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SELGUK UNIVERSITESI FEN FAKULTESI FEN DERGISi YAYIN iILKELERI

Makaleler, A4 (210 mmx297 mm) boyutunda 12 punto Times New Roman yazi tipinde ve c¢ift satir aralikli yazilmalidir. Sayfanin
saginda, solunda, altinda ve tstiinde 2.5’er cm bosluk birakilmali ve yazilar saga-sola dayali olmalidir. Makalenin her sayfasi ve
satirlar numaralandirilmalidir. Yazar ad(lar)1agik olarak yazilmali ve akademik unvan belirtilmemelidir. Tiirk¢e hazirlanan makaleler
Tiirk Dil Kurumu’nun son yazim kilavuzu dikkate alinarak yazilmalhdir.

Makale: Tiirk¢e Baslhik, Tiirkce 0Oz, Anahtar Kelimeler, ingilizce Baslhik, Abstract, Keywords, Giris, Materyal ve Metot,
Arastirma Sonuglari, Tartisma, TesekKiir (varsa), Kaynaklar boliimlerinden olusmalidir. Boliim adlar1 koyu yazilmalidir. Varsa her
bir sekil ve tablolar makale igerisinde bahsedildikleri yerden sonra sirayla yerlestirilmelidir.

Bashk: Kisa ve agiklayict olmali, 14 punto ve koyu, kelimelerin ilk harfi biiyiik olmali, ortalanarak yazilmali ve 15 kelimeyi
gecmemelidir. Ingilizce bashik Tiirkce baslig1 tam olarak karsilamali, 14 punto ve koyu yazilmahdir.

0z: Tiirkce ve Ingilizce 6zlerin her biri 300 kelimeyi gegmemelidir. Tiirkce ve ingilizce 6zlerde sirasiyla “Oz” ve “Abstract” kelimeleri
kullanilmalidir. Oz, ¢aligmanin amacini, nasil yapildigini, sonuglar1 ve sonuglar iizerine yazar(lar)in yaptigi degerlendirmeleri
icermelidir. 0z ve Abstract kistmlarinda kesinlikle referans kullanilmamalidur.

Anahtar Kelimeler: Ozlerin 1 satir altina, her anahtar kelimenin ilk harfi bilyiik digerleri kiiciik harflerle, miimkiinse baghkta
kullanilmayan, ¢alismay1 en iyi bicimde tanimlayacak en fazla 6 anahtar kelime yazilmalidir.

Giris: Bu boliimde; ¢alisma konusu, gerekgesi, konu ile dogrudan ilgili dnceki ¢alismalar ve ¢alismanin amaci verilmelidir.

Materyal ve Metot: Bu boliimde makalede kullanilan materyal ve metot agik¢a belirtilmelidir.

Arastirma Sonuglar:: Elde edilen sonuglar verilmeli, gerekirse ¢izelge, sekil ve grafiklerle desteklenerek bulgular agiklanmalidir. Elde
edilen bulgular tekrardan kaginilmasi amaciyla ya cizelge yada grafik olarak verilmelidir. Istatistiki olarak énemli bulunan faktérler,
uygulanan istatistik analiz teknigine uygun karsilastirma yodntemi ile yorumlanarak ilgili istatistikler tizerinde harflendirme
yapilmalidir. Istatistiki analiz yénteminin dogru secilmedigi ve/ya analizin geregi gibi yapilmadigi durumlarda editérler kurulu
makaleyi degerlendirme disinda tutabilir.

Tartisma: Bulgular ¢alisma ile ilgili glincel makalelerle tartisilmali, ancak gereksiz tekrarlardan kaginilmalidir. Bulgularin baska
arastirmalarla benzerlik ve farkhiliklar1 verilmeli, nedenleri agiklanmalidir.

Tesekkiir: Miimkiin oldugunca kisa olmali ve yapilan katki ifade edilerek verilmelidir.

Kaynaklar: Eserde yararlanilan kaynaklara iliskin atif metin icinde “(Yazarin soyadi, yil)” yontemine gére yapilmahdir. Ornek:
(Yildiztugay, 2006), (Yildiztugay ve Kiiciikddiik, 2012). Yazara atif yapilirsa sadece yayinin yih parantez icine alinmalidir. Ornek:
Yildiztugay (2006)’a gére ya da Bagci ve Kiigiikddiik (2000). Ug ya da daha fazla yazar igin makale icindeki atifta Tiirkge makalelerde
“ve ark.” ; Ingilizce makalelerde “et al.” kullamlmalidir. Ornek: (Yildiztugay ve ark., 2014), (Yildiztugay et al., 2014) veya Ozfidan-
Konaka ve ark. (2015)’e gére. Ayni yazarin ayni yil icinde 1’den fazla yayini varsa, yildan sonra kiiciik harfler verilmelidir. Ornek:
(Yildiztugay ve ark., 2014a). Ayni yazarin birden fazla yayinina atif yapilacaksa yildan sonra noktali virgil (;) isareti ile ayirt
edilmelidir. Ornek: (Yildiztugay, 2012; 2013; 2014). Birden fazla atif yapilirsa atiflar arasinda noktal virgiil (;) kullanilmahdir. Ornek:
(Yildiztugay ve Kiigiikddiik, 2012; Yildiztugay ve ark., 2014; Yildiztugay, 2006).

Kaynaklar boliimiinde metin i¢cinde atifi yapilan tiim kaynaklar alfabetik olarak (yazarlarin soyadlarina gore) ve orijinal dilinde verilir.
Dergi isimleri italik yazilmalidir. Kongre kitaplarinda Tiirk¢e ya da yabanci dilde 6zeti yayinlanmis ¢calismalara atif yapilamaz.
Makaledeki yanlis atif ve kaynak gosterimlerine ait sorumluluk yazar(lar)a aittir.

Dergi:

Asada K (2006). The water-water cycle in chloroplasts: scavenging of active oxygens and dissipation of excess photons. Annu Rev Plant
Physiol Plant Mol Biol 50: 601-639.

Madhava Rao KV and Sresty TVS (2000). Antioxidative parameters in the seedlings of pigeon pea [Cajanus cajan (L.) Millspaugh] in
response to Zn and Ni stresses. Plant Sci 157: 113-128.

LiuZ], Guo YK, Bai ]G (2010a). Exogenous hydrogen peroxide changes antioxidant enzyme activity and protects ultrastructure inleaves
of two cucumber ecotypes under osmotic stress. J Plant Growth Regul 29: 171-183.

Kitap:

Kiling M, Kutbay HG (2008). Bitki Ekolojisi. Palme Yayincilik, Ankara.

Odum EP (1971). Fundamentals of Ecology, Third Edition, W.B. Saunders Company, London.

Kitabin Bir Boliimii:

Babaoglu M, Yorgancilar M, Akbudak MA (2001). Doku kiiltiirii: temel laboratuar teknikleri. (Editorler M. Babaoglu, E. Giirel, S.
Ozcan), Bitki Biyoteknolojisi Cilt I Doku Kiiltiirii ve Uygulamalari, S.U. Vakfi Yayinlari, Konya, s. 1-35.

Eteve G (1985). Breeding for tolerance and winter hardiness in pea. In Hebblethwaite PD, Heath MC, Dawkins TCK (Eds) The pea Crop:
A Basis for Improvement. Butterworths, London. UK, pp. 131-136.

Yazari Belirtilmeyen Kurum Yayinlar::

TUIK (2012). Tarim istatistikleri Ozeti. Tiirkiye Istatistik Kurumu, Yayin No: 3877, Ankara

internetten Alinan Bilgi:

FAO (2013). Production and trade statistics. http: //www.fao.org/economic/ess/ess-trade/en/ (Erisim tarihi:02.10.2013)

Sekiller ve Tablolar: Sekil, grafik, fotograf ve benzerleri "Sekil", sayisal degerler ise "Tablo" olarak belirtilmelidir. Tiim sekil ve
tablolar makalenin icine yerlestirilmelidir. Sekil ve tablolarin boyu tek sayfa diizeninde en fazla 16x20 cm ve cift siitun diizeninde ise
genisligi en fazla 8 cm olmalidir. Sekil ve tablolarin boyutu baskida ¢ikabilecek ¢oziiniirliikte olmalidir. Arastirma sonuglarini
destekleyici nitelikteki resimler 600 dpi ¢oziiniirligiinde "jpeg" formatinda olmalidir. Her tablo ve sekle metin igerisinde atif
yapilmalidir. Tiim tablo ve sekiller makale boyunca sirayla numaralandirilmalidir (Tablo 1 ve Sekil 1). Tablo ve sekil bagsliklar ve
aciklamalari kisa ve 6z olmalidir. Sekil ve tablo baslik yazilar1 10 punto, sekil ve tablolarin igindeki yazilar 9 punto, tablo alti yazilar 8
punto Times New Roman yaz1 karakterinde olmalidir. Tablo ve sekillerde kisaltmalar kullanilmis ise hemen altina bu kisaltmalar
aciklanmalidir.

Birimler: Tiim makalelerde SI (System International d'Units) ol¢iim birimleri kullanilmalidir. Ondalik kesir olarak nokta
kullanilmalidir (1,25 yerine 1.25 gibi). Birimlerde “/” kullanilmamali ve birimler arasinda bir bosluk verilmelidir (m/s yerine ms1,]/s
yerine ] s1, kg m/s? yerine kg m s-2 gibi). Say1 ile sembol arasinda bir bosluk birakilmalidir ( 4 kg N hat, 3 kg m-1s-2,20 Nm, 1000 s4,
100 kPa, 22 °C gibi). Bu kuralin istisnalar1 diizlemsel agilar icin kullanilan derece, dakika ve saniye sembolleridir (°,’ ve ). Bunlar
sayldan hemen sonra konmalidir (10°, 45', 60" gibi). Litrenin kisaltmasi “1” olarak belirtilmelidir. Ciimle sonunda degillerse
sembollerin sonuna nokta konulmamalidir (kg. degil kg).

Formiiller: Formiiller numaralandirilmali ve formiil numarasi formiiliin yanina saga dayali olarak parantez icinde gosterilmelidir.
Formiillerin yazilmasinda Word matematik islemcisi kullanilmali, ana karakterler 12 punto, degiskenler italik, rakamlar ve
matematiksel ifadeler diiz olarak verilmelidir. Metin igerisinde atif yapilacaksa “Esitlik 1” bigiminde verilmelidir (...iliskin model,
Esitlik 1’ de verilmistir).
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Propolis énemli bir ar1 iiriiniidiir. Propolis antimikrobiyal, antikanser/antitlimér, antioksidan, antigenotoksik,
antialerjik ve antienflamatuar aktiviteleriyle ve yapisinda bulunan bilesiklerle insan sagliginda 6nemli derecede
olumlu etkiye sahiptir. Bu makalede Covid-19 pandemisi dolayisiyla son giinlerde daha ¢ok popiiler olmaya
baslayan propolis hakkinda en giincel bilgiler derlenmistir.

Propolis

Review Article

ARTICLE INFO ABSTRACT

Article History

Received 4 February 2022
Revised 16 March 2022
Accepted 17 March 2022

Keywords

Antiallergic
Antiinflammatory
Antigenotoxic
Anticancer/Antitumor
Antimicrobial
Antioxidant

Propolis is an important bee product. Propolis has a significant positive effect on human health with its
antimicrobial, anticancer/antitumor, antioxidant, antigenotoxic, antiallergic and antiinflammatory activities and
compounds found in its structure. In this review, the most up-to-date information about propolis, which has become
more popular in recent days due to the Covid-19 pandemic, has been compiled.

1. Giris

An triinleri denildigi zaman ilk olarak akla gelen bal,
balmumu ve polendir ancak bu triinler buz daginin sadece
goriinen bir kismidir. Bunlardan farkl olarak bal arisinin ar1
sttii, ar1 ekmegi (perga), ar1 zehri, kovan havasi, apilarnil ve
propolis gibi biyolojik 6éneme sahip 6nemli triinleri de
bulunmaktadir (Sorucu ve Orug¢ 2019).

Propolisilk olarak Yunanllar tarafindan kesfedilmistir ve
Yunancada pro ‘on’ ile polis ‘sehir anlaminda olan

*Sorumlu Yazar

sozciiklerden tiiretilmistir (Dogan ve Hayoglu 2012, Pilario
ve ark. 2022). Ghisalberti (1979)'nin yapmis oldugu
calismalar propolis hakkindaki ilk g¢alismalar olarak
yayinlanmistir (Dogan ve Hayoglu 2012).

Bal arilar1 kovanlarinin girisinde koruyucu kalkan
yapmak icin propolisi kullanmaktadirlar. Ayrica kovandaki
catlaklar1 doldurmak, cercevelerin koselerini kovandaki
oluklara yapistirmak ve petek hiicrelerini cilalamak ic¢in
kullanmaktadirlar. Kovanda 6len 6li kertenkele, yilan ve
farelerin viicutlari ar1 tutkaliyla duvara kapatirlar ve boylece

E-posta adresleri: semraarabal996@gmail.com (S. Araba), hozparlak@selcuk.edu.tr (H. Ozparlak)

L ORCID: 0000-0002-3095-1355
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koloniler cliriiyen cesetlerin nahos ve bakteri florasina karsi
korunmus olurlar (Celemli ve ark. 2016, Salleh ve ark. 2021,
Sarikahyave ark.2021, Songve ark. 2021, So6s ve ark. 2022).

Bal arilary; kestane, atkestanesi, kavak tiirleri, kizilagac,
dis budak, hus, cam, erik, okaliptiis, findik, erik, thlamur,
sogiit, akasya, karaagag, goknar ve mese gibi bitkileri
propolis kaynagi olarak kullanmaktadirlar. Bal arilarinin
kullandiklar1 bitkilere ve cografi konumlarina gore
propolislerin kimyasal ve biyolojik icerikleri degismektedir
(Celemli ve ark. 2016).

Propolis, dogal bilesenlerin olduk¢a karmasik bir
karisimidir ve amino asitler, fenolik asitler, fenolik asit
esterleri, sinnamik asit, terpenler, flavonoidler, kafeik asit vb.
bilesenler icermektedir. Bu recinemsi maddenin,
antienflamatuar, antimikrobiyal, antioksidan, antikanser-
antitimor, antigenotoksik ve antialerjik 6zelliklere sahip
oldugu rapor edilmistir (Ozcan 2011, Aydin ve ark. 2018,
Memmedov ve ark. 2018, Unal ve ark. 2020). Bu makalede
Covid-19 pandemisi dolayisiyla son giinlerde daha ¢ok
popliler olmaya baslayan propolis hakkinda en giincel
bilgiler derlenmistir.

2. Propolis ve Uretimi

Propolis, bal arilar1 (Apis mellifera L., 1758) tarafindan
cesitli bitki kaynaklarindan toplanarak iiretilen regineli
maddenin genel adidir (Kim ve ark. 2019, Rocha ve ark. 2021,
Sarikahya ve ark. 2021, Ibrahim ve Alqurashi 2022, Neto ve
ark. 2022). Bal arilari, agaclarin kabuklarindan; bitkilerin
tomurcuklarindan, filizlerinden ve dallarindan, reginemsi
maddeler ve bitki salgilar1 toplamaktadirlar. Daha sonra bas
kisimlarindaki salgi bezlerinden salgilamis olduklar:
enzimlerle bu maddeleri biyokimyasal degisiklige ugratip,
icine biraz bal mumu ekleyerek propolisi olusturmaktadirlar
(Kim ve ark. 2019, Salleh ve ark. 2021, Song ve ark. 2021).
Propolis eski uygarliklardan beri farkli amaglar igin
kullanilmaktadir. Ornegin; Misirhlar propolisi ¢iiriime
onleyici o6zelliginden dolay1 oliillerini mumyalamak i¢in
kullanirken, Yunanlilar ve Romalilar cilt lezyonlarini
iyilestirmek icin antiseptik olarak kullanmislardir. Ayrica
Inkalar ise propolisi ates diisiiriicii olarak kullanmislardir
(Pilario ve ark. 2022). Propolis su anda diinyanin cesitli
bolgelerinde saghg gelistirmek ve hastaliklar1 énlemek i¢in
ticari bir besin takviyesi olarak yaygin bir sekilde
kullanilmaktadir (Hirata ve ark. 2021, Song ve ark. 2021).
Arilar koloniler halinde yasadiklari i¢in enfeksiyonun bir
aridan digerlerine yayilmasi hizhidir. Propolis ise bu
enfeksiyonun yayilmasini engellemektedir. Ayn1 zamanda
propolis, kovandaki nem seviyesini ve sicakligi da
dengelemektedir (Sarikahya ve ark. 2021).

Genel olarak arilar iiretmis olduklari propolisi kovanin
yogun olarak ortl tahtalar1 arasina, ugus deligi arkasina ve
dip tahtasina biriktirmektedirler fakat ugus deligi arkasina
ve dip tahtasinda biriktirilmis olan propolis, icerisine mum
kirmtilar1 ile artik maddelerin bulasmasi sebebiyle saf
degildir. Arilarin ortii tahtalarina biriktirmis olduklar:
propolis, ucus deligi arkas1 ve dip tahtasinda biriktirilen
propolise gore daha temiz ve saftir (Kim ve ark. 2019).

Arlar tutkal kaynagi bitkilerden recineleri toplayip
isleyerek propolisi olusturmaktadirlar. Tutkal kaynagi
bitkiler ise Diinya’'nin bolgelerine gore farklilik
gdstermektedir ve dagilimlari ayni degildir. Ornegin; tutkal
kaynag1 bitki olarak Rusya’da hus, kavak, ¢am; ABD’deki
Hawaii adalarinda Apocynaceae ve popillasyonu; Bati
Avusturalya’da ¢im agaci, ¢cam; Cin’de camgiller, ségiitgiller,
servigiller, husgiller; Brezilya’da Baccharis spp., Araucaria

spp.; Tirkiye’de ise kestane, at kestanesi, kavak tiirleri,
kizilagac, disbudak, hus, ¢cam, erik, okaliptiis findik, thlamur,
sogiit, akasya, karaagag, goknar ve mese hakimdir (Kumova
2002, Celemli ve ark. 2016, Cui ve ark. 2021). Giinlimiizde
bitkilerin kokenine gére propolis Populus tipi, Baccharis tipi,
Clusia tipi, Macaranga tipi ve Akdeniz tipi olarak bes ana
gruba ayrilmaktadir (Cui ve ark. 2021).

Aricilar propolisin  miktarim1  ylikseltmek igin sert
sogugun baslamasina kadar ortii tahtalarinin yerine plastik,
metal veya naylondan yapilmis olan {izerinde arilarin
gecemeyecegi sekilde (3 mm genislik) agikliklarin oldugu i¢
kapaklar kullanmaktadirlar. Ustiine bez gibi parcalar
ortiilmeden i¢ kapaklarin iizerine dis kovan kapagi kapatilip
yerlestirilir ve i¢ kapak kovanin iistlerine yerlestirilip monte
edilerek, tstiinde yer alan bosluklar isci arilar tarafindan
propolisle kapatilir. i¢ kapagin propolisle dolmasiyla birlikte
kapak alinip dondurucuya konulur. Sogukta sertlesip
kirilgan bir hal alan propolis, i¢ kapagin hafif bir sekilde
biikiilmesiyle birlikte ayrilir. Bu i¢ kapaklar propolis
iretiminde yaygin olarak kullanilmaktadir. Macaristan’da bu
i¢ kapaklarin plastikten yapilanlarinin metalden yapilanlara
gore daha olumlu sonuglar gosterdigi belirtilmistir.
Japonya’da ise yine metal i¢ kapaklar yerine naylon i¢
kapaklarin kullanilmasi 6nerilmistir (Kumova 2002).

3. Propolisin Fiziksel ve Kimyasal Ozellikleri

Propolisin fiziksel o6zellikleri toplanmis olduklari
bolgenin iklimine ve cografi ozelliklerine gore farkliliklar
gostermektedir (Caliskol 2013). Propolis 25-45 °C
sicakliklarda yumusak, esnek ve oldukca yapiskan halde
bulunur, ayni zamanda 60-70°C sicakliklarda
eriyebilmektedir. Diisiik sicakliklarda propolis donmus veya
sertolabilir ve 0 °C’de kirilgandir (Caliskol 2013, Onur ve ark.
2022). Propolisin renkleri bitki kaynaklarina gore
degismektedir ancak genel olarak yesilden koyu sariya, koyu
saridan koyu kahverengine ve koyu kahverenginden siyaha
dogru degismektedir. Propolisin yas1 gencken yesil ve sari
tonlarindadir ve yas1 arttikca da koyulasarak koyu
kahverengine donmektedir (Caliskol 2013, Sarikahya ve ark.
2021).

Propolisin kimyasal bilesimi bolgesel bitki ekolojisine ve
cografyasina bagh olarak olduk¢a karmasiktir (Liao ve ark.
2021, Ibrahim ve Alqurashi 2022). Ancak genel olarak
propolis, %50 recine ve bitkisel balzam, %30 balmumu, %10
esansiyel ve aromatik yaglar, %5 polen ve %5 organik
bilesikler ve mineraller iceren diger maddelerden
olusmaktadir (Rushdi ve ark. 2014, Salleh ve ark. 2021, Song
ve ark. 2021, Ibrahim ve Alqurashi 2022, Onur ve ark. 2022,
Pilario ve ark. 2022). Propoliste simdiye kadar yerel flora,
fitocografya ve iklim kosullarina gore degisen, farkh bitki
kaynaklari tarafindan saglanan, Diinya ¢apinda 500’den fazla
farkl bilesik tanimlanmistir (Peixoto ve ark. 2021).

Propolis ham olarak kullanildiginda reginemsi yapisi
sebebiyle biyoyararliligi ¢cok diistiktiir. Bu nedenle propolis
cesitli ¢oziicilerde ¢oziindirilerek ekstraktlar halinde
tiilketmek daha uygun ve yararlidir. Propolis eter, kloroform,
aseton ve su da kismen ¢oziiliirken, en iyi ¢6ziindigl ¢oziicii
ise %70’lik etanoldiir (Giilbol Duran 2007, Keskin 2018).
Ancak etanol de propolisin tiiketimini kisitlamaktadir
(Keskin 2018).

Flavonoidler, aromatik asitler, diterpenoid asitler,
triterpenoidler ve fenolik bilesikler propolisin ana
bilesenleridir (Rushdi ve ark. 2014).
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Tablo 1

Propoliste Belirlenen Bilesik Gruplari ve Sayilar1 (Dogan ve Hayoglu 2012).

Tanimlanan Bilesikler Bilesik Sayis1 Tanimlanan Bilesikler Bilesik Sayis1
Flavanoidler 38 Alkoller, Ketonlar, Fenoller 8
Hidroksiflavonlar 27 Heteroaromatik Bilesikler 12
Hidroksiflavononlar 11 Terpen ve Sekuterpen ve Tiirevleri 7
Aminoasitler 24 Alifatik Hidrokarbonlar 6
Benzoik Asit ve Tiirevleri 12 Se.kuterpen ve Triterpen 11
Hidrokarbonlar
. Steroller ve Steroid
Asitler 8 Hidrokarbonlar 6
Esterler 4 Mineraller 22
Benzaldehit Tiirevleri 2 Seker 7
Tablo 2
Propoliste tanimlanan yeni bilesikler (Kumova 2002).
Bilesikler Bilesikler
Aromatik Bilesikler Flavonoidler

1. 5-phenyl-trans, trans-2,4-pentadienoic acid

2. 5-phenyl-trans-3-pentenoic acid

3. dodecyl caffeate

4. tetradecenyl caffeate

5. tetradecyl caffeate

6. hexadecy caffeate

7. (+)-treo-1-C-quayacylglycerol
8.3-[4-hydroxy-3-(3-oxobut-1-enyl) phenyl]acrylic acid

9. 5,7,4’-trihydroxy-6,8-dimethoxy flavone
10. sideritiflavone

11. myricetin 3,7,4’,5"-tetramethyl ether

12. quercetin 3,7,3’-trimethyl ether
13.5,6,7-trihydroxy-3,4’-dihymethoxyflavon
14. aromadendrine-4'methyl ether

15. 3,5,7-trihydroxy-6,4’-dimethoxyflavon

Prenylated p-coumaric asitler

Acetophenone tiirevleri

16. 3,5-diprenyl-4-hydroxycinnamic acid

17. 3-prenyl-4-dihydro-cinnamoyloxycinnamic acid

18. 2,2,-dimethyl-6-carboxyethenyl-2H-1- benzopyran

19. 9-E-,2-dimethyl-6-carboxyethenyl-8-prenyl-2H1-benzopyran
20. 3-prenyl-4-hydroxycinnamic acid

21. 3-prenyl-4-(2-methoxypropionyl)-cinnamic acid

22.(E)-3- [2,3-dihydro-2-(1-hydroxy-1 methylethyl) - prenyl-
benzofuran-5-yl]-2-propenoic acid

23. 2-[1-methyl]-vinyl-5-acetylcumarane
24. 2-[1-hydroxymethyl]-vinyl-6-acetyl-5- hydroxycumarane
25. 2-[1-acetoxymethyl]-vinyl-6-acetyl5hydroxycumaran

Caffeoylquinic asitler

Lignanlar

26. 3-caffeoylquinic (chlorogenic) acid
27. 4-caffeoylquinic acid

28. 5-caffeoylquinic acid

29. 3,5-dicaffeoylquinic acid

30. 4,5-dicaffeoylquinic acid

31. 4,5-dicaffeoylquinic acid methyl ester
32. 3,4-dicaffeoylquinic acid

33. 3,4-dicaffeoylquinic acid methyl ester

34. -(4-hydroxy-3-methoxyphenyl)1,2-bis-(4-[(E)-3- acetoxypropen-1-
yl]-2-methoxyphenoxy) propan-3-ol acetate

35. 1-(4-hydroxy-3-methoxyphenyl)-2(-4-[(E)-3- acetoxypropen-1-yl]-2
methoxyphenoxy) propan-1,3- diol 3-acetate (erythro- and treo)

36. 3-acetoxymethyl-5-[(E)-2-formylethen-1-yl]-2- (4-hydroxy-3-
methoxyphenyl)-7-methoxy-2,3- dihydrobenzofuran

37. sesamin

38. aschantin

39. sesartenin

40. yangambin

Diterpenik asitler

Triterpenler

41. ent-17-hydroxy-3,13Z-clerodadien-15-oic acid
42.15-0x0-3,13Z-kolavadiene-17-oic acid and its Eisomer
43. communic acid

44. imbricatoloic acid

45. isocupressic acid

46. acetylisocupressic acid

47.8(17),13E -labdadien-15,19-dioic acid

48.8(17),13E -labdadien-15,19-dioic acid 15-methyl ester
49. 19-0x%0-8(17),13E-labdadien-15-oic acid

50. 13-hydroxy-8(17),14-labdadien-19-oic acid

51. b-amyrin
52. cycloartenol

Ugucu Bilesikler (GS-MS ile)

Monoterpenler

53. a-pinene
54.b-pinene

55. g-terpinene

56. geraniol

57. linalyl propionate

Sesquiterpenler
58. ledol

Tablo 1 ve Tablo 2’de propolisin bilesenleri verilmistir.
Sinnamik asit tiirevleri ve flavonoid iceren fenolik bilesikler,
bilesenleri 1liman bolgelerden toplanan propolislerde daha
¢ok bulunmaktadir. Prenilath ve diterpenler gibi bilesikler

1liman bolgelerden elde edilen propolislerde ¢ok az miktarda
bulunurken, Giiney = Amerika’da {retilen tropikal
propolislerin icerisinde ise flavonoidler ve diger gruptan
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bilesikler ile lignan birlikte bulundugu rapor edilmistir
(Kumova 2002, Dogan ve Hayoglu 2012).

Bunlara ek olarak propolis i¢erisinde niasin, A, C, E, B1,
B2, B5, B6 vb. vitaminler de yer almaktadir ve karoten
acisindan da oldukc¢a zengindir (Giiney ve Yilmaz 2013,
Abdellatif ve ark. 2021). Amidler, proteinler, amino asitler ve
aminler propoliste yer alan azotlu bilesiklerdir. Ldsin,
metiyonin, serin, valin, sistin, histidin, triptofan, aspartik,
glutamik, fenilalanin, arginin, treonin, lizin, tirozin, prolin,
alanin vb. amino asitlerde bulunan azot, % 0.7 oraninda
propolis igerisinde bulunmaktadir (Giiney ve Yilmaz 2013).

Propoliste bulunan inorganik maddeler Sodyum (Na),
Potasyum (K), Magnezyum (Mg), Kalsiyum (Ca), Baryum
(Ba), Bor (B) (eser), Stronsiyum (Sr), Cinko (Zn), Kadmiyum
(Cd), Aliminyum (Al), Silisyum (Si), Selenyum (Se) (eser),
Demir (Fe), Nikel (Ni), Krom (Cr), Mangan (Mn), Titanyum
(Ti), Gimiis (Ag), Kobalt (Co), Vanadyum (V) seklindedir.
Propolisin inorganik maddeleri {izerine yapilan son
zamanlardaki calismalarda Makedonya 6rneklerinde Ca, Mg,
K, Na, Fe ve Zn tespit edilmistir. Kiiba érneklerinde ise Fe,
Mn, Zn ve Co tespit edilmistir (Celik ve ark. 2017).

Tablo 3
Farkli Cografik Bélge Propolislerinin Karakteristik Ozellikleri (Kumova
2002).

Cografik Orijin

Bitki Kaynag: Asil Bilesenler
pinocembrin,
pinobanksin,
pinobanksin-3-0-
acetate, chrysin,
pinobanksin-3-0-
acetate, chrysin,
galangin, caffeates
(benzyl,
phenylethyl, prenyl)
acacetin, apigenin,
ermanin,
rhamnocitrin,
kaempferid, a-
acetoxybetulenol
prenylated p-
coumaric asitler
prenylated
acetophenones,
diterpenic asitler
furoruran lignanlar

Avrupa, Asya, Kuzey

Amerika Populus spp.

Kuzey Rusya Betula verrucosa

Baccabhris spp.

Brezilya Araucaria spp.

Kanarya Adalari Bilinmiyor

Arastirmalar sonucunda Tablo 3’ de goriildigi gibi
cografik bolge ve bitki kaynagi farkindan dolay1 propolislerin
bilesik olarak igerikleri farklilik gostermektedir.

Bozkus ve ark. (2021) 14 yil siiren bir ¢alisma sonunda
propolisi suda ¢6zmeyi basarmiglardir. Yaptiklari calismada
Tiirkiye'nin c¢esitli yorelerinden toplanan ve giiniimiizde
onemi giderek daha fazla anlasilmaya baslanan Tiirk
propolisinin sulu ekstrakti ve etanollii ekstraktinda HPLC-
DAD ve GC-MS araciligiyla iceriginde bulunan bilesenlerin
kalitatif ve kantitatif olarak belirlemeyi amaglamiglardir.
HPLC-DAD ile yapilan analizlerinde Tiirk propolisinin sulu
ekstraktinin fazla miktarda kafeik asitin (204.00 pg/mL)
yanisira trans-sinnamik, klorojenik ve kafeoilkuinik asitleri
icerdigi, etanolli ekstraktin ise ¢ok yliksek miktarda krisin
(641.33 pg/mL), kafeik asit fenetil ester (630.67 pg/mL),
pinosembrin (572.67 pg/mL), galangin (534.11 pg/mL),
naringenin (372.39 pg/mL) ve ayn1 zamanda kaempferol,
trans-sinnamik asit, kafeik asit, mirisetin, kuersetin gibi
diger flavonoid ve fenolik asitleri icerdigi belirlenmistir. Rtx-
1 ve Rtx-5ms olmak lizere farkh iki kolon kullanilarak
yapilan GC-MS analizlerinde ise Rtx-5ms kolonla sulu
propolis ekstraktinda ¢ok daha fazla bilesen tespit edilmistir.
Rtx-5ms kolon ile yapilan analizde sulu propolis ekstraktinin

kuinik asit ve ferulik asit igerdigi, Rtx-1 kolon kullanilarak
yapilan analizde ise etanollii propolis ekstraktinin kafeik asit
bulundurdugu belirlenmistir. Bu analizler neticesinde her iki
kolon ile belirlenen sulu ve etanollii propolis ekstraktlarinin
seker bakimindan ¢ok daha zengin igerige sahip oldugu
saptanmistir.

4. Propolisin Biyolojik Aktiviteleri

Propolisin fiziksel ve kimyasal 6zellikleri gibi biyolojik
aktiviteleri de bolgeden bélgeye farklillk gdstermektedir
(Sarikahya ve ark. 2021). Propolisin biyolojik aktivitesi,
icerisindeki polifenoller, flavonoidler, flavanoller,
flavononlar, aromatik asitler, fenolik asitler, kafeik asit fenil
esterleri, antosiyaninler, lignanlar, triterpenler vb.
bilesiklere baghdir (Caliskol 2013, Ertiirk ve Giiler 2013). Bu
bilesik  gruplarmin  antimikrobiyal, antienflamatuar,
antioksidan, antigenotoksik, antikanser-antitimor,
antialerjik etkileri vardir (Albayrak ve Albayrak 2008, Ertiirk
ve Giiler 2013, Unal ve ark. 2020, Campoccia ve ark. 2021, Cui
ve ark. 2021, Ibrahim ve Alqurashi 2022).

