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OZET

Yiiksek Lisans Tezi
Elif KARABAS

Manisa Celal Bayar Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Gida Miihendisligi Anabilim Dah

Damisman: Do¢.Dr. Tuncay YILMAZ

Ikinci Damsman: Doc.Dr. Metin YURDDASKAL

Tez ¢aligmas1 kapsaminda ¢inko oksit nanopartikiilii iceren fotokatalitik aktif
ambalaj malzemesi tiretilmistir. Bunun i¢in ilk olarak ¢inko oksit nanopartikiillerinin
saflik analizi yapilmistir. Ardindan ¢inko oksit nanopartikiillerinin UV-goriiniir 151k
altinda ve karanlikta Escherichia coli ve Aspergillus niger iizerindeki minimum
inhibisyon konsantrasyonu ve minimum bakterisidal/fungisidal konsantrasyonu tespit
edilmistir. Filmlerin ¢inko oksit konsantrasyonu, kitosan konsantrasyonu ve dokme
hacmindeki farkliliklarn, filmlerin kimyasal ve fiziksel 6zellikleri iizerine etkileri
incelenmistir. Bu dogrultuda filmlerin kalinlik, renk, nem igerigi, nem absorblama
kapasitesi, hidrofobisite 0©zellikleri incelenmis ve maliyet degerlendirmesi
yapilmistir. En 1yi 6zelliklere sahip film, optimum film olarak secilmistir. Seg¢ilen
filme ek olarak farkli konsantrasyonlarda ¢inko oksit igeren filmlerin fotokatalitik
bozunma etkinlikleri, XRD desenleri, FT-IR spektroskopisi, suda ¢Ozlniirligi ve
antimikrobiyal etkinlikleri incelenmistir. Sonug¢ olarak %0,2 ZnO ve %]1,5 kitosan
iceren filmler optimum film olarak se¢ilmistir. Secilen filmlere ek olarak kitosan
konsantrasyonu sabit tutularak %0,1 ZnO ve %0,3 ZnO igeren filmler se¢ilmistir.
Secilen filmlerde fotokatalitik bozunma, metilen mavisi sulu ¢ézeltilerinin absorbans
azalmas1 takip edilerek %87+1 olarak tespit edilmistir. Artan c¢inko oksit
konsantrasyonunun filmlerin suda ¢oziiniirliigii azalttig1r tespit edilmistir. XRD
desenleri incelendiginde ¢inko oksit nanopartikiillerine ait keskin pikler, ¢inko oksit
iceren kitosan bazli filmlerde diisikk konsantrasyonlarda c¢inko oksit ile
calisildigindan gozlemlenememistir. FT-IR spektrumlari, ¢cinko oksit iceren kitosan
bazli filmlerin organik bag yapisini kanitlar nitelikte oldugunu géstermistir. Filmlerin
antimikrobiyal 6zellikleri disk difiizyon yontemiyle incelenmistir. Escherichia coli
icin 151k altinda ve karanlik inkiibasyonda sadece filmlerin oldugu bolgede iireme
gbzlenmemistir. Aspergillus niger i¢in artan ¢inko oksit konsantrasyonu karanlik ve
151k altinda inkiibasyonda inhibisyon bdlgesini arttirmustir. A.niger icin en biiyiik
inhibisyon ¢ap1 151k altinda inkiibasyonda %0,3 ZnO iceren filmlerde gézlenmistir.

Anahtar Kelimeler: Cinko Oksit, Fotokatalitik, Nanoteknoloji, Nanokompozit,
Ambalaj, Gida

2023, 60 sayfa
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Within the scope of the thesis study, photocatalytic active packaging material
containing zinc oxide nanoparticles was produced. For this, first, a purity analysis of
zinc oxide nanoparticles was performed. Then, the minimum inhibition concentration
and minimum bactericidal/fungicidal concentration of zinc oxide nanoparticles on
Escherichia coli and Aspergillus niger were determined under UV-visible light and
in the dark. The effects of the differences in zinc oxide concentration, chitosan
concentration and bulk volume of the films on the chemical and physical properties
of the films were investigated. In this direction, the thickness, color, moisture
content, moisture absorption capacity, hydrophobicity properties of the films were
examined and cost evaluation was made. The film with the best features was chosen
as the optimum film. In addition to the selected film, the photocatalytic degradation
activities, XRD patterns, FT-IR spectroscopy, water solubility and antimicrobial
activities of films containing zinc oxide at different concentrations were investigated.
As a result, films containing 0.2% ZnO and 1.5% chitosan were chosen as the
optimum film. In addition to the selected films, films containing 0.1% ZnO and 0.3%
ZnO were selected by keeping the chitosan concentration constant. Photocatalytic
degradation in selected films was determined to be 87+1% by following the
absorbance decrease of methylene blue aqueous solutions. It was determined that
increasing zinc oxide concentration decreased the water solubility of the films. When
the XRD patterns were examined, sharp peaks belonging to zinc oxide nanoparticles
could not be observed since chitosan-based films containing zinc oxide were studied
with low concentrations of zinc oxide. FT-IR spectra showed that chitosan-based
films containing zinc oxide proved the organic bond structure. The antimicrobial
properties of the films were investigated by disk diffusion method. No growth was
observed for E.coli only in the region of the films in the light and dark incubation.
For A.niger, increasing zinc oxide concentration increased the inhibition zone in dark
and light incubation. The largest inhibition diameter for A.niger was observed in
films containing 0.3% ZnO in incubation under light.

Keywords: Zinc Oxide, Photocatalytic, Nanotechnology, Nanocomposite,
Packaging, Food

2023, 60 pages
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1.GIRIS

Gida giivenligi, diinya niifusunun artiginin da etkisiyle en 6nemli insani
onceliklerden biri olarak karsimiza ¢ikmaktadwr. Gida ve tarimdaki sanayilesme,
giivenli gida triinlerine erisimi kolaylastiran bir stratejidir. Mikrobiyal, fiziksel ve
kimyasal kirleticiler gida giivenligini ve kalitesini etkilemektedir[1]. Gida
ambalajlari, gidanin olumsuz g¢evre sartlarindan etkilenmesini Onleyerek yapisini,
lezzet ve besin degerlerini korumaktadir. Bu nedenle giiniimiizde ¢esitli gida

ambalajlama yontemleri kullanilmaktadir[2].

Gida ambalajlama sistemleri, aktif ambalajlama, akilli ambalajlama ve
biyobazli ambalajlama olarak siniflandirilmaktadir. Aktif ambalajlama, ambalaj
malzemesine eklenen aktif bilesenler sayesinde veya aktif fonksiyonel polimerlerin
kullanimiyla gidalarin raf Omriiniin uzatildigi, duyusal kalitesinin gelistirildigi ve

gida giivenliginin saglandig1 bir sistemdir[3,4].

Gida ambalajlarinin gelistirilmesinde siirdiiriilebilir seceneklere ge¢mek,
kaynaklarin verimli kullanimin1 arttirmak ve atiklarin olumsuz etkilerini azaltmak
onem kazanmaktadir. Béylece gida ambalajlarindaki mevcut arastirma faaliyetleri,
temelinde yeni biyomateryallerin ve ambalajin tekrar kullanimi ile geri doniisiimiine

odaklanmaktadir[5].

Kitin, kabuklu canlilarin, béceklerin ve mantarlarin yapisal maddesi olmakla
birlikte dogada seliilozdan sonra en fazla bulunan ikinci biyopolimerdir[6]. Kitinin
deasetilasyonu yapilmig bir tiirevi olan kitosan, biyouyumlu ve biyolojik olarak
parcalanabilen bir polisakkarittir[7]. Biyolojik olarak pargalanamayan plastik bazli
gida ambalajlarina alternatif olmas1 amaciyla kitosan bazli esnek gida ambalajlar1 ve

yenilebilir kaplamalar gelistirmesi ve kullanim1 6nerilmektedir [6].

Gida ambalajlarina nanomalzemelerin dahil edilmesiyle mevcut ambalajlarin
yapist iyilestirilirken gida iirlinlerinin raf omrii uzatilabilmektedir. Cinko oksit
nanoparcaciklari, bakterilerin hiicre zar1 bilesenlerini degistirme ve hiicre zarini
parcalama yetenegine sahip olmalar1 nedeniyle c¢ok sayida mikroorganizmanin

kontroliinde yaygin olarak kullanilmaktadir[8]. Cinko oksit nanopartikiilleri, ambalaj

1



malzemesine antimikrobiyal 6zellikler kazandirmanin yaninda ambalajlarin bariyer
ozelliklerinin  gelistirilmesini de  saglamaktadir[9]. Ayrica ¢inko  oksit
nanoparcaciklari, giimiis gibi agir metal olmamasi ve diisiikk toksisite 6zelliginin

yaninda biyouyumlu bir malzeme olmasiyla, arastirmacilarin ilgisini cekmektedir[8].

Cinko oksit nanopartikiilleri, fotokatalitik, optik ve elektriksel Ozellikleri
nedeniyle cesitli alanlarda yaygin olarak kullanilan nanomalzemelerdendir[10].
Cinko oksit fotokatalizoriiniin bant araligi enerjisinden yiiksek bir enerjiye sahip
1sikla uyarilmasiyla fotokataliz gerceklesmektedir. Fotokatalizin gergeklesmesi ile

olusan reaktif gruplar organik kirleticileri ortadan kaldirmaktadir[11].

Bu tez calismasinda, mevcut plastik ambalajlara alternatif, antimikrobiyal
ozelliklere sahip, biyouyumlu, ¢evre dostu bir ambalaj gelistirmek hedeflenmistir.
Bunun i¢in kitosanin asidik ortamda jellestirilmesiyle elde edilen film ¢ozeltilerine
farkli oranlarda ¢inko oksit nanopartikiilleri eklenerek antimikrobiyal aktif
ambalajlar  iretilmistir. Cinko oksitin  fotokatalitik  Ozelliklerinin  hedef
mikroorganizmalar {izerindeki etkisini incelemek amaciyla UV-goriiniir 151k
kaynagindan yararlanilmistir. Cinko oksit nanopartikiilleri ile iiretilen fotokatalitik
aktif ambalaj materyalinin gida israfinin azaltilmasina ve gida kaynakli hastaliklarin

onlenebilmesine katki saglayabilecegi diisliniilmektedir.



2.GENEL BILGIiLER

Yapilan arastirmalar yilda yaklasik 1,3 milyar ton gidanin, gida tedarik
stirecinde tiliketilemez hale geldigini ve kaybedildigini gostermektedir[12]. Gida
ambalajlari, gidalar1 dis etkenlere karsi koruyarak, gidalarin tiiketiciye saglikli ve
giivenilir bir sekilde ulasmasinda 6nemli bir yere sahiptir. Bunun bir sonucu olarak
da gida ambalajlama, siirekli gelismekte olan bir alan olmakla birlikte her zaman

daha fazlasini sunmak i¢in gelisen bir sektor olmustur[13].

2.1.Gida Ambalajlan

Gida ambalajlari, gida iiriinlerini fiziksel, kimyasal ve biyolojik bozulmalara
kars1 korumanin yaninda depolama ve tasima sirasinda gida giivenligini saglayarak
gida irlinlerinin kalitesinin korunmasinda ve gidalarm raf dmriiniin uzatilmasinda
onemli bir yere sahiptir[14]. Tiiketicilerin yasam tarzindaki degisiklikler ve
perakende uygulamalarindaki modern yaklasimlar, gida giivenligi ve kalitesinin
korunmasinda yenilikgi ambalaj tekniklerinin kullanimimni tesvik etmektedir[15].
Gida endiistrisinde diisiik gaz ve nem gecirgenligine sahip olmalarinin yaninda diisiik
maliyetli ve hafif olmalar1i nedeniyle plastik malzemeler yaygin olarak
kullanilmaktadir. Buna karsin plastik malzemeler biyolojik olarak parcalanamamakla
birlikte ¢evre kirliligine neden olmaktadir[13]. Giiniimiizde siirdiiriilebilir ambalaj
teknolojilerinin  gelistirilmesiyle bozunur olmayan plastik malzemeler yerine
biyobozunur malzemelere olan ilgi artmaktadir. Bu nedenle ambalaj malzemelerinin
seciminde ve geleneksel ambalajlarin dezavantajlarini ortadan kaldirmak amaciyla

aktif ve akill ambalajlarin gelistirilmesine ihtiya¢ duyulmaktadir[13].

2.1.1.Biyobazh Ambalajlama

Tiiketici saghgi iizerindeki olumsuz etkileri ve atiklarmin olusturdugu
cevresel zarar nedeniyle petrol bazli plastik ambalaj malzemelerine olan talep
azalmaktadir. Bununla birlikte ¢evre dostu biyopolimerler, biyobozunur 6zellikleri
ve insan saglhgi i¢in giivenli olmalariyla plastik ambalaj malzemelerine alternatif

olabilmektedir[2]. Biyobazli ambalajlarmn iiretiminde nisasta, seliiloz, kitosan, gliiten



gibi dogal biyopolimerlerle, polilaktit, poliglikolik asit, polivinil alkol gibi sentetik

biyobozunur polimerlerden yararlanilmaktadir[16].

2.1.2.Aktif Ambalajlama

Gidalarin raf omriiniin arttirilmasinda ve paketlenmis gidalarda giivenligin
saglanmasinda en etkili yontemlerden biri aktif ambalajlama sistemleridir[17].
Gidalarin raf omriinii uzatmaya yardimci olan veya ambalaj ortaminin sartlarini
tyilestirebilen madde veya cihazlar aktif olarak kabul edilmektedir. Aktif maddeler,
karbondioksit, oksijen, etilen, aroma, tat, antioksidan ve antimikrobiyallerin salinimi
veya emilimi gibi islevleri gerceklestirmek amaciyla ambalaj malzemelerine dahil
edilerek ambalajlarm  Ozelliklerini  gelistirmektedir[18]. Aktif ambalajlama
sistemlerinde, aktif bilesenler (organik asitler ve bunlarin tuzlari, enzimler, yag
asitleri, metal nanopartikiiller, bitki esansiyel yaglari, antioksidanlar, bakteriyosinler
vb.) gida ambalajina uygulanir veya aktif fonksiyonel polimerlerden
yararlanilir(Jafarzadeh et al., 2021). Aktif ambalajlamanin en yaygm kullanilan
cesidi antimikrobiyal paketleme sistemleridir. Antimikrobiyal bilesenlerin ambalaj
materyaline uygulanmasi; polimer yiizeylerinin kaplanmasi, polimer igine ilave
edilmesi, polimer {izerine immobilize edilmesi ve antimikrobiyal etkiye sahip
polimerlerin kullanimi seklinde gerceklestirilebilir[3]. Yeni aktif ambalajlama
sistemlerinin gelistirilmesi, gida giivenligi ve kalite standartlarnin artmasinin
yaninda atiklarin azaltilmasina ve siirdiiriilebilirligin  saglanmasina yardimci

olmaktadir[20].

2.1.3.Akilh Ambalajlama

Akilli ambalajlama sistemlerinin amaci, gida {riinlerinin raf omriinii ve
giivenligini arttrmanin  yaninda, tedarik zincirinde {riiniin izlenebilirligini
kolaylastirmay1 saglamak ve tiiketicilere iiriin kalitesi hakkinda bilgi vermektir[21].
Akilli ambalajlama sistemleri; gostergeler, elektronik sensorler ve radyo frekansi ile
tanimlama (RFID) cihazlar1 gibi donanimlardan yararlanmaktadir. Gostergeler,
zaman-sicaklik, tazelik, nem gostergeleri gibi islevlerine gore simiflandirilmaktadir.
Gostergeler genel olarak renk degisiklikleri ve dagilimi hakkinda tiiketicilere bilgi
saglarken, elektronik burun ve elektronik dil gibi elektronik sensorler gida

tiriinlerinde gozlemlenen diger parametrelerle ilgili veri saglayabilmektedir[22].
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Radyo frekansi ile tanimlama ise gida iiriinlerinin akilli bir sekilde etiketlenmesinde

kullanilan bir teknolojidir [23].

