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Endemik bitkiler ve bu bitkilerden elde edilen ugucu yaglar basta bilimsel ve ticari
olmak tizere pek ¢ok kullanim alanina sahiptir. Gliniimiiz diinyasinda dogal olana
yonelik ilgi ve talep artisiyla ugucu yaglarin kullanim alani genislemektedir. Bu
calismada nane bitkisinden elde edilen nane ugucu yagr mikrokapsiillerinin
olusturulmas1 ve denim kumasa aplikasyonu sonucu kumasin ¢esitli performans
Ozelliklerinin ve antibakteriyel 6zelliginin degisiminin arastirilmasi amaglanmstir.
Calisma kapsaminda ‘mentha piperita’ ugucu nane yagi basit koaservasyon, arayiizey
polimerizasyonu ve mikroakiskan cihazi olmak iizere li¢ farkli metot kullanilarak
mikrokapsiillenmistir. Elde edilen nane yagi mikrokapsiilleri apreleme, kaplama,
kaplama-yikama olmak tizere ti¢ farkli sekilde 3/1 Z, %100 pamuk, denim kumas
tizerine aplike edilmistir. Denim kumas numunelerinin kopma mukavemeti, asinma
dayanimi, kuru ve yas siirtme hashgi, renk farki gibi performans o6zellikleri ve
antibakteriyel aktivitesi ¢esitli testler yardimiyla belirlenmistir. Ayrica kumaslara 1-5-

10 ev yikamalar1 yapilarak antibakteriyel 6zelligin siirekliligi gézlenmistir. Analizler



sonucunda, ugucu nane yagi mikrokapsiillerinin her {i¢ yontemde de basarili olarak
elde edildigi optik mikroskop ve taramali elektron mikroskobu goriintiilerinden
anlasilmistir. Yukarida belirtilen performans 6zellikleri i¢in, islem gérmemis kumas
ile birbirine yakin sonuglar elde edilmis ve degerler kabul edilebilir seviyededir.
Kumaslarin mamiil ve lev yikamalarinda %100 antibakteriyel etki gosterdigi ancak
yikama dongiilerine bagli olarak azalma egiliminde oldugu saptanmigtir ve 1-5-10 ev
yikamalar1 dikkate alindiginda en yiiksek antibakteriyel aktiviteyi mikroakiskan cihaz

yardimiyla elde edilen nane yag1 mikrokapsiillerinin sagladig1 goriilmistiir.

ANAHTAR KELIMELER: Mikrokapsiilasyon, Nane Yag:, Mentha piperita,
Denim, Antibakteriyel aktivite.
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Endemic plants and essential oils have many uses, mainly in scientific and commercial
areas. In today's world, the use of essential oils is expanding with the increase in
interest and demand for the naturalness. In this study, it is aimed to investigate the
various performance properties and antibacterial features of the fabric by application
of volatile peppermint oil microcapsules to denim fabrics. ‘Mentha piperita’ volatile
oil is used as mint oil and three different microencapsulation techniques which are
simple coaservation, interfacial polymerization and microfluidic device. The
performance characteristics such as tensile strength, abrasion resistance, dry and wet
rubbing fastness, color difference, and also antibacterial activity of denim fabric
samples were determined with the help of various tests. In addition, 1, 5 and 10 home
washings were performed on fabrics to observe the continuity of antibacterial
properties. When the results were analyzed, it was understood from the optical
microscope and scanning electron microscope images that the volatile mint oil

microcapsules were obtained successfully in all of the three methods. For the



forementioned performance characteristics, results obtained close to each other with
untreated fabric and also the values are acceptable. It has been found that the fabrics
have 100% antibacterial effect on the finished and 1 household washings but have a
tendency to decrease depending on washing cycles. When the 1, 5 and 10 household
washes were taken into consideration, the highest antibacterial activity was obtained

by the mint oil microcapsules obtained using the microfluidic device.

KEYWORDS: Microencapsulation, Mint Oil, Mentha piperita, Denim, Antibacterial
Activity.
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1. GIRIS

Tekstil endistrisinde giin gectikge pazar paymi artiran fonksiyonel islemlerin,
katma deger kazandirdigi, rekabet ortami ve farklilik yarattigi bilinmektedir.
Tiketiciler kullandiklari iirtinlerde estetik 6zelliklerin yan1 sira fonksiyonel 6zellikler
de aramaktadirlar. Kisisel konfor, bakim ve hijyen sektorti, tekstil endiistrisinin 6nemli
ve biiyiiyen alanlarindan birisidir. Tekstil endiistrisinde 6nemli bir yere sahip olan
denim iiretimi, i¢in de ayni durum gegerlidir.

18. ylizyilin sonlarinda tarih yolculugu baslamis olan denim kumaslar, ilk olarak
ciftciler ve kovboylar tarafindan giysi olarak kullanilmis ve zaman igerisinde yediden
yetmise ve farkl1 biitcelere hitap eden giysiler haline gelmislerdir. Insanlarin yasam
tarzlar1 da zaman i¢inde degistikce, denim giysiler yeni kalinlik ve agirliklarda, farkli
lifler, yeni boya terbiye teknikleri ve yeni nihai kullanimlar ile beraber onemli
miktarda degismislerdir. Dayanikli ve rahat olmalari denim kumaslara katma deger
kazandirmis, her tiiketicinin gardirobunda kendilerine yer bulmalarini saglamistir.
Boylelikle kullanim alani kisith olan denim giysiler, zaman icerisinde biitiin yas
gruplarinin severek giydigi ¢ok yonlii kiyafetler olma 6zelligi kazanmiglardir. Denim
giysilerin dne ¢ikan 6zelligi, pazar kosullarina bagli kalmaksizin, daima talep edilen
Ozgiin, onemli bir hazir giyim kategorisinde olmasidir. Diinyanin 6nde gelen denim
tireticileri, denim giysilere yeni fonksiyonlar kazandirmay1 ve yeni pazarlar yaratmay1
amag edinmislerdir [1].

Bu kapsamda siirdiiriilebilirlik i¢in teknik tekstiller, iizerinde yogunlasilmasi,
calisilmas1 ve tekstil endistrisinin gelece8i icin bir gelisim politikas1 olarak
diistiniilmesi gereken konudur. Teknik tekstillerin gelecekte tiiketim hacminin ve
katma degerinin 6nemli bir yere sahip olacagi beklenmektedir. Teknik tekstiller giin
gectikce hayatimizda daha c¢ok yer almakta, fonksiyonel ihtiya¢ ve beklentilerin
karsilanma yolu olarak sadece tekstil endiistrisinde degil ayni zamanda diger
sektorlerdeki kullanim orani da yiikselmektedir. Bu 6zelliklerin elde edilmesi igin
farkli maddelerin tekstil ile birlestirilmesi gerekmekte ve bu noktada mikrokapsiilleme
teknigi konuya dahil olmaktadir. Akilli tekstil {rtinleri iiretiminde kullanilan
mikrokapsiilasyon teknolojisi, tilkemizde yeni ve diinya da hizla gelismekte olan bir
alandir [2].

Mikrokapsiil teknolojisi konvansiyonel tekstil iiriinlerine yeni 6zellikler katmak
icin tekstil sektdriiniin gelecegi olarak goriilmektedir. Mikrokapsiilleme islemi, kati

partikiiliin, sivi damlasinin ya da gaz kabarcig@inin bir film tabakasi ile ufak pargaciklar
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seklinde kaplanmasi olarak Ozetlenebilir [3]. Mikrokapsiilleme, i¢ malzemenin
kaplanmasini, iyi muhafaza edilerek ¢evre sartlarindan korunmasini saglayan 6zel bir
paketleme teknigidir. Mikrokapsiil i¢teki malzemenin kisa siireli etkin olmasi halinde
bliyiik 6nem arz etmektedir. Kat1 ve sivilar i¢in ¢ok kiiclik boyutlarda paketleme
yapabilen mikrokapsiil teknolojisi hazir giyim sektdrii i¢in yeni firsatlar yaratmaktadir.
Mikrokapsiilleme, rekabette Onciiliigii korumak isteyen tekstil ve giysi iireticileri i¢in,
onemli bir teknolojik gelismedir. Tekstil alaninda uygulamalar giiniimiizde hasere
kovucular, boyalar, vitaminler, antimikrobiyal malzemeler, faz degistiren malzemeler
ve ugucu endemik bitkilerin ugucu yaglari uygulamalari tizerinde yogunlasmustir [4].

Endemik bitkiler agisindan Tiirkiye, diinyada 6nemli bir yere sahiptir. Tiirkiye'de
3 bini endemik olmak tizere 9 bin bitki yetismektedir ve Avrupa'nin tamami 2 bin
750'si endemik olmak tizere 12 bin bitki tiriine sahiptir. Kiiltiir ve Turizm
Bakanligi'nin verilerine gore, Tiirkiye'nin, {i¢ kita arasinda kdprii konumunda olmast,
tiirlii cografi 6zellikleri ve farkliliklarinin getirdigi iklim gesitliligi sebebiyle diinyada
ender bulunan bir bitki gesitliligine ev sahipligi yaptigi goriilmektedir. Endemik
bitkilerden elde edilen bilesiklerin basinda da ugucu yaglar gelmektedir [5].

Bitkilerin yaprak, meyve, kabuk veya kok kisimlarindan elde edilen, oda
sicakliginda siv1 halde bulunan, kolayca kristallesebilen, genellikle renksiz veya agik
sart renkli, ugucu, keskin kokulu dogal iiriin ugucu yag olarak isimlendirilir. Hos bir
kokuya sahip olmasindan dolay: esans veya eterik yag olarak da bilinmektedir. Yag
olarak tanimlanmalariin nedeni su ile karismadiklar: igindir ancak sabit yaglardan
farklh 6zelliktedirler [6].

Bu ¢alismanin amaci, endemik bitki ugucu yaglarindan birisi olan nane ugucu yagi
mikrokapsiillerinin denim kumasa aktarilmasi sonucu kumasin ¢esitli performans
ozelliklerinin degisimi, islenmis kumasa antibakteriyel 6zellik kazandirilmasi ve bu

ozelligin yitkama dayaniminin arastirilmasidir.

1.1. Antibakteriyel Aktivite

Mikro boyutlu canlilar, mikroorganizma olarak adlandirilir. Halk arasinda mikrop
olarak bilinen bu canlilarin %99’u saglik agisindan zararsiz ve gevreye faydalidir.
Yalnizca %1°lik bolimii patojenik olup hastalik yapici 6zelliktedir. Hastalik yapici
mikroorganizmalarin yasamsal faaliyetlerine olumsuz miidahale antimikrobiyal
aktivite olarak adlandirilir. Eger bu miidahale bakterilere kars1 olursa antibakteriyel,

mantarlara kars1 olur ise antifungal (antimantar) aktivite olarak ifade edilir. Uygun
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kosullar olustugunda, bu mikroorganizmalar kontrolsiiz ve hizl1 bir sekilde ¢ogalmaya
baslar ve patojenik tehlikeler ortaya cikar. Bu durum goz oOniline alindiginda,
antibakteriyel aktivitenin hassasiyet gerektiren bir konu oldugu anlasilir [7].

Tekstil ylizeyinde uygun kosullar (sicaklik, nem vb.) olustugunda bakteriler ¢ok
hizl1 bir sekilde ¢ogalabilirler. Bakterilerin bu yiizeylerde iiremesi sonucunda iki farkli
tehlike ortaya ¢ikmaktadir. Kontrolsiiz bakteri iiremesinin ardindan ilk tehlike, koti
koku olusmasi ve konfor kayiplar1 olup bu durum insan sagligina zararli olabilecek
potansiyel risk olarak degerlendirilmektedir. ikinci tehlike ise kumas yiizeyindeki leke
olusumlari, renk bozulmalar1 ve performans kayiplaridir [7,8].

Tibbi tekstil ad1 verilen antibakteriyel 6zellik tagiyan tekstil iirlinleri, 6z bakim,
hijyen ve tip alaninda kullanilan teknik tekstiller i¢in ihtiya¢ olarak goriilmektedir.
Giiniimiiz diinyasinda sporcu kiyafetleri ve askeri giysiler, dosemede kullanilan
kumaslar, i¢ ¢amasirlar1 ve ¢orap gibi gilnlik kullanim driinlerde de
kullanilmaktadirlar.

Gegmis yillarda gergeklestirilen, antibakteriyel maddeler ile ilgili bilimsel ve Ar-
Ge calismalarina bakildiginda, yapilan ¢alismalarin genellikle giimiis, ¢cinko, bakir ve
zeolit gibi maddelerde yogunlastigi anlasilmistir. Fakat glinimiiz tiiketicilerinin dogal
arayist ile beraber, farkli disiplinlerin tekstil alaninda yiiriittiigii bitkisel kokenli, dogal
esasli antibakteriyel maddelerin eldesi ile ilgili ¢aligmalarin sayis1 giin gectikce
artmaktadir. Literatiirde, degisik solventlerden elde edilmis yesil ¢ay, aleovera, nane
yagmin, kirmizibiber c¢ekirdegi yagmin, karanfil yaginin, biberiye yaginin
antibakteriyel etkilerinin oldugu belirtilmis ve bunlarin dogrudan ya da

mikrokapsiillenerek tekstil yiizeylerine uygulandigi goriilmiistiir [9].

1.1.1. Cahsmada Kullanmilan Bakteri Tiirii ve Ozellikleri
Escherichia Coli

Escherichia coli (E. coli), Enterobacteriaceae familyasindan gram negatif bir
bakteridir. Cubuk seklinde olup, boyutlar1 2-6 pm uzunlugunda ve 0.1-0.5 pm
enindedir. Gram negatif bir bakteri oldugundan endospor olusturmayip, pastorizasyon
veya kaynatma ile kolayca olmektedirler. Memeli hayvanlarin bagirsaklarinda
biiyiimeye adapte olmuslardir. 37 °C’de ve ortalama pH 7-7.2°de ¢ogalirlar. Isiya
dayaniksiz bir bakteri tiiriidiir. Normal bagirsak florasina aittir ve burada dengede

kaldig1 siirece hastaliklara neden olmaz. Fakat belirli sartlar altinda bagirsak kanali



disina ¢ikip diger dokulara yerleserek enfeksiyonlar olusturabilirler [10]. Sekil 1.1°de

E. coli bakterisine ait 6rnek bir goriintii verilmistir [11].

Sekil 1.1. E. coli bakterisi [11].

1.2. Ucucu Yaglar ve Antibakteriyel Etkileri

Ucgucu yag, aromatik yag, eterik yag, esans yagi gibi isimlendirilen bitki esansiyel
yaglari, bitki kimyasinin 6nemli bilesenleri arasinda yer almaktadir. Ugucu yaglar
geleneksel farmakopinin (kodeks) onemli bir boliimiinii olusturmakta ve genellikle
sicak tropik {ilkelerle, iliman Akdeniz bolgesi iilkeleri arasinda yer alan cografyada
yetisen gesitli aromatik bitkilerden elde edilmektedir. Bu yaglar su destilasyonu, su
buhar1 destilasyonu, veya farkli ekstraksiyon yontemleri kullanilarak bitkilerin yaprak,
cigcek, kabuk, tohum ve koklerinden elde edilirler. Oda sicakliginda genellikle sivi
halde ve kolayca kristallesebilme 6zelligine sahip olup, ¢cogunlukla renksiz veya agik
sar1 renkteki yagimsi karigimlar olarak bilinirler. Ayrica bu bilesenlerin en baskin
ozellikleri oda sicakliginda kokulu ve ugucu olmalaridir. Suda ¢ozliinmezler ve organik
coziiciilerde ¢oziindiikleri i¢in yag olarak bilinirler ancak sabit yaglardan farkli
ozelliktedirler.

Esas olarak bilesimlerinde terpenoidler, asitler, alkoller, aldehitler, ketonlar,
asiklik esterler, laktonlar, daha az olarak da azotlu ve kiikiirtlii bilesikler, kumarinler
ve fenil propanoidlerin homologlart bulunur. Bitkinin cinsine, bitkinin hangi
kismindan elde edildigine, iiretim sekline, yetistirildigi bolgenin cografi yapisina ve
iklime bagli olarak ugucu yaglarin bilesim ve miktarlar1 degiskenlik gdsterir. Son
yillarda aromatik bitkilerden esansiyel yag elde etme yontemleri iizerine arastirmalar

yapilmaktadir ve mevcut kullanilan yontemler Cizelge 1.1°de verilmistir [12].



Cizelge 1.1. Esansiyel yag eldesinde kullanilan yontemler [12]

1. Damitma (destilasyon) yontemi: a) Su ile damitma

Bilesenleri kaynama noktalar1 arasindaki | b) Su buharinda damitma

farklardan yararlanarak ayirma islemidir. | ¢) Vakum altinda damitma

a) Coziicii ekstraksiyonu

b) Stiperkritik sivi ekstraksiyonu

2. Ekstraksiyon yontemi: i i
¢) Mikrodalga yardimiyla ekstraksiyon

Ugucu yagmn bir ¢oziicii igerisinde :
d) Sikistirilmis ¢oziicii ekstraksiyonu

¢oziindiiriilerek alinmasi islemidir.
e) Kat1 faz mikro ekstraksiyon

f) Cok yonlii ekstraksiyon

3. Presleme yontemi (mekanik ekstraksiyon): Ilgili iiriiniin bez bir torba icerisine

konulup hidrolik pres yardimiyla sikilip ugucu yaglarinin elde edilmesidir.