4.1. Propolisin antimikrobiyal aktivitesi

Bir¢ok calisma propolisin, parazitler, bakteriler, viriisler
ve mayalar dahil olmak i{izere farkh tlrdeki
mikroorganizmalara karsi antimikrobiyal aktivitesini ortaya
koymustur (Almuhayawi 2020). Propolis, gram (+)
bakteriler iizerinde 6nemli derecede bir etki gosterirken,
gram (-) bakteriler {zerinde smrh diizeyde etki
gostermektedir (Albayrak ve Albayrak 2008, Almuhayawi
2020, Mizuno ve ark. 2021, Vadillo-Rodriguez ve ark. 2021,
Vica ve ark. 2021). Propolisin ¢ogunlukla gram (+)
bakterilere karsi daha yiiksek antimikrobiyal aktivite
gostermesinin nedeni bu bakterilerin dis zar yapisindan
kaynaklandig1 gosterilmistir (Almuhayawi 2020, Vadillo-
Rodriguez ve ark. 2021). Propolisin i¢erisinde bulunan basit
fenoller, fenolik asitler, flavonoidler ve polifenoller aktif
antimikrobiyal ajanlardir (Laleni ve ark. 2021, Ibrahim ve
Alqurashi 2022). Propolisin etanol ekstrakti, su ve kloroform
ekstraktlarina gore daha yiiksek antimikrobiyal aktivite
gostermektedir (Bouchelaghem 2021).

Tablo 4
Propolisin etki ettigi bazi mikroorganizmalar (Dogan ve Hayoglu 2012).
Hedef Organizma Hedef Organizma
Bakterisidal Etkileri Fungisidal Etkileri
Bacillus larvalari Candida albicans
Staphylococcus tiirleri Aspergillus niger
Staphylococcus aureus Botrytis cinerea

Streptococcus Ascosphaera apis
Streptomyces Plasmopara viticola
Saccharomyces cerevisiae Antiviral Etkileri
Escherichia coli Herpes

Salmonella ve Shigella Patates virlisti
Salmonella Influenza

112 anaerobik sus Nematodisidal Etkileri

Klebsiella pneumoniae Ascaris suum

B. subtilis ve digerleri

Bir ¢alismada propolisin 600 farkli bakteri susuna karsi
antibakteriyel aktivite gosterdigiyle ilgili veriler analiz
edilmistir (Almuhayawi 2020). Propolisin antibakteriyel
aktivitesi icerisindeki kafeik asit feniletil, flavanol, ester
flavonoid, pinocembrin ve galangin gibi bilesenlerin etkisiyle
ortaya ¢ikmaktadir (Almuhayawi 2020, Laleni ve ark. 2021).
Bu bilesenler bakterilere, bakteriyel RNA polimerazi inhibe
ederek etki etmektedir (Almuhayawi 2020, Kuley ve ark.
2021). Propolisin antibakteriyel etkinligiyle ilgili birkag olas1
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mekanizma Onerilmistir. Bunlar; niikleik asit sentezi
inhibisyonu, sitoplazmik membran fonksiyon degisikligi,
enerji metabolizmasi inhibisyonu, biyofilmlerin gelisimine
afinitenin azaltilmasi, hiicre zar1 proteinlerinin inhibisyonu,
zar gecirgenliginden 6diin verme ve bakteriyel direncin
azaltilmasidir (Almuhayawi 2020).

Yapilan bir calismada arastirmacilar, propolisin etanolle
ekstrakte olmus hallerinin eritromisinin antimikrobiyal
etkisini degistirmezken, vankomisin, seftriakson ve
kloramfenikoliin etkisini orta derece arttirip, streptomisin,
gentamisin ve ampisil'inin etkisini yiliksek oranda
arttirdigini gézlemlemislerdir (Albayrak ve Albayrak 2008).
Propolis sentetik antibiyotiklerin aksine wuzun siire
kullanildig: zaman zararli bakterilerde direng
olusturmamaktadir ve ayn1 zamanda yararh bakterileri de
olumsuz etkilememektedir (Kumova 2002).

Propolis icerisinde bulunan flavonoidler ve fenolikler
gibi belirli yapilarin, viriisler iizerinde antiviral aktiviteye
sahip oldugu tespit edilmistir (Sarikahya ve ark. 2021).
Propolis igerisindeki bu bilesenler, viriisiin replikasyonunu
etkili bir sekilde kontrol etmektedir ve konak savunma
sistemini aktive edebilmektedir (Cui ve ark. 2021, Sarikahya
ve ark. 2021). Tablo 4’ de ismi verilen viriislerden farkl
olarak propolis, Pseudorabies viriisine, SARS-CoV-2
viriisiine, Retroviriislere, Human Immunodeficiency Virus
(HIVY'e ve ciftlik hayvanlar1 ve kiimes hayvanlar1 bulasici
viriisiine de etki etmektedir (Cui ve ark. 2021, Liao ve ark.
2021, Silveira ve ark. 2021).

Yildirim ve ark. (2004), Tiirk propolisinin tiiberkiiloza
kars1 etkisini arastirmis ve sulu propolis ekstraktinin farkl
mikobakteri tiirlerine karsi antitiiberkiiloz aktiviteye sahip
oldugunu tespit etmislerdir.

Silva ve ark. (2021), Brezilya kirmizi propolisinin
Schistosoma mansoni lzerindeki etkilerini ex vivo ve bir
hayvan modeli olan Sistozomiyazis de gozlemlemeye
calismiglardir. In  vitro, fenotipik ve tegumental
degisikliklerin yan1 sira ham propolis ekstraktinin eslesme
ve yumurta lretimi tizerindeki etkilerini izlemislerdir. Hem
olgunlasmamis (erken enfeksiyon) hem de yetiskin (kronik
enfeksiyon) solucanlarla enfekte olmus bir fareye, propolisi
oral gavaj yoluyla uygulamislardir. Uygulanan propolisin
motiliteyi azalttigr ve ex vivo yetiskin parazitlerde %100
oliime neden oldugu gézlemlenmistir. Oliimciil olmayan
konsantrasyonlarda ise yumurtlamada belirgin bir azalma
oldugunu goézlemlemislerdir. Ek olarak, taramali elektron
mikroskobunda da Sistozomlarin tegumentinde morfolojik
degisiklikler tespit edilmistir.

Propolisin antiprotozoal aktivite olarak Trichomonas,
Toxoplasma, Giardia ve Plasmodium gibi hastalik etkenlerine
karsi da etkili oldugu belirtilmistir (Unal ve ark. 2020).

4.2. Propolisin antienflamatuar aktivitesi

Fagosit migrasyonu, monosit, nétrofil ve makrofaj
birikimi sebebiyle doku fonksiyonu kaybiyla sonuglanan
olaylar zinciri biitiinline enflamasyon denilmektedir
(Memmedov ve ark. 2017). Bununla birlikte, siddetli ve
kronik enflamasyon, bir¢ok hastaligin patolojisinde 6nemli
bir rol oynamaktadir (Giizelmeric ve ark. 2021). Propolis
cesitli mediatorlerin salinimini engelleyerek, trombosit
agregasyonu ve eikazonoidlerin sentezini inhibe ederek
enflamasyonu engellemede yardimci olmaktadir
(Memmedov ve ark. 2017). Propoliste antienflamatuar
aktiviteden sorumlu olan bilesikler flavonoidler (kuersetin,
krizin, galangin, kaempferol) ve fenolik asitlerdir (kafeik asit,
kafeik asit fenil ester (CAPE), ferulik asit, sinamik asit vb.)
(Aldemir ve Memmedov 2019, Cui ve ark. 2021). Propolisin

antienflamatuar aktivitesine dahil olan ana mekanizmalar;
siklooksijenaz ve prostaglandin biyosentezinin inhibisyonu,
serbest radikal sliplirme, nitrik oksit sentezinin inhibisyonu
ve azalilmis  enflamatuar  sitokin  salgilanmasini
icermektedir (Conte ve ark. 2022).

Silveira ve ark. (2021), propolisin Covid-19’un olumsuz
etkilerini azaltabilecegini diistinmiislerdir. Yaptiklar:
calismada zorlu bagisiklik ve enflamatuar fenomenleri tesvik
eden siddetli akut solunum sendromu koronavirtis 2 (SARS-
CoV-2)  lizerine  propolisin  etkilerini incelemeyi
amaclamiglardir. Hastanede yatan 124 hastanin 40'1na 400
mg/giin propolis, 42’sine 800 mg/giin propolis vermislerdir.
Diger kalan 42 hastay1 ise kontrol grubuna atamiglardir.
Miidahale sonrast her iki propolis grubu hastalarin
hastanede kalis siireleri, kontrol grubuna gore daha kisa
oldugu goriilmiistiir. Propolisin oksijen takviyesi ihtiyacini
onemli olcliide etkilemedigi gozlemlenmistir ancak yiiksek
doz propolis grubunda, kontrollere gore, daha diistik bir akut
bobrek hasari oldugu belirtilmistir. Sonug olarak propolisin
hastanede yatan Covid-19 hastalar1 i¢in klinik faydalar
sagladig tespit edilmistir.

4.3. Propolisin antioksidan aktivitesi

Oksidasyonu engelleyen veya olusumunu geciktiren her
tirli bilesige antioksidan denilmektedir (Caliskol 2013).
Antioksidanlar, lipidlerin oksidasyonunu 6nleyebilme ya da
yavaslatabilme &zelligine sahiptirler (Coskun ve Inci 2020).
Kafeik asit, kafeik asidin tiirevleri, CAPE, ferulik asit gibi
hidrosinnamik asitler, protokatesik asit ve gallik asit gibi
hidrobenzoik asitler, lipid sisteminde ve emiilsiyonda
yiuksek antioksidan aktiviteye sahip bilesenlerdir
(Memmedov ve ark. 2017). Propolis ise yiiksek polifenol ve
flavonoid icerigiyle giiclii antioksidan aktiviteye sahiptir
(Shehata ve ark. 2020, Irigoiti ve ark. 2021, Ibrahim ve
Alqurashi 2022). Ayrica yiiksek antioksidan kapasiteye sahip
propolisler yiiksek polen icerigine de sahiptir (Caliskol
2013). Propolisin antioksidan aktivitesi vitamin C’den daha
giigliidiir (Unal ve ark. 2020). Propolisin yapisindaki
flavonoid bilesikleri igerisindeki kuersetin en yiiksek radikal
temizleme 0Ozelligine sahip bilesendir (Memmedov ve ark.
2017, Cui ve ark. 2021). Propolis icerisindeki bu bilesenler
serbest radikalleri temizleyerek ve metal iyonlarini
selatlayarak antioksidan aktivite gostermektedir
(Memmedov ve ark. 2017, Cui ve ark. 2021, Ibrahim ve
Alqurashi 2022). Ayrica propolis icerisindeki flavonoidler
stiperoksit dismutaz (SOD) ve glutatyon peroksidazi1 (GSH-
PX) iyilestirmektedir, lipid peroksidasyonunu
engellemektedir ve malondialdehit (MDA) icerigini
azaltmaktadir (Cui ve ark. 2021). Propolisin ana
bilesenlerinden birisi olan CAPE, reaktif oksijen tiirlerinin
iretimini bloklamaktadir (Seven ve ark. 2007). CAPE’nin
antioksidan etkisi galanginden daha giicliidiir (Unal ve ark.
2020).

Propolisin, canli organizmada, radyasyon ve diger
elektromanyetik etkenlerin olusturabilecegi oksidatif hasara
kars1 koruyucu ve tedavi edici amagla uygulanmasinin, bazi
antioksidanlarin aktivitelerinde artisa yonelik olumlu
etkilerinin oldugu diisiiniilmekte ve kullanilmasi tavsiye
edilmektedir (Simsek ve ark. 2017).

4.4. Propolisin antitiimér-antikanser aktivitesi

Kanser, genetik bozukluk veya ¢cevresel mutajenler ve bu
mutajenlerin farkl etkilesimleri sonucu ortaya ¢ikan bir tiir
hastaliktir. Kanserle savasmak i¢in immiinoterapi,
radyoterapi, kemoterapi veya tiimoriin cerrahi olarak
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cikarilmasi gibi kullanilan tedavi yollar1 vardir (Memmedov
ve ark. 2018). Propolisin, mesane, bobrek, prostat, kolon,
karaciger, pankreas, meme, cilt, kan, omurilik ve beyin,
boyun ve bas kanserleri gibi kanser tiirlerine kars1 etkili
oldugu yapilan arastirmalar ve ¢alismalar sonucu ortaya
konmustur (Seven ve ark. 2007, Memmedov ve ark. 2018,
Acun ve Giil 2020). Propolisin antikanser o6zellikleri, hiicre
proliferasyonu ve biylimesinin inhibisyonu, apoptozun
indiiklenmesi, hiicre dongiisiiniin durdurulmasi ve
mitokondriyal stresin indiiklenmesi dahil olmak lizere ¢esitli
mekanizmalar yoluyla uygulanmaktadir (Sameni ve ark.
2021). Propolisin antikanserojenik o6zellikleri, arttirilmis
bagisiklik gézetimine, gliclendirilmis antioksidan duruma,
kanser kok hiicre popiilasyonlarindaki = azalmaya,
proliferasyonun baskilanmasina, antianjiyogeneze, spesifik
onkojenik sinyal yollarinin tikanmasina, kemoterapdétiklerin
gelistirilmesine, tim6r mikrogevresinin modiilasyonuna ve
ilaglarin sebep oldugu yan etkilerin hafifletilmesine
dayanmaktadir (Memmedov ve ark. 2018).

Propolisin icinde bulunan farkl bilesiklerin antikanser
etkileri ele alindiginda, antikanser etkiye sebep olan
etkenlerin metabolik yolaklara miidahale, hiicre dongiisii
tutuklugu ve apoptoz neticesinde gercgeklestigi ortaya
konmustur (Memmedov ve ark. 2018, Sameni ve ark. 2021).
Propolisin yapisindaki fenolik bilesenler ve flavonoidler
oksijen radikallerinin etkisini 6nlemekte, immunodulasyonu
saglayict ve metabolik enzim diizenleyici etkileri ile
antitimor etki gostermektedirler (Memmedov ve ark. 2018).

Propolisin icindeki klerodan, diterpenoid, krizin,
kuersetin, kafeik asit fenil ester (CAPE) ve kafeik asit kanser
gelisimini engelleyen bilesenlerdir (Yilmaz ve ark. 2004,
Seven ve ark. 2007, Memmedov ve ark. 2018, Azarshinfam ve
ark. 2021, Cui ve ark. 2021). Ayrica propolis igerisinde
bulunan Artepillin C'nin apoptoz ve olgunlasmamis mitoz ve
cok fazla nekroz ile olusan malign melanoma hiicreleriyle
kanser hiicrelerinin sitotoksitesini indiikledigi
kanitlanmistir (Giiney ve Yilmaz 2013, Memmedov ve ark.
2018, Azarshinfam ve ark. 2021).

Yapilan bir calismada radyoterapi uygulanan go6giis
kanseri hastalarina takviye gida olarak propolis uygulanarak
propolisin radyasyona karsi koruyucu etkisi incelenmistir.
Bir grup hastaya kemoterapiden sonra radyasyon tedavisi,
diger gruba ise radyasyon tedavisine ek olarak propolis
takviyesi yapilmistir. Takviye gida olarak propolis alan
hastalarda radyasyonun sebep oldugu DNA hasarinin
azaldigi gozlemlenmistir. Ayrica demir, hemoglobin,
trombosit ve beyaz hiicre sayisinin da arttig tespit edilmistir
(Acun ve Giil 2020).

Propolis her kanser tiiriinde olumlu etki
gostermemektedir. Olumlu etkilerinin aksine olumsuz
ozellikler gosterdigi kanser tiirleri de vardir. Ornegin;
propolisin mesane kanseri lizerinde yiliksek dozlarda
kullanildig takdirde mutajen madde olarak mikronukleus
(MN) oranimi arttirmaktadir. Bu ise zararli sonuglar
olusturabilmektedir (Seven ve ark. 2007).

Propolis kanser tedavisinde tamamlayici destek tedavi
olarak radyoterapi, kemoterapi ve konvansiyonel cerrahi
esliginde sorumluluk ve etik anlayisi gozeterek, hekim
kontroliinde, temkinli siire ve dozda kullanilmahdir (Yiicel
ve ark. 2014).

Yapilan son c¢alismalar propolisin karmasik kimyasal
bilesimiyle genis bir biyolojik aktivite yelpazesine sahip
oldugunu ve yeni antikanser ilaglarinin gelistirilmesi i¢in
potansiyel bir dogal ajan olarak kullanilabilecegini
gostermistir (Memmedov ve ark. 2018, Sarikahya ve ark.
2021).

4.5. Propolisin genotoksik-antigenotoksik aktivitesi

Genotoksik maddelerin DNA’da olusturdugu hasarlara
genotoksisite denilmektedir (Ath Sekeroglu ve Sekeroglu
2011). Genotoksik maddelerin DNA, kromozom ve niikleus
yapisinda meydana getirdikleri kromozom anormallikleri,
DNA’'daki kiriklar, eklentiler, genlerdeki mutasyonlar,
anoploidi ve klastojenite gibi olusan hasarlara ise genotoksik
etki denilmektedir (Celik 2016).

Canlilarda meydana gelen genetik hasarlar zamanla
kanser, yaslanma, genetik hastaliklar, dogum defektleri ve
infertilite gibi sonuglarla kendini gostermektedir (Ath
Sekeroglu ve Sekeroglu 2011). Toksik maddeler deney
hayvanlarinda in vitro ve in vivo olarak yaygin sekilde
incelenmektedirler. Deney  hayvanlarinda  yapilan
genotoksisite incelemelerinin insanlarda da ayn etkiyi
ongoérme ihtimali yilksektir (Alako¢ 2010). Genetik
toksikoloji testlerinde ana hedef DNA molekiilii oldugundan
dolayi, elde edilen sonuglar ayni zamanda insan saghgi ile
ilgili olarak ortaya ¢ikabilecek problemlerin tahmininde de
kullanilmaktadir. Bu nedenle bir tiirde DNA hasari
olusturdugu bilinen bir kimyasal maddenin, diger tiirlerde
de benzer etkiler gosterebilecegini sdylemek mimkiindiir.
Bugiin genotoksik etkilerin incelenmesi amac1 ile;
mikroorganizmalar, bécekler, bitkiler ve omurgali hayvanlar
tizerinde uygulanabilecek olan 200’den fazla kisa siireli test
metodu bulunmaktadir (Kénen 2007).

Propolisin igerigindeki flavanoidler, sinnamik asit
esterleri, alifatik asit esterleri, hidrokarbonlar ve ugucu
yaglarin, propolise yiliksek bir antimutajenik o6zellik
kazandirmaktadir (Tavares ve ark. 2006, Ozcan 2011).
Propolisin etkilerini aciklayabilmek icin antioksidan
ozelligine gore yorum yapilabilir. Antioksidanlar mutasyon
oranini ¢esitli mekanizmalar yoluyla azaltabilirler:

1) DNA’daki niikleofilik bolgelere baglanmak igin
elektrofilik bir mutajenle yarisir,

2) Serbest radikalleri ortadan kaldirip, oksidasyonu
engellemek yoluyla promutajenin biyoaktivasyonunu onler,

3) Promutajenin elektrofilik metabolitiyle tepkimeye
girer ve mutajenik ajani ortadan kaldirmis olur. Etil Metan
Siillfonat (EMS) gibi dogrudan mutasyona sebep olan
mutajenik ajanlara karsi birinci mekanizma devreye girer.
ikinci ve igiinci mekanizma ile promutajenlerin
biyoaktivasyonu yoluyla mutasyon orani azalir.

Propolisin antigenotoksik etkisi antioksidan
ozelliklerinden kaynaklanir. Bu etkisi yukarida adi gegen
mekanizmalardan, ikincisi yoluyla gerceklestigi

diisiiniilmektedir (Ozcan 2011). Propolisin olas1 genotoksik-
antigenotoksik etkileriyle ilgili literatiirde bir¢ok calisma
vardir. Bu literatiirlerden bazilar1 agagida verilmistir:

Tavares ve ark. (2006), Cin hamster1 yumurtalik
hiicrelerini kullanarak Brezilya yesil propolisinin mutajenik
ve antimutajenik etkilerini degerlendirmisler ve kromozom
aberasyonlarinin frekansim1i  ve mitotik indeks gibi
parametreleri analiz etmislerdir. Elde ettikleri sonuglar, test
edilen en yiliksek propolis konsantrasyonunun bir yandan
kromozom aberasyonlarinin frekansinda kii¢iik ama 6nemli
bir artis gosterdigini, diger yandan test edilen en diisiik
konsantrasyonun kromozom hasarini 6nemli 6l¢iide azalttig
gostermistir. Bu sonuglar, propolisin daha yiiksek
konsantrasyonlarda genotoksik oldugunu, daha diisiik
konsantrasyonlarda ise antigenotoksik  oldugunu
gostermektedir.

Ozkul ve ark. (2006), Bursa propolisinin insan
lenfositlerindeki in vitro genotoksik potansiyelini kardes
kromatit degisimi (SCE) testiyle arastirmislardir. On saglikli
(bes kadin ve bes erkek), sigara i¢gmeyen ve alkol
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kullanmayan goniilliiden kan érnekleri alarak inkiibe etmis
ve bu 6rnekleri artan konsantrasyonlarda propolise (5, 25,
50 ve 250 mg/ml) maruz birakmiglardir ve ortalama SCE
oranlarint 10.398-21.522 tespit etmislerdir. Kontrol ve
maruz kalan hiicreler arasindaki farklar istatistiksel olarak
o6nemli bulunmus (p < 0.05), artan SCE oranlari, propolisin
ylksek konsantrasyonlarda genotoksik etkileri olabilecegini
gostermistir.

Pereira ve ark. (2008), Brezilya yesil propolisinin in vivo
mutajenitesine iliskin veri eksikligini vurgulamislar ve bu
dogal iirtiniin DNA'ya zarar verme Kkapasitesini, periferik
kanda alkalin Single cell gel electrophoresis-tek hiicreli jel
elektroforez deneyi (SCGE assay-COMET assay) ve
Mikroniikleus (MN) testini kullanarak degerlendirmislerdir.
MN testi ve SCGE deneyleri, yesil propolisin farelerin
periferik kan hiicrelerinde DNA hasarinda artisa neden
oldugunu gostermistir. Bu calismada elde edilen dozlar ve
sonuglar goz Oniline alindiginda, yesil propolisin akut
tiikketimi, farelerin kan hiicreleri lizerinde bazi mutajenik
etkiler liretmigtir.

Demir (2010), fibroblast hiicre serileri kullanilarak
Trabzon propolisinin etanolik ekstraktlarinin 50 pg/ml’ lik
konsantrasyonda, H,0,’le indiiklenmis DNA hasar1 iizerine
etkisini COMET testiyle incelemistir. Hiicrelerin, 50 pg/ml
etanolik propolis ekstraktiyla; genotoksik ajandan oOnce,
genotoksik ajanla ayni anda ve genotoksik ajandan sonra
muamelesi sonucu DNA hasarindaki azalma orani sirasiyla;
%96, %98.92 ve %99.84 olarak saptamistir. Sonug olarak
propolisin  etanolik ekstraktlarinin; fibroblast hiicre
serilerinde, H,0, kaynakli DNA hasarini engelledigi ve
antigenotoksik aktiviteye sahip olabilecegi sonucuna
varimistir.

Bayram ve ark. (2016), Hakkari bolgesinden toplanan
propolis ekstraktinin AFB1’e (Aflatoxin B1) karsi insan
lenfosit hiicrelerinde in vitro olarak antisitotoksik ve
antigenotoksik etkileri arastirmiglardir. Propolisin kimyasal
icerigi GC-MS (Gaz kromatografi- Kiitle spektrometre)
kullanilarak arastirilmis ve yiiksek oranda flavonoid igerigi
belirlenmistir. Mutajenite test sonuglar1 AFB1’'in SCE
frekansini arttirdifini ve DNA hasarina neden oldugunu
gostermistir. Propolis ise in vitro ortamda AFB1’e karsi insan
lenfositlerinde gliclii antimutajenik etki gostermis ve SCE
frekansini azaltmistir. Buna ek olarak propolisin sitotoksik
ve antisitotoksik etkisi LDH (Laktat dehidrogenaz) enzim
salinim testi ile belirlenmistir. Testler sonucunda propolisin
AFB1’ e karsi antisitotoksik ve antigenotoksik etkiye sahip
oldugu gorilmistir.

4.6. Propolisin antialerjik aktivitesi

Propolis ve bilesenleri alerjik enflamatuar reaksiyonlari
da baskilamaktadir (Kashiwakura ve ark. 2021). Propolisin
yapisinda bulunan kaempferol ve krisin gibi bilesikler,
bazofil ve mast hiicrelerini etkileyerek antialerjik etki
gostermektedir. Propolis igerisinde bulunan bioflavonoidler
alerjik reaksiyon olusturacak kimyasallara karsi bariyer
olusturmaktadir. Yapilan bir ¢alismada farelerde adhezyon
molekiillerini azaltip karaciger ve sinir hiicre hasarini
azalttigt  gosterildiginden  septik  sok  tedavisinde
kullanilabilecegi 6ngériilmektedir (Unal ve ark. 2020).
Brezilya propolisinin Cry j 1 (Cryptomeria japonica polen
alerjeni) ile indiiklenen sitokin iiretimini ve alerjik rinitli
hastalarin periferik kan mononiikleer hiicrelerinden,
sisteinil-lokotrienler ve histamin salinimini engelledigi
bildirilmistir. Ayrica propoliste bulunan CAPE, reaktif
oksijen tilrlerinin aracihik ettigi MAPK/Akt (Mitogen-
Activated Protein Kinase/Akt PKB-protein kinase B olarakta

bilinir) yolu aktivasyonunu baskilayarak astimli farelerde
hava yolu inflamasyonunu inhibe etmektedir ve buna ek
olarak insan akciger fibroblastlarinda STAT6 (Signal
transducer and activator of transcription 6)’nin IL-4/TNF-a
(interleukin-4/Tumour necrosis factor alpha) kaynakh
eotaksin iiretimini ve fosforilasyonunu modiile etmektedir.
Propolisteki dnemli bir flavonoid bilesen olan pinocembrin
ise NF-kB (Nuclear Factor kappa B) yolunu baskilamaktadir
ve antijen kaynakli hava yolu iltihabim1 hafifletmektedir
(Kashiwakura ve ark. 2021).

5. Sonug

Propolis elde edildigi cografi bolgenin sartlarina, bitki
kaynaklarina gore farkl iceriklere sahiptir. Her propolisin
kimyasal yapist bu nedenle ayni degildir. Ayni sekilde
biyolojik aktiviteleri de farkli olabilir. Bu ylizden propolisin
islenmesi, pazarlanmasi, tiiketimi ve tipta kullanimi ¢ok
farkli disiplinlerin birlikte ¢alismasin1 gerektirmektedir.
Propolisin etkilerini belirleyebilmek, biyolojik aktivitelerini
gozlemlemek amaciyla genelde hayvanlar iizerinde deneyler
yapilmaktadir. Bu deneyler sonucunda da olumlu sonuglar
elde edilmistir. Ar1 liriinleri giinlimiizde degisik hastaliklara
karst koruyucu ve tibbi tedaviyi tamamlayici olan
ozellikleriyle sifa kaynagi olarak goriilmektedir. Propolis ise
bir ila¢ degildir. Tipta tibbi tedaviyi desteklemek amaciyla
doktor kontroliinde kullanilmalidir. Ulkemiz biiyiik bir
aricilik  potansiyeline sahiptir. Kaliteli ve ¢esitli arn
drtnlerinin iiretilmesiyle birlikte doktor gézetiminde klinik
uygulamalarin  ve arastirmalarin  gercgeklestirilecegi
apiterapi  merkezlerinin  kurulmasi  blyik 6nem
tasimaktadir.

Kaynaklar

Abdellatif MM, Elakkad YE, Elwakeel AA, Allam RM, ve Mousa
MR (2021). Formulation and characterization of propolis
and tea tree oil nanoemulsion loaded with clindamycin
hydrochloride for wound healing: In-vitro and in-vivo
wound healing assessment. Saudi Pharmaceutical Journal
29:1238-1249.

Acun S, ve Giil H (2020). Fonksiyonel bir {iriin olan propolisin
saglik lizerine etkisi. Uludag Aricilik Dergisi 20:189-208.

Alakog¢ C (2010). Gazalti kaynagindan ¢ikan gazlara maruz
kalan Kkisilerin periferal kan lenfositlerindeki mitotik
indeks, replikasyon indeksi ve mikroniikleus
parametrelerinin  degerlendirilmesi, Yozgat Bozok
Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii, Yozgat.

Albayrak S, ve Albayrak S (2008). Propolis: dogal
antimikrobiyal madde. Ankara Universitesi Eczacilik
Fakiiltesi Dergisi 37:201-215.

Aldemir O, ve Memmedov H (2019). Propolisin
bilesenlerinden olan kafeik asit fenil esterin
antiinflamatuvar etkileri. Aricilik Arastirma Dergisi
11:43-47.

Almuhayawi MS (2020). Propolis as a novel antibacterial
agent. Saudi journal of biological sciences 27:3079.

Athi Sekeroglu Z, ve Sekeroglu V (2011). Genetik toksisite
testleri. TUBAV Bilim Dergisi 4:221-229.

Aydin E, Hepokur C, Misir S, ve Yeler H (2018). Effects of
propolis on oxidative stress in rabbits undergoing
implant surgery. Cumhuriyet Dental Journal 21:136-144.

Azarshinfam N, Tanomand A, Soltanzadeh H, ve Rad FA
(2021). Evaluation of anticancer effects of propolis
extract with or without combination with layered double
hydroxide nanoparticles on Bcl-2 and Bax genes
expression in HT-29 cell lines. Gene Reports 23:101031.



S. Araba & H. Ozparlak / Selcuk Universitesi Fen Fakiiltesi Fen Dergisi 48 (1) 2022

Bayram S, Bayram NE, Gerg¢ek YC, ve Sorkun K (2016).
Anticytotoxic and antimutagenic effects of propolis on
human lymphocytes in vitro. Mellifera 16:38-46.

Bouchelaghem S (2021). Propolis characterization and
antimicrobial activities against Staphylococcus aureus
and Candida albicans: a review. Saudi journal of biological
sciences.

Bozkus TN, Deger O, ve Yasar A (2021). Chemical
characterization of water and ethanolic extracts of
turkish propolis by HPLC-DAD and GC-MS. Journal of
Liquid Chromatography & Related Technologies 44:77-86.

Campoccia D, Ravaioli S, Santi S, Mariani V, Santarcangelo C,
De Filippis A, Montanaro L, Arciola CR, ve Daglia M
(2021). Exploring the anticancer effects of standardized
extracts of poplar-type propolis: In vitro cytotoxicity
toward cancer and normal cell lines. Biomedicine &
Pharmacotherapy 141:111895.

Conte FL, Pereira AC, Brites G, Ferreira I, Silva AC, Sebastiao
Al, Matos P, Pereira C, Batista MT, Sforcin JM, ve Cruz MT
(2022). Exploring the antioxidant, anti-inflammatory and
antiallergic potential of Brazilian propolis in monocytes.
Phytomedicine Plus.

Coskun P, ve Inci H (2020). Propolisin kimyasal icerigi ile
antibakteriyel, antiviral ve antioksidan aktivitesi. ISPEC
Journal of Agricultural Sciences 4:1053-1070.

CuiJ, Duan X, Ke L, Pan X, Liu ], Song X, Ma W, Zhang W, Liu Y,
ve Fan Y (2021). Extraction, purification, structural
character and Dbiological properties of propolis
flavonoids: a review. Fitoterapia:105106.

Caliskol MM (2013). Azerbaycan ydresine ait propolis
orneklerinin antioksidan 6zelliklerinin belirlenmesi,
Karadeniz Teknik Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii,
Trabzon.

Celemli OG, Temizer IK, Gélsan Z, ve Sorkun K (2016).
Castanea sativa; a source of turkish propolis: plant
anatomy, palynology and chemistry. Hacettepe Journal of
Biology and Chemistry 44:7-14.

Celik B (2016). Tiirkiye’deki yabani Ganoderma lucidum
(Curtis) P. Karst'in genotoksik-antigenotoksik etkilerinin
tavuk yumurtast mikrontikleus testiyle belirlenmesi,
Selcuk Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii, Konya.

