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Bu ¢aligmada, borbor takviye miktarlarinin titanyum dioksit (TiO2)TiO,
yapt tzerindeki etkileri arastirilarak fotokatalitik ve antibakteriyel
ozellikleri incelenmigtir. BorBor takviyeli TiO, nanopartikiilleri
hidrotermal yontem kullanilarak tiretilmistir. Yapisal karakterizasyonu,
X-15mm1  kirtmim  spektroskopisi ile yapilmistir. Taramali elektron
mikroskobu kullanilarak morfolojik karakterizasyonu elde edilmistir.
Bununla birlikte, mevcut ¢alismada sentezlenen TiO;’in antibakteriyel
ve fotokatalitik aktiviteleri incelenmistir. Antimikrobiyal uygulamada,
TiO, nanopartikiillerinin Escherichia coli 0157:H7 ATCC 35130,
Staphylococcus aureus ATCC 29213, Salmonella enterica NCTC 13
gibi ¢esitli referans patojen mikroorganizmalara suglara karst
antibakteriyel aktivite gosterdigi tespit edilmistir. En fazla inhibitor etki
ise Onemli bir gida patojeni olan E. coli O157:H7 bakterisinde
goriilmiigtiir. Takviyesiz ve borbor takviyeli TiO, nanopartikiillerinin
fotokatalitik incelemeleri UV-C 1sima altinda kristal viyole (CV)
katyonik boyasi kullanilarak yapilmistir. Kristal viyole boyasinin TiO,
tarafindan bozunma orant %54,43 olarak hesaplanmistir. Elde edilen
sonuglar umut verici olup takviyesiz ve borbor takviyeli TiO,
nanopartikiillerinin fotobozunma aktivitesinin yani sira biyolojik
uygulamalardaki mekanizmalarini tam olarak karakterize edebilmek ve
potansiyellerini daha iyi anlamak adma daha ileri ¢aligmalara ihtiyag
vardir.
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In this study, the effects of borboron supplementation on titanium
dioxide (TiO,) structure were investigated and its photocatalytic and
antibacterial properties were investigated. BorBoron-reinforced TiO,
nanoparticles were produced using the hydrothermal method. Structural
characterization was done by X-ray diffraction spectroscopy.
Morphological characterization was obtained using scanning electron
microscopy. However, the antibacterial and photocatalytic activities of
the synthesized TiO, were investigated in the current study. In
antimicrobial application, it has been determined that TiO,
nanoparticles show antibacterial activity against various reference
pathogenic microorganisms strains such as Escherichia coli O157:H7
ATCC 35130, Staphylococcus aureus ATCC 29213, Salmonella enterica
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NCTC 13Escherichia coli 0O157:H7, Staphylococcus aureus,
Salmonella enterica. The most inhibitory effects were found in the
bacteria E.coli 0157:H7, an important food pathogen. Photocatalytic
investigations of the obtained non-reinforced and borboron-doped TiO,
nanoparticles were carried out using crystal violet cationic dye under
UV-C irradiation. The degradation rate of the crystal violet dye by TiO,
was calculated as 54.43%. The obtained results are promising, and
further studies are needed to fully characterize the mechanisms of
undoped and borboron-doped TiO, nanoparticles in biological
applications and to better understand their potential as well as
photodegradation activity.

To cite: Tekerek S., Tanrverdi A., Cakmak E. Hidrotermal Yontemle Uretilen Bor Takviyeli TiO,'nin Antibakteriyel ve

Fotokatalitik Aktivitesi.. Osmaniye Korkut Ata Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii Dergisi 2023; 6(Ek Say1): 72-85.

Giris

Metal oksit yari iletkenler arasinda titanyum dioksit (TiO,), hem asidik hem de bazik kosullar altinda
sulu ¢ozeltilerde kolayca sentezlenebilen, geri doniistiiriilebilir ve kararli bir yapiya sahip olmasindan
dolay1 ¢ok ilgi goren bir malzemedir (Chowdhury ve ark., 2012). TiO, nanoyapilari, &zellikle
nanogubuklar, nanogigekler ve nanoteller gibi tek boyutlu yapilar, iyi tanimlanmis kristal yapilari ve
benzersiz optik 6zellikleri nedeniyle miitkemmel elektron tasima 6zellikleri sergiledikleri igin cesitli
alanlarda yaygin bir sekilde tercih edilirler. Giiniimiizde titanyum dioksit (TiO,), olaganiistii
kararlilig, fiziksel ve kimyasal 6zellikleri, kolay erisilebilirligi ve diisiik maliyeti nedeniyle genis bir
uygulama yelpazesinde (6rnegin; pigmentler, kaplama, giines kremi ve boya) kullanilmaktadir
(Haider ve ark., 2017; Popov ve ark., 2005; van Driel ve ark., 2016). TiO, tabanli cihazlarin
performansi genellikle TiO, boyutlarina baghdir. TiO, iceren malzemeler ayrica yiiksek bir yiizey
alanina sahiptir, bu nedenle cihazlar ve etkilesimli ortamlar arasindaki yiizey reaksiyon hizlarim
artirma yetenegine sahip oldugu vurgulanmistir (Valden ve ark., 1998).