Antimikrobiyal aktivite esansiyel yag arastirmalarinda ilk sirada gelmektedir.
Farkli bilesenleri igeren, kompleks karisimlar olan bu yaglarin etki dereceleri,
icerdikleri etken maddelerin tiir ve miktara bagl olarak degiskenlik gosterir [12].
Etki mekanizmalari hakkinda kisitli bilgi sahibi olmakla birlikte, bu durumun yaglarin
lipofilik 6zelliklerinden ve kimyasal yapilarindan kaynaklandig ileri siiriilmektedir.
Esansiyel yaglarin Gram (-) ve Gram (+) bakteriler de dahil olmak iizere, bir¢ok

mikroorganizma tizerinde, antibakteriyel etkisinin oldugu bilinmektedir [12].

1.2.1. Cahsmada Kullanilan Nane Tiirleri ve Ozellikleri
Aromatik bir bitki olan nane (Sekil 1.2) mentha cinsine ve Lamiaceae familyasina
aittir. Genel olarak 1liman ve tropik / subtropik bolgelerde yetisen 30'dan fazla tiir
icerir. Cogu tiir uzun 6miirliidiir ve hemen hemen hepsi esansiyel yaglar igerir [13].
Mentha, esansiyel yagi i¢in yaygin olarak yetistirilen bir endiistriyel tiriindiir ve
temel bileseni monosiklik bir monoterpenik alkol olan 1-mentol diir. Mentha 'nin
esansiyel yagi, mentol ve diger kimyasal bilesenleri, gida, parfiimeri ve ilag

endustrisinde ¢esitli amagclar i¢in kullanilmaktadir [13].



Sekil 1.2. Nane bitkisi [13].

En yaygin ve ticari olarak kullanilan nane cesitleri asagidaki gibi siniflandirilabilir.

1.

Mentha arvensis (Pepper mint/Corn mint): Tath, giliglii nane aromasi. Gida ve
aromalarda yaygin olarak kullanilir.

Mentha spicata (Spear mint): Koku 6zelligi ve ¢esitli biyolojik etkileri nedeniyle
gida, igki, parfiimeri, kozmetik ve ila¢ endiistrilerinde yaygin olarak yararlanilan
ticari bir ugucu yagdir.

Mentha piperita (Pepper mint): Giiglii nane aromali hibrit bir nanedir. Seker,
sakiz, dis macunu vb. i¢in kullanilir.

Mentha pulegium (Pennyroyal): Ezildiginde giiglii nane benzeri lezzet verir.
Gecmiste daha cok yemeklerde kullanilirken, giinlimiizde aromaterapi alaninda
kullanilmaktadir.

Mentha requieni (Corsican mint): Nane ile birlikte likorlerin tadina bakmak igin
kullanilir.

Nane tiirleri, hem toprak altinda hem de {istlinde biiyiiyen ve dik, kare, dall1 saplara

sahip, genis yayilma alanlan ile karakterize edilir. Yapraklar mizrak seklinde, ters

olarak diizenlenmis, kenarlar1 tirtikli ve sik tiiyliidiir. Koyu yesil, gri-yesil, mor-mavi

ve ara sira soluk sar1 gibi gesitli renkler de olabilirler [13].

Tez kapsaminda, Inénii Universitesi Kimya miihendisligi Laboratuvari’nda su

distilasyonu yontemi ile elde edilen ‘mentha piperita’ ugucu yagi ve ticari bir markaya

ait ‘mentha piperita’ ugucu yagi kullanilmistir.
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Mentha Piperita

Mentha piperita (Sekil 1.3) 30-90 cm boyunda, yumusak sapli, ¢ok yillik otsu bir
rizomatous bitkidir. Yapraklar, 4-9 c¢cm uzunlugunda ve 1.5-4 cm genisliginde,
kirmizims1 damarli, koyu yesil renkli, kaba disli kenarlara sahiptir ve hafif tiiylidiir.
Cigekler 6 ile 8 mm uzunlugunda mor, dort loblu bir korolla yaklasik 5 mm ¢apindadir.
Kok etrafindaki verticillaslarda {iretilirler, kalin keskin sivri uglar olustururlar.

Cigeklenme genellikle yaz ortasindan, yaz sonuna kadar gergeklesir [13].

Sekil 1.3. Mentha piperita [13].

Mentha tiirlerinin kimyasal bilesimi

Nane yagi, tiirlere, cesitlere, iklim kosullarina, bitkinin cografi konumuna ve
ekstraksiyon yontemine bagli olarak 200'den fazla bilesen igerir. Nane yaginin en
yaygin bilesenlerinden bazilari mentol, neo-mentol, mentol asetat, neomentil asetat,
limonen, karvon, menfon, izomenthone, oktan-3-ol, piperitenon, p-siyen, dekanol,
piperitenon oksit, linalol, linalil, pulegon, menthofuran, sis-3-heksenil asetat ve sis-3-
heksenoldiir. Calismada kullanilan ‘mentha piperita’lar i¢in kimyasal belirleyiciler /
ana kimyasal bilesenler asagida belirtilmistir.

Inénii Universitesi Kimya Miihendisligi Laboratuvari’nda su distilasyonu yéntemi
ile elde edilen ‘mentha piperita’ ugucu yagmin gaz kromatografisi-kiitle
spektrometresi (GC-MS) sonuglarina gore kimyasal bilesimi EK-1’de yer almaktadir.

Buna gore nane yagindaki baskin bilesenlerin asagidaki gibi oldugu sdylenebilir.



Isomenthone % (40-45), Pulegone (%16-18), Mentol (% 5-6), 1,8-Cineole (%6-8)
olarak belirlenmistir.

Ticari ‘mentha piperita’ ugucu yaginin biiyiik kismini olusturan bilesigin Mentol

oldugu ilgili markadan 6grenilmistir. Sekil 1.4°te nane yaglarinin énemli bilesenleri
gosterilmektedir [13].

-
T

OH -4 OCOCH;, -
> I
1-Mentol 1-Menton 1-Metil asetat 1-Limonen
:_OH
0 o I
1-Karvon Piperitenon

Linalol Linalil Asetat

Sekil 1.4. Nane yaginin 6nemli kimyasal bilesenleri [13].



2. KURAMSAL TEMELLER

2.1. Mikrokapsiilasyon

Tekstil endiistrisinde, terbiye islemleri genis kapsamlidir. Bu nedenle, tekstil
malzemeleri yeni pazarlar bulabilmek i¢in siirekli olarak yeni fikirler ve yenilik¢i
uygulama alanlar1 aramaktadir [14].

Bu agidan bakildiginda, mikrokapsiilleme, ¢esitli sektorlerde fonksiyonel iirtinler
yaratma konusunda ¢ok iyi bir se¢cimdir [15]. Aslinda, bu yontem yillarca, karbonsuz
fotokopi kagidi, sivi1 kristaller, yapistiricilar, makyaj tirtinleri, bocek kovucular, bocek
ilaglari, renklendiriciler, vitaminler, antimikrobiyal maddeler, faz degistirici
malzemeler, tibbi aparatlar, ilaglar, farmasotikler ve benzeri farkli amaglar icin
kullanilmistir. Tekstilde mikrokapsiilleme uygulamalari, tibbi tekstilleri, halilari,
astarlari, battaniyeleri, kurdeleleri, esarplari, mendilleri, perdeleri, giysileri vb esyalari
igerir [16, 17].

Son on yilda, mikrokapsiilasyon; koku, boya, antimikrobiyal ve PCM'ler (faz
degistirme malzemeleri) gibi yeni bilesenlerin uygulanmasiyla hizla biiyliyen
teknolojisi ve tekstillerde artan fizibilite nedeniyle oldukga popiiler hale gelmistir [17,
18]. Buna ek olarak, ekonomikligi, enerji tasarrufu, ¢evre dostu olmasi ve bilesenlerin
kontrollii salinimlar sayesinde mikrokapsiilasyon yontemi geleneksel tekniklere gore
daha faydalidir [15, 18]. Ayn1 zamanda uyumsuz bilesenlerin karigmasini saglamakla

birlikte ¢oziiniirliigl, dagilabilirligi ve akiskanligr arttirir [21].

Mikrokapsiilleme

Mikrokapsiilleme, kiiciik kapsiillere bircok faydali 6zellik kazandirmak igin
mikroskobik miktarda parcacik ya da damlaciklarin ¢evrelendigi ya da siirekli bir
polimerik madde filmi ile kaplandigi bir islem tiiriidiir. Bagka bir deyisle, bir
mikrokapsiil, homojen bir kabukla gevrelenmis kii¢iiltiilmiis bir kaptir [15, 19, 20].

9+0-0"

I¢ faz Duvar Mikrokapsiil

Sekil 2.1. Bir mikrokapsiiliin yapisi ve olusumu
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Genellikle, kapsiiller iki farkli katmandan olusur. Kapsiiliin icindeki madde, i¢ faz,
cekirdek malzeme, tasima yiikii veya dolgu maddesi olarak adlandirilir. Kapsiil
kabuguna ise dis tabaka, kaplama, duvar veya membran denir. Mikrokapsiillerin
boyutlar1 birka¢ mikrometreden birka¢ milimetreye kadar degismektedir.
Mikrokapsiillemeyi etkileyen faktorler, ¢oOziicii uzaklagtirma orani, polimer
konsantrasyonu, polimerin ¢dziicii i¢ginde ¢oziiniirliigli ve organik ¢dziicliniin su i¢inde
¢oziilebilirligi, vb. olarak siralanabilir.

Kabugun amaci, ¢ekirdegi harici hasara, buharlasmaya ve kirlenmeye karsi
koruyarak ¢ekirdek malzemelerini paketleme, ayirma ve depolama araci saglamaktir.
Aslinda, bu teknik c¢ekirdek i¢in tam bir izolasyon onermez. Sadece c¢ekirdek
malzemenin kontrollii bir sekilde salinmasini saglar ve boylece dayanikliligini arttirir.
Ic faz1 bir mikrokapsiilden salmanin birgok yolu vardir ve bunlar su sekilde
siralanabilir;

- kapsiil kaplamanin mekanik olarak kirilmasi
- duvarin ¢éziinmesi veya erimesi ve duvardan difiizyon,
- asinma,

- deformasyon ve siirtiinme,

biyolojik bozunma
- pH.

Cesitli maddeler kati, sivi ve veya gaz halinde kapsiillenebilir. Etken maddeler;
katalizorler, vitaminler, ilaclar, biyoaktif maddeler, proteinler, deodorantlar ve faz
degisim malzemeleri (PCM'ler) iken, polisakkaritler, seliilozlar, zamklar (arap zamki,
sodyum aljinat), lipitler (balmumlari1), proteinler (jelatin, albiimin) ve sentetik
polimerler, siklikla kullanilan temel duvar malzemeleridir. Mikrokapsiiller tekstil

malzemelerine emdirme, piiskiirtme, tiikkenme vb. ile uygulanabilir. [15,17,18,19,21].

2.2. Mikrokapsiillerin Morfolojisi
Mikrokapsiillerin morfolojisi genellikle ¢cekirdek maddeye ve duvar malzemesinin
sekillendirme iglemine dayanir. Mikrokapsiiller normal veya diizensiz tasarim seklinde

olabilir. Genellikle mononiikleer, poliniikleer ve matris tiirleri olarak siniflandirilirlar

[22].
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Kiiresel olmayan,
multiniikleer kapsiil

Tek cekirdekli kapsiil Multiniikleer Kapsiil

Cok katmanh kapsiil Cok cekirdekli kapsiil Kapsiillenmis kapsiil

Sekil 2.2. Olas1 mikrokapsiil yapilar1 [22]

Mononiikleer mikrokapsiiller, kapsiiliin etrafindaki tek bir duvardan olusur.
Poliniikleer kapsiiller, duvarla gevrili birkag ¢ekirdege sahiptir ve son olarak matris
tipi mikrokapsiiller, kaplama malzemesine dahil edilmis aktif maddeye sahiptir. Bu
ana yapilarin yani sira, mononiikleer mikrokapsiiller birden fazla duvara da sahip

olabilirler veya mikrokapsiil gruplart seklinde olabilirler [22].

2.3. Mikrokapsiilasyon Teknolojileri

Her ne kadar bilimsel literatiirde ve patentlerde 200'den fazla mikrokapsiilleme

metodu tanimlanmis olsa da, bunlardan birgogu {i¢ temel adimi igerir:
e  cekirdek bilesenlerin ¢evrilmesi,
e  mikro partikiillerin olusumu,
e  sertlesme.

Bu yontemler genellikle mekanik, kimyasal ve fizikokimyasal islemler gibi mikro
partikiil mekanizmalarinin olusumuna dayanarak {i¢ ana gruba ayrilmaktadir. Bir
yontemin digerine gore se¢ilmesi, islem maliyetine ve organik ¢oziiciilerin, saglik ve
cevre sorunlari i¢cin kullanilmasina dayanir. Mikrokapsiilleme isleminde meydana
gelen polimer ¢oziicii etkilesimleri muhtemelen ortaya ¢ikan pargaciklarin morfolojisi
ve Ozellikleri lizerinde daha giiclii bir etkiye sahiptir. Bu nedenle, her bir kapsiilleme

asamasi, yag fazinin ¢oziiniirliigiinden etkilenir ve bu nedenle, ayr1 bir membran veya
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kabuk olusturmak i¢in, kullanilan solvent, reaksiyonun erken asamasinda polimerin
cokelmesini desteklemeli ve monomerlerin difiizyonu boyunca devam etmesine izin
vermelidir. Bununla birlikte, tekstil endiistrisinde kullanilan mikrokapsiilleme
prosesleri genel olarak kimyasal ve fizikokimyasal metotlara odaklanmaktadir, ¢iinkii
mekanik prosesler bir tekstil uygulamasi icin ortalama g¢ap1 ¢ok yiiksek olan
partikiillerin olusumuna neden olmaktadir. Ortalama ebat dagilimi 20 - 40 mm
arasinda olan mikropartikiiller tekstil uygulamalar1 i¢in yararli olsa da, ¢ok kii¢iik
mikropartikiiller (ortalama ¢ap 1 - 10 mm) tercihen tekstil elyaflarina dahil edilir ancak
ortalama ¢ap1 1| mm'den az olan pargaciklar elyaf egirme i¢in uygundur ve kopitikler
veya kaplanmis formiilasyonlar i¢in daha biiyiik mikrokapsiiller (ortalama ¢api 100
mm) kullanilmalidir. Biitiin bunlar i¢in, bu kapsiillerin ortalama c¢api, tekstil
yiizeylerinde son islem basamagi sirasinda kirilmay1 6nlemek i¢in iist sinir olan birkag
yiiz nanometre ile 40 mm arasinda degismelidir [23].

Bu nedenle, kimyasal islemler icin arayiizey, yerinde ve siispansiyon
polimerizasyon yontemleri ve fizikokimyasal islemler i¢in basit veya karmasik faz
koaservasyonu (Sekil 2.3) en uygun yontemler arasinda gosterilebilir. Mekanik
islemler igin piiskiirtme ile kurutma, 6zel uygulamalar i¢in veya kurutulmus toz elde
etmek i¢in de kullanilabilir. Her durumda, mikrokapsiilleme islemi mikrokapsiillerin
boyut ve boyut dagilimini belirleyen emiilsiyonlastirma ve kapsiillerin olusumu olmak
tizere iki ana adim icerir. Emiilsiyonlastirma asamasi, bir kerede aparat
konfigiirasyonu, karistirma hiz1 ve iki fazin hacim orani gibi fiziksel parametreler ve
ara yiizey gerilimi, viskoziteler, yogunluklar ve iki fazin kimyasal bilesimleri gibi
fizikokimyasal 6zellikler tarafindan etkilenebilir. Mikrokapsiillerin olusumu, sadece
ortalama cap1 degil, ayn1 zamanda dispersiyonun kararliligin1 etkileyen ylizey aktif
maddeden biiyiik 6lgiide etkilenir. Sistemde kullanilan yiizey aktif cisimlerinin iki rolii
vardir. Birincisi, daha kii¢lik mikrokapsiillerin olusumunu saglayan yag ve sulu fazlar
arasindaki ara yiiz gerilimini azaltmaktir.

Ikincisi ise, yag-su ara yiiziinde adsorpsiyonla birlesmeyi énlemek, boylece yag
damlaciklarinin etrafinda (veya sulu dagilmis fazin etrafinda) bir tabaka olusturmaktir.

Ikinci adim veya bir ¢ekirdek / kabuk partikiiliiniin veya diger olast morfolojilerin
sentezi esas olarak kinetik faktorler, yani monomerlerin, prepolimer veya polimerin
reaksiyona girme veya ¢apraz baglanma ve termodinamik faktérler, yani minimum
sistemdeki toplam serbest enerji degisimi tarafindan yonetilirler [23]. Yayilma

katsayisi, aktif maddenin polimer icinde siirekli karismayan bir fazda tutulmasini
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ongormek i¢in kullanilmalidir. Ayrica, mikrokapsiillerin kabuk sentezi igin polimer
secimi, istenen malzeme islemlerinin yani sira, dikkate alinan uygulamaya baglidir.
Bir tekstil uygulamasi i¢in, bu kabuk polimerleri, uygulama islemi sirasinda ve
tiiketicinin glinliik kullanimi1 sirasinda 1s1l ve mekanik talebe kars1 koymak igin yeterli

termomekanik 6zelliklere sahip olmalidir [23].