Celik K, Demir E, Baytekin H, Yilmaz M, Kroll B, Palkova Z,
Dautarte A, Slupczynska M, Kalmis H, Celik H, Comez Yi,
Saran MS, ve Ozcan MA (2017). Apiterapi el kitabs,
Ankara.

Demir S (2010). Propolis ekstraktlarinin fibroblast hiicre
serilerinde H202 ile uyarilmis DNA  hasan
(genotoksisite) {izerine etkisinin comet assay yéntemi ile
arastirlmasi, Karadeniz Teknik Universitesi Saghk
Bilimleri Enstitiisti, Trabzon.

Dogan N, ve Hayoglu I (2012). Propolis ve kullanim alanlaru.
Harran Tarim ve Gida Bilimleri Dergisi 16:39-48.

Ertiirk O, ve Giiler N (2013). Halk ilaglarinda propolisin tarihi
kullanim1 ile onun biyolojik aktivitesi ve kimyasal
kompozisyonu. Uludag Aricilik Dergisi 13:33-40.

Ghisalberti E (1979). Propolis: a review. Bee world 60:59-84.

Giilbol Duran G (2007). In vitro kosullarda propolisin
antibakteriyel, antifungal ve leyismanyasidal etkilerinin
arastirilmasi, Mustafa Kemal Universitesi Fen Bilimleri
Enstitiisii, Antakya/Hatay.

Giiney F, ve Yilmaz M (2013). Propolisin kimyasal icerigi ile
antibakteriyel, antiviral, antitlimér, antifungal ve
antioksidan aktivitesi. Aricilik Arastirma Dergisi 10:25-
28.

Giizelmeric E, Yiiksel PI, Yaman BK, Sipahi H, Celik C,
Kirmizibekmez H, Aydin A, ve Yesilada E (2021).
Comparison of antioxidant and anti-inflammatory

activity profiles of various chemically characterized
Turkish propolis sub-types: which propolis type is a
promising source for pharmaceutical product
development? Journal of Pharmaceutical and Biomedical
Analysis 203:114196.

Hirata Y, Motoyama M, Kimura S, Takashima M, Ikawa T, Oh-
Hashi K, ve Kamatari YO (2021). Artepillin C, a major
component of Brazilian green propolis, inhibits
endoplasmic reticulum stress and protein aggregation.
European journal of pharmacology 912:174572.

Ibrahim MEE-D, ve Alqurashi RM (2022). Anti-fungal and
antioxidant properties of propolis (bee glue) extracts.
International Journal of Food Microbiology 361:109463.

Irigoiti Y, Navarro A, Yamul D, Libonatti C, Tabera A, ve
Basualdo M (2021). The use of propolis as a functional
food ingredient: a review. Trends in Food Science &
Technology 115:297-306.

Kashiwakura J-i, Yoshihara M, Saitoh K, Kagohashi K, Sasaki
Y, Kobayashi F, Inagaki I, Kitai Y, Muromoto R, ve Matsuda
T (2021). Propolis suppresses cytokine production in
activated basophils and basophil-mediated skin and
intestinal allergic inflammation in mice. Allergology
International 70:360-367.

Keskin M (2018). Alginat-propolis mikrokapsiillerin in vitro
sindirim sisteminde saliniminin ham propolis ile
kiyaslanmasi. Uludag Aricilik Dergisi 18:94-100.

Kim CH, Kim MY, Lee S-W, ve Jang K-S (2019). UPLC/FT-ICR
MS-based high-resolution platform for determining the
geographical origins of raw propolis samples. Journal of
Analytical Science and Technology 10:1-12.

Kénen S (2007). Triflularin ve askorbik asit
kombinasyonlarinin oreochromis niloticus iizerindeki
genotoksik ve antigenotoksik etkilerinin mikroniikleus
testi kullanilarak arastirilmasi, Mersin Universitesi Fen
Bilimleri Enstitiisii, Mersin.

Kuley E, Yazgan H, Ozogul Y, Ucar Y, Durmus M, Ozyurt G, ve
Ayas D (2021). Effectiveness of Lactobacilli cell-free
supernatant and propolis extract microcapsules on
oxidation and microbiological growth in sardine burger.
Food Bioscience 44:101417.

Kumova U (2002). Onemli bir ar iiriinii: propolis. Uludag
Aricilik Dergisi 2:10-24.

Laleni NC, Gomes PDC, Gkatzionis K, ve Spyropoulos F
(2021). Propolis particles incorporated in aqueous
formulations with enhanced antibacterial performance.
Food hydrocolloids for health 1:100040.

Liao N, Sun L, Wang D, Chen L, Wang ], Qi X, Zhang H, Tang M,
Wu G, ve Chen ] (2021). Antiviral properties of propolis
ethanol extract against norovirus and its application in
fresh juices. LWT 152:112169.

Memmedov H, Aldemir O, ve Aliyev E (2017). Propolisin
antioksidan ve antiinflamatuvar Etkisi. Aricilik Arastirma
Dergisi 9:56-62.

Memmedov H, Aldemir O, ve Aliyev E (2018). Propolisin
antikanser etkisi. Aricilik Arastirma Dergisi 10:20-27.
Mizuno S, Miyata R, Mukaide K, Honda S, Sukito A, Sahlan M,
Taniguchi T, ve Kumazawa S (2021). New compound
from the plant origin of propolis from Lombok, Indonesia
and its antibacterial activity. Results in Chemistry:100276.

Neto JC, Paulino ET, Rodrigues AKBF, da Silva ]CG,
Bernardino AC, dos Santos Oliveira JM, do Nascimento
TG, de Souza Oliveira W, Santos JCC, ve Smaniotto S
(2022). Cardioprotective effect of hydroalcoholic extract
of Brazilian red propolis against isoproterenol-induced
myocardial infarction in rats. Phytomedicine Plus
2:100190.



S. Araba & H. Ozparlak / Selcuk Universitesi Fen Fakiiltesi Fen Dergisi 48 (1) 2022

Onur E, Gokmen GG, Nalbantsoy A, ve Kisla D (2022).
Investigation of the supportive therapy potential of
propolis extract and Lactobacillus acidophilus LA-5 milk
combination against breast cancer in mice. Cytokine
149:155743.

Ozkul Y, Eroglu HE, ve Ok E (2006). Genotoxic potential of
Turkish propolis in peripheral blood lymphocytes. Die
Pharmazie-An International Journal of Pharmaceutical
Sciences 61:638-640.

Ozcan PO (2011). Propolisin antimutajenik etkilerinin
Drosophila melanogaster'de arastirilmasi, Hacettepe
Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii, Ankara.

Peixoto M, Freitas AS, Cunha A, Oliveira R, ve Almeida-Aguiar
C (2021). Antioxidant and antimicrobial activity of blends
of propolis samples collected in different years. LWT
145:111311.

Pereira AD, de Andrade SF, de Oliveira Swerts MS, ve Maistro
EL (2008). First in vivo evaluation of the mutagenic effect
of brazilian green propolis by comet assay and
micronucleus test. Food and chemical toxicology
46:2580-2584.

Pilario KE, Tielemans A, ve Mojica E-RE (2022). Geographical
discrimination of propolis using dynamic time warping
kernel principal components analysis. Expert Systems
With Applications 187:115938.

Rocha MP, Amorim JM, Lima WG, Brito JCM, ve da Cruz Nizer
WS (2021). Effect of honey and propolis, compared to
acyclovir, against Herpes Simplex Virus (HSV)-induced
lesions: a systematic review and meta-analysis. Journal of
Ethnopharmacology:114939.

Rushdi Al, Adgaba N, Bayaqoob NI, Al-Khazim A, Simoneit
BR, El-Mubarak AH, ve Al-Mutlaq KF (2014).
Characteristics and chemical compositions of propolis
from ethiopia. SpringerPlus 3:1-9.

Salleh SNAS, Hanapiah NAM, Johari WLW, Ahmad H, ve
Osman NH (2021). Analysis of bioactive compounds and
chemical composition of malaysian stingless bee propolis
water extracts. Saudi journal of biological sciences
28:6705-6710.

Sameni HR, Yosefi S, Alipour M, Pakdel A, Torabizadeh N,
Semnani V, ve Bandegi AR (2021). Co-administration of
5FU and propolis on AOM/DSS induced colorectal cancer
in BALB-c mice. Life Sciences 276:119390.

Sarikahya NB, Goren AC, Okkali GS, Céven FO, Orman B, Kirci
D, Yiicel B, Kisla D, Demirci B, ve Altun M (2021).
Chemical composition and biological activities of
propolis samples from different geographical regions of
Turkey. Phytochemistry Letters 44:129-136.

Seven I, Taylan A, ve Seven PT (2007). Propolis ve hayvan
beslemede kullanimu. Yiiziincii Yil Universitesi Veteriner
Fakiiltesi Dergisi 18:79-84.

Shehata MG, Ahmad FT, Badr AN, Masry SH, ve El-Sohaimy
SA (2020). Chemical analysis, antioxidant, cytotoxic and
antimicrobial properties of propolis from different
geographic regions. Annals of Agricultural Sciences
65:209-217.

Silva MP, Silva TM, Mengarda AC, Salvadori MC, Teixeira FS,
Alencar SM, Luz Filho GC, Bueno-Silva B, ve de Moraes ]
(2021). Brazilian red propolis exhibits antiparasitic
properties in vitro and reduces worm burden and egg
production in an mouse model harboring either early or
chronic Schistosoma mansoni infection. journal of
Ethnopharmacology 264:113387.

Silveira MAD, De Jong D, Berretta AA, dos Santos Galvado EB,
Ribeiro ]JC, Cerqueira-Silva T, Amorim TC, da Conceigdo
LFMR, Gomes MMD, ve Teixeira MB (2021). Efficacy of
Brazilian green propolis (EPP-AF®) as an adjunct

treatment for hospitalized COVID-19 patients: a
randomized, controlled clinical trial. Biomedicine &
Pharmacotherapy 138:111526.

Song M, Wang K, Lu H, Yan S, Wu L, ve Xue X (2021).
Composition and distribution of a-dicarbonyl
compounds in propolis from different plant origins and
extraction processing. Journal of Food Composition and
Analysis 104:104141.

Soés A, B6di E, Varallyay S, Molnar S, ve Kovacs B (2022).
Element composition of propolis tinctures prepared from
hungarian raw propolis. LWT 154:112762.

Sorucu A, ve Oru¢ HH (2019). Determination of biologically
active phenolic compounds in propolis by LC-MS/MS
according to seasons and altitudes. journal of Food
Measurement and Characterization 13:2461-2469.

Simsek H, Kaya E, ve Ozcelik M (2017). Radyasyona maruz
birakilan ratlarda lipid peroksidasyonu ve bazi
antioksidan parametreler {izerine propolisin etKisi.
Atatiirk Universitesi Veteriner Bilimleri Dergisi 12:296-
303.

Tavares DC, Barcelos GRM, Silva LF, Tonin CCC, ve Bastos JK
(2006). Propolis-induced genotoxicity and
antigenotoxicity in chinese hamster ovary cells.
Toxicology in vitro 20:1154-1158.

Unal M, Oztiirk O, Selcuk MY, ve Oru¢ MA (2020). Propolis-
literatiir ne diyor? Bozok Tip Dergisi 10:215-223.

Vadillo-Rodriguez V, Cavagnola MA, Pérez-Giraldo C, ve
Ferndndez-Calderén MC (2021). A physico-chemical
study of the interaction of ethanolic extracts of propolis
with bacterial cells. Colloids and Surfaces B: Biointerfaces
200:111571.

Vica ML, Glevitzky M, Tit DM, Behl T, Heghed{is-Mindru RC,
Zaha DC, Ursu F, Popa M, Glevitzky I, ve Bungau S (2021).
The antimicrobial activity of honey and propolis extracts
from the central region of Romania. Food Bioscience
41:101014.

Yildirim Z, Hacievliyagil S, Kutlu NO, Aydin NE, Kiirk¢iioglu
M, Iraz M, ve Durmaz R (2004). Effect of water extract of
Turkish propolis on tuberculosis infection in guinea-pigs.
Pharmacological Research 49:287-292.

Yilmaz L, Ozcan Yisay T, ve Akpmnar Bayazit A (2004).
Propolisin kimyasal bilesimi, biyolojik 6zellikleri ve insan
saglhig1 lzerine etkisi. Gida ve Yem Bilimi Teknolojisi
Dergisi 6:34-38.

Yiicel B, Topal E, Ak¢icek E, ve Késoglu M (2014). Propolisin
insan saghgina etkilerii ANADOLU Ege Tarimsal
Arastirma Enstitiisii Dergisi 24:41-49.



Selguk Universitesi Fen Fakiiltesi Fen Dergisi 48 (1) 2022 Sayfa 10-14

Mevcut sayiya ait icindekiler listesine DergiPark {izerinden ulasilabilir

Fen Fakiiltesi
Fen Dergisi

< > Selcuk Universitesi Fen Fakiiltesi Fen Dergisi
SELCUK | |
UNIVE RSITESI Dergi web sayfasi: dergipark.org.tr/tr/pub/sufefd

Arastirma Makalesi

Cesitli klinik 6rneklerden izole edilen pseudomonas spp. suslarinda antibiyotik direng¢ ve
biyofilm 6zelliklerinin arastirilmasi

Mustafa Onur Aladag 1", Osman Pekgiil b2, Duygu Findik 3

a Selcuk Universitesi, Saghtk Hizmetleri MYO, Kampiis, Konya, Tiirkiye

b Selcuk Universitesi, Tip Fakiiltesi, Diyaliz Unitesi, Kampiis, Konya, Tiirkiye
¢ Selcuk Universitesi, Tip Fakiiltesi, Mikrobiyoloji ABD, Kampiis, Konya, Tiirkiye

MAKALE BILGISI 0z

Makale Gegmisi Pseudomonas spp. aerobik, gram negatif, Pseudomonaceae ailesinin iiyesi bir cins olup hastane enfeksiyonlari
Gelis 16 Aralik 2021 arasinda 6nemli bir yer tutan ve yogun bakim {initelerinde ¢oziilmesi gereken bir sorun haline gelen bakteri
Revizyon 12 Ocak 2022 cinsidir. Cahigsmamizda gesitli klinik 6rneklerden izole edilen toplam 54 adet Pseudomonas spp. susunda antibiyotik

Kabul 18 Ocak 2022 direng ve biyofilm 6zellikleri arastirildi. Bu suslarin % 24’{i anestezi ve reanimasyon iinitesinde, % 22’si yenidogan

yogun bakim initesinde, % 15’i ¢ocuk yogun bakim {initesinde, % 13’1 i¢ hastaliklar1 servisinde, % 9’u acil tip

Anahtar Kelimeler servisinde, % 6’s1 ortopedi servisinde, % 4’ii ndroloji yogun bakim {initesinde, % 4'i i¢ hastaliklar1 yogun bakim

PS@L.ICI.OmO.naS. . linitesinde, % 4'li genel cerrahi yogun bakim iinitesinde yatmakta olan hastalardan izole edildi. Pseudomonas spp.
g_ntlt;_lly()tlk direnci suslarinin antibiyotiklere karsi direncleri disk difiizyon yontemi ile test edildi. Aztreonama karsi %94,4,
iyofilm

piperasiline %59,3, meropeneme %27,8, levofloksasine %18,5, gentamisin ve imipeneme %16,7, sefepim ve
piperasilin tazobaktama % 14,8, netilmisin ve siprofloksasine %13,0, amikasine %11,1 ve seftazidime %7,4
direnglilik tespit edildi. Suslarin biyofilm olusturma yetenegi kongo kirmizi agar fenotipik tespit yontemi ile
degerlendirildi ve suslarin %19’unda biyofilm tiretimi pozitif olarak tanimland. Elde edilen sonugclar antibiyotik
kullanimina ydnelik politikalar gelistirilmesinin 6nemini, invaziv islemlerde biyofilm olusmasini engelleyecek
onlemlerin alinmasini ve biyofilm olusumunun molekiiler yontemlerle arastirilmasinin 6nemini ortaya koymustur.

Research Article
Investigation of antibiotic resistance and biofilm properties in pseudomonas spp. strains
isolated from various clinical specimens

ARTICLE INFO ABSTRACT
Article History Pseudomonas spp is aerobic gram negative a bacterium, which is a member of the Pseudomonaceae family, an
Received 16 December 2021 important cause of hospital infections and has become a problem to be solved in intensive care units. In our study,
Revised 12 January 2022 a total of 54 Pseudomonas spp. antibiotic resistance properties and biofilm were investigated. These samples were
Accepted 18 January 2022 from 249% anesthesia and reanimation unit, 22% from newborn instensive care unit, 15% from child intensive care
unit, 13% from internal medicine, 9% from emergency medicine, 6% from orthopedics medicine, 4% from
Keywords neurology intensive care unit, 4% internal medicine instensive care unit, 4% general surgery instensive care unit
Pseudomonas isolated. Pseudomonas spp. strains were tested for antibiotic resistance by disk diffusion method. Resistance to
Antibiotic resistance aztreonam was 94.4%, piperacillin 59.3%, meropenem 27.8%, levofloxacin 18.5%, gentamicin and imipenem
Biofilm 16.7%, cefepime and piperacillin tazobactam 14.8%, netilmicin and ciprofloxacin 13.0%, amikacin and ceftazidime

7.4% resistance. The ability of the strains to form biofilm was evaluated by the congo red agar phenotypic detection
method and 19% of the strains were positive for biofilm production. It was concluded that policies should be
developed to be careful in the use of antibiotics which are common in our country, taking measures to prevent
biofilm formation in invasive procedures and investigating biofilm formation by molecular methods.
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1. Giris

Hastane enfeksiyonlar;; morbidite ve mortalite
oranlarindaki siirekli artis ve neden oldugu ekonomik
maliyetle, diinyada oldugu gibi iilkemizde de saglik
problemlerinin basinda gelir (Yal¢in, 2000).

Pseudomonas aeruginosa (P. auroginosa) hastane
enfeksiyonlarinin olusmasinda o6nemli etkenlerden bir
tanesidir (Rossolini ve Mantengoli, 2005). Ventilasyon cihazi
ile ilgili kistik fibrozisli hastalarda pnémoni, intravenéz
tedavi alanlarda endokardit, lens kullanan ve Kkorneasi
bozulan hastalarda goéz enfeksiyonlar;, yanik yeri
enfeksiyonlari, kil kokii enfeksiyonlari ve yumusak doku
enfeksiyonlar: gibi deri hastaliklari, seker hastasi olan ve

yashh hastalarda kulak enfeksiyonlari, iriner sistem
enfeksiyonlar1  P.  aeruginosanin  neden  oldugu
enfeksiyonlardandir (Acar, 2013).

Pseudomonas enfeksiyonlarinda antimikrobiyal

mekanizmalara direncin hizli gelismesi ve bu oranlarin
giderek artmasi Onemli bir problemdir. Dogru yerde
kullanilmayan bu ajanlar ¢oklu ilag direnci gosteren
izolatlarin miktarini gittik¢e artirmakta ve buna bagli olarak
yapilan tedavilere yanit alma giliclesmektedir (Fidan ve ark,,
2005).

P. aeruginosa, ozellikle hastanede yatan ve immiin
sistemi zayif hastalarda istenmeyen klinik tablolara neden
olmaktadir. Hastanelerde ¢ok¢a ve genis capta antibiyotik
ajan kullanimi direngli suslarin artmasina ve tedavide biiyiik
problemlere yol ag¢maktadir. Antibiyotik direnglerinin
hastaneden hastaneye ve hatta ayni hastanede boéliimden
boliime farkhiliklar gésterebilmesi nedeni ile her hastanenin
ozgill olarak kendi hedeflerine ulasabilmesi i¢in ampirik
antibiyotik tedavisi planlanmaktadirlar (Gonillii ve ark,
2003).

P. aeruginosa enfeksiyonlarinda kisa zamanda ve etkin
antibiyotiklerle tedaviye baslanmasinin éneminin yaninda,
dogru antibiyotik kullanimi ile etkin tedavinin yapilmasi,
antibiyotik direncinde, buna bagli olarak mortalite ve
morbidite sayisinda azalmaya neden olacagi belirtilmektedir
(Acar, 2013).

Bakterilerin endiistriyel ve tibbi a¢idan problem
olmasinin en biiyiik nedeni tiim yiizeylere yapisarak biyofilm
olusturmalaridir. P. aeruginosa’nin olusturdugu
biyofilmlerde c¢esitli enfeksiyonlara neden olmaktadir.
Mikroorganizmalarin biyofilm olustururken birbirlerine
yapisma yetenekleri, virlilansi, konak savunmasindan
kagmasi ve antibiyotiklerin etkilerinden korunmasi, biyofilm
enfeksiyonlar1 ile miicadelede yeni ve etkili yontemlerin
arastirilmasini zorunlu kilmistir. Kazanilan tiim bu 6zellikler,
biyofilm  enfeksiyonlarinda mikroorganizmalarin yok
edilmesini olduk¢a gii¢lestirmektedir (Bayrakal, 2008,
Oztiirk ve ark., 2008). Bu calismada cesitli klinik 6rneklerden
izole edilen Pseudomonas spp. suslarinda antibiyotik direng
ve biyofilm o6zelliklerinin arastirilarak Pseudomonas
enfeksiyonu tedavisi ile ugrasan saglik calisanlarina katki
saglamasi amag¢lanmistir.

2. Materyal ve Metot
2.1. Orneklerin toplanmast

Calismaya cesitli klinik 6rneklerden izole edilen 54 adet
Pseudomonas spp. susu dahil edildi. Bunlar en sik yogun

bakim initelerinden izole edilmistir. Bu o6rneklerin
¢ogunlugu yogun bakim initeleri olmakla birlikte 9 farklh
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béliimden elde edilmistir (Tablo 1). izole edilen bakteriler en
¢cok aspirat olmakla beraber 11 farkh kiiltlirden elde
edilmistir (Tablo 2).

Tablo 1

Pseudomonas spp. suslarinin Kkliniklere gore daglhm.l..
Ornek Alinan Servis Ornek Sayis1 ?O;Sek Yizdesi
Anestezi ve Reanimasyon YB 13 24,1
Yenidogan Yogun Bakim 12 22,2
Cocuk Yogun Bakim 8 14,8
i¢ Hastaliklar1 Servisi 7 13
Acil Tip Servisi 5 9,3
Ortopedi Servisi 3 5,6
Noroloji Yogun Bakim 2 3,7
i¢ Hastaliklar1 Yogun Bakim 2 3,7
Genel Cerrahi Yogun Bakim 2 3,7
TOPLAM 54 100

Tablo 2
Bakteri Kkiiltiir cesitleri ve oranlari.

Kiiltiir Ornek Sayis1 Yiizde (%)
Aspirat kiltiiri 15 27,8
Yara kultira 11 20,4
Kan kiiltari 8 14,8
[drar kiltiri 5 9,3
BAL kiiltiirii 4 7,4
Konjektiva kiiltiirt 4 7,4
Balgam Kiiltiri 2 3,7
Drenaj Kiiltiiri 2 3,7
Kateter kultiiri 1 1,86
Abse kiltiirii 1 1,86
Periton s1vis1 kultira 1 1,86
TOPLAM 54 100

2.2. Uygulanan testler

Selcuk Universitesi Mikrobiyoloji Laboratuvarinda cesitli
klinik orneklerden izole edilen 54 adet Pseudomonas spp.
olarak tespit edilen bakteri izolatlar1 kati besiyerlerine
pasajlanarak iremesi saglandi. Bu izolatlar Selguk
Universitesi Saglk Hizmetleri Meslek Yiiksek Okulu
arastirma laboratuvarina uygun tasima kosullarinda
getirildi. Elde edilen izolatlarin g¢esitli antibiyotiklere karsi
duyarliliklarini belirlemek i¢in disk difiizyon yontemi ile
antibiyotik duyarliik testleri ve biyofilm olusturma
ozelliklerini belirlemek icin ise Kongo kirmizisi agar yontemi
testleri yapildi.

2.3. Disk difiizyon yéntemi

izolasyon ve identifikasyonlar: yapilan Pseudomonas spp.
suslarinin ¢ok sayida antibiyotige karsi duyarhliklarinin
belirlenmesi i¢cin Tablo 3’de verilen antibiyotik diskleri
kullanilarak KirbyBauer tarafindan a¢iklanmis disk difiizyon
yontemi uygulandi (Kirby ve ark., 1956).
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Tablo 3
Kullanilan Antibiyotik Diskleri.

Antibiyotik diskleri mcg Kisaltmalar Antibiyotik diskleri mcg Kisaltmalar
imipenem 10 IPM Sefepim 30 FEP
Meropenem 10 MEM Seftazidim 30 CAZ
Aztreonam 30 ATM Siprofloksasin 5 CIP
Gentamisin 10 CN Levofloksasilin 5 LEV
Netilmisin 30 NET Piperasilin 30 PRL
Amikasin 30 AK Piperasilin/tazobaktam 100/10 TPZ

2.4. Kongo kirmizist agar (KKA) ile fenotipik tespit yontemi

Calismada, Kongo Kirmizis1 Agar besiyeri plaklar
hazirlandu. Kongo Kirmizisi Agar besiyerinin
hazirlanmasinda 37 g Brain Heart Infusion buyyon, 50 g
Siikroz, 10 g Agar agar ve 0,8 g Kongo kirmizisi boyasi
kullanildi (Freeman ve ark., 1989).

Uygun sartlarda tireyen koyu kirmizi-siyah renkli koloni
olusturanlar pozitif, pembe, kirmizi yada bordo renkte
koloni olusturanlar negatif kabul edildi.

3. Sonuglar
3.1. Antibiyotik direnclilik test sonuglari

Cesitli klinik orneklerden izole edilen 54 adet
Pseudomonas spp. suslarinin antibiyptik direncliliklerini
belirlemek i¢in 12 farkli antibiyotik diski kullanildi
Antibiyotik direngliligi belirlemek icin biliylikk oranda
EUCAST (2013) kriterleri ile degerlendirme yapildi.
Sefalosporin grubundan sefepim ve seftazidim karsi 4
(%7,4) izolatin sefepime 4 (%14,8) izolatinda seftazidime
direncli oldugu belirlendi. Aminoglikozid grubundan
gentamisin, netilmisin ve amikasin ise diren¢ gosteren izolat
say1 ve yiizdeleri sira ile 9 (%16,7), 7 (%13,0) ve 6 (% 11,1)
olarak tespit edildi. Karbapenem grubundan meropeneme 8
(14,8), imipeneme ise 6 (%11,1) izolat diren¢ gdstermistir.
Monobaktam olan aztreonam (%94,4) ise ¢alismamizda
izotlarin en yiiksek oranda diren¢ gosterdigi antibiyotik
olmustur. En diisiik diren¢ antibiyotik ise seftazidimdir
(Tablo 4).

Tablo 4

P.aeruginosa susunun antibiyotik diren¢ oranlari.
Antibiyotikler Direngli Sus Sayisi %
Aztreonam 51 94,4
Piperasilin 32 59,3
Meropenem 15 27,8
Levofloksasin 10 18,5
Gentamisin 9 16,7
imipenem 9 16,7
Sefepim 8 14,8
Piperasilin/Tezobaktam 8 14,8
Netilmisin 7 13,0
Siprofloksasin 7 13,0
Amikasin 6 11,1
Seftazidim 4 7,4
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3.2. Biyofilm test sonuglari

Calismamizda cesitli klinik 6rneklerden izole edilen 54
adet Pseudomonas spp. susunda biyofilm varligi Kongo
kirmizili agar yontemi kullanilarak tespit edilmistir. Bu
suslarin 10’unda (% 20) biyofilm olusumu tespit edilmis
olup, 44’tinde (% 80) tespit edilememistir (Sekil 1).

Sekill. Pseudomonas spp.’lerin biyofilm olusturma oranlari.

Kongo kirmizili agar yontemi ile biyofilm pozitifligi tespit
edilen 11 bakteri izolatindan 4’i aspirat (% 36), 3’4 kan
(%27) ve 4’ti diger kiiltlirlerden (periton sivisi, yara, balgam,
abse) (% 36) olusmaktadir. Ayrica bu bakteriler 7’si yogun
bakim servisinde yatan hastalardan alinmistir (% 64).

4. Tartisma
Ulkemizde ve diinyada c¢evre kosullarina kolay
adaptasyonu, degisik virtilans faktorleri ve

antimikrobiyallere karsi gelisen hizli diren¢ durumu
nedeniyle en fazla goriilen firsat¢1 patojen olma 6zelligini
devam ettirmektedir (Eksi ve ark., 2007). Pseudomonas
enfeksiyonlar1 ¢ogunlukla hastane enfeksiyonlarinda rol
oynarlar (Ozdemir ve ark, 2009). Coklu antibiyotik alan
immiin sistemi zayif hastalarda hizli ve kolay bir sekilde
kolonize olabilmektedir (Atilla ve ark., 2012).

Pseudomonas’larin ~ tanimlanmasi  ve  antibiyotik
direncliliginin belirlemek i¢cin ¢ogunlukla solunum sistemi
ornekleri kullanilmistir. Yapilan benzer ¢alismalarda da ayni
sekilde izolatlar ¢ogunlukla solunum sistemi érneklerinden
elde edilmistir (Kiregci ve Seving 2008, Yiicel ve ark., 2006,
Yiicel ve ark., 2006, Ak¢ay ve ark., 2003).

Sefepim lgiincli kusak antibiyotiklere gore daha stabil
olmasi nedeniyle P.aeruginosa’'ya karsi daha yiiksek
aktiviteye sahiptir (Yiicel ve ark., 2006). Ulkemizde yapilan
cesitli calismalarda sefepime direnci % 13 ile % 87,
seftazidim direnci % 11 ile % 60,6 arasinda degiskenlik
gostermektedir (Gayyurhan ve ark., 2008, Eyigor ve ark,



M. 0. Aladag et al. / Selcuk Universitesi Fen Fakiiltesi Fen Dergisi 48 (1) 2022

2009, Ozyurt ve ark., 2010, Ustiin, 2010, Ciftci ve ark., 2005,
Oztiirk ve ark., 2010, Ustiin, 2010). Calismamizda ise sefepim
direncinin %14,8 ve seftazidim direncinin % 7,4 oldugu
gorilmistiir. Gerek sefepim gerekse seftazidim direnci
yapilan diger ¢alismalara oranla daha diistiktiir.

Piperasilin tazobaktamin son yillarda yapilan genis
kapsamli ¢alismalarinda P.aeruginosa bakterilerine karsi en
etkili anti bakteriyel ajan oldugu, bunu sirasiyla meropenem
ve piperasilinin izledigi gérilmiistiir (Jones ve ark., 2009,
Rhomberg ve Jones, 2009, Turner, 2009). Elde ettigimiz
sonuglarda da cesitli tilkelerde yapilan ¢alismalarda oldugu
gibi piperasilin tazobaktam (%14,8), meropenem (%27,8) ve
piperasilin (%59,3) seklinde siralanmgtir.

Florokinolonlar =~ grubu  antibiyotikler,  &zellikle
siprofloksasin Pseudomonas enfeksiyonlarinin tedavisinde
fazlaca kullanilmaktadir (Eyigér ve ark, 2009).

Kullandigimiz antibiyotikler arasinda siprofloksasin %13,0
diren¢ oraniyla en az direngli 3. antibiyotik iken,
levofloksasin ise % 18,5 direng oraniyla daha tist siralardadir
(Tablo 4).

Beta laktam antibiyotikler icinde, bakteriyel dirence
kars1 gelistirilmis en genis spektrumlu ajan olan
karbapenemler etkin olarak bilinmekle birlikte, 6zellikle son
dénemlerde Pseudomonas orneklerinde goriilen
karbapenem direnci artmaktadir. Karbapenemazlarin ¢ogu
plazmidlerce tasindig1 ve kolayca aktarilabildigi i¢in, bu
enzimleri olusturan ¢ogul direngli Pseudomonas tiirlerinin
hizli ve kesin bir bigimde belirlenmesi, enfeksiyon kontrolii
acisindan son derece Onemlidir (Eraksoy, 2014).
Ulkemizdeki caligmalarda meropeneme karsi direnc oranlar1
% 9,5 ile % 49,3 arasinda, imipeneme kars1 direng oranlari
% 7,8 ile 38,3 arasinda oldugu goézlemlenmistir (Cesur ve
ark.,, 2002, Ciftci ve ark., 2005, Tungoglu ve ark., 2009, Ozyurt
ve ark., 2010). Calismamizda ise meropeneme % 27,8
imipeneme ise % 16,7 oraninda direng tespit edilmistir. Bu
sonuglar elde ettigimiz verilerle uyumludur.

