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OZET

MIKROKAPSULASYON VE SOL-JEL TEKNOLOJILERI
KULLANILARAK KOKU SALINIMLI VE ANTIBAKTERIYEL KUMAS
GELISTIRILMESI
YUKSEK LiSANS TEZi
iLKER KANDEMIR
PAMUKKALE UNIVERSITESI FEN BILIMLERI ENSTITUSU

TEKSTIiL MUHENDISLIGi ANABILiM DALI
(TEZ DANISMANI: DOC. DR. NURHAN ONAR CAMLIBEL)

DENIZLIi, OCAK - 2020

Bu tez c¢alismasinda pamuklu kumaslara mikrokapsiilasyon ve sol-jel
teknolojileri  kullanilarak  antibakteriyel ve koku salim o&zelliklerinin
kazandirilmasi amacglanmistir. Bu amag i¢in aloe vera igerikli mikrokapstiller
kompleks koaservasyon yontemi ile iiretilmis, kahve kokulu mikrokapsiiller hazir
olarak alinmig ve titanyum katkili ve katkisiz silika esasli nanosoller-olusturarak
sol-jel yontemi ile pamuklu kumaslara aktarilmistir. Boylece pamuklu kumagin
antibakteriyel ve koku salim oOzelliklerinin  gelistirilmesi amaglanmistir.
Hazirlanan nanosoller ve mikrokapsiiller emdirme, kurutma ve fiksaj islemleri
kaplama  yontemiyle  kumaslara  aplike  edilmistir. ~ Mikrokapsiillerin
karakterizasyonu optik mikroskop, iiretim verimi ve yag icerigi hesabi ile
gergeklestirilmistir. Kaplanmis kumaslarin morfolojik yapilariin belirlenmesi i¢in
FTIR-ATR ve SEM-EDS cihazlar1 kullanilarak analizler yapilmistir. Calisma
yapilan kumaslarin antibakteriyel ozelliklerini belirlemek icin antibakteriyel
aktivite analizleri yapilmistir. Kullanilan mikrokapsiillerin  koku salim
Ozelliklerinin belirlenmesi i¢in subjektif koku salim analizleri yapilmistir. Ayrica
kaplanmis kumaslarin fiziksel 6zelliklerini incelemek i¢in kiitlesel artis, beyazlik,
sarilik, burusmazlik agisi, asinma dayanimi ve egilme uzunluklar1 incelenmistir.

ANAHTAR KELIMELER: Mikrokapsiilasyon, sol-jel teknolojisi, antibakteriyel
aktivite, nanoteknoloji, koku salim, pamuklu kumas



ABSTRACT

DEVELOPMENT OF ODOR-RELATED AND ANTIBACTERIAL
FABRICS USING MICROCAPSULATION AND SOL-GEL
TECHNOLOGIES
MSC THESIS
iLKER KANDEMIR
PAMUKKALE UNIVERSITY INSTITUTE OF SCIENCE

TEXTILE ENGINEERING
(SUPERVISOR:ASSOC. PROF. DR. NURHAN ONAR CAMLIBEL)
DENIZLi, JANUARY 2020

In this thesis, it is aimed to give antibacterial activity and odour release
properties to cotton fabrics by using microcapsulation and sol-gel technologies.
For this purpose, microcapsules containing aloe vera were prepared by complex
coacervation process aloe vera and commercial microcapsules containing coffee
oil were purchased and silica based nanosols with and without titanium based
precusors were prepared and then transfer them to cotton fabrics by sol-gel
method. Hence our goal was to improve the antibacterial and odour release
properties of cotton fabric. The the cotton fabrics were coated via nanosols
containing microcapsules with impregnation, drying and fixing processes. The
characteriastion of microencapsules were carried out by optical microscope,
production yield, oil content. FTIR-ATR and SEM-EDS analysis were used to
determine the morphological structure of the coated fabrics. Antibacterial activity
analyzes were performed to determine antibacterial properties of the fabrics.
Odour release properties of coated fabrics were determine via the subjective odour
release test. In addition, mass increase, whiteness, yellowness, crease resistance,
abrasion resistance and bending lengths were examined to examine the physical
properties of coated fabrics.

KEYWORDS: Microencapsulation, sol-gel technology, antibacterial activity,
nanotechnology, odour release, cotton fabric
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1. GIRIS

Bu tez calismasinda sol-jel ve mikrokapsiilasyon teknolojileri kullanarak
pamuklu kumaslara antibakteriyel aktivite ve koku salim 6zellikleri kazandirilmasi
amaglanmistir. Bu amacla bu boliimde o6zellikle sol-jel ve mikrokpasiilasyon
teknolojileri ve mikrokapsiillerin aplikasyon yontemleri hakkinda genel bilgi

verilecektir.

Pamuklu mamullerden {iretilmis kumaslar hava gecirgenligi, sivi emiciligi,
konforlu ve yumusak tuse olmasi gibi 6zelliklerinden dolayr medikal tekstiller, ev
tekstilleri ve giinliik kullanima uygun sekilde genis bir alanda kullanim bulmaktadir.
Fakat kiri ve mikrobik yapilar tutmasi, bitkisel yapisi dolayisiyla bakteriler icin
besin kaynag1 olmasi nedeniyle kullanim alan1 sinirlanmaktadir. Dolayisiyla pamuklu
kumaglarin antibakteriyel 6zelliklerini gelistirmek igin yapilan c¢aligmalar hem
akademik hem de endiistriyel alanda ilgi gormektedir. Pamuklu kumaslara
antibakteriyel 6zellik kazandirmak i¢in giinlimiizde arastirilan ¢esitli teknikler yiizey
astlama iglemi, ultraviyole fiksaj, plazma islemi, sol-jel islemi, mikrokapsiil kaplama
yontemidir. Fakat ¢cok adimli karmasik fiziksel ve kimyasal prosesler bu islemin
endiistriyel olarak uygulanmasini zorlastirmaktadir. Antimikrobiyel tekstil tiriinleri;
viriis, bakteri, mantar, spor vb. enfeksiydz mikroplara karsi direng gosterme, onlari

6ldiirme yetenegine sahiptir.

Ayrica aromaterapik tekstillerin gelistirilmesinde ¢esitli yaglarin mikrokapsiil

teknolojisi ile tekstillere aktarilmasi aragtirilmistir.

1.1  Mikrokapsiilasyon Teknolojisi

Gilinliimiizde artan miisteri ve toplum baskis1 dolayisiyla diger sektdrlerde
oldugu gibi tekstil sektoriinde de teknolojinin gelismesi artarak devam etmektedir.

Bu nedenle iiriinlerin dig goriintiisiiniin yaninda teknolojik fonksiyonelligi, konfor



ozellikleri ve degisenleri, kullanici odakli zararsiz ve ekonomik olmasi tiiketicilerin
taleplerindendir. Ayrica enerji kaynaklarinin giderek daha pahali ve limitli hale
gelmesi, ¢evre bilincinin giderek gelismesi hayatin her alaninda oldugu gibi tekstil

sektoriinde de ¢evresel ve Onemi; enerji ve su tasarrufunu zorunlu hale getirmistir.

Tekstil {riin  ¢iktilarina  fonksiyonellik; iplik iiretim teknolojisinde
kazandirilabildigi gibi ¢ogunlukla da bitim (finish) islemlerinde kazandirilmaktadir.
Bitim islemleri en basit tabiri ile tekstil malzemelerinin tuse, dokiim, goriiniim ve
uygulama Ozelliklerini  gelistirmek amaciyla uygulanan islemlerdir. Bitim
islemlerinde emdirme yontemine gore aplikasyonlar siklikla kullanilmaktadir. Bunun
haricinde; sprey, kopiiklii ve kaplama yontemlerinin kullanim1 da geliserek devam

etmektedir.

