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Doku mihendisligi, ¢ok disiplinli bilim dalinin ilgi alanina giren, fonksiyonunu yitirmis doku ve organlarin

cesitli yaklasimlarla yeniden olusumunu saglamak amaciyla, t¢ boyutlu (3B) doku iskelelerinin tasarimi,
saglik alanindaki arastirmalarda 6nemli bir yer tutmaktadir. Cinki 3B doku iskeleleri, kok hiicre ve
oncdlleri gibi hiicreler igin yapisal destek saglamak ve bu hicrelerin tutunma ve ¢ogalmasi igin yapay
hiicrearasi matriks gérevi gérmek gibi hayati bir fonksiyonu yerine getirmektedir. ideal bir doku

Anahtar kelimeler iskelesinin, ylksek derecede diizenli ve dar go6zenek boyut dagilimina sahip olan gozenekli,

Haloysit; Aljinat; Doku
iskelesi; T-sekilli
mikroakiskan sistem.

biyouyumluluk ve biyobozunma gibi 6zellikleri mekanik dayanimi da arzu edilen bir seviyede olmasi
beklenilmektedir. Bu galismada, T-sekilli mikroakiskan yontem kullanilarak mikron boyutunda elde
edilen baloncuklardan haloysit nanotlip katkili gézenekli yapiya sahip aljinat doku iskelelerinin Gretimi
gerceklestirilmistir. Calismada kullanilan ¢ozeltilerin fiziksel 6zellikleri (yogunluk, ylzey gerilimi ve
viskozite) incelenmistir. Ayrica, elde edilen baloncuk yapilar ve doku iskelelerinin sirasiyla, optik
mikroskop ve ileri seviye goruntileme sistemleri, FT-IR, XRD ve DSC yontemleri ile karakterizasyonu
gerceklestirilmistir. Bu calisma sonucunda, haloysit katkili gézenekli yapiya sahip, aljinat doku iskelesinin
basariyla uretildigi gozlemlenmistir. Ayrica elde edilen mikroskop incelemeleri ve kimyasal yapi
analizleri sonucunda Uretim yonteminin doku iskeleleri tizerinde olumsuz bir etkisinin olmadig da
gozlemlenmistir.

Preparation of Halloysite Reinforced Alginate Scaffolds Using by a T-
shaped Microfluidic Junction Device
Abstract

Design of the three-dimensional (3D) tissue scaffolds to provide regeneration or repairing of lost tissues

or organs for a multidisciplinary science, tissue engineering is interest of health industry and materials
engineering. Because, 3D tissue scaffolds, one of the major components of tissue engineering, provide
structural support for cells such as stem cells and precursors that regenerate these damaged tissues
and serves as an artificial intercellular matrix for cell attachment and proliferation. Properties such as

Keywords biocompatibility, biodegradability, mechanical strength and well-ordered porous structure are required
Halloysite; Alginate; to design an ideal tissue scaffolds to utilize them in health applications such as bone or cartilage
Scaffolds; T-shaped engineering. In the present work, preparation of halloysite nanotube ceramic reinforced porous

microfluidic Junction alginate composite scaffolds from microbubbles is achieved using by a T-shaped microfluidic junction
Device. device method. Physical properties (for example; density, surface tension and viscosity) of the
precursors used in this work is examined. Also, resultant microbubbles and composite scaffolds are
characterized by optical and advanced microscopy imaging techniques, FT-IR, XRD and TGA to
determine structural and chemical features. Thus, halloysite nanotubes reinforced well-ordered porous
alginate composite scaffold structures are successfully produced from bubble bursting using a T-shaped
microfluidic junction device. Moreover, structural and chemical analysis results showed that there is no
hazardous effect of the microfluidic technique used on the resultant scaffold’s features.
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1. Giris