2.2.Gida Ambalajlarinda Nanoteknoloji Uygulamalan

Gida ambalajlama sistemleri, gida gilivenligi ve kalitesinin gelistirilmesi
amaciyla gesitli teknolojilerden yararlanmaktadir. Nanoteknoloji, gida iirtinlerinin
ambalajlanmasinda umut vaat eden yenilik¢i bir teknolojidir[24]. Nanoteknoloji, 1-
100 nm boyutlarindaki bir veya birden fazla boyuta sahip olan nanomalzemelerin
tretimini, karakterizasyonunu ve kullanimlarmi kapsamaktadir[25].
Nanomalzemeler, ¢esitli fonksiyonel o6zelliklere sahip malzemelerdir[26]. Nano
boyutlarda madddelerin kimyasal ve mekanik ozellikleri degisirken daha etkili
bilesikler olusmaktadir boylece maddeler az miktarlarda daha etkin
kullanilabilmektedir[27]. Aktif ambalajlama sistemlerinde nanomalzemelerin
kullanimiyla, ambalajlarin fizikokimyasal Ozellikleri gelistirilebilmekte ve
ambalajlara antimikrobiyal, antioksidatif Ozellikler kazandirilabilmektedir. Akilli
ambalajlama sistemlerinde, akilli etiketlerin, sensorlerin gelistirilmesinde ve
biyobazli ambalajlama sistemlerinde ¢evre dostu, diisiik atik olusturan biyobozunur,
biyouyumlu ambalajlarin gelistirilmesinde nanomalzemelerden

yararlanilmaktadir[28].

2.2.1.Nanomalzemeler ve Nanokompozitler

Nanomalzemeler, gelismis fizikokimyasal ve spesifik Ozellikleri ile makro
Olcekteki malzemelerden farklilik gdstermektedir. Kiigiik boyutlara sahip olmalari
nedeniyle nanomalzemeler yiiksek yiizey-hacim oranina ve yiizey aktivitesine
sahiplerdir[29]. Nanomalzemeler, organik ve inorganik nanomalzemeler olmak tizere
iki kategoride incelenmektedir. Metal, metal oksit ve kil nanopargaciklari inorganik
nanomalzemelerdir. Dogal polisakkaritler, kitosan, kitin, peyniralt1 suyu izolatlar1 ve
zein gibi nanomalzemeler organik nanomalzemelerdir[30]. Nanomalzemelerin,
polimer, biyomolekiil ve farkli nanomalzemelerle birlikte kullanimiyla 100 nm’den
daha biiyilk boyutlardaki nanokompozitleri olusturmaktadir[31]. Kompozit
malzemeler siirekli ve dagilan faz olmak lizere iki ya da daha fazla faz iceren

malzemelerdir. Siirekli faz polimer malzeme iken dagilan faz dolgu malzemesidir.



Nanokompozitler gelismis mekanik o6zellikleri, termal kararhliklar1 ve elektriksel

iletkenlikleriyle ambalaj 6zelliklerini iyilestirebilmektedir[32].

Nano boyutlu dolgu malzemelerinin biyopolimerlere dahil edilmesiyle
biyobazli nanokompozitler elde edilir[33]. Sekil 2.2.1.1’de Biyonanokompozit
filmlerin baz1 bariyer Ozellikleri verilmektedir[4]. Biyonanokompozitler dogal ve

sentetik biyonanokompozitler olmak iizere iki baslik altinda incelenmektedir.
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. .q
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Nem Bariyeri _ Mikroorganizmalara

[ Kargi Bariyer
o

Aroma ve Lezzet
Kaybina Karsi Bariyer

Sekil 2.2.1. 1 Biyonanokompozit filmlerin bariyer 6zelliklerinin sematik gosterimi

[4]

2.2.1.1.Dogal Biyonanokompozitler

Nisasta, kitosan, seliilloz, proteinler gibi dogal polimerler, siirdiiriilebilir

ambalaj uygulamalar1 i¢in tercih edilmektedir.
2.2.1.1.1.Kitosan Bazh Nanokompozitler

Biyobazli ambalajlarin  gelistirilmesinde  siklikla  kullanilan  dogal
biyopolimerlerden kitosan, deniz kabuklularmim dis iskeletleri ve mantarlarin hiicre
duvarlarinda bulunan, toksik olmayan dogal bir polisakkarittir. Biyobozunur ve
biyouyumlu olmasimin yaninda bakteriyostatik, fungistatik biyoaktif 6zelliklere sahip

olmas1 nedeniyle ¢aligmalarda yaygin olarak kullanilmaktadir[34]. Kitosan, ambalaj



filmleri ya da dogrudan gida materyalleri lizerine kaplamalar yoluyla gida
ambalajlama uygulamalarinda yer almaktadir[6]. Kitosan, eklendigi film ¢ozeltilerine
viskoz 6zellik kazandirmanin yaninda literatlirde ambalaj filmlerinin 1s1l ve mekanik
ozelliklerini gelistirmek amacrtyla kil nanopartikiilleriyle ve antimikrobiyal 6zellikleri

gelistirmek amactyla ¢inko oksit nanopartikiilleriyle birlikte kullanilmaktadir[34,35].

2.2.1.1.2.Nisasta Bazh Nanokompozitler

Nisasta, ¢cevre dostu ambalajlarin gelistirilmesi i¢in yaygimn olarak kullanilan
dogal biyopolimerlerdendir. Nisasta, biyobozunur ve yenilenebilir 6zelliklerinin
yaninda diisiik maliyetli bir materyal olmasi nedeniyle ambalaj uygulamalar: i¢in
yiiksek potansiyele sahiptir[36]. Chen ve arkadaslar1 tarafindan yapilan bir ¢alismada
polivinil alkole 30-80nm boyutlarinda bezelye nisasta nano kristallerinin
eklenmesiyle elde edilen film ¢6zeltisinde, kiiciik boyutlara sahip olmasi nedeniyle
nisasta nano kristallerinin homojen dagilim gosterdigi, filmlerin 151k gecirgenligini

azalttig1 ve mekanik ozelliklerini iyilestirdigi belirlenmistir[37].

2.2.1.1.3.Seliiloz Bazh Nanokompozitler

Seliilloz, glikoz monomerlerinden olusan dogal polimerlerden biridir ve
dogada bol miktarda bulunur. Seliilloz nanokristalleri polimer matrislerini
giiclendirmek i¢in dolgu malzemeleri olarak kullanilmaktadir. Ekonomik ve hafif
ambalaj malzemeleri  iiretiminde seliloz ~ bazli  nanokompozitlerden
yararlanilabilir[38]. Metil seliiloz, karboksimetil seliiloz, hidroksipropil seliiloz,
hidroksipropil metil seliiloz gibi ¢esitli seliiloz tiirevleri iyi film olusturma 6zelligine
sahiptir. Bu tiirevler, nem ve oksijene karsi bariyer olusturmak icin ¢esitli gida

ambalajlarinda uygulanmaktadir[39].

2.2.1.1.4.Protein Bazh Nanokompozitler

Biyobazli ambalajlarin iiretimi i¢in ¢aligmalarda bugday gluteni, lektinler,
misir zeini, soya ve aygigegi proteininden yararlanilmaktadir. Zein, hidrofobik
ozelligi nedeniyle tercih edilen bir proteindir. Zein ve keratin haricindeki protein

bazli ambalajlar zayif mekanik 6zellikler sergilemektedir. Bu nedenle protein bazli
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polimer  matrislerini  gelistirmek  i¢in  plastiklestirici = malzemelerden

yararlanilmaktadir[38].

2.2.1.2.Sentetik Biyonanokompozitler

Plastik kullanimlar1 ciddi ¢evresel sorunlara neden olmaktadir. Bu nedenle
aragtirmacilar son yillarda petrol bazli plastiklerin yerine biyolojik olarak
parcalanabilen ve yenilenebilir biyoplastiklere yonelmislerdir.
Biyoplastikler/biyopolimerler canli organizmalar tarafindan organik bilesiklere,

hidrojene, karbondioksit ve suya parcalanabilmektedir[38].

2.2.1.2.1.Polilaktik Asit Bazh Nanokompozitler

Polilaktik asit, miswrdan gelen sekerin fermantasyon proseslerinde
kullannmiyla dogal kaynaklardan elde edilen biyolojik olarak parcalanabilen bir
polimerdir[40]. Polilaktik asit, ticari ambalaj uygulamalarinda yiiksek verime
sahiptir[33]. Polilaktik asit, mikroorganizmalar ve enzimler ile bozunabilirken ana
bozunma mekanizmasi enzimatik olmayan hidrolizdir. Polilaktik asitin toprakta otuz
yil1 agan bir siirede bozundugu gozlenmistir ve endiistriyel olarak kompostlastirmada
yilksek sicakliklar gerektirir. Polilaktik asit ve diger biyolojik olarak
kompostlanabilen polimerlerin, belirli oranlarda karisimlarinin kullanimiyla biyolojik
bozunma hiz1 arttirilabilmektedir ve buna ek olarak yeni tasarimlarmn yapilmasi

Onerilmektedir[39].

2.2.1.2.2.Polihidroksi Alkanoat Bazh Nanokompozitler

Polihidroksi alkanoatlar, c¢esitli mikroorganizmalar tarafindan iiretilen ve
biyolojik olarak parcalanabilir Ozelliklere sahip polimerlerdir[41]. Polihidroksi
alkanoatlar, 1yi oksijen bariyeri olusturabilme 6zelligine sahiptir ve polilaktik asitin
oksijen bariyerinden iki kat daha etkili bariyer olusturabilmektedir[39]. Hidrofobik
karakterleri ve 1iyi mekanik Ozelliklere sahip olmalar1 nedeniyle ambalaj
uygulamalarinda petrol bazl plastiklere alternatif olarak kullanilabilmektedir. Buna

karsin  kirllgan yapiya sahip olmalart uygulamalarini  kisitlar[41]. Uretim



maliyetlerinin yliksek olmasi nedeniyle ambalaj endiistrisinde sinirli uygulama alani

vardir[39].

2.2.1.2.3.Polivinil Alkol Bazlh Nanokompozitler

Polivinil alkol, polivinil asetatin hidrolizi sonucunda {iretilen, toksik olmayan
biyobozunur bir polimerdir. Suda c¢o6ziinebilen bir polimer olan polivinil alkol,
mekanik ve 1s1l Ozellikleri gelistirmek i¢in kompozitlerin {iretiminde tercih
edilmektedir[42]. Uretilen kompozitlerin maliyetinin azaltilmasi ve
biyobozunurlugunun arttirilmasi i¢in polivinil alkol, ¢esitli polimerler ile bir arada

kullanilmaktadir[43].

2.3.Metal ve Metal Oksit Nanomalzemeler

Gilimiis, altin, ¢inko oksit, titanyum oksit, aliimina, demir oksit gibi metal ve
metal oksit nanopartikiillerin antimikrobiyal 6zelliklere sahip oldugu c¢esitli
calismalarla belirlenmistir[44]. Gida bozulmalarini1 6nlemek ve gidalarin raf dmriini
arttrmak amaciyla da metal ve metal oksit nanopargaciklar1 onerilmektedir[45].
Biyopolimerler zayif mekanik o6zelliklerinin yaninda kimyasal, biyolojik ve
fotokimyasal igslemlerle hizl1 bozunma egilimine sahiplerdir. Metal nanopargaciklarin
biyopolimer matrislerine ilave edilmesiyle ambalaj malzemelerinin islevselligi
gelistirilmektedir[46]. Cinko oksit, aliminyum oksit, titanyum dioksit gibi metal
oksit nanoparcaciklar1 sahip olduklar1 antimikrobiyal ve etilen tutucu ozelliklerin
yaninda nanokompozitlerin mekanik mukavemetlerini, gaz ve 151k gecirgenligini

gelistirmektedir[47].

2.3.1.Metal ve Metal Oksit Nanomalzemelerin Antimikrobiyal Etki
Mekanizmasi

Metal ve metal oksit nanopargaciklari, sahip olduklar1 fizikokimyasal
ozellikler ile reaktif oksijen tiirleri ireterek bakteriler icin oksidatif stres
olusturmaktadir. Bununla birlikte metal iyonlarmin salinimi ile hiicresel yapilara

zarar verebilmektedir[45].



Metal ve metal oksit nanoparcaciklar, gram pozitif ve gram negatif bakteri
tiirleri lizerinde farkli antibakteriyel etkinlik gostermektedir. Bu durum,
nanopartikiiller icin ilk hedef olan bakteri zar bilesenlerinin farkliligindan
kaynaklanmaktadir. Ornek olarak, gram negatif bakteri yiizeylerinde lipoproteinler
ve fosfolipitlerin varligina karsm gram pozitif bakteri yiizeylerinde ¢ok sayida
gbzenek bulunmaktadir ve ¢ok fazla negatif yiizey yiikiinden bahsedilmektedir[48].
Sekil 2.3.1.1°de nanomalzemelerin antimikrobiyal etki mekanizmasinin sematik

gosterimi verilmektedir[49].
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Sekil 2.3.1.1 Nanomalzemelerin antimikrobiyal etki mekanizmasinin gésterimi
[49]

Reaktif oksijen tiirlerinin olusturdugu oksidatif stres, metal bazl
nanopartikiillerin antimikrobiyal etkisi ile iligskilendirilen 6nemli mekanizmalardan
biridir. Stiperoksit radikali, hidroksit radikali, tekli oksijen ve hidrojen peroksit
olmak tiizere dort tip reaktif oksijen tiiriinden bahsedilmektedir. Bir veya daha fazla
reaktif oksijen tiiriiniin iiretimi farkli nanopartikiiller ile indiiklenmektedir. Ornek
olarak kalsiyum oksit ve magnezyum oksit nanopartikiilleri siiperoksit radikali
tiretirken ¢inko oksit nanopartikiilleri hidrojen peroksit iiretmektedir. Reaktif oksijen
tirlerinin iiretimine bagh olarak oksidatif stres olugmaktadir bunun yaninda
biyomolekiillerin ve zar diziliminin bozulmasi, enzim inhibisyonu ve niikleik asit

hasarindan s6z edilmektedir[48].

Nanopartikiillerin antifungal mekanizmasi, membran riiptiirii agisindan

antibakteriyel mekanizmasiyla benzerlik gostermektedir. Nanopartikiillerle dogrudan
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temas halinde kiif membran bitiinliigli bozulmaktadir. Nanopartikiillerin mevcut
besin tasima kanallar1 araciligryla membran lipid tabakasina diflizyonlari, membran
yapisinin bozulmasina neden olmaktadir. Buna karsin nanopartikiillerin kiifler
iizerindeki etkisinin anlagilmasi, bakteriler lizerindeki etkisinin anlagilmasma gore
daha giictiir. Bunun sebebi, kiiflerin sahip olduklar1 belirli biyolojik 6zelliklerinin
nanopartikiil maruziyetine karsi ozel tepkiler gostermesidir. Ornegin ZnO
nanopartikiillerinin, Botrytis cinerea nin hifal hiicre yapilarinda deformasyona neden
olan niikleik asitlerin ve karbonhidratlarin birikmesine neden oldugu

bildirilmistir[50].

Cinko oksit, titanyum dioksit, bakir oksit gibi metal oksitlerin nanoyapilari,
antimikrobiyal ambalajlama uygulamalarinda siklikla kullanilmaktadir. Bu tiir metal
oksit nanoparcaciklar1 antimikrobiyal 6zelliklere sahip olmanin yaninda fotokataliz

gibi Ozellikler de sergilemektedir[46].

