer faktorii kappa B (NF-xB) ve kaspaz 3 aktiviteleri
immunohistokimya ile belirlendi. Sonuglara bakildiginda kolistin uygulamasinin rat testis
dokularinda MDA diizeyini arttirdigi, GSH diizeyini ise azalttig1 tespit edilmistir. Farkli dozlarda
Rut uygulamasi sonrasi ises MDA diizeyinde azalma, GSH diizeyinde ise artis gézlendi. Kolistinin
testis dokularinda neden oldugu hasar sonucu 8-OHdG, NF-kB ve kaspaz 3 immunpozitifliklerinin
arttig1, ozellikle Rut (100 mg kg giin) uygulamasindan sonra bu proteinlerin aktivite diizeylerinin
azaldigi belirlendi. Sonu¢ olarak kolistinin rat testislerinde oksidatif hasar, enflamasyon, DNA
hasar1 ve apoptoza neden oldugu, Rut uygulamasinin kolistin kaynakli testis hasarinda koruyucu
etki gosterdigi belirlendi.

Protective Effects of Rutin on Oxidative DNA Damage, NF-kB-Mediated Inflammation, and

Apoptosis in Colistin-Induced Testicular Damage of Rats

Keywords
Apoptosis,
Colistin,
Inflammation,
Oxidative
stress,
8-OHdG,
Testicle

Abstract: Colistin is used as the last-line therapy for treatment of infections caused by gram-
negative bacteria. Although testicular toxicity caused by colistin has been reported in the literature,
there are very few data regarding its mechanism. The aim of this study was to investigate the
protective effects of rutin (Rut) in testicular toxicity caused by colistin treatment. For this purpose,
five experimental groups were composed; Control, Rut (100 mg kg day™?), Colistin(15 mg kg day"
1), Colistin plus Rut (50 mg kg day?), Colistin + Rut (100 mg kg day'). After the treatment,
malondialdehyde (MDA) and glutathione (GSH) levels were determined in testicular tissues of
rats. Furthermore, histopathological examination of testicular tissues, 8-hydroxy-2' -
deoxyguanosine (8-OHdG), nuclear factor-kappa B (NF-xB) and caspase 3 activities were
determined by immunohistochemistry. It was found that colistin treatment increased the MDA
level in rat testicular tissues and decreased the GSH level. However, after Rut treatment, a decrease
in MDA level and an increase in GSH level were observed. As a result of the toxicity caused by
colistin in testicular tissues, it was determined that 8-OHdG, NF-xB and caspase 3 activities
increased, and the activity levels of these protein levels decreased after Rut 100 administration. As
a conclusion, it was detected that while colistin caused oxidative damage, inflammation, DNA
damage, and apoptosis in rat testicular tissues, Rut treatment had a protective effect in colistin-
induced testicular damage.
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1. GIRIS

Katyonik bir polipeptit antibiyotigi olan kolistin
(polimiksin E), Bacillus polymyxa alt tiirii olan Bacillus
colistinus ~ Koyama  tarafindan  sentezlenir  ve
Pseudomonas aeruginosa, Acinetobacter baumannii ve
Klebsiella pneumoniae gibi ¢oklu ilaca direngli gram-
negatif bakteriler {izerinde bakterisidal ve anti-
endotoksin etkiler gosterir [1-3]. Bu 0dzelliklerine
ragmen, kolistinin neden oldugu bobrek hasar1 zararli bir
klinik komplikasyondur. Ilaca bagli nefrotoksisite,
kolistin tedavisi i¢in doz sinirlayict bir faktdr gorevi
goriir ve hastalarda ilag etkinligini azaltir [4]. Klinik
kullanimlarini sinirlayan 6nemli yan etkilerden biri ise
esas olarak hayvanlarda ve hastalarda parestezi, ataksi ve
apati seklinde ortaya ¢ikan norotoksisitedir [5]. Kolistin,
oldukga zararli hidroksil radikallerinin (¢OH) iiretimini
uyararak Gram-negatif bakteri hiicresi 6liimiine yol agar.
Ancak, *OH olusumunun altinda yatan mekanizma
heniiz ¢ok net degildir. H202 ve OH dahil olmak iizere
biyolojik oksidatif tiirleri olan reaktif oksijen tiirlerinin
(ROS) konsantrasyonu kontrol edilemeyen seviyeye
ulastiginda, DNA, lipidler ve proteinlerde oksidatif
hasara yol agacaktir [6]. Oksidatif hasardaki artig, sperm
kalitesinde bir azalmaya yol acar ve testis dokusunda
apoptoz ve otofajinin indiiksiyonu gibi iireme
parametreleri lizerinde zararl etkiler meydana getirir [7].

Flavonoidler, ikincil bitki metabolitleri olan ve tiim bitki
metabolitlerinde  dogal olarak  bulunan fenolik
bilesiklerdir [8]. Rutin (3,3',4’, 5,7-pentahydroxyflavone-
3 - ramnoglucoside, Rut) karabugday, domates yapragi,
1spanak, sogan, elma ve ¢ayda bulunan ve dogal olarak
olusan bir flavonoid glikoziddir [9]. Antioksidan,

antialerjik, antibakteriyel, iilser onleyici,
antikarsinojenik, anti-diyabetik, antimutajenik,
stiperoksit radikallerinin giiclii temizleyicisi,

immiinomodiilatér ve noroprotektif aktiviteler dahil
olmak iizere bildirilen birgok farmakolojik oOzellige
sahiptir [10, 11]. Bu ¢aligmada, Rut uygulanmasinin,
biyokimyasal ve antioksidan igerikleri nedeniyle kolistin
kaynakli rat testis toksisitesinde oksidatif DNA hasarini
engelleyebilecegi  hipotezi 6ne  silirlilmiigtir. Bu
caligmanin amaci ayrica, apoptotik ve enflamatuar (NF-
kB) protein ekspresyonlarini immiinohistokimyasal
analizler kullanarak kolistin ile indiiklenen apoptoz ve
enflamasyon iizerindeki  antiapoptotik ve  anti-
enflamatuar etkilerini degerlendirmektir.

2. MATERYAL VE METOT
2.1. fla¢ ve Kimyasallar

Calismada toksisite saglamak amaciyla kullanilan
kolistin yerel bir ilag firmasindan (Colimycin® 150
mg/flakon, Kogak Farma, Istanbul, Tiirkiye) temin
edildi. Rutin ve diger kimyasallar ise Sigma-Aldrich (St.
Louis, MO, ABD) firmasindan satin alindi.

2.2. Deney Hayvanlari

Calismada kullanilan deney hayvanlart  Atatiirk
Universitesi  Deneysel ~Arastirma ve Uygulama
Merkezi'nden temin edildi. Deneyde agirliklar1 220-250
gr arasinda olan 35 adet erkek Sprague Dawley cinsi rat
kullanildi (Etik Kurul Karar No: 2019-4/56). Ratlar 25 +
1° C'de ve 12 saatlik bir aydinlik/karanlik 151k dongiisii
ile % 45 + 5 bagil nemde metal kafeslere yerlestirildi.
Deney doénemi boyunca yem ve su ad libitum saglandi.
Caligmada kullanilacak ratlar ortama adaptasyon
saglamalar1 amaciyla, 7 giin boyunca herhangi bir islem
yapilmadan bekletildi.

2.3. Deneysel Uygulamalar

Adaptasyon doneminden sonra, 35 erkek Sprague
Dawley rat 5 gruba ayrildi; Grup dizaynlari asagidaki
gibidir:

Grup 1, Kontrol grubu: 7 giin boyunca sadece serum
fizyolojik (1 ml giin) verilen grup.

Grup 2, Rutin uygulanan grup (Rut): Her bir rata 7
giin Rut (100 mg kg giin?) verildi [12].

Grup 3, Kolistin uygulanan grup: Her bir rata 7 giin
kolistin (15 mg kg giin') periton i¢i uygulama ile verildi
[13].

Grup 4, (Kolistin + Rut 50): Her bir rata, 7 giin
boyunca kolistin (15 mg kg giin') uygulamasindan 1
saat once Rut (50 mg kg giin™?) verildi.

Grup 5, (Kolistin + Rut100): Her bir rata, 7 gin
boyunca kolistin (15 mg kg giin) uygulamasindan 1
saat nce Rut (100 mg kg giin?) verildi.

Deneyin sonunda, ratlar hafif sevofloran (Sevorane likit
100%, Abbott, istanbul, Tiirkiye) ile anesteziye alinarak
Otenazi edildi ve testis dokularindan biri biyokimyasal
analiz i¢in —80 ° C'de saklandi, diger testis dokusu ise
histopatolojik ve immiinohistokimyasal analizler i¢in %
10’luk tamponlu formalin iginde tespit edildi.

2.4. Doku Homojenatinin Hazirlanmasi

Her bir hayvanin testisi, yag ve bag dokularindan
arindirlldiktan sonra soguk izotonik tuzlu su iginde
yikandi ve 1:10 doku ve % 1.15 tamponlu potasyum
klorid i¢cinde homojenize edildi. Doku homojenatlari, 4°
C'de 15 dakika 10000 rpm'de santrifiijlendi. Siipernatant
toplandt  ve  biyokimyasal parametrelerinin
degerlendirilmesi i¢in - 80 ° C'de saklandi.

2.5. Biyokimyasal Analizler

Lipid peroksidasyon igerigi, ratlarin testis dokusundaki
MDA diizeylerinin Placer ve ark [14]. kullandiklari
yonteme gore Olgiilmesi ile Dbelirlendi. Testis
dokularindaki GSH seviyesi ise Sedlak ve Lindsay’in
[15] yontemi kullanilarak 6l¢iildi.
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2.6. Histopatolojik inceleme

Her bir ratin testis dokusu trimlendi ve %10’luk
tamponlu formalin soliisyonunda 48 saat siireyle tespit
edildi. Testis drnekleri daha sonra dereceli alkol serisiyle
dehidre edildi ve parafine gdmiilmeden 6nce iki ksilen
degisikligi ile seffaflandirma islemine tabi tutuldu.
Mikrotom araciligryla (Leica, RM2255) her biri 4 pm
kalinliginda seri kesitler alindi ve standart yonteme gore
hematoksilen ve eozin ile boyandi. Histopatolojik
degerlendirme, kontrol grubuna gore uygulama
gruplardaki patolojik degisiklikler —ac¢isindan 151k
mikroskobu altinda yapildi.

2.7. immunbhistokimyasal Analiz

4 um kalinliginda polilizinli lam {izerine alinan kesitlerin
ksilen icinde parafini  uzaklastirildiktan  sonra
dehidrasyon ve hidrasyon islemleri gergeklestirildi.
Antijenlerin agiga ¢ikarilmasi amaciyla, kesitler 10 mM
sitrat tamponunda 15 dakika mikrodalgada kaynatildi.
Kesitler, endojen peroksidaz aktivitesini engellemek
amaciyla 10 dakika siireyle % 3 hidrojen peroksit ile
muamele edildi ve sonra PBS ile yikandi. Kesitler,
spesifik olmayan boyamay: azaltmak icin protein blok
soliisyonu (Ultra V Block, Thermo Fisher Scientific) ile
10 dakika inkiibe edildi. Daha sonra 8-OHdG (Kat no:
SC-66036, diliisyon:1/100, Santa Cruz Biotechnology),
NF-xB (Kat no: sc-8414, diliisyon:1/100, Santa Cruz
Biotechnology) ve Kkaspaz 3 (Kat no: sc-56053,
diliisyon:1/100, Santa Cruz Biotechnology)
proteinlerine karsi primer monoklonal antikorlar ile oda
sicakliginda nem kabininde 1 saat siireyle inkiibe edildi.
Kesitler biyotinlenmis sekonder antikor (Ultra Vision
Large Volume Detection System; TP-125-HL; Lab
Vision) kullanilarak 10 dakika siireyle inkiibe edildi.
Antikorun tespiti, kromojen olarak diaminobenzidine
(DAB) kullanilarak gergeklestirildi. Kesitler, Mayer'in
hematoksileniyle zit boyandi ve ardindan entellan ile
kapatildi. Immiinboyamanin  yogunlugu su sekilde
derecelendirildi: boyama yok (0), hafif (1+), orta (2+),
yogun (3+). Spermatogenezis ve Leydig hiicrelerinin
immiinboyanmasinin yogunlugu, semi-kantitatif
degerlendirme igin primer kriterdi.

2.8. istatistiksel Analiz

Istatistiksel hesaplamalar SPSS 20.0 (SPSS, Chicago, IL,
USA) kullanilarak yapildi. Tim degerler ortalama +
standart hata olarak ifade edildi. Degerler arasindaki
istatistiksel analiz, tek yonli varyans analizi (ANOVA)
ve ardindan Tukey post-hoc testi kullanilarak yapildi.
Anlamlilik seviyesi p <0.05 olarak belirlendi.

3. BULGULAR

3.1. Rutinin Kolistin Uygulamasi Sonras1 Rat Testis
Dokularindaki  Oksidan/Antioksidan  Durumuna
Etkisi

MDA diizeyleri, testis dokularindaki oksidatif hasar1
degerlendirmek i¢in kullanildi. MDA  diizeyindeki
degisiklikler Sekil 1'de gosterildi. Periton ig¢i kolistin
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uygulamasindan sonra, MDA diizeyleri kontrol grubuna
kiyasla 6nemli 6lgiide artt1 (p <0.05). Bununla birlikte,
Kolistin + Rut 50 ve Kolistin + Rut 100 dozlarmnm
uygulanmasinin, MDA diizeylerini azalttig1 tespit edildi
(p<0.05). Kolistin uygulanan ratlarin testis dokularindaki
GSH diizeylerinin 6nemli derecede azaldigi belirlendi
(p<0.05). Ayrica kolistin ile kombine olarak uygulanan
Rut 50 veya Rut 100 dozlarmm, GSH diizeylerinde
onemli bir artis1 sagladigi saptandi (p<0.05). Bu
sonuglar, kolistinin neden oldugu testis hasarinin rut ile
birlikte uygulanmasiyla azaldigimi gostermektedir.

3.2. Rutinin Kolistin Kaynakh Histopatolojik
Degisikliklere Etkisi

Kontrol ve Rut uygulanan gruplar normal testis
histolojisine sahipti. Seminifer tiibiiller spermatid
hiicreleri ile dolu olup ve germinal membran iizerindeki
germinal epitel hiicreleri diizgiin bir sekilde yerlesikti.
Leydig hiicreleri ve kilcal damar duvarlarinin normal
oldugu gozlendi (Sekil 2a, Sekil 2b). Buna karsilik,
kolistin uygulanan grubun testis dokulari,
spermatogonium c¢evresinde édem ve vakuol olusumu,
bazal membranda incelme, interstisyel alanda kilcal
damarlarda siddetli konjesyon ile birlikte spermatojenik
hiicrelerde ciddi dejeneratif degisiklikler ve nekroz
olmak {iizere histopatolojik degisiklikler gosterdi (Sekil
2c). Kolistin ile birlikte Rut uygulanmasi bu
histopatolojik degisiklikleri doza bagimli bir sekilde
hafifletmistir. Kolistin + Rut 50 uygulanmasi ratlara ait
testis  dokularindaki  dejeneratif = degisiklikler ve
spermatojenik hiicrelerde nekrozu azaltti (Sekil 2d).
Kolistin + Rut 100 uygulanmasi ile testis dokularinda
hafif dejeneratif degisiklikler ve tam bir spermatogenezis
ile normal seminifer tiibiiller gdzlendi (Sekil 2¢).

3.3. Rutinin Testis Dokularindaki 8-OHdG, NF-kB ve
Kaspaz-3 Immunpozitifligi Uzerine Etkileri

Kontrol grubu ve sadece Rut uygulanan ratlarin testis
dokularmnda 8-OHdG ekspresyonunun
immunhistokimyasal incelemesinde seminifer tiibiil ve
interstisyel doku yapilarinda herhangi bir pozitiflige
rastlanmadi (Sekil 3a, Sekil 3b). Kolistin uygulanan
grupta spermatogonia ve primer spermatositlerde yogun
immunpozitif hiicrelere rastlandi (Sekil 3c). Kolistin
uygulanan grup, kontrol ve Rut uygulanan gruplara gore
8-OHdG immunpozitifliginde anlamli bir artis gosterdi
(Tablol; p <0.05). Kolistin ile Rut 50 uygulanan grupta
benzer hiicrelerde immunpozitiflige rastlanmig olup,
kolistin grubuna gore anlaml bir fark gézlendi (Sekil 3d,
Tablo 1; p <0.05). Kolistin + Rut 50 uygulanan grup ile
Kolistin + Rut 100 uygulanan grup arasinda 8-OHdG
immunpozitifligi  a¢isidan  anlamli  bir  farklilik
gozlenmedi.

Kontrol ve sadece Rut uygulanan gruplarin testis
dokularinda NF-kB immunpozitifligi goériillmezken (Sekil
4a, Sekil 4b), kolistin uygulanan grupta, her iki gruba
kiyasla yogun immunpozitiflik mevcuttu (Sekil 4c,
Tablol; p <0.05). Kolistin ile birlikte Rut 50 uygulanan
grupta kolistin grubuna kiyasla immunpozitiflikte 6nemli
bir azalma gozlendi (Sekil 4d). Kolistin + Rut 50
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grubunda NF-xB immunpozitiflikleri
spermatogonialarda ve leydig hiicrelerinde (Sekil 4d),
Kolistin + Rut 100 grubunda (Sekil 4e) ise sadece leydig
hiicrelerinde pozitiflige rastlanmakla birlikte NF-xB
pozitifligi acisindan 6nemli bir azalmada saptand1 (Tablo
1; p <0.05).

Sekil 5'de gosterildigi gibi, kolistin grubu, kontrol (Sekil
5a) ve Rut uygulanan gruplara (Sekil 5b) goére kaspaz-3

a b

MDA
50

45

40

doku

nmolig

Kontrol Rutin Kolistin Kolistin+Rut50 Kolistin+Rut100
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immunpozitifliginde anlamh bir artig gosterdi (Tablo 1;
p <0.05). Kolistin uygulanan grup (Sekil 5c) ile Kolistin
+ Rut 50 uygulanan grup (Sekil 5d) arasinda anlaml
farkhilik saptanmadi (Tablo 1; p >0.05). Ote yandan,
daha yiiksek dozda Rut uygulamasi (Rut 100), kaspaz-3
immunpozitifliginde kolistin ve diisik doz uygulanan
gruplara kiyasla anlamli bir azalma gosterdi (Sekil Se,
Tablo 1; p <0.05).

Kontrol Rutin Kolistin Kolistin+Rut50 Kolistin+Rut100

Sekil 1. a) Ratlarda kolistin kaynakli testis hasarinda rutinin MDA diizeyine etkisi. (b) Rutinin ratlarda kolistin kaynakl: testis hasarinda GSH seviyesi
tizerindeki etkisi. Degerler ortalama + SEM olarak verildi. Farkli harfler (a — d) gruplar arasinda istatistiksel farki gostermektedir (p <0.05).

Tablo 1. Kolistin ile indiiklenen testis hasarinda 8-OHdG, NF-kB ve kaspaz 3 immunpozitiflikleri tizerine rutinin etkileri

Gruplar 8-OHdG NF-kB Kaspaz 3

Kontrol 0,14+0,14% 0,28+0,18? 0,14+0,142
Rutin 0,14+0,14° 0,14+0,14° 0,28+0,18?
Kolistin 2,85+0,14° 2,85+0,14° 2,85+0,14°
Kolistin + Rut 50 1,28+0,18¢ 1,85+0,14°¢ 2,71%0,18°
Kolistin + Rut 100 1,14+0,26° 0,85+0,14° 1,42+0,20°

Degerler ortalama + standart hata olarak verilmistir. Her bir siitundaki farkli harfler gruplar arasi farkliligi géstermektedir. %% <0,05

4. TARTISMA

Gram-negatif bakteriler, hizla yayilma egilimleri ve bu
patojenler nedeniyle enfeksiyonlari etkili bir sekilde
tedavi etmek icin mevcut azalan terapdtik maddeler
nedeniyle ABD'deki ve diinya ¢apindaki hastanelerde bir
krize donligmiistiir. Kolistin, bu Olimciil
"siiperboceklere" karsi etkili olan az sayidaki antibiyotik
arasinda yer almaktadir. Ne yazik ki, doz siirlayict
nefrotoksisite ve norotoksisite, etkili polimiksin tedavisi
icin engel olmaya devam etmektedir [16]. Bu yan
etkilerin iyilestirilmesi, kolistinin terapotik cekiciligini
artiracak ve daha yiliksek dozlarda kolistinin
uygulanmasina izin verecektir [17]. Oksidatif stres, in
vivo veya in vitro olarak ROS ve antioksidan savunma
sistemindeki bir dengesizligin neden oldugu oksidatif
hasar siirecini ifade eder [18]. Yapilan caligmalarda
kolistinle olusturulan toksisitelerde artan ROS iiretiminin
onemli bir mekanizma oldugu bildirilmistir [2, 19, 20].

Asir1 ROS seviyeleri DNA, lipidler ve proteinlere zarar
verir ve sonunda apoptoza yol acar [21]. MDA, lipid
peroksitin parcalanmasiyla olusan bir grup aldehittir.
MDA  diizeyinin  belirlenmesi  genellikle  lipid
peroksidasyonunun derecesini yansitir [22]. Enzimatik
olmayan sistemlerin 6nemli bir {iyesi olan GSH ise
hiicrelerdeki redoks ortamimin korunmasinda ve
hiicreleri oksidatif hasardan korumada yeri doldurulamaz
bir rol oynar [23]. Onceki ¢aligmalarla uyumlu sekilde
[2, 7, 24, 25], bulgularimiz kolistin uygulamasi ile GSH
diizeylerinin 6nemli bir diizeyde azaldigini ve MDA
diizeyini artirdigin1 gostermekte ve testis dokularinda bu
sekilde oksidatif strese neden oldugunu ortaya
koymaktadir. Ayrica  kolistin ile birlikte Rut
uygulamasinin GSH diizeylerini artirmast ve MDA
diizeyini azaltmast Rut’'un antioksidan 06zelligini
kullanarak oksidatif stresi azaltabilecegini gdstermistir.
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Sekil 2. Kontrol (a), Rutin (b), Kolitin (c), Kolistin + Rut 50 (d), Kolistin + Rut 100 (e) gruplarina ait testis dokularinin H&E (x 40) ile boyanmis
histopatolojik fotomikrograflari. Kontrol ve rutin gruplarinda normal testis histolojik yapisi gozlendi (sh:Sertoli hiicresi, ps: primer spermatosit, ge:
germinal epitel, es: erken spermatid, sp: spermatid, lh: leydig hiicresi); kolistin uygulanan grupta ise germinal epitelde bozulma, vakuol olusumu
(okbast), piknotik ¢ekirdek (ince ok) ve damarlarda konjesyon (kalin ok) gozlendi. Kolistin + Rut 50 ve Kolistin + Rut 100 uygulanan gruplarda
azalan germinal epitel hiicrebir kismi hasar1 (ok ve okbasi) ve normale yakin spermatogenezis (sh: Sertoli hiicresi, ps: primer spermatosit, ge:
germinal epitel, sg: spermatogonyumlar, es: erken spermatid, sp: spermatid, lh: leydig hiicresi) gézlendi.

MDA, lipid peroksitin par¢alanmasiyla olusan bir grup
aldehittir. MDA diizeyinin belirlenmesi genellikle lipid
peroksidasyonunun derecesini yansitir [22]. Enzimatik
olmayan sistemlerin dnemli bir {iyesi olan GSH ise
hiicrelerdeki redoks ortammin korunmasinda ve
hiicreleri oksidatif hasardan korumada yeri doldurulamaz
bir rol oynar [23]. Onceki ¢aligmalarla uyumlu sekilde
[2, 7, 24, 25], bulgularimiz kolistin uygulamasi ile GSH
diizeylerinin 6nemli bir diizeyde azaldigini ve MDA
diizeyini artirdigini gostermekte ve testis dokularinda bu
sekilde oksidatif strese neden oldugunu ortaya
koymaktadir.  Ayrica  kolistin ile  birlikte Rut
uygulamasinin  GSH diizeylerini artirmast ve MDA
diizeyini azaltmast Rut’un antioksidan 6zelligini
kullanarak oksidatif stresi azaltabilecegini gostermistir.
Yapilan caligmalarda, ROS"un niikleotid
modifikasyonlarina, DNA zinciri kirilmalarina ve
kromatinin ¢apraz baglanmasina neden olarak sperm
cekirdegindeki DNA  biitiinliigiine  saldirdigi  one
stiriilmiistiir [26, 27]. Spermatozoalar, kendi DNA'larina
oksidatif serbest radikal saldirilarma karst sinirl
savunma mekanizmalarina sahip olduklarindan, oksidatif
DNA hasar1 sirasinda 8-OHdAG iiretilir [28]. 8-OHdG,
oksidatif DNA hasar1 i¢in en yaygin olarak incelenen
biyobelirtegtir [29]. Cesitli oksidatif DNA eklentileri
arasindan  8-OHdG, yiiksek  ozgilligi, gigli
mutajenitesi ve DNA'daki nispi bollugu nedeniyle
oksidatif DNA hasarmin bir temsilcisi olarak segilmistir
[28]. Calismamizda kolistin uygulamasina bagli MDA
diizeylerinin arttig1 ve lipit peroksidasyonunun olustugu
belirlenmistir. Lipid peroksidasyon firiinleri DNA
onarim kapasitesini azaltabilir. Bazi arastirmacilar,

oksidatif DNA hasar1 belirteci olan 8-OHdG ile lipid

peroksidasyonu arasinda giiglii bir iliski oldugu

sonucuna varmigtir [30, 31].
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Sekil 3. 8-OHdG’nin rat testis dokularinda immiinohistokimyasal
ekspresyonu, IHC (x40). (a) Kontrol grubu ve (b) rutin uygulanan grup
8-OHdG ig¢in negatif immunboyama gosterdi. (c) Kolistin grubu, testis
dokusunda spermatogonium (ince ok), primer spermatosit (kalin ok) ve
erken spermatidlerde (okbasi) yogun 8-OHdAG ekspresyonu gosterdi.
(d) Kolistin + Rut 50 ve (e) Kolistin + Rut 100 gruplarmim testis
kesitleri, spermatogonium (ince ok), primer spermatosit (kalin ok) ve
erken spermatidlerde (okbast) hafif 8-OHdG ekspresyonu gosterdi
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Bu  bilgiler 1s18inda, sunulan c¢aligmada testis
dokularindaki 8-OHdG seviyeleri ile MDA diizeylerinin
kolistin uygulamas: ile artmas: ve Rut antioksidaninin
uygulanmasina bagli azalmalar1 aralarindaki iliskiyi
gOstermis, DNA hasari tizerinde lipid
peroksidasyonunun etkili oldugunu ortaya koymustur.

NF-kB, oksidatif stres sirasinda artan ve stres tepkileri,
apoptoz ve bagisikligin kritik diizenleyicisi olarak
bilinen bir transkripsiyon faktoriidiir [32]. Oksidatif stres
ile aktivasyon lizerine, NF-kB’nin yukar regiilasyonunu
tetiklenerek, ¢ok sayida enflamatuar  sitokinin
salgilanmas1 ve bir enflamatuar sinyal yolagi baslayabilir
[33]. Ayrica, enflamasyonun, anti-inflamatuar ve
proinflamatuar sitokinler arasindaki bir dengesizlikten
kaynaklandigi ve NF-xB gibi ¢esitli transkripsiyon
faktorlerinin enflamasyonu indiikledigi bildirilmigtir
[34]. NF-xB aktivasyonu ile indiiklenen bu enflamasyon,
¢esitli antiinflamatuar ajanlar ve antioksidan inhibitérler
tarafindan inhibe edilir [35]. Caligmamizda Rut’un
kolistin kaynakli testis hasarinda indiikklenen NF-«xB
aktivasyonunu hafiflettigini gozlemledik (Sekil 4). Bu
durum Rut tarafindan hiicre i¢i oksidatif stresin
azaltilarak NF-«xB aktivasyonunun asagi regiilasyonunun
saglandigi ve bu sekilde antiinflamatuar bir o6zellik
gosterdigi ile agiklanabilir.

e/ w2 ——

Sekil 4. NF-kB’nin rat testis dokularinda immiinohistokimyasal
ekspresyonu, IHC (x40). (a) Kontrol grubu ve (b) rutin uygulanan NF-
kB i¢in negatif immunboyama gosterdi. (c) Kolistin grubu, testis
dokusunda spermatogonium (ok basi) ve leydig hiicrelerinde (ince ok)
yogun NF-kB ekspresyonu gosterdi. (d) Kolistin + Rut 50 grubu
spermatogonium (ok basi) ve leydig hiicrelerinde (ince ok) orta
yogunlukta NF-kB ekspresyonu gosterdi. (e) Kolistin + Rut 100
gruplarmin testis kesitleri, sadece leydig hiicrelerinde (ince ok) hafif
NF-kB ekspresyonu gosterdi.

Apoptoz siireci, hiicre dis1 (ekstrinsik indiikleyiciler)
veya hiicre i¢i (intrinsik indiikleyiciler) kaynakli olabilen
¢ok c¢esitli hiicre sinyalleri tarafindan kontrol edilir.
Hiicre dig1 sinyaller, ya plazma membranini gegmesi ya

Tr. J. Nature Sci. Volume 9, Issue 2, Page 83-90, 2020

da bir tepkiyi etkilemek icin transdiiksiyonu yapmasi
gereken toksinler, hormonlar, biiyiime faktorleri, nitrik
oksit ya da sitokinleri igerebilir [36, 37]. Bu sinyaller,
apoptozu pozitif (yani tetikleyebilir) veya negatif (yani
baskilayabilir, inhibe edebilir veya azaltabilir) yonden
etkileyebilir. Glukokortikoidler, 1s1, radyasyon, besin
yoksunlugu, viral enfeksiyon, toksik ilaglar ve
hipoksinin neden oldugu hiicre hasarinda hiicre ici
apoptotik sinyallerin salinmas: tetiklenebilir [38].
Kolistindeki 5 pozitif yiiklii amino grubunun yapisi, Na
+, K + ve Ca2 + konsantrasyonunu etkileyerek zar
gecirgenligini  degistirerek bakterileri 6ldiirmenin  ve
memeli hiicrelerinde toksisiteye neden olan ana yap1
olarak kabul edilir [39]. Kolistinin, yag asidi bilesenleri
nedeniyle lipit membranini degistirme veya bozma
yetenegi, yiksek diizeyde toksisite hassasiyetini
aciklamaya yardimet olabilir [40]. Kaspaz 3 hem hiicre
dist hem de hiicre ici apoptoz da gorev alan 6nemli bir
proteindir. Daha Once yapilan ¢alismalarda kolistinin
kaspaz 3 ekspresyonunu arttirarak apoptozu indiikledigi
gosterilmistir [41-44]. Yapilan bu g¢alismada kaspaz 3
immunpozitifliginin kontrol ve sadece Rut uygulanan
grupta degismedigi, Kolistin ve Kolistin + Rut 50
uygulanan grupta Onemli derecede arttigi, kolisitnle
birlikte Rut 100 uygulamasi sonrasi ise bu
immunpozitifligin ~ azaldigt  gozlemlenmistir. ~ Rut
uygulamasinin kaspaz 3 seviyesini azalttif1 ve apoptoz
aktivitesini  dislirdiigi onceki c¢aligmalarda rapor
edilmistir [42, 45-49]. Dolayisiyla bu calismadan elde
edilen wveriler oOnceki ¢aligmalarla uyumlu olarak
bulunmustur.

- /-A‘ sl e -
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Sekil 5. Kaspaz 3’tn rat testis dokularinda immiinohistokimyasal
ekspresyonu, IHC (x40). (a) Kontrol grubu ve (b) rutin uygulanan
kaspaz 3 i¢in negatif immunboyama gosterdi. (c) Kolistin grubu ve (d)
Kolistin + Rut 50 grubunun testis dokular1 spermatogonium (ok) ve
spermatidlerde (ok basi) yogun kaspaz 3 ekspresyonu gosterdi. (e)
Kolistin + Rut 100 gruplarinin testis kesitleri, primer spermatosit (ince
ok) ve spermatidlerde (okbasi) hafif diizeyde kaspaz 3 ekspresyonu
gosterdi.
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Calismada elde edilen veriler, Rut’un enflamasyon ve
apoptozda yer alan NF-xB ve caspase 3 seviyelerini
azaltarak testis dokusunda kolistin kaynakli hasari
zayiflattigini gostermektedir. Rut’un bu anti-inflamatuar
ve anti-apoptotik etkilerine lipit peroksidasyonunun
azalmasi ile oksidatif stresin baskilanmasi aracilik eder.
Sonug olarak bu ¢alisma, kolistin uygulamasi ile birlikte
ortaya c¢ikabilecek muhtemel hasarin azaltilmasinda

Rut’un da

birlikte klinik uygulamast ig¢in temel

destekleyici veriler saglamaktadir.
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Oz: Bu caligma 2017-2018 yillarinda Siirt ekolojik kosullarinda kati solucan giibresi
uygulamalarinin nohutun verim ve verim Ozelliklerine etkilerinin belirlenmesi amaciyla
yiriitiilmiistiir. Denemeler tesadiif bloklar1 deneme desenine gore 3 tekrarlamali olarak
kurulmustur. Calismada Azkan nohut gesidi tohumu kullanilmistir. Kati solucan giibresi dozlari 0,
30, 60, 90 ve 120 kg da* olacak sekilde uygulanmistir. Calismada bitki boyu, ilk bakla yiiksekligi,
bitkide bakla sayisi, baklada tane sayisi, 100-tane agirligi ve tane verimi 6zellikleri incelenmistir.
Calismanin sonuglarina gore; bitki boyu 52.7-59.0 cm, ilk bakla yiiksekligi 31.0-34.3 cm, bitkide
bakla sayis1 32.9-36.8 adet bitki?, baklada tane sayis1 35.1-38.8 adet baklal, 100-tane agirlig
31.8-36.1 g ve tane verimi ise 171.5-205.7 kg da™ arasinda de@isim gdstermistir. incelenen tiim
ozellikler bakimindan 120 kg da™ kati solucan giibresi uygulamasi en yiiksek degerleri vermistir.
Sonug olarak, Siirt ili ekolojik kosullarinda nohut yetistiriciliginde 120 kg da™! kat1 solucan giibresi
kullanilmasi tavsiye edilmektedir.

The Effects of Solid Vermicompost Applications on the Yield and Yield Components of

Chickpea (Cicer arietinum L.) in the Ecological Conditions of Siirt

Keywords
Chickpea,
Vermicompost
Yield,

Abstract: This study was carried out in order to determine the effects of solid vermicompost
applications on the yield and yield characteristics of chickpea in the ecological conditions of Siirt
in 2017-2018. The trials were set up with 3 replications according to the randomized blocks trial
design. In the study, Azkan variety of chickpea seed was used. Solid vermicompost doses were

Cicer applied as 0, 30, 60, 90 and 120 kg da*. In the study, plant height, first pod height, number of pods
arietinum L. per plant, number of seeds per pod, 100-grain weight and grain yield were investigated. According
to the results of the study, the plant height is 52.7-59.0 cm, the height of the first pod is 31.0-34.3
cm, the number of pods per plant is 32.9-36.8 pieces plant?, the number of seeds per plant is 35.1-
38.8 pieces plant?, 100-grain weight is 31.8-36.1 g and the grain yield is varied between 171.5-
205.7 kg da. The application of solid vermicompost at 120 kg da™ gave the highest values in
terms of all the properties investigated. As a result, it is recommended to use 120 kg da* solid
vermicompost in chickpea cultivation under ecological conditions of Siirt province.
1. GIRIS Ozellikle gelismemis ve gelismekte olan iilkelerde
yasayan insanlarin en biiylik protein kaynagim
Diinya niifusunun artmasiyla birlikte insan beslenmesi de baklagiller olusturmaktadir [2]. Yemeklik tane baklagil
onemli bir sorun olarak karsimiza cikmaktadir. Insan olarak nohut, mercimek, fasulye, bakla, bezelye ve
beslenmesinin  temel taslarindan olan proteinler bariilce tiirleri kullanilmaktadir.

hayvansal ve bitkisel kaynaklardan saglanmaktadir [1].
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Nohut, insan ve hayvan beslenmesinde kullanilan
Tiirkiye’de en fazla tarimi yapilan yemeklik tane
baklagil tiiriidiir. Diinya’da ise kuru fasulyeden sonra
ikinci sirada yer almaktadir [3]. Nohut, diger baklagil
bitkileri gibi kazik kokleri vasitasiyla topragimn daha
derinlerine inerek topragin daha alt katmanlarindaki
besin maddelerinin iist katmanlara taginmasinda énemli
bir role sahiptir. Ayrica hasat artiklarinin pargalanip
topraga karigmasiyla birlikte topragin organik madde
icerigini de artirmaktadir. Kok bolgesinde yasayan
Mesorhizobium ciceri tiirii bakterilerle ortak yasam
halinde bulunarak atmosferde serbest halde bulunan
elementel azotun fikse edilerek bitkiler tarafindan
kullanilabilecek  forma  doniistiiriilmesine  katki
saglamaktadir [4]. Nohut, diger kiiltiir bitkileri ile ekim
nobetine girdiginde bu sekilde kendinden sonra
yetigtirilecek bitkiler i¢in de besin maddesince daha
zengin bir toprak birakmaktadir [5].

Nohut iklim ve toprak istekleri bakimindan oldukca
kanaatkar bir bitki olmasimna ragmen, uygun dozda
yapilacak giibreleme ile verim ve verim o6zelliklerinin
iyilestirilmesi miimkiindiir. Gegmisten bu yana, nohut ile
ilgili akademik ¢aligmalar devam etmektedir. Ozellikle
farkli kaynaklardan ve igeriklerden giibreler ile ilgili
yapilan caligsmalar mevcuttur. Nohut yetistiriciliginde
kimyasal giibre kullanimi kiiciik alanlarda yetistiricilik
yapildiginda cifteiler tarafindan genelde
kullanilmamaktadir. Biiyiik ¢apli tarim igletmelerinde ise
kimyasal giibre kullanimi yaygindir. Daha Onceden
yapilan caligmalar gosteriyor ki, uygun dozda yapilan
giibreleme ile verim ve kaliteyi artirmak mimkiindiir.
Ancak yogun ve bilingsiz kimyasal giibre kullanimi
topraklarin ve yer altt sularinin kirlenmesine neden
olmaktadir. Bu agidan farkli bitki besleme yontemleri
kullanmak  gereklidir. ~ Uygun dozda  yapilan
giibrelemeyle c¢evre dostu bir nohut yetistiriciliginin
yapilmasi miimkiindiir.

Hayvansal
giibreler,

kaynaklt organik giibreler, mikrobiyal
kompostlar veya vermikompost olarak

Tablo 1. Denemenin yiiriitiildiigii alana ait iklim verileri*
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adlandirilan  solucan giibreleriyle bitkilerin  besin
ihtiyaclart karsilanabilmektedir [6],[7]. Bu giibreler
kimyasal giibrelerin neden oldugu kirlenmelere sebep
olmamaktadirlar. Organik giibrelerden solucan giibresi
kat1 halde topraga karistirilabilmekte, sivi formu ise
tohuma ve yapraga uygulanabilmektedir. Ozellikle
solucan giibresi, bitkilerin verim ve kalitelerinin
artirilmasiyla birlikte, bitkilerin hastalik ve zararlilara
karsida dayanikliligini belli 6lgiide artirilmasina katki
saglamaktadir [8]. Bu konuda yeni calismalar halen
yapilmaktadir. Bu calismada kati solucan giibresinin
farkli dozlarinin nohut bitkisinin verim ve verim
ozelliklerine etkilerinin belirlenmesi amaglanmustir.

2. MATERYAL VE METOT

Bu calisma 2017 ve 2018 yillar1 yetistirme donemlerinde
Siirt Universitesi Ziraat Fakiiltesi Tarla Bitkileri Boliimii
deneme alanlarinda yiiriitiilmiistiir. Denemelerde bitki
materyali olarak Azkan ¢esidi nohut tohumu
kullanilmistir. Ekosol firmasindan temin edilen kati
solucan giibresi pH: 6,5-8,5, % 35 organik madde, % 1,2
toplam azot igerigine sahiptir. Eisenia foetida tiirii olan
kirmizi Kaliforniya kiiltiir solucanlarmin tiikettikleri
besinlerin tamaminin sindirim sisteminden gecen,
dogrudan diskilanan ve % 100 organik olan bir giibredir.
Deneme topraklari tuzsuz (0,08 dS/m), kiregli (% 1,61),
hafif alkali (pH:7,6), su tutma kapasitesi yiiksek (killi-
tinlt), egimi diize yakin, organik madde yoniinden fakir
(% 0,90) olup, potasyumca zengin (66,9 kg/da), fosfor
icerigi (3,12 kg/da) diisiiktiir [9].

Calismanin yapildig1 her iki yila ve yillar ortalamasina
ait ortalama sicaklik, yagis miktar1 ve ortalama nispi
nem degerleri Tablo 1’de verilmistir, Vejetasyon dénemi
boyunca ortalama sicaklik 2017 yilinda 20,5 °C, 2018
yilinda ise 22,0 °C’dir, Toplam yagis miktar1 denemenin
ilk yilinda 326,6 mm iken, ikinci yilinda 264,8 mm’dir,
Ortalama nispi nem ise 2017 yilinda % 44,7 iken, 2018
yilinda % 42,9°dur,

Ortalama Sicaklik (°C)

Yagis miktar1 (mm)

Ortalama Nispi Nem (%6)

Aylar 2017 2018 uyo 2017 2018 uyo 2017 2018 uyo
Mart 9,6 13,7 8,1 119,2 47,6 111,3 63,9 55,9 61,3
Nisan 14 16,8 13,3 132,8 61,6 104,9 59,5 47,6 54,8
Mayis 19,5 19,8 19,2 74,6 139,6 62,9 51,7 59,2 50,1
Haziran 26,9 27,4 25,9 0 10 9,6 29,5 31,7 34,1
Temmuz 32,3 32,3 30,5 0 0,6 2,3 19 20,1 26,6
Top./Ort. 20,5 22 19,4 326,6 264.,8 291 44,7 42,9 454

"UYO, Uzun yillar ortalamasi (1963-2018)(Siirt Meteoroloji Bdlge Miidiirliigii Kayitlarr)

Denemeler tesadif bloklar1 deneme desenine gore 3
tekrarlamali olarak kurulmustur. On bitkisi bugday olan
araziye, tohumlar m?ye 60 tohum diisecek olacak
sekilde ekilmistir [10]. Denemenin ekimleri her parselde
4 sira, sira arast mesafe 30 cm, sira uzunlugu 5 m olacak
sekilde 04.03.2017 ve 06.03.2018 tarihlerinde
yapilmistir. Ekimden &nce parsellere 0, 30, 60, 90 ve 120

kg da! dozlarinda kat1 solucan giibresi serpilip, tirmikla
topraga karistirilmistir. Nohut kurakliga dayanikli bir
bitki oldugundan yagis kosullarinda yetistirilmis olup,
ayrica sulama yapilmamustir. Yabanci ot miicadelesi elle
yolunarak yapilmistir. Gozlem ve hasat igin parsellerin
kenarlarindan birer sira ve parsellerin bas ile sonlarindan
0,5’er m’lik kisimlar kenar tesiri olarak kabul edilmis
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olup, iceride kalan alandaki bitkilerden seg¢ilen 10 bitki
iizerinden gozlemler alinmustir.

Bitki boyu, ilk bakla yiiksekligi, bitkide bakla sayisi,
bitkide tane sayisi, 100 tane agirligi ve tane verimi
ozellikleri incelenmistir. Antraknoz hastaligma karst
2017 yilinda 3 kere, 2018 yilinda ise 1 kere kimyasal
miicadele yapilmistir. Deneme alanlarinin  hasadi
06.07.2017 ve 08.07.2018 tarihlerinde yapilmistir. Hasat
ve harman islemleri elle yapilmistir. Arastirma sonucu
elde edilen veriler JMP istatistik paket programinda
analiz edilmistir.

3. BULGULAR

Kati solucan giibresi dozlarinin nohut bitkisinde
incelenen 6zelliklere olan etkilerine iliskin ortalamalar
ile LSD gruplar1 Tablo 2 ve Tablo 3’te belirtilmistir.

3.1. Bitki Boyu

Bitki boyuna yillarin ve kat1 solucan giibresi dozlarinin
etkisi  istatistiki  bakimdan O6nemli  bulunurken,
interaksiyonun etkisi onemli bulunmamustir.
Interaksiyonun bitki boyuna istatistiki olarak énemli bir
etkisi bulunmamustir. Calismanin ilk yilinda bitki boyu
degerleri, ikinci yila gore daha yiiksek bulunmustur.
Yagislarin, bitkinin ilk gelisim donemlerinde 2017
yilinda 2018 yilina nazaran daha yiiksek olmasi
sebebiyle bitki boyu degerleri ilk yil daha yiiksektir.
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Yagislarla birlikte topraktaki azotun mineralize olmasi
ile birlikte bitkiler azottan daha iyi faydalanmigslar ve
buna bagli olarak vejetatif geligimleri bundan olumlu
etkilenmistir. En yiiksek bitki boyu 120 kg da? solucan
giibresi dozundan elde edilirken, en diigiik bitki boyu
degeri ise kontrolden almmustir (Tablo 2). Solucan
giibresi dozu arttik¢a bitki boyu artig gostermistir. [11],
[12], [13] ve [14] de solucan giibresi uygulamasinin bitki
boyunu artirdigint bildirmiglerdir.

3.2. Ik Bakla Yiiksekligi

IIk bakla yiiksekligine interaksiyonun etkisi istatistiki
bakimdan 6nemsiz bulunurken, solucan giibresinin ve
yillarin etkisi énemli bulunmustur. Ilk bakla yiiksekligi
degerlerinin 2017 yilinda 2018 yilina gore daha yiiksek
oldugu gozlemlenmistir. Bu durumun ilk gelisim
donemlerinde yagan yagislarla birlikte mineralizasyona
ugrayan azottan bitkinin daha iyi faydalanmasi sonucu
bitki boyunun uzamasi ve buna bagh olarak ilk bakla
yiiksekliginin arttigi disiiniilmektedir. En yiiksek ilk
bakla yiiksekligi 120 kg da' solucan giibresi
uygulamasindan elde edilmis olup, 90 kg da-1 solucan
giibresi uygulamasi ile aralarindaki fark istatistiki acidan
onemsizdir. En diisiik ilk bakla yiiksekligi degeri ise
kontrolde tespit edilmistir (Tablo 2). [4], solucan giibresi
uygulamasinin ilk bakla yiiksekligini diistirdiigiinii
bildirmistir.

Tablo 2. Nohutta kati solucan giibresi uygulamalarina ait bitki boyu, ilk bakla yiiksekligi ve bitkide bakla sayisi ortalamalari ve gruplari

Bitki boyu (cm)

ilk bakla yiiksekligi (cm)

Bitkide bakla sayis1
(adet bitki™)

zl(iLur(Z? 2017 2018 Ortalama 2017 2018 Ortalama 2017 2018 Ortalama
dozlari
Kontrol 55,6 52,7 54,2 D 32,2 28,8 305D 32,9 34,0 335C
30 kg da* 57,1 54,7 559C 33,4 31,0 322C 33,3 35,2 34,2BC
60 kg da* 57,5 56,4 57,0B 33,8 31,0 32,4BC 34,5 35,4 349B
90 kg da* 58,2 56,5 57,4B 33,9 32,3 33,1AB 34,2 35,4 348B
120 kg da™* 59,0 57,6 58,3B 34,3 32,4 334A 36,2 36,8 36,5A
Ortalama 575A 55,6 B 335A 31,1B 342B 354 A
Giibre 0,950 0,613 1,087
LSD o5y Yl 0,343 0,735 0,559

Giibre x Y1l 6.d. 6.d. 6.d.

3.3. Bitkide Bakla Sayis1 [15] ve [16] nohut yetistiriciliginde ¢igeklenme

Bitkide bakla sayisina yillarin ve giibre dozlarmin etkisi
istatistiksel olarak 6nemli bulunurken, interaksiyonun
etkisi 6nemli bulunmamistir. Bitkide bakla sayisinin
calismanin  ikinci yilinda daha yiiksek oldugu
belirlenmistir.  Caligmanin  ilk  yilinda  bitkilerde
antraknoz zarar1 daha fazla oldugundan ilk yil bitkide
bakla sayisi ikinci yila nazaran daha diisiik bulunmustur.
Ayrica caligmanin ikinci yilinda ¢igeklenme doneminde
yagan yagislardan bitkiler daha iyi faydalanmis ve bakla
sayis1 artig gostermistir.

donemindeki sudan nohutun olumlu etkilendigini ve
bitkide bakla sayisini artirdigimi  bildirmislerdir. En
yiiksek bitkide bakla sayisi 120 kg da® solucan giibresi
uygulamasinda saptanirken, en diisiik bitkide bakla
sayis1 kontrolde tespit edilmistir (Tablo 2). [4], solucan
giibresi uygulamasinin bitkide bakla sayisint 6nemli
diizeyde etkilemedigini bildirmistir. [13] ise solucan
giibresinin  bitkide bakla sayisim artirdigii  ifade
etmiglerdir.
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3.4. Bitkide Tane Sayisi

Kat1 solucan giibresi dozlarinin ve yillarin bitkide tane
sayisina etkisi istatistiki agidan Onemli bulunurken,
interaksiyonun etkisi 6nemsiz bulunmustur. Bitkide tane
sayisinin 2018 yilinda daha yiiksek oldugu tespit
edilmigtir. 2017 yilinda antraknoz hastaligi nedeniyle
bitkiler olumsuz etkilenmis ve bitkide tane sayisinda
diisiis gézlemlenmistir. En yiiksek bitkide tane sayis1 120
kg da! solucan giibresi uygulamasindan elde edilirken,
en diisiik bitkide tane sayis1 30 kg da™ solucan giibresi
uygulamasindan alinmistir. Interaksiyonun bitkide tane
sayisina 6nemli bir etkisi bulunmamistir (Tablo 3). [4],
solucan giibresi uygulamasinin bitkide tane sayisini
onemli diizeyde etkilemedigini bildirmistir.

3.5. 100-Tane Agirhg:

Yillarin ve solucan giibresi dozlarinin 100-tane agirligina
etkileri istatistiki bakimdan Onemli bulunmustur.
Interaksiyonun ise 100-tane agirligina etkisi onemli
bulunmamigstir. Denemenin ilk yilinda antraknoz
hastaligindan bitkilerin olumsuz etkilenmesi sebebiyle
100-tane agirliginin daha diisiik oldugu tespit edilmistir.
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En yiiksek 100-tane agirhign degeri 120 kg da™* solucan
giibresi uygulamasindan elde edilirken, en diisiik deger
ise kontrolden almmustir. Kontrol ve 30 kg da solucan
giibresi uygulamasi arasinda istatistiki bakimdan 6nemli
bulunmamistir (Tablo 3). Solucan giibresi dozu arttikca,
100-tane agirlig da artig gostermistir. [4] ve [13] solucan
giibresi uygulamasinin 100-tane agirligini  artirdigini
bildirmistir.

3.6. Tane Verimi

Giibre dozlarinin ve yillarin tane verimine etkisi
istatistiksel olarak Onemli bulunmustur. Tane verimi
2017 yilinda 2018 yilina gore daha diisiik bulunmustur.
Bu durumun 2017 yilinda bitkilerin antraknoz
hastaligindan olumsuz etkilenmesinden kaynaklandigi
diisiiniilmektedir. En yiiksek tane verimi 120 kg da*
solucan giibresi dozunda saptanirken, en diigiik tane
verimi ise kontrolde tespit edilmistir. Interaksiyon ise
tane verimini 6nemli diizeyde etkilememistir (Tablo 3).
Solucan giibresi dozu arttik¢a, tane verimi de artig
gostermistir. [13], [17] ve [18] da solucan giibresi
uygulamasinin tane verimini artirdigini bildirmislerdir.

Tablo 3. Nohutta kat1 solucan giibresi uygulamalarina ait bitkide tane say1s1, 100-tane agirlig1 ve tane verimi ortalamalari ve gruplart

Bitkide tane sayisi
(adet bitki?)

100-tane agirhga (g) Tane verimi (kg da™)

Solucan
giibresi 2017 2018 Ortalama 2017 2018 Ortalama 2017 2018 Ortalama
dozlar:
Kontrol 35,1 36,8 359BC 31,8 32,8 323C 171,5 1758 1736 E
30 kg da* 34,5 35,6 351C 32,0 32,9 324C 1745 182,1 178,3D
60 kg da* 35,8 36,9 36,4B 32,7 34,1 334B 180,2 183,9 182,1C
90 kg da* 359 36,8 36,4 B 335 35,0 342B 188,4 1927 190,6 B
120 kg da* 38,1 38,8 385A 351 36,1 356 A 201,1 205,7 2034 A
Ortalama 359B 370A 330B 342A 183,2B 188,0 A
Giibre 1,027 0,805 1,589
LSD oo Vil 1,001 0532 1,108
Giibre x Y1l 6.d. o.d. 6.d.
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boyu, ilk bakla yiiksekligi, bitkide bakla sayisi, bitkide belirlenmesi. Tirk Doga ve Fen Dergisi. 2013;
tane sayisi, 100-tane agirligi ve tane verimi Ozellikleri 2(2): 7-10.
incelenmistir. Bu ¢alisma sonucunda Gnemli sonuglar [2] Kokten K, Seydosoglu S, Kaplan M ve Boydak E.
elde edilmistir. Incelenen tiim &zellikler bakimindan en Forage nutritive value of soybean varieties.
yiikksek degerleri 120 kg da® kati solucan giibresi Legume Research-An International Journal. 2014;
uygulamasi vermistir. En diisiik degerler kontrolden elde 37(2): 201-206.
edilmistir. Kat1 solucan giibresi dozu arttik¢a, bitki boyu, [31 FAO 2020.
ilk bakla ytiksekligi, bitkide bakla sayisi, bitkide tane http://www.faostat.fao.org/beta/en/#data/OA
sayist, 100-tane agirligi ve tane verimi degerleri de artis [Ziyaret Tarihi: 10.05.2020]
gostermistir. Bu calismanin sonuclarina gore; Siirt ili [4] Ugar O. Farkli sira aras1 mesafeleri, tavuk giibresi

kosullarinda nohut yetistiriciliginde tane verimini
artirmak amaciyla 120 kg da?® kati solucan giibresi
uygulamasi tavsiye edilmektedir.

dozlar1 ve tohum 6n uygulamalarinin nohut (Cicer
arietinum  L.)’un  verim, verim Ogeleri ve
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Yiiksek ve Diisiik Kalsiyum iceren Ug:ugu Kiiller ile I"J.retilen Geopolimer Harg¢larin Fiziksel
ve Mekanik Ozelliklerinin Incelenmesi
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Anahtar Oz: Bu calismada, C siufi ve F simfi ugucu kiiliin birlikte kullanilarak geri doniisiimlerinin
Kelimeler saglanmast ve ekonomiye kazandirilmas: amaciyla iretilen geopolimer harclarin fiziksel ve
F smifi ugucu mekanik 6zellikleri incelenmistir. C sinifi ugucu kiil (UK) ile F sinift UK "nin %0,%10, %20, %30,
kiil, %40 ve %50 oranlarinda birbirleri ile yer degistirilmesi ile olusturulan baglayici, sodyum hidroksit
Geopolimer, (NaOH) ve potasyum hidroksit (KOH) ile ayr1 ayr1 aktive edilmistir. Aktivatér/baglayici oranm %10

Egilme
dayanimi,
Basing
dayanimi,
Aktivator,
Fiziksel
ozellikler

(22£2°C) tabi tutulmuslardir.

olarak kullanilmistir. Likit/baglayici orani 0,35, agrega/baglayict orani 3 olarak belirlenmistir. UK,
kum, aktivator ve suyun standart ¢imento mikserinde karigtirilmasi ile hazirlanan har¢ numuneler,
40mmx40mmx160 mm boyutlu standart kaliplara yerlestirildikten sonra 100 °C’ de 24 saat siire ile
aktivasyon sicakligina maruz birakilmistir. Daha sonra numuneler 28 giin boyunca hava kiiriine
Hava
gerceklestirilmigtir. Sonug olarak %60 C smifi ve %40 F sinifi UK iceren ve NaOH ile iiretilen
numunelerde 3,8 MPa egilme dayanimi, 28 MPa basing dayanimi elde edilmistir.

kirtinii  takiben fiziksel ve mekanik deneyler

Investigation of Physical and Mechanical Properties of Geopolymer Mortars Produced with
High and Low Calcium Content Fly Ash

Keywords Abstract: In this study, the physical and mechanical properties of geopolymer mortars produced in
F class fly order to provide recycling and gain to the economy by using C class and F class fly ash (FA)
ash, together were examined. Binder, sodium hydroxide (NaOH) and potassium hydroxide (KOH),
Geopolymer, which is formed by replacing C class FA and F class FA at 0%, 10%, 20%, 30%, 40% and 50%.
Flexural with individually activated. Activator/binder was used as 10%. The liquid/binder ratio was
strength, determined as 0.35, and the aggregate/binder ratio was determined as 3. Mortar samples prepared
Compressive by mixing FA, sand, activator and water in a standard cement mixer were placed in standard molds
strength, of 40mmx40mmx160mm and then exposed to the activation temperature at 100 °C for 24 hours.
Activator, The samples were then air cured (22 = 2 °C) for 28 days. Physical and mechanical tests were
Physical carried out following air curing. As a result, 3.8 MPa flexural strength and 28 MPa compressive
properties, strength were obtained in samples containing 60% C class and 40% F class FA and produced with
NaOH.

tesislerinden kaynaklanmaktadir [5]. Diinyada ¢imento

1. GIRIS tilketimi 2019 yili itibariyle tahmini 102 milyon tona

Cimento tiiretimi sirasinda, fazla miktarda enerji tiiketimi
ve yiiksek miktarda CO, gazi salimimi nedeniyle,
¢imentoya alternatif baglayici yap1 malzemesi iiretimine
yonelik ¢aligmalar son yillarda énem kazanmustir. Bazi
kaynaklarda ¢imento {retimindeki enerji maliyetinin
%20-%40 oldugu [1-3], bazilarinda ise enerji maliyetinin
%359,1’e ulastigi belirtilmektedir [4]. 1 ton ¢imento
tretimi sonucu yaklasik 1 ton CO, acgiga c¢ikmaktadir.
Kiiresel CO, salinnmin tahmini %5-7" si ¢imento

ulagmistir [6]. Buna bagli olarak fosil yakit kaynakli CO,
salmimin ise yaklagik 1.5 Gigaton oldugu bilinmektedir
[7]. Diger taraftan, diinya genelinde enerji ihtiyacinin
kargilanmasi i¢in fosil yakitlarin kullanimi oldukga
yaygindir. Elektrik ihtiyacinin bir kismi da termik
santrallerde komiiriin yakilmas1 ile saglanmaktadir.
Ko&miiriin yanmasi sonucu hem yakma {initesi tabaninda
hem de termik santral bacasinda kiil olusmaktadir [8].
Yanmig komiir atig1 olan taban kiilii ve bacadan g¢ikan
UK, ¢evreyi kirletici etkisinin yani sira, depolanma gibi
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attk yonetimi sorunlarina neden olmaktadir. Komiiriin
yakilmasi sonucu olusan ugucu kiiliin diinyada 2015 yili
itibariyle 750 milyon tona ulastig1 belirtilmektedir [9].
ASTM C618-19 'a gore, bitlimlii kdmiirden elde edilen
ve igerigindeki SiO,+Al,03+Fe,0; miktar1 %70 ve
fazlas1 olan UK, F sinifi olarak tanimlanmaktadir. Yari
bitimlii komiirden elde edilen ve igerigindeki
SiO,+Al,03+Fe,05 miktar1 %50’den fazla olan UK ise C
smift olarak tanimlanmaktadir. Ayrica C smifi UK
simiflandirmasinda CaO oranin %10 {izerinde oldugu
belirtilmektedir [10]. Son yillarda UK, yiiksek firin
clirufu ve silis dumani gibi endiistriyel atiklarin geri
doniisiimiiniin  saglanmasi 6nem kazanmustir [11-13].
UK, yiiksek firin ciirufu, silis dumant gibi endiistriyel
atiklar ile kaolin, kil, kire¢ ve kirmizi ¢amur gibi dogal
malzemelerin cesitli alkaliler ile aktivasyonu saglanarak
baglayic iretilebilmektedir [14-18]. Bu sekilde iiretilen
baglayicilar ile iiretilen betonlara geopolimer beton ismi
verilmektedir [19]. Aktivasyon isleminde sodyum
hidroksit (NaOH) [20], potasyum hidroksit (KOH) [21],
sodyum silikat (Na,SiOs) [22], potasyum silikat
(K,Si03)[23] gibi alkali aktivatorler kullanilmaktadir. Bu
aktivatorler  tek  basmna  kullamilabildigi  gibi,
NaOH+Na,SiO; ve KOH+K,SiO; karisimi bigiminde
kullanilabilmektedir  [24-25]. Geleneksel  portland
¢imentoda goriilen C-S-H jeli, alkali aktivasyonu ile
iiretilen geopolimerlerde N-A-S-H veya C-A-S-H jeli
olarak gozlenmektedir [26-27]. Geopolimerin dayanim
mekanizmasinda bu jelin etkisi biiyiiktiir. Bununla
birlikte karigimda kullanilan ciiruf ve UK gibi
baglayicilarin yapisindaki Si/Al oranlarinin da bag yapisi
tizerinde etkileri bulunmaktadir [28-29]. UK igeren
geopolimerin dayanim kazanmasi i¢in sicaklik kiirline
ihtiya¢ duyulmaktadir [20,24]. Yiiksek firin ciirufu ve
metakaolin esasli geopolimerlerde 60 °C-80 °C sicaklik
dayanim igin yeterli olurken [30-31], UK esash
geopolimerlerde  80°C-110°C  aralifinda  sicaklik
gerekmektedir [20,24]. Dayanim mekanizmasinda kiir
sicakligi, kiir siiresi, kdmiiriin yanmasina bagli olarak
baglayict kalitesi, baglayici igerigi, agrega cinsi, su
miktari, aktivatdr orani, aktivatdr cinsi, kiir sartlar1 gibi
unsurlar onemlidir [20,32-34]. Geopolimer betonlar
geleneksel betonlara kiyasla, erken ve yiiksek dayanim,
yiiksek sicaklik, donma-¢6ziilme, 1slanma-kurumaya ve
asinma karst daha direngli olup, daha diisiik kuruma
biiziilmesi gosterirler [20,24,35-36]. Buna karsilik bazi
caligmalarda asit ve siilfatlara kars1 direncgleri geleneksel
betonlardan daha disiik oldugunu belirtilmektedir[37].
Bazi calismalarda ise asit ve agir metallere kars1 direngli
oldugu belirtilmektedir [38-39]. Literatiirde F sinift UK
ile geopolimer {iiretme c¢aligmalari yogun bi¢imde
gozlenirken, C smift ugucu kiil, aktivasyon zorlugu,
erken priz ve diisiik dayanim gibi sorunlari nedeniyle,
geopolimer  {iretim  caligmalarinda ¢ok  yaygin
kullanilmamaktadir [40]. Bu g¢aligmada, C smifi ugucu
kiiliin erken priz, diisiik dayanim, siilfatlara kars1 direng
gibi  Ozelliklerinin  iyilestirilmesi ve  geopolimer
iretiminde yaygin olarak kullanilmasinin saglanmasi
amaciyla, F siift UK ile karistirilarak geopolimer harg
iiretimi yapilmustir. Uretilen harglar iizerinde, yayilma
tablast deneyi, birim agirlik, su emme orani, bosluk
orani, ultrases gecis hiz1 gibi fiziksel deneylerin yan1 sira
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egilme ve basing dayanimi deneyleri yapilmistir. Yiiksek
dayanim saglayan ugucu kiil oranlar tespit edilmistir.

2.MATERYAL ve YONTEM
2.1.Materyal
2.1.1.Ugucu kiil (UK)

Calismada kullanilan C smifi UK, Soma Termik
Santrali’nden, F smifi UK ise Tungbilek Termik
santralinden tedarik edilmistir. Ugucu Kiillerin kimyasal
ve fiziksel 6zellikleri Tablo 1’ de gosterilmistir. C sinifi
ucucu kiilde Al,O5+SiO,+Fe,0; oraninin %54,63, F
smifi ugucu kiilde ise Al,O3+SiO,+Fe,0; oraninin ise
%90,6 oldugu goriilmektedir.

Tablo 1. Ugucu kiillerin kimyasal ve fiziksel 6zellikleri

UK Cc F
Kimyasal Ozellikler (%) (%)
MgO 3,12 3,68
Al,O4 14,2 21,41
SiO; 35,01 58,73
SOs 7,56 0,25
Na,O 1,21 0,28
Ka,0 1,06 1,65
CaO 25,75 1,88
Fe,0s 5,42 10,46
Coziinmez kalinti 24,21 24,33
Kizdirma kaybi 6,02 0,64
Toplam 99,35 98,98
SiO,/Al04 2,46 2,74
Fiziksel Ozellikler

Ozgiil agirlik , (ton m) 2,72 2,24
45 mikron elek iistiinde kalan, 44,3 49
(%)

Blaine 6zgiil yiizey , cm? g’ 3320 3703

C smifi ugucu kiiliin taramali elektron mikroskobu
goriintiileri (SEM) Sekil 1’ de gosterilmistir. C sinifi
ucucu kiilde 1-20 mm arasinda degisen kiirecik taneler
gozlenmektedir. Bu taneciklerin yiizeyi piiriizli olup,
¢ogunlugu diizensiz sekildedir.

M Bozok L

goriintiisii (xSOO)
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F smifi ugucu kiiliin taramali elektron mikroskobu
goriintiileri (SEM) Sekil 2° de gosterilmistir. F sinifi UK
tanelerinin belirgin sekilde kiiresel ve camsi yapida
oldugu gozlenmektedir.

4/30/2020

n  ETD = 11:45:06 AM

2.1.2. Sodyum hidroksit (NaOH)

Calismada kullanilan sodyum hidroksitin (NaOH),
Ankara’ da faaliyet gosteren Emir Kimya Firmasi’ndan
temin edilmis olup, kimyasal 6zellikleri Tablo 2’ de
verilmigtir.

Tablo 2. NaOH un 6zellikleri

Sodyum Hidroksit (NaOH)

Molekiil agirlig 40 g.mol™
Asidimetrik >97
Na2003 <1

Cl <0,01
SO, <0,01
Agir metal <0,002

Al <0,002

Fe <0,002

2.1.3. Potasyum hidroksit (KOH)

Caligmada kullanilan  sodyum hidroksitin  (KOH),
Ankara’ da faaliyet gosteren Emir Kimya Firmasi’ndan
temin edilmis olup kimyasal ozellikleri Tablo 3’ de
verilmistir.

