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ÖNSÖZ 
 
 

TÜB�TAK taraf�ndan desteklenen MAG 106M062 no’lu ve “Tekstil At�ksular�ndan Serisin 

Proteininin Geri Kazan�m� ve Serisinin Yeniden Kullan�m Olanaklar�n�n Ara� t�r�lmas�” adl� 

proje 01.08.2006-01.08.2008 tarihleri aras�nda ODTÜ Mühendislik Bilimleri Bölümü’nde 

yürütülmü� tür. Proje kapsam�nda Türkiye’de serisin kayna� � olan iki tür at�ksu ele al�nm�� t�r. 

Koza pi� irme at�ksular� (KPA) ve ipek ipli� i pi� irme at�ksular� (�PA)’ndan serisin geri kazan�m� 

için fiziko-kimyasal yöntemlerden olu� an ön-ar�tma süreçleri ve membran süzme i� lemleri 

uygulanm�� t�r. Her iki at�ksu türü için de en uygun ön-ar�tma ve membran süreçleri çe� itli 

alternatifler aras�ndan seçilmi� tir. Elde edilen toz serisin örneklerinin özellikleri standartlarla 

kar� �la� t�r�lm��  ve geri kazan�lan ürünün kalitesi de� erlendirilmi� tir. Geri kazan�lan serisin ile 

paketleme sektörüne yönelik bir biyofilm haz�rlanm�� , çal�� man�n büyük bir k�sm� TÜB�TAK 

deste� ine ek olarak British Council Scientific Partnership Program� çerçevesinde al�nan 

destekle, partner üniversite olan Imperial College, London’�n Kimya Mühendisli� i ve Kimya 

Teknolojisi Bölümü’nde gerçekle� tirilmi� tir. Proje kapsam�nda ayr�ca serisinli bir yan�k/yara 

örtüsü geli� tirilmesi konusunda da çal�� malar yürütülmü� tür. 

 

Proje kapsam�nda bir ö� renci ‘Recovery of Sericin Protein from Silk Processing Wastewaters 

by Membrane Technology’ ba� l�kl� yüksek tezini haz�rlam��  ve mezun olmu� tur. Bir di� er 

ö� renci ‘Preparation of Sericin Based Wound Dressing and Investigation of Its Biomaterial 

Properties’ ba� l�kl� yüksek lisans tez çal�� mas�n� yazma a� amas�na gelmi� tir. Membran 

süzme i� lemleri ile koza pi� irme at�ksular�ndan serisin geri kazan�m� konusunda haz�rlanan 

bir makale Journal of Membrane Science dergisinde bas�lmaya kabul edilmi� tir. Serisinli 

yan�k örtüsü haz�rlanmas� konusunda ise 13. Biyomedikal Mühendisli� i Ulusal Toplant�s� 

(B�YOMUT 2008)’nda ‘Protein Bazl� Yara Örtüsü Haz�rlanmas� ve Biyomalzeme Özelliklerinin 

�ncelenmesi’ adl� bir tebli�  sunulmu� tur.  

 

Projenin gerçekle� tirilmesine sa� lad�� � maddi destek için TÜB�TAK’a � ükranlar�m�z� sunar�z. 

Ayr�ca, projeyi ‘Bilimsel �� birli� i’ kapsam�nda destekleyen �ngiliz Hükümeti’ne ve akademik 

i� birli� i ile çal�� mam�za kat�lan Imperial College, London, Kimya Mühendisli� i ve Kimya 

Teknolojisi ö� retim üyesi Prof. Dr. Kang Li’ye te� ekkürlerimizi sunar�z. Bu projede yürütülen 

deneysel çal�� malar�n çok büyük bir k�sm�, ODTÜ Çevre Mühendisli � i ve Kimya Mühendisli� i 

Bölümleri’nde gerçekle� tirilmi� tir. Bu nedenle, Prof. Dr. Ülkü Yeti�  ve Prof. Dr. Levent 

Y�lmaz’a desteklerinden dolay� � ükranlar�m�z� sunar�z. Projenin gerçekle � tirilmesinde önemli 

katk� sa� layan Kirman �plik San. ve Tic. Ltd. � ti.’nden Say�n Baki Akda� ’a da ayr�ca te� ekkür 

ederiz.      
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ÖZET 

 

Koza pi� irme at�ksular� (KPA) ve ipek ipli� i pi� irme (�PA) at�ksular�n�n özellikleri belirlenmi� , 

her iki at�ksuda yüksek miktarlarda organik madde, kat� madde, renk ve bulan�kl�k tespit 

edilmi� tir. KPA’da 10 kDa ile 200 kDa aras�nda de� i� en serisin polipeptidlerinin varl�� � tespit 

edilmi� ; bunlar s�ras�yla Serisin-1 (175-200 kDa), Serisin-2 (70-90 kDa), Serisin-3 (30-40 

kDa) ve Serisin-4 (10-25 kDa) olarak adland�r�lm�� t�r. �PA’ndaki serisinin molekül a� �rl�� � ise 

110-120 kDa olarak bulunmu� tur.  

 

KPA için en uygun ön-ar�tma i� lemlerinin, santrifüj (3000-4000 rpm, 10 dak) + mikrofiltrasyon 

(MF 1 mm) oldu� u sonucuna var�lm�� t�r. �PA için en uygun ön-ar�tma i� lemi ise, santrifüj 

(3000-4000 rpm, 10 dak, pH 3,5) + cazibe ile çökeltme (4 oC, 24 saat) olarak bulunmu� tur.  

 

KPA’ndan serisin geri kazan�m� için ön-ar�tma sonras�nda iki alternatif süreç geli� tirilmi� tir; 1. 

nanofiltrasyon + çökeltme, 2. nanofiltrasyon + diyaliz + çökeltme. �lk süreçte, %39-46 serisin 

içeri� ine sahip olan serisin/ipekböce� i proteini kar�� �m� elde edilmi� tir. �kincisinde ise NF’e ek 

olarak diyaliz uygulanm��  ve saf serisin elde edilmi� tir. Serisin geri kazan�m verimi %76 

olarak bulunmu� tur. �PA ise, UF (5 kDa) membran� ile pH 3,5’te süzülmü�  ve %59 oran�nda 

serisin geri kazan�m� sa� lanm�� t�r. KPA’n�n UF ve NF ile süzülmesi a� amalar�nda s�ras�yla 

%58-88 ve %70-75 oranlar�nda ciddi ak� azalmalar� gözlenmi� tir. Benzer � ekilde, �PA’nda ak� 

azalmas� %88 kadar yüksek olmu� tur. Kimyasal y�kama i� leminde 0,5 M NaOH ve 190-200 

mg/L serbest klor kullan�lm�� , KPA için ak�lar %83-127 oran�nda iyile� tirilirken, �PA için 

yaln�zca %31 oran�nda iyile� tirme sa� lanabilmi� tir.  

 

KPA’dan geri kazan�lan serisin ile paketleme sektörüne yönelik bir biyofilm haz�rlanm�� t�r. 

Serisin ve polivinil alkol (PVA) de� i� en oranlarda kar�� t�r�lm�� , elde edilen filmlerin oksijen 

geçirgenli� i ve mekanik özellikleri belirlenmi� tir. Serisinin oksijen geçirgenli� ini oldukça 

art�rd�� � tespit edilmi� tir. Filmlerin mekanik özellikleri ise paketleme malzemesi olarak 

kullan�ma uygun bulunmu� ; haz�rlanan serisinli biyofilmin g�da d�� � paketleme amac�na 

uygun olaca� � sonucuna var�lm�� t�r.  

 

Serisin ile deri yan�k/yaralar�n�n tedavisinde kullan�labilecek bir yan�k/yara örtüsü 

geli� tirilmi� tir. Farkl� oranlarda kollajen ve serisin içeren (1:0, 1:1, 2:1, 1:2, 1:3, 1:4) 

membranlar dökme yöntemiyle iki farkl� kal�nl�kta haz�rlanm��  ve gluteraldehit ile çapraz 

ba� lanarak dayan�mlar� art�r�lm� � t�r. Bu membranlar�n deri yara/yan�k örtüsü olarak su tutma, 

su buhar� ve oksijen geçirgenli� i, mikrobiyal bariyer özelli� i, zamana kar� � bozunma h�z�, 
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mekanik ve biyouyumluluk özellikleri incelenmi� tir. Yüksek serisin oran�ndaki membranlar�n 

(1:3 ve 1:4) dayan�mlar�n�n az oldu� u ancak di� er gruplar�n ideal yara/yan�k örtüsü 

özelliklerine sahip olduklar� gözlenmi� tir. Haz�rlanan ince membranlar�n çekme kuvvetinin 

kal�n membranlardan daha az oldu� u ve daha k�sa sürede bütünlü� ünü kaybetti� i 

görülmü� tür. Sonuç olarak membranlar�n yara/yan�k derecesine ve hedeflenen iyile� me 

süresine göre farkl� oranlardaki gruplarla klinik uygulamalar�n�n çok ba� ar�l� sonuçlar 

verece� i dü� ünülmektedir.   

  

Anahtar Kelimeler:  Biyofilm, Geri kazan�m, Membran süzme i� lemi, Serisin, 

Yara/yan�k örtüsü  
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ABSTRACT 

 

The cocoon cooking wastewaters (CCW) and silk degumming wastewaters (SDW) were 

characterized first, where both wastewaters contained high organic matter, total solids, color 

and turbidity. It was determined that CCW contained sericin polypeptides ranging from 10 

kDa to 200 kDa; which were named Sericin-1 (175-200 kDa), Sericin-2 (70-90 kDa), Sericin-

3 (30-40 kDa) and Sericin-4 (10-25 kDa), respectively. The MW of sericin in SDW was found 

as 110-120 kDa.   

 

The most suitable pre-treatment method for CCW was found as centrifugation (3000-4000 

rpm, 10 min) + microfiltration (MF) (with a membrane having a pore size of 1 mm). The most 

suitable pre-treatment method for SDW was found as centrifugation (3000-4000 rpm, 10 min, 

pH 3.5) + gravity settling (4 oC, 24 h).  

 

After applying the pre-treatment method for CCW, two alternative process trains were 

developed; 1. nanofiltration + precipitation, 2. nanofiltration + dialysis + precipitation. In the 

first process, a sericin/silkworm protein mixture was obtained with a sericin content of 39-

46%. In the second one, however, a pure sericin product was obtained. The sericin recovery 

efficiency was found as 76%. For SDW, UF (5 kDa) membrane achieved 59% sericin 

recovery at pH 3.5. During filtration of CCW, severe flux declines of 58-88% and 70-75% 

occured in UF and NF, respectively. Similarly, a severe flux decline of 88% occured for UF of 

SDW. A chemical cleaning using 0.5 M NaOH and 190-200 mg/L free chlorine achieved 83-

127% flux recovery for CCW, whereas a flux recovery of only 31% was achieved for SDW.  

 

The sericin recovered from CCW was used to make a biofilm for food packaging industry. 

The oxygen permeability and mechanical properties were determined. In these films, sericin 

was blended with polyvinil alcohol (PVA) and the oxygen permeability of sericin-based films 

were realized to be much higher as compared to pure PVA films. The mechanical properties 

were found suitable for packaging purposes. These results revealed that sericin-based 

biofilms are not suitable for food packaging sector but may be used for non-food packaging 

purposes.  

 

Sericin was used in making a wound dressing for healing of burns/wounds. Collagen and 

serisin containing membranes were prepared at different ratios (1:0, 1:1, 2:1, 1:2, 1:3, 1:4) in 

two different thicknesses by solvent casting method. The stability of the membranes were 
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enhanced by crosslinking with gluteraldehyde. These membranes were evaluated for their 

water holding capacity, water vapour and oxygen permeability, microbial barrier property, 

time dependent degredation rate, mechanical suitability and biyocompatibility as a wound 

dressing material.  High sericin involving groups (1:3 and 1:4) showed less stability whereas 

all other composite groups were in ideal wound dressing properties. Also the thin 

membranes showed less tensile strength and disintegrated in a shorted period of time 

compared to the thick ones. As a result the membranes were found to have high potential for 

clinical applications in all ratios of sericin and collagen depending on the degree of the 

wound and the expected healing period.  

 

Key words:  Biofilm, Membrane filtration, Recovery, Sericin, Wound dressing  
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1. G�R��  

 
Türkiye için en önemli endüstrilerden birisi olan tekstil sanayii, çevreye verdi� i zararlar 

aç�s�ndan dikkat çeker niteliktedir. Tekstilde do� al (yün, pamuklu, ipek) ve sentetik iplik ve 

kuma� lar�n farkl� yöntemlerle i� lendi� i pek çok alt sektör mevcuttur. Bu i� lemlerde oldukça 

yüksek miktarlarda (40-600 L/kg ürün) ve ço� unlukla yeralt� suyu kalitesinde sular 

kullan�lmakta ve içerisinde çe� itli boyalar, yüzey aktif maddeler ve tuzlar bulunan karma� �k 

yap�da at�ksular ortaya ç�kmaktad�r.  

 

Çevre kirlili� ini azaltmak veya kontrol alt�nda tutmak amac�yla günümüze kadar süregelen 

geleneksel yakla� �m gere� i, do� adan al�nan hammaddelerin ürünlere dönü� türülme 

sürecinde ortaya ç�kan at�ksular çe� itli ar�tma yöntemleriyle belirli oranlarda temizlenerek 

tekrar do� aya b�rak�lmaktad�r. Di� er taraftan, dünyan�n h�zla artan nüfusuna kar� �n giderek 

azalan do� al kaynaklar�n�n daha ak�ll�ca kullan�lmas� gerekli li� ine paralel olarak 

“sürdürülebilir kalk�nma” ve “temiz üretim” kavramlar� ortaya ç�km��  ve geleneksel “ar�t-

uzakla� t�r” yakla� �m�na alternatif olarak endüstrilerde “entegre kirlilik yönetimi” yakla� �m�n�n 

benimsenmesi ihtiyaç haline gelmi� tir.  

 

Avrupa Birli� i’ne üyelik sürecinde ülkemizin çevre konusunda yerine getirece� i mevzuat 

uyumla� t�rma ve uygulama çal�� malar�n�n boyutu göz önüne al�nd�� �nda, endüstriyel üretim 

süreçlerinde at�k olu� umunu en aza indirecek ve de� erli hammaddelerin geri kazan�m�n� 

sa� layacak teknolojilerin uygunmas� oldukça önem arzetmektedir. Bu ba� lamda, tekstil 

sanayii Türkiye için önemli bir endüstri dal� olmas� ve tekstil at�ksular�n�n çevreye olumsuz 

etkileri nedeniyle proje kapsam�nda ele al�nm�� t�r.  

 

Yürütülen projenin konusu tekstilin bir alt sektörü olan ipek üretiminde ortaya ç�kan ve de� erli 

bir hammadde olmas�na ra� men halen at�lan serisin proteininin membran teknolojisi ile geri 

kazan�lmas� ve serisinin yeniden kullan�m olanaklar�n�n ara� t�r�lmas�d�r. Membran teknolojisi, 

son y�llarda uygulama alanlar� h�zla artan bir ileri ar�tma yöntemidir. Membranlar, 

at�ksulardan boyar madde, metal, su, protein gibi de� erli hammaddelerin geri 

kazan�lmas�nda üstün ay�rma özellikleri sayesinde ba� ar�yla kullan�lmaktad�r. Ancak, 

konvansiyonel yöntemlere k�yasla hala pahal� olmalar� ve çabuk t�kanmalar�/kirlenmeleri 

nedeniyle yayg�nla� t�r�lmalar� kolay olmamaktad�r. Bu proje kapsam�nda , bas�nç alt�nda 

çal�� an mikrofiltrasyon (MF), ultrafiltrasyon (UF) ve nanofiltrasyon (NF) membranlar� 

kullan�lm�� t�r. KPA ve �PA için ön-ar�tma ve geri kazan�m a� amalar�n� kapsayan en uygun 

membranl� süreçler belirlenmi� tir. Ak� azalmalar� de� erlendirilmi�  ve kimyasal y�kama ile 
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ak�lar�n geri kazan�labilirli � i ara� t�r�lm�� t�r. En uygun süreç belirlendikten sonra serisin toz 

halde geri kazan�lm��  ve özellikleri standart serisin ile kar� �la� t�r�larak, kalitesi 

de� erlendirilmi� tir.    

 

Serisinin, kozmetik ve ilaç sanayiinde pek çok kullan�m alan�na sahip oldu� u ve ayr�ca 

biyomalzeme olarak kullan�labildi� i bilinmektedir. Serisinin, do� rudan kozadan elde edilerek 

veya at�ksudan geri kazan�larak bahsedilen alanlarda kullan�lmas� giderek 

yayg�nla� maktad�r.  

 

Proje önerisinde hedeflendi� i üzere, ipek i� leme at�ksular�ndan geri kazan�lan serisin ile iki 

biyo-bazl� malzeme üretimi çal�� �lm�� t�r. Bunlardan birincisi, g�da paketleme sektörüne 

yönelik bir biyofilm, ikincisi ise yan�k/yara örtüsüdür. Son y�llarda biyobozunur filmlerin ve 

kaplamalar�n üretilmesinde biyolojik polimerlerin kullan�lmas� yayg�nla� m�� t�r (GONTARD ve 

GUILBERT, 1994; KROCHTA ve DE MULDER-JOHNSTON, 1997; KAYSER�L�O� LU vd., 

2003). Bu filmler g�da sektöründe yiyeceklerin raf ömrünü uzatmak, oksijen ve karbondioksit 

geçirgenli� ini ve nem kayb�n� kontrol etmek amac�yla kullan�lmaktad�r (FAKHURI vd., 2004).  

 

Saf serisinden üretilen membranlar�n yeterince esnek olmamalar� nedeniyle serisinin di� er 

maddelerle kar�� t�r�lmas� gerekmektedir. Serisinin yap�s�nda nötr k utupsal fonksiyonel 

gruplara sahip büyük miktarda amino asitler mevcut oldu� undan, serisin içeren membranlar 

oldukça hidrofiliktir. Serisin suda çözünebilen polimerlerle, özellikle polivinil alkol (PVA) ile iyi 

kar�� �m sa� lamaktad�r. Serisin ve PVA kar�� �m�ndan elde edilen bir hidrojel mükemmel nem 

tutma-b�rakma ve elastisite özellikleri göstermi� tir (YOSHII vd., 2000). Bu nedenle, proje 

kapsam�nda üretilen biyofilm de serisin ve PVA’n�n belirli oranlarda kar�� t�r�lmas� ile 

haz�rlanm�� t�r.  

 

G�da paketleme malzemesi olarak kullan�lan filmlerde yeterli mekanik kuvvet, oksijen ve 

neme dayan�kl�l�k önemli özelliklerdir (DOLE vd., 2004; TANADA-PALMU, 2000; PARRA vd., 

2004). Di� er bir deyi� le, bu malzemelerin darbelere dayan�kl�, nem ve oksijeni geçirmez 

olmalar� beklenmektedir. Ancak, yüksek nem ortam�nda oksijen geçirimi artabilmektedir. Bu 

durum, ürün kalitesini ve raf ömrünü olumsuz etkileyecek sonuçlar do� urmaktad�r. Bu 

nedenle, g�da paketlemesi olarak kullan�lacak bir filmin hangi malzemeden yap�ld�� � büyük 

önem ta� �maktad�r. Proje kapsam�nda saf PVA ile haz�rlanan filmlerin oksijen geçirimsiz 

olduklar� tespit edilmi� tir. Ancak, serisinin oldukça dü� ük miktarlarda kar�� t�r�lmas� dahi, 

filmlerin oksijen geçirgenli� ini önemli derecede art�rm�� t�r. Haz�rlanan filmlerin mekanik 
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özelikleri ise paketleme malzemesi olarak kullan�ma uygunluk göstermi� tir. Bu sonuçlar, 

serisinin g�da d�� � paketleme amac�yla kullan�labilece� ini göstermi� tir.     

 

Bu projede, yara-yan�k örtüsü olarak serisin ve kollajenin birlikte kullan�lmas�yla biyokompozit 

membranlar haz�rlanm��  ve özellikleri incelenmi� tir. Haz�rlanan membranlar�n yara-yan�k 

tedavisine olumlu geli� im getirece� i dü� ünülmektedir. Bunun yan� s�ra içeri� inde bulunan 

serisinin do� al bir ürün olmas� ve projenin daha önceki k�s�mlar�nda belirtilen yöntemlerle 

ipek ipli� i at�ksular�ndan veya koza pi� irme at�ksular�ndan gerikazan�labilir olmas� üretilen 

membranlar�n biyomedikal bir ürüne dönü� türülme potansiyelinin bulundu� unu 

göstermektedir. Projede olu� turulan biyokompozit membranlar�n yap�s�ndaki malzemeler 

grubumuzca daha önce çal�� �lmam��  olmas�na ra� men bunlarla ilgili çok miktarda literatür 

bilgisi ve uygulama tecrübesi kazan�lm�� t�r.  
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2. GENEL B�LG�LER  

 

2.1. �pek �� leme At�ksular�n�n Özellikleri 

 

Tekstil endüstrisi dünyadaki en önemli ve en büyük endüstrilerden birisidir. Yüksek 

hacimlerde su tüketimi ve oldukça çe� itli özellikte kimyasal madde kullan�m� ile dikkat çeken 

tekstil endüstrisi, çevresel etkileri aç�s�ndan da önemli bir yere sahiptir  (BARREDO-DAMAS 

vd., 2006; FERSI vd., 2005; TÜFEKÇ� vd., 2007). Bunlara ek olarak, tekstil endüstrisinde çok 

say�da alt sektör mevcuttur; bu da oldukça farkl� debilerde ve kirletici özellikte at�ksular�n 

üretilmesi anlam�na gelmektedir. Tekstil at�ksular�n�n karma� �k yap�s� nedeniyle, bütün alt 

sektörlere uygun olacak bir ar�tma yöntemi geli� tirmek oldukça zordur. Bu nedenle, her alt 

sektörün ayr� ele al�nmas� gerekmektedir.  

 

�pek i� leme, tekstil endüstrisinin bir alt sektörüdür. �pek i� leme i� lemleri aras�nda koza 

üretimi, ipek ipli� inin sar�lmas�, boyama ve son ürünlerin dokunmas� say�labilir. Bu aktiviteler 

sonucunda koza pi� irme, ipek ipli� i yumu� atma ve boyama at�ksular� ortaya ç�kmaktad�r. 

�pek i� lemede ilk olarak ipekböceklerinin kozay� delmeden ölmesi ve ipek iplikçiklerinin 

kozadan ayr�lmaya ba� lamas� amac�yla koza pi� irme i� lemi yap�l�r. Bu i� lemde kozalar s�cak 

suda yakla� �k 45 dakika kaynat�l�r. �pek iplikçikleri, serisin ad� verilen ve yap�� kan olan bir 

protein ile kapl�d�r. Serisinin, boyama öncesinde ipekten ayr�lmas� gerekmektedir. �pek ipli� i 

yumu� atma i� leminde, ipek ipli� i saf zeytinya� � sabunu ve sodyum karbonat içeren kaynar su 

dolu bir tankta 2-3 saat bekletilerek serisin uzakla� t�r�l�r. Serisin suda çözünen bir protein 

oldu� undan, bu i� lemde ipek ipli� i a� �rl�� �n�n %25-27’sini kaybeder. Bu da yumu� atma 

at�ksuyu ile birlikte at�lan serisin miktar�na e� ittir. �pek i� leme endüstrisinde, her bir kg ürün 

için 50-240 litre su tüketilmektedir (EWA, 2005). Bu oran�n, di� er tekstil alt sektörleri ile 

k�yasland�� �nda orta seviyede oldu� u söylenebilir.  

 

Tekstilin baz� alt sektörlerine ait at�ksu özellikleri Tablo 2.1’de verilmi� tir (BTTG, 1999; 

ÇAPAR, 2005; GEÇ�T vd., 2007a; KIM CHI, 2005; VAITHANOMSAT vd., 2008). Görüldü� ü 

üzere, KPA ve �PA’nda, di� er alt sektörlere k�yasla oldukça yüksek miktarlarda organik 

madde, kat� madde, renk ve bulan�kl�k bulunmaktad�r . Kimyasal oksijen ihtiyac� (KO�), 

KPA’nda 11-17 g/L, �PA’nda ise  55-63 g/L’dir. Serisin içeri� i ise s�ras�yla 5-8 g/L ve 27-34 

g/L olarak bulunmu� tur. Bu veriler, her iki at�ksuyun da al�c� ortama de� arj edilmeden önce 

ar�t�lmas� ve de� arj limitlerinin sa� lanmas� gerekti� ini ortaya koymaktad�r.  
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Tablo 2.1. Tekstil at�ksular�n�n özellikleri   

 

De� er 

Parametre 
Koza 

pi � irme 

 

�pek ipli � i 

pi � irme 

 

Dokuma 

kuma �  

sonland�rma 

�plik 

boyama 

 

Hal� 

üretimi  

 

KO� (g/L) 11-17 50-60 0,1-1 0,8 0-4 

Renk (Pt-Co) 4000-8000  20000-30000 - - 10-700 

Bulan�kl�k (NTU) 400-1000 4000-4200 - - 0-70 

TKM (g/L) 12-13 30-40 - - 0,6-0,9 

T. protein (g/L) 7-9 40-45 - - - 

Serisin (g/L) 5-8 27-34 - - - 

S�cakl�k (°C) 90-100 90-100 30-40 25-50 30-40 

pH 5-6 7-9 7-9 5-9 6-8 

 

Türkiye’de ipek böcekçili� i yo� un olmasa da, halen Bursa ve Bilecik illerinde yürütülen 

yard�mc� bir tar�msal faaliyettir. �pek ihtiyac�n�n büyük bir bölümü ise yurtd�� �ndan 

kar� �lanmaktad�r. �thal edilen ham ipek ipli� i ülkemizde boyanmakta ve ürüne 

dönü� türülmektedir. Dolay�s�yla, yürütülen proje kapsam�nda serisin geri kazan�m� için 

Bursa’da faaliyet gösteren bir boyahaneden temin edilen ipek ipli� i pi� irme at�ksular� ile 

Bilecik’te sonbahar mevsiminde gerçekle� tirilen koza çekimi i� leminden ç�kan KPA 

kullan�lm�� t�r. Bu i� lem Bilecik’in Sö� üt �lçesi’nde köylüler taraf�ndan yap�lmaktad�r (AKDA� , 

2006). �PA ise, Bursa’da faaliyet gösteren Batmaz Tekstil tesisinde haftada bir veya iki gün 

gerçekle� tirilen yumu� atma i� leminden kaynaklanmaktad�r. Tesisde y�lda 70-80 ton ipek ipli� i 

boyanmaktad�r. Tesisde bulunan pi� irme tank�n�n hacmi 5000 L’dir ve bu tank içinde 150-200 

kg iplik pi� irmek için 50-75 kg sabun ve yakla� �k 3 kg soda kullan�lmaktad�r. Pi� irme tank� bir 

defa dolduruldu� unda 3 defa ardarda pi� irme yap�labilmekte, di� er bir deyi� le 5000 L suda 

550-600 kg ipek ipli� i yumu� at�labilmektedir (S�PAH�O� LU, 2007). Dolay�s�yla pi� irme 

tank�ndan ç�kan suda bir defa pi� irme yap�ld�� �nda 50 kg, üç defa pi� irme yap�ld�� �nda ise 

150 kg serisin bulunmas� beklenmektedir. Bu da, at�ksu örneklerinde serisin deri� iminin 

yakla� �k 10 g/L ile 30 g/L aras�nda olaca� �n� göstermektedir. Türkiye’de koza pi� irme ve ipek 

ipli� i yumu� atma i� lemlerinden ç�kan at�ksular�n debisi, 1875 L/gün (y�l�n 80 günü boyunca) 

ve 1100 L/gün olarak hesaplanm�� t�r. 



6 

 

Tekstil at�ksular� için de� arj limitlerini sa� layacak pek çok konvansiyonel ar�tma yöntemi 

mevcuttur. Bunlardan baz�lar�, biyolojik ar�tma, fiziko-kimyasal yöntemler, aktif karbon 

adsorpsiyonu, ozon ve hidrojen peroksit gibi reaktifler ile kimyasal oksitleme yöntemidir.   

Do� rudan ipek ipli� i üretimi sektörü için geçerli olan de� arj standartlar� bulunamad�� �ndan, 

Tablo 2.2’de iplik üretimi ve sonland�rma i� lemlerinden ç�kan tekstil at�ksular� için geçerli 

olan limit de� erler verilmi� tir (SU K�RL�L���  KONTROLÜ YÖNETMEL��� , 2004). Bu 

de� erler, Tablo 2.1’de verilen at�ksu özellikleri ile kar� �la� t�r�ld�� �nda, de� arj standartlar�n�n 

kar� �lanmas� için oldukça yüksek verimde çal�� acak bir yöntemin seçilmesi gerekti� i 

anla� �lmaktad�r.  

    

Tablo 2.2. �plik dokuma ve sonland�rma i� lemlerinden kaynaklanan tekstil at�ksular� için 

de� arj standartlar�  

 

Parametre Birim Kompozit örnek 

(2 saat) 

Kompozit örnek 

(24 saat) 

KO� (mg/L) 350 240 

Amonyum azotu (NH4-N) (mg/L) 5 - 

Serbest klor (mg/L) 0,3 - 

Toplam krom (mg/L) 2 1 

Sülfür (S�2) (mg/L) 0,1 - 

Sülfit (mg/L) 1 - 

Ya�  ve gres (mg/L) 10 - 

Bal�k biyodeneyi - 4 3 

pH - 6-9 6-9 

 

Endüstiyel aktivitelere ba� l� olarak artan çevre sorunlar�na paralel olarak do� al kaynaklar�n 

giderek azalmas� ve çevreye duyarl�l�� �n artmas� nedeniyle, geleneksel yöntemlere alternatif 

olarak ileri ar�tma yöntemleri ilgi çekmektedir. Bu ba� lamda, sürdürülebilir kalk�nma 

yakla� �m� giderek benimsenmi� ; sanayiciler, at�lan de� erli do� al kaynaklar�n geri kazan�lmas� 

ve yeniden kullan�lmas� konusunda çe� itli aray�� lara girmi� tir. Son y�llarda bu konuda yap�lan 

ara� t�rma çal�� malar� da h�z kazanm�� t�r.   

 

�leri ar�tma yöntemlerinden birisi olan membran teknolojisi, endüstriyel at�ksulardan de� erli 

hammadde geri kazan�m� konusunda oldukça umut vaadetmektedir. Membran süzme 

i� lemlerinin tekstil endüstrisinde giderek yayg�nla� an uygulamalar� vard�r. Ayr�ca protein 
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ay�r�m� konusunda da membran teknolojisi uygulanmaktad�r. Ancak, hala konvansiyonel 

yöntemlere k�yasla pahal� olmas�, kirlenme ve konsantrasyon polarizasyonu sonucunda 

süzüntü suyu ak�lar�n�n azalmas�, en önemli dezavantajlar� olarak say�labilir. Özellikle protein 

ay�r�m�nda, membran t�kanmas� verimi olumsuz etkile yen kritik bir süreçtir (KWON vd., 

2008). Buna ra� men, yüksek ay�r�m performans�na sahip olmas� ve su, protein gibi de� erli 

maddelerin geri kazan�m�n� sa� lamas� gibi avantajlar� nedeniyle kullan�m� yayg�nl a� maktad�r 

(FERSI vd., 2005).  

 

�pek i� leme at�ksular�nda bulunan serisin de� erli bir protein olmas�na ra� men halen 

at�lmaktad�r. Serisin, yüksek oranda nem tutma/b�rakma özelli� i, antibakteriyel ve 

antioksidan olmas� ve ultraviyole �� �nlara gösterdi� i direnç gibi nedenlerle g�da, kozmetik ve 

ilaç sanayiinde ve ayr�ca biyomalzeme üretiminde kullan�lmaktad�r (FABIANI vd., 1996; 

RIGUERIO vd., 2001; SHEN vd., 1998; WU vd., 2007). Serisinin önemi, oldukça yüksek olan 

piyasa de� erinden de anla� �labilir (bir gram� yakla� �k 80-90 €). Dünyada koza üretimi 

yakla� �k 1 milyon tondur, bu da yakla� �k 400000 ton kuru kozaya e� ittir. Bu miktarda kozan�n 

i� lenmesi ile yakla� �k 50000 ton serisin geri kazan�labilir (ZHANG, 2002). Bu bilgiler, serisin 

geri kazan�m� ile hem çevresel hem de ekonomik faydalar elde edilece� ini aç�kça 

göstermektedir.  

 

2.2. Serisinin Özellikleri 

 

Serisin, Bombyx mori ipek böce� inden elde edilen do� al bir makromoleküler proteindir. 

Molekül a� �rl�� � 10 kDa ile 300 kDa aras�nda de� i� en bir protein ailesi olarak 

tan�mlanmaktad�r (FABIANI vd., 1996; ZHANG, 2002). WU ve di� erleri (2007), serisinin ana 

kompozisyonunun protein oldu� unu belirtmi� tir. � eker deri� imi yaln�zca %1, kül miktar� ise 

%4,2 olarak tespit edilmi� tir. Bu veri, serisinin muhtemelen tuz içerdi� ine i� aret etmektedir.  

 

Serisin oda s�cakl�� �nda k�smen jelle� mi�  s�v� halinde bulunmaktad�r. Dü� ük olan ak�� kanl�� �, 

s�cakl�� a ve pH’a ba� l� de� i� mektedir. Molekül a� �rl�� � (MA) 60 kDa’dan az olan, genelde 5 

kDa’�n alt�nda olan serisin polipeptidleri so� uk suda çözünmektedir. Bu peptidler, mükemmel 

nem tutma ve b�rakma özelli� i, antioksidasyon gibi biyolojik aktiviteler, farmakolojik 

fonksiyonlar, anti-kanser aktiviteler ve sindirimi kolayla� t�rma gibi özelliklere sahiptir 

(TAMADA, 1997, SASAK� vd., 2000; ZHAORIGETU vd., 2001). Molekül a� �rl�� � 60 kDa ile 

300 kDa aras�nda olan di� er polipeptidler ise s�cak suda çözünebilmektedirler (ZHANG vd., 

2002). 

 



8 

Serisin oldukça hidrofilik bir proteindir. Serisin, Ser1 ve Ser2 adl� iki serisin geninin birincil 

kopyalar�n�n alternatif biçimde ba� lanmalar� ile olu� an farkl� uzunlukta en az alt� proteinden 

olu� maktad�r. ExPASy protein veritaban�nda serisin Ser1 ve Ser2 olarak tan�mlanmaktad�r. 

Ser1 geni, kompozisyonu ortalama serisin kompozisyonuna çok yak�n olan ve yüksek oranda 

hidroksil amino asit içeren 38 amino asit motifinin pek çok tekrar�ndan olu� an çe� itli 

polipeptidleri kodlamaktad�r (GAREL vd., 1997). Amino asit modelinin mol baz�nda %73’ünü 

hidroksil (serin, treonin, tirozin), asidik (aspartik asit, glutamik asit) ve bazik (lizin, histidin, 

arginin) amino asitler olu� turmaktad�r. Glisin ve alanin ise mol baz�nda yaln�zca %20’sini 

olu� turmaktad�r. Di� er amino asitler ise çok az miktarlarda bulunmaktad�r.  

 

Serisin küresel bir proteindir. Molekül a� �rl�� � (KIM, 2007) � ekil 2.1’de, baz� amino asitlerinin 

yap�s� ise (MORRISON ve BOYD, 1992) Tablo 2.3’te verilmi� tir. Serin ve treonin, antioksidan 

aktivite gibi serisin fonksiyonellik mekanizmas� ile ilgili oldu� undan önemlidir (Kato vd., 

1998). Bunlara ek olarak, WU ve di� erleri (2008) hidrofilik amino asitlerin %76’ya ula� t�� �n�, 

bu nedenle serisinin iyi su emme ve çözünme özelliklerine sahip oldu� unu belirtmi� tir. Amino 

asitlerin bir k�sm� polar,  di� erleri apolar yan gruplara sahiptir. Böylece, serisinin yap�s�nda 

hem hidrofilik hem de hidrofobik elemanlar mevcuttur  (WEI vd., 2005). Kozadan ç�kar�lan ve 

ipek ipli� inden izole edilen serisin örneklerinin izo-elektrik noktalar� (pI), 4,3 ve 5 olarak 

bulunmu� tur (KURIOKA vd., 2002; MONDAL vd., 2007). 

 

 

 

 

� ekil 2.1. Serisinin moleküler formülü 

 

 

 

 

 

 



9 

 

Tablo 2.3. Serisinin baz� amino asitlerinin yap�s�  

 

Amino Asit  Yap�s�  Amino Asit  Yap�s�  

Aspartik Asit 

HOOCCH2CHCOOH 

      �  

        NH2 

 

Metionin 

CH3	 S	 CH2CH2CHCOOH 

               �  

                 NH2 

Treonin 

           NH2 

             �  

CH3CHCHCOOH 

       �     

    OH    

�zolesin 

   NH2 

    �  

CH3CH2CHCHCOOH 

                     �  

                    CH3 

 

Serin 

NH2 

                 �  

HOCH2CHCOOH 

Lesin 

    NH2 

    �  

CH3CHCH2CHCOOH 

         �  

        CH3 

 

Glutamik Asit 

                NH2 

                �  

HOOCCH2CH2CHCOOH 

 

Lizin 

H2NCH2CH2CH2CH2CHCOOH 

                    �  

                      NH2 

Glisin 

         NH2 

           �  

CH2COOH 

Arginin 

                      NH2 

                                  �  

H2NCNHCH2CH2CH2CHCOOH 

        
  

       NH 

 

Alanin 

CH3CHCOOH 

       �  

       NH2 

Sistin 

                    NH2 

                      �  

CH2CHCOOH 

                �  

               SH 
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Serisin dizey-yard�ml� lazer desorpsiyon/ionizasyon kütle spektrometrisi (MALDI-TOF MS) ile 

tan�mlanabilmektedir. MALDI-TOF MS ile biyomoleküller kütle/yük oranlar�na göre ayr�l�rlar. 

Bu yöntem, proteinler, peptidler, oligosakkaritler gibi moleküler kütlesi 0,4 kDa ile 350 kDa 

aras�nda olan biyomoleküllerin tespit edilmesi ve karakterizasyonu için kullan�lmaktad�r.  

 

Serisin, karbon (C), azot (N), hidrojen (H) ve sülfür (S) içerikleri elementel analiz ile 

belirlenebilir. Bir çal�� mada serisinin C, H ve N içerikleri %43, %6 ve %17 olarak bulunmu� tur 

(WHEMELL, 1941). 

 

Proteinler UV bölgesinde iki absorbans tepesi vermektedir, birincisi peptid ba� lar�n�n 215-

230 nm aras�nda �� �� � so� urmas�, ikincisi ise aromatik amino aistlerin 280 nm civar�nda �� �� � 

so� urmas�ndan kaynaklanmaktad�r (B�YOTEKNOLOJ� PROJES�, 2008). � ekil 2.2’de 

serisinin 280 nm’de verdi� i tepe görünmektedir (KIM, 2007). 

 

 

 

� ekil 2.2. Serisinin so� urma spektrumu 

 

Serisinin molekül a� �rl�� � sodyum dodesil sülfat-poliakrilamid jel elektroforezi (SDS-PAGE) ile 

belirlenebilir. � ekil 2.3’te örnek bir da� �l�m gösterilmektedir (KIM, 2007). Görüldü� ü üzere, 

serisinin molekül a� �rl�� � 26 kDa ile 170 kDa aras�nda de� i� mektedir. Di� er yandan, WU ve 

di� erleri (2007) serisinin moleül a� �rl�� �n� 14-467 kDa olarak bulmu� tur. Literatürde verilen 

farkl� sonuçlar, s�cakl�k, pH, süre gibi de� i� en i� lem ko� ullar�ndan kaynaklanmaktad�r.  



11 

 

 

� ekil 2.3.  Serisine ait elektroforez resmi (SDS-PAGE, %10 jel)  

 

2.3. Serisin Geri Kazan�m Yöntemleri 

 

Molekül a� �rl�� � 60 kDa’dan küçük olan serisin polipeptidleri ham ipek üretiminin erken 

a� amalar�nda, daha büyük olan (60-300 kDa) peptidler ise daha sonra ye alan ipek i� leme 

veya yumu� atma i� lemlerinde geri kazan�labilmektedir (ZHANG vd., 2006). Literatürde, ipek 

at�ksular�ndan serisin geri kazan�m� konusunda oldukça az çal�� ma vard�r (FABIANI vd., 

1996; VAITHANOMSAT vd., 2007; WU vd., 2007). FABIANI ve di� erleri (1996) ipek 

yumu� atma at�ksuyundan serisin geri kazan�m� için ultraf iltrasyon (UF) i� lemini uygulam��  ve 

molekül a� �rl�k ay�rma s�n�r� (MAAS) 15-30 kDa olan UF membra nlar� ile %97’nin üzerinde 

serisin geri kazan�m� sa� lam�� t�r. Bunun yan�nda, membran geçirgenli� inde zamanla 

membran yüzeyinde olu� an jel tabaka nedeniyle azalma gözlenmi� tir. Ancak kimyasal 

y�kama ile en az %90 oran�nda ak� geri kazan�m� sa � lanm�� t�r.          

 

Bir di� er çal�� mada, VAITHANOMSAT ve di� erleri (2007), at�ksu ar�tm� ve serisin geri 

kazan�m� için membran filtrasyonu ve enzimatik hidroliz denemi� tir. Sonuçlar, at�ksu 

kalitesinin iyile� ti� ini ve molekül a� �rl�� � 2427-9863 Da olan serisin proteininin geri 

kazan�ld�� �n� göstermi� tir. Elde edilen serisinin molekül a� �rl�� �, kozmetik uygulamalara daha 

uygun olmas� amac�yla enzimatik hidroliz ile 1046-2795 Da’a dü� ürülmü� tür. At�ksuyun bir 

k�sm� do� rudan dondur-kurut yöntemiyle, di� er k�sm� ise MAAS’� 20-80 kDa olan UF 
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membranlar� ile konsantre edilmi� tir. Uygulanan UF yöntemi ile 2427-9863 Da büyüklü� ünde 

serisin, %94 verimle elde edilmi� tir.   

 

Membran çal�� malar�na ek olarak, WU ve di� erleri (2007) ipek at�ksuyundan etanol 

kullanarak serisini çökeltmi� tir. Molekül a� �rl�� � 14-467 kDa olan toz serisin, hacimsel bazda 

%75 etanol kullan�larak elde edilmi� tir. Bu yöntemin daha çok laboratuvar ölçekli çal�� malar 

için uygun oldu� u, yüksek etanol hacmi gerektirmesi nedeniyle endüstriyel ölçekte çevre 

dostu bir yöntem olmad�� � dü� ünülmektedir.  

 

Sonuç olarak, de� erli bir protein olmas�na ra� men, serisinin halen ipek i� leme at�ksular� ile 

birlikte bertaraf edilmesi, ekonomik bir kayba ve çevre kirlili� ine neden olmaktad�r. Türkiye’de 

her y�l yakla� �k olarak 12 ton serisin ziyan edilmektedir. Yürütülen proje kapsam�nda, 

serisinin koza pi� irme ve ipek ipli� i pi� irme at�ksular�ndan membrane teknolojisi ile geri 

kazan�m� için uygun süreçler belirlenmi� tir. Bu sonuçlar�n en k�sa sürede pilot ölçekli 

çal�� malar ile geli� tirilmesi ve  endüstriyel ölçekte uygulanmas� ile ülkemize hem çevresel 

hem de ekonomik fayda sa� lanacakt�r.    

 

2.4. Serisinli Biyofilm Haz�rlanmas� 

 

Serisin kozmetik ve ilaç sanayiinde pek çok kullan�m alan�na sahiptir. Ayr�ca biyomalzeme 

olarak kullan�m� önerilmektedir (ZHANG, 2002; ALTMAN vd., 2003; CHO vd., 2003; MORI ve 

TSUKADA, 2000; ANNAMARIA vd., 1998; NOMURA vd., 1995; HATAKEYAMA, 1996; 

KABAYAMA, 2000; HIROTSU ve NAKAJIMA, 1988; MIZOGUCHI vd., 1991; YAMADA ve 

FUWA, 1993; YOSHIKAWA vd., 2001). Genellikle, molekül a� �rl�� � 20 kDa’dan küçük olan 

serisin peptidleri kozmetikte cilt ve saç bak�m� ürünlerinde ve sa� l�kla ilgili di� er ürünlerde 

kullan�lmaktad�r. Molekül a� �rl�� � 20 kDa’dan büyük olan serisin peptidleri ise ço� unlukla t�bbi 

biyomalzeme, hidrojel, fonksiyonel ip ve kuma� larda kullan�lmaktad�r (ZHANG, 2002).  

 

Serisin özellikle polyester ve poliamid gibi yapay polimerlerin geli� tirilmesinde yararl�d�r. 

Ayr�ca, do� al ve yapay ip ve kuma� larda kaplama veya kar�� �m malzemesi olarak da 

kullan�lmaktad�r. Serisini di� er reçinelerle kar�� t�rarak çevre dostu ve biyobozunur polimerler 

üretilebilir (ANNAMARIA, 1998). Serisin içeren poliüretan köpükler mükemmel nem tutma ve 

b�rakma özelliklerine sahiptir. Serisin içeren poliüretan bir köpü� ün, serisin içermeyen 

köpü� e k�yasla 2-5 kat daha fazla nem tutabildi� i rapor edilmektedir (NOMURA vd., 1995). 

Ayr�ca serisin içeren poliüretan bir köpü� ün mükemmel mekanik ve termal özelliklere sahip 

oldu� u belirtilmektedir (HATAKEYAMA, 1996).  
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Serisinin bir di� er uygulama alan� ise membran üretimidir. Sudan tuz ay�r�m�, ultra saf su 

üretimi, biyoproses i� lemler, kimyasal i� lemler ve at�ksu geri kazan�m� gibi pek çok alanda 

uygulanan membran ay�rma proseslerinde çe� itli özelliklerde membranlar kullan�lmaktad�r. 

Bu membranlar genelde sentetik polimerlerden yap�lmaktad�r. Membranlar�n, üstün ay�rma 

yetenekleri ile h�zla kullan�m alanlar� geni� lemektedir. Ancak membranlar, belirli s�cakl�k, pH, 

bas�nç vb. ko� ullarda kullan�labilmektedirler. Membranlarda bir di� er problem ise zamanla 

ak� (birim zamanda birim yüzey alandan geçen s�v� miktar�) azalmas� meydana gelmesidir. 

Membran yüzeyinin ve gözeneklerinin t�kanmas� ile süzülen s�v� miktar�nda zamanla azalma 

olmakta, bu da operasyona ara vermeyi ve membran� temizlemeyi gerektirmektedir. Temizlik 

aral�klar�n�n s�k olmas� membran ömrünü k�saltmakta  ve proses ekonomisini olumsuz 

etkilemektedir. Ayr�ca, kirletici maddelerin membran yüzeyine adsorpsiyonu durumunda, 

temizleme i� lemi ile ak�n�n tamamen geri kazan�lmas� mümkün olmayabilmektedir.  Membran 

performans�n� daha iyile� tirmek ve operasyonel k�s�tlamalar� azaltmak amac�y la yeni 

membranlar�n üretilmesi konusunda çal�� malar sürmektedir.  

 

Saf serisinden üretilen membranlar�n yeterince esnek olmamalar� nedeniyle serisinin di� er 

maddelerle kar�� t�r�lmas� gerekmektedir. Serisinin yap�s�nda nötr polar fonksiyonel gruplara 

sahip büyük miktarda amino asitler mevcut oldu� undan, serisin içeren membranlar oldukça 

hidrofiliktir. Serisin kompozit membranlar su ve organik s�v� kar�� �mlar�nda suya kar� � yar�-

geçirgen özellik göstermektedirler. Serisin içeren bir membran�n alkol-su kar�� �m�ndan alkolü 

ay�rd�� � ve membran�n yeniden kullan�labildi� i rapor edilmektedir (MIZOGUCHI vd., 1991). 

YOSHIKAWA ve di� erleri (2001) ise ortalama molekül a� �rl�� � 20 kDa olan serisin kullanarak 

eter-alkol kar�� �m�n� ay�rabilen bir jel malzeme haz�rlam� � lard�r.  

 

Serisin kullan�larak fonksiyonel biyomalzemeler üretilebilmektedir. Bu malzemeler, genelde 

kompozit film olarak haz�rlanmaktad�r. Serisin suda çözünebilen polimerlerle, özellikle 

polivinil alkol (PVA) ile iyi kar�� �m sa� lamaktad�r. Serisin ve PVA kar�� �m�ndan elde edilen bir 

hidrojel mükemmel nem tutma-b�rakma ve elastisite özellikleri göstermi� tir (YOSHII vd., 

2000). Bu hidrojel, tohum kültüründe, toprak � artland�rmada, t�bbi malzeme veya yara sarg�s� 

olarak kullan�labilir. PVA ve serisinden elde edilen bir hidrojelin yüksek nem tutma kapasitesi 

ve dayan�kl�l�� a sahip olmas� nedeniyle fonksiyonel bir film olarak kullan�labildi� i 

aç�klanm�� t�r (NAKAMURA ve KOGA, 2001). Serisin kapl� filmler ayr�ca so� utma cihazlar�n�n 

yüzeyini kaplamada kullan�lmaktad�r (TANAKA, 2001). Serisin filminin kaplama olarak 

kullan�lmas� ile buzdolaplar�nda ve derin dondurucularda buzlanma etkin bir � ekilde 

önlenebilir (ZHANG, 2002).  



14 

Literatürdeki örnek çal�� malar, serisinin faydal� bir malzeme olarak kullan�labilirli� ini 

göstermektedir. Bu çal�� malara ek olarak, serisinin do� al bir protein olarak g�da ürünlerinin 

kaplanmas�nda kullan�lmak üzere biyofilm üretiminde de kullan�labilece� i dü� ünülmektedir. 

Son y�llarda biyobozunur filmlerin ve kaplamalar�n üretilmesinde biyolojik polimerlerin 

kullan�lmas� yayg�nla� m�� t�r (GONTARD ve GUILBERT, 1994; KROCHTA ve DE MULDER-

JOHNSTON, 1997; KAYSER�L�O� LU vd., 2003). Bu filmler g�da sektöründe yiyeceklerin raf 

ömrünü uzatmak, oksijen ve karbondioksit geçirgenli� ini ve nem kayb�n� kontrol etmek 

amac�yla kullan�lmaktad�r (FAKHURI vd., 2004). Benzer � ekilde, biyomalzeme üretiminde de 

sentetik polimerlerin yan�s�ra do� al polimerlerin kullan�labilirli� i ara� t�r�lmakta, özellikle de 

doku mühendisli� i ve kontrollü ilaç sal�m� alanlar�nda uygulamalar dikkat çekmektedir. Do� al 

polimerlerin, sentetik olanlara k�yasla biyouyumluluk ve biyobozunurluk gibi pek çok avantaj� 

mevcuttur (GILBERT vd., 2005).  

 

Do� al polimer olarak kullan�lan malzemelere örnek olarak ni� asta, glüten, ksilen, peynir alt� 

suyu say�labilir. Birden fazla polimerin kullan�lmas� ile haz�rlanan kompozit filmlerde mekanik 

özellikler ve oksijen ile su buhar� geçirgenli� i iyile� tirilebilmektedir. Serisinin yüksek nem 

tutma, oksijen geçirgenli� i ve elastisite gibi özellikleri dikkate al�nd�� �nda, biyofilm 

haz�rlamada literatürde görülen di� er do� al malzemelere iyi bir alternatif olaca� � 

dü� ünülmektedir. Serisin, halen ipek ipli� i üretiminde kozalar�n ve ipli� in yumu� at�ld�� � 

sularla birlikte at�lmaktad�r. Son 20 y�lda, ipek bazl� biyomalzemelerde baz� biyouyumluluk 

problemleri gözlenmi�  ve bunun nedeninin serisin kontaminasyonu olabilece� i rapor 

edilmi� tir (ALTMAN vd., 2003). Faydal� kullan�m alanlar� göz önüne al�nd�� �nda, serisin 

kullan�larak elde edilen malzemelerin stabilitesi, biyo-uyumlulu� u ve fonksiyonel özelliklerinin 

derinlemesine ara� t�r�lmas� gerekmektedir. �pe� in, yüzy�llar boyunca biyomalzeme olarak 

kullan�ld�� � bilinmesine ra� men, ipe� in yap�s�ndaki proteinlerden biri olan serisin için doku 

mühendisli� i ve biyouyumluluk alanlar�nda yeni ara� t�rmalara ihtiyaç vard�r (ALTMAN vd., 

2003). Buna ek olarak, at�k olarak hiç bir ekonomik de� eri olmayan serisinin 

de� erlendirilmesinin pek çok avantaj� olacakt�r. Öncelikle tekstil endüstrisinin bir alt 

kategorisinde hammadde geri kazan�m� ile temiz üretim sa� lanabilecek ve serisinin 

at�ksudan geri kazan�lmas� ile söz konusu at�ksu daha az kirlilik içerecek ve ipek ipli� i 

üretiminden kaynaklanan çevre kirli� i sorunlar�n�n çözümüne katk� yap�lm� �  olunacakt�r. 

Ayr�ca, bir at�� �n biyomalzeme üretiminde de� erlendirilebilmesi, malzemenin maliyetini 

azaltarak ekonomik yarar da sa� layacakt�r.  
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2.5. Serisinli Yan�k/Yara Örtüsü Haz�rlanmas� 

  

Vücudumuzdaki en büyük organ olan deri, epitel, bazal membran ve dermisten olu� an üç 

katmana sahiptir. Kendi kendini tamir edebilmesi, yenilenmesi, yüzeyinde gözenekler 

bulunmas�na ra� men su geçirmemesi, fakat terleme yoluyla d�� ar�ya su vermesi, kolay kolay 

y�rt�lmayacak kadar kal�n, ayn� zamanda hareket etmeye imkan verecek � ekilde ince ve 

esnek olmas�, s�caktan, so� uktan, zararl� güne�  �� �nlar�ndan bedeni koruyabilmesi derinin 

önemli özeliklerinden baz�lar�d�r. A� �r ve derin deri yan�klar�nda hastan�n sa� l�kl� derisinden 

tüm veya bir bölüm katmanlar�n implante edilmesi en büyük ba� ar� kabul edilmektedir. A� �r 

yan�klarda ço� u zaman yanm��  bölgeleri kaplamak için hastan�n kendi (otolog) hasars�z deri 

parçalar� yeterli miktarlarda bulunamamaktad�r. Bu durumda hastan�n otolog epitel hücreleri 

in vitro � artlarda ço� alt�larak kullan�labilmektedir. Ancak ihtiyaç duyulan otolog yamalar� 

(greft) ço� unlukla yeterli miktarda olmamakta ve hasta enfeksiyonlarla ve a� �r� su kayb�na 

ba� l� ya� amsal risklerle kar� � kar� �ya olabilmektedir. Yan�k vakalar�n�n tedavisi yapay deri 

implantlerinin geli� tirilmesiyle h�z kazanm�� t�r. Deri yamalar� ilk olarak hastan�n kendisinden 

(otogreft), daha sonra ise bir yak�n�ndan (allogreft) al�nan parçan�n sentetik ve do� al 

biyomalzemeler üzerinde uygulanmas� ile gerçekle� mi� tir (HORCH, 2005). Doku 

mühendisli� i yakla� �m�yla haz�rlanan yapay deriler; otolog keratinosit greftleri, kültürde 

ço� alt�lm��  allojenik keratinosit greftleri, otolog/allojenik kompozitleri ve hücreden 

uzakla� t�r�lm��  biyolojik matrisler, kollajen, hiyaluronan, fibrin gibi biyolojik malzemelerin ve 

polilaktik asit, polilaktik-koglikolik asit, polietilen oksit gibi sentetik malzemelerin kullan�lmas� 

ile haz�rlanan deri yamalar� a� �r yan�k tedavilerinde büyük ç�� �r açm�� t�r. 

