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AROMATERAPIDE KULLANILACAK FONKSIiYONEL BiR HAVLU
TASARIMI

0z

Bu calismada; aromaterapi ve SPA merkezlerinde veya kisisel bakim amagh
kullanilmak iizere, birden fazla aromatik yag ve vitamini biinyesinde bulunduran
fonksiyonel bir {iriin tasarlanmigtir. Uriiniin uzun siireli hos koku verici,
nemlendirici, yaslanmay1 geciktirici, rahatlatici ve dinglestirici etkileri sayesinde

kullanicinin yasam kalitesinde bir artis saglanmasi hedeflenmistir.

Bu amagla ugucu lavanta ve iiziim ¢ekirdegi yaglarinin ve E vitamininin iki tip -
siklodekstirin ile inkliizyon kompleksleri olusturulmustur. Elde edilen komplekslerin
Fourier Transform Kizilotesi Spektroskopisi (FT-IR), Diferansiyel Taramali
Kalorimetre (DSC), X 1511 difraktometresi (XRD) ile karekterizasyon calismalari
yapilmustir. Toz formdaki kompleksler ylizde yiiz pamuklu havlu kumasa aplike
edilmis ve kumaslarin yikama dayanimlar1 incelenmistir. Kompleks aplike edilmis
kumaslarin beyazlik dereceleri Spektrofotometre ile Stensby formiiliine gore
hesaplanmistir. Lavanta yagi ile olusturulan komplekslerdeki ugucu bilesiklerin
yikamaya bagli degisimi Gaz Kromatografisi-Kiitle Spektroskopisi (GC-MS) ile
incelenmistir. Ayrica bu calismada KKM sensorleri ile koku tayin yontemi de
kullanilmistir. Kapsiil aplike edilen havlu materyallerin aktarma sonrasi, 10 ve 20

yikama sonrasi koku salim davraniglari incelenmistir.

Anahtar Kelimeler: siklodekstirin, aromaterapi, GC-MS, QCM
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A DESIGN OF A FUNCTIONAL TOWEL IN USING AROMATHERAPY

ABSTRACT

In this study, a functional product, which has aromatic oil and vitamins at its
structure for using at aromatherapy and spa centers or personal care, has been
designed. It’s aimed to improve the life quality of user by using good odor,

moisturizing effect, relaxation, anti-aging effect of product.

For this purpose, inclusion complexes are formed with volatile grape seed and
lavender oil and vitamin E. Obtained complexes characterization studies applied
with Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FT-IR), Differential Scanning
Calorimetry (DSC), X-ray diffractometer (XRD). Powder form of complexes are
applied to hundred percent cotton towel fabric and washing fastnesses of fabrics are
investigated. Whiteness degree of fabrics which are applicated with complexes, are
calculated considering Stensby formula with Spectrophotometer. Volatile
compounds variations, dependent on washing in complexes which constituted with
lavender oil, are investigated with Gas Chromatography-Mass Spectroscopy (GC-
MS). Also in this study, smell determination technique is used with QCM sensors.
The release behavior of towel fabrics are investigated after encapsulation application

process, after 10 and 20 washing cycles.

Keywords: cyclodextrine, aromatheraphy, GC-MS, QCM
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BOLUM BiR
GIRIS

Tekstil sektoriinde katma deger kazandiran, rekabet ortami ve farklilik yaratan,
pazar payimm artiran fonksiyonel islemlerin 6nemi giin gegtikge artmaktadir.
Tiketicinin isteklerini sadece estetik Ozellikler degil ayni zamanda fonksiyonel
ozellikler de belirlemektedir. Mikrokapsiilasyon fonksiyonel bitim islemlerinde
alternatif bir yol olarak kullanilmaktadir. Gii¢ tutusurluk, koku uygulamalari, kir ve
su iticilik vb. gibi 6zelliklerin tekstil mamuliine kazandirildiktan sonra kullanim
asamasinda uzun siire etkisini korumasi dnemlidir. Mikrokapsiilasyon, fonksiyonel
bitim islemlerinin etkisini uzun siire korumasi agisindan da Onemli bir aragtir.

Ozellikle kontrollii salim gibi etkiler istenildiginde rakipsiz olarak gdziikmektedir.

Giizel kokmak insanoglunun benimsedigi Onemli gereksinimlerindendir. Bu
gereksinimini her alanda {irettigi, gelistirdigi {riinlere belli oranlarda tasidig
gorilmektedir. Aromakoloji, beyindeki limbik sistemdeki koku duyularini uyararak
kokulardan relaksasyon (gevseme, huzur), zindelik-nese, istek, mutluluk ve iyi
hissetme gibi 6zel his ve duygulara gecisteki cesitliligi tanimlamak amaciyla, koku
teknolojisi ile psikoloji arasindaki iliskiyle ilgili ¢alismalar1 tanimlayacak bir bilim
dalhidir. Tekstil malzemesine taze ve kalici koku verme iizerine bir¢cok calisma
yapilmistir. Bu ¢alismalarda koku direkt tekstil iiriiniine veya tekstil hammaddelerine
aplike edilmis ancak, alinan sonuglar kalici olmamis, koku birka¢ kullanimdan sonra
kaybolmustur. Kapsiilasyon teknigi ile taginan kokularin tekstil {irlinlerine uzun siire

kalic1 koku sagladigi yapilan caligsmalarla ortaya konulmustur.

Yaglanmaya bagl degisikliklerin en 1iyi izlenebilecegi organ deridir. Deri
yaslanmasi genetik yapiya ve ¢evresel faktorlere baglidir. Uzun yasam beklentisinin
artmasiyla birlikte son yillarda yaslanma geciktirici {iriinlere ilgi artmistir. Saglikli
beslenmenin yaninda bazi yaslanma geciktirici vitaminlerin hazir olarak alinmasi
gerekebilir. Bu gibi durumlarda kremler, losyonlar, tabletler kullanilmaktadir ancak
bu drilinlerin diizenli kullanimin1 saglamak zordur. Cildimizin nem dengesini

korumak biiylik bir hassasiyet gerektirmektedir. Sistemli bir cild bakimi



saglayabilmek i¢in giiniimiizde tekstil metaryallerini kullanmak miimkiindiir. Cesitli
kokular vitaminler besleyici yaglar iceren kapsiiller tekstil metaryaline aplike edilir
ve kullanim sirasinda deriye niifuz eder boylece dengeli bir cild bakimi
gergeklestirilmis olur. Bugilin bir¢cok firma kokulu tekstil yiizeylerini ve anti

bakteriyel iiriinleri tiiketiciye sunmaktadir.
1.1 Yapay Kapsiilleme

Dayanikli giizel kokular, faz degistiren maddeler, ila¢ tasima sistemleri,
antimikrobiyal maddeler, tekstil sektoriinde kapsiilasyon teknolojisine olan ilgiyi
artirmaktadir. Yapay kapsiilleme iki gruba ayrilir: mikrokapsiilleme ve molekiiler
kapsiilleme. Mikrokapsiilleme, mikron boyutlu kat1 partikiillerin veya sivi
damlaciklarin ya da gazlarin inert bir kabuk icerisine hapsedilerek dis ¢evreden
korunmas1 esasina dayanir. Molekiiler kapsiilleme ise, farkli 6zelliklere sahip iki
veya daha c¢ok molekill arasinda kovalent baglardan daha zayif etkilesimlerin
meydana gelmesi ile ¢ekirdek maddenin, kabuk metaryal tarafindan tutulmasi esasina
dayanmaktadir. Bu etkilesimler arasinda en Onemlisi ev sahibi-misafir tipi

etkilesimlerdir. (Akcakoca, 2006; Benita, 2005; Szejtli, 1998; Song, 2009;)

1.1.1 Mikrokapsiilasyon

Mikrokapsiilleme, kati1 pargacik, sivi damlast veya gaz kabarciginin bir kabuk
malzeme igerisine hapsedilerek uzun siireli saklanabilmesine ve tasiabilmesine
olanak saglayan bir paketleme teknigidir (Lin, Yang, Xi, Chen, 2006).
Mikrokapsiilasyon teknigi ile kaplanacak maddeye c¢ekirdek veya 6z madde, kaplama
icin kullanilan inert monomer veya polimer maddeye ise ¢eper, kabuk veya duvar
materyali denir. Mikrokapsiilleme yasayan hiicrenin yaratilmasi ile baglamistir
(Vandegear, 1973). Tarihsel olarak mikrokapsiilleme calismalar1 19. yilizyilda bazi
farmasotik maddelerin draje haline getirilmesi ile baglamistir (Madan, 1978). 1924
yilinda jelatin ¢6zeltisi i¢inde dagitilan bazi yaglar soguk benzen ile katilastirilarak
kapsiil olusturulmus ve bu ¢alisma ile patent alinmustir. Ilk olarak 1930’lu yillarda
uygulanmaya baslanan mikrokapsiilasyon teknigi, 1950 li yillarda “karbonsuz kopya

kagidi” nin gelistirilmesiyle son halini almistir (De Gennaro, 1975). Bu giin ise farkl



farmakolojik gruplara ait etken maddeler, proteinler, enzimler, hormonlar, bakteriler,
antikorlar, hiicreler, insektisitler, boyalar, esanslar, pigmentler, polielektrolitler, tarim
kimyasallari, besin  maddeleri, vitaminler ve fotograf¢ilik  maddeleri

kapstillenebilmektedir (Kas, 2002; Thies, 1996).

Mikrokapsiilasyon teknolojsinde, kapsiilden beklenen 6zellige bagli olarak farkli
kabuk metaryaller kullanmak miimkiindiir. Tablo 1.1°de mikrokapsiilasyonda
kullanilabilecek bazi kabuk maddeler goriilmektedir. Kapsiil capi, ¢ekirdek/kabuk
orani, kabuk sertligi, cekirdek maddenin kabuktan salimi gibi birtakim temel
ozellikler ¢ekirdek ve kabuk maddeye bagli olarak degisiklik gostermektedir.
Mikrokapsiillerin kabuk inceligi, uygulanan kapsiilasyon teknigi ve kapsiil
malzemesi cinsine bagli olarak 1-40 pm arasinda olabilir (Onder, Sarier, 2005).
Ticari olarak iiretilen mikrokapsiillerin boyutlar1 3 — 800 um arasinda degismektedir.
Mikrokapsiiller boyutlarina gore iki gruba ayrilir. 1 pm den kiigliik kapsiiller
nanokapsiiller, 1000 um den biiyiik kapsiiller ise makrokapsiiller olarak adlandirilir.
(Thies, 1996).



Tablo 1.1 Bazi kaplama maddeleri (Demirel, 1993)

Suda ¢oziinen Suda ¢éziinmeyen Mumlar-lipitler
kaplama maddeleri kaplama maddeleri

Barsakta ¢oziinen
kaplama maddeleri

Arap zamki Etil seliiloz Balmumu
Hidroksi etil seliiloz Poliamid Gliseril laurat
Jelatin Polietilen Gliseril miristat

Karboksi metil selilloz  Polietilen vinil asetat Gliseril palmitat

Metil seliiloz Polimetakrilat Gliseril stearat
Nisasta Polipropilen Karnouba mumu
Poliakrilik asit Seliiloz asetat Laurik asit
Polivinil alkol Silikonlar Miristil alkol

Polivinil pirolidon Palmitik asit
Parafin
Stearil alkol
Spermacet
Stearik asit

Setil alkol

Seliiloz asetat butirat
Seliiloz asetat ftalat
Seliiloz asetat siiksinat

Stiran malein anhidrid

kopolimeri

Sellak

Kabuk materyalden beklenen 6zellikler sunlardir:

e (ekirdek maddeye yapisabilmeli ve ¢ekirdek madde ile gecirimli olmali.

e Ince fakat esnek, gecirgen ve dayanikli bir kaplama yapabilmeli.

e Toksik olmamali.

e (ekirdek maddeyi dis cevrenin etkilerinden korumasmin yaninda zehirli

cekirdek maddenin dis cevreye zarar vermesini engelleyen giivenli bir

paketleme saglayabilmeli

e (Cekirdek maddenin dis ¢cevreye kontrollii salimini saglamali.

Cekirdek maddenin mikrokapsiilden birakilmasi kabuk materyalin cinsine bagl

olarak faklilik gdstermektedir:

e Kapsiil duvarinin mekanik bir etki ile kirilmas.



e Kapsiil duvarinin bir ¢oziiciiyle ¢oziinmesi.
e Kapsiil duvarinin sicaklik etkisiyle erimesi.

e Cekirdek maddenin kapsiil duvarindan diisilk hizda diflizyonu (Risch,
Reineccius, 1989).

Cekirdek maddenin kabuk icindeki dagilimi, g¢ekirdek maddeye ve
mikrokapsiilasyon islemine bagli olarak farklilik gdstermektedir (Thies, 1996).
Cekirdek maddenin kabuk malzeme i¢indeki dagilimi Sekil 1.1°de de goriildiigi gibi
ti¢ sekilde olabilir. Bunlar;

Mikrokapsul
i N

‘ Tek Cekirdeklt ‘ Cok Cekirdeklhi ‘ [ Matrniks

(SIS HO)
O &

Sekil 1.1 Mikrokapsiillerin morfolojisi (Ghosh, 2006)

o Tek Cekirdekli: Cekirdek madde, kabuk madde tarafindan kesintisiz bigimde
sartlmistir.

o (Cok Cekirdekli: Cekirdek madde, kabuk madde icerisinde farkli bolgelerde
toplanmugtir.

e Matrisk: Cekirdek madde, kabuk madde i¢inde homojen bir dagilim gosterir
(Ghosh, 2006).

1.1.1.1 Mikrokapsiilasyon Teknikleri

Mikrokapsiilasyon islemi ¢ok farkli tekniklerle uygulanabilmektedir. Bu teknikler
genel olarak, kimyasal ve fiziksel olmak iizere iki ana baslik altinda toplanabilir.
Fiziksel yoOntemlerle olusturulan kapsiillerin boyutu kimyasal yontemlerle
olusturulanlara kiyasla daha biiyliktiir (Wein, Minor, De Kruif, 2004). Tablo 1.2°de

stk kullanilan kimyasal ve fiziksel mikrokapsiilasyon teknikleri verilmistir.



Kullanilacak mikrokapsiilasyon tekniginin se¢iminde, elde edilmek istenen kapsiil
boyutu, kabuk materyalinin gegirgenligi, cekirdek materyalinin tipi, ¢ekirdek
materyalinin ¢oziiciiler ve kaplama maddesi ile etkilesimi vb. 6zellikler 6nemli bir
rol oynamaktadir. Kullanim amaci goéz oniinde bulundurularak mikrokapsiilasyon

teknigi secilmelidir (Ghosh, 2006).

Tablo 1.2 Sik kullanilan mikrokapsiilasyon teknikleri (Ghosh, 2006)

Kimyasal Yontemler Fiziksel Yontemler

Ara Yiizey Polimerizasyonu Piiskiirterek Kurutma Yontemi
In-Situ Polimerizasyonu Santrifiij Yontemi

Kompleks Koaservasyon Rotasyonal Siispansiyon Ayirma
Basit Koaservasyon Akigkan Yatak Yontemi
Stiperkritik Akiskan Yontemi Elektrostatik Yontem

Sogutarak Kurutma

Sicak Eriyik Yontemi

Kullanilan teknige bagl olarak farkli 6zellikte ve boyutta kapsiil olusturulabilir.
Tablo 1.3” de baz1 mikrokapsiil teknikleri ile elde edilen kapsiillerin boyut araliklar

gorilmektedir.

Tablo 1.3 Bazi mikrokapsiilasyon teknikleri ile elde edilen partikiil boyutlari (Ghosh, 2006)

Mikrokapsiilasyon Teknigi Partikiil Boyutu (pm)
Ekstriider 250-2500

Piiskiirterek Kurutma 5-5000

in-situ Polimerizasyon 0.5-1100

Ara Yiizey Polimerizasyonu 0.5-1000
Koaservasyon 2-1200

Déner Disk Metodu 5-1500

Akigkan Yatak Mikrokapsiilasyon 20-1500

1.1.1.2 Mikrokapsiilasyon Tekniginin Tekstil Endiistrisinde Uygulamalart

Tekstil endiistrisine 1900’lii yillarda giren mikrokapsiiller, giiniimiizde; kalic1 hos

kokular, boyarmaddeler, antimikrobiyal maddeler, hasere kovucular, vitaminler,




hormonlar, faz degistiren malzemeler gibi bir¢ok etken maddenin tekstil ylizeyine

aktarilmasinda kullanilmaktadir.

Giizel kokmak insanoglunun benimsedigi Onemli gereksinimlerindendir. Bu
gereksinimini her alanda {rettigi, gelistirdigi {irlinlere belli oranlarda tasidig
goriilmektedir. Eski musir mabetlerinde yakilan tiitsiilerle, c¢esitli uygarliklarin
saraylarinda ve tapiaklarinda kullandig1 baharat ve ¢igeklerin Oziitleriyle baslayan

bu seriiven ¢ok biiyiik ekonomik boyutlara ulagmistir (Birimoglu, 2005).

Yapilan arastirmalara gore, koku tiiketicinin satin alma icgiidiisiinii dogrudan
etkilemektedir. Bu nedenle mikrokapsiilleme giiniimiizde rekabette Onciliigiini

korumak isteyen tekstil ve giysi iireticileri i¢in, nemli bir teknolojik gelismedir.

Hos kokulu tekstil yiizeyi liretmeye yoOnelik bir¢cok ¢alisma yapilmistir.
Calismalarda; kokunun direk tekstil yilizeyine uygulanmasi halinde kaliciligin
saglanamadig1 gozlenmistir. Oysa kapsiiller i¢ine hapsedilen kokunun kaliciliginin

30 yikamaya kadar dayanabilecegi belirtilmistir (Nelson, 2002; Wang, 2005).

1.1.2 Molekiiler Kapsiilleme

Supramolekiiler kimya, molekiiller arasindaki ve molekiiller igindeki tim
etkilesimleri inceleyen bir kimya disiplinidir. Burada molekiiller, iyonlar ve
radikaller arasinda hidrojen kopriileri, van der waals kuvvetleri ve hidrofobik
etkilesim gibi kovalent olmayan fiziksel etkilesimler meydana gelir ve bu
etkilesimler kalict degildir. Kompleks olusumu; konsantrasyona bagli olarak

degisiklik gosterir. (Akgakoca, 2006; Benita, 2005; Szejtli, 1998; Song, 2009)

Supramolekiiller ise, farkli ozelliklere sahip iki veya daha fazla molekiil, iyon
veya koordinasyon bilesiklerinin molekiil i¢i etkilesimler ile birlesmesi sonucu
olusan komplekslerdir. Supramolekiiler kimyada ev sahibi molekiiller; kriptandlar,
tag eterleri, kaliksarenler, siklofanlar ve siklodekstrinler gibi kafes yapisinda olan

bilesiklerdir (Song, 2009). En 6nemli ev sahibi molekiiller siklodekstrinlerdir:



1. Siklodekstrinler yenilenebilir dogal {iriinlerden enzimatik reaksiyonlar
yoluyla iiretilen biyolojik tirtinlerdir

2. Cevre dostu teknolojilerle her yil tonlarca tiretilirler.

3. Siklodekstrinlerin inkliizyon kompleksi olusturma yetenegi, ¢ekirdek
maddenin 6zelliklerini 6nemli 6l¢iide degistirir.