Arayiizey polimerizasyonu,
Siispansiyon
[ Monomer polimerizasyonu,
Yerinde polimerizasyon,
iyonik polimerizasyon,

A 4

@—b{ Yerinde polimerizasyon ]7—»[ Mikrokapsiiller ]

[ Sentetik polimer ]—

Y

Basit/kompleks koaservasyon,
¢oziicii buharlagmasi, iyonik
katilagsma, sonokimyasal

I
[ Dogal polimer ]— prosesier

Sekil 2.3. Ham kabuk materyalinden mikrokapsiil olusturma metotlari [23]

2.3.1. Kimyasal Prosesler

2.3.1.1. Arayiizey Polimerizasyonu

Polikondensasyon, poliadisyon, In situ polimerizasyon ve diger hetero faz
polimerizasyon islemleri de dahil olmak {izere arayiizey polimerizasyonu, kapsiil
kabugunun bir damlacikta veya pargaciklarin {iizerinde reaktif monomerlerin
polimerizasyonu ile olusturulmasiyla tanimlanir. Bu teknoloji, sulu ¢ozeltiler, suyla
karigmayan sivilar ve kati parcaciklar gibi ¢ok c¢esitli ¢ekirdek malzemelerinin
kapstillenmesine izin veri Her durumda, ¢ekirdek maddeyi iceren faz, siirekli bir fazda
istenen damlacik boyutuna ulasana kadar dagilir. Kapsiillemenin temel bir 6zelligi,
reaktiflerin tepkimeye girecek ara yiize difiizyonu; duvar olusumu sirasinda, polimerik
tirler difiizyona engel olusturur ve araylizey polimerizasyon reaksiyonunun hizim
sinirlamaya baglar.

Arayiizey polimerizasyonu yontemi, elde edilen mikropartikiillerin yiiksek
gerilme ve stabiliteye sahip olmas1 ve membran gegirgenliginin uygun monomer veya
capraz baglama maddesi kombinasyonlar1 segilerek ayarlanabilmesi veya modifiye
edilebilmesiyle karakterize edilen yaygin olarak kullanilan bir mikrokapsiilleme

yontemidir. Bu yontemin kullanimi genellikle, giiclii koruma saglamak ve bu
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pargaciklarin termal stabilitesini arttirmak i¢in ortalama c¢apt 1 ve 30 mm olan
parcaciklar elde edecek sekilde yapilir. Bu islem, yiiksek aktif ylikleme igerigi
konsantrasyonuna sahip mikrokapsiilleri kolayca iirctemez. Polimerik kabuk, kapsiil
agirhiginin sadece % 5-15'ini temsil eder ve gegirgenlik 6zelliklerini kontrol etmek i¢in
gozenekliligi ve sonra kabugun islevselligini ayarlamak miimkindiir [23].

Bu islemin emiilsiyonlastirma asamasi, genellikle kullanilan c¢arkin tipinden,
ajitasyon hizindan ve emiilgatoriin, sicakligin, vb. konsantrasyonundan etkilenen genis
bir boyut dagilimi verir. Ayrica, aktif maddenin kimyasal yapisi mikro kapsiilleme
prosesini tasarlamak i¢in dnemli bir faktordiir. Sentezlerin ¢ogu suda ¢oziinmeyen
aktif maddelerle ilgili olsa da, ikincisi monomerlerle reaksiyondan kaginmak i¢in bazi
kararsiz hidrojenlere sahip degildir. Yiizey aktif madde se¢iminin, birlestirilmis veya
birlestirilmis bir yapinin olusumunu siirlamak i¢in kilit bir parametre oldugu
goriilmektedir. Patent literatiiriinde agiklanan bir strateji, diisiik erime noktal1 aktif bir
maddeyle bir siviy1 veya katiyr kapsiillemek i¢in yilizey aktif madde olarak stiren
maleik anhidrit kopolimerinin kismi ester tuzunun kullanilmasidir.

Bir aktif maddenin ara yiiz polimerizasyonu ile mikrokapsiillenmesi, aktif
maddenin ¢oziiniirliigiine bagl olarak ve ayrica polimerik malzemelerin ¢okelmesini
saglamak i¢in yagda ¢6ziinebilir (liposoluble) fazin sulu bir siirekli fazda veya organik
bir ortamda hidrosolde edilebilir bir fazda dagilmasini igerir. Her faz, diger fazdaki ile
reaksiyona girmeye uygun ¢Oziinmiis spesifik bir monomer igerir. Dagilmis faz,
monomerler i¢in 1yi bir ¢dziicli gorevi goriir, fakat ayn1 zamanda olusturulan polimer
igin ¢Oziicli olmayan olarak da islev goriir. Bu nedenle polimerizasyon sirasinda,
sistem karsilikli olarak karismayan ii¢ fazdan olusur. Ilk olarak, ¢esitli monomerler
sisteme ilave edilir, reaksiyonlar arayiizde meydana gelir, bu da damlaciklarda
¢oziinmeyen oligomerlerin olusumu ile sonuglanir ve araylizde damlaciklarin
cevresinde bir birincil kabuk olusturmak iizere ¢okelme egilimi gosterir. Biiylime
sirasinda, olusan polimer daginik fazda ve siirekli fazda ¢oziiniir degildir ve arayiizde
cokelir. Damlaciklarin etrafindaki zarin olusumu, her iki fazin da sisme giiciiyle
yonetilir; polimer igin ortamin ¢oziiniirliigl diisiik oldugunda goézenekli bir yapi1 elde
edilebilir [23].

Diger capraz baglama reaksiyonlari, monomerlerin difiizyonu ile biiyiiyen bir
kabuk olusumuna yol acar. Cok fonksiyonlu monomerler kullanildiginda, ii¢ boyutlu
capraz bagli bir sistem elde edilir. Bununla birlikte, kabugun biiyiime hizi, katman

morfolojisinde degisikliklere neden olan baslangic monomerlerinin kisith difiizyonu
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nedeniyle nispeten yavastir. Kapsiillerin gozenekliligi, polimerin arayiizde ¢okelmesi
ve ¢oziicli molekiiliin duvar boyunca difiizyonu ile artar. Bu teknigin ana dezavantaji,
karmasikligi, reaksiyonun yavasligi, sistemi bozabilecek ve bazi istenmeyen reaktif
taraflar yaratabilecek, organik bir ¢oziicii kullanimi1 ve bazi durumlarda biyouyumsuz
tastyict maddeler olusturabilecek parazit veya ikincil reaksiyonlarin varligidir.
Mikropartikiillerin morfolojisi temel olarak dagilmis fazda olusturulan polikondensat
molekiillerinin veya oligomerlerin ¢oziiniirliigii ile belirlenir.

Gergekten de, akilli tekstiller i¢in ¢dzlinmeyen oligomerler, bir mikrokapstl
olusumuna yol agar, clinkii onlar bir primer kabuk olusturmak i¢in kendilerini
damlaciklarin etrafina biriktirirler; dagilmis damlaciklarda ¢oziiniir. Yiiksek polimer
¢coktiirme hizi, daha az diizglin ve daha gozenekli bir zar olusumunu tesvik eder.
Arayiizey polikondensasyon metodu kullanilarak, aktif ¢ekirdek bilesikler ¢ogunlukla
bir tekstil uygulamasi i¢in poliiire, politiretan (PU) ve poli (iire-iiretan) duvar
polimerleri (Cizelge 2.1) ile kapsiillenir [25].

Arayliz polimerizasyonuna ait sematik diyagram Sekil 2.4’te gosterilmistir [26].
Rapor edilen yontemlerin ¢ogu, yag i¢cinde su veya su i¢inde yag sistemleri kullanir,
ancak yagda yag sistemleri de, ozellikle PU ve poliiire mikrokapsiilleri igin

mikrokapsiillerin hazirlanmasinda kullanilabilir. [23].

Cizelge 2.1. Arayiizey polimerizasyonunda kullanilan kabuk ve i¢ faz materyalleri
[25]

Arayiizey Polimerizasyonu

Polimer Aktif Madde
Poli( Ure Urethan) Boya
Poli( Ure Urethan) Sogutucu Madde
Poli( Ure Urethan) Koku
Poliiire Boya
Poliiire Koku
Poliiire Ates Geciktirici
Poliiirethan/poliiire Antibakteriyal Madde
Poliiirethan-Kitosan Termokromik
Poliiiretan Kozmetik Madde
Seliiloz/PU PCM
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I

Organik monomer Emiilsiyonlastiric
coziiniir-+aktif +sulu monomer
coziici
3
Iki fazm
emiilsivonu
gerceklesir.
Capraz baglayici
eklenir.
4 5
" Laa.a.m.m.l
Coziicii madde vakum, Yikandiktan ve kurutulduktan
1sitma ve karistirma ile sonra filtreleme ve santrifiij ile
uzaklastirahr. mikrokapsiiller geri kazanihr.

Sekil 2.4. Arayiizey polimerizasyon teknigi ile mikrokapsiil olusumu [26]
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2.3.1.2. Yerinde Polimerizasyon

In situ polimerizasyon ile gergeklestirilen bir kapsiilleme, monomer veya
prepolimerin tek bir fazda, siirekli bir ortamda veya dagilmis bir ortamda varligina
dayanir. Monomere gore, siirekli ortamdaki prepolimer ve sonugta ortaya cikan
polimer ¢oziintirliikleri, ti¢ farkli polimerizasyon tipini belirtir:

(1) baslangic monomerinin polimerizasyon ortaminda ¢oziinmedigi zaman

siispansiyon polikondenzasyonu,

(2) siirekli faz sirasiyla monomer ve polimer igin bir ¢6ziicii ve bir ¢okeltici ise

¢cokeltme polikondenzasyonu,

(3) polimerizasyon ortami sirasiyla monomer ve polimer i¢in iyi ve zayif bir

¢oziicli oldugunda, bir sistem igin dispersiyon polikondensat iyonu.

Mikrokapsiiller duvarlari, sadece siireksiz fazda veya siirekli fazda bulunan
baslangi¢ monomerlerinden veya 6n kondensatlardan olusturulabilir [23].

Yerinde polimerizasyon islemi koku veya ugucu yaglar, bocek kovucular, alev
geciktiriciler, boyalar ve faz degistirme malzemeleri (PCM'ler) gibi ¢esitli
uygulamalarda mikrokapsiiller tiretmek i¢in kullanilmistir. Yerinde polimerizasyon,
gelistirilmis mekanik Ozelliklere ve termal kararliliga sahip, suyla karigmayan
dagilmis faz igeren mikrokapsiillerin olusumuna izin verir. Melamin formaldehit
recinesi kullanimi, mikro kapsiillenmis c¢ekirdek bilesigin termal stabilitesini
gelistirmek icin bir¢ok arastirmacinin dikkatini ¢ekmistir.

Ayrica, melamin formaldehit prepolimerleri, mikrokapsiillerin sentezi igin,
yiiksek reaktiflikleri nedeniyle bazi avantajlar sunar ve bu nedenle, 1yi bir termal ve
depolama stabilitesine sahip, yiiksek yiikleme icerikli bir kabuk olusturmak i¢in kisa

reaksiyon siiresi ve kontrollii miktarda bir polimer gereklidir [23].

2.3.1.3. Siispansiyon Polimerizasyonu

Siispansiyon polimerizasyonu teknigi, baglangigtaki damlaciklara yakin, ortalama
capt 10 mm ile 2 mm arasinda olan parcaciklarin olusumuna yol agar. Cogu zaman, bu
islem boncuk polimerizasyonu veya inci polimerizasyonu anlamina gelir. Sulu
ortamda damlacik olarak siispanse edilen dagilmis faz, suda ¢6ziinmeyen bir monomer
ve aktiflestirici igerir.

Baslatict veya monomerde ¢oziinebilir veya siirekli faza sokulabilir. Stirekli
ortamdaki bu damlaciklarin stabilizasyonu, poli (vinil alkol) (PVA), seliilozik tiirev

veya polivinil pirolidon gibi kuvvetli ¢alkalama ve hidrofilik polimerik
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stabilizatorlerin kullanilmasiyla saglanir. Sulu faz ayrica dolgu maddeleri, tamponlar
veya elektrolitler igerebilir. Partikiillerin geri kazanilmasi i¢in islem tamamlandiktan
sonra bir yikama asamasi gerekir.

Esas olarak stiren, metil metakrilat monomerler i¢in kullanilan bu yontemin
avantajlar siirekli faz tarafindan polimerizasyon emiliminin 1s1s1, boyut olarak tekdiize
kiiresel boncuk olusumu ve salinim 6zellikleridir. Bununla birlikte, polimerizasyon

prosesi sirasinda partikiillerin birlesmesi ana dezavantajdir [20].

2.3.2. Fizikokimyasal Prosesler

2.3.2.1. Koaservasyon

Faz koaservasyonu, en eski ve en yaygin kullanilan mikrokapsiilleme
tekniklerinden biridir ve basit ve karmasik koaservasyon olmak iizere iki gruba ayrilir.
Jelatin, kitosan vb. gibi bir kolloidal ¢6ziinen maddenin kullanilmasini gerektiren basit
koaservasyon (Cizelge 2.2), sulu polimerik ¢ozelti, jelatin (arap zamki veya ipek
fibroin kitosan) gibi karsilikli olarak yiiklii iki kolloidin etkilesmesinden hazirlanir
[25].

Cizelge 2.2. Tekstil uygulamalar1 i¢in, basit koaservasyonda kullanilan kabuk ve
cekirdek ornekleri [25]

Basit Koaservasyon

Polimer Koaservasyon ajam Aktif madde
Bovin serum, albumin Etanol Antibakteriyel ajan
Kitosan NaOH Esansiyel yag
Kitosan Sodyum dodesil siilfat | Bezir yagi
Kitosan Sodyum tripoli fosfat Koku
Etil seliiloz Su Koku
Brezilya balmumu, polietilen | Etanol/petrol eteri Boya
Jelatin — Parazit 6ldiiriicii ajan
Jelatin Aseton C vitamini
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Koaservasyon, bir makromolekiiler ¢ozeltinin, karigmayan iki sivi faza ayrilmasi
olarak tanimlanabilir: yogun bir koaservat fazi ve seyreltik bir denge fazi. Bu yontemin
genel ana hatlar1 karistirma altinda gergeklestirilen dort ardisik adimdan olusur:

(1) Aktif maddenin bir yiizey aktif hidrokolloit ¢6zeltisine dagilmasi,

(2) Hidrokolloidin ¢6ziiniirligiinii azaltarak (¢oziicii olmayan, pH degisimi,
sicaklik veya elektrolit), hidrokolloidin dagilmis damlaciklar tizerine
¢Okeltilmesi,

(3) Polimer-polimer kompleksini indiiklemek igin ikinci bir hidro kolloidin
eklenmesi, karmasik koaservasyon durumu,

(4) Formaldehit, glutaraldehit veya transgliitaminaz gibi bir ¢apraz baglama
maddesi ekleyerek mikrokapsiillerin stabilizasyonu ve sertlestirilmesi.

Aktif maddelerin kapsiillenmesinin en sik kullanilan ve en yaygin yollarindan biri
koaservasyon yontemidir. Basit ve kompleks koaservasyon yontemlerinin her ikisinde,
tamamen ¢Ozlinmiis polimer sicaklik degistirilerek, elektrolit etkisiyle veya suda
karisabilen, ¢éziinmeyen bir ¢dziicliniin eklenmesiyle kademeli olarak ¢oziiniir. Basit
koaservasyonda, sadece bir polimer kullanilirken, karmasik kaplamada karsilikli
olarak iki tane yiikli polimer kombinasyon halinde kullanilir. Koaservasyon
yonteminde, pH, iyon giicii, sicaklik, molekiiler agirlik ve konsantrasyon énemli bir
rol oynar. Bu ¢alismada, mikrokapsiil olusturmak igin basit koaservasyon yontemi

kullanilmistir ve sematik diyagram Sekil 2.5’te gosterilmistir.
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Ic faz
(kapsiillenmesi
istenen materyal)

s faz cozeltisi

3
Ic faz ve dis faz
karisim cozeltisi
4 5
i LLD.D.D_D_Q_DJ

pH yiikseltmek ic¢in Olusan kapsiillerin
kimyasal ilavesi, stabilizasyonu icin
partikiil eldesi icin formaldehit eklenmesi

cOzeltinin sogutulmasi

Sekil 2.5. Basit koaservasyon yontemi ile mikrokapsiil olusumu [26]
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2.3.2.2. Coziicii Buharlasmasi

(Coziicii buharlastirma teknigi ile mikrokapsiilleme, ila¢ endiistrisinde yaygin
olarak kullanilmaktadir. Suda ¢6ziinmeyen polimerler, bu teknigi kapsiilleme matrisi
olarak kullanirlar. Biyobozunur polimer PLGA (poli (laktik-ko-glikolik asit))
enkapsiilasyon materyali olarak siklikla kullanilmakta ve yonteme ait sematik

diyagram Sekil 2.6 ‘da gosterilmektedir [27].

— Yiizey gerilimini azaltici ¢ozelt

@:—r Orgamlk ¢ozicii+polimer

*  Kapsiillenmesi istenen malzeme

@ Coziicil buharlagmasi ile
kabulk olusumu
Sekil 2.6. Coziicii buharlagtirma yontemi ile mikrokapsiil olusumu [27]

2.3.3. Diger Mikrokapsiilleme Y 6ntemleri

Tekstilde ¢esitli alternatif mikrokapsiilleme teknikleri de kullanilabilir ve bu
teknikler Cizelge 2.3’te yer almaktadir. Bunlar arasinda, siklodekstrinlerin veya
bunlarin tiirevlerinin kullanimi, 6zellikle terbiye ve boyama islemleri i¢in artan ilgi
kazanmistir. Cogu uygulama kontrollii koku salinimi etrafindadir. Sol jel bazli islemler
de ayni sekilde biiylik ilgi gérmiistiir ve ayn1 garantileri vermeseler bile melamin,

formaldehit reginesini kullanmaya alternatif olarak diisiiniilebilir [23].