2.3.2.Metal ve Metal Oksit Nanomalzemelerin Fotokatalitik Etki Mekanizmasi

Cinko oksit, titanyum dioksit, demir oksit, bakir oksit gibi metal oksit yar1
iletkenler, olumlu 6zellikleri ve ¢evre dostu olmalar1 nedeniyle ¢esitli uygulamalarda
kullanilmaktadir. Fotokataliz, bu uygulamalardan biridir[51]. Fotokataliz, kimyasal
reaksiyonlar1 verimli bir sekilde ylriitmek i¢in itici bir gili¢ olarak temiz ve
yenilenebilir giines enerjisini kullanan yesil bir teknoloji olarak tanimlanir[52].
Katalitik etki araligmin giines 1s18min goriiniir bdlgesinde olmas1 bu sistemleri
arastrmacilarin odak noktast haline getirmistir[53]. Sekil 2.3.2.1°de ¢inko oksitin

fotokatalitik aktivite mekanizmasi gosterilmektedir[54].
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Sekil 2.3.2.1 Cinko oksitin fotokatalitik aktivite mekanizmasmin gosterimi[54]
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Fotokataliz uygulamalarinda titanyum dioksit, ¢inko oksit gibi metal
oksitlerden yararlanilmaktadir. Cinko oksit fotokatalizorii, bant araligi enerjisi ve
diisiik tiretim maliyeti ile yaygin olarak kullanilan titanyum dioksite alternatif olarak
kullanilmaktadir[51]. Cinko oksit gibi genis bant araligina sahip yar1 iletken
fotokatalizorler, UV 1simas1 altinda toksik kimyasallar1 uzaklastrmaya yonelik
potansiyele sahip olmaktadir. Cinko oksit, organik atiklarin azaltilmasinda yiiksek
fotokatalitik aktivasyona sahip bir fotokatalizordiir[10]. Bant aralig1 enerjisinden
yiliksek bir enerjiyle uyarilan fotokatalizorler, bir dizi reaksiyonun ger¢eklesmesini
saglamaktadir. Gergeklesen reaksiyonlar Sekil 2.3.2.2°de gosterilmektedir[55]. Bu
reaksiyonlar ile organik bilesiklerin bozunmasi sonucunda karbondioksit ve su aciga

¢ikmaktadir[51].

ZnD+hy—e” +h",
h™ +H.0 —"0OH+H",
e — "y,
*Ox + H™ — HOYG,

HO +H™ +e” — H:0s.

Sekil 2.3.2.2 Cinko oksitin foton enerjisiyle uyarilmasiyla gergeklesen reaksiyonlar
[55]

2.3.3.Cinko Oksit Nanopartikiilleri

Metal nanokompozitlere dayali antimikrobiyal aktif ambalajlarin
gelistirilmesinde ¢inko oksit nanopartikiillerinden siklikla yararlanilmaktadir[13].

Cinko oksit (ZnO), 3,2 eV'lik bir bant aralig1 enerjisine sahiptir. Bu nedenle
foto aktivasyonu i¢in UVA 15181 gerektirir. Ayrica, ¢inko oksit, ABD FDA
(21CFR182.8991) tarafindan genel olarak gilivenli (GRAS) olarak listelenen bes
cinko bilesiginden biridir[56]. Cinko oksit, ¢esitli reaksiyonlar ile antimikrobiyal etki
gosterir. Cinko oksitin, reaktif oksijen tiirii (ROS) olan H>O; iiretimi ile protein,
DNA ve yag yikimimi saglamasi, yine ¢inko oksit nanopartikiillerinin membranda
yigilmasiyla bakterilerin zar dizilimini bozmasi1 ve ¢inko iyonlarmin salmimiyla

bakteri membranmi delebilmesi miimkiindiir. ZnO etkinligi UV ve goriiniir bolge
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15181 ile artarken elektron ve bosluk ¢iftleri olusur (e” h*), boylece H2O molekiilleri
pargalanir ardindan bir seri reaksiyon sonucunda H2O; tiretimi gergeklestirilir. H2O2,
negatif yiikli olan diger hidroksil radikallerinden ve siiper oksitlerden farkli olarak
hiicre icine girebilmektedir. Ciinkii negatif yiiklii partikiiller negatif yiiklii hiicre
duvari olan bakterilerin i¢ine giremez ve sadece hiicre dis duvarina direkt temas ile
zarar verebilirler. Uretilen H>O, miktar1 artan yiizey alan1 ve azalan partikiil boyutu

ile dogru orantili bulunmustur[27].

2.4.Gidda Ambalajlarinda Cinko Oksit Nanopartikiilii Kullanimmma Yonelik

Cahsmalar

Youssef ve arkadaslari(2016) tarafindan yapilan bir ¢alismada beyaz peynir
ambalaji olarak c¢inko oksit nanopartikiilii, kitosan ve karboksimetil seliiloz
kullanilarak filmler gelistirilmistir. Farkli oranlarda ¢inko oksit nanopartikiilii ile
hazirlanan biyonanokompozit filmlerin, kontrol olarak kullanilan polistiren paketler
ile karsilastirildiginda gelistirilen biyonanokompozit filmlerin gida ambalajlamada

basariyla kullanilabilecegi sonucuna varilmistir[57].

Ahmadi ve arkadaslar1(2020) tavuk filetosunun muhafazasinda kullanmak
icin jelatin, ¢inko oksit nanopartikiilii ve seliilloz nanolifleri iceren nanokompozit
filmler tiretmislerdir. %1, %3, %5 ve %7 ¢inko oksit iceren filmlerin antibakteriyel
aktivitesi disk difiizyon tahliline gére %5 ZnO nanopartikiilii konsantrasyonu ile
saglanmistir. Gelistirilen film, tavuk filetolarinda gram pozitif bakteri yiikiinde
onemli bir azalmay1 saglamistir. Calisma sonunda gelistirilen filmin et {iriinleri gibi
kisa siirede bozulan gidalarin raf Odmriinii uzatmak amaciyla aktif ambalaj olarak

kullanilabilecegi onerilmistir[58].

Motelica ve arkadaslar1 (2021), teleme peynirinin muhafazasi i¢in biyolojik
olarak parcgalanabilen yenilik¢i ambalaj filmleri gelistirmislerdir. Aljinat, ¢cinko oksit
nanopartikiilii ve limon otu yagi kullanarak gelistirdikleri filmlerin, antibakteriyel
aktivitesi limon otu yag1 yiiklii ¢inko oksit nanopartikiilii ile saglanmistir. Calismada
cinko oksit ve limon otu yagmin sinerjik hareket ederek kullanilan gram pozitif ve

gram negatif suslarin gelisimini iyi bir sekilde engelledigi sonucuna varimigtir[59].
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Akbar ve Anal(2014) tarafindan yapilan bir ¢alismada 100 nm partikiil
boyutuna sahip cinko oksit nanopargaciklar iiretilmistir. Nanoparcaciklarin, gida
kaynakli patojen olan Salmonella Typhimurium ve Staphylococcus aureus gelisimini
inhibe etmede iki sus i¢in de etkili oldugu belirlenmistir. Nanoparcaciklarin kalsiyum
aljinata yliklenmesiyle gelistirilen filmlerin de yine iki patojene karsi besiyerinde
yapilan analizler ve tiikketime hazir kanath etinde yapilan uygulamalarda 6nemli bir

antimikrobiyal etkiye sahip oldugu sonucuna varilmistir[60].

Marcous ve arkadaslari(2017), farkli oranlarda ¢inko oksit ve titanyum
dioksit nanoparc¢aciklarini diisiik yogunluklu polietilene ekleyerek filmler gelistirmis
ve bu filmlerin Escherichia coli gelisimi iizerindeki antibakteriyel etkinliklerini
floresan ve UV 151k altinda incelemislerdir. Cinko oksit nanoparcaciklariyla kapli
diisiik yogunluklu polietilen filmin floresan 15181 altinda bakteri hiicresi ve taze dana
kiymasmda Escherichia coli izerinde 6nemli bir antibakteriyel etkiye sahip oldugu

sonucuna varmislardir[61].

Priyadarshi ve arkadaslar1(2021) yiiksek yagli sigir etinin ambalajlanmasi igin
iizlim c¢ekirdegi ekstresi, ¢inko oksit nanopartikiilii ve karboksimetil seliiloz ile
gelistirdikleri filmin, Escherichia coli ve Listeria monocytogenes iizerindeki
antibakteriyel etkinligini incelemislerdir. Gelistirdikleri %3 ZnO iceren filmin sigir
eti gibi yiiksek yagl et iirlinler i¢cin aktif paketleme uygulamalarinda stirdiiriilebilir

malzeme olarak kullanimini 6nermislerdir[62].

Amjadi ve arkadaslari(2019), tavuk filetosu ve peynir dérneklerinde kullanmak
iizere jelatin bazli kitosan nanofiber ve c¢inko oksit nanopartikiilleri ile filmler
iiretmislerdir. Uretilen filmlerin Staphylococcus aureus, Escherichia coli ve
Pseudomonas aeruginosa’a karst yliksek antibakteriyel etki gosterdigini tespit
etmislerdir. Bununla birlikte nanokompozit filmler ile sarilmis tavuk filetosu ve
peynir Orneklerinin duyusal Ozelliklerinin de depolama siiresi sonuna kadar kabul
edilebilir diizeyde oldugunu bildirmislerdir. Fabrikasyon nanokompozitin, raf dmrii
ve kalite ozelliklerini arttrrmak igin kanath eti ve peynir i¢in uygun bir ambalaj

malzemesi olabilecegi sonucuna varmiglardir[63].
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3.MATERYAL VE YONTEMLER

3.1.Materyal

Tez ¢aligmasi kapsaminda 30-50 nm boyutlarinda ¢inko oksit nanopartikiilleri
(NK10854004) Nanokar Nanotechnology, Tiirkiye firmasindan temin edilmistir.
Kitosan (448877), Sigma Aldrich(USA) BRK Kimya ve Biyoteknoloji, izmir
Tiirkiye firmasindan temin edilmistir. Escherichia coli O157:H7 (ATCC35150) ve
Aspergillus niger(NRRL 326) Manisa Celal Bayar Universitesi, Gida Miihendisligi

Bolimii kiiltiirlerinden temin edilmistir.

3.2.Yontemler

Tez ¢alismasi kapsaminda dncelikli olarak ¢inko oksit nanopartikiillerinin X-
151 fotoelektron  spektroskopisi incelenmistir. Ardindan nanopartikiillerin
Escherichia coli O157:H7 (ATCC35150) ve Aspergillus niger (NRRL 326) icin
minimum inhibisyon Kkonsantrasyonu ve minimum bakterisidal/fungisidal
konsantrasyonu belirlenmistir. Bu degerler biyonanokompozit filmlerin ¢inko oksit
konsantrasyonun belirlenmesinde etkili olmustur. Uretilen filmlerin kitosan
konsantrasyonu ve dokme hacmindeki farkliliklar 6n denemelerle belirlenmistir.
Secilen parametreler ile deneme deseni olusturulmustur. Bu dogrultuda optimum
filmin belirlenmesi i¢in Uretilen 15 farkli filmin kalinlik, renk, nem igerigi, nem
absorblama  kapasitesi, hidrofobisite  6zellikleri  incelenmis ve  maliyet
degerlendirmesi  yapilmistir.  Optimum  film  se¢cimi ve ¢inko  oksit
konsantrasyonundaki farkliliklarin incelenmesi icin segilen filmlerin fotokatalitik
bozunma etkinlikleri, XRD desenleri, FT-IR spektroskopisi, filmlerin suda

¢Oziiniirligii ve antimikrobiyal etkinlikleri incelenmistir.

3.2.1.Nanopartikiillerin X-Isin1 Fotoelektron Spektroskopisi (XPS)

Malzemelerin yiizey bilesimleri ve kimyasal durumlari, malzeme
yiizeylerindeki farkli elementlerin karakterize edici baglanma enerjilerine gore X-

1511 fotoelektron spektrumu araciligiyla belirlenebilmektedir[64]. Cinko oksit
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nanopartikiillerinin x-151n1 fotoelektron spektroskopisi (XPS, Thermo Scientific K-

Alpha ) ile karakterize edilmistir.

3.2.2.Minimum Inhibisyon Konsantrasyonunun Belirlenmesi

Cinko oksit nanopartikiillerinin minimum inhibisyon konsantrasyonu Toru-
Altm(2017)’nin  yonteminde yapilan cesitli modifikasyonlarla belirlenmistir[65].
Yonteme gore 25, 50, 100, 200, 400, 800, 1600, 3200, 6400 ve 12800 pg/ml
konsantrasyonlarinda ¢inko oksit igeren agar diliisyonlar hazirlanmistir. Cinko oksit
sispansiyonlarinin eldesi i¢in dnce ¢inko oksit nanopartikiilleri iizerine saf su
eklenmistir ve siispansiyonun saglanmasi i¢in 30 dk sonikasyon uygulanmistir.
Hazirlanan ¢inko oksit siispansiyonlar1 Escherichia coli icin Sorbitol MacConkey
besiyeri ile karistirilmistir ve petri kaplarma dokiilmiistir. 6 log kob/ml
konsantrasyonunda bakteri suslar1 hazirlanmistir. Yiizeyleri kuruyan besiyerleri
tizerine 20ul inokulum aktarilmistir. Isik altinda ve karanlikta olmak iizere 35°C’de
24 saat inkiibasyona birakilmistir. Isik altinda inkiibasyon i¢in 300 Watt UV-goriiniir
151k kaynagindan(Osram, %99 goriiniir 151k, %1 UV) yararlanilmistir. Sekil
3.2.2.1°de 151k altinda inkiibasyon gosterilmektedir. Inkiibasyon sonunda iireme
gozlenmeyen petri kaplarindaki ¢inko oksit konsantrasyonu minimum inhibisyon
konsantrasyonu olarak belirlenmistir. Ureme gdzlenmeyen petri kaplar1 tekrar 24 saat
35°C‘de inkiibasyona birakilmistir ve bu kez iireme goézlenmeyen petri kabindaki
cinko oksit konsantrasyonu minimum bakterisidal konsantrasyon olarak

belirlenmistir.

Sekil 3.2.2.1 Isik altinda inkiibasyonun gosterimi
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Aspergillus niger icin ¢inko oksit siispansiyonlar1 benzer sekilde
hazirlanmistir ve Potato Dextrose Agar ile karistirilmistir. Cinko oksit iceren
besiyerleri petri kaplarma dokiilmiis ve yiizeyleri kurutulmustur. Sporlar fizyolojik
tuzlu su icinde silispanse edilmistir. Siispansiyonun yogunlugunu belirlemek igin
Thoma lami iizerinde sayim yapilmigtir. Thoma laminda hiicre saymmi
gergeklestirilen spor siispansiyonu(2,4 X 10%hiicre) iki kez seri seyreltildikten sonra
stispansiyondan 20 pl alinarak besiyerlerine asilanmistir. Isik altinda ve karanlikta
olmak tizere 30°C’de 72 saat inkiibasyona birakilmistir. Isik altinda inkiibasyon icin
300 Watt UV-goriiniir 151k kaynagindan(Osram, %99 goriniir 151k, %1 UV)
yararlanilmistir. Inkiibasyon sonunda i{ireme gdzlenmeyen petri kaplarindaki ¢inko
oksit konsantrasyonu minimum inhibisyon konsantrasyonu olarak belirlenmistir.
Ureme gozlenmeyen petri kaplar1 tekrar 30°C’de 72 saat inkiibasyona birakilmistir.
Bu kez iireme gozlenmeyen petri kaplarindaki ¢inko oksit konsantrasyonu minimum

fungisidal konsantrasyon olarak belirlenmistir.

