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OZET

Bu calismada elektrospinleme yontemiyle kitosan (CS) katkili polivinil alkol (PVA) ile inula
viscosa (IV) oziitii kullanilarak yara iyilestirici nanolifler liretmek amaglanmistir. Calismada
medikal amaclh nanolif liretmek iizere polivinil alkol (PVA) ve kitosan birlikte kullanilmistir.
Ayrica bu karisima inula viscosa (IV) oziitleri katilarak elektrospinleme yontemi ile nanolifler

elde edilmistir.

Inula viscosa bitkisinin 6ziitiinii elde etmek igin ekstraksiyon islemi doért farkli ortamda
yapilmistir. Farkli ortamlarda elde edilen inula viscosa bitki oziitlerindeki etken maddeler

Gaz Kromatografi Kiitle Spektrometri (GC-MS) ile tespit edilmistir.

Yiiksek vizkoziteye sahip olan kitosan ile PVA farkli agirhik oranlarinda uzun sire
karistirilarak jel halinde ¢ozeltiler elde edilmistir. Hazirlanan ¢6zeltilerden elektrospinleme
ile elde edilen nanoliflerin taramali elektron mikroskobu ile analizleri yapilarak, ylizey
goriiniimleri degerlendirilmistir. Daha sonra PVA/CS (%2 asetik asit) jel ¢ozeltisine inula
viscosa bitki 6zlitlinden farkli oranlarda ilave edilerek elektrospinleme islemi yapilmistir. Her

bir nanolif Giretimi planlanirken gerekli parametreler optimize edilmistir.

Elde edilen farkl oranlara sahip biitlin nanoliflerin taramali elektron mikroskobu (SEM) ile
yluzey karakterizasyonu, Fourier Doniisiimli Kizilotesi Spektrumu (FT-IR) ile yapisal
karakterizasyonu, Termogravimetrik ve Diferansiyel Termal Analiz (TGA/DTA) ile termal

karakterizasyonu yapilmistir.
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PVA/CS nanolif ile farkli oranlarda inula viscosa oziitii iceren PVA/CS/IV nanoliflerinin

antibakteriyel aktiviteleri karsilastirmali olarak incelenmistir.

Anahtar Kavramlar: Nanoteknoloji, Nanolif, Kitosan, PVA, Inula Viscosa
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POLYVINYL ALCOHOL (PVA) BASED ON CHITOSAN DOPED NANOFIBERS,
INVESTIGATION OF WOUND HEALING EFFECT OF INULA VISCOSA HERBAL EXTRACTS

Unsal BERK
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ABSTRACT

In this study, it was aimed to produce wound healing nanofibers using chitosan (CS) doped
polyvinyl alcohol (PVA) and inula viscosa (IV) extract by electrospinning method. In the
study, polyvinyl alcohol (PVA) and chitosan were used together to produce nanofibers for
medical purposes. Inula viscosa (IV) extracts were added to this mixture and nanofibers were

obtained by electrospinning method.

The extraction process was carried out in four different environments to obtain the extract of
the Inula viscosa plant. The active ingredients in inula viscosa plant extracts obtained in
different environments were determined by Gas Chromatography Mass Spectrometry (GC-
MS).

Gel solutions were obtained by mixing chitosan with high viscosity and PVA at different
weight ratios for a long time. The surface appearances of the nanofibers obtained by
electrospinning from the prepared solutions were evaluated by scanning electron
microscopy. Then, electrospinning was performed by adding PVA/CS (2% acetic acid) to the
gel solution in different proportions of inula viscosa plant extract. While planning each

nanofiber production, the necessary parameters were optimized.

Surface characterization with scanning electron microscope (SEM), structural
characterization with Fourier Transform Infrared Spectrum (FT-IR), and thermal
characterization with Thermogravimetric and Differential Thermal Analysis (TGA/DTA) were

performed for all nanofibers with different ratios obtained.
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The antibacterial activities of PVA/CS nanofibers and PVA/CS/IV nanofibers containing

different ratios of inula viscosa extract were investigated comparatively.

Key concepts: Nanotechnology, nanofiber, PVA, inula viscosa

Science Code: 20112
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GIRIS
Nanoliflerin elde edilmesi yontemlerinden en fazla tercih edileni elektrospinleme yontemidir.
Bu yontemde polimer ¢ozeltisi bir besleme iinitesine konularak igne seklinde ince bir ugtan
gecirilir. Kulanilan bir yiiksek gerilim gii¢ kaynagi besleyici iinitenin ucunda bulunan igne ile
toplayici levha arasinda bir elektriksel alan olusturur. Olusan bu elektriksel alan polimerin
igne ucundan ¢iktikdan sonra rastgele olacak sekilde toplayiciya ilerlemesini saglar. Besleme
linitesinden ¢ikan polimer elektriksel alan nedeniyle yiiklii hale gelir. igne ucundaki polimer
ilk olarak koni formunu alir. Daha sonra uygulanan gerilim artirildik¢a olusan koni ucundaki
itme kuvveti, polimerin yiizey gerilim kuvvetini yendigi anda kritik gerilim degerine ulasilir.
Bu asamadan sonra koninin ucundan ayrilan polimer jeti toplayiciya ilerlerken ¢oziicii

buharlasir ve toplayicida nanolifler birikir.

Polivinil alkol (PVA), polivinil asetatin hidrolizi ile endiistriyel olarak sentezlenen suda
¢oziinlir bir polimerdir. Uzun yillardir elyaf ve film iiretininde kullanilmaktadir. Ay
zamanda kagit kaplama, yapistiricilar, kolloid stabilizator ve polimer olarak yaygin bir
kullanima sahiptir. Son yillarda, kontakt lensler, yapay organlar ve ilag tagima sistemleri dahil
olmak iizere PVA hidrojellerinin biyomedikal uygulamalar1 ile ilgili ¢ok fazla calisma

yapilmistir (Gokmese, Uslu, & Aytimur, 2013).

Kitosan, kitinden elde edilen katyonik bir polimer c¢esididir. Her y1l yaklasik yiiz milyar ton
kitin farkli kaynaklardan elde edilmektedir. Kitosan ¢ogunlukla yara ortiicii, yap1 iskeleti ya
da antimikrobiyal ajan olarak tercih edilmektedir (Aranaz , Mengibar , & Miralles, 2009).
Ayrica kitosanin toksik etkisinin olmamasi ve biyobozunur 6zellikte olmasi ideal bir yara
ortiisi olarak tercih edilme sebebidir. Kitosan katkili yara ortiileri yarayi kapatirken yaranin
nefes almasina izin verme ve neovaskiilerizasyon ile yaranin iyilesme siirecine katki saglama
ozelliklerine sahiptirler (Tang, Lu, Rong, li, & Yu, 2016). Kitosan ayrica hemostatik ve
analjezik etkisi oldugu ve toksik olmayan o6zelliklere sahip oldunundan dolay1 yara ortiicii
malzeme olarak kullanimi uygun olan biyopolimerdir (Baniasadi, Ramazani, & Mashayekhan,
2015). Kitosan polisakkarit esasli biyopolimerinin antimikrobiyel 6zelligi bulunmaktadir (Kip
& Acikel, 2019).

Kitosan yar1 kristalli bir polimerdir ve ila¢ salinimi gibi ¢ok ¢esitli biyomedikal uygulamalarda
kullanilmakatdir. Tasiyicilar, cerrahi ipler, kemik iyilesmesi ve 6zellikle yara pansuman
malzemeleri son yillarda yara yonetiminde ¢ok genis uygulamalar bulmustur (Bognitzki, ve
digerleri, 2001). Kitosan, yara iyilesmesinin ilk birkag¢ gliniinde kollajenin broblastik sentezini
hizlandirarak yaralarin gerilme giiciinii hizlandirabilir. Elektrospin PVP K-30 lifleri ilk olarak

Bognitzki ve arkadaslari tarafindan sentezlenmistir.

Son yillarda, bitkisel ilaglar ve ev yapim ilaglar, diinyada tip alaninda 6nemli bir yer
kaplamaktadir. Sifal bitkiler insanlarin tedavi siirecinde merkezi bir yere sahiptir (Laghrifi,
El Idrissi, Makoudi, & Alnamer, 2003). Bu durum o6zellikle ev yapimi ilaclarin kiltiirel bir



kullanim ge¢misine sahip oldugu gelismekte olan iilkelerde daha fazla 6ne ¢ikmaktadir. Bu
bitkilerin tibbi ve ekonomik faydalarindan dolay1 sanayilesmis iilkelerde de bu ilaglarin

kullanim oranininda dnemli oranda artis bulunmaktadir.

Inula viscosa, diinya iizerinde birgok tilkede yetisen tipik, kalin, yaprak dékmeyen, aromatik
bir ¢cali olarak tanimlanabilir (Laghrifi, El Idrissi, Makoudi, & Alnamer, 2003). Inula viscosanin
hipoglisemik, antibakteriyel, hipolipidemik, antikanser, antioksidan, antiparaziter, antifungal,
ve fitotoksik etkileri bilinmektedir (Kheyar-Kraouche, da Silva, Serra, Bedjou, & Bronze,
2018).

Bu ¢alismada, yara ortiicii olarak kullanilmak tizere PVA ile polisakkarit esasl kitosan
biyopolimerinden elde edilen sol-jel icine inula viscosa bitkisinin 6ziiti katilarak
antimikrobiyal 6zellikte bir nanaolif iiretilmesi hedeflenmistir. Uretilen nanolifler yara
bolgesinde ekstriiday1 absorplayarak yarayi steril tutacak ve su buhar gecisine izin vererek
yaranin hava almasim saglayacaktir. Literatiirde kitosan ve PVA igerikli ¢alismalar
bulunmasina ragmen PVA, kitosan ve inula viscosa oziitini birlikte kullanan ve

antimikrobiyel 6zelliklerini arastiran bir calismaya rastlanmamistir (Lu, Gao, & Wu, 2017).



1. BOLUM
KURAMSAL TEMELLER VE KAYNAK ARASTIRMASI

1.1. Elektrospinleme Yontemi

Elektrospinleme, nano boyutta lif iretmek icin polimer esash cozeltilere elektrostatik cekim
uygulanmasi yontemidir. Elektrospinleme diizenegi besleme iinitesi (igne uclu siringa
sistemi), metal toplayic (silindir veya iletken levha) ve yiiksek voltaj uygulayan giic
kaynagindan olusmaktadir (Sekil 1.1).

Elektrostatik cekimle polimer esasli c¢ozeltiden nano boyutta lif {retim ydntemine
elektrospinleme denir. Elektrospinleme diizeneginin li¢ temel parcasi vardir (Sekil 1.1). Bu
temel parcalar sisteme ytliksek gerilim saglayan yiiksek voltaj giic kaynagi, polimerin bir
siringa yardimiyla sisteme verilmesini saglayan besleme tnitesi, besleme {initesinden ¢ikan
ve elektrostatik kuvvetlerin etkisiyle nanaolife doniisen pilimerin toplanmasini saglayan

doner silindir veya toplayici levhadir.

Siringa Gozelti Igne Jet

>
P — | \
k p
Pompa Taylor R
konisi
+
Yiksek Voltaj Toplayict

Plaka

Sekil 1.1. Elektrospinleme diizenegi (Kozanoglu, 2006)

Elektrospinleme ydnteminde 6nce polimer uygun bir ¢oziiciide ¢6ziinir. Coziinme islemi
tamamlanan ¢6zelti besleme iinitesine baglanir. Besleme iinitesine ve metal toplayici levhaya
yuksek voltaj giic kaynagindan gelen elektrotlar baglanir. Besleyici {initenin hiz1 istenilen
ayara getirilir ve voltaj uygulanir. Bu esnada besleme iinitesinin ucunda bulunan polimere
cekim kuvveti uygulanir. Yiiksek gerilim nedeniyle besleme iinitesinin ucundaki polimer
kiresel bir hal alir. Uygulanan gerilim belirli bir sinir degere ulastifinda polimer ¢6zeltisinin
yuzey gerilim kuvvetleri ile elektrostatik kuvvetler esitlenir. Bu asamada besleyici iinitenin
ucundaki polimer damlasi koniye benzer bir yapiya doniisiir. Sekli degisen ve koni seklini

alan bu yapiya Taylor konisi denir. Besleme {initesinin ucundaki polimer damlasinin yari



kiresel sekilden Taylor konisine gegisi ve Taylor konisinden jet olusumu asamalar1 Resim

1.1’de sirasiyla gosterilmistir (Kozanoglu, 2006).

Resim 1.1. Kilcal boru ucundaki damlanin artan voltaj ile Taylor Konisi ve jet olusumu

(Larrondo & Manley, 1981)

Kritik voltaj degerine ulastikdan sonra Taylor konisinden ayrilan polimer jeti toplayaciya
dogru incelerek uzar. Bu sirada ¢6ziicli buharlasarak lifler kat1 hal alir ve toplayici tizerinde
birikir. Polimer jet besleme {initesi ile toplayici arasinda yol alirken farkl istikametler cizer.

Bu nedenle toplayicida nano boyutta rastgele lifler olusturur (Kozanoglu, 2006).

Nanolif elde edilirken optimum Kkosullarin belirlenmesi 6nem arz eder. Ortam
parametrelerinin (nem, sicaklik ), voltaj ve besleme hizinin nanoliflerin yapisi iizerinde etkisi
fazladir (Deitzel, Kleinmeyer, & Harris, 2001).

Elektrospinleme diizeneginin farkli uygulamalar1 ile degisik sekillerde ipliksi yapilar
olusturulabilir. Coklu siringa uclari ve farkl toplayici levhalar kullanilarak farkli diizenekler
olusturulmaktadir. Bu sayede lif yapilarinin gézenekli olmasi ve farkli mekaniksel 6zellikler
gibi parametreler saglanarak farkl lif yapilar1 elde edilmektedir.



1.2. Elektrospinleme Yontemine Etki Eden Faktorler

Elektrospinleme yo6ntemiyle elde edilen nanoliflerin caplarinin birbirine uygun olmasi
beklenir. Liflerde boncuklu yapinin olmamasi veya kontrol edilebilir olmasi aranan 6zellikler
icindedir. Elektrospinlemede lif olusumunun siirekli olmasi beklenir. Ancak ideal lif
olusumunun bir ¢ok parametresi vardir. Bu nedenden dolay:1 ideal lif yapisi elde etmek
oldukca zordur (Huang, Zhang , Kotaki, & Ramakrisna, 2003).

Elektrospinleme yontemiyle elde edilen liflerin yapisina etki eden parametreler; ¢ozeltinin
ozellikleri, ortam kosullar1 ve islem parametreleri olarak siralanabilir. Elektrospinleme ile
elde edilen nanolifin fizisel yapisi ortam kosullar ile dogrudan ilgili degildir. Cozelti
parametreleri ve uygulanan gerilim ile dogrudan iliskilidir (Chong, Phan, Lim, Zhang, &
Bay, 2007). Elektrospinleme yontemine etki eden parametreler Tablo 1.1’de gdsterilmistir.

Tablo 1.1. Elektrospinleme yéntemine etki eden parametreler (Oztiirk, 2019)

Vizkozite, iletkenlik, Molekiil Agirhigy, Yiizey Gerilimi,
. oziuci Cinsi
Cozelti Ozellikleri ¢

Uygulama Voltaji, Pompalama Hizi, Cozelti Sicakligi,
Besleme Unitesi ile Toplayici Aras1 Mesafe, igne Ucu i¢

islem Parametreleri Cap1

Sicaklik, Nem, Basing, Atmosfer Cinsi

Cevre Kosullari

1.2.1. Cozeltinin dzellikleri

Nanolif tretiminde tercih edilen polimer ¢dzeltisi nanolifin igerik ve morfolojisini etkileyen

en onemli etkenlerden biridir.

Jet olusumu icin ¢ozeltinin viskozitesi olduk¢a 6nemlidir. Molekiil agrlig1 fazla viskozite az
oldugu durumlarda boncuk yapilar olusur. Yiiksek viskozitede uzun ince lif yapisi elde edilir
ancak diistik viskozitede kalin lif yapisi olusur. Viskoziteyi ¢ozeltinin konsantrasyonu da
etkiler. Viskozitenin yliksek olmasi kadar cok diisiik olmasi da istenmeyen bir durumdur.
Viskozitenin ¢ok diisiik olmasi besleyici tinitenin ucundaki damlanin yere diismesine sebep
olabilir. Yine diisiik viskozitede toplayicida lif seklinde degilde sprey seklinde birikmeye
neden olabilir (Hsu & Shivkumar, 2004).

lletkenlik ve yiikk yogunlugu jet olusumunda 6nemli bir faktordiir. Jet seklinin cabuk
degismesi yiik yogunlugunun ylizeye yakin olmasindan kaynakhdir. Cozelti iletkenliginin
artmasi Taylor konisin gerilimini artirir. Jet daha fazla uzayarak boncuksuz ve kii¢lik capta

lifler olusur (Zong, Ran, Fong, Hsiano, & Chu, 2003).



