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OzeT

Bu ¢alismada, CAS kayit numarasi 63148-58-3 olan silikon yag: kullanilarak bakteriyel seliiloz (BC) iiretiminde
verime olan etkisi incelenmis ve bazi 6zelliklerine bakilarak literatiir ile kargilastirilmigtir. Bu amagla, hazirlanan
Hestrin ve Schramm (HS) ortamina Gluconacetobacter hansenii (Kontrol-BC) ve Gluconacetobacter hansenii +
Silikon (Silikon-BC) yagi ilave edilerek 14 giin bekletilmistir. Olusan BC tabakalarimin morfolojik 6zellikleri
SEM ile incelenmistir. Su tutma kapasitesi Kontrol-BC ve Silikon-BC ig¢in sirasiyla; 68,31 ve 173,82 kat1 olarak
bulunmustur. Seliilloz verimleri ise sirasiyla Kontrol-BC’de 1,054 g/l ve Silikon-BC de ise 1,234 g/l olarak
belirlenmistir. Diger taraftan, FTIR ve TGA analizleri de yapilarak karsilastirilmig ve benzer yapida olduklar
goriilmiistiir. XRD analizi sonuglarma gore Silikon-BC ilaveli 6rneklerin kristalinitesinin kontrol 6rnegine gore
daha yiiksek oldugu belirlenmistir. Bu sonuglara gore, silikon yaginin seliilloz verimi iizerinde olumlu etkisi
oldugu saptanmustir.

Anahtar Kelimeler: Gluconacetobacter hansenii, Silikon yag:, Karaketerizasyon, Verim

The Effect of Silicone Oil on the Yield of Bacterial Cellulose
Production

ABSTRACT

In this study, silicone oil (CAS registry number 63148-58-3) was used for bacterial cellulose (BC) production
and the results were compared with the literature. For this purpose, Hestrin and Schramm medium (HS) with
Gluconacetobacter hansenii (Control-BC) and Gluconacetobacter hansenii with Silicone Oil (Silicone-BC) was
prepared and cultivated for 14 days. Morphological properties of the BC sheet was examined by SEM and the
cellulose chain diameters were compared. Water holding capacity for Control-BC and Silicone-BC dry samples
were; 68.31 and 173.82 (x100), cellulose yield 1,054 g/l and 1,234 g/l respectively. On the other hand, FTIR and
TGA analyzes were also performed and compared and it was seen that both samples has a similar structure.
According to the XRD analysis results the crystallinity of Silicon-BC was higher than the control sample.
According to these results, it was found that the silicone oil had a positive effect on cellulose yield.
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|. GiRris

SELULOZ tabiatta en fazla bulunan polimerlerden birisidir. Seliilloz 1-4 B Glikoz anhidrit
tinitelerinden meydana gelmistir ve yiiksek mekanik 6zelliklere sahiptir. Elastikiyet modiilii 140-
150 GPa civarindadir ve g¢elige 200 GPa yakin degerler vermektedir. Seliiloz iiretiminde en yaygin
yontem odundan seliiloz hamuru iiretimidir. Bu iiretim sonucunda ise dogal kaynaklarin korunmasi ve
karbondiyoksit gazinin emisyonunun azaltilmasi igin alternatif yontemler 6nem kazanmaktadir [1,2,3].

Bakteriyel seliiloz is Asetik asit bakterilerinin uygun kosullar altinda seliiloz sentezi sonucunda elde
edilen iirlindiir. Bu seliiloz tiiri ayn1 kimyasal yapiya sahip olmasina karsin saf halde bulunmaktadir.
Oysa ki, lignoseliilozik kaynaklardan elde edilen seliiloz; iiretimi 6ncesinde hemiseliilozlar ve lignin
ile beraber bulunmaktadir ve kimyasal islemlerden gegirilerek saflastirilabilmektedir [4].

Bunun yani sira organik ve hidrofilik olmasi nedeniyle de saglik ve kozmetik alaninda da kendisine
yer bulmustur. Yaniklarin ve enfeksiyona ugramis bolgelerin tedavisinde bakteriyel seliiloz
kullanilmaktadir [3,4].

Bakteriyel seliiloz iiretiminde karsilasilan zorluklar ise; karbon kaynaklarinin maliyetli olmasi,sanayi
iiretimi i¢in uygun yontemlerin gelistirilme asamasinda olmasi bulunmaktadir. Diger taraftan, verim
artisina etki eden faktorler de arastirilmaktadir. Bunlardan birisi de bakterinin gelisimi sirasinda sivi
ortaminin yilizeyindeki yiizey gerilimin distirilmesi olmaktadir [5].

