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0z
Bu ¢alismada, izole agirlikga %0,1-%3 (w/w) elastin sulu ¢ozeltilerinin viskoelastik karakterizasyonlari
Anahtar kelimeler incelenmigtir. Dogrusal ve dogrusal olmayan viskoelastik testleri reometre kullanilarak
Elastin; Reoloji; gerceklestirilmistir. Dislk derisimlerde, Newtonumsu akis 6zellik gosterirken, dzellikle %2, %2,5 ve de
Dogrusal %3’ de artan elastik davranislari ile Newtonumsu olmayan viskoleastik akis 6zellikleri hakim olmaktadir.
viskoelastiklik; Bu kapsamda, esik akis streslerine de yiiksek derisimlerde rastlanmaktadir. Frekans araligi10.1-10 s de
Dogrusal olmayan tutulan, elastik modiil (G’) ve viskoz modiil (G”) degisimlerinin frekans degisimi ile dogrusal davrandig
viskolelastiklik gbzlenmistir. Artan derisimlerle, G’ modilin G” modiliine gére daha yiksek oldugu tespit edilmistir.

Ayrica, %3’ lik elastin ¢ozeltisinin dondururak kurutma yontemi kullanilarak taramali elektron
mikroskopuyla, hidrojel yapilarinin olusumu gozlenmistir.

Viscoelastic Characterizations of Elastin Solutions

Abstract
In this study, viscoelastic characterizations of isolated 0.1%-3% (w/w) elastin solutions were
Keywords investigated. Linear and non-linear viscoelastic test were performed by using rheometer. At low
Elastin; Rheology; concentrations, solutions behaves Newtonian flow, especially for 2%, 2.5%, 3% of elastin solutions have
Linear viscoelasticity; non-Newtonian viscoelastic flow properties. In this context, yield stress are also observed at high
Non-linear concentration values. It is indicated that elastic modulus (G’) and viscous modulus (G”’) change linearly
viscoelasticity within the frequency range of 0.1- 10 s'. G’ and G” are found to be increased with increased

concentration of elastin. In addition, 3% of elastin solutions using freeze dried method were analyzed
with scanning electron microscopy, and hydrogelling formations are observed.
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1. Giris

Saxene et al. 2004). EL, saglkli bireylerde, tahmini
olarak 70 yillik bir yarilanma omriine (Patterson et
al. 2002) ve de 300- 600 kPa arasinda degisen
mukavemete,  100-220% arasinda  degisen

Elastin, son donemde kozmetik diinyasinda,
sampuan, yaslandirma karsiti kremlerin yapisinda
siklikla kullanilan, inek, sigir kaslarindan ya da gesitli

rekombinant gen teknikleri kullanilarak izole

o . L . maksimum uzama degerlerine sahip olan 6nemli bir
edilebilen bir proteindir (Kristensen ve Karsdal, & P

2016). Omurgal dokularinin ana yapisini olusturan protein grubudur (Fung 1993). Oldukca yiiksek geri

S e . . e e donme katsayilarina sahip elastin molekdllerinin
cildin, cigerlerin, bircok kasin elastikligini saglayan

davranislari rastgele zincir modeli ile
aciklanabilmekte ve elastinin biyomekanik olarak
kauguk gibi davranabildigi gozlenmektedir (Saxene

et al. 2004).

fibroz proteinlerinden olan elastin proteini (EL)
glinimizde izole ya da karisim hallerinde doku
mihendisligi calismalarinda olduk¢a yogun ilgi
gormektedir (We et al. 2020, Nieve et al. 2016). EL,
kolajenden sonra cildin yapisinda en fazla bulunan
ve de cildin karakteristik esnekligine 6nemli 6l¢lide
katki saglayan proteindir (Mithieux et al. 2005,
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Malzeme ve doku bilimi agisindan, biyo-baskilama
yontemiyle elastin lGretimi ve de canli dokuya nakli
olduke¢a ilgi ¢ceken calismalar arasinda (An et al.
2014, Cung et al. 2015, Nuutila et al. 2015) yer alsa
da, bunun yani sira, ¢ozelti halindeki viskoelastik
yapisinin arastirilmasina dair az sayida reolojik
¢alisma bulunmaktadir. Reolojik ¢alismalarda izole
elastinden c¢ok karisim halinde elastin benzeri
polipeptid  (ELP) c¢Ozeltileri ve  hidrojelleri
kullanilmistir.

