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Ozetce—Polilaktik Asit (PLA), cevreci bir termoplastik
polimer cesididir. PLA gibi alifatik poliesterler mekanik
ozellikleri, seffafliklar1 ve toksik olmayan ozelliklere sahip bir
biyouyumlu polimerdir. Bu 6zellikleri ile ambalajlama, otomobil,
mobilya, gida gibi tiiketici iiriinlerinde, tekstil ve ila¢ sektoriinde

kullamlmaktadir. Bu calismada PLA polimerinden
nanoteknolojik  bir yontem olan elektrohidrodinamik
atomizasyon (EHDA) ile PLA nanopartikiil iiretimi

gerceklestirilmistir. EHDA sistemi yiiksek voltajin ve akiskan
sisteminin kontrol edilebilir olmasi sebebiyle optimizasyon
olanad1 saglayarak mikro veya nanopartikiil iiretimi olanag:
saglar. Uretilen nanopartikiillerin yapisal (Fourier Déniisiimlii
Kizilotesi Spektroskopisi (FTIR)), termal (Difransiyel Taramal
Kalorimetre (DSC)) ve morfolojik (Alan Emisyon Tabancah
Taramah Elektron Mikroskobu (FEGSEM)) karakterizasyon
calismalar1 yapilarak, ozellikleri tespit edilmistir. Biyobozunur
ozellige sahip PLA nanopartikiiller,temiz hava filtresi, doku
miihendisligi ve biyomedikal uygulamalarda hem ana hem de
katki maddesi olarak kullanilabilir.

Anahtar Kelimeler—Biyobozunurluk; polilaktik asit;
elektrohidrodinamik atomizasyon;nanopartikiil;temiz hava filtresi.
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Abstract—Polylactic acid (PLA) is a kind of environmental
thermoplastic polymer. Aliphatic polyesters, such as PLA, are a
biocompatible  polymer  with mechanical  properties,
transparencies and non-toxic properties. These properties are
used in consumer products such as packaging, automobile,
furniture, food, textile and pharmaceutical industry. In this
study, PLA nanoparticle was produced by electrohydrodynamic
atomization (EHDA) which is a nanotechnological method. The
EHDA system produces micro or nanoparticles by providing an
optimization network in the case of high pressure and
controllable controllability. Structural properties of the produced
nanoparticles (Fourier Transformed Infrared Spectroscopy
(FTIR)), thermal (Differential Scanning Calorimeter (DSC)) and
morphological (Field Emission Gun Scanning Electron
Microscopy (FEGSEM)) characterization studies were made and
their properties were determined. PLA nanoparticles with
biodegradable properties can be used both as a master and as an
additive in clean air filter, tissue engineering and biomedical
applications.

Keywords—Biodegradability; polylactic acid;
electrohydrodynamic atomization; nanoparticle; clean air filter.



I. GIRIS
EHDA sistemi toplayict ile igne arasinda bulunan
akiskana verilen elektrik  potansiyeli prensibine
dayanmaktadir. Elektriksel alan kuvveti etkisi ile

plskiirtmeye birakilan akigkan yiiksek voltajin etkisi ile
damlaciklar halinde sagilmaktadir. Bu sistem ile esit
biiyiiklikte mikro veya nano seviyede nanopartikiil iretimi
saglanabilmektedir. Nanoteknolojik bir sistem olan EHDA,
saglik sektoriinde ilag salinimi basta olmak iizere gida
sanayisinde de ¢esitli kulllanim olanaklarina sahiptir [1]

Laktik asit’ten meydana gelen alifatik poliesterler grubuna
giren PLA, musir, seker kamis1 ve bugday gibi nigasta zengini
bitkisel kaynaklardan iiretilen biyobozunur bir polimerdir.
Biyolojik sistemde emilimi kolay oldugu igin uzun bir siire
biyomedikal ¢aligmalarinda kullanimi kisith olarak kalmugtir.
Fakat, son yillarda insanlarin ¢evreye duyarliligr arttigi igin
PLA’nin yeni Ozellikleride tespit edilmistir. PLA iizerine
aragtirmalar yogunlagsmis ve yiiksek molekiil agirlikli PLA nin
daha ekonomik ve elverigli kosullarda sentezi bulunmustur.
Boylelikle PLA kullanim alanin genislemesi baslamis ve
paketlemeden genel tiiketici iriinlerine kadar kullanimi
artmistir.