Tablo 3. KOH’un 6zellikleri

Potasyum Hidroksit (KOH)

Molekiil agirlig: 56,11 g.mol !
Yogunluk 2,04 g.cm?
Erime Noktas1 406 °C
Kaynama Noktasi 1320 °C

2.1.4. Agrega ve su

Calismada, en biiylik tane ¢ap1 4 mm olan kalker kokenli
agrega kullanilmis olup, 6zgiil agirligi 2,64 ton.m™, su
emme orani ise % 0,95 tir. Deneysel calismalarda
musluk suyu kullanilmistir.

2.2. Yontem
Calismada C sinift UK ile F sinifi UK, %0, %10, %20,

%30, %40 ve %50 oranlarinda yer degistirmek suretiyle
karigtiillip  baglayict  olarak  kullamilmugtir. UK
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karisimlarindan bir grup, baglayici agirligina oranla %10
sodyum (Na) iceren NaOH ile aktive edilerek
geopolimer har¢ numuneler hazirlanmistir. Diger grup
UK karigimlart ise baglayict agirligima oranla %10
potasyum (K) iceren KOH ile aktive edilerek,
geopolimer har¢ numuneler hazirlanmigtir. C sinifi
ucucu kiilde bulunan fazla miktardaki CaO igeriginin
baglayicilik lizerine etkisi dikkate alinarak aktivator
oran1 diigiikk tutulmustur. Toplamda 22 seri harg
numunesi Uretilmigtir.  Har¢ numunelerin tamaminda
agrega/baglayict orani 3, likit/baglayici orant 0,35 olarak
kullanilmustir. Karigimlar standart ¢imento mikserinde
hazirlanmis olup, ilk énce UK ve kum 1 dakika kuru
olarak karistirnllmigtir. Daha sonra suda ¢6ziinmiis ve oda
sicakligina kadar sogutulmus aktivatér karigimi miksere
ilave edilerek 2 dakika daha karistirma islemi
yapilmistir. Harg karigimlari kaliba yerlestirilmeden 6nce
TS EN 12350-5:2019 standardina uygun olarak yayilma
tablast deneyi yapilmistir [41]. Daha sonra harg
karigimlart 40 mmx40 mmx160 mm boyutlarindaki
standart kaliplara yerlestirilerek etiive konulmustur.
Kaliplar etiivde 100 °C sicaklikta 24 saat siire sicaklik
kiirline maruz birakilmistir. Etiivden ¢ikarilan numuneler
kaliplardan sokiilerek oda sicakliginda 28 giine kadar
bekletilmistir. 28 giin sonunda numuneler iizerinde birim
agirlik, su emme, bosluk orani, ve ultrases gegis hizi
deneyleri yapilmistir. Numuneler iizerinde TS EN 1015-
11 standardina gore egilme ve basing deneyleri
uygulanmistir [42]. Basing deneyinden sonra tamami C
smifi ve F sinifi UK igeren numuneler ile en yiiksek
dayanima sahip numunelerin taramali  elektron
mikroskobu (SEM) goriintiileri incelenmistir. Numune
kodlamalarinda C smufi kil igerigi C ile F smifi UK
icerigi ise F ile belirtilmistir. Ornek olarak, C100-FO
kodlu numune agirlikca %100 C smifi UK igeren
numuneyi temsil ederken, C40-F60 ise agirlikga %40 C
simifi UK ile %60 F simfi UK iceren numuneyi temsil
etmektedir. Baz1 ¢alismalarda ugucu kiiliin islenebilirlik
ve dayanim agisindan optimum su/baglayict oranin 0,28-
0,40 arasinda oldugu belirtilmektedir [20,32-35]. Bu
caligmada likit/UK orani 0,35 olarak alinmistir. Tablo 4’
te numunelerin karigim oranlari verilmistir.

Tablo 4. Numunelerin karigim oranlar1

Numune tjc}; l("F'; K(;;” Aktivator /UK | Liki/UK
Kodu g g (%) (%)
CI00-F0 | 450 | 0 | 1350 10 0,35
C90-F10 | 405 | 45 | 1350 10 0,35
C80-F20 | 360 | 90 | 1350 10 0,35
C70-F30 | 315 | 135 | 1350 10 0,35
C60-F40 | 270 | 180 | 1350 10 0,35
C50-F50 | 225 | 225 | 1350 10 0,35
C40-F60 | 180 | 270 | 1350 10 0,35
C30-F70 | 135 | 315 | 1350 10 0,35
C20-F80 | 90 | 360 | 1350 10 0,35
CI10-F90 | 45 | 405 | 1350 10 0,35
COF100 | 0 | 450 | 1350 10 0,35
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Numuneler igerisindeki UK karisimlarinin SiO,/Al,O5 ve
CaO/Al,O;3  oranlari, basing  dayammlart  ile
karsilagtirilmak amaciyla Tablo 5’ te verilmistir.

Tablo 5. Numunelerin SiO,/Al,03 ve CaO/Al,O; oranlari

Numune Kodu SiOy/AlL,O3 CaO/Al,04
C100-FO 2,46 1,81
C90-F10 2,48 1,64
C80-F20 2,52 1,47
C70-F30 2,54 1,29
C60-F40 2,57 1,12
C50-F50 2,6 0,95
C40-F60 2,63 0,78
C30-F70 2,66 0,61
C20-F80 2,68 0,43
C10-F90 2,71 0,26
F100-CO 2,74 0,09

3. DENEY SONUCLARI

3.1. Yayilma Tablas1 Deney Sonuclari

140
135
130
125
120

115

Yayilma ¢api, mm

110
105

100
Q Q& AN N ® & & N D N O
L O H PSP S

N & Y Q N Q N QY y Q »
N N N A N\ N D AN A A O
S & &F & F ¢ F Yy

w@==NaOH e=lee KOH

Sekil 3. Numunelerin yayilma tablas1 degerleri

Numunelerin yayillma tablasi degerleri Sekil 3’te
verilmistir. Numunelerin yayilma tablas1 deney sonuglari
incelendiginde, karisim igerisinde F sinifi UK miktarinin
artist igle birlikte yayilma degerlerinin arttigi tespit
edilmistir. NaOH ile iiretilen numunelerin yayilma
tablasindaki yayilma ¢aplart 111 mm ile 133 mm
arasinda degisiklik gosterirken KOH ile iiretilen
numunelerin yayilma tablasindaki yayilma ¢ap1 degerleri
ise 108 mm ile 130 mm arasinda degisiklik
gostermektedir. NaOH ile tiretilen numuneler, KOH ile
iretilen numunelere kiyasla tabla iizerinde daha fazla
yayllma gostermislerdir. Literatiirde, F smifi UK
kullanilarak NaOH ile iretilen, baglayici/su orani 0,30
olan ve %9 Na igeren numunelerde ve yayilma tablasi
degerinin 100 mm ve 102 mm arasinda degistigi
belirtilmektedir [35]. F sinifi ve C simifi UK ayr1 ayr
kullanilarak NaOH+Na,SiO3 karigimi ile geopolimer
harg iiretilen bagka bir ¢alismada ise, F smifi UK ile
iiretilen numunelerde yayilma degerinin 122 mm oldugu,
C smifi UK kiil ile iretilen numunelerde ise yayilma
degerinin 109 mm oldugu belirtilmektedir [27].
Numunelerde yayilma degerleri arasinda farkin az
olmasi, sabit aktivator ve su  miktarindan
kaynaklanmaktadir. C smifi ugucu kiiliin baglayicilik
ozelliginin bulunmasi yayilma degerlerini azaltict bir
unsur olarak gozlenmektedir [43]. NaOH’un, KOH’ a
kiyasla daha fazla aktivasyon ozelligi gostermesinden

Tr. J. Nature Sci. Volume 9, Issue 2, Page 96-104, 2020

dolay1, NaOH ile iiretilen numunelerde, KOH ile iiretilen
numunelere kiyasla daha fazla yayillma degeri
g6zlenmistir. Bu durum NaOH ile iretilen numunelerde
islenebilirligin daha fazla olmasindan kaynaklanmaktadir

[44].
3.2. Birim Agirhik Deney Sonuglari

2,00

1,95

Birim agirhik, g cm™?

#NaOH WKOH
Sekil 4. Numunelerin birim agirliklari

Numunelerin birim agirliklart Sekil 4’ te verilmistir.
NaOH ile imal edilen numunelerin birim agirliklar1 1,88
gr cm?® ile 1,98 gr cm® arasinda degisirken, KOH ile
iiretilen numunelerin birim agirliklart 1,85 gr cm™ ile
1,95 gr cm® arasinda degismektedir. En biiyiik birim
agirlik %60 C smifi UK, %40 F smifi UK iceren
numunelerden NaOH ile iiretilenlerde 1,98 gr cm™, KOH
ile iretilen numunelerde ise 1,95 gr cm™ olarak
belirlenmistir. NaOH ile {iretilen numunelerin birim
agirliklart KOH ile fdretilen numunelerin  birim
agirliklarindan daha yiiksektir. Iki farkli F simfi ugucu
kiiliin NaOH ile aktive edilmesi ile geopolimer har¢larin
iretildigi bir ¢alismada, %9 Na igerigine sahip, 24 saat
100 °C’ sicaklik kiiriinde tutulan numunelerde, birim
agirhigm 2,04 ve 2,13 gr cm™ oldugu belirlenmistir [35].
Bagka bir caligmada ise C smifi UK ile iretilen
geopolimer harglarda birim agirhgm 1,77-1,97 gr cm®, F
smifi UK ile fiiretilen geopolimer harglarda ise birim
agirhgm  1,57-2,05 gr cm® arasinda  degistigi
belirtilmistir [37]. NaOH, KOH’a kiyasla daha etkin
aktivasyon oOzelligi gostermekte ve daha kuvvetli bag
yapist olusturmaktadir [44]. Bu sebeple NaOH ile
iiretilen numunelerin birim agirliklart KOH ile iiretilen
numunelerin birim agirliklarindan daha biiyliktiir. Bunun
yant sira birim NaOH ve KOH ile iiretilen numuneler
arasindaki birim agirhik farki fazla belirgin degildir.

3.3. Bosluk Oram1 ve Su Emme Oram Deney
Sonuglar

Numunelerin bosluk oranlar1 Sekil 5’te  verilmistir.
NaOH ile iiretilen numunelerde bosluk orant %5,76-
%10,75 arasinda degisirken, KOH ile f{iretilen
numunelerde ise %7,16 -%11,10 arasinda degismektedir.
En diistik bosluk orani, %60 C smifi %40 F sinifi UK
igeren ve NaOH ile iretilen numunelerde %5,76, KOH
ile ftretilen numunelerde ise numunelerde %7,16
gbzlenmistir.
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Sekil 5. Numunelerin bosluk oranlar

En biiyiik bosluk orani ise %40 C sinifi %60 F sinifi UK
igeren C40-F60 numunelerinde tespit edilmistir. NaOH
ile tiretilen C60-F40 numunesinde bosluk oranm1 %10,75,
KOH ile iiretilen C60-F40 numunesinde ise %11,10
olarak belirlenmistir. NaOH ile iiretilen numunelerin
bosluk oranlari KOH ile iiretilen numunelerin bosluk
oranlarindan daha azdir. Numunelerin bosluk oranlari
arasindaki bu fark fazla belirgin degildir. Karigimlardaki
sodyum/baglayict ile potasyum/baglayict oranlarinin
%10 olarak ayni kullanilmasi, NaOH ve KOH ile aktive
tiretilmis numunelerde bosluk oranlarmin belirgin
farklilik gostermemesine sebep olmustur. Literatiirde
tamami  F smifi UK ile iretilmis geopolimer
numunelerde bosluk oranint %9-10 civarinda oldugu

belirtilmektedir [37].

Numunelerin su emme oranlar1 Sekil 6’da verilmistir. Su
emme oranlart, NaOH ile iiretilen numunelerde %8,63-
%15,44 arasinda gozlenirken KOH ile iretilen
numunelerde ise %11,94-%16,07 arasinda degisiklik
gostermektedir. En diisiik su emme orant %60 C sinifi
%40 F smfi UK iceren ve NaOH ile iiretilen
numunelerde % 8,63, KOH ile iiretilen numunelerde ise
numunelerde %11,94 olarak go6zlenmistir. NaOH ile
iiretilen CO-F100 numunesinde su emme orani %15,44,
KOH ile iretilen C60-F40 numunesinde ise %16,07
olarak belirlenmistir. KOH ile iiretilen numunelerin su
emme oranlart NaOH ile iiretilen numunelerin su emme
oranlarindan belirgin olmamakla birlikte bir miktar daha
fazladir. KOH aktivasyonunun NaOH aktivasyonuna
kiyasla daha az olmasi, numunelerde baglayicilik
ozelligini de etkilemektedir [44]. Bu sebeple bosluk
miktarmin artisi ile birlikte su emme 6zelliginin de artis
gosterdigi bilinmektedir [35,37].
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Sekil 6. Numunelerin su emme oranlari
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3.4. Ultrases Geg¢is Hiz1 Deneyi Sonugclari

1500
1000
500

0

g

=]
8

Ultrases gegis hizi, m sn!

\

P i 3 & Q 5 i A \\‘ QW
(}Q @ 3 O (o4 C" C‘" O O O N
#NaOH ®sKOH

Sekil 7. Numunelerin ultrases gecis hizlart

Numunelerin ultrases gegis hizlart Sekil 7° de verilmistir.
Ultrases gecis hizlart NaOH ile iiretilen numunelerde
2065-2882 m sn' arasinda, KOH ile iiretilen
numunelerde ise 1967-2794 m sn™ arasinda degisiklik
gostermektedir. En yiiksek ultrases gecis hizi degeri,
%60 C smift UK, %40 F sinift UK igeren ve NaOH ile
aktive edilmis numunelerde 2882 m sn’t, KOH ile aktive
edilen numunelerde ise 2794 m sn™ olarak tespit
edilmistir. En diisiik ultrases gecis hiz1 degeri ise %10 C
smift UK, %90 F sinifi UK iceren ve NaOH ile aktive
edilmis numunelerde 2065 m sn’l, KOH ile aktive edilen
numunelerde ise 1967 m sn™ olarak tespit edilmistir.
NaOH ile iiretilen numunelerin ultrases geg¢is hizlart
KOH ile iiretilen numunelerin ultrases gegis hizlarindan
daha yiiksektir. Bosluk oranin artis1 ile birlikte ultrases
gecis hizlarinda da azalma goriilmektedir [44]. F sinifi
UK kullanilarak geopolimer iiretilen bir ¢alismada 100
°C’ de 24 saat kiir edilerek iiretilen numunelerin 28 giin
sonraki ultrases gegis hizlar1 2514 m sn?, C smifi UK
kullanilarak iiretilen numunelerin ultrases gecis hizi ise
1600 m sn™* olarak tespit edilmistir [32]. Agirlikca %9
Na igeren aktivator ile farkli iki kaynaktan saplanan F
smifi UK ile iretilen geopolimer numunelerde 3825 m
snt ve 3175 m sn™ ultrases gecis hiz1 tespit edilmistir
[35]. Bosluk oranmmin artmasma bagli olarak ultrases
gegis hizlar1 azalma gostermektedir.

3.5. Egilme Dayanimi Deneyi Sonuglari

Sekil 8 de numunelerin egilme dayanimlari verilmistir.
28 giinliik egilme dayanimlari, NaOH ile aktive edilmis
numunelerde 1,2 MPa-3,8 MPa arasinda, KOH ile aktive
edilmis numunelerde ise 0,8 MPa-2,9 MPa arasinda
degisiklik gostermektedir. En yiiksek egilme dayanimi,
NaOH ve KOH ile aktive edilmis C60-F40
numunelerinde gézlenmis olup, sirasiyla 3,8 MPa ve 2,9
MPa olarak tespit edilmistir. En disik egilme
dayanimlar1 ise C30-F70 numunelerinde NaOH ile
aktive edilmis olanlarda 1,2 MPa, KOH ile aktive
edilmis olanlarda ise 0,8 MPa olarak tespit edilmistir.
Karisim igerisindeki F smifi UK miktarinin %50 ve
iizerine ¢ikmasi ile birlikte egilme dayanimlarinda
belirgin azalmalar goézlenmistir. Diisiik aktivator
oranlarinda C sinifi ugucu kiiliin yapisinda bulunan fazla
CaO miktar1 bag yapisi ve dayanim {iizerinde etkili
olmaktadir [43]. CaO’nun baglayict 6zelligi nedeniyle
fazla miktarda C siifi UK iceren numunelerde egilme
dayanimi daha yiiksek degerlere ulagmistir.
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Numunelerin basing dayanimlart Sekil 9° da verilmistir.
28 giinliik basing dayanimlari, NaOH ile aktive edilmis
numunelerde 18,9 MPa-28 MPa arasinda, KOH ile
aktive edilmis numunelerde ise 7,3 MPa-13,4 MPa
arasinda degisiklik gostermektedir. En yiiksek basing
dayanimi, NaOH ve KOH ile aktive edilmis C60-F40
numunelerinde sirastyla 28 MPa ve 13,4 MPa olarak
tespit edilmistir. En diisiikk basing dayanimlari ise C40-
F60 numunelerinde NaOH ile aktive edilmis olanlarda
18,9 MPa, KOH ile aktive edilmis olanlarda ise 7,3 MPa
olarak tespit edilmistir. NaOH ile iiretilmis numunelerin
basing dayanimlart KOH ile iiretilen numunelerin basing
dayanimlarindan daha yiiksektir. Geopolimer harglarda,
kullanilan alkali aktivator miktar1 ve tipinin dayanim
iizerinde 6nemli etkisi bulunmaktadir. NaOH ile iiretilen
geopolimerlerde, 6zellikle yiiksek dayanim igin 12 M ve
lizeri karigimlarda belirgin dayanim artist
gozlenmektedir [45]. NaOH ile KOH aktivatorler
karsilastirildiginda KOH’un iyonik ¢apinin kiiciik olmasi
ve aktivasyon Ozelliginin daha diisiik olmas1 sebebiyle,
NaOH a gore daha diisiik dayanim kazandirma 6zelligine
sahip oldugu bilinmektedir. [28, 46-47].
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Sekil 10. Numunelerin basimng dayanimlarimin  SiO2/Al,O; ve
CaO/Al,05 oranlarina gére degisimi

Numunelerin  basing dayanimlarinin = SiO/Al,O3 ve
CaO/Al,O3 oranlarina gore degisimi Sekil 10> da
verilmigtir. NaOH ve KOH ile iiretilen numunelerde en
yiksek dayanmima sahip C60-F40 numunelerinin
SiO,/Al, O3 orami 2,57 olarak belirlenmistir. En diisiik
dayanima sahip C40-F60 numunelerinin ise SiO,/Al,O3
orani 2,63 olarak belirlenmistir. Literatiirde Si/Al atomik
oranmin dayanim {izerinde etkili oldugu, 0zellikle
SiO,/Na,O  oranmimin - Si/Al  atomik oranimi  artirdigi
belirtilmektedir. Si/Al oramimin 1,5 civarinda olmasi
dayanimi belirgin sekilde artirmaktadir [28,48-49].
NaOH ve KOH ile iiretilen numunelerde en yiiksek
dayamima sahip C60-F40 numunelerinin CaO/Al,O;
oran1 1,12 olarak belirlenmistir. En diisiik dayanima
sahip C40-F60 numunelerinin ise CaO/Al,O3 oran1 0,78
olarak belirlenmistir. CaO igeriginin ortam sicakliginda
kiir edilen geopolimerlerde dayanimi artirdigi, yiliksek
sicakliklarda kiir edilenlerde ise dayanimi olumsuz
etkiledigi bilinmektedir [50]. Diger taraftan CaO
igeriginin N(C)-A-S-H jeli olusumunda da 6nemli etkisi
bulunmaktadir [48].

3.7.Numunelerin Taramal Elektrom Mikroskobu
(SEM) Géoriintiilerinin Incelenmesi

we il :

(© @
Sekil 11. Numunelerin taramali elektron mikroskobu goriintiileri
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Numunelerin taramali elektron mikroskobu goriintiileri
Sekil 11°de verilmistir. Sekil 11(a) da, NaOH ile aktive
edilen %100 C smifi UK igeren numunenin basing
deneyi sonrasindaki SEM  gOriintiisii  verilmistir.
Goriintlinlin  incelenmesi sonucu, numune Yyiizeyinde
N(C)-A-S-H jeli gozlenmistir. Sekil 11 (b)’ de gorildigii
iizere, %100 F smift UK ile iiretilmis numunede ise
etrenjit olusumu gozlenmistir. %100 C sinifi ugucu
kilin KOH ile aktive edilmesi sonucu firetilmis
numunede ise zayif aktivasyon ylizeyi goriilmektedir.
Numune goériintiilerinde aktive olmamis UK taneleri
goriilmektedir. KOH ile aktive edilmis numunelerin
basing dayanimlarinin NaOH ile aktive edilmis
numunelerin basing dayanimlarinin daha diisiik olmasi,
zayif aktivasyondan kaynaklanmaktadir. Sekil 11(c)
incelendiginde, KOH ile {iretilmis numune yiizeyinde
belirgin N(C)-A-S-H jeli gozlenememistir. Buna karsilik
Sekil 11(d)’ de goriildiigii gibi %60 C smift ve %40 F
smift UK igeren ve NaOH kullanilarak firetilmis C60-
F40 numunesinde yiizeyinde belirgin N(C)-A-S-H jeli
gozlenmektedir. C60-F40 numunesi, diger deney
numuneleri arasinda en yiiksek basing dayanimina sahip
numunedir. Dayamim iizerinde N(C)-A-S-H jeli
olusumunun biyiik etkisi bulunmaktadir [26-27,48].
Literatiirde, NaOH ve KOH ile {iretilen geopolimer
numunelerin igyapilar1 karsilastirildiginda, NaOH ile
iiretilen numune ylizeylerinin daha yogun ve daha
homojen bir yapiya sahip oldugu belirtilmektedir [46].

4.SONUC

Bu caligmada, geopolimer iiretiminde C sinifi UK’ nin
yaygin olarak kullanilmasini saglamak amaciyla, farkli
oranlarda C smift ve F smifi UK birlikte kullanilarak
geopolimer har¢ numuneler iiretilmistir. Uretilen
numunelerin fiziksel ve mekanik ozellikleri incelenerek,
ozellikle SiO,/Al,O3 ve CaO/Al,O3 oranlarinin dayanim
iizerine etkisi arastirtlmigtir. Deneysel ¢alismalardan
asagidaki sonuglar elde edilmistir.

e NaOH ile iiretilen numunelerin yayilma tablasindaki
yaytlma c¢ap1 degerlerinin, KOH ile firetilen
numunelerin yayilma ¢ap1 degerlerinden daha biiyiik
oldugu tespit edilmistir.

e En biyiik birim agirhk %60 C smifi UK, %40 F
smifi UK igeren numunelerden NaOH ile
retilenlerde 1,98 gr em®, KOH ile iiretilen
numunelerde, 1,95 gr cm olarak belirlenmistir.

e NaOH ile iretilen numunelerin bosluk oranlari,
KOH ile firetilen numunelerin bosluk oranlarindan
daha diisiik olarak tespit edilmistir. En disiik bosluk
orani, %60 C smifi %40 F smifti UK igeren ve
NaOH ile iiretilen numunelerde %5,76, KOH ile
dretilen numunelerde ise numunelerde %7,16
gdzlenmistir.

e En yiiksek ultrases gecis hiz1 degeri NaOH ve KOH
kullanilarak {iretilen %60 C siifi UK, %40 F sinifi
UK iceren numunelerde tespit edilmistir. En diisiik
ultrases gegis hiz1 degeri ise %10 C smift UK, %90
F sinift UK igeren numunelerde tespit edilmistir.

e  Aktivator/baglayict oran1 %10 kullanilarak, NaOH
ve KOH ile iiretilen numunelerin basing ve egilme
dayanimlar1 karsilastirildiginda, NaOH ile iretilen
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numunelerin  daha yiiksek basing ve
dayanimina sahip oldugu belirlenmistir.

e NaOH ile iiretilen numunelerde, %60 C smifi ve
%40 F siifi UK igeren C60-F40 numunesinde 3,8
MPa egilme dayanimi, 28 MPa basing dayanimi, en
yiiksek dayanim olarak tespit edilmistir. KOH ile
aktive edilmis numunelerde ise %60 C simift ve %40
F smifi UK iceren NaOH ile iiretilen C60-F40
numunesinde 2,9 MPa egilme dayanimi, 13,4 MPa
basing dayanimi, en yiksek dayanim olarak
belirlenmistir.

e En yiksek basng dayanimi tespit edilen
numunelerde SiO,/Al,O3 oraninin 2,57, CaO/Al,O4
oraninin ise 1,12 oldugu gozlenmistir.

e Tamam F smifi UK ile iiretilmis ve NaOH ile
aktive edilmis numunelerde etrenjit olusumu
goriilmiistiir.

e  Numuneler igerisinde, fiziksel ve mekanik 6zellikler
acisindan NAOH ile iiretilen, %60 C sinifi ve %40 F
smift UK ig¢eren karigimin optimum karisim orani
olabilecegi diigiiniilmektedir.

egilme
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Anahtar
Kelimeler
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KA,

ESA ile KA
kiyaslanmast

Oz: Evrisimsel sinir ag1 (ESA) ve Kapsiil Ag (KA) énemli derin 6grenme mimarileridir. Bu
makalede, ESA ve KA mimarilerinin MNIST ve Fashion MNIST veri kiimelerindeki ortiisme ve
deformasyon durumlarinda siniflama dogruluklari incelenmistir. Bu veri kiimelerinin her bir test
verisi, rastgele alinan 7x7 lik bloklarin iki, ii¢ ve dort tanesinin kendi aralarindan yer degismesiyle
deforme edilmistir. Bunun yaninda veri kiimelerine ait farkli siiftaki veriler birbirilerini kismi
olarak oOrtecek sekilde test veri kiimeleri olusturulmustur. Yapilan deneysel sonuglarda
deformasyon durumunda ESA’nin siniflama dogrulugunun MNIST veri kiimesi i¢in %5 ila %13,5,
Fashion MNIST i¢in %7,1 ila %25,4 oraninda azaldigi, KA da ise MNIST veri kiimesi i¢in %31 ila
%43, Fashion MNIST icin %34,7 ila %53,2 oraninda azaldig1 gozlemlenmistir. Bu durum ESA
mimarisinin, deforme edilmis test kiimelerinde KA’ ya gore yiiksek dogrulukta siniflama yaptigi
gosterilmigtir. Bunun yaninda KA’ nin deforme edilen sahte verilere kargi duyarliligt ve siniflama
basarimina tepkisi ESA’ya gore daha dogru oldugu goriilmiistir. Deforme durumlarinin
onemsenmedigi uygulamalarda ESA’nin, deforme durumuna hassasiyet gosterecek giivenlik
uygulamalarinda KA kullanilmasi sonucuna varilmugstir. Ortiisme durumlarinda ise ESA’nin
simiflama dogrulugu MNIST i¢in %63, Fashion MNIST ig¢in % 58, KA ise dogruluk orant MNIST
icin %88, Fashion MNIST i¢in %81 olarak elde edilmistir. Bu durum ortiisme durumlarinda KA’
nin ESA’ya gore daha yiiksek siniflama dogruluguna ulastigi gézlemlenmistir.

Comparison of Capsule Network and Convolutional Neural Network Classification

Performances in Overlap and Deformation Conditions

Keywords
CNN,
CapNet,
Comparison
of CapNet
and CNN

Abstract: Convolution Neural Network (CNN) and Capsule Network (CapsNET) are important
deep learning architectures. In this paper, the classification accuracy of CNN and CapsNET
architectures in the overlap and deformation states of MNIST and Fashion MNIST data sets are
examined. Each test data of these data sets are deformed by the interchange of two, three, and four
of the 7x7 blocks taken randomly. In addition, test data sets are created to overlap each other with
different classes of data clusters partially. In experimental results, in case of deformation, the
classification accuracy of CNN for the MNIST data set decreased to between 5% and 13.5% and
for the Fashion MNIST to between 7.1 % and 25.4%, on the other hand, it was observed that the
classification accuracy of CapsNET for the MNIST data set decreased to between 31% and 43%
and for the Fashion MNIST to between 34.7% and 53.2%. This situation shows that CNN
architecture makes high accuracy classification in deformed test sets compared to CapsNET. In
addition, it was seen that the sensitivity of CapsNET to deformed fake data and its response to
classification performance is more accurate than CNN. It is concluded that CNN should be used in
applications where deformed situations are not considered, and CapsNET should be used in
security applications that may show sensitivity in deformed situations. In the case of overlap, the
classification accuracy of CNN is obtained 63% for MNIST, 58% for Fashion MNIST, on the other
hand, CapsNET is obtained 88% for MNIST and 81% for Fashion MNIST. In this case of overlap,
it was observed that CapsNET obtained higher classification accuracy than CNN.
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1. GIRIS

Bilgisayar bilimleriyle ilgilenen bir¢ok arastirmacinin
ilgi duydugu giincel konulardan biri yapay 6grenmedir
[1]. Insan gibi diisiinebilen, hareket edebilen veya
muhakeme edebilen bilgisayarlar gelistirmek yapay
O0grenmenin temel amaglari arasindadir. Derin 6grenme,
son yillarda yapay Ogrenmenin popiiler bir arastirma
alanidir. Derin 6grenme, klasik 6grenme mimarilerinden
farkli  olarak daha fazla  Ogrenme  katmani
barindirabilir(GoogleNet 22 katman [2]), giris
parametresi olarak imge, ses sinyalleri gibi veriler
alabilir ve daha fazla simif barindiran biiyiik veriler giris
olarak uygulanabilir (ImageNet [3] 1000 sinif ve 100000
imge). Bu durum yiiksek hesaplama maliyeti gerektirir.
Fakat 6grenme {lizerindeki basariminin yiiksek oldugu
bilimsel ¢aligmalarla ortaya konulmaktadir [4].
Evrisimsel Sinir Aglar1 (ESA), Boltzman Makinalari,
Otomatik Kodlayicilar (Autoencoder), Cekismeli Uretici
Aglar (CUA) ve Kapsiil Aglar (KA) en sik kullanilan
derin 6grenme mimarileridir.

ESA, medikal imgelerin smiflanmasi, nesnelerin
taninmasi ve tespiti gibi uygulama alanlarindan siklikla
kullanilan bir mimaridir [4-7]. ESA temelde evrisim
(konviilasyon), aktivasyon fonksiyonu (Relu) ve
havuzlama (pooling) katmanlarinin belirli sayida
uygulanmasiyla ve sonunda tam bagli bir sinir agim
barindiran bir yapay Ogrenme modelidir. Bu yapinin
havuzlama katmani 3x3, 5x5 gibi boyutlarda imgeyi
bloklara ayirmaktadir. Bu bloklarin her biri segilen
havuzlama modeline (maksimum havuzlama, ortalama
havuzlama ve minumum havuzlama gibi) gore tek bir
skaler degere indirgenmektedir. Yapilan havuzlama
islemi evrisim uygulanmig imgenin biiylik bir veri ve
ozellik kaybina neden olur. Birgok problemde yiiksek
dogruluk basarimi gosteren ESA’nin bu yoniiyle
sagladigi giivenilirlik tartisilmaktadir.

KA mimarisi, imgenin temel 6zelliklerini (konum,
yonelim, kalinlik)  Ogrenebilen derin  grenme
mimarisidir [8,9]. ESA’nin literatiirde vurgulanan eksik
yonlerine alternatif olarak onerilen KA, temelde evrigim
katmani ile baglamaktadir. Daha sonra simif dzelliklerine
gore boyutlanan vektdr tabanli bir kapsiil katmaniyla

imgelerin  Ozelliklerini  modellemektedir.  Kapsiil
katmanina  anlagmali yonlendirme algoritmast
uygulanarak c¢ikis kestirimi  yapilmaktadir. Ayrica

O0grenme aginda ¢oziici katman kullanilmaktadir. Bu
katman, kapsiil agin vektorel ¢iktilarini giris olarak alir
Ve giris verisinin tekrar yapilanmasini 6grenir.

Literatiirde KA’in hesaplama yiikiinii azaltmak i¢in
temel mimarisindeki gereksiz agirliklar1  budama
metoduyla tespit eden mimari sunulmaktadir [10]. Bu
¢alismada yapilan analiz sonucunda gereksiz yapilar KA
¢ikarillarak iglem karmasast ve hesaplama yiikii
azaltilmigtir. Diger bir g¢alismada KA mimarisinde
anlagsmali yonlendirme algoritmasina alternatif bir

yontem Onerilmistir. Sunulan yontem farkli veri
kiimeleri i¢in basarimi gosterilmigtir [11].

KA literatiirde gogiis kanseri imgelerinin
smiflanmasinda  [12], beyin tiimér imgelerinin
smiflanmasi [13], diyabetik retinopati ve mitoz tespiti
[14] gibi medikal alanda siklikla kullanilmigtir. Bunun
yaninda kapsiil tabanli ¢ekigsmeli iretici ag, Vveri
iretimindeki performansi literatiirde detaylandirilmistir
[15]. Ayrica isaret dili tamima uygulamasinda yiiksek
basarim gosterdigi gozlemlenmistir [16]. KA, CIFAR
[17] gibi birden fazla nesnenin bulundugu karmasik veri
kiimelerinde  basarimi1  diisik oldugu literatiirde
sunulmustur [18].

Bu makalede, son doénemlerde popiilerligi giderek artan
ESA ve KA’m bozulmus veya iist liste Ortiisme
durumlarini iceren imgelerdeki smiflandirma
performanslart  kiyaslanmaktadir. Bu  baglamda
caligmada oncelikle ESA mimarisi anlatilmaktadir. Daha
sonra KA mimarisi sunulmaktadir. Calismanin
devaminda deneysel sonucglarda kullanilacak veri
kiimeleri ve ozellikleri verilmektedir. Bu veri kiimeleri
once bloklarina ayrilmaktadir. Bloklar 1,2 ve 3 parca
olarak yer degistirilerek veri kiimesi yeniden
diizenlenmektedir. Bunun yaninda veri kiimesindeki
farkli siniflara ait imgeler, rastgele segilerek iki imge {ist
iste kaydirilarak Ortiisme olusturulan yeni test veri
kiimesi elde edilmektedir. Son olarak ESA ve KA
performanslar1 bu farklilagtirilmis iki veri kiimesi igin
detaylandirilarak tartisilmaktadir.

2. EVRIiSIMSEL SiNiR AGI

ESA, klasik sinir agindan farkli olarak evrigim katmani
icermektedir. Evrisim katmanm ilk adimi belirlenen
sayida ve boyuttaki filtreyi, kaydirma ile padding
degerine gore imgeye uygulanan konvoliisyon islemidir.
Denklem 1’ de konvoliisyon isleminin matematiksel
formiilii verilmektedir.

n n
xt;= Z Z Wap y(li_-f—la)(i+b) (1)
a b

Denklem 1° de de y giris imgesi w ise uygulanacak
konvoliisyon filtresini gostermektedir. Evrisim sonucu
yatay kenarlar, dikey, ve agisal kenarlar gibi uygulanan
imge ile ayn1 veya yakin boyutta imge tiirevleri elde
edilmektedir [5]. ESA ‘larda her bir konvoliisyon
sonucu, relu veya hiperbolik tanjant gibi bir aktivasyon
fonksiyonuna verilmektedir. Boylelikle konvoliisyon
¢ikis degerlerinin belirli bir say1 araliginda oldugu
garantilenmektedir. Denklem 2’ de Relu fonksiyonun
matematiksel modeli gosterilmektedir.

z = max(0, x) (2)

Denklem 2’ de x, konvoliisyon ¢ikis degerlerini
gostermektedir. z ise bu ¢ikis degerlerinin Relu
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Sekil 1. AlexNET mimarisi [4].
aktivasyon fonksiyonu sonucudur. ESA evrisim kullanilan bir ESA ag1 olan Alexnet aginin 6rnek sema
isleminin  son asamasi  havuzlama katmanidir. modeli Sekil 1’ de gosterilmektedir.

Havuzlama 3x3, 5x5 gibi maskeleri imgeye uygulayarak
3x3 filtre i¢in 9 tane, 5x5 filtre igin 25 tane degeri
maksimum, minimum veya ortalama degerini alarak tek
bir skaler degere indirerek boyut kii¢iilten bir katmandir.

ESA’nin son katmaninda genel olarak tam bagli yapay
sinir ag1 kullanilmaktadir. Bu yapisiyla ESA giiclii bir
derin 6grenme mimarisidir. Literatiirde bir¢ok ¢alismada

3. KAPSUL AG

Sabour ve dig tarafindan ilk olarak literatiirde sunulan
KA, temelde ESA’nin havuzlama katmanindaki 6zellik
kaybina dikkat c¢ekerek, ESA’ ya alternatif olarak
tasarlanmugtir. Sekil 2° de KA asamalari gosterilmektedir

[9].

~ Giris
Imgeleri Y, Dijit Kapsiiller \
m ----- C Evnsm
N S8
| Onciil R
Kapsiil | .~
Giig fmge
Siniflart

Tahmin
olastliklarmmn

>| Tahmin Kaybt I
ﬁ Kayip }»' Egitim

0 H

2

3 4 Maske f--- >é
6

8

Sekil 2. Kapsiil ag islem asamalari [9].

KA ilk olarak bir evrisim katmaniyla imgeleri
filtrelemektedir. Bu filtre agirliklar1 baslangigta rastgele
verilmektedir. Sekil 2’ de gorildiigii lizere evrisim

isleminin sonucu ezme fonksiyonuna giris olarak
verilmektedir. Ezme fonksiyonu denklem 3’ te
gosterilmektedir.
sl s
]'= 2 (3)
L+ [Isy "l

Burada v, j. kapsill ¢ikis vektoriidiir. vj ise toplam giris
verilerini temsil etmektedir. Bu islem asamasindan sonra

Yeniden
Coziicii Yapilandirma |

dijit kapsiil asamasi gelmektedir. Dijit kapsiil asamasina
giris olarak gelen her vektor ilgili w agirhigr ile
carpilarak ¢ikis tahmini yapilmaktadir. Denklem 4’ te
agirliklandirilmis ¢ikis tahmini gosterilmektedir.

)i = Wik (4)

Bu agsamadan sonra anlagmali yonlendirme algoritmasi
uygulanarak dijit kapsiil katmani ¢ikis kestirimi
yapilmaktadir. Anlasmali yonlendirme algoritmasinin
sozde kodu Tablo 1° de verilmektedir.

Anlagmal1 yonlendirme algoritmas1 uygulandiktan sonra
dijit kapsiil ¢ikislariin uzunluklar1 hesaplanmaktadir.
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Her bir dijit kapsiilin olasiliksal c¢ikiglari, kapsiilii
olusturan ve veri kiimesinin sinif sayisina esit olan her
bir elemanin uzunluguna esittir. Bunun anlami giris
degerinin hangi sinifa ait oldugu uzunluk degerine gore

tespit edilmektedir. Tespit hatasi herhangi bir k dijit
kapsiilil igin Ly, Denklem 5’te verilmektedir.

Tablo 1. Anlagmali yonlendirme algoritmasi sdzde kodu [9].
Anlagmal1 Yonlendirme

1: fonksiyon Yonlendirme (tij;,r,1)

2: for 1 katmanindaki bitiin i kapsiilleri ve 1 4+ 1 katmandaki

kapsiil j ler igin b;; < 0

3: for r iterasyon sayisinca

4: for 1 katmanindaki biitiin i kapsiilleri igin: ¢; «

softmax(b;)

5. forl+ 1 katmandaki kapsiil j lerin icin: s; « ¥, c;j;;

6: for 1 + 1 katmandaki kapsiil j lerin i¢in: v; = ezme(s;)

7. for 1 katmanindaki biitiin i kapsiilleri ve 1 + 1 katmandaki

kapsiil j lerin i¢in

8: by < by + Uy,

9: return v;

TB
Relu

B
Relu

Dijit Kapsiiller

(A%
ot

Sekil 3. Coziicii ag yapisi.
4. VERi KUMELERIi

Bu makale c¢alismasinda MNIST [19] ve Fashion
MNIST [20] veri kiimeleri kullanilmaktadir. Bu veri
kiimelerinin her ikisi de 10 adet smifa sahip 28x28
boyutundaki 70000 gri formatta imgeden olusmaktadir.
MNIST veri kiimesi, el yazmasi rakamlardan meydana
gelmektedir. Fashion mnist veri kiimesi ise ayakkabi,
elbise, canta, tigort, pantolon, mont ve bunlarn farkli
tiirevlerinden olusmaktadir. MNIST ve Fashion MNIST
veri kiimesindeki farkli siniflara ait 6rnek imgeler Sekil
4’ te gosterilmektedir.

FLIHED QAEED
L1882 BOrkEE

Sekil 4. (a) Fashion MNIST (b) MNIST igin segilmis 6rnek imgeler.
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Ly = T, max(0,m* — [|v|)?
+ A1 (5)
— Ti) max(0, [|vy || — m™)?
Burada Tj degeri imgedeki farkli siniflara ait tek bir
deger olmasi durumunda 1 olarak belirlenmektedir. m™—,
mt ve A degeri veri kiimesinin gore belirlenen
sabitlerdir. Kapsiil agin kayip fonksiyonu, L ile dijit
kapsiilin  degerlerini  giris alan ¢0ziicii  yapisinin
maliyetinin sabit bir katsay1 ile carpimlarinin toplami
olarak belirlenmektedir. Sekil 3’ te drnek bir ¢oziicii ag
yapist modellenmektedir. Coziici ag, giris olarak dijit
kapsiil verilerini alarak tekrardan imgeyi insa etmeye
calismaktadir. Coziicliniin giris verisi dijit kapstil
degerleridir. Cikis1 ise imgenin kapsiil degerlerine gore
yeniden iiretilmis halidir.

Sekil3’te TB, tam bagl sinir agidir. Aywrca Sekil 3’te
Fashion MNIST veri kiimesi igin drnek bir KA ve TB
yapilarinin ndron sayilar1 gostermektedir. KA son
asamasi egitim safhasidir. Kayip maliyeti hesaplandiktan
sonra agin biitiin agirliklari glincellenmektedir.

B
Sigmoid

8L

4.1. NxM Boyutundaki Bloklarin Yer Degismesiyle
Imgelerin Deformasyonu

ESA ve KA dogruluk ve test glivenligi performanslarini
karsilastirmak i¢in MNIST ve Fashion MNIST veri
setleri 7x7 boyutunda bloklara boliinmektedir. Daha
sonra bu bloklar arasindan rastgele segilen 2, 3 ve 4 blok
kendi arasinda yer degistirilerek yeni 6rnek imgeleri elde
edilmistir. Deforme edilmis bu goriintiler Sekil 5° te
gosterilmektedir. Bu yeni imge kiimesi i¢in y2, iki
blogun, y3 {ii¢ blogun, y4 dort blogun yer degismesi
anlamina gelmektedir.
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Sekil 5. Deforme edilmis veri kiimeleri
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<
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Deformasyon islemi, siniflandirilacak  nesnelerin
biitiinliigiiniin bozulmasi durumunda derin mimarilerin
performanslarinin kiyaslanmasi i¢in uygulanmaktadir.

4.2. imgelerin Ortiismesi

Ortiisme, veri kiime sinifina ait birden fazla iiyenin imge
iizerinde goriiniimlerini kismi perdeleyecek sekilde
kapatmasidir. MNIST ve Fashion MNIST veri kiimesi
i¢in farkli siiflara ait imgeler birbirleriyle ayni sahnede
kaydirarak ortiisme olusturulmaktadir. Ortiisme islemi
ile ilgili literatiirde gesitli ¢oziim 6nerileri sunulmaktadir
[21]. Ortiisme durumunda ESA ve KA performanslarmin
karsilagtirilmasi i¢in tam oOrtiisme durumunda veriler
Sekil 6° da sunulmaktadir.

CINEEd SIF I
LIS
 CAEIEIER LAEAT)

Sekil 6. 1. ilk imge, II. ikinci imge, 1L lk ve ikinci imgenin 6rtiigmiis
halleri a. MNIST veri kiimesi i¢in Ortiismeli imgelerin olusumu b.
Fashion MNIST igin 6rtiismeli imgelerin olusumu

4. DENEYSEL SONUCLAR

Deneysel sonuglar, Matlab 2019b ortaminda ve Python
programlama dili ile gergeklestirilmektedir. Gelistirilen
yazilimlar, 20 ¢ekirdekli 2 islemcili, 64 gb ram sahip bir
sunucu bilgisayarda bulunan Nvidia Quard 4000 gpu
hizlandiricida yiiriitiilmektedir. Bunun yaninda deneysel
caligmalarda kullanilan KA’in katmanlar1 ve 6zellikleri
Tablo 2’ de, ESA’ninki de Tablo 3’te sunulmaktadir.
Deneysel c¢alismalarda yontemlerin toplam dogruluk
kiyaslanmaktadir. Toplam dogruluk hesabi denklem 6’da
sunulmaktadir.

Dogruluk (D) = LTP 6
ogruluk (D) = Toplam Veri Sayist 6)

TP degiskeni, smiflardaki dogru tahmin edilen veri
sayisim ifade etmektedir. Dogruluk degeri, her sinifta
tahmin edilen dogru veri sayisinin toplam veri sayisina
oramdir.
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Tablo 2. KA katman yapisi.

Katman Cikis boyutu Parametr | Baglantis
e sayist 1
Imge giris (input 1) (?,28,28,1) 0 -
Konviilasyonl (convl) | (?,20,20,256) 20992 input_1
Onciil kapsiil (convp) (?,6,6,256) 5308672 convl
Onciil kapsiil tekrar (7,1152,8) 0 convp
boyutlama (reshape)
Onciil ezme (7,1152,8) 0 reshape
fonksiyonu (lambda)

Dijit kapsil (digitcaps) (2,10,16) 1474560 | lambda
Giris (input_2) (?,10) 0 -
Maske (mask) (?,160) 0 digitcaps

input_2
Kapsiil ag (length) (?,10) 0 digitcaps
Cdziicii (decoder) (2,28,281) 1411344 mask

Tablo 2’ de verilen KA mimarisinde giris Ornek
boyutunun olarak 28x28 oldugu goriilmektedir. Egitim
veri kiimesindeki eleman sayis1 ve parametrelerine gore
c¢ikis boyutundaki siitunun ilk degerleri belirlenmektedir.
Bu nedenle o siitundaki ilk boyut ?° ile ifade
edilmektedir. Giris verilerine 9x9 luk 256 adet filtre ile
evrisim uygulanmaktadir. Evrisim katmanm ardindan
kaydirma boyutu 2 olarak belirlenen onciil kapsiil
katmani ile resim boyutu 6x6x256 indirgenmektedir.
Daha sonra tekrar boyutlama yapilarak 8 elemanl 1152
adet onciil kapsiil ¢ikist belirlenmektedir. Dijit kapsiil
katmanin her bir elemani simif sayist kadar ¢ikis igeren
16 adet vektor ile temsil edilmektedir. Dijit kapsiiliin
cikigl, c¢oziici katmana giris olarak verilmektedir.
Boylelikle agin kaybi hesaplanarak egitim islemi
gerceklestirilmektedir.

Tablo 3. ESA katman yapisi.

Katman Filtre Filtre
boyutu sayist

Padding | Stride

Resim girisi - - - -

Konvoliisyon1 3x3 8 Same -
Batch normalisazyonu - - - -
Relu aktivasyon - - - -
Fonksiyonu
maxPooling 2x2 - - 2x2
Konvoliisyon2 3x3 16 Same -
Batch normalisazyonu - - - -
Relu aktivasyon - - - -
Fonksiyonu
maxPooling 2x2 - - 2x2
Konvoliisyon3 3x3 32 Same

Batch normalisazyonu - - - B

Relu aktivasyon - - R R
Fonksiyonu

Tam bagli sinir a1 - - - R

Softmax - - - -

Siniflama katmani - - - _

Tablo 3° te ESA yapisinda oncelikle 3x3 lik 3 adet
evrigim sirastyla giris veri kiimesine uygulanmaktadir.
Daha sonra evrisim katmanlar1 arasinda toplu
normalisazyon ve Relu aktivasyon islemleri yapilarak
veriler normalize edilmektedir. Bunun yaninda her
evrisim isleminden sonra maksimum havuzlama islemi
yapilarak boyut indirgenmektedir. ESA agnin son
asamasinda siniflama islemi i¢in tam bagl sinir agi,
softmax ve siniflama katman1 uygulanmaktadir.

Deneysel ¢alismalarin ilkinde, NxM boyutunda bloklarin
yerleri degismesiyle olusan test veri kiimelerini dnceden
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egitim verileriyle egitilmis KA ve ESA’ya verilerek
sahte imgeler i¢in performanslar1 incelenmektedir. Tablo
4’ te KA ve ESA’nin sahte resimlerde toplam dogruluk
ve deforme durumuna gére yizde degisimi
gosterilmektedir.

Tablo 4’ de YD, basarimin yiizde azalma oranimi
gostermektedir. Deforme edilmis Mnsit ve Fashion
MNIST imgelerinde ESA’nin KA’ya gore siniflama
basarimimin yiiksek oldugu goriilmektedir. Ancak KA
sahte resimlere karsi duyarliligi ve siniflama bagarimina
tepkisi ESA’ya  gore daha  dogru  oldugu
gozlemlenmektedir. KA iki veri kiimesi i¢in rastgele
secilen test verilerinin tekrar yapilanma sonuglari ve
tahmin ¢iktilar1 Sekil 7°de sunulmaktadir.

Tablo 4. Y2,Y3 ve Y4 deforme durumunda performans kiyaslanmasi.

Veri D Y2 Yd2 Y3 Yd3 Y4 Yd4
Kiimesi

Ka Mnist 99.2 68 31 61 38 56 43

Es Mnist 99 91 5 81 15 83 13.5
a
Ka | F- Mnist 92 60 347 49 46.7 43 53.2

Es F- Mnist 90 83,6 7.1 76,8 14.6 67,1 | 254

Tablo 4’ te YD, basarimin yilizde azalma oranini
gostermektedir. Deforme edilmis Mnsit ve Fashion
MNIST imgelerinde ESA’nin KA’ ya gore siniflama
basarimimin yiiksek oldugu goriilmektedir. Ancak KA
sahte resimlere karst duyarliligi ve siniflama basarimina
tepkisi  ESA’ya  goére daha  dogru  oldugu
gozlemlenmektedir. KA iki veri kiimesi igin rastgele
secilen test verilerinin tekrar yapilanma sonuglari ve
tahmin ¢iktilar1 Sekil 7> de sunulmaktadir.
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Sekil 7. Deforme edilmis goriintiilerin KA ¢6ziicii sonuglart a. MNIST
veri kiimesi, b. MNIST ¢oziicii sonuglari, c. Fashion MNIST veri
kiimesi, d. Fashion MNIST ¢6ziicii sonuglari.
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KA sanal verileri gerceginden ayirt etme yetenegi ile
ESA’nin bir adim o6niine gegmektedir. ESA ag yapisi
verilerin konum, yonelim, kalinlik gibi Onemli
Ozniteliklerini KA’ ya gore daha smirli miktarda
ogrendigi gozlemlenmektedir. ESA sinir aginin 6rnek
sanal imgeleri ayut etme yetenegi KA gore daha
distiktiir. ESA, yapist biiyikk 6l¢iide deforme olmus
imgeleri orijinal imgenin pargalarmin yer degismesi
olarak algilayarak deformasyon durumunda hassasiyet
gostermemektedir. KA ise tekrar yapilanma kaybi ve
dijit kapsiil ¢ikis kestirim kaybini goz Oniine alarak
imgenin  sekil  biitlinliigline  karst  hassasiyet
gostermektedir.

Deneysel c¢aligmalarin ikincisinde ortiisme durumunda
KA ve ESA performanslart karsilagtirilmaktadir.
Oncelikle iki veri kiimesine ait veriler kendi aralarinda
farkli smiflardan birer tane olmak iizere rastgele
segilerek ortiisme islemi uygulanmaktadir. Ortiisme
durumunda aglarin dogruluk performanslar1 Tablo 5’ te
gosterilmektedir. KA o6rtiisme durumu ile basa ¢ikmak
icin agm kayip fonksiyonunda T, degerini degistirerek
ve dijit kapsiil sayisini artirarak imgeden birden fazla
eleman g¢ikarimi yapmaktadir. Bunun yaninda ¢oziicii
katman yardimiyla imgede var olan farkli siniflara ait
bilgileri ¢dzmeye caligmaktadir. Sekil 8’ de oOrtiisme
durumunda KA’ 1 ¢6ziicii sonucu verilmektedir.

Tablo 5. Ortiisme durumlarinda dogruluk kiyaslanmasi.

Mimari Veri Tek Tmge Ortiigme
Kiimesi Dogruluk(%) Dogrulugu(%)
Ka Mnist 99.2 88
Esa Mnist 97 63
Ka F-Mnist 92 81
Esa F-Mnist 90 58

Fashion Mnist

Sekil 8. MNIST ve Fashion MNIST veri kiimeleri i¢in segilen 6rnek
ortiisme imgeleri ve KA sonuglari. a. ilk imge, b. ikinci imge, c.
ortiisme durumu, d. KA ¢oziicii sonucu.

Sekil 8’ de ortiisme durumunda kapsiil agin ¢oziicii
katmaninin 2 adet maske {irettigi goriilmektedir. Bu
maskelerin kirmiz ve yesi renk ile st iiste konumu
gosterilir. KA, ESA‘ ya gore oOrtiisme durumlarinda
egitim veri setinde yliksek basarim gostermektedir. Bu
durum KA, kapsiil yapist ve c¢oziici katmanin aga
kazandirdig1 6nemli bir yetenektir. Siniflara ait yonelim
bilgisini Ogrenebilen KA, Ortligme durumunda bile
imgenin hangi sinifa ait oldugunu yiiksek basarimla
tahmin edebilmektedir. ESA, oOrtlisme durumunda 2
farkli sinifa ait bilgileri ayn1 imge {izerinde 6grenmede
zorlanmaktadir. Bunun temel nedeni ESA aginda
bulunan havuzlama katmanindan dolayr imgeye ait
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konum ve yoOnelim bilgilerinin kaybolmasi olarak
yorumlanmaktadir.

5. TARTISMA VE SONUCLAR

Bu calismada KA ile ESA gibi iki derin 6grenme
mimarisini farkli veri kiimelerindeki performanslari
degerlendirilmistir.  Veri  kiimesindeki ~ 6rneklerde
ortisme ve deformasyon durumlari gdzetilmis ve
hassasiyet ve dogruluk kistaslari irdelenmigstir. KA
yaklagiminin deformasyon durumunda ESA’ya gore
daha fazla hassasiyet gosterdigi gdzlemlenmistir.
ESA’nin yapisal bilesenleri deformasyon durumunu
anlamay1 engellemektedir. ESA’nin bu davranist nesne
tanima gibi bazi uygulamalarda olumlu olarak
degerlendirilecegi gibi giivenlik agisindan bir takim
zafiyetlerin ortaya ¢ikmasina neden olmaktadir. Ortiisme
durumunda KA ve ESA performanslarina bakildig:
zaman, KA, MNIST veri kiimesi i¢in %88, Fashion
MNIST veri kiimesi i¢inde %81 dogrulukla ESA’ya
kars1 biiyiik bir {istiinliik gostermektedir. Bu agidan
bakildiginda ortlisme durumlarinin siklikla gergeklestigi
veri kiimeleri i¢cin KA onemli bir yapay ogrenme
mimarisi olarak one ¢ikmaktadir.

Tleriki calismalarda, makaledeki  tecriibelerden
faydalanilarak biyomedikal imge siniflama ve boliitleme
gibi  problemlere  farkli  ¢dziimler  sunulmasi
hedeflenmektedir.
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Baz1 Upland Pamuk (Gossypium hirsutum L.) Cesitlerinin Cimlenme Doneminde Farkh Tuz
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Anahtar
Kelimeler
Pamuk,
NaCl,
Cimlenme,
Na/K orani,
Tuzluluk,
SAR

Oz: Pamuk (Gossypium spp.), genis istihdam yelpazesiyle diinyanin birgok yerinde Kkiiltiirii yapilan
bir bitkidir. Pamuk yetistiriciligi yapilan hemen her yerde sulamadan kaynakli tuzluluk, en biiyiik
problem olarak ortaya ¢ikmaktadir. Bu caligmada, ¢imlenme doneminde bazi pamuk gesitlerinin
farkli konsantrasyonlardaki tuzlu (NaCl) sulara kars1 toleranslar1 aragtirtlmigtir. 2020 yilinda iklim
odasinda tesadiif parsellerinde faktoriyel diizenleme deneme desenine gore 4 tekerriirlii olarak
kurulan denemede 4 upland pamuk cesidi (PG 2018, Lima, Edessa, May 505) kullanilmistir. Her
¢eside tuz konsantrasyonlarindan (0 mM (kontrol), 25 mM, 50 mM, 75 mM, 100 mM, 125 mM,
150 mM) 10’ar mL eklenmistir. Deneme sonunda fenotipik veriler alinarak varyans analizi
yapilmistir. Yapilan varyans analizi sonucunda c¢esitler arasindaki fark onemli (P<0.05) ve
kullanilan farkli tuz konsantrasyonlar1 arasindaki fark ¢ok dnemli (p<0.01) bulunmustur. PG 2018
%49,64, Lima %51,42, Edessa %49,65 ve May 505 ¢esidi de %52,50 ¢imlenme ortalamalari
gostermistir. En yiliksek tuz konsantrasyonunda en fazla ¢imlenme May 505 ¢esidinde goriilmiistiir.
May 505 ¢esidi uygun sulama suyu ve normal tuzluluktaki arazilerde ekimi dnerilebilmektedir.

Determination the Tolerance of Some Upland Cotton (Gossypium hirsutum L.) Varieties for

Different Salt (NaCl) Levels at the Germination Stage

Keywords
Cotton,
NaCl,
Germination,
Na/K ratio,
Salinity,
SAR

Abstract: Cotton (Gossypium Spp.) is a crop cultivated in many places of the world with its wide
employment range. Irrigation-based salinity emerges as a major problem almost everywhere where
cotton is grown. In this study, the tolerances of some cotton varieties to the salt at different
concentrations during germination period were investigated. The experiment was conducted on 4
upland cotton varieties (PG 2018, Lima, Edessa, May 505) by using a randomized complete plot in
a factorial experiment design with 4 replications in growth chamber in 2020. 10 m L™ of different
salt concentrations (0 mM, 25 mM, 50 mM, 75 mM, 100 mM, 125 mM, 150 mM) was applied to
the each variety. At the end of the experiment, phenotypic data were collected and subjected to
analysis of variance. As a result of the variance analysis, differences in salinity tolerance were
found important (P <0.05) between plant species. The differences between the different salt
concentrations tested were also found to be important (p <0.01). The varieties of PG 2018, Lima,
Edessa and 505 May showed an average of 49.64%, 51.42%, 49.65%, and 52.50% germination,
respectively. May 505 showed the highest germination rate at the highest salt concentration. May
505 variety could be recommended for cultivation in normal salinity lands using suitable irrigation
water.

1. GIRiS

Pamuk bitkisi

yag olarak, cir¢irlamadan sonra pamuk ¢igiti {izerinde
kalan ince lifler (linteri) seliiloz kimya, yatak, dolgu ve
savag endistrisine ham madde saglamaktadir [2].

diinya genelinde tekstil sektoriinde  Yaklagsik 50 kadar endiistri dalina ham made tedarik eden

kullanilan dogal lifin %35’ini saglamaktadir [1]. Lifi ile  [3] pamuk bitkisi, soya bitkisinden sonra en énemli ikinci
tekstil ve diger endiistri dallarina ham madde saglarken, yag bitkisidir ve tohumundan elde edilen yag petrole
kiispesi ve kapgig1 hayvan yemi olarak, ¢igiti tohum ve  alternatif olarak da biyodizel iiretiminde kullanilmaktadir
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[4]. 35 farkli iilkede 100 milyonun iizerinde insanin temel
ge¢im kaynagimi saglayan pamuk, yaklasik 20 milyon
¢iftci tarafindan yetistirilmekte ve yilda yaklagik 33.5
milyon hektar alanda ekimi yapilmaktadir [5].

Pamugun verim, adaptasyon ve kalitesi gibi cesitli
ekonomik &zelliklerini sinirlandiran ve hatta sonlandiran
en Onemli abiyotik stres kosullarindan birisi tuzluluk
problemidir. Kurak ve yari-kurak bolgelerde ¢esitli
yollarla (salma sulama, sel, vb.) ¢oziinebilen tuzlarin
yikanarak taban suyuna karigmasi ve kapilarite yoluyla
toprak ylizeyine yakin yere ¢ikmasi sonucunda suyun
buharlagsmasindan sonra toprakta kalan tuz, topraktaki
tuzlulugu meydana getirmektedir [6]. Pamuk tretimini
negatif yonde etkileyen tuzluluk, Diinya capinda sulu
arazilerden olusmak {izere yaklagik 45 milyon hektarin
tuzluluga maruz kaldigi ve bu tuzlulugun sebebebiyet
verdigi kayiplarmn yillik 27.3 milyar ABD dolarina
tekabbul ettigi bildirilmektedir [7]. Diinyada ise 800
milyon ha alandan daha fazla alanda tuzluluk probleminin
oldugu ve bu alan tarim yapilan karasal alanlarin %6’sina
tekabiil ettigi bilinmektedir [8]. Ayrica tuzluluk, abiyotik
stres faktorii olan kurakliktan sonra ikinci en tahripkar
faktor olmakta ve bitkilerin geligimlerini kisitlarken, {irtin
verimlerini de kademeli olarak diisiirmektedir [9].

Topraktaki tuzlulugun en biiylik miisebbibi olan sulama
suyunun tuzluluk seviyesi (sulama kalitesi sinifi) tarimsal
alanda ¢ok biiyiik onem arz etmektedir. Elektriksel
iletkenlik (EC, electrical conductivity) (mikromhos/cm)
ve Sodyum adsorpsiyon orani (SAR) oranlarina goére, en
iyi sulama suyu simifinin en diisiik SAR (0-6) ve EC (0-
250)’ye sahip olan C1S1 smifi, en kotii sulama suyunun
en yiksek SAR (26-30) ve en yiksek EC (>2250)
degerine sahip olan C4S4 sulama siifi oldugu
bilinmektedir [10].

Sulama siniflart EC (mikromhos/cm) degerine gore 0-250
diigiik tuzlu (1. Sinif), 250-750 orta tuzlu (2. Smif), 750-
2250 yiiksek tuzlu (3. Sinif), >2250 ¢ok yiiksek (4. Sinif)
tuzludur. SAR (%) degerine gore 0-10 aras1 az sodyumlu
(1. Smif), 10-18 orta sodyumlu (2. Smif), 18-26 yiiksek
sodyumlu (3. Smif) ve >26 cok yiiksek sodyumlu (4.
Sinif) sulardir. Her iki smiflandirmada da birinci sinif
sular sulamada rahatlikla kullanilirken, ikinci ve ti¢lincii
smif sulart tedbirler alinarak, drenajin iyi oldugu
topraklarda kullamlmaktadir 4. sinmif Kkategorisine giren
sular ise sulamada mecbur kalinmadigi siirece
kullanilmamasi gerekmektedir. Ancak miicbir durumlarda
tuza toleransi yiiksek olan bitkiler, iyi drenaj kosullarinda,
infiltrasyon hiz1 yiiksek arazilerde kontrollii bir sekilde
kullanilmaktadir [10].

Sulama suyuyla toprakta ortaya ¢ikan tuzluluk
problemleri topragin ihtiva ettigi tuzluluk seviyesine gore
smiflandirilmaktadir. Toprakta tuzluluk (ECe, dS/m), O-
0.98 arasinda oldugunda bitkiyi olumsuz etkilemeyecek
kadar azdir. 0.98-1.71 orani, az ve sadece tuza ¢ok hassas
olan bitkilerde verim kaybina sebebiyet verir. 1.71-3.16
araligi tuzlu aralik olarak kabul edilir ve ¢ok sayida
bitkide verim ve gelisme diislislerine neden olur. 3.16-
6.07 aralig1 ¢ok tuzlu topraklar olarak kabul edilir ve
sadece tuza dayanikli bitkiler bu tip topraklarda iriin
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verebilir. >6.07 oranina sahip topraklar asir1 tuzludur ve
¢ok az sayida tuza dayanikli bitki burada iiriin verebilir
[11].

Sodyum adsorpsiyon orani (SAR) topraktaki tuzluluk
seviyesinin belirlenmesinde ¢ok énemli bir kriterdir. Kotii
drenaj kosullarinda topraktaki tuz konsantrasyonun
artmasi; Ozellikle SAR degeri %10-15’1 astiginda, kil
agregatlari dagilmis olur. Topragmm gecirgenligini ve
topragin hava almasimi azaltir. Topragin yapisini bozar,
bitkinin topraktan su ve besin alimim engelleyerek
fotosentezi sekteye ugratir. Bitkinin boyu kisa, yapraklar
kiictik kalir. Govde ve dallar uzayamaz. Cimlenme yavas
ve yetersiz olur. Cigeklenmenin gecikmesine, ¢igeklerin
az a¢cmasina ve tohumlarin kisa kalmasina, toprakta su
olmasina ragmen osmotik denge bozuldugu igin bitki
topraktaki suyu alamaz ve fizyolojik kuraklik denilen bir
olaymn gerceklesmesi sonucunda bitkinin Oliimiine
sebebiyet vermektedir [11]. Ayrica topraktaki Na/K
oranimin artmasi fazla miktarda Na alim1 ve yeteri kadar
K alinamamasi dolayisiyla bitkiyi negatif yonde
etkilemektedir [12].

Pamuk verim agisindan tuzluluga kars: tolerant bir bitki
smifina girmektedir [2]. Her ne kadar ¢imlenme, siirme ve
fide doneminde tuzluluktan dolayr yavaglama veya
gecikme [13], olsa da yine de tuzlulugun negatif etkisi
pamuk bitksinin tiiriine, ¢esidine ve gelisme donemine
baghdir. G. barbadance L., G. hirsutum veya G.
arboreum pamuk tiirlerine gore tuzluluga kars tolerant ve
fide doneminde ¢imlenme d6nemine nazaran daha fazla
duyarlilik géstermektedir [14].

Pamuk bitkisi topraktaki elektriksel iletkenlik (EC) 7.7 dS
™ seviyesine kadar tolerant olan bir bitkidir [15], ancak
EC 17 dS ™' seviyesine ulastiginda pamukta %50’ye
varan verim kayiplariin oldugu goézlenmistir [16].

