T.C.
PAMUKKALE UNIiVERSITESI
FEN BILIMLERI ENSTITUSU
TEKSTIL MUHENDISLIGI ANABILIiM DALI

ANTIBAKTERIYEL AJAN ICEREN B-SIKLODEKSTRIN
KOMPLEKSININ VE TUREVININ PAMUKLU KUMASLARA
UYGULANMASI VE KARAKTERIZE EDILMESI

YUKSEK LISANS TEZI

CAGLA SARI

DENIZLI, MAYIS - 2020



T.C.
PAMUKKALE UNIiVERSITESI
FEN BILIMLERI ENSTITUSU
TEKSTIL MUHENDISLIGI ANABILIiM DALI

ANTIBAKTERIYEL AJAN ICEREN B-SIKLODEKSTRIN
KOMPLEKSININ VE TUREVININ PAMUKLU KUMASLARA
UYGULANMASI VE KARAKTERIZE EDILMESI

YUKSEK LiSANS TEZi

CAGLA SARI

DENIZLIi, MAYIS - 2020



Bu tezin tasarimi, hazirlanmasi, yiiriitiilmesi, arastirmalarinin yapilmas: ve
bulgularimin analizlerinde bilimsel etige ve akademik kurallara ézenle riayet
edildigini; bu c¢alismanin dogrudan birincil iiriinii olmayan bulgularin,
verilerin ve materyallerin bilimsel etige uygun olarak kaynak gosterildigini ve
alint1 yapilan calhismalara atfedildigine beyan ederim.

Cagla SARI

(=



OZET

ANTIBAKTERIYEL AJAN ICEREN -SIKLODEKSTRIN
KOMPLEKSININ VE TUREVININ PAMUKLU KUMASLARA
UYGULANMASI VE KARAKTERIZE EDILMESI
YUKSEK LiSANS TEZi
CAGLA SARI
PAMUKKALE UNIVERSITESI FEN BILIMLERI ENSTITUSU
TEKSTIL MUHENDISLiGi ANABILiM DALI
(TEZ DANISMANI: DR. OGR. UYESi BUKET ARIK)
DENIZLI, MAYIS - 2020

Geg¢misten bugiine antibakteriyel tekstiller hayatin her alaninda ¢ok énemli
bir yere sahip olmustur. Bu tez ¢aligsmasi son donemlerde yasanan kiiresel salginlar
sebebiyle de en ¢ok iizerinde durulmasi gereken antibakteriyel tekstiller {izerine
yapilmistir. Bu ¢alismada, dogal B-siklodekstrin (B-CD) tozlarinin siilflirik asit ile
kimyasal iglemi neticesinde -siklodekstrin tiirevi olan siilfatlanmis-p-siklodekstrin
(S-B-CD) elde edilmistir. Sonrasinda p-siklodekstrin ile siilfatlanmis-f3-
siklodekstrin molekiillerinin pamuklu kumaslara katilimi saglanmistir. Farkl
deneylerde ise P-siklodekstrin ve siilfatlanmig-f-siklodekstrin molekiillerinin
EDTA capraz baglayici kimyasal ile pamuklu kumaslara baglanmas1 saglanmistir.
Daha sonra hazirlanan biitin kumaglara antibakteriyel ajan olan glimis
nanopartikiil (AgNP) verilerek, B-siklodekstrin ve siilfatlanmis-p-siklodekstrin
molekiilleri ile glimiis nanopartikiillerin inkliizyon kompleksi olusturmasi
saglanmistir. Bu calismada, islem gormiis numunelerin mikroorganizmalara karsi
antibakteriyel aktivitesinin ve yikama dayaniminin arttirilmasi amaglanmistir.
Hazirlanan kumaslarin antibakteriyel etkinlik, yikama dayanimi, kopma
mukavemeti, tuse, renk degisimi ve fiyat & performans dengesi gibi 6zellikleri test
edilmis ve karsilastirilmistir. Ayrica numuneler tizerinde SEM, EDX ve FT-IR gibi
karakterizasyon analizleri de yapilmistir. Calisma sonucunda, gii¢lii antibakteriyel
etkiye ve iyi yitkama dayanimina sahip antibakteriyel tekstillerin elde edilmesinde
glimiis nanopartikiillerin tek basina yeterli gelmedigi anlasilmis, B-siklodekstrin ve
stilfatlanmis-B-siklodekstrin ile olusturulan inkliizyon kompleksinin ¢ok daha etkili
antibakteriyel etkiye ve daha saglam yikama dayanimima sahip oldugu
gozlemlenmistir. En giiclii antibakteriyel etkiye ve en iyi yikama dayanimina ise
giimiis nanopartikiiller ile siilfatlanmis-B-siklodekstrin molekiillerinin olusturdugu
komplekslerin EDTA c¢apraz baglayici kimyasal ile baglandigi kumasin sahip
oldugu sonucuna ulasilmstir.

ANAHTAR KELIMELER: f-siklodekstrin, siilfatlanmis-p-siklodekstrin,
antibakteriyel tekstil, inkliizyon kompleksi, giimiis nanopartikiil



ABSTRACT

APPLICATION AND CHARACTERIZATION OF B-CYCLODEXTRIN
COMPLEX AND ITS DERIVATIVE WITH ANTIBACTERIAL AGENT
CONTENT ON COTTON FABRIC
MSC THESIS
CAGLA SARI
PAMUKKALE UNIVERSITY INSTITUTE OF SCIENCE

TEXTILE ENGINEERING
(SUPERVISOR: ASSIST. PROF. DR. BUKET ARIK)
DENIZLIi, MAY 2020

Antibacterial textiles have had a very important place in every field of life
from the past to the present. This study has been made on antibacterial textiles
which should be emphasized most due to occurrence pandemic. In this study,
sulfated-p-cyclodextrin (S-p-CD) which is a B-cyclodextrin derivative was obtained
by chemical treatment of natural B-cyclodextrin (B-CD) powders with sulfuric acid.
Afterwards, B-cyclodextrin and sulfated-f-cyclodextrin molecules were applied to
cotton fabrics. In different test trials, B-cyclodextrin and sulfated-p-cyclodextrin
molecules were bonded to cotton fabrics with EDTA cross-linking chemical. Then,
all fabrics were treated with antibacterial agent silver nanoparticle (AgNP) and
inclusion complexes between silver nanoparticles and p-cyclodextrin and between
silver nanoparticles and sulfated-p-cyclodextrin molecules were formed. The aim
of this study is to increase the washing stability and to increase the antibacterial
activity against microorganisms in treated samples. The properties of the prepared
fabrics such as antibacterial activity, washing stability, tensile strength, handle,
color change and price & performance balance were analysed and compared to each
other. In addition, characterization analyzes such as SEM, EDX and FT-IR were
performed on the samples. As a result of the study, it was observed that the silver
nanoparticles alone were not sufficient in obtaining antibacterial textiles with strong
antibacterial effect and good washing stability and the inclusion complex formed
with B-cyclodextrin and sulfated-B-cyclodextrin had much more effective
antibacterial effect and more robust washing stability. In addition, it was concluded
that the fabric treated with complexes of sulfated-B-cyclodextrin molecules with
silver nanoparticles and crosslinked with EDTA cross-linking chemical had the
strongest antibacterial effect and the best washing stability.

KEYWORDS: p-cyclodextrin, sulfated-p-cyclodextrin, antibacterial textile,
inclusion complex, silver nanoparticle
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1. GIRIS

Tekstil tiriinleri uzun zamandir bakteri ve mantar gibi mikroorganizmalarin
bliyiimesini ve {remesini destekleyen ortamlar olarak bilinmektedir. Bu
mikroorganizmalar, ortamim hemen hemen her yerinde bulunmakta ve nem, besin
maddeleri ve sicaklik gibi temel gereksinimler karsilandiginda hizla ¢gogalabilmektedir

(Gao ve Cranston 2008).

Pamuklu kumaglara antibakteriyel ozelliklerin kazandirilmasi amaciyla
uygulanan kimyasal bitim islemlerinde, antibakteriyel ajanlar olarak kitosan, triklosan,
mikanazol nitrat gibi kimyasal maddeler ve giimiis, bakir gibi metal iyonlar
kullanilmaktadir. Bu kimyasal bitim islemiyle elde edilen antibakteriyel 6zellige sahip

kumaslarin yikama dayaniminda siireklilik elde edilememektedir.

Antibakteriyel ajanlarin tekstil ylizeyine daha kuvvetli baglanmalari, yardimci
kimyasallar / molekiiller ile miimkiin olmaktadir. Yardimec1 molekiillerden olan halka
molekiilleri sinifinda bulunan siklodekstrinler nisastanin glukanotransferaz enzimiyle
hidrolizi sonucunda meydana gelen oligosakkaritlerdir. Siklodekstrinlerin kavite
bosluklu yapis1 farkli molekiiller ile inkliizyon kompleksi olusturmasint miimkiin
kilmaktadir. Konuk molekiil olarak antibakteriyel ajanlar, siklodekstrinlerin ig
bosluklarina yerlesmekte ve ev sahibi — misafir formunda komplekslesme meydana
gelmektedir. B-siklodekstrin molekiilleri antibakteriyel ajanlarin tekstil yiizeylerine
daha kuvvetli baglanmasmni ve dig kuvvetlere karsi direncinin arttirilmasini

saglamaktadir.

B-siklodekstrinlerin tek dezavantaji sudaki ¢oziiniirliikklerinin diisiik olmasidir.
B-siklodekstrinlerin u¢ gruplarina cesitli molekiiller baglamak suretiyle yapilan
modifiye uygulamalar1 sayesinde [-siklodekstrin molekiillerinin hem sudaki
¢cOzlinirligiiniin arttirllmast hem de p-siklodekstrinler ile misafir molekiillerin
etkilesimini kuvvetlendirerek daha kolay bag yapmasi ve dayanikli inkliizyon
komplekslerinin  olusturulmas1  saglanmaktadir.  B-siklodekstrinlere ~ gore
tirevlendirilmis B-siklodekstrinlerin daha yiiksek ¢oziiniirliikte olmasi ve daha kararl

bir komplekslesme saglamasi sonucunda antibakteriyel ajanlarin tekstil ylizeyine daha
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saglam tutunmasi ve antibakteriyel etkinligin fiziksel aginmalar ile yikamaya karsi

dayaniminin arttirilmasi saglanmaktadir.

Bu calismada antibakteriyel ajan olarak giimiis nanopartikiiller (AgNP)
kullanilmig ve standart antibakteriyel bitim islemlerinden farkl olarak, 3-siklodekstrin
(B-CD) ve tiirevi olan Siilfatlanmis B-siklodekstrin (S-p-CD) ile glimiis nanopartikiiller
(AgNP) arasinda kompleks bir yapi olusturularak seliilozik yapiya katilimlart
saglanmistir. B-CD + AgNP ile S-B-CD + AgNP inkliizyon komplekslerin bitim
islemleri ve EDTA c¢apraz baglayict kimyasallar ile kumaslara baglanarak,
antibakteriyel 0Ozellik kazandirilmast ve yikama dayanimmin arttirilmasi
amaglanmistir. Bu sayede kullanima yonelik fiziksel dayaniminin arttirilmast ve
mikroorganizmalara karsi etkinliginin daha yiiksek olmasi agisindan Gnem

tasimaktadir.

1.1  Antibakteriyel Tekstiller

Glinliik hayatta insanlar ¢ok cesitli bakteri, mantar ve diger
mikroorganizmalarla temas kurmaktadir. Bu mikroorganizmalar uygun bir ortam

saglandiginda hizli bir sekilde iireyerek insanlari kolay bir sekilde enfekte etmektedir.

Tekstil ve hijyen iriinlerinin antibakteriyel 6zelliginin gelistirilmesi, olusan
kotli  kokulara ve mikroorganizmalara karst koruma saglamasi, istenmeyen
tepkimelere girmemesi ve bu fiirlinlerde toksik olmayan malzeme kullanilmasi
onemlidir. Ayrica hidrofillik, yeterli mukavemet, esneklik, yumusaklik, konfor ve

nefes alabilirlik de bu iiriinlerde sahip olmasi beklenilen 6zelliklerdendir.

Modern c¢agda insanoglunun yasam kosullar1 ile c¢alisma ortamlar
mikroorganizmalarin hizlica ¢ogalabilmesi adina uygun ortamlar sunmaktadir.
Mikroorganizmalar viicutta, havada, toprakta ve tiim yiizeylerde bulunmakta, uygun
sartlar saglandig1 takdirde hizlica iireyip cogalmaktadirlar. Mikroorganizmalar,
cogalabilmeleri i¢in yeterli nem, sicaklik ve besin maddesine ihtiya¢ duymaktadir.
Tekstil materyallerinde, bakterilerin bu gereksinimlerini saglayabilecek uygun
ortamlar bulunabilmektedir. Genel olarak bu mikroorganizmalar kotii koku olugumu,

tirtiniin bozulmasi, leke olusumu vs. gibi sonuclar dogurmaktadir.



Bir¢ok bakteri 30-37°C arasinda en uygun sekilde gelisim gosterirken, birgok
mantar i¢in en uygun sicaklik 25-30 °C’dir. Insan viicudu iizerinde yer yer bdlgesel
sicaklik degisimleri s6z konusu olmakta ve bu unsur da mikroorganizmalarin
rahatlikla cogalmasini saglayan bir etken olusturmaktadir. Uzerinde besin kaynag
(¢esitli gida artiklar1 ve kirlilikleri, yag, protein, seker ve deri kalintilar1) mevcut olan
tekstil tiriinleri mikroorganizmalarin hizlica ¢ogalmasina etki etmektedir. Tablo 1.1°de

mikroorganizmalarin patojenik durumlar1 ve sebep olduklar etkiler yer almaktadir.

Tablo 1.1: Bazi mikroorganizmalarin patojenik durumu ve etkileri (Akaydin ve

Kalkanc1 2014)
Mikroorganizma Patojenlik Etkileri
) - Genel olarak
Bacillus subtilis . o Gidalarin bozulmasi
patojen degildir
o ) . Gidalarin bozulmasi, bazen idrar
Escherichia coli Diisiik patojen )
enfeksiyonu
Klebsiella pneumoniae Patojen Zatiirree, idrar torbasi enfeksiyonu
Pseudomonas aeuroginosa | Diisiik patojen Cesitli enfeksiyonlar
Proteus vulgaris Diisiik patojen [ltihaplanmalar
Staphylococcus epidermis | Diisiik patojen Cerrahi yara enfeksiyonlari
) Toksik sok, cerahat toplama, apse,
Staphylococcus aureus Patojen
fibrin pithtilasmasi, endocarditis

Neredeyse tiim antibakteriyel tekstil iriinleri Staphylococcus aureus (S.
aureus) olarak bilinen gram pozitif bakterilere kars1 antibakteriyel etkinliklere sahiptir.
S. aureus bakterisi her zaman patojenik olmamasina ragmen, apse, siniizit gibi
solunum yolu enfeksiyonlar1 ve gida zehirlenmeleri gibi cilt enfeksiyonlarinin yaygin
bir nedenidir. Birgok gram pozitif bakteride goriildiigii gibi, hiicre duvarinin kalin ve
yogun elektron tabakasina sahiptir. Ote yandan, kisaca E. coli olarak adlandirilan
Escherichia coli bakterisi, antibakteriyel tekstil alaninda yaygin olarak incelenen
cubuk seklinde bir gram negatif bakteridir. Son derece basit bir hiicre yapisina sahip
olan E. coli bakterisinde, yalnizca bir kromozomal DNA bulunmakta ve bir plazmit ile

hiicresinin biiyiimesini ve boliinmesini saglamaktadir.



Antibakteriyel madde, bakteri, kiif, maya, mantar vb. mikroorganizmalari
Oldiiren, tiremelerini engelleyen dogal, sentetik veya yar1 sentetik bir madde olarak
tanimlanmaktadir. Mikroorganizmalarin ylizeye tutunmasi, taginmasi ve bunlarin
neden oldugu hastaliklarin iletilmesi gibi istenmeyen durumlarin 6nlenebilmesi igin
Ozellikle tibbi ve hijyenik alanda kullanilan tekstil {iriinlerinde, antibakteriyel

ozelliklerin olmasi istenmektedir.

Mikroorganizmalar1 6ldiiren ¢ok sayida kimyasal madde bulunmaktadir.
Bunlardan birgogu, bitki ve hayvansal 6zler, kursun, titanyum, ¢inko, kalay, civa,
giimiis gibi dogal metallerdir. Ancak bu maddelerden ¢ogu uygulama sirasinda insan
ve cevreye karsi toksik olabilmektedirler. Bu nedenle tekstil endiistrisinde kullanilacak
antibakteriyel madde, sadece mikroorganizmalar1 O6ldiirmekle kalmamali, aym
zamanda insan ve gevreye karsi giivenli olmali ve tekstil materyalinin diger

ozelliklerini olumsuz yonde etkilememelidir.

Kimyasal maddelerin disinda dogal olarak antibakteriyel etki sagladigi bilinen

lifler de mevcuttur. Bunlar arasinda soya, alginat, kitosan lifleri bulunmaktadir.

Pamuk, yiin ve keten gibi dogal lifler, gozenekli hidrofilik yapilar1 nedeniyle
genellikle bakteriyel saldirilara karst sentetik liflerden daha hassastir. Bu nedenle,
antibakteriyel aktivite, seliilozik fonksiyonel kumaslar i¢in 6nemli bir 6zelliktir. Temel
olarak antibakteriyel kumas terbiyesi kimyasal apre maddeleri ile yapilmaktadir.
Tekstil materyallerindeki antibakteriyel ajanlarin yikama ile fonksiyonel 6zellikleri
kademeli olarak azalmaktadir. Bu nedenle tekstil tirtinlerinin tekrar tekrar yikanmasi
antibakteriyel etkinin verimli kullanimin1 ve uygulanabilirligini kisitlamaktadir. Bu
baglamda tekstilde antibakteriyel etkinin devamliliginin arttirilabilmesi igin yiiksek
konsantrasyonlarda bitim aprelerinin uygulanmasi gerekmektedir. Ideal antibakteriyel

bitim islemlerinin en 6nemli faydasi ihtiya¢ duyulan sartlar1 karsilamasidir.

Bitim islemlerinde kullanilacak antibakteriyel kimyasallarin tekstil

endiistrisinde uygulanabilmesi i¢in bir takim sartlar mevcuttur. Bunlar;



1. Mikroorganizmalara kars1 genis aralikta etkili olmal,

2. Insanlar ve diger canlilar icin alerjik etkiye ve tahrislere neden olmamals,
toksik olmamali

3. Cevre dostu olmali

4. Antibakteriyel ajan verilen tekstil iiriinii yikama, kurutma veya titiileme gibi
islemlere kars1 dayanikli olmali,

5. Kumas kalitesini (tuse, mukavemet vb. gibi) olumsuz etkilememeli,

6. Tekstil endiistrisinde kullanilan diger yardimci kimyasallara karst uyumlu
olmall,

7. Ucuz olmali

gibi sartlardir. Ideal antibakteriyel bitim aprelerinin bu sartlar1 karsilamasi kullanim

agisindan ¢ok onemlidir.

Farkli apre kimyasallar1 ve bitim yontemleri kullanilarak iiretimi yapilmakta
olan antibakteriyel tekstil iirlinlerinin, antibakteriyel aktiviteleri genellikle yikama
sayist ve kullanim sartlarina bagl olarak zamanla azalmasina ragmen tiiketiciler i¢in
yine de tercih edilen ve kullanim alani siirekli genisleyen {irlin ¢esitleridir.
Antibakteriyel tekstillerin ilk kullanilmaya basladigi 1990’1 yillarda sadece toplu
yasam alanlarinda yaygin olarak kullanilmaktaydi. Giiniimiizde ise antibakteriyel
tekstil {irtinlerinin kullanimi, kisisel kullanim, giysiler, ev tekstilleri, bebek tekstil
tiriinleri ve ev hayvanlari i¢in kullanilmakta ve her gecen giin kullanim alan1 ve miktari
artmaktadir (Akaydin ve Kalkanc1 2014; Alay ve dig. 2014; Altinay 2017; Bozaci ve
dig. 2017; Montazer ve Harifi 2018; Wu ve dig. 2013).

1.2 Antibakteriyel Tekstillerin Uretim Yéntemleri

Antibakteriyel tekstil iriinleri esas olarak iki sekilde elde edilmektedir.
Bunlardan biri lif ¢ekimi asamasindadir. Antibakteriyel nanopartikiillerin life katilima,
lif ¢ekimi esnasinda yapilmaktadir. Boylece antibakteriyel 6zellige sahip liflerden
iplik olusumu saglanmis olmaktadir. Bu ydntemin avantaji bitim islemine ve
antibakteriyel kimyasal kullanimina ihtiya¢ duyulmadigindan 6tiirii, diisiik maliyetli

olmasidir. Ayrica bu yolla kazanilan antibakteriyel etki, c¢esitli antibakteriyel



kimyasallarla yapilan bitim iglemleri ile saglanan etkiye gore ¢ok daha iyi ve kalici

olmaktadir (Wu ve dig. 2013).

Antibakteriyel lifler bugiin sadece tip alaninda degil ¢oraplarda, i¢ giyimde,
spor giyimde, ayakkabi i¢ astarlarinda, hali ve kilimlerde ve ayrica banyo keselerinde
de kullanilmaktadir. Bazi sentetik lif esash antibakteriyel liflerin ticari isimleri ve

iireticileri Tablo 1.2°de verilmistir.

Tablo 1.2: Ticari olarak bulunabilen antibakteriyel lifler (Balc1 2006)

Lif Cinsi Uretici Firma Ticari ismi
Trevira Trevira Bioactive
_ Montefibre Terital saniwear
Poliester . -
Brilen Bacterbril
Dupont Coolmax Fresh FX
S Accordis Amicor
Poliakrilonitril : i
Sterling Biofresh
Kaneba Livefresh
Poliamid R-stat R-stat
Nylstar Meryl Skinlife
Polipropilen Asota Asota AM Sanitary
Polivinilklorid Rhowyl Rhovyls Antibacterial
Rejenere Seliiloz Zimmer AG Sea Cell Activated
Asetat Novaceta Silfresh

Tablo 1.2°de gorildiugi gibi birgok tiretici, hemen hemen biitlin sentetik esasl

liflerden farkli ticari isimler kullanarak antibakteriyel lifler iiretmektedir.

Liflere antibakteriyel ozellikler, farkli iiretim agamalarinda (polimerizasyon
reaksiyonu asamasinda polimer modifikasyonu sirasinda, lif ¢ekme islemi sirasinda

veya bitim islemlerinde gibi) ¢esitli kimyasallarin eklenmesi ile verilebilmektedir.

Lif elde edilirken, ¢6ziicli igerisine antibakteriyel madde eklenmektedir.
Kullanilan maddenin ¢6ziilmesi saglandiktan sonra, siirekli karistirilarak homojenligi

saglanmaktadir. Cozelti, oda sicakliginda diizelerden piiskiirtiildiiglinde, ¢oziicii



buharlagsmakta ve lif elde edilmektedir. Kullanilacak olan antibakteriyel madde
miktari, hedeflenen mikroorganizmaya, {iriiniin kullanim yerine, iiriiniin kullanim
sliresine ve tirtiniin kompozisyonuna gore degismektedir. Genelde 300 ppm’den daha
az konsantrasyonlar gram pozitif bakterilerinin etkisiz hale getirilmesine yoneliktir.
Hem gram pozitif hem de gram negatif bakterilerin her ikisine de etki etmesi
istendiginde en az 750-1000 ppm konsantrasyon degerinde ¢aligilmalidir. 3000-5000
ppm gibi yiiksek konsantrasyonlar ise, kalin hiicre duvarina sahip mantar ve maya

hiicrelerinin biiyiimelerine ve ¢ogalmalarina engel olmalari igindir.

Polimer  modifikasyonu  yontemi  antibakteriyel  lif  eldesinde
uygulanabilmektedir, ancak bu yontem 6zel polimerizasyon tesisleri gerektirdigi i¢in
pahalidir. Antibakteriyel islemin etkinligi ve dayanikliligi, antibakteriyel kimyasalin
lif yiizeyi ile arasindaki bagin stabilitesine baglidir. Eklenen kimyasalin antibakteriyel

etkinligi ise pek ¢ok faktore bagli olarak degismektedir. Bunlardan en 6nemlileri;

- (Coziiniirliige veya dispers olabilirlige bagli olarak, lif icerisinde kalan aditif
konsantrasyonu,

- Adisyon faz1 veya lifin termofiksaj adimi sirasinda aditifin termal
stabilitesi,

- Lif ve aditif arasindaki kimyasal baglarin stabilitesi,

- Solvent ve deterjanlara dayanimu,

- Lifin i¢erisinden yiizeye migrasyon kapasitesi,

- Toksisite ve islem maliyetidir.

Kimyasal maddelerin lif icerisinde veya ilizerinde ¢oziinmez hale getirilmesi
uygulanan diger yontemlerden biridir. Bu islem, sentetik ya da rejenere lifler igin lif
¢ekim banyosuna kimyasal maddelerin eklenmesiyle ya da dogal ve sentetik liflerin
¢ozelti ile emdirilmesiyle yapilmaktadir. Boylece lif lizerinde suda ¢oziinmeyen veya

az ¢Oziinen kimyasal madde eldesi saglanmis olmaktadir.

Genis spektrumlu antibakteriyel etkinlik, akrilik, poliamid, polivinilkloriir,
seliiloz asetat, polipropilen ve polietilen liflerine ¢esitli azot bilesiklerinin yas ya da
kuru lif ¢ekim banyolarinda % 0,5-2’lik insoliibalizasyonu ile saglanmaktadir. Bu
amagla 5-Nitrofurfural, 5-Nitro, 2-Furfuriliden, 3-Amino, 2-Okzalidon gibi

kimyasallar kullanilmaktadir.



Antibakteriyel tekstil iiretim yontemlerinden digeri ise bitim islemlerinde
antibakteriyel kimyasallar kullanilmasidir. Giinlimiizde {iretilen antibakteriyel tekstil

tiriinleri toplaminin % 80’ini olusturan kismi bu yontem ile tliretilmektedir.

Antibakteriyel kimyasallar tekstil materyaline ¢ektirme, emdirme, kaplama,
aktarma, sprey veya kopiikle aplikasyon yontemleri ile uygulanabilmektedir. Temel
olarak antibakteriyel kumas terbiyesi kimyasal apre maddeleri ile yapilmaktadir.
Ozellikle antibakteriyel aprelerin tekstil {iriiniine aktarilabilmesi i¢in suda ¢dziiniir
olmasi, bu iglemin yikama dayanimini azaltmaktadir. Burada 6nemli olan husus,
kumasa aktarilan bu kimyasallarin yikamaya olan dayanimlaridir. Yapilan
calismalarin ¢ogu, bu antibakteriyel iirlinlerin yikama dayanimlarini artirmaya

yoneliktir.

Antibakteriyel apreler ylizey ile bag yapabilenler ve yapamayanlar olmak iizere
baslica iki kategoride degerlendirilebilmektedir. Bu terimler, antibakteriyel aprenin
uygulandig tekstil materyali ylizeyine kimyasal olarak baglanabilme kapasitesi ile
ilgilidir.

Yiizey ile bag yapamayan antibakteriyel apreler tekstil materyali iizerine
kimyasal olarak baglanamazlar. Bu apreler, bir tekne iginden kumas yilizeyine yavas
bir sekilde saliverilmektedir. Mikroorganizmalar tlizerinde etkili olabilmeleri i¢in
ylizeyden yayilmakta, mikroorganizmalarin i¢ine girmekte ve metabolizmalarmna etki
ederek oldiirmektedirler. Cilt ile temasa gegebilir, cilde ve sagliga faydali bakterileri
etkileyebilir ve cilt tahriglerine de neden olabilirler. Antibakteriyel aktiviteleri birkag

yikamadan sonra kaybolmaktadir.

Yikama dayanimlart ¢ok diisiik olduklarindan belli uygulamalardan sonra
yiizeyde kalan kimyasallarin miktar1 azalmakta ve etkin olamayacak seviyeye
inmektedir. Bu durumda mikroorganizmalar, kullanilan bu antibakteriyel kimyasallara
kars1 diren¢ kazanmaktadirlar. Bu tiir antibakteriyel apre maddeleri genellikle belirli
organizmalara kars etkilidir ve genis bir spektruma sahip degildirler. Kiif, maya ve

mantarlara kars1 etkili degildirler.

Giivenlik ve toksiklik acisindan bag yapmayan antibakteriyel aprelerin

kimyasal yapis1 onemlidir. Ornegin, pek ¢ok organokalay iceren kimyasal apreler,



uygulamay1 yapan ig¢inin ve tiiketicinin sagligina olumsuz etki etmekte ve gevreye de

oOnemli zararlar vermektedir.

Yiizey ile bag yapmayan antibakteriyel aprelerin kumasa uygulanmasi genelde

ti¢ farkl1 yontemle yapilmaktadir;

- Mikrokapsiiller:  Antibakteriyel madde bir difiizyon bariyeri ile
sarilmaktadir

- Mikrosferler:  Antibakteriyel madde inert bir polimer igerisinde
coziilmektedir

- Halka molekiilleri: Antibakteriyel madde, ev sahibi bir molekiil boslugu
icerisine hapsedilmektedir. Hapsedilen antibakteriyel maddenin etkisi daha

uzun ve yikama dayanimi daha fazla olmaktadir.

Yiizey ile bag yapabilen antibakteriyel apreler ise tekstil materyali iizerine
kimyasal bag yaparak tutunmaktadirlar. Mikroorganizmalarin hiicre zarin1 delerek
metabolizmalarina etki etmekte ve 6lmelerine neden olmaktadirlar. Bu olay, hiicrenin
biiylime ve ¢ogalma gibi yasamsal faaliyetlerini devam ettirmesini 6nlemektedir. Bu
tip antibakteriyel maddeler mikroorganizmalara temas ederek 6ldiirmektedir. Yiizeye
tutunduklar1 yani migrasyona ugramadiklarindan dolay1 uygulamadan sonra tekstil
yiizeyi tlizerindeki antibakteriyel madde miktar1 zamanla azalma gostermemekte ve
boylece mikroorganizmalarin bagisiklik yapmasi s6z konusu olmamaktadir. Kimyasal

bag yaptiklarindan dolay1, yikama dayanimlar ytiksektir.

Yiizey ile bag yapabilen antibakteriyel maddeler genis bir spektruma sahiptir.
Pek ¢ok bakteri, kiif, maya, mantar bu tiir antibakteriyeller ile kontrol altina
alinabilmektedir. Bu tiir maddelerin giivenlik ve toksikolojik ag¢idan kullanimlar
oldukca uygundur. Piyasada en ¢ok kullanilan kuarterner amonyum bilesikleri, EPA
tarafindan incelenmis ve ticari kullanim i¢in kabul gérmiistiir (Balc1 2006; Unal 2009;

Wu ve dig. 2013).



1.3  Antibakteriyel Ajanlarin Etki Mekanizmasi

Antibakteriyel bitim islemlerinde, tekstil yiizeyleri antibakteriyel ajanlarla
muamele edilmektedir. Bitim islemlerinde kullanilan iki tip antibakteriyel ajan vardir.
Bunlar “-static” veya kisa adiyla “-stat” ve “-cidal” veya kisa adiyla “sid” olarak
adlandirilmaktadir. Antibakteriyel malzemeler eger mikroorganizmalarin biiylimesini
ve liremesini yavaslatici 6zellik gosteriyorsa bunlar “stat” antibakteriyel ajanlardir.
Ornegin bakteriostat, fungistat gibi. Fakat bu ajanlar tekstil {izerindeki
mikroorganizmalar1 tamamen oldiiriiyorsa bunlar da “sid” antibakteriyel ajanlardir.
Ornegin bakteriosid, fungisid gibi. ““sid”” ajanlar hem gevrecidir hem de “stat” ajanlara
gore daha sagliklidir. Enfeksiyondan korunmak igin mikroorganizmalarin tamamen

yok edilmesi gerekmektedir.