1.2 Mikrokapsiiller

Mikrokapsiil, bir ¢ekirdegin zarla kaplanmasi sonucu olusturulan, 5-500 pm
arasinda partikiil biiylikliigli olan dozajlama seklidir. Mikrokapsiilleme islemi ise,
kati, siv1 veya gaz formundaki maddelerin atil durumda olan polimerik bir madde ile
bir jel (film) seklinde kaplanmasi islemidir. Genel olarak etken madde "g¢ekirdek",

kaplama maddesi de "¢eper" adini alir.

Mikrokapsiilasyon teknigi kapsiillenen materyalin fiziksel ve kimyasal
ozelliklerine baglidir. Mikrokapsiil yapilar1 birden ¢ok duvar yapisinda olmaktadir.
Mikrokapsiil igerisindeki malzeme 6z ¢ekirdek (core), i¢ faz veya dolgu olarak ifade
edilir, bununla birlikte duvar bazen kabuk, kaplama veya membran olarak da
adlandirilir. Oz madde bir kristal, bir piiriizlii absorban partikiil, bir emiilsiyon,
katilarin bir siispansiyonu veya kiiciik kapsiillerin bir siispanse edilmis hali olabilir.
Cogu mikrokapsiiliin c¢ap1 birka¢ mikrometre ile birka¢ milimetre arasindadir

(Gokmen ve dig. 2012).

Mikrokapsiiller, yapilarina gore li¢ ana sinifa ayrilabilmektedir. Dig ceper
maddesi ile tek c¢ekirdekli, silirekli faz degistiren birden fazla c¢ekirdekten
olusmaktadir. Cekirdek ve duvar arasinda homojen bir dagilim saglayan matriks

mikrokapstiller bulunmaktadir (Giro-Paloma ve dig. 2016). Mikrokapsiil yapilari



tirtin gelistirme sistemi ile birlikte; madde, duvar ve duvar kalinligima bagh olarak

degiskenlik gosterebilir. Mikrokapsiillerin yapilarina gore siniflandirilmast Sekil

Tek ¢ekirdekli Cok kabuklu Cok cekirdekli

&) &

Matriks Diizensiz

1.1°de gosterilmistir.

Sekil 1.1: Mikrokapsiil yapilar1 (Giro-Paloma ve dig. 2016)

Mikrokapsiillerin olusumunda Onemli rol oynayan c¢ekirdek ve duvar,
mikrokapsiillerin kullanim amacima gore tercih edilmektedir. Genellikle kokular,
kozmetikler, aktif enzimler, faz degistiren maddeler, ilaglar ve gida maddelerinde

kullanilmaktadir.

1.2.1 Mikrokapsiilasyonun Amaclar:

Mikrokapsiilasyon yapilarinda ¢ekirdek ve 6z maddesi bulundugundan; kati,
stvi, gaz, emiilsiyon ve siispansiyon c¢ekirdek icinde olabilmektedir. Tibbi iiriinler;
antibiyotik, aneljezik, vitamin, hormon, enzim gibi maddeler ile antikor, bakteri,

esanslar, boyalar, pestisit gibi kimyevi maddelerde kapsiillenebilmektedir.

e Likit maddelerin kolay tasinmasi i¢in kat1 fazda aktive etmek
e Siiblimasyon kaybini 6nlemek

e Istenmeyen maddelerin gizlenmesi



e Dias etkilerden korumak
e Stabilizayonu arttirmak
e Etki-Tepki siiresini arttirmak

e Salinimin kontrolliinii saglamak

Ceper maddeleri dogal ve sentetik, hidrofil ve hidrofob 6zellikteki polimerler
arasindan seg¢ilmektedir. Kullanilan dogal polimerlere 6rnek olarak albumin, aljinat,
arap zamki, jelatin, dekstran, kitosan, kollajen, nisasta, pektin, zein, vb.; sentetik
polimerlere Ornek olarak da akrilik polimerler, polietilen glikol (PEG), alifatik
poliesterler, poliortoesterler, poliliretanlar, polistiren, polivinil pirolidon (PVP),
polivinilalkol (PVA), seliiloz ve tiirevleri, silikonlar, sellak vb verilebilir (Goniilsen

2013).

1.2.2 Mikrokapsiillerin Uygulama Alanlar

Mikrokapsiilasyon son yillarda ilag, kozmetik, gida, boya, tekstil dahil bir ¢ok

alanda kullanilmaktadir.

Mikrokapsiillerin farmakolojik olarak c¢esitli dozlarda, jelatin kapsiiller,
tozlar, oral siispansiyonlar, yumusak tabletler, kremler, losyon gibi kullanim yerleri

mevcuttur.

Kozmetik sektoriindeki kullanim alanlarinda ise sabun, sampuan, krem, roll-
on, deodorant, ruj gibi iirlinler haricinde tekstil ile paralel ¢alismalari mevcuttur.
Hollandali Tanatex tekstil kimyasal firmasinin; igerisinde Q10, zeytinyagi, shae

fistig1 yag1 vb yaygin olarak kullanilmakta ve gelistirilmeleri saglanmaktadir.

1.2.3 Mikrokapsiil Uretim Yontemleri

Mikrokapsiil teknolojisi aslinda bilinenlerin aksine ortalama 100 yildir
hayatimizda bulunmaktadir. Siirekli gelismeye acik olan bu teknolojiyi iiretim
yontemleri anlaminda 2’ye ayirabiliriz. Mikrokapsiil iiretim ydntemlerinde,

cekirdegin polimer {iriiniiniin i¢cinde dagilmasini saglayarak birbirlerinden ayristirilan



iki stvinin iki asamali sisteminin olusturulmasi ilk adimidir (Omerogullar1 ve dig.

2012). Tablo 2.1’de mikrokapsiil iiretim yoOntemleri gosterilmistir. Bu teknikte

secimin kullanilmasinda ¢ekirdek ve duvar maddelerinin 6zellikleri, istenilen

kapsiiliin ¢api, duvar materyalin ozmotik etkisi ve kullaniom amaglarina gore bazi

parametreler esas alinmaktadir.

Tablo 1.1: Mikrokapsiil iiretim yontemleri (Omerogullari ve dig. 2012)

Kimyasal yontemler

Fiziksel yontemler

Fiziko-kimyasal yontemler

Fiziko-mekanik
yontemler

- Siispansiyom
polimerizasyonu
-Emiilsiyon
polimerizasyonu
-Dispersiyon
polimerizasyonu
-Ara yiizey
polikondenzasyonu
-In-situ
polimerizasyonu

-Kompleks koaservasyon
yontemi
-Siiperkritik akiskan
yontemi

-Fotoelektrolit ¢ok tabaka
yontemi

-Sprey kurutma yontemi
-Santrifuj yontemi
-Akiskan yatak yontemi
-Elektrostatik yontem
-Sicak eriyik yontemi
-Sogutarak kurutma

1.2.3.1 Kimyasal Mikrokapsiil Uretim Yontemleri

Siispansiyon polimerizasyonu

Siispansiyon polimerizasyonu heterejon polimerizasyon yontemi olup,

polimerizasyonun baglamasi i¢in yagda ¢oziinen baslaticinin kullanildig1 pargacik

birlesmesine dayanan kimyasal mikrokapsiil yontemidir (Giro-Paloma ve dig.