Qadir & Shams [17], sularda 10 ve 20 dS ™ tuzluluk
seviyelerinin pamuk genotiplerinin ¢imlenme tizerindeki
etkilerini arastirdiklart  ¢alismalarinda, 10 dS ™
seviyesinin biitiin genotiplerde ¢imlenme oranini %47-84,
20 dS ™ seviyesinin ise %17-54 oraninda degistirdigini
bildirmislerdir. Amjad ve ark. [18] farkli tuz seviyelerinin
(1.5, 5, 10, 15, 20, 22, 30 dS ™) pamuk genotiplerinin
¢imlenme, fide uzunlugu ve agirhigr iizerindeki etkisini
inceledikleri arastirmalarinda, tuz yogunlugun artmasi
fide uzunlugunu, fide agirligint ve ¢imlenme hizint
disiirdiigiini; 10, 15, 22 ve 30 dS ™! seviyelerindeki tuz
konsantrasyonlarinin ¢gimlenmeyi sirastyla %11, 22, 44 ve
84 oraninda azalttigin1 bildirmiglerdir.

Wang ve ark. [19] yaptiklart aragtirma sonucunda pamuk
bitkisinin ¢imlenme doneminde, fideleme donemine
nazaran tuzluluk stresine karsi daha hassas oldugunu
bildirmislerdir. Ayrica yine ¢imlenme donemlerinde, tuz
toleransinin belirlenmesi noktasinda, ¢imlenme
potansiyeli, c¢imlenme orani, yeni kiitle ve vigor
indeksinin kullanilabilecegi belirtilmistir [20].

Yapilan c¢alismalar tuzlulugun pamugun lif kalitesini
olumsuz etkiledigini [21], hem G. hirsutum (Acala
1517D) hem de G. barbadance (Pima S-2) pamuk
genotiplerinde pamuk lifinin uzunlugunu, mukavemetini
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ve microner degerini distirdiigii gorillmiistiir [21]. Sattar
ve ark. [22], farkli tuz konsantrasyonlarinin pamugun
(Gosyypium arboreum L.) ¢imlenmesi iizerindeki
etkilerini arastirdiklar1 ¢aligmalarinda, genotiplere 100-
600 mM arasinda degisen oranlardaki tuzlu su
konsantrasyonlar1 uyguladiklarini, biitiin tuz
konsantrasyonunda ¢imlenmeyi diigiirdiigiinii ancak 600
mM seviyesindeki tuzlu suda ise bitkilerin tamamen
oldiiklerini bildirmislerdir.

Bu ¢alismanin amaci sulama sularindaki farkli NaCI
seviyelerinin pamuk bitkisinin (Gossypium hirsutum L.)
¢imlenmesi lizerindeki etkilerini aragtirmak ve tolerant

Tablo 1. Denemede kullanilan gesitlerin tarimsal 6zellikleri
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¢ikan gesitlerin tuz problemi olan topraklarda ekilmesinin
Oniinii agmaktir.

2. MATERYAL VE METOT
2.1. Materyal

Bingdl Universitesine bagli Biyoteknoloji Arastirma ve
Uygulama Merkezinde yiiriitilen bu c¢alismada bitki
materyali olarak Progen tohum A. S’den temin edilen PG
2018, Lima ve Edessa ile May tohumculuk firmasindan
temin edilen May 505 pamuk cesitleri kullanilmigtir
(Tablo 1).

Cesit ad1 Tiir ad1 Genomgr.  Cesit ozellikleri Referans
PG 2018 G. hirsutum L. (AD)1 Orta erkenci, ¢orak arazilerde ¢imlenmesi iyi [23]
Lima G. hirsutum L. (AD)1 Erkenci, kurakliga toleransl [23]
Edessa G. hirsutum L. (AD)1 Erkenci, kurakliga toleransl [23]
May505 G. hirsutum L. (AD)1 Orta erkenci, ¢orak arazilerde ¢imlenmesi iyi [24]

2.2. Yontem

Deneme, laboratuvarda, oda sicakliginda (24 + 2°C)
kurulmugtur. Denemede Tiirkiye’de yaygin ekimi yapilan,
adaptasyonu, verimi, biyotik ve abiyotik hastalik ve
zararlilara kars1 reaksiyonlar1 bilinen ve farkli firmalardan
temin edilen ticari PG 2018, Lima, Edessa ve May 505
upland (G. Hirsutum L.) pamuk ¢esitleri kullanilmustir.
2020 yilinda tesadiif parsellerinde faktoriyel diizenleme
deneme desenine gore 4 tekerriirlii olarak kurulan
denemede 0 mM, (Kontrol), 25 mM, 50 mM, 75 mM, 100
mM, 125 mM ve 150 mM olmak iizere, biri kontrol diger
altis1 farkli oranlarda tuz iceren toplamda 7 farkli NaCI

konsantrayonlarinin ~ pamuk  bitkisinin  ¢imlenmesi
iizerindeki etkileri arastirilmigtir. Her petri kabina
konsantrasyonlardan 10 m L™ hacminde ¢ozelti

eklenmistir. Sahin ve Akgali [25] her bir petri kabima 5,
10, 15, 20 ve 25 mL olmak {izere 5 farkli hacimde su
vermis ve en iyi ¢imlenmenin 10 m L* hacimde
gergeklestigini bildirmislerdir. Calismamizda kullanilan
tuz konsantrasyonlar1 izci [2] ve Cagan & Kokten [26]
caligmalar1 baz alinarak belirlenmistir. Pamuk bitkisi
tuzluluk stresine karsi tolerant olmasina ragmen, yiliksek
tuz konsantrasyonlari, etkisini pamugun iki hassas devresi
olan ¢imlenme ve fide doneminde kendisini
gostermektedir [27;28].

Denemede kullanilan tohum harici materyallerin tiimi
121°C’de 15 dakika boyunca otoklavda sterilize
edilmistir. iki kat filtre kagidi kesilerek petri kaplarinin
dibini kaplayacak sekilde yerlestirilmistir. Her bir petri
kab1 i¢in 10’ar adet tohum sayilarak petri kaplarina
yeknesak bir sekilde ekilmistir. Her farkli doz i¢in 500 m
L™lik solusyon hazirlanarak dozlardan 10’ar m L™lik
¢ozelti konulmus ve 15 giin boyunca her giin ¢imlenen
tohumlar sayilmistir. Cimlenme 11. giinde durmus ve 14.
giinin  sonunda  ¢imlenenler  sayilarak  deneme
sonlandirilmistir. Alinan verilerin varyans analizi SAS
(SAS Institute Inc.) [29] bilgisayar paket programi
kullanilarak yapilmis ve Duncan ¢oklu karsilastirma
testiyle ortalamalar karsilastirilmstir.

3. BULGULAR VE TARTISMA

Varyans analizi sonucunda farkli NaCI
konsantrasyonlarinin  arasindaki farkin %99 giiven
seviyesinde ¢ok onemli (p<<0.01), ¢esitlerin ve gesit X tuz
konsantrasyonlari interaksiyonu %95 giiven seviyesinde
o6nemli oldugu (p<0.05) bulunmustur (Tablo 2).

Tablo 2. Varyans analiz tablosu

Varyans kay. SSbD KT K.O F (Degeri)
Cesit 3 166.9643 55,6548 0.54*
Tuz kons. 6 59.871,4286 9.978,571 103.16**
Cesit X Tuzkons. 18 1.864,2857 103,5714  0.3952*
Hata 84 8.125,0000
Genel 111 70.027,6786
VK (%) 19
Varyasyon katsayis1 (VK): 19, *: p<0.05, **: p<0.01
Tuzluluk-cimlenme grafigi
%0
80
v 9 —
i —
% ® \\
= 40
~" 30 .
220 -
10 \
0
OmM  25mM  S0mM  7SmM  100mM  125mM 150 mM
(Kontrol)
NaClseviyeleri (mM)
e PG 2018 =@=Lima o EDESSA May 505

Sekil 1. Farkli tuz (NaCl) seviyelerinde pamuk ¢esitlerinin ¢imlenme
yiizdesi (%)

Saf suyun (dH;O) kontrol olarak kullanildig: aragtirmada
neredeyse biitiin cesitlerin ¢imlenme ylizdeleri ayni
olmustur. Genel olarak sudaki NaCl seviyesi arttikca
kademeli olarak cesitlerin hepsinde ¢imlenme yiizdesi
diigmiistiir. 25 mM konsantrasyonunda %70-73 araliginda
¢imlenme goriilirken, 50 mM seviyesinde %60-72, 75
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mM seviyesinde %49.5-62, 100 mM’da %39-48 oraninda
¢imlenme ¢imlenme kaydedilmistir. Caligmamizda farkl
firmadan temin edilen May 505 ¢esidi harig, ayn1 firmaya
ait diger ii¢ cesidin ¢imlenme yiizdeleri 150 mM tuz
seviyesinde %10’nun altina diismiistiir (Sekil 1).

Zhang ve ark. [30] biri tuzluluga kars1 hassas (Simian 3),
digeri de tuzluluga karsi tolerant olan (CCRI-79) iki
pamuk c¢esidini  kullanarak, tuzlulugun biiylime
parametleri prolin igerigi, fotosentez, antioksidan enzim
aktivitesi, lipid peroksidasyonu, iyon ve klorofil iizerine
etkilerini arastirmak igin, c¢esitlere 0 mM, 80 mM, 160
mM, and 240 mM NaCl solusyonlar1 vermis ve 7 giin
sonunda deneme sonlandirmislardir. Calisma neticesinde,

Tr. J. Nature Sci. Volume 9, Issue 2, Page 112-117, 2020

CCRI-79 gesidinin  biitiin  biiylime parametlerinde ve
biitiin tuz konsantrasyonlarinda Simian 3 ¢esidine oranla
daha tolerant oldugu ve daha iyi gelisme gosterdigi
belirtilmistir.

Calismamiza benzer sonuglar Sahin & Akgali [25]
tarafindan bildirilmistir. PG 2018, Carisma, Flash ve
Lydia ¢esitleri ile yaptiklart ¢aligmada tuz seviyelerinin
artmasina paralel olarak ¢esitlerin ¢imlenmesinde dnemli
diizeyde bir diisiisiin gézlemlendigini belirtmislerdir.

Tablo 3. Pamuk cesitlerinin farkli tuz seviyesindeki ¢imlenme ortalamasi (%)

Cesitler PG 2018 Lima EDESSA May 505 Ort. (%)
0 (mM) 82.5 +5.0a 80+75a 825+5a 82.5£5.0a 81.87

25 (MM) 70 £0.2b 725+15b 72.5+15b 70+02b 71.25

50 (mM) 62.5+ 15 ab 70+£0.0b 65=10 ab 65=10 ab 65.62

75 (mM) 575+50¢ 60 £16.3 be 50+ 8.0 ¢ 52.5£9.7¢ 55.00
100 (mM) 45457 cd 45457 cd 40+8.16d 40+ 8.16d 42.50
125 (mM) 25+ 17.0e 25+17.0 ¢ 30+8.16 de 30+8.16 de 215

150 (mMM) 5+57f 75+15f 75£15f 27.5+9.57 de 11.87
Ort. (%) 49.64 51.42 49.65 52.5 50.80

ab.cdef.

PG 2018, Lima, Edessa ve May 505 ¢esidi 0 mM ve 25
mM tuz konsantrasyonunda neredeyse esit oranda
cimlenme gostermis ve ayni guruba dahil olmuslardir

(Tablo 3).

50 mM tuz seviyesinde ise cesitler 2 farkli gruba

ayrilmistir. PG 2018, May 505 ve Edessa  60-65
araligindaki  ¢imlenme oranlariyla birinci  grupta
smiflandirilabilirken, Lima ¢esidi 72.5 ¢imlenme

ortalamasiyla ayr1 bir simf olusturmustur (Tablo 3). izci
(2), Gossypium hirsutum L. pamuk tiiriine ait 3 ¢eside
(Carmen, Nazilli-84 ve NM-503) 0, 50, 100, 150, 200 ve
250 mM gibi farki NaCl konsantrasyonlar1 verilmis ve
deneme sonucunda en tolerant ¢esidin Nazilli-84
oldugunu, bunu Carmenin izledigini ve en az tolerant olan
¢esidin de NM-503 oldugunu bildirmislerdir. Ayrica her
iic cesidinde 150 mM tuz seviyesine kadar toleransli
olduklar1 gorilmiigtiir. Daha Once yapilan calismalarin
¢aligmamizla ortiistiigii goriilmektedir.

Qadir & Shams [17] kumlu- killi-tinlt topraklarda (ECe =
1. 9dS m-1) 4 pamuk (B-557, MNH-93, NIAB-78 and S-
12) gesidi ile 9:5:5:1 oraninda 1Na2S04, NaCl ve MgS04
karisik tuzlari kullanarak tuzlulugun pamugun gesitli
donemlerdeki  etkisini arastirdiklar1  galigmalarinda,
tuzlulugun gelisme periyodunda ve ¢imlenme doneminde
gesitler arasinda Onemli diizeyde farkliliklar ortaya
¢ikardigint bildirmiglerdir. Ayrica tohum ¢imlenmesinin
10 ve 20 dS m™ tuzluluk seviyesinde %47-84 ve 17-84
arasinda degisiklik gosterdigini, en az etkilenen g¢esidin
NIAB-78 oldugunu ve bunu MNH-93 c¢esidinin takip
ettigini de belirtmislerdir. Sikder ve ark. [31], ¢imlenme
ve fide doneminde 11 tane pamuk genotipinin tuz stresine
kars1 reaksiyonlarini aragtirdiklar1 denemelerinde, Z9807,
70228 ve Z7526 genotiplerinin tuzluluga karsi tolerant,
Z0710, Z7514, 71910, 27516 genotiplerinin orta tolerant,

: Cesitlerin ortalamalari arasindaki farklari gosterir. Harfle birbirinden uzaklastik¢a ortalamalar arasindaki fark biyiir.

Z0102, Z7780, Z9648 ve Z9612 genotiplerinin de
tuzluluga kars1 duyarli ¢esitler oldugunu bildirmislerdir.

Ahmed ver ark. [32] upland pamugun Z0102, Z9648,
79612 ve Z7780 genotiplerini kullanarak tuzlulugun
etksini aragtirdiklart ¢aligmalarinda biitiin genotiplerinde
onemli diizeyde biyokiitle iiretimininde diisiis oldugunu
gozlemlereyerek bu genotiplerinin hepsinin tuzluluga
kars1 hassas genotipler oldugunu bildirmislerdir. Haider et
al. [33], tuzluluk stresinin fotosentezi disiirdiigiinii ortaya
koymuslardir. Chiconato ve ark. [34] fotosentez ile tuz
stresi arasinda ¢ok karmasik bir iligki oldugunu ve tuz
stresinin ~ fotosentezi  olumsuz  etkilemesi,  tuz
konsantrasyonuna, gelisme donemindeki tuza maruz
kalma siiresine ve bitkinin tlirline bagli oldugunu
bildirmislerdir.

75 mM, 100 mM ve 125 mM tuzluluk seviyesinde biitiin
cesitlerler yakin c¢imlenme yiizdeligi gostermesine
ragmen, 150 mM’lik tuz konsantrasyonunda ayni
firmadan elde edilen gesitler (PG 2018, Lima ve Edessa)
%10’nun altinda bir ¢imlenme yiizdeligi gostermistir.
May 505 gesidi 150 mM tuz seviyesinde ise %27.5’luk bir
¢imlenme orani gostererek tuzlu topraklarda tolerant bir
¢esit oldugu ortaya ¢ikmistir. Bu ¢esidin artan tuz oranina
karsi dayanmklilik mekanizmasina sahip oldugunu
(tuzluluga kars1 direng geni) ve bu dayaniklilik 6zelligini
kontrol eden genlerin resesif durumundan dominant
duruma gec¢mis olabilecegi diisiiniilebilmektedir (Tablo
3). Daha oOnceki yillarda tuzluluk ile ilgili yapilan
caligmalar, pamuk gibi tuzluluga tolerant olan bitkilerin
tuzluluktan dolay1 daha az biyokiitle kayiplar1 verdigini
ve tuzluluga hassas bitkilere nazaran tuzluluk stresi
altinda daha iyi gelisme gosterdikleri goriilmiistiir [32; 35;
34]. Pamukta tuzluluk stres faktoriiniin  genetik
mekanizmasinin ¢dziilmesi ile ilgili olarak da Asyatik
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pamuk (Gossypium arboretum) tiirtinlin 215 tane
genotipinin kullanilarak tuzluluk stresi ile ilgili yapilan
iliskilendirme haritalamasi sonucunda Chr.7 iizerinde 2
tane Onemli SNP (tek niikliotit farkliligi) bolge
kesfettiklerini, ayrica yine tuzlulukla iligkili olarak 40
aday gen iizerinde dagilmis 9 tane zengin SNP bdlgesinin
belirlendigi bildirilmistir [36].

Genel olarak en fazla ¢imlenme ortalamasina (%52.5)
sahip ¢esit May 505 olurken, bunu Lima ¢esidi %51.42
¢imlenme ortalamastyla takip etmistir. Edessa ve PG 2018
%49 gibi ¢imlenme ortalamasiyla igiincii sirada yer
almigtir (Tablo 3).

4. SONUC
Arastirma sonucunda biitiin  ¢esitlerin artan tuz
konsantrasyonlarindan olumsuz etkilendikleri

goriilmiistiir. Tuzlu su konsantrasyonlarinin 100 mM
seviyesine kadar ¢gimlenmeyi yavaslattigini, bu seviyeden
sonraki tuz konsantrasyonlarinin ¢imlenme oranin
%50’nin  altina  dislirdiigiini ve 150 mM tuz
konsantrasyonunda ise ¢imlenmeyi ciddi oranda azalttig1
goriilmiistir. 150 mM tuz konsantrasyonunda May 505
¢esidi harig diger biitiin ¢esitlerin ¢cimlenmesinin %10’ nun
altina diistiigli gorilmiistiir. May 505 c¢esidi en fazla
cimlenme ortalamasiyla en tolerant g¢esit olmustur.
Yiiksek tuz konsantrasyonunda bile yiiksek ¢imlenme
orani gosteren bu cesit, sulama sinifi ve topragin tuzluluk
orani belirlendikten sonra orta derece tuzlu topraklarda ve
normal sulama smifi kosullarinda kontrollii olarak
ekilebilecektir.
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Rat

Oz: Bortezomib (BTZ), proteazom sistemini bloke ederek hiicresel protein yikimimi engelleyen
yeni nesil bir antineoplastik ilagtir. Bu ¢alismada BTZ kaynakli kalp hasarma karst bir izokinolin
alkaloid olan berberinin (BBR) koruyucu etkileri arastirilmigtir. Calismada erkek Sprague Dawley
cinsi ratlara 1., 3., 5. ve 7. giinlerde periton i¢i 0,2 mg kg™ BTZ ve 10 giin boyunca her giin 50 ve
100 mg kg™ dozlarda BBR verildi. Ratlarn kalp dokularinda malondialdehit (MDA), glutatyon
(GSH), total antioksidan kapasite (TAK), total oksidan kapasite (TOK) ve nitrik oksit (NO)
seviyeleri ile siiperoksit dismutaz (SOD), katalaz (KAT), glutatyon peroksidaz (GPx) ve laktat
dehidrogenaz (LDH) aktiviteleri biyokimyasal yontemler ile analiz edildi. Veriler BTZ’nin kalp
dokusunda MDA, NO ve TOK seviyelerini, serumda LDH aktivelerini ve oksidatif stres indeksini
(OSI) 6nemli odlgtide arttirdigini, GSH ve TAK seviyeleri ile SOD, KAT ve GPx aktivitelerini
azaltarak oksidatif stresi tetikledigini buna bagl olarak dokuda hasar olusturdugunu gosterdi. Buna
karsin BBR, BTZ’nin neden oldugu oksidatif stresi ve nitrozatif stresi hafifleterek kalp hasarina
kars1 koruyucu etki gosterdi. Sonuglara gére BBR’nin, BTZ ile indiiklenen kardiyak toksisiteye
kars1 daha ileri ¢alismalardan sonra koruyucu olarak kullanilabilecegini gosterdi.

The Effect of Berberine on Oxidative and Nitrosative Stress in Rats with Bortezomib-Induced

Heart Damage

Keywords
Berberine,
Bortezomib,
Heart,
Nitrosative
Stres,
Oxidative
Stres,

Rat

Abstract: Bortezomib (BTZ) is a new generation antineoplastic drug that blocks cellular protein
degradation by blocking the proteasome system. In this study, the protective effects of berberine
(BBR), an isoquinoline alkaloid, against BTZ-induced heart damage were investigated. In the study,
male Sprague Dawley rats were given intraperitoneal 0.2 mg kg™ BTZ on the 1st, 3rd, 5th and 7th
days and BBR doses of 50 and 100 mg kg™ every day for 10 days. In the heart tissues of rats,
malondialdehyde (MDA), glutathione (GSH), total antioxidant capacity (TAC), total oxidant
capacity (TOC) and nitric oxide (NO) levels and superoxide dismutase (SOD), catalase (CAT),
glutathione peroxidase (GPx) and lactate dehydrogenase (LDH) activities were analyzed by
biochemical methods. The data showed that BTZ significantly increased MDA, NO and TOC levels
in heart tissue, LDH activities in serum and oxidative stress index (OSI), triggered oxidative stress
by decreasing GSH and TAC levels and SOD, CAT and GPx activities, thereby causing tissue
damage. On the other hand, BBR showed a protective effect against heart damage by relieving
oxidative stress and nitrosative stress caused by BTZ. The results showed that the BBR can be used
as a protective agent against BTZ-induced cardiac toxicity after further studies.
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1. GIRIS

Ubikuitin proteazom sistemi (UPS), hiicre i¢i protein
yikimint diizenlemek i¢in temel hiicresel yoldur. Bu yol
birka¢c bilesenden olusan karmasik bir proteolitik
mekanizma ile gergeklestirilir. Aragtirmacilar 1980’lerin
basinda UPS’in 6zelliklerinin belirlenmesinden kisa bir
sire ~ sonra, yeni  proteazom  inhibitorlerinin
gelistirilmesiyle birlikte tiimor hiicrelerinde segici olarak
apoptozu  indiikklemek  igin = birkag  girisimde
bulunmuslardir [1, 2].

Boronik asit dipeptidi olan bortezomib (BTZ),
proteazom sistemini bloke ederek hiicresel protein
yikimint engelleyen yeni nesil bir antineoplastik ilagtir.
ABD Gida ve ilag Dairesi (FDA) tarafindan 2003 yilinda
basta multip] miyelom olmak {izere prostat, meme,
akciger, bobrek ve yumurtalik kanserleri gibi gesitli
tiimdrlerin tedavisinde kullanilmak iizere onay verilmis
ve yaygin bir sekilde kullanima baglamistir [3, 4]. BTZ,
ubikuitin-proteazom  sistemi  yoluyla  hiicre  igi
proteinlerin  par¢alanmasindan sorumlu olan 26S
proteazomunun proteaz aktivitesini inhibe etmektedir.
Proteazomal aktivitenin inhibisyonu, c¢oklu hiicre
sinyalizasyonunu ve diger yolaklar1 bozmakta, hiicre
dongiisiiniin bozulmasia yol agmakta ve apoptozu ve
aktif hiicre oliimiinii indiiklemektedir [5]. BTZ’nin,
maya 20S proteazomunun 5 alt biriminde treoninl
(Thrl) ile son derece gii¢lii, ancak tersine ¢evrilebilir bir
kompleks olusturdugu gosterilmistir [6]. BTZ’nin bu
etkileri kotii huylu hiicrelerde daha siddetli olsa da
normal hiicrelerin de bu durumdan etkilenmesi
kaginilmazdir [3]. Tersinir bir proteazom inhibitorii olan
BTZ ile tedavinin yan etkileri esas olarak norolojik
komplikasyonlarla (periferal néropati) iliskilidir [7].
Bununla birlikte son vaka raporlari, BTZ ile tedavinin
kardiyak olaylarla iliskili olabilecegine dair endise verici
kanitlar sunmaktadir 8, 9].

Fitokimyasallar, koruyucu veya hastalik dnleyici etkilere
sahip olan fakat besleyici 6zellikleri bulunmayan bitkisel
kimyasallardir [10]. Maliyetlerinin diisiik olmasi ve
dogal gidalardan kolayca elde edilmelerinden dolay1 bu
kimyasallara olan ilgi her gegen giin artmaktadir [11].
Klinik  o6ncesi  ¢alismalar, fitokimyasallara  ait
antioksidan,  anti-enflamatuvar  ve  anti-apoptotik
ozellikleri de dahil olmak {zere kardiyoprotektif
etkilerinin  altinda  yatan  ¢esitli ~ mekanizmalari
tammlamuslardir [12]. Basta Hydrastis canadensis L.
olmak iizere Berberidaceae ve Ranunculaceae
familyalarina ait birgok bitkiden izole edilen bir alkaloid
olan berberin (BBR) (5,6-dihidro-9,10-
dimethoksibenzo[g]-1,3-benzodioksolo [5,6-a]
kinolizinyum), geleneksel Cin tibbinda uzun yillardan
beri kullanilmaktadir [13]. Bu bilesik, antioksidan, anti-
enflamatuar,  anti-mikrobiyal,  anti-kanser,  anti-
hipertansif, renoprotektif ve anti-hiperglisemik gibi genis
bir biyolojik aktiviteye sahiptir [14, 15]. BBR, reaktif
oksijen tiirleri (ROS) ve reaktif nitrojen tiirleri (RNS)
i¢in bir tutucu olarak hareket ederek serbest radikallere
karst koruyucu bir etkiye sahiptir. Ayrica BBR’nin
stiperoksit dismutaz (SOD), katalaz (KAT) ve glutatyon
peroksidaz (GPx) gibi antioksidan enzimleri aktive ettigi
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bilinmektedir. BBR’nin malondialdehit (MDA) ve nitrik
oksit (NO) gibi oksidatif stres parametrelerinin
seviyelerini ise azalttig1 gosterilmistir [15]. Literatiirde
BBR’nin kardiyovaskiiler sistem tizerine bir dizi yararlt
etkisinin oldugu bildirilmesine ragmen bu etkilerin
mekanizmasi hala net olarak aydinlatilamamustir [13].

Sunulan c¢alismada BTZ ile kalp hasari olusturulan
ratlarda, BBR’nin etkilerinin bazi biyokimyasal
parametreler ile arastirilmast amaglanmistir.

2. MATERYAL VE METOT
2.1. Kimyasallar

Bortezomib (3,5 mg IV/SC), Kocak Farma’dan
(istanbul, Tiirkiye) temin edildi. Berberin ve diger
kimyasallar Sigma-Aldrich'ten (St. Louis, MO, ABD)
satin alindi.

2.2. Deneyde Kullanilan Hayvanlar

Calismanin yiritilebilmesi i¢in gerekli olan etik kurul
onay1, Atatiirk Universitesi Hayvan Deneyleri Yerel Etik
Kurulu’ndan alinmistir (Onay no: 2020-9/133). Deneyde
yaslart 8-10 haftalik olan toplam 35 adet Sprague
Dawley cinsi erkek rat kullanilmistir. Deney
baslangicinda hayvanlarin agirhiklar1 250-270 g’di
Atatiirk Universitesi Tibbi Deneysel Uygulama ve
Arastirma Merkezi’nden (Erzurum, Tirkiye) temin
edilen ratlarin deneysel uygulamalar1 yine bu merkezde
gerceklestirilmistir. Uygulama oOncesi 1 haftalik siire
boyunca ratlarin ortama adaptasyonlari saglandi. Ortam
sartlar1 24 £ 1 °C ve 45 £ 5% nem oranina sahipti.
Ayrica ratlarin  bulunduklart  ortamin 12 saat
aydinlik/karanlik dongiisiine sahip olmasi saglandi.
Ratlar ad libitum olarak verilen standart pelet yem ve
musluk suyu ile beslendiler.

2.3. Calisma Dizaym

Ratlar her grupta 7 adet olacak sekilde 5 gruba ayrildi.
Hayvanlarda BTZ ile Kkardiyotoksisite meydana
getirebilmek icin Xie ve ark.’nin [16] belirledigi
kiimiilatif doz (0,8 mg kg’) kullanildi. BBR ise
Moghaddam ve ark. [17] tarafindan belirlenen dozlara
gore verildi. Gruplar su sekilde dizayn edildi:

Saghkh Kontrol : Ratlara 1., 3., 5. ve 7. giinlerde
periton i¢i serum fizyolojik verildi.

Beberin-100 : Ratlara 10 giin boyunca her giin
gastrik gavaj vasitasiyla oral olarak 100 mg kg™ viicut
agirligt BBR verildi.

Bortezomib : Ratlara 1., 3., 5. ve 7. ginlerde
periton i¢i 0,2 mg kg™ viicut agirligi BTZ verildi.

BTZ + BBR-50 : Ratlara 1., 3., 5. ve 7. giinlerde
periton ici 0,2 mg kg™ viicut agirligi BTZ verildi. Ayrica
10 giin boyunca her giin gastrik gavaj vasitasiyla oral
olarak 50 mg kg™ viicut agirligi BBR verildi.
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BTZ + BBR-100: Ratlara 1., 3., 5. ve 7. giinlerde
periton i¢i 0,2 mg kg™ viicut agirhigi BTZ verildi. Ayrica
10 giin boyunca her giin gastrik gavaj vasitastyla oral
olarak 100 mg kg™ viicut agirligi BBR verildi.

Son BBR uygulamasindan 24 saat sonra (11. giin) ratlar
hafif sevofloran anestezisi altinda dekapite edilerek
kanlar1 ve kalp dokulart alindi. Kan 6rnekleri
biyokimyasal analizler i¢in antikoagulantsiz vakumlu
tiiplere aktarilarak, 3000 devirde +4 °C’de 10 dk.
santrifiij  edildikten sonra serumlart ayrildi ve
biyokimyasal analizler yapilincaya kadar -80 °C’de
saklandi. Kalp dokular1 serum fizyolojik ile yikandiktan
sonra biyokimyasal analizler yapilincaya kadar ayni
sekilde -80 °C’de saklandi.

2.4. Kalp Dokusunda
Derecelerinin Belirlenmesi

Lipid  Peroksidasyon

Kalp dokusu bir homojenizator vasitasiyla (Tissue Lyser
II, Qiagen, Netherlands) sivi nitrojen igerisinde toz
haline getirildi ve tiim analizlerde toz haline getirilmis
dokular kullanildi. Ardindan yine bu cihaz vasitasiyla
dokular 1,15% potasyum kloriir ile 1:10 (w v'*) oraninda
sulandirilarak ~ homojenize  edildi. Elde edilen
homojenatlar 15 dakika boyunca 3500 rpm’de santrifiij
edildi. Lipid peroksidasyon derecesinin tespiti i¢in elde
edilen homojenatlarda MDA seviyeleri dl¢tildi. MDA
analizleri Placer ve ark.’nin [18] metoduna goére yapildi.
Sonuglar nmol g™ doku olarak belirlendi.

2.5. Kalp Dokusunda Enzimatik ve Enzimatik
Olmayan Antioksidanlarin Seviyelerinin Belirlenmesi

Enzimatik (SOD, KAT ve GPx) ve enzimatik olmayan
(GSH) antioksidan seviyeleri kalp dokusundan elde
edilen homojenatlarda 6l¢iildii. SOD ve KAT aktiviteleri
icin homojenatlar 3500 rpm’de 15 dakika santrifiij
edilirken GPx aktivitesi ve GSH miktarinin 6l¢timii igin
10000 rpm’de 20 dakika santrifiij edildi. Tiim analizlerde
homojenatlarin santrifiij islemi +4 °C’de gerceklestirildi.
SOD aktivitesi i¢in Sun ve ark.’nin [19] metodu
kullamldi. Aktivite seviyesi U g’ protein olarak
belirlendi. KAT aktivitesi i¢cin Aebi’nin [20] belirledigi
metot kullanildi ve sonuglar katal g™ protein olarak
verildi. GPx aktivitesi ve GSH miktar1 sirasiyla
Lawrence ve ark. [21] ve Sedlak ve ark’nmin [22]
metotlarma gore yapildi. GPx aktivitesi seviyesi U g™
protein olarak verilirken GSH miktari nmol g™ olarak
ifade edildi.

2.6. Kalp Dokusunda Total Protein Seviyelerinin
Analizi

Kalp dokusunun total protein igerigi, Lowry ve ark.’nin
[23] belirledigi yonteme gore daha oOnce elde edilen
homojenatlar kullanilarak yapildi.

2.7. Kalp Dokusunda TAK ve TOK Seviyelerinin
Belirlenmesi

Kalp dokusunda total antioksidan kapasite (TAK) ve
total oksidan kapasite (TOK) seviyeleri Erel’in sirasiyla
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2004 [24] ve 2005°de [25] gelistirdigi metotlara gore
ticari kitler vasitasiyla ELISA okuyucuda (Bio-Tek,
Winooski, VT, ABD) dlgiildii.

2.8. Kalp Dokusunda OSI’nin Belirlenmesi

Oksidatif stres indeksi (OSI), TOK’un TAK’a oramdir
ve oksidatif stres derecesinin bir gdstergesi olarak kabul
edilmektedir [26].

2.9. Kalp Dokusunda NO Seviyelerinin Belirlenmesi

Kalp dokusunda total NO seviyesini 6lgmek igin ticari
bir NO tespit kiti (Enzo Life Science, Katolog Numarasi:
ADI-917-020) kullanildi. Doku NO 6l¢iimi, nitratin
nitrite enzimatik doniisiimii ve Griess reaksiyonunun
renkli bir azo boya Uriinii olan nitritin Kolorimetrik
tespitine dayanur.

2.10. Serum LDH Aktivitelerinin Belirlenmesi

Serumdaki LDH aktivitesi Mindray Perfect Plus 400
cihazi kullanilarak test edildi. Sonuglar U L™ olarak
ifade edildi.

2.11. istatistiksel Analiz

Biyokimyasal yontemlerle elde edilen verilerin
istatistiksel olarak incelenmesi, tek yonlii varyans analizi
(One-way ANOVA) ile yapildi. Gruplar arasinda farkin
olup olmadigi Tukey's multiple comparison testi ile
belirlendi. Sonuglar ortalama =+ standart hata (S.E.M)
olarak verildi. P < 0.05 degeri istatistiksel olarak anlaml
kabul edildi.

3. BULGULAR

3.1.Berberinin Kalp Dokusunda Lipid Peroksidasyon
Seviyeleri Uzerine Etkisi

Kalp dokusunda BTZ’nin neden oldugu lipid
peroksidasyonuna karst BBR’nin etkileri Sekil 1°de
sunulmugtur. Elde edilen sonuglar, BTZ’nin lipid
peroksidasyonunun 6nemli bir gostergesi olan MDA
seviyelerini kontrol grubuna gore arttirdigi belirlendi (p
< 0.05). Bununla birlikte BTZ kaynakli lipid
peroksidasyonunun BBR ile hafifleyerek kontrol grubu
seviyelerine yaklastigi gorildi (p < 0.05). Ancak
BBR’nin farkli dozlari arasinda istatistiksel olarak
anlamli bir farkin olmadig: tespit edildi.

MDA
40

—

Kontrol Berberin Bortezomib BTZ+BBR-50 BTZ+BBR-100

Sekil 1. Bortezomib ve berberin uygulamasinin ratlarin  kalp
dokularinda lipid peroksidasyon belirteci olan MDA seviyeleri {izerine
etkileri. Veriler ortalama + S.E.M olarak ifade edildi. Situnlar
tizerindeki harfler (a-c) gruplar arasi farki gostermektedir (p < 0.05).
(BTZ: Bortezomib, BBR: Berberin, MDA: Malondialdehit)
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3.2. Berberinin Kalp Dokusunda Enzimatik ve
Enzimatik Olmayan Antioksidan Belirtegleri Uzerine
Etkisi

Calismada, BTZ’nin antioksidan enzim aktivitelerini
kontrol grubu ile karsilagtirildiginda inhibe ettigi
belirlendi (p < 0.05). Ayrica viicuttaki 6nemli bir
antioksidan olan GSH depolarinin BTZ uygulamasi ile
azaldigr goriildii (p < 0.05). Bu durum BTZ’nin kalp
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dokusunda  oksidatif stres meydana  getirdigini
gostermektedir. Buna karsin BTZ ile birlikte BBR
uygulamasi yapilan gruplarda yalniz BTZ grubuna gore
GSH seviyelerinin arttigi ve SOD, KAT ve GPx
aktivitelerinin kontrol grubu seviyelerine yaklastigi
belirlendi (p < 0.05). Kalp dokusunda enzimatik ve
enzimatik olmayan belirteglere ait tiim sonuglar Sekil
2’de 6zetlenmistir.
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Sekil 2. Bortezomib ve berberin uygulamasinin ratlarin kalp dokularinda enzimatik (SOD, KAT ve GPx) ve enzimatik olmayan (GSH) antioksidan
belirtegler tizerine etkileri. Veriler ortalama + S.E.M olarak ifade edildi. Siitunlar tizerindeki harfler (a-d) gruplar arasi farki gostermektedir (p < 0.05).
(BTZ: Bortezomib, BBR: Berberin, GSH: Glutatyon, SOD: Siiperoksit Dismutaz, KAT: Katalaz, GPx: Glutatyon Peroksidaz)
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Sekil 3. Bortezomib ve berberin uygulamasinin ratlarin kalp dokularinda TAK, TOK ve OSI iizerine etkileri. Veriler ortalama + S.E.M olarak ifade
edildi. Siitunlar tizerindeki harfler (a-c) gruplar arasi1 farki gostermektedir (p < 0.05). (BTZ: Bortezomib, BBR: Berberin, TAK: Total Antioksidan

Kapasite, TOK: Total Oksidan Kapasite, OSI: Oksidatif Stres indeksi)
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3.3. Berberinin  Kalp Dokusunda TAK-TOK

Seviyeleri ve OSI Uzerine EtKkisi

Sunulan ¢alismada, BTZ nin TOK seviyelerini ve OSI’yi
kontrol grubuna gore arttirdigi, BBR’nin ise antioksidan
ozellik gostererek bu belirtecleri azalttig1 tespit edildi (p
< 0.05). Ayrica BTZ’nin kalp dokusunda antioksidan
kapasiteyi diigiirdiigi goriildii (p < 0.05). Buna karsin
BTZ’nin azalttigi TAK seviyelerini BBR’nin arttirarak
kontrol grubu seviyelerine yaklastirdigt belirlendi (p <
0.05). BBR’nin farkli dozlar1 arasinda ise istatistiksel
olarak 6nemli bir fark goriilmedi. Kalp dokusunda TAK-
TOK seviyeleri ile OSI’ye ait tiim sonuglar Sekil 3°te
sunulmustur.

3.4. Berberinin Kalp Dokusunda NO Seviyeleri
Uzerine Etkisi

Kalp dokusunda NO seviyeleri Sekil 4’te verilmistir.
Buna gore BTZ uygulamasi yapilan hayvanlarin kalp
dokularinda NO seviyelerinin kontrol grubuna gore
oldukga yiiksek oldugu belirlendi (p < 0.05). BTZ ile
birlikte BBR verilen gruplarin NO seviyelerini yalniz
BTZ uygulanan gruba gore doz bagimli olarak azalttigi
goriildii (p < 0.05).
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Sekil 4. Bortezomib ve berberin uygulamasinin ratlarm kalp

dokularinda NO seviyeleri iizerine etkileri. Veriler ortalama + S.E.M
olarak ifade edildi. Siitunlar tizerindeki harfler (a-d) gruplar aras1 farki
gostermektedir (p < 0.05). (BTZ: Bortezomib, BBR: Berberin, NO:
Nitrik Oksit)

3.5. Berberinin Kalp Dokusunda LDH Aktiviteleri
Uzerine Etkisi

Caligmada kalp hasarmin 6nemli bir gdstergesi olan
LDH aktiviteleri 6l¢iildii ve elde edilen sonuglar Sekil
5’te 6zetlendi. Bulgulara gére BTZ nin kontrol grubu ile
karsilagtirildiginda kalp dokusuna hasar vererek serum
LDH aktivitelerinde artisa neden oldugu belirlendi (p <

0.05). BBR ise BTZ kaynakli kardiyak hasari azaltarak
LDH aktivitelerinin  kontrol grubuna yaklagsmasini
sagladi (p < 0.05). BBR’nin 50 ve 100 mg kg™ viicut
agirligr dozlar1 arasinda da istatistiksel olarak anlamli bir
farkin oldugu goriild.
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Sekil 5. Bortezomib ve berberin uygulamasmin ratlarin  kalp

dokularinda LDH aktiviteleri iizerine etkileri. Veriler ortalama + S.E.M
olarak ifade edildi. Siitiinlar iizerindeki harfler (a-d) gruplar arasi farki
gostermektedir (p < 0.05). (BTZ: Bortezomib, BBR: Berberin, LDH:
Laktat Dehidrogenaz)

4. TARTISMA

Tiimor hiicrelerinde hayati hiicresel yollar1 hedefleyen
yeni ilaglarin kullanimi, neoplastik hastaliklar i¢in tedavi
sonuglarint 6nemli 6lgiide iyilestirmistir [27, 28]. Ber-
Abl antagonistleri, monoklonal antikorlar ve proteazom
inhibitorleri gibi ilaglarla hematolojik malignitelerin
tedavilerinde iyi sonuglar elde edilmistir. Bu basarilarin
sonucu olarak uzun vadeli hayatta kalan hasta sayisinda
onemli derecede artiglar meydana gelmektedir. Bununla
birlikte kanser tedavilerinin komplikasyonlar1 da dahil
olmak tizere buna eslik eden hastaliklarin 6nemi de her
gecen giin artmaktadir [7]. BTZ ile ilgili literatiirde
dikkat ¢ekici bir oranda norotoksisite ¢alismalar
bulunmakta fakat kardiyotoksik etkileri ve bu etkileri
iyilestirebilecek maddeler yeteri kadar aragtirilmamustir.
Bundan yola ¢ikilarak sunulan ¢alismada BTZ nin neden
oldugu kardiyotoksisiteye karst BBR’nin etkileri bazi
biyokimyasal belirtecler kullanilarak aragtirtlmistir. Elde
edilen bulgular, BTZ’nin 6zellikle oksidatif strese yol
acarak kardiyotoksisiteye neden oldugu ve bu toksik
etkilere karst BBR’nin umut verici bir madde oldugu
ortaya ¢ikmistir.

ROS’lar ve RNS’ler, oksidatif fosforilasyon sirasinda
fizyolojik olarak olusan serbest radikallerdir. Cesitli
fizyolojik rolleri vardir ve viicuttan hizla uzaklastirilirlar
[29]. Oksidatif stres, ROS’larin seviyelerinde artig veya
antioksidan seviyelerinde bir azalmanin sonucu olarak
meydana gelir. Yani oksidan tiirlerin seviyesi
antioksidan seviyelerini astiginda, redoks homeostazi
bozulur [30] ve bu da oksidatif strese neden olur. Normal
sinyal iletim siiregleri i¢in diisiik konsantrasyonlarda
oksidan tiirlere ihtiya¢ duyulsa da bu maddelerin daha
yiiksek seviyelerinin birgok patolojik durumda rol
oynadigi  gosterilmistir  [31-33] ROS’larin  ¢ogu
mitokondride iretilmektedir. Kardiyomiyositler
mitokondri bakimindan oldukga zengin hiicrelerdir. Oyle
ki kardiyomiyositlerdeki mitokondri sayis1 diger
dokulara gore % 35-40 daha fazladir. Bu durum kalp
hiicrelerinde ROS {iretiminin daha fazla olmasina ve
oksidatif stresin daha siddetli gerceklesmesine neden
olmakta ve sonu¢ olarak doku hasarma karsi daha
duyarli olmasina neden olmaktadir [34].

Lipitler, serbest radikal hasarina en duyarli substratlardir
[35, 36]. MDA, c¢oklu doymamis yag asitlerinin
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oksidasyon {rlinidiir ve artan MDA igerigi, lipid
peroksidasyonunun 6nemli bir gostergesi olarak kabul
edilmektedir [37-39]. Onceki calismalarda cesitli toksik
ajanlarn  ROS  dretimine  bagli  olarak  lipid
peroksidayonu meydana getirdigini ve buna bagli olarak
MDA seviyelerinde artislarin oldugu bildirilmistir [40-
44]. Artan MDA seviyelerinin oksidatif stresin 6nemli
bir gostergesi oldugunu ve oksidatif stresin de kalp dahil

gesitli dokularda toksisiteye yol actigi yapilan
caligmalarda kanitlanmigtir  [28, 45-47]. Sunulan
¢alismada BTZ’nin kalp dokusunda lipit

peroksidasyonuna neden olarak MDA seviyelerini
onemli derecede arttirmasi, bu dokuda oksidatif stresi
tetikledigini gostermektedir. Bununla birlikte BBR’nin
antioksidan 6zellik gostererek oksidatif stresi hafiflettigi

ve kalp dokusunu BTZ  kaynakli  hasardan
koruyabilecegini gosterdi. Onceki bir calismada da
BBR’nin methotrexate ile indiiklenen toksisitede

oksidatif strese karsi koruyucu 6zellik gostererek MDA
seviyelerini azalttig1 rapor edilmistir [15].

Biyolojik sistemlerdeki serbest radikallerin ortadan
kaldirilmasi, serbest radikallere karsi 6nemli savunma
sistemleri olarak iglev gdren enzimatik ve enzimatik
olmayan antioksidanlar tarafindan saglanmir [48-52].
Indirgenmis GSH, ROS’lar1 (peroksinitrit, hidroksil
radikali, lipid peroksil radikali ve H,0,) ve diger serbest
radikalleri ~ temizleyen  enzimatik olmayan  bir
antioksidandir. GSH, GPx i¢in bir substrat gorevi goriir.
Bu nedenle GSH seviyelerindeki disiis, azalmis GPx
aktivitesi ile sonuglanir. Diger antioksidan enzimler,
sirasiyla stiperoksit anyonlarinin ve hidrojen peroksitin
pargalanmasint katalize eden SOD ve KAT’dir [53].
Miyokardin diger dokulara gére SOD, KAT ve GPx gibi
antioksidan enzim igerigini daha disik seviyelerde
bulundurmasi,  oksidatif  stresin  daha  siddetli
gerceklesmesine neden olmaktadir. SOD, zararh
stiperoksit radikallerini H,O,’ye doniistiirebilen dogal bir
stiperoksit radikal temizleyicisidir [34]. KAT enzimi
H,0,’yi molekiiler oksijen ve suya pargalayarak
oksidatif stresin azalmasina katkida bulunabilir [48].
GPx enzimi hem mitokondri hem de sitozolde bulunur
ve H,0,’nin temizlenmesinde merkezi bir role sahiptir
[34]. Bu enzimler, ROS’lar1 gidermek igin birlikte
calisirlar ve fizyolojik konsantrasyonlarindaki kiigiik
sapmalar, hiicresel proteinlerin, lipitlerin ve DNA’nin
oksidatif hasara karsi direnci iizerinde etkili olabilir.
Sonu¢ olarak bu antioksidan enzimlerin aktivitesi,
dokular1 ve organlar1 oksidatif strese karsi korumak igin
gerekli olan Onemli faktorlerdir [48].  Onceki
caligmalarda ¢esitli kanser tiirlerinin tedavilerinde
kullanilan ilaglarin  viicutta antioksidan savunma
sisteminde gorevli olan bu enzimatik ve enzimatik
olmayan antioksidanlarin aktivitelerini ve seviyelerini
azaltarak oksidatif strese neden oldugu ve dokularda
islev bozukluguna yol acan toksisiteleri meydana
getirdikleri rapor edilmigtir [54-59]. Sunulan ¢alismada
BTZ’nin kalp dokusunda SOD, KAT ve GPx aktiviteleri
ile GSH seviyelerini azalttig1 ve sonug olarak oksidatif
stres olusumuna Onemli bir katki sagladigi belirlendi.
Bununla birlikte BBR’nin  bu  antioksidanlarin
seviyelerini arttirarak oksidatif stresi hafiflettigi goriildii.
Onceki calismalarda benzer sekilde BBR’nin kanser
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tedavisinde kullanilan farkli ilaglarla meydana getirilen
oksidatif stresi azaltarak dokularda 6nemli bir koruma
sagladig bildirilmistir [15, 60].

Serum ve dokularda ¢ok sayida farkli antioksidan bilesen
vardir. Antioksidan durumunun belirlenmesi i¢in her bir
antioksidan bilegenin o&lgiilmesi zordur. Ayrica bazi
antioksidanlarin birbirine yardimci etki gostermelerinden
dolay1 sadece bir antioksidanin belirlenmesi, kombine
etkilerini dogru sekilde yansitamaz [61]. Aym sekilde
oksidan  molekiillerin tek tek Olciimii  pratik
olmadigindan, oksidatif stresi degerlendirmek igin farkli
bir parametre olarak TOK seviyesinden yararlanilabilir
[24]. Son derece yiiksek ROS iiretiminde, viicudun
yapisal ve fonksiyonel biitiinliglini korumak igin
antioksidan enzimler de arttirilir. Bu nedenle, viicuttaki
oksidatif stresin tam olarak belirlenmesi i¢gin TAK ve
TOK seviyelerinin test edilmesi yetersiz olabilir [35].
OSI, oksidatif stresin belirlenmesi i¢in anahtar faktordiir.
Bu konu ile ilgili sunulan bir ¢alismada, kanser
tedavisinde etkin olarak kullanilan cisplatinin TAK
seviyelerini degistirmedigi, TOK seviyeleri ve OSI’de
ise artisa neden oldugu belirtilmistir [26]. Sunulan
calismada ise BTZ’nin TAK seviyelerini 6nemli dl¢lide
azalttigl, TOK seviyelerini ve OSI’yi ise arttirdigi
belirlendi. Buna karsin BBR’nin OSI’yi ve TOK
seviyelerini azaltarak, TAK seviyelerini ise arttirarak
oksidatif strese karst 6nemli bir koruyucu etki gosterdi.
Bizim sonuglarimiza benzer olarak 6nceki bir ¢alismada
BBR’nin kursun ile indiiklenen oksidatif strese karsi
koruyucu 6zellik gosterdigi ve kursunun arttirdigit TOK
seviyelerini azalttigi ve azalmis TAK seviyelerini ise
kontrol grubu seviyelerine ¢ektigi bildirilmistir [62].

Vaskiiler tonusun 6nemli bir belirleyicisi oldugu bilinen
ve kalp fonksiyonu ve hastalikta farkli rollere sahip
olabilen bir diatomik serbest radikal olan NO’nun,
birgok kardiyovaskiiler hastalik formunun
patofizyolojisinde énemli bir rol oynadigt bulunmustur.
Yakin  zamanda  asit NO’nun  miyokardiyal
kontraktiliteyi azaltarak ve ejeksiyon siiresini kisaltarak
sistolik fonksiyonu baskiladig1 gosterilmistir [63]. Birkag
antineoplazik ajanin NO iiretimini uyardig1 gosterilmistir
[64, 65]. Sunulan ¢alismada BTZ’nin de NO seviyelerini
arttirdigi ve buna bagl olarak nitrozatif stres meydana
getirdigi belirlendi. Ote yandan BBR uygulamasinin NO
seviyelerini azaltarak nitrozatif stresi hafiflettigi gorildii.

Calismamizda BTZ kaynakli oksidatif stresin kalp
dokusunda meydana getirdigi hasar hakkinda fikir
edinebilmek i¢in serumda LDH aktivitesi o6l¢iildii.
Sonuglar BTZ nin serum LDH aktivitesinde artisa neden
oldugunu gosterdi. Buna karsin BTZ ile artan serum
LDH aktivitesinin BBR wuygulamasi ile azaldig:
belirlendi. Onceki bir calismada cisplatinin kardiyak
hasar meydana getirerek LDH seviyelerinde artis
meydana getirdigi  bildirilmistir [66]. Bagka bir
calismada doksorubisin uygulamasinin miyokardiyal
hasara neden olarak arttirdigi LDH aktivitesini BBR nin
normal seviyelere indirdigi ve bu fitokimyasalin
doksorubisine bagl kardiyotoksisitede koruyucu bir role
sahip olabilecegi belirtilmigtir [67].
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5. SONUC

Birlikte ele alindiginda, BTZ’nin oksidatif strese bagh
olarak kalp dokusunda toksisite meydana getirebilecegi
ve meydana gelen bu toksisiteye karst BBR’nin dnemli
bir koruyucu etkinlige sahip olabilecegi belirlendi. BTZ
kaynakli kardiyak toksisitede BBR’nin etkilerinin daha

ileri

ilacin

caligmalar ile arastirilmasindan sonra bu bitkisel
BTZ hasarma karst  koruyucu olarak

kullanilabilecegi diisiiniilmektedir.
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Abstract: In this study, the protective effects of boric acid (BA) in the prevention of brain damage
caused by mercury Il chloride ( HgCly) in rats were investigated. In the experiment, 24 adult and
Wistar albino male rats weighing roundly 200-300 g were used. Group | (Control, n=8): Isotonic
saline (i.p), Group Il (HgCl2,n=8):(0.01g/kg)(oral), Group 111 (HgCl, + (BA) (n:8): HgClI»(0.01g/kg)
+ BA (3.25mg/kg/day i.p.) group were administered. The rats in all groups were sacrificed at the
end of the 10th day and their brain tissues were taken. Biochemical parameters including the
enzyme activities of SOD, CAT and GSH-Px were measured. The enzyme activity of SOD was
reduced in HgCl, treated group in comparison to the control group (p<0.001). Activity of the
enzyme was increased after BA administration (p<0.001). CAT enzyme activity decreased in HgCl>
and HgCl+BA administered groups with control (p<0.001). An increase in enzyme activity in BA
group with HgCl, administered group was observed. GSH-Px enzyme activity decreased in HgCl,
(p<0.001) and HgCl,+BA (p<0.05) groups with control. However, an increase was found in BA
administered group with HgCl, administered group (p<0.001). It is thought that antioxidant enzyme
activities such as SOD, CAT and GSH-Px are significantly changed and BA may have a protective
effect in the histopathological examination of brain tissue.

Civa II Kloriiriin Sican Beyin Dokusunda Olusturdugu Toksisiteye Karsi Borik Asidin

Koruyucu Etkisinin incelenmesi

Keywords
Antioksidan
Enzim,
Beyin,

Borik asit
(BA),

Civa II kloriir
(HgCly),

Rat

Oz: Bu galigmada, sicanlarda civa II kloriir'iin meydana getirecegi beyin hasarmin engellenmesinde
borik asit (BA)'in koruyucu etkileri arastirildi. Deneyde 200-300 gr agirliginda, 24 adet yetiskin,
Wistar albino cinsi erkek rat kullamld1. Ratlar, Grup I (Kontrol,n:8):izotonik serum uygulandi (i.p),
Grup 1l (civa II kloriir (HgCly),n:8):Oral yol ile (0.01 g/kg), Grup 11l (HgCl,+BA,n:8): Oral yol ile
HgCl; (0.01 g/kg/giin) + BA (3.25mg/kg/giin) (i.p) konsantrasyonda uygulamasi yapildi. Tim
gruplardaki ratlar 10. gliniin sonunda sakrifiye edilerek beyin dokulari alindi. Biyokimyasal
parametrelerden SOD, CAT ve GSH-Px antioksidan enzim aktiviteleri Olgiildii. Ayrica
histopatolojik olarak degerlendirildi. SOD enzim aktivitesi degerlendirildiginde; Hg uygulanan
grupta kontrole oranla azaldigi (p<0.001) goriildii. BA, uygulanan grupta ise aktivitenin HgCl,
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grubu ile kiyaslandiginda arttig1 (p<<0.001) tespit edildi. CAT enzim aktivitesi degerlendirildiginde;
kontrole oranla HgCl, ve HgCI+BA uygulanan gruplarda aktivitede azalma (p<0.001) oldugu
goriildii. HgCl, uygulanan grupla karsilastirildiginda BA uygulanan grupta enzim aktivitesinde artis
belirlendi. GSH-Px enzim aktivitesi degerlendirildiginde ise; kontrol grubu ile kiyaslandiginda
HgCl» (p<0.001) ve HgCl+BA (p<0.05) uygulanan gruplarda aktivitenin azaldigi goriildii. Ayrica
HgCl, uygulanan grup ile karsilastirildiginda BA uygulanan grupta artis oldugu goriildii (p<0.001).

SOD, CAT ve GSH-Px gibi antioksidan enzim aktivitelerinin anlamli olarak degistigi ve beyin
dokusu histopatolojik incelemede BA'nin koruyucu etkisi olabilecegi diisiiniilmektedir.

1. INTRODUCTION

Recently, the damage caused by heavy metals to the
ecological system has become almost commonplace.
Since the ancient times, with the processing of metal
ores, metals began to spread to the atmosphere and
hydrosphere as a natural result of human activities [1].
Metals are naturally occurring elements of the earth's
crust. Over 90 elements are present in the periodic table,
and others, except 20, are characterized as metal, and 59
of these metals are classified as “heavy metals”[2]. Some
of the heavy metals include arsenic (As), cadmium (Cd),
chromium (Cr), copper (Cu), lead (Pb) and mercury (Hg)
[3,4]. Hg is one of the most common environmental
pollutants and is also used in industrial,
pharmacological, agricultural and other areas [5,6]. Hg
in the human body causes toxic effects on various vital
organs[7]. Hg's toxicity in humans varies according to
dose and exposure rate [8]. Hg has been reported to have
serious effects on various organs by causing brain
damage, liver  dysfunction, kidney  failure,
gastrointestinal tract diseases and anomalies in central
nervous system. [9-11]. Hg exposure promotes the
generation of reactive oxygen species (ROS) [12].
Elevated levels of ROS causes oxidative stress leading to
detrimental effects to diverse organs and tissues [13].
Antioxidant systems have been shown to play an
significant role in Hg toxicity [14] [5].

Boric acid (BA) is a trace element that is important for
plants, humans and animals due to its contribution to
metabolic events [15,16]. BA, strengthens the
antioxidant defense mechanism with an unknown
mechanism [17]. BA is available in many consumer
products including fabrics, wood, pesticides, many
cosmetics and personal care products [18]. It has been
reported that it plays an significant role in improving
plasma lipid profiles and brain function [19,20]. The aim
of this study was to examine the protective effects of BA
in preventing the brain damage caused by mercury in
rats.

2. MATERIALS AND METHODS

2.1.Chemicals

Boric acid (99.5 % purity) is obtained from Sigma-
Aldrich (Germany) and HgCl, (99% purity) was
purchased from Sigma Chemical Co., St. Louis, MO,
USA. All other chemicals used were of analytical grade
and were purchased from either Sigma or Merck
(Darmstadt, Germany).

2.2. Experimental animals

A total of 24 adult male Wistar-albino rats (200-300 g)
were used in the study. All animal experiments were
carried out at the center of experimental animals by
obtaining permission from Bingol University Animal
Experiments Ethics Committee (BUHADEK,
21.02.2018 / Decision no: 2018/02). Rats were kept in
cages in a controlled room, provided with a constant
temperature of 20-22°C as well as a 12-hour light-dark
cycle (light from 07:00 to 19:00; dark from 19:00 to
07:00). Water and standard food were provided ad
libitum. In this way, the rats were examined in their
cages for a week and then experimental procedures had
started.

2.3.Experimental Design

The rats were classified into three groups. Group |
(Control, n:8): The rats in this group were given isotonic
serum (i.p.), Group Il (HgCly, n:8): rats in this group
were given oral route HgCl (0.01 g kg%), [21]. Group 111
(HgCl+BA, n:8): rats in this group were given oral route
HgCl, (0.01 g kg!) + BA (3.25 mg kg*'/day) (i.p) and
brain tissues were obtained at the end of 10" day for
analysis [21-22].

2.4. Preparation of tissue homogenate

Rats were anesthetized and sacrificed under anesthesia.
Brain tissue was clean down 0.9 % NaCl and tissues
were kept at -80 °C until analysis. Brain tissues (0.5 g)
were homogenized in phosphate buffer. Following
homogenization via homogenizer and glass-porcelain
homogenizer for 8 minutes, samples were then
centrifuged at 9500 rpm for 30 minutes [23]. All
procedures were performed at 4 °C and then
supernatants were collected for analysis. Supernatants
were used to define the activity of the antioxidant
enzyme.

2.5. Antioxidant enzymes estimation

SOD activity was determined according to Sun et al.
(1988), at a wavelength of 505 nm [24]. CAT activity
was measured according to Aebi (1984) at a wavelength
of 240 nm [25]. The Activity of tissue GSH-Px was
measured according to Paglia and Valentine (1967) at a
wavelength of 340 nm[26]. The enzyme activities were
expressed as EU mg™.
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2.6. Histopathological Analysis of the Brain

10 weeks old 24 Wistar albino strain rats in 3 groups
(n:8) were used in this study. Firstly, all rats were
anesthetized with (i.p) of 10 mg kg* xylazine and 60 mg
kg! ketamine and euthanasia was applied by
decapitation under deep anesthesia [27]. After that,
necropsy was applied properly to modified Virchow's
technique in all rats and the brain tissues were taken
immediately [28]. Brain tissue samples were put and
fixed in 10% buffered formaldehyde solution and treated
as routine protocol of dehydrated in ascending grades of
ethanol, cleared in xylene and then embedded in paraffin
[29]. Paraffin embedded tissue example sectioned at 5
pm thicknesses by rotary microtome (Leica, RM2125).
The slides were stained with hematoxylin & eosin
(H&E) for histopathological investigation [30]. Recent
the slides were examined and photographed by using
light microscope with imaging system (Leica,
DM2500/DFC295) for  detection of  neuronal
degeneration and loss in frontal cortex of brain.

2.7. Statistical Analysis

Data were analyzed with SPSS, Windows 15.0 (SPSS,
Inc., Chicago, IL, ABD). Results were statistically
analyzed with post hoc Least Significance Difference
Test (LSD) and one-way ANOVA. Results were
presented as mean + standard deviation.

3. RESULTS AND DISCUSSION
3.1. Biochemical findings

In the study, when the levels of rat brain antioxidant
enzyme activity were evaluated, it was seen that SOD
enzyme activity decreased in the HgCl, group compared
to control group (p<0.001). In the HgCI,+BA treated
group, the enzyme activity was increased compared to
HgCl, group (p<0.001) (Figure 1).When the enzyme
activity of CAT, which is one of the most important
defense enzymes that converts hydrogen peroxide in
water and oxygen to all living beings, is considered; it
was observed that there was a decrease in activity
(p<0.001) in groups with HgCl, and HgCl, + BA
compared to control. When compared with HgCl, treated
group, an increased enzyme activity was observed in the
HgCl,+BA treated group (Figure I1). When the GSH-Px
enzyme activity, which has an significant role in defense
mechanism against oxidative stress is evaluated; it was
observed that the activity was decreased in HgCl;
(p<0.001) and HgCl, + BA (p<0.05) treated groups in
comparision to control group. The activity of the enzyme
was higher in HgCl,+BA treated group in comparisipn to
the HgCl, group (p<0.001) (Figure Il1). Based on these
findings, it could be concluded that, BA is an important
antioxidant in preventing the loss of enzyme activity due
to heavy metal damage.
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Figure 3. Glutathione peroxidase (GSH-Px) levels in brain tissue
(EU mg™) (*,**p<0.001,#:p<0.05)

3.2. Histopathologic Analysis results
3.2.1. Frontal cortex of brain

No significant histopathologic lesions were observed in
control group and the frontal cortexes of brains were
showed normal histological structure (Figure 4-A, B). In
the HgCl, administrated group in frontal cortexes of
brains, perineural vacuolization and satellitosis,
indication of neuronophagia, and congestion of blood
vessels were found most frequently lesions. On the other
hand, necrosis of some of pyramidal neurons with
pyknotic nuclei, neuronal shrinkage and microgliosis
were observed in the frontal cortexes of brains (Figure 4-
C, D). In addition to this, in the frontal cortexes of brains

129




Tr. Doga ve Fen Derg. Cilt 9, Say1 2, Sayfa 127-133, 2020

of HgCI+BA treated rats (Group-3) slight
histopathological findings, which were less than HgCl,
administrated rats, were observed in the sections There
were congestion of some blood vessels and rarely
neuronal shrinkage in the frontal cortexes of brains of
HgCl,+BA treated rats (Figure 4 — E, F).

.D A .V

F
Figure 4. Histopathology of frontal cortex of brain with H&E staining.
Normal histological structure of frontal cortex, x40 magnification (A);
and x100 magnification (B) in control group (Group-1).Congestion of
blood vessels (arrow heads) x40 magnification (C); perineural
vacuolization and satellitosis (arrows); necrosis of pyramidal neurons
with pyknotic nuclei and microgliosis (arrow heads) x100
magnification (D) in frontal cortex of HgCl, administered group
(Group-2). Congestion of blood vessels (arrow heads) x40
magnification (E); neuronal shrinkage (arrows)x100 magnification (F)
in frontal cortex of boric acid treatment group (Group-3).

The brain is a vital part of the organism that works as a
system of coordination and regulation for body parts
[31]. The accumulation of serious metals in the brain
area may interfere with the synthesis of specific enzymes
responsible for brain functions and, in turn, produce
neurological disorders, including Alzheimer’s disease
and encephalopathy [32]. HgCl; has been regarded as a
highly toxic metal by humans for many years [6]. Both
biological and toxicological impact of HgCl, depends on
form of HgCl,. Inorganic HgCl, ingested in the diet is
weakly immersed throughout the intestines and mostly
excreted with stools [33]. People may be exposed to
HgCl, by contaminated water and food [34]. Genotoxic
effects of inorganic and organic forms of metal were
defined in many in vitro and in vivo studies [35-37].
Organic forms are generally more toxic, while inorganic
forms are more abundant in the environment [38]. One
of the main mechanisms responsible for HgCl, toxicity is
oxidative stress [39-41]. Oxidative stress can trigger a
protective antioxidant system that avoids or ameliorates
neuro toxicity in the brain [32]. The use of antioxidants
in various disorders associated with oxidative stress is
becoming widespread [31]. Antioxidants are very
important in eliminating ROS, which causes oxidative
stress in the body [42]. BA is a weakly acidic, white
crystalline structure found in nature (minerals, seawater).
BA has various uses as a protective and industrial agent
[43]. It is stated that boron can regulate oxidant-
antioxidant balance of various tissues [44]. It has been
reported that BA is used as an anti-inflammatory agent
and is involved in wound healing, prevention of
oxidative stress, elimination of toxic effects of heavy
metals and regulation of mitochondrial membrane
potential  [45]. Enzymatic and  non-enzymatic
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antioxidants play a significant role in the prevention of
injuries caused by ROS [46]. SOD is an enzyme that
converts superoxide ions into H»O,. GSH-Px and
catalase metabolize H,O; into water. The protection of
the balance between ROS and antioxidant enzymes is
therefore very important and can serve as an important
mechanism to prevent damage caused by oxidative stress
[47]. In this study, SOD enzyme activity was decreased
in HgCI2 group compared to control group (p<0.001). In
the HgCI2+BA treated rats, the enzyme activity was
increased compared to the HgCl, group (p<0.001). It was
observed that there was a decrease in HgCl.+ BA group
compared to control but this decrease was not
statistically important (Figure 1). Evaluation of CAT
enzyme activity revealed that; HgCl, and HgCl, + BA
groups showed decreased activity as compared to the
control (p<0.001). A rise in enzyme activity was
detected in the BA treated group compared to the HgCl;
group (Figure 2).