4. Siklodekstrinlerin toksik etkileri, tiirii, tiirevi veya uygulama sekline bagl
olarak ortadan kaldirilabilir. (Szejtli, 1998)

1.1.2.1 Siklodekstrin

Siklodekstrinler hakkindaki ilk c¢alisma Fransiz bilim adami Villier tarafindan
gerceklestirilmistir. Villier 1891 yilinda nisastayi, mikroorganizmalar tarafindan
(Bacillus amylobakter) tretilen transglikoz enzimi ile pargalamis, ortaya cikan
nisasta Uriinlerini izole ederek ilk siklodekstrinleri iiretmistir. Siklodekstrinlerin
selilloza benzerliklerinden dolay1 izole ettigi bu maddeleri “seliilozin” olarak

adlandirmistir (Helena, Marques, 2010).

1903-1911 willar1 arasinda Shardinger siklodekstrinler {izerinde c¢alismalar
yapmistir. 1903’de bu maddelerin halkali oligosakkaritller oldugunu belirtmistir.
1904° de ise seker ve nisasta bulunan bitki materyallerinden aseton ve etilalkol
liretmeye uygun yeni bir organizma bulmustur. 1911 yilinda Bacillus macerans
adindaki bu organizma soyunun, nisastadan biiyiik miktarda kristalin dekstrinleri
(%25-30) de irettigini tammmlamistir. (Akcakoca, 2006) Shardinger yaptigi
caligmalarda Villier’ in izole ettigi kristal yapinin, kristalin dekstrin o ve kristal
dekstrin B admi verdigi iki siklik oligosakkarit oldugu tespit etmistir. Bu sekere
“Shardinger sekeri” denmistir (Helena, 2010). 1935 yilina gelindiginde vy
siklodekstrin bulunmustur. 1911 ve 1933 yillar1 arasinda Peingsheim, Almanya’da bu
alandaki en 6nemli arastirmaci olmus bu sekerin pek ¢ok kimyasal madde ile stabil
sulu kompleksler olusturdugunu ileri siirmiistiir. 1942°de X-1s1m1 kristalografisi
calismalar1 yapilarak o ve B siklodekstrinin yapisi tespit edilmistir, boylece halkali
yapinin  detaylar1  anlasilarak  siklodekstrinlerin  inkliizyon  kompleksi

olusturabildikleri saptanmistir. 1950 yilinda siklodekstrinlerin molekiil agirliklari,



Freudenberg ve Cramer tarafindan hesaplanmistir. (Akcakoca, 2006) 1953 yilinda
Freudenberg ve Cramer siklodekstrinlerin kimyasal yapisini agiklayarak CD’lerin o -
(1-4)-baghi  D-glikopiranoz {initelerinden olustugunu bildirmisler, CD ve
komplekslerine ait ilk patenti almiglardir. 6,7,8 glikopiranoz {initesi iceren, siklik
yapidaki konik sekle sahip oligomerler sirasiyla o (alfa) , B (beta) ve y (gama)
siklodekstrinler olarak adlandirilmistir. 1957 yilinda French ve arkadagslar tarafindan
baska siklodekstrinlerin varligi tespit edilmis ve bu siklodekstrinler glikopiranoz
halka sayisina bagl olarak d- (delta) ve &- (epsilon) olarak tanimlanmistir. 1965
yilinda ise ve 11 ve 12 glikopiranoz {initesine sahip (- (zeta) ve m- (eta)

siklodekstrinler Thoma and Stewar tarafindan bulunmustur (Helena, 2010).

1970 yilina kadar iiretim maliyeti yiiksek oldugu i¢in siklodekstrin tiretimi sinirlt
olmustur. Sonraki yillarda yasanan biyoteknolojik gelismeler sayesinde iiretim
maliyeti diistiriilmiis, Japonya’da ve Macaristan’da endiistriyel siklodekstrin {iretimi
gerceklestirilmistir. 1986 yilinin sonuna kadar, siklodekstrin ve uygulamalari ile ilgili
750 patent yaymnlanmistir. 1998°de B-siklodekstrin aroma tasiyicist ve koruyucusu
olarak, bir¢ok gida lriiniinde % 2 oraninda kullanilmak tizere GRAS listesine
alinmustir. B-CD iiretimi, 1989 yilinda 890 ton, 1995 yilinda 5600 ton, 1998’de 6000
ton iken giiniimiizde 10.000 ton civarindadir. Ulkemiz de ise heniiz endiistriyel

tiretimi yapilmamaktadir (Helena, 2010; Ceylan, 2009).

1.1.2.1.1 Siklodekstrinlerin Yapisal Ozellikleri. Siklodekstrinler, nisastanin bakteriyel
siklodekstrin glukanotransferaz (SGTaz), enzimi katalizliginde parcalanmasi sonucu
olusan birbirine o-1,4 baglarn ile baglanmis indirgen olmayan, siklik
maltooligosakkaritlerdir. Gergeklesen molekiil i¢i reaksiyon sirasinda su agiga

cikmaz (Taneri, 2004; Tonkova, 1998; Fromming, 1988; Szejtli, 1988).

Siklodekstrinler icerdikleri glikoz iinitesi sayisina bagli olarak isimlendirilirler ve
6’dan az glikoz tnitesi iceren CD’ lerin liretimi sterik nedenlerden dolayr miimkiin
degildir. Ticari olarak 6, 7 ve 8 glikoz iinitesine sahip siklodekstrinler iiretilmektedir

ve bunlar sirasiyla a, B ve y siklodekstrin olarak isimlendirilir (Sekil 1.2; Sekil 1.3).
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Sekil 1.2 Siklodekstrinin molekiiler yapist (Song, 2009)
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oS0 p-sD S0

Sekil 1.3 o, B ve y- siklodekstrinlerin kimyasal yapist (Szejtli, 2004).

CD’lerin 3 boyutlu yapist halka seklindedir ve bu halkali yapi, tepesi kesik konige
benzemektedir. Siklodekstrinlerin yapisindaki glikoprinoz iinitelerinin *C; sandalye
formunda bulunmasindan dolay: biitiin hidroksil gruplar1 molekiiliin dis yiizeyinde
toplanmistir. Sekonder hidroksil gruplar1 (C2 ve C3) halkanin genis kenarina, primer
hidroksil (C6) gruplari ise dar kenara yerlesmistir. Bu durum, C6 karbon atomunun
C2 ve C3 hidroksil gruplarina gore rotasyon yeteneginin fazla olmasindan
kaynaklanmaktadir. Molekiil yiizeyinde toplanan hidroksil gruplar1 sayesinde dis
yiizey hidrofilik, molekiil boslugu ise, C3 ve C5 hidrojen atomlar1 ve glikozidik
oksijen kopriileri nedeniyle hidrofobik yapidadir.
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Hidrofobik kavite

Sekil 1.4 Siklodekstrinlerin 3 boyutlu yapist (Zhang, Rees, 1999).

Siklodekstrinin molekiil i¢i polaritesi, etanoliin polaritesine yakindir. Dekstrin
heterojen, amorf ve higroskopik 6zellikteyken, siklodekstrinler homojen, ve kristal
yapilidir. (Akcakoca, 2006; Avci, 2010; Erkan, 2008; Buschmann, 1998; Helena,
2010; Taneri, 2004; Szejtli, 1988; Fromming, 1988).

| 146 A f | 154A | I 17.5A I
| 49A i ] 6.2A 1 I 7.9A >

S © ©x
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Sekil 1.5 Soldan Saga a, B ve y siklodekstrinler ve molekiil boyutlar
(Erkan, 2008).



Tablo 1.4 Siklodekstrinlerin molekiil yapilar1 ve adlandirmalart (Taneri, 2004)
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Tablo 1.5 a, B ve y siklodekstrinlerin 6zellikleri (Taneri, 2004)

o p 4

Glikoz birimi sayis1 6 7 8
Molekiiler Agirlik 972 1135 1297
Suda Céziinebilirlik (g/100 ml) 14,5 1.85 232
[Q’]L‘: 150+0.5 162.5+0.5 177.4+0.5
Bosluk Cap1 A 4,7-5.3 6.0-6.5 7.5-8.3
Torusun Yiiksekligi A 7.9+0.1 7.9+0,1 7.9+0.1
Dis Cap A 14,6204 15.4+0.4 17,5+0,4
Yaklasik Bosluk Hacmi A® 174 262 427
Yaklasik Bosluk Hacmi (ml)

1 Mol Siklodekstrindeki 104 125.7 427

1 Gram Siklodekstrindeki 0.10 0.14 0,20
Kristalografik parametreler:

Ci—04—Cy Acis1® 119 117.7 112.6

D hy® 166/-169 169/-172 165/-169

Os...0O4 Mesafesi A 4.23 4.39 4.48

05...03 Mesafesi A 3 2.86 2.81
Kristal Suyu Miktar: (agirlica %) 10,2 13.2-14.5 8,13-17.7
Difiizyon Sabiti (40 °C) 3.443 3,223 3,000
A.Orvzae a-amilazi Thmal edilebilir Diisiik Hizh
Tarafindan Hidrolizi

Vax Degeri (dak™) 5.8 166 2300
pK Degeri (25°C de) 12.332 12.202 12,081

Tablo 1.5’te goriildiigii iizere B-CD’nin suda ¢oziiniirligli, a-CD ve y-CD’ye
1988). CD molekiiliinde bir

kiyasla cok diisiiktiir. ( Taneri, 2004; Szejtli,
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glikopiranoz iinitesinin C2 hidroksil gruplarinin bitisigindeki C3 hidroksil gruplar
ile hidrojen baglar1 olusturabildigi ve bu hidrojen baglari ile molekiilde sekonder bir
hidrojen kemerinin olustugu ve bunun da B-CD’ye olduk¢a saglam bir yapi
kazandirdigi belirtilmistir. Bu hidrojen baglarinin B-CD’nin ortamda bulunan su
molekiilleri ile hidrojen bagi olusturabilme yetenegini azalttigi ve bdylece
¢Oziiniirliiglini disiirdiigi bildirilmistir. B-CD’nin suda ¢oziiniirliigii diisiik oldugu
i¢in iiretim sirasinda kolayca ¢oktiiriiliip ortamdan ayrilmaktadir. Bu nedenle -CD,
en ucuz, en ¢ok bulunan ve kullanilan CD’dir. a-CD’de ise hidrojen kemeri
tamamlanmamis durumdadir, ¢iinkii molekiildeki bir glikopiranoz {initesi biikiilmiis
durumdadir. Buna bagh olarak 6 yerine ancak 4 hidrojen bagi olusabilmektedir. y-
CD ise olduk¢a esnek bir yapiya sahip oldugundan ¢oziiniirliigli en yiiksek olan
CD’dir (Avci, Donmez, 2010).

Kristal haldeki siklodekstrinler kanal ya da kafes formunda bulunurlar. Kanal
formunda; kafa-kafa ya da kafa-kuyruk diye nitelendirilen bir dizilim s6z konusudur.
Kafa-kafa tipi dizilimde, bir siklodekstrinin sekonder hidroksil gruplar1 baska bir
siklodekstrinin sekonder hidroksil gruplar lizerine gelecek sekilde yerlesirken, kafa-
kuyruk tipi dizilimde bir siklodekstrinin primer hidroksil gruplarit diger
siklodekstrinin sekonder hidroksil gruplar1 iistiine yerlesir. Ust iiste dizilen
siklodekstrinlerin hidrofobik i¢ ylizeyleri bir kanal meydana getirir ve c¢ekirdek
madde bu kanal i¢ine yerlesir. Kafes formu dizilim ise ¢apraz veya briket duvar
formunda olabilir. Bu dizilimlerde bir siklodekstrinin hem primer hidroksil gruplari
hem de sekonder hidroksil gruplar1 diger siklodekstrinler tarafindan kapatilir. Kafes
formu dizilimin en 6nemli 6zelligi su molekiillerinin hem siklodekstrin igerisindeki
boslukta hem de kristal yapinin i¢ bdliimlerinde bulunmasidir. Komplekslesme
sirasinda ¢ekirdek malzeme ile su molekiilleri yer degistirir (Erkan, 2008; Fromming

ve Szejtli, 1988; Taneri, 2004; Szejtli, 1988;).
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Capraz Formu Briket Duvar Formu

Kanal Formu PR

Sekil 1.6 Siklodekstrinlerin Kristal Yap1 Formlar1 (Szejtli, 1988)

Kafa-Kuyruk Kafa-Kafa

Sekil 1.7 Siklodekstrinlerin ~ Kristal Kanal
Formundaki Yapilari (Szejtli, 1988)

Siklodekstrinlerin ¢dzelti halindeki konformasyonlari, kristal formuyla hemen
hemen aynidir. NMR, IR ¢aligmalart DMSO ve D20 da D-glukopiranoz birimlerinin
C1 konformasyonunda bulundugunu gostermektedir. Bu durum primer ve sekonder
OH gruplarinin kristal ve ¢6ziilmiis durumda benzer konformasyonda bulunduklarini
isaret etmektedir. Bundan dolay:r siklodekstrinler olagan dis1 ¢oziiniirliige sahiptir.
Fakat B-siklodekstrin, a-siklodekstrin ve y-siklodekstrine gore sirasiyla 7 ve 14 kat
daha diisiik ¢oziliniirliige sahiptir. B-siklodekstrinin daha rijit yapiya sahip olmasi ve
molekiil igerisindeki hidrojen baglarinin molekiilii stabilize etmesi sonucu, [3-

siklodekstrin daha diisiik ¢oziintirliige sahiptir. Siklodekstrinlerin sicakliga bagh
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¢oOziiniirliikleri ve degisik ¢ozgenlerdeki ¢oziiniirliikleri sirastyla Tablo 1.6 ve 1.7°de

verilmistir (Erkan, 2008).

Tablo 1.6 Siklodekstrinlerin sicakliga bagli ¢oziiniirliikleri (Erkan, 2008)

Suda Céziintirliikler: mg/g

t°C A B Y
20 90 16.4 185
25 127 18,8 256
30 165 22,8 320
35 204 28.3 390
40 242 34,9 460
45 285 44 585
50 347 52,7 -
55 - 60,5 -
60 - 74,9 -
65 - 101,8 -
70 - 120,3 -




Tablo 1.7 Siklodekstrinlerin degisik ¢6zgenlerdeki ¢dziiniirliikleri (Erkan, 2008)

Organik Cozgen A p ¥
Metanol %100 Coziinmez Coziinmez =0,1
Metanol/Su %50 0.3 0.3 208
Etanol %100 Coziinmez Cozlinmez =0.1
Etanol/Su %50 =0.1 1.3 2.1
Isopropanol Coziinmez Coziinmez =(0,1
Aseton Coziinmez Coziinmez =0.1
Kloroform Coziinmez Cozlinmez Cozlinmez
Pridin 7 37

Tetrahidrofuran Coziinmez Coziinmez
Dimetilformamid 54 32

Dimetilsiilfoksit 2 35

Etilen Glikol 9 21

Propilen Glikol 1 2

Gliserin Coziinmez 4.3

1.1.2.2 Inkliizyon Kompleksi

17

Inkliizyon kompleksleri, ev sahibi molekiiliin, misafir molekiilii; hidrojen
kopriileri, van der waals kuvvetleri ve hidrofobik etkilesim gibi kovalent olmayan

fiziksel etkilesimlerle kavitesinde tutmasi ile olusur (Szejtli, 1998)
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CD’lerin sulu ¢ozeltilerinde kavitedeki su molekiilleri ile kavite arasinda apolar
polar etkilesim oldugundan ortamin entalpisi yliksektir. Ortama apolar bir bilesik
(misafir) ilave edildiginde su molekiilleri kaviteden ayrilir, misafir molekiiller kavite
ile apolar-apolar etkilesim saglayarak kavitenin zorlanmasi azalir ve daha stabil ve
diisiik enerjili bir yapt olusur Kompleks olusumunun temel itici giicii entalpice

zengin su molekiillerinin kaviteden ayrilmasidir (Avci, 2010)
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Sekil 1.8 p-ksilen ve bir CD molekiiliiniin inkliizyon kompleksi olusumunun

sematik gosterimi (Avci, 2010).

Siklodekstrinlerin inkliizyon kompleksi olusturmalarinda 2 onemli faktdr rol
oynamaktadir. Bunlardan birincisi, kompleks olusturacak kimyasal maddenin boyutu
veya misafir molekiildeki fonksiyonel gruplardir. Siklodekstrinler sadece kavitasyon
capina uygun biiylikliikteki molekiillerle inkliizyon kompleksi olusturabilmektedir.
Iyi bir kompleks olusumu icin baglanacak molekiiliin siklodekstrinin boslugunu
doldurmast ve boslugun ceperleri ile temas halinde olmasi gerekmektedir. Ikinci
onemli faktor ise; siklodekstrin, misafir molekiill ve ¢6zgen arasindaki
termodinamiksel etkilesimdir. Kompleks olusmasi i¢in misafiri siklodekstrinin igine

itecek bir kuvvet olmalidir (Akgakoca, 2006).

Her ii¢ CD’nin de kavite ylikseklikleri ayni1 oldugu igin, glikoz {initesi sayisi
sadece kavitenin ¢ap ve hacmini belirlemektedir. Bu boyutlara gére a-CD’ler tipik
olarak diisiik molekiillii veya alifatik yan zincirli bilesiklerle, B- CD’ler aromatik ve
heterosiklik bilesiklerle, y- CD ise makrosiklik ve steroidler gibi daha biiyiik
molekiillerle kompleks olusturabilmektedirler (Avci, 2010).
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Kompleks olusumu sirasinda, dengeyi inkliizyon kompleksi olusum yoniine
kaydiracak, enerji acisindan uygun 4 etkilesim bulunmaktadir. Bunlar asagidaki gibi

siralanabilir:

e Apolar siklodekstrin boslugundan polar su molekiillerinin ¢ikmasi

¢ Su molekiillerin ¢ikmasi nedeniyle hidrojen baglarinin sayisindaki artis

e Hidrofobik misafir molekiilii ile sulu ortam arasindaki itici etkilesimlerin
azaltilmasi

e Misafir molekiiliin siklodekstrinin apolar bosluguna girmesi ile hidrofobik

etkilesimlerin artmasi (Akcakoca, 2006).