2016). Siispansiyon hazirlamak i¢in suda diisiik ¢6ziliniirliige sahip monomerler su

icerisinde emiilsiyonlastirict ile karistirilarak dagitilirlar. Bu metot ile iiretilen

mikrokapstiller 100 pum’den daha biiyiik ¢apa sahip olurlar (Kebapg1 2012). Sekil

1.2°de

slispansiyon polimerizasyonu

ile mikrokapsiil iiretimine ait sema

verilmigtir. Literatiirde son yillarda siispansiyon polimerizasyonu ile 6zellikle

parafinik faz degistiren maddelerin kapsiillendigi ¢alismalar mevcuttur (Ai ve dig.

2007; Fang ve dig. 2008; Sanchez-Silva ve dig. 2010).




Emiilsiyon polimerizasyonu

Heterojen polimerizasyon yontemi olan emiilsiyon polimerizasyonunda
reaksiyon ortaminin her yerinde tekdiize olusum s6z konusu degildir (Alay 2010).
Reaksiyon ortaminda baslatict baslangicta sulu fazda yer almaktadir. Yiizey aktif
madde konsantrasyonu ¢ok yiiksek olan bu yontemde reaksiyon sicakligi zamanla
azalmaktadir. Bu metotta karistirma hizi mikrokapsiil ¢apini belirleyen en énemli
etken olup mikrokapsiiller 100 pm’nin altinda ¢apa sahiptir (Ozerdem 2011). Sekil

1.3.’de emiilsiyon polimerizasyonu ile mikrokapsiil liretimine ait sema verilmistir.

Emiilsiyon polimerizasyonu kimyasal mikrokapsiil {iretim yontemleri
arasinda halen ¢ok kullanilan ydntemlerin baginda gelmektedir. Bu yoOntem
kullanilarak mikrokapsiil {iretiminin gergeklestirildigi ¢aligmalarda poli(metil
metakrilat) polimer duvarli n-alkan veya yag asidi ¢ekirdekli mikrokapsiil iiretimi
ile ilgili calismalarin yogun olarak devam ettigi dikkat cekmektedir (Alkan ve dig.
2009; Chang ve dig. 2009; Sar1 ve dig. 2009; Shan ve dig. 2009; Sar1 ve dig. 2010;
Alkan ve dig. 2011; Shirin-Abadi ve dig. 2011; Wang ve dig. 2014; Qiu ve dig.
2012% Qiu ve dig. 2012°; Sar1 ve dig. 2014; Alkan ve dig. 2015; Al-Shannaq ve
dig. 2015; Sar1 ve dig. 2015; Shi ve dig. 2015). Literatiir incelendiginde, akrilik
recine grubunda yer alan poli(metil metakrilat)’in 1yi tanimlanmis ¢ekirdek/duvar
yap1 sergiledigi goriilmiistiir. Faz degistiren materyallerin polimetil metakrilat ile
kapsiillenmesinde polimerin seffaf olmasi, hafiflik, kolay elde edilebilirlik, ¢evre
dostu uygulama, toksit madde icermemesi ve diisiik maliyet gibi 6zellikler yer

almaktadir (Wang ve dig. 2012; Shi 2015).

Capraz baglayici

Yizey aktif madde Baslatict

Sufan

Yag faz Yag/sufan Mikrokapsil

Sekil 1.2: Emiilsiyon polimerizasyonu ile kapsiilleme islemi (Ozerdem 2011)



Dispersiyon polimerizasyonu

Dispersiyon polimerizasyonunda baslaticinin iizerinde  polimerizasyon
baglar ve polimerizasyon ilerlerken olusan oligomerler ¢okerek bir araya
gelirler. Biraraya gelerek olusturduklar: tanecikler ylizey aktif madde kullanilarak
stabilize edilirler. Emiilsiyon polimerizasyonundan farki, monomerin siirekli fazda
¢Oziinmesi fakat olusan polimerin ¢oziinmemesidir. Dispersiyon polimerizasyonu
sonucunda {iniform tanecik boyutu ile 1-20 pm arasinda c¢apa sahip
mikrokapsiiller iretilmektedir (Alay 2010). Bu yontemde baglatict monomer,
yiizey aktif madde konsantrasyonu, reaksiyon hizi gibi parametreleri kontrol etmek
onemlidir (Giro-Paloma ve dig. 2016). Wang ve dig. dispersiyon polimerizasyonu
yontemi ile stearik asit igeren poli(metil metakrilat) mikrokapsiiller iiretmislerdir

(Wang ve dig. 2011).

Ara yiizey polikondenzasyonu

Mikrokapsiil iiretiminde kullanilan kimyasal ydntemlerden ara ylizey
polikondenzasyon metodunda oOncelikle sulu bir faz iginde, yag fazinda
¢Oziinebilen reaktif bir monomer ve c¢ekirdek maddesi igeren organik fazin
emiilsiyonlastirilmasi ile damlalar olusturulur. Bu ortama sulu fazda ¢6ziinebilen
farkli bir monomer ilave edilerek, iki farkli monomerin duvar maddesi olusturmak
icin misel ara yiizeyinde birbiri ile reaksiyona girmesi saglanmaktadir (Kebapci
2012). Kardar 2015 yilindaki c¢alismasinda izoforon diizosiyonat igeren
mikrokapsiil iiretimini ara yiizey polikondenzasyon yontemi ile gergeklestirmistir.
Ayrica literatiirde ara yiizey polikondenzasyon polimerizasyonu ile poliiire duvarl
parafin ve yag asidi kapsiillenmesi ile ilgili ¢alismalara rastlanmaktadir (Cho ve

dig. 2002; Zou ve dig. 2004; Liang ve dig. 2009; Zhang ve dig. 2009%)

In-situ polimerizasyonu

Bu yontemde mikrokapsiil iretilirken ilk olarak uygun bir yiizey aktif
madde ile karistirici esliginde cekirdek maddenin sulu emiilsiyonu olusturulur.
Emiilsiyon olusumundan sonra belirli pH ve sicaklik sartlarinda 6n polimer ilavesi

gerceklestirilir. Islem siirecinde 6n polimerin polimerlesmesiyle boyutu biiyiir ve
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stirekli fazda dispers ¢ekirdek maddenin tiizerine ¢okerek mikrokapsiilasyon
gerceklestirilir (Erkan 2008). Literatiir incelendiginde in-situ polimerizasyonunda
en c¢ok kullanilan monomerlerin iire formaldehit, melamin formaldehit ve iire-
melamin formaldehit monomerleri oldugu goriilmiistiir (Zhang ve dig. 2004%
Zhang ve dig. 2004% Fan ve dig. 2005; Zhang ve dig. 2005% Li ve dig. 2007;
Zhang ve dig. 2008; Salaiin ve dig. 2009). Sekil 1.4’te in-situ polimerizasyonu ile

mikrokapsiil liretimine ait sema verilmistir.

Hidrofilk gruplar

Mikrokapsl

Sekil 1.3: In-situ polimerizasyonu ile kapsiilleme islemi

Kimyasal mikrokapsiil iiretim yontemlerinin avantaj ve dezavantajlar1 Tablo

1.2°de 6zet halinde verilmistir.