2.3.3.1. Mikro-Akiskanlastirma Cihazi Yardim ile Mikrokapsiilasyon
Mikroakiskanlastirma, 10-100 mikrometre arasinda degisen ince sahip kanallar
vasitastyla, sivilari diisiik bir boyut dagilimina indiren bir tiir sistem veya teknolojidir.
Ozellikle boyut kiiciiltme ve dispersiyon i¢in kullanilmistir. Bu islemde, isleme s1visi
yiiksek basing altindaki kii¢iik kanallar araciligiyla bir etkilesim odasindan yiiksek
hizda pompalanarak (40.000 psi veya 2750 bara kadar) hizlandirilir. Bu noktada,
stvinin hizi yaklagik 400-500 m/s'ye ulasabilir. Bu, oda igindeki siviya maruz kalan
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esit bir yiiksek kayma gerilimi saglar, partikiil boyutunda kii¢iilmeye neden olur.
Mikroakiskan cihazlar islemin tekrarlanabilirligini saglar. Tekrar sayist ve basing

degeri, malzemeye ve veya kullaniciya gore degisebilir [28].

Cizelge 2.3. Bazi mikrokapsiilasyon prosesleri [23]

Hayvan serumu,

Sonokimyasal Antibakteriyel
albiimin
Iyonik
o Polibiitilsiyanoakrilat Koku
polimerizasyon
Iyonik jellesme Aljinat Bocek kovucu
Sol-jel Silika PCM, FR, Bocek kovucu
] ) Bocek kovucu, Bocek ilaci,
Enkliizyon B-Siklodekstrin ) )
Antibakteriyel, Boya
Koagiilasyon PVA, Gluteraldehit FR

Bu ¢alismada, Sekil 2.7'de gosterildigi gibi M-110 L modelinde hava tahrikli bir
mikro-akiskanlastirict kullanilmistir. Pnématik bir pompa, bir filtre ve bir etkilesim

odasindan olusmaktadir ve diyagram Sekil 2.8’de yer almaktadir [28].

Sekil 2.7. Mikroakigkanlastirict (model M-110L) [28]
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Cilug Haznesi

Giris harnesi

l Fuvvetlenditici pompa

l l l l : Patentli
C Ftlilegim
Bilmesi
Basme
basing-2730 ghstergest
t'—‘ bar~40.000 psi
> | >

Sekil 2.8. Mikro akigkan sistemin sematik gosterimi [28]

v

Etkilesim odas1 gesitli tiplere sahiptir, ancak esas olarak Y tipi ve Z tipi odalar
kullanilir ve sematik gosterimleri Sekil 2.9°da yer almaktadir. Y-tipi odada, {iriiniin
akist once 2 kanala ayrilir ve daha sonra birlesir, Z-tipi odalarda ise {iriin akisi
etkilesim odasindan zikzak seklinde bir yol izler. Calismada Z tipi etkilesim odasina

sahip mikroakiskan cihaz kullanilmistir.

Sekil 2.9. a) Y tipi ve b) Z tipi etkilesim odas1 [27]

Literatiirde, mikroakiskanlagtirmanin kullanildigi birgok c¢alisma Grnegi
bulunmaktadir. Jafari ve arkadaslari, mikroakiskanlastirma yoluyla balik yagi ve d-
limonen igeren bir nano emiilsiyon iiretmeye g¢alismislardir. Bagka bir ¢alismada,
hiicre iceren hidrojel parcaciklari kullanilarak, hiicre bazli ilag dagitim1 yoluyla kanser
tedavisi ile ilgilidir. Bu hidrojel pargaciklarini sentezlemek icin mikroakigkan

yaklasimlar incelenmistir [28].
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2.4. Mikrokapsiilasyonun Avantajlari
Mikrokapsiilleme isleminin ¢esitli faydalari bulunmaktadir. En 6nemli avantajlart

asagidaki sekilde listelenmistir.

o Aktif bilesenlerin kontrollii ve hedefli salinimu,

e Birbirlerine zit malzemelerin karigmasinin saglanmasi,

e Isiya, UV'ye, oksidasyona, asitlere ve bazlara karsi koruma,

e Yiikseltgenme ve dehidrasyon gibi bozucu reaksiyonlarin 6nlenmesi ile uzun

raf omrii,
e Koku ve veya tadin maskeleme 6zelligi,
e (Cozinirligi, dagilabilirligi ve akiskanligi arttirmak,

e Sivilarmn kat1 gibi kullanilabilmesi [29].

2.5. Mikrokapsiilasyon Teknolojilerine ait Onceki Calismalar

Literatiir arastirmas1 yapilmis ve elde edilen antibakteriyel 6zellikli ugucu yaglarin
tekstil ylizeylerine farkli yontemler ile uygulandigi ve bu sayede antibakteriyel 6zellik
kazandirilmis tekstil ylizeyleri elde edildigi goriilmiistiir.

2013 yilinda Chinta ve arkadaslar1 tarafindan mikrokapsiilleme stireci ile ilgili bir
calisma yapilmistir. Aktif maddeler olarak neem yagi, karanfil yagi, Aloe vera tozu ve
Benzalkonyum Chloride (BKC) kullanilarak mikrokapsiilleme yapilmistir.
Antimikrobiyal 06zellik kazandirmak, fiziksel ve performans 6zelliklerini
karsilastirmak i¢in daha sonra bu mikrokapsiil ¢ozeltilerini dokuma pamuk ve P/C
harman kumasina ve dokumasiz polipropilen kumasa uygulamiglardir [12].

Bagka bir calisma, ¢ekirdek malzeme olarak neem ve Meksika papatya 6zleri ve
duvar malzemesi olarak akasya kullanarak koaservasyon yontemiyle pamuklu kumasa
antimikrobiyal oOzellik kazandirmaktir. Yikama dongiilerinden sonra dayaniklilik
acisindan bir karsilagtirma yapmak i¢in ekstraktlar da dogrudan kumasa uygulanmistir.
Mikrokapsiillenmis formdaki ekstrelerin 15 yikama dongiisiinden sonra bile
mikroplara kars1 iyi bir dayanikliliga sahip oldugu kanitlanmistir [1].

Mikrokapsiilleme hakkinda bir ¢alisma daha Sathianarayanan ve arkadaslari
tarafindan yapilmistir. Tulsi yapragi ve nardan elde edilen ekstreler, kumasa
antibakteriyel 6zellik kazandirmak i¢in mikrokapsiilleme, re¢ine ¢apraz baglanma,
dogrudan uygulama ve bunlarin kombinasyonlarini igeren gesitli usullerle pamuklu

kumasa uygulanmistir. Numunelerin, ekstraktlarla dogrudan islemden geg¢irilmis

24



numuneler diginda 15 yikama dongiistine kadar iyi antibakteriyel 6zellik gosterdigi
tespit edilmistir [2]. Mikrokapsiilleme islemi, alkolde ¢6ziiniir ve giiglii bir tada sahip,
antioksidan ve antimikrobiyal 6zellikli olan propolis 6zii ile ilgili baz1 zorluklar
ortadan kaldirmak i¢in kullanilmistir. Bu amagla, duvar malzemesinde izole edilmis
soya proteini ve pektin kullanilarak kompleks koaservasyon islemi gergeklestirilmistir
[29].

Mikrokapsiillemenin bir baska kullanimi, balik yaginin i¢ faz olarak kullanilip,
oksidatif stabilitesinin gelistirilmesini igerir. Bu ¢alismada basit koaservasyon teknigi
ve ardindan spreyle kurutma kullanilmigtir. Maltdekstrin, hidroksipropil metilseliilozu
(HPMC) ve balik yag1 ¢ozeltisine ilave edilmistir. Optimum HPMC konsantrasyonu,
dekstroz esdegeri malt dekstrin degeri ve mikrokapsiillerdeki balik yagi ylizdesi
sirastyla % 5,% 20 ve % 40'dan fazla degildir [30].

Mikrokapsiilleme ile ilgili bir ¢aligmada, dagilmis bir yag fazi olan heksadekan1
kapsiillemek i¢in duvar malzemesi olarak soya glisinin kullanildi. Amag, bir yagin
protein tarafindan kapsiillenmesi yetenegini gézlemlenmesidir. Bu amagla, ¢cekirdegin
etrafindaki duvar olusumunu desteklemek i¢in optimum kosullara (pH ve sicaklik)
karar verilmistir [31]. Cekirdek materyali olarak antimikrobiyal aktiviteye sahip limon
otu yagi kullanilmasi, basit koaservasyon teknigi ile yapilan bir bagska mikro
kapsiilleme ¢alismasidir. Bu ¢alismada duvar malzemesi olarak Poly (vinil alkol),
capraz baglayict madde olarak glutaraldehit kullanilmigtir. Proses parametrelerinin
mikrokapsiiller ve yagin antimikrobiyal 6zellikleri tizerindeki etkileri olgiilmiistiir
[32].

Benzer sekilde, Zanthoxylum limonella yagi koaservasyon yontemi ile
kapsiillenmeye c¢alisilmigtir. Duvar olusturma materyali olarak jelatin ve ¢apraz
baglama maddesi olarak glutaraldehit kullanilmistir. Jelatin konsantrasyonu, yag
yiikleme ve capraz baglama miktar1 gibi proses parametrelerinin mikrokapsiillerin
salinim hiz1 tizerindeki etkisi degerlendirilmistir [33].

Tiirkoglu ve arkadaslarina ait bir ¢aligma da kompleks koaservasyon yontemi
kullanilarak yapilmistir. A-Tokoferol de dahil olmak iizere mikrokapsiil liretmeyi ve
dolgu yoOntemiyle pamuklu kumasa uygulamayi hedeflemislerdir. Nihai {iriin
antioksidan 6zelligi bakimindan incelenmistir. [34]

Yapilan diger bir ¢alisma da Varona ve arkadaglarinin yaptig1 [35] lavanta ugucu
yaginin kendisinin ve mikrokapsiillenmis halinin ii¢ farkli patajoneik bakteriye karsi

antimikrobiyal etkisinin incelenmesidir. Mikrokapsiilleri sprey kurutma yontemi
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kullanarak olusturmuslardir. Yapilan analiz ve degerlendirmeler sonucunda, bu
yontemin ugucu yagi korudugu ve kontrollii salinim sagladigi goriilmiis ve lavanta
ucucu yaginin antimikrobiyal etkisini siirekli kildigini tespit edilmistir.

Boh ve Knez [36] lavanta, biberiye ve adacay1 ugucu yaglarini polimerizasyon
metodu kullanarak mikrokapsiillemis ve elde ettikleri mikrokapsiilleri ayakkab1 i¢
tabani olarak kullanilan dokusuz yiizeylere uygulamiglardir. Mikrokapsiil emdirilmis
ayakkabi i¢ tabanlarinin antibakteriyel aktivitesini incelemisler ve mekanik analizler
yapmiglardir. Mekanik testler 80 kg agirligindaki bireylerin giinde 3 km yiiriimesi ve
toplamda 50 km yol katetmesi ile tamamlanmistir ve ayakkabi i¢ tabanlarinin basinca
maruz kalan kisimlarinda salimimin diger bolgelere gore daha yogun oldugunu, 50
km’lik yiriiylis sonunda ayakkabi i¢ tabanlarmin hala yiiksek oraninda aktif
mikrokapsiiller igerdigini ve mikrokapsiillerin basing meydana gelene kadar
antimikrobiyal ucucu yaglari hapsettiklerini anlasilmigtir. Antimikrobiyal aktivite
analizi igin {i¢ farkl1 bakteri tiirii kullanilarak standart metoda gére ugucu yaglarin %10
ve %40 oraninda seyreltilmesiyle yapilmistir ve kullanilan ¢oziiciiniin herhangi bir
antimikrobiyel etki gostermemis, fakat kazanilan ugucu yaglarin farkli oranlarda
antibakteriyel etki saglamistir.

Thilagavathi vd. [37] neem bitkisinin ve meksika papatyasinin metanollii
ekstraktini elde etmis ve neem yagini pamuklu kumasa uygulamislardir. Bunun yani
sira bu ekstraktlar ve neem yagini i¢ faz, arap zamkin ise dis faz olarak kullanip
mikrokapsiilleyerek kumasa uygulamislardir. Sonrasinda islem gérmiis bu pamuklu
kumasglarin yikama hasligini ve antibakteriyel aktivitesini incelemislerdir. Ayrica
mikrokapsiillerin fiziksel yapisini arastirmiglardir. Yapilan analiz sonuglarina gore
mikrokapsiil emdirilmis kumas, 15 yikamaya kadar antibakteriyel aktivitesini
stirdirmiistiir. Direkt ekstrakt aplike edilmis kumaslarin mikrokapsiil uygulanmig
kumaslara gore yikamaya daha az dayanikli oldugunu, iiretilen mikrokapsiillerin
kiiresel ve homojen pargacik boyut dagilimina sahip olduklarini vurgulamiglardir.

Sathianarayanan vd. [38] feslegen ve nar kabugu ekstraktini pamuklu kumasa
direk olarak, mikrokapsiillemis ve ¢apraz baglayici kullanarak 3 farkli sekilde aplike
etmislerdir. Ilk olarak feslegen ve nar kabugunu soxhlet cihazinda ekstrakte etmisler
ve elde ettikleri metanollii ekstraktlarin GC-MS analizini yapmislardir. Yapilan analiz
sonucunda, antibakteriyel aktiviteye neden olan ana bilesenlerin eugenol, germacrene
ve phytol oldugunu belirtmislerdir. Islem gérmiis kumaslara iki farkl: standart bakteri

suglarin1 kullanarak antibakteriyel aktivite testi uygulamislarlardir. Test sonucunda
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direk aplikasyonun diger yontemlere gore daha fazla zon ¢ap1 olusturdugunu ancak
yikama haslig1 sonuglarma gore de haslhigi en diisiik yontemin direk aplikasyon,
yikamaya en dayanikli yontemin ise mikrokapsiilasyon oldugunu saptamiglardir.

Koatsahal ve arkadaslar1 [39] siyah zencefil ugucu yagini emiilsiyon teknigini
kullanarak mikrokapsiillemislerdir. Elde edilen mikrokapsiilleri pamuk, polyester ve
naylon kumaslara emdirme-kurutma-fiksaj metodu ile uygulamislardir. ilk olarak
hidrodestilasyon metodu ile lretilen siyah zencefil ucucu yagmmin disk difiizyon
yontemi ile antibakteriyel aktivitesini tayin etmislerdir. Yapilan analiz sonucunda
siyah zencefil ugucu yagmin ‘Staphylococcus aureus’ bakterisine karsi olusturdugu
zon capt 41 mm olarak belirlenmis ancak ‘Klebsiella pneumonia’ bakterisine karsi
herhangi bir antibakteriyel etki saglamadig1 goriilmiistiir. Uretilen mikrokapsiillerin
pargacik boyutlariin 10-150 um arasinda degistigini ve ortalama parcacik boyutunu
23.88 pum oldugu goriilmistiir. Bunun yani sira ii¢ farkli kumasa aplike edilmis
mikrokapsiillerin SEM goriintiilerini incelemisler ve naylon kumasin diger kumaslara
gore igerdigi mikrokapsiil miktarinin daha fazla oldugunu, ayrica diger kumaslara
kiyasla mikrokapsiillerin kumas yapisinda daha diizenli dagildigin1 belirtmislerdir.

Dadalioglu ve arkadaslar1 [40] yayla kekigi, akdeniz defnesi, karabas otu ve rezene
ucucu yagini buhar destilasyonu yontemi kullanarak elde etmisler ve bu ucucu yaglara
GC-MS analizi ve antibakteriyel etki testi yapmuglardir. Yapilan GC-MS analizi
sonuglarina gore sirastyla yayla kekigi, akdeniz defnesi, karabasotu ve rezenenin major
bilesenlerini carvacrol, cineole, fenchone ve trans-anethole olarak tespit etmislerdir.
Antibakteriyel aktivite testi i¢in 4 farkli bakteri tiirii kullanilmislardir. O (kontrol), 5,
10, 20, 30, 40, 50 ve 80 uL/mL gibi farkli dozlarda ugucu yag aplike edildikten sonra,
hayatta kalan bakterileri saymis antibakteriyel etki sonucunu hesaplamislardir. Biitiin
ucucu yaglarin test sirasinda kullanilan tiim bakterilere kars1 giiclii bir antibakteriyel
aktivite gosterdigini saptamislardir.

Peng ve arkadaslari, hardal tohumundan elde edilen ugucu yagi, es zamanli buhar
damitma ve oziitleme (SDE) gaz kromatografisi-kiitle spektrometresi (GC-MS) ile
analiz etmislerdir. Hardal tohumu esansiyel yaginda on dort bilesen tanimlamais ve allil
izotiyosiyanat ana bilesen (% 71.06) olarak saptamislardir. Esansiyel yagin, sirasiyla
9.68-15.57 mm ve 128-512 pg / mL araliginda inhibisyon bolgeleri ile genis
spektrumlu bir antimikrobiyal aktiviteye sahip oldugu gérmiislerdir. Esansiyel yag
daha sonra dogal, suda ¢oziinlir bir ¢apraz baglayict olan genipin ile kompleks

koaservasyon yontemine gore mikrokapsiillemislerdir. Genipin ile sertlestirilmis
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esansiyel yag mikrokapsiillerinin sertlesme etkinligi icin optimum parametreler, 40 °
C'de 8 saat ve 0.075 g / g jelatin bir genipin konsantrasyonuyla pH 10.0 olarak
belirlemislerdir. Genipin ile sertlestirilmis mikrokapsiiller, esas olarak 5-10 um'lik bir
partikiil biiyiikliigiine ve gida korunmasinda uygulama potansiyeli olan giiclii bir
kimyasal stabiliteye sahip oldugu bulunmustur [41].