 

Yara iyile� mesi, endotel (damar), ba�  doku ve epitel hücrelerinin zamanl� ve dengeli 

aktivitelerinden olu� an bir süreçtir. Bu hücrelerin tümünün iyile� me süreci için hücred�� � 

matrise ihtiyaç vard�r. Yara izinin kalmamas� ve iyile� menin h�zland�r�lmas� konusunda çe� itli 

yakla� �mlar geli� tirilmi� tir (RUSZCZAK, 2003). Son y�llarda yaran�n epidermal ve dermal 

analoglar�n�n iki katman halinde yaray� kaplama yakla� �m� kullan�lmaktad�r. Bu yakla � �m ile 

yerle� tirilen konstrükt, bariyer görevi görerek yaray� bakteriyel enfeksiyonlardan ve s�v� 

kayb�ndan korumakta, fazla �s�nma ile doku s�v�lar� n�n birikmesini engellemektedir. Yara 

konstrüktlerinde dermal element hücrenin yönlendirilmesi, doku olu� umu, yeniden doku 

modellemesi ve epitilizasyonda önemli rol oynar. Dermal element ise doku iyile� mesi için 

geçici veya kal�c� yara greftleri olarak kullan�lmaktad�r (DEMLING, 2003). Geçmi� te 

kullan�lan kadavra kökenli biyolojik greftler yerine fibrin (KEISER, 1994, SIEDLER, 2000), 

hiyaluronik asit (KING, 1991; MURASHITA, 1996) ve kollajen (FROGET, 2003; GOMATHI, 

2003) gibi do� al kaynakl� polimerler lokal ilaç sal�m sistemleri ve yara iyile� mesi için de� i� ik 
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matris sistemlerde test edilmi� tir. Kollajen vücudun ba�  dokusunun temel proteinlerinden 

biridir. Kollajen, molekül içi çapraz ba� lama ile makromoleküler fiberler olu� turdu� undan 

dokulara dayan�kl�l�k vermektedir. Yap�s� bozunmam� �  kollajen, hücrelerin ba� lanmas� ve 

farkl�la� mas�n� sa� layan do� al bir alt katmand�r. Antimikrobiyal ilaç içermeyen veya tek 

ba� �na kullan�lan kollajenin, sünger veya örtü olarak dermal katmanda rejenerasyonu ve yara 

iyile� mesini h�zland�rd�� � gözlenmi� tir. Bu tür kollajen bazl� ürünler birçok Avrupa ülkelerinde 

onaylanm��  olup, klinik uygulamalarda kullan�lmaktad�r.  

 

Konvansiyonel yara-yan�k tedavilerinde günümüzde uygulanan yöntemler, genellikle yaran�n 

korunmas� amac�yla kullan�lan yara iyile� mesinde ve korunmas�nda aktif rol oynamayan 

malzemeler içermektedir. Ancak bu tedavilerde görülen geç iyile� me, enfeksiyon riskindeki 

yükseklik ve baz� durumlarda tam iyile� menin sa� lanamamas� gibi nedenler, tedavi amaçl� 

yeni yara-yan�k örtüleri geli� tirilmesi çal�� malar�na son y�llarda h�z kazand�rm� � t�r. Medikal 

uygulamalarda kullan�labilecek biyolojik mazlemelerin artmas� da bu amaca destek olan bir 

di� er nedeni olu� turmaktad�r. Bu yeni yakla� �mda haz�rlanan yan�k örtülerinde, hasarl� 

dokunun d��  çevreden korunmas�na ek olarak, iyile� tirmeyi daha etkin ve h�zl� k�lacak 

optimum mikroçevre olu� turulmak da hedeflenmektedir. �deal yara-yan�k örtüsü � u 

özelliklerde olmal�d�r: 

1. Dokuyu ikincil enfeksiyona kar� � koruyabilme, 

2. Nemli bir doku iyile� me çevresi olu� turma, 

3. D��  ortama kar� � termal izolasyon sa� lama, 

4. Yaradan ç�kan debris ve irini emerek yara bölgesinde rekonstrüksiyonun  

     süreklili� ini sa� lama, 

5. Parçac�k ve toksik ürün içermeme, 

6. Doku iyile� mesi i� lemini ba� latma ve destekleme, 

7. Dokuya zarar vermeden ç�kar�labilme (biyobozunur malzemeler için gerekli  

     de� ildir) (SAKCHAI, 2006). 

 

Bu amaçlar� sa� layacak tek bir malzemenin olmad�� � ve do� al dokular�n dahi farkl� tür 

bile� enlerden olu� tu� u dü� üncesi yeni yakla� �mla yara tedavisinin kompozit yap�da olmas� 

gereklili� ini i� aret etmektedir. Son y�llarda yara-yan�k örtüsü geli� tirme ara� t�rmalar�nda 

kompozit malzemelerin yo� unluk kazanmas� ve bu çal�� malardan elde edilen olumlu 

sonuçlar da bu dü� ünceyi desteklemektedir. Örne� in, kitosan ve polisakkaritlerin kar�� �m� ile 

elde edilen filmlerde kompozit malzemelerin tek ba� �na uygulanan malzemelere göre daha 

ba� ar�l� sonuçlar verdi� i görülmü� tür. Do� al bir makromolekül olan kitin (veya kitosan) 

kullan�larak haz�rlanan yara-yan�k örtülerinde bu malzemenin seçilme nedeni özellikle yara 
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iyile� mesine yönelik olumlu nitelikler ta� �mas�d�r. Bunlar, biyouyumlu olmas�, biyobozunur 

olmas�, hemostatik aktivitesinin bulunmas�, enfeksiyonlara kar� � koruyucu özellikte 

bulunmas� ve iyile� meyi h�zland�r�c� olmas� olarak özetlenebilir. Ne varki, kitin tek ba� �na 

zay�f mekanik özelliklere sahip bir malzemedir. Çekme kuvvetinin ve elastisitesinin az olmas� 

nedeniyle yara bölgesinde tek ba� �na kullan�ld� � �nda istenilen dayan�kl�l� � � sa� lamayaca� � 

bilinmektedir. Yukar�da bahsedilen kitosan ve polisakkarit kompozitlerin bu yönde olumlu 

geli� me sa� lad�� � ve  kitine göre mekanik özelliklerinin daha iyi oldu� u bilinmektedir 

(WITTAYA-AREEKUL, 2006).  

 

Bu projede, yara-yan�k örtüsü amac�yla Kollajen-Serisin membranlar haz�rlanm�� t�r. Kollajen 

ve serisin biyouyumlu ve biyobozunur do� al proteinlerdir. Kollajen insan vücudu ba�  

dokusunda en yüksek oranda bulunan proteindir. Jel, köpük veya film formunda haz�rlanan 

kollajen özellikle yara iyile� mesinde olumlu etkisinden dolay� klinikte yara örtüleri olarak 

s�kl�kla kullan�lmaktad�r. D� � tan uygulanan kollajen, yara iyile� mesinde rol alan granulosit, 

makrofaj ve fibroblast hücrelerine kemotaktik bir etki gösterir ve yaraya do� ru hareket 

etmelerini sa� lamaktad�r. Kollajen, ba�  dokunun temel ta� lar�ndan biri olarak, ayn� zamanda 

bu hücrelere yap�� abilecekleri bir alt katman görevi de yapar. Bu � ekilde d�� ar�dan uygulanan 

kollajen, yara iyile� me sürecini h�zland�rmaktad�r (SAI, 2000; RHO, 2006). Serisinin 

antimikrobiyal koruyucu özelli� i, kollajenin deri dokusunun do� al bir maddesi olmas� ve 

iyile� meyi h�zland�r�c� özellikte olmas� bu iki malzemenin bu amaca yönelik uygunlu� unu 

göstermektedir. Yap�� t�r�c� bir protein olan serisin, birçok hidrofilik amino asite sahip olmas� 

(GAMO, 2005) nedeniyle gerekli kimyasal de� i� imlere uygundur (TERATOMO, 2004). 

Bunlar�n yan�s�ra serisin ve kollajenin yara-yan�k örtüsü için yukar�da bahsedilen 

özelliklerden dokuyu nemli tutma, termal izolasyon ve debrisi emebilme  yönlerinden de 

yeterli niletikte oldu� u, serisinin kozadaki d��  ortama kar� � koruyucu rolü ve her iki proteinin 

de hidofilik yap�da olmas� ile görülmektedir. Serisinin yap�s�nda serin amino asitinin di� er 

amino asitlere göre yüksek oranda bulunmas� (%30), bu amino asitin deri dokusundaki do� al 

nemlendirme faktörü olarak bilinen ana amino asit olmas�, bu proteinin nemlendirme ve su 

tutmadaki yüksek kapasitesini aç�klamaktad�r. Bunun yan�s�ra serisinin yap�s�nda hidroksil 

gruplara sahip amino asitlerin fazlal�� � da hidofilik özelli� ini art�rmaktad�r (ARAMWIT, 2007). 

 

Literatürdeki örnek çal�� malar, ipekböce� i kozas�ndan elde edilen serisinin biyomalzeme 

olarak kullan�labilirli� ini göstermektedir. Serisinin biyobozunurlu� u, biyouyumlulu� u ve 

yüksek hidrofilitesi nedeniyle yara iyile� mesine yönelik kullan�labilece� i ARAMWIT ve 

SANGCAKUL (2007) taraf�ndan yap�lan yak�n tarihli bir ara� t�rmada gösterilmi� tir. Serisinin 

% 8’lik krem halinde ratlarda olu� turulan deri yaralar�na uyguland�� � bu ara� t�rmada hasarl� 
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bölgede ülser olu� mamas�, k�sa sürede ve tam iyile� me sa� lanmas� ile kollajen dokusunun 

art�� � yönlerinden, kontrol olarak uygulanan kreme göre daha ba� ar�l� sonuçlar verdi� i 

belirtilmi� tir (ARAMWIT, 2007). Son y�llarda yap�lan ara� t�rmalarda serisinin in vitro � artlarda 

memeli hücrelerinin ço� alt�lmas�nda olumlu etkileri olmu�  (TARADA, 2002) ve yüzeye ilk 

ba� lanma yüzdesinde art��  sa� lad�� � gözlenmi� tir (TSUBOUCHI, 2005). TERATOMO ve 

di� erleri (2005), ipek serisininden haz�rlam��  olduklar� gözenekli üç boyutlu hidrojelin �slak 

ko� ullarda çok esnek yap�ya sahip oldu� unu belirtmektedir. Ayn� çal�� mada, di� er ipek bazl� 

malzemeler için kullan�lan metanol yerine serisin için etil alkol ile kuvvetli intermoleküler 

ba� lar olu� turuldu� u ve jelle� menin sa� land�� � rapor edilmi� tir. Söz konusu yap�n�n, ilaç 

sal�m sistemleri veya doku mühendisli� i amaçl� kullan�ma uygun özellikleri oldu� u sonucuna 

var�lm�� t�r. Literatürde ipek bazl� birçok hücre ta� �y�c�s� haz�rlanm� �  ve karakterize edilmi�  

olmas�na ra� men, serisin bazl� ta� �y�c�lar üzerine ara� t�rmalar çok k�s�tl�d�r (TERAMATO, 

2005).  

 

Kollajenin do� al deri dokusunda yüksek miktarda bulundu� u ve fiber yap�s�yla dokunun 

çekme kuvvetlerine kar� � dayan�m�n� sa � layan temel malzeme oldu� u bilinmektedir. Bu 

nedenle doku iyile� mesinde kollajenin olu� umunun desteklenmesinin önemli rolü 

bulunmaktad�r. ARAMWIT ve arkada� lar� taraf�ndan yap�lan bir ara� t�rmada serisin kremin 

kollajen olu� umunu h�zland�rd�� � ve epidermis tabakas�n�n büyüyerek tam kal�nl� � �na 

ula� mas�n� sa� lad�� � da gözlenmi� tir (ARAMWIT, 2007). Bu bulgular, kollajen ve serisinin 

birlikte kullan�m�n�n, kompozit malzemenin krem olarak serisinin tek ba� �na kullan�m�na göre 

daha h�zl� ve etkin sonuç verece� ini dü� ündürmektedir. Ancak bu kar� �la� t�rman�n kesin 

olarak yap�labilmesi için benzer � ekilde in vivo yara üzerinde (ratlarda) denenmesi 

gerekmektedir. 

 



19 

 

3.  GEREÇ VE YÖNTEM 

 

3.1. �pek �� leme At�ksular�ndan Serisin Geri Kazan�m� 

 

3.1.1. At�ksu Örnekleri  

 

�pek ipli� i üretimi mevsimlik bir i�  oldu� undan, koza pi� irme at�ksular� her y�l sonbahar 

mevsiminde ortaya ç�kmaktad�r. Bu nedenle, 2006 y�l �n�n sonbahar mevsiminde Bilecik’in 

Sö� üt �lçesinde yerel halk taraf�ndan gerçekle� tirilen koza pi� irme i� leminden kaynaklanan 

at�ksulardan yüksek hacimlerde (yakla� �k 100 L) iki ayr� örnek (KPA1 ve KPA2) temin 

edilmi� tir. KPA1, ön-ar�tma i� lemlerinde kullan�lm�� , KPA-2 ise laboratuvar ko� ullar�nda 

bozulmadan saklanabilmesi için, küçük hacimlere bölünerek -20 ºC’de dondurulmu�  ve 

membran süzme deneyleri için s�rayla çözülerek ve �s�t�larak kullan�lm�� t�r. Saklama 

ko� ullar�n�n at�ksu kalitesi ve membran performans�na etkisi Ek A’da verilmi� tir. KPA2’den 

al�narak kullan�lan örnekler, KPA2-A, KPA2-B, KPA2-C, KPA2-D, KPA2-E, KPA2-F, KPA2-G 

ve KPA2-H olarak adland�r�lm��  ve özellikleri Tablo 3.1’de verilmi� tir. Koza pi� irme 

at�ksular�na ek olarak, Bursa’daki boyama tesisinde ortaya ç�kan ipek ipli� i pi� irme 

at�ksular�ndan toplam üç adet örnek al�nm�� t�r. Bu örnekler �PA1, �PA2 ve �PA3 olarak 

adland�r�lm�� t�r. �PA1 yaln�zca karakterizasyon amaçl� kullan�lm�� , �PA2 ve �PA3 ise 

membrane filtrasyon deneylerinde kullan�lm�� t�r.  

 

Toplam dola� �m düzeninde yürütülen deneylerde KPA2-A, KPA2-B, KPA2-C, KPA2-D ve 

KPA2-E örnekleri kullan�lm��  ve bu deneyler k�sa sürede tamamland�� �ndan örneklere 

herhangi bir koruyucu eklenmemi� tir. Yo� unla� t�rma düzenindeki deneylerde ise KPA2-F, 

KPA2-G ve KPA2-H örnekleri kullan�lm�� t�r. Bu deneylerin  uzun  sürmesi  nedeniyle,  

at�ksular�n  bozulmas�n�  önlemek  amac�yla örnekle re % 0,02 oran�nda NaN3 eklenmi� tir. 

 

Tablo 3.1’den görülece� i üzere, her iki at�ksuda oldukça yüksek miktarlarda organik madde 

mevcuttur. Kimyasal oksijen ihtiyac� (KO�) KPA’nda 11-17 g/L, �PA’nda ise 55-63 g/L olarak 

ölçülmü� tür. Bu at�ksularda bulunan KO� de� erleri aras�nda büyük fark�n iki nedeni vard�r; 

birincisi ipek ipli� i pi� irme i� leminde serisini uzakla� t�rmak için pi� irme suyuna yüksek 

miktarda sabun eklenmesi, ikicisi ise ipek ipli� i pi� irme tank�nda ard�� �k olarak üç tur pi� irme 

yap�lmas� nedeniyle konsantre bir at�ksu üretilmesidir. Her iki at�ksu da renkli ve bulan�kt�r; 

4500-44000 Pt-Co de� erinde renk ve 500-7400 NTU de� erinde bulan�kl�k ölçülmü� tür. 

Benzer � ekilde, toplam kat� madde (TKM) içerikleri de oldukça yüksektir; KPA için yakla� �k 

10 g/L ve �PA için yakla� �k 40 g/L’dir. KPA’ndaki toplam protein ve serisin deri� imleri 5-10 g/L 
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ve 5-8 g/L olarak ölçülmü� tür. Di� er taraftan, bu parametreler �PA’nda 35-47 g/L ve 27-34 g/L 

olarak ölçülmü� tür. Di� er bir deyi� le, toplam protein ve serisin miktarlar� �PA’nda yakla� �k alt� 

kat daha fazlad�r. �ki at�ksu aras�ndaki bir di� er fark pH’d�r; KPA’nda pH 5,8-6,5 iken, �PA’nda 

mevcut olan sabun ve Na2CO3 nedeniyle 8,6-9,6 olarak belirlenmi� tir. Bunlara ek olarak, 

bütün örneklerde serisinin yap�s�ndan kaynaklanan 0,3-1,3 g/L karbonhidrat bulunmu� tur. 

Özetle, �PA’n�n, KPA’na k�yasla daha kirli bir at�ksu oldu� u, ancak serisin kayna� � olarak 

daha de� erli bir at�ksu oldu� u tespit edilmi� tir. 
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Tablo 3.1. KPA ve �PA örneklerinin özellikleri 

 

At�ksu Kalitesi 

Örnek Serisin 

(mg/L) 

T. Protein 

(mg/L) 

KO� 

(mg/L) 

TKM 

(mg/L) 

Renk 

(Pt-Co) 

Bulan�kl�k 

(NTU) 

Karbonhidrat  

(mg/L) 

pH 

 

KPA1 - 9443  11600 10238  8650  771  - 5,9 

KPA2-A 5809 8357  14575  12560  6060  561  355  5,8 

KPA2-B - 9883  14920  13130  25000  1050  - 5,8 

KPA2-C - 9127  14250  12880  27150  468  - 5,9 

KPA2-D 5562  7606  15245  12630 5490 559  406 5,9 

KPA2-E 6354  8151  13075 12460  6200  543  769  6,2 

KPA2-F 5679 5510  14205  12470  5640  823  289  6,1 

KPA2-G 7957  7992  17050  14040  5970  985  1290  6,5 

KPA2-H 5043  7202  13600  11800  4520  745  592  5,9 

�PA1 - 35634  62850  40637  43600  7370 - 9,6 

�PA2 34002  46747  59150  39900  26050  4134  513  8,6 

�PA3 27581 - 55950 - - - - 9,1 
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3.1.2. Santrifüj  

 

At�ksu örnekleri, Hettich Universal ve Rotofix 32A santrifüj cihazlar� kullan�larak 10-40 dakika 

boyunca ve 3000-4000 rpm h�zda santrifüj edilmi� tir. 

 

3.1.3. Mikrofiltrasyon  

 

At�ksuda bulunan serisini ön-ar�tma a� amas�nda kaybetmemek ve at�ksular�n membran 

sistemini en az kirletecek özelliklere kavu� turmak için en ucuz membran i� lemi olan 

mikrofiltrasyon (MF) uygulanm�� t�r. Bunun için 550 mm Hg vakum sa� layan Millipore marka 

bir vakum süzme düzene� i kullan�lm�� t�r. MF deneyleri, düz ak��  süzme düzeninde 

yap�lm�� t�r. Sistemde kullan�lan filtrelerin çap� 47 mm, gözenek büyüklükleri ise 1 mm, 8 mm 

and 20 mm’dir (Tablo 3.2). Süzülen örneklerde KO�, renk, bulan�kl�k, TKM, T. protein, serisin 

ve karbonhidrat analizleri yap�lm�� t�r. Ak�lar ise, toplam süzülen su hacminin fitrasyon 

süresine ve etkin membran alan�na bölünmesi ile hesaplanm�� t�r.  

 

Tablo 3.2.  Kullan�lan membranlar�n özellikleri 

 

Filtrenin Ad� Türü Malzeme Etkin Alan (m 2) 
  MAAS (veya 

Gözenek Büyüklü � ü) 

Whatman 41 MF Selüloz 0,0010 20-25 mm 

Millipore MF Selüloz 0,0010 8 mm 

Whatman GF/B MF Fiberglas 0,0010 1 mm 

Osmonics PW UF Polietersülfon 0,0044 20 kDa 

Osmonics PT UF Polietersülfon 0,0044 5 kDa 

Osmonics GH UF TFC a 0,0044 1 kDa 

Osmonics DK NF TFC a 0,0044-0,036 190 kDa b 

Dow Filmtec NF-90 NF TFC a 0,0044-0,072 100 Da c 
a �nce film kompozit olarak haz�rlanm�� t�r. 
b %98 MgSO4 giderimi sa� lar. 
c %97 MgSO4 giderimi sa� lar. 

 

 

 

3.1.4. Ultrafiltrasyon ve Nanofiltrasyon  

 

UF ve  NF deneyleri,  Berghof  BHT-2  model  membran  süzme  sistemi  ile  toplam  dola� �m  
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düzeninde, DSS LabStak M20 model membran süzme sistemi ile de yo� unla� t�rma 

düzeninde yürütülmü� tür. Kullan�lan membranlar�n özellikleri Tablo 3.2’de verilmi� tir. Sistem 

� ematik olarak � ekil 3.1’de gösterilmi� tir. Toplam dola� �m düzeninde hem süzülen hem de 

süzülemeyen sular giri�  tank�na döndürülerek besleme suyu kalitesi ve hacmi sabit tutulmaya 

çal�� �lm��  ve bu � ekilde membran performans� izlenerek en uygun membran süzme i� lemi 

seçilmi� tir. Berghof BHT-2 model sistemde giri�  bas�nc� UF için 2 bar ve NF için 5 bar olarak 

ayarlanm�� , at�ksu debisi ise 30 L/saat olarak uygulanm�� t�r.  

 

 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
                
 
 
 
 
 
 
 
                             
 

 
� ekil 3.1. Süzme sisteminin � ematik görüntüsü (P: bas�nç göstergesi, V: vana) 

 
 

Yo� unla� t�rma düzeninde gerçek uygulamaya daha yak�n olarak, süzülen sular ayr� bir 

tankta toplanm��  ve besleme suyu hacmi zamanla azalt�larak at�ksudaki serisin 

yo� unla� t�r�lm�� t�r.  Bu  deneylerde  hacim  azaltma  faktörü  (HAF)  a� a� �daki  � ekilde 

hesaplanm�� t�r: 

f

si

V

VV
HAF

-
=  

Burada Vi: Deney ba� lamadan önce besleme tank�ndaki giri�  suyu hacmi (L), 

  Vf: Deney sonunda besleme tank�nda kalan giri�  suyu hacmi (L), 

V 

V

By-pass 
Besleme suyu 

Ak��  ölçer 

Besleme tank� 

Pompa 

Süzüntü suyu Süzülemeyen su 

P 
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  Vs: Deney s�ras�nda analiz için toplanan örneklerin toplam hacimleri (L)’dir. 

 

Yo� unla� t�rma düzenindeki deneylerde HAF 4,2-4,6 olarak gerçekle� mi� tir (Tablo 3.3). Di� er 

bir deyi� le, ba� lang�ç hacmi 9,0 L, 9,8 L ve 9,2 L olan at�ksular, 16-21 saatlik süzme 

sürelerinin sonunda 1,9 L, 2,3 L ve 2,1’ye kadar azalt�lm�� t�r.  

 

Tablo 3.3.  Yo� unla� t�ma deneylerinde HAF hesaplanmas� 

 

 
 

DSS 

LabStak M20 model sistemde her birinin alan� 0,018 m2 olan iki veya üç çift NF membran� 

kullan�lm�� t�r. Sistemin giri�  k�sm�ndaki bas�nç 5 bar’a ayarlanm�� , süzülemeyen suyun 

membrandan ç�kt�� � k�s�mdaki bas�nç ise 4,8 bar olarak gözlenmi � tir. Süzülen sular�n 

topland�� � hortumlar ise atmosfere aç�kt�r (0 bar). Bu � ekilde membran üzerinde 4,9 bar’l�k bir 

bas�nç olu� turulmu� tur. At�ksu debisi ise 372 L/saat olarak ayarlanm�� t�r. Deneylerde saf su 

ve at�ksu ak�lar� zamana kar� � izlenmi�  ve ak�lar sabitlendi� inde deney sonland�r�larak 

süzüntü sular� toplanm�� t�r. Süzüntü sular�nda KO�, renk, bulan�kl�k, TKM, toplam protein, pH 

ve serisin analizleri yap�lm�� t�r. Kirlenen membranlar deney s�ras�nda ve sonunda NaOH ve 

klor ile y�kanm�� , temizlenmi�  membranlar�n saf su ak�lar� yeniden okunmu� tur.  

Deneylerde ak� ölçümleri süzüntü suyunun belirli bir sürede mezürde toplanmas�yla 

gerçekle� tirilmi�  ve ak� de� erleri, toplanan hacmin birim zamana ve birim membran alan�na 

bölünmesiyle hesaplanm�� t�r. Ak� analizi için dört a� amada ak� okumas� yap�lm�� t�r:  

 
1) Ba� lang�ç saf su ak�s� (I): Temiz membran ile ölçülen ilk saf su ak�s�,   

2) At�ksu ak�s� (W): Süzme deneyinde zamanla dengeye gelen at�ksu ak�s�,  

3) Kirlenmi�  membran�n saf su ak�s� (F): At�ksu ile kirletilen membran�n saf su ak�s�, 

4) Temizlenmi�  membran�n saf su ak�s� (C): Kimyasal temizleme yöntemi ile y�kanan 

membran�n saf su ak�s�. 

 

At�ksu hacmi (L) 
Örnek 

Vi Vs Vp* Vf  HAF 

KPA2-F 9,0 0,17 6,9 1,9 4,6 

KPA2-G 9,8 0,20 7,3 2,3 4,2 

KPA2-H 9,2 0,18 6,9 2,1 4,2 

* Vp: NF membran�ndan süzülen suyun hacmi 
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Ak� azalmalar�n� de� erlendirmek amac�yla Tablo 3.4’te verilen hesaplar kullan�lm�� t�r. Bu 

hesaplar, membrandaki ak� azalmalar� üzerinde konsantrasyon polarizasyonu ve kirlenmenin 

etkilerini bulmak için yap�lm�� t�r.    

 
Tablo 3.4.  Ak� analizi için yap�lan hesaplar 

 

Hesaplama Aç�klama 

(I-W)/I Toplam ak� azalmas� 

(F-W)/F Konsantrasyon polarizasyonundan kaynaklanan ak� azalmas� 

(I-F)/I Kirlenmeden kaynaklanan toplam ak� azalmas�  

(C-F)/C Geri döndürülebilen kirlenmeden kaynaklanan ak� azalmas�  

(I-C)/I Geri döndürülemeyen kirlenmeden kaynaklanan ak� azalmas� 

 

 

3.1.5. Membran Temizli � i 

 

Toplam dola� �m düzeninde yürütülen her deneyde yeni bir membran kullan�lm�� t�r. 

Yo� unla� t�rma deneylerinde ise NF membranlar� en az bir kez kullan�lm�� t�r. Bütün yeni 

membranlar, kullan�mdan önce bir gece saf suda bekletilmi� tir. Bir kez kullan�ld�ktan sonra 

y�kanan membranlar ise, bakteriyel büyümeyi engellemek amac�yla %0,25 sodyum bisülfit 

içeren solüsyonlarda bekletilmi� tir. Kirlenen membranlara kimyasal y�kama i� lemi 

uygulanm�� t�r. Kimyasal y�kaman�n membran performans�na etkis i Ek B’de verilmi� tir. 

Y�kama s�ras�nda membranlar sistemden ç�kar�larak 0 ,5 M NaOH ve yakla� �k 200 mg/L 

serbest klor içeren solüsyonla dolu bir kapta 20-30 dak bekletilmi� tir.  

 

3.1.6. Kozadan Serisin Elde Edilmesi 

 

Serisin analizinde standart madde olarak kullan�lmak üzere, ipek kozas�ndan serisin elde 

edilmi� tir. Kozalar kesilerek küçük parçalara bölünmü� , üzerlerine su eklenmi�  ve otoklavda 

120 °C’de 1 saat bekletilmi� tir. Otoklav süresinin serisinin çözünürlü� ü üzerine etkisi ayr�ca 

incelenmi� tir (Ek C). Serisin çözeltisi 1,6 mm gözenek büyüklü� üne sahip filtreden (Whatman 

GF/C) süzülerek üzerine hacminin üç kat� kadar (%75) so� uk etanol eklenmi� tir. Serisin 

çöktürüldükten sonra etanolün üst faz� at�larak serisin - 80 °C’de dondurulmu�  ve 
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liyofilizatörde kurutularak toz serisin elde edilmi� tir (KURIOKA vd., 2004; WU vd., 2007; 

VAITHANOMSAT vd., 2008).  

  

3.1.7. Çökeltme 

 

NF ile yo� unla� t�r�lan at�ksu asit ve alternatif olarak da alkol kullan�larak çökeltilmi� tir. Bu 

a� amada dört çe� it asit (HNO3, HCl, H2SO4, C2H4O2) ve etanol kullan�lm�� t�r. Asitle 

çökeltmede örneklerin pH’� hacimsel bazda %0,3 asit kulan�m� ile 6,1’den 3,8’e kadar 

dü� ürülmü� tür. Alkol kullan�m�nda ise etanol hacminin %75 olarak uygulanmas� gerekmi� tir. 

Asit veya etanol eklenen örnekler, 3000 rpm’de 10-20 dak santrifüj edilerek serisinin çökmesi 

sa� lanm�� t�r.  

 

3.1.8. Diyaliz 
 
Elde edilen toz serisin örneklerinin safl�� �n� art�rmak amac�yla, örnekler diyaliz edilmi � tir. 

Diyaliz torbalar�n�n MAAS de� erleri 12,0 kDa (SIGMA ALDRICH) ve 3,5 kDa (SERVA)’d�r. 

Serisin çözeltileri diyaliz torbalar�na eklendikten sonra, torbalar�n uçlar� kapat�lm��  ve içinde 

saf su bulunan beherlere yerle� tirilmi� tir. Daha sonra beherler 37 ºC’de su banyosuna 

konmu�  ve 1-2 gün boyunca çalkalanm�� t�r. Diyaliz i� lemi sona erdi� inde, diyaliz torbas�n�n 

içinde kalan serisin çözeltisi HPLC’de analiz edilmi� tir.  

 

3.1.9. Protein Çözünürlü � ü  

 

Geri kazan�lan serisin örneklerinin çözünürlü� ü çe� itli pH de� erlerinde belirlenmi� tir. 

Örnekler, pH’lar� NaOH ve HCl ile 3,0, 4,0, 5,0, 6,0, 7,0, 8,0, 9,0, 10,0 ve 11,0 olarak 

ayarland�ktan sonra 4000 rpm’de 10 dak boyunca santrifüj edilmi� tir. Örneklerin pH 

ayarlamas� yap�lmadan önce ve pH ayarlamas� ile santrifüj yap�ld�ktan sonra üstte kalan 

fazlarda toplam protein içerikleri ölçülmü� tür. Bu � ekilde, serisin çözünürlü� ünün en yüksek 

oldu� u pH de� eri bulunmu� tur. Protein çözünürlük oran�, üst fazda kalan protein miktar�n�n, 

örnekte ilk olarak bulunan protein miktar�na bölünmesi ile hesaplanm�� t�r (WERE vd., 1997; 

CHOVE vd., 2007). 
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3.1.10. Analitik Teknikler 

 

3.1.10.1. Çevresel Kirlilik Parametreleri 

 

Deneysel çal�� malarda yap�lan analizler için Tablo 3.5’te verilen standart yöntemler 

kullan�lm�� t�r (APHA, 1995). Örneklerin KO� de� erleri USEPA onayl� HACH Metot 8000’e 

göre HACH DR-2000 Model spektrofotometre kullan�larak 620 nm dalgaboyunda 

okunmu� tur. Renk ölçümü, ayn� cihazla Pt-Co cinsinden 455 nm’de yap�lm�� t�r. Morötesi 

so� urum (Ultraviolet absorbance-UVA) ölçümleri ise Shimadzu 1601 Model spektrofotometre 

ile 275-290 nm dalga boylar�nda yap�lm�� t�r. Bulan�kl�k de� erleri HACH 2100N Model 

türbidimetre ile ölçülmü� ; örneklerin toplam kat� madde (TKM) içeri� i ise kurutma ve a� �rl�k 

tartma yöntemiyle belirlenmi� tir.  

 
Tablo 3.5.  Analitik teknikler 

 
 

Parametre Yöntem 

UVA Standart Metot 5910 B 

KO� EPA onayl� HACH 8000 

Renk Standart Metot 2120 B 

Bulan�kl�k Standart Metot 2130 B 

TKM Standart Metot 2540 B 

Toplam protein BCA Toplam Protein Protokolü (KRIEG vd., 2005) 

Serisin GPC,  HPLC  (OGINO vd., 2006)   

Karbohidrat Dubois Metodu (DUBOIS vd., 1956) 

pH Standart Metot 4500-H+ B 

3.1.10.2. Serisin Analizi 

 

At�ksu örneklerinde serisin analizi yapmak ve serisinin molekül a� �rl�k da� �l�m�n� belirlemek 

amac�yla Shimadzu Prominence Marka HPLC sistemi kullan�lm�� t�r. Sistemde jel geçirgenlik 

kolonu (Nucleogel aqua OH-40-8) kullan�lm�� , hareketli faz olarak 0,3 M NaCl içeren 0,05 M 

fosfat tamponu kullan�lm�� t�r. Analizler 30 °C’de gerçekle� tirilmi�  ve UVA de� erleri 230 nm’de 

okunmu� tur (OGINO vd., 2006). Mobil faz debisi kantitatif analizde 1 mL/dak, molekül a� �rl�k 

tayininde ise 0,3 mL/dak olarak ayarlanm�� t�r. Bütün örnekler, 0,45 mm gözenek büyüklü� üne 

sahip filtreden (MILLIPORE Millex-HV) süzüldükten sonra, bir � �r�nga yard�m�yla 20 mL 

hacminde sisteme enjekte edilmi� tir.  Kalibrasyon standard� olarak yerli ipek kozas�ndan elde 

edilen toz serisin ile haz�rlanm��  çözeltiler kullan�lm�� t�r (Ek D). Serisinin 6,5 ile 11,0 

dakikalar� aras�nda geni�  bir tepe çizerek kolondan ç�kt�� � gözlenmi� tir (� ekil 3.2).  
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Serisinin molekül a� �rl�k da� �l�m�n� belirlemek amac�yla, içinde be �  farkl� molekül a� �rl�� �na 

sahip standart bir protein kar�� �m� (Cytochrome c monomer: 12,4 kDa, Myokinase: 32 kDa, 

Enolase: 67 kDa, Lactate dehydrogenase: 142 kDa ve Glutamate dehydrogenase: 290 kDa) 

kullan�lm�� t�r (CALBIOCHEM) (� ekil 3.3). Standart proteinlerin kolondan ç�kt�klar� süreler (t) 

kullan�larak a� a� �daki do� rusal regresyon denklemi elde edilmi� tir:  

 

46,81262,0log +-= tMW   (r2 = 0,98) 
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� ekil 3.2.  Serisin standart çözeltisinin HPLC kromatogram� (Deri� im=2,5 mg/L) 
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kromatogramlar� (1. Glutamate dehydrogenase: 290 kDa, 2. Lactate dehydrogenase: 142 

kDa, 3. Enolase: 67 kDa, 4. Myokinase: 32 kDa, 5. Cytochrome c monomer: 12,4 kDa) 

 
 

3.1.10.3. Toplam Protein Analizi 

 

T. protein analizi BCA (bisisonik asit) protokolü ile yap�lm�� t�r (KRIEG vd., 2005) 

Spektrofotometrik bir yöntem olan BCA protokolünde, örneklerin içine bak�r-BCA kar�� �m� 

eklenmekte ve örnekler bir su banyosu içinde 37°C’de 30 dakika inkübe edilmektedir. 

Böylece alkali bir ortamda protein ile bak�r�n tepkimesi sonucu Cu2+ iyonu Cu+ iyonuna 

indirgenmekte, ard�ndan BCA-Cu+ bile� iminin ortaya ç�kmas�yla örneklerde renk 

olu� maktad�r. Örneklerin so� urumu Hitachi marka bir spektrofotometre ile 562 nm’de 

okunmu�  ve kalibrasyon denklemi (Ek E) kullan�larak  toplam protein deri� imleri bulunmu� tur.   

 

3.1.10.4. Karbonhidrat Analizi 

 

At�ksu örneklerinde karbohidrat ölçümleri Dubois yöntemi ile yap�lm�� t�r (DUBOIS vd., 1956). 

�lk olarak stok glükoz çözeltisi haz�rlanm��  ve gerekli seyreltmeler yap�lm�� t�r. Standartlara ve 

örneklere fenol (% 80 w/w) ile sülfürik asit eklenmi�  ve 10 dak bekletildikten sonra çözeltiler 

iyice kar�� t�r�lm�� t�r. Ard�ndan örnekler 30-35°C’de 15 dak bekletilmi�  ve bir spektrofotometre 

kullan�larak 490 nm’de absorbanslar� okunmu� tur. Kalibrasyon e� risi (Ek F) kullan�larak 

at�ksu örneklerindeki karbonhidrat deri� imleri belirlenmi� tir.   

 
3.1.10.5. FPLC ile Fraksiyon Toplama 

 
KPA örneklerinde serisin haricinde bulunan ve ipekböce� inden kaynaklanan yabanc� proteini 

tan�mlamak amac�yla, ODTÜ MErkezi Laboratuvar�’nda h�zl� performans s�v� kromatografisi 

(FPLC) yöntemi ile fraksiyon toplama i� i yapt�r�lm�� t�r. Varian ProStar Model FPLC sistemi 

kulan�lm�� , Hiprep 16/60 Sephacryl-200 kolonundan hareketli faz olarak 0,3 M NaCl ve 0,05 

M fosfat içeren tampon çözelti 0,7 mL/dak h�zla geçirilmi� tir.  Oda s�cakl�� �nda çal�� �lm��  ve 

UVA de� erleri 230 nm’de okunmu� tur. Örnekler, 0,45 mm filtreden süzülmü�  ve 1-1,2 mL 

hacimde sisteme enjekte edilmi� tir.  Kolondan ç�kan örnekler 57 tüpte toplanm�� , 1-41 

numaral� tüplerde serisin bulunurken 42-55 numaral� tüplerde ipek böce� inden kaynaklanan 

yabanc� protein toplanm�� t�r. Bu tüplerin içeri� i (42-55) birle� tirilerek Ankara Üniversitesi 

Biyoteknoloji Enstitüsü’nde MALDI-TOF analizi yapt�r�lm�� t�r.    

 



 30 

3.1.10.6. Nem, Organik ve �norganik Madde Tayinleri 

 

Ticari olarak temin edilen serisin (SC) ve geri kazan�lan serisin (SN) örneklerindeki nem 

miktar� ile organik ve inorganik madde miktarlar� gravimetrik yöntemle belirlenmi� tir. Örnekler 

nem tayini için 100 oC’de 3 saat, di� erleri için ise  600 oC’de 1 saat kurutulmu� tur. 

 

3.1.10.7. Elementel Analiz 

 

Ticari olarak temin edilen serisin (SC) ve geri kazan�lan serisin (SN) örneklerinin elementel 

kompozisyonu ODTÜ Merkezi Laboratuvar�’nda yapt�r�lm�� t�r. Serisin örneklerinin karbon, 

hidrojen, azot ve sülfür içerikleri, kuru bazda LECO CHNS-932 model cihazla belirlenmi� tir. 

Bu yöntemde, cihaz 1000 ºC’ye kadar �s�t�lmakta ve yakla� �k 1 g örnek gümü�  bir kapsülün 

içine yerle� tirilerek tamamen yak�lmas� için f�r�na gönderilmektedir.  Örneklerin C, H ve S 

miktarlar� infrared dedeksiyon, N miktar� ise termal iletkenlik yöntemiyle belirlenmektedir.  

 

3.1.10.8. MALDI-TOF MS ve 2-D Elektroforez ile Prot ein Tan�mlanmas� 

 

Geri kazan�lan örneklerde serisinin varl�� �n� tespit etmek amac�yla, Ankara Üniversitesi 

Biyoteknoloji Enstitüsü’nde 2-D jel elektroforez ve MALDI-TOF analizleri yapt�r�lm�� t�r. 

Burada ilk olarak, etanol ile geri kazan�lan serisin örne� i, biyomolekülleri ta� �d�klar� yüke göre  

ay�ran iyon de� i� tirici kolonlardan (anyon ve katyon) geçirilmi� tir. Kolondan geçirilen 

örnekler, iki boyutlu bir jelde izo-elektrik noktalar� (pI) ve molekül a� �rl�klar�na göre ayr�lm� � t�r. 

Ard�ndan, jel içinde ayr�lan protein spotlar� kesilerek ç�kar�lm��  ve MALDI-TOF’a yüklenmi� tir.  

 

MALDI-TOF MS’te UV �� �� � emen bir dizey ve bir biyomolekül tortusu, nanosaniyelik lazer 

darbesiyle ayd�nlat�l�r. �yonize olan biyomoleküller bir elektrik alan�nda ivmelenir ve bir uçu�  

tüpüne girerler. Bu tüpte uçarken, farkl� moleküller kütle/yük oranlar�na göre ayr�l�p dedektöre 

farkl� zamanlarda var�rlar. Bu � ekilde, her molekül ayr� bir sinyal verir. Geri kazan�lm��  

serisinin MALDI-TOF spektrumlar�,  ExPASy protein veritaban� ile kar� �la� t�r�larak 

tan�mlanm�� t�r. 

3.1.10.9. Gaz Kromatograf-Kütle Spektrometri ile Ya �  Asitleri Analizi 

 

�pek ipli� i pi� irme at�ksuyunda bulunan sabun do� rudan analiz edilememi� tir. Bu nedenle, 

serisin, sabun ve KO� aras�ndaki ili� ki belirlenmi�  (Ek G) vesabun içeri� i KO� ile serisin 

deri� imleri aras�ndaki farktan bulunmu� tur. Ayr�ca, sabundan kaynaklanan ya�  asitlerinin 
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Ankara Üniversitesi’nde Gaz Kromatograf-Kütle Spektrometri (GC-MS) ile analiz edilmesi 

sa� lanm��  ve bu � ekilde örneklerden sabunun ne derecede uzakla� t�r�ld� � � belirlenmi� tir. Bu 

yöntemde, ilk olarak örneklere ekstraksiyon uygulanm�� , 20 g örne� in içine %2’lik metanolik 

NaOH’ten 40 mL eklenerek sabunla� ma meydana gelene kadar kaynat�lm�� t�r. Sabunla� ma 

sonunda, %14’lük BF3’ten 50 mL eklenmi�  ve örnek 5 dak daha kaynat�lm�� t�r. Son olarak, 

20 mL n-heptan eklenmi�  ve 1 dak daha kaynat�lm�� t�r. Ard�ndan, 4 mL doymu�  NaCl 

eklenmi�  ve örnek bir ay�rma hunisine al�narak 5-10 dak faz ay�r�m� olu� mas� beklenmi� tir. 

Haz�r olan örnekten 1 � L al�narak GC’ye enjekte edilmi� tir (Shimadzu GC-MS QP2010 Plus). 

Bu örnek, kapiler bir kolondan (Teknokroma TR-CN 100) helium ta� �y�c� faz� ile geçirilmi � tir. 

Kütle spektrometrisine gelen örnekler, ekektron bombard�man�na tutularak kütle/yük 

oranlar�na gore ayr�lm�� t�r. Son olarak, MS spektrumlar� belirlenmi�  ve elde edilen tepeler 

WILEY7 ve NIST147 veritabanlar� ile kar� �la� t�r�lm�� t�r.  

 

3.2. Serisinli Biyofilm Haz�rlanmas� 

 

3.2.1. Malzemeler 

 

Polivinil alkol (PVA) (s�cak suda çözünebilen, ortalama molekül a� �rl�� � 70 kDa, ak�� kanl�� � 

11-14 cP) Sigma Aldrich’ten temin edilmi� tir. Gliserol, Fluka’dan sat�n al�nm��  ve 

plastikle� tirici olarak kullan�lm�� t�r. Serisin iki formda elde edilmi� tir: 1) Brezilya’da bir 

firmadan toz halinde temin edilmi� , 2) ODTÜ Mühendislik Bilimleri Bölümü Laboratuvar�nda 

koza pi� irme at�ksular�ndan geri kazan�lm�� t�r. NaOH, Riedel’den temin edilmi�  ve pH 

ayarlamas� için kullan�lm�� t�r. Bütün çözeltiler, saf su kullan�larak haz�rlanm�� t�r. Saf oksijen 

gaz� ise, BOC firmas�ndan sat�n al�nm� � t�r. 

 

Haz�rlanan çözeltiler, Stuart model manyetik kar�� t�r�c� ile �s�t�larak kar� � t�r�lm�� t�r. Film 

dökmek için otomatik bir film uygulay�c� (BRAIVE Instruments) kullan�lm�� t�r. Çözeltilerde, 

film dökmeden önce Sonicor model bir ultrasonik banyo ile gazs�zla� t�rma i� lemi yap�lm�� t�r. 

Bir cep pH metresi ile pH ayarlanm�� t�r. Filmler, önceden deterjan ve aseton ile temizlenmi�  

olan  20x30  cm  boyutlar�ndaki  camlar�n  üzerine  dökülmü� tür.  Kurutulan  filmler,  çapraz  

ba� lanmay� art�rmak amac�yla Gallenkamp Duostat model bir f�r�nda �s�t�lm� � t�r. 

 

3.2.2. Film Haz�rlama 

 

Proje kapsam�nda iki tip film (Set-1 ve Set-2) haz�rlanm�� t�r. Partner üniversiteye yap�lan ilk 

ziyarette yürütülen çal�� malar kapsam�nda Set-1 filmleri haz�rlanm��  ve PVA çözeltileri, 
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PVA’n�n sudaki a� �rl�k oran� %5 olacak � ekilde ayarlanm�� t�r. Serisin çözeltisi ise %1 ve %5 

olacak � ekilde ayarlanm�� t�r. Plastikle� tirici olarak gliserol kullan�lm�� t�r. Gliserol çözeltisi ise 

gliserolün sudaki hacmi %40 olacak � ekilde haz�rlanm�� t�r. Filmler 100 mm kal�nl�� �nda 

dökülmü�  ve oda s�cakl�� �nda bir gece boyunca kurutulmu� tur. Daha sonra çapraz 

ba� lanmay� güçlendirmek için 75-90 ºC’de 20-30 dak �s�tma yap�lm�� t�r. Serisin ve PVA 

kar�� �m oranlar� ise 1/100, 2/100, 5/100, 10/100, 20/100, 40/100 ve 60/100 olarak 

ayarlanm�� t�r. �lk ziyaret s�ras�nda haz�rlanan filmler daha çok deneme ve ö� renme amaçl� 

haz�rland�� �ndan, bu filmlerin oksijen geçirgenliklerinde tutars�z sonuçlar elde edilmi�  ve 

ayr�ca serisin içeren filmlerin oldukça yüksek miktarda oksijen geçirdikleri tespit edilmi� tir. 

Set-1 filmlerinin özellikleri Tablo 3.6’da verilmi� tir.  

 

Tablo 3.6.  Set-1 filmlerinin özellikleri 

Film no. 
Serisina 

(mL) 

PVAb 

(mL) 
Serisin/PVA 

Gliserolc 

(mL) 
Is�tma i� lemi 

1 0 10 0/100 0,0 yok 

2 0 10 0/100 0,0 95 ºC, 20 dak 

3 0 10 0/100 0,5 95 ºC, 20 dak 

4 2 10 20/100 0,6 96 ºC, 25 dak 

5 4 10 40/100 0,7 96 ºC, 25 dak 

6 6 10 60/100 0,8 81 ºC, 30 dak 

7 8 10 80/100 0,9 81 ºC, 30 dak 

8 10 0 100/0 0,0 81 ºC, 30 dak 

9 10 0 100/0 0,5 81 ºC, 30 dak 
a, b Serisin ve PVA stok çözeltileri a� �rl�k olarak %5 
c Gliserol stok çözeltisi hacim olarak %40, kar�� �m çözeltisinde %2. 

Haz�rlanan filmler aras�nda, Film 7, 8 ve 9 ba� ar�l� olmam�� t�r. Bunun nedeni, Film 7’de 

yüksek miktarda serisin bulunmas� ve filmin cama yap�� mas�d�r. Benzer olarak, Film 8 saf 

serisin ile haz�rland�� �ndan �s�tma sonras�nda oldukça k�r�lgan olmu �  ve camdan tek parça 

halinde al�namam�� t�r. Film 9 ise kurutma i� lemine ra� men �slak bir görüntüye sahip olmu�  

ve yine camda kalm�� t�r. Bu sonuçlar, serisinin bir polimerle kar�� t�r�lmas� gerekti� ini aç�kça 

göstermi� tir. Bu nedenle, saf PVA ile haz�rlanan filmler kontrol olarak kullan�lm�� , bütün di� er 

filmlerde serisin PVA ile kar�� t�r�lm�� t�r.    

 

�lk ziyaret s�ras�nda ya� anan sorunlar� çözmek amac�yla, ikinci ziyaret s�ras�nda Set-2 filmleri 

biraz daha farkl� haz�rlanm�� t�r. �lk olarak filmlerin daha dayan�kl� olmas� için PVA 
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çözeltisinde PVA’n�n miktar� art�r�lm� �  ve filmler daha kal�n dökülmü� tür. �kinci olarak da 

oksijen geçirgenli� ini, kullan�lan ölçüm sisteminin ölçebildi� i aral�kta tutabilmek amac�yla 

serisin/PVA kar�� �m oranlar� azalt�lm��  ve daha az serisin eklenmi� tir. Ayr�ca oda 

s�cakl�� �nda bir gece kurutma i� lemi s�ras�nda, 2. Geli� me Raporu’nda da bahsedildi� i üzere, 

filmlerin üzerinde toz birikti� i için, kurutma i� leminin kapal� ortamda yap�lmas�na karar 

verilmi� tir. Bu nedenle, PVA’n�n sudaki a� �rl�k oran� %10 olarak ayarlanm�� t�r. PVA çözeltisi, 

80ºC’de �s�tmal� kar� � t�r�c� üzerinde 2-3 saat tutulmu� tur. Serisin çözeltileri ise benzer � ekilde 

serisinin sudaki a� �rl�k oranlar� %5 olacak � ekilde haz�rlanm��  ve 60ºC’de �s�tmal� kar� � t�r�c� 

ile yakla� �k 3 saat süreyle kar�� t�r�lm�� t�r. Serisinin sudaki çözünürlü� ünü art�rmak amac�yla 

çözelti pH’� 0,5 M NaOH ile 10’a ayarlanm�� t�r. Gliserol çözeltisi ise gliserolün sudaki hacmi 

%40 olacak � ekilde haz�rlanm�� t�r.  

 

Serisin ve PVA, serisin/PVA kar�� �m oranlar� 1/100, 2/100, 5/100 ve 10/100 olacak � ekilde 

kar�� t�r�lm�� t�r. Bunun için, önce serisin ve PVA çözeltilerinden gerekli hacimlerde al�narak 

kar�� t�r�lm�� , ard�ndan gliserol çözeltisinden eklenmi� tir. Gliserol çözeltisinden, kar�� �m 

çözeltisindeki hacmi %1 olacak � ekilde eklenmi� tir. Kar�� �m çözeltileri 80ºC’de en az 1 saat 

�s�t�larak kar� � t�r�lm��  ve 1 saat boyunca gazs�zla� t�rma yap�lm�� t�r. Otomatik film uygulay�c� 

cihaz�n�n b�ça� �, film kal�nl�� � 250 mm olacak � ekilde ayarlanm�� t�r. B�ça� �n içindeki 

rezervuara 5-10 mL kar�� �m çözeltisi konmu�  ve cihaz�n en yüksek h�z� olan 10-12’de b�çak 

cam üzerinde hareket ettirilerek çözelti cam üzerinde sabit kal�nl�kta yay�lm�� t�r. Daha sonra, 

dökülen filmin kurumas� için, üzerine çözelti yay�lan cam 30ºC’ye ayarlanm��  f�r�nda  bir gece 

bekletilmi� tir.  

 

Filmlerde çapraz ba� lanmay� güçlendirmek amac�yla, kurutma sonunda camlar f�r�na 

konmu�  ve 75-90ºC’de 20-30 dak �s�tma i� lemi yap�lm�� t�r. Serisin içeren filmlerin bir k�sm�,  

�s�tma i� lemine ek olarak, yakla� �k 1 dakika boyunca metanolde bekletilmi� tir. Filmler, 

so� uduktan sonra cam yüzeyden ayr�lm�� t�r. Temiz bir ka� �t havlu aras�na konduktan ve 

etiketlendikten sonra oda s�cakl�� �nda saklanm�� t�r. Son olarak, haz�rlanan filmlerin 

özelliklerini belirlemek amac�yla oksijen geçirgenlikleri ölçülmü� tür. Haz�rlanan filmlerin 

özellikleri Tablo 3.7’de verilmi� tir.  
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Tablo 3.7.  Set-2 filmlerinin özellikleri 

 

Film no. * Serisin/PVA Gliserol (%) Çapraz ba� lanma için uygulanan i� lem 

1 0/100 0 75 ºC’de 40 dak �s�tma 

2 0/100 0 75 ºC’de 30 dak �s�tma 

3 0/100 1 75 ºC’de 30 dak �s�tma 

4 10/100 1 
75 ºC’de 30 dak �s�tma 

Metanolde 1 dak bekletme 

5 1/100 1 
75 ºC’de 30 dak �s�tma 

Metanolde 1 dak bekletme 

6 2/100 1 75 ºC’de 30 dak �s�tma 

7 5/100 1 75 ºC’de 30 dak �s�tma 

8 5/100 1 75 ºC’de 30 dak �s�tma 
*  Film 4, 5, 6 ve 7’de haz�r olarak temin edilen, Film 8’de ise at�ksudan geri kazan�lan serisin kullan�lm�� t�r.  

 

3.2.3. Film Özelliklerinin Belirlenmesi 

 

3.2.3.1. Film Kal�nl� � � 

 

Bütün filmler 100 mm kal�nl�� �nda dökülmü� tür. Kurutulan ve �s�t�lan filmlerin kal�nl� � �, dijital 

göstergeli bir mikrometre yard�m�yla ölçülmü� tür.    

 

 

3.2.3.2. Su Tutma Oran�  

 

Bir filmin su tutma oran� (STO), birim kuru a� �rl�� � ba� �na tutabildi� i su miktar� olarak 

tan�mlanabilir. STO testlerinde haz�rlanan filmler 1 saat boyunca oda s�cakl�� �nda saf suda 

bekletilmi� tir. Ba� lang�çtaki kuru a� �rl�klar�n� belirlemek için filmler önce tart�lm� �  ve 40 ºC’de 

50 dak kurutulmu� tur. Kurutma sonras� tekrar tart�larak içerdikleri nem oran� hesaplanm�� t�r. 

Suda bekletildikten sonra temiz bir ka� �t havlu ile kurulanm��  ve tekrar tart�lm�� t�r. Filmler 

tekrar 40 ºC’de 50 dak kurutulmu�  ve yeniden kuru a� �rl�klar� belirlenmi� tir. STO a� a� �daki 

� ekilde hesaplanm�� t�r: 

 

100´
-

=
d

dw

W
WW

STO  
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Burada, 

 

Ww  : Filmin �slak a� �rl�� � (g), 

Wd  : Filmin ba� lang�çtaki kuru a� �rl�� � (g)’d�r. 

