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Oz

Cevre dostu sentez yontemlerinin her gecen giin daha etkin olmasi ve nanopartikiillerin (NP lerin) kullanim
alanlarimin yayginligi bu yontemlere olan ilginin olduk¢a artmasina neden olmaktadir. Biz attk durumunda
ki zeytin yapraklarindan elde ettigimiz oziit ile giimiis nano partikiilleri (AgNP ’leri) basit, ucuz ve cevre
dostu bir yontemle sentezledik. Bu partikiillerin Ultraviyole ve Gériiniir Istk Absorpsiyon Spektroskopi (UV-
Vis.), Fourier Doniistimlii Kizilotesi Spektroskopisi (FTIR), X-Isinlart Kirimim Cihazi (XRD), Taramall
Elektron Mikroskobu- Enerji Yayilimli X-1s1m1 (SEM-EDX) ve Termo Gravimetrik (TGA-DTA) analizleri
kullanmilarak Karakterizasyon islemi yapilnugtir. Antibiyotik direncliligi giiniimiiz  diinyasimin - ciddi
sorunlarindan biri bu sebeple elde edilen partikiillerin patojen gram pozitif Staphylococcus aureus ATCC
29213, gram negatif Escherichia coli ATCC 25922 suslar: ve Candida albicans mayas: iizerinde etkili bir
anti-mikrobiyal aktivite gisterdigi tespit edilmistir. AgNP’lerin MIK (Minimum Inhibisyon Konsantarasyon)
degerleri siras1 0.112, 0.028, ve 0.007 olarak bulunmustur.
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Giris
Nano partikiiller genis ylizey alanlar1 ve iyi bir
iletkenlik ozelligi gosterirler (Sreekanth vd.,
2016). Nanopartikiiller biomedikal,
farmakoloji, bioremidasyon, gida, kozmetik,
tarimsal uygulamalar gibi bir c¢ok alanda
yaygin olarak kullanilirlar (El-Batal vd., 2018),
(Umamaheswari vd., 2018). Kimyasal fiziksel
ve biyolojik yontemler gibi ¢esitli yontemler
ile sentezlenirler. Ancak c¢evre dostu ve kolay
olmasi gibi avantajlarindan dolay1 biyolojik
yontemler daha fazla tercih ediliyor (Swamy
vd., 2015), (Singh vd., 2017). Biyolojik
yontemler ile sentezde bakteri, alg, fungus ve
bitkilsel kaynaklar kullanilmaktadir (Owaid
vd., 2015).

Biz bu bilgiler 1s1ginda mardin derik bolgesine
ait yesil zeytin yapraklarindan elde ettigimiz
ozit ile AgNP’leri ¢evre dostu, basit ve ucuz
bir yontemle sentezledik. Elde etigimiz bu
partikiillerin ~ anti-mikrobiyal  aktivitesini
inceledik.

Materyal ve Yontem

Mardin bolgesine ait zeytin yapraklar toplandi.
Musluk suyu ve ardindan distile su ile yitkama
islemi yapildi. Oda 1sisinda kurutuldu. Oziit
icin partikiil boyutu kiigiiltiildii. 20 gr yaprak
500 ml distile su ile karistirildi ve kaynatildi.
Oda 1sisinda  sogutuldu ardindan siizme
islemine tabi tutuldu. 1 mM AgNO3z (glimis
nitrat) ¢ozeltisi hazirlandi. 1:3 oraninda giimiis
nitrat ¢ozeltisi ve oOziit kanstirildi  oda
kosullarinda herhangi bir fiziksel etkiye maruz

-

Sekil 1. Yesil Zeytin yapraginin gériintiisii

kalmadan renk degisimi incelendi. Buna bagh
olarak nanopartikiillerin olusumu ve varligini
izlemek i¢in Agilent Cary 60 model UV- Vis.
Spektrofotometre belirli araliklarla olgtimler
alindi. Aymi: zamandan indirgemede rol
oynayan fonksiyonel gruplar1 degerlendirmek
icin Agilent Cary 360 model cihazi
kullanilarak FTIR analizi yapildu.
Karakterizasyon islemlerinin devamim igin
sulu 6rnek 9000 rpm de 20 dk santrifiij edildi.
Alta meydana gelen cokelti bir seri distile su
ile yikama isleminin ardindan 70 OC de
kurutuldu. Bu numuneden SEM-EDX ve XRD
analizleri incelendi. Bu nanopartikiillerin
bozunma sicakliklari1 degerlendirmek igin
Shimadzu DTG-60 H marka model cihaz ile
AgNP’lerin  30-900 °C de TGA ve DTA
verileri 10 °C dak?! isitma hiziyla N2 (Q)
atmosferinde 20 mL dak™ akis hiz1 ile analiz
edildi.