Tablo 1.2: Kimyasal mikrokapsiil iiretim yontemleri (Giro-Paloma ve dig. 2016)

Yontem Avantaj Dezavantaj
Stispansiyon Reaksiyon 1sisinin kontrolii ~ [Biiyiik pargacik boyutu
polimerizasyonu Diisiik maliyet Birden fazla monomerin suda

coziinmesi
Emiilsiyon Yiiksek polimer hizi Yiiksek konsantrasyonda
polimerizasyonu reaksiyona girmemis
monomer
Dispersiyon Mikron boyut dagilimi Tek
polimerizasyonu bir islem adimi
Ara ylizey [yi mekanik direng Biiyiik parcacik boyutu
polikondenzasyonu
In-suti Mikron ve homojen boyut Reaksiyon sicaklik kontrolii
Polimerizasyonu dagilimi Reaksiyon pH ayar1
Sik1 kabuk
lyi stabilite




1.2.3.2. Fiziksel Mikrokapsiil Uretim Yéntemleri

Sprey kurutma yontemi

Fiziksel yontemle mikrokapsiil iiretiminin en eski yontemi olan sprey
kurutmada kapsiillemenin ilk adimi1 ¢ekirdek maddesini duvar madde ¢ozeltisinde
dagitmaktir. Cekirdek maddesi olarak suda ¢oziinmeyen yag, duvar maddesi olarak
da suda ¢oziinen polimerler kullanilmaktadir. Mikrokapsiil tiretiminde emiilsiyon
eldesinden sonraki adim ise elde edilen emiilsiyonun sprey kurutucunun isitilmis
bolmesine damla formunda beslenmesi adimidir. Daha sonra damlaciklarin
isitilmis  bolgede hizli bir sekilde kurutularak mikrokapsiil seklini almasi
saglanmaktadir (Karagonlii 2011). Bu yontemle 10-300 um arasinda ¢apa sahip
mikrokapstiller iiretilebilmektedir. Sprey kurutma yontemi uygulama olarak kolay

fakat yliksek ham madde ve islem maliyeti gerektirmektedir (Cimen 2007).

Dima ve dig. (2016) yaptiklar1 calismada kitosan, alginat, kitosan/alginat ve
kitosan/iniilin malzemelerinin ugucu yag ile sprey kurutma metoduyla
kapsiillenmesini incelemislerdir. Mikrokapsiil liretiminde sprey kurutma islemini
emiilsiyonlarin  hazirlanmasindan alt1 saat sonra gercgeklestirmislerdir ve
piiskiirterek kurutma isleminde giris hava sicakligin1 120 °C, cikis hava sicakligini
da 70 °C olarak kullanmiglardir. Caligma sonucunda aljinat ve kitosan/aljinat duvar
yapilt mikrokapsiillerin sprey kurutma metodu ile basarili bir sekilde iiretildigi

gorilmiistiir.

Siiperkritik akiskan yontemi

Geleneksel isleme alternatif olarak ilgi ¢eken siiperkritik akiskan yontemi
ile mikrokapstil tiretiminde en ¢ok kullanilan akigskan bilesikleri CO», alkanlar ve
azot oksitlerdir. Bu bilesikler icerisinde CO», yliksek saflikta elde edilebilmesi,
diistik kritik sicaklik degerine sahip olmasi, toksit ve yanici 6zelliklerinden dolay1
en ¢ok tercih edilen siiperkritik akiskandir. Stiperkritik akigkanlar, hem sivilarin
hem de gazlarin 6zelliklerini gosteren ve yliksek sikistirilma kabiliyetine sahip
gazlardir. Bu yontem ile pigmentler, koku ve tat veren maddeler, vitaminler ve

boyalar kapsiillenebilmektedir (Cak 2010).



Kompleks koaservasyon yontemi

Mikrokapsiil iiretim yoOntemlerinin en eskisi olarak bilinen kompleks
koaservasyon yontemi suda ¢oziinmeyen yaglarin kapsiillenmesinde kullanilan en
uygun yontem olarak goriilmektedir. Kompleks koaservasyon, zit yiikler tasiyan
hidrofil polimerlerin birbiri ile etkilesimiyle ¢6ziiniirliigiin azalarak kompleks
olusumu saglanmasi ve faz ayrigmasit meydana gelmesi seklinde agiklanmaktadir.
71t yikler tasiyan polimerlerin etkilesimi pH ve sicaklik degismesiyle olmaktadir
(Giiler 2010). Bu yontemdeki en 6nemli nokta sistemin pH’nin iki koloidin zit

yiiklii olacagi pH araliginda olmasidir.

Kompleks koaservasyon yontemi temel olarak ii¢ asamadan olusmaktadir.
[k olarak koaservasyonun olusmayacagi pH degerinde ve polimerin jellesme
sicaklig1 tizerindeki bir sicaklik degerinde tastyici polimer ¢ozeltisi hazirlanir.
Cekirdek madde bu sulu polimer ¢ozeltisi igerisinde dagilir. ikinci asamada sulu
polimer ¢ozeltisi i¢inde ¢ekirdek madde damlaciklar1 emiilsiyon olusturmaktadir.
Emiilsiyon olusumu mekanik karistirma ile saglanmaktadir. Bir polianyon
(negatif ylikle yiliklenen polimer) emiilsiyona eklenir ve emiilsiyonun iki polimer
tarafindan dengelenmesi saglanir. Karigtirma devam ederken polimerlerin
elektrostatik etkilerle polimer kompleksi olusturmasi i¢in pH ayarlanir. pH
ayarlamasiyla sistem kendiliginden iki siv1 faza ayrilmaktadir. Ik faz koaservat
olarak adlandirilir ve iki polimerden dolay1 olduk¢a yiiksek konsantrasyona
sahiptir. Ikinci faz denge ¢dzeltisi olup diisiik polimer konsantrasyonuna sahiptir.
Bu asamada polimerler kii¢iik damlaciklar halindeki ¢ekirdek maddenin ylizeyinde
toplanarak mikrokapsiil formunu alirlar ve sivi koaservat olustururlar. Bu
asamadan sonra kapsiil duvarmin katilagmasin1 saglamak icin sistem Once oda
sicakligina ardindan da kabugun dayanimini artirmak ve jel bir yiizey olusturmak
icin  5-10 °C’ye sogutulmaktadir. YoOntemin son asamasinda iiretilen
mikrokapstiller ~ yikanarak ¢ozeltiden ayrilir ve kurutulur. Kompleks
koaservasyonun olusmasini saglayan elektrostatik olmayan etkilesimler hidrojen
baglari, hidrofob etkilesimler ve kovalent baglardir (Karagonlii 2011; Giro-Paloma
ve dig. 2016). Kompleks koaservasyon yontemiyle mikrokapsiil tiretiminde

kullanilacak polimerlerin birbirine gore yiikk durumu ve karistirma hizi dikkate
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alinmasi gereken parametlerdir. Sekil 1.4’te kompleks koaservasyon metoduyla

kapsiilleme isleminin sematik gdsterimi verilmistir.