 

3.2.3.3. Nem Tutma Oran�  

 

Filmlerin nem tutma oran� (NTO) a� �rl�k tartma yöntemiyle belirlenmi� tir. Ba� lang�çtaki kuru 

a� �rl�klar� belirlenen filmler, ilk olarak %55 ba� �l nem (BN) ve 20 ºC s�cakl�k sa� layan 

kutularda, ard�ndan %86 BN ve 20 ºC s�cakl�k sa� layan kutularda bekletilmi� tir. Farkl� zaman 

aral�klar�nda filmler kutulardan ç�kar�lm� �  ve tart�lm�� t�r. Bu i� lem, film a� �rl�klar� art�k 

de� i� meyene kadar devam ettirilmi� tir. NTO (g/m2.gün) a� a� �daki gibi hesaplanm�� t�r:  

 

At

WW
NTO of

.

-
=  

 

Burada,  

 

Wf : Filmin son a� �rl�� � (g), 

Wo : Filmin ba� lang�çtaki kuru a� �rl�� � (g), 

 t    : Neme maruz kal�nan süre (gün), 

 A  : Filmin alan� (m2)’d�r. 

 

3.2.3.4. Oksijen Geçirgenli � i 

 

Filmlerin oksijen geçirgenliklerini (PO2) belirlemek amac�yla, etkin alan� 18,096 cm2 olan bir 

gaz geçirgenlik hücresi kullan�lm�� t�r. Bu hücrenin içine yerle� tirilen filmden, hücrenin giri� ine 

ba� lanan bir oksijen tüpünden oksijen gaz� geçirilmektedir. Hücrenin ç�k�� �na, içinde sabun 

çözeltisi bulunan bir balon ak��  ölçer ba� lanmakta ve filmden geçen oksijen gaz�n�n h�z� 

ölçülmektedir. (� ekil 3.4). Filmden geçen oksijen gaz�n�n h�z�n� göz leyebilmek amac�yla 

hücre üzerinde 1 psi ile 30 psi aras�nda de� i� en bas�nçlar uygulanm�� t�r. Filmden geçen 

gaz�n, cam tüp içinde belirli sürede ald�� � yol kaydedilmi�  ve oksijen geçirgenli� i a� a� �daki 

gibi hesaplanm�� t�r: 
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pA
Fl

PO D
=

2
    

 

Burada, 

PO2 : Oksijen geçirgenli� i (cm3(STP).cm/s.cm2.cmHg)  

F    : Oksijen transfer h�z� (cm3/s) 

l      : Film kal�nl�� � (cm), 

A    : Filmin etkin alan� (cm2), 

Dp  : Film üzerindeki bas�nç (cmHg). 

 

Filmden geçen gaz�n debisi, standart s�cakl�k ve bas�nç ko� ullar�na göre a� a� �daki gibi 

düzeltilmi� tir: 

 

KT
K

VV TSTP )273(
273
+

=  

Burada, 

VSTP : Filmden standart s�cakl�k (0ºC) ve bas�nçta (1 atm) geçen O2 gaz�n�n hacmi, 

VT     : Filmden deney s�cakl�� � (T) ve bas�nc� alt�nda geçen O 2 gaz�n�n hacmi’dir. 

 

Oksijen transfer h�z� (F) a� a� �daki formülle hesaplanm�� t�r: 

 

t
V

F STP=  

Burada t, gaz�n filmden geçme süresi (sn)’dir. 

 
� ekil 3.4.  Oksijen geçirgenli� i ölçme düzene� i 
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3.2.3.5. Taramal� Elektron Mikroskopisi  
 

Haz�rlanan filmlerin yüzey ve kesit özellikleri Imperial College, London’da taramal� elektron 

mikroskopisi (SEM) ile incelenmi� tir. Örnekler incelemelerden önce alt�n ile kaplanm�� t�r.  

 

3.2.3.6. Mekanik Özellikler 

 

Filmlerin mekanik özellikleri Nexygen yaz�l�m program� içeren bilgisayara ba� l� Lloyd LS500 

Malzeme Test Cihaz�yla (Lloyd, �ngiltere) ASTM D882 metoduna göre incelenmi� tir. Mekanik 

testler için her filmden ortalama olarak 5 replike örnek al�nm��  ve bunlar 12x86 mm 

boyutlar�nda dikdörtgen � ekilde kesilmi� tir. Örnekler, %44-48 ba� �l nem ve 26,0-26,7°C 

s�cakl�kta en az 40 saat boyunca � artland�r�lm�� t�r. Film kal�nl�klar� dijital bir mikrometre 

yard�m�yla ölçülmü� tür. Mekanik testler, 500 N statik yük alt�nda gerçekle� tirilmi� tir. Film 

örneklerinin ucuna ba� lanan çeneler aras�ndaki mesafe 50 mm, çenelerin ayr�lma h�z� da 5 

mm/dak olarak ayarlanm�� t�r. Filmin mekanik özellikleri, gerilme-birim uzama (stress-strain) 

e� risi kullan�larak hesaplanm�� t�r. Maksimum çekme mukavemeti (MÇM) (tensile strength), 

yükün en büyük de� erinin, numunenin ba� lang�çtaki kesit alan�na bölünmesiyle 

hesaplanm�� t�r. Kopma an�ndaki birim uzama (strain at break), numunenin ba� lang�çtaki 

boyunun de� i� me yüzdesi olarak tan�mlanm�� t�r. Elastisite modülü (E) ise, gerilme-birim 

uzama e� risinin do� rusal k�sm�ndan al�nan veri noktalar�ndan e � im hesaplanmas� ile 

bulunmu� tur.  

 

3.3. Serisinli Yan�k/Yara Örtüsü Haz�rlanmas� 

 

3.3.1. Membranlar�n Haz�rlanmas� 

 

Yan�k örtüsü olarak serisin-kollajen membranlar�n haz�rlanma optimizasyon deneyleri 

TÜB�TAK-British Council Bilimsel �� birli� i Program� kapsam�nda Londra’da Imperial College, 

Kimya Mühendisli� i ve Kimya Teknolojisi Bölümü Membran Üretim Laboratuvar�’nda 

ba� lat�lm�� , ODTÜ Mühendislik Bilimleri Bölümü Laboratuvar�’nda sürdürülmü� tür. 

Membranlar ticari formdaki serisin (Brezilya) ve kollajen tip I (GelFix liyofilize Tip I Kollajen 

ped, �sse Int.) kullan�larak haz�rlanm�� t�r. Serisinin su, asetik asit ve organik çözücülerdeki 

çözünürlük özellikleri incelenmi�  ve su en uygun çözücü olarak belirlenmi� tir. Benzer � ekilde 

membran yap�m�nda kullan�lacak 2. malzeme olan kollajenin de de� i� ik asit deri� imlerinde 

çözünürlü� ü çal�� �lm��  ve 0,5 M asetik asit içinde çözündü� ü belirlenmi� tir.  
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Kollajen stok çözeltisi 0,5 M asetik asit içinde  4 
C’de, serisin stok çözeltisi su içinde oda 

s�cakl�� �nda bir gece boyunca kar�� t�r�larak haz�rlanm�� t�r. Ayr�ca, kollajenin bu s�cakl�ktaki 

çözünürlü� ü çok dü� ük oldu� u için çözünememi�  olan büyük parçalar homojenizatör 

yard�m�yla mümkün oldu� unca küçük parçalar haline gelinceye kadar ö� ütülmü�  ve santrifüj 

edildikten sonra 100 mikron filtreden süzülmü� tür. Düzgün ve homojen membran olu� umunu 

engelleyecek toz ve kümele� mi�  parçac�klar�n uzakla� t�r�lmas� için ayn� filtreden süzme 

i� lemi, serisin çözeltisine de membran yap�m� öncesindeki son a� amada uygulanm�� t�r. 

 

Membran haz�rlanmas�nda 4 mg/ml kollajen ve 1 mg/ml serisin stok çözeltileri kullan�lm�� t�r. 

4 mg/ml and 3 mg/ml saf kollajen membranlar ve farkl� a� �rl�k oranlar�na sahip (Tablo 3.8) 

kollajen-serisin ince ve kal�n membranlar haz�rlanm�� t�r. �nce membranlar teflon yüzeylere 

dökme yöntemiyle olu� turulmu� tur (� ekil 3.5). Kal�n membranlar ise cam petri kaplarda ayn� 

dökme yöntemiyle haz�rlam�� t�r.  

 

Haz�rlanan membranlar 2 saat %3’lük Gluteraldehit (%50’lik, SIGMA-ALDRICH) çözeltisiyle 

çapraz ba� lanm�� t�r (WITTAYA-AREEKUL, 2006). (Çapraz ba� lama yap�lm��  membranlar x-

ile i� aretlenmi� tir). Reaksiyona girmeyen çapraz ba� lay�c�lar 4 kez 5’er dakika boyunca saf 

suyla y�kama ile uzakla� t�r�lm��  ve kollajen üzerinde geri kalan reaktif gruplar  0,2 M glisin ile 

bekletilerek kapat�lm�� t�r (CHEN, 2007). Yan�k örtüsü olarak kullan�lmas� uygun görülen ve 

bu amaçla özellikleri incelenen ince membran gruplar� Tablo 3.8’de gösterilmi� tir. Ancak bu 

membran gruplar�yla yap�lan ön çal�� malar sonras�nda uygulanabilirlik ve dayan�kl�l�k 

yönünden en uygun olan gruplar belirlenmi�  ve Tablo 1 deki kollajen/serisin oranlar� 1/1, 1/2, 

4X (veya 1/0) gruplar ile bunlara ek olarak 2/1 grubunun yara-yan�k örtüsü olarak ayr�nt�l� 

incelenmesine karar verilmi� tir. 
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Ticari formdaki 
serisin  
(Brezilya) 

Tip I Kollajen

0.5 M asetik asit 0.5 M asetik asit

4 mg/ml 4 mg/ml

De� i� ik a� �rl�k 
oranlar�nda kollajen-
serisin çözeltileri

Çözeltilerin teflon 
yüzeye dökülmesi, 
oda s�cakl� � �nda 
uçurulmas� ve 
çapraz 
ba� lanmas�

1/1 (kollajen-serisin)
1/2 (kollajen-serisin)
1/3 (kollajen-serisin)
1/4 (kollajen-serisin)
3 mg/ml sade kollajen
4 mg/ml sade kollajen

De� i� ik a� �rl�k 
oranlar�nda 
kollajen-serisin 
kar�� �mlar�n�n 
haz�rlanmas�

Serisin ve kollajen 
çözeltilerin 
haz�rlanmas�

Membran çözeltisi

Teflon 
yüzey

%3 lük
Glutaraldehit  
çözeltisinde 2 saat 
çapraz ba� lama

Saf suda 4-5 kez 5’
y�kama

1 2
3

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

� ekil 3.5.  Kollajen-serisin mebranlar�n�n dökme yöntemiyle haz�rlanmas� 

  

 

 

 

Tablo 3.8.  Haz�rlanan kollajen-serisin membran gruplar�  

 

Grup 
No: 

Kollajen  

(a� �rl�k oran�) 

Serisin 

 (a� �rl�k oran�) 

1 1 1 

2 1 2 

3 1 3 

4 1 4 

6 1  
(3 mg/ml deri� imden) 

- 

7 1  
(4 mg/ml deri� imden) 

- 

 

 

3.3.2. Serisin-Kollajen Membranlar�n Özelliklerinin  �ncelenmesi 

 

Serisin-kollajen membranlar�n yan�k örtüsü olarak uygunlu� unun incelenmesi için in situ ve in 

vitro testler yap�lm�� t�r. Öncelikle haz�rlanan kollajen ve serisin-kollajen membranlar�n 

kal�nl�klar� hassas kumpas ile ölçülmü� tür. Membranlar�n yüzey özellikleri �� �k mikroskopisi 

ile incelenmi�  ve foto� raflanm�� t�r. Farkl� bile� imlere sahip membranlar 37 ºC’de saf su içinde 
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bekletilerek yap�sal bütünlüklerinin korunmas�, gravimetrik ölçümler (kuru ve ya�  a� �rl�k 

de� i� imleri), makroskopik ve mikroskopik incelemeler ve kolorimetrik yöntemler ile 

(inkübasyon ortam�na ç�kan toplam protein miktarlar� hesaplanarak) incelenmi� tir. Haz�rlanan 

membranlar�n biyouyumluluklar� hücre kültüründe sitotoksisite testleri yap�larak 

ara� t�r�lm�� t�r. 

 

3.3.2.1. Membranlar�n Su Tutma Kapasitesinin �ncelenmesi 
 

Yukar�da belirtilen de� i� ik oranlardaki membranlardan 2x2 cm2 boyutlar�nda örnekler 

kesilmi�  ve kuru a� �rl�klar� hassas terazi ile ölçülmü� tür. Her bir membran 3 cm çap�nda 

(yakla� �k 4 cm yüksekli� inde, a� �rl�� � önceden ölçülmü� ) kapakl� plastik kaplar içerisine ayr� 

ayr� yerle� tirilmi� tir. Membranlar�n üzerine saf su eklenerek tekrar a� �rl�klar� ölçülmü� tür. 

Daha sonra kaplar, kapaklar� buharla� may� engelleyecek � ekilde s�k�ca kapat�lm��  olarak 

s�cakl�� � 37 oC’ye ayarlanm��  f�r�n�n içine yerle� tirilmi� tir. Membranlar�n su tutma kapasiteleri 

ilk gün 1. ve 3. saatlerde, daha sonra da 24 saatte bir 4 hafta boyunca incelenmi� tir. 

Örneklerin içinde bulundu� u su al�narak kap ile membran�n tart�lmas� ve kuru kap 

a� �rl�klar�n�n�n bu de � erlerden ç�kar�lmas� ile son a� �rl�klar� belirlenmi� tir (� ekil 3.6). Ayn� 

yüzey alan�na sahip membranlar�n içeriklerinin farkl� olmas� nedeniyle farkl� a� �rl�klara sahip 

olduklar� gözlenmi�  ve bu yüzden membranlarda tutulan su miktarlar� membranlar�n kendi 

a� �rl�klar�yla normalize edilerek birim membran a� �rl�� �na dü� en su tutma kapasitesi 

hesaplanm�� t�r. Membranlar�n su tutma kapasitelerinin incelenmesi deneyleri, her grup için 

dört örnekle yap�lm�� t�r (TANODEKAEW, 2004; WITTAYA-AREEKUL, 2006). 

 

 

 

 

 

� ekil 3.6. Membranlar�n su tutma oranlar�n�n hesaplanmas�  
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3.3.2.2. Sulu Ortamda A � �rl�k De � i� iminin �ncelenmesi 
 

Dört hafta sulu ortamda bekletilen membranlar tüm su al�nd�ktan sonra yine 37 °C’de bir 

gece bekletilerek kurutulmu�  ve membranlar�n tek olarak ölçümleri al�nm�� t�r. Membranlar�n 

yap�sal bütünlüklerini koruma özellikleri ve a� �rl�k kayb� de� erlendirilmi� tir. 

 

 
3.3.2.3. Sulu Ortamda Protein �çeri � inin �ncelenmesi 
 

 

Zamana ba� l� olarak membranlardan su ortam�na ç�kan toplam protein miktarlar� bisisonik 

asit (BCA) bazl� protein analiz yöntemiyle belirlenmi� tir. Protein tayininde kullan�lacak 

kalibrasyon e� risinin olu� turulmas� için standart proteinler olarak serum albumin (s�� �r 

kaynakl�) kullan�lm�� t�r. Membranlar�n bekletildi� i su ortam�ndan farkl� zamanlarda al�nan 100 

� l’lik örnekler 48 kuyucuklu kaplara al�nm��  ve üzerine 1 ml bak�r sülfat-BCA kar�� �m� 

eklenmi�  ve 37 °C’de yar�m saat bekletilmi � lerdir. Kuyucuklarda olu� an renk 562 nm dalga 

boyunda �� �k tutma yüzdeleri olarak (abzorbans) mikroplaka okuyuculu spektrofotometre ile 

(BioTek � Quant) ölçülmü� tür. Su ortamlar�na ç�kan toplam protein miktar� kalibrasyon e� risi 

yard�m�yla hesaplanm�� t�r. 

 

3.3.2.4. Su Buhar� Geçirgenli � i Testi 
 

 

Su  buhar� geçirgenli� i h�z� D ASTM E96-90 yöntemine göre belirlenmi� tir. Bunun için, d��  

çevreye  ba� l� de� i� imleri engellemek amac�yla kapal� bir ortamda bir buharla� ma sistemi 

olu� turulmu� tur. Sistem özetle 35 oC’de sabitlendirilmi�  isotermal bir f�r�n içine yerle� tirilmi�  

ve içinde % ba� �l nemi ve s�cakl�� � gösteren bir higrometre de bulunan hava geçirmeyen 

kapakl� bir kutudan olu� maktad�r. Kutu içine, nemin %40 derecede sabit tutulmas� için 

doygun bir magnezyum klorür solusyonu yerle� tirilmi� tir. Su buhar� geçirgenli� i h�z�n�n 

ölçülece� i membranlar su dolu kaplara yap�� t�r�ld�ktan sonra haz�rlanan bu düzene� in içine 

yerle� tirilmi� tir. Su buhar� geçirgenli� i ölçülecek olan membranlar, içinde 20 g su bulunan 3 

cm kapak çap� ve 5 cm yüksekli� i olan kaplar�n kapak yüzeylerine kollajen çözeltisiyle s�k�ca 

yap�� t�r�lm�� t�r. Su buhar�n�n membrandan geçi� i, kaplar�n a� �rl�k azalmas� olarak 4 gün 

boyunca gravimetrik olarak takip edilmi�  ve günlük a� �rl�k de� i� iminin e� risi çizilmi� tir. Bu 

grafikten ç�kan e� im, kullan�lan kaplar�n buharla� ma alan�na bölünerek su buhar� geçirgenli� i 

hesaplanm�� t�r. Tüm deneylerde, üstü aç�k su dolu kap, kontrol grubu olarak kullan�lm�� t�r 

(� ekil 3.7) (ADEKOGBE, 2005; ASTM E96-00). 
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ASTM E96-90, prosedür D metodu

Magnezyum 
klorür 
çözeltisi

Kab�n a� z�na 
membran yap�� t�r�l�r

20 g saf su 
içeren kap

Dijital 
higrometre

35 o C de % 40 ba� �l nem 

3 gün boyunca her gün 
a� �rl�k azal�m� ölçülür

Su Buhar� Geçirgenli � i= gram/gün/ m 2

1

2

3

 

 

� ekil 3.7. Kollajen-serisin membranlar�n�n su buhar� geçirgenli� i testi 

 
 
3.3.2.5. Oksijen Geçirgenli � i Testi 
 

 

Membran oksijen geçirgenli� i testleri için membranlar, içlerinde üst yüzeylerine yak�n 

miktarda distile su bulunan 250 mililitrelik flasklara yap�� t�r�ld�. Üst taraf� hava geçirmeyecek 

� ekilde bir kapakla kapat�lan flask negatif (kapal�) kontrol, a� z� aç�k olan flask da pozitif (aç�k) 

kontrol olarak kullan�ld�. Test flasklar�, 24 saatlik bir süre boyunca manyetik kar�� t�r�c�larla 

kar�� t�r�larak bekletildi. Daha sonra toplanan su örnekleri içlerinde çözünmü�  olan oksijeni 

ölçmek için Winkler metoduna göre analiz edilmi� tir. 

 

Winkler metoduna göre divalent manganez sülfat çözeltisi (MnSO4.H2O) test edilen su 

içerisine eklendi. Bu i� lemi kuvvetli bir alkali-iyodit çözeltisinin (KOH+KI) eklenmesi takip etti. 

Bunun sonucunda, suda çözünmü�  manganez (II) iyonlar� suda bulunan hidroksit iyonlar� ile 

ba� lanarak Mn(OH)2(s) olu� turmaktad�r. Kuvvetli bir baz varl�� �nda oksijen bu manganez 

kompleksini Manganez (III) (Mn(OH)3) olarak yükseltgemektedir. Bunu sonucunda oksijenle 

tepkimeye giren Mn(OH)3 flask taban�nda kahverengi soluk renkte bir çökelti olarak 

gözlenmektedir. Suda bulunan iyodit (I), konsantre bir asit çözeltisi olan sülfürik asit 

eklenmesi sonucu çökeltiyle tepkimeye girerek Mn+2 ve iyodin olu� ur. Böylece çözeltideki 

bütün oksijen, iyodine dönü� türülmü�  olur. Bu çözeltinin rengi alt�n sar�s� olarak 

gözlenmektedir. Son olarak çözelti 0,025 N Sodium thiosulfate (Na2S2O3• 5H2O) çözeltisiyle 

titre edilerek oksijen miktar� tayin edilmektedir. Titrasyon i� lemine alt�n sar�s� renk 

solukla� maya ba� layana kadar devam edilmi�  ve titrasyon i� leminin biti�  noktas�n�n do� ru 
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tayini için ni� asta çözeltisi indikatör olarak bir miktar daha eklenmi� tir. Titrasyon sonunda 

Sodium thiosulfate çözeltisinin miktar� büretten okunmu� tur. Her 1 ml Sodyum 

thiosülfat@1mg/L çözünmü�  oksijen e� itli� i kullan�larak suda bulunan çözünmü�  oksijen 

miktarlar� hesaplanm�� t�r. 

 

3.3.2.6. Mikrobiyal Geçirgenlik Testi 
 

Membranlar�n mikrobiyal geçirgenlik özellikleri otoklavlanarak sterilize edilmi�  10 ml bakteri 

büyüme besiyeri içeren a� z� aç�k cam tüplerin üstüne membranlar yap�� t�r�larak test 

edilmi� tir. Test edilen membranlar %70’lik etil alkol içinde 15 dakika bekletilerek sterilize 

edilmi� tir. Örnekler için, a� z� pamuk topu ve alüminyum folyo ile kapanm��  cam tüpler negatif 

kontrol, a� z� aç�k olan tüpler de pozitif kontrol olarak kullan�lm�� t�r. Örneklerin hepsi iki� erli 

olarak çal�� �lm�� t�r. Test edilecek cam tüpler aç�k ortamda 1 hafta boyunca bekletilmi� tir. Bir 

hafta sonunda bakteri büyüme besiyerinde olu� an de� i� imler makroskopik olarak ve 600 nm 

dalga boyundaki spektrofotometrik ölçümlerle kaydedilmi� tir (WITTAYA-AREEKUL, 2006). 

  
 
3.3.2.7. Mekanik Özellik Testleri 
 

Membranlar�n mekanik özellikleri Nexygen yaz�l�m program� içeren bilgisayara ba� l� Lloyd 

LS500 Malzeme Test Cihaz�yla (Lloyd, �ngiltere) çekme testleri uygulanarak incelenmi� tir. 

Testler için membranlardan kal�pla Dumbel � eklinde parçalar kesilmi� tir. Böylece  örneklerde 

çekme uzunlu� u 10 mm-gauge length ve çekme yap�lan geni� lik 4 mm olarak sabit 

tutulmu� tur. Örneklerin kaymas�n� önlemek için çeneler üzerindeki örnek tutma bölgelerine 

z�mpara ka� �d� yap�� t�r�lm�� t�r. Çekme testleri ASTM D 882 (�nce plastik örtülerin çekme 

gerilme özellikleri için standard test yöntemleri) metoduna uygun olarak yap�lm�� t�r. 10 

mm/dakika çekme h�z� ile yap�lan testlerle elde edilen yüke kar� � uzama (load-deflection) 

verileri bilgisayar program� ile gerilme-birim uzama (stress-strain) verilerine dönü� türülmü�  

ve elastisite modülü, ultimate tensile stress (maksimum çekme gerilmesi), ultimate tensile 

strain (maksimum birim uzama) de� erleri bulunmu� tur. Strain (birim uzama) de� eri 

ba� lang�çtaki boyutun yüzdesi olarak hesaplanan uzama miktar�d�r. Kal�n membranlarda 4 

örnekle yap�lan testlerin ortalama de� erleri kullan�lm�� t�r. �nce membranlarda ise 

membranlar�n mekanik deneylerinde kar� �la� �lan (katlanma, elektriklenme, kal�pla kesme 

s�ras�nda y�rt�lma, v.b.) nedeniyle  3 örnekle yap� lan testlerin ortalamas� kullan�lm�� t�r.  
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3.3.2.8. Biyouyumluluk Testleri 
 

Biyouyumluluk testlerinde 3T3 fibroblast hücre hatt� ve HaCaT keratinosit hücre hatlar� 

kullan�lm�� t�r. 3T3 hücreleri, derinin stroma katman�nda bulunan fibroblast hücrelerinin; 

HaCaT hücreleri de, epitel yüzeyde bulunan keratinosit hücrelerinin morfoloji ve farkl�la� ma 

özelliklerine sahiptir. Hücreler %10 s�� �r serum ve %1 antibiyotik içeren DMEM vasat� 

içeresinde 37 oC’de karbondioksit etüvünde ço� alt�lm�� t�r.  

 

Geri kazan�lm��  serisinin in vitro sitotoksisite deneyleri HaCaT keratinosit hücre hatt� 

kullan�larak yap�lm�� t�r. Serisin bir gece boyunca suya kar� � diyaliz edilmi� tir. Diyaliz öncesi 

ve sonras� serisin solusyonu hücre kültür deneyleri öncesi � �r�nga filtrasyonu ile sterilize 

edilmi� tir. Farkl� konsantrasyon aral�klar�nda (20-300 µg/ml) haz�rlanan serisin solusyonu 48 

kuyucuklu hücre kal�b�na ekilen keratinosit hücreleri üzerine ekilmi� tir (35000/kuyucuk). 

Hücreler 48 saat boyunca 37 oC’de karbondioksit etüvünde inkübe edilmi� tir. Yap�lan testlerin 

sonunuçlar� hücrelerin hücre ölümleri ve morfolojik de� i� imler yönünden faz kontrast 

mikroskobisinde incelenmi�   ve foto� raflanm�� t�r. Ayr�ca, hücrelerin canl�l�klar�ndaki 

de� i� imler MTT canl�l�k testi ile kontrollerle kar� �la� t�r�larak de� erlendirilmi� tir. 

 

Biyouyumluluk testleri için membranlar öncelikle %70’lik etil alkolde 2 saat bekletilerek 

sterilize edilmi�  ve 24 kuyucuklu steril hücre kültür kaplar�na yerle� tirilmi� tir. Membranlar�n 

üzerine 3T3 veya HaCaT keratinosit hücreleri ekildikten sonra 1 hafta boyunca karbondioksit 

etüvünde bekletilmi� tir. Birinci günün sonunda membran yüzeyine ba� lanan hücreler �� �k ve 

taramal� elektron mikroskobisi ile incelenmi�  ve foto� raflanm�� t�r. Hücre-membran yüzey 

ili� kisinin ve hücre morfolojilerinin incelenmesi için hücreler %3’lük glutaraldehit ile çapraz 

ba� land�ktan sonra taramal� elektron mikroskopisi kullan�lm�� t�r. Ayr�ca, membranlara 

ba� lanan hücre say�s� 1., 4. ve 7. günlerde kal�n membranlar için MTT canl�l�k testi ile 

belirlenmi� tir.  

3.3.2.9. Kollajen Da � �l�m�n�n Boyama ile �ncelenmesi 
 

Membranlar kollajenin amino asit dizilimine özel olarak (Glisin-X-X) ba� lanan sirius k�rm�z�s� 

ile boyanm��  ve kollajen da� �l�m� incelenerek foto� raflanm�� t�r. Kollajen membranlardan 

al�nan örnekler 1 saat oda s�cakl�� �nda sirius k�rm�z�s� ile bekletilmi �  ve % 0,5’lik asetik asit 

çözeltisi ile 3 kez y�kanarak boya uzakla� t�r�lm�� t�r.  
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3.3.2.10. Taramal� Elektron Mikroskopu (SEM)  
 

Haz�rlanan membranlar sulu ortamda bekletilmeden önce ve sonras�nda f�r�nda kurutulmu�  

ve yüzey özellikleri ODTÜ Metalurji ve Malzeme Mühendisli� i Bölümü’nde taramal� elektron 

mikroskopisi ile incelenmi� tir. Örnekler incelemelerden önce alt�n ile kaplanm�� t�r. 

Biyouyumluluk testleri için membranlar yukar�da belirtildi� i gibi haz�rlanm��  ve ayn� elektron 

mikroskopisi ile incelenmi� tir. 
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4. BULGULAR VE TARTI � MA  

4.1. SER�S�N GER� KAZANIMI �LE �LG�L� BULGULAR 

4.1.1. Referans Olarak Kullan�lan Serisinin Özellik leri 

Toplam protein ve serisin analizlerinde kalibrasyon standard� olarak kullan�lmak üzere iki 

farkl� kaynaktan serisin elde edilmi� tir. Birincisi Brezilya’da iplik üreten bir firmadan temin 

edilen (SC), ikincisi ise yerli kozadan elde edilen (SN) serisindir. Serisinin özelliklerini 

belirlemek amac�yla bir dizi analiz yap�lm��  ve sonuçlar literatür bilgileriyle kar� �la� t�r�lm�� t�r 

(SILK BIOCHEMICAL Co., Ltd., 2008; ZHANG vd., 2002; WU vd., 2007). Tablo 4.1’ten 

görüldü� ü üzere, SC ve SN örneklerinin nem oranlar� %7,4 ve %8,6 olarak belirlenmi� tir. Bu 

de� erler, Silk Biochemical Co.’nun %5 olarak rapor etti� i de� erden biraz yüksek, ancak  

ZHANG ve di� erlerinin (2002) koza ve ipek ipli� i için buldu� u %9 ve %8,2’lik nem 

miktarlar�na oldukça yak�nd�r.   

 

Tablo 4.1.  Referans serisinin özellikleri 

 

Kaynak/Referans 

Bu çal� � ma Di � erleri 

 

 

Parametre Brezilyadan 

temin edilen  

serisin  

(SC)  

Yerli kozadan 

elde edilen 

serisin 

(SN) 

Silk 

Biochemical 

Co. Ltd. * 

Zhang  

vd.  

(2002) 

Wu 

 vd. 

(2007) 

Nem (%) 7,4 8,6 �  5 8,2-9,0 - 

Azot (%) 13,9 14,9 �  14 - 14,7 

Sülfür (%) 0,3 0,2 - - - 

Hidrojen (%)  6,4 6,2 - - - 

Karbon (%)  42,5 41,0 - - - 

Kül (%) 2,7 3,8 �  4 0,9-1,0  4,2 

pH  3,9 7,1 5-7 - ~ 7 

Molekül 

A� �rl�� � (kDa) 

138 124 6-15 10-300 14-467 

* http://www.alibaba.com/catalog/10624740/Sericin.html 
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SC ve SN örneklerinin elementel kompozisyonu oldukça benzer ç�km�� t�r (Tablo 4.1). Her ikisi 

için de C, H, N, S miktarlar�n�n toplam� %62-63 olmu� tur. Brezilya’dan temin edilen ve yerli 

kozadan elde edilen serisin örneklerinin azot içerikleri %13,9 ve %14,9 olarak bulunmu� tur. 

Bu de� erler, literatürde rapor edilen %14 ve %14,7 seviyelerindeki azot miktarlar� (Silk 

Biochemical Co. Ltd., 2008; Wu et al., 2007) ile hemen hemen ayn�d�r. Benzer � ekilde, SC ve 

SN örneklerinin S, H ve C içerikleri de s�ras�yla %0,2-0,3, %6,2-6,4 ve %41,0-42,5 

seviyelerinde oldukça yak�n bulunmu� tur.    

 

Örneklerin kül miktarlar� SC ve SN için %2,7 ve %3,8 olarak bulunmu� tur (Tablo 4.1). Serisinin 

termal özelliklerinin ara� t�r�ld�� � bir çal�� mada bu oran koza ve ipek ipli� i için %0,9 ve %1,0 

olarak rapor edilmi� tir (ZHANG vd., 2002). Bu çal�� mada elde edilen kül miktar�n�n daha 

yüksek olmas�, büyük olas�l�kla uygulana yakma sürelerinin farkl� olmas� ile ilgilidir. Bir di� er 

olas� neden, farkl� malzemelerin yak�lm��  olmas�d�r; bu çal�� mada saf serisinin kül miktar� 

bulunurken di� er çal�� mada koza kabu� u ve ipek ipli� i yak�lm�� , serisine ek olarak fibrion 

bulunmas�, kül miktarlar�nda farkl�l� � a neden olmu�  olabilir. Di� er yandan, SC ve SN 

örneklerinin kül miktarlar�, SILK BIOCHEMICAL Co. Ltd. (2008) ve WU vd. (2007) taraf�ndan 

%4 ve %4,2 olarak rapor edilen de� erlere oldukça yak�nd�r. Bu de� erler, serisinin az da olsa 

tuz içerebilece� ine i� aret etmektedir. Bu sonuç, kalsiyum, potasyum, sülfür, fosfor, silikon ve 

magnezyum içeren kozan�n inorganik kompozisyonu ile de uyumludur (ASABE, 2008; 

ZHANG vd., 2001). Bu veriler, SC ve SN örneklerinin organic içeri� inin %97,2 ve %96,2 

oldu� unu göstermektedir. C, H, N ve S miktarlar�n�n toplam� %62-63 olarak bulundu� undan, 

aradaki fark�n oksijen miktar�ndan kaynakland�� � dü� ünülmektedir. 

  

Son olarak S1 ve S2 örneklerinin pH de� erleri ölçülmü� , s�ras�yla 3,9 ve 7,1 olarak 

bulunmu� tur. Literatürde serisinin pH de� eri 5-7 olarak rapor edilmi� tir (SILK BIOCHEMICAL 

Co. Ltd., 2008; WU vd., 2007). Bu fark�n serisinin elde edilme yönteminden kaynakland�� � 

dü� ünülmektedir. Zira, toz serisin etanolde çökeltme i� leminin yan� s�ra asitte çökeltme i� lemi 

ile de elde edilebilmektedir (KURIOKA, 2004).  

 

Serisin için 6 kDa ile 467 kDa aras�nda de� i� en geni�  bir molekül a� �rl�k (MA) aral�� � 

belirtilmektedir (SILK BIOCHEMICAL Co. Ltd., 2008; WU vd., 2007, ZHANG vd., 2002). 

Bunun ba� l�ca sebebi, serisinin molekül a� �rl�� �n�n, uygulanan i� lemin pH’�, s�cakl�� � ve 

süresi gibi faktörlerden etkilenmesidir (ZHANG, 2002). Bu çal�� mada kullan�lan SC ve SN 

örneklerinin molekül a� �rl�klar� s�ras�yla 138 kDa ve 124 kDa olarak bulunmu� tur (� ekil 4.1). 

Görüldü� ü üzere, bu de� erler literatür verileri ile uyumludur.  
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Referans olarak kullan�lan serisin örneklerinin özellikleri, literatürde rapor edilen verilerle 

oldukça benzer bulunmu� tur. Dolay�s�yla, referans örneklerin geri kazan�lan serisin 

örneklerini de� erlendirmede güvenle kullan�labilece� i sonucuna var�lm�� t�r.    
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� ekil 4.1. (a)  SC ve (b) SN  örneklerine ait HPLC kromatogramlar�  

 

4.1.2. �pek �� leme At�ksular�ndaki Serisinin Özellikleri 

Koza pi� irme ve ipek ipli� i pi� irme at�ksular�ndaki serisin deri� imleri oldukça farkl� 

bulunmu� tur. KPA’nda 5043-7957 mg/L, �PA’nda ise 27581-34002 mg/L olarka ölçülmü� tür 

(Tablo 3.1). Koza ve ipek ipli� i pi� irme at�ksular�n�n debilerinin 1875 L/gün ve 7500 L/hafta 

oldu� u dikkate al�nd�� �nda, y�ll�k olarak KPA’ndan 750-1200 kg, �PA’ndan ise 10000-13300 

kg serisin elde edilebilece� i görülmektedir.  

 

138 kDa 

124 kDa 
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Serisin için en uygun membran esasl� geri kazan�m yöntemini belirlemeden önce at�ksuda 

bulunan serisinin özellikleri belirlenmi� tir. Koza ve ipek ipli� i pi� irme at�ksular�nda bulunan 

serisinin molekül a� �rl�k da� �l�mlar� � ekil 4.2’de verilmi� tir. Tablo 4.2’de ise serisinin farkl� 

MA’na sahip polipeptidleri ve at�ksudaki deri� imleri verilmi� tir. Görüldü� ü üzere, KPA’nda 

dört farkl� serisin vard�r; Serisin-1 (MA 175-200 kDa, at�ksudaki oran� %5-25), Serisin-2 (MA 

70-90 kDa, at�ksudaki oran� %53-69), Serisin-3 (MA 30-40 kDa, at�ksudaki oran� %4-8) ve 

Serisin-4 (MA 10-25 kDa, at�ksudaki oran� %12-22). En yüksek ve en dü� ük oranlar�n, 

Serisin-2 ve Serisin-3’e ait oldu� u tespit edilmi� tir. �PA’nda ise tek bir MA bulunmu� , Serisin-

�PA ad� verilmi� tir (MA 110-120 kDa).  
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� ekil 4.2. (a)  KPA ve (b) �PA’nda serisinin MA kromatogramlar�  
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Tablo 4.2.  Serisinin at�ksudaki MA da� �l�m�  

 

At�ksudaki oran� (%) Ad� MA (kDa)  

KPA �PA 

Serisin-1 175-200 5-25 - 

Serisin-2 70-90 53-69 - 

Serisin-3 30-40 4-8 - 

Serisin-4 10-25 12-22 - 

Serisin-SDW 110-120 - 100 

 

� ekil 4.2(a)’da görüldü� ü üzere, at�ksudaki serisin GPC kolonundan 6,0 ve 11,0. dakikalar 

aras�nda ç�kmaktad�r. Ayr�ca, 11,5 ve 13,5. dakikalar aras�nda  serisin olmayan bir maddenin 

daha kolondan ç�kt�� � farkedilmi� tir. Bu maddenin molekül a� �rl�� � yakla� �k olarak 3000 Da 

olarak hesaplanm�� t�r. Bu maddenin �PA’nda ve referans serisinde bulunmad�� �, yaln�zca 

KPA’nda bulundu� u ve ipek böce� inden kaynakland�� � farkedilmi� tir (Ek H). Yabanc� 

maddenin tan�mlanmas� için bir kaç ipekböce� i al�narak tart�lm��  ve üzerine 25 mL su 

ekleyerek 120 oC’de 1 saat otoklav yap�lm�� t�r. Bu solüsyonda hem serisin hem de yabanc� 

protein oldu� u tespit edilmi�  ve iki maddeyi ay�rmak amac�yla FPLC ile fraksiyon toplama i� i 

yap�lm�� t�r. Ard�ndan, yabanc� maddenin protein oldu� u Ankara Üniversitesi Biyoteknoloji 

Enstitüsü’nde tan�mlanm�� t�r. Hangi protein oldu� unun anla� �lmas� için, örnek MALDI-TOF ile 

analiz edilmi� tir. SWISS-PROT ve ExPASy protein veritabanlar� (ExPASy, 2008) ile yap�lan 

uyumluluk çal�� mas� sonucunda bu proteinin Bombyx mori ipekböce� inden kaynakland�� � ve 

Tablo 4.3’te verilen proteinlerle uyumlu oldu� u bulunmu� tur. Bu proteinler aras�nda, MA 10 

kDa ile en küçük olan� Bombyxin B-2 (P26734)’dir. GPC analizi ile de bu maddenin yakla� �k 

olarak 3000 Da oldu� u hesaplanm��  idi. Dolay�s�yla, GPC ile bulunan MA de� erine en yak�n 

oldu� undan, yabanc� proteinin Bombyxin B-2 oldu� u speküle edilebilir.  
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Tablo 4.3.  Yabanc� madde ile uyum gösteren proteinler  

 

ExPASy  

Giri �  Numaras� 

Protein Ad� Kayna � � MA (Da) 

P07836 Actin, muscle type A1 Bombyx mori 41876 

P22922 Antitrypsin Bombyx mori 43499 

P26734 Bombyxin B-2 Bombyx mori 10039 

Q17239 5-hydroxytryptamine Bombyx mori 48599 

Q2F637 14-3-3 protein zeta Bombyx mori 28097 

Q566B1 Bursicon Bombyx mori 17901 

 

4.1.3. KPA için En Uygun Ön-ar�tma Yönteminin Seçil mesi 

 

Serisin geri kazan�m� için uygulanan membran proseslerinde, membran kirlenmesini en aza 

indirmek için uygun bir ön-ar�tma i� lemi belirlemek gerekmektedir. Ancak, geri kazan�lacak 

proteinin bu a� amada kaybedilmemesi de gerekir. Bu nedenle, ön-ar�tma a� amas�nda üç 

farkl� fiziko-kimyasal yöntem,  toplam dört ayr� alternatifte de� erlendirilmi� tir. Bunlar s�ras�yla,  

ayr�k ve ard�� �k denenen cazibe ile çökeltme (CÇ), mikrofiltrasyon (MF) ve santrifüj (SFJ) 

yöntemleridir (� ekil 4.3).  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

� ekil 4.3.  Ön-ar�tma alternatiflerinin � ematik gösterimi  

SFJ CÇ  

Koza Pi� irme At�ksuyu  

MF (1 mm)  MF (8 mm)  
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MF (20-25 mm) 
m
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4.1.3.1. Cazibe ile Çökeltme 

 

Birinci alternatifte, en ekonomik yöntem olarak cazibeyle çökeltme uygulanm�� t�r. KPA 

yakla� �k olarak 21 saat bekletilmi� , ancak yaln�zca %34 oran�nda kat� madde çökmü� tür. 

Buna ek olarak, at�ksuda bulunan proteinler, h�zl� bir bozulmaya neden olmu� tur. Bu 

durumda CÇ’nin bu tür at�ksular için kolayl�kla uygulanamayaca� � anla� �lm�� t�r.  

 

4.1.3.2. Mikrofiltrasyon 

 

�kinci alternatifte, MF uygulanm��  ve at�ksu, gözenek büyüklü� ü 20-25 mm ve 1 mm olan 

membranlardan süzülmeye çal�� �lm�� t�r. MF (20-25 mm) ile %15, %8 ve %20 oranlar�nda 

KO�, renk ve bulan�kl�k giderimleri sa� lanm�� , ak� ise 930 L/saat/m2 olarak bulunmu� tur. 

Giderimler yüksek olmad�� �ndan, MF (1 mm) uygulanm�� t�r. KO�, renk ve bulan�kl�k 

giderimleri belirgin bir � ekilde artm��  ve %34, %79 ve %99’a yükselmi� tir. Ancak oldukça h�zl� 

bir t�kanma meydana gelmi�  ve ak� 200 L/saat/m2 olarak bulunmu� tur (Tablo 4.4). Görüldü� ü 

üzere, t�kanma, membranda ciddi bir ak� azalmas�na neden olmu�  ve MF (1 mm)’in ak�s�  MF 

(20-25 mm)’e k�yasla yakla� �k 5 kat azalm�� t�r. Bu sonuçlar, do� rudan MF uygulamas�n�n 

kabul edilir olmad�� �n� göstermi� tir. Bu nedenle, MF öncesinde daha etkin kat� madde 

giderimi sa� layacak bir yöntem olan santrifüj denenmi� tir.  

 

Tablo 4.4.  Ön-ar�tma i� lemlerinin giderim performanslar� 

 
Giderim Performans� (%) 

�� lem 
KO� TKM  T. Protein Renk  Bulan�kl�k  

Ak� a 

(L/saat/m 2) 

MF (20-25 mm) 15 - - 8 20 930 

MF (1 mm) 34 - - 79 99 200 

SFJ 26 21 22 74 92 - 

SFJ + MF (20-25 � m) 27 26 24 76 95 32900 

SFJ + MF (8 � m) 33 25 33 80 96 8500 

SFJ + MF (1 � m) 35 26 32 80 98 10500 
a Toplam süzülen su hacminin, süzme süresi ve etkin membran alan�na bölünmesiyle 

hesaplanm�� t�r. 
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4.1.3.3. Santrifüj 

 

Üçüncü alternatifte, at�ksu do� rudan 3000 rpm’de 10 dak santrifüj edilmi� tir. KO�, TKM ve 

toplam protein giderimleri %26, %21 ve %22 olarak bulunmu� tur. Buna ek olarak, renk ve 

bulan�kl�k giderimleri de %74 ve %92 olmu� tur (Tablo 4.4). Bu veriler, SFJ ve MF i� lemlerinin 

benzer sonuçlar verdi� ini göstermi� tir. Arkadan gelecek membran süzme i� leminde olu� acak 

kirlenmeyi kontrol etmek için ayn� derecede etkin olacaklar� söylenebilir. Ancak, santrifüj 

i� leminden sonra yüzeyde çökmeyen koza parçalar� gözlenmi� tir. Bu maddelerin membran 

i� leminden önce uzakla� t�r�lmas� gerekmektedir. Buna ek olarak, at�ksudaki  serisinin ön-

ar�tma i� leminde di� er kirletici maddelerden ayr�lmas� ve membran süzme i� lemine 

geldi� inde en saf haliyle yo� unla� t�r�lmas� gerekti� inden, SFJ ve MF i� lemlerinin birlikte 

uygulanmas� zorunlu görülmü� tür.  Öncesinde SFJ uygulanan MF i� leminde de ak�lar�n ciddi 

oranda artaca� � dü� ünülmü� tür.  

 

 

4.1.3.4. Santrifüj + MF 

 

Dördüncü alternatifte SFJ+MF uygulanm�� t�r. Tablo 4.4’te görüldü� ü üzere, SFJ sonras�nda 

MF (20-25 � m) uygulanmas� ile giderim performanslar� artm�� ,  KO�, TKM ve toplam protein 

için giderimler %27, %26 ve %24’e yükselmi� tir. Benzer olarak, renk ve bulan�kl�k giderimleri 

de %76 ve %95’e yükselmi� tir. Di� er taraftan, ak� 930 L/saat/m2‘den 32900 L/saat/m2’ye 

yükselerek yakla� �k 35 kat art��  göstermi� tir. SFJ + MF (8 � m) ve CFG + MF (1 � m) 

seçeneklerinde ise, KO�, TKM ve toplam protein giderim verimleri %33-35, %25-26 ve %32-

33’e yükselmi� tir.  Benzer � ekilde, renk ve bulan�kl�k giderimleri de %80 ve %96-98’e kadar  

yükselmi� tir.  

 

MF (8 � m) ve MF (1 � m)’in ak�lar� 8500 ve 10500 L/saat/m2 olarak belirlenmi� tir. Ak�lar, 

zamana kar� � izlenmi�  ve � ekil 4.4’ten görülece� i üzere, MF (1 � m) ve MF (8 � m) ak�lar� 20 

saniye sonunda e� itlenmi� tir. En yüksek ak�, beklendi� i gibi MF (20-25 mm)’de görülmü� , 50 

saniyelik süzme i� leminin ard�ndan daha küçük gözenekli olan di� er iki membrana k�yasla 

2,2-2,4 kat daha fazla ak�ya sahip oldu� u bulunmu� tur. En yüksek ak�n�n SFJ + MF (20-25 

� m) sürecinde gözlenmesine ra� men, en iyi süzüntü suyu kalitesi SFJ + MF (1 � m) 

sürecinde elde edilmi� tir (Tablo 4.5).  
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Tablo 4.5. Ön-ar�tmas� yap�lm��  KPA özellikleri 

 

Ön-ar�tma ç�k� �  kalitesi 

�� lem KO� 

(mg/L) 

TKM 

(mg/L) 

T. Protein  

(mg/L) 

Renk 

(Pt-Co) 

Bulan�kl�k  

(NTU) 

SFJ 8597  8075  7403  2280  60  

SFJ + MF (1 � m) 7513 7613  6426  1730  18  

SFJ + MF (8 � m) 7773  7700 6341  1760  33  

SFJ + MF (20 � m) 8460  7625  7148  2040  38  
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         � ekil   4.4. MF ak� kar� �la� t�rmas�  

 

Ele al�nan ön-ar�tma alternatifleri aras�nda santrifüj, kat� madde giderimi için oldukça uygun 

bir yöntem olmu� tur. Ancak, geri kazan�lacak serisinin saf olarak elde edilmesi, proje amac� 

dikkate al�nd�� �nda büyük önem arzetmektedir. Bu ba� lamda, ön-ar�tma yönteminin serisin 

haricindeki bütün safs�zl�klar� gidermesi beklenmektedir. SFJ tek ba� �na uyguland�� �nda bu 

amaca ula� ak mümkün olmad�� � için, daha pahal� olmas�na ra� men ard�� �k bir yöntem olan 

SFJ+MF uygulanmas�na karar verilmi� tir. En iyi süzüntü suyu kalitesi MF (1 � m) ile 

sa� land�� �ndan, ard�� �k uygulamada MF gözenek büyüklü� ü 1 � m olarak seçilmi� tir.  
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4.1.3.5. MF’in UF Performans� Üzerine Etkisi 

 

Ön-ar�tma a� amas�nda MF uygulanmas�n�n, ard�ndan gelen membran i� leminin performans� 

üzerindeki etkisi de ayr�ca incelenmi� tir. Bunun için iki set deney yap�lm�� t�r; 1. SFJ + UF (20 

kDa), 2. SFJ + MF (1 � m) + UF (20 kDa). Bu iki alternatif süreçte elde edilen giderim 

verimleri ve süzüntü suyu kaliteleri Tablo 4.6’da verilmi� tir. Görüldü� ü gibi, öncesinde MF (1 

� m) olmayan UF (20 kDa) membran� toplam protein ve KO� için %66 ve %53 oran�nda, renk 

ve bulan�kl�k için ise %94 ve %99 oran�nda giderim sa� lam�� t�r. Öncesinde MF (1 � m) 

uyguland�� �nda ise, bu giderimler toplam protein ve KO� için s�ras�yla %87 ve % 55’e 

yükselmi� ,  renk ve bulan�kl�k için ise ayn� kalm�� t�r.  

 

Ak�lar üzerindeki etki de olumlu olmu� , öncesinde MF uygulanan UF i� leminde ak� azalmas� 

%88’den %80’e dü� mü� tür. Membran temizli� i için iki farl� yöntem uygulanm�� t�r. SFJ + UF 

(20 kDa) sürecinde, hem filtrasyon sistemi hem de membran NaOH (pH 10) ve ard�ndan 

HNO3 (pH 3) ile y�kanm�� t�r. Ancak ak�da yaln�zca %27 oran�nda iyile � me sa� lanm�� t�r. �kinci 

y�kama i� leminde ise NaOH ve klor kar�� �m� kullan�lm�� t�r (CRAWFORD vd., 1995; WU vd., 

2006). Membran, 0,5 M NaOH ve yakla� �k 200 ppm serbest klor içeren bir kapta 40-45 dak 

bekletilmi� tir. Ard�ndan saf su ak�s� okunmu� tur. Bu yöntemle, MF sayesinde, UF’in saf su 

ak�s�ndaki geri kazan�m %83’ten %104’e ç�km� � t�r (Tablo 4.6). Ak� geri kazan�m�n�n %100’ün 

üzerinde olmas�n�n olas� nedeni, y�kama kimyasallar �na maruz kalan membran�n 

hidrofilitesinin artm��  olmas�d�r.  

 

Öncesinde MF uygulanan ve uygulanmayan UF’te ak� azalmas� analizi de yap�lm�� t�r (Tablo 

4.7). Konsantrasyon polarizasyonu ve toplam kirlenme oranlar�, tek ba� �na uygulanan UF’te 

%42 ve %79 olarak hesaplanm�� t�r. Burada, toplam kirlenmenin %20’si geri döndürülebilir, 

%73’ü ise geri döndürülemez olmu� tur. Bu da saf su ak�s�n�n kimyasal y�kama ile geri  

kazan�lamad�� �n� göstermektedir. UF’in öncesinde MF uyguland�� �nda ise, konsantrasyon 

polarizasyonu %67’ye ç�karken toplam kirlenme %40’a dü� mü� tür. Buna ek olarak, saf su 

ak�s� tamamen geri kazan�lm�� t�r. Bu sonuçlar, ön-ar�tmada ikinci kademe yöntem olarak MF 

uygulanmas�n�n, hem ak� kontrolü hem de giderim performans� aç�s�ndan faydal� oldu� unu 

göstermi� tir. Dolay�s�yla, ön-ar�tma yöntemi olarak SFJ + MF (1 mm) uygulamas�n�n yerinde 

oldu� u sonucuna var�lm�� t�r.     
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Tablo 4.6. UF (20 kDa) i� leminin performans� 

 

Süzüntü suyu kalitesi  

(Toplam tutma/giderim performans�,  %) 

(KPA1 ile) 

Parametre 

 

SFJ + UF (20 kDa) 

 

SFJ + MF (1 � m) +  

UF (20 kDa) 

Serisin (mg/L) nm 2080  

T. Protein (mg/L) 2738 (66) 1624 (87) 

KO� (mg/L) 5440 (53) 5205 (55)  

TKM (mg/L) nm 6500 (37) 

Renk (Pt-Co) 540 (94) 570 (93) 

Bulan�kl�k (NTU) 4,6 (99) 7,2 (99) 

pH 5,7 5,9 

Ak� azalmas� (%) 88 80 

Ak� geri kazan�m� ( NaOH+HNO3) (%) 27 68 

Ak� geri kazan�m� (NaOH+Klor) (%) 83a 104b 

nm: ölçülemedi 
a0,5 M NaOH +196 ppm serbest Cl, 45 dak 
b0,5 M NaOH + 240 ppm serbest Cl, 40 dak 

 
 

SFJ + MF (1 mm) en uygun ön-ar�tma i� lemi olarak seçildikten sonra, koza pi� irme at�ksuyu 

örneklerine uygulanm�� t�r. Tablo 4.8’den görüldü� ü üzere, serisin ve toplam protein tutma 

oranlar�, arzu edildi� i gibi dü� ük olmu� ; s�ras�yla %1-16 ve %3-18 olarak gerçekle� mi� tir. KO� 

ve TKM ise temel olarak at�ksudaki serisinden kaynakland�� � için, bu parametreler için de 

giderimler %23-36 ve %11-19 seviyesinde kalm�� t�r. Renk ve bulan�kl�k ise %48-92 ve %94-

98 oran�nda giderilmi� tir. Karbonhidrat giderim verimi ise %12-46 olmu� tur.   
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Tablo 4.7. UF (20 kDa) için ak� azalmas� analizi  

 

Ak� (L/m 2/saat) (T=20-24 ºC) Ak� Azalmas�  (%) 
�� lem 

 I W F C C.P. T.F. R.F. I.F. 

SFJ+UF (20 kDa) 76,0 9,5 16,3 20,4 42 79 20 73 

SFJ+MF (1 � m)+UF (20 kDa) 67,9 13,6 40,7 70,6 67 40 * * 

 I: Saf su, W: At�ksu,  F: Temizleme öncesi saf su,  C: Temizleme sonras� saf su 
 C.P. : Konsantrasyon polarizasyonu [(F-W)/F],  T.F. : Toplam kirlenme [(I-F)/I] 
 R.F. : Geri döndürülebilir kirlenme [(C-F)/C] 
 I.F. : Geri döndürülemeyen kirlenme [(I-C)/I] 
* C de� eri I de� erinden büyük oldu� u için hesaplanamam�� t�r. 
 