Yong Bing vd. antibakteriyel 6zelliklere sahip karanfil yagi igeren ¢ift katmanl
politiretan/poli (iire-formaldehit) (PU/PUF) kabuklu mikrokapsiilleri, situ ve arayiizey
polimerizasyon yontemlerini kullanarak basarili bir sekilde sentezlemislerdir.
Mikrokapsiillerin morfolojileri, ¢ekirdek kabuk yapilar1 ve bilesimlerini sistematik
olarak incelenmislerdir. Ek olarak, farkli reaksiyon parametreleri altinda sentezlenen
mikrokapsiillerin salinim davranislarini incelenmislerdir. Serbest birakma profilinin,
birincil serbest birakma mekanizmasi olarak difiizyonu gosteren ‘Baker-Lonsdale’
modeline uydugunu belirtmislerdir. ASTM E2315 testine dayanan deneysel sonuglar,
tiretilen mikrokapsiillerin, denizdeki bakteri ‘Vibrio coralliilyticus’, ‘Escherichia
coli’, yerinde kontamine olmus Orneklerden izole edilen deniz bakterileri ve deniz
biyofilm olusturucu bakterilere karsi biiyiik antibakteriyel etkinliklere sahip oldugunu
saptamiglardir [42].

Piletti ve arkadaslari, sarimsak yagin siklodekstrin (BCD) ile mikrokapsiillemis
ve BCD-sarimsak yag kompleksinin ‘Escherichia coli’ ve ‘Staphylococcus aureus’
bakterilerine kars1 antibakteriyel 6zelliklerini arastirmiglardir. Kapsiilleme yontemi,
sarimsak yaginin termal stabilitesini artirmis ve kapsiilleme isleminin basarisini
dogrulamistir. Taramal1 elektron mikroskobu analizi, BCD-sarimsak yag1 yapilarinin
boyutlarinin 5 ile 10 um arasinda degisen degerlere sahip oldugunu gostermistir. BCD-
-sarimsak yag1 kompleksini 60 ° C'de 1 saat siireyle 1s1l isleme tabi tutmuslar ve
kompleksin antibakteriyel etkisinin 6nemli 6l¢lide azaldigini gérmiiglerdir. Minimum
inhibitor konsantrasyonu (MIC) ve agar difiizyon sonuglari, 81.73 mmol-L1 sarimsak
yagt iceren mikrokapsiillerin miikemmel antibakteriyel etkiye sahip oldugunu
gostermistir [43].

Ghayempour ve arkadaslart kapsiilleme ve depolama sirasinda aljinat
biyopolimerinde nane yaginin lezzet tutma ve Ozellikleri incelemistir. Bu amacla,
mikro-nanokapsiiller, taramali elektron mikroskobu (SEM) teknigi kullanilarak
yapilarina, ortalama partikiil boyutuna ve boyut dagilimina gore iireterek, karakterize
etmislerdir. Kapsiilleme prosesi sirasinda ugucu yagin stabilitesi, ince tabaka

kromatografisi (TLC), gaz kromatografisi-kiitle spektrometrisi  (GC-MS),
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termogravimetrik analiz (TGA) ve clevenger kullanilarak degerlendirmislerdir.
Mikro-nanokapsiillerin antimikrobiyal aktivitesini, gram negatif bakteri ‘Escherichia
coli” ve gram pozitif bakteri  ‘Staphylococcus — aureus’  kullanilarak
degerlendirmislerdir [44].

Singh ve arkadaglari lavanta yagini siklodekstrin, kitosan sitrat ve -
siklodekstrin/Grafted kitosan kullanarak mikrokapsiillemislerdir. Lavanta esansiyel
yag1 mikrokapsiillerini pamuk kumasa aplike etmis, koku ve antimikrobiyal bitim
isleminin kombine etkisini arastirmislardir. Tiim bitmis kumas numuneleri i¢in koku
salma hiz1 performansi ve antimikrobiyal ozellikler standart test yontemleri ile
Olciilmiistiir. Sonuglar CD-CD'nin 0.6 gpl NaOH c¢ozeltisinde oldukg¢a ¢Oziiniir
oldugunu ve 80 gpl B-CD'nin% 6 oraninda esansiyel lavanta yag1 ¢ozeltisinin koku ve

antimikrobiyal terbiye i¢in en uygun kombinasyon oldugunu ortaya koymustur [45].
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3. MATERYAL VE YONTEM

Bu boliimde, kumas ve nane yagi temini, deneysel calismalarda kullanilan
kimyasal maddeler, ara¢ ve geregler ile kullanilan yontemler ayrintili bir bigimde

anlatilmistir.

3.1. Materyal

3.1.1. Kumas Ornekleri
Bu calismada % 100 pamuklu dokuma denim kumas (3/1 Z, 373 g/ m?, 28 x 21)
kullanilmistir. Kumaslar 6n islemleri tamamlanmis olarak Calik Denim A.S.

Malatya’dan temin edilmistir.

3.1.2. Nane Yag
Calisma kapsaminda i¢ faz olarak nane yagi kullanilmistir ve kullanilan yaglar
asagidaki gibi listelenebilir.
1) Inénii iiniversitesi, Kimya Miihendisligi laboratuvarinda distilasyou yéntemiyle
elde edilen ‘Mentha Piperita’

2) Distilasyon ile elde edilmis ticari nane yag1 ‘Mentha Piperita’

Ticar

-
’v
3 i
Nane Yad

Sekil 3.1. Deneylerde kullanilan nane yagi gorselleri
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3.1.3. Kimyasal Malzemeler
Bu calisma boyunca kullanilan kimyasal maddeler asagidaki sekilde listenebilir;
Arap Zamk1 (CAS Numarasi: 9000-01-5)
Sodyum Siilfat (Na2S04) (CAS Numarasi: 7757-82-6)
Formaldehit (CAS Numarasi: 50-00-0)
Sodyum hidroksit (NaOH) (CAS Numarasi: 1370-73-2)
Emiilsifier WN (CAS Numarasi: 104376-72-9)
Denimcol fix (CAS Numarasi: 68603-87-2)
Ongronat (CAS Numarasi: 101-68-8)
Pva (CAS Numarasi: 9003-20-7)
Peg 400 (CAS Numarasi: 75-21-8)
Adocat 201 (CAS Numarasi: 77-58-7)
EDTA (CAS Numarasi: 6381-92-6)
Romapol 1496 (CAS Numarasi: 9043-30-5 )
Fixapret Resin (CAS Numarasi: 136-84-5)
Curite 5184 (CAS Numarasi: 50-00-0 )

3.1.4. Deneysel Cahismalarda Kullanilan Cihaz, Arac ve Geregler

3.1.4.1. SEM Cihaz
Nane yagi mikrokapsiilleri aplike edilmis kumas, HITACHI markali SEM

cihazinda goriintiilenmistir. Analizler, Calik Denim A.S’de yapilmistir ve ilgili cihaz

Sekil 3.2°de goriilmektedir.

Sekil 3.2. Taramal1 elektron mikroskobu (SEM)
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3.1.4.2. FTIR Cihan
Nane yaglart ve kumas numunelerinin analizi Agilent tech- Cary 630 FTIR

cihazinda gergeklestirilmistir. Analizler, Calik Denim A.S’de yapilmistir ve ilgili

cihaz Sekil 3.3’te goriilmektedir.

Sekil 3.3. Fourier dontisiimlii kizil6tesi spektroskopisi (FTIR)

3.1.4.3. Optik Mikroskop
Nane yag1 mikrokapsiilleri, optik mikroskopta goriintiillenmistir ve Calik Denim

A.S’de yer alan ilgili cihaz Sekil 3.4°te goriilmektedir.

Sekil 3.4. Optik mikroskop
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Kullanilan diger cihaz ve aletler:
- Mekanik Karistirict

-Hassas Terazi

-Saf Su Cihazi

-pH Olger

-Isitic1 ve Sogutucu

-Orbital Karistiric

3.2. Yontem

Mikrokapsiilasyon, mikrokapsiil olugturmak i¢in kiigiik sivi damlaciklariin veya
kat1 parcaciklarin polimerik film ile kaplanmasini i¢eren, yeni tekstil teknolojilerinden
birisidir. Bu ¢alismada, basit koaservasyon, arayiiz polimerizasyonu ve mikroakiskan
cihazi yardimiyla mikrokapsiilasyon olmak tizere li¢ farkli yontem kullanilmustir.
Ayrica kumas tlizerine aplikasyon isleminde, arayiiz polimerizasyonu ile
mikrokapsiilasyonda kaplama, kaplama + yikama ve apre uygulamasi olarak ti¢ farkli
sekilde gergeklestirilmistir. Calisma kapsaminda tercih edilen aplikasyon

uygulamalari asagida kisaca 6zetlenmistir.

Kaplama

Kaplama yontemleri arasindan bigakli (rakleli) kaplama ile aplikasyon islemi
gerceklestirilmistir. Rakleli kaplama bilinen en eski yontemlerden biridir. Kaplama
maddesi, kumasa direkt olarak aktarilarak sabit bir rakle ile {iniform bir sekilde
striilmektedir. Genellikle diizgiin, tiniform dokuma kumaslara uygulanmaktadir.

Deney kapsaminda kullanilan cihaz Sekil 3.5°te gosterilmektedir.

Kaplama+Yikama
Yukarida belirtilen sekilde kaplama gerceklestirilmis ve ardindan su kumasa
direkt olarak aktarilmis ve rakle yardimiyla siiriilmiistiir ve boylece kumas ylizeyinde

kalan safsizliklarin kalintilarin giderilmesi amaglanmistir.

Apreleme
Emdirme yontemi kullanilarak nane yagi mikrokapsiilleri kumas tizerine aplike
edilmistir. Bu yonteme gore denim kumas, ¢ozelti (‘flotte”’) ile emdirilir. Emdirilen

kumastaki flottenin fazlasi, tekne c¢ikisindaki silindirler arasindan sikilarak
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uzaklagtirilir ve yeniden emdirme teknesine doner. Genelde kesintisiz (kontinii) ve
acik en calisiimaktadir ve emdirme yonteminin klasik makinasi fularddir. Deney

kapsaminda kullanilan cihaz ve sematik fulard Sekil 3.6’da gosterilmektedir.

Sekil 3.6. Mathis CH-8156 Pad batch iinitesi ve iki silindirli yatay fulard sematik
¢izimi
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3.2.1. Basit Koaservasyon ile Mikrokapsiilleme

Cekirdek malzemesi olarak nane yagi ve duvar malzemesi olarak arap zamki
kullanilmistir. Duvar olusturmak i¢in; 100 gram arap zamki 1000 mL sicak, damitilmig
suda ¢oziinmiistiir. Sicaklik 55 © C ile 60 ° C arasinda tutularak 2 saat boyunca 1000
rpm'de karigtirllmistir. Belirli araliklarla aram zamkinin olusturdugu kopiik alinmistir.
Cekirdek materyali olarak 3 farkli i¢ faz hazirlanmistir. I¢ faz ¢ozeltisi 1 ve 2’de ticari
nane yagl, cekirdek cozeltisi 3’te ise Indnii Universitesi Kimya Miihendisligi
Labaratuvari’nda elde edilen ugucu nane yagi kullanilmistir. Cekirdek ¢ozeltisini
olusturan madde ve miktarlar Cizelge 3.1°de verilmektedir. Cekirdek:duvar orani
deney 0n ¢aligmalar1 esnasinda 1:2 olarak belirlenmistir. Cekirdek ¢ozeltilerine 2 kati
miktarinda dis faz ¢6zeltisi yavas yavas eklenerek mekanik karistiricida 1 saat boyunca
karistirilmistir. Arap zamki bazik ortamda sistigi igin NaOH eklenerek pH ayarlamasi
yapilmustir ve 1000 rpm de 30 dakika boyunca karistirilmistir. (pH, mikrokapsiilleme
islemi i¢in en 6nemli parametrelerden biridir, ¢linkii islemin en vazgecilmez ve temel
asamasi olan faz ayrimi yapabilme yetenegine sahiptir.

Calisma boyunca, arap zamki, bilindigi gibi, duvar malzemesi olarak
kullanilmistir. Arap zamkinin, pH 9.2-9.3 araliginda en yiiksek sisme derecesini
gosterdigt ve ¢Oziinirligiinlin, sicaklik artis1 ile dogru orantili oldugu 1iyi
bilinmektedir.) Son olarak, i¢ faz miktarinin yaris1 miktarinda formaldehit eklenerek
olusan kapsiillerin stabilizasyonu amaglanmistir ve ¢ozelti 30 dakika daha
kanigtinnlmigtir.  Mikrokapsiillerin - olusumunu  desteklemek ve arttirmak i¢in
buzdolabinda dondurulmustur. Mikrokapsiiller daha sonra optik mikroskop altinda
gozlenmistir. Cizelge 3.1°de yer alan ¢ekirdek ¢ozeltilerine ait basit koaservasyon

recete ve denim kumas lizerine aplikasyonlari sirasiyla asagida yer almaktadir.

Cizelge 3.1. I¢ faz receteleri

Cekirdek Cekirdek Cekirdek
cozeltisi-1 cozeltisi-2 cozeltisi-3
Nane yag1 (ml) 3 3 3
Su (ml) 60 150 60
Emiilsifier WN (ml) 6 15 6




a) Basit Koaservasyon yéntemi 1 numarali regete (B1)

I¢ faz olarak ticari ‘mentha piperita’ ugucu nane yag ve duvar malzemesi olarak
arap zamki1 kullanilmistir. Duvar (‘wall’) olusturmak igin; 100 gram arap zamki 1000
mL sicak, damitilmis suda ¢Oziinmiistir ve %10’luk arap zamki1 ¢d6zeltisi
hazirlanmistir. Sicaklik 55 © C ile 60 © C arasinda tutularak 2 saat boyunca 1000 rpm'de
karistirlmugtir. Belirli araliklarla aram zamkinin olusturdugu kopiik almmistir. I¢ faz
olusturmak i¢in 3 ml nane yagi, 60 ml su ve 6 ml Emiilsifier WN 1 saat boyunca
mekanik karistirict yardimiyla karistirilmastir. I¢ faz : dis faz (gekirdek:duvar) orani
deney on calismalari1 esnasinda 1:2 olarak belirlenmistir. Cekirdek ¢ozeltisine 2 kati
miktarinda dis faz ¢ozeltisi (138 ml) yavas yavas eklenerek mekanik karigtiricida 1
saat boyunca karistirilmistir. Arap zamki bazik ortamda sistigi i¢in % 1’lik NaOH
eklenerek pH ayarlamasi yapilmistir ve 1000 rpm de 30 dakika boyunca
karigtirilmistir.

Son olarak, i¢ faz miktarinin yaris1 kadar (34.5 ml) formaldehit eklenerek olusan
kapsiillerin stabilizasyonu amaclanmistir ve ¢ozelti 30 dakika daha karistirilmistir.
Mikrokapsiillerin ~ olusumunu desteklemek ve arttirmak icin buzdolabinda
dondurulmustur. Mikrokapsiiller daha sonra optik mikroskop altinda gézlenmistir.

Elde edilen mikrokapsiiller apreleme ile denim kumas iizerine aplike edilmistir.

b) Basit Koaservasyon yontemi 2 numarali regete (B2)

I¢ faz olarak ticari ‘mentha piperita’ ugucu nane yagi ve duvar malzemesi olarak
arap zamki kullanilmistir. Duvar (‘wall’) olarak B1 recetesinde hazirlanan %10’luk
arap zamki ¢ozeltisi kullanilmistir. B1 regetesinden farkli olarak i¢ faz olusturmak icin
3 ml nane yagi, 150 ml su ve 15 ml Emiilsifier WN 1 saat boyunca mekanik karigtirict
yardimiyla karistirlmstir. i¢ faz : dis faz (cekirdek:duvar) orani deney 6n ¢alismalart
esnasinda 1:2 olarak belirlenmistir. Cekirdek ¢ozeltisine 2 kati miktarinda dis faz
¢ozeltisi (336 ml) yavas yavas eklenerek mekanik karistiricida 1 saat boyunca
karistirtlmistir. Arap zamki bazik ortamda sistigi i¢in % 1’lik NaOH eklenerek pH
ayarlamasi yapilmistir ve 1000 rpm de 30 dakika boyunca karistirilmistir.

Son olarak, i¢ faz miktarinin yaris1 kadar (84 ml) formaldehit eklenerek olusan
kapstillerin stabilizasyonu amaglanmistir ve ¢ozelti 30 dakika daha karistirilmistir.
Mikrokapsiillerin ~ olusumunu  desteklemek ve arttirmak icin buzdolabinda
dondurulmustur. Mikrokapsiiller daha sonra optik mikroskop altinda goézlenmistir.

Elde edilen mikrokapsiiller apreleme ile denim kumas iizerine aplike edilmistir.
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c) Basit Koaservasyon yontemi 3 numarali recete (B3).

