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Ozet

Elementler dogada farkli formlarda bulunmaktadirlar. Viicut agirlifimizin yaklasik %96’sin1
oksijen, karbon, hidrojen ve azot, %2,5’sim1 kalsiyum ve fosfor olusturmaktadir. Geriye kalan yaklagik
%1,5’lik kismu ise eser elementler (potasyum, siilfiir, sodyum, magnezyum, flor, bakir, demir, ¢inko,
manganez, kobalt, selenyum, iyot, klor, krom, molibden, lityum, stronsiyum, aliiminyum, silisyum,
kursun, vanadyum, arsenik, brom) olusturmaktadir. Eser elementler ¢esitli biyolojik ve kimyasal
reaksiyonlarda gorev almakta ve sagligin devami ig¢in 6nem arz etmektedirler. Eser elementler hiicresel
fonksiyonlarin dogru yiiriitiilmesi i¢in gerekli olmalarinin yani sira, emilim ve atilimlarinda dengenin
bozulmas1 sonucu hiicre icin toksisite olusturmaktadirlar. Ozellikle metal eser elementlerde homeostazin
bozulmast canli i¢in yiiksek toksisitede olmakta ve g¢esitli hastaliklara sebebiyet vermektedir.
Norodejeneratif hastaliklardan biri olan Parkinson hastaliginda, bakir ve demir elementlerinin beyin
bolgelerindeki fazlaligr reaktif oksijen tiirleri (ROT) artisina ve beraberinde de oksidatif strese neden
olmaktadir. Cinko elementi ve Parkinson hastaligi arasindaki iliskinin anlasilabilmesi i¢in ¢alismalar
devam etmekle beraber, mevcut veriler kapsaminda beyin omurilik sivisinda ve substantia nigrada ¢inko
homeostazinda bozulma oldugu bildirilmektedir. Bu sebeple heniiz olusum sebebi ve tedavisi bilinmeyen
Parkinson hastaliginda bu elementler ile yapilan c¢alismalarin aydinlatilmasinin hastaligin  olusum
yolaklarinin aydinlatilmasina ve tedavisine katki saglayacagi diisiiniilmektedir.

Anahtar Kelimeler: Eser Element, Beyin, Homeostaz, Parkinson Hastalig1

The Relationship of Copper, Iron, Zinc Elements with Parkinson's Disease
in Brain Homeostasis

Abstract

Elements exist in nature in different forms. Oxygen, carbon, hydrogen and nitrogen constitute
approximately 96% of our body weight, and calcium and phosphorus constitute 2.5%. The remaining
approximately 1.5% are trace elements (potassium, sulphur, sodium, magnesium, fluorine, copper, iron,
zinc, manganese, cobalt, selenium, iodine, chlorine, chromium, molybdenum, lithium, strontium,
aluminum, silicon, lead, vanadium, arsenic, bromine). Trace elements are involved in various biological
and chemical reactions. They are important for the continuation of health. Trace elements are necessary
for the proper execution of cellular functions, and they cause toxicity to the cell as a result of the
disruption of the balance in their absorption and excretion. Disruption of homeostasis, especially in metal
trace elements, is highly toxic to living things and causes various diseases. In Parkinson's Disease, which
is one of the neurodegenerative diseases, the excess of copper and iron elements in the brain regions
causes an increase in reactive oxygen species and concomitant oxidative stress. Although studies are
continuing to understand the relationship between zinc element and Parkinson's Disease, it is reported that
there is a deterioration in zinc homeostasis in the cerebrospinal fluid and substantia nigra within the scope
of current data. For this reason, it is thought that the clarification of studies with these elements in
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Parkinson's disease, whose cause and treatment are not yet known, will contribute to the clarification of
the formation pathways and treatment of the disease.

Keywords: Trace Element, Brain, Homeostasis, Parkinson's Disease
GIRIiS

Norodejeneratif hastaliklar, sinir hiicrelerinin zaman igerisinde geri doniisiimsiiz
olarak kaybolmasi ve buna bagl olarak ¢esitli beyin fonksiyonlarinda (hafiza, hareket,
kognitif) bozulma ile karakterize edilmektedir (Gao ve Hong, 2008). Parkinson hastaligi
(PH), Alzheimer hastaligindan sonra en yaygin goriilen ikinci norodejeneratif
hastaliktir. PH’de, postiirel istikrarsizlik, durus bozuklugu, yiirimede donma, yiiz
mimik ve hareketlerinde azalma, hipofonik ses, dinlenme halinde kol ve bacaklarda
tremor, bradikinezi ve beceri kayb1 goriilmektedir (Tuncel ve Atasever Arslan, 2019).
Gozlenen bu motor semptomlarin yani sira olarak hastalarda, anksiyete, bunama,
kabizlik, yutma giicliigii, eklem agris1 gibi ek semptomlar da goriilmektedir (Tablo 1).
65 yas istii kisilerde %1-2 civarinda goriilen PH’de, substantia nigranin pars kompakta
bolgesinde ve ayni zamanda akson terminallerinde meydana gelen dopaminerjik ndron
kayb1 gozlenmektedir (Abeliovich ve Gitle, 2016). Yaslanmayla beraber Parkinson
hastaliginin goriilme sikliginin yillar i¢inde artig gosterecegi disiiniilmektedir (Arlan ve
Karahalil, 2019).

Parkinson hastalig1, beyin sapindaki nigra pars compacta bulunan dopaminerjik
noronlarin nérodejenerasyonu sonucu olusmaktadir. Dopamin gelismis canlilara
beyinde gergeklesen birgok dnemli fonksiyon i¢in gerekli bir ndrotransmitterdir (Arlan
ve Karahalil, 2019). Diger norotransmiterleri igeren néronlarin aksine, dopamin,
dopaminerjik ndronlar1 oksidatif strese duyarli hale getirmektedir. Sentezinden sonra
dopamin, neredeyse tamamen sinaptik vezikiiller i¢inde tutulmaktadir. Burada yiiksek
konsantrasyonlara ulasir ve vezikiil liimeninin diisiik pH degeri ile stabilize olur. Daha
sonra dopamin, hem ROT olusumuna hem de ROT gibi reaktif 6zellikte olan dopamin
kinonlarin (DAQ) olusumuna yol ag¢an otoksidasyon siirecine girebilmektedir (Bisaglia
ve ark. 2014). Boylelikle Parkinson hastaliginda gozlenen dopaminerjik ndronlarin
secilimli dejenerasyonu gergeklesmis olmaktadir (Bisaglia ve Bubacco, 2020).

Insan 4. kromozomu {izerinde bulunan SNCA geni tarafindan kodlanan alfa
siniiklein (a-siniiklein), korunmus protein ailesi iiyesi olan ndronal bir proteindir.
Ailenin diger tiyeleri ile beraber sinir sisteminde etkindir. a-siniikleinin C-terminal ile
N-terminal ucu ve merkezi kismi arasinda uzun mesafe etkilesimlerinin oldugu
bilinmektedir. Bu uzun mesafe etkilesimlerinde bozulmanin ise protein birikmesini
kolaylastirdig diisiiniilmektedir (Tungel ve Atasever Arslan, 2019).

Ek olarak Parkinson’da, Lewy cisimcikleri olarak adlandirilan ana bileseni -
siniiklein olan proteinlerinin birikimi de gergeklesmektedir. Lewy cisimcikleri sinir
hiicreleri arasindaki baglantilar1 yok ederek, norotransmitter transferini durdurmaktadir.
Bu sebeple, Parkinson hastaliginda gozlenen motor semptomlarin olusumu meydana
gelmektedir (Arlan ve Karahalil, 2019).
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Tablo 1. Parkinson hastaliginda karsilasilan semptomlar (Kalia ve ark., 2015).

Motor semptomlar Non-motor semptomlar

Tremor, bradikinezi, durus bozuklugu, kas sertligi, Konusma bozuklugu, kisik ses, sebepsiz agri, idrar
diskinezi, dengede bozukluk-diisme, donuk episod  kagirma, uyku diizeninde bozulma, depresyon-
anksiyete, psikotik sendrom

Bakir (Cu)

Cesitli oksidasyon-rediiksiyon tepkimelerinde gorev alan bakir elementi
sitokrom ¢ oksidaz, ¢inko-bakir siiperoksit dismutaz, dopamin-monooksijenaz, lizil
oksidaz, tirozinaz gibi canli i¢in hayati Onem arz eden bir¢ok enzimin yapisina
katilmaktadir (Adali ve ark. 2019). Yetiskin insan viicudunda ortalama 50-120 mg bakir
elementi bulunmaktadir. Diyetle alim1 giinde yaklasik 1 mg'dir. Glinliik 6nerilen diisiik
alim miktar1 (0,9 mg/giin) sebebiyle insanlarda bakir eksikligi nadir olarak
goriinmektedir (Ozbolat ve Tuli, 2016). Giinliik diyet ile viicuda alman bakir elementi,
ince bagirsak epitel hiicreleri tarafindan emilerek hepatik portal vene ve dolayisiyla
karacigere girer.

Hepatositlere gelen bakirin izledigi 3 ana yol mevcuttur (Cabrera ve ark. 2008):
1- Endojen Cu-bagiml proteinlerin yapisina katilir,

2- Kan icine salgilanmasi i¢in seruloplazmin yapisina katilir,
3- Viicuttan elimine edilir.

Eliminasyon, karaciger tarafindan safra salgisi ile saglanmaktadir (Nevitt ve ark.
2012). Bu 3 ana yol sayesinde giinliik diyetle alinan bakirin dengesi saglanmaktadir.
Ancak hepatositlerde bulunan bakir pompasinin (ATP7B) islevsiz olmasi, karacigerde
yiiksek miktarlarda bakir birikimine yol agmakta ve takiben beyin de dahil olmak tizere
diger dokularda da bakir birikime gergeklesmektedir (Guindi, 2019).

Hiicresel homeostazda kritik birgok biyokimyasal reaksiyon i¢in yardimci faktor
olarak kullanilan bakir elementi, yliksek konsantrasyonlarda canli icin toksik 6zellik
gostermektedir. Bu toksik etkileri, enzimin aktif bolgesine baglanma ve enzimi inhibe
etme, demir-siilfiir kiimelerininin stabilizasyonu bozma, reaktif oksijen tiirlerinde artist
saglama gibi yollardan yapmaktadir (Barnham ve Bush, 2008).

Beyindeki Bakir Homeostazi

Bakir elementi, ndron miyelinizasyonunda, y-aminobiitirik asit (GABA), N-
metil-d-aspartat (NMDA\) reseptérleri ve voltaj kapili Ca*? kanallarinin fonksiyonlarina
etki ederek sinaptik iletimi diizenleme gibi hiicresel fonksiyonlarda gorevlidir (McGee
ve ark. 2013). Bakir seviyelerindeki degisiklikler astrositlerdeki glikoz pargalanma
yolunu degistirmekte ve lipid dengesini etkilemektedir (Nargund ve ark. 2015). Diyet
veya genetik bakir eksikligi, 6nemli metabolik anormalliklere, hipomiyelinasyona,
noronlarin anormal arborizasyonuna, ndbetlere ve 6liime neden olabilmektedir (McGee
ve ark. 2013).

Eksikliginin yani sira bakir fazlaligi da normal beyin fonksiyonu i¢in zararhdir.
Bakir diizeylerindeki artig, depresyon, psikotik atak, distoni, titreme ve uyku
anormallikleri dahil olmak tizere ¢esitli norolojik ve psikiyatrik rahatsizliklara neden
olmaktadir (Czlonkowska ve ark. 2018). Hiicresel mekanizmasi heniiz tam olarak
aydinlatilmayan dopamin sinyalizasyonunda da bakirin gorev aldigi bilinmektedir
(Bandmann ve ark. 2015).
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Bakar ve Parkinson Hastahigi

Bozulmug bakir homeostazinin PH’nin baslamasimi destekleyebilecegi
molekiiler mekanizmalar tam olarak aydinlatilmasa da, noradrenerjik noronlarda
olumsuz etki ile baglantili olarak bakir dengesizligi PH ile iliskili olarak bildirilmistir
(Bandmann ve ark. 2015).

Bakirin neden oldugu toksisite, elementin reaktif oksijen tiirleri lireten redoks
reaksiyonlar1 kataliz ederek hiicresel oksidatif stresi arttirmasi dolayisiyla olusmaktadir.
Bakir elementi, Fenton ve Haber-Weiss reaksiyonlar1 yoluyla, siiperoksit anyonunun
(*O2) ve hidrojen peroksitin (H20,), hidroksil radikaline (*OH) doniisiimiine
katilabilmektedir (De Lazzari ve ark. 2018).

Beyindeki yiiksek yogunlukta ROT iiretimi, bu reaktif molekiillerin
Parkinson’da da biiylik rol oynadigmmi gostermektedir. Beyin, viicuttaki oksijenin
yaklasik %20'sini tiiketir ve bu oksijenin 6nemli kismi ROT'a donligmektedir. Ama
baglica oksidatif stres nedenleri olarak mitokondriyal disfonksiyon, dopamin
metabolizmasi, néroinflamasyon oldugu bilinmektedir (Blesa ve ark. 2015).

Parkinson hastalarinda bakir; kan konsantrasyonunda, seruloplazminde ve
oksidaz aktivitesinde yasa uygun saglikli bireylere kiyasla daha diisiikk oldugu
gozlemlenmistir (Kim ve ark. 2018). Yine yasa uygun kontrol bireylerine kiyasla,
Parkinson hastalarinin en c¢ok etkilendigi beyin bolgelerinde de diisiik bakir seviyesi
oldugu belirlenmistir. Azalmis bakir seviyelerinin, bu beyin bdlgelerindeki bakirdan
zengin ndron popiilasyonlarinin  belirgin dejenerasyonunun sonucu olmadigini
dogrulamak igin, yapilan ¢alismalar sonucunda Parkinson beyinlerinde hem substantia
nigrada hem de locus coeruleusta bakir seviyelerinde %55-%65 azalma oldugu
belirlenmistir (Davies ve ark. 2014). Parkinson ile iliskili ROT olusumuna karsilik gelen
kesin mekanizmalar hala tam olarak anlasilmamustir.

Demir (Fe)

Oksidasyon-rediiksiyon reaksiyonlarina katilarak temel biyolojik siiregler igin
gerekli olan demir elementi, saglikli yetiskinlerin viicudunda 4.0 ile 5.0 g arasinda
bulunmaktadir (Tung, 2008). Cogunlukla karacigerde ve kirmizi kan hiicrelerinde,
makrofajlarda, kemik iliginde ve kaslarda, ¢ok diisiik miktarlarda ise bobrek ve beyinde
bulunur (Tung, 2008). Memeli canlilar i¢cin demir eldesi giinliik diyetle disardan alinma
ve ardindan bagirsaklardan emilme seklindedir. Viicutta demir icin aktif bosaltim
sistemi olmamasi nedeniyle demirin ¢ogu dalak ve kemik iligindeki yaslanmig
eritrositlerden viicutta geri doniistiiriilir ve geri kalani ferritinde veya hemosiderin'de
depolanir (Tung, 2008; Wallace, 2016).