3.2.3.Biyonanokompozit Filmlerin Hazirlanmasi

Biyonanokompozit filmler Al-Nabulsi ve arkadaslari(2020) tarafindan
belirlenen yonteme gore hazirlanmistir[66]. Bu yonteme gore cinko oksit
nanopartikiilleri lizerine sirasiyla saf su ve kitosan eklenmistir ve 1 saat boyunca
manyetik karistirict kullanilarak karistirilmistir. Sekil 3.2.3.1°de film c¢ozeltilerinin
hazirlanis1 ve kurutulmasina ait gorsel verilmektedir. Ardindan %1 asetik asit
cozeltisi eklenerek 60°C’de 1 saat 1500 rpm’de kuvvetlice karistirildiktan sonra %1
gliserol eklenmistir ve 15 dk daha karistirilmistir. Hazirlanan film ¢6zeltisinin hava
kabarciklarmin uzaklastirilmasi i¢in ultrasonik su banyosu kullanilarak 1 saat
sonikasyon uygulanmistir. Sonikasyon sonunda hazirlanan film ¢ozeltileri 90 mm
capinda petri kaplarina belirli hacimlerde dokiilerek 0,5 bar basing altinda 55°C’de
vakumlu etiivde kurutulmustur. Kurutma sonunda kaplardan c¢ikarilan filmler
analizlere hazir hale getirilmistir. Sekil 3.2.3.2°de film iiretimine ait akim semasi

verilmektedir. Uretilen filmler 25°C’de muhafaza edilmistir.
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Sekil 3.2.3.1 Film ¢ozeltilerinin hazirlanmasi ve kurutulma agamasi

Znid Nanopartikiiller:

!

> Raristirma. 1300 rpm

Saf su

—  K.ilosan

A

karistinma, 60, 1 saat. ok Asi
1500 rpm | — Asetik Asit

l

Karistinma, &0°C, 15 dk S
1500 rpm —  Gliserol

hJ

Somkasvon, 1 sm

l

kourutma, (0,5 har, 55°C

l

Bivonanokompozit Filin

Sekil 3.2.3.2 Film iiretimine ait akim semasi

3.2.4.Film Kalinh@imn Belirlenmesi

Filmlerin kalinligin1 belirlemek i¢in rastgele secilen bes farkli noktada dijital

mikrometre kullanilarak 6l¢ciim yapilmistir ve ortalama deger hesaplanmistir[58].
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3.2.5.Filmlerin Renk Analizi

Filmlerin rengi, Konica Minolta CR-5, Japonya kolorimetre cihazi
kullanilarak ol¢tilmiistiir. Sekil 3.2.5.1°de renk analiz cihazi gosterilmektedir. L*
degerleri renk parametreleri olarak degerlendirilmistir. Burada L* degeri siyah ve

beyaz arasinda degisen renk tonunu ifade etmektedir[67].

Sekil 3.2.5.1 Renk analiz cihazi

3.2.6.Filmlerin Nem iceriginin Belirlenmesi

Filmlerin nem igerigini belirlemek icin gravimetrik prosediir kullanilmistir.
Film seritleri (20 mm x 20 mm), sabit agirliklara ulasana kadar 105 + 1°C'de etiivde

kurutulmustur. %Nem igerigi denklem (3.1) kullanilarak hesaplanmistir.

Mo—My
Mo

Nem icerigi(%) = x 100 (3.1)

Burada Mo ve My, sirastyla baglangictaki ve kurutma sonrasi film agirlhigni(g) temsil

etmektedir[58].

3.2.7.Filmlerin Nem Absorblama Kapasitesinin Belirlenmesi

Filmler 2x2 cm boyutlarinda kesilmistir ve tartilmistir. Daha sonra oda
sicakliginda 30 ml saf su icinde 2 saat bekletilmistir. Saf su ile 2 saat 1slatildiktan
sonra numuneler nazik¢e temizlenmistir ve tekrar tartilmigtir. Numunelerin nem

absorblama degeri(%) denklem (3.2) kullanilarak elde edilmistir.
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Nem absorblama(%) = (%) x 100 (3.2)
0

Burada Wf, filmin nihai agirhigi ve Wo, filmin baslangi¢ agirligidir[68].

3.2.8.Filmlerin Hidrofobisite Ozelliklerinin incelenmesi

Biyokompozit filmlerin yiizey islanabilirlikleri, temas acis1 dlger (Theta Lite,
Biolin Scientific, Isve¢) kullanilarak 6l¢iilmiistiir. Filmlerin bir damla (5 ul) saf su ile

temas acilar1 sessile drop teknigiyle belirlenmistir[69].

3.2.9.Film Maliyetlerinin Degerlendirilmesi

Hazirlanan filmlerin maliyetleri, 6nemli bir optimizasyon parametresi olarak
diistiniilmektedir. Film {iretimindeki tiim faktorler sabit kabul edilerek sadece
kullanilan malzeme bazli bir maliyet tahminlemesi yapilmistir. Bu dogrultuda
tiretilen filmlerde ¢inko oksit nanopartikiilii, kitosan, gliserol ve asetik asit miktar1

dikkate alinarak iiretilen bir adet film i¢in maliyet hesaplanmustir.

3.2.10.Filmlerin Fotokatalitik Bozunma Etkinliklerinin Belirlenmesi

Numunelerin fotokatalitik aktiviteleri incelenirken literatiirde 250-500 nm
dalga boyuna sahip 151k kaynaklar1 ile ZnO katkili filmlerin aktive edildigi
bilindiginden oda sicakliginda 300 W UV-goriiniir 151k OSRAM ( %99 goriiniir 151k,
%1 UV) sk kaynagi altimda 10° M metilen mavisi soliisyonu kullamlarak
incelenmistir. Metilen mavisinin katalizérsiiz bozunmasimi karsilastirmak igin bir

referans ¢ozeltisi de hazirlanmistir.

Sekil 3.2.10.1 Film parcalarinin 151k maruziyeti
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Filmler 2x2 cm boyutlarinda kesildikten sonra 30 ml metilen mavisi sulu
cozeltisi bulunan beherlere daldirilmistir ve yaklagik 20 cm'lik bir mesafe ile 151k
kaynagmin altina yerlestirilmistir(Sekil 3.2.10.1). Fotokatalitik bozunmay1
belirlemek i¢in, 1 saatten baslayarak 24, 48 ve 72 saat 1s1ga maruz birakildiktan sonra
her beherden 150 mikrolitre metilen mavisi soliisyonu microplate hiicrelerine
aktarilmistir. Soliisyonun absorpsiyon oOlgiimleri 664nm dalga boyunda Thermo
Multiskan GO Microplate Reader kullanilarak yapilmistir ve metilen mavisinin
karakteristik zirvesi olan absorbans azalmasmin izlenmesiyle dogrulanmistir.
Lambert Beer Yasasi kapsaminda absorbans degerleri, konsantrasyon degerlerine
dontstiiriilmiistiir. Fotokatalitik bozunma etkinliklerini belirlemek icin denklem

(3.3)’den yararlanilmustir.

Co-C

0

Fotokatalitik bozunma = ( ) X 100 (3.3)

Burada CO; ilk konsantrasyon, C; son konsantrasyon olarak tanimlanmaktadir. [51].

3.2.11.Filmlerin Suda Coziiniirliigiiniin Belirlenmesi

Film 6rneklerinin suda ¢oziiniirliigiinii degerlendirmek icin film parcalar1 (2 x
2 cm?) etiivde 105°C’de 6 saatte kurutulmustur. Filmlerin baslangic agirligi (Wi)
kaydedilmistir. Ardindan filmler 50 ml saf suya daldirilmistir ve ardindan ortam
sicakliginda gece boyunca 100 rpm'de hafifce calkalanmistir. Daha sonra numune
filtrasyonu i¢in 6nceden tartilmis filtre kagidi kullanilmistir. Coziinmeyen kisim ve
filtre kagidi, nihai agirlik kaydedilmeden (Wf) once firinda kurutmaya (105°C, 6
saat) tabi tutulmustur ve denklem (3.4) kullanilarak suda ¢oziiniirliik degerleri(%)

hesaplanmistir[58]

Wi —Wg

Suda Coziniirlik(%) = .

x 100 (3.4)

3.2.12.Filmlerin X-1stm Kirmiminin (XRD) incelenmesi
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Cinko oksit nanopartikiillerinin ve filmlerin XRD desenleri, CuKa radyasyon
kaynagi ile donatilmis bir X-1smn1 difraktometresi (Thermo Scientific ARL K-Alpha)

kullanilarak elde edilmistir.

3.2.13.Filmlerin Fourier Doniisiimlii Kizilotesi Spektroskopisi (FTIR)

Filmlerin FT-IR spektrumlart fourier doniisimlii kizilotesi spektrometresi

(Thermo Scientific NICOLET iS10) ile 6504000 cm™! araliginda kaydedilmistir.

3.2.14.Filmlerin Antimikrobiyal Ozelliklerinin Belirlenmesi

Elde edilen filmlerin antimikrobiyal aktivitesi Kirc1(2020)’nin yonteminde
yapilan ¢esitli modifikasyonlarla belirlenmistir[67]. Antibakteriyel etkiyi belirlemek
icin Escherichia coli O157:H7 (ATCC35150) susu kullanmilmistir. Escherichia coli
susu analiz oncesinde ii¢ kez pasajlanmistir. Tryptic soy broth igerisinde 37°C’de
gelistirilen sus, santrifiij edilmistir. Pellet steril fizyolojik tuzlu su ile iki defa
yikanarak metabolitler uzaklastirilmistir. Fizyolojik tuzlu su ile pellet kirildiktan
sonra homojen bir bulaniklik olusuncaya kadar siispanse edilmistir. McFarland
bulaniklik standard: ile yogunluk kontrol edilmistir. Inokulum siispansiyonunun
yogunlugu ayarlanarak 0,5 McFarland (8,17 Log kob/ml) standardina esit olmasi
saglandiktan sonra iki kez seyreltilerek 6 log kob/ml olacak sekilde ayarlanmistir. 0,1
ml alimarak Mueller Hinton Agar iizerine asilanmistir ve cam drigalski spatiilii ile
yayilmistir. 1x1 cm film pargalar1 kesilerek besiyeri iizerine konulmustur. Karanlik
ve 151k altinda olmak tizere 37°C’de 18-24 saat inkiibasyona birakilmistir. Isik altinda
inkiibasyon i¢in 300 Watt UV-goriiniir 151k kaynagindan(%99 goriiniir 151k, %1 UV)
yararlanilmistir. Antibakteriyel aktivite, inkiibasyon sonunda inhibisyon bdlgelerinin

caplar1 dlciilerek degerlendirilmistir.

Antifungal etkiyi belirlemek icin Aspergillus niger(NRRL326) susu
kullanilmigtir. Kiif susu analiz 6ncesinde li¢ kez pasajlanmistir. Sporlar fizyolojik
tuzlu su icinde siispanse edilmistir. Siispansiyonun yogunlugunu belirlemek i¢in
Thoma lami iizerinde sayim yapilmigtr. Thoma laminda hiicre saymi
gergeklestirilen spor siispansiyonu (2,4 X 10%hticre) iki kez seri seyreltilmistir. 0,1

ml alinarak Potato Dextrose Agar iizerine asilanmistir ve cam drigalski spatiilii ile
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yayilmistir. 1x1 cm film parcalar1 kesilerek besiyeri lizerine konulmustur. Karanlik
ve 151k altinda olmak iizere 30°C’de 18-24 saat inkiibasyona birakilmistir. Isik altinda
inkiibasyon i¢in 300 Watt UV-goriiniir 151k kaynagindan(Osram, %99 goriiniir 151k,
%1 UV) vyararlanilmistir. Antifungal aktivite, inkiibasyon sonunda inhibisyon

bolgelerinin ¢aplar1 6lgiilerek degerlendirilmistir.

3.2.15.Deneme Deseni, Optimizasyon ve Istatistiksel Analiz

Calismada film iiretiminde parametrelerin en az sayida deneme sayisiyla
degerlendirilmesini saglayan yanit yiizey yonteminden (Response Surface) “RSM”
yararlanilmigtir. Bu yontemle deneme tasarlamak, etkilesimleri belirlemek, model
olusturmak ve uygun sartlarin saglanabilmesi i¢in istatistiksel yaklasimlardan
yararlanlanmak miimkiindiir. RSM, c¢alismalarda siklikla kullanilan; deneme
tasarimi, ¢oklu regresyon analizleri, coklu varyans analizlerlerini ve optimizasyon
basamaklarin1 kapsayan bir yontemdir. Ug bagimsiz degiskenin yanitlar iizerindeki
etkilerinin degerlendirilmesinde Box Behnken deseni kullanilmaktadir[70].
Calismada deneme plan1 Box Behnken Design(BBD) kullanilarak Tablo 3.2.15.1°de

gosterildigi sekilde olusturulmustur.

Tablo 3.2.15.1. Biyonanokompozit Filmlere Ait Deneme Plan1

Deneme ZnO (%) Kitosan (%) Dokme hacmi (ml)
1 -1 0 -1
2 0 1 -1
3 0 -1 -1
4 1 0 -1
5 -1 1 0
6 -1 -1 0
7 0 0 0
8 0 0 0
9 0 0 0

10 1 -1 0
11 1 1 0
12 -1 0 1
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13 0 1 1
14 0 -1 1
15 1 0 1

Biyonanokompozit filmlerin ¢inko oksit miktar1 yapilan minimum inhibisyon
konsantrasyonu analizi sonuglar1 dikkate alinarak %0,1, %0,2 ve %0,3 ZnO olarak
se¢ilmistir. Filmlerin kitosan icerikleri ve dokme hacmi literatiir taramalar1 ve 6n
denemelerle belirlenmistir. Filmlerin kitosan konsantrasyonu %1, %1,5 ve %?2 olarak
secilirken, film ¢ozeltilerinin dokme hacmi 15, 20 ve 25 ml olarak se¢ilmistir. Tablo

3.2.15.2°de, filmlere ait deneme deseni verilmektedir.

Tablo 3.2.15.2. Biyonanokompozit Filmlere Ait Deneme Deseni

Deneme ZnO (%) Kitosan (%) Dokme hacmi (ml)
1 0,1 1,5 15
2 0,2 2 15
3 0,2 1 15
4 0,3 1,5 15
5 0,1 2 20
6 0,1 1 20
7 0,2 1,5 20
8 0,2 1,5 20
9 0,2 1,5 20
10 0,3 1 20
11 0,3 2 20
12 0,1 1,5 25
13 0,2 2 25
14 0,2 1 25
15 0,3 1,5 25

Istatistiksel hesaplamalarda degiskenler denklem (3.5)’de gosterildigi sekilde
kodlanmustir.
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x, =2k (3.5)

AX;

Burada, bagimsiz degiskenin kodlanmis degeri, xi, bagimsiz degiskenin
mevcut degeri, Xo, bagimsiz degiskenin merkez noktadaki degeri, Axi, bagimsiz

degiskenin degisim miktarini temsil etmektedir.
Y =a,+Xi(aX) + X} auXP) + X, X3 0 XX, (3.6)

Denklem (3.6)’da ii¢ parametreli bir desen i¢cin optimum noktalarin se¢ilmesi
icin tanimlanan kuadratik model verilmistir. Denklemde “Y” tahminlenen deger; “ao”
sabit deger; “a,”, “ai” ve “aj” degerleri ise kesisim, lineer, kuadratik ve etkilesim
terimlerinin regresyon sabitleridir. “X;” ve “X;” bagimsiz degiskenlerin seviyelerini
belirtir.  Varyans analizi (ANOVA) tablolariyla katsayilarin  degerleri
belirlenmektedir. Faktorlerin 6nem derecesinin belirlenmesinde giiven araliklar1 i¢in
hesaplanan Fisher’s varyans orant (F-value) yararlanilmaktadir. Regresyon
katsayilarmin bu hesaplamanin ardindan kabul edilebilir hale geldigi bildirilmistir.
Fit edilen polinom denklemleriyle yiizey ve kontur grafikleri olusturularak

faktorlerin  seviyeleri ile ortaya ¢ikan yanitlarin iligkileri gorsel olarak

incelenebilmektedir[70].