1.1.2.2.1 Inkliizyon Kompleksi Olusumunu Etkileyen Faktorler. Inkliizyon
kompleksinin basarili bir bicimde gerceklesebilmesi i¢in bazi parametrelerin goz

oniinde bulundurulmas: gerekmektedir.

1.1.2.2.1.1 Cozelti Dinamigi. Siklodestinlerin ¢ozelti formlari, kristal formlarina
kiyasla daha verimli komplekslesme meydana getirir. Isitma ile hem misafir hem de
ev sahibi molekiiliin ¢oziiniirliigli ylikselecegi i¢in kompleks olusturma ihtimali

yiikselmektedir (Akcakoca, 2006).

1.1.2.2.1.2 Sicaklik Etkisi. Sicakligin artmasi ¢oziiniirliigiin artmasina ve bdylece
stabilitenin azalmasina neden olmaktadir. Bu nedenle ¢ekirdek madde gz Oniinde

bulundurularak sicaklik artisinin ayarlanmasi oldukc¢a 6nemlidir (Akgakoca, 2006).

1.1.2.2.1.3  Coziiciilerin ~ Kullanimi.  Coziicii  kullanimi, komplekslesmeyi
hizlandirmaktadir. En ¢ok kullanilan ¢6ziicii sudur. Baz1 misafir molekiiller su i¢inde

coziinmemektedir. Boyle durumlarda etanol ve dietil eter kullanilabilir (Akgakoca,

2006).

1.1.2.2.1.4 Suyun Etkisi. Su miktar1 arttik¢a siklodekstrin ve misafir molekiiliin
¢Oziiniirliigl artmakta ve boylece komplekslesme daha kolay olugsmaktadir. Fakat su

miktarinin ¢ok fazla arttirilmasi durumunda, siklodekstrin ve misafir molekiiliin
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cozeltisi daha konsantre cozeltilerdeki kadar birbirlerine temas edemeyecek ve

komplekslesme verimi diisecektir. (Akgakoca, 2006).

1.1.2.2.2 Inkliizyon Kompleksi Olusturma Yontemleri.

1.1.2.2.2.1 Yogurma Yontemi. Misafir molekiil ile siklodekstrin karigimina su ve
organik ¢ozgen ilave edilmektedir. Elde edilen pasta kivamindaki preparat organik
¢ozgen uzaklastirilincaya kadar yogrulmaktadir. Yogurma islemi el ile havanda

yapilabilecegi gibi, bu islem 6zel yogurma cihazlarinda da gerceklestirilebilmektedir.

1.1.2.2.2.2 Piiskiirterek ve Dondurarak Kurutma Yoéntemi. Siklodekstrin ve
misafir molekiil organik ¢6zgen/su karisiminda ¢oziilmekte ve 1sitilmig bir kabine bir
memecik vasitasityla piskiirtiilmektedir. Cozgenlerin ortamdan hizli bir sekilde
uzaklastirilmasiyla inklizyon kompleksi olusturulmaktadir. Cihazin i¢ ve dig
sicakliklari, pompalama hizi ve memecik biiylikliigii 6nemli parametrelerdendir.
Dondurarak kurutma yonteminde ise ¢ozelti dondurularak (-40 °C) vakum altinda

kurutulur (Erkan, 2008).

1.1.2.2.2.3 Cozelti Icerisinde Siklodekstrin Komplekslerinin Hazirlanmasi.
Siklodekstrinin sicak sulu ¢ozeltisi iizerine etken madde ilave edilerek, karisim igerik
bilesigi ¢cokene kadar karistirllmakta, ¢okmenin olmadigi durumlarda igerik bilesigi
parcalanmiyorsa, ortam sogutularak ¢cokme saglanmaktadir. Bu yontem suda ¢dziinen

misafir maddeler i¢in uygundur (Erkan, 2008).

1.1.2.2.2.4 Birlikte Coktiirme Yontemi. Laboratuarlarda en yaygin kullanilan
yontemdir. Organik madde iginde ¢Ozlinmiis konuk maddenin sicak ¢ozeltisi, su
icinde ¢oOziinmiis siklodekstrin ¢ozeltisine yavas yavas ilave edilir ve bu islem
sirasinda siklodekstrin ¢ozeltisi stirekli karistirilir. Siklodekstrin ile konuk molekiil
arasinda komplekslesme gerceklesir ve olusan kompleks ¢oker. Cokelti, kaptan kaba
aktarma, santrifiijleme ve filtrasyon ile ayrilabilir. Cokelti az miktarda su ile veya etil
alkol, metanol, asetat gibi diger suyla karigabilen solventler ile yikanabilir (Erkan,

2008).
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1.1.2.2.2.5 Kati Fazda Kompleks Olusturma. Siklodekstrin ve misafir maddenin
havanda 6giitiilmesiyle olusturulmaktadir (Erkan, 2008).

1.1.2.2.2.6 Nétralizasyon Yéntemi. Bazik misafir molekiiller asidik bir ¢ozeltide,
asidik misafir molekiiller ise bazik bir ¢ozeltide ¢oziindiiriiliir. Tiimii ¢ozlindiikten
sonra, siklodekstrin siirekli karistirilarak ¢ozeltiye ilave edilir. Berrak bir ¢ozelti
olusturuncaya kadar karistirilir. Elde edilen berrak cozeltinin pH’1 degistirilerek
misafir molekiiliin suda ¢oziiniirliigii azaltilir. Boylece kompleklesme gergeklestirilir.

Elde edilen kati kompleks santrifuj ve filtrasyon ile ¢oziiciiden ayrilir (Erkan, 2008).

1.1.2.3 p-siklodekstrinlerin Tekstil Yiizeyine Uygulanmasi

Siklodekstrinler seliilloz makro molekiillerine ve protein liflerine hidroksil gruplari
yoluyla baglanmaktadir. Sentetik liflerin yiizeyinde siklodekstrinlerin baglanmasini
saglayacak gruplar bulunmamaktadir. Siklodekstrinleri lif yiizeyine baglamak i¢in ya

reaksiyona girebilecek gruplar olusturulmali ya da ¢apraz baglayici kullanilmalidir.

Lif ile siklodekstrin arasindaki bagin yikama gibi kullanim sirasinda olusabilecek

zorlayict etmenlere karsi dayanikli olmasi gerekmektedir (Sekil 1.9).

B-siklodekstrin

T

tutucu haqg
‘--_‘_""-h.

misafir molekiil

kumas

Sekil 1.9 pB-siklodekstrinin kumas yiizeyine
baglanmasi (Erkan, 2008).
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Siklodekstrinler, lif iizerine ii¢ yontemle baglanabilmektedir. Bu {i¢ yoOntem:
tekstil yiizeyini modifiye ederek, siklodekstrini modifiye ederek ve ¢apraz baglayici
veya koprii grubu kullanarak baglayabilmektir (Erkan, 2008).

1.1.2.3.1 Tekstil Yiizeyini Modifiye Ederek. Tekstil yiizeyi c¢esitli yontemlerle
astlanarak epoksi gruplari olusturulur. Bu epoksi gruplari siklodekstrin biinyesindeki

OH gruplari ile reaksiyona girebilmektedir.

1.1.2.3.2 Siklodekstrini Modifiye Ederek. Siklodekstrinin hidroksil gruplari ve
selilozun hidroksil gruplariyla reaksiyona girebilen reaktif gruplar baglayarak
gerceklestirilir. Ticari olarak da piyasada bulunabilen monoklortriazin-f3-
siklodekstrin (4-kloriir-6-hidroksi-S-triazin-2-yl-B-siklodekstrin - MCT-B-CD) bu
gruba Ornek verilebilir (Sekil 1.10). Monoklortriazin B-siklodekstrin, yapisinda
bulunan elektron seven gruba bagli halojenlerin, seliiloz makromolekiillerindeki Sel-
O gruplar ile niikleofilik adisyon-eliminasyon (heteroaromatik) substitusyon
mekanizmasina gore yer degistirmesi sonucunda selilloza baglanmaktadir.
Monoklortriazin B-siklodekstrin, B-siklodekstrininin NaOH varliginda 0-5°C de sulu
ortamda siyaniirik kloriir ile kondenzasyonu sonucunda elde edilir. Monoklortriazin
B-siklodekstrin, tekstil materyallerine asidik veya bazik ortamda aktarilabilir. Asidik
monoklortriazin -siklodekstrin flotteleri i¢in pH 4-5, bazik flotteler i¢inse pH 10-11
arasidir. Tekstil materyali igerisinde MCT-B-CD ¢6zeltisi bulunan fulardda emdirilir,
ardindan sikma yapilarak buharlayiciya aktarilir. Buharlayicida 150°C de 5 dakika
fikse edilir (Erkan, 2008).
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CD-MCT

Sekil 1.10 Monoklortriazin-B-siklodekstrin (Erkan, 2008).

1.1.2.3.3 Siklodekstrini Bir Capraz Baglayict ya da Koprii Grubu Kullanarak
Tekstil Yiizeyine Baglamak. Siklodekstrinleri dis ylizeyinde ve seliillozda bulunan OH
gruplar1 bir ¢apraz baglayici (Melamin iire, polikarboksilik asitler v.b.) ile tekstil
yiizeyine baglanabilmektedir. (Erkan, 2008).

1.1.3 Yapay Kapsiilleme Konusundaki Onceki Calismalar

Wang ve Chen (2005), kokulu tekstil yiizeyi olusturmada, dogrudan aplikasyon ve
molekiiler boyutta kapsiille aplikasyon arasindaki koku dayanimi stirelerini
karsilastirmislardir. Pamuklu kumasa lavanta yagi, sandal agaci yagi, yasemin yagi,
biberiye yagi ve limon yagini, B-siklodekstrin ile kapsiilleyerek aplike etmislerdir.
Kapsiilasyon yontemi ve dogrudan aplikasyonla elde edilen pamuklu kumaslar1 birer
masa lizerine sererek 5 glinliik periyotlarda 30 giin boyunca koku salim miktarlarini
kontrol etmislerdir. Incelemeleri sonunda; limon ve lavanta yag igerikli kapsiillerin
koku tahliyesinin 30 giin sonunda ¢ok azaldigini, biberiye, sandal agaci ve yasemin
yag1 kapsillerinin ise 30. giin sonunda hala koku salmaya devam ettigini
belirlemislerdir. Dogrudan kumasa aplike edilen yaglarin ise 2. giinde yok oldugu
belirtmislerdir.
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Rodrigues ve ark. (2009) ara yiiz polimerizasyon yoOntemiyle parflimlii
poliiiretan/iire mikrokapsiilleri iireterek erkek takim elbiselerine aplike etmislerdir.
Takim elbiselerin kullanima bagli koku dayanimini incelemisler ve bes kuru

temizleme yikamasinin ardindan koku yaymaya devam ettigini gézlemlemislerdir.

Hong ve Park (2000), aromatik yag icerikli poli(l-laktik) mikrokapsiilleri
olusturmuslar  1if yiizeyine akrilik binder aracihigr ile baglamislardir.
Mikrokapsiillerin yikama dayanimini artirmada kapsiilasyon parametrelerinin etkisini
incelemisler ve Poli(L-laktide) mikrokapsiillerinin koruyucu kolloid konsantrasyonu,
cozelti miktar1 ve karisma zamani artirilarak, dar alanda kiiresel ve daha gegirgen

membranli mikrokapsiiller elde edilebilecegini belirtmislerdir.

Hong ve Park (1999a), melamin-formaldehit reginesi ile migrin yagim
kapsiillemislerdir. in-situ polimerizasyon yontemi ile hazirlanan kapsiillerde;
emiilsiye edici olarak sodyum laurik siilfat, koruyucu kolloid olarak da polivinilalkol
kullanmislardir. Kapsiil verimliligini 6l¢gmek amaciyla; migrin yag: ile ayn1 molekiil
agiligina sahip 1,4 diamino antrakinon yiikleme maddesi kullanmislardir. Akrilik
binder ile pamuklu kumasa baglanan kapsiillerden o6zellikle 10pum’den kiiciik
olanlarin yikamaya kars1 daha dayanikli oldugunu ve 15 yikamadan sonra kumasin

koku salim1 yapmaya devam ettigini belirtmiglerdir.

Lee ve ark. (2002), mikrokapsiil morfolojisinde pH ve mol oranlarinin etkisini
incelemek amaciyla floral yagin1i melamin-formaldehit kabuk malzemesi ile
kapsiillemislerdir. Farkli pH ve mol oranlarinda yaptiklari incelemeler sonucunda,

mikrokapsiil morfolojisinde degisiklik oldugunu belirtmislerdir.

Hong ve Park (1999b), arayiiz polimerizasyon yontemi kullanarak, migrin yagi
icerikli poliliretan mikrokapsiilleri hazirlamiglardir. Caligmalarinda monomer olarak
2.4-tolien diisosiyanat ve farkli polioller (polietilen glikol -400, 600, 1000, 2000
molekiiler agirliga sahip, etilen glikol, 1,4-biitan diol ve 1,6-hekzan diol)
kullanmiglardir. Kabuk metaryalin gézenek boyutunun, kullanilan polioliin molekiil

agirhigina bagli olarak degistigini belirtmislerdir.
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Hong ve Park (1999c), emiilsiyon polimerizasyon yontemiyle migrin yag: icerikli
poliiiretan mikrokapsiilleri hazirlamiglardir. Reaksiyonda stabilizator olarak polivinil
alkol ve penetrator olarak 1,4 diamino antrokinon (DAA) kullanmiglardir. 3 farkli
diamin tipinin mikrokapstillerin termal davranislari, ylizey morfolojileri, yliklenme
ve salim davraniglarini nasil etkiledigini incelemek amaciyla etilen diamin (EDA),
1,6 hegzametilen diamin (HDA) ve 24 toluen diisosyanat kullanmislardir.
Yaptiklar1 incelemeler sonucunda, EDA esasli polilire mikrokapsiillerinin, HDA
esasli mikrokapsiillere kiyasla daha genis tanecik boyut dagilimina ve daha piiriizli
bir yiizeye sahip olduklarini belirlemislerdir. DAA penatratorii igerikli EDA esaslh
mikrokapsiillerinin, mikrokapsiil olusturma hizlar1 yliksek ancak kalin duvar yapisi
nedeniyle tahliye oranlarimin diisiik oldugunu belirlemislerdir. Calismalarinin
sonucunda salim davranmiginin duvar yapisina bagli olarak degistirilebilecegi

kanitlanmustir.

Park ve ark. (2004), SiO; ve hos kokulu yag kullanarak biyobozunur poly(e-
kaprolakton) (PCL)/poly(etilen glikol) (PEG) mikrokapsiilleri hazirlamislardir. SiO,’
li ylizeylerin kimyasal etkinligini, pH, asit-baz degerleri ve N»/77K gaz adsorbsiyon
cinsinden incelemisler ve mikrokapsiillerin ortalama capi, serbest ylizey enerjisi ve

hos kokulu yag salim oraninin, PEG orani ile dogru orantili oldugunu belirtmislerdir.

Adamiec ve Kalemb (2006), aromatik nane ve elemi yaglarini maltodekstrin
kabuk materyali ile kapsiillemislerdir. Kapsiilasyon islemini piiskiirterek kurutma
yontemi 1ile gerceklestirmislerdir. Uygun malzeme oranlarini; maltodekstrin-su
30:70, maltodekstrin- ucucu yag: %10, %20, %30 olarak belirlemislerdir. Uriin
kalitesini olusturulan kapsiillerin sekline ve boyutuna, nem igerigine bagli olarak

degerlendirmislerdir.

Voncina ve ark (2009), mikrokapsiilasyon isleminde karistirict doniis hizinin
kapsiil ¢ap1 lizerine etkisini incelemek amaciyla biberiye yagini etil seliilloz duvar
malzemesi ile kapsiillemislerdir. Hazirladiklar1 mikrokapsiilleri Taramali Elektron
Mikroskobu (SEM) ile incelemis ve 10-90 um capli diizglin kiiresel sekilli

mikrokapstiller elde edildigi sonucuna varmuglardir. Mikrokapsiillerin ig¢indeki
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biberiye yagi miktarin1 Konfokal Lazer Tarama Mikroskopisi (CLSM) ve ultra ses
metoduyla incelemislerdir. Etil selilloz mikrokapsiillerini kumasa formaldehitsiz
capraz baglayici olan biitan tetra karboksilik asit (BTCA) kullanarak aplike
etmislerdir. Kumasa emdirilen kapstillerin biberiye yagi igerigini tespit etmek icin
dolu ve bos kapsiil aplike ettikleri kumasi floresan bir boyar madde i¢ine yatirmiglar
ve iglem sonunda biberiye yagi icerikli kapsiillerin renk degistirmedigini, bos

kapstillerin ise sar1 renge boyandigini gézlemlemislerdir.

Hsieh ve ark (2006), uzun salim dayanimina sahip mikrokapsiiller olusturmada
termal On terbiyenin etkisini arastirmislardir. Aromatik sitronella yagini, kitosan
duvar materyali ile kapsiillemislerdir. Hazirladiklar1 mikrokapsiilleri sar1 bir boya ile
boyayarak optik mikroskop ile incelemislerdir. Yapilan tim degerlendirmeler
sonunda; kiiciik boyutlu ve kalin duvarli mikrokapsiillerin daha uzun salim
dayanimina sahip oldugu sonucuna varmiglardir. Termal 6n terbiye ise, 80°C ‘den
diisiik sicaklilarda birbirine yakin davraniglara neden olurken bu sicaklikta
gozeneklerin kapanmasindan dolayr mikrokapsiillerin salim yapamadigi sonucuna

varmiglardir.

Badulescu ve ark. (2007), biberiye yagmi, etil seliiloz kabuk maddesi ile
koaservasyon yontemi esasina gore kapstillemislerdir. Elde ettikleri mikrokapstilleri
siyanamit ve N,N disiklohekzilkarbodiimid katalizatorleri varliginda 1,2,3,4-biitan
tetra karboksilli asit ile pamuk lifine aktarmiglardir. Katalizatorlerin ¢esitli siire ve
sicakliklardaki etkilerini incelemislerdir. 1,2,3,4-biitan tetra karboksilli asit ile islem
sirasinda etil seliilozun selilloza baglanmasini, seliilozda bulunan hidroksil
gruplarinin birbiriyle ¢apraz baglanmasimi ve etil selillozda bulunan hidroksi
gruplarinin  birbiriyle ¢apraz baglanmasin1 es zamanli gerceklestigini ifade

etmislerdir.