Asagida Tablo 1.3’te “static” ve “cidal ” ajanlarin etki alanlar1 ve farklar
gosterilmektedir ve Sekil 1.1°de ise “static” ve “cidal” ajanlarin ortama eklendikten

sonra bakteriler tizerindeki etkilerini sematik olarak gdsteren diyagram bulunmaktadir.

Tablo 1.3: “static” ve “cidal” ajanlarin 6zelliklerinin kiyaslanmasi (Altinok 2008)

Mantar / Bakteri — static Ajanlar Mantar / Bakteri — cidal Ajanlar
Mikroorganizmalarin biiyiime ve Kumas ylizeyine yayilmis mevcut bazi
cogalmalara uygun olmayan ylizey mikroorganizmalarin ¢ogalmalarini
yapilari olusturur engeller ve dldiiriilmesini saglar

Mikroorganizmalarin biiyiimelerinin ve | Etkisi olduk¢a hizlidir. Bu da

cogalmalarinin engellemesinde etkisini mikroorganizmalarin daha kisa siirede
yavag gosterir yok edilmesini saglar.
Cevresel etkisi vardir. Cok saglikl Daha saglikli ve cevresel risk daha

olmamakla beraber, oldukca dayaniklidir. | azdir. Fakat daha zayif mikrobik
Ayrica mikrobik direng fazladir. dayanikliliga sahiptir.

Giimiis esash bilesikler kullanilir. Kloroksinol kullanilir.
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Static Aian Toplam Hiicre - Cidal Ajan
Miktari -
Hiicre o I L Varhigini Hiicre
Sayisi / Siirdiirebilen Sayisi
7 Ajanin Hucre Miktar Ajanin
4 Ortama Ortama
. Giris Ani Girig Ani
y,
a) Zaman b) Zaman

Sekil 1.1: Antibakteriyel ajanlarla muamele sonrasindaki bakteri miktarlarinin

degisimi a) static ajan, b) cidal ajan (Altinok 2008)

Sekil 1.1 a’da, “-static” ajanlarin ortama sokulmasindan &nce
mikroorganizmalarin sayisinin zamanla arttigi goriilmektedir. “-static” ajanlarin
ortama giris anindan itibaren mikroorganizmalarin artisi frenlenmis ve ¢ogalmasi

engellenmistir. Fakat mikroorganizmalarin varlig1 hala stirmektedir.

Sekil 1.1 b’de ise aymi sekilde artan mikroorganizmalarin sayisi, ortama “-
cidal” ajanlarin girmesiyle birlikte durmakta ve mikroorganizmalarin yok edilerek

ortamdaki sayisinin zamanla azaldig1 goriilmektedir.

Antibakteriyel ajanlarin mikroorganizmalar iizerinde temelde iki sekilde etkisi

vardir:

Temas ile: Lif iizerindeki antibakteriyel ajanlar diflizyona ugramazlar ve

mikroorganizmalar iizerinde etkili olabilmeleri i¢in onlara temas etmeleri gerekir

Difiizyon ile: Lif ilizerinde veya igerisinde bulunan antibakteriyel ajanlar,
mikroorganizmalara ulagsmak, biiylimelerini ve cogalmalarini frenlemek i¢in, nemli bir

dis ortam bulundugunda, degisken bir hizda disariya dogru yayilirlar.

Bu antibakteriyel ajanlarin, mikroorganizmalarin gelisimi {izerindeki etki
mekanizmalar1 oldukca farklidir. Antibakteriyel ajanlarin mikroorganizmalarin
tizerindeki etkisi ve ¢aligma prensibi daha ¢ok hiicre zarin1 par¢calama, DNA’ya hasar
verme ve hiicreyl Oldiirme iizerine kuruludur ve genellikle mikroorganizmalari

Oldiirme yontemleri;
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- Hiicre duvari sentezinin inhibisyonu
- Protein sentezinin inhibisyonu

- Enzim etkisinin inhibisyonu

- Niikleik asit sentezinin inhibisyonu

- DNA hasari

- Metabolik yollarin inhibisyonu

- Hiicre zar1 biitiinliigiine miidahale

- Hiicre zar gecirgenligine miidahale

- Hicre duvari hasari

seklindedir. Boylece mikroorganizmalarin daha fazla biiyiimesini ve ¢ogalmasini
engellemis olmaktadir. Asagida cesitli antibakteriyel ajanlarin farkli etkilerinden

bahsedilmektedir.

e Aktif maddeler iceren antibakteriyel ajanlar mikroorganizmanin hiicre
duvarina veya metabolizmasina etki ederler.

e Aldehitler ve halojenler gibi maddeler hiicre zarma saldirarak ve
stoplazmanin i¢ine girerek mikroorganizmalarin enzim sistemlerini inhibe
ederler.

e Koagiilantlar ve primer alkoller dogrudan dogruya mikroorganizmanin
protein sistemlerini yok ederler.

e En ¢ok tercih edilen antibakteriyel ajanlardan biri olan triklosan, hiicre
zarini delerek mikroorganizmanin ¢gogalmasini engeller.

e Kuarterner amonyum bilesikleri, biguanidler, aminler ve glukoprotamin
gibi maddeler mikroorganizmalarin hiicre duvarina saldirarak lipo
polisakkarid yapilarin1 yikarlar ve hiicreyi imha ederler.

e Kadmiyum, giimiis, bakir gibi metal bazli kompleks metalik bilesikler
mikroorganizmalarin aktif enzim yapilarini pasifize ederler.

¢ Kitinden elde edilen kitosan ise acik yaralarin tedavisinde kullanilan, hizli
iyilesme saglayan, nemli ortamda bakteriler ile reaksiyona girip inhibe

eden, dogal yolla elde edilen bir antibakteriyel ajandir.

Bununla birlikte antibakteriyel 6zellik dort farkli faktorle birlikte

belirlenmektedir. Bunlar;
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- Antibakteriyel etkisinin kalicilig1
- Istenmeyen mikroorganizmalara kars1 secici davranmasi
- Kumaslarda nem geg¢irgenligini kabul edilir derecede saglamasi

- Bitim islemleri ile uyumluluk gdéstermesi

gibi faktorlerdir. Antibakteriyel ajanlarin bu o6zellikleri tasimasi olduk¢a Snemlidir

(Altinok 2008; Montazer ve Harifi 2018; Unal 2009).

1.4  Antibakteriyel Ajan Olarak Kullanilan Maddeler

Insanoglu, Misir mumyalarinda ve diger kiiltiirlerdeki benzer uygulamalarda
kullanilmasinin gosterdigi bir gergek olan antibakteriyel ve antimikrobiyal maddeleri
antik c¢aglardan beri benimsemistir. Bu baglamda, kumaslarin koruma kalkani
olusturmasi ve her tiirlii mikroorganizma ataklarindan korunmasi da ¢ok biiyiik dnem

tagimaktadir. Gilinlimiizde birgok tekstil iiriinlerinde koruma ve korunma ihtiyact hala

temeldir (Shahidi ve Wiener 2012).

Son yillarda tekstil alaninda kullanilabilecek pek ¢ok antibakteriyel driin
gelistirilmistir. Bu irlinler kimyasal yapilarina, insan ve cevreye olan etkilerine,
calisma prensiplerine, uygulandiklar1 tekstil iirlinline tutunma karakteristiklerine,
cesitli dis etkilere dayanikliliklarina ve fiyatlarina gore ¢ok farklilik gostermektedirler
(Akaydin ve Kalkanci 2014). Asagidaki Tablo 1.4’te tekstil sektoriinde en ¢ok

kullanilan bazi antibakteriyel maddeler goriilmektedir.

Tablo 1.4: Tekstilde kullanilan baz1 antibakteriyel maddeler (Altinok 2008)

Organik Bilesikler Metal Iyonlar1 | Diger Anorganik Bilesikler
Halojenlenmis Difenil Eterler Glimiis Zeolitler
Fenol Bilesikleri Cinko NaAl-Silikat
Halofenoikler ve Bisfenolikler Bakir

Rezorsinol ve Tiirevleri

Benzoik Esterler

Kuaterner Amonyum Bilesikleri
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Antibakteriyel tekstil lirlinlerinin tiretiminde en ¢ok kullanilan maddeler; kitin,

kitosan, triklosan veya glimiis, bakir gibi metal iyonlardir (Altinok 2008).

En fazla kullanilan farkli antibakteriyel ajanlar1 ve bu ajanlarin farkli 6zellikleri

Tablo 1.5'te kiyaslanmaktadir.

Tablo 1.5: Bazi antibakteriyel ajanlarin kiyaslamasi (Wu ve dig. 2013)

] ) Gram | Gram .
Antibakteriyel o ) Ilag Viicut o
) Pozitif | Negatif | Mantar ) ) | Toksisite
Ajanlar ) ] Direnci | Emilimi
Bakteri | Bakteri
Cok az
Triklosan + - + Var Var ya da
Yok
Cok az
Glimiis +++ +++ +++ Yok Diistik ya da
Yok
Orta ya
Amonyum Tuzu + - - Var Var da
Yiiksek
Kitosan + + + Yok Yok Yok
Dozuna
Bakar + + + Var Var
Bagl

+: Etkili, +++: Cok Etkili, -: Etkisiz

Giimiis, Tablo 1.5'te gosterilen diger antibakteriyel ajanlara gore daha iyi bir

genel performans sergilemektedir (Wu ve dig. 2013).
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Tablo 1.6 ve Tablo 1.7°de gosterilen antibakteriyel kimyasallar1 ve

antibakteriyel tekstil {irlinleri en ¢ok kullanilan ve tercih edilen ayrica piyasada en

kolay bulunabilen tiriinlerdir (Morais ve dig. 2016).

Tablo 1.6: Ticari olarak temin edilebilir antibakteriyel kimyasallar1 (Morais ve dig.

2016)
Uriiniin Ad1 Uretici Firma Kimyasal I¢erigi
Agion® Sciessent Gilimiis ve Zeolit esasl katki maddesi
AlphaSan® Milliken Chemical Glimiis bazli katki maddesi
) 3-trimetoksisilil
AEGIS Microbe o )
BioGuard® propilildimetiloktadesil amonyum
Shield™
kloriir bazl1 bitim ajani
Zschimmer & Schwarz
Biozac ZS Mohsdorf PHMB bazl1 bitim ajani
GmbH & CoKG
Poliaminopropil biguanide dayali
Cosmocil CQ™ Lonza .
katk1 maddesi
Eosy® Unitika Kitosan bazli bitim ajani
Irgaguard® BASF Triklosan bazli bitim ajani
Irgasan Sigma Aldrich Triklosan bazli bitim ajani
Microban® Microban International Triklosan ajani
Reputex™ Lonza PHMB bazl1 bitim ajan
) L.N. Chemical
Sanigard KC ] QAC grubuna ait bitim islem ajani
Industries
3-trimetoksisilil propil dimetil
Sanitized® SANITIZED tetradesil amonyum kloriir bazli
bitim maddesi
Thomson Research _ . _
Silpure® ) Ince glimiis pargacikli bitim maddesi
Associates
The Dow Chemical Glmiis iyonlar ile i¢ ice gegen
Silvadur™ Y s
Company polimer ag
SmartSilver® Nanohorizon Inc. Giimiis nanopartikiillii ajan
Silvérion 2400 | PURE Bioscience, Inc | Stabilize giimiis kompleksi bazli ajan
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Tablo 1.7: Ticari olarak temin edilebilir antibakteriyel tekstil iriinleri (Morais ve dig.

2016)
Uriiniin Ad1 Uretici Firma Uriin Tanim
2 katmani giimiis nanopartikiilleri ile
) kaplanmis polietilen mes,
ACTICOAT™ | Smith & Nephew _ o
1 katman1 viskon ve poliester liflerinden
olusan 3 katmanli tekstil {irtinii
Amicor / ) Triklosan veya triklosan ile tolnaftat
_ Acordis, Ltd. . _ .
Amicor Plus kombinasyonu i¢eren akrilik elyaf
Fuji Chemical . . .
Bactekiller® ) Metal iyonlar igeren lifler
Industries, Ltd.
_ Bakteriyostatik ajan i¢eren poliester
Bactershield® Sinterama o
iplik
Bioactive® Trevira Guimiis iceren poliester elyaflar
BiofresH™ Sterling Fibers Triklosan igeren akrilik lifler
L Kitosanin polinosik lif haline
Chitopoly® Fuji-Spinning . ) )
getirilmesiyle elde edilen elyaf
Kompozit kitin / kitosan ve seliiloz
Crabyon® SWICOFIL AG
viskon elyafi
Antibakteriyel metal iyonlarina sahip
FeelFresh® Toyobo -
akrilik elyaf
Glimiis partikiiller iceren poliester
Microfresh® O’Mara, Inc. o
iplikler
Rhovyl’As® Rhovyl Triklosan igeren lifler
) Glimiis iyonlari i¢eren seliiloz esasl
SeaCell® active | Smartfiber AG
elyaflar
Silfresh® Novaceta Triklosan igeren seliiloz asetat ipligi
SoleFresh® O’Mara, Inc. Glimiis partikiiller igeren PES iplikler
Nihon Sanmo
Thunderon® Bakir iyonlar iceren akrilik elyaflar

Dyeing Company
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1.4.1 Metalik Bilesikler

Metallerin, metal iyonlarinin ve metal oksitlerin antibakteriyel 6zellikleri uzun
zamandir bilinmektedir. Bakir (Cu) veya bakir bilesikleri, Yunanlilar, Romalilar,
Aztekler ve diger uygarliklar tarafindan bas agrisi, yaniklar, bagirsak kurtlari, kulak
enfeksiyonlar1 ve genel olarak hijyen tedavisinde kullanilmistir. Cinko (Zn) goz ve
yaralarin tedavisi ve cilt hastaliklarinin tedavisi ile iliskilendirilmistir. Glimiis (Ag),
eski Yunanlilar, Romalilar ve Misirlilar gibi pek cok kiiltiirde, tip alaninda uzun bir
kullanim ge¢misine sahiptir ve bu donemlerde su ve diger sivilar1 bozulmadan
depolamak icin giimiis kaplar kullanilmistir. Cinko oksit (ZnO), antibakteriyel
kremler, losyonlar ve merhemlerde aktif bir bilesen olarak kullanilmistir. ZnO
nanopartikiillerin uygulanmasi, patojenlerde yayilma ve kolonizasyonun kontroliinde
¢ok umut verici olsa da, ZnO nanopartikiillerin kullanimi1 hala simirhidir. Ciinkii
nanopartikiil sentezinin kontroliinii gerektirir ve ayrica kiiglik Olcekli iiretim ile

smirlidir.

Glimiis (Ag) ve bakir (Cu) nanopartikiilleri bir ¢ok ilaca karsit direngli
organizmalar da dahil olmak lizere ¢ok c¢esitli mikroorganizmalara karsi giiclii
antibakteriyel ozellik sergilediklerinden antibakteriyel ajanlar olarak Onem
kazanmigtir. Giimiis ile karsilastirildiginda, bakir daha wucuzdur ve bakir
nanopartikiillerin sentezi daha diisiik maliyetlidir. Bununla birlikte, glimiis (Ag) ve
altin (Au) gibi metallerle karsilastirildiginda, bakirin mikroorganizmalar {izerindeki

toksik etki oran1 daha azdir (Paladini ve dig. 2015).

Nano boyutlu metallerin ve metal oksitlerin, 6zellikle giimiis (Ag), titanyum
dioksit (TiO.), ¢inko oksit (ZnO) hazirlanmasi, yeni nesil biyositlerin gelismesini
saglamistir. EK olarak, nano boyuta indirgenmis inorganik parcaciklar yiiksek yiizey
alanmna / hacim oranmna sahiptir ve benzersiz fiziksel ve kimyasal Ozellikler

gostermektedirler (Shahidi ve Wiener 2012).

In vitro ¢alismalar, metal nanopartikiillerin bir¢ok bakteri tiiriinii inhibe ettigini
gostermistir. Metal nanopartikiillerin sentezi i¢in kullanilan baslaticilar, hazirlama
yontemleri, nanopartikiillerin biiyiikliigii ve sekli, antibakteriyel aktiviteyi etkileyen

ana parametrelerdir (Montazer ve Harifi 2018).
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Metal oksit nanopartikiillerden olan TiO2, SiO2 ve ZnO, tekstil malzemelerinin
antibakteriyel bitiminde kullanilan yaygin olarak bilinen metal oksitler arasindadir.
Kristal yapisi, sekli ve biyiikligi ile ilgili olan metal oksit nanopartikiillerin
antibakteriyel 6zelligi, esas olarak DNA hasarina neden olusundan kaynaklanmaktadir
Tiim bu metal oksit nanopartikiilleri arasinda, TiO2 nanopartikiillerinin olaganiistii
fotokatalitik aktivitesi, toksik olmamasi durumu, yiiksek kullanilabilirlik 6zelligi ve
biyouyumluluk gosterdigi iyi bilinmektedir. Bununla birlikte, ilgili bakteri hiicresi
O0limiinde TiO2 nanopartikiillerinin etkisini anlamak ig¢in birka¢ yaklagim
kullanilmaktadir. Yapilan bir arastirmada TiOz nanopartikiillerine dayanan tekstil
malzemelerinin islevselligini gelistirmek i¢in enzimatik bir 6n islem uygulanmis ve
TiO2’nin kendi kendini temizleme, antibakteriyel ve UV korumasi olarak harika

sonuglar verdigi goriilmiistiir (Rivero ve dig. 2015).

Metalik bilesikler arasinda giimiis, giiglii antibakteriyel etkisi ve toksik etki
yaratmamasi sayesinde diger bilesiklerden daha fazla tercih edilmektedir. Glimiisiin
antibakteriyel 6zelligi, glimiis miktar1 ve salinan giimiis oraninin hedef bakteri ve
mantar hiicrelerini etkisizlestirme kabiliyeti ile dogrudan iligkilidir. Metalik
durumundaki glimiis duragandir. Ancak ciltteki nem ve yaranin sivisi ile reaksiyona
girerek iyonize olmaktadir. Iyonize giimiis, doku proteinlerine baglandigindan,
bakteriyel hiicre duvart ile hiicre zarinda yapisal bozulmalar meydana getirdiginden ve
hiicre bozulmasina ve hatta 6liimiine neden oldugundan antibakteriyel anlamda

oldukga etkilidir (Can ve Korlii 2011; Cansiz ve Kirmusaoglu 2018; Rai ve dig. 2009).

(Cozelti halinde glimiis, her biri inorganik ve organik bilesikler ve kimyasal

+++

kompleksler olusturabilen ti¢ oksidasyon durumu, yani Ag*, Ag™ ve Ag™*" seklinde

+++

kendini gostermektedir. Ag'™™ veya Ag'™" igeren bilesikler kararsizdir ve suda
coziinmemektedir. Antibakteriyel olarak kullanilan giimiis bilesikleri iic gruba

ayrilabilir;

1. Elementel giimiis (glimiis nanopartikiiller)

2. Inorganik bilesikler / kompleksler (giimiis nitrat, giimiis siilfadiazin, giimiis
oksit, glimiis fosfat veya giimiis kloriir gibi)

3. Organik kompleksler (glimiis preparatlari, giimiis-¢inko allantoinat veya

giimiis proteinleri gibi)

18



Gumis iyonlar1 ¢ozeltide stabiliteyi arttirmak i¢in AgCl, AgNO3 ve AgSOs
olarak komplekslestiginde daha kararli hale gelmektedirler. Giimiis nitrat en yaygin
kullanilan bilesiktir. Ancak % 2'yi asan konsantrasyonlarda kullanilmasi tehlike
yaratmaktadir. Yaniklar1 ve enfekte olmus yaralar1 tedavi etmek i¢in % 0,5 sulu giimiis
nitrat ¢ozeltisi standart ¢ozeltidir. Cesitli ¢alismalar, saf glimiis iyonlarinin en iyi
antibakteriyel aktivite gosterdigini ve yara iyilesme ortaminit optimize ettigini
gostermektedir. Sonug olarak, giiniimiizde kullanilan giimiis tuzlar1 ve kompleksleri,

giimiis iyonlarinin siirekli salimin1 hedeflemektedir (Qin 2019).

Gumiis iyonlariin tekstil iizerine dogrudan katilmasi, glimiis tuzlar1 ve bazi
yardimc1 kimyasallar kullanilarak kolayca saglanabilmektedir. Ornegin, pamuklu
kumasa 6nce siklodekstrin katilmasi ve daha sonrasinda ayn1 kumasa glimiis iyonu
dahil edilmesi, bu kumasin uygun ve dayanikli bir antibakteriyel 6zellik gostermesini

saglamaktadir (Sun 2011).

Geetha ve dig. 2013, yaptiklari ¢alismada 5, 10 ve 15 mM olmak iizere ti¢ farkli
B-siklodekstrin ¢ozeltisi ile giimiis nitrat ¢ozeltisinden kimyasal yontemlerle elde
etmis olduklar1 glimiis nanopartikiilleri (AgNP) ile inkliizyon kompleksi olusturmus,
kompleksin XRD ve SEM analizlerini yapmis ve AATCC test yontemleri ile
hazirlanan kompleksin Staphylococcus aureus bakterisi tizerindeki antibakteriyel
etkisi incelemislerdir. Sonu¢ olarak glimiis nanopartikiiller ile komplekslesen B-
siklodekstrinlerin  antibakteriyel etkisinin, kompleks olusturulmamis giimiis

nanopartikiiller ile karsilagtirildiginda daha fazla oldugu gézlemlenmistir.

Glimiis nanopartikiilleri, bakterilerin hiicre duvari ve hiicre zarindan gegerek
DNA’sin1 inhibe etmektedir. Glimiisiin etkisiyle ortaya ¢ikan elektronlar, hiicre zarim
ve duvarini yirtarak, bakterilerin DNA’sinin kendini kopyalayarak ¢ogalmasini
engellemektedir. Bakteri ve mantarlar, zarlan boliinerek  ¢ogalabilen
mikroorganizmalar olduklar1 ig¢in giimiis etkisi ile ortaya ¢ikan elektronlar sayesinde
zarlan1 yirtilmakta ve c¢ogalmalar1 engellenmis olmaktadir. Boylelikle bakterilerin
biiyiimesi, liremesi ve bakteriyel aktiviteleri etkisiz hale getirilmis olmaktadir (Cansiz

ve Kirmusaoglu 2018).
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142 Kitin

Kitin, yenge¢, karides ve 1stakoz gibi kabuklu deniz hayvanlarinin
kabuklarinda, bocek ve yumusakcalarin dis iskeletlerinde ve belirli mantarlarin hiicre
duvarlarinda bulunan bir polimerdir. Polimerlerin ¢ogu yapay olarak iiretilse de kitinin
dogal olarak bulunabilir olmasi en biiyiik avantajlarindandir. Her yil dogal olarak
iiretilen kitin miktar1 10° tondur ve bunun % 70'i okyanuslardan gelmektedir. Kitin
kullanmanin temel avantajlar1 biyolojik olarak pargalanabilir olmasi, biyouyumlu

olmasi ve toksik olmamasi gibi 6zellikleridir (Roy ve dig. 2017).

Kitin, diinyada seliilozdan sonra en yaygin ikinci polimerdir. Seliiloz ile benzer
yaptya sahip olsalar da aralarindaki tek fark, seliiloz hidroksil grubu icerirken kitinin
amid grubu icermesidir. Sekil 1.2 ve Sekil 1.3’te kitin ile seliilozun kimyasal yapilar

gosterilmektedir.

CH,0H CH,OH

A

Y NH Y NH |n

CH; CH;

Sekil 1.2: Kitinin kimyasal yapist (Deshmukh ve dig. 2018)
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Sekil 1.3: Seliilozun kimyasal yapis1 (Deshmukh ve dig. 2018)
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Eklem bacakli kabuklari, kuru halde yaklasik % 50'lik bir kitin igerir ve en
kolay erisilebilir kitin kaynagidir. Deniz mahsulleri atiklar1 da ticari kitin tiretiminde

kullanilmaktadir (Deshmukh ve dig. 2018).

Kitinin elde edildigi deniz hayvanlarinda bulunan dis iskelet kabuklarinin, %
30-50 kalsiyum karbonat, % 30-40 protein ve % 20-30 kitin i¢erdigi bildirilmektedir
(Moattari ve dig. 2018).

Bir asit ¢oziicii iginde, kitinin amin bilesenleri mikroplarin biiyiimesini
engelleyen bir yapiya donlismektedir. Bu yapi, hiicrenin biiylimesini ve liremesini
engellemek i¢in hiicre zarin1 pargalamakta ve sonug olarak bakterilerin liimiine yol
acmaktadir. Kitinin antibakteriyel aktivitesi bircok ¢alisma sonucu goriilmiistiir ve bu

nedenle kitin yaygin olarak kullanilan antibakteriyel ajandir (Afraz ve dig. 2019).

Kitin yarali dokuda kullanildiginda yarayla aktif hale gelmekte, alerjik ve
istenmeyen reaksiyonlar gostermemektedir. Kitin iyilesme derecesini hizlandiran ve
agriy1 azaltan, yeni deri olusumunu canlandiran bir polimerdir. Bu sebeple tekstil
endiistrisinde yara Ortiileri alaninda kullanimi oldukca fazladir. Kitin bircok farkli
formda {iretilebilmektedir. Bunlardan en Onemlisi, kitinin deasetilasyonu ile elde
edilen kitosandir (Altinok 2008).

1.4.3 Kitosan

Katyonik bir polisakkarit olan kitosan, yengeg, karides ve diger kabuklu deniz
hayvanlarinin temel dis iskelet bileseni olan kitinin alkalin deasetilasyonu ile elde
edilmektedir. Su baglama kapasitesi, yag baglama kapasitesi, biyo¢oziiniir olmasi,
toksik olmamasi, biyouyumlu olmasi, yara iyilesmesini hizlandirmas: gibi
ozelliklerinin olmast kitosanin, tip, kozmetik, tarim, biyokimyasal ve tekstil

alanlarinda kullanilmasini saglamaktadir.

Polikatyonik yapisindan dolayr kitosan, bir hiicre yiizeyindeki iyonik
etkilesimle, sonunda hiicreyi imha edebilen etkisi ile ¢esitli bakteri ve mantarlara kars1
iyi bir antibakteriyel 6zellige sahiptir. Onceki ¢alismalar, antibakteriyel aktivitesinin

molekiiler agirlik, deasetilasyon derecesi, sicaklik, pH ve ¢6zeltideki katyonlardan
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etkilendigini gostermistir. Kitosan, en giivenli ve en etkili antibakteriyel maddelerden
biri olmasindan dolay: tekstil sektdriinde antibakteriyel bitim islemleri i¢in yaygin

olarak kullanilmaktadir (Shahidi ve Wiener 2012).

Sekil 1.4’te kitosanin kimyasal yapis1 gosterilmektedir.

CH,OH o) S NH,
AN o
HO NH EH.OH YO
2 2 n

Sekil 1.4: Kitosanin kimyasal yapis1 (Rouhani ve dig. 2019)

Kitosan, kitinde bulunan asetil gruplarinin uzaklastirilmasi anlamina gelen
deasetilasyon islemi ile elde edilmektedir. Bu nedenle kitin ve kitosan arasindaki asil
fark, kimyasal ve biyolojik 6zellikler iizerinde birgok etkisi olan polimerin asetil
icerigidir. Kitosanin bu kimyasal ve biyolojik Ozellikleri Tablo 1.8’de

gosterilmektedir.

Tablo 1.8: Kitosanin kimyasal ve biyolojik dzellikleri (Rouhani ve dig. 2019)

Biyolojik Ozellikleri Kimyasal dzellikleri

Biyoc¢6ziiniir olmasi, biyouyumlu o
) Dogrusal poliamin
olmasi ve toksik olmamasi

Bakterilerin biiyiime inhibisyonu Reaktif amino gruplarina sahip olmasi

Diseti dokusu tizerinde yenileyici etkisi | Reaktif hidroksil gruplarinin mevcut

olmasi olmasi

Hemostatik, fungistatik, spermisit, ' '
' Bir¢ok metal iyonunu selatlamasi
antitiimor olusu

Kitosanin bu biyolojik 6zellikleri ve alerjilere ve enfeksiyon hastaliklarina
kars1 koruma saglama kabiliyeti nedeniyle antibakteriyel bir ajan olarak tekstil

endiistrisinde kullanim1 oldukg¢a yaygindir (Rouhani ve dig. 2019).

Kitin ve kitosanin kimyasal yapilari, birgok benzerlik gostermelerine ragmen

oldukca farklidir. Asetamid grubunun varligindan dolay1 kitin, cogunlukla inert bir
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davranig gosterirken, kitosan serbest aktif amin gruplarina sahip oldugu i¢in oldukca
reaktiftir. Ayni1 zamanda bu aktiflik, kristallik derecesine de baglidir. Kitosanin, kitine
kiyasla daha az kristal yapida olmasi da, daha ¢ok reaktif olma sebeplerinden biridir.
Ayrica, kitinin ¢oziilmesine izin veren ¢ok az sayida ¢oziicii bulunurken, kitosan
hemen hemen tiim seyreltik asit ¢ozeltilerinde ¢oziinmektedir. Kitosanda bulunan
serbest amino gruplari asitle etkilesime girdikten sonra pozitif yiikle yiiklenmekte ve
pH < 6'da ¢oziinmektedir. pH 6 lizerinde ise, ¢6ziinmiis kitosan molekiillerinin %
50'sinden fazlas1 pozitif yiiklerini kaybetmekte ve ¢ozliinmez hale gelmektedir (Roy ve
dig. 2017).

Kitosan, antibakteriyel 6zelligi, biyouyumlu olmasi ve yara iyilesmesi siirecini
hizlandirmasi1 sayesinde biyomedikal uygulamalar i¢in umut verici dogal bir
malzemedir. Kitosan, yara ortiileri, cilt doku mithendisligi, kikirdak doku miithendisligi
vb. gibi cesitli uygulamalarda yogun olarak calisilan bir biyopolimerdir. Birgok
arastirmaci, biyomedikal uygulamalar i¢in seliilloz ve kitosan bazli malzemeler

tiretmeye ¢alismistir (Ummu Habeeba ve dig. 2017).

Kitosan, tekstilde antibakteriyel etki saglamak icin, lifleri egirirken katki
maddesi olarak ve ayrica seliiloz, seliiloz / poliester ve yiin liflerinden yiizey
modifikasyonu icin bir terbiye maddesi olarak kullanilabilmektedir. Kitosanin pozitif
yiiklii amino gruplari, negatif yiiklii bakteri yiizeyine baglanmakta ve bu da hiicre
zarinin bozulmasina ve gegirgenliginin artmasina neden olmaktadir. Kitosan, protein
sentezini onlemek ic¢in mikroorganizmalarin DNA's1 ile etkilesime girebilmektedir.
Ayrica diisiik molekiiler agirlikli bir kitosanin daha aktif antibakteriyel oldugu

distiniilmektedir.

Kitosanin sadece asidik ortamda ¢oziinmesi bir dezavantaj yaratabilmektedir.
Kitosanin bir diger dnemli dezavantaji1 ise seliiloz liflerine zayif baglanmasidir ve
bunun sonucunda tekrar tekrar yikama ile lif ylizeyinden kademeli bir sekilde
ayrilmasidir. Kitosanin seliiloz liflerine gii¢lii bir sekilde baglanmasini saglamak i¢in
cogunlukla polikarboksilik asitler ve tiirevleri dahil olmak {izere ¢esitli capraz baglama
ajanlar1 kullanilmaktadir. Bu islem dayaniklilig1 ve yikama dayanimini biiyiik dl¢iide

artirmaktadir (Simoncic ve Tomsic 2010).
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Yapilan bir arastirmada, kitosanin tekstil iiriinlerinde kullanilmak tizere daha
verimli ve dayanikli antibakteriyel aktivitesini gelistirmek i¢in, Cu, Zn ve Fe gibi metal
iyonlarina sahip kitosan-metal kompleksleri iizerinde incelemeler yapilmis ve
komplekslerin Gram-pozitif bakterilere (S. aureus ve S. epidermidis), iki Gram-negatif
bakteriye (E. coli ve P. aeruginosa) ve iki mantara (Candida albicans ve Candida
parapsilosis) karst genis bir antibakteriyel ve antifungal aktivite gosterdigi

saptanmustir (Morais ve dig. 2016).