Son zamanlarda metal oksit nanomalzemeleri biyomedikal uygulamalarda da yaygin olarak
kullanilmaya baglanmistir (llyas ve ark., 2021). Nanomalzemelerin Bbir¢ok patojen mikroorganizma
tizerinde antimikrobiyal 6zellik sergilemesi ve biyouyumluluk gibi avantajlarigu bu malzemeleri cazip
hale getirmigtir. Nanopartikiillerin hiicre ile temas: sonucu olusan elektrostatik etkilegsim
mikroorganizmalarin hiicre zarinda bulunan lipid tabakay1 par¢alamakta ve hiicre 6liimiine neden
olmaktadir. Bu mikrobisid etki nanopartikiillerin bir antimikrobiyal ajan olarak kullanimina olanak
saglamaktadir (Anbumani ve ark., 2022). Ozellikle giiniimiizde asir1 antibiyotik kullanimina bagl
olarak mikroorganizmalar ¢oklu direng sergilemektedir. Nanomalzemelerin bu mikrobisid etkisi
diistiniildiigiinde biyomedikal alanlarda antibiyotiklere uygun bir alternatif olarak kullanilabilme
potansiyeli ortaya c¢ikmistir. Mevcut ¢alismalar incelendiginde, TiO, nanomalzemelerin
antimikrobiyal, antibakteriyel, antikanser ve antioksidan gibi birgok biyolojik uygulamada etkili bir
madde oldugu belirtilmistir (Aravind ve ark., 2023; Ali ve ark., 2022; Elmehbad ve ark., 2022;
Rajeswari ve ark., 2021). Ancak borbor takviyeli sentezlenen TiO, nanopartikiilii ile ilgili biyolojik bir

uygulamaya rastlanmamustir.
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Cevresel sorunlara neden olan ana problemlerden biri tekstil, boya, miirekkep, plastik, ilag ve
kozmetik sektorlerinde kullanilan boyar maddelerdir (Tanaka ve ark., 2000). Diinya’da {iretilen
boyalarin yaklasik %1-20 aras1 boyama islemleri sirasinda islenememekte ve ¢evreye tekstil atik suyu
olarak verilmektedir (Houas ve ark., 2001). Geleneksel yontemler toksik kimyasallar igerdiginden,
cevreye zararli toksik ara ftriinler tretmektedir. Bu ara dirlinlerin toksik olmayan bilesiklere
doniistiirilmesi karmasik ve zor oldugundan, farkli yontemlerin arastirilmasi gerekmektedir. Son
yillarda metal oksit nanomalzemeler fotokatalitik uygulamalarda da yaygin olarak kullanilmaya
baslanmistir (Giang ve ark., 2023). Vaidehi ve arkadaslari, Solanum lycopersicum yapraklarindan elde
edilen oziitle CuO nanopartikiilleri sentezlemisler ve fotokatalitik aktivitesini, goriiniir 151k altinda
kristal viyole (CV) boyasi i¢in incelemislerdir. Sentezlenen nano pargaciklar zamana bagl olarak,
kristal viyole boyasmna karsi yaklasik olarak %97 oraminda boyanin degredasyonunu sagladigini
kaydetmiglerdir (Vaidehi ve ark., 2018). Fotokatalitik, 151k absorbe ederek yar1 iletken nano
parcaciklar ile gerceklesen reaksiyonlar sayesinde organik kirleticileri uzaklastirmak amaciyla
kullanilmas1 ilkesine dayandigi icin sudaki ve havadaki organik Kkirlilikleri temizleyebilecegi
diistintilmektedir.

Bu c¢alisma hidrotermal yontem kullanilarak borbor takviyeli sentezlenen TiO,’in fotokatalitik ve
antibakteriyel etkilerini degerlendirmeyi amaglamaktadir. Mevcut aragtirmalar incelendiginde borbor
takviyeli TiO; ile ilgili kisitli galigmalar yer almaktadir. Literatiirde genellikle katkili TiO, ile ilgili
calismalar mevcutken borbor takviyeli fotokatalitik ve/veya antibakteriyel aktivitesi tizerine bir
arastirmaya rastlanmamistir. Bu ¢alismada borbor yiiksek oranlarda TiO;’e takviye yapilarak

fotokatalitik ve antibakteriyel aktiviteleri incelenmistir.