Doku mihendisligi, dokuda meydana gelen
hasarlari onarmak maksadiyla canlidan alinan hiicre
veya doku nakli teknolojilerinin kullanimi sayesinde
potansiyel olarak dnemi artan bir alandir (Ahlfeld
vd., 2017, Fathi-Achachelouei vd., 2019).
Gozenekli yapiya sahip biyobozunur doku iskeleleri
ise in vitro ve in vivo olarak hiicre ve dokularin
bliyiimesi icin uygun bir ortam saglama kabiliyetine
sahiptir (Fathi-Achachelouei vd., 2019, Ahlfeld vd.,
2017).  Literatirde  polimer ve inorganik
malzemelerin yani sira, metallerin de iginde
bulundugu bir¢ok farkli malzeme, gozenekli
biyobozunur  doku iskelesi dretimi  igin
kullanilmaktadir (Ahlfeld vd., 2017, Huang vd.,
2017, Massaro vd., 2017). Son yillarda kompozit
yapili doku iskeleleri, farkh o6zelliklere sahip
malzemelerin bir araya getirilmesi ile doku
blylmesi i¢in, karsilanmasi zor beklentilere cevap
verecek sekilde tasarlanmaktadir (Massaro vd.,
2017, Gloria vd., 2010). ideal bir doku iskelesinin,
yeterli miktarda gobzeneklilik, protein veya
sinyallerin  hareketliligi icin godzenekler arasi
baglanti, biyouyumluluk, mikemmel biyobozunma
kabiliyeti olan ve yliksek mukavemete sahip bir
yapida olmasi beklenmektedir (Gloria vd., 2010,
Lawrie vd., 2007). Doku  mihendisligi
uygulamalarinda kullanilan malzeme c¢esitlerinin
arasinda, sentetik biyobozunur polimer
malzemeler, polimerizasyon islemleri ile kontrol
edilebilir bir sekilde farkl 6zelliklerin elde
edilebilirligi kabiliyetinden dolayr 6nemli bir yer
tutmaktadir (Ahlfeld vd., 2017, Massaro vd., 2017,
Murphy vd., 2010). Sentetik biyobozunur polimer
malzemelerin  sahip oldugu ana problem,
biyoaktivite  6zelliginin az olmasidir. Dogal
kaynaklardan elde edilen biyomakromolekil yapilar
(6rnegin; proteinler, nikleik  asitler  ve
polisakkaritler) sentetik biyobozunur polimer
malzemelere alternatif olarak kullanilan diger doku

iskelesi insa malzemeleridir (Wu vd., 2019,
Palantoken vd., 2016). Bu malzemelerin
biyomedikal uygulamalarda  c¢esitli  6nemli

avantajlari bulunmaktadir. Bunlar sirasiyla, hassas
biyobozunurluk, biyouyumluluk, kan akisini 6nleyici
kabiliyet, hemostatik 6zellikler, dikkat ¢ekici tamir

Aljinat, B-D-manuronik asit ve a-L-guluronik asidin
bir araya gelmesinden meydana gelen dogal
polisakkarit  bir  kopolimer malzemedir ve
biyomedikal teknolojisi uygulamalarinda genis bir
kullanim alanina sahiptir (Chueh vd., 2010, Sun vd.,
2018). Dahasi, sodyum aljinat (SA) divalent metal
iyonlarinin oldugu bir ortamda, hizlica karmasik bag
yapisina sahip jel olusturma kabiliyetine de sahiptir
(Tripathy vd., 1999, Huang vd., 2017a). lel
yapisindaki sodyum aljinat malzemeler, gen ve ilag
nakil sistemleri, doku miihendisligi, yara iyilestirme
tedavileri ve hicre enkapsiilasyonu alanlarinda
genis bir kullanim alanina sahiptir (Palantéken vd.,
2016, Massaro vd., 2017, Fathi-Achachelouei vd.,
2019). Ozellikle doku miihendisligi uygulamalarinda
aljinat hidrojeller, hasar goren dokulara nifuz
ederek sivi halde hiicreler ile bir araya gelmek ve
hicre blylimesine imkan saglayan iskelet yapiya
benzer ¢ boyutlu ag yapilari seklinde Uretilebilmek
gibi essiz avantajlari blinyesinde barindirmaktadir
(Wu vd., 2019, Gloria vd., 2010). Ancak SA hidrojel
doku iskelesi yapilarinin hiicre kdltliri ortaminda
hizli bir sekilde bozunma ve zayif mekanik 6zellikler
gibi uygulama sirasinda kisithlik meydana getiren
onemli dezavantajlari da mevcuttur (Tripathy vd.,
1999, Gloria vd., 2010, Yuan vd., 2008). Bu 6nemli
problemlerin Ustesinden gelebilmek i¢in SA, cesitli
malzemeler ile bir araya getirilerek kompozit doku
iskelesi yapilari elde edilmistir (Tripathy vd., 1999,
Gloria vd., 2010). Nano boyutlu silika, o/p-
trikalsiyum fosfat, grafen oksit (GO), Haloysit
nanotiipler (HNT) ve kitin cubuksu pargalar aljinat
matris icerisine yerlestirilerek, adsorpsiyon,
mekanik  dayanim ve fiziksel  Ozelliklerin
gelistirilmesi amaclanmistir (Yuan vd., 2008,
Brindley vd., 1946). Ornegin, GO katkisi, aljinat
kompozit yapisinda sil stabilite ve mekanik
ozelliklerini 6nemli olgide gelistirmistir (Ahlfeld
vd., 2017, Yuan vd., 2008). Yine Kitin cubuksu
parcalari, aljinat kompozit yapilara, osteoblast
hicrelerinin  tutunma ve blyumesi kabiliyetini
gelistirmistir (Lawrie vd., 2007, Palantoken vd.,
2016). Liu vd (2015) tarafindan gelistirilen ve
emilsiyon yontemi kullanilarak gerceklestirilen bir
calismada, HNT katkili aljinat kompozit yapisinin,