The antioxidant and antiapoptotic effect of boric acid on
hepatoxicity in chronic alcohol-fed rats were examined
in a different study. It was revealed that SOD and CAT
enzyme activity were increased in alcohol + BA
treatment groups in comparison to alcohol treated
group[45].

In another study, the effect of BA on oxidative stress in
rats with fetal alcohol syndrome was investigated. The
results revealed that activity of SOD and CAT were
increased in the alcohol + BA group compared to the
alcohol administered group[46]. When GSH-Px enzyme
activity was evaluated; When compared with the control
group activity was decreased in HgCl, (p<0.001) and
HgClx+ BA (p<0.05) administered groups. There was
also an increase in the BA treated group compared to the
HgCl, administered group (p<0.001) (Figure 2).
Different studies indicated that GSH-Px enzyme activity
increases with BA [45-48]. The results show that
antioxidant effect in these tissues may be related to the
increase in SOD, CAT, GSH-Px activity. In a study, it
was found that low dose of BA may protect brain against
the pathological effects of AICl; in the rat brain.
Moreover; it was also found that low BA dosage had a
protective effect on the intense neuronal damage induced
by AICI; using stereological examination [22]. In
addition to these, in vivo and in vitro studies have shown
that compounds containing BA and BA have a protective
role against many cancers [22,49]. Despite the presence
of several studies, the study of the protective effect of
BA on neuronal damage induced by heavy metals are
inadequate [50]. Mercury readily penetrates the placental
and the blood—brain barrier [51-53], In a research, it was
demonstrated that in vitro cultured oligodendrocytes are
sensitive to the toxic effects of mercury [54]. In a
different study, it was determined that mercury and boric
acid have an inhibition effect on some metabolic
enzymes [55]. In addition, in another study examining
the effects of various heavy metals on one of the
important metabolic enzymes, it was reported that some
heavy metals increase enzyme activity and some cause
enzyme inhibition [56]. In our study neuronal
degeneration found in group-2 and group-3 was
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observed to be different severe degree in each, however
no microscopic lesion was observed in group-1 (Figure
4). This suggests that in the BA administration, the
prevention and treatment of neuronal damage in brain is
partially effective. Limited neurodegenerative changes
were observed microscopically in the group-3, and these
changes may refer that boric acid did have partial
influence on protection or treatment effects of cerebral
neurons. In this study, we examined the effects of BA on
cerebrocortical neurons damage in rat models. Future
research require further explorations of the effects of
boric acid at various dosages and long time periods.

4. CONCLUSION

As a result; significant rise in antioxidant enzyme levels
such as SOD, CAT, GSH-Px and positive effects in
histopathological evaluation suggest that BA may be a
potential protective agent for the brain and our results
may contribute to further studies.
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Oz: Balikesir ili bitki cesitliligi bakimindan 6nemli bir merkez konumundadir. Edremit korfezi
tilkemizin 6nemli turizm merkezlerinin oldugu bdlgede peyzaj — bitki kullanimi oldukga yaygindir.
Bu calismada, Balikesir cografyasinda yayilis gosteren bitkilerin peyzaj alaninda kullanim
potansiyelleri incelenmistir. Caligmalar sonucunda yorede yayilis gdsteren 67 familyaya ait 166
cins ve 229 dogal bitki taksonunun potansiyel peyzaj bitkisi 6zelliklerini tagidig: tespit edilmistir.
En fazla takson igeren familyalar; Lamiaceae (29 takson), Asteraceae (15 takson), Rosaceae (11
takson) ve Iridaceae (11 takson) seklindedir. En fazla taksona sahip cinsler ise; 6 taksonla Crocus,
4’er taksonla Euphorbia ve Salvia olup bu cinsleri 3’ er taksonla Cistus, Rosa, Veronica ve
Teucrium takip etmektedir. Hayat formlarina gore peyzaj bitkilerinin % 66’s1 (153 takson) otsu
taksonlardan olusmaktadir. Bitkilerin genellikle siis-estetik, yer ortiicii ve ¢it olarak kullanim
potansiyeli tagidiklari tespit edilmistir.

Evaluation Possibilities of Balikesir Flora in Terms of Landscape

Keywords
Balikesir,
Flora,
Landscaping,
Landscape
plants

Abstract: Balikesir province is an important center in terms of plant diversity. In the region where
there is an important tourism area such as Edremit Bay, the use of landscape and plants is quite
common. In this study, the use potentials of plants that spread in Balikesir geography in the
landscape area were examined. As a result of the studies, it was determined that 166 genera and
229 natural plant taxa belonging to 67 families in the region have potential landscape plant
characteristics. Families with the most taxa; Lamiaceae (29 taxa), Asteraceae (15 taxa), Rosaceae
and Iridaceae (11 taxa). The genera with the most taxa are; Crocus with 6 taxa, Euphorbia and
Salvia with 4 taxa each, followed by Cistus, Rosa, Veronica and Teucrium with 3 taxa each.
According to life forms, 66% (153 taxa) of landscape plants are herbaceous forms. It has been
determined that plants generally have the potential to be used as ornamental-aesthetic, ground
cover and hedges.

1. GIRIS

kesistigi yerde bulunmasi, topografyasmin  kisa
mesafelerde degismesi, jeolojik yapisi, farkli toprak
tiplerini birlikte bulundurmasi, g¢esitli iklim tiplerinin

Tiirkiye; Diinya’daki bitki ¢esitliligi bakimidan olduk¢a
onemli bir konumda bulunmaktadir. Bugiine kadar
Tirkiye florasi ile ilgili ¢ok sayida arastirmalar
yapilmustir. Tiirkiye Florasi’nin 12.000 civar1 taksondan
olustugu Dbilinmektedir. Bu taksonlardan 3649'u
Tiirkiye'ye 6zgili olup endemizm orani yaklasik %32'dir
[1]. Endemizm orani oldukg¢a dikkat cekicidir, diger
Avrupa lilkelerine kiyasla oldukga yiiksektir ki bu oran
komsu iilke Yunanistan'da % 14.9, Fransa'da ise %
2.9°dur [2]. Endemizm oranmin yiikksek olusunun
sebeplerine bakildiginda, 3 fitocografik flora bdlgenin

etkisi altinda olusu ve jeolojik devirlerde gegirdigi
degisimler 6n plana ¢ikar.

Bitki ¢esitliginde goriilen biiyiik zenginligine ragmen
ilkemizde peyzaj uygulamalarinda ithal (egzotik)
bitkilerin kullanim orani oldukga yiiksek oranlardadir.
Bu durum ayrica, dogal bitki Ortiisii iizerinde baski
olugturmakta ve ekolojik dengeyi tehdit etmektedir [3].
Dogal bitki taksonlari bulunduklar1 boélgenin ekolojik
sartlarina adapte olmalariin kolayligi, bitki ortiistindeki
bozulmalarin onarilmasina ya da minimum diizeye
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indirilmesinde katki saglayabilir [4]. Ayrica dogal
ortamlarinda yetisen bu bitkilerin peyzajda kullaniminin
cok sayida faydasi vardir. Bu bitkilerin alandaki ekstrem
iklim kosullarmma dayanikli olmasi, toprak verimliligine
katkis1 ve erozyonu azaltmasi, giibre ve sulama
ihtiyacinin ¢ok az olmasit ve temin edilmesinin daha
kolay olmasi vb. nedenler peyzaj ¢aligmalarinda dogal
bitkilerin tercih edilmesinin avantajlari  arasinda
siralanabilir. Bu bitkilerin peyzaj uygulamalarinda
kullanilmasi ekonomik ve estetik fayda saglanmasinin
yaninda ekoloji ile uyumlu olmasi nedeni ile basar1 daha
yiiksek olacaktir [5,6,7,8].

Peyzaj ve siis bitkileri dinamik 6zellik gosteren canli
materyaller olup formu, rengi, dokusu ile one c¢ikan
estetik, islevsel ve ekonomik amaglarla tiretilen otsu ve
odunsu dekoratif bitkilerdir. Fonksiyonel ve estetik
yararlar1 olan bitkiler yasantimizda ¢ok onemli bir yere
sahiptirler [9,10,11]. Tiirkiye’de dogal olarak yetisen ve
peyzaj calismalarinda kullanma potansiyeli olan ¢ok
sayida dogal bitki ¢esidi bulunmaktadir. Bu dogal
kaynaklardan verimli ve siirekli olarak faydalanabilmek
icin onlarin iyi taninmast ve potansiyellerinin
belirlenmesi faydalanmada atilacak ilk adumdir. Bitkisel
kaynaklardan faydalanmada oncelikle flora
elemanlarimin taninmasi, floristik listelerin olusturulmasi
ve kullanilabilir 6zelliklerinin saptanmasi gerekmektedir.
Marmara ve Ege bolgeleri arasinda yer alan Balikesir,
cografi konum itibariyle Ege Denizi’'ne ve Marmara
Denizi’ne kiyilar1 olan iilkemizin Onemli turizm
merkezlerinden biridir. Balikesir ili ayrica; Kazdagi,
Madra dagi ve Ulus Dagi gibi onemli daglari
igerdiginden bitki ¢esitliligi bakimindan da énemli bir
konumda  bulunmaktadir.  Topografik  bakimdan
farkliliklar gosteren alan, sahip oldugu floristik ¢esitlilik
ve bitkilerin ¢iceklenme donemlerindeki farkliliklar
nedeniyle peyzaj bitkileri bakimindan olduk¢a 6nemli bir
potansiyele sahiptir.

Peyzaj caligmalarinin ¢ok Onemli bir bileseni olan
bitkiler, yasanan ve  yasayabilen = mekanlarin
olusturulmasinda  kullanilmaktadir.  Bitkiler  yesil
alanlarin ana yapi elemanlart olarak fonksiyonel, estetik
ve ckolojik yonden Onemli bir g¢ok gorevi yerine
getirirler. Ulke florasinda dogal olarak yayilis gosteren
bitki taksonlarinin peyzaj ¢aligmalarinda kullanimi bu
alandaki ¢esitliligi de artiracaktir.

Bu ¢alismada ki temel amag¢ Balikesir yoresinde dogal
olarak yayilis gosteren bitkilerin peyzaj ¢alismalarinda
kullanim potansiyelini aragtirmaktir. Peyzaj
planlamalarinda bitki materyali se¢imi olduk¢a Snemli
oldugundan teshisi yapilan bitkilerin peyzajda kullanim
potansiyelleri belirtilerek listeleme yapilacaktir.

2. MATERYAL VE METOT

Caligma alan1 olarak belirlenen Balikesir (Sekil 1)
Akdeniz ile Avrupa-Sibirya fitocografik bolgelerinin
gecis sonunda bulunmasindan dolayi, cesitli vejetasyon
tiplerine ve zengin bitki ortiisiine sahiptir. ilde genel
anlamda Akdeniz fitocografik bdolgesi elementleri
hakimdir. Balikesir’de yapilan ¢esitli florisitik ¢aligmalar
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[12,13,14], ilin zengin bir floraya sahip oldugunu ortaya
koymaktadir. Balikesir’in zengin floraya sahip olmasi,
cok degisik vurgu, renk ve form da potansiyel peyzaj
bitki cesitliligini de beraberinde getirmektedir. Bolge
Akdeniz iklimi ve bu iklim tipinin en karakteristik
bitkilerinden biri olan zeytinin (Olea europaea L. subsp.
europaea) Tirkiye’de yayilis gosterdigi  6nemli
alanlardandir [15].
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Sekil 1. Calisma alanimin genel goriintiisii

Calisma temel olarak yorede yapilan arazi gezileri ve
alan gozlemlerine dayanmaktadir. Bu kapsamda
Balikesir ilinin farkli lokalitelerinde ¢ok sayida arazi
gezisi ve farkli donemlerde yapilan bitki gozlemleri ile
peyzaj potansiyeli tagiyan taksonlar belirlenmistir. Arazi
calismalar1 2016-2019 yillart arasinda ve bitki tiirlerinin
kolay teshis edilebilmesi agsindan Subat - Ekim aylari
arasindaki donemlerde yapilmistir.

Alandaki bitkilerin teshisi daha ¢ok arazi c¢alismasi
esnasinda yapilmistir. Teshis edilemeyen tiirlerden ise
ornekler alinarak daha sonra teshis edilmek Tizere
muhafaza edilmistir. Bitkilerin teshislerinde dogal
bitkiler iizerine yapilmis c¢esitli floristik eserlerden
faydalanilmistir [16-21]. Taksonlarin giincel bilimsel
isimleri ve otor isimleri The Plant List’e gore
diizenlenmistir [22].

Genel verilerin  degerlendirme asamasinda  bitki
tiirlerinin potansiyel olarak peyzajda kullanim sekilleri
(estetik ve gorsellik, ¢it olusturma, yiizey kaplama,
golgeleme, vurgu, dogallik vb.), ciceklenme donemleri,
cicek/meyve renkleri lizerinde durulmustur. Calismalar
esnasinda tespit edilen ve peyzaj kullaniminda 6n plana
cikabilecek bazi bitki taksonlarmin alanda goriilme
sekilleri fotograflanmustir.

3. BULGULAR
Arastirmalar sonucunda 67 familyaya ait 166 cins ve 229

taksonun peyzaj bitkisi potansiyeli tasidig1 tespit
edilmistir (Tablo. 1). En fazla takson igeren familyalar;
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Lamiaceae (29 takson), Asteraceae (15 takson), Iridaceae
(11 takson), Rosaceae (11 takson), Asparagaceae (10
takson) ve 8 taksonla Orchidaceae, Ericaceae ve Poaceae
gelmektedir (Sekil 2). En fazla taksona sahip cinsler ise;
6 taksonla Crocus, Euphorbia 4 takson, Salvia 4 takson
olup bunu ve 3’ er taksonla Cistus, Rosa, Veronica, ve
Teucrium takip etmektedir (Sekil 3).

Takson sayisi

Iridaceae
Rosaceae
Asparagaceae
Poaceae

Plantaginaceae
Liliaceae

Euphorbiaceae

Fabaceae
Amaryllidaceae

Ericaceae
Orchidaceae

u Familya

Lamiaceae
Asteraceae

Sekil 2. En fazla taksona sahip familyalar
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Sekil 3. En fazla takson igeren cinsler

Alanda tespit edilen bitkiler hayat formu iizerinden
degerlendirildiginde 153 taksonun otsu, 38 taksonun ¢ali,
28 taksonun aga¢ ve 9 taksonun ise cali veya agagcik
formunda olduklar belirlenmistir (Sekil 4).

Takson sayis1

200
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150
100
50 |38 28
9
[ m B

Cali Agag Otsu  Cali veya

m Hayat formu
Agag y

Sekil 4. Peyzajda kullamm potansiyeli tasiyan bitkilerin hayat
formlarma gore dagilimi.

Peyzaj ¢aligmalarinda genellikle bitkilerin vurgu, renk,
form ve estetik gibi 6zellikleri gbz 6niinde bulundurulur.
Balikesir florasinda renk, form ve estetik 6zellikleri 6n
plana ¢ikan ve peyzajda degerlendirme potansiyeli
tagiyan ¢ok sayida bitki taksonu bulunmaktadir (Sekil 5).
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Calisma alaninda yaygin yayilis gosteren agag - agagcik
ve c¢ali formunda, ¢icek - meyve renkleri ve estetik
olarak 6n plana ¢ikan bazi taksonlarm (Arbutus spp.,
Crataegus spp., Pyrus sp., Rosa spp., Rubus spp.,
Ruscus spp., vb.) oldukca 6nemli peyzaj potansiyeli
tasidigr gorilmektedir (Sekil 6). Arbutus unedo ve
Arbutus andrache ‘nin (Kocayemis) agagcik ya da ¢ah
formunda, her dem yesil olmasi, c¢icek ve olgun
meyvelerinin ayn1 zamanda goriilmesi peyzaj bitkisi
olarak da degerlendirme potansiyelini arttirmaktadir.

a) Vitex agnus - castus
officinalis d) Lavandula stoechas e) Ocimum basilicum f) Dracunculus
vulgaris

b) Asphodelus aestivus c) Rosmarinus

Sekil 6. Balikesir florasinda meyve — ¢icek ozellikleri ile 6n plana
cikan bazi potansiyel taksonlar: a) Arbutus unedo b) Mespilus
germanica c) Pyrus communis d) Rosa canina e) Celtis australis F)
Crataegus monogyna

Bununla beraber yorede yayilis gosteren bazi taksonlarin
stislemenin yaninda ¢it ve yer Ortiicii olarak kullanilma
potansiyeli tasidiklari gozlemlenmistir. Yorede yapilan
calismalarda tespit edilen bitkilerden yaklasik olarak 31
taksonun siis/estetik kullaniminin yaninda ayn1 zamanda
¢it olarak kullanilma potansiyeli tespit edilmistir (Tablo
1). Cit olarak kullanma potansiyeli 6n plana ¢ikan bazi
bitki taksonlari sunlardir; Spartium junceum, Phillyrea
latifolia, Jasminum fruticans, Tamarix smyrnesis,
Juniperus oxycedrus subsp  oxycedrus., Cupressus
sempervirens (Sekil 7).
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Sekil 7. Balikesir florasinda ¢it olarak kullamim potansiyeli tasiyan
tiirler: a) Spartium junceum b) Phillyrea latifolia c) Jasminum fruticans
d) Tamarix smyrnesis €) Juniperusoxycedrus f) Cupressus
sempervirens

Aragtrma  alaninda yapilan ¢aligmalar  Balikesir
florasinda yayilis gosteren bazi taksonlarin (14 takson)
peyzaj calismalarinda yer Ortiicii olarak kullanim
potansiyellerini ~ gOstermistir. ~ Capparis  spinosa,
Hypecoum procumbens, Oxalis pes-caprae, Potentilla
recta, Setaria viridis, Thymus longicaulis, Thymus
zygioides, Trifolium spp., Veronica arvensis ve Viola
odorata bu taksonlardan bazilaridir.

4. TARTISMA VE SONUC

Balikesir, Akdeniz ile Avrupa-Sibirya fitocografik
bolgelerinin gegis sonunda bulunmasindan dolayi, ¢esitli
vejetasyon tiplerine ve zengin bitki Ortiisiine sahiptir.
Ilde genel anlamda Akdeniz fitocografik bolgesi
elementleri hakimdir. Ulkemizin 6nemli turizm
alanlarindan biri olan ¢alisma alaninda yer almaktadir.
Caligma alaninda yer alan turistlik otel, yazlik site ve
konut ¢evrelerinde ¢ok sayida egzotik bitki taksonunun
peyzaj amaci ile kullanilmaktadir. Genel duruma
bakildiginda egzotik bitkilerin peyzajda tercih edilme
yogunlugu dikkat ¢ekecek diizeyde yiiksektir.

Insan aktivitesinin oldugu alan igine giren bitki tiirleri
kent alanlarinda kendini ¢ogaltmaya, ve zaman ic¢inde
yayllmaya baglamaktadir. Kent flora ve vejetasyonunda
meydana gelen bu degisimler, dogal tiirlerin zaman
icinde yok olmast ve dogal olmayan (egzotik)
taksonlarin dogallagsmasi egilimi ile sonuglanir [23].
Ficus carica, Cotinus coggygria, Salvia fruticosa,
Nerium oleander, Laurus nobilis, Rosa canina,
Cotoneaster horizontalis ve Hedera helix vb. bitki
taksonlar1 Balikesir ilinde peyzaj g¢alismalarinda sikca
tercih edilen dogallagsmis bitki taksonlarina 6rnek olarak
verilebilir.

Yoredeki  turizm  alanlarinda  yapilan = peyzaj
calismalarinda  agirlikli  olarak  egzotik  bitkilerin
kullanilmas1 bazi alanlarda bdlgenin dogal floral
dokusuyla tezatlik olusturmaktadir. Literatiir ¢alismalari
incelendiginde; peyzaj ¢alismalarinda daha fazla
ekolojik ve ekonomik faydanin kazanimi igin
tasarimlarda dogal bitkilerin kullanilmasina ydnelik
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yapilan  ¢alismalarin  yayginlastirilmas:  gerektigi
goriilmektedir. Dogal bitki taksonlarina yonelik veri alt
yapilarinin  olusturulmasi,  iiretim  yOntemlerinin
belirlenmesi biiyiik onem tagimaktadir [24 - 26].

Balikesir ilinin kiy1 seridinde turizm sezonlarina bagl
olarak mevsimsel olarak degiskenlik gosteren biiyiik bir
niifus hareketliligi goriilmektedir. Bu alanda ¢ok sayida
turistik otel, yazlik site ve konut yer almaktadir. Alanda
niifus hareketliligi ve yapilasma yogunlugu yesil alanlar
tizerinde biiylik bir baski olusturmaktadir. Peyzaj
caligmalarinin bolgenin dogal floral yapisi, bitkisel
tasarim ve estetik kaygilar g6z oniinde bulundurularak
yapilmasi, yerlesim alanlarinin gelecegi ve kentsel
estetik icin biiyiik bir onem tagimaktadir.

Alanda yapilan calismalar potansiyel peyzaj bitkileri
bakimindan Balikesir florasindaki zenginligi ortaya
gikarmigtir. Caligmalar sonucunda, gorsel-form  ve
estetik basta olmak tizere ¢it, yer Ortiicii vb. 6zellikler
bakimindan peyzaj alaninda rahatlikla faydalanabilecek
¢ok sayida dogal bitki taksonunun ydrede yayilis
gosterdigi goriilmiistiir. Kentsel peyzaj alanlarinda sehrin
dokusuna uygun dogal taksonlarin tercih edilmesi
ekolojik uyum problemlerinin ¢6ziimiiniin yaninda
onemli ekonomik avantajlar da saglayacaktir. Ayrica
yaratic1 tasarimlarla, mevcut dogal floral kaynaklardan
daha iyi yararlanilmasi saglanabilir.
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Peyzajda Kullanim Potansiyeli

No Bilimsel Adi Familyasi Yoresel isimleri Ci¢eklenme Donemi (Siis/Estetik, Cit, Yer ortiicii, Formu
Koku, vb.??)
1. Acanthus hirsutus Boiss. Acanthaceae Ay1 pengesi Mayis-Temmuz Stis/Estetik Otsu
2. Acer campestre L. Sapindaceae Akgaagac Nisan-Mayis Siis/Estetik Agag
3. Acer platanoides L. Sapindaceae Cnar yaprakli akgaagag Nisan-Mayis Stis/Estetik Agag
4. Achillea nobilis L. Asteraceae Civanper¢emi Haziran-Agustos Siis/Estetik Otsu
5. Alchemilla hirsutiflora (Buser) Rothm.* Rosaceae Aslan pengesi Haziran-Agustos Stis/Estetik Otsu
6. Allium neapolitanum Cirillo Amaryllidaceae Sarimsak ¢igegi Mart-Mayis Siis/Estetik Otsu
7. Allium roseum L. Amaryllidaceae Sarimsak ¢igegi Mart-Mayis Suis/Estetik Otsu
8. Alisma lanceolatum With. Alismataceae Su otu Mayis-Eyliil Siis/Estetik Otsu
9. Alnus glutinosa (L.) Gaertn. Betulaceae Kizilagag Nisan Stis/Estetik Agag
10. Althaea officinalis L. Malvaceae Hatmi Haziran-Agustos Siis/Estetik Otsu
11. Ammi visnaga (L.) Lam. Apiaceae Dis otu Nisan-Agustos Stis/Estetik Otsu
12. Anacamptis pyramidalis (L.) Rich. Orchidaceae Salep Nisan-Haziran Siis/Estetik Otsu
13. Anagallis arvensis L. Primulaceae Fare kulag1 Nisan-Agustos Stuis/Estetik Otsu
14. Anemone blanda L. Ranunculaceae Dag lalesi Subat-Nisan Siis/Estetik Otsu
15. Anemone coronaria L. Ranunculaceae Dag lalesi Subat-Nisan Stis/Estetik Otsu
16. Arbutus andrachne L. Ericaceae Davulgu, Dag yemisi Mart-Kasim Siis/Estetik Cali
17. Arbutus unedo L. Ericaceae Davulgu, Dag yemisi Mart-Kasim Stis/Estetik Cali
18. Artemisia scoparia Waldst. & Kitam. Asteraceae Kolonya otu Haziran-Eyliil Siis/Estetik Otsu
19. Artemisia absinthium L. Asteraceae Kolonya otu Haziran-Eyliil Siis/Estetik Otsu
20. Arundo donax L. Poaceae Kargt Ekim Siis/Estetik Otsu
21. Asphodelus aestivus Brot. Xanthorrhoeaceae Ciriglik otu Mart-May1s Siis/Estetik Otsu
22. Asyneuma limonifolium (L.) Janch Campanulaceae Tavsan ekmegi Mayis-Haziran Siis/Estetik Otsu
23. Aubrieta deltoidea (L.) DC. Brassicaceae Nisan-Temmuz Siis/Estetik Otsu
24. Bellis annua L. Asteraceae Koyun gozii Mart-Temmuz Siis/Estetik Otsu
25. Bellis perennis L. Asteraceae Koyun gozii Mart-Temmuz Siis/Estetik Otsu
26. Calendula arvensis M.Bieb. Asteraceae Aynisefa Mart-Haziran Siis/Estetik Otsu
27. Calicotome villosa (Poir.) Link Fabaceae Kegi bogan Mart-Haziran Siis/Estetik/Cit Cali
28. Campanula lyrata Lam. Campanulaceae Can ¢icegi Nisan-Temmuz Siis/Estetik Otsu
29. Capparis spinosa L. Capparaceae Kapari Haziran-Temmuz Siis/Estetik/Yer Ortiicii Otsu-Cali
30. Carex divisa Huds. Poaceae Ayakotu Bilinmiyor Siis/Estetik Otsu
31 Celtis australis L. Cannabaceae Citlembik Mart-May1s Stis/Estetik Agag
32. Centaurium erythraea Rafn Gentianaceae Kirmizi kantaron Mayis-Agustos Siis/Estetik Otsu
33. Centranthus ruber (L.) DC. Caprifoliaceae Mahmuz ¢igegi Nisan-Eyliil Siis/Estetik Otsu
34. Cercis siliquastrum L. Fabaceae Erguvan Nisan-Mayis Siis/Estetik Agag
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35.
36.
ar.
38.
30.
40.
4.
42.
43,
44,
45,
46.
47.
48.
49.
50.
51.
52.
53.
54,
55.
56.
57.
58.
50.
60.
61.
62.
63.
64.
65.
66.
67.
68.
60.
70.
71.

Cerinthe minor L.

Clinopodium nepeta (L.) Kuntze
Cistus creticus L.

Cistus laurifolius L.

Cistus salviifolius L.

Colchicum bivonae Guss.
Consolida orientalis (J.Gay) Schrodinger
Cota tinctoria (L.) J.Gay
Crataegus orientalis Pall. ex M.Bieb.
Crepis sancta (L.) Bornm.
Crocus biflorus Mill.

Crocus cancellatus Herb

Crocus chrysanthus (Herb.) Herb.
Crocus flavus Weston

Crocus pallasii Goldb.

Crocus pulchellus Herb.

Cyanus segetum Hill

Cyclamen hederifolium Aiton
Cyperus capitatus Vand.
Dactylorhiza romana (Sebast.) So6
Daphne oleoides Schreb.

Datisca cannabina L.

Daucus carota L.

Dianthus cruentus Griseb.
Digitalis ferruginea L.

Dipsacus laciniatus L.
Doronicum orientale Hoffm.
Dracunculus vulgaris Schott
Echinops ritro L.

Echium russicum J.F. Gmel.
Ephedra major Host

Epilobium angustifolium L.
Epilobium parviflorum Schreb.
Erica arborea L.

Erica manipuliflora Salisb.
Euonymus latifolius (L.) Mill.
Euphorbia aleppica L.

Boraginaceae
Lamiaceae
Cistaceae
Cistaceae
Cistaceae
Colchicaceae
Ranunculaceae
Asteraceae
Rosaceae
Asteraceae
Iridaceae
Iridaceae
Iridaceae
Iridaceae
Iridaceae
Iridaceae
Asteraceae
Primulaceae
Cyperaceae
Orchidaceae
Thymelaeaceae
Datiscaceae
Apiaceae
Caryophyllaceae
Plantaginaceae
Caprifoliaceae
Asteraceae
Araceae
Asteraceae
Boraginaceae
Ephedraceae
Onagraceae
Onagraceae
Ericaceae
Ericaceae
Celastraceae
Euphorbiaceae

Ciicegozii

Laden, Pamukla
Laden, Pamukla
Laden, Pamukla
Cigdem

Mor gicek
Papatya

Alig

Yaban kiskist
Cigdem
Cigdem
Cigdem
Cigdem
Cigdem
Cigdem
Peygamber ¢igegi
Siklamen

Orkide

Defne
Kenevir
Yabani havug
Karanfil
Yiiksiikotu

Kaplanotu
Yilan bigag:

Kirmizi sirken
Deniz tiziimii
Yaki otu

Yaki otu
Piiren otu
Piiren otu

ig agaci
Siitlegen

Haziran-Temmuz
Temmuz-Agustos
Nisan-Mayis
Nisan-Mayis
Nisan-Mayis
Ekim-Kasim
Mayis-Agustos
Mayis-Haziran
Mayis-May1s
Subat-Haziran
Mart-Mayis
Mart-Nisan
Mart-Nisan
Mart-Nisan
Ekim-Kasim
Ekim-Kasim
Nisan-Haziran
Agustos-Kasim
Haziran-Agustos
Nisan-Haziran
Mayis-Agustos
Mayis-Agustos
Mayis-Agustos
Mayis-Agustos
Haziran-Agustos
Haziran-Agustos
Mart-Haziran
Mayis-Haziran
Haziran-Eyliil
Haziran-Temmuz

Haziran-Agustos
Haziran-Agustos
Mart - Haziran
Temmuz-Ekim
Mayis-Haziran
Nisan-Agustos

Stiis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik/Cit
Siis/Estetik/Cit
Siis/Estetik/Cit
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Stiis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Suis/Estetik
Siis/Estetik
Suis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Suis/Estetik
Siis/Estetik
Sus/Estetik/Cit
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik/Cit
Siis/Estetik/Cit
Siis/Estetik
Sus/Estetik

Otsu
Otsu
Cali
Cali

Cali
Otsu

Otsu
Otsu
Cal1 veya Agag
Otsu
Otsu
Otsu
Otsu
Otsu
Otsu
Otsu
Otsu
Otsu
Otsu
Otsu
Cali
Otsu
Cali
Otsu
Otsu
Otsu
Otsu
Otsu
Otsu
Otsu
Cali
Otsu
Otsu
Cali
Cali
Cali veya Agag
Otsu
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72.
73.
74.
75.
76.
7.
78.
79.
80.
81
82.
83.
84.
85.
86.
87.
88.
89.
90.
91.

92.

93.
94,
95.
96.
97.
98.
99.

100.
101.
102.
103.

104.

105.
106.
107.

Euphorbia anacampseros Boiss.
Euphorbia nicaeensis All.
Euphorbia seguieriana Neck.
Fagus orientalis Lipsky

Ferula communis L.

Fritillaria bithynica Baker
Fraxinus angustifolia Vahl
Fraxinus ornus L.

Gagea pratensis (Pers.) Dumort.
Galanthus gracilis Celak.

Genista anatolica Boiss.

Genista carinalis Griseb.
Gladiolus anatolicus (Boiss.) Stapf*
Glaucium corniculatum (L.) Curtis
Glaucium flavum Crantz
Glebionis segetum (L.) Fourr.
Hedera helix L.

Helichrysum stoechas (L.) Moench
Hesperis balansae E. Fourn.

Himantoglossum affine (Boiss.) Schltr.

Hyacinthella lineata (Steud. ex Schult. &
Schult.f.) Chouard*

Hypecoum procumbens L.

Hypericum cerastioides (Spach) N.Robson
Hypericum olympicum L.

Iris suaveolens Boiss. & Reut.

Iris unguicularis Poir.

Jasminum fruticans L.

Juncus acutus L.

Juncus heldreichianus T.Marsson ex Parl.
Juniperus excelsa M.Bieb.

Juniperus oxycedrus L.

Lamium amplexicaule L.

Lamium garganicum subsp. striatum (Sm.)
Hayek

Laurus nobilis L.

Lavandula stoechas L.

Lilium candidum L.

Euphorbiaceae
Euphorbiaceae
Euphorbiaceae
Fagaceae
Apiaceae
Liliaceae
Oleaceae
Oleaceae
Liliaceae
Amaryllidaceae
Fabaceae
Fabaceae
Iridaceae
Papaveraceae
Papaveraceae
Asteraceae
Araliaceae
Asteraceae
Brassicaceae
Orchidaceae

Asparagaceae

Papaveraceae
Hypericaceae
Hypericaceae
Iridaceae
Iridaceae
Oleaceae
Juncaceae
Juncaceae
Cupressaceae
Cupressaceae
Lamiaceae

Lamiaceae

Lauraceae
Lamiaceae
Liliaceae

Siitlegen
Siitlegen
Siitlegen
Kayin
Caksir

Ters lale
Disbudak
Disbudak
Sar1 yildiz
Kardelen
Kandas Dikeni
Kandasg

Kilig otu
Gelincik
Gelincik
Kasimpati
Sarmagik
Olmez gigek
Aksam yildiz1
Keskescigegi
Dag stimbiilii

Hidirelez
Kantaron
Kantaron
Siisen
Stisen
Tavsan kemigi
Hasir otu
Hasir otu
Ardig
Ardig
Ballibaba

Ballibaba

Defne

Karabas otu, Lavanta

Ak zambak

Mart-Temmuz
Haziran-Agustos
Mart-Agustos
Nisan-Mayis
Nisan-Haziran
Mart-Mayis
Mart-Mayis
Nisan-Mayis
Mart-Nisan
Mart-Nisan
Haziran-Temmuz
Haziran-Temmuz
Nisan-Mayis
Mayis-Temmuz
Mayis-Temmuz
Ekim-Kasim
Eylil-Ekim
Mart-Temmuz
Mayis-Temmuz
Mayis-Temmuz

Mart-Mayis

Mart-Haziran
Mayis-Agustos
Mayis-temmuz
Mart-Nisan
Subat-Nisan
Mayis-Haziran
Mart-Mayis
Mart-Mayis

Mart-Agustos
Nisan-Agustos

Mart-Mayis
Mart-Mayis
Nisan-Mayis

Siis/Estetik
Stiis/Estetik
Siis/Estetik
Stiis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Stiis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik

Siis/Estetik

Siis/Estetik/Yer Ortiicii

Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Suis/Estetik
Siis/Estetik/Cit
Siis/Estetik/Cit
Siis/Estetik/Cit
Siis/Estetik
Siis/Estetik/Cit
Siis/Estetik

Siis/Estetik

Siis/Estetik/Cit
Siis/Estetik/Cit
Sus/Estetik

Otsu
Otsu
Otsu
Agag
Otsu
Otsu
Agac
Agac
Otsu
Otsu
Cali
Cali
Otsu
Otsu
Otsu
Otsu
Odunsu
Otsu
Otsu
Otsu

Otsu

Otsu
Otsu
Otsu
Otsu
Otsu
Cali

Otsu
Otsu
Agag
Agag
Otsu
Otsu

Cali veya Agag
Cali
Otsu
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108.
109.
110.
111.
112.
113.
114.
115.
116.
117.
118.
119.
120.
121.
122.
123.
124.
125.
126.
127.
128.
129.
130.
131.
132.
133.
134.
135.
136.
137.
138.
139.
140.
141.
142.
143.
144.

Limonium gmelinii (Willd.) Kuntze
Limonium sinuatum (L.) Mill.
Limonium virgatum (Willd.) Fourr.
Lupinus angustifolius L.

Lycium europaeum L.

Lysimachia punctata L.
Lysimachia vulgaris L.

Lythrum hyssopifolia L.
Malcolmia flexuosa (Sm.) Sm.
Marrubium peregrinum L.
Matthiola incana (L.) R.Br.
Matricaria chamomilla L.

Melia azedarach L.

Melissa officinalis L.

Mandragora officinalis Mill.
Mentha longifolia (L.) L.

Mentha pulegium L.

Mentha spicata L.

Micromeria myrtifolia Boiss. & Hohen.

Moraea sisyrinchium (L.) Ker Gawl.
Morus alba L.

Morus nigra L.

Myrtus communis L.

Muscari neglectum Guss. ex Ten.
Muscari latifolium J.Kirk*
Narcissus tazetta L.

Nepeta nuda L.

Nerium oleander L.

Nicotiana glauca Graham

Olea europaea L.

Ononis spinosa L.

Ophrys fusca Link

Ophrys sphegodes Mill.

Orchis anatolica Boiss.

Orchis sancta L.

Origanum onites L.

Origanum sipyleum L.

Plumbaginaceae
Plumbaginaceae
Plumbaginaceae
Fabaceae
Solanaceae
Primulaceae
Primulaceae
Lythraceae
Brassicaceae
Lamiaceae
Brassicaceae
Asteraceae
Meliaceae
Lamiaceae
Solanaceae
Lamiaceae
Lamiaceae
Lamiaceae
Lamiaceae
Iridaceae
Moraceae
Moraceae
Myrtaceae
Asparagaceae
Asparagaceae
Amaryllidaceae
Lamiaceae
Apocynaceae
Solanaceae
Oleaceae
Fabaceae
Orchidaceae
Orchidaceae
Orchidaceae
Orchidaceae
Lamiaceae
Lamiaceae

Sahil Karanfili
Limon Otu
Limon otu
Aci bakla
Teke dikeni
Sarikiz
Sarikiz

Aklar otu
Deniz sebboyu
Bozotu
Sebboy
Mayis papatyast
Tesbih agaci
Limon otu
Adam otu
Nane

Nane

Nane
Bogumlu gay
Siisen

Dut

Karadut
Mersin

Arap stimbiilit
Arap stimbiilii
Nergiz
Ballibaba
Zakkum
Yabani tiitiin
Zeytin
Kayiskiran
Orkide
Orkide

Salep

Salep

Kekik

Kekik

Mayis-Agustos
Mayis-Temmuz
Mayis-Agustos
Mart-Mayis
Nisan-Agustos
Nisan-Agustos
Nisan-Agustos
Haziran-Agustos
Mart-Nisan
Haziran-Agustos
Nisan-Haziran
Mart-Mayis

Haziran-Temmuz
Subat-Nisan
Haziran-Agustos
Haziran-Agustos
Haziran-Agustos
Mayis-Temmuz
Subat-Mayis
Mayis

Mayis
Haziran-Eyliil
Mart-Mayis
Nisan-Mayis
Kasim-Nisan
Haziran-Agustos
Mart- Agustos
Mayis-Agustos
Nisan-Mayis
Nisan-Agustos
Subat-Nisan
Subat-Nisan
Mart-Mayis
Mart-Mayis
Nisan-Temmuz
Nisan-Temmuz

Siis/Estetik
Stiis/Estetik
Siis/Estetik
Stiis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Stiis/Estetik
Siis/Koku
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Stis/Koku
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Suis/Estetik
Siis/Estetik/Cit
Suis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik/Cit
Siis/Estetik/Cit
Suis/Estetik
Siis/Estetik
Suis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik

Otsu
Otsu
Cali

Otsu
Cali

Otsu
Otsu
Otsu
Otsu
Otsu
Otsu
Otsu
Agac
Otsu
Otsu
Otsu
Otsu
Otsu
Otsu
Otsu
Agag
Agag
Cali

Otsu
Otsu
Otsu
Otsu
Cali

Cali

Agac
Otsu
Otsu
Otsu
Otsu
Otsu
Otsu
Otsu
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145,
146.
147.
148.
149.
150.
151.
152.
153.

154.

155.
156.
157.
158.
159.
160.
161.
162.
163.
164.
165.
166.
167.
168.
169.
170.
171.
172.
173.
174.
175.
176.
177.
178.
179.
180.
181.

Ornithogalum narbonense L.
Ornithogalum nutans L.

Ornithogalum sigmoideum Freyn & Sint.
Ornithogalum umbellatum L.

Oxalis pes-caprae L.

Paeonia arietina G.Anderson

Paliurus spina-christi Mill.

Paspalum distichum L.

Phalaris canariensis L.

Phragmites australis (Cav.) Trin. ex
Steud.

Phlomis pungens Willd
Phillyrea latifolia L.
Plantago lanceolata L
Plantago major L.

Platanus orientalis L.
Pistacia atlantica Desf.
Pistacia lentiscus L.
Populus alba L.

Populus tremula L.
Potentilla recta L.

Prasium majus L.

Prospero autumnale (L.) Speta
Prunella vulgaris L.

Pyrus amygdaliformis Vill.
Pyrus communis L.

Quercus ithaburensis Decne.
Quercusilex L.
Rhododendron luteum Sweet
Rhus coriaria L.

Ricinus communis L.
Romulea tempskyana Freyn
Rosa canina L.

Rosa foetida Herrm.

Rosa pulverulenta M.Bieb.
Rosmarinus officinalis L.
Rubus sanctus Schreb.
Ruscus aculeatus L

Asparagaceae
Asparagaceae
Asparagaceae
Asparagaceae
Oxalidaceae
Paeoniaceae
Rhamnaceae
Poaceae
Poaceae

Poaceae

Lamiaceae
Oleaceae
Plantaginaceae
Plantaginaceae
Platanaceae
Anacardiaceae
Anacardiaceae
Salicaceae
Salicaceae
Rosaceae
Lamiaceae
Asparagaceae
Lamiaceae
Rosaceae
Rosaceae
Fagaceae
Fagaceae
Ericaceae
Anacardiaceae
Euphorbiaceae
Iridaceae
Rosaceae
Rosaceae
Rosaceae
Lamiaceae
Rosaceae
Asparagaceae

Karga sogani
Karga sogani
Karga sogani
Karga sogani
Eksi yonca
Sakayik
Karacali
Yalan darisi
Kanyas
Kamig

Ay1 kulagi
Pinar

Sinir otu
Sinir otu
Cimar
Menengic
Menengic
Akga kavak
Titrek kavak
Parmak otu
Calibaba
Stimbiil
Yara otu
Armut
Armut

Mese

Mese

Ag1 otu
Sumak

Hint yag1
Moryildiz
Kusburnu
Kusburnu
Kusburnu
Biberiye
Bogiirtlen

Tavsan memesi

Mart-Mayis
Mart-Mayis
Mart-Mayis
Mart-Mayis
Mart-Mayis
Nisan-Haziran
Mayis-Temmuz
Mayis-Ekim
Mayis-Temmuz
Agustos-Ekim
Haziran-Agustos
Nisan-Mayis
Haziran-Temmuz
Haziran-Temmuz
Mart-Mayis
Mart-Mayis
Mart-Mayis
Mart-Nisan
Mart-Nisan
Mayis-Haziran
Mart-Mayis
Temmuz-Ekim
May1s-Agustos
Nisan-Mayis
Nisan-Mayis
Agustos-Eyliil
Agustos
Nisan-Agustos
Haziran-Temmuz
Nisan-Mayis
Subat-Mart
Mayis-Haziran
Mart-Temmuz
Mayis-Haziran
Mart-Nisan
Mart-Temmuz
Mart-Mayis

Stiis/Estetik
Siis/Estetik
Stiis/Estetik
Siis/Estetik

Siis/Estetik/Yer ortiicii

Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik

Siis/Estetik/Yer Ortiicii

Siis/Estetik

Siis/Estetik
Siis/Estetik/Cit
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik/Cit
Siis/Estetik
Siis/Estetik

Siis/Estetik/Yer Ortiicii

Siis/Estetik/Cit
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Suis/Estetik
Siis/Estetik
Suis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik

Siis/Estetik/Cit

Sus/Estetik/Cit

Siis/Estetik/Cit

Sus/Estetik/Cit

Siis/Estetik/Cit

Siis/Estetik/Cit

Otsu
Otsu
Otsu
Otsu
Otsu
Otsu
Cali
Otsu
Otsu

Otsu

Otsu
Cali veya Agag
Otsu
Otsu
Agag
Agac
Agac
Agac
Agac
Otsu
Cali
Otsu
Otsu
Agag
Agag
Agag
Cali veya Agac
Agag
Cali
Otsu
Otsu
Cali
Cali
Calt
Cali
Cali
Cali
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182.
183.
184.
185.
186.
187.
188.
189.
190.
191.
192.

193.

194.
195.
196.
197.
198.
199.
200.

201.

202.
203.
204.
205.
206.
207.
208.
209.
210.
211.
212.

213.

214.
215.
216.
217.

Ruscus hypoglossum L.

Salix caprea L.

Salix triandra L.

Salvia fruticosa Mill.

Salvia sclarea L.

Salvia tomentosa Mill.

Salvia viridis L.

Sambucus nigra L.

Saponaria officinalis L.
Schoenoplectus lacustris (L.) Palla

Scutellaria orientalis L.

Senecio leucanthemifolius subsp. vernalis
(Waldst. & Kit.) Greuter

Serapias vomeracea (Burm.f.) Brig.
Setaria viridis (L.) P.Beauv.

Silene compacta Fisch.

Sorbus torminalis (L.) Crantz
Sorbus umbellata (Desf.) Fritsch
Sorghum halepense (L.) Pers.

Spartium junceum L.
Sternbergia lutea (L.) Ker Gawl. ex
Spreng.

Stuckenia pectinata (L.) Borner
Styrax officinalis L.

Tamarix parviflora DC.
Tamarix smyrnensis Bunge
Teucrium chamaedrys L.
Teucrium lamiifolium d'Urv.
Teucrium polium L.

Thymbra spicata L.

Thymus longicaulis C.Presl
Thymus zygioides Griseb.

Tilia rubra DC.
Tilia tomentosa Moench

Tordylium apulum L.

Trifolium spp.

Tulipa sylvestris L.

Tulipa orphanidea Boiss. ex Heldr.

Asparagaceae
Salicaceae
Salicaceae
Lamiaceae
Lamiaceae
Lamiaceae
Lamiaceae
Adoxaceae
Caryophyllaceae
Cyperaceae
Lamiaceae

Asteraceae

Orchidaceae
Poaceae
Caryophyllaceae
Rosaceae
Rosaceae
Poaceae
Fabaceae

Amaryllidaceae

Potamogetonaceae

Styracaceae
Tamaricaceae
Tamaricaceae
Lamiaceae
Lamiaceae
Lamiaceae
Lamiaceae
Lamiaceae
Lamiaceae
Malvaceae

Malvaceae
Apiaceae
Fabaceae
Liliaceae
Liliaceae

Tavsan memesi
Sogiit
Sogiit
Adagay1
Adagay1
Adagay1
Adagay1
Miirver
Sabun otu
Semer otu
Kaside

Kanarya otu

Sagirkulag:
Kirp dar

Uvez elmast
Uvez elmasi
Stipiirge darist
Katir tirnagi
Kurbaga ¢icegi
Su taragi
Leylak

Tlgin

Ilgin

Kisa mahmut
Kisa mahmut
Kisa mahmut
Zahter

Kekik

Kekik

Ihlamur

lhlamur
Geyik otu
Uggiil
Lale

Lale

Mart-Mayis
Mayis-Haziran
Mayis-Haziran
Mart-Mayis
Nisan-Haziran
Mart-Mayis
Mart-Mayis
Nisan-Haziran
Haziran-Agustos
Mayis-Temmuz
Mayis-Agustos
Mart-Haziran

Mart-Mayis
Temmuz-Eylil
Nisan-Agustos
Mayis-Haziran
Mayis-Haziran
Mayis-Ekim
Nisan-Haziran
Eyliil-Kasim

Nisan-Haziran
Nisan-Haziran
Mart-Haziran
Mart-Haziran
Haziran-Agustos
Haziran-Agustos
Haziran-Agustos
Haziran-temmuz
Nisan-Agustos
Nisan-Haziran
Haziran-Temmuz

Haziran-Temmuz
Nisan-Mayis
Subat-Temmuz
Nisan-Mayis
Nisan-Mayis

Siis/Estetik/Cit
Stiis/Estetik
Siis/Estetik
Stiis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Stiis/Estetik
Siis/Estetik

Stiis/Estetik

Siis/Estetik
Siis/Estetik/Yer Ortiicii
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik/Cit

Siis/Estetik

Siis/Estetik
Suis/Estetik
Siis/Estetik/Cit
Siis/Estetik/Cit
Siis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik/Cit
Suis/Estetik
Siis/Estetik/Yer Ortiicii
Siis/Estetik/Yer Ortiicii
Siis/Estetik

Siis/Estetik

Siis/Estetik/Yer Ortiicii
Sus/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik

Cali
Cali
Cali veya Agag
Cali
Otsu

Cali
Otsu

Cali veya Agaccik

Otsu
Otsu
Otsu

Otsu

Otsu
Otsu
Otsu
Agag
Agac
Otsu
Cali

Otsu

Otsu
Cali veya Agac
Cali
Cali
Otsu
Otsu
Otsu
Cali
Otsu
Otsu
Agag
Agag
Otsu
Otsu
Otsu
Otsu
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218.
219.
220.
221.
222.
223.
224,
225.
226.
221,
228.
229.

Typha domingensis Pers.
Ulmus minor Mill.
Vaccinium myrtillus L.
Valeriana dioscoridis Sm.
Verbena officinalis L.
Veronica arvensis L.
Veronica chamaedrys L.
Veronica cymbalaria Bodard

Vinca herbacea Waldst. & Kit.

Viola odorata L.
Viola suavis M.Bieb.
Vitex agnus-castus L.

Typhaceae
Ulmaceae
Ericaceae
Caprifoliaceae
Verbenaceae
Plantaginaceae
Plantaginaceae
Plantaginaceae
Apocynaceae
Violaceae
Violaceae
Lamiaceae

Sazlik
Karaagag
Yaban mersini
Kedi otu
Mine ¢icegi
Mavis ot
Mavis ot
Mavis ot
Menekse
Menekse
Menekse
Hayit

Haziran-Eyliil
Mart-Nisan
Mayis-Temmuz
Subat-Nisan
Haziran-Agustos
Mart-Mayis
Mart-Mayis
Mart-Mayis
Mart-Mayis
Nisan-Mayis
Nisan-Mayis
Haziran-Agustos

Siis/Estetik
Stiis/Estetik
Siis/Estetik
Stiis/Estetik
Siis/Estetik
Siis/Estetik/Yer Ortiicii
Siis/Estetik/Yer Ortiicii
Siis/Estetik/Yer Ortiicii
Siis/Estetik
Siis/Estetik/Yer Ortiicii
Siis/Estetik/Yer Ortiicii
Siis/Estetik/Cit

Otsu
Agag
Cali
Otsu
Otsu
Otsu
Otsu
Otsu
Otsu
Otsu
Otsu
Cal1 veya Agagcik
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Abstract: Fortification, conservation, and restoration of the structures and buildings that can be
considered as cultural heritage are very crucial. Diyarbakir, one of the cities included in the
UNESCO Cultural Heritage List thanks to its historic city walls and Hevsel gardens, has been a
host of many of these types of structures and buildings. The current study covers the observational
examination of the Urfa Gate, towers, and city walls of the historic Diyarbakir City Walls. This
study aims to determine the structural damages that occurred in these parts of city walls and then,
constitute a path in order to conserve and integrate these historic structures. Besides, the study also
contains the remedy and suggestion proposals sections for such kinds of damages coming into
existence on these types of structures. Thanks to the observational examinations, remarkable
structural damages on the load-carrying systems of the gate transitions and towers were revealed.
Moreover, irregularities and soil coverings on the ground floors of the towers, material lost on the
city walls and towers, slumping were sighted during the examinations. As a prosal for these
problems, the fortification and integration suggestions have been listed in order to holistically
conserve and sustain the city walls, gate transitions, and towers.

Tarihi Diyarbakir Surlari: Urfa Kapi, Burclar: ve Sur Duvarlar1 Ornegi icin Koruma ve

Tamamlama Onerisi

Anahtar
Kelimeler
Surlar,
Koruma,
Diyarbakir,
Miras,
Yapisal hasar,
Urfa Kap1

Oz: Kiiltiirel miras olarak kabul edilebilecek yapilarin ve binalarin giiglendirmesi, korunmasi ve
restorasyonu dnem arz etmektedir. Tarihi gehir surlar1 ve Hevsel Bahgeleri’nden 6tiirii UNESCO
Kiiltiir Mirast Listesine dahil edilen sehirlerden biri olan Diyarbakir bu tiir yap:1 ve binalarin bir
¢oguna ev sahipligi yapmaktadir. Bu ¢aligma, tarihi Diyarbakir Surlari’nin: Urfa Kapi, burclart ve
sur duvarlarinin, gozlemsel incelenmesini kapsamaktadir. Bu c¢alismayla, surlarin bahsedilen
bolgesinde meydana gelen yapisal hasarlari belirlemek ve buna istinaden de bu tarz tarihi yapilarin
korunmasi ve tamamlanmasi igin bir yol olusturmak amaglandi. Ayrica, ¢alisma bu tiir yapilarda
olusan bu tarz hasarlar i¢in ¢6ziim ve Oneri boliimlerini de icermektedir. Gozlemsel incelemeler,
kapr gegislerinin ve kulelerin yiik tasima sistemlerinde dikkate deger yapisal hasarlari ortaya
¢ikardi. Dahasi burglarin zemin katlarinda bozukluklar ve toprak yiginlari, ayrica sur duvarlari ve
burglarda malzeme kayiplart ve ¢okmeler de incelemeler esnasinda goriildii. Bu sorunlar igin
surlar, kapi gecisleri ve burglarda biitiinsel koruma ve siirdiiriilebilirligi desteklemek igin
giiclendirmeye yonelik ve tamamlayici miidahale 6nerileri listelenmektedir.

1. INTRODUCTION

Diyarbakir located in southeast Turkey as indicated in
Figure 1, and at the intersection of vital roads, has been

included in the UNESCO Cultural Heritage List because
of its historic city walls and Hevsel gardens [3]. This city
has been continuously inhabited throughout many stages
of history owing to its significant location. Many historic
structures and buildings are populated in this city,
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especially in the Suri¢i region surrounded by city walls
containing 4 main gates and 82 towers. These gates are
known as the Dag Gate, Yeni Gate, Urfa Gate, and
Mardin Gate positioned in the north, east, west, and
south, respectively. The schematic and photographic
illustrations of the locations and plans of the main gates
have been presented in Figure 2. Unfortunately, some of
the outer walls and towers in the northern region of the
city walls have collapsed.

Figure 1. Map location of the studied area: located in the southeast of
Turkey [1,2]

In the 4th century, the construction of the Diyarbakir
City Walls has begun [4,5]. Various general and spatial
interventions have been carried out in many historic
structures and buildings in the Suri¢i region, especially
in the Diyarbakir City Walls [6]. As a consequence of
these interventions, the load-carrying systems of these
historic structures have been damaged and the
deterioration is visible [7]. Despite periodic restoration
attempts, the load-carrying systems of some places still
have serious problems [6]. The main causes of these
problems rely on faulty restoration attempts, increasing
traffic density, loss of materials, troubles on the grounds
and foundations, and faulty construction plannings [8].
Especially, the expanding deformations, partial and/or
total, on the city walls threaten the load-carrying systems
of the city walls.

Several restoration projects and implementations for the
conservation of the structures and buildings under the
danger of extinction have been conducted. But, it can be
definitely stated that these studies failed to pay adequate
attention to the problems of the load-carrying systems
[7]. Moreover, several faulty restorations and
conservation attempts have been applied to the load-
carrying systems of the city walls. Unfortunately,
interventions have been performed before identifying
and describing the problems caused over time.
Particularly, in respect to the load-carrying system,
observational assessment of damage in terms of the type,
level, and current status is vitally important to ascertain
the extent of the damage and determine appropriate
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potential strengthening interventions. Categorizing

potential interventions in accordance with the type of
structures and their functions and amount of damage
would constitute a vital contribution to fortification
analysis and the development of proper amelioration
proposals.

Figure 2. The locations and plans of four main gates of the Diyarbakir
City Walls [4]

The damage assessment, methods, can be listed as the

following [9]:

e Making relief drawings of the structure,

e Comparing the drawings to the current status of the
structure,

¢ Identifying the damages and interventions (additions,
destructions, etc.),

¢ Identifying and highlighting the damaged parts and

locations in the structure,

Identifying the required measurements,

e Performing destructive and non-destructive tests at
the locations of interest.

Periodic damage observations due to natural disasters,
such as earthquakes, corrosion of the structure, or
environmental factors (wetting, melting, swelling,
fracture, or ruptures), are conducted at the test site and in
laboratory settings. The aim of these observations is to
gain new insight into the undamaged structure for a final
assessment  [10]. Conducting an observational
assessment, evaluate the level of the damage of the
structures after documenting their current status, may
also be useful for determining new damage. An
observational analysis is vital in terms of the specific
fortification and intervention measures that should be
implemented in structures where damage has already
been detected.

In this paper, observational analysis at the towers as well
as the Urfa Gate fortification wall which is one of the
main gates of the Diyarbakir City Walls was conducted.
Before performing the observational assessments, the
architectural properties and construction techniques of
the Urfa Gate, outer walls, gate transitions, and towers
interventions were examined. The work schedule was
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developed based on the current status of the structures.
The types of observational assessments were tabulated.
One of the objectives of this study was promoting the
sustainability of the structures by rebuilding near-
authentic masonry structures to support the local and
national economy. It was also intended to make
suggestions regarding how the traditional masonry
structures of Suri¢i can be improved, which would serve
as a reference source for future studies in the different
regions. Having completed observational analysis and
identified problems on the load-carrying systems of the
Urfa Gate, outer walls, gate transitions, and towers,
interventions for the fortification and integration works
were suggested.

2. THE DIYARBAKIR CITY WALLS

2.1. Architectural and Structural Properties of the
City Walls

The Diyarbakir City Walls surround two different
regions known as interior and exterior castles. As
demonstrated in Figure 3, the interior castle surrounds
the very first settlement in the city whereas the exterior
castle encircles the traditional urban centre. It can be
easily seen from Figure 3 that the interior castle is
located on the northeast side of the traditional urban
centre and the exterior castle, on the other hand,
constitutes from the towers and the outer walls.

Figure 3. Plan order and tower configuration of the Diyarbakir City
Walls (red line surrounding the interior castle, blue line surrounding
the exterior castle)

The length of the interior castle walls is about 598 m
while that of the exterior castle walls is about 4460 m. A
total of 620 m of walls has been deformed and/or
destroyed in time [4]. The towers in circular shape with
thicker walls are located on the west side of the city
walls. The most known and the most important towers
are Keci Tower, Yedi Kardes Tower, Evli Beden Tower,
and Nur Tower. Furthermore, the towers exhibit a
difference in accordance with the number of the floor
that they have; such as the towers with a single floor or
two, three, and four floors. In general, the ground floors
were utilized for storage purposes whereas the upper
floors were employed for military purposes. In this
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context, it can be concluded that the dimensions and
forms of the city walls in Diyarbakir were designed to
supply the usage needs of the epoch in which they were
constructed [8].

Ever since the epoch they were constructed, the most
salient element of the urban environment of Diyarbakir
has been the city walls [7]. Hence, in the past, these
walls not only played a key role in safeguarding the lives
and goods of city residents but also protected against the
outside world whenever required. Apart from the
structural view of the city walls; the architectural value,
decorations, materials, and dimensions and also, the
alignment of the towers can be considered the very finest
and worthy examples of construction art. Therefore, the
building material, as well as their dimensions, promotes
not only the defensive purpose of the city walls but also
their symbolic function. Besides, Diyarbakir was the city
connecting the roads of the north and south as well as
was the binding point of the western world with the Far
East, namely, it was the city at the crossroads of the
major trade routes. Thus, the city walls and their towers
have been regarded as among the most effective and
substantial defensive structures all around the world and
regarding the structural features, the Diyarbakir castle
has been one of the most important castles in the world

8.

The Diyarbakir City Walls were erected on the rocky
ground that is approximately 100 m above the Dicle
River in the 4th century [11]. The Dag Gate, Urfa Gate,
and Mardin Gate were used to open the doors of the
historic urban site surrounded by the city walls towards
the north, west, and south, respectively, as can be seen in
Figure 2, whereas the Yeni Gate was utilized to get a
connection through the Dicle Valley and towards the
east. The access to places outside of the traditional urban
centre has been provided by these gates that have been
located on the trading axis. In 1942, the Cift Gate (also
known as Hindi Baba Gate) was opened after the
restoration works conducted that year whereas, in 1944,
the arched Middle Gate of Urfa Gate was opened [12].

The city walls were built by using the basalt stone which
can be handily found in the Diyarbakir region. This
building material can be found in the porous or
nonporous form in nature. The floor, wall, and/or arches
were built using basalt in porous form whereas the
column, column head, and/or pool constructions were
produced by handling the basalt in nonporous form.
Although both basalt forms have been used in the
construction of the Diyarbakir City Walls, particularly
the carrier systems were built utilizing the basalt stones
in the nonporous form. The masonry construction
technique was utilized in the construction of the city
walls [7]. In addition, several carrier elements like
vaults, domes, and arches were employed in the
construction. Some towers have a wall thickness of
about 4.4 m at the ground level, however, the thickness
decreases as the wall increase to the first and second
floor whereas the outer walls have a wall thickness
reaching 5.0 m. While the towers and outer walls have
the uniform exterior surfaces laid up in an orderly
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fashion, they have the inner surfaces laid up with rubble
stones. The binding medium employed in the laying up
of the stone was a lime-based mortar and above a certain
height in the outer walls and towers, the hacking marks
have been seen [7,8].

2.2. Architectural and Structural Properties of the
Urfa Gate

The Urfa Gate, one of the four main gates, connects the
traditional urban centre to the west. Indeed, there are
three gates, designated as G1, G2, and G3, positioned
between the two towers at the Urfa Gate. These gates
provide the people with the opportunity to travel
between the inner side of the city walls and outside of
the city. In other words, these gates link the old city with
new urban sites. The photographic views, taken from the
inner and outer aspects of the city walls, of these three
gates, have been shown in Figures 4a and 4b,
respectively. Researches revealed that these gates were
constructed in ancient times, however, the inscription
found on the north gate dates back to the years of 1183-
1194, namely, the Artuklu Period [13]. As demonstrated
in Figure 5, two of these three gates were closed during
the period of Islamic rule [7], that is to say, only the gate
named G1 was in use. But after the restoration work of
all three gates in 1944, they have been again brought into
service.

) s,/
Figure 4. The photographic views of the Urfa Gate from: (a) the inner
and (b) outer aspects of the city walls

During restoring the gates, the height of the arched
section of the middle gate was increased to be suitable
for traffic service. In this way, however, some original
materials and marks on the middle gate were lost
[5,13,15]. Besides, as seen from Figure 4a, all gates have
the arched top section at the inner surface while only the
middle gate has the arched top section at the outer
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surface as shown in Figure 4b. The vehicles can, today,
enter and exit through the middle gate named G2, yet,
the south gate designated as G3 is only in use for the
pedestrians. This section of the city walls has a total
length of 33.73 m and a thickness of 4.04 m. The north
gate constitutes a corridor that extends towards the inside
of the city having spaces on both sides and the width of
the external walls of this gate was about 3.99 m. The
corridor in this gate consists of one row in the south and
three rows in the north, which are supposed to be allotted
for the officers employing in the checkpoints duty at the
gate as indicated in Figure 6a. The height and width of
the arched middle gate named G2 are, respectively,
11.24 and 5.58 m. Increasing the arch of the gate caused
a weakening of this section of the wall. The south gate
designated as G3 has a length and width of 3.63 and 3.83
m, respectively.

21 Urfa Gate ya

Figure 5. Urfa Gétes and towers in the early 20th ceﬁtu?y (two gatéé;
G2 and G3, closed) [14]

These three gates were positioned between two towers in
cylindrical forms. Gabriel [5] developed an enumeration
system to give a number for the towers of the Diyarbakir
City Walls. The labels for these two towers are 20 and
20" with respect to this enumeration system developed by
Gabriel [5]. The entrance to the 3-story towers having
the external view of U shape is done via an arched gate
in the inside of the city walls. On the ground floor, there
is a square entry corridor, and opposing this corridor,
there is a circular-shaped gallery hall having stairs
positioned on both sides used to access the upper story.
There is a corridor around the core having four legs in its
center. The wall thickness on the first-story is thicker
than that on the ground floor and there are five deep-
gridded frame units. The second story has also the same
plan, but the number of deep-gridded frame units is
seven and also, there are niches on the gates in the
interior facade of the city walls as can be seen in Figures
6a and 6b.

Ground floor

@
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First-floor

(b)
Figure 6. Floor plans for the Urfa Gate and towers: (a) ground floor
and (b) first-floor levels
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3. RESULTS AND DISCUSSION

Observational assessments of the Urfa Gate, thus
enabling the identification of damage to the load-
carrying system were conducted. These damages were
recorded by taking photos and assessed the current status
of the observable damage. Afterward, the results were
tabulated and presented in Table 1 in order to easily
evaluate the damage to the load-carrying elements.

Table 1. The damages recorded on the Diyarbakir City Walls, Urfa Gate, transitions, and towers

Building name

mm OO0 @O A O ® o O

North gate

Middle gate

Gate
transitions

South gate

City walls

Dome

Floor

Wall

Tower 20

Stairs

Dome

Floor

Tower 20°

Wall

Stairs

Location of the Urfa Gate in

Mark description

the Surici
L *"".fﬂ ]  Decomposition of walls Slump in flooring
e - Cover replacement AN Belt damage
‘ & Joint discharge S Axis shift
!.f‘- O User damage (029) Faulty restoration
f B J;l X? Moisture damage O Natural conditions damage
N —a O Material loss @ Connector mortar loss

The ground floors of the two towers labeled 20 and 20'
on either side of the Urfa Gate are irregular and covered
with sand. There are partial or major deformations on the
top layers of both towers, such that all of the load-
carrying elements are exposed to external environmental
conditions; this would lead to further damage in due
course. The poor load transmission across the load-
carrying elements makes all of the structures vulnerable,
particularly the towers.

In addition, Isik et al. [16] used some non-destructive
testing methods to investigate the structural damage on
these city walls. Their results revealed that both
ultrasonic pulse velocity and time were affected by
seasonal changes. They also stated that the basalt stones
having the cracks require to be urgently renewed since it
was observed decreasing in the ultrasonic pulse velocity
of the basalt stone. The suggestions given in the next
section and the discussion presented herein are also
achieved from evaluating the results presented in the
study of Isik et al. [16].
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Figure 7. The photographic view of the top of Tower 20

The visually observed damages on Tower 20 can be

listed as follows:

e Looseness and abrasion in the majority of the steps
on the stairs,

e Cracks and fissures in the grid niches of the tower,

e Destruction in all dendanes® on the top of the tower
as shown in Figure 7,

e A significant amount of mortar loss at the upper end
of the wall, on the south side of the tower,

e Loss of stone material at the lower end of the tower,
and

e Humidity-caused damage to the stone rows near the
ground.