Monllor ve ark. (2007), 5-10 um boyutunda, aromatik nane yagi igerikli
melamin/formalin mikrokapsiilleri ve %100 pamuklu kumasa emdirme ve ¢ektirme
yontemlerine gére aktarmislardir. Incelemeleri sonunda emdirme ydnteminin,

cektirme yonteminden daha verimli oldugu sonucuna varmiglardir. Kumagin yikama
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sonrast koku salim davraniglarini incelemisler ve 10. yikama sonunda kokunun %80

oraninda kayboldugunu belirtmislerdir.

1.2 Aromaterapi

Insanoglu, aromatik yaglarin faydalarimi 5000 yil ©6nce kesfetmistir.
Mezopotamya’da arkeologlar, 5000 yillik distilasyon cihazi bulmuslardir. Aromatik
yaglar binlerce yillik gecmisi ile insanlhiga sifa dagitan iyilestirici 6zelligi olan
yaglardir. Bu yaglar c¢iceklerden, koklerden, aga¢ ve meyve kabuklarindan,
yapraklardan damlaciklar halinde elde edilip, bitkilere hayat ve koku veren tiim

Ozellikleri tasirlar.

Saf koku bilesikleri ve esansiyel yaglar uzun yillar halk hekimleri tarafindan
geleneksel tedavi yontemi olarak kullanilmigtir. Bu tedavi yoOntemi, holistik
farmasotik etkileri ve tip tedavisindeki dogal ilag trendi nedeniyle giiniimiizde
yeniden tartisilmaktadir. Bilimsel gelismeler, giiniimiizde bitkilerin énemli tedavi
potansiyeli bulundugunu ortaya koymakta ve bu tir tedavi yontemlerinden de

“tamamlayici tedavi” olarak soz edilmektedir.

Aromaterapi terimi ilk defa, Fransiz biyokimyaci R.M. Gattefosse tarafindan
1920’lerin sonunda kullanilmistir. Gattefosse, esansiyel yaglarin miikemmel
antiseptik 6zelliklerini ve cilt tarafindan kolaylikla emildiklerini ortaya koymustur.
Unlii, modern bir aromaterapist olan Dr. G. Bauchbauer aromaterapiyi su sekilde
tanimlamaktadir: “Enfeksiyon ve rahatsizliklari, inholasyon yolu ile azaltan ya da

tamamen ortadan kaldiran bir tedavi yontemidir” ( Wang, 2005).

En genel tanimi ile aromaterapi; terapotik etkileri nedeniyle bitkisel kaynaklardan
(yapraklar, ¢icekler, agac kabuklari, meyveler, kokler) ¢esitli yontemlerle elde edilen
yaglarin kullanildig1 dogal bir tedavi yontemidir (Buckle, 2003).

Esans yaglari elde etmek icin degisik metotlar kullanilmaktadir. Bu metotlardan

en sik kullanilani ilk olarak Ibn-i Sina tarafindan uygulanan buhar damitma
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yontemidir. Ayrica soguk pres, CO, yiiksek basing ve eriyik 6z ¢ikartma yontemleri
ile de esans yaglarn elde edilebilmektedir. Esans yaglarinin buharlagabilme
Ozelliginden dolayi, aromaterapi uygulamalar1 genellikle solunum yoluyla
yapilmaktadir. Solunum yoluyla uygulamanin yani sira agiz yoluyla ve deri yolu ile
de kullanilabilmektedir. Digardan alinan esans yaglarinin viicuttan atilimi solunum,

ter ve idrar yoluyla olmaktadir.

Saf esans yaglarinin canli organizmalar iizerinde ¢esitli etkileri bulunmaktadir.
Emosyon ve duygu-durum kontrolli, anksiyolitik, antidepresan, uyarilmislik,
hafizanin arttirilmasi, demansiyel hastaliklarda kognitif bozuklugun diizeltilmesi gibi
bircok etkilere sahiptir. Bu etkiler, baslica koku yolu olan tractus olfactorius
tizerinden limbik sistem ve hipotalamusa kadar uzanan baglantilar vasitasiyla

gerceklesmektedir (Kose, Sarsilmaz, Ogetiirk, Kus, Kavakli, Zararsiz, 2007)

1982 yilinda kesfedilen aromakoloji terimi ise psikoloji ve koku teknolojisi
arasindaki iligkiyi, beyindeki koku yollarinin uyarilmas: ile ortaya ¢ikan rahatlama,
canlilik, duygusallik, mutluluk ve esenlik gibi ¢esitli spesifik his ve duygular
inceleyerek aciklamaya calisan bilim dalidir. Aromakoloji ve aromaterapi arasinda
kesin bir fark bulunmamakla birlikte, arastirma ve calisma metodlar1 birbirinden

farklidir. 1980’ lerden sonra aromaterapi dort ana konu iizerine yayilmistir.

1. Medikal aromaterapi Fransa’ da ¢aligilmstir.

2. Popiiler ve kisiye 6zel aromaterapi bat1 diinyasindaki tiim yayinlarda
ve uygulamalarda bulunabilir.

3. Masaj ile uygulanan aromaterapi agirlikli olarak Ingiltere’ de goriiliir.

4. Kokularin insanlar iizerindeki etkilerinin incelendigi bilimsel

caligmalar, Koku Arastirma Fonu tarafindan desteklenir ( Wang, 2005).

Lavanta aromaterapide en c¢ok kullanilan faydali yagdir. Diger faydali yaglarin

farmasotik ve duygusal etkileri Tablo 1.8 ve Tablo 1.9’ da verilmistir.
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Tablo 1.8 Faydali yaglarin farmasétik etkileri

Etki Faydah Yag

Yatigtirma Sogan, Limon, Nane

Birlestirme Cam, Lavanta, Sogan, Kekik, Karanfil
Ditiretik Cam, Lavanta, Sogan, Kekik, Limon

Adet diizenleyici Cam, Lavanta, Nane, Limo, Tar¢in, Feslegen
Unutkanlik Azaltict Sogan, Turung, Kekik

Heyecan Yatistirici
Uyku Getirici
Tansiyon Disiiriicti

Mide Rahatlatici

Ter Attirict

Yel Alict

Kilo Azaltici

Agri Kesici
Toksik Giderici
Diyabet lyilestirici
Nezle lyilestirici
Ishal Giderici

Romatizma Iyilestirici

Seks Arzusu Artiran
Istah Acic

Limon, Zencefil, Padsah Otu
Lavanta, Feslegen, Mercankosk

Lavanta, Padisah Otu, Limon

Cam, Zencefil, Karanfil, Nane, Sogan, Turung, Kekik, Padigah Otu,
Feslegen

Cam, Lavanta, Kekik

Zencefil, Karanfil, Sogan, Turung, Padigah Otu, Limon
Sogan, Limon

Vanilya, Lavanta, Nane, Sogan, Turung, Limon
Lavanta

Vanilya, Sogan, Limon

Cam, Lavanta, Nane, Sogan, Kekik

Vanilya, Zencefil, Karanfil, Lavanta, Nane, Sogan, Mercankésk, Kekik,
Limon

Lavanta, Sogan Turung, Kekik
Cam, Zencefil, Karanfil, Nane, Sogan, Kekik, Padisah Otu, Feslegen

Karanfil, Lavanta, Nane, Sogan, Turung, Padisah Otu, Limon

Tablo 1.9 Faydali yaglarin duygular yatistiric etkileri

Gerginlik
Melankoli
Histeri
Giivensizlik
Cilgmlik
Sinirlilik
Yalnizlik
Bezginlik
Alerji
Kizginlik
Titreme
Matem

Anksiyete

Kafur, Selvi, Vanilya, Yasemin, Ogulotu, Lavanta, Sandal Agact
Feslegen, Limon, Vanilya, Yasemin, Lavanta, Nane, Giil
Ogulotu, Lavanta, Jasmine

Lavanta

Ogulotu, Yasemin, Cam

Kafur, Selvi, Lavanta

Yasemin, Cam, Silhat

Nane, Feslegen, Selvi, Silhat

Yasemin, Ogulotu

Ogulotu, Giil

Ogulotu, Kafur

Giil

Limon, Giil, Karanfil, Yasemin, Kakule
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1.2.1 Aromaterapi Uygulama Yontemleri

Esansiyel yaglar viicut tarafindan 3 yolla absorbe edilmektedir.

a) Kapsiil biciminde oral yol ile
b) Inhalasyon yolu ile

c) Masaj, kompres veya banyo yolu ile

a) Oral Yolla: Aromatik ila¢ olarak adlandirilan ve jelatin kapsiil i¢inde
uygulanan esansiyel yaglar, gastrointestinal problemlerin ¢oziimii, dental bakimin

saglanmasi, ¢esitli a1z enfeksiyonlarinin tedavisi amaciyla kullanilmaktadir.

b) inhalasyon yolu ile: Esansiyel yaglarda bulunan cesitli maddeler, psikolojik,
fiziksel ve hiicresel diizeylerde etki gosterirler. Inhalasyon yoluyla aromaterapi
masaj1 uygulamasi, alt ve iist solunum yolu enfeksiyonlari, astim, yiiksek ates, bas
agrisi, depresyon, yorgunluk, uykusuzluk gibi durumlarin tedavi edilmesi ve ayrica

capraz enfeksiyonun yayilmasinin 6nlenmesi amaciyla kullanilmaktadir

¢) Deri Yolu ile: Basing bolgelerine ve enfekte alanlara kompres uygulanmasi,
cesitli tiirlerde aromatik banyolar ( ayak, el, oturma banyosu) ve masaj bu

uygulamalar arasinda yer almaktadir (Cetinkaya, 2007).

1.2.2 Aromaterapi Konusundaki Onceki Calismalar

Kose ve ark (2007), aromatik giil yaginin 6grenme davranis1 iizerindeki etkisini
arastirmak amaciyla 14 adet Wistar cinsi erkek sicana labirent testi uygulamislardir.
Deneme periyodundan sonra, 8 giin boyunca Wistar cinsi siganlarin hedef bélmeye
konan yiyecegi bulmak icin harcadiklar1 siireleri kaydetmislerdir. Daha sonra
sicanlar1 deney ve kontrol grubu olarak rastgele ikiye ayirmis, kontrol grubunu
normal hava ortaminda birakirken, deney grubuna inhalasyon yolu ile aromatik giil

yag1 uygulamislardir. Labirent testini 8 giin boyunca her iki gruba tekrar tekrar
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yaparak, sicanlarin hedefi bulma siirelerini kaydetmislerdir. Sonug olarak aromatik

giil yaginin 6grenme davranisi iizerinde etkili oldugunu ortaya koymuslardir.

Heuberger ve ark (2001), hos kokulu limon ve karvon yaginin insan otonomik
sinir sistemi {izerindeki etkilerini incelemislerdir. 20 saglikli goniilliiye; hos kokulu
yag icindeki etken maddeleri 4 oturumda ayri ayr1 uygulamiglardir. Deneye
baslamadan once otonomik sinir sistemi (ANS) parametrelerini (deri sicakligi, deri
iletkenligi, solunum siklig1, nabiz, kan oksijen doygunlugu, sistolik ve diyastolik kan
ozellikleri) kayit etmislerdir. Sonug¢ olarak; hos kokulu yaglarin inhalasyon yoluyla
uygulanmasinin zihinsel ve duygusal kosullara ek olarak otonomik sinir sistemi

parametrelerini etkiledigini belirtmislerdir.

Edge (2003), endise ve depresyonda aromaterapi masajinin pozitif etkilerini
incelemek amaciyla; sizofreni (1), depresyon (1) ve endise-depresyon (6) teshisi
konmus 8 goniillii katilmec1 {izerinde haftada bir giin aromaterapi masaji
uygulamistir. Deneklerin endigse ve depresyon diizeylerini her masajdan 6nce ve
sonra ve son masajdan 6 hafta sonra gorsel bir benzerini kullanmak amaciyla endise
ve depresyon hastanesinde (HAD), Goérsel Degerlendirme Olgegi ile dlgerek
kaydetmistir. 8 ay devam eden caligmada aromaterapinin endisenin ve depresyonun

tedavisinde etkili bir yontem olabilecegini savunmustur.

Bastard ve Tiran (2006), gebelikte yasanan asir1 endise ve huzursuzlugun
giderilmesinde psikoterapi ve antidepresan ilag tedavisine alternatif olarak
aromaterapi masajinin etkisini incelemislerdir. Masaj endopsin salimini uyararak kan
basincini azaltmis ve bdylece parasempatik sinir sistemini olumlu yonde etkilemistir.
Masaj sirasinda kullanilan aromatik yaglarin bebege ulagsmasinin miimkiin oldugu

ancak bunun higbir zararli etkisi olmadigin1 kaydetmislerdir.

Imura ve ark (2006), postpartum (dogum sonrasi) annelerde normal postpartum
tedavisi ve aromaterapi masajinin etkilerini kiyaslamislardir. Deneye goniillii 36
postpartum anne katilmis ve goniilliiler 16’s1 deney grubu ve 20’ si kontrol grubu

olacak sekilde ayrilmistir. Deney gurubundaki annelere dogumun 2. giiniinden
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itibaren her giin 30 dakika aromaterapi masaji, kontrol grubuna ise standart
postpartum bakim uygulamislardir. Deneye baslanmadan 6nce ve deney sonunda
postpartum annelere; durumluluk-kaygi endisesi envanteri (STAI), duygu durum
profili skalas1 (POMS), annelik hiiznii skalas1 (MBS) ve bebege davranis skalasi
standart 6lgekleri uygulamislardir. Aromaterapi masajinin fiziksel ve ruhsal durumu
olumlu etkiledigi, annenin fiziksel degisikliklerini daha kolay kabullendigi ve anne-

bebek arasindaki etkilesimi kolaylagtirdigini géstermislerdir.

Kutlu ve ark (2008), 6grencilerin smav endisesinin giderilmesinde aromatik
kokularin etkilerini aragtirmiglardir. 96 Ogrenci iizerinde uyguladiklari deneyde
Ogrencileri rastgele 50°si deney grubu ve 46’st kontrol grubu olacak sekilde
ayirmiglardir. Deney grubundaki 50 Ogrenciye inhalasyon yoluyla lavanta yagi
kokusu uygularken, kontrol grubundaki o&grencileri kokusuz smif ortaminda
tutmuslardir. Caligmada Ogrencilerin sinav endiselerini Kruskal-Wallis analizi ve
Mann—Whitney U testi ile Ol¢miislerdir. Bu calismayla aromaterapinin pozitif
psikolojik  etkileri oldugunu kanitlamislar, inhalasyon yoluyla uygulanan

aromaterapinin sinav endisesi lizerinde olumlu etkiler yarattigin1 géstermislerdir.

Norrish ve Dwyer (2004), giindiiz uykululuk durumunun giderilmesinde aromatik
nane yaginmn canlandiric1 etkisini incelemislerdir. Conventry Universitesinden 20
ogrenci lizerinde yaptiklari deneyde Ogrencileri rasgele deney ve kontrol grubu
olarak ikiye ayirrmis ve her katilimciyr giinde 11 dakika karanlik bir odada
bekletmislerdir. Deney grubundaki 6grencilere karanlik odada inhalasyon yoluyla
aromatik nane yagi uygularken, kontrol grubunu kokusuz bir odada tutmuslardir.
Katilimcilara deneye baglamadan Once ve deney sonunda“Standfort Uykuluk
Skalas1” (SSS) uygulamislardir. Karanlik odada bekleme siiresi i¢inde gz bebegi
hareketlerini PM-SCAN ile izleyerek “Gozbebegi rahatsizlik indeksi” (PUI) grafigi
elde etmislerdir. Deney ve kontrol grubunun 6l¢iim sonuglarini degerlendirerek
inhalasyon yolu ile uygulanan nane yagmn giindiiz uykululugunu giderici,

canlandirici etkiye sahip oldugu sonucuna varmiglardir.
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Hur ve ark (2007), kadinlarda menopoz déneminde kan basincini ve lipid profilini
diisiirmede aromaterapi masajinin etkilerini incelemislerdir. 45- 54 yas arast goniillii
58 kadin1 8 haftalik bir deneye tabii tutmuslardir. Deney grubundaki 30 kadina 8
hafta boyunca haftada bir kez 30 dakika aromaterapi masaj1 uygulamislar, kontrol
grubunun ise gilinliik hayatina devam etmesini saglamiglardir. Aromaterapi
masajinda; giil kokulu sardunya, lavanta, giil ve yasemin yagt kullanmiglardir.
Deneye baslamadan 6nce ve basladiktan sonra kontrol ve deney grubundaki
kadinlarin kan basincimi ve lipid profillerini, Sigmastat soft ware analizi ve Mann-
Whitney U-testi kullanarak ol¢mislerdir. Kontrol ve deney grubunun o6l¢tim
sonuglarini degerlendirmis ve aromaterapi masajinin menopoz doneminde sistolik

kan basincini diisiirdiigiinii ancak lipid mekanizmasini etkilemedigini belirtmislerdir.

Kyle (2006), agir hastaliklara bagli olarak gelisen negatif psikolojiyi gidermede
farkli aromaterapi metotlarinin etkilerini kiyaslamistir. 2 yil siireyle 4 farkli sehirden
toplam 750 hastaya 3 farkli aromaterapi masaji uygulamistir. Katilimcilar rasgele
A, B ve C grubu olarak ayrilmistir. A grubuna yatistirict etkisi oldugu bilinen
esansiyel sandal agaci yagi ile aromaterapi masaji, B grubuna hi¢ kokusu olmayan ve
nemlendirici etkiye sahip tasiyici tath badem yagi ile aromaterapi masaji, C grubuna
da aroma tas masaj1 uygulamistir. Deneklerin hepsine masajlar sirasinda miizik
dinletmistir. Deneye baglamadan 6nce ve deneyden sonra hastalara durumluluk-kaygi
envanteri (STAI) uygulamistir. Deney sonunda hos kokulu sandal agaciyla
aromaterapi masaji uygulanan hastalarin durumluluk-kaygi envanteri degerlerinin
azaldigimi belirtmistir. B ve C grubu hastalarin durumluluk-kaygi envanteri

degerlerinde ise belirgin bir degisiklik gdzlememistir.