Bu calismada ise silikon yag1 ilavesinin farkli oranlarinda nasil bir etkiye yol actig1 arastirilmstir.

Il. YONTEM

2.1. MATERYAL

Deney materyali olarak ATCC’den temin edilen Gluconacetobacter hansenii (Gossele et al.) Yamada
et al. (ATCC® 23769™) ve CAS kayit numarasi 63148-58-3, 0.968 gr/cm3 yogunlukta silikon yagi
(C11H160Si) kullantlmistir.

2.2. METOT

ATCC’den temin edilen Gluconacetobacter hansenii’nin (Gossele et al.) Yamada et al. (ATCC®
23769™) canlandirma islemi ve stok kiiltiirii hazirlanmasi i¢in (SK) liyofilizasyon islemine tabi
tutulmus olan numune, 50 ml Hestrin ve Schramm (HS) ortami iginde 7 giin bekletilmistir. HS igin
asagida verilen formiil uygulamistir [6].

% 2 (w/v) D-Glucose

% 0.5 (wi/v) Peptone

% 0.5 (w/v) Yeast Extract

% 0.27 (w/v) di-Sodium Hydrogen Phosphate (Na2HPOA4)
% 0.115 (wi/v) Citric Acid
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1 hafta sonunda SK i¢in hazirlanan bakteri kiiltiirii, %80 gliserin ve %20 destile su karigsimi ile beraber
karistirtlarak 0.5 ml (Gliserin + Destile Su) ve 1.0 ml Bakteri kiiltiirii seklinde hazirlanip 1.5 ml’lik
eppendorf tiipler i¢ine aktarildi ve -80°C’de muhafaza edildi.

Calismada kullanilacak olan starter i¢in, otaklavlanarak hazirlanan 100 ml HS ortamu ic¢ine daha
onceden hazirlanan SK ilave edildi ve 5 giin bekletildi. Daha sonra 100 ml olmak iizere 2 tekrarli HS
hazirlandi. Hazirlanan HS 250 ml’lik erlenmayer’lere konuldu. Bunlardan bir tanesine, 30 ml silikon
yagi, 90 ml HS, 10 ml starter ilave edildi (%10 v/v). Kontrol 6rnegi ise; 90 ml HS ve 10 ml starter
ilave edildi ve hazirlanan karisimlar 30°C, % 65 Bagil Nem’de beklemeye alindi. Bu karigimlar 14
giin bekletildikten sonra ylizeyde olusan BC tabakasi alinarak 1 saat kaynatildi ve %2’lik NaOH ile
80°C derecedeki su banyosunda 2 saat bekletildi. Daha sonra, akan suyun altinda 1 gece duruland: ve
destile su ile tekrar durulanarak pH 7’ye sabitlendi.

2.2.1. Veriminin Incelenmesi

Durulanan BC tabakas1 20 dakika egimli bir diizlemde bekletilerek fazla suyun uzaklasmasi saglandi.
Daha sonra tartilan numuneler kilitli poset i¢ine konularak -15 de donduruldu. Dondurulan numuneler
dondurularak kurutuldu ve daha sonra SEM, TGA, XRD ve FTIR analizlerine tabi tutuldu.

2.2.2. SEM Analizi

Dondurularak kurutulan deney parcalar1 vakum ortaminda Quanta Feg 450 (Made in Holland) Quorum
marka kaplama cihazi kaplanarak SEM analizine tabi tutulmustur. SEM analizi i¢in 2000 V - 4000 V
arasi giic ve (BSED dedektor Z Cont. yiiksek vakum ile) 5-7 kV arasi bir ayar diizeni uygulanarak
gOrilintli alinmustir.

2.2.3. TGA Analizi

TGA analizi i¢in, SII Model TG/DTA 7200 EXSTRA (Made in Japan) kullanilmistir. Dondurularak
kurutulan bakteriyel seliilozun termal o6zellikleri; 10°/dak ile 30 — 650°C arasinda azot ortaminda
yapilarak belirlenmistir. DTG egrisi ise MS Excell Ofis programi kullanilarak hazirlanmstir.

2.2.4. XRD Analizi

XRD Analizi, Rigaku Smartlab (Made in Japan) cihazi kullanilarak yapilmistir. D/tex Dedektor, X —
Isini tiipiiniin bakir hedefi vardir (2 kW, ka: 1,54 A) ve tiip voltaji 40 kV, 30 mA’dir. Tarama hizi
10°/dak ve tarama aralig1 5° - 50° arasinda belirlenmistir. Kristalinite degerinin belirlenmesi i¢in Segal
tarafindan kullanilan pik yiiksekligi (Peak height) metodundan ve Curve Fitting metodundan
yararlanilmustir.