Aminoglikozidler Pseudomonas enfeksiyonlarinda tek
baslarina degil kombine tedavinin bir pargasi olarak
kullanilmaktadir (Giiltekin ve ark., 2004). Oztirk ve
arkadaslarinin ¢alismasinda amikasine % 4 gentamisine %
25 (Oztiirk ve ark., 2010), Ustiin’iin calismasinda amikasine
% 31 gentamisine % 61 (Ustiin, 2010), Eyigér ve ark.
calismasinda amikasine % 1 gentamisine % 4 oraninda
dirence rastlanmistir (Eyigér ve ark., 2009). Bizim
calismamizda ise amikasine % 11,1 gentamisine ise % 16,7
oraninda diren¢ bulunmustur.

Rewatkar ve Wadher yaptiklar1 bir ¢alismada gram
negatif bakteri olan Pseudomonaslar1 kullanmislar ve
biyofilm tespit yontemlerinden Kongo kirmizisi agar
yontemini kullanmiglardir. 30 sustan 27’sinde biyofilm
tespit etmigler, 3’linde tespit edememislerdir (Rewatkar ve
Wadher, 2013).

Nonfermatif gram negatif bakterilerde biyofilm olusumu
ile ilgili yapilan bir ¢alismada biyofilm tespitinde Kongo
kirmizis1 agar yontemi kullanilmis, 42 o6rnekten 25’inde
biyofilm tespit edilmistir (Tursun, 2018).

Calismamizda cesitli klinik 6rneklerden izole edilen 54
adet Pseudomonas spp. susunda biyofilm varlii Kongo
kirmizili agar yontemi kullanilarak tespit edilmistir. Bu
suslarin 10’unda biyofilm olusumu tespit edilmis olup,
44’linde tespit edilememistir.

Kronik ve yabanci cisim enfeksiyonlarinin olusumunda
biyofilmin tedaviye diren¢ olusturmasi, giliniimiizde
enfeksiyonlarin tedavilerinde, bakterilerin hala ¢6ziilmesi
gereken ¢ok Onemli gizemlerinin oldugunu ortaya
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koymaktadir. Bakterilerin olast tedavi hedeflerinin
belirlenmesinde, biyofilmin yapisi ve mekanizmasinin daha
iyi anlasilmasi gerekmektedir (Sakarya, 2005).

Pseudomonas tiirleri biyofilm olusturmasi nedeniyle
dezenfektanlardan  etkilenmediginden  antibiyotiklere
direnclidirler. Bu 6zelliklerinden dolay1 yogun bakim
Uiniteleri basta olmak {izere hastane enfeksiyonlarinin en
onemli etkenlerinden biridir. Bu sebeple 6zellikle iilkemizde
bilingsiz antibiyotik kullaniminda tedbirler alinmasina
yonelik politikalar gozden gecirilmesi tavsiye edilir.
Antibiyotiklerin uygunsuz kullanimi1 nedeniyle hastane
enfeksiyon etkeni olan mikroorganizmalara karsi direng
gelisimi artmaktadir. Ayrica invazif islemlerde biyofilm
olusmasini engelleyecek onlemlerin alinmasi ve biyofilm
olusumunun molekiiler ydontemlerle arastirilmasi da 6nem
arz etmektedir.

Sonug¢ olarak Pseudomonas tiirlerinin antibiyotiklere
direnclilikleri, ESBL ve biyofiim yapma o6zelliklerini
arastirdigimiz  ¢alismamizin hastane enfeksiyonlarinin
onlenmesine ve Klinisyenlere tedavi siiresinde katki
saglayacagi kanaatindeyiz.
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Renk iyilestirilmesi

Pancardan seker iiretimi yapan fabrikalarda serbet pH'ina etki edip, sakkarozun par¢alanmasi sonucu invert seker
olusumuyla birlikte, sakkarozun kristallenmesini engelleyen 6nemli faktorlerden biri organik asitlerdir. Bu
calismada, kristal seker liretim rafinerisi koyu serbet asamasinda aktif karbon ve modifiye pomza tasi kullanilarak
adsorbsiyon islemiyle énemli bir kalite faktori olan renk sorununun iyilestirilmesi amaglanmistir. Konya Seker
Fabrikas1 2020/2021 kampanya dénemi iiretim hattindan belirli zamanlarda serbet numuneleri alindiktan sonra
asetik asit, propiyonik asit ve biitirik asit miktarlar1 belirlenmistir. Asit miktarlar1 HPLC cihazi ile nicel olarak tayin
edilmigtir. Ayrica, adsorpsiyon 6ncesinde ve sonrasinda pH ve ICUMSA metodlar1 kullanilarak serbet rengi
karsilastirmasi yapilmistir.
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Removal of organic acids in beet sugar production and color reduction
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Organic acids are one of the important factors preventing the crystallization of sucrose, together with the formation
of invert sugar as a result of the decomposition of sucrose and affecting the pH of the syrup in factories producing
sugar from beet. In this study, it is aimed to improve the color problem, which is an important quality factor, by
adsorption process using activated carbon and modified pumice stone during the dark syrup stage of the crystal
sugar production refinery. After the syrup samples are taken from the Konya Sugar Factory 2020/2021 campaign
production line at certain times, the amounts of acetic acid, propionic acid and butyric acid are determined. Acid
amounts have been determined quantitatively by HPLC device. Also, syrup colors have been compared using pH
and ICUMSA methods before and after adsorption.

1. Giris

Seker, insan besin kaynaklarindan en o6nemli gida
maddelerindendir. Kolay sindirimi viicut i¢in iyi bir enerji
kaynag1 olmasi anlamina gelmektedir. Sekerin kimyasal adi
sakkaroz veya diger adlariyla sukroz veya c¢ay sekeri,
C12H22011 formiiliiyle gosterilen ve bir glukoz ve bir
fruktoz molekiiniin bir araya gelmesiyle olusan disakkarittir.
Sistematik ~ kimyasal adi 3-D-fruktofuranozil-a-D-
glukopiranosit seklindedir (Saldamli, 1998). Teknolojik
olarak sekerin liretimi sakaroz igeren bitkisel kaynaktan
(seker kamisi, seker pancari v.s.) su ile ekstraksiyon ile
baslar ve su ortamina gecen seker disi maddelerin

*Sorumlu Yazar

uzaklastirilmasi seklindeki aritim islemleri ile stirdirlir.
Elde edilen beyaz sekerin verimi ve Kkalitesi bakimindan
aritim islemleri ¢ok biiyiik bir 6neme sahiptir (Godshall,
M.A, 1999).

Rafine seker eldesi prosesindeki aritim siirecinde tiretim
tesisinde uygulanan kimyasal maddelerden gelebilecegi gibi
seker pancarinin icerisinde bulunan ve islemler sonucu
seker serbetine gecen maddelerin yaninda sekerin
bozunmasi sonucu ortaya ¢ikan seker disi safsizliklarin da
uzaklastirilmasi biiylik bir 6énem sahiptir. Bu seker disi
maddelerden nem, invert seker, kiil (¢esitli anyonlar ve
katyonlar), renkli maddeler, polisakkaridler, metal iyonlari
(6zellikle demir) cesitli organik maddeler (ugucu organik
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maddeler ve organik asitler dahil) elde edilen sekerin
safligin1 ve kalitesini 6nemli derecede etkilerler. Bu gibi
safsizliklar elde edilen iirtinde bulunabilecegi gibi kotii
depolama  sartlari  sonucu zamanla  miktarlarin
artirabilmekte ve gsekerin yapisini bozabilmektedirler
(Godshall, M.A., 1999).

Seker serbetlerine renk veren maddeler, pancarin
yapisinda  bulunan  bitkisel  pigmentlerin  ¢esitli
reaksiyonlariyla ve sekerin termik bozunmasi sonucu olusan
fenolik maddeler, karamelizasyon liriinleri, fruktozun alkali
bozunma trinleri, melanin ve melonoidlerdir
(Godshall, 1999; Coca ve dig., 2004). Ayrica Na+, K+, Ca2+ ve
Mg2+ gibi seker pancarinda olan ve {liretim prosesine gecen
katyonlar ortam viskozitesini artirmakta ve seker
kristalizayonunu zorlastirmaktadir. Bunun sonucu olarak
hem {iretilen rafine sekerin kalitesi diismekte hem de son
Uriin olarak elde edilen melasin bilinyesindeki seker
konsantrasyonu artmaktadir. Ayrica seker serbetlerinde,
pancarin biinyesinden gelen nitrat, fosfat ve siilfat gibi
anyonlar da mevcuttur (Bozok ve dig., 1971; Nouruzhan,
1955; Nouruzhan, 1956). Bu sebeple yiiksek kaliteye sahip
bir rafine gseker {iretimi kag¢inilmaz hale gelmistir. Bu
baglamda, bu ¢alismada pancar seker liretiminde mevcut
olan organik asitlerin giderimi ve renk iyilestirmesi i¢in
adsorpsiyon metodu kullanilmistir. Koyu serbet numuneleri
islem gormemis durumdayken organik asitlerin tespiti ve
renk tespiti yapilmistir. Degisen siirelerde adsorpsiyon
islemine tabi tutulan serbet numuneleri, degiskenlerin
tespiti icin tekrar analizleri yapilarak organik asit giderimi
ve renk iyilesmeleri gézlemlenmistir.

2. Materyal ve Metot

Bu ¢alisma kapsaminda hammadde olarak Konya Seker
Fabrikas1 2020 kampanyasinda tlretim hattindan alinan
koyu serbet numuneleri kullanilmistir. Degisen siirelerde
adsorpsiyon islemine tabi tutulan serbet numuneleri,
degiskenlerin tespiti i¢in tekrar analizleri yapilarak organik
asit giderimi ve renk iyilesmeleri goézlemlenmistir.

2.1. Kullanilan adsorbanlar ve yapilan islemler

Koyu serbet numuneleri; 80°C’de sicak su banyosunda
karistirmak suretiyle; 5, 10 ve 15 dakika olmak iizere
degisen siirelerde, agirlikca % 3 oraninda adsorban
kullamlarak islemine tabi tutulmustur. ilk olarak 0,200 p
Merck tiretimi olan aktif karbon kullanilmistir.

Pomza tasinin modifikasyonu i¢in piyasadan temin
edilen pomza tasi havanda doéviilerek 0,200 p elekten
gecirilip, 0,1 N NaOH ile bir giin boyunca oda sicakliginda
manyetik karistirici lizerinde karistirilmistir. Bir giliniin
sonunda siiziilerek etiivde kurutulmustur.

2.2. Organik Asit Analizi

Asetik asit, propiyonik asit ve biitirik asit analizlerinde
HPLC-UV metodu kullanilmistir. Bu metot hayvan yeminde 8
ayr1 organik asit analizlerinin yapilmasinda gelistirilmistir.
Cihaz olarak Thermo Dionex Ultimate 3000 kullanilmistir.
Kolon; thermo hypersil gold 250x4.6_5um, mobil faz, 0,01n
H2S04 aq, flow: 1.000 ml/min, dedektdr; RID / UV (210 nm).
Bu ¢alismada her bir numune ii¢ kez test edildi ve standart
maddenin alikonma siiresi ve UV spektrumlari aracilifiyla li¢
bilesik miktarlar1 tanimlandu.
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2.3. Kullanilan standartlar

Asetik asit (Sigma Aldrich, CAS Number 64-19-7 /
Product Number 27225), Propiyonik asit (Sigma Aldrich,
CAS Number 79-09-4 / Product Number 94425), Biitirik asit
(Sigma Aldrich, CAS Number 107-92-6 / Product Number
19215).

2.4. Standartlarin hazirlanmasi

Calisma soliisyonu; asetik asit, propiyonik asit ve biitirik
asit 5.0, 10.0, 50.0 ve 100.0 mg/L olmak iizere stok ¢dzelti
hazirlandi. Daha sonra cihaza 10 pL soliisyon enjekte edildi
ve standart bir kalibrasyon yapildi. Kromatogramin tepe
alanina dayali olarak egri olusturuldu.

2.5. Ornek Hazirlama

1 g homojenize numune bir tiipte tartildi ve enjeksiyonla
eklenen 20 mL %0.4 HCI ile karistirildi. Karisim 20 dakika
boyunca bir ultrasonik ekstraktor kullanilarak ekstrakte
edildi ve sabit hacimde santrifiijlendikten sonra (3000 rpm,
10 dakika, 4°C) sonra siiziildii.

2.6. Renk analizi

Renk analizlerinde kullanilan, ICUMSA (Tekdiizen Seker
Analizleri Uluslararasi Komisyonu) tarafindan belirlenen ve
diinyada sekerlerde ¢ozelti rengi hesaplamada kullanilan
formiil Esitlik 1.1 verilmistir. Spektrofotometrede yapilan
absorbans o6l¢iimleri 420 nm dalga boyunda ve 1cm’lik
kiivetlerde yapilmistir.

As

. . 105
Cozelti Rengi (IU) =10 Sxdxb

Esitlik 1.1

As : Numunenin 6l¢lilen absorpsiyonu

b : Kiivet boyu, cm

S : Numunenin refraktometrede 6l¢tlilen kuru maddesi, %
d : Numunenin gériiniir yogunlugu, g/mL,

Adsorpsiyonla renk giderimi yapilan numunelerde %
renk giderimi Esitlik 1.2.'ye gore hesaplanmistir.

% Renk giderimi = 2 x 100
Esitlik 1.2
[Ua6 = Adsorpsiyon 6ncesinde ¢ozelti rengi, [U4z20

[Uas = Adsorpsiyon sonrasinda ¢6zelti rengi, [U4z20
3. Sonuglar
3.1. Islem gérmemis koyu serbet analizlerinin sonuclari

[slem gérmemis koyu serbette yapilan organik asit
analizlerinde; asetik asit : 958 mg/L, propiyonik asit : 846
mg/L, biitirik asit : 684 mg/L olarak tespit edilmistir.
Ranalizinde ise 1U420 = 3890 bulunmustur (Sekil 1). islem
gdrmemis koyu serbetin pH’s1 ise 8,13 olarak dl¢lilmiistiir.

Sekil 1. Islem gérmemis koyu serbet numunesi.
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3.2. Adsorpsiyon
bulunan sonuglar

islemi sonrasinda yapilan analizlerde

Aktif karbon ve modifiye pomza tasi adsorpsiyonu
sonrasinda analizi yapilan organik asitlerin sonuglar1 Tablo
1'de verilmistir.

Tablo 1
Adsorpsiyon sonrasi organik asit derisimleri.
Asetik asit (mg/L) Propiyonik Asit (mg/L) Biitirik Asit (mg/L)
Adsorpsiyon Siiresi i i i
Aktif Karbon Modifiye Pomza Aktif Karbon Modifiye Pomza Aktif Karbon Modifiye Pomza
Tas1 Tas1 Tas1
5 dakika 835 882 781 788 104 141
15 dakika 702 786 760 787 80 95
30 dakika 335 650 697 725 57 72
Aktif karbon ve modifiye pomza tasi adsorpsiyonu
sonrasinda yapilan renk analiz sonuglar1 ve gorselleri ise Tablo 2
Sekil 2, 3 ve 4’de verilmistir. Adsorpsiyon sonrasi % renk giderimleri.
Adsorpsiyon Siiresi Aktif Karbon ’I;Aa(;clhﬁy € Pomza
5 dakika 72,67 5,39
15 dakika 78,76 28,40
30 dakika 82,31 36,04
Adsorpsiyon sonrasinda numunelerde yapilan pH
o6lctimleri ise Tablo 3’de verilmistir.
Tablo 3
Adsorpsiyon sonrasi pH.
e . . . Modifiye Pomza
Adsorpsiyon Siiresi Aktif Karbon
MOD. POMZA ILE 5 dk AKTIF C ILE 5 dk Tas1
RENK IU: 3680 RENK IUs: 1063 5 dakika 8,50 8,67
Sekil 2. Islem siiresi 5 dakika sonrasi koyu serbet numuneleri. 15 dakika 8,66 8,74
30 dakika 8,72 8,79
4. Tartisma

MOD. POMZA ILE 15 dk. AKTIF CILE 15 dk

RENK IUs0: 2785 RENK IU420: 826

Sekil 3. Islem siiresi 15 dakika sonrasi koyu serbet numuneleri.

AKTIF CiLE 30 dk

MOD. POMZA iLE 30 dk.

RENK IUs0: 2488 RENK IUa0: 688
Sekil 4. Islem siiresi 30 dakika sonrasi koyu serbet numuneleri.
Adsorpsiyon islemi sonrasinda numunelerde % renk
giderimi Tablo 2’'de verilmistir.
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Serbetin aritilmasi, seker lretim prosesinde yer alan
basamaklardan en o6nemlileri arasinda yer almaktadur.
Onemli iiriinlerin elde edildigi bu proses igin seker pancari
tarimi faaliyeti ve bu faaliyetin dolayl bir iiriinii olan seker
serbetinin ticari degeri ilgili prosese etki bakimindan dikkate
alinmas1 gereken bir husustur. Sekerin rafinasyonu
esnasinda serbete gecen seker disi safsizliklarin hem tiirleri
hem de miktarlari, elde edilecek olan serbet iiriiniiniin
renginin kararmasina sebep olmakta ve ilgili proses sonucu
ele gecen melasin miktarini ve buna bagh olarak nihai iiriin
olan rafine sekerin verimini etkilemektedir.

Rafine seker lretimi prosesi, arzu edilen a¢ik renkli
rafine seker eldesi amaciyla igerdigi aritim islemleri
acisindan siirekli gelisim gostermis ve 6zellikle renkli
safsizliklarin  giderilmesi konusunda bir¢ok girdinin
potansiyelinin denendigi dinamik bir siire¢ olarak karsimiza
cikmistir. S6z konusu girdilerin se¢iminde rafine sekere
zarar vermemesi, yeni safsizliklar meydana getirmemesi,
kolay uygulanabilir olmas1 ve diisiik maliyetli olmas: gibi
ozellikler 6n planda tutulmustur.

Rafine gseker iretim prosesinde kullanilan difiizyon
suyunun icerdigi SO2, seker serbetinin rengini agmakta ve
ortam pH’sini diizenleyebilmektedir. Bu sebeple bir dénem
sulu seker serbetine SOZ uygulanmasi ile ilgili serbet
doyurulmus ve bu basamak kiikiirtleme adi ile anilmistir.
Seker serbetinden gaz fazinda SO2 ge¢irimini iceren bu stireg
sayesinde ortamda olusan asidik karakterli siilfit bilesiginin
sahip oldugu indirgen o6zellik ile renkli safsizliklar
indirgeyerek parcaladigl ve renksiz formlara déniistiirdiigii
tespit edilmistir. Bunun yani sira ortamdan gegirilen SO2
gazinin seker serbetinin rengini agmaya ilave olarak ileri
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basamaklarda da (buharlastirma) kararmaya engel oldugu
gorilmistiir (Bozok ve dig., 1971). Fakat bu indirgenme
reaksiyonlar1 sonucu ortamdan gegirilen SO2 gazinin
¢ozeltide siilfat anyonu olusturdugu ve bunun da bazik olan
ortam pH’sin1 ndtre yaklastirdigr goézlemlenmis; olusma
ihtimali olan asidik ¢ozeltilerin ise sekeri istenmeyen invert
formuna doniistiirebilecegi ifade edilmistir (Mutluay, 1963).

Ayrica yine bir silfit tlrevi olan blankit (Na2S204),
indirgeme kabiliyeti ile renkli safsizliklar1 giderdigi ve serbet
aritiminda faydalanilan bir kimyasal olarak kullanildigi
bilinmektedir (Nouruzhan, 1955). Daha 6nceki zamanlarda
ise acik renkli serbetlerin elde edilmesi amaciyla belirli siire
kemik kémiirii olarak bilinen girdi de kullanilmistir. Bu girdi
daha ¢ok ham seker rafinasyonu sonucu ele gecen
suruplarda ve Kklerelerin icerdigi renkli safsizliklarin
uzaklastirilmasinda  kullanilmistir.  Goézenekli  yapisi
sayesinde yliksek adsorban o6zelligi olan aktif kémiir ve
cesitli komiirler de bu amagla kullanilmistir. Buamagla seker
serbetinin rengini agilmasi i¢in kullanilan bir diger adsorban
ise talasin derisik siilfiirik asitle muamelesi sonucu olusan
Collaktivittir. Kieselguhr ya da diatome topragi olarak
bilinen adsorban da ayni zamanda filtre yardimc1 maddesi
olarak islev gérmiistiir (Nouruzhan, 1955; Bozok ve dig.,
1971).

Daha eski yillarda ise iyon degistirme kabiliyeti olan fenol
kondensasyon iirlinleri ve siilfone komdiirler, seker
rafinasyonu sonucu elde edilen seker serbetindeki renkli
safsziliklarin gideriminde kullanilmistir. Sonraki zamanlarda
ise polikondanse yapiya sahip bu iyon degistiricilerin
kullanimindan vazgecilmis ve daha kararli olan metakrilat,
stiren ve akrilat gibi polimerize recinelerin uygulanmasi
benimsenmistir (Bozok ve dig., 1971).

Almanya, iyon degistirici 6zellige sahip kimyasallarin
seker serbetlerine uygulandig ilk lilke olmus ve daha ¢ok
sulu serbette bulunan kalsiyum iyonlarinin sodyum
iyonlariyla yer degistirmesine dayali bir uygulama olarak
faydalanilmistir. Sodyum katyonlar1 varliginda seker
serbetinden elde edilen melasin miktar1 ayni orandaki
kalsiyuma goére daha verimli oldugundan melas
biinyesindeki seker kaybi artmistir. Quentin usiilii olarak
bilenen ve magnezyum katyonun degistirilmesi esasina
dayanan uygulamada ise melas miktarinin azaltilmasi
hedeflenmistir. Bu metotta kullanilan iyon degistiriciler
proses sonunda bilinen tekniklerle rejenere edilerek tekrar
kullanilabilmistir. Iyonik yapida olan ve seker dis1 safsizlik
olarak nitelendirilen maddelerin, farkli iyon degistiricilerin
bir arada kullanilmasi ile ilgili bir¢ok arastirma yapilmis ve
hatir1 sayilir derecede uygulanmistir. Seker serbetinde
bulunan renkli safsizliklardan bazilarinin ise yapisinda sahip
oldugu iyonojen gruplar sebebiyle katyon/anyon degisimi
esnasinda renklerinin de a¢ildig1 tespit edilmistir (Bozok ve
dig,, 1971).

Bu ¢alismada, serbet iceriginde varligi bilinen organik
asitlerin olabildigince azaltilmasi ve proses i¢in Onemli
faktorlerden biri olan renk parametresinin iyilestirilmesi
amaclanmistir. Prosese uygulanabilirligi ve temin kolayligi
agisindan adsorban olarak aktif karbon ve pomza tasi
kullanilmigtir. Degisen siirelerde numuneler adsorpsiyon
islemine tabi tutulmus ve organik asitler acisindan en 6nemli
etki biitirik asit i¢cin goézlemlenmistir. Renk parametresi
acgisindan adsorpsiyon siireleri dikkate alindiginda kayda
deger iyilestirme gergeklesmistir. Proses icin ideal pH
seviyelerinde olumsuz bir durum olmaksizin, kismi olarak
pH artis1 olmustur. Ayni zamanda yapilan seker safiyeti
analizlerinde herhangi bir diisiis yasanmamustir.
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Bu ¢alisma hidrodistilasyon yontemi kullanilarak elde edilmis olan Origanum vulgare, Salvia officinalis, Rosmarinus
officinalis ve Mentha piperita bitkilerinin ugucu yaglarinin Bacillus cereus ATCC 14579, Escherichia coli ATCC 25922,
Salmonella typhimurium ATCC 14028, Staphylococcus aureus ATCC 25923 mikroorganizmalar1 ilizerindeki
antimikrobiyal etkilerinin belirlenmesi amaciyla yapilmistir. Antimikrobiyal etki mikrodiliisyon ydntemi
kullanilarak tespit edilmistir. Ugucu yaglara karsi en hassas bakterinin Escherichia coli ATCC 25922, en direngli
bakterinin ise Salmonella typhimurium ATCC 14028 oldugu tespit edilmistir. Ugucu yag konsantrasyonu diistiikce
antimikrobiyal etkinin azaldig1 da gozlemlenmistir. En etkili ugucu yagin Origanum vulgare’ye ait oldugu ve yiiksek
antimikrobiyal etki gosterdigi belirlenmistir. Rosmarinus officinalis ve Mentha piperita’nin Origanum vulgare’den
sonra en etkili ugucu yaglar oldugu, bunu Salvia officinalis ugucu yaginin izledigi tespit edilmistir.
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This present research was performed to determine the antimicrobial effect of essential oils produced by the hydro-
distillation method of Origanum vulgare, Salvia officinalis, Rosmarinus officinalis and Mentha piperita on Bacillus
cereus ATCC 14579, Escherichia coli ATCC 25922, Salmonella typhimurium ATCC 14028, Staphylococcus aureus
ATCC 25923. Antimicrobial effect was achieved by means of the microdilution method. It was determined that the
most sensitive bacteria against essential oils was Escherichia coli ATCC 25922 and the most resistant bacteria
Salmonella typhimurium ATCC 14028. It was found that the antimicrobial effect reduced as the essential oil
concentration reduced. The most effective essential oil was O. vulgare, and it showed the highest overall
antimicrobial effect. Besides O. vulgare, essential oils from R. officinalis and M. piperita were the second most
effective, followed by the essential oil of S. officinalis, respectively.

1. Giris

Baharat bitkileri antik ¢aglardan bu yana gidalara tat,
koku ve renk vermek icin kullanilmaktadir. Baharat
bitkilerinin bu kullanimlarinin yani sira pek ¢ok baharattan
tedavi amaglh da yararlanilmaktadir (Akgil, 1993).
Hastaliklarin tedavisinde bitkilerin kullanimi, insanoglunun
yerlesik hayata ge¢mesiyle birlikte gerceklesen eski bir
gelenektir (Njume ve ark., 2009).

*Sorumlu Yazar

Diinya Saglik Orgiitii (WHO) tarafindan baharat ve tibbi
amacl kullanilan yaklasik olarak 20.000 bitki tiirii oldugunu
bildirilmistir (Maregesi ve ark., 2008). Giinlimiizde de Diinya
niifusunun ¢ogunlugu ila¢ hammaddesi olarak bitkileri
kullanmakta ve giin gectikce bu oran artmaktadir. Ozellikle
gelismekte olan iilkelerde yasayanlarin %80’inin temel
saglik ihtiyaglar1 i¢in ¢ogunlukla bitkisel kokenli olan
geleneksel ilaclara giivendikleri Diinya Saglik Orgiitii (WHO)
raporlarina gore belirlenmistir (Sekar ve Kandavel, 2010).
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Ornegin; Diinya’nin bircok iilkesinde Mentha piperita
bitkisinden binlerce ton yag elde edilmektedir ve bu yaglar
ila¢ sanayiinde kullanilmaktadir (Kumar ve ark., 2011).

icinde bulundugumuz Diinya sartlar1 icinde insanlarin
sagliklarin1 koruyabilmek adina tiikettikleri bitkisel ve
hayvansal gidalarin yetistirilme sartlarina ve bunlardan elde
edilen hazir gida irinlerinin iceriklerine dikkat etmeleri
6nem kazanmistir. Bu tirlinlerin liretimi i¢in gida sektoriinde
kullanilan katki maddelerinin giivenilir olup olmadig1 ve
saglik acisindan uzun vade de gosterebilecekleri etkileri
bilinmemektedir. Bu nedenle son yillarda gidalarda kalite ve
glivenligi saglayacak dogal antimikrobiyal triinler iizerine
yapilan calismalar artis gostermistir (Fisher ve Phillips,
2008; Tajkarimi, 2010).

Tibbi aromatik bitkilerin, gidalarda olan antimikrobiyal
etkisi, besiyeri iizerinde gosterdigi antimikrobiyal etkiye
gore daha diisiik olmaktadir. Bundan dolay1 da
antimikrobiyal etkileri gidanin bilesimine ve kullanilan
ucucu yagca zengin bitkinin miktarina baghdir (Ozen F,
2008).

Gida endiistrisinde kullanilabilecek dogal antimikrobiyal
etkili bitkisel kaynaklarin diger bir¢cok antimikrobiyal tiriine
kiyasla daha giivenilir oldugu belirtilmektedir (Nostro ve
ark., 2000; Gyawali ve Ibrahim, 2012; Hayek ve ark., 2013).
Bu driinlerin dogal olmalar1 ve kalinti sorununa sebep
olmamalari nedeniyle bitkilerin ve baharatlarin, organik gida
liretiminde énemli bir antimikrobiyal olarak deger bulacagi
disiiniilmektedir (Cerit, 2008).

Ugucu yaglar, bitkisel droglardan veya aromatik
bitkilerden farkli yontemlerle elde edilen, bitkiler aleminde
¢ogunlukla bulunan, kendine 6zel koku, tat, renk ve
goriiniimleri olan, oda sicakliginda sivi halde olan, ancak agik
birakildiklarinda oda sicakliginda bile buharlasabilecek
ozellikte olan, ugucu o6zellige sahip, su buhar1 ile
siiriiklenebilen aromatik sivi yaglardir (Sengezer ve Giingér,
2008).

Ozellik ve igerik bakiminda her bitkiye 6zel olan bu yaglar
bitkilerin yaprak, gévde, ¢icek, tomurcuk, meyve, dal, tohum
ve kok gibi kisimlarinda bulunabilir. Dogada ugucu yaglar,
bitkilerin  mikroorganizmalara ve bdceklere karsi
korunmasinda da rol oynar (Sainz P ve ark, 2019). Ayrica
farmasaotik, yiyecek ve kozmetik gibi bir¢cok alanda kullanilan
degerli dogal bilesiklerdir (Zuzarte ve Salgueiro, 2015).

Bitkiler; saponinler, kumarinler, terpenoitler, alkaloitler,
flavonoitler, tiyosiilfinatlar, fenolikler ve organik asitler gibi
cesitli antimikrobiyal etkiye sahip bilesikleri icermektedir
(Lai ve Roy 2004; Tiwari ve ark., 2009; Hayek ve ark., 2013;
Gyawali ve Ibrahim, 2014). Ugucu yaglarin biyolojik etkinligi
kalitsal yapisi tarafindan belirlenen, ¢evresel ve tarimsal
kosullardan da etkilenen kimyasal bilesimine baghdir. (Rota
ve ark., 2008)

Ulkemiz dogal florasinda bulunan 9000 bitki tiirii
icerisinden 500 tanesi tibbi amaglarla kullanilmaktadir. Halk
arasinda Ballibabagiller olarak bilinen, Lamiaceae
familyasina ait olan bu bitkilerin ¢ogunlugu dogal olarak
yetismekte, ¢ok az bir kisminin kiltiirii yapilmaktadir.
Bir¢ok alanda faydalar1 saymakla bitmeyen bu bitkilerin
icerdikleri basta ugucu yaglar, ¢esitli kimyasal bilesikler
ekonomik ac¢idan da kiymetlidirler (Ellialtioglu ve ark,
2007).

Lamiaceae familyasina ait olan bitkilerin en ¢ok
arastirma yapilan yoni sahip olduklari ugucu yaglarin
antimikrobiyal aktiviteleridir. Bu yaglarin aktiviteleri
icerdikleri etken maddelerin ¢esitlerine ve miktarlarina bagh
olarak degismektedir (Toroglu ve Cenet., 2006).

Bitkilerden elde edilen ugucu yaglar ve aromatik yag
bilesikleri, yeni antimikrobiyal ve terapétik tiriinlere kaynak
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olarak gosterilir (Burt, 2004; Geetha ve Chakravarthula,

2018).
Ugucu yagca zengin bitkiler ve bu bitkilerin ugucu yaglari;
hazir  tiikketilen  gidalarin  igerigine  girdiklerinde

antimikrobiyal etki gostermeleriyle birlikte yiyeceklerin
muhafaza siirelerini uzatabilmektedir (Farag ve ark, 2016).

Bakteri ve kiiflere karsi antimikrobiyal etki gdsteren
ucucu yaglar, mercankdgk, kekik, adacayi, biberiye, karanfil,
corekotu, sarimsak ve sogan da yliksek miktarlarda
bulunmaktadir (Barker AV, 2019).

Bu c¢alismanin amaci, Lamiaceae familyasina mensup
olan bazi baharat bitkilerinden elde edilen ugucu yaglarin
farkli bakteri suslar1 tizerindeki antimikrobiyal etkilerinin
arastirilip  goézlemlenmesidir. Herkesin alabildigi ve
genellikle kullanim sekilleri bakimindan hep tek yonlii
diisiindliglimiiz ~ baharat  bitkilerinin  &zelliklerinin
O0grenilmesi ve bu  Ozellikleri agisindan  nasil
kullanilabileceginin bilinmesi aslinda ¢ok ©6nemlidir. Bu
ozellikler ve gerceklestirdigi etkiler sebebiyle baharat
bitkilerine, baharatlarin kullanim amaglari ve baharatlarin
kullanim sekillerine olan ilgi giderek artmaktadir. ilginin
artmasi buna bagh olarak arastirmalarin ve yapilan
¢alismalarin artmasina, baharat bitkileri de dahil olmak
lizere bitkilerin saglik agisindan hastaliklarin tedavisi
amaciyla kullanilmasina neden olmustur. Yapilan ¢alisma
sonucunda elde edilen verilerin ve gozlemlenen sonuglarin
mevcut bilgilere katki saglamasi ve ileride yapilacak olan
calismalarda temel olabilmesi amacglanmistir.