The visually observed damages on Tower 20' can be

listed as follows:

o Partial losses of material and mortar from the ground
floor corridor, which was built with vaulted brick,

o Earth-filled ground floor,

o Vertical fissures on the south facade of the wall,
which faces the exterior of the city wall,

e Slumps emerging from the vaults on the western side,

e Deep structural cracks that continue from the dome
up to the grids on the west and south sides of the first
floor as indicated in Figure 8, and

e Some slumped grid niches, which were then filled
with earth, on the U-shaped first floor, and slit
formations on the top layer dependent on these
slumps as exhibited in Figure 9.

1 Dendane: places where the soldiers are stowed on the bodies and
signs on the planks.

(b)
Figure 8. The photographic views of the cracks on Tower 20" (a) the
first-floor cracks and (b) structural cracks

v
~ -

‘v..“ ‘ 4’
: b0 SR - ar
Figure 9. Slit formation on Tower 20' due to the slumps

N

L

The visually observed damages on gate transitions can

be listed as follows:

e The poor conditioned upper section of the gates,
which is interconnected via successive lines of
arched arcades?® (porticos), and adversely affected
porticos by vibrations caused by motor vehicles and
natural conditions as can be seen in Figure 10,

2Arkat, arkata, arcade: Place Arches, porticoes system consists of arch.
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o

Figure 10. A photographic view of porticos on the Urfa Gate

e 11 arched arcades/niches on the outer walls as shown
in Figure 11; covering of 4 of the niches on the north
gate with earth and rubble as demonstrated in Figure
12,

20" %‘R

20

1, ;iu

L g

- o

Figuré 12. A photographic view of J{é’soil and rubble-filled niches

e Broken stones close to the ground on the outer walls
of the gate transitions due to pressure and mortar
discharge as well as some partial fissures,
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e Capillary cracks on the lintel of the north gate and
soot on the walls owing to fires,

e Total demolishing of the south wall of the North Gate
and fissures due to exposure of the east wall,

e Covering of the first floor of the north gate with soil
and random deformations on it,

e Capillary cracks, loss of the stone, and mortar
discharge at the western end of the middle gate (G2)
transition, which faces the exterior of the city walls,

e Weakening at the wall section of the site ensue from
prolonging the original gap in the arched middle gate
(G2), through which there is intense vehicle traffic,
in 1944 and random fissures and cracks caused by
this weakening,

e The material loss at the bottom sections of the south
gate due to structural breakdown and pressure from
the stone material (shown in Figure 13a) and cracks
on the gate lintel (shown in Figure 13b),

(b)
Figure 13. The south gate (designated as G3): (a) the material loss at
the bottom and (b) cracks on the gate lintel

In the end, the damages on the east and west ends of the
gate transitions were photographed for future records.
These damages were highlighted in drawings of the
facades as demonstrated in Figures 14a, 14b, 14c, and
14d.
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)

(d)
Figure 14. Photographic view and schematically representation of the
fissures and cracks on the Urfa Gate, transition, and towers from: (a)
ground floor level, (b) first-floor level, (c) outside the city walls, and
(d) inside the city walls

4. SUGGESTIONS

Suggestions for fortifying the vertical load-carrying

elements of the Urfa Gate, outer walls, gate transitions,

and towers can be listed as follows:

1. By using a mixture that matches with authentic
mortar it is suggested to fill all of the structural voids
in all of the carrying walls of towers.
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2. Partial joint fissions that move from upward to
downward on the curved western face of Tower 20
should be extensively analyzed in tandem with
problems in the inner tissue. Stones in the cracked
area should be numbered and dismantled from
downward to upward in the shape of V. By
strengthening the interconnectivity of stones they
should be laid accordingly.

3. In Tower 20 section, any dimensional differences of
the material that stem from previous restoration
works should be corrected. Continuity should be
guaranteed in the material and loss of resistance
should be prevented.

4. On the west facade-wall of Tower 20, holistic fission
moving from upward to downward was observed. To
prevent that fissure, excavation piles that create load
in interior space must be cleared. If deemed
necessary, the structure should be suspended after a
second revision. Fortification works should be
performed via partial dismantling and steel stitching
method.

5. In Tower 20 top layer and flooring collapse led to a
holistic loss and on the surface of the north outer-
facade it triggered large swellings that pose threats.
The surface should be extensively analyzed by field
experts. If needed sectional dismantling should be
conducted and in tandem with horizontal carrying
elements in the interior space it is suggested to make
reformation.

6. By using a mixture that matches with authentic
mortar it is suggested to fill all of the structural voids
to the end of elevating wall resistance.

7. Loss of stone material predominant in the lower ends
of Arched Middle Gate should be completed with
basalt stone that matches with the original material.
In the bonding works of surfaces, these locations
should be fortified by using mortar fillings that match
with the original material.

8. In the arched middle gate the areas where static
movement continued there were some irregularities
in load transmission which led to structural gaps. To
remedy this problem, it is suggested to fill structural
voids upon consulting the field experts in selected
points with equally authentic material.

9. Resistance loss that emerged in the interior transition
corridor of the south gate due to loss of material
should be corrected by using a near-authentic
material, applicable technique, and workmanship.

Suggestions for fortifying the horizontal load-carrying
elements of the Urfa Gate, outer walls, gate transitions,
and towers can be listed as follows:

1. To prevent fission in the tower, wall any slumps and
partially destroyed floorings and domes should be
reconstructed.

2. Cracks detected in the north gate lintel should be
conserved by field experts.

3. Resistance should be ensured in the brick material
that existed in the arched arcades in the upper portion
of outer walls and binding mortar.

4. As regards the concrete-covered surface on the lintel
facing the city wall in the north and south gate, field
experts should be in charge of clearing the procedure.
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5. As regards pebble cracks observed partially on the
entirety of outer walls, field experts should be
commissioned to implement conservation
procedures.

6. After the holistic fortification and entire restoration
of the structure is completed, temporary metal
suspenders that hang for security purposes on the
transitions of north and south gate should be
dismantled by field experts in the best way to protect
the structure against any damages.

7. Fission and joint discharges threaten the safety of
transition in arched middle gate hence arch resistance
should be fortified and structural voids should be
filled by using a material that matches the original
mortar.

8. Earth fill and deposits that trigger load increase in
Tower 20 and Tower 20' should be cleared by human
power so as not to damage the structure.

9. In Tower 20' the dome that is significantly damaged
should be suspended. It should be completed by
using equally authentic material and techniques. If
required, to prevent any tensile-stress and potential
openings, it should be fortified via a steel ring or
another method approved by experts.

10. The loss of materials in the brick vault and arches
should be completed by an equally authentic material
and technique. In particular, it is essential to follow
the brick dimension and walling pattern used on city
walls.

11.Fillings detected in the grid rooms located in the
gallery floors of towers should be emptied. Losses of
brick material and mortar should be completed by
using equally authentic material and technique.

12. Dislocated or baseless step stones should be fortified
in the stairs to reach the upper floor.

In addition to the suggested fortification works, further
interventions are required to implement the extensive
restitution and restoration projects. Together, these will
constitute a holistic, effective, and sustainable
conservation strategy for preserving the outer walls and
towers of the Urfa Gate, which are considered cultural
assets. In addition to our observational and instrumental
assessments of the Urfa Gate, state authorities must
authorize relief, restitution, and restoration projects.
Detailed damage analyses will help experts to identify
the restoration interventions required. Scientific councils
should be formed to promote the exchange of scientific
and academic views. Further interventions that are
consistent with state-of-the-art restoration works should
be introduced. Besides, Isik [7] proposed an analyzing
model for the preparation of the fortification and
integration. This model schematically describes the
proposals for the vertical and horizontal carriers as well
as the ground and foundation. In addition, the
complementary recommendations were also identified,
and an appropriate flow was submitted. Regarding this
flow, the following concepts for the complementary
recommendations can be given.

Clearing: earthwork and excavated piles on the outer
walls and in the interior space, as well as the fillings
observed in the interior parts of the arched arcades,

Tr. J. Nature Sci. Volume 9, Issue 2, Page 146-156, 2020

should be cleared to minimize the structural load. The
earth fill and material excavated from the north gate
should be removed manually under the supervision of
experts to prevent structural damage. Authentic iron gate
wings should be cleared by authorized experts, and the
gates should be conserved and restored. Paint, cement
mortar, dust, and soot should be cleared from all of the
outer surfaces.

Fortification: in addition to replacing any corroded
materials, fortification work should begin on the stone
and brick walls of all of the interior and exterior surfaces
of the outer walls, gate transitions, and towers of the
Urfa Gate. The materials and dimensions of the building
elements should be selected in accordance with the
views of the scientific council, which should be
informed by detailed analysis.

Integration: materials lost from the outer walls that
hosted the gate transitions should be replaced with
authentic materials using appropriate techniques.

Rebuilding: the stairs for accessing the upper floor of
the North Gate should be rebuilt as part of the extensive
restoration project. The damaged lintel facing the city
wall from the North Gate, which had weight-carrying
properties, has been lost and should be rebuilt using
authentic materials and techniques. The dendanes, which
have been almost completely destroyed, should be
rebuilt. Gates and transitions should be built in the
locations where the original tower gates no longer stand.

Renovation: corroded gridirons should be renovated and
covered with protective paint. The ground covering at
the entrances of the towers should be dismantled and
renovated.

5. CONCLUSIONS

Diyarbakir has maintained its existence through the
reflections from the historic and cultural heritage of
several civilizations as one of the salient historic centers
of the Southeastern Anatolia Region. Among all of these
assets, the most noteworthy one is Diyarbakir City Walls
that encompass the historic city center and the Surigi
region inside the walls. The Urfa Gate, outer walls, gate
transitions, and towers that connect Diyarbakir city walls
with the west have coped with damages in due course
(neglect of the authorities, neglect of the locals, improper
restoration, etc.) and heavy traffic also added to the rise
in already-prevalent damages.

In most cases historic masonry structures in which
construction technique, periodic properties, material
analyses, and structural problems are not analyzed in
detail, authentic values may be forgotten. Therefore,
with the help of a knowledgeable and professional expert
team observational and instrumental tests should be
conducted to unveil the type, degree, and impact level of
the damage. In accordance with the analyses, applicable
solutions for fortification and integration works should
be developed to enable the conservation and
sustainability of the structure. In the Urfa Gate towers,
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the most critical damages assessed in the observational
analysis are the partial collapse of top layers and slump
and crack formations due to loss of material and mortar.

Observed damages in the Urfa Gate, outer walls, gate
transitions, and towers that occurred due to a myriad of
causes were also recorded in the photographic images.
By drawing the plan and facades of Urfa Gate, outer
walls, gate transitions and towers their damage condition
was highlighted in drawings. Damages that were verified
through architectural drawings and observational
analyses in Urfa Gate, gate transitions, outer walls, and
towers were symbolically expressed in Table 1.

In 1944 arched middle gate was elevated and it triggered
a weakening of the wall section therefore damages
observed in gate transitions and outer walls multiplied.
Damages and crack formed in the arched “arcades” of
11.99 m the layer of gate transition’s eastern fagade that
faces the Surigi region reached critical dimensions.

It is aimed that with the suggested fortification and
integration interventions provided for the Urfa Gate, gate
transitions, outer walls, and towers of which load-
carrying system problems were identified should be
assessed via analyses that entail conservation and
sustainability concepts in order to ensure structural unity
and sustainability. At the end of observational
assessments of Urfa Gate, outer walls, gate transitions,
and towers, the general fortification suggestions have
been developed for the identified damages. Nonetheless,
in addition to structural works that would comply with
general fortification suggestions, it is required to
introduce  new integration interventions  and
arrangements. These are;

e Gates should be closed to vehicle traffic. Intense
traffic which is pervasive for the majority of day
hours would lead to an increase in structural
damages. On that account, it is suggested to seek
alternative roads that cross outside of the Urfa Gate
and traffic flow should be reformulated.

e As is the case for all the other sections of city walls
landscape arrangement in Tower 20 and Tower 20'
should also be analyzed by experts. Trees and green
field adjacent to towers could harm the foundation of
structures. In historic structures, it is essential to
conduct an exclusive survey for landscape
arrangements and choices of the tree. If possible it is
suggested to make new arrangements in this
particular area.

e As is the case in the entirety of the city walls there
are drainages around the Urfa Gate, outer walls, gate
transitions, and towers. Underground waters and
environmental waters, as well as rainfalls, should be
kept at a distance from city walls hence with a proper
landscaping action it is suggested to form a holistic
drainage project.

e Diyarbakir City walls and Hevsel Gardens were
included in the list of UNESCO Cultural Heritage in
2012. Conservation of this cultural heritage that also
gained a universal acclamation, relevant fortification,
and restoration works call for more scientific studies,
projects, applications, and briefings. Institutions that
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are authorized to make decisions regarding city walls
should attach the utmost importance to this concern.
To that end, an international-scale auditing board
should be established.

In the fortification and integration intervention works
projected for the Urfa Gate, outer walls, gate
transitions, and towers the latest earthquake
regulation in effect should be followed.

Fortification and integration interventions projected
for the Urfa Gate, outer walls, gate transitions, and
towers should comply with “ICOMOS 2013 and
criteria from “The Venice Charter”.

Certification and intervention works should be
applied specifically to each structure by conducting
lab analyses of authentic materials such as stone,
brick, adobe, and mortar extracted in the Urfa Gate,
outer walls, gate transitions, and towers.

By detecting the ground and foundation structure in
the Urfa Gate, outer walls, gate transitions, and
towers renovation and improvement methods should
be applied whenever required on the ground.

All of the damaged carrier elements in the Urfa Gate,
outer walls, gate transitions, and towers should be
fortified by applying an equally-authentic material
and technique that would follow the methods
compatible with the authenticity of the structure.
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Alchemilla persica’nin Farkh Polaritelerdeki Ekstraktlarinin Antisitotoksik, Antioksidan ve
Antimikrobiyal Aktivitelerinin Belirlenmesi
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Anahtar Kelimeler ~ Oz: Alchemilla persica, hekzan, diklorometan, etil asetat, metanol ve su gibi artan polariteye sahip
Alchemilla persica, ¢oziiclilerde farkli polaritelere sahip bitki 6zleri elde edildi. Antioksidan aktivitenin belirlen-

Antisitotoksik, mesinde toplam fenol igerigi, toplam flavonoid igerigi ve likopen igerigi etil asetat, fenolik asit
Antioksidan, icerigi hegzan ekstraktinda; f—karoten igerigi metanol ekstraktinda diger ekstraktlara gore yiiksek
Antimikrobiyal, olarak belirlenmistir. Toplam antioksidan aktivite, DPPH serbest radikal giderme aktivitesi, metal
Bitki Ekstraktlar selatlama kapasitesi, toplam indirgeme giicii, hidrojen peroksit giderme, hidroksil radikal uzak-

lastirma aktiviteleri farkli konsantrasyonlarda belirlenmistir. Antimikrobiyal aktivitenin belirlen-
mesinde agar disk difiizyon teknigi kullanildi. Antimikrobiyal testlerde, Alchemilla persica'nin
diklorometan ekstrakti, en yiiksek aktiviteye sahip ekstrakt olarak belirlendi. Etil asetat ekstresinin
antimikrobiyal 6zelligi, diklorometan ekstraktina hemen hemen benzerdi. Bu ekstraktlar1 anti-
mikrobiyal degerlendirmede metanol ve su ekstreleri izledi. Alchemilla persica'nin farkli 6ziitleri-

yle yapilan antioksidan ¢alismalar1 sonucunda, a-tokoferol, BHA, BHT ve Trolox gibi standart an- 157
tioksidanlardan daha etkili oldugu bulunmustur. Bitki ekstraktlarindan su ve metanol ekstraktlar
anti-sitotoksik etki i¢in ¢aligilmig ve bu ekstraktlar farkli konsantrasyonlarda hiicre biiyiimesini en-
gellemistir. Calismada elde edilen sonuglar bu Alchemilla persica tiiriine ait ekstrelerin antioksidan,
antimikrobiyal ve antisitotoksik etki gdosterdigi belirlenmistir.

Determination of Anticytotoxic, Antioxidant and Antimicrobial Activities of Alchemilla persica
Extracts in Different Polarities

Keywords Abstract: Plant extracts with different polarities were obtained by transferring Alchemilla persica
Alchemilla persica, into different solvents with an increasing polarity such as hexane, dichloromethane, ethyl acetate,
Anticytotoxic, methanol, and water. In determining the antioxidant activity, total phenol content, total flavonoid
Antioxidant, content, and lycopene content in ethyl acetate, the phenolic acid content in hexane extract; f-carotene
Antimicrobial, content in methanol extract was determined to be higher than other extracts. Total antioxidant activ-
Plant Extracts ity, DPPH free radical removal activity, metal chelating capacity, total reduction power, hydrogen

peroxide removal, hydroxyl radical removal activities were identified in different concentrations.
Agar disc diffusion was used in the determination of the antimicrobial activity. Dichloromethane
extract of Alchemilla persica appeared as the extract with the highest activity. The antimicrobial
property of the ethyl acetate extract was almost similar to dichloromethane extract. Methanol and
water extracts followed these extracts in antimicrobial evaluation. As a result of antioxidant studies
with different extracts of Alchemilla persica, was found to be more efficient than standard antioxi-
dants such as a-tocopherol, BHA, BHT, and Trolox. Water and methanol extracts from plant extracts
worked for the anticytotoxic effect, and these extracts prevented cell growth at different concentra-
tions. The results obtained in the study were determined that the extracts of Alchemilla persica have
antioxidant, antimicrobial, and anticytotoxic effects.
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1. INTRODUCTION

Alchemilla L. species belongs to the Rosaceae family. Ro-
saceae family is a large and significant family of dicoty-
ledons that includes herbaceous and arboreal plants. This
family contains up to 3370 taxa within 122 taxonomies.
Several species are grown in parks and gardens as orna-
mental plants. Most of the Alchemilla L. species are ob-
served in the Northern Anatolia Region in Turkey. It was
argued that these could be close relatives of the species
that grow in Crimea, Caucasia, and Iran [1].

It was observed that vegetable and fruit rich diets prevent
diseases such as chronic coronary risks, cardiovascular di-
seases, arthritis, chronic inflammation, and cancer in epi-
demiologic and empirical studies [2 — 6].

The physiological functions of vegetables and fruits are
related to their phenolic content. Chromatic vegetables
and fruits contain phenol sources and carotenoids, inclu-
ding plenty of flavonoids and anthocyanin in their struc-
tures [7 — 11]. More than 4000 species of flavonoids that
belong to polyphenol plant taxonomy were discovered
[11]. Flavonoids and anthocyanidins responsible for the
color blue in orange and red vegetables and fruits could
be classified as flavanols (catechins), flavones, and flavo-
nols [11]. Lipid peroxidation in biological systems; biolo-
gical structures and especially membranes contain high
rates of unsaturated lipid. These lipids incur oxidation eit-
her due to a radical initiator or in the existence of oxygen.
Lipid peroxides cause cellular damage, change the meta-
bolism, and reduce the blood flow in tissues due to the use
of chemical substances they contain. They also affect
amino acids and proteins via free radicals, which could
modify unsaturated amino acids that contain sulfur (tryp-
tophan, tyrosine, phenylalanine, histidine, methionine,
and cysteine) and proteins that contain these amino acids.
Their effects on nucleic acids and DNA could be summa-
rized as base modification in nucleic acids, the formation
of mutations due to the breaking of fibrils in DNA, and
necrosis. They could cause changes in cell surface recep-
tors and synovial fluid viscosity by adding hyaluronic acid
in carbohydrates and reducing the amounts and activities
of cofactors that contain nicotinamide and flavin [12].

Phytonutrients are quite significant for health since they
fulfill certain physiological functions. When these nutri-
ents are consumed frequently and regularly, they have
considerable protective effects on human health. In vitro
studies demonstrated that phytochemicals in nutrients
have powerful antioxidant potential, reduce the risk of di-
seases, and protect the body against cancer and cardiovas-
cular diseases. Vitamins, ascorbic acid, a-tocopherol, and
B-carotene are among the antioxidants that are found in
nutrients. Studies demonstrated that vitamins C and E and
carotene antioxidants are more effective than flavonoids,
isoflavone, anthocyanin, catechin, and isocatechin [13].
Industrial food producers add high-intensity synthetic an-
tioxidants to products to increase their shelf lives, to pro-
tect nutritional value, and to reduce the formation of det-
rimental substances [14].
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The effects of synthetic antioxidants, BHA, and NHT
were tested on animals. It was determined that these synt-
hetic antioxidants accumulated in the animals' bodies tes-
ted and damaged their livers, having carcinogenic effects
[14].

Certain countries have banned the use of synthetic anti-
oxidants. It is considered that many others would prohibit
the use of synthetic antioxidants in food products in the
future. Studies are conducted to replace synthetic antioxi-
dants with natural substances [15].

There are studies conducted on the effects of natural pro-
ducts obtained from plants on antibacterial and antioxi-
dant agent development to replace synthetic chemicals,
and today these studies represent a field called ‘functional
nutrients' [16].

The widespread and unregulated use of antimicrobial
substances, especially in developing nations, causes a se-
lection favouring resistant strains [17]. Thus, antibiotic re-
sistance increased considerably during recent years, and
the increase in therapeutic problems is becoming a signi-
ficant health issue [18, 19].

Studies to discover new antimicrobial agents are obliga-
tory in the fight against infections since pathogen bacteria
develop resistance against several commonly used antibi-
otics and overcome the resistance problem. Due to the
side-effects that existing antimicrobial agents cause [20].
Scholars are recently interested in biologically active
compounds isolated from plant species and can destroy
pathogenic microorganisms. In recent years, medicinal
plants' antimicrobial properties have been increasingly re-
ported in different parts of the globe [21, 22].

This study aims to determine the antioxidant and antimic-
robial properties specie Alchemilla persica of Alchemilla
L., becoming prevalent in Turkey. Only a few studies in
the literature determine whether it could be used in func-
tional nutrient studies.

2. MATERIAL AND METHOD
2.1. Materials
2.1.1. Supply of the Alchemilla persica

The plant used were procured from Kirikkale University
ADO Herbarium.

Alchemilla persica samples utilized in this study were col-
lected on the highway that connects Trabzon and
Glimiishane, from Trabzon to the Zigana Pass, and from
the road that leads to Glimiisyayla ski area, where it is de-
ployed liberally. The registration numbers and the herbar-
ium that the samples were stored are displayed in Table 1.

Table 1. Gatherer registration number, and the herbarium that the sam-
ples were stored.

Plant name Gatherer Registration Herbarium
No.
A. persica Yusuf 1508 ADO
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2.1.2. Chemical substances used

All chemicals and reagents utilized are procured in ana-
lytic or HPLC class purity. Catechin (+), Gallic acid, Fo-
lin-Ciocalteu reagent, 1.1-diphenyl-2-picrylhydrazyl
(DPPH) radical, ferrozine, trichloroacetic acid (TCA), lin-
oleic acid, a-tocopherol, catechin, quercetin, sodium car-
bonate, sodium phosphate, sodium nitrite, sodium nitrate,
sodium molybdate, ammonium molybdate, aluminum
chloride, DMSO, hexane, dichloromethane, ethyl acetate,
methanol, ethanol, acetone, ferrous chloride, ferrous cya-
nide, hydrogen peroxide, 1.10-phenanthroline were pur-
chased from Sigma Aldrich (USA). Mueller Hinton Agar,
Dextrose Agar, butylated hydroxy anisole (BHA), bu-
tylated hydroxytoluene (BHT) were procured from Merck
(Darmstadt, Germany). RPMI 1640 medium, Fetal bovine
serum was purchased from Biological Industries, Israel.
WST-1 cell proliferation assay kit was purchased from
Clontech, USA.

2.1.3. Laboratory equipment used

Microbiologic security cabinet (Bilser), UV-VIS Spectro-
photometer(Shimadzu/ Jasco V650), UV-Spectrophotom-
eter sink (3 cubic centimeter quartz sink), magnetic stirrer
(ka), heated water bath (Wise Clean), automatic pipettes
(Brand), circular shaker (Gerhardt), ultrasonic bath (Wise
Clean WUC-DO06H), deep-freeze (-86 °C, Hettich/ Nuair),
rotary evaporator (Ika RV06-ML), pH-meter (Hanna Inst-
rument), precision balance (Precisa, Denver), incubator
(Elektro-Mag 0-300°C), vortex (Ika MS3 Basic), water
purifier (GFL 2004), dispenser (lsopenser), centrifuge
(Hettich Universal 320), refrigerator (4°C, Argelik), auto-
clave (Hirayama), disinfector (Memmert 100-800) were
utilized.

2.2. Methods
2.2.1. Extraction technique

The dry plant sample was pulverized in the mortar. Then
the powder was subjected to the extraction process from a
nonpolar solvent to the polar solvent. For this purpose, it
was mixed in a shaking mixer for 24 hours at 150 rpm in
initially hexane fraction and in dichloromethane, ethyl ac-
etate, methanol, and distilled water, respectively. Finally,
the extracted liquid was filtered, and the solvent was evap-
orated in a low-pressure rotary evaporator, and the extract
was obtained. The extract was then transferred to a vacu-
umed desiccator and thoroughly dried and was protected
from humidity. The plant residue remaining in the filtrate
was transferred into the hexane fraction for the second and
then the third time, and the same processes were repeated.
These processes were conducted again to obtain the other
solvent extracts similarly. Thus, five different fractions
were obtained for the plant strain [23].

2.2.2. Antioxidant activity determination techniques
2.2.2.1. Total phenolic substance assay

The extracts' total phenol amount was determined using
the Folin-Ciocaltaeu method [24]. Gallic acid and all
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working samples were prepared in 70% methanol. 0.5 mL
sample, 2.5 mL Folin-Ciocaltaeu reagent, and 7.5 mL so-
dium carbonate solution were mixed in a flask and kept at
room temperature for 2 hours. After 2 hours, the absorb-
ance of the solutions was read using a UV spectrophotom-
eter at 760 nm, and total phenol amounts were calculated
from the calibration curve plotted with gallic acid, where
it would equal the gallic acid per mg [24].

2.2.2.2. Determination of total flavonoid content

To determine the total flavonoid amount, 250 pl of plant
extract was transferred into 1.25 mL distilled water. 75 pl
5 % NaNO; solution was added to this mixture and stirred.
After 5 minutes, 10% AICI;H,O solution was added to
this mixture and stirred. On the following 6™ minute, 500
ul 1 M NaOH was added, and then 275ul distilled water
was added, and the whole mixture was stirred well but
gently. Total flavonoid content was calculated in mg per
kg plant extract by reading the pink color that appeared at
415 nm based on the previously prepared (+)-catechin
standard calibration graph as a (+)-catechin match [25].

2.2.2.3. Total phenolic acid content (TPA)

Freshly prepared plant extract (1.0 mL) was added to the
reagent (2.0 mL), which was prepared by dissolving 0.5
M hydrochloric acid (2.0 mL), 10 g sodium nitrite, and 10
g sodium molybdate in 100 m water. Then 2 mL 8.5% so-
dium hydroxide was added. Then the mixture was filled
with distilled water until the volume reached 10 mL. Ab-
sorbance was read at 505 nm. For blind tests, 10 mL of
water was used for each extract. To determine the total
phenolic acid content standard calibration curve was plot-
ted using sinapic acid. Total phenolic acid content was
calculated using sinapic acid equivalent in the calibration
curve [26].

2.2.2.4. Determination of total B-Carotene and lyco-
pene content

To determine the carotenoid content by a spectrophoto-
metric approach using Barros et al.'s [25] method, 100 mg
plant extract was transferred into 10 mL acetone-hexane
(4:6) mixture and stirred well for 1 minute and filtered us-
ing Whitman No: 4 filter paper. The absorbance values of
the filtrate were measured at 543, 505, and 663 nm wave-
lengths. B-Carotene and lycopene content was evaluated
using standard graphs, and carotenoid amounts per kg
plant were calculated in mg [25].

[B-Carotene and lycopene content was calculated using the
formulas 1 and 2:

B-carotene (mg/100 mL) = 0,216Aes3 — 0,304 Asgs + 0,452A455 1)
Lycopene (mg/100 mL) =—0,0458Agss+ 0,372As05 — 0,0806Aus3 )

Where Agss, 663 nm; Asps, 505 nm; and Agss, 453 nm; in-
dicate absorbance values read in corresponding wave-
lengths. The results were calculated as mg carotenoid
amount per g extract.
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2.2.2.5. Removal of the effects of DPPH radical

2.7 mL methanolic solution, including the DPPH radical
that was prepared as 6x10-°> mol per liter, was added into
the phenolic extract (0.3 mL) in different polarities and
obtained from the plant. This mixture was stirred vigor-
ously and then stored in a dark area for 60 minutes. The
reduction of DPPH radical is determined by the Assess-
ment of its absorption at 517 nm. The Removal of the ac-
tivity of this radical was conducted using the method pro-
vided by several researchers [27]. Removal of the DPPH
color was indicated by the spectrophotometric method,
and DPPH radical removal activity for the extracts was
calculated. DPPH radical removal activity was calculated
using the formula below:

% Inhibition = (1-Asampie/Acontral) X 100 3)

where Acontrol is the absorbance of the control or the blind,
and Asample IS the absorbance measured when the extract
was present.

2.2.2.6. Determination of the reductive force property

2.5 mL of plant extracts diluted with various concentra-
tions were mixed with 200 mmol/L sodium phosphate
buffer with pH:6.6 and 2.5 mL 1% potassium ferrous cy-
anide and incubated for 20 minutes 50 degrees C. 2.5 mL
10% trichloroacetic acid solution was added. This mixture
was centrifuged for 8 minutes at 1000 rpm. After the cen-
trifuge, the upper phase was removed, and 5 mL deionized
water and 1 mL 0.1% ferrous chloride was added to the
upper phase, and the reading was conducted at 700 nm on
the spectrophotometer. High absorbance indicated high
reductive property. The calculations were conducted
against BHA and a-tocopherol standards [28].

2.2.2.7. Hydrogen peroxide removal activity assay

Hydrogen peroxide removal activities of the solutions
prepared by plant extracts utilized in the study and water
that contains various concentrations of synthetic antioxi-
dant substances were assayed using the method developed
by Ruch et al. [29]. Hydrogen peroxide (H202) (40 mM,
0.6 mL) prepared in 100 mM pH 7.4 phosphate buffer was
added to 0.4 mL plant extract solutions. As soon as H,0;
was added, the mixture's absorbance at 230 nm was read
against the blind. H,O, removal activity was calculated
using the formula below:

H202 Removal Activity = (1-Asample/ Acontrot) X 100 (4)

where Acontrol IS the absorbance of the control or the blind,
and Asample iS the absorbance measured when the extract
was present.

2.2.2.8. Determination of the hydroxyl radical removal
property

Hydroxyl radical removal property was analyzed using
Fenton reaction as determined by the method developed
by Ozyiirek et al.[30]. Based on this method, and the re-
action mixture was prepared by adding 60 ul 1 mM FeCly;
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90ul one mM 1.10-phenanthroline; 2.4 mL 0.2 M phos-
phate buffer (pH: 7.8); 150 ul 0.17 M H;05; and 1.5 mL
extracts in different concentrations. H,O, was added to
this mixture to initiate the reaction. At the end of the 5
minutes of incubation at room temperature, the measure-
ments were taken at 560 nm using the spectrophotometer,
and the hydroxyl radical removal activity was calculated
using the equation below [30]:

Hydroxyl Radical Removal = (A1-A2/Ao) x100 (5)

where A, is the absorbance of the control (without the ex-
tract); A; is the absorbance value measured when the ex-
tract was present, and A; is the absorbance value meas-
ured when the 1.10-phenanthroline was not present.

2.2.2.9 Determination of the metal-chelating activity

Metal chelating activity was analyzed via iron chelation
property. It was conducted using the method developed by
Dinis et al. [31]. Determining this property in different
plant extracts was initiated by adding 1.6 mL deionized
water and 0.05 mL 2 mM FeCl; to each 0.5 mL extract.
After 30 seconds 0.1 mL 5 mM ferrozine was added.
When ferrozine reacts with two-atomicity iron, it becomes
highly soluble in water. The mixture was then stored for
10 minutes at room temperature, and then the absorbance
of the mixture of Fe*ferrozine complex was measured at
562 nm. Thus, the iron-chelating activity of the extract
was calculated using the formula below [31]:

Chelating ACtiVity = (1-ASampIe/AControl) x 100 (6)

where Axontrol IS the absorbance of the control or the blind,
and Anumune IS the absorbance measured when the extract
was present.

2.2.2.10. Determination of the total antioxidant capac-
ity

The samples' antioxidant activities were evaluated based
on the phosphor-molybdenum method developed by
Prieto et al. [32] and expressed as ascorbic acid equiva-
lent. In brief, the extract dissolved in 0.4 mL methanol and
4 mL reagent solution (0.6 M sulfuric acid, 28 mM so-
dium phosphate, and 4 mM ammonium molybdate) were
mixed. For the blind, methanol was used to replace the
plant extract. The reaction mixture was stirred with vortex
and kept for 90 minutes in a water bath at 95 °C. Absorb-
ance was measured at 695 nm wavelength. Antioxidant
activity was calculated as ascorbic acid equivalent (AAE
png / mL extract) [32].

2.3. Antimicrobial Activity Determination Methods
2.3.1. Selection of test microorganisms

Test microorganisms used in the study were procured
from the Refik Saydam Public Hygiene center. Gram (+),
gram (-) microorganisms (Bacillus subtilis, Staphylococ-
cus aureus, Escherichia coli, Klebsiella pneumoniae) and
yeasts (Candida albicans, Saccharomyces cerevisiae)
were used.
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2.3.2. Agar disc diffusion method

Antimicrobial activity tests were conducted in compliance
with the method reported by Berghe and Vlietinck [33].
Plant extracts were dissolved in 100% dimethyl sulfoxide
(DMSO) to obtain 100 mg/mL. The extracts that were fil-
tered using 0.22 um nylon membrane filters, which filter
in HPLC purity, were used. 200ul of the culture suspen-
sion of the microorganisms (which contains approxi-
mately 10° colonies according to McFarland 0.5 equation)
that would be used in the test were spread over Mueller
Hinton agar and Sabouraud dextrose agar, respectively.
Later on, 50 ul from each extract kept in a sterile environ-
ment after filtered through the 0.22 pm nylon filter was
saturated into discs with a 3 mm thickness and 6 mm di-
ameter. Discs saturated with 50 ul DMSO was used as the
negative control. Streptomycin was used as the reference
antimicrobial agent. Petri dishes were then incubated for
1 hour at 4 degrees and then 24 hours at 37 degrees. Anti-
bacterial activity was determined by the measurement of
the zones around the extract saturated discs [33].

2.4. Determination of the Antiproliferative Effect
2.4.1. Cell culture

Human prostate cells (PC-3) were used in this study. Cells
were purchased from the American Type Culture Collec-
tion (ATCC, USA). The cells were cultured in RPMI 1640
medium (Biological Industries, Israel) containing 10% fe-
tal bovine serum (FBS) and 1% penicillin-streptomycin
solution (Biological Industries, Israel). Cells were grown
at 37°C in a humidified incubator with 5% CO2 and sub-
cultured every two or three days.

2.4.2. Cell proliferation assay

WST-1 cell proliferation assay kit (Clontech, USA) was
used for analyzing cell proliferation and viability. Cells
were grown in T-25 flasks and harvested. Cells were co-
unted by using a Thoma hemocytometer. 5x10° cells/well
in 100 pl medium were seeded in 96 well plates. After 24
h, various concentrations of the extracts of A. persica were
added to wells in 100 pl medium. Cells were treated with
500 and 250 pg/mL concentrations of the extracts. After
48 h, 5 ul of WST-1 reagent was added to each well, and
after four h incubation, absorbance was measured at 450
nm by SpectraMax Plus 384 Microplate Reader (Molecu-
lar Devices, USA). Reference absorbance was taken as
630 nm.

2.5. Statistical Analyses
All measurements were repeated three times; the analyses

were conducted using students't-test software and p <0.05
values were accepted as significant.
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3. RESULTS
3.1. Extraction Yields
Table 2 demonstrates the hexane, dichloromethane, ethyl
acetate, methanol, and water extract yields obtained by

extraction from Alchemilla persica strain plants.

Table 2. Solvent extracts of Alchemilla persica.

Extraction solvent Yield (%)
Hexane 0.93
Dichloromethane 0.27
Ethyl acetate 1.50
Methanol 0.34
Water 0.25

3.2. Antioxidant Activity Findings
3.2.1. Total phenolic substance amount assay

Solution absorbance values were calculated after the read-
ing by UV spectrophotometer at 760 nm, where total phe-
nol amounts to be equivalent to mg gallic acid on the cal-
ibration  curve  plotted using  gallic  acid
(y=0.0024x+0.0313 R?= 0.9981)

600
400
300

200

100

o

Total phenolic contents (ug GAE / mL extract)

Extract

Figure 1. Total phenolic substance content in various solvent extracts
for Alchemilla persica (H: hexane extract D: dichloromethane extract E:
ethyl acetate extract M: methanol extract W: water extract) could be or-
dered as ethyl acetate extract > methanol extract > water extract >di-
chloromethane extract > hexane extract. (p < 0.05)

The results of the study on the total phenolic substance
were calculated as ng GAE / mL extract. According to the
results of the study, the highest was found in Ethyl acetate
extract (517.79 + 12.35 pg GAE / mL extract), followed
by methanol extract (459.91 + 12.01 ug GAE / mL ex-
tract) and water extracts (448.37 = 10.89 ng GAE / mL
extract). Following these extracts, the amount of phenolic
substance found in the dichloromethane extract was found
to be 138.20. Hexane extract (137.20 = 8.24 pg GAE / mL
extract) showed the lowest phenolic substance content.
Study findings are shown graphically in Figure 1.
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3.2.2. Determination of total flavonoid content

The absorbance of the solutions was read with a UV spec-
trophotometer at 415 nm. ,and total flavonoid amounts
were calculated based on (+) Catechin standard calibra-
tion curve in pg / mL. (+) Catechin standard calibration
graph (y= 0.0014x+0.0334 R?= 0.9917) is provided.
Figure 2 shows the total flavonoid content study results
for Alchemilla persica extracts. The total amount of fla-
vonoid substance contained in ethyl acetate extract
(176.85 + 2.50) was higher than other solvent extracts.
Methanol extract (124.71 + 2.35), water extract (94.5 +
2.50) and dichloromethane extract (82.00 + 2.00) fol-
lowed respectively. Hexane extract (57.21 + 1.20) was
seen to show the lowest total flavonoid content.

g 76851
8 200 117685}
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E 160 124.71
W 140
2 120 94.5
= 100
£ 8 57.21
5 60
S 40
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E 0
S} H D E M w
|_
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Figure 2. Total flavonoid content in various solvent extracts for Al-
chemilla persica (H: hexane extract D: dichloromethane extract E: ethyl
acetate extract M: methanol extract W: water extract). (p < 0.05)

3.2.3. Total phenolic acid content (TPA)

The extract prepared was read at 505 nm wavelength for
phenolic acid content of the samples. Total phenolic acid
content was calculated based on the standard calibration
curve for sinapic acid (y=0.0002x+0.071 R?=0.9884).

Figure 3 demonstrates the total phenolic content findings
for Alchemilla persica extracts. Results were determined
as the amount of pg per 100 ml. The total phenolic acid
substance amount found in hexane extract (5583.65 +
50.33 ug/100 mL extract) was higher when compared to
other solvent extracts. It was observed that methanol
(854.50 + 10.54 ng/100 mL extract) and water extracts
(1139.87 = 10.21 pg/100 mL extract) demonstrated the
lowest total phenolic acid content. Dichloromethane
(1267.23 £20,21 pg/100 mL extract) and ethyl acetate ex-
tracts (1451.45 + 1.71 ng/100 mL extract) displayed sim-
ilar results.
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Figure 3. Total phenolic acid content in various solvent extracts for Al-
chemilla persica (H: hexane extract D: dichloromethane extract E: ethyl
acetate extract M: methanol extract W: water extract). (p < 0.05)

3.2.4. Determination of total p-Carotene and lycopene
content

Absorbance values for the filtrate were measured at 453,
505, and 663 nm wavelengths. p-carotene and lycopene
content was calculated using standard graphs. The carote-
noid amount in 100 mL plant was calculated in milligrams
[25]. Results were calculated in mg per 100 mL extract
carotenoid (Figure 4) and lycopene (Figure 5).
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Figure 4. p-carotene content for various Alchemilla persica solvent ex-
tracts. (H: hexane extract D: dichloromethane extract E: ethyl acetate
extract M: methanol extract W: water extract), (p < 0.05).

Results, methanol extract (1.585 £ 0.056 mg/100 mL ex-
tract)> ethyl acetate extract (1.435 = 0.06 mg/100 mL ex-
tract)> hexane extract (0.938 + 0.04 mg/100 mL extract)>
dichloromethane extract (0.743 £+ 0.02 mg/100mL extract)
> water extract (0.665 + 0.03 mg/100 mL extract) in the
order found.
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Figure 5. Lycopene content for various Alchemilla persica solvent ex-
tracts. (H: hexane extract D: dichloromethane extract E: ethyl acetate
extract M: methanol extract W: water extract) (p < 0.05)

When ranking for the values determined in figure 5, the
order of lycopene content was determined as ethyl acetate
extract (1.312 + 0.07 mg/100 mL extract) > dichloro-
methane extract (1.253 + 0.05 mg/100 mL extract) > hex-
ane extract (0.969 + 0.04 mg/100 mL extract) > methanol
extract (0.925 + 0.07 mg/100 mL extract) > water extract
(0.878 + 0.052 mg/100 mL extract).

3.2.5. Removal of the effect of DPPH radical

For the Removal of the radical activity, the extract ob-
tained from the plant was mixed with the radical, and
spectrophotometric readings were conducted. Percentage
inhibition graphs were plotted for DPPH free radical re-
moval activities of the extracts were plotted against the
concentrations.

Percentage DPPH removal activities of standards in vari-
ous solvent extracts for A. persica in 0.05 mg/mL concen-
tration could be ordered as methanol extract > water ex-
tract > ethyl acetate extract > dichloromethane extract >
hexane extract. Corresponding figures for 0.05 mg/mL
concentration were 87.46 + 1.48 >87.01 +0.51 > 86.49 +
0.41 > 45.41 £+ 0.29 > 44.32 + 0.25 respectively. Percent-
age DPPH removal activities in 0.1 mg/mL concentration
could be ordered as methanol extract > water extract >
ethyl acetate extract > hexane extract > dichloromethane
extract. Corresponding figures for 0.1 mg/mL concentra-
tion were 87.5 + 0.73 > 87.25 + 1.19> 87.21 + 0.68 >
48.47 + 0.25 > 46.78 + 1.24 respectively. Percentage
DPPH removal activities in 0.15 mg/mL concentration
could be ordered as ethyl acetate extract > methanol ex-
tract > water extract > dichloromethane extract > hexane
extract. Corresponding figures for 0.15 mg/mL concentra-
tion were 87.65 + 1.23 > 87.62 + 2.01 = 87.62 = 1.41 >
53.8+£0.24 > 48.75 + 1.25 respectively. Percentage DPPH
removal activities in 0.2 mg/mL concentration could be
ordered as water extract > methanol extract > ethyl acetate
extract > hexane extract > dichloromethane extract. Cor-
responding figures for 0.2 mg/mL concentration were
88.08 +1.42>87.98+0.24 >87.69+0.65>78.31+0.91
> 54.04 +0.71 respectively.
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Percentage DPPH removal activities in the study con-
ducted using several standards in 0.05 mg/mL, 0.1
mg/mL, 0.15 mg/mL and 0.2 mg/mL concentrations could
be ordered as a-tocopherol >BHA >BHT. Corresponding
figures for 0.05 mg/mL concentration were 85.19 + 0.05
> 83.81 + 0.08 > 75.91 + 0.03; for 0.15 mg/mL concen-
tration, 85.52 £ 0.09> 85.33 £0.11 > 82.22 £ 0.15; for 0.2
mg/mL concentration, 85.72 + 1.32 > 85.66 + 1.14 >
83.58 + 1.05, respectively. Percentage DPPH removal ac-
tivities in the study conducted using several standards in
0.1 mg/mL concentration could be ordered as BHA > a-
tocopherol > BHT. Corresponding figures for 0.1 mg/mL
concentration were 85.18 +0.22 > 83.44 + 0.18> 79.42 +
0.29 respectively.

It was observed in studies conducted with both various
solvent extracts and standard substances that in increasing
concentrations, DPPH removal activity has increased as
well. Findings on DPPH removal activity are presented in
Figure 6 graphically.
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Figure 6. Percentage DPPH removal activities of A. persica solvent ex-
tracts and standard antioxidants in different concentrations

* H: hexane extract D: dichloromethane extract E: ethyl acetate extract
M: methanol extract W: water extract TOC: a-tocopherol BHA: Bu-
tylated Hydroxy Anisole BHT: Butylated Hydroxy Toluene

3.2.6. Assessment of the Reducing power

Solutions read at 700 nm on the spectrophotometer
demonstrated high absorbance values and high reductive
properties. The comparisons were conducted against
BHA, BHT, and a-tocopherol standards.

Reductive force activities of the standards used in the
study conducted using A. persica solvent extracts for sev-
eral standards in 0.05 mg/mL, 0.1 mg/mL concentrations
could be ordered as ethyl acetate extract > water extract >
methanol extract > dichloromethane extract > hexane ex-
tract. Corresponding figures for 0.05 mg/mL concentra-
tion were 2.08 + 0.76 > 1.86 = 0.73 > 1.67 £ 0.17 > 0.31
+ 0.02 > 0.28 + 0.03; for 0.1 mg/mL concentration, 2.97
+0.58>270+1.18>2.67+1.14>0.45+0.08 >0.27 +
0.07, respectively. Reductive force activities in 0.15
mg/mL, 0.2 mg/mL concentrations could be ordered as
ethyl acetate extract > methanol extract > water extract >
dichloromethane extract > hexane extract. Corresponding
figures for 0.15 mg/mL concentration were 3.21 + 0.75 >
2.99+0.61 >2.74 £0.69 > 0.55 + 0.04 > 0.28 + 0.03; for
0.2 mg/mL concentration, 3.33 £0.51 >3.15+0.42> 3.1
+2.01 >0.68 +0.04 > 0.28 + 0.03, respectively.
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In the study conducted using various standards, reductive
force activity could be ordered as BHA > a-tocopherol >
BHT. Corresponding figures for 0.05 mg/mL concentra-
tion were 0.79 £ 0.07 > 0.38 = 0.05 > 0.25 £ 0.01; for 0.1
mg/mL concentration, 1.43 £ 0.59 > 0.62 + 0.05 > 0.30 =
0.07; for 0.15 mg/mL concentration, 2.07 = 0.06 > 0.94 +
0.01 > 0.36 + 0.07; for 0.2 mg/mL concentration, 2.44 +
0.28>0.99+0.11 > 0.39 + 0.03, respectively.

It was determined that the reductive force properties of
ethyl acetate, methanol, and water extracts were higher
when compared to dichloromethane and hexane extracts.
In studies conducted with both various solvent extracts
and standard substances, it was observed that reductive
force activity increased with the increasing concentra-
tions. Findings are displayed graphically in Figure 7.

35

Reducing Power Activity
B
=z ™o

4] 50 100 150 200 250
Concentration { pg/inl )

Figure 7. Reductive force activities of A. persica solvent extracts and

standard antioxidants in different concentrations

* H: hexane extract D: dichloromethane extract E: ethyl acetate extract

M: methanol extract W: water extract TOC: a-tocopherol, BHA: Bu-

tylated Hydroxy Anisole, BHT: Butylated Hydroxy Toluene

3.2.7. Hydrogen peroxide removal activity assay

The absorbance of the solutions obtained from plant ex-
tracts was read at 230 nm against the blind. The percent-
age of H2O removal activity for each sample was calcu-
lated.

Percentage H.O, removal activities of the standards used
in the study conducted using A. persica solvent extracts in
0.5 mg/mL concentration could be ordered as hexane ex-
tract > water extract > methanol extract > dichloro-
methane extract >ethyl acetate extract. Corresponding fig-
ures for 0.5 mg/mL concentration were 52.92 + 2.40 >
41.78+0.95>36.05+2.12>34.07+1.01 >32.13+2.13,
respectively. Percentage H,O, removal activities in 0.1
mg/mL concentration could be ordered as hexane extract
> methanol extract > water extract > ethyl acetate extract
> dichloromethane extract. Corresponding figures for 0.1
mg/mL concentration were 53.73 £2.04 > 45.62 + 1.03 >
42.42 +2.05 > 39.17 + 0.60 > 34.15 + 1.06, respectively.
Percentage H,O, removal activities in 0.15 mg/mL and
0.2 mg/mL concentrations could be ordered as hexane ex-
tract > dichloromethane extract > methanol extract > wa-
ter extract > ethyl acetate extract. Corresponding figures
for 0.15 mg/mL concentration were 53.73 +2.04 > 45.62+
1.03 > 42.42 £ 2.05 > 39.17+ 0.60 > 34.15=+ 1.06, for 0.2
mg/mL concentration were 58.89 + (.89 > 57.43 = 0.34 >
56.25 + 1.26 > 43.73+ 0.77 > 42.53 + 0.24, respectively.
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In the studies conducted, it was observed that the percent-
age of H,O, removal activity increased as the extract con-
centrations increased. The findings of the study are pre-
sented graphically in Figure 8.
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Figure 8. Percentage H,0O; activities of A. persica solvent extracts H:
hexane extract D: dichloromethane extract E: ethyl acetate extract M:
methanol extract W: water extract

3.2.8. Assessment of the hydroxyl radical removal
property

Hydroxyl radical removal activity was calculated based
on the equation displayed below, following 5 minutes of
incubation of the prepared mixture under room tempera-
ture and the measurement conducted at 560 nm with the
spectrophotometer. Percentage OH radical removal activ-
ity for each sample was calculated and presented.

OH removal activities of the standards used in the study
conducted using A. persica solvent extracts in 0.05
mg/mL concentration could be ordered as ethyl acetate
extract > methanol extract > water extract > dichloro-
methane extract >hexane extract. Corresponding figures
for 0.05 mg/mL concentration were 2.58 + 0.50 > 1.75 +
0.40 > 0.87 = 0.23 > 0.44 + 0.06 > 0.24+ 0.06, respec-
tively. OH removal activities in 0.1 mg/mL concentration
could be ordered as ethyl acetate extract > methanol ex-
tract > dichloromethane extract > water extract > hexane
extract. Corresponding figures for 0.1 mg/mL concentra-
tion were 2.63 +0.13 >2.52 +£0.74 > 2.45+ 0.58 > 0.88
+0.04 > 0.64 + 0.14, respectively. OH removal activities
in 0.15 mg/mL concentration could be ordered as ethyl
acetate extract > dichloromethane extract > methanol ex-
tract > hexane extract > water extract. Corresponding fig-
ures for 0.15 mg/mL concentration were 6.84 + 0.36 >
581 +041>325+0.21>1.37+045>0.89+0.13,
respectively. OH removal activities in 0.2 mg/mL concen-
tration could be ordered as dichloromethane extract
>ethyl acetate extract > methanol extract > hexane extract
> water extract. Corresponding figures for 0.2 mg/mL
concentration were 9.27 +£1.14>7.55+2.49 >3.91+ 1.17
>2.57+1.06>0.94 +0.17, respectively.

In the study conducted using various standards, OH radi-
cal removal activity could be ordered as a-tocopherol
>BHA >Trolox. Corresponding figures for 0.05 mg/mL
concentration were 0.86 = 0.05 > 0.43 £ 0.09 > 0.15 +
0.09; for 0.1 mg/mL concentration, 1.32 + 0.26 > 0.54 £+
0.09 > 0.16 = 0.07; for 0.15 mg/mL concentration, 1.41 +
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0.58 > 0.65 £ 0.07 > 0.27 + 0.04; for 0.2 mg/mL concen-
tration, 2.50 + 0.21 > 0.86 + 0.08 > 0.33 + 0.06, respec-
tively.

It was observed in studies conducted with standard and
various solvent extracts that in increasing concentrations,
the OH radical removal effect increased as well. Study
findings conducted with plant samples extracts are dis-
played in Figure 9.
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Figure 9. Percentage OH removal activities for Alchemilla persica sol-
vent extracts and standard antioxidants of BHA, a-Tocopherol and
Trolox

* H: hexane extract D: dichloromethane extract E: ethyl acetate extract
M: methanol extract W: water extract TOC: o-tocopherol BHA: Bu-
tylated Hydroxy Anisole

3.2.9. Assessment of metal chelating activity

Fe*? Ferrozine complex absorbance of the mixture was
measured at 562 nm after the solutions prepared were kept
in room temperature for 10 minutes. The percentage of
metal-chelating activity for each sample was calculated
and presented in Figure 10.

Metal chelating activities measured in the study con-
ducted using A. persica solvent extracts in 0.05 mg/mL,
0.1 mg/mL and 0.15 mg/mL concentrations could be or-
dered as hexane extract > dichloromethane extract >
methanol extract > ethyl acetate extract > water extract.
Corresponding figures for 0.05 mg/mL concentration
were 56.38 = 0.44 > 47.58 + 0.58 > 39.25+ (0.11 > 37.03
+0.69 >31.77 £ 1.21; for 0.1 mg/mL concentration, 59.06
+0.27 >4929 + 1.72 > 41.74 + 1.32 > 39.93 + 0.83 >
34.37 + 1.17; for 0.150 mg/mL concentration, 61.58 +
0.65>54.88+0.34>41.79+1.69>41.14+1.22 >38.42
+ 2.30, respectively. Metal chelating activities in 0.2
mg/mL concentrations could be ordered as hexane extract
> dichloromethane extract > ethyl acetate extract > meth-
anol extract > water extract. Corresponding figures for 0.2
mg/mL concentration were 64.86 +2.23 > 56.88 + 1.36 >
50.83+0.97 >41.95 £ 0.84 > 39.92 £ 0.14, respectively.
In the study conducted using various standards, metal che-
lating activity could be ordered as Trolox > a-tocopherol
> BHA > BHT. Corresponding figures for 0.05 mg/mL
concentration were 33.84 +0.52 > 33.58 £ 0.21 > 33.28 +
2.14 >5.74 £ 0.93; for 0.1 mg/mL concentration, 34.95+
1.18 > 34.32 + 1.15 > 33.35 + 0.03 > 13.17 + 0.05; for
0.15 mg/mL concentration, 38.14 + 1.61 > 36.78 £ 0.74 >
34.56 +2.04 > 16.37 + 1.41, respectively. Metal chelating
activity in 0.2 mg/mL concentration could be ordered as
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a-tocopherol > Trolox >BHA > BHT. Corresponding fig-
ures for 0.2 mg/mL concentration were 43.67 + 0.65 >
36.94 + 0.85 > 36.91 + 1.78 > 36.57 & 2.08, respectively.
It was observed in studies conducted with various solvent
extracts and standard substances that as the concentrations
increased, metal chelating activity increased.
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Figure 10. Metal chelating activities in different concentrations of A.
persica solvent extracts and standard antioxidants

* H: hexane extract D: dichloromethane extract E: ethyl acetate extract
M: methanol extract W: water extract TOC: a-tocopherol, BHA: Bu-
tylated Hydroxy Anisole, BHT: Butylated Hydroxy Toluene

3.2.10. Determination of total antioxidant capacity

The absorbance of the solution was measured at 695 nm
wavelength. Antioxidant activity was calculated as ascor-
bic acid equivalent (AAE pg/ g extract y = 0.0019x, R?=
0.9993).

Total antioxidant content found in A. persica solvent ex-
tracts could be ordered as ethyl acetate extract > methanol
extract > water extract > dichloromethane extract > hex-
ane extract.

The highest total antioxidant content in A. persica was
found in ethyl acetate extract. Hexane extract displayed
the lowest total antioxidant activity. Total antioxidant
content findings for the extracts are presented in Figure 11
as a column chart.
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Figure 11. Total antioxidant amount in A. persica solvent extracts * H:
hexane extract D: dichloromethane extract E: ethyl acetate extract M:
methanol extract W: water extract
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3.3. Antimicrobial Activity Findings for Plant Extracts

Antimicrobial activity finding for A. persica solvent ex-
tracts are displayed in Table 3.

While dichloromethane, ethyl acetate, methanol, and wa-
ter extracts demonstrated effects on microorganisms, hex-
ane extract was not effective on any microorganism.

Table 3. Antimicrobial activities of Alchemilla persica solvent extracts
Alchemilla persica

Microorganisms
T fa) w = B3

Str
DMSO

Inhibition zone diameter (mm)

Bacillus
subtilis - |11+0.6/12+0.4110+0.4/10+0.2{26+0.2
ATCC 6633
Staphylococcus
aureus - |12+0.5{9+0.3 |9+0.3 |8+0.1 [35+0.1]
ATCC 29213
Escherichia
coli - 1240.412+0.511+0.3]11+0.1/39+0.8
ATCC 25922
Klebsiella
pneumonia
ATCC 13883
Candida
albicans

ATCC 98268
Saccharomyces
cerevisiae - 18+0.2 |10+0.18+0.2 (8+0.1 |21+0.7|
ATCC 76521
* H: hexane extract D: dichloromethane extract E: ethyl acetate extract
M: methanol extract S: water extract DMSO: Dimethylsulfoxide Str.:
Streptomycin

* The figures represent inhibition zone diameters. Each disc had a diam-
eter of 6 mm, and 30 pl extract was saturated to each disc.
*Streptomycin: Positive control, DMSO: Negative control

10+0.1{9+0.2 {9+0.3 |8+0.2 |24+0.5

10+0.2(8+0.1 |8+0.2 |8+0.3 {24+0.8

3.4. Effects of various extracts of Alchemilla persica
on PC-3 cell proliferation

Cell proliferation was assessed by WST-1 assay. We in-
vestigated the cytotoxic effects of methanol and water ex-
tracts of leaves of Alchemilla persica in the PC-3 cell line.
Both extracts of Alchemilla persica decreased PC-3 cell
proliferation significantly at concentrations from 250,
500, and 1000 pg/mL when compared to control cells (p
< 0.001) (Fig. 12). All extracts showed the cytotoxic ef-
fect on PC-3 cells.

PC 3 Cell Line Cell Viability

3.0
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9 O Alchemilla persica (Metanol)
2.04 Alchemilla persica (Water)
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T
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Figure 12. Alchemilla persica on PC-3 cell proliferation
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4. RESULTS AND DISCUSSION

In this study, Hexane, dichloromethane, ethyl acetate,
methanol and water extracts of Alchemilla persica with
increasing polarity were used, respectively. Different an-
tioxidant activity measurement analyses were conducted
to determine the antioxidant capacity accurately for the
extracts prepared with the solvents, as mentioned above.
However, according to Frankel and Meyer [34], to meas-
ure total antioxidant capacity on products in different
times and to determine various oxidative conditions, it
must be evaluated in the same molarity with the standard
antioxidants and the reductive property and percentage re-
moval ICsp values should be similarly compared to stand-
ard antioxidant compounds with the same molar concen-
tration.

At the end of the extraction process, the highest amount
of extract was obtained with an ethyl acetate solvent sys-
tem.

Antioxidant results of the studies conducted with different
extracts of Alchemilla persica were observed as follows:
Total phenolic substance content indication studies were
conducted using Folin-Ciocalteau method. It was found
that the Alchemilla persica extract obtained with ethyl ac-
etate solvent system contained higher total phenolic sub-
stance amounts than the extracts obtained using other sol-
vent systems. Quantitatively, the figure was 67.63 + 1.45
mg GAE/g extract for the ethyl acetate extract. Albayrak
et al. [35], in a study conducted with different strains of
Helicrysum (Asteraceae), reported that total phenolic sub-
stance amounts were between 66.74 + 1.3 and
160.63+1.2 mg GAE/g [35]. Ozkan et al. [36] reported a
total phenolic extract equivalent to 108.33+0.88 mg in
Helicrysum chasmolycicum methanolic extracts. It was
determined that total phenolic acid content was more in
hexane extracts than the extracts obtained with other sol-
vent systems. It was calculated 0.7218 + 0.33 mg SA/gr
as sinapic acid equivalent [36].

There might be a relationship between phenolic substance
and flavonoid amounts and antioxidant capacity. The re-
lationship between the DPPH and ABTS methods built on
radical capture basis and total phenolic substance and fla-
vonoid amounts could be significant in specific vegetal
sources. However, there could also be significant differ-
ences between antioxidant capacities and phenolic com-
pounds and flavonoids. It was suggested that these rela-
tionships should be indicated when evaluating the antiox-
idant capacities of vegetal sources [37]. It was observed
that B-carotene and lycopene content of solvent systems
decreased with the increasing polarity. High amounts of
B-carotene and lycopene content were indicated in Al-
chemilla persica dichloromethane extract at 1.74 mg/100
mL extract. 2.2-diphenyl-1-picrylhydrazyl (DPPH) radi-
cal scavenging and 2.2-azinobis-(3-ethyl benzothiazoline-
6-sulphonic acid) di-ammonium salt (ABTS +) removal
properties are commonly used to determine the antioxi-
dant activities of the plants [38]. Huang et al.[39] stated
that the plants' antioxidant capacity is mostly related to
their phenolic content. A study by Tsai et al. [40], scruti-
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nized the total phenolic content and total antioxidant ca-
pacity of the vanilla plant and green tea extracts by utiliz-
ing DPPH radical scavenger capacity. Thus, the content
as mentioned above and analyses were utilized in this
study to assess antioxidant activity.

It was determined that the percentage of DPPH removal
activity, especially in ethyl acetate and in extracts with
higher polarity, was above those of standard antioxidants
such as BHT, BHA, and TOC under the same concentra-
tions. As the concentration increased, the DPPH radical
removal effect increased as well. Hossain and Rahman
[41] determined that the DPPH removal activity in pine-
apple, which is a tropical fruit, could be ordered as meth-
anol, ethyl acetate, and water extract, respectively. The
same study reported that the phenol content could be or-
dered as methanol, ethyl acetate, and water extract from
the highest to the lowest. This study's findings also
demonstrated that DPPH removal activity was the highest
in the extract with the highest phenolic substance content.
In other words, ethyl acetate extract was followed by
methanol and water extracts. It was also determined that
they demonstrated higher activities than standard antioxi-
dants in this respect.

Comparing all the concentrations of all extracts except for
hexane and dichloromethane with synthetic antioxidants
showed that the reductive force of Alchemilla persica was
higher than the latter.

Hexane extracts displayed the most hydrogen peroxide re-
moval capacity in the study. Since the hexane fraction is
highly nonpolar, it could be argued that this was due to
the saturation of fats and fatty acids.

It was observed that the highest OH radical removal ac-
tivity was seen in dichloromethane and ethyl acetate ex-
tracts. Especially dichloromethane displayed a high radi-
cal removal activity in all concentrations of all types.

The high metal chelating activity was observed in di-
chloromethane and hexane extracts as well. In the exist-
ence of functional groups in the compounds with lower
polarity than ethyl acetate, and especially at the levels of
dichloromethane polarity, it could connect to metals bet-
ter. In all extract, higher activity was observed similarly
when compared to standard antioxidants.

Cai et al. [42] examined total antioxidant activities in a
study they evaluated the total phenolic compound content
of 112 plants known to people with their medical proper-
ties and antioxidant capacities of these plants. They have
found a significant linear relationship between total phe-
nolic content and antioxidant capacities in sample extracts
they tested. The findings of this study also evidenced the
existence of this linear relationship. The highest total phe-
nolic content was identified in ethyl acetate, followed by
methanol and water. Percentage inhibition activity of the
DPPH radical reflected the same order. The phospho-mo-
lybdenum method was used, especially in the indication
of total antioxidant activity and the findings were parallel
to those of Cai et al. [42].
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Following the above studies, it was determined by the
analysis of all concentrations that as the concentration in-
creased, antioxidant effects of the samples increased as
well.

Study findings demonstrated that the differences in phe-
nolic content affected the antioxidant properties of the ex-
tracts. It was explicitly observed that high phenolic con-
tent or high radical capture activity did not always yield
high antioxidant activity. Thus, it could be deduced that
deciding on antioxidant activity using only one method
was not proper. Therefore, it would be a better approach
to use different methods when determining the antioxi-
dant activity, which could simulate biochemical events in
living systems, and the activity results obtained should be
given based on each property. Support of these results
with in-vivo and clinical studies is important in determin-
ing bioavailability as well [38].

There are no antimicrobial studies in the literature on Al-
chemilla persica extracts.

During the antimicrobial activity identification study, Al-
chemilla persica extracts effects on the Gram (+) and
Gram (-) bacteria and yeasts. Bacillus subtilis (ATCC
6633) and Staphylococcus aureus (ATCC 29213) were
used as gram (+) bacteria, and Escherichia coli (ATCC
25922) and Klebsiella pneumoniae (ATCC 13883) were
used as gram (-) bacteria, while Candida albicans
(ATCC 98268) and Saccharomyces cerevisiae (ATCC
76521) were used as yeasts.

It was observed that all extracts used in the antimicrobial
activity study demonstrated a lower activity when com-
pared to streptomycin used as a positive control. DMSO,
used as a negative control had no effects whatsoever. It
was indicated that the antimicrobial activity of the hexane
extract was lower than other solvent extracts.

Table 3 demonstrates the effects of Alchemilla persica di-
chloromethane, ethyl acetate, methanol, and water ex-
tracts on microorganisms. The findings presented in the
table showed that hexane extract was not effective on any
microorganism. DMSO used as a negative control on Al-
chemilla persica antimicrobial property's indication using
the diffusion technique did not demonstrate any inhibition
effect. In antimicrobial effect tests conducted with discs
that contained 500 pg/disc extracts, which was obtained
with ethyl acetate, the highest inhibition diameter was
measured as 12 mm on Escherichia coli and Bacillus sub-
tilis. This measurement was followed by Saccharomyces
cerevisiae with approximately 10 mm, Klebsiella pneu-
moniae with a 9 mm inhibition diameter, Staphylococcus
aureus with a 9 mm inhibition diameter, and Candida al-
bicans with 8 mm inhibition diameter. In dichloromethane
extract, the highest zone diameter was indicated with Esc-
herichia coli and Staphylococcus aureus. It reached a
zone diameter of 11 mm in Bacillus subtilis and prevented
its development. Zone diameters of 10 mm were meas-
ured in Klebsiella pneumoniae and Candida albicans.
Zone diameter in Saccharomyces cerevisiae was meas-
ured as 8 mm. The effects of the methanol and water ex-
tracts were determined to be similar to each other.
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The results of the study for Alchemilla persica are given
in Figure 12. Hexane, Dichloromethane, and Ethyl Ace-
tate extracts could not be resolved in the cell culture me-
dium due to polarity differences. When dissolved in
DMSO, the efficiency of the extracts on cell viability co-
uld not be determined. For this reason, water-soluble met-
hanol and water extracts were used. When the results were
evaluated, it was observed that at concentrations used as
250, 500, and 1000 pg/mL, it stopped cell proliferation
and prevented cell growth in the PC-3 (prostate cancer cell
line) cell line. However, no difference in concentrations
was observed in the water extract. The higher antiprolife-
rative effect was observed when the methanol extract was
250 pg/mL compared to the other two concentrations.