Cozeltinin molekiil agirhigy, ¢ozelti derisiminin azalmasi diizensiz yapil liflerin olusumuna yol
acar. %4’liik Polietilen oksit (PEO) ¢ozeltisi lifleri ile %10’luk PEO liflerini inceleyen Deitzel
ve arkadaslar1 %4’liik Polietilen oksit (PEO) cozeltisi liflerinin %10’luk PEO liflerine gore
daha diizensiz bir lif yapis1 ve degisken bir lif yapisina sahip oldugunu gozlemlemislerdir.
Spinlenecek polimerin molekiil agirhigi degistikce viskoziteside degismektedir. Viskozite lif
olusumuna etki ettigi icin molekiil agirhgina dikkat etmek gerekir (Deitzel, Kleinmeyer, &
Harris, 2001).

Elektrospinleme ile lif elde edebilmek icin olusan elektrostatik ¢cekim kuvveti yiizey gerilim
kuvvetinden fazla olmalidir. Polimer c¢o6zeltisinin ylizey geriliminin diisiik degerde olmasi
boncuk olusumunu engeller. Yiizey geriliminin fazla olmasi lif lizerinde boncuk olusmasina

neden olur.

Coziiciiniin cinsi ve dielektrik dzelligi diizglin nanolifler elde edebilmek i¢in elektrospinleme
islemine etki eden 6nemli bir faktordiir. Yiiksek dielektrik 6zellikteki bir ¢oziicli nanoliflerin

capini kiiciilttiigii gibi boncuk olusumunu da engeller (Ustiindag, 2009).

1.2.2 islem parametreleri

Elektrospinleme isleminde uygulanan gerilim nanolif Uretimini etkileyen o6nemli bir
parametredir (Beypazar, 2013). Besleyici Unitenin ucuna uygulanan gerilim c¢6zeltiyi
toplayiciya dogru iten elektrostatik kuvveti olusturur.. Elektrostatik kuvvetler ylizey gerilim
kuvvetlerinden fazla oldugu andan itibaren elektrospinleme baslar. Gerilimin fazla olmas lif
capini azaltan bir etki yapar. Voltajin ¢ok fazla artmasi boncuk olusumuna yol agar (Resim
1.2). Ayrica olusan liflerin formunda kopmalara yol acgar. Elektrospinleme islemi bu andan
itibaren istenmeyen bir hal alir ve elektrosprey denilen forma doéniisiir (Bahardwaj &
Kundu, 2010).

Resim 1.2. Voltajin lif yapisina etkisi



Nanoliflerin siirekli olabilmesi icin siringa ucundaki damlacigin kesiksiz olmasi gerekir.
Besleyici ucundan uzaklasan damlacigin pompalanan damlacikla uyumlu olmasi gerekir.
Pompalama hizinin yiiksek olmasi ¢oziiciiniin buharlasmasin giiclestirir. Uygulanan voltajin

yliksek olmasi durumunda boncuklu ve kalin lifler olusur (Taylor, 1969).

Cozelti Sicaklhigr viskozite lizerinde etkili oldugundan o6nemli bir parametredir. Cozelti
sicakliginin artmasi spinleme esnasinda buharlasmayi1 da artirir. Buharlasmanin artmasiyla

viskozite azalir ve lif cap1 daha kiiciik yapilar olusur.

Besleyici linitenin u¢ kismui ile toplayici plaka arasindaki uzaklik lif capinda azalmalara ve
artislara neden olur (Resim 1.3). Uzakliktaki degisim igne ucundaki damlaya etki eden

kuvvetleri degistirir (Huang, Zhang , Kotaki, & Ramakrisna, 2003).

Resim 1. 3. Siringa ucu ve toplayici arasindaki mesafenin lif yapisina etkisi

1.2.3. Cevresel kosullar

Ortam sicakliginin ytliksek olmasi viskoziteyi artirarak liflerin diizglin olusmasini saglar
(Zong, Ran, Fong, Hsiano, & Chu, 2003).

Nem, c¢ozeltinin buharlasma giiciinli azaltir. Nem fazla olursa lif iizerinde su molekiilleri
birikebilir. Bu konuda yapilan bir calismada goézenek miktarinin artmasinda nem oraninin
etkili oldugunu, nem orani ile gézenek miktari arasinda anlaml bir iliski oldugunu Casper ve
arkadaslar1 ifade etmistir. Bu ¢alismada nem orani azaldik¢a daha diizgiin lifler meydana
geldigini gérmiislerdir (Casper, Stephens, Tassi, & Chase, 2004).

Jet olusumunda atmosfer basincinin 6énemli bir etkisi vardir. Atmosfer basincinin diisiik

olmasi kararsiz jet olusumlarina neden olur. Basincin diismesi istenmeyen lif olusumlarina



yol acabildigi gibi ¢ok fazla diismesi durumunda elektrospinleme gerceklesmez (Chiu , Luu,
Fang, & Hsiao, 2005).

1.3. Nanolifler ve Kullanim Alanlar1
1.3.1. Nanoliflerin ozellikleri

Nanolifler ¢cap1 1um (1000 nm) ve altindaki nano boyutta ipliksi goriiniime sahip yapilardir
(Resim 1.4) Bu ipliksi yapilarin boylar1 uzun, hacimleri ile kiyaslandiginda yiizey alanlari
ylksektir. Nano boyutta olduklari icin daha az ylizey hatasina sahiptirler. Lif capinin artmasi
ve mikro ,mili seviyelerine yiikselmesi durumunda yiizey hatalarinda artis goriiliir. Nanolif
yapinin mekanik saglamligi mikro ve mili seviyelerine gore daha fazladir. Bu malzemeler
mekanik dayanimlar1 yiliksek olmasindan dolayr yeni nesil malzemeler olarak
nitelendirilebilir.

Resim 1.4. Ortalama 300-400 nm caph nanolif gériintiisii (Oztiirk, 2019)

1.3.2. Nanoliflerin kullanim alanlar

Nanoliflerin uygulama alanlarinin genislemesinin en énemli nedeni {istiin 6zelliklere sahip
olmasidir (Goktepe & Miilayim, 2015). Elektrospin ile iiretilen nanoliflerin lif ¢aplarinin
diisiik olmasi, bosluklu yapiya sahip olmalari nedeniyle bir¢cok alanda tercih edilirler.
Biyobozunur polimerlerden elde edilerek saglik alaninda sargi bezlerinde kullanimasi da
yaygindir. Biyobozunur olarak polikaprolakton, polilaktik asit, kitin vb. esasli olmas1 tercih
edilir (Can & Ersoy, 2014).

Nanolifler yiiksek ytlizey alani ve bosluklu yapiya sahiptir. Nanometre capinda olan nanolifler
viicuttaki yapilar1 6rnek alarak tedavi amach kullanilabilirler. Nanoliflerin absorbsiyon
isleminde basarili olmasinin nedeni ylksek ylizey alanina sahip olmasidir. Memelilerde

bulunan doku yapisinin 6rnek alinmasiyla tasarlanan nanoliften olusan yara ortiileri



biyobozunur polimerlerden biyouyumlu o6zellikte tUretilerek tedavi amach kullanilmaktadir
(Tort & Acartiirk, 2015).

Nano boyutta liflerin hammadde olarak kullanimasi fiziksel, kimyasal ve biyolojik
ozelliklerinin diger maddelerden iistiin olmasindan dolayidir. Farkli sanayi dallarinda
fonksiyonel o6zelliklerinden dolay1 nanolifler tercih edilir. Yeni 6zellikler eklenerek farklh
alanlarda tercih edilen ve katma degeri fazla olan iiriinler elde edilmistir (Sekil 1.2) (Wei,
2012).

Nanolif temelli trtnler fonksiyonel 6zellikleri ve gelistirilebilir olmasindan dolay1 basta
saglik olmak tzere, tekstil, filtreleme sistemleri ve biyosensorler gibi bir ¢ok alanda
potansiyel hammadde ve malzeme olarak nitelendirilmeye baslamistir. (Li, McCann, & Xia,
2006)

gliclendirilmis
kompozit
yapimi
kontrollii
etken koruyucu
madde kiyafetler
salimi

doku filtrasyon

miihendisligi uygulamalari

biyomedikal

nanosensorler araglar

elektriksel
ve optik
uygulamalar

Sekil 1.2. Nanolif kullanim alanlar1 (Sunar & Hasgicek, 2017)



lla¢ salinim ¢alismalarinda nanolifler tercih edilir. Katmanli salinim sistemleri ile ilaglardaki
etken maddenin salinim hizi ayarlanabilir. Bu sayede kemoterapi gibi ¢nemli alanlarda

kullanimi 6ngorilmiistir (Okuda, Tominaga, & Kidoaki, 2010).

Saglik alaninda yara iyilestirici bantlar, yaralarin hava almasini ve kuru kalmasini saglayan
yara bezleri, nano boyutta robotlar ile tedavi, yapay kan damarlari, kontrollii salinim yapan
ilac sistemlerinde nanoteknoloji ile tliretilen yeni iirlinler kullanilmaktadir (Zhang, Lim,
Ramakrishna, & Huang, 2005).

Sensorlerde elektriksel sinyallerin olusturulmasinda nanoteknoloji iirlinli malzemeler
kullanilir. Sensor sistemlerinde bir fiziksel, kimyasal veya biyolojik etki nano malzemeler ile

elektrik sinyallerine ¢evrilir (Ding, Wang, & Wang, 2010).

1.4. Sol - Jel Yapisi

Su ve asitle inorganik bilesiklerin belirli bir orani birleserek ¢ézelti olustururlar. Olusan bu
cozeltiye sol-jel denir (Sekill.3). Olusan c¢ozelti belirli bir sicaklikta kontrollii olarak
karistirilirsa bir dizi kimyasal etkilesim meydana gelir. Bu ¢6zelti icierisindeki taneciklerin
yluzey yilklerinin elektrokimyasal etkilesimleri sonucu bir ag yap1 olusur. Bu ag yapinin
meydana gelmesi ile jellesme olur. Ag yapi biiyliyerek sistemin her yerinde jellesme meydana
getirir (Aurobind, Amirthalingam, & Gomathi, 2006).

Sekil 1.3. Cozelti icinde sol-jel yapisi

Bu yontemde ilk olarak sol olusur. Sol, bir tiir siispansiyondur. Siv1 icerisinde kati parg¢aciklari
stabil dururlar. Siv1 igerisindeki gozenekli ag yapisi ise jeldir. Jellesmenin bagslamasiyla
birlikte ¢ozelti akiskanligi azalarak kaybolur. Daha kati bir goriiniime gecer. Polimerik
jellesmenin olusmasiyla spinlenecek ¢ozelti de hazir hale gelir. Sol yapinin farkli kullanimlari
Sekil 1.4’de verilmistir.
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Sekil 1.4. Sol yapinin farkli kullanimlari

1.5. Poli Vinil Alkol (PVA)

Suda ¢oziinebilen ve biyo uyumlu olan polivinil alkol (PVA) mekaniksel ve kimyasal dayanim1
fazla olmasi nedeniyle tercih edilen bir malzemedir. Baska malzemelere gore ¢ok iyi derecede

lifli malzeme olusturur.

1.6. Yara ve Yara lyilesmesi

Mekanik, termal, elektriksel, kimyasal zedelenmeler ya da tibbi, fizyolojik rahatsizliklar
sonucu deri veya doku biitiinliiglinlin bozulmasina yara denmektedir. Yeni doku ve
hiicrelerin meydana gelmesiyle sonuglanan dogal stire¢ ise yara iyilesmesidir. Yara iyilesmesi
yaranin olusmasindan hemen sonra baslar. Yaranin iyilesme siirecini kisaltmak i¢in yara
ortlicii nanoliflere bitkisel ekstratlar katilmaktadir. Bu sayede yara ortiicii nanaoliflerin
fiziksel ve mekanik 6zellikleri gelistirilebilmektedir (Pavilonis & Baranauskas, 2008).

1.7. Yara Ortiileri

Yara ortiileri medikal tekstil iiriinlerinde giderek biiyliyen bir pazar payina sahiptir. Yara
ortiileri yara iyilesmesinin farkli yonlerini hedefleyerek tasarlanir. Bu nedenle ¢ok sayida
farkli isleve sahip yara ortiileri mevcuttur. Bunlardan en yayginlar: kalsiyum alginat ortiiler,
politiretan filmler, hidrokoloid ortii ve kopiikler, hidrojellerdir. Bu ortiiller yaranin
korunmasinda dogrudan rol oynarlar. Yara bolgesinin biiyiikliigli ve yaranin fiziksel

ozelliklerine gore yara ortusii segilir (Dhivya, Padma, & Santhini, 2015).
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1.8. Kitosan

Lineer bir polisakkarit olan kitosan bir deniz iriiniiniin yan {riini olarak Kkitinin
deasetilasyonu sonucu elde edilir. Yapilan ¢alismalar kitosanin katyonik karakteri sayesinde
birgcok mikrobiyel canliya karsi inhibisyon spektrumu goésterdigini belirtmistir (Leceta,
Guerraro, & De La Caba, 2013). Gram pozitif ve Gram negatif bakterileri de etkiledigi ifade

edilmistir.

Kitin, uzun zincirli bir polimer tiirevidir. [poli (b-(1-4)-Nasetil- D-glukozamin)] olarak énem
tasiyan glikozun CS nano tasiyicilarinin hammaddesi kitin oldugunda yaklasik %50'ye kadar
deasetillenir, CS'ye doniistr, bu da glikozidik baglarla baglanan dogrusal bir omurgaya

sahiptir (Rinaudu, 2006). Sekil 1.5’de kitosanin kimyasal yapisi goriilmektedir.

OH
HiC O
N
0]
- OH
NH,
L Jdn

Sekil 1.5. Kitosan (chitosan) monomer

1.8.1. Kitosan ve yara iyilestirme

Kitosan son yillarda yara yonetiminde ¢ok genis uygulamalar bulmustur. Kitosan, yara
iyilesmesinin ilk birka¢ giliniinde kollajenin broblastik sentezini hizlandirarak yaralarin

gerilme giiclinii hizlandirabilir.

1.9. Inula Hakkinda Genel Bilgi

Inula viscosa (L.) Aiton bir veya bazen iki metreye kadar uzayabilen ¢ali goriintislii, keskin
kokulu ve yapiskan bir 6ziite sahiptir. Sar1 renkli dilsi ve tlipst 6zellikte ciceklere sahiptir.
Inula viscosa bitkisi deniz seviyesinden 800 metreye kadar olan yiikseliklerde yayilis
gosterebilmektedir. Bati Anadolu’da daghk alanlarda fazlaca rastlanmaktadir. Ayrica

Tirkiye’'nin glineyinde de yayilis gosterir.
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Inula viscosa (L.), cilt bakim iirtinlerinde tercih edilen bir bitkidir (Cohen, Baider, Ben-Daniel,
& Ben-Daniel, 2002). Bitki familya adi1 Asteraceae'dir. Inula viscosa Israil gibi tibbi bitki

yrtistiricisi lilkelerde seralarda yetistirilerek ilag yapimida kullanilmaktadir.

Bitkinin kii¢tik sar cigekleri vardir. Yapraklari ise yapiskan bir perdeye sahiptir.

1.10.Inula Viscosa’nin Siniflandirilmasi

Inula viscosanin smiflandirilmas: incelendiginde Magnoliophyta ou Spermaphytes
angiosperms subesinde yer alir. Magnoliopsida ou Dicotylédones sifinin Asterales takiminda
bulunur. Asteraceae familyasinin bir iiyesi oldugu gortlmektedir. Inuleae cinsinin Dittrichia

tlird bir tyesidir.

1.11. Inula Cinsi ve morfolojisi

Asteraceae familyasindan Inulea cinsidir. 100'den fazla tiire sahiptir. Bu cins, ¢ogunlukla
Afrika, Asya ve Avrupa'da, agirlikli olarak Akdeniz bolgesinde bulunur (Colak, 2019).

Bu bitkinin geliskin olanlar1 kii¢iik bir cali olarak goriinebilir (Brullo & De Marco, 2000).
Ayrica govde yapisi odunsu, koyu yesil renkidir. Gévde yapis1 kalindir. Yapraklarinin ucu
sivri, kenarlar1 ise merdiven seklinde c¢ikintilara sahiptir (Resim 1.5). Yapraklarindan
yeterince biiylimis olanlar1 yaklasik 80mmx20 mm biiyiikliige ulasabilir. Yapraklarin disinda

yapiskan ve keskin kokulu bir sivis1 mevcuttur.

Geng yapraklar kenarlarinda ¢ok fazla sert olmayan tirtiklara sahiptir. Biitiin yapraklar
keskin kokulu bitki sivisini salgilayan ince ve kiigiik tiiyler ile kaphdir.

Resim 1.5. Inula viscosa
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1.11.1 Tiirkiye’de yetisen inula tiirleri
Turkiye’de Inula’nin 27 tiirti bulunmaktadir. Bunlardan 7’si endemikdir (Goékbulut, 2011).

Turkiye’'de yetisen inula tiirlerinden endemik olmayanlardan bazilarina 6rnek olarak Inula
acaulis var acaulis, Inula aschersoniana Janka, Inula viscosa (L.) Aiton, Inula viscidula Boiss. &

Kotschy yazilabilir.