Lis-Balchin ve Hart (1997), aromaterapik yaglarin farmakolojik etkilerini
incelemislerdir. Denek olarak sican ve Gine domuzu, aromatik yag olarak; adacayu,
rezene, dereotu, hindistan cevizi, lavanta, kafur, kekik, melekotu kokii yaglarin
kullanmiglardir. Aromatik yaglar1 2.10° ve 2.10* seklindeki konsantrasyonlarda
banyo suyuna ekleyerek iskelet-kas sistemi {izerindeki etkilerini incelemislerdir. Bu
caligmalariyla aromatik yaglarin (kullanilan aromatik yaga bagl olarak) iskelet-kas

sistemi iizerinde etkili oldugunu sonucuna varmislardir.
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Cetinkaya (2007), kolik tedavisinde aromaterapi masajinin etkisini incelemistir.
Arastirmasinin ornekleri 20 deney, 20 kontrol grubu olmak iizere 40 kolikli bebek ve
anneleri olusturmustur. Bebeklere koligin baglamasindan itibaren 20 ml badem
yagina 1 damla lavanta yagi damlatilarak hazirlanan soliisyonun 1 mililitresi ile 5-15
dakika el ile karin masaj1 uygulanmistir. Yapilan incelemeler sonucunda bebeklerde
koligin giderilmesinde aromaterapi masajinin uygun bir tedavi oldugu sonucuna

varmistir.

1.3 Elektronik Burun

Koku alma, ortamdaki molekiillerin yapilarindan kaynaklanan kimyasal bir duyu
algisidir. Kokunun algilanmasi, koku kaynagi olan maddenin koku molekiilleri ile
koku almaglarinin (reseptor) uyumlu olmasina baghdir. Bu uyum anahtar-kilit
uyumuna benzer ve koku molekiilii ancak kendisine uyumlu almag¢ tarafindan
tutulursa algilama gerceklesir. Insan burnu, degisik hassasiyet smirlarinda 10.000
cesit kokuyu ayirt edebilmektedir. Bu 10.000 ¢esit koku birkag ana kokunun
kombinasyonu seklindedir. Burunda her biri bir protein reseptdriine karsilik gelen
10.000 adet koku geni bulunmaktadir. Insan burnu, bircok endiistri alaninda
yiyeceklerin ve kozmetiklerin kalite 6l¢iimiinde kullanilmaktadir. Giiniimiizde analiz
cihazi olarak insanin kullanildig: olfaktometri tekniginde; kokulu gaz kontrollii bir
bi¢cimde insan burnuna sunulur ve insanin koku alma duyusu iizerinde yarattig1 etki
Olciiliir. Bu kolay ve ucuz bir teknik olmasina ragmen uygulama alani sinirhdir ve
kisisel tercihler, fiziksel, zihinsel saglik ve de diger ¢evresel etkilerin 6l¢iim
sonuglarini etkilemesinden dolay: subjektiftir. Bu nedenle, {iriinlerin koku kalitesini
degerlendirmek ve daha tutarli sonuglar elde etmek icin gaz kromatografisi ve kiitle
spektrometresi analizi yontemi kullanilmaktadir. Bu yontem kesin sonuglar verir

ancak numune hazirlama siiresi uzundur ve pahali bir tekniktir.

Biyolojik koku ve algi mekanizmalarin taklit eden elektronik burun, yapisindaki
kimyasal sensor dizisi sayesinde insan burnunun algilayamayacagi seviyedeki

kokulart algilayan, tanimlayan, kompleks bir koku i¢inde, her bir kokudan ne oranda
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bulundugunu belirleyen ve hatta kokularin hangi siniflara dahil oldugunu da tespit

edebilen cihazdir.

Elektronik Burun’la ilgili ilk arastirmalar 1970 yilinda Ingiltere’de Warwick
Universitesi’nde baglamistir. Bu iiniversitede baslayan arastirma ve bir burun taklidi
makine icadi ¢aligmalar1 tim diinyada devam etmis ve “Elektronik Burun” terimi
literatiire ilk olarak 1990’da girmistir. Ik prototip sistemleri 1993’de iiretilen E-
burun, 1995’ de Lennartz Electronic tarafindan ticari olarak piyasaya sunulmustur

(Saraoglu, 2008; Kara, 2004).

1.3.1 Memeli Burnu ve Elektronik Burun

Elektronik burun, memeli burnu taklit edilerek iiretilmistir. Sekil 1.11° de memeli

burnu ile elektronik burun arasindaki benzerlik gosterilmektedir.

7. Temizleme Memeli burnu Elektronil: burun
6. Evlem Korteks & & & PEETEE
Sonug
5.Tamma  Koklama" f‘" Yapay
sogam QP sinir
4. Tletim £ Bone a8
8 LMt
3. Uyarim m Kimyasal
Sensirler sensir
2. Alzilama ve -
Bag Eoku dizisi
Alzilayicilarn
1. Koklama 5, 2 Koku e :'-r._'"
- - -

Sekil 1.11 Memeli burnu ile Elektronik burun arasindaki benzerlikler (Saraoglu, 2008).

Memeliler bir kokuyu kokladiklarinda, burna giren koku molekiileri koku
reseptorleri baglanarak algilanir. Bu baglanmanin gerceklesmesi reseptor/koku

molekiilii uyumuna bagli olarak gerceklesmektedir.
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Sekil 1.12 Koku maddesi ile reseptorler arasindaki uyum

(Oztiirk, 2005)

Koku algilayicilariin tepkileri paralel olarak iletilir ve kombinasyonal olarak
kodlanir. Bu uyarim sonunda olusan sinyal koku soganina iletilir. Uyarim sinyali
daha &nce rastlanmis ve bilinen bir uyarim sinyali ise beyinde tamima gerceklesir. Tk

defa karsilagilan bir uyarim ise bir ilk olarak tanimlanip beyne kaydedilir.

Elektronik Burun’da ise koku algilayicilarinin yerini kimyasal sensorler, koklama
sogan1 ve beyinin yerini yapay sinir aglart alir. Koku molekiilleri farkli yontemlerle
kimyasal sensor dizisine gonderilir. Koku molekiilleri ile sensoriin etkilesimi sonucu
olusan elektriksel sinyaller muhtelif oOriintii tanima yontemleriyle islenerek koku
taninir. Koku ilk defa verilmigse olusan sinyal tepkileri bu koku adina kaydedilir.
Ikinci bir koklatmada sistem bu kokuyu tanir (Saraoglu, 2008; Kara, 2004; Pardo,
1999; Oztiirk, 2005).

Tablo 1.10 Insan burnu parametreleri ve elektronik burun parametreleri (Oztiirk, 2005)

Insan Burnu Elektronik Burun
Alic1 néron Sensor / TranCDuser
Koku alma genleri Kaplama maddesi
10.000.000 reseptor 6-30 sensor
Grameruli Sinyal isleme modiilii
Beyin Tanimlama modiilii
Duyarlilik: ppt Ppm

Secicilik: 10000~ 20000 koku <50 koku




37

Tablo 1.10 incelendiginde insan burnu elektronik burundan bir¢cok 0Ozelligi
bakimindan dstiin oldugu goriilmektedir, ancak insan burnu bazi kokularit hig
algilayamamakta (karbonmonoksit, karbondioksit vb.) ya da duyarlihig ilk
koklamadan sonra azalmakta ve bir siire sonra ayni siddetdeki kokuya duyarsiz hale

gelmektedir.

Elektronik Burun; belirli kokularin sayisal parmak izlerini iiretebilen, uzun yillar
ayni isi yapabilen ve objektif tekrarlanan sonuglar verebilen bir aygit olarak
tanimlanabilir. Sensor sinyalleri bir elektronik devre yardimiyla bir mikroprosesore
veya bilgisayara iletilir. Noronlarin yerini elektronik; beynin yerini de bilgisayar alir.
Bilgisayara iletilen sinyaller 6zel tanima yazilimi ile taninir. Reseptorler yerine bir
dizi kimyasal sensor kullanilir. Koku veya gazlara sensdrlerin her biri farkli cevap

verir (Oztiirk, 2005)

Bir kimyasal sensor sistemi dort birimden olusmaktadir. Bunlar; Algilama Birimi,

TranCDuser Birimi, Elektronik Birim ve Oriintii Tanima Birimidir.

Algilama Birimi: Ortamda bulunan ve algilanmak istenen kimyasal maddeyle
etkileserek gerekli sinyalin olugmasina neden olan "kimyasal arayiizey" olarak

tanimlanmaktadir. Bu birimin segici ve kararli olmasi son derece 6nemlidir.

Doniistiiriici  (TranCDuser) Birimi: Kimyasal sensor tasariminda algilama
biriminin niteliklerine goére doniistiiriicii teknolojisini iiretmek gerekmektedir. Bu
teknolojiler, iletkenlik, potansiyel, kapasite, 1s1, kiitle ve optik gibi 6zelliklerin

kimyasal etkilesim sonucu degisimine uygun olarak se¢ilmektedir.

Elektronik Birim: Doniistiiriiciilerin elektrik sinyal iiretmesi i¢in gerekli osilator,

fark devresi, yiikselte¢ devresi, besleme devresi gibi devrelerdir.

Oriintii Tanmima Birimi: Bir mikrokontrolor iinitesi ve bilgisayar ile algilanan
kokularin sinyal seviyeleri ve degerler toplulugunu yapay sinir aglar (artificial

neural network), temel bilesen analizi (principal component analysis) gibi muhtelif
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ortintii tanima teknikleriyle isleyen birimdir. Sekil 1.13 kimyasal sensor sisteminin

yapisini gostermektedir.

Gaz Sensdr Sistemi

o — P~
GiRis] i :>PI =
Tl |

Transduser Elektronik
Birimi Birimi

Alolama
Binmi

Sekil 1.13 Kimyasal sensor sistemi

Sensdr dizisinin gesitliligine gore; frekans, direng, 1s1 ve kiitle degisimi seklinde
veri sinyalleri tiretilmekte ve her sensorde bu tepkiler farkli olmaktadir. Bu sensor
tepkileri; sensor dizisine, kaynaktan kokuyu tasiyan akisin hizina, kokunun kimyasal
ozelligine, aktif sensor maddeleriyle kokunun reaksiyonuna, difiizyonu ve basincina,
151, nem gibi bir¢ok fiziksel parametreye bagli olmaktadir. Bu tiir kompleks bilgilerin
islenmesi bilgisayar siniflandirmasi boliimiinde olmakta, bunun i¢in de karmasik bir
yazilim gerekmektedir. Bu tiir yazilimlar da, 6rnegi tanimlamasi i¢in giiclii bir

algoritmaya dayanmaktadir (Oztiirk, 2005; Saraoglu, 2008).

Elektronik Burun giinlimiizde; tipta, gida kontroliinde, cevresel denetlemede,
kimyasal algilama uygulamalarinda, anestezi gazi uygulamalarinda (askeri alanda ve

uzay arastirmalari gibi bir¢ok alanda kullanilmaktadir (Saraoglu, Edin, 2007).

Hastaliklarin teshis edilmesinde viicudumuzda meydana gelen degisiklikler yol
gostericidir. Elektronik burun kullanilarak hastaliklarin teshisine yonelik ¢alismalar
yapilmis ve bu g¢aligmalardan olumlu sonuglar elde edilmistir. Bunlardan bazilari:
diyabetli hastalarin nefeslerindeki aseton miktari ile hastaligin teshisi (Oztiirk, 2008;
Ping ve ark., 1996; Ryabtsev ve ark., 1999), ugucu organik bilesiklerin incelenmesi
ile akciger kanseri ve karaciger siroz hastaligi teshisi (Philips, Gleeson, Hughes,
Greenberg, Catoneo, Baker, 1999), bobrek yetmezliginde nefes kokusunun

incelenmesi, hemodiyalizin nefes iizerinde yarattig1 etkinin incelenmesi (Fend,
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Bessant, Williams, Woodman 2003), astimli hastalarin nefeslerinin incelenmesidir

(Ryabtsev, Shaposhnick, Lukin, Domashevskaya, 1999).

Gidalarin kalite kriterlerinin incelenmesi gida sektorii i¢in olduk¢a dnemlidir. Bu
alanda yapilmis bazi caligmalara ornek olarak; Kaju cekirdeklerinin kavrulma
derecesinin incelenmesi (Mohapatra, 2003), Colombiya Kahvesinin kalite kontrol
calismalar1; kahve kokusunun algilanmasi ve kahvenin siniflandirilmasi (Rodriguez,
2010), meyvelerin kokularimin incelenmesi, olgunlasip olgunlasmadiginin

belirlenmesi ve gidalarin tazeliginin kontrolii (Spangler ve ark., 2001) verilebilir.

Bunlarin disinda; zehirli gazlarin tespitinde, karisim haldeki gazlarin tek tek
tesbitinde (Ozmen, Ebeoglu, Tekce, Tasaltin, Oztiirk, 2006), benzen, toluen
etilbenzen ve ksilen gibi organik buharlarin tespitinde (Mirmohseni ve Hassanzadeh,
2000), sulu ¢ozelti icindeki kat1 yaglarin yilizey aktif maddeler ile giderilmesinde
(Shimomura ve ark., 2003) de kullanilmaktadir.

1.3.2 Elektronik Burun’da Kullanilan Sensorler ve Sensor Dizileri

Sensdrler, cesitli fiziksel ve kimyasal biiyiikliikleri algilayip bunlardan 6lciilebilir
ciktilar iireten elemanlardir. Analiz edilecek maddeye bagl olarak farkli sensorler

tasarlanabilir. Elektronik Burun’da kullanilan sensor ¢esitleri:

e Kuartz Kristal Mikrobalans Sensérler (QCM)

¢ Yiizey Akustik Dalga Sensorleri (Surface Acoustic Wave Devicies) (SAW)
e Metal Oksit yari iletkenleri (Metal Oxide Semiconductors) (MeOX)

e IDT (Inter Digital TranCDucer)

e Optik Sensorler (optical sensors)

1.3.2.1 Kuvars Kristal Mikrobalans Sensorler (KKM)

Kuartz kristal mikrodenge (KKM) gaz algilayict dizisi, degisik tip kimyasal gaz

ve kokularin tespiti i¢in gaz/koku algilama sistemlerinde (elektronik burun) yaygin
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olarak kullanilmaktadir. KKM algilayici, gazin kiitlesine/konsantrasyonuna gore
frekans degisiminin Sl¢lildiigu bir kiitle algilayicidir. KKM, belirli bir yonde kesilip
cikartilmis ve her iki yaninda bir elektrot bulunan kuvars kristal puldur. Sekil 1.14
KKM yapisinin 6nden ve yandan goriiniisii gosterilmistir. Elektrotlar altindir ve altin
elektrodun kuvarsa yapismasini saglamak amaci ile altin ve kuvars arasinda krom ara

katman bulunmaktadir (Banhegyi, 2004).

Altin Elektrotlar Kuvars Levha
(iist yiizeyde ve alt yiizeyde) l

Kuvars Levha

10 mm

Elektrot

(a) (b)

Sekil 1.14 KKM sensoriin a) 6nden goriiniisii , b) yandan goriiniisii

Kuvars kristaller piezoeletrik aygitlardir ve sabit sicaklikta rezonans frekanslar
sabittir. KKM’ ler kimyasal maddeler ile kaplanarak analizi yapilacak maddeye
duyarl hale getirilirler. Kimyasal madde ile kaplandiklarinda rezonans frekanslar
degismektedir. Kristalin yiizeyi istiindeki kimyasal kaplama ile bir gaz
etkilestiginde, etkilesen gazin artan kiitlesine bagli olarak rezonans frekansi 10
Hz’den birkag yiiz kHz’e kadar azalmaktadir. (Mumyakmaz, Ozmen, Ebeoglu,
Tasaltin, 2008)

Gaz molekiillerinin KKM sensor tarafindan algilanmasi ile olusan Am kiitle

degisimleri Sauerbey Esitligi kullanilarak Af frekans degisimlerine bagimli olarak

hesaplanabilmektedir.

Burada;
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A : Algilama yiizey alani (cm?)

Cr: Kuvars kristalin kiitle algilama sabiti
Af: Frekans degisimi (Hz)

Am : Kiitle degisimi (g)’dir.

1.3.3 Elektronik Burun Konusundaki Onceki Calismalar

Consales ve ark. (2003) SWCNTs ile kaplanmuis silika optik fiber ve kuvars kristal
mikro denge ucucu organik bilesik sensorlerinin oda sicakliginda toluene ve benzen
buharina gosterdikleri performansi analiz etmislerdir. Karbon nano tiiplerinin
dogrudan optik ve akustik sensor substratlari lizerinde biriktirilmesinde Langmuir-
Blodgett (LB) teknigi kullanilmistir. Test odasinda es zamanli olarak 8 tane SOF ve
KKM kimyasal sensor kullanilmistir. Cok diisiik konsantrasyonlarda bile hassas

tekrarlanabilir sonuclar elde edilebildigi belirtilmistir.

Wang ve ark. (2000), tek piezoelektrik kuvars kristal mikrobalans p-tert-butly-
calix[6]arene ile modifiye ederek ucgucu organik buharin tesbit edilmesini
saglamiglardir. Modifikasyon isleminde kaplama yaparak absorbsiyon ve
deabsorbsiyonun kinetik karakterini belirlemeye calismiglardir. Kullanilan ugucu
organik bilesikler kloroform, benzen ve toluenedir. Incelemeleri sonunda
kloroformun deabsorbsiyonunun benzen ve tolueneden farkli oldugunu
belirtmislerdir. lyi akis analizi ile kombine edilmis sistemin ikili karisim buharlarinimn
algilanmasinda  (kloroform/benzen, kloroform/toluene) avantaj sagladigini

belirtmiglerdir.

Filenko ve ark. (2005), kesikli altin kapli dielektrik substratin iletkenlik
modiilasyonuna dayanan gelismis kimyasal sensdrler liretmisler ve bu sensorlerin
performanslarini  6lgmiislerdir. Caligmalar1 sonunda gelistirdikleri sensorlerin

kimyasal algilama ve tanima i¢in uygun oldugu belirtmislerdir.

Turon ve ark. (2006), Piezoelektrik Algilama Aygit1 (Kuvars Kristal Mikrodenge,

KKM) ve Yiizey Plazmon Rezonans (SPR) teknolojisi kullanarak ince seliiloz film
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tizerinde enzimatik pargalanmayi izlemislerdir. Yaptiklart incelemeler sonucunda her
iki teknolojinin de selillozun bozulmasinin incelenmesinde kullanilabilecegini

belirtmislerdir.

Koshets ve ark. (2005), Kuvars Kristal Mikrodenge sensorlerini calixarene ile
kaplamiglardir. Calixarenin hassasiyetini ve segiciligini degisen her bir aril parga ve
ucucu organik bilesikler i¢cindeki fonksiyonel gruplar (aromatikler, klororganikler,
ketonlar ~ ve alkoller) igin incelemislerdir.  Calixarene  molekiiliiniin
makrohalkasindaki (macrocycle) cesitli fonksiyonel gruplarin igeriklerin farkli
organik molekiillere etkilerini analiz etmislerdir. Fosfor igeren calixaren ile kapl

sensorlerin maksimum hassasiyet gosterdigini belirtmislerdir.