Calismada optimizasyon kosullarmin belirlenmesi i¢in, Design Expert
Software V1I1(Statease Inc, USA) paket programi deneme siiriimii kullanilmastir.
Yiizey Yanit Yontemi ile gerceklestirilen modelleme i¢in Box Behnken Design ile
elde edilen deneysel veriler ile hesaplanan degerlerin iliskisini belirlemek amaciyla
varyans analizi (Analysis of Variance, ANOVA) yapilmistir. Modele ait regresyon
katsayis1 (R?), diizeltilmis regresyon sayisi (adj-R?), tahminlenen regresyon sayisi
(pred-R?), varyasyon Kkatsayis1 (C.V.%) degerleri hesaplanmustir. Boylelikle
parametrelerin yanitlar tlizerindeki lineer, interaksiyon ve kuadratik etkileri %95
giiven diizeyinde degerlendirilmistir. Etkilerin dagilimlar1 grafikler ile sematize
edilmigtir. Model uyumlulugunun degerlendirilmesinde matematiksel uygunlugu test
eden “lack of fit” kavramimin etkilerinin minimum diizeyde olmasi ve regresyon
katsayillarinin - maksimum olmas1 istenmektedir. Optimizasyon c¢aligmalarinda

regresyon katsayisi yiiksek modeller tercih edilmistir. Modelin giivenilirliginin
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tespitinde regresyon katsayisi ve diizeltilmis regresyon katsayisi arasindaki farkin az

olmasi istenmektedir ve bu nedenle her iki deger de dikkate alinmistur.

Optimizasyon  ¢aligmalarinda  istenebilirlik ~ (Derringer = Desirability)
fonksiyonundan yararlanilmaktadir. Bu fonksiyon ile ¢ok yanithi bir sistemde
matematiksel doniisimlerle ¢coklu yanitlar tek yanitli bir problem haline doniigsmektir.
Boylelikle optimizasyon degerinin istenen yanit degerlerine yakinligi hakkinda
yorum yapilabilmektedir[70]. Optimizasyon islemi i¢in maksimum istenebilirlik
degerinin ulasildig1 degerler dikkate alinmistir. Bu amagla ZnO konsantrasyonu,
kitosan konsantrasyonu ve dokme hacmi parametrelerinin optimizasyonu icin
deneme desenine uygun yapilan iki paralelli iiretimler sonucunda ortalamalar
almmistir, elde edilen 15 kombinasyona ait sonuclar istatistiksel analize tabi
tutulmustur. Optimum noktanin belirlenmesinde yanit olarak, filmlerin kalinlik,
parlaklik(L*) degeri, nem icerigi, nem absorblama kapasitesi, hidrofobisite
ozellikleri ve film maliyetleri degerlendirilmistir. Film kalmliginin maksimum
oldugu, nem igerigi ve nem absorblama kapasitesinin minimum diizeyde oldugu,
parlaklik ve temas agisinin maksimum ve maliyetin minimum diizeyde oldugu film

se¢imi hedeflenmistir.
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4.ARASTIRMA BULGULARI VE TARTISMA

4.1.Nanopartikiillerin X-Isin1 Fotoelektron Spektroskopisi (XPS)

Malzemelerin yiizey bilesimleri ve kimyasal durumlari, malzeme
yiizeylerindeki farkli elementlerin karakterize edici baglanma enerjilerine gore X-
1sm1  fotoelektron spektrumu araciligiyla belirlenebilmektedir[64]. Caligmada
kullanilan ¢inko oksit nanopartikiillerinin yiizey bilesimleri X-1sm1 fotoelektron

spektroskopisi (XPS, Thermo Scientific K-Alpha ) ile karakterize edilmistir.

Cinko oksit nanopartikiillerinin yapisindaki elementlerin tanimlanmasma ait
baglanma enerjileri grafigi Sekil 4.1.1’de gosterilmektedir. Calismada kullanilan
cinko oksit nanopartikiillerinin element kimligi ve dagilimi Tablo 4.1.1°de

gosterilmektedir.
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Sekil 4.1.1 Elementlerin baglanma enerjileri

Tablo 4.1.1. Nanopartikiillerin Element Kimligi ve Dagilimi

Element Baglanma Enerjisi(eV) Agirlik %
Zn2p 1022.17 74.58
Ofs 531.46 20.63
Cis 286.24 4.79
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ZnO yapisinda bulunan elementler 1022,17 eV baglanma enerjisine karsilik
gelen ¢inko ve 531,46 eV baglanma enerjisine karsilik oksijen elementleridir.
Nanopartikiillerin ¢inko ve oksijen konsantrasyonlar1 sirasiyla 74,58 ve 20,63 olarak

tespit edilmigtir.

Nanopartikiillerin yiizeyinde hicbir kirletici madde tespit edilmemistir.
Yapidaki ¢inko ve oksijen elementlerinin varligina ek olarak havaya maruz kalmalar:
nedeniyle kalint1 miktarlarda tesadiifi karbon elementinin varligi s6z konusudur.
Sonuglar Morozov ve arkadaslarinin(2015) sonuglarina benzer olup yapida ¢inko ve
oksijen  varligmmi  dogrularken  yapida yabanci madde  bulunmadigini

gostermektedir[64].

4.2.Minimum inhibisyon Konsantrasyonunun Belirlenmesi

Cinko oksit nanopartikiillerinin Escherichia coli O157:H7 ve Aspergillus
niger patojenlerine karst minimum inhibisyon konsantrasyonu degerinin belirlenmesi
icin agar diliisyon yonteminden yararlanilmistir.

Esherichia coli O157:H7 i¢in minimum inhibisyon konsantrasyonu ve
minimum bakterisidal konsantrasyonu degerlerinin belirlenmesi i¢in Sorbitol
MacConkey besiyeri ile 25, 50, 100, 200, 400, 800, 1600, 3200, 6400 ve 12800
pg/ml konsantrasyonlarinda ¢inko oksit iceren agar diliisyonlar hazirlanarak petri
kaplarina aktarilmistir. Patojenik sus, petri ylizeylerine asilanarak karanlik ve 1s1k
altinda inkiibasyona birakilmistir. Inkiibasyon sonunda iireme gozlenmeyen petri
kaplarindaki ¢inko oksit konsantrasyonu minimum inhibisyon konsantrasyonu degeri
olarak belirlenmistir. Sekil 4.2.1°de karanlik inkiibasyon sonunda ve Sekil 4.2.2°de

151k altinda inkiibasyon sonunda E.coli gelisimi gosterilmektedir.
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Sekil 4.2.2 Isik altinda inkiibasyon sonunda E.coli gelisimi

Ureme gozlenmeyen petri kaplar1 tekrar 35°C’de 24 saat inkiibasyona
birakilarak inkiibasyon siiresi sonunda bu kez iireme gdzlenmeyen petri kaplarindaki
cinko oksit konsantrasyonu minimum bakterisidal konsantrasyonu degeri olarak

belirlenmistir.
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Tablo 4.2.1. ZnO Nanopartikiillerinin Escherichia coli I¢in Minimum Inhibisyon
Konsantrasyonu ve Minimum Bakterisidal Konsantrasyonu Degerleri

Isik Altinda Karanlik
Inkiibasyon Inkiibasyon
Minimum Inhibisyon Konsantrasyonu 1600 1600
(ug/ml)
Minimum Bakterisidal Konsantrasyonu 1600 6400
(ug/ml)

Esherichia coli O157:H7 icin minimum inhibisyon konsantrasyonu ve
minimum bakterisidal konsantrasyonu degerleri Tablo 4.2.1’de verilmistir.
Esherichia coli O157:H7 i¢in minimum inhibisyon konsantrasyonu degeri, karanlik
ve 151k altinda inkiibasyonda 1600 pg/ml olarak belirlenmistir. Minimum bakterisidal
konsantrasyonu degeri ise karanlik inkiibasyonda 6400 pg/ml olarak belirlenirken

151k altinda inkiibasyonda bu deger 1600 pg/ml olarak belirlenmistir.

Aspergillus niger icin minimum inhibisyon konsantrasyonu ve minimum
fungisidal konsantrasyonu degerlerinin belirlenmesi i¢in Potato Dextrose Agar
besiyeri ile 25, 50, 100, 200, 400, 800, 1600, 3200, 6400 ve 12800 ug/ml
konsantrasyonlarinda ¢inko oksit igeren agar diliisyonlar hazirlanarak petri kaplarma
aktarilmistir.  Patojenik sus, petri yilizeylerine asilanarak karanlik ve 1sik altinda
inkiibasyona birakilmistir. Inkiibasyon sonunda iireme gozlenmeyen petri
kaplarindaki ¢inko oksit konsantrasyonu minimum inhibisyon konsantrasyonu degeri
olarak belirlenmistir. Sekil 4.2.3’te karanlik inkiibasyon sonunda ve Sekil 4.2.4’te

151k altinda inkiibasyon sonunda A.niger gelisimi gosterilmektedir.
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Sekil 4.2.4 Isik altinda inkiibasyon sonunda A.niger gelisimi

Ureme gozlenmeyen petri kaplar1 tekrar 30°C’de 72 saat inkiibasyona
birakilarak inkiibasyon siiresi sonunda bu kez iireme gozlenmeyen petri kaplarindaki
cinko oksit konsantrasyonu minimum fungisidal konsantrasyonu degeri olarak

belirlenmistir.

Tablo 4.2.2. ZnO Nanopartikiillerinin Aspergillus niger I¢in Minimum Inhibisyon
Konsantrasyonu ve Minimum Fungisidal Konsantrasyonu Degerleri

Isik Altinda Karanlik

Inkiibasyon Inkiibasyon
Minimum Inhibisyon Konsantrasyonu 100 12800<
(ng/mi)
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Minimum Fungisidal Konsantrasyonu 100 Tespit edilemedi

(pg/ml)

Aspergillus niger icin minimum inhibisyon konsantrasyonu ve minimum
fungisidal konsantrasyonu degerleri Tablo 4.2.2°de verilmistir. Aspergillus niger icin
minimum inhibisyon konsantrasyonu degeri, karanlik inkiibasyonda 12800 upg/ml
iizerinde oldugu belirlenirken 151k altinda inkiibasyonda 100 pg/ml olarak
belirlenmistir. Minimum fungisidal konsantrasyonu degeri ise 1s1k altinda
inkiibasyonda 100 pg/ml olarak belirlenirken karanlik inkiibasyonda bu deger

calisilan konsantrasyonlarda tespit edilememistir.

Literatiirde ZnO nanopartikiillerinin mikroorganizmalara karst minimum
inhibisyon konsantrasyonu ve minimum bakterisidal/fungisidal konsantrasyonu
degerleri, kullanilan ZnO nanopartikiillerinin {iiretimi, partikiil boyutu, hedef

mikroorganizmalarm 6zelliklerine gore farklilik gostermektedir.

Chemingui ve arkadaslari(2019) tarafindan yapilan bir ¢alismada, Laurus
Nobilis bitki 6zii kullanilarak toksik olmayan, uygun maliyetli, 20-35 nm
boyutlarinda ZnO nanopargaciklar1 dretilmisti. ZnO nanoparcaciklarinin
antibakteriyel aktivitesi, bir agar seyreltme yontemi kullanilarak Escherichia coli’ye
kars1 arastirilmistir. ZnO nanopargaciklarinin minimum inhibisyon konsantrasyonu

degeri E.coli i¢in 1200 ug/ml olarak bulunmustur[71].

Hoseinzadeh ve arkadaslari, ZnO nanopartikiillerinin Escherichia coli ATCC
25922 iizerindeki antimikrobiyal etkinligini arastirdigi calismalarinda, minimum
inhibisyon konsantrasyonu ve minimum bakterisidal konsantrasyonunu 1250 pg/ml

olarak bildirmislerdir[72].

ZnO nanopartikiillerinin bes patojen (Escherichia coli MTCC 443,
Staphylococcus aureus MTCC 3160, Bacillus subtilis MTCC 441, Aspergillus niger
MTCC 281, Candida albicans MTCC 227) iizerindeki antimikrobiyal/antifungal
potansiyeli ve bu nanopartikiillerin boyutundaki farkliliklarin
antimikrobiyal/antifungal potansiyel iizerindeki etkinliginin arastirildigr bir

caligmada, seri seyreltme yontemi kullanilarak minimum inhibisyon konsantrasyon
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degerleri ve minimum bakterisidal konsantrasyon degerleri belirlenmistir. Caligmada
65 nm ve 1000 nm boyutunda ZnO nanopartikiilleri kullanilmigtir. 1000 nm
boyutundaki ZnO nanopartikiillerinin Escherichia coli i¢in minimum inhibisyon
konsantrasyon degeri ve minimum bakterisidal konsantrasyon degeri 12,5 pg/ml iken
65 nm boyutundaki ZnO nanopartikiilllerinin minimum inhibisyon konsantrasyonu
ve minimum bakterisidal konsantrasyonu degeri 6,25 pug/ml olarak bulunmustur.
1000 nm boyutundaki ZnO nanopartikiillerinin Aspergillus niger igin minimum
inhibisyon konsantrasyon degeri ve minimum bakterisidal konsantrasyon degeri 25
pg/ml iken 65 nm boyutundaki ZnO nanopartikiilllerinin minimum inhibisyon
konsantrasyonu ve minimum bakterisidal konsantrasyonu degeri 12,5 pg/ml olarak

bulunmustur[73].

Jamdagni ve arkadaslari(2018), Nyctanthes arbor-tristis'in sulu cicek 6ziinii
kullanarak 12-32 nm boyutlarinda ¢inko oksit nanopargaciklari sentezleyerek bu
nanoparcaciklarin Alternaria alternata (ITCC 6531), Aspergillus niger ITCC 7122),
Botrytis cinerea (ITCC 6192), Fusarium oxysporum (ITCC 55) ve Penicillium
expansum'a (ITCC 6755) karst antifungal ozelliklerini incelemislerdir. Caligsma
sonunda Aspergillus niger i¢gin minimum inhibisyon konsantrasyonu degeri 16 pg/ml

olarak belirlemislerdir[74].

Tez calismasinda ZnO nanopartikiilleri, Esherichia coli O157:H7 ve
Aspergillus niger suslarmma karsi farkli konsantrasyonlarda etkinlik gostermistir.
Bununla birlikte 151k altinda inkiibasyonda ZnO nanopartikiillerinin iki sus i¢in de
antimikrobiyal/antifungal etkinliginin karanlik inkiibasyondan yiiksek oldugu
sonucuna varilmgtir. Ayrica ZnO nanopartikiillerinin Aspergillus niger’e karsi
oldiiriicii etkisinin karanlik inkiibasyona gore 151k altinda inkiibasyonda daha diisiik
konsantrasyonlarda saglanabildigi belirlenmistir. Bu degerler tez ¢aligmasinda
tretilen filmlerin ¢inko oksit konsantrasyonunun belirlenmesinde onemli bir faktor
olmustur. Bu dogrultuda hedef mikroorganizmalar i¢in  %0,2 ZnO
konsantrasyonunun inhibisyon saglayacagi tespit edilmistir. Bu konsantrasyona ek
olarak %0,1 ZnO ve %0,3 ZnO konsantrasyonlar1 da secilerek film ozellikleri

incelenmistir.
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4.3.Secilen Parametrelerin Film Karakteristik Ozelliklerine Etkileri

Calismada, ZnO konsantrasyonu, kitosan konsantrasyonu ve dokme hacmi

gibi bagimsiz faktorlerin iretilen filmlerin kalinlik, nem, nem absorbsiyonu, L*

degeri, temas agis1 ve film maliyeti lizerindeki etkisini incelemek i¢in yanit yiizey

yontemi (RSM) kullanilmistir. Elde edilen sonuclar matematiksel modellerde

incelenmis ve bagimsiz faktorler ile elde edilen yanitlar arasindaki matematiksel

iliskiler incelenmistir. Tablo 4.3.1, bagimsiz faktorler ile bagiml faktorler arasindaki

matematiksel iliskiyi gostermektedir.