2. Materyal ve Metot
2.1. Bitki numuneleri

Calismamizda ugucu yag elde etmek icin kullandigimiz
bitkiler Konya’dan temin edilmistir. Lamiaceae familyasina
ait bitki tiirlerinden olan mercankésk (Origanum vulgare L.)
ve nane (Mentha piperita L.), adacay1 (Salvia officinalis L.),
biberiye (Rosmarinus officinalis L.) bitkilerinin kuru halde
olan ve baharat olarak kullanilan yapraklari kullanilmistir.

Bu baharat bitkilerinin antimikrobiyal etkilerini
belirleyebilmek i¢cin yaptigimiz ¢alismada insan, hayvan ve
gidalarda patojen olan 4 adet bakteri susu kullanilmistir. Bu
suslar; Bacillus cereus ATCC 14579, Escherichia coli ATCC
25922, Salmonella typhimurium ATCC 14028, Staphylococcus
aureus ATCC 25923’ tiir.

2.2. Ugucu yaglarin eldesi

Bitkilerin baharat olarak kullanilan kisimlar1 gerekli
sekilde temizlenmis, kiiciik parcalar haline getirilerek
damitma islemine hazir hale getirilmistir. Hazirlik
islemlerinden sonra Clevenger cihazinda 6 saat siire
kaynatilarak yapilan hidrodistilasyon islemi ile bitkilerin
ucucu yaglart elde edilmistir (Guenther, 1948; Baytop,
1983). Ugucu yaglar, koyu renkli siselere konulup ¢alismanin
gerceklesecegi zamana kadar +4°C sicaklikta saklanmistir.

2.3. Mikroorganizma kiiltiirlerinin hazirlanmasi

Liyofilize halde temin edilen kiiltiirler pasajlanarak -
20°C’de saklanan stok kiiltiirler hazirlanmistir. Bu kiiltiirler
Brain Heart Infusion Broth (% 15 gliserol) icinde
saklanmistir. Elde edilen kiiltiirlerden, Yatik Nutrient Agar
iceren ependorf tiipleri kullanilarak ¢alisma kiiltiirleri
olusturulmustur. Bu islemden sonra Kkiltiirler +4°C’de
buzdolabinda muhafaza edilmislerdir.
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2.4. Antimikrobiyal etkinin belirlenmesi

Calismamizda  ugucu  yaglarinin  antimikrobiyal
aktivitesini tespit edebilmek amaciyla mikrodiliisyon
yontemini kullanilmistir (Koneman ve ark., 1997).

Antimikrobiyal testler (denemeler); 96 adet “U” tipi
kuyucuklara sahip, steril, dibi diiz olan mikrotitrasyon
petrilerinde (Brand) yani plaklarda yapilmistir. Tiim ugucu
yaglar 0.06-4.0% pl/ml konsantrasyon aralifinda test
edilmistir. Ugucu yaglarin 0.4 pl/ml’den 0.000390625
ul/ml’ye kadar seri konsantrasyonlar1 elde edilmistir. Seri
haldeki  seyreltmeler tamamlandiktan sonra test
organizmalar1 ilave edilmistir. Gentamicin (20 mg/ml);
kontrol antibiyotigi olarak kullanilmistir.

Calisma sonucunda MIK (Minimum inhibisyon
konsantrasyonu) degeri belirlenirken; bakteri ¢ogalmasinin
olmadigi, ugucu yagin en diisiik konsantrasyonda oldugu
kuyucuk tespit edilerek oradaki deger MIK degeri olarak
kullanilmistir.

3. Sonuglar

Calismada kullanilan bitkilerin ucucu yaglarinin MiK
metodu (1 numarali kuyucukdan baslayarak 12 numarali
kuyucuga kadar seyreltme islemi gerceklesmistir) ile
belirlenen antimikrobiyal etkilerinin sonugclar1 Tablo 1-5'de
verilmistir.

Tablo 1
Salvia officinalis ugucu yaginin antimikrobiyal etkileri.
Plak 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12
kuyucuklari
A - - + 0+ o+ o+ o+ o+ o+ o+ +
B . . . . . ) +
C - . . + + + + + + + +
D + O+ o+ o+ o+ o+ +
Tablo 2
Rosmarinus officinalis ugucu yaginin antimikrobiyal etkileri.
Plak 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12
kuyucuklari
A - - - - - - + o+ 4+ + +
B + o+ o+ 4+ + +
C - - - - e+ + o+ 4 + +
D « e + + % + +
Tablo 3
Mentha piperita ugucu yaginin antimikrobiyal etkileri.
Plak 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12
kuyucuklari
A - - - - -+ o+ 4 + +
B + o+ o+ o+ + +
C - - - - e+ 4+ o+ o+ + +
D « e o+ + % + +
Tablo 4
Origanum vulgare ugucu yaginin antimikrobiyal etkileri.
Plak 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12
kuyucuklari
A N - - - +
B + + +
C - - - - - - -+ o+ + +
D + o+ o+ + +
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Tablo 5
Gentamicin’in (kontrol antibiyotigi) antimikrobiyal etkileri.

Plak 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12

kuyucuklari

A
B
C
D

A. Escherichia coli ATCC 25922

B. Bacillus cereus ATCC 14579

C. Salmonella typhimurium ATCC 14028
D. Staphylococcus aureus ATCC 25923
(=) etki var, iireme yok, seffaf

() Az bulanik

(+) etki yok, lireme var, bulanik

E. coli bakterisi en fazla 0. vulgare ugucu yagindan
etkilenmistir. Bu bakteriye daha sonra etki eden ucgucu
yaglar M. piperita, R. officinalis ve S. officinalis oldugu
belirlenmistir.

B. cereus bakterisinin ise en fazla 0. vulgare ugucu
yagindan etkilendigi tespit edilmistir. Diger ugucu yaglarin
etkileri ise S. officinalis, M. piperita ve R. officinalis siralamasi
ile gerceklesmistir.

S. typhimurium bakterisine karsi en etkili olan yine O.
vulgare ugucu yagidir. M. piperita ve R. officinalis ugucu
yaglar1 ise birbirlerine yakin etki gdstermisleridir. Tespit
edilen en az etki ise S. officinalis ugucu yaginda gerceklestigi
gbzlemlenmistir

S. aureus bakterisine karsi en etkili ucucu yag 0. vulgare
ucucu yagidir. S. officinalis, M. piperita ve R. officinalis ugucu
yaglarinin ise birbirlerine benzer oranda etki ettigi
belirlenmistir.

Calismamizda bakterilere karsi en kuvvetli ve genis etkiyi
gbsteren ugucu yagin O. vulgare bitkisinden elde edilen
ucucu yag oldugu belirlenmistir. Biitiin bakterilere karsi O.
vulgare ugucu yag1 diger ucucu yaglarin etki ettigi belirlenen
konsantrasyonlarindan daha etkili olmustur.

Calismamizin sonuglarina bakarak kontrol antibiyotigine
(Gentamicin) en benzer etki O. vulgare bitkisi ugucu yaginda
gbzlemlenmistir.

Bu ¢alisma ile incelenmis ugucu yag 6rneklerinin tim
bakterilere karsi antimikrobiyal etki gdsterdigi goriilmiistiir.
Tiim bakteriler arasindan ugucu yaglardan en ¢ok etkilenen
bakteri Escherichia coli ATCC 25922’dir. Ugucu yaglara karsi
diger bakterilere gore daha dayanikli olan bakteri ise
Salmonella typhimurium ATCC 14028’dir.

4. Tartisma ve Sonug¢

Elyemni ve ark, (2022)'de mikrodiliisyon ydntemini
kullanarak yaptiklari arastirmada Rosmarinus officinalis’in
Fas'm iki farkli bolgesinden toplanan o6rneklerinden
(Kemotip 1 ve Kemotip 2) elde edilen ugucu yaglarinin
Staphylococcus aureus ATCC 25923, Bacillus subtilis ATCC
6633, Escherichia coli ATCC 8739 gibi baz
mikroorganizmalara  karsi  antimikrobiyal etkilerini
arastirmistir. R. officinalis’in iki 6rneginin de en fazla etkiyi
B. subtilis ATCC 6633 bakterisine karsi Kemotip 1 (0.315
mg/1) 6rneginin gosterdigi tespit edilmistir. Ayrica S. aureus
ATCC 25923 bakterisinde her iki 6rnegin de (0.625 mg/1)
benzer antimikrobiyal etkiyi yaptig1 tespit edilmistir. En az
etki E. coli ATCC 8739 bakterisine kars1 Kemotip 2 (2.5 mg/1)
orneginde gozlemlenmistir. Sonuglarda ki farklilik bu
bitkilerin yetisme alanlarinin farkli olmasi nedeniyle ugucu
yaglarin kimyasal icgeriklerinin de degisiklik goéstermesi
olabilir.



C. Kemer et al. / Selguk Universitesi Fen Fakiiltesi Fen Dergisi 48 (1) 2022

Pereira ve ark, (2020) yilinda Origanim vulgare
bitkisinin  ugucu  yaginmin  antimikrobiyal etkisini
gozlemlemek i¢in mikrodiliisyon yoéntemini kullanarak
Staphylococcus aureus ATCC 6538 ve Escherichia coli ATCC
25922 mikroorganizmalar: lizerinde ¢alisma yapmislardir.
Yapilan ¢alisma sonucunda ugucu yagin her iki
mikroorganizma da yiiksek antimikrobiyal etki gosterdigi
tespit edilmistir. Yapilan iki ¢alismada da birbirine benzer
sonuglar elde edilmistir.

Sayin (2019)'1n agar kuyu difiizyon yontemi kullanarak
gerceklestirdigi arastirma da naneden elde edilen ugucu
yagin 3 farkli miktarda etkisini bazi mikroorganizmalar
tizerinde etkilerini incelemistir. 25 pl ve 50 pl diizeyinde
uygulanan mikroorganizmalara karsi antimikrobiyal etki
saptanmamistir. Ancak 75 pl diizeyinde uygulanan
mikroorganizmalara karsi antimikrobiyal etki en ¢ok B.
cereus lizerinde oldugu, S. aureus, E. coli 0157:H7 ve S.
typhimurium tzerine etkileri istatistiki olarak benzer
bulunmustur. Yine ayni arastirmada biberiyeden elde edilen
ucucu yagin 25 pl ve 50 pl diizeyinde uygulanan
mikroorganizmalara karsi antimikrobiyal etki en fazla S.
aureus, B. cereus, E. faecalis, S. typhimurium, iizerine
olurken, en az E. coli 0157:H7 lizerine gostermistir. 75 pl
diizeyinde uygulanan mikroorganizmalara kars1
antimikrobiyal etki, en az E. coli 0157:H7 ilzerine
gbstermistir. S.aureus, L. monocytogenes ve S. typhimurium
lizerine etkileri istatistiki olarak benzer bulunmustur.
Mikrodiliisyon yoéntemi uyguladigimiz c¢alismamizda ise
Mentha piperita (nane) wugucu yaginin en fazla
antimikrobiyal etkiyi E.coli ATCC 25992’e kars1 gosterdigi
belirlenmistir. Daha sonra S. aureus ATCC 25923 da etki
belirlenmistir. B. cereus ATCC 14579 ve S. typhimurium
ATCC 14028 lizerinde benzer etkilerde bulunmustur.
Rosmarinus officinalis (biberiye) ugucu yaginin en fazla
etkiyi yine E. coli ATCC 25992 ye karsi gosterdigi
belirlenmistir. ikinci sirada S. aureus ATCC 25923 da etki
belirlenmistir. B. cereus ATCC 14579 ve S. typhimurium
ATCC 14028 iizerinde benzer etkilerde bulunmustur. Ucucu
yag elde edilen bitkilerin temin yerini farkli olmasi,
kullanilan yodntemlerin ve bakteri sus numaralarini farkl
olmasi durumunda benzer g¢alismalarda farkli sonuglarin
elde edilebilecegi goriisii, bu arastirmalarin sonuglarinin
karsilastirilmasi ile dogrulanabilir.

Aydin (2019)'1n yilinda agar difiizyon yontemi ile yaptigi
calismada soguk pres ve su buhar destilasyon yonetimiyle
elde edilmis nane (Mentha piperita) yagininin bakterilerden
en ¢okS. cereus ATCC 6538 etki gostermistir. Yine soguk pres
ve su buhari distilasyon yonetimiyle elde edilen biberiye
(Rosmarinus  officinalis) ugucu yaginin en fazla
antimikrobiyal etkiyi S. aureus ATCC 6538 ve B. cereus ATCC
18876 Dbakterilerine karsi gosterdigi belirlenmistir.
Mikrodiliisyon yontemi uyguladigimiz ¢alismamizda M.
piperita (nane) ve R. officinalis ugucu yaginin en yiiksek
antimikrobiyal etkiyi E.coli ATCC 25992’e kars1 gosterdigi
daha sonra etki siralamalarinin S. aureus ATCC 25923 ve B.
cereus ATCC 14579 oldugu tespit belirlenmistir. Bu
farkliligin sebebi ugucu yag elde etme ydntemlerinin ve
bakteri sus numaralarinin farkli olmasi olabilir.

Man ve ark., (2019) yilinda mikrodiliisyon ydntemi ile
Origanim vulgare bitkisinin de bulundugu alt1 ugucu yagin
antimikrobiyal etkilerini incelemistir. Etkileri gozlemlemek
icin kullanilan bakteriler arasinda Staphylococcus aureus—
MSSA ATCC 29213, Staphylococcus aureus—MRSA ATCC
43300 ve Escherichia coli ATCC 25922 bulunmaktadir.
Arastirma sonuglarina gore S. aureus-MSSA, Staphylococcus
aureus—MRSA ve E.coli ATCC 25922’e karsi en aktif
antimikrobiyal etkiyi gdsteren ugucu yagin O. vulgare’ye ait
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oldugu belirlenmistir. Yaptigimiz calismada O. vulgare ugucu
yaginin ayni bakteri tiirlerine yiiksek etki gosterdigi
belirlenmistir. Yag iceriginde bulunan benzer maddeler bu
etkiyi saglamis olabilir.

Khan ve ark, (2019) yaptiklar1 ¢alismada Suudi
Arabistan ve Urdiin iilkelerinde yetistirilen Origanim
vulgare bitkilerinin kok ve yapraklarindan elde edilen ugucu
yaglarin  antimikrobiyal etkisini Escherichia coli ATCC
25922 ve Staphylococcus aureus ATCC 92213 bakterilerinin
lizerinde mikrodiliisyon yontemini kullanarak
gozlemlenmistir. E. coli bakterisine karsi en fazla etkiyi
Urdiin’de yetisen O. vulgare bitkisinin yapraklarindan elde
edilen ugucu yag gostermistir. S. aureus’a ise en fazla etkiyi
Suudi Arabistan’da yetisen bitkisinin yapraklari ile Urdiin’de
yetisen bitkinin kokiinden elde edilen ugucu yagin gosterdigi
belirlenmistir. Gozlemlenen benzer sonuglar ugucu yag
icerigindeki ortak maddelerin olmasindan kaynaklanabilir.

Milad (2018)'1in yilinda mikrodiliisyon ydntemini
kullandig1 c¢alismada Salvia officinalis (adagay1l) ucgucu
yaginin duyarliligl en fazla olan degerlerden en diisiik
degerlere dogru siralandiginda E. coli ATCC 25922 0,39
ul/ml, S. aureus ATCC 25923 0.781 pl/ml, S. typhimurium
SLC 1344 de ise 1.562 ul/ml oldugu goézlemlenmistir.
Adagay1 ugucu yagina karsi en fazla etkiyi E. coli ATCC 25922
gbstermistir. Origanum onites ugucu yaginin degerlerine
bakildiginda, E. coli ATCC 25922 0.195 pl/ml’den kiigiik, S.
aureus ATCC 25923 0.195 pl/ml’den kiigiik, S.typhimurium
SLC 1344 ise 0.195 pl/ml’den kii¢iik oldugu gézlemlenmistir.
Elde edilen bulgulara goére bu ugucu yagin tim
mikroorganizmalar {izerinde uygulanan en diisiik miktarinin
antimikrobiyal = etki  gosterdigi ortaya  ¢ikmistir.
Mikrodiliisyon yontemi uyguladigimiz ¢alismamizda ise S.
officinalis bitkisinin ugucu yag1 E. coli ATCC 25922 1.562
ul/ml, S. aureus ATCC 25923 25 pl/ml, S. typhimurium ATCC
14028 de ise 50 pl/ml oldugu gozlemlenmistir. Adagay1
ugucu yagina en hassas etkiyi E.coli ATCC 25922
gostermistir. Origanim vulgare ugucu yaginin ise E. coli ATCC
25922 0.39 pl/ml, S. aureus ATCC 25923 6.25 ul/ml, S.
typhimurium ATCC 14028 de ise 3.125 pl/ml oldugu
gozlemlenmistir. Bu ¢alismalar1 karsilastirdigimizda S.
officinalis ucucu yaginin her iki ¢alismada da etkisinin
benzer oldugunu sdyleyebiliriz. Mevcut olan farkliliklarin ise
ucucu yag elde edilen bitkilerin temin yerinin farkli olmasi ve
kimyasal yap1 farkliligindan kaynaklanabilir. O. onites ve
O.vulgare ugucu yaglarindan ise en etkili olan yagin
O.onites’e ait oldugunu sdyleyebiliriz. Farklilik bu bitkilerin
iki ayr1 tiir olmasi, yetisme alanlar1 ve kimyasal igerik
farkliligindan kaynaklanabilir.

ilkimen ve ark., (2018) yiiinda yaptiklar1 calismada
icinde Salvia officinalis’in de bulundugu dért bitkiden elde
edilen ekstrelerin Staphylococcus aureus (ATCC 29213),
Escherichia coli (ATCC 25922)'nin de bulundugu bazi
mikroorganizmalara  karsi  antimikrobiyal etkilerini
arastirmistir. S. officinalis (ada c¢ay1) bitkisi ekstresininin
incelemeye alinan tliim bakteri tiirlerine karsi aktivite
gosterdigi belirlenmistir. Yaptigimiz ¢alismada S. officinalis
bitkisinden elde ettigimiz ugucu yag orta diizey
antimikrobiyal etki gdstermistir. Her iki ¢alismada ortaya
¢ikan sonucun benzer oldugu gorilmektedir. Bu sonug
bitkinin kimyasal iceriginden kaynaklamis olabilir.

Tural ve ark., (2017) yilinda agar kuyu diflizyon metodu
ile icinde Rosmarinus officinalis’in de bulundugu {i¢ bitkiden
elde edilen ugucu yaglar1 ve bu yaglarin karisimlarini
Staphylococcus aureus ATCC 25923, Escherichia coli
0157:H7'nin oldugu bazi mikroorganizmalara karsi
antimikrobiyal etkilerini arastirmistir. R. officinalis ugucu
yaginin S. aureus ATCC 25923 ve E. coli 0157:H7 bakterileri
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lizerinde antimikrobiyal etkileri gézlemlendi. Kullanilan
metotlarin farkliligina ragmen sonuglarin benzer olmasi
ucucu yag icerigindeki ortak maddelerden kaynaklanabilir.

Paulus ve ark., (2016) yilinda yaptiklari arastirmalarinda
mikrodiliisyon yoéntemini kullanarak igcinde Rosmarinus
officinalis’in de bulundugu dort bitkiden elde edilen ugucu
yaglar1 Staphylococcus aureus (INCQS 00015), Escherichia
coli (INCQS 00033)nin  de  bulundugu  bazi
mikroorganizmalara  karsi  antimikrobiyal etkilerini
arastirmistir. R. officinalis ugucu yaginin S. aureus 6.25 pl/ml
ve E. coli 12.5 pul/ml antimikrobiyal etkileri tespit edilmistir.
Bu calismalar1 karsilastirdigimizda R. officinalis ugucu
yaginin her iki calismada da etkisinin benzer oldugunu
sdyleyebiliriz.  Sonuglarin yakin olmasi ugucu yag
icerigindeki benzer maddelerden kaynaklanabilir.

Turhan  (2015)mn  mikrodilisyon yontemi ile
gerceklestirdigi calismada E. coli ATCC 25922’ye ve S. aureus
ATCC 29213’a karst en yiiksek antimikrobiyal etki
mercankosk esansiyel yaginda belirlenmistir. Ayni yontemi
uyguladigimiz ¢alismamizda mercankdsk bitkisinden elde
ettigimiz ugucu yagin en ¢ok etki ettigi mikroorganizma E.
coli ATCC 25922, en az etki ettigi ise S. aureus ATCC 29213
olmustur. Bu farkliliga bakteri sus numaralarinin farkh
olmasinin sebep oldugu diisiiniilebilir.

Ugar ve ark., (2014) yilinda baz tibbi ve aromatik bitki
yaglarinin bakteriler tizerine etkisini belirlemek i¢in
Origanum onites, Rosmarinus officinalis gibi bitkilerin i¢inde
bulundugu ti¢ farkli bitkinin esansiyel yaglarinin etkilerini
sekiz bakteri lizerinde antimikrobiyal etkileri disk difiizyon
metodu ile incelemistir. O. onites yag1 test edilen
Staphylococcus aureus ATCC 25923, Escherichia coli ATCC
25922, Salmonella typhimurium ATCC 14028 bakterilerine
kars1 giiclii antimikrobiyal etki gostermistir. Biberiye
yaginda ise orta dilizey bir antimikrobiyal aktivite
gozlenmistir. En kuvvetli etkiyi S. aureus’a karsi gostermistir.
Mikrodiliisyon yontemi ile gerceklestirdigimiz calismamizda
0. vulgare ugucu yag: tiim bakterilere karsi en gii¢lii etkiyi
gbstermistir. R. officinalis ugucu yagi ise en gii¢lii etkiyi E. coli
ve S. aureus’a kargi gosterdigi belirlenmistir. Yapilan her iki
calismada da benzer sonuglar elde edilmistir.

Tekin (2013) yilinda mikrodiliisyon yéntemi kullanarak
yaptifl calismada Origanum vulgare, Origanum onites,
Origanum minutiflorum bitkilerinden elde edilen ugucu
yaglarin Escherichia coli 0157:H7 basta olmak lizere bazi
mikroorganizmalar iizerine etkilerini gézlemlemistir. E. coli
icin en yliksek antimikrobiyal etkiyi gdsteren ugucu yagin O.
onites ve O. vulgare oldugunu tespit etmistir. Mikrodiliisyon
yontemini uyguladigimiz = ¢alismamizda O. vulgare
bitkisinden elde ettigimiz ugucu yagin en ¢ok etki ettigi
mikroorganizma E. coli ATCC 25922 olarak belirlenmistir. Bu
sonuglar ugucu yag icerigindeki benzer maddelerden
olmasindan kaynaklanabilir.

Cerit (2008)’'in yilinda kagit disk diflizyon metodunu
kullanarak gesitli ugucu yaglar ve farkli mikroorganizmalar
ile  yaptigt  arastirmasinda %100 ugucu  yag
konsantrasyonlarinda Origanum onites (mercankdsk) ucucu
yaginin en yiiksek antimikrobiyal etkiyi E. coli ATCC 11230’a
daha sonra S. aureus ATCC 25923’e gosterdigi belirlenmistir.
Rosmarinus officinalis (biberiye) ugucu yaginin ise E. coli
ATCC 11230 ve S. aureus ATCC 25923’a kars diisiik etkiye
sahip oldugu tespit edilmistir. %50 ve %25’lik ugucu yag
konsantrasyonlarinda da yine ayni sonuglar tekrarlanmistir.
Ancak biberiye ugucu yaginin mercankdsk ugucu yagina gore
daha az etkiye sahip oldugu vurgulanmistir. Mikrodiliisyon
yontemi uyguladigimiz c¢alismamizda Origanum vulgare
ucucu yagl en fazla etkiyi E. coli ATCC 25922 ye karsi
gostermistir. R. officinalis ugucu yagi da en yiliksek
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antimikrobiyal etkiyi E. coli ATCC 25992'ye karsi
gostermistir. Etki bakimindan degerlendirirsek bizim
calismamizda da O. vulgare’'nin ¢ok daha kuvvetli etkiye
oldugu gorilmiistiir. Yapilan ¢alismalarda kullanilan bakteri
suslar1 farkli olsa da belirlenen bu benzer duruma
calismalarda kullanilan mercankosk tiirlerinin  ugucu
yaglarinin ~ kimyasal  yapisinda  ortak  o6zellikler
bulunmasindan kaynakl olabilecegi diisiiniilebilir.

Bu arastirmanin sonuglarini inceledigimizde arastirmada
kullanilan tiim bitki tlirlerinin ugucu yaglarinin bazi patojen
bakteriler iizerinde antimikrobiyal etkili gdsterdigi tespit
edilmistir. Ancak baharatlarin yetistikleri cografi bolge,
kullanilan bitkisel kisimlarin farkliligi, hazirlama yodntemi,
kullanilan bakteri suslari ve uygulanan metotlarin farkliligy,
calisilan besiyeri gibi degisebilen sartlar1 degerlendirirsek
farkli sonuglarin ¢ikmasi normal goriilebilir.

Sonuglar dikkate alindiginda halk arasinda deneme
yanilma veya gelenege bagl olarak kullanilan ve kolay temin
edilebilen bu baharat tiirlerinin s6z konusu patojen
mikroorganizmalarin sebep oldugu hastaliklara karsi ilag
hammaddesi veya pek ¢ok endiistriyel islenebilen gida ve
kozmetik  iirlinlerinde  koruyucu  madde  olarak
degerlendirilip kullanilabilecegi diisiiniilmektedir.
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Bu arastirma, E-cam/epoksi ve Karbon/epoksiden olusan ortotropik kompozit malzemelerde ultrasonik yontem
ve cekme testi deneyi ile 6lgiilen Young modiilleri ve Poisson oranlarinin karsilastirilmasi amaciyla yapilmistir. E-
cam/epoksi ve Karbon/epoksi kompozit malzemelerin bilgileri bir firmaya verilmis, kompozit malzemeler bu
firmaya standartlara uygun olarak tirettirilmistir. Ultrasonik hiz 6l¢timleri icin 5800PR ultrasonic pulse generator-
receiver device ve GW Instek GDS-2062 model 60 MHz dijital oscilloscope kullanilmigtir. Cekme testi deneyi i¢gin
Instron 3520 cihazi kullanilmistir. Ultrasonik yontemle ve ¢cekme testi deneyi ile elde edilen sonuglara gore en yakin
oran %92 ile Karbon/epoksi kompozit malzemenin E2 Young modiilii degeri olmustur. Yine bir diger en yakin oran
%88 ile E-cam/epoksi kompozitin E1 Young modiilii degeri olmustur. E-cam/epoksi kompozitin Poisson degeri ise
%72 oraninda benzer bulunmustur. Cekme testi yontemi tahribatl bir yéntem, ultrasonik yontem ise tahribatsiz
bir yontemdir. Arastirmada bu iki yontem ile elde edilen Young modiilii ve Poisson orani degerleri birbiriyle
uyusmaktadir. Cekme testi yontemi ultrasonik yonteme gore daha zor ve titizlik gerektiren ¢alismalar icermektedir.
Cekme testi deneyi sonunda plakalar oldukg¢a zarar gorebilmektedir. Bu sonuglar goz dniine alindiginda ultrasonik
yontemin tahribath yontem olan cekme testi deneyine gére daha avantajli ve ucuz bir yontem oldugu sdylenebilir.
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and tensile test experiment in orthotropic composite materials consisting of E-glass/epoxy and Carbon/epoxy.
Information about E-glass/epoxy and Carbon/epoxy composite materials has been given to a company.We got the
company produced the composite materials in accordance with standards. 5800PR ultrasonic pulse generator-
receiver device and GW Instek GDS-2062 model 60 MHz digital oscilloscope were used for ultrasonic velocity
measurements. Instron 3520 device was used for the tensile test. According to the results obtained by ultrasonic
method and tensile test, the closest ratio was E2 Young's modulus of Carbon/epoxy composite material with 92%.
Yet another closest ratio was the E1 Young's modulus value of the E-glass/epoxy composite with 88%. The Poisson
value of the E-glass/epoxy composite was found to be similar at a rate of 72%. The tensile test method is a
destructive method, while the ultrasonic method is a non-destructive method. In the study, Young's modulus and
Poisson's ratio values obtained with these two methods agree with each other. The tensile test method involves
more difficult and meticulous work than the ultrasonic method. At the end of the tensile test, the plates can be quite
damaged. Considering these results, it can be said that the ultrasonic method is a more advantageous and cheaper
method than the tensile test, which is the destructive method.

1. Giris

Malzemelerin yap1 ve 0zelliklerinin incelenmesine
malzeme muayenesi denmektedir. Tahribatsiz ve tahribath
muayene olmak lizere iki yontemi vardir. Tahribath
yontemlerle malzemelerin kalite kontroliiniin yapilmasi

N
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malzemelere ¢ok zarar vermektedir. Cekme testi deneyi
malzemelerin kalite kontroliiniin yapildigi mekanik ve
tahribatli deneylerden biridir. Malzemelerin esneklik
sabitlerinin hesaplanmasi ve mekanik &zelliklerinin
belirlenmesinde ¢ekme testinden yararlanilir. Mithendislik
hesaplamalarinda ¢ekme testiyle bulunan sonuglar
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kullanilmakta fakat malzemeler bu islem sirasinda ¢ok zarar
gormektedir.

Mekanik testlerde malzemeler zarar gérmekle birlikte
islemler uzun zaman almakta, yontem her malzemede
kullanilamamakta ve ekonomik olmamaktadir. Bu nedenle
tahribatli muayene yontemleri zorunlu sartlar disinda artik
cok tercih edilmemektedir. Tahribatl testlerin olusturdugu
riskleri ortadan kaldirmak amaciyla teknolojide “Tahribatsiz
Muayene” denilen bir 0Ol¢me yontemi gelistirilmistir.
Malzemeyi tahrip etmeden ve {iretim akisini engellemeden
en ekonomik sekilde kalite kontrolii tahribatsiz malzeme
muayene yontemleri ile yapilmaktadir. “Tahribatsiz
Muayene (TM)”, bir malzemeye zarar vermeden, o
malzemenin 6zellikleri hakkinda bilgi veren malzeme
muayene yontemlerini tanimlamak i¢in kullanilmaktadir.
TM’ de temel prensip, test edilen bir malzeme pargasindaki
hatalarin ortaya ¢ikarilmasidir. Malzemelerin imalati
esnasinda veya belli bir siire kullanildiktan sonra
malzemelerde olusan catlak, icyapilarinda olusan bosluk ve
hatalarin  tespiti tahribatsiz muayene yontemi ile
yapilmaktadir (Tuncel, 1987).Bu islemlerde, malzemelerden
herhangi bir 6rnek almaya gerek yoktur. Testler dogrudan
incelenecek malzeme lizerinde yapilir. Bu sekilde parcalarin
% 100 muayenesi yapilabilmektedir. Hizli olmalari, kisa
siirede sonug alinabilmesi, tiim verilerin ve sonuglarin bilgi-
islem sistemlerinde korunabilmesi tahribatsiz yontemlerin
tercih edilmesine neden olmaktadir (Oral, 2011).

Tahribatsiz muayene yontemlerinden en ¢ok kullanilan
yontem“Ultrasonik Test” yontemidir.“Ultrasonik Test”

yontemi, mekanik parametrelerin ve mikro yapinin
belirlenmesinde kullanilan tahribatsiz muayene
yontemlerinden  biridir. Ayni zamanda malzeme

kalinliklarinin  6l¢iilmesi, ylizey dulzgiinligii ve ¢atlak
kontrolii de ultrasonik ydntemle yapilabilmektedir. Test
yapilan malzemeye zarar vermemesi ultrasonik yontemin en
onemli ozelligidir. Bu o6zelliginden dolay1 o6zellikle tip
alaninda kullanimi olduk¢a yaygindir(Deniz, 2005).
Ultrasonik dalgalar ve mekanik titresimler malzemenin
esneklik sinirinin altinda oldugundan malzemeye zarar
vermeden islemler yapilabilmektedir. Bu 6zelliginden dolay1
ultrasonik  muayene yontemi pek ¢ok alanda
kullanilmaktadir (Lee ve Suen, 1990). Ultrasonik muayene,
20000 Hz. frekans ilizerinde ses dalgalar1 ile yapilan bir
yontemidir. Bir baska ifadeyle ultrasonik muayene yontemi,
ultrasesin malzeme icinden gecerken malzeme pargaciklari
ile etkileserek soniimlenmesi, sagilmasi ve yansimasi
olaylarina dayanmaktadir (Abi, 2007). Bu yontemde,
piezoelektrik kristal tarafindan iiretilen ultrases dalgalarinin
malzeme i¢inde yayilmasi ile malzeme hakkinda bilgiler elde
edilir. Ultrases, proplar ile olusturulan, yayildigi ortama goére
boyuna, enine veya bu ikisinin bilesimi (Ylizey, Lamb,
Stoneley ve Sezawa dalgalar1) seklinde olan ve sadece
maddesel ortamlarda yayilabilen, dalgalardir. Ultrases
dalgalar1 insan kulagi tarafindan algillanamaz fakat bazi
hayvanlar ve elektronik cihazlar ile algilanabilir. Ultrases
dalgalar1 20 kHz ile 1GHz araliginda frekansa sahip mekanik
dalgalardir (Okkay, 2007; Oral, 2011).