2.2.5. FTIR Analizi

Dondurularak kurutulup hazirlanan Bakteriyel Selillozun FTIR analizi (4000-800 cm-1) Shimadzu
IRAffinity-1 FTIR (Made in Japan) kullanilarak 4 cm-1 ¢oziiniirliikte ve numune bagina 32 tarama ile
yapilmistir.
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I11. BULGULAR ve TARTISMA

3.1. RUTUBET DEGERLERI VE VERIME AIT SONUCLAR

Deney sonunda elde edilen numunelerin yas (20 dk 45° egimli bir diizlemde bekletildikten sonra) ve
tam kuru agirliklar1 Kontrol-BC ve Silikon-BC i¢in sirasiyla 7.20 g ve 0.1054 g, yas ve tam kuru
agirliklart sirasiyla 21,45 g ve 0,1234 g olarak bulunmustur. BC verimi ise sirasiyla 1,054 g/l ve 1,234
o/l olarak belirlenmistir.

3.2. SEM ANALIZINE AIT BULGULAR

Sekil 1. Silikon-BC (a, b, ¢) ve Kontrol-BC (d, e, /) SEM gériintiileri.

SEM analizi sonuglarina gore (Sekil 1), Kontrol-BC test orneklerinin gbzenekli ve agsi yapida
olduklar1 belirlenmistir. Buna karsin Silikon-BC ags1 yapismin yam sira zar seklinde bir olusuma
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sahiptir. Bunun nedeni,
kaynaklandigi

gostermektedir.

selilloz iplik¢iklerinin birbirine yaklasarak zar seklini

3.3. TGA ANALIZINE ILISKIN BULGULAR

almasindan

sOylenebilir. Bu durum ayni zamanda daha fazla selilloza sahip oldugunu
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Sekil 2. Silikon-BC ve Kontrol-BC TGA analizi grafigi.

Tablo 1. TGA degerlerine iligkin sicakiik degerleri.

T%10 (°C) T%50 (°C) DTGmax (°C) Kiitle Kayb
(%)
Silikon-BC 285 373 357 82
Kontrol-BC 295 363 366 82

Seliillozun degredasyon pik degeri 330°C — 370°C olarak bilinmektedir. Termal analiz sonuglarina
gore Silikon-BC ve Kontrol-BC i¢in, DTGmax pik degerleri sirasiyla 357°C ve 366°C olarak
belirlenmistir ve seliillozun literatiir degerleri ile uyum gostermektedir (Sekil 2) [7]. T%10 degeri ise
sirasiyla 285°C ve 295°C olarak belirlenen deney materyalinin T%50 degerleri de 373°C ve 363°C
olarak Ol¢iilmistir. Kiitle kaybi ise sirasiyla, %82 ve %82 olarak bulunmustur (Tablo 1). Bu
sonuglara gore, Silikon-BC’nin termal kararliligimin Kontrol-BC’ye goére daha iyi oldugu ve kiitle
kaybinin ise ayn1 derecede oldugu belirlenmistir.
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3.4. FTIR ANALIZINE ILISKIN BULGULAR
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Sekil 3. Silikon-BC ve Kontrol - BC FTIR analizi grafigi.

FTIR analizi hidrojen baglarmin kuvvetini ve bu bag ile baglanmis kisimlarin incelenmesi igin
onemlidir. FTIR analizine iligskin grafik Sekil 3’de verilmistir. Analiz sonucunda elde edilen degerler,
saf seliillozun pik degerleri ile karsilastirilmstir. Bu degerler; 3000 cm™, 3350 cm™ ve 3400 cm™ -
3500 cm™ aras1 O-H bagimni, 2880 cm™, 2800 cm™ - 2900 cm™ aras1 C-H bagini, 1100 cm™ - 1160 cm™
C-O-C bagini, 1035 cm™ - 1060 cm™ aras1 C-O bagini, 1300 cm™ C-H bagimi ve 1400 cm™ CH, bagini
gostermektedir [7,8].

Diger bir ¢alismada pik degerleri sirasiyla, 1375 cm * (C-H bagini), 1335 cm™* (O-H bagini), 1315
cm ' (CH, bagini), 1277 cm™ (C-H bagim) ve 1225 cm* (O-H bagim) yapi igerisinde bulunan
kristalin bolgelere isaret etmektedir [9].