} e e mekanik dayanim ve toksisite  Ozelliklerini
edebilme ozelligi, su alma kabiliyeti, gelistirdigini gostermistir (Huang vd., 2017a, Liu
antibakteriyellik  kabiliyeti ve dlsik Uretim vd., 2015).
maliyetidir (Chueh vd., 2010, Gloria vd., 2010,

Gasperini vd., 2014).
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Haloysit (HNT), ici bos kivrimli kanalli yapisinin yani
sira, yliksek en-boy oranina sahip dogal bir mineral
nanotip kil malzemesidir (Massaro vd., 2017).
HNT’ler, polimer malzemelere kuvvetlendirici
malzeme olarak katilarak, iyi dagilim meydana
getirme, ylzeylerinin farkh aktif fonksiyonel gruplar
ile uyumlulugu, dustik toksisite kabiliyeti,
biyouyumluluk ve ucuz maliyetle elde edilme gibi
onemli faydalar saglamaktadirlar (Huang vd.,,
2017a, Rong vd., 2016). Son yillarda HNT’ler 6zgilin
biyomalzemeler olarak dikkat ¢ekmektedirler
(Brindley vd., 1946, Massaro vd., 2017, Yuan vd.,
2008). Ornegin, HNT'ler ilag tasiyici bir arag olarak
essiz bir nanoyaplya sahiptir. Zerdegal, DNA,
proteinler ve antibakteriyel ajanlar gibi kanser
tedavisinde kullanilan malzemeler, Haloysit yapisi
icerisinde rahatlikla yer alabilmekle birlikte kontrol
edilebilir yavas bir salim davranisina sahiptir
(Huang vd., 2017b). Bir baska calismada, HNT’ler
ile SA polimerinin, bir kompozit malzeme olarak ara
ylzey uyumunun hidrojen bag vyapilarinin
varligindan dolayi iyi oldugu belirtilmistir ve bu
ozelliginden dolayl iki malzemenin de bir arada
kullanimi ve gozenekli doku iskelesi Uretimi
rahatlikla gerceklestirilebilmektedir (Tripathy vd.,
1999, Massaro vd., 2017).