PLA optik, mekanik ve gaz gegirgenligi Ozellikleri
bulunan, petrol tlirevi bazi polimerlere nazaran gosterdikleri
ozellikler daha iyidir. Ornegin, PLA’nin karbondioksit (CO»,),
oksijen (O2), azot (N2) ve su gegirgenligi polistirenden (PS)
daha disiik olurken, polietilen tereftalat (PET)dan daha
yiiksek olmaktadir. Bunun yani sira PLA’nin etil asetat
(C4H30») gibi organik gegirgenlere nazaran savunucu bariyer
ozellikleri PET e daha yakindir.

PLA kullanilarak tretilmis tiiketici {irlinii olarak; giysiler,
mutfak esyalar1 ve yiyecek paketleri baglica sayilabilmektedir.
Medikal sektoriinde kullanilan PLA, bebek bezi, bayan hijyen
iiriinleri, medikal dikis ipligi, stent ve ila¢ uygulamalarinda da
kullanilabilmektedir [2].

O.

n
Sekil 1: PLA kimyasal yapisi [3].

Sekil 1’de PLA kimyasal yapis1 yer almaktadir. Literatiirde
biyobozunur PLA ile ilgili birgok c¢aligma bulunmaktadir.
Bunlardan bazilar1 soyledir; Ray vd. (2003), PLA/organokil
bazli bir dizi biyokompozit ile g¢alismis ve 2 hafta gibi bir
stirede PLA biyokompozitinin tamamen bozundugunu ve yok
oldugunu gozlemlemislerdir. Kakroodi vd. (2017), PLA
filmlerinin  gaz  gecirgenligi ile ilgili  ozellikleri
mikrofibrilasyon prosesi kullanarak gelistirmislerdir. Dasan
vd. (2017), nanokristal seliiloz kullanarak hazirlamis olduklari
PLA/Poli (3-hidroksibutirik asit-ko-3-hidroksvalerik asit)

(PHBV) polimer filmlerindeki oksijen bariyer ozelliklerini
iyilestirmislerdir [4-6].

Yapilan bu calismada biyobozunur PLA polimerinden
EHDA sistemi ile nanopartikiil tiretimin gergeklestirilmesi ve
yapisal, termal ve morfolojik karakterizasyonlarinin
saglanmasi amaglanmistir. Caligma sisteminde yiiksek voltaj
ve kontrollii akigkanlik kaynaklarinin control edilebilir olmasi
sebebiyle optimizasyonuda saglanabilinecektir. Uretilen PLA
nanopartikiillerin temiz hava filtre materyali olarak saglik
sektoriinde kullanilmasi1 hedeflenmistir.

II. MATERYAL VE METOD

A. Kullanilan Malzemeler

Jel Gegirgenlik Kromatografisi (GPC) ile molekiil agirlig
belirlenmis 10-30 kDa PLA, RESINEX BMY A.S.
firmasindan temin edilmistir. Polimeri ¢6zmek igin
dimetilformamit (DMF) organik ¢6ziiclisii kullanilmistir.
EHDA diizenegi i¢in toplama kabi olarak 250 ml’lik beher
tercih edilmistir.

B. PLA Polimer Soliisyonun Hazirlanmasi

10 gr PLA graniilleri, 90 ml’lik karisim halindeki DMF
¢oziiciisiine ilave edilmistir. Isiticili manyetik karistirict
yardimi ile istenilen sicaklik ve karigim hizina gére PLA
polimer soliisyonu hazirlanmistir. Tablo 1’de PLA soliisyonun
hazirlanma parametreleri yer almaktadir.