Tablo 4.3.1. Bagimsiz ve bagimli faktorler arasindaki matematiksel iliski

Yanitlar Regresyon Denklemi Model Ozeti
Film Film Kalinligi=-0,001033-0,012500* ZnO+0,012000* R2=0,90
Kalinhigi Kitosan+0,003500* Dokme Hacmi R?(adj)=0,87
Nem Igerigi | Nem icerigi=48,7025-77,4875% ZnO-8,34* R2=0,80
Kitosan+0,053249999999999* Dokme Hacmi R?(adj)=0,91
Nem Nem absorbsiyonu=-54,40708+390,91250* R%=0,90
Absorbsiyonu | ZnO+28,52750* Kitosan+2,23050* Dokme Hacmi R? (adj)=0,87
L* Degeri Parlaklik =+3,82717+15,63750* ZnO-8,09000* R%=0,93
Kitosan+1,07225*Dékme Hacmi R?(adj)=0,91
Hidrofobisite | Hidrofobisite=+88,14508+68,26250* ZnO+0,512500* | R?=0,99
Kitosan+0,473500* Dokme Hacmi-22,85000* ZnO * R?(adj)=0,99
Kitosan-1,31000* ZnO * D6kme Hacmi-0,370000*
Kitosan * Dokme Hacmi
Maliyet Maliyet=+5,01000+3,92500*Zn0O+6,21000* Kitosan- R%=0,99

0,513000*Dokme Hacmi+2,90925E-15*ZnO*Kitosan-
0,100000*ZnO*D6kme Hacmi-0,158000 Kitosan *

R?(adj)=0,99
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Dokme Hacmi-3,12274E-14* Zn02-8,07798E-16*
KitosanZ+0,012800* Dokme Hacmi?

4.3.1.Parametrelerin Film Kalinh$ Uzerine Etkileri

Uretilen filmlerin kalmliklar1 en diisiik 0,058 mm ve en yiiksek 0,105 mm
olarak ol¢iilmiistiir. ZnO, kitosan ve dokme hacminin iiretilen filmlerin kalinliklar1
izerindeki etkisi varyans analizi (ANOVA) ile degerlendirilmistir. Parametrelerin
yanit {lizerindeki etkileri %95 giliven seviyesinde incelenmistir. Modelin
uyumsuzlugunu ifade eden lack of fit degerinin 6nemsiz (p>0,05), regresyon
katsayisinin yiiksek oldugu modeller kullanilmis ve lineer model tercih edilmistir.

Tablo 4.3.1.1°de film kalinlig1 icin ANOV A tablosu verilmistir.

Deneme planina uygun olarak yapilan analizlerde elde edilen film kalinlig1

degerlerine ait regresyon denklemi Tablo 4.3.1°de verilmistir.

Tablo 4.3.1.1. Film kalinlig1 igin ANOV A tablosu

Kareler Serbestlik Kare F P
toplami derecesi ortalamas1 | degeri degeri
(df)
Model 0,0028 3 0,0009 33,26 <0,0001*
A-ZnO 0,0000 1 0,0000 0,4534 0,5146
B-Kitosan 0,0003 1 0,0003 10,45 0,0080
C-Dokme 0,0024 1 0,0024 88,88 <0,0001
hacmi
Atik 0,0003 11 0,0003
Model 0,0002 9 0,0002 0,2568 0,9395
uyumsuzlugu
(lack of fit)
Hata 0,0001 2 0,0001
Cor Total 0,0031 14
Onemli*
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Modeldeki bagimsiz degiskenlerden kitosan miktart ve dokme hacmi
incelendiginde bu terimlerin, model i¢in anlamli terimler oldugu goriilmiistiir

(p<0,05).

Tablo 4.3.1.2. Film kalinlig1 i¢in R? degerleri ve tasarimin degisim &lgiileri

Standart Sapma 0,0053 Regresyon Katsayis1 (R?) 0,9007
(Std. Dev.)
Ortalama (Mean) 0,0845 Diizeltilmis Regresyon Katsayisi 0,8736
(Adj-R?)
Varyasyon 6,22 Tahmin Edilmis Coklu Belirleme 0,8344
Katsayist (C.V %) Katsayis1 (Pred-R?)
Yeterli Tahminleme (Adeq 17,3349
Precision)

Tablo 4.3.1.2°de film kalinlig1 icin R? degerleri ve tasarimin degisim &lgiileri
verilmektedir. Film kalnlig1r icin Onerilen modelin R? degeri 0,9007 olarak
bulunmustur. Elde edilen varyasyon katsayist (C.V) % 6,22°dir. Varyasyon katsayisi
parametrelerin  yanitlar iizerindeki hassasiyetini gostermektedir. Varyasyon
katsayisinin diisiik olmasi giivenilirligin yliksek oldugunu gostermektedir[75].
Yeterli tahminleme (Adeq precision) i¢in giiriiltii oraninin 4’ten biiyiikk olmasi
istenmektedir[75]. Bu deger film kalinlig1 i¢in 17,3349 olarak bulunmustur.
Diizeltilmis regresyon katsayis1 ve tahmin edilmis c¢oklu belirleme katsayisi

arasindaki farkin 0,2’den az olmas1 da modelin uyumlu oldugunu goéstermistir.
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Fém Kahinh@i (mm)
Fdm Kahnhge (mm)

Film Kalinhgs (mm)
g

B: Kitosan (%) N T C Dokme Hacmi (mi)

Sekil 4.3.1.1. ZnO ve kitosan konsantrasyonunun film kalinlig1 iizerine etkisi(A),
Zn0O konsantrasyonu ve dokme hacminin film kalmlig: tizerine etkisi(B), kitosan
konsantrasyonu ve dokme hacminin film kalinlig1 tizerine etkisinin(C) ii¢ boyutlu
gosterimi

Sekil 4.3.1.1, ZnO, kitosan ve dokme hacminin film kalinliklarina olan
etkisinin ii¢ boyutlu egrisini gostermektedir. Sonuglar bilesimdeki kitosan miktar1 ve
dokme hacminin artmasinin film kalinligini arttirdigimi ve ¢inko oksit nanopartikiil
miktarmin film kalinliklarini etkilemedigini gostermistir. Kalinlik, filmlerin 6nemli
mekanik Ozelliklerinden biridir. Rezaei ve arkadaglar1 (2020) tarafindan yapilan bir
calismada benzer sekilde ¢inko oksit nanopartikiillerinin film kalinligimi etkilemedigi

bildirilmistir.[68].

4.3.2.Parametrelerin Filmlerin Renkleri Uzerine Etkileri

Renk, ambalaj filmlerinin goriiniimiinde ve pazarlanabilirliginde énemli rol
oynayan Ozelliklerden biridir. Sentetik polimerlere benzeyen biyobazl filmler, daha
fazla kabul gormektedir. Uretilen filmlerin renk analizi Konica Minolta CR-5 renk
tayin cihazi kullanilarak yapilmistir. Siyah ve beyaz arasinda degisen renk tonunu

ifade eden parlaklik (L*) degeri incelenmistir.
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ZnO, kitosan ve dokme hacminin {iiretilen filmlerin parlaklik (L*) degeri
tizerindeki etkisi varyans analizi ile degerlendirilmistir. Parametrelerin yanit
tizerindeki etkileri %95 giiven seviyesinde incelenmistir. Tablo 4.3.2.1°de parlaklik

(L*) icin ANOVA tablosu verilmistir.

Deneme planmna uygun olarak yapilan analizlerde elde edilen parlaklik

degerlerine ait regresyon denklemi Tablo 4.3.1°de verilmistir.

Tablo 4.3.2.1. Parlaklik (L*) icin ANOV A tablosu

Kareler Serbestlik Kare F P
toplami derecesi ortalamas1 | degeri degeri
(df)
Model 380,40 3 126,80 48,75 <0,0001%*
A-ZnO 19,56 1 19,56 7,52 0,0191
B-Kitosan 130,90 1 130,90 50,32 <0,0001
C-Dokme 229,94 1 229,94 88,41 <0,0001
hacmi
Atik 28,61 11 2,60
Model 28,48 9 3,16 48,66 0,0203*
uyumsuzlugu
(lack of fit)
Hata 0,1301 2 0,0650
Cor Total 409,01 14
Onemli*.

Modeldeki bagimsiz degiskenlerden ¢inko oksit, kitosan ve dokme hacmi
incelendiginde bu terimlerin tamaminin, model i¢in anlamli terimler oldugu
goriilmiistiir (p<0,05). Model uyumsuzlugunu ifade eden lack of fit degerinin
onemsiz olmasi (p>0,05) istenmektedir. Bu deger 0,0203 olarak 6nemli (p<0,05)
bulunmustur. Bu durum modelin matematiksel olarak uygun olmadigini

gostermektedir.
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Tablo 4.3.2.2. Parlaklik (L*) icin R? degerleri ve tasarimin degisim dlciileri

Standart Sapma 1,61 Regresyon Katsayis1 (R?) 0,9300
(Std. Dev.)
Ortalama (Mean) 16,26 Diizeltilmis Regresyon Katsayisi 0,9110
(Adj-R?)
Varyasyon 9,92 Tahmin Edilmis Coklu Belirleme 0,8543
Katsayis1 (C.V %) Katsayis1 (Pred-R?)
Yeterli Tahminleme (Adeq 22,5886
Precision)

Tablo 4.3.2.2°de parlaklik i¢in R? degerleri ve tasarimm degisim olgiileri
verilmistir. Parlaklik i¢in dnerilen modelin R? degeri 0,93 olarak bulunmustur. Elde
edilen varyasyon katsayisi (C.V) %9,92°dir. Varyasyon katsayisi parametrelerin
yanitlar tiizerindeki hassasiyetini gostermektedir. Varyasyon katsayisinin diisiik
olmas1 giivenilirligin yiiksek oldugunu gostermektedir[75]. Yeterli tahminleme
(Adeq precision) i¢in gliriiltii oraninin 4’ten biliyiik olmasi istenmektedir[75]. Bu

deger film parlaklig1 i¢in 22,5886 olarak bulunmustur.

4.3.3.Parametrelerin Nem icerigi Uzerine Etkileri

Yiiksek nem igerigi, filmlerin ambalaj malzemesi olarak kullanimimni
kisitlayan bir faktordiir. Bu nedenle filmlerin nem igeriginin diisilk olmasi
istenmektedir. Uretilen filmlerin nem igerikleri, en diisiik %10,13 ve en yiiksek
%34,31 olarak belirlenmistir. ZnO, kitosan ve dokme hacminin, iiretilen filmlerin
nem icerikleri izerindeki etkisi varyans analizi ile degerlendirilmistir. Parametrelerin
yanit lizerindeki etkileri %95 giiven seviyesinde incelenmistir. Tablo 4.3.3.1’de nem
icerigi icin ANOVA tablosu verilmistir. Deneme planina uygun olarak yapilan
analizlerde elde edilen filmlerin nem igerigine ait regresyon denklemi Tablo 4.3.1°de

verilmistir.

Tablo 4.3.3.1. Nem icerigi icin ANOVA tablosu

Kareler Serbestlik Kare F P
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toplami1 derecesi ortalamast | degeri degeri
(df)

Model 620,02 3 206,67 14,20 0,0004*
A-ZnO 480,35 1 480,35 33,00 0,0001
B-Kitosan 139,11 1 139,11 9,56 0,0103
C-Dokme 0,5671 1 0,5671 0,0390 0,8471
hacmi
Atik 160,11 11 14,56
Model 159,38 9 17,71 48,38 0,0204*
uyumsuzlugu
(lack of fit)
Hata 0,7321 2 0,3660
Cor Total 780,13 14
Onemli*.

Modeldeki bagimsiz degiskenler incelendiginde ¢inko oksit ve kitosanin

model icin anlamli terimler oldugu goriilmiistiir (p<0,05). Model uyumsuzlugunu

ifade eden lack of fit degerinin 6nemsiz olmasi (p>0,05) istenmektedir. Bu deger

0,0204 olarak 6nemli (p<0,05) bulunmustur. Bu durum modelin matematiksel olarak

uygun olmadigini gostermektedir.

Tablo 4.3.3.2. Nem igerigi i¢in R? degerleri ve tasarimim degisim 6lciileri

Standart Sapma 3,82 Regresyon Katsayisi (R?) 0,7948
(Std. Dev.)
Ortalama (Mean) 21,76 Diizeltilmis Regresyon Katsayisi 0,7388
(Adj-R?)
Varyasyon 17,53 Tahmin Edilmis Coklu Belirleme 0,6601
Katsayis1 (C.V %) Katsayis1 (Pred-R?)
Yeterli Tahminleme (Adeq 12,0993

Precision)

Tablo 4.3.3.2°de filmlerin nem igerigi icin R* degerleri ve tasarimm degisim

olgiileri verilmistir. Nem igerigi igin onerilen modelin R? degeri 0,79 olarak
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bulunmustur. Elde edilen varyasyon katsayisi (C.V) %17,53’tiir. Bu degerlerin diger
yanitlara nispeten yiiksek olmasi modelin giivenilirligin  disik oldugunu
gostermektedir. Yeterli tahminleme (Adeq precision) i¢in giiriiltii oraninin 4’ten
biiyiik olmasi istenmektedir[75]. Bu deger film nem igerigi icin 12,0993 olarak

bulunmustur.

4.3.4.Parametrelerin Nem Absorblama Kapasitesi Uzerine Etkileri

Nem absorblama kapasitesi, biyobazli filmlerin ambalajda kullanimini
etkileyen 6nemli bir faktordiir ve minimumda olmasi istenmektedir[68]. Filmlerin
nem absorblama kapasitesi en diisiik %61,99 ve en yiiksek %174,95 olarak
belirlenmistir. ZnO, kitosan ve dokme hacminin, iiretilen filmlerin nem absorblama
kapasitesi iizerindeki etkisi varyans analizi ile degerlendirilmistir. Parametrelerin
yanit iizerindeki etkileri %95 giiven seviyesinde incelenmistir. Tablo 4.3.3.1°de nem
icerigi icin ANOVA tablosu verilmistir. Deneme planina uygun olarak yapilan
analizlerde elde edilen filmlerin nem absorbsiyonuna ait regresyon denklemi Tablo

4.3.1°de verilmistir.

Tablo 4.3.4.1. Nem absorbsiyonu icin ANOVA tablosu

Kareler Serbestlik Kare F P
toplami derecesi ortalamas1 | degeri degeri
(df)
Model 14847,67 3 4949,22 33,49 <0,0001%*
A-ZnO 12225,01 1 12225,01 82,72 <0,0001
B-Kitosan 1627,64 1 1627,64 11,01 0,0068
C-Dokme 995,03 1 995,03 6,73 0,0249
hacmi
Atik 1625,73 11 147,79
Model 1613,18 9 179,24 28,56 0,0343*
uyumsuzlugu
(lack of fit)
Hata 12,55 2 6,28
Cor Total 16473,40 14

Onemli*.
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Modeldeki bagimsiz degiskenler incelendiginde c¢inko oksit, kitosan ve
dokme hacminin model i¢in anlamli terimler oldugu goriilmiistiir (p<0,05). ). Model
uyumsuzlugunu ifade eden lack of fit degerinin Onemsiz olmast (p>0,05)
istenmektedir. Bu deger 0,0343 olarak 6nemli (p<0,05) bulunmustur. Bu durum

modelin matematiksel olarak uygun olmadigini géstermektedir.