Calismada bulunan seliiloz pik degerleri Kontrol-BC igin, 3352 cm™, 3238 cm™, 2899 cm™, 1645 cm™
- 1649 cm™, 1423 cm™, 1340 cm™, 1107 cm™, 1033 cm™, 985 cm™, 904 cm™ olarak bulunmustur.
Silikon-BC igin ise, 3352 cm™, 2935 cm™, 3196 cm™, 1463 cm™, 1348 cm™, 1676 cm™, 1170 cm™,
1074 cm™, 1128 cm™, 1031 cm™ olarak bulunmustur.

Bu sonuglara gore, elde edilen Silikon-BC ve Kontrol-BC deney orneklerinin birbiriyle ve ayni
zamanda da literatiir degerleri ile uyum iginde oldugu goriilmektedir.

614



3.5. XRD ANALIZINE ILISKIN BULGULAR
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Sekil 4. Silikon-BC ve Kontrol - BC XRD analizi grafigi.

Analizler sonucunda (Sekil 4), her bir analiz (Kontrol-BC, Silikon-BC) igin iki ana pik degeri
belirlenmistir. Bu pik degerleri Kontrol-BC ve Silikon-BC igin sirasiyla; 14.36°, 22.56°, ve 14.48°,
22.62° olarak bulunmustur. Kristalinitesi ise Kontrol-BC ve Silikon-BC igin sirasiyla; Segal
metodunda % 63 ve % 75 Curve fitting metodunda ise % 67 ve % 72 olmustur [10,11,12].

V. SoNuC

Silikon yag1 ilavesinin BC verimini % 17 arttirdigi belirlenmistir. Bu durum ileride uygulanabilecek
endiistriyel Olcekteki iiretimde dikkate alindiginda ekonomik fayda getirmektedir. SEM analizi
sonuglar1 Silikon ilaveli ornklerin daha sik yapida oldugunu ortaya koymustur. Bunun nedeni, daha
fazla selilloz ihtiva etmesinden kaynaklanmistir.  Diger taraftan, silikon ilaveli Orneklerin
kristalinitesinin daha yiiksek olmasi elasto-mekanik 6zelliklerinin iyilestigini gostermektedir. TGA ve
FTIR analizleri Kontrol-BC ve Silikon-BC 6rneklerinin benzer yapida oldugunu ortaya koymustur. Bu
sonuglara gore, silikon yagi ilavesinin BC fliretiminde verime olumlu etkisi oldugu ve elde edilen
BC’nin 6zelliklerini de iyilestirdigi kanisina varilmistir.

V. KAYNAKLAR

[1] R.J. Moon, A. Martini, J. Nairn, J. Simonsen, J. Youngblood Chem. Soc. Rev. 40 (2011) 3941—
3994,

[2] R.T. Olsson, A. Samir, G. Salazar-Alvarez, L. Belova, V. Strom, L.A. Berglund, O. Ikkala, J.
Nogués, U.W. Gedde Nature Nanotechnology 5 (2010) 584-588.

615



3]
[4]

[5]
(6]
[7]
(8]

9]
[10]

[11]
[12]

Y.Z Wan, Y. Huang, C.D Yuan, S. Raman, Y. Zhu, H.J. Jiang, F. He, C. Gao Materials
Science and Engineering C 27 (2007) 855-864.

M. Gama, P. Gatenholm, D. Klemm, Bacterial NanoCellulose A Sophisticated Multifunctional
Material, CRC Press Taylor & Francis Group 6000 Broken Sound Parkway NW, Suite 300
Boca Raton, FL 33487-2742, International Standard Book Number-13: 978-1-4398-6992-5
(eBook - PDF) (2013).

A. Putra, A. Kakugo, H. Furukawa, J.P. Gong Polymer Journal 41(9) (2009) 764-770.
S. Hestrin, M. Schramm Biochem. Journal 58 (1954) 345-352.
N. Halib, M.C.1.LM. Amin, I. Ahmad Sains Malaysiana 41(2) (2012) 205-211.

P. Fabio, P. Gomes, N.H.C.S. Silva, E. Trovatti, L.S. Serafim, M.F. Duarte, A.J.D. Silvestre,
C.P. Neto, C.S.R. Freire Biomass and Bioenergy 55 (2013) 205-211.

C. Castro, R. Zuluaga, C. Alvarez, J.L. Putaux, G.G. Caro, O.J. Rojas, I. Mondragon, P.
Ganan Carbohydrate Polymers 89(4) (2012) 1033-1037.

K.C. Cheng, J.M. Catchmark, A. Demirci Journal of Biological Engineering 3(12) (2009)
doi:10.1186/1754-1611-3-12.

N. Terinte, R. Ibbett, K.C. Schuster Lenzinger Berichte 89 (2011) 118-131.
R. Ibbett, D. Domvoglou, D.A.S. Phillips Cellulose 15 (2008) 241-254.

616