Materyal ve Metot

Materyal

Calismada hidroklorik asit (HCI, %37, Sigma-Aldrich), borborik asit (H;BOs, for analysis, Merck),
Titanyum (IV) izopropoksit (Ci,H.304Ti, sentez igin, Sigma-Aldrich), kristal viyole (CasH3z0CIN3)
kimyasallar1 kullanilmustir. Antibakteriyel test igin ise Enterobacter aerugenes ATCC 13048,
Enterococcus durans, Salmonella infantis, Escherichia coli O157:H7 ATCC 35130, Salmonella
enterica subsp. enterica NCTC 13 ve Staphylococcus aureus ATCC 29213 mikroorganizmalari
kullanilmstir. Test mikroorganizmalari Kahramanmaras Siitcii Imam Universitesi Saglik Hizmetleri
Meslek Yiiksekokulu Tibbi Laborboratuvar Teknikleri Programi Laborboratuvarimim kiiltiir

koleksiyonundan temin edilmistir.

Metot
Takviyesiz ve B bor takviyeli TiO, nano¢ubuklarin sentezi
TiO, nanopartikiil sentezleme yontemleri arasinda, hidrotermal yontem, diisiik sicaklikta, farkli

parcacik boyutlar1 ve morfolojileri elde etme esnekligi sundugu igin tercih edilen bir yontemdir. Bu
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nedenle borbor takviyeli TiO, nanopartikiiller, hidrotermal yontem kullanilarak tretilmistir. Tim
kimyasallar ticari olarak satm alinmis ve kullanilmustir. ilk asama da takviyesiz TiO, elde etmek igin;
30 ml deiyonize (DI) su, 30 ml hidroklorik asit (HCI) ile 10 dk siireyle karigtirilmigtir. Daha sonra 1
ml titanyum (IV) izopropoksit (C1,H250,Ti) soliisyona damla damla ilave edilmis ve 15 dk daha
karigtirilmistir. Ardindan ¢6zelti, bir teflon malzeme igerisine konularak otoklav igine yerlestirilmistir.
Hidrotermal reaksiyon, 150°C' de 16 saat boyunca ayarlanabilen elektrikli kiil firinda yapilmistir.
Celikten yapilmig otoklav reaksiyon bittikten sonra oda sicakligina sogutulmustur. Olusan tozlar
birka¢ kez saf su ile durulanmis ve oda sicakliginda kurutulmaya birakilmistir. Takviyesiz TiO, ve
agirlikca %5, %15, %25 ve %35 borbor takviyeli TiO, ayni prosediir kullanilarak iiretilmistir. Ikinci
asamada 10 ml H,O igerisinde agirlikga %5, %15, %25 ve %35 oranlarinda HzBO; (borborik asit) 30
dk boyunca manyetik karistiricida homojen bir ¢ozelti elde edilene kadar karistirilmustir. Tk asamada
elde edilen cozelti ile ikinci asamada elde edilen iki ¢ozelti oda sicakliginda 10 dk boyunca
karigtirllarak TiO,:B B takviyeli ¢ozelti elde edilmistir. TiO,:B B nanopartikiil malzeme sentez
asamalar1 ve deney diizeneginin semas1 verilmistir (Sekil 1). Uretilen takviyesiz ve bor takviyeli TiO,
nanopartikiillerin Karakterizasyonu, X-isim1 kirinim spektroskopisi (XRD) ve taramali elektron
mikroskobu (SEM) ile gergeklestirilmistir.
1 ml C12H2804Ti

30ml H,0 i 15 dk
30 ml HCl
10 dk
:.‘ - M 4
. . - Hidrotermal Oda
B E sentez .P—_ | Sicakligi Tavlama
:""" 30 dk - J, Yikama Ti(dHr)z;B 450°C Ti02:B
10mlHO0 - < j - 1
z ~——— e~ 0 saat
— 10 dk Otoklav
/ 16 saat
o
S=J 150°C
—ngl