Biological activity studies have not been conducted with
Alchemilla persica. With this study, biological activity
study was carried out for the first time, and the results
were determined. Antioxidant, antimicrobial, and anti cy-
totoxic effects of Alchemilla persica have been found.

5. CONCLUSION

The properties of Alchemilla persica, such as higher anti-
oxidant activity than synthetic antioxidants (BHA; BHT;
TROLOX), relative efficacy compared to standard anti-
bacterial agent, and high activity for killing cancer cells in
methanol and water extract, suggest that it can be used as
a food additive. It has shown that an innovative, utterly
organic food additive can be created with complementary
studies to be done for this.
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Oz: Bu caligmanin amaci, Ursodeksikolik asit (UDKA) én tedavisinin pentilentetrazol (PTZ) ile
indiiklenen akut epilepsi fare modelinde nobet davranigina ve hipokampal total oksidan status
(TOS) ve kaspaz-3 diizeylerine etkisini aragtirmaktir. Calismada BALB-c tiirli 24 hayvan rastgele
4 gruba ayrildi: Kontrol grubu, PTZ; PTZ ile nébet indiiklenen grup, UDKA-100; 5 giin boyunca
UDKA 100 mg kg™ verilen ve PTZ uygulanan grup, UDKA-200; 5 giin boyunca UDKA 200 mg
kg™ verilen ve PTZ uygulanan grup. UDKA 6n tedavisinin nobet davranis iizerine istatistiksel
olarak anlamli bir etkisi bulunmadi. UDKA-200 grubunda daha belirgin olmak iizere, UDKA 6n
tedavisi hipokampal TOS diizeyini anlamli olarak azaltti. Benzer sekilde, hipokampal kaspaz-3
diizeyi UDKA alan gruplarda daha diisiik bulundu. Sonug¢ olarak, UDKA antioksidatif ve
antiapoptotik 6zellikleriyle epilepsi tedavisi i¢in faydal bir terapétik ajan olabilir.

Investigation of the Effect of Ursodeoxycholic Acid on Pentylenetetrazole-induced Acute

Epileptic Seizures in Mice

Keywords
Ursodeoxycholic
acid,
Pentylenetetrazole,
Seizure,

Oxidative

stress

Abstract: The aim of this study was to investigate the effect of the pretreatment of UDKA on
seizure behavior, hippocampal total oxidant status (TOS), and caspase-3 expressions in the PTZ-
induced acute epilepsy mouse model. This experimental study was performed on 24 male BALB-c
mice randomly divided into 4 groups: Control group, PTZ; PTZ injected, UDKA-100; mice pre-
treated with UDKA 100 mg kg™ for 5 days and PTZ injected, UDKA-200; mice pre-treated with
UDKA 200 mg kg™ for 5 days and PTZ injected. No significant effect of UDKA pretreatment on
seizure behavior was found. We found out the hippocampal TOS level was significantly decreased
upon UDKA treatment, but this effect was more pronounced in the UDKA-200 group. Similarly,
the expression of hippocampal caspase-3 was lower in the pretreatment of UDKA. In conclusion,
our results suggest UDKA administration may be a useful therapeutic drug for the treatment of
epilepsy with its antioxidative and antiapoptotic properties.

1. GIRIS

dengenin, eksitasyon lehine kaymasi sonucu ndbetlerin
ortaya ¢iktigi bilinmektedir. Oksidatif stres, artmis
hiicresel reaktif oksijen tiirleri ile karakterize edilen

Epilepsi diinyada 50 milyondan fazla insani etkileyen,
spontane gelisen nobetlerle karakterize en yaygin ve
ciddi norolojik hastaliklardan biridir [1]. Mevcut
antiepileptik ilaglar hastalarin yaklagik olarak iigte
birinde etkisiz kalir, ayrica bunlar yalnizca nobetleri
baskilamaya yonelik olup hastalik siirecini etkilemezler.
Dahasi, epilepsinin etyopatogenezinin altinda yatan
temel hiicresel ve molekiiler mekanizmalar heniiz tam
olarak anlasilamamigtir. Beyindeki uyarici (eksitator) ve
baskilayict (inhibitér) noral aktiviteler arasindaki

oldukca zararli bir metabolik siirectir [2]. Bu olay
sonunda oksidanlar ve antioksidan molekiiller arasinda
bir dengesizlik meydana gelir. Dolayisiyla oksidatif
stresi azaltabilen antioksidatif yaklasimlar, basta epilepsi
olmak Ttizere birgok norodejeneratif hastaliklarin
tedavisinde yeni bir segenek olarak yer almaktadir.
Bunun  yaninda, epileptik  ndbetler  apoptotik
mekanizmay1 harekete gegirerek ndronlarda 6liime yol
acar. Kaspazlar, apoptozun araci molekiillerinden biri
olarak hizmet ederler. Kaspaz-3, nobetlerin neden
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oldugu noronal Oliimlerde en ¢ok calisilan apoptotik
diizenleyici molekiiller arasinda yer almaktadir.
Nobetlerden sonra kaspaz-3 aktivitesi, spektrin ve
kaspaz ile aktive edilmis DNaz inhibitorii gibi yapisal ve
fonksiyonel proteinlerin parcalamastyla iligkilidir [3].

Safra asitlerinin ana islevi lipitlerin emiilsifikasyonunu,
emilimini ve sindirimini saglamaktir. Bunun yaninda,
steroid bir hormon olarak safra asitlerinin hepatik glikoz
metabolizmasi, hepatositlerin sag kalimi gibi ¢esitli
metabolik siiregleri modiile eden ikincil bir rolii de vardir
[4]. Primer safra asitleri, kolik asit (CA) ve
kenodeoksikolik asit (CDCA), karacigerde kolesterolden
sentezlenerek safra kesesinde depolanir ve gida alimini
takiben ince bagirsaga salgilanir. Ikincil safra asitleri ise
bagirsak mikrobiyotasi tarafindan primer safra asitlerinin
modifikasyonlariyla iiretilir. Ornegin Deoksikolik asit
(DCA), CA’dan olusturulurken, Litokolik asit (LCA) ve
Ursodeoksikolik asit (UDCA) ise CDCA’dan meydana
getirilir [S]. Safra asitlerinin yaklagik % 95'i ileumda
yeniden emilir ve % 5'1 digskiyla atilir. Enterositler
tarafindan emilen safra asitleri portal vene salinir ve geri
doniisiim i¢in karacigere yonlendirilir. Sadece kiigiik bir
kism1 (% 10) enterohepatik dolasimdan uzaklasarak
sistemik dolasima ulagir [4]. Dolagima sizan bu safra
asitleri, mililitrede nanogram (ng ml™) konsantrasyon
araliginda hem plazmada ve hem de beyin omurilik
stvisinda (BOS) tespit edilmistir [6].

UDCA, CDCA'mm hidroksil gruplarinin bagirsak
bakterilerinin hidroksisteroid dehidrojenazlari tarafindan
epimerizasyonu ile olugur. Hidrofilik bir safra asidi olan
UDKA, kolesterol kaynakli safra taglari olusumuyla
iligkili  kolestatik sendromlarin  ¢esitli formlarinin
tedavisinde ilk tercih edilen ajan olarak 6ne ¢ikmaktadir
[7]. Bu molekiiliin hiicre koruyucu etkileri kismen
apoptozu azaltma yetenegine atfedilmis ve antiapoptotik
etkileri insan hepatositleri ve rat karacigerinde
gosterilmigstir [8]. Bunun yaninda, ¢ok sayida ¢alisma
UDCA'nin Alzheimer ve Parkinson hastaligi gibi cesitli
norodejeneratif  hastaliklarin = hayvan  modellerinde
noroprotektif etkileri oldugunu gostermistir [9,10].
UDKA’nin  ndrolojik hastaliklar  iizerindeki olasi
koruyucu etkisi klinik aragtirmalarin da konusu olmus ve
Amyotrofik lateral skleroz (ALS) hastalarinda oral
UDKA kullanilmasi, hastaligin fonksiyonel olarak
gerilemesinde yararli etkilere yol agmustir [11].

Bu ¢aligmada amacimiz, farelerde PTZ ile olusturulan
deneysel akut epilepsi modelinde iki farkli dozdaki
UDKA 6n tedavisinin ndbet olusumu ile hipokampustaki
oksidatif ve apoptotik belirteglerin diizeyleri {izerine
etkisini aragtirmaktir.

2. MATERYAL VE METOT
2.1. Kullanilan Deney Hayvanlari

Caligmada, strese maruz kalmamis ve standartlara uygun
kafeslerde bakimi yapilan 24 adet, 4-5 aylik, 30-33 gr
agirhigindaki BALB-c albino fare kullanildi. Fareler
2241 'C oda sicakhiginda, 12 saatlik aydmlik/karanlik
siklusunun saglandigy, sesten yalitilmis odada ve % 55+6
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oranda nemli ortamda tutuldu. Farelerin yem ve su ile
beslenmelerinde herhangi bir kisitlama yapilmadi.
Deneyler 9:00-16:00 saatleri arasinda gergeklestirildi. Bu
calisma, Cumhuriyet Universitesi Hayvan Deneyleri
Yerel Etik Kurulu Bagkanliginin onayi ile yapild: (Karar
No: 65202830-050.04.04-386).

2.2. Cahismada Kullanilan Kimyasallar

PTZ ve UDKA (URSOFALK, 250 mg 5ml-1 ¢ozelti)
dretici firmadan temin edildi. Kimyasallar serum
fizyolojik iginde ¢oziilerek farelere intraperitonal (i.p.)
olarak uygulandi.

2.3. Deneysel Protokol

Caligmada, hayvanlar her grupta 6 fare olarak sekilde
rastgele 4 gruba ayrildi:

1. Kontrol; 5 giin boyunca serum fizyolojik uygulanan
grup,

2. PTZ; 5. giin PTZ (60 mg kg™) uygulanan grup,

3. UDKA-200; 5 giin boyunca 100 mg kg® UDKA
uygulanan grup,

4. UDKA-400; 5 giin boyunca 200 mg kg™ UDKA
uygulanan grup.

UDKA-100 ve UDKA-200 grubundaki farelere 5 giin
boyunca yukarida belirtilen dozlarda UDKA verildikten
sonra, 5. giin PTZ uygulanarak nobet olusturuldu. PTZ
grubundaki farelere ise 5. giin PTZ uygulanarak nobet
indiiklendi. PTZ ile epileptik ndbet olusturulan farelerin
ndbet davraniglar kaydedildi.

Nébet indiiklemek igin, farelere 60 mg kg™ tek doz PTZ
i.p. olarak enjekte edildi. Her enjeksiyondan sonra,
fareler 30 dakika boyunca izlenecegi ayr1 bir pleksiglas
kafese konularak ilk miyoklonik sarsinti (FMJ) latansi
(sn) ve Racine Konviilsiyon Skalasi (RCS) degerleri
kaydedildi. RCS skoru belirlemede kullanilan kriterler su
sekildedir [12]:

0 = konviilsiyon yok;

1 = biyiklarin segirmesi;

2 = daha belirgin segirme ile motor hareketlerde
duraksama;

3 = generalize motor sarsintt ile birlikte motor
duraksama;

4 = bilateral on ekstremitelerde tonik-klonik ndbet;

5 = diizelme refleksinin kaybu ile tonik-klonik nobet;

6 = oliimciil ndbet.

Tim hayvanlar 5. giiniin sonunda Oldiiriilerek, aseptik
cerrahi kosullarda hipokampuslart ¢ikarildi ve ileri
biyokimyasal analizler i¢in uygun kosullarda saklandi.

2.4. Biyokimyasal Analizler

Hipokampal doku ornekleri soguk Phosphate-Buffered
Saline (PBS) ¢ozeltisi (pH 7.4) icinde homojenize edildi
ve 12000 g’de 10 dakika boyunca 4 °C'de santrifiije
edildi. Daha sonra iist faz TOS ve kaspaz-3 diizeylerinin
6lgtilmesinde kullanilda. TOS diizeylerinin
belirlenmesinde Erel [13] tarafindan gelistirilen deney
kiti (Rel Assay Diagnostics® Mega Tip Ltd., Gaziantep,
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Tirkiye) ve kazpaz-3 diizeylerinin belirlenmesinde ise
ELISA ticari kiti (YL Biont, Shanghai, Cin) kullanild1.

2.5. istatistiksel Analiz

Veriler “ortalamanin standart hatast (SEM)” olarak
sunuldu. Istatistiksel analiz igin SPSS istatistik programi
(IBM SPSS Statistical Software Version 22.0 [IBM,
Armonk, NY, ABD]) kullanildi. Verilerin gruplar arasi
karsilagtirilmasi “tek yonlii varyans analizi ile (One way
ANOVA)” gerceklestirildi. Istatistiksel anlamlilik
p<0.05 olarak tanimlandi.

3. BULGULAR

UDKA o6n tedavisinin PTZ ile akut nobet olusumu
davranisina etkisi Sekil 1’de gosterilmigtir. UDKA 6n
tedavisi, RCS acisindan gruplar arasinda anlamli bir
farkliliga yol agmamustir (p>0.05). Aym sekilde, FMJ
latanslart UDKA 06n tedavisi alan hayvanlarda PTZ
grubuna kiyasla yiiksek olsa da, bu farklilik istatistiksel
olarak anlamli bulunmamuistir (p>0.05).

N ©w & ]
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Sekil 1. UDKA 6n tedavisinin PTZ ile indiiklenen nébet davranisina
etkisi. Veriler ortalama + SEM olarak verilmistir. (n=6)

UDKA 6n tedavisinin hipokampal TOS ve kaspaz-3
diizeylerine etkisi Sekil 2’de ifade edilmistir. TOS
diizeyindeki artis, PTZ ile noébet indiiklenen tiim
gruplarda kontrol grubuna kiyasla anlamli bulunmustur
(p<0.001). Bununla birlikte, PTZ uygulamasinin yol
actig1 bu artis, UDKA-200 grubunda daha belirgin olmak
iizere (p<0.01) UDKA 06n tedavisi alan hayvanlarda
siirlt olmustur. Ayrica UDKA-200 grubunda elde
edilen TOS diizeylerinin, UDKA-100 grubundaki
hayvanlarinkine gore daha diisiik oldugu gozlenmistir
(p<0.05). Hipokampal kaspaz-3 diizeyi PTZ ve UDKA-
100 gruplarinda kontrol grubuna kiyasla anlamli olarak
yitksek bulunmugtur (sirasiyla p<0.001 ve p<0.05).
UDKA-100 ve UDKA-200 gruplarinda hipokampal
kaspaz-3 diizeyleri PTZ grubuna kiyasla anlamli olarak
diisiik elde edilmistir (sirasiyla p<0.01 ve p<0.001).

Tr. J. Nature Sci. Volume 9, Issue 2, Page 170-174, 2020

= 150-
2

s

o

o
= 100
w

>
o
2
E
3 50
£
32
[2]
2 o
B KONTROL PTZ UDKA-100 UDKA-200
4

—_— *hk

£

@

g3 ?
o

@

g‘z -
b

8

a1

L

x

KONTROL PTZ UDKA-100 UDKA-200

Sekil 2. . UDKA 6n tedavisinin PTZ ile olusturulan nobet sonrasi
hipokampal TOS (A) ve kaspaz-3 (B) diizeylerine etkisi. Veriler
ortalama + SEM olarak verilmistir. (n=6). *p<0.05, ***p<0.001,
Kontrol grubuyla karsilastirildiginda; #p<0.05, ###p<0.001 PTZ
grubuyla karsilastirlldiginda; +p<0.05, UDKA-100 grubuyla
karsilastirlldiginda.

4. SONUC

Oksidatif stres ve bununla iligkili apoptotik siiregler,
hipereksitabl beyin dokusuyla yakindan iliskilidir ve son
yillarda epilepsi gibi norodejeneratif hastaliklarin
tedavisinde antioksidatif ve antiapoptotik yaklagimlar 6n
plana ¢ikmaktadir. Bu c¢alismada, antiapoptotik ve
noroprotektif  6zellikleri  oldugu  gosterilmis  olan
UDKA’nin 6n tedavisinin, PTZ ile indiiklenen nébet
davranisina ve nobet sonrasi hipokampal TOS ve
kaspaz-3 diizeylerine etkisi arastirild1.

Reaktif oksijen tiirleri (ROS) normal hiicresel
metabolizma sirasinda iiretilen zararli bilesikler olup,
endojen antioksidan molekiiller tarafindan etkisiz hale
getirilirler [14]. Bununla birlikte, agirt ROS {iretimi ya da
azalmis antioksidan aktivite oksidatif strese yol agar.
Beyin hem yiiksek aerobik metabolizmaya, hem de daha
yogun bir perflizyona sahip olmasi nedeniyle asir1 ROS
iretimiyle karsit karsiyadir. Dahasi, ironik olarak bu
yiiksek ROS iiretimine karsilik zayif bir antioksidan
kapasiteyle karakterizedir ve bu durum beyni oksidatif
strese karst daha savunmasiz yapar [15]. Nobet
aktivitesi, noronlarda voltaj-kapili iyon kanallar
aracihiiyla hiicre i¢i Ca® diizeyini artirarak ROS
dretiminin tetikleyen bir takim hiicresel olaylarn
baslatmaktadir [16]. Patsoukis ve ark., tek doz PTZ ile
indiiklenen nobet sonrasi hipokampusta oksidatif stresin
arttigin1  gdstermiglerdir [17]. Bu sonuglarla uyumlu
olarak, calismamizda PTZ ile nobete maruz birakilan
hayvanlarin  hipokampuslarinda TOS  diizeylerinin
yiiksek oldugunu gozlemledik. Bununla birlikte, 100 mg
kg™ uygulanan dozda daha belirgin olmak tizere UDKA
on tedavisi oksidatif stresteki bu artigt sinirlamistir.
Bununla uyumlu olarak, UDKA’nin ROS iiretimini
inhibe ettigi ve bdylece apoptozun mitokondriyal
yolagint modiile ettigi gosterilmistir [18]. Epileptik
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nobetle birlikte artan ROS tretimi, noral hiicre zari,
mitokondri, DNA gibi yapilarda hasara yol agarak pro-
apoptotik bir protein olan kaspaz-3’iin aktivasyonuyla
apoptozu baslatabilmektedir [19]. Calismamizda, PTZ
ile nobet olusumunun hipokampusta kaspaz-3 diizeyini
artirdigim  gosterdik. Onceki ¢aligmalar, epilepsinin
farkli hayvan modellerinde nobet sonrast beyinde
kaspaz-3 gibi apoptozla iligkili proteinlerin diizeylerinde
artis oldugunu rapor etmistir [20,21]. Calismamizda
diisik dozda UDKA 6n tedavisinin (100 mg kg™ )
kaspaz-3 diizeyindeki bu artis1 simrladigim, 200 mg kg™
dozda uygulanan UDKA 6n tedavisinin ise bu artisi
engelledigini  gozlemledik. Onceki  ¢alismalarda,
UDKA’nin  rat hepatositlerinde  niikleer  steroid
reseptorler araciligiyla niikleusa transloke oldugu ve
burada E2F-1/p53/Bax yolagini modiile ederek apoptozu
onledigi rapor edilmistir [22,23]. Bunun yaninda,
Abdelkader ve ark., Parkinson hastaliginin bir hayvan
modelinde UDKA’nin mitokondriyal disfonksiyonu
iyilestirdigini ve kaspaz 8, 9 ve 3'in aktivitelerini
azaltigim1  gostermislerdir [10]. Biitiin bu sonuglar,
UDKA’nin antioksidan ve antiapoptotik ozellikleriyle
norodejeneratif hastaliklarin tedavisi i¢in bir potansiyel
olabilecegine isaret etmektedir.

Ote yandan ¢aligmamizda, istatistiksel olarak anlamli
olmasa da, UDKA 06n tedavisinin PTZ’nin yol agtig
ndbet davranisi iizerine kismen iyilestirici bir etkisi
oldugunu gozlemledik. UDKA’nin epileptogenez
lizerine etkisinin arastirildigi tek c¢aligmada, Naderi ve
ark. kronik bir epilepsi modeli olarak PTZ ile kindling
yapilan sicanlarda UDKA (50 mg kg™) tedavisinin
epilepsi olugum siirecini inhibe ettigini rapor etmislerdir
[24]. Aym c¢aligmada, 3 kez uygulanan UDKA
enjeksiyonu epileptogenez iizerine herhangi bir etki
gostermezken, 15 kez uygulanan UDKA tedavisi bu
stireci baskilamistir. Daha yiiksek bir dozda UDKA 6n
tedavisi uygulamamiza ragmen ayni sonucun ortaya
¢tkmamasi, akut ve kronik epilepsi modellerinde farkli
hiicresel ve molekiiler yolaklarin yer alabilmesiyle
aciklanabilir. Ayrica daha fazla hayvanlarin bulundugu
gruplarla ¢aligmak, istatistiksel olarak daha gergekgi ve
anlamli sonuglar verebilir.

Son yillarda epilepsinin de aralarinda bulundugu
norodejeneratif hastaliklarin etyopatogenezinde
oksidatif, inflamatuar ve apoptotik siireclerin yer
aldiginin  belirlenmesi, arastirmacilarin  dikkatini adi
gegen siiregleri modiile ederek bu tiir hastaliklar1 tedavi
edebilme potansiyeline  sahip  yeni ajanlara
yoneltmektedir.  Antioksidatif ~ ve  antiapoptotik
ozellikleriyle UDKA, bu anlamda umut vaat eden bir
aday olarak goziikmektedir. UDKA’nmin epilepsi
tedavisindeki roliiniin pekistirilmesi igin, elektriksel ve
kimyasal diger epileptik nobet hayvan modellerindeki
etkisinin arastirilmasi gerekmektedir.
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Abstract: In this study, we find the traveling wave solutions of these equations by applying
(3+1)-dimensional nonlinear Schrédinger’s equation and coupled nonlinear Schrédinger’s
equation to Generalized Jacobi elliptic function method. We have expressed these solutions both
as Jacobi elliptical solutions and trigonometric and hyperbolic solutions. We present two and three
dimensional graphics of some solutions we have found. We also state some studies on these
equations.

Bazi Dogrusal Olmayan Schrodinger Denklemlerinin Hareketli Dalga Céziimleri icin

Genellestirilmis Jacobi Eliptik Fonksiyon Yontemi

Anahtar
Kelimeler
Genellestirilmis
Jacobi eliptik
fonksiyon
yontemi,

(3 + 1) boyutlu
dogrusal
olmayan
Schrédinger
denklemi,
Dogrusal
olmayan
Schrodinger
denklem gifti,
Hareketli
dalga
¢Ozlimleri

Oz: Bu galismada (3 + 1) boyutlu dogrusal olmayan Schrodinger denklemine ve dogrusal olmayan
Schrodinger denklem ¢iftine Genellestirilmis Jacobi eliptik fonksiyon ydntemini uygulayarak bu
denklemlerin hareketli dalga ¢dziimlerini bulduk. Bu ¢6ziimleri hem Jacobi eliptik ¢oziimler hem
de trigonometrik ve hiperbolik ¢dziimler olarak ifade ettik. Buldugumuz bazi ¢dziimlerin iki ve ii¢
boyutlu grafiklerini sunduk. Ayrica bu denklemler iizerine yapilan baz1 ¢aligmalari ifade ettik.
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1. INTRODUCTION

Nonlinear partial differential equations (NPDES) have an
important place in applied mathematics and physics.
Many methods have been developed to solve these
equations. In most of these methods, nonlinear partial
differential equations are converted to ordinary
differential equations. Various solutions for the
considered PDE are found with the help of these
ordinary differential equations. In this study, we
obtained traveling wave solutions of the (3+1)
dimensional nonlinear Schrodinger equation and coupled
nonlinear Schrodinger equation using the generalized
Jacobi elliptical function method [1]. Many authors
applied Jacobi elliptical function method and similar
methods on some nonlinear partial differential equations
and obtained various solutions of these equations. Some
of these applications are given in [2-29]. Some studies
on (3+1) dimensional nonlinear Schrédinger equation are
as follow: Najafi et al. [2] reached exact solutions of
(3+1)-dimensional nonlinear Schrédinger’s equation by
means of using sine-cosine method. Bulut et al. [3]
reached traveling wave solutions of (3+1)-dimensional
nonlinear Schrodinger’s equation using the Sine-Gordon
expansion method. Arbabi et al. [4] reached exact
solutions of (3+1)-dimensional nonlinear Schrédinger’s

equation using the (%) — expansion method. Bhrawy et

al. [5] obtained exact solutions of (3+1)-dimensional
nonlinear Schrédinger’s equation using the Extended
Jacobi elliptic function method. On the other hand, Esen
et al. [6] reached the dark, bright, mixed dark-bright,
singular and mixed singular optical solutions to the
space-time  fractional  (1+1)-dimensional coupled
nonlinear Schrodinger’s equation using the Sinh-Gordon
equation expansion method. Wazwaz [7] investigated
optical bright and dark soliton solution of coupled
nonlinear Schrodinger (CNLS) equations in the
anomalous and dispersive regimes using the Variational
Iteration Method (VIM).

2. ANALYSIS OF GENERALIZED JACOBI
ELLIPTIC FUNCTION METHOD

First we will present a simple description of the
generalized Jacobi elliptic function method, and then we
will give a generalized Jacobi elliptic function method
[1]. To this end, one can consider general form of a PDE
with four variables

)=0 1)

and transform Eq. (1) with u(x,t) = u(é), &€ = x + vt,
where v is a constant. After transformation, we get a
nonlinear ODE for u(§),

Q (U, Up, Uy, Uy -

Q' u",u",..)=0. 2

The solution of the equation (2) we are looking for is
expressed in the form

u(®) = ap + Xii[aiF @) + biF ()], ®3)
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where & = x + vt and n positive integer that can be
determined by balancing the highest order derivate and
with the highest nonlinear terms in equation. Substituting
solution (3) into Eqg. (2) yields a set of algebraic
equations for F* and F~¢ then, all coefficients of Fand
F~! have to vanish. After this seperated algebraic
equation, we could found coefficients a,, a;, b;, v and &.

In this paper, we will consider solving the (3+1)-
dimensional nonlinear Schrodinger’s equation and
coupled nonlinear Schrdédinger’s equation by using the
generalized Jacobi elliptic function method which is
introduced by Huai-Tang et al. [1]. The fundamental of
their method is to take full advantage of the elliptic
equation and use its solutions F. The desired elliptic
equation is given as

F'> = A+ BF? + CF*, 4)

where F' = Z—? and 4, B, C are constants. The solutions

of Eq. (4) are given in the paper [1].

3. THE (3+1)-DIMENSIONAL NONLINEAR
SCHRODINGER’S EQUATION

We consider the (3+1)-dimensional  nonlinear
Schrodinger’s equation
iqt+QXx+qyy+QZz+)/|q|2q =0, (%)

Let’s use following conversion for the equation (5),
q(x,y,2,t) = e“u(®) Q)
whereé =x+y+z+vt,0 =Bx+ay+1z+rt.

We obtain following ordinary differential equation when
Substituting (6) into (5),

3u' — (B2 +a?+ > +r)u+yud =0. )

where v = =2(8 + a + 1). In Eq. (7), balancing u"’ with
u® gives n = 1. Then, the solution (3) becomes as
follows,

u=ay+aF+bFt 8)

when (8) and (4) are written into (7) equation, and when
F' and F~! coefficients from the same degree are
equalized to zero, then following linear algebraic
equation system is obtained for a,,aq, by, 8, a,1 and r.

3yapa? =0, 6Ca, +ya3 =0, 6Ab; +yb3 =0,
3yagh? =0,
—rd. — 2q. — q2q. — B2 3 —

ray —s“ag — a“ay — f°ay + yay + 6yasa, b, =0,

3Ba, — ra, — s?a; — a’a; — f?a, + 3ya3a, +
3ya?b, =0,

3Bb; —rb; — s?b; — a’b, — B%b; + 3yaib, +
3ya b? =0,
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If the algebraic equation system above is solved with the
aid of Mathematica, a,, a;, b; and r are found as follow

iV6VC ivV6VA
a0=0,y;t0,a1=l\/7 ,blzl\/7 ,r =3B —s%—

a? — B?% + 3ya,b,. 9

Substituting (9) into (8) and using solutions of (4), also
considering conversion (6), the solutions of equation (5)
are found as follow,

i) A=1, B=—(1+m?), C =m?

q.(x,y,2,t) = e® X( SEim? sn(é, )+ N sn(fm)>
(10)

4 (x,y,2,t) = e x ( cd(,m) + % N cd(fm))
(11)

whereé =x+y+z—-2B+a+Dt, 0 =Fx+ay+
Iz + (-3 —3m? — 18VmZ — 12 — a? — p?)Lt.

i) A=1-m? B=2m?-1, C = —m?

q3(x,y,2z,t) = e¥ x (%T ;mz cn(§,m) +
ivey1-m2 |, 1 )
7 meEm) (12)

whereé =x+y+z—-2B+a+Dt, 0 =Fx+ay+
lz+ (-3 +6m?—18V—-m2V1—-m2 -2 —a? —
B)t.

i) A=m?—1, B=2-m?, C=-1.

CI4(x,y'Z, t) =
e'® x (—% dn(&,m) +
(13)

iV6ym2-1 1 >
V¥ dn(§,m))’

whereé =x+y+z-2B+a+Dt, 6 =Fx+ay+
Iz + (6 —3m? — 18iV—1+ m% — I? — a% — B?)Lt.

iv) A=-m?(1-m?), B=2m?-1, C=1.
qS(x Y,z t) =
oif iV6/-m2(1-m2) . 1 )
% ( ds(¢,m) + N asGEm)
(14)

whereé =x+y+z-2+a+Dt, 6 =Bx+ay+
lz+(—3+6m2—18 -m2(1—m?) —1? —a?—

[)’2) t.

VY A=1-m? B=2-m? C=1.

iv6y/1-m? 1 >

i0
45,7, 2,0) = e x (B2 cs(g,m) + MO L)

(15)
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whereé =x+y+z—-2B+a+Dt, 0=pFx+ay+
lz+(6—3m?—18V1 —m? — 1> — a? — p?)t.

vi) A=1 B="2 =1
4 4

CI7(X, y:Z; t) =
i\EW snEm i\E 1+dn(€,m)

W 1xdn@m) vy snEm) [
(16)

whereé =x+y+z—-2B+a+Dt, 0=pFx+ay+
Iz +1(= 2 _ Z_9J2 _ 902 _ 92
z+- (=6 +3m* — 9Vm? — 21> — 2a® - 24%)t.

2

vii) A="—, B=
4

. Jm?
qs(x,y,2,t) = e x = (snEm) £

. i\EVmZ 1
fen(§,m) ) + vy snEm)xienEm) | n

"\EW dan(g,m)
V¥ iv1-m2 sn(Em)+en(§,m)

qo(x,y,2,t) = ' x

L\EW i iv1-m2 sn(§,m)+tcn(&,m)
VY dn(§,m) ’

(18)

wheref—x+y+z—2(ﬁ+a+l)t, 0=pFx+ay+
lz+ (-3 —3m? - BAt.

viii) A==, B=2
4

I
Gio(x,y,2,t) = el? x ?2 dn(§,m)

—_——+
Y mcn(§,m)+iy1-m?

ﬁ men(§,m)+iy1-m?2 (19)
g dn(&,m) ’
. [3
_ 6 l\g
q11(x,y,2,t) = e x| = (msn(§,m) +
V¥
i
1
idn(¢,m)) +— - G tane (20)
io i\E sn(fm) L %1+cn(§,m)
9206y,2,0) = e X\ Z et Tmam
(21)
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. |3
‘ﬁ cn(§;m)

i6
= X —_
Gz (x,y,z,t) =e VY J1-m2 sn(&,m)+dn(Em)

ﬁ V1-mZ2 sn(§,m)+dn(§,m)
V¥ cn(§,m) ’

(22)

whereé =x+y+z—-2B+a+Dt, 0 =Fx+ay+

lz+ (=3 —-3m? 12— a? - )t
2_ 2 2_

ix)Azm 1’B=m+1,C=m 1
4 2 4

. [3
y l\/;\/—1+m2 an(é,m)

VY 1+msn(&,m)

q14(x,y,2,t) = €%

i\E‘ -1+m? 1+msn(&,m)
vy an(Em) |

(23)

whereé =x+y+z—-2B+a+Dt, 0 =PFx+ay+
Iz+ (6 —3m? —1? —a? — p2)t.

x) A==

e
9 l\/;\/l—m2 en(Em)

_ ,if
qis(x,y,z,t) =e V¥ 1xsn(Em)

i\EV 1-m? 1+sn(&,m)
V¥ cn(Em) |

(24)

whereé =x+y+z—-2B+a+Dt, 0 =PFx+ay+
lz+ (-3+6m?—12—a%—-p)t.

_2)2 2
xi) A=) p_mil a1
4 2 4

3
Q16(x,ylz, t) = eig X _://__)% (an(E,m) i

o2 .

dn(§,m)) + 7 men@myran@m |

(25)

whereé =x+y+z—-2+a+Dt, 6 =Bx+ay+
iz +3 (3 +3m? = 91 =(=1 + m?)? - 21 - 2a% —
Zﬁz)t.

2 _2)2
xii) A=t p="0r ¢ = oY)
4 2 4
.3 Y3
l\/;/(—1+m) sn(&m)

— ,i0
q17(x,y,z,t) = e*’ X N dnE.m)ten(e.m)

3
Y2 dn(Em)ten(Em) (26)
N sn(&m) ’
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whereé =x+y+z—-2B+a+Dt, 0=pFx+ay+
Iz +2(3+ 3m? = 9,/(T = m2)? - 21? — 2a% —

Zﬁz) t.

2_
xii) A==, B="22 =2
4 2 4
N EN
qis(x,y,2,t) = e x l‘/; i cnm)

VY J1-mZ+dn(Em)

. [3
£ Y, 1—m2idn(f:m) (27)
¥ cn(§,m) ’

whereé =x+y+z—-2B+a+Dt, 0=pFx+ay+
Iz +1(= 2 _ T_ 912 _ 9,2 _ 932
z+- (=6 +3m* — 9Vm* — 21> — 2a® - 28%)¢.

3.1. Remark

Here sn(é,m),cn(é,m),dn(é,m) are Jacobi elliptic
functions and m denotes the modulus of the Jacobi
elliptic functions. If m —1 then sné - tanhé,
cné — seché, dné —» seché and If m — 0 then
sné - siné, cné - cosé, dné — 1.

Whenm — 0 ve m — 1 are taken in the solutions (10)-
(27) trigonometric and hyperbolic of (41) become as
follow

1o (x, y,2, t) = \/%iei(ﬁx+ay+lz+(—3—lz—a2—[ﬁ’z)t) x

cosec(x +y+z—2(B+a+Dt), (28)
G20(x,y,2,t) = %iei(Bx+“y+lz+(_3_12_“2_52)t) X
sec(x+y+z-2(B+a+Dt), (29)
q21(x,y,2,t) = %iei(ﬁ’”“y“”(‘lz‘lz‘“2‘52)0 X

cosec(x+y+z—-2B+a+Dt),

xseclx+y+z—2(8+a+Dt], (30)
q22(x,y,2,t) = ﬁiei(B“"‘y“”(_3_12_“2_B2)t) X
%

Cot(x+y+z—22(/i‘+a+l)t)

()

1+cos(x+y+z-2(B+a+Dt)’

ng(x' y,2, t) — \/% iei([?x+ay+lz+(—24—lz—az—ﬁz)t) x

cosh(2(x +y+z—2(B+a+ Dt)) x Cosech(x +y +z —
2B+ a+Dt) xsech(x+y+z—2(B +a+ Dt), (32)

G4 (x,y,2,t) = _5iei(ﬂ““y““@‘lz‘“z‘ﬁz)t) X

sech(x +y+z—2(F + a + Dt), (33)
G2s(x,y,2,t) = %iei(ﬂx"“y“”(3‘12‘“2‘ﬁ2)t) X

cosech(x +y+z—2(B +a+Dt), (34)
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G26(x,7,2,t) = S jiBx+ay+iz+(-6-1—a?-p)t) «
Y
th xX+y+z-2(B+a+Dt
B e ) ' (35)
1+sech(x+y+z—2(B+a+)t)
6. i —6—]2—2_R2
q27(x,y,z,t) — \/;Lel(ﬁx+uy+lz+( 6—1*—a*—B*)t) X
tanh(x +y + 2z —2(B + a + Dt), (36)
6 . i —6—]2—2_R2
qu(x;y,Z,t) :\/; lel(ﬁx+ay+lz+( 6—-1*—a*—-B*)t), (37)
6 i 2_p2_pR2
)= =2 i(Bx+ay+iz+(6-12—a?-B2)t),
ng(X,y, Z, ) yl e (38)
6 i 2_p2_[2
=221 i(Bx+ay+lz+(-24—-12—a?-B2)t),
Q30(X,y,Z, ) \/; e (39)

q31(x,y,2,t) = 2 ’_;L'ei(ﬁx+uy+lz+(24—12_u2_ﬁz)t)_ (40)

a) b)

141420

141415

141410

141405

0 -2 -0 0 10 20 B
Figure 1. a) The 3D surfaces of |36] by considering the values
l=2a=1,=2y=3,y=-22=2,-30<x<30,-1<t<
1. b) The 2D surfaces of [36] by considering the values | = 2,a =
1,=2y=3y=-2,z=2,t=1,-30<x<30.
b)
141440
141435

141430

141425

=30 -20 -10 10 20 30

Figure 2. a) The 3D surfaces of |35| by considering the values
I=2a=1,8=2y=3,y=-22=2-30<x<30,-1<t<
1. b) The 2D surfaces of |35|by considering the values | = 2,a =
1,B=2y=3y=-22z=2t=1,-30<x < 30.

4. THE COUPLED
SCHRODINGER’S EQUATION

NONLINEAR
As a second example, we consider the coupled nonlinear
Schrdédinger’s equation

¥m+pm+2pmﬁ+zmm2:a

. 41
iqe + qux + 2qIp|* + 2qlql* = 0. (41)

Let’s use following conversions for (41),
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{p(x, t) = e“u(®),
q(x,t) = e"v(9),

where { = x +vt,0 = Bx + rt.

(42)

We obtain following ordinary differential equation when
conversions (42) are written in substitution for (41)

{u” —B*+7r)u+2ud+2uv? =0,

43
v — (B2 +1r)v+ 2vu? + 2v3 =0, (43)

where v = —=2(8 +a +1). In Eq. (43), balancing u"
with uv? and v"" with vu? gives n; = 1, n, = 1. Then,
the solution (3) becomes as follow,

{u=a0+a1F+b1F_1, (44)

V= CO + ClF +d1F_1.

When (44) and (4) are written into (43) equation, and
when Fiand F~¢ coefficients from the same degree are
equalized to zero, then following linear algebraic
equation system is obtained for a,,aq, by, 8 andr,

—ray — Bray + 2a3 + 12aya,b; + 2aycé + 4bycocy +
4a1C0d1 + 4a0C1d1 = 0,

6ay,a? + 4a,coc, + 2a,c? =0, 2Ca, + 2a3 +
2a,c% =0,

Ba, —ra, — f?a; + 6a3a; + 6a?b; + 2a,cé +
4agcocy + 2byc + 4aycd; = 0,

6a0b12 + 4b1C0d1 + Za()d% = 0,

Bb, — rb; — b, + 6a2b, + 6a,b? + 2b,cé +
4a0C0d1 + 4b1C1d1 + Zald% = 0,

2Ab, + 2b} + 2b,d? = 0,

—TrCo — BZCO + Za(Z)CO + 4a1b1C0 + ZCS + 4a0b1C1 +
4a0a1d1 + 12COC1d1 = 0,

2aicy + 4aga ¢y + 6¢oct =0, 2Ccq + 2ajic, + 2¢3 =
Ol

4aya,cy + Bc; — ey — B¢y + 2a3c, + 4aibicy +
6cic, + 2a%d; + 6¢2d, =0,

2b12C0 + 4a0b1d1 + 6C0d% = 0,

4a0b1C0 + 2b12C1 + Bd1 - le - ﬁzdl + 2(1(2)(11 +
4a1b1d1 + 6ng1 + 6C1d% = 0,

If the algebraic equation system above is solved with the

aid of Mathematica, ag, aq, by, ¢y, c1,dy, f and r are
found as follow,
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VA |-C-a?
0, d1=Tl, T'=B—,B2—6\/Z\/E,A-'/:0.
(45)

Substituting (45) into (44) and using solutions of Eq. (4),
also considering conversion (42), the solutions of
equation (41) are found as follow,

)A=1, B=-(1+m?), C=m?

ay

1
m2 sn(§m) )’

pi(x,t) = e'? x <a1 sn(&,m) + (46)

q.(x, t) = e x| J—m? —a? sn(§,m) +
,_mz_a% L
(47)

ymz  sn@Em) [

P t) = e x (@ cd@m) + 25 ds) (49)

g2 (x,t) = ¥ x| \/-m2 — a? cd(§,m) +
—m2_q2
m al 1 (49)

Jmz  cdEm) |

where &€ =x —2Bt, 0 = Bx + (—(1 + m?) — % —
6m)t .

i) A=1-m? B=2m?—-1, C = —m?.

ps(x,t) = ef x (a1 cn(§,m) + J_l,,ﬂal cn(f.m))' (50)
qs (x: t) =
. Vi-m? jm2-a}
elf x \/r—afcn(f. m) + \/_\/—mzi cn@Em) |’
(51)

where £ = x — 26t, 0 =ﬁx+((2m2—1)—,32—
64/ (1 — mz)\/—m2> t.

i) A=m?—1, B=2-m?, C=-1.

P4(x' t) =

e x (a; dn(§,m) — iV—1+m?a, #fm))
(52)

Q4(x, t) =

eL'B X

(\/ 1-afdn(§,m) - iV=1+m?/1-af dn(i’.m)’
(83)
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where § = x —2ft, 0 = fx + (2 —m? —
6iv—1+m? — p?)t.

iv) A=-m?*(1-m?), B=2m?>—-1, C=1.

ps(x;y;z; t) =
> J=m2d —mDa, ——
el x (a1 ds(§,m) +-m*(1 - m*)a, ds(f.m))'
(54)
4s(x,y,2,8) = e x (=1 = aZds(&,m) +
= 1
\/_mz(l _ mZ)\/_l —aj ds(f.m))’ (55)

where & = x — 28¢, 6 =[>’x+(—1+2m2—
6/m2(—1+ m?2) — ,82) t.

vV) A=1-m? B=2-m? C=1.

pG(x, y; Z, t) =
i0 —m? -

el x (a1 cs(§,m) +V1—m?a, cs(f.m))'
(56)

450 y2,0) = e x (J=T=af es(m) +

“m2f—1—qz L

Vi—m \/ 1—aj cs(f.m)), 1)

Where f:x—ZBt, 9=,BX+(2_m2_

6V —m? — B2)t.

vl) A:l, B=m2_2; sz_z
4 2 4

_ ,if sn(¢m) a; 1+dn(§m)
p,(x,y,2,t) =e'% x ( L Trano T Tom enm) ),
(58)

m:_ 5 _sn(Em)
4 1 1+dn(¢,m)

m2
\ —T—a% 1+dn(é,m) (59)

Jymz  sn(Em) [

q,(x,y,z,t) =e¥ x| |-

where & =x — 28t, 0 =ﬁx+%(—2+m2 —3vVm? —
2B%)t.

2
vii) A="-, B

4’ 2 4"

pe(x,y,2,t) = e x (a1 (sn(&,m) +icn(é,m)) +

1
4 Sn(fm)iicn(f,m))’ (60)

qs(x,y,2,t) = e® x < /_mTz_ af (sn(§,m) +
, m2 2 1
icn(é,m)) + ’— - A —Sn(f‘m)ﬂm(&m)), (61)
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% (al an(&,m)

) ) ) t = ie
pg(x z ) € i1-m2 sn(&,m)+cn(&,m)

iv1-m?2 sn(f,m)icn(fym))

1 dn(&,m)

(62)

qg(x:y; Z, t) =

19 m?2 2

dn(§,m)
iv1-m2 sn(¢§,m)+cn(§,m)

2 iv1-m2 sn(§,m)+cn(&,m)
-z g i ) (63

where & =x —2ft, 8 = fx + (-1 —m? — B?)t.

o2

viii) A==, B="2" =12

4 2 4

i dn(&,m)
= X P —
plO (‘xl y: z, t) e (al mcn(f,m)ii /1—m2 +
men(§,m)+iV1-m?
! dn(¢m) ) (64)

dn(§,m)

i0 1 2
= X —_—_— [ A —
Gio(x,y,z,t) = e ( PR Y +
1 5 men(§,m)+iJ1-m2
\‘ 4 ay dn(&,m) )' (65)

p11(x,y,2,t) = et x (al(msn(f, m) + idn(é,m)) +
@G ——) (66)

msn(§,m)+idn(§,m)

q11(x,y,2,t) = e x ( —i— a?(msn(é,m) +

i /_l S R S
ldn(f' m)) + 4 ¢ ay msn(f.m)iidn(f,m))' (67)

s sn(&,m) 1+cn(é,m)
P12(x,y,2,t) = e X (a1 1+cn(£,m) 1 snEm) )
(68)
_ ,if ,_1_ 2 _snEm)
G12(x,y,2,t) = e X < PR 1+cn(§,m) +
15 1xen(§m)
4 ay sn(&,m) )' (69)
' Y ,t = io X( Cn(fm)
pis(xy.z,t) =e N Tz sn(emytan@m)
V1-m2 sn(§,m)+dn(,m) (70)
1 cn(é,m) ’
q13(x y,z,t) =

cn(§,m) +
\J \/ -m2 sn(&,m)+dn(&,m)
\/ -m2 sn(&,m)+dn(é, m)>’ (71)
\I cn(é,m)

where & =x — 26t, 0 = fx + (-1 —m? — p?)t.

2
ix) A="", B= , C=
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_ ,ib an(¢m)
P1a(x,y,2,t) = e X (al TEmsn(Em) +a;

1imsn(§,m))
dn(Em) /'
(72)

. 2_
q14(x,y,z, t) = elf x ( _m2-1 a? dn(§,m)

4 1 1+msn(&,m)
, m2-1 1+
— — a%
4

msn(f,m)) (73)

dn(&,m)

where & =x — 2ft, 8 = fx + (2 — m? — B?)t.

1-m m2+1 1-m?2
‘x) A - 4 ) B - 2 ) C - 2 .
— ,if cn(§m) 1+sn(&,m)
plS(x; y: Z; t) =e X (a1 1isn(f,m) + al Cn(f,m) )
(74)
—_ ,if _1-mz 5 cn(Em)
G5 (3, 2,8) = e X < + M Teaem

’_ 1-m2 5 1sn(§m)
4 a1 cn(é,m) )' (75)

where & =x —2pt, 8 = Bx + (=1 + 2m? — ).

xi) A=_M' B=@, c=-1
4 2 4
plé(x; Y,z t) = ei@ X (Cl]_ (mcn(f, m) + dn(f, m)) -

N N2y 1
L (-1+m*)’a, men(E,m)+dn(§,m) )' (76)

q16(x,y,2,t) = e x < E— a? (men(§,m) +

dn(é, m)) -

i (= 2 /1—4g2—
S (1 +m)21 - 4a} s ) a7

where & =x —28t, 6 = ﬂx+< (1+m -

31— (=1 + m2)? — 232)) t.

2 _m2)?
xii)A=l, B="1 C=(1 m)-
4 2 4
— oif sn(g,m)
p17(x; }’. z, t) =e X (al dn(fm)+cn(fm) +
a, dn(§,m)+cn(&,m)
J(=1+m?)? sn(§m) )' (78)
q17(x, y: Z, t) =
el® x
_a-m»)z sn(§,m)
4 1 an(Em)+cn(Em)
_(—1+m2)2_4a% dn(f,m)icn(&',m) (79)
2/(-1+m?)? sn(§,m) ’

where & = x — 2pt, 9=ﬁx+<%(1+m2—

3/(=1 + m2)% — 2[)’2)) ‘.
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1
4

m2-2 m

, B= , C=—.

xiii) A=

cn(é,m)

Xy.2.t :eiex(a __m@m)
P1s(x,y,2,t) b J1-mZ+dn(&m)

ay Yi-m?tdn(gm) ) (80)
Jm* cn(&,m) ’
) 4

"’t:lex _m__ZM
q1s(x,y,2,t) = e : A Vi-m2+dn(ém)
\/TZ
% % J1-m2+dn(¢§,m) (81)
Jm* cn(§,m) ’

where & = x —2pt, 6 =ﬁx+(§(—2+m2—

3vm* — 232)) t.

4.1. Remark

Here sn(¢,m),cn(é, m),dn(é,m) are Jacobi elliptic
functions and m denotes the modulus of the Jacobi
elliptic functions. If m — 1 then sné - tanhé,

cné - seché, dné —» seché and If m — 0 then
sné — siné, cné - cosé, dné — 1.

Whenm — 0 ve m — 1 are taken in the solutions (46)-
(81) trigonometric and hyperbolic solutions of equation
(41) become as follow

Pro(x, ) = a, el (Bx+(=1-B*)t) 5 sin(x — 28t) (82)
G1o(x, ) = a,ie!B+(-1-B*)t) . sin(x — 2Bt),  (83)
Pao(x, £) = a,eBx+(=1-B)t) » cos(x — 2B0), (84)

G20(x, ) = a,i e!(BX+(-1-B*)t) 5 cos(x — 2Bt), (85)

a1 (x, £) = a, e Bx+(=8-B)t) » cosh[2(x —

2Bt)]cosech(x — 2Bt)sech(x — 2t), (86)
Gor (x, ) = /=1 — a2l (Bx+(=8=B*)t) ¢ cosh[2(x —

2Bt)]cosech(x — 2Bt)sech(x — 2t), (87)
Pas (x, 1) = 2a; x el(Bx+(=8-F2)t) (88)
Gaz(x,t) = 2/—1 — a2 x el(Px+(-8-p)1), (89)

Pas(x, £) = a, e Bx+(1=B*)t) x sech(x — 2t), (90)

Qa3(x,t) = 1 — a2 el (Bx+(1=B*)t) x sech(x — 2B¢),

(91)
pra () = 20, x i BX+(E-6)), 2
qoa(x,t) = 241 — af X ei(Bx+(8—32)t)’ (93)

Pas(x, t) = a,elBx+(1=B)t)  cosec(x — 2Bt),  (94)
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Qa5 (x, £) = /=1 — a2e!(Bx+(1=B")t) x cosec(x — 21),
(95)

Py (x, £) = a,e'(Bx+(1=B*)t) x cosech(x — 2Bt), (96)

G26(x,t) = =1 — aZei(Bx+(1-B*)t) x cosech(x —

2p), (97)
Doy (x,t) = a el Bx+(=4=B*)t) % cosec(x —

2Bt)sec(x — 2Bt), (98)
Qa7 (x,t) = 1 — aZe(Px+(=4=B*)t) » cosec(x —
2pt)sec(x — 28t), (99)

Dag(x,t) = %ei(ﬁ’”(‘l‘ﬁz)” x sin(x — 2Bt),  (100)
Gre(x,t) = %ei(ﬁ“(_l_ﬁz)t) x sin(x — 2pt), (101)

Do, t) = 2a,el(Bx+(=2=B*)t) x coth(x — 28t), (102)

1
Q2o (x, 1) = /=1 — 4aZe(Br+(=2-F%)t) confye-260)]

1+sech(x—2p8t)

(103)
P3o(x, £) = 2a,e'(B¥+(=1-B*)t) x sin(x — 2Bt), (104)
Gs0(x, ) = 2a,ie!(F+(-1-BA)t) . sin(x — 2Bt), (105)
P31 (x, t) = 2a,e'Bx+(=1=F*)t) 5 cos(x — 28t), (106)

qa1(x, t) = 2a,ie'(B+(=1-B*)t) 5 cos(x — 2Bt), (107)

p32(x,t) =

i(Bx+(~2-p2)t ) y [1+(i sech(x—zﬁt)+tanh(x—2Bt))2]
e i sech(x—2pt)+tanh(x—28t)
(108)
Qa2 (0, 1) = /=1 — 4a2el(Bx+(=2=F*)t) » tanh(x —
2p1), (109)
paa(x, 1) = 2a, x e!(Fx+(=2=F%)0), (110)

qs3(x,t) = ng x gi(Bx+(-2-p%)t), (111)

D2a(x, 1) = 2a, e (Bx+(=1-B*)t) 5 cosec(x — 2[t),
(112)

1
q34(x, t) = [_1 — 4a]2-ei(ﬁx+(_1_ﬁz)t) X M

1+cos(x—2pt)’

(113)

_ i(Bx+(-1-p2)t) | Isec(x=2pt)+tan(x—2pt)]
p3s(x,t) = 2ase x 1+sin(x—2t)

)

(114)

q3s(x,t) = -1 — 4afei(ﬁx+('1_52)t) x sec(x —
2pt), (115)

Pae(x, ) = 2a, X el(Bx+(2-F)t), (116)
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Ga6(x, 1) = {1 — 4af x el (Px+(2=F%)t), (117)
sy (x, £) = 2a, e (B¥+(1=B")t) x cosh(x — 2Bt), (118)
qs7(x, t) = 2a,i e/ BPx+(1=B%)t) % cosh(x — 28t),(119)
pag(x, ©) = 2a, e (BX+(1=B*)t) 5 sech(x — 2Bt), (120)

Gag(x, £) = /1 — 4a? e(Bx+(1=B*)t) » sech(x — 2Pt),
(121)

Pao (. t) = 2y e F¥+(7F0) x sinh(x — 2pt), (122)
Gao(x,t) = %ali ei(Bx+(1-B%)t) % sinh(x — 2B¢), (123)
Pao (. t) = 2@y e B+ (1) x cos(x — 2B1),  (124)
Qa0 (0, t) = S a3 e/ FF+(17FE) 5 cos(x — 2t), (125)

a) b)

2 4

Figure 3. a) The 3D surfaces of |82| by considering the values
a;,=1,=2 -10<x<10,-1<t<1. b)The 2D surfaces of
|82] by considering the valuesa, =1, =2,t =1,-10 < x < 10.

a) b)
-1.0
05
15
10
05
ee?”’| L
05 51

Figure 4. a) The 3D surfaces of |90| by considering the values
a, =2,=2, —10 <x <10,—1 < t < 1. b)The 2D surfaces of
|90]| by considering the values a, =2, =2,t =1,-10 < x < 10.
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Figure 5. a) The 3D surfaces of |98| by considering the values
a; =2,=2, -5<x<5—-1<t<1. b)The 2D surfaces of |98]|
by considering the valuesa, =2, =2,t =1,-5<x <5.
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Figure 6. a) The 3D surfaces of |118| by considering the values
a; =2,=2, =30 <x<30,—1 <t <1 b)The 2D surfaces of
|118] by considering the values a, = 2,8 =2,t =1,-30 < x < 30.

5. CONCLUSION

In this study, we obtained traveling wave solutions of the
(3+1) dimensional nonlinear Schrédinger equation and
coupled nonlinear Schrodinger equation using the
generalized Jacobi elliptical function method. We have
expressed these solutions both as Jacobi elliptical
solutions and trigonometric and hyperbolic solutions. .
Later, using Mathematica 11.2 program, we saw that
these solutions satisfy the equation. We present two and
three dimensional graphics of some solutions we have
found. This method has been successfully applied to
solve some nonlinear wave equations and can be used in
many other nonlinear equations or combined equations.
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Oz: Zoledronik asit azot igeren bir bisfosfonattir. Giiclii bir kemik rezorpsiyon inhibitoriidiir.
Osteoklast aktiviteyi inhibe eder. PON1 organofosfatlarin, aril esterlerin ve laktonlarin hidrolizini
katalize eder. PONI, ateroskleroz dahil olmak iizere birgok vaskiiler hastalikla iligkili oldugu
bilinen Diisiik Yogunluklu Lipoprotein (LDH) ve Yiiksek Yogunluklu Lipoprotein'i (HDL),
oksidatif strese karsi koruyarak bir antioksidan enzim olarak gorev yapar. Aslinda, daha yiiksek
PONI aktivitesi aterosklerozun onlenmesinde onemli bir rol oynar. Epidemiyolojik caligmalar,
diisik PON1 aktivitesinin kardiyovaskiiler hastalik riski ile iliskili oldugunu gostermektedir. Bu
makalede, in vitro kosullarda insan serumunda PONI1 enzim aktivitesi {izerine zoledronik asit
kemoterapik ilacinin inhibisyon etkisini arastirdik. ilag, PON1 enzimini giiclii bir sekilde inhibe
eder. Zoledronik asit i¢in IC50 degeri, 0,057 mM’dir. Ki sabiti ise 0,101 mM’dur. 1nhibisy0n tlrd
yarigmalidir.

Investigation of In Vitro Inhibition Effect of Zoledronic Acid on Human Serum Paraoxonase-

1 (PON1) Enzyme Activity

Keywords
Paraoxonase,
Inhibition,
Zoledronic
acid

Abstract: Zoledronic acid is a nitrogen-containing bisphosphonate. It is a powerful bone resorption
inhibitor. It inhibits osteoclast activity. PON1 catalyses the hydrolysis of organophosphates, aryl
esters, and lactones. PON1 serves as an antioxidant enzyme by protecting Low Density Lipoprotein
(LDH) and High-Density Lipoprotein (HDL) from oxidative stress, which is known to be associated
with many vascular diseases, including atherosclerosis. Actually, higher PON1 activity plays a
significant role in the prevention of atherosclerosis. Epidemiological studies indicate that low PON1
activity is associated with cardiovascular disease risk. In this article, we investigated the inhibition
impact of zoledronic acid on PON1 enzyme activity in the human serum in vitro conditions. The
drug strongly inhibits the PON1 enzyme. IC50 value for zoledronic acid is 0.057 mM. Ki constant
is 0.101 mM. The type of inhibition is competitive.

1. GIRiS

Zoledronik asit, R1 pozisyonunda bir hidroksil grubuna
sahip diger bisfosfonatlara benzese de, R2 pozisyonuna

N
(W
R\ OH

Ho_ MRz oH

bagli olan ve diger bisfosfonatlardan ayiran heterosiklik HO™ \\O O// “OH
imidazol grubudur. Zoledronik asidin kimyasal yapisi
sekilde gosterilmistir. Sekil 1. Zoledronik asit’in kimyasal yapisi

(1-Hidroksil-2-imidazol-1-il-fosfonoetil) fosfonik asit
monohidrat adi verilen zoledronik asidin kimyasal
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formiilii CsH1oN,07P,.H,0 'dur ve molekiil agirligi 290,1
g/ Mol'dir.

Zoledronik asit, R1 hidroksil grubundan yoksun
bifosfonatlardan daha fazla kemik baglanmasi sergiler.
Tim bisfosfonatlar kemik emilimini engellemesine
ragmen, zoledronik asit, R2 yan zincirinde bir azot grubu
icerdigi i¢in en giicli kemik emilim inhibitdrlerinden
biridir. Zoledronik asit, farnesil difosfat (FPP) sentazim
inhibe ederek hiicresel mevalonat yolagina miidahale
eder. Bu enzimin yoklugu, osteoklastlardaki guanozin
trifosfat (GTP) baglayici proteinlerin prenillenmesi igin
gerekli olan FPP ve geranil difosfat sentezini dnler. Bu
prenile proteinlerin kaybi, osteoporozun inhibisyonuna
katkida bulunan azalmis osteoklast aktivitesi ile
iligkilidir. Zoledronik asit kemik emilimini inhibe
ederek, siklikla siddetli agri ¢eken ileri iskelet kanser
hastalarini etkili bir sekilde rahatlatir [1].

Paraoksonaz-l (EC 3.1.8.1, PON1), laktonaz enzim
ailesinin bir tiyesidir. Yapisinda iki Ca®* iyonu bulunan
enzim karacigerde sentezlenir. Enzimin paraoksonaz,
arilesteraz ve diazokson olarak bilinen ii¢ aktivitesi
vardir. Bununla birlikte, enzimin fizyolojik aktivitesi
hala net degildir [2]. Enzimin paraoksonu hidrolize etme
ozelligi nedeniyle, paraoksonaz olarak adlandirilir.
Organofosfat bilesikleri (OP'ler) tarimsal ve kirsal
alanlarda yaygin olarak kullamlmaktadir. Ornegin,
paraokson, Kklorpirifos-okson ve diazokson tarimsal
uygulamalarda siklikla kullanilir ve bu bilesikler PON1
icin substratlardir. Bu bilesikler, insanlar, bocekler ve
bitkiler de dahil olmak iizere diger organizmalar i¢in ¢ok
toksiktir [3]. PON1, HDL ye bagli bir anti-oksidatif
enzimdir. Bu nedenle, HDL'nin antioksidan aktivitesinin
bir kismi PONI1 tarafindan saglanir. Enzim ayrica
antioksidan 6zelligi ile lipit peroksidasyonunu 6nlemede
onemli bir role sahiptir. PONI1, diisik yogunluklu
lipoprotein (LDL) ve diger lipoproteinleri bazi serbest
radikal tiirlerinin neden oldugu oksidatif stresden korur.
Paracksonaz-I’in bu ozelligi, HDL ve LDL'yi
oksidasyona kars1 korur. Oksidasyona bagli olusabilecek
aterosklerotik  lezyonlar1  engeller [4]. PONl'in
antioksidan rolii ile aterosklerozu onledigi gibi diyabet,
hiperkolesterolemi ve benzeri birgok hastaliginda
geligimini Onler [S]. Birgok hastalikta ilaglar, etkilerini
enzimlerin aktiviteleri artirarak veya azaltarak gosterir
[6-12]. Bu enzimler {izerine ilaglarmn in vitro ve in vivo
etkilerin belirlenmesi, bir¢ok hastaliga karsi yeni ilag
gelistirme ¢aligmalar1 i¢in dnemli bir adim olabilir.

Daha d6nce PONI1 enzimi ilag inhibisyonu ile ilgili bircok
calisma yapilmstir. Ornegin, Tiirkes tarafindan yapilan
bir ¢aligmada, pantoprazol, omeprazol ve esomeprazol
ilaglarmin PON1 enzimini etkili bir sekilde inhibe
ettigini belirlemislerdir. Bu ilaglar, paraoksanaz enzimi
yarigmali bir sekilde inhibe etmistir [13]. Baska bir
caligmada, Ekinci ve Beydemir, ¢esitli analjezik ilaglarin
insan PONI1 aktivitesi lizerindeki etkilerini aragtirmistir.

Lornoksikam, indometasin, tenoksikam, diklofenak
sodyum, ketoprofen ve lincomycin i¢in ICsy degerlerini
strastyla 0,13; 0,19; 0,34; 1,63; 6,23 ve 9,63 mM olarak
bulmuglardir.  Yazarlar  ayrica, indometasin  ve
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tenoksikam’in inhibisyon tiiriiniin yarigmali, ketoprofen,
lornoksikam, diklofenak sodyum ve linkomisinin
yarigmasiz oldugunu belirtmislerdir [14]. Ancak
kemoterapik ilaglarla daha c¢ok arastirma yapmaya
ihtiyag vardir. Ciinkii kemoterapik ilaglar giiclii
inhibitorlerdir.

Bu calismada kemoterapide yaygin olarak kullanilan
zoledronik asidin insan paraoksanaz-1 enzimi {izerine in
vitro etkisinin aragtirilmasi amaglanmistir.

2. MATERYAL VE METOT
2.1. Kimyasallar

DEAE-Sephadex Ab50, Sepharose 4B, 1-naftilamin,
paraokson, protein reaktifleri ve elektroforez igin
kullanilan kimyasallar ve tiim kimyasal maddeler Sigma-
Aldrich Chemie GmbH (Taufkirchen, Germany) dan
elde edildi. Zoledronik asit, Bursa Uludag Universitesi
Tip Fakiiltesi Onkoloji Boliimiinden temin edildi.

2.2. Paraoksonaz Aktivite Olciimii

Insan serumu ornekleri, FErzincan Mengiicekgazi
Arastirma Hastanesi'nden temin edildi. PON1 aktivitesi
25 °C'de 1 mM CaCl; igeren 50 mM glisin / NaOH (pH
10,5) tampon c¢ozeltisi igerisinde paraokson (dietil p-
nitrofenil fosfat) (1 mM) ile belirlendi. Aktivite 6lgtimii
paraokson ile PON1 enziminin reaksiyonu sonucu olusan
p-nitrofenoliin 412 nm’de absorpsiyon vermesi esasina
dayanmaktadir. PON1 aktivitesini hesaplamak igin p-
nitrofenoliin molar ekstinksiyon katsayisi (pH 10,5'te € =
18.290 M'em™) kullamilmustir. Paraoksonazin enzim
tinitesi 1 dakikada hidroliz olan paraoksonun mikromol
sayisidir. Aktivite dl¢limi spektrofotometre (CHEBIOS
UV-VIS) kullanilarak yapildi. PON1 enzimi i¢in aktivite
hesabi1 formiil hali asagidadir:

AOD Vi oo
X — X
18,290 Vg

EU/ml=

Bu formiilde yer alan
agiklanmustir:

simgeler asagida

EU/ml 1 ml’deki enzim {initesi
AOD : Bir dakikadaki absorbans degisimi

18,290  : Paranitrofenoliin pH: 10,5’deki molar
ekstinksiyon katsayist (M “cm ™)

Vr . Olgiimiin  yapildigi toplam kiivet
hacmi (ml)

Ve : Olgiimiin yapildig1 kiivete ilave edilen

enzim numunesinin hacmi (ml)
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Tablo 1. insan serum PON1 enziminin aktivite 6l¢iim kiivet icerigi

Kontrol Kiiveti Numune Kiiveti

Stok Aktivite
Cozeltileri Hacim Kons. Hacim Kons.
(ub (mM) (uh) (mM)
Glisin/NaOH
(pH:10,5) 500 25 500 25
Substrat Cozeltisi 330 1 330 1
Destile su 120 - Degisken -
flag Cozeltisi 0 - Degisken Degisken
Enzim Numunesi 50 - 50 =

2.3. Zoledronik Asit Kemoterapik ilac1 i¢in ICs, ve K;
Sabitlerinin Belirlenmesi

Kemik kanserinde yaygin olarak kullanilan gosteren
zoledronik asit’in inhibitér etkileri arastirildi. Bu
kemoterapik ilag, her konsantrasyon ig¢in ili¢ kez test
edildi. Enzimin paraoksonaz aktiviteleri, farkli ilag
konsantrasyon degerlerinde analiz edildi. Zoledronik
asit, ila¢g konsantrasyonunun bir fonksiyonu olarak
aktivite yiizdesini gdsteren bir grafik ¢izildi. Inhibitdr
yoklugunda kontrol aktivitesi% 100 olarak kabul edildi.
Zoledronik asit’in % 50 inhibisyonu (ICsy degeri) farkli
inhibitdr konsantrasyon degerleri kullanilarak grafikten
elde edildi (Sekil 2). K; degerini hesaplamak i¢in,
zoledronik asit’in {i¢ farkli inhibitor konsantrasyonu test
edildi (Sekil 3). Elde edilen Lineweaver-Burk egrileri,
Ki'nin degerini belirlemek icin kullanildi ve inhibisyon

tipi Tablo 2'de gosterildi.
3. BULGULAR

Bu aragtirmada, kemoterapik ila¢ olan zoledronik asit’in
paraoksonaz enzim aktivitesi iizerine inhibisyon etkisi
calisildi. Zoledronik asit i¢in ICsy degeri, %Aktivite-[I]
grafigi yardimiyla 0,057 mM olarak belirlendi (Tablo 2
ve Sekil 2). Calismamizda, zoledronik asit’in K; sabitinin
belirlenmesi igleminde Lineweaver-Burk grafikleri
kullanilmistir. K; sabiti 0,101 mM olarak belirlendi
(Tablo 2 ve Sekil 3). Inhibisyon tiirii yarismalidir.
Inhibisyon c¢alismalar1 sonucunda zoledronik asit’in

PON1 enzimini gii¢lii bir sekilde inhibe ettigi

gozlemlendi.