1.4.4 Triklosan

Halojenlenmis fenoller arasinda triklosan, en yaygin kullanilan biyosittir ve
basta antibakteriyel tekstil lirtinleri olmak tizere ¢esitli endiistrilerde genis kullanim

alanina sahiptir. Triklosanin kimyasal yapis1 Sekil 1.5’te gosterilmektedir.

OH B

Cl CI

Sekil 1.5: Triklosanin kimyasal yapist (Allmyr ve dig. 2006)

Triklosan, antibiyotige direngli bakteriler de dahil olmak iizere bir¢ok
mikroorganizmaya karst ¢ok etkili bir antibakteriyel ajandir (Simoncic ve Tomsic
2010).

Elverisli gilivenlik profilinden dolayr uzun yillardir c¢esitli dermatolojik
preparatlarda ve oral hijyen {iriinlerinde triklosan kullanilmaktadir. Toksikoloji
calismalarindan elde edilen sonuglar, triklosanin ve metabolitlerinin insanlar dahil
cesitli tlirler tarafindan iy1 tolere edildigini gdstermektedir. Triklosan kanserojen,
mutajen veya teratojen degildir ve antibakteriyel caligmalarda giivenli oldugu

goriilmiistiir (Sharma ve dig. 2003).
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Triklosan c¢ogu katyonik biyositin aksine, yikama dayanikliligimi artiran,
cozeltilerde iyonize edilmeyen, kokusuz, klorlu bir bisfenoldiir. Gram negatif ve gram
pozitif bakterilere kars1 genis bir etki alanina sahip olmasinin yani sira, ayni zamanda
bazi antifungal ve antiviral 6zellikler de sunmaktadir. Bu antibakteriyel ajan temel
olarak, hiicre zarlarmin biitiinligiinii etkileyen fosfolipitler, lipopolisakkaritler ve

lipoproteinler gibi lipit biyosentezini bloke ederek etki gostermektedir.

Triklosan esas olarak poliester, poliamid, polipropilen, seliiloz asetat ve akrilik
liflerle birlikte kullanilmaktadir (Morais ve dig. 2016).

Triklosan, kontrollii salim modeli ile ¢alismakta ve bir 6ldiirme alan1 veya
inhibisyon bolgesi saglamaktadir. Bu inhibisyon bdlgesi, antibakteriyel ajanin igine
sizdig1 veya hareket ettigi, mikroorganizmalari 6ldiirdiigli veya inhibe ettigi kumasin
etrafindaki alandir. Triklosan ile bitmis kumaslarin antibakteriyel testlerin durumuna
bakildiginda, triklosanin tiim numunelerde daha iyi aktivite gosterdigi acikca
goriilmektedir. Ayrica islem gérmemis kumasin antibakteriyel 6zelligi, triklosan ile
islem gormesinden sonra onemli Olgiide iyilesmektedir. Triklosan, prokaryotik ve
Okaryotik hiicrelere kars1 farmakolojik etkiler gostermekte, 6zellikle prokaryotlara
kars1, ¢ok diisiik bir konsantrasyonda bile genis spektrumlu bir antibakteriyel aktivite

sergilemektedir.

Triklosan, sabunlar, losyonlar, kremler, dis macunlari, gargaralar ve
deodorantlar dahil olmak iizere bir¢ok tiiketici ve profesyonel saglik ve kozmetik
tirtinlerinde kullanilmakta ve ayrica kumas ve plastiklere de dahil edilebilmektedir
(Orhan ve dig. 2007).

Sekil 1.6’da B-siklodekstrin ile inkliizyon kompleksi olusturan triklosan

molekiillerinin komplekslesme gorseli yer almaktadir.
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Sekil 1.6: B-siklodekstrin / triklosan kompleksinin sematik gosterimi (Fouda 2012)

Triklosanin yiizeylere giiclii baglanmasi daha etkili olabilmesi i¢in 6nemlidir.
Bu nedenle triklosan, seliilloz liflerine ¢apraz baglama maddeleri olarak
polikarboksilik asitlerle  kombinasyon halinde uygulanabilmektedir. Ayrica,
polikarboksilik asitin triklosan ile birlikte uygulanmasi, antibakteriyel etkinin yikama

dayanimini da artirmaktadir (Fouda 2012).
1.45 Diger Bilesikler

1.45.1 Polibiguanidler

Polibiguanidler ayn1 veya farkli uzunluktaki hidrokarbon zincir baglayicilar
ile ayrilmis katyonik biguanid birimlerini igeren polimerik aminlerdir. Bunlar arasinda
en Onemli antibakteriyel ajanlardan biri, ortalama 11 biguanid birimi olan
poliheksametilen biguanid (PHMB)'dir. PHMB, karsilik gelen monomerik veya
dimerik biguanidlerden ¢ok daha biiyiik antibakteriyel aktivite sergilemektedir.
PHMB, tipta antiseptik bir ajan olarak, 6zellikle antibiyotige direncli bakterilerin yara

enfeksiyonunu Onlemek igin yaygin olarak kullanilmaktadir. Yiiksek biyosidal
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aktivitesi ve diisiik toksisitesi nedeniyle tekstil endiistrisinde 6zellikle seliiloz liflerine

katilarak antibakteriyel bitim islemlerinde kullanilmaktadir (Fouda 2012).

Sekil 1.7°de poliheksametilen biguanid molekiillerinin kimyasal yapisi

gosterilmektedir.
or
‘
NH NH,
| ok
c c C C c c
Ha H H H Hz
n
NH HH ﬂH
X,Y=—-NH—C——NH, + ——NH, + ——NH——C——NH——C——NH;

Sekil 1.7: PHMB’nin kimyasal yapis1 (Fouda 2012)

Polibiguanidler, diisiik toksisiteye sahip, giigli ve genis spektrumlu bir
antibakteriyel ajanlar olmalar1 sayesinde gida endiistrisinde, yiizme havuzlarinin
temizliginde, deodorantlar, bocek kovucular1 ve gargaralarda dezenfektan olarak
basariyla kullanilmaktadir. Tekstil endiistrisinde de yara ortiileri igerisinde biyosit

olarak uygulanmaktadir.

PHMB, hiicre zarmmin bitiinliigini bozmakta ve artan polimerizasyon
seviyeleri ile agirlik bazinda aktivitesi daha da artmaktadir. Bugiine kadar PHMB'ye

kars1 bakteriyel direng nadir olarak goriilmiistiir.

Katyonik yapisindan dolayi, PHMB'nin pamuga baglanmasinin, hidrojen
baglanmasinin yani sira iyonik oldugu diistiniilmektedir. Kimyasal terbiye isleminden
kaynaklanan pamuklu kumaslardaki karboksil gruplari bu etkilesimlerde etkin rol
oynamaktadir (Gao ve Cranston 2008; Tessier 2013).
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1.45.2 N-Halaminler

N-halaminler, heterosiklik azot (N) ve bir halojen arasinda olusturulmus bir
veya iki kovalent bag igeren bilesiklerdir. Buradaki halojen genellikle klor (CI)’dur.
Seyreltik sodyum hipoklorit i¢indeki amin, amid veya imid gruplarinin klorlanmasi ile
farkli  stabiliteye sahip N-Cl baglart  olusabilmektedir.  N-halaminler,
mikroorganizmalara karst genis spektrumlu bir etkin madde icermektedir.
Antibakteriyel 6zellikleri, hidrojen (H)'in, N-Cl1 bagindaki Cl iyonlarinin su etkisiyle
elektrofilik degisim transferine dayanmaktadir. Bu reaksiyon CI iyonunun N-CI
bilesiginden ayrilarak hidrojen (H) iyonuyla yer degistirmesiyle ger¢eklesmekte ve
sonug olarak serbest kalan Cl iyonlart mikroorganizmalari yok etmektedir (Simoncic

ve Tomsic 2010).

N-halaminler, seliiloz, poliamid ve poliester lifleri dahil olmak iizere gesitli
tekstil yiizeylerine uygulanabilmektedir. Antibakteriyel etkilerini goérmek ve
antibakteriyel yiizeyin dayanikliligini artirmak igin yapilan bir arastirmada, seliiloza
polimerize olabilen bir vinil reaktif grup ile N-halamid monomerlerinin sentezi {izerine
calismalar yapilmis ve liflerin yikamadan sonra hala ¢ok iyi antibakteriyel etkiye sahip
oldugu gozlemlenmistir (Fouda 2012).

1.5  Antibakteriyel Ozelligin Test Ol¢iim Metotlar:

Antibakteriyel tekstillerin etkinligini belirlemek i¢in bir takim test yontemleri
gelistirilmektedir. Bu yontemler kantitatif analiz yontemi ve kalitatif analiz yontemi
olmak iizere genellikle iki kategoriye ayrilmaktadir. Bunlara sirasiyla siispansiyon
testi ve agar difiizyon testi de denilmektedir. Bu testlerde genellikle Gram pozitif
bakteri olan S. aureus ve Gram negatif bakteri olan K. pneumoniae bakteri tiirleri
kullanilmaktadir. Bu bakterilere ek olarak da Gram negatif bakteri olan E. coli
bakterileri saglik agisindan daha elverisli olmasi1 nedeniyle tercih edilebilmektedir
(Altinay 2017).
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Kalitatif ve kantitatif test yontemleri agagidaki Tablo 1.9°da gosterilmektdir

Tablo 1.9: Kalitatif ve kantitatif antibakteriyel test yontemleri (Balc1 2006)

Kalitatif (Nitel) Kantitatif (Nicel)
Yontem Yontem
AATCC 147-1998 AATCC 100 (Newyork City Protokolii)
(Antibakteriyel) (Antibakteriyel)
AATCC 30-1998
(Antifungal)
ASTM E2149-01
NCCLS M100-S9:1999 (Disk Diflizyon _ ) )
(Antibakteriyel, Antifungal)
Metodu)
(Antibakteriyel, Antifungal)

Tekstil tiriinlerinin antibakteriyel etkinliginin belirlenmesi i¢in bir¢ok farkli

test standartlart kullanilmaktadir.

Cesitli tilkelerin tekstil tirlinlerinde antibakteriyel etkinlik 6zelligini belirlemek

icin kullandiklar1 standartlar Tablo 1.10°da gosterilmektedir.
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Tablo 1.10: Antibakteriyel etkinlik test yontemleri (Palamutgu ve dig. 2009P)

Standart No Standardin Orijinal ismi

Textile fabrics: Determination of the antibacterial activity:
SN 195920-1992 o
Agar diffusion plate test

Textile fabrics: Determination of the antimycoticactivity:
SN 195921-1992 o
Agar diffusion plate test

Antifungal activity, assessment of textile materials: Mildew
AATCC 30-1993 ) ) )
and rot resistance of textile materials

Antibacterial finishes on textile materials: assessment of
AATCC 147-1993 _ _
textile materials: parallel streak method

Antibacterial activity of fabrics, detection of: Agar plate
AATCC 90-1982
method

AATCC 174-1993 | Antimicrobial activity assessment of carpets
JIS L 1902-1998 | Testing method for antibacterial of textiles

Antibacterial finishes on textile materials: assessment of
AATCC 100-1993 ) )
textile materials: parallel streak method

Textile fabrics: Determination of the antibacterial activity:
SN 195924-1983
Germ count method

Properties of textiles-Textiles and polimeric surfaces having
XP G39-010-2000 | antibacterial properties. Characterization and measurement
of antibacterial activity

JIS Z 2911-1992 | Methods of test for fungus resistance

ISO 846-1997 Plastics-Evaluation of the action of microorganisms

ISO 11721-1-2001 | Textiles-Determination of resistance of cellulose containing

Standard Test Method for Determining the Antimicrobial
ASTM E2149-01 | Activity of Immobilized Antimicrobial Agents Under
Dynamic Contact Conditions

Textiles-Determination of The Antibacterial Activity of
ISO 20743
Antibacterial Finished Products

Bu yontemlerin arasindan en yaygin olarak kullanilanlar1 AATCC 147 kalitatif
(agar diflizyon) yontemi ve AATCC 100 kantitatif (siispansiyon) analiz yontemidir.

Uluslararasi alanda tekstil iiriinlerinde antibakteriyel etkinligin belirlenmesi i¢in kabul
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gormiis olan standart ISO 20743 standardidir. Bu standart, mevcut yontemlerin ve
standartlarin yetersiz kaldigi durumlarda kullanilan standarttir (Palamutgu ve dig.

20099,

1.5.1 AATCC 147 Antibakteriyel Test Metodu

Bu test metodunun diger adi agar difiizyon testidir ve diger test metodlarina
gore daha basit bir yontemdir. Bu yontem kullanilarak yapilan testlerde kalitatif yani
nitel sonuglara ulasilmaktadir. Bu testin prensibi bitim islemi uygulanmis kumaslar ile
bitim islemi uygulanmamis kumaslarin antibakteriyel aktivitelerinin kiyaslanmasina
dayanmaktadir. Bu test yontemi, gesitli tekstil numunelerinin antibakteriyel etkisinin
degerlendirilmesinde kullanilmaktadir. Gram pozitif ve gram negatif bakterilere kars1
antibakteriyel aktivitenin kisa siire igerisinde belirlenmesi i¢in kullanilan etkili bir
yontem olsa da kantitatif (nicel) olarak antibakteriyel etkinin belirlenmesinde yetersiz
kalmaktadir (Altinay 2017).

Bu test yonteminin uygulanmasinda gram pozitif S. aureus bakterisi ve gram
negatif K. pneumoniae bakterileri ile hazirlanan bakteri konsantrasyonu, icerisinde
agar plakalar1 bulunan bir kaba paralel ¢izgiler halinde agilanmaktadir. Antibakteriyel
etkisi 6l¢iilmek istenen kumas 25 mm x 50 mm ebatlarinda kesilerek, bakteri kolonileri
ile temas edecek sekilde bu plakaya yerlestirilmektedir. Plaka daha sonra bakterilerin
rahatga lireyebilmeleri igin 37 °C'de 24 sa bekletilmekte, 24 sa sonunda plakada
bulunan kumasin hemen altinda ve kenarlarinda bir inhibisyon bolgesi olusup
olusmadigi incelenmektedir. Dogrudan kumas numunesinin altinda bakteri liremesi
olmamasi, antibakteriyel aktivitenin varligini gostermektedir. Eger kumasta bulunan
antibakteriyel ajan agarin igine yayilabilirse, bir inhibisyon bodlgesi goriiniir hale
gelmekte ve bu inhibisyon bdolgesinin biiyiikliigii / capi, antibakteriyel etkinin
kuvvetinin veya aktif ajanin salim hizinin bir gostergesi olarak kabul edilmektedir
(Gao ve Cranston 2008).
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Bu test yonteminin uygulama semasi Sekil 1.8°de kisaca 6zetlenmektedir;

37 °C Sicaklikta 24 saat fmt

Bekletilmis Nutrient Brode

4
Kiiltiirii
.

Bir lopluk asidan 5 adet cizgi cekilerek steril agar kabinin iizerine yerlestirilir

\ 9 mL Damitilmis
Destile Su
(m

Test edilecek 6rnek, bu cizgilerin iizerine bastirilir.

-— R

Kuluckalar 37 °C
Sicaklikta 24 saat
Bekletilir.

Antibakteriyel olmayan kumas sonucu Antibakteriyel olan kumas sonucu

Sekil 1.8: AATCC 147 test standard1 uygulama semasi1 (Altinok 2008)

Ancak bu test metodu, kumasin bakterilere karsi hangi miktarda etkili
oldugunu gostermekte yetersiz kalmaktadir. Antibakteriyel etkinin daha iyi
anlasilabilmesi adina 6nce AATCC 147 yontemi uygulanip, antibakteriyel aktivitenin

varligr nitel olarak gdzlemlendikten sonra, antibakteriyel aktivitenin hangi oranda
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etkin oldugunu belirlemek i¢in AATCC 100 test metodunu uygulamak gerekmektedir
(Altinok 2008).

1.5.2 AATCC 100 Antibakteriyel Test Metodu

Bu test metodu siispansiyon test metodu olarak da bilinmektedir. Siispansiyon
test metodu AATCC 100-2004, JIS L 1902-2002 ve SN 195924-1992 standartlarina
dayali bir testtir. Bu test metodu, antibakteriyel islemlerde kantitatif degerler
saglamaktadir. Ancak agar diflizyon testlerinden daha fazla zaman almaktadir. Ayrica
pahal1 bir test yontemidir. Bu test metodu, antibakteriyel bitim islemi yapilmis iki
kumas numunesi tizerindeki bakteri miktarlarin1 oranlamaya ve bakteri miktarlarini

saymaya dayanan bir yontemdir (Fouda 2012).

Bu test yonteminin uygulanmasinda 24 mm yarigaph olan ve antibakteriyel
bitim islemi uygulanmis iki adet numune test kumasi kullanilmaktadir. Kumaslar,
gram pozitif ve gram negatif bakteri iceren 1 ml’lik ¢ozeltiye batirilmaktadir.
Bakterilerin emdirildigi kumas numunelerinden bir tanesine hi¢ bekletilmeden, hemen
100 ml steril destile su eklenerek 1 dk boyunca ¢alkalanmaktadir. Bakteri
konsantrasyonunun siviya gegmesi saglanmaktadir. Bu ilk kumag numunesinden elde
edilen sividan 1 mikro litre alinarak petri kabina ekim yapilmakta ve ilk kumas
numunesinden bakteriler bu sekilde elde edilmektedir. Elde edilen bu bakteriye “O0.
temas siiresi bakterisi”, bakteri sayisina ise “0. temas siiresi bakteri sayis1”
denilmektedir. Diger bakteri emdirilmis kumas numunesi ise 37 °C’de 24 sa etiivde
bekletilmektedir. 24 sa siirenin sonunda etiivden ¢ikarilan kumas numunesine de ilk
numunede oldugu gibi sirastyla ayni islemler uygulanmaktadir. ikinci numune de 100
ml steril destile su ilave edilerek 1 dk boyunca c¢alkalanmaktadir. Bakterilerin siviya
gegmesi saglanmakta, bu sividan 1 mikro litrelik sivi alinarak petri kabina ekim
yapilmakta ve ikinci numuneden de bakteriler elde edilmektedir. Elde edilen bu
bakteriye “24. temas siiresi bakterisi” ve bu bakterilerin sayisina ise “24. temas siiresi
bakteri sayis1” denilmektedir. Ilk numunedeki bakteri sayisinin, ikinci numunedeki
bakteri sayisina oranindan hareketle bakterilerdeki azalma miktar1 % deger olarak

tespit edilmektedir.

Bu test standardina ait uygulama semasi Sekil 1.9°da gosterilmektedir.
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Nutrient Bronth kiiltiirleri Bakteri Konsantrasyonu
24 saat 37 C sicakliktadir. 1-2x 10° CFU/mL

| mL lik bakteri siispansiyonunda

v —
. — iy
W . — .

Antibakteriyel Antibakteriyel
g ckstil Tekstil

37 °C sicaklikta 24 saat
kulucka

0 Zamanindaki Bakten l

Mikt
el 24 Zamamndaki Bakieri
Miktan

Sekil 1.9: AATCC 100 test standard1 uygulama semasi (Altinok 2008)

Bu calisma sonucunda bakterilerdeki % azalma degeri asagidaki denklemde

verilen (1.1) esitlik ile hesaplanmaktadir;

B—-A

% Azalma = X 100 (1.2

Bu denklemde;
A: 24. temas siiresi sonunda iireyen bakteri sayis1 (Ikinci numune)

B: 0. temas siiresi sonunda iireyen bakteri sayisi (Ilk numune) (Altinok 2008).
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1.5.3 AATCC 30 Antifungal Test Metodu

Antifungal madde ile islem gormiis tekstil materyalinin, Chaetomium
globosum, Aspergillus niger gibi ¢esitli fungal organizmasi kullanilarak antifungal
aktivitesinin degerlendirilmesi esasina dayanmaktadir. Test, fungi organizmalarinin en
kolay ve maksimum seviyede cogalabildikleri optimum ortam kosullar1 altinda

gerceklestirilmektedir (Balc1 2006).
Bu test metodunun uygulanmasinda 4 farkli yontem mevcuttur. Bunlardan;

1. metot topraga gobmme yontemidir. 4 cm x 15 cm ebatlarindaki test numunesi,

fungi igeren bir toprakta 28 °C’de 2-16 hafta kadar siire ile bekletilmektedir.

2. metotta ise 4 cm capinda dairesel veya 4 cm x 15 cm ebatlarinda numune
Chaetomium globosum fungi ¢ozeltisine daldirilmakta ve standart agar plakalari igeren

kaplarda bekletilmektedir.

3. metot ise 2. metoda benzerdir. Yalniz ¢6zeltide kullanilan Chaetomium

globosum fungi yerine Aspergillus niger fungidir.

4. metot ise doygun atmosferde bekletme yontemidir. 25 mm x 76 mm
ebadindaki test numunesi, 3 farkli fungi tiirii igeren bir ¢ozeltiye daldirildiktan sonra
yiiksek nem igeren bir kapakli tiip igerisinde 14-28 giin kadar bekletilmektedir. Siire¢
sonunda fungal ¢ogalma goézle analiz edilmekte ve “cogalma yok”, “mikro 6lgiide

cogalma” veya makro dl¢iide cogalma” seklinde degerlendirilmektedir (Unal 2009).
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Asagida Sekil 1.10°da 2. veya 3. metotta uygulandig1 gibi agar plakalarina

yerlestirilen antifungal kumasin etkisini gosteren gorseller yer almaktadir.

a) b) c)

Sekil 1.10: Antifungal testinde kullanilan numune gorselleri a) etkisiz ajan, b) yetersiz

ajan c) yeterli ajan (Balc1 2006)

Sekil 1.10 a) kumasin antifungal ajan ile islem gérmedigi ya da az islem
gordiigii anlasilmaktadir. Islem gormemis kumas iizerinde ve plakada kiiflenme

meydana gelmektedir.

Sekil 1.10 b) kumas {lizerinde yeteri kadar antifungal ajan olmadigi

goriilmektedir. Antibakteriyel etkinin olustugu alan sinirlidir.

Sekil 1.10 c) antifungal ajan ile etkili bir sekilde islem gérmiis olan kumasin

tizerinde ve etrafinda inhibisyon bolgesi olustugu goriilmektedir (Balc1 2006).

1.5.4 ASTM E2149-01 Antibakteriyel Test Metodu

Bu standartta AATCC 100 standardinda oldugu gibi antibakteriyel aktivite,
cozeltide  yasayan  mikroorganizma  sayisina  ve  oranlamaya  gore
degerlendirilmektedir. Bu test yoOntemi, antibakteriyel iiriinlerle islem gormiis
kumasin, dinamik kosullar altinda mikroplarin biiyiimesine kars1 gosterdikleri

direngleri 6lgmek igin tasarlanmistir (Palamutcu ve dig. 2009?).

Bu test yonteminin uygulanmasi i¢in ayni Ozelliklere sahip iki adet test

numunesi gerekmektedir. Bakteri konsantrasyonu ¢ozeltisine her iki numune de

36



daldirilmaktadir. ilk numune daldirilma isleminden sonra hemen cikarilirken, diger
numune ¢dzelti icerisinde tutularak 1 sa boyunca calkalanmaktadir. Bu testin daldirilip
cikarilan ilk numune iizerinde bulunan bakteri sayilar1 ile ¢ozeltide 1 sa ¢alkalama
islemine maruz birakilan ikinci numune tizerindeki bakteri sayilari oranlanmaktadir. 1
sa calkalama sonunda bakteriler ile test numunesi kumas arasinda i1yi bir temas
gerceklesmis olmaktadir. Elde edilen oranin azalma yoniinde olmasi, 1 sa ¢alkalama
isleminin ¢ozelti igindeki bakteri sayisinda azalmaya neden oldugunu gostermektedir.
[k numune iizerindeki ortalama bakteri miktar1 ile calkalama isleminden ge¢mis ikinci

numune lizerindeki ortalama bakteri miktar1 oranlanmaktadir (Paladini ve dig. 2015).

155 JIS 1902 Antibakteriyel Test Metodu

Bu test metodu AATCC 147 ile benzerlik gostermektedir. Fakat AATCC
testlerinin gerceklestirilebilmesi icin 6rme ya da dokuma bir tekstil kumasina ihtiyag
duyulurken, Japon Standartlari Enstitiisiince gelistirilmis bu test yontemine gore
kumasa gereksinim yoktur ve liflerin antibakteriyel aktiviteleri direkt olarak tespit
edilebilmektedir.

Bu test metodunun uygulanmasinda hazirlanan bakteri konsantrasyonunun,
AATCC 147 yonteminden farkli olarak petri kabina asilanarak homojen bir sekilde
dagilmasi saglanmakta ve homojen bir sekilde dagildiktan sonra katilagmasi igin
beklenmektedir. Katilagma islemi gerceklestikten sonra, 1 g agirlifinda elyaf alinarak,
24 mm capinda dokusuz yiizey haline getirilmekte ve bakteri asilanmis petri kabinin
tizerine konulmaktadir. Sonrasinda 24 sa 37 °C'de etiivde beklemeye birakilmaktadir.
24 sa siirenin ardindan tekstil yiizeyi iizerinde bakteri bulunmuyorsa tekstil ylizeyinin

antibakteriyel aktivite sergilemis oldugu anlagilmaktadir.
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Bu test standardina ait uygulama semasi Sekil 1.11°de gosterilmektedir.

Bullion Kiiltiirleri Ile
Hazirlanmis Bakteri
Siispansiyonu

Bullion Broth Besiyeri

24 saat 37 °C Kulugka
Siiresi

Test Numunesi

Sekil 1.11: JIS 1902 test standard1 uygulama semas1 (Altinok 2008)
Bu test yontemi ile AATCC 147 test yontemi arasinda iki temel fark mevcuttur;

AATCC 147 test yonteminde, testin uygulanacag belirli ebatlarda, 6rme ya da
dokuma numune kumas numunesinin olmasi gerekirken, Japon test
standartinda ise dokuma ya da 6rme kumas numunesinin yani sira elyaf
halindeki tekstillerin de antibakteriyel testi yapilabilmektedir.

AATCC 147 test yonteminde bakteri konsantrasyonu petri kabina ¢izgiler
halinde agilanmakta ve numune kumas bu bakteri ¢izgilerinin iizerine
konduktan sonra etiive kaldirilmaktadir. Bu standartta ise bakteriler, petri

kabinin igerisine homojen bir sekilde dagitilarak konmaktadir (Altinok 2008).
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1.5.6 1SO 20743 Antibakteriyel Test Metodu

ISO 20743 Uluslararast Standart Organizasyonu ISO tarafindan 2007 yili
Haziran ayinda yliriirliige konan bir antibakteriyel test 6l¢iim yontemidir. Bu yonteme
gore antibakteriyel bitim islemi gérmiis olan tekstil materyallerinde (kumas, dolgu
malzemesi, iplik ve dokusuz yiizeyler dahil) nicel olarak antibakteriyel etkinlik
belirlenmektedir.

Bu yontemin uygulanmasinda, tekstil materyali {izerindeki antibakteriyel

etkinligin belirlenmesi i¢in ti¢ ayr1 metot dnerilmektedir.

- Absorbsiyon metodu: bakteri silispansiyonu numune {izerine dogrudan
aktarilarak kumasa emdirilmektedir.

- Transfer metodu: agar plakalari lizerine yerlestirilen bakteriler numune iizerine
transfer edilmektedir.

- Baski metodu: test edilecek bakteriler bir filtre iizerine aktarilmakta ve daha

sonra numune {izerine bask1 yontemi ile aktarilmaktadir

Testlerde kullanilan mikro organizmalar Staphylococcus aureus ve Klebsiella

pneumoniae olarak tanimlanmaktadir (Palamutcu ve dig. 2009?).

1.6  Siklodekstrinler Hakkinda Genel Bilgi

1.6.1 Siklodekstrinlerin Tarihi

Siklodekstrinler {izerine ilk temel inceleme, 1957'de Fransizlar tarafindan
yapilmistir. 1965 yilinda Thoma ve Stewart tarafindan yapilan bir monografi, 1968'de
Sezar tarafindan takip edilmistir. 1960l yillarin sonunda, siklodekstrinlerin
laboratuvar 6lgeginde hazirlanmasina yonelik yontemler, kimyasal yapilari, fiziksel ve
kimyasal Ozellikleri ile kompleks olusturucu o6zellikleri agiklanmistir. Yeterli
toksikolojik caligmalar siklodekstrinlere atfedilen herhangi bir toksisitenin olmadigini

kanitlamistir.
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Eskiden beri bilinmekte olan siklodekstrinlerin dnemleri ve kullanimlari
ozellikle son 25 yilda daha iyi anlasilmigtir. Farmasotik teknolojide kullanimlar ise

giin gectikge artmakta ve bu konu ile ilgili ¢ok sayida arastirma yapilmaktadir.

1970°li yillarda siklodekstrin ve tiirevleri nadir tretilitken ve 1 kg f-
siklodekstrin fiyat1 2000 $ civarindayken, 30 yil sonra diinya genelinde yarim
diizineden fazla sirket siklodekstrin iiretir duruma gelmistir. Toplam irettikleri
siklodekstrin iiriinii yilda 10.000 tondan fazladir. Giiniimiizde B-siklodekstrin fiyati

yiiz dolar / kg civarindadir.

Son yillarda ise Amerika Birlesik Devletleri, Almanya, Japonya, Macaristan ve
Fransa gibi iilkelerde siklodekstrin tiretim fabrikalar1 kurulmus ve {iretim miktarlari

yildan yila artmaktadir (Celebi 1987; Szejtli 2004).

1.6.2 Siklodekstrinlerin Eldesi

Siklodekstrinler, nisastanin basit bir fermantasyonu ile elde edilmektedirler.
Oncelikle Bacillus macerans, Klebsiella pneumonia veya Alcalophile bacillus
mikroorganizmalarindan siklodekstrin transglikozilaz (CTG) enzimi retilmektedir.
Kiiltiir ortaminin hiicre icermeyen filtrati ham olarak enzimi icermekte olup, daha

sonra konsantre edilerek saflastirilmaktadir.
Elde edilme yontemleri kademeli olarak asagida anlatilmaktadir;

- Siklodekstrin transglikozilaz (CTG) enzimi {ireten mikroorganizma
kiiltiirlerinin hazirlanmasi,

- Uretilen enzimin ayristirlimasi, saflastirilmasi ve konsantrasyonunun
saptanmasi

- Hidroliz olmus nisastanin enzimatik doniistimiiniin saglanmasi

- Nisastadan siklodekstrinlerin ayrilmasi, saflastirilmasi ve kristalizasyonu

Hidrolize olmusg nisastanin bu CTG enzimi ile par¢alanmasi sonucunda a-, -,
y-siklodekstrinler ve asiklik dekstrinlerin bir karisimi meydana gelmektedir.
Nisastanin enzimatik degradasyonu ile olusan siklik ve asiklik triinler degisik

yontemlerle birbirlerinden ayrilmaktadirlar (Celebi 1987; Taneri 2004).
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1.6.3 Siklodekstrinlerin Molekiiler Yapisi ve Ozellikleri

1.6.3.1 Siklodekstrinlerin Molekiiler Yapisi

Siklodekstrinler (CD), o-1,4 glikopiranoz baglarla baglanmis glikoz
birimlerinden olusan, nisastanin siklodekstrin glukanotransferaz enzimiyle hidrolizi
sonucunda meydana gelen oligosakkaritlerdir. Siklodekstrinler, tepesi kesilmis bir
koni goriintimiindedir ve halkali bir yapiya sahiptir. Ce¢ karbon atomunun C; ve C3
hidroksil gruplarina gore rotasyon yapabilmesinden otiirii siklodekstrin boslugu alta
dogru daralmaktadir. Biitiin hidroksil gruplari, bu halkanin alt ve tist kismina yerlesmis
durumdadir ve siklodekstrin i¢ boslugu sekonder C-H baglar1 nedeniyle hidrofobik
karaktere sahiptir. Dis kismi ise hidrofilik yapidadir. Sekil 1.12°de siklodekstrinin

kimyasal yapisi gosterilmektedir.