Ultrases dalgalarinn malzeme i¢inde zayiflamasindan,
hareket hizlarindan, ara yiizeylerden veya hatalardan
yansimasindan (darbe-yanki) yontemi ile veya ultrases
dalgalarinn karsi yiizeye gecis seklinden (transmisyon)
yontemi ile malzemeler hakkinda bilgiler elde edilebilir.
Yansiyan veya gecis yapan ultrases dalga enerjisinden
malzemelerdeki hatalar veya malzeme 6zellikleri hakkinda
bilgiler elde edilebilir. Yansiyan ultrases enerjisi miktari,
yansiticinin yilizey yapisina ve malzemenin metalurjik
yapisina baghdir. Metal - gaz ara yiizeylerinde hemen hemen
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tam yansima, metal - s1vi veya metal - kat1 ara yiizeylerinde
ise kismi yansima olusmaktadir. Ultrasonik yontemin en
onemli bileseni olan ultrases, malzeme yapisinin ve
kalitesinin belirlenmesi, kimyasal reaksiyonlarin
hizlandirilmasi, sert maddelerin islenip delinmesi,
metallerin ince toz haline getirilmesi, mesrubat sanayisinde,
biranin yabanci mayalardan aritilmasi, siitiin sterilize
edilmesi  gibi  birbirinden farkli  bir¢cok alanda
kullanilmaktadir (Giizel, 1996).

1.1. Ultrasonik test yéntemleri

Utrasonik dalgalar iki ortami ayiran yiizeye geldiklerinde
gelen ultrasonik dalgalarin bir kismi geldikleri ortama
yansitilirken, diger kismi ikinci ortama gecerek yayilmaya
devam eder. Ultrasonik testte yansiyan dalgalarin
kullanildig1 yonteme darbe-yanki (Puls-Eko) yontemi, iki
ylizey arasinda gegis yapan ultrases dalgalarinin kullanildigi
yonteme de dogrudan iletim (transmisyon) yontemi denir
(Kokdemir, 2007).

1.2. Darbe-Yanki yéntemi

Darbe-Yanki  yontemi  malzemelerin  ultrasonik
muayenelerinde en tercih edilen ve kullanilan yéntemdir.
Prob tarafindan gonderilen ultrases dalgalari malzeme
icinde hatalara ve siireksizlige carptiktan sonra tekrar proba
yansir sistem bu sekilde ¢alisir.

Bu yontemde, tek kristalli veya c¢ift kristalli prob
kullanildigx gibi, iki ayr1 prob da kullanilabilmektedir. iki
prob kullanildiginda, problar malzemede ayni yiizey lizerine
temas ettirilir. Bir prob ultrasesi gonderirken diger prob
ultrasesialgilar. Ultrases dalgasi piezoelektrik bir transduser
(prob) ile olusturulur. Transduser malzemenin birbirine
paralel olan diiz yiliziiniin herhangi birine temas ettirilir
(Glizel, 1996).

Cihaz ekrani malzemenin test edilen konumdaki
kalinhigin1 kapsayacak sekilde tek veya cift kristalli problar
kullanildiginda kalibrasyon yapilmalidir Hatanin olmasi ve
konumu, arka cidar yankisindan 6nce algilanan yankinin
varligt ve konumu belirlenir. Bu ydntemde ultrasesin
malzeme icinde aldig1 mesafe (veya zaman) ve yanki genligi
o6lciilen buiyiikliiklerdir (Berke ve Hoppenkamps, 1992).

Darbe-yanki ydnteminin ¢alisma prensibi Sekil 1’ de
gosterilmistir

A 4

Test Pargasi

Arka Cidar
Ekosu

o] 2 4 ] 8 10

Sekil 1. Darbe-Yanki yonteminde kullanilan sistem.

Ultrasonik darbe-yanki yontemi genellikle ultrasonik hiz
ve absorbsiyon 6l¢limlerinin yapilmasi ile esneklik (Young)
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modiiliinii bulmak, mikroyap1 karakterizasyonunu ve
mekanik 6zelliklerini bulmak i¢in kullanilir (Atas, 2000).

1.3. Dogrudan iletim yéntemi

Bir ultrases dalgasinin test malzemesi igerisinden gecis
zamanl, malzemenin bir yiizeyine ultrases vericisi bir
transduser ve karsi yiizeyine alic1 transduser yerlestirilerek
olciiliir. Bu yontemde, yansiyan ultrases dalgas1 dikkate
alinmaz. Hatalar, test edilecek malzeme parc¢asini gegen
ultrases genliginin azalmasi ile belirlenir. Malzemeyi gecen
ultrases dalga demetinin genligi o6l¢lilerek, malzemenin
icyapis1 hakkinda bilgi edinilir. Bu yontem, hatalarin biiyiik
bulundugu doékiimlerin testinde ¢ok kullanilmaktadir.
Yontem, hatanin biiyiikligiini ve derinligini vermez.
Yontemin en 6nemli avantaji, ultrases tek gecis yaptigindan
ve geriye yansimadigindan zayiflama etkisinin yariya
inmesidir. Ultrasesin gecis siiresi nedeniyle iletim
(transmisyon) sinyali diger yansitici sinyallerden kolayca
ayirt edilebilmektedir (Bekoz, 2006).

Dogrudan iletim ydnteminde kullanilan sistem Sekil 2’de
gosterilmektedir.

Algilayict

Test Pargasl
Prob

Arka Cidar
Ekosu

o] 2 4 <] 8 10

Sekil 2. {letim yénteminde kullanilan sistem.

Dogrudan iletim ydntemi sadece absorbsiyon sinyal
Olciimlerini igerir (Atas, 2000). Malzeme igerisinde
siireksizlik veya hata yoksa gonderilen ultrases dalgasinin
¢ogu kargi tarafa iletilir Bu durumda osiloskop ekraninda
olusan atmalarin genlikleri esit olur. Fakat malzeme iginde
siireksizlik varsa verilen ultrases dalgasinin bir kismi
absorblanacag i¢in alic1 transduser ultra ses dalgasinin belli
bir oranimi algillamayacag i¢in ekranda olusan atmalarin
genliklerinde diizensizlikler olusur.

Ultrases dalgalarinin bir ortamdaki yayillma hizlar
bulunarak, o ortamin esnekligi hakkinda bilgi edinilebilir.
Ortamin yapisina ve esneklik dzelliklerine goére ultrasesin
ortamdaki yayilma hizi da degismektedir.

1.4. Malzemelerin mekanik ézellikleri

Malzemelerin mekanik o6zellikleri oldukca onemlidir.
Malzemeler kullanldiklari yapi ve alanlarda maruz kaldiklari
etkilere kars1 direngli olmali her tiirlii yiike dayanabilnelidir.
Bu da kullanilan malzemelerin mekanik 6zelliklerine baglidir
(Yilmaz ve Altintas, 1997).
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Esneklik Katsayilari: Malzemelerin esneklik 6zellikleri
gerilme (zor, stress) ve gerinme (zorlanma, strain)
kavramlariyla tanimlanir.

Zor, gerilme (0): Birim alana diisen i¢ kuvvete gerilme (
zor, stress) denir. Cismin belirli bir ylizeyindeki gerilmenin,
‘normal gerilme’ ve ‘kayma gerilmesi’ olmak {izere iki
bileseni vardir.

X, y ve z eksenleri lzerindeki ylizeye dik normal

gerilmeler O-x(l), v ve P=0ile gosterilmektedir yz; xz
ve xy diizlemler lizerindeki uiizeye paralel kayma gerilmeri
ise O-xy (Txy )9 O-XZ (T’CZ ); O-yx (Tyx )9 O-yz (Tyz) ve
O (sz )’ O (sz) ile gosterilmektedir (Tatar, 2011).
Gerilmenin birimi (SI) sisteminde (N/ m?) yani Pascal (Pa)
dir.

Zorlanma, gerinim (€): Malzemenin birim yiizeyinde
meydana gelen sekil degisikligine zorlanma denir ve ¢ ile
gosterilir.

Malzemelere uygulanan gerilim sonucunda
malzemelerin akigkan 6zellik gostermesi ile boyutlarinda
degisme olmasina zorlanma denir.

Esneklik = —2* (1)
Zorlanma

Young Modulii: Malzemelerdeki gerilmenin gerinime
(zorlanmaya) oranina Young modilii (esneklik modiilii)
denir ve esitlik (2) ile gosterilir.

E; = :— (i=1,2,3) 2)

(elastik sekil degistirmeye karsi direnci) de o oranda biiyiik
olur. E degeri bir 1sil veya mekanik islem yoluyla
degistirilemez Young modiiliiniin degerinin biiyiik olmasi
atomlararasi baglarin kuvvetli oldugunu gosterir. Ayni
zamanda gerilim ve basinca karsi daha fazla dayanikli olur.
Bu sabitin kii¢lik oldugu dogrultularda, malzemenin elastik
deformasyonu daha ¢abuk gelisir(Giileg, 1980).

Poisson Orani: Poisson orani (V"j);bir esnek cisme i-
dos o . . O =0
ogrultusunda gerilmesi uygulanmis olsun ( i
diger biitiin gerilmeler sifir), i-dogrultusundaki uzama ile
birlikte j-dogrultusunda yanal daralma meydana gelir.
Poisson orani j-dogrultusunda meydana gelen sekil

degisiminin (g/f) negatifinin i-dogrultusunda meydana

gelen sekil degisimine (Sii) oranina denir (Jones, 1998).
Poisson orani esitlik (3) ile gosterilir.
E..

V. = -4

if
i (i#;1j=1,2,3) (3)
Kayma (Kesme) Modiili: Malzemelerin atom
diizlemlerinin birbiri iistiinde kaymasiyla olusan harekete
kars1 gosterdigi direncin 6l¢iisiine kayma modiilii denir.
Kayma gerilmesinin kayma gerinmesine (zorlanmasina)
oranina kayma (kesme) modiilii denir. Kayma modiilii G ile
gosterilir. ij dlizlemindeki kayma modili G esitlik (4) ile
gosterilir.
_9
G, = .
i (i#; i,j=1, 2, 3) 4)
Kat1 cisimlerin burulmaya karsi direnci yiiksek ise (G)
kayma modiilii degerleri de yliksek olur (Giileg, 1980).



H. Giizel & E. Bozkurt / Selguk Universitesi Fen Fakiiltesi Fen Dergisi 48 (1) 2022

1.5. Hooke kanunu ve esneklik katsayilari

Bir cisme esneklik sinirin1 asmayacak biiylikliikte ve
cisimde kalic1 deformasyon olusturmayacak bir kuvvet etki
ettiginde bu kuvvet ile olusan deformasyon orantili olur.
Buna Hooke Kanunu denir. Hooke Kanunu esitlik (5)
gosterilir (Isci, 1978).

0 =Ciu€u (i k1212 3) (5)

Ortrotropik malzemelerin yogunluklari, esneklik
katsayilari,ultrasonik dalga hizlar1 ve mekanik o6zellikleri
arasindaki bagintilar esitlik (6) ve esitlik (7) ile gosterilir
(Mistou ve dig., 1999) :

Ci1=p. V11§r Cip=p. Vz3§ (6)
Caz =p.Va2', Css =p.Vi3
C33 =p. V33Z: Ce = P- Vlzz

Cy3 = J(sz + Cyq — 2p. Vslz)- (633 +Cyq — 2p. Vslz) —Cyq

Ci3= J(Cn + Cs5— Zp'VsZZ)' (633 + Cs5 — 2p. Vszz) —Cs5

Ci; = J(Cn + Co6— 2p.Vi3®). (Co2 + Co6 — 2p.Vi3*) — Ce6
D =¢Cy;. CZZbC33 — €11.C23> = €35. €137 — €33.C12> + 2.C13.C13.Cp3

Ey=rr————,
! (CZZ' 633 - 6232)
D

Ey=7—7—"7""——,
(C11-€33 = €15%)
D
3= ———————
(C11:€22 — €12%)
G3 =C4q4 , G13 =Cs5 ,G12 = Ceg

E

Vg = ’EZ(CIZC:)S’CZ&CII) ) 7)
_ _El(clz- C23 — Cy3. sz)

Vi3 = D
_ _E1(613- C23 — Cyy. 633)

Viz =

D

Malzemelerin Young modiilleri (E1, E2, E3), Poisson
oranlar1 (v13, v12, v23) ve enine dalga kayma modiilleri
(G12, G13, G23) esitlik (6) ve esitlik (7 ) kullanilarak
hesaplanir (Mistou ve dig., 1999).

Farkli malzemeler bir araya getirilerek compozitler
tretilir. Kompozit malzemeler dayanikliligi yiiksek,
asinmalara karsi direncli ve daha hafif malzemelerdir.
Karbon elyaf/Epoksi, Cam elyaf/Polyester ve Aramid
elyaf/Epoksi  kompozit malzemeler tercih edilen
kompozitlerdir. Kompozit malzemeler otomotiv sanayisinde,
havacilik  endiistrilerinde ve teknelerin imalatinda
kullanilmaktadir. Hafiflikleri ve saglamliklar1 nedeniyle
kompozit malzemelerin giinlimiizde kullanimi git gide
artmaktadir. Plastik malzemelerin sert polimer elyaflarla,
metallerle ve seramiklerle katkilanmasiyla faydal pek ¢ok
tirtin elde edilmektedir. Plastik iceren malzemeler
katkilanan elyaflarin etkisiyle kolay sekil verilen hafif ve ayni
zamanda sert olan yapilari nedeniyle pek ¢ok alanda
kullanilmaktadir. Ayni1 zamanda fiberlerle katkilanarak
polimer matrisli kompozit malzemeler iiretilebilmekte farkli
sektorlerde kullanilabilmektedir. Karbon elyaf veya cam
elyaf katkili plastik kompozit malzemeler metallere gore
dayaniklhilik/agirhik oranlarinin biiyiik olmasi, korozyona
kars1 direngli olmalar1 gibi o6zellikleri nedeniyle askeri
alanlarda, tasimaciik ve insaat sektorlerinde c¢okca
kullanilmaktadir(Kaya ve Kiling, 2008).

Elyaf katkili kompozitler arasinda en ¢ok kullanilani cam
elyaf kompozit malzemelerdir. Cam elyaf malzemelerin
Young modiilleri, darbe ve ¢ekme dayanimlar: yiiksektir
(Mallick, 1993). Yeni gelistirilen kompozit yapilarda karbon,
bor, karbiir, aramid ve silisyum fiber elyaflarin kullanimi
yayginlasmaktadir. Young modiillerinin yiiksek olmasi,
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dayanikli olmalar1 ayni zamanda yiiksek sickliklara karsi
direncli olmalari nedeniyle karbon elyaflar 6zellikle uzay ve
ucak sektoriinde kullanilan kompozitlerdendir.

Elyaf yonelimlerine bagl olarak kompozit malzemelerin
mekanik ozellikleri degisebilmektedir. Cisimlerin Young
modiilii'niin yiiksek oldugu yoénlerde basing ve gerilime karsi
dayanikhiliklar1 artmaktadir. Buna karsin Young modiili'niin
kiiciik  oldugu yonlerde malzemelerin  bozulmasi
kolaylagmaktadir. Esneklik modiilii arttiginda atomlarin
arasindaki bag kuvvetlenmekte, esneklik modiili
azaldiginda da atomlar arasindaki baglar zayiflamaktadir.
Malzemelerin atom ve molekiilleri arasindaki bag
kuvvetleriyle ilgili bilgiler —malzemelerin esneklik
ozelliklerinden dgrenilebilir.

Bu arastirma, E-cam/epoksi ve Karbon/epoksiden
olusan ortotropik kompozit plakalarda Young modiilleri ve
Poisson oranlarinin ultrasonik yéntemle ve ¢ekme testi
deneyi ile 6l¢iilmiis sonuglarinin karsilastirilmasi amaciyla
yapimustir.

2. Materyal ve Metot
2.1. Malzemelerin sentezi

Arastirmada (500 X500 X12,5mm) boyutlarind cam
elyaf takviyeli epoksi kompozit plakalar ve cam elyaf
takviyeli epoksi kompozit plakalar kullanilmistir Bu plakalar
izoreel Kompozit Malzemeler San. ve Tic. Ltd. Sti’ de
trettirilmistir. Malzemelerde matris malzemesi olarak iki
yapay recinenin karigim kullanilmustir. Uretilen E-cam elyaf
ve Karbon elyafinin 6zellikleri tablo 1’de sunulmustur.

Tablo 1

Epoksi recine ve elyaflara ait 6zellikler.
PO R E-Cam  Karbon
Ozellikler Epoksirecgine Elyaf Elyaf
Cekme Mukavemeti i
(MPa) 70-80 2400 4200
Esneklik Modiilii (GPa) 3,5 73 240

Tablo 1'deki 6zelliklere sahip kompozit malzemelerin
tretimi su sekilde olmustur. 100/80 oraninda EPR840 ve
EPH875 epoxy regine karistirlmistir. Bu karisim70 0C
tistiinde 1s1tilmis bdylece matris elemanlari elde edilmistir.
50 adet tabaka E-cam epoksi kompozit, 49 adet tabaka
karbon epoksi kompozit arasina rulo ile regine uygulanarak
ist Uiste istiflenmistir. Kompozitin kalinlig112,5 mm oluncaya
kadar sicak pres altina konulmus ve yaklasik 0.3 MPa basing
altinda sikistirilip daha sonrada 120 0C’ de 4 saat preste
tutularak kiirlendirilmistir.

2.2. Ultrasonik hiz él¢iimleri

Arastirmada 5800PR ultrasonic pulse generator-receiver
devic ve GW Instek GDS-2062 model 60 MHz dijital
oscilloscope kullanilmistir Hiz 6l¢iimleri icin5 MHz Boyuna
prob ve 2,25 MHz Enine problar1 kullanilmistir. Enine
ultrasonik dalga hiz Ol¢iimleri icin dogrudan iletim
(Transmisyon) yontemi, boyuna ultrasonik dalga hiz 6l¢iimi

icin darbe-yanki (puls-eko) yontemi kullanilmistir.
Ultrasonik hiz biyiikliklerinin o6l¢limleri esitlik (8) ile
hesaplanmistir.

= (8)
Burada d malzemenin kalinligini, At ge¢is zamanini
gostermektedir. Ultrasonik enine dalga hiz degerleri
hesaplanirken 2d yerine 1 d kullanilmistir (dogrudan iletim
yontemi oldugu igin). Bu hiz degerlerinin 6l¢iimleri direk
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kontakt teknigi ile yapilmistir. Yansimalari minumuma
indirmek ve ayni zamanda sesin kolay iletimi i¢in malzeme
ve ultrasonik transduser arasinda sivi kuplaj maddesi
uygulanir (Giizel, Oral ve Isler, 2019).

2.3. Ultrasonik hiz él¢iimii i¢in kullanilan cihazlar

Hiz 6l¢timeri darbe-yanki yontemi ve dogrudan iletim
yontemi ile yapilmistir. Malzemelerde boyuna ve enine
ultrases dalgalarinin hiz biiyiikliiklerini dl¢gmek i¢in sekil 3’
de goriilen diizenek kurulmustur. Ultrasonik darbe-yanki
yontemiyle yapillan hiz o6lglimleri ve Archimedes
prensibinden yararlanilarak o6l¢illen yogunluk degerleri
kullanilarak esneklik katsayilar1 hesaplanmistir.

Sekil 3. Ultrases dalgalarinin hiz Olciimlerinde kullanilan diizenek.

Arastirmanin ikinci kisminda malzeme sabitlerini 6lgmek
icin mekanik deneylerden Cekme Testi ile deneyler
yapilmistir.

2.4. Cekme testi

Bu arastirma kapsaminda E-cami elyaf/epoksi ve Karbon
elyaf/epoksi kompozitlerin elyaf yoniinde ve elyaf yoniine
dik dogrultuda ¢ekme dayanimi, Young modiilleri ve Poisson
oranlari ¢ekme testi ile de hesaplanmistir.

Cekme testinde hazirlanan deney 6rneklerinin iki ucu
deney setindeki c¢eneler arasina sikistirilmaktadir.
Malzemenin bir ucu sabitlestirilir diger ucu belirli bir hizla
cekilerek malzemeler gerdirilir. Gerdirme tek yon ve belirli
hizda malzeme kopuncaya kadar yapilir. Bu islem sirasinda
giderek artan kuvvet altinda malzemenin uzama miktarlari
tespit edililir (Karabulut,2019; Savaskan, 1999).

Arastirmada elyaf yonelimi x(1) yonii olarak secilmistir
E-cam elyaf/epoksi ve Karbon elyaf/epoksi kompozitler x(1)
yoniinde dizilerek 3 mm kalinlikli plakalar elde edilmistir.
Cekme testi ile malzemelerin ¢ekme ve kopma
mukavemetleri, Young modiilleri ve Poisson oranlari
belirlenmistir (Glizel, Karabulut ve Oral, 2020). Teste hazir
numuneler sekil 4 de goriilmektedir.

Sekil 4. Cekme testi deneyinde kullanilan ¢ekme testi malzemeleri.
2.5. Cekme testi deneyi i¢in kullanilan cihazlar

Cekme testi icin Instron 3520 cihazi kullanilmistir.
Sistem, c¢ekme testi cihazi Instron 3520 (Sekil 5-
a),malzemelerin ¢ekilmesi islemi (Sekil 5-b) ve cekme testini
kontrol eden ve verileri kaydeden yazilimi iceren masaiistii
bilgisayardan olusmaktadir (Sekil 5-c).

Sekil 5. Cekme testi sistemi: a) Cekme testi cihazi, b) Cekme islemi, c)
Yazilim yiikli bilgisayar (Glizel, Karabulut ve Oral, 2020).

3. Bulgular

Bu béliimde E-cam/epoksi ve Karbon/epoksi kompozit
malzemelerin ultrasonik yontem ile ve ¢ekme testi ile elde
edilen esneklik katsayilari sirasiyla asagida verilmistir.

3.1. Ultrasonik yéntem ile elde edilen degerler

E-cam elyaf katkili epoksi kompozit ile Karbon elyaf

katkili epoksi kompozit malzemelerin 6l¢iilen yogunluk ( p)
degerleri,( kg m3) cinsinden Tablo 2. de sunulmustur.

Tablo 2

Kompozit malzemelerin yogunluk (p) degerleri (isler, 2015).
Kompozitler p (kg m3)
E-cam/epoksi 1802.87
Karbon/epoksi 1506.07

Tablo 2’ verilerine gére yogunlugu 1100 (kg m-3) olan
epoksi matris icerisine E-cam elyaf ilave edildiginde
yogunluk 1802.87 (kg m-3), karbon elyafilave edildiginde ise
yogunluk 1506.07 (kg m3) degerlerine ulagilmistir.

3.2. Ultrasonik dalga hiz degerleri

Her iki malzeme i¢in ultrasonik darbe-yanki yontemi ile
olcilen x(1), y(2) ve z(3) dogrultularindaki boyuna
ultrasonik ses dalga hiz degerleri (V11, V22, V33), ve dogrudan
iletim yontemi ile 6l¢iilen enine ultrasonik ses dalga hiz
degerleri (Viz, Vi3, V23) ve ¢ farkh 45°1lik aciyla kesimden
o6lciilen enine ultrasonik ses dalga hiz degerleri (Vs1, Vsz, Vs3),
m s cinsinden Tablo-3’de sunulmustur.

Tablo 3
Malzemelerin farkli yiizeylerinden o6lgiilen ultrasonik ses dalgasi hiz
degerleri.

Hiz degerleri (m s1) E-cam/epoksi Karbon/epoksi
\% 4520 8674
Va2 3098 2898
V33 2165 2490
Viz 1812 1694
Viz 1460 1662
Va3 1272 1299
Vs 1426 1411
Vs2 1648 2047
Vs3 2253 2183

Tablo-3 verilerine goére E-cam/epoksi kompozit
malzemenin x dogrultusundaki boyuna ultrasonik ses dalga
hiz1 4520 m s iken y dogrultusunda 3098 m s’ ye ve z
dogrultusunda ise 2165 m s’ ye diigsmiistiir. Karbon/epoksi
kompozit i¢in ise; x dogrultusundaki boyuna ultrases dalga
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hiz1 8674 m s iken y dogrultusunda 2898 m s’ ye ve z
dogrultusunda ise 2490 m s’ ye diismiistiir. Goriildiigi gibi,
her iki kompozit malzemede de boyuna ultrasonik ses dalga
hiz1 en biiyiik x dogrultusunda en kiiciik ise z dogrultusunda
cikmistir.

Her iki kompozit malzemede 6l¢iilen ultrasonik dalga
hizlar1 ve yogunluk degerleri esitlik (6) da yerine yazilarak
esneklik katsayilar1 hesaplanmustir. iki malzemenin Young
modiiliinii hesaplamak i¢in D parametre degerleri esitlik (7)
den bulunmustur.

Ayn1  sekilde malzemelerin dlgililen yogunluk ve
ultrasonik hiz degerleri esitlik (6) da yazilarak malzemelerin
kayma modiili degerleri (Giz, Gi3, Gz3) hesaplanmistir. Bu
arastirmada kullanillan malzemeler ortotropik yapida
olduklarindan ii¢ farkli yénde kayma modiilleri vardir.

Malzemelerin x(1), y(2), z(3) yonlerinde hesaplanan
esneklik (Young) modiilleri Tablo 4 ‘de sunulmustur.

Tablo 4
E-cam/Epoksi kompozit ve karbon/epoksi kompozit i¢in x (1), y (2) ve
z (3) yonlerinde young modiilii (E1, Ez, E3) Degerleri.

Kompozitler E: (GPa) Ez (GPa) Es (GPa)
E-cam/epoksi 33.51 14.94 7.00
Karbon/epoksi 101.59 9.38 7.50

Tablo4 verilerine gore, E-cam/epoksi kompozit

malzemenin Young modiilleri x (1) dogrultusunda 33.51
GPa, x (2) dogrultusunda 14.94 GPa ve z (3) dogrultusunda
ise 7.00 GPa’degrinde hesaplanmistir. Karbon/epoksi
kompozitin ise Young modiilleri x (1) dogrultusunda 101.59
GPa, y (2) dogrultusunda 9.38 GPa ve z (3) dogrultusunda
ise 7.50 GPa olarak hesaplanmistir. Bu bulgulara gére, her iki
kompozit malzemede de Young modiilii degeri en biiyiik x
dogrultusunda, en kii¢iik ise z dogrultusunda ¢ikmistir.

Tablo 6

Kompozit malzemelerin hesaplanan Poisson orani
degerleri Tablo 5’ de sunulmustur.

Tablo 5
E-cam/Epoksi kompozit ve karbon/epoksi kompozitin poisson oranlari
degerleri.

Kompozitler Viz Vis Va3
E-cam/epoksi 0.17 0.50 0.46
Karbon/epoksi 0.92 0.11 0.47

Tablo 5 verilerine gore cam epoksi kompozitin en diisiik
poisson orani degeri Vi 0.17 ve en yliksek degeri Vi3 0,50
bulunmustur. Karbon epoksi i¢in en diisiik poisson orani Vis
0,11 ve en yliksek poisson orani degeri V120,92 bulunmustur.
Her iki kompozit malzeme icin en diisiik ve en yiiksek
poisson orani degerleri farkli yonlerde bulunmustur. Bu
malzemeler farkli yonlerde farkl 6zellikler gdstermektedir.

3.3. Cekme testi ile elde edilen degerler
E-cam  elyaf/Epoksi  kompozitinde x(1) elyaf

dogrultusunda yapilan ¢ekme testi verileri Tablo 6’'da
sunulmustur.

E-cam Elyaf/Epoksi kompozitler i¢in x(1) dogrultusunda elde ddilen cekme testi verileri.

Deney No Uzama (mm) Maksimum . Cekme Gerilmesi Kopma Gerilmesi ox Esneklik Modiilii
Cekme Kuvveti (N) o; (Mpa) (Mpa) E1 (GPa)

1 3.55 25284 702.35 572.95 30.50

2 3.90 26948 748.58 538.54 29.65

3 4.24 27967 776.89 539.27 29.12

4 4.65 30727 853.53 660.40 28.90

5 4.62 30787 791.19 720.19 29.24

6 432 26884 746.80 698.11 27.21

7 4.28 29600 822.23 761.65 31.36

8 4.64 31032 862.00 776.36 28.97

9 4.00 27687 769.10 750.89 30.75

10 411 28644 795.67 792.02 30.59

ort. 4266364 28753.36 792.8973 695.2091 29.58818

Std. 0.341581 1868.226 48.71922 99.63943 1.10151

Var. 0.116678 3490267 2373.562 9928.017 1.213324

Tablo 6’da elde edilen uzamalar ve maksimum kuvvetler
¢cekme deneyinde kullanilan bilgisayar programindan alinan
verilerden olusmustur. Diger bulgular hesaplanarak elde
edilmistir. Bu sonuclara gore ortalama olarak numuneler
yaklasik 4.27 mm uzamistir. Ortalama maksimum c¢ekme
kuvveti 28753 N olarak gergeklesmistir. Yapilan
hesaplamalar sonucu ¢cekme gerilmesi 792.90 MPa olarak ve
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kopma gerilmesi ise 695.21 MPa olarak bulunmustur.
Buradan elyaf dogrultusundaki ortalama E1degeri 29.59 GPa
olarak hesaplanmistir.

Karbon/epoksi kompozit orneklerinin x(1)
dogrultusunda yapilan ¢ekme testi sonuglar1 Tablo 7’de
sunulmustur.
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Tablo 7

Karbon Elyaf/Epoksi kompozitler icin x(1) dogrultusunda elde edilen cekme testi verileri.

Maksimum Cekme

Deney No Uzama (mm)

Cekme Gerilmesi o¢

Kopma Gerilmesi

Esneklik Modiilii E1

Kuvveti (N) (Mpa) ok (Mpa) (GPa)
1 4.08 57323 1592.30 1592.17 78.75
2 3.44 52987 1471.85 1421.57 81.89
3 3.05 44276 1229.88 1173.57 73.81
4 3.64 50830 1411.94 1400.34 71.92
5 2.95 41570 1154.72 1145.25 75.75
6 3.02 48664 1351.79 1351.79 79.18
7 3.30 48748 1354.11 1352.70 68.93
8 2.31 39569 1099.15 1094.11 80.66
9 3.47 51314 1425.37 1389.74 81.68
10 3.24 46845 1301.24 1290.45 69.68
ort. 3.25 48212 1339.24 1321.17 76.23
Std. 0.47 5363.67 148.99 149.68 491
Var. 0.22 28773029.82 22200.16 22406.24 24.14

Tablo 7’ de elde edilen uzamalar ve maksimum kuvvetler
bilgisayar programindan alinan verilerden olusmaktadir
Diger bulgular hesaplama ile elde edilmistir. Bu verilere gore
malzemeler 3.25 mm uzamistir. Maksimum ¢ekme kuvveti
48212 N olarak gerceklesmistir. Hesaplamalar ile ¢ekme
gerilmesi 1339.24 MPa ve kopma gerilmesi ise 1321.17 MPa
olarak bulunmustur. Elyafy yoniindeki E: degerinin
ortalamasi 76.23 GPa hesaplanmistir.

E-cam/Epoksi ve Karbon/Epoksi Kompozit i¢in x ve y
yonlerinde hesaplanan Esneklik Modiilii (E1 ve E2) degerleri
Tablo 8’de sunulmustur.

Tablo 8
E-cam/Epoksi ve Karbon/Epoksi kompozit i¢cin x ve y yonlerinde
hesaplanan ortalama esneklik modiilii (E1 ve E2) degerleri.