I¢ faz olarak inénii Universitesi Kimya Miihendisligi Laboratuvari’nda elde edilen
‘mentha piperita’ ugucu nane yagl ve duvar malzemesi olarak arap zamki
kullanilmistir. B3 regetesi B1 regetesi ile ayn1 sekilde hazirlanmis, sadece ugucu yag
degistirilmistir. Duvar (‘wall’) olarak B1 recetesinde hazirlanan %10’luk arap zamki
¢ozeltisi kullanilmistir. I¢ faz olusturmak igin 3 ml nane yagi, 60 ml su ve 6 ml
Emiilsifier WN 1 saat boyunca mekanik karigtirict yardimiyla karistirilmastir.
Cekirdek:duvar orani deney On c¢alismalari esnasinda 1:2 olarak belirlenmistir.
Cekirdek ¢ozeltisine 2 kat1 miktarinda dis faz ¢ozeltisi yavas yavas eklenerek mekanik
karistiricida 1 saat boyunca karistirilmistir. Arap zamki bazik ortamda sistigi i¢in %
1’lik NaOH eklenerek pH ayarlamasi yapilmistir ve 1000 rpm de 30 dakika boyunca
karistirilmistir. Son olarak, i¢ faz miktarinin yarisi kadar (34.5 ml) formaldehit
eklenerek olusan kapsiillerin stabilizasyonu amaglanmistir ve ¢ozelti 30 dakika daha
karigtirllmistir.  Mikrokapsiillerin - olusumunu  desteklemek ve arttirmak igin
buzdolabinda dondurulmustur. Mikrokapsiiller daha sonra optik mikroskop altinda
gbzlenmistir. Elde edilen mikrokapsiiller apreleme ile denim kumas iizerine aplike

edilmistir.

3.2.2. Arayiiz Polimerizasyonu ile Mikrokapsiilleme

2.5 g nane yag1 ve 50 ml saf su 10 dakika boyunca 80°C sicaklikta ve 2000
devir/dakika hizda karistirilmigtir. Hazirlanan karisima 2.5 g denimcol fix ve 10 ml saf
su eklenerek ayni hizda karigtirllmaya devam edilmistir. Ardindan 50 ml su ve 10 g
ongronat karisimi mevcut karigima eklenmis ve ayni hizda karistirma islemi 10 dakika
daha siirdiiriilmiistiir. 5.2 gr PVA (Poli Vinil Alkol) ve 320 ml saf su 3 dakika boyunca
80°C sicaklikta karistirllmis ve karisima eklenmistir. 32 ml su, 14 ml PEG-400
(polietilen-glikol-400) ve 0.5 gr Adocattan olusan karisim daha 6nce hazirlanan
karigima ilave edilmistir. Bu isleme 1 saat boyunca ve 80°C sicaklikta mevcut hiz
korunarak devam edilmistir. Daha sonra, 13 ml su ve 2.6 ml EDTA (Etilen Diamin
Tetra Asetik Asit) karisimi mevcut karisima eklenmis ve bu islem de 1 saat boyunca
stirdiiriilmiistiir. Bu islemlerin ardindan kapsiil ¢ozeltisi elde edilmistir.

Arayliz polimerizasyonu sonucu hazirlanan kapsiil ¢ozeltisi, 2 farkli recete
(Cizelge 3.2) ile hazirlanmis ve kumasa 2 farkli yontem (kaplama ve apre) ile

uygulanmigtir.
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Cizelge 3.2. Arayiiz polimerizasyonunda uygulanan receteler

Recete 1 Recete 2
Kapsiil ¢ozeltisi (gr) 80 160
Romapol 1496 (gr) 2 2
Fixaprete Resin-NF(gr) 20 20
Currite 5184(gr) 5 5

a) Arayiiz polimerizasyonu-apre uyqulamast 1 numarali recete (RAI)

2.5 g ticari ‘mentha piperita’ ugucu nane yagi ve 50 ml saf su 10 dakika boyunca
80°C sicaklikta ve 2000 devir/dakika hizda karistirilmistir. Hazirlanan karisima 2.5 g
denimcol fix ve 10 ml saf su eklenerek ayni hizda karistirllmaya devam edilmistir.
Ardindan 50 ml su ve 10 g ongronat karisim1 mevcut karigima eklenmis ve ayni hizda
karistirma islemi 10 dakika daha siirdiiriilmiistiir. 5.2 gr PVA (Poli Vinil Alkol) ve 320
ml saf su 3 dakika boyunca 80°C sicaklikta karistirilmis ve karisima eklenmistir. 32
ml su, 14 ml PEG-400 (polietilen-glikol-400) ve 0.5 gr Adocattan olusan karisim daha
once hazirlanan karigima ilave edilmistir. Bu isleme 1 saat boyunca ve 80°C sicaklikta
mevcut hiz korunarak devam edilmistir. Daha sonra, 13 ml su ve 2.6 ml EDTA (Etilen
Diamin Tetra Asetik Asit) karisimi mevcut karisima eklenmis ve bu islem de 1 saat
boyunca siirdiiriilmiistiir ve bu islemlerin ardindan kapsiil ¢ozeltisi elde edilmistir.
Hazirlanan kapsiil ¢ozeltisinden 80 gram alinmig iizerine 2 gr Romapol 1496, 20
Fixaprete Resin-NF ve 5 gr Currite 5184 eklenmistir. Hazirlanan ¢ozelti 10 dakika
boyunca 2000 devir/dakika hizda karistirilmistir. 2 farkli regete ile hazirlanmis ve
kumasa 2 farkli yontem (kaplama ve apre) ile uygulanmistir. Sogutulan mikrokapsiil
¢ozeltisi denim kumas iizerine aprelenmis ve 150°C de 2 dakika boyunca

fikselenmistir.

b) Arayiiz polimerizasyonu-apre uygulamas: 2 numarali recete (RA2)

RA2 regetesi aynmi sekilde kapsiil c¢ozeltisi hazirlanmistir. Hazirlanan kapsiil
¢ozeltisinden 160 gram alinmis iizerine 2 gr Romapol 1496, 20 Fixaprete Resin-NF ve
5 gr Currite 5184 eklenmistir. Hazirlanan ¢6zelti 10 dakika boyunca 2000 devir/dakika
hizda karistirllmistir. 2 farkli regete ile hazirlanmis ve kumasa 2 farkli yontem
(kaplama ve apre) ile uygulanmistir. Sogutulan mikrokapsiil ¢ozeltisi denim kumas

tizerine aprelenmis ve 150°C de 2 dakika boyunca fikselenmistir.
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C) Arayiiz polimerizasyonu-kaplama uygulamast 1 numarali regete (RK1)
RAI1 regetesi ile ayni sekilde hazirlanan mikrokapsiil ¢ozeltisi denim kumas

tizerine rakleli kaplama teknigi yardimiyla aplike edilmistir.

d) Arayiiz polimerizasyonu-kaplama-+yikama uygulamasi-1 numarali regete (RK1Y)
RAI1 regetesi ile ayni sekilde hazirlanan mikrokapsiil ¢ozeltisi denim kumas
tizerine rakleli kaplama teknigi yardimiyla aplike edilmistir. Kaplama isleminin

ardindan su ile rakle yardimiyla yikama yapilmistir.

e) Arayiiz polimerizasyonu-kaplama uygulamast 2 numarali regete (RK2)
RA2 regetesi ile aym1 sekilde hazirlanan mikrokapsiil ¢ozeltisi denim kumas

tizerine rakleli kaplama teknigi yardimiyla aplike edilmistir.

) Arayiiz polimerizasyonu-kaplama-tyikama uygulamasi-2 numarali regete (RK2Y)
RA2 regetesi ile aym1 sekilde hazirlanan mikrokapsiil ¢ozeltisi denim kumas
tizerine rakleli kaplama teknigi yardimiyla aplike edilmistir. Kaplama isleminin

ardindan su ile rakle yardimiyla yikama yapilmstir.

Igili kimyasallarm, kullanim amaglar1 asagida belirtilmistir.

Polivinil Alkol (PVA): Partikiil boyutu dagilimini ayarlamak i¢in kullanilmistir.
Poli(etilenglikol) (PEG 400): Mikrokapsiil duvarini olusturmak i¢in kullanilmistir.
Currite: katalizor olarak kullanilmistir

EDTA: Reaksiyona girmeden kalan izosiyanat guruplarini sonlandirmak igin
kullanilmistir.

Fixaprete resin NF: Mikrokapsiilasyon islemi sirasinda karigima ilave edilen reaktif
yapili madde, baglayici olarak kullanilmistir. Bu madde, mikrokapsiillerin sentezi
esnasinda uygun fonksiyonel gruplar iizerinden kiireciklerin yiizeyine kimyasal
baglarla baglanmistir. Baglayici molekiiller daha sonra kumasa uygulama esnasinda
fonksiyonel gruplar1 iizerinden mikrokapsiillerin seliiloz esasli kumas yiizeyine
baglanmasin1 saglamistir. Bu ¢alismada kullanilan mikrokapsiiller, baglayici
molekiilleri ylizeylerinde tasimaktadirlar. Bu nedenle ikinci bir komponente gerek

duyulmadan mikrokapsiillerin direkt olarak kumasa uygulanma kolaylig1 saglanmistir.
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3.2.3. Mikroakiskan Cihaz Yardimiyla Mikrokapsiilleme

Mikroakiskan cihaz kullanilarak mikrokapsiilleme islemi gerceklestirilerek
mikrokapsiil iiretimi hedeflenmistir. Mikroakiskanlastirma prensibine gore c¢alisan
cihazda partikiil boyut kii¢iiltme, hiicresel kesinti, emiilsiyonlar yapilabilir. Calismada,
mikroakigkanlastirict islemcisinin M-110L modeli kullanilmistir. Yaklasik 200 ml
¢ozelti i¢in, makineden gecis siiresi sadece birka¢ dakikadir. Bu siire, saatlerce
manyetik karistirict igeren karistirmalar diisliniildiigiinde ¢ok avantajli bir durum
olusturmaktadir. Diger bir avantaj ise daha kii¢lik ve daha homojen mikrokapsiillerin
elde edilebilmesidir. Mikroakiskan cihazindaki kapsiilleme i¢in, basit koaservasyonda

kullanilan 1 numarali regete kullanilmistir ve recete detaylart asagida yer almaktadir.

Mikroakiskan Yontemi Recetesi (M)

Mikroakiskan cihaz kullanilarak ugucu nane yagi mikrokapsiilleri iiretiminde, B1
recetesinde belirtildigi gibi, stabilizasyon asamasina kadar ayni sekilde hazirlik
yapilmis ve ayni oranlar kullanilmistir. % 1’lik NaOH c¢d6zeltisinin eklenmesinin
ardindan 1000 rpm de 30 dakika boyunca mekanik karistirma gerceklestirilmistir.
Hazirlanan karisim mikroakiskan cihazi ¢ozelti haznesine bosaltilmigtir. Karisim 20
psia basingta, ince kanallardan 2 tur gegirilmis ve mikrokapsiil ¢ozeltisi elde edilmis
ve sogumaya birakilmistir. 2 saat sonra mikrokapsiiller optik mikroskop altinda
gozlenmistir ve elde edilen mikrokapsiiller apreleme ile denim kumas iizerine aplike

edilmistir.

3.2.4. Kumasin Antibakteriyel Aktivitesinin Belirlenmesi (ASTM E2149-01)

On deneylerden elde edilen veriler yardimiyla, deney tasarimi yapilmis ve
regeteleri belirtilmis olan asil denemelere ait antibakteriyel &zellik tayini Indnii
Universitesi Miihendislik Fakiiltesi Gida Miihendisligi Boliimii'nde E.Coli bakterileri
kullanilarak gergeklestirilmistir. Antibakteriyel aktivite tayininde ASTM E2149-01
test standard1 kullanilmistir ve yonteme dair detayl bilgi agsagidaki gibidir.

Islem gérmiis 6rneklerin antibakteriyel aktivitesi, ASTM E2149-01 ydntemine
gore belirlenmistir. Oncelikle kiiltiirler, nutrient broth besiyerinde inkiibe edilmis ve
inkiibasyon sonrasi plate count teknigi kullanilarak kiiltiirlerin CFU (koloni olusturma
birimi)/ml belirlenmistir. Kiiltiirler, koloni sayis1 3 x 108 CFU/ml olacak sekilde 0.3
mM potasyum fosfat tamponu (pH 6.8) ile seyreltilerek standart kiiltiir soliisyonlart

olusturulmustur. Calismanin diger asamalarinda da 0.3 mM potasyum fosfat tamponu
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(pH 6.8) kullanilmistir. Steril edilen 50 ml tampon igeren erlenlere 1 ml standart kiiltiir
sollisyonu eklenmistir. Erlenlere 1 gr islem goérmiis kumas 6rnekleri ve 1 gr islem
gormemis kumas 6rnegi (kontrol numunesi) eklenmistir. Kiiltiirler 37°C ve 150 rpm
sartlarinda 24 saat inkiibe edilmisir. Inkiibasyon sonrasi kiiltiirlerden seri seyreltmeler
yapilarak plate count teknigi ile petrilere ekim yapilmis ve 24 saat sonra koloni sayimi
gerceklestirilmistir. Antibakteriyel aktivite % indirgenme (%R) ile hesaplanmistir. %

indirgenme asagidaki formiile gére (Esitlik 3.1) hesaplanmustir:

%R = (T) .100 (3.1)

A: belirlenmis temas siiresi sonunda test numunesindeki bakteri sayis1 (CFU/ml)
B: belirlenmis temas siiresi sonunda kontrol numunedeki bakteri sayis1 (CFU/ml)

R: % indirgenme

3.2.5. Kumasin Performans Testleri

ASTM D 4966, ASTM D 5034,ASTM D 1224, AATCC 173, TS EN ISO 105-
X12 standartlarina uygun olarak laboratuvar kosullarinda asinma direnci, kopma
mukavemeti, spektrofotometrik 6l¢iim, kuru / 1slak hasligi laboratuvar kosullarinda

uygulanmgtir.

3.2.5.1. Asinma Direnci

Orneklerin asinma direncini belirlemek icin Martindale asnma test cihazi
kullanilmistir (Sekil 3.7). Her kumas numunesi i¢in 38 mm c¢apinda ii¢ dairesel
numune kesilmistir. Kiitle dl¢limiiniin yan1 sira, her kumas asindirma dongiisiinden
sonra Baker Kumas Kalinlig1 Olger ile kumas kalinlig1 da 6l¢iilmiistiir. Numuneler de

2000 stirtiinme dongiisiinde test edilmistir.
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Sekil 3.7. Martindale Abrazyon cihazi

3.2.5.2. Kopma Dayanim

Kopma mukavemeti James H. Heal Titan Universal Strength Tester-2 ile
Olciilmistiir (Sekil 3.8). 3 ¢ozgli ve 3 atki yonii test numuneleri icin 50x300 mm
boyutlarinda hazirlanmistir.

T1 ¢eneleri ve 3000 N yiik hiicresi, 100 mm / s'lik bir ¢gene hizinda tercih edilmistir.
Test sonuglart maksimum kuvvet (N) olarak kaydedilmistir. Burada, test numunesini
kirmak igin gereken kuvvet maksimum kuvvettir. Uzatma, test numunesinin

uzunlugundaki artis miktaridir.
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Sekil 3.8. Kopma dayanimu test cihazi

3.2.5.3. Spektrofotometrik Ol¢iim

Test numuneleri, Datacolor 650 spektrofometre kullanilarak L, a, b ve A degerleri
acisindan degerlendirilmistir. Olgiimler 100'de D65 aydinlatici altinda uygulanmistir.
Sonuglar dort Olglimiin ortalamasidir ve numuneler her oOlglimden sonra 90 °

dondiiriilmiistiir. Tlgili cihaz Sekil 3.9°da goriilmektedir.

\

Sekil 3.9. Spektrofotometre
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3.2.5.4. Kuru ve Yas Siirtme Hashgi
Test numunelerinin kuru ve 1slak siirtme hasliklarini belirlemek icin Atlas CM-5

kroketmetre (Sekil 3.10. a) kullanilmistir. 5x14 cm test numunesi kesilmis ve karsilik
gelen boliime yerlestirilmistir. Test numunesi ile standart bir test kumasi on kez
ovulmustur. Islak siirtme hasligi ol¢iimiinde standart test kumasi distile su ile
islatilmistir. Degerlendirme standart giin 15181 altinda 45° de gri skala (Sekil 3.10. b)

ile yapilmistir.

Sekil 3.10. a) Kuru ve yas haslik cihazi b) gri skala
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4. BULGULAR VE TARTISMA

Calismada ‘mentha piperita’ nane tiiriinden elde edilen ugucu yaglar kullanilarak
mikrokapsiil eldesi ve denim kumas {lizerine uygulanmasi ile kumasa antibakteriyel
ozellik kazandirilmas: amaglanmistir. Ayrica 1, 5, 10 ev yikamalar1 yapilarak,
antibakteriyel o6zelligin devamliligi gozlenmistir. Bu bolimde, farkli yontemler
kullanilarak elde edilen nane yag1 mikrokapsiillerinin ve antibakteriyel aktivitelerinin

belirlendigi analiz sonuglarina yer verilmistir.

4.1. Mikrokapsiil Karakterizasyonu

Uretilen mikrokapsiillerin morfolojilerini belirlemek amaciyla Optik mikroskop
(OM) ve Taramal1 Elektron Mikroskop goriintiileri (SEM) alinmis, kimyasal yapisini
belirlemek amaciyla Fourier Transform Infrared (FT-IR) Spektroskopisi analizleri

gergeklestirilmistir.

4.1.1. Optik Mikroskop Goriintiileri

Basit koaservasyon, arayiiz polimerizasyonu ve mikroakiskan cihazi yardimiyla
elde edilen mikrokapsiillere ait goriintiiler asagida sirastyla Sekil 4.1, Sekil 4.2, Sekil
4.3 ve Sekil 4.4 te yer almaktadir. Ug farkli yontemde de nane yag1 mikrokapsiillerinin

basarili olarak elde edildigi goriilmektedir.