H20H
HO 0,
oHOT, Q
OH
. OH H
0 HO,
OH
H n
H H H
0
o n=6: alfa-CD
OH n=7: bketa-CD
(o] OH OH O n=8: gama-CD
H
(0]

Sekil 1.12: Siklodekstrinin kimyasal yapis1 (Arslan 2012)

Siklodekstrinlerin, glikopiranoz baglarinin sayisina gore, alfa (o) siklodekstrin,
beta (B) siklodekstrin ve gama (y) siklodekstrin olmak iizere ii¢ tiri vardir. o-
siklodekstrin 6, p-siklodekstrin 7 ve y-siklodekstrin 8 adet a-l,4-glikopiranoz
baglarindan olusmaktadir ve her siklodekstrin birimi, bir konuk misafir i¢in konak
olarak islev gorebilen bir oyuga sahiptir. Teorik olarak sekizden fazla glikopiranoz bag
yapisina sahip siklodekstrinler tiretmek de miimkiindiir. 10, 11, 12, 13 glikopiranoz
bag yapisina sahip e- (epsilon), (- (zeta), n- (eta) ve 0- (teta) siklodekstrinler de

bilinmektedir. Fakat suda c¢oziiniirliiklerinin yiiksek olmasi ve diisiik kompleks
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olusturma yeteneklerine sahip olmalart gibi O6zellikleri sebebiyle fazla tercih

edilmemektedirler.

Sekil 1.13’te a, B ve y-siklodekstrinlerin yapilar1 goriilmektedir. Bu 6zellik,
su gibi ¢oziiciiler i¢inde yiiksek derecede hidrofobik molekiillerin ¢oziindiiriilmesi ve
dengelenmesi i¢in faydalidir. Bu gibi konuk-konak misafir komplekslerinin olusumu

sirasinda hi¢bir hidrojen bagi olusmamakta veya kirilmamaktadir.

; ¥
OH & OH oH oH
i o
0 M/ [ \ E Nom Oitcn o
\
[oH \ . o] 3% o] o
“— O\ OH oj/o HO Kr\ oH 0
OH \ o} S
5= OH OH a
)K —~0L74 s < oo /4
- |
HO' oH w’ H

Sekil 1.13: a-, B- ve y-siklodekstrinlerin kimyasal yapilar1 (Arslan 2012)

Siklodekstrinlerin halkalarinin dis yapisinda bulunan hidroksil gruplar1 bu
bilesigin sudaki ¢6ziinebilirliginden sorumludur. Siklodekstrinin i¢ kismindaki
hidrofobik boslugun ¢aplarina 4.7-5.3 A° (a-CD), 6.0- 6.5 A° (B-CD) ve 7.5-8.3 A°
(y-CD) bagl olarak siklodekstrinler aromatik bilesiklerle veya gesitli antibakteriyel
ajanlarla inkliizyon kompleksi (konuk-konak yap1) olusturabilmektedir. Sekil 1.14’te
siklodekstrinlerin molekiiler boyutlar1 gosterilmektedir.

1.69 nm

1.53 nm
1.37 nm

7.9 A°

Sekil 1.14: Siklodekstrinlerin molekiiler boyutlar1 (Arslan 2012)

Dogal siklodekstrinlerin boyutlari ayni iken bosluk g¢aplari degismektedir.

Buna gore misafir molekiil ile olusturduklar inkliizyon komplekslerinin kapasitesi de

42



degismektedir. I¢ bosluklara giren misafir molekiiliiniin polimer biiyiikligii ile i¢

bosluk ¢ap orani, olusan kompleksin saglamligi i¢in son derece 6nemlidir.

Siklodekstrinlerin bosluklarinin i¢i hidrojen atomlar1 ve oksijen kopriileriyle
kaplhidir. C1 sandalye formu gosteren B-siklodekstrinin glukopiranoz iinitelerinin
hidroksil gruplar dis yiizeye hidrofilik bir 6zellik kazandirmaktadir. C; ve C3’ e bagh
tiim sekonder hidroksil gruplari, siklodekstrin boslugunun genis olan tarafinda yer

almaktadirlar.

sekonder ylizey 4

primer ylzey

OH

Sekil 1.15: Siklodekstrin molekiiliiniin ii¢ boyutlu yapis1 (Arslan 2012)

Sekil 1.15’te gortildiigi lizere C2’ye bagh hidroksiller i¢ bosluga dogru, Cs’e
bagli hidroksiller ise i¢ bosluktan disar1 dogru yonelmislerdir. C2 ve Csz atomlarindaki
sekonder hidroksil gruplari arasinda hidrojen baglarinin bulunmasi ve boslugun
glikozidik oksijen kopriileri ile siralanmasi sonucunda ise bosluk hidrofobik bir 6zellik
kazanmaktadir. Bu 0Ozellikler siklodekstrinlere, bosluguna uyum saglayan misafir
molekiilleri ¢evreleyebilecek yapiyr kazandirmaktadir. Boslugun daha dar olan
kisminda bulunan Ces’ya bagli primer hidroksil gruplari ise dogal siklodekstrinler i¢in
suda ¢oziiniirliik saglamaktadir (Arslan 2012; Bhaskara-Amrit ve dig. 2011; Celen
2015; Taneri 2004).

1.6.3.2 Siklodekstrinlerin Fiziksel ve Kimyasal Ozellikleri

Siklodekstrinler, beyaz renkli, kokusuz, tatli, kristal toz yapisinda olan ve nem

cekmeyen maddelerdir. Ayrica nisasta veya seker kadar kararli olup, bozulmadan
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yillarca  saklanabilmektedirler.  Siklikla kullanilan dogal siklodekstrinlerin

fizikokimyasal 6zellikleri Tablo 1.11°de verilmistir.

Tablo 1.11: Temel siklodekstrinlerin karakteristik 6zellikleri (Arslan 2012)

Ozellikleri a-CD p-CD v-CD
Glikoz sayis1 6 7 8
Bosluk cap1 (A°) 5 6 8
Yiikseklik (A°) 7,9 79 79
Cap (A°) 14,6 15,4 17,5
Yaklasik bosluk
174 262 427
hacmi (A°)
Molekiil agirhigi 973 1135 1297
Sudaki ¢oziintirlik
14,5 1,85 23,2
(mg/10 ml)
Erime noktas1 (°C) 275 280 275
Kristal suyu %
10,2 13,2-145 8,13-17,7

agirlik

Siklodekstrinler kristal haldeyken kanal ve kafes formu olmak iizere iki farkli
formda bulunmaktadir. Siklodekstrinler kanal formunda, kafa-kuyruk veya kafa-kafa
formunda bulunurken, birbirleri tizerine dizilip, i¢ bosluklar1 kanal halini almaktadir.
Kompleks olusturacak olan misafir molekiiller de bu kanal igerisine girmektedir. Sekil

1.16°da kafa-kafa ya da kafa-kuyruk formlar1 gériilmektedir.

Sekil 1.16: Siklodekstrinlerin formlari a) kafa-kuyruk, b) kafa-kafa (Szejtli 2013)
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Kafes formunda ise bir siklodekstrin molekiiliiniin boslugu her iki taraftan
diger siklodekstrinlerle kapatilmakta ve siklodekstrin molekiilleri, capraz veya briket

duvar formu halinde bulunmaktadir (Arslan 2012).

Siklodekstrinlerin kafes formu Sekil 17°de gosterilmektedir.

a) b)

3% waw

@©O¢® MI@M

@

Sekil 1.17: Siklodekstrinlerin formlar1 a) ¢apraz form, b) duvar formu (Szejtli 2013)

Siklodekstrinlerin sabit bir erime noktalar1 bulunmamaktadir. Kristal
yapilarina baglh olarak a-, B- ve y-siklodekstrinlerin erime dereceleri, 240 °C ile 265
°C arasinda degisebilmektedir. Bu yiiksek sicakliklardaki bozunmalar, molekiildeki su
miktarina, Kristal yapilarina ve atmosferik kosullara bagli olarak degisebilmektedir.
Siklodekstrinlerin ¢ozelti halindeki yapisal ozellikleri ile kristal haldeki yapisal
ozellikleri hemen hemen aynidir. Bu 6zellik ile birlikte primer ve sekonder hidroksil
gruplarinin suda ¢oziinmiis veya kristal halde iken benzer &zellik gosterdikleri
anlasilmaktadir. Siklodekstrinlerin sudaki ¢oziiniirliiklerinin birbirlerinden farkli
olmasi, molekiiler yapisinda farkli hidroksil gruplar1  barindirmalarindan
kaynaklanmaktadir. a-siklodekstrin ve y-siklodekstrinlerin sudaki ¢oziiniirligi, B-
siklodekstrine gore sirasiyla 7 ve 14 kat daha yiiksektir. B-siklodekstrinin molekiil
icindeki hidrojen baglari siklodekstrin molekiiliiniin yapisin1 daha kararli kilmakta ve
siklodekstrin molekiiliiniin sabit bir yap1 almasina neden olmaktadir. Bu sebeple f-
siklodekstrin, esnek olmayan bir yapiya sahiptir. a-Siklodekstrindeki tamamlanmig
olan hidrojen bagi kopriisii B-siklodekstrinde agik sekildedir. B-siklodekstrinde
bulunan bu hidrojen baglari, siklodekstrin molekiiliniin su ile etkilesimini
engelleyerek [B-siklodekstrinin sudaki ¢oziiniirliigiiniin - diisilk olmasina sebep

olmaktadir. y-siklodekstrin ise diger siklodekstrinlere gore daha esnektir (Arslan
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2012). Siklodekstrinlerin farkli sicaklikta sulardaki ¢oziiniirliikleri Tablo 1.12°de

gosterilmektedir.

Tablo 1.12: Siklodekstrinlerin farkli sicaklikta sulardaki ¢oziiniirliikleri (Arslan 2012)

Sudaki Céziiniirliik (mg CD/g su)

T (°C) a-CD B-CD y-CD
20 90 16,4 185
25 127 18,8 256
30 165 22,8 320
35 204 283 390
40 242 343 460
45 285 44 585
50 347 52,7 -

a-, B- ve y-siklodekstrinlerin nem kapasiteleri ise sirasiyla % 10.2, % 14.5 ve
% 17.7'dir. Bu nem seviyeleri, yaklagik olarak tipik bir nisastada bulunan nem
seviyelerine karsilik gelmektedir. Siklodekstrinler, bu nem seviyelerinde dahi
dokiilebilir kuru toz halde kalabilmektedir.

Siklodekstrinler, asit hidrolizine karsi nisastadan daha fazla direnglidir.
Siklodekstrinler, tipik olarak zayif asitler tarafindan hidrolize edilememektedir. Ancak
stlfirik veya hidroklorik asit gibi gii¢lii asitler siklodekstrinleri hidrolize
edebilmektedir. Hidroliz orani, sicakliga, konsantrasyona ve asit tipine bagl olarak
degisebilmektedir. Siklodekstrinler, bazlara kars1 kararlidir. Yapilan bir ¢caligmada, 6
saboyunca 70 °C'de 0.35 N NaOH ¢ozeltisinde siklodekstrinlerin saptanabilir hidrolizi
goriilmemistir (Qi ve Sikorski 1999).

Siklodekstrinler, alkali ¢6zeltilerde kararlidir. Bununla birlikte, asit hidrolizine
kars1 hassastirlar. Siklodekstrinlerin kismi asit hidrolizi, glikoz ve bir dizi asiklik
maltosakkarit tretmektedir. Siklodekstrinlerin asit hidrolizine karsi stabilitesi,
sicakliga ve asitlik derecesine baglidir. Normal deneysel kosullar altinda (pH 3.5'ten
yiiksek ve 60 °C'den diisiik sicaklik altinda), siklodekstrinler oldukga stabildir (Li ve
Purdy 1992).
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Yiikseltgenler ile muamelede siklodekstrinler, oksidatif reaksiyon vermektedir.
[-siklodekstrin, hipoklorit ve hidrojen peroksit ¢ozeltileriyle muamele edildiginde
hizla ve tamamen yiikseltgenmektedir. Fakat bakteriyel gelisimi engellemek amaciyla
kullanilan disiik yiikseltgen madde konsantrasyonlarinda ise herhangi bir reaksiyon

tespit edilmemektedir.

Tekstil materyallerinin insan viicuduyla yakin temasta oldugu bilinen bir
gercektir. Bu sebeple tekstil yiizeylerinde kullanilacak siklodekstrinlerin toksikolojik
Ozelliklerinin bilinmesi son derece 6nemlidir. Siklodekstrinler ve tiirevleri ile ilgili
olarak yapilan tiim toksisite ¢alismalari, siklodekstrinlerin toksik olmadigini

gostermektedir

Tekstil alaninda siklodekstrin kullanimi ile ilgili bir diger énemli faktor ise
cevresel faktorlerdir. Siklodekstrinlerin biyolojik olarak pargalanabilir olmalari, atik
suda herhangi bir gevresel probleme yol agmamasini saglamaktadir (Sengdz ve
Oztanir 2016).

1.7 Siklodekstrin Tiirevleri

Dogal siklodekstrinler, yaygin olarak kullanilan ¢dziiciilerin ¢ogunda sinirl bir
¢Oziiniirliige sahiptir. Bunun nedeni, siklodekstrin molekiiliindeki hidroksil
gruplarinin kendi aralarinda yaptiklart hidrojen baglaridir. Ayrica sadece bir tip
fonksiyonel grup icermektedirler. Kullanim olanaklarini en iist diizeye ¢ikarmak icin
bir veya daha fazla hidroksil grubunun kimyasal modifikasyonu gerekmektedir. Ne tiir
bir reaksiyonun kullanilmasi gerektigi, lirlinlin amacina bagli olarak degismektedir.
Ornegin, farmasotik uygulama igin daha ¢dziiniir bir siklodekstrin tiirevi gerekmekte
bu da hidroksil gruplarinin rastgele siilfat (veya bagka bir hidrofilik) grubu ile ikame

etmesi ile olusmaktadir.

B-siklodekstrinin molekiillerinin ¢dziiniirliiklerinin artirilmasi i¢in modifiye
edilerek  tiirevlendirilmesi  gerekmektedir. Siklodekstrin ~ molekiillerinin

tirevlendirilmesinin birden fazla amaci1 bulunmaktadir. Bunlar;
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- Dogal siklodekstrinlerin ~ 6zellikle B-siklodekstrinler ve inkliizyon
komplekslerinin sudaki ¢oziiniirliigiinii artirmak,

- Siklodekstrinlerin misafir molekiil ile etkilesimini artirmak ve sonucunda daha
dayanikli inkliizyon kompleksler olugturmak,

- Bazi gruplari siklodekstrin molekiiliine baglamak ve yeni tiirevler sentezlemek,

- Siklodekstrinlerin kimyasal ve biyolojik membranlardan gecisini artirmaktir.

Siklodekstrinlerin her bir glikopiranoz tinitesinde fonksiyonlari birbirinden
farkli olan hidroksil gruplari bulunmaktadir. Glikopiranoz birim sayisinin artmast,
molekiil agirligini da artirmakta ve molekiil agirligindaki bu artis, siklodekstrinlerin
bosluk yiiksekligi ayni oldugu i¢in merkez bosluklarinda genislemeye neden
olmaktadir. Bosluk ¢apinda goriilen bu artig, konuk molekiil ile yapilan inkliizyon
komplekslerinde  siklodekstrin  boslugunun daha iyi etkilesimine olanak
saglayacagindan siklodekstrinin inkliizyon kompleksi olusturma yetenegini

arttirmaktadir.

Siklodekstrinler, ¢cok sayida fonksiyonel gruplara sahiptir. Bu fonksiyonel
gruplar, 0-CD’de 18, B-CD’de 21 ve y-CD’de ise 24 adet bulunan hidroksil gruplaridir.
Hidroksil gruplarinin bu denli fazla olmasi, siklodekstrinlere ¢ok fazla tiirevlendirilme
imkan1 sunmaktadir. Ornegin bir bazik ¢ozelti icerisinde ¢oziindiiriilmiis p-
siklodekstrin molekiillerinin propilen oksitle reaksiyonu sonucunda, 2-hidroksipropil-
[B-siklodekstrinler olusmakta ve boylece yeni modifiyeli siklodekstrin molekiiliiniin

sudaki ¢oziiniirliigii, % 1.85°ten % 60’lara kadar ¢ikarilabilmektedir.

Siklodekstrinler tizerindeki modifikasyon reaksiyonlar1 hidroksil gruplarinda
gerceklesmektedir. Bir glikoz birimi, 2, 3 ve 6 pozisyonlarinda ikame bolgelerine
sahiptir. Siklodekstrinlerin sahip oldugu bir¢ok glikopiranoz birimi de modifikasyon
islemini oldukga zorlagtirmaktadir. 2, 3 ve 6. konumlardaki hidroksil gruplari,
reaksiyon sirasinda birbirlerine karsi yarismaktadir. Aralarinda bazi farkliliklar
bulunmasi, siklodekstrin  molekiillerinin ~ modifiyelendirilmesini  biraz  daha
kolaylagtirmaktadir. 6. pozisyonlardaki hidroksil gruplar1 primerdir ve 2. ve 3.
pozisyonlarda sekonderdir. 6. pozisyonlardaki hidroksil gruplari, en az asidik ve en
erigilebilir olanlardir, 2. Pozisyonlarda bulunan hidroksil gruplari, en asidiktir ve 3.

pozisyonlarda bulunan hidroksil gruplari ise en az erisilebilir olanlardir.
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Tim bu hidroksil gruplari, bir bazik kimyasal yardimi ile protondan
arindirilmakta ve elektrofilik bir reaktif, en erisilebilir grup olan 6. pozisyondaki
hidroksil gruplar1 ile reaksiyona girmektedir. Daha giiglii reaktif maddeler, 6.
pozisyondaki hidroksil gruplarina daha az se¢ici olarak saldirmakta fakat daha diisiik
reaktif maddeler, 6. pozisyondaki hidroksil gruplari ile daha kolay bir sekilde
reaksiyona girebilmektedir.

Bazik kimyasallar 6nce 2. pozisyondaki hidroksil gruplarini protondan
arindirmaktadir, ¢iinkii en asidik gruplardir. Olusan oksianyon, proton giderilmemis
diger hidroksil gruplarindan daha fazla niikleofiliktir. Boylece, karsilik gelen miktarda
sodyum hidriir (NaH) gibi giiglii bir bazik kimyasalin kullanilmasi, genel olarak 2.

pozisyondaki hidroksil gruplarinin ikamesine yol agmaktadir.

3. pozisyonda hidroksil gruplarmin ikamesi en zor olamidir. Fakat bazi
reaktifler, siklodekstrinlerin bogluguna miidahale ederek bu islemi ¢ok daha kolay hale
getirebilmektedir. Ote yandan, bir reaktifin bosluga bu sekilde karismas,

siklodekstrinlerin diger modifikasyonlarinda olumsuz etki yaratabilmektedir.

Siklodekstrin molekiillerinde bulunan hidroksil gruplari ile ikame asagida

belirtilen sekillerde degistirilebilmektedir;

- Primer ve / veya sekonder hidroksil gruplarinda bulunan bir veya daha fazla
hidrojen atomunun esterler, eterler ve glikosil ile ikamesi,

- Bir veya daha fazla primer ve / veya sekonder hidroksil grubunun deoksi,
halojen ve amino gruplari ile ikame etmest,

- Bir veya daha fazla C, C3 baginin periodat oksidasyonu ile boliinmesi,

- CH2OH grubundaki hidrojen atomunun ortadan kaldirilmasi ve olusan

karboksil grubu ile ikame etmesi.
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Siklodekstrinlerin tiirevleri 3 grup altinda incelenebilmektedir. Bu gruplar

Tablo 1.13‘te gosterilmistir.

1. Hidrofilik ~ Siklodekstrinler:  Sudaki ¢oziiniirliigii  diisiik olan

molekiillerin ¢oziiniirliglinli ve ¢ézliinme hizini arttirirlar.

2. Hidrofobik Siklodekstrinler: Suda ¢6ziinebilen molekiillerin ¢6ziinme

hizin1 geciktirir, salimlarini degistirirler.

3. Iyonize Siklodekstrinler: inkliizyon kompleksi olusturma kapasitesini

ve ¢Oziinme hizini artirirlar.
Siklodekstrin tiirevlerinden 6nemli olanlar Tablo 1.13’te gosterilmektedir.

Tablo 1.13: B-siklodekstrin tiirevlerinden bazi 6nemli olanlar (Taneri 2004)

Hidrofilik Tiirevler Hidrofobik Tiirevler Iyonize Tiirevler
Metillenmis -CD Etillenmis -CD Karboksialkillenmis f-CD

Karboksimetiletillenmis 3-
CD
Dallanmis B-CD Siilfatlanmis B-CD

Hidroksialkillenmis B-CD | Perasetillenmis 3-CD

Metillenmis siklodekstrinler, siklodekstrin molekiillerinin Karsilik gelen bir
siklodekstrinin dimetil formamid, dimetil siilfoksit, sodyum hidriir (NaH) veya metil

iyodit ile reaksiyonu sonucunda,

Benzillenmis siklodekstrinler, siklodekstrin molekiillerinin benzil halojenit ile

reaksiyonu sonucunda,

Trimetilsilatlanmis siklodekstrinler, siklodekstrin molekiillerinin trimetilsilil

kloriir veya imidazol ile reaksiyonu sonucunda,

2-hidroksipropil-siklodekstrinler,  siklodekstrin ~ molekiillerinin ~ propilen

karbonat ile reaksiyonu sonucunda,
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Asctillenmis siklodekstrinler, siklodekstrin molekiillerinin asetanhidrit ile

reaksiyona girmesi sonucu olugsmaktadir. Reaksiyonlar, asidik veya bazik kimyasallar

tarafindan desteklenmektedir.

B-siklodekstrinlerin rastgele ikame edilmis tiirevleri ve bu tiirevlerin olusumda

hidroksil gruplari ile ikame eden molekiiller Tablo 1.14'te gosterilmektedir.

Tablo 1.14: B-siklodekstrinlerin rastgele ikame edilmis tiirevleri ve olusum sentezleri

(Rezanka 2018)

Siklodekstrin Rastgele ikameli

Tiirevleri

Hidroksil Gruplari ile Ikame Eden
Molekiiller

Karboksimetillenmis $-CD

Kloroasetik asit veya Sodyum

Kloroasetat

2-Hidroksibiitillenmis B-CD

Biitilen Oksit

2-Hidroksipropillenmis -CD

Propilen Oksit

Metillenmis B-CD

Dimetil Karbonat, Metil Klorid, Metil
Oksit veya Dimetil Iyodiir

Fosfatlanmis -CD

Fosforil Klorid

Siilfatlanmis B-CD

Sulfiir Trioksit

Siilfobiitillenmis B-CD

Sodyum 2-Boromoetansiilfanat

Siilfoetillenmis B-CD

1,4-Biitan Siilfon

Siilfopropillenmis B-CD

1,3-Propan Siilfon

Siklodekstrinlerin  tlirevlendirilmesi  sonucu elde edilen modifiyeli
siklodekstrinlerin ¢oziiniirliiklerinin artmasinin yani sira 151k ve oksijene ve gesitli
cevresel faktorlere dayanikliligi da artmakta ve misafir molekiiliin kimyasal aktivitesi
daha iyi kontrol edilebilmektedir. Giiniimiizde, ¢esitli modifikasyonlar neticesinde
1500 farkli siklodekstrin tiirevi elde edilmis ve bunlarin 100’den fazlasi ticari iiriin
olarak pazarlanmaktadir (Arslan 2012; Avci 2010; Popr 2016; Rezanka 2018; Szejtli

2013; Taneri 2004; Topal 2015).
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1.7.1 Metillenmis Siklodekstrinler

B-siklodekstrinlerin i¢ bosluklarinin dar kisminda 7 adet primer hidroksil
grubu, genis kisminda ise 14 adet sekonder hidroksil grubu bulunmaktadir. Biitiin bu
hidroksil gruplar1 yapisal modifikasyonlart miimkiin kilmakta ve pek ¢ok misafir
(konuk) molekiil halkaya yerlestirilebilmektedir. B-siklodekstrinin  sudaki
¢Oziiniirliigliniin diisiik olmasi sahip oldugu hidroksil gruplar1 arasinda ve molekiiller
arasinda olusabilecek hidrojen baglarina bagl olabilmektedir. Bu nedenle C», C3 ve Cs
primer ve sekonder hidroksil gruplarina metil grubunun baglanmasiyla, hidrojen
baglar1 engellenmekte ve bunun sonucunda [-siklodekstrinin fizikokimyasal

ozellikleri 6nemli bir sekilde degismektedir.

Rastgele metillenmis heterojen Met-B-CD’nin (RM-B-CD ya da RAMEB) yani
sira iki adet iyi tanimlanmig metilenmis siklodekstrinler olan C, sekonder ile Ce primer
hidroksil gruplarmin metillenmesi sonucunda Dimetil-B-siklodekstrin (DIMEB) ve Co,
Cs ve Ce hidroksil gruplarimin metillenmesi sonucunda ise trimetil-B-siklodekstrin
(TRIMEB) elde edilmektedir. Olusan bu modifiyeli B-siklodekstrinlerin sudaki
¢ozinlrligi ¢ok yiiksektir. B-siklodekstrin ve metillenmis tiirevlerinin fizikokimyasal

ozellikleri Tablo 1.15’te gosterilmistir.

Tablo 1.15: B-siklodekstrin ve metillenmis tiirevlerinin 25 °C’de fizikokimyasal
ozellikleri (Taneri 2004)

CD Tipi p-CD DIMEB TRIMEB
Erime derecesi
280 295-300 157
°O)
Spesifik rotasyon
163 160 158
[a]D (°)
Sudaki ¢oziintirliik
2 57 31
(9/100 ml)
Su igerigi (%) 13 1 >1
0.1 mM ¢ozeltinin
yiizey gerilimi 71 62 56
(MmN m™?)
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DIMEB, suda ve organik ¢oziiciilerde ¢ok iyi ¢oziinmektedir. Metillenmis
siklodekstrinlerin  en 6nemli dezavantaji, dogal siklodekstrinlerin  sudaki

¢ozinirlikleri artarken, metillenmis siklodekstrinlerin azalmasidir (Taneri 2004).

1.7.2 Hidroksialkillenmis Siklodekstrinler

Alkali ortamda B-siklodekstrin propilen oksit ile kondenzasyonu sonucu (-
siklodekstrinin bir veya birka¢ hidroksil grubuna 2-hidroksipropil grubunun
baglanmasi1 sonucunda olusturulmaktadir. Bu gruptaki siklodekstrin tiirevlerine 2-
hidroksipropil-p-siklodekstrin (HP-B-CD) ve hidroksietil-p-siklodekstrin (HE-B-CD)
ornek olarak verilebilmektedir. HP-B-CD kompleksinin kristalize olmaya olan egilimi,
B-siklodekstrin  kompleksine oranla ¢ok daha diisiiktiir. Hidroksialkillenmis [3-
siklodekstrinlerin sudaki ¢oziiniirliikleri, dogal siklodekstrinlerden ¢ok daha yiiksektir
(Taneri 2004).

1.7.3 Dallanms Siklodekstrinler

Dallanmis siklodekstrinler, siklodekstrinlerin bir veya iki primer hidroksil
grubuna, enzimatik olarak o-1,6 glikozidik baglar ile glikoz veya maltoz
molekiillerinin  baglanmasi sonucunda olusmaktadir. Glikozil-p-siklodekstrin,
maltozil-p-siklodekstrin ve dimaltozil-p-siklodekstrin gibi dallanmig
siklodekstrinlerin  inkliizyon = kompleksleri  olusturma  yetenekleri,  dogal
siklodekstrinler ile hemen hemen ayni olmasma ragmen, sudaki ¢oziiniirlikkleri
modifiyelenmemis B-siklodekstrine gore % 50 oraninda daha yiiksektir (Okada ve dig.
1999).

1.7.4 Etillenmis Siklodekstrinler

Hidrofobik siklodekstrinler grubu altinda bulunan etillenmis siklodekstrinler,
B-siklodekstrin iizerinde bulunan hidroksil gruplar ile etil gruplarinin birlesmesi
sonucunda olusmaktadir. Dogal B-siklodekstrine oranla 2, 6-dietil ve 2, 3, 6-trietil-p-

siklodekstrinin sudaki ¢oziiniirliikleri daha diisiik olup, yiizey aktiviteleri daha
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yiiksektir. Sudaki ¢oziiniirliigiinlin daha az olmasi sebebi ile pek tercih edilmemektedir

(Lemesle-Lamache ve dig. 1997).

1.7.5 Sulfobiitileter Gruplu p-Siklodekstrinler

Siilfobiitileter gruplu B-siklodekstrinler, suda ¢ok iyi ¢oziinmektedir, zayif
¢oziinen bir¢ok ilag ile inkliizyon kompleksi olusturduklarinda ilag¢ igin iyi
¢ozlindiiricii olmaktadir ve tiim siklodekstrinler arasinda en az toksik olanidir. Ayrica
hidroksipropil siklodekstrine kiyasla komplekslesme kapasitesi daha yiiksektir. En stk
kullanilan B-siklodekstrin siilfobutil eter, 7 siilfobiitil grubu / B-siklodekstrin tinitesi
igermektedir (Szejtli 2005).

1.7.6 Siilfatlanmis Siklodekstrinler

Siilfatlanmig B-siklodekstrin (S-B-CD), dogal B-siklodekstrinin 0-5 °C'de 2 sa
stireyle % 90’lik siilfiirik asitle siilfatlanmasi sonucu elde edilmektedir. Bu reaksiyon
sonucu, B-siklodekstrinlerin hidroksil gruplar ile siilfirik asit gruplarinin birlesmesi
saglanmaktadir. Stlfatlanmis p-siklodekstrinlerin sudaki ¢oziintirligii, dogal -
siklodekstrinlere gore ¢ok daha fazladir ve ayrica silfatlanmis B-siklodekstrinler

misafir molekiil ile daha saglam kompleks olusturmaktadir (Yang 2009).
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Modifiye edilmis c¢esitli siklodekstrinlerin fizikokimyasal ozellikleri ile

fonksiyonel gruplart Tablo 1.16°da karsilastirilmaktadir.

Tablo 1.16: Modifiye edilmis siklodekstrinlerin karakteristik 6zellikleri (Topal 2015)

Oda
Molar Yer Sicakhiginda _
Molekiil ) Fonksiyonel
CD Degistirme Sudaki
) Agirhgi Grup
Derecesi Coziiniirliigii
(mg/ml)
2-Hidroksipropil-
0,65 1400 > 600 CH2CHOHCH3
B-CD (HPBCD)
Siilfobiitileter- -
0,9 2163 > 500 ((CH2)4S0s)
CD (SBECD)
Metillenmis- (-
1,8 1312 > 500 CHs
CD (MeBCD)
2-Hidroksipropil-
0,6 1576 > 500 -
v-CD (HPyCD)

1.8 Siklodekstrinlerin inkliizyon Kompleksleri

Siklodekstrin molekiiliiniin (ev sahibi) boslugunun baska molekiiller (misafir)
ile doldurulmasi ile olusan komplekse “inkliizyon kompleksi” denilmektedir. Misafir
ya da konuk molekiil, ev sahibi ya da konak gerceve yapisini onemli o&lgiide
etkilemeden konagin bosluguna yerlestirilmektedir. Hafif bir deformasyonun yani sira
mevcut boslugun boyutunun ve seklinin pratikte degismeden kalmasi, karakteristik bir
ozelliktir. Siklodekstrinler, cesitli iyonik ve molekiiler bilesiklerle etkilesime
girebilmektedir. Elde edilen inkliizyon kompleksleri “konuk-konak” tipi bir
komplekse ait olup, konuk-konak iliskisinin olugsmasi igin konak ve konuk
molekiillerinin baglanma bdlgelerinin stereoelektronik olarak tamamlayicit olmasi

gereklidir.
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Ev sahibi ile misafir arasinda higbir kovalent bag kurulmadig: diistintildiigiinde
¢oziimdeki ayrisma-birlesme dengesi, ev sahibi-misafir birliginin en karakteristik

ozelliklerinden birisidir (Szejtli 2013). Bu birlesme kompleksinin semasi ve {i¢ boyutlu
gosterimi asagida Sekil 1.18”de ve Sekil 1.19°da verilmektedir.

