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TEKSTIL MATERYALLERINE FONKSiYONEL OZELLIK KAZANDIRAN
CESITLI KAPSULLERIN ELDE EDILMESI VE KARAKTERIZASYONU

oz

Tekstil endiistrisi, lilkemize 6nemli ihracat getirisi olan, istihdam giicii yiiksek bir
is koludur. Ancak son yillarda ozellikle Uzakdogu iilkelerinde ucuz isgiicii ile
tiretilen diisiik fiyath drlinler bu iilkeler ile rekabeti zorlagtirmig, Tirk tekstil
endiistrisinin diinya pazarindaki payi ister istemez azalmistir. Bu durum firmalar
katma degeri yiiksek yeni {irtinlerin tasarimi ve liretimine yonlendirmis, gii¢ tutusur,
antibakteriyal, anti statik, yliksek mukavemetli, kir ve su itici 6zellikte fonksiyonel
Ozelliklere sahip tekstil drlinlerine ilgi artmistir. Bu tir teknik driinlerin
gelistirilebilmesi i¢in kapsiilasyon, kaplama, laminasyon, sol jel, plazma gibi ileri
terbiye uygulamalar1 6nem kazanmistir. Ancak iilkemiz bu yenilik¢i iirlinlerin
tiretiminde atik davranamayip pazarda yerini alamamis ve dis iilkelere bagiml

kalmastir.

Tekstil tiriinlerine yalnizca istenen 6zelligi kazandirmak yeterli degildir. Bunun
yani sira 6zelliklerin kalic1 olmasi da beklenmektedir. Kapsiilasyon, ¢evresel etkilere
dayaniksiz fonksiyonel maddelerin korunmas: istendiginde akla gelen onemli bir
yontemdir. Tekstil bitim islemlerinde kapsiilasyon teknolojisinin kullanimi ile
yikamaya dayaniksiz maddelerin etkilerini uzun siire siirdiirmeleri miimkiin

olmaktadir.

Bu caligmanin amaci, antioksidan, antibakteriyal, bocek kovucu ve gii¢ tutusur
Ozellige sahip farkli kapsiillerin elde edilmesi ve bitim islemlerinde bu kapsiillerin
kullanimi1 ile uzun 6miirlii fonksiyonel tekstil iirtinleri iiretilmesidir. Bu iiriinlerin
ticarilesmesi ile Tiirk tekstil endiistrisinin disa bagimliliginin azaltilmasi uzun vadeli

hedefler arasindadir.
Fonksiyonel etken maddeler, etil seliiloz, siklodekstrin ve kitosan kullanilarak

kapsiillenmistir. FElde edilen {iriinler FT-IR (Fouier Transform Kizilotesi

Spektroskopisi), partikiil boyutu analizi, X 1511 difraktometresi, SEM (Taramali
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Elektron Mikroskobu), DSC (Diferansiyel Taramali Kalorimetre), TGA (Termo
Gravimetrik Analiz) ile karakterize edilmistir. Elde edilen her kapsiil ayr1 ayr
pamuklu kumasa aktarilmistir. Kapsiil iceren kumaslarin yikama ve silirtmeye karsi
dayanimlar1 antioksidan, antibakteriyal, bocek kovucu ve gii¢ tutusur etkinlik testleri

ve taramali elektron mikroskobu kullanilarak incelenmistir.

Anahtar kelimeler: Kapsiilasyon, antioksidan, antibakteriyal, bocek kovucu, gii¢

tutusur, fonksiyonel tekstil



PRODUCTION AND CHARACTERIZATION OF VARIOUS CAPSULES
WHICH ARE GAINED FUNCTIONAL PROPERTIES TO TEXTILE
MATERIALS

ABSTRACT

Textile industry is a business segment with high employment capacity that ensure
significant export profit to our country. However recently, low price goods produced
with cheap labor, especially in countries of Far East, have made it difficult to
compete with these countries. Inevitably, Turkish textile industry's share in the world
market has decreased. This situation led the companies to design and manufacture
new products with high added value. Thus, the textiles has such functional properties
as flame retardant, anti-bacterial, anti-static, high strength, dirt and water repellent
have attracted more attention. Advanced finishing applications like encapsulating,
coating, laminating, sol-gel and plasma have gained importance in order to develop
this kind of technical products. Nevertheless Turkey could not behave agile in the
manufacture of these innovative products and failed in market debut, so remained

dependent to foreign countries.

It is not sufficient only to give textiles the desired features. The features expected
to be permanent as well. Encapsulation is an essential technique that comes to mind
when it is required to protect the functional substances susceptible to environmental
influences. With the usage of encapsulation technology in textile finishing, it is

possible of materials non-durable against washing to sustain their characteristics.

The purpose of this study is obtaining different capsules with the properties of
antioxidant, antibacterial, insect repellent and flame retardant and producing long
lasting functional textiles with the use of these capsules in finishing processes.
Reducing economic dependence of Turkish textile industry with the

commercialization of these products is among the long-term goals.
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Functional substances are encapsulating using ethyl cellulose, cyclodextrin and
chitosan. The products are characterized by FT-IR (Fouier Transform Infrared
Spectroscopy), particle size analysis, X-ray diffractometer, SEM (Scanning Electron
Microscope), DSC (Differential Scanning Calorimeter) and TGA (Termo
Gravimetric Analysis). The capsules are applied to the cotton fabric separately. The
resistance against washing and rubbing-of the fabrics containing capsules are
examined by antioxidant, antimicrobial, insect repellant and flame retardant activity

tests and scanning electron microscopy.

Keywords: Encapsulation, antioxidant, antibacterial, insect repellent, flame

retardant, functional textiles
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BOLUM BiR
GIRIS

Tekstil, gida ve barinma gibi isteklerden sonra 1sinma ve korunma ihtiyacimizi
karsilayan hayati bir unsurdur. Insanoglu baslangicta yalnizca bir hayvan postunu
kusanarak gereksinimlerini giderebilirken, giiniimiizde beklentiler degismistir. Artik
bir tekstil iirliniin temel ihtiyaglar1 karsilanmasinin yani sira konforlu, estetik ve ¢ok

islevli olmasi beklenmektedir.

S6z konusu iilkemizin kiiresel ticaretteki giiciinii arttirmak oldugunda tekstil bitim
islemleri, 6ne ¢ikan, gelisime acik bir bilim dalidir. Bitim islemleri ile tekstil {iriiniine
cok yonliliik kazandirilmast miimkiin olmaktadir. Kapsiilasyon teknolojisi tekstil
tirtiniine korunmasi gili¢ olan malzemelerin kazandirilmasi konusunda kendine yer
bulmaktadir. Kapsiilasyon yontemi ile tibbi 6zelligi olan maddelerin yaninda bocek
kovucu, antimikrobiyal, gli¢c tutusur, kozmetik, kromik 6zellikteki malzemelerin de

uzun siire korunmasi ve kontrollii salimi1 olasidir (Sarusik ve Cireli, 2002).

Kapsiil esasli tekstil yardimci maddelerinin tekstil sanayinde kullanimi
yayginlagsa da tireticiler bu iiriinleri yurtdisindan temin etmektedir. Bu ¢aligsma ile
fonksiyonel 6zellige sahip ¢esitli maddeler ile koruyucu kapsiiller olusturulmustur.
Bu kapsiiller tekstil iirlinlerine aktarilmis; 1s1, nem ve oksidasyon gibi ¢evresel
kosullarin yaninda yikama, siirtme gibi kullanim kosullarina dayanikli islevsel tekstil
tiriinlerinin de gelistirilmesi amaglanmistir. Buna ek olarak bu c¢aligma kapsiil esash

tekstil yardimc1 maddelerinin iilkemizde iiretilmesi bakimindan 6nem tagimaktadir.

1.1 Kapsulasyon

Kapsiiller bir etken madde ya da 6z maddesini dis etkenlere karsi korumak
amaciyla bir kaplama ya da kabuk ile etrafin1 sararak olusturulan kii¢iik
parcaciklardir. Pargaciklar biiyiikliiklerine gore isimlendirilmekte, boyutlar: 1pm’den
kiiclik olanlar nanokapsiil, 1um ila 1000pm arsindakiler mikrokapsiil, 1000 um’den

bliyiik olanlar ise makrokapsiil olarak adlandirilmaktadir. Ticari olarak kullanilan



kapsiillerin partikiil boyutlarinin 3-800 um, kapsiil doluluk oranlarmmin %10-90
arasinda oldugu bilinmektedir. Kapsiil yapiminda 6z maddesi olarak yapistiricilar,
tarim 1ilaglari, hiicreler, enzimler, c¢esniler, parfiimler, ilaglar ve boyalar gibi bircok

madde kullanilabilmektedir (Thies, 1996).

Kabuk maddesi olarak genellikle organik polimerler kullanilsa da yag ve
mumlarin kullanimi1 da miimkiindiir (Thies, 1996). Ticari kapsiillerde yaygin olarak

kullanilan kabuk malzemeleri Tablo 1.1°de goriilmektedir (Thies, 2005).

Tablo 1.1 Ticari kapsiillerde kullanilan baslica kabuk malzemeleri (Thies, 2005)
Kapsulasyon

Kabuk Maddesi Kimyasal Simifi .. . Uygulamalar
Yontemi
Arap Zamki Polisakkarit Piiskiirterek kurutma Gida ¢esnileri
Jelatin Protein Piiskiirterek kurutma Vitamin
Jelatin-Arap Zamki® Protem—pqhsakkant Kompleks Karbonsuz kagit
kompleksi koaservasyon
Akiskan yatak
Etil seliiloz Seliiloz eteri (WursFer) yont§m1 ya {\glzdan alian tibbi
da polimer-polimer iiriinler
uyumsuzlugu
. N . Ara ylizey Tarim ilaglar1 ve
Poliiire ya da poliamid ~ Capraz bagl polimer polimerizasyonu karbonsuz kagit
In situ Karbonsuz kagit, hos
Aminoplastlar Capraz bagli polimer . kokular ve
polimerizasyonu
yapistiricilar
- . Piiskiirterek kurutma
. Diisiik molekiiler . S
Maltodekstrinler - . ve ¢dzgen Gida gesnileri
agirlikli karbonhidrat
uzaklastirma
H'ldI.'OJ ene Ved11m15 Gliseritler A}(lskar'l yatak Cesitli glda.
bitkisel yaglar yontemi malzemeleri

? Glutaraldehit ile islem gOrmiis

Kapsiiller diizenli kiiresel yapida ya da farkli diizensiz sekillerde olabilmektedir.
Ancak tiim kapsiil ¢esitleri temel olarak ¢ekirdek ve kabuk ismi verilen iki kisimdan
olusmaktadir. Cekirdek maddesi kati, sivi ya da gaz halde bulunabilmektedir.
Kapsiiller esasen c¢ekirdek maddeye ve kabuk maddenin depozisyonuna gore
sekillenmektedir. Baz1 olas1 kapsiil yapilart Sekil 1.1°de gosterilmektedir. Kapsiiller
tek bir ¢ekirdek ve ¢ekirdegi saran siirekli bir ya da daha fazla kabuktan olusabildigi
gibi, bir dizi ¢ekirdek maddesinin tek bir kabuk tarafindan diizensiz bir sekilde
sartlmasindan meydana gelen matris yapida da olabilmektedir (Ghosh 2006; Thies,
2005).



Sekil 1.1 Bazi olas1 kapsiil yapilar1 (Thies, 2005)

Kapsiilasyon ile etken madde ¢evresel etkilerden korunabilmekte ve boylelikle raf
omrii artmakta, kontrollii salim ile yiiksek dozda tehlikeli olan etken maddelerin
kullanim alan1 genisletilebilmektedir (Erkan, 2008). Kapstilleri karakterize etmek
i¢cin partikiil biiylikliigli ve geometrisi, boyut dagilimi, etken madde doluluk orani,

salim hiz1 ve saklama dayaniklilig1 gibi etkenler g6z oniine alinabilir (Thies, 2005).

1.1.1 Kapsul Uretim Yontemleri

Cekirdek malzemesinin bir koruyucu igerisine hapsedilmesi ve kiigiik parcaciklar
olusturulmas1 kavrami 1930’larda yiiriitiilen piiskiirterek kurutma g¢aligmalar ile
baslanmis olsa da gercek anlamda ilk ticari kapsiil liriiniin kompleks koaservasyon
yontemi ile iiretilen karbonsuz kopya kagidi oldugu varsayilmaktadir. O giinden bu
yana yapilan arastirmalar sonucunda kapsiil iiretimi i¢in birgok farkli yontem
gelistirilmigstir. Bu teknikleri kimyasal ve mekanik yontemler olarak iki temel alt
madde altinda incelenmek miimkiindiir (Tablo 1.2). Ancak bu iki yontemi kesin
cizgilerle birbirinden ayirmak miimkiin degildir. Kimyasal yontemler ile
gergeklestirilen kapsiilasyon ¢alismalarinin temelinde fiziksel olaylar yatarken,
mekanik yontemlerin igerisinde de kimyasal reaksiyonlar olusmaktadir. Bu nedenle
kimyasal yontemler A Tipi, mekanik yontemler ise B tipi olarak isimlendirilmistir

(Thies, 1996).

A tipi kapsiilasyon yontemlerinde kapsiiller sivi dolu bir karistiricili tank ya da
tiibiiler reaktdr igerisinde olusturulmaktadir. B tipi kapsiilasyon yontemlerinin ortak
Ozelligi ise kapsiilasyon isleminin herhangi bir asamasinda gaz fazindan
yararlanilmasidir. Kapsiillerin olusturulmast 6z maddenin kaplandiktan sonra

damlaciklar halinde piiskiirtiilmesi, sivi damlaciklarin gaz ortamma piiskiirtiilerek



katilagtirtlmasi, damlaciklarin piiskiirtiilerek sivi banyoda jellestirilmesi ya da kati-
gaz ara ylizey arasinda yiiriitiilen polimerizasyon tepkimesi ile gerceklestirilmektedir

(Thies, 2005).

Tablo 1.2 Baslica kapsiil olusturma yontemleri (Thies, 1996; Topbasg, 2011)

A Tipi (Kimyasal) Ydntemler B Tipi (Mekanik) Ydntemler
Koaservasyon Yontemi Piskiirterek kurutma yontemi
* Basit Koaservasyon Piiskiirterek sogutma yontemi
*  Kompleks Koaservasyon Akiskan yatak yontemi
Ara yiizey polimerizasyonu Elektrostatik depozisyon yontemi
*  Emiilsiyon polimerizasyonu Donel siispansiyon ayirma yontemi
e Misel polimerizasyonu Santrifllj yontemi
* Radikal zincir polimerizasyonu Sivi-gaz ya da  kati-gaz ara  yiizey
*  Polikondenzasyon Polimerizasyonu polimerizasyonu
In-situ polimerizasyonu Sicak eriyik yontemi
Siiperkritik akiskan yontemi
Polimer-polimer uyumsuzlugu
Isil ve iyonik jellesme yontemi

1.1.1.1 Koaservasyon Yontemi

Koaservasyon yontemi, koaservat olarak adlandirilan polimer bakimindan zengin
homojen fazin ve koaservasyon ortami olarak isimlendirilen polimerce yoksun faz
icerisinde kismi olarak ¢oOziinmesi temeline dayanmaktadir. Latince *‘‘acervus™
kelimesinden tliremis, anlami yi1gin, kiime olan bu yontem Bungenberg tarafindan
ortaya cikarilmistir (Ghosh, 2006). Kapsiil kabugunun katilastirilmasi i¢in polimer
¢Ozeltinin ¢oziinebilirliginin degistirilmesi gerekmektedir. Sicaklik, pH degisimi ve

iyon degisiminden faydalanarak faz ayrimi gerceklesebilmektedir (Erkan, 2008).

Bu yontemi basit ve kompleks koaservasyon olmak iizere iki alt baslik altinda
incelemek miimkiindiir. Iki alt yontemin kapsiil olusum islemi ayni esasa
dayanmakta ve {ic basamaktan olusmaktadir. Ilk olarak etken madde ve polimer
madde igeren homojen bir ¢ozelti hazirlanmakta, ikinci basamakta polimerin etken
madde iizerinde birikmesi ile kapsiilasyon ger¢ceklesmekte ve son olarak da
kapstillenen parcacigin stabilizasyonu gerceklesmektedir. Aralarindaki fark faz
ayriminin gerceklestigi yerdir. Basit koaservasyon yonteminde faz ayrimi igin
¢ozgenin ortamdan uzaklastirilmas: gerekmekte, kompleks koaservasyon yonteminde

ise iki zit yiiklii polimer arasinda komplekslesme olmaktadir (Ghosh, 2006).



Suda ¢ozliinmeyen etken maddelerin kapsiilasyonunda 6ne ¢ikan bu yontemde
koaservat sistem igerisinde ¢oziinmekte ve yliksek hizli bir karigtirict yardimiyla
mikro damlaciklara ayrilmaktir. Sistemde dagilan her bir damlacik kendiliginden
ince bir film tabakasi ile kaplanmakta, ardindan sivi haldeki film, kapsiillerin
toplanabilmesi i¢in katilagtirllmaktadir. Kapsiillerin toplanmasi ic¢in ise suyun

sistemden uzaklastirilmasi gerekmektedir (Peniche, 2003; Cheng, 2008).

1.1.1.1.1 Basit Koaservasyon. Faz ayrim1 suya ilgilisi yiliksek olan tuz, alkol gibi
maddelerin sisteme eklenmesi ile olugmaktadir. Sulu polimer ¢6zeltisi igin uygun
sicaklik, pH ve tuz konsantrasyonu saglandiginda basit koaservasyon meydana
gelmektedir. Sistem igerisinde biri kolloid agisindan yogun, digeri ise polimerce fakir
iki ayr faz olugmakta, karistirma etkisi ile polimer madde etken maddenin ¢evresini

sarmaktadir (Erkan, 2008).

1.1.1.1.2 Kompleks Koaservasyon. iki zit yiiklii polimerin bir ¢dziicii igerisinde
karigtirilmas1 esasina dayanan bu yontemde iki polimerin komplekslesmesi ile
parcacik stabilizasyonu gerceklesmektedir. Etken madde iceren sulu polimer
cozeltisine karigtirma sirasinda zit yilike sahip ikinci polimer eklenmekte, etken
madde ¢evresinde meydana gelen polimer komplekslesmesi sonucu kapsiil

olusmaktadir (Erkan, 2008; Ghosh, 2006).

1.1.1.2 Ara Yuzey Polimerizasyonu

Polimerizasyon reaksiyonlar1 ¢ogu zaman ara yiizeyde meydana gelmektedir. Bu
yaklasimdan yararlanilarak kapsiil {iretimi miimkiindiir. Dispers halde bulunan etken
madde birbirleri ile karigmayan iki sivi fazin ara yiizeyinde polimerizasyon

reaksiyonu sonucu film olusmasiyla kabuk icerisine hapsolmaktadir (Thies, 2005).

Bu yontem ile sulu ¢ozeltiler, su ile karisamayan sivilar ve katilar gibi degisik

cekirdek maddelerinin kapsiillenmesi olasidir (Thies, 1996).



1.1.1.3 In Situ Polimerizasyonu

Kelime anlami “dogal yerinde” olan bu kapsiilasyon teknolojisi ara ylizey
polimerizasyonuna benzemektedir. Kapsiil kabugunun sekillenmesinde ara yiizey
polimerizasyonunda oldugu gibi reaktore eklenen monomerlerin etken madde
yiizeyinde polimerlesmesi rol oynamaktadir. Ancak ara yiizey polimerizasyonunda
¢ekirdek materyali her iki fazda bulunurken in situ polimerizasyonunda yalnizca
siirekli fazda bulunmakta, ara yiizey polimerizasyonundan farkli olarak c¢ekirdek
maddeye reaktif yardimci maddeler eklenmemektedir. Polimerizasyon reaksiyonu,
dispers halde bulunan ¢ekirdek madde ile siirekli faz arasinda olugmaktadir. Burada
gergeklesen reaksiyonlar ile dnce diisiik molekiiler agirlikli 6n polimerler olusmakta,
bu 6n polimerlerin etken madde iizerinde birikmesi ile de ¢eper meydana gelmekte
ve kapsiil sekillenmektedir. Bu kapsiil yontemine Ornek olarak melamin ve
formaldehit arasinda sulu ortamda gergeklesen reaksiyonlar verilebilir (Erkan, 2008;

Thies, 1996).

1.1.1.4 Siiperkritik Akiskan Yontemi

Stiperkritik akiskanlar, hem sivilarin hem de gazlarin bircok yararli 6zelligine
sahip oldukca basingh gazlardir. Sicaklik ya da basingta yasanan ufak bir degisimin
bile kritik noktada bulunan siiperkritik akigkanlarin yogunlugunda biiyiik farkliliklara
neden olmasi bu maddelere olan ilgiyi arttirmaktadir. Stiperkritik CO,, alkanlar (C;-
C4) ve azot oksitler (N,O) endiistri uygulamalarinda en ¢ok kullanilanlaridir. Yiiksek
saflikta elde edilebilen maliyeti diisiik bir akiskan olan siiperkritik CO, toksik
olmayan, alev almaz Ozelliklerine ek olarak, diisiik kritik sicaklik degerine sahip
olmasi sayesinde kapsiil liretiminde kendine yer bulmaktadir. Pestisitler, pigmentler,
tibbi maddeler, aromalar ve boyalar gibi birgok maddenin bu yontemle kapsiilasyonu

mumkundiir.

Stiperkritik akiskanlar kullanilarak farkli yollar ile kapsiil elde etmek olasidir.
Bunlardan ilkinde siiperkritik ¢dzeltinin hizli genlesmesinden yararlanilmaktadir. Bu

yontemde, hem ¢ekirdek hem de kabuk madde siiperkritik akiskan madde igerisinde



¢oziinebilir olmalidir. Yiiksek basing altinda tutulan etken madde ve kabuk
materyalini igeren siiperkritik akigkan kiiciik bir memecik yardimiyla atmosferik
basin¢ ortamina salinmaktadir. Basingtaki ani diisiis kabuk maddesinin ¢éziinmesine
ve ardindan etken madde c¢evresinde birikerek bir tabaka olusmasina neden

olmaktadir.