Strekli faz

Monomerler. Baslatict

e

Siirekh Faz

Kanstine

Sn:akllk

Sekil 1.4: Kompleks koaservasyon yontemi (Kebapg1 2012)

Sekil 1.5: Kompleks koaservasyon yontemi ile mikrokapsiil liretimi a) emiilsiyon olusum asamasi,
b) zit yiiklii polimerlerin kompleks olusturmasi, ¢) polimerlerin ¢ekirdek madde ytizeyinde

toplanmasi, d) mikrokapsiillerin stabilizasyonu (Giro-paloma ve dig. 2016)

Literatiir ¢aligmalar1 incelendiginde kompleks koaservasyon yontemi ile
mikrokapsiil tretimi gida, ilag, tekstil, kozmetik ve matbaa sektorleri gibi bir¢ok
alanda kullanildig1 goriilmiistiir. Bu ¢alismada mikrokapsiil tiretimi i¢in kompleks
koaservasyon yontemi kullanilmis olup konu ile ilgili literatiir ¢aligmalart 2.

boliimde ayrintili olarak verilmistir.
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1.3  Ugucu Yaglarin Mikrokapsiilasyonu

Ucgucu yaglar, aromatik bitkilerde bulunan gii¢lii kokulariyla bilinen; dogal,
ucucu, antibakteriyel 6zellik gosterebilen ve kompleks bilesikler olup, bitkilerden
elde edilen bilesenlerdir. Son yillarda ugucu yaglar, gidanin kalitesini arttirmak,
aroma vermek ve oksidasyon veya mikrobiyal aktivite sonucu meydana gelebilecek
istenmeyen etkileri minimize etmek amaciyla kullanilmaktadir. Cevre kosullarina
kars1 kimyasal olarak stabil olmayan ucucu yaglar, hizli 12 mikrokapsiilasyon
teknolojisi ile ucucu yaglarin uygun o6zellikteki katmanlar araciligiyla kaplanarak
ucuculuklarinin geciktirilmesi ile igerdigi bilesenlerin korunmasi, sivi gida formunun
kuru toz formlara doniistiiriilmesi, raf Omriiniin uzatilmasi, igleme, depolama ve
tasima siireclerinde karsilasilabilecek olasi problemlerin azaltilmasi saglanmaktadir
(Lee ve dig. 1991).

Ugucu yaglarin  mikroenkapsiilasyonu ile hedeflenen degisimlerin
gerceklestirilebiliyor olmasi, bu yontemin giderek artan bir 6neme sahip olmasina

yol agmaktadir.

1.3.1 Ucucu Yag Maddelerinin Kullanim Alanlari

Ugucu yag maddeleri yenilenebilir esans kaynaklar1 igerisinde oldukga
kullanilan malzemelerdir. Ugucu yag maddelerinin hem koku verme hem de
mikrokapsiil sistemlerinde kullanilmaya elverisli olmasi1 ucgucu yaglarin
kullaniminin genis alana yayilmasini saglamistir. Bu sistemin ilk kullanim yeri
kozmetik sektoriinde oldugu bilinmektedir. Giiniimiizde ugucu yag maddeleri

bir¢ok alanda kullanilmaktadir.

- (Gida sektoriinde

- Tarim sektdriinde

- Kaplama sistemlerinde

- Tibbi ve endiistriyel uygulamalarda
- Kozmetik uygulamalarinda

- Tibbi konfor saglanmasinda

- Tekstil iirtinlerinde (Okgu 2011).
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Mikrokapsiillerin tekstillere aplikasyonu icin baz1 yontemler gelistirilmistir
ve bu yontemlerin gelistirilmesi i¢in aragtirmalar siirdiiriilmektedir (Ceylan 2010;

Giiler 2010, Chen ve dig. 2014, Fang ve dig. 2014).

1.3.2 Mikrokapsiillerin Tekstil Yiizeylerine Aktarilmasi

Mikrokapsiillerin tekstil ylizeylerine aktarilmasi lif ¢gekimi esnasinda veya

kumas yiizeyine bitim iglemleri ile gerceklestirilmektedir.

1.3.3 Lif Cekimi Esnasinda Aktarma

Lif ¢ekimi sirasinda mikrokapsiilleri polimer ¢ozeltisine ilave edilmekte ve
lif ¢ekim yontemlerinden kuru veya yas c¢ekim yontemleri kullanilarak
mikrokapsiil iceren lif tiretimi gerceklestirilmektedir. Bu tiir uygulamalarin elde
edilen etkinin kalict olmasi ve ard islem ve proseslerde modifikasyona gerek
duyulmamasi gibi avantajlari mevcuttur. Calismalar incelendiginde mikrokapsiil

ihtiva eden liflerin Outlast™

firmas tarafindan iretildigi ve piyasaya sunuldugu
goriilmektedir. Bu lif iiretiminde akrilik ve viskon lifleri ile yas ¢ekim yontemine
gore calisilmistir. Akrilik liflerine aktarilan mikrokapsiillenmis maddeler %5-10
yiikleme limitinde kullanilmistir. Bu limit degerinin {izerine ¢ikildiginda liflerin
fiziksel 6zelliklerinde diisiis yasandigi tespit edilmistir. Lif arasina yerlestirilen
mikrokapstillerin smirli olmasindan dolay1 liflerin 1s1l kapasiteleri de belli bir

sinirda kalmustir. Sekil 1.6’de Outlast™ firmasi tarafindan {iretilen mikrokapsiil

iceren akrilik lifleri gortilmektedir (Bryant ve Colvin 1988).
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Sekil 1.6: Mikrokapsiil igerikli akrilik lifleri

1.3.4 Bitim Islemi ile Aktarma

Mikrokapsiiller ¢esitli aplikasyon yontemleri ile dokuma, 6érme, dokusuz
ylizeyli kumaglar ve giysi formuna aktarilabilmektedir. Kapsiillerin tekstil
materyaline aktarilabilmesi i¢in en ¢ok kullanilan yontemler emdirme ve kaplama
yontemi olup, g¢ektirme ve piiskiirtme yontemleri de kullanilabilmektedir. Bu
yontemlerde genel olarak uygulama ¢ozeltisi igerisine mikrokapsiillenmis madde
yaninda baglayicilar, yumusaticilar, pigmentler, kopiik gidericiler gibi yardimci
kimyasallar ilave edilmektedir. Yardimci1 kimyasallar arasinda en ¢ok kullanilan
maddeler baglayici maddeler olup bunlarin gorevi mikrokapsiillerin kumas
yapisina tutunmasini ve kumas yiizeyinden kolayca uzaklasmasini engellemektir.
Mikrokapsiiller tekstil materyaline aktarildiktan sonra kurutma ve/veya fikse

islemine tabi tutulmaktadir.

Emdirme yontemi: Emdirme yonteminde mikrokapsiil ve baglayict gibi yardimei
kimyasal maddelerin bulundugu banyo igerisinden tekstil materyalinin serbest
halde gecirilip ardindan materyal {lizerindeki fazla ¢6zeltinin sikma silindirleriyle
uzaklastirilmasi ile mikrokapstillerin kumasa aktarilmasi gerceklestirilmektedir.
Mikrokapsiillerin  kumasa aktarilmasindan hemen sonra kurutma islemi
gerceklestirilir. Emdirme yontemi ile mikrokapsiil aktarmada oncelikle tekstil
materyalinin iizerine hangi konsantrasyonda mikrokapsiil ¢ozeltisi aktarilacagi
tespit edilmelidir. Bunun yan1 sira tekstil materyalini fularddan gegirme hizi ve
silindir basinc1 da hesaplanmalidir. Sekil 1.7°de emdirme yontemi ile mikrokapsiil

aplikasyonu verilmektedir.
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okapsiiller

Sekil 1.7: Emdirme yontemi ile mikrokapsiil aktarim1 (Salaiin ve dig. 2010)

Literatiir incelendiginde farkli tiir mikrokapsiillenmis kumaslara emdirme
metodu ile uygulanmasi konusunda c¢aligmalarin mevcut oldugu goriilmektedir

(Shin ve dig. 2005; Salaiin ve dig. 2010; Alay ve dig. 2011%; Alay ve dig. 2011°).
Piiskiirtme yontemi