Tablo 2. ICs ve K; degerleri

Inhibitor (thsj) Kimih inhtiili)iiiyon
0,101 0,29 Yarigmal

Zoledronik asit 0,057

Tr. J. Nature Sci. Volume 9, Issue 2, Page 185-189, 2020
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Sekil 2. PON1 enzim aktivitesi tizerine zoledronik asit’in inhibisyon
etkisini gosteren ve ICsy degerinin belirlenmesi igin kullanilan
%AKktivite-[Konsantrasyon] grafigi

A[paraokson] e[l]1 ®m[l]2 eJl]3

0,4

g

S 0,3 °

3
0,2
0,1

/g
-3 -1 1 3 5 7

1/ [paraokson] pM-!

Sekil 3. Insan serum PON1 enzimi aktivitesi iizerine zoledronik asit’in
etkisini gosteren ve K; sabitinin belirlenmesi igin kullanilan
Lineweaver-Burk grafigi

4. SONUC

PON1 enzimi beyin, kalp, bobrek, karaciger,
akciger, ince bagirsak gibi bircok dokuda bulunur.
Bununla birlikte, PON1, metabolizmada en fazla
karaciger tarafindan sentezlenir ve HDL'ye baglanir
ve daha sonra kan dolagimma salinir [15]. PONL1,
HDL'nin bir takim antiaterojenik gorevlerinden
dogrudan sorumludur. Bu goérevler arasinda
lipoproteinlerin ve hiicrelerin oksidatif strese karsi
korunmas:t ve ayrica aterojenez ve lipoprotein
peroksidasyonunun 6nlenmesi yer alir [16]. PON1'in
bu koruyucu etkileri serumdaki enzim seviyesi ile
iligkilidir. Son yillarda yapilan c¢aligmalarda
ateroskleroz, diyabet ve hiperkolesterolemili
hastalarda PONI1 diizeylerinin diisiik oldugunu

belirtilmistir. PONI1'in asir1  ekspresyonununda
Ozellikle kardiyovaskiiler hastaliklarin gelisimini
engelledigi bulunmustur. Ayrica  PONl'in

makrofajlarda  HDL akisini uyardigit ve LDL
biyosentezini inhibe ettigi belirlenmistir [17]. Baska
bir ¢aligmada, metabolizmayi koroner arter hastaligi,
diyabet, obezite gibi oksidatif stresle iliskili
kosullara kargi korumak i¢in PONI1'in HDL'den
hiicre zarinin dis ylizeyine tagindigr gosterilmistir
[18].

Enzimler, hasta metabolizmasinda kemoterapik
uygulama i¢in uygun hedeflerdir. flag molekiilleri
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enzim aktif bolgelerine ve diger allosterik baglanma
bolgelerine baglanirlar. Onlar, biyolojik etkilerini
enzimin aktif bolgesi iizerinde yarismali, yarigmasiz
ve yar1 yarismali inhibisyon ile gosterirler. PONI-
kemoterapik ila¢ etkilesimi konusunda az sayida
caligma bulunmaktadir. Bu ¢alisma, zoledronik asit
ile paraoksonaz I arasindaki etkilesimi arastirarak
akademik literatiire katkida bulunmay1
amaglamaktadir.

Ornegin; daha once yaptigimiz bir calismada,
palonosetron  hidrokloriir, =~ bevacizumab  ve
siklofosfamid’in PON1'in iizerine in vitro etkilerini
incelenmistir. Bu ilaglarin insan serumu PONI1
enzim aktivitesini belirgin sekilde inhibe ettigi tespit
edilmistir [19]. Baska bir calismada, vinkristin
stilfat, epirubisin hidrokloriir ve doksorubisin
hidrokloriir kemoterapik ilaglari da PON1 aktivitesi
iizerine negatif etkiye sahiptir ve enzimi diisiik
konsantrasyonlarda inhibe etmistir [20]. Gokge ve
arkadaglarinin yaptigi bir ¢alismada salbutamol
stilfat, tiotropium, vareniklin tartrat, siprofloksasin
hidrokloriir, flutikazon propiyonat, teofilin sodyum
glisinat, moksifloksasin hidrokloriir, ampisilin
trihidrat ve montelukast sodyum ilaglarinin PON1
enzimini gi¢glii bir sekilde inhibe ettigini
belirlemiglerdir. ~Salbutamol stilfat en giiclii
inhibisyon etkisini gosterirken, montelukast sodyum
en zay1f inhibisyon etkisini gosterdi [21].

Bu ¢alismada, zoledronik asit i¢in ICsy degeri, 0,057
mM ve K; sabiti ise 0,101 mM olarak bulunmustur.
ICsy ve K; degerleri, zoledronik asit’in PONI1
enzimini ¢ok diisiik konsantrasyonlarda inhibe
etttigini gostermistir.

Sonug olarak, ¢alismamizda, iskelet kanserinde sik
kullanilan  kemoterapik ila¢ zoledronik asit’in
kardiyovaskiiler hastaliklar gibi ciddi vakalarda rolii
olan PONT1 aktivitesi iizerindeki in vitro etkilerinin
aragtirtlmast  lizerinde  durulmustur. PON1
inhibisyonu nedeniyle bu ilac1 alan hastalarda ¢ok
gesitli riskler ortaya ¢ikabilir. PON1'in azalmig
aktivitesi, ateroskleroz i¢in Onemli bir risk
faktoriidiir. Bu c¢alisma in vivo arastirmalarla
desteklenmelidir. PONT1'in kardiyovaskiiler
hastaliklarla ilgili bir biyobelirte¢ olarak kullanip
kullanamayacagma dair evrensel bir sonu¢ elde
edilmedigi i¢in daha fazla c¢aligmanin yapilmasi
gerekir.
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Anahtar Oz: Genel olarak endiistride kullamilan ving kancalarmin nakliye, insaat ve imalat gibi cesitli
Kelimeler sektorlerde Onemli bir gorevinin olmasi arastirmacilarin bu alanda ¢alismalar yapmasini
Ving gerektirmistir. En genel anlamda sekillerine gore isimlendirilen kancalar basit kancalar, ¢ift agizli
Kancast, kancalar ve lamelli kancalar olarak siniflandirilirlar. Kancalar, islev olarak yer yer degisim
Kirilma gosterebilmesinin yaninda genel olarak bir malzemeyi kaldirmak, bir yerden baska bir yere tasimak
Mekanigi, ve agir yikleri yiikseltmek amaciyla kullanilirlar. Emniyetli bir sekilde kaldirma, tasima ve
Yorulma yiikseltme iglerini yapabilmesi ve ¢ok biiylik ve tekrarli yiiklere maruz kalmasindan dolayi en
Dayanimi, biliylik ¢cekme yiikleri yani yiik kapasiteleri, yorulma testleri ve analizleri yapilarak yorulma
Statik Yiik Omiirlerinin belirlenmesi biiyilk énem tasimaktadir. Bu calismada kapsaminda 2 ton karbon ve 190
Testi alasim, 3 ton karbon ve alagim, 15 ton alagim ve 25 ton karbon kancalar cesitli statik ve yorulma

testlerine tabii tutulmustur. Yorulma testlerinden elde edilen veriler yardimiyla kanca tiplerine ait
Gerilme-Dongii Sayist (S-N) egrileri olusturulmustur. Calisma kapsaminda yorulma analizlerinde
kullanilacak S-N egrileri bir bagka deyisle Wohler egrileri bir malzemenin hasar meydana getiren
cevrim sayisina karsi gelen gerilme genliginin biiyiikligiinii ifade eden egrilerdir. Bu c¢aligmada
farkli malzemelerden yapilmig ve farkli statik yiik kapasitesindeki kancalarin yorulma dayanimlari,
elde edilen S-N egrileri kullanilarak karsilastirilmistir. Calisma sonucunda, karbon kancalarin
alasim kancalara gore daha yiiksek ¢ekme yiik kapasitesine sahip oldugu, yorulma Omriine
kancalarin biiyiikliigiiniin etki etmedigi, karbon kancalarin alasim kancalara goére daha uzun
yorulma émriine sahip oldugu gézlemlenmistir.

Evaluation of Fatigue Strength of Crane Hooks Considering Material Properties and Load

Capacities
Keywords Abstract: The fact that crane hooks used in the industrial industry have an essential role in various
Crane Hook, sectors such as transportation, construction, and manufacturing required the researchers to work in
Fracture this field. Hooks, which are named according to their shapes in the most general sense, are
Mechanics, classified as simple hooks, double rim hooks, and lamellar hooks. Hooks are generally used to lift
Fatigue objects, to move them from one place to another, and to lift up heavy loads. Since they are exposed
Strength, to large and repetitive loads due to their ability to safely lift, transport heavy loads, it is of great
Static Load importance to determine the strength and the fatigue life of the hooks by analysis or testing. In this
Test study, fatigue and static tests are performed for 2-ton carbon, 2-ton alloy, 3-ton carbon, 3-ton alloy,

15-ton alloy, and 25-ton carbon hooks. Stress-Number of Cycles (S-N) curves, in other words
Wohler curves, are developed utilizing data obtained from the fatigue tests. S-N curves illustrates
the stress level on a material for a given number of cycles that cause damages. It is possible to
identify a mechanical part, for example, the cumulative damage of a hook, and the loading history
of that part by the S-N curve. In this study, the fatigue lives of hooks with different material
properties and sizes are compared. As a result of the study, it has been observed that carbon hooks
have higher tensile load capacity than alloy hooks, hook size does not have any significant effect on
the fatigue life of the hooks, and the carbon hooks have a longer fatigue life than the alloy hooks.
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1. GIRIS

Ving kancalar1 nakliye, ingaat ve imalat gibi cesitli
enddistrilerde genellikle malzemeleri bir yerden bagka bir
yere tagimak, bir malzemeyi kaldirmak veya agir yiikleri
yiikseltmek i¢in kullanilan olduk¢a 6nemli bir bilesendir.
Ving kancalari gezer ving, portatif vingler, kule ving,
yiikleyici ving gibi yiikleri tutmak ve kaldirmak igin
kullanilan makinelerin &nemli bir elemanmidir. Biiyiik
yiikler altinda 6nemli gerilmelere maruz kalan kancalar,
belirli bir siire sonunda gerilme birikmesi sonunda
goeme durumuna ulagirlar. Ving kancasinin genel semasi
Sekil 1'de gosterilmistir.

Sekil 1. Ving Kancasi[1]

Temel olarak bir kaldirma zincirinin bir halkasina veya
baglantisina veya bir zincir veya kablo soketinin pimine
geemek icin tasarlanmig bir kaldirma tertibatidir.
Yamuk, dairesel, Kare, I kesit, T kesit ve tiggen kesitli
ving kancalari yaygin olarak kullanilmaktadir. Ving
kancalar1 hayati bilesenlerdir ve ¢ogu zaman nihayetinde
arizaya yol agan biiyilk miktarda gerilim birikimi
nedeniyle go¢meye maruz kalirlar. Vingler siirekli
yikkleme ve bosaltma islemine tabi tutulur. Bu, ving
kancasinin yorulmasina neden olur. Ving kancasinda
catlak gelisirse, kancanin kirilmasma ve ciddi kazalara
neden olabilir. Egilme gerilmesi, ¢ekme gerilmesi,
asinmaya bagli olarak kanca kesitinin zayiflamasi, asiri
yiiklemeye bagli olarak plastik sekil degisimlerinin
meydana gelmesi, termal yiliklemelere maruz kalmak
kancalarin hasar ugramasinda rol oynayan etmenlerdir.
Bu nedenle en biiyiik performansin hatasiz olarak
sunulmast igin tasarlanmali ve dretilmelidir. Ving
kancasinin yanlis tasarimi 6nemli kazalara neden olur
[1]. Her y1l yanlis kaldirma prosediirleri yaralanmalara,
¢aligmalarin durmasina ve mal kaybina neden olur.
Insanlarin, makinelerin, yiiklerin, ydntemlerin ve ¢alisma
ortaminin yeterli giivenlik Onlemlerinin tam olarak
alindig1 zamanlarda, kaldirma kazalarinin
azaltilabilecegi goriilmektedir. Genellikle kanca {izerinde
kancaya takilan yiiklerin siyrilip diigmemesi i¢in kanca
iizerine gilivenlik mandali eklenir. Ayrica kancalarin
tasarimi sirasinda giivenlik katsayilarmin yiiksek olmasi
gerekir. Kokeii’'niin ¢aligmasinda belirttigi gibi en agir
yiik tastyan kancalarda giivenlik katsayisi en kiigiik 5
olmalidir [2, 3]. Ayrica kanca iizerinde belirli bolgelerin
giivenlik acisindan dikkatli sekilde kontrol edilmesi
gerekmektedir. Sekil 2’de belirtilen bolgelerde; 1.
Bolgede ve 3. Bolgede asmmma ve yipranma olup
olmadigi, 2. Bolgede ise biikillme ve catlak olup
olmadig1 diizenli olarak kontrol edilmelidir [4-6].
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Sekil 2. Kanca Giivenlik Bolgeleri[5]

Kancalar genellikle sekillerine gore isimlendirilirler.
Kaldirma makinelerinde kullanilan kancalar genellikle 3
siifa ayrilmaktadir. Bunlar sirasiyla basit kancalar, ¢ift
agizli kancalar ve lamelli kancalardir [2, 4, 7]. Sekil 3°te
gesitli kanca tiplerine ait 6rnekler verilmistir. Kancalar
iretimi sirasinda serbest ya da kalipta doviilerek, DIN
15400 standartlarina uyumlu malzemelerden
iiretilmektedir. Bu malzemelerden firetilen kancalarda
kullanilan ¢elikler ise DIN 17102 ve DIN17103
standartlarina uymalidir [8, 10].

O

LS

Basit Halkal Kanca

Basit Safth Kanca

Basit Somoniu Kanca Cift Agzh Kanca
Sekil 3. Kanca Tipleri
Literatiirde ving kancalarinin statik ve yorulma

analizleriyle ilgi bir ¢ok caligma mevcuttur. Yapilan
calismalarda genellikle kancalarin yiikleme altindaki
davranigi, catlak ilerlemesi, S-N egrileriyle yorulma
analizleri ve farkli kesitlerdeki kanca tiplerinin
davraniglarinin ~ karsilastirilmasi  iizerinedir. Sonsino,
yaptig1 caligmada yiiksek donglide yorulma rejimine
sahip elemanlarm yorulma mukavemetinde S-N
egrilerine bagli olarak azalma oldugu sonucuna
deginmistir [11]. Qin vd., yapmis olduklar1 calismada
niimerik bir BIRKPM metodu olusturarak gerilme
analizi yapmuslar ve bu alanda kullanilan sonlu
elemanlar yontemine ek bir ¢éziim onermiglerdir [12].
Torres vd., kancalarda gogmenin mevcut olan kontrolsiiz
bir kaynagin 1sidan etkilenen bolgesindeki ¢atlaklardan
basladigin1 gosteren bir c¢alisma yapmuslardir ve bu
calismanin sonuglar1 kancalardaki gevrek davranis ile
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ilgili onemli bilgiler vermektedir [13]. Vinodh ve
Ravikumar yaptiklar1 calismada sonlu elemanlar
yonteminde kullanilan malzeme ve yiik girdileri ile en
biiylik stres ve en biiyiikk sapmalarin olasiliksal bir
degerlendirmesini yaparak ving kancalarinin tasariminda
giivenlik faktoriiniin rastgele secilmesinin 6nlenebilecegi
lizerine arastirmalar yapmuglardir [14]. Sundriyal ise
kancadaki go¢melerin  kancanin  geometrisine  ve
malzeme c¢esidine bagli oldugunu incelemek iizere 3
farkli kesite sahip kancalar iizerinde analizler yapmis ve
calismanin sonucunda T kesite sahip kancalarin en
kiiciik gerilme degeri iizerlerine aldigini gdstermistir [1].
Bergaley ve Purohit ise yaptiklar1 calismada kancalari
sonlu elemanlar yontemine bagh kalarak modelleyip bu
modelden elde ettikleri sonuglar1 deney ortaminda elde
ettikleri sonuglar ile karsilagtirmislardir. Geometrik
ozelliklerin ve kesit tiplerinin degistirilmesinin gerilmeyi
etkiledigini gostermiglerdir [15]. Desai ve Zeytinoglu,
ving kancalarinin  geometrik  &zellikleri  {izerine
¢alismiglardir. Tasarim ve optimizasyon iizerine
yaptiklar1 ¢alismada farkli kesitler lizerinde yaptiklar
analizlerde trapez kesitin gerilme konsantrasyonu goz
oniline alindiginda en verimli segenek oldugu sonucuna
varmiglardir[16]. Sahu vd., kanca tiplerinden trapez
kesite sahip bir kanca iizerinde kancanin geometrik
boyutlar1 iizerinde degisiklikler yapip gerilme ve sekil
degistirmeleri  incelemislerdir. =~ Kancanin  boyun
bolgesindeki  boyutun  degistirilmesinin  gerilmeyi
etkiledigi goriilmiistiir [17].

Calisma kapsaminda yorulma analizlerinde kullanilacak
S-N egrileri bir baska deyisle Wohler egrileri bir
malzemenin hasar meydana getiren ¢evrim sayisina karsi
gelen gerilme genliginin biyikligini ifade eden
egrilerdir(Sekil 4). Mekanik bir parga Ornegin bir
kancanin birikimli hasarint ve bu parganin yiikleme
geemisini S-N egrisi ile belirlemek miimkiindiir.[18, 20].
S-N egrilerini elde edebilmek igin metal eleman deney
makinesine yerlestirilir. Hasar veya catlak meydana
gelene kadar eleman yiiklenir. Ama bu iglemi farkl
gerilme seviyelerinde ve farkli metal eleman iizerinden
tekrarlanmasi  gerekmektedir.  Yiiklemeler eleman
iizerine yapilip sonuglar alindiktan gerilme ve her bir
gerilmeye karsi gelen ¢evrim sayisi eksenlerine gére S-N
egrisi olusturulur. Bu S-N egrilerinin plastik bolge,
elastik bolge ve sonsuz omiir gibi gesitli bolgeleri vardir
ve bu bolgeleri ayiran ¢ekme gerilmesi, akma gerilmesi
ve yorulma smirlari vardir. Cekme gerilmesi ¢evrim
stirasinda hasar olusmasi i¢in gereken gerilme seviyesini
ifade eder. Akma gerilmesi sinir1 elastik ve plastik
bolgeyi ayiran nokta olarak tanimlanir ve Yorulma sinirt,
bu bolgenin Tistiindeki c¢evrimlerde hasar meydana
gelecegi anlamin tagir(Sekil 5) [21].

SN Egrisi
Genlme

0 5 10

Gésme Déngii Sayist

Sekil 4. Tipik bir S-N egrisi

Tr. J. Nature Sci. Volume 9, Issue 2, Page 190-200, 2020

$-NEzrisi

- Plastik Bolge - »{r Elastik Bélge 4% Sonsuz —-!

Yorulma
Gerilmesi
MPa

1 10 100 1000 10000 100,000 1,000,000 10,000000 100,000,000

Gogme Déngii Sayist
Sekil 5. S-N Egrisinin Smirlar1

Bu c¢alismada da S-N egrileri ¢esitli kanca tiplerinin
yorulma analizlerinde kullanilacaktir. Caligmanin amaci
alasim ve karbon malzemelerden imal edilmis, 2 ton, 3
ton, 15 ton ve 25 ton yiikleme kapasitesine sahip kanca
tiplerindeki kancalarin yiikleme testi ve ¢evrimli yiikler
altinda yorulma testleri yapilarak cesitli kancalarin
yiikleme kapasitesi ve malzeme 6zelligine gore yorulma
Omiirlerini belirlemektir. Bu amagcla ¢esitli analizler
farkli kanca tipleri iizerinde yapilmis ve ilerleyen
boliimlerde detayli olarak verilecektir. Elde edilen
sonuglar detayli olarak gerekgeleri ile irdelenmistir.

2. MATERYAL VE METOT

Bu bolimde c¢alismada kullanilan malzemeler, bu
malzemelere ait Ozellikler, test setuplari hakkinda
bilgiler, kancalarin geometrik Ozellikleri, kullanilan
deney ekipmanlart hakkinda bilgiler verilecek ve
uygulanan deneylerin nasil gerceklestiginden
bahsedilecektir. Statik test kurulumu 800000 Ib ile
5000000 Ib yiik kapasitesi araligina sahip universal bir
test cihazidir. Yorulma testi cihazi ise farkli yiik
kapasitesindeki kancalara ve ¢alisma yiiklerine gore
degisiklik gosterecek seklinde hazirlanmistir. Calisma
kapsaminda yapilacak olan yorulma testleri igin 6 farkli
kanca tipi se¢ilmistir. Bunlar, 2 tonluk karbon, 2 tonluk
alasim, 3 tonluk karbon, 3 tonluk alasim, 15 tonluk
alasim ve 25 tonluk karbon saft kancalaridir. Calisma
icerisinde yapilan degerlendirmelerde farkli tipteki
kancalara isimlendirmeler verilmistir. Calismanin bu
bolimden sonraki kisimlarinda bu  kisaltmalar
kullanilacaktir. Isimlendirme kapasitesi ve iiretildigi
malzemenin bas harfleri seklinde olacaktir. Orn: 2
Tonluk Karbon Kanca: 2TKK. Bu isimlendirme
diizenine gore 6 farkli kanca tipinin sirastyla kisaltmalari
su sekilde olacaktir: 2TKK, 2TAK, 3TKK, 3TAK,
15TAK, 25TKK. Analiz testleri, segilen dérneklerin hem
nihai yiik testini hem de yorulma testini icerir.6 nihai
yiik testi ve 47 yorulma testi yapilmistir. Universal test
makinelerinde (kapasiteleri 360 ton ile 2300 ton arasinda
degisen) 6 adet statik nihai yiik testleri yapildi. Statik
testlerde, yorulma testlerine tabi tutulmamig ving kancasi
ornekleri (yani, yeni Ornekler) gd¢cme testine tabi
tutulmustur. Test makineleri ¢ikti  birimi olarak
pound(Ib) kullandigi i¢in sonuglar bu birim cinsinden
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dikkate alinmistir. Yorulma testlerinde, ¢esitli tip ve
ebatlardaki kancalar hizli bir sekilde yiiklendi ve
belirtilen yik ile bosaltildi. Bu yiikleme dongiisii
gocmeye kadar siirdiiriildi. Toplam 47 test yapildi.
Kancalarin ¢alisma yiikleri 2 ton, 3 ton, 15 ton ve 25 ton
idi. Yorulma testleri sirasinda kancalara farkli miktarda
yik uygulanmistir. Uygulanan bu farkli miktardaki
yiikler, ¢aligma yiikiiniin yiizdesi ile tanimlanir. Yiizde
calisma yiikii(%CY) asagidaki denklem 1 ile hesaplanur:

%CY= (Maks. Uygulanan Yiik — Min. Uygulanan Yiik) x 100
/ Kanca Kapasitesi (D

Tablo 1. Yorulma Test Numuneleri ve Yiikleri

Tr. J. Nature Sci. Volume 9, Issue 2, Page 190-200, 2020

Tablo 1, calisma ve test yiikleri ile farkl: tipteki kancalari
gostermektedir. Ayrica beklenmedik sap arizalan
nedeniyle 2 ton alasim ve 3 ton alasim kancalar i¢in ek
yorulma testleri yapildi.

Deneyler sirasinda uygulanan farkli yiiklerde 2TKK i¢in
9, 2TAK ig¢in 10, 3TKK i¢in 6, 3TAK i¢in 10, 15TAK
icin 9, 25TKK i¢in 3 adet yorulma testi uygulanmistir.
Testler i¢in kancalar, yiikii en kiigiik ve en biiyiik deger
arasinda degistirebilen bir test aparatina monte edildi.
Kancalar tipik olarak gé¢meye ulasana kadar gevrim
uygulanmigtir.

Test Yiiklemeleri

Cal}srll.la Ultimate Tasarim Yiikii
Yiikii Giivenlik
Katsayis 1*CY(Ibs) 1.5*CY(Ibs) 2.0*CY(Ibs) 3.0*CY(Ibs)
ton Ibs
2TKK 5 4409 6614 8818 13228 22046
3TKK 5 6614 9921 13228 19481 33069
25TKK 5 55115 82672 110230 165345 275575
2TAK 4.5 4409 6614 8818 13228 19481
3TAK 4.5 6614 9921 13228 19481 29762
15TAK 4.5 33069 49603 66138 99207 148810
3. BULGULAR 3.2. Yorulma Testi Sonuglari

3.1. Statik Test Sonuclari

Toplam yedi adet statik test yapilmistir. Test 6rnekleri su
numuneler se¢ilmistir: 2TKK, 2TAK, 3TKK, 15TAK ve
25TKK. Ek yorulma testi i¢in 3 ton alasimli kanca
numuneleri kullanildigindan, 3 ton alagimli kancalar
iizerinde statik bir test yapilmamistir. Her test drnegi,
sekil degistirmeleri dlgmek icin ¢esitli konumlarda strain
gageler ile donatilmistir. Toplamda, kancalarda dokuz
adet strain gage bulunmaktadir: ikisi saftta, dordi
yanlarda, ikisi arkada ve biri 6nde olmak iizere. 25
tonluk kancada sadece yedi adet strain gage
yerlestirilmistir,  ¢linkii ~ gbévdede  strain  gage
bulunmamaktadir. Yapilan yiikleme testleri sonucunda
elde edilen en biiyilk c¢ekme yiiklerinin testlerde
kullanilan kanca tiplerine gore degisimi Tablo 2’de
verilmistir. Tablo 2’deki verilen en biiyiik ¢cekme yiikleri
incelendiginde 2 tonluk kancalardan alasim kancanin en
biiyiik ¢cekme yiikiiniin karbon kancaya gore daha diisiik
degerler aldigi goriilmektedir. Ayrica yorulma testlerine
tabi tutulduktan sonra alinan numunelerin benzer nihai
yik kapasitelerine sahip oldugu gozlenmistir. 2 ton
kapasiteye sahip karbon kanca incelendiginde yorulma
testlerinden sonra elde edilen ¢ekme yiikleri sirasiyla
14.33 ve 13.65 ton elde edilmistir. Sadece statik teste
tabi tutulan 2 tonluk karbon kancanin en biiyiik ¢ekme
yiikii 13.95 ton olarak elde edilmistir. Bu nedenle, bir
kanca yiik kapasitesinin diisiik ¢caligma yiikii kosullarinda
yorulma testine tabi tutulduktan sonra Snemli Olgiide
degismedigi sonucuna varilabilir.

Bu boliim igerisinde bulunan asagidaki alt boliimlerde,
yorulma testinin sonuglar1 6zetlenmektedir. Sonuglar
celik tlirine ve calisma yiikiine gore alt1 gruba
ayrilmistir. Tablo 3 ila Tablo 8 arasindaki tablolar,
gocme yiikiinii, gdgme dongii sayisini ve gdgme modunu
gosterir. Her tablonun ardindan, tipik gé¢me modlarinin,
calisma yiikiine kars1 dongii sayisinin bir grafigi Sekil
6’dan Sekil 11°e kadar verilmistir. Tablo 3, 2 tonluk
karbon kancaya ait yorulma test sonuglarini Sekil 6 ise 2
tonluk karbon kancaya ait yorulma test verilerini
vermektedir. Tablo 3’te verilen degerlere bakildiginda 4
ve 8 numaralari testlerin yaninda isaretlemeler vardir. Bu
testlerde goriildiigii izere dongii 2 ve 6 milyonlara kadar
devam etmesine ragmen kancalarda gdogme meydana
gelmemistir. Bu nedenle bu test setleri S-N egrilerinin
belirlerken uygun Dbir se¢im yapabilmek igin
hesaplamalardan hari¢ tutulmustur.

Tablo 2. Statik Test Sonuglar1

Kanca Tipleri Cekme Yiikleri
2TKK 1395t
2TKK (Testten Sonra #4) 14.33t
2TKK (Testten Sonra #8) 13.65t
2TAK 1041t
3TKK 195t
3TAK Fkkkk
15TAK 62.14 t

25TKK 127t
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Tablo 3. 2 tonluk karbon kancaya ait yorulma test sonuglari
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Sekil 11. 25 ton karbon kanca test verileri

Yorulma Test Yiikleri (Ibs)

Test Numarasi Cahsma Yiikii(%) Dongii Sayis1 Gog¢me Modlart
min max

1 181 347800 280 8,260 Kancada gogme

2 182 223800 240 8,250 Kancada gogme

3 181 222100 240 8,230 Kancada gogme

4* 136 2000000 300 6,300 Gogme Yok-Test Durduruldu
5 266 40200 260 12,000 Kancada gogme

6 261 27500 280 11,780 Kancada gogme

7 256 48600 322 11,617 Kancada gogme

8* 140 6000000 392 6,564 Gogme Yok-Test Durduruldu
9 158 169300 335 7,311 Kancada gogme
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Tablo 4. 2 tonluk alagim kancaya ait yorulma test sonuglari

Yorulma Test Yiikleri (1bs)

Test Numarasi Calisma Yiikii(%) Dongii Sayist ) Gogme Modlari
min max

1 138 71400 362 6466 Saftta gogme

2 136 50200 305 6298 Saftta gogme

3 139 34000 290 6425 Saftta gogme

4 125 30700 449 5964 Kanca Govdesinde Gogme
5 148 14100 432 6976 Kanca Govdesinde Gogme
6 102 126200 393 4890 Kanca Govdesinde Gogme
7 102 151800 401 4906 Kanca Govdesinde Gogme
8 96 153400 205 4427 Kanca Govdesinde Gogme
9 63 426300 372 3154 Kanca Govdesinde Gogme
10 71 269600 318 3440 Kanca Govdesinde Gogme

Tablo 5. 3 tonluk karbon kancaya ait yorulma test sonuglari

Yorulma Test Yiikleri (1bs)

Test Numarasi Calisma Yiikii(%) Dongii Sayist Gocme Modlart

min max
1 92 2308700 559 6617 Kanca Govdesinde Gogme
2 135 303400 659 9558 Kanca Govdesinde Gogme
3 137 374100 584 9628 Kanca Govdesinde Gogme
4 113 1078100 607 8060 Kanca Govdesinde Gogme
5 172 233700 527 11917 Kanca Govdesinde Gogme 195
6 179 259200 367 12174 Kanca Govdesinde Gogme
Tablo 6. 3 tonluk alagim kancaya ait yorulma test sonuglari

Calisma Yiikii(%) Yorulma Test Yiikleri (Ibs)

Test Numarasi Dongii Sayis1 Gocme Modlart

min max
1 172 21200 428 11778 Saftta gogme
2 92 298400 599 6671 Saftta gogme
3 137 60400 563 9611 Saftta gogme
4 138 57800 358 9507 Kanca Govdesinde Gogme
5 138 72200 234 9332 Kanca Govdesinde Gogme
6 92 171800 556 6641 Saftta gogme
7 94 461200 501 6696 Kanca Govdesinde Go¢me
8 95 107600 264 6562 Saftta gogme
9 134 103450 634 9467 Kanca Govdesinde Gogme

10 176 31700 526 12156 Kanca Govdesinde Gogme
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Tablo 7. 15 tonluk alagim kancaya ait yorulma test sonuglari

Yorulma Test Yiikleri

Nomaras VAKICH S (9 Gogme Modlar
min max
1 136 37000 561 45555 Kancada gogme
2 135 60900 837 45421 Kancada gogme
3 91 566900 813 30855 Kancada gégme
4 89 237600 672 29998 Kancada gogme
5 178 29900 895 59683 Kancada gogme
6 176 25900 910 58947 Kancada gogme
7 177 25000 869 59544 Kancada gogme
8 87 271600 809 29703 Kancada gogme
9 134 39600 844 45239 Kancada gogme

Tablo 8. 25 tonluk karbon kancaya ait yorulma test sonuglari

Yorulma Test Yiikleri

Test Numaras1 Calisma Yiikii(%) Déngii Sayist (Ibs) Goécme Modlar
min max
1 136 1398000 705 75644 Kancada gogme
2 136 276400 676 75712 Kancada gbcme
3 136 2000000 751 75682 GogmeYok-Test Durduruldu
3.3. Yorulma Amalizi Tablo 9. 2TKK S-N egrisi parametreleri
SN Egrileri N<10° N>10°
o . . . - rier — —
Yorulma omrii, yorulma testlerinden elde edilen S-N sriert logk m  logk m
eg{qler?mn kullanlmlr}a dayanmaktadir. Kullanilan 'S-N Ortalama 1204 3 1607 5
egrileri malzemelerin kullanima devam edebilme Ortalama.Stndrs el 3 sea s
olasiliklariyla iligkilidir. Temel olarak tasarim S-N ralama-sindrt>ap ‘ '
egrileri su sekilde verilebilir(Denklem 2,3): Ortalama-2*StndrtSap 1158 3 1561 5
Ortalama-3*StndrtSap 11.35 3 15.37 5
logioN = log,oK — mxlogyAL 2
Y10 Y10 In ( ) Tablo 10. 2TAK S-N egrisi parametreleri
N<10° N>10°
log;oN = log,oK — zxStndrtSap (3) S-N Egrileri — —
logKk m logK m
Burada; AL, c¢aligma yiikiiniin yiizdesi olarak yorulma Ortalama 11.01 3 14.35 5
yiik oranini, logK', logN ekseni ile tasarim S-N egrisinin Ortalama-StndrtSap 10.82 3 14.16 5
E?Siﬁ‘fmini’ m, S‘E ‘;grismfn_ ters egimini, N, élng?’lfﬁll(‘?ﬁ Ortalama-2*StndrtSap 1063 3 1397 5
ongu sayisit, B, N cgrismin orta amast 1ie TsKIll Ortalama-3*StndrtSap 10.44 3 13.78 5
sabit, z ise ortalama dagilimindan elde edilen standart
sapma sayisini ifade etmektedir. Tablo 11. 3TKK S-N egrisi parametreleri
o o N<10° N>10°
Asagidaki tablolarda Tablo 9’dan Tablo 13’e kadar 2T S-N Egrileri loak m loak m
Karbon, 2T Alasim, 3T Karbon, 3T Alasim ve 15T g g
Alasim kancalar1 i¢in S-N  Egrisi parametreleri Ortalama 1218 3 1564 5
verilmistir. Yetersiz veri nedeniyle, 25 Tonluk karbon Ortalama-StndrtSap 11.99 3 15.45 5
kanca i¢in S-N egrileri olusturulmamistir. Parametreler, Ortalama-2*StndrtSap 11.80 3 15.26 5
'Se?kll 12 ila 18 'de gésterllet} STN egrilerini olus'tu'lrm'ak' Ortalama-3*StndrtSap 1161 3 15.07 5
icin kullanilmigtir. S-N egrilerini tanmimlamak igin iki
egim kullanilmistir. Bahsi gecen sekiller ve tablolar Tablo 12. 3TAK S-N egrisi parametreleri
asagida sirasiyla verilmistir. o N<10° N>10°
Asagida karbon ve alasim kancalar igin verilen S-N S-N Egrileri logK m gk m
egrileri kargilagtirildigt zaman karbon kancalar i¢in S-N
srilerini ) k lar ici o . Ortalama 11.30 3 14.83 5
egrilerinin, alagim kancalar igin S-N egrilerinden daha
yikksek bir grafik ¢izdigi goriilebilir. Bu, karbon Ortalama-StndrtSap 1110 3 1463 5
kancalarin alasim kancalardan daha yorulmaya dayanikl Ortalama-2*StndrtSap 10.90 3 14.43 5
oldugunu gostermektedir. Ortalama-3*StndrtSap 10.70 3 14.23 5
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Tablo 13. 15TAK S-N egrisi parametreleri

N<10° N>10°
S-N Egrileri — —

logK m logK m
Ortalama 1135 3 1492 5
Ortalama-StndrtSap 10.77 3 14.77 5
Ortalama-2*StndrtSap 10.19 3 14.61 5
Ortalama-3*StndrtSap 9.61 3 14.46 5

Genel olarak 2 ve 3 tonluk kancalarin verileri
karsilastirildigi zaman, 2 tonluk karbon kancalarin belirli
bir yiikk icin 2 tonluk alasim kancadan daha fazla
dongiiye dayanabildigini ve 3 tonluk karbon kancalarin
belirli bir yik igin 3 tonluk alasim kancalardan daha
fazla dongiiye dayanabildigini gostermektedir. Asagidaki
egrilerde verilen verilerle karsilagtirmalar yapilmistir.
Sekil 17 ve Sekil 18, sirasiyla tiim karbon ve alagim
kancalar1 igin verileri derlemektedir. Sekil 17, test
edilen 2 ton, 3 ton ve 25 ton karbon saft kancalar1 igin
birlestirilmis test sonuglar1 verileri kullanilarak iiretilen
S-N egrilerini gostermektedir. Veri noktalar1 temsil
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amactyla ayr1 ayn cizilmistir. Sekil 18, 2 ton alasim, 3
ton alasim ve 15 ton alasim kanca igeren test edilen tiim
alasim saft kancalar1 i¢in birlestirilmis test sonuclari
verileri  kullanilarak  olusturulan S-N  egrilerini
gostermektedir. Veri noktalar1 temsil amaciyla ayr1 ayri
cizilmigtir. Tiim karbon kancalar i¢in derlenmis egrinin
ve 3 ton karbon kanca i¢in S-N Egrisinin hemen hemen
ayni oldugu goriilmektedir. Daha biiyiik kancalarin daha
az yorulma Omriine sahip olmasi beklenilse de,
yukaridaki rakamlar bu egilimi gostermemektedir.
Herhangi bir boyuttaki kanca i¢in S-N egrilerinin benzer
oldugu goriilmiistiir. Alasim kancalart i¢in derlenmis S-
N egrileri, herhangi bir alasim kancast boyutu igin
kullanilabilecegi ve yorulma tasarimi S-N egrileri i¢in;
ortalamanin standart sapmasinin iki veya ii¢ kat daha
negatif olmasi Onerilmektedir. Asagida verilen tablolar
yapilan analizlerden elde edilen test verileri ve yapilan
analizlerde 25 tonluk karbon kanca hari¢ biitiin kanca
tipleri i¢in elde edilen S-N egrileri Sekil 12°den Sekil
18’¢ kadar verilmistir.

1.000.000 10.000.000
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— Ortalama
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Ort-3*StndrtSap
100
10
1
1,00E+06 1,00E+07
1,00E+06 1,00E+07
® 2TAlasimTestVerileri 1000

—— QOrtalama
—— Ort-StndrtSap
Ort-2*StndrtSap

Ort-3*StndrtSap
100

10

1
10.000.000

1.000.000

Sekil 2. 2 Ton Alasim Kanca S-N Egrisi
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4. SONUC

Bu ¢alismada segilen kanca tipleri olan 2 ton karbon, 2
ton alagim, 3 ton karbon, 3 ton alasim, 15 ton alasim ve
25 ton karbon kancalar i¢in 6 adet statik ve 47 adet
yorulma testleri yapilmistir. Statik testler ve yorulma
testlerinde alagim ve karbon malzemeden imal edilmis
kanca tipleri karsilagtirilmistir. Yorulma testlerindeki
veriler kullanilarak elde edilmis S-N egrileri ile kanca
tiplerine gore yorulma Omiirleri irdelenmistir. Calisma
kapsaminda elde edilen dnemli sonuglar asagida verildigi
gibidir:

Statik test sonuclarinda elde edilen en biiyiikk ¢cekme
yukii degerleri g6z oniine alindigindan karbon kancalarin
alagim kancalara gore daha yiiksek cekme kapasitelerine
sahip oldugu gorilmiistiir.

*Yorulma testine tabii tutulmus ve tutulmadan statik
testleri yapilan kancalar incelendiginde; bir kanca yiik
kapasitesinin, diisiik ¢aligma yiikii kogullarinda yorulma

#Dongii

® 2T Alasim Yorulma Test Verileri
® 3T Alasim Yorulma Test Verileri
® 15T Alasim Yorulma Test Verileri
—— Ortalama
——— Ort-StndrtSap
Ort-2*StndrSap
Ort-3*StndrSap

100

10
10.000.000

1.000.000

testine tabi tutulduktan sonra 6nemli 6l¢lide degismedigi
gorilmiistiir.

*Calismada meydana gelen gogmelerin genel olarak 2
farkli bolgede meydana geldigi goriilmektedir. Ana
gocme tipi olarak kanca govdesinde meydana gelen
gocmeler kabul edilebilir. Diger gb¢me tipi ise alagim
kancalarda daha fazla gbzlemlenen saft birlesiminde
meydana gelen gdgmelerdir.

*Calismada elde edilen S-N egrilerine bakildigr zaman
kanca kapasitesine yani kancanin boyutuna gére yorulma
egrilerinde bir degisiklik gdzlemlenmemistir. Bu,
yorulma omrii géz oniine alindiginda kanca boyutunun
kiiciik bir etkiye sahip oldugunu gostermektedir.

*S-N egrileri incelendiginde karbon malzemeden imal
edilmis kancalarin alasim malzemeden imal edilmis
kancalara gore daha uzun yorulma omriine sahip oldugu
goriilmektedir.

*S-N egrileri hem ortalama hem de ortalama-1, -2, -3
standart sapma egrilerini de icermektedir. Yorulma
durumu dikkate alinarak yapilan tasarimlar igin
ortalama-2 veya ortalama-3 standart sapma durumlarinin
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dikkate alinmasi test numuneleri ile arasinda olan uyum
nedeniyle bu calismada onerilmektedir.
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Oz: Genetigi degistirilmis organizmalar ve iiriinleri, artan diinya niifusu ve gida ihtiyacindan
dolay1 son ¢eyrek asirda cagin teknolojik geligmelerinin neticesinde gelistirilen rekombinant DNA
teknolojileri kullanilarak elde edilmektedir. Organizmalara aktarilan yeni kalitsal materyalden
kaynaklanan potansiyel bir riske sahip olabildikleri diisiiniilmektedir. Bu riskler canli sagligina
zarar verip vermedigi bulasma veya diger tiirler {izerindeki olumsuz etkileri olup olmadigidir. S6z
konusu riskler bulunmasina ragmen c¢esitli stres faktorlerine karsi etkin miicadelede basarili
sonuglar elde edilmis ve transgenik iriinler kiiresel olarak biiyiik bir ekim alanina ve ticaret
hacmine ulagmistir. Biitiin bu olumlu ve olumsuz yanlari, kamuoyunun baskisi ile bu {iriinlere
yonelik biyogiivenlik risklerini ve dnlemlerini kapsayan kanuni uygulamalarin yiiriirliige girmesine
neden olmustur. Bu kanunlarin uygulanmasinin nedenleri bu tarz ¢aligmalart belli bir etik gergeve
icine almak, gida giivenligi ve kalitesini saglayarak canlilara olumsuz etkilerinin 6niine gegmektir.
Biyogiivenlik kanunlarinin yasal g¢ergeveleri olusturulurken bilimsel ve teknolojik gelismelerin
yani sira bu iriinlerin avantaj, dezavantaj veya risklerinin agiga cikarilmasi ile ilgili etkin bir
kamuoyu algist olusturma dikkate alinmalidir. Bu ¢aligmada bitkisel {iiretimde genetigi
degistirilmis organizmalar ve ftriinleri ile ilgili yapilan bilimsel aragtirma ve gelistirme,
biyogiivenlik risk analizi ve dnlemleri, biyogiivenlik risk yonetimi ve iletisimi, {irlinlerin piyasaya
stiriilmesi ve izlenmesi, ithalat ve ihracati gibi genel biyogiivenlik kurallarim1 kapsayan
biyogiivenlik sorunlar1 ve diizenlemeleri tartisilmaktadir.

Biosafety Risks of Genetically Modified Plants

Keywords
Biosafety,
GM plant,
Gene transfer,
Biorisk,
GMO

Abstract: Due to the increasing world population and food need, genetically modified organisms
and their products are obtained by using recombinant DNA technologies developed as a result of
the technological developments in the last quarter century. It is thought that they may have a
potential risk from new genetic material transferred to organisms. It is whether it harms the health
of living organism due to these risks, and These risks are whether there are any negative effects on
other species. Despite successful results can be achieved against various stress factors, it has not
been possible to prevent unintended consequences. In addition to this, productions of transgenic
have reached a large plantation area and trade volume globally. All these positive and negative
opinions cause legal practices covering the biosafety risks and measures for these products. The
reasons for the implementation of these laws are to incorporate such studies into a certain ethical
framework, prevent human health and ecological negativities by ensuring food safety and quality.
Legal frameworks of biosafety laws should be taken into consideration in order to create an
effective public perception regarding the discovery of the advantages, disadvantages or risks of
these products as well as scientific and technological developments. In this study, the evaluation,
management and communication of the biosafety risks including the research, development,
placing on the market, monitoring, import and export of genetically modified organisms and their
products are discussed.
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1. GIRIS

Tarih boyunca insanlar gida ihtiyacim1 karsilamak
amactyla bitkilerden oncelikli olarak faydalanmiglardir.
Bitkisel iiretimi ve verimi arttirmak icin “seleksiyona
dayali 1slah” yontemi kullanilarak istenilen &zelliklere
sahip bitkiler yetistirmiglerdir. Bitkisel {iretimi ve verimi
arttirmak i¢in yapilan “geleneksel 1slah ¢aligmalari” ile
birlikte ikinci diinya savasindan sonra mutagenez ve
genetik mithendisligi gibi yeni biyoteknolojik yontemler
de kullanilmaya baslanmuistir.

Bitkisel {iretimin arttirilmasi i¢in kullanilan bu metotlar
ile bitkilerin zararlilara ve hastaliklara karsi direng
kazanmasi oncelikli ¢aligma alanlar1 olmustur. Ayrica
istenmeyen yabani otlarin kontrol altinda tutulmasi icin
herbisitler gibi kimyasal ilaglar da kullanilmigtir [1-3].
Gliniimiizde bitkisel 1slah ve gen aktarim calismalari
genetik miihendisligi yontemleri kullanilarak
yapilmaktadir. Genetik miihendisligi yontemlerinin
kullanimu ilk olarak 1970’1i yillarda baglamasina ragmen
ilk ticari bitkisel tiriinler 1990’11 yillardan itibaren ortaya
cikmistir [4]. Genetik miihendisligi yontemleri diger
klasik yontemlere gore bazi avantajlari bulunmaktadir.
Bu yontemde gen aktarim ¢aligmalar1 sonuglarinin
geleneksel 1slah yontemlerine nazaran daha kisa siirede
almmasi, daha az maliyetli olmasi, eseysel uyum ve
yakin akraba bitkilerinin melezlenmesi gibi kisitlamalar
bulunmamasi sayilabilecek temel avantajlaridir.

Genetik  miihendisligi; modern biyoteknolojik
yontemlerle bitkilere kazandirilmak istenen 6zellikleri
(hastalik direnci, kuraklik direnci vs.) dogadaki yabani
formlarindan izole edilerek transfer etmesine ya da var
olan bir 6zellikte degisiklik yapilmasina izin vermektedir
[1, 5-7]. Gliniimiizde genetik mithendisligi yontemleri ile
gelistirilen ~ bircok  {irlin  ticari  olarak  temin
edilebilmektedir. Ticareti yapilan en 6nemli transgenik
uriinler; kabayonca (Medicago sativa), elma (Malus
domestica), kanola (Brassica napus), misir (Zea mays
L.), pamuk, (Gossypium hirsutum L.) papaya (Carica
papaya), patates (Solanum tuberosum L.), soya fasulyesi
(Glycine max L), kabak (Cucurbita pepo), ¢eltik (Oryza
sativa L.) ve seker pancaridir (Beta vulgaris) [8].

Giliniimiizde transgenik iriinlerin dogrudan veya dolayl
olarak ithalat ve ihracatini yapan 70 iilke bulunmaktadir.
Diinya genelinde 2018 yilinda 88.18 milyon hektar
alanda herbisitlere dayaniklilik gdsteren transgenik iiriin
ekimi 80.5 milyon hektar alanda kombine genler
(stacked) olarak adlandirilan birden fazla gen aktarilan
transgenik triinler, 23.3 milyon hektar alanda ise
boceklere direnclilik gosteren transgenik {iriin ekimi
gergeklestirilmistir ve toplamda 191.7 milyon hektarda
genetigi degistirilmis transgenik bitkisel {irlin ekimi
gergeklestirilmistir (Sekil 1) [9].
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Sekil 1. Diinya genelinde tiretimi gergeklestirilen genetigi degistirilmis
(GD) iirtinlerin yillara gore degisim grafigi (noktadan sonraki kisim
yuvarlanmistir)[10]

Rekombinant DNA teknolojisinin ilk uygulama alanlar
bitkisel iriinlere biyotik ve abiyotik stres faktorlerine
tolerans saglamak olmustur. Fakat giiniimiizde altin
piring 6rneginde oldugu gibi besin iceriginin artirilmasi,
bitkilerde ag1 iiretimi ve biyoyakit elde edilmesi gibi
farkli uygulama alanlarma yonelik calismalar da
yapilmaktadir. Bundan dolayi transgenik bitkiler {i¢ sinif
seklinde gruplandirilmaktadir (Sekil 2) [11].

1. Nesil GDB 11. Nesil GDB 111. Nesil GDB
Herbisitlere Kimyasal
Dayaniklilik Igerigin o
— Degistirilmesi Bltlgller_de'Asl
Uretimi
Strese
Dayaniklilik  Kalite
N
Hastaliklara lyilestirme |
Tolerans )
R Biyoyakit
Raf Omriiniin Uretimi
Zararlilara Ugzatilmast
Dayaniklilik L

Sekil 2. GD bitkilere aktarilan dzelliklere gore siniflandiriimasi [11]

2. GENETIiGi DEGISTIRIiLMi$ BiTKIiLER (GD
BiTKIiLER)

1990’11 yillarda transgenik ya da genetigi degistirilmis
olarak adlandirilan bitkisel iriinleri elde etmeye yonelik
bir artan egilim gergeklesmistir [12]. Cesitli biyotik ve
abiyotik stres faktorleri ile miicadele etmeye yonelik gen
aktarim ¢alismalar1 yapilmistir [11, 13, 14]. Biyotik stres
faktorlerine karst yapilan ¢alismalar  ¢ogunlukla
herbisitlere [15, 16], boceklere [17-19], viriislere ve
bakterilere [20-23] kars1 direngli transgenik bitkiler elde
etmeye yonelik olmusken, abiyotik stres faktorlerine
kargi direngli transgenik {irtin ¢aligmalar1 kuraklik [24]
ve tuzluluk [25, 26] gibi stres faktorlerine yonelik
yapilmigtir. Bunlarla beraber gen susturma yontemleri
[27] kullanilarak da baz1 transgenik c¢aligmalar
yapilmistir. Yapilan transgenik c¢aligmalar incelendigi
zaman yapilan c¢aligmalarin sadece belirli patojenlere
yonelik oldugu goriilmektedir. Bunun nedeni ise fungal,
bakteriyel ve viral patojenlerin farkli karakteristik
ozellikte ¢ok biiyilik bir genetik varyasyona (taksonomik
ve fizyolojik) ya da genetik gesitlilige sahip
olmalarindan kaynaklanmaktadir. Dolayis1 ile biitiin
hastaliklar veya zararlilar ile miicadele etmeyi saglayan
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bir ¢6ziim bulunmasi heniiz miimkiin olmamustir [28,
29]. Bundan dolay1 birden fazla stres faktoriine veya
zararlilara kars1 etkin dayanikli {iriin elde etmek igin
kombine genler olarak adlandirilan birden fazla gen
aktarim  calismalar1  yapilmistir.  Ozellikle — celtik
bitkisinde bu tarz gen aktarimlarma daha c¢ok
rastlanmaktadir [11, 13, 30, 31].

Ticareti yapilan genetigi degistirilmis ilk triin “Flavr
Savr” adi verilen domates olmustur. Domates bitkisine
meyvenin olgunlasmasi sirasinda pektin
metabolizmasinda rol oynayan en onemli enzimlerden
birisi olan poli-galaktronaz (PG) enziminin gen
anlatimini diizenleyen bir antisens RNA kullanilmistir
[11, 32-34]. Genetigi degistirilmis domatesi ise daha
sonra soya, misir, pamuk, kanola takip etmistir. 2016
yilinda tiim yasal izinleri almip piyasaya siirtilmesi
beklenen patates takip etmistir [35]. En son bilim
diinyasmna yapilan agiklamada ise GD elmanin
¢aligmalarimin tamamlandigin1 ve piyasaya siiriilmesi
icin gerekli karar mercilerine bagvuruda bulunuldugu
ifade edilmistir (Sekil 3) [1].
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Sekil 3. GD iiriinlerin kisa tariﬁg:esi [1]

1996-2018 yillar1 arasinda genetigi  degistirilmis
iriinlerin iiretimi yaklasik 113 kat artarak toplam iiretim
alan1 191.7 milyon hektara ulagmistir. Bu nedenle
genetigi  degistirilmis {rlinler son yillarda tarim
alanlarina en hizli adapte olan teknolojik tiriinler olarak
goriilmektedir. 2018 yilinda toplam 26 tilkede GD iiriin
ekimi yapilmustir (Tablo 1) [8].

Uluslararast Tarimsal Biyoteknoloji Uygulamalarinin
Kazanimi Servisi (ISAAA) raporuna goére son 10 yillik
siregte GD bitkilerden en fazla iiretilen ve iiretimi en
fazla artis gosteren {irlin soya olmustur. GD soya
cesitleri, kiiresel biyoteknoloji alaninin yiizde 50'sini
olusturmaktadir. 2018 yili verilerine gére iiriin bazinda
ise kiiresel olarak ekim, soya fasulyesinin ytizde 78'si,
pamugun yilizde 76’s1, misirin ylizde 30'u ve kanola’nin
yiizde 29'u GD iriinlerden olugmaktadir (Sekil 4) [36].

Tablo 1. Diinyada en fazla GD iiriin iiretimi yapilan iilkeler [36]
Say1  Ulke Ekim Biyoteknolojik iiriin
alam

(milyon
hektar)™
ABD* 75.0

Misir, soya, pamuk, kanola,
seker pancari, yonca, papaya,
kabak, patates, elma

2 Brezilya* 51.3 Soya, musir, pamuk, seker
Pancar1

3 Arjantin* 23.9 Soya fasulyesi, misir, pamuk

4 Kanada* 12.7 Kanola, musir, soya, seker
pancarl, yonca, elma

5 Hindistan* 11.6 Pamuk

6 Paraguay* 3.8 Soya, misir, pamuk

7 Cin* 2.9 Pamuk, Papaya

8 Pakistan* 2.8 Pamuk

9 Giiney 2.7 Misir, soya, pamuk

Afrika*

10 Uruguay* 13 Soya, misir

11 Bolivya* 13 Soya

12 Avustralya* | 0.8 Pamuk, kanola

13 Filipinler* 0.6 Misir

14 Myanmar* 0.3 Pamuk

15 Sudan* 0.2 Pamuk

16 Meksika* 0.2 Pamuk

17 ispanya* 0.1 Misir

18 Kolombiya* 0.1 Pamuk, misir

19 Vietnam <0.1 Misir

20 Honduras <0.1 Misir

21 Sili <0.1 Maistr, soya, kanola

22 Portekiz <0.1 Misir

23 Banglades <0.1 Brinjal / Patlican

24 Kosta Rica <0.1 Pamuk, soya

25 Endonezya <0.1 Seker pancari

26 eSwatini <0.1 Pamuk

(Svaziland)

TOPLAM 191.7 Mistr, soya, pamuk, kanola,

seker pancari, yonca, papaya,
kabak, patates, elma
* 18 iilke, en az 50.000 hektar biyoteknolojik tiriin ekimini ger¢eklestirmektedir.
2017 yilinda genetigi degistirilmis tiriinlerin {iretimi 189.8 milyon hektar iken bu
oran 2018 yilinda 191.7 milyon hektar olarak gergeklesmistir. 2017 yilina goére
%]1’lik bir artis gerceklesmistir.
** En yakm yiiz bine yuvarlanmus hali.
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Sekil 4. En fazla tiretilen 4 transgenik {iriin [8]
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3. BIYOGUVENLIK

Genetigi degistirilmis {rlinlerin diinya pazarlarinda
yayginlagsmasi ile birlikte bu {irlinlerin dogal cevreye
kars1 risklerini gosteren olumsuz durumlar s6z konusu
olmustur [11, 37, 38]. GD frlinlerin hedeflenen
ozelliklerin ¢evre, insan ve hayvan sagligina olumsuz
etkilerinin  oldugunun anlagilmasi iizerine diinya
genelinde bu friinlere kars1 biyogiivenlik sistemi
uygulanmasin1  kagimilmaz hale getirmektedir [39].
Kiiresel anlamda genetigi degistirilmis {iriinler i¢in 2000
yilinda “Cartagena Biyogiivenlik Protokoli”
olugturulmustur [40]. Bu protokoliin ortaya ¢ikis nedeni;
GD iriinlerin  biyolojik ¢esitliligin  korunmasi ve
stirdiirtilebilir kullanimi {izerinde olumsuz etkilere neden
olabilecegidir. Protokol geregince; genetigi degistirilmis
irlinlerin; nakli, tiretimi, tasinmas1 ve kullanilmasi igin
yeterli koruma diizeyinin saglanmasina katkida
bulunmak amaciyla kurallar bulunmaktadir. Tiirkiye,
protokole 2004 yilinda taraf olmustur [41]. Tirkiye’de
bu protokoliin taraf olmasindan sonra mevzuat ve yasal
gergevelerini olusturmaya basglamistir ve 2010 yilinda
“biyogiivenlik kanunu” olarak adlandirilan kapsamli bir
kanun yiirirliige girmistir [42]. Biyogiivenlik “Modern
biyoteknoloji  tekniklerinin  uygulamalarinin ~ ve
iiriinlerinin insan, hayvan ve ¢evre saglig ile biyolojik
cesitlilik iizerinde olusturabilecegi olumsuz etkilerin
belirlenmesi ve belirlenen risklerin meydana gelmemesi
icin nasil Onlemler alinacagini, belirlenen risklerin
meydana gelme durumunda olusacak zararlarin nasil
kontrol altinda tutulmasi gerektigini belirten tedbirleri”
ifade etmektedir (Sekil 5) [43].

i e
L e
a @

Risk
Yonetimi

Kaza ve Kacakeiik
Acil
Durum
Tedbirleri . -
Denetleme,
Kontrol,
Izleme

Sekil 5. Biyogiivenlik yasast ile kurallar belirlenen hususlar [39]

Bu tanim ve kanun c¢ercevesinde amag; modern
biyoteknoloji yontemleri kullanilarak elde edilen GD
urlinlerden  dolay1  ortaya  ¢ikabilecek  riskleri
engellemekle birlikte insan, hayvan ve bitki saglig: ile
gevrenin ve biyolojik ¢esitliligin korunmasi ve bunlarin
stirdiiriilebilirliginin saglanmasidir. Dolayis1 ile Devlet
Planlama Teskilati tarafindan biyogiivenlik “risk
degerlendirme” ve “risk  yOnetimi” olarak
tanimlanmaktadir [44].
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Biyogiivenlik; GD iiriinlerin biyolojik ¢esitlilik ve insan
saghigina yonelik olarak dogurabilecegi olumsuz
sonuglarin belirlenmesi siirecini (degerlendirme-izleme-
kontrol sistemleri), ortaya gikabilecek risklerin ortadan
kaldirilmasini ya da ortaya ¢ikan olumsuz sonuglarin
denetim altinda bulunmasint  saglayan Onlemleri
igerisinde bulunduran bir kavram olarak tanimlamaktadir
[42, 45-49]. Sonug itibariyle transgenik {iriinlerin olas1
risk degerlendirmelerinin  yapilip, kontrol altinda
tutulmast1 ve bu driinlerden dogabilecek risklerin
minimize edilmesi ya da ortadan kaldirilmas: ve
beklenen azami faydanin saglanmasi miimkiin hale
gelmigtir [39, 50]. Ayrica genetigi degistirilmis tiriinlerin
iretimi, ithalati ve ticareti yapilirken transgenik
iriinlerin  faydalart ve olast riskleri g6z Oniinde
bulundurularak, sosyo- ekonomik etkilerinden dolay1
etiketlendirilmeleri saglanarak tiiketicinin tercihleri ve
talepleri yasal giivence altina almmustir [39, 51, 52].
Biyogiivenlik yasasi genel olarak; risk tanimi, risk
analizi, risk degerlendirme, risk yOnetimi ve risk
iletisimi olmak iizere bes 6nemli ana maddeden olusan
tedbirleri ihtiva etmektedir [53-55].

4. BIYOGUVENLIK RiSKLERIi

Genetigi degistirilmis {irlinlerin biyogiivenlik risklerinin
oldugu ortaya c¢ikan olumsuz sonuglarla tespit edilince
bazi yasal diizenlemeler yapilmasi gerekmistir [55-57].
Yasal diizenlemelerde ayrintili olarak belirtilen en
onemli madde “risk”tir. Risk kavraminin elbette ki
kiiresel olarak ortak bir taniminin oldugunu sdylemek
giic olsa da yapilan veya vyapilabilecek tanimlari
mevcuttur. Risk kavrami kisaca “GD bitkilerin ve
driinlerin belli bir siire sonra nasil bir tehlike
olusturabileceginin belirlenmesi” olarak tanimlanabilir.
Risk olumsuz bir sonu¢ gerceklesmesi durumunda
biiyiikliigiiniin ve potansiyel sonuglarinin ne olabilecegi
tahmin edilip 6nlem alinmasim gerektirir [58-60]. Risk
EFSA (European Food Safety Authority) tarafindan;
zehirlenme gibi hayati olabilecek ani saglik riskleri,
kanserojenler gibi hayati olabilecek ani olmayan riskler,
alerjenler ve obezite hastaliklar1 gibi kronik ve uzun
vadeli saglik riskleri ve son olarak risk olmadigina
inanilan {riinler olarak dort kategoride tanimlanmistir
[59]. Risk degerlendirilmesi "tehlike" olarak adlandirilan
gerceklesebilecek olasi zararli 6zellikleri ve ortaya ¢ikan
tehlikenin etkileri ile biiylikliiglinii dikkate almaktadir.
Bu nedenle "Risk" bir tehlikenin "biiyiiklik" ve
“muhtemel sonuglarimin" bir tiriiniidiir [58, 60].

4.1. Risk Degerlendirilmesi

Biyogiivenlik protokoliinde risk degerlendirmesi dort
asamali bir siire¢ olarak tanimlanmustir. Belirtilen bu
stiregler; olasi risklerin ve risk kaynaklarinin test, analiz,
deneme gibi bilimsel yoOntemlerle tanimlanmasi,
niteliklerinin belirlenmesi, degerlendirilmesi ve risk
unsurlariin belirlenmesidir. Amag; Genetigi
degistirilmis {irinlerin yapisinda meydana gelen genetik
degisiklikten dolayi, insan, hayvan ve bitki sagligi,
biyolojik ¢esitlilik ve ¢evre iizerinde sebep olabilecegi
muhtemel etkiler degerlendirilmekte ve siirdiiriilebilir
kullanim i¢in tedbirler alinmasidir [3, 42, 53, 61, 62].

204




Tr. Doga ve Fen Derg. Cilt 9, Say1 2, Sayfa 201-210, 2020

GD bitkilerinden iiretilen ve tiiretilen iiriinler ile ilgili
bazi temel endiseler veya problemler bulunmaktadir.
Endiselerden bazilar1 patojenite, toksisite veya alerjenler
sebebiyle insan, hayvan veya g¢evre sagligina zarar verip
vermedigi ve siireklilik, bulagma veya ayni ekolojik
bolgede bulunan diger tiirler iizerindeki olumsuz etkileri
olup olmadigidir [39, 57, 58, 63-65]. GD iiriinlerin
gelistirilmesi ve yayginlagmasinda gida giivenligi ve
gevre sagligi bakimindan bahsi edilen risklerin
degerlendirilmesi ve Onlemlerin alinmast biiyiikk 6nem
arz etmektedir. Risk degerlendirmesinin anlamli olmasi
icin bilimsel dayanaklar igermeli ve yiiksek bilimsel
standartlar kullanilmalidir. Tarimsal {iretimde Genetigi
degistirilmis  organizmalar (GDO) ve iiriinlerinin
kullanimi  veya varligindan kaynaklanan risklerin
degerlendirmeleri bilimsel yontemler ve cagin teknolojik
imkanlar1 kullanilarak, ilgili konularda disiplinler arasi
uzman bilim insanlarinin karar vermeleri gerekmektedir
[11]. Yaygin olarak kullanilan en eski risk degerlendirme
yontemi “vaka- durum" ya da “duruma gore” kabul
gormiistii. Bu yontemde Oncelikle problemin ortaya
¢ikmasi beklenmekte daha sonra ise bu problemin
ortadan kaldirilmasi saglanmaktadir. Dolayisiyla bu
degerlendirme yontemi asamali olarak azalan fiziksel
onlemeye yonelik bir "adim adim" prosediirii iceren risk
analizi olarak da goriilebilir. Risk degerlendirmesi,
sadece ortaya c¢ikmasi muhtemel risklerin Onlemini
almak icin degil aym zamanda olumsuz bir olaymn
tekrarint  Onlemek igin, nedenini belirlemek veya
muhtemel tehlikeli sonuglart tahmin etmek gibi
nedenlerden dolay1 geriye doniik olabilir [50, 58].