Insanlarda demir iceren proteinler; oksijen taginmasi, mitokondriyal solunum,
ksenobiyotik metabolizmasi, niikleik asit replikasyonu ve onarimi, immiin sistem ve
hiicresel sinyalizasyon gibi hayati fonksiyonlar i¢in gereklidir (Tung, 2008). Demir,
transferrin proteinine baglh olarak kanda dolagsmaktadir. Demirin ¢ogu, alyuvar iretimi
icin kemik iligine verilmektedir (Wallace, 2016). Daha az miktarlar, temel hiicresel
islemler icin diger dokulara gonderilmekte ve fazlasi depolama i¢in karacigere
taginmaktadir. Sistemik demir homeostazi, ¢cogunlukla retikiiloendotelyal makrofajlar
yoluyla alyuvarlardan gelen demirin geri doniistiiriilmesiyle saglanir (Yang ve ark.
2016).
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Beyindeki Demir Homeostazi

Beyinde demir; oksijen tasinmasi, DNA sentezi, mitokondriyal solunum,
miyelin sentezi, ndrotransmiter sentezi ve metabolizmasi dahil olmak {izere bircok
temel biyolojik siirecte rol oynar (Bandmann ve ark. 2015). Normal fizyolojik beyin
fonksiyonunu siirdiirmek i¢in demir homeostazina ihtiya¢ vardir (Barnham ve Bush,
2008). Homeostatik mekanizmalar, hiicresel bolmeler arasinda mevcut demir
konsantrasyonlarinin dengesini koruyarak ve yiiksek serbest demirin neden oldugu
toksik etkileri onleyerek hiicre islevi i¢in gerekli kosullar1 saglamaktadir (Hentze ve ark.
2010). Fakat demir homeostazinda dengenin bozulmasi ¢esitli mekanizmalar yoluyla
norotoksisiteye neden olmaktadir. Demir konsantrasyonu, depolama proteinlerinin veya
diger hiicresel molekiillerin demir tutma kapasitesini astifinda, demir havuzundaki
kararsiz demir konsantrasyonu artabilmektedir. Bu da oksidatif hasara ve hiicre
oliimiine yol agabilmektedir (Atasever Arslan ve ark. 2021). Ancak saglikli yaslanmada
bu durumun Oniine gegmek igin ¢esitli beyin bolgelerinde ve hiicre tiplerinde segici
demir birikimi meydana gelmaktedir (Zecca ve ark. 2001)

Yaslanma siiregleri demir homeostatik sistemini degisimlere neden olabilmekte
ve depolama proteinleri veya diger molekiiller tarafindan verimli sekilde
selatlanamayan fazla miktarda demire yol agabilmektedir. Yaslanmayla birlikte artan
toplam demir konsantrasyonu; artmis kan-beyin bariyeri gecirgenligi, iltithaplanma,
beyindeki demirin yeniden dagilimi ve demir homeostazindaki degisiklikler gibi gesitli
faktorlerden kaynaklaniyor olabilmektedir (Basol ve ark. 2007). Noéronlarda demir
birikimi apoptotik hasara ve demire 6zgili apoptotik olmayan hiicre 6liimii ferroptoza yol
acabilmektedir (Dixon ve ark. 2012). Glial demir birikimi ayrica inflamatuar yaniti
indiikleyebilmekte ve noroinflamasyon-norodejenerasyon dongiisii ile
sonuglanabilmektedir (Xu ve ark. 2012).

Demir ve Parkinson Hastalig:

Saglikli yaglanmada artan serbest demir, demire duyarli protein 1/2 (IRP 1/2)
yonettigi depolama ve atilim siiregleri ile dengede tutulmaktadir (Tung, 2008). Ferritin
ve amiloid prekiirsor proteini (APP) ekspresyonu artis gostererek, ferritinle demir
depolanirken APP ile demir atilim1 gergeklestirilir. Bunun yaninda transferrin reseptorii
1 ve iki degerlikli metal tasiyict 1 (DMT1) gorevlerini yerine getirerek emilimi
gerceklestirir. APP ile demir uzaklastirilmasi Tau proteini gerektirir. Tau proteini
APP’yi aktive ederek, ferroportin ve seruloplazmin (CP) ile beraber demir atilimi
gerceklestirmis olurlar (Abdel ve ark. 2015).

Parkinson hastaliginda ise IRP1/2 gerekli aktivitesini yerine getiremez. IRP
islevini yerine getirmedigi igin ferritin, APP ve DMT1 de islevlerini ger¢eklestiremez.
Dolayisiyla demir depolanmasi, tasinmasi ve emilimi gergeklesemez. Bu durum
substantia nigra noronlarinda serbest demir miktarinin artisina neden olur. Bunlarin
yaninda Tau proteini eksikligi de goriiliir. Tau proteini eksikligi, APP’nin membran
trafiginde bozulmaya ve demir iletimi-bosaltimmin diisiik seviyelerde yapilmasina
neden olur (Zhang ve ark. 2011; Abdel ve ark. 2015). Ayrica Parkinson hastaliginda CP
aktivitesinde ciddi azalma s6z konusudur ve bu durum da yine demir atiliminin yeterli
seviyede olmamasi ile iligkilidir. Sonu¢ olarak demir birikimine neden olmaktadir.
Takiben artan ROT miktar1 hiicresel oksidatif strese yol agmaktadir ve Parkinson
hastalig1 i¢in risk teskil etmektedir (Abdel ve ark. 2015).

Parkinson hastalarinda substantia nigrada, gliada, putamen ve globus pallidus
noronlarinda demir artig1 ve substantia nigrada ferritin yiiklii mikroglia hiicrelerinin
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fazla oldugu bilinmektedir. Bu fazlalik néromelanin ve ferritin gibi komplekslerin demir
tamponlama kapasitesini agsmakta ve norotoksisiteye neden olmaktadir (Zhang ve ark.
2011). Yapilan ¢alismalar bu bolgelerdeki demir konsantrasyonlarinin hastalik siddeti
ile artig gosterdigini belirlemistir. Bu bolgelerdeki demir birikiminin nedeni belirsiz
olmakla beraber kan-beyin bariyerinin artmis gegirgenligi veya disfonksiyonu, artan
proinflamatuar durum, ndronlarda ve damarlarda laktoferrin reseptorlerinde artis,
dopamin noéronlarinda artan DMT]1 ifadesi, transferrin-TfR2 ile degistirilmis demir
taginmast ve baglanmast ile ilgili genlerdeki mutasyonlar oldugu diisiiniilmektedir
(Guerreiro ve ark. 2006)

Demir ve Dopamin Oksidasyonu

Dopamin, ferrik demirin varliginda dopamin kinonlarin1 {iretmek i¢in
oksidasyona  ugramaktadir. Norotoksik etki ile  dopaminerjik  ndéronlarin
dejenerasyonuna neden olmaktadir. Dopamin oksidasyonu demir elementi diginda bakir
ve manganez ile de yonetilebilmektedir. Bunlarin diginda oksijen ve inorganik reaktifler
de dopamin i¢in yonetici faktorlerdir (Abeliovich ve Gitle, 2016). Demir ile
kolaylastirilmis dopamin oksidasyonu mitokondriyal fonksiyonlari olumsuz yonde
etkilemektedir. Bu fonksiyonlar arasinda kompleks I ve III bulunmaktadir. Bu bozulma
sonucu ATP sentezinde de aksamalar gerceklesmekte ve akut hiicre oliimleri
olabilmektedir. Ayni zamanda dopamin oksidasyonu, Fenton ve Haber-Weiss
reaksiyonlari ile olusan ROT iiretimine ve oksidatif strese katkida bulunur. Ek olarak
demir kaynakli dopamin oksidasyonu; lipid peroksidasyonuna ve DNA/protein
bozulmalarina yol agabilmektedir (Abeyawardhane ve Lucas, 2019).

Cinko (Zn)

Kararli katyon o6zelligi dolayistyla redoks reaksiyonlarina katilmayan c¢inko,
demirden sonra insan viicudunda en bol bulunan ikinci eser elementtir (Kahraman,
2011). Yetiskin insan viicudu yaklasik olarak 2,6 g cinko igerir. Cinkonun yaklasik
%601 iskelet kasinda, %30'u kemikte, %5'1 karaciger ve ciltte, kalan %2-3"i diger
dokularda depolanir. Saglikli bireylerde plazma veya serum ¢inko seviyeleri 12 ile 16
uM arasinda degisir (Wessells ve ark. 2010). Cinko, canli i¢in 6nem arz eden c¢esitli
yapisal ve iglevsel reaksiyonlarda gorev almaktadir (Fukada ve ark. 2011; Hara ve ark.
2017).

[nsan ¢inko homeostazi igin ana diizenleyici mekanizmalar, ince bagirsak
boliimlerinden duodenum ve jejunumdan emilim ve digki ile atilimdir (King ve ark.
2001; Wang ve ark. 2001). insan viicudunda ¢inko depolanmadig1 i¢in giinliik olarak
diyetle alinmasi zorunludur (Gibson ve ark. 2016).

Hiicresel ¢inko havuzu proteinlere baglanan, vezikiillerde depolanan ve
sitoplazmik serbest ¢cinkodan olusmaktadir. Vezikiillerde depolanan ¢inko, sadece kii¢iik
molekiil ligandlar ile kompleks olusturur. Bu ¢inko tiirii ya hiicre iginden gegerek
yeniden dagitilmakta ya da Sinyal molekiilii olarak gorev yapmaktadir. Serbest ¢inko ise
ya ¢inko tasiyici proteinler (ZIP ve ZnT) araciligiyla vezikiillere tutulmakta ya da
metalotiyonin proteinlerine baglanmaktadir. Sitoplazmik serbest ¢inko konsantrasyonu
sik1 sekilde diizenlenmekte ve c¢ok diisiik seviyelerde tutulmaktadir (Colvin ve ark.
2010). Metalotiyonin, hiicrelere absorbe edilen ¢inkoyu baglayarak enterosit ¢inko
homeostazinin diizenlenmesinde 6nemli rol oynamaktadir (Hinskens ve ark. 2000).
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Beyindeki Cinko Homeostazi

Cinko elementi, beyinde metaloproteinlere veya enzimlere bagli olarak beyinde
hipokampus, amigdala, serebral korteks, talamusta bulunmaktadir. Toplam ¢inkonun
yaklasik %10’u ise, glutamaterjik uyaric1 noronlarin presinaptik vezikiillerinde serbest
cinko iyonlari (Zn*?) olarak depolanmaktadir. Noronal uyarim sirasinda
selatlanabilmekte ve glutamat ile vezikiillerden sinaptik bosluklara salgilanmaktadir.
Sinaptik esneklik, hafiza ve bilgi isleme igin gerekli olan salgilanan ¢inko, NMDA-tipi
glutamat reseptdrlerine, amino-3-hidroksi-5-metil-4-izoksazolpropiyonik asit (AMPA)-
tipi glutamat reseptorlerine, GABA reseptorlerine ve glisin reseptorlerine baglanarak
beynin genel uyarilabilirligini diizenlemektedir (Sensi ve ark. 2011).

Salgilanan Zn**nin néromodiilatdr gorevinin yani sira néral inhibisyona neden
oldugu da gosterilmistir. Cinko, sinaptik bosluklarda yayilarak komsu sinapslarin
aktivitesini modiile edebilmekte ve lateral inhibisyona neden olabilmektedir (Wang ve
ark. 2011).

Cinko ve Parkinson Hastahg:

Cinkonun hem fazlaligit hem de eksikligi Parkinson hastaligi icin etkili bir
durumdur. Parkinson hastalarinin plazmasinda ve beyin omurilik sivisinda (BOS)
bulunan ¢inko seviyelerinin degisikligi cesitli sekillerde arastirilmistir (Zhao ve ark.
2013). Parkinson hastalig ile iligkili dopaminerjik norodejenerasyonda fazla miktarda
Zn*? iyonun bulundugu belirlenmistir. Cinko maruziyeti Parkinson icin risk faktorii
olarak tanimlanmigtir ve 6liim sonrasi ¢aligmalarda hastalarin substantia nigrasinda asiri
¢inko birikimi oldugu gdzlemlenmistir. Substantia nigradaki bu Zn*? birikimin nedeni
tam olarak  anlasiimamakla beraber, muhtemelen Zn*®yi  uzaklastiracak
mekanizmalarda fonksiyon kayb1 oldugu diisiiniilmektedir (Genoud ve ark. 2017).

Endojen kaynakli Zn**nin de Parkinson iizerinde 6nemli etkilerinin oldugu
bilinmektedir. Hiicre i¢i Zn*? iyonu, antioksidan enzimlerin aktivitesini ve sinyal
yollarini etkileyerek oksidatif strese karsi korunmada etkilidir. Ancak yiliksek miktarda
Zn*? varlig: hiicre i¢i oksidatif stresi ve sinyal iletiminde sinaptik islev bozuklugunu
tetiklemektedir (Sikora Ouagazzal, 2021).

Cinko fazlaliginin yani sira yapilan meta analiz ¢aligmalari, saglikli kontrollere
kiyasla Parkinson hastalarinin serum, plazma ve BOS'taki ¢inko seviyelerinin daha
diisiik oldugunu gostermistir (Adani ve ark. 2020). Diisiik seviyelerde bulunan ¢inko ve
Parkinson arasindaki iliski, ¢cinkonun antioksidan rolii ile agiklanabilmektedir. Ciinkii bu
element, oksidatif strese ve inflamasyona direncte gorevli siliperoksit dismutaz,
metalotiyoninler, interlokinler gibi enzim ve proteinler igin gereklidir (Marreiro ve ark.
2017)

Ek olarak, Parkinson hastaliginin en yaygin genetik nedenlerinden biri PARK2
genidir. Cinko eksikliginin, ¢inko baglama alanlarina sahip olan PARK2 proteininde
islev bozukluguna yol actigi belirlenmistir. Cinko eksikligi durumunda protein {i¢
boyutlu yapisinda konformasyonel degisiklikler ve dolayisiyla fonksiyon kaybi
goriilmektedir (Hristova ve ark. 2009)
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SONUC

Eser elementler, insan sagligi ve sagligin devami i¢in biiylik Onem arz
etmektedir. Cesitli fizyolojik fonksiyonlar i¢in varliklar1 elzem olmasinin yani sira,
yiiksek seviyelerde ise toksik ozellik gostermektedirler. Bu sebeple sagligin devamai igin
homeostazlar kritik 6neme sahiptir.

Homeostazin saglanmasinda temel gorevli mekanizma emilim ve atilimdir.
Bakir ve ¢inko elementleri incelendiginde, emilimden sonra bu elementler ya
doniistiiriilerek viicuda geri kazandirilmakta ya da viicuttan atilmaktadir. Demir ise,
atilim mekanizmasi bulunmadigi dolayisiyla doniistiirtilerek gesitli fizyolojik yolaklarda
tekrar kullanilmaktadir.

Cu, Fe ve Zn elementleri; oksijen taginmasi, DNA sentezi, mitokondriyal
solunum, miyelin sentezi, ndorotransmiter sentezi ve metabolizmasi, néronal uyarimlarda
gibi bircok temel biyolojik siiregte rol oynamaktadir. Fakat yaslanmaya bagli bozulan
beyin homeostazlari ¢esitli norolojik hastaliklara neden olabilmektedir. Bu
hastaliklardan biri de Parkinson hastaligidir. Giiniimiizde Parkinson hastaliginin nedeni
heniiz net olarak aydinlatilamamis olmakla  beraber, eser metal elementlerin
homeostazlarinin bozulmasi ile toksik o6zellik gostermeleri Parkinson hastaliginin
nedenleri arasinda oldugu bilinmektedir.