Bu partiikiillerin antimikrobiyal etkisi MIK
(Minimum Inhibisyon Konsantarasyon) Mikro
dilusyon yontemi ile incelendi. Mikro plaklara
miller Hilton besiyeri ve AgNP’ler iceren
konsantarasyonu belirlenmis ¢ozeltiden
eklendi. Uzerine Mac Farland standardma gore
bulanikligi 0.5 ayarlanmis bakteri (S.aureus
ATCC 29213 ve E.coli ATCC 25922) ve maya
(C. albicans)  c¢ozeltilerinden  konuldu.
Karsilastirma  ve  kontrol  igin  ticari
antibiyotikler olan Vankomisin, Colistin ve

flukanozol ve 1 mM AgNOs:  ¢ozeltisi
kullanilda.

Bulgular ve Tartisma
Karakterizasyon Verilerinin incelemesi

1:3 oraninda karigtirilan yaprak oziiti ve 1
mM AgNOs ¢ozeltisinin 5-30 dakika arasinda
yapilan gozlemde plazma yiizeyindeki
titresimlerden kaynaklt AgNP’lerin olustugu
ve buna bagl olarak periyodik UV-Vis.
Olctimlerinde AgNP’lerin olusumu gosteren
ve 468 nm maksimum absorbansa sahip

pikler incelenmistir  (Sekil 2). Baz
arastirmacilar benzer bulgulari
degerlendirmislerdir (Kumar vd., 2017),

(Saravanakumar vd., 2018).
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FTIR sonucucunda goriildigii gibi bitki 6ziiti
ve AgNP’lerin sonucu karsilastirildiginda
baglanmanm 3336 cm™ pikin serbest sudan,
alkol ve fenol gruplarina baghi—OH, 1635-
1634 cm™, 2109 cm™® C=C alkin veya C-N
grubuna ait olabilegi ve 1636 cm™’deki pikin
ise | amid bandinaait oldugu diistiniilmektedir

(Sekil 2).
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Sekil 2. A.l. 1 mM AgNQO3 ¢ézeltisi, 1.

Yaprak oziitii, 111. Sentez sonucu renk
degisimi. B. UV-Vis. Spektrofotometre
Olg¢iim Sonuglart.
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Sekil 3. a. FTIR analizi ile sentez oncesi
indirgemede katilan foksiyonel gruplarin

degerlendirilmesi.
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Sekil 3. b. FTIR analizi ile sentez sonrasi
indirgemede katilan foksiyonel gruplarin
degerlendirilmesi.

SEM sonuglari bize AgNP’lerin kiiresel
goriiniimlii oldugunu gostermektedir (Sekil

4).

1]
. Mag= 4000KX EWT=2000kV SignelA=SE! WO= 9mm IBTAM

1
. Mag= 2000KX EWT=2000kV SignelA=SE! WO= 9mm IBTAM

Sekil 4. SEM goriintiileri ile AgNP ’lerin
morfolojik yapilart.

EDX analiz verileri ise bize elde edilen
AgNP’lerin  gimiise  ait  element
kompozisyonunu vermektedir (Sekil 5).
Gumiise ait mevcut pikler bize elde
ettigimiz malzeminin biiyiik oranda giimtis
icerikte oldugunu gostermektedir. Benzer
caligmalarda EDX verileri bu durumu
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desteklemektedir (Ali vd., 2015), (Dubey
vd., 2010)

. \
50X HV: 200KV WD: 102 mm

Sekil 5. Bitkisel kaynakli sentezlenen
AgNP’lerin EDAX ile element
kompozisyonu.

XRD sonuglarinda (111), (200), (220) ve
(311) de bulunan piklerin 26 da sirasi ile
37.97, 44.11, 64.36, ve 77.22 degerleri ile
glimiise ait oldugu gorillmistiir (Sekil 5).
Benzer calismalar bu piklerlerin giimiise
ait oldugu degerlendirilmistir (Swamy vd.,
2015), (Yasin vd., 2013). Bu bilgiler
1s181nda Debye-Scherrer esitligi
kullanilarak elde edilen AgNP’lerin kristal
partikiil boyutu hesaplanmis ve 23.73 nm

olarak bulunmustur.

D =KA/ (P cosd)

Benzer calismada bu esitlik kullanilarak
kristal partikiil boyutu 18 nm olarak
bulunmustur (Vastrad, 2016).