Son yillarda uygulanan yasal protokoller ve
mevzuatlarda belirtilen diger bir husus ise; bir problem
olmasi durumunda, biitiin GD {iriinlerin g¢evreye verilen
hasar1 geriye dondiirmek /elimine etmek ya da tersine
cevirmek miimkiin olmayabilir bunun i¢in bu {iriinlerin
ticaretinin yapilmasi i¢in bazi tedbirler 6ngormektedir
[42, 66]. Bu tedbirin uygulanmasinin amact ise
GDO’larin  genetik 6zelliklerini ve bulundugu c¢evre
ekolojisi gibi bazi ozellikleri temel alinarak sonuglari
dogru bir sekilde tahmin edilebilmesidir [59]. GD iiriin
eldesi i¢in bazi basamaklar belirlenip ¢aligmalarin
asamali olarak yapilmasi saglanmaktadir [18, 52, 67]. Bu
asamalar ise su sekildedir; Ik o©nce laboratuvar
sartlarinda testler yapilir ve diizey belirlenir. Sonraki
asamalarda ise testler daha biiyilik ¢apta yapilir. Bu 6n
testlerden sonra kiiciik 6lcekli bir arazi denemesinin
ardindan daha genis dlcekli arazi denemesi yapilir ve
yasal diizenleyici otoritenin degerlendirmesine sunulur.
Buna gore izin alinabilirse piyasada serbest satislarina
izin verilir (Sekil 6) [32, 39, 58].
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Aragtirma Risk degerlendirme Risk yénetimi Risk iletigimi

Sekil 6. GD iiriinlerde kullanilan risk analizi semasi [58]

Birlesmis Milletler Cevre Programi Biyoteknoloji
Giivenlik Yonergesi (UNEP) organizmalarin kullanimini
ihtiva  eden  biyoteknoloji ~ baglaminda,  risk
degerlendirmesinde asagidaki bilesenleri ve aralarindaki
etkilesimi igerdigini diigiinmektedir [40].

1. Yeni Kkatilan ozelliklerin de dahil
organizmalarin 6zellikleri

2. Organizmalarin nasil kullanilacagi

3. Etkilenebilecek alanin ve diger organizmalarin
ozellikleri.

oldugu

4.1.1. GDO iiretiminde risk degerlendirme asamalari

Netice itibar1 ile risk degerlendirmesi yapilirken
GDO’larin hem dogrudan (6rn; toksik etki ve alerji) hem
de dolayl: etkileri (6rn; ¢evredeki diger organizmalar ile
etkilesimden dolay1) goz Oniinde bulundurulmalidir.
Genelde uygulanan bu adimlar Sekil 7°de belirtilmistir.

Olumsuz bir
etkinin ortaya Risk
¢ikmasi degerlen
halinde dirme
olusabilecek icin
potansiyel yonetim
sonuglarmn stratejile
degerlendirilm ri

esi

Sekil 7. GDO fiiretiminde 6 agamali risk degerlendirme siireci (UNEP
2003)

4.1.2. Tehlikelerin tanimlanmasi

Tarmmsal tiretimde genetigi degistirilmis organizmalarin
rekombinant DNA teknolojileri kullanilarak "yabanct"
gen eklendigi g6z flniinde bulundurularak GDO
olusturulmasinda kullanilan vektér ve yontem, dikkate
alinarak olumsuz etkilere sebep olabilecek ozelliklerin
tespiti yapilir [68]. Transfer edilen genlerin ve/veya
kalitsal ~ materyallerin =~ potansiyel  tehlikelerinin
tanimlanmasi yapilir.
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4.1.3. Olumsuz bir etkinin ortaya c¢cikmasi halinde
olusabilecek potansiyel sonuglarin degerlendirilmesi

Bu adimda, GD iiriinlerin insanlara veya baska bir tiire
toksik veya alerjen etkiye sebep olabilecek maddeler
tahmin edilmektedir. Ayrica, toprak / su kimyasindaki
degisiklikler veya azot ve karbon geri doniisiimiindeki
degisiklikler gibi c¢evresel etkiler, GDO'mun ayrigsma
stiregleri ile ortaya ¢ikmaktadir [69]. Aymi derecede
endise duyulan baska bir 6zellik ise, ¢evredeki kaliciligin
devam edip etmeyecegidir yani GDO'ya aktarilan genin
herhangi bir ekolojik denge igin avantaj saglayip
saglayamayacagr ve boylece alici ortamin ekolojik
dengesini degistirip degistirmeyecegidir [58, 70].

4.1.4. Tehlikelerin
degerlendirilmesi

olusma ihtimalinin

Bu basamakta da GDO'larin islah g¢alismalarinin yani
sira, dikey gen aktarimi ve yatay gen aktarimina neden
olup olmayacagidir. Dolayis1 ile genin kaynagr ve
muhtemel etkilerinin ne/ler olacagi hakkinda net
bilgilere sahip olunmalidir [71]. Ayrica, gen ifadesinin
nesiller boyunca sabit olup olmadig1 da anlasilmalidir.
Aktarilan genin kararliligt yani nesiller boyunca
kaliimda siirekli goriilmesi GDO’nun ortamdaki
kalicitligmin - ve diger canlilara olast etkilerinin
tahmininde kullanilmaktadir [54, 59, 72].

4.1.5. GDO icin belirlenen tehlikelerin her birinin
risk tahmini

Risk, tehlikenin biiyiikliigiiniin ve ortaya cikabilecek
muhtemel tehlikelerin bir birlesimidir. Risk biyiikligi
derecelendirilmesi ihmal edilebilir, diisiik, orta ve ciddi
olarak tanimlanabilir. Ayrica, tehlikenin gergceklesme ya
da ortaya ¢ikma ihtimali de aym sekilde
derecelendirilmektedir. Bu derecelendirmeye gore
belirlenen '"risk yonetim stratejisi" karar vermede
yardimer olmaktadir [59, 67]. Bu degerlendirmeler
iilkeden iilkeye farklilik gdstermekle birlikte minimum
sonuglarin gorildiigii GDO'larin marketlerde satilmasina
baz1 iilkeler izin vermektedir. Ornegin, bazi iilkelerde
ortaya cikabilecek ciddi bir olumsuz etki bile gbz ardi
edilme ihtimaline sahiptir [60]. Dolayisiyla dusiik/orta
diizeyler dahil hatta serbest birakilan GDO’lar dahil
bitin GD {irlinler “risk” kapsamindadirlar. Ciinkii
herhangi 6zel bir yoOnetim wuygulamasini garanti
edemeyebilirler. Bu nedenle, risk degerlendirmesi ¢ogu
GDO i¢in vaka bazinda yapilmas: gerekmektedir [67].

4.1.6. Risk degerlendirilme icin yonetim stratejileri

GDO'arla ¢alisirken gilivenlik saglamak icin fiziksel ve
biyolojik koruma stratejileri tasarlanmigtir. Laboratuvar
ortaminda GDO elde edilirken giivenlik ve performans
bakimindan kapali alanlar (seralar), kiicliik dl¢ekli saha
testleri i¢in alanlar ve son olarak piyasaya siiriilmeden
once biiyiik oOlcekli saha denemelerine kadar farkli
asamalar gelistirilmistir. Risk yonetimi i¢in genellikle bu
asamalar “adim adim prosedir” kullanilir. Bu
asamalardan herhangi birinde olumsuz etki tespit
edilmesi halinde transgenik ¢alisma daha yiiksek koruma
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sartlar1 olusturularak geri almip tekrar calisilir veya
deneme durdurularak ¢aligma sonlandirilmahidir [73].

4.1.7. GDOQ’lara izin verilmesi veya pazarlanmasiyla
ortaya cikan riskin belirlenmesi

Risk kapsam olarak “riskin degerlendirilmesi” ve “etkin
risk yonetimi’ni i¢cermektedir. Bu bir anlamda “genel
risk” olarak da adlandirilabilir. GDO'larin  veya
irtinlerinin kasti salmimindan kaynaklanan genel risk,
GDO'nun alici ortamdaki diger organizmalar ile
etkilesimi nedeniyle hem kisa hem de uzun vadeli
etkileri bulunmaktadir. Bu nedenle, genel riskin tahmini,
GDO'nun zaman igindeki etkilerinin dikkatli bir sekilde
izlenmesine ve belgelenmesine baglidir [44].

4.2. Risk Yonetimi

Risk yonetimi ise risk degerlendirme sonucunda
ongoriilen olumsuz etkilerin ortaya ¢ikmasi halinde etki
alaninin yayilmasini onlemek, olusacak zarari en aza
indirgeyecek sekilde ortadan kaldirmak, ortadan
kaldirilamayacak sekilde ise kontrol altinda tutmaktir.
Ayrica transgenik oldugu belli olan iiriiniin izin verilen
ama¢ ve kurallar igerisinde kullanilmasini saglamak
amaciyla alinan tedbirleri ifade etmektedir [74]. Risk
yonetiminin amaci, GDO’lar1 veya {iriinlerini piyasaya
stirmek i¢in degerlendirilen riskin asgariye indirilmesi
veya azaltilmasidir [59]. Risk yonetimi ile ilgili yapilan
uygulamalarin en Onemli parcasim ise izleme ve
belgeleme (kayit tutma) olusturmaktadir. GDO’larin alict
ortamdaki 6ngoriilemeyen etkilerini ve/veya uzun vadeli
etkilerini tanimlamak ve kontrol etmek i¢in bu yoéntem
kullanilmaktadir. izleme ve belgelemenin diger dnemli
bir boyutu ise sosyo- ekonomik boyutudur ki dogrudan
tilketicilerin talepleri dogrultusunda kullanilmaktadir
[59, 75].

4.3. Risk lletisimi

GDO c¢aligmalarmin en 6nemli asamalarindan birisini
risk iletisimi olusturmaktadir. Risk iletisimi kisaca
kamuoyu algist olarak ifade edilebilmektedir.
Kullanimda giivenlik sorunlar1 olan ancak yiiksek
giivenlikli gizli tesislerde gelistirilmis olan niikleer
teknolojinin aksine, rekombinant DNA teknolojisinin
onde gelen bilim insanlari, gelisimin gidigsatin1 ve
teknolojinin ~ uygulamalarini  belirlemeye  halkin
katilimin tesvik etmistir [60]. Bu tesvikler neticesinde
ozellikle Tirkiye gibi bazi filkelerin kamuoylarinda
yiiksek kayginin olugsmast saglanmis ve GDO'larin
diizenlenmesinde, GDO'lardan kaynaklanan iiriinlerinin
piyasaya giivenli bir sekilde siiriilmesinde dnemli bir rol
oynamustir [58]. 2000 yilinda diizenlenen biyogiivenlik
protokolii ve sonrasinda gelistirilen veya diizenlenen
biitiin yasal diizenlemelerde kamuoyunun etkisi ¢ok
biiyiik olmustur [76]. Ciinkii bitkisel {iretimde genetigi
degistirilmig iirinler dogrudan ve/veya dolayli insan
hayatini ve diger canli hayatlarim O6nemli sekilde
etkilemektedir. Bundan dolay1 tiim paydaglarla risk
iletisimi kamuoyundaki risk algist i¢in ¢ok Onem arz
etmektedir. Bu siirecin etkili olmasi i¢in ister istemez bu
slire¢ amacina uygun, seffaf ve kesin olmalidir [58]. GD
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iriinler ve  genetigi  degistirilmeyen  {riinlerin
karsilastirmali analizleri yapilmali ve sonuglarin agik bir
sekilde paylagilmasi saglanmalidir [77]. Guniimiizde
yapilan bu tarz calismalar neticesinde bir ¢ok iilkede GD
iiriinlerin etiketlendirilmeleri saglanmistir ve tiiketimi
tiiketicinin tercihine birakilmustir [11, 13, 58, 78].

5. SONUC VE ONERILER

Bitkisel tiretimde kalite ve verimin arttirtlmasi tarih
boyunca hep dnemini muhafaza etmistir. Son yiizyilda
ozellikle ikinci diinya savasindan sonra bitkisel iiretim
sistemli ve dinamik bir yapiya kavusmustur. Tarihte
goriilen kitlik ve yokluklardan dolayr ortaya c¢ikan
felaketlerin tekrar etmemesi igin kamu otoriteleri stirekli
olarak tarimsal stratejiler gelistirmekte ve arz talep
dengesini korumaya ¢aligmaktadirlar. Bundan dolay:
mevcut ekilebilir alanlarin arttirilmaya calisilmasi ile
beraber bitkisel verim artis1 daha 6nemli hale gelmistir.
Rekombinant DNA teknolojileri kullanilarak elde edilen
GD bitkiler de verim artirmak igin ortaya ¢ikan en
onemli biyoteknolojik iiriinlerdendir. Ilk ticareti yapilan
transgenik {irlinden giiniimiize kadar devam edegelen
genetigi degistirme c¢aligmalari, beraberinde bir¢cok
olumlu ve olumsuz durum getirmistir. ilk yillarda gida
giivenligi ile beraber insan, hayvan ve g¢evre sagligimni
tehdit eden ¢aligmalarin yapilmasi bu transgenik
caligmalar i¢in bazi giivenlik Onlemlerinin alinmasini
gerekli kilmigtir. 2000 yilinda Cartagena Biyogiivenlik
Protokoliiniin imzalanmasi ile resmen biitiin diinya
tilkelerinde gen aktarim g¢aligmalarinin dikkat edilmesi
gereken calismalar oldugu ilan edilmis ve gerekli
tedbirlerin almmmasi Onerilmistir. Bu kapsamda gida ve
tohum ticareti i¢in yeni bir siire¢ baglatilmis ve GD
tirtinlerin kontrolleri daha siki bir sekilde takip edilmeye
baslanmigtir. Nitekim 2015 yilinda 28, 2016 yilinda 26,
2017 yilinda 24, 2018 yilinda 26 (iilke sayist 2018
yilinda artmasina ragmen bazi iilkeler GD {iriin ekimini
durdurmus ve farkli idlkeler ilk kez GD firiin ekimi
yapmugtir) ilkenin iirlin ekimi yapmasi gosteriyor ki
transgenik ¢aligmalarin insan, hayvan ve ¢evre sagligi
iizerinde istenmeyen yan etkileri bulunmaktadir. Fakat
iriin verimi bakimindan avantajlari bulundugundan
transgenik Uriin ekim alan1 yillar gegtikge artis
gostermektedir. Ulkemiz 2003 yilinda “Cartagena
Biyogiivenlik Protokolii”ne taraf olmustur. Ayrica 2010
yilinda yiiriirlige giren ve “GDO ve iirtinleri ile ilgili
olarak arastirma, geligtirme, igleme, piyasaya siirme,
izleme, kullanma, ithalat, ihracat, nakil, tasima,
saklama, paketleme, etiketleme, depolama ve benzeri
faaliyetlere dair hiikiimlerini” kapsayan biyogiivenlik
kanunu geregince iilkemizde GD {irlinlerin ithal
edilmesi, ekiminin ve satisinin yapilmast kanun ile
kurulan “biyogiivenlik kurulu”nun iznine tabi tutulmus
olup kanun geregi GD iiriinlerin ekimi ve satis1 ise
yasaklanmistir. Netice itibari ile Tiirkiye’de genetigi
degistirilmis {iriinlerden dolay1 insan, hayvan ve cevre
saglhigr iizerinde kisa vadede ortaya g¢ikmasi beklenen
herhangi bir olumsuz durum 6ngoriilmemektedir. Fakat
yurt disindan ithal edecegimiz her bir iriiniin GD {iriin
olma ihtimali her gegen giin artis gostermektedir.
Bundan dolay1 tilkemiz igerisinde ekim yapilabilen
alanlarin tekrar gozden gegirilmesi ve gerekli olan
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tedbirlerin alinmasi i¢in yeni bir tarim reformuna ihtiyag
bulunmaktadir. Son yillarda kiiresel ¢apta meydana
gelen Coronaviriis (COVID-19) gibi ayni salgin
hastaliklar problemin artik bir iilkenin meselesi olmaktan
cikabildigini gostermektedir. GD bitkiler kithik gibi
onemli giincel sorunlar1 ¢6zmek icin ¢ok etkili yontemler
olarak ortaya ¢ikmaktadir; ancak biyogiivenlik de ayni
derecede Onemli bir konudur. Tarimsal Biyoteknoloji
aragtirmalarinin, bilingli  ve gilivenli bir sekilde
kullanilmast durumunda insan yasaminin Kkalitesini
artiracagt bu caligmamizda belirtildigi gibi ¢ok iyi
anlagilmigtir.  Fakat  kontrolsiiz, sorumsuzca ve
biyogiivenlik riskleri dikkate almmadan kullanilmasi
durumunda; g¢evre ve insan hayati basta olmak iizere
ekolojik denge {izerinde yikici olumsuz etkileri
olabilmektedir. GD bitkilerinde biyogiivenlik sadece
giivenli iriin gelistirme agisindan degil ayni zamanda
teknolojinin giivenli kullanimi1 i¢in de Onem arz
etmektedir. Bu nedenle tarimsal iretimde rekombinant
teknolojisinin yararlarini en {ist diizeye ¢ikarmak igin
biyogiivenlik risklerinin ve onlemlerinin kabul edilmesi
saglanmalidir. GD bitkiler iretiminde karsilasilacak
genel riskler ve tehlikeler; saglik, siirdiiriilebilir ekoloji
ve siirdlrilebilir tarimsal iiretim i¢in uzun vadeli
biyogiivenlik risklerinin uygun bir sekilde ortadan
kaldirilmas: gerekmektedir.
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Anahtar Oz: Aricilik faaliyetleri sonucu iiretilen iiriinler hem insan beslenmesi igin hem de ekonomik olarak
Kelimeler biiyiik 6nem tasir. Bu triinler gida, kimya, saglik, kozmetik alanlarinda genis kullanima sahiptir.
Ar tirlinleri, Aricilikta diretimi en ¢ok bilinen ve yapilan {iriinler bal ve bal mumudur ancak polen, propolis, ar1
Raf 6mrt, stitli, ar1 zehri ve ar1 ekmegi (perga) ticari degeri olan diger 6nemli ar1 driinlerdir. Yenilebilir
Gida, ambalajlar; gidalarin raf omiirlerinin uzatilmasi &zelliklerine sahip olan ve kapladiklar1 gidalarla
Yenilebilir tiiketilebilir olan ambalajlardir. Bunlar; film, kaplama, tabaka ya da torba olarak {iretilebilir.
kaplama, Yenilebilir kaplamada polisakkaritler, lipidler, proteinler, organik ¢oziiciiler, plastiklestiriciler,
Propolis antioksidan ajanlar, antimikrobiyal ajanlar ve ylizey aktif maddeleri kullanilmaktadir. Yenilebilir

kaplamalar, iglenmis gidalarda duyusal 6zellikleri iyilestirilmek igin renk ve aroma bilesiklerinin
tastyicist olarak da kullanilabilir. Son yillarda yenilebilir kaplamalarda etkili ve giivenilir
kaplamalar yapmak igin ar1 {rlinleri de kullanilmaktadir. Mevcut kaplama materyalleri ari 211
triinleriyle birlestirilerek kaplamanin islevsel ozellikleri gelistirilebilir. Art driinleri igerigindeki
biyoaktif bilesenler kaplama materyalleri ile etkilesime girerek mevcut kaplamanin bariyer
ozelliklerini, esnekligini, yapisal oOzelliklerini arttirmaktadir. Ari iriinleri; antibakteriyel,
antioksidan, antitiimoral ve antiviral ozellikteki aktif ajanlar igerir. Aktif ajanlar igin tastyici
sistemler olarak kullanilan yenilebilir film ve kaplamalarin etkinligi kullanilacak ar1 {iriinlerinden
dolay1 daha da artabilir. Bu nedenle, bu makalede ar1 {irlinlerinden hazirlanan yenilebilir kaplama
materyalleri lizerine yapilan literatiir caligmalarinin gdzden gegirilmesi amaglanmustir.

A New Approach to Shelf Life Of Food: Edible Coatings With Bee Products

Keywords Abstract: Products produced as a result of beekeeping activities are great importance both human
Bee products, nutrition and economically. These products are widely used in food, chemistry, health and
Shelf life, cosmetics. The most known and produced products in beekeeping are honey and wax, but pollen,
Food, propolis, royal jelly, bee venom and bee bread (perga) are important bee products with commercial
Edible value. Edible packaging are packages that extending the shelf life of foods and can be consumed
coating, with the food they cover. These can be produced as a film, coating, layer or bag. Polysaccharides,
Propolis lipids, proteins, organic solvents, plasticizers, antioxidant agents, antimicrobial agents and

surfactants are used in edible coating. Edible coatings can also be used as carriers of color and
flavor compounds to improve sensory properties in processed foods. In recent years, bee products
have also been used to form effective and reliable coatings for edible coatings. The functional
properties of the coating can be enhanced by combining existing coating materials with bee
products. Bioactive components in bee products interact with coating materials and increase the
barrier properties, flexibility and structural properties of the existing coating. Bee products contain
active agents with antibacterial, antioxidant, antitumoral and antiviral properties. The efficiency of
edible films and coatings used as carrier systems for active agents can further increase due to the
bee products to be used. Therefore, it is aimed to review the literature on edible coating materials
prepared from bee products in this article.
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1. GIRIS
1.1. Aricilik

Aricilik, topraga dogrudan gereksinim duymayan bir
tarimsal is kolu olup arinin genelde bitkisel kaynaklari
kullanilarak bal, balmumu, polen, propolis, ari siitii, ar1
ekmegi, ar1 zehri, gibi iriinler tretme faaliyetidir.
Canliligin gelisim siirecleri incelendiginde 100 milyon
yildan beri bal arilar1 bal yaptiklar1 tahmin edilmektedir.
Ispanya’min Valencia bolgesinde elde edilen ilk kayitlara
gore, aricilik ile ilgili bilgiler MO 7.000°li yillarina kadar
gidilmektedir. Gezgin aricilik ile ilgili kayitlar Misir’da
Nil Nehri civarinda yapildigina dair kanitlar
bulunmaktadir. Ayrica yapilan incelemelerde firavun
mezarinda 3200 yillik kurumus bal tespit edilmistir.
Kayitlara goére Anadolu’da 3000 yil 6nce Siimerler ilag
olarak bali kullandiklar1 tespit edilmistir. Giiniimiizde
bile kullanilan ‘Bal gibi adam’ deyiminin Siimerlerden
kalan tabletlerde gectigi tespit edilmistir. Bal arilar
Kuzey Amerika’ya 1638, Avustralya’ya 1822 ve Yeni
Zelanda’ya 1842 yillarinda ozellikle Avrupa’dan gog
eden insanlar tarafindan gotiriilmistir [64]. Tim bu
veriler ariciligin insanlik tarihinin en eski mesleklerinde
biri oldugunu gostermektedir.

Aricilik az sermaye ve iggiiciine ihtiya¢ duyulan tarimsal
ekonomik faaliyettir. Verimli ve sulanabilen topraga
dogrudan gereksinim duyulmadigindan tarimsal amagh
kullanilmayan ve islenmeyen alanlarin
degerlendirilmesine olanak saglar. Aricilik diger iiretim
alanlaryla kiyaslandiginda kolayca pazarlanabilir ve
oldukca kisa siirede gelir getiren bir meslektir. Aricilik
faaliyetleri sonucu iiretilen iiriinler hem insan beslenmesi
hem de ekonomik olarak biiylik dnem tasir. Bu iiriinler
gida, kimya, saglik, kozmetik alanlarinda genis
kullanima sahiptir. Bal arilar1 polinasyona katkisi ile
bitkisel verimlilige dogrudan katki saglar. Gerek dogal
gerekse tarimi yapilan Dbitkilerde arilarin sagladig
tozlagma hizmetleri tarimsal {irtinlerin kalite ve verimini
artiir. Bal ve diger ar1 iriinleri, canli materyaller,
aricilik ekipmanlart sanayi is kollar1 ve istihdam
olusumuna yol acarak iilkelerin ekonomilerine biiyiik
katki1 saglar.

Diinya genelinde diinya gida orgiitliniin verilerine 2018
yili verilerine gore diinya genelinde toplam 92 milyon
koloni ile kovan bagma ortalama 20 kg bal
iretilmektedir. Toplam {iretilen bal miktarinin 1 milyon
850 bin ton oldugu belirtilmistir. Diinyada koloni sayist
bakimindan 13 milyon koloni ile Hindistan en fazla
koloninin oldugu iilke konumundadir. Uretilen bal
miktar1 bakimindan ise yaklagik 450 bin ton ile Cin
birinci siradadir. Tiirkiye sahip oldugu 8 milyon koloni
ile diinyada tgiincii siradayken yaklagik 115 bin ton bal
iiretimi ile diinyada Cin’den sonra ikinci siradadir.

Tirkiye'nin sahip oldugu zengin bitki oOrtiisi, doga
kosullari, iklimsel 6zellikleri nedeniyle aricilik 6nemli
faaliyetlerden biri olup gezgin ve sabit ariciliga
uygundur. Tirkiye konumu itibariyle ¢ farkh
fitocografik bolgenin kesisimde bulundugundan florasi
olduk¢a zengindir. Bal arilar1 igin nektar ve polen
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kaynagi olabilen ¢ok sayida bitki bulunmakta ve bunlar
icinde ¢ok sayida endemik tiir de wvardir. Aricilik
faaliyetlerinde bu zengin floral kaynak Tiirkiye
aricilifina ¢ok biiyilik avantajlar saglamaktadir. Diinyada
bilinen bal arist irklarinin yaklasik %20’sinin anavatam
Anadolu’dur. Tiirkiye diinyada iyi bilinen Apis mellifera
anatolica’nin gen merkezi konumundadir. Tiirkiye de
aricilik faaliyetlerinde Kafkas, Karniol, Anadolu, halyan
ve Hibrit Belfast basta olmak iizere farkli ar1 irklari
kullanilmaktadir. Ayrica son zamanlarda Mugla arisi
olarak tescillenen ve ¢gam bali {iretiminde kullanilan yeni
bir ar1 1irki da kullanilmaktadir.

1.2. Ara1 iiriinleri

Bal arilar1 ¢evre dengesi ve besin saglayan pek cok
bitkinin polinasyonun yani sira {irettigi bal ve diger arn
irtinleri ile insanlara pek c¢ok yarar saglar. Aricilikta
iiretimi en ¢ok bilinen iiriinler bal ve bal mumudur ancak
polen, propolis, art siitii, ar1 zehri ve ar1 ekmegi (perga)
ticari degeri olan 6nemli ar1 tiriinlerdir.

1.21. Bal

Arilarinin genel olarak bitkilerin generatif organlari olan
ciceklerin nektarlarim1 ve bitkilerin veya iizerlerinde
yasayan bazi canlilarin salgilarini toplayip bir seri
islemden gecirdikten sonra petek gozelerinde depoladigi
maddeye bal denir [1]. Bal, basta karbohidrat ve su
olmak iizere mineraller, proteinler, aminoasitler (prolin,
alanin, lisin), serbest yag asitleri, enzimler (invertaz,
diastaz, glukoz oksidaz), vitaminler (B1, B2, B3, C)
organik asitler (glukonik, formik, asetik asit), fenolik
bilesikler (flavonoidler, fenolik asitler) igerir [2].
Iceriginde bulunan aktif bilesenlerle bal antibakteriyel,
antifungal, antioksidan, antiviral, yara iyilesme, sindirim
sistemi iizerine, kalp ve damar hastaliklarina karsi
olumlu etkileri oldugu rapor edilmistir [3].

1.2.2. Polen

Isci arilarm topladiklar: bitki polenleri ile oral salgilarin
birlestirmesiyle olusturduklar1 polen topagini kovana
getirmesi sonucu ar1 poleni olugmaktadir. Ar1 poleni iggi
arilar tarafindan kovan girisinde toplanirlar. Arn
kolonileri protein kaynagi olarak ar1 poleni kullanirlar
[4]. Polen kompleks bir yap1 olup igerisinde 250’den
fazla madde bulunmustur [5]. Su, protein, aminoasit
(prolin, hidroksiprolin), karbohidrat, lipitler, mineraller,
flavonoidler, polifenoller, vitaminler ve karotenoidler ari
poleninde  bulunan  bilesenlerdir  [6].  Polenin
antibakteriyel, antifungal, antioksidan, antiinflomatuvar,
antitiimoral, hiicre duvar koruyucu gibi pek ¢ok
ozelliklere sahip oldugu yapilan c¢aligmalar sonucu
bulunmustur [7,8].

1.2.3. Propolis

Propolis, arilarin bitki tomurcuklar1 ve diger bitki
dokularindan recine toplayarak, balmumu, polen ve ari
tiktiriigiindeki bazi enzimlerle karistirip degisiklige
ugrattig1 bir maddedir [9]. Propolis igeriginde pek c¢ok
biyo-aktif madde bulunmustur. Igerigi yiiksek miktarda
re¢ine ve balsamdan olusur. Bu recinemsi kisimda
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fenolik  bilesikler, esterler, alkoller, aldehitler,
aminoasitler, ¢esitli mineral, vitaminler, aminoasitler,
yag asitleri ve bazi enzimler bulunur [10]. Iceriginde
bulunan bilesikler ve miktarlarina bagli olarak propolis;
antikanser, antiinflomatuvar, antibakteriyel, antiviral,
antifungal, anestetik, sitostatik ve antioksidan etkiler
gosterir [11].

1.2.4.  Ansiitii

Ari siitll (royal jelly), geng isci arilarin hipofarengial ve
mandibular salgi bezlerinden salgilanan ve larvalar
beslemek igin kullanilan bir salgidir. Kralice ar1 dmrii
boyunca art siitii ile beslenirken, bakict arilar sadece 3
giin an siitii ile beslenirler. Ar siitii beyazimsi sar1
renktedir. Kokusu keskin olup tadi eksidir [12]. Ar siitii
kuru maddesinin biiyiik kismini karbohidrat ve proteinler
olusturur. Insanlar igin gerekli tiim esansiyel
aminoasitleri icerir. Lipitler, yag asitleri, mineraller,
organik asitler, polifenolik bilesenler, eser elementler ve
vitaminler de bulunur [13]. An siitiin icerigindeki
bilesenler antibakteriyal, antiviral, fungisidal, sinir
sistemi diizenleyici, antidiyabetik, antitimor,
antioksidan, bagisiklik sistemini diizenleyici gibi pek
cok etkilere sahiptir [14].

1.25. Arn zehri (venom)

Arn zehri (apitoksin), arilarin karin boslugunda yer alan
zehir bezlerinde iiretilen kompleks bir kimyasaldir.
Igeriginde onemli biyo-aktif bilesenler bulunur. Ari
zehri, %88 su ve sadece 0.1 pug zehirden olusur. Ayrica
peptitler (mellitin, apamin vb.), enzimler (fosfolipaz A2,
hiyaluronidaz vb.) ve aktif aminler, aminoasitler, glukoz,
fruktoz, ugucu bilesenler ar1 zehrinde bulunur [15]. An
zehri, iceriginde bulunan bu bilesenler sayesinde
antimikrobiyal, sinir ~ sistemini  diizenleyici ve
radyasyondan koruyucu etki gostertir. Dahasi, basta
multiple skleroz (MS) ve romatoid artrit olmak ftizere,
ortopedik hastaliklarin tedavisinde, deri kanseri, egzama,
radyasyondan kaynaklanan hasari azaltmada, epilepsi,
damar tikanikligi, migren ve siniizit tedavisinde de
kullanilmaktadir [16,17].

1.2.6. Ariekmegi (perga)

Ar ekmegi (perga), arilar tarafindan toplanan ve ¢esitli
salgilarla karistirilarak kovana tasinan polenin, bal ve
balmumu ile korunmasiyla yapilir. Bu karisimin, cesitli
enzimler, mikroorganizmalar, nem ve sicakligin etkisi ile
fermantasyonu gerceklesir ve olusan lriine ar1 ekmegi
adi verilir [18]. Ar ekmeginin igerigi biyokimyasal
olarak {iretildigi polene benzemektedir. Su, protein,
esansiyel aminoasitler, lipit, karbohidrat, mineraller,
vitaminler, laktik asit, karotenoidler, antosiyanin,
flavonoid gibi polifenoller, doymamus alifatik asitler,
alkoller, aldehitler ve ketonlar perga igeriginde bulunur
[19]. Antimikrobiyal, antioksidan, hepatoprotektif,
immiinmodiilatér, adaptojenik ve radyasyon Onleyici
ozelliklere sahiptir. Insan viicudundaki koruyucu
mekanizmalar1 uyarir, metabolizmay1r normallestirir,
karaciger, sinir ve endokrin sistem fonksiyonlar
iizerinde pozitif etkiye sahiptir [20].
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Ticari degeri olan ar1 iriinlerini insanlar genel olarak
gida, kozmetik, saglik vb. alanlarda kullanmaktadirlar.
Art  drlnlerinin  sahip oldugu antioksidan ve
antimikrobiyal o6zelliklerinden dolayr son zamanlarda
diger gida maddelerinin raf Omriinii uzatmak ic¢in
kullanim1 da 6n plana c¢ikmaktadir. Bu calismada ar1
rtinlerinin diger gida maddelerinin korunmasi ve raf
Omriiniin uzatilmasi i¢in kullanilma potansiyelleri daha
once yapilan caligmalar incelenerek genel bir
degerlendirme yapilmistir.

2. YENILEBILIiR KAPLAMA/FIiLM

Gidalarin ambalajlanmasinda kullanilan malzemelerin
gidalarla tiiketilmesi ve kaplandiklar1 gidalarin raf
Omiirlerini uzatmasi ozelliklerine sahip olan ambalajlara
yenilebilir ambalajlar denilir. Bunlar; film, kaplama,
tabaka ya da torba olarak iiretilebilir. Yenilebilir filmler,
once ince kati tabaka olusturulur daha sonra gida
irliniine  bir sargi olarak uygulanir. Yenilebilir
kaplamalar,  gidanin  kaplama  ¢Ozeltisi  igine
daldirilmasiyla veya piiskiirtiilmesiyle uygulanir. Gaz,
nem ve ¢Oziinenlerin hareketine karsi bir bariyer
saglayan ve yenebilen dogal koruyucu mumsu
kaplamalara veya gidalara uygulanan yenilebilir
malzemeden olusan ince bir tabakadir [21]. Yenilebilir
kaplama, gida ile ¢evre arasinda tiim iiriiniin bir parcasi
olarak yenebilecek bir bariyer olusturur. Ideal bir
yenilebilir kaplama gida yiizeyinden nem kaybini
azaltmak, gida cevresindeki atmosferi gaz degisimine
karg1 bariyer olusturmak ve su hareketine kismi bir
bariyer  saglayabilme  ozelliklerini  tagir.  Gida
yiizeyindeki mikrobiyal gelisimin yavaglatilmasi, 6zelde
meyve disiin iyilestirilmesi ve ayrica solunumun
yavaslatilmasina da katki saglar [22].

2.1. Yenilebilir kaplamada kullamilan materyaller

Ozellikle hayvansal ve bitkisel kaynakli proteinler,
polisakkaritler ve lipitler ayr1 ayr1 veya belirli oranlarda
kariggim  halinde kullanilarak yenilebilir kaplamalar
olusturulur. Bunlarin disinda ¢6ziicli, plastiklestirici,
emiilsifiyer, antimikrobiyal, antioksidan ajanlardan
faydalanilir [23]. Yenilebilir kaplamada polisakkaritler,
lipidler, proteinler, organik ¢oziiciiler, plastiklestiriciler,
antioksidan ajanlar, antimikrobiyal ajanlar ve yiizey aktif
maddeler kullanilmaktadir.

2.1.1. Polisakkaritler

Polisakkaritler, yapi tasi monosakkaritler olan biiyiik
yapilt  karbohidratlardir.  Yenilebilir  kaplamalarda
polisakkaritler,  diisiik  maliyetleri, kolay elde
edilebilmeleri ve iyi film olusturma 6zellikleri nedeniyle
kullanilma potansiyelleri yiiksektir [56, 57]. Polisakkarit
temelli yenilebilir kaplamalar yapisal olarak dayanikli
olup yiiksek oksijen bariyer Ozelligine sahiptir. bu
ozelliklerinden dolay1 gaz bariyeri olarak
degerlendirilmektedir. Oksijen gegisine karst oldugu gibi
su gecigine karsida dayamiklidirlar [56, 57]. Bu ozelligi
de gidalarin depolanmasi siirecinde meydanda gelen
agirlik kayiplarini engellemektedir. Nisasta, seliiloz ve
bunlarin tiirevleri, aljinat, gam, pektin ve kitosan gibi
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polisakkaritler yenilebilir film ve kaplama iiretiminde
siklikla kullanilmaktadir [56-58].

2.1.2. Proteinler

Hem bitkisel kaynakli (zein, gluten, soya vb.) hem de
hayvansal kaynakli (kollajen, keratin, jelatin, propolis
vb.) proteinler kullanilabilir. Meydana getirilen filmin
ozellikleri, proteinin igsel oOzellikleri ve dis isleme
faktorlerinden etkilenir. Proteinin i¢sel o6zellikleri
aminoasit bilesimi, kristallik (protein, plastiklestirici),
hidrofobik/hidrofiliklik, ylizey yiikii, molekiil boyutu ve
¢ boyutlu yapisidir [56,58,59]. Yenilebilir film ve
kaplama yapiminda kullanilan proteinin aminoasit
bilesimi filmlere c¢esitli Ozellik kazandirir. Kaplama
yapimmindaki digsal faktorler igleme sicakligi, kurutma
kosullari, pH, iyonik gili¢, isleme ve depolama
sirasindaki bagil nemdir. Protein bazli kaplamalar ¢ok iyi
gaz ve lipit bariyeri 6zelligi gosterebilir [56]. Ayrica
giiclii baglayic1 o6zellikleri nedeniyle ¢atlamaya yatkin
olabilir ve yiiksek su buhar1 gegirgenligine sahiptir. Bu
ozellikler protein kompozisyonuna bagli  olarak
degisiklik gosterir [24].

2.1.3. Lipitler

Lipitler hidrofobik olup iyi nem bariyerleri olarak islev
goriir. Bununla birlikte, mekanik 6zellikleri protein ve
polisakkarit bazli filmlerden daha disiiktir [57].
Depolama sirasinda su, 151k, oksijen ve diger dis
faktorlerin gida kalitesi iizerine etkilerini azaltmaya
yardimci olur.  Ayrica meyve ve sebzelerde yiizey
parlakligini saglamak i¢in kullanilir. Dogal ve sentetik
mumlar, gliseritler, yag asitleri gibi lipit bilesenleri
kaplama materyali olarak kullanilir [58, 59].

2.1.4. Coziiciiler

En yaygin olarak kullanilan ¢oziiciiler su ve etanoldiir.
Bitkisel kaynakli proteinden firetilen kaplamalarda diger
organik ¢oziiciiler de kullanilabilir. Coziicii olarak etanol
kullanilarak elde edilen kaplamalar, aseton kullanilarak
hazirlananlara gore daha iyi gerilme kuvveti gosterir.
Ayrica etanol kullanilarak hazirlanan  film  veya
kaplamalar nemli ortamlarda daha iyi davranig gosterir
[58, 60].

2.1.5. Plastiklestiriciler

Film ve kaplamalara mekanik &zelliklerini gelistirmek
amactyla katilan diisiik molekiil agirlikli bilesiklere
plastiklestirici denir. Gliserol, sorbitol, asetilenmis
monogliserit, polietilen glikol, siikkroz ve lipit tiirevleri
plastiklestirici ajanlar olarak kullanilir. Plastiklestiricinin
etkinligi boyut, sekil ve film matrisi ile uyumluluguna

baghdir. Plastiklestiricinin  normal  depolama
kosullarindaki  durumu  gecirgenlik ve  esnekligi
etkileyebilir.  Polisakkarit bazli filmlerin parlakligim

saglamak i¢in gereklidir. Protein bazli filmlerde ise
kirilgan yapinin saglamlastiriimasinda kullanilir [58, 60].
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2.1.6. Antimikrobiyal ajanlar

Bircok gida iirlinii icin bozulmanin temel nedeni
yiizeydeki mikrobiyal biiyiimedir. Uriin depolama ve
dagitimi sirasinda maya, kiif ve bakterilerin biiylimesi
gida kalitesini ve gida giivenligini olumsuz etkiler. Bu
durumun Oniine ge¢mek i¢in gida yiizeyinde su
aktivitesinin azaltilmasi, neme dayanikli ambalajla
koruma ve c¢esitli antimikrobiyaller (benzoik asit, sorbik
asit, propinoik asit gibi) uygulanabilir [25,26].
Yenilebilir kaplamalar, katki maddelerini gida yiizeyinde
tutmadaki  etkinlikleri ~ nedeniyle  antimikrobiyal
tagtyicilar  olarak kullanim potansiyeline sahiptir.
Yapilan caligmalarda antimikrobiyal ajanlarla
birlestirilmis kitosan filmlerin ¢ilekte, hamurda ve
somondaki patojenik  Listeria ~ monocytogenes,
Aspergillus sp, Penicillium sp> e karsi antimikrobiyal
etki gosterdigi bulunmustur [27,28].

2.1.7. Antioksidanlar

Antioksidanlar, gida bilesenlerinin, 6zellikle lipitlerin
stabilitesini artirir ve oksidatif eksimeyi, bozulmay1 ve
renk bozulmasini Onleyerek besin degerini ve rengini
korur. Yenilebilir kaplamalara fenolik bilesikler, sitrik
asit, askorbik asit, tokoferoller gibi antioksidan maddeler
dahil edilebilir [29].

2.1.8. Yiizey aktif maddeleri

Emiilgatorler ya da siirfaktanlar olarak da adlandirilir.
Matris bilesenleri suda ¢6ziiniir olan film ve kaplamalar
genellikle iyi su bariyer 6zelliklerine sahip degildir. Bu
nedenle kompozit kaplamalar gelistirilmistir [61].
Kompozit kaplamalar, bir hidrofilik matriks igindeki
hidrofobik parcaciklarin heterojen dagildig: filmlerdir.
Bu durumda, yilizey aktif maddeler, filmi kurutmadan
veya gida yiizeyine uygulanmadan 6nce polimerik bir
cozelti iginde dagilmig fazi stabilize etmek igin
kullanilir.  Cok katmanli film ve kaplamalarda, lipitlerin
iyi su bariyer 6zellikleri ve hidrofilik polisakkarit veya
proteinlerin iyi kohezyon ve gaz gegirgenlik ozellikleri,
gelismis Ozelliklere sahip malzemeler olusturmak igin
ayr1 katmanlar olarak birlestirilebilir. Emiilgatorler, gida
ve kaplama arasindaki ara yilizde veya ¢ok katmanli bir
filmde farkli polaritedeki iki film tabakasi arasindaki
yapistirmayi gelistirmek i¢in kullanilabilir [60,61].
2.2. Yenilebilir kaplamalara gida katki
maddelerinin eklenmesi

2.2.1. Mikrokapsiiller
Mikrokapsiilleme, partikiillerin, damlaciklarin veya

gazlarin gidalara uygulanan polimerik bir kaplamaya
dahil edilmesidir. Asitlendiriciler, aromalar, renkler,

mayalama Dbilesenleri, tuzlar, enzimler, yapay
tatlandiricilar, mineraller ve vitaminler
mikrokapsiillenmis  bilesenlerdir. ~ Mikrokapsiilleme

islemiyle, gida iriinlerinin i¢inde veya gida ylizeyinde
bir dizi canli probiyotik igin dagitim sistemleri
olusturulabilir. Bu teknik ile yenilebilir film iizerinde
yasayabilir mikroorganizmalar Kontrol edilebilir. Ayrica
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gida iiretimi, depolanmasi, tiikketimi ve sindirimi
sirasinda da sicaklik, pH, kimyasal ve enzimatik
degisikliklere kars1 koruma saglayabilir.
Mikrokapsiillerin ~ iiretiminde zamklar, nisasta ve
tirevleri, selilloz ve tiirevleri, lipitler ve proteinler
kullanilir [30].

2.2.2. Lipozomlar

Lipozomlar, iki tabakali kiiresel, polimolekiiler
kiimelerdir. Dogada bol miktarda bulunan polar
lipitlerden, fosfolipitlerden olusur. Lipozomlarin i¢
kismina fonksiyonel bilesenler dahil edilerek hem suda
hem de lipitte ¢Oziiniir bilesiklerin kapsiillenmesi igin

kullanilabilir. Gida {irinlerinde antibakteriyel ve
antioksidan  bilesenlerin  kapsiillenmesi  amaciyla
kullanilabilir.

Bilesikleri pH, 15tk ve bazi enzimler gibi ¢esitli
etkilerden koruyan, bunu sulu i¢ dolgusunda veya cift
katmanli zar1 igine alan yapilardir [62,63]. Daha 6nce
yapilan bazi c¢aligmalara goére lipozomun fenolik

bilesiklerin  biyoyararliligimi  arttirdigr  belirtilmistir
[62,63].
2.3. Gida katki maddesi iceren yenilebilir

kaplamalarin/film fonksiyonel ozellikleri

Yenilebilir film ve kaplamalara gida katki maddeleri
ilave edilerek bu film ve kaplamalarin, bariyer
ozellikleri, mekanik oOzellikleri ve duyusal ozellikleri
degistirilebilir. Yenilebilir filmlere ilave edilen maddeler
filmlerin bariyer ozelliklerine etki edebilir. Kalsiyum
tuzlar1 ve gluko delta lakton igeren soya protein izolat
filmleri, sadece soya protein izolati ile hazirlanan
filmlerinden daha diisiik buhar gegirgenligine sahip
oldugu belirlenmistir [31]. Bir diger ¢alismada farkli
esansiyel yaglarin kitosan filme ilave edilmesi ile su
buhar gegirgenliginin azaldigi ve sosis dilimlerine
uygulandiginda antimikrobiyal etki gosterdigi
bulunmustur [32]. Bir katki maddesi ilavesi yenilebilir
film ve kaplamalarin mekanik 6zelliklerini degistirebilir.
Meydana gelen degisikliklerde ise katki maddesinin
molekiil boyutu, polaritesi, sekli ve afinitesi gibi
parametreler etkili olmaktadir. Yenilebilir filmlere tuz ve
organik asitlerin ilavesi, capraz baglama etkisinden
dolayr daha iyi mekanik Ozelliklere sahip bir film
olusabilir [33]. Yenilebilir kaplamalar, islenmis
gidalarda duyusal 6zelliklerin iyilestirilmek igin renk ve
aroma bilesiklerinin tasiyicisi olarak kullanilabilir. Tat
bilesenleri depolama siireci boyunca korunmalidir. Bu
ylizden yenilebilir kaplamalara lezzet kapsiilleme
uygulamasi yapilabilir. Lezzet kapsiilleme, aromalardan
tatlar dretilmesidir. Bu islem, depolama siirecinde
olumsuz etki olusturabilecek diger gida bilesenleri ile
etkilesimi onleyerek lezzetin stabilize edilmesini saglar.

2.4. Yenilebilir kaplamalarin etkileri
2.4.1. Sertlik ve agirhk kaybimin korunmasi

Gidalarm ozelliklerini etkileyen sertlik ve agirlik kaybi
birbiriyle yakindan iliskilidir. Sertlik kaybinin nedeni
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meyvelerin kesilmesi sirasinda agiga cikan hidrolitik
enzimdir. Nem kayb1 nedeniyle meydana gelen biiziilme
sertlik kaybinin gostergesidir [34]. Meyve agirlik
kaybinin temel nedeni su gecisi ve terleme siirecidir.
Yapilan caligmalarda yenilebilir kaplamanin meyvelerde
hiicreler aras1 bogluklardaki i¢ gaz atmosferinin
kisitlayarak terleme siirecini yavaslattigi bildirilmistir
[35]. Jongsri ve ark. [36] tarafindan yapilan bir
calismada kitosan yenilebilir kaplamanin, taze kesilmis
meyvelerde stomal agikligini kapatarak, terleme siirecini
ve solunum hizim1 azalttigt bulunmustur. Bdylece
agirligin muhafaza edilebilecegi bildirilmistir.

2.4.2. Esmerlesmeyi 6nleme ve renk muhafazasi

Genel olarak yenilebilir kaplamalar, esmerlesme 6nleyici
etki gosterip, rengi ve parlak yiizeyi koruyarak
meyvelerin goriiniimiinii iyilestirir. Yapilan caligmalar,
yenilebilir kaplamalarin meyvelerdeki enzimatik ve
enzimatik olmayan esmerlesmenin yani sira klorofilin
feofitine indirgenmesiyle olusan esmerlesme siirecini
geciktirebilecegini  belirtmektedir. Bu  kaplamalar
depolama sirasinda kaplama nedeniyle meyvelerde
solunum hizin1 diigiirerek etilen iiretimini azaltmakta ve
boylece meyvelerdeki renk degisimlerini
yavaglamaktadir [37]. Pastor ve ark. [38] tarafindan
yapitlan bir c¢alismada  propolis  Oziitii  igeren
hidroksipropil metilseliloz (HPMC) ile kaplanmis
iizimlerde 1-2 °C’de 24 giinliik depolama siirecinde
daha az kahverengilesme oldugu belirlemistir.

2.4.3. Bitkisel besleyiciler ve antioksidan icerigin
korunmasi
Yenilebilir kaplamalar, solunum hizinin

yavaslatilmasiyla titre edilir asitlik ve c¢oziinlir kati
iceriginin etkin gekilde korunmasini saglar [39].
Depolama siirecinde, meyvelerde karbohidrat, yag
asitleri, aminoasitler, terpenoid, karetonoid, flavonid gibi
iceriklerde azalma meydana gelir. Yenilebilir kaplama
uygulamasi taze/taze kesilmis meyvelerde meydana
gelen bitkisel besin igeriginin korunmasint saglar [40].

Taze driinlerde antioksidan  Ozellik  fenolikler,
flavonodiler, flavonoller, karotenoidler ve
glukozinatlarin ~ varligindan kaynaklamir. Fakat bu
bilesenler meyve olgunlasma siirecinde azalabilir.

Yenilebilir kaplama kullanilarak depolama siirecinde
meydana gelen fenolik igerik kaybi ve metabolizma
oranlar1 kontrol edilerek yaglanma siireci geciktirilebilir.
Mannozzi ve ark. [41] tarafindan yapilan c¢aligmada
prosiyanidin  ile  zenginlestirilmis  kitosan  bazh
kaplamalarin, taze yaban mersininin antioksidan
ozelliklerini +4 °C'de 14 giin boyunca korudugu
bildirilmistir.

2.4.4.  Antimikrobiyal aktivite

Gidalarda meydana gelen bozulmalarin nedenlerinden
biriside, gida ylizeyindeki mikrobiyal gelisimdir.
Yenilebilir kaplamalar, nem bariyeri olusturarak gida
yiizeyindeki mikroorganizma gelisimini Onleyebilir.
Ayrica yenilebilir kaplamalara, ugucu yaglar, bitki
oziitleri, bal gibi antimikrobiyal aktivite gosteren iiriinler
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ilave edilebilir. Bu kaplamalar uygulandifi meyve
ylizeyinde bulunan mikroorganizmalarin biiyiimesini
engelleyebilir [42].

Yukarida da belirtildigi gibi yenilebilir bir kaplama, gida
kalitesini korumak i¢in umut verici sonuglar veren
onemli yOntemlerden birisidir [43]. Bu yOntemin
ozelliklerinden biriside, gaz degisimini Onlemek igin
iriiniin ylizeyinde kaplama tabakast olusturmak igin
biyolojik veya kimyasal malzemeler kullanir ve bdylece
meyve gibi gidalarin olgunlagma siirecini yavaslatir. Son
yillarda yenilebilir kaplamalarda etkili ve giivenilir
kaplamalar yapmak i¢in ar1 {irinleri de kullanilmaktadir.

Mevcut  kaplama  materyalleri  ar1  {rlinleriyle
birlestirilerek kaplamanin islevsel ozellikleri
gelistirilebilir. Ar1  iriinleri icerigindeki biyoaktif

bilesenler kaplama materyalleri ile etkilesime girerek
mevcut kaplamanin bariyer Ozelliklerini, esnekligini,
yapisal Ozelliklerini arttirabilir. Ayrica art Triinleri;
antibakteriyel, antioksidan, antitiimoral ve antiviral
ozellikteki aktif ajanlar igerir. Aktif ajanlar igin tasiyici
sistemler olarak kullanilan yenilebilir film ve
kaplamalarin etkinligi kullanilacak ar1 {iriinlerinden
dolay1 bu etkinligi daha da arttirabilir. Bu nedenle, bu
makalede ar1 lirlinlerinden hazirlanan yenilebilir kaplama
materyalleri iizerine yapilan literatiir ¢alismalarin gézden
gecirilmesi amaglanmigtir.

3. ARI URUNLERI VE YENILEBILIiR
KAPLAMA/FIiLM
Son  yillarda  yapilan  ¢alismalarla  yenilebilir

kaplamalarda etkili ve giivenilir kaplamalar yapmak igin
ar1 uriinleri de kullanildigr anlasilmaktadir [38,44,45].
Bu galismalarda da ifade edildigi gibi mevcut kaplama
materyalleri ar1 iriinleriyle birlestirilerek kaplamanin
islevsel  ozellikleri  gelistirilebilir. ~ Ar1  {irlinleri
icerigindeki biyoaktif bilesenler kaplama materyalleri ile
etkilesime girerek mevcut kaplamanin  bariyer
ozelliklerini, esnekligini, yapisal ozelliklerini
arttirmaktadir. Uygulandigi gidanin duyusal 6zelliklerini
daha cazip hale getirebilir. Ar1 iriinleri antibakteriyel,
antioksidan, antitimoral, antiviral vb. Ozellikleri
nedeniyle tasiyici sistemler olarak kullanilabilir. Bal,
polen, propolis, art ekmegi kullanilarak olusturulmus
yenilebilir kaplamalar iizerine ¢aligmalar bulunmaktadir
[46]. Literatiir incelendiginde bu konuda en ¢ok caligilan
ar1 iriiniiniin propolis oldugu anlasilmaktadir.

Aktif gida ambalaji olarak kitosan filmlerin islevsel
ozelliklerinin propolis ile birlestirilerek nasil bir degisim
geeirdigi ile ilgili Siripatrawan ve Vitchayakitti [47]
tarafindan yapilan bir ¢aligmada; propolisin kaplanabilir
filmlerde onemli derece olumlu etkiler yaptig1 tespit
edilmistir. Tlgili calismada polifenol igerigi yiiksek olan
farkli konsantrasyonlardaki propolis 0Oziitlerin kitosan
filmlere eklenmesi sonucunda, filmlerin mekanik
ozellikleri, oksijen ve nem bariyerleri, antioksidan ve
antimikrobiyal aktivitelerinde meydana gelen degisikler
incelenmistir.

Calismada elde edilen sonuglara gore; Kitosan filmlere
propolis ilavesi su buhar gegirgenliginde azalmaya yol
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acmistir. Bu durum kitosan ag1 ve proplis icerigindeki
polifenolik bilesikleri arasindaki etkilesim sonucunda
kitosanin suya afinitesini azaltarak filmlerin su buhar
gecirgenliginde azalmaya yol agtig1 ifade edilmistir. Bu
durumda taze gidalarin ihtiva ettikleri suyunu
kaybetmesinin 6niine gecerek gidanin raf Omriiniin
uzatilmasina yol agabilir. Ayni ¢alismada kitosan filme
propolis ilavesi oksijen gegirgenliginde de azalmaya yol
agmustir.  Propolis eklenmesi muhtemelen kitosan
monomerleri  arasindaki  etkilesimlerin  artmasiyla
sonuclanarak oksijen gegirgenliginde azalmaya yol
acmis olabilir. Bununla birlikte propoliste bulunan bazi
pigment kaynaklarindan dolayr kitosan  temelli
kaplamalara propolis eklenmesi sonucunda agik sari
kontrol filmlerine kiyasla daha koyu turuncu renkli
filmlerin olustugu sonucuna varilmstr.

Siripatrawan ve Vitchayakitti [47] tarafindan yapilan
calismada farkli propolis konsantrasyonlari (2.5, 5, 10 ve
20%) calisilmistir. Propolis konsantrasyonu arttik¢a
kitosan filmlerin gerilme kuvvetinin arttit tespit
edilmistir. Uzama oram ise propolis konsantrasyonu
%10 olana kadar artmis fakat %20 propolis igeren
filmlerde  O6nemli  Olglide  azalmustir.  Yiiksek
konsantrasyonda propolis bilesiklerinin kristal olusumu
nedeniyle filmin esnekliginde azalmaya yol agmis
olabilir. Kitosan filmi ile propolisten gelen polifenolik
bilesenler arasinda molekiiller arasi etkilesim oldugu
belirlenmistir. Bu durumun kitosan filmin 6zelliklerinde
degisikliklere yol agabilecegini gostermektedir. Propolis
genel olarak sahip oldugu yiiksek fenolik maddelerden
dolayr kitosan temelli filmlere propolis ilavesi sonucu
olusan filmlerde hem total fenolik igerik ve antioksidan
aktivitede de 6nemli artis gézlenmistir.

Propolisin yiiksek oranda antimikrobiyal aktiviteye sahip
oldugu bilinen bir gercekliktir [48]. Yapilan ¢aligmalarda
propolis ilave edilmis kitosanin bakterilere karsi
antimikrobiyal aktivitesi arastirtlmistir. Propolis 6ziitii
icermeyen kitosan filmlerin test edilen bakteriler
iizerinde herhangi bir inhibisyon gostermedigi, ancak
propolis eklenmis film disklerinin altindaki temas
yilizeyinde tiim bakterilere karsi antimikrobiyal etkinin
olustugu tespit edilmistir. Kitosan filmleri propolis ile
birlestirildiginde, mekanik ve bariyer o&zelliklerinin
yaninda antimikrobiyal ve antioksidan aktiviteleri
gelistirebilir. Propolis ilavesi filmlerin gaz ve nem
bariyeri ozelliklerini iyilestirmistir. Belirli miktarda
eklenen propolis, film esnekliginde artis saglamustir.
Antioksidan aktivite ve toplam fenolik igerikte artig
olmustur. Ayrica antibakteriyel aktivite goriilmiistiir.
Yapilan analizler, kitosan ile propoliste bulunan aktif

bilesenler arasindaki etkilesimler, filmlerdeki
degisikliklerin kaynag1 olarak gosterilebilir.
Yenilebilir propolis-kitosan nanopartikiil filmlerinin

fizikokimyasal karakterizasyonu ve antimikrobiyal
aktivitesi baslikli bir diger ¢aligmada ise propolis-Kitosan
nanopartikiil filmlerinin fizikokimyasal &zelliklerini ve
antimikrobiyal aktivitesi degerlendirilmigtir. Kitosan,
kitosan nanopartiikiil ve farkli konsantrasyonlarda
propolis 6ziitii iceren (%10, %20 ve %30) kitosan filmler
hazirlanmistir. Elde edilen filmler ¢ilege uygulanarak
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meyvenin mekanik Ozellikleri ve antimikrobiyal
aktivitide meydana gelen degisiklikler incelenmistir [49].
Yapilan temas acis1 tayininde kitosan nanopartikiilii ve
propolisin  kitosan filmlere dahil edilmesi sonucu
filmlerin hidrofobiklik 6zelligi artirmustir. Kitosan ve
propolis arasinda molekiiler etkilesimler sonucunda
kitosanin suya afinitesi azalmis olabilir. Sisme derecesi,
suda ¢oziniirlik, su buhar1 difizyon hizi kitosan
nanopartikiil ve propolis ilavesi ile azalmistir. Bu durum
propolisin lipofilik dogasindan kaynaklanabilir. Kitosan
nanopartikiilleri varligr suyun film iginde difiizyonunu
azaltarak kitosanin su ile etkilesimi engellemis olabilir.
Optik mikroskopi incelemesiyle kaplamalarin ¢ilege iyi
yapistigini; gaz ve nem bariyeri i¢in uygun kalinliklara
sahip oldugu bulunmustur [49]. Film o6zelliklerinde
meydana gelen farkliliklar, kitosan ve propolisin
fonksiyonel gruplar arasindaki etkilesimlerle agiklanir.
Ayrica atomik gilic mikroskobu (AFM) c¢aligsmalart film
morfolojisindeki  degisikliklerin  anlagilmast  igin
yapilmistir.  Kitosan nanopartikiilleri ve propolisin
eklenmesi film yiizeyindeki piiriizleri azaltarak filmin
daha homojen hale gelmesine katkida bulunmustur [49].
Bu durum kitosan nanopartikiilleri i¢in bosluklarin
arasint  doldurarak, propolis i¢in ise kitosanla
fonksiyonel gruplari arasindaki etkilesimiyle
gerceklesmis olabilir. Antibakteriyel aktivite icin test
edilen filmlerde kitosan nanopartikiilii ve propolis ilave
edilmis filmlerde, bakteri inhibisyonu gorilmiistiir. En
diisiik bakteri inhibisyonu kitosan nanopartikiil igeren
filmde goriilmiistiir. Propolis ilave edilmis filmlerin
bakteri inhibisyonu i¢in en etkili oldugu goriilmiistiir.
Elde edilen sonuglar kitosan nanopartikiilii ve propolisin
filme dahil edilmesiyle filmin islevsel Ozelliklerini
iyilestirebilecegini gostermektedir. Filmlere nanopartikiil
ilavesi, piriizsiizlik ve hidrofobik/hidrofilik davranisi
etkiledigi  bilinmektedir. Kitosan nanopartikiilleri
bosluklarin  doldurulmasin1  saglayarak piiriizliiliik
azalmasma ve filmin daha homojen hale gelmesini
saglamistir. Ayrica suyla etkilesimi azalttigi igin
hidrofilik davranigta azalma saptanmistir. Propolis
lipofilik dogasiyla hidrofobik davranis gosterir. Bu
nedenle propolisin filmlere ilavesi sisme derecesi, suda
¢ozlnirlik, su buhar difizyon hizim azaltmistir.
Boylece filmin nem bariyer 6zellikleri iyilestirilmistir
[49]. Kitosan ve propolisin fonksiyonel gruplari arasinda
meydana gelen etkilesimler filmlerdeki farkliliklarin
kaynagidir. Propolis ilavesi piiriizlerde azalmaya yol
acmig ve filmler daha homojen hale gelmistir. Kitosan
nanopartikiilii-propolis igeren filmlerin antibakteriyel
aktiviteleri sayesinde mikrobiyal gida bozulmalarinin
oniine gecilecegi ve yenilebilir kaplama yapiminda
kullanilabilme potansiyeli oldugunu gostermektedir.

Nanoyapili kitosan kaplamalarina propolis ilavesiyle
olusan yeni kaplamalarin depolama kosullarinda
cileklerin kalitesi ve antioksidan kapasitesine etkisi
iizerine yapilan bir bagka ¢aligmada da propolisin kitosan
temelli kaplamalarin 6zelliklerini daha da iyilestirerek
meyvenin raf Omriine Onemli katkilar yaptigi tespit
edilmistir [50]. Ilgili alismada farkl1 konsantrasyonlarda
(10, 20 ve 30%) propolis ilave edilmis kitosan temelli
nano-kaplamalar ¢ilek meyvesi iizerine uygulanarak 8
giin depolama sonunda meyvede meydana gelen
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degisimler ve meyvenin antioksidan aktivitesi
incelenmistir. En diisiik meyve agirlik kaybi ve en
yiiksek meyve sertligi %10 propolis ilave edilmis nano
yapilt kitosan kaplamalarda meydana gelmistir. Bunun
nedeni, yenilebilir kaplamalarin oksijen, karbon dioksit
ve nem kaybi arasinda yar1 gecirgen bir bariyer gorevi
gormesi ve bu da solunumu, su kaybini ve oksidasyon
reaksiyonlarini azaltmasi olabilir.

Benzer sekilde Bodini ve ark. [51], propolis ekstraktinin
(% 5) dahil edilmesinin, bir kontrol filmine gore su
buhart  gecirgenligini  Onemli  Slglide  azalttigini
bulmustur. Siripatrawan ve Vitchayakitti [47] propolisin
(% 2) kitosan filmlerin fonksiyonel 6zellikleri iizerindeki
etkisini incelemisler ve bunun filmlerdeki su buhari
gecirgenligini azalttigini  bulmuglardir. Bunun nedeni,
propolisin polifenolik bilesiklerinin kitosan matriksine
yapismas1 ve hidrojen veya kitosan reaktif gruplariyla
kovalent baglanmasindan kaynaklanabilir.

Kitosan ve propolisin antioksidan kapasiteyi artirmada
etkili oldugu ayri ayri kanitlanmustir [52-55]. Kitosan
temelli nano-kaplamalara propolisin ilavesi ile 8 giin
saklama siiresinin sonunda ¢ilekte toplam fenol,
flavonoid ve antioksidan kapasitesi kontrole gore daha
yiiksek seviyelere ¢ikmistir. Kaplamalarin uygulanmasi,
cilegin duyusal 6zellikleri degistirmemistir [50].

An iiriinleri (6zellikle propolis) ile birlestirilmis kitosan
temelli aktif bir film, gelistirilmis fonksiyonel
ozelliklerle elde edilebilir. Yukaridaki calismalar géz
Online alindiginda propolisin kitosan filmlere dahil
edilmesi yenilebilir kaplamalarin mekanik ve bariyer
Ozelliklerinin yani sira antimikrobiyal ve antioksidan
aktivitelerini gelistirdigi belirlenmistir. Degisen film
ozellikleri, FTIR analizi ile dogrulanan fonksiyonel
kitosan ve polifenol gruplart ile propolisin diger
bilesenleri  arasindaki  etkilesimlere  baglanmustir.
Propolis ve daha sonra diger ar1 driinleri ile
gelistirilebilecek yeni kaplamalar, gida endiistrisinde
genis bir uygulama alanma sahip olmasinin yaninda
antimikrobiyal ve antioksidan ambalaj malzemesi olarak
kullanilma potansiyeline sahip olacaktir. Ar1 iiriinlerinin
saglik ve gida olarak tiiketilmesinin yaninda diger
gidalarin raf Omiirlerinin artirtlmasinda kullanilmasi
ekonomik olarak aricilik yapan iireticilerin iiriinlerinin
daha ¢ok degerlenmesine ve yeni bir gelir getirici alanin
olugmasina neden olacaktir. En etkili ve kullanilabilir ar1
iiriinlii yenilebilir kaplamalarin yapilmasi ve gidalarin raf
Omiirlerinin artirilmasinda kullanilabilmesi igin yeni
caligmalarin yapilmasi gereklidir.
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