Kompozitler E1 (GPa) E2 (GPa)
E-cam/Epoksi 29.59 10.82
Karbon/Epoksi 76.23 8.70

Tablo 8 verilerine, E-cam/epoksi kompozit malzemenin
esneklik modiilleri x yoéniinde 29.59 GPa y yoniinde 10.82

Tablo 10

GPa hesaplanmistir. Karbon/epoksi kompozitin ise esneklik
modiilleri x yoniinde 76.23 GPa. y yoniinde 8.70 GPa
hesaplanmistir. Bu bulgulara goére her iki kompozit
malzemede de Young modiilii degeri x yoniinde daha biiyiik
ve y yoniinde ise daha kii¢ciik bulunmustur.

Hesaplanan Poisson Orani (viz) degerleri Tablo 9'da
sunulmustur.

Tablo 9
Malzemelerin ¢cekme testi ile belirlenen poisson orani degerleri.

Malzeme Poisson orani (viz)
E-cam elyaf/epoksi 0.236
Karbon elyaf/ epoksi 0.40

Tablo 9 verilerine goére E-cam/epoksi kompozitlerin
Poisson orani 0.236, Karbon elyaf/epoksi kompozitlerin
Poisson orani degeri 0.40 bulunmustur.

Ultrasonik yontemle ve c¢ekme deneyi elde edilen
sonuclar karsilastirmali olarak Tablo 10’da sunulmustur.

Ultrasonik yontem ve cekme deneyi ile elde edilen esneklik katsayisi degerlerinin karsilastirilmasi.

Mekanik 6zellikler Gekme Deneyi

UltrasonikYontem Sonuglari Karsilastirma %

Sonuclari
E: (E-cam/Epoksi) GPa 29.59 33.51 88
Ez (E-cam/Epoksi) GPa 10.82 14.94 72
v12 (E-cam/Epoksi) 0.236 0.17 72
E: (Karbon/Epoksi) GPa 76.23 101.59 75
Ez (Karbon/Epoksi) GPa 8.70 9.38 92
v12 (Karbon/Epoksi) 0.40 0.92 43

Tablo 10 verileri incelendiginde ultrasonik yéntemle ve
cekme deneyi ile elde edilen sonuglara goére en yakin oran
%388 ile E-cam/epoksi kompozitin E1 esneklik katsay1 degeri
olmustur. E-cam/epoksi kompozitin Ez degeri %72 oraninda
yakin ¢ikmistir. E-cam/epoksi kompozitin Poisson degeri
(v12) olarak %72 yakinlikta bulunmustur. Karbon/epoksi
degerleri incelendiginde E: degeri %75 oraninda yakin
oldugu gorilmektedir. En fazla yakinhk ise %92 ile
Karbon/epoksi kompozit malzemenin E: degeri oldugu
gorilmektedir. Karbon/epoksi kompozit malzemenin viz
(Poisson orani) ise %43 yakin ¢ikmistir. Ultrasonik yontem
ile ve cekme testi ile elde edilen sonuclar birbirlerine uyum
saglamaktadir.
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4. Sonuglar ve Tartisma

Bu arastirmada, E-cam epoksi ve Karbon epoksi
malzemelerin ultrasonik yontemle ve mekanik deneyle
hesaplanan Young modiili ve Poisson oranlari
karsilastirilmistir.

Arastirmada 6ncelikle ultrasonik yontemle veriler elde
edilmistir. Tablo 3 verilerine gére E-cam/epoksi kompozit
malzemede ve Karbon/epoksi kompozit malzemede boyuna
uultrasonik dalga hizi en biiyiik x ydniinde, en kii¢iik ise z
yoniinde bulunmustur. Bu arastirma bulgusuna benzer
olarak Wrobel ve Pawlak (2006) arastirmalarinda Cam elyaf
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oranlarina bagh olarak kompozitlerdeki ultrasonik hiz
degerlerinin degistigini belirlemislerdir.

Arastirmada Tablo-4 verilerine gore, E-cam/epoksi
kompozit malzemenin Young modiilleri ve Karbon/epoksi
kompozit malzemenin Young modiilleri incelendiginde her
iki kompozit malzemede de Young modiilii degeri en biiyiik
x yoniinde en kii¢iik ise z ydniinde ¢ikmistir.

Arastirmada elde edilen mekanik 6zelliklerden bir digeri
Poisson oranidir. Tablo 5 verilerine gére cam epoksi
kompozitin ve karbon epoksi kompozitin en diisiik poisson
orani degerleri ve en yiiksek poisson degerleri farkl
yonlerde bulunmustur. Bu malzemelerin farkli yodnlerde
farkli 6zellikler gosterdigi soylenebilir.

Arastirmada daha sonra veriler ¢cekme testi deneyi ile
elde edilmistir. Cam epoksi ve karbon epoksi kompozitlerin
cekme testiile elde edilen esneklik katsayilari incelendiginde
(Tablo.8) her iki kompozit tiiriinde de x(1) dogrultusunda
olciilen Young modiilii (E1) degerleri (29.59 GPa ve 76.23
GPa), y(2) dogrultusunda olgiilen Young modiili (E2)
degerlerinden(10.82 GPa ve 8.70 GPa) daha yiiksek
cikmistir. Yani fiber yoniinde Young modiilii biiyiik deger
almis elyaf yoniine dik ydnde ise kii¢clik deger almistir Bu
sonuca gore Young modiilii degerlerinin elyaf yonelimine
gore degistigi sdylenebilir

Bu arastirmadan elde edilen sonuglar ayn1 malzemelerde
Al-Qrimli ve dig. (2015) tarafindan yapilan ¢ekme testi ile
elde edilen sonuclarla uyumludur. Al-Qrimli ve dig. (2015),
karbon elyaf epoksinin Young modiilii (E1) degerini 67 GPa,
(E2y degerini 7.60 GPa, bulmuslardir.

Alan yazinda bu konuda yapilan bir diger arastirmada
Song (2015), Karbon/cam fiber ve Karbon/aramid fiberlerin
degisik dizilimlerini kullanarak irettigi kompozitlerin
cekme deneyindeki 6zelliklerini arastirmistir. Kompozitlerin
fiber dizilimlerinin farkli olmasinin, malzeme o6zelliklerini
etkiledigini ortaya koymustur.

Arastirmanin en 6nemli sonuclarindan olan ultrasonik
yontemle ve c¢ekme testi ile elde edilen esneklik
katsyilarininin ~ karsilagtirma  sonuglaridir. Tablo. 10
verilerine gore E-cam/Epoksi malzemelerde elyaf yoniine
paralel Young modilii E: icin %881lik bir uyumoldugu
gorilmektedir. Elyaf yoniine dik Young modiilii Ez icin bu
oran %72 olmustur. Karbon/Epoksi malzemelerde ise elyaf
yoniine paralel esneklik modiilii Ei'de %75’lik bir uyum
olmustur. Elyaf yoniine dik E: icin %92’lik bir uyum elde
edilmistir. Cekme testi ile elde edilen E-cam/Epoksi Poisson
orani degeri viz 0.236, ultrasonik yéntemle elde edilen E-
cam/Epoksi Poisson degeri vz 0.17  bulunmustur
benzerlik oranni %72’ dir. Sonuglar degerlendirildiginde
Karbon/Epoksi kompozitin Poisson orani hari¢ diger elde
edilen sonuglar ultrasonik ydntemle elde edilen sonuglarla
uyum saglamaktadir. Karbon/Epoksi kompozitin Poisson
oraninin uyumunun diisiik ¢ikmasinin Karbon/Epoksi
kompozitin fiber diziliminden kaynaklanmis olabilecegi
diistintilmektedir.

Arastirmada ultrasonik yontem ile dlgiilen degerler ile
cekme testi ile dl¢iilen degerler arasinda ortaya ¢ikan az bir
farkliligin nedeninin malzemelerin iretilmesi siirecindeki
sartlardan kaynaklanabilecegi diislinlilmektedir. Ayrica
kompozitlerin iiretilmesi esnasinda polimer kiirlestigi icin
kiirlesmeye bagh mekanik 6zelliklerde farkliliklarin ortaya
cikabilecegi s6ylenebilir.

Alan yazinda bu arastirma bulgulari ile benzer bulguya
ulagan arastirmalar mevcuttur. Mistou ve dig. (1999)
yaptiklar1 arastirmada ¢ekme testi ve ultrasonik ydntemle
belirlenen cam fiber kompozit malzemelerin esneklik
ozelliklerini karsilastirmali olarak incelemislerdir. Her iki
yontemle yapilan dl¢limlerin karsilastirilmasinda sonuglarin
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uyumlu oldugu ultrasonik dalgalarin kullaniminin giivenilir
sonuglar verdigi ileri siirtilmiigtiir.

Bir diger arastirmada Grimberg ve dig. (2010),
ultrasonik ydntem kullanarak karbon fiber takviyeli plastigin
mekanik 6zelliklerini incelemislerdir Elde edilen degerlerin
elektromanyetik testler ve Dinamik Mekanik Analiz (DMA)
kullanilarak belirlenen degerlerle uyum gosterdigini

belirlemislerdir.
Benzer sekilde Adamowski ve dig, (2008), kompozit
malzemelerin  esneklik  sabitlerinin iletim  yoluyla

belirlenmesinde genis diyaframli (aperture) bir ultrasonik
alicinin kullanimini incelemislerdir Genis diyaframli PVDF
aliciyla esneklk sabit dl¢iimiiniin sonuglari, ¢ekme testiyle
elde edilen sonuglarla iyi bir uyum gostermistir.

Mekanik testlerle esneklik katsayilarinn hesaplanmasi
zordur. Ayrica mekanik testlerin pahali ve karmasik test
aletleri gerektirmesi, testlerin uzun siire almasi gibi bir¢ok
olumsuzlugu bulunmaktadir. Ancak tahribatsiz muayene
metodu olan ultrasonik metotla, esneklik katsayilarinin
belirlenmesi i¢in sadece malzemenin ultrases hizlarinin
Olciilmesi ve yogunluk degerinin bilinmesi yeterlidir.
Boylece malzemenin esneklik  katsayilar1  kolayca
hesaplanabilmektedir. Ayrica ultrasonik ydntemde deney
siiresi kisa oldugu i¢in de en pratik yontemdir.

Sonug olarak daha ucuz ve kolay ve ayni zamanda da
tahribatsiz yontem olan ultrasonik yontemle malzemelerin
mekanik o6zelliklerinin belirlenmesi tahribath ve daha
zahmetli ydntem olan ve ayni zamanda malzemeye de zarar
veren ¢ekme testi yerine kullanilabilir.
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1. Introduction

Metal oxide semiconductors (MOSs) sensors, a type of
thin-film sensor that changes resistance depending on the
chemical environment (chemo-resistive sensor), have
recently achieved high sensitivity levels, indicating that they
could be used for both indoor and outdoor gas detection
applications (M. A. Basyooni, Zaki, et al., 2020). Owing to the
reliable sensitivity, low cost, low production, simplicity, and
the gas detectivity, the MOSs nanostructures such as W03
(Jung et al,, 2020; Zeb et al,, 2019), MoOs (M. A. Basyooni,
Zaki, et al., 2020), ZnO (Akdag et al., 2016), Nb20s3 (Bostrém
et al, 2004), SnO: (Haider et al., 2013; Shaban et al., 2014,
2015), Fe203 (Bashiri et al., 2020) and In203(Ma et al,, 2019)
are widely implemented. Among them, MoOs and WOs are
reported to have promising electrical and optical properties
for various applications such as solar cells, gas sensing (Z.
Wei et al., 2018) smart windows application (Bin Li et al,,
2019), display devices (Yeh et al, 2018), energy storage
devices (Xu et al, 2019), electrodes (Yue et al, 2020),
perovskite solar cells (B. S. Kim et al,, 2015) and transistors
(Sun et al., 2010), and also it is very common to use as
sensing layer (Mohamed et al., 2019).

COz has recently emerged as the most significant
greenhouse gas contributing to global warming and climate
change. The detection of CO2, which is a blackdamp, is also
critical. Because of their advantages for CO2 detection, MOS-
based detection devices are one of the most promising gas
sensors (Juang & Chen, 2020). Studies for sensitive and fast-
response gas sensors for the detection of toxic and
greenhouse gases received high attention. Also, CO: gas
detection is important in different applications such as
fire/air detection, food quality control, industrial processes,
and medical diagnostics (Juang & Chen, 2020). Researchers
reported on several CO2 gas sensors that are MOS-based
such as ZnO (Colak & Karakdse, 2019; Ghosh et al., 2019),
CuO (N. Bin Tanvir et al,, 2015; N. B. Tanvir et al., 2017), and
SnOz(Hsuetal,, 2020). Gas sensors and photodetectors based
on MOSs are widely studied by many authors. Among many
transition metal oxides, Molybdenum oxide (M00Os3) is a wide
bandgap semiconductor that implements high permission
for gas sensor optoelectronic devices due to its controllable
production, low cost, and fast response (Jiang et al.,, 2019).
For instance, in previous studies, MoOs is sensitive to
different gases such as SOz, H:S (Ciftytlirek et al, 2016),
ethanol (T.Lietal, 2015; Mo etal,, 2020; Touihrietal.,, 2017),
Hz (Shafieyan et al, 2019; S. Yang et al, 2019), and
triethylamine (He etal., 2019; Q. Wei etal,, 2019), NOz (Mane
& Moholkar, 2018), H202(Bo Li et al,, 2019), and COz (M. A.
Basyooni, Zaki, et al., 2020).

On the other hand, MoOs is important in photoelectric
devices and their applications because of its optoelectronic
and electrical properties. ]. Kim et al, studied the
photodetector behavior of MoOs/Si heterojunction under the
infrared (IR) illumination with a fast response of 72.32ms
and recovery time of 68.15ms. (Park et al., 2018). While, in a
study by Q. Zheng et al., the MoOs-based flexible ultraviolet
photodetector has been implemented with a high on/off
switching ratio over two orders, a response time of less than
1sec, and high responsivity of 183 mAW-! (Zheng et al,
2015). Moreover, many studies have been reported before
(Lee et al,, 2019; Pal et al.,, 2020; Zhao et al.,, 2015). The
addition of specific extrinsic elements to MOS will affect
many properties such as surface activity, electron mobility,
defect and grain size,... etc. Among these additives, the W
element draws great attention. Results of a study conducted
by G.Lu et al, showed a gas sensing performance of W doping
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NiO is approximately 139 times higher than pristine NiO
(Wang et al, 2015). P. Song et al, reported high
trimethylamine sensing performances towards W doped
MoOs developed (Z. Li et al., 2017).

We used W doping to investigate the effect of MoO2 and
MoO3 ratios. Controlling the 02 concentrations during the
sputtering process was used to accomplish this. The major
goal of this work was to understand the main role of the
crucial amount of 02 and Mo through the deposited thin
films utilizing XRD - Rietveld refinement analysis using the
Fullproof tool. This work shows structural, morphology,
topography, and optical characterizations of Mo-O through
different concentrations of 0, 20, and 40% of W-doped. By
focusing on the behavior of W on MoO: - MoOs lattice, gas
sensing applications, the direct optoelectronic behavior,
bandgap calculations, and UV photodetector have been
examined.

2. Materials and Methods
2.1. Preparation of W doped Mo-O thin film

W-doped Mo002-Mo0Os composite nanostructured thin
films of 0, 20, and 40 % that denoted by Wo, W2, and W4,
respectively. The deposition process was conducted by using
a magnetron sputtering system (3M1T VAKSIS MIDAS)
based on 99.9% high purity Mo and W targets. Carrier gas of
Argon (Ar) and reactive gas of Oxygen (02) are used to
control the deposition of the oxide thin films. Under a
vacuum condition of 3x107 Torr, the sputtering temperature
of 400° C, sputtering time of 90 min, the working pressure of
5x10-3 Torr, and different W power intensity, the W-doped
Mo03-Mo0O2 formed. A gas flow meter was used to control the
flow of Oz and Ar gas. Fused silica and FTO on glass
substrates are cleaned for 15 minutes in acetone and IPA in
the ultrasonic bath, then rinsed with DI water and dried with
N: gas.

2.2 Characterization techniques

The structural and crystal characterizations were done
by the APD2000 X-ray diffractometer, using A = 1.54 A (CuKa)
in the scanning range of 10-90° with 0.01° step. The recorded
XRD data are analyzed using Fullproof Suite software based
on the Rietveld structure refinements program of MoOs thin
films [45]. Then, the calculated structure was visualized in a
3D view using VESTA software. Renishaw inVia confocal
Raman spectroscopy system and TESCANMAIA3 XMU model
were used for Raman and scanning electron microscopy
(SEM) measurements, respectively. Raman measurements
were conducted with a 532 nm laser beam. Quantitative
analysis of the elements was carried out with Oxford 50Xmax
by energy-dispersive X-ray (EDX) analysis. The surface
topography and thickness of films were taken using Park XE6
Atomic Force Microscopy (AFM). The transmission (T) and
absorption (A) spectrums were taken using Shimadzu UV-
VIS Spectrophotometer. The bandgap (Eg) of the deposited
thin films was calculated using the Tauc equation. The
electrical, optoelectronic, and gas sensing measurements
were measured based on Keithley SourceMeter with the help
of a UV light source that emits 365 nm. Our previous studies
show the details of the gas sensing measurement system (M.
A. Basyooni, Eker, et al., 2020; M. A. Basyooni, Zaki, et al,,
2020; M. A. M. A. Basyooni et al., 2017; Gérmez et al., 2020;
Zakietal., 2019).
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3. Results and Discussions are calculated and plotted as in Fig. 1, 2, and 3. For the Wy
thin film, the R-factors; Rwp, Rexp, and x? are equal to 7.52,

3.1. Structural properties 3.26, and 5.31, respectively. The distribution of the unit cell
and atoms of Wy are plotted and depicted in Fig. 1 (b) and

The XRD patterns of Wo, W2, and W4 samples are shown summarized in Table 1.

in Fig. 1, 2, and 3. As shown in Fig. 1 and 2, a low

concentration of W content contributes to the high Table 1

crystallinity of the Mo0O2-MoOs. However, the amorphous Unit cell parameters of Wo, W2, and W thin films.

peak in Fig. 3 for Wu thin film could be due to a higher Sample Phase a(A) b(A) c(A) o) B Y ()

concentration of W. This phenomenon may get raised by the Wos - - - - -

fact that the enthalpy of Mo-0 (560.2 * 20.9 k]/mol) is lower Mo0; ~ 9.788 8604 4714  90.00 90.00  90.00

than that of the enthalpy of W-O (672.0 + 41.8 k] / mol), Wo

. . MoO. 15.309 3.719 3.976 90.00 90.00 90.00
which means that Mo requires less energy to form a ?

compound with oxygen (“CRC Handbook of Chemistry and
Physics. 81st Edition Edited by David R. Lide (National W, MoO, 9828 8639 4677 9000 90.00  90.00
Institute of Standards and Technology). CRC Press: Boca MoOs 15249 3716 3978 9000 90.00  90.00

Wos 18.272 3.818 14.070 90.00 115.02 90.00

Raton, FL. 2000. 2556 Pp $12995 ISBN 0'8493'0481'4,” wWos 18508 3.759 14.033 90.00 115.21  90.00
2000). Due to the importance of oxygen vacancy calculations W, MoO, 9198 8591 4809  90.00 90.00  90.00

and refinement analysis in transition metal oxides, the XRD MoOs 14.884 3778 4.035 90.00  90.00 90.00

Rietveld refinement structure of Wo, W2, and Wz thin films
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Figure 1. (a) and (b) show the XRD Rietveld structure refinement pattern and the unit cells of Wo-doped MoOs thin film, respectively.
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Figure 2. (a) and (b) show the XRD Rietveld structure refinement pattern and the unit cells of W2-doped Mo-O thin film, respectively.
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Figure 3. (a) and (b) show the XRD Rietveld structure refinement pattern and the unit cells of Ws-doped Mo-O thin film, respectively.

Table 2 also shows the W, sample's lattice
characteristics, Mo-O2 content, and phase percentages. The
Rietveld structure refinements produced from XRD data and
unit cells of the thin film structure are shown in Figures 1, 2,
and 3. In the MoOz phase, Wo had a crystal structure of 39.46
%, and in the MoOs phase, it had a crystal structure of
60.54%. R-factors of refined structures of samples show a
decrease with an increase in the W doping concentration as
shown in Fig. 1(a), 2(a), and 3(a). Both R factors and x2 values
show that the refinement processes of samples are within
acceptable limits. The percentage of MoOz, Mo0Os3, and WO3
structures are calculated based on XRD Rietveld refinement

Table 2

and indicated in Table 2 as 31.46%, 61.85%, and 2.69%,
respectively. With the increase in W doping amount, an
increase in the amount of MoO: in the structure was
observed. The W-0 compound formed in the structure is not
exactly WOs, but it is more suitable for the WOz.72 structure
which is one of the sub-oxides of the W-O system. The unit
cells of the Mo-0 and W-O structures drawn from the VESTA
program and whose parameters are derived from the
Rietveld analysis are shown in Fig. 1(b), 2(b), and 3(b). Unit
cell parameters for MoOz, MoOs, and WOs structure are
indicated in Table 1, amount and phase percentage of W, Mo,
and 02 are shown in Table 2.

Shows the XRD Rietveld refinement structure analysis of Wo, W2, and W4 thin films.

Sample Phase Amount of W Amount of Mo Amount of Oz gz;;[ooof A Percent (%)
W03 - - - -
Wo MoO: 1.837 3.836 2.088 39.46
MoOs3 - 1 3.012 3.012 60.54
Wo0s 7.114 - 21.106 2.967 2.69
W2 MoO: - 1.816 3.767 2.074 31.46
MoOs3 1.00 3.010 3.010 61.85
Wo0s 9.00 26.69 2.970 9.86
Wi MoO: 1.837 3.765 2.049 52.12
MoOs3 1.00 3.016 3.016 38.02
Table 3 Scherrer equation (Ingham & Toney, 2013; Patterson, 1939;
Shows the crystallite size of Wo, W2, and W thin films. : Zsigmondy & Scherrer, 1912) and shown in Table 3 for W,
Sample FWHM(°) 20(°) glrzi S(tzg:)te W2, and W thin films. The crystalline size of Wo and W thin
films did not show a big difference. While for W, a sharp
Wo 0.34422 23.25658 24630 decrease in the crystalline size of 8.73nm was observed. XRD
e 035396 23.31281 23.954 data showed that with the introduction of W into the
Wy 0.97084 23.35093 8.734

In comparison to the W2 thin film, the MoO: phase grows
as the number of W increases, whereas the MoOs phase
decreases. Estimating crystallite size is calculated using the

37

structure, amorphization has also started in the film
structure because the crystallization temperature of WOs is
high.
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Figure 4. (a), (b), and (c) shows Raman spectra of W0, W2, and W4 doped Mo-O thin films, respectively.

The calculated crystallite sizes belong to the crystallized
part of the structure and do not include the amorphous part.
Raman spectra of Wo, W2, and W4 samples are shown in Fig.
4 (a), (b) and (c), respectively. The main Raman is attributed
to peaks at 770 cm?! to the stretching modes in the
monoclinic W03 in W2 and W4 thin films (Gurlo et al., 2004;
Y.S.Kimetal.,, 2008). The main Raman peaks at 807, 845, and
845 cm! are contributed to the stretching mode of the Mo-0
bond.

3.2. Morphological and surface characterizations

SEM was used to characterize the morphology of the Wy,
W, and W4 samples, as shown in Fig. 5. An uneven nanosheet
with significant particle size may be seen in the Wy thin film.
More regular structures emerged as the amount of W grew.
While, for W2 thin film, there was a mixture of nanosheets
and nanorods, but for W4 a shape like nanorods with a
smooth surface and small crystallite size was observed. We
thought also that the amount of W plays a meaningful role in
the surface morphology of Wo, Wz, and W4 thin films by
controlling the amount of MoO:. Elemental analyzes and
distributions of Wo, W2, and W4 thin films grown on the Si
substrate were performed using EDX spectroscopy as shown
in Fig. 6. The quantitative elemental analysis was
summarized in Table 4. As seen in EDX results, it was
determined that W was homogeneously distributed in the
Mo-0 matrix. Fig. 7 shows the AFM images, where the surface
roughness was decreased from W to Wa. The high roughness
and sharpness surface was owing to Wi thin film which
supports the high gas adsorption and optical sensing ability.
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Table 4

Shows the quantitative analyses, weight, and atomic ratios in
percentages for O (K series), W (L series), and Mo (L series) in Wy, Wo,
and W thin films.

Thin Films
Element

Wo W2 W
o Weight% 75.97 76.68 77.14
(K series) Atomic% 94.99 9530 9597
w Weight% 0.00 1.38 7.23
(L series) Atomic% 0.00 0.15 0.78
Mo Weight% 24.03 21.95 15.64
(L series) Atomic% 5.01 455 3.24

3.3. Optical properties

Optical properties calculations are important to study the
film transmission (T) and absorbance (A) spectra. T and A
spectra of the Wo, W2, and W4 thin films on a clean glass were
conducted in the range of 300 to 1000 nm (Rodriguez-
Carvajal, 1993). Fig. 8 (a) and (b) show the spectra of A and
T, respectively. At 460 nm, a high transmission value of 97%
was belonging to the W4 thin film. In addition, Wo and W2 thin
films show sharp edges of the basic absorption band close to
A =400nm, while no peak was observed for the W4 thin film.
A slight blue shift in the optical absorption curve was
observed by injecting W into the Mo-O2 lattice which may
relate to the electron transfer between Mo5* and W¢é* ions are
being due to the electron gap transfer between Mo+ and W6+
ions and to the quantum electron confinement in Mo. This
result suggested that the absorption band in W2 and W4 thin
film results from the discontinuous transfer of electrons
(Hiruta et al.,, 1984; Schirmer et al., 1977).
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The optical bandgap of the Mo-O compound can be
changed by changing the W ratio, which affects
photodetection and gas sensing ability (Taurino etal., 2003).
To optical properties of these thin films, the optical bandgaps
are calculated as below (Gérmez et al.,, 2020). The optical
absorption theory can be calculated from the equation with
the association between the coefficient of absorption (a) and
B(hv-Eg)”"

hv
calculated from the spectrum of transmission using a =

the photon energy (hv): a = , where o can be

% In (%) and B, Eg, hand x are a constant, the optical bandgap,
the Planck’s constant and 0.5 for the directly allowed

SEM HV: 5.0 kv WO: 4.60 mm

% -
MAIA3 TESCAN  SEM HV: 5.0 kV WD: 4.54 mm

SEM MAG: 100 kx Dot In-Boam SE 500 nm SEM MAG: 100 kx Det: In-Beam SE 500 nm
View field: 2.76 ym | Date(midly): 04/24/19 BARTIN UNIVERSITY View field: 2.76 ym  Date(m/dly): 04/24119

transitions while For indirect transitions, the x value is taken
as 2, which also applies to the materials we investigate,
respectively. The photon’s energy is related to the direct
bandgap E; by the equation: (ahv)z(hv — Eg). The Ejvalues
were computed and plotted by extrapolating the linear
component of (a¢hv)2 vs. hv at a=0. It is possible to obtain
the E, by extrapolating the linear component of the plot of
(@hv)2 vs. hv to a=0. Fig. 9 (a), (b), and (c) display the
computed band gaps of W0, W2 and W4 thin films. The
bandgap of W0, W2 and W4 thin films was measured as 3.62,
3.31, and 3.97 eV, respectively.

Y al
MAIA3 TESCAN  SEM HV: 5.0 kV WO: 4,64 mm MAIA3 TESCAN|
SEM MAG: 100 kx Det: In-Beam SE 500 nm

BARTIN UNIVERSITY View field: 2.76 pm  Date(midly): 0424119 BARTIN UNIVERSITY

Figure 5. (a), (b), and (c) show SEM images of Wo, W2, and Wi doped Mo-O thin films, respectively.

B Map Sum Spectrum
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Figure 6. Shows the EDX spectra and the surface mapping of the as-prepared samples. Figures (a), (b), and (c) are representing the amount of Mo La1, O

kal, and W Lal on the Si substrate of Wo, W2, and W4 thin films, respectively. While, Figures (d), (e), and (f) are representing the surface mapping of W,
W2, and W4 thin films, respectively. Where Si, 0O, W, and Mo are referring to green, red, aqua, and purple colors.
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Figure 7. (a), (b), and (c) show AFM images of Wo, W2, and Wz doped Mo-O thin films, respectively.
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Figure 8. (a) and (b) show the transmission and absorption graphics of Wo, W2, and Wi doped Mo-O thin films, respectively.
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Figure 9. Shows the bandgap graphics of (a): Wo, (b): Wz and (c): W4 thin films. The intercept of the solid line with the horizontal axis can define the value
of the bandgap.

3.4. Gas sensing measurements and parameters
3.4.1. Electrical, dynamical, and, sensitivity measurements

The forward voltage-current (V-I) in N2 and CO: gas
environments, respectively, is shown in Fig. 10 (a) and (b).
Fig. 10 (c) and (d) exhibit the time-resistance (t-R)
characterization of Wy, W2, and Wz thin films in CO2 and N2
gas, respectively. The Ohmic contacts on the Wo and W2 thin
films are visible, whereas the Schottky contacts on the W4
thin film are visible. Fig. 10 shows that the conductivity
increased with increased W content. The total resistance of
the films decreased with increasing W contents in the N2 and
CO2z environment as seen in Fig. 10 (c) and (d). Due to the
oxidation behavior of CO2, the resistance of the sensors was
decreased by introducing COz which confirms its p-type
conductivity as in Fig. 10 (d). To understand the sensor
behavior of Wo, w2, and Wz thin films, the transient Kinetics,
sensitivity, and sensing period are calculated in detail and
defined here.

The sensor dynamics were evaluated at different CO2
concentrations from 5 to 30 sccm, as shown in Fig. 11 (a-c).
The sensor resistance decreased by introducing CO2 as a p-
type behavior, while N2 gas is re-stabilizing the sensor by
increasing the resistance again as Fig. 11. The sensitivity of
the sensor can be measured in percent as S(%) = % *

2
100, where R¢o,and Ry, are the sensor resistances of COz and

Nz, respectively. Fig. 11 (d) shows the sensitivity of Wo, Wy,
and W4 sensors with CO2 concentration. It seems that the
sensitivity of the W4 sensor shows the highest value of 3.4%
at 5sccm. While, at higher concentrations, the sensor shows
a decrease in the recorded sensitivity, which makes this
sensor works better at lower concentrations.
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Figure 10. (a) and (b) show the current-voltage (I-V) graphics in the
case of N2 and COz environments of Wo, Wz, and ws, respectively. While
(c) and (d) represent the change of resistance with time (R-t) in the
case of N2 and COz environments of Wo, W2, and Wy, respectively.
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Figure 11. (a), (b), and (c) show the transit curves of Wo, W2, and W
doped Mo-O thin films in a COz environment, respectively. (d) shows
the CO: gas sensitivity at different gas concentrations.
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3.4.2. Response and recovery time

The forward voltage-current (V-I) in N2 and CO: gas
environments, respectively, is shown in Fig. 10 (a) and (b).
Fig. 10 (c) and (d) exhibit the time-resistance (t-R)
characterization of Wy, W2, and Wz thin films in CO2 and N2
gas, respectively. The Ohmic contacts on the Wo and W2 thin
films are visible, whereas the Schottky contacts on the W4
thin film are visible. The response time decreases with
increasing W content as seen in Fig. 12 (a), with a very fast
response time of less than 7 sec towards the W4 sample.
Similarly, the recovery time of Wa thin film is reduced to 3sec
at 30sccm.
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Figure 12. (a) and (b) show the response and recovery time of W0,
W2, and W4 doped Mo-O thin films of CO2 at different gas
concentrations, respectively.

3.5. UV-Photodetector measurements and parameters
3.5.1. Transient and optoelectronic response

Fig. 13 shows the optoelectronic applications of Wo, W2,
and W4 thin films. Fig 13 (a-c) shows the dynamic behavior
of Wo, W2, and W4 thin films under dark and 365nm UV
illumination conditions, respectively. Each cycle has a
switching time of 60sec and a bias voltage of 5V. The
designed optical sensors were used to measure the time
domain photoresponse in the case of ON/OFF and OFF/ON
transitions of the UV light source, repeated many times for
each 60sec at a bias voltage of 5V. A significant high
photocurrent can be observed in the ON state at 5V, making
the gate voltage lower the potential barriers at the contacts,
resulting in highly efficient photogenerated carrier
extraction and thus increasing the generated photocurrent.
The gate voltage can affect the height of the Schottky barrier
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between the metal contact and film surface and thus shift the
Fermi level (Dasetal., 2013; Y. Yang et al.,, 2017). At a sweep
voltage of +3 to -3V, the I-V curve has been plotted under
dark and UV illumination for Wo, W2, and W4 thin films as Fig.
13 (d-f), respectively. All curves show a linear Ohmic contact
through +3 to -3V. Fig. 13 (g-i) shows the log-current curves
under dark and UV illumination of Wo, W2, and W4 thin films,
respectively. It is seen that W doping may shift the
logarithmic I-V curve towards the negative voltage region.
Might fix this behavior due to the induced strain effects or
unidirectional charge transport mechanism from the W to
Mo02-Mo0O3 due to the different electron concentrations
(Reddy etal., 2014). Itis observed that under UV illumination
a higher generated photocurrent value may be attributed to
enhancement through the band-to-band excitation and the
recombination of the carrier in the W-doped M002-MoOs3
region. To test the long-term stability of all samples under
both dark and UV illumination, a resistance-time (R-t)
dynamic behavior over a long time was recorded and
illustrated in Fig. 13 (j-n). All samples show symmetric
kinetics through a 350sec period with remarkable
differences in the generated photocurrent.