Bu yontem mikrokapsiilleri iceren c¢ozeltinin basingli hava ile birlikte
diizelerden direkt olarak tekstil materyali {lizerine piiskiirtiilmesini igermektedir.
Piiskiirtme isleminden sonra kurutma islemi gergeklestirilir. Mikrokapsiillerin
ylizeye diizgiin bir sekilde yayilmamasi bu yontemde karsilasilan bir dezavantajdir

(Deveci 2009).
Kaplama yontemi

Kaplama yontemi ile mikrokapsiil aktariminda iki farkli yol izlenmektedir.
Bu metotlardan ilki mikrokapsiillerin kaplama ¢ozeltisi igerisine ilave edilmesi ve
ardindan tekstil materyaline aktarilmas1 seklindedir. Ikinci metot ise dnce kaplama
cozeltisi ile kaplanan tekstil ylizeyine daha sonra kapsiillerin toz formunda
aktarilmasidir. Caligmalar incelendiginde bu yontemde emdirme ve piiskiirtme
yontemlerine nazaran daha fazla mikrokapsiil aktarilmasinin miimkiin oldugu
ancak hava gecirgenligi ve nem buhar1 gibi parametrelerde dafa fazla diisis
yasandigi goriilmiistiir (Deveci 2009). Kaplama metodu ile mikrokapsiil kumaslara

mikrokapsiil uygulamasinin yaygin bir metot oldugu literatiir incelemesi
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sonucunda goriilebilmektedir (Kim ve Cho 2002; Chung ve Cho 2004; Choi ve
dig. 2004; Onder ve dig. 2008; Koo ve dig. 2008). Bu tez caligmasinda bir
kaplama yontemi olarak sol-jel teknolojisi kullanilmistir. Asagidaki boliimde sol-

jel yontemi hakkinda ayrintili bilgi verilmistir.

14 Sol-Jel Yontemi

Tekstil bitim iglemleri ile tekstil materyallerine ¢esitli fonksiyonel 6zellikler
kazandirilmaktadir. Son yillarda tekstil bitim islemlerinde sol-jel teknolojisinin
kullanimi ile tekstil materyalerine fonksiyonel 6zellikler kazandirmak iizerine ¢ok
sayida arastirma yapilmistir. Sol-jel teknolojisinin bitim islemlerinde kullanilmasi
daha diisiik konsantrasyonda kimyasal madde kullanimi, daha disiik sicaklikta
calisma, diisiik maliyet, yiiksek etkinlik ve dayaniklilik, ¢evre dostu uygulama
olmasi, tek adimda pek c¢ok fonksiyonel o6zelligin tekstil materyaline
kazandirilabilmesi, kolay aplikasyon ve tekstil isletmelerinde kolay uygulanabilirlik
ve Ozel ekipman gerektirmeme gibi avantajlara sahiptir (Ismail 2016; Gashti 2016).
Bununla birlikte baslatici maddelerin fiyatlarinin yiiksek olmasi bu islemin bir
dezavantaji olmasi karsin, nanoteknolojik bir uygulama olan sol-jel prosesinde
kimyasal maddelerin diisiik konsantrasyonda kullanarak yiiksek etkinlik saglamasi
bu dezavantajini ortadan kaldirmaktadir. Sol-jel prosesinin tanimina gegmeden dnce
sol ve jelin tanimim1 yapmakta fayda vardir. Sol, bir sivi ile kolloidal kati
partikiillerin stabil siispansiyonuna denir. 3-boyutlu olarak birbirine baglanmis
inorganik ag yapisi jeli olusturur. Jel, siv1 ile kat1 arasinda bir formdur. Polimerik
yapida ya da sol partikiilleri ile kolloidal yapida jel liretmek miimkiindiir. Sol- jel
prosesi ise s1v1 bir “sol” fazdan kat1 bir “jel” faza sol bilesiminin gegisini icerir (Sekil

1.8).
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Sekil 1.8: Sol-jel prosesi asamalar1

Sol-jel prosesinde kullanilan bilesenler, baglaticilar (prekdrsir) (tetraetoksi
silan (TEOS), titanyum isopropoksit, vb.) c¢oziiciiler (metanol, etanol, su) ve
katalizorlerdir (HCIl, NaOH, vb.). Inorganik sol veya jelde bir metal (M) katyonu
iceren baglatici, kimyasal On baglatict olarak adlandirilir. (Metal tuzu, metal
alkoksiti). Jel olusum reaksiyonlari ile sol i¢indeki yogun kolloidal parcaciklarin
kontrollii dagilim1 ve belirli bir polimerizasyon derecesinden sonra jel olusumu
saglanir (Sekil 1.9). Metal tuzlarinin genel formiilii MmXn seklindedir. Burada M
metal, X bir anyonik grup, m ve n de stokiyometrik sabitlerdir. Metal tuzlarina 6rnek
olarak alimiinyum kloriir (AlICI3), AgNOs, indiyum siilfat verilebilir (Pierre 1998).
Metal alkoksitler M(OR)n genel formiilii ile ifade edilirler. Metal alkoksitlere
aliminyum etoksit (Al(OC2Hs)3), tetraetoksi silan (TEOS), titanyum isopropoksit,
vb. O0rnek olarak verilebilir (Kloskowski 2010; Pinna 2009; Livage 1997; Ganguli
2001). M(OR), OR: alkoksi grubu. Metal alkoksitlerin adlandirilmas1 Tablo 1.3’te

gosterilmistir.

. i Kararsiz siispansiyon
Kararh Sispansiyon

e @ A

Erken agamalar Clep azamalar

Jellegme
Sekil 1.9: Sol ve jel olusumunun sematik gosterimi
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Tablo 1.3: Metal alkoksitlerin adlandirilmasi (Pierre 1998; Toygun 2013)

Alkol Alkoksit “OR”
R(OH) kisaltmasi
Metanol Metoksit OMe
CH;0OH

Etanol Etoksit OEt
C,HsOH

1. propanol (n- propanol) 1-propoksit (n- propoksit) OPr’
C3;H;OH

2. propanol (izo- propanol) 2- propoksit (izo-propoksit) OPr*
C3H;OH

1. butanol (n-butanol) 1 biitoksit (n- biitoksit) OBu"
C4H,OH

2. butanol 2 biitoksit (sec- biitoksit) OBu’
C4,H,OH _
2. metil propanol 2. metil propoksit (izo- biitoksit)  OBu'
(izo- biitanol)

C4H,OH

2. metil- prop.2.0l Tertio biitoksit OBu'
(tertio- biitanol)

C4+Ho(OH)

Metal tuzlar1 ve metal alkoksitlerin ¢ozelti kimyasi oldukca farkli oldugundan 6n
baslaticinin tiirline gore ¢oziicii se¢imi yapilmalidir. Coziicili, su veya bir organik
¢cOziicii olabilir. Alkoksit ve su birbiri ile karismadigindan sol-jel prosesinde
reaksiyonlarin ger¢eklesmesi i¢in uygun bir ¢oziiciiye ihtiyag vardir. Coziicii olarak
metal tuzlar i¢in su, metal alkoksitler i¢in alkoller kullanilir. CH3OH (metanol),
C>HsOH (etanol), C3H30OH (propanol), CsH9OH (butanol) gibi alkoller sol-jel
yonteminde ¢6ziicli olarak kullanilirlar ve metal alkoksitlerle reaksiyona girerler

(Brinker ve Scherer 1989).