Xu ve dig. (2012)

aminoasiti iceren elastinimsi polipeptid (Cys-ELP)

yaptiklari ¢alismada sistein

¢Ozeltisi ve hidrojeli kullanilmistir. Cys-ELP ¢ozeltileri
diisik kayma hizlarinda yiksek viskozite degerlerine
sahiptir. Bu tir ylksek viskozite davranislarinin ara
dolayi
kaynaklandigini ileri sirilmektedir. Ote yandan,

ylzey c¢arpraz baglanma vyapilarindan
yuksek kayma hizlarinda ise bu tlr yapilasmalarin
kirildigini ve de viskozitenin azaldigi gézlenmistir.
Sugawara-Narutaki ve dig. (2019) ELP’ ler {izerine
yaptiklari ¢alismada, ¢ok diisiik konsantrasyondaki
nano dispersiyonlarinda dahil elastik davraniglarin
viskoz davranislara gore daha hakim oldugu tepsit
fiber

pargaciklarin uzunluk ve ¢ap oraninin yiksek

edilerek, bunun sebebi nano kiresel
olmasindan kaynaklanmasina baglanmistir. Otto
(2015), yaptig1 tez calismasinda, ELP g¢ozeltilerinin
reolojik davranislarinin 20-45 °C sicaklik araliginda
degisimlerine bakmislardir. Artan sicaklikla elastik
davranislarinin  azaldigini  6te yandan viskoz
davranislarinin arttigl rapor edilmistir. Cipriani ve
dig. (2019), elastinimsi biyoaktif hidrojeli Gzerinde
G’'(~960 Pa)
degerlerinin G’’(~28 Pa) degerlerine gére oldukca
kemik doku

gozlenmistir.

yaptiklari  reolojik ¢alismalarda

yiuksek oldugu tespit edilerek,

yenilenmesinde 6nemli rol aldig
Contessotto ve dig. (2021), yaptigi giincel calismada,
elastinimsi hidrojelin zamana bagh olarak 4 °C’ de
(G’~50 Pa) diisiik jelimsi 6zellik gosterirken, 37 °C’ de
artan elastik modiil degerleri ile (G’'~750 Pa) jelimsi
ozelliklerinin  hizlh  bir sekilde artmis oldugu
gozlenmistir. Bu yiiksek jellesebilmenin koyun kalp
dokusunda hizli doku yenilenmesine ve mukavemet
artisi sagladigini bulmuslardir.

Sonug olarak, izole elastin ya da elastin polipeptidin
proteinimsi yapisi, yiksek mukavemetik ozellikleri,

biyolojik uyumlu malzeme olmasi yenilik ve de ¢igir

acict  malzeme olarak gorilmektedir. Glincel
literatir calismalarinda elde edilen bilgiler 1siginda,
mekanik  Ozelliklerinin

elastin  ¢ozeltilerinin

arastirilmasinda reoloji 6nemli bir aragtir. Bu
kapsamda, bu calismada izole elastin proteinin
dogrusal ve dogrusal olmayan viskoelastik testleri
yapilmistir. Burdan elde edilecek sonuglarin,
gelecekteki elastin icerekli malzeme tasarimlarinda

oldukca 6nem arz edecegi beklenmektedir.

2. Materyal ve Metot

(Sigma Aldrich, 9007-58-03,
lyophilized powder form) toz hali suda 25 °C de 48

Elastin soluble,
saat kanistirildiktan sonra, agirlikga (w/w) %0.1-%3.0

elastin  c¢ozeltileri  hazirlanmistir.  Calismada

kullanilan  viskoelastik malzemelerin  dinamik
mekanik karakterizasyonlari, dinamik kayma hizi
Olclimleri ve dislik salinimli osilasyon testleri stres
kontrollii cone-plate reometresi (Malvern Kinexus
Pro, UK) kullanilarak gergeklestirilmistir. Kullanilan
cone aparatinin ¢aplt 40 mm, agisi ise 4° olarak
secilmistir. Ayrica cone ve plate aparatlari arasindaki
bosluk 0.15 mm olarak ayarlanmistir. Reometrenin
sicaklik probu hassasiyeti £0.1°C dir. Ayrica toz ve
yuksek konsantrasyondaki (%3.0 w/w) elastinin
(SEM) ile
gorintilerine bakilmistir. SEM 6rneklerinin hazirlik
buzdolabinda