Sekil 4.1. Basit koaservasyon yontemine ait mikrokapsiil goriintiileri (sirastyla B1, B2,
B3)

Sekil 4.2. Arayiiz polimerizasyonu regete 1’e ait mikrokapsiil goriintiisii
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Sekil 4.3. Arayiiz polimerizasyonu regete 2’ye ait mikrokapsiil goriintiisii

Sekil 4.4. Mikroakiskan yontemine ait mikrokapsiil goriintiisii

Mikroskop goriintiileri incelendigi zaman, arayiiz polimerizasyonu metodu ile
yapilan mikrokapsiilleme calismasinda mikrokapsiil yogunlugunun diger 2 metoda
gore daha fazla oldugu sOylenebilir. Kendi igerisinde kiyaslama yapildiginda ise
arayliz polimerizasyonu regete 2'nin regete 1'e gore mikrokapsiil yogunlugunun daha

fazla oldugu sdylenebilir.

4.1.2. SEM Goriintiileri

Mikrokapsiillerin kumas yiizeyine tutunmasini, tutunma yogunlugunu ve kumas
yiizeyindeki lokasyonunu gorsel olarak izleyebilmek icin SEM goriintiileri alinmistir.
Her bir yontem ve uygulamaya ait alinan goriintiiler Sekil 4.5-4.15 ‘te gdsterilmistir.
Her bir sekilde ilk goriintii mikrokapsiil ¢ozeltisi ile islem gormiis olan kumasa, ikinci
goriintii ise ayn1 kumasin 5 ev yitkamasi sonrasina aittir. 5 ev yikama yapilmis kumasta
SEM goriintiisiiniin alinma nedeni, mikrokapsiil kaliciliginin antibakteriyel testi yani

sira SEM goriintiisii ile desteklenmesidir. Ilgili goriintiiler incelendiginde nane yagi
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iceren mikrokapsiiller hem yikama Oncesi hem de yikanmis kumasta kolaylikla

goriilmektedir.

TM-1000_0851 13:01 x100 1mm TM-1000_Ce52

Sekil 4.5. islem 6ncesi kumasa ait SEM gériintiileri

TM-1000_0769 : x180 500 um TM-1000_0856 14:32 x600 100 um

Sekil 4.6. Basit koaservasyon-Bl1 ile islem gérmiis kumasa ait yitkama 6ncesi ve
sonrasit SEM goriintiileri

TM-1000_0865 09:09 x600 100 um

TM-1000_0774 x800 100 um

Sekil 4.7. Basit koaservasyon-B2 ile islem gormiis kumasa ait yikama oncesi ve
sonrasi SEM goriintiileri
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x600 100um  TM-1000_0854 08:59 x600 100 um

Sekil 4.8. Basit koaservasyon-B3 ile islem gérmiis kumasa ait yitkama 6ncesi ve
sonrasi SEM goriintiileri

TM-1000_0858 10:15 x600 100 um TM-1000_0784 14:33 x400 200 um

Sekil 4.9. Mikroakigkan cihazi-M ile islem gormiis kumasa ait yikama oncesi ve
sonrast SEM gorintiileri

TM-1000_0846 09:09 100um  TM-1000_0788 15:29 x1.0k 100 um

Sekil 4.10. Arayiiz polimerizasyonu RA1 ile islem gérmiis kumasa ait yikama 6ncesi
ve sonrasit SEM goriintiileri
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TM-1000_0839 x800 100 um TM-1000_0786 14:50 x1.0k 100 um

Sekil 4.11. Arayiiz polimerizasyonu RA?2 ile islem gérmiis kumasa ait yikama oncesi
ve sonrast SEM goriintiileri

TM-1000_0850 09:47 x600 100 um

TM-1000_0768 x1.0k 100 um

Sekil 4.12. Arayiiz polimerizasyonu RK1 ile islem gérmiis kumasa ait yikama oncesi
ve sonrast SEM goriintiileri

TM-1000_0837 09:26 x600 100 um TM-1000_0848 09:36 x600 100 um

Sekil 4.13. Arayiiz polimerizasyonu RK2 ile islem gérmiis kumasa ait yikama 6ncesi
ve sonrasit SEM goriintiileri
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TM-1000_0838 12:26 x500 200 um

TM-1000_0767 15:00 X2 0K um

Sekil 4.14. Arayiiz polimerizasyonu RK1Y ile islem gormiis kumasa ait yikama 6ncesi
ve sonrast SEM goriintiileri

TM-1000_0841 09:16 x600 100 um

TM-1000_0789 15:39 x1.0k 100 um

Sekil 4.15. Arayiiz polimerizasyonu RK2Y ile islem gormiis kumasa ait yikama 6ncesi
ve sonrast SEM goriintiileri

Gorintiiler incelelendigi zaman her {i¢ metot ile hazirlanan mikrokapsiillerin
kumasa tutundugunu goriilmektedir. Mikrokapsiil ¢ozeltilerindeki mikrokapsiil
yogunlugunun en fazla arayiliz polimerizasyonunda oldugu bir onceki boliimde
belirtilmisti. Ayni sekilde kumaga tutunan mikrokapsiil yogunlugunun arayiiz
polimerizasyonu ile hazirlanmis mikrokapsiil ¢cozeltileri ile islem gérmiis kumaslarda
diger metotlar ile hazirlanmis mikrokapsiil ¢ozeltisi ile islem gérmiis kumaslara gore
daha fazla oldugu goriilmektedir. 5 yikama sonras1 durum da yikama 6ncesi duruma
paraleldir.

Mikrokapsiil yogunlugunun arayiiz polimerizasyonu ile hazirlanan mikrokapsiil
coOzeltisi ile islem goérmiis kumasta daha fazla olmasinin sebebi, ¢ozelti icerisindeki
mikrokapsiil yogunlugunun diger metotlarla hazirlanan ¢ozeltilere gore daha fazla

olmastyla iligkilendirilebilirken, yikama sonrasinda daha fazla mikrokapsiiliin kumasg
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yiizeyinde tutunmaya devam etmesi arayiiz polimerizasyonu ile hazirlanan
mikrokapsiil ¢ozeltisinin kumas yiizeyiyle daha saglam bag yapmasinin bir sonucu

olarak goriilmektedir.

4.1.3. FTIR Spektrumlan
Calisma kapsaminda kullanilan, Inénii Universitesi Kimya Miihendisligi

Labratuvarinda elde edilen ‘mentha piperita’ ugucu nane yagi ve ticari bir ‘mentha

piperita’ ugucu nane yagi ait FTIR spektrumlari sirasiyla Sekil 4.16 *da yer almaktadir.
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Sekil 4.16. Calismada kullanilan nane yaglarina ait FT-IR spektrumu

FTIR spektrumlarina bakildiginda 2900 cm™ dalga boylarindaki pik C—H stretch
baglarmin varligini gosterirken 1380 cm™ dalga boylarinda C—H bending baglarmin
varhigr goriilmektedir. Bu durum ‘mentha piperita’ icerisinde C—H baglarin farkli
enerji seviyelerinde mevcut oldugunu gostermektedir. 1050-1250 cmdalga
boylarinda ise C—O stretch baglarinin varligindan s6z edilebilir.

Basit koaservasyon, standart apre, mikroakiskan ve arayiiz polimerizasyonu
metotlar1 ile hazirlanan mikrokapsiil ¢ozeltileri ile islem gormiis kumaslar ve islem

gormemis kumasa ait FTIR spektrumlar1 Sekil 4.17 'de verilmistir.
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Sekil 4.17. Farkli metotlarla hazirlanan mikrokapsiil ¢ozeltileri ile islem gérmiis ve
islem géormemis kumas numunelerine ait FTIR spektrumlari

FTIR spektrumlarma bakildiginda 3350 cm™ dalga boylarinda pamuk igin
karakteristik olan ~OH stretch baglarm ve 2900 cm™ dalga boylarinda C—H stretch
baglar1 goriilmektedir. Yine 1050 cm™ dalga boylarinda C-O stretch baglarinimn
varligindan bahsetmek miimkiindiir. Farkli metotlarla hazirlanan mikrokapsiil
cozeltileri ile islem gérmiis %100 pamuk kumas numunelerinin FTIR spektrumlari
kendi i¢inde kiyaslandigi zaman yapisal bir farklihik goriilmemektedir. Tim
spektrumlar benzer davranis sergilemistir. Absorbans degerlerinde az da olsa

farkliliklar gormek miimkiindiir.

4.1.4. Performans Testleri

Asinma direnci, kopma-yirtilma mukavemeti, spektrofotometrik 6l¢iim, kuru/islak
haslig1 sirastyla ASTM D 4966, ASTM D 5034, ASTM D 1224, AATCC 173,ve TS
EN ISO 105-X12 standartlarina uygun olarak laboratuar kosullarinda uygulanmistir.

Asinma dayanimini gérmek i¢in islem 6ncesi ve {i¢ farkli metot ile hazirlanan
mikrokapsiil ¢ozeltileri aplike edilmis kumaslar 2000 devirde test edilmis ve Cizelge
4.1°de yer alan sonuglar elde edilmistir. Ilgili ¢izelge ve Sekil 4.18 gdz Oniine
alindiginda  sonucglarin  yakin  oldugu hatta mikroakiskan ve arayiiz

polimerizasyonunun bir miktar iyilestirme sagladig: diistiniilebilir.
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Cizelge 4.1. Abrazyon degerleri

Fiziksel ozellik

Islem

Basit

oncesi | Koaservasyon

Microfluidik

Arayiiz

Polimerizasyonu

Abrazyon (2000 devir) 4

4

4-5

4-5

Sekil 4.18. Asinma direnci test sonrasi denim kumas goriintiileri

‘ REMARKS

Ayni kumaslarin atki-cozgii kopma degerleri Sekil 4.19°da goriilmektedir. islem

gérmiis kumaslarin atki kopma degeri, islem Oncesi ile benzer degerler gostermesine

ragmen ¢ozgli kopma degerlerinde %S5 ile %10 arasinda bir diisiis goriilmektedir.

Bunun nedeni apre ve kaplama uygulamalarinin ¢dzgii baskin-6n yiiz tarafinda

uygulanmasi ve atkinin yapilan islemlerden daha az etkilenmesi seklinde agiklanabilir.

Fakat bu diislis kumag performansinda kullanimi etkileyebilecek derecede bir diisiis

degildir.
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94,4 93,60
100,00 528
|
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Sekil 4.19. Atki-¢cozgii kopma degerleri
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Benzer sekilde, atki-¢ozgii yirtilma degerleri Sekil 4.20'de yer almaktadir. Islem
oncesi ile kiyaslandiginda hem atki hem de ¢6zgii yoniinde bir miktar diisiis olmustur.
Standart apre uygulamalar1 sonrasi ortalama %15 mukavemet kaybi oldugu

bilinmektedir ve bu nedenle elde edilen degerler normal kabul edilebilir.
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Sekil 4.20. Atki-¢ozgii yirtilma degerleri

Bu calisma kapsaminda kumaslara kuru ve yas haslik degerlendirilmesi yapilmis
olup Cizelge 4.2'de verilen sonuglar elde edilmistir. Sonuglar incelendiginde
mikrokapsiil ¢ozeltisi aplike edilen ve edilmeyen kumaslarda renk hasligi bakimindan
bir fark goriilmemis olup ayn1 zamanda farkli yontemler ile elde edilen mikrokapsiil

¢ozeltilerinin kumas numunelerinde haslik degerlerini etkilemedigini gostermektedir.

Cizelge 4.2. Kuru ve yas haslik sonuglari

Islem Basit _ Arayiiz
Fiziksel 6zellik Mikroakiskan -

oncesi | Koaservasyon Polimerizasyonu
Kuru hashk 4-5 4-5 4-5 4-5
Yas hashk 1-2 1-2 1-2 1-2

Ayrica yapilan uygulamalarin kumasin renginde herhangi bir degisiklige neden
olup olmadig1 gdzlenmek istenmis ve renk Sl¢iimii yapilmistir. Olgiimlerde islem

gormemis kumas referans olarak alinmistir. Cizelge 4.3'te goriildiigii gibi nane yagi
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kullanilarak farkli metotlar ile hazirlanan mikrokapsiil ¢ozeltilerinin aplike edildikleri

kumas numuneleri arasinda kayda deger bir renk farkliligi bulunmamustir.

Cizelge 4.3. Renk Ol¢iim sonuglari

L* a* b* A
Islem 6ncesi 27,55 0,83 -7,85 -
Basit koaservasyon 27,62 0,76 -7,83 0,47
Mikroakiskan 26,50 0,93 -7,82 1,06
Arayiiz polimerizasyonu 28,70 0,71 7,76 1,19

4.1.5. Antibakteriyel Aktivite

Farklt yontemler kullanilarak elde edilen nane yagi mikrokapsiillerinin
antibakteriyel aktiviteleri yitkama yapilmamis ve 1-5-10 ev yikamasi yapilmis denim
kumaglarda test edilmistir. Sekil 4.21°de basit koaservasyon yontemi kullanilarak 3
farkli regete (B1, B2, B3) ile islem gormiis kumag numunelerinin yikama oncesi ve 1
ev yikamada %100 antibakteriyel etki gosterdigi, fakat bu etkinligin 5 ve 10 ev yikama
sonrasi sirastyla Bl i¢in %75 ve %40’a, B2 ve B3 i¢inse %60 ve %20 degerlerine
dogru diistiigii goriilmektedir. B1 ve B2 regetelerinde ticari ‘mentha piperita’ yagi
kullanilirken, B3 regetesinde Indnii iiniversitesi kimya miihendisligi laboratuvarinda
elde edilen ‘mentha piperita’ yag:i kullanilmistir. Ayn1 yikama dongiisiinde nane
yaglar1 arasinda goriilen bu antibaketriyel etkinlik farklarinin nane tiirlinlin yetistigi
bolge kosullarina bagli olarak, yapisindaki kii¢iik degisimlerden kaynaklandigi
diistiniilmektedir. B2 regetesinde B1 regetesine gore antibakteriyel aktivitede daha
hizli diisiis goriilmesinin nedeni mikrokapsiil ¢ozeltisinde kullanilan nane yag:
miktarinin digerine gore daha az olmasi olarak degerlendirilmistir.

Arayliz polimerizasyonu yontemi ile mikrokapsiil eldesi i¢in 2 farkli recete
kullanilmis ve mikrokapsiil ¢ozeltisinin kumasa aplikasyonu emdirme, kaplama ve
kaplama+yikama olmak iizere 3 farkli sekilde gergeklestirilmistir. Yapilan analiz
sonucu yikama yapilmamis ve 1 ev yikamasi yapilmis kumas numunelerinde %100
antibakteriyel etkinlik goriilmiis, devam eden yikama dongiileri sonrasinda ise bu
etkinlik hizla azalmistir. Sekil 4.22°ye bakildiginda en iyi antibakteriyel etkinlik
degerlerinin 1 ve 2 numarali recetelere ait kaplama uygulamas: ile aplike edilmis

kumas numunelerine ait oldugu goriilmektedir. Buradan kaplama uygulamasinin

55



emdirme ve kaplama+yikama aplikasyonlarina gore daha yiiksek oranda

mikrokapsiillerin kumas yilizeyine tutunmasini sagladigi yorumu yapilabilir.
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Sekil 4.21. Basit koaservasyon yontemi ile hazirlanmis nane yagi yagi igeren
mikrokapsiiller ile islem gérmiis kumas numunelerinin antibakteriyel aktivitesi
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Sekil 4.22. Arayliz polimerizasyonu ile hazirlanmis nane yagi igeren mikrokapsiiller
ile islem gérmiis kumas numunelerinin antibakteriyel aktivitesi

Mikroakiskan cihazi yardimiyla elde edilen mikrokapsiil ¢ozeltileri ile islem
gormiis olan kumas numunelerine ait antibakteriyel etkinlik Sekil 4.23.’te
goriilmektedir. Yikama yapilmamis ve 1 ev yikamasi yapilmis kumas numunelerinde
%100 olarak 6lgiilen antibakteriyel etkinlik 5 ev yikamasinda %80 olarak aktivitesini

korumus ve 10 ev yikamasinda %40’a varan oranda azalmistir.
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Sekil 4.23. Mikroakiskan yontemi ile hazirlanmis nane yagi iceren mikrokapsiiller ile
islem gormiis kumas numunesinin antibakteriyel aktivitesi

Calisma kapsaminda elde edilen tiim numuneler i¢in yikama oncesi, 1-5-10 ev
yikamalar1 sonrasina ait antibakteriyel etkinlik degerleri toplu olarak Sekil 4.24‘te
gosterilmis olup sayisal degerler Cizelge 4.4'te verilmistir. Sekil 4.24’e bakildiginda,
genel olarak yikama oncesi ve 1 ev yikamalarinda 3 farkli yontem ile elde edilen
mikrokapstllerin %100 antibakteriyel etki gosterdigi ve devam eden yikama
dongiilerine bagli olarak bu etkinligin azaldig1 goriilmektedir.