Sekil 1. TiO,:B B nanopartikiil malzeme sentez agamalar1

Antibakteriyel aktivite tayini

Calismada hazirlanan nanopartikiillerin test mikroorganizmalar1 {izerindeki etkilerini belirlemek
amactyla Disk difiizyon yontemi kullamilmustir (Boyle ve ark., 1973). Mikroorganizmalar Muller
Hinton Broth (MHB) besiyerinde 37°C 24 saat inkiibe edilerek aktiflestirilmigtir. Kiiltiirlerin
mikroorganizma yogunlugu 0,5 McFarland bulanikligina gére ayarlanmistir. Antibakteriyel aktivite
Ol¢iimiinde Muller Hinton Agar (MHA) besiyeri kullanilmistir. Her bir kiiltiirlerden 100 pL alinarak
MHA besiyerlerine ekimleri yapilmistir. Ardindan 6 mm ¢apindaki steril diskler (Bioanalyse)
besiyerine belirli araliklarla yerlestirilmis ve hazirlanan nanopartikiillerin (TiO,, TiO,:5B, TiO,:15B,
TiO,:35B) konsantrasyonlar1 (10 mg/mL) ayarlanarak 20 pL olarak disklere emdirilmistir. Negatif
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kontrol olarak MHB, pozitif kontrol olarak ise gentamisin (Bioanalyse, 30 mcg) kullanilmuistir.
Ardindan petriler 37°C’de 18-24 saat inkiilbasyona birakilmis ve siire sonunda olusan inhibisyon

zonlar1 dl¢lilmiistiir. Deneyler ii¢ tekrarli olarak gergeklestirilmistir.

Fotokatalitik aktivite

Farkli numunelerin (TiO,, TiO,:5B, Ti0O,:15B, TiO,:35B) fotokatalitik aktivitesi, UV-C (ultra viole)
1s1mast altinda CV ¢dzeltisinin bozunmasiyla belirlenmistir. Fotokatalitik bozunma deneyi i¢in 200
ppm derisimli CV katyonik boyar ¢ozeltisi hazirlanmigtir. Elde edilen soliisyona 0,05 g TiO, humunesi
eklenerek nanopartikiil katkisi gergeklestirilmistir. Siispansiyon, aydinlatmadan Once Kirletici
maddelerin adsorpsiyon dengesini elde etmek i¢in karanlikta 1 saat steril kabinde karistirilmigtir. 15°er
dakika zaman araliginda 2,5 mL siispansiyon pipet yardimiyla alinarak, UV-vis spektrofotometre

kullanilarak analiz edilmistir.

Hiz sabiti, adsorpsiyon periyodundan ve ¢ozeltide kalan CV konsantrasyonundan bagimsiz olarak bir
fotokatalitik aktivitenin belirlenmesini sagladigindan Denklem 1 kullanilmstir.

In (g—s) - k.t )

D) x 100 (2

Bozunma Verimi (%) = (
0

Denklemlerdeki; Coy 1sinlamadan hemen 6nceki ilk konsantrasyonu, C;, ilgili 1sinlama zamanindaki

konsantrasyonunu, k kinetik hiz sabiti ve t 1sinlama siiresini ifade etmektedir.

TiO, fotokatalitik aktivitesi, organik kirlilik olarak kristal viyole (CV) boyasinin UV-C g1k altinda 15
dk arayla 135 dk sonunda bozunmasi incelenerek saptanmustir. Kristal viyole ¢6zeltisinin fotokatalitik

aktivite sonucu bozunmasi kinetik olarak incelenip, fotokatalitik aktivite oranlari hesaplanmustir.

Bulgular ve Tartisma

Uretilen malzemelerin yapisal karakterizasyonu, (Philips X Pert PRO, Cu Ko radyasyonu, dalga boyu
1.54A, 26, 20° ile 80°) ile X-1s1n1 kirimim spektroskopisi (XRD) kullamilarak belirlenmistir. Takviyesiz
ve bor takviyeli TiO, nano pargaciklarin yiizeysel ozellikleri. Morfolojik karakterizasyon, alan
emisyonlu taramali elektron mikroskobu (SEM) (Zeiss EVO 10LS) kullanilarak elde
edilmistiryapilmistir.

Takviyesiz ve B bor takviyeli TiO, nanopartikiillerin X-1s1n1 kirinim desenlerinden yararlanarak kristal
yapilar incelenmistir. B Bor takviyeli TiO, nanogubuklarin kristalografik yapilari, XRD ile analiz
edilmigtir (Sekil 2). Tim kirinim ¢izgileri, numuneler i¢in yiiksek bir kristallik gosterir. Ayrica,
kirmim ¢izgilerinin tepe konumlar1 ve pik yogunluklar, rutil TiO, fazi i¢in standart kirinim verileriyle