Parkinson hastaliginin  olusum yolaklarini nasil  etkiledikleri heniiz
aydinlatilmayan bu elementler ile ile ilgili yapilan ¢aligmalarin arttirilmasi hastaligin
olusumunun ve tedavi yontemlerin gelistirilmesine olanak saglayacag: diistiniilmektedir.
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Abstract

Iris zagrica B.Mathew & Zarrei subsp. zagrica (Iridaceae), a new record for the flora of North
Iraq, is collected in Sérwan region province, North Iraq. It was previously known from Turkey and Iran,
with the type specimen of the species from Iran. The distribution locality in North Iraq is given for the
first time in this study. Locality information was not recorded for North Iraq, in here the first time
recorded. Morphological description, photographs and distribution map of the new record are presented.

Keywords: Iris zagrica, Irag, new record, Hermodactyloides, Monocots.

INTRODUCTION

Iridaceae Juss. includes more than 60 genera and about 800 species (Goldblatt and
Manning 2008) widely distributed in tropical, subtropical and temperate regions, and is
especially numerous in Africa, south of the Sahara, the eastern Mediterranean, western
and eastern Asia, and Central and South America (Takhtajan, 2009). According to The
Plant List (2012), the genus Iris includes about 400 species currently accepted.

During floristic surveys of in Barzan region province in march 2020 and 2021,
author collected specimens of one unidentified species from Iris subgenus
Hermodactyloides Spach, which were examined using a wide range of literature (e.g.
Fedchenko, 1935; Firat 2012, 2013, 2016, 2017; Giliner and Pesmen 1980; Mathew,
1984; Wendelbo and Mathew 1975; Wendelbo, 1985). At first glance, because of the
similarities in plant height, leaf number, flower number, and length of perianth tube, the
plants seemed similar to Iris zagrica Mathew & Zarrei (2008/2009). However,
comparison of those unidentified plants with material of both I. zagrica and the related
species I. reticulata M.Bieb. in Turkey revealed remarkable morphological differences
allowing easy separation.

Furthermore, a detailed description, ecological data, illustrations, distribution
maps, and vernacular names are given.

MATERIALS AND METHODS
Images of the living material were taken with a Sony DSCR1 digital camera.
Geographical positions were identified using a Magellan eXplorist 710 GPS. This new

record, which is present in Barzan region, (Fig. 1). A total of 10 herbarium specimens of
the new species were collected from three adjacent localities and deposited in the
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herbaria VANF (acronyms according to Thiers, 2022), and in the personal herbarium of

the author (Herb. Firat).
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Figure 1. Distribution map of Iris zagrica subsp. zagrica (marked red) in the World

Irak

RESULTS AND DISCUSSION

Iris zagrica B.Mathew & Zarrei subsp. zagrica. Bull. Brit. Iris Soc. Spec. Group
2008/9: 23 (plates 10-11) (2009). (Figs. 2-3)

Type: Iran, Zirreh Pass, 38 km east of Khorramabad, 1950 m, May 8, 1962, P. Furse
1864, cult. B. Mathew February 25, 1970 (holotype KI).

Description: Plant 20-30 cm tall at flowering time. Bulb 2—4 cm x 1.5-2.0 cm, ovoid,;
outer tunics netted, especially at apex; inner tunics membranous, splitting longitudinally
into fibres, slightly netted at apex. Leaves usually two (rarely one), each subtended by a
membranous semi-transparent, green-veined, mainly subterranean sheath with only the
tip visible; lamina quadrangular in section, grey-green, glabrous, 2-4 mm wide, 18-29
cm long at flowering time, elongat to 30-55 cm long at fruiting time; apex acuminate,
whitish. Inflorescence one-flowered; pedicel 2.5-3.0 cm long, raising the ovary to just
above ground level, merging almost imperceptibly with the slender ovary; bracts and
bracteoles anequal, bract narrowly cylindrical, closely sheathing the ovary and its beak,
rigid, 9-12 cm long; bracteole narrowly cylindrical for most of its length, wholly
enclosed within the bract, rigid; ovary green, 10-14 mm long, extended gradually into a
long beak (which has the appearance of a perianth tube) c. 2.7-3.3 cm long. Flower
articulated at its base, separating from the beak of the ovary after anthesis; perianth tube
cupuliform, 3-4 mm long, 2-3 mm wide; outer perianth segments (falls) narrowly
obovate, 3.5-4.5 cm long, 8-10 mm wide across the lamina tapering to 3 mm at base of
haft, obtuse, whitish or pale blue, semi-transparent, flushed green and conspicuously
streaked purple, lamina dark purple with a median, triangular, yellow-green low ridge,
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papillose and the papillae extending along the median vein towards the base of the haft;
inner perianth segments (standards) erect, very narrowly oblanceolate, 3.7-4.7 cm long,
4-7 mm wide at widest point, obtuse or subacute, dark violet; style branches narrowly
cuneate, 3.4-3.6 cm long, 5-7 mm wide at apex, splitting into two sharply reflexed or
curled lobes, +lobes triangular, acute, 8-11 mm long, 2-3 mm wide at base; stigma
bilobed, the lobes obtuse or rounded, erose; stamens 21-24 mm long; filaments 10-12
mm long, flattened, c. 1 mm wide, narrowing at apex, white streaked purple; anthers
linear, 11-12 mm long, 2 mm wide, violet with yellowish pollen. Capsule carried above
ground level at maturity, ovoid, 34-38 mm long, 10-15 mm wide with a slender beak
25-40 mm long; seeds subglobose, brown, c. 4-5 mm diameter. Chromosome number:
2n = 14 (Firat, 2017, Table 1)

Figure 2. Iris zagrica subsp. zagrica. A) habit; B, C) flower; D, ) flwer parts; F)
habitat,
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Phenology: Flowering in February to April.

Distribution:Iris zagrica subsp. zagrica is an element of the Irano-Turanian floristic
region Iran, Turkey and Iraq (Fig. 1).

Vernacular name: Iris zagrica subsp. zagrica is called “Bilbilaze” in Kurdish by the
local people of Sérwan region province.

Habitat and ecology: Iris zagrica subsp. zagrica grows in on loose soil at ¢. 1100—
1950 m, with other interesting plants such as Bellevalia kurdistanica and Gagea
confusa, Lamium amplexicaule, Poa sp.

Figure 3. Iris zagrica subsp. hakkariensis: A-C) general view and flowers. Iris zagrica
subsp. zagrica: D-F) general view and flowers. Iris reticulata var. kurdica: G, H, I)
general view and flowers; Iris reticulata var. reticulata: J-L) general view and flowers

(Frrat, 2017).

Other specimens examined:—Iris zagrica subsp. zagrica. North Iraq (Kurdistan),
Erbil, Mergesor district, Sérwan region, Hezil village, opening oak forest, 1104 m,
36°56'13" N, 44°15'42" E 14 March 2019, M. Firat 33759; Turkey. C10 Hakkari:
Semdinli district, Balkaya mountain, opening oak forest, 1200 m, 4 April 2012, M. Firat
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28482 (NGBB, Herb. M. Firat), Iris zagrica subsp. hakkariensis. Turkey. C10
Hakkari: Semdinli district, from Ciyayé Govende (Giiney Dag1) to Oremar (Daglica), on
loose soil, 1543 m, 37°12'58" N, 44°16'55" E, in fruit, 24 June 2013, M. Firat 30011
(Herb. M. Firat.—Iris reticulata var. reticulata. Turkey. C10 Hakkari: Cukurca district,
Bilécan region, 1300 m, 7 April 2011, M. Firat 27325 (Herb. M. Firat).—lIris reticulata
var. kurdica Turkey. B9 Van: Baskale district, 27 km from Baskale to Hakkari, 2600
m, 7 April 2011, M. Firat 27323 (Topotype, Herb. M. Firat).

Comments

Iris zagrica subsp. zagrica belongs to subgenus Hermodactyloides. With the new
record, the number of Iragian Iris species amounts to 13, 2 belonging to subgenus
Hermodactyloides. I. zagrica is distributed by two subspecies: I. zagrica subsp. zagrica
(Iran, Turkey and Iraq), and I. zagrica subsp. hakkariensis (Turkey). The distribution
locality in North Iraq is given for the first time in this study.

The detailed and natural photos of I. zagrica subsp. zagrica, |. zagrica subsp.
hakkariensis, 1. reticulata var. reticulata and I. reticulata var. kurdica were given for
easy differentiation (Fig. 3).

Table 1. Comparison of morphological characters of I. zagrica subsp hakkariensis, I.
zagrica subsp. zagrica, I. reticulata var. reticulata and I. reticulata var. kurdica (Firat,

2017)

Morphological l. zagrica l. zagrica I. reticulata I. reticulata
characters subsp. zagrica subsp hakkariensis var. reticulata var. kurdica
Height of plant 15-25cm 20-30cm 7-15cm 7-13 cm

Leaf size

Perianth tube

Outer perianth
segments

Inner perianth
segments

Bract
Capsule

Chromosome
number

Elevation

Habitat

Distribution

. 2 mm wide, 15-16
cm long at anthesis

c. 3.0 cm long
whitish or pale blue
whitish or pale violet-
blue

7.0-9.0 cm long
25-30 mm long

unknown

1200-2260 m

in humus-rich soil

in open situations and
beneath Quercus
brantii

Iran, Iraq, Turkey

2—4 mm wide, 18-29
cm long at flowering
time, 30-55 cm long at
fruiting time
2.7-3.3cm long

purplish to violet

dark violet

9.0-12 cm long
34-38 mm long

2n=14

1543 m

In loose soil in open
forest area

Turkey

2-5 cm wide, to 30
cm long at fruiting
time

4-7 cm long

blue, violet or
purple

blue, violet

5.0-7.0 cm long
30-35 mm long

2n =20

600-2700 m

in mountain
grassland, stony
slopes and in scrub,
In Quercus scrub

N. Iraqg, Iran,
Transcaucasia

2-5 cm wide, to 25
cm long at fruiting
time

4-6 cm long

violet or purple

blue, violet

4.5-6.0 cm long
28-31 mm long

unknown

2600 m
in mountain

grassland, stony
slopes

Turkey
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Recently, Crespo et al. (2015) asserted that I. zagrica should be renamed as
Iridodictyum zagricum (B.Mathew & Zarrei) M.B.Crespo, Mart.-Azorin & Mavrodiev
in their monograph on the irises worldwide, in which Iridodictyum Rodionenko (1961)
was accepted at the genus rank. However, as some professional botanists and author's
points of view, the genus Iris is treated here in a wide sense to include Iris.

According to Majeed (2021) based ITS described a new section Zagrica. looking
at the pictures I'm not sure the species is Iris zagrica. And, locality information was not
recorded for North Iraqg, in here the first time recorded.
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Ozet

Bu caligmada Salvia kurdica ve Salvia pachystachys tiirlerinin su ve etanol ekstraktlarinin
toplam fenolik, toplam flavonoid igerikleri ile DPPH, FRAP ve demir selatlama aktiviteleri arastirilmustir.
Ayrica ekstraktlarin antimikrobiyal aktiviteleri de caligtlmistir. S. kurdica, Cudi Dagi’ndan (Sirnak) ve S.
pachystachys Artos Dagi’ndan (Van) toplanmistir. Arastirma sonucunda etanol ekstraktlarinin, su
ekstraktlarindan daha yiiksek aktivite gosterdigi tespit edilmistir. Ayrica S. pachystachys tirtiniin S.
kurdica tiirline oranla ¢ok daha yiiksek fenolik ve flavonoid madde igerdigi hesaplanmistir. Calisilan
tiirlerin yapilan antimikrobiyal testinde, ¢alisilan bakteriler acisindan pozitif sonuglar elde edilememistir.
Buna ragmen hem etken madde icerik konsantrasyonlart hem de antioksidan kapasiteleri géz Oniinde
bulunduruldugunda ¢alisilan iki Salvia tiirlinin  farmakolojik  &zelliklerinin = bulundugu ve
degerlendirilmesi gerektigi sonucuna varilmastir.

Anahtar Kelimeler: Salvia, Antioksidan, Total Fenolik, Antimikrobiyal

Determination of Antioxidant Properties and Antibacterial Effects of Salvia
kurdica Boiss. & Hohen. ex Benth. and Salvia pachystachys Trautv. Species

Abstract

In this study, water and ethanol extracts of Salvia kurdica and Salvia pachystachys were investigated for
total phenolic, total flavonoid contents, DPPH, FRAP and iron chelating activities. In addition, the
antimicrobial activities of the extracts were also studied. S. kurdica was collected from Cudi Mountain
(Sirnak) and S. pachystachys from Artos Mountain (Van). As a result of the research, it was determined
that ethanol extracts showed higher activity than water extracts. In addition, it has been calculated that S.
pachystachys contains much higher phenolic and flavonoid substances compared to S. kurdica. In the
antimicrobial test of the studied species, positive results could not be obtained in terms of the studied
bacteria. However, considering both active ingredient content concentrations and antioxidant capacities, it
was determined that the two Salvia species studied had pharmacological properties and it was concluded
that they should be evaluated.

Keywords: Salvia, Antioxidant, Total Phenolic, Antimicrobial
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GIRIS

Lamiaceae familyas1 ilk kez 1789 yilinda De Jussieu tarafindan Labiatae olarak
adlandirilmig, daha sonra 1836 yilinda ise Lindley tarafindan Lamiaceae olarak farkli
bir adlandirma yapilmistir (Greuter, 1988; Hedge, 1992). Lamiaceae (Ballibabagiller)
familyasi, bir veya ¢ok yillik, aromatik, otsu, cali veya agacimsi yapida ¢igekli bitki
ailesidir. Lamiaceae familyas1 igerdigi ucucu yaglardan dolay1 tipta ve parflimeride
siklikla kullanilmaktadir. Yapraklarinda, kokulu yag salgilayan kiigiik salgi kesecikleri
bulunur. Dolayistyla basta nane, kekik, adagay1 ve lavanta olmak {izere bu familyaya ait
ciceklerin bol 1tirli oldugu bilinmektedir. Bas1 sekiz hiicreli pul seklindeki salgi tiiyleri
Lamiaceae familyalar1 i¢in karakteristiktir (Baytop, 1996).

Salvia cinsinin ismi, ¢ok eski zamanlarda sifal1 bitki olarak taninmaya baslayan,
Latince “salvere”-“korumak” isminden tliremistir (Grieve, 1984). Bazi yorelerde
acielmaotu, disotu, meryemiye, salba, sultantaci, fatmanaotu, kiirtreyhani, g¢evlikotu,
galabor adiyla da bilinir (Baytop, 2007). Diinyada Salvia cinsinin 900’{ askin tiirii
bulunmaktadir. Agirlikli olarak Orta Amerika, Giiney Amerika ve Asya’da bulunur.
Tiirkiye’de ise 106 taksona sahiptir ve bunlardan 58’1 endemiktir (Giiner ve ark. 2012).

Bitki kimyasi aragtirmalar1 Salvia tiirlerinin eterik ugucu yaglar (thujon % 30-50,
%5-15 sineol, borneol, pinen, kafur %20-35), saponin, tanenler, glikozitler, fumarik
asit, rosmarinik asit, flavonoidler (% 1-3 arasi luteolin, apigenin vb.) (Topgu ve ark.
1995) ve diger fenolik bilesiklerin (Lu ve Foo, 2002) yani sira, diterpenler (ferruginol,
carnosic asit, carnosol gibi abietanlar) (Topgu, 2006; Topcu ve Ulubelen, 2007;),
triterpenler (ursolik asit, oleanolic asit) (Topcu, 2006; Kahraman ve ark. 2010), dstrojen
benzeri maddeler ve regineli bilesiklerce de zengin oldugunu géstermistir (Kahraman ve
ark. 2010).