Bolim 4.1.1 ve 4.1.2'de optik mikroskop ve SEM ile alinan goriintiilerde
mikrokapsiil yogunlugunun en fazla arayliz polimerizasyonu metodu ile elde
edildiginden ve 1 yikama sonrasi ylizeyde tutunmaya devam eden mikrokapsiil
miktarinin yine en fazla arayiiz polimerizasyonu metodu ile saglandig1 belirtilmisti.
Antibakteriyel etkinlik anlaminda 1 ev yikama sonuglari her 3 metodun farkl
recetelerinde benzer davramig gostermistir. Devam eden yikama dongiilerine
bakildiginda ise her ne kadar kumas ylizeyine tutunan mikrokapsiil miktar1 arayiiz
polimerizasyonun da fazla olsa da 5 yikama itibariyle antibakteriyel etkinligin en fazla
diisiis yasandig1 metot olmustur. Burada mikrokapsiil yogunlugunun fazla olmasinin
mikrokapsiil ile kumas arasinda yapilan bagin kuvvetini etkilemedigi sonucu
cikarilabilir. Benzer sekilde, mikrokapsiil yogunlugunun az ama mikrokapsiil ile
kumas arasindaki bagin kuvvetli oldugu durumlarda ki basit koaservasyon ve
mikroakigkanlastirma yontemleri buna Ornek verilebilir, tekrarli yikamalarda

antibakteriyel etkinligin daha iyi korundugu goriilmektedir. Fakat mikrokapsiil
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yogunlugu kadar énemli olan bir diger faktor de kullanilan aktif madde (nane yagi)
miktaridir. Mikrokapsiil yogunlugu fazla fakat mikrokapsiil igerisindeki nane yagi
miktar1 az olan durumlarda yine daha az antibakteriyel etkinlik beklemek normaldir.
Onemli olan her zaman igin optimum sartlar1 saptamaktir. Bu anlamda en basarili
yontemin 5 ev yikamasinda %80 antibakteriyel etkinligi korumaya devam eden,

mikroakigkan cihazi yardimiyla elde edilen mikrokapsiillerin (M) sagladigi

gorilmektedir.
120
——B1
100 e —-—B2
80 =h=—B3
E =>=RK1
S 60 == RK?2
;o: RK1Y
40 10 RK2Y
RA1
20 RA2
0 M
Mamiil 1l evylkama 5evyikama 10 evylkama

Sekil 4.24. Calisma kapsaminda kullanilan ydntemlere ait antibakteriyel aktivite
egrileri

B1 ve B3 regetelerinde kullanilan malzemeler ve miktarlar ayn1 olmakla birlikte,
tek fark B1 regetesinde ticari ‘mentha piperita’ ugucu nane yagi, B3’te ise 1.U Kimya
miithendisligi laboratuvarinda elde edilen ‘mentha piperita’ ugucu nane yagi
kullanilmis olmasidir. Cizelge 4.4 B1 ve B3 % azalma degerlerine bakildig1 zaman,
mamiilde %100 antibakteriyel etki ile benzer sonu¢ gostermelerine ragmen, 1 ev
yikamast ile birlikte, B3 te antibakteriyel etkinin zayiflamaya basladig1 goriilmektedir.
5 ev yikamasi icin ticari nane yagi %75 oraninda bakterilerde azalma saglarken,
tiniversitede elde edilen yagin %60 azalma sagladig1 goriilmektedir. Buradan ticari
nane yaginin, liniversite labratuvarinda elde edilen nane yagina kiyasla antibakteriyel
aktivitesinin daha etkili oldugu goriilmektedir. Deneylerin ayn1 sartlarda
gerceklestirildigi gdz oniine alindig1 zaman, bu durumun nane yaglarinin % bilesimleri

arasindaki farktan kaynaklandig1r disiiniilebilir. Ticari nane yagmin biiyiik
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cogunlugunun mentol bileseninden olustugu ve labratuvarda elde edilen yagin biiyiik
cogunlugunun (%40-45) isomenton bileseninden olustugu disiinildiigli zaman,
mentol bileseninin isomentondan daha 1iyi bir antibakteriyel o6zellik tasidig
sOylenebilir.

Arayiiz polimerizasyonu yonteminde 2 farkli recete ile (1 ve 2) ile mikrokapsiil
eldesi gerceklestirilmis ve kumas tizerine Kaplama (K), kaplama+yikama (KY) ve
apreleme (A) olmak iizere ii¢ farkli sekilde aplike edilmistir. Cizelge 4.4 RK1 ve RK2
% azalma degerlerine bakildig1 zaman 1. ve 2. Recetenin kaplama uygulamasi icin
bakterilerin % azalma degerlerinin benzer oldugu, kayda deger bir fark ortaya
cikarmadig goriilmektedir. Ayni regetelerin kaplama+yikama ve apreleme teknikleri
icin de benzer sonuglar verdigi goriilmektedir. Buradan yola ¢ikilarak 1 ve 2 numarali
recetelerdeki kapsiil ¢ozeltisi miktar1 farkinin, antibakteriyel aktivite agisindan dikkate
deger bir farklilik olusturmadigi s6ylenebilir.

Bunun yani sira 1 numarali regete ile elde edilen mikrokapsiillerin kumasg iizerine
aplikasyonu i¢in tercih edilen kaplama (RK1), kaplama+yikama (RKY1) ve apreleme
(RA1) sonuglarina bakildiginda her ii¢ aplikasyon i¢in mamiil ve 1 ev yikamada %100
antibakteriyel etki sagladigi, 5 ev yitkamada ise kaplamanin %40 antibakteriyel etki
gosterirken kaplama+yikama %20 ve aprelemede %12 oldugu goriilmektedir. Buradan
kaplama uygulamasinin basarili oldugu sdylenebilir. Kaplama ile mikrokapsiillerin
diger iki uygulamaya goére kumas yiizeyine daha iyi bir tutunma sagladigi, emilim
gosterdigi yorumu yapilabilir. Kaplama+ylkama uygulamasinda kumas yiizeyine
aktarilan suyun heniiz tutunmamis kapsiilleri uzaklastirdigi bu nedenle kumas
yiizeyindeki kapsiil miktarin1 azalttigi disiiniilebilir. Regete 1 i¢in en diisiik
antibakteriyel etkiyi apreleme yonteminin sagladigi Cizelge 4.4’ten goriilmektedir.
Burada kumasin fulard i¢inde kalma siiresinin etkili oldugu, kumasin fulard i¢inden
hizl1 gegmesi ve bu nedenle yeterli emilim saglamamis olmasinin bu sonuca neden
oldugu soylenebilir. 2 numarali regete i¢inde iic farklt yontem ile aplikasyon
gerceklestirilmistir ve elde edilen veriler regete 1 sonuclarint dogrulamaktadir. Bu
deney i¢in aplikasyon arasinda kaplama yoOnteminin en basarili ve apreleme

yonteminin en bagarisiz teknik oldugu yorumu yapilabilir.
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Cizelge 4.4. Farkli yontemler yardimiyla elde edilen mikrokapsiillerin antibakteriyel

aktivitelerin ev yikamalaria bagli degisimi

Kumas Tiirii WELILI L G R0 | SE7LEUE DGl EuiEs
azalma azalma % azalma % azalma

Bl 100 100 75 40
B2 100 100 60 0
B3 100 99,8 60 24
RK1 100 100 40 20
RK2 100 98,6 40 20
RK1Y 100 100 20 1
RK2Y 100 100 18 12
RA1 100 100 7 5
RA2 100 99,8 8 )
M 100 100 80 10

60




5. SONUC VE ONERILER

Bu tez ¢alismasinda ugucu endemik bitki yaglarindan birisi olan ‘mentha piperita’
nane yagi basit koaservasyon, arayiiz polimerizasyonu ve mikroakiskan cihazi
kullanilarak mikrokapsiillenmis ve denim kumasa uygulanmasi sonucu kumasin ¢esitli
performans Ozellikleri ve antibakteriyel 6zelligi aragtirillmistir. Ayrica 1, 5, 10 ev
yikamalar1 yapilarak, antibakteriyel 6zelligin devamlilig1 gozlenmek istenmistir.

Optik mikroskop ve SEM goriintiileri incelendigi zaman 3 yontemde de nane yagi
mikrokapstillerinin basarili olarak elde edildigi ve hazirlanan mikrokapsiillerin
kumasa tutundugunu goriilmektedir. Mikrokapsiil ¢ozeltilerindeki mikrokapsiil
yogunlugunun en fazla arayiiz polimerizasyonunda oldugu bir onceki boliimde
belirtilmisti. Ayni sekilde kumasa tutunan mikrokapsiil yogunlugunun arayiiz
polimerizasyonu ile hazirlanmig mikrokapsiil ¢ozeltileri ile islem gormiis kumaslarda
diger metotlar ile hazirlanmis mikrokapsiil ¢ozeltisi ile islem gormiis kumaslara gore
daha fazla oldugu goriilmektedir. 5 yikama sonrasi durum da yikama 6ncesi duruma
paraleldir. Mikrokapsiil yogunlugunun arayiiz polimerizasyonu ile hazirlanan
mikrokapsiil ¢ozeltisi ile islem gérmiis kumasta daha fazla olmasinin sebebi, ¢ozelti
icerisindeki mikrokapsiil yogunlugunun diger metotlarla hazirlanan ¢ozeltilere gore
daha fazla olmasiyla iliskilendirilebilirken, yikama sonrasinda daha fazla
mikrokapsiiliin kumas yiizeyinde tutunmaya devam etmesi arayiiz polimerizasyonu ile
hazirlanan mikrokapsiil ¢6zeltisinin kumas yiizeyiyle daha saglam bag yapmasinin bir
sonucu olarak goriilmektedir. Arayiiz polimerizasyonu yoOnteminde, diger
yontemlerden fakli olarak islatict ve g¢apraz baglayici kullanimi gerek kapsiiller
arasinda gerekse kapsiil kumas tutunmasi arasindaki baglarin hem daha fazla hem de
daha saglam olmasini saglamis yorumu yapilabilir.

Asimma direnci, kopma mukavemeti, spektrofotometrik 6l¢tim, kuru / 1slak haslig
sirastyla ASTM D 4966, ASTM D 5034,ASTM D 1224, AATCC 173, ve TS EN ISO
105-X12 standartlarina uygun olarak laboratuar kosullarinda uygulanmistir.

Asinma dayanimin1 gérmek icin islem oncesi ve 3 farkli metot ile hazirlanan
mikrokapsiil ¢ozeltileri aplike edilmis kumaslar 2000 devirde test edilmis ve
sonuglarin yakin oldugu hatta mikroakiskanlastirma ve arayiiz polimerizasyonun bir
miktar iyilestirme sagladig: diisiiniilebilir.

Atki-¢ozgli kopma degerlerine bakildigi zaman, islem gérmiis kumasglarin atki
kopma degeri, islem Oncesi ile benzer degerler gostermesine ragmen ¢dzgii kopma

degerlerinde %5 ile %10 arasinda bir diisiis goriilmektedir. Bunun nedeni apre ve
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kaplama uygulamalarmin ¢ozgii baskin-6n yiiz tarafinda uygulanmasi ve atkinin
yapilan islemlerden daha az etkilenmesi seklinde aciklanabilir. Fakat bu diisiis kumas
performansinda kullanimi etkileyebilecek derecede bir diisiis degildir.

Benzer sekilde, atki-¢ozgii yirtilma degerleri incelenmis, islem Oncesi ile
kiyaslanmis hem atki hem de ¢6zgili yoniinde bir miktar diislis oldugu goriilmiistiir.
Standart apre uygulamalari sonrasi ortalama %15 mukavemet kayb1 oldugu
bilinmektedir ve bu nedenle elde edilen degerler normal kabul edilebilir seviyededir.

Kuru ve yas haslik sonuglar1 incelendiginde mikrokapsiil ¢ozeltisi aplike edilen ve
edilmeyen kumaslarda renk haslhigi bakimindan bir fark goriilmemis olup aym
zamanda farkli yontemler ile elde edilen mikrokapsiil c¢ozeltilerinin kumas
numunelerinde haslik degerlerini etkilemedigi anlagilmistir.

Islem gdérmemis kumas referans alinarak yapilan renk dlgiimlerinde, nane yag
kullanilarak farkli metotlar ile hazirlanan mikrokapsiil ¢ozeltilerinin aplike edildikleri
kumas numuneleri kayda deger bir renk farklilig1 gostermemistir.

Farkli yontemler kullanilarak elde edilen nane yagi mikrokapsiillerinin
antibakteriyel aktiviteleri yikama yapilmamis ve 1-5-10 ev yikamasi yapilmis denim
kumaglarda test edilmistir. Calisma kapsaminda elde edilen tiim numuneler igin,
yikama Oncesi ve 1 ev yikamalarinda 3 farkli yontem ile elde edilen mikrokapsiillerin
%100 antibakteriyel etki gosterdigi ve devam eden yikama dongiilerine bagl olarak
bu etkinligin azaldig1 goriilmektedir. Devam eden yikama dongiilerine bakildiginda
ise her ne kadar kumas yiizeyine tutunan mikrokapsiil miktar1 arayiiz
polimerizasyonun da fazla olsa da 5 yikama itibariyle antibakteriyel etkinligin en fazla
diisiis yasandig1 metot olmustur. Burada mikrokapsiil yogunlugunun fazla olmasinin
mikrokapsiil ile kumas arasinda yapilan bagin kuvvetini etkilemedigi sonucu
cikarilabilir. Benzer sekilde, mikrokapsiil yogunlugunun az ama mikrokapsiil ile
kumas arasindaki bagin kuvvetli oldugu durumlarda ki basit koaservasyon ve
mikroakigkanlastirma yontemleri buna Ornek verilebilir, tekrarli yikamalarda
antibakteriyel etkinligin daha iyi korundugu goriilmektedir. Fakat mikrokapsiil
yogunlugu kadar 6nemli olan bir diger faktor de kullanilan aktif madde (nane yagi)
miktaridir. Mikrokapsiil yogunlugu fazla fakat mikrokapsiil igerisindeki nane yagi
miktar1 az olan durumlarda yine daha az antibakteriyel etkinlik beklemek normaldir.
Onemli olan her zaman icin optimum sartlar1 saptamaktir. Bu anlamda en basarili

yontemin 5 ev yikamasinda %80 antibakteriyel etkinligi korumaya devam eden,
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mikroakigkan cihaz1 yardimiyla elde edilen mikrokapsiillerin (M) sagladigi
goriilmektedir.

Bu tez calismasi sonucunda lilkemizde ve diinyada yaygin olarak kullanilan
ve Onemli bir tibbi ve aromatik bitki olan Mentha piperita’dan ugucu yagi
mikrokapsiillerinin denim kumas iizerinde antibakteriyel etkiye sahip oldugu
goriilmiistiir. BOylece nane yagindan, tekstil sektoriinde kullanilan sentetik
antibakteriyel bitim maddelerine alternatif olusturabilecek potansiyele sahip
mikrokapsiil tretiminin gerceklestirilebilecegi diisiiniilebilir. Ancak elde edilen
bulgular degerlendirildiginde, tiretilen mikrokapsiillerin antibakteriyel aktivitelerinin
gelistirilebilmesi i¢in i¢ faz: dis faz oranlar degistirilerek en verimli kapsiil iiretiminin
gerceklestirilmesi, tiretilen mikrokapsiillerin farkli pH ortamlarinda ve sicakliklarda
denemeler yaparak optimum degerler yakalanabilecegi diisiiniilmektedir. Mikrokapsiil
uygulanmis kumaglarin antibakteriyel aktivitelerinin ve yikama dayaniminin
artirllmast ile ilgili calismalar yapilabilir. Calisma kapsaminda en basarili yontem olan
mikroakigkan cihazinda, farkli basin¢ degerlerinde c¢alismalar yapilarak daha iyi

sonuclar elde edilebilir.
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EKLER

EK 1. ‘Mentha piperita’ Nane ucucu yaginin bilesimi

Bilesen RT RI % Bilesim
(-)-alpha-Pinene 12.686 1008 1,59
beta-Pinene 16.591 | 1094 2,08
Sabinene 17.247 | 1108 1,26
beta-Myrcene 19.346 1150 1,26
Limonene 21.078 | 1185 2,26
1,8-Cineole 21.800 1200 7,26
(E)-2-Hexenal 21.983 | 1204 0,13
trans-alpha-Ocimene 22.781 1220 0,20
para-Cymene 24.498 1256 0,47
2-methylbutyl-2-methyl-Butyrate 25.100 | 1268 0,22
Pentyl 3-methylbutanoate 25.836 | 1283 0,20
3-Octanol 30.381 1380 0,72
cis-d-Isomenthone 34.225 | 1467 34,71
Menthofuran 34569 | 1475 4,38
trans-d-Isomenthone 35.120 | 1487 5,91
beta-Bourbonene 36.126 | 1511 0,16
Dihydroedulan | 36.199 | 1513 0,15
Linalool 36.974 1531 1,00
Pinocamphone 37.273 | 1538 0,46
I-Menthyl acetate 37.859 | 1553 0,50
cis-lsopulegone 38.323 | 1564 1,11
trans-Isopulegone 38.750 1574 0,69
beta-Elemene 39.047 | 1581 0,39
(+)-Neomenthol 39.301 1587 1,97
trans-beta-Caryophyllene 39.495 1592 2,38
Neoisopulegol 39.731 | 1598 0,10
Menthol 41.126 1633 6,15
Pulegone 41.651 1646 16,16
(E)-beta-Farnesene 41.745 | 1648 0,12
Verbenol 42.540 1668 0,26
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Bilesen RT RI % Bilesim
alpha-Terpineol 43.170 | 1684 0,59
Sabinyl acetate 43.310 | 1688 0,13
endo-Borneol 43424 | 1691 0,10
Germacrene-D 43.776 1700 0,65
Piperitone 44553 | 1720 1,80
Piperitenone 51.646 | 1915 0,50
Caryophyllene oxide 53.503 | 1969 0,16
(-)-Caryophyllene oxide 53.846 | 1979 0,72
Viridiflorol 57.029 | 2077 0,28
Spathulenol 58.215 | 2114 0,26
Thymol 59.733 2162 0,11
Menthalactone 64.102 | 2306 0,45
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