uyum saglar. Sekil 1'deki iist kirmmim modeli i¢cin 20’nin 27,68°; 36,33°; 41,46°; 44,33°; 54,53°,
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56,86°; 63,08° 64,41° 69,26° ve 70,11° degerlerinde gbzlemlenen tepe noktalar1 XRD modelleri,
tetragonal fazli rutil TiO, (JCPDS, no. 21-1276) igin standart XRD verileriyle tutarli ve literatiir ile
uyum icerisindedir (Wang ve ark., 2015; Xu ve ark., 2009). TiO, nanogubuklarimin (110) kristal
oryantasyonuna karsilik gelen pik yiiksek kristalligi gosterir. B Bor takviye maddesinin kafes igine
yerlestirilmesi, takviyeleme isleminden 6nce ve sonra aynmi kaldigi i¢in kristal oryantasyonun da bir
degisime sebep olmadigi goriilmektedir. Kirinim piklerinde tiim tepe noktalarinin yogunluklarinda
herhangi bir degisiklik gozlenmezken takviye ile yar1 pik genisliklerinde bir degisimin s6z konusu
oldugu goriilmistiir. Takviyeli nanopartikiiller de genisleyen tepe noktalart gosterirken, rutil TiO,
tozlar daha keskin pikler vermistir. Takviyesiz TiO, ile %5 B bor takviyeli nanopartikiillerin, X-1g1n1
kirmim spektrumlart incelendiginde (101) ve (211) yonelimlerinde TiO; nanogubuklarin polikristal
yapida olustugu gorilmistir. Takviyesiz TiO, ile B bor takviyeli nanogubuklar da rutil faza ait
karakteristik pikler aynen bulunmaktadir. Bu ¢aligmada, takviye ylizdesi arttik¢a kristal boyutunun
artmasi nedeniyle B bor atomunun O atomuyla yer degistirdigi sonucuna varilabilir. B Bor takviyeli
TiO; rutil faz zirvelerinin keskinligi, atomlarin yeniden diizenlenmesinden ve oksijen alaninin borbor
tarafindan isgal edilmesinden kaynaklandigi diisiiniilebilir (Tu ve ark., 2012; Zheng ve ark., 2011).
Aslinda borbor atomlar1 TiO, kafesindeki oksijen atomlarinin yerini alabilir ve B'nin p orbitali O 2p
orbitalleri ile karisir, bu da bant araliginin daralmasina neden olur ve sonu¢ olarak optik tepkiyi
gOriiniir aralifa kaydirir (Zhao ve ark., 2004). Bu durumda, kristal yap1 degismemekle birlikte %5 B
bor takviyeli TiO, orneklerine ait piklerin yapisi TiO’lere kiyasla degistigi goriilmektedir. Bunun
nedeni, anyonlarin kristal biinyesine girmelerinin yapida diizensizlik meydana getirmesi, kusurlu
bolgelerin ve bosluklarin olugsmasidir. Diger bir neden de B bor takviyeli TiO,’lerde kristallerin
kiigtilmiis olmasidir.

BorBor takviyeli numunelere ait ¢izilen XRD grafigine ait piklerin kristal dizilimleri analiz
edildiginde, borborik asidin (B(OH)3) kristal olusumu gozlenir (Sekil 2). B(OH)3' iin olusumu aslinda
numune igerisinde hidrathh B,O3'lin varligin1 temsil eder. Bunun nedeni, B,0Os'iin su buhari ile
reaksiyona girerek numunede B(OH); olusturmasidir (Hashim ve ark., 2019; Liu ve ark., 2015). SEM
gortintiileri ve XRD pik analizlerinden borbor takviyeli TiO, malzemeler de iki farkli borbor yapisina
rastlanmigtir. Bunlardan birisi B,O; digeri ise B4C yapisidir. BorBorik asit yiiksek sicakligin etkisiyle
borborik asidin dehidrasyonu ile kristal hegzagonal borbor oksit yapiya doniis yapmus, titanyum (1V)
izopropoksit (Ci,H,30,4Ti) yapisindaki karbon (C) ile borborik asit icerisindeki borbor atomu ile
etkilesime girmesi sonucu da borbor karbiir (B4C) yapist meydana gelmistir. B(OH); agilar1 ile ICDD
tarafindan olusturulan JCPDS standartlarina gore (21-1272 JCPDS) uyumluluk gostermektedir. Sekil
2’ de verilen XRD piklerinde borbora ait B(OH); ve B,C’ye karsilik gelen baslica iki ana tepe noktasi
tanimlanmustir. Bu pikler (ICDD kart no:00-030-0620) literatiir ile uyumludur (Elbeyli, 2015; Hashim
ve ark., 2021). Yaklasik 26=17,13°’ye denk gelen en yiiksek siddete sahip piklerde B,C olusumu
gozlenirken, 26=14,28°"ye denk gelen diger ikinci pik de ise B,0; varligi kendini géstermistir. %15 ve
%35 B bor takviyeli TiO, nano pargaciklar tizerinde (101) yoneliminde rutil fazda tetragonal ve (111)
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yoneliminde ise Kkararsiz TiO, hegzagonal kristal yapilart olusmaktadir. B Bor takviyeli
nanogubuklarin da (310) yonelimine sahip B,O; kiibik bir yap1 daha olugmustur. Ayrica, %35 B bor
takviyeli TiO, nano pargaciklarin (310) yonelimine sahip B,0; kiibik ve (110) yonelimine sahip rutil
fazda tetragonal kristal yapilar1 da olusmustur. Gézlemlenen borbor’a ait olan tepe noktalar1 standart
XRD verileriyle tutarli ve literatiir ile uyum igerisindedir (Grant, 2007; Hashim ve ark., 2021;
Hashimve ark., 2019a; Hashim, ve ark., 2019b; C. B. Wang ve ark., 2009). BorBor (20 A),
Titanyumdan (60,5 A) daha kiigiik iyon yarigapina sahip olmasi nedeniyle, yiiksek kristallige sahip B
bor takviyeli TiO; iyi bir kristal biiyiimesi saglar (Tu ve ark., 2012).