Gaz antisolvent igslemi olarak adlandirilan bir diger yontemde etken madde ve
kabuk maddeyi iceren ¢ozeltiye siiperkritik akiskan eklenmekte ve bu karisim yiiksek
basing altinda saklanmaktadir. Bu islem hacmin genislemesine ve bdylece siiper

doygunluga ulasilmasini saglar ve ¢okelme meydana gelmektedir.

Stiperkritik akiskan igerisinde yiiksek basing altinda etken madde ve kabuk
maddenin karistirilmasi ile doyurulmus ¢ozeltiden partikiil elde etmek miimkiindiir.
Bu islem sirasinda siiperkritik akigkan kabuk maddesinin i¢ine girerek sismesini
saglamaktadir. Karistm camsi gecis sicakliginin {stiine kadar 1sitildiginda kabuk
madde sivilagmakta, yiiksek basincin ortadan kaldirilmasi ile kabuk madde etken
madde iizerinde birikmeye baslamaktadir. Bu ydntemin avantaji hammaddelerin
stiperkritik akiskan igerisinde ¢oziinmesine ihtiya¢ duyulmamasidir (Erkan, 2008;

Ghosh, 2006).

1.1.1.5 Polimer Polimer Uyumsuzlugu

Bu yontemde faz ayrimindan yararlanilarak kapsiil iiretilse de koaservasyon
yonteminden oldukca farklidir. Kompleks koaservasyon tekniginde iki zit yiikli
polimer bir araya gelerek kapsiil kabugunu olusturmaktayken, polimer polimer
uyumsuzlugu yonteminde ise tam tersine ayni ¢ozgen icerisinde ¢Oziinen ancak
birbirleri ile uyumsuz ve ¢ozelti igerisinde karismayan kimyasal olarak farkli iki
polimer gorev almaktadir. Bu iki polimer birbirini iterek iki ayr1 faz olusturmaktadir.
Polimerce zengin fazlardan biri kabuk materyalini olusturmaktadir. Uyumsuz
polimerin sistemde olmasinin sebebi faz ayrimi saglamasidir. Aspirin bu yontemle

tiretilen en {inlii ticari iiriinlerden biridir (Thies, 1996).



1.1.1.6 PUskurterek Kurutma Yontemi

Diger kapsiil olusturma yontemlerine gore diisiik maliyetli ve verimi yliksek olan
bu yontemin esas1 kabuk maddesi olarak kullanilacak polimerin ve etken maddenin
uygun bir ¢oziiciide ¢oziindiikten sonra piiskiirterek kurutma cihazinda maddelerin
zarar gormeyecegi optimum bir sicaklikta ¢ozgenin uzaklastirilarak kurutulmasidir.
Cozelti mikrometre boyutlarinda bir diizeden pompa yardimiyla sicak hava odasina
puskiirtiilmekte, kuruyan tanecikler hava akimi yardimiyla aktarilan kolektorde

toplanmaktadir (Erkan 2008; Ghosh, 2006).

Etken madde olarak genellikle suda c¢oziinmeyen maddeler kullanilmaktadir.
Kabuk materyali olarak siklodekstrin bilesikleri ve etil seliiloz, arap zamki, kitosan
gibi polimerler kullanilabilmektedir. Bu yontemde elde edilen kapsiillerin doluluk
oranlar1 %20-30 arasinda olmaktadir. Bunun nedeni sicak hava odasinda ¢ozgen
uzaklagsmasinin ¢ok hizli bir sekilde olmasidir (Erkan 2008; He, 1999; Thies 1996;
Topbas, 2011).

1.1.1.7 Piiskiirterek Sogutma Yontemi

Piiskiirterek kurutma yontemine benzer bir sekilde kullanilacak hammaddeler
uygun bir ¢oziicii igerinde homojen bir hale gelecek sekilde karistirilir. Ancak
kurutma islemi sicak hava yerine sogutma ile yapilmaktadir. Yiiksek sicakliklarda
etkinligini yitiren ya da bozulan enzim ve gida maddelerinin kapsiilasyonuna

uygundur (Erkan, 2008).

1.1.1.8 Akiskan Yatak Yontemi

Waurster teknigi olarak da adlandirilan bu yontem kat1 parcaciklar ya da gozenekli
parcaciklara emdirilmis sivilarin kapsiillenmesinde kullanilmaktadir. Bu yontemin
esast; kapsiillenecek maddelerin bir gaz akisi yardimiyla tek tek ayrilmasi ve akiskan
haldeki kabuk materyalinin ¢ekirdek maddeyi kaplamasidir. Kaplanan malzeme

odacik igerisinde devir daim ederken soguma ya da ¢6zgenin uzaklasmasi sebebiyle



kurumaktadir. Birbiri ardina gergeklestirilen kaplama ve kuruma islemleri istenen
kabuk kalinlig1 olusana kadar devam etmektedir (Erkan, 2008; Gosh, 2006; Thies.
1996).

1.1.1.9 Donel Siispansiyon Aywrma Yontemi

Kabuk madde ¢ozeltisi i¢erisinde dagilmis halde bulunan etken madde donel diske
beslenmektedir. Film ile kaplanan her bir ¢ekirdek parcaciginin donel diskten
sacilmasiyla kapsiil elde edilmektedir. Donel diskler diiz, konik ya da kéase seklinde
olabilmektedir. Yalnizca kabuk materyalinden olusan parcaciklar kiitleleri daha az
olmasindan dolay1r donel diskten cok uzaga firlatilamamakta bodylece safsizlik
olusmamaktadir. Elde edilen kapsiiliin geometrisi sisteme eklenen etken maddeye

baglidir. Bu nedenle beslenen maddenin kiiresel yapida olmasina dikkat edilmelidir

(Ghosh, 2006; Thies, 1996).

1.1.1.10 Santrifuj Yontemi

Diger ismi birlikte ¢ekim olan, birbirleri ile karismayan iki sivinin (etken madde
ve kabuk madde) donen bir diizeden gegirilmesine dayanan bir yontemdir. Birbiri
igerisine gecmis iki silindirik kolon bulunmaktadir. Sisteme i¢ kolondan etken
madde, dis kolondan ise eriyik haldeki kabuk madde beslenmektedir. Maddeler
titresim ile diizeden ge¢mektedir. Kapsiil kabugu sogumasi, ¢ozgen uzaklasmasi,
capraz baglanma reaksiyonlar1 gibi islemler sonrasinda sertlesmekte ve son halini
almaktadir. Kapsiil kabugunun hizla kristallesmesi i¢in bal mumu gibi nispeten
diisiik vizkositeye sahip maddelerin kullanilmas1 gerekmektedir. Etken madde olarak
sicak eriyik kabuk materyaline uyumlu polar sivilar kullanilabilmektedir. Kabuk
maddenin katilagmasi i¢in diger bir yol ise kabuk madde olarak kolayca jellesebilen
bir madde kullanilmasidir. Bu durumda diizeden c¢ikan pargaciklar bir jellesme
banyosu igerisine diismekte ve jel boncuklar olugsmaktadir. Bu yontemde kabuk
maddesi olarak sodyum aljinat, jellesme banyosu olarak ise CaCl, c¢ozeltisi
kullanilabilir. Cekirdek madde olarak su ile karigmayan yaglar kullanilmaktadir

(Erkan 2008; Ghosh, 2006; Thies 1996).



1.2 Molekiler Kapsulasyon

Molekiiler kapsiilleme yontemi bir misafir molekiiliiniin supramolekiiler ev sahibi
molekiiliiniin bosluguna hapsedilmesi islemidir. Bu yontem ile molekiiler biiytikliikte
kapsiiller elde edilmekte ve bu bilesige inkliizyon kompleksi ismi verilmektedir.
Schlenk tarafindan 1950 yilinda tanitilan “Einschlussverbindung” inkliizyon bilesigi
terimi literatiirde eklenti (adduct), klatrat, molekiiler bilesik, kriptat ve kompleks gibi

isimler ile de anilmaktadir.

Tablo 1.3 Mikrokapsiilasyon ve molekiiler kapsiilasyon arasinda karsilagtirma (Fromming ve Szejtli,

1988)

Mikrokapsiilasyon

Molekuler Kapsilasyon

Endiistriyel uygulamalar

Teknolojinin esast

Kapsiil materyali

Kapsiillenen madde orani
Kapsiil  igerisinde  bulunan
molekiil sayist

Basing hassasiyeti

Kapsiil duvart ve etken madde
arasindaki etkilesim

Etken maddenin
¢Oziiniirliigiine etkisi

Etken maddenin salim

Farmakokinetik etki

1960°dan beri

Kapsiillenecek maddenin
tanecik ya da damlalarinin dis
ylizeyine kat1 bir kaplamanin
uygulanmasi (fiziksel islem)

Polimerler
% 50-90

1010_1013

Sivi igeren kapsiiller
kirilgandir

fhmal edilebilir

Geciktirilmis ¢6zlinme

Diflizyon, ¢oziinme, enzimatik
bozunma ya da kapsiil
kabugunun kirilmast

Yan etkiler azalmakta,
adsorbsiyon geciktirilmekte ve
planlama miimkiin olmaktadir

1983’den beri
Apolar-apolar inkliizyon
etkilesimlere dayanarak
kristalin inkliizyon
komplekslerin sekillenmesi
(kimyasal islem)

CDler

%5-25

0,5-2 (genellikle 1)

Hassas degildir

Kristalin halde bulunan CD
etken maddenin
dekompozisyonunu
onlemektedir

Coziinme orani ve ¢Oziiniirliikk
limiti artmaktadir

Sulu ortamlarda ¢6ziinme
dengesi hemen kurulmaktadir

Molekiiler disper hal
dolayisiyla biyo-yararlilik
genelde gelistirilmektedir

Inkliizyon kompleksleri iki ya da daha fazla molekiilden olusmaktadir. Bu
molekiillerden biri ev sahibi olarak adlandirilmakta ve misafir molekiilii i¢ine
almaktadir. Ev sahibi ve misafir molekiil arasinda kovalent baglar yoktur, daha
ziyade fiziksel kuvvetler rol oynamaktadir. Siklodekstrinler (CD) inkliizyon
kompleksi olusumunda en c¢ok kullanilan ev sahibi molekiillerden biridir.
Supramolekiiler halkalar, tiipler, kavitandlar gibi diger supramolekiiler yapilarin da

misafir molekiilii hapsetme yetenegi vardir. Fakat yapida topolojik farkliliklar
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olmaktadir. Kullanilan diger ev sahibi molekiillere 6rnek olarak glikoluril, siklofan,

piridin ve pirimidin verilebilir (Hof, 2002; Fromming ve Szejtli, 1988).

Molekiiler kapsiilasyon da mikrokapsiilasyon gibi fonksiyonel bir etken maddenin
korunmasinda kullanilan bir yontem olsa da birbirlerinden farklilagmaktadir. Bu iki
teknik arasindaki temel farkliliklara Tablo 1.3°de yer verilmistir (Fromming ve

Szejtli, 1988).

1.2.1 Molekiiler Kapsul Uretim Yéntemleri

1.2.1.1 Cozelti Icerisinde Kompleks Hazirlanmast

Bu yontemde kompleks hazirlanirken sistemde su bulunmalidir. Misafir
molekiiliin hidrofobik 6zellikte oldugu ya da erime noktasinin 100°C’nin iizerinde
oldugu durumlarda etken maddenin dagilmasi i¢in organik ¢dzgen iceren sulu
sistemler kullanilmas1 gerekmektedir. Bu yontemin temeli ¢6zelti i¢erisinde bulunan
siklodekstrin bilesigi ve etken maddenin siirekli olarak karigtirllmasi ya da
calkalanmasidir. Partikiil elde etmek icin suyun uzaklastirilmasi gerekmektedir

(Fromming ve Szejtli, 1988; Taneri, 2004).

Damlatma ve nétralizasyon yontemi bu temele dayananmaktadir. Damlatma
yonteminde ev sahibi ve misafir bilesikleri uygun bir ¢oziicii varlifinda ayr1 ayri
cozeltileri hazirlanmakta ve siklodekstrin ¢ozeltisi karisirken etken maddenin
damlalar halinde eklenmesi yoluyla hazirlanmaktadir. Nétralizasyon yontemindeki
temel farklilik etken madde ¢6zeltisinin hazirlanmasindadir. Misafir madde ¢ozeltisi
bazik etken maddelerin asidik ¢ozeltide, asidik etken maddelerin ise bazik ¢ozeltide

¢oziinmesi ile hazirlanmaktadir (Fromming ve Szejtli, 1988; Taneri, 2004).

1.2.1.2 Heterojen Sartlarda Kompleks Hazirlanmast

Bulama¢ hazirlama olarak da adlandirilan bu yontemde ev sahibi ve misafir

molekiiliiniin ¢oziinmesi gerekmemektedir. Ortam sicakliginda yapilan bu islemde
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giiclii bir karigtirma islemine ihtiyag duyulmaktadir. Bu yonteme 6rnek olarak 6rme
(yogurma) yontemi verilebilir. Bu yontem ile inkliizyon kompleksi olusturulmasi ev
sahibi ve misafir molekiiliin fiziksel anlamda karistirilmasi esasina dayanmaktadir.
Yogurma islemi bir havan ve tokmak yardimi ile elle yapilabilecegi gibi, yogurma
islemine uygun aygitlarda da yapilabilmektedir. Molekiiler kapsiiliin olusumu ig¢in,
inkliizyon kompleksini olusturan temel malzemeler uygun organik ¢6zgen varliginda
karigtirilmakta, macun kivamindaki bu karisim organik ¢ozgen uzaklasana kadar

yogrulmaktadir (Erkan 2008; Fromming ve Szejtli, 1988; Taneri, 2004).

1.2.1.3 Kati1 Fazda Kompleks Hazirlanmasi

Kristalin haldeki siklodekstrin ve kristalin ya da sivi haldeki etken maddenin
titresimli Ogitiici ya da bilyeli degirmende karistirilmasi sonucu amorf yapida
kompleksler olusmaktadir. Bu yontemde stabil olmayan kristal komplekslerin olugsma
ve depolama sirasinda tekrar kristalize olma olasilig1 vardir. Bu nedenle ortamdaki

nem orani kontrol altina alinmalidir (Fromming ve Szejtli, 1988; Taneri, 2004).

1.2.1.4 Yiiksek Coziiniirliige Sahip CD Tiirevleri ile Kompleks Hazirlama

Coziintirligii yiiksek olan CD tiirevlerinin sulu ¢ozeltilerinin basit bir karigtirma
islemi ile hazirlanabildigi gibi giiclii bir calkalama islemi ile de yapilabilmektedir.
Coziinmemis ev sahibi molekiiller filtrasyon ya da santrifiijleme ile
uzaklagtirilmalidir. Komplekslerin elde edilmesi hizli bir sekilde ¢6zgenin

uzaklastirilmasi ile olmaktadir.

Bu sistemlere -40°C’de vakum altinda dondurarak ya da yiiksek sicaklikta
puskiirterek kurutma yontemleri 6rnek olarak gosterilebilir. Bu yontemlerde hizli bir
sekilde yiiksek verimde homojen biiylikliige sahip partikiiller elde edilebilse de
diisiik saflikta ya da amorf durumda komplekslerin olusma riski vardir (Frémming ve

Szejtli, 1988; Taneri, 2004).
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1.3 Kozmetik Kapsiil Uygulamalari

Son yillarda tiiketicinin de yoOnlendirmesiyle nemlendirici, seliiloit 6nleyici,
yaslanmay1 geciktirici maddeler gibi kozmetik malzemelere tekstil pazarinda genis
bir yer ayrilmigtir. Specialty Textile Products firmasi, A, D, E vitaminleri ve Aloe-
vera iceren Biocap ticari markali mikrokapsiiller iliretmektedir (Holme, 2003).
Pazarda Cognis firmasimin, cesitli kozmetik maddeler iceren SkinTex serisi de

bulunmaktadir (Achwal, 2003; Skintex, (b.t)).

E vitamini yapisindaki serbest radikalleri sayesinde dogal bir antioksidandir ve
yaslanmay1 geciktirici etki saglamaktadir. Yenilmez ve ark., kitosan igerisine o-
tokoferol kapsiilleyerek yeni bir islevsel malzeme gelistirmislerdir. Pargaciklarin
karakterizasyon g¢alismalar1 yapilmistir. Yapilan in vivo ¢aligmalar E-vitamini igerikli
kitosan kapsiillerinin cilt kirisikliklarini azalttigi, cildin nem ve elastikiyetini
yiikselttigini ve gelecek vaat eden yaslanmayi1 geciktirici bir iirlin oldugunu

gostermistir (Yenilmez, Basaran ve Yazan, 2010).

Cheng, Yuen, Kan, Cheuk ve Tang. (2010) yaptiklar1 arastirmada cilde bakim
yapan kozmetik tekstil iiriinii gelistirmeyi amaglanmis ve tekstil endiistrisinde de
kullanilan aloe vera igerikli mikrokapsiil esasli bir tekstil kimyasali, ticari bir
firmadan temin edilmistir. Deney asamasinda {i¢ farkli konsantrasyonda ¢dzelti
hazirlanmis, mikrokapsiil ¢ozeltisi kumasa uygulandiktan sonra firma tarafindan
onerilen iki ayr1 baglayici ile kumas yiizeyine baglanmistir. Ardindan elde edilen
kumas numunelerinin mikrokapsiil verimliligi, performans O6zellikleri ve biyolojik
uyumu incelenmistir. Mikrokapsiil varliginin ve verimliliginin belirlenmesi amaciyla
SEM goriintiileri alinmig, FT-IR ve parcacik boyut analizleri yiirtitilmustir. Lif
yiizeyinde, boyutlar1 0,2 ila 2,5 um arasinda degisen ¢ok sayida aloe vera iceren
mikrokapsiiliin  bulundugu ispatlanmis, daha yiliksek konsantrasyonda c¢ozelti
uygulanan kumaslarda daha fazla mikrokapsiiliin bulundugu belirtilmistir. Ayrica
mikrokapsiillerin aloe vera igerdigi tespit edilmis, ortalama boyutlarinin 1,43 pm
oldugu, mikrokapsiil boyutu arttikga darbelerden daha kolay etkilendigi

vurgulanmustir.
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Mikrokapsiil uygulanmis kumaslarin kopma ve yirtilma dayanimlarinin hem atk1
hem de ¢6zgii yoniinde arttig1, tutumunun koétiilestigi ve hava gecirme yeteneginin
azaldig1 cesitli kumas performans testleri sonucu belirlenmistir. Bunun yaninda
mikrokapsiil uygulanan kumasglarin yikama dayanimlar1 5, 10, 15, 20, 25 ve 50
yikama sonrasinda SEM goriintiileri yardimiyla kontrol edilmis, 50 yikama
sonrasinda kumas {iizerinde az da olsa mikrokapsiil bulundugu, asinma deneyleri
sonucunda daha biiyiik boyuttaki mikrokapsiillerin daha kolay kirildig: belirtilmistir.
Mikrokapsiillerin insan cildine gosterdigi tepkiyi 6lgmek amaciyla yapilan hiicre
yasayabilme yetenegi testi sonucunda s6z konusu mikrokapsiillerin sitotoksititesinin
olmadig1 ve kozmetik bir iirlin olarak kullanilmasinda hig¢bir sakinca olmadigi tayin

edilmistir.

Rubio, Alonso, Coderch, Parra ve Marti (2010) ¢alismalarinda, tekstil {iriiniinden
insan cildine ufak dozlarda kozmetik bir etken maddenin aktarilmasini saglayan
biyo-islevsel bir iiriin gelistirmislerdir. Bu dogrultuda, merkezi sinir sitemini uyarici
ozellikteki iki ayr1 kafein iiriinii ticari bir firmadan saglanmistir. ilkinin yaklasik 250
nm ¢apinda, kafein iceren lesitin lipozomu, digerinin ise %]1’lik sulu kafein ¢ozeltisi
oldugu belirtilen iirlinler ¢alismanin ilerleyen asamalarinda ayri ayr1 hassas bir
mikro-pipet yardimiyla tekstil ylizeyine uygulanmis, salim ve cilde emilim
mekanizmasinin incelenmesi amaciyla cesitli testler yiiriitiilmiistiir. Yiizey iizerinden
yayilan etken madde miktarinin, lipozom uygulanmis kumasta daha diisiik degerde
oldugu, kumasa uygulanan etken maddenin cildin alt tabakalarina kadar niifuz ettigi,

cilt emilim degerlerinin basing ile arttirilabildigi belirtilmistir.

Persico, Carfagna, Danicher ve Frere (2005) yiiriittiikleri arastirmada, kozmetik
tekstil alanindaki uygulamalarda kullanilmak {izere jojoba yag1 igeren mikrokapsiil
olusturulmasi1 hedeflenmistir. Ara ylizey polimerizasyonu teknigiyle hazirlandig
belirtilen poliamid mikrokapsiillerin ultrasonik 1sinlama yardimiyla ortalama 5 um
capta elde edildigi belirtilmistir. Stabilizatér konsantrasyonu ve karigtirma hizi

arttik¢a daha kiiciik ve homojen kapsiillerin elde edildigi vurgulanmistir.

14



Asma (2011)’nin Tiibitak tarafindan desteklenen (110M349) “Aromaterapide
Kullanilacak Fonksiyonel Bir Havlu Tasarim1” baslikli proje ¢alismasinda iki farkli
tip ucucu yag (lavanta ve iiziim c¢ekirde§i yaglar) ve E-vitamini bilesigi ile B-
siklodekstrin kompleksi olusturulmus, uzun siireli hos koku veren, nemlendirici,
yaslanmay1 geciktirici ve rahatlatici bir tekstil lirlinli gelistirilmesi amaglanmustir.
Kompleks olusumu FT-IR analizi ile desteklenen c¢alismada, kumasin koku
Ozelliginin 20 yikama sonrasinda da Kuvars Kristal Mikrobalans (KKM)
algilayicilar1 ile tespit edilebilecegi, spektrofotometre ile yapilan analizlerle
aromaterapik bilesikler iceren inkliizyon kompleksinin kumasa uygulanmasi

sonrasinda kumasgta belirgin bir sararmaya yol agmadig1 sonucuna varilmistir.