Tablo 4.8.  Ön-ar�tmas� yap�lan KPA özellikleri  

(Toplam dola� �m düzeninde yürütülen deneylerde kullan�lan örnekler)    

 

Ön-ar�tma ç�k� �  kalitesi (Tutma/Giderim Verimi, %)  

Parametre 

 

UF (20 kDa) 

(KPA2-A) 

UF (5 kDa) 

(KPA2-B) 

UF (1 kDa) 

(KPA2-C) 

NF-DK 

(KPA2-D) 

NF-90 

(KPA2-E) 

Serisin (mg/L) 5775 (1) 9706 8716 6087 5639 (11) 

Serisin-1  

Serisin-2 

Serisin-3  

Serisin-4  

1416 

3074 

471 

814 

nm nm 

1319 

3203 

575 

991 

108 

2662 

397 

1038 

T. Protein (mg/L) 7711 (8) 9607 (3) 8217 (10) 7084 (7) 6982 (14) 

KO� (mg/L) 10540 (28)  10470 (30)  10395 (27) 9780 (36) 10090 (23)  

TKM (mg/L) 10730 (15) 10700 (19) 10640 (17) 10870 (14) 11110 (11) 

Renk (Pt-Co) 2450 (60) 2170 (91) 2130 (92) 2190 (60) 2840 (54) 

Bulan�kl�k (NTU) 36 (94) 17 (98) 14 (97) 21 (96) 30 (94) 

Karbonhidrat 

(mg/L) 
251 (29) nm nm 299 (26) 634 (18) 

pH 5,9 5,8 5,9 5,9 6,1 

nm: ölçülememi� tir 
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Tablo 4.9.  Ön-ar�tmas� yap�lan KPA özellikleri  

(Yo� unla� t�rma düzeninde yürütülen deneylerde kullan�lan örnekler)    

  

Ön-ar�tma ç�k� �  kalitesi (Tutma/Giderim Verimi, %)  

Parametre 

 

NF-DK 

(KPA2-F) 

NF-DK 

(KPA2-G) 

NF-90 

(KPA2-H) 

Serisin (mg/L) 4768 (16) 7800 (2) 4595 (9) 

Serisin-1  

Serisin-2 

Serisin-3  

Serisin-4 

280 

4283 

0 

205 

1268  

3697 

892 

1943 

226 

3301 

0 

1068 

T. Protein (mg/L)  5262 (5) 6570 (18) 6328 (12) 

KO� (mg/L) 10205 (28) 11140 (35) 9730 (28) 

TKM (mg/L) 10700 (14) 11610 (17) 10500 (11) 

Renk (Pt-Co) 2080 (63) 3010 (50) 2360 (48) 

Bulan�kl�k (NTU) 17 (98) 56 (94) 18 (98) 

Karbonhidrat (mg/L) 156 (46) 1136 (12) 425 (28) 

pH 6,1 6,5 5,9 

 

 

4.1.4. KPA için En Uygun Membran Süzme �� leminin Seçilmesi 

 

Koza pi� irme at�ksular�ndan serisin geri kazan�m� için en uygun membrane süzme i� leminin 

belirlenmesi için, MAAS’� 20 kDa, 5 kDa ve 1 kDa olan üç adet UF membran� ile iki adet NF 

membran�, toplam dola� �m düzeninde test edilmi� tir (� ekil 4.5). Bu membranlar�n 

performanslar�, serisini tutma ve di� er kirlilik parametrelerini giderme verimleri ve ayr�ca 

ak�lar� kar� �la� t�r�larak de� erlendirilmi� tir. En uygun membran süzme i� lemi belirlendikten 

sonra, yo� unla� t�rma deneyleri yap�lm��  ve serisin konsantre edilmi� tir.  
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� ekil 4.5. Membran süzme i� lemi alternatiflerinin � ematik gösterimi 

 

 

4.1.4.1. UF ve NF Membranlar�n�n  Tutma (Rejection) Performanslar�  

 

4.1.4.1.1. Serisin Tutma Verimleri 

 

UF ve NF süzüntü suyu kaliteleri ve tutma verimleri Tablo 4.10’da verilmi� tir.  Görüldü� ü 

üzere, UF i� leminde oldukça dü� ük verimler elde edilmi� tir. MAAS 20 kDa’dan 5 kDa’a 

dü� ürüldü� ünde, serisin tutma verimi yaln�zca %36’dan %52’ye ç�km�� t�r. Benzer � ekilde, 

toplam protein tutma verimi, UF (20 kDa) ve UF (5 kDa) için %57 ve %68 olmu� tur. Bu 

de� erler, FABIANI ve di� erlerinin (1996) MAAS’I 20-30 kDa olan UF membranlar� ile elde 

ettikleri %97’lik verime göre oldukça dü� üktür. Bunun bir sebebi, bu iki çal�� mada farkl� at�ksu 

türlerinin kullan�lm��  olmas�ndan dolay� serisinin MA da� �l�m�n�n farkl�l�k göstermesi olabilir. 

Koza pi� irme i� leminde serisin suda uzun süre bekletildi� inden, küçük molekül a� �rl�kl� 

polipeptidlerine bölünmü�  olabilir. Bu da küçük moleküllerin membrandan daha kolayl�kla 

geçmesine neden olmu�  olabilir. Bir di� er sebep ise, kullan�lan membranlar�n ve süzme 

sistemlerinin farkl� özelliklere sahip olmas� ile aç�klanabilir.  

 

Serisin tutma verimlerini yükseltmek amac�yla daha s�k� bir membran olan UF (1 kDa) test 

edilmi� tir. Serisin tutma verimi %60’a yükselmi� , toplam protein tutma verimi ise %67’de 

kalm�� t�r (Tablo 4.10). Bu verimlerin dü� ük olmas�na ra� men, ak� azalmalar� oldukça yüksek 

ç�km�� ; UF (20 kDa)’da %88 ve UF (5 kDa)’da %83 olarak gerçekle� mi� tir. Bu de� erler, 

FABIANI ve di� erlerinin (1996) rapor etti� i ak� azalma oranlar�na oldukça yak�nd�r. UF (1 

kDa) membran�nda ise di� erlerine k�yasla daha dü� ük bir ak� azalma oran� meydana gelmi�  

ve 200 dak süzme i� lemi sonunda %58 olarak belirlenmi� tir (Tablo 4.10). Ak� analizleri ise 

Bölüm 4.1.4.1.3’te tart�� �lm�� t�r.     

 

UF (20 kDa) UF (1 kDa) NF-DK NF-90 UF (5 kDa) 

Ön-ar�t�lm��  KPA 
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Bu sonuçlar, UF i� lemi ile serisin geri kazan�m� yap�ld� � �nda, at�ksudaki serisinin %40’�n�n 

süzüntü suyu ile birlikte at�laca� �n� ve yaln�zca %602�n�n geri kazan�labilece � ini 

göstermektedir.  Bu durumda, UF i� leminin serisinin farkl� MA sahip polipeptidlerini ay�rmada 

ba� ar�l� olaca� � dü� ünülmektedir. Buna ek olarak, test edilen UF membranlar�n�n hiç birisi 

serisin ile ipekböce� i proteinini ay�ramam�� t�r. � ekil 4.6 ve 4.7’de görüldü� ü üzere, ikinci 

tepe, ipekböce� i proteinine aittir. Bu protein, hen süzülen hem de al�konulan at�ksuda 

mevcuttur. Bu da, UF ile geri kazan�lan serisinin, ipekböce� i proteini içerece� ini ve saf 

olmayaca� �n� göstermektedir.    

 

NF i� leminde, iki farkl� membran, NF-DK ve NF-90 test edilmi� tir. Serisin tutma verimi her iki 

membranda da %94 ve %95 kadar yüksek olmu� tur  (Tablo 4.10). NF-90 süzüntü suyunda 

az miktarda serisin bulunmas�na ra� men toplam protein deri� imi 0 mg/L olarak bulunmu� tur. 

Bunun nedeni, toplam protein analizinin spektrofotometrik bir yöntem olmas� ve 

hassasiyetinin serisin analizi yap�lan HPLC’den daha az olmas�d�r.  Ak� azalamas�, her iki 

membranda da yüksek olmu� , NF-DK için %70 ve NF-90 için %75 olarak gerçekle� mi� tir. Ak� 

analizi ile detayl� aç�klamalar Bölüm 4.1.4.1.3’te yap�lm� t�r.  



 61 

Tablo 4.10.  Serisin geri kazan�m� için UF ve NF performanslar�  

 

Süzüntü suyu kalitesi (Tutma/Giderim Verimi, %)  

Parametre 

 

UF (20 kDa) 

(KPA2-A) 

UF (5 kDa) 

(KPA2-B) 

UF (1 kDa) 

(KPA2-C) 

NF-DK 

(KPA2-D) 

NF-90 

(KPA2-E) 

Serisin (mg/L) 3669 (36) 4621(52) 3488 (60) 392 (94) 296 (95) 

Serisin-1 

Serisin-2 

Serisin-3 

Serisin-4  

0 (100) 

2719 (12) 

218 (54) 

732 (10) 

nm nm 

0 (100) 

65 (98) 

221 (62) 

 106 (89) 

0 (100) 

0 (100) 

252 (37) 

44 (96) 

T. Protein (mg/L) 3287 (57) 3108 (68) 2715 (67) 1119 (84) 0 (100) 

Ak� azalmas� (%) 88 83 58 70 75 

nm: ölçülememi� tir 
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     (a)                                                                    (d) 

 

 

 

                                      

 

 

 

 

     

  (b)                                                                    (e) 

 

 

 

                                 

 

 

 

 

 

 

(c)                                                                    (f) 

 

� ekil 4.6. HPLC kromatogramlar� (a) UF (20 kDa) besleme suyu (b) UF (20 kDa) süzüntü 

suyu (c) UF (20 kDa) süzülemeyen su (d) UF (5 kDa) besleme suyu (1/10 seyreltme) (e) UF 

(5 kDa) süzüntü suyu (f) UF (5 kDa) süzülemeyen su (1/10 seyreltme) 
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      (c) 

 

� ekil 4.7. HPLC kromatogramlar� (a) UF (1 kDa) besleme suyu (1/10 seyreltme) (b) UF (1 

kDa) süzüntü suyu (1/5 seyreltme) (c) UF (1 kDa) süzülemeyen su (1/10 seyreltme) 

 

 

Besleme ve süzüntü sular�nda serisinin MA da� �l�m� da ç�kar�lm� � t�r (� ekil 4.8). UF (20 kDa) 

besleme suyunda, Serisin-1 ve Serisin-2’nin bulunma oranlar� %25 ve %53’tür. Serisin-3 ve 

Serisin-4 ise %8 ve %14 oran�nda bulunmu� tur. UF (20 kDa) süzüntü suyunda, tamamen 

tutuldu� u için Serisin-1’e rastlanmam�� t�r. Serisin-2 ise %12 verimle tutulmu�  ve süzüntü 

�pekböce� i 
proteini 

�pekböce� i 
proteini 

Silkworm Protein 
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suyundaki toplam serisinin %74’ünü olu� turmu� tur (Tablo 4.10). Serisin-3 ve Serisin-4’ün 

tutulma verimleri %54 ve %10 olmu� , süzüntü suyundaki oranlar� ise %6 ve %20 olarak 

bulunmu� tur (� ekil 4.8). 

 

NF-DK besleme suyunda, Serisin-1, Serisin-2, Serisin-3 ve Serisin-4 oranlar� s�ras�yla %22, 

%53, %9 ve %16 olarak bulunmu� tur. NF-90 besleme suyunda ise bu oranlar biraz farkl�l�k 

göstermi�  ve s�ras�yla %3, %63, %10 ve %24 olarak bulunmu� tur. Bu veriler, koza pi� irme 

at�ksuyunda Serisin-2’nin en yüksek oranda bulundu� unu göstermektedir (� ekil 4.8). 

 

NF-DK süzüntü suyunda, Serisin-1’e rastlanmam�� t�r. Serisin-2 ve Serisin-3’ün tutulma 

verimleri %98 ve %62 olmu� , süzüntü suyundaki oranlar� ise %17 ve %56 olarak 

gerçekle� mi� tir. Serisin-4 ise %89 verimle tutulmu� , süzüntü suyundaki oran� da %27 

olmu� tur. Di� er yandan, NF-90 membran� ile Serisin-1 ve Serisin-2’nin tamam� tutulmu� tur. 

En dü� ük oranda tutulan serisin, %37 ile Serisin-3 olmu� , süzüntü suyundaki oran� ise %85 

olarak bulunmu� tur. Serisin-4 ise, %96 verimle tutularak süzüntü suyunun %15’ini 

olu� turmu� tur. Sonuç olarak, NF membranlar�n�n en büyük MA sahibi olan Serisin-1 ve 

Serisin-2’yi en yüksek verimle tuttu� u gözlenmi� tir.  

 

NF-DK ve NF-90 membranlar�n�n HPLC kromatogramlar� � ekil 4.9’da verilmi� tir. Görüldü� ü 

üzere, at�ksuda bulunan ipekböce� i proteini, NF membranlar� ile de ayr�lamam�� t�r. Bu 

protein, NF-90 süzüntü suyunda daha az miktarda bulunmu� tur, bu da NF-90 membran� ile 

daha yüksek oranda tutulmu�  oldu� unu göstermektedir. Bu proteinin tamamen süzüntü 

suyuna geçmesi arzu edildi� inden, NF-DK’n�n serisin geri kazan�m� için NF-90’dan daha 

uygun oldu� u sonucuna var�lm�� t�r.    
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               � ekil 4.8.  UF ve NF i� lemlerinde serisinin MA da� �l�m� 

 

Tutma verimleri ile ilgili bütün bulgular de� erlendirildi� inde, UF i� leminin bütün serisin 

polipeptidlerini geri kazanmada yeterli olmad�� �, ancak farkl� MA sahip polipeptidlerini 

ay�rmak için uygun bir i� lem olabilece� i sonucuna var�lm�� t�r. Asl�nda, serisinin hangi alanda 

kullan�laca� �, en uygun geri kazan�m i� leminin seçilmesinde büyük önem ta� �maktad�r. Koza 

pi� irme at�ksuyunda bulunan serisin proteininin %78-88’inin molekül a� �rl�� � 20 kDa’dan 

büyük oldu� undan, ‘büyük molekül a� �rl�kl� serisin’ olarak s�n�fland�r�labilir (Zhang,  2002). Bu 

özellikteki serisin, biyomalzeme ve membran yap�m�nda kullan�lmaya uygun iken, MA 20 

kDa’dan küçük olan ve ‘küçük molekül a� �rl�kl� serisin’ olarak s�n�fland�r�lan serisin ise  

kozmetik ve cilt bak�m ürünleri için uygundur. Bu durumda, hem büyük hem de küçük 

molekül a� �rl�� �na sahip bütün serisin polipeptidlerinin geri kazan�lmas� için NF i� leminin 

uygun oldu� u sonucuna var�lm�� t�r. Membran sürecinin seçiminde dikkate al�nan ak� 

analizleri de Bölüm 4.1.4.1.3’te detayl� anlat�lm�� t�r.   

 

 

 

 

 

 



 66 

0.0 2.5 5.0 7.5 10.0 12.5 15.0 min

0

250

500

750

1000

1250

1500

1750
mV

Detector A:230nm 

0.0 2.5 5.0 7.5 10.0 12.5 15.0 17.5 min

0

250

500

750

1000

mV
Detector A Ch1:230nm 

0.0 2.5 5.0 7.5 10.0 12.5 15.0 min

0

250

500

750

1000

mV
Detector A:230nm 

0.0 2.5 5.0 7.5 10.0 12.5 15.0 17.5 min

0

250

500

750

1000

1250

1500

1750

mV
Detector A:230nm 

0.0 2.5 5.0 7.5 10.0 12.5 15.0 17.5 min

0

10

20

30

40

50

60

70
mV

Detector A Ch1:230nm 

0.0 2.5 5.0 7.5 10.0 12.5 15.0 17.5 min

0

250

500

750

1000
mV

Detector A Ch1:230nm 

 

 

 

 

 

                               

 

 

(a)                                                                (d) 

 

 

 

                                     

 

 

 

 

                              (b)                                                                 (e) 

 

 

 

                                      

 

 

 

 

                              (c)                                                                  (f) 

 

� ekil 4.9. HPLC kromatogramlar� (a) NF-DK besleme suyu (1/2 seyrelme) (b) NF-DK 

süzüntü suyu (c) NF-DK süzülemeyen su (1/2 seyrelme) (d) NF-90 besleme suyu (1/2 

seyrelme) (e) NF-90 süzüntü suyu (f) NF-90 süzülemeyen su (1/2 seyrelme) 

 

 

4.1.4.1.2. Kirlilik Parametrelerinin Giderim Veriml eri 

Kirlilik parametrelerinin giderimlerinde bütün UF membranlar� dü� ük performans göstermi� tir.  

UF (20 kDa) ve UF (5 kDa) membranlar�n�n KO�, TKM, renk ve bulan�kl�k giderim verimleri 
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s�ras�yla %41-43, %36-44, %64-64 ve %42-43 olarak bulunmu� tur (Tablo 4.11). UF (1 kDa) 

membran� ise giderim verimlerinde belirgin olmayan bir art��  sa� lam�� ; KO�, TKM, renk ve 

bulan�kl�k giderim verimleri %52, %51, %83 ve %53’e yükselmi� tir. Di� er yandan, NF 

membranlar� ile beklendi� i gibi oldukça yüksek giderim sa� lanm�� t�r. NF-DK ve NF-90 

membranlar�n�n KO�, TKM, renk ve bulan�kl�k giderim verimleri, %90-99, %90-98, %97-100 

ve %93-98 olmu� tur (Tablo 4.11).  

 

KO� için de� arj standard� 350 mg/L olarak verilmektedir (SKKY, 2004). UF (20 kDa) ve UF (5 

kDa) ç�k�� lar�nda KO� 5980 ve 6210 mg/L olarak ölçülmü� tür (Tablo 4.11). Benzer � ekilde, 

UF (1 kDa) ç�k�� �nda da 5040 mg/L KO� bulunmu� tur. Bu de� erler, de� arj limitinin oldukça 

üzerindedir. Bu sonuçlar, tek ba� �na UF’un ar�tma hedefini kar� �lama aç�s�ndan yeterli 

olmad�� �n� göstermektedir. Di� er taraftan, NF-DK ç�k�� �nda KO� 1020 mg/L, NF-90 ç�k�� �nda 

ise 109 mg/L’dir. Görüldü� ü üzere NF-DK süzüntü suyu kalitesi de� arj limitine oldukça 

yak�nd�r. Ancak al�c� ortama de� arj edilmeden önce ilave ar�tma gerektirmektedir. NF-90 

süzüntü suyu kalitesi ise de� arj limitini sa� lam�� t�r.  

 

 

Tablo 4.11.  Kirlilik parameteleri için UF ve NF performans kar� �la� t�rmas�  

 
Süzüntü suyu kalitesi (Giderim Verimi, %)   

�� lem KO� 

(mg/L) 

TKM  

(mg/L) 

Renk 

(Pt-Co) 

Bulan�kl�k 

(NTU) 

pH 

 

UF (20 kDa) 

(KPA2-A) 
5980 (43) 6850 (36) 890 (64) 21 (42) 5,7 

UF (5 kDa) 

(KPA2-B) 
6210 (41) 5975 (44) 790 (64) 10 (43) 5,6 

UF (1 kDa) 

(KPA2-C) 
5040 (52) 5175 (51) 370 (83) 7 (53) 6,1 

NF-DK 

(KPA2-D) 
1020 (90) 1125 (90) 62 (97) 2 (93) 6,0 

NF-90 

(KPA2-E) 
109 (99) 167 (98) 12 (100) 0,7 (98) 6,6 
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4.1.4.1.3. UF ve NF Membranlar�nda Ak� Analizi 

 

Membran süzme i� lemlerinde performans de� erlendirmesi yapmak için tutma verimlerinin 

yan�nda ak� azalmas�n�n da dikkate al�nmas� gerekir . Ak�n�n dü� mesi, süzme i� leminin 

dudurulmas� ve mekanik ve/veya kimyasal temizleme yap�lmas�n� gerektirmekte, bu da 

membran ömrünün azalmas� ve verimin dü� mesi anlam�na gelmektedir.   

 

Protein süzme uygulamalar�nda, poteinlerin membrane yüzeyine yap�� mas� sonucunda 

aklarda ciddi azalmalar meydana gelmektedir (CARIC vd., 2000). Serisin yap�� kan bir protein 

oldu� undan membrane yüzeyinde bir jel tabakas� olu� turmaktad�r. Bu çal�� mada, ak�lar 

zamana kar� � izlenmi�  ve ak� azalma oranlar� hesaplanm�� t�r. � ekil 4.10’da  zamana kar� � 

izlenen at�ksu ak�lar� ve normalize edilmi�  ak�lar (JW/JI) gösterilmektedir.  

 

Membran süzme i� lemi ba� lad�� �nda, ak�lar ciddi oranda dü� mü�  ve 50. dakikadan sonra 

süzme i� leminin sonuna kadar hemen hemen ayn� seviyede kalm�� t�r (� ekil 4.10(a)). Bu 

sonuçlar, FABIANI ve di� erlerinin (1996) gözlemlerine oldukça benzerdir. � ekil 4.10 (b)’de 

ise normalize edilmi�  ak�lar�n oldukça dü� ük oldu� u görülmektedir. Normalize ak�n�n, 200-

270 dak süren süzme i� lemi sonunda UF (20 kDa) için 0,12, UF (5 kDa) için 0,17, UF (1 kDa) 

için 0,42, NF-DK için 0,30 ve NF-90 için de 0,25 oldu� u farkedilmi� tir.  Di� er bir deyi� le, bu 

i� lemlerde ak� azalmas� %88, %83, %58, %70 ve %75 olarak gerçekle� mi� tir. Ak�lar�n, bu 

kadar ciddi seviyede dü� mesi, beklenmeyen bir sonuç de� ildir. Proteinlerin membran 

yüzeyine yap�� mas�, ak�larda azalmaya sebep olmaktad�r. Nitekim, UF (5 kDa) membran� 

üzerinde olu� an jel tabakan�n membranda ciddi bir kirlenmeye yol aça� � � ekil 4.11’deki SEM 

foto� raf�nda aç�kça görülmektedir. 
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� ekil 4.10. Zamana kar� � izlenen (a) At�ksu ak�lar�,  (b) Normalize edilmi�  ak�lar 
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� ekil 4.11.  Kirlenmi�  UF (5 kDa) membrana ait SEM foto� raflar�  

 

Ak�lar�n ciddi oranda azalmas�n�n bir di � er sebebi ise kullan�lan sistem konfigürasyonudur.  

Laboratuvarda toplam dola� �m düzeninde yürütülen deneyler, Berghof BHT-2 model cihazla 

yap�lm�� , burada suyun dola� �m h�z� s�n�rl� derecede yükseltilebilmi � tir. Di� er taraftan, 

yo� unla� t�rma deneyleri DSS LabStak M20 model membran sistemi ile yap�lm��  ve suyun 

dola� �m h�z� yakla� �k 10 kat art�r�labilmi� tir. Bu de� i� iklik ile, ak� azalmas� %67’den %31 

seviyesine dü� mü� tür. Bu veriler, daha uygun bir konfigürasyon kullan�ld�� �nda, ak�lardaki 

azalman�n daha iyi kontrol edilebilece� ini göstermektedir.  

 

Ak�lar� geri kazanmak amac�yla kimyasal y�kama yap� lm�� t�r. Tablo 4.12’de geri kazan�lan ak� 

yüzdeleri verilmi� tir. Görüldü� ü üzere, saf su ak�lar� %83-127 seviyesinde geri kazan�lm�� t�r. 

Ak� geri kazan�m�n�n %100’ün üzerinde olmas�, UF ve  NF membranlar�n�n klor ile temas 

etmesi sonucunda gözeneklerinin büyümü�  olabilece� ini dü� ündürmü� tür. Ayr�ca, NF 

membranlar� yüklü oldu� undan, at�ksu kimyas�na ba� l� olarak gözeneklerinde aç�lma 

meydana gelmi�  olabilir.   
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Tablo 4.12.  Kimyasal y�kaman�n ak� geri kazan�m�na etkisi 

 

  Membran 

 

Ak� Azalmas�  

(%) 

Ak� Geri 

Kazan�m� 

(%) 

 

Temizleme Ko � ullar� 

UF (20 kDa) 88 105 0,5 M NaOH +193 ppm klor, 30 dak 

  UF (5 kDa) 83 85 0,5 M NaOH + 200 ppm klor, 25 dak 

  UF (1 kDa) 58 83 0,5 M NaOH + 197 ppm klor, 20 dak 

  NF-DK 70 127 0,5 M NaOH + 179 ppm klor, 30 dak 

  NF-90 75 95 0,5 M NaOH + 194 ppm klor, 30 dak 

 
 

UF ve NF’te meydana gelen ak� azalmas�n�n nedeni, konsantrasyon polarizasyonu ve 

kirlenmedir. Konsantrasyon polarizasyonu, uygulanan bas�nc�n serbest b�rak�lmas� ve 

at�ksuyun saf suyla de� i� tirilmesi ile geri döndürülebile bir etkidir. Kirlenme ise iki türlü 

olabilir; geri döndürülebilen ve döndürülemeyen. Birincisi, membran yüzeyinde jel tabaka 

olu� umuna ba� l�d�r ve kimyasal y�kama ile giderilebilir. �kincisinde ise at�ksudaki kirleticiler 

membran yüzeyine ve gözeneklerine yap�� t�� �ndan, membran kal�c� olarak kirlenir. Bu 

durumda ak�lar�n y�kama i� lemi ile dahi geri kazan�lmas� ço� unlukla mümkün olmamaktad�r.   

Tablo 4.12’de görüldü� ü üzere, toplam ak� azalmas� UF’te %58-88, NF’te ise %70-75’tir. 

Tablo 4.13’te ise konsantrasyon polarizasyonu ile kirlenme etkileri verilmi� tir. Elde edilen 

veriler, konsantrasyon polarizasyonu etkisinin %69 ile en yüksek derecede UF (20 kDa)’da 

meydana geldi� ini göstermektedir. UF (5 kDa) ve UF (1 kDa) membranlar�nda ise bu etki  

%30 ve %38’e dü� mü� tür. Kirlenme etkisi ise UF (20 kDa)’da %59 olmu� tur. Kirlenme etkisi, 

UF (5 kDa)’da %75 olarak hesaplanm�� ; bunun %71’i geri döndürülebilen, %15’i ise geri 

döndürülemeyen kirlenme olarak bulunmu� tur. Di� er bir deyi� le, saf su ak�s�n�n %15’i 

kimyasal y�kama ile geri kazan�lamam�� t�r. UF (1 kDa)’da ise, kirlenme etkisi %33 olmu� , 

bunun %20’si geri döndürülmü� , %17’si ise geri döndürülememi� tir. Bu veriler, membran 

yüzeyinde jel olu� umunun gözenek t�kanmas�na k�yasla dominant oldu� una i� aret edebilir.  
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Tablo 4.13.  Konsantrasyon polarizasyonu ve kirlenme etkileri 

 

Ak� (L/m 2/saat) (T=19-21 ºC) Ak� Azalmas�  (%) 
Membran 

 I W F C C.P. T.F. R.F. I.F. 

UF (20 kDa) 59,7 7,5 24,4 62,4 69 59 * * 

UF (5 kDa) 54,3 9,5 13,6 46,2 30 75 71 15 

UF (1 kDa) 8,1 3,4 5,4 6,8 38 33 20 17 

NF-DK 20,4 6,1 16,3 25,8 63 20 * * 

NF-90 27,2 6,8 19,0 25,8 64 30 26 5 

 I: Saf su,  W: At�ksu, F: Temizleme öncesi saf su, C: Temizleme sonras� saf su 
 C.P. : Konsantrasyon polarizasyonu [(F-W)/F],  T.F. : Toplam kirlenme [(I-F)/I] 
 R.F. : Geri döndürülebilir kirlenme [(C-F)/C] 
 I.F. : Geri döndürülemeyen kirlenme [(I-C)/I] 
* C de� eri I de� erinden büyük oldu� u için hesaplanamam�� t�r. 

 

NF-DK ve NF-90 membranlar�nda ise konsantrasyon polarizasyonu etkisi %63, kirlenme 

etkisi ise %20 ve %30 olmu� tur. NF-90 membran�nda geri döndürülemeyen kirlenme %5 

olarak bulunmu� tur. Bu sonuçlar, kirlenme ve ak� geri kazan�m� konusunda NF’in UF’ten 

daha iyi performansa sahip oldu� unu göstermektedir.    

Bu bölümde tart�� �lan bütün bulgular birlikte de� erlendirildi� inde, serisin geri kazan�m� için en 

iyi performas�n NF membranlar� ile al�nd� � � sonucuna var�lm�� t�r. Bu nedenle, serisinin 

yo� unla� t�r�lmas� deneylerine NF ile devam edilmi� tir.    

 

4.1.5. Koza Pi � irme At�ksuyundaki Serisinin NF ile Yo � unla � t�r�lmas�  

 

4.1.5.1. Yo� unla � t�rma Düzeninde Tutma/Giderim Verimleri  

 
NF-DK ve NF-90 membranlar� ile KPA2-F, KPA2-G ve KPA2-H örnekleri (özellikleri için 

Tablo 3.1’e bak�n�z) kullan�larak 3 set yo� unla� t�rma deneyi yap�lm�� t�r. Birinci ve ikinci 

deneylerde (NF-1 ve NF-2) ayn� NF-DK membran çifti, üçüncü deneyde (NF-3) ise NF-90 

membran çiftleri kullan�lm�� t�r.   

 

Besleme ve süzüntü sular�nda, serisin ve KO� deri� imlerinde zamana kar� � meydana gelen 

de� i� imler izlenmi� tir (� ekil 4.12 ve 4.13). Toplam 21 saat süren NF-1 deneyinde, � ekil 
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4.12(a)’da ve Tablo 4.14.2te verildi� i üzere, serisin deri� imi besleme suyunda yakla� �k iki kat 

artm�� , hacim azaltma faktörü (HAF) 4,6’ya ula� t�� �nda serisin deri� imi 5332 mg/L’den 9888 

mg/L’ye ç�km�� t�r. Süzüntü suyu deri� imi ise 151 mg/L’den 298 mg/L’ye ç�km�� t�r. Toplam 

18,5 saat süren NF-2 deneyinde ise, serisinin besleme suyundaki deri� imi yakla� �k 2,3 kat 

artarak 7534 mg/L’den 17280 mg/L’ye kadar yükselmi� tir. Buna ra� men süzüntü suyu 

deri� imi 977-1332 mg/L’de kalm�� t�r (� ekil 4.12(b) ve Tablo 4.15). NF-90 membran�n�n 

kullan�ld�� � NF-3 deneyinde ise, 16 saatlik süzme i� leminin sonunda besleme suyundaki 

serisin deri� imi 4350 mg/L’den 12307’ye yükselerek yakla� �k 3 kat art��  göstermi� , süzüntü 

suyunda ise 89 mg/L ile ba� layarak 309 mg/L’ye ula� m�� t�r (� ekil 4.12(c) ve Tablo 4.16). 

Böylece, serisin tutma verimleri NF-1, NF-2 ve NF-3 deneyleri için s�ras�yla %97, %87-92 ve 

%97-98 olarak gerçekle� mi� tir. Görüldü� ü üzere, bu oldukça yüksek bir verimdir ve HAF 4,2-

4,6’ya ula� mas�na ra� men bütün membranlarda ayn� seviyede kalm�� t�r. Bu da kullan�lan 

membranlar�n gerçek uygulamada serisini yüksek verimle geri kazanaca� �n� göstermektedir. 

Ayr�ca, daha yüksek verim sa� lamas� nedeniyle NF-90’�n daha s�k� bir membran oldu� u 

anla� �lm�� t�r.      

 

NF-2 deneyinde elde edilen tutma/giderim verimleri, ayn� membran kullan�lmas�na ra� men 

NF-1’e k�yasla dü� ük olmu� tur. Bunun nedeni, membran�n NF-1 deneyinde toplam üç defa 

kimyasal y�kama i� lemine maruz kalmas�d�r. S�k y�kaman�n gözeneklerde  aç�lmaya neden 

oldu� u dü� ünülmektedir.  

 

At�ksuda bulunan ipekböce� i proteininin serisinden ayr�lmas�nda NF-DK ve NF-90 

membranlar� benzer performans göstermi� tir. Bu proteininin, hem süzülen hem de 

süzülemeyen sularda bulundu� u tespit edilmi� tir. Ayr�ca, NF-90 membran�n�n bu proteini 

daha yüksek oranda tuttu� u fark edilmi� tir. Serisinde safs�zl�k yarataca� � için bu arzu edilen 

bir durum de� ildir. HPLC kromatogramlar�nda, ipekböce� i proteini ile serisin için elde edilen 

alanlar�n oran�, NF-90 süzüntü suyunda 0,25 iken, NF-DK süzüntü suyunda 14,4 olmu� tur. 

Bu da, ipekböce� i proteininin, NF-DK’dan daha yüksek oranda geçti� ini göstermektedir.  
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� ekil 4.12. Yo� unla� t�rma süresince serisin de� i� imi (a) NF-1 (b) NF-2  

(c) NF-3 deneyleri 

 

Yo� unla� t�rma deneylerinde izlenen KO� de� i� imleri, beklendi� i üzere serisin de� i� imlerine 

paralel olmu� tur. � ekil 4.13(a)’da görüldü� ü üzere, NF-1 deneyinde besleme suyu KO� 

de� eri 9560 mg/L’den 21813 mg/L’ye yükselerek 2,3 kat art��  göstermi� tir. Süzüntü suyunda 

ise 867 mg/L’den 2229 mg/L’ye kadar ç�km�� t�r. NF-2 deneyinde, giri�  KO� de� eri 11395 

mg/L’den 30825 mg/L’ye kadar ç�karken, ç�k��  de� eri 646-1929 mg/L aras�nda de� i� mi� tir. 

NF-3 deneyinde ise, giri� te 9420 mg/L’den 24210 mg/L’ye ç�km�� , ç�k�� ta ise 32-470 mg/L’de 

kalm�� t�r. Bu veriler, NF-90 membran�n�n organik maddeyi gerçekten çok iyi verimle 

giderdi� ini göstermektedir.  
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� ekil 4.13.  Yo� unla� t�rma süresince KO� de� i� imi (a) NF-1 (b) NF-2 (c) NF-3 deneyleri 

 

NF-1, NF-2 ve NF-3 deneylerinde, bütün kirlilik parametreleri izlemi� tir (Tablo 4.14-4.16). 

HAF, 4,2-4,6’ya kadar artsa dahi, giderim verimleri oldukça yüksek kalm�� t�r. Toplam kat� 

madde giderimi %87-95 iken, renk ve bulan�kl�k tamamen giderilmi� tir. Bu sonuçlar, 

endüstriyel ölçekli uygulamada hem serisinin yüksek verimle geri kazan�laca� �n� hem de 

kirlilik parametrelerinin yüksek verimle giderilece� ini göstermesi bak�m�ndan oldukça 

memnun edicidir. 
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Tablo 4.14. NF-1 deneyinde elde edilen tutma/giderim verimleri  

 

Ölçülen De � er  

Besleme Suyu Süzüntü Suyu 

 Tutma/Giderim 

Verimi (%) 
Parametre 

t=0 saat 

(HAF=1) 

t=21 saat 

(HAF=4,6) 

t=0 saat 

(HAF=1) 

t=21 saat 

(HAF=4,6) 

t=0 saat  

(HAF=1) 

t=21 saat 

(HAF=4,6) 

Serisin 

(mg/L) 

5332 9888 151 298 97 97 

Serisin-1 

Serisin-2 

Serisin-3 

Serisin-4 

22 

4850 

324 

136 

- 

8385 

- 

1503 

- 

20 

20 

111 

- 

74 

167 

57 

100 

100 

94 

18 

- 

99 

- 

96 

T.Protein 

(mg/L) 

4248  9990  460  1380  89 86 

KO� 

(mg/L) 

9560  21813  867 2229  91 90 

TKM (mg/L) 9250  20800  1033   2670  89 87 

Renk 

(Pt-Co) 

1520  5000  3  37  100 99 

Bulan�kl�k 

(NTU) 

15  84  0,5 0,3  97 100 

pH 6,1 6,0 5,5 6,1 - - 
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Tablo 4.15. NF-2 deneyinde elde edilen tutma/giderim verimleri 

 

Ölçülen De � er  

Besleme Suyu Süzüntü Suyu 

 Tutma/Giderim 

Verimi (%) 
Parametre 

t=0 saat 

(HAF=1) 

t=18,5 saat 

(HAF=4,2) 

t=0 saat  

(HAF=1) 

t=18,5 saat  

(HAF=4,2) 

t=0 saat  

(HAF=1) 

t=18,5 saat 

(HAF=4,2) 

Serisin 

(mg/L) 
7534  17280 977  1332 87 92 

Serisin-1 

Serisin-2 

Serisin-3 

Serisin-4 

189 

4450 

801 

2094 

- 

11166 

1376 

4738 

- 

79 

641 

257 

- 

262 

514 

556 

100 

98 

20 

88 

- 

98 

63 

88 

T.Protein 

(mg/L) 
6599  13472 561  1834  91 86 

KO�  

(mg/L) 
11395  30825  646  1929  94 94 

TKM (mg/L) 11610  27950  - 2400  - 91 

Renk 

(Pt-Co) 
3010  8463  28  100  100 100 

Bulan�kl�k 

(NTU) 
56  177  - 0,4  - 100 

pH 6,4 6,4 6,2 6,5 - - 
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Tablo 4.16. NF-3 deneyinde elde edilen tutma/giderim verimleri 

 

Ölçülen De � er  

Besleme Suyu Süzüntü Suyu 

Tutma/Giderim 

Verimi (%) 
Parametre 

t=0 saat 

(HAF=1) 

t=16 saat 

(HAF=4,2) 

t=0 saat 

(HAF=1) 

t=16 saat 

(HAF=4,2) 

t=0 saat  

(HAF=1) 

t=16 saat 

(HAF=4,2) 

Serisin 

(mg/L) 
4350 12307 89 309 98 97 

Serisin-1 

Serisin-2 

Serisin-3 

Serisin-4 

74 

3207 

- 

1069 

- 

9081 

- 

3226 

- 

3 

64 

22 

- 

76 

61 

172 

100 

100 

- 

98 

- 

99 

- 

95 

T.Protein 

(mg/L) 
7038 11519 0 236 100 98 

KO�  

(mg/L) 
9420  24210  32  470 100 98 

TKM 

(mg/L) 
10500 25667 - 1267 - 95 

Renk 

(Pt-Co) 
2560 7210 -  1 - 100 

Bulan�kl�k 

(NTU) 
20 96 0.2 0,4 99 100 

pH 5,90 6,05 4,97 5,61 - - 

 

 

Yo� unla� t�rma deneylerinde molekül a� �rl�k da� �l�mlar� da incelenmi� tir (� ekil 4.14). 

At�ksudaki en yüksek molekül a� �rl�� �na (175-200 kDa) sahip serisin polipeptidleri, Serisin-1 

olarak adland�r�lm��  idi. Serisin-1, NF-2 ve NF-3 deneylerinde kullan�lan KPA2-G ve KPA2-H 

örneklerinde %3 ve %2 oran�nda bulunurken,  NF-1 deneyinde kullan�lan KPA2-F örne� inde 

bulunmam�� t�r. Bunun nedeni büyük olas�l�kla, NF-1 deneyinde yo� unla� t�rma öncesinde 

süzme i� leminin bir kaç saat süreyle toplam dola� �m düzeninde yürütülmesi ve bu s�rada 

Serisin-1’in membran yüzeyinde birikmi�  olmas�d�r.  

 

Molekül a� �rl�� � 70-90 kDa olan Serisin-2’nin oran� besleme suyunda fazla de� i� memi� tir. 

NF-1’de %91 ile ba� layan bu oran, deney sonunda %85 olarak bulunmu� tur. Süzüntü 
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suyunda ise, %13 ile ba� lam��  ve %25 ile sona ermi� tir. NF-2’de Serisin-2 oran�, besleme 

suyunda %59’dan %65’e yükselmi� , süzüntü suyunda ise %8’den %20’ye ç�km�� t�r. NF-3’te 

ise Serisin-2 oran� besleme suyunda %74 olarak sabit kalm�� , süzüntü suyunda ise %3’ten 

%25’e yükselmi� tir. Bu veriler, Serisin-2’nin yüksek verimle tutuldu� unu göstermektedir.  

 

NF-1’de molekül a� �rl�� � 30-40 kDa olan Serisin-3’e besleme suyunda rastlanmam�� t�r. 

Bunun nedeni yine toplam dola� �m düzeninde yürütülen deney s�ras�nda Serisin-3’ün 

muhtemelen membran yüzeyinde olu� an jel tabakada kalm��  olmas�d�r. NF-2’de Serisin-3 

besleme suyunda %8-10 iken, süzüntü suyunda %66’dan %39’a dü� mü� tür. Bunun da olas� 

nedeni, süzüntü suyunda zamanla Serisin-2 ve Serisin-4 oranlar�n�n artm��  olmas�d�r. NF-

3’te ise, Serisin-3’e besleme suyunda rastlanmam�� , süzüntü suyunda ise %72’den %55’e 

azalm�� t�r. Yo� unla� t�rma deneylerinde, membran performans�n�n zamanla de� i� mesi, 

besleme suyu kalitesinin de� i� mesinden dolay� beklenen bir durumdur. Membran seçicili� i, 

membran yüzeyinde olu� an jel tabakan�n ikinci bir membran gibi görev yapmas� nedeniyle, 

de� i� im gösterebilmektedir.  

 

Molekül a� �rl�k da� �l�m� 10-25 kDa olan Serisin-4, at�ksuda az miktarda bulunmu� tur. En 

küçük polipeptidlerden olu� an Serisin-4’ün  NF-1, NF-2 ve NF-3 besleme sular�ndaki oran� 

s�ras�yla %9-15, %27-28 ve %24-26 olmu� tur. Kullan�lan membranlar�n gözeneklerine 

k�yasla oldukça büyük olmalar�na ra� men bu polipeptidlerin membrandan rahatl�kla geçtikleri 

fark edilmi� tir. Bu durum, protein yap�s�ndan ve/veya protein-membran etkile� iminden 

kaynaklanm��  olabilir. Serisin-4’ün süzüntü suyundaki oran�NF-1’de %74 ile ba� lam��  ve 

%20 ile son bulmu� tur. NF-2 ve NF-3 süzüntü sular�nda ise, Serisin-4 oran� %26-41 ve %20-

25 olmu� tur. Yukar�da da bahsedildi� i gibi, membran seçicili� i zamanla de� i� ebilmektedir. 

Ancak, yürütülen deneylerde serisin tutma verimi zamana kar� � fazla de� i� memi�  ve %90’�n 

üzerinde seyretmi� tir. Bu sonuçlar da serisin geri kazan�m� için NF’in uygun bir yöntem 

oldu� unu göstermi� tir.  
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             � ekil 4.14. Yo� unla� t�rma deneylerinde serisinin molekül a� �rl�k da� �l�m� 

 

4.1.5.2. Yo� unla � t�rma Düzeninde Ak� Analizleri  
 

 

NF-1, NF-2 ve NF-3 deneylerinde gözlenen ak�lar � ekil 4.15’te verilmi� tir. Görüldü� ü üzere, 

HAF 1 iken, süzüntü ak�s� NF-1’de yakla� �k %30 kadar azalm�� , 12 saatlik süzme i� lemi 

sonunda ak� azalmas� %60’�n üzerine ç�km� � t�r. Bu a� amada i� leme ara verilerek y�kama 

yap�lm�� t�r. Yakla� �k 6 saatlik süzme i� leminin ard�ndan ak� azalmas� %44 olmu�  ve devam 

eden 6 saat sonunda %70’e yükselmi� tir. Bu noktada ikinci y�kama yap�lm��  ve ak� azalmas� 

%66’dan %51’e dü� ürülmü� tür. Ard�ndan gelen 2 saatlik bir filtrasyon süresi sonunda HAF 

4,6’ya ula� m�� t�r. Deney biti�  an�nda ise, ak� azalmas� %62 olarak tespit edilmi� tir (� ekil 4.15 

ve Tablo 4.17). Deney sonunda bir kez daha kimyasal y�kama yap�lm��  ve saf su ak�s� %118 

oran�nda geri kazan�lm�� t�r.   

 

NF-2’de ise ayn� NF-DK membran� ile süzme i� lemi yap�lm��  ve 14. saatte ak� azalmas� 

%70’e ula� t�� �nda y�kama yap�lm�� t�r. Ancak ak� iyile� mesi olmam�� t�r. Deney sonunda 

%78’e ula� an ak� azalmas�n� düzeltmek için yeniden kimyasal y�kama yap�lm��  ve saf su 

ak�s� %81 oran�nda geri kazan�lm� � t�r (Tablo 4.17). 

 

NF-3’ te  ise,  HAF  4,2  oldu� unda  ak�  azalmas�  %95’e  ula� m�� t�r.  Bu  deneyde  NF-90  
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membran� bir kez y�kanm��  ancak iyi bir sonuç al�namam�� t�r. Buna ek olarak, deney 

sonunda yap�lan y�kama ile saf su ak�s�n�n ancak %75 kadar� geri kazan�labilmi� tir (Tablo 

4.17). Bu veriler, NF-90 membran�n�n at�ksu kimyas�ndan daha olumsuz etkilendi� ini aç�kça 

göstermektedir. Bu durumda, NF-DK membran�n�n serisin geri kazan�m� için daha uygun 

oldu� u sonucuna var�lm�� t�r.  
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� ekil 4.15. Yo� unla� t�rma deneylerinde normalize ak�lar�n zamanla de� i� imi 

 

 

 

Tablo 4.17. Yo� unla� t�rma deneylerinde ak� azalmas� ve geri kazan�m� 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Ak� (L/m 2/saat) at T=19-21 oC 
 

Deney 
Saf su, 

 

I 

At�ksu , 

 

W 

Saf su,  

Y�kama sonras�  

C 

Ak� 

azalmas� 

(%), 

(I-W)/I 

Ak� Geri 

Kazan�m� 

(%), 

C/I 

NF-1 18,3 7,0 21,7 62 118 

NF-2 27,0 6,0 22,0 78 81 

NF-3 33,0 1,7 24,7 95 75 
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4.1.6. Yo� unla � t�r�lan Serisinin Çökeltilmesi 
 

4.1.6.1. Çökeltme �çin Etanol ve Asit Kar � �la� t�rmas�  

 

Serisinin kozadan elde edilmesinde yayg�n olarak etanol kullan�lmaktad�r. Ancak, 

kullan�lmas� gereken etanol miktar�, serisin çözelt isi hacminin üç kat�d�r. Yürütülen projede 

temel al�nan felsefe, çevre kirlili� ini en aza indirecek yöntemlerin kullan�lmas�d�r. Bu nedenle, 

gerçek bir koza pi� irme tesisinde ortaya ç�kacak at�ksu debileri dikkate al�nd�� �nda, etanol ile 

çökeltme çevre dostu bir yöntem olarak görünmemektedir. Etanole alternatif olarak asit ile 

çökeltme i� lemi denenmi� tir. Serisinin çözünürlü� ünün pH 3,8’de en az oldu� u bilinmektedir 

(KODAMA, 1926). Ancak, geri kazan�lan serisinin kalitesi, proje kapsam�nda birinci derecede 

öncelik ta� �d�� �ndan, çökeltme için en uygun maddenin kullan�lmas� kaç�n�lmazd�r. Bu 

nedenle hem asit hem de etanol kullan�lm��  ve geri kazan�lan serisinin özellikleri 

de� erlendirilerek çökeltme için en uygun madde seçilmi� tir.  

 

�lk olarak nitrik asit denenmi�  ve NF-1 deneyinde elde edilen serisin konsantresinin pH’� 

HNO3 ile 3,8’e ayarlanarak 3000 rpm’de santrifüj edilmi� tir. Serisin konsantresinin pH’�n� 

ayarlamak için ihtiyaç duyulan asit miktar� bir kaç mL olmu� tur. Di� er bir deyi� le, hacim 

olarak 200-300 mL olan serisin konsantresinin yaln�zca % 0,3’ü kadard�r. Çökelti üst faz�nda 

kalan serisin analiz edilerek asitle çökeltme i� leminin verimi %63 olarak bulunmu� tur. 

Çökeltme verimini art�rabilmek amac�yla, ilk olarak santrifüj h�z� 5000 rpm’e ç�kar�lm� � t�r. 

Ancak serisin çökeltisi gözlenmemi� tir. �kinci olarak, çökelti üst faz�nda pH 1,9’a kadar 

dü� ürülmü�  ve yine 5000 rpm’de 10 dak santrifüj yap�lm�� t�r. Ancak, serisin çökeltisine 

rastlanmam�� t�r. Elde edilen çökeltme verimi, literatürde %75 hacimde etanol kullan�larak 

elde edilen %64’lük verimle ayn�d�r (WU vd., 2007). Wu vd.’nin çal�� mas�nda, %90 hacimde 

etanol kullan�ld�� �nda dahi, serisin elde etme verimi ancak %71’e kadar ç�kar�labilmi� tir. Bu 

nedenle, bu çal�� mada elde edilen çökeltme verimi kabul edilebilir bulunmu� tur.  

 

Serisin çökeltisi, -80 °C’de dondurulmu�  ve liyofilizatörde kurutularak toz haline getirilmi� tir. 

HNO3 ile çökeltilen toz serisinden 0,5 mg/mL deri� iminde bir çözelti haz�rlanm��  ve HPLC’de 

analiz edilmi� tir (� ekil 4.16). HPLC kromatogram�nda, serisin ile ayn� zaman aral�� �nda 

HNO3’e ait bir tepe gözlenmi� tir. Elde edilen toz serisin örne� inin HNO3’ten uzakla� t�r�lmas� 

amac�yla diyaliz yap�lm�� t�r. � ekil 4.17 ve 4.18’de görüldü� ü üzere, MAAS’� 12 kDa olan bir 

diyaliz torbas�nda 24 saat bekletilen serisin çözeltisi, HNO3’ten ar�nd�r�lm� � t�r. Diyaliz torbas� 

içinde kalan serisinin HPLC kromatogram�, standart serisine oldukça yak�nd�r. Diyaliz 

torbas�ndan geçen maddeler ise, diyaliz torbas�n�n d�� �ndaki suyun hacmi fazla oldu� undan 
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seyrelmi�  ve HPLC’de belirgin bir tepe görebilmek için bu su kurutularak yo� unla� t�r�lm�� t�r. 

� ekil 4.18’de gösterilen tepe gerçekte çok daha küçüktür.  

 

HPLC kromatogramlar�nda serisinden sonra 11,5-13,5 dakikalar� aras�nda gözlenen di� er 

organik maddenin, geri kazan�lan serisinle birlikte bulundu� u görülmü� tür (� ekil 4.16). 

Uygulanan diyaliz i� lemi ile nitrik asite ek olarak bu madde de uzakla� t�r�lm�� t�r (� ekil 4.17). 

Ancak, baz� küçük serisin peptidlerinin de kaybedildi� i görülmektedir (� ekil 4.18). Bu 

nedenle, çal�� man�n devam�nda daha küçük MAAS’a sahip bir diyaliz torbas�n�n 

kullan�lmas�na karar verilmi� tir.       
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� ekil 4.16.  HNO3 ile çökeltilen serisinin HPLC kromatogram�  
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� ekil 4.17.  Diyaliz torbas�n�n içinde kalan serisin çözeltisi (>12 kDa) 
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� ekil 4.18. Diyaliz torbas�ndan geçen HNO3 ve serisinin HPLC kromatogram� (<12 kDa) 

 

Serisinin çökeltilmesi için HNO3’ten daha uygun bir asit bulmak amac�yla, NF-2 deneyinde 

elde edilen serisin konsantresinin çökeltilmesi için nitrik asite ek olarak hidroklorik asit (HCl), 

sülfürik asit (H2SO4), asetik asit (C2H4O2) ve ayr�ca etanol (C2H6O) denenmi� tir. NF-2’de elde 

edilen serisin konsantresinden e� it miktarda al�nan örneklerin pH’s� yukar�da ad� geçen 

asitlerle 3,8’e ayarlanm��  ve santrifüj yard�m�yla çökeltme yap�lm�� t�r. Etanolle çökeltilen 

örne� e ise, hacminin üç kat� kadar so� uk etanol eklenmi�  ve yine santrifüj yap�lm�� t�r. Daha 

sonra üst fazlar at�larak çökeltiler -80 °C’de dondurulmu�  ve liyofilizatörde kurutularak toz 

haline getirilmi� tir. Elde edilen dört farkl� toz serisin örne� inden haz�rlanan çözeltilerin HPLC 

kromatogramlar� � ekil 4.19-4.22’de gösterilmektedir. Kullan�lan asitler aras�nda yaln�zca 

nitrik asitin serisin ile birlikte belirgin bir tepe verdi� i gözlenmi� tir (� ekil 4.17). Asetik asitin 

ise, serisin çökeltildikten sonra at�lan üst fazda di� er asitlere k�yasla iki kat daha fazla KO�’ye 

neden oldu� u anla� �lm�� t�r. Bu üst faz�n, de� arj öncesinde ar�t�lmas� gereken at�ksular�n 

kirlili� ini art�racak olmas� nedeniyle, çökeltmede asetik asit kullan�lmas� uygun görülmemi� tir. 

Böylece, HCl, H2SO4 ve etanol çökeltme için en uygun görünmü� tür.  
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� ekil 4.19.  HCl ile çökeltilen serisinin HPLC kromatogram� 
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� ekil 4.20.  H2SO4 ile çökeltilen serisinin HPLC kromatogram� 
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� ekil 4.21. C2H4O2 ile çökeltilen serisinin HPLC kromatogram� 
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� ekil 4.22. C2H6O ile çökeltilen serisinin HPLC kromatogram� 

 

Koza at�ksuyu kahverengi oldu� undan, asitle çökeltilen toz serisin örnekleri de kahverengi 

olmu� tur. Etanol ile elde edilen serisin ise, kullan�lan etanol hacminin fazla olmas� nedeniyle 

seyrelmi�  ve rengi aç�k sar� olmu� tur (� ekil 4.23). Geri kazan�lan serisinin rengi, kullan�laca� � 

alana göre önem gösterebilir. Örne� in, paketleme sektörüne yönelik olarak haz�rlanacak bir 
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biyofilmin, içindeki ürünün görünebilmesi için � effaf olmas� gerekmektedir. Ba� ka bir alanda 

ise renki olmas�n�n önemi olmayabilir.    

 

 

 

 

 

 

 

 

 

                              (a)                                                                  (b)      

 

 

 

 

 

 

 

 

(c) (d) 

� ekil 4.23. Serisin foto� raflar� (a) Referans serisin SN (b) Referans serisin SC (c) Etanol ile 

geri kazan�lan serisin (d) HCl ile geri kazan�lan serisin 

 

Geri kazan�lan serisin örnekleri ile haz�rlanan çözeltiler HPLC ile analiz edilmi� tir (Tablo 

4.18). Görüldü� ü üzere, haz�rlanan ve ölçülen deri� imler oldukça farkl�d�r. HNO3 ile geri 

kazan�lan serisinin en dü� ük deri� ime sahip oldu� u görülmü� tür. Bunun nedeni, asit 

tepesinden dolay� serisin deri� iminin yanl��  hesaplanm��  olabilece� idir. Bütün örneklerde, 

haz�rlanan ve ölçülen deri� imler aras�ndaki fark, ipekböce� i proteininden kaynaklanmaktad�r. 

Sonuç olarak, geri kazan�lm��  örneklerdeki serisin miktar� %39-46 olarak bulunmu� tur.   
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Tablo 4.18. Haz�rlanan ve ölçülen serisin deri� imleri fark�  

 

Çökeltmede 

kullan�lan madde 

Haz�rlanan deri � im 

(mg/L) 

Ölçülen deri � im 

(mg/L) 

HCl 1000 395 

H2SO4 1000 464 

C2H4O2 1000 403 

HNO3 1000 147 

C2H6O 1000 449 

 

4.1.6.2. Elementel Bile � imlerin Kar � �la� t�r�lmas�  

 

Serisin örnekleri, elementel analiz ile de kar� �la� t�r�lm�� t�r (Tablo 4.19). Brezilyadan temin 

edilen serisin ile yerli kozadan etanol ile ç�kar�lan serisin hemen hemen ayn� bile� ime 

sahiptir. At�ksudan geri kazan�lan serisin örneklerinin bile� imleri az da olsa farkl�l�k 

göstermi� tir. Bu örneklerin C, H ve N içerikleri, standart olarak kullan�lan örneklere oranla 

biraz daha dü� üktür. Di� er yandan S içerikleri biraz daha yüksektir. Brezilya ve yerli serisinde 

% 41-43 karbon varken, geri kazan�lan serisinde bu de� er % 36-40’t�r. Benzer � ekilde, geri 

kazan�lan örneklerin N içerikleri de standartlara oranla daha azd�r.  