TiO2 % B0,
%5Bor| |bB,C
%15 Bor| IR (Rutil)

%35 Bor
[a

—~ 14 X o
* - ) ~ ~ - = o~ —~—
a = = o - Q NS 9§
\a) = - BN Od Od
2o — Sm M4
T J__SE s
A A PR

Siddet (keyfi birim)

T T T T T T
20 40 60 80

20 (derece)
Sekil 2. Takviyesiz ve (agirlikca % 5, 15, 35) B bor takviyeli TiO, nanopartikiillerin X-1g1n1 kirinim grafigi

Takviyesiz ve B bor takviyeli TiO, nanogubuk dizisinin morfolojik gériintiileri sirasiyla Sekil 3, a, b, ¢
ve d’de gosterilmektedir. Nanopartikiillara ait verilen SEM goriintiileri incelendiginde tanelerin
homojen olarak dagildigi gortlmiistiir. BorBor takviyesinin artisiyla homojen dagilimin daha da
artt1g1, tanecik boyutlarmin kii¢tildiigi goriilmustiir (Sekil 3). Takviyesiz ve %5, %15 B bor takviyeli
TiO, nanogubuklarin boyutlart yaklasik 300 nm iken, %35 B bor takviyesinden sonra yaklasik 200 nm
civarinda oldugu gozlenmistir. Benzer sekilde, nanogubuklarin kalinliginin da neredeyse 0,5 pm

civarinda oldugu gozlenmistir (Hosgiin veAydin, 2019; Yuan Wang ve ark., 2019).
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Sekil 3. a) Takviyesiz TiO,, farkli miktarlarda b) %5 Borbor takviyeli TiO,, ¢) %15 Borbor takviyeli TiO, ve
d) %35Bor takviyeli borbor takviyeli TiO, nanogubuklarin SEM goriintiileri.

Mevcut calisma ileriki ¢aligmalarda arastirmacilara referans olarak kullanilabilmesi amaciyla en ¢ok
kullanilan oksit tabanli yari iletken olan TiO,’nin Borbor takviyesiyle morfolojik 6zelliklerinin nasil
degistigini arastirmanin yam sira fotokatalitik ve antimikrobiyal ortamlarda kullanilirken verdigi
tepkileri anlamak adina da biiyiik avantaj saglayacaktir.

Tablo 1. Nanopartikiillerin antibakteriyel aktivite sonuglar1

Inhibisyon zonlar1 (mm)

Test mikroorganizmalari TiO, TiO:5B  Ti0:15B TiO:35B Cn

E. aerugenes ATCC 13048 10,5+0,5 8,5+0,5 9+0,3 10+1 19,5+0,5
E. durans 11+1 10+0,3 101 8+0,3 15,5+0,1
55 fg(')' O157:H7 ATCC 115+0,5 11403 111 11413 16,5:0.5
S. enterica NCTC 13 11+0,3 11+0,5 9,5+0,5 11+0,3 19+0,5
S. aureus ATCC 29213 9+0,3 9,5+0,5 9,5+1 9,5+0,5 16,5+1

Takviyesiz ve B bor takviyeli TiO, nanopartikiillerinin inhibitér etkisini belirleyebilmek igin
antibakteriyel aktivite testi yapilmistir. Disk difiizyon yontemine goére hazirlanan TiO, ve B bor
takviyeli TiO, nanopartikiillerinin test mikroorganizmalarina karsi antibakteriyel etkisi Tablo 1’de

verilmistir. Elde edilen sonuclara gore nanopartikiillerin bakterilere kars1 bir mikrobisid etkisi oldugu
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gbzlenmistir. Bakteriler arasinda en yiiksek inhibisyon zonu E. coli O157:H7’de 6l¢iilmiistiir. En az
inhibitor etki ise S. aureus bakterisinde belirlenmistir. Titanyum dioksit ve farkli oranlarda B bor
takviyeli TiO, arasinda ise TiO,’in daha etkili bir inhibitdr oldugu gériillmektedir.