1.4 Bocek Kovucu Kapsiil Uygulamalan

Yeryliziinde bocekler insanoglu acisindan yararli ya da zararli sayilabilecek
bircok isleve sahiptir. Sitma ve Kirim Kongo Kanamali Atesi (KKKA) gibi bir¢ok
hastaligin canlidan canliya tasinmasinda ve bulastirilmasinda bocekler etkindir.
Tarimsal iriinlere ve tekstil endiistrisinde kullanilan yiin, pamuk gibi dogal esash
hammaddelerden iiretilmis malzemelere ¢ok Onemli zararlar verebilmektedir.
Bazilar sokarak ya da 1sirarak, bazilari ise yalnizca ¢ikardigi sesler ve goriintiisii ile
bile insanogluna rahatsizlik verebilmektedir. Diger yandan ayni organizmalar
tarimsal iriinlerin yetistirilmesi sirasinda tozlagsmada, besin zincirinde birgok fist
organizmanin besini olarak ya da c¢esitli organik atiklarin doniistiiriilmesini
saglayarak, zaman zaman da dogrudan insan gidas1 olarak kullanilarak yararl
organizma olarak karsimiza ¢ikmaktadir. Tiim bunlar g6z Oniine alindiginda, salt
verdigi zararlar diigiinlilerek bu tiir organizmalarin tiimiiyle ortadan kaldirilmasi
ekolojik felaketlere yol acgabilir. Bu nedenle zararli diye nitelendirilen boceklerin
cesitli kimyasallarla kitlesel olarak yok edilmesi yerine cilt, kiyafet gibi yiizeylere
uygulandiginda bdceklerin bu yiizeylere yaklagsmasini engelleyen hasere kovucu

maddelerin kullanilmas1 yeglenebilir.

Sibley ve Kaushik (1991)’in yaptig1 calismada poliamid-polilire polimerleri

kullanilarak ara yiizey polimerizasyonu yontemi ile iiretilmis mikrokapsiiller ele
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alinmistir. Permetrin  bilesigi iceren yaklastk 30 pm c¢apa sahip ticari bir
mikrokapsiilin (Penncapthrin) hedef olmayan sucul organizmalara karsi toksik
etkileri, emiilsiye edilmis permetrin ¢ozeltisi ve Penncap-m adli parathion igeren
diger bir ticari kapsiil ile karsilastirilmistir. S6z konusu bu {i¢ farkli formiil, akarsu ve
durgun su faunasinda bulunan ve besin zincirinde énemli bir yeri olan bazi1 bocek
tiirleri ilizerinde ayr1 ayri denenmis ve tartisilmistir. Penncapthrin formiiliiniin hedef
olmayan canlilar lizerindeki toksik etkisinin diger formiillere kiyasla daha az oldugu

ancak aralarinda ¢ok dnemli bir fark olmadig belirtilmistir.

Hirech, Payan, Carnelle, Brujes ve Legrand (2003) yaptiklar1 calismada
dezenfektan ¢oOzelti igerisinde askida bulunan diazinon insektisitini ara yiizey
polimerizasyonu yontemine gore poliiire ile mikrokapsiilleyerek iki islevli bir iiriin
elde etmeyi amaclamislardir. Ortalama 30 um capa ve 3 um duvar kalinligina sahip
mikrokapsiil i¢erisinden pH degisimi ile salim yapan etken maddenin 130 giine kadar

dayandigi tespit edilmistir.

Chih-Pong ve Dobashi (2003) vyaptiklari c¢alismada dogal insektisit ve
antibakteriyal 6zellik gosteren Okaliptol bilesigini sodyum aljinat polimeri ile ara
yiizey polimerizasyonu yontemine gore kapsiillemislerdir. Kapsiillenen etken
maddenin 1,5x106 dyn basing kuvvet degeri ile kontrol edildigi, salim oraninin
kapstil icerisindeki yiik miktariyla dogru orantili oldugu belirtilmistir. Bunun yani
sira kapsiil boyutunun sodyum aljinat konsantrasyonun azalmasiyla azaldigi,

kalsiyum kloriir konsantrasyonun azalmasi ile arttig1 gozlenmistir.

Wen-Chuan, Chih-Pong ve Ying-Lin (2006)’in yiiriittiigli ¢alismada bugdaygiller
ailesinden elde edilen bdcek kovucu oOzellige sahip Sitronella, biyo-uyumlulugu
yiksek dogal bir polisakkarit olan kitosan ile faz ayrimi yontemine gore
kapstillenmistir. Farkli kitosan konsantrasyonlar1 kullanilarak iiretilen kapsiillerin
salim oranlar1 incelenmistir. Kitosan konsantrasyonu arttik¢a, kapsiil duvar kalinlig
artarken kitosan molekiilleri arasindaki gézenek alaninin kii¢iildiigli bulunmustur. Bu

sayede ucucu olan etken maddenin ortama daha yavas yayilmasimin saglandigi,
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kapsiiliin 80°C ortam sicakliginda 6n muamele edildigi durumlarda kitosan duvarin

biiziistiigii ve de salim oraninin azaldig1 belirtilmistir.

N’Guessan, Knols, Pennetier ve Rowlanda (2008) DEET (N,N dietil-m-
toluamide) igeren yavas salim formiilli melamin kapsiillerinin uygun bir tekstil
yiizeyine uygulanmasi iizerine bir ¢alisma yiiriitmiislerdir. Piretroidlere kars1 direng
gelistirmis anofel sinekleri uzaklastirmak ve sitmayr engellemek icin yeni bir
yaklagim olacagi Ongoriilen bu calismada kullanilmak iizere %30 sulu DEET
stispansiyonu i¢eren mikrokapsiiller temin edilmistir ve ortalama biiylikligi 4-5 pm
olan bu mikrokapsiiller emdirme yontemine gore poliester cibinlik kumagsina
uygulanmistir. Bu sayede DEET’in ugucu olmasi nedeniyle sivrisinekler iizerindeki
etkisinin birka¢ hafta i¢erisinde kaybolmasi sorunu ortadan kaldirilmistir. Yikamaya
kars1 dayaniksiz olan bu sistemin insektisit etkinliginin 180 giin sonra bile

stirdiirdiigii belirtilmistir.

Abdel-Mohdy, Fouda, Rehan ve Aly (2008) insektisit 6zellikli cypermethrin ve
prallethrin bilesikleri uygulanmis pamuklu kumaslar tizerinde kontrollii salim ile
bocek uzaklastirma etkisini aragtirmiglardir. Bu amagla segilen etken maddelerin ve
modifiye edilmis siklodekstrin MCT-B-CD ile ayr1 ayr1 kompleks bilesikleri
olusturulmus, olusan kompleks bilesigi kumas ylizeyine kalici olarak fikse edilmistir.
Elde edilen tekstil materyalinin bocek kovuculuk etkisi ve yikamaya dayanimi
yalnizca insektisit madde iceren ¢ozelti uygulanmis ayni Ozellikteki bir kontrol
kumasgt ile karsilastinlmigtir.  Yapilan ¢esitli deneyler sonucunda prallethrinin
cypermethrine gore daha iyi bir bocek kovuculuk ve oldiiriiciiliik etkisi olduguna
deginilmistir. Bunun yan1 sira kompleks bilesigi ile islem gormiis kumasin kontrol
kumasina gore toksik etkisinin daha fazla oldugu ve yikamaya kars1 daha dayanikli

oldugu belirtilmistir.

Hebeish, Fouda, Hamdy, El-Sawy ve Legrand (2008) yaptig1 calismada insektisit
olarak kullanilan limonen, emdirme yontemi, yiizey kaplama yontemi ve de MCT-f-
CD ile kapsiilasyon yontemiyle kumaslara uygulanmistir. Her {i¢ yontemle de elde

edilen kumaglarin toksik etkileri ve yikamaya kars1 dayanimlar1 incelenmistir. Deney
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sonuclari, emdirme yontemi kullanilarak islem gérmiis kumaslarin uzaklastirma,
bayiltma ve 6ldiirme etkilerinin herhangi bir islem gérmemis kumaslarla yaklasik
olarak ayni oldugunu, ¢alisma kapsaminda uygulanan diger yontemlere gore ise daha
diisiik oldugunu gostermistir. Yiizey kaplama teknigi ise sivrisineklere karsi yiiksek
koruma saglamigtir. MCT- B-CD ile bitim islemi goérmiis kumaglarin diger
yontemlere kiyasla daha yiiksek sivrisinek uzaklastirma, bayiltma, 6ldiirme etkisi
gosterdigi  belirtilmistir.  Biitin ~ yontemler incelendiginde ise insektisit
konsantrasyonu ve sivrisineklerin kumaslara maruz kalma siirelerinin artistyla toksik

etkinin artt1g1 sdylenmistir.

Rodrigues ve diger. (2009) geleneksel giyim {iriinlerine katma deger kazandirmak
i¢cin hos kokulu takim elbiseler liretmislerdir. Bu amagla ayn1 zamanda bocek kovucu
etkinligi bulundugu belirlenen limonen ugucu bilesigi ara yilizey polimerizasyonu
yontemine gore kapsiillenmis, yiin ve poliester karisimindan olusan bir kumas
lizerine uygulanmustir. Islem gdrmiis kumasin siirtmeye ve kuru temizlemeye karsi
dayanimi arastirilmig, yapilan deneyler sonucunda 9000 devir siirtme ve kuru
temizleme ile 5 yikama sonrasinda kumas iizerindeki koku etkisinin siirdiirdiigii

belirtilmistir.

Mir6 Specos ve ark. (2010)’1n yiirtittiikleri ¢alismada, kumaslarda uzun siire kalici
bocek uzaklastirict etki saglanmasi ve sitma gibi sivrisinek kaynakli hastalilarin
yayilmasinin 6nlenmesi amaglanmistir. Bu dogrultuda dogal bocek kovucu 6zellik
gosteren sitronella yagi ¢ozeltisi piiskiirtiilmiis bir kumas ile jelatin-arap zamki
karisimindan olusan bir kabuk materyali ile kompleks koaservasyon yontemine gore
kapstillemis sitronella yagi emdirilmis diger bir kumas {lizerinde deneyler
yiirlitmiislerdir. Yapilan ¢esitli deneyler sonucunda mikrokapsiil emdirilmis kumasin
diger kumasa oranla daha etkili ve uzun siire bocek kovucu etki gosterdigi tespit

edilmistir.
Inceboz, Erkan, Oztiirk, Sarusik, Balci, Uner ve Uner (2011) son yillarda hizla

yayilan kene kaynakli hastaliklarin 6nlenmesi adina bocek kovucu mikrokapsiiller

iceren kumaslar iiretmislerdir. Bu amacla secilen bocek kovucular DEET(N,N-
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Diethyl-meta-toluamide) ve Okaliptol ile ayr1 ayr1 inkliizyon kompleksleri
olusturulmus ardindan emdirme yontemine gére pamuklu bir kumasa aktarilmistir.
Uretilen kumaslarin bdcek kovuculuk etkisi Kirtrm Kongo Kanamali Atesi (KKKA)
hastaliginin  baslica vektérii Hyalomma marginatum tiirii  keneler tizerinde
denenmistir. Tekrarli yikamalar sonrasinda bocek kovucu uygulanan kumaslarin
etkinligi, kenelerin yasamlarinin izlenmesiyle dl¢lilmiistiir. Yapilan in-vivo ve in-vitro
deneyler sonucunda kumasa uygulanan Okaliptolin DEET e gore daha giiclii bir
bocek itici Ozellik gosterdigi ve her ikisinin de bocek oldiiriici 6zelligi olmadigi
saptanmigtir. Tavsanlar {izerinde yapilan arastirmada, kenenin viicuda yapismasi
durumunda bocek kovuculuk etkisinin daha az oldugu, 20 yikama sonucunda bu

0zelliginin ¢ogunu yitirdigi belirlenmistir.

1.4 Antibakteriyal Kapsiil Uygulamalar

Anita, Ramachandran, Rajendran, Koushik ve Mahalakshmi (2011) sagliga
yonelik tiriinlerin 6neminin ve diinyanin bu iiriinlere olan ilgisinin giderek arttigina
dikkat ¢ekerek, antimikrobiyal ozellikteki bakir oksit nano parcaciklar igeren bir
tekstil drlinii gelistirilmesi amaciyla yiiriittiikkleri c¢aligmalarin1  aktarmislardir.
Ortalama 50 nm biiyiikliige sahip bu pargaciklarin elde edilebilmesi i¢in oncelikle
yas kimyasal yontem ile sentez isleminin gergeklestigini ardindan iyonik jellesme
yontemi ile bu bakir oksit pargaciklarinin kapsiillendigini belirtilmistir. Elde edilen
kapsiiller ¢ektirme yontemine gore kumasa aktarilmis, sikma silindirleri arasindan

gecirildikten sonra kurutulup fiske edilmistir.

Kumaslarin antimikrobiyal etkinligi AATCC 100 ve 147 test yontemleri referans
alinarak incelenmistir. Siras1 ile gram pozitif ve gram negatif standart deney
bakterileri S. Aureus ve E. Coli ile yiiriitiilen calismalarda, bakteriler deney 6rnekleri
ile birlikte 37°C sicakliktaki broth/agar besi ortamina birakilmis ve 18-24 saat
bakterilerin gelisimi gdzlenmistir. Inkiibasyon sonrasi &rnekler 151k mikroskobu
altinda incelenmistir. Islem gérmiis kumasin iki tip bakteri icin de bir hayli
antimikrobiyal etkinlik gdsterdigi, bu etkinligin 10 yikama sonrasinda bir miktar

azalarak siirdiigii belirtilmistir. Deney kumasma temas ettirilen S. Aureus tipi
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bakterilerin E.coli tipi bakterilere oranla daha savunmasiz oldugu, antibakteriyal
etkinligin her iki tip bakteri i¢in %90’1n {izerinde olduguna, 10 yikama sonrasinda bu
etkinligin yaklasik %10 oraninda azaldigina deginilmistir. Calismada ayrica
mikrokapsiil uygulanmis kumasin kopma ve yirtilma mukavemeti, asinma dayanimi
ve boncuklanma gibi fiziksel 6zellikleri incelenmis, testler sonucunda degerlerin
azaldig1 ancak antibakteriyal giyim amaciyla kullanilacak bu kumagin toplam

performansini degistirmeyeceginin iizerinde durulmustur.

Arana-Sanchez, Estarron-Espinosa, Obledo-Vazquez, Padilla-Camberos, Silva-
Vasquez ve Lugo-Cervantes (2010) bir tiir kekik tiirii olan L. Graveolens bitkisinden
elde edilen esansiyel yagi piiskiirterek kurutma yontemine gore B-CD igerisine
hapsetmistir. Antimikrobiyal ve antioksidan ozellikte oldugu bircok c¢alismada
belirtilen timol, karvakrol ve p-cymene gibi bilesenlerden olusan bu yagin, yag
icerisindeki s0z konusu bilesenlerinin oranlarinin bitkinin hasat edildigi zamana gore
degistigi bunun da antimikrobiyal etkinligi degistirilebilecegi belirtilmistir. Bu
nedenle bu bilesiklerin oranlarinin farkli oldugu yaglar ile kapsiiller hazirlanmistir.
Caligmanin sonucunda p-cymene bilesiginin yag icerisindeki diger bilesenlere gore
daha ugucu olmasi yiiziinden kapsiillendikten sonra yag icerisindeki oraninin
azaldig1, karvakrol ve timol bilesiklerinin yap1 igerisinde daha ¢ok bulundugu

caligmalarda antimikrobiyal etkinligin daha iyi oldugu belirtilmistir. Ayrica yaglarin

antioksidan etkinliginin kapsiilleme islemi sonras1 arttig1 da vurgulanmustir.

Gouveia (2010), antimikrobiyal 6zellikte tekstil esasli bir yara ortiisii gelistirmek
amaciyla ultrasonik dalgalar yardimiyla BSA ve L-Cys proteinleri igeren mikro
kiirecikler olusturmustur. Sono-kimyasal yontem ile olusturulan bu kiirecikler alti
farkl tekstil lifine (VIS, CO, WO, CA, PA ve PET) aplike edilmistir. Antibakteriyal
etkinligin belirlenmesi amaciyla sirasiyla S. Aureus ve K. Pneumoniae gram pozitif
ve negatif bakterileri ile %100 pamuklu kumas iizerinde caligmalar yiirtitilmiistiir.
Mikro kiireciklerin sekillenmesinde sonikasyon siiresi yani sira akustik dalgalarin
salimm yogunlugunun da 6nemli oldugu, en iyi sonuglarmn 150 W/cm® yogunlukta
strastyla 30 ve 10’ BSA+dodecane ve BSA+L-Cys+dodecane uygulamalari ile elde

edildigine deginilmistir. L-Cys’in BSA ile birlikte kullanilmasinin 6ncelikli nedenin
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bu yeni karisim ile patent alma olanaginin ortaya ¢ikmasi oldugunun ancak S-S
baglarinin artmasi ile ¢apraz baglama etkisinin de arttig1 boylelikle de belirlenen pH
ve sicakliklarda daha kararh kiireciklerin elde edildigi belirtilmistir. L-Cys ve BSA
proteinlerinin birlikte kullanilarak olusturulan kiireciklerin yalnizca BSA ile iiretilen
kiireciklere gore daha biiylik oldugu, mikro kiireciklerin PET gibi sentetik ve daha az
reaktif liflere daha az sayida baglandigi SEM goériintiileri ile belirlenmis ve
antibakteriyel etkinligin varlig1 yapilan deneyler sonucu kanitlanmistir. Cilt ile temas
halinde kullanilacak bu triinlerin en biiyiik {istiinliigiiniin sitotoksisite gostermemesi
ve tekstil materyaline aktarilirken herhangi bir baglayici kullanilmamasi oldugu

vurgulanmistir.

Nissen ve ark. (2010) hasat ettikleri ii¢ yasal kenevir tliriinden elde ettikleri
Oziitlerin antimikrobiyal etkinliginin arastirilmasi {izerinde yogunlagmiglardir.
Carmagnola, Fibranova ve Futura kenevir ¢esitlerinin ziitlerinden Futura’nin diger
tiirlere gore yiiksek antimikrobiyal etkinlik gosterdigi c¢ok sayida bakteri tiirii

lizerinde yapilan denemelerle kanitlanmaistir.

Saraswathi, Krishnan ve Dilip (2010)’in yaptiklar1 ¢alismada neem agaci (A.
Indica) yapraklari, zerdecal (O. Sanctum) yapraklar1 ve Hint feslegeni olarak bilinen
Tulsi (C. Longa) kokiinden bir 6ziit karisimi elde edildigi ve bu karigimin canli maya
ile kaplanarak mikrokapsiil elde edildigi belirtilmistir. Antimikrobiyal etkinlige sahip
oldugu varsayilan s6z konusu kapsiillerin poliamid bir binder yardimiyla %100
pamuk ve %100 ipek iki farkli kumasa baglanmasi saglanmistir. AATCC 143
referans alarak yapilan antimikrobiyal etkinlik deneylerinde besi yeri olarak agar
kullanilmistir. S. Aeurus, E. Coli ve Pseudomonas bakteri tipleri iizerinde yapilan
deneylerde tekstil numunelerinin tiim tiplere karsi antimikrobiyal etki gosterdigi ve
bu etkinin en yiiksek Pseudomonas tipi bakterilerde oldugu belirlenmistir. Islem
gormiis pamuklu kumasin hava gecirgenliginin azaldigi, ipekli kumasta ise dnemli

bir degisiklik olmadig1 vurgulanmistir.

Soylu, Kurt ve Soylu (2010) bitkilerde kullanilan sentetik fungisitlerin yerine

kullanilmak {izere dogal yaglarin antifungal etkinliklerini arastirmaya yonelik bir
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calisma yapmislardir. Bu dogrultuda mercankosk, lavanta ve biberiyeden elde edilen
esansiyel yaglarin etkinlikleri domateste gri kiif olarak bilinen hastaliga sebebiyet
veren B. Cinera {izerinde denenmistir. Mercankdsk yagmin antimikrobiyal
etkinliginin olduk¢a yiiksek ve calismada ele alinan diger yaglara gore iistiin oldugu
in-vitro ve in-vivo deneyler sonucu belirlenmistir. Calisma sonucunda esansiyel
yaglarin gelecekte pestisit olarak kullanimimn 6nemin oldukg¢a artacagina dikkat

cekilmistir.

Buczylko, Chwala, Niekraszewicz, Ciechanska ve Wagner (2008)’in yaygin
alerjen oldugu belirtilen toz akarlarina karsi yiiriitilen caligmasinda yatak ve
carsaflarda kullanmak iizere akar kovucu tekstil ylizeyi gelistirmek amacglanmistir.
Yar1 yartya poliester ve Ceramite ticari isimli borik asit katkili bir etken madde
iceren polipropilen liflerinden olusturulmus dokusuz bir yiizey iiretilmis ve bu
yiizeylerden nevresim takimi dikilmistir. Akar kovucu 6zellikteki bu nevresimler
akar alerjisi oldugu bilinen hastalar {izerinde alt1 hafta boyunca plasebo kontrollii
olarak denenmistir. Yapilan deneyler sonucunda deney kumasinin hastalar {izerinde
alerjik reaksiyonlara yol agmadigi ve kullanimin rahat oldugu sonucuna varilmistir.
Iyilesme etkisinin smandigi deneylerde kumastaki akar miktarinin azaldigi tespit
edilmesine ragmen, pozitif grup ile kontrol grubu arasinda 6nemli bir farklilik elde

edilememistir.