Tiirk farmakopisine kayitli bitki sayist ise 140 civarinda olmasina ragmen, halk
arasinda tibbi amagli kullanilan bitki sayisi ¢ok daha fazladir (Yigit ve Benli, 2005;
Cenet ve Toroglu, 2006). Neandertal insan kalintilar1 yaninda mezarda bulunan bitkiler,
bitki-insan iliskisinin baslangicina ait ilk veri olarak kabul edilmektedir. 60 bin yil
oncesinden gilinimiize gelen ve bir samana ait oldugu disiiniilen bu mezarda,
civanper¢emi, kanarya otu, mor slimbiil, giil hatmi, peygamber cicegi ve efedra gibi
bitki tiirlerinin bulundugu tespit edilmistir (Lewin, 2000; Heinrich ve ark. 2004,
Faydaoglu ve Siiriictioglu, 2011; Fidan ve Karaismailoglu, 2020).

Fasseas ve ark. (2007) adagay1r ve kekik ekstrakti uygulanmis etlerde her iki
ekstraktin lipid oksidasyonunu azalttigini, ancak bu etkinin muhafaza sicakligina ve
siiresine bagli olarak degisebilecegini bildirmislerdir. Kahramanmaras’tan elde edilen
kurutulmus misk adacaymin (S. sclarea L.) kloroform ekstresinin, aseton ekstresinden
daha yiiksek antioksidan aktiviteye sahip oldugu ve her iki ekstrenin de toplam
antioksidan aktivitelerinin a- tokoferolden daha yiiksek oldugu belirlenmistir (Gtil¢in ve
ark. 2004). Fenolik maddeler dogal antioksidanlarin en énemli gruplarini olustururlar
(Gray, 1978; Javonovic ve ark. 1994; Shahidi ve ark. 1992; Moure ve ark 2001; Shahidi
ve Naczk 1995).
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Salvia tiirleri eski zamanlardan beri biitiin diinyada soguk alginligi, bronsit,
tiibberkiiloz, menstrual bozukluklar ve sindirim bozukluklarindan korunmak igin
kullanilmaktadir (B.H.M.A., 1983). Ayrica antioksidan, antibakteriyel, antitiimor,
kardioaktif ve antidiyabetik Ozelliklerinden dolayr da kullanimi mevcuttur (Evans,
1989).

Yapilan ¢alismada da iki farkli Salvia tiiriiniin (S. kurdica ve S. pachystachys)
total madde igerikleri, antioksidan kapasiteleri ve antimikrobiyal etkileri aragtirilmistir.

MATERYAL VE YONTEM

Calisma materyalini olusturan S. kurdica ve S. pachystachys tiirleri uygun
vejetasyon doneminde dogal yayilis alanlari ziyaret edilerek bu alanlardan S. kurdica
Sirnak-Silopi Cudi dag1 Hessana koyilinden (37° 20' 39" K, 42° 25' 37" D, 950 m) ve S.
pachystachys Van-Gevas Artos dagi (38° 15' 56" K, 43° 04' 17" D, 2160 m)
zirvelerinden toplanmistir. Toplanan Ornekler Tiirkiye Florasi kaynaklari kullanilarak
teshisleri yapilmigtir. Her bir tiiriin birer 6rnegi Siirt Universitesi Herbaryumu’nda
(SUFAF) herbaryum materyali seklinde muhafaza altina alinmistir.

Ekstraktlarin Hazirlanmasi

Dogal habitatindan alinan bitki 6rnegi golgede kurutulduktan sonra toprak iistii
kisimlar1 blender ile 6giitiildii. 4’er gr. steril cam siselere aktarilarak iizerlerine 40 ml
%80 etanol, digerine ise 40 ml saf su ayr1 ayr1 eklendi. Ekstraktlar, 2 dk homojenizator
ve 3 dk sonikatoére tabii tutulduktan sonra 12 saat boyunca oda sicakliginda,
calkalayicida c¢alkalandi. Siire sonunda ekstraktlar filtre kagidindan siiziilerek,
evaporatorde uguruldu. Saf halde edilen bitki 6ziitleri kendi ¢6zgenleri kullanilarak, 20
mg/ml olacak sekilde stok cozeltiler elde edildi. Analizler yapilana kadar stok ¢ozeltiler
+4 °C bekletildi.

Serbest Radikal (DPPH) Giderme Aktivitesi

Elde edilen stok ekstraktlardan, konsantrasyonlar1 1 mg/ml olacak sekilde
¢Ozeltiler hazirlandi. 1 ml numune iizerine 4 ml 0,01 mM DPPH eklenerek, 30 dk
karanlikta inkiibasyona birakildi. 30dk sonunda 517 nm dalga boyunda absorbanslari
alindi.
DPPH aktivitesi (% inhibisyon) = ( Ax— A1) / Ak x 100

(Ak: Kontrol Absorbansi, Aj: Numune Absorbansi)

FRAP Aktivitesi
FRAP analizi Benzie ve Strain (1996) gore yapilmistir. 100 pL ekstrakt {izerine
3 ml FRAP ¢ozeltisi ilave edildi ve 6 dakika oda sicakliginda inkiibasyona birakildi.

FRAP soliisyonu; Sodyum asetat: 300 mM, pH 3.6; 10 mM TPTZ (2,4,6- Tris
(2-pyridyl)-s- triazin), 20 mM ferrik klorit ¢ozeltilerinin 10:1:1 oraninda
karistirildi.
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Elde edilen FRAP degerlerinin karsilastirilmasi amaci ile FeSO4 (0,1-1 mM) ¢ozeltisi
kullanildi ve 593 nm dalga boyunda okumalari alindi. Sonuglar, her bir gram kuru
agirliga karsilik gelen uM Fe*? olarak tammlandi. Standart madde icin 0,1-1 mM
konsantrasyonda FeSQO, kullanildi.

0,8
07 y = 0,570x + 0,098
R2=0,997

0,6 /
0,5

[72]
c
<
E /
S 04
3 0,3
< ’ /

0,2 p—
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FeSO, Konsantrasyonu

Sekil 1. FRAP Standart Regresyon Egrisi

Demir Selatlama Aktivitesi
Bitki ekstraktlarinin demir selatlama aktiviteleri Dinis ve arkadaslari (1994)

tarafindan belirlenen metotla yapildi. Bitki 6rneklerinin degisik konsantrasyonlarindaki
(1-0.5-0.25 mg/ml) ekstraktlarinin her birinden 500'er pl alinarak 1850 pl ¢ozgen ilave
edildi sonra 50 pul 2mM'lik FeCl; soliisyonuna eklendi son olarak 100 ul 5 mM'lik
ferrozine (C»oH13N4NaOgS,) eklenerek reaksiyon baslatildi. 10 dakika oda sicakliginda
bekledikten sonra 562 nm'de absorbans degerler okundu. Kontrol i¢in 2350 pl ¢6zgen
tizerine 50 pl 2mM'lik FeCl, ve 100 pl 5 mM'lik ferrozine eklenerek hazirlandi. Yiizde
inhibisyon formiilii ile degerleri hesaplandi.

Yiizde inhibisyon = ( AK — A1)/ AK x 100

(AK : Kontrol Absorbansi, Al : Numune Absorbansi)

Toplam Fenolik icerik

Bitki ekstraktlarinin total fenolik bilesik tayini Folin-Ciocalteu reaktifi ile
Slinkard ve Singleton (1977) metoduna gore yapildi. Standart olarak gallik asit
kullanildi. 0.1 ml ekstrakt iizerine 1 ml Folin—Ciocalteu ilave edildi ve iyice ¢alkalandi.
3 dk sonra 1 ml % 6’lik Na,COj3 ilave edildi ve karisim aralikli ¢alkalanma ile 1 saat
bekletildi. Aynmi prosediir gallik asit standarti (0,01-0,2 mM) i¢inde yapildi Tim
absorbanslar 760 nm dalga boyunda Olgiildii. Standart olarak 0,01-0,2 mg/ml
konsantrasyonda gallik asit ¢ozeltisi kullanildi. (Sekil 2).
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Sekil 2. Gallik asit standart regresyon egrisi

Toplam Flavonoid Icerigi
Total flavonoid igerigi Aluminyum klorit kolorimetrik yonteme ile belirlendi.

(Zhishen ve ark. 1999, Zou ve ark. 2004). 0,5 ml ekstrakt, 2 ml saf su ile seyreltildi.
Uzerine 150 pl % 5°lik sodyum nitrat ilave edildi. 6 dakika sonra 150 pl % 10
aluminyum klorit ve 2 ml 1 M sodyum hidroksit eklenerek 15 dakika oda sicakliginda
bekletildi. Ayn1 prosediir Rutin standart1 (0,1-1 mM) i¢in de uygulandi1 ve regresyon
egrisi elde edildi. (Sekil 3) . Tiim absorbanslar 510 nm dalga boyunda okundu.
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Sekil 3. Rutin standart regresyon egrisi
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Antibakteriyel Calisma( Disk Difiizyon Metodu)

Bu metoda gore 5-6 mm’lik filtre disklere belirli konsantrasyonlardaki bitki
ekstreleri (0.5, 1, 2, 5, 10, 20 mg/ml) emdirildi ve ti¢ farkli bakteri (Escherichia coli.,
Streptococcus agalactiae, Klebsiella pneumoniae) ile inokule edilmis petri kaplari
lizerine yerlestirildi. Bakteri tiirline gore degismekle birlikte, belirli bir siire
inkiibasyondan sonra olusan inhibisyon zonu mm olarak 6l¢tildii (Azaz ve ark. 2004).

BULGULAR

FRAP Aktivitesi

Bitki ekstrelerinin FRAP aktiviteleri degerlendirildiginde S. pachystachys etanol
ekstresinin en yliksek aktivite gosterdigi tespit edildi. Bu durumun su ekstresi i¢in de
gecerli oldugu goriildii. Genel olarak bitkilerin etanol ekstrelerinin, su ekstrelerine
oranla daha yiiksek aktivite gosterdikleri belirlendi. Ayrica S. pachystachys bitkisinin,
S. kurdica bitkisine oranla olduk¢a yiiksek FRAP aktivitesi gosterdigi de tespit edildi
(Tablo 1).

DPPH Aktivitesi

DPPH aktivitesi bitki ekstrelerinin antioksidan ozelliklerinin belirlenmesinde
kullanilan genel bir testtir. Yapilan DPPH analizinde etanol ekstrelerinin su ekstrelerine
gore daha yiiksek inhibisyon gosterdikleri tespit edildi. DPPH aktiviteleri azalan
konsantrasyona gore degerlendirildiginde, S. pachystachys bitkisinin 0,1 mg/ml
konsantrasyonda dahi % 78,96 inhibisyon aktivitesi gosterebildigi fark edildi. Aym
durum bitkinin su ekstresi i¢in de oldugu fark edildi (Tablo 1).

Demir Selatlama Aktivitesi

Numunelerin demir selatlama aktiviteleri incelendiginde ise diger antioksidan
calismalarinda farkl etkiler elde edildigi goriildii. Su ekstrelerine ait numuneler etanol
ekstrelerine oranla daha yiliksek demir selatlama aktivitesi gosterdi. En yiiksek
aktivitenin % 80,92 ile S. kurdica bitkisine ait su ekstrelerinde tespit edildi. Yapilan
demir selatlama uygulamasinda etanol ekstrelerinin 1 mg/ml konsantrasyonda
inhibisyon aktivitelerinin % 50’1 gecemedikleri belirlendi ancak su ekstresinde elde
edilen degerlerin en diistigiiniin dahi % 64,92 degeri ile S. pachystachys bitkisinde
oldugu gozlendi (Tablo 1).

Toplam Fenolik icerigi

Yapilan fenolik madde igerik analizinde, en yiliksek fenolik madde igeriginin
143,09 pg/ml degeri ile S. pachystachys bitkisinin etanol ekstresine ait oldugu tespit
edildi. Elde edilen bu deger, yapilan antioksidan analizleri ile de paralellik
gostermektedir. S. pachystachys bitkisinin su ekstresinde dahi S. kurdica bitkisine
oranla yaklasik olarak iki kat daha yliksek fenolik madde bulundugu tespit edildi. Bu
durum etanol ekstreleri icin karsilastirildiginda ise yine S. pachystachys bitkisinin
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fenolik igeriginin S. kurdica bitkisine oranla yaklasik olarak dort kat daha fazla oldugu
bulundu (Tablo 1).

Toplam Flavonoid Icerigi

Toplam flavonoid igeriginin fenolik madde icerigi ile benzerlik gdsterdigi tespit
edildi. S. pachystachys bitkisinin su ve ectanol ekstrelerinde belirgin sekilde yiiksek
degerlere sahip oldugu goriildii (Tablo 1).

Tablo 1. Yapilan analizlere ait sayisal degerler

Tiir FRAP DPPH Demir T. Fenolik* T. Flavonoid *
(ng FeSO4/ml) (%) selatlama (%) (ng GA/ml) (ng rutin/ml
S. kurdica 0,19 79,07 80,92 28,84 103,20
SU g pachystachys 0,84 76,60 64,92 61,08 421,04
S. kurdica 0,32 91,15 49,61 38,05 260,51
Etanol g pachystachys 1,09 91,95 40,29 143,09 741,03

*S1v1 ekstrakt icerisindeki madde toplam miktarini ifade etmektedir.

Antimikrobial Aktivite

Bitki ekstreklerinin yiiksek antioksidan aktivite gostermelerine ragmen yapilan
antimikrobiyal aktivitelerde olumlu sonuclar elde edilemedi. Antimikrobiyal ¢alisma
icin Escherichia coli., Streptococcus agalactiae, Klebsiella pneumoniae bakterileri
kullanildi. Calisma sonucu bu bitkilerin, ¢alisilan bakterilerin gelisimlerine inhibe
edilebilecek potansiyellerinin olmadigi belirlendi.

TARTISMA VE SONUC

Diinyada Salvia cinsine ait yaklasik 900 tiir bulunmakta olup, bunlar ¢ogunlukla
Amerika ve Giiney-Bat1 Asya kitalarinda yayilis gostermektedir. Salvia cinsi Avrupa
kitasinda 36 tiir, Iran’da 70 tiir ve eski Sovyetler Birligi smirlari iginde ise 75 tiir
icerdigi belirtilmektedir. Tiirkiye’de ise 97 tiir, 4 alttiir ve 8 varyete bulunmaktadir. Bu
tiirlerden 51 tanesi endemik olup, endemizim oram (%52,5) oldukea yiiksektir (Ipek ve
Giirbiiz, 2010). Salvia tiirlerinin kimyasal yapisi yurt i¢i ve yurt disinda bir¢cok
aragtirmaci tarafindan incelenmektedir. Salvia tiirleri terpenoitler ve steroitlerin yani
sira, flavonoitler ve diger fenolik bilesikler gibi sekonder metabolitlerce de zengindirler.
Ozellikle tasidiklar1 di- ve triterpenlerden dolayr antienflamatuar, antiviral,
hepatotoksik, sitotoksik-antitiimér aktiviteleri oldugu gosterilmistir. Bunun yaninda
tasidiklar flavonlarin antioksidan ve antimikrobiyal etkilerinin oldugu da bilinmektedir.