CHs

\ ; /
\\ r"/ \\ :
CH3 \\77.777 ;7 B i g // e ~

Sekil 1.19: inkliizyon kompleks olusumunun ii¢c boyutlu gdsterimi (Carneiro ve dig.
2019)

Bir konuk misafir molekiilii ile olusturulan inkliizyon kompleksleri, yalnizca
konuk molekiile kiyasla gelismis kimyasal veya biyolojik 0Ozellikler
sergileyebilmektedir. Siklodekstrinlerin bosluguna girebilecek konuk molekiilleri ile
olusturulan inkliizyon komplekslerin kapasitesi kimyasal faktorlerden ¢ok geometrik
faktorlere baglidir. Konuk molekiil siklodekstrinlerin bosluguna kismen veya

tamamen girmig olmalidir. Bosluk, uygun boyuttaki misafir molekiillerinin igine girip
yerlesebilecegi lipofilik bir ortam sunmaktadir.

Konuk-konak komplekslerinde hi¢ bir kovalent bag olusmamaktadir. Sulu

cozeltilerde kompleksler hemen ayrismaktadir. Genellikle hidrofobik molekiiller,

siklodekstrinlerin ~ bosluguna, hidrofilik  molekiillerden daha fazla ilgi

gostermektedirler. Siklodekstrinlerin en 6nemli 6zelligi, ¢ok gesitli kati, sivi ve gaz
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molekiilleri ile konuk-konak tiirii kompleks olusturma yetenekleridir. Bu
komplekslerde siklodekstrinler, kati, sivi ve gaz misafir molekiillerle kat1 yapida
kompleksler olusturmaktadir. Boylece sivilar kat1 yapilara doniisebilmektedir

(Carneiro ve dig. 2019; Crini 2014; Morina 2011).

Kompleksi olusturmak igin ilk denge ¢ok hizli olsa da (¢ogu zaman dk’lar
iginde), nihai dengeye ulasmak ¢ok daha uzun siirebilmektedir. Konuk molekiil
siklodekstrinlerin  boslugunun igine girdikten sonra, mevcut Van der Waals
kuvvetlerinden maksimum faydalanmak i¢in konformasyonel ayarlamalar

yapmaktadir.

Siklodekstrinlerin kavite boslugunun yiiksekligi, her ii¢ tip i¢in ayni olsa da
glikoz birimlerinin sayisi, boslugun i¢ ¢apini ve hacmini belirlemektedir. Bu boyutlara
dayanarak a-siklodekstrin, tipik olarak diisiik molekiiler agirlikli molekiiller ile veya
alifatik yan zincirli bilesiklerle; B-siklodekstrin, aromatik ve heterosiklik bilesiklerle;
y-siklodekstrin ise makrosiklik ve steroidler gibi daha biiyiik molekiillerle kompleks
olusturabilmektedir (Del Valle 2004).

Inkliizyon kompleksleri oldukca stabildir ve kristalizasyon yontemi ile
ortamdan kolayca ayrilabilmektedir. Misafir molekiillerin siklodekstrine baglanmasi
sabit veya kalic1 degildir, ancak, dinamik bir denge igerisindedir. Baglanma giicii,
konuk-konak molekiillerin birbirlerine uygunluguna ve yiizey atomlar1 arasindaki
etkilesime baghidir. Kompleksler, hem ¢ozelti hem de kristal halde olusabilmekte ve
¢oziicli olarak genellikle su kullanilmaktadir (Avci 2010).

Siklodekstrinler ile olusturulan inkliizyon komplekslerinde ev sahibi molekiil,
misafir molekiillerin fizikokimyasal Ozellikleri {izerinde derin bir etkiye sahip

olmaktadir.
Bu ozellikler:

e (Coziinmeyen konuk molekiillerin ¢oziiniirliigiiniin arttiritlmasi,
e Farkli konuklarin oksidasyonun, UV 1s1gmin ve yiiksek 1smin bozucu
etkilerine kars1 dengelenmesi,

e Uyumsuz bilesiklerin fiziksel izolasyonu,

57



e Hos olmayan kokularin maskelenmesi ve tat modifikasyonu,
e ilaglarm ve aromalarm kontrollii salimi,
e Boya atiklarindan boyalarin ve kimyasal maddelerin temizlenmesi,

e Boyama ve terbiye islemlerinde verimi arttirma ve geciktirme gibi
ozelliklerdir (Voncina ve Vivo 2013).

1.8.1 Inkliizyon Kompleksinin Olusumu i¢in Gerekli Sartlar

Siklodekstrin ile misafir molekiilin meydana getirdigi inkliizyon

komplekslerinin olusumu igin gerekli sartlar asagida anlatilmaktadir.
Geometrik Uyum ve Molar Oran

Siklodekstrinler, boslugun boyutlari ile uyumlu bir boyuta sahip bilesiklerle
inkliizyon kompleksleri olusturabilmektedirler. Siklodekstrinlerin bosluguna niifuz
edebilecek konuk molekiillerin tiiriiniin belirlenmesinde, geometrik seklin rolil
kimyasal faktorlerden daha fazladir. Farkli i¢ ¢aplarda olan a-, - ve y-siklodekstrinler,

farkl biiyiikliikteki molekiiller ile kompleks olusturabilmektedir.

Cok kii¢iik boyutlu misafir molekiillerinin siklodekstrin molekiilleri tarafindan
kavranip bosluga yerlestirilmesi zordur. Cok biiyiilk boyutlu molekiiller ise
boyutlarindan dolayr siklodekstrin bosluguna yerlesememekte ve sonu¢ olarak
kompleks olusturamamaktadirlar. Ornegin naftalin molekiilii, o-siklodekstrin boslugu
icin ¢ok biiyiik kalmakta ve sadece y-siklodekstrin ile kompleks olusturmaktadir.
Propiyonik asit ise sadece a-siklodekstrin ile uyumludur, daha biiyiik bosluklara sahip
B ve y-siklodekstrinler ile tatmin edici bir kompleks uyumu yoktur.

Siklodekstrinlerin bosluguna uyumlu bir konuk molekiil ile yapilan inkliizyon
komplekslerinin molar oranlari 1:1 olarak isimlendirilmektedir. Fakat konuk molekiil
siklodekstrin bosluguna sigamayacak kadar biiyiik veya bosluktan ¢ok daha kii¢iik
boyutlarda olabilmektedir. Bu durumda 2:1, 1:2 veya 2:2 molar oranli konuk-konak
kompleksi olusabilmektedir. Asagida Sekil 1.20°de farkli molar oranlarla yapilmis

inkliizyon kompleksleri semasi gosterilmektedir.
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Ev Sahibi Molekiil Konuk Molekiil
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Sekil 1.20: Farkli molar oranina sahip inkliizyon kompleksleri (Crini 2014)

Kompleks olusturan misafir molekiil, siklodekstrin iginde etkilesimin en fazla
olacag1 sekilde yerlesmektedir. Konuk molekiiliin polar kismi kompleksin dis

yiizeyinde kalmaktadir (Szejtli 2013).
Polarite ve Yiik

Inkliizyon kompleksi olusabilmesi ic¢in sadece stereokimya yeterli
gelmemektedir. Ayni1 zamanda konuk molekiillerin polaritesi de bu kompleks i¢in son
derece onemlidir. Genel olarak, hidrofilik olan konuk molekiiller yerine hidrofobik
olan molekiiller sulu ¢ozeltideki siklodekstrin boslugunda daha yiiksek afiniteye
sahiptir. Bir siklodekstrin kompleksinin hidrofobik bir konuk molekiil ile hidrasyonu,
bilesenlerin ayr1 hidrasyonu ile karsilastirildiginda enerjik olarak tercih edilmektedir.
Bu hidrofobik etkilesim, su molekiillerinin ig¢sel birlesmesinden ve iki bilesenin

karsilikli ¢ekiciliginden kaynaklanmaktadir.

Genellikle iyonik bir bilesigin kompleksi, iyonize olmayan bir bilesikten ¢ok
daha az kararlidir. Hidrofobik siklodekstrin boslugu yiiksiiz molekiilleri tercih
etmektedir. Konuk molekiiller eger sudan daha fazla hidrofilik 6zellik gdsteriyorsa

genellikle kompleks olusturmamaktadirlar. Kompleks olusmasi ig¢in konuk molekiiliin
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sudan daha apolar olmasi gerekmektedir. Suda iyi ¢oziinen hidrofilik molekiillerin ve
kuvvetli iyonize olabilen gruplarin kompleks olusturma kabiliyetleri, iyonize olmayan
gruplara kiyasla hi¢ yoktur ya da ¢ok daha zayiftir (Bekers ve dig. 1991; Liu ve Guo
2002).

1.8.2 Komplekslesme Mekanizmasi

Bir konuk molekiiliiniin siklodekstrin bosluguna dahil edilmesi, esas olarak
boslugun igerisindeki su molekiilleri ile bu molekiillerden daha diisiik polariteye sahip
konuk molekiiliin yer degistirmesi seklinde gergeklesmektedir. Bu islem, enerji
acisindan apolar misafir molekiilii ile hidrofobik bosluk arasinda tercih edilen bir
etkilesimdir. Yapilan bir¢ok arastirmaya ragmen komplekslesme mekanizmasi heniiz
tam olarak anlasilamamakta fakat ¢esitli faktorlerin  sonucunda oldugu

bildirilmektedir. Bu faktorlerin katkisi, konuga ve siklodekstrine baglidir. Bu etkiler:

- Siklodekstrin igerisindeki su molekiilleri ile konuk molekiil arasindaki
polar-apolar etkilesiminin daha az polar konuk molekil ile yer
degistirmesinin tercih edilmesi

- Komplekslesme sirasinda siklodekstrin-halka geriliminin kopmasi

- Konuk molekiil ile konak molekiil arasinda Van der Waals etkilesimleri ve

baz1 konuk molekiillerle olusan hidrojen bag: etkilesimidir.
Kompleks olusumu asagidaki temel basamaklardan olugsmaktadir.

1. Su molekiilleri, siklodekstrin boslugunu terk ederek gaz halindekine
karsilik gelen bir enerji seviyesine ulagmaktadir. Sonug olarak, Van der
Waals etkilesimleri ve hidrojen baglarinin sayis1 diiserken, su
molekiillerinin ii¢ boyutlu donme serbestlik dereceleri artmaktadir.

2. Rahatlama sonucu siklodekstrinlerin (6zellikle ao- ile PB-siklodekstrin)

konformasyon enerjisi azalmaktadir.
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3. Apolar konuk molekiilii, hidrat kabugunu hapsederek ideal gaz halini
almaktadir. Ideal gaz halde oldugu kabul edilen konuk molekiilii,
siklodekstrin bosluguna yerlesmekte ve kompleks, Van der Waals
etkilesimleri ve bazen de hidrojen baglar1 ile dengelenmektedir. Konuk
molekiil, bir boyutlu donme serbestligini korumaktadir.

4. Yerinden edilmis su molekiilleri, gaz halden sivi hale yogunlagsmaktadir.
Entalpi ve entropi igerisindeki degisiklikler, su yogunlasmasinda goriilen
ile ayn1 olarak kabul edilebilmektedir.

5. Su molekiilleri, konuk molekiiliin agikta kalan kismini ¢evrelemekte ve
siklodekstrin molekiiliiniin hidrat kabugu ile birlesmektedir (Dickinson dig.
1967; Szejtli 2013).

1.8.3 Inkliizyon Komplekslerini Etkileyen Faktorler

Inkliizyon kompleksi olusumunu ve verimini etkileyen faktorler asagida

Ozetlenmektedir.
Cozelti Dinamiginin Etkisi

Kristal formunda, siklodekstrin kristalinin sadece yiizey molekiilleri
komplekslesmeye uygundur. Cozeltide ise daha fazla siklodekstrin molekiilii
komplekslesmeye uygun hale gelmektedir. Komplekslesme, konuk bilesik ¢6ziinebilir
formda veya dagilmis ince partikiiller halinde oldugunda daha hizli meydana
gelmektedir (Del Valle 2004).

Sicaklik Etkisi

Sicaklik, siklodekstrin kompleksleri {izerinde birden fazla etkiye sahiptir.
Sicaklik artis1, kompleksin ¢oziiniirliigiinii artirmakta ancak ayni zamanda kompleksi
de dengesizlestirmektedir. Bu komplekslerin  ¢ogu zaman dengelenmesi
gerekmektedir. Kompleksin sicaklik dengesi konuktan konuga degistiginden, ¢ogu
kompleks 50-60 °C'de ayrismaya baslamaktadir. Fakat konuk molekiil ¢ok kuvvetli
baglanmissa veya kompleks yiliksek oranda ¢oziinmez ise bazi1 kompleksler yiiksek

sicakliklarda daha dengelidir (Del Valle 2004; Yanez ve dig. 2012).
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Corziiciilerin Kullaniminin Etkisi

Su, komplekslesme reaksiyonlar1 icin kullanilan en yaygin kullanilan
¢oOziiciidiir. Siklodekstrin ¢dziicii i¢erisinde ne kadar fazla ¢oziiniirse, komplekslesme
icin de o kadar fazla molekiil kullanilabilir hale gelmektedir. Fakat su miktar1 ¢ok fazla
arttirthirsa  siklodekstrin ve konuk molekiiliin ¢ozeltisi daha fazla seyreltilmis
olacagindan konsantre ¢ozeltilerdeki kadar birbirlerine iyi temas edemeyeceklerdir.
Komplekslesmenin hizli ve verimli bir sekilde olugmasi i¢in su miktar1 oldukca diisiik

tutulmalidir.

Coziict, siklodekstrin boslugu ile bir kompleks olusturuyorsa konuk molekiil,
¢oziicliyii siklodekstrin boslugundan ¢ikarabilmeli ve onunla yer degistirebilmelidir.
Su, konuk molekiiller ile ¢ok kolay bir sekilde yer degistirebilmektedir. Ancak tiim
konuk molekiiller suda kolayca ¢oziinememektedirler. Bu durum da komplekslesmeyi
ya ¢ok yavas ya da imkansiz hale getirmektedir. Bu gibi durumlarda konuk molekiilii
¢ozmek i¢in organik bir ¢oziicii kullanilmasi gerekmektedir. Kullanilan ¢oziict,
siklodekstrin ile komplekslesmemeli ve kolayca buharlastirilarak uzaklastirilabilir
olmalidir. Bu nedenle etanol ve dietileter gibi ¢oziiciiler daha ¢ok tercih edilmektedir

(Akgakoca ve Atav 2006; Del Valle 2004).

1.8.4 Inkliizyon Komplekslerinin Karakterizasyon Analizi

Siklodekstrin ile konuk molekiil arasinda gergeklesen inkliizyon kompleksleri
her durumda olusmayabilir. Baz1 konuk molekiiller kat1 halde degil de ¢ozelti halinde
komplekslesmektedirler. Pek ¢ok durumda elde edilen fiiriinler, komplekslesmemis
konuk molekiil ve bosluguna yerlesilememis siklodekstrinlerden olugmaktadir. Bu
sebeple inkliizyon kompleksi olusumunu saglayan konuk molekiil ile siklodekstrin
arasindaki etkilesim, fizikokimyasal ve termodinamik teknikler kullanilarak

incelenmektedir.
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Bu incelemeler sayesinde;

- Olusan iirtindeki konuk molekiil igeriginin belirlenmesi,

- Konuk molekiillerin kismen ya da tamamen siklodekstrin bosluguna katilip
katilmadiginin belirlenmesi,

- Kompleks olusturmus veya olusturamamis konuk molekiiliin miktarinin
veya oraninin belirlenmesi saglanmaktadir (Cheirsilp ve Rakmai 2017;
Taneri 2004).

Inkliizyon komplekslerinin analizinde, X-Isin1 Kirinimi (XRD), Taramali
Elektron Mikroskopisi (SEM), Termogravimetri (TG), Diferansiyel Termal Analiz
(DTA), Diferansiyel Tarama Kalorimetrisi (DSC), Ultraviyole Spektroskopisi (UV),
Fourier Dontisiimlii Kizil6tesi Spektroskopisi (FTIR) ve Niikleer Manyetik Rezonans
Spektroskopisi (NMR) yontemleri kullanilabilmektedir. Bu yoOntemler asagida

anlatilmaktadir.

X-Isint Kirtnimi (XRD) Yontemi

X- Isim Kirinmmi (X-Ray Diffraction, XRD) yontemi, inkliizyon kompleks
olusumunun incelenmesinde siklikla kullanilan bir yontemdir. Bu yontem, maddelerin
kristal Ozelliklerinin degisimini incelemektedir. Bu yontemde X-Isini, toz olan
siklodekstrin ve konuk molekiil karisiminin {izerine distiriilmekte ve bir dedektor
yardimiyla X-lIsinlarinin diistiigii noktalardaki kirinimlart algilanmaktadir. Maddenin
kristal yapisina gore kirmima ugrayan X-Isinlari, komplekslesmeye dair bilgiler
vermektedir. Eger komplekslesme gergeklestiyse X-Isin1 analiz sonuglarinda belirgin
farkliliklar ve pikler goriilmektedir (Akgakoca ve Atav 2006).

Taramali Elektron Mikroskopisi (SEM)

Taramali Elektron Mikroskobu (Scanning Electron Microscope, SEM),
siklodekstrin ve konuk molekiiller arasinda, genellikle birlikte ¢oktiirme yontemi ile
elde edilen inkliizyon komplekslerinin ydnlerini incelemek i¢in kullanilmaktadir.
Fakat bu yontem, inkliizyon kompleksini analiz etmede yetersiz gelmektedir. Ancak
yine de elde edilen bilgi ve gorintilerle tek bir Dbilesenin  varlig
degerlendirilebilmektedir. Mikroskop altinda her numunenin pargacik sekli ve boyutu
gozlenmekte ve analiz edilmektedir (Bekers ve dig. 1991; Syukri ve dig. 2015).
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Termoanalitik Yontemler

Termoanalitik yontemler, Termogravimetri (TG), Diferansiyel Termal Analiz
(DTA) ve Diferansiyel Tarama Kalorimetrisi (DSC) yontemleridir. Termoanalitik
yontemler, komplekslesen triinlerin gergek bir kompleks olusturup olusturmadigini
belirlemek i¢in oldukga uygun olup, sicaklik ile sistemin, kiitle, reaksiyon 1sis1 veya
hacim degisikligi gibi 6zelliklerin 6lglimiine dayanmaktadir. Bu yontemlerle konuk
maddenin ve siklodekstrinin 250-300 °C termik bozunmasindan once bir miktar
degisiklik gosterip gostermedigi belirlenmektedir. Bu s6z konusu degisiklikler,
buharlasma, ayrisma, oksidasyon, erime veya polimorfik gecisler olabilmektedir. Bazi
durumlarda, uygulanan yontemler nicel belirleme i¢in uygun bulunmaktadir (Szejtli

2013).

Termogravimetri yonteminde artan sicaklikta kiitle kaybi olgiilmektedir.
Siklodekstrinler, 250 °C’nin lizerinde pargalanmaya baglamakta ve bu sicakliga maruz
kalan ugucu maddelerin uzaklagsmasiyla beraber buharlasan veya pargalanan tim
maddelerin komplekslesmesi incelenmektedir. Sicaklik artirildiginda komplekslesme
triininiin ~ kiitlesi siirekli olarak oOl¢iilmekte ve sonrasinda ise bu Olgiiler
grafiklenmektedir. Grafige gegirilen bilgiler (termogram) kompleks hakkinda nicel
veriler sunmaktadir (Szejtli 2013).

Diferansiyel Termal Analiz (DTA) yontemi de Termogravimetri yontemine
benzerlik gostermektedir. Ayni termogravimetri yonteminde oldugu gibi karigimin
sicakligi sabit bir hizda arttirllmaktadir. Siklodekstrinle olusturulan komplekslerin
termal analizi sayesinde standart bir 1sitma islemi altinda komplekse katilmaya bagl

olarak 6zel termal etkiler de karakterize edilmektedir (Taneri 2004).

Diferansiyel Taramali Kalorimetri (DSC) yontemi, siklodekstrin ile
siklodekstrinin bosluguna yerlesen konuk molekiil arasindaki komplekslesmenin
basarili olup olmadigini test etmektedir. Diferansiyel Tarama Kalorimetri yonteminin
molekiiler komplekslesme isleminde basarili olup olmadiklarinin tespitinde kullanilan
yontemdir. Siklodekstrinler, 250 °C’nin tizerinde par¢calanmaya baslamakta bu sebeple
bu yontem, konuk molekiilin 250 °C’nin altinda erimesi durumunda verimli
olmaktadir. Termogramda test edilen kapsiillenmis maddeler igeren inkliizyon

komplekslerine ait pik noktasinin tespit edilememesi, aktif konuk bilesiklerin
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siklodekstrin boslugu i¢inde korundugunu ve komplekslesmenin basarili bir sekilde

gercgeklestigini gostermektedir.

Bu analizde karistimin erime noktasi sicakliginda, termogram {izerinde bir

endotermik pik noktasi olup olmadigi incelenmektedir (Cheirsilp ve Rakmai 2017).

Spektroskopi Yontemleri

Ultraviyole Spektroskopisi (UV) yontemi, konuk molekiiliin spektrumunda
komplekslesmenin neden oldugu degisiklikleri belirlemek i¢in kullanilan yararli bir
yontemdir. Spektrumdaki degisikliklerin, konugun siklodekstrin ile kurdugu dogrudan
etkilesimden ya da ¢dziinen su molekiillerinin disar1 itilmesi sirasinda olusan enerji
degisikliginden veya bu iki etkinin de neden oldugu konuk molekiiliiniin enerji
seviyelerinin degismesinden kaynaklandigi diisiiniillmektedir. Her ne kadar konuk
molekiillerin UV spektrumlarinda sik sik kiigtik degisiklikler gézlemlense de yontem
genellikle inkliizyon kompleksini saptamak i¢in kullanilmaktadir (Bekers ve dig.
1991).

Fourier Dontisimlic  Kizilotesi  (FTIR)  Spektroskopisi, kati  haldeki
komplekslerin karakterizasyonunda yaygin olarak kullanilmaktadir. Siklodekstrine ait
karakteristik bantlar kompleks olusumu sonrasinda nadiren degismektedir. Fakat
konuk molekiile ait bantlarin biiytikliikleri degismekte ve kompleksin icerisindeki
konuk molekiiliin oran1 % 25'ten daha az orana inmektedir. Konuk molekiile ait
bantlarin kaybolmasi veya kiiclilmesi, ortamda bulunan serbest molekiillerin
siklodekstrin molekiilleri ile kompleks olusturdugunu gostermektedir (Celen 2015;

Szejtli 2013).

Niikleer =~ Manyetik  Rezonans  Spektroskopisi  (NMR),  inkliizyon
komplekslerinin tayininde kullanilan en 6nemli yontemlerdendir. Bu yontem, nicel ve
nitel bilgilerin yaninda, konuk molekiiliin hangi béliimiinden kompleks olusturdugu
hakkinda da bilgi vermektedir. Siklodekstrin ile kullanilan konuk molekiillerin
kompleks olusturdugu yerlerdeki manyetik alanda degisiklikler meydana gelmektedir.
Olusan yeni kompleks sonucunda siklodekstrin i¢ yiizeyindeki Hs ile Hs protonlarinin
sinyallerinde kayma yasanirken dis ylizeyinde bulunan Hz, Hs ve He hidrojen baglar
ise genellikle komplekslesmeden etkilenmemektedirler. Sonug¢ olarak, Niikleer
Manyetik Rezonans (NMR) yontemi ile konuk-konak kompleksinin baglanma
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yerlerinde komplekslesmenin olup olmadigi saptanmaktadir (Celen 2015; Taneri
2004).

1.9  Siklodekstrinlerin Tekstil Uygulamalari

Tekstil alaninda kullanilan siklodekstrinler, bir¢ok uygulamaya sahip
olabilmektedirler. Hos olmayan kokulari absorbe edebilmekte ve cesitli biyoaktif
molekiiller (vitamin, aromaterapi iirlinleri, biyosit ve bocek ilaci gibi) ile kompleks
olusturabilmektedirler. Ayrica, siklodekstrinler ile islemden gegirilmis gesitli tekstil
materyalleri, atik sulardaki kirletici gruplarin absorbe edilebilmesi i¢in nano-siinger
formlarda hazirlanarak filtre gorevinde de kullanilmaktadirlar (Voncina ve Vivo
2013).

B-siklodekstrinler, atik sulardaki fazlalik boya molekiillerini absorbe etmesi,
boya homojenligini arttirmasi, yikama sirasinda boyalarin akmasini Gnlemesi,
boyalarin alinabilirligini arttirmasi gibi 6zelliklerinden dolay1 tekstil endiistrisinde ¢ok

genis alanlarda kullanilmaktadir (Bhaskara-Amrit ve dig. 2011).

B-siklodekstrinler, piiskiirtme, baski, dolgu, asilama, yiizey kaplama veya sol
jel gibi islemler vasitasiyla tekstil materyallerine aktarilabilmektedir. Tablo 1.17°de,
B-siklodekstrin ve bazi tekstil yiizeyleri arasindaki gesitli uygulanabilir etkilesimleri

gosterilmektedir.

Tablo 1.17: B-siklodekstrin ve bazi tekstil yiizeyleri arasindaki etkilesimler
(Bhaskara-Amrit ve dig. 2011)

Parametre Pamuk Yiin PES PA PAN PP

Iyonik Bag - + - + + -
Kovalent Bag + + - + - -
Van der Waals - - + + + -
Capraz Baglar + + + - - -

+: Miimkiin, -: Miimkiin Degil, PES: Poliester, PA: Poliamid, PAN: Poliakrilnitril,
PP: Polipropilen
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Siklodekstrin molekiillerinin tekstil materyallerinin {izerine eklenmesi, spesifik
islevsellik i¢in ¢ok cesitli konuk molekiilleri igerebilen inkliizyon kompleksleri ile
mevcut olmaktadir. Kompleks olusturmus siklodekstrinlerin tekstil materyallerinin
molekiil yapisina kimyasal olarak kovalent baglar ile baglanmasi i¢in iki Yyol
bulunmaktadir. Bunlardan birincisi, lif ¢ekim {initesine siklodekstrin molekiillerinin
eklenmesi ile lif cekiminin yapilmasi suretiyle lif yapisina katilmasz, ikincisi ise ¢esitli
yardimci kimyasallar ile hazirlanan siklodekstrin ¢ozeltisinin emdirme / ¢ektirme
yontemleriyle kumasin kimyasal yapisina katilmasinin saglanmasi seklinde

uygulanmaktadir (Buschmann ve dig. 1998; Voncina ve Vivo 2013).

Misafir molekiil ile p-siklodekstrinlerin olusturdugu kompleksin kumas

yapisina baglanmasinin sematik gosterimi Sekil 1.21°de gosterilmektedir.

B-Siklodekstrin

\

Baglant1 Kolu

- Misafir Molekiil

Kumas

Sekil 1.21: Misafir molekiil ile kompleks olusturan B-siklodekstrinlerin kumas

yapisina baglanmasinin sematik gosterimi (Lo Nostro ve dig. 2002)

1.9.1 Siklodekstrinlerin Bitim islemlerinde Kullaninm

Siklodekstrin ve tiirevlerinin tekstil materyallerine uygulanmasi baski,
cektirme ve emdirme yontemleri ile yapilmakta ve bu iglem sirasinda higbir yardimer
kimyasala veya maddeye gerek duyulmamaktadir. Lif ylizeyine baglanmis
siklodekstrin bosluklarima misafir molekiiller girerek, lifin yapisal ozellikleri
degistirilebilmektedir. Bu sayede bitim isleminden ge¢mis olan tekstil materyali UV
koruyucu, bocek oldiiriicii veya kovucu, antibakteriyel etkili, kotlii koku yakalayici,
giizel koku salan (parfiim etkisi) bir materyale doniismektedir (Grigoriu ve Popescu
2011; Szejtli 2003).
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Asagida siklodekstrinlerin ve tiirevlerinin tekstil alaninda kullanim amaglari

anlatilmaktadir.
UV Koruyuculugu

Ultraviyole (UV) radyasyonu insan sagligina zararlidir. Bu radyasyon, UV-A,
UV-B ve UV-C olmak iizere ii¢ tipten olugsmaktadir. UV-A ve UV-B, diinya ylizeyine
ulagsmakta ve Ozellikle cilt kanseri, glines yanigr ve yaslanma gibi ciddi saglik
sorunlarma neden olabilmektedir. Insan viicudu, tekstil materyali ile 6rtiildiigii icin
tekstil materyallerinin de UV radyasyonundan koruma 6zelligi olmasi istenmektedir.
UV isinlarinin tekstil materyalleri tizerinde, boyali kumaslarda renk bozulmasi,
agartitlmis kumasglarin beyazlik derecesinde azalma gibi olumsuz etkileri
bulunmaktadir. Bir tekstil materyalinin UV radyasyonundan koruma &zelligi, igerdigi
lifin yapisina, kumasin yapisina, nem miktarina, boyarmaddesinin ¢esidine ve
koruyucu kimyasal maddeleri igerip igermedigine baghdir. Tekstil materyallerinin
bakir asetat ile muamele edilmesinin, UV radyasyonuna karsi koruyuculugu arttirdigi
bilinmektedir. Bu sebeple, kumasa aktarilan, B-siklodekstrinler ile bakir asetat
molekiillerinin olusturdugu inkliizyon kompleksleri, kumasin UV koruyuculugunda
onemli derecede artis saglamaktadir (Grigoriu ve dig. 2008; Ibrahim ve El-Zairy 2009;
Sengdz ve Oztanir 2016).

Antibakteriyel Etki

Saglik ve hijyen uygulamalart igin antibakteriyel ajanlarin tekstilde
uygulanmasina ilgi artmaktadir. Tekstildeki antibakteriyel ajanlar, genellikle yiizeyde
veya lif iginde bulunan ve onlarla temas ettiklerinde mikroorganizmalari inhibe eden
aktif antibakteriyel bilesenlerden olusmaktadir. Siklodekstrin yoluyla kumasa dahil
edilen antibakteriyel ajanlar da antibakteriyel etkileri 6nemli 6l¢iide gelistirmektedir
(Bhaskara-Amrit ve dig. 2011).

Kontrollii fla¢ Salimi

Siklodekstrin bosluguna ila¢ molekiilii verilerek, ilag-siklodekstrin inkliizyon
kompleksi olusturulmakta ve olusan kompleks medikal tekstil alaninda kullanilan
kumasglara aktarilmaktadir. Boylece inkliizyon komplekslerinden kontrollii ilag salimi

ile ¢esitli yara tedavileri yapilabilmektedir (Radu ve dig. 2016).
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Koku Etkisi

Aromaterapi halk tarafindan tercih edilen dogal maddelerle iyilesme ve bireyin
evde kendi kendine terapi girisimine girmesini miimkiin kilan birgok yaklasimdan biri
olarak giderek daha popiiler hale gelmektedir. p-siklodekstrin inkliizyon
komplekslerinin koku salma 6zelliklerine iliskin ¢esitli ¢alismalar yapilmaktadir. B-
siklodekstrinlerin aroma molekiilleri ile komplekslesmesi, buhar basincini diistirmekte
ve molekiillerin foto bozulmasina bagli olarak pargalanmasini geciktirmektedir.
Arastirmalar ayrica, siklodekstrin kullanilmasinin, koku molekiillerinin kumaslara bir
y1l kadar daha uzun siire tutulmasini sagladigini géstermektedir. Tekstil izerindeki -
siklodekstrin bosluklari, kotii kokular1 da yakalayabilmekte ve bu bosluklar yikama
islemi sirasinda bosaltilabilmektedir. Bosluklarin, doldurma, daldirma veya piiskiirtme
ile veya konuk molekiillerle birlikte birkag sa 50-60 °C’de tutularak yeniden
doldurulabilmesi miimkiindiir (Chauhan ve dig. 2018).