bekletildikten sonra, dondurarak kurutma islemi

taramali  elektron  mikroskopu

asamasinda, c¢ozeltiler 24 saat
uygulanmistir. Tamamen suyundan uzaklastigindan
emin olduktan sonra, numuneler altin kaplama lon-
coater KIC-IA COXEM (Daejeon, South Korea)
kullanilarak SEM (15 kV lik JSM 6480-JEOL)
gorintdleri elde edilmistir.

3. Bulgular

Agirlikca farkh %0.1-%3.0 oranlarinda hazirlanmis
sulu elastin ¢ozeltilerinin dogrusal ve de dogrusal
olmayan viskoelastik analizleri yapilmistir. Farkli
derisimlerdeki  elastin  ¢ozeltilerinin  kayma
streslerinin kayma hizina gore degisimini veren
dogrusal olmayan viskoelastik test sonuglari Sekil 1
ve 2’ de verilmistir. Konsantrasyonun artmasiyla,
Sekil 1’

minimum kayma hizlari artig gostermistir. Bu

den gorilebilecegi Uzere, olcllebilen

durum, reometrenin tork limitasyonlarindan
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kaynaklanmaktadir. Ornegin, % 0.1 (w/w) elastin
cozelti derisiminde yaklasik olarak 0.5 s kayma
hizinin altinda, tekrar Uretilebilen data sayisi az
oldugundan 0.5-100 s araliginda calisilmistir.
Ayrica artan konsantrasyonla, stres ve kayma hizi
arasindaki dogrusal olmayan davranis artis
gostermektedir. Bu durum, elde edilen vyiiksek
derisimdeki elastin ¢ozeltilerinin Newtonumsu akis
olmayan davranisindan kaynaklanmaktadir. Buna
benzer bir durum Yapici ve dig. (2014) ¢alismasinda,
yiksek derisimde suspense olan nano-akiskanin
davranisina benzemektedir. Ozellikle %2.5 ve %3.0
elastin derisimleri i¢cin, kayma hizlarn sifira
yaklasirken, akis icin gerekli olan minimum esik stres

degerlerine sahip olduklari Sekil 1’de gérilmektedir.

el 3% 2.5% 2% 1% 0.5% el (). 1%
1000 -
=100 -
m
o
] 10 A
H
= 11
2
0.1 4
0.01 T T 1
0.0001 0.01 1 100
Kayma hizi (s1)

Sekil 1. Farkl derisimlerdeki elastin ¢ozeltilerinin kayma
streslerinin kayma hizina gére degisimi

Sekil 2'de elastin viskozitesinin kayma hizi ile olan
degisimi verilmistir. Duslik derisimlerdeki elastin
beklenildigi Gzere daha disik viskozitedir. Kayma
hizi arttikga, kayma incelmesi gosteren elastin cift
sarmal konformasyonu ve i¢ ice gecmis (entagle)
molekil etkilesimleri, artan kayma hizi ile
bozulmaktadir. Artan derisimlerde, sifir kayma hizi
bolgelerinde, ani viskozite artisina rastlanmasi
molekdiler yeniden diizenlemeden
kaynaklanabilecegi gibi, mevcut konvansiyonel
reometrelerin  torku limitasyonlarindan  da
kaynaklanmaktadir (Tezel 2017).

Elastinin viskoelastik o6zelliklerini incelemek igin
elastik ve viskoz (loss) modillerinin frekansla
degisimleri Sekil 3’ de incelenmistir. Bu tir reolojik
testler dogrusal reolojik testler olarak bilinmekte
olup, 6ncesinde 6rnek yapisina zarar vermeyecek
olan, glvenli liner viskoleastik bolge taramasi
yapilmaktadir (Yapici ve dig. 2014, Tezel 2017) Bu
calismada bu bolge %0.01-%0,5 gerginlik (strain)
araliginda tespit edilmistir. Bu g¢alismada %0,3
gerginlik degerinde dogrusal viskoelastik testler
gerceklegstirilmistir.