Sol-jel prosesinde asit veya baz katalizorler kullanilabilir (Sekil 1.10). Sol-jel
prosesinde hidroliz kullanilan katalizore bagli olarak asidik hidroliz ve bazik hidroliz
reaksiyonlar1 sekilde gerceklesebilmektedir. Asidik hidrolize ugrayan nanosoller,
daha yogun bir tabaka yapist ve g¢apraz baglanan kondenzasyon f{irlinleri verir.
Bazik hidrolize ugrayan nanosoller ise, daha biiylikk gozenekler ile partikiil

agregatlar1 olusturur (Sekil 1.11).
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Sekil 1.10: Sol-jel prosesinde kullanilan katalizérler (Toygun 2013)

Aszit keatalizli

O—E—u

keerojel

(a) Asit katalizli hidroliz

Jel noktasmdan uzakta Jel noktzs

(b) Baz katalizli hidroliz

Sekil 1.11: Sol-jel prosesinin a) asidik ve b) bazik hidroliz reaksiyon adimlarinin gosterimi (Toygun

2013).

Reaktif alkoksit gruplar1 (-OR) igeren metal alkoksitler, bir inorganik asit
veya katalizor varhiginda suda kolayca hidroliz reaksiyonlar1 gercgeklestirebilirler.
Hidroliz reaksiyonunda alkoksit gruplari ile hidroksil (-OH) veya (-O-) ile yer

degistirir. Daha sonra gergeklesen kondenzasyon reaksiyonuyla metaloksan baglar

19



(M-O-M) olusur (Sekil 1.12). Polimerler tiim ¢ozelti boyunca genislediginde,
polimerler geri doniisiimsiiz olarak jel formunu alirlar. Daha sonra jel kurutularak

amorf kserojel gozenekli yap1 (kuru jel) elde edilir (Nalwa 2003).

OR _ _ OR
Hidroliz |
RO—M—0R+ H;0 —= RO—M=—0H"+ ROH {a)
Estorlagm
R G
oR OR OR
R | Alicol yofumlagmas |
BRO—M—OR + HO—M—0OR =—= RO——M—0=—M—0R + ROH {b:l
J Alkol ayryman OR OR
18 oR
OR OR Kondenzasyvon TR on
RO—M—0OH + HO—M—0R =—=—= RO—M—0—M—0OR+HzO ()
Hidreliz
1 L:: oR oR

Sekil 1.12: Hidroliz (a) , (b) ve (c¢) metal alkoksitlerin kondenzasyonu (Liao 2013)

Sol-jel teknolojisi ile ii¢ boyutlu ag olusumu Sekil 1.13’da gosterilmistir. Sol-
jel prosesi sonucu film, kaplama, seramik, cam, toz, lif veya aerojel formunda
malzeme iiretmek miimkiindiir (Sekil 1.14 ve 1.15). Sol-jel teknolojisi ile film, toz
vb. liretiminde temel proses parametreleri baslatici/su molar orani, pH (asidik ve
bazik kosullar), sicaklik ve termal islem siiresi, nem, sol-jel baglaticilarinin kimyasal

yapist (yani; zincir uzunlugu ve hidrolize edilebilir grup sayisi), baslatici tipi olarak

sayilabilir (Alongi 2014).
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Sekil 1.14: Sol-jel yontemi ile farkli formlarda malzeme tiretimi
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Sekil 1.15: Polimerik jel ve koloidal jel ile farkli formlarda materyaller eldesi (Pierre 1998)

Kondenzasyon reaksiyonunda c¢esitli tekstil lifleri ile baslaticinin M-OH
grubu arasinda gerceklesen kovalent bag reaksiyonu Sekil 1.16°da gosterilmistir.

Sekil 1.17°de ise nanosollerin tekstile aktarilmasi i¢in farkli yontemler gosterilmistir.
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Sekil 1.16: Cesitli tekstil ylizeyleri ile baslaticilarin reaksiyonu (Ismail 2016)
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Sekil 1.17: Nanosollerin farkli yontemlerle uygulamasi; a) kumasg aplikasyon yontemi ve b) sol-jel

silma
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k 4
nanosol (Si0,),
tekstillerin kaplanmasi
v
lyogel (SiOz)n
kurutma
v
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(b)

isleminin tekstil materyaline aktarilmasi yontemi (Mahltig 2008)
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Sol-jel teknolojisi ile tekstil materyallerine gii¢ tutusurluk, su, yag ve kir
iticilik (Colleoni 2015), antibakteriyal etkinlik (Poli 2015), bdcek iticilik (Ardanuy
2014), burusmazlik, kolay bakim &zellikleri (Huang 2006), UV-koruyuculuk, kendi
kendini temizleme, fotokatalitik etki (Colleoni 2012), haslik gelistirme, asinma
dayanimi, kopma dayanimi gibi mekanik ozelliklerin gelistirilmesi gibi ¢ok cesitli

fonksiyonel ozellikler kazandirilabilmektedir (Sekil 1.18, Sekil 1.19).

UV isinlanndan koruma

Antibakteriyel Aktivite

—
\
\
P T, Kendini
v 7 B 7___,--f P -
b = S g iyilestirme
= > ) ~—» CO, + H,0
Pt 7
. e
‘ I Leke tutmaz
@ B
Gii¢ tutusurluk
Su iticilik

Sekil 1.18: Tekstil materyalleri i¢in sol-jel uygulamalar1 (Ismail 2016)

Asinmaya Su, yad ve Kir Giig
dayamm icilik tutuguriuk
Boyama I UV Koruma
Sol-jel
Elektrik kaplama
iletkenligi T Kokularin
l kontrolli saliminu
Blyo-uyumbuluk Biyokatalitik ANRHIWE OF: o)
ozellikleri szellikler ozellikler

Sekil 1.19: Tekstil bitim islemlerinde sol-jel teknolojisinin uygulama olanaklar1 (Mahltig 2005°
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2.  LITERATUR OZETLERI

Literatiirde farkli kullanim alanlarina ydnelik tasarlanmisg farkli tiirde
cekirdek madde igeren mikrokapsiillerin iiretiminin, mikrokapsiil iiretim yontemleri
arasinda oldukga tercih edilen kompleks koaservasyon metodu ile gerceklestirildigi
goriilmektedir. Bu boliimde kompleks koaservasyon metodu ile mikrokapsiilleme
caligmalarina odaklanilmistir. Yapilan c¢alismalarin incelenmesi sonucunda farkli

etken madde iceren mikrokapsiillerin {iretimine ait literatiir 6zeti verilmistir.

Izgii ve dig. 1976 yilinda yaptiklar1 calismada B tipi jelatin ve bu jelatinin
amin gruplariin siiksinik asit anhidriti vasitasiyla kapatilmasindan elde edilen
tiirevini kullanarak basit koaservasyon ve faz ayrismasi kosullarinin incelenmesi ile
mikrokapsiil iiretimi amaglanmistir. Elde edilen mikrokapsiillerin ¢esitli 6zellikleri
ve etken maddeyi verme yetenekleri incelenmis, etken madde olarak sulfisoksazol
kullanilmistir.  Koaservatlarin  olusmasi i¢in sistemde bulunmasi gereken
komponentlerin oranlarini belirlemek icin belirli oranda jelatin iceren ¢ozeltiye %
20’lik sodyum siilfat ¢ozeltisi ilave edilerek 40 °C’de bulanikligin baslangici
gbzlenmistir. Bu islemler jelatinle ¢alismada pH 5.8, 5.2°de ve 4.0’da, jelatin tiirevi
ile calismada 4.0 yapilmistir. Elde edilen mikrokapsiillerin partikiil biiyiikliikleri
optik mikroskopta tayin edilmistir ve jelatin tiirevi ile yapilan mikrokapsiillerin daha
kiiresel, daha akici ve daha tek bigim goriiniimde oldugu saptanmistir. Calismanin
neticesinde, jelatin molekiilleri arasinda aldehitlerin yaptig1 ¢apraz bag olusumu,
jelatine kiyasla daha az oldugundan jelatin tiirevinden yapilan mikrokapsiillerde

etken madde ¢ikisinin daha hizli oldugu gézlemlenmistir.