 

Asetik asitle çökeltilen örnekte standartlara en yak�n olarak % 40 seviyesinde karbon tespit 

edilmi� tir ancak örnekler diyaliz öncesinde analiz edildi� inden, bunun asetik asitten gelen 

karbonu da içerdi� i dü� ünülmektedir. Azot içeri� i ise Brezilya’dan gelen ve yerli kozadan 

ç�kart�lan serisinde % 14-15’tir, ancak geri kazan�lan örneklerde % 10-13’tür. Burada da nitrik 

asit ile çökeltilen örnekte di� erlerine oranla fazla azot olmas�n�n nedeni, HNO3’ten 

kaynaklanan azotun da eklenmesidir. Yine sülfürik asitle çökeltilen örnekteki S oran� % 2,9 ile 

en fazlad�r. Bu örnek de, serisine ek olarak asitten gelen S içermektedir. Kullan�lan asitlerden 

kaynaklanan bu problemin, elementel analizin diyaliz sonras�nda yeniden yap�lmas�yla 

a� �laca� � dü� ünülmü� tür. Geri kazan�lan örneklerin elementel kompozisyonunun, 

referanslardan az da olsa farkl� bulunmas�n�n nedeni, örneklerde safs�zl�k olarak ipekböce� i 

proteini bulunmas�d�r.   
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Tablo 4.19.  Serisin örneklerinin elementel analizi 

 

Örnek 
C 

(%) 

H 

(%) 

N 

(%) 

S 

(%) 

Toplam 

(%) 
C/H C/N C/S 

Brezilya’dan temin edilen serisin 42,5 6,4 13,9 0,3 63,1 3,1 6,7 157,3 

Yerli kozadan elde edilen serisin  41,0 6,2 14,9 0,2 62,3 2,8 6,7 241,3 

HNO3 ile çökeltilen serisin 36,7 5,4 12,9 0,6 55,6 2,9 6,8 63,2 

HCl ile çökeltilen serisin 37,7 5,6 11,0 0,7 55,0 3,4 6,8 55,5 

H2SO4 ile çökeltilen serisin 37,0 5,5 10,7 2,9 56,1 3,4 6,7 12,9 

C2H4O2 ile çökeltilen serisin 40,3 5,8 10,9 0,6 57,6 3,7 6,9 66,0 

C2H6O ile çökeltilen serisin 37,9 5,8 10,2 0,4 54,3 3,7 6,6 88,2 

 

Bütün örneklerde C/H ve C/N oranlar� oldukça yak�nd�r. Ancak C/S oranlar� farkl�d�r. Bu 

oranlar, serisinin moleküler formülü ile ilgilidir. Elementel analiz sonuçlar�, referanslara en 

yak�n örneklerin HCl ve C2H6O ile elde edildi� ini göstermi� tir.  

 

4.1.6.3. Asit ve Etanolün Çevresel Zararlar�n�n Kar � �la� t�r�lmas� 

 

Elde edilen bütün sonuçlar, çökeltme i� leminde HCl’nin en uygun asit oldu� una i� aret 

etmekle birlikte, seçim yapmadan önce, denenen asitlerin insan sa� l�� �na ve çevreye 

zararlar� (AVUSTRALYA HÜKÜMET�, Çevre, Su, Miras ve Sanat Bölümü, 2007) ve ayr�ca 

fiyatlar� dikkate al�nm�� t�r. Tablo 4.20’den görüldü� ü üzere insan sa� l�� � için en az tehlikeli 

olan madde 1,2 puanla etanoldür. �kinci en az tehlikeli madde ise 1,5 puanla HCl’dir. Çevre 

sa� l�� �na en az zararl� olan madde 0,7 puanla HCl’dir. Çevre için en tehlikeli maddeler ise 

1,3 puanla sülfürik asit ve etanol olarak verilmi� tir. Toplamda en dü� ük puan 2,2 ile yine 

HCl’ye aittir. Ayr�ca, HCl ikinci en ucuz asittir. Bu durumda, koza at�ksular�ndan serisin geri 

kazan�m� için en uygun asitin HCl oldu� u söylenebilir.         
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Tablo 4.20.  Kimyasallar�n çevreye zararlar� ve fiyatlar� aç�s�ndan kar� �la� t�r�lmas� 

 

Kimyasal  

Madde 

Sa� l�k için 

tehlike puan� 

(3 üzerinden) 

Çevre için 

tehlike puan� 

(3 üzerinden) 

Toplam puan 

(3 üzerinden) 

Fiyat 

(AVRO/2,5 L) 

HNO3 1,8 0,8 2,6 52,2 

HCl 1,5 0,7 2,2 64,2 

H2SO4 2,3 1,3 3,6 73,0 

C2H4O2 1,7 1,0 2,7 68,1 

C2H6O 1,2 1,3 2,5 180,5 

 

4.1.6.4. Nem Miktar�, Organik ve �norganik �çeriklerin Kar � �la� t�r�lmas� 

 

Geri kazan�lan serisin örneklerinin nem, organik ve inorganik içerikleri belirlenmi� tir (Tablo 

4.21). Geri kazan�lan örneklerin nem miktar� %2,8-3,9 olarak bulunmu� tur. Bu de� erler, 

referans SC ve SN örnekleri için bulunan %7,4 ve %8,6’dan daha dü� üktür. Bu fark�n, 

saklama ko� ullar�ndan kaynakland�� � ve önemli olmad�� �  dü� ünülmü� tür. Kül miktarlar� ise 

%11,3-14,4 olarak bulunmu� tur. Bu de� erler, SC ve SN için bulunan %2,7 ve %3,8 inorganik 

içerikten yüksektir. Bu da geri kazan�lan serisin örneklerinin organik içeri� inin daha dü� ük 

oldu� u anlam�na gelmektedir. Bu farklar�n, örneklerde bulunan ipekböce� i proteininden 

kaynakland�� � dü� ünülmektedir.  

 

Tablo 4.21. Geri kazan�lan serisin örneklerinin nem, kül ve organik içerikleri 

 

Çökeltmede Kullan�lan 

Kimyasal Madde 

Nem Miktar�  

(%) 

Kül Miktar� 

(%) 

Organik Miktar� 

(%) 

HNO3 3,9 11,3 88,7 

HCl 3,1 12,8 87,2 

H2SO4 2,8 13,9 86,1 

C2H4O2 2,8 11,6 88,4 

C2H6O 3,1 14,4 85,6 

 

 

 



 92 

4.1.6.5. Serisin Çözünürlü � üne pH’n�n Etkisi 

 

Geri kazan�lan serisin örneklerinin özelliklerini belirlemek amac�yla yap�lan bir di� er çal�� ma, 

pH’n�n serisin çözünürlü� üne etkisinin incelenmesi olmu� tur. Bu amaçla, haz�rlanan serisin 

çözeltilerinin pH’lar� 3-11 aras�nda de� i� en de� erlere ayarlanm��  ve örnekler 4000 rpm’de 10 

dakika santrifüj edilmi� tir (Tablo 4.22). Üst fazlar al�narak toplam protein analizi yap�lm�� t�r. 

Tablo 4.22’de görüldü� ü üzere kullan�lan bütün asitler için, pH 3’ten 11’e do� ru ç�kar�ld�� �nda 

serisin çözünürlü� ü artm��  ve pH 11’de % 89-110’a ula� m�� t�r. Etanol ile çökeltilen örne� in 

çözünürlü� ü ise, bütün pH de� erlerinde % 90’�n üzerinde olmu� tur.  

 

Bu sonuçlar, serisinin çözünürlü� ü bak�m�ndan etanolün asitlerden daha avantajl� oldu� unu 

göstermektedir. Asitle çökeltilen serisinin tamamen çözünebilmesi için pH ayarlamas� 

gerekecektir. Bu durum, serisinin yeniden kullan�m alanlar�n� k�s�tlayabilecektir. Di � er 

yandan, etanol ile çökeltilen serisinin bütün pH de� erlerinde çözünebilmesi, yeniden kullan�m 

alanlar� belirlenirken önemli bir avantaj olacakt�r. Buna ek olarak, etanol ile çökeltme verimi 

%84 olarak bulunmu�  ve asitle çökeltmeye k�yasla daha yüksek bir verim elde edilmi� tir. Bu 

sonuçlar, serisin çökeltme i� lemi için en uygun maddenin etanol oldu� unu göstermektedir.  

 

Tablo 4.22 . Serisin çözünürlü� üne pH’n�n etkisi 

 

Çözünürlük (%) 
pH 

HNO3 HCl H2SO4 C2H4O2 C2H6O 

3 47 53 65 56 92 

4 65 58 63 59 99 

5 56 52 68 58 98 

6 56 66 61 59 108 

7 88 66 68 59 105 

8 61 70 62 67 98 

9 58 70 62 76 95 

10 73 83 70 83 103 

11 110 95 89 96 101 

 

4.1.6.6. Serisin Örneklerinde UV Tarama Kar � �la� t�rmas�  

 

Geri  kazan�lan  serisin  çözeltilerinin 190-700 nm dalgaboylar�  aras�nda  UV  taramalar�  da  
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yap�lm�� t�r. � ekil 4.24-4.28’de görüldü� ü üzere, bütün asitler ve etanol için ayn� sonuç 

al�nm�� t�r. Serisin proteini 275-290 nm aras�nda tepe vermektedir. Geri kazan�lan serisin 

örnekleri ile yerli kozadan ç�kar�l�p standart olarak kullan�lan serisinin ayn� dalga boyu 

aral�� �nda tepe verdi� i gözlenmi� , ancak standart serisin daha yüksek ve belirgin bir tepe 

vermi� tir (� ekil 4.29). Bunun nedeni, yine safs�zl�k olarak bulunan ipekböce� i proteini olabilir.  
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� ekil 4.24.  HNO3 ile çökeltilen serisinin UV taramas� 
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� ekil 4.25.  HCl ile çökeltilen serisinin UV taramas� 
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� ekil 4.26.  H2SO4 ile çökeltilen serisinin UV taramas� 
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� ekil 4.27.  C2H4O2 ile çökeltilen serisinin UV taramas� 
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� ekil 4.28.  C2H6O ile çökeltilen serisinin UV taramas� 
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� ekil 4.29.  Yerli kozadan elde edilen standart serisinin UV taramas� 

 

4.1.6.7. Geri Kazan�lan Serisinin Tan�mlanmas�  

 

Geri kazan�lan serisinin safl�� �n� belirlemek amac�yla, Ankara Üniversitesi Biyoteknoloji 

Enstitüsü’nde (AÜBE) iyon de� i� imi kromatografisi, 2-D jel elektroforezi ve MALDI-TOF 

analizleri yapt�r�lm�� t�r. Bunun için, NF-DK membran� ile yo� unla� t�r�lan serisin, etanol 

kullan�larak çökeltilmi� , ard�ndan bir liyofilizatör yard�m�yla kurutularak toz haline getirilmi� tir. 

Serisin örne� i, AÜBE’de ilk olarak biyomoleküllerin yüklerine ba� l� olarak ayr�lmas�n� 

sa� layan iyon de� i� im kolonundan geçirilmi� tir. Serisinin izoeletrik noktas�n� (pI) bulmak için 

hem anyon (Q) hem de katyon (S) kolonu kullan�lm�� t�r. � ekil 4.30 ve 4.31’de verilen iyon 



 96 

de� i� im kromatogramlar�, geri kazan�lan serisinin asidik bir protein oldu� unu ve pI’s�n�n 5-6 

aras�nda oldu� unu göstermektedir.   

 

 

 
 

� ekil 4.30. Geri kazan�lan serisinin anyon (Q) kolon kromatogram� 
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� ekil 4.31. Geri kazan�lan serisinin katyon (S) kolon kromatogram� 
   

Proje kapsam�nda uygulanan yöntemlerle elde edilen serisin örne� inin, çe� itli veri 

tabanlar�nda tan�mlanm��  olan proteinlerle kar� �la� t�r�lmas� ve serisin oldu� undan emin 

olunmas� için AÜBE’de MALDI-TOF MS analizi yapt�r�lm�� t�r. AÜBE’de ilk olarak anyon (Q) 

ve ard�ndan katyon (S) kolonundan geçirilen serisin örnekleri, MALDI-TOF’a yüklenmi�  ve 

elde edilen m/z spektrumlar� � ekil 4.32’de verilmi� tir. � ekil 4.32(a) ve 4.32(b), anyon 

kolondan ç�kan, 4.32(c) ve 4.32(d) ise katyon kolondan ç�kan serisin örneklerine ait iki� er 

analiz sonucunu göstermektedir. Görüldü� ü üzere, ayn� örne� e ait m/z de� erleri hemen 

hemen ayn�d�r. Katyon kolondan geçen örnekte ise baz� tepeler gözlenmemi� tir (� ekil 

4.32(c) ve 4.32(d)). Bu sonuç, analizi yürüten AÜBE yetkilisi taraf�ndan, anyon kolonda baz� 

proteinlerin tutulmu�  olabilece� i ve bu nedenle katyon kolon ç�k�� �nda görülmemelerinin 

do� al oldu� u � eklinde yorumlanm�� t�r. �yon de� i� tirme kolonlar�n�n, ayn� zamanda k�smi 

safla� t�rma amac�yla kullan�lan kolonlar olmas� nedeniyle , elde edilen sonuç anla� �l�r 

bulunmu� tur.    

 

MALDI-TOF ile elde edilen spektrumlar, SWISS-PROT ve ExPASy protein veri tabanlar� 

(http://www.expasy.org/uniprot) ile kar� �la� t�r�ld�� �nda, pek çok sürüngen hayvan türüne ait 

proteinlerle uyumluluk bulunmu� tur. Bu analizden istenen sonuç al�namad�� �ndan ve geri 
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kazan�lan serisin örne� inde ipek böce� inden kaynaklanan protein bulundu� undan, örnekte 

bulunan proteinlerin MALDI-TOF’a ayr� ayr� yüklenmesi gerekmi� tir. Bunun için iki boyutlu (2-

D) jel elektroforezi yap�lm��  ve serisin örne� inde mevcut olan bütün proteinlerin jel içinde 

pI’lar�na ve molekül a� �rl�klar�na göre ayr�lmalar� sa � lanm�� t�r. Elektroforez sonucunda, pH 4-

6,5 aral�� �nda protein spotlar� (Spot 1 ve Spot 2) tespit edilmi� tir (� ekil 4.33). Bunun d�� �nda, 

bir adet de pH 8-9 aral�� �nda protein spotu gözlenmi� tir. Moleküler a� �rl�k da� �l�m�na 

bak�ld�� �nda ise, 9000 daltonluk bir asidik protein ve 25000-40000 daltonluk bir grup asidik 

protein gözlenmi� tir. Bu spotlar�n MALDI-TOF analizi sonucunda elde edilen spektrumlar, 

ExPASy ana sayfas�nda SWISS-PROT/TrEMBL veri tabanlar� ile yeniden kar� �la� t�r�lm��  ve 

veri taban�nda kay�tl� olan O96614 numaral� SER1 (molekül a� �rl�� � 9161 Da) ve O96615 

numaral� SER2 (molekül a� �rl�� � 20302 Da) serisinleri ile uyumlu bulunmu� tur. Bunlar�n 

d�� �nda, bir kaç E.coli ve mantar proteini de ç�km�� t�r. Serisin d�� �ndaki proteinlerin, at�ksuda 

h�zla üreyen bakteri/mantarlara ait ve/veya sonradan meydana gelmi�  olabilecek 

kontaminasyonlara da ba� l� oldu� u dü� ünülmektedir. Geri kazan�lan serisin örne� inde 

MALDI-TOF analizi ile serisinin varl�� �ndan emin olunmu�  ve geri kazan�m için geli� tirilen 

sürecin ba� ar�l� oldu� u sonucuna var�lm�� t�r.   
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� ekil 4.32. Anyon ve katyon kolondan geçirilen serisinin MALDI-TOF spektrumu 
 

 

(a) 

(b) 

(c) 

(d) 
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� ekil 4.33. Serisin örne� inin 2-D jel elektroforez resmi 

 

4.1.6.8. Çökeltilen Serisinin Diyaliz ile Safla � t�r�lmas�  

 

Serisin örneklerinin safl�� �n� art�rmak için diyaliz yap�lm� � , küçük serisin peptidlerinin kayb�n� 

önlemek amac�yla da MAAS’� 12 kDa’dan daha küçük olan bir diyaliz torbas� (MAAS 3,5 

kDa) kullan�lm�� t�r. Diyaliz edilen serisin çözeltilerinin HPLC kromatogramlar� � ekil 4.34-

4.38’de gösterilmektedir. Görüldü� ü üzere, diyaliz sonras�nda elde edilen HPLC 

kromatogramlar� oldukça benzerdir.  

 

 

 

Spot 1 

Spot 2 
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� ekil 4.34.  HCl ile çökeltilen ve diyaliz edilen serisin (>3,5 kDa) 

 

  0.0 2.5 5.0 7.5 10.0 12.5 15.0 min

0

25

50

75

100

125

mV
Detector A:230nm 

 
 

� ekil 4.35. H2SO4 ile çökeltilen ve diyaliz edilen serisin (>3,5 kDa) 
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� ekil 4.36.  C2H4O2 ile çökeltilen ve diyaliz edilen serisin (>3,5 kDa) 
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� ekil 4.37.  HNO3 ile çökeltilen ve diyaliz edilen serisin (>3,5 kDa) 
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� ekil 4.38.  C2H6O ile çökeltilen ve diyaliz edilen serisin (>3,5 kDa) 
�

 

Diyaliz edilen serisin örneklerinin molekül a� �rl�k da� �l�mlar� ç�kar�lm� �  ve kar� �la� t�r�lm�� t�r 

(Tablo 4.23).  Bütün örneklerde üç farkl� molekül a� �rl�� � tespit edilmi� tir. Bunlar, S-1 (150-

180 kDa), S-2 (85-100 kDa) ve S-3 (40-45 kDa)’tür. Görüldü� ü gibi, serisinin bütün 

örneklerde en yüksek oranda bulunan polipeptidleri % 79-97 ile S-2 olmu� tur. Di� erlerinin 

oran� ise %1 ile %20 aras�nda de� i� im göstermi� tir. Molekül a� �rl�k da� �l�mlar�na 

bak�ld�� �nda, denenen bütün asitler ve etanol hemen hemen ayn� sonucu vermi� tir. Diyaliz 

edilen ve edilmeyen örnekler aras�ndaki fark�n, 10-25 kDa olan serisinin diyaliz torbas�ndan 

difüze olmas�ndan kaynaklanm��  olabilece� i dü� ünülmektedir.  
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Tablo 4.23. Diyaliz sonras� serisinin molekül a� �rl�k da� �l�m� 

 

Diyaliz Sonras� Kalan Serisin 
Kimyasal Madde  

Ad� MA (kDa) 
Deri � imi (mg/L) 

(Yüzdesi, %)  
S-1 
S-2 
S-3 

169 
96 
40 

8 (2) 
 323 (97) 

3 (1) HCl  

TOPLAM  334 

S-1 
S-2 
S-3 

157 
86 
44 

31 (12) 
205 (79) 
23 (9) H2SO4  

TOPLAM  259 

S-1 
S-2 
S-3 

151 
90 
44 

2 (1) 
270 (84) 
48 (15) C2H4O2  

TOPLAM  320 

S-1 
S-2 
S-3 

176 
92 
40 

29 (11) 
204 (80) 
23 (9) HNO3 

TOPLAM  256 

S-1 
S-2 
S-3 

- 
85 
44 

- 
154 (80) 
42 (20) C2H6O  

TOPLAM  220 

 

 
Diyaliz edilen serisin örneklerinin elementel kompozisyonlar� belirlenmi� tir (Tablo 4.24). bu 

örneklerin karbon içerikleri %40,8-45,3% aras�nda de� i� mi� tir. Bu de� erler, referans serisin 

örnekleri için %41-43 olarak bulunan C içeriklerine oldukça yak�nd�r. Diyaliz sonras�nda 

örneklerin H içerikleri %7,3-8,8 aras�nda de� i� mi� tir. Bu de� erler, SC ve SN örneklerine 

k�yasla yüksektir. Diyaliz edilen örneklerde %14-17 oran�nda N bulunmu� tur. Bu de� er, 

referans örneklerin %14-15 olan N içerikleri ile hemen hemen ayn�d�r. C/H oranlar� ise %4,7-

5,9 olarak, C/N oran� ise %2,4-3,0 olarak bulunmu� tur. Bu oranlar, SC ve SN örneklerinin 

%6,6 ve %2,8-3,1 olan C/H ve C/N oranlar�na oldukça yak�nd�r. Diyaliz edilen serisin 

örneklerinde S bulunamam�� t�r. Bunun olas� nedeni, ipekböce� i proteininin daha fazla S 

içermi�  olmas� ve diyaliz i� lemi ile bu proteinin uzakla� t�r�lmas� sonucunda sülfürün de 

kaybedilmi�  olmas�d�r.  
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Tablo 4.24.  Diyaliz sonras� örneklerin elementel kompozisyonu  

 

Kimyasal Madde 
C 

(%) 

H 

(%) 

N 

(%) 

S 

(%) 

Toplam  

(%) 

C/H 

 

C/N 

 

HCl  45,3 8,8 16,8 - 70,9 5,2 2,7 

H2SO4 40,8 8,7 16,8 - 66,3 4,7 2,4 

C2H4O2  44,2 7,9 16,8 - 68,9 5,6 2,6 

HNO3 43,6 7,9 15,2 - 66,7 5,5 2,9 

C2H6O  43,1 7,3 14,4 - 64,8 5,9 3,0 

 

 

4.1.6.9. Koza Pi � irme At�ksuyundan Serisin Geri Kazan�m Süreci  

 

Koza pi� irme at�ksular�ndan serisin geri kazan�m� için en uygun ön-ar�tma ve membran 

süzme i� lemleri, ele al�nan alternatifler aras�ndan seçilmi� tir. En uygun ön-ar�tma i� lemi 

olarak SFJ + MF (1 � m) seçilmi� tir. Bütün deneysel sonuçlar dikkate al�narak, KPA’dan 

serisin geri kazan�m� için iki alternatif süreç önerilmi� tir: 1. NF + etanol ile çökeltme + 

liyofilizasyon, 2. NF + diyaliz + etanol ile çökeltme + liyofilizasyon. Geli� tirilen süreçler � ekil 

4.39’da, bu süreçle elde edilen geri kazan�m verimi ise � ekil 4.40’ta � ematik olarak 

gösterilmi� tir. Buna göre, geli� tirilen süreçle elde edilen geri kazan�m verimi yakla� �k olarak 

%76’d�r.  

 

Bu süreçlerde iki tür serisin ürün olarak elde edilebilir: MA 90 kDa olan dü� ük kalite serisin ve 

MA 44 kDa (%20) ve 85 kDa (%80) olan yüksek kalite serisin. Farkl� MA elde edilmesi, 

diyaliz i� leminden kaynaklanm��  olabilir. Serisinin s�cakl�ktan etkilenerek, 37 oC’de farkl� 

molekül a� �rl�� �na sahip peptidlerine ayr�lm��  olabilece� i speküle edilebilir. Dü� ük kalite 

serisinde safs�zl�k olarak ipekböce� i proteini bulundu� undan, bu ürünün son kullan�m alan� 

hayvan mamas� üretimi olabilir. Buna ek olarak, CORTEZ ve di� erleri (2007), geri kazan�lm��  

serisin ile iplik mukavemetini art�rmay� denemi� tir. Dü� ük kalite serisinin de benzer i� lerde 

kullan�labilece� i öngörülmektedir. Ayr�ca, g�da paketleme sektörü için üretilecek biyofilmlerde 

de bu ürün kullan�labilir. Di� er taraftan, yüksek kalite serisinin t�p, kozmetik, ilaç ve g�da 

sanayiilerinde kullan�labilece� i dü� ünülmektedir.  
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� ekil 4.39. Koza pi� irme at�ksuyundan serisin geri kazan�m süreçleri 

 

 

Serisin/�pekböce� i 
proteini kar�� �m�  (90 kDa) 

(Dü� ük kalite serisin) 

Saf Serisin (44 kDa ve 85 
kDa) 
(Yüksek kalite serisin)  

Ön-ar�tma 

SFJ 
(3000 rpm, 10 dak) 

MF (1 µm) 

KPA 
(178 kDa, 75 kDa, 37 kDa, 

23 kDa ve 13 kDa) 

NF 

Diyaliz  

Çökeltme 
(Etanol ekleme + SFJ) 

Liyofilizatör  



 106 

 

� ekil 4.40. Serisin geri kazan�m veriminin � ematik gösterimi   

 

4.1.7. �pek �pli � i Pi � irme At�ksular�ndan Serisin Geri Kazan�m� 

 

Özellikleri Tablo 3.1’de verilmi�  olan ipek ipli� i pi� irme at�ksular�, ikinci serisin kayna� � olarak 

ele al�nm�� t�r. �PA’ndaki serisinin molekül a� �rl�� � 110-120 kDa olarak bulunmu� tur. 

Çal�� man�n bu k�sm�nda, �PA için membran esasl� bir serisin geri kazna�m süreci 

geli� tirilmi� tir. �PA’n�n KO� de� eri yakla� �k 60 g/L’dir. Sabun miktar� ise do� rudan analiz 

edilememi� , ancak serisin ve KO� deri� imleri aras�ndaki farktan bulunmu� tur. Bunun için ilk 

olarak serisin, sabun ve KO� aras�ndaki ili� ki incelenmi� tir. Sonuç olarak, 1 g serisinin 1 g 

KO�’ye e� it oldu� u ve 1 g sabunun da yakla� �k 2,5 g KO�’ye e� it oldu� u bulunmu� tur (Ek I).  

 

At�ksuda bulunan sabundan kaynaklanan ya�  asitleri GC-MS ile analiz edilmi� tir. Bu � ekilde, 

içinde ya�  asitleri bulunan örneklerde sabunun da varl�� � tespit edilmi�  ve uygulanan ar�tma 

i� lemlerinin sabun giderme verimi bu � ekilde de� erlendirilmi� tir.  

 

�PA’nda bulunan gerçek sabun ve serisin miktarlar� hakk�nda tesis pesonelinden detayl� bilgi 

al�nm�� t�r. �PA2 örne� inin al�nd�� � tankta, 100-120 kg sabun ve 15-20 kg sodan�n 4-4,5 ton 

suya eklendi� i, bu suda 550-600 kg ipek ipli� i y�kand�� � ve ipek ipli� inin yakla� �k olarak 

a� �rl�� �n�n %25-27’sini kaybetti� i bilgisinden, �PA2 örne� inde bulunmas� beklenen serisin 

miktar� 140-156 kg olarak hesaplanm�� t�r. Bu miktar yakla� �k 35 g/L serisin deri� imine e� ittir. 

Ön-ar�tmada %2 kay�p  

KPA’da 8 g/L serisin  

7,8 g/L  

7,2 g/L  

6,1 g/L 

NF’te %92 tutulma  

Etanol ile çökeltmede 
%84 verim 

Kurutmada kay�p yok  

(%76 verim) 
 

6,1 g/L geri kazan�lan serisin 
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Buna ek olarak, at�ksuda olmas� gereken sabun deri� imi 22-30 g/L olarak hesaplanm�� t�r. 

�PA’nun karakterizasyonu s�ras�nda serisin deri� imi 34002 mg/L olarak ölçülmü� tür. Bu 

de� er, beklenen de� erle oldukça uyumludur. Benzer � ekilde, toplam protein ve KO� 

deri� imleri 46747 mg/L ve 59150 mg/L olarak bulunmu� tur. Serisin ve KO� aras�ndaki fark�n 

sabundan kaynaklanmas� nedeniyle sabun deri� iminin 25148 mg/L olmas� gerekti� i 

anla� �lm�� t�r. Bu da zaten beklenen de� ere oldukça yak�nd�r. �PA3 örne� inde ise serisin ve 

KO� deri� imleri 27581 mg/L ve 55950 mg/L olarak bulunmu� tur (Tablo 3.1). Aradaki 28369 

mg/L’lik fark ise yakla� �k sabun deri� imine e� ittir. 

 

4.1.7.1. �PA için En Uygun Ön-ar�tma Yönteminin Seçilmesi 

 

At�ksuda bulunan sabun ve serisini ay�rmak ve membran kirlenmesini kontol etmek amac�yla 

uygun bir ön-ar�tma süreci ara� t�r�lm�� t�r. KPA ile tecrübe edildi� i üzere, ön-ar�tma sürecinde 

serisinin az da olsa bir miktar kaybedilmektedir. Bu kayb� en aza indirmek ve serisini 

kimyasallarla kontamine etmemek için, ön-ar�tma a� amas�nda fiziksel yöntemler 

kullan�lm�� t�r (� ekil 4.41).  
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� ekil 4.41.  �PA için ön-ar�tma alternatiflerinin � ematik gösterimi 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

�pek �pli� i Pi� irme At�ksuyu 

SFJ1 (pH=8,6,  
t1=10 dak) + 
SFJ2 (pH=3,5, 
t2=20 dak) 
 

SFJ 
(pH=3,5, 
t=30 dak) 

SFJ 
(pH=3,5) 

SFJ  
(t=20 dak) 

 pH=4 

 pH=7 

SFJ  
(pH=8,6) 

t=10 dak 

t=30 dak 

CÇ (pH= 3,5, 4oC, 
24 sa) 

 

CÇ (4oC, 24 sa) t=10 
dak 

t=20 
dak 

CÇ (4oC, 24 sa) 

t=30 
dak 

t=40 
dak 

CÇ (4oC, 24 sa) 

CÇ (4oC, 24 sa) 
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4.1.7.1.1. Alkali pH Ko � ulunda Santrifüj 

 

Birinci alternatifte, at�ksuyun orijinal pH de� eri olan 8,6’da ve 3000-4000 rpm’de santrifüj 

uygulanm�� t�r. Burada iki ayr� santrifüj süresi denenmi� tir; 10 dak ve 30 dak. Elde edilen 

giderim verimleri Tablo 4.25’te verilmi� tir. Görüldü� ü üzere, serisin ve toplam protein 

giderimleri oldukça dü� üktür; s�ras�yla t=10 dak’da  %5 ve %22,  t=30 dak’da ise %2 ve %14 

olmu� tur. Kirlilik parametreleri için de giderim verimleri dü� ük olmu� tur. KO� ve TKM 

giderimleri t=10 dak’da %23 ve %11; t=30 dak’da ise %24 ve %13 olarak gerçekle� mi� tir. 

Di� er yandan, renk ve bulan�kl�k giderimleri t=10 dak’da %51 ve %65; t=30 dak’da ise %67 

ve %78 olmu� tur. Santrifüj edilen at�ksuda KO� ve serisin deri� imleri, santrifüj süresi 10 dak 

oldu� unda 38850 mg/L ve 23684 mg/L; 30 dak oldu� unda ise 38375 mg/L ve 24420 mg/L 

olarak ölçülmü� tür. Serisin ve KO� deri� imleri aras�ndaki farklar, santrifüj edilen at�ksuyun 

yüksek miktarda sabun içerdi� ini göstermektedir.  

 

4.1.7.1.2. Nötr ve Asidik pH Ko � ullar�nda Santrifüj 

 

Santrifüj a� amas�nda gözlenen dü� ük giderimlerin, at�ksuyun alkali olan pH’�ndan 

kaynaklanm��  olabilece� i dü� ünülerek, ikinci ön-ar�tma alternatifinde santrifüj üzerine pH 

etkisi çal�� �lm�� t�r. Bunun için, at�ksu pH’� 7,0 ve 4,0’e dü� ürülerek 20 dak süreyle santrifüj 

yap�lm�� t�r. Tablo 4.25’ten görüldü� ü üzere, baz� parametreler için art��  olmas�na ra� men 

giderim verimlerinde belirgin bir iyile� me gözlenmemi� tir. Serisin kayb� ise pH 7,0 ve 4,0’te 

%3 ve %13 olmu� tur. KO� giderimi ise pH 7,0’de %14, pH 4,0’te ise %32 olmu� tur. Di� er 

yandan, renk ve bulan�kl�k de� erlerinde asidik pH ko� ulunda art��  meydana gelmi� tir (Tablo 

4.25). Santrifüj edilen �PA2 örne� i, pH 7,0 ve 4,0’te 51000 mg/L ve 40050 mg/L KO� deri� imi 

içermektedir. Serisin deri� imleri ise 33059 mg/L ve 29633 mg/L olmu� tur. Bu verilerden, nötr 

ve asidik pH ko� ullar�n�n sabun ve serisini ay�rmak için yeterli olmad�� � sonucuna var�lm�� t�r.  
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                Tablo 4.25.  Santrifüj süresi ve pH’�n santrifüj performans�na etkisi  

 

 
 Santrifüj edilmi �  at�ksu kalitesi (Giderim, %)  

SFJ SFJ1 + SFJ2 

pH=8,6 pH=7,0 pH=4,0 pH=3,5 pH 1=8,6, pH2=3,5 

Parametre 

t=10 dak t=30 dak t=20 dak t=20 dak t=30 dak t1=10 dak, t2=20 dak 

Serisin (mg/L) 23684 

(5) 

24420 

(2) 

33059  

(3) 

29633  

(13) 

22190 

(11) 

20133 

(20) 

T. Protein (mg/L) 20950 

(22) 

23115 

(14) 

54147  

(0) 

47672  

(0) 

23436 

(13) 

20388 

(24) 

KO� (mg/L) 38850 

(23) 

38375 

(24) 

51000  

(14) 

40050  

(32) 

29150 

(42) 

29438 

(42) 

TKM (mg/L) 27475 

(11) 

26975 

(13) 

- 

  

- 

 

30475 

(1) 

29400 

(5) 

Renk (Pt-Co) 22725 

(51) 

15650 

(67) 

23550  

(10) 

35500  

(0) 

94 

(99) 

59 

(100) 

Bulan�kl�k (NTU) 2845 

(65) 

1798 

(78) 

3190  

(23) 

5555  

(0) 

233 

(97) 

73 

(99) 
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4.1.7.1.3. Alkali ve Asidik pH Ko � ullar�nda Ard� � �k Santrifüj 

 

Serisin ve sabun 1. ve 2. alternatiflerde tamamen ayr�lamad�� � için, alkali ve asidik pH 

ko� ullar�nda ard�� �k santrifüj i� leminin yap�lmas�na karar verilmi� tir. At�ksu ilk olarak orijinal 

pH de� erinde 10 dak santrifüj edilmi� , ard�ndan üst faz al�narak pH’� 3,5’a ayarland�ktan 

sonra tekrar 20 dak santrifüj edilmi� tir. Tablo 4.25’te görüldü� ü üzere, serisin ve toplam 

protein kayb� %20 ve %24 olmu� tur. KO�, TKM, renk ve bulan�kl�k giderimleri ise %42, %5, 

%100 ve %99 olarak gerçekle� mi� tir. Üst fazdaki KO� ve serisin deri� imleri 29438 mg/L ve 

20133 mg/L olarak ölçülmü� , aradaki fark�n tam olarak çökmeyen sabundan kaynakland�� � 

tespit edilmi� tir. Serisin ve KO� aras�ndaki fark�n en az oldu� u, di� er bir deyi� le at�ksudaki 

sabun deri� iminin en az oldu� u durum pH 3,5 ko� ulunda elde edilmi� tir. Ek olarak, ikinci 

kademede oldukça berrak bir üst faz elde edilmi� ; renk ve bulan�kl�k 59 Pt-Co ve 73 NTU 

olarak ölçülmü� tür. Bu sonuçlar, asidik pH ko� ulunun sabun giderimini olumlu etkiledi� ini 

göstermi� tir. Bu nedenle, yaln�zca ikinci kademe santrifüj uygulamas�n�n yeterli olaca� � 

dü� ünülmü� tür.  Bir sonraki alternatifte bu ko� ullar uygulanm�� t�r.      

 

4.1.7.1.4. Asidik pH Ko � ullar�nda Santrifüj 

 

Dördüncü alternatifte, 30 dak süreyle pH 3,5’te tek kademeli santrifüj yap�lm�� t�r. Tablo 

4.25’ten görüldü� ü üzere, serisin ve toplam protein kayb� %11 ve %13 olmu� tur. KO�, TKM, 

renk ve bulan�kl�k ise s�ras�yla %42, %1, %99 ve %97 olarak gerçekle� mi� tir. Serisin ve KO� 

deri� imleri üst fazda 22190 mg/L ve 29150 mg/L olmu� , sabunun tamamen giderilmedi� i 

anla� �lm�� t�r. Renk ve bulan�kl�k ise 94 Pt-Co ve 233 NTU olarak ölçülmü� tür. Sonuç olarak, 

ard�� �k santrifüj ile asidik pH ko� ulunda tek kademe santrifüj aras�nda fazla bir fark meydana 

gelmemi� tir. Bu nedenle, �PA’nda serisin ve sabunu ay�rmak için at�ksu pH’� 3,5’e 

ayarland�ktan sonra tek kademe santrifüj yap�lmas�na karar verilmi� tir. 

 

4.1.7.1.5. Asidik pH Ko � ullar�nda Santrifüj+Cazibeyle Çökeltme 

 

Santrifüj edilmi�  örneklerin buzdolab�nda bir gece bekletildikten sonra oldukça berrak oldu� u 

gözlenmi� , sabunun tamamen çöktü� ü farkedilmi� tir. Bu gözleme dayanarak, santrifüj 

sonras�nda cazibeyle çökeltme i� lemi uygulanmas�na karar verilmi� tir. Asl�nda, SFJ partikül 

maddelerin çökeltilmesi için oldukça etkin bir i� lemdir. Ancak, sabun giderimi söz konusu 

oldu� unda yetersiz bulunmu� tur. Bunun nedeni, sabunun yo� unlu� u gibi fiziksel özellikleri 

olabilir. 



 112 

Santrifüj süresi de ayr�ca optimize edilmi� tir. Asidik pH ayarlamas� sonras�nda örnekler 10, 

20, 30 ve 40 dak santrifüj edilmi� tir. Bir adet örnek ise, orijinal pH de� erinde tutulmu�  ve 

kontrol olarak kullan�lm�� t�r. Santrifüj edilen ve üst fazlar� al�nan kontrol ve örnekler, 24 saat 

süreyle oda s�cakl�� �nda çökmeye b�rak�lm�� t�r. Ancak sabunun çökmedi� i, at�ksuyun 

üstünde topland�� � fark edilmi� tir. Bu bulgu, sabunun 4 oC’de çökebildi� ini göstermi� tir. 

Literatür bilgileri, üstte toplanan sabunun bir s�y�r�c� ile toplanabildi � ini göstermektedir 

(DAVIDSOHN, 1953) Ancak laboratuvar ko� ullar�nda sabunun çökeltilmesi daha uygun 

bulunmu� tur. Böylece, örnekler buzdolab�na yerle� tirilmi�  ve Tablo 4.26’da gösterilen giderim 

verimleri elde edilmi� tir. Cazibeyle çökeltilen ve öncesinde santrifüj uygulanan örneklerde, 

serisin ve KO� deri� imleri 24080-27450 mg/L ve 22688-26000 mg/L olarak ölçülmü� tür. 

Görüldü� ü üzere, serisin ve KO� deri� imleri oldukça yak�nd�r, bu da sabunun maksimum 

oranda giderildi� ini göstermektedir. Renk ve bulan�kl�k giderimleri ise en k�sa süreyle (10 dak 

ve 20 dak) uygulanan santrifüj i� lemlerinde en yüksektir. Renk ve bulan�kl�k de� erleri, 

santrifüj süresi 10 dak oldu� unda 4963 Pt-Co ve 21 NTU;  20 dak oldu� unda ise 5913 Pt-Co 

ve 37 NTU olarak ölçülmü� tür. Yaln�zca cazibeyle çökeltme i� leminde elde edilen renk ve 

bulan�kl�k giderimleri de bu de� erlere yak�n olmu� tur. Ancak, çökme i� lemi oldukça yava�   

oldu� undan, en uygun ön-ar�tma i� lemi olarak seçilmemi� tir.  SFJ (t=30 dak) + CÇ ve SFJ 

(t=40 dak) + CÇ i� lemlerinde ise, renk ve bulan�kl�k giderimlerinde di� er alternatiflere k�yasla 

daha az bir fark olmu� , %65-66 ve %86-90 olarak gerçekle� mi� tir. Bu sonuçlar�n deneysel 

hata içerdi� i dü� ünülmektedir. Bunun nedeni ise, SFJ (t=30 dak) + CÇ ve SFJ (t=40 dak) + 

CÇ i� lemlerinde sabunun üstte toplanmas� ve örnekleme yap�l�rken sabunlu faz�n da� �larak 

al�nan örne� e kar�� m��  olabilece� idir.  

 

Bütün alternatifler de� erlendirildi� inde, �PA için en uygun ön-ar�tma i� leminin  SFJ (pH 3,5)) 

+ CÇ (4 oC, 24 saat) oldu� una karar verilmi� , bu süreç � ematik olarak � ekil 4.42’de 

gösterilmi� tir. 
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Tablo 4.26. Asidik pH ko� ullar�nda santrifüj süresinin optimizasyonu 

 

Santrifüj Edilmi �  At�ksu Kalitesi (Giderim, %) 

(pH=3,5) 

Parametre 

CÇ SFJ  

(t=10 dak)  

+ CÇ 

SFJ 

(t=20 dak) + 

CÇ 

SFJ 

(t=30 dak)  

+ CÇ 

SFJ 

(t=40 dak)  

+ CÇ 

Serisin (mg/L) 27450 

(1) 

24080 

(13) 

25533 

(7) 

25842 

(6) 

26509 

(4) 

KO� (mg/L) 23725 

(58) 

22688 

(59) 

23513 

(58) 

26000 

(54) 

23240 

(55) 

Renk (Pt-Co) 6175 

(76) 

4963 

(81) 

5913 

(77) 

9025 

(65) 

8950 

(66) 

Bulan�kl�k (NTU) 396 

(90) 

21 

(99) 

37 

(99) 

567 

(86) 

416 

(90) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

� ekil 4.42.  �PA için en uygun ön-ar�tma i� lemi 

�pek �pli� i Pi� irme At�ksuyu 

pH ayarlamas� 3,5 

Santrifüj 
(4000 rpm, 10 dak) 

Cazibeyle çökeltme 
(4 oC, 24 sa) 
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4.1.7.2. �PA’dan Ultrafiltrasyon ile Serisin Geri Kazan�m� 

 

�PA’nda bulunan serisinin molekül a� �rl�� � 110-120 kDa kadar büyük oldu� undan, serisin geri 

kazan�m� için, UF i� leminin uygun olaca� � ve NF’e gerek kalmayaca� � dü� ünülmü� tür. Bu 

nedenle � ekil 4.43’te gösterilen üç alternatif süreç denenmi� tir. Bu süreçler, serisin ve sabun 

için en basit ay�rma i� leminin belirlenmesi amac�yla seçilmi� tir. � ekil 4.43’te görüldü� ü üzere, 

en basit süreç birinci seçenekte ele al�nan SFJ+UF’tir. Bu seçenekte, at�ksu pH de� eri 

de� i� tirilmemi�  ve serisin ile sabunun UF a� amas�nda ayr�lmas� denenmi� tir. �kinci süreçte 

ise, at�ksuyun orijinal pH’�nda santrifüj yap�ld�ktan sonra asidik pH ko� ulunda UF 

denenmi� tir. Son olarak, üçüncü alternatifte ise en uygun ön-ar�tma i� lemi olarak seçilen SFJ 

(pH 3,5) +  cazibeyle çökeltme (4 °C, 24 saat) uygulanm��  ve yine asidik pH ko� ulunda UF 

yap�lm�� t�r. Bu seçenekte ise, serisin ve sabun ön-ar�tma a� amas�nda ayr�lm�� , UF’in amac� 

ise serisini yo� unla� t�rma olmu� tur. Bu alternatiflerin de� erlendirmesi yap�larak �PA’ndan 

serisin geri kazan�m� için en uygun yöntem belirlenmi� tir.  

 

 

� ekil 4.43.  �PA’dan serisin geri kazan�m süreçlerinin � ematik gösterimi 

 

 

 

UF (20 kDa) pH ayarlamas� 
(pH=3,5)  

UF (20 kDa) 
 

SFJ (pH=3,5) 

Cazibeyle çökeltme 
(4 °C, 24 sa) 

UF (5 kDa) 

pH ayarlamas� 
(pH=3,5)  

�PA 

SFJ  
(pH=7,7) 

SFJ 
(pH=7,7) 
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4.1.7.2.1. UF Membranlar�n�n Tutma/Giderme Performa nslar� 

 

Alternatif i� lemlerde elde edilen besleme ve süzüntü suyu kaliteleri Tablo 4.27 ve 4.28’de 

verilmi� tir. Görüldü� ü üzere, birinci ve ikinci alternatiflerde benzer sonuçlar al�nm�� t�r. Birinci 

altenatifte, at�ksuyun orijinal pH’� olan 7,7’de uygulanan UF (20 kDa) i� leminde, besleme ve 

süzüntü suyu deri� imleri 24252 mg/L ve 3725 mg/L olmu� tur. Bu de� erler, %85’lik serisin 

tutma verimine denk gelmektedir. Serisinin molekül a� �rl�� � ise besleme ve süzüntü sular�nda 

119 kDa ve 92 kDa olarak bulunmu� tur. KO� deri� imi ise, giri�  ve ç�k�� ta 32650 mg/L ve 8985 

mg/L olarak ölçülmü� tür. KO� giderimi ise %72 olarak bulunmu� tur. Besleme suyunda 1,3 

olarak bulunan KO�/Serisin oran�, ciddi oranda sabun varl�� �na i� aret etmektedir. Dolay�s�yla, 

uygulanan UF (20 kDa) i� lemi ile serisin ve sabunun tamamen ayr�lamad�� � anla� �lm�� t�r.  

 

�kinci alternatifte ise ayn� membran asidik pH ko� ulunda daha iyi sonuç vermi� tir. Besleme ve 

süzüntü sular�nda serisin deri� imi 20610 mg/L ve 314 mg/L olarak bulunmu� , serisin tutma 

verimi ise %98 olarak hesaplanm�� t�r. Serisinin molkül a� �rl�� � ise birinci alternatife paralel 

olarak giri� te 119 kDa ve ç�k�� ta 96 kDa olarak bulunmu� tur. KO� giderimi ise biraz daha 

dü� ük olmu�  ve %70 olarak gerçekle� mi� tir. Giri�  ve ç�k��  KO� deri� imi ise 39500 mg/L ve 

11820 mg/L olarak bulunmu� tur. Bu sonuçlar, asidik pH ko� ulunun UF (20 kDa) 

membran�n�n serisin tutma verimini olumlu etkiledi� ini, ancak KO� giderim verimini 

dü� ürdü� ünü göstermektedir. Besleme suyunda 1,9 olarak belirlenen KO�/Serisin oran� ise 

yine sabunun varl�� �na i� aret etmi�  ve serisin ile sabunun UF (20 kDa) membran ile pH 3,5’te 

tamamen ayr�lamad�� �n� göstermi� tir.   

 

UF (20 kDa) membran�n�n serisin, toplam protein, renk ve bulan�kl�k giderim verimleri 

oldukça yüksektir. KO� ve TKM ise daha dü� ük verimle giderilmi� tir. Özellikle TKM için elde 

edilen dü� ük verimin, deneysel hatadan kaynakland�� � dü� ünülmektedir. Renk ve bulan�kl�k 

her iki süreçte de tamamen giderilmi� tir. Ancak, he iki süreçte de süzüntü sular�n�n kalitesi, 

KO� için 350 mg/L olan de� arj limitini sa� layamam�� t�r. 

 

Üçüncü alternatifte ise, serisin ve sabun ön-ar�tma a� amas�nda ayr�lm�� t�r.  At�ksu pH’� HCl 

ile 3,5’e ayarlanm��  ve 4000 rpm’de 10 dak süreyle santrifüj yap�lm�� t�r. Ard�ndan üst faz 

al�narak +4 oC’de 24 saat bekletilmi�  ve sabunun çökmesi sa� lanm�� t�r. Serisin geri kazan�m� 

için uygulanan UF (5 kDa)’�n performans� Tablo 4.27 ve 4.28’de verilmi� tir. Görüldü� ü üzere, 

besleme suyunda KO� ve serisin deri� imleri 24188 mg/L ve 24274 mg/L olarak bulunmu� tur. 

Bu de� erler hemen hemen ayn� oldu� undan, besleme suyundaki KO�’nin yaln�zca serisinden 
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kaynakland�� � ve sabun kalmad�� � anla� �lm�� t�r. UF (5 kDa) membran�n�n serisini ise 

tamamen tutamad�� � gözlenmi� tir. Besleme suyundaki serisinin yar�s�na yak�n� süzüntü 

suyuna geçmi� , 10063 mg/L serisin deri� imi ölçülmü�  ve %59 tutma verimi hesaplanm�� t�r. 

UF (5 kDa)’n�n dü� ük performans�n�n nedeni, at�ksuyun asdik pH’� olab ilir. Bu durumda, UF 

deneyi öncesinde at�ksuyun pH’�n�n nötralize edilmesi veya bazik ko� ula getirilmesi ile, 

UF(20 kDa) membranda oldu� u gibi yüksek verim elde edilmesi sa� lanabilecektir. Bir di� er 

seçenek ise UF (5 kDa) yerine asidik ko� ulda yüksek serisin tutma kapasitesi gösteren UF 

(20 kDa) membran�n� kullanmakt�r.   

 

Kirlilik parametreleri aç�s�ndan ise, renk ve bulan�kl�k UF (5 kDa) ile tamamen giderilmi� tir 

(Tablo 4.29). Ancak, UF (5 kDa) süzüntü suyu yine de de� arj limitini sa� lamamaktad�r. 

Serisin tamamen geri kazan�ld�� �nda süzüntü suyunda KO� kalmayacak ve de� arj limiti de 

sa� lanacakt�r. Bunun için, yukar�da bahsedilen önerilerin faydal� olaca� � dü� ünülmektedir.        

 

Tablo 4.27. UF i� lemlerinin performans kar� �la� t�rmas� 

 

At�ksu Kalitesi  

UF (20 kDa) 

@ pH=7,7 

UF (20 kDa) 

@ pH=3,5 

UF (5 kDa) 

@ pH=3,5 
Parametre 

 

 Giri �  Ç�k� �  Giri �  Ç�k� �  Giri �  Ç�k� �  

Serisin (mg/L) 24252 3725 20610 314 24274 10063 

MA (kDa) 119 92 119 96 110 106 

T. Protein (mg/L) 26675 3608 24697 2972 nm nm 

KO� (mg/L) 32650 8985 39500 11820 24188 10090 

TKM (mg/L) 33370 8725 42530 21300 nm nm 

Renk (Pt-Co) 3675 85 31900 73 4713 345 

Bulan�kl�k (NTU) 1780  0,4 4010  0,4 17 3 

pH 7,7 8,0 3,5 3,4 3,5 3,4 

Ak� Azalmas� (%) 85                 94 88 

Ak� Geri Kazan�m� (%)  89a  97b  31c 

nm: ölçülememi� tir 
a0,5 M NaOH + 201 ppm Cl, 20 dak 
b0,5 M NaOH + 207 ppm Cl, 30 dak 
c 0,5 M NaOH + 192 ppm Cl, 35 dak 
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Tablo 4.28. UF i� lemlerinin tutma/giderme performanslar�  

 

Tutma/Giderim Verimi (%) 
Parametre 

 UF (20 kDa) 

@ pH=7,7 

UF (20 kDa) 

@ pH=3,5 

UF (5 kDa) 

@ pH=3,5 

Serisin (mg/L) 85 98 59 

T. Protein (mg/L) 86 88 nm 

KO� (mg/L) 72    70 58 

TKM (mg/L) 74 50 nm 

Renk (Pt-Co) 99 100 93 

Bulan�kl�k (NTU) 100 100 84 

nm: öçülememi� tir 

 

Tablo 4.29. Kirlilik parametreleri için toplam giderim verimleri 

 

Giderim Verimi (%) 
Parametre 

 UF (20 kDa) 

@ pH=7,7 

UF (20 kDa) 

@ pH=3,5 

UF (5 kDa) 

@ pH=3,5 

KO� (mg/L) 81    76 82 

TKM (mg/L) 75 37 nm 

Renk (Pt-Co) 100 100 99 

Bulan�kl�k (NTU) 100 100 100 

nm: ölçülememi� tir 

 

Üçüncü alternatifte sabunun tamamen giderildi� inden emin olmak amac�yla, UF (5 kDa) 

besleme ve süzüntü sular� Ankara Universitesi Enstrümental Analiz Laboratuvar�’nda GC-MS 

ile analiz edilmi� tir. � ekil 4.44(a) ve 4.44(b)’de gösterildi� i üzere, ya�  asiti standartlar� ile 

kar� �la� t�r�ld�� �nda ham �PA’nun da ya�  asitleri içerdi� i gözlenmi� tir. � ekil 4.44(c) ve 

4.44(d)’de ise hiç bir ya�  asiti bulunmam�� , dolay�s�yla UF (5 kDa) giri�  ve ç�k�� �nda sabun 

bulunmad�� � anla� �lm�� t�r.  
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(a) 

 

 

 

(b) 

 

(c) 
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(d) 

 

� ekil 4.44. GC-MS kromatogramlar� (a) ya�  asitleri standard� (b) ham �PA (c) UF (5 kDa) 

giri� i (d) UF (5 kDa) ç�k�� � 

 

 

4.1.7.2.2. UF Membranlar�n�n Ak� Analizleri  

 

UF i� lemlerinde ciddi ak� azalmas� gözlenmi� tir. UF (20 kDa)’da pH 7,7’de %85 ve pH 3,5’te 

%94; UF (5 kDa)’da pH 3,5’te ise %88 olarak gerçekle� mi� tir. UF (20 kDa) membran�nda 

kimyasal y�kama ile saf su ak�s� tamamen geri kazan�lm��  olmas�na ra� men, UF (5 kDa) 

membranda ak�lar k�smen geri kazan�labilmi� tir. Di� er bir deyi� le, UF (20 kDa) membran�n�n 

ak� geri kazan�m oran� %89-97 iken, UF (5 kDa) membranda bu oran yaln�zca %31 olmu� tur. 

Bunun olas� bir sebebi, UF (5 kDa) membranda ciddi gözenek t�kanmas� meydana 

gelmesidir. Di� er bir sebep ise, sabunun bulunmad�� � ortamda serisinin membran yüzeyi ile 

daha fazla etkile� imde olmas� ve geri döndürülemeyen kirlenmeye neden olmas�d�r. Serisin 

deri� iminin oldukça yüksek olmas� da ak� azalmas�n� art� ran ve ciddi kirlenmeye neden olan 

bir durumdur.   

 

Ak� analizi Tablo 4.30’da verilmi� tir. Görüldü� ü üzere, pH 7,7’de, asidik pH ko� uluna k�yasla 

konsantrasyon polarizasyonu etkisi daha yüksek ve kirlenme etkisi daha dü� ük olmu� tur. 