Literatirde HNT katkili SA kompozit doku iskelesi
Uretimi, cesitli yontemler (6rnegin; dondurarak
kurutma, elektro-egirme teknigi, 3B vyazacllar,
emilsiyon ve mikroakiskan yontemler) kullanilarak
yaygin bir sekilde gerceklestirilmektedir (Liu vd.,
2019, Sun vd., 2018, Chueh vd., 2010, Gasperini
vd., 2014, Liu vd.,, 2015). Ancak mikroakiskan
yontem haricinde HNT katkili SA doku iskeleleri
Uretimi icin kullanilan diger yontemlerde arzu
edilen gozeneklilik boyutu, kontrol edilebilir
homojen boyut dagilimi ve arzu edilir seviyede HNT
ile SA birlesimi kompozit doku iskelesi Uretimi
yontemlere 6zgl cesitli zorluklardan dolayi kisith
kalmaktadir (Liu vd., 2015, Gasperini vd., 2014).
Ornegin, emiilsiyon yodntemi kullanilarak elde
edilen HNT katkili SA kompozit doku iskelelerinde
ilave kimyasal kullanimi, elde edilen numunelerde
toksisite  probleminin  olusmasina  sebebiyet
vermektedir (Liu vd., 2019). Yine 3B yazicilar
kullanilarak elde edilen HNT katkili SA kompozit
doku iskeleleri ile duzenli iskelet Uretilebilirken,
Uretim hizinin  yavas olmasi ve istenilen
hassasiyette ylizeylerin elde edilememesi problemi,
bu yontemin dezavantaji olarak goérilmektedir
(Gasperini vd., 2014). Ote yandan, mikroakiskan
yontemler kullanarak HNT katkili SA kompozit doku
iskelesi Gretimi literatilirde yer alan calismalarda es

akis yoniline sahip iki sivinin mikrokanallarda bir
araya getirilmesi ile gergeklestirilmis olup, bu
¢alismada iki tane birbiri ile kimyasal reaksiyona
girmeyen sivi kullanilmistir (Chueh vd., 2010, Sun
vd., 2018). Ancak bu yontemin kullaniimasi
sirasinda kanallarda meydana gelen tikanikhk
problemi, yontemin 6nemli bir dezavantaji olarak
tespit edilmistir.

Bu ¢alismada, HNT katkisi kullanilarak aljinat-PEG-
40S  kompozit doku iskelelerinin  T-sekilli
mikroakiskan cihaz vasitasiyla elde edilen mikron
boyutlu baloncuklarin jellestirilmesi ve ardindan
kurutulmasi  yontemi ile elde edilmesi
gerceklestirilmistir.  Doku iskelesi  Uretiminde
kullanilan ham maddelerin ve elde edilen katkili ve
katkisiz doku iskelelerinin fiziksel, kimyasal, termal,
yapisal ve morfolojik ozellikleri karakterize
edilmistir.

2. Materyal ve Metot

Bu deneysel calismada Haloysit nanotip (HNT)
seramik kil katkili Aljinat doku iskelesi tretimi igin,
ileri teknolojik T-sekilli mikroakiskan sistem teknigi
kullanildi. Doku iskelesi (Uretiminde baslangig
kimyasallari sodyum aljinat (SA) [Sigma-Aldrich],
polietilen glikol 40 stereat (PEG-40S) [Sigma-
Aldrich, Almanya] ve kalsiyum kloriir (CaCly)
[Sigma-Aldrich] ticari olarak analitik kalitede temin
edildi. Seramik kil katki olarak secilmis Haloysit,
Sigma-Aldrich sirketinden tedarik edildi. Haloysit
kil, nanotiip geometrisine sahip olup,
biyouyumlulugu yiksek ve limenli yapiya sahip bir
Grindir.

Sekil 1’deki akis semasina gore sirasiyla, sodyum
aljinat ¢ozeltisi (1. Asama) ve Haloysit iceren sulu
sispansiyon c¢Ozeltisi (2. asama) hazirland.
Agirlikga %1’lik Sodyum aljinat polimeri ve yiizey
aktif madde olarak segilen agirlikga %0.25’lik PEG-
40S uygun miktarda hassas terazi (ATX224,
Shimadzu, Japonya) de tartildi ve Uzeri belirlenen
hacme kadar saf su ile tamamlandi. Ardindan
manyetik kanstirici (UC 152, Stuart, Almanya) ile
polimer icerikli ¢ozelti tamamen c¢oOziilene kadar
yaklasik 1 saat sureyle karistirildi. Haloysit ¢ozeltisi
ise, toz halindeki Haloysit (HNT) killerinin
¢O6ziinmesi icin yiksek saflik derecesine sahip saf
sudaki manyetik karistirici ile 30 dakika karistirildi
ve daha sonra da HNTlerin c¢ozelti igerisinde
homojen olarak dagilmasi icin 700 W’lik ultrasonik
homojenizatérde 5 dakika sureyle bekletildi. Daha
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sonra sodyum aljinat-PEG40S c¢oOzeltisine HNT
¢Ozeltisi eklendi (3. asama) ve cozeltiler iyice
karismasi icin manyetik karistiricida bir saat sireyle
karistirild.