BOLUM iKi
MATERYAL VE METOD

2.1 Materyal

2.1.1 Kullanilan Kimyasal Maddeler

Beta-Siklodekstrin
Beta-Siklodekstrin monoklortriazin
E vitamini icerikli Beta-Siklodekstrin
Lavanta yagi

Uziim gekirdegi yag

Etil alkol

Hegzan

Titanyum dioksit

2.1.2 Kullanilan Cihazlar

GC-MS

QCM

FT-IR Spektrofotometre
Diferansiyel Tarama Kalorimetresi
X 1511 difraktometresi

UV-Vis Spektrofotometre
Yikama Haslig1 Test Cihazi1 CDL
Spektrofotometre

Akigmetre

Sokslet

Ramoz

Fulard

Etiv

Manyetik Karistiric

Wacker, istanbul, Tiirkiye
Wacker, Istanbul, Tiirkiye

Wacker, Istanbul, Tiirkiye
Sigma-Aldrich, Taufkirchen, Almanya
Sigma-Aldrich, Taufkirchen, Almanya
Merck, Darmstadt, Almanya

Merck, Darmstadt, Almanya

Merck, Darmstadt, Almanya

Thermo Fisher Scientific, Austin, USA
CHI, Austin, ABD

PerkinElmer, Massachusetts, ABD
PerkinElmer, Massachusetts, ABD
Rigaku, Tokyo, Japonya
PerkinElmer, Massachusetts, ABD
Atlas, Stockport, Ingiltere

Minolta, New Jersey, United States
MKS Instruments, Massachusetts, ABD
Elektro-mag, Istanbul, Tiirkiye
Xiamen, Fujian, Cin

Xiamen, Fujian, Cin

Niive, Ankara, Tiirkiye

ISOLAB, Wertheim Almanya

43
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Su Banyosu Memmert, Schwabach, Almanya
pH Metre WTW, Weilheim, Almanya
Hassas Terazi Ohaus, Ninikon, Isvicre

Ters Ozmoz Saf Su Cihazi EUROSAN, istanbul, Tiirkiye
2.1.3 Kullanilan Kumas

Calismada %100 pamuklu havlu kumas kullanilmistir. Kullanilan kumas

ozellikleri Tablo 2.1°de gosterilmistir.

Tablo 2.1 Kullanilan kumas 6zellikleri

Kumas Cinsi %100 Pamuk
Iplik Numarast  (Atki-Gévde) 16/1 Ne (OE)
Iplik Numaras1  (Atki-Bordiir) 20/2 Ne (Karde)
Iplik Numaras1  (Cozgii-Zemin) 20/2 Ne (OE)
Iplik Numaras1  (Cozgii-Hav) 16/1 Ne (Karde)
Atk siklig (Atki/cm) 18

Cozgii sikligt  (Zemin) (Cozgli/cm) 12

Cozgii sikligr (Hav) (Cozgili/cm) 12

Gramaj ( g/mz) 550

2.1.4 Etken Maddeler

Calismada koku verici madde olarak lavanta yagi, antioksidan ve nemlendirici
0zelligi nedeniyle iiziim c¢ekirdegi yagi, cildi besleyen ve yaslanma geciktirici etkileri
nedeniyle E vitamini kullamilmistir. Lavanta yagi ve iiziim c¢ekirdegi yagi etken
maddeleri Sigma Aldrich’ ten temin edilmis inkliizyon kompleksleri laboratuar

ortaminda hazirlanmistir. E vitamini ise Wacker Chemie AG’den saglanmustir.
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2.1.4.1 E vitamini

E vitamini takoferol ve takotrienoller i¢in kullanilan genel bir terimdir. Fizyolojik
olarak en aktif ve dogal formu o—tokoferoldur. E vitamini yagda ¢6ziinebilen 8 dogal
antioksidan formunu i¢ine alir; a—,—,y— ve 6—Tokoferol ve tokotrienoller. Vitamin E
genis yoriingede oksijen siiperoksit ve hidroksil radikallerini de igeren serbest

radikallere kars1 temizleyici etki gosterirler.

Insan viicudunda tokoferol sentezlenemedigi i¢in disaridan alinmak zorundadir.
Viicuda alinan tokoferol incebagirsakta emilir ve lenf yolu ile dolasima katilir. E
vitamininin  antioksidan  Ozelligi, serbest radikallerin  baslattigi  lipid

peroksidasyonunu inhibe etmesinden ileri gelir.

Ozellikle a—tokoferol ¢ok cabuk oksitlenebilme &zelligine sahiptir. E vitamininin
biyolojik ortamda gergeklestirdigi islevler biiylik oranda bu oOzellige dayanir.
Giinlimiizde E vitamininin biyolojik bir antioksidan iglevi gorerek hiicre membranini

koruyan, yagda ¢ozlinebilir bir vitamin oldugu kabul edilmektedir.

E vitamini deride dogal olarak bulunan en 6nemli lipofilik antioksidandir. Stratum
korneum da dahil olmak iizere, derinin biitiin tabakalarinda bulunan bu yap1 biyolojik
molekiillerin, 6zellikle lipitlerin, oksidatif bozulmaya kars1 korunmasinda temel bir
isleve sahiptir. Antioksidan olmasi nedeniyle foto—yaslanma ve UV maruziyeti
sonrast derideki olas1 hasarin dnlenmesi amaciyla kullanilir. Derinin en dis tabakasi
olan stratum korneumdaki E vitamini miktar1 dermisteki miktarin yaklagik iki kati
kadardir. Derideki E vitamininin ¢ok biiyiik bir kismi1 alfa—tokoferol seklindedir. Bu
nedenle cilt bakim iriinlerinde de kozmesotik madde olarak alfa—tokoferol
kullanilmaktadir. Deri yiizeyine uygulanmasindan sonra E vitamininin kolayca
emildigi bilinmektedir. o—tokoferol kimyasal olarak dayaniksiz bir yapiya sahiptir;
bu nedenle aktif hidroksil grubu esterlestirilerek (asetat, suksinat, linoleat, nikotinat)

korunur (Tirnaksiz, 2010).
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Sekil 2.1. Alfa—Tokoferol (Tirnaksi1z,2010)

2.1.4.2 Lavanta Yagi

Labiatae familyasindan c¢ok yillik calimsi goriintimlii ve kazik koklii bir bitkidir.
Lavantanin keskin bir kokusu vardir ve bitkinin ¢igekleri ve yesil aksam1 ugucu yag
eldesinde kullanilir. Anavatani Fransa, Italya, Yugoslovya gibi akdeniz iilkeleri olan

lavanta, ugucu yag elde etmek amaciyla yetistirilmektedir.

Ugucu yaginda; a, B- pinen, fenchen, sabinen, carven, 1,8-cineol, linalool, camfor,
isoborneol, 4-methyl-1-(methylethyl)-3-cyclohexen-1-ol, terpineol gibi bilesikler
bulunur (Ceylan, 1987)

2.1.4.3 Uziim Cekirdegi Yag:

Uziim ¢ekirdegi yagi; yag asitleri, lineloik asit ve tanen bakimindan olduk¢a
zengindir. Trombosisin Onlenmesi, kardiovaskiiler hastaliklarin inhibisyonu, serum
kolesteroliinde diisiis, kan damarlarin1 genislemesi ve otonom sinir sisteminin
diizenlenmesine yonelik caligmalar iliziim cekirdegi yagimin farmasdotik aktivitesi
oldugunu gostermektedir. Uziim ¢ekirdegi yag1 ayn1 zamanda tokoferol igermektedir
(900-1200 ppm). Tokoferoller yagda ¢dziinebilen en giiglii antioksidanlardir (Ozgan,
2008).
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. o

OH

Epigallocatechin Epicatechin gallate
Sekil 2.1 Uziim gekirdegi yag1 igindeki tanenler (Hasni, 2010).

Lavanta yag1 ve liziim ¢ekirdegi yagi iceren molekiiler boyutlu kapsiilii laboratuar
ortaminda hazirlanmis, E vitamini icerenler ise hazir preparat olarak Wacker Chemie

AG’ den saglanmistir.
2.2 Metod
2.2.1 Uriinlerin Hazirlanmasinda Kullanilan Yontemler

Uriinlerin hazirlanmasinda kullanilan yontemler Sekil 2.1°de gdsterilmistir

Yogurma Y ontemi

N

Betasiklodekstrin Monoklortriazin beta-
/ l \ siklodekstrin
Uziim Cekirdegi Lavanta E vitamini Lavanta Yagi
Yagi Yagi

Sekil 2.1 Uriinlerin hazirlanmasinda kullanilan yontemler
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2.2.1.1 Yogurma Yontemi

Calisma kapsaminda ilk olarak Uziim ¢ekirdegi yag1 ve lavanta yagi etken
maddeleri yogurma yontemine gore 2:1 etken madde:beta siklodekstrin (B-CD) ve
etken madde :monoklortriazin beta siklodekstrin (MCT-B-CD) molar oranlarinda

calisilarak inkliizyon kompleksleri gergeklestirilmistir.

Yogurma yonteminin prosediirii su sekildedir: etken madde-siklodekstrin tiirevi

karisimi porselen havanda yogurulmus ve kuru toz elde edilmistir.

2.2.1.2.1 p-CD Kumasa Aktarimi. f-CD esasli kapsiillerin kumasa aktarma islemi

emdirme yontemine gore fularda asagidaki regete kullanilarak gerceklestirilmistir.

40g/1 B-CD esasl1 kapsiil
40 g/l BAYPRET nano PU

AF = %85
60 °C’de kurutma ardindan 130 °C’de 3 dakika fiksaj

2.2.1.2.2 MCT-B-CD Kumasa Aktarimi. MCT-B-CD esash kapsiillerin kumasa
aktarma islemleri emdirme ydntemine gore fularda asagidaki regete kullanilarak
gergeklestirilmigtir.

40g/1 MCT-B-CD esash kapsiil

pH 10 (0,5 N NaOH)

AF = %85
60 °C’de kurutma ardindan 130 °C’de 3 dakika fiksaj

2.2.3 Uriinlerin Degerlendirilmesinde Kullanilan Yontemler

2.2.3.1 GC-MS Spektroskopisi ile Ugucu Yag Analizi

Elde edilen inkliizyon komplekslerinin gergeklesme dereceleri ve inkliizyon

komplekslerinin igcerdigi ugucu bilesiklerin tespit edilmesinde C-MS analizi
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kullanilmigtir.  GC-MS  kromatogramlart Thermo Scientific marka cihazda

gerceklestirimistir.

2.2.3.1.1 GC-MS Analizi Numune Hazirlama. Bu c¢alismada, MCT-B-
siklodekstrin ve B-siklodekstrin ile inkliizyon kompleksi olusturmus lavanta yagi
icindeki ucucu birlesiklerin belirlenmesinde soxhlet aparati kullanilmistir. MCT-f3-
siklodekstrin ve B-siklodekstrin toz Ornekleri 2g tartilip slizge¢ kagitlarina sarilarak
soxhlet aparatina yerlestirilmistir. Yikanmamis kumas ornekleri ile 10 ve 20 yikama
yapilmis kumas oOrnekleri ise Scm x Scm boyutunda hazirlanmis ve silizgeg
kagitlarina sarilarak soxhlet aparatina yerlestirilmistir. Ekstraktore, i¢inde ¢oziicli
olarak kullanilan n-hegzan bulunan balon ve geri sogutucu takilmistir. Balon
isitilarak  ¢ozgenin buharlagsmasi ve kagida sarili Ornek lizerinden gecerek
yogunlagmasi saglanmistir. Bu uygulamaya her bir 6rnek i¢in 8 saat siire ile devam
edilmistir.
Lavanta yag icindeki ugucu bilesikler ekstraksiyon yontemi ile elde edilmistir.
Ucgucu bilesiklerin elde edilmesinde Clevenger yontemi ile daha verimli sonuglar
elde edilmesine ragmen, ekstraksiyon yontemi tercih edilmistir. Boylece tekstil
materyalinin Uretim ve kullanim sirasinda maruz kaldig etkiler taklit edilmistir.
Kullanim esnasinda hizla komplekslesmeden ayrilacak ucucu bilesikler, ekstaksiyon
islemi sirasinda uzaklasmis boylece GC-MS analizine dahil olmamis ve kokulu
tekstil metaryalinin koku salim dayanimi hakkinda daha dogru sonuglar elde

etmemizi saglamistir.

2.2.3.2 KKM Sensor ile Koku Ananlizi

Lavanta yagi-B-siklodekstrin kompleksi aplike edilmis numunelerin yikamaya
bagli koku salim davraniglarinin  incelenmesinde KKM sensor diizenegi
kullanilmistir. Bu ¢alisma i¢in 6zel olarak tasarlanan diizenek Sekil 2.2°de

gorilmektedir. Sistemin galisma prensibi su sekildedir;

Kuru hava tiipti 1000 sccm debiye sahip iki akis metreye baglidir. Akismetrelerden
biri dogrudan KKM sensdriin bulundugu hiicreye baglanmistir. Buradan gegen kuru

hava sensor ylizeyine tutunmus molekiillerin uzaklastirlmasini saglamaktadir. Diger
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akismetre ise numune hiicresine baglidir. Numunenin bulundugu hiicre igerisindeki
koku molekiillerinin KKM sensdre iletilmesini saglar. Her iki akismetre MKS 647C
Kontrol iinitesine baglidir. KKM sensor hiicresine 500 sccm debi ile 200 saniye kuru
hava gonderilerek sensor ylizeyi temizlendikten sonra 500 sccm debi ile 200 saniye
de numune hiicresindeki koku molekiilleri taginmaktadir. TiO; ile koku molekiilleri
arasinda kurulan zayif baglar sayesinde koku molekiilleri sensor yiizeyine
tutunmaktadir. Absorbsiyon/Desorpsiyon farkina bagli olarak KKM sensoriin frekans
degeri degismektedir. Olgiimlerde elde edilen tiim veriler sistemdeki bilgisayara
aktarilarak incelenmektedir.

............... Veri Hatt1

——  Gaz Hatt

AKis mefre
SR QCM Osilatir
I.' il
| Fale Kwu Hava
o &= =

. 9 /

QCM Test Hitcresi Numune Hiicresi

Sekil 2.2 KKM sensor ile koku analizinde kullanilan sistem

2.2.3.2.1 KKM Sensériin TiO; ile Kaplanmasi. KKM sensor TiO; ile kaplanarak
ucucu koku bilesiklerine duyarli hale getirilmistir. Kaplama islemi i¢in 40 mg TiO,
40 ml saf su i¢inde ¢6ziinmiis ve 60 dakika ultrasonik karistiricida karistirilmistir.
Hazirlanan homojen ¢o6zeltiden 10 pl alinarak KKM sensoriin her iki yliziine
damlatilmistir. Cozelti igindeki su buharlastirilarak KKM sensoriin TiO2 ile ince film

kaplamasi ger¢eklestirilmistir.
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2.2.3.3 DSC (Diferansiyel Taramali Kalorimetri)

DSC ise fazlarin doniisiim 1silarim1 kantitatif olarak saptamaktadir. Elde edilen
inkliizyon komplekslerinin gerceklesme derecelerinin belirlenmesinde DSC analizi
kullanilmistir. DSC (Perkin Emler Diamond DSC) calismalar1 azot gazi altinda (30
ml/dakika) aliiminyum referans materyali alinarak gergeklestirilmistir. -70 °C - +300

°C sicaklik araliginda, 10 °C/dakika 1sitma hizi uygulanmigtir.

2.2.3.4 FTIR (Fourier Transform Kizilotesi Spektroskopisi)

Etken maddenin sistemdeki varliginin belirlenmesi ve elde edilen iirlinde etken
maddenin  spektrumunun  degisimini  gozlenmesi i¢in FTIR  analizleri
gerceklestirilmistir. FTIR c¢alismalart Perkin-Elmer Spectrum BX cihazinda KBr

pellet yontemi ile gergeklestirilmistir.

2.2.3.5 XRD (X Isin1 Difraktometresi)

Elde edilen inkliizyon komplekslerinin gergeklesme derecelerinin belirlenmesinde
XRD analizi kullanilmistir. XRD patternleri Rigaku D/Max-2200 marka XRD
c¢thazinda gerceklestirilmistir. Cihaz Cu 151 kaynagia ve grafit monokromatore

sahiptir.
2.2.3.6 Spektrofotometre

Kumaslarin aplikasyon 6ncesi ve sonrasi beyazlik dereceleri Minolta CM-3600d

marka spektrofotometre ile Stensby formiiliine gore hesaplanmustir.



BOLUM UC
ARASTIRMA SONUCLARI VE TARTISMA

3.1 B-Siklodekstrin ile Gerg¢eklestirilen Calismalar

Lavanta yagi: B-CD kompleksi, 2:1 etken madde: B-CD mol oraninda, yogurma
yontemi esasina gore hazirlanmistir. Lavanta yagi etken maddesi ile kompleks
olusturmus B-CD’nin toz 6rnegi ve toz ornek aplike edilmis; yikanmamis kumas ile
10 ve 20 yikama yapilmis kumas Orneklerine ait GC-MS bulgular1 Tablo 3.1° de
goriilmektedir. Tablo incelendiginde lavanta yagi igindeki ugucu bilesikler ( linalol,
linalil asetat, trans-karyofilen, barneol ve beta-fengil alkol) farklialikonma

zamanlarinda tespit edilmistir.

Tablo 3.1 GC-MS yo6ntemi sonucu drneklerde bulunan ugucu bilesikler ve % oranlari

YUZDELER

Rr ISiMm B-CD MCT-B-CD

1 2 3 4 5 6 7 8
12.14 | Linalool 26.54 | 13.91 | 1.24 - 39.59 | 7.41 - -
12.35 | Linalil asetat 31.63 | 25.92 | 0.62 - 4428 | 1.85 - -
13.26 | Trans-karyofillen 423 1397 10.30 - 779 |28 - -
14.90 Borneol 2.40 5.46 - - 3.61 5.05 - -
15.13 | Beta-fengil alkol 4.27 - - - 4.73 1.20 - -
18.70 | Oleil alkol 26.66 - - 33.68 - 43.66 | 8.10 -
19.09 | Dokosan - 4.03 - - - 354 | 886 | 6.74
20.52 | Oktadekan - 5.08 | 2.64 - - 6.75 15.09 | 11.05
23.11 | Dibutil fitalat 4.27 - 9.04 10.46 - 8.38 15.94 | 9.99
23.81 | Dotriakosan - 10.55 | 0.95 - - - 5.37 4.12
25.66 | 1-Hegzadekanol - 16.04 | 3.18 - - 12.38 | 6.71 21.79
TOPLAM 100 84.96 | 17.97 | 44.14 | 100 93.02 | 60.07 | 53.69

1. Lavanta yag1- -CD toz 6rnek, 2. Lavanta yagi- -CD kapsiilleri aplike edilmis, ytkanmanus kumas,
3. Lavanta yagi- B-CD kapsiilleri aplike edilmis, 10 defa yikanmis kumas, 4. Lavanta yagi- f-CD
kapsiilleri aplike edilmis, 20 defa yikanmis kumas, 5. Lavanta yagi MCT-B-CD toz 6rnek, 6. Lavanta
yag1i-MCT-B-CD kapsiilleri aplike edilmis, yikanmamis kumas, 7. Lavanta yagi MCT- B-CD
kapsiilleri aplike edilmis, 10 defa yikanmis kumas, 8. Lavanta yagi MCT-B-CD kapsiilleri aplike
edilmis, 20 defa yikanmis kumas.