Joshi, Wazed ve Purwar (2009) cevre bilincinin ve dolayisiyla dogaya dost
tiriinlere olan ilginin arttiina dikkat c¢ekerek bu amagla kullanilabilecek
antimikrobiyal aprelerden bahsetmislerdir. Kitosan, serisin gibi dogal polimerlerin;
Neem (A. Indica), tulsi (O. Basilicum), aloe vera (A. Barbadensis), cay agac1 (M.
Alternifolia), okaliptus (E. Radiate), karanfil (S. Aromaticum) oziitii gibi bitkisel
yaglarin; nar, kina, ceviz gibi bitkilerden elde edilen dogal boyalarin antimikrobiyal

etkinliginin bulundugunu belirtmislerdir.
Wang ve ark. (2009) gelistirdikleri karvakrol igerikli kapsiillerin E. Coli

bakterisine karst etkinligini test etmek amaciyla c¢alismalar yiirtitmiislerdir.

Calismada emiilsiyon polimerizasyonu yontemine gore iiretilen milimetrik boyuttaki
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aljinat kapsiiller elde edilmistir. Kapsiil icerisinde ve serbest halde bulunan etken
maddeyi karsilagtirmak i¢in sindirim sistemi simiile edilerek yapilan antimikrobiyal
etkinlik deneyleri sonucunda, iki formil i¢in de benzer sonuglar alinmustir,
antimikrobiyal etkiye sahip olduklar1 tespit edilmistir. Yapilan in-vitro deney,
kapsiilasyon islemi sayesinde, kapsiiliin sindirim yolunu takip ederken mide
bolgesinden etken maddeyi kaybetmeden ve asidik ortamdan etkilenmeden gectigini,
etken maddenin ince bagirsak ortamina geldiginde pH degisimi ile salim yaptigini

gostermektedir.

Goetzendorf-Grabowska, Krolikowska, Bak, Gadzinowski, Brycki ve Szwajca
(2008) yiiriittiikleri caligmada, emiilsiyon ¢ozgen ugurma yontemine gore
olusturuldugu belirtilen triklosan igerikli poly(L,L-laktik) mikro kiirecikler
puskiirtme ve emdirme yontemi ile dokusuz viskoz bir yiizeye aktarilmig ve AATCC
147 test yoOntemine gore antimikrobiyal etkinlik deneyleri gerceklestirilmistir.
Triklosanin etkili bir antimikrobiyal madde oldugu, en iyi etkinin mikro kiirelerin
tiniform boyut dagiliminda ve diisiik konsantrasyonda etken madde igeren

kiireciklerden elde edildigi belirtilmistir.

Fernandes, Turatti, Lopes, Ferreira, Candido ve Oliveira (2008) calismalarinda
biiyiik bir oranda timol bilesiginden olustugu belirlenen L. Sidoides esansiyel yagini
piiskiirterek kurutma yontemine gore kapsiillemislerdir. Elde edilen maltodekstrin-
arap zamki mikro pargaciklar iizerinde yiiriitiilen cesitli ¢alismalar sonucunda bu

pargaciklarin oldukca etkin antifungal 6zellikte oldugu saptanmigtir.

Salatin, Vroman ve Giraud (2008), zerdecal bitkisinden (C. Longa L.) elde edilen
antibakteriyal 6zellikte bir etken madde olan Curcumin’i ara ylizey polimerizasyonu
esasli ii¢c farkli yontem kullanarak polilire icerisine hapsetmislerdir. Cdzgen
difiizyonu ve dogal emiilsiyon ile olusturulan kapsiillerin yiiklenme verimliligi
degerinin klasik ara yiizey polimerizasyonu yontemi ile elde edilen kapstillere gore

daha yiiksek oldugu tayin edilmistir.
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Bethanis, Tzamalis, Tsorteki, Kokkinou, Christoforides ve Mentzafos (2012)
bitkisel kokenli 6jenol, karvakrol ve timol esansiyel yaglari igeren B-CD inkliizyon
komplekslerinin kristal yapilarini incelemek amaciyla bir ¢alisma yiiritmiislerdir.
Antibakteriyal ve antifungal etkinligi oldugu bilinen bu maddelerin kullanimlarinin
siiblimlesme, 151k hassasiyeti, suda sinirli ¢6ziiniirliilk gibi nedenle kisithi oldugu
belirtilmis ve bu maddelerin bir ev sahibi molekiil tarafindan inkliizyon kompleksi
olusturulmasi ile korunmasinin kullanim kisitlarin1  ortadan kaldiracagina
deginilmistir. 1:1, 1:1,5 ve 1:2 ev sahibi:misafir mol oranlarinda kompleks olusturma
denemeleri yapilmisg, timol, karvakrol ve ojenol icin sirasiyla 1:1, 1:1,5 ve 1:2 ev
sahibi:misafir mol oranlarina sahip inkliizyon kompleksleri ile calismalara devam

edilmistir. Elde edilen kristallerin yapilar1 incelenmistir.

Cevallos, Buera ve Elizalde (2010) antimikrobiyal sinnamaldehit ve timol
bilesiklerini birlikte ¢Oktiirme (co-precipitation) yontemine gore B-CD boslugu
icerisine  hapsederek  inkliizyon kompleksi  olusturmuslardir.  Inkliizyon
komplekslerinin kararliligin1 ve misafir maddenin salimini, olusan kompleksin su
emilimi ile iliskilendirmiglerdir. Her iki etken madde i¢in de en verimli denemelerin
1:1 mol oraninda oldugu ve komplekslerin, -CD bilesiginden daha az su emme
kapasitesinin oldugu tespit edilmistir. Calismada kompleksler i¢in en uygun saklama

kosullarinin belirlenmesi amag¢lanmustir.

1.5 Gii¢ Tutusur Kapsiil Uygulamalan

Gii¢ tutusurluk bitim islemi birgok tekstil {iriinline uygulanmaktadir. Fakat bazi
durumlarda yumusakligi azaltarak ve dokiimliiliigii kotii yonde etkileyerek tutumu
bozabilmektedir (Nelson, 2002). Konvansiyonel yontemlerle uygulanan giic
tutusurluk islemlerinin yikamaya karsi dayanimlar diistiktiir. Seliilozik esash
maddelerin gii¢ tutusurluk dayanimlarini arttirmak amaciyla uygulanan islemlerde
kondenzasyon esnasinda agiga ¢ikan formaldehit toksik etki yaratmaktadir. Ayrica

yiiksek oranda kimyasal madde kullanilmas1 gerekmektedir (Omerogullar1 ve Kut,

2012; Tarak¢ioglu, 1979).
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Gli¢ tutusurluk maddeleri etki mekanizmalarina gore temel olarak {ige
ayrilmaktadir. Bunlardan ilki fosfor ve halojen bilesikleri ve bunlarin
kombinasyonlar1 ile meydana gelen birincil giic tutusurluk maddeleridir. Azot ile
birlikte kullanimlar1 ile sinerjist etki kazanilmaktadir. Fosfor tiirevleri genellikle
kondense fazda etki gdstermektedir. ikinci tip gii¢ tutusurluk maddeleri halojen esasl
maddelerdir ve gaz fazda etkinlik gostermektedir. Sinerjist olarak antimon bilesikleri
kullanilmaktadir. Ugiincii tip bilesiklerin genellikle fiziksel olarak etki gosterdigi
bilinmektedir. Bu tip bilesiklere 6rnek olarak aliiminyum hidroksit gdsterilebilir

(Lewin, 1983).

Poliiiretan-fosfat kombinasyonlar1 tekstil mamullerine glic tutusur o6zellik
kazandirmaktadir. Ancak bu kombinasyonun sagladigi etki fosfatin sudaki
¢ozlinlirliiglh nedeniyle gegici olmaktadir. Bu sorunu gidermede mikrokapsiilasyon
tekniginden yararlanilmaktadir. Giraud, Bourbigot, Rochery, Vroman, Tighzert ve
Delobel (2002) tarafindan yapilan bir ¢alismada Diamonyumhidrojenfosfat (DAHP),
poliiiretan (PU) kabukla mikrokapsiillenmis ve tekstil mamuliine kaplama teknigi ile
aktarilmistir. Politliretan ile mikrokapsiillenmis fosfatin 6nemli gili¢ tutusurluk etkisi
gosterdigini  belirtmislerdir. Ayrica degisik PUR:DAHP oranlardaki etkiyi
incelemislerdir. Elde edilen kapsiiller tam kiiresel formda olmayip, farkli boyutlarda

kiimelenmis koagiile sekilde oldugu saptanmaistir.

Giraud ve ark. (2005) bir baska calismalarinda, iki farkli kapsiilasyon yontemi ile
DAHP iceren giic tutusur kapsiiller elde etmeyi hedeflemistir. Ara yiizey
polimerizasyonu yontemi ile ise poli(eter/iiretan/iire) ve solvent uzaklastirilmasi
yontemi ile poli(ester/iiretan/iire) mikrokapsiiller iiretmis ve bu iki tip kapsiilii
karsilastirmiglardir. Poliiire esasli kapsiillerin pamuk lifine uygulanmasinin, liflere
iyi bir gii¢ tutusurluk etkisi kazandirdig1 belirtilmistir. En diisiik duman ve karbon
monoksit miktarinin agiga ¢iktigi tipin poliester-politiretan kabuga sahip mikrokapsiil
uygulamasinda elde edildigi sonucuna varilmistir.

Saihi, Vroman, Giraud ve Bourbigot (2005), koaservasyon teknigi kullanarak
DAHP’yi jelatin — poliiiretan ve polivinil alkol — poliiiretan kabuk ile

mikrokapstilasyonuna yonelik calismalar yiiriitmislerdir. Elde edilen iki g¢esit
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kapsiilin de 1s1l dayanimimin yiiksek oldugu ve giic tutusurluk maddesi olarak

kullanilmasinin miimkiin olduguna deginilmistir.

Wu, Song, Wang, Hu, Kandare ve Kandola (2009), nisasta ve melamin kapl
amonyum fosfat bilesiklerini polipropilen kumasa uygulayarak kompozit bir tekstil
liriinii tasarlamayr amaclamiglardir. Bu amagla sentezlenen gii¢ tutusur bilesik
cubuksu yapida ve bir ¢ekirdek/kabuk bilesigine benzemektedir. Elde edilen {iriin
sicak baski ile tekstil {iriiniine sabitlenmistir. Islem ile gii¢ tutusurluk maddesinin
suda ¢oziiniirliigiiniin azaldig1 belirlenmistir. Kompozitin LOI yontemine gore gii¢
tutusurluk 6zelligi test edilmis, 6n polimerizasyon iglemi sirasinda nisasta miktarinin

gii¢ tutusurluga olumlu etkisinin oldugu belirtilmistir.

1.7 Calismada Kullanilan Maddelerle Tlgili Genel Bilgiler

1.7.1 Etil Seltloz

Etil seliiloz, etil kloriir ve alkali seliiloz reaksiyonu sonucu olusan seliiloz eteridir

(Erkan, 2008).

Seliiloz (OH),.3NaOH + 2CH, CH,Cl
— Seliiloz(OH) (OCH, CH,), + 2NaCl + NaOH + 2H,0  (1.1)

Sert, termoplastik ve hidrofob 6zellik gosteren etil seliilloz (EC) ¢ok genis sicaklik
araliginda mukavemetini ve esnekligini koruyabilen bir polimerdir. Alkalilere,
tuzlara ve suya kars1 dayaniklidir (Erkan, 2008). Kompleks koaservasyon yontemine
gore mikrokapsiil olusturulmasinda kabuk materyali olarak kullanilmaktadir

(Badulescu, Vivod, Jausovec ve Voncina, 2008).
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Sekil 1.2 Etil seliillozun kimyasal yapis1 (http://www.sigmaaldrich.com)

1.7.2 Siklodekstrin

CDler nisastanin enzimatik hidrolizi sonucu elde edilen ¢iklik oligosakkaritlerdir.
Endiistriyel olarak {iretilen baslica CDler a-CD, B-CD ve y-CD sirasiyla, alti, yedi ve
sekiz glikopiranoz monomeri igermektedir. CDler iglerinde bosluk bulunan ve
sekilleri kesik koniyi andiran molekiillerdir. Bu boslugun uzunlugu 7,9 A° olmakla
beraber dar ve genis taraflarin bosluk genislikleri sirasiyla, a-CD igin 4,7 ve 5,3 A°,
B-CD igin 6,0 ve 6,5 A°, y-CD i¢in 7,5 ve 8,3 A°’dur. Dis cap ise a, f ve y-CD i¢in
sirastyla 14,6, 15,4 ve 17,5 A°’dur. Birincil hidroksil gruplari kesik koninin dar
tarafinda (glikoz tinitelerinin Cs atomlarinda), ikincil hidroksil gruplar ise genis
tarafinda bulunmaktadir (glikoz tinitelerinin C2 ve C3 atomlarinda) (Sekil 1.3).
Bosluk igerisinde oksijen koprii baglar1 ve hidrojen atomlar1 bulunmaktadir. Oksijen
koprii baglart siklodekstrin bosluguna hidrofobik 6zellik kazandirmaktadir. Birincil
ve ikincil yiizeyde disar1 dogru konumlanmis sekilde bulunan hidroksil gruplar
siklodekstrin yiizeyine hidrofilik 6zellik vermektedir (Sekil 1.4). Siklodekstrinler bu
hidrofobik bosluk sayesinde hidrofobik veya ampifilik karakterli maddeleri sulu bir
ortam  igerisinde  boslugunun  icerisine  alarak  inklizyon  kompleksi
olusturabilmektedirler (Sekil 1.5). Inkliizyon komplekslerinde CD bilesiklerine ev
sahibi molekiil, etken maddeye ise misafir molekiil ismi verilmektedir (Douhal,

2006; Dodziuk, 2006; Fromming ve Szejtli, 1988; Taneri 2004).
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Tablo1.4 Siklodekstrinlerin molekiil yapilari ve isimlendirilmeleri (Dodziuk, 2006; Erkan, 2008;

Taneri, 2004)

Molekiil Yapisi

isimlendirme

C-HD

GH

% ;«

a-siklodekstrin
Schradinger’s a-dekstrin
siklomaltohekzaoz
siklohekzaglukan
siklohekzaamiloz
a-CD
ACD
a-CyD
C6A (C56HO30)

B-siklodekstrin
Schradinger’s B-dekstrin
siklomaltoheptaoz
sikloheptaglukan
sikloheptaamiloz

B-CD

BCD

B-CyD

CT7A (C42H700O35)

o 0OH

y-siklodekstrin
Schradinger’s y-dekstrin
siklomaltooktaoz
siklooktaglukan
siklooktaamiloz

v-CD

GCD

v-CyD

CBA (C4sHs0040)

1.7.3 Kitosan

Kitosan, temel olarak belli oranda N-asetilglukosamin birimleri ile birlikte B(1-4)

bagli glukosamin birimlerinden olugsmus katyonik bir polisakkarittir (Peniche,
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Arguelles-Monal, Peniche ve Acosta, 2003). Kitosan antimikrobiyal 6zellige sahip,
hidrofilik, biyo-uyumlu, toksisitesi diisiik ve bir¢ok farkli yontem ile kapsiil
olusumunda kabuk maddesi olarak kullanilabilmektedir. (He, Davis ve Illum, 1999;

Peniche ve ark., 2003).

Kitosan genellikle karides ve diger deniz kabuklu kabuklarindan elde edilen dogal
bir polisakkarit olan kitinin bir deasetillasyon tiirevidir. Toksisitesi olmayan biyo-
uyumlu ve biyo-bozunur bu madde ayni zamanda antibakteriyal 6zellige sahiptir

(Simoncic ve Tomsic, 2010).

Kitosanin yapisindaki molekiiler i¢i ve arasi hidrojen baglar1 kristalin yapinin
temelini olusturmaktadir. Bu da kitosanin suda c¢oziinmesini sinirlandiran ana
unsurdur. Bu nedenle kitosan notr ve bazik pH araliginda (pH>6) ¢6ziinememektedir,
belli bir erime noktasina sahip degildir. Sitrik asit, formik asit, asetik asit gibi baz1
organik asitlerde ve nitrik asit, hidroklorik asit gibi bazi anorganik asitlerde
cOziinebilmektedir. Kitosanin ¢oziiniirliigii temelde ¢ degisken tarafindan
belirlenmektedir: deasatilasyon derecesi, asetil gruplarin dagilimi ve polimerizasyon
derecesi. Bu li¢ unsurda degisiklik yapilarak kitosanin ¢6ziinebilirligini degistirmek

miimkiindiir (Fan, Hu ve Shen, 2009).

HO

OH

00’
OH NH.

v
HO NHo

n

Sekil 1.6 Kitosanin kimyasal yapisi (http://www.sigmaaldrich.com)
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Iyonotropik jellesme, sprey kurutma, emiilsiyon faz ayrimi, koaservasyon
yontemleri ile kitosan kullanarak boyut, ¢oziiniirliik ve gozeneklilik gibi farkl

Ozelliklere sahip kapsiiller tiretmek miimkiindiir (Peniche ve ark., 2003).

1.7.4 E-Vitamini

E vitamini, memelilerin plazma ve hiicrelerinde bulunan yagda ¢oziinen anti
oksidan bir maddedir. Insanlarda E vitamini dengesi, oksidatif strese bagli ¢esitli
hastaliklarin anlagilmasinda hayati rolii bulunmaktadir. E-Vitamini kimyasal yap1
itibar1 ile bir tokoldiir. Tokollerin (tokoferol ve tokotrienol) farkli bilesikleri E
vitamini aktivitesi gdstermektedir. Bunlardan en aktifi a-tokoferoldiir (a-TP). Insan
viicudunda tokoferol sentezlenemedigi i¢in disaridan alinmak zorundadir. (Asma,
2011). Viicutta E vitamini naklinin daha iyi anlagilmasi amaciyla o-TP’nin
bagirsaktan emilimi, karacigerden tasinmasi ve hiicrelerden alinmasi in Vvivo
caligmalarla izlenmistir (Rigotti, 2007). Terapotik ( A, D vitaminleri ve onlarin
analoklar1) ve antioksidan ( E, C vitaminleri ve koenzim Q) vitaminler cilt bakiminda
biiyiik rol oynamaktadir. Bu vitaminler sedef, akne gibi ¢esitli deri hastaliklarinin

onlenmesinde yarar saglamaktadir (Shapiro ve Saliou, 2001).

CHy CHs
HaC H&“w“g'%‘];; Wﬁ“n{f‘j’/\ﬂf’]ﬁw CH3
3 3 3 -, e,
"\I ~OH
CHj5

Sekil 1.7 a-Tokoferoliin kimyasal yapisi (http://www.sigmaaldrich.com)

Oksidasyon reaksiyonlari serbest radikallerin {iretimi ile zincir reaksiyonlar
olusturarak hiicrelerin zarar gdérmesine neden olan reaksiyonlardir. Antioksidan
molekiiller bu zincir reaksiyonlarinin 6nlenmesi ile hiicreleri korumaktadirlar. Ancak
ozellikle a-TP ¢ok cabuk oksitlenmektedir. E-vitaminin biyolojik fonksiyonu ¢ok
biiyiilk oranda antioksidan o6zelliginden kaynaklanmaktadir. Bu nedenle o-TP
bilesiginin saklama kosullarinin genisletilmesi ve cevresel sartlardan korunmasi

gerekmektedir (Asma, 2011).
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1.7.5 Limonen

Limonen genellikle turunggiller ailesinden elde edilen oldukca ugucu bir yagdir.
Hos kokusu ve aromasindan dolay1 gida ve kozmetik maddelerinde yaygin olarak
kullanilmaktadir. Bu dogal etken madde ayrica bdcek kovucu etkiye sahip
olmasindan dolay1 birgok hasere kovucu iirlinde kullanilmaktadir. Ayn1 dozda
kullanildiklarinda etkili bir kimyasal bocek oldiiriicii olan DEET (N,N-Diethyl-m-
toluamide) kadar tesirli oldugu belirlenmistir. Ancak ucucu tabiatindan dolay1
buharlasarak etkinligini hizla kaybetmekte, kullaniciyr boceklere karsi savunmasiz

birakmaktadir (Maia ve Moore, 2011; Hebeish ve ark., 2008).

CHj

HaCoxo
i

Sekil 1.8 Limonenin kimyasal yapisi1 (http://www.sigmaaldrich.com)

1.7.6 Permetrin

Permetrin, toksisitesi diisiik ve genis bdcek Oldiiricii spektruma sahip 151k
karsisinda kolaylikla parcalanarak etkinligini kaybeden dogal piretrinlerin
dayanimlarim1 arttirmak amaciyla gelistirilen, sentetik piretroidler grubuna ait
kimyasal bir bocek oldiriiciidiir. Temas ve mide etkili bir insektisittir. Yagda
coziinme Ozellikleri sayesinde hagerenin kiitikulasindan hizla emilerek toksik
etkilerini gosterirler. Memeliler gibi hedef dis1 canlilara kars1 toksisitesi diisiiktiir ve
deri emilimi azdir, bu nedenle halk sagligi hasere kontroliinde tercih edilmektedir.
Suda ¢0ziinebilirliginin diisiik olmast sebebiyle tekstil terbiyesinde kullanimi

sinirlidir (Li, Lu, Sheng, Yang ve Wang, 2010; Onciier,2000).
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Cl _~ 0 O

Cl
HzC CHs

Sekil 1.9 Permetrinin kimyasal yapisi (http://www.sigmaaldrich.com)

1.7.7 Timol

Timol, genellikle Origanum vulgare ve Thymus vulgaris bitkilerinden elde edilen
dogal bir monoterpendir. Beyaz kristal yapiya sahip bu etken madde; antiseptik,
antiromatizmal, antibakteriyal, insektisit, uyarici, diiiretik gibi bircok terapotik
ozelligi ile bilinmektedir. Bunlarin yan1 sira aromatik hos bir kokuya sahiptir. Tiim
bu 6zellikleri sayesinde gida ve eczacilik alanindaki ¢calismalarda kendisine genis bir
yer bulmaktadir. Sudaki ¢oziiniirliigii ¢ok diisiik olan bu madde alkoller ve diger
organik ¢oziciilerde kolaylikla ¢6ziinebilmektedir (Arana-Sanchez ve ark., 2010;

Martins ve ark., 2011).