Konsantrasyon polarizasyonu etkisi, at�ksuyun orijinal pH’�nda %78, asidik pH ko� ulunda ise 

%33 ve %53 olmu� tur.  Ayr�ca, toplam kirlenme etkisi %34 (pH 7,7) ve %81-88 (pH 3,5) 

olarak bulunmu� tur. Sonuç olarak, nötre yak�n pH ko� ulunun ak� azalmas� üzerinde daha az 

olumsuz etkiye sahip oldu� u, ancak sabun giderimi üzerinde olumsuz etkiye sahip oldu� u 

söylenebilir.  
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Bu k�s�mda elde edilen veriler, ipek ipli� i pi� irme at�ksular�ndan serisin geri kazan�m�n�n 

kolay bir i�  olmad�� �n� göstermektedir. Meydana gelen ciddi ak� azalmas�, önerilen sürecin en 

büyük dezavantaj�d�r. Dahas�, serisin ve sabunun membran i� leminden önce ayr�lmas� 

gerekmektedir. Bu sonuçlar, ipek ipli� i pi� irme i� leminin çeveseye daha az zarar verecek 

� ekilde yap�lmas� gerekti� ini aç�kça göstermektedir. Fabiani ve di� erleri (1996)’nin bahsetmi�  

oldu� u alternatif pi� irme tekni� i uyguland�� �nda, sabun kullan�m�na ihtiyaç duyulmayacak ve 

serisin iplikten bas�nçl� kazanlarda sadece s�cak su kullan�larak ayr�labilecektir. Bu da daha 

pratik ve daha temiz bir yöntemdir. Bu yöntem, Bölüm 4.1.7.3’te anlat�lm�� t�r. 

 

Tablo 4.30.  UF i� lemlerinde ak� analizi 

 

Ak� (L/m 2/sa) 

 (T=17-24 ºC) 
Ak� Azalmas�  (%) Süreç 

 
I W F C C.P T.F R.F I.F  

UF (20 kDa) @ pH=7,7 63,3 9,3 41,7 56,7 78 34 27 11 

UF (20 kDa) @ pH=3,5 53,3 3,0 6,3 51,7 53 88 88 3 

UF (5 kDa) @ pH=3,5  43,4 5,4 8,1 13,6 33 81 40 69 

 I: Saf su,  W: At�ksu,  F: Y�kama öncesi saf su,  C: Y�kama sonras� saf su 
 C.P. : Konsantrasyon polarizasyonu [(F-W)/F],  T.F. : Toplam kirlenme [(I-F)/I] 
 R.F. : Geri döndürülebilen kirlenme [(C-F)/C] 
  I.F.  : Geri döndürülemeyen kirlenme [(I-C)/I] 
* C de� eri I de� erinden büyük oldu� undan hesaplanamam�� t�r. 

 

 

4.1.7.3. Serisin Geri Kazan�m� için Alternatif Pi � irme Tekni � i  

 

Konvansiyonel pi� irme tekni� inde, sabun ve sodyum karbonat içeren kaynar su dolu 

kazanda bir kaç saat bekletilen ipek ipli� i a� �rl�� �n�n %25-27’sini kaybetmektedir. Bu kay�p, 

at�ksu ile birlikte at�lan serisin miktar�na denk gelmektedir. Göreceli olarak yeni olan bir 

teknikte ise, 120-130 ºC s�cakl�k ve 300-400 kPa bas�nç uygulanan kazanlarda su buhar� ile 

serisin uzakla� t�r�lmaktad�r (FABIANI vd., 1996). Bu çal� � mada, alternatif pi� irme tekni� i 

simüle edilmi�  ve serisinin suda çözünebilirli� i bulunmu� tur. Otoklav içinde 135 oC’de ve 

yakla� �k 200 kPa bas�nç alt�nda 3 saat bekletilen ipek ipli� inin ne kadar serisin b�rakt�� �, 

deney öncesi ve sonras�nda tart�lan kuru a� �rl�klar�n�n fark�ndan hesaplanm� �  ve %24 olarak 
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bulunmu� tur. Bu oran, konvansiyonel teknikle elde edilen %25-27’lik orana oldukça yak�nd�r. 

Serisinin kantitatif analizi ve MA da� �l�m� da ayr�ca yap�lm� � t�r (Tablo 4.31 ve � ekil 4.45). 

 

Tablo 4.31. Simüle edilmi�  �PA’nda serisin deri� imi ve molekül a� �rl�� � 

 

Serisin Deri � imi (mg/L) 

(�pek ipli � inin yüzdesi, %) 

Örnek 

Beklenen Bulunan 

MA (kDa) 

Alternatif yöntemle 

pi� irilen �PA 

2561 

(25-27) 

3323 

(24) 

102 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

� ekil 4.45.  Simüle edilen �PA’nun MA kromatogram� 

 

Tablo 4.31’den görüldü� ü üzere, beklenen ve elde edilen serisin deri� imleri aras�nda oldukça 

az bir fark vard�r. Ayr�ca, simüle edilen teknikle elde edilen MA 102 kDa olmu� , bu da 

konvansiyonel teknikle elde edilen MA de� erine yak�n ç�km�� t�r. Sonuç olarak, ipek ipli� i 

pi� irme i� leminde sabun kullan�m�na son vermek için alternatif yöntemin ba� ar�yla 

uygulanabilece� i aç�kça görülmektedir. Bu durumda, önerilen ön-ar�tma i� lemine gerek 

kalmayacak ve UF do� rudan uygulanabilecektir. Alternatif pi� irme tekni� i ile ipek ipli� i 

pi� irme at�ksular�n�n çevresel zararlar� da minimize edilmi�  olacakt�r.  
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4.2. SER�S�NL� B�YOF�LM HAZIRLANMASI �LE �LG�L� BULGULAR 

4.2.1. Set-1 Filmleri ile �lgili Sonuçlar 

 

4.2.1.1. Su Tutma Oran� 

 

Serisinli filmlerin su tutma kapasitesini belirlemek amac�yla haz�rlanan filmlerin su tutma 

oranlar� (STO) belirlenmi� tir. Tablo 4.32’de görüldü� ü üzere, saf PVA filminin (Film 2) nem 

oran� %8’dir. Gliserol eklenmesi ile bu oran %4’e dü� mü� tür (Film 3). Filme, S/PVA kar�� �m 

oran� 20/100 olacak � ekilde serisin eklenmesi ile nem oran� %5 olarak elde edilmi� tir (Film 

4). Bu veriler, kar�� �m yap�lmas�n�n, filmin saf PVA’dan yap�lmas�na k�y asla daha avantajl� 

oldu� unu göstermektedir. Filmlerin, suda bekletildiklerinde çözünmeye ba� lad�klar� 

görülmü� tür. PVA ve serisinin suda çözündü� ü bilinmektedir. Saf PVA’dan yap�lan film, 1 

saat sonunda kuru a� �rl�� �n�n %37’sini kaybetmi� tir. Benzer � ekilde, %2 oran�nda gliserol 

içeren filmde %38 oran�nda a� �rl�k kayb� olmu� , 20/100 oran�nda serisin kar�� t�r�lmas� ile de 

kay�p %28’e azalm�� t�r. Kar�� �mdaki serisin miktar�n�n art�r�lmas� ile filmin su da bütünlü� ünün 

korunabilece� i dü� ünülmektedir. Di� er taraftan, baz� g�da paketlerinin suda y�kama i� lemi ile 

çözünmesi arzu edilen bir durum da olabilir. Meyve ve sebze gibi g�dalar�n paketlenmesinde 

kullan�labilecek bu ürünlerin y�kama s�ras�nda yok olmas�, ortaya ç�kan evsel kat� at�klar�n 

miktar�nda azalma sa� layarak çevre kirlili� i kontrolüne yard�mc� olabilir.        

 

Tablo 4.32.  Set-1 filmlerinin nem içerikleri ve su tutma oranlar� 

 

Film 

no. 

�lk a� �rl�k, 

Wi (g) 

Kuru a� �rl�k, 

Wd (g) 

Islak 

a� �rl�k, 

Ww (g) 

Islatma 

sonras� kuru 

a� �rl�k, 

Wd2 (g) 

Nem 

oran� 

(%) 

STO 

 

(%) 

A� �rl�k 

kayb� 

(%) 

2 0,0096 0,0089 0,0166 0,0056 8 87 37 

3 0,0181 0,0174 0,0520 0,0108 4 199 38 

4 0,0164 0,0156 0,0422 0,0113 5 171 28 

  

 

Su emildi� inde, su molekülleri filmin içine da� �lmakta ve filmin � i� mesine neden olmaktad�r. 

PVA ve serisinin hidroksil gruplar� ile serisinin karboksil gruplar�, filmin oldukça hidrofilik bir 

yap�ya sahip olmas�na neden olmaktad�r (KIM, 2007). Bu durumda, haz�rlanan filmlerin su 

tutma oranlar�n�n yüksek olmas� beklenmektedir. Saf PVA’dan yap�lan filmin STO’� %87’dir; 
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bu da Film 2’nin a� �rl�� �n�n iki kat� kadar su tutabildi� i anlam�na gelmektedir. Filme gliserol 

eklenmesi ile 3 kat a� �rl�k art�� � olmu� tur; yani Film 3’ün STO’� %199 olmu� tur. Gliserole ek 

olarak serisin eklenmesi ise %171 oran�nda su tutulmas�na neden olmu� tur. Görüldü� ü 

üzere, serisin eklenmesi ile fazladan bir art��  olmam�� ; Film 3 için �slak a� �rl�� �n (Ww) kuru 

a� �rl�� a (Wd) oran� 3,0 iken serisinli filmde bu oran 2,7’ye dü� mü� tür. Bu sonuçlar, KIM 

(2007) taraf�ndan elde edilen sonuçlara oldukça yak�nd�r. Gluteraldehit ile çapraz ba� lanan 

S/PVA membranlar�nda, serisin miktar�n�n %1,34’ten %30,3’e ç�kar�lmas� ile su tutma oran� 

%114’ten %144’e yükselmi� tir. Bahsedilen çal�� mada saf PVA membran�n�n su tutma oran� 

ise %106 olarak rapor edilmi� tir. Bu sonuçlar, PVA’ya eklenen serisin miktar�n�n su tutma 

derecesini fazla etkilemedi� ini göstermektedir.  

 

4.2.1.2. Nem Tutma Oran� 

 

G�da ürünlerinin öngörülen raf ömürlerini koruyabilmek için g�da paketleme malzemelerinin 

nemi geçirmemesi beklenmektedir. Bu nedenle, haz�rlanan filmlerin nem tutma oran� (NTO) 

bak�m�ndan özellikleri belirlenmi� tir. Tablo 4.33-4.36’da neme maruz b�rak�lan filmlerin 

a� �rl�klar� ve NTO’lar� verilmi � tir. Filmlerin tutulan nemi ne kadar h�zl� b�rakabildikleri de tespit 

edilmi�  ve nem b�rakma oranlar� (NBO) hesaplanm�� t�r (Tablo 4.37-4.38). Bunun için %86 

ba� �l neme (BN) maruz b�rak�lan filmler oda ko� ullar�nda (%50-60 BN) bekletilmi�  ve 

tart�lm�� t�r.  

 

Tablo 4.33-4.34’te görüldü� ü üzere, %5 BN de� erinde �s�tma i� lemi görmemi�  olan saf PVA 

filminin nem tutma oran� 2 saatte %1,6’dan %4,2’ye ç�km��  ve sabit kalm�� t�r. Benzer � ekilde, 

�s�t�lan PVA filminde 3 saatlik sürede NTO % 4,5 olmu� , ancak 24 saat sonunda %2,3’e 

dü� mü� tür. Bu azalman�n deneysel hata oldu� u dü� ünülmektedir. Gliserol eklenen Film 3’te 

ise %55 BN’de nem tutulmam�� t�r. S/PVA kar�� �m�n�n 20/100 ve 40/100 oldu� u filmlerde 20 

dakika sonunda NTO de� eri %2,7-3,0 olarak gerçekle� mi� , bekletme süresi 24 saat 

oldu� unda da %2,3-2,4 olmu� tur. S/PVA kar�� �m oran� 60/100’e ç�kar�ld� � �nda ise, NTO 

%1,1’e dü� mü� tür.     
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Tablo 4.33.  Film a� �rl�klar�n�n zamanla art� � � (%55 BN) 

 

Film 

no. 

Wd 

(t=0 sa) 

W1 

(t=0,3 sa) 

W2 

(t=1 sa) 

W3 

(t=2 sa) 

W4 

(t=3 sa) 

W5 

(t=7 sa) 

W6 

(t=24 sa) 

1 0,0310 0,0315 0,0320 0,0323 0,0323 0,0324 0,0323 

2 0,0177 0,0179 0,0184 0,0182 0,0185 0,0178 0,0181 

3 0,0254 0,0250 0,0254 0,0253 0,0252 0,0255 0,0252 

4 0,0222 0,0228 0,0232 0,0230 0,0224 0,0230 0,0227 

5 0,0329 0,0339 0,0341 0,0340 0,0338 0,0338 0,0337 

6 0,0448 0,0453 0,0455 0,0453 0,0453 0,0454 0,0453 

 

 

Tablo 4.34.  Filmlerin nem tutma oranlar� (%55 BN) 

 

NTO (%) Film 
no. t=0,3 sa t=1 sa t=2 sa t=3 sa t=7 sa t=24 sa 

1 1,6 3,2 4,2 4,2 4,5 4,2 

2 1,1 4,0 2,8 4,5 0,6 2,3 

3 0,0 0,0 0,0 0,0 0,4 0,0 

4 2,7 4,5 3,6 0,9 3,6 2,3 

5 3,0 3,6 3,3 2,7 2,7 2,4 

6 1,1 1,6 1,1 1,1 1,3 1,1 

 

 

Ba� �l nem oran�n�n %55’ten %86’ya ç�kar�lmas� ile nem tutmada belirgin bir etki gözlenmi� tir. 

Tablo 4.35 ve 4.36’da görüldü� ü üzere, �s�tma i� lemi görmemi�  saf PVA filminin  NTO’� 

%4,2’den %9,4’e ç�km�� t�r. Benzer olarak, �s�t�lan filmde %2,3’ten %5,1’e art��  olmu� tur (Film 

2). S/PVA kar�� �m oran� 20/100 ve 40/100 olan Film 4 ve 5’te ise BN’nin %55’ten %86’ya 

ç�kar�lmas� ile 33 dakika sonunda NTO %2,3-2,4’ten %10,8-10,3’e yükselmi� tir. Kar�� �m 

oran� 60/100 oldu� unda ise %86 BN’de en yüksek NTO olan %13,4 elde edilmi� tir. Bu 

sonuçlar, ba� �l nemin yüksek olmad�� � durumlarda serisin eklenmesi ile filmin nem tutma 

kapasitesinin artmad�� �n�, ancak ba� �l nemin %86’ya ç�kar�ld� � � durumda serisinli filmlerin 

nem tutma kapasitelerinin artt�� �n� göstermektedir. Bu sonuçlar, yüksek nem içeren yerlerde 

serisinli filmlerin g�da paketleme malzemesi olarak kullan�lmaya uygun olmayaca� �na i� aret 

etmektedir.  



 125 

 

Tablo 4.35. Film a� �rl�klar�n�n zamanla art� � � (%86 BN)  

 

Film 
no. 

W1 

(t=0,6 sa) 

W2 

(t=1 sa) 

W3 

(t=2 sa) 

W4 

(t=3 sa) 

W5 

(t=7 sa) 

1 0,0340 0,0346 0,0343 0,0343 0,0339 

2 0,0188 0,0188 0,0190 0,0186 0,0186 

3 0,0266 0,0263 0,0263 0,0263 0,0261 

4 0,0244 0,0238 0,0237 0,0242 0,0246 

5 0,0363 0,0357 0,0365 0,0352 0,0363 

6 0,0493 0,0482 0,0505 0,0506 0,0508 

 

 

 

Tablo 4.36.  Filmlerin nem tutma oranlar� (%86 BN) 

 

NTO (%) Film 
no. t=0,6 sa t=1 sa t=2 sa t=3 sa t=7 sa 

1 9,7 11,6 10,6 10,6 9,4 

2 6,2 6,2 7,3 5,1 5,1 

3 4,7 3,5 3,5 3,5 2,8 

4 9,9 7,2 6,8 9,0 10,8 

5 10,3 8,5 10,9 7,0 10,3 

6 10,0 7,6 12,7 12,9 13,4 

 

    

Filmlerin oldukça h�zl� bir � ekilde nemi tuttuklar� ve b�rakt�klar� gözlenmi � tir. Tablo 4.38’de 

görüldü� ü üzere, saf PVA (Film 1-2) ve gliserollü yap�lan (Film 3) filmlerin 5. dakika ile 15. 

dakikadaki nem b�rakma oranlar� ayn�d�r. Serisin içeren filmlerde ise, tutulan nemin tamam� 

15 dakikada b�rak�lm�� t�r.  
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Tablo 4.37.  Film a� �rl�klar�n�n zamanla azalmas�  

 

Film 
no. 

W0 

(t=0 dak) 

(BN=%86) 

W1 

(t=5 dak) 

(BN=%50-60) 

W2 

(t=10 dak) 

(BN=%50-60) 

W3 

(t=15 dak) 

(BN=%50-60) 

1 0,0339 0,0333 0,0332 0,0333 

2 0,0186 0,0183 0,0182 0,0183 

3 0,0261 0,0253 0,0255 0,0252 

4 0,0246 0,0233 0,0227 0,0226 

5 0,0363 0,0350 0,0338 0,0338 

6 0,0508 0,0481 0,0465 0,0457 

 

 

Tablo 4.38. Filmlerin nem b�rakma oranlar� (NBO) 

 
NBO (%) Film 

no. t=5 dak t=10 dak t=15 dak 

1 1,8 2,1 1,8 

2 1,6 2,2 1,6 

3 3,1 2,3 3,4 

4 5,3 7,7 8,1 

5 3,6 6,9 6,9 

6 5,3 8,5 10,0 

 

 

4.2.2. Set-2 Filmleri ile �lgili Sonuçlar 

 

4.2.2.1. Oksijen Geçirgenli � i 

 

Filmlerin oksijen geçirgenliklerini ölçmek için ilk olarak serisin içermeyen filmler kullan�lm�� t�r. 

Ayn� özelliklerde birden fazla dökülen filmler ‘1-1’ ve ‘1-2’ � eklinde etiketlenmi� , ayn� filmden 

kesilen farkl� parçalar ise ‘A’ ve ‘B’ ile i� aretlenmi� tir. Is�tmaya ek olarak metanol ile temas 

ettirilen filmlerin isimlerine ise ‘a’ eklenmi� tir. Her film, test düzene� inin bir parças� olan  

hücre  içine  yerle� tirilmi� , hücreye  üstten  ba� l�  olan  oksijen  tüpü aç�lm��  ve 45-55 psi 

aras�nda bir bas�nç uygulanm�� t�r. Ancak serisin içermeyen filmlerden gaz geçmedi� i 

farkedilmi� tir (Tablo 4.39). Filmlerin gaz geçirimsiz olabilecekleri dü� ünülerek geçirimsizlik 
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testi yap�lm�� t�r. Bunun için, film üzerindeki bas�nc�n sabitlendi� i andan ba� layarak  belirli 

zaman  aral�klar�nda  bas�nç  de� eri  kaydedilmi� tir.  Filmler  bu  ko� ullarda 20-24 saat 

bekletilmi�  ve deney sonunda bas�nç son kez okunmu� tur. Bu deney için sistemdeki 

ba� lant�lar�n gaz kaç�rmad�� �ndan emin olunmu� tur. Daha sonra filmlerin geçirim 

(permeance) de� erleri hesaplanm�� t�r. Geçirim, birim zamanda birim film yüzeyinden geçen 

gaz miktar�n�n, filmin iki taraf�ndaki gaz bas�nçlar�n�n fark�na bölünmesi ile bulunmaktad�r. 

Geçirim  birimi  1  mol/(m2.sn.Pa)’d�r.   

 

Tablo 4.39.  Serisinsiz filmlerin oksijen geçirim de� erleri 

 
Film 

no. 

Test süresi 

(dak) 

Bas�nç dü� mesi (%) Geçirim (mol/(m2.sn.Pa)) 

 

1-1 1093 5,1 5,1 x 10 -17 

1-2 1442 8,3 6,6 x 10 -17 

2-1 1455 9,9 8,0 x 10 -17 

2-2 1072 18,5 21,3 x 10 -17 

3-1 1120 6,3 6,3 x 10 -17 

3-2 1410 7,0 5,7 x 10 -17 

 

Tablo  4.40’tan  görüldü� ü  üzere, gliserinsiz ve gliserinli PVA filmlerin geçirimleri oldukça 

dü� üktür. Bu filmler oksijen geçirimsiz olarak kabul edilebilir. Bu sonuçlar, PVA’n�n g�da 

paketleme malzemesi haz�rlamak için uygun bir polimer oldu� unu ve plastikle� tirici olarak 

gliserol eklenmesinin oksijen geçirimsizli� ine olumsuz bir etkisinin olmad�� �n� göstermektedir.     

Serisin içeren filmlerin ise bol miktarda oksijen geçirdikleri gözlenmi� , bu nedenle 

geçirimsizlik testi yapmak yerine filmlerin oksijen geçirgenlikleri (permeability) ölçülmü� tür 

(Tablo 3.40). Burada oksijen geçirgenli� i, birim kal�nl�ktaki filmin geçirimi olarak, geçirim ile 

film kal�nl�� �n�n çarp�m�ndan hesaplanmaktad�r. Tablo 3.40’tan g örüldü� ü üzere, S/PVA 

kar�� �m oran� 10/100 oldu� unda oksijen geçirgenli� i oldukça yüksek ç�km��  ve mevcut 

düzenekle okunamam�� t�r. Ayn� özelliklerde haz�rlanan fakat metanole temas ettirilen di� er 

filmlerde (Film 4-4a, Film4-6a-A ve 4-6a-B) ise oksijen geçirgenli� i okunabilir seviyelere inmi�  

olmakla birlikte, oldukça farkl� sonuçlar elde edilmi� tir. Tablodan görüldü� ü gibi, filmlerdeki 

serisin miktar� ile oksijen geçirgenli� i aras�nda bir ili� ki kurulamam�� t�r. Ayn� özelliklere sahip 

Film 5-1 ve 5-2’den birincisinin oksijen geçirgenli� i 757 Barrer iken, ikincisi oksijen 

geçirimsizdir. Geri kazan�lan serisin ile haz�rlanan Film 8’de de benzer sonuç elde edilmi� , 

ayn� filmin bir parças� (8-1-A) geçirgen iken, di� er parças� (8-1-B) geçirimsiz ç�km�� t�r. Bu 

veriler, haz�rlanan filmlerin homojen olmad�� �na i� aret etmektedir.  
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Tablo 4.40. Serisinli filmlerin oksijen geçirgenlikleri 

 
Film no.* 

 

Serisin/PVA Geçirgenlik  

Barrer ((cm3.cm)/(sn.cm2.cmHg) x10-10 

4-1 10/100 çok yüksek (okunamad�) 

4-2  çok yüksek (okunamad�) 

4-4a 10/100 1258 ± 61 

4-6a-A  11343 ± 1371 

4-6a-B  151400 ± 19425 

5-1 1/100 757 ± 100 

5-2  geçirimsiz 

5-3a-A 1/100 geçirimsiz 

5-3a-B  geçirimsiz 

6-3 2/100 6253 ± 553 

6-4  geçirimsiz 

7-1 5/100 3258 ± 93 

8-1-A 5/100 1371 ± 88 

8-1-B  geçirimsiz 

* a ile gösterilen filmler �s�tmaya ek olarak metanolle temas ettirilmi� tir.  

A ve B ise ayn� filmden kesilen iki ayr� parçay� göstermektedir. 

 
 

Oksijen geçirgenliklerindeki tutars�z sonuçlar� daha iyi yorumlayabilmek amac�yla filmlerin 

kesitleri al�narak SEM foto� raflar� çekilmi� tir (� ekil 4.46-4.51). � ekil 4.46’da PVA’dan 

yap�lm��  Film 1-1 görülmektedir. Bu film gözeneksiz, yo� un ve simetrik bir yap�ya sahiptir. Bu 

görüntü, PVA’dan yap�lan filmlerin oksijen geçirimsiz bulunmu�  olmalar� sonucu ile oldukça 

uyumludur. � ekil 4.47 ile 4.51 aras�ndakiler, serisin içeren filmlere aittir. Serisin eklendi� inde 

film kesitinde meydana gelen gözenekler aç�kça görülmektedir. Bu gözeneklerin film kesiti 

boyunca düzenli olmad�� � da tespit edilmi� tir. Bu durum, oksijen geçirgenli� i verilerindeki 

tutars�zl�klar� aç�klamaktad�r. Serisin, PVA ile ka r�� t�r�ld�� �nda ortaya ç�kan filmler oksijene 

oldukça geçirgen hale gelmi� tir. Bu sonucun bir kaç nedeni olabilir; 1. Serisinin moleküler 

yap�s� nedeniyle oksijeni geçirmesi, 2. Çapraz ba� lanma sa� lanamam��  olmas�, 3. Film 

dökme yönteminin uygun olmamas�, vb. Çal�� man�n bu a� amas�nda serisinin, uygulanan 

ko� ullar alt�nda g�da paketleme malzemesi olmaya uygun olmad�� � söylenebilir. Serisinin, 

oksijen geçirgenli� inin gerekli veya önemsiz oldu� u ba� ka alanlarda kullan�lmas� daha uygun  

görünmektedir.  
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� ekil 4.46. Film 1-1 kesiti (PVA)  

 
 
 
 

 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

� ekil 4.47.  Film 4-1 ve 4-4a kesitleri (Serisin/PVA = 10/100)  
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
� ekil 4.48. Film 5-1 ve 5-2 kesitleri (Serisin/PVA = 1/100) 
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� ekil 4.49. Film 6-4 kesitleri (Serisin/PVA = 2/100) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
� ekil 4.50. Film 7-1 ve 7-2 kesitleri (Serisin/PVA = 5/100) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

� ekil 4.51. Film 8-1-A ve 8-1-B kesitleri (Geri kazan�lm��  serisin/PVA = 5/100) 
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4.2.2.2. Mekanik Özellikler 

 

Serisinin iyi bir biyofilm malzemesi olup olmad�� � sonucuna varabilmek için serisin ile 

haz�rlanan filmlerin mekanik özellikleri belirlenmi� tir. � ekil 4.52-54’te serisinli ve serisinsiz 

filmlerin maksimum çekme mukavemeti (MÇM), elastisite (Young) modülü ve kopma 

noktas�ndaki birim uzama yüzdeleri verilmi� tir. Maksimum çekme mukavemeti, bir filmde 

basit çekme deneyi s�ras�nda olu� an maksimum gerilmeyi ifade etmektedir. MÇM, film 

bütünlü� ünün bir ölçüsü olarak kullan�lmakta ve filmlerin zor ko� ullarda kullan�labilme 

potansiyelini göstermektedir. Kopma an�ndaki birim uzama ise filmin esneme özelli� ini 

göstermektedir. Elastisite modülü, basit çekme deneyinde elastik deformasyondaki normal 

gerilme ile birim uzama aras�ndaki do� rusal ili� ki sabitidir ve birim uzama ba� �na gerilme 

olarak tan�mlanmaktad�r (WIKIPEDIA, 2008). Elastisite modülü, filmin bükülmezli� ini ve 

sa� laml�� �n� ifade etmektedir. Yük alt�ndaki bir malzemenin elastik deformasyona kar� � 

gösterdi� i direnci ölçmektedir. � ekil 4.52’de çe� itli malzemelerin elastisite modülleri 

gösterilmektedir. 

 

� ekil 4.52.  Çe� itli malzemelerin elastisite (Young) modülleri  

(http://www-materials.eng.cam.ac.uk/mpsite/properties/non-IE/stiffness.html) 
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Filmlerin maksimum çekme mukavemeti � ekil 4.53’te verilmi� tir. Görüldü� ü üzere, 

plastikle� tiricinin MÇM üzerinde belirgin bir etkisi olmam�� t�r. Serisin eklenmesi ise, saf 

PVA’dan yap�lan filmin MÇM’inde art�� a neden olmu� tur. En yüksek mukavemet, 

S/PVA=1/100 filminde 22 MPa olarak elde edilmi� tir. Geri kazan�lm��  serisinden yap�lan 

(SR/PVA=5/100) film ile en yüksek oranda serisin içeren (S/PVA=10/100) filminin MÇM 

de� erleri de 20,5 ve 19,3 MPa olarak bulunmu� tur. Ayr�ca metanol ile temas ettirilen filmin 

MÇM’i de 20 MPa’d�r. Bu de� erler, saf PVA’dan yap�lan filmin MÇM’ne göre %60-82 daha 

fazlad�r. Ancak serisinin 1/100’den daha yüksek oranlarda kar�� t�r�ld�� � filmlerde MÇM daha 

yüksek olmam�� , aksine serisin oran� 2/100 ve 5/100’e ç�kar�ld� � �nda MÇM’inde azalma 

meydana gelmi� tir. Buna ra� men, serisinli filmlerin hepsinde MÇM artm�� t�r. Bu durumda, 

meydana gelen art�� �n serisin miktar� ile do� rudan ili� kili olmad�� �, ancak serisinin MÇM 

üzerinde olumlu etkisi oldu� u söylenebilir. Belirli bir e� ilim gözlenememesi, filmlerin homojen 

yap�da olmayabilece� inden kaynaklan�yor olabilir.   
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� ekil 4.53.  Filmlerin maksimum çekme mukavemetinin kar� �la� t�r�lmas� 

Serisinli filmler için elde edilen MÇM de� erleri, sentetik olarak üretilen LDPE (low density 

polypropylene) ve HDPE (high density polypropylene) filmleri için rapor edilen 16 ve 28 MPa 

de� erleri aras�ndad�r (GARCIA vd., 2006). BETUL vd. (2003) taraf�ndan yürütülen bir 

çal�� mada ise, g�da paketleme malzemesi olarak bu� day glüteni ve ksilan kar�� �mlar� ile 

yap�lan filmler karakterize edilmi�  ve filmlerin maksimum çekme mukavemeti farkl� kar�� �m 

oranlar� için pH 11’de 5-9 MPa olarak bulunmu� tur. AUDIC vd. (2005) ise yine paketlemeye 
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yönelik çevre dostu filmler üretmek amac�yla sodyum kaseinat (NaCAS) proteini ve 

plastikle� tirici olarak gliserol kullanm�� t�r. Haz�rlanan filmin MÇM’i 2,5 MPa olarak 

bulunmu� tur. Bu de� erler, serisin ve PVA kar�� �m�ndan yap�lan filmlerin maksimum çekme 

mukavemetine göre çok daha azd�r. Protein içeren filmlerin, sentetik polimerlere k�yasla 

genelde daha zay�f mekanik özelliklere sahip olduklar� bilinmekle birlikte, serisinli filmlerin 

çekme mukavemetinin, paketleme malzemesi olarak kabul edilebilir seviyede oldu� u 

anla� �lm�� t�r.  

 

Elastisite modülünün en yüksek oldu� u filmler ise � ekil 4.54’ten görüldü� ü üzere, saf PVA ve 

geri kazan�lm��  serisin ile yap�lan (SR/PVA=5/100) filmlerdir. Bu filmlerin elastisite modülleri 

s�ras�yla 352 MPa ve 392 MPa olarak bulunmu� tur. Bu de� erler, polimer köpüklerin elastisite 

modülleri için rapor edilen 0,01-0,5 GPa de� erleri aras�ndad�r (� ekil 4.52). Saf PVA filmine 

plastikle� tirici olarak gliserol eklendi� inde ise elastisite modülü 182 MPa’a dü� mü� , 

plastikle� tiriciye ek olarak serisin eklendi� inde ise yeniden art��  gözlenmi� tir. Bu sonuçlar, 

plastikle� tiricinin malzeme sa� laml�� �n� olumsuz etkiledi� ini göstermektedir. AUDIC VD. 

(2005), protein olarak NaCAS ve plastikle� tirici olarak gliserol kulland�klar� filmlerde, elastisite 

modülünü %53 ba� �l nem ortam�nda yakla� �k 25 MPa bulmu� lard�r. BETÜL VD. (2003) ise, 

oda s�cakl�� �nda kurutulan bu� day glüteni ve ksilan kar�� �ml� filmlerde elastisite modülünü 

150 MPa olarak bulmu� tur. Serisin içeren di� er filmlerin (1/100-10/100) elastisite modülleri 

ise 234-319 MPa aras�nda de� i� mi�  ve filmlerdeki S/PVA oran� artt�kça elastisite modülünde 

genel olarak azalma meydana gelmi� tir. S/PVA oran� 10/100 olan filmin elastisite modülü 261 

MPa olarak bulunmu� ; filmin kurutma ve �s�tmaya ek olarak metanol ile temas ettirilmesi 

sonucunda elde edilen filmde ise bu de� er 185 MPa’a dü� mü� tür. Dolay�s�yla, metanolün 

elastisite modülünde %29 oran�nda azalmaya neden oldu� u tespit edilmi� tir. Bu sonuçlar, 

bütün filmlerin esnek oldu� unu, filmlere plastikle� tirici ve protein eklendi� inde ise daha da 

esneklik kazand�klar�n� göstermektedir. Paketleme sektörüne yönelik haz�rlanan filmlerin 

esnek olmalar� beklendi� inden, plastikle� tirici eklenmi� tir. Bu nedenle, elde edilen bulgular 

� a� �rt�c� olmam�� t�r.      

Haz�rlanan filmlerin kopma noktas�ndaki uzama miktarlar� ise � ekil 4.55’te verilmi� tir. 

Görüldü� ü üzere, saf PVA filmi kopma noktas�nda %80 uzama göstermi� tir. Plastikle� tirici 

eklenmi�  filmde ise bu oran beklendi� i üzere artm��  ve %140 olarak belirlenmi� tir. Serisin 

içeren filmlerin hepsi, saf PVA filmine göre daha fazla uzam��  olmakla birlikte bunun daha 

çok gliserolden kaynakland�� � farkedilmi� tir. Filmlerdeki serisin miktar� de� i� iminin, uzama 

miktar�n� fazla etkilemedi� i de anla� �lm�� t�r.  Bütün bulgular de� erlendirildi� inde, serisin ve 
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PVA kar�� �ml� filmlerin, paketleme malzemesi olarak kullan�lmaya mekanik özellikleri 

bak�m�ndan uygun olduklar� anla� �lm�� t�r.  
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� ekil 4.54.  Filmlerin elastisite modüllerinin kar� �la� t�r�lmas� 
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� ekil 4.55.  Filmlerin kopma noktas�ndaki uzama miktarlar�n�n kar� �la� t�r�lmas� 
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4.3. YANIK ÖRTÜSÜ OLARAK HAZIRLANAN SER �S�N-KOLLAJEN MEMBRANLAR �LE  

       �LG�L� SONUÇLAR 

 

4.3.1. Yan�k Örtüsü Olarak Kullan�lmak Üzere Haz�rl anan Serisin-Kollajen 

Membranlar�n Kal�nl�k ve Uygulanabilirlik Yönünden De� erlendirilmesi 

 

Yap�lan deneylerde kollajen ve kollajen-serisin ince membran haz�rlanmas� için teflon 

yüzeyinin en uygun yüzey oldu� u belirlenmi� tir. Dökme yöntemiyle haz�rlanan membranlar 

oda s�cakl�� �nda kurutulduktan sonra ayn� kap içerisinde % 3’lük glutaraldehit çözeltisiyle 

çapraz ba� lanm�� t�r. �nce membran kal�nl�klar� 10-13 µm, daha kal�n dökülen membran 

kal�nl�klar�n�n da 17-34 µm kal�nl�k aral� � �nda oldu� u gözlenmi� tir (Tablo 4.41). �nce 

membranlar çok kolay statik elektriklenebilen bir yap�ya sahip olduklar� ve kolayl�kla kendi 

üstüne katlanabildikleri için kolay uygulanabilir olmad�klar� sonucuna var�lm�� t�r. Kal�n 4X 

kollajen grubunun tüm gruplar aras�nda en kal�n oldu� u gözlenmi� tir. Kollajen-serisin 

membranlara göre kollajen membran�n daha kal�n olmas�n�n, çapraz ba� lama a� amas�nda 

protein kayb�n�n çok az olmas�ndan kaynaklanabilece� i dü� ünülmektedir. �nce 

membranlarda bu farkl�l�k gözlenmemi� tir. Bu sonucun �nce membran kal�nl�k ölçümlerinde 

membran kal�nl�� �n�n çok az olmas� ve örne� in kolay tutulamamas� ile ilgili olabilece� i 

dü� ünülmektedir. Fiziksel özellikler yönünden de� erlendirildi� inde yara örtüsü olarak kal�n 

membranlar�n hem daha kolay uygulanabilen hem de deriye daha yak�n kal�nl�kta bir yap�ya 

sahip oldu� u görülmü� tür. 

 

Tablo 4.41. Haz�rlanan kollajen ve kollajen-serisin membranlar�n kal�nl�klar� 

 

 
�nce Membran 

(mm) 
Kal�n Membran 

(mm) 

1/1x 0,010 ± 0,001 0,017± 0,001 

1/2x 0,012 ± 0,002 0,024± 0,001 

2/1x 0,013 ± 0,001 0,019± 0,001 

4x 0,010 ± 0,001 0,034± 0,003 
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4.3.2. Membranlar�n Yan�k Örtüsü Olarak Özellikleri nin De � erlendirilmesi  

  

4.3.2.1. Membranlar�n Su Tutma Özelliklerinin De � erlendirilmesi 

 

Yan�k örtüsü olarak kullan�lacak malzemenin su tutma kapasitesinin yüksek olmas�, 

kaybedilen suyun dokuya tekrar uzun süre sa� lanmas� aç�s�ndan gerekli bir özelliktir. Bu 

nedenle haz�rlanan membranlar�n su tutma kapasiteleri ara� t�r�lm�� t�r. Membranlar�n birim 

a� �rl�� � ile normalize edilerek, günlük su miktarlar� � ekil 4.56’da sunulmu� tur. Günlük ve 

toplam su tutma miktarlar�n�n çarpraz ba� lanan membran gruplar�nda daha yüksek oldu� u 

gözlenmi� tir. Böylece çapraz ba� lama ile hidrojel özelli� indeki iki proteinin de yap�da 

tutulmas�n�n sa� land�� � ve su tutma kapasitesinin de art�r�ld� � � görülmü� tür. Çarpraz 

ba� lanmayan gruplarda serisin oran� artt�kça su tutma miktar�nda bir de� i� im gözlenmemesi, 

serisinin ba� lanmad�� �nda h�zla çözünerek yap�dan uzakla� mas� ile aç�klanmaktad�r. Çapraz 

ba� lanan gruplarda ise serisinin beklenen etkisi gözlenmi�  (1/1x ve 1/2x) ve yap�da tutulan 

bu protein, membran�n sadece kollajen içeren gruplardan (3x ve 4x) daha yüksek su 

tutulmas�n� sa� lam�� t�r (� ekil 4.56). Çapraz ba� lanmam��  kollajen ve kollajen-serisin 

membranlar�n su içinde bekletildiklerinde yap�sal bütünlüklerini uzun süre koruyamad�� � 

gözlenmi� tir. Bu nedenle daha sonraki tüm çal�� malarda glutaraldehit ile çapraz ba� lanm��  

membranlar kullan�lm�� t�r.  

 

 

� ekil 4.56.  Birim membran a� �rl�� �nda günlük su tutma miktarlar�n�n kar� �la� t�r�lmas� 

 

 

Çapraz ba� lanm��  ince ve kal�n membranlar�n�n su tutma oranlar� 28 gün boyunca 

incelenmi� tir (� ekil 4.57 ve 4.58). �nce ve kal�n membranlar�n toplam su tutma miktarlar�n�n 
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zamana ba� l� olarak artt�� � gözlenmi� tir. Tüm gruplarda ince membranlar�n birim a� �rl�k 

baz�nda kal�n membranlardan daha yüksek su tutma kapasitesine sahip oldu� u bulunmu� tur. 

Bu say�sal farkl�l�� �n�n deneysel hatalardan kaynaklanabilece� i gibi (ince membranlar çok 

kolay y�rt�labilen ve katlanabilen yap�da olmas� nedeniyle) ince yap�daki membranda yüzey 

hacim oran�n�n azalmas� ile suyla reaksiyona girebilecek grup say�s�n�n artmas� ile ilgili 

olabilece� i de dü� ünülmektedir. Haz�rlanan tüm ince ve kal�n membran gruplar�nda 28 günün 

sonunda en yüksek toplam su tutma oranlar� kollajen-serisin 1/1 gruplar�nda (19,88 ± 6,24 ve 

9,30 ± 1,13 g/g membran), en dü� ük tutma oran� ise kollajen membranlarda (8,43 ± 3,20 ve 

4,84 ± 0,62 g/g membran) gözlenmi� tir. 1/2 ve 2/1 kollajen-serisin membranlar�n�n su tutma 

kapasitelerinde anlaml� bir farkl�l�k bulunmam�� t�r. Kollajen ile serisin kar�� t�r�ld�� �nda 

membranlar�n su tutma kapasitelerinde istatistiksel anlaml� bir art��  görülmü� tür. Bu 

sonuçlarla serisinli membranlar�n yaradaki iltihap s�v�s�n� (pus-irin) daha etkin olarak emme 

kapasitesi oldu� u dü� ünülmektedir.  
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� ekil 4.57. Çapraz ba� lanm��  ince membranlarda birim membran a� �rl�� �nda günlük 

su tutma miktarlar�n�n kar� �la� t�r�lmas� 

 



 138 

0

2

4

6

8

10

12

3 7 14 21 28

Süre (gün)

O
rta

la
m

a 
em

ile
n 

su
 m

ik
ta

r�
 (
g/

g 

m
em

br
an

)

1/1x

1/2x

2/1x

4x

 

 
� ekil 4.58.  Kal�n membranlarda birim membran a� �rl�� �nda toplam su tutma 

miktarlar�n�n kar� �la� t�r�lmas� 

 

4.3.2.2. Kollajen-Serisin Membranlar�n Oksijen Geçi rgenli � i Özelli � inin    

             De� erlendirilmesi 

 

Oksijen geçirgenli� i, yara-yan�k örtüsü olarak haz�rlanan membranlar�n önemli bir özelli� idir. 

Hasarl� dokunun iyile� mesi yeterli miktarda oksijen almas�na ba� l�d�r. Bu nedenle yara örtüsü 

olacak malzemenin oksijen geçirgenli� inin yüksek olmas�, uygulamada ba� ar�s�n� art�racak, 

istenen bir özelliktir. � ekil 4.59’da görüldü� ü gibi membranlar�n hepsinde oksijen geçirgenli� i 

de� erleri kapal� kontrol grubundan istatistiksel olarak anlaml� oranda yüksektir (p<0.05) 

(� ekilde sadece aç�k kontrolden istatistiksel olarak farkl� olan gruplar i� aretlenmi� tir). Benzer 

olarak aç�k kontrol ile membran örnekleri aras�nda yine istatistiksel olarak anlaml� farkl�l�k 

bulunmu� tur. Ancak yara bölgesinin mutlaka koruyucu bir malzeme ile kapat�lmas� gereklili� i 

ve koruyucu amaçla kullan�lan bir örtünün aç�k kontrolle tamamen ayn� miktarda oksijen 

almas�n�n mümkün olmayaca� � bilinmektedir. Bununla birlikte, 2/1x kollajen-serisin 

oran�ndaki ince ve kal�n membranlarda aç�k kontrole yak�n de� erler elde edildi� i, bu yüzden 

bu membranlar�n aç�k kontrolden istatistiksel farkl�l�� � olmad�� � görülmü� tür. Genel olarak 

de� erlendirildi� inde, membranlar�n hepsinin oksijen geçirgenli� inin yara-yan�k örtüsü 

amac�na uygun oldu� u dü� ünülmektedir. Yine de geli� tirilen membran�n, özellikle yüksek 

oksijen geçirgenli� i hedeflenen bir uygulamas�nda, 2/1x veya 1/2x kollajen-serisin 

membranlar�n�n daha olumlu sonuç verece� i dü� ünülmü� tür.  
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� ekil 4.59.  �nce ve kal�n membranlar�n oksijen geçirgenli� inin kapal� ve aç�k kontrolle 

kar� �la� t�r�lmas� (ikili bar grafiklerinde soldaki örnek kal�n membrana,  

sa� daki örnek ise ince membrana ait sonucu göstermektedir) 

 

4.3.2.3. Kollajen-Serisin Membranlar�n Su Buhar� Ge çirgenli � inin De � erlendirilmesi 

 

Yara-yan�kda hasarl� dokunun iyile� mesi, malzeme taraf�ndan yaradan d�� ar� at�lan pus-

irinin emilmesini gerektirmektedir. Sünger gibi emme özelli� i çok kuvvetli bir yara-yan�k örtü 

malzemesi bu amaca yönelik olumlu sonuç verecektir. Ancak dokuda s�v� olu� umu sürekli 

oldu� undan ayn� malzemenin emilen (veya alt dokuda biriken) s�v�y� ne h�zla d� �  ortama 

kaybetti� i de büyük önem ta� �maktad�r. Çünkü h�zl� bir su buhar� kayb�n�n malze menin 

dokudan hedeflenen miktardan daha fazla s�v� almas�na (yara bölgesinde kurumaya) sebep 

olaca� � gibi, yava�  bir su buhar� geçi� inin de dokuda fazla s�v� kalmas�na neden olaca� � 

bilinmektedir. Dolay�s�yla her iki durumda iyile� me sürecinin gecikmesi veya enfeksiyon 

riskinin artmas� aç�s�ndan önemlidir. Bu nedenlerle deri tedavisinde kullan�lacak örtü 

malzemesi optimum su buhar� geçirgenli� inde olmal�d�r. Bu de� er yaran�n derinli� i, 

beklenen iyile� me süresi ve iyile� menin hangi a� amada oldu� u ile de de� i� mektedir. Çok 

derin bir doku kayb� içeren hasarlarda (1.derece yan�k gibi) dokudaki su kayb� günlük 

yakla� �k 5100 g/m2 iken hafif yaralanmalarda bu de� er 280g/m2 civar�ndad�r. Sa� l�kl� deride 

ise su kayb� de� eri 200 g/m2’dir (MI, 2001). Su buhar� geçirgenli� i d��  ortamdaki ba� �l nem 

ve s�cakl�ktan çok etkilenen bir parametre oldu� u için bu deneyler her iki parametrenin de 

sabit tutuldu� u kapal� bir sistemde yap�lm�� t�r. Deneyler sonucunda membranlar�n su buhar� 

geçirme h�zlar� � ekil 4.60’ta görüldü� ü gibidir. Bu sonuçlara göre bütün membranlar için 

birim yüzey alan�ndan birim zamanda geçen su buhar� miktarlar� beklenildi� i gibi 

membranlar�n su buhar� geçirgenlikleri aç�k b�rak�lm��  örneklerden anlaml� olarak dü� üktür. 
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Ayr�ca, genel olarak ince membranlar�n su buhar� geçi�  h�z� kal�n membranlardan yüksek 

de� erlerde bulunmu� tur. Kal�n membranlar içerisinde sadece 1/2x kollajen-serisin grubu ile 

ince membranlar aras�ndaki fark istatistiksel olarak anlaml� bulunmam�� t�r. Bu da membran 

kal�nl�� � kadar kompozisyonunun da önemli oldu� unu göstermektedir. Su buhar� geçirgenli� i 

malzemelerin gözenekli yap�s�n�n yan�s�ra hidrofili tesi ve yüzey aktivitesi ile de do� rudan 

ilgili önemli bir özelliktir. Su buhar� molekülleri oksijenden daha büyük moleküler yap�dad�r 

ve hidrojen bile� eninden dolay� hidrojen içeren ba� ka moleküllerle H-H ba� lar� yapma 

potansiyelindedir. Bu nedenle gözenekli bir membran�n gözenek boyutu ve da� �l�m� kadar 

kimyasal aktif gruplar� da bu özelli� i etkileyebilmektedir. Serisinin do� adaki rolü nedeniyle su 

buhar� geçi� ine uygun bir protein oldu� u olgusunun yan�s�ra, kimyasal yap�s�nda yüksek 

hidrofilik amino asitlerin bulundu� unun bilinmesi, bu proteinin oran� yüksek olan 1/2x 

(kollajen- serisin) membran�ndaki bu farkl�l�� � aç�klamaktad�r. Bu sonuca uygun olarak 

serisin içermeyen (1/0x, kollajen-serisin) kal�n membran grubunda da tam tersine en dü� ük 

geçirgenlik verisi elde edilmi� tir. � ekilde gruplararas� istatistiksel farkl�l�klar daha ayr�nt�l� 

olarak gösterilmektedir.   
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� ekil 4.60.  �nce ve kal�n membranlardan günlük ortalama su buhar� geçi�  h�z�n�n 

kar� �la� t�r�lmas�-(�statistiksel olarak anlaml� bulunan farkl�l�klar: ¤: 1/1x kal�n membranlar�n 

su buhar� geçi�  h�z� 2/1x ince membranlardan daha dü� üktür, #: 2/1x kal�n membranlardan 

su buhar� geçi�  h�z� yine 2/1x ince membranlardan daha dü� üktür, *: 1/0x kal�n 

membranlardan su buhar� geçi�  h�z� 1/0x ince membranlar d�� �ndaki bütün ince 

membranlardan anlaml� � ekilde azd�r, p<0,05). 
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4.3.2.4. Membranlar�n Toplam Protein Miktar�n�n De � erlendirilmesi 

 

Membranlar�n yap�s�nda bulunan kollajen ve serisinin suda çözünebilen yap�da iki protein 

olmas� (özellikle serisinin çözünürlü� ünün yüksek olmas�) nedeniyle, zamanla membrandan 

ç�k�� lar�, toplam protein analizi ile incelenmi� tir. Analiz sonuçlar�ndan protein deri� imi � ekil 

4.61’de gösterilen s�� �r serum proteini ile olu� turulan kalibrasyon e� risi ile hesaplanm�� t�r. 

Membrandan ç�kan protein deri� imlerinin gruplara göre da� �l�m� � ekil 4.62’de gösterilmi� tir. 

Bu sonuca göre, su tutma kapasitesi sonuçlar�na paralel olarak, çapraz ba� lanmayan 

gruplarda protein ç�k�� �n�n çok yüksek oldu� u gözlenmi� tir. Çapraz ba� lanan gruplardan, 

yine kollajen ve serisinin birlikte oldu� u gruplar ve kollajenin tek oldu� u dü� ük deri� ime sahip 

(3x) grubu, yap�dan protein ç�k�� �n�n en az oldu� u gruplar olarak bulunmu� tur. Yüksek 

deri� imdeki kollajenin, çapraz ba� lanmas�na ra� men bu gruplardan daha fazla protein ç�k�� � 

göstermesinin, bu deri� imde kullan�lan çapraz ba� lanman�n yeterli gelmemesi ile ilgili oldu� u 

dü� ünülmektedir. Ayr�ca protein ç�k�� �n�n ço� unlukla ilk günde oldu� u, di� er günlerde ç�k�� �n 

yava� lad�� � görülmü� tür.  
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� ekil 4.61.  Serisin-kollajen membran protein analizlerinde kullan�lan kalibrasyon e� risi 
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� ekil 4.62.  Membranlardan toplam protein ç�k�� �n�n kar� �la� t�r�lmas� 

 

4.3.2.5. Membranlar�n In situ Bozunumlar�n�n De � erlendirilmesi 

 

Kollajen-Serisin membranlar�n bir haftal�k in situ deneyler sonras�nda genel olarak yap�sal 

bütünlüklerini koruduklar� görülmü� tür. Membranlar�n kuru a� �rl�k kayb�, su tutma ve protein 

ç�k�� lar�yla orant�l� olarak, çapraz ba� lama yap�lmayan gruplarda yüksek bulunmu� tur (Tablo 

4.42). Bu kayb�n serisin oran� artt�kça da de� er olarak az da olsa artt�� � görülmü� tür. Kal�n 

membranlarda serisin oran� yüksek grupta (2/1) çapraz ba� lanmam��  gruptaki sonuca paralel 

olarak en yüksek a� �rl�k kayb� elde edilirken ince membranlarda bunun tam tersiolarak 

kompozit gruplardaki en dü� ük a� �rl�k kayb� görülmü� tür. Bunun, ince membranlar�n çok 

ölçüm hatalar�ndan ve ölçüm yap�lan sistemin hassasiyetinin yetersizli� inden kaynakland�� � 

dü� ünülmektedir. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 143 

 

Tablo 4.42.  Kollajen-serisin membranlar�n in situ bozunum sonuçlar� 

 

Kollajen-serisin 
(a� �rl�k oran�) 

A� �rl�k 
(g) Ortalama a� �rl�k kayb� (%) 

1/2 0,0050 78,00 ± 0,00 

1/3 0,0053 84,82 ± 1,67 

1/4 0,0047 85,39 ± 2,06 

1/1x (ince) 0,0024 23,63 ± 5,14 

1/2x (ince) 0,0023 15,15 ± 2,14 

2/1x (ince) 0,0023 23,37 ± 5,88 

4x (ince) 0,0024 10,17 ± 8,23 

1/1x (kal�n) 0,0036 17,65 ± 2,74 

1/2x (kal�n) 0,0060 22,7 ± 1,93 

2/1x (kal�n) 0,0047 10,57 ± 1,63 

4x (kal�n) 0,0101 14,89 ± 2,82 

 

 

4.3.2.6. Membranlar�n Mikrobiyal Geçirgenlik Özelli klerinin �ncelenmesi 

 

Mikrobiyal geçirgenlik testinde, pozitif kontrol tüpleri; deney ko� ullar�n�n besiyeri ortam�nda 

mikroorganizma büyümesi aç�s�ndan uygun olup olmad�� �n�, negatif kontrol tüpleri ise; içsel 

(intrinsic) bir bakteri kontaminasyonundan ba� �ms�z ko� ullar�n olu� turulabildi� ini göstermek 

amac�yla kullan�lm�� t�r. Bir haftal�k laboratuvar ortam�nda inkübasyon sonucunda, sadece 

pozitif kontrol tüpleri içinde mikroorganizma üredi� ini gösteren bulutlanma oldu� u, bunun 

aksine, di� er kal�n ve ince kollajen ve kollajen-serisin membranlar� ile kapat�lm��  olan bütün 

gruplarda gözle görülebilir bir kontaminasyon olmad�� � gözlemlenmi� tir. � ekil 4.63’te ince 

membranlar�n kullan�ld�� � gruplar�n foto� raf� örnek olarak verilmi� tir. 
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� ekil 4.63.  Bir haftal�k inkübasyon sonras�nda (1) negatif kontrol, (2) pozitif kontrol 

ve (3-7) deney gruplar�n�n mikrobiyal geçirgenlik sonuçlar� 

 

Ayn� testin sonuçlar� s�v� besiyerinde bakteri hücre say�m�nda kullan�lan 600 nm dalga 

boyunda spektrofotometrik olarak ölçülmesi yöntemiyle de kesinlik kazanm�� t�r. �nce ve kal�n 

membran içeren tüplerin bakteri ölçüm sonuçlar� kapal� olan pozitif kontrollerle yak�nl�k 

gösterirken, üreme oldu� u dü� ünülen negatif kontrol tüplerinde yüksek abzorbans elde 

edilmi� tir (� ekil 4.64 a ve b). �nce veya kal�n membran ile kapat�lm��  besiyerlerin 600 nm’deki 

okumalar�n�n kapal� tüpdeki kontrol abzorbans�ndan farkl� olmad�� � görülmü� tür. Bunun 

yan�nda, aç�k tüplerde elde edilen abzorbans de� erlerinin say�sal olarak en yüksek oldu� u 

bulunmu� tur. Elde edilen yüksek abzorbans de� eri, bu tüp içinde bakteri büyümesi oldu� unu 

göstermektedir. Bu sonuçlar, ince ve kal�n kollajen ve kollajen-serisin membranlar�n�n yan�k 

bölgesinde ikincil bakteri enfeksiyonlar�n� engelleme kapasitesi oldu� unu göstermektedir. 
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� ekil 4.64.  Bir haftal�k inkübasyon sonras�nda negatif kontrol, pozitif kontrol ,  

ve çapraz ba� l� kollajen-serisin a) ince, b) kal�n membranlar�n�n mikrobiyal  

geçirgenliklerinin spektrofotometre ölçümleriyle kar� �la� t�r�lmas� 

 
 

4.3.2.7. Kollajen-Serisin Membranlar�n Mekanik Özel liklerinin De � erlendirilmesi 

 

Deri dokusunun normal � artlarda en çok maruz kald�� � etki çekme kuvvetleridir. Bu kuvvetler 

özellikle iyile� me sürecinde yara bölgesinde yeni hasarlar olu� turma riski ta� �maktad�r. Bu 

nedenle deriye yap�� arak bu kuvvetlere maruz kalaca� � dü� ünülen yara-yan�k örtüsünün 

iyile� en dokuya zarar vermemesi ve iyile� me sürecinde bütünlü� ünü koruyabilmesi için 

yeterli dayan�mda olmas� gerekmektedir.  
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Membranlar�n çekme mekanik testleri sonras�nda elde edilen sonuçlar Tablo 4.43’te ve � ekil 

4.65’te gösterilmektedir. Buna göre kollajenin tek olarak kullan�lmas� ile haz�rlanan 

membran�n ultimate tensile stress (maksimum çekme gerilmesi) ve strain (maksimum birim 

uzama) de� erlerinin kollajen ve serisinin beraber kullan�m� ile haz�rlanan membranlara göre 

daha yüksek oldu� u ve bu fark�n membran kal�nl�� � artt�kça daha belirginle� ti� i görülmü� tür 

(Tablo 4.43b). Benzer olarak di� er membranlarda da ayn� mekanik özelliklerdeki kal�n 

membranlar�n incelere göre farkl�l�klar�n�n birim a landa kullan�lan malzeme miktar�ndaki 

art�� a dayal� oldu� unu dü� ündürmektedir. Ancak 3. özellik olan elastisite modülü 

de� erlerinde, di� er özelliklerin aksine, tek kollajen içeren kal�n membranlarda hem incelere 

göre hem de kal�n membranlar�n ikili (kompozit) gruplar�na göre daha dü� ük de� erler 

bulunmu� tur.  