Endemik inula tiirlerine ise Inula sechmenii Hartvig & Strid, Inula anatolica Boiss, Inula

sarana Boiss, Inula discoidea Boiss drnek olarak yazilabilir.

1.11.2 Inula tiirlerinin tipda kullanimi

Geleneksel tipta Inula cinsinin bircok tiirii kullanilmaktadir. Cin geleneksel tibbinda bu
bitkinin kullanimi olduk¢a yaygindir. Tibbi a¢idan ¢ok 6énemli alan tiirler barindirmaktadir.
Geleneksel tipta yayigin olarak elecampane olarak bilinen Inula helenium L, Inula racemosa
Hook.f. ve Etulapritannica L. Kullanilmaktadir (Gokbulut, 2011). Tiirkiyede yetisen inula
tirlerinin yapraklari solunum sistemi rahatsizliklar1 i¢in ve mide rahatsizliklari igin
geleneksel tipta kullanilmaktadir. Inula viscosanin ise yara iyilestirici 6zelliinden dolay: taze

yapraklari yaranin tistline konularak kullanilir (Beytop, 1999).

Inula viscosa yapisinda bulunan polifenoller gibi fazla sayida tibbi madde sayesinde terapotik
bir bitkidir (Parolin, lon-Scotta, & Bresch, 2016).

Inula tirlerinin biyolojik aktiviteleri fazla oldugu icin ve bu cinsin amtimikrobiyel
etkilerinden dolay1 bilim insanlari tarafindan incelenmeye baslandig1 goriilmektedir (Colak,
2019).

1.12. Inula‘min Biyolojik Aktiviteleri ile ilgili Literatiir Calismalar1

Chebouti ve Mezsou tarafindan yapilan bir calismada inula viscosa bitkisinin antimikrobiyel
aktivitesi analiz edilmistir. Bu calismada inula viscosa bitkisinin belirli kisimlarinin polifenol
icerigi analiz edilmistir. Bu polifenol bilesiklerin mikrobiyel canlilar tizerindeki aktiviteleri
arastirdlmistir (Chebouti-Mezsou, 2016). Yaptiklar1 c¢alismanin sonucunda yapraklarin
polifenol iceriginin bitkide yeni ¢ikan siirgiinlere gore daha fazla oldugunu belirtmislerdir.
Yapilan bu ¢alismada Candida albicans Inula viscosa'nin polifenol ekstraktina karsi olduk¢a
duyarli olarak sonu¢ vermistir. Escherichia coli, Bacillus thuringiensis, Pseudomonas
aeruginosa, Micrococcus sp., Aspergillus niger hassas kalirken, Staphylococcus aureus ve

Enterobacter sp. suslari asir1 hassas sonug vermistir.

Mohti vd. tarafindan (2019) inula viscosa bitkisinin yaprak, cicek ve tomurcuklari ile yapilan

calismada IV Sox-EtOH ekstraktinin antimikrobiyal aktivitesi incelenmistir. Bu ¢alismada
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ATCC Cladanthus arabicus'a ve tavuk bakteri suslar1 ve Candida albicans ATCC 10231 mayasi
kullanilmigtir. iki konsantrenin C. albicans'a karsi antimikrobiyel etkinliginin oldukga iyi
oldugu gosterilmistir. Cicek ve tomurcuklarin yapraklardan daha az etki gosterdigi

bulunmustur (Mothi, Taviano, Cacciola, Dugo, & Mondello, 2019).

Ali-Shtayeh vd. (1998) tarafindan geleneksel tipta kullanilan ve Filistin’de yetisen yirmi bitki
tiirtinlin etanol ve su oziitlerinin antimikrobiyel aktivitesi incelenmistir. Bitki ekstratlar1 bes
bakteri tiiriine (Staphylococcus aureus, Escherichia coli, Klebsiella pneumonia; Proteus
vulgaris; Pseudomonas aeruginosa) ve Candida albicans'a karsi test edilmistir. Yapilan
calismada bitkilerin antimikrobiyel aktivitelerinin yiizde doksan oraninda basarili oldugu
belirtilmistir. Mikroorganizmalar iizerinde en aktif bitkilerin Phagnalon rupestre ve
Micromeria nervosa oldugu ifade edilmistir. Aktivitesi en az olan bitki ise Ziziphus spina-
christi olarak bulunmustur. Etanolik ekstraktlarin Gram pozitif ve Gam negatif bakterilere
kars1 aktivitesinin %70 oraninda oldugu bulunmustur. Etanolik ekstratlarin %40'1in
antikandidal aktivite gosterdigi ifade edilmistir (Ali-Shtayeh, Yaghmour, Faidi, Selam, & Al-
Nuri, 1998).
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2. BOLUM
KULLANILAN MATERYAL VE YONTEM
2.1 Kullanilan Materyal
2.1.1. Poli vinil alkol (PVA)

PVA’'nin tercih edilmesinin nedeni suda ¢ozlinebilme 6zelligi, toksik olmamasi ve kullanim
kolayligi olan bir polimer olmasidir. Biyouyumlu ve nanolif iiretiminde iyi bir destek
elemanidir. Bu calismada kullanilan PVA ticari olarak temin edilmistir. Molekiil agirligi
85000-124000 g/mol, molekiil formiilii (C2H40)n olan PVA'nin yap1 formiili Sekil 2.1 'deki
gibidir.

H
H T H
\é/c\l/o\
|, ¢ |
T H 1 H
OH OH

Sekil 2.1. PVA yap1 formiilii

2.1.2. Bitki materyali

Bu arastirmada, Manisa’nin Akhisar ilcesinde dogal olarak yetisen inula viscosa toplanarak
kullanilmistir. Toplanan inula viscosanin yapraklarindan bitki oziitii elde etmek igin
ekstraaksiyon yapilmistir. Inula viscosa bitkisinin yapraklar1 kurutulduktan sonra ¢ok kiiciik
parcalara ayrilmistir. Bu parcalardan dort ayri ¢oziicii ile karistirilarak bitki oziiti elde

edilmistir.

2.1.3. Kitosan

Calismada kitosan nanopartikiillerini elde etmek amaciyla yenge¢ kabuklarindan elde edilmis
kitosan (%85 deasetile edilmis), Sigma-Aldrich’den temin edilmistir. Kitosanin yap1 formiilt
Sekil 2.2 'deki gibidir.

n

Sekil 2.2. Kitosan yap1 formiilii
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2.1.4. Asetik asit

Sulu asetik asit (%2 [v = v]) ¢6ziicii olarak kullanildi. Asetik asit % 99,7 saflikta kullanilmistir

2.1.5. Bakteriyel suslar

Mevcut ¢alismada kullanilan bakteriler bir Gram-pozitif birde Gram-negatif bakteri olacak
sekilde sec¢ilmistir. Gram-pozitif bakterilerden Staphylococcus aureus (ATCC 25923) ve
Gram-negatif bakterilerden Escherichia coli (ATCC 25922) standart bakteri suslari
kullanilmistir (Barzeger, Zare, & Iraji, 2021).

2.1.6. Hekzan

Hekzan Sigma-Aldrich’den temin edilmistir.

2.1.7. Kloroform

Kolroform Sigma-Aldrich’den temin edilmistir.

2.1.8. Su

Tlm polimer ¢ozeltileri deiyonize su kullanilarak hazirlanmistir.

2.1.9. Etil alkol

Etil alkol Sigma-Aldrich’den temin edilmistir.

2.1.10. Soksalet (Soxleth) sistemi

Soksalet sisteminde bitkinin ekstraksiyon calismalar1 yapilmistir. Soksalet sistemi,
¢oziiciisiinii ihtiva eden 500 mL’lik balon joje, balon jojenin oturtuldugu ve isitilmasini
saglayan 500 mL’lik 1sitici, sogutucu sistemini kendi biinyesinde barindiran soksalet aparati
olmak iizere ii¢c ana kisimdan olusmaktadir, Bu aparata bitki kaba filtreyle beraber

yerlestirilmistir.

Isitilan balon jojede bulunan solvent buharlasarak sogutma sistemine gider. Solvent burada
yogunlasarak bitki ihtiva eden filtrenin icinde bulundugu boliime gelerek burada birikir.

Yeterince birikme oldugu zaman soksalet aparatinda sifon sistemi ¢alisir ve c¢oziiciiniin
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bulundugu balon jojeye bitki 6ziitii bosaltimi gerceklesir. Nihayetinde balon jojede bitki 6ziitii
ve solvent birlikte elde edilmistir. Resim 2.1'de soksalet sistemi goriilmektedir.

Resim 2.1. Soksalet (Soxleth) sistemi

2.1.11. Rotavapor (déner buharlastirici)

Soksalet sisteminde beraber elde edilen bitki 6ziitii ve solvent karisimindan solventin
ucurulmasi i¢in rotavapor sistemi kullanilmistir. Boylece yalnizca bitki 6ziitii elde edilmistir.
Rotavapor sistemi Sekil 2.2’de gosterilmektedir.

Resim 2.2. Rotavapor sistemi
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2.1.12. Elektrospinleme diizenegi

Nanolif iretmek icin kullanilan elektro egirme cihazi {i¢ ana kisimdan olusmaktadir. Birinci
kisim 0-30 Kv araliginda potansiyel fark uygulayabilen Gamma High Voltage Research marka
ES30P-10W model gii¢ kaynagidir.

Ikinci kisim ise polimer ¢ézeltisini sisteme beslemeye yarayan besleme iinitesidir. Besleme
Uinitesi ucundaki siringadan kontrollii olarak polimeri sisteme verir. Besleme {initesi
polimerin akis hizin1 ayarlayarak nanolif iiretimi icin gerekli parametreleri yakalamayi saglar.
Bu calismada New Era marka NE-300 model siringa pompasi kullanilmigtir.

Uciincii kisim ise besleyici iinitenin karsisina belirli mesafede konularak olusan nanolifleri
toplayan toplayici levhadir. Bu toplayic levha sabit bir levha olabildigi gibi dénerli silindir
toplaclarda mevcuttur. Calismada donerli silindir toplayict kullanilmistir. Toplayicidan
nanolifin daha kolay ayrilmasi icin toplayici yiizeyine aliiminyum folyo yerlestirilir. Boylece
olusan lifler aliininyim folyo iizerine birikir veburadan ayrilmasi kolaylasir.

Nanolif tiretiminde arastirmaciy1 yiiksek gerilimden korumak icin diizenek bir kabin icine
alinmistir. Giiniimiizde tretilen elektroegirme cihazlari daha gelismistir. Biitlin parametreleri
kontrol edilebilen cihazlar iretilmistir. Ayrica bazi1 cihazlarda c¢oklu siringa sistemi de
kullanilmaktadir. Bu calismada tekli siringa sistemi kullanildi. Resim 2.3’de elektrospinleme
cihazinin kisimlari goriilmektedir. Resim 2.4’de silindir toplayic ile elektroegirme sistemi

goriilmektedir.

Resim 2.3. Elektrospinleme diizenegi elemanlari a) Siringa Pompasi b) Gli¢ Kaynagi c)
Toplayici Plaka
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Resim 2.4. Donerli silindir toplag ve elektrospinleme diizenegi

2.1.13. Hassas terazi

Bitki ekstrati ve PVA c¢ozeltilerinin olusturulmasi asamasinda ol¢iimler Gibertini marka

Europe 200 model hassas terazi ile yapilmistir.

2.1.14. Isiticili manyetik karistirici

Hazirlana c¢o6zeltilerin 1sitma islemlerinde ve PVA esash c¢o6zeltilerin karistirilmasinda
WiseStir MSAH- 20A model manyetik karistiricili 1sitici tercih edilmistir. Resim 2.5’de 1siticili

manyetik karistiric1 gérillmektedir.

Resim 2.5. Isiticili manyetik karistirici
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2.1.15. Taramali elektron mikroskobu (SEM)

Taramali elektron mikroskobu ti¢ boéliimden olumaktadir. Bu béliimler Optik kolon, numune

bolgesi ve goriintiileme sistemidir.

Optik kolon kisminda electron tabancasi bulunur. Elektron tabancasi electron demetinin
kaynagidir. Anot plaka elektronlar1 drnege dogru gondermek icin kullanilir. Yogunlastirici
mercekler ince electron demeti elde etmek i¢in kullanilir. Yiizeyi taramak icin bobinler

kullanilir.

Sistem belirli bir vakum altindadir. Sistemde dedektér yardimi ile goriintiileme saglanir.
Yiizey ile farkl etkilesimlere giren elektronlar sayesinde goriinti olusur. Nanoliflerin
morfolojik o6zellikleri taramali elektron mikroskobuyla Kastamonu Universitesi Merkezi

Arastirma Laboratuvari Uygulama ve Arastirma Merkezinde analiz edilmistir.

2.1.16. Fourier transform infrared spektrometresi (FT- IR)

Siirekli hareket halindeki atomlar molekiildeki periyodik hareketleri degistirerek titresim
hareketi olusturur. Bu titresimler molekiildeki gerilme hareketlerini tetikler. Kizil o6tesi
bolgedeki fotonlar ile bu hareketler gerceklesir. Molekiillerin kizilotesi absorpsiyon
bandlarinda iki bdlge éne ¢ikar. Infrared bslgesinin 4000-1000 cm- ! arasinda kalan kismi
fonksiyonel grup bélgesidir; <1000 cm-! bolgesi parmak izi bolgesidir. Kizilotesi bolgede
molekiliin yapis1 hakkindaki bilgiyi parmak izi bolgesi verir. FT-IR spektroskopisinde
belirlenen dalga boyu araliginda yapilan tarama ile dedektoriin 6l¢iimiine gore ornege ait
karakteristik pikler elde edilir (Altinisik, 2004).

THERMO Scientific marka 4700/5700/6700/8700 model IR spektrometresi ile nanoliflerin

fonksiyonel grup analizleri gerceklestirilmistir (Resim 2.6).

Resim 2.6. Fourier transform infrared spektrometresi (FT- IR)
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2.1.17. Termogravimetrik ve diferansiyel termal analiz (TGA/DTA)

TGA sicaklhiga gore kiitle degisimini 6lgmek icin kullanilir. DTA ise referans ve o6rnek
arasindaki sicaklik farkini 6lger. Bu ¢alismada elde edilen nanliflerin DTA ve TGA analizleri
es zamanl olarak Kastamonu Universitesi Merkezi Arastirma laboratuvar1 Uygulama Ve

Arastirma Merkezinde yapilmistir.

2.2. Yontem

Ekstraksiyon isleminde soksalet sistemi kulanilarak farkhi g¢o6ziiciiler igerisinde bitkilerin
ozitleri cikarilir. Ekstraksiyon islemi inula viscosa’nin yapraklar1 kullanilarak yapilmistir.
Koloroform, hekzan, su ve etil alkol ortaminda ayr1 ayr1 ekstraksiyonlar yapilarak inula
viscosa’'nin oziitleri elde edilmistir. Soksalet cihazinda elde edilen o6ziitlerin ¢oziiciileri

rotapavor cihazinda uzaklastirilmistir.

Nanolif lretmek icin c¢ozelti hazirlama asamasinda ilk olarak %6’lik PVA c¢ozeltisi su
ortaminda hazirlanmistir. %1,5'luk Kkitosan ¢ozeltisi %?2'lik asetik asit ortaminda
hazirlanmistir. (Pornpra, Paipitak, Mongkontalang, & Techitdheera, 2010). 10 g %6'lik
PVA c¢ozeltisi ile 10 g %1,5’luk CS ¢ozeltisi karistirilarak sol-jel olusturulmustur. Olusturulan
PVA/CS(%2 asetik asit) ¢ozeltisinde PVA:CS orani kiitlece 80:20’de sabitlenerek hazirlanmis
ve bu ¢cozeltiye 6ziitleri farkli oranlarda inula viscosa (0,5g, 0,4g, 0,3g ) ilave edilerek ti¢ farkl

PVA/CS/1V ¢ozeltisi hazirlanmistir. Bu ¢ozeltiler asagida siralanmistir.
1. %6’lik PVA ¢ozeltisi

2. %1,5’luk CS ¢ozeltisi

3. %3,75’lik PVA/CS(%?2 asetik asit) (m/m 80:20) ¢ozeltisi
4.PVA/CS/IV (m/m/m 0,6:0,15:0,5) ¢ozeltisi

5.PVA/CS/IV (m/m/m 0,6:0,15:0,4) ¢ozeltisi

6.PVA/CS/IV (m/m/m 0,6:0,15:0,3) ¢cozeltisi

Her c¢ozelti icin mesafe, akim ve pompalama hizi optimize edilmistir. Optimize edilmis sartlar
altinda siringa ucunda olusan Taylor konisi {iriinlerin toplayicida lif formunda oldugunun

belirtisidir.