Bu ¢alismada S. kurdica ve S. pachystachys tiirlerinin su ve etanol ekstraklarinin
toplam fenolik, toplam flavonoid igerikleri ile DPPH ve FRAP aktiviteleri incelenmistir.
Salvia tiirleri lizerine gerceklestirilen benzer ¢alismalara bakildiginda en ¢ok ¢alismanin
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S. officinalis ile yapildig1 goriinmektedir. Bu ¢aligmalardan Tibbi Adagayi (S. officinalis
L.) ile yapilan ¢alismada (Basyigit ve Baydar, 2016) toplam fenolik madde miktari
14.54-30.83 mg/g arasinda degisim gostermistir. Bizim ¢alismamizda ise su ekstresi i¢in
38.05 etanol ekstresi i¢in ise 143.09 olarak hesaplanmistir. Elde edilen sonuglar
arasindaki farkliliklar calismamizda kullanilan Salvia tiirlerinin ekolojik ve edafik
faktorlerinden kaynaklanmis olabilir.

Bayan ve Geng (2016) S. verticillata subsp. amasiaca bitkisi ile yaptiklari
calismada, metanol ekstraktinin antioksidan kapasitesini belirlemek i¢cin DPPH, demir
indirgeme giicii (FRAP), bakir indirgeme giicii (CUPRAC) ve serbest katyon radikali
giderme (TEAC) antioksidan aktivite testleri ile toplam fenolik (TP) ve toplam
flavonoid (TF) miktar1 analizlerini yapmislardir. Yapilan antioksidan testleri sonucunda,
DPPH IC50 aktivitesi 11,47+0,30, FRAP giicii 22,22 + 0,36 mmol TE/g ecksrakt,
CUPRAC etkisi 6,67 = 0,16 mmol TE/g ekstrakt ve TEAC degeri ise 5,77 + 0,82 1C50
(ug/mL) olarak belirlenmistir. Toplam fenolik ve toplam flavanoid igerigi sirasiyla
140,18 + 8,73 mg GAE/g ekstrakt ve 51,56 + 1,18 mg QE/g ekstrakt olarak tespit
edilmistir. Elde edilen veriler ¢alisma sonuglarimiza yakin degerlerdir. Salvia tiirleri ile
ilgili yapilan c¢alismalarda enzim aktivite degerlerinin diger taksinlara gore daha
yiikswek oldugu goriilmektedir. Bu durum tiirleri igerisinde bulunan etken madde
iceriginin gesitliliginden kaynaklamis olabilir.

Tiirkiye’de Salvia cinsinin dogal yayilist bulunan 106 taksonu bulunmaktadir.
Bu taksonlarin 58 tanesi tilkemiz i¢in endemiktir. Bu durum Salvia cinsinin Tirkiye igin
Oonemli bir Tibbi aromatik bitki cinsi oldugunu gostermektedir. Sonug olarak calisilan
iki Salvia tiirtiniin yiiksek antioksidan aktivite gostermesi Salvia tiirlerinin potansiyel
ila¢ ajanlar1 olduklar1 ve bu nedenle daha detayli arastirilmalarin yapilmasi gerektigini
ortaya koymaktadir.
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Abstract

Powder metallurgy (PM) is an important production route of alloys and is also important in terms
of its properties and economy. This method is suitable for the production of complex and versatile forms
and structures. In this study, it was tried to improve the microstructure and mechanical properties of
CuAlINi and CuAlINi-SiC alloys sintered at constant pressing and temperature. Composite samples were
manufactured by supplementing the CuAINi powder mixture with SiC powders at different weight ratios
(2.5%, 5, 7.5 and 10%) at the micron level. Scanning electron microscope (SEM) and optical microscope
were used to determine the microstructures of the manufactured samples, and X-Ray Fluorescence (XRF)
and X-Ray Diffraction method (XRD) analyzes were used to determine the phases formed in their internal
structures. Micro hardness (HVs) was taken to determine the hardness effect. According to the micro
structure results, SiC particles were homogeneously dispersed in the structure. Depending on the
increasing SiC reinforcement, an increase in hardness values was observed.

Keywords: Powder metallurgy, Composite materials, SiC.

INTRODUCTION

Scientists working on materials science have sought materials with better
properties and more economical due to reasons such as not having all the features
sought from materials produced with traditional manufacturing methods and not being
economical in production. The physical, chemical and mechanical properties sought
from materials are determined by the composition properties of the materials. Therefore,
the requirements for materials with better properties have increased. Due to the need for
materials with these properties, the importance of metal-based powders has increased
(Akinay, Hayat, Cakir, & Akin, 2018; Calgiilii, Tagskin, & Kejanli, 2008; Salur, Aslan,
Kuntoglu, Gunes, & Sahin, 2019; Sap, Usca, Uzun, Kuntoglu, & Salur, 2022).

Today, CuAlINi alloys prepared by PM draw attention. Control of the chemical
composition of this alloy can be obtained with PM. PM has been improved as an
alternative manufacturing method to manufacturing methods like machining, casting,
cold and hot pressing (Salur, Aslan, Kuntoglu, & Acarer, 2021; Usca et al., 2021). By
using the PM method, material properties such as wear resistance and corrosion, tension
and surface friction can be improved by manufacturing composites. Composites have an
important place among materials in engineering applications. The reason for this is that
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the strength-to-weight ratio can be increased with composites and thinner and lighter
materials can be developed, and production and operating costs can be reduced. With
CuAlINi alloys, which are good in terms of strength and lightness, it is possible to
produce composite materials with desired high level mechanical properties.

CuAlINi and its alloys are preferred mainly in biomedical, automotive and
aerospace fields due to their excellent corrosion and heat resistance, strength and
toughness (Kim et al., 2020; Lei et al., 2019; Wang et al., 2018). In addition, there are
many areas of use in machinery equipment, construction materials, industrial
applications such as medical and electronic devices and in many areas that ease daily
life such as telephone antennas (Atapek, Pantelakis, Polat, Chamos, & Celik, 2020; Wu
et al., 2013). Despite its wide usage area, problems may occur in industrial applications
of CuAlINi and its alloys in terms of their mechanical properties and content (Dash,
Sohn, VaBlen, Guillon, & Gonzalez-Julian, 2019). For this reason, in the study, due to
the insufficient mechanical properties of the CuAINi alloy and in order to improve it, it
was strengthened with SiC particles by means of PM. By improving the mechanical
properties of the produced samples, the gap needed in the sector will be eliminated.
Some of the studies in the literature can be summarized as follows.

Akbarpour et al. studied the hardness, friction and wear properties of Cu-SiC nano
composites. They stated that increasing the SiC nanoparticle content up to 2% by
volume increases the hardness of the nano composite, while the hardness decreases at
higher SiC contents. They concluded that the nano composites they produced showed a
higher hardness compared to micro grained Cu (Akbarpour, Najafi, Alipour, & Kim,
2019). Dileep et al. studied the corrosion and mechanical behavior of Al-Ni-SiC metal
matrix composites. They added 2.4%, 6%, 8% SiC and 4% Ni as reinforcements to the
pure basic matrix. The hardness of the aluminum matrix increased as the percentage of
SiC increased, with a maximum increase of 87% for 8% SiC composite (Dileep,
Ravikumar, & Vital, 2018). Mamundi Azaath et al. conducted a study on the
mechanical properties, corrosion and micro structure effect of Cu-20AIl-4Ni/SiC
composites synthesized by PM. Silicon carbide (0, 2, 4, 6) in three different weight
percentages is reinforced with aluminum bronze matrix (Cu-20%AlI-4%Ni). Using this
compact tube furnace, it was heated at two different temperatures, 650 and 750 °C. The
density decreased with the increase in silicon carbide content. Aluminum bronze
sintered at 750 °C showed the maximum hardness of 4% SiC composite with 32 HRC
(Azaath, Natarajan, Veerappan, Ravichandran, & Marichamy, 2022). According to this
study, there is a difference in material production temperature.

In this study, SiC particles with different ratios (2.5%, 5%, 7.5% and 10%) were
reinforced into the CuAlINi alloy and produced by the PM technique. Micro structure
images were obtained with post-production SEM. Energy Dispersive Spectroscopy
(EDS) analyzes were performed on the samples with EDS analysis. XRF and XRD
analyzes were carried out to provide information about the chemical composition of the
test samples. In addition, the hardness values due to SiC powder were obtained by
micro hardness measurement method.

MATERIALS AND METHODS

The purpose of the experimental study is to produce CuAlINi alloy filled with
silicon carbide particles with different ratios (2.5%, 5, 7.5 and 10%) by PM method. For
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this aim, CuAlINi alloy powders were prepared by weighing with respect to the
percentage chemical compositions in Table 1. The SiC ratios added to the CuAlINi alloy
are given in Table 2.

Table 1. % Chemical composition of CuAINi.7
Materials % Cu % Al % Ni
CuAlNi 84 12 4

Table 2. Production parameters.

Pressure of Pressing time

Sample % CuAINi % SiC  Temperature (°C)  pressing (MPa) (min)
1 100 -
2 97,5 2,5
3 95 5 850 35 5
4 92,5 75
5 90 10

Preparation of Samples

SiC was added to the CuAINi powder mixture at the rates of 2.5-5-7.5 and 10. The
mixing process of the prepared mixture powders was carried out with a 3-axis turbula
for 1 hour. Hot pressing of the prepared powders was done. The size of the powders in
the composite material is 325 mesh. Hot pressing was done at a pressing temperature of
850 °C, a pressure of 35 MPa and a duration of 5 minutes. Before pressing, the pressing
medium was kept in a vacuum environment for 10 minutes, and then the pressing
process was carried out in an argon gas environment. The mould used in pressing is in
the form of a rectangular prism with a diameter of 10x10x25 mm. After sintering, micro
structure examinations of the test materials were taken by means of optical microscope
and SEM. Sanding, polishing and etching processes were performed on the samples in
order to make micro structure studies. The sample surfaces were sanded consecutively
between 200-1200 mesh. Then, polishing process was applied to the sample surfaces by
means of 3 and 1 p diamond suspensions. Finally, etching was done by immersion for
10 seconds.

RESULTS

The images obtained by the optical microscope of the composite materials
manufactured by the PM method were evaluated. As a result of the examination of the
SEM and optical microscope images of the sample number 1 in Figure 1, the CuAINi
matrix structure is seen. Due to the powder metallurgy method, there is pollution and
oxidation of the powders in the experimental samples produced. Therefore, there are
partial pores.
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%

Figure 1.

In addition, as a result of the examination of the micro structure images obtained
from the samples with 2.5%, 5%, 7.5%, 10% SiC reinforcement, it is seen that the SiC
particles are homogeneously distributed. These images are given in Figures 2, 3, 4 and

Figure 4. SEM and Optical images of material containing 7.5% SiC.
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Figure 5. SEM and Optical images of material containing 10% SiC.

As a result of the three-dimensional mixing and pressing processes, it is clearly
seen that SiC exhibits a homogeneous distribution in the micro structure. SiC has an
irregular geometry in terms of structure. It is thought that SiC, which distributes
homogeneously in the structure, improves the mechanical properties of the obtained
composite.

EDS results of obtained pure and SiC added composites are given in Figures
6,7,8,9 and 10. The analysis results support the chemical composition of the composite.
Cu, Al, Ni, Si and C elements were determined in the structure. It is also expressly seen
that the homogeneous distribution of SiC precipitates in the main matrix increases in
direct proportion with increasing SiC addition.

Selected Area 1 EDS
Element Weight (%)
Cu 75.35
Al 19.13
Ni 5,51
4986 3 4 5 6 7 8 9 100
SE MAG: 2000 x HV: 10.0 kV WD: 13.9 mm kev
Selected Area 2 EDS
Element Weight (%)
Cu 78,04
Al 17,01
Ni 4,94
: : Ni_Cu
4986 3 4 5 6 7 8 9 10
SE MAG: 2000 x HV: 10.0 kV WD: 13.9 mm kev

Figure 6. SEM and EDS analysis result of the sample with the chemical composition of CuAINi.
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Figure 7. SEM and EDS analysis result of CuAINi sample with 2.5% SiC added
eV .
Selected Area 1 EDS
Element Weight (%)
si 0,50
C 482
Cu 79,48
cu Al Al 8,65
" Ni 6,55
6810 e 10 pm 1 i é ; 8 é 10
SE MAG: 2500 x HV: 10.0 kV WD: 17.0 mm keV
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124 Element Weight (%)
si 65,48
101 C 2,74
o] Cu 0,65
cu S0 Al 0,58
oy W Ni 0,55
P
2 f
0~ - - - - -
6810 > 10 pm 1 2 5 7 8 9 10
SE MAG: 2500 x HV: 10.0 kV WD: 17.0 mm kev

Figure 8. SEM and EDS analysis result of CUAINi sample with 5% SiC added.
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Figure 9. SEM and EDS analysis result of CuAINi sample with 7.5% SiC added
Selected Area 1 EDS
Element Weight (%)
Si 0,48
C 4,05
Cu 79.13
Al 9,05
Ni 7.29
T T 1v
6812 10 pm 3 4 5 6 7 8 9 10
SE MAG; 2500 x HV: 10.0 KV WD: 16.2 mm kev
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Element Weight (%)
Si 0,05
C 226
Cu 94,06
Al 0,11
Ni 3,53
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3 4 5 6 7 8 9 100
keV
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SE MAG: 2500 x HV: 10.0 kV WD: 162 mm

Figure 10. SEM and EDS analysis result of CuAINi sample with 10% SiC added.

The XRF analysis results of the samples of the produced CuAINi and-CuAlINi-
SiC composite are given in Table 3. In XRF analysis, the presence of Cu, Al, Ni and Si
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elements in the structure was observed. Since element C is the element that is difficult
to detect in XRF analysis, it is not seen in the analysis results. However, the presence of
element C is observed in the EDS and XRD analyses. The XRD examination results of
the obtained composite materials are shown in Figure 11.

Table 3. XRF examination results.

% Cu % Al % Ni % Si
CUAINi 67.628 29.123 3.247 -
CUAINi-2.5% SiC  77.282 11.555 3.673 7.372
|: CuAlNi
1 1-Cu
2-Al
3-N1
\
S 2
&
2 | ﬂ
B I
8 ift 3
) v MMM

T T T
10 20 30 40 50 60 70 80 90

20 (degree)
|— C‘uAlNi-%lOSi(‘J

1- CugAly
2- Cu;351

4 3- CusSue
4-Cu
5-Al
6- Al«Cs
7- CusAl

|5 8-Ni

| 9-8iC

Intensity (a.u.)

10 20 30 4I0 50 SID 70 80 aq
206 (degree)

Figure 11. XRD analysis results.

As seen in Figure 11 is examined, the presence of Cu, Al, Ni elements in the
structure of the pure composite, and the presence of CugAlss, CuisSis, CusSi, AlsCs,
CuzAl and SiC phases in the 10% SiC added composite were determined. Also, it is
clearly seen that the peaks of Cu, Al, Ni and SiC phases are dominant in the XRD
graph.