Antibakteriyel aktivite =10
25 ETiO/ %5 Br
TiO/ % 15 Br
20 W TiO/ % 35 Br
:c’ mCn
R 15
[
o
>
L
2o 10
<
£
0
E. aerugenes E. durans E. coli S. enterica  S. aureus
0157:H7

Sekil 4. Takviyesiz ve B bor takviyeli TiO, nanoparcaciklarinin farkli oranlarda bazi bakterilere karsi
antibakteriyel aktivitesi.

Nanopartikiiller ve iyonlarin serbest radikaller iiretmesi indiiklenmis oksidadif stresin olusumuna ve
dolayisiyla reaktif oksijen tiirlerinin aciga ¢ikmasina yol agmaktadir. Olusan reaktif oksijen tiirleri ise
hiicre duvarinin yapisim1  bozmaktadir (Rajeswari ve ark.,, 2021). Metal nanopartikiillerin
mikroorganizmanin hiicre duvart ile kalict bir elektrostatik etkilesime girmesi ve bunun sonucu olarak
hiicre 6liimii metal nanopartikiillerin mikrobisid etkisini gostermektedir (Anbumani ve ark., 2022).
TiO, nanopartikiillerinin antibakteriyel etkisi bir¢ok c¢alismada bildirilmis ve giiglii bir inhibit6r ajan
olarak onerilmistir (Ahmad ve ark., 2020; Rajeswari ve ark., 2021; Subhapriya ve Gomathipriya,
2018). Mevcut calismada ise literatiire kiyasla daha az bir antimikrobiyel aktivite s6z konusudur.
Bununla birlikte B bor takviyesinin aktiviteye belirgin bir farklilik katmadigi gozlenmistir. Literatiirle
olusan bu farkliligin nanaopartikiil sentez yonteminden ileri geldigi diisiiniilmektedir. Caligmamizda
nanopartikiiller hidrotermal yontemle sentezlenmis, yapiya daha da saglamlik katmak amaciyla
tavlama islemi de uygulanmistir. Bu islemin uygulanmasi nanopartikiillerin yapisindaki OH grubunun
ayrilmasina neden olmaktadir. Ozellikle yesil sentez yolu ile iiretilen nanopartikiillerde OH grubunun
varlig1 nedeniyle bakterilerin hiicre duvarinin etkili bir sekilde parcalandigi ve dolayisiyla giiglii bir
mikrobisid etki gosterdigi belirtilmektedir (Ahmad ve ark., 2020).

Test mikroorganizmalart arasinda E. coli O157:H7, S. enterica ve S. aureus insan sagligini tehdit eden
onemli gida kaynakli patojenler arasinda yer almaktadir (Qu ve ark., 2020). Ozellikle bu patojen
bakteriler lizerinde TiO, nanopartikiillerinin inhibitdr etkisi umut vericidir. Gram negatif ve gram

pozitif bakteriler farkli hiicre duvar1 yapisina sahiptir. Gram pozitif bakterilerde hiicre duvar yapisi
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daha kalin bir peptidoglikan tabaka igermektedir. Bu nedenle gram negatif bakterilerde antimikrobiyal
ajanlarin daha etkili oldugu bilinmektedir (El-Batal ve ark., 2019).

Sekil 4°te takviyesiz ve bor takviyeli TiO, nanopargaciklarinin farkli oranlarda bazi bakterilere karsi
antibakteriyel aktivitesi gosterilmistir. Mevcut caligmada da literatiirle uyumlu olarak B bor takviyeli
ve takviyesiz TiO, nanopartikiiller gram pozitif bakterilerde (E. durans ve S. aureus) daha az aktivite
gosterdigi  gbzlenmistir. Bununla birlikte, bu ¢alismada farkli oranlarda B bor takviyeli
nanopartikiillerin de antibakteriyel etkisi arastirilmis ve inhibitdr etkisi belirlenmistir. Giincel
caligmalara bakildiginda B bor takviyeli TiO, nanopartikiiliin antibakteriyel etkisi ile ilgili bir

arastirmaya rastlanmamigtir. Bu ¢alisma bu anlamda 6ncii bir ¢alisma niteligi tagimaktadir.