2.2.1. Inula viscosa (IV)’'nin tanimlanmasi

Inula viscosa Ege Bolgesi Manisa Ili Akhisar ilcesi kirsalindan haziran ayinda toplanan IV
bitkisi uygun kosullar saglanarak golgede kurutulmus ve ekstraksiyon islemi i¢in hazir hale

getirilmistir. Inula viscosa'nin tanimlanmasi Kastamonu Universitesi Dr. Ogr. Uyesi Kerim
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GUNAY tarafindan yapilmistir. Ayrica bitkilerin teshisinde Flora of Turkey kitabindaki tiir
teshis anahtarlar1 kullanilmistir. Flora of Turkey*“de bitkilerin ait oldugu familyalar ve onlarin
hangi familyaya ait oldugunu bulmaya yarayan familya anahtarlar1 bulunmaktadir. Bitkinin

familyasj, cinsi ve tiirii bu anahtarlardan yola ¢ikilarak teyit edilmistir.

2.2.2. Inula viscosa’nin ekstraksiyonu ve kromatografik analizi (GC-MS)

Akhisar bélgesinden toplanan Inula viscosa bitkisi gélgede uygun sartlarda kurutulduktan
sonra bitkinin yapraklar1 ayiklanarak toz haline getirilmis, toz haline getirilen bitki

yapraklarindan 30’ar gram alinarak doért farkl ¢éziicil ile ekstraksiyon yapilmistir.

Su ile yapilan ekstraksiyon 30 g bitki yapragi ile 400 mL su kullanilarak soksalet cihazinda
yapilmistir. Ekstraksiyon isleminden sonra elde edilen ekstrakt, stizgec kagidi ile siiziilerek
tozlar1 ayrilmistir. IV 6ziitiiniin ekstraktindan ¢oziicliniin uzaklastirilmasi i¢in rotapavor
kullanilmis, rotapavor ile ¢oziiclisii uzaklastirildiktan sonra kalan inula viscosa oziitli 6,12 g

olarak hesaplanmistir (Resim 2.7 ).

Resim 2.7. Inula viscosa su ekstrati

Kloroform ile yapilan ekstraksiyon i¢in 400 ml kloroform kulanildi. 30 g inula viscosa yapragi
tartilarak soksalet cihazina yerlestirildi. Ekstraksiyon isleminden sonra elde edilen ekstrat
stizgec kagidi ile stiziilerek tozlar1 ayrildi. 1V o6ziitiinlin  ekstratindan ¢6ziicliniin
uzaklastirilmasi icin rotapavor kullanildi. Rotapavor ile ¢oziiciisii uzaklastirildiktan sonra
kalan inula viscosa 6ziitii 5,17 g olarak hesaplanmistir (Resim 2.8 ).
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Resim 2.8. inula viscosa kloroform ekstrati

Hekzan ile yapilan ekstraksiyon icin 400 ml hekzan kulanildi. 30 g inula viscosa yapragi
tartilarak soksalet cihazina yerlestirildi. . Ekstraksiyon isleminden sonra elde edilen ekstrat
stizme islemine tabi tutuldu. IV ozitiiniin ekstratindan ¢oziiclinliin uzaklastirilmasi igin
rotapavor kullanildi. Rotapavor ile ¢oziiciisii uzaklastirildiktan sonra kalan inula viscosa

0zt 2,74 g olarak hesaplanmistir (Resim 2.9).

Resim 2.9. inula viscosa hekzan ekstrati

Etil alkol ile yapilan ekstraksiyon i¢in 400 ml etil alkol kulanildi. 30 g inula viscosa yapragi
tartilarak soksalet cihazina yerlestirildi. . Ekstraksiyon isleminden sonra elde edilen ekstrat
stizme islemine tabi tutuldu. IV o6ziitiiniin ekstratindan ¢oziiciiniin uzaklastirilmasi icin
rotapavor kullanildi. Rotapavor ile ¢oziiciisii uzaklastirildiktan sonra kalan inula viscosa

0zlitl 5,73 g olarak hesaplanmistir. (Resim 2.10).
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Resim 2.10. Inula viscosa etil alkol ekstrati

Kullanilan ¢oziiciiler ve ekstraksiyon sonunda elde edilen inula viscosa bitki 6ziitii miktar:

Tablo 2.1’de gdsterilmistir.

Tablo 2.1. Kullanilan ¢oziiciiler ve elde edilen inula viscosa 6ziitli miktari

Kullanilan Coéziicii (400 Kullanilan Bitki Kullanilan kuru bitki Elde Edilen Bitki Oziitii
mL) kisimlari miktari (g) Miktar1

Su Yapraklar 30 6,12

Kloroform Yapraklar 30 517

Hekzan Yapraklar 30 2,74

Etil Alkol Yapraklar 30 5,73

Tablo 2.1’de gosterilen bitki oziitleri safsizliklarin uzaklastirilmasi icin kurutma islemi

uygulanmistir. Elde edilen bitki 6zleri koyu kahverengi ve koyu yesil renkte goriinmektedir.

2.2.2.1. Inula Viscosa Oziitiiniin Kromatografik Analizi (GC-MS)

Icerisinde ¢ok bilesen bulunan karigim maddelerin analizinin yapilmasinda GC-MS
kullanilarak karisimin i¢cindeki maddeler belirlenir. GC-MS analiz yonteminde gaz fazinda
bulunan veya gazlastirilabilen numunelerde kullanilabilir. Numunelerin ileri seviye

molekiiler yapi tayinlerinde kullanilir.

Bu calismada ekstraksiyonu yapilan inula viscosa bitkisinin ekstratlari giines 15181 almayan
serin ve kapali bir ortamda muhafaza edildikten sonra GC-MS ile analizi yapild1. Inula viscosa
bitkisinin ekstratlarinin kromatografik analizi ayr1 ayr1 yapilarak ekler bdliimiinde

sunulmustur.
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2.2.3. PVA ve Kitosan Cozeltilerinin hazirlanmasi

PVA ¢6zeltisini hazirlamak i¢in 70°C ile 75°C sicaklik araliginda 37,6 g saf suya 2,4 g PVA azar
azar ilave edilmistir. Manyetik karistiricili 1sitici ile sicaklik 80°C olana kadar artirilmistir.
Tamamen c¢o6ziinme gerceklesinceye kadar isleme devam edilmistir. Coéziinme islemi
tamamlandiktan sonara sol-jel japisinin olusmasi icin 1sitici kapatilarak 18 saat manyetik
karistiricl ile karistirilmastir. Olusan sol-jel agz1 parafilm ile kaplanarak elektrospinleme

yapilana kadar muhafaza adilmistir.

Kitosan ¢ozeltisi hazirlamak icin 0,6 g kitosan tartilarak 39,4 g %2’lik asetik asit ¢ozeltisine
70 °C sicaklikta azar azar ilave edimistir (Ciftci, Ozek, Aksoy, Géde, & Aksoy, 2015). Manyetik
karistiricili 1sitici ile kitosanin tamamen ¢oziinmesi gerceklesinceye kadar 70°C de karistirma
islemi yapilmistir. Cézlinme islemi tamamlandiktan sonra oda sicakliginda 20 saat karistirma

islemine devam edilmistir. Olusan ¢6zelti agzi parafilm ile kapatilarak muhafaza edilmistir.

2.2.4. PVA/CS ¢ozeltisinin hazirlanmasi

PVA/CS c¢ozeltisi hazirlamak i¢in PVA:CS (%2 asetik asit) agirlik orani 80:20 olarak sabitlendi
(Pornpra, Paipitak, Mongkontalang, & Techitdheera, 2010).

%3,75lik PVA/CS (80:20) ¢ozeltisi hazirlamak icin %6 ‘lik PVA ¢ozeltisinden 10 g tartildi.
Sicaklik 659C olana kadar karistirilarak isitma islemi yapildi. %1,5’'luk CS (%2 asetik asit)
cozeltisinden 10g tartilarak manyetik karistiricili 1siticida azar azar 659C deki %6’lik PVA
cozeltisine ilave edildi. Karisim 65°C’de 5 saat karistirildiktan sonra 1sitici kapatilarak oda
sicakliginda 20 saat daha manyetik karistirici ile karigtirma islemine devam edildi. Olusan
sol-jel elektrospinleme yapilana kadar muhafaza edildi (Sekil 2.2).

%6'lik PVA
10g

%1,5'luk CS
10g

sol- jel

Sekil 2.3. PVA/CS (80:20) sol-jel hazirlama oranlari
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2.2.5. Inula viscosa 6ziitii ile PVA/CS ¢o6zeltisinin hazirlanmasi

Inula viscosa bitki 6ziitii ve PVA/CS ¢ozeltisi hazirlanirken PVA:CS agrlik orani 80:20°'de

sabitlenmistir. U¢ farkh inula viscosa orani ile ¢ozelti hazirlanmistir.

PVA/CS/IV (m/m/m 0,6: 0,15: 0,5) ¢ozeltisi hazirlamak icin 20 g PVA/CS karisimi alinarak
manyetik karistirici ile sicaklik 45 °C ye ayarlanarak 30 dakika karistirilmistir. 45°C sicaklikta
manyetik karistirici kullanilarak 0,5g inula viscosa o6ziitii yavas yavas PVA/CS karisimina
ilave edilmistir. Bitki 6ziitli tamamen ¢6zilindiikten sonra 1sitict kapatilarak 20 saat karistirma
islemi devam etmistir. Hazirlanan yeni irin agz1 kapatilarak dinlendirilmeye alinmistir
(Resim 2.10).

L

Resim 2.11. PVA/CS/IV ¢ozeltisi

PVA/CS/IV (m/m/m 0,6: 0,15: 0,4) ¢ozeltisi hazirlamak icin 20 g PVA/CS karisimi alinarak
manyetik karistirici ile sicaklik 45°C’ye ayarlanarak 30 dakika karistirilmistir. 45°C sicaklikta
manyetik karistirict kullanilarak 0,4 g inula viscosa 6ziitii yavas yavas PVA/CS karisimina
ilave edilmistir. Bitki 6ziitii tamamen ¢6ziindiikten sonra 1sitict kapatilarak 20 saat karistirma

islemi devam etmistir. Hazirlanan yeni triin agzi kapatilarak dinlendirilmeye alinmistir.

PVA/CS/IV (m/m/m 0,6: 0,15: 0,3) ¢cozeltisi hazirlamak i¢in 20g PVA/CS karisimi alinarak
manyetik karistirici ile sicaklik 45 °C ye ayarlanarak 30 dakika karistirilmistir. 45°C sicaklikta
manyetik karistirici kullanilarak 0,3 g inula viscosa 6ziitlii yavas yavas PVA/CS karisimina
ilave edilmistir. Bitki 6ziitii tamamen ¢6ziindiikten sonra isitic1 kapatilarak 20 saat karistirma

islemi devam etmistir. Hazirlanan yeni iirtin agzi kapatilarak dinlendirilmeye alinmistir.
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2.2.6. Cozeltilerden elektrospinleme yontemi ile nanolif eldesi

Polimerik nanolifler, bir elektrospinning islemiyle kolayca hazirlanabilir. Hazirlanan
cozeltilerin elektrospinleme i¢in optimizasyonu yapildiktan sonra nanolif elde edilmistir.

Tablo 2.2’de optimize edilen degerler goriilmektedir.

Tablo 2.2. Mesafe-voltaj-pompalama hizi optimizasyonlari

COZELTI MESAFE  VOLTA]J (kV) POMPALAMA
(cm) HIZI (ml/sa)
PVA 14 16 0,5
PVA/CS (80:20) 13 15 0,4
PVA/CS/1IV(m/m/m 0,6:0,15:0,5) 12,5 14 0,5
PVA/CS/1IV(m/m/m 0,6:0,15:0,4) 13 14,5 0,5
PVA//CS/1IV(m/m/m 0,6:0,15:0,3) 12,5 14 0,5

2.2.7. SEM (taramal1 electron mikroskobu) analizi

Elektrospinleme isleminden sonra elde edilen tiim nanoliflerin SEM cihazinda goriintiileri
alinmustir. Ortalama lif ¢aplar élgiilmiistiir. SEM goriintiileri Kastamonu Universitesi Merkezi

Arastirma laboratuvari Uygulama ve Arastirma Merkezi tarafindan alinmistir.

2.2.8. FT-IR (Fourier Transform Infrared) analizi

Nanoliflerin sahip oldugu fonksiyonel gruplar, bag tiirleri ve bagli atomlarin tayininde FT-IR
analizi kullanilir. FT-IR analizi ile kimyasal baglarin titresim frekanslarindan elde edilen
veriler incelenerek numune icindeki fonksiyonel gruplar tespit edilmistir. Uretilen
nanoliflerin IR spektrumlarinin grafikleri alinarak incelenmistir. FT-IR analizi Kimya Béliimi

Laboratuvarinda yapilmistir.

2.2.9. Termal analiz (DTA/TGA)

Uretilen nanoliflere DTA/TGA analizi yapilmistir. Termogravimetrik ve diferansiyel termal
analiz nanaoliflerin termal ve gravimetrik degisimlerini belirlemek amaciyla yapilmistir.
Termal analiz Kastamonu Universitesi Merkezi Arastirma laboratuvar1 Uygulama ve
Arastirma Merkezi tarafindan yapilmistir. Isitma hiz1 10°C/dk olacak sekilde ayarlanmistir.

Sicaklik degeri 25°C’den baslayarak 700°C’'ye kadar ¢ikarilmistir.
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2.2.10. Nanoliflerin antimikrobiyel aktivitesi

Nanaoliflerin antimikrobiyel aktivitesi Hitit Universitesi Bilimsel Teknik Uygulama ve
Arastirma Merkezinde arastirilmistir. Farkli oranlarda spinleme islemi yapilarak elde edilen
PVA/CS ve PVA/CS/IV nanoliflerinin antimikrobiyel aktivitesi oOl¢iilmistiir. Calismada
kullanilan bakteriler bir Gram-pozitif bir de Gram-negatif bakteri olacak sekilde secilmistir.
Gram-pozitif bakterilerden Staphylococcus aureus (ATCC 25923) ve Gram-negatif
bakterilerden Escherichia coli (ATCC 25922) standart bakteri suslari kullanilmistir (Barzeger,
Zare, & Iraji, 2021).
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3. BOLUM
ARASTIRMA SONUCLARI VE TARTISMA

Farkli ¢oziiclilerde estraksiyonu yapilan inula viscosa bitkisinin GC-MS kromatografisi
yapilarak bitki oziitlinde bulunan bilesikler tespit edilmistir. Kullanilan inula viscosanin
kromatografisinde c¢ikan bilesiklerin astim, deri hastaliklari, cilt yaralar iizerinde etkin
oldugunu gosteren calismalar incelenmistir. Bitkinin GC-MS kromatografisinde elde edilen
sonuglara gore bitkide bulunan bilesiklerin yara iyilestirici etkileri oldugu literatiir

calismasinda gorilmiistiir.

Elektrospinleme yontemi ile elde edilen dort adet farkl icerik ve oranlarda nanolifden alinan
numunelerin Kastamonu Universitesi Merkezi Arastirma laboratuvar1 Uygulama ve
Arastirma Merkezinde SEM gorintiileri alinmis ve lif ¢aplar1 hesaplanmistir. Elde edilen
nanoliflerin nanaolif boyutunda ve nanolif formatina uygunlugu incelenmistir. Ayrica lif
yapisinl olumsuz etkileyen boncuk olusumu ve yapisal 6zellikleri SEM analizi ile tespit
edilmistir. Lif kalinliklar1 ortalama olarak hesaplanmis ve ag yapilar1 incelenmistir. Liflerin

dogrusal yapida olup olmadiklarina bakilmistir.

Elektrospinleme isleminden sonra elde edilen nanoliflerin yapisinda bulunan baglarin
titresim frekanslar1 olciilmiistiir. FT-IR spektrumlar1 ¢ekilerek iiretilen nanaoliflerin
yapisindaki fonksiyonel gruplar yorumlanmistir. FT- IR spektrumlar: incelenerek bag tiirleri
ve bag atomlarinin neler oldugu yorumlanmistir. Farkli icerige sahip nanaolifler ile icerikleri

ayni olan ancak oranlari farkli olan nanolifler karsilastirilmistir.

Elde edilen nanoliflerden belirli agirlikta miktarlar alinmis ve TGA/DTA analizleri yapilmistir.
Numune sicakligi kontrollii bir sekilde artirilarak numune tizerinde meydana gelen fiziksel
degisimler belirlenmistir. Uriinlerin en fazla kiitle kayiplarinin oldugu sicaklik degerlerini
belirlemek icin termal analiz yontemlerinden TGA/DTA analizi yapilmistir. TGA/DTA
analizinde 1sitma hizi 10 °C/dk olacak sekilde ayarlanmistir. Sicaklik degeri 25°C’den
baslayarak 700°C’ye kadar ¢ikarilmistir.

Elde edilen nanoliflerin antimikrobiyel aktiviteleri Hitit Universitesi Bilimsel Teknik

Uygulama ve Arastirma Merkezi tarafindan iki farkli bakteri tiirii tizerinde incelenmistir.

3.1 Inula Viscosa’nin Oziitlerinin Kromatografik Analiz Sonuglar:

Inula visacosanin yapilan ekstrasyonu sonucunda olusan o6ziitlerin GC-MS kromatografik

analizi yapilmistir.