HINT katkilikatkisiz SA
PEG40S doku iskelesi

Sekil 1. T-gekilli mikroakiskan yéntemi ile katkisiz ve HNT
katkili sodyum aljinat-PEG40S doku iskelesi Uretimi
deney akim semasi.

Polimerik ¢ozeltilerin yogunluklari 25 ml’lik kalibreli
piknometre [Merck] ile, viskoziteleri Reometre
[Anton Paar] cihaziyla ve ylizey gerilimleri ylzey
gerilimi  6l¢ciim cihazi [Theta Lite, Attension]
vasitasiyla elde edildi.

Bu calismada, HNT katkili sodyum aljinat doku
iskelesi Gretimi icin 6ncelikle mikrobaloncuklarin T-
baglantili bir mikroakiskan cihaz sistemi ile elde
edilmesi gerceklestirilmistir. Sekil 1b’de deney

diizeneginin  sematik olarak gosterimi  yer
almaktadir. CNC teknigi kullanilarak
polimetilmetakrilat (PMMA) polimerinden

tasarlanan T-geometriye sahip cihaz, bir ucu 10
ml’lik plastik siringa (Becton Dickinson) icine
yerlestirilen HNT iceren sodyum aljinat-PEG-40S
¢Ozeltisinin, sistem icine beslenmesi icin yiksek
hassasiyete sahip mekanik siringa pompasina
(Pump 11 Elite, Harvard), diger ucu ise yiksek
safliktaki azot (N:) gazi (asal gaz), bir basing
disirict vasitasiyla gaz girisine izin veren tilipe
baglandi. Cihaz ile siringa pompasi ve gaz
arasindaki iligki, birbirine dik 200 pm g¢apinda
floroetilen propilen (FEP) iki mikrokanali ve
mikrobaloncuk c¢ikisini saglayan yine ayni ¢apa
sahip FEP mikrokanallari marifetiyle saglandi. Bu
deneysel calismada, homojen dagilima sahip
mikrobaloncuklarin elde edilmesi amaciyla, SA-
PEG-40S ¢ozeltisinin sisteme besleme hizi 100 pl
dakika™ ve azot gazi basinci 0.8 bar olarak secildi.

T-sekilli  mikroakiskan cihazin  kanal birlesim
noktasinda sivi ve gaz fazin ara ylizey gerilimleri
sonucu olusan mikro boyutlu baloncuklar, doku

iskelesi Uretimi icin ¢ikis kanalinin ucunda camdan
imal edilmis biriktirme kabina toplandi. Elde edilen
baloncuklarin ¢aplari ve boyut dagilimi optik
mikroskop [LV 150N, Nikon-eclipse] ile tespit edildi.
Mikrograflar kullanilarak mikrobaloncuklarin ¢aplari
Imagel) programi ile hesaplandi.

Katkisiz ve HNT katkil aljinat-PEG40S
cozeltilerinden elde edilen mikrobaloncuklar,
hidrojel olusumu icin agirlikca %1 konsantrasyona
sahip CaCl, ¢apraz baglayici- deiyonize su ¢ozeltisi
ile 24 saat sureyle +4 °C’de bekletildi. Son olarak
doku iskelesi olusumu icin hidrojel yapidaki
numuneler 3 kez saf su ile yikandi ve 24 saat
boyunca liyofilizatorde [TRS 2/2V, Toros] kurutma
islemine tabi tutuldu.

Polimer malzemelerin, HNT nanokillerin ve elde
edilen doku iskelesi yapilarinin morfolojik
incelemesi, numuneler  altin-paladyum ile
kaplandiktan sonra taramali elektron mikroskobu
(The Quanta 200, FEI) kullanilarak gercgeklestirildi.