52
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Sekil 3.1 Lavanta yagi:f-CD kompleksi toz 6rneginin 1 enjeksiyon i¢in GC-MS kromotogramiu.

Lavanta yag::

B-CD kompleksi toz oOrnegine ait GC-MS kromotogrami

incelendiginde, 12.14 ile 15.13 dak.alikonma zamanlarinda lavanta yagi i¢indeki

ucucu bilesiklerin ( linalol, linalil asetat, trans-karyofilen, barneol ve beta-fencil

alkol) pikleri goriilmektedir. Piklerin yiizde degerleri rolatif olarak hesaplanmistir.

Kromotogramda goriilen 18.70 ve 23.11 piklerinin ise B-CD ye ait oldugu

diistiniilmektedir.
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Sekil 3.2 Lavanta yag1:p-CD kompleksi aplike edilmis, ytkanmamis kumasin 3 enjeksiyon

icin GC-MS kromotogramlart.

Lavanta yagi: B-CD kompleksi aplike edilmis, yikanmamis kumasin GC-MS
kromotogrami incelendiginde, 12.14 ile 14.90 dak.ali konma zamanlar1 arasindaki
piklerin lavanta yagi i¢indeki ugucu bilesiklere ait oldugu goriilmektedir. Lavanta
yag1:f-CD kompleksi, kumasa nano poliliretan binder kullanilarak aktarilmistir.
Kumasa aktarilmis lavanta yagi: -CD’ B-CD o6rnegi ile lavanta yagi: B-CD’ B-CD
toz Ornegine ait kromatogramlar kiyaslandiginda 19.09 ile 25.66 dak.ali konma
zamanlar1 arasindaki piklerin binder ve kumasa ait oldugu sonucuna varilmistir.
Tablo 3.1 incelendiginde toplam kiitlenin 100 olmadigi goriilmektedir. Bu durum
kumastan ve deterjandan gelen bazi bilesiklerin hesaplamaya dahil edilmesinden

kaynaklanmaktadir.
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Sekil 3.3 Lavanta yagi:f-CD kompleksi aplike edilmis, 10 defa yikanmis kumasin 3 enjeksiyon i¢in

GC-MS kromotogramlari.
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Lavanta yag1: -CD kompleksi aplike edilmis, 10 defa yikanmis kumasin GC-MS

kromotogrami incelendiginde, 12.14 ile 13.20 dak.ali konma zamanlar1 arasindaki

piklerin lavanta yagi icindeki ugucu bilesiklere ait oldugu goriilmektedir. 14.90 ile

15.13 dak.ali konma zamanlarindaki pikler, 10 yikama sonrasinda goriillmemektedir.

Bilindigi gibi GC-MS kromatogramlarinda pikler rolatif % olarak hesaplanmaktadir.

10 yikama sonrasi lavanta yagi icindeki ugucu bilesiklerin oranmi belirgin sekilde

azalmis ve toplam kiitleye deterjan artiklari dahil olmustur. 14.90 ve 15.13

dak.alikonma zamanlarinda pik veren bilesiklerin, toplam kiitle i¢indeki oranlar1 ¢gok

diisiik oldugu i¢in gozlenemedikleri sonucuna varilmistir. 10 yikama sonunda lavanta

yag1:B-CD kompleksi aplike edilmis kumas 6rneginin ugucu bilesik igerdigi tespit

edilmistir.
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Sekil 3.4 Lavanta yag1:p-CD kompleksi aplike edilmis, 20 defa yikanmis kumasin 3 enjeksiyon

icin GC-MS kromotogramlart.

Lavanta yagi: B-CD komplesi aplike edilmis 20 defa yikanmis kumasin GC-MS
kromotogrami incelendiginde, 20 yikama sonras1 kumas iizerinde lavanta yagina ait
ucucu bilesiklerin toplam kiitleye dahil edilemeyecek kadar azaldigi goriilmektedir.
Lavanta yagi: B-CD toz Ornegine ait kromatogram ile lavanta yagi:B-CD aplike
edilmis kumas O0rneginin kromatogrami karsilagtirildiginda, 18.70 ve 23.11 dak.al
konma zamanlarinda goriilen piklerin B-CD’ ye ait oldugu sonucuna varilmistir.
Toplam kiitleye dahil edilmeyen kimyasallarin ise deterjan artigt oldugu

belirlenmistir.
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Sekil 3.5 Lavanta yagi:f-CD kompleksi aplike edilmis yikanmamis, 10 ve 20 yikama yapilmis
kumas orneklerine ait QCM grafikleri.

Sekilde lavanta yagi:-CD kompleksi aplike edilmis yikanmamis, 10 ve 20
yikama yapilmis kumas Orneklerine ait QCM grafikleri goriilmektedir. Grafik
incelendiginde yikanmamis kumas orneginin 10 ve 20 yikama yapilmis kumas
orneklerine kiyasla daha biiylik frekans degisimi verdigi goriilmektedir. Yikama
sonrasinda lavanta yagi i¢indeki ucucu bilesiklerin miktar1 azalmakta ve boylece
sensOr ylizeyine tutunan kiitle azalmaktadir. Lavanta yagi:3-CD kompleksi aplike
edilmis yikanmamig, 10 ve 20 yikama yapilmis kumas Orneklerin GC-MS

kromotogramlar1 ile QCM grafikleri arasinda bir uyum séz konusudur.
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Sekil 3.6 Asagidan yukariya dogru B-CD, lavanta yag1:B-CD kompleksi toz drnegi, lavanta
yagi, lavanta yag1:f-CD kompleksi aplike edilmis yikanmanus kumas ve lavanta yagi:f3-
CD kompleksi aplike edilmis 10 defa yikanmis kumas drneklerine ait FT-IR spektrumlart
goriilmektedir.

FTIR analizi kompleks olusturma hakkinda kesin bir bilgi vermemektedir. Fakat
kompleks olustugunda bazi bantlarin kaydig:1 gézlenmektedir. Sekil 3.6 B-CD ait FT-
IR spektrumlar incelendiginde B-CD’e ait OH gerilme vibrasyonu 3300-3600 cm™
‘daki karakteristik pikleri goriilmektedir. 1000-1260 cm™ de ise C-O gerilme
vibrasyonuna ait karakteristik pikler mevcuttur. Lavanta yaginin C=0O ve C-O
gerilme bantlarindaki karakteristik pik degerleri sirasi ile 1740 cm™ ve 1200 cm™ dir.
Lavanta yagi: B-CD kompleksi toz 6rnegi ve kompleks aplike edilmis kumas
orneklerine ait FT-IR spektrumu incelendiginde lavanta yagmin 1740 cm™ C=0
germe bandinin B-CD’ ile olusan komplekslesme sonucunda 1735 cm™ e ve 1200
cm’deki C-O gerilme bandinin ise 1205 cm™e kaydigi goriilmektedir. FT-IR
spektrumu degerlendirildiginde lavanta yagi ile B-CD’nin kompleks olusturdugu

sonucuna varilmaktadir.
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Sekil 3.7 Asagidan yukartya dogru f-CD, {iziim ¢ekirdegi yagi:B-CD kompleksi toz 6rnegi,
iiziim g¢ekirdegi yagi, liziim gekirdegi yagi:f-CD kompleksi aplike edilmis yikanmamis
kumas ve iiziim ¢ekirdegi yagi:f-CD kompleksi aplike edilmis 10 defa yikanmis kumas
orneklerine ait FT-IR spektrumlari goriilmektedir.

Sekil 3.7 incelendiginde 1744,88 cm™’deki absorbsiyon bandi epikateshin gallatin
karbonil grubundaki C=0O bagina ait olabilir. Fenolik gruplardaki karbon-karbon
arasindaki vibrasyon deformasyonu 1457,88 cm™’deki absorbsiyonu vermektedir.
Uziim cekirdegi biinyesinde bulunan taninlerin B halkasindaki hidroksilasyon
durumlar1 720 cm™ civarinda goriilmektedir. Bu adsorbsiyon aromatik halkalarin
blinyesindeki  hidrojen atomlarinin  diizlemden disar1  deformasyonlarindan
kaynaklanmaktadir. 3300 cm™” civarinda olusan pikler OH gruplarindan
kaynaklanmaktadir. 1026 cm™”daki adsorbsiyon C-OH bagindan kaynaklanmaktadir.
B-siklodekstrindeki 1418 cm™’de goriillen C-H vibrasyonu, iiziim g¢ekirdegindeki
fenolik gruplarin karbon-karbon vibrasyonu tarafindan ortiilmiistir. 2920 cm™
civarinda CH, gruplarina baglh olarak gerilme vibrasyonu adsorbsiyon vermektedir.
Uziim ¢ekirdegi yag: ile olusan kompleks sonucunda bu adsorbsiyon daha keskin
olmaktadir. 1080 cm™ ve 1077 cm™’deki adsorbsiyon hem seker halkasindaki 5. ve

4. karbon arasinda hem de tanenlerdeki A halkasinda bulunan 2. ve 9. karbonlar
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arasindaki C-O-C vibrasyonunu isaret etmektedir. 1152 cm’de goriilen C-O

gerilmesi, inkiiliizyon kompleksi sonunda 1155 cm™’e kaymistir.
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Sekil 3.8 Asagidan yukariya dogru p-CD, E vitamini-B-CD kompleksi toz 6rnegi, E vitamini-
B-CD kompleksi aplike edilmis yikanmamis kumas ve E vitamini-B-CD kompleksi aplike
edilmis 10 defa yikanmig kumag 6rneklerine ait FT-IR spektrumlar1 goriilmektedir.

Sekil 3.8 de B-CD ait FT-IR spektrumlar incelendiginde B-CD’e ait OH gerilme
vibrasyonu 3300-3600 cm™ “daki karakteristik pikleri goriilmektedir. 1000-1260 cm®
" de ise C-O gerilme vibrasyonuna ait karakteristik pikler mevcuttur. E vitamini-p-
CD kompleksine ait spektrumlarda ise 1600-1700 cm™’de C=C bandina ve 900-1200
cm™’de ise C-O bandina ait karakteristik pikler goriilmektedir. Bu durum E vitamini

ile B-CD’nin inkliizyon kompleksi olusturdugunu gostermektedir.
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Sekil 3.9 Asagidan yukariya dogru B-CD, lavanta yagi-B-CD kompleksi, {iziim ¢ekirdegi yagi--CD

kompleksi ve E vitamini-B-CD kompleksine ait toz drneklerin XRD grafikleri goriilmektedir.

Sekil 3.9’ da B-CD, lavanta yagi-B-CD kompleksi, liziim ¢ekirdegi yagi-B-CD
kompleksi ve E vitamini-B-CD kompleksine ait toz Orneklerin XRD grafikleri
goriilmektedir. Bog B-CD’ e ait grafik incelendiginde B-CD’nin kristalin yapida
oldugu goriilmektedir. B-CD’e ait karakteristik pikler 20 =12° ve 20 =22° de
gorilmektedir. Lavanta yagi- B-CD ve iiziim ¢ekirdegi yagi-f-CD komplekslerine ait
grafikler incelendiginde grafigin 20 =14° ve 20 =26° ler arasinda kristalin piklerin
altinda kalan alanin bir tiimsek olusturdugu goriilmektedir. Bu tiimsek yap1 organik
yaglar i¢indeki amorf yapiyr temsil etmektedir. Organik yaglar igindeki kristalin
yapil1 bilesiklere ait pikler ise 260 =17° ve 20 =18.8° de goriilmektedir. E vitamini-f3-
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CD kompleksine ait grafik incelendiginde ise B-CD’e ait piklerin siddetinde bir
azalma oldugu goriilmektedir. Ayrica e vitaminine ait karakteristik pikler ise 20
=16.2° ve 20 =18.6° de goriilmektedir. 20 =14° ve 260 =26° ler arasinda kristalin

piklerin altinda kalan alanin bir tiimsek yapi1 ise E vitamini i¢indeki amorf yapilari

gostermektedir.
46,1 ﬁ 92418
-a0
] I \
-60
a0 End= 11592 °C }/ \ \Onset = 14670 °C
- [ \End=16278.°C g !
FeEdrR =T 700
Peak Height = -15.3%43 mw/min / \ rea = 327 D3 mwy |
b, oot = NE A48 N L a0 €
£ reet-=—105-04 £
¢ Area = -336.002 mvy :
o o L — oz
[=] o
[’
ST :
ug_u 20 T
P
o >
L %
[ -
T \ g
B0
10 ! _
an
20 IDD:I.( =151.77.°C 100
Peak Height = 185.7152 m¥\/min
2585 114 .4
-22 56 a a0 100 1350 200 2471

Sicakhk o

Sekil 3.10 B-CD’e ait DSC termogrami.
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Sekil 3.11 Lavanta yagi:B-CD kompleksine ait DSC termogramu.
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Sekil 3.12 Uziim gekirdegi yagi: B-CD kompleksine ait DSC termogrami.
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Sekil 3.13 E vitamini-B-CD kompleksine ait DSC termogrami.

B-CD, Lavanta yagi-B-CD, iiziim c¢ekirdegi yagi-f-CD ve E vitamini-B-CD
komplekslerine ait DSC termogramlar1 incelendiginde kompleklesmenin
gerceklestigi  gorlilmektedir. B-CD’nin DSC grafiginde oldukca belirgin bir

deformasyon goriilmektedir.
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3.2 MCT-p-Siklodekstrin ile Gerceklestirilen Calismalar

Lavanta yag1 etken maddesi ile MCT-B-CD’nin yogurma yontemi esasina gore
inkliizyon kompleksi hazirlanmistir. Komplekslesme, lavanta yagi-MCT-B-CD’nin
2:1 mol oraninda gerceklestirilmistir. FT-IR XRD ve DSC analizleri yapilarak
komplekslesme dereceleri inclenmistir. Ayrica lavanta yagi-MCT-B-CD kompleksi
toz Orneginin ve kompleks aplike edilmis yikanmamis, 10 ve 20 yikama yapilmis
kumas Orneklerinin koku salim davraniglart GC-MS ve KKM analizleri ile

gerceklestirilmistir.

Lavanta yag1 etken maddesi ile kompleks olusturmus MCTB-CD’nin toz 6rnegi
ve toz ornek aplike edilmis; yilkanmamis kumas ile 10 ve 20 yikama yapilmis kumas
orneklerine ait GC-MS bulgular1 Tablo 3.2° de goriilmektedir. Tablo incelendiginde
lavanta yagi icindeki ugucu bilesikler ( linalol, linalil asetat, trans-karyofilen, barneol

ve beta-fengil alkol) farklialikonma zamanlarinda tespit edilmistir.

Tablo 3.2 GC-MS yontemi sonucu drneklerde bulunan ugucu bilesikler ve % oranlari

YUZDELER

Rr ISiMm B-CD MCT-B-CD

1 2 3 4 5 6 7 8
12.14 | Linalool 26.54 | 13.91 | 1.24 - 39.59 | 7.41 - -
12.35 | Linalil asetat 31.63 | 25.92 | 0.62 - 44.28 | 1.85 - -
13.26 | Trans-karyofillen 423 1397 ]0.30 - 779 |28 - -
1490 | Borneol 2.40 5.46 - - 3.61 5.05 - -
15.13 | Beta-fengil alkol 4,27 - - - 4.73 1.20 - -
18.70 | Oleil alkol 26.66 - - 33.68 - 43.66 | 8.10 -
19.09 | Dokosan - 4.03 - - - 3.54 8.86 | 6.74
20.52 | Oktadekan - 5.08 2.64 - - 6.75 15.09 | 11.05
23.11 | Dibutil fitalat 4.27 - 9.04 10.46 - 8.38 15.94 | 9.99
23.81 | Dotriakosan - 10.55 | 0.95 - - - 5.37 4.12
25.66 | 1-Hegzadekanol - 16.04 | 3.18 - - 12.38 | 6.71 21.79
TOPLAM 100 84.96 | 17.97 | 44.14 | 100 93.02 | 60.07 | 53.69

1. Lavanta yagi- B-CD toz 6rnek, 2. Lavanta yagi- B-CD kapsiilleri aplike edilmis, yikanmamis kumas,
3. Lavanta yagi- B-CD kapsiilleri aplike edilmis, 10 defa yikanmis kumas, 4. Lavanta yagi- B-CD
kapsiilleri aplike edilmis, 20 defa yikanmis kumas, 5. Lavanta yagi MCT-B-CD toz 6rnek, 6. Lavanta
yagl-MCT-B-CD kapsiilleri aplike edilmis, yikanmamis kumas, 7. Lavanta yagi MCT- B-CD
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kapsiilleri aplike edilmis, 10 defa yikanmis kumas, 8. Lavanta yagi MCT-B-CD kapsiilleri aplike

edilmis, 20 defa yikanmis kumas.

Lavanta yagi etken maddesi MCT-B-CD ile yogurma yOntemi esasina gore

inkliizyon kompleksi olusturmustur. Komplekslesme, lavanta yagi: MCT-B-CD 2:1

mol oraninda gergeklestirilmistir. GC-MS kromotogrami, FT-IR spektrumu, XRD ve

DSC termogramlari ile inkliizyon kompleksi olusturma dereceleri incelenmistir.
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Sekil 3.14 Lavanta yagi: MCT- B-CD kompleksi aplike edilmis, yitkanmamis kumasin 3 enjeksiyon

i¢cin GC-

MS kromotogramlari.