Elastik ve viskoz modiillerinin frekansla degisimi
artan ve de dogrusal seklindedir. Bu tlr davranislar
tipik jel davraniglari olarak yorumlanabilmektedir.
%2.0 elastin ¢ozeltisinde viskoz 6zellikler hakimken,
%2.5 oraninda c¢ozeltide ise elastiklikle dengeli
seyreden viskoz Ozellikler hakimdir. %3’ liik elastin
¢Ozeltisinde ise elastik ozellikler daha 6n plana
¢ikmaktadir. Bu durumun artan elastin derisimle
ortamda daha fazla artan elastin molekdlleri
arasindaki Van der Waals ve hidrojen baglan gibi
ikincil molekiiler etkilesimlerden kaynaklanabilecegi
distnlilmektedir. Ayrica, elastin  derisiminin
yikselmesi ile ¢ozeltilerdeki kompleks etkilesimler
artmakta olup, elastik modiil degerlerinde de Sekil
3’ deki gibi artislar gorilmektedir.

il 3% e, 5% o) 1% ow—p(0.5% ol 0.1%

1000 -+
100 A
10 4
1 4

Viskozite (Pa.s)

o
-

0.01 T v |
0.0001 0.01 1 100
Kayma hizi(s?)

Sekil 2. Elastin viskozitesinin kayma hizi ile degisimi

1000

2% elastic
modulus

2% loss modulus

e 2 5% elastic
modulus

2.5% loss modulus

=== 3% elastic
modulus

0.1 4 T T

3% loss modulus

0.01 0.1 1 1u
Frekans (Hz)
Sekil 3. Elastinin elastik ve viskoz modiillerinin frekansla
degisimi
Dogrusal viskoelastik bolgesinde farkh frekans

degerlerinde incelenen elastik ve viskoz modiillerin
derisime bagh degisimleri Sekil 4’de verilmistir.
Artan derisim degerleri ile artan elastik ve viskoz
degerleri Sekil 3 ile de uyumludur. Yiksek frekans
degerlerinde %2.5’lik ve %3.0’lik elastin viskoz
davranislara sahip olabilmektedir.
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Sekil 4. Elastik ve viskoz modiillerinin elastin derigimi ile
degisimi

Sekil 5’ de elastin toz halinin ve de diger derisimlere
gore ylksek G’ degerine sahip olan %3 lik jel halinin
x1000 biylitme ile SEM gorintileri verilmistir. Jel
halinde toza gore yapi daha siki ve de daha yogun bir
durumdadir. Jel halinde yapi globuler bir yapidan
daha cubuk yapisina dénmektedir. Bu durum daha
kompleks olan elastin molekdllerinin arasina giren
suyun vyaplyl sisirip, hidrojele doéndirmesinden
kaynaklanmaktadir. Morfolojik yapida gozlenen, sik
yap! ayni zamanda gli¢li jel dayanimi olarak da
yorumlanabilmektedir (Tezel ve dig. 2019).

(b) % 3’ luk elastin jel

Sekil 5. (a) Elastin (toz) SEM goriintlsu (b) %3 Elastin
jelinin SEM goriintisi

4, Tartisma ve Sonug

Bu calismada, farkli derisimlerde hazirlanan elastin
reolojisi incelenmistir. Elde edilen temel sonuglar
asagidaki gibi siralanabilinir:

¢ Dlslik derisim degerlerinde elastin Newtonumsu
akis o6zelligi gdstermektedir. Ote yandan, yiiksek
derisim degerlerinde viskozite degerleri artis
gostermis ve de artan kayma hizlari ile azalmistir.

e Disuk derisimlerde esik akis streslerine
rastlanmamistir.

e Dogrusal viskoelastik testler sonucunda 6zellikle
yiksek derisimlerde elastik davranislarin, viskoz
davranislara gore daha fazla artis géstermistir.

e Yiksek elastik modiliine sahip olan %3’ lik
elastinin SEM goruntilerinde gubuk yapisinda sisen
hidrojellesen vyapilar gozlenmis ve de reolojik
davranislarla uyum igerisinde oldugu gorilmustdr.

e Ozellikle doku ¢alismalarinda, ¢igir agici malzeme
olarak goriilen elastinin gelecekte karisim halindeki
incelenmesi

reolojik davranislarinin

planlanmaktadir.
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