Tablo 1: PLA soliisyonun hazirlanma parametreleri

Numune | Konsantrasyon Siringa Yiiksek | Uygulanan
adi yiizdesi (%) pompa voltaj mesafe
hiz1 giic (cm)
(ml/saat) | kaynagi
&V)
PLA %10 2.5 30 15

C. EHDA Sistemi ile PLA Nanopartikiil Uretimi

%10’luk PLA ¢ozeltisinden 10 ml plastik siringaya
¢ekilmis ve siringa pompasina yerlestirilmigtir. Siringanin ug
kismina baglant1 eleman1 ve belirli bir uzunluga sahip teflon
hortum baglanmistir. Teflon hortum olusturulan destek
yapidan alt tarafa dogru sarkitilmistir. U¢ kismina 18
gaugle’lik paslanmaz ¢elik u¢ yerlestirilmistir. U¢ kismin
altina gelecek sekilde bir manyetik karistirici iizerine i¢i %50
oraninda saf su olacak sekilde 100 ml’lik bir beher
koyulmustur.  Siringa  pompasindan  verilecek  PLA
sollisyonuna uygulanacak kuvvet degeri yliksek voltaj giic
kaynagi araciligla kontrollii bir morfoloji eldesi igin sisteme
ilave edilmistir. EHDA diizenegi ile %10’luk PLA
cozeltisinden saatte 2.5 ml akacak sekilde 30 kV wvoltaj
uygulanmig olup 15 cm c¢alisma mesafesinden karigim
halindeki saf su igerisine piiskiirtme islemi gerceklestirilmistir.
Plastik siringadaki PLA soliisyonu tamamen bittikten sonra
sistem durdurulmus ve saf su dolu beherin igerisine



plskiirtiilen malzeme alinarak 1 saat dinlendirilmistir. 1 saat
bekletilen malzeme santifiiriij tiiplerine alinmistir. Santifiiriij
makinesine konan tiipler 3000 rpm hizla donerek tiiplerin
icerisinde yer alan malzemenin ¢okelmesi saglanmistir. Bu
sayede saf su, PLA nanopartikiillerinden uzaklasmis
olmaktadir. EHDA sistemi ile PLA nanopartikiil iiretim
parametreleri Tablo 2’de gosterilmektedir. EHDA sistemi ve
PLA nanopartikiil {iretim agsamalar1 Sekil 2’de bulunmaktadir.

Tablo 2: EHDA sistemi ile PLA nanopartikiil liretim parametreleri

Numune | Konsantrasyon Siringa Yiiksek | Uygulanan
adi yiizdesi (%) pompa voltaj mesafe
hizt gii¢ (cm)
(ml/saat) | kaynag:
kV)
PLA %10 2.5 30 15
LA DMF
=l J g J'LJ
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Sekil 2: EHDA sistemi ve PLA nanopartikiil iiretim agamalar1
D. Karakterizasyon Caligmalar1

Uretilen PLA nanopartikiillerinin, yapisal (FTIR), termal
(DSC) ve morfolojik (FEGSEM) analizleri
gergeklestirilmistir. Yapisal (FTIR) analiz, Jasco 6600 cihazi
ile 400-4400 cm™' dalga sayis1 arahginda gergeklestirilmistir.
Termal (DSC) analiz, Hitachi DSC 7000X cihazi ile azot (Ny)
gazi atmosferinde 0-200 °C araliginda 10 °C/dakika isitma
hizinda 3 run (isitma-sogutma-isitma) olacak sekilde
yapilmistir. Morfolojik (FEGSEM) analizi, FEI QUANTA
FEG 450 cihazi ile yiizey 6zellikleri belirlenmis ve elde edilen
goriintiiler tizerinden PLA nanopartikiillerin ¢aplari da
hesaplanmustir.