Bocek Kovuculugu

Esansiyel yag iticilerin etkinlikleri ugucu yapilar1 nedeniyle kisa siireli
olmaktadir. Ugucu yaglarin buharlasmasini 6nlemek i¢in siklodekstrinler ile kompleks
olusturulmakta ve tekstil materyalleri tizerine yerlestirebilmektedir. Boylece yapilan
inkliizyon kompleksleri, hem dogal bir bécek kovucu olmakta hem de yavas salim
sebebi ile uzun siire etkili olabilmektedir. Sonug olarak tekstil materyali iizerinde
olusturulan siklodekstrin-dogal bocek kovucu madde komplekslesmesi, o materyal
tizerinde gilive olusumuna ve bocek biiyiimesi ve ¢ogalmasina karsi bir bocek kovucu

mekanizma haline gelmektedir (Voncina ve Vivo 2013).

1.9.2 Siklodekstrinlerin Boyama Isleminde Kullanimi

Boya molekiilii ile kompleks olusturabilen siklodekstrinler, tekstil liflerinde
boya aliminda bir gelisme gostermektedir. Dispers boyalarla kati siklodekstrin
kompleksleri, asetonda konsantre bir soliisyon ¢6zeltisinin sicak ve neredeyse doymus
bir sulu B-siklodekstrin ¢ozeltisine eklenmesiyle hazirlanmaktadir. Fazlalik boya
molekiillerini uzaklagtirmak icin sicak ¢ozelti siiziilmekte ve sogutulduktan sonra

coken kompleks siiziilmekte, az miktarda etanol ve aseton ile yikanmakta ve
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kurutulmaktadir. Bu sekilde direkt, reaktif ve dispers boyalarla kat1 B-siklodekstrin
kompleksleri hazirlanabilmektedir (Ammayappan ve Moses 2009).

1.9.3 Siklodekstrinlerin Atik Sularda Kullanim

Atik su igceren boyalarin aritilmasi, en 6nemli ekolojik sorunlardan biridir.
Ciinkii boyalar1 iceren atik sular sadece renkli degildir, ayn1 zamanda sudaki yagsam
icin toksik olmaktadir. Boyarmaddelerin diisiik biyolojik olarak parcalanabilir olmasi
nedeniyle, geleneksel biyolojik atik su arittimi ¢ok verimli olmamaktadir. Suda
¢oziinmeyen bir organik destek iizerinde immobilize edilebilen siklodekstrinler
kullanilarak aromatik organik kirleticilerin (fenoller, anilin, formaldehit gibi) miktari
ve atik sulardaki boyarmaddelerin varlig1 azaltilabilmektedir. Konuk molekiil olarak
cesitli organik molekiiller ve bazi metal iyonlari kullanilmaktadir. Tekstil malzemeleri
tizerinde olusan nanokapsiiller ¢esitli kirleticiler igin segici filtrasyon / adsorpsiyon
ortami1 olarak islev gérmektedir. Bir tekstil materyaline kovalent olarak baglanmis
siklodekstrin molekiilleri, konuk-konak mekanizmasiyla Kkirletici molekiillerin
hapsedilebilmesi  i¢in  organik  bilesikler igeren inklizyon kompleksleri
olusturmaktadir. Filtreleme isleminden sonra, organik bilesikler iceren siklodekstrin
inkliizyon kompleksleri, atik sulardaki boya molekiillerini absorbe edebilmekte ve

bdylece ¢evreye yayilan suyun daha temiz olmasi saglanmaktadir (Voncina 2011).

1.9.4 Siklodekstrinlerin Yikama islemlerinde Kullanim

Yiizey aktif maddeler tekstil yiizeylerine uygulandiklarinda bir kismu liflerin
yiizeyinde kalmakta ve adsorbe olan bu yiizey aktif maddeler, diger islem adimlarinda
tekstillerin Gzelliklerini olumsuz etkilemektedirler. Asir1 miktarda adsorbe edilen
ylizey aktif maddelerin bir sonucu olarak, tekstilin boya alimi, 1slanabilirligi ve tekstil
yiizeylerinin emiciligi olumsuz olarak etkilenmektedir. Siklodekstrinler veya tiirevleri,
sulu c¢ozeltide ylizey aktif maddelerle kompleks olusturabilmekte ve bunlarin
ylizeyden uzaklagmalarmi saglamaktadirlar. Bdylece yikama sonunda tekstil
materyalinin boya alimi ve absorbsiyon kuvveti artmaktadir (Buschmann ve dig.

1998).
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2. ONCEKIi CALISMALAR

Wang ve Cai (2008), yaptiklar1 arastirmada, ayni1 6zellikte iki adet seliilozik
kumastan birine antibakteriyel etkiye sahip mikanazol nitrat molekiilleri asilarken
diger kumasa ise, mikanazol nitrat ile B-siklodekstrin tiirevi (MCT-B-CD) arasinda
olusturulan inkliizyon kompleksini dahil etmisler ve her iki kumasin antibakteriyel
etkisini arastirmislardir. Oncelikle mikanazol nitrat ile B-siklodekstrin tiirevinin belirli
sartlar altinda kompleks olusturmasi saglanmistir. Elde edilen kompleks, seliilozik
kumasa uygun reaksiyon kosullarinda aktarilmistir. Diger kumasa ise sadece
mikanazol nitrat asilanmistir. Her iki kumag UV Spektroskopisi ile karakterize edilmis
ve lizerindeki mikanazol nitrat oranlart HPLC analizi ile tespit edilmigtir. HPLC
analizine gore Monoklorotriazin-p-siklodekstrin-mikanazol nitrat kompleksinin
asilandig1 kumasta daha yiiksek oranda mikanazol nitrat bulundugu goriilmiistiir. Her
iki kumasa yapilan antibakteriyel testler incelendiginde, Monoklorotriazin--
siklodekstrin-mikanazol nitrat kompleksi bulunan kumasin 10 yikama sonunda dahi
antibakteriyel etkisini % 70 oraninda korudugu, sadece mikanazol nitrat bulunan

kumasin antibakteriyel etkisinin ise kalmadig1 belirlenmistir.

George ve dig. (2010), yaptiklar1 ¢alismada, glimiis nanopartikiillerini suda
¢oziinlir hale getirmis ve glimiis nanopartikiillerin B-siklodekstrin bosluklar: i¢inde
komplekslesmesini saglamistir. B-siklodekstrin-giimiis nanopartikiil kompleksinin
olusumu, spektroskopik ve mikroskobik analizlerle karakterize edilmistir.
Komplekslesmis giimiis nanopartikiillerin antibakteriyel etkinligi, Pseudomonas
aeruginosa, Staphylococcus aureus, Serratia marcescens, Escherichia coli ve
Klebsiella pneumoniae bakterilerine ve mantarlarina karsi test edilmistir. Burada elde
edilen sonuglar, giimiis nanopartikiillerin B-siklodekstrin ile yaptigi komplekslesmenin

etkin antibakteriyel ve antifungal aktivitesini agik¢a gostermistir.

Jaiswal ve dig. (2010), yaptig1 bir calismada giimiis tuzlarindan elde ettikleri
gimiis  nanopartikiilleri  (AgNP) ile p-siklodekstrinler —arasinda  farkli
konsantrasyonlarda inkliizyon kompleksi olusturmus ve olusan kompleksleri fiziksel
olarak karakterize etmistir. Ayrica olusan komplekslerin Escherichia coli,

Pseudomonas aeruginosa ve Staphylococcus aureus bakterilerine karsi antibakteriyel
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aktiviteleri, agar difiizyon yontemleri ile test edilmistir. B-Siklodekstrinler ile glimiis
nanopartikiillerin olusturduklari kompleksler, UV, FTIR, DLS ve SEM ile analiz
edilmis ve komplekslesme dogrulanmistir. Aktibakteriyel sonuglara bakildiginda, -
siklodekstrin ile birlikte glimiis nanopartikiillerin kullaniminin, sadece giimiis
nanopartikiil kullanimina gore daha fazla etkili oldugu goriilmiis ve nanopartikiillerin
boyutlar1 ile konsantrasyon oranlarinin bu antibakteriyel aktivitede etkili oldugu

sonucuna varilmistir.

Abdel-Halim ve dig. (2011), yaptiklar1 ¢alismada, glisidil metakrilat /
monoklorotriazinil-p-siklodekstrin  (GMA / MCT-B-CD) molekiilleri arasinda
kompleks olusumu saglamis ve olusturulan kompleksler dogrusal elektron 1s1m
kullanilarak 1ginlama teknigi ile pamuklu kumaslara aktarilmistir. Daha sonra bu
kumaslara kloroheksidin diasetat antibakteriyel ajan1 verilerek antibakteriyel 6zellik
kazandirilmigtir. Hazirlanan kumaslarin antibakteriyel etkileri test edilmistir.
Antibakteriyel ajan verilen kumaslarin, GMA / MCT-B-CD kompleks molekiilleri
aktarilan kumaslara ve sadece GMA molekiilleri bulunan kontrol kumaslarina gore
¢ok daha iyi antibakteriyel aktivite gdsterdigi bulunmustur. Ote yandan, kumas iizerine
sabitlenmis MCT-B-CD molekiillerinin  miktar1 arttik¢a, kumasa baglanan
antibakteriyel ajanin miktarinin ve buna bagli olarak kumasin antibakteriyel
aktivitesinin arttig1 bulunmustur. Bu ¢aligmada bildirilen sonuglar, antibakteriyel ajan
ile yiiklenmis GMA / MCT-B-CD kompleks molekiillerine sahip kumaslarin, bes
yikamadan sonra bile antibakteriyel aktivitelerinin iyi bir sekilde korundugunu

gostermistir.

Selvam ve dig. (2012), yaptiklar1 ¢alismada, dogal B-siklodekstrinlerin siilfiirik
asit ile kimyasal islemi neticesinde siilfatlanmis-p-siklodekstrin elde etmislerdir. Elde
edilen siilfatlanmis-B-siklodekstrinin pamuklu kumasa ¢apraz baglayici (EDTA) ile
baglanmas1 saglanmigtir. Daha sonra ¢inko nitrattan ¢inko oksit (ZnO)
nanopartikiilleri, titanyum izopropoksitten titanyum dioksit (TiO2) nanopartikiilleri ve
giimiis nitrattan giimiis nanopartikiiller (AgNP) elde edilerek, kumaslara baglanan
stilfatlanmis-B-siklodekstrinler ile kompleks olusturulmustur. Komplekslesme XRD,
UV ve SEM analizleri ile karakterize edilmis ve komplekslerin varlig1 kanitlanmstir.
Pamuklu kumaslara siilfatlanmis-B-siklodekstrinlerin ¢apraz baglama ve aym

kumaslar1 nanopartikiiller ile kaplama islemleri FTIR ve SEM analizi ile incelenmistir.
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Ardindan gram pozitif (S. aureus) ve gram negatif (E. coli) bakterilere kars1 kumasin
antibakteriyel etkisi test edilmistir. Calisma sonucunda siilfatlanmis-p-
siklodekstrinlerin ¢apraz baglandig1 ve ZnO nanopargaciklari kapli kumasin test edilen

diger kumaslara gore daha iyi antibakteriyel etkiye sahip oldugu sonucuna varilmistir.

Sundrarajan ve Rukmani (2012), yaptiklar1 ¢alismada, timol molekiilleri ve
monoklorotriazin-B-siklodekstrin (MCT-B-CD) molekiilii ile olusturulan inkliizyon
kompleksini organik pamuklu kumasa asilamis ve kumasin antibakteriyel etkisini
incelemistir. Olusan kompleksin karakterizasyonu, UV ve FTIR Spektroskopileri ile
analiz edilmis ve kumas tizerinde B-siklodekstrin tiirevi ve timol molekiillerinin varlig
dogrulanmigtir. Kumasa hapsedilen timol molekiillerinin seviyesi, HPLC analizi ile
kantitatif olarak belirlenmistir. Ardindan gram pozitif (S.aureus) ve gram negatif (E.
coli) bakterilere kars1 kumasin antibakteriyel etkisi ve yikama sonrasi dayanimi test
edilmistir. Calisma sonucunda, monoklortriazin-f-siklodekstrin ile timol molekiilleri
arasinda olusan kompleksin aktarildigi kumasin 10 yikama isleminden sonra bile

antibakteriyel 6zelligini korudugu goriilmiistiir.

Wang ve dig. (2012), yaptiklar1 g¢alismada, B-siklodekstrin ve glimiis
nanopartikiilleri iceren poliakrilonitril (PAN) nanoliflerini, elektrospinleme yontemi
ile elde etmislerdir. Nanoliflerin morfolojisi Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) ve
Gegirimli Elektron Mikroskobu (TEM) ile karakterize edilmistir. Antibakteriyel
ozellikler, Gram pozitif Staphylococcus aureus ve Gram negatif Escherichia coli
bakterilerine kars1 arastirilmistir. Sonu¢ olarak, giimiis nanopartikiiller ve f-
siklodekstrin kompleksi igeren PAN nanoliflerinin, gii¢lii antibakteriyel aktivite

gosterdigi belirtilmistir.

Peila ve dig. (2013), yaptiklari caligmada, B-Siklodekstrin ile triklosan ajanlari
arasinda iki farkli yontemle inkliizyon kompleksleri olusturmus ve bu
komplekslesmeyi pamuklu kumaglara asilamiglardir. Komplekslesme sonunda elde
edilen pamuklu kumaslarin yikama oncesi ve 60 °C'de 40 dk boyunca yikandiktan
sonraki antibakteriyel etkileri, AATCC Test Metodu’na gore degerlendirilmistir. Bu
iki yontemden birincisinde, monoklorotriazin-p-siklodekstrin ~ (MCT-B-CD)
molekiillerini igeren ¢ozelti, pamuklu kumas {izerine asilanmis daha sonra triklosan
ajaninin bulundugu su / etanol ¢6zeltisi i¢inde 1slatilmig ve triklosan ajanlarinin kumas

lizerindeki p-siklodekstrin bosluklarma girmesi saglanmustir. kinci ydntemde ise,
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once triklosan ajanlar1 ve B-Siklodekstrin sulu ¢ozeltisi hazirlanmis ve komplekslesme
saglanmistir. Ardindan inkliizyon kompleksi kumas {izerine asilanmigtir. Her iki
yontemin sonunda elde edilen kumaslarin dayanikli antibakteriyel etkiler iiretip
iiretemedigi incelenmis ve SEM goriintiileri ile analiz edilmistir. Calisma sonunda,
triklosan ajanlarmin B-siklodekstrin ile olusturdugu inkliizyon kompleksinin dahil
edildigi kumasin antibakteriyel etkisinin, once p-Siklodekstrin molekiillerinin
asilandig1 daha sonra triklosan ajanlarin dahil edildigi kumasa gore daha yiiksek
¢iktig1 goriilmiistiir. Buna bagl olarak, B-siklodekstrinlerin kumasa asilandiktan sonra
bosluklarina daha az erisilebilir oldugundan inkliizyon komplekslerinin antibakteriyel

etkisinin yikama sonras1 dayaniminin daha az oldugu gézlemlenmistir.

Popescu ve dig. (2013), yaptiklari ¢aligmada, iyonik formdaki giimiis (Ag") ile
indirgenmis durumdaki (Ag®) giimiis molekiillerinin monoklorotriazin-p-siklodekstrin
(MCT-CD) ile kompleks olusturmasini saglamis ve olusan bu kompleksleri seliilozik
kumasa asilamistir. iki giimiis formunun olusturdugu komplekslerin stabilitesi,
asilanan kumaglarin antibakteriyel etkisi ve yikama dayanimi arastirilmistir.
Monoklorotriazin-B-siklodekstrin ile giimiis molekiillerinin olusturdugu kompleksler,
FTIR Spektroskopisi ile analiz edilmis ve komplekslesmelerin gergeklestigi
gdzlemlenmistir. MCT-B-CD ile komplekslesen Ag® ve Ag* molekiilleri ile islem
goérmiis kumaslarin, Escherichia coli ile Staphylococcus aureus bakterilerine karsi
antibakteriyel aktiviteye sahip oldugu ancak Ag" molekiillerinin biraz daha etkin
oldugu belirlenmistir. Islem gdrmiis kumaslar, 10 kez yikanmis ve inhibisyon
bolgelerinin  ¢apmin yikamaya tabi olmayan kumaslarinkine yakin oldugu

gorilmiistiir.

Priya ve dig. (2013), yaptiklar1 ¢alismada, 5, 10 ve 15 mM olmak {izere {i¢
farkli B-siklodekstrin ¢ozeltisi ile giimiis nitrattan kimyasal yontemlerle hazirlamisg
olduklar1 giimiis nanopartikiilleri (AgNP) arasinda inkliizyon kompleksi olusturmus,
komplekslerin XRD ve SEM analizlerini yapmis ve antibakteriyel etkilerini
arastirmiglardir.  Calismada, glmiis nanopartikiiller ile komplekslesen f-
siklodekstrinlerin antibakteriyel aktivitesinde, kompleks olusturulmamis glimiis
nanopartikiillere kiyasla bir artisin meydana geldigi belirtilmistir. Ayrica p-

siklodekstrin konsantrasyonu arttik¢a bu antibakteriyel aktivitenin daha da arttig1 yani
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15 mM konsantrasyonlu B-siklodekstrinin 5 mM konsantrasyonlu B-siklodekstrine

gore daha etkili antibakteriyel sonuclar verdigi tespit edilmistir.

Andrade ve dig. (2014), yaptiklar1 ¢alismada glikoz, sodyum hidroksit ve -
siklodekstrin varliginda sulu bir glimiis nitrat ¢ozeltisinden giimiis nanopartikiiller
sentezlemigtir. Raman Spektroskopisi, B-siklodekstrinin hidroksil gruplar1 ve giimiis
nanopartikiillerinin yilizeyi arasindaki etkilesimi dogrulamistir. Gegirimli Elektron
Mikroskobu (TEM) goériintiileri, ortalama 28.0 nm capinda kiiresel nanopartikiiller
elde edildigini gostermistir. Bunun disinda, nanopartikiilleri ¢evreleyen -
siklodekstrin katmaninin yeni bir karakterizasyonu, Ge¢irimli Elektron Mikroskobu
(TEM) ile Elektron Spektroskopisi goriintiilemesine dayanan tamamlayici Analitik
Elektron Mikroskopisi kullanilarak gerceklestirilmistir. Mikroskop goriintiilerinde,
nanopartikiilleri kaplayan diizgiin ve etkilesimli bir B-Siklodekstrin katmaninin
varhigini gosteren karbon ve oksijenin varligr kanitlanmistir. Antibakteriyel aktivite

testleri ile de E. coli bakterisine kars1 yiiksek bakterisidal aktivite oldugu saptanmustir.

Aytag ve dig. (2014), tarafindan yapilan ¢alismada ¢ok iyi antibakteriyel etkiye
sahip oldugu bilinen Alil izotiyosiyanat (AITC) ve AITC ile birlikte olusturulan B-
siklodekstrin inkliizyon kompleksleri, Polivinil Alkol (PVA) nano liflerine dahil
edilmigtir. SEM goriintiileri, AITC ve AITC / p-siklodekstin inkliizyon
komplekslerinin polimer matrisine dahil edilmesinin, PVA nanoliflerinin morfolojisini
etkilemedigini gostermistir. Escherichia coli ve Staphylococcus aureus bakterileri
tizerinde yapilan antibakteriyel test sonuglarina bakildiginda PVA nano liflerine dahil
edilen AITC / B-siklodekstin inkliizyon komplekslerinin, PVA nano liflerine dahil
edilen AITC molekiillerinden daha etkili antibakteriyel aktiviteye sahip oldugu

sonucuna varilmistir.

Celebioglu ve dig. (2014%), yaptiklar1 bir ¢alismada, polivinilalkol ¢ozeltisinde
glimiis nitrattan giimiis nanopartikiiller (AgNP) elde etmis ve elektrospinleme yontemi
ile PVA / Ag-NP nanoliflerini iiretmistir. Ardindan, bu liflere hidroksipropil-f-
siklodekstrin (HP-B-CD) ilave edilerek PVA / HP-B-CD / Ag-NP nanolifleri tiretilmis
ve bu nanoliflerin antibakteriyel 6zellikleri test edilmistir. HP-B-CD ilavesi ile daha
kiiglik boyutta Ag nanopartikiiller elde edilebildigi i¢in antibakteriyel etkinlik, PVA /

AgNP nanoliflerinden daha iyi bulunmustur.
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Celebioglu ve dig. (2014), yaptiklari ¢alismada, herhangi bir tasiyici polimerik
matris kullanmadan, antibakteriyel madde olan triklosan ile baz1 siklodekstrinler ve
bazi tiirevleri arasinda inkliizyon kompleksleri olusturmus ve elektrospinleme yontemi
sonucunda nanolifler elde etmislerdir. Calisma sonucunda, triklosan / HP-B-CD ve
triklosan / HP-y-CD inkliizyon kompleksli nanoliflerin, gram negatif (Escherichia
coli) ve gram pozitif (Staphylococcus aureus) bakterilere karst kompleks
olusturulmamis saf triklosana kiyasla daha iyi antibakteriyel aktivite gosterdigi
goriilmiistiir. Ayrica triklosan ve siklodekstrinler ile elde edilen komplekslesmenin
varligi SEM, FTIR, NMR, XRD, DSC ve TGA analizleri ile dogrulanmistir.
Triklosanin HP-y-CD ile komplekslesme verimliliginin HP-B-CD’den daha diisiik
oldugu kaydedilmistir.

Bozaci ve dig. (2017), yaptiklari bir ¢alismada, triklosan bazli antibakteriyel
ajanlari, B-siklodekstrinler ile plazma modifikasyonu ve farkli kombinasyonlar ile
pamuklu kumasa asilamistir. Sirasiyla islem gérmemis pamuklu kumas, sadece
antibakteriyel ajan asilanmig pamuklu kumas, antibakteriyel ajan ile p-siklodekstrin
kompleksi asillanmis pamuklu kumas ve plazma modifikasyonu yapilmis
antibakteriyel ajan / B-siklodekstrin komplekslerinin asilandigr pamuklu kumaslarin
antibakteriyel aktivite, ytkama dayanimi ve beyazlik derecesine bakilmis ve sonuglari
analiz edilmistir. Calisma sonucunda yikama dayanimi en iyi ve uzun siireli
antibakteriyel etki, plazma modifikasyonu yapilmis, antibakteriyel ajan / J-
siklodekstrin komplekslerinin asilandigi pamuklu kumasta elde edilmistir. SEM
analizi de B-siklodekstrin ve triklosan bazli antibakteriyel madde pargaciklarinin
inkliizyon kompleksinin pamuk yiizeyine asilandigin1 ve plazma modifikasyonunun

stabiliteyi destekledigini gostermistir.

Aubert-Viard ve dig. (2020), yaptiklari ¢aligmada, yara iyilesme siirecinde hem
uzun siireli antibakteriyel etkinlik saglayan hem de antiseptik ajan olarak klorheksidin
salgilayabilen bir yara 6rtiisii tasarlamistir. Oncelikle poliester dokusuz yiizey kumas,
genipin ile ¢capraz bag kurularak kitosanla modifiye edilmistir. Daha sonra bu kumasg
Metillenmis B-siklodekstrin ved kitosan molekiillerinden olusan ¢ozelti ile katman
katman kaplanarak ¢ok katmanli bir yap1 olusturulmustur. Olusturulan katmanli
yapiya antiseptik ajan olarak klorheksidin eklenmistir. Daha sonra elde edilen bu ¢ok

katmanli kumagin gram pozitif (S. aureus) ve gram negatif (E. coli) bakterilerine kars1
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antibakteriyel etkisi test edilmistir. Antibakteriyel test sonuglarindan yara ortiisiiniin
birkag¢ hafta boyunca bakterilere kars1 etkin bir antibakteriyel etkinlik gosterdigi, 7 giin
boyunca klorheksidin salimi ile antiseptik etkiye sahip oldugu ve katmanlarin daha
fazla artirilmasi ile antibakteriyel etkinin daha uzun siire korundugu sonuglarina

ulastlmistir.
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3. MATERYAL VE METOT

3.1  Materyal

3.1.1 Kullanilan Kumaslar

Deneylerde kullanilan kumasin 6zellikleri Tablo 3.1’de gosterilmektedir.

Tablo 3.1: Kullanilan kumasin 6zellikleri

Lifin Cinsi % 100 Pamuk
Doku Tipi 1/3 Dimi
Gramaji (g/m?) 245
Cozgii Ipligi Sikhg (iplik/cm) 45
Atk Ipligi Sikhig (iplik/cm) 20

On Islem

Kasar + Yikama + Kurutma

3.1.2 Kullamilan Kimyasal Maddeler

Deneysel caligmalarda kullanilan kimyasallar Tablo 3.2°de gosterilmistir.

Tablo 3.2: Denemelerde kullanilan kimyasal maddeler ve 6zellikleri

Kimyasal Madde

Ozellikleri ve Uretici Firma

B-Siklodekstrin (Kleptose)

1135 g/mol, Roquette

Siilfiirik Asit (H2SO4)

% 95 - % 98, Tekkim

Kalsiyum Karbonat (CaCO:s)

% 98, 100.09 g/mol, Aromel Kimya

Sodyum Karbonat (Na2COz)

105.99 g/mol, Riedel-De Haen

Asetik Asit (CH3COOH)

% 99, Sigma Aldrich

Etil Alkol (CzHsOH)

% 96, Merck

Aseton

% 99.5, Sigma Aldrich

Glimiis Nanopartikiiller (AgNP)

% 99.99, 18nm, Nanografi

EDTA (Titriplex I11)

292.25 g/mol, Emir Kimya
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3.1.3 Kaullanilan Cihazlar

Laboratuvar ¢alismalarinda kullanilan cihazlar ve test 6l¢lim cihazlar1 Tablo

3.3’te gosterilmistir.

Tablo 3.3: Laboratuvar ¢alismalarinda kullanilan cihazlar

Cihaz Adx Marka / Model
Hassas Terazi AND / FZ-500i
Manyetik Karistirici MTOPS / HS15-26P
Fulard (Pnomatik Emdirme Makinesi) PROSER / Y002
Gergefli Kurutucu (Ramoz) PROSER / Y003
Etiiv NUVE / FN 120
Yikama Makinesi SDL ATLAS / M228
Kopma Mukavemeti ve Uzama Olgiimii | Tinius Olsen / H10K
Sabit Acili Egilme Olgeri SDL Atlas / M003B

Spektrofotometre

DataColor / 600TM

Dijital Pnomatik Sertlik Cihaz1

Prowhite Stiffness Tester

Kalmlik Olger

Louis Schopper Automatic Micrometer

FT-IR Cihaz1

Thermo Nicolet iS50

Piiskiirtmeli Kaplama Cihazi

Quorum Q150R ES

Taramal1 Elektron Mikroskobu (SEM)

Zeiss Supra 40VP

3.2 Metot

3.2.1 B-Siklodekstrin Tiirevinin Hazirlanmasi

Siilfatlanmig B-siklodekstrin tiirevi Yang (2009) tarafindan belirtilen yonteme

uygun sekilde asagidaki adimlar izlenerek hazirlanmistir.
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10 g B-siklodekstrin, 3 ml % 95-98 saflik oraninda Siilfiirik Asit (H2SOa) ile 0-
5 °C sicaklikta bir buz banyosunda 30 dk araliklarla karistirilarak 2 sa boyunca
bekletilmistir. Siilfiirik asidin fazlas1 1 N (5 g / 100 ml) Kalsiyum Karbonat (CaCO3)
cozeltisi ile arindirilmistir. Elde edilen ¢ozelti filtre kagidi ile stiziilmiistiir.
Filtrelemeden sonra filtre kagidinda kalan partikiiller, spatiil yardimiyla farkli bir
behere alinmistir ve {izerine % 95 etanol (95 ml etanol + 5 ml saf su) eklenmistir. Elde

edilen ¢ozelti, gece boyunca 0-5 °C’de tutularak buzdolabinda bekletilmistir.

Ertesi giin, gece boyunca bekletilmis olan bu ¢ozeltideki etil alkol filtre kagidi
ile siiziilmiistiir. Daha sonra filtre kagidinda kalan ¢okelti spatiil yardimiyla farkli bir
behere alinmistir. Cokeltiye sodyum karbonat (Na.COs) eklenerek ¢okelti pH’1nin
10.5 degerine gelmesi saglanmistir ve 2 sa boyunca bu pH degerinde bekletilmistir. 2
sa sonunda karisimin {izerine asetik asit (CH3COOH) damlatilarak, karisimin pH’inin
notrlestirilmesi saglanmistir. Notrlesen ¢okelti once etil alkol daha sonra aseton ile
karistirilmis ve filtre kagidi ile siiziilmiistiir. Stizme isleminden sonra filtre kagidinda

kalan partikiiller, etiivde 110 °C’de yaklasik 45 dk siire boyunca kurutulmustur.
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3.2.2 Bitim Islemleri

Kumaslara uygulanan bitim islemleri Tablo 3.4’te gosterilmistir.

Tablo 3.4: Kumaslara uygulanan bitim islemleri

B-CD / AgNP / EDTA

Emdirme AF % 90
Kurutma 80 °C 5 dk

Fiksaj 140 °C 3 dk

Kumas No 1. Adim 2. Adim
50 mg/It AgNP 15 dk
daldirma islemi
1. Kumas Emdirme AF % 90
AgNP Kurutma 80 °C’de 5 dk
Fiksaj 140 °C’de 3 dk
% 5 B-CD 15 dk daldirma | 50 mg/It AgNP 15 dk
islemi daldirma iglemi
2. Kumas Emdirme AF % 90 Emdirme AF % 90
B-CD/ AgNP Kurutma 80 °C 5 dk Kurutma 80 °C 5 dk
Fiksaj 140 °C 3 dk Fiksaj 140 °C 3 dk
% 5 S-B-CD 15 dk 50 mg/It AgNP 15 dk
daldirma islemi daldirma islemi
3. Kumas Emdirme AF % 90 Emdirme AF % 90
SP-COTAINP | kirutma 80 °C 5 dk Kurutma 80 °C 5 dk
Fiksaj 140 °C 3 dk Fiksaj 140 °C 3 dk
% 5B-CD+5¢g/IEDTA | 50 mg/lt AgNP 15 dk
15 dk daldirma iglemi daldirma islemi
4. Kumas

Emdirme AF % 90
Kurutma 80 °C 5 dk

Fiksaj 140 °C 3 dk

5. Kumas

S-p-CD/ AgNP / EDTA

%5S-B-CD+5g/1
EDTA 15 dk daldirma
islemi

Emdirme AF % 90
Kurutma 80 °C 5 dk

Fiksaj 140 °C 3 dk

50 mg/It AgNP 15 dk
daldirma islemi

Emdirme AF % 90
Kurutma 80 °C 5 dk

Fiksaj 140 °C 3 dk
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1. adim uygulamalar1 i¢in Oncelikle 1 adet atki yoniinde ve 2 adet ¢ozgii
yoniinde olmak iizere 35 cm X 30 cm ebatlarinda toplam 18 adet test kumaslari

kesilerek hazirlanmistir. Daha sonra 5 farkli ¢ozelti hazirlanmistir. Hazirlanan;

1. Cozelti: 50 mg/1 (15 mg) glimiis nanopartikiil (AgNP) ile 300 ml saf su bir

beher icerisine koyularak hazirlanmistir.
2. Cozelti: 300 ml saf su igerisine 15 g B-siklodekstrin koyularak hazirlanmistir.

3. Cozelti: 300 ml saf su igerisine 15 g siilfatlanmis-p-siklodekstrin koyularak

hazirlanmustir.

4. Cozelti: 300 ml saf su icerisine 15 g B-siklodekstrin + 1,5 g EDTA koyularak

hazirlanmistir.

5. Cozelti: 300 ml saf su igerisine 15 g siilfatlanmis-f-siklodekstrin + 1,5 g
EDTA koyularak hazirlanmstir.

Tim bu c¢ozeltiler manyetik karistirictda gece boyunca karistirilmaya
birakilmis ve ertesi giin hazirlanan her bir ¢ozeltinin pH degerlerine bakilmistir. Tablo

3.5’te olctilen pH degerleri gosterilmistir.