Bu calismada kullanilan doku iskelesi Uretim
hammaddeleri, SA, PEG-40S, HNT, Uretilen SA-
PEG40S ve HNT katkili SA-PEG40S numunelerin
kimyasal yapi analizleri, Fourier Transform Kizilotesi
spektrometre (FT-IR) [Tensor 37, Bruker optics]
cihazi ile, kristal yapi analizleri, X-1sin1 kirinim
yontemi (XRD) [Discovery D8, Bruker AXS] ve
termal o6zellikleri, diferansiyel taramali kalorimetre
(DSC) [Discovery DSC 250, TA] teknigi kullanilarak
incelendi.

3. Bulgular

Katkisiz ve HNT katkili aljinat-PEG-40S kompozit
doku iskele yapilarinin T-sekilli mikroakiskan cihaz
sistemi ile Uretimi basariyla gerceklestirilmistir. T-
sekilli mikroakiskan cihaz sistemi ile doku iskelesi
Uretiminde kullanilan katkisiz ve HNT katkili aljinat-
PEGA40S cozeltilerinin yogunluk, viskozite ve ylizey
gerilimi fiziksel 6zellikleri 6lciim testi sonuclari ve
standart sapmalari  (SS %) Cizelge 1'de
gosterilmistir. Cizelge 1'de HNT katkisinin, yogunluk
degerini azaltirken, viskozite ve ylizey gerilim
degerlerini artirdigr gorilmektedir. HNT katkisi,
yogunluk degerini vyaklasik %0,12 oraninda
azaltmistir. Bu etki, hem viskozite degerini yaklasik
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%11 hem de ylizey gerilimi degerini %6,75 oraninda
artirmistir.

Cizelge 1. Numunelerin fiziksel Ozelliklerinin &lglim

sonuglari.
Cozelti icerigi Yogunluk | Viskozite gYe:iiner\r,'li
-1

(g mi?) (mPa.s) (mN m™)
Aljinat- 1,015 11,65 49
PEG40S 0,025 0,03 10,32
HNT-aljinat- 1,0125 14,5 56,1
PEG40S +0,012 +0.02 0,25

Literatirde HNT katkili aljinat-PEG40S ile ilgili
galismaya rastlanmamistir. Zhou vd (2017) HNT ile
elde edilmis aljinat kompozit hidrojel yapilarin

fiziksel ve toksisite ozelliklerinin
degerlendirmesinde  HNT  katkisinin,  sadece
viskozite degerinde artisa neden oldugunu

gostermistir (Huang vd., 2017a). Huang vd (2017)
zerdecal salimi icin HNT katilarak elde edilmis
selliloz kompozit hidrojel yapilarini degerlendirdigi
¢alismasinda, HNT katkisinin, ¢ozeltinin viskozite
degerini artirdigini  gostermistir  (Huang vd.,
2017h).

Sekil 2. Katkisiz (a, c) ve HNT katkili (b, d) aljinat-PEG-40S

numunelerin  sirasiyla optik mikroskop ve SEM
gorintileri. (d) SEM gorintlst icerisinde yer alan
gorlintl, HNT nanotiiplerin doku iskelesi (izerindeki

gorinumu.

Sekil 2'deki katkisiz ve HNT katkili aljinat-PEG-40S
numunelerin optik mikroskop ve SEM goriintileri
yer almaktadir. Sekil 2a’da katkisiz aljinat-PEG40S
mikrobaloncuklarinin homojen olarak dagildigi ve

boyutlarinin  yaklagik 130 pm % 25 oldugu
gorlilmektedir. Sekil 2b’de ise HNT katkisinin
mikrobaloncuk boyutu Uzerindeki etkisi

gortlmektedir. Burada elde edilen mikrobaloncuk

boyutu dagilimi, arzu edilen seviyede homojen
olmamakla birlikte yaklasik 180 um * 40 olarak
elde edilmistir. Sekil 2c’de katkisiz aljinat-PEG40S
doku iskelesinin sahip oldugu 100-220 um goézenek
¢apina sahip, birbiri ile  baglantih  yapi
gorilmektedir. Murphy vd (2010), hiicre tutunmasi
ve bliyimesi icin, doku iskelesi gozenek boyutunun
200 um olmasinin yeterli oldugunu belirtmistir
(Murphy vd., 2010). Sekil 2d’de HNT katkisinin
aljinat-PEG-40S  yapisinda, homojen gozenek
dagilimina sahip gozenek ¢api yaklagik 100 pum
olarak elde edilmistir. Bu etki, gozenek boyutunu
azaltirken, gozenek bolgeleri periferisinde ylizey
purizlGligh degerini artirmistir (Sekil 2d icinde yer
alan goériinta).
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Sekil 3. PEG-40S, Haloysit ham
maddeleri ile Haloysit katkili ve katkisiz sodyum aljinat-

Sodyum aljinat,

PEG-40S iceren numunelerin FT-IR analizleri.