Inula viscosa bitkisinin farkli ortamlarda yapilan ekstraksiyon islemi sonunda olusan

ekstratlardan GC-MS analizi ile bulunan kimyasal bilesikler Tablo 3.1’de verilmistir.
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Tablo 3.1. Farkh ¢oziictlilerden elde edlen estratlarin GC-MS analiz sonuglari

Su Kloroform Hekzan
Beclomethasone Vitamin A aldehyde Benzene,1-ethyl-2,4-dimethyl
Prednisolone Acetate 4a,7-methano-4aH-naphth 2-methoxybenzyl alcohol

(1,8a-b) oxirene, octahydro-
4,4,8,8-tetramethyl

Gibberallic acid Pregn-4-ene-3,20-dione,11- Benzene, 1,3-bis(1-methylethyl)
hydroxy

Digitoxin 3-Hydroxycarbofuran

Ayrica farkli ortamlarda estraksiyonu yapilan inula viscosadan elde edilen ekstratlarin GC-MS

grafikleri calismanin sonunda ekler boliimiinde gosterimistir.

3.2. Nanoliflerin SEM Sonuclari

Uretilen nanoliflerin ¢aplarinin nano boyutta oldugu goriildii. SEM fotograflar1 incelenen
nanoliflerin yapisini bozacak boncuk olusumuna rastlanmamistir. Nanoliflerin ¢ap 6l¢iilerinin

genel anlamda birbirine yakin oldugu gorilmiistiir.

PVA/CS ve PVA/CS/IV nanoliflerinin SEM goriintiileri Resim 3.1, Resim 3.2, Resim 3.3 ve
Resim 3.4’de verilmistir.

Resim 3.1'de PVA/CS nanoliflerinin yapisi gériilmektedir. PVA/CS (80:20) nanolifleri diizgiin
bir yapida ve rastgele konumlandigi, nanoliflerin ¢aplar1 ise 269 nm ile 392 nm arasinda

degistigi goriilmektedir. Ortalama nanolif cap1 332,2 nm'dir.

det c mode HFW 2 pm ———

val
10.00kV | ETD | High vacuum | 8.29 pm | 1. 3 Pa KASTAMONU UNIV

Resim 3.1. PVA/CS (80:20) nanoliflerinin SEM gorintiisii
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PVA/CS/IV (m/m/m 0,6:0,15:0,5) nanoliflerinin SEM goriintiileri Resim 3.2'de verilmistir.
SEM goriintiileri incelendiginde nanolif yapisinda az da olsa bozulmalar olsada nanolif
yapilar1 korunmustur. Nanolif ¢aplar1 ise 122 nm ile 149 nm arasinda degistigi gériilmektedir.
Ortalama nanolif ¢ap1 137,5 nm’dir. Nanolifler rastgele konumlanmis olup ¢ok az sayida

bogumlanmalar mevcutdur.

y i
|
'

e— ]

HFW T
8.29 ym | 4.01e-4 Pa KASTAMONU UNIV

Resim 3.2. PVA/CS/IV (m/m/m 0,6:0,15:0,5) nanoliflerinin SEM goriintisi

PVA/CS/IV (m/m/m 0,6:0,15:0,4) nanoliflerinin SEM goriintiileri Resim 3.3’de verilmistir.
SEM goriintiileri incelendiginde nanolif yapilar1 korunmustur. Nanolif ¢aplari ise 131 nm ile
204 nm arasinda degistigi goriilmektedir. Ortalama nanolif ¢apt 172,7 nm’dir. Nanolifler

rastgele konumlanmis olup ¢ok az sayida bogumlanmalar mevcutdur.

Resim 3.3. PVA/CS/IV (m/m/m 0,6:0,15:0,4) nanoliflerinin SEM gériintisi
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PVA/CS/IV (m/m/m 0,6:0,15:0,3) nanoliflerinin SEM goriintiileri Resim 3.4’de verilmistir.
SEM goriintiileri incelendiginde nanolif yapilar1 korunmustur. Nanolif ¢aplari ise 82 nm ile
133 nm arasinda degistigi goriilmektedir. Ortalama nanolif ¢ap1 107,1 nm’dir. Nanolifler

rastgele konumlanmis olup ¢ok az sayida bogumlanmalar mevcutdur.

| det W ure 2 ym

0 000 x | 10.00 kv | ETD | High vacuum 8.29 ym KASTAMONU UNIV

Resim 3.4. PVA/CS/IV (m/m/m 0,6:0,15:0,3) nanoliflerinin SEM goriintiisi

Nanoliflerin SEM gortntileri incelendiginde nanolif caplarinin inula viscosa miktar: ile
anlamli bir ilskisinin olmadig1 goriilmektedir. Nanolif olustururken elektrospinleme
yonteminde nanolif liretimine etki eden parametrelerin fazla olusu optimum degerlerin

belirlenmesini zorlastirmaktadir.

3.3. Nanoliflerin FT-IR Sonuclari

Organik fonksiyonel gruplarin (C=0, CHs;, C=C gibi) IR 1s1n1 absorbladiklari yaklasik
frekanslar, atomlarin kiitleleri ve aralarindaki bagin sabiti ile hesaplanabilir. Bunlara,
(molekiildeki herhangi bir fonksiyonel grubun varligini veya yoklugunu saptamaya olanak
veren) "grup frekanslar1” denir ve gruptaki atomlardan birinin veya her ikisinin birden diger
titresimlerden etkilenmesiyle degisebilir. Ancak bu tir etkilesimler cogu kez zayif
oldugundan, bir fonksiyonel grubun absorbsiyon pikinin bulunabilecegi bir tek frekans yerine

frekans araligindan soz edilir.

FT-IR spektroskopisi ile elektrospinleme yontemi sonunda elde edilen nanoliflerin yapisal
analizi alinmistir. Nanoliflerde bulunan fonksiyonel gruplari, bagh atomlari, bag tiirlerini ve
bag konumlar1 FT-IR sonuglarina gore yorumlanmistir (Sekil 3.6). FT-IR spektroskopisi ile

nanoliflerde bulunan baglarin titresim frekanslari 6l¢iilmustiir.
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Sekil 3. 1. % 6’lik PVA nanolifinin FT-IR sonucu

PVA ana zincirindeki hidroksil guruplarina ait (-OH) gerilme bandi tepe noktasi 3307 cm!
olmak tlizere, 3610-3004 cm-! araligindaki genis bolgede yayvan bir pik seklinde goriilmiistiir.
Alkil gruplarina ait C-H gerilme bantlar1 2940 cm-! bolgesinde, Poivinilalkol olusurken a¢iga
cikan kopolimer polivinilasetattaki karbonil grubuna ait gerilme bandi1 1732 cm-de, PVA'nin
-CH3z egilme bantlar1 1428 cm’de, PVA’'nin -CH egilme bantlar1 1374 cm-de orta siddette
pikler olarak gozlemlenmisdir. C-O gerilme bandlar1 1246 ve 1090 cmY'de kuvvetli pikler
seklinde gozlemlenmistir (Sekil 3.1).
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Wavenumbers (cm-1)

Sekil 3.2. PVA/CS (%2 asetik asit) (80:20) nanolifinin FT-IR sonucu

PVA/CS’a ait IR spektrumu incelendiginde yapida yer alan -OH guruplarina ait O-H gerilme
piki 3275 cm! tepe noktasi olmak tlizere 3612 - 2993 cm-! bolgesinde yayvan ve kuvvetli bir
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pik seklinde tespit edilmistir. C-H simetrik ve asimetrik gerilme pikleri 2939 ve 2913 cm!
bolgesinde, PVA’dan kaynaklanan karbonil gurubuna ait C=0 gerilme piki 1732 cm-
bolgesinde ve 1716 cm-''de, kitosandan kaynaklanan N-H egilme pikleri 1557 cm-! bolgesinde
kuvvetli pikler seklinde goriilmektedir. PVA’dan farkli olarak 1557 cm-'de goriilen N-H
egilme pikleri yapiya kitosanin eklendigini gostermektedir. 1418 ve 1375 cm-’de C-H egilme
pikleri, 1249 - 1085-1023 cm! bolgesinde C-O gerilme pikleri literatiire uygun olarak tespit
edilmistir (Sekil 3.2).
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Sekil 3.3. PVA/CS/IV (m/m/m 0,6:0,15:0,3) nanolifinin FT-IR sonucu

PVA/CS/IV (m/m/m 0,6:0,15:0,3) nanolifinin IR spektrumu incelendiginde PVA ve CS’dan
farkli olarak 1648-1637 — 1557 ve 1546 cm-''de inula viscosa’ya ait olan ve yapisinda yer alan
Beclomethasone’a ait C=C gerilme pikleri goriilmektedir. Beclomethasone’a ait C=C gerilme
titresimleri 1648-1637 - 1557 ve 1546 cm-! bolgesinde orta siddette zayif pikler olarak tespit
edilmistir. Benzer sekilde -OH guruplarina ait pikler 3340 cm! tepe noktasi olmak Uuzere
3628 - 3009 cm! bolgesinde yayvan ve kuvvetli pikler seklinde tespit edilmistir. C-H simetrik
ve asimetrik gerilme titresimleri 2939 - 2918 cm-! ve yapiya eklenen IV’dan kaynaklanan C-H
piklerine ait gerilme titresimleri 2862 cm-! bolgesinde tespit edilmistir. 1733-1720 cmde
C=0 gerilme titresimleri, 1430 -1376 cm-V’de C-H egilme titresimleri, 1258 - 1089 -1031 cm-!
‘de C-O gerilme titresimleri goriilmektedir. Fakat IV‘nin yapiya eklenmesiyle beraber 1089
cmVdeki pikin siddetlendigi ve kuvvetlendigi de goriilmektedir. Bu kuvvetlenme IV yapisinda
yer alan Beclomethasone ve Prednisolone Acetate’da yer alan -OH guruplarindan
kaynaklandig1 diisiiniilmektedir. Ayrica inula viscosa bitkisinde bulunan Gibberallic Acid tepe
noktast 3340 cm! olan -OH guruplarina ait pikin daha yayvanlasmasina ve kuvvetlenmesine
sebep olmustur (Sekil 3.3).
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PVA/CS/IV (m/m/m 0,6:0,15:0,4) nanolifinin IR spektrumu incelendiginde digerlerinden
farkli olarak IV miktarinin artmasiyla birlikte 1635 - 1600 - 1561 - 1538 cm! bolgesinde
tespit edilen piklerin siddetinin arttigi goriilmektedir. 1635-1600 cm-! bolgesinde tespit
edilen piklerin yapida yeralan C-O ve C=C baglarina ait oldugu diisiiniilmektedir. Yine 3308
cm¥de -OH guruplarina ait gerilme pikleri goriilmekte, IV miktarinin artmasiyla birlikte bu
pikin de siddetlendigi tespit edilmistir. 2917 - 2848 cm'! de C-H simetrik asimetrik gerilme
titresimleri tespit edilmistir. 1732 - 1715 cm'’de C=0 baglarina ait gerilme titresimleri, 1419
- 1374 de orta siddetde C-H bagina ait egilme titresimleri goériilmektedir. IV yapisindan
kaynaklanan ve miktarinin artmasiyla beraber 1084 - 1026 cm-! bolgesindeki C-O baglarinin

siddetlendigi tespit edilmistir. C-O baglarina ait gerilme pikleri 1257 cm-! bolgesinde de tespit

Sekil 3.4. PVA/CS/IV (m/m/m 0,6 :0,15: 0,4) nanolifinin FT-IR sonucu

edilmistir. 843 cm-! bolgesinde ise O-H egilme pikinin varhig1 goriilmektedir (Sekil 3.4).

% Transmttance

7 }\ e S A A N Jr\ "\ ‘_P
\ 7 - fl N | A |
e f 8 'd (=
\ /’7‘5\ [ \l (ﬂ{i \ T& | L Y
\ / " LAY . | -
\ / ! jé \ ‘
WA Lo
\ / g = B |
\ /}/ ! |
T g
\ [/
1/ &
'g
3500 3000 ’ 600 2000 1500 1000

Sekil 3.5. PVA/CS/IV (m/m/m 0,6: 0,15: 0,5) nanolifinin FT-IR sonucu

36




PVA/CS/IV (m/m/m 0,6:0,15:0,5) nanolifinin IR spektrumu incelendiginde 3315 cm'!
bolgesinde - OH gurubuna ait gerileme titresimi yayvan ve kuvvetli bir pik seklinde tespit
edilmistir. Diger spektrumlardan farkli olarak IV miktarinin artmasiyla birlikte 2919 cm-! de
goriillen C-H asimetrik gerilme titresimine ait pikin siddetlendigi tespit edilmistir. 1636 -
1598 cm! C=C ve C=0 bagina ait gerilme titresimlerine ait pikler orta siddette pikler olarak
tespit edilmistir. [V miktarinin artmasiyla birlikte 1086 cm-! bélgesinde goriilen C-O bagina ait
gerilme titresiminin siddetkendigi, 1026 cmde C-O gerilme titresimine ait pikin de
siddetlendigi tespit edilmistir. 1733 - 1720 cm'Y’de C=0 bagina ait gerilme titresimleri, 1420
- 1375 cmde C-H bagina ait egilme pikleri, 1258 - 1086 - 1026 cm! da C-O bagina ait
gerilme titresimine ait pikler, 845 cm-'de O-H egilme piki tespit edilmistir (Sekil 3.5).

PVA

Sekil 3.6. PVA, PVA/CS ve PVA/CS/IV nanoliflerinin IR spektrumlari karsilastirilmasi

IR spektrumlari birlikte incelendiginde kitosandan kaynaklanan N-H egilme pikleri 1557 cm-!
bolgesinde kuvvetli pikler seklinde goriilmektedir. PVA’dan farkli olarak 1557 cm-de
goriillen N-H egilme pikleri yapiya kitosanin eklendigini géstermektedir. Yapiya IV ilave
edilmesi ile birlikte PVA ve CS’dan farkli olarak 1648 - 1637 - 1557 ve 1546 cm'’de inula
viscosa’'ya ait olan ve yapisinda yer alan Beclomethasone’a ait C=C gerilme pikleri
goriilmektedir. Beclomethasone’a ait C=C gerilme titresimleri 1648 - 1637 - 1557 ve 1546
cm'! bolgesinde orta siddette zayif pikler olarak tespit edilmistir. Yapiya eklenen IV’'dan
kaynaklanan C-H piklerine ait gerilme titresimleri 2862 cm-! bélgesinde tespit edilmistir.
1258 - 1089 -1031 cm! 'de C-O gerilme titresimleri goriilmektedir. Fakat IV'nin yapiya
eklenmesiyle beraber 1089 cm-'deki pikin siddetlendigi ve kuvvetlendigi de goriilmektedir.
Bu kuvvetlenme inula viscosa yapisinda yer alan Beclomethasone ve Prednisolone Acetate’da

yer alan —-OH guruplarindan kaynaklandig1 diisiiniilmektedir. Ayrica inula viscosa bitkisinde
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bulunan Gibberallic Acid tepe noktasi 3340 cm' olan -OH guruplarina ait pikin daha

yayvanlasmasina ve kuvvetlenmesine sebep olmustur (Sekil 3.6).

3.4. Nanoliflerin Termal Analiz Sonuclari

Termal analiz yontemleri kalite control amach olarak polimerlerin, kompozitlerin ve bircok

maddenin termal 6zelliklerinin incelenmesinde kulllanilir.

Calismamizda elde edilen nanoliflerden belirli agirlikta miktarlar alinmis ve TGA/DTA
analizleri yapilmistir. Numune sicakligi kontrollii bir sekilde artirilarak numune iizerinde
meydana gelen fiziksel degisimler belirlenmistir. Isitma hizi 10°C/dakika olacak sekilde
ayarlanmigtir. Sicaklik degeri 25°C’den baglayarak 700°C’ye kadar ¢ikarilmigtir. Uriinlerin en

fazla kiitle kayiplarinin oldugu sicaklik degerleri belirlenmistir.

3.4.1. PVA nanolifi TGA /DTA sonuglari

Literatlirde kristal PVA nin erime sicakligl 220-240°C arasindadir. Cams1 gecis sicakligl ise
85°C'de gorilmektedir. Su varliginda camsi gegis sicakligl belirgin oranda diiser (Finch, 1973).

Elektrospinleme islemi sonunda elde edilen PVA nanolifinden 4,552 mg numune alinmis ve

Sekil 3.7'de gosterilen termogram elde edilmistir.
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Sekil 3.7. PVA nanolifi TGA/DTA egrisi
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PVA nanolifin TGA termogrami incelendiginde bozunmanin ii¢ asamada oldugu
goriilmektedir. ilk biiyiik kiitle kaybiin yaklasik 65°C’de oldugu tespit edilmistir. Bu kiitle
kaybinin %3,71 oldugu goriilmektedir. Birinci kiitle kaybinin nedeni polimer icerisinde
tutunmus olan su molekillerinin olusturdugu nemin uzaklasmasidir. Bozunma egrisinde
goriillen en fazla kiitle kayb1 ise 254 0C ile 358 °C arasinda gorilmektedir. Bu kiitle
kayb1 %71,31 olarak goriilmektedir. TGA egrisinde gortilen bu en biiyiik kiitle kaybinin nedeni
PVA yapisinin bozunmasina baghdir (Anbarasan, ve digerleri, 2010). PVA yapisinda bulunan
ana zincir ve yan zincirlerin ayrildiklarini géstermektedir. Uciincii kiitle kaybi ise 358°C ile
484°C arasinda olmaktadir. Ugiincii kiitle kaybi %20,14 olarak goriilmektedir. Burada
meydana gelen tclincii biiyiik kiitle kaybinin nedeni ise PVA ana zincirinin parc¢alanmasi

olarak belirtilmektedir (Anbarasan, ve digerleri, 2010).