Tablo 3.5: 1. Adimdaki ¢ozeltiler ve ¢ozeltilerin pH degerleri

1. Adimdaki Cozelti pH Degeri
1. Cozelti: Saf Su+ AgNP 5
2. Cozelti: Saf Su + B-CD 5
3. Cozelti: Saf Su + S-B-CD 11
4. Cozelti: Saf Su+ B-CD + EDTA 10
5. Cozelti: Saf Su + S-B-CD + EDTA 12

Hazirlanan ¢ozeltiler, oda sicakliginda sirasiyla bir kaba dokiilmiis ve ticer adet
(2 adet ¢ozgii yoniinde kesilen, 1 adet atki yoniinde kesilen) kumas bu ¢ozeltilerin

igerisine daldirilmis ve 15 dk boyunca esit sekilde 1slanmasi saglanmustir.
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Emdirme islemi, AF % 90 olacak sekilde yatay pnomatik emdirme
makinesinde 1.5 bar basing ayarinda gergeklestirilmistir. Emdirme isleminin yapildig

pnématik emdirme makinesi Sekil 3.1°de gosterilmistir.

Sekil 3.1: Pnématik emdirme makinesi

Kurutma iglemi, 80 °C’de 5 dk olacak sekilde laboratuvar tipi ramdz makinesi
ile yapilmistir. Kurutma isleminin yapildigt raméz makinesi Sekil 3.2°de

gosterilmigtir.

Sekil 3.2: Laboratuvar tipi ramoz makinesi

Kurutmanin ardindan son adim olarak test kumagslarina fiksaj islemi

uygulanmistir. Bu islem, kumas yapisi ile verilen apre maddesi arasinda kimyasal
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baglanmanin saglanabilmesi icin yiiksek sicaklik altinda yapilmaktadir. Fiksaj islemi

ramozde, her kumas i¢in 140 °C sicaklikta 3 dKk siire ile gergeklestirilmistir.

2. adm uygulamasinda 2, 3, 4 ve 5 numarali kumaglara gilimiis
nanopartikiillerin (AgNP) asilanmasi saglanmasi amaglanmis, bu sebeple dort adet
¢ozelti hazirlanmistir. Bu ¢ozeltiler 50 mg/l (15 mg) AgNP ile 300 ml saf su bir beher
igerisine koyularak hazirlanmis ve ¢ozeltilerin yaklasik 1 sa boyunca manyetik
kanistiric1 ile karigtirilmasit saglanmistir. Tablo 3.6°da kumaslarin 2. adimdaki

uygulamalar1 gosterilmistir.

Tablo 3.6: Kumaslarin 2. adimdaki uygulama plani

Kumas No 2. Adimdaki Cozelti
2. Kumas (B-CD) Saf Su + AgNP
3. Kumas (S-B-CD) Saf Su + AgNP
4. Kumas (B-CD + EDTA) Saf Su + AgNP
5. Kumas (S-B-CD + EDTA) Saf Su + AgNP

Hazirlanan ¢dzeltiler oda sicakliginda sirastyla bir kaba dokiilmiis ve 2, 3, 4, 5
numarali kumaslar bu ¢ozeltilerin igerisine daldirilmis ve 15 dk boyunca esit sekilde

1slanmasi saglanmgtir.

Daha sonra bu kumaslara 1. adimda oldugu gibi 2. adimda da ayni sekilde

emdirme islemi, kurutma islemi ve fiksaj islemi uygulanmistir.

3.2.3 Yikama islemi

Islem gérmiis kumaslar ortalarindan kesilerek yikama dncesi ve yikama sonrasi
olarak ayrilmistir. Yikama sonrasi olarak ayrilan kumaslar tek tek hassas terazide
tartilmis ve yikama islemi i¢in 1:50 flotte oraninda sabunlu su ¢6zeltisi hazirlanmustir.

Hazirlanan yikama ¢ozeltisi i¢in 5 g/l graniil sabun kullanilmastir.

Hazirlanan yikama ¢ozeltisinin sicakliginin 60 °C’ye ulagmasi saglanmistir.
Daha sonra test kumaslar1 kilitli yikama tiiplerine konulmus ve tizerine her biri i¢in

farkli miktarlarda hazirlanan yikama c¢ozeltisi dokiilmiistiir. Tiipler daha sonra
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Rotawash yikama makinesine yerlestirilmistir. Yikama islemi bir kere yapilmis ve ISO
105 CO03 standardina uygun sekilde 60 °C sicaklikta 30 dk siire ile gerceklestirilmistir.
Daha sonra yikanmamis ve yikanmis numuneler, antibakteriyel test analizine

gonderilmistir.

Yapilan antibakteriyel test analizi sonucunda en etkili ¢ikan numune (S-B-CD
+ AgNP + EDTA islemi yapilan 5 numarali numune) belirlenmistir. Ancak yapilan
antibakteriyel analiz, 60 °C’deki yikama sartlarinin agir oldugunu gostermistir. Bu

nedenle tekrarli yikamalara 40 °C sicaklikta devam edilmistir.

5 numarali numuneye, 40 °C sicaklikta 1, 5 ve 10 tekrarli yikama islemi
yapilmigtir. Her yikamanin ardindan kumas numuneleri 24 sa oda sicakliginda
kurumaya birakilmis ve 24 sa sonunda tekrar yikama islemi gergeklestirilmistir.
Yikama iglemi ISO 105 CO1 standardina uygun sekilde 40 °C sicaklikta 30 dk siire ile
gerceklestirilmistir.

Yikama sonunda her bir kumag 10 dk soguk su ile durulama islemi gormiis ve

oda sicakliginda kurumaya birakilmistir.

Ardindan tekrarli yitkama yapilan kumaglar yine antibakteriyel test analizine

gonderilmistir.

Yikama islemlerinin yapildig1 makinenin goriintiisii Sekil 3.3 ‘te gdsterilmistir.

Sekil 3.3: Rotawash yikama makinesi
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3.2.4 Yiizde Agirhik Degisiminin Belirlenmesi

B-siklodekstrin, Siilfatlanmig B-siklodekstrin, EDTA ve giimiis nanopartikiiller
ile islem gérmiis kumaslar ile islem gormemis kumastan numuneler kesilmis ve
kesilen kumaslarin agirliklar1 tek tek Olgiilmistiir. Yapilan islemler sonrasinda
kumaglarda meydana gelen agirlik degisimleri islem yapilmamis kumas numunesi

referans alinarak asagidaki denklemde verilen (3.1) esitlik yardimiyla hesaplanmustir.

W2-W1
W1

x 100 (3.1)

Wi ik Agirlik (g)
W> : Son Agirlik (g)

Burada W4, islem yapilmamis kumas numunesinin agirligi, W» ise agirhik farki
belirlenmek istenen ve sirasi ile islem uygulanan kumas numunelerinin agirligidir.

Sonuglar % degisim olarak kaydedilmistir.

3.25 Kopma Mukavemeti ve Kopma Uzamasinin Belirlenmesi

B-siklodekstrin, Stilfatlanmig B-siklodekstrin, EDTA ve giimiis nanopartikiiller
ile islem gormiis ve gormemis numunelerin kopma mukavemeti ve kopma uzamasi
Olgtimleri Sekil 3.4’te gosterilen SDL Atlas H1OKT test cihazinda, TS EN ISO 13934-
1 serit yontemine gore yapilmistir. Bu yonteme gore atki ve ¢ozgii yonlerinde 30 cm
X 6 cm boyutunda numuneler hazirlanmig ve enleri 5 cm olana kadar her iki taraftan
iplik sokiilerek kenarlar1 sacaklandirilmistir. Mukavemet cihazinda g¢eneler arasi
mesafe 20 cm’e ayarlanmistir. Hazirlanan numuneler, ¢eneleri ortalayacak sekilde
cenelere yerlestirilmistir. Ardindan hareketli cene harekete gecirilerek numune kopma
noktasina kadar uzatilmistir. Numune koptuktan sonra Newton cinsinden kopma

mukavemeti ve mm cinsinden kopma uzamasi degerleri belirlenmistir.
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Sekil 3.4: Kopma mukavemeti ve uzama 6l¢iimi aleti

3.2.6 Egilme Uzunlugu ve Egilme Rijitliginin Belirlenmesi

Numune kumaglarin egilme uzunlugunun olgiilmesi, Sekil 3.5’te gosterilen
SDL Atlas / M003B sertlik 6l¢iim cihazinda TS 1409 standardina gére yapilmistir. Bu
yontemde, 2,5 cm x 15 cm boyutlarinda serit halinde hazirlanan numune bir ucundan
tutulurken, diger ucundan kendi agirligi ile serbest birakilmistir. Kumas numunesinin
ucu, yatayin altinda 41,5° egimli bir seviyeye ulastiginda sarkan uzunluk 6l¢tilmiis ve

bu uzunluk egilme uzunlugunun iki katini1 vermistir.

G=0,1xWx L3 (3.2)

PR

G : Egilme rijitligi (mg.cm)
W : Metrekare agirligi (g/m?)
L : Egilme uzunlugu (cm)

Kumagin genel egilme rijitligi ise asagidaki denklemde verilen (3.3) esitlik

yardimiyla hesaplanmuistir.

Go = vGa X Gc (3.3)

PR

Ga  : Atk yonii ortalama egilme rijitligi

[

Ge : Cozgii yonii ortalama egilme rijitligi
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Sekil 3.5: Sabit a¢il1 egilme Slgeri

3.2.7 Kumaslarm Sertlik Degerlerinin Belirlenmesi

Numune kumaslarin sertlik degerlerinin Slgiilmesi Sekil 3.6‘da gdsterilen
pnomatik sertlik cihazi ile Olglilmiistiir. Bitim islemleri gormiis kumasglar ile islem
gormemis kumastan 10 cm x 20 cm ebatlarinda parcalar kesilerek Ol¢liim cihazina
yerlestirilmistir. Her bir kumas numunesi ASTM D4032 standardina gore 4 kez

Olciilmiis ve ortalama degerleri kayda ge¢irilmistir.

Sekil 3.6: Prownhite Stiffness dijital pnomatik sertlik cihazi

3.2.8 Kumaslarin Kalinlik Degerlerinin Belirlenmesi

Numune kumaslarin kalinlik degerleri Sekil 3.7°de gdsterilen Louis Schopper

Otomatik Mikrometre cihazi ile Olgiilmiistiir. Bitim islemleri gérmiis kumaslar ile
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islem gormemis kumas numuneleri 4 kez Ol¢iilmiis ve ortalama kalinlik degerleri

belirlenmistir.

Sekil 3.7: Kalinlik 6l¢iim cihazi

3.2.9 Beyazlik - Sarihk Degerlerinin Belirlenmesi

Yapilan bitim ve yikama islemlerinin kumagin renginde ne kadar sararmaya
veya beyazlik azalmasina neden oldugunu belirlemek i¢in islemli ve islemsiz numune
kumaslarin beyazlik ve sarilik dereceleri Sekil 3.8’de gosterilen Spektrofotometre
Data Color 600TM cihazi araciligiyla ol¢iilmiistiir. Beyazlik derecesi “Stensby”
metodu ile sarilik derecesi ise “E 313” metodu kullanilarak belirlenmistir. Isik kaynagi

D65 10° agiyla kumas iizerine diisiiriilerek ol¢tim gergeklestirilmistir.

Sekil 3.8: Spektrofotometre Data Color 600TM
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3.2.10 Antibakteriyel Etkinin Belirlenmesi

Bitim islemleri uygulanan kumaslarin yikama Oncesi ve yikama sonrasi
antibakteriyel etkilerinin dl¢iimleri AATCC 100 metoduna gore gram pozitif (S.

aureus) ve gram negatif (E. coli) bakterilerine kars1 yapilmistir.

3.2.11 Fourier Doniisiimlii Infrared Spektroskopisi (FTIR) Analizi

B-siklodekstrin ile Silfatlanmis B-siklodekstrin tozlarinin Fourier Doniistimli
Kizilotesi Spektroskopisi (FT-IR) analizleri Sekil 3.9’da gosterilen Thermo Nicolet
iS50 FTIR cihazinda gergeklestirilmistir.

Sekil 3.9: Nicolet iS50 FT-IR Cihazi

3.2.12 Taramah Elektron Mikroskobu (SEM) ve EDX Analizi

Numune kumasglarin Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) altinda
gorlintiilerinin  incelenmesinin  6ncesinde kumaslarin  iizerindeki iletkenligin
arttirllmas1 ve SEM cihazi altindaki goriintiilerinin daha net ve anlasilir ¢ikmasinin
saglanmas1 i¢in numune kumaslar 6 dk boyunca altin ve paladyum (Au + Pd) ile

kaplanmustir.
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Bu kaplama islemi Sekil 3.10°da gosterilen Quorum Q150R ES cihazi ile
gerceklestirilmistir.

Sekil 3.10: Quorum Q150R ES piiskiirtmeli altin / karbon kaplama cihazi

Kaplama isleminden ¢ikan kumaslar, Sekil 3.11°de gosterilen Zeiss Supra

40VP SEM cihazmna yerlestirilmis ve 10 kV EHT degerinde 2000x ve 5000x
yakinlagtirmali olmak tizere goriintiileri ¢ekilmistir.

<
&
Q.
>
n

Sekil 3.11: Zeiss Supra 40VP SEM Cihazi
Islem gdrmiis ve islem gdrmemis kumas numunelerin EDX analizi de aymi

cihazda yapilmis ve kumaslarda mevcut bulunan giimiis nanopartikiillerin yiizdesel
miktar1 6l¢tilmiistiir.
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ile islem gormiis ve islem gormemis kumastan numuneler kesilmis, kesilen kumaslarin
agirliklart 6lglilmiis ve islem gormemis kumas numunesinin agirligi referans alinarak,

yapilan islemler sonrasinda kumaslarda meydana gelen agirlik degisimleri Tablo

4. BULGULAR

4.1  Yiizde Agirhk Degisimine iliskin Bulgular

B-siklodekstrin, Siilfatlanmis B-siklodekstrin, EDTA ve giimiis nanopartikiiller

4.1°de ve Sekil 4.1°de gosterilmistir.

Tablo 4.1: Kumaslarin islem sonrasi agirlik artis yiizdelik degerleri

Kumaslar Ortalama Agirhik (gr) % Agirhk Degisimi
Islemsiz Kumas 0,917 -

1. Numune 0,925 0,8

2. Numune 0,935 1,96

3. Numune 0,937 2,18

4. Numune 0,940 2,50

5. Numune 0,951 3,70

3,5

2,5

N

15

0/

(6]

Numune 1 Numune 2 Numune 3 Numune 4 Numune 5
(AgNP) (B-CcD/ (s-B-CD/  (B-CD/ AgNP (s-B-CD/

islemsiz
Kumas

AgNP) AgNP) / EDTA)

AgNP / EDTA)

Sekil 4.1: Kumaslarin islem sonrasi agirlik artis yiizdelik degerleri grafigi
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Yapilan iglemler sonrast % 0,8 ile % 3,70 arasinda degisen oranlarda agirlik
artist gézlenmistir. Giimiisiin kompleks olusturup yiizeye ¢cokme yaptig1 goz onilinde
bulunduruldugunda agirlik artisinin meydana gelmesi beklenen bir durumdur. Ayrica
numune kumaslara eklenen B-siklodekstrin, Stilfatlanmis-p-siklodekstrin ve EDTA

kimyasalinin kumaslarin mevcut agirliklarini arttirdigr goriilmiistiir.

4.2  Kopma Mukavemeti ve Kopma Uzamasina iliskin Bulgular

B-siklodekstrin, Siilfatlanmis B-siklodekstrin, EDTA ve giimiis nanopartikiiller
ile islem gérmiis kumaslar ile islem gérmemis kumaslarda atki ve ¢ozgii yoniinde
meydana gelen kopma mukavemeti ve kopma uzamasi degisimleri Tablo 4.2°de
verilmistir. Atki ve ¢6zgii yoniinde meydana gelen kopma mukavemeti degerlerinin

degisim grafigi ise Sekil 4.2°de verilmistir.

Tablo 4.2: Kopma mukavemeti ve kopma uzamasi sonuglari

Kopma Kopma
Kopma Uzamasi ) )
Mukavemeti Mukavemeti Artisi
Kumaslar
Atka Cozgii Atka Cozgii Atki Cozgii
(%) (%) (N) (N) (%) (%)
islemsiz Kumas | 23,35 19,14 591 1014 - -
1. Numune 15,77 15,94 625 1035 5,54 2,03
2. Numune 14,67 14,97 725 1126 18,56 9,97
3. Numune 15,03 15,47 720 1112 17,93 8,84
4. Numune 14,26 14,40 735 1159 19,67 12,51
5. Numune 14,76 15,30 728 1144 18,86 11,33
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islemsiz 1. Numune 2. Numune 3. Numune 4. Numune 5. Numune
Kumas (AgNP) (B-CD / AgNP)  (S-B-CD/ (B-CD / AgNP (S-B-CD/
AgNP) / EDTA) AgNP/ EDTA)

m Atk ® Cozgl

Sekil 4.2: Atki ve ¢ozgii yoniinde kopma mukavemeti degerlerinin grafigi

Yapilan bitim islemlerinin, kumaslarin kopma mukavemeti degerlerini artirdigi

gozlenmistir.

Sadece giimiis nanopartikiil verilmis kumastaki kopma mukavemeti artigi ise
kumagin kurutma ve fiksaj islemleri i¢in gergin sekilde ramdze verilmesi ve bu

islemler sirasinda uygulanan sicakligin etkisine baglanmistir.

Pamuklu kumasin kopma mukavemeti, 3-CD kimyasali verilmis kumaslarda
belirgin sekilde artmigtir. Pamuklu kumasin B-CD ile mukavemetinin artmasi, -
CD’nin pamuk lifi yapisina plastiklestirici etkisi ile agiklanabilmektedir. B-CD seliiloz
zincirleri arasindaki molekiiller arast ve / veya molekiil i¢i H bagin1 bozarak seliiloz
zincirlerinin hareketinin kisitlanmasini saglamakta ve bdylece kumas mukavemetini

arttirmaktadir (Setthayanond ve dig. 2017).

Genel tablo gbz oOniine alindiginda tiim numunelerde kopma mukavemeti
artmasinin (atki yoniinde % 5,44 - % 19,67; ¢ozgli yoniinde % 2,03 - % 12,51)

meydana geldigi sonucuna ulasilmstir.

Kopma uzamasi degerlerine bakildiginda ise bitim islemleri uygulanmig

kumaslarin kopma uzamasi degerlerinin islemsiz kumasin kopma uzamasi degerlerine
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gore disiik c¢iktigr gozlenmistir. Bu durum, yapilan bitim islemlerinin kumaslarin

tutumunu sertlestirmesine ve B-CD ve tiirevinin plastiklestirici etkisine baglanmistir.

Yapilan bitim islemlerinin kopma mukavemeti ve kopma uzamasi degerlerine
etkisinin haricinde her bir kimyasalin da etkisi ayrica degerlendirilmistir. Kumaslarin
ayritili kopma mukavemeti ve uzama degerlerine ait tablo EKLER bdliimiiniin EK A

kisminda verilmistir.

swe

43  Egilme Uzunlugu ve Egilme Rijitligine iliskin Bulgular

B-siklodekstrin, Siilfatlanmig B-siklodekstrin, EDTA ve giimiis nanopartikiiller

ile islem gormiis kumasglarda ve islem gérmemis kumasta meydana gelen egilme

6l¢tim sonuglari grafigi de Sekil 4.3’te verilmistir.

Tablo 4.3: Egilme uzunlugu ve egilme rijitligi 6l¢tim sonuglari

Atki Yonii Cozgii Yonii Genel

Kumaslar Egilme Egilme | Egilme | Egilme Egilme

Uzunlugu | Rijitligi | Uzunlugu | Rijitligi | Rijitligi

(cm) (mg.cm) (cm) | (mg.cm) | (mg.cm)

islemsiz Kumas 1,66 112,01 2,18 253,82 168,62
1. Numune 1,72 124,66 2,20 260,87 180,34
2. Numune 1,81 145,28 2,31 302,00 209,46
3. Numune 1,86 157,65 2,38 330,30 228,20
4. Numune 1,90 168,05 2,46 364,73 247,57
5. Numune 1,93 176,13 2,52 392,07 262,80
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300

250
200
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100
50
0

islemsiz 1. Numune 2. Numune 3. Numune 4. Numune 5. Numune

Kumas (AgNP) (B-CD/ AgNP)  (S-B-CD/ (B-CD/AgNP/ (S-B-CD/
AgNP) EDTA) AgNP/ EDTA)

Sekil 4.3: Genel egilme rijitligi 6l¢iim sonuglart grafigi

degerlerinde artis meydana gelmistir. Bu da bitim islemlerinin kumas tutumunda

sertlesmeye neden oldugunu gostermektedir.

B-CD ile tiirevinin uygulandig1 kumaslarda daha fazla artis gostermistir. Ancak
islemsiz kumas ile sadece AgNP uygulanan kumas arasinda dnemli sayilabilecek bir

fark yasanmamustir.

Genel anlamda bakildiginda tiim numunelerde kabul edilebilir seviyede tutum
degisimi meydana geldigi sonucuna ulagilmistir.
4.4  Kumaslarin Sertlik Degerlerine fliskin Bulgular

B-siklodekstrin, Siilfatlanmig B-siklodekstrin, EDTA ve giimiis nanopartikiiller
ile islem goérmiis kumaslarda ve islem gérmemis kumasta meydana gelen sertlik

degisimleri Tablo 4.4 ve Sekil 4.4’te verilmistir.
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Tablo 4.4: Kumaslarin sertlik degerlerinin 6l¢iim sonuglari

Kumagslar Sertlik Degerleri (cN)

Islemsiz Kumas 352,25

1. Numune 356,00

2. Numune 431,00

3. Numune 434,25

4. Numune 438,00

5. Numune 441,25
450
400
350
300
250
200
150
100
50

0 .
Islemsiz 1. Numune 2. Numune 3. Numune 4. Numune 5. Numune
Kumas (AgNP)  (B-CD/AgNP)  (S-B-CD/  (B-CD/AgNP  (S-B-CD/
AgNP) /EDTA)  AgNP)/EDTA

Sekil 4.4: Kumaslarin sertlik degerlerinin 6l¢tim sonuglari grafigi

Yapilan bitim iglemleri sonrasi1 kumaslarin sertlik degerlerinde artis meydana

geldgi goriilmistiir.

B-CD ile tiirevinin uygulandigi kumaslarda sertlik degerleri daha fazla artig
gostermistir. Ancak islemsiz kumas ile sadece AgNP uygulanan kumas arasinda

Oonemli sayilabilecek bir fark yagsanmamuistir.

Genel anlamda bakildiginda tiim numunelerde kabul edilebilir seviyede tutum

degisimi meydana geldigi sonucuna ulasilmistir.
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45  Kumaslarin Kahnlik Degerlerine iliskin Bulgular

B-siklodekstrin, Stilfatlanmis B-siklodekstrin, EDTA ve glimiis nanopartikiiller
ile islem gormiis kumaslarin ve islem gérmemis kumasin kalinlik degerleri Tablo 4.5

ve Sekil 4.5’te verilmistir.

Tablo 4.5: Kumaslarin kalinlik degerlerinin 6l¢iim sonuglari

Kumaslar Kalinhk (mm)
Islemsiz Kumas 0,440
1. Numune 0,490
2. Numune 0,500
3. Numune 0,510
4. Numune 0,520
5. Numune 0,525
0,54
0,52
0,5
0,48
0,46
0,44
0,42
0,4
0,38 .
Islemsiz 1. Numune 2. Numune 3. Numune 4. Numune 5. Numune
Kumas (AgNP)  (B-CD/AgNP) (S-B-CD/  (B-CD/AgNP  (S-B-CD/
AgNP) /EDTA)  AgNP /EDTA)

Sekil 4.5: Kumaslarin kalinlik degerlerinin 6l¢im sonuglar1 grafigi

Yapilan bitim islemleri sonrasinda iglem gormiis kumaslarda islemsiz kumasa
gore kalinlik artis1 gdzlenmistir. Ozellikle Siilfatlanmis B-siklodekstrin kimyasali
verilen kumas numunelerin diger numunelere gore yiiksek kalinlik degeri verdigi

gOriilmiistiir.
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4.6  Beyazhk - Sariik Degerlerine iliskin Bulgular

Islem gérmemis kumas ile PB-siklodekstrin, Siilfatlanmis P-siklodekstrin,
EDTA ve giimiis nanopartikiiller ile islem gormiis kumaslarin yikama 6ncesi ile 40 °C
ve 60 °C sicaklikta yikamalar1 yapilmis numunelerin beyazlik-sarilik degerleri Tablo
4.6’da gosterilmistir. Kumaslarin yikama oOncesi ile 40 °C sicaklikta yikama
sonrasinda beyazlik-sarilik degerleri grafigi Sekil 4.6’da, 60 °C sicaklikta yikama

sonrasinda beyazlik-sarilik degerleri grafigi ise Sekil 4.7°de verilmistir.

Tablo 4.6: Yikanan kumaslarin beyazlik / sarilik derece degerlerinin 6lgiim sonuglari

Beyazlik Derecesi Sarilik Derecesi
(Stenshby) (E 313)
Kumaslar 40 °C’de | 60 °C’de 40 °C’de | 60 °C’de
Yikama Yikama
" Yikama | Yikama . Yikama | Yikama
Oncesi Oncesi
Sonrasi1 | Sonrasi Sonras1 | Sonrasi
Islemsiz
86,09 - - 4,59 - -
Kumas
1. Numune 85,50 85,87 86,05 5,19 3,19 2,71
2. Numune 84,91 85,04 85,82 5,15 3,26 2,76
3. Numune 76,69 82,67 85,00 8,86 3,75 3,43
4, Numune 83,54 84,90 85,36 5,36 3,32 2,96
5. Numune 75,13 82,61 84,25 9,75 3,88 3,69
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Sekil 4.6: Yikama oncesi ve 40 °C’de yikama sonrasinda beyazlik / sarilik dereceleri

ol¢tim sonuglar1 grafigi

R

islemsiz 1. Numune 2. Numune 3. Numune 4. Numune 5. Numune
Kumas (AgNP) (B-CD / AgNP (S-B-CD/ (B-CD / AgNP (S-B-CD/
AgNP) / EDTA) AgNP / EDTA)

90
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7
6
5
4
3
2
1

O O O O O o o o

m Y.0. Beyazlik Derecesi (Stensby) B Y.0O. Sarilik Derecesi (E 313)
mY.S. Beyazlik Derecesi (Stensby) mY.S. Sarilik Derecesi (E 313)

Sekil 4.7: Yikama 6ncesi Ve 60 °C’de yikama sonrasinda beyazlik / sarilik dereceleri

Ol¢lim sonuglar1 grafigi

Bitim islemleri sonrasi, biitiin kumaslarda islemsiz kumasa gore yikama 6ncesi

beyazlik derecesinin azaldigi goriilmiistiir.
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Islem gdrmiis kumaslarin yikama sonras1 beyazlik derecesi ise yikama 6ncesi
degerlerine kiyasla artis gostermis ve islem gormemis kumasin beyazlik derecesine

yaklastig1 gorilmistr.

Bitim islemleri sonrasi, biitin kumaslarin yikama Oncesi sarilik derecesi
ozellikle Siilfatlanmig B-siklodekstrin uygulanmis kumaslarda islemsiz kumasa gore
gozle goriiliir derecede artmistir. Fiksaj kosullar1 da bu durumu olumsuz ydnde

etkilemistir.

Islem gormiis kumaslarin yikama sonrasi sarilik derecesi ise yikama &ncesi
degerlerine kiyasla azalma gostermis ve ayrica islem gormemis kumasin sarilik

derecesi ile karsilastirildiginda daha iyi sonuglara ulastigi goriilmiistiir.

Bu sonuclara gore bitim islemleri gérmiis kumaslarin yikama sonrasindaki
beyazlik derecesi degerlerinde artis ve sarilik derecesi degerlerinde ise son derece

azalma oldugu belirlenmistir.

60 °C sicaklikta yitkamasi yapilan kumas numunelerinin beyazlik derecesi, 40
°C sicaklikta yikama sonrasi kumas numunelerin beyazlik derecesine gore biraz daha
yiiksek ¢ikmistir. Yikama isleminde sicaklik artisinin kumas numunelerinin beyazlik
dereceleri iizerinde olumlu etkisinin oldugu tahmin edilmektedir. Her iki sicaklikta da

yikama oOncesi beyazlik degerlerine gore artis gozlemlenmistir.

60 °C sicaklikta yikamasi yapilan kumas numunelerinin sarilik degerleri, 40 °C
sicaklikta yikama sonrasi kumas numunelerin sarilik degerlerine gore biraz daha diistik
citkmistir. Yikama isleminde sicaklik artisinin kumas numunelerinin  sarilik
degerlerinin azalmas: lizerinde belirgin bir etkisinin oldugu diistiniilmektedir. Her iki

sicaklikta da yikama oncesi sarilik degerlerine gore azalma gézlemlenmistir.

4.7  Antibakteriyel Etkinin Degerlerine iliskin Bulgular

Bitim iglemli kumaslarin 60 °C’de yapilan yikama oncesi ve yikama sonrasi S.
aureus bakterisine karsi antibakteriyel aktivite sonuglar1 Tablo 4.7°de ve Sekil 4.8’de,
E. coli bakterisine kars1 antibakteriyel etkilerinin sonuglari ise Tablo 4.8’de ve Sekil

4.9’da gosterilmektedir.
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Tablo 4.7: S. aureus bakterisine kars1 60 °C’de yikanan kumaslarin antibakteriyel

etkisi
Yikama 1 Yikama o
. . ) Bakterilerin
Oncesi Bakteri Sonrasi Bakteri
% Azalmasi
Kumaslar Sayisi Sayis1
Kontrol | Uygulama | Kontrol | Uygulama | Yikama | Yikama
24. Sa Sonrasi 24. Sa Sonras1 | Oncesi | Sonrasi
1. Numune
560,000 | 290,000 |560,000| 400,000 48,21 28,57
(AgNP)
2. Numune
560,000 | 260,000 |560,000| 310,000 53,57 44,64
(B-CD + AgNP)
3. Numune
560,000 | 38,000 |560,000| 280,000 93,21 50,00
(S-p-CD + AgNP)
4. Numune
(B-CD + AgNP + | 560,000 | 188,000 |560,000| 263,000 66,43 53,04
EDTA)
5. Numune
(S-p-CD + AgNP [560,000| 28,000 |560,000| 220,000 95,00 60,71
+ EDTA)
600000
500000
400000
300000
200000
100000
0
Kontrol 1. Numune 2. Numune 3. Numune 4. Numune 5. Numune
Numune (AgNP)  (B-CD/AgNP) (S-B-CD/ (B-CD/AgNP  (S-B-CD/

AgNP) /EDTA)  AgNP /EDTA)

Kontrol  ®Yikama Oncesi ®1 Yikama Sonrasi

Sekil 4.8: S. aureus bakterisi’nin kalan miktarint gosteren grafik
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Tablo 4.8: E. coli bakterisine karsi 60 °C’de yikanan kumaslarin antibakteriyel etkisi

Yikama 1 Yikama o
. Bakterilerin
Oncesi Bakteri Sonrasi Bakteri
% Azalmasi
Kumaslar Sayisi Sayis1

Kontrol | Uygulama | Kontrol | Uygulama | Yikama | Yikama

24. Sa Sonrasi 24. Sa Sonras1 | Oncesi | Sonrasi

1. Numune

590,000 | 390,000 |590,000| 560,000 | 33,90 | 5,08
(AgNP)

2. Numune

590,000 | 250,000 |590,000| 530,000 | 57,63 | 10,17
(B-CD + AgNP)

3. Numune

590,000 | 102,000 |590,000| 430,000 | 82,71 | 27,12
(S-B-CD + AgNP)

4. Numune
(B-CD + AgNP + [ 590,000 | 225,000 |590,000| 360,000 61,86 38,98
EDTA)

5. Numune
(S-p-CD + AgNP | 590,000 | 28,000 |590,000| 280,000 | 95,25 | 52,54
+ EDTA)

600000

500000
400000
300000
200000
100000

0
Kontrol 1. Numune 2.Numune 3.Numune 4.Numune 5. Numune

Numune (AgNP) (B-cD/ (S-B-CD/ (B-CD/ (S-B-CD /
AgNP) AgNP) AgNP / AgNP /
EDTA) EDTA)

Kontrol ®Yikama Oncesi M1 Yikama Sonrasi

Sekil 4.9: E. coli bakterisi’nin kalan miktarini gosteren grafik
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Yapilan antibakteriyel test sonuglarina gore her iki bakteri tiirtine karsi en etkili
antibakteriyel etki; yikama oncesi degerler g6z oniine alindiginda Siilfatlanmis f-CD
iceren 5. ve 3. kumasta goriilmekte iken bir yikama sonrasi degerler géz Oniine
alindiginda ise EDTA igeren 5. kumas ve 4. kumasta goriilmiistiir. Kumaslarin

antibakteriyel etkinliginin iyiden kotiiye siralamasi Tablo 4.9°da gdsterilmistir.