OH CHg
CHs

H3C

Sekil 1.10 Timoliin kimyasal yapis1 (http://www.sigmaaldrich.com)

1.7.8 Karvakrol

Karvakrol, Origanum ve Thymus ailesine mensup bitkilerden elde edilen bir

monoterpendir. Timol ile izomerik olan bu dogal etken madde ayni zamanda hos
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kokusu ile taninmaktadir. Cok sayida bilimsel ¢alismada antimikrobiyal ve insektisit
ozellige sahip oldugu belirtilmistir. Gida endiistrisinde giivenli gida katki maddesi
olarak bilinmektedir. Gida, eczacilik, tip ve kozmetik alaninda yaygin bir sekilde
kullanilmaktadir. Ugucu bir yapisi oldugu ic¢in kullanim 6mrii sinirli bir bilesiktir.
Hidrofobik o6zelliktedir. Cozelti hazirlanmasinda organik ¢dziiciiler tercih
edilmektedir (Keawchaoon ve Yoksan, 2011; Rubilar, Cruz, Silva, Vicente,

Khmelinskii ve Vieira, 2013).

CHj

OH
HaC

CHs

Sekil 1.11 Karvakroliin kimyasal yapisi (http://www.sigmaaldrich.com)

1.7.9 Diamonyum Hidrojen Fosfat

Dumanli yanginlar konut yanginlar igerisinde en yiiksek o6liim ve yaralanma
oranlarina sahip yanginlardir. Gii¢ tutusur Ozellikteki maddeler arasinda fosfat
bilesikleri agiga c¢ikardiklar1 diisiik duman orani agisindan biiyiik 6nem tasimaktadir
(Mostashari ve Mostashari, 2008). Gii¢ tutusurluk uygulamalar i¢in siklikla halojen
bilesiklerine bagvurulsa da, yanma esnasinda acia c¢ikan toksik gazlar sebebiyle
kullanimlar1 sakincali olmaktadir. Fosfor katkili gii¢ tutusurluk maddeleri, halojen
bilesiklerine gore yanma sirasinda daha az toksik gaz ve duman agiga ¢ikarmaktadir.
Gii¢ tutusur etkinligin kondense fazda gergeklesmesi ile daha az yanic1 gaz agiga
cikmakta ve kati komiirlesme arti§i miktar1 artmaktadir. Yanmayan gazlarin enerji
tilketmesi atesin sogumasina neden olacak, ayrica yanan yiizeyin etrafini sararak
oksijen ile temas kisitlanacaktir. Kat1 komiirlesme artiklar1 da hem yanict gazlarin
disar1 diflizyonunu azaltmakta hem de 1s1 izolasyonu nedeniyle termik pargcalanmay1

yavaslatmaktadir. (Demirel, 2010; Errifai, 2008; Lewin, 1983; Tarak¢ioglu, 1979).
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Diamonyum hidrojen fosfat ya da amonyum fosfat dibazik (DAHP), toksisite
gostermeyen suda ¢oziinebilen bir tuzdur. Amonyak ile fosforik asitin reaksiyonu
sonucu olusan kristal yapida bir bilesiktir. Bu reaktif madde atese dayanikli tekstil,
kagit ve ahsap {iriinleri gibi birgok malzemenin liretiminde kullanilmaktadir. Maliyeti
diisiik oldugundan endiistride tercih sebebidir. Ancak suda ¢oziiniirliigliniin yiiksek
olmasi ve migrasyonu nedeniyle fosfat bilesikleri kullanilarak yapilan gii¢ tutusur
bitim iglemleri kalici olmamakta ve kullanim alanlar1 kisith kalmaktadir (Balalaie,
Bararjanian, Sheikh-Ahmadi, Hekmat ve Salehi, 2007; Giraud ve ark., 2002;
Omerogullar ve Kut, 2012).

(NH,),HPO, (s) = NH;(g) + NH,H,PO,(s) (1.2)
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BOLUM iKi

MATERYAL VE METOD

2.1 Kullanilan Kimyasal Maddeler

a-Tokoferol

Limonen

Permetrin

Etil seliiloz Premium 4
Kitosan

Diamonyum Hidrojen Fosfat
Karvakrol

Timol

Beta Siklodekstrin Cavatex” W7
Etil asetat (EA)

Etil Alkol

Asetik Asit

Tween 20

ORGAL" NA 366

Nutrient Agar

Nutrient Broth

Sodyum Hidroksit

Merck, Darmstadt, Almanya

Merck, Darmstadt, Almanya
Farmatek, Istanbul, Tiirkiye

Dow Chemicals, Istanbul, Tiirkiye
Sigma, ABD

Fluka, Seelze, Almanya

Merck, Darmstadt, Almanya

Merck, Darmstadt, Almanya
Wacker, Istanbul, Tiirkiye

Merck, Darmstadt, Almanya

Merck, Darmstadt, Almanya

Merck, Darmstadt, Almanya

Merck, Darmstadt, Almanya
Organik Kimya A.S., Istanbul, Tiirkiye
Oxoid Limited, Cambridge, Ingiltere
Oxoid Limited, Cambridge, Ingiltere

Tekkim, Bursa, Tiirkiye
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2.2 Kullanilan Cihazlar

Yiiksek Devirli Karistirict
Etiuv

Manyetik Karistirici
Calkalamali Su Banyosu
Ramoz

Fulard

Hassas Terazi

Santrifiij

Isik Mikroskobu
Piiskiirterek Kurutma Cihazi
Ters Ozmos Saf Su Cihazi
Ultrasonik Banyo

Yikama Haslig1 Test Cihazi
Stirtme Haslig1 Test Cihazi
UV-Vis Spektrofotometre
Termogravimetre

Pargacik Boyut Analizorii
FT-IR Spektrofotometre

Diferansiyel Taramali Kalorimetre

Elektron Tarama Mikroskobu

Kaplama Cihaz1
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Silverson, Massachusetts, ABD
Niive, Ankara, Tiirkiye

ISOLAB, Wertheim, Almanya
PMI Labotechnik, Grafstal, Isvicre
Laborteks, Istanbul, Tiirkiye
Laborteks, Istanbul, Tiirkiye
Ohaus, Nénikon, Isvicre
Elektro-mag, Istanbul, Tiirkiye
Olympus, Hamburg, Almanya
BUCHI Labortechnik AG, Isvicre
EUROSAN, istanbul, Tiirkiye
Intersonik, Ankara, Tiirkiye

SDL Atlas, Stockport, Ingiltere
SDL Atlas, Stockport, ingiltere
Perkin Elmer Massachusetts, ABD
Perkin Elmer Massachusetts, ABD
Malvern Zetasizer, Ingiltere
Perkin Elmer, Massachusetts, ABD

Perkin Elmer Massachusetts, ABD

FEI Quanta250 FEG, Oregon, ABD

Emitech K550X, Paris, Fransa



2.3 Kullanilan Kumas

Calismada %100 pamuk 1x1 bezayagi kumas kullanilmistir. Deney kumasinin

Ozellikleri Tablo 2.1°de belirtilmistir.

Tablo 2.1 Deney kumasi 6zellikleri

Kumas Cinsi %100 Pamuk
Doku Tipi 1x1 Bezayag1
. Cozgl 30
Iplik Numarasi (Ne)

Atk 30

Ozgu 30

Sikhik (tel/cm) Gozg

Atk 24
Gramaj (g/m?) 120

2.4 Metod

Bu tez c¢alismasinda dort farkli fonksiyonel o6zellige sahip kapsiil ¢esidinin
tiretilmesi hedeflemistir. Bu kapsiiller belirlenen deney kumasina aktarilmis ve
etkinlik deneyleri gergeklestirilmis. Tablo 2.2’de istenen fonksiyonellikteki

kapsiillerin hazirlanmasi i¢in kullanilan madde ve yontemlere yer verilmistir.

Tablo 2.2 Kapsiillerin hazirlanmasinda kullanilan madde ve yontemler

Ozellik Etken Madde Kabuk Maddesi Yontem
Kozmetik o-TP
Limonen Etil Seliiloz Koaservasyon
Hasere Kovucu .
Permetrin
Antibakteriyal K?rr;/;ll;;ol Beta Siklodekstrin Yogurma Metodu
Gii¢ Tutusurluk DAHP Kitosan Pliskiirterek Kurutma

Yontemi

2.4.1 Kapsiillerin Hazirlanmasinda Kullanilan Yontemler

2.4.1.1 Koaservasyon YOntemi

Kozmetik ve hasere kovucu 6zellige sahip kapsiiller kabuk maddesi olarak etil

seliiloz kullanilarak koaservasyon teknigi ile hazirlanmigtir.
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Deneyin isleyisinde ilk adim olarak organik fazi olusturan etil asetat (EA),
calisilacak etken madde ve kabuk madde olarak belirlenen etil seliilloz (EC)
belirlenen oranlarda tartilarak 100 mL beher igerisinde homojen hale gelinceye kadar
manyetik karistirict ile karistirllmaktadir. Bu adima paralel olarak yiiriitiilen diger
adimda su, EA ve ylizey aktif maddeden (YAM) olusan sulu faz bir 6n karigma
islemi gérmektedir (Tablo 2.3). Bu 6n karisim sonrast elde edilen homojen organik
faz hassas bir sekilde sulu faza eklenmektedir. On calismalar ile belirlenmis 8000
d/dk karistirma hiz1 ve 60 ana karistirma siiresi boyunca sistem karigmakta, sisteme
suyun eklenmesi ile kapsiil duvart katilagtirilmaktadir. Kaba filtre kagidindan
gecirilerek ¢ok biliylik pargalar elimine edilmekte, santrifiij ile elde edilen ufak
boyuttaki kapsiiller toplanmaktadir. Elde edilen kapsiil camuru ultrasonik banyo ile

islem gordiikten sonra kurutularak toplanmaktadir (Sekil 2.1).

Tablo 2.3 Koaservasyon yontemi ile kapsiil iiretiminde kullanilan kimyasal miktarlari

Sulu Faz Organik Faz
Su 300 mL Etken Madde Degisken
EA 30 mL EC lg
YAM % 2 EA 7 mL
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Su EA

Sulu Faz Organik Faz
EA Etken Madde

\u/

YAM Ana Karistirma |\ Kabuk Maddesi

60 dk
8.000 d/dk

+8Su 200 mL 2 dk

Karistirma

\4

Filtrasyon

Santrifuj

\4

Sonikator

Kurutma

v

Kapsil Toplama

Sekil 2.1 Koaservasyon yontemi ile kapstil iiretimi akis semast

2.4.1.2 Orme Yontemi

Antibakteriyal maddelerin molekiiler kapsiillenmesinde 6rme (yogurma) yontemi
kullanilmistir. Uriiniin hazirlanmasi i¢in belirlenen oranlarda tartilan toz haldeki -
CD’ye porselen havana eklenmistir. Etil alkol ile hazirlanmis etken madde ¢ozeltisi
B-CD’ye eklendikten sonra ¢ozgen uguncaya kadar karigtirilmistir. Elde edilen

macun kuruyuncaya kadar oda sicakliginda bekletilmistir.

2.4.1.3 Plskurterek Kurutma Yontemi

Gii¢ tutusur ozellikteki DAHP bilesiginin kapsiilasyonunda piiskiirterek kurutma
yontemi ele alinmistir. Kabuk maddesi olarak kitosan kullanilmis etken ve kabuk

madde oranlar farklilastirilarak denemeler yapilmistir. Kitosan ve etken maddeyi

iceren asidik ¢oOzelti manyetik karistirict yardimi ile hazirlanmig (Tablo 2.4),
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homojen ¢o6zelti sevk borusu yardimi ile sicak odaciga gonderilmistir. Kuruyan

tanecikler kolektorde toplanmistir.

Tablo 2.4 Piiskiirterek kurutma ile kapsiil {iretiminde kullanilan kimyasal miktarlar1 ve deney kosullari

. o eis Giris Cikis Aspirator
Polimer Cozeltisi Sicaklig Sicakhig (%) Pompa (%)
Kitosan 1,25 g
DAHP Degisken
200°C 130°C 90 15
%1°lik HCOOH
250 mL
Cozeltisi

2.4.2 Kapsullerin Kumagsa Aktarilmast

Etil seliiloz esaslhi kozmetik ve bocek kovucu kapsiillerin, siklodekstrin esasli
antibakteriyal kapsiillerin ve gii¢ tutusur Ozellikteki kitosan kapsiillerin kumasa
aktarma islemleri yatay fulardda emdirme yOntemine goére gerceklestirilmistir.
Baglayic1 olarak Organik Kimya A.S.’den temin edilen ORGAL® NA 366
kullanilmistir. Baglayic1 Alkilfenol Etoksilatlari (APEO) igcermeyen beyaz renge
sahip bir akrilik emiilsiyonudur (Tablo 2.5).

Tablo 2.5 ORGAL® NA 366 isimli baglayicinin kimyasal 6zellikleri

Viskozite
TR Kat1i Madde . Yogunluk o
Cozanurliuk Miktar1 (%) pH Degeri (L;/E;I;CZ:;% (25°C, gricm?®) Tg (°C)
Suda ¢bziiniir 4541 2.5-45 400 cps 1.06 = 0.01 -6
maks..

Segilen ideal formiilasyonlarin kumasa aplikasyonu asagida verilen regeteye gore

gergeklestirilmistir (Tablo 2.6).

Tablo 2.6 Kapsiillerin kumasa aktarim regetesi

Kapsul (g/l) Baglayic (g/l) AF (%) Kurutma+Fiksaj
Sicaklik (°C) Siire (dk)
40 50 89 120 7
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2.4.3 Kapsiillerin Degerlendirilmesinde Kullanilan Yéntemler

2.4.3.1 Termal Analiz Teknikleri

Termal analizler ile sicakliga bagli olarak maddede meydana gelen fiziksel ve
kimyasal hal degisimlerinin gozlenmesi amaclanmigtir. Bu hal degisimleri
endotermik ya da ekzotermik olabilmektedir (Sarikaya, 1993). Bu ¢alismada DSC ve

TGA analizlerinden yararlanilmistir.

Elde edilen molekiiler kapsiillerin gerceklesme derecelerinin belirlenmesi
amaciyla Diferansiyel Tarama Kalorimetresi (DSC) analizi kullanilmigtir. DSC
analizi i¢in DEU Makine Miihendisligi Boliimii biinyesinde bulunan Perkin Elmer
marka Pyris Diamond model cihaz kullanilmistir. Analizler azot atmosferinde
gerceklestirilmistir. Caligmalar 5°C/dk tarama hizinda, 0-350°C araliginda
gergeklestirilmistir.

Molekiiler kapsiil ¢aligmalarinda elde edilen antibakteriyal preparatlarin ve bu
prepartlar1 olusturan misafir ve ev sahibi bilesiklerin faz degistirme entalpileri DSC

cihazinda hesaplanmistir (Taneri, 2004).

AH;

g KE

(%) Komplekslesmemis Misafir = (1 - ) % 10* (2.1)

Burada AH;, iriine ait normalize integral veriyi, AH, ise etken maddeye ait
normalize integral veriyi simgelemektedir. Uriin icerisindeki etken madde yiizdesi C

ile verilmistir.

Giic tutusur kapsiil olusturma denemelerinde elde edilen 6rnekler disindaki termo
gravimetrik analizleri (TGA) 0-600°C sicaklik araliginda azot gazi ile Perkin Elmer
Diamond TG/DTA cihazinda gerceklestirilmis olup, sicaklik artigi ile kiitledeki
degisimin gozlenmesi temeline dayali bir tekniktir. Gii¢ tutusur kapsiilasyon

denemelerinde elde edilen iiriinlerde analizler 0-1000°C arasinda gerceklestirilmistir.
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2.4.3.2 FT-IR (Fouier Transform Kizilotesi Spektroskopisi)

Kapsiil icerisindeki etken maddenin varligimin ve kapsiilasyon isleminin
gergeklestiginin - kizilotesi  spektrumunun degisimi  yardimiyla belirlenmesinde
kullanilmistir.  FT-IR analizi ¢alismalari, Organik Kimya A.S.’de bulunan Perkin

Elmer Frontier cihazinda gergeklestirilmistir.

Olgiimii yapilacak numuneler potasyum bromiir (KBr) bilesigi ile homojen olarak
karistirlmis ve basing altinda sikistirlmistir. Karisimin 400-4000 cm™ dalga boyu

araligindaki kizilotesi spektrumlar: dlgiilmiistiir.

2.4.3.3 Partikil Boyutu Analizi

Elde edilen kapsiillerin boyutlariin belirlenmesi amaciyla Organik Kimya A.S.
laboratuvarlarinda bulunan Malvern marka Zetasizer Nano-S cihazi kullanilmistir.
Olgiim dncesinde kapsiiller belli oranda alinarak sulu bir ¢dzelti hazirlanmakta ve iyi
bir karisim olusturana kadar ultrasonik banyoda karistirilmaktadir. Ardindan tek
kullanimlik kiivetlerde lazer dopler yardimu ile parcaciklar igerisinden 151k gegirilerek
6l¢tim yapilmaktadir. Bu cihaz 0.3nm - 10pm boyutlarda bulunan pargaciklari ve bu

parcaciklarin ¢ozelti i¢erisindeki dagilimin1 6grenmek i¢in kullanilmaktadir.

2.4.3.4 SEM (Taramali Elektron Mikroskobu) Analizi

Uretilen kapsiillerin sekilsel 6zelliklerinin saptanmasi, yikama ve siirtmeye kars1
dayanimlarinin belirlenebilmesi i¢in taramali elektron mikroskobu (SEM) ile goriintii
alimmistir. SEM’de 6rnek alinmadan Orneklere iletkenlik kazandirmak i¢in 15 mA
elektrik akiminda 2 dakika siire ile altin ile kaplanmustir. Olgiimler icin Izmir Yiiksek
Teknoloji Enstitiisii Malzeme Arastirma Merkezi’nde bulunan FEI Quanta250 FEG

marka cihaz kullanilmistir.
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2.4.3.5 XRD Analizi

Proje bilinyesinde iiretilen kapsiillerin yapilarinin  belirlenmesinde XRD
analizinden yararlanilmistir. Toz madde iizerine belirli bir ac1 ile gonderilen X 1511
maddenin kristal ve amorf yap1 durumuna gore kirilma gosterecektir. XRD 6rnekleri
Rigaku D/Max-2200 marka XRD cihazinda gergeklestirilmistir. Cihaz Cu-K 1s1n
kaynagina sahip olan cihazda gergeklestirilen analizlerde 1sitma hiz1 4°C/dk, 6l¢tim

aralig 3-90°C’dur.

2.4.3.6 Yikama Dayanimi

Kapsiil aktarilmis kumaglarin yikamaya kars1 dayanimlarinin belirlenebilmesi i¢in
Atlas Linitest cihazinda TS EN ISO 105-C06: Tekstil — Renk Hasligi Deneyleri
Boliim C06 Evsel Yikamaya ve Ticari Miiesseselerde Yikamaya Karsi Renk Hasligi
Tayini standardina gore yikamalar yapilmistir. 1, 10 ve 20 yikama yapilmis kumaslar

oda sartlarinda kurutulmustur.

2.4.3.7 Siirtme Dayanimi

Kapsiil igeren kumaglarin Atlas marka Krokmetre siirtme cihazinda TS EN ISO
105-X12: Tekstil- Renk Haslig1 Deneyleri Boliim X12 Siirtmeye Karsi Renk Hasligi

Tayini standardina gore yas ve kuru siirmeye gosterdikleri dayanimlar 6l¢tilmiistiir.

2.4.3.8 Antioksidan Etkinlik Deneyleri

DPPH serbest radikal gaz ¢ikarma yontemine goére antioksidan etkinlik
denemeleri ger¢eklestirilmistir (Tiirkoglu, Kivrak, Mercan, Duru, Gezer ve Tiirkoglu,
2006). 50 mg kumas iizerine 1 ml metanol ve 4 ml %0.004 lik DPPH metanollii
cozeltisi eklendikten sonra 30 dakika siire boyunca oda 1sisinda karanlikta
bekletilmistir. Siire sonunda 517 nm’ye karsilik gelen absorbans degerleri UV-Vis

Spektrofotometrede, metanol referans alinarak Ol¢iilmiistiir. Kumas igermeyen,
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yalnizca 1 ml metanol iceren DPPH ¢dzeltisinin de absorbansi dlgiildiikten sonra %

DPPH antioksidan aktivite sonuglar1 asagidaki denkleme gore hesaplanmastir.

(A-E)

(%)DPPH = —

X 100 2.2)

A; kumas icermeyen ¢Ozeltinin, E; kumas iceren ¢dzeltinin 517 nm’ye karsilik

gelen absorbans degerini gostermektedir.

2.4.3.9 Bocek Kovuculuk Deneyleri

Limonen kapsiil ve permetrin kapsiil iceren kumas 6rnekleri ayr1 ayri, 1, 10 ve 20
kez yikama yapilmigtir. Islem gdérmemis (kontrol kumasi), islem gordiikten sonra
yikama yapilmamis ve belirli sayida yikama yapilmis Orneklerin bocek kovucu
etkinliginin belirlenebilmesi i¢in denemeler gerceklestirilmistir. Bu denemeler Ege

Universitesi, Biyoloji Boliimii Laboratuvarlari’nda gerceklestirilmistir.

Sekil 2.2 Bocek kovuculuk denemeleri
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Bocek kovuculuk denemeleri, 28°C sicaklik, %50-70 orantili nem ve 24 saat giin
uzunlugu kosullarinda WHO standart koni testi uygulanarak yapilmistir. Denemeler
icin 60° egimli diizenek tasarlanmis, bu diizenek iizerine serilmis kumaslara koni
yerlestirilmistir. Koniler igerisine sivrisinek eklenerek denemeler yapilmistir. Bu
denemeler 3’er kez tekrarlanmistir. Deneyler sirasinda Culex pipiens tiirii
sivrisinekler kullanilmistir. Sineklerin kumaslar ile temas siiresi 30 dakikadir. Bu
siire sonrasinda aspirator sistemi ile ayr1 bir gozlem diizenegine yerlestirilen sinekler
24 saat siire ile gozlenmistir. Bu siire zarfinda sinekler sekerli su ¢dozeltisi ile

beslenmistir (Sekil 2.2).