The graph of the micro hardness results of CuAINi samples produced by the PM
method and CuAINi samples with 2.5%, 5%, 7.5%, 10% SiC reinforcement is given in
Figure 12. Micro hardness measurements of the manufactured composite materials were
taken along a line from the sample surface at 100 pm intervals. It was determined that
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the hardness of the purely expressed CuAINi sample was 214 HV5 on average. The
average value of the sample hardness reinforced with 2.5% SiC was determined as
274.25 HVs. The mean value of the sample hardness reinforced with 5% SiC was
determined as 368 HVs. The mean value of the sample hardness reinforced with 7.5%
SiC was determined as 377 HVs. The average value of 10% SiC reinforced sample
hardness was determined as 451.5 HVs. Looking at the results, it was determined that
the hardness of the SiC reinforced samples was higher than the unreinforced sample.
The reason for this increase is related to the presence of hard phases formed as a result
of increasing silicon carbide.

500
4515

450
400 368 377
350
300 274.25
250 214.33
200
150
100
50
0

Pure 2.5% SiC 5% SiC 7.5% SiC 10% SiC

Figure 12. Microhardness results of samples with CuAINi and SiC reinforcement.

Conclusion

Despite its wide usage area, there are problems in industrial applications of
CuAlINi and its alloys in terms of their mechanical properties and content. It is
reinforced with SiC particles in order to improve the mechanical properties of the
CuAlNi alloy. In our study, CuAINi-SiC and CuAINi composites were manufactured by
PM method. SEM, optical microscope, XRD, XRF and micro hardness tests were
successfully applied to the manufactured samples. A summary of the results is given
below.

e CuAlINi and different ratios of CuAINi-SiC were produced by PM method.
SEM, optical microscope, XRD, XRF and micro hardness analyses were
performed on these samples.

¢ In the obtained SEM and optical microscope images, it is clearly seen that SiC
exhibits a homogeneous distribution in CuAINi.

e According to the result of EDS analysis applied to the produced samples, the
presence of Cu, Ni, Al, Si and C elements in the material was determined.

e According to XRD results, peaks belonging to different intermetallic phases
such as Cu, Al, Ni, SiC and CugAls, CusSi, CuisSis, AlLCs, CusAl were
detected.
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e As a result of the hardness tests, it was determined that the hardness of SiC
reinforced samples had higher values than CuAINi samples. With the increase in
the amount of SiC in the composite, there was a direct proportional increase in
the hardness values. The micro hardness value of the sample obtained by adding
10% SiC was measured as 451.5 HV5.
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Abstract

Spherical graphite materials are a type of material that can compete with steel, thanks to their
durability and mechanical properties. GGG50 ductile cast iron finds application area in automotive
industry primarily especially for production of the part of tracks and tractors, and its production rate is
increasing. Machinability of these special materials is of great importance since the cast iron requires
final forming to achieve better surface quality. Surface roughness is accepted as a performance criterion
among surface quality indicators as per it reflects the variations with peaks and valleys according to the
machining parameters. Therefore, this study focuses on the influence of basic turning parameters on the
average surface roughness during dry machining of the GGG50 material. The evaluation was carried out
based on statistical analysis, graphical presentation and optimization approach. The analysis results
showed that feed rate plays a key role on the surface roughness variations with the contribution rate about
70.8 %. To obtain the best surface quality, cutting parameters should be selected as 0.16 mm for cutting
depth, 0.2 mm/rev for feed and 60 m/min for cutting speed respectively. This study aims to find the best
turning conditions for an industrial material by discussing the importance of fundamental turning
parameters. Thus, it will be a guide for those working on this material.

Keywords: GGG50, Cast iron, Machinability, Surface roughness.

INTRODUCTION

Machining is the process of removing waste materials, expressed as chip, from the
raw material to obtain the desired final product. It is important to choose the most
suitable machine tool and processing method for the product to be produced in the
production sector (Riistem, Halil, Siileyman, & Siileyman, 2020; Seker & Hasirci,
2006). Machining methods include machining operations such as turning, milling and
drilling  (Riistem Binali, Yaldiz, & Neseli, 2021; Coskun, Cift¢i, & Demir, 2021).
Among these methods, turning is widely used. Turning process gives faster and better
results in machined surface quality compared to other machining processes (Harun,
Akkus, & Levent, 2016). The reason for this can be said that the geometry of the cutting
tool used is simpler. We can express the turning process as the removal of chips from
the workpiece material, parallel to the axis of the workpiece, with the cutting tool
parallel to the workpiece axis at each turn of the workpiece. In short, it is the process of
removing chips from the material that makes rotational motion (Akkus, Harun, &
Levent, 2017). In machining processes, it is aimed to produce quality products with low
processing time and cost. Therefore, the selection of the machinability parameters used
during the process is important. Input parameters such as cutting depth, cutting speed,
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feed rate machining conditions (dry, coolant, etc.) are used to determine output
parameters (surface roughness, tool wear, temperature and cutting force etc.) in the
turning process (Riistem Binali, Coskun, & Neseli, 2022; Giinay, Yasar, Sekmen, &
Korkmaz, 2016; Salur, Aslan, Kuntoglu, Gunes, & Sahin, 2019). Since the surface
roughness value is also related to the output parameters, it is one of the most important
parameters used by investigating the machinability levels of the materials. Ideal
selection of cutting parameters is necessary for optimum machining and stock removal.
Due to the ease of production, low cost, controllable structural changes and good
mechanical properties of spheroidal graphite cast irons, usage areas are quite high. Such
materials are approximately 10% lighter than steels. In addition, the energy used in its
production is approximately 50% less than in steel production (Kayali & Yalgin, 2006).
In addition, when spheroidal graphite cast irons are compared with other cast irons and
steel castings, they have superior properties such as low melting point, excellent
castability, suitability for heat treatment, higher wear resistance, better surface quality
and strength to weight ratio. In addition to these features, due to the presence of graphite
particles in its structure, it affects the surface roughness and cutting force and facilitates
machinability (Kagal, Giilesin, & Melek, 2008; Sahinoglu, Giilli, & Donertas, 2017).
The machinability studies on cast irons are given below.

Sahinoglu et al. evaluated the machinability of GGGS50 material, the sound
intensity, vibration and surface roughness in the course of the turning process by using
four different feed, cutting speeds and depth in the turning process. As a result of the
study, they stated that the vibration, sound intensity and surface roughness values
increased with the increase in the rate of feed (Sahinoglu et al., 2017). Uzun and
Cakiroglu evaluated the cutting force generated during chip removal from vermicular
graphite cast iron material and the surface roughness of the material surface after
processing (Uzun & Cakiroglu, 2020). Del Val et al. studied the wear mechanisms of
TiN coated tools in the course of high speed tapping of GGG50 ductile cast iron (Del
Val, Alonso, Veiga, & Arizmendi, 2023). Seker and Hasirci evaluated the machinability
of austempered cast irons on the basis of surface quality and cutting forces (Seker &
Hasirci, 2006). In his study, Binali studied the temperature change that occurs during
the turning of the GGG50 material (Riistem Binali, 2022). Yazman et al. investigated
the relationship between machinability and chip morphology of GGG50 material
(Yazman et al., 2017). Ucun et al. studied turning of austempered spheroidal graphite
cast iron. In their study, surface roughness, tool wear and cutting forces were evaluated
(Ucun, Aslantasg, Taggetiren, & Gok, 2007).

In the literature search, it was seen that there are studies on the machinability of
spheroidal graphite materials, but it is not sufficient for the GGG50 material. In this
study, machinability on the surface roughness formed after turning of the GGG50
material, which is among the spheroid graphite cast irons, which is increasing in usage
area and competing with steels, is discussed. This study discussed the machinability of
GGG50 material on the surface roughness in turning. In this context, the surface
roughness of the material was measured on the machined surface. The main purpose
here is to obtain the minimum surface roughness value on the workpiece surface during
the chip removal of the cutting tool. For this reason, Taguchi optimization, graphical
evaluation and ANOVA analysis were used to determine the effects of machining
parameters on surface roughness.
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MATERIALS AND METHODS

In this section, the characteristics of the workpiece and cutting tool materials used
in the experimental study and the details of the turning process are discussed. In
addition, the experimental design will be explained in detail.

Machine Tool and Material Properties

In experimental studies, GGG50 spheroidal graphite casting material was used.
Spheroidal graphite cast irons are structurally differentiated from other cast iron
materials due to their color and graphite shapes. The chemical composition of the
material (GGG50) used is given in Table 1. The dimensions of the material used in the
turning experiments are 30 mm in diameter and 100 mm in size. The cutting tool used
has the code of TiC coated CCMT 09T308-304. The cutting tool and workpiece
material were selected in line with the recommendations received from the
manufacturing companies. Specifications about the cutting tool are given in Table 2.

Table 1. Chemical composition of GGG50 cast iron (matmatch.com, 2022).

Material C Mg Mn P Si S

GGG50 3.5-3.8 0.06-0.12 0.4 0.1 2-3 0.01

Table 2. The cutting tool used and its properties.

Cutting tool code Cutting Edge Length Thicknes Corner Radius Cutting tool

CCMT 09T308-304 9.7 mm 3.97 mm 0.8 mm o

Experimental studies were carried out on a conventional lathe (De Lorenzo, Italy).
The lathe used and the experimental setup are given in Figure 1.

——

Figure 1. Experimental setup.

Experiments Plan and Taguchi Design

Three different feeds, cutting speed and cutting depth parameters were used in
experimental studies. The processing parameters used are given in Table 3. These
parameters were determined according to the company recommendation and the
machinability parameters of other cast iron materials in the literature, and then the
cutting speed ranges and feed rates were determined. In case of production problems of
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the material before the experiments, approximately 1 mm of chip removal was carried
out on the test material.

Table 3. Machining parameters and levels.

Machining parameters Levels

Cutting speed 60-80-130 m/min
Feed speed 0.2-0.4-0.6 mm/rev
Cutting depth 0.12-0.16-0.2 mm

In experimental studies, Taguchi experimental design approach is used in order to
reach the desired final goal by reducing the number of experiments and to obtain
maximum efficiency by reducing the cost (Asiltiirk & Neseli, 2012; Sap, Usca, & Uzun,
2022; Usca et al., 2022). Taguchi is a systematic and efficient approach to determining
optimum conditions. In order to measure and evaluate the quality characteristics in
Taguchi experimental design, the smallest best objective function was evaluated using
the S/N ratio. Taguchi Lg orthogonal index used in experimental design is given in
Table 4.

Table 4. Taguchi-based orthogonal experimental design.

Exp. No f (mm/rev) d (mm) V¢ (m/min)
1 0.2 0.12 60
2 0.2 0.16 80
3 0.2 0.2 130
4 0.4 0.12 80
5 0.4 0.16 130
6 0.4 0.2 60
7 0.6 0.12 130
8 0.6 0.16 60
9 0.6 0.2 80

Measurement of Surface Roughness

Surface roughness is defined as a response parameter in machinability tests. While
measuring the roughness index, the average roughness values were chosen. In order to
evaluate the roughness values to be used as a result of the experimental studies, five
different measurements were made from the material surface after each treatment, and
the average of three different measurements was taken by eliminating the maximum and
minimum values. Measurements were taken without removing the chuck after chip
removal. The roughness measurement was made with a Mahr brand perthometer. The
calibrated setup for measurement on the machine tool can be seen in Figure 1.

RESULTS

Anova Based Evaluation

ANOVA is widely applied method for statistical analysis of the experimental
parameters in order to obtain the percent contributions to the response parameter. In
addition to that, this approach allows for determination of the different statistical
indicators to confirm the most and least effective parameters such as F value and P
value. When looking at the ANOVA based evaluations in the machining studies,
general trend says that this kind of approach provides reliable and fast possibility of
discussion (Asiltirk & Neseli, 2012; Neseli, Yaldiz, & Tiirkes, 2011). In this direction,
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table 5 represents the ANOVA results of the turning parameters belong to GGG50
material for surface roughness. As can be seen, feed rate has the most influence on the
surface roughness as expected with the contribution rate about 70.8 %. The reason is
that the influence of the speed of the cutting tool in the feed direction determines the
waviness of the surface and effect the formation of the peaks and valleys (Coskun et al.,
2021; Kuntoglu et al., 2020; Kuntoglu, Gupta, Aslan, Salur, & Garcia-Collado, 2022).
Through the cutting time, this has influence on all surface deformations. After feed rate,
cutting speed comes the second place with the contribution rate about 11.8 %. Lastly,
depth of cut is the last parameter has influence with 8.9 %. Total percent contribution
without residual error is about 91.5 % which shows the accuracy of the model can be
used in the future works for surface roughness. Other statistical parameters such as P
and F values support the percent contribution results.

Table 5. ANOVA results for the turning parameters.

Source DF Seq SS Adj MS F value P value PC (%)
Feed rate 2 66.437 33.218 8.36 0.107 70.8
Depth of cut 2 8.380 4.190 1.05 0.487 8.9
Cutting speed 2 11.094 5.547 1.40 0.417 11.8
Residual Error 2 7.945 3.972 - - 8.5
Total 8 93.855 - - - 100

3D Graphical Evaluation

3d graphs permits for the observation of the how the design parameters act at the
certain values and intermediates on the response parameter. In this direction it can be
valuable in machinability studies because such operations are open for the momentary
alterations as they are the function of many input parameters (Riistem Binali, 2022;
Kuntoglu et al., 2020; Kuntoglu & Saglam, 2021). That’s why the outcomes of these
approaches can be useful to determine how change the responses according to several
combinations of modelling parameters. Therefore, this study appoints 3d graphs for
inspection of the surface roughness variations by discussing the influence of cutting
speed, feed and cutting depth. Figure 2 shows the impacts of the cutting parameters
respectively for the combinations of cutting speed, depth and feed. Seemingly,
increasing depth of cut increases the roughness irrespective of other parameter changes.
Increasing cutting speed also have negative effect on the roughness however this trend
changes at certain value. The depth of cut increasing with the feed rate maximizes the
roughness value compared to other interactive parameters. This situation can be seen in
Figure 2.a. After some point roughness shows decreasing behavior which should be
considered to regulate surface quality. Lastly, higher levels of feed rate increase the
surface roughness with no exception according to the different values of cutting speed
and depth. Such observations will be helpful for the identification of exact values in
obtaining minimum surface roughness during machining.
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Figure 2. 3d evaluation of surface roughness by combining turning parameters.

Optimization of Machining Parameters

Optimization is used in daily life everywhere to determine the best operational
conditions. Plus, it is also very important in manufacturing industries mostly due to the
intend to make the process optimum in terms of time, energy, cost, and technological
wellness. Therefore, optimizing the processes in these areas bring multiple benefits to
the industries. In this direction, this paper handles the machining parameters in turning
of GGG50 material to obtain the best conditions for surface roughness. Using minitab
software, figure 3 was obtained which is main effects plot for means and gives the
optimal values of parameters. According to this evaluation strategy, the value gives the
minimum means is the best option for achieving the best response parameter. Therefore,
minimum feed (0.2 mm/rev) nominal cutting depth (0.16 mm) and minimum cutting
speed (60 m/min) should be selected for the minimum surface roughness. The reason
for the feed was explained in the previous section however for the cutting speed, it is
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true that with the increase of movement speed of the cutters, chip removal become
easier and the lower cutting forces provide better surface quality (R Binali, 2017;
Kuntoglu et al., 2022; Yurtkuran, Korkmaz, & Giinay, 2016). Such a result can be
useful in real life conditions to improve the surface quality of cast irons after machining.