Tablo 4.9: Numune kumaslarin en iyiden en kotiiye antibakteriyel etki siralamasi

En lyiden ) 60 °C Sicakhkta Bir
Yikama Oncesi
En Kotiiye Siralama Yikama Sonrasi
1 5. Numune 5. Numune
' (S-B-CD + AgNP + EDTA) | (S-p-CD + AgNP + EDTA)
) 3. Numune 4. Numune
' (S-B-CD + AgNP) (B-CD + AgNP + EDTA)
3 4. Numune 3. Numune
' (B-CD + AgNP + EDTA) (S-B-CD + AgNP)
4 2. Numune 2. Numune
' (B CD + AgNP) (B-CD + AgNP)
5 1. Numune 1. Numune
' (AgNP) (AgNP)

Bu sonuglar goz oniine alindiginda EDTA c¢apraz baglayicinin, kumaslar
tizerinde bulunan mevcut kimyasallarin, kumaslarin yitkama sonrasinda dahi kumasa

bagli kalmasini sagladigr anlagilmistir.

Sonug olarak en etkili antibakteriyel aktivite Siilfatlanmig B-CD + AgNP +
EDTA kimyasallarini igeren 5 numarali kumas tlizerinde goriildiiglinden bu kumasa
tekrarli yikama islemleri (40 °C’de 30 dk) uygulanmis ve 1, 5 ve 10 defa yikama
sonrasi kalan antibakteriyel etkisi AATCC 100 metoduna gore test edilmistir.

Bitim iglemleri uygulanan numune kumaslarin ilk olarak 60 °C sicakliginda
yikamalar1 gergeklestirilmistir. Bu yikama islemi, numune kumaslar arasindan
hangisinin bu yiiksek sicakliktaki agir yikama sartlarinda daha basarili sonuglar
verebilecegini tespit etmek amaciyla yapilmistir. Ancak daha sonra yapilan tekrarh
yikamalarda ise daha 1liman olan ve yaygin kullanilan ev tipi 40 °C yikama sartlari

tercih edilmistir.
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5 numarali kumas numunesinin yikama oncesi ile 40 °C sicaklikta 1, 5 ve 10
yikama sonrasi S. aureus bakterisine kars1 antibakteriyel etkinliginin sonuglar1 Tablo
4.10 ve Sekil 4.10°da, E. coli bakterisine kars1 antibakteriyel etkinliginin sonuglari ise
Tablo 4.11 ve Sekil 4.11°de gosterilmektedir.

Tablo 4.10: S. aureus bakterisine kars1 40 °C’de yikanan 5. numunenin antibakteriyel

etkisi
5. Numune o
Kontrol 24. Sa | Uygulama Sonras1 | Bakterilerin %
(S-B-CD + AgNP +
Bakteri Sayisi Bakteri Sayisi Azalmasi
EDTA)

Yikama Oncesi 360.000 18.000 95,00
1 Yikama Sonrasi 360.000 42.000 88,33
5 Yikama Sonrasi 360.000 58.000 83,88

10 Yikama
360.000 74.000 79,44
Sonrasi

400000

350000

300000

250000

200000

150000

100000

50000
Kontrol Yikama Oncesi 1 Yikama 5 Yikama 10 Yikama
Numune Sonrasi Sonrasi Sonrasi

B Kontrol M Kalan Bakteri Miktari

Sekil 4.10: S. aureus bakterisi’nin kalan miktarin1 gosteren grafik
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Tablo 4.11: E. coli bakterisine kars1 40 °C’de yikanan 5. numunenin antibakteriyel

etkisi
5. Numune . .
Kontrol 24. Sa | Uygulama Sonras1 | Bakterilerin %
(S-B-CD + AgNP
Bakteri Sayisi Bakteri Sayisi Azalmasi
+ EDTA)
Yikama Oncesi 375.000 18.000 95,25
1 Yikama
375.000 58.000 84,53
Sonrasi
5 Yikama
375.000 68.000 81,87
Sonrasi
10 Yikama
375.000 85.000 77,33
Sonrasi
400000
350000
300000
250000
200000
150000
100000
s o8
, -y
Kontrol Yikama Oncesi 1 Yikama 5 Yikama 10 Yikama
Numune Sonrasi Sonrasi Sonrasi

H Kontrol M Kalan Bakteri Miktari

Sekil 4.11: E. coli bakterisi’nin kalan miktarini gosteren grafik

Stilfatlanmis B-CD + AgNP + EDTA kimyasallart verilmis olan 5 numarali
kumasin 40 °C sicaklikta 1, 5 ve 10 yikama sonrasi antibakteriyel etkinliginin

yikamaya kars1 iyi dayanim gosterdigi saptanmustir.

106



Bu sonuglar neticesinde 5 numarali kumasin 10 yikama sonunda dahi
antibakteriyel etkisini S. aureus bakterisine kars1 % 79, E. coli bakterisine kas1 % 77

oraninda korudugu goriilmiistiir.

4.8  Fourier Doniisiimlii Infrared Spektroskopisi Analiz Sonuglari

B-siklodekstrin  tozu ile Siilfatlanmigs B-siklodekstrin  tozunun FTIR

analizlerinin karsilastirilmast Sekil 4.12°de gdsterilmektedir.

%T

Wavenumbers (cm-1)

Sekil 4.12: B-CD ile S-pB-CD tozlarinin FTIR analiz sonuglarinin Karsilastirilmasi a) -
CD tozu, b) S-B-CD tozu

Bu FTIR grafigine gore her iki tozda da 3323 cm™ ile 3297 cm™ degerlerinde
—OH bag, 2926-2162 cm™ ile 2925-2323 cm™ degerleri arasinda C-H, CH2 bagi, 1151
cm™ degerinde C-O-C bag1 ortak goriilmektedir. Fakat 1409 cm™ degerinde ve 701
cmtile 603 cm™ degerleri arasinda sadece Siilfatlanmis B-siklodekstrin tozu iizerinde
S-O (siilfiir-oksijen) bagindan kaynaklanan degisimler goriilmektedir (Abdel-Halim
ve dig. 2011; Andrade ve dig. 2014). Bu degisimler, B-siklodekstrin ile Siilfatlanmis
B-siklodekstrinin kimyasal yapilart arasindaki farki ortaya koymaktadir.

B-siklodekstrin ile Siilfatlanmis B-siklodekstrin tozlarina ait ayrintili FTIR

analizleri EKLER boéliimiiniin EK B kisminda verilmistir.
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4.9  Taramal Elektron Mikroskobu (SEM) ve EDX Analiz Sonuglari

Islem gormiis kumaslarin ve islem gérmemis kumasin 2000x yakinlastirmali

SEM goriintiileri Sekil 4.13°te ve 5000x yakinlastirmali SEM goriintiileri Sekil 4.14°te

gosterilmistir.

Sekil 4.13: 2000x yakinlastirmali SEM goriintiileri a) Islemsiz kumas, b) AgNP igeren
kumas, c) B-CD + AgNP iceren kumas, d) S-B-CD + AgNP igeren kumas,
e) p-CD + AgNP + EDTA igeren kumas, f) S-p-CD + AgNP + EDTA

igeren kumas
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Sekil 4.14: 5000x yakinlastirmali SEM gériintiileri a) Islemsiz kumas, b) AgNP iceren
kumas, c¢) B-CD + AgNP igeren kumas, d) S-B-CD + AgNP igeren kumas,
e) B-CD + AgNP + EDTA igeren kumas, f) S-p-CD + AgNP + EDTA

iceren kumas

SEM goriintiilerine bakildiginda islemsiz kumasa ait liflerin diizgiin ve temiz
bir yiizeye sahip oldugu gdzlenmistir. Islem gérmiis kumaslara ait lif yiizeylerinde ise
giimiis nanopartikiilleri ve bu partikiillerin olusturduklar1 agregatlar (kiimelesmeler)

gozlenmistir.
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Sadece glimiis nanopartikiilleri (AgNP) iceren kumaslarin SEM goriintiileri
incelendiginde, P-siklodekstrin ve tiirevini iceren komplekslerin uygulandig

kumaslarin ylizeyine gore giimiis nanopartikiillerin daha az tutundugu anlasilmstir.

B-siklodekstrin ve glimiis nanopartikiilleri (AgNP) igceren kumas yiizeyleri
incelendiginde glimiis nanopartikiillerinin homojen dagilim gostermedigi, belirli

bolgelerde agregat olusturdugu gorilmiistiir.

Stilfatlanmis B-siklodekstrin ve giimiis nanopartikiilleri (AgNP) igceren kumas
yiizeyleri incelendiginde ise giimiis nanopartikiillerinin homojen dagilim gosterdigi ve

daha ¢ok sayida inkliizyon kompleksinin olustugu goézlenmistir.

EDTA capraz baglayict uygulamasi da inkliizyon komplekslerinin yiizeylere

daha saglam tutunmasini saglamistir.

Kumaglara ait ayrintili SEM goériintiileri EKLER boliimiiniin EK C kisminda

verilmigtir.

Islem gérmiis kumaslarin ve islem gérmemis kumasin EDX grafikleri Sekil
4.15te, kumaslarda bulunan glimiis nanopartikiil ylizdesel miktarlari ise Tablo 4.12°de

gosterilmistir.
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Sekil 4.15: Numune kumaslarin EDX grafikleri a) Islemsiz kumas, b) AgNP iceren

kumas, ¢) B-CD + AgNP i¢ceren kumas, d) S-B-CD + AgNP iceren kumas,
e) B-CD + AgNP + EDTA igeren kumas, f) S--CD + AgNP + EDTA

igeren kumas

Tablo 4.12: EDX analizi sonucu numune kumaslardaki yiizdesel giimiis miktari

Kumaslar % Giimiis (Ag) Miktar:
Islemsiz Kumas -
AgNP 0,38
B-CD + AgNP 0,63
S-B-CD + AgNP 4,42
B-CD + AgNP + EDTA 1,01
S-B-CD + AgNP + EDTA 8,67

111




Bu sonuglara gore Siilfatlanmis B-siklodekstrin igeren numune kumaslardaki
giimiis nanopartikiil miktarinin B-siklodekstrin iceren numune kumaslara goére cok

daha yiiksek oldugu goriilmektedir.

EDTA c¢apraz baglayict kimyasali igeren kumaslarin EDTA igermeyen
tirlerine gére daha fazla Ag miktarina sahip olduklar1 goriilmiis ve boylece EDTA
kimyasalinin kumas tizerinde yaptig1 baglar sebebi ile daha fazla glimiis nanopartikiil

(AgNP) tuttugu gozlemlenmistir.

En yiiksek yogunlukta giimiis nanopartikiil igeren kumasin S-B-CD + AgNP +

EDTA kimyasalina sahip 5 numarali kumas oldugu sonucuna ulasilmistir.

Kumaglara ait ayrintili EDX grafikleri EKLER boéliimiiniin EK D kisminda

verilmistir.

410 Fiyat & Performans Dengesine iliskin Bulgular

Laboratuvar iglemleri boyunca kullanilan biitiin kimyasallarin birim fiyatlari
ve kullanilan miktarlar1 Tablo 4.13°te verilmistir. Bu tablonun amaci elde edilen en

etkili antibakteriyel aktiviteye sahip kumasin maliyetini gostermektir.

Maliyet hesaplarinda € / © ve $ / b pariteleri deneysel ¢alismalarin yapildigi
tarih olan 10.12.2019 tarihi se¢ilmis ve Merkez Bankasi’nin o giinkii doviz kuru baz

alinmustir.

10.12.2019 tarihli Merkez Bankas1 Doviz Kuru: € / b: 6,43, $/b: 5,80
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Tablo 4.13: Kullanilan kimyasallarin miktarlari ve birim fiyatlar

Kullanilan Kullanilan
Kullanilan Malzeme Birim Fiyati . Miktarin
Miktar o
Maliyeti
Giimiis Nanopartikiil 18 €/g 0,015 g 0.27€
(ANP) (1,74 )
15%
B-Siklodekstrin 0,15 $/g 10g
0,87 TL b
Siilfiirik Asit (H2SOa4) 28,50 b/l 3ml 0,085t
Kalsiyum Karbonat
(CaCOy) 0,017 blg 50 0,085 b
0,37 €
SOdy(‘:\lrzzlé‘gsonat 0,074 €/g ~5g
(2,381)
0,0073 €
Asetik Asit (CH3COOH) 49,30 €/I ~0,05¢
(0,047 1)
4,275 €
Etil Alkol (C2HsOH) 28,50 €/ ~ 150 ml
(27,49 b)
2,5€
Aseton 50 €/1 ~50 ml
(16,08 b)
0,0021 $
EDTA (Titriplex I11) 0,014 $/g 0,159
(0,013 1)

Bu veriler dogrultusunda elde edilen en etkili antibakteriyel aktiviteye sahip

kumasm ortalama maliyeti 50 #/m? olmaktadir.
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5. SONUC VE ONERILER

Bu tez ¢alismasinda, B-siklodekstrin (-CD) tozlarinin siilfiirik asit ile kimyasal
islemi neticesinde B-siklodekstrin tiirevi olan siilfatlanmis-p-siklodekstrin (S-B-CD)
elde edilmistir. Sonrasinda B-siklodekstrin ile siilfatlanmis-B-siklodekstrin
molekiillerinin pamuklu kumaslara katilimi saglanmistir. Farkli deneylerde ise B-
siklodekstrin ve siilfatlanmis-p-siklodekstrin molekiillerinin EDTA c¢apraz baglayici
kimyasal ile pamuklu kumaslara baglanmasi saglanmistir. Daha sonra hazirlanan
biitiin kumaslara antibakteriyel ajan olan giimiis nanopartikiil (AgNP) verilerek, -
siklodekstrin ve stilfatlanmig-B-siklodekstrin molekdilleri ile giimiis nanopartikiillerin
kumas iizerinde inkliizyon kompleksi olugturmasi saglanmistir. Hazirlanan kumaslarin
% agirlik degisimleri, kopma mukavemeti ve kopma uzamas: degerleri, kalinliklari,
fiyat & performans dengesi, antibakteriyel etkinligi ve kumaslarin antibakteriyel
etkinliklerinin yikama dayanimlar gibi 6zellikleri test edilmis ve karsilagtirilmistir.
Ayrica siklodekstrinlerin  glimiis nanopartikiilleri ile olusturduklar inkliizyon
kompleksleri ve glimiis nanopartikiillerin lif yiizeyine tutunma ve dagilim durumlari

da FTIR, SEM ve EDX gibi karakterizasyon analizleri araciligiyla incelenmistir.

Yapilan bitim islemleri sonrasi numune kumaslarin tizerindeki B-CD ve
tiirevinin glimiis nanopartikiiller ile meydana getirdigi inkliizyon kompleksleri ve
EDTA capraz baglayici ile kumasa baglanmalarinin saglanmasina paralel olarak

kumaglarda % 0,8 ile % 3,70 arasinda agirlik artis1 gozlenmistir.

Yapilan bitim islemlerinin numune kumaslar tiizerinde kaplama etkisi
gosterdigi ve ozellikle B-CD ile Stlfatlanmis B-CD igeren kumaslarin olusturduklari
inkliizyon komplekslerinin etkisi ile tiim numune kumaslarin kalinlik degerlerinde

belirgin bir artig oldugu gézlenmistir.

Numune kumasglara uygulanan bitim islemlerinin, kumaslarin kopma
mukavemetini artirdigi, kopma uzamasi degerlerini ise diislirdiigii gézlenmistir.
Sadece giimiis nanopartikiiller (AgNP) ve EDTA capraz baglayict kimyasali

uygulanmis numune kumaslarin kopma mukavemeti ve uzama degerlerinde 6nemli
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sayilabilecek bir fark gézlemlenmezken, B-CD ve Siilfatlanmis B-CD igeren numune
kumasglarin  kopma mukavemeti degerlerinde B-CD’nin pamuk lifi yapisina
plastiklestirici etkisinden dolayr goézle goriilir derecede artma, kopma uzamasi

degerlerinde ise azalma meydana geldigi diisiiniilmektedir.

Uygulanan bitim islemleri sonrast kumaslarin egilme uzunlugu ve egilme
sertlesmeye neden oldugunu gdstermektedir. Islemsiz kumas ile sadece AgNP
uygulanan kumas arasinda onemli sayilabilecek bir fark yasanmazken B-CD ile

tiirevinin uygulandig1 kumaslarda sertlik degerleri daha fazla artis gostermistir.

Bitim iglemleri sonrast numune kumaslarin hepsinde islemsiz kumasa gore
yikama oncesindeki beyazlik derecelerinin azaldigi gortilmistiir. Kumaslarin yikama
sonrasindaki beyazlik dereceleri ise yikama 6ncesi degerlerine kiyasla artig géstermis
ve islem goérmemis kumasin beyazlik derecesine yaklastigi gorilmiistiir. Uygulanan
bitim islemleri ve yliksek sicaklikta fiksaj sonras1 numune kumaslarin yikama 6ncesi
sarilik dereceleri ozellikle Siilfatlanmig B-siklodekstrin uygulanmis kumaslarda
islemsiz kumasa gore gozle goriiliir derecede arttig1 gdzlemlenmistir. Islem gormiis
kumaglarin yikama sonrasi sarilik dereceleri ise yikama oncesi degerlerine kiyasla
azalma gostermis ve ayrica islem gormemis kumasin sarilik derecesi ile
karsilagtirildiginda ise daha olumlu sonuglara ulagtigi gériilmiistiir. Bu sonuglara gore
bitim islemleri uygulanan numune kumaslarin yikama sonrasindaki beyazlik

degerlerinde artis ve sarilik degerlerinde ise son derece azalma oldugu belirlenmistir.

Islem gdrmemis kumas ile bitim islemleri uygulanmis numune kumaslarin 60
°C sicaklikta 1 yikamalart yapilmis ve yikama yapilmamis numuneler ile yikamalar1
yapilmis numunelerin antibakteriyel etkinlikleri test edilmistir. Yapilan antibakteriyel
test sonuglarina gore gram pozitif ve gram negatif bakteriye karsi en etkili numunenin
Siilfatlanmig B-CD + AgNP + EDTA kimyasallari iceren kumas oldugu saptanmustir.
EDTA c¢apraz baglayicit kimyasalinin Siilfatlanmis B-CD ile glimiis nanopartikiillerin
olusturdugu inkliizyon komplekslerinin kumasa daha saglam tutunmasinda etkin rol
oynadig1 goriilmistiir. Daha sonra bu kumasin yikama sayilar1 arttirilmig ve 40 °C
sicaklikta 1, 5 ve 10 yikama sonrasindaki antibakteriyel etkinliginin Sl¢iimleri
yapilmistir. Sonug olarak kumasin antibakteriyel etkisinin yikamaya kars1 iyi dayanim

gosterdigi sonucuna varilmis ayrica 10 yikama sonunda dahi antibakteriyel etkisini S.
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aureus bakterisine karst % 79, E. coli bakterisine kasi % 77 oraninda korudugu

gorilmistir.

FTIR analizlerine bakildiginda [-siklodekstrin ile Silfatlanmis -
siklodekstrinin kimyasal yapilar arasindaki en belirgin fark olan S-O (kiikiirt-oksijen)

bag1 goriilmiistiir.

SEM analizi ile islemsiz ve bitim iglemleri uygulanan pamuk liflerinin yiizey
goriiniimleri incelenmistir. Sadece glimiis nanopartikiil (AgNP) uygulanan kumasin
SEM gorintiisiinde, B-siklodekstrin ve tiirevini i¢ceren kumaslarin lif yiizeylerine gore
giimiis nanopartikiillerin daha seyrek yogunlukta tutundugu anlasilmistir.
Siilfatlanmig-p-siklodekstrin  igeren kumasglarin SEM  goriintiilerinde ise -
siklodekstrin i¢eren kumaglarin SEM goriintiilerine gore lif ylizeyine tutunan giimiis
nanopartikiil (AgNP) yogunluklar1 ¢ok daha sik ve homojen olarak gézlemlenmistir.
EDTA capraz baglayicisi ile giimiis nanopartikiillerin ¢ok daha fazla ve ¢ok daha

saglam inkliizyon kompleksleri olusturdugu SEM goriintiilerinde agikg¢a goriilmiistiir.

EDX analizi ile islem gormemis kumas ile bitim iglemleri uygulanan
kumaslarin element igerikleri (%) belirlenmistir. Islemsiz kumasta yalnizca C ve O
elementleri  bulunurken  bitim islemleri uygulanan kumaslardaki glimis
nanopartikiillerin varhigi EDX grafiklerinde goriilmiistiir. Stilfatlanmis B-siklodekstrin
iceren numune kumaslardaki giimiis nanopartikiil miktarinin B-siklodekstrin igeren
numune kumaglara gore ¢ok daha yiiksek oldugu tespit edilmistir. Ayrica ¢apraz
baglayici olarak EDTA ile islem goren kumaslarin, EDTA icermeyen kumaslara gore
daha fazla giimiis nanopartikiil (AgNP) miktarina sahip olduklar1 goriilmiistiir. Bu
durumun EDTA kimyasalinin kumas {izerinde yaptig1 baglar sebebi ile daha fazla

giimiis nanopartikiilii tutmasindan kaynaklandig: diistintilmektedir.

Laboratuvar islemleri boyunca kullanilan biitiin kimyasallarin birim fiyatlar
dikkate almmmis ve bu veriler dogrultusunda elde edilen en etkili antibakteriyel

aktiviteye sahip kumasin ortalama maliyetinin 50 #/m? oldugu hesaplanmustir.

Sonu¢ olarak kumaglara antibakteriyel 6zelligin kazandirilmasinda giimiis
nanopartikiillerin tek bagina yetersiz antibakteriyel etkiye sahip oldugu fakat 3-CD ile

birlikte olusturduklar1 inkliizyon kompleksleri sayesinde daha giiclii antibakteriyel
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etkiye sahip oldugu goriilmistiir. B-CD’nin modifikasyonu ile elde edilmis bir tiirevi
olan Siilfatlanmig B-CD ile giimiis nanopartikiillerin olusturdugu inkliizyon
kompleksinin daha kararli ve daha saglam bir yapida lifin kimyasal yapisina katildigi
ve EDTA capraz baglayici sayesinde bu kompleksin kumasa daha kuvvetli ve daha
yiiksek oranda baglanarak hem yiiksek antibakteriyel etki saglandigi hem de bu etkinin
cok iyi yikama dayanimina sahip oldugu sonucuna ulasilmigtir. Bu sonuca
ulasilmasinda B-CD’nin tiirevlendirilmis olmasinin biiylik etkisinin yaninda EDTA
capraz baglayicinin da hem yikama dayaniminda hem de yiiksek oranda lif yapisina

katilmasinda giiclendirici bir etkisi oldugu bu ¢aligsma ile ortaya konulmustur.

Bu tez ¢alismasi, pamuklu kumaslara bir siklodekstrin tiirevi olan siilfatlanmis
B-siklodekstrin, capraz baglayict (EDTA) ve glimiis nanopartikiilleri ile gii¢lii ve 10
yikamaya dayanikli antibakteriyel ozellik kazandirilmast ve kumasin fiziksel
Ozelliklerinin de bu islemlerden olumsuz etkilenmemesi bakimindan Onem

tasimaktadir.

Uygulanan bu bitim apresinin yikama dayaniminin yiiksek olmasi sayesinde
havlu, nevresim gibi ev tekstillerinde, hastane kiyafetleri, yikanabilir maskeler gibi
tibbi tekstil {iriinlerinde ve tekstil endiistrisinin diger alanlarinda kullanilabilecegi
Onerilebilmektedir. Ayrica islemlerin tutumda sertlesmeye neden oldugu
belirlendiginden tutum konusunda da bazi iyilestirilmelerin yapilmasi, 6rnegin yikama
islemlerinde yumusatici kullanilmas1 veya farkli yitkama kosullarinin denenmesi de

yine yapilabilecek oneriler arasindadir.
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7. EKLER

EK A Kopma Mukavemeti ve Uzama Degerlerinin Ayrintili Sonuglari

Kopma Kopma
Kopma Kopma Kopma Kopma Mukavemeti | Mukavemeti
Kumaslar Uzamasi Uzamasi Mukavemeti | Mukavemeti % Artigt % Artigt
% (Atkt) | % (Cozgii) | N (Atki) N (Cézgii) Atk (Cingt
— 23,07 18,56 578 1029
R 23,75 19,87 614 832 ) )
umas 23,23 18,99 580 1181
ort. 23,35 19,14 590,66 1014,00
13,96 13,78 617 1028
EDTA 13,63 13,56 613 1021
14.42 14.85 622 1008 4,32 0,49
ort. 14,00 14,06 617,33 1019,00
14,31 13,58 625 1011
Ag 13,88 14,41 616 1043
15,12 13,84 635 1051 5,54 2,03
ort. 14,43 13,94 625,33 1035,00
15,65 11,18 731 1098
B-CD 14,21 13,50 705 1131
14.86 1553 719 1164 7.7 9.87
ort. 14,90 13,40 718,33 1125,00
18,35 12,47 719 1062
S-p-CD 16,92 14,09 696 1086
16,60 15,00 688 1118 15,74 6,85
ort. 17,29 13,85 701,00 1088,66
5-CD + 15,39 13,68 746 1133
- 14,10 14,57 735 1138
EDTA 13,41 12,28 708 1129 19,05 10,53
ort. 14,30 13,51 729,66 113333
16,44 13,29 709 1109
S-p-CD + : :
14,10 13,87 736 1118
EDTA 15,16 14,10 721 1121 1819 9,14
ort. 15,23 13,75 722,00 1116,00
15,22 14,92 711 1129
B-CD+Ag | 1443 14,83 740 1112
14,36 15,17 725 1138 18,56 9,97
ort. 14,67 14,97 72533 112633
15,65 15,08 732 1102
S"}fD * 1436 15,66 706 1127 1763 64
g 15,00 15,67 721 1108 ' ’
ort. 15,03 15,47 719,66 1112,33
13,23 14,52 620 1034
EDATA * 14,88 14,46 687 1009 e Lo
9 14,46 16,36 697 1046 ' ’
ort. 14,19 15,11 668,00 1029,66
14,17 15,59 732 1180
B-CD+Ag 1785 14.52 748 1163
+EDTA 13,78 13,11 726 1134 19,67 12,51
ort. 14,26 14,40 735,33 1159,00
Sp-CD + 14,70 17,05 723 1171
Ag + 14,83 13,93 736 1123
EDTA 14,77 14,94 725 1137 18,86 11,33
ort. 14,76 15,30 728,00 1143.66
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EK B FT-IR Analizi Ayrintih Sonuclari
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Sekil 7.1: B-siklodekstrin tozunun FT-IR analiz grafigi

%T

4000 300 000 280 2000 1s00 1000 500
Wavenumbers (cm-1)

Sekil 7.2: Siilfatlanmig B-siklodekstrin tozunun FT-IR analiz grafigi
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EK C SEM Goriintiileri

Sekil 7.3: Islemsiz kumasa ait 2000x SEM gériintiisii

.00 kv Signal A = SE2 Date :5 Mar2020  Time :1 51
Reduction = Line Int. DonEhamber Status = Pumping (HV)

Sekil 7.4: Islemsiz kumasa ait 5000x SEM gériintiisii
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EHT = 15.00 k¥ ignal A E2 Mar 2020

Noise Reduction ne Int. Don€Ehamber Status = Pumping
tem Vacuum e006 mbar

Sekil 7.5: AgNP iceren kumasa ait 2000x SEM goriintiisii

EHT = 10.00 kv gnal A Mar 2020
DonE€hamber Status = Pumping

System Vacuum = 3.38e-006 mbhar

Sekil 7.6: AgNP iceren kumasa ait 5000x SEM goriintiisii
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Signal A = SE2 Date :5 Mar 2020 Time
ne Int. Don€Ehamber Statu;

System Vacuum 89e0

Sekil 7.7: B-CD + AgNP igeren kumasa ait 2000x SEM goriintiisii

2pm - Signal E2 Date :5 Mar 2020
i Line Int. Don€hamber Status = Pumping (HV)

System Vacuum = 3.

Sekil 7.8: B-CD + AgNP igeren kumasa ait 5000x SEM goriintiisii
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EHT = 10.00 kv Signal A = SE2 Date :5 Mar2020  Tim

Noise Reductio ine Int. Don€Ehamber Status = Pumping (HV) System Vacuum = 2.33.006 mbar

EHT = 10.00 kv Signal A = SE2 Date :5 Mar 2020
Noise Reduction = Line Int. Don€hamber Status = Pumping

Sekil 7.10: S-B-CD + AgNP igeren kumasa ait 5000x SEM goriintiisii
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System Vacuu

2pm : EHT = 10.00 kv ign: ate :5 Mar 2020

Noise Reduction = Line Int. Don€hamber Status = Pumping

System Vacuum = 1.93e-006 mbhar

Sekil 7.12: 3-CD + AgNP + EDTA igeren kumasa ait 5000x SEM goriintiisii
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Signal A = SE2 Date :5 Mar 2020 Time :14

Line Int. Don€Ehamber Status = Pumpin
! System Vacuum = 1.77e.006 mbar

9.1 mm Date :5 Mar 2020 Time :15:01:27

System Vacuum = 1.73e 006 mbar

Sekil 7.14: S-B-CD + AgNP + EDTA igeren kumasa ait 5000x SEM goriintiisii
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EKD

EDX Analizi Gorselleri ve Grafikleri

cps/eV

22
20
18
16
14

104 O

o N A O ®

Spectrum: Objects 6099

El AN Series wunn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)

[wt.$%] [wt.%] [at. %] [wt.%]
C 6 K-series 50.81 50.81 57.91 6.64
O 8 K-series 49.19 49.19 42.09 6.82

Sekil 7.15: Islemsiz kumasa ait EDX analiz sonucu
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3546
SE MAG: 5000 x HV: 20.0 kV

cps/eV
22
20
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2
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0- Ll T I Ll ) T T I*_l‘ II L} T L} T L] l L] T L} T ' T T T T I T L T 1 I L] T L] T l L L Ll L I T
1 2 3 % 5 6 7 8 9
keV
Spectrum: Objects 6100
El AN Series wunn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)
[Wwt.%] [wt.%) [at [wt. %]
C 6 K-series 56.13 56.13 63.20 7.26
O 8 K-series 43.49 43.49 36.75 6.29
Ag 47 L-series 0.38 0.38 0.05 0.05
Total 100.00 100.00 100.00

Sekil 7.16: AgNP igceren kumasa ait EDX analiz sonucu
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SE MAG: 2365 x HV: 20.0
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Sekil 7.17: B-CD + AgNP igeren kumasa ait EDX analiz sonucu
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Sekil 7.18: S-B-CD + AgNP iceren kumasa ait EDX analiz sonucu
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cps/eV

104 Ag

C 6 K 52 8.50
0O 8 K 35 9.24
Ag 47 L 3 0.12

Sekil 7.19: B-CD + AgNP + EDTA igeren kumasa ait EDX analiz sonucu
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Sekil 7.20: S-B-CD + AgNP + EDTA igeren kumasa ait EDX analiz sonucu
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