2.4.3.10 Antibakteriyal Etkinlik Testleri

Kapsiil uygulamasi gerceklestirilmis kumaslarin antibakteriyal direnci gram
negatif ve gram pozitif bakteri tiirleri Klebsiella pneumoniae ve Staphylococus
aureus kars1 Antibacterial Activity Assesment of Textile Materials: Parallel Streak
Method, AATCC Test Method 147-1998 standardina gore denenmistir. Besi ortami
olarak Nutrient Broth ve Nutrient Agar kullanilmistir. 1 g/L Lab-Lemco tozu, 2 g/L
maya ekstrakti, 5 g/L pepton, 5 g/L sodyum kloriir iceren Nutrient Broth, 37°C’de
165 d/dk hizla karistirilarak inkiibasyonu gerceklestirilmistir. 1 g/L. Lab-Lemco tozu,
2 g/L maya ekstrakti, 5 g/L pepton, 5 g/L sodyum kloriir ve 15 g/LL agar igeren
Nutrient Agar kullanilmis ve 37°C’de inkiibe edilmistir.

Ortamlar steril petri kaplarmma ekilmis, kapsiil uygulanmis kumaglar paralel
sekilde bes cizgi ekim yapilmis petri kaplarina yerlestirilmistir. Petri kaplarinin

fotograflar1 kumaslarin yerlestirilmesinden 24 saat sonra ¢ekilmistir.

2.4.3.11 Kapsiillerin Uretim Veriminin Belirlenmesi

Elde edilen etil seliiloz kapsiillerin {iretim verimi asagidaki formiile gore

belirlenmistir.

Kopsil igerisinde ki gergek maodde miktar:

(0 )Verim = 100 (2.3)

Kapszil icerisindeki teorik madds miktar:
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2.4.3.12 Optik Mikroskop ile Goruntuleme

Yapilan her bir kapsiil iiretim denemesi sonrasinda elde edilen maddelerin,
kapstillemenin gergeklesip gergeklesmediginin belirlenmesi i¢in, Dokuz Eyliil
Universitesi Tekstil Miihendisligi Laboratuvarlarinda bulunan Olympus marka 151k

mikroskobu ile gozlenmektedir.

2.4.3.13 Etken Madde Tayini

a-TP iceren kapsiillerin tasidigi etken madde miktarinin tespit edebilmek i¢in
Dokuz Eyliil Universitesi Tekstil Miihendisligi Laboratuvarlarinda bulunan Perkin
Elmer UV-Vis Spektrofotometre ile analizler gerceklestirilmistir. Kapsiillerin
iceridigi etken madde miktarinin bulunabilmesi i¢in kullanilan yontem kabuk
maddesinin tamamen ¢6ziinmesi ile agiga ¢ikan etken maddenin spektroskopik
olarak Olglilmesi temeline dayanmaktadir (Yoo, Song, Chang ve Lee, 2006). Bu
amacla Oncelikle o-TP’nin UV Spektrumunun ve An.x degerinin belirlenmesi
gerekmektedir. Belirlenen konsantrasyondaki etil alkol ¢ozgeni igerisindeki a-TP kor
cozeltiye karsi okunmus ve Amax 280 nm absorbans degerine karsilik geldigi

bulunmustur. Bu deger alinarak standart kalibrasyon dogrusu ¢izilmistir.

a-TP etken maddesinin miktar tayininde kullanilmak {izere standart dogru
cizilmesi i¢in ilk olarak 50 mg o-TP hassas terazide tartilmig ve 50 ml beher
icerisinde bir miktar etil alkol konularak Dokuz Eyliil Universitesi Tekstil
Miihendisligi laboratuarinda bulunan calkalamali su banyosu WiseBath yardimiyla
karistirilarak ¢oziinmesi saglanmistir. Cozelti cam pastor pipeti yardimiyla 100 ml
hacmindeki balon joje igerisine aktarilmistir. Tartilan a-TP ile kayipsiz bir sekilde
¢ozelti hazirlamak amaciyla beher igerisine etil alkol eklenerek beherin i¢ kisminin
hassas bir sekilde yikanmasi saglanmistir. Bu islem tekrar ettirilerek ¢ozelti 100 ml

hacme tamamlanmustir.

Bu sekilde iki ayri ¢Ozelti hazirlanmistir. Cozeltiler belirlenen oranlarda

seyreltilerek yardimci ¢ozeltiler hazirlanmigtir. Kuvartz kiivetlere aktarilan
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cozeltilerin 280 nm dalga boyunda, bu konsantrasyonlara karsilik gelen absorbans
degerleri kaydedilmistir. Iki c¢ozeltiden elde edilen birbirine yakinlik gdsteren
degerlerin ortalamasi hesaplanmistir. a-TP’un konsantrasyon degerlerine karsilik
gelen ortalama absorbans degerleri grafige aktarilarak kalibrasyon dogrusu
cizilmistir. a-TP icin karsilik gelen kalibrasyon dogrusu y=0,002519x (y;absorbans,
x; konsantrasyon [mM] ve R? 0.9977) olarak bulunmustur (Sekil 2.3).

3.5
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y =0,0026x
R*=0,9977
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Sekil 2.3 Cozgen icerisindeki a-TP maddesinin standart dogru grafigi

Kapsiil igerisindeki a-TP oranmin bulunabilmesi i¢in 50 mg kesin agirliktaki
kapstil hassas terazide 100 ml hacmindeki otoklav sisesi igerisine tartilmig, 50 mL
etil alkol ilave edildikten sonra c¢alkalamali su banyosunda 700 d/dk hizinda oda
sicakliginda 12 saat karistirilmaya birakilmistir. Ornekler bu islemin ardindan 10
dakika ara ile 20’ser dakika 2 kere ultrasonik banyoda ve 10 dakika santrifiijde islem
gormiistiir. Elde edilen siiziintli, 6nceden belirlenen absorbans degerinde UV-VIS

spektrofotometre kullanilarak analiz edilmistir.

2.4.3.14 Gii¢ Tutusurluk Analizleri

Limit oksijen indeksi (LOI), yanmay1 destelemek i¢in ortamda bulunmasi gerekli
olan minimum oksijen konsantrasyonudur. LOI degeri, yanan bir 6rnek iizerinde

oksijen ve azot gaz karisimi gecirmek ve kritik oksijen degerine ulagana kadar

oksijen miktarini degistirerek bulunmaktadir (Kutlu, 2008).
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LOI analizleri TS 11162-2 EN ISO 4589-2:2006 Plastikler-Oksijen indisi ile
yanma oOzelliklerinin tayini standardina goére Dokuz Eyliil Universitesi Tekstil

Miihendisligi Laboratuvarlari’nda gergeklestirilmistir.

Tekstil materyallerinin tutusturma alevi ile kisa siire temasa kars1 gosterdikleri
davranigin incelenmesi amaci ile TS EN ISO 15025:2006 Koruyucu giyecekler —Is1
ve aleve karsi koruma — Sinirlandirilmis alev sigramasi igin deney metodu
standardina gore analizler gerceklestirilmistir. Deney yiizey tutugmasi yontemine

gore ylriitilmiistiir.
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BOLUM UC
ARASTIRMA SONUCLARI VE TARTISMA

3.1 Kozmetik Kapsiil i¢eren Tekstiller

Koaservasyon yontemine gore gerceklestirilen kozmetik kapsiil denemeleri Tablo
3.1°de verilmistir. Bu g¢alismada 2:1, 4:1 ve 10:1 EC:a-TP (w/w) oranlarinda
kozmetik kapsiil iiretim denemeleri gerceklestirilmistir. Uriinlerin basit verim

hesaplamalar1 2.4.3.11°de verilen esitlige gore hesaplanmigtir.

Tablo 3.1 a-TP iceren kozmetik kapsiil liretim ¢aligmalari.

Kapsul EC: a-TP (w/w) Verim (%)
A-TP M1 2:1 42
A-TP M2 4:1 58
A-TP M3 10:1 62

Calisma kapsaminda elde edilen a-TP igerikli kapsiillerin ylizey morfolojisinin
incelenebilmesi amaciyla elde edilen 20000 kat biiyiitiilmiis SEM goriintiileri Sekil
3.1°de verilmistir. Goriintiiler morfolojik acidan incelendiginde elde edilen tiim
kapsiillerin kiire formunda oldugu gozlenmistir. A-TP M1 denemesine ait goriintiiler
incelendiginde kapsiillerin basar1 ile olusturuldugu ancak kapsiillerin boyut
dagiliminin diizensiz oldugu belirlenmistir. A-TP M2 ve A-TP M3 numarali
caligmalarda A-TP MI1’e oranla daha ufak kapsiillerin elde edildigi, nanometre
boyutlarinda ve partikiil dagilimi bakimindan olduk¢a homojen kapsiillerin elde

edildigi goriilmektedir.

Sekil 3.2°de a-TP etken maddesi igeren etil seliiloz kapsiillerin ve bu kapsiillerin
ham maddelerinin FT-IR spektrumlar1 goriilmektedir. Etil selilozun FT-IR
spektrumuna bakildiginda 1052 cm™’de —-C—O—C— bandinin, 2870 cm™ ve 2972 cm”
"de C-H bandimnin karakteristik gerilme titresimleri gézlenmektedir. C-H biikiilmesi
1374 cm’de vyer almaktadir. o-TP’nin FT-IR spektrumunda ana pikler
incelendiginde 1083 cm ’de —C—O—C- titresimleri ve 916 cm™’de CH diizlem dis1

1

a1 bikiilmesi, 1457 cm™ CH, bikilme titresimleri, 2869 cm” CH gerilme
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titresimleri gortilmektedir. Bu bilgiler 15181inda kapsiillere ait FT-IR spektrumlari ele
alindiginda etil seliiloza ait pikler kayma gostermekte, a-TP’ye ait karakteristik
pikler gozlenememektedir. Bunun kapsiilasyon isleminin bir sonucu oldugu ve a-TP

ait piklerin etil seliilozun bantlar1 igerisine kaydigi diistiniilmektedir.

1 m

¢) A-TP M3

Sekil 3.1 a-TP igeren kapsiillerin SEM goriintiileri

a-TP iceren kapsiillerin partikiil boyut dagilimlar1 (Sekil 3.3) incelendiginde A-TP
M1 denemesinden elde edilen kapsiillerin yaklasik %90’ min ortalama 1,156 um
partikiil boyutuna, A-TP M2 denemesinden elde edilen kapsiillerin %65’inin 1,1 pm
%25’inin 0,4 pm partikiil boyutuna sahip oldugu tespit edilmistir. A-TP M3
denemesinden elde edilen kapsiillerin %90’ 1nin ortalama partikiil biiyiikliigliniin ise

0,3 um oldugu belirlenmistir.
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Sekil 3.3 o-TP igeren kapsiillerin partikiil boyut dagilimlar

Etil selilloz kapsiillerin igerisindeki o-TP miktarlarina Tablo 3.2’de yer
verilmistir. Elde edilen veriler sonucunda etken maddenin kapsiilasyonunun basari
ile gergeklestigi, kapsiil olusum asamasinda organik faza eklenen etken madde oranin
azalmasi ile kapsiil igerisine alinan etken maddenin dogrusal olarak azaldigi tespit

edilmistir.

Tablo 3.2 o-TP iceren kapsiillerin konsantrasyon degerleri

Kapsul Absorbans (280 nm) Konsantrasyon (uM)
A-TP M1 0,857 331
A-TP M2 0,398 154
A-TP M3 0,169 65
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EC ile o-TP maddelerinin ve A-TP M3 isimli kapsiilin TGA grafikleri Sekil
3.4’de verilmistir. EC’nin TGA grafigi incelendiginde, 100°C’de yaklasik %?2’lik bir
agirlik kayb1 goriilmektedir. Bu agirlik kaybr maddenin igerisinde bulunan nemden
kaynaklanmaktadir. Piroliz 225°C sicaklik degeri civarinda baslamakta, yaklasik
325°C’de hiz1 artmaktadir. EC 440°C’de agirliginin yaklasik %99 unu kaybetmistir.
a-TP biinyesinde %0,1’den az nem barindirdig1, pirolizin 150°C’nin {izerinde
bagladigi, 300°C sicaklikta hizlanmaya basladigi, 425°C’de agirliginin %90°nin
kaybettigi, 576°C’de, maddenin %99’unun bozularak kémiirlestigi belirlenmistir. EC
ve o-TP sentezi sonucu olusturulan A-TP M3 iirlintin TGA grafigi analiz edildiginde
nem kaynakli agirlik kaybinin 100°C’de %2 civarinda oldugu, pirolizin 150°C
civarinda basladigi, yaklasik 390°C’de hizlandigi, 409°C’de kiitlenin %87’sin
kayboldugu, 550°C sicaklik sonrasinda kiitlenin %99’luk ¢cogunlugunun bozuldugu

gozlenmistir.

100
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0 T T T T T T T T A

30 &0 130 180 230 280 330 380 430 480 530 580 630
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= A-TPM3
=—A-TP
EC

Agirhik (%)

Sekil 3.4 a-TP iceren kapsiil ve hammaddelerinin TGA diyagramlar1

Gergeklestirilen SEM, FT-IR ve partikiil boyut dagilimi analizleri ve verimlilik
caligmalar1 sonucunda en kararli ve iyi kapsiil formiilasyonun A-TP M3 oldugu
belirlenmistir. Segilen kapsiil boliim 2.4.2°de belirtilen sartlarda, akrilik esasli bir
baglayici ile deney kumasma aktarilmistir. islem gormemis kumasin ve yalmzca
baglayici uygulanmisin kumasgin 5000 kat biiyiitiilmiis goriintiileri incelendiginde lif

lizerine uygulanan baglayici tabakasi agikg¢a goriilmektedir (Sekil 3.5).
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det _—

b) Baglayict uygulanmis kumas

Sekil 3.5 Pamuklu kumas iizerinde akrilik baglayicinin goriintiisii

sure |————————— 50 un
D IYTEMAN

a) Kasul yguanmls kumas
" ey ;

~

c 10 yikama ap11m1$ kums .’ d) 2 ylama yapilmis kumas

Sekil 3.6 o-TP kapsiilleri i¢eren kumasglarin yitkama dayanimi
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Kapsiil uygulanmis kumaslarin yikama oncesi ve sirast ile 1, 10 ve 20 yikama
sonrast goriintiilerine Sekil 3.6’da yer verilmistir. SEM goriintiileri incelendiginde,
kapstillerin 20 yikama sonrasinda kumas {iizerindeki varhi§imm korudugu

belirlenmistir.

Calisma kapsaminda {iretilen en uygun kapsiil formiilasyonuna sahip oldugu
belirlenen A-TP M3 uygulanmis kumasin gergeklestirilen kuru ve yas siirtme testleri
sonucu c¢ekilen SEM goriintiilerine Sekil 3.7°de yer verilmistir. Bu goriintiiler

incelendiginde kapsiillerin ¢cogunlukla elyaf aralarinda konumlandig1 gozlenmistir.

T E—

5 110.2 m x |[ETD 3 YTEMAM

b) Yas siirtme yapilmis kumas

Sekil 3.7 a-TP kapsiilleri igeren kumaslarin stirtme dayanimi

Kozmetik kumaglarin icerdigi etken maddenin belirlenmesi {izerine c¢alismalar
Ege Universitesi, Eczacilik Boliimii, Farmakognozi Anabilim Dali’nda HPLC (DAD,
UV Dedektorii) cihazi kullanilarak gergeklestirilmistir. Kumaglarin igerisinde
barindirdig1 a-TP miktarinin bulunabilmesi i¢in Sekil 3.8’de verilen standart dogru
grafigi ve regresyon denklemi kullanilmistir. Buna gore y=8541,6x (y; area, X;
konsantrasyon [pg/pl] ve R? 0,9996) olarak bulunmustur. Bu denklem géz niine
alinarak yapilan hesaplamalar sonucunda 1 gram A-TP M3 Kkapsiilii igerisinde

bulunan a-TP miktar1 Tablo 3.3’de verilmistir.
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Sekil 3.8 a-TP miktar standart dogru grafigi

Biitiin veriler goz oniine alindiginda kumas icerisindeki a-TP miktarinin 1 yikama
sonrasinda %35,73 oraninda azaldigi bulunmustur. 10 yikama sonrasinda kumas
icerisindeki a-TP miktar1 %30,63 daha azalmis, 20 yikama sonrasinda 10 yikamaya

gore %40,60 daha az a-TP igerdigi belirlenmistir.

Tablo 3.3 Tekrarli yikama sonrasi kumaslardaki a-TP miktar1

Kumas a-TP (mg)/ A-TP M3 (g) o-TP Kayb1 (%)
Yikanmamis Kumasg 0,86 0
1 Defa Yikanmis Kumas 0,55 36
10 Defa Yikanmis Kumas 0,38 55
20 Defa Yikanmis Kumas 0,23 74

Antioksidan madde miktar1 tayini Ege Universitesi, Eczacilik Boliimii,
Farmakognozi Anabilim Dali’nda DPPH yoOntemine gore gergeklestirilmistir.
%DPPH Inhibisyonu-Konsantrasyon egrisi Sekil 3.9’da verilmistir. Buna gore
y=0,9304x (y; %DPPH inhibisyonu, x; konsantrasyon [pg/4 ml] ve R* 0,9994) olarak

hesaplanmustir.

56



I
o

y=0,9304x /
R?= LLV

0] 10 20 30 40 50
Concentration {pg/4 ml)

W
(]

% DPPH inhibition
= ]
L] (]

an]

Sekil 3.9 Kumas igerisindeki a-TP’nin antioksidan 6zelligi

50 mg kumasin 1 mL metanol igerisinde ¢ozdiiriilmesi ile DPPH yontemi temel
alarak yiiriitiilen antioksidan etkinlik c¢alisma sonuglarima Tablo 3.4’de yer
verilmistir. 50 mg kumastaki o-TP etkinligi hesaplanmistir. 20 yikama sonrasinda

kumasta a-TP etkinligi saptanmistir.

Tablo 3.4 Tekrarli yikama sonrasi kumaglardaki antioksidan 6zellik degisimi

Kumas DPPH inhibisyonu (%) a-TP Etkinlik (ug)
Yikanmamis Kumas 57 62
1 Defa Yikanmig Kumasg 33 35
10 Defa Yikanmis Kumas 27 29
20 Defa Yikanmis Kumas 14 15

3.2 Bocek Kovucu Kapsiil I¢eren Tekstiller

3.2.1 Limonen Kapsiil Iceren Tekstiller

Hasere kovucu ozellikteki limonen etken maddesi ile gerceklestirilen kapsiil
denemeleri Tablo 3.5°de verilmistir. Bu ¢alismadal:1, 2:1, 4:1 ve 10:1 EC:Limonen
(w/w) oranlarinda bdécek kovucu kapsiil liretim denemeleri gerceklestirilmistir. Li
M1 kapsiiliinde santrifiij ile kapsiil toplama adiminda ¢okme gdzlenmemis, tiip st
kismindaki yiiziintiiden toplama yapilmis, bu nedenle oldukca diisiik kapsiil verimi

elde edilmistir.

Sekil 3.10’da verilen 10000 kat biyiitilmiis SEM goriintiileri limonen ile

gerceklestirilen kapsiil caligsmalarina aittir. Bu goriintiiler incelendiginde Li M1
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denemesine ait kapsiillerin her ne kadar kiiresel formda oldugu gozlense de, kapsiil
boyut dagiliminin homojen olmadig1 gozlenmistir. Li M2 denemesine ait drneklerin
SEM goriintiileri incelendiginde kapsiil olusumunun basar1 ile gerceklestigi, genel

olarak homojen yapida ve kiiresel kapsiillerin elde edildigi anlasilmstir.

Tablo 3.5 Limonen igeren bocek kovucu kapsiil iiretim ¢aligmalari

Kapsil EC: Limonen (w/w) Verim (%)
Li M1 1:1 9
Li M2 2:1 41
Li M3 4:1 62
Li M4 10:1 75

Li M3 ve Li M4 denemesi sonrasi elde edilen kapsiillerin numarali deneme
sonrasi elde edilen kapstllerin morfolojik yapisi incelendiginde de Li M2

denemesine benzer bir sekilde kiiresel ve ufak kapsiiller goriintiilere yansimistir.

Calismalarda elde edilen Li M1, Li M2, Li M3 ve Li M4 isimli etil seliiloz
kapstillerin ve bu kapsiillerin ham maddelerinin FT-IR spektrumlar1 Sekil 3.11°de
goriilmektedir. Hasere kovucu etkisi bulunan esansiyel limonen (Li) yaginin FT-IR
spektrumu literatlir ile uyum gostermektedir (Sharma ve Srivastava, 2005).
Limonene ait karakteristik 2917 cm™’de CH ve 1645 cm™’de konjiige C=0 esneme
titregimleri, 1436 cm™’de CH biikiilmesi ve 885 cm™’de diizlem dist ac1 biikiilmesi
pikleri gdzlenmektedir. Etil seliilozun FT-IR spektrumuna bakildiginda 1052 cm™’de
—C-O—C— bandinn, 2870 cm™ ve 2972 cm™’de C-H bandinin karakteristik gerilme
titresimleri gozlenmektedir. C-H biikiillmesi 1374 cm™’de yer almaktadir. Bu iki
hammadde ile olusturulan kapsiillerin FT-IR spektrumlar1 incelendiginde limonenin
piklerinin goriilemedigi, etil seliiloza ait piklerin ise kaydig: belirlenmistir. Bunun
kapsiilasyon igleminin bir sonucu oldugu ve limonene ait karakteristik piklerin etil

seliillozun bantlar1 i¢erisine kaydig: diisiiniilmektedir.
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Sekil 3.11 Limonen igeren kapsiillerin FT-IR Spektrumlari
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Limonen igeren kapsiillerin partikiil boyutu analizlerine Sekil 3.12’de yer
verilmistir. Bu analiz sonucunda Li M1 kapsiillerinin yaklasik %90’ min 1,4 pm, Li
M2 kapsiillerinin %80’inin 0,9 pum biiyiikliige sahip oldugu belirlenmistir. Li M3
kapstillerinden elde edilen analiz sonuglarma goére 1 um ortalama kapsiil
biiyiikliigiiniin genelin %90’ temsil ettigi, Li M4 kapsiillerinde ise bu degerin yine

1 pm oldugu goriilmiistiir.