Lavanta yagi: MCT-B-CD kompleksi aplike edilmis, yitkanmamis kumasin GC-

MS kromotogrami incelendiginde, 12.14 ile 14.90 dak. alikonma zamanlari

arasindaki piklerin lavanta yagi i¢cindeki ugucu bilesiklere ait oldugu goriilmektedir.
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Lavanta yagi: MCT-B-CD kompleksi kumasa herhangi bir baglayici kullanilmadan
aktarilmistir. Lavanta yagi: MCT-B-CD toz 6rnegine ait kromotogram incelendiginde
lavanta yaginin, MCT-B-CD ile basarili bir kompleks olusturdugu sonucuna
varilmistir. Lavanta yagi i¢indeki ugucu bilesige ait 12.14 dak. alikonma
zamanindaki pik, 1 ve 5 numarali Ornekler i¢in degerlendirildiginde lavanta
yagt:MCT-B-CD kompleksinin, lavanta yaginin:B-CD kompleksinden daha basaril
oldugu goriilmektedir. Lavanta yag1 i¢indeki ucucu bilesige ait 12.14 dak. alikonma
zamaninda goriilen pik, 2 ve 6 numaral ornekler i¢cin degerlendirildiginde ise f-
CD’nin kumas lizerinde kalma basarisinin MCT-B-CD’ ye kiyasla daha iyi oldugu

sonucuna varilmistir.

18.70 ile 25.66 dak. alikonma zamanlar1 arasindaki piklerin degerlendirilmesinde
5 ve 6 numarali Orneklere ait kromotogramlar kiyaslanmis ve piklerin kumastan

gelen kimyasallara ait oldugu sonucuna varilmaistir.
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Sekil 3.15 Lavanta yagi: MCT-B-CD kompleksi aplike edilmis, 10 defa yikanmis kumasin 3

enjeksiyon i¢in GC-MS kromotogramlari.

Lavanta yagi: MCT-B-CD kompleksi aplike edilmis, 10 defa yikanmis kumasin
GC-MS kromotogrami incelendiginde lavanta yag: i¢indeki ugucu bilesiklere ait
12.14 ve 15.13 pikleri goriilmemektedir. 18.70 ile 25.66 dakali konma zamanlari
arasindaki pikler kumastan ve yikama sonrasi kumas lizerinde kalan deterjan
artiklarindan kaynaklanmaktadir. 12.14 ve 13.26 dak. alikonma zamanlar1 arasindaki
pikler 3 ve 7 numarali 6rnekler i¢in karsilastirildiginda B-CD’nin kumas iizerine
aplikasyonunun MCT-B-CD’ den daha basarili oldugu sonucu bir kez daha netlik
kazanmistir. Toplam kiitleyi olusturan bazi deterjan artig1 bilesikler bulgu tablosunda

gosterilmemektedir.
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Sekil 3.16 Lavanta yagi:MCT-B-CD kompleksi aplike edilmis 20 defa yikanmis kumasin 3
enjeksiyon i¢cin GC-MS kromotogramlari.

Lavanta yagi: MCT-B-CD kompleksi aplike edilmis 20 defa yikanmis GC-MS
kromotogrami incelendiginde lavanta yag1 i¢indeki ucucu bilesiklere ait 12.14 ve
15.13 dak.ali konma zamanlar1 arasinda pikler goriilmemektedir. Hem 8 hem de 7
numarali 6rneklere ait kromotogramlarda da goriildiigii lizere lavanta yagi: MCT- B-

CD kompleksi aplike edilmis kumas 6rneklerinin yikama dayanimlar1 yoktur.
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Sekil 3.17 Islem gyogurmamis kumasin 1 enjeksiyon i¢cin GC-MS kromotogramu.

Islem gérmemis kumasa ait GC-MS kromatogram, lavanta yagi: B-CD ve lavanta
yagl: MCT- B-CD kromatogramlar1 degerlendirilirken kumastan gelen bilesiklerin
belirlenmesinde kullanilmistir. Kromatogram incelendiginde Lavanta yagina ait
ucucu bilesiklerin gozlendigi 12.15 ve 15.13 dak. alikonma zamanlarinda herhangi
bir pik goriilmemektedir. Lavanta yagi: B-CD ve lavanta yagi: MCT-B-CD
kompleklerinin aplike edildigi kumaslarda goriilen bu pik degerlerinin lavanta yagina
ait oldugu konusundaki sonucu desteklemektedir. 19.07 ve 28.57 dakikalar
arasindaki piklerin kumastan ve ekstraksyon sirasinda kullanilan kimyasallardan

geldigi sonucuna varilmstir.
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Sekil 3.18 Lavanta yagi: MCT-B-CD kompleksi toz 6rneginin 1 enjeksiyon i¢in GC-MS
kromotogrami.

Lavanta yagi:MCT-B-CD kompleksi toz oOrneginin GC-MS kromotogrami
incelendiginde, 12.14 ile 15.13 dak.ali konma zamanlarinda lavanta yag: icindeki
ucucu bilesiklere ait pikler goriilmektedir. Toplam kiitlenin tamaminin 12.14 ile
15.13 alikonma zamanlarinda goriilmesi MCT-B-CD’nin lavanta yagiyla oldukca

basaril1 bir komplekslesme meydana getirdigini gostermektedir.
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Sekil 3.19 B-CD aplike edilmis kumag 6rneginin 1 enjeksiyon i¢in GC-MS kromotogrami.

B-CD aplike edilmis kumag 6rneginin GC-MS kromatogrami incelendiginde 18.65
ile 23.07 dak.ali konma zamanlar1 arasinda goriilen piklerin kumasa ait oldugu

yoniindeki goriis kesinlik kazanmaktadir.
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Sekil 3.20 Lavanta yagi:MCT-B-CD kompleksi aplike edilmis yikanmamis, 10 ve 20 yikama
yapilmis kumas 6rneklerine ait QCM grafikleri.
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Sekil 3.20° de lavanta yagi:MCT-B-CD kompleksi aplike edilmis yitkanmamis, 10
ve 20 yikama yapilmis kumas 6rneklerine ait QCM grafikleri goriilmektedir. Grafik
incelendiginde yikanmamis kumas orneginin 10 ve 20 yikama yapilmis kumas
orneklerine kiyasla daha biiyiik frekans degisimi verdigi goriilmektedir. Yikama
sonrasinda lavanta yagi i¢indeki ucucu bilesiklerin miktar1 azalmakta ve bdylece
sensOr yiizeyine tutunan kiitle azalmaktadir. Lavanta yagi:MCT-B-CD kompleksi
aplike edilmis yikanmamis, 10 ve 20 yikama yapilmis kumas Orneklerin GC-MS

kromotogramlari ile QCM grafikleri arasinda bir uyum s6z konusudur.

06T WV

Cin
enesmaounmomoinobD N eowmo oWl oLlthe wnBe
O W m g WO g in N W e 0 e P ﬁ S M M O W M n W
S W~ TMaSe WYMo . ~w = m 9 0~
s Momom MmN DN RN NN NN A o v e e e e

Sekil 3.21 Asagidan yukariya dogru MCT-B-CD, lavanta yagi:MCT-B-CD kompleksi toz
ornegi, lavanta yagi, lavanta yagi:MCT-B-CD kompleksi aplike edilmis yikanmamis kumas
ve lavanta yagi:MCT-B-CD kompleksi aplike edilmis 10 defa yikanmig kumas 6rneklerine
ait FT-IR spektrumlar1 goriilmektedir.

Sekil 3.21° deki MCT-B-CD, lavanta yagi:MCT-B-CD kompleksi toz ornegi,
lavanta yagi, lavanta yagi:MCT-B-CD kompleksi aplike edilmis yikanmamis kumas
ve lavanta yagi:MCT-B-CD kompleksi aplike edilmis 10 defa yikanmis kumas
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orneklerine ait FT-IR spektrumlar1 goriilmektedir. Lavanta yagi:MCT-B-CD
kompleksi toz rnegine ait spektrum incelendiginde lavanta yagimn 1300-1000 cm™
deki C-O bandma ait karakteristik pikin MCT-B-CD tarafindan absorblandigi
goriilmektedir. MCT-B-CD’ nin C=0 bandma ait pikler 1820-1670 cm™
goriilmemektedir. Lavanta yagu:MCT-B-CD kompleksi aplike edilmis kumasg
orneklerine ait spektrumlar incelendiginde ise belirgin bir pik goriilmemektedir. Bu
durumun lavanta  yagu:MCT-B-CD  komplekslerinin  kumasa  yeterince
baglanamamasindan ~ kaynaklandign  diisiiniilmektedir. Orneklere ait FT-IR
spektrumlart ile GC-MS kromotogramlar1 karsilagtirildiginda veriler Dbirbirini

destekler niteliktedir.
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Sekil 3.22 Asagidan yukariya dogru MCT-B-CD, lavanta yagi:MCT-B-CD kompleksi toz 6rneklerine

ait XRD termogramlari

Sekil 3.22°de  MCT-B-CD, lavanta yagi:MCT-B-CD kompleksi toz 6rneklerine ait
XRD termogramlart goriilmektedir. Termogramlar incelendiginde MCT-B-CD,
lavanta yagi:MCT-B-CD komplekslerinin amorf yapida olduklar1 goriilmektedir.
20=23° ve 26=28.3° de gorilen piklerin MCT-B-CD’den kaynaklandigi
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diistiniilmektedir. Komplekslesme sonunda lavanta yagina ait karakteristik pikler

gozlenememektedir.
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Sekil 3.23 Lavanta yagi:MCT-B-CD kompleksine ait DSC termogrami

Lavanta yagu:MCT-B-CD kompleksine ait DSC termogrami sekil 3.23° de

goriilmektedir. Termogram incelendiginde lavanta yagi:MCT-B-CD

komplekslesmenin gerceklestigi goriilmektedir. Termogram FT-IR, GC-MS ve KKM

analizleri ile ayn1 dogrultuda sonu¢ vermistir.
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Tablo 3.3 Spektrofotometre yontemi ile kompleks aplike edilmis kumaslarin sarilik-beyazlik degerleri

Kumaslar Sariik (?(S::l"ll(\)/{))D 1925), Beyazgl)(-gssto(;nsby),
Islem gdrmemis kumas 7.029 87.227
Lavanta yagi:f-CD (Y) 4.306 87.068
Lavanta yagi:p-CD (10) 4.384 85.925
Lavanta yag1:3-CD (20) 5.137 85.870
Uziim ¢ekirdegi yagi:B-CD (Y) 3.959 87.072
Uziim ¢ekirdegi yagi:B-CD (10) 4.933 87.200
Uziim cekirdegi yag1:p-CD (20) 4.477 87.115
Lavanta yagi:MCT-B-CD (Y) 5.561 84.526
Lavanta yagi:MCT-B-CD (10) 4.174 84.985
Lavanta yagi:MCT-B-CD (20) 5.493 84.093
E vitamini (Y) 5.481 83.100
E vitamini (10) 3.956 85.560
E vitamini (20) 5.661 83.537

Lavanta yag1-B-CD, liziim ¢ekirdegi yagi-B-CD, lavanta yagi-MCT-B-CD, ve E

vitamini-B-CD inkliizyon kompleksleri aplike edilmis kumaslarin yikanmamus, 10 ve

20 yikama yapilmis Orneklerin aplikasyon Oncesi ve sonrasi sarilik-beyazlik

dereceleri Minolta CM-3600d marka spektrofotometre ile Stensby formiiliine gore

hesaplanmuistir.

Tablo 3.3 incelendiginde kompleks aplike edilmis kumaslarin sarilik-beyazlik

degerlerinde biiyiik bir fark gézlenmemektedir.




BOLUM DORT
SONUCLAR VE ONERILER

Tez kapsaminda koku metaryali olarak lavanta yagi (Sigma Aldich), antioksidan
ve yaslanma geciktirici olarak iiziim ¢ekirdegi yagi (Sigma Aldich) ve nemlendirici,
besleyici ve yaslanma geciktirici olarak da E vitamini-B-CD (Wacker Chemie AG)
etken maddeleri kullanilmistir. Lavanta yagi ve lziim ¢ekirdegi yagi etken
maddelerinin B-CD ve MCT-B-CD ile 2:1 mol oraninda yogurma yontemi esasina
gore inkliizyon komplekleri hazirlanmistir. E vitamini-B-CD kompleksi ise ticari
olarak (Wacker Chemie AG) temin edilmistir. Kompleksler %100 pamuklu havlu

kumasa aplike edilmistir.

Lavanta yagi-B-CD, tizim c¢ekirdegi yagi-B-CD ve E vitamini-B-CD
komplekslerinin fourier transform kizil6tesi spektroskopisi, X 1s1m1 difraktometresi
ve diferansiyel taramali kalorimetri analizleri ile komplekslesme dereceleri
incelenmigtir. Kumasa aplike edilmis komplekslerin aplikasyon sonrasi davranislar
yikanmamis ve 10 defa yikanmig kumaslar {izerinde fourier transform kiziltesi
spektroskopisi ile incelenmistir. Lavanta yagi-B-CD kompleksi ve kompleks aplike
edilmis yikanmamis, 10 ve 20 yikama yapilmis kumaslarin koku salim davraniglari

GC-MS ve KKM analizleri ile incelenmistir.

Lavanta  yag1-MCT-B-CD  kompleksinin ~ fourier  transform  kizildtesi
spektroskopisi, X 1s1n1 difraktometresi ve diferansiyel taramali kalorimetri analizleri
ile komplekslesme derecesi incelenmistir. Kumasa aplike edilmis kompleksin
aplikasyon sonrast davraniglar1 fourier transform kizilGtesi spektroskopisi ile
incelenmistir. Lavanta yagi-MCT-B-CD kompleksi ve kompleks aplike edilmis
yikanmamis, 10 ve 20 yikama yapilmis kumaslarin koku salim davraniglart GC-MS

ve KKM analizleri ile incelenmistir.

Caligma kapsaminda segilen aromatik yaglarin ve vitaminin $-CD ve MCT-B-CD

ile yogurma yontemi esasma gore inkliizyon komplekleri olusturulmustur.
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Komplekslesmenin etken madde/B-CD ve etken madde/MCT-B-CD maddeleri ile 2:1

mol oraninda basari ile gergeklestirildigi gortiilmektedir.

GC-MS caligmalar1 sonucunda, ilgili 6rneklerin GC kromatogramlar1 ve bu
kromatogramlarda yer alan her pikin kiitle spektrumlarinin literatiir verileri ve
calisgmanin  yapildig1 aletin kiitiiphane verileriyle karsilastirilarak  yapilan
degerlendirmelerde, lavanta yagmin MCT-B-CD ile komplekslesme basarisinin f3-
CD’den daha yiiksek oldugu sonucuna varilmistir. Ancak kumasa aplike edilen
lavanta yag1:3-CD komplekslerinin yikama dayanimlarinin lavanta yagi:MCT-B-CD
kompleksinden ¢ok daha basarili oldugu tespit edilmistir. Daha uzun 6miirlii kokulu
tekstil yiizeyi olusturmada B-CD ile inkliizyon kompleksi olusturmanin uygun bir

yontem oldugu sonucuna varilmaistir.

Calismada lavanta yagi-B-CD ve lavanta yagi-MCT-B-CD kompleksleri aplike
edilmis yitkanmamis, 10 ve 20 yikama yapilmis kumaslarin koku salim davranislari
KKM sensor ile incelenmistir. Yapilan incelemeler lavanta yag: igerikli kapsiillerin
yikama sonrasinda koku salim davraniglarinda azalma oldugunu gostermistir.
Lavanta yagi-B-CD aplike edilmis 20 defa yikanmis kumas Ornegine ait grafik
incelendiginde kumasin koku yaymaya devam ettigi goriilmiistiir. KKM sensor ile

tekstil metaryallerinden koku analizi yapilabilecegi belirlenmistir.

Kompleks aplike edilmis kumaslarin sararma dereceleri incelenmis ve aplikasyon
isleminin tekstil metaryalinde belirgin bir sararmaya neden olmadigi goriilmiistiir.
Aromatik yaglarin ve vitaminlerin B-CD ve MCT-B-CD ile hazirlanan inkliizyon
komplekslerinin tekstil yiizeylerine aplike edilmesinin kumas yiizeyinde sararmaya

neden olmayacagi sonucuna varilmistir.

Saf esans yaglarinin canli organizmalar {izerinde gesitli etkileri bulunmaktadir.
Emosyon ve duygu-durum kontrolii, anksiyolitik, antidepresan, uyarilmiglik,
hafizanin arttirilmasi, demansiyel hastaliklarda kognitif bozuklugun diizeltilmesi gibi
bircok etkiye sahiptir. Ilaclarn yan etkileri son yillarda dogal ila¢ trendinin

olugsmasina neden olmus ve tamamlayici tedavinin Onemi daha da artirmistir.
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Aromatik yaglar ¢esitli farmasotik etkilerinin yaninda duygular iizerinde de oldukca
etkilidir. Uzun yasam beklentisi bireylerde gen¢ goriinme istegi yaratmistir.
Yaslanmaya bagli etkiler kisinin genetik yapisiyla ilgili oldugu kadar yasam
kosullarina ve bedenine gosterdigi hassasiyetede baglidir. Bu nedenle kisisel bakimin
Onemi her gecen giin daha fazla anlasgilmaktadir. Cildimizin nem dengesini korumak
biiylik bir hassasiyet gerektirmektedir. Giiniimiizde kisisel bakim iirlinleri krem,
losyon ve maske benzeri iiriinlerden olusmaktadir. Bu {iriinlerin diizenli kullanilmasi
tempolu yasam kosullarinda olduk¢a zordur. Bir¢ok insan kisisel bakimi i¢in yeterli

zamana ya da gelir diizeyine sahip degildir.

Bugiin diinyada bir¢ok firma kokulu tekstil yiizeyi iretmektedir. Ancak
aromaterapik tekstil yiizeyi iiretmeye yonelik calismalar yalmizca Jopanya’ da
yirtitilmektedir. Tamamlayic1 tedavi yontemlerinin 6nem kazandigi su giinlerde
aromatik yag ve vitamin iceren tekstil iirlinlerinin hem kullanicilar hemde {iretici

firmalar agisindan 6nemli olacagi diisliniilmektedir.

Bu calisma kisisel bakim iiriinlerininin daha genis bir kullanict kitlesinin

hizmetine sunulmasi ve kullaniminin kolaylastirilmas1 amaciyla gergeklestirilmistir.

Caligmada; aromaterapi ve SPA merkezlerinde veya kisisel bakim amach
kullanilmak iizere, birden fazla aromatik yag ve vitamini biinyesinde bulunduran
fonksiyonel bir iiriin tasarlanmustir. Uriiniin uzun siireli hos koku verici,
nemlendirici, yaslanmay1 geciktirici, rahatlatici ve dinglestirici etkileri sayesinde

kullanicinin yagam kalitesinde bir artis saglanmas1 hedeflenmistir.
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