Tablo 4.3.4.2. Nem absorbsiyonu icin R? degerleri ve tasarimin degisim olgiileri

Standart Sapma 12,16 Regresyon Katsayisi (R?) 0,9013
(Std. Dev.)
Ortalama (Mean) 111,18 Diizeltilmis Regresyon Katsayisi 0,8744
(Adj-R?)
Varyasyon 10,93 Tahmin Edilmis Coklu Belirleme 0,8001
Katsayist (C.V %) Katsayis1 (Pred-R?)
Yeterli Tahminleme (Adeq 16,9978
Precision)

Tablo 4.3.4.2°de filmlerin nem absorbsiyonu icin R? degerleri ve tasarimin
degisim olciileri verilmistir. Nem absorbsiyonu i¢in onerilen modelin R? degeri 0,90
olarak bulunmustur. Elde edilen varyasyon katsayist (C.V) %10,93’tiir. Bu degerler
modelin giivenilirligini gdstermektedir. Yeterli tahminleme degerinin 4’ten biiyiik

olmasi istenen bir durumdur ve bu deger 16,9978 olarak bulunmustur.

4.3.5.Parametrelerin Hidrofobisite Uzerine Etkileri

Ambalaj malzemelerinin yapigsma ve 1slanabilirlik gibi yiizey 6zelliklerinin
kontroliiniin saglanmast dnemlidir. Malzemelerin yiizey hidrofobikligi, paketleme
uygulamalarinda istenen bir Ozelliktir. Temas agist degerinin yliksek olmasi
malzemelerin yiizey hidrofobikliginin yiiksek oldugunu gostermektedir[57].

Zn0O, kitosan ve dokme hacminin {iretilen filmlerin temas agis1 lizerindeki
etkisi varyans analizi ile degerlendirilmistir. Parametrelerin yanit tizerindeki etkileri
%095 giiven seviyesinde incelenmistir. Modelin uyumsuzlugunu ifade eden lack of fit
degerinin Onemsiz (p>0,05), regresyon katsayismnin yiiksek oldugu modeller
kullanilmis ve lineer model tercih edilmistir. Tablo 4.3.3.1’de hidrofobisite i¢in
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ANOVA tablosu verilmistir. Deneme planina uygun olarak yapilan analizlerde elde

edilen filmlerin hidrofobisitesine ait regresyon denklemi Tablo 4.3.1°de verilmistir.

Tablo 4.3.5.1. Hidrofobisite icin ANOVA tablosu

Kareler Serbestlik Kare F P
toplam1 derecesi ortalamast | degeri degeri
(df)
Model 301,36 6 50,23 163,23 <0,0001*
A-ZnO 4,85 1 4,85 15,77 0,0041
B-Kitosan 265,55 1 262,55 853,24 <0,0001
C-Dokme 23,60 1 23,60 76,69 <0,0001
hacmi
AB 5,22 1 5,22 16,97 0,0033
AC 1,72 1 1,72 5,58 0,0458
BC 3,42 1 3,42 11,12 0,0103
Atik 2,46 8 0,3077
Model 1,90 6 0,3166 1,13 0,5403*%*
uyumsuzlugu
(lack of fit)
Hata 0,5618 2 0,2809
Cor Total 303,82 14

Onemli*,0nemsiz*.

Modeldeki bagimsiz degiskenler incelendiginde ZnO, kitosan, dokme hacmi

ve AB, AC, BC ikili kombine etkilerin model i¢in anlamli terimler oldugu

goriilmiistiir (p<0,05). Model uyumsuzlugunu gosteren Lack of fit degeri 6nemsiz

bulunmustur.

Tablo 4.3.5.2. Hidrofobisite icin R* degerleri ve tasarimin degisim dlgiileri

Standart Sapma 0,5547 Regresyon Katsayis1 (R?) 0,9919
(Std. Dev.)
Ortalama (Mean) 88,84 Diizeltilmis Regresyon Katsayisi 0,9858

43




(Adj-R?)
Varyasyon 0,6244 Tahmin Edilmis Coklu Belirleme 0,9686
Katsayis1 (C.V %) Katsayis1 (Pred-R?)
Yeterli Tahminleme (Adeq 42,2788
Precision)

Tablo 4.3.4.2°de filmlerin hidrofobisite 6zellikleri igin R? degerleri ve
tasarimin degisim Olgiileri verilmistir. Onerilen modelin R? degeri 0,99 olarak
bulunmustur. Elde edilen varyasyon katsayist (C.V) %0,6244°tlir. Bu degerler
modelin gilivenilirliginin yiiksek oldugunu gostermektedir. Yeterli tahminleme
degerinin (Adeq precision) 4’ten biiyilk olmasi istenmektedir ve bu deger
hidrofobisite i¢in 42,2788 olarak bulunmustur. Diizeltilmis regresyon katsayis1 ve
tahmin edilmis ¢oklu belirleme katsayis1 arasindaki farkin 0,2’den az olmasi da

modelin uyumlu oldugunu géstermistir.

Ternas agist

Temas agist

C: Dokome Hacmi (ml) 17 $ A: Zn0 (%)
Q1

Temas agist

L B: Kitosan (%)
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Sekil 4.3.5.1 ZnO ve kitosan konsantrasyonunun temas agisi iizerine etkisi(A),
ZnO konsantrasyonu ve dokme hacminin temas acgist iizerine etkisi(B), kitosan
konsantrasyonu ve dokme hacminin temas agisi iizerine etkisi(C).

Sekil 4.3.5.1, ZnO, kitosan ve dokme hacminin, filmlerin temas agis1
tizerindeki etkilerinin iic boyutlu egrisini gostermektedir. Sonuglar, c¢inko oksit
miktarmin ve dokme hacminin artmasinin temas agisini arttirdigini buna kargin
kitosan miktarindaki artigin temas agismi azaltti§imi gostermektedir. Sonuclara
benzer sekilde Youssef ve arkadaslari(2016) tarafindan tiretilen kitosan bazli ¢inko
oksit iceren filmlerde ¢inko oksit konsantrasyonun artisina bagli olarak temas
acismin da arttig1 bildirilmistir. Bu sonug, ZnO nanopartikiillerinin arttirilmasinin, su
damlasinin film ylizeyine yayilmasini dnlemek amaciyla bir afinite sagladigini ve
boylelikle yiizey hidrofobikliginin artmasina neden oldugunu goéstermektedir[57].
Bir baska calismada Noshirvani ve arkadaslari(2017), benzer sekilde artan ZnO
konsantrasyonunun temas acgist yiiksek ve hidrofobik ylizeye sahip ambalaj
malzemelerinin  gelistirilmesinde  6nemli  bir  etkiye sahip  oldugunu

bildirmislerdir[76].

4.3.6.Parametrelerin Maliyet Uzerine Etkileri

Maliyet 6nemli bir optimizasyon parametresi olarak diistiniilmektedir. Film
iiretimindeki tiim faktorler sabit kabul edilerek sadece kullanilan malzeme bazli bir
maliyet tahminlemesi yapilmustir. Uretilen filmlerin maliyeti en diisiik 2,68 TL ve

8,41 TL olarak belirlenmistir.

Uretilen filmlerin ZnO miktari, kitosan miktar1 ve dokme hacminin, bir adet
film maliyeti(TL) tlizerindeki etkisi varyans analizi yapilarak degerlendirilmistir.
Parametrelerin yanit lizerindeki etkileri %95 giiven seviyesinde incelenmistir.
Modelin uyumsuzlugunu ifade eden lack of fit degerinin Onemsiz (p>0,05),
regresyon katsayisinin yiiksek oldugu modeller kullanilmig ve kuadratik model tercih

edilmistir. Tablo 4.3.1.1°de film kalinlig1 icin ANOVA tablosu verilmistir.

Tablo 4.3.6.1. Maliyet icin ANOVA tablosu

Kareler Serbestlik Kare F P
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toplami1 derecesi ortalamast | degeri degeri
(df)

Model 33,23 9 3,69 902,76 <0,0001*
A-ZnO 0,2965 1 0,2965 72,48 0,0004
B-Kitosan 18,61 1 18,61 4548,90 <0,0001
C-Dokme 13,31 1 13,31 3254,96 <0,0001
hacmi
AB 0,0000 1 0,0000 0,0000 1,0000
AC 0,0100 1 0,0100 2,44 0,1787
BC 0,6241 1 0,6241 152,59 <0,0001
A? 0,0000 1 0,0000 0,0000 1,0000
B? 0,0000 1 0,0000 0,0000 1,0000
C? 0,3781 1 0,3781 92,44 0,0002
Atik 0,0204 5 0,0041
Model 0,0204 3 0,0068
uyumsuzlugu
(lack of fit)
Hata 0,0000 2 0,0000
Cor Total 33,25 14
Onemli*.

Modeldeki bagimsiz degiskenler incelendiginde ZnO, kitosan, dokme hacmi

ve BC ve C? kombine etkilerin model icin anlamli terimler oldugu goriilmiistiir

(p<0,05).

Tablo 4.3.6.2. Maliyet icin R? degerleri ve tasarimin degisim &lgiileri

Standart Sapma 0,0640 Regresyon Katsayisi (R?) 0,9994
(Std. Dev.)
Ortalama (Mean) 5,00 Diizeltilmis Regresyon Katsayisi 0,9983
(Adj-R?)
Varyasyon 1,28 Tahmin Edilmis Coklu Belirleme 0,9902
Katsayis1 (C.V %) Katsayis1 (Pred-R?)
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Yeterli Tahminleme (Adeq 107,8183

Precision)

Tablo 4.3.6.2°de filmlerin nem igerigi igcin R* degerleri ve tasarimm degisim
olciileri verilmistir. Maliyet icin Onerilen modelin R? degeri 0,9994 olarak
bulunmustur. Elde edilen varyasyon katsayisi (C.V) %1,28dir. Bu degerler modelin
giivenilirligini gostermektedir. Yeterli tahminleme degerinin 4’ten biiyilk olmasi
istenen bir durumdur ve bu deger 107,8183 olarak bulunmustur. Diizeltilmis

regresyon katsayisi ve tahmin edilmis ¢oklu belirleme katsayis1 arasindaki farkin

0,2’den az olmas1 da modelin uyumlu oldugunu gdstermistir.
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Sekil 4.3.6.1 ZnO ve kitosan konsantrasyonunun film maliyeti iizerine etkisi(A),
ZnO konsantrasyonu ve dokme hacminin film maliyeti iizerine etkisi(B), kitosan
konsantrasyonu ve dokme hacminin film maliyeti iizerine etkisi(C).

Sekil 4.3.6.1, ZnO, kitosan ve dokme hacminin, filmlerin maliyeti izerindeki
etkilerinin li¢ boyutlu egrisini gostermektedir. Sonuglar, ¢inko oksit ve kitosan

miktarin artmasinin bir adet film maliyetini arttirdigini gostermektedir.
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4.4.0ptimizasyon

Optimizasyon film kalinhigi, nem icerigi, nem absorblama kapasitesi,
parlaklik, temas agis1 ve maliyet yanitlar1 degerlendirilerek yapilmistir. Bu
dogrultuda film kalinliginin maksimum oldugu, nem igerigi ve nem absorblama
kapasitesinin minimum diizeyde oldugu, parlaklik ve temas agisinin maksimum ve
maliyetin minimum diizeyde oldugu film se¢imi hedeflenmistir. Sekil 4.4.1°deki
kosullar, deneme desenindeki 7 numarali filmle uyumluluk gostermis olup yeni bir

film tiretimi yapilmamustir.

02

ﬁ/\.

01 032 1 2 135

AZnQ = 016028 Bitosan = 1.31943 C:DEkme Hacmi = 243191

a1

N ” |

0,058 0,105 1013 4.3 61,99 17495

Film Kalinhgi = 00879131 Nem Miktar = 26,5738 MNem Abs = 100,132

T | TN | T

733 2478 268 841 80,44 9505

Parlakik = 217355 Maliyet = 346762 Temnas agsi = B9, 4667

Sekil 4.4.1 Yanitlarin degerlendirilmesi ve optimum kosullar

4.5.0ptimum Nokta ve Degisen ZnO Konsantrasyonu Iceren Filmlerin Bazi

Ozelliklerinin incelenmesi

Optimizasyon sonunda Tablo 3.2.15.3.’de verilen %0,2 ZnO, %1,5 kitosan ve
20 ml doékme hacmine sahip 7 numarali film ve ZnO konsantrasyonundaki
farkliliklarin filmlerin bazi 6zelliklerine etkisini incelemek amaciyla segilen %0,1 ve
%0,3 ZnO iceren 12 ve 15 numarali filmlerde fotokatalitik bozunma, suda
coziinlirliik, XRD desenleri, FT-IR spektrumlar1 ve antimikrobiyal o6zellikler

incelenmistir.
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4.5.1.Fotokatalitik Bozunma

Film pargalar1 i¢ceren metilen mavisi soliisyonlarinin, fotokatalitik bozunmay1
belirlemek icin 24, 48 ve 72 saat siireyle 1518a maruz birakilarak absorbans degerleri
Ol¢tilmiistiir. Soliisyonun absorpsiyon oOlciimleri 664 nm dalga boyunda Thermo
Multiskan GO Microplate Reader kullanilarak yapilmig ve metilen mavisinin

karakteristik zirvesi olan absorbans azalmasinin izlenmesiyle dogrulanmistir.

Zn0O fotokatalizorii, fotokatalitik aktivasyonu ile UV-goriinlir 151k 1s1masi
altinda metilen mavisi sulu ¢ozeltisinin rengini zamanla gidermektedir. Fotokatalitik
performanslar, faz bilesimi, yiizey alani, kristallik gibi 6zelliklere gore degiskenlik
gostermektedir[77]. Velanganni ve arkadaslari(2018) calismalarinda, fotokatalizor
olarak kullanilan ZnO nanopartikiillerinin metilen mavisinin bozunma oranini

arttirdigini bildirmislerdir[78].

Sekil 4.5.1.1 , %0,1, %0,2 ve %0,3 ZnO iceren filmlerin 24, 48 ve 72 saat
goriiniir 151¢a maruziyeti sonunda metilen mavisi soliisyonlarindaki fotokatalitik
bozunma (%) grafigini gostermektedir. %0,1 ZnO igeren filmler i¢in 24, 48 ve 72
saat 151k maruziyeti sonunda fotokatalitik bozunma oranlar1 sirasiyla %72.,46,
%86,97 ve %87,49 olarak hesaplanmistir. %0,2 ZnO igeren filmler i¢in 24, 48 ve 72
saat 151k maruziyeti sonunda fotokatalitik bozunma oranlar1 swrasiyla %74.,41,
%87,03 ve %87,65 olarak hesaplanmistir. %0,3 ZnO igeren filmler icin 24, 48 ve 72
saat 151k maruziyeti sonunda fotokatalitik bozunma oranlar1 sirastyla %75,28,
%87,50 ve %87,94 olarak hesaplanmistir. Fotokatalitik bozunma, 48 saat ve 72 saat
sonunda benzer sekilde %87+1 olarak hesaplanmistir. Sonuglar ZnO igeren film

parcalarmin fotokatalitik performansa sahip oldugunu gostermektedir.
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Sekil 4.5.1.1. Farkli ZnO konsanstrasyonuna sahip filmlerin fotokatalitik
bozunma(%) degerleri

4.5.2.Suda Coziiniirliik

Suda ¢oOziiniirlik, filmlerin 1slak ortamlarda suya karsi direncini gosteren
onemli Ozelliklerden biri olmakla birlikte filmlerin yiiksek su aktivitesine sahip
gidalari, taze ve donmus gidalar1 korumadaki etkinligini gostermektedir[68]. Secilen
7, 12 ve 15 numaral filmler i¢in suda ¢oziiniirliik degerleri sirasiyla ortalama

%27,82, %31,64 ve %23,89 olarak hesaplanmustir.