Main Effects Plot for Means
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Figure 3. Optimum results for the minimum surface roughness.
Conclusions

This study aims to investigate the optimal machining conditions during turning of
the GGG50 cast iron to achieve the minimum surface roughness value. As a result of
the study, those working with this material in the machining industry will have learned
about the processing parameters. The following deductions can be done from this paper:

e Minimum feed (0.2 mm/rev) nominal cutting depth (0.16 mm) and minimum

cutting speed (60 m/min) should be selected for the minimum surface roughness.

e Higher levels of feed increase the surface roughness with no exception

according to the different values of cutting speed and depth.

e Feed is the most influential factor on the surface roughness with the contribution

rate about 70.8 %. Cutting speed comes the second place with the contribution
rate about 11.8 % and cutting depth is the last parameter has influence with 8.9
%.
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Ozet

Elektromanyetik koruma amagl toz iiretim teknikleri olarak gaz atomizasyon teknigi ve
kimyasal ¢oktiirme yontemi, sol-jel yontemi vs. drnek verilebilmektedir. Gaz atomizasyon
tekniginde metal bazl toz iiretimi gerceklesirken, hidroksiapatit (HA) gibi dogal kaynaklardan
seramik tozu iiretimi kimyasal ¢oktiirme yontemi ile saglanmaktadir. Bu ¢alismada atik madde
olan yumurta kabugundan HA sentezlenerek hem cevre kirliliginin oniine gecilmesine katkida
bulunulmus hem de termal dayamimi ve elektromanyetik kalkanlama o6zelligi yiiksek
malzemeler elde edilmistir. HA ve polilaktik asit (PLA) polimerinden olusan kompozit
malzemenin istenilen &zelliklere sahip olabilmesi igin ¢ift vidali ekstruderde karistirilarak
homojen dagilimhi graniil haline getirilmistir. Agirlikca %8 ve %15 HA konsantrasyonlarinda
hazirlanan karisim kullanilarak tek vidali ekstruder ile ii¢ boyutlu yazicilarda kullanilmak iizere
1.75mm capinda filament iiretimi gerceklestirilmistir. Termal dayanimi ve elektromanyetik
kalkan 6zelligi yiiksek olan filamentler ile ii¢ boyutlu yazicida prototip triinlerin eldesi
gerceklestirilmisgtir. Bu prototip {iriinlere termal gravimetrik analiz (TGA) analiz ve
elektromanyetik dalga iletim testleri uygulanmistir. Test sonuglarina gore iiretilen {iriinlerde HA
miktart arttikca termal dayanimin ve elektromanyetik dalga soniimlemesinin arttigi tespit
edilmistir. Uretilen iiriinlerin, insan saghigina zarar vermemesi agisindan elektronik aletlerin dis
yiizeylerinin kaplanmasinda kullanilabilir. Ayrica radyasyon emici 6zelliginden dolay1 uzay ve
havacilik sektoriinde makinelerin birbirinden etkilenmemesi 6zelligi dikkate alinarak arizalarin
Oniine gegilebilinecektir.

Anahtar kelimeler: Polilaktik asit, hidroksiapatit, filament, elektromanyetik kalkan

Production of Thermally Resistant Electromagnetic Shielding Filament for
Rapid Prototyping

Abstract

Gas atomization technique and chemical precipitation method, sol-gel method etc. as
powder production techniques for electromagnetic shielding. example can be given. While
metal-based powder is produced in gas atomization technique, ceramic powder production from
natural sources such as hydroxyapatite (HA) is provided by chemical precipitation method. In
this study, HA was synthesized from egg shell, which is a waste material, thus contributing to
the prevention of environmental pollution and materials with high thermal resistance and
electromagnetic shielding properties were obtained. In order for the composite material
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consisting of HA and polylactic acid (PLA) polymer to have the desired properties, it was
mixed in a twin screw extruder and turned into granules with homogeneous distribution. Using
the mixture prepared at 8% and 15% HA concentrations by weight, 1.75mm diameter filament
was produced with a single screw extruder to be used in three-dimensional printers. Prototype
products were produced in a three-dimensional printer with filaments with high thermal
resistance and electromagnetic shielding properties. Thermal gravimetric analysis (TGA)
analysis and electromagnetic wave transmission tests were applied to these prototype products.
According to the test results, it was determined that the thermal resistance and electromagnetic
wave damping increased as the amount of HA increased in the products produced. It can be
used for coating the outer surfaces of electronic devices in order not to harm human health. In
addition, due to its radiation absorbing feature, malfunctions can be prevented in the space and
aviation sector by taking into account the feature of not affecting the machines from each other.

Keywords: Polylactic acid, hydroxyapatite, filament, electromagnetic shield
GIRIS

Cevre kirliligi canlilarin hayatlarin1 ve ¢evreyi olumsuz etkileyen, glinlimiizde
etkisini ciddi manada gosteren 6dnemli bir problemdir ve bir¢ok soruna neden olmustur.
Iklim degisiklikleri, su kaynaklarinin ve besin kaynaklarinin tiikenmesi, biyolojik
cesitliligin azalmasi bu etmenlerden sadece birkagidir. Cevre kirliginin 6niline gegmek
icin atilabilecek en 6nemli adimlardan biri, atiklart geri doniistiirlip tekrar kullanilabilir
hale getirmektir. Geri donilisiim islemi uzun siirede verim saglayan ekonomik bir
yatirimdir. Hammaddede olan azalma ve dogal kaynaklarin hizli bir sekilde tiikenmesi
ile ekonomik sorunlar ortaya ¢ikabilmektedir (Yilmaz 2014). Giiniimiizde bilim
insanlari, calismalarinda atik miktarinin her gegen giin arttigini ve ¢evreye gittikce zarar
verdigini ortaya koymuslardir. Bu sebeple geri kazanilabilir atiklarin, hammaddelerin
yerine kullanimina dikkat ¢ekmis ve arastirmalar yapilmaya baglanmistir (Bulus vd.
2018). Ozellikle farkli atiklarin degerlendirilmesi ile hammadde ve ekonomik kazang
saglanabilmektedir (Altun vd. 2017). Bu atik malzemelerden siklikla kullanilan
kalsiyum karbonat (CaCOg3) malzemesidir.

Ulke genelinde 16 milyar yumurta iiretilmektedir. Ortalama yumurta kabugunun
agirhgr 6 gr ve buna bagh olarak tonlarca cevreyi kirletici yumurta kabugu atigi
olusmaktadir. Olusan bu yumurta kabugu atiklar1 zamanla ¢evreyi kirletici ve tehlikeli
bir madde haline gelmektedir. Ayn1 zamanda dogada yok olma siireleri olduk¢a zaman
almakta ve yasam alanlarimiz i¢in tehdit haline gelebilmektedir. Yumurta zarinin
icerisinde bulunan yiiksek miktardaki protein ¢iiriiyerek zehirli hale gelmekte ve etrafa
kotii kokular yaymaktadir. Insan saghigini tehdit eden bu atiklar1 bertaraf etmek oldukca
zor ve maliyetli oldugundan degerlendirilmesi gereken bir kaynak malzemesi haline
gelmistir (Donmez ve Tiirker 2017). Bu amacla ¢alismada atik yumurta kabuklarini
degerlendirerek kompozit malzeme iiretip elektromanyetik kalkan 6zelligi gosteren
filament elde edilmistir.

Kompozit malzemeler iki veya daha fazla sayidaki ayni1 veya birbirinden farkli
gruptaki malzemelerin mikroskobik ya da makroskobik olarak birlesmesiyle olusan ve
birbirini tamamlayan bir malzeme tiirlidiir. Kompozit malzeme olarak PLA ve HA
karigimi filament elde edilmistir. Kompozit malzemenin bir¢ok avantaji vardir. Hafiflik,
yiiksek spesifik sertlik, yiiksek spesifik dayanim, karmasik (net) sekillerde iiretebilme
kolayligi, pargali iiretim ile sistem maliyetinin diisiiriilmesi, kolay baglanabilirlik, iyi
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kirilma direnci, diisiik termal genlesme, distk elektrik iletkenligi avantajlarindan
birkagidir.

Yeryiiziindeki tiim canlilar ve cansizlar havada, suda, toprakta, hatta kendi viicutlar
icerisindeki dogal radyasyon kaynaklarmin ve bunlara ek olarak insanlar tarafindan
iiretilen yapay radyasyon kaynaklarinin her giin 1sintimina maruz kalmaktadirlar (Celen
ve Ulcay 2018). Elektromanyetik dalgalar hayatimizin her alaninda bulunmakta ve
viicudumuzu etkilemeye devam etmektedir. Bu etkilerden viicudumuzun korunabilmesi
amaci ile gesitli {riinler kullanilmaktadir. 1960 yilinda kurulmus olan Uluslararasi
Radyasyondan Korunma Komisyonu (ICRP) tarafindan gelistirilmis olan Anti-
Radyasyon Standardina bagli olarak c¢esitli iletken tel ve tekstil yiizeyi; metal lif,
kimyasal lif; kaplanmis kumas, celik lif, bitkisel lif ve diger gilincel polimer
teknolojilerinin kullanimi ile gelistirilmektedir. Bunlarla birlikte sol-jel, toz metaliirjisi,
kimyasal ¢oktiirme teknikleri gibi ¢ok farkli iiretim teknikleri ile elektromanyetik
koruma saglayabilecek toz tiretimi gergeklestirilmektedir (Kaya ve Ciftci 2017).

Toz metalurjisi yontemi ile {iretilen tozlar, yiiksek sicaklikta ylizey asinma direnci,
yiizey siirtlinmesi ve ylizey gerilmelerinin arttirilmasi gibi 6zellikler saglayabilmektedir.
Toz elde etme yontemi olarak dort metot bulunmaktadir (Safak vd. 2013). Mekanik,
kimyasal, elektroliz ve atomizasyon yontemleridir. Sayilan teknikler igerisinde ince ve
kiiresel formda tozlar elde etmek iizere en sik gaz atomizasyon yontemi kullanilir.
Kiiresel tozun sebebi, presleme ve sinterleme asamalarinda tozlarinda temas agamasinda
homojen ve ¢ok yonlii olmasi istenmektedir. Bu durumun sebebi elde edilecek kompozit
yapmin Ozelliklerinin her yerde esit Ozellik saglamasi amaghidir. Gaz atomizasyon
teknigi ile de elde edilen iiriinler elektromanyetik koruma 6zelligi gostermistir (Boyer
vd. 1996).

Uretim sisteminde metal tozu ve alagimlar1 elde edilirken yiiksek maliyetler 6n
plana cikmaktadir. Bu sebepten dogal malzemeler Ozellikle atik malzemeler baz
alinarak elektromanyetik kalkanlama saglayabilecek iirlinler tercih edilmektedir. Daha
uygun maliyetli ve daha ¢evre dostu iirlinlerin olmasi istenen bir durumdur.

Kalkanlama ya da ekranlama; kart, devre ya da cihaz diizeyinde iki ortami
birbirinden elektromanyetik alanda izole etmek olarak tanimlanabilir. Istenmeyen
elektromanyetik dalgalarin olumsuz etkilerinin azaltilmast amaci ile yapilan
elektromanyetik ekranlama islemleri elektronik cihazlarin uygun ortam sartlarinda
calisabilmeleri i¢in son derece onemlidir. Ekranlama bir cihazdan igeri (veya disari)
dogru giren (¢itkan) kagak alanlarin azaltilmasi amaciyla kullanilmaktadir. Ekranlama
performansi, kullanilan malzemelerin 6zelliklerine, ¢calisma frekansina ve giicli yayan
kaynaklara baglhdir.

Yapilan ¢alismada kompozit malzeme olarak, 3 boyutlu yazicida kullanilmak iizere
HA katkili PLA filament tretilmistir. PLA filament, 3 boyutlu yazici malzemesidir.
Nispeten ucuzdur ve 3 boyutlu baski almak i¢in yiizlerce canli rengi ve karigimi vardir.

Atik madde olan yumurta kabugundan kimyasal ¢oktiirme teknigi ile elde edilen
HA katkilt polimerik filamentin elektromanyetik kalkan ve 1s1 absorblama 6zellikleri
izerine ¢alisma gerceklestirilmistir. Boylece atik yumurta kabugunu geri doniistiirerek
hem cevresel bir atik malzeme geri doniistiiriilerek ¢evreyi korumaya yonelik katki
sunmus hem de filament haline getirilmistir. 3 boyutlu yazici sektoriinlin yani sira
kampaunding iiretim sistemlerinde rahatlikla kullanilma imkani ile seri iiretime uygun
enjeksiyon sistemlerinde de uygulanabilir olabileceginden farkli parga {iiretimlerine
imkan sunabilecektir.

52



Dogu Fen Bilimleri Dergisi / Journal of Natural & Applied Sciences of East 5(2): 50-64 (2022)

Arastirma Makalesi / Research Article

MATERYAL VE YONTEM

Kullanilan malzemeler ve ekipmanlar

Gema Polimer A.S. Firmasindan tedarik edilen LUMINY LX175 kodlu graniil
halde polilaktik asit (PLA), yumurta kabugundan sentezlenen toz halde hidroksiapatit
(HA), 25 mm vida ¢apina sahip, 40 L/D oranina sahip, gravimetrik ve yan beslemeli ¢ift
vidali ekstruder, bilyali ¢giitiicii, mikronize elek, 16mm vida ¢apina sahip tek vidali
ekstruder ve 0.4mm nozul ¢apina sahip ekstrudere sahip 3 boyutlu yazici kullanilmistir.

Yumurta kabuklarindan hidroksiapatit (HA) eldesi

Ymurta kabuklar1 ¢gevremizden temin edildi, temizlendi ve kurutulmustur. HA nano
boyutta iiretimi i¢in kolay ve ekonomik bir yontem olan kimyasal ¢oktiirme metodu
kullanilmistir. Oncelikle kalsiyum (Ca) yapil1 materyal olarak yumurta kabuklari temin
edilmistir. Yumurta kabuklarinin i¢ zar1 ayrigtirilarak, saf su yardimiyla ultrasonik
banyoda temizlenmis ve oda sicakliginda kurutulmustur. Kurutma isleminin ardindan
yumurta kabuklari seramik havanda o6gitilmiis ve 63 pm’lik elekten elenmistir.
Tozlarin igerigindeki CaCO3; miktarini tespit etmek amaciyla Termogravimetrik analiz
(TGA) uygulanmistir. CaCO3z miktarma gore her bir toz i¢in gerekli fosforik asit
(H3PO4) miktar1 hacimce hesaplanmistir ve stokiyometrik molar oran HA igin Ca/P =
1.667 olarak tespit edilmistir. Yumurta kabugu tozlar1 ortofosforik asit (HzPO,)/saf su
¢ozeltisi igerisinde ile 8 saat boyunca 80 °C’de karistirilmustr.

Elde edilen ¢okeltinin ¢dziiciisii uzaklastirilarak, kalan ¢okelti 450 °C, 850 °C gibi
farkli sicakliklarda sinterleme islemine tabi tutulmustur. Sinterleme islemi sonucunda
HA elde edilmistir.

Dogal kaynaklardan izole edilmis HA toz iretimi akis semas: Sekil 1°de
gosterilmektedir.