 

Kal�n ve ince membranlarda serisin oran� artt�kça maksimum çekme gerilmesi ve birim 

uzama de� erlerinin azald�� � görülmü� tür. Yap�ya serisinin eklenmesiyle, membranlar�n daha 

k�r�lgan (brittle) özellik kazand�� � görülmektedir. Ayr�ca, kollajen oran�n�n artmas� ile ikili 

kompozit gruplar�nda mekanik özelliklerde anlaml� farkl�l�klar olu� mad�� � gözlenmi� tir. 

 

Membranlar�n mekanik testlerinde standart sapmalar�n yüksek olmas� ve özellikle ince 

membranlar�n deney zorlu� u nedeniyle tutars�z sonuçlar üretmesi mekanik özelliklerin 

de� erlendirilmesinde zaman zaman yorum güçlü� ü do� urmu� tur. Mekanik test sonuçlar�n� 

daha net kar� �la� t�rabilmek için istatistiksel analiz yap�lm�� t�r. Bütün gruplar�n mekanik 

özelliklerinin ortalama de� erleri aras�nda farkl�l�k olup olmad�� �, gruplararas� tek yönlü 

ANOVA testi ile incelenmi� , gruplar�n birbirleriyle olan ikili kar� �la� t�rmalar� için ise, 

TUKEY’in çoklu kar� �la� t�rma testi (Post-hoc) kulllan�lm�� t�r (SPSS 9 �statistiksel analiz 

paket program�). Bununla birlikte, sonuçlar�n yay�n� a� amas�nda, gruplara yeni örnekler 

eklenmesi ve tekrar de� erlendirilmesi planlanmaktad�r. 

 

Harley vd., taraf�ndan yap�lan bir ara� t�rmada kollajen proteini glukosaminoglikan ile birlikte 

hücre ta� �y�c�s� olarak kullan�lm� � t�r (HARLEY, 2007). Projedeki gibi iki biyomolekülün 

kullan�m� ile haz�rlanan bu malzemelerin ba� lang�ç elastisite modülleri 2 MPa civar�ndad�r. 

Park vd. liyofilizasyon yöntemi ile elde ettikleri kollajenin-hyaluronic asitle matrislerinde 

maksimum çekme gerilmesi de� erleri yakla� �k 5 MPa’d�r (PARK, 2004). Elastisite modülü 

de� erleri aras�nda istatistiksel anlaml� fark bulunamam�� t�r. Maksimum çekme gerilmesi 

de� erlerinde, 2/1x ve 1/1x oranlar�ndaki kollajen-serisin ince membranlarla ayn� orandaki 

kal�n membranlar aras�nda istatistiksel anlaml� farkl�l�k bulunmu� tur (p<0,05). �nce 
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membranlar içerisinde en yüksek gerilme de� erini, 1/1x kollajen-serisin oran�ndaki membran 

göstermi� tir. Bu grup di� er ince membranlara göre istatistiksel olarak anlaml� yüksek gerilme 

de� erine sahiptir (p<0,05). Kal�n membranlar içerisinde en yüksek de� ere sahip olan 1/0x 

oran�ndaki membran ise, sadece 2/1x oran�ndaki kal�n membrandan istatistiksel anlaml� 

farkl�d�r. Maksimum çekme gerilmesi de� erlerinde 1/0x ve 2/1x oranlar�ndaki kollajen-serisin 

ince membranlarla ayn� orandaki kal�n membranlar aras�nda istatistiksel anlaml� farkl�l�k 

bulunmu� tur (p<0,05). �nce membranlar içerisinde en yüksek birim uzama de� erindeki 1/1x, 

kollajen-serisin membran 2/1x ince ve 2/1x kal�n membrana göre istatistiksel olarak anlaml� 

yüksek gerilme de� erine sahiptir (p<0,05). Ayr�ca, serisin içeren kal�n membran gruplar�nda 

2/1x membran, serisin miktar� daha yüksek olan 1/2x membrandan istatistiksel olarak anlaml� 

farkl�d�r. 

 

Tablo 4.43.  Kollajen-serisin membranlar�n mekanik özellikleri 
 

a) Kal�n membranlar 
 
 

Kal�n 
membranlar 

 
Kollajen-serisin 

Elastisite 
modülü 
(MPa) 

Ultimate tensile 
stress 
(MPa) 

Ultimate tensile 
strain 
(%) 

1/0 5,48 ± 0,71 44,08 ± 1,89 11,76 ± 1,46 

1/1 7,02 ± 0,39 33,47 ± 13,20 5,73 ± 2,27 

2/1 7,56 ± 0,92 40,46 ± 6,22 6,60 ± 0,78 

1/2 7,73 ± 1,32 26,74 ± 0,96 3,51 ± 0,22 

 
b) �nce membranlar 

 
�nce 

membranlar 
 

Kollajen-serisin 

Elastisite 
modülü 
(MPa) 

Ultimate tensile 
stress 
(MPa) 

Ultimate tensile 
strain 
(%) 

1/0 5,50 ± 2,26 35,95 ± 7,45 4,73 ± 0,99 

1/1 5,52 ± 0,77 10,11 ±1,41 7,18 ± 0,86 

2/1 6,55 ± 1,71 11,54 ± 2,41 2,17 ± 0,30 

1/2 * - - 

 
* Membranlar�n çok hassas olmas� nedeniyle kal�pla kesme ve mekanik testler 
yap�lamam�� t�r. 



 148 

 

0

1

2

3

4

5

6

7

8

T
en

si
le

 M
o

d
u

lu
s 

(M
P

a)

1/0K 1/0I 2/1K 2/1I 1/1K 1/1I 1/2K

 
a) 

 

0

5

10

15

20

25

30

35

40

45

U
lti

m
a

te
 T

en
si

le
 S

tr
e

ss
 

(M
P

a
)

1/0K 1/0I 2/1K 2/1I 1/1K 1/1I 1/2K

 
b) 
 

0

2

4

6

8

10

12

U
lti

m
at

e 
T

en
si

le
 S

tr
ai

n 
(%

)

1:0K 1:0I 2:1K 2:1I 1:1K 1:1I 1:2K

 
c) 
 

� ekil 4.65 . �nce ve kal�n membranlar�n mekanik özelliklerinin kar� �la� t�r�lmas� a) Elastisite 

modülü, b) Maksimum çekme gerilmesi c) Maksimum birim uzama 
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4.3.2.8. Membranlar�n Makroskopik ve Mikroskopik �ncelenmesi 

 

Kollajen-serisin membranlarda serisin oran� artt�kça, membran yüzeylerinin daha homojen bir 

yap�ya sahip oldu� u gözlenmi� tir. Çapraz ba� lanan farkl� kollajen-serisin ve kollajen 

membranlar aras�nda görülen en belirgin farkl�l�k ise, kollajen membranlar�n yüzeylerinin 

daha heterojen ve pürüzlü olmas�d�r (� ekil 4.66 ve 4.67). 

 

 

 

 

 

 

 

  a)        b)            c) 

� ekil 4.66.  Kollajen-serisin a) 1/2, b) 1/3, c) 1/4 bile� imlerine sahip membranlar�n �� �k 

mikroskopu görüntüleri (20X büyütme). 

 

 

 

 

 

 

a)                                                          b) 

  

 

 

 

 
                               c)                   d) 

 

� ekil 4.67.  Çapraz ba� lanm��  a) Kollajen (4 mg/ml), b) Kollajen (3 mg/ml),  

c) Kollajen-serisin, 1/1, d) Kollajen-serisin, 1/2 membranlar�n  

�� �k mikroskobu mikrografileri (20X büyütme) 
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Ayr�ca membran yap�s�ndaki kollajenin da� �l�m� sirius k�rm�z�s� ile boyama sonras� 

makroskopik ve mikroskopik olarak incelenmi� tir. � ekil 4.68’de görüldü� ü gibi çapraz 

ba� lanmam��  membranlarda kollajen boyamas� daha yo� undur. Bunun, boyama s�ras�nda 

bu gruplarda (Bölüm 4.2.2.9’de aç�kland�� � gibi) yap�dan serisinin ç�kmas� ile kollajenin  

boyanabilirli� inin artmas�ndan kaynakland�� � dü� ünülmektedir. 

 

                                          

 

� ekil 4. 68.  Sirius k�rm�z�s� ile boyanm� �  membranlar�n makroskopik görüntüleri:  

a) 4 mg/ml kollajen-çapraz ba� lanm�� , b) 3 mg/ml kollajen-çapraz ba� lanm�� ,  

c) 1/1 oran�nda kollajen-serisin-çapraz ba� lanm�� , d) 1/2 oran�nda kollajen-serisin,  

e) 1/4 oran�nda kollajen-serisin, f) 1/3 oran�nda kollajen-serisin,  

g) 1/2 oran�nda kollajen-serisin-çapraz ba� lanm��  

 

 

Membranlarda kollajen da� �l�m�n� görmek için yap�lan mikroskopik incelemeler de, serisin 

oran� artt�kça kollajen için boyamalar�n (k�rm�z� a lanlar) bölgesel olarak yo� unluk kazand�� � 

gözlenmi� tir (� ekil 4.68). Elde edilen mikrografiler, serisin oran� artt�kça kompozit kollajen-

serisin membranlarda faz ay�r�m� oldu� unu dü� ündürmektedir. Makroskopik incelemelerde 

görüldü� ü gibi, membranlar çapraz ba� land�ktan sonra kollajen boyamalar�n�n azald� � � 

gözlenmi� tir (� ekil 4.69-70). 

 

 

 

 

a b c 

d e f 

g 
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  a)     b)         c) 

� ekil 4.69. a) 1/2, b) 1/3, c) 1/4 bile� im oranlar�na sahip kollajen-serisin 

membranlar�n kollajene ba� lanan sirius k�rm�z�s� ile boyand�ktan sonra 

elde edilen �� �k mikroskobu görüntüleri (20X büyütme) 

 

 

 

 

 

 

 

 

    

             a)           b) 

 

 

 

 

 

 

 

 

             c)           d) 

� ekil 4.70.  a) Çapraz ba� lanm��  a) Kollajen (4 mg/ml), b) Kollajen (3 mg/ml), 

c) Kollajen-serisin (1/1), d) Kollajen-serisin (1/2) membranlar�n kollajene 

ba� lanan sirius k�rm�z�s� ile boyand�ktan sonra elde edilen �� �k mikroskobu 

görüntüleri (20X büyütme) 



 152 

4.3.2.9. Membranlar�n Biyouyumlulu � unun De � erlendirilmesi 
 

Yan�k örtüsü olarak geli� tirilen geçici ta� �y�c�larda aranan özelliklerin ba� �nda hücre 

yap�� mas�n�, ço� almas�n� ve farkl�la� mas�n� sa� lamas�, bozunmaya ba� l� ortama ç�kan 

ürünlerinin hücrelere toksik etki göstermemesi ve bozunma h�z�n�n doku rejenerasyon h�z�na 

e�  olmas� gelmektedir (VACANTI, 1997). Haz�rlanan membranlar�n, hem enfeksiyon riski ve 

su kayb�n�n azalt�lmas� için yaray� kapatmas�, hem de yarada rejenerasyonun sa� lanmas� 

için epidermal ve/veya keratinosit hücrelerinin ba� lanmas�n� sa� layan geçici bir alt katman 

olu� turmas� planlanm�� t�r.  

 

Çal�� mada, öncelikle haz�rlanan membranlar�n hücreler üzerinde toksik etki gösterip 

göstermedi� i in vitro biyouyumluluk testleri ile incelenmi� tir. Yap�lan testlerde HaCaT 

keratinosit ve 3T3 fibroblast hücre hatlar� kullan�lm�� t�r. HaCaT keratinosit hücreleri morfolojik 

ve farkl�la� ma özellikleri aç�s�ndan tipik keratinosit hücresine benzemektedir. Keratonosit 

hücreleri konfluenseye ula� t�klar�nda karakteristik poligonal morfolojiye sahip olmaktad�r. 

Ayr�ca, hücreler yüzeyi sevdiklerinde filopod veya lamellipod gibi uzant�lar vermektedir (� ekil 

4.71a) (RHO, 2006). Primer keratinosit hücrelerin aksine, büyüme faktörlerine ihtiyaç 

olmadan hücre kültür ortam�nda ço� alt�labilmesi nedeniyle, sitotoksisite deneyleri için uygun 

bir hücre hatt�d�r. 3T3 hücre hatt� biyouyumluluk testlerinde kullan�lan referans hücre 

hatlar�ndan biridir. Hücreler fibroblastik hücre morfolojisine sahiptir (� ekil 4.71b). Bölünme 

süreleri 18 saattir. Hücre kültür ortam�nda h�zla ço� alan ve pasajlararas� temel özelliklerini 

kaybetmeyen bir hücre hatt�d�r. 

                                      a)                                                                        b)   
  

 

 

 

 

 

 

 

� ekil 4.71.  a) HaCaT keratinosit, b) 3T3 hücrelerinin �� �k mikrografileri 

(20X büyütme) 

 

De� i� ik kollajen/serisin oranlar�na sahip membranlara 3T3 hücreleri ekilmi�  ve 24 saat sonra 

membranlara ba� lanm��  3T3 hücrelerinin morfolojileri faz kontrast mikroskopu ile incelenmi�  
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ve görüntülenmi� tir. Kollajen, ba�  dokusunu olu� turan temel proteindir (PARRY 1988). 

Fibroblast hücreleri ba� ta gelmek üzere birçok hücre yüzeyinde kollajeni tan�yan reseptörler 

vard�r. 3T3 hücreleri 24 saat sonunda membranlar üzerine yap�� m�� t�r. De� i� ik kollajen-

serisin oranlar�na sahip membranlara yap�� an 3T3 hücrelerinin ço� unun yüzeyde yay�ld�� � 

gözlenmi� tir (� ekil 4.72).  

 

 

 

 

 

 

 

 

                a)                b)    

 
 

 

 

 

 

 

 
              c)                         d) 

 

� ekil 4. 72.  Kollajen-Serisin a) 1/2, b) 1/3, c) 1/4 kompozisyonlar�na sahip membranlar�na, d) 

hücre kültür kab�na (kontrol) ekilen 3T3 hücrelerinin 24 saat sonra �� �k mikroskobisi  

görüntüleri. Beyaz ok membrana yap�� m��  yay�lm��  hücreleri, siyah ok membrana yap�� m��  

ama yay�lmam��  hücreler ve sar� y�ld�z ise membran� göstermektedi r (20X ). 

 

Do� al kaynakl� bir polimer olan kollajen su tutma kapasitesi yüksek bir proteindir. 

Dehidrotermal veya kimyasal yöntemlerle kollajen zincirleri aras�nda çapraz ba� lama 

yap�lmad�� � takdirde, kollajen sulu ortamda yap�sal bütünlü� ünü kaybetmektedir (KESKIN, 

2005; LV, 2008). �pek kozas�ndan safla� t�r�lan serisin, dü� ük moleküler a� �rl�� a sahip, suda 

çözünen bir proteindir. Serisinin kollajene oranla membranlardan daha çabuk ç�kt�� � ve 

yap�sal bütünlük kayb�n� h�zland�rd� � � dü� ünülmektedir. Yap�sal bütünlü� ünün belli bir süre 

korunmas� için membranlar kimyasal yöntemle çapraz ba� lanm�� t�r. Çapraz ba� lanm��  

* 

* 

* 

* 
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kollajen-serisin (1/2) membranlara ekilen hücrelerin (� ekil 4.73d) çapraz ba� lanmam��  

membrana yap�� an hücrelerden (� ekil 4.72a) farkl� olduklar� ve tipik fibroblastik morfolojilerini 

kaybettikleri görülmü� tür. Bu sonuç, çapraz ba� lama için kullan�lan glutaraldehitin 

membranlardan y�kama ile yeterince uzakla� t�r�lamad�� �n� dü� ündürmektedir. Kimyasal 

reaksiyondan sonra reaktif kalan gruplar�n nötralize edilerek glutaraldehitin hücreler 

üzerindeki negatif etkilerinin azalt�lmas� planlanlanm�� t�r. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

a)              b) 

 

 

 

 

 

 

 

 
 

c)              d) 

 

� ekil 4.73.  a) Çapraz ba� lanm��  a) Kollajen (4 mg/ml), b) Kollajen (3 mg/ml) 

c) Kollajen-serisin, 1/1, d) Kollajen-serisin, 1/2, membranlar�na ekilen 3T3 hücrelerinin 24 

saat sonra �� �k mikroskobisi görüntüleri. Beyaz ok membrana yap�� m��  yay�lm��  hücreleri, 

siyah ok membrana yap�� m��  ama yay�lmam��  hücreleri ve sar� y�ld�z ise membran� 

göstermektedir (20X büyütme). 

 

* 

* 

* 

* * 

* 
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� ekil 4.74.  3T3 Hücreleri için olu� turulan kalibrasyon e� risi 

 

Serisinin, gösterdi� i farkl� biyolojik aktivitelerin ipliksi a�  yap�lar�yla olu� turdu� u fiziksel 

ba� lardan kaynakland�� � gösterilmi� tir (PANILAITIS, 2003). Tsubouchi, insan kaynakl� deri 

fibroblast hücrelerinin kontrole (hücre kültür kab�) oranla, serisin filmlerine daha çok 

ba� land�klar�n� göstermi� tir (TSUBOUCHI, 2005). Bu olumlu etki, projede kollajen-serisin 

membranlar�nda da görülmü� tür.  

 

Membranlara ba� lanan hücre say�lar�n�n belirlenmesi için bilinen hücre say�lar� ile 

kalibrasyon e� risi olu� turulmu� tur (� ekil 4.74). 24 saat sonunda kollajen-serisin (1/2 ve 1/4) 

membranlara yap�� an hücre say�s�n�n kontrol grubundan farkl� olmad�k lar� görülmü� tür (� ekil 

4.75). Serisinin yüksek hidrofilisiteye sahip amino asit bile� imiyle kimyasal veya fiziksel 

yöntemlerle çapraz ba� lanabildi� i ve farkl� polimerlerle kompozit yap�lar olu� turabildi� i 

gösterilmi� tir (ZHANG, 2002; CHO, 2003). Projede de haz�rlanan kollajen-serisinin 

glutaraldehit ile çapraz ba� lanarak kompozit bir yap�da membran olu� turulmas� ve yap�sal 

bütünlü� ünü yarada yeni doku olu� umunu destekleyecek hedef sürede korumalar�  

sa� lanm�� t�r. 24 saat hücre inkübasyonu sonunda, çapraz ba� lanm��  membranlar üzerinde 

yap�� m��  hücre morfolojileri ile MTT canl�l�k analiz yöntemiyle bulunan hücre say�lar� 

birbirleriyle uyumlu bulunmu� tur. Çapraz ba� lanm��  membranlara ba� lanan hücre say�s�n�n 

kontrol grubundan dü� ük oldu� u görülmü� tür (� ekil 4.75). Ayr�ca, kollajen-serisin (1/2) 

membranlara ba� lanan hücre say�s�, çapraz ba� lama yap�lm��  membranda 80 250 ± 

8495’den 43 500 ± 1768’e dü� mü� tür. Yukar�da tart�� �ld�� � gibi, glutaraldehitin hücre 

üzerindeki negatif etkilerinin azalt�lmas� için, y�kama a� amalar� uzat�lm��  ve 0.2 M glisin ile 

yar�m saat bekletilmi� tir. Haz�rlanan membranlar bu a� amalardan geçtikten sonra 

glutaraldehitin toksik etkisi 3T3 ve HaCaT hücre hatlar� ile incelenmi� tir. Membranlar üzerine 
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� ekil 4.75.  24 Saat sonunda membranlar üzerindeki 3T3 hücre say�lar� 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

� ekil 4.76.  HaCaT keratinosit  hücreleri için olu� turulan kalibrasyon e� risi 
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   a)      b) 

   

   c)      d) 

 

� ekil 4.77.  Çapraz ba� lanm��  ince a) 3/0 Kollajen, b) Kollajen-serisin (1/1), 

c) Kollajen-serisin (1/2), d) Kollajen-serisin (2/1) membranlar üzerine 

ekilen 3T3 hücrelerinin �� �k mikroskobu görüntüleri.  (20X büyütme) 

 

24 saat sonunda 3T3 hücrelerinin ço� unun çapraz ba� lanm��  ince ve kal�n kollajen ve 

kollajen-serisin membranlar�n yüzeyine ba� lanm��  ve yay�lm��  olduklar� gözlenmi� tir (� ekil 

4.77 ve 4.78). Bu da hücrelerin yüzeyi sevdiklerini ve çapraz ba� lay�c� ile ilgili toksik etki 

ya� amad�klar�n� göstermektedir. Sadece � ekil 4.77d’de ince kollajen-serisin membranlar�n 

yüzeyinde di� er membranlara oranla daha fazla ölü veya yay�lmam��  hücreye rastlanm�� t�r. 

Bunun, örnekten kaynakland�� � dü� ünülmektedir. Kal�n kollajen-serisin membranlar�n 

kompozisyonunda serisin miktar� art�r�ld� � �nda, hücrelerinin �� �k mikroskopisi ile 

görüntülenmelerinde s�k�nt�lar ya� anm�� t�r. Serisin miktar� art�r�ld� � �nda membranlar�n yüzeyi 

daha heterojen bir görüntü kazand�� � için, membrandan geçen �� �k miktar� azalm��  ve 

hücreleri ay�rt edebilmek zorla� m�� t�r (� ekil 4.79b ve d, � ekil 4.80b ve d) 

 

24 saat sonunda keratonosit hücrelerinin tüm membran yüzeylerine yap�� t�klar� ve 

yay�ld�klar� gözlenmi� tir. Yay�lm��  hücrelerin karakteristik poligonal keratonosit hücre 

* 

* 

* * 

* 
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* * 

morfolojisi kazand�klar� görülmü� tür (� ekil 4.78 ve 4.80). RHO vd. yapt�klar� çal�� malarda 

keratonosit hücrelerinin yüzeyinde bulunan integrin reseptörlerinin kollajeni tan�yan 

reseptörler oldu� unu ve bu tip ba� lanman�n hücrelerin farkl�la� mas�nda olumlu etkileri 

oldu� unu göstermi� tir (RHO, 2006). Haz�rlanan kollajen-serisin membranlar�n�n da ayn� tip 

olumlu etkisi oldu� u ve serisin varl�� �n�n ve çapraz ba� lay�c�n�n negatif etkileri olmad�� � 

sonucuna var�lm�� t�r.  

 

* 

 

 

  
 

 

 

 
a)     b) 

 
 

 

 

 

 

 

 

 
c)     d) 

 

� ekil 4.78.  Çapraz ba� lanm��  ince a) 3/0 Kollajen, b) Kollajen-serisin (1/1), 

c) Kollajen-serisin (1/2), d) Kollajen-serisin (2/1) membranlar üzerine ekilen HaCaT 

keratinosit hücrelerinin �� �k mikroskopu görüntüleri. Beyaz ok membrana yap�� m��  ve 

yay�lm��  hücreler, siyah ok membrana yap�� m��  ama yay�lmam��  hücreler (20X büyütme). 

 

* 
* 

* 

* * * 
* * * * 
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    a)      b) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

                                          c)                   d) 

 

� ekil 4.79.  Çapraz ba� lanm��  kal�n a) 3/0 Kollajen, b) Kollajen-serisin (1/1), 

c) Kollajen-serisin (1/2), c) Kollajen-serisin (2/1) membranlar üzerine ekilen 

3T3 hücrelerinin �� �k mikroskobu görüntüleri. Beyaz ok membrana yap�� m��  

ve yay�lm��  hücreler, siyah ok membrana yap�� m��  ama yay�lmam��  hücreler 

(20X büyütme). 

 

 

* * 

* 

* 
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a)      b) 

 

 

 

 

 

 

 

 

c)      d) 

 

� ekil 4.80.  Çapraz ba� lanm��  kal�n a) 3/0 Kollajen, b) Kollajen-serisin (1/1), 

c) Kollajen-serisin (1/2), c) Kollajen-serisin (2/1) membranlar üzerine 

ekilen HaCaT keratinosit hücrelerinin �� �k mikroskobu görüntüleri. 

Beyaz ok membrana yap�� m��  ve yay�lm��  hücreler, siyah ok 

membrana yap�� m��  ama yay�lm��  hücreler (20X büyütme) 

 

MTT canl�l�k testi keratonosit hücrelerinin kal�n ve ince kollajen ve kollajen-serisin 

membranlar yüzeyinde ço� almalar�n�n incelenmesi için kullan�lm�� t�r. Hücrelerin 1., 4. ve 7. 

günlerde say�lar� haz�rlanan kalibrasyon e� risi (� ekil 4.76) ile hesaplanm�� t�r. Membranlar 

yüzeyine 35 000 hücre ekilmi� tir. 24 saat sonunda hücrelerin % 100 yüzeye yap�� t�klar� 

bulunmu� tur. Bu sonuç, �� �k mikroskopisinde hücrelerin membran yüzeylerini tercih ettikleri 

sonucu ile uyumludur (� ekil 4.78 ve 4.80). Keratonosit hücre say�lar�n�n ince ve kal�n 

membranlarda zamana ba� l� olarak artt�� � gözlenmi� tir (� ekil 4.81). Keratonosit hücrelerinin 

ço� almalar� kal�n membranlarda daha belirgin art��  göstermektedir. Kal�n membranlarda 2/1 

kompozisyonu hariç tüm serisin içeren gruplar, kollajen membranlardan ve kontrol 

yüzeylerinden farks�z hücre art�� � göstermi� tir (� ekil 4.81a). 

 

* * 

* 

* 
* 
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b) 

� ekil 4.81.  HaCaT keratonosit hücrelerinin kollajen ve kollajen-serisin 

a) Kal�n, b) �nce membranlar yüzeyinde ço� almalar�. 

Kontrol yüzey olarak polistiren hücre kap yüzeyleri kullan�lm�� t�r 

 

I� �k mikroskopisi yan�nda, ekilen hücrelerin membran yüzeyleri ile ili� kisi 24 saat sonunda 

hücre morfolojilerinin taramal� elektron mikroskopisi ile incelenmesi ile yap�lm�� t�r. Hücrelerin 

membran yüzeylerinin incelenmesi için öncelikle hücre ekilmemi�  çapraz ba� lanmam��  ve 
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ba� lanm��  membran yüzeyleri s�f�r�nc� ve suda bekletildikten sonra  incelenmi� tir (� ekil 

4.82). Farkl� serisin-kollajen oranlar�nda haz�rlanm��  membranlar�n s�f�r�nc� zamanlar�nda 

membranlar�n baz� bölgelerinde çatlaklar görüntülenmi� tir (� ekil 4.82 b, d, h). Görüntülenen 

bu çatlaklar�n çok ince olan membranlar�n yüzeyden ç�kar�lma a� amalar�nda veya taramal� 

elektron mikroskopi için örnek haz�rlama s�ras�nda olu� tu� u dü� ünülmektedir. Haz�rlanan 

membranlar�n suda bekletilmeleri ile de, membran yüzeylerinde derin çatlaklar�n olu� tu� u 

gözlenmi� tir (� ekil 4.82 a, c, f, g). Ancak, ayn� kompozisyonlarda haz�rlanan ve çapraz 

ba� lanan membran yüzeylerinde hem s�f�r�nc� zaman hem su ortam�nda bekletildikten sonra 

çatlaklar veya y�rt�lmalar gözlenmemi� tir (� ekil 4.82 i-ö). Bu da, çapraz ba� lanman�n ince 

serisin-kollajen membranlar�n� daha sa� lam yap�lara dönü� türdü� ünü göstermektedir. 
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� ekil 4.82.  Farkl� serisin-kollajen oranlar�nda haz�rlanm��  membranlar�n taramal� 

elektron mikroskopi görüntüleri: a) 1/2 (suda bekletilmi� ),  b) 1/2 (s�f�r�nc� zaman), 

c) 1/3 (suda bekletilmi� ), d)1/3(s�f�r�nc� zaman), e) 1/3 T0, f) 1/4 (suda bekletilmi� ), 

g) 1/4 (suda bekletilmi� ), h) 1/4 (s�f�r�nc� zaman) 
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� ekil 4.82. (devam�) Farkl� serisin-kollajen oranlar�nda haz�rlanm��  ve çapraz 

ba� lanm��  membranlar�n taramal� elektron mikroskobi görüntüleri:i)1/1X (çapraz 

ba� lanm�� , suda bekletilmi� ), j) 1/1X (çapraz ba� lanm�� ,s�f�r�nc� zaman), k)1/2X 

(çapraz ba� lanm�� , suda bekletilmi� ),l)1/2 (s�f�r�nc� zaman), m) 3X (çapraz 

ba� lanm�� , suda bekletilmi� ), n) 3X (çapraz ba� lanm�� ,s�f�r�nc� zaman), o) 4X (çapraz 

ba� lanm�� , suda bekletilmi� ), ö) 4X, (çapraz ba� lanm�� ,suda bekletilmi� ) 
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Kollajen-serisin membranlar�na derinin epidermis tabakas�nda yer alan keratinosit hücreleri 

ve dermis tabakas�nda yer alan fibroblast (3T3) hücreleri ayr� ayr� ekilmi�  ve membranlar�n 

bu hücrelerle uyumlulu� u taramal� elektron mikroskopisi (SEM) ile incelenmi� tir. Keratinosit 

ekilen ince ve kal�n membranlarda hücrelerin membran�n orta k�sm�nda (ekildikleri bölgede) 

yo� un olarak tutunduklar� ve 24 saat’lik inkübasyon sonras�nda bu yüzeyde canl�l�klar�n� 

koruduklar� gözlenmi� tir (� ekil 4.83). Ayn� hücrelerin 7 günlük inkübasyon sonucundaki 

membran yüzeyinde sadece orta k�s�mda olmay�p daha geni�  bir alana yay�ld�klar�, ama 

yine de ilk ekim bölgesinde üstüste 2.-3. katmanlar� olu� turarak ortada daha yo� un bir 

ço� alma olu� turduklar� görülmü� tür (� ekil 4.84). Hücrelerin ekilme bölgesindeki konfluent 

görüntüsü kal�n ve ince membranlarda 24 saatlik süreçte farkl�l�k göstermezken, 7 günlük 

süreçte kal�n membranlar�n ekilme bölgesinde incelere göre daha yo� un ço� almalar�, 

hücreler aç�s�ndan ince membranda yay�lman�n daha kolay oldu� unu dü� ündürmektedir 

(� ekil 4.85). �nce membranlarda hücrelerin membran yüzeyinde da� �n�k (bölgesel) olmalar� 

da bunu desteklemektedir. Genel olarak keratinosit hücrelerinin haz�rlanan tüm 

membranlarda yak�n düzeyde tutunma ve ço� alma özelli� inde oldu� u ancak kollajenin 

yüksek oldu� u kompozit grupta (2/1) serisinin yüksek oldu� u gruba göre (1/2) hücre 

tutunmas� ve yay�lmas�n�n daha  iyi oldu� u gözlenmi� tir (� ekil 4.86) 

 

Di� er hücre türü olan 3T3 hücrelerinde ise, bu hücrelerin yap�s� gere� i daha büyük ve fazla 

uzant�larla yüzeye tutunduklar�, bu nedenle membranlar�n yüzeyinde keratinositler kadar 

yo� un bir hücre kaplanmas� gözlenmemi� tir. Ancak, bu hücrelerin literatürden ve 

grubumuzun daha önceki çal�� malar�ndan bilinen, yüzey tutunma yönünden 

de� erlendirildi� inde yine hem kal�n hem de ince membranlarda hücrelerin yüzeyi çok 

uyumlu bulduklar� ve istenen düzeyde yay�lma gösterdikleri görülmü� tür (� ekil 4.87). Yine 

kompozit gruplar� aras�nda de� erlendirildi� inde, yüksek kollajen içeren kompozitin yüksek 

serisin içerenden daha iyi hücre yay�lmas� sonucu bulunmu� tur (� ekil 4.88).  

 

Genel olarak membranlar�n hepsinde 1. ve 7. günde hücrelerin ço� unlukla yüzeye 

tutunduklar� ve canl�l�klar�n� koruduklar�, yüzeyde  zamanla orant�l� 3 boyutlu yay�lma 

gösterdikleri görülmü� tür. Bu sonuçla, membranlar�n toksik etkisinin bulunmad�� � 

görülmektedir. 
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a) 

 

 
 

b) 
 

� ekil 4.83.  Kollajen membranlara ekilmi�  keratinosit hücrelerinin, 24 saat  

inkübasyon sonras�ndaki taramal� elektron mikroskopisi görüntüleri  

a) Kal�n membran b) �nce membran 

 

 
 
 
 

Membran 

Keratinosit 
hücresi 

Keratinosit 
hücresi 

Membran 

Membran 
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a) 
 

 
b) 

 
 

� ekil 4.84 . Kollajen-serisin (2/1) membranlara ekilmi�  keratinosit hücrelerinin  

inkübasyon sonras�ndaki taramal� elektron mikroskopisi görüntüleri  

a) Kal�n membran b) �nce membran 
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a) 

 
b) 

 
 

� ekil 4.85.  a) Kollajen-serisin (1/1) membranlara ekilmi�  keratinosit hücrelerinin  

7 günlük inkübasyon sonras�ndaki taramal� elektron mikroskopisi görüntüleri  

a) Kal�n membran b)�nce membran 

 

Keratinosit 
hücreleri 

Keratinosit 
Hücre  
plaklar� 
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a) 
 

 
 

b) 
 

� ekil 4.86.  a) Kollajen-serisin (2/1) kal�n membranlara ekilmi�  keratinosit hücrelerinin,  

b) Kollajen-serisin (1/2) kal�n membranlara ekilmi�  keratinosit hücrelerinin  

7 günlük inkübasyon sonras�ndaki taramal� elektron mikroskopisi görüntüleri 
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Keratinosit 
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Membran 
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a) 
 

 
 

b) 
 

� ekil 4.87.  Kollajen-serisin (1/1) membranlara ekilmi�  3T3 hücrelerinin 24 saatlik  

inkübasyon sonras�ndaki taramal� elektron mikroskopisi görüntüleri  

a) �nce membran, b) Kal�n membran 
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a) 
 

 
 

b) 
 

� ekil 4.88.  a) Kolajen-serisin (2/1) kal�n membranlara ekilmi�  3T3 hücrelerinin, 

b) Kollajen-serisin (1/2) kal�n membranlara ekilmi�  3T3 hücrelerinin 

24 saatlik inkübasyon sonras�ndaki taramal� elektron mikroskopisi görüntüleri 

 

  

3T3 
hücresi 

3T3 
hücresi 

Membran 

Membran 
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4.3.3. Geri Kazan�lm� �  Serisinin Sitotoksite Sonuçlar� 

 

Proje ekibi taraf�ndan Bursa’da faaliyet gösteren bir boyahaneden temin edilen ipek ipli� i 

pi� irme at�ksular�ndan serisin geri kazan�lm�� t�r. Elde edilen serisinin kollajen ile deri yama 

örtüsü olarak uygulanabilirli� inin incelenmesi HaCaT keratinosit hücreleri kullan�larak 

sitotoksite deneyleri ile gerçekle� tirilmi� tir. Böcekten gelen protein ve ortamda kalm��  

olabilecek deterjan art�klar�ndan kurtulmak için elde edilen serisin 1 gece boyunca suya kar� � 

diyaliz edilmi� tir. Diyaliz öncesi ve sonras�nda elde edilen serisin solusyonlar farkl� 

deri� imlerde keratinosit hücrelerinin üzerine ekildikten 48 saat sonra MTT canl�l�k testi ile 

mikroskopik incelemeler yap�lm�� t�r (� ekil 4.89 -4.90). 
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� ekil 4.89.  Diyaliz öncesi ve sonras�nda farkl� deri� imlerde geri kazan�lm��  serisinin 

HaCaT keratinosit hücrelerinin canl�l�� � üzerindeki etkilerinin incelenmesi 

 

� ekil 4.90’da görüldü� ü gibi diyaliz yap�lmayan serisin, kontrol hücrelere göre (serisin 

eklenmeyen) deri� ime ba� l� olarak % 10 ile % 20 aras�nda hücre canl�l� � �nda azalmaya 

sebep olmu� tur. Bunun yan�nda diyaliz sonras�nda elde edilen serisin için çal�� �lan deri� im 

aral�� �nda (20-80 � g/ml) elde edilen sonuçlar�n kontrol hücrelerinin canl�l�� �ndan farkl� 

olmad�� � gözlenmi� tir. Ayr�ca diyaliz sonras�nda elde edilebilen en yüksek konsantrasyon 

olan 80 � g/ml eklenen gruplarda keratinosit hücrelerinin canl�l�� �nda di� er gruplardan daha 

fazla art�� a neden oldu� u görülmü� tür. Bu sonucun, serisin proteinin literatürde verilen 

hücreler üzerinde koruyucu ve besleyici etkilerine ba� l� olabilece� i dü� ünülmektedir. 
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                a)    b)                     c) 

       

                d)                                     e)     

� ekil 4.90.  HaCaT keratinosit hücrelerinin diyaliz yap�lm��  farkl� deri� imde 

serisin örnekleri ile 48 saatlik inkübasyon sonundaki faz kontrast �� �k 

mikroskop foto� raflar� (20 X büyütme) a) 20 � g/ml, b) 40 � g/ml, 

c) 60 � g/ml, d) 80 � g/ml, e) Kontrol (serisin eklenmemi� ). 

Siyah oklar morfolojik de� i� imi (örnek: hücreiçi vakulle� meyi), 

beyaz oklar ölüme gitmi�  hücreleri göstermektedir 

 

 

� ekil 4.90 ve 4.91’ de görüldü� ü gibi, geri kazan�lm��  serisin diyaliz öncesi veya sonras�nda 

hücre populasyonun büyük ço� unlu� unda morfolojik de� i� imlere sebep olmam�� t�r. I� �k 

mikroskopu grafiklerinde görülen yuvarlak hücre say�lar�, deri� ime ba� l� ve diyaliz yap�l�p 

yap�lmamas�na ba� l� olarak artmaktad�r. 
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      a)    b)    c)    
 

     

      d)    e)    f)    
 

                    

                         g)           h)    
 

� ekil 4.91.  HaCaT keratinosit hücrelerinin diyaliz yap�lmam��  farkl� deri� imde 

serisin örnekleri ile 48 saatlik inkubasyon sonundaki faz kontrast 

�� �k mikroskop foto� raflar� (20 X büyütme).a) 20 � g/ml, b) 40 � g/ml, 

c) 60 � g/ml, d) 80 � g/ml, e) 100 � g/ml,.f) 150 � g/ml, g) 200 � g/ml, 

h) 300 � g/ml. Siyah oklar morfolojik de� i� imi (örnek: hücreiçi vakulle� meyi), 

beyaz oklar ölüme gitmi�  hücreleri göstermektedir 

 

4.3.4. Kollajen ve Kollajen-Serisin Köpükler Haz�rl anmas� 

 

Kollajen ve kollajen-serisin köpük haz�rlanmas� proje plan�nda bulunmamaktad�r. Ancak, 

membranlarda iyi sonuç veren bu kompozisyonlar iki bile� enin jelle� me özellikleri kullan�larak 

dondurma ve liyofilizyon yöntemiyle gözenekli köpükler haz�rlanm�� t�r (� ekil 4.92). Ancak, 

köpükler çapraz ba� lay�c� solusyonuna dald�rma veya buhar�na maruz b�r akma 

yöntemlerinde üç boyutluluklar�nda ve yüzey gözenekliliklerinde büyük kay�plar ya� and�� � 

için bu çal�� malar�n ileride daha farkl� bir projede gerçekle� tirilmesine karar verilmi� tir. 
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Serisin/kollajen köpüklerinin genel özelliklerinin belirlenmesinden önce, gözeneklilik ve 

gözenek da� �l�m� özellikleri taramal� elektron mikroskopisi ile incelenmi� tir (� ekil 4.92). 

Yüzeyde ve kesitte aç�k gözeneklilik bulundu� u ve gözeneklerin hücre büyütülmesine uygun 

boyutlarda oldu� u görülmektedir. Köpüklerin yap�s�nda görülen k�r�lgan özellikleri ile, yüksek 

gözeneklilikteki iç yap�lar�n�n uyumlu oldu� u dü� ünülmektedir. Benzer nedenle, serisin 

oran�n�n en yüksek oldu� u 2/1 gruplar�nda gözenek boyutlar�n�n büyüklü� ü ve daha az 

ba� lant�l� olmas� nedeniyle, daha k�r�lgan köpükler el de edilmi� tir. Morfolojik 

de� erlendirmeler sonras�nda en homojen köpük yap�s�n�n  1/1 serisin/kollajen oran�yla elde 

edilebildi� i bulunmu� tur. Ancak, bu yap�n�n suda dayan�kl�l� � �n�n art�r�lmas� için, 

membranlarda oldu� u gibi, çapraz ba� lanma veya ba� ka bir malzeme ile kuvvetlendirilmesi 

gerekti� i dü� ünülmektedir.  

   

 

 

 

   

 

� ekil 4.92.  Gözenekli serisin/kollajen içeren köpüklerin taramal� elektron  

mikroskopi görüntüleri: a) 1/2 yüzey, b) 1/2 kesit, c) 1/2 yüzey kesit ayr�m�,  

d) 1/2 gözenek yap�s�n�n yak�ndan görüntüsü, e) 2/1  kesit,  

f) 2/1 gözenek yap�s�n�n yak�ndan görüntüsü 

a) b) c) 

d) e) f) 
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5. SONUÇ VE ÖNER�LER 

 

Bu projede koza pi� irme ve ipek ipli� i pi� irme at�ksular�ndan membran i� lemleri ile serisin 

geri kazan�m� çal�� �lm�� t�r. En uygun ön-ar�tma ve geri kazan�m süreçleri belirlenmi� tir. 

Ard�ndan geri kazan�lm��  serisin ile paketleme sektörüne yönelik bir biyofilm haz�rlanm��  ve 

karakterize edilmi� tir. Ayr�ca yara/yan�k örtüsü olabilecek kollajen-serisin bazl� membranlar 

haz�rlanm��  ve biyouyumluluk testleri yap�lm�� t�r. Bu projede yürütülen bütün deneysel 

çal�� malardan elde edilen bulgularla a� a� �daki sonuçlara var�lm�� t�r. Öneriler de bu bölümde 

sunulmu� tur: 

 

 

1. Türkiye’de tekstilin bir alt sektörü olan ipek i� leme endüstrisinde üretilen at�ksularda 

bol miktarda serisin bulunmaktad�r. Koza pi� irme at�ksular�nda (KPA) 2006 y�l�nda 

yakla� �k 1.4 ton serisinin at�ksu ile birlikte at�ld� � �, ipek ipli� i pi� irme at�ksular�nda 

(�PA) ise bu miktar�n yakla� �k 11,7 ton oldu� u tespit edilmi� tir. Serisin oldukça de� erli 

bir proteindir, piyasadaki sat��  fiyat� 80-90 AVRO/gram’d�r. Dolay�s�yla, Türkiye’de 

yakla� �k 12 ton olan serisin potansiyeli, geri kazan�m� sa� land�� �nda, bu maddenin 

ciddi bir ekonomik fayda sa� layaca� � gerçe� ini aç�kça göstermektedir. Bu a� amada 

proje ekibinin önerisi, bu projenin devam�nda sanayi-üniversite i� birli� inin 

güçlendirilmesi ve bu proje kapsam�nda laboratuvar ölçe� inde elde edilen sonuçlar�n 

pilot ölçekte test edilmesi ve hatta ipek i� leme endüstrisinde bir serisin geri kazan�m 

tesisinin kurulmas� için gerekli olan giri� imlerin ba� lat�lmas�d�r.   

  

2. KPA ve �PA karakterizasyonu sonucunda, KPA’nda 4 farkl� serisin molekül a� �rl�� � 

tespit edilmi� tir. Bunlar Serisin-1 (175-200 kDa), Serisin-2 (70-90 kDa), Serisin-3 (30-

40 kDa) ve Serisin-4 (10-25 kDa) olarak adland�r�lm�� t�r. Bu polipeptidler, at�ksuda 

%5-25, %53-69, %4-8 ve %12-22 oranlar�nda bulunmu� tur. KPA’nda en yüksek 

oranda Serisin-2 bulundu� u ortaya ç�km�� t�r. Molekül a� �rl�� �n�n bu kadar geni�  bir 

aral�kta da� �lm��  olmas�, literatür bilgileriyle uyumludur. Bunun nedeni, ipe� in 

i� lenmesi a� amalar�nda serisinin daha küçük parçalara ayr�lmas�d�r. Di� er yandan, 

�PA’ndaki serisin için 110-120 kDa aras�nda tek bir molekül a� �rl�k aral�� � tespit 

edilmi� tir.  Her iki at�ksuda bulunan serisinin, biyo-bazl� malzeme üretimine uygun 

olan büyük molekül a� �rl�kl� serisin oldu� u sonucuna var�lm�� t�r.  
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3. Koza pi� irme at�ksuyunda serisin haricinde yabanc� bir madde tespit edilmi� tir. Bu 

maddenin, MALDI-TOF analizi ile ipekböce� inden gelen bir protein oldu� u 

bulunmu� tur.  Saf serisin elde edilebilmesi için bu maddenin uzakla� t�r�lmas� gerekti� i 

sonucuna var�lm�� t�r. 

 

4. KPA için cazibeyle çökeltme, santrifüj ve mikrofiltrasyon i� lemlerinin ayr� ayr� ve 

ard�� �k uygulanmas� sonucunda, en uygun ön-ar�tma i� leminin, santrifüj (SFJ) + 

mikrofiltrasyon (MF (1 � m) oldu� u bulunmu� tur. En iyi süzüntü suyu kalitesi ve kirlilik 

parametreleri için en yüksek giderim performans� seçilen i� lemde elde edilmi� tir. Ön-

ar�tma sürecinde ikinci kademe ar�tma yöntemi olarak MF seçilmesi, ard�ndan gelen 

UF (20 kDa) i� leminde gözlenen ak� azalmas�n� %88’den %80’e dü� ürmü� tür. Ayr�ca, 

öncesinde MF uygulanan UF (20 kDa) i� leminde kimyasal y�kama ile ak� geri 

kazan�m� %83’ten %104’e ç�km�� t�r. Bu nedenle, KPA için en uygun ön-ar�tma 

sürecinin SFJ + MF (1 � m) oldu� u sonucuna var�lm�� t�r.  Bu çal�� mada MF deneyleri 

düz ak��  düzeninde yürütülmü� , dolay�s�yla ak� azalmas� MF a� amas�nda oldukça 

yüksek olmu� tur. Çapraz ak��  düzeninde tekrarlanmas� önerilen deneylerle, MF’in ak� 

performans� konusunda daha sa� l�kl� sonuçlar elde edilecektir.    

 

5. Serisin geri kazan�m� için en uygun membran i� leminin seçilebilmesi amac�yla, UF (1 

kDa, 5 kDa ve 20 kDa) ve NF (NF-DK and NF-90) membranlar� test edilmi� tir. UF 

i� lemlerinde serisin tutulma oran� %36-60 aras�nda kalm�� , KO� giderimi ise %41-52 

olmu� tur. UF membranlar� yaln�zca en yüksek molekül a� �rl�k da� �l�m�na sahip olan 

Serisin-1’I tamamen tutabilmi� , di� er serisin polipeptidlerini ise k�smen tutabilmi� tir.  

Buna ek olarak, konsantrasyon polarizasyonu ve membranlar�n yüzeyinde olu� an jel 

tabaka nedeniyle ak� azalmas� %58-88 kadar yüksek olmu� tur. Di� er yandan, NF 

membranlar�n�n serisin tutma performans� %94-95 kadar yüksek olmu� tur. Buna ek 

olarak, NF-DK ve NF-90 membranlar�n�n KO�, toplam kat� madde, renk ve bulan�kl�k 

giderimleri de %90-99, %90-98, %97-100 ve %93-98 olmu� tur. NF-90 süzüntü suyu 

kalitesi, ek bir ar�tma gerektirmeden de� arj edilmeye uygun bulunmu� tur. NF 

i� leminde de ak� azalmas� %70-75 kadar yüksek olmu� tur. Konsantrasyon 

polarizasyonunun UF ak� azalmas� üzerindeki etkisi %30-69 aras�nda de� i� mi� , NF’te 

ise %63-64 olmu� tur. UF membranlar�nda kirlenme etkisi de %33-75 kadar yüksektir. 

Di� er yandan, kirlenme etkisi NF’te yaln�zca %20-30 olmu� tur. Bu bulgular, NF’in 

UF’ten hem tutma/giderim verimi hem de ak� azalmas� bak�m�ndan daha iyi 

performans gösterdi� ini ortaya koymu� tur. UF i� lemi, k�smi geri kazan�m sa� layaca� � 
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için uygun bulunmam�� , ancak serisinin farkl� molekül a� �rl�k aral�� �na sahip 

polipeptidlerinin ayr�lmas� amac�yla kullan�labilece� i sonucuna var�lm�� t�r.    

 

6. Yüksek ak� azalmas� gözlenmesine ra� men, NaOH ve serbest klor kullan�lan 

kimyasal y�kama i� lemi ile membranlar�n saf su ak�lar� geri kazan�lm� � t�r. Saf su geri 

kazna�m oran� UF için %83-105, NF için ise %95-127 olmu� tur.  

 

7. Test edilen membranlar�n hiç birisi serisin ile ipekböce� i proteinini tam olarak 

ay�ramam�� t�r. Buna ek olarak, NF-90 membran� ipekböce� i proteinini daha yüksek 

oranda tutmu� tur. Bu da, NF-90 ile geri kazan�lan serisinin NF-DK’ya k�yasla daha 

fazla safs�zl�k içermesi anlam�na gelmektedir. Bu, gerikazan�lan ürünün kalitesi 

bak�m�ndan arzu edilen bir durum de� ildir. Yine de, serisinin yo� unla� t�r�lmas� 

deneylerinde her iki membran da kullan�lm�� t�r. Hacim azaltma faktörü, 4,2-4,6 olacak 

� ekilde at�ksu yo� unla� t�r�lm�� , NF-DK ve NF-90 membranlar� için ak� azalma oranlar� 

%62-78% ve %95 olmu� tur. Kimyasal y�kama i� lemi ile, NF-DK’n�n ak�lar� %81-118 

aras�nda iyile� tirilmi� , ancak NF-90’�n ak�lar� için elde edilen geri kazan�m oran� 

%75’te kalm�� t�r. Dolay�s�yla, NF-DK’n�n KPA’dan serisin geri kazan�m� için daha 

uygun bir membran oldu� u sonucuna var�lm�� t�r.  

 

8. Yo� unla� t�r�lan serisin çökeltilmesi a� amas�nda en uygun kimyasal�n bulunmas� 

amac�yla 4 çe� it asit ve alkol denenmi� tir. Asit olarak HNO3, HCl, H2SO4, C2H4O2, 

alkol olarak da C2H6O kullan�lm�� t�r. Geri kazan�lan serisin örneklerinin kalitesi 

elementel analiz, çözünürlük ve UV-tarama ile de� erlendirilmi� tir. Elementel analiz, 

referans serisinin C, H, N, ve S içeri� ine en yak�n örneklerin HCl ve C2H6O ile elde 

edildi� ini göstermi� tir. Ancak, HCl ile çökeltilen örne� in çözünürlü� ü, asidik pH 

ko� ulunda %53-66 kadar dü� ük olmu� , ancak alkali pH (11) ko� ulunda tam 

çözünürlük sa� lanm�� t�r. Di� er yandan, etanol ile çökeltilen serisin örne� i bütün pH 

aral�� �nda (3-11) tamamen çözünür olmu� tur. Bu bulgulardan, serisin için en uygun 

çökeltme kimyasal�n�n etanol oldu� u sonucuna var�lm�� t�r.  

 

9. Geri kazan�lan serisin örneklerinin HPLC analizi ile, elde edilen tozda serisinin %39-

46 oran�nda bulundu� u, geri kalan k�sm�n ise ipekböce� i proteini oldu� u tespit 

edilmi� tir. Sonuç olarak, ‘SFJ + MF (1 µm) + NF + etanol ile çökeltme’ i� lemlerinden 

olu� an geri kazan�m süreci ile, serisin/ipekböce� i proteini kar�� �m� elde edilmi� tir. Bu 

kar�� �mda serisinin molekül a� �rl�� � 90 kDa ve geri kazan�m verimi %76’d�r. Bu ürün 
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‘dü� ük kaliteli serisin’ olarak adland�r�lm��  ve uygulama alan� olarak hayvan yemi 

üretimi, yün, pamuk gibi tekstil ürünlerinin güçlendirilmesi vb. önerilmi� tir.   

 

10. Geri kazan�lan serisin/ipekböce� i proteininde bulunan serisinin tan�mlanmas� için, 

iyon de� i� imi kromatografisi, 2-D jel elektroforezi ve MALDI-TOF analizleri 

yapt�r�lm�� t�r. Bu analizler, geri kazan�lan serisinin asidik bir protein oldu� unu ve izo-

eletrik noktas�n�n 5-6 oldu� unu göstermi� tir. �ki protein grubu tespit edilmi�  ve MALDI-

TOF analizi ile, ExPASy protein veri taban�nda molekül a� �rl�klar� 9161 Da olan SER1 

serisin (O96614) ve 20302 Da olan SER2 serisin (O96615) ile uyumlu olduklar� 

bulunmu� tur. Sonuç olarak, geri kazan�lan proteinin serisin oldu� u kan�tlanm�� t�r.  