Mevcut calismada baslangi¢ boya konsantrasyonu (C,) adsorpsiyon dengesi tamamlandiktan sonra
¢ozeltiden belirli miktarlarda alinip maksimum dalga boyundaki (589nm) absorbansi Olgiilerek
belirlendi. Kristal Viyole' in fotobozunmasini incelemek i¢in belirlenen zaman araliklarinda ¢6zeltiden
2,5 mL'lik kisimlar alimarak UV-Vis spektrofotometresinde maksimum dalga boyunda (589nm)
absorbanslar1 6l¢iildii ve Denklem 2 esitligiyle konsantrasyonlar1 belirlendi (Ct). Kristal Viyole' in
fotobozunmasi, C, ise baslangi¢ konsantrasyonudur. Fotobozunma ¢aligmalar1 ayni kosullar altinda

gerceklestirilmis olup elde edilen sonuglar grafikte verilmistir (Sekil 5).
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Sekil 5. TiO, TiO:5B, TiO:15B, TiO:35B B igin kristal viyole fotobozunma verimi
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Sekil 6. TiO, TiO:5B, TiO:15B, TiO:35B B i¢in kristal viyole boyasiin fotobozunmasi

Ayni kosullar altinda 90 dakikalik 1ginlanmadan sonra borbor takviyesiz TiO,’ler katkili TiO,’ye gore
cok daha yiiksek aktivite sergiledigi Sekil 5'teki grafikten g6zlenmektedir. Literatiirdeki farkli
boyalarla borbor katkisinin TiO, {izerindeki bozunma siireci incelenmistir (Xu ve ark., 2009).
Takviyesiz TiO; ile bozunma siirecinde, CV boyasinin %54,4'i 135 dakikalik 1simnlamadan sonra
ayristigl gozlemlenmistir. Kristal viyole boyasi TiO, TiO:5B, TiO:15B B ve TiO:35B B tarafindan
bozunma orani sirastyla %54,43; %43,39; %53,32 ve % 51,75 olarak hesaplanmugtir.

Sonug¢

BorBor takviyeli rutil TiO, nanopartikiillerinin morfolojik karakterizasyonunun yani sira fotokatalitik
ve antibakteriyel ozellikleri de incelenmistir. Mevcut ¢alismada, hidrotermal sentez ile takviyesiz ve
borbor takviyeli (agirlik¢a %5-35) TiO, iiretilmistir. Numunelerin yapisal analizi, liretilen tozlarin
nano ¢ubuk yapida oldugunu ortaya ¢ikarmistir. Olusan yapilarda borbor takviye isleminden sonra
cubuk yapilarimi korudugunu gosterir. BorBor takviyeli nanogubuklar, takviyeli olmayanlara gore daha
diizgiin ve kompakttir. BorBor takviyeli TiO,, takviyesiz TiO, nanopartikiillere gore daha iyi
kristallesme gostermistir. BorBor takviyesinin antibakteriyel ve fotokatalitik performansini azalttigi
tespit edilmis ve takviyesiz TiO;’nin daha iyi Ozellik gosterdigi tespit edilmistir. Takviyeli ve
takviyesiz TiO, antibakteriyel etkileri incelendiginde TiO, nanopartikiillerin iyi bir bakterisid ajan
olabilecegi belirlenmistir. Glinlimiizde artan antibiyotik kullanimi ve bakterilerin bu antibiyotiklere
kargt gitgide daha direngli hale gelmesi onemli bir problem olusturmaktadir. Bu anlamda TiO,
nanoparcaciklari tibbi1 ve farmasotik uygulamalar igin bir alternatif olma potansiyeli tagimaktadir.

Ayni zamanda, mevcut ¢alismada elde edilen fotokatalitik calisma verileri 1s18inda tanecik boyutu
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kiigiildiikge nanopargacigin aktif yiizey alanmmin artis1 ile par¢alanma kapasitesinin azaldigi
diistiniilmektedir. Bu c¢aligma TiO, nanoparcaciklarinin borbor takviyesinin sonuglari azda olsa
etkiledigi goriilmiistiir. BorBor takviyeli TiO, iceren malzemelerin ¢esitli boyalarin fotobozunmasinda
katalizor olarak kullanilabilecegini ortaya koymustur. Ayrica, bu ¢alismanin farkli fotokatalizérlerin
tiretimine fotokatalitik reaksiyonlarda katalizor olarak kullanilmalaria, borbor takviyeli ve takviyesiz
TiO, i¢in farkli boyalarin fotobozunma ¢aligmalarina 151k tutacagi 6ngériillmektedir. Bu ¢alismadan
yola c¢ikarak elde edilen TiO,’nin fotokatalitik ve antibakteriyel aktiviteye borbor takviyesinin

etkisinin arastirilmasi saglik, tip, endiistri, malzeme bilimi alanlarinda 1s1k tutacagi diisiiniilmektedir.
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