25

Hacim (%)

0 ; ¢ "
1 10 100 1000 10000
d.nm

Sekil 3.12 Limonen igeren kapsiillerin partikiil boyut dagilimlari

EC, limonen ve bu iki madde kullanilarak sentezlenen Li M3 isimli kapsiiliin
TGA grafikleri Sekil 3.13°de verilmistir. Limonene ait TGA grafigi incelendiginde
pirolizin 100°C’nin altinda basladigi, 100°C’de kiitlenin yaklagik %12sini
kaybettigini 157°C sonunda maddenin %96’simin bozundugu goriilmektedir. Li M3
kodlu kapsiil 100°C’de biinyesindeki %2’lik nemi kaybetmis, bozunma 200°C
sonrasinda baglamistir. 325°C’de piroliz hizlanmis 400°C kiitlenin yaklasik %90°m
kaybolmustur. Yaklagik 515°C’de piroliz son bulmustur.

90 — —T.1 M3
70 —1 1
60 EC

Agirhik (%)
un
Q

0 T T T T 1 1 1 1 1 1 1 L

30 &0 130 180 230 280 330 380 430 480 530 580 630
Sicakhk (°C)

Sekil 3.13 Limonen igeren kapsiil ve hammaddelerinin TGA diyagramlar1
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Limonen ile gergeklestirilen kapsiil denemelerinin verim degerleri hesaplanmuis,
SEM, FT-IR, DSC ve partikiil biliylikligii analizleri gerceklestirilmistir. Tim bu
analizler sonucunda 4:1 EC:a-Limonen (w/w) oranindaki Li M3 isimli hasere kovucu

kapstiller kumasa aktarilmistir.

Kapsiil uygulanmis kumaslarin yikama oncesi ve sirasi ile 1, 10 ve 20 yikama
sonrast ¢ekilmis 20000 kere biiyiitiilmiis SEM goriintiilerine Sekil 3.14’de yer
verilmigtir. Numunelerin SEM analizlerinden elde edilen goriintiiler incelendiginde,
kapstillerin kumas ylizeyi ile akrilik baglayict katmani arasinda bulundugu
gorilmistiir. 20 yikama sonrasinda kapsiillerin kumas tlizerinde varligin siirdiirdigti
belirlenmistir. Kapsiillerin akrilik baglayict igerisine hapsolmasinin yikama

dayanimina katki sagladigi diigiiniilmiistiir.

B —

IYTEMAM

b) 1 yikama yapilmis kumas

v m 0O | det - I E— HV spot WD  mag det | pressure 5 pm
ETD|5 IYTEMAM 5.00 kV| 2.5 10.0 mm 20 000 x ETD |4.58e-6 mbar IYTEMAM
¢) 10 yikama yapilmis kumas d) 20 yikama yapilmis kumasg

Sekil 3.14 Limonen kapsiil igeren kumaslarin yikama dayanimi
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Li M3 kodlu formiilasyon uygulanmig kumasin kuru ve yas siirtme testleri
sonrasindaki davranisini incelemek amaciyla SEM analizi uygulanmistir (Sekil 3.15).
Goriintiiler incelendiginde kapsiillerin kumas yiizeyindense lif aralarina yerlestigi
gozlenmistir. Kumas yiizeyindeki liflerin siirtme sonucunda eliptik seklini
kaybederek  diizlestigi  diisliniilmektedir. Bu  yiizeydeki kapsiillerin, lif
aralarindakilere gore silirtmeden daha cok etkilendigini gostermektedir. Mekanik
hareketlerin kapsiillerin kirilmasina yol ag¢tifi ve hizli etken madde agiga cikisina

sebep oldugu kanisina varilmistir.

a) Kuru siirtme yapilmis kumas b) Yas siirtme yapilmis kumas
Sekil 3.15 Limonen kapsiil iceren kumaslarin siirtme dayanimi

Limonen igeren kapsiill uygulanmis, siras1 ile 1 10 ve 20 yikama yapilmis
kumaglara ait bocek kovuculuk etkinlik deneylerinin sonuglar1 verilmistir (Tablo
3.6). Tabloda denemeye alinan canli sayisi Ix, baygin canli sayis1 KD, baygin canli
yiizdesi %KD, 6len sanli sayis1 dx ve 6liim orani %dx ile belirtilmistir. Kumas ile
temastan hemen sonra yapilan gozlemlerde kapsiil iceren kumaslar ile etkilesime
girmis canlilarda hareketsizlik gdzlenmistir. Kontrol kumasinda temastan hemen
sonra Olim gdzlenmemis, 24 saat sonrasinda dogal nedenlerden kaynaklandigi
diisiiniilen g6z ardi edilebilir mortalite saptanmistir. Limonen kapsiil igeren
kumaslara maruz kalan canlilarda ilk temasta 6nemli bir mortalite gozlenmezken, 24

saat sonraki gozlemlerde 20 yikama yapilmis kumaslarda dahi 6liim goriilmiistiir.
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Tablo 3.6 Limonen kapsiil igeren kumasglarin hasere kovuculuk deney sonuglari

SIVRISINEK x| KD % %100 KD dx Yodx %dx

(Culex pipiens) sayisi KD stiresi (dk) | (24 saat) 0 diizeltilmis
Kontrol Kumasi

20 - - 1 05.00

Yikanmamis Kumas

1. Deneme 16 - - >15 5 31.25 27.63

2. Deneme 15 2 13.33 >15 7 46.66 43.85

3. Deneme 15 1 06.66 >15 8 53.33 50.87
1 Defa Yikanms Kumas

1. Deneme 18 1 05.55 >15 8 44.44 41.51

2. Deneme 16 - - >15 4 25.00 21.05

3. Deneme 15 - - >15 3 20.00 15.78
10 Defa Yikanmis Kumas

1. Deneme 14 - - >15 4 28.57 24.81

2. Deneme 16 - - >15 4 25.00 21.05

3. Deneme 18 1 05.55 >15 7 38.88 35.66
20 Defa Yikanmis Kumas

1. Deneme 15 - - >15 4 26.66 22.80

2. Deneme 15 - - >15 3 20.00 15.78

3. Deneme 17 - - >15 4 23.52 19.49

3.2.2 Permetrin Kapsiil Iceren Tekstiller

Permetrin ile bocek kovucu kapsiil olusturma g¢alismalaril:1, 2:1, 4:1 ve 10:1
EC:Permetrin (w/w) oranlarinda gerceklestirilmistir (Tablo 3.7). Per M1 ve Per M2
kodlu ¢aligmalar sirasinda kapsiil toplanabilmesi i¢in uygun kosullar olusmadig1 igin

verim degerleri hesaplanamamastir.

Tablo 3.7 Permetrin i¢ceren bocek kovucu kapsiil liretim ¢aligmalari

Kapsul EC: Permetrin (w/w) Verim (%)
Per M1 1:1 -
Per M2 2:1 -
Per M3 4:1 52
Per M4 10:1 85
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Permetrin igeren kapsiillerin 5000 kere biiytitiilmiis SEM goriintiileri (Sekil 3.16)
incelendiginde, Per M1 kapsiillerinin kiime halde bulundugu tespit edilmistir. Aym
sekilde Per M2 denemesi ile elde edilen kapsiillerin birlesik yapida oldugu
gozlenmistir. Kapsiil olusturma caligmalar1 sirasinda yapi jellesmis, olusan kapstiller

jel igerisine hapsolmustur.

Per M3 formiilasyonu ile iiretilen kapsiillerin, Per M1 ve Per M2 kapsiillerinin
aksine ayrik ve kiiresel yapida oldugu tespit edilmistir. Yapi icerisindeki kapsiillerin
boyutsal tutarlilik gosterdigi ve nanometre boyutunda oldugu belirlenmistir. Per M4
denemesi sonrasinda olusan kapsiil yapisinin Per M3 denemesine benzerlik
gosterdigi, kiiresel formda olusan kapsiillerin dagilimimin kismen homojen oldugu

SEM goriintiilerinden yararlanilarak tespit edilmistir.

1.9. ar
c) Per M3
Sekil 3.16 Permetrin igeren kapsiillerin SEM goriintiileri
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Sekil 3.17°de Permetrin (Per) igeren etil seliiloz kapsiillerin ve bu kapsiillerin ham
maddelerinin FT-IR spektrumlar1 goriilmektedir. FT-IR spektrumu incelendiginde
etil seliiloza ait —-C—O—C— band1 1052 cm'l’de, C-H bandi1 2870 cm™ ve 2972 cm’
de, C-H bikiilmesi 1374 cm’de goriilmektedir. Permetrinin 550-4000 cm’
araligindaki frekanslar1 incelendiginde birgok keskin ve yogun karakteristik infrared
band1 secilmistir. Kapsiillere ait spektrumlara bakildiginda, etil seliiloza ait piklerin

yani sira permetrine ait karakteristik pikler de gozlenmektedir.
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Sekil 3.17 Permetrin igeren kapsiillerin FT-IR Spektrumlari

Permetrin iceren kapsiil 6rneklerinin partikiil boyutu analizlerine Sekil 3.18’de yer
verilmistir. Per M1 kapsiillerinin analiz sonuglarina bakildiginda %35’1 89 nm,
%43°1 0,4 um, %22’s1 0,8 um civarinda pikler goriilmektedir. Per M2 kapsiillerinin
%99 oraninda 9 nm ortalama ¢apa sahip oldugu, Per M3 kapsiillerinin %95 oraninda
1,3 um civarinda dagilim gosterdigi partikiil boyutu analizlerinden anlasilmaktadir.

Per M4 kapsiillerinin %91’inin 1um partikiil biiyiikliigiinde oldugu gézlenmektedir.
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Sekil 3.18 Permetrin igeren kapsiillerin partikiil boyut dagilimlar1

Permetrinin kristal yapisinin incelenmesi amaciyla gergeklestirilen XRD analiz
sonuglarina Sekil 3.19°da yer verilmistir. Difraktogramlar incelendiginde, kristalin
bolgede piklerin olugmadigi, olusturulan {iriinlerin amorf yapida oldugu
belirlenmistir. Nano permetrinin kristal yapisi literatiirle aym1 dogrultudadir (Anjali,

Sudheer, Sudheerkhan, Margulis-Goshen, Magdassi, Mukherjee ve Chandrasekaran
2010).
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Sekil 3.19 XRD diyagramlar1 a) Bos Kapsiil b) Per M3 ¢) Per M4

EC, permetrin ve bu iki madde kullanilarak sentezlenen Per M3 isimli kapsiiliin
TGA grafikleri Sekil 3.20°de verilmistir. Permetrine ait TGA grafigi, bozulmanin
200°C  sicaklikta basladigimi  pirolizin  250°C’nin  {izerinde hizlandigim
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gostermektedir. Per M3 isimli iirlinde, etken maddenin aksine daha 1limli bir TGA
grafigi goriilmektedir. 345°C’de etken madde kiitlesinin %12’si kdmiirlesmezken,

Per M3’iin kiitlesinin %30’u bozunmadan kalmistir.

e P M 3
90 = Permetrin
EC

Agirhk (%)

20
10 \

0 T T T T T T T T T T T —T

30 &0 130 180 230 280 330 380 430 480 530 580 630
Sicakhk (°C)

Sekil 3.20 Permetrin igeren kapsiil ve hammaddelerinin TGA diyagramlari

Gergeklestirilen analizlere gore kapsiil kalitesi en yiliksek olan {iriin Per M3
secilmigtir. Kapsiil akrilik baglayict ile bolim 2.4.2°de belirtilen sartlara uygun
olarak deney kumasina aktarilmistir. Kumasin yikama 6ncesi ve 1, 10 ve 20 tekrarh
yikamalar1 sonrast SEM goriintiileri ¢ekilmistir (Sekil 3.21). Tekrarli yikamalarin
kumastaki kapsiiller iizerine etkisinin belirlenmesi amaciyla SEM c¢iktilar1 gdzden
gecirildiginde, kapsiillerin baglayict ile ortiildiigli gézlenmistir. Kumasta bulunan

kapstillerin 20 yikamaya dayandigi belirlenmistir.

Permetrin igeren kapsiil aktarilmis kumaslar, kuru ve yas siirtme testleri
uygulanmistir. Siirtme sonrasi kumasg iizerindeki kapsiil davranisi SEM goriintiileri
ile degerlendirilmistir (Sekil 3.22). Siirtme sonucunda kumas yiizeyindeki

kapstillerin ezildigi ancak kumastan uzaklagsmadig1 gézlenmistir.
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Sekil 3.21 Permetrin kapsiil iceren kumaslarin yikama dayanimi

Kuru sii m a1 mig kum ) aurtp mis kum ..

Sekil 3.22 Permetrin kapsiil igeren kumaslarin siirtme dayanimi
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Permetrin igeren kapsiil uygulanmig, sirast ile 1 10 ve 20 yikama yapilmis
kumaglara ait bocek kovuculuk etkinlik deneylerinin sonuglar1 Tablo 3.8’de
verilmistir. Tabloda denemeye alinan canli sayisi IX, baygin canli sayis1t KD, baygin
canli yilizdesi %KD, 6len sanli sayist dx ve Olim oran1 %dx ile belirtilmistir.
Permetrin kapsiil uygulanmis kumaslar ile etkilesime girmis canlilarda, kumas ile
temastan hemen sonra yapilan gozlemlerde hareketsizlik saptanmistir. Kontrol
kumasinda dikkat ¢eken bir 6liim orami belirlenmemistir. Permetrin kapsiil iceren
kumasglara maruz kalan sineklerde ilk temas sonrasinda kayda deger bir o6lim
belirlenmemistir. 24 saat sonra gergeklestirilen gozlemlerde 20 yikama yapilmis

kumaslarda dahi mortalite kaydedilmistir.

Tablo 3.8 Permetrin kapsiil iceren kumaslarin hagere kovuculuk deney sonuglari

SIVRISINEK x| KD % %100 KD dx Yodx %dx
(Culex pipiens) say1si KD stiresi (dk) | (24 saat) 0 diizeltilmis

Kontrol Kumasi

20 - - 1 05.00
Yikanmamis Kumas
1. Deneme 19 - - >15 14 73.68 72.29
2. Deneme 15 - - >15 9 60.00 57.89
3. Deneme 20 - - >15 7 35.00 31.57

1 Defa Yikanms Kumas

1. Deneme 18 - - >15 5 27.77 23.96

2. Deneme 16 1 06.25 >15 10 62.50 60.52

3. Deneme 18 1 05.50 >15 4 22.22 18.12
10 Defa Yikanmis Kumas

1. Deneme 15 - - >15 4 26.66 22.80

2. Deneme 17 - - >15 7 41.17 38.07

3. Deneme 16 - - >15 5 31.25 27.63
20 Defa Yikanmis Kumas

1. Deneme 17 - - >15 4 23.52 19.49

2. Deneme 18 - - >15 3 16.66 12.27

3. Deneme 18 - - >15 5 27.77 23.96
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3.3 Antibakteriyal Kapsull iceren Tekstiller

Antimikrobiyal 06zellik tasiyan karvakrol ve timol ile kapsiil olusturma
caligmalarinda 6rme ile molekiiler kapsiilasyon yontemi seg¢ilmistir. Bu yontem ile
yapilacak caligmalarda hem verimin yiiksek olmasi, hem de iiretimin nispeten daha
az zaman almasi bu yontemi se¢menin ana sebebidir. Piyasada bulunan kapsiiller ile
fiyatlarin rekabet edilebilir olmas1 amaciyla verimi daha yiiksek bir yontem ile
calisilmas1 diisiinilmiistiir. Sec¢ilen her bir etken madde ile 1:1, 2:3 ve 1:2 B-

CD:Etken Madde (M/M) oranlarinda kapsiiller olusturulmustur (Tablo 3.9).

Tablo 3.9 Antibakteriyal 6zellikteki kapsiillerin iiretim ¢aligmalari

Kapsul Etken Madde B-CD: Misafir Molekil (M/M)
TiCD 1 Timol 1:1
TiCD 2 Timol 2:3
TiCD3 Timol 1:2
KarCD 1 Karvakrol 1:1
Kar CD 2 Karvakrol 2:3
KarCD 3 Karvakrol 1:2

3.2.1 Timol Kapsiil Iceren Tekstiller

Timol etken maddesi, B-CD ve B-CD ile farkli oranlarda olusturulan iirlinlerin
DSC diyagramlar1 Sekil 3.23’de goriilmektedir. B-CD ait termogram incelendiginde
100°C iizerinde baglayan ve 150°C’nin iizerinde hizlanan bir endotermik pik
goriilmektedir. Bunun muhtemel bir su buharlagmasindan kaynaklandig
diisiiniilmektedir (Cevallos, 2010). Timol bilesigine ait termogramda yaklasik 48-
51°C araliginda bulunan ve timoliin erime noktasina denk gelen endotermik bir pik
gorilmektedir. Bu ham maddelerden elde edilen preparatlarin grafikleri
incelendiginde etken maddenin erime noktasina karsilik gelen 1limli pikler
goriilmektedir. Bu kiigiik piklerin enkapsiile olmayan etken madde kaynakli oldugu
kanisina varilmistir. DSC Faz degisim entalpisi boliim 2.4.3.1°de verilen esitlige gore

hesaplanmistir (Tablo 3.10).
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Tablo 3.10 Timol igeren 6rneklerin komplekslesme miktarlar

. C AH; AH, Komplekslesme
Kapsil
% J/g J/g %
TiCD 1 11,69 7,59 129,02 50
TiCD 2 16,57 13,03 129,02 39
TiCD 3 20,93 20,07 129,02 26
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Sekil 3.23 Timol igeren drneklerin DSC diyagramlar1

Sekil 3.24’de timol (Ti) etken maddesi igeren Ti CD 1, Ti CD 2, Ti CD 3 isimli
preparatlarin ve onlart olusturan ham maddelerinin  FT-IR  spektrumlari
goriilmektedir. 3200-3600 cm™ araliginda gozlenen genis pik O-H germe
titresiminden, 2800-3000 cm™ arahgndaki pik —-CH ve -CH, gruplarinm
titresiminden kaynaklanmaktadir. Timol etken maddesine ait 3168 ve 3036 cm™’de
bulunan pik, olusturulan preparatlarin IR spektrumlarinda goriilmemektedir.
Karbonil gruplara ait bantlar incelendiginde olusturulan iirlinde bant kaymalarina
rastlanmistir. Bunun ev sahibi molekiil boslugunda bulunan hidroksil gruplar ve
timole ait karbonil gruplar arasinda hidrojen bagi olusmasi sonucunda kompleks

bilesigi meydana gelmesinden kaynaklanabilecegi diistiniilmiistiir.
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Sekil 3.24 Timol igeren kapsiillerin FT-IR Spektrumlar

Timol igeren Ti CD 1 isimli molekiiler kapsiiliin elektron mikroskobu altinda 500
ve 25000 kat biyiitilmiis goriintiileri Sekil 3.25°de verilmistir. Kapsiiller

incelendiginde diizensiz sekildeki kristalin yapilar tespit edilmistir.

Ti CD 1 (500x) Ti CD 1 (2500x%)
Sekil 3.25 Timol iceren kapsiillerin SEM goriintiileri

B-CD ve timol igeren Ti CD 1 isimli kompleks bilesigin TGA grafikleri Sekil
3.26°da verilmistir. Etken madde olarak kullanilan timoliin erime noktas1 48-51°C,

kaynama noktasi ise 232°C’dir. Bu sicakliktan sonra madde bozunmaya baslamakta
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ve 600°C’de tamamen komiirlesmektedir (Shanmugapriya, Palanichamy, Arabindo
ve Murugesan, 2004). TGA grafikleri incelendiginde timol iceren kompleks B-CD
bilesigine benzer bir bozulma davranisi gosterdigi goriilmektedir. 310°C {izerinde
pirolizin hizlanmaya baslamistir. B-CD, 340°C’de kiitlesinin %82’sini kaybederken,
kompleks bilesikte bu deger %77 dir. Kiitle kayb1 630°C’ye kadar yavas bir sekilde

surmektedir.

lgg TN ——BCD

—TiCD1

Agirhik (%)

0 T T T T T T IEI

30 &0 130 180 230 280 330 380 430 480 530 580 630
Sicakhk (°C)

Sekil 3.26 Timol i¢eren kapsiillerin TGA diyagramlari

Gergeklestirilen analizlere gore komplekslesme yiizdesi en yiiksek iiriin olan 1:1
B:CD:Ti (M/M) oranlarindaki Ti CD 1 kumasa uygulanmak iizere sec¢ilmistir.
Molekiiler kapsiiller boliim 2.4.2.1°de belirtilen sartlara uygun olarak akrilik

baglayici ile pamuklu kumasa uygulanmistir.

Kumaglarin yikama oncesi ve 1, 10 ve 20 tekrarli yikamalari sonrasi SEM
goriintlileri ¢ekilmistir. Sekil 3.27°de verilen goriintiilerde timol kapsiiller akrilik
baglayic1 kullanilarak kumasa aktarilmistir. Sekil 3.27.a’da molekiiler kapsiil
uygulanmis kumasin 5000 kat biiyltiilmiis genel goriintiisii bulunmaktadir. Lif
yiizeylerinin kristalize durumdaki siklodekstrin iiriinleri ile ortiildiigi goriilmiistiir.
Kumasin yikama sonrasinda ¢ekilmis 10000 kat biiyiitilmiis goriintiileri
incelendiginde 20 yikama sonrasinda inkliizyon bilesiklerinin lif aralarinda varligini

korudugu belirlenmistir.