PVA nanolifin 700°C’de biitiin bozunmalar sonrasinda kalan kiil miktar1 0,131 mg’dir. Kalan

kiil orani ise %2,88 olarak ger¢eklesmistir.

3.4.2. PVA/CS nanolifi TGA/DTA sonugclari

PVA/CS nanoliflerin TGA/DTA termal analizleri yapilmistir. Buna goére PVA/CS nanoliflerinin
sicakliga gore kiitle kayiplar1 hesaplanmistir. Elektrospinleme islemi sonunda elde edilen

PVA/CS nanolifinden 1,346 mg numune alinmis ve Sekil 3.8’de gosterilen termogram elde

edilmistir.
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Sekil 3.8. PVA/CS nanolifi TGA/DTA sonuglari
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PVA/CS nanolifin TGA termogrami incelendiginde bozunmanin doért asamada oldugu
goriilmektedir. Birinci kiitle kayb1 97°C’de gerceklesmektedir. Bu kiitle kayb1 %7,5
oranindadir. ilk kiitle kaybinin nanolif yapida bulunan nemin uzaklagsmas: sonucu meydana
geldigi diisiiniilmektedir (Anbarasan, ve digerleri, 2010). ikinci kiitle kayb1 ise 248°C ile
251°C arasinda gergeklesmektedir. Ikinci kiitle kaybi %2,90 oranindadir. PVA/CS nanolifin
TGA termograminda goriilen ikinci kitle kaybi PVA nanolifinin TGA termograminda
bulunmamaktadir. Uclincii kiitle kayb1 ise 251°C ile 364°C arasinda gerceklesmekte
olup %58,02 oranindadir. Dordiincii  kiitle kayb1 ise 364°C ile 483°C arasinda
gerceklesmektedir. Bu kiitle baybinin orani ise %14,71’dir.

PVA/CS nanolifin 700°C’de biitiin bozunmalar sonrasinda kalan kiil miktar1 95,22 mg'dir.

Kalan kiil orani ise %7,07 olarak gerceklesmistir.

3.4.3. PVA /CS /IV nanolifi TGA/DTA sonuglari

PVA/CS/IV nanoliflerin TGA/DTA termal analizleri yapilmistir. Buna goére PVA/CS/IV
nanoliflerinin sicakliga gore kiitle kayiplar1 hesaplanmistir. Maksimum kiitle kaybini oldugu
sicaklik aralifi belirlenmistir. Elektrospinleme islemi sonunda elde edilen PVA/CS

nanolifinden 2,722 mg numune alinmis ve Sekil 3.9’da gosterilen termogram elde edilmistir.
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Sekil 3.9. PVA/CS/IV nanolifi TGA/DTA sonuglari
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PVA/CS/IV nanolifin TGA termogrami incelendiginde bozunmanin dért asamada oldugu
goriilmektedir. Birinci kiitle kaybi 94°C’de nanolifin yapisinda bulunan nemin
uzaklasmasindan kaynakli ve %5,84 oranindadir. Ikinci kiitle kayb1 ise 187°C ile 282°C
arasinda goriilmektedir. Ikinci kiitle kayb1 %17,12 oranindadir. PVA/CS/IV nanolifin TGA
termograminda goriilen ikinci kiitle kaybi PVA nanolifinin TGA termograminda
bulunmamaktadir. Ayn1 zamanda PVA/CS nanolifi TGA termograminda gergeklesen ikinci
kiitle kaybindan oran olarak da fazladir. Ugiincii ve en fazla olan kiitle kaybi ise 282°C ile
378°C arasinda %40,19 oraninda gergeklesmektedir. Dordiincii kiitle kayb1 378°C ile 473°C

arasinda ve %19,58 oranindadir.

PVA/CS nanolifin 700°C’de biitiin bozunmalar sonrasinda kalan kiil miktar1 268 mg’dir. Kalan

kil orani ise %9,84 olarak goriilmektedir.

3.4.4. Uretilen tiim nanoliflerin TGA analizlerinin karsilastirilmasi

Elektrospinleme yontemi sonunda elde edilen nanoliflerin TGA termogramlari birlikte
incelendiginde yalnizca PVA nanolifine ait olan TGA termograminda bozunma {i¢c asamadan
olusmakta iken PVA/CS nanolifi ile PVA/CS/IV nanolifinde bozunma dért asamada
gerceklesmektedir (Sekil 3.10).
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Sekil 3.10. Uretilen biitiin nanoliflerin TGA sonuglarinin karsilastiriimasi
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PVA nanolifinde bozunma 254°C’de, PVA/CS nanolifinde bozunma 248°C’de, PVA/CS/IV
nanolifinde bozunma 187°C’de basladigi gorilmektedir. PVA/CS nanolifinin TGA
termograminda PVA nanolif termogramindan farkli olarak en biiyiikk kiitle kaybi
gerceklesmeden once %2,90 oraninda bir kiitle kayb1 oldugu goriilmektedir. PVA/CS/IV
nanolifin TGA termograminda ise en biiyiik kiitle kaybi1 gerceklesmeden 6nce meydana gelen
kiitle kayb1 %17,12’dir. Sonug olarak PVA yapisina ilave edilen CS ve IV, elde edilen tiriinlerin
TGA termogramlarinda belirgin farkliliklar olusturmustur. Nanoliflerin biitiin bozunmalar
sonunda elde edilen kil oranlar1 da farklilik goéstermektedir. PVA nanolifinden
bozunmalardan sonra geriye kalan kiil orani %2,88 oldugu goriiliirken, PVA/CS nanolifinden
bozunmalardan sonra geriye kalan kil orani %7,07 ve PVA/CS/IV nanolifinden

bozunmalardan sonra geriye kalan kiil orani1 %9,84 olarak dl¢iilmiistiir.

3.5. Nanoliflerin Antimikrobiyel Aktivite Analizi

Nanaoliflerin antimikrobiyel aktivitesi Hitit Universitesi Bilimsel Teknik Uygulama ve
Arastirma Merkezi tarafindan yapilmistir. Farkli oranlarda spinleme islemi yapilarak elde
edlien PVA/CS/IV nanoliflerinin ve ekstraksiyon sonunda elde edilen inula viscosa bitki
Oziitlinlin antimikrobiyel aktivitesi Escherichia coli (ATCC 25922) (Gram-negatif bakteriler)
ve Staphylococcus aureus (ATCC 25923) (Gram-pozitif bakteriler) bakterileri ile yapilmistir.
Bir gece inkiibasyonun ardindan zon ¢aplari Tablo 3.2 ve Tablo 3.3’de verilmistir.

Tablo 3.2. Staphylococcus aureus (ATCC 25923) inkiibasyon zon caplari.

Test Materyali Zon Cap1 (mm)
1) PVA/CS/IV (m/m/m 0,6:0,15:0,5) 8,71
2) PVA/CS/IV(m/m/m 0,6:0,15:0,4) 9,40
3) PVA/CS/IV(m/m/m 0,6:0,15:0,3) 8,50
Bitki 6ziitl 8,92
Kontrol 29,41

Staphylococcus aureus (ATCC 25923) susu iizerindeki inkiibasyon zon ¢aplari incelendiginde
PVA/CS/IV nanoliflerinin antimikrobiyel etkisinin IV bitki 6ziiti miktarina gére anlamh
olmadig1 goriildii (Tablo3.2). Ancak bitki ekstratinin Staphylococcus aureus (ATCC 25923)
susu iizerindeki antimikrobiyel aktivitesi ile iiretilen nanoliflerin antimikrobiyel aktivitesinin

yakin oldugu goriildii.

Resim 3.5, Resim 3.6, Resim 3.7, Resim 3.8’de Staphylococcus aureus (ATCC 25923) susu

tizerinde olusan inkiibasyon zon caplar1 goriilmektedir.
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Resim 3.5. PVA/CS/IV (m/m/m 0,6: 0,15: 0,5) nanolifi Staphylococcus aureus (ATCC 25923)
iizerinde olusan inkiibasyon zon ¢ap1

Resim 3.6. PVA/CS/IV (m/m/m 0,6:0,15:0,4) nanolifi Staphylococcus aureus (ATCC 25923)
iizerinde olusan inkiibasyon zon capi
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Resim 3.7. PVA/CS/IV (m/m/m 0,6:0,15:0,3) nanolifi Staphylococcus aureus (ATCC 25923)

iizerinde olusan inkiibasyon zon capi

Resim 3.8. Bitki 6ziitii Staphylococcus aureus (ATCC 25923) iizerinde inkiibasyon zon ¢ap1

Tablo 3.3. Escherichia coli (ATCC 25922) inkiibasyon zon ¢aplar1.

Test Materyali Zon Cap1 (mm)
1) PVA/CS/IV (m/m/m 0,6:0,15:0,5) 11,88
2) PVA/CS/IV (m/m/m 0,6:0,15:0,4) 10,1
3) PVA/CS/IV (m/m/m 0,6:0,15:0,3) 9,22
Bitki 6ziitil 8,83
Kontrol 28,00

Escherichia coli (ATCC 25922) susu iizerindeki inkiibasyon zon caplari incelendiginde
PVA/CS/IV nanoliflerinin antimikrobiyel etkisinin IV bitki 6ziitli miktarina gére anlamh
oldugu gériildii (Tablo 3.3). Uretilen nanoliflerdeki IV bitki éziitii miktar arttikca Escherichia
coli (ATCC 25922) susu tizerindeki antimikrobiyel aktivitenin de arttig1 goriilmektedir.
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Resim 3.9, Resim 3.10, Resim 3.11, Resim 3.12’de Escherichia coli (ATCC 25922) susu
tizerinde olusan inkiibasyon zon ¢aplari goriilmektedir.

Resim 3.9. PVA/CS/IV (m/m/m 0,6: 0,15:0,5) nanolifi Escherichia coli (ATCC 25922)
iizerinde olusan inkiibasyon zon capi

Resim 3.10. PVA/CS/IV (m/m/m 0,6: 0,15:0,4) nanolifi Escherichia coli (ATCC 25922)

iizerinde olusan inkiibasyon zon ¢ap1
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Resim 3.11. PVA/CS/IV (m/m/m 0,6:0,15:0,3) nanolifi Escherichia coli (ATCC 25922)

iizerinde olusan inkiibasyon zon ¢ap1

Resim 3.12. Bitki 6ziitii Escherichia coli (ATCC 25922) lizerinde inkiibasyon zon ¢ap1
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SONUC VE ONERILER

Bitkiler iizerine yapilan ¢esitli ¢calismalarda bitki ekstratlar sinerjik etkilerin ve bakterilerin
antibiyotiklere karsi diren¢ probleminin iistesinden gelmek icin kullanilabilecek yeni bir
yontem olabilir. Bu sayede daha az duyarl bakteri saglanmis olabilir. Alternatif tipta inula
viscosa antioksidan, antienflamatuvar, antiiilserojenik, antelmintik, ates diisiiriicii, antiseptik
ve antifungal olarak tercih edilmektedir. Yapilan son calismalarda mikroorganizmaya karsi
antibiyotik kullanimina ilaveten aktif bitki ekstratlarinin in vitro etkinligi atrirdigini ifade
etmistir (Sabahi, Soltani, & Moein, 2018).

Inula viscosa bitksinin GC-MS sonuclarina gore ortaya c¢ikan bilesikler goéz Oniinde
bulunduruldugunda bitkinin tibbi kullanimi miimkiindiir. Yapisinda bulunan beclomethasone
aerosol olarak astim tedavisinde kullanilmaktadir. Inula viscosa 6ziitiinde bulunan A vitamini
de kemik yapisy, dis, yumusak doku, mukus zarlar1 ve cilt yapilarinin daha saglikli olmasina ve

bu yapilarin korunmasina yardim eder.

IR spektrumlari incelendiginde yap1 icerisinde PVA, CS ve 1V’ya ait bilesiklerden dolay1 olusan
pikler tespit edilmistir. PVA/CS nanoliflerinin spektrumunda kitosanin yapisindan
kaynaklanan pikler tespit edilmistir. PVA/CS yapisina IV ilave edildikten sonra ise IV
bitkisinden gelen bilesikler yeni pikler olusmasina neden olmustur. Ayrica yapiya eklenen IV
miktarinin artmasiyla birlikte 2919 cm-1'de goériilen C-H asimetrik gerilme titresimine ait
pikde oldugu gibi baz1 piklerin siddeti artmistir. FT-IR analizi snucunda yeni piklerin olusmasi
veya var olan piklerin siddetinin degismesi PVA/CS/IV nanoliflerinin basarili bir sekilde

tiretildigini gostermektedir.

SEM sonuglarina gore Inula viscosa 6ziitii miktari ile ortalama lif ¢ap1 arasinda anlaml bir
sonu¢ alinamamistir. Nanolif olusturulurken bir¢ok parametre lif yapisinin olusmasinda
etkilidir. Bu nedenle dogrudan inula viscosa oziitii ve lif ¢ap1 arasinda bir bag kurmak cok

zordur.

Elektrospinleme yontemiyle elde edilen iirtinlerin yapisal 6zelliklerini etkileyen en énemli
parametreler; besleme {initesi ve toplayici levha arasindaki mesafe, uygulanan gerilim,
besleme iinitesinin hizi, ¢6zeltinin konsantrasyonu olarak sayilabilir. Kitosan ve Inula viscosa
katkili nanoliflerin basarili bir sekilde elektrospinleme yontemiyle elde edilebildigi

gorilmiistir.

Calismada Kkitosan Kkatkili inula viscosa o0ziitii iceren nanolif tiretimi elektrospinleme

yOontemiyle basariyla liretilmistir.

Bu ¢alismada baslangi¢ nanolifi olarak %6’lik PVA nanolifi, %3,75’lik PVA/CS (%2 asetik asit)
(80:20) nanolifleri basari ile spinlenmistir. Calismanin devaminda PVA kitosan orani sabit
tutularak farkl oranlarda bitki 6ziitii ilave edilerek PVA/CS/IV nanolifleri elde edilmistir.
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PVA esash kitosan katkili nanoliflere inula viscosa oziitinlin yara iyilestirici 6zelliginin
etkisinin arastirilmas1 amagclanmis ve PVA/CS/IV nanolif iiretimi ve karakterizasyonu
basariyla gerceklestirilmistir. Bundan sonraki asamalarda inula viscosa oziitiiniin PVA/CS

gibi farkli maddeler ile nanolif olusturulabilir ve antimikrobiyel etkisi arastirilabilir.

Mevcut calismada, inula viscosa oztitii katkili PVA/CS nanoliflerinin yapraklarindan elde
edilen ekstratlar1 uygun kosullarda PVA/CS sol-jel yapisina katilarak nanaolif elde edilmistir.
Elde edilen bu nanoliflerin antimikrobiyel aktiviteleri Gram pozitif ve Gram negatif bakteriler
ile incelenmistir. Inula viscosa bitki 6ziitii katkili nanolifler bakteriler lizerinde etkin bir
aktivite gostermistir. Bitki 6ziitiiniin antimikrobiyel aktivitesi ile PVA/CS/IV nanoliflerinin
antimikrobiyel aktivitesinin yakin degerlerde ¢ikmasi IV bitki 6ziitliinlin nanolif iginde
kullaniminin miimkiin oldugunu gosterir. Ayrica Escherichia coli (ATCC 25922) susu
tizerindeki antimikrobiyel aktivitenin kullanilan bitki 6ziitii ile anlaml bir iliskisinin olmasi
inula viscosa oziitlerinin kitosan katkili PVA nanoliflerine ilave edildiginde yara iyilestirici

ozelligi artirdigin gostermektedir.