Secilen 7, 12 ve 15 numarali filmler sirasiyla, %0,2, %0,1 ve %0,3 ZnO
icerirken filmlerin tamami %1,5 kitosan igermektedir. Sekil 4.5.2.1, filmlerin ¢inko
oksit konsantrasyonlarmma karsi suda c¢Oziiniirlik (%) grafigini gostermektedir.
Sonuglar, 7, 12 ve 15 numaralar1 filmler i¢in artan ¢inko oksit miktarinin suda
cOziiniirligli azalttigim1 gostermektedir. Sonuglar Rezaei ve arkadaslari(2020)

tarafindan yapilan ¢aligma ile benzerlik gostermektedir[68].
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Sekil 4.5.2.1 Farkli ZnO konsantrasyonuna sahip filmlerin suda ¢oziiniirlik(%)
degerleri

4.5.3.X-Isim1 Kirinimi (XRD)

Cinko oksit nanopartikiilleri ve %0,1, %0,2 ve %0,3 cinko oksit igeren
kitosan filmlerinin XRD desenleri, CuKa radyasyon kaynagi ile donatilmis X-1s1mn1
difraktometresi ile elde edilmistir. Sekil 4.5.3.1°’de ¢inko oksit nanopartikiillerinin
keskin piklerinin varligi altigen kristal yapisin1 gostermektedir. Sonuglar Sani ve
arkadaslarinin(2019) c¢alismalarma benzer sekilde olup ZnO'nun safligim
gostermektedir[79].
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Sekil 4.5.3.1 ZnO Nanopartikiillerinin XRD deseni

9%0,1, %0,2 ve %0,3 cinko oksit iceren filmlerin XRD desenleri Sekil 4.5.3.2,
Sekil 4.5.3.3 ve Sekil 4.5.3.4°te gosterilmektedir. Kitosan filmlere ¢inko oksit

nanopartikiillerinin eklenmesiyle, ¢inko oksit nanopartikiillerinin varligina karsilik
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gelen XRD pikleri gézlenmemektedir. Bu sonug, nanopartikiillerin kristalliginin
bozulmasmi gostermek yerine, filmler igindeki diisilk konsantrasyonlarina bagl
olarak difraktometrenin algilama sinirinin altinda kalmasindan kaynakli olabilecegini
diisiindiirmektedir. Sonuglara benzer sekilde Al-Nabulsi ve arkadaslari(2020), %1
ZnO ve %2,5 kitosan iceren filmlerde, ZnO piklerini gozlemleyememistir. Yine
benzer sekilde Noshirvani ve arkadaslari(2017), %1 ZnO igeren kitosan filmlerinde
ZnO piklerinin varligmi goézlemleyememistir[76]. Bir bagka g¢alisgmada Sani ve
arkadaslar1(2019), ¢inko oksit pik yogunlugunun kitosan, ¢inko oksit nanopartikiilii

ve Melissa yag1 i¢ceren kompozit filmlerde azaldigini bildirmislerdir[79].
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Sekil 4.5.3.2 %0,1 ZnO iceren kitosan filmin XRD deseni
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Sekil 4.5.3.3 %0,2 ZnO icgeren kitosan filmin XRD deseni
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Sekil 4.5.3.4 %0,3 ZnO iceren kitosan filmin XRD deseni
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4.5.4.Fourier Doniisiimlii Kiz1lotesi Spektroskopisi (FTIR)

Secilen %0,1 ZnO, %0,2 ZnO ve %0,3 ZnO iceren filmlerin fourier
doniisiimlii kizilotesi spektrumlari incelenmistir. Sekil 4.5.4.2’de %0,2 ZnO iceren
kitosan filmlerinin FT-IR spektrumlar1 gosterilmistir. Sonuglar %0,1 ve %0,3 ZnO
iceren filmlerle benzerlik gostermektedir (Bakiniz Ek Sekil 1 ve Ek Sekil 2).

3294,02 cm™’deki bant, kompozit filmin NH,-OH gruplarina karsihik gelirken
2920,36 cm''deki bant, CH2 gruplarmin asimetrik gerilme titresimlerine karsilik
gelmektedir. 1564,29 ve 1411,08 cm!'deki bant ise kompozit filmin C-O ve C-N
gruplarina karsilik gelirken 1029,21 cm™’deki bant C-O-C baglantilarinin gerilme

titresimlerinden kaynaklanmaktadir. Bu degerler kitosan ve nanopartikiillerin Zn*

iyonlarmin ¢esitli gruplar1 arasinda koordinasyon baglarmin olustugunun
gostergesidir, dolayistyla ZnO partikiillerinin kitosan zincirleri arasinda yer alacagi

sonucuna varidmistir[80]. Sonuglar, ZnO iceren kitosan filmlerin FT-IR

spektrumlarmnin literatiire benzer sekilde olup var olan organik bag yapisini kanitlar

niteliktedir.
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Sekil 4.5.4.2 %0,2 ZnO igeren filmin FT-IR spektrumu
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4.5.6.Filmlerin Antimikrobiyal Ozelliklerinin Belirlenmesi

Filmlerin antimikrobiyal o©zellikleri disk difiizyon yOntemi kullanilarak
belirlenmistir. Secilen %0,1, %0,2 ve %0,3 ZnO iceren filmlerin 151k altinda ve
karanlik inkiibasyonda Escherichia coli 0157:H7 (ATCC35150) iizerindeki
antibakteriyel 6zellikleri incelenmistir. Sekil 4.5.6.1 ve Sekil 4.5.6.2°de karanlik ve
151k altinda inkiibasyonda E.coli gelisimi gosterilmektedir.
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Sekil 4.5.6.1 Disk difiizyon yonteminde karanlik inkiibasyonda E.coli gelisimi

0,
%01 720 S [ 0270 I

Sonuglar, karanlik ve 151k altinda inkiibasyonda tiim konsantrasyonlarda film

pargalarmin oldugu 1cm?lik alanda iireme gézlenmedigini gdstermektedir.

Albukhaty ve arkadaglari(2020), disk diflizyon yOntemiyle 40 upg/ml

konsantrasyonunda ZnO nanopartikiillerinin E.coli i¢in bliylime inhibisyon ¢apini 27
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mm olarak izlemislerdir[81]. Narayanan ve arkadaslari(2012), 100 pg/ml
konsantrasyonunda ZnO nanopartikiillerinin, E.coli i¢in biiylime inhibisyon ¢apimni 17
mm  olarak  bildirmislerdir[82]. Bir baska c¢alismada Hoseinzadeh ve
arkadaslar1(2014), 10000 upg/ml konsantrasyonundaki ZnO nanopartikiillerinin
Escherichia coli (ATCC 25922) inhibisyon ¢apin1 190,44 mm olarak
bildirmislerdir[72].

ZnO  nanopartikiillerinin =~ sentezlenmesinde  kullanilan  yontemler,
nanopartikiillerin boyutlarinin farkliligina neden olabilmektedir. Nanopartikiillerin
sekli, boyutu, yiizey alan1 ve diger fiziksel ve kimyasal 6zelliklerinin, biyolojik
tepkilerinde Onemli rol oynayabilecegi bildirilmistir. Ayrica patojenik suslarin,
genetik yapilarindaki farkliliklara ek olarak hastanelerden elde edilen patolojik
izolatlarm antibiyotik diren¢ kazanimlar1 da onemli faktorlerdir[81]. Sonuglardaki
farkliliklarin nanopartikiillerin karakteristik 6zelliklerinden kaynakli olabilecegi gibi
patojenik suslarin genetik yapisindaki farklilardan kaynakli olabilecegi de

diistiniilmektedir.

Secilen %0,1, %0,2 ve %0,3 ZnO iceren filmlerin 151k altinda ve karanlik
inkiibasyonda Aspergillus niger(NRRL326) iizerindeki antifungal ozellikleri
incelenmistir. Sekil 4.5.6.3 ve Sekil 4.5.6.4’de karanlik ve 151k altinda inkiibasyon

sonunda A.niger gelisimi gosterilmektedir.

wl

Sekil 4.5.6.3 Disk difiizyon yonteminde karanlik inkiibasyonda A.niger gelisimi
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Sekil 4.5.6.4 Disk difiizyon yonteminde 151k altinda inkiibasyonda A.niger gelisimi

Sekil 4.5.6.5°de filmlerin karanlik ve 151k altinda inkiibasyon sonunda A.niger
icin inhibisyon bolgesi ¢aplar1 gosterilmektedir. %0,1 ZnO iceren filmlerin
inhibisyon boélgesi caplar1 karanlik ve 1sik altinda inkiibasyon sonunda ortalama
12mm olarak 6l¢iilmiistiir. Bu degerler %0,2 ZnO igeren filmler i¢in karanlik ve 151k
altinda inkiibasyon i¢in sirasiyla 12 ve 20 mm iken %0,3 ZnO igeren filmler i¢in 17

ve 27 mm olarak Ol¢tilmiistiir.
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Sekil 4.5.6.5 Farkli ZnO konsantrasyonuna sahip filmlerin Aspergillus niger i¢in
karanlik ve 1s1k altinda inkiibasyon sonunda olusturduklari inhibisyon bdlgesi
caplar1

Sonuglar %0,1 ZnO igeren filmlerin 151k altinda ve karanlik inkiibasyonda
inhibisyon bdlgesi ¢apinda farklilik gostermezken %0,2 ve %0,3 ZnO igeren
filmlerin ZnO konsantrasyonu arttik¢a 151k altinda inkiibasyonda inhibisyon bolgesi

caplarinin karanlik ortama gore arttigin1 gostermektedir.
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Zn*? iyonlar1, mikroorganizmalarin hiicre yiizeyine elektrostatik baglanma ile
hiicre zar1 gegirgenliginde degisikliklere neden olmaktadir. ZnO nanopartikiillerinin
hiicreye niifuz etmesi, hiicre bilesenleri ile reaksiyona girmesine ve sitoplazmik
icerikleri tiiketmesine neden olmaktadir. Bununla birlikte fotokatalitik yontemlerle
sliperoksit anyonlar1 ve hidroksil radikallerinin {iretimi, oksitleyici ajan olan hidrojen
peroksit iiretimi de ZnO nanopartikiillerinin antimikrobiyal mekanizmalarindan
bazilaridir. Sonuglara benzer sekilde Noshirvani ve arkadaslar1 (2017) ZnO katkili
filmlerin antifungal Ozelliklerini inceledikleri c¢alismalarinda artan ZnO

konsantrasyonunun inhibisyon ¢apinda artisa neden oldugunu bildirmislerdir[76].

Rezaei ve arkadaglar1(2020), sonuglara benzer sekilde antifungal etkilerin
¢inko oksit nanopartikiillerinin konsantrasyonu ile dogrudan bir korelasyona sahip
oldugunu ve ZnO'mun artmasmin antibakteriyel/antifungal etkileri arttirdigini

bildirmislerdir [68].
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5.SONUC VE ONERILER

Bu tez ¢alismasinda ¢inko oksit katkili fotokatalitik aktif ambalaj malzemesi
iiretimi hedeflenmistir. Calismada dogal biyopolimerlerden olan kitosan bazli filmler
tiretilerek, filmlerin biyouyumlu ve fotokatalitik aktivasyon Ozelligine sahip bir
materyal olan ¢inko oksit nanopartikiilleri ile katkilandirilmasi tercih edilmistir. Bu
tercihlerle gelistirilen ambalaj malzemesinin sentetik ambalaj malzemelerine
alternatif ¢evre dostu bir iirlin olmas1 da siirdiiriilebilirlik kavrami altinda 6nem arz

etmektedir.

Calismanin ilk asamasinda ¢inko oksit nanopartikiillerin fotokatalitik
ozelliklerinden yararlanilarak ¢inko oksitin Escherichia coli ve Aspergillus niger
tizerindeki gelisimi baskilayic1 ve Oldiiriicii konsantrasyonlar1 tespit edilmistir.
Escherichia coli i¢in 151k altinda ve karanlikta inkiibasyonda minimum inhibisyon
konsantrasyonu degeri 1600 pg/ml olarak bulunmustur. Escherichia coli ic¢in
minimum bakterisidal konsantrasyon ise 151k altinda ve karanlikta sirasiyla 1600
pg/ml ve 6400 pug/ml bulunmustur. Bu degerler ¢inko oksit nanopartikiillerinin 11k
altinda E.coli i¢in karanlik inkiibasyona gore daha diisiik konsantrasyonda oldiirticii
etkiye sahip oldugunu gostermektedir. Aspergillus niger i¢in ise 151k altinda
inkiibasyonda minimum inhibisyon konsantrasyonu ve minimum fungisidal
konsantrasyonu 100ug/ml olarak tespit edilmistir. Aspergillus niger ig¢in karanlikta
inkiibasyonda minimum inhibisyon konsantrasyonu 12800 pg/ml’den daha yiiksek
bir konsantrasyonda olmasi nedeniyle calisilan konsantrasyonlarda fungisidal
konsantrasyonu tespit edilememistir. Elde edilen bu degerler film c¢dzeltilerinde
cinko oksit konsantrasyonun belirlenmesinde etkili olmus ve bu dogrultuda %0,1,

%0,2 ve %0,3 ¢inko oksit kullanimi tercih edilmistir.

Caligmada film tiretimi yanit yiizey yonteminden yararlinarak Box Behnken
deney tasarimi ile yapilmistir. Bu dogrultuda bagimsiz degiskenler ¢inko oksit
konsantrasyonu, kitosan konsantrasyonu ve ddkme hacmi olarak se¢ilmis ve
filmlerin kalinligi, nem igerigi, nem absorblama kapasitesi, parlakligi, hidrofobisite
ozellikleri ve maliyetleri incelenmistir.  Yanitlar varyans analizi ile
degerlendirilmistir. Calismada ¢inko oksit miktart film kalinlklarmi etkilemezken

artan ¢inko oksit miktarmimn, filmin beyazliginda bir artisa isaret eden L* degerini,
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nem absorblama kapasitesini, film maliyetini ve yiizey hidrofobikligini arttirmis ve
filmlerin nem igeriklerini ve suda ¢Oziiniirliklerini azalttigin1 gostermistir.
Optimizasyon c¢aligmasi sonunda ideal film %0,2 ZnO, %1,5 kitosan ve 20 ml dokme
hacmine sahip film olarak belirlenmistir. Cinko oksit konsantrasyonundaki
farkliliklarin filmlerin bazi 6zellikleri lizerine etkisini incelemek amaciyla yine %1,5

kitosan igerigine sahip ancak %0,1 ve %0,3 ZnO igeren filmler de tercih edilmistir.

Secilen filmlerde fotokatalitik bozunma 72 saat sonunda %87+1 olarak tespit
edilmistir. Artan c¢inko oksit konsantrasyonunun suda c¢oziiniirligiic %31,64’den
%23,89’a diistirmiistiir. XRD desenleri incelendiginde kitosan filmlerde diisiik
konsantrasyonlarda calisildigindan ¢inko oksitin keskin pikleri gozlemlenememistir.
FT-IR spektrumlar1 filmlere eklenen ¢inko oksit nanopartikiillerinin organik bag

yapisini kanitlar nitelikte oldugunu gdstermistir.

Secilen filmlerin antimikrobiyal Ozellikleri disk diflizyon yontemiyle
incelenmistir.  E.coli i¢in karanhlk ve 1sik altinda inkiibasyonda tiim
konsantrasyonlarda film parcalarmm oldugu 1 cm?lik alanda iireme gozlenmemistir.
%0,1, %0,2 ve %0,3 ZnO iceren filmlerin bulundugu besiyerlerinde Aspergillus
niger icin inhibisyon bolgesi ¢cap1 karanlikta sirasiyla ortalama 12, 12 ve 17 mm iken
151k altinda 12, 20 ve 27 mm olarak tespit edilmistir. Bu degerler Aspergillus niger
icin 151k altinda artan ¢inko oksit konsantrasyonuna bagli olarak inhibisyon ¢apinin

arttigini gostermektedir.

Bu baglamda gelistirilen %0,2 ve 9%0,3 ¢inko oksit katkili filmlerin hedef
mikroorganizmalara kars1 antimikrobiyal 6zelliklere sahip olmasi nedeniyle ilerleyen
calismalarda gida iirlinlerinde yapilacak denemelerle gidalarin raf émrii ve kalite

ozellikleri tizerine etkilerinin incelenmesi Onerilmektedir.
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