Sekil 3’de katkisiz aljinat, PEG-40S, Haloysit ve HNT
katkili ve katkisiz aljinat-PEG-40S numunelerine ait
FT-IR sonuglari HNT ve aljinat-PEG-40S arasindaki
kimyasal etkilesimi incelemek amaciyla
gosterilmektedir. Aljinata ait 3386 cm™de OH-
bagini, 1634 cm™Y'de asimetrik -COO- bagini ve 1419
cm¥de asimetrik -COO- bagini temsil eden pikler
tespit edilmistir. Lawrie vd (2007) tarafindan
gerceklestirilen ve aljinat biyopolimer
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malzemesinin FT-IR analiz sonuclarini da iceren
calismada elde edilen sonucglara benzer piklerin
varlig tespit edilmistir (Lawrie vd., 2007). HNT'ye
ait karakteristik pikler sirasiyla, 3696 ve 3624 cm”
Yde ic ve dis yiizeylerinde yer alan hidroksil bag
gruplarini temsil etmekle birlikte tespit edilmistir.
Elde edilen bu sonuglar, Yuan vd (2008) tarafindan
gerceklestirilen ve HNT killerin FT-IR analizlerini de
iceren galisma ile benzer olarak degerlendirilmistir
(Yuan vd., 2008). HNT katkisiz aljinat-PEG-40S
kompozit yapinin FTIR sonuglari incelendiginde,
aljinat ve PEG-40S’ye ait karakteristik piklerin varligi
gozlemlendi. HNT  katkill  aljinat  PEG40S
numunelerde ise bu piklerin disinda baska bir pik
olusumu gozlemlenmemistir. Bu HNT ve aljinat-
PEG-40S vyapi arasinda yeni bir kimyasal
reaksiyonun olmadigini gostermektedir.
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Sekil 4. Sodyum aljinat, PEG-40S,
maddeleri ile HNT katkisiz ve katkili sodyum aljinat-PEG-

Haloysit ham
40S iceren numunelerin XRD analizleri.

Sekil 4’de katkisiz aljinat, PEG-40S ve Haloysit
numunelerine ait XRD analizleri verilmistir. Aljinat
amorf vyapisindan dolayr  keskin  bir pik
gostermemistir. Elde edilen bu sonug Tripathy vd
(1999) tarafindan gerceklestirilen sodyum aljinat
XRD analiz sonucu ile benzerlik gostermektedir

(Tripathy vd., 1999). HNT katkili aljinat-PEG40S
yapisi, 206=12,3°, 20,1° ve 25° acilarinda pikler
verdigi tespit edilmis olup, elde edilen yapinin
sirastyla (001), (020, 110) ve (020) duzlemlerine
sahip oldugu belirlenmistir. Bu sonuglar Brindley vd
(1946)'nin Haloysit kil yapisini inceledigi ¢alisma ile
benzerlik géstermistir (Brindley vd., 1946). Dahasi
Haloysit nanotiiplerin kaolin ve kuvartz yapisindan
olustugu da dikkate alinmalidir ve HNT ye ait XRD
sonucunda bulunan 20=8,9°, 18,2°, 30,3° ve 35,2°
actlari, HTN’nin karakteristik pikleri olarak tespit
edilmistir. Elde edilen bu sonuglar Rong vd
(2016)'nin gerceklestirdigi ve Haloysit kilinin XRD
analizini inceleyen ¢alismada tespit edilen
sonuglara benzerlik géstermistir (Rong vd., 2016).
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Sekil 5. Haloysit katkili ve katkisiz sodyum aljinat-PEG-
40S iceren numunelerin DSC analizleri.