Bu calisma inula viscosa bitki 6zlerinin PVA esash kitosan katkili nanoliflerin antimikrobiyel
aktivitesini olumlu etkiledigini gostermeketedir. Bu nedenle PVA/CS nanoliflerine inula
viscosa oOzleri katilmasi yara iyilesme siireclerini olumlu etkileyerek yara etrafindaki
mikrobiyel faaliyetleri engelleyebilir. Nanolifdeki kitosan katkisi sayesinde yara gerilme

giiclinii artirarak yaranin iyilesme siirecini hizlandirabilir.
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EK-1. Sulu ortamda yapilan inula viscosa estrasyonundan elde edilen ekstratin GC-MS

sonuglari

Beclomethasone
Formula C22H29CIOS, M 408, CAS# 4413-39.0, Entry# 573
Pregna-1 4-diene-3,20-dione, 9-chioro-11,17 21 -trihydroxy-16-methyl-, (114,164
2 495 511 1293 Prednisolons Acelate NIST e e Sy
3 494 53 1243 Gibberellic acid NIST o
4 487 529 952  Digitoxin NIST
5 471 493 548 Pregn-4-ene-3 20-dione, 11-hydroxy-, (113)- NIST
6 470 557 527 Ergoline-8: ide, 9,10-didehydro-6-methyl-, 84)- NIST Ho.
7 470 483 527  Gamabufotalin NIST
8 454 473 303 Retinol, acetate NIST
9 450 485 256  Retinal, 9-cis- NIST VZ
10 449 467 246 Bufotalin NIST a
1 448 474 236 Prednisone NIST
A7 490 £A1 4T Tebemmibd aifiasin et ¥
. 207 [ Raw data - Library entry
9 9992
S | 100 207
AV: 1T +cFul E
ms B
(30,00-1000,00) |
50 73
144
PR
g 4
N 23 2 ][] [ee % {200 281
1, 11 31355 49 su 617 714 771 866 912 958 997 3 . , |282 405 420 541 617 690 714 771 866 912 958 997
0 § < 04 YIyYT T
i 2 Lk LA
9,992 z
SIsi2,RSIS2, (3
NISTDEMO, c
Entry# 573, |
cas#
4418-33.0, -50
Beclomethasone 4
-100-
LI e e
100 200 300 400 500 600 700 800 900 998
100 200 300 400 500 600 700 800 900 miz
miz
Hit _|S! | RSI |Prob | Name [ Libra & Prednisolone Acetate
1 Formula C23H3006, MW 402, CASE 52-21-1, Entry# 2259
= Prednisolone 21-acetate
3 494 536 1243 Gibberellic acid NIST O
4 487 529 952 Digitoxin NIST
5 471 493 548  Pregn-4-ene-320-dione, 11-hydroxy-, (11a)- NIST
6 470 557 527  Ergoline s ide, 9,10 ydro-6-methyl-, 84) NIST
7 470 483 527 Gamabufotalin NIST
8 454 473 303 Retinol, acetate NIST
9 450 485 256 Retinal, 9-cis- NIST
10 449 467 245 Bufotalin NIST
" 448 474 236 Prednisone NIST
a0 £ 4T Teeen et
<
100~ 207 NL: 9,99€2 Raw data - Library entry
ebrugokmese#290
902 RT: 1246 AV: 1
T.+cFulms 1004 207
80 130,00-1000,00] g
702 }
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s0d 73 i
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I e e
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Hit [S|[RSI [Prob | Name | Libra & Gitberelic acd
Formula C19H2206, MW 346, CASH 77-06-5, Entry# 108
1 2370 Beclomethasone NIST .
¢ Gibb-3-ene-1,10-dicarboxylic acid, 2,4a,7-riydroxy-1-methyl-8-methylene-, 1 da-lactone, (14,24, 4a4,4b4,104)
2 1293  Prednisolone Acetate NIST ene v o s ezt Ve
3 OH
4 952 Digitoxin NIST
5 548 Pregn-4-ene-3 20-dione, 11-hydroxy-, (113)- NIST /
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4
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EK-2. Kloroform ortaminda yapilan inula viscosa estrasyonundan elde edilen ekstratin

GC-MS sonuglari

Library Namne

Vitamin A aldehyde
Formula C20H280, MW 284, CAS# 116-31-4, Entry# 850
Retinal

2
3 NISTDEMO
4 Cyclo... NISTDEMO
5 14-C... NISTDEMO
6 Retin NISTDEMO
7 Pregn... NISTDEMO
8 3Cyc.. NISTDEMO \
9 Benz NISTDEMO
10 Hydro... NISTDEMO
1 556 614 0B5 Testo... NISTDEMO
12 554 564 0BO 174-M... NISTDEMO
13 552 645 055 Benz. NISTDEMO
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17 531 4 Car, NISTDEMO
17 AN Retin NISTDFMO >
< >
100+ 08 210 NL9.mE2 Raw data - Library entry
‘ ebrugokmese#2837 RT: 11,41
121 A1 T+ o Full me
o] @ 150,00-850.00) 100 219 99y
" 206
e
177
67
o]t L, 50 . 173 191
g 148
g 17 235
g
3 1% .LlJ Inl Li‘ﬂﬂ 252 385 404
L 0. E2 -
$1672, RSI 809, NISTDEMO, =
Entry# 742, CASH 67009-56-8, L4
43,7 Methano-dak-naphth[1 g2 | &
bloxirene, .50
octahydro-4.4 8 8-tetramethyl-
-100
B B I o o B o e ) N B i i o LS LA B e e e e
50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 549
miz

56



Pregn-4-ene-3,20-dione, 11-hydroxy-, (113)-
Formula C21H3003, Mvy 330, CAS# 80-75-1, Entry# 1039
Pregn-4-ene-3,20-dione, 11a-hydroxy-

HISTDEMO, Entryd

1
2 666 810 1862 Vitam. NISTDEMO
3 660 B87 1463 Retin. NISTDEMO
4 653 B61 1121 Gibbe... NISTDEMO 0
5 626 626 329 11&H... NISTDEMO
B 625 732 377 4a7- NISTDEMO
7 622 629 280 Chole... NISTDEMO HO,
8 619 621 247 Prast. NISTDEMO
9 618 618 237 Retin. NISTDEMO
10 612 629 187 Retin... NISTDEMO
" 589 593 120 Chole. NISTDEMO
12 598 611 1,16 17&M... NISTDEMO
13 897 663 1M 14-M.. NISTDEMO
14 597 BB 1M Ethist NISTDEMO
15 591 591 087 Andro... NISTDEMO
16 588 588 077 Hydro... NISTDEMO
17 586 598 071 4 Car. NISTDEMO ~
o]
< >
HL:9.99E2 Raw data - Library entry
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P
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T
4

1036, CAS# 80-75-1,
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EK-3. Hekzan ortaminda yapilan inula viscosa estrasyonundan elde edilen ekstratin

GC-MS sonuglari

a5 Name: ebrugokmese#2660 RT: 10,81 AV: 1
1004 Mw: N/& ID#: 6 DB: Text File
Comment: T: + ¢ Full ms [50,00-550,00]
10 largest peaks:
85993| 91668| 796461 93591| 119573
107550] 555311 775151 57483| 105473
Synonyms:
504 ? no synonyms.
213
201 |234
JL243 281 307 341 369 399 427 459 535
50 100 150 200 250 300 350 400 450 500
(Text File) ebrugokmese#2660 RT: 10,81 AV: 1
\_Plot/Text of Search Spectrum ﬁ Plot of Search Spectrum ) PmEen of Spec st/
0y 55 1107
67 121 13314 218
|].|, Wil ||1..| ||4 |.l|. e ..;?.31 “5 161173 187 201 "\ 234 45 253 270282 295307 325 341 355 369 384 333 416 429 459 476 535
134
19
1004
60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540
I ebrugokmeseH2660 RBT: 10,81 AV: 1 I Difference MF=393 RMF =568 hd Benzene, 1-ethyl-2,4-dmethyl-
Y _Difference ﬁ Head to Tail F Side by Side R Subtraction 7 399 568R 0.00P
Name: Benzene, 1-ethyl-2,4-dimethyl-
1004 ns Formula: C1gH14
Mw: 134 CASH: 874-41-9 NIST#: 229748 |D#: 1673 DB: nistdemo
Other DBs: None
Comment: Japan AIST/NIMC Database- Spectrum MS-Nw-3637
10 largest peaks:
/ 119999| 1342%6| 91110| 120 97| 77 58]
117 511 105 471 39 451 41 42| 65 36|
Synonyms:
50+ 1.mXylene, 4-ethyl-
N 2.1-Ethyl-2,4-dimethylbenzene
134 3.1,3-Dimethyl-4-ethylbenzene
4.4-Ethyl-m-xylene
5.1,3-Dimethyl-4-ethyl benzene
g1
51 E stimated non-polar retention index [n-alkane scale]:
I uL.J.i Value: 1113 iu
50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 Confidence interval (Aromatic Hydrocarbons): 55(50%) 238(95%) iu

[nistdemo) Benzene, 1-ethyl-2.4-dimethyl-

Name: ebrugokmeseH2660 RT: 10,81 AY: 1
Mw/: N/& ID#: 6 DB: Text File
Comment: T: + ¢ Full ms [50,00-550,00]
10 largest peaks:
85933| 91668| 79646| 93591| 119573
1075501 55531| 775151 57483 105473|

1004

Synonyms:
504 ? no synonyms.
219
1 (234
,1243 281307 341 369 399 427 459 535
50 100 150 200 250 300 350 400 450 500
(Text File) ebrugokmese#2660 RT: 10,81 &V: 1
\_Plot/Text of Search Spectrum ﬁ Plot of Search Spectrum _J\ _Plot/Text of Spec Ust 7
1004
121 133145 219
O_MI L |l|..; J.. i S LT 20, | 24246256 270262 295307 325 341 355 369 394 99 416429 459 476 535
134
119
1004
60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540
|a ebrugokmese#2660 RT: 1081 AV. 1 [ Difference MF =399 RMF =568 4 Benzene, 1-ethyl-2,4-dimethyl-
\D-ﬂerence/\ Headto Tail_A, _Side by Side A ion /' 399 568R 0.00P
119 Name: Benzene, 1-ethyl-2,4-dimethyl-
1004 Formula: C1gH14
MW 134 CASH: 874-41-9 NIST#: 229748 |D#: 1673 DB: nistdemo
Other DBs: None
Comment: Japan AIST/NIMC Database- Spectrum MS-NW-3637
10 largest peaks:
/ 119999| 1342361 911101 120 97| 77 58|
117 511 105 47| 39 45| 41 42| 65 36|
Synonyms:
504 1.mXylene, 4-ethyl
AN 2.1-Ethyl2,4-dimethylbenzene
134 3.1.3-Dimethyl-4-ethylbenzene
4.4-Ethyl-m-zylene
5.1,3-Dimethyl-4-ethyl benzene
91
51 I. Estimated non-polar retention index [n-alkane scalel:
Ol k Value: 1113 ju
50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 Confidence interval (Aromatic Hydrocarbons): 55(50%) 238(35%) iu
[nistdemo) Benzene, 1-ethyl-2.4-dimethyl-

58



Name: ebrugokmese#2660 RT: 10,81 AV: 1
Mw: N/A ID#: 6 DB: Text File
Comment: T: + ¢ Full ms [50,00-550,00]
10 largest peaks:
85999| 91668| 79646| 93591| 119573|
107550] 555311 77515] 57483| 105473
Synonyms:

? no synonyms.
219
234
,1248 281307 341 369 399 427 459 535

50 100 150 200 250 300 350 400 450 500
(Text File) ebrugokmese#t2660 RT: 10,81 AV: 1

\_Plot/Text of Search Spectrum ﬁ Plot of Search Spectrum A Plot/Text of Spec Ust 7

85

33145 219
1“[ (N I..l il ,“.1|., b 181173 187 201 ™ 234 546 058 270262 295307 325 341 355 369 384 399 416 429 459476 535

51 62 76 90 109 123
100 138

60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540

|a ebrugokmeseR2660 RT: 10,87 AV. 1 I Difference MF=423 RMF =550 i d 2-Methoxybenzyl alcohol
"\ Difference A_Headto Tall )\ _Side by Side J,_Subtraction 7 423 550R 0.00P

Name: 2-Methoxybenzyl alcohol

Formula: CgH1002

MW: 138 CASH: 612-16-8 NIST#: 236051 ID#: 672 DB: nistdemo
Other DBs: None

Comment: Japan AIST/NIMC Database- Spectrum MS-Nw-6430
10 largest peaks:

0 138999| 105514| 77466| 107374| 91342|
109332| 1372901 106212| 121187| 123187|
105 Synonyms:
501 7 OH 1.0-Methoxzybenzyl alcohol

2.Benzenemethanol, 2-methoxy-
3.2-Methoxybenzenemethanol
4.(2-Methoxyphenyljmethanol #

i M E stimated non-polar retention index [n-alkane scale]:

1004 138

Value: 1225 iu
Confidence interval [Diverse functional groups): 89(50%) 382(95%) iu

50 100 150 200 250 300 350 400 450 500
[nistdemo) 2-Methoxybenzyl alcohol

Name: ebrugokmeseft2660 RT: 10,81 AY: 1
Mw: N/A |D#: 6 DB: Text File
Comment: T: + ¢ Full ms [50,00-550,00]
10 largest peaks:
85993| 91668| 79646| 93591| 119573
107550] 555311 77515| 57483| 105473|

1004

Synonyms:
504 ? no synonyms.
219
1 |234
,1243 ZSJ 307 341 369 399 427 459 535
50 100 150 200 250 300 350 400 450 500
(Text File) ebrugokmesett2660 RT: 10,81 AV: 1
\_Plot/Text of Search Spectrum A__Plot of Search Spectrum A, Plot/Text of Spec List /'
1004 85
214 218
I“l |l||J |I]n‘ ||i nll.m]. 3:311.?5 i 1§9. 187 201 | 2:,"4 246 258 270282 295307 325 341 355 369 384 393 416 428 453 476 535
[
162
1004 147
60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540
la ebrugokmesefZbbl RT: 10,87 AV: 1 | Difference MF=450 AMF=562 [hd Benzene, 1,3-bis{1-methylethyl)-
Difference ad to Tail Side by Side Subtraction 450 562R 0.00P

147 Name: Benzene, 1,3-bis(1-methylethyl)-
1004 Fomula: C12H1g
MW 162 CASH: 99-62-7 NISTH: 232633 ID#: 424 DB: nistdemo
Other DBs: None
Comment: Japan AIST/NIMC Database- Spectrum MS-Nw-5092
10 largest peaks:

147993| 119417| 162363| 43333| 105301|

91256 148143 41130| 77 71| 133 64|

Synonyms:
501 113 1.Benzene, m-diisopropyl-
162 2.m-Diisopropylbenzene
105 e 3.1,3-Diisopropylbenzene

4. meta-Diisopropylbenzene
5.3-sopropylcumene

133 E stimated non-polar retention index [n-alkane scale]:
oletd L Value: 1176 iu
50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 Confidence interval (4romatic Hydrocarbons): 55(50%) 238(35%) iu

[nistdemo) Benzene, 1,3-bis(1-methylethyl)-

59
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Name: ebrugokmese#2660 RT: 10,81 AV: 1
1004 Mw/: N/& ID#: 6 DB: Text File
Comment; T: + ¢ Full ms [50,00-550,00]
10 largest peaks:
85999| 91668| 796461 93531 119573|
1075501 555311 77515] 57489| 105473
Synonyms:
504 ? no synonyms.
219
1 (234
,1243 281307 341 369 3939 427 459 535
50 100 150 200 250 300 350 400 450 500
(Text File) ebrugokmese#i2660 RT: 10,81 AV: 1
Plot/Text of Search Spectrum arch Spectrum ext of Lst /
1004
314 219
|||| lmlhul L, |l|.u||| ook 169 187 201 | 234 54 055 570282 295307 325 341 355 369 384 399 416 429 453 476 535
1%1 I 27
180
1004 137
60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540
[ ebrugokmeseH2660 RT: 10,81 AV. 1 I Difference MF=453 RMF=535 N4 3-Hydroxycarbofuran
Difference A_Headto Tal )\ _Side by Side A\ _Subtraction 7 469 535R 0.00F
137 Name: 3-Hydroxycarbofuran
1004 Formula: C12H15N04
Mw: 237 CASH: 16655-82-6 NIST#: 60422 |D#: 1961 DB: nistdemo
g Other DBs: None
NH Comment: J. SHAW, BORRISTON RESEARCH, ROCKVILLE, MD, USA
10 largest peaks:
137993 1805361 147 313| 151274| 162227 |
a0 152201 58188| 43187| 39135| 1381301
1 Synonyms:
501 1.3,7-Benzofurandiol, 2,3-dihydro-2,2-dimethyl-, 7-(methylcarbamate)
2.Carbamic acid, methyl-, 2,3-dihydro-3-hydroxy-2,2-dimethyl-7-benzofuranyl ester
| 3.Carbamic acid, methyl-, 2,3-dihydro-2,2-dimethyl-3-hydroxy-7-benzofuranyl ester
N 4.Carbofuran 3-oh
58 5.3-Hydroxy-2,2-dimethyl-2,3-dihydro-1-benzofuran-7-yl methylcarbamate #
91
Estimated non- Qolav retention index [n-alkane scale]:
gl ‘“Mnll [_2072?7 Value: 1937
50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 Confidence m(elval [Diverse functional groups): 89(50%) 382(35%) iu
[nistdemo) 3-Hydroxycarbofuran
Name: eblugokmeseﬁZS?El RT: 10,81 &v:1
Mw: N/A IDH: 6 DB: Text File
Comment: T: + ¢ Full ms [50,00-550,00]
10 largest peaks:
85999| 91668| 79646| 93591| 119573|
107550] 555311 775151 57483| 105473
Synonyms:
? no synonyms.
219
234
,1243 281307 341 369 399 427 459 535
50 100 150 200 250 300 350 400 450 500
(Text File) ebrugokmese#t2660 RT: 10,81 AV: 1
\_Plot/Text of Search Spectrum ﬂ Plot of Search Spectrum )\ Plot/Text of Spec st 7
1004 i
219
|].|| anI"J |.|:. I.‘n 1... » l1451.57 173187 201 | 23454550 274 290 305 325 341 355 369 334 393 416 429 459 478 535
[ | R |
159 oA % 2 23 2
1004 134
60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540
[a ebrugokmeseH2660 R1: 10,81 AV 1 I Difference MF=431 RMF=599 v Phenol, 4, 41,3, 3-timethyl-1-propene-1,3-diyljbis-
\ Difference A Headto Tail A _Side by Side A jion /' 491 599R 0.01P
134 Name: Fhenol, 4,4'(1,3 3-timethyl-1-propene-1,3-diyl)bis-
1004 Formula: C1gH2002
Mw: 268 CASH: 57244-54-9 NIST#: 141553 [D#: 1254 DB: nistdemo
OH Other DBs: None
Comment: P.A. Leclercq, Lab. Instrum. &Anal., Eindhoven Univ. Technol., Netherlands
10 largest peaks:
134999| 135805| 119595| 91453| 107 437 |
19 159372| 268327| 253313| 121258| 225225|
Synonyms:
504 k1l 1.4-Methyl-2,4-bis(para-hydroxyphenyljpent-2-ene
159 2.2-Methyl-3-pentene, 2,4-bis(4-hydroxyphenyl)-
268 NG
225 E stimated non-polar retention index [n-alkane scalel
77 2 Value: 2305 u
o ”l = = Confidence interval (Phenols): 70(50%) 301(35%) iu
INTIP I 4
50 100 150 200 250 300 350 400 450 500
[nistdemo) Phenol, 4,4"(1,3,3-trimethyl-1-propene-1,3-diyllbis-



85

1004

(]

504
2139

1 [234
1 | Jo18 281307 341 369 399 427 459

535

50 100 200 250 300 350 400 450 500

150
(Text File) ebrugokmese#2660 RT: 10,81 AV: 1

Name: ebrugokmeseH2660 RT: 10,81 AV: 1

Mw: N/ ID#: 6 DB: Text File

Comment: T: + ¢ Full ms [50,00-550,00]

10 largest peaks:

859933| 91668|

1075501 55531|

Synonyms:

nO Synonyms.