3.5.2. Photocurrent gain and photoresponsivity measurements

The induced photocurrent Iph is given by L,;, = I;;gn: —
Ipark, where I,,,can be modulated and increased according to
the applied voltage and the power intensity (Ko et al., 2017).
While Photocurrent gain (Pg) can be calculated as F, =
(Ionoto — laark )/ laark» Where ILpoe, and Iygy, are current
under light and dark conditions, respectively (Chao et al,,
2016; Ko et al, 2017). While responsivity (R;) can be
presented as R; = AI/(A X P), where Al is the difference
between the current in both light and dark conditions, A is
the UV light illuminated area, and P is the light source power.
Fig. 14 (a) shows the photocurrent and photocurrent gain of
the Wy, W2 and Wz thin films sensors under 365nm UV
illumination source. The generated photocurrent is directly
proportional to the W contents and directly with the MoO2
phase in W2 and W4 thin films. While W thin film has the
highest photocurrent gain of 0.13.

3.5.3. Responsivity, external quantum efficiency, and detective
measurements

The responsivity of Wo, W2, and Wi thin films are in Fig.
14 (b). The responsivity of the W-doped Mo02-Mo0O3 UV
detector shows high values ranging from 500 to 2500 A/W
for Wo and Wasensors. These values are higher than the 2.4
mWcm? reported by X. Li et al, (Zhuo et al, 2018). The
responsivity values show a linear increase with W content. It
is known that more efficient light absorption can be
involving more electron-hole (e-h) pair generation, resulting
in higher mobility and more detection ability. External

Quantum Efficiency (EQE) can be calculated as EQE = h:i’l

where h is the Planck’s constant (~ 4.135x10-15eV.s), e is the
charge of the electron (~1.602x10-°C), c is the light velocity
(~3x108m/s1), and A is the shining wavelength (365 nm)
(Wu & Chang, 2014). EQE can be used to generate the
photocurrent Ipn and the fraction of the free carriers that are
extracted to the photo-flux ¢in that can be collected at a given
energy Epn. The EQE values as a function of Wo, W2, and W4
thin films are plotted in Fig. 14 (b), where EQE varies from
1.3x 10%to 5.5x 10° at 365nm which is considered higher
than the mesoscopic multilayer MoS: as reported before
(Saenz et al, 2018). Another significant indicator of a

)
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photodetector's value is the sensor's detectable signal (Ko et
al,, 2017), which can be referred to by the specific detectivity

0.5 1
(in Jones), D =('4317R’1(cmHZEW_1), where A4 is the

sensor area of the d in cm?, B is the bandwidth, and ix is the
observed noise current. If the shot noise from the dark

current is the key source of noise, the particular detectivity

= R4 iy et al, 2014). The

- (2elgari)®®
calculated D* is depicted in Fig. 14 (c), where, the maximum
D* is ~ 1.45x 108 Jones attributed for W4 thin films and
applied voltage of 5V.
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Figure 13. (a, b, and c), (d, e, and f), (g h, and i), and (j, k, and n) show the optoelectronic characterizations of Wo, W2, and Wi doped Mo-0 as an ON/OFF
transit dynamic, linear current-voltage, semi-logarithmic scale current-voltage, and current-time steady-state curves in dark and under UV illumination,
respectively.
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Figure 14. (a) Shows the photocurrent and photocurrent gain as a function of the sample. It is observing an increase in photocurrent with increasing the
W amount in Mo-0 with maximum value for W2, while the photocurrent gain of Wi shows the highest value. (b) Shows the change of EQE and
responsivity as a function of W doped Mo-0 samples. Increasing W content enhances the photoresponsivity and EQE values due to an increased photo-
absorption observed. (c) Representing the Detectivity of the W-doped Mo-0O photodetectors as a function of W contents in Mo0O2-MoOs lattice.
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4., Conclusion

The use of tungsten doping to modulate the surface of
molybdenum oxide thin films has been reported. Using a
reactive RF magnetron sputtering growth system with W and
Mo targets, varied doping W contents into Mo may be
prepared. The XRD Rietveld structure refinements have been
carried out using the Fullproof Suite program to identify the
crystallographic phases of the prepared samples. XRD
analysis showed an increase in the MoO2 content than MoOs3
in thin films by increasing the W doping. The films show a
high transmission value. The W doping decreased the
crystallite size from 24 nm to 8 nm which directly enhanced
the UV photodetection and gas sensing ability at room
temperature. The W doped M002-Mo0Os thin films with a p-
type gas sensing behavior towards COz at room temperature.
The film with high W content shows 3.5% gas sensing ability
towards COz at room temperature and a fast response and
recovery time of less than 10sec at 5sccm COz. Meanwhile,
the fabricated thin films show long-term stability as a UV
photodetector. A high photocurrent and photocurrent gain of
1mA and 0.11 towards high W doping contents, respectively.
The sensor was showing a high detectivity value of 1.41x108
Jones.
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MAKALE BILGISI 0z

Makale Gegmisi Poliaminler insan ve hayvanlarda fizyolojik islevlerin yerine getirilmesinde 6nemli rol alirlar. Hiicresel gelisim,
Gelis 14 Mart 2022 hiicre farklilasmasi, enzim faaliyetlerinin ve iyon kanallarinin diizenlenmesi, DNA ve protein sentezi kontroliinde
Revizyon 21 Nisan 2022 gorevlidirler. Putresin viicutta ornitinin dekarboksilasyonuyla olusan bir poliamindir. Mantarlar tarafindan da
Kabul 21 Nisan 2022 sentezlendigi bilinen bu madde, diger poliaminlerin (spermidin, spermin) 6n maddesidir. Gidalarda ise putresin iki

nedenle 6nem arz etmektedir. Birincisi, biyojen amin miktarinin kalite indikatorii olarak kabul edilir olmasi digeri
ise sagliga etkili toksik etkilerinin bulunmasidir. Bu ¢alismada; TiOz, CoS, TiO2-CoS nanopartikiilleri ile modifiye
edilmis elektrotlar hazirlandi ve elektrokimyasal olarak putresin tayininde kullanilabilirligi arastirildi. Hazirlanan

Anahtar Kelimeler

coS . modifiye elektrotlarin yiizey morfolojileri ve elektrokimyasal davranislari taramal elektron mikroskopu (SEM),
Elektrokimya doniisiimlii voltametri (CV) ve elektrokimyasal impedans spektroskopisi (EIS) yontemleri ile incelendi. Modifiye
Metal oksit elektrotlarin performans faktorleri diferansiyel puls voltametrisi (DPV) yontemiyle belirlendi ve modifiye
Nanoteknoloji edilmemis elektrodun performansi ile karsilastirildi. Hazirlanan TiO2-CoS modifiye camsi karbon elektrodun (GCE)
Poliamin dogrusal ¢alisma aralig1 0,32 pM - 16,66 pM, gozlenebilme sinir1 (LOD) 0,09 pM, alt tayin sinir1 (LOQ) 0,27 uM,
Putresin tekrarlanabilirlik ve tekrar iiretilebilirlikleri sirasiyla %4,7 ve %3,3 olarak tespit edildi. Tasarlanan elektrodun gida
Sensdr numunelerinde putresin analizi i¢in kullanilabilirligi arastirild.
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Development of electrode materials based on nanomaterials for electrochemical
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Kisaltmalar ve Semboller

GCE: Camsi karbon elektrot

EIS: Elektrokimyasal impedans spektroskopisi

CV: Doniisiimlii voltamogram

DPAASV: Diferansiyel puls adsorbtif siyirma voltametrisi
PBS: Fosfat tamponu

LOD: Gozlenebilme sinir1

LOQ: Alt tayin sinir1

SEM: Taramali elektron mikroskobu

1. Giris

Biyojen aminler (BA), insanlar, hayvanlar, bitkiler ve
mikroorganizmalardaki normal metabolik faaliyetlerin bir
sonucu olarak genellikle alfa-karboksil grubunun
proteinojenik bir amino asitten ¢ikarilmasiyla olusan
organik, bazik azotlu bilesiklerdir (Henao-Escobar ve ark,
2016). Biyojen aminlere, mikrobiyal ve biyokimyasal aktivite
icin uygun kosullarin oldugu durumlarda, serbest amino asit
varliginda veya protein iceren hemen hemen tiim gidalarda
rastlanabilir.

Poliaminler (putresin, spermidin ve spermin), arginin /
ornitin ve metiyonin metabolizmasindan tiiretilen biyojenik
aminlerdir (Melgarejo ve ark., 2010). DNA, RNA ve protein
sentezinin neredeyse tiim basamaklarinda rol aldiklari i¢in
her tiir hiicre biiylimesi, cogalmasi ve hayatin devamliligi i¢in
gereklidirler. Bu nedenle yeni doganlarin biiylimesi ve
ameliyat sonrasi hastalarin yaralarinin iyilesmesi gibi hizli
hiicre biiylimesi gereken durumlarda poliamin tliketimi
o6nemlidir. Bununla birlikte fazla miktarda poliamin tiiketimi
gida zehirlenmelerine ve solunumda giigliik, kalp ¢arpintisi,
hipotansiyon gibi bazi rahatsizliklara sebep olduklari i¢in
dikkat edilmelidir. Besin yoluyla alinan en énemli poliamin
kaynaklari, sebze, meyve, tahil, kuruyemis, et ve siit
triinleridir. Bitkilerde bulunan énemli poliaminler putresin,
spermin ve spermidindir (Biiyiikuslu, 2014).

Gectigimiz yillarda biyolojik numunelerdeki poliaminleri
6lemek icin ince tabaka kromatografisi, kilcal elektroforez,
gaz kromatografisi, spektroskopi, yliksek performansl sivi
kromatografisi, elektrokimyasal yontemler gibi analitik
yontemler gelistirilmistir (Leonardo ve Campas, 2016). Bu
yontemler arasinda elektrokimyasal yontemler dogrudan
sinyal tiretimi, yiikksek hassasiyet, hizli algilama ve ekonomik
analiz gibi 6zellikleri bakimindan diger analitik sistemlere
gore ustiinddir.

Elektrokimyasal sensorler, elektrotlarin modifiye
edilerek seciciligin ve duyarliligin artirilmasi hedeflenen
elektroanalitik yontemdir. Metal kompozit nanopartikiiller,
miikemmel iletkenlige ve katalitik 6zelliklere sahiptir. Bu da
onlar1 proteinler ve elektrot yiizeylerindeki redoks
merkezleri arasindaki elektron  transferini ve
elektrokimyasal reaksiyonlari arttirmak icin elektrotlarin
modifiyesinde dncelikli kilar (Luo ve ark., 2006; Wang ve
ark, 2011).

Literatlir incelendiginde (Apetrei ve Apetrei, 2016)
bisftalosiyanin ve polipirol ile modifiye edilmis perde baskili
elektrotlar ile amonyak ve putresin dahil olmak tizere aminik
bilesiklere elektrokimyasal tepkileri analiz edilmistir.
(Tiwari ve ark., 2018) Cinko oksit (ZnO) nanopartikiillerinin
bir elektroaktif baglayic1 madde olarak kullanildig1 karbon
pasta (CPs) elektrot gelistirerek okaliptiis, kabak, li¢i, hardal
ve susam olmak iizere 5 farkli bitkiden alinan drnekler
kullanilarak doniisiimlii voltametri yontemi ile balin ¢igek
kaynaginin belirlemesi hedeflenmistir. (Shanmugam ve ark.,
2011) Ornitinin dekarboksilasyonu ile tretilen putresin
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miktarini 6l¢mek i¢in demir oksit nanopargaciklari iizerinde
diamin oksidaz baglayarak sensér gelistirmislerdir.

Bu makelede putresinin nicel analizinin yapilabilmesi
icin elektrokimyasal sensor olarak metal nanokompozitler
ile modifiye edilmis elektrot tasarlanmasi1 amag¢lanmaktadir.
Calismamizin ilk boliimiinde GC elektrot, TiO2, CoS, ve TiO2-
CoS nanopartikiilleri ile modifiye edilerek elektrot
yiizeylerinin elektrokimyasal davranislari incelenecek ve en
uygun modifikasyon malzemesi segilecektir. Calismamizin
ikinci boélimiinde ise segilen modifiye elektrodun
performanst putresin tayini icin diferansiyel puls
voltametrisi (DPV) yontemiyle incelenecek ve modifiye
edilmemis elektrodun performansi ile karsilastirilacaktir.
Gelistirilecek elektrokimyasal sensoriin ¢alisma potansiyeli
disiirtilerek segiciligi artimak ve gozlenebilme sinirini
disiiriilerek literatiirde bulunan elektrokimyasal sensoérlere
alternatifin sunulmasi amaglanmaktadir.

2. Materyal ve Metot
2.1. Kullanilan cihazlar ve kimyasallar

Elektrokimyasal o6l¢limlerde bilgisayar kontrollii CHI
6032 D marka elektrokimyasal analizér ve C4 hiicre standi
kullanildi. Deneylerde g¢alisma elektrodu olarak camsi
karbon elektrot (MF-2012), referans elektrot olarak Ag/AgCl
elektrot (CHI111) ve karsit elektrot olarak da platin tel
elektrot (CHI115) kullanildi.

CoS, TiOz ve CoS/Ti0z nanokompozit malzemelerinin X-
ray difraksiyon (XRD) dl¢limleri icin Cu Ka radyasyonu ile (1=
1.54056 °A) Bruker D8 Advance difraktometre cihazi
kullanild1.

Nanokompozitlerin yiizey karakterizasyonu i¢cin EVO-LS
10 (Carl Zeiss, Germany) taramali elektron mikroskobu
(SEM) ve elementel icerigi EDX analizorii ile belirlenmistir.
Renishaw-inVia spektrometre (514 nm lazer) ile oda
sicakliginda RAMAN o6l¢iimleri yapildi.

Cozeltiler ELGA marka saf su cihazindan elde edilen ultra
saf su ile hazirlandi. . Cozeltileri karistirilmasinda Isolab
marka manyetik  karistiricidan  yararlanildi.  Gida
orneklerinden putresin o6ziitlenmesi isleminde ISOLAB
santrifiij kullanildi. GCE yiizeylerini temizlemek icin BASI
marka temizleme kitleri (MF-2060 PK-4) kullanildi.

Deney calismalarinda kullanilan putresin ve diger
kimyasal maddeler Sigma-Aldrich, Merck ve Panreac
firmalarindan saglandi.

2.2. TiOz-CoS nanokompozitin sentezi

CoS-TiO2 nanokompozit malzemelerin hazirlanmasi: 0,1
g TiOz, 15 dakika boyunca ultrasonik banyo ile 15 mL
deiyonize su i¢cinde dagitildi. Sonra, 0,59 g CoCl2.6H20 ve 0,37
g tiyoasetamid (TAA) belirli oranda karistirilmis distile su ve
dietilen glikole eklenerek homojen ¢6zelti olusturmak i¢in
dagitildi. Elde edilen ¢ozelti, 100 mL'lik ii¢ boyunlu, yuvarlak
dipli bir balona aktarildi ve N2 atmosferi altinda 140 °C' de
24 saat 1sitildi. Siyah kati iiriin, oda sicakliginda sogumaya
birakildi, reaksiyona girmemis maddeleri ¢ikarmak igin
birkac kez etanol ve deiyonize su ile yikandi. Bu iirlinler 70
°C'de 24 saat kurutuldu (Aslan ve ark., 2016).

2.3. Modifiye elektrotlarin hazirlanmasi

Her biri 1 mg mL! olmak tizere, TiO2, CoS, TiO2-CoS
nanomalzemeler 10 mg mL! olacak sekilde hazirlanan 1 mL
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jelatin icerisinde vorteks Kkaristiricida dagitildi  ve
sonikatérde homojenize edildi. Her bir karisimdan 6 pL
alinarak temizlenmis GCE ylizeylerine ayr1 ayr1 damlatildi ve
oda sicakliginda kurumaya birakildi. Kurutulmus modifiye
elektrot ilizerine %0,25’lik nafyon c¢ozeltisinden (uygun
miktarda alinan % 5’ lik alkollii Nafyon ¢6zeltisinin hacimce
%50 alkol-su karisimi ile seyreltilmesi ile hazirlandi) 6 pL
ilave edilip kurumasi i¢in beklendi ve +4 °C de 1 saat siire ile
ylizeye sabitlenmesi saglandi (Sekil 1).

\U ‘
AN

s 1 saat
N Nafyon +4°C de bekletilir
=
-
Nafyon/ TiO, -CoS/GCE

Sekil 1. TiOz-CoS/GCE’ un hazirlanmasi.

T\j y

Ti0,-CoS

2.4. Elektrokimyasal prosediir

Hazirlanan TiO2/GCE, CoS/GCE, TiO2-CoS/GCE, modifiye
elektrotlar ile modifiye olmamis GCE’ nin elektron aktarim
ozelliklerini incelemek i¢in 0,1 M KCI iceren Fe(CN)e3/4
redoks probunda 100 mV/s tarama hizinda dénisiimlii
voltamogramlari alind1 ve 0,18 V acgik devre potansiyeli ve
1x105-5x102 Hz frekans aralifinda elektrokimyasal
empedans spektroskopisi (EIS) yontemi kullanildi.

Ti02-CoS/GCE’'nin pik akiminin diger elektrotlardan
yliksek olmasi ve elektron aktarim direncininde diisiik
olmasi nedeniyle putresinin tayininde diferansiyel puls
anodik siyirma voltametri (DPAdSV) ydntemi ile analizinde
kullanild.

2.5. Numune analizi

Ti02-CoS/GCE modifiye elektrotun numune analizlerinde
kullanilabilirligi alabalik, limon ve greyfurt numunelerinde
putresin tayini yapilarak incelendi. Numunelerin analize
hazirlanmasi i¢in alabalik blender ile homojenize edilerek
6,0 g tartildi ve lizerine 0,10 M 8,0 mL fosfat tampon
¢ozeltisinden ilave edildi. Numune igerisindeki putresinin
tampon ¢ozeltisine gecmesini saglamak i¢in yaklasik 2 saat
boyunca manyetik karistiricida karistirildi. Ardindan 5
dakika da vorteks karistiricida Kkaristirilarak islem
tamamlandi. Limon ve greyfurtun suyu sikilarak kaba stizge¢
kagidi yardimiyla siiziildi. Alabalik, limon ve greyfurt
numuneleri 4000 rpm de 20 dakika boyunca santrifiij edildi.
Santrifiigat kism1 balon jojeye alinarak deiyonize suyla
istenilen hacme tamamlandl.. Hazirlanan bu numune
cozeltileri kullanilarak standart katma yéntemi ile putresin
miktari tayin edildi.
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3. Sonuglar ve Tartisma
3.1. TiOz-CoS nanokompozit karakterizasyonu ve morfolojisi
3.1.1. Taramali elektron mikroskopu (SEM)

Sentezlenen TiO2-CoS nanokompozitin SEM goriintiisii
(Sekil 2) incelendiginde pargaciklarin kiiresel sekli oldugu ve
diizglin bir sekilde dagildig1 ve litaratiirlerle de uyumlu
oldugu goriilmektedir (Zhuang ve ark., 2018).

Sentezlenen nanokompozitin elementel bilesimini
gosteren enerji dagilimh X 1sinlar1 spekrometre yontemi
(EDX) ile elde edilen spekrum ve element bilesimi ¢izelgesi
verildi (Sekil 3). Bu sekil ve cizelge incelendiginde

nanokompozitte Ti, O, Co, S pikleri ve kompozit icindeki %
miktarlarinin uyumlu oldugu goriillmektedir.

EHT =20.00 kv
I Probe = 50 pA

Sekil 2. TiOz-CoS nanokompozitin SEM goriintiisii

Signal A = SE1
WD = 95 mm

Mag = 20.00 K X }zi"{""‘

2 3 T 5

Spectrum: Objects

Element Series unn. C norm. C Atom. C Error
[wt.%] [wt.%] [at.%] [%]
Ooxygen K-series 35.94 40.61 66.79 43.4

Titanium K-series 48.32 54.61 30.01 1.4

Cobalt K-series 1.70 1.92 0.86 0.1
Sulfur K-series 2.53 2.86 2.35 0.1
Total: 88.48 100.00 100.00

Sekil 3. Ti0z/CoS nanokompozit icin EDX spektrumu ve elementel
bilesim ¢izelgesi
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3.1.2. Raman spekrometresi

Ti02-CoS nanokompoziti i¢cin 145, 198, 399, 516 ve 664
cm? de 5 RAMAN piki gosterilmistir (Sekil 4). Elde edilen
RAMAN spektrumu literatiirde daha oénce rapor edilmis

spektrum ile uyumlu oldugu goézlemlenmistir (Park ve ark,
2021).

8000 —
6000 —
4000 —

2000 —

T T I ! I 1
200 400 600 800 1000 1200

Sekil 4. TiOz-CoS nanokompozitin Raman spektrometrumu
3.2. Elektrotlarin elektrokimyasal karakterizasyonu

Nanokompozitlerin akim yanitlarini karsilastirmak igin
Ti02/GCE, CoS/GCE, TiO2-CoS/GCE, modifiye elektrotlar ile
modifiye edilmemis GCE nin 0,1 M KCI iceren redoks prob
cozeltisinde (Fe(CN)e3+/4) doniisiimlii voltamogramlar: (CV)
alind1 (Sekil 5). Ol¢iimler karsilastirildiginda TiOz-CoS/GCE’
nin pik akiminin daha yiiksek oldugu goériilmektedir. Buda
metal nanokompozitlerin elektrokimyasal reaksiyonlari
arttirmak  i¢gin  katalizor  olarak gbérev  yaptigini
gostermektedir.

0,10

0,08 AN

+ GCE Xt
+ TiO/GCE R,
+  CoS/GCE

+ TiO,-CoS/GCE

0,06 4

0,04 4
0,02

0,00

I/mA

-0,02 -
-0,04 -

-0,06

-0,08 - by

-0,10 T T T
-1,0 -0,5 0,0 05 1,0

EN

Sekil 5. Modifikasyonda kullanilan nanokompozitlerin doniistimlii
voltamogramlari (0,1 M KCl iceren Fe(CN)es3/4 redoks probunda)

Elektrokimyasal impedans Spektroskopisi (EIS) yontemi
ile nanokompozitler ile elektrot ¢ozelti ara yiizeyinde
gerceklesen elektron aktarim hizlar1 6l¢iildii. Bunun igin
modifiye elektrotlarin (TiO2/GCE, CoS/GCE, TiO2-CoS/GCE)
0,1 M KClI igeren redoks probunda (Fe(CN)e*/%) impedans
o6lciimleri yapilarak Nyquist egrileri ¢izildi (Sekil 6). Nyquist
egrileri incelendiginde modifiye edilmemis GCE elektrodun
en yiiksek direnci yani en diisiik iletkenligi gosterdigi, TiO--
CoS/GCE ise en yiiksek iletkenlige sahip oldugu
gbzlenmektedir. iletkenlikteki artis, Ti02-CoS
nanokompozitin katalitik performansi iyilestirerek analit ile
elektrot yiizeylerindeki redoks merkezleri arasinda elektron
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transferini ve elektrokimyasal reaksiyonlarini hizlandirici
etki gostermesinden kaynaklandigi diisliniilmektedir.

] . - GCE
10000 - +  TiO2/GCE
= CoS/GCE
+  TiO2-CoS/GCE
8000
¥ 6000 -
£
o
Q
o~ 4000
Q4000
2000
s oo 0
ol W
T T T T T T T
0 5000 10000 15000 20000 25000 30000 35000

Z1 /ohm

Sekil 6. Modifikasyonda kullanilan nanokompozitlerin Nyquist egrileri
(0,1 M KCl igeren Fe(CN)e3/4- redoks probunda).

3.3. Optimizasyon ¢alismalari

Optimum ¢alisma sartlarini belirlemek icin TiO2-CoS
miktari, pH, biriktirme potansiyeli ve biriktirme stiresinin
elektrot cevabina etkisi arastirildi.

Elektrot yiizey modifikasyonunda kullanilan malzemenin
miktarinin ~ optimize  edilmesi, elektrot cevabinin
iyilestirilmesi agisindan olduk¢a 6nemlidir (ERDOGAN ve
ark., 2021). Bu amagla TiOz-CoS miktarinin akim cevabina
etkisini belirlemek i¢in; 0,5; 1,0; 1,5; 2,0 mg TiO2-CoS
bulunacak sekilde, 1 mL jelatin i¢cinde dagitildi ve elektrot
ylizeyine modifiye edilerek 4 farkl elektrot hazirlandi. Her
bir elektrodun sabit putresin derisiminde akim cevabi
DPAdSV yodntemiyle kaydedildi. En yiiksek pik akimi, TiO--
CoS miktar1 1 mg mL+ olarak hazirlanmis yiizeyden elde
edildi (Sekil 7 c).

Dekarboksilaz aktivitesini dolayisiyla da biyojen amin
olusumunu etkileyen faktorlerden biri olmasindan dolay1 pH
degerinin sensdr cevabina etkisinin incelenmesi oldukca
onemlidir. pH degerinin akim cevabina etkisi 0,1M fosfat
tamponu kullanilarak 4,0-8,0 pH araliginda incelendi. Akim
degerlerinin pH 5,0’e kadar arttigi ve pH 5,0 ten sonra
azaldigi gozlendi (Sekil 7 a). Sonug olarak, optimum c¢alisma
pH’s1 olarak en yiiksek akim cevabinin elde edildigi pH 5,0
degerine karar verildi. Amin olusumunun asidik ortamlarda,
pH 4,0-5,5 arasinda oldugu kosullarda optimum diizeyde
oldugu, 4,0’den daha asidik kosullarda ise amin tiretiminin
olamayacag literatlirde rapor edilmistir (Santos, 1996;
Yegin ve ark, 2008). Bu durum goz oniine alindiginda,
buldugumuz optimum pH degerinin (5,0) biyojen amin
olusumu ve Dbelirlenmesi i¢in uygun deger oldugu
disiiniilmiistiir. Biriktirme potansiyeli ve biriktirme siiresi,
siyirma voltametrilerinde elektrot cevabini etkileyen 6nemli
parametrelerdir (ERDOGAN ve ark, 2021). Pik akimina
biriktirme potansiyelinin ve bitirme siiresinin etkisi
incelendiginde en uygun degerler sirasiyla 0.0 V ve 60 s
olarak belirlendi.

Optimizasyon c¢alismalart ile ilgili deneysel veriler sekil
7’de toplu olarak gosterilmistir.
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Sekil 7. Ti0z-CoS/GCE optimizasyon parametreleri (0,1 M PBS; 0,0104 mM putresin; 252C)

3.4. Performans faktorlerinin belirlenmesi

Ti02-CoS/GCE’'nin putresine cevabi optimum ¢alisma
kosullarinda  farkli  derisimlerdeki  stok  putresin
cozeltisinden standart eklemeler yapildi Olgiilen akim
degerleri putresin derisimlerine karsi grafige gecirilerek

incelendiginde pik akimlarinin 0,32 -16,66 pM araliginda
putresin konsantrasyonu ile dogrusal olarak orantili oldugu
ve 0.09 pM gozlenebilme simir1 (LOD) ile gelistirilen
elektrodun literatiirde verilen pek ¢ok poliamin
elektrodundan daha diisiik oldugu goriildii (Telsnig ve ark.,
2012; Apetrei ve Apetrei, 2016; Henao-Escobar ve ark,

kalibrasyon egrileri olusturuldu (Sekil 8). Grafik 2016).
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Sekil 8. Ti0,-CoS/GCE' nin

putresin cevabi i¢in ¢izilen adsorptif siyirma voltamogram grafikleri ve kalibrasyon egrileri (0,1 M PBS pH 5,0, biriktirme

siiresi 60s). a) [Put]:3,2-16,66 uM, b) [Put]: 0,32-1,42 uM.
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Gelistirilen bir sensoériin art arda yapilan analizlerde elde
edilen  sonuglarin  birbirine yakin  olmasi  yani
tekrarlanabilirliginin ve tekrar iretilebilirliginin iyi olmasi
¢ok sayida analizin yapilabilmesi i¢in olduk¢a 6nemlidir
(ERDOGAN ve ark., 2021). Putresin tayininde kullanimi igin
hazirlanan sensoriin tekrar kullanilabilirligi i¢in TiO2-CoS ile
modifiye edilmis GCE ayni giin icinde art arda 6 kez dlglim
alinarak akim cevaplar1 belirlendi (Sekil 9). Akim
cevaplarinin bagil standart sapmasi %4,7 olarak hesaplandu.
Tekrar {Uretilebilirligi belirlemek icin ise ayni giin ve
optimum kosullarda hazirlanan {i¢ farkli TiO2-CoS/GCE ile
putresin akim cevabi o6l¢ildii. Akim degerlerinin bagil
standart sapmasi1 %3,3 olarak hesaplandi. Literatiirlerde
gelistirilen sensorlerin kullanilabilir oldugunun
sdylenebilmesi i¢cin bagil standart sapma degerinin %5’ten
kiiciik olmasi gerektigi vurgulanmaktadir (Akyiiz, 2011).
Bagil standart sapmanin %5’ten kii¢iik olmasi TiO--
CoS/GCE'nin tekrar lretilebilir ve tekrarlanabilir oldugunu
gostermektedir.

Ti0z2-CoS  modifiyeli camsi karbon elektrodun
performans faktorleri verileri tablo 1'de gosterilmistir.
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Sekil 9. Ti0z-CoS/GCE'nin kararhilig
Tablo 1

Ti02-CoS/GCE elektrodun performans faktorleri.

Performans Faktorleri Ti02-CoS/GCE

Dogrusal Calisma Araligi, pM 0,32-16,66
Duyarhlik, pApM-1 0,038 £0,00104
Kesim noktasi, pA 0,01038
LOD, uM 0,09
Tekrar iiretilebilirlik, % B.S.S (N=3) 3,3

Tablo 2

Numune ¢6zeltisinde bulunan putresin miktarlar1 ve geri kazanim
degerleri.

Alinan Eklenen Bulunan .
. . . Geri Kazanim
Numune Putresin Putresin Putresin (%)
0
(um) (um) (um)
Alabalik 2,45 0,49 2,99 102
Greyfurt 3,8 1,56 531 99

3.5. Sensériin analitik uygulanabilirligi

Standart katma yontemi ile, numune ¢o6zeltilerine
standart putresin ¢6zeltisinden belirli miktarlarda eklemeler
yapilarak Kkalibrasyon egrileri ¢izildi ve bu egriler
kullanilarak hesaplamalar yapild. Numunelerde
¢ozeltisinde bulunan putresin miktarlari ve geri kazanim
degerleri tablo 2’de verildi. Bu degerlerin % 100’e yakin
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olmasi bu numunelerde, gelistirilen elektrot ile putresin
tayini yapilabilecegini gostermektedir.

Bu ¢alismada, poliaminlerin 6nciisii olan putresin tayini
icin TiO02-CoS nanokompoziti ile modifiye edilmis yeni bir
elektrokimyasal sensor gelistirilmistir. Calismada hazirlanan
TiOz-CoS ile modifiye elektrodun yiizey morfolojisi,
elektrokimyasal davraniglari, optimum ylizey bilesimi ve
performans faktorleri incelenmis ve s6z konusu elektrodun
gida numunelerinde putresin analizi i¢in kullanilabilirligi
arastirilmistir. Yapilan ¢alismada amag, ydntem ve sonuglar
uygun bir sekilde sunulmustur. TiO2-CoS nanokompozitin
elektrodun genis bir yiizey alani saglayarak ayni zamanda
elektron aktariminmi kolaylastirarak elektron iletkenligi ve
katalitik 6zelliklerinde iyilesme sagladig1 goriildi. Biyojen
amin tayini icin gelistirilen c¢esitli elektrotlar ile
kiyaslandiginda hazirladigimiz TiOz2-CoS ile modifiye
elektrodun gozlenebilme siirinin oldukga diisiik olmasi,
yontemin secici ve duyarlilifinin iyi olmasi ile rutin
analizlerde alternatif metot olabilecegini gostermektedir.
fleriki calismalarda viicut sivilarinin poliamin analizinde
kullanilmak {izere fizyopatolojinin belirmesi icin ve diger
gida numunelerinde poliamin analizi i¢in enzimli modifiye
elektrotlar gelistirilebilir.
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