III. BULGULAR VE TARTISMA
A. Yapisal (FTIR) Analizi

Dalga Sa;m (em™)

Sekil 3: PLA nanopartikiiliine ait FTIR spektrumu

Sekil 3’de PLA nanopartikiiline ait FTIR spekturumu
bulunmaktadir. EHDA sistemi ile elde edilen PLA
nanopartikiiliiniin FTIR spektrumu incelendiginde; ve 1452
cm’de gozlemlenen pikin doymus C-H gruplarina ait giiglii
(CH3, CH,, CH), 1751 cm™"’de bulunan pikin karbonil grubuna
ait giiclii (C=0), 1065-1182 cm!’de ester gruplarmin eter
baglarna ait giiclii (C-O-C), 2946-2994 cm! dalga sayilarinda
C-H gruplarina ait zayif pikler tespit edilmistir [7].

B. Termal (DSC) Analizi
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Sekil 4: PLA nanopartikiiliine ait DSC termogrami

Sekil 4’te PLA nanopartikiiliine ait DSC termogrami
bulunmaktadir. 5.0 mg tartilmis PLA nanopartikiilii
aliminyum pan igerisine konarak preslenmistir. 0-200 °C
sicaklik araliginda PLA nanopartikiiliiniin termal karakteri
tespit edilmistir. 3 run yapilan DSC analiz isleminde son run
esas alinarak DSC termogrami c¢ikarilmigtir. 60 °C’de
PLA’nin camst gegis sicakligr bulunurken, 150.4 °C’de erime
noktast gozlemlenmistir. Elde edilen degerlerin, literatiir
caligsmalar ile Ortligtiigli belirlenmistir [8,9].



C. Morfolojik (FEGSEM) Analizi
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Sekil 5: PLA nanopartikiil yiizey (morfolojik) goriintiileri

Sekil 5’de PLA nanopartikiil’iine ait ylizey (morfolojik)
goriintiileri yer almaktadir. FEGSEM analizi yardimu ile elde
edilen PLA nanopartikiillerinin x1600 ve x3000 biiyiitmedeki
goriintiileri  ¢ekilmigtir. EHDA teknigi ile elde edilen
nanopartikiillerinin kiiresel sekilde farkli ¢ap dagiliminda
oldugu gozlemlenmistir. Cap dagilimlari elektron mikroskobu
yardimu ile goriintii lizerinden segilen 60 adet nanopartikiiliin
ortalamasindan c¢ikarilmistir. 100-500 nm araliginda PLA
nanopartikiiller tespit edilmigtir. Literatiir ¢alismalart
incelendiginde PLA polimerinden nanopartikiil elde edilirken
aglomerasyon dedigimiz topaklanma ve makroyapiya daha
yakin partikiiller gozlemlenmistir. Uretilen partikiillerin cap
dagilimlarmin 750 nm ile 3 pm araliginda oldugu
belirlenmistir [10].

IV. SONUCLAR

EHDA sistemi ile
nanopartikiillerinin  {iretimi

PLA
PLA

basarili  bir  sekilde
gerceklestirilmistir.

nanopartikiilleri, yapisal, termal ve morfolojik analizler ile
karakterize edilmistir. FTIR analizi ile spektrumdaki
gozlemlenen piklerin PLA ile ortiistiigii belirlenmistir. DSC
analizi ile PLA nanopartikiillerinin camst gecis ve erime
noktasi tayin edilmistir. FEGSEM analizi ile PLA
nanopartikiil yapis1 hakkinda yiizey morfolojisi gézlemlenmis
EHDA sistemi ile elde edilen PLA nanopartikiil yapilart basta
saglik caligmalart c¢atist altinda doku miihendisligi,
biyomedikal c¢aligmalar, temiz hava filtreleri gibi ¢esitli
uygulamalarda kullanilabilinecektir. Calismanin  devami
niteliginde  nanoteknolojik  bir diger yodntem olan
elektroegirme ile PLA’nin yani sira hidroksiapatit, aktif
karbon gibi bir katki maddesi takviye edilerek yara Ortiicii,
temiz hava filtresi membrani elde edilebilinecektir.

TESEKKUR

Malzeme test ve karakterizasyonu ¢aligmalarinda
yardimlarint esirgemeyen ArelPOTKAM ekibine tesekkiir
ederiz. Calismamizda katkilarini esirgemeyen AreIMED-I
Yazilim Miihendisi Fuat Sakarya’ya ¢ok tesekkiir ederiz.
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