Timol molekiiler kapsiilleri iceren kumaslarin antibakteriyal etkinlik testleri

AATCC 147’e gore yapilmistir. Kumaslar yilkama oncesi ve yikama sonrasinda gram
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negatif ve gram pozitif olmak iizere iki farkli bakteriye maruz birakilmistir. Segilen
gram negatif ve gram pozitif bakteri tiirii standarda uygun olarak sirasiyla Klebsiella

pneumoniae ve Staphylococus aureus tipi bakterilerdir.

a) Kapsiil uygulanmis kumas

¢) 10 yikama yapilmis kumas _ d) 20 yikama yapalmis kumas
Sekil 3.27 Timol kapsiil i¢eren kumaslarin yikama dayanimi

Bakteriler ¢izgi ekim ile besi yerine ekildikten sonra kontrol kumasi ve
antibakteriyal etki beklenen kumaslar yerlestirilmistir. 24 saat sonra gergeklestirilen
gozlemlerde kumas tizerindeki bakteriyel gelisim izlenmistir. Antibakteriyal analiz
sonrasinda kontrol kumasi ve yikanmamis drnekler karsilastirildiginda timol kapsiil
uygulanmis tiim O6rneklerde hem gram negatif hem de gram pozitif bakteriler i¢in
antibakteriyal etkinlik tespit edilmistir. Yikama yapilmamis kumaslar iizerinde temas

bolgesinin olustugu goriilmektedir.
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(d) (e
Sekil 3.28 Timol kapsiil igeren kumaslara ait (a) Kontrol (b) Yikanmamus (c) 1 Yikama (d) 10 Yikama

(e) 20 Yikama sonucunda elde edilen gram-negatif bakterilere karsi antibakteriyal test sonuglart

(d) (e)
Sekil 3.29 Timol kapsiil iceren kumaslara ait (a) Kontrol (b) Yikanmamus (c) 1 Yikama (d) 10 Yikama

(e) 20 Yikama sonucunda elde edilen gram-pozitif bakterilere kars1 antibakteriyal test sonuglari
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Timol molekiiler kapsiilleri iceren kumaslarin gram negatif bakterilere kars1 (Sekil
3.28) ve gram pozitif bakterilere karsi (Sekil 3.29) antibakteriyal test sonuglari
verilmistir. 20 yikama yapilmis kumaslarin gram negatif bakterilere karsi etkinliginin
devam ettigi, gram pozitif bakterilere karst etkinligin yikama ile azaldig

goriilmektedir.

3.2.2 Karvakrol Kapsiil I¢eren Tekstiller

Karvakrol, B-CD ve B-CD ile farkli oranlarda olusturulan preparatlarin DSC
termogramlar1 Sekil 3.30’da verilmistir. Etken madde karvakrole ait termogram
incelendiginde -10 ila 10°C arasinda genis bir endotermik pik goriilmektedir. Bu
pikin karvakroliin erime noktasina yakin olugsmasindan dolay1 hal degisimi sonucu
belirdigi diisiiniilmektedir. Ev sahibi ve misafir molekiillerin birlesiminden elde
edilen Orneklerin termogramlari analiz edilmis, 6nemli bir 1s1l degisim ve buna bagh
bir pik gozlenmemistir. Preparatlarin endotermik piklerindeki bu kaybin kapsiilasyon
sonrasinda ev sahibi molekiiliin boslugu disarisinda etken maddenin kalmadigina ve

komplekslesmenin tamamen gergeklestigi sonucuna varmamiza neden olmustur.
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Sekil 3.30 Karvakrol iceren 6rneklerin DSC diyagramlari
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Karvakrol (Kar) kullanilarak olusturulan Kar CD 1, Kar CD 2, Kar CD 3
tirtinlerine ait FT-IR grafikleri Sekil 3.31°de verilmistir. IR bantlar1 incelendiginde
3021, 2959 ve 2869 cm™’de bulunan piklerin ev sahibi-misafir etkilesimi sonucu
olusan irilinlerin bandinda gozlenmedigi goriilmekte, karvakrole ait karbonil
bantlarda hafif kaymalar se¢ilmektedir. Bu kaymalarin, hidroksil gruplar ile karbonil
gruplar arasinda olugabilecek olasi bir hidrojen bagi nedeniyle ortaya ciktig

diisiiniilmekte ve etken maddenin B-CD boslugu igerisine goémiildiigii kanisina

varilmstir.
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Sekil 3.31 Karvakrol igeren kapsiillerin FT-IR Spektrumlari

Kar CD 3 isimli molekiiler kapsiiliin elektron mikroskobu altinda 500 ve 25000
kat biylitiilmiis goriintiileri Sekil 3.32°de verilmistir. Goriintiiler incelendiginde

morfolojik olarak diizensiz kristalin yapilar tespit edilmistir.

Gergeklestirilen analizlere gore karvakrol igeren tiim molekiiler kapsiillerin
tamamiyla komplekslestigi diisiiniildiigiinden, en yiiksek etken madde oranina sahip
olan 1:2 B:CD:Kar (M/M) oranlarindaki Kar CD 3 kumasa uygulanmak iizere
secilmistir. Molekiiler kapsiiller boliim 2.4.2.1°de belirtilen sartlara uygun olarak

akrilik baglayici ile pamuklu deney kumagina uygulanmastir.
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Kar CD 3 (500x) Kar CD 3 (2500x)

Sekil 3.32 Karvakrol igeren kapsiillerin SEM goriintiileri

a) Kapsiil uygulanmis kumas

¢) 10 yikama yapilmis kumas d) 20 yikama yapilmis kumas
Sekil 3.33 Karvakrol kapsiil igeren kumaslarin yikama dayanimi
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(d) (e
Sekil 3.34 Karvakrol kapsiil igeren kumaglara ait (a) Kontrol (b) Yikanmamis (c¢) 1 Yikama (d) 10

Yikama (e) 20 Yikama sonucunda elde edilen gram-negatif bakterilere karst antibakteriyal test

sonuglart

(d) (e)
Sekil 3.35 Karvakrol kapsiil iceren kumaglara ait (a) Kontrol (b) Yikanmamis (¢) 1 Yikama (d) 10

Yikama (e) 20 Yikama sonucunda elde edilen gram-pozitif bakterilere karsi antibakteriyal test

sonuglart
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Kumaglarin yikama oncesi ve 1, 10 ve 20 tekrarli yikamalari sonrasi SEM
goriintlileri ¢ekilmistir. Sekil 3.33’de verilen goriintiiler analiz edildiginde, 20
yikama sonrasinda karvakrol kapsiillerin 1if aralarinda varligimi korudugu

belirlenmistir.

Karvakrol molekiiler kapsiilleri igeren ve akrilik baglayict ile baglanmis
kumaslarin gram negatif bakterilere kars1 (Sekil 3.34) ve gram pozitif bakterilere
kars1 (Sekil 3.35) antibakteriyal test sonucglar1 verilmistir. Gram negatif bakterilerle
yapilan test sonucunda kumas iizerinde temas zonu 20 yikama sonrasinda da
gozlenmektedir. Gram pozitif bakteriler ile yapilan denemelerde yikama yapilmamas,
1 ve 10 yikama yapilmis kumaglarda temas zonu goriilmektedir. 20 yikamadan sonra

temas bolgesi kaybolmaya baglamistir.

3.4 Gii¢ Tutusur Kapsil Iceren Tekstiller

Glig¢ tutusur Ozellige sahip DAHP ile kitosan duvarli kapsiil olusturma
calismalarinda piiskiirterek kurutma yontemi se¢ilmistir. Gii¢ tutusur etken madde ile

cesitli Kitosan:DAHP (w/w) oranlarinda kapsiiller olusturulmustur (Tablo 3.11).

Tablo 3.11 Giig¢ tutusur 6zellikteki kapsiillerin {iretim ¢alismalari

Kapsul Kitosan:DAHP (w/w)
Gl 16:1
G2 1:3
G3 1:2
G4 1:1
G5 2:1

DAHP kullanilarak elde edilen kitosan kabuklu gii¢ tutusurluk iiriinlerinin ve
kitosanin TGA grafikleri Sekil 3.36’da verilmistir. Kitosanin TGA grafigi
incelendiginde, 100°C’deki agirlik kaybindan yaklasik %9 civarinda nem ihtiva ettigi
anlagilmaktadir. Piroliz 255°C sicaklik degeri civarinda baslamakta, yaklasik
285°C’de hiz1 artmaktadir. Dekompozisyon 915°C’de sonlanmaktadir.

Kitosanin DAHP ile birlesiminden elde edilen iiriinler incelendiginde, tiriinlerdeki

giic tutusur etken madde oraninin artmastyla, ayni sicaklik degerinde bozunan kiitle
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miktarinin azaldig1 kaydedilmistir. Elde edilen tiim dirlinlerin piroliz olayimin,
kitosandan farkli bir sekilde 930°C’nin iizerinde siirdligii goriilmektedir. 1:3
Kitosan:DAHP (w/w) oranindaki G2 isimli gii¢ tutusur iiriintin 1000°C’de kiitlesinin

yaklasik yarisin1 korudugu gézlenmistir.
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Sekil 3.36 DAHP igeren kapsiillerin TGA diyagramlari

Sekil 3.37°de giic tutusur Ozellikteki bu iiriinlerin 10000 kat biiyiitiilmiis SEM
gorlntiilerine yer verilmistir. G1, G5 ve G4 kapsiillerin goriintiileri incelendiginde,
morfolojik olarak kiiresel olmadiklar1 goziikmektedir. Kabuk maddesinin merkez
kismi igeri gdemiis ve yasst bir hal almistir. Bunun sebebinin piiskiirterek kurutma
islemi sirasinda kitosan polimerlerinin diisiik oranda etken madde ile islem gérmesi
ve etken madde ve kabuk madde ¢ozeltisinin sicak hava odasina girdiginde ani

¢Ozgen uzaklagsmasindan kaynaklanabilecegi diistiniilmiistiir (Thies, 1996).

Daha yiiksek oranda etken madde ile isleme giren G3 ve G2 iriinlerinde yassi
seklin kismen kayboldugu goriilmiistiir. Kiime halinde bulunan iiriinlerde kismi kiire

yapilar gézlenmistir.

DAHP igeren partikiillerin boyut dagilimi sonuglar1 Sekil 3.38’de goriilmektedir.
G1 isimli partikiillerin %98’inin 0,2 um ortalama partikiil biiyiikliigiine sahip oldugu
gorilmektedir. G2 {iriinlin hacmen %72’si 0,1 pm, %28’1 0,3 um; G3’lin hacmen
%5410 0,3 um, %46’s1 5.2 um ortalama partikiill boyutundadir. G4 kapsiillerinin
%94 1iniin ortalama partikiil biiyiikliigii 0,3 um’dir. G5 partikiillerinin %85°1 5.1 um

civarinda dagilim gostermektedir.
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e) G5
Sekil 3.37 DAHP iceren kapsiillerin SEM goriintiileri
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Sekil 3.38 DAHP igeren kapsiillerin partikiil boyut dagilimlar

Gergeklestirilen analizlere gore en yiiksek gli¢ tutusurluk karakterine sahip tiriiniin
G2 oldugu belirlenmistir Secgilen kapsiil 2.4.2.1°de belirtilen sartlarda, akrilik esaslh
bir baglayici ile deney kumagina aktarilmistir. Kumas iizerindeki kapsiil goriintiisii

1000 kat ve 10000 kat biiyiitiilmiis goriintiilerde Sekil 3.39°da verilmistir.

(1000x) ' ' (10000 x)
Sekil 3.39 Giig tutusur kapsiil igeren kumaslarin SEM goriintiileri

Gli¢ tutusur kapsiil uygulanmis kumaglarin yikama oOncesi ve sonrasi LOI
sonuglarima Tablo 3.12°de yer verilmistir. Kapsiil iceren kumasin yanmasi igin
gereken asgari oksijen miktar1 kontrol kumasia gore yiiksekken, yikama ile bu
degerin azaldig1 gdzlenmistir. Islem gormiis kumaslarin yanma davranislari, pamuklu
kumasa benzerdir. Kumas tutustuktan sonra i¢in i¢in yanmaktadir. Ancak islem
gormemis kumas yanarken gri kiil kalintilar1 birakirken, islem goérmiis kumaslar

biitlinliigiinii korumakta, kalint1 birakmadan yanmaktadir.
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Tablo 3.12 Gii¢ tutusur kapsiil iceren kumaglarin LOI degerleri
DAHP iceren Kapsiilile DAHP ile islem Goren

Kumas Islem Goren Kumas Kumas
LOI Degeri LOI Degeri
Islem Gérmemis Kumas 18,4 18,4
Islem Gormiis Kumas 22,2 26,3
1 Yikama 19,2 18,4
5 Yikama 19,2 18,4

Tekstil materyallerinin tutusturma alevine gosterdigi tepkinin 6l¢iilmesi amaciyla
gergeklestirilen analiz sonuglar1 Tablo 3.13°de verilmistir. Kapsiil igeren kumas alev
tutuldugu noktanin iist kisminin yandigi, yanma sonrast kumasin biitlinliigiinii
korudugu, kontrol kumasinin tamaminin yanarak kiil oldugu Sekil 3.40’da

gorilmektedir.

Tablo 3.13 Gii¢ tutugur kapsiil iceren kumasin alev sigrama analiz sonuglari

Gozlemler Gii¢ Tutusur Kapsiil Islem Gormemis
Iceren kumas Kumas
Herhangi bir alevlenmenin st kenara
veya deney numunesinin diisey
kenarlarindan herhangi birine ulasip Evet Evet
ulagsmadig
Alev sonrasi zaman (sn) 48 27
Kalint1 olusumu Yok Gri kiil
Delik olusumu Yok Kumas biltiinliigi
bozuldu

b) Islem Gérmemis Kumas

a) Islem Géfmﬁl$ Kumas

Sekil 3.40 Gii¢ tutusur kapsiil iceren kumasgin alev sigrama analiz sonrasi goriintiisii
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BOLUM DORT
SONUCLAR

Bu c¢alisma kapsaminda antioksidan madde olarak a-TP, bocek kovucu madde
olarak limonen ve permetrin, antibakteriyal madde olarak timol ve karvakrol, giic

tutusurluk maddesi olarak DAHP se¢ilmistir.

E-vitaminli kapsiil igeren antioksidan tekstil {iriinii gelistirmek amaciyla yapilan
calismalarda koaservasyon yontemi ile etil selilloz kabuga sirasiyla 1:2, 1:4 1:10
EC:a-TP (w/w) oranlarindaki A-TP M1, A-TP M2, A-TP M3 adli kapsiiller basartyla
olusturulmustur. Elde edilen kapsiillerin SEM, FT-IR, TGA partikiil boyut dagilima,
basit verim ve etken madde tayini analizleri gerceklestirilmistir. Yapilan analizlere
gore en iyi sonu¢ 1:10 EC:o-TP (w/w) oranindaki A-TP M3’e aittir. SEM
goriintiilerine gore elde edilen kapsiillerin homojen yapida, kii¢lik ve diizgiin ytlizeyli
oldugu ortaya konmustur. Partikiil boyut analizleri bunu destekler niteliktedir.
Uygulanan TGA analizi sonucunda olusturulan kapsiiliin yanma davraniginin kapsiil

duvar maddesi olan etil seliiloza benzer oldugu goriilmistiir.

A-TP M3 isimli kapsiil %100 pamuklu kumasa aktarilmis ve yikama islemi
uygulanmistir. Kapsiillerin ortalama 280 nm gibi olduk¢a kiiglik partikiil
bliyiikliigline sahip olmas1 sayesinde lif aralarina kolayca girebildigi, yapilan tekrarl
yikamalar sonucunda kapsiillerin kumastan uzaklastig1 ancak kapsiillerin énemli bir
miktarinin 20 yikama sonrasinda kumas {izerinde kaldig1 tespit edilmistir.
Gergeklestirilen kuru ve yas siirtme deneylerinin kumas yilizeyindeki kapsiilleri

etkiledigi, lif aralarindaki kapstillerin yapisini korudugu gozlenmistir.

Kumaglarin sirali yikamalar sonrasinda etken madde verimliligi ve antioksidan
Ozelliklerinin belirlenebilmesi i¢in yiiriitiilen calismalarda o-TP’nin 20 yikama
sonrasinda kumas icerisinde kaldigi ve antioksidan etkinlik gosterdigi tespit

edilmistir.
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Bocek kovucu 6zellikte bir tekstil tirlinii gelistirmek {izere yliriitiilen ¢alismalarda
secilen limonen ve permetrin maddeleriyle 1:1, 1:2, 1:4 ve 1:10 EC:Etken Madde
(w/w) oranlarinda kapsiil iiretim denemeleri yapilmistir. Denemeler koaservasyon
yontemine gore gerceklestirilmis olup, kapsiil kabugu olarak etil seliiloz
kullanilmistir. Basar1 ile olusturulan bu kapsiillere sirasi ile Li M1, Li M2, Li M3 ve
Li M4; Per M1, Per M2, Per M3 ve Per M4 isimleri verilmistir.

Kapsiillerin yiizey morfolojisini degerlendirmek, kapsiil olusum ve dagilimi ile
ilgili bilgi edinebilmek i¢in SEM goriintiileri incelenmis, bu sonuglar dogrultusunda
Li M3 ve Per M3 isimli kapsiillerinin kendi tiirleri icerisindeki diger kapsiillere
oranla yiizeylerinin daha diizgiin ve yapi olarak benzer olduklari goériilmiistiir.
Partikiil boyut dagilim analizi sonucu, s6z konusu kapsiillerin diger kapsiil
denemelerine gore daha kararli bir dagilim gosterdigi ortaya konmustur. Li M3 ve
Per M3 kapsiillerine ait TGA analizi incelendiginde olusturulan kapsiiliin etken

maddeyi alikoydugu diisiintilmiistiir.

Analiz sonuglarindan derlenen verilere gore secilen Li M3 ve Per M3 kapsiilleri
%100 pamuklu deney kumasina uygulanmistir. Kumaslar 1, 10 ve 20 defa
yikandiktan sonra, kuru ve siirtme analizleri uygulanmistir. Gergeklestirilen yikama
ve siirtme sonrasinda kumas {izerinde kapsiillerin korundugu SEM goériintiileri
yardimiyla ortaya konmustur. Kumaslarin bocek kovucu 6zelliginin belirlenebilmesi
amaciyla gergeklestirilen bocek kovuculuk denemeleri, kumaglarin  bocekleri
olumsuz yonde etkiledigini, 20 yikama sonrasinda dahi etkinligini korudugunu

gostermistir.

Antibakteriyal 6zellikte bir tekstil tirlinii gelistirmek tizere yiriitiilen ¢aligmalarda
secilen timol ve karvakrol bilesikleri ile 1:1, 2:3 ve 1:2 B-CD:Etken Madde (M/M)
oranlarinda inkliizyon kompleksi liretim denemeleri yapilmistir. Bu molekiiler kapsiil
calismalarina siras1 ile Ti CD 1, Ti CD 2 ve Ti CD 3; Kar CD 1, Kar CD 2 ve Kar

CD 3 isimleri verilmistir.
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Elde edilen ev sahibi-misafir etkilesimlerinin ylizey morfolojisini incelemek adina
SEM goriintiileri degerlendirilmig, bu {irlinlerin sekil itibariyle diizensiz yapida
oldugu goézlenmistir. Gergeklestirilen FT-IR analizlerinin  degerlendirilmesi

sonucunda kompleks bilesiklerin olustugu diisiiniilmiistiir.

DSC analizi sonucu elde edilen veriler, kompleks olusum orani en yiiksek olan
timol ile olusturulan preparatin Ti CD 1 isimli 6rnek oldugunu gostermektedir.
Karvakrol ile yapilan molekiiler kapsiil olusum ¢alismalarinda gergeklestirilen DSC
analiz verileri kompleks bilesigin tiim Orneklerde tamamiyla olustuguna isaret
etmektedir. Bu nedenle kumasa uygulama amaciyla en yiiksek etken madde
miktarina sahip Kar CD 3 ve en yliksek komplekslesme oranina sahip Ti CD 1

ornekleri se¢ilmistir.

Segilen kapsiillerden Kar CD 3 ve Ti CD 1 deney kumasina akrilik baglayici
yardimiyla baglanmistir. Kumasglar 1, 10 ve 20 sirali yikama isleminden ge¢irilmis,
bu kumaglarin taramali elektron mikroskobu altinda goriintiileri alinmistir.
Gortntiiler incelendiginde tiim denemelerde kapsiillerin kumas yiizeyine tutundugu

ve 20 yikama sonrasinda varliklarini siirdiirdiigii goriilmektedir.

Ayrica gergeklestirilen etkinlik deneyleri sonucunda uygulama yapilmis tiim
kumaslar hem gram-pozitif hem de gram-negatif bakterilere karsi temas bolgelerinde
antibakteriyel etkinlik gostermistir. Kumaglarin gram-negatif bakterilere kars
antibakteriyel etkinliginin gram-pozitif bakterilere oranla daha yiiksek oldugu
gorilmiistiir. Ayn1 kosullarda uygulanan bilesiklerden Kar CD 3 isimli kapsiiliin
yikamaya kars1 antibakteriyel dayanikliligin Ti CD 1 kapstillerine gore daha yiiksek
oldugu, Kar CD 3 ile yapilan ¢aligmalarda 20 yikama sonrasinda etkinligin devam

ettigi goriilmektedir.

Gilic tutusur Ozellikte bir tekstil iirlinii gelistirmek {izere gergeklestirilen
denemelerde 16:1, 1:3, 1:2, 1:1 ve 2:1 Kitosan:DAHP (w/w) oranlarinda kapsiil
tiretim denemeleri yapilmistir. Piskiirterek kurutma yontemine gore olusturulan

kitosan kapsiillere sirasiyla G1, G2, G3, G4 ve G5 isimleri verilmistir. SEM ile
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incelenen kapsiillerin kiime halde bulunduklar1 ve genelinin seklinin yassi oldugu
belirlenmistir. TGA analizi, G2 kapsiilliniin diger kapsiil denemelerine gore sicaklik
artisina daha dayanikli oldugunu gostermistir. G2 kapsiilii %100 pamuklu kumasa
aktarilmis ve kumaslarin etkinlik analizleri gergeklestirilmistir. Bu analizler
sonrasinda kumagin yanma davraniginin olumlu yonde degistigi, yanma i¢in kontrol
kumasina gore daha yiiksek oksijen miktarina ihtiyag duydugu belirlenmistir.

Yikama ile LOI degerlerinde diisiis gézlenmistir.
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