79646
77515]

93591 119573|
57 483| 105473

Plot/Text of Search Spectrum arch rum ext of ust f

85

79| 93 107113

55

il 1 Ll I |.|. Al n]]l. 1?{311??
147

1004
1

Jes vz o 2P
185 213 228

57 124
1004

234 245 258 274 290 305

325 341 355 369 384 393 416 429 459 476 535

253 273 288 302

344

60 80 100 120 140 180

180 200 220 240 260 280 300 320 340 360

380 400 420 440 460 480 500 520 540

ebrugokmesefZ660 RT: 10,81 AV: 1 I

Difference MF=550 RMF=724 [

Testosterone propionate

|a
\_Difference to Y raction J

550 724R 0.10P

o] %7

124

504

s

50 100 150 200
[nistdemo) T estosterone propionate

450 500

Name: Testosterone propionate ~

Fommula; CooH3203 7

Mw: 344 CASH: 57-85-2 NIST#: 75979 |D#: 2343 DB: nistdemo

Other DBs: None

Comment: RADIAN CORP

10 largest peaks: —
57999| 124533| 147366| 29335 91228]|
552271 79207]1 1051761 41151 93144|

Synonyms:

1.4ndrost-4-en-3-one, 17-(1-oxopropoxy)-, (17B)-

2.Neo-hombreol

3.Agovirin

4.Androlon

5.Andiotest p

B.Androteston

7.Anertan

8.Aquaviron

9.Bio-testiculina

10.Enarmon

11 Cunmrmnmn ail

|

1004

)

218

201|234
‘1248 281307 341 369 399 427 459

535

50 100 150 200 250 300 350 400 450 500

(Text File) ebrugokmese#2660 RT: 10,81 AV: 1

Name: ebrugokmese#t2660 RT: 10,81 AV: 1

Mw: N/4 ID#: 6 DB: Text File

Comment: T: + ¢ Full ms [50,00-550,00]

10 largest peaks:

85933| 91668|

107550 55531|

Synonyms:

no synonyms.

79646 |
77515|

93591 119573|
57483| 105473

\_Plot/Text of Search Spectrum ﬁ Plot of Search Spectrum )\ Plot/Text of Spec Ust 7

85

57 79|91 107 118
|]|| sl b ” 1} ull

1004

218

133145 192 205 °|

abli Lol

169
o v

234 248 264 279 292 305

325 341 355 369 384 393 416 429 453 476 535

1004

124

47 165 185 o3 228 | 295 270 T
28
288

60 80 100 120 140 160

180 200 200 240 260 2807 300 320 340

360 380 400 420 440 460 480 500 520 540

[« ebrugokmesef 2660 RT: 10,87 AV 1 I

Difference MF=575 RMF=580 4

Testosterone

Difference to Tail de by raction f

575 580R 0.26P

1004 124

OH

246

147
i 203 o
55 o

165 J228
h 273
A4l ul

50 100
[nistdemo] Testosterone

150 200 250 300 350 400 450 500

Name: Testosterone A
Fomula: C1gH2802
Mww: 288 CASH: 58-22-0 NIST#: 62026 ID#: 1017 DB: nistdemo
Other DBs: None
Comment: D.HENNEBERG, MAX-PLANCK INSTITUTE, MULHEIM, WEST GERMANY
10 largest peaks:

124999| 288792| 246497| 147353| 91295]

79269| 41263| 203241| 55231] 105228|

Synonyms:
1.Androst-4-en-3-one, 17-hydroxy-, (17B)-
2.8(Supd)-Androsten-17B-0l-3-one
3.Androlin
4. Andronaq
5.Andrusol
6.Cristerona T
7.Geno-cristaux Gremy
8.Homosteron
9.Homosterone

] ?.slllelleslgle 3
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o5 Name: eblugokmesettZB-SO RT: 10,81 AV:1
1004 Mw: N/A ID#: 6 DB: Text File
Comment: T: + ¢ Full ms [50,00-550,00]
10 largest peaks:
85993| 91668| 79646|] 93591| 119573
1075501 55531 77515| 57483| 105473|
Synonyms:
504 ? no synonyms.
219
201 | 234
e 1243 281307 341 369 399 427 459 535
50 100 150 200 250 300 350 400 450 500
(Text File) ebrugokmese#2660 RT: 10,81 AV: 1
Plot/Text of Search Spectrum of Search Spectrum A Plot/Text of Spec List /
1004 85
57 79|91 71 219
o]l il Ml ol 038,152 169 187 201 | 234 243 264 279292305 325 346 369 334 399 416423 453 476 535
y y T T T T
134 172 185 200 213 2;8 245 270 28g 301313 328340 359 371383 4
13 147
104 124
60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540
[« ebrugokmese#2E60 RT: 10,81 AV. 1 T Difference MF=596 RMF =621 4 Testosterone enanthate
Difference ad to Tail by raction f 596 B21R 0.58P
124 Name: Testosterone enanthate A
1004 Fomula: CogH4003 b
M/ 400 CASH: 315-37-7 NIST#: 312424 |D#: 2233 DB: nistdemo
147 Other DBs: None
Comment: Dr. P.K. Shah, NYC Police Laboratory, NY
10 largest peaks:
124993| 147835| 43666| 113566| 1462394|
0 =0 552701 91244| 1052171 41208 228201| =
Synonyms:
501 1.Androst-4-en-3-one, 17-[(1-oxoheptyljoxy]-, (176)-
2.component of Deladumone
3.component of Ditate
55 91 4.component of Mal-0-Fem L&
228 0 5. Androst-4-en-3-one, 17B-hydroxy-, heptanoate
185 288 388 400 B.Androtardyl
213 s 7 Atlatest
o 8.Delatest
50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 ?i%"a’esgﬂl ki
[nistdemo) T estosterone enanthate “-c.efﬁ'”fs 10 Me v
a5 Name; eblugokmesea2650 RT: 1081 &V:1
100 MWw: N/& |D#: 6 DB: Text File
Comment: T: + ¢ Full ms [50,00-550,00]
10 largest peaks:
85993| 91668| 79646| 93591| 119573
107550 555311 77515| 57489| 105473|
Synonyms:
54 ? no synonyms.
219
[248 281307 341 369 399 427 459 535
50 100 150 200 250 300 350 400 450 500
(Text File) ebrugokmese#t2660 RT: 10,81 AV: 1
\_PlotiText of Search Spectrum A Plot of Search Spectrum A Plot/Text of Spec List 7
1004 85
73 219
0 0l ss 109122 138 189 192205 °)” 234 24 254 273292 305 325 341 355 369 384 399 416 429 453 476 535
e b N L. | ) L L L i T
CEL 1 ek B 237 z‘!'u
1001 a5 %5
2688
60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540
[a ebrugokmeseBZ660 AT, 7087 AV. 1 | Difference MF=622 RMF=623 [+ Prasterone
N\ Ditference A_Head to Tal_}_Gide by Side J_Subtraction ] 522 629R 154P
288 Name: Prasterone s
1004 g1 Foumnula: C1gH2g02 3
105 MVY: 288 CASH: 53-43.0 NIST#: 332998 |D#: 1706 DB: nistdemo
Other DBs: None
79 255 0 Comment: NIST Mass Spectrometry Data Center
10 Iaigest peaks:
55 288993| 91965| 105867 | 79772| 255766
203 107654| 41643| 93644| 55633 203582|
119145 270 Synonwms: L
501 177 1.Dehydroepiandiosterone
2.Andiost-5-en-17-one, 3-hydioxy-, (36)-
3.Androst-5-en-17-one, 3p-hydroxy-
237 HO v 4 rans-Dehydioandrosterone
5.Androstenolone
6.Dehydroisoandrosterone
7.Diandron
g B.Di._andlone
80 100 150 200 250 300 350 400 450 500 8Psicosterone
. 10.17-Chetovis
[nistdemo) Prasterone 19 17 eorfrsion ™



85

1004

9

504
213

201 [234
1249 281307 341 369 399 427 459

535

MName: ebrugokmese#t2660 RT: 10,81 AV: 1
MW N/& |D#: 6 DB: Text File

Comment: T: + ¢ Full ms [50,00-550,00]

10 largest peaks:

85933| 91668| 79646] 93591] 119573|
1075501 55531 77515] 574831 1054731
Synonyms:

No spnonyms.

50

100
(Text File) ebrugokmese#2660 RT: 10,81 AV: 1

150 200 250 300 350 400 450 500

Plot/Text of Search Spectrum Plot of Search Spectrum

Plot/Text of Spec List

85

57 79\31 107
R A

1004

219
138,163 178 192 207 |" 234 g

281 295307 325 341 355 369 384 393 416 429 453 476

535

69
1004

268

15 145157 171183 187 212225 23 555 278

313 473

60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260

280

300 3200 30 360 380 400 420 440 460 480

500 520 540

ebrugokmesefZob0 RT: T0.87 AV: T I Difference

MF=b33 RMF=635 hd Retinal, acetate

IIA
Difference A Headto Tal ), Side by Side ), Subtraction 7

B33 635R 2.24P

1004 268

é(%/&/\\\/&/\ofkn

504

197
121 2 l 328
o o g e

Name: Retinol, acetate
Fomula: Co2H3207
MW 328 CASH: 127-47-9 NIST#: 233347 ID#: 2290 DB: nistdemo
Other DBs: None
Comment: Japan AIST/NIMC Database- Spectium MS-Nw-4783
10 Iargest peaks:
268993| 145538| 119503 | 105463
91374] 41363 55338 121 3351
Synonyms:
1.Retinol, acetate, all-trans-
2 Alltrans-retinol acetate
3.Altrans-retingl acetate
4 Alltrans-vitamin & acetate
5 trans-Retingl acetate
B.Myvak
7 Myvax
8 Retinyl acetate

43453
933331

50 100 150 200 250 300 350 400 450 500

[nistdemo) Retinol, acetate

9Vitamin A acetate
10 Vitamin A1 acetate

19 beounn W Eibrmin A smmbaba

~

<€

85

1004

)

213

201|234
J248 281307 341 363 399 427 459

ol 535

Name: ebrugokmesett2660 RT: 10,81 AV: 1

MWw: N/A ID#: 6 DB: Text File

Comment: T: + ¢ Full ms [50,00-550,00]

10 largest peaks:

85993| 91668

107550| 555311

Synonyms:

nO Synonyms.

79646
77515]

93591| 119573
57483 105473

50

100
(Text File) ebrugokmesett2660 RT: 10,81 AV: 1

150 200 250 300 350 400 450 500

[\ _Plot/Text of Search Spectrum A __ Plot of Search Spectrum A, Plot/Text of Spec List /'

85

1001
53 g5 711 IS‘ 107119
Lowoa sl “

219
07 1 138152 189 187 2m )

2?" 250 264 279292 305 325 341 356 373

339 416 429 453 476

535

o 7 83g5 10 175159

1004

185 199 213 229 247 260 275

326 T
EEIN

60 80 100 120 140 160 180

200 220 240 260 280 300

320 340 360 380 400 420 440 460 480

500 520 540

|a ebrugokmesefZ6b0 RT: 7081 AV 1 | Difference

MF=57/4 RMF=630 N4

Cholest-5-en-3-ol [3f}-, tetradecanoate

Difference Head to Tail by raction J

674 690R 12.2P

1004

g

57

0
/\/\/\/\/\/\)’\
81 (1)
147
7 95
369
121 159
213 247

L T

353
26 |

Name: Cholest-5-en-3-ol (3B}, tetradecanoate
Formula: C41H7202
MW: 536 CASH: 1989-52-2 NIST#: 76417 ID#: 1365 DB: nistdemo
Other DBs: None
Comment: RADIAN CORP
10 largest peaks:
43993| 57701| 81508| 55492
147409| 95404| 145338| 105382|
Synonyms:
1.Cholesterol, myristate
2.Cholesteryl myristate
3.Cholesteryl tetradecanoate
4 Cholestryl myristate
5.5-Cholesten-3p-ol myristate
6.Cholest-5-en-3-yl myristate #

41 442|
71363

E stimated non-pola retention index [n-alkane scale]:

50 100 150 200 250 300 350 400 450 500

(nistdemo) Cholest-5-en-3-ol (3B}, tetradecanoate

Value: 3929 iu
Confidence interval (Low reliability): 174(50%) 752(35%) iu

~

€

63



Name: ebrugokmesett2660 RT: 10,5 AV
1004 85 Mw: N/4 ID#: 6 DE: Text File
Comment: T: + ¢ Full ms [50,00-550,00]
10 largest peaks:
85993| 91668| 79646| 93591 119573|
107550 55531 77515] 57483| 105473|
55 118 Synonyms:
504 ? no synonyms.
67, 133 213
173 201 | 234
! Jo48 281307 341 369 399 427 459 535
50 100 150 200 250 300 350 400 450 500
(Text File) ebrugokmese#2660 RT: 10,81 AV: 1
Plot/Text of Search Spectrum Plot of Search um Plot/Text of Spec List
104 85
i |93 107118 450
ot ikl ol ol 133145 189 187 20 _L 2 8 64 281 305 325 341355 369 394 399 416429 459 476 535
109 '|' 137 “|;3175 020 35 3 7% 3G 2B 57 a3 350
104 124
60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540
[& ebrugokmese#Zbb0 RT: 10,87 AV: 1 | Difference MF =676 RMF =681 4 Pregn-4-ene-3,20-dione, T1-hydroxy-, (11a])-
Difference ad to by raction 676 681R 13.2F
Name: Pregn-4-ene-3,20-dione, 11-hydroxy-, (11a)- ~
1004 Formula: Co1H3p03 3
Mw: 330 CASH: 80-75-1 NIST#: 333778 |D#: 1039 DB: nistdemo
Other DBs: None
0 Comment: NIST Mass Spectrometry Data Center
10 largest peaks:
HO. 43993 124682| 91453| 163450| 123422|
79345| 55303| 105288| 121254| 109252|
Synonyms:
504 163 1.Pregn-4-ene-3,20-dione, Ta-hydrony-
2.U 0384
3.1 a-Hydrozyprogesterone
o TN 4.4-Pregnen-11c-0l-3,20-dione
5.Progesterone, 11a-hydroxy
330 6.11-Hydroxypregn-4-ene-3,20-dione #
.nl 227 269 l 7.(11a)-11-Hydroxypregn-4-ene-3,20-dione #
.h .LLALL._.LLIIL b
50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 Estimated non-polar retention index [n-alkane scalel
(nistdemo) Pregn-4-ene-3,20-dione, 11-hydroxy-, (11a)- !all'Lej 2435:‘:,,,,,,,,. e el 4T AEASA TENOE o ™
Mame: ebugokmese2EE0 RT: 1081 AV 1
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