Sekil 5'te HNT katkisiz ve katkil aljinat-PEG doku
iskelelerinin DSC termografik analiz sonuglari
gosterilmektedir. 104 °C'de, Aljinat-PEG40S
numuneye ait endotermik bir pik tespit edilmistir.
Zohuriaan vd (2004) aljinatin da icinde oldugu gum
yapilarin termal analizini gerceklestirdigi
calismasinda saf aljinatin fonksiyonel gruplarinin
hidrofilik (su sever) yapisinda oldugunu ifade eden
endotermik pik degerini, 106 °C olarak gostermistir
(Zohuriaan ve Shokrolahi  2004). HNT etkisi,
endotermik pik davranisinin katkisiz aljinat-PEG40S
numuneleri ile benzer olarak tespit edildigini ancak
pik degerinin ¢ok az miktarda daha yliksek
sicaklikta (116 °C) elde edildigini gbstermistir. Elde
edilen sonuglar, aljinat-PEG-40S ile HNT killerin ara
ylzeylerinin  etkilesim  icerisinde  oldugunu
gostermistir.
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4. Tartisma ve Sonug

Haloysit nanotup (HNT) katkil dogal biyopolimer
sodyum aljinat-PEG-40S kompozit doku
iskelelerinin Gretilmesinde karsilasilan en buylk
dezavantaj, elde edilen gézenek boyutunun kontrol
edilebilir boyutlarda ve homojen dagilima sahip
olarak gerceklestirilmesidir. Bu nedenle farkh
nanokil ¢ozelti konsantrasyonlari ve lretim
teknikleriyle HNT katkili aljinat-PEG-40S {retimi
Uzerine c¢alismalar birgok bilim adaminin ilgisini
¢ekmektedir.

Bu c¢alismada, bir¢ok galismada nano kil, takviye
malzemesi olarak kullanilan dogal mineral Haloysit
nanotiiplerinin sodyum aljinat-PEG40S
biyopolimeriyle birlikte, T-sekilli mikroakiskan
teknigi kullanilarak oncelikle mikro baloncuk
ardindan da doku iskelesi olarak elde edilebilirligi
arastirilmistir. Agirhikca %1 sodyum aljinat, %0,25
PEG-40S vylizey aktiflestirici madde iceren doku
iskelesi ve %0.10 HNT ile katkilandiriimis ayni
konsantrasyona sahip SA-PEG-40S doku iskeleleri
Uretilip karakterizasyonu gerceklestirildi.

HNT katkili SA-PEG-40S c¢oOzeltisinin viskozite ve
ylizey gerilim degerlerinin, sirasiyla katkisiz
numuneye gore yaklasik %11 ve %6,75 oraninda
artis gosterdigi gorilmustar.

Optik mikroskop ve SEM analizleri sonucunda HNT
katkisinin  T-sekilli mikroakiskan yontemle elde
edilen baloncuk boyutu ve homojenligi ayni
zamanda da (retilen doku iskelesinin gozenek
boyutu ve homojen boyut dagilimi Gzerine etkisi
oldugu gorilmektedir. Ayrica HNT’lerin SA-PEG-40S
matris malzemesi Uzerinde homojen bir sekilde
dagilarak yizey plriGzlGlGgunt artirdigl da tespit
edilmistir.

FT-IR ve XRD kimyasal ve kristal yapi analizleri
sonucunda HNT katkisinin HNT katkili SA-PEG-40S
doku iskeleleri binyesinde beklenmedik bir
kimyasal yapi olusumuna sebebiyet vermedigi ve
her iki malzemenin birbiri arasinda bir uyum oldugu
gorilmektedir.

DSC 1sisal analizler sonucunda da katkili ve katkisiz
SA-PEG-40S doku iskelelerinin endotermik bir
davranisa sahip oldugu ve yine HNT katkisi ile
aralarindaki ara vylzey etkilesimlerinin uyum
icerisinde oldugu gorilmektedir.

Son olarak, elde edilen sonuclar nezdinde HNT
katkili SA-PEG-40S kompozit doku iskelelerinin ilag
salim ve hiicre tutunma ve blyime ¢alismalari igin
onemli bir potansiyel platform oldugu
belirtilmektedir.
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