692

Sekil 6. XRDgﬁaliz verileri
TGA  egrisi, sicakligin  karsisinda

AgNP’ler kiitle kaybini belirtir ve DTA
egrisinde de bozunmanin her kademesinde

en yiksek ayrisma sicakligini belirtir
(Sekil 7) (Baran M vd., 2018).
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Sekil 7. TGA-DTA Analiz Sonucu Verileri

30-60 °C de kiitle kaybmin nemden
kaynaklandigini, 60-148 °C de ki kiitle
kaybinin hidratlaglamis sudan
kaynaklandigini, 148-300 °C yesil zeytin
bitki oziitiinden gelen fitokimyasallardan
meydana geldigini ve 300-900 °C de ise
organik yapinin bozuldugunu sekil 5. de ki
verilerde gortilmektedir.
AgNP’lerin  Anti-mikrobiyal
Incelenmesi

Etkilerinin
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Elde edilen AgNP’lerin patojen gram
pozitif S. aureus ATCC 29213, gram
negatif E. coli ATCC 25922 suslar1 ve C.

albicans mayasi tizerinde ticari
antibiyotikler ve sentez asamasinda
kullanillan giimiis nitrat ¢ozeltisi  ile
karsilastirilarak degerlendirilmistir.
Bunlara nazaran daha diistik
konsantrasyonlarda  etkili  bir  anti-

mikrobiyal aktivite gosterdigi goriilmistiir
(Tablo 1). Yapilan benzer bir ¢alismada S.

aureus igin 0.03 - g mL*', 0.013g mL*

MIK  degerleri olarak  bulunmustur
(Ahmed vd., 2018).

Tablo 1. Sentezlenmis giimiis nanopartikiillerin
(AgNP'ler) (mg mL-1), glimiis nitrat ¢6zeltisi ve
vankomisin, flukonazol, colistin antibiyotiklerinin
S.aures, S. Albicans ve E. coli mikroorganizmlari
tizerinde Ki MIC degerleri.

Giimiis
. AINP - Antibiyotik  Nitrat
Organizma (ng 1
mL-Y) (mgmL?)  (ng
mL?)
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S. Aureus

(ATcC20213) 01 05 0.5
E. coli

ATCC25922 0,0281 0,125 1
C. albicans 0,0281 0,125 1

Sonuc ve Oneriler
Cevre dostu, ucuz ve kolay bir yontemle

basarili bir sekilde AgNP’ler
sentezlenmistir. Elde Edilen bu
partikiillerin 468 nm  maksimum

absorbansa sahip, 23.73 nm kristal boyuta
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Silver nanomaterial synthesis and
antimicrobial applications

Extended abstract

The increasing use of nanoparticles is
increasing the importance of synthesis of
these particles. There are different synthesis
methods. Methods of synthesis with
biological sources are advantageous against
other ~methods. Ease of operation,
cheapness and lack of toxic chemicals are
the main reasons for this. In this study, we
successful synthesized silver nanoparticles
(AgNPs) using green olive leaf extract from

Mardin  Derik  region. UV-Vis for
monitoring the formation and presence of
AgNPs. Spectrophotometer. We have

values with a maximum peak of 468 nm.
This data shows us the formation of the
AgNPs with the resonances that are caused
by the vibrations on the plasma surface. In
this case, FTIR analysis of the liquid
medium was performed. The groups
participating in the reduction were
evaluated. The AgNPs in the liquid
medium were then precipitated using an
ultra centrifuge. After a series of washes,
dried for further characterization data. In
the data obtained by XRD analysis, values
of 3797, 4411, 64.36, and 77.22,
respectively, of the peaks found in (111),
(200), (220) and (311) show the elemental
silver. In the SEM results, AgNPs were
examined globally. In the EDX results, the
peaks of the silver element show us a high
percentage of silver. In TGA-DTA
analysis, the decay temperature values of
AgNPs were investigated.
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The anti-microbial effects of the obtained
AgNPs were evaluated by MIC (Minimum
Inhibition Concentration) method. In this
study, the inhibitory effect on the pathogen
gram positive S. aureus ATCC 29213, gram
negative E. coli ATCC 25922 strains and
C. albicans yeast are significant. The
antimicrobial effect of silver nitrate
solution used in antibiotic and synthesis
stages was compared with the same
method. Compared to these, the anti-
microbial effect of AgNPs showed lower
concentrations.

As a result, AgNPs have been successfully
synthesized in a short time with an
environmentally friendly, cheap and simple
method. In today's world, many people lose
their lives due to hospital pathogens, and it
can shed light on the search for anti-
microbial agents to break the resistance
they gain for these pathogens. Considering
the use of AgNPs in many other areas, it is
an important issue to consider in such a
cheap, easy and environmentally friendly
way. It is also possible to improve the
method by varying  concentration,
temperature, pH and physical properties.
Another important problem in today's
world is waste. Wastewater can be treated
with such a cheap method. It may increase
the retention times by delaying the
degradation of foods.

Keywords:Eco-friendly,Silver nanoparticle,
SEM-EDX, XRD, TGA-DTA