{ L

® Kabuklarindaki CaCO3
Miktarinin Belirlenmesi
Yumurta

Kabuklari Seramik Havanda Eg|ekten Eleme

Ogiitme

Manyetik Kanigtirici

Stokiyometrik Mol Orani > Mikropipet Yardimi ile

Cal/P: 1.667 HA H3PO4 Katilmasi
Ca/P: 1.50 TCP

\ 4

v

|- e

450°C ve 850°C Etiivde Kurutma Cékeltinin Gozeltiden

sinterleme iglemi Uzaklastinimasi
sonrasi biyoseramik

eldesi

Sekil 1. Dogal kaynaklardan izole edilmis HA toz tiretim akis semasi

Ekstriizyon yontemiyle PLA-HA kampaundlarinin hazirlanmasi
PLA ve HA yiiksek karistirma yetenegine sahip ekstruder ile homojen bir
sekilde agirlikca %8 ve %15 HA igerecek sekilde karistirllmistir. Sekil 2°de ekstuder
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sicaklik degerleri, ana motor hizi ve dozajlama hizlar1 gosterilmektedir. Ekstriizyon
makinesinde proses islemlerinin gerceklestirilmesi Sekil 3’de yer almaktadir.

huseyin

OL/D

i W, |

| /|
Sekil 3. Ekstriizyon makinesinde proses islemlerinin yapilmasi

Uc boyutlu yazicida kullanilmak iizere filamentlerin hazirlanmasi

Hazirlanan %8 ve %15 PLA/HA karisimlart ile tek vidali ekstruderde ozel
Olceklendirme sistemi yardimiyla 1.75mm capinda filamentler iiretilmistir. Filament
tiretimi i¢in ayarlanan sicaklik degerleri asagida verilmistir. Filament retimi islem
parametreleri Tablo 2.1°de gosterilmektedir. Tek vidali ekstriizyon makinesinde
filament tretimi Sekil 4’de yer almaktadir.

Tablo 2.1: Filament tiretimi islem parametreleri

Isilar (°C) Kafa Sicakhg1 Is13 Is12 Is1 1

190 195 185 175

Ektriizyon Hiz1 hiz1 (rpm) 25
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Sekil 4. Tek vidali ekstriizyon makinesinde filament tiretimi

Elektromanyetik dalga kilavuzu icin ii¢ boyutlu yazicida prototip malzeme iiretimi

Uretilen filamentler elektromanyetik dalga 6lgiimleri igin i{i¢ boyutlu yazici ile
9.68mm x 20.89mm x7.25 mm O6l¢iilerinde dikdortgen prizma seklinde %30, %60 ve
%90 doluluk oranlarinda, 210 °C sicaklik ve 0.2mm katman kalinliginda {iiretim
gergeklestirilmistir. Sekil 5°de doluluk oranlarinin gdsterimi mevcuttur. Kilavuz igine
oturacak sekilde iiretilen parga Sekil 6’da gosterilmektedir.

%30 %60 %90

Sekil 5. Parca doluluk oranlari

Sekil 6. Kilavuz igine oturacak sekilde {iretilen parga
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Karakterizasyon calismalari

Sentezlenen biyoseramiklerinin  amorf-kristal yapilari, X-Pert Pro Philips
PANalytical marka X-Ray difraksiyon cihazi kullanilarak, ortam sartlari 25°C olarak
belirlenen CuKa anot tlipiinden 2 mA ve 30 kV degerlerinde X-1sinlarinin iiretilmesiyle
ve dagilim agis1 oran1 (20) 10°C ve 90 °C arasinda 20 adimlarla 0.02 %s ilerleyerek
islem yapildi.

Fazlarin identifikasyonu, XRD sonuglarinin toz dagilim standartlar1 olan “Joint
Commitee on Powder Diffraction Standarts (JCPDS)” ile karsilastirilarak yapildi. XRD
analizi ile elde edilmis herbir 6rnegin Orijin 8 yazilim programu ile kristal yapilari
belirlenmis tozlarin XRD grafikleri ¢izilmistir. Sentezlenen biyoseramik, farkli
maddeler ve farkli madde takviyeli biyokompozitlerin FTIR analizleri Jasco 6600
model analiz cihazinda 400 ile 4400 cm™ dalga boyu araliklarinda yapilarak
gerceklestirildi. 400-4400 cm™ dalga boyu araliginda belirlenen yiizde transmitans (%T)
degerlerine bagli olmakta ve numunelerin yapilarinda bulunan baglar tespit edildi.
Tutuculara yerlestirilen biyoseramik ve biyokompozit numuneleri FEI QUNTA FEG
450 SEM mikroskop ile incelendikten sonra fotograflar1 ¢ekildi. Sentezlenen
biyoseramik ve iiretilen biyokompozit nanoliflerin ¢ap ve boyutlarinin incelenmesi
sirasinda FEGSEM analizleri i¢in X12000 ve X24000 kat oranlarinda biiyiitiilmiis
goriintiiler 7 kV potansiyelde incelendi. Sentezlenen biyoseramik ve tretilen
biyokompozit yapilarin ylizey morfolojileri FEI QUNTA FEG 450 SEM marka
cihazinda yapilan Olglimlerde tespit edildi. Zetasizer dlglimleride gerceklestirilmistir.
Hitachi marka Termogravimetrik analiz cihaz1 ile azot gazi altinda analiz islemi
yapilarak, kiitlece igerik miktar1 belirlendi. GAUSS/TESLA METRE marka 5180 cihaz
modeline sahip elektromanyetik dalga iletim dl¢iimleri Yildiz Teknik Universitesinde
yapildi.

BULGULAR

Yapisal analiz XRD analiz sonug¢lari

Yumurta kabuklarindan sentezlenen biyoseramiklerin XRD analizi ile faz
identifikasyonlar1 yapild1 (Hui vd. 2010). Farkli kristal yapi, formiiller ve bilesimlerde,
4 adet CaP bilesikleri bulundu. Sentezlenen biyoseramiklerin XRD analiz sonuglari
Tablo 1°de yer almaktadir.

Tablo 1. Sentezlenen biyoseramiklerin xrd analiz sonuglari

Yumurta kabuklarindan sentezlenen

XRD Kiristal yapilar 80°C 450°C 850°C
HCas043P3 25,7 70,7 62,5
Ca;04P; - 0,2 -
H1,Cag029Ps 72,8 29,1 -
HCaO,P 1,4 - 37,5
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Sekil 7. Yumurta kabuklarindan sentezlenen biyoseramiklerin sinterleme 6ncesi ve
sonrast kristal yapisi.

Yapisal analiz FTIR analiz sonuclari

450°C ve 850°C’de sinterlenmis yumurta kabuklarindan elde edilen HA FTIR
spektrumlar1 Sekil 8°de yer almaktadir. HA yapisiin PO, titresimlerine karsilik gelen
karakteristik piki 1027,78 cm™ frekansinda agikga goriilmektedir. Bunun yam sira PO,
dalga boyundan kaynaklanan daha az belirgin karakteristik pikleri 1087,31 cm™ ve
962,22 cm™ dalgasayilarinda ortaya c¢ikmisti. Buna ek olarak, sinterlenmis HA
yapisinda 1405,81 cm™, 1458 cm™ ve 875,81 cm™ dalga boylarindaki COs™ titresim
bantlar1 gézlemlenmistir (Kamalanathan vd. 2014).

450 °C

—
B w‘/fm.__.
—

850 °C

Dalga Boyu (cm™)
Sekil 8. 450°C ve 850°C derecelerde sinterlenmis HA FTIR spektrumlari
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Morfolojik analiz FEGSEM analiz sonuclari

Yumurta kabuklarindan sentezlenen biyoseramiklerin  450°C ve 850°C
sicakliklarinda sinterlenmis X12000, X24000 biiyiitmedeki FEGSEM goriintiileri Sekil
9 ve Sekil 10°da gosterilmektedir. 450°C’de sinterlenmis biyoseramik yapisinin kristal
yapilarin morfolojisini belirleyebilmek i¢cin FEGSEM analizi ile X12000, X24000
biiyiitmelerde goriintiiler alinmigtir. X12000 ve X24000 biiyiitmeler incelendiginde
farkli allotropik yapilara ve boyutlara sahip kristal yapilar belirlenmistir. Ignemsi
(whisker), kiibik, kiiresel kristal yapilar tespit edilmistir (Hall 2009). Sinterleme 6ncesi
biyoseramik yapisina gore sinterleme ile birlikte partikiil boyutundaki kiigiilmelerin
gbzlemlendigi, yapilan zetasizer analizi sonuglari ile uyumludur. Ayrica EDS sonuglari
incelendiginde 450°C’de sinterlenmis biyoseramik tozlarinda HA yapis1 varligi
desteklenmistir.

™

hTm onl Leom fon GRew  Sefewsih

Sekil 9. 450°C sinterlenmis biyoseramik yapisinin; (A) X12000, (B) X24000 FEGSEM
goriintiileri, (C) EDS spektrumu.

850°C’de sinterlenmis biyoseramik yapisinin X12000, X24000 biiyiitmelerdeki
FEGSEM goriintiileri alinmistir. X12000 ve X24000 biiyiitmelerdeki goriintiilere gore
sinterleme sicakliginin artmasi ile ignemsi (whisker) yapiin kaybolmustur. Buna ek
olarak kiiresel ve kiibik allotropik yapilarin varlig1 tespit edilmis olup bu sonuglar
literatiir ile uyumludur (Nersisyan vd. 2017). Morfolojik goriintiilerdeki kristal yapilarin
tanecik boyutlari ile zetasizer 6l¢limii sonuglar1 birbirini desteklemektedir. Ayrica HA
yapisinin varligi EDS analizi ile uyumludur.
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Sekil 10. 850°C sinterlenmis biyoseramik yapisinin; (A) X12000, (B) X24000
FEGSEM goriintiileri, (C) EDS spektrumu.

Termal analiz TGA analiz sonuc¢lar

Uretilen malzemelerin termal dayaniminin dlgiilmesi i¢in Termal Gravimetrik
Analiz (TGA) cihazi ile malzemeler yavas bir sekilde 1sitilarak 900 °C sicakliga kadar
maruz birakilmistir. TGA sonuglarina gére malzeme belli bir sicakliktan itibaren kiitle
kaybina ugramaktadir ve belli bir sicakliktan sonra tamamen kiil olup, neredeyse hig
kalmamustir.

Sekil 11°de saf PLA malzemenin TGA analizi sonucu goriilmektedir. Burada
malzeme 249.7 °C sicaklikta bozunmaya basladigi gorilmektedir ve 450.2 °C’de
neredeyse tamamen yok oldugunu saptanmistir. Sekil 12°de %8 HA katkili PLA’nin
TGA grafigini yer almaktadir. Burada malzemenin 274.5 °C’de bozunmaya basladigini
ve 400.5 °C’de tamamen yok oldugu tespit edilmistir. Sekil 13’de ise %15HA katkili
PLA malzemesine uygulanan TGA testi sonucuna gore malzeme 287.1 °C’de
bozunmaya basladig1 ve 368.9 °C’de neredeyse yok oldugu saptanmistir.
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Ug grafik incelendiginde HA miktar1 arttikca bozunma sicakligmin arttigi goriilmektedir.
Yani malzeme saf malzemeye gore termal etkilere daha dayanikli hale gelmistir (Dogan vd.

2018).
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Sekil 12. %8 HA katkil1 PLA’nin TGA analizi
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Sekil 13. %15 HA katkili PLA’nin TGA analizi
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Manyetik analiz

Elektromanyetik dalga iletim o6l¢iimleri analiz sonu¢lari

Sekil 14’de sematigi verilen diizenek yardim ile iiretilen numunelere ait sagilma
parametrelerinin bir mikrodalga kilavuz yardimi ile 6l¢imii gergeklestirilmistir. Burada,
dalga kilavuzlarimin i¢ bolmelerine girecek sekilde li¢ boyutlu yazici ile iretilen
numunelere elektromanyetik dalgalar uygulanarak iletim karakteristikleri incelenmistir.
GAUSS/TESLA METRE marka 5180 cihaz modeline ait 6l¢giim diizenegi goriintiisii
Sekil 15°de verilmistir.

Sekil 15. GAUSS/TESLA METRE marka 5180 cihaz modeline ait 6lgiim diizenegi
goruntisil.
Burada sagilma parametrelerinden Sy; (giris portundan c¢ikis portuna iletilen)

elektromanyetik gili¢ degerlerinin incelenmesi ile onerilen numunelerin ne miktarda
mikrodalga enerjinin emilimine ve istenen bdlgeye girisini engelledigi incelenmektedir.
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Sekil 16. Malzeme oranina gore Sy, karakteristigi

Numune 1 saf PLA, Numune 2 PLA+%8HA, Numune 3 PLA+%15HA numuneleri
%90 doluluk oraninda iiretilmistir. Sekil 16’da numuneler X bandinda (8-12 GHz)
bulunan elektromanyetik sinyalleri -4 ila -6 dB degeri kadar iletimine engel
olabilmektedir. Her -3 dB degerinde sinyalin %50 zayifladig1 diisiiniiliir ise -6 dB bir
zayiflamada gelen elektromanyetik sinyalin sadece %25 iletilecegini sdylemek
miimkiindiir. Bu oran doluluk miktar1 ve numunelerin kalinlik miktarlarinin degisimi ile
de artirilabilir.

Buna gore Sekil 16 yorumlanacak olursa Saf PLA yaklagik %55 engelleme ile
elektromanyetik dalgalar1 en az engelleyen malzeme olarak goriilmektedir. Ardindan
%65 engelleme ile %8HA igeren PLA daha sonra %73 ile %15 HA igceren PLA
saptanmistir. Boylelikle HA miktar1 arttik¢ca radyasyon soniimleme oraninin da arttigi
tespit edilmistir (Boisson vd. 1999).

Doluluk oraninin radyasyon soniimlemeye etkisinin arastirilmasi i¢in farkli doluluk
oranina sahip %15 HA iceren PLA malzemeden iiretilen numunelere elektromanyetik
dalga iletim Glglimleri uygulandiginda Sekil 17°deki grafik elde edilmektedir.
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Sekil 17. Doluluk oranina gére Sy karakteristigi

Numune 1 %30,Numune 2 %60, Numune 3 %90 Doluluk oranina sahiptir.
Numunelerin hepsi %15 HA igeren PLA malzemeden {iretilmistir. Sekil 17.
incelendiginde %30 doluluk oraniyla iiretilen numunenin yaklasik %25 elektromanyetik
dalga soniimlemeyle en diisiik kalkan malzemesi oldugu saptanmistir. Yaklasik %53
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dalga soniimlemesi ile %60 doluluga sahip numune ve son olarak Sekil 17 de goriildigi
tizere %73 ile %90 doluluk oranina sahip numune en yiiksek kalkan gorevi goren
malzeme olarak belirlenmistir. Buna gore doluluk orani arttik¢a elektromanyetik kalkan
Ozelligi artacagl sonucuna varilmistir.

SONUCLAR VE TARTISMA

Calismada yumurta kabuklarindan biyosermik malzemesi kimyasal ¢oktiirme
yontemi ile gergeklestirilmistir. Farkli oranlarda biyoseramik iceren kampounding
graniil ve filament eldesi saglanmistir. Termal karakterizasyon ve elektromanyetik dalga
iletim Ol¢timleri incelendiginde HA orami arttikga malzemenin termal dayaniminin
yiikseldigi ve elektromanyetik dalgalar1 soniimleme 6zelliginin arttig1 tespit edilmistir.
Uretilen {iriinler yiiksek termal dayamima ve elektromanyetik kalkan o6zelligi
gosterdiginden dolay1 insan sagligina zarar vermemesi agisindan elektronik aletlerin dig
yiizeylerini kapatmada kullanilabilir. Radyasyon emici ozelliginden dolay1 uzay ve
havacilik sektoriinde makinelerin birbirinden etkilenmemesi dnlenerek olasi arizalarin
ontine gegilebilir.
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