 

11. Serisin ve ipekböce� i proteinini ay�rabilmek amac�yla diyaliz i� lemi uygulanm�� t�r. 

�pekböce� i proteini tamamen uzakla� t�r�lm��  ve saf serisin elde edilmi� tir. Bu 

durumda, serisin geri kazan�m� için ‘SFJ + MF (1 µm) + NF + diyaliz + etanol ile 

çökeltme’ i� lemlerinden olu� an alternatif bir süreç önerilmi� tir. Bu süreçte geri 

kazan�lan serisinin %20’sinin molekül a� �rl�� � 44 kDa ve %80’inin molekül a� �rl�� � 85 

kDa olarak bulunmu� tur. Bu ürün ‘yüksek kaliteli serisin’ olarak adland�r�lm��  ve 

biyomalzeme üretiminde kullan�labilece� i sonucuna var�lm�� t�r. 

 

12. �pek ipli� i pi� irme at�ksuyu için en uygun ön-ar�tma i� leminin asidik pH (3,5) 

ko� ulunda SFJ + so� ukta cazibelye çökeltme (4 oC,  24 saat) oldu� u bulunmu� tur. Bu 

süreçte at�ksuda bulunan serisinin sabundan ayr�lmas� sa� lanm�� t�r. So� ukta 

çökeltme yerine osa s�cakl�� �nda bekletmenin de uygulanabilece� i görülmü� , ve 

bunun endüstriyel ölçekte daha uygun olabilece� i dü� ünülmü� tür. Ancak, laboratuvar 

ko� ullar�nda so� ukta çökeltme daha kolay uygulanm�� t�r.  

 

13. �PA’dan serisin geri kazan�m� için üç alternatif süreç denenmi� tir: 1. SFJ (pH 7,7, 10 

dak) + UF (20 kDa) (pH 7,7) 2. SFJ (pH 7,7, 10 dak) + UF ( 20 kDa) (pH 3,5), 3. SFJ 

(pH 3,5, 10 dak) + Cazibeyle çökeltme (4 oC, 24 saat) + UF (5 kDa) (pH 3,5). Birinci 

ve ikinci süreçlerde serisinin sabundan membran i� lemi ile ayr�lamad�� � farkedilmi� tir. 

Üçüncü süreçte ise, serisin sabundan ön-ar�tma i� lemi ile ayr�lm�� , UF ise serisini 

yo� unla� t�rma amac�yla kullan�lm�� t�r. Kirlilik parametrelerinin giderim verimleri UF 

(20 kDa)’da UF (5 kDa)’a k�yasla daha iyi olmu� tur. Buna ek olarak, UF (5 kDa) 

membran�n�n serisin tutma oran� %59’da kalm�� t�r. UF (20 kDa) ise serisinin 

tamamen tutabilmi� , ancak sabundan ay�ramam�� t�r. Her iki membranda da ak� 



 180 

azalmas� ciddi boyuttad�r; UF (20 kDa)’da pH 7,7’de %85 ve pH 3,5’te %94; UF (5 

kDa)’da ise pH 3,5’te %88 olmu� tur. Kimyasal y�kama ile UF (20 kDa)’n�n ak�lar� 

tamamen (%89-97) geri kazan�lm�� t�r. Ancak UF (5 kDa)’da bu oran yaln�zca %31 

olmu� tur. Bunun nedeni, besleme suyunda oldukça yüksek deri� imde serisin 

bulunmas�, ve ön-ar�tma a� amas�nda sabunun tamamen giderilmesi nedeniyle 

serisinin membran yüzeyini daha fazla kirletmesidir. Bu bulgular de� erlendirildi� inde, 

�PA’ndan serisin geri kazan�m� için en uygun sürecin ‘SFJ (pH 3,5, 10 dak) + 

Cazibeyle çökeltme (4 oC, 24 saat) + membran filtrasyonu’ oldu� u sonucuna 

var�lm�� t�r. Proje süresinin sona ermesi ve mali kaynaklar�n tükenmesi nedeniyle 

deneysel çal�� malar bu noktada sonland�r�lm�� t�r. Proje ekibinin önerisi, gelecekte en 

uygun membran�n bulunmas� için membran deneylerinin farkl� pH ko� ullar�nda 

tekrarlanmas�d�r.   

 

14. Sabunun at�ksudan tamamen uzakla� t�r�ld�� �ndan, ya�  asitlerinin GS-MS analizi ile 

emin olunmu� tur. UF (5 kDa) membran�n�n besleme ve süzüntü sular� analiz edilmi�  

ve ya�  asitlerine rastlanmam�� t�r. Sonuç olarak, serisinin sabundan tamamen 

ayr�ld�� � kesin olarak anla� �lm��  ve geli� tirilen sürecin ba� ar�l� oldu� u sonucuna 

var�lm�� t�r. Bu a� amada proje ekibi, sabunun da geri kazan�labilece� ini öngörmekte 

ve gelecekte bu konuda çal�� malar yap�lmas�n� önermektedir.     

 

15. At�ksudaki sabun, �PA’ndan serisin geri kazan�m�n� zor bir i �  haline getirmi� tir. Buna 

ek olarak, �PA’ndan ciddi bir çevresel kirlilik kaynaklanmaktad�r. �pek ipli� ininin 

pi� irilmesi için çevreye daha az zararl� bir yöntem olarak literatürde sabunsuz pi� irme 

önerilmi� tir. Bunun için gerekli olan, 3-4 bar bas�nçta ve yüksek  s�cakl�kta çal�� acak 

kazanlar�n temin edilmesidir. Bu kazanlarda yaln�zca su kullan�larak ipek ipli� inden 

serisinin uzakla� t�r�lmas� mümkündür. Proje kapsam�nda olmasa dahi, bu yöntemin 

uygulanabilirli� ini anlamak amac�yla laboratuvar ortam�nda otoklav kullanarak 

yak� al�k 2 bar bas�nç alt�nda ipek ipli � i pi� irme i� lemi simüle edilmi� tir. Konvansiyonel 

i� lemde serisinin uzakla� mas� ile iplikte olu� an %25-27’lik a� �rl�k kayb�, bu deneyde 

%24 olarak bulunmu� tur. Dolay�s�yla, bas�nc�n önerilen seviyelerde kul lan�lmas� ile 

daha yüksek oranda serisin giderimi sa� lanaca� � dü� ünülmektedir. Bu sonuçlar, 

çevreye daha az zarar verecek bir yöntemin rahatl�kla uygulanabilece� ini 

göstermektedir. Proje ekibi, endüstriyel ölçekte bu uygulaman�n hayata geçirilmesi 

için gerekli giri� imlerin ba� lat�lmas�n� önemle önermektedir. Böylece sabun kullan�m� 

sona erecek, ipek ipli� i pi� irme at�ksular�n�n çevreye verdi� i zarar önlenmi�  olacak ve 
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at�ksuda serisin d�� �nda önemli bir kirlilik olmayaca� � için serisin geri kazan�m� daha 

kolay bir yöntemle geri kazan�labilecektir.  

 

16. Geri kazan�lan serisin/ipekböce� i proteini kar�� �m� ile paketleme sektörüne yönelik bir 

biyofilm haz�rlanm�� t�r. Bu film, serisin/PVA kar�� �m� ile yap�lm�� t�r. Serisin içeren 

filmlerin mekanik özelliklerinin paketleme malzemesi olmaya uygun oldu� u 

bulunmu� tur. Ancak, serisin filmlerin oksijen geçirgenli� ini önemli ölçüde art�rm�� t�r. 

Bu durumda, üretilen malzemenin projede önerildi� i gibi g�da sektöründe kullan�ma 

uygun olmad�� �, ancak g�da d�� � paketleme amac�yla rahatl�kla kullan�labilece� i 

sonucuna var�lm�� t�r. Projenin bu k�sm�ndaki deneysel çal� � malar, Imperial College, 

London ile kurulan bilimsel i� birli� i kapsam�nda �ngiltere’de yürütülmü�  ve bunun için 

toplam 11 haftal�k iki ziyaret gerçekle� tirilmi� tir. Zaman k�s�tlamas� ve Bölümümüz alt 

yap� olanaks�zl�klar� nedeniyle çal� � man�n bu k�sm� daha derinlemesine 

ara� t�r�lamam�� t�r. Bu proje kapsam�nda serisinin paketleme malzemesi olarak 

kullan�labilmesi konusunda bir fikir olu� turulmu� tur. Ancak, konunun geni�  kapsaml� 

olmas� nedeniyle, devam�n�n ancak yeni bir proje ile gerçekle� tirilebilece� i 

dü� ünülmektedir.     

 

17. Proje kapsam�nda haz�rlanan ikinci biyobazl� malzeme, yara/yan�k örtüsü olarak 

kullan�lmas� öngörülen membrand�r. Farkl� a � �rl�k oranlar�na sahip kollajen-serisin 

membranlar ince ve kal�n olarak haz�rlanm�� t�r. Kollajen ve kollajen-serisin 

membranlar�n sulu ortamda ve yaraya uyguland�ktan sonra yap�sal bütünlüklerini 

uzun süreli korumalar� amac�yla glutaraldehit ile çapraz ba� lanm�� lard�r. Çapraz 

ba� lanma ile membranlar�n sulu ortamda a� �rl�k kayb� azalm�� t�r. Bu nedenle 

membranlar� Yara-yan�k örtüsü olarak de� erlendirmek amac�yla yap�lan tüm deneyler 

çapraz ba� lanm��  membranlar kullan�larak sürdürülmü� tür. Serisin içeren farkl� 

oranlardaki membranlarda su buhar� geçirgenli� i aç�s�ndan bir farkl�l�k 

gözlenmemi� tir. Elde edilen de� erler, su buhar� geçirgenliklerinin istenilen standart 

üzerinde oldu� unu, yaran�n nemli tutulabilece� ini ve kuruma riskinin azalt�ld�� �n� 

göstermektedir.  

 

18. Bütün membranlar�n bakteri geçirgenlik testlerinde bakteri geçmesinde bariyer 

görevini yerine getirme kapasitesine sahip oldu� u görülmü� tür. Bu da, membranlar�n 

hedeflenen di� er bir özellik olan yaran�n bakteri enfeksiyonlar�na kar� � korunmas� 

kapasitesine oldu� unu göstermi� tir. Tüm serisin içeren membranlar�n, su tutma 
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yüzdeleri ve oksijen geçirgenlik de� erlerinin kollajen membranlardan daha yüksek 

oldu� u gözlenmi� tir. Bu da kompozit yap�daki membranlar�n yarada olu� an pusun 

daha iyi emilebilmesini ve dokunun daha iyi nefes alabilmesini sa� layaca� �n� 

dü� ündürmektedir.  

 

19. Tüm kollajen-serisin kompozisyonlar� yara-yan�k örtüsü olarak olumlu mekanik ve 

biyouyumluluk özelliklerini göstermi� tir. Sonuçlar de� erlendirildi� inde, kal�n kollajen-

serisin membranlar�n yara örtüsü olarak klinikte uygulanabilirlik potansiyeline sahip 

oldu� u görülmektedir. Geri kazan�lan serisin proteinin diyaliz sonras� hücreler 

üzerinde toksik etki göstermedi� i sonucuna var�lm�� t�r. Geri kazan�ld�ktan sonra, bu 

proteinin biyomedikal amaçl� olarak kullan�labilece� i sonucuna var�lm�� t�r. Elde edilen 

sonuçlar do� rultusunda gelecekte a� a� �daki çal�� malar�n yap�lmas� önerilmektedir:  

a. Haz�rlanan membranlar�n�n in vivo hayvan deneyleri ile test edilmeleri, 

b. Haz�rlanan membranlara antibiyotik ve/veya büyüme faktörleri eklenerek yara 

bölgesinde enfeksiyonun azalt�lmas�n� ve yara iyile� mesinin h�zland�r�lmas� ile 

ilgili çal�� malar yap�lmas�, 

c. Doku mühendisli� i amaçl� üç boyutlu ve gözenekli Kollajen-Serisin 

köpüklerinin Haz�rlanmas� ve in situ/in vitro deneylerle de� erlendirilmesi.   

 

 



 183 

KAYNAKÇA 

 
AVUSTRALYA HÜKÜMET�, Çevre, Su, Miras ve Sanat Bölümü, Madde Özellikleri Sayfalar�, 

http://www.npi.gov.au/database/substance-info/profiles/, son giri�  tarihi: 15/10/2008 

(2007). 

ADEKOGBE, I., Ghanem, A., Fabrication and Characterization of DTBP-crosslinked 

Chitosan Scaffolds for Skin Tissue Engineering, Biomaterials, 26, 7241-7250, (2005).  

AKDA� , B., Ki� isel �leti� im, Kirman �plik San. Tic. Ltd. � ti., (2007). 

ALTMAN, G. H., Diaz F., Jakuba C., Calabro T., Horan R. L., Chen J., Lu H., Richmond J., 

Kaplan D. L., Silk-based biomaterials, Biomaterials, 24, 401–416, (2003). 

ANNAMARIA, S., Maria R., Tullia M., Silvio S., Orio C., The microbial degradation of silk: a 

laboratory investigation, Int. Biodeterior. Biodegrad., 42(4), 203–11, (1998). 

APHA/AWWA/WEF Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater, 19th 

ed. (Editors: A. D. Eaton, L. S. Clesceri and A. E. Greenberg); American Public 

Health Association, Washington DC, USA, 1995. 

ARAMWIT, P., Sangcakul, A., The Effects of Sericin Cream on Wound Healing in Rats, 

Biosci. Biotechnol. Biochem., 71, 2473-2477, (2007). 

ASABE (American Society of Agricultural and Biological Engineers), Thermal Properties and 

Inorganic Composition of Silk Fiber, http://asae.frymulti.com/abstract. 

asp?aid=9235&t=2, son giri�  tarihi: 15/10/2008, (2008). 

ASTM D882 (Standard Test Method for Tensile Properties of Thin Plastic Sheeting), 

http://www.astm.org/Standards/D882.htm, son giri�  tarihi: 15/10/2008.   

ASTM E96-00 (Standard Test Methods for Water Vapor Transmission of Materials), 

http://www.astm.org/DATABASE.CART/HISTORICAL/E96-00.htm, son giri�  tarihi: 

15/10/2008. 

AUDIC, J. L., Chaufer, B., Influence of plasticizers and crosslinking on the properties of 

biodegradable films made from sodium caseinate, European Polymer Journal, 41, 

1934-1942, (2005). 

BARREDO-DAMAS, S., Alcaina-Miranda, M.I., Iborra-Clar, M.I., Bes-Pià, A., Mendoza-Roca, 

J.A., Iborra-Clar, A., Study of the UF Process as Pretreatment of NF Membranes for 

Textile Wastewater Reuse, Desalination, 200, 745-747, (2006). 



 184 

B�YOTEKNOLOJ� PROJES�, The UV Absorbance Spectra of Nucleic Acids and Proteins, 

http://matcmadison.edu/biotech/resources/methods/labManual/unit_4/exercise_15.ht

m, son giri�  tarihi: 21/07/2008, (2008). 

BTTG, Report 5: Waste Minimization and Best Practice, British Textile Technology Group, 

http://www.e4s.org.uk/textilesonline/content/6library/fr_library. htm, (1999). 

CARIC, M.D., Milanovi
 , S.D., Krsti
 , D.M., Teki
 , M.N. Fouling of Inorganic Membranes by 

Adsorption of Whey Proteins, Journal of Membrane Science, 165, 83-88, (2000). 

CHEN, J. P., Chang, G-Y., Chen, J. K., Electrospun Collagen/chitosan Nanofibrous 

Membrane as Wound Dressing, Colloids and Surfaces A: Physicochem. Eng. 

Aspects, 313-314, 183-188, (2007).  

CHO, K. Y., Moon, J. Y., Lee, Y. W., Lee, K. G.,Yeo, J. H., Kweon, H. Y., Kim, K. H., Cho, S. 

C., Preparation of Self-assembled Silk Sericin Nanoparticles, Int. J. Biol. Macromol., 

32, 36-42, (2003). 

CHOVE, B.E, Grandison, A.S., Lewis, M.J., Some functional properties of fractionated soy 

protein isolates obtained by microfiltration. Food Hydrocolloids, 21, 1379-1388, 

(2007). 

CRAWFORD, J.G., Stober, S.R., Preparation of Soluble Chymosin or Prochymosin from 

Recombinant E.Coli-by Solubilizing with Urea and Renaturing, with Removal of Urea 

by Ultrafiltration for Recycle and Specific Membrane Cleaning Procedure[R]. 

EP0657466. (1995). 

CORTEZ, J., Anghieri, A., Bonner, P.L.R., Griffin, M., Freddi, G., Transglutaminase Mediated 

Grafting of Silk Proteins onto Wool Fabrics Leading to Improved Physical and 

Mechanical Properties, Enzyme and Microbial Technology, 40, 1698-1704, (2007).   

ÇAPAR, G., Development of a Membrane Based Treatment Scheme for Water Recovery 

from Textile Effluents, Doctor of Philosophy’s Thesis, Middle East Technical 

University, Ankara, Turkey, (2005). 

DAVIDSOHN, J., Better, E.J., Davidsohn, A., Soap Manufacture, Interscience Publishers, 

Inc., New York, (1953). 

DEMLING, R. H., Desanti, L., Orgill, D. P., Biosynthetic Skin Substitutes: Purpose, Properties 

and Clinical Indications, Use of Skin Substitutes, Biosurgery.org, 

http://www.biosurgery.org, (2003). 



 185 

DOLE, P., Jolya, C., Espuche, E., Alric, I., Gontard, N., Gas Transport Properties of Starch 

Based Films, Carbohyd. Polym., 58, 335-343, (2004).  

DUBOIS, M, Gilles, K.A., Hamilton, J.K., Rebers, P.A., Smith, F., Colorimetric Method for 

Determination of Sugars and Related Substances, Analytical Chemistry, 28, 350-356, 

(1956). 

EWA (European Water Association), Efficient Use of Water in the Textile Finishing Industry, 

(2005). 

FABIANI, C., Pizzichini, M., Spadoni, M., Zeddita, G., Treatment of Waste Water from Silk 

Degumming Processes for Protein Recovery and Water Reuse, Desalination, 105, 1-

9, (1996). 

FAKHURI, F. M., Tanada-Palmu, P. S., Grosso, C. R. F., Characterization of Composite 

Biofilms of Wheat Gluten and Cellulose Acetate Phthalate, Braz. J. Chem. Eng., 21, 

261-264, (2004). 

FERSI, C., Gzara, L., Dhahbi, M., Treatment of Textile Effluents by Membrane Technologies, 

Desalination, 185, 399-409, (2005).  

FROGET, S., Barthelemey, E., Guillot, F., Soler, C., Courdet, M.C., Benbaunan, M., 

Dosquet, C., Wound Healing Mediator Production by Human Dermal Fibroblasts 

Grown within A Collagen-GAG Matrix for Skin Repair in Humans, Eur Cytokine Netw, 

14, 60-64, (2003). 

GARCIA, M. A., Pinotti, A. Zaritzky, N. E., Physicochemical, Water Vapor Barrier and 

Mechanical Properties of Corn Starch and Chitosan Composite Films, Starch/Stärke, 

58, 453–463, (2006). 

GAREL, A., Deleage, G., Prudhomme, J.C., Structure and Organization of the Bombyx Mori 

Sericin 1 Gene and of the Sericins 1 Deduced from the Sequence of the Ser 1B 

Cdna, Insect Biochem. Mol. Biol., 27, 469–477, (1997). 

GEÇ�T, M.R., Çapar, G., Keskin, D., Tezcaner, A., Tekstil At�ksular�ndan Serisin Proteininin 

Geri Kazan�lmas� ve Serisinin Yeniden Kullan�m Olanaklar�n�n Ara� t�r�lmas�, 

TÜB�TAK MAG 106 M 062 no’lu Ara� t�rma Projesi 2. Geli� me Raporu,  (2007a). 

GILBERT, V., Rouabhi M., Wang H., Arnould A. Remondetto G., Subirade M., 

Characterization and evaluation of wheyprotein-based biofilms as substrates for in 

vitro cell cultures, Biomaterials, 26,  7471–7480, (2005).  



 186 

GOMATHI, K., Gopinath, D., Rafiuddin, M. A., Jayakumar, R., Quercetin �ncorporated 

Collagen Matrices for Dermal Wound Healing Process in Rat, Biomaterials, 24, 2767-

2772.  

GONTARD, N., Guilbert, S., Bio-packaging: Technology  and  Properties  of  Edible  and/or 

Biodegradable Material of Agricultural Origin, Food Packaging and Preservation, ed: 

Mathlouthi, M., Blackie Academic & Professional, New York, 159-181, (1994). 

HATAKEYAMA, H., Biodegradable sericin-containing polyurethane and its production. Japan 

Patent 08-012738A, (1996). 

HIROTSU, T., Nakajima, S., Water–alcohol separation by pervaporation through silk fibroin 

membranes, Sen’I Gakkaishi, 44(2), 70–77, (1988). 

HORCH, R. E., Kopp, J., Kneser, U., Beier, J., Bach, A. D., Tissue Engineering of Cultured  

Skin Substitutes, J Cell Mol Med, 9(3), 592-608, (2005). 

KABAYAMA, M., Synthetic resin pumice and its production, Japan Patent 2000-014592A, 

(2000). 

KAYSER�L�O� LU, B.S., Bak�r, U., Y�lmaz, L., Akka� , N., Use of xylan, an agricultural by-

product, in wheat gluten based biodegradable films: Mechanical, solubility and water 

vapor transfer rate properties, Bioresource Technology, 87, 239-246, (2003). 

KEISER, H. W., Stark, G. B., Koop, J., Balcerkiewicz, A., Spilker, G., Kreysel, H.W., Cultured 

Autologous Keratinocytes in Fibrin Glue Suspension, Exclusively and Combined with 

STSallograft, Burns, 20, 23-29, (1994). 

KESK�N, D. S., Tezcaner, A., Korkusuz. P., Korkusuz, F., Has�rc�, V., Collagen-chondroitin 

Sulfate-based PLLA-SAIB Coated rhBMP-2 Delivery System for Bone Repair, 

Biomaterials, 26, 18, 4023-4034, (2005). 

KIM CHI, D., Wastewater from Production Activities in Craft Villages and Some Mitigation 

Solutions, (2005). 

KIM, S. J., Gas Permeation Through Water-swollen Sericin/PVA Membranes, (Master 

Thesis), University of Waterloo, Ontario, Canada, (2007).  

KING, S. R., Hickerson, W. L., Proctor, K. G., Beneficial Actions of Exogenous Hyaluronic  

Acid on Wound Healing, Surgery, 109,76-84, (1991). 

KODAMA, K. (1926), The Preparation and Physico-Chemical Properties of Sericin, 1208-

1222, http://www.biochemj.org/bj/020/1208/0201208.pdf. 



 187 

KRIEG, R.C., Dong, Y., Schwamborn, K., Knuechel, R., Protein Quantification and Its 

Tolerance for Different Interfering Reagents Using the BCA-Method with Regard to 

2D SDS PAGE, Journal of Biochemical and Biophysical Methods, 65, 13-19, (2005). 

KROCHTA, J. M., De Mulder-Johnston, C., Edible and Biodegradable Polymer Films: 

Challenges and Opportunities, Food Technol., 51, 61-74, (1997). 

KURIOKA, A., Kurioka, F., Yamazaki, M., Characterization of Sericin Powder Prepared from 

Citric Acid-Degraded Sericin Polypeptides of the Silkworm, Bombyx mori, Biosci. 

Biotechnol. Biochem., 68 (4), 774-780, (2004). 

KURIOKA, A., Yamazaki, M., Purification and Identification of Flavonoids from the Yellow 

Green Cocoon Shell (Sasamayu) of the Silkworm, Bombyx mori., Biosci. Biotechnol. 

Biochem.,  66, 1396-1399, (2002). 

KWON, B., Molek, J., Zydney, A. L., Ultrafiltration of PEGylated Proteins: Fouling and 

Concentration Polarization Effects, Journal of Membrane Science, 319, 206-213, 

(2008). 

LIU, C., Caothien, S., Hayes, J., Caothuy, T., Otoyo, T., Ogawa, T., Technical Papers, 

Membrane Chemical Cleaning, From Art to Science, Pall Corporation, (2004). 

http://www.pall.com/pdf/mtcpaper.pdf, son giri�  tarihi: 15/10/2008.    

LV, Q., Hu, K., Feng, Q., Cui, F.,  Fibroin/collagen Hybrid Hydrogels with Crosslinking  

Method: Preparation,  Properties, and  Cytocompatibility.  J.  Biomed.  Mater.  Res. A, 

84, 1, 198-207, (2008).  

MIZOGUCHI, K., Iwatsubo, T., Aisaka, N., Separating Membrane Made of Cross-Linked Thin 

Film of Sericin and Production Thereof, Japan Patent 03-284337A, (1991). 

MONDAL, M., Trivedy, K., Nirmal Kumar, S., The Silk Proteins, Sericin and Fibroin in 

Silkworm, Bombyx mori, Caspian Journal of Environmental Sciences, 5, 63-76, 

(2007). 

MORI, H., Tsukada M., New silk protein: modification of silk protein by gene engineering for 

production of biomaterials, Reviews in Molecular Biotechnology, 74, 95-103, (2000). 

MORRISON, R.T., Boyd, R.N., Organic Chemistry, 6th ed., Prentice Hall, (1992). 

MURASHITA, Y., Nakayama, Y., Hirano, T., Ohashi, S., Acceleration of Granulation Tissue  

Growth by Hyaluronic Acid in Artificial Skin, Br J Plast Surg, 49, 58-63, (1996). 

NAKAMURA, K., Koga Y., Sericin-containing polymeric hydrous gel and method for 

producing the same, Japan Patent 2001-106794A, (2001). 



 188 

NOMURA, M., Iwasa Y., Araya H., Moisture absorbing and desorbing polyurethane foam and 

its production, Japan Patent 07-292240A, (1995). 

OGINO,  M., Tanaka, R., Hattori, M., Yoshida, T., Yokote, Y., Takahashi, K., Interfacial 

Behavior of Fatty-acylated Sericin Prepared by Lipase-catalyzed Solid Phase 

Synthesis, Biosci. Biotechnol. Biochem., 70, 1, 66-75, (2006). 

PANILAITIS, B., Altman, G. H., Chen, J., Jin, H. J., Karageorgiou, V., Kaplan, D. L., 

Macrophage Response to Silk, Biomaterials, 24, 3079-3085, (2003). 

PARK, S. N., Kim, J. K., Suh, H., Evaluation of Antibiotic-loaded Collagen-hyaluronic Acid  

Matrix as a Skin Substitute, Biomaterials, 25, 3689-3698, (2004).  

PARRA, D. F., Tadini, C. C., Ponce, P., Lugao, A. B., Mechanical Properties and Water 

Vapor Transmission in Some Blends of Cassava Starch Edible Films, Carbohyd. 

Polym., 58, 475-481, (2004). 

PARRY, D. A. D., Craig, A. S., Collagen Fibrils During Development and Maturation and 

Their Contribution to the Mechanical Attributes of Connective Tissue, Collagen, 

ed:Nimni, M.  E., Vol: 2, CRC Press, Boaca Raton, FL., 1-24, (1988). 

RHO, K. S., Jeong, L., Lee, G., Seo, B. M., Park, Y. J., Electrospinning of Collagen 

Nanofibers: Effects on the Behavior of Normal Human Keratinocytes and Early-stage 

Wound Healing, Biomaterials, 27, 1452-146, (2006). 

RIGUERIO, J.P., Elices, M., Llorca, J., Viney, C., Tensile Properties of Silkworm Silk 

Obtained by Forced Silking, Journal of Applied Polymer Science, 82, 1928-1935, 

(2001). 

RUSZCZAK, Z, Effect of Collagen Matrices on Dermal Wound Healing, Adv Drug Del Rev,  

55, 1595-1611, (2003). 

SAI, K. P., Babu, M., Collagen Based Dressings-a Review, Burns, 26, 54-62, (2000). 

SASAK�, M., Kato, N., Yamada, H., Consumption of Silk Protein Sericin Elevates Intestinal 

Absorption of Zinc, Iron, Magnesium and Calcium in Rats, Nutrition Research, 20(10), 

1505–1511, (2000). 

SHEN, Y., Johnson, M.A., Martin, D.C. Microstructural Characterization of Bombyx Mori Silk 

Fibers, Marcomolecules, 31, 8857-8864, (1998) 

SIEDLER, S., Schuller-Petrovic, S., Allogenic Keratinocytes Suspended in Human Fibrin 

Glue Used for Wound Healing Support in Chronic Leg Ulcers, Arch. Dermatol, 136, 

676-678, (2000). 



 189 

SILK Biochemical Co. Ltd. http://www.alibaba.com/catalog/10624740/Sericin.html, son giri�  

tarihi: 21/07/2008. 

S�PAH�O� LU, T. Ki� isel �leti� im, Batmaz Tekstil Sanayi ve Ticaret Ltd.� ti, (2007). 

SU K�RL�L���  KONTROLÜ YÖNETMEL��� , Çevre Mevzuat�, Ankara, (2004).  

TAMADA, Y., Anticoagulant and Its Production, Japan Patent 09-227402A, (1997). 

TANADA-PALMU, P., Helen, Y., Hyvoven, L., Preparation, Properties and Applications of 

Wheat Gluten Edible Films. Agr. Food Sci. Finland, 9, 23-35, (2000). 

TANAKA, T., Antifrosting Method, Antifrosting Agent and Snow Melting Agent, Japan Patent 

2001-055562A, (2001). 

TANODEKAEW, S., Prasitsilp, M., Swasdison, S., Thavornyutikarn, B., Pothsree, T., 

Pateepasen, R., Preparation of Acrylic Grafted Chitin for Wound Dressing 

Application, Biomaterials, 25, 1453-1460,  (2004).< 

TERAMATO, H., Miyazawa, M., Molecular Orientation Behavior of Silk Sericin Film as 

Revealed by ATR Infrared Spectroscopy, Biomacromolecules, 6, 2049-57, (2005). 

TERATOMO, H., Nakajima, K., Takabayashi, C., Chemical Modification of Silk Sericin in 

Lithium Chloride/Dimethyl Sulfoxide Solvent with 4-Cyanophenyl �socyanate, 

Biomacromolecules, 5, 1392-1398, (2004). 

TSUBOUCHI, K., Igarashi, Y., Takasu, Y., Yamada. H., Sericin Enhances Attachment of 

Cultured Human Skin Fibroblasts. Biosci. Biotechnol. Biochem., 69, 403-405, (2005). 

TÜFEKÇ�, N., Sivri, N., Toroz, �., Pollutants of Textile Industry Wastewater and Assessment 

of its Discharge Limits by Water Quality Standards, Turkish Journal of Fisheries and 

Aquatic Sciences, 7, 97-103, (2007). 

VACANTI, J. P., Vacanti, C. A., The Challenge of Tissue Engineering, Principles of Tissue 

Engineering, ed: Lanza, R. P., Langer, R., Chick, W. L., Academic Press, (1997), 1-6. 

VAITHANOMSAT, P., Kitpreechavanich, V., Sericin Separation from Silk Degumming 

Wastewater, Separation and Purification Technology, 59, 129-133, (2008). 

WEI, T., Li, M. Z., Xie, R. J., Preparation and Structure of Porous Silk Sericin Materials, 

Macromolecular Materials and Engineering, 290, 188–194, (2005). 

WERE, L., Hettiarachchy, N. S., Kalapathy, U., Modified Soy Proteins with Improved 

Foaming and Water Hydration Properties, Journal of Food Science, 62(4), 821–823, 

(1997). 



 190 

WHEMELL, C. S. Fibres, Animal, Silk,Thorpe's Dictionary of Applied Chemistry, by J. F. 

Thorpe, M. A. Whiteley, and contributors, 4th Edition, Longmans Green and Co., New 

York, 5, 87-93, (1941). 

WIKIPEDIA, The Free Encyclopedia, http://en.wikipedia.org/wiki/Om, son giri�  tarihi: 

15/10/2008.  

WITTAYA-AREEKUL, S., Prahsarn, C., Development and In Vitro Evaluation of Chitosan–

polysaccharides Composite Wound Dressings, Int. J. Pharmaceutics, 313, 123-128, 

(2006). 

WU, Y., Ahmed, A., Waghmare, R., Kahn, D., Cleaning Polyethersulfone Membranes after 

Ultrafiltration-diafiltration in Monoclonal Antibody Production, Biopharm Int., 19, 4, 67-

71, (2006).    

WU, J.H., Wang, Z., Xu, S.Y., Preparation and Characterization of Sericin Powder Extracted 

from Silk Industry Wastewater, Food Chemistry, 103, 1255-1262, (2007). 

YAMADA, H., Fuwa, N., Nomura, M., Synthetic Fiber Having Improved Hygroscopicity, 

Japan Patent 05-339878A, (1993). 

YOSHIKAWA, M., Murakami, A., Okushita, Y., A Blend Film Containing Agar or/and 

Agarose, and Sericin and Production, Japan Patent 2001-129371A, (2001).   

YOSHII, F., Kume, T., Makuuchi, K., Sato, F., Hydrogel Composition Containing Silk Protein, 

Japan Patent 2000-169736A, (2000). 

ZHANG, H., Magoshi J., Becker M., Chen J. Y., Matsunaga R., Thermal Properties of 

Bombyx Mori Silk Fibers, J. Appl. Polym. Sci., 86, 1817-1820, (2002). 

ZHANG, Y.Q., Tao, M.L., Shen, W.D., Mao, J.P., Chen, Y., Synthesis of Silk Sericin 

Peptides-L-Asparaginase Bioconjugates and Their Characterization, Journal 

of Chemical Technology and Biotechnology, 81, 136-145, (2006). 

ZHAORIGETU, S., Sasaki, M., Watanabe, H., Kato, N., Supplemental Silk Protein, Sericin, 

Suppresses Colon Tumorigenesis in 1, 2-dimethylhydrazine-treated Mice by 

Reducing Oxidative Stress and Cell Proliferation, Biosci. Biotechnol. Biochem., 

65(10), 2181-2186, (2001). 

 
 

 



 191 

 

 

 

 

 

 

 

EKLER 



 192 

EK A 

KPA’n�n Saklama Ko � ullar�n�n Membran Performans�na Etkisi 

 

Koza çekimi yaln�zca sonbahar mevsiminde yap�ld�� �ndan, koza at�ksular� her zaman 

bulunamamaktad�r. Dolay�s�yla, Bursa’dan getirilen at�ksu dondurularak saklanm��  ve ihtiyaç 

duyuldukça çözülmü� tür. Dondurulup çözülen at�ksularda okunan toplam protein, renk ve 

bulan�kl�k de� erlerinin, dondurulmam��  at�ksuya göre oldukça dü� ük oldu� unun farkedilmesi 

nedeniyle, UF (5 kDa) deneyleri öncesinde at�ksu hafif �s�t�larak içindeki protein miktar� eski 

seviyesine ç�kar�lm�� t�r (Tablo A.1). Burada, dondurulan at�ksuda serisinin kristalle� mi�  

olabilece� i dü� ünülmektedir. Serisinin s�cak suda çözünürlü� ü artan bir protein olmas� ve 

kozadan da s�cak suda pi� irilerek ç�kar�labilmesi nedeniyle deneylerde kullan�lmak üzere 

serisin içeren at�ksuyun �s�t�lmas�nda bir sak�nca görülmemi� tir. Ancak yine de yap�lan 

dondurma-çözme-�s�tma i� leminin at�ksu özelli� ini ve UF performans�n� nas�l etkiledi� ini 

anlamak amac�yla laboratuvar ko� ullar�nda koza at�ksuyu üretilmesine ve bu at�ksu i le hem 

dondurma i� lemi yap�lmadan hem de dondurma-çözme-�s�tma i� lemi yaparak UF deneyleri 

yap�lmas�na ve sonuçlar�n kar� �la� t�r�lmas�na karar verilmi� tir. 

 

Tablo A.1. Dondurma-çözme-�s�tma i� lemlerinin at�ksu özelliklerine etkisi 

 

At�ksu özellikleri 
Parametre  �� lem 

görmemi �   
Dondurulup 
çözülmü �   

Çözüldükten sonra 
60 dakika �s�t�lm� �  

T. Protein (mg/L) 9443  6208  9883  

KO� (mg/L) 11600 13220  14920  

TKM (mg/L) 10238  11700  13130  

Renk (Pt-Co) 8650 3180  25000  

Bulan�kl�k (NTU) 771  122  1050  

 
 

Is�tma i� lemi renk ve bulan�kl�k de� erlerini olumsuz etkilemi� tir. Bu parametreler oldukça 

yükselmi� , renk 3180 Pt-Co’dan 25000 Pt-Co’a, bulan�kl�k ise 122 NTU’dan 1050 NTU’ya 

ç�km�� t�r. Di� er yandan, di� er parametreler için belirgin farklar gözlenmemi� tir. Sonuç olarak, 

donmu� -çözülmü�  ve ek olarak �s�t�lm��  örneklerin toplam protein ve KO� de� erleri aras�ndaki 

farklar oldukça büyük oldu� undan, �s�tma i� lemi gerekli görülmü� tür.  
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At�ksu örneklerinin bozulmas�n� önlemek amac�yla yap�lan dondurma-çözme-�s�tma (DÇI) 

i� leminin, membran performans� üzerinde olas� etkilerini belirlemek amac�yla, laboratuvar 

ko� ullar�nda koza pi� irme i� lemi simüle edilmi�  ve elde edilen at�ksu (KPA-S), UF (5 kDa) 

membran� ile süzülmü� tür. Simüle edilmi�  at�ksu (Tablo A.2) ile DÇI i� lemi öncesinde ve 

sonras�nda UF (5 kDa) deneyi yap�lm��  ve sonuçlar Tablo A.3’te verilmi� tir. UF (5 kDa) 

membran� ile elde  edilen   giderim verimleri, KO�, TKM ve toplam protein için DÇI  öncesinde 

% 50-55 olmu� , DÇI sonras�nda ise % 48-54 olarak gerçekle� mi� tir. Görüldü� ü üzere, bu 

giderim verimleri oldukça yak�nd�r. Benzer olarak, serisin gideriminde de önemli bir fark 

gözlenmemi� , % 33 olan giderim verimi, DÇI i� lemi sonras�nda % 27 olarak elde edilmi� tir. 

Ancak bu fark�n, DÇI i� leminden kaynakland�� �n� söylemek mümkün de� ildir. Ön-ar�tma ve 

UF (5 kDa) i� lemleri birlikte de� erlendirildi� inde ise, oldukça yak�n sonuçlar elde edilmi� tir. 

UF (5 kDa) membranlar� ile elde edilen süzüntü suyu kaliteleri de oldukça yak�nd�r. Elde 

edilen verilerle, DÇI i� leminin uygulanmas�nda herhangi bir sak�nca olmad�� � sonucuna 

var�lm�� t�r. Dolay�siyle, deneysel çal�� malara dondurulmu� -çözülmü�  ve �s�t�lm��  at�ksularla 

devam edilmi� tir.   

 

Tablo A.2.  Simüle edilen KPA özellikleri 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

At�ksu Kalitesi  
Parametre 

KPA-S KPA-S (DÇ �)* 

T. Protein (mg/L) 6159  5993  

KO� (mg/L) 7925  9030  

TKM (mg/L) 7360  8050  

Renk (Pt-Co) 5690  3970  

Bulan�kl�k (NTU) 301  234  

pH 7,1 6,7 

*DÇ�: Donmu� , çözülmül, �s�t�lm� �  
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Tablo A.3.  DÇI i� leminin UF (5 kDa) performans�na etkisi  

 

 

 

 

 

Ç�k� �  kalitesi, Ölçülen de � er (Giderim, %)  
At�ksu  

 

Uygulanan  

i� lem 
KO� 

(mg/L) 

Renk 

(Pt-Co) 

Bulan�kl�k  

(NTU) 

TKM 

(mg/L) 

T. Protein 

(mg/L) 

Serisin  

(mg/L)  

pH 

 

1. SFJ 

 

7655 

(3) 

5380  

(5) 

276  

(8) 

7190  

(2) 

5531  

(10) 
- 6,5 

2. MF (1 mm) 
7320   

(4) 

4480  

(17) 

192  

(30) 

7110  

(1) 

5285  

(4) 

4872  

(-) 
6,6 

3. UF (5 kDa) 
3490  

(52) 

1170  

(74) 

17  

(91) 

3525  

(50) 

2379  

(55) 

3255 

(33) 

6,6 

 

KPA-S 

(DÇI 

öncesi) 

SFJ+MF+UF (56) (79) (94) (52) (61) (-)  

1. SFJ 

 

7005  

(22) 

2370  

(40) 

108  

(54) 

7290  

 (9) 

4747  

 (21) 

- 

(-) 

6,5 

 

2. MF (1 mm) 6875 (2) 
2010  

(15) 

65  

(40) 

7120  

(2) 

5086  

(0) 

5083 

(-) 

6,6 

 

3. UF (5 kDa) 
3565   

(48) 

850  

(58) 

16  

(75) 

3700  

(48) 

2337  

(54) 

3722 

 (27) 

6,5 

 

KPA-S 

(DÇI 

sonras�) 
SFJ+MF+UF (61) (79) (93) (54) (61) (-)  
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EK B  

Kimyasal Y�kaman�n Membran Performans�na Etkisi 

 

 

Kirlenen membranlar� temizlemek amac�yla y�kama i� leminde uygulanan NaOH ve serbest 

klor, bir filtre üreticisi firma taraf�ndan UF membranlar� için önerilen kimyasallard�r (WU vd., 

2006). Klorun asidik ortamda daha zararl� etkileri oldu� u, NaOH ile birlikte bazik ortamda 

uyguland�� �nda zararl� etkilerinin olmayaca� � da ayr�ca rapor edilmektedir (LIU vd., 2004). 

Ancak, klor oldukça güçlü bir oksidan oldu� undan, membran yüzeyinde a� �nma ve 

gözeneklerin büyümesi gibi etkileri olabilece� i dü� ünülerek klorun membran performans�n� 

nas�l etkiledi� i ara� t�r�lm�� t�r. Bunun için, at�ksu ile kirletilen UF membranlar�, klor ve sodyum 

hidroksit  ile bir defa y�kand�ktan sonra ikinci kez at�ksu ile kullan�lm��  ve tekrar ayn� � ekilde 

y�kanm�� t�r. Elde edilen giderim performanslar� ve süzüntü suyu kalitesi Tablo B.1’de ve 

ikinci y�kama i� leminin ak� üzerine etkileri Tablo B.2’de verilmi� tir.  

 
 

Tablo B.1.  Kimyasal y�kama i� leminin UF performans�na etkisi 

 

Süzüntü suyu kalitesi (Giderim, %)  

Santrifüj + MF (1 � m)  
+ UF (20 kDa) 

Santrifüj + MF (1 � m) 
 + UF (5 kDa) 

Parametre 

Y�kama öncesi  Y�kama sonras�  Y�kama öncesi  Y�kama sonras�  

KO� (mg/L) 5205 (29) 5975 (28) 6210 (41) 6120 (44) 

Renk (Pt-Co) 570 (53) 690 (55) 790 (64) 800 (71) 

Bulan�kl�k (NTU) 7.2 (36) 6.1 (40) 9.9 (43) 8.0 (67) 

TKM (mg/L) 6500 (14) 7175 (28) 5975 (68) 6625 (36) 

Toplam protein (mg/L) 1624 (77) - 3108 (44) 2731 (67) 

Serisin (mg/L) 2080 (51) - 3292 (52) 3989 (49) 
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Tablo B.2.  Kimyasal y�kaman�n membran ak�s� üzerine etkisi 

 

 

 

Süzüntü suyu kalitesinde ve giderim performans�nda ikinci y�kama i� lemi sonucunda önemli 

bir de� i� im gözlenmemi� tir (Tablo B.1). �kinci y�kama sonunda elde edilen ak� geri kazan�m 

oranlar� da birinci y�kama i� leminde oldu� u gibi yüksek ç�km�� t�r. Dolay�s�yla uygulanan 

y�kama i� leminin uygun oldu� u sonucuna var�lm�� t�r.  

 

 

Ak� (L/m 2/sa) Ak� azalmas� (%) 

�� lem 
 

Saf 
su 

 
 
I 

At�ksu  
 
 

W 

Saf su, 
temizlik 
öncesi 

F 

Saf su, 
temizlik 
sonras�  

C 

1 
 

(F-W)/F 

2 
 

(I-F)/I 

3 
 

(C-F)/C 

4 
 

(I-C)/I 

Ak� geri 
kazan�m� 

(%)  

 Santrifüj 
+MF(1 � m) 
+UF(20 kDa) 

54.3 10.9 24.4 48.9 55.5 55.0 50.0 10.0 90 

Santrifüj 
+MF(1 � m) 
+UF(5 kDa) 

46.2 6.1 9.5 43.4 35.7 79.4 78.1 5.9 94 

1: Konsantrasyon polarizasyonu 
2: Toplam kirlenme 
3: Geri döndürülebilen kirlenme,  
4: Geri döndürülemeyen kirlenme  
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EK C 

Otoklav Süresinin Serisin Çözünürlü � üne Etkisi 

 

 

Serisinin a� �rl�k olarak kozan�n ne kadar�n� olu � turdu� u ve otoklav süresinin suda çözünen 

serisin miktar�na etkisi ara� t�r�lm�� t�r. Bunun için, 1 g’l�k üç adet koza örne� i haz�rlanm�� , 

kurutulmu�  ve a� �rl�klar� belirlenmi� tir. Kozalar, otoklavda 1, 2, ve 5 saat olmak üzere üç 

farkl� süre boyunca 120 °C’de su içinde bekletilmi� tir. Tablo C.1’den görüldü� ü üzere, suda 

çözünen serisin miktar�nda, otoklav süresinin 1 saatten 2 saate ç�kar�lmas� ile % 4,5, 5 saate 

ç�kar�lmas� ile de % 7,7 oran�nda bir art� �  sa� lanm�� t�r. Elde edilen art�� , serisinin uzun süre 

otoklav yap�ld�� �nda u� rayaca� � bozunma dikkate al�nd�� �nda önemli bulunmam��  ve otoklav 

süresinin 1 saat olarak uygulanmas�na karar verilmi� tir.  

 

Tablo C.1.  Otoklav süresinin serisin çözünürlü� üne etkisi 

 

Otoklav süresi 
(saat) 

Suda çözünme oran� 
(%) 

 
Art� �  yüzdesi 

1 22,2 - 

2 23,2 4,5 

5 23,9 
7,7 
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EK D 

Serisin ve T. Protein Analizleri için Kalibrasyon S tandard�n�n Seçilmesi 

 
Kalibrasyon standard� olarak kullan�lmak üzere SC örne� inden haz�rlanan çözeltilerde toz 

serisinin tam olarak çözünmedi� i ve çökelti olu� tu� u farkedilmi� tir. HPLC ile yap�lan 

kalibrasyonlarda da SC ile daha küçük alanlar okunmu� tur; y = ax biçiminde elde edilen 

kalibrasyon e� rilerinde, SC kullan�ld�� �nda bulunan a de� eri, SN ile elde edilen de� erin %76’s� 

kadar olmu� tur. � ekil F.1’de görüldü� ü üzere, SC ile elde edilen alan�n SN ile elde edilen lana 

oran� 0,76’d�r. Bu da serisin deri� iminin oldu� undan fazla hesaplanmas� demektir. Serisinin 

çözünürlü� ünün pH 3,8’de en az oldu� u ve proteinin bu pH de� erinde çöktü� ü bilinmektedir 

(KODAMA, 1926). Breziya’dan temin edilen serisinin pH de� eri de 3,9 oldu� undan, suda tam 

olarak çözünememi� tir. Sonuç olarak, bu çal�� mada kalibrasyon standard� olarak yerli 

serisinin kullan�lmas�na karar verilmi� tir. 

Calibration with Brazilian sericin (S C)

y = 2052335,54x

R2 = 1,00

0

500000

1000000

1500000

2000000

2500000

3000000

0 0,2 0,4 0,6 0,8 1

Concentration (mg/mL)

A
re

a

 
(a) 

Calibration with native sericin (S N)

y = 2692997,77x

R2 = 1,00
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� ekil D.1. (a) SC (b) SN ile elde edilen kalibrasyon e� rileri 
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EK E 

Toplam Protein Analizinde Kullan�lan Kalibrasyon E � risi 

 
 

 
 

y = 0,3542x + 0,0395

R2 = 0,9532
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� ekil E.1. T. Protein analizi için kullan�lan kalibrasyon e� risi 
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EK F 

Karbonhidrat Analizinde Kullan�lan Kalibrasyon E � risi 

 
 
 
 
 
 

y = 19.174x - 0.0284

R2 = 0.9904
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� ekil F.1. Karbonhidrat analizinde kullan�lan kalibrasyon e� risi  
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EK G 

Serisin, Sabun ve  KO � Aras�ndaki �li � ki 
 

�pek ipli� i pi� irme at�ksuyunda bulunan sabun deri� imi do� rudan belirlenemedi� inden, 

serisin, sabun ve KO� aras�ndaki ili� ki bulunarak sabun deri� imi hesaplanm�� t�r. Üç farkl� 

serisin deri� imi haz�rlanm��  ve KO� de� erleri ölçülmü� tür (Tablo H.1). Görüldü� ü üzere, 1 g 

serisin 1 g KO�’ye e� ittir. Ayn� deney sabun için tekrarlanm�  ve Tablo H.2’de verilen de� erler 

elde edilmi� tir. Görüldü� ü üzere, 1 g sabun 2,5 g KO�’ye e� ittir. Daha sonra e� it miktarlarda 

serisin ve sabun kar�� t�r�larak ortak etkilerine bak�lm�� t�r (Tablo H.3). Görüldü� ü üzere, 

serisin ve sabun (1/1 w/w oran�) birlikte 1,9 g KO�’ye e� ittir.  

 

Tablo G.1. Serisin ve KO� aras�ndaki ili� ki 

 

Serisin Deri � imi (mg/L) KO � Deri � imi (mg/L) KO �/Serisin 

180 182 1 

360 307 0,9 

1200 1361 1,1 

 

Tablo G.2. Sabun ve KO� aras�ndaki ili� ki 

 

Sabun Deri � imi (mg/L) KO � Deri � imi (mg/L) KO �/Sabun 

200 499 2,5 

400 978 2,4 

600 1473 2,5 

1000 2460 2,5 

 

Tablo G.3. Serisin, sabun ve KO� aras�ndaki ili� ki 

 

Serisin 

(mg/L) 

Sabun 

(mg/L) 

Serisin + 

Sabun  

(mg/L) 

Ölçülen KO � 

(mg/L) 

Beklenen KO � 

(mg/L) 

200 200 400 867 700 

500 500 1000 2137 1750 

800 800 1600 2905 2800 
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EK H 

Koza Pi � irme At�ksuyu Bile � enlerinin Analizi 

 
 
HPLC kromatogramlar�nda serisine ek olarak, 11,5. dakika ile 13,5. dakika aras�nda 

kolondan ç�kan ba� ka bir madde daha gözlenmi� tir. Bu maddenin, kolondan daha geç 

ç�kmas�, serisinden çok daha küçük bir molekül a� �rl�� �na sahip oldu� unu göstermektedir. 

Molekül a� �rl�k kalibrasyonu kullan�ld� � �nda, bu maddenin molekül a� �rl�� �n�n yakla� �k 3000 

Da oldu� u bulunmu� tur. Bu maddenin, koza pi� irme i� lemi s�ras�nda oldukça küçük 

peptidlere bölünmü�  serisin olabilece� i dü� ünülmü� ; ancak standart olarak kullan�lan serisin 

çözeltisinde bulunmamas� nedeniyle, serisin olarak adland�r�lmas� mümkün olmam�� t�r. 

Yaln�zca at�ksuda görüldü� ünden, at�ksuda kozalar�n içinde bulunan ipek böce� ine ait bir 

ba� ka protein, karbohidrat veya ya�  olabilece� i dü� ünülmü� tür.  

 

�simlendirilemeyen bu maddeyi daha iyi aç�klamak amac�yla, at�ksu bile� enleri ayr� ayr� 

incelenmi� tir. Bunun için, laboratuvar ko� ullar�nda üç ayr� çözelti haz�rlanm�� t�r. Bu 

çözeltilerden birincisi 3,99 g kuru kozan�n 100 mL saf su içinde 120 °C’de 1 saat otoklav 

edilmesi ve çözeltinin 1,6 mm filtreden süzülmesiyle elde edilmi� tir. �kinci çözeltide de ayn� 

i� lem uygulanm�� , ancak koza yerine 3,73 g a� �rl�� �nda ipek böce� i kullan�lm�� t�r. Üçüncü 

çözeltide ise toplam 8,04 g a� �rl�� �nda olan koza ve ipek böce� i birlikte otoklav edilmi� tir. 

Haz�rlanan birinci çözelti, deneylerde kullan�lan serisin standard�n�, üçüncü çözelti de 

at�ksuyun içeri� ini yans�tmaktad�r. �kinci çözelti ise, serisin standard� ile at�ksuda bulunan 

serisin aras�ndaki fark� aç�klamak amac�yla haz�rlanm�� t�r. Örneklerde KO�, toplam protein ve 

serisin analizleri yap�lm��  ve birbirlerine oranlar� hesaplanm�� t�r (Tablo G.1).  

 

Yaln�zca kozadan olu� an birinci çözeltide KO�/T. Protein ve KO�/Serisin oranlar� 1,0 ve 1,1 

olarak bulunmu� tur. Bu oranlar, sadece ipek böce� i bulunan ikinci çözeltide en yüksek 

olmu� , yani 3,6 ve 2,5 olarak bulunmu� tur. At�ksuyu yans�tan üçüncü çözeltide 1,6 ve 1,5, 

gerçek at�ksularda ise 1,9 ve 2,4’tür. Gerçek at�ksudaki KO�/T. Protein oran�, beklendi� i 

üzere üçüncü çözeltideki orana en yak�n ç�km�� t�r. Di� er yandan, gerçek at�ksudaki 

KO�/Serisin oran� üçüncü çözeltiye yak�n ç�kmam�� t�r. Bunun nedeni, at�ksuyun 

kullan�lmadan önce dondurma-çözme ve �s�tma i� lemine maruz b�rak�lmas� olabilir. 

Uygulanan 45 dakikal�k �s�tma süresinin, dondurulmu�  olan serisinin suda tamamen 

çözülmesi için yeterli gelmemi�  olabilece� i ve at�ksuyun taze iken içerdi� i serisin deri� iminin, 

�s�tma sonras�nda daha dü� ük ölçülmü�  olabilece� i dü� ünülmektedir. Bu durumda elde 

edilen KO�/Serisin oran� beklenenden yüksek olmu� tur. Bu sonuçlardan, at�ksudaki serisin 

kayna� �n�n yaln�zca koza olmad�� �, ipek böce� inin kendisinde de serisin bulundu� u 
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anla� �lmaktad�r.�kinci ve üçüncü çözeltilerdeki serisin deri� imlerinin oran�, KPA’ndaki 

serisinin %28’inin ipekböce� inden geldi� ini, %72’sinin ise kozadan geldi� ini göstermektedir.    

Yabanc� maddenin daha sonra FPLC ve MALDI-TOF ile yap�lan analizleri sonucunda bu 

maddenin ipekböce� i kaynakl� bir protein oldu� u bulunmu� tur.  

  

Tablo H.1.  At�ksu bile� enlerinin incelenmesi 

 

Örnek 
KO� 

(mg/L) 

T. Protein 

(mg/L) 

Serisin 

(mg/L) 
KO�/T. Protein KO�/Serisin 

Koza  

(1. çözelti) 
10180 10733 9609 1,0 1,1 

�pek böce� i  

(2. çözelti) 
9440 2632 3791 3,6 2,5 

Koza + �pek Böce� i 

(3. çözelti) 
20570 12616 13705 1,6 1,5 

Gerçek at�ksu* 15041 8079 6252 1,9 2,4 

* KPA-A, KPA-B, KPA-C, KPA-D, KPA-E ve KPA-F örneklerine ait ortalama de� erler verilmi� tir.  
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