Hawlader ve dig. (2000) calismalarinda kompleks koaservasyon metodu ile
jelatin/arap zamki polimerlerinden olusan duvar yapi igerisine kapsiillenmiglerdir.
Calismada c¢apraz baglayici madde olarak ise formaldehit kullanmislardir.
Kapsiillenmis kumaslarin performansimi kapsiilasyon orani, hidrofilite, parcacik

boyutu ve enerji depolama kapasitesi agisindan degerlendirilmistir. Polimerin
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cekirdek maddeye orani arttik¢a kapsiillenme oraninin arttigini belirlemislerdir. Daha
yiiksek bir c¢ekirdek/duvar madde oraninin ise hidrofilligi diisiirdiigli sonucuna
ulagsmiglardir. Calismada {iretilen mikrokapsiillerin parcacik boyutunun 50-100 um
arasinda degistigi ve kapsiillenme oranina gore yiiksek 1s1 depolama ve yayma
kapasitesine  (20-90 J/g) sahip olduklart  belirtilmistir.  Arastirmacilar,
mikrokapsiillerin 6zelliklerine periyodik ¢alismanin etkisini arastirdiklar1 diger bir
caligmalarinda ise basit koaservasyon metodu ile mikrokapsiil iiretmislerdir.
Calismanin sonucunda, mikrokapsiillenmis parafin vakslarin boyutlarinin yaklasik
500 pm, enerji depolama kapasitelerinin 56-58 J/g oldugu ve 100 1sil devir
sonrasinda s6z konusu mikrokapsiillerin yapilarini, kimyasal ozelliklerini ve 1sil
enerji depolama kapasitelerini koruduklarin1 belirlemislerdir. Calisma neticesinde

elde ettikleri bulgulara gore mikrokapsiillerin ¢abuk bosalan ve dolan solar enerji

depolama sistemleri i¢in uygun oldugunu ifade etmislerdir.

Ovez ve dig. 2002 yilinda yaptiklar1 calismada jelatin ve arap zamki
polimer karigimlar1 kullanarak koaservasyon yontemi ile mikrokapsiil iiretimi
gerceklestirmiglerdir. Mikrokapsiil duvar yapist i¢in dogal polimer olan jelatin-
arap zamki ve capraz baglayict olarak da formaldehit ve formaldehit/iire
kullanilmistir.  Calisma  kapsaminda  mikrokapsiillerin ~ formaldehit  ve
formaldehit/iire ile capraz bagl jelatin ve arap zamki koaservatlar1 ortamindaki
davraniglari, menekse, limon ve seftali parfiimleri kullanilarak ve yalnizca capraz
baglayicilarin cins ve miktarlar1 degistirilerek incelenmistir. Mikrokapsiil ¢ap
dagiliminm etkileyen parametrelerden, karistirma hizi, yag/su orani, pH, seyreltme
suyu miktar1 ve siiresi gibi parametreler sabit tutulmustur. Yapilan incelemede,
parfiimlerin mikrokapsiil duvarindan zamana bagl olarak karbon tetra kloriir
ortamina salinan konsatrasyonlar1 dl¢iilmiistiir. Calisma neticesinde elde edilen
bulgulara gore, mikrokapsiil sisteminde ¢ekirdek maddeyi olusturan parfiimlerin
cinsleri degistikce, mikrokapsiillerden karbon tetra kloriir i¢ine salinan parfiim
konsantrasyonlarinin da zamana bagl olarak degistigi goriilmistiir. Formaldehit ve
formaldehit/lire capraz baglayicilar1 ortaminda yag cinsine gore karsilagtirildiginda
yag saliniminin en fazla menekse parfiimii ile hazirlanmis mikrokapsiillerde en az
ise seftali parfimiiyle hazirlanmis mikrokapsiillerde oldugu goriilmiistiir. Bu
yapistyla mikrokapsiillenmis parfiimlerin, kapali ortamlarda, kirlenmis havanin

hissedilmesinin istenmedigi yerlerde kullaniminin uygun olabilecegi saptanmuistir.
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Hawlader ve dig. (2002) vyaptiklar1 ¢aligmada olarak parafinin
kapstilasyonu i¢in kompleks koaservasyon metodunu kullanmislardir. Mikrokapsiil
duvar madde olarak akasya ve jelatini, ¢apraz baglayici olarak ise formaldehit
kullanmislardir. Caligma kapsaminda yiiksek bir parafin oraniyla ¢alisildiginda
yiiksek kapsiillenme verimliligi saglandigr fakat hidrofilligin azaldigini
gozlemlemislerdir. Calismada sonu¢ olarak 1s1 depolama amaciyla kapsiillenen
parafinin yiiksek derecede 1s1 yayma ve depolama kapasitesine sahip oldugu

verilmigtir.

Hawlader ve dig. 2003 yilindaki ¢alismalarinda ise giines enerjisi depolama
maddesi olarak kullanmak tizere erime sicakligi 60-62 °C olan parafinin kompleks
koaservasyon  ve sprey-kurutma  metotlart  ile  mikrokapsiilasyonunu
gergeklestirmislerdir. Koaservasyon yontemi ile mikrokapsiilasyonda duvar maddesi
olarak jelatin ve arap zamki, ¢apraz baglayict madde olarak ise formaldehit veya
gluteraldehit kullanmiglardir. Sprey kurutma yontemiyle mikrokapsiilasyonda ise
25,000 devirde ¢aligan Buchi 191 Mini-Spray Dryer kullanilmistir. Kullanilan ¢apraz
baglayici maddenin mikrokapsiilasyon verimliligini etkileyen en Onemli faktor
oldugu tespit edilmistir. Sonuglar 8 ml’nin lizerindeki miktarlarda ¢apraz baglayici
maddenin kapsiilasyon verimliligini azalttigin1 gostermistir. Duvar/cekirdek madde
oraninin artmasinin kapsiilasyon verimliligini arttirdigr gortilmistiir. Emiilsiyonun
homojenlesme stiresinin  kritik bir noktaya (10 dakika) kadar artmasiyla da
kapsiilasyon verimliliginin arttig1  goriilmiistir. ki farkli metotla {iretilen
mikrokapsiillerin 1s1 depolama ve yayma kapasiteleri DSC ile yiizey morfolojileri
SEM ile analiz edilmistir. SEM sonuglar1 iki yontemle de elde edilen
mikrokapstillerin iiniform bir yapiya ve kiiresel sekle sahip olduklarini gostermistir.
DSC sonuglarinda ise sprey kurutma metodu ile elde edilen mikrokapsiillerin
koaserve edilmis Orneklere gore daha diisiik bir 1s1 kapasitesine sahip olduklari
goriilmiistiir. Her iki yontem kullanilarak iiretilen mikrokapsiillerin ¢ekirdek/duvar
oranma bagli olarak 1s1 depolama/yayma degerlerinin 145-240 J/g araliginda yer

aldig1 belirlenmistir.

Ozonur ve dig. 2006 yilinda yaptiklari ¢aligmada termal enerji depolamak

amaciyla hindistan cevizi ve yag asidi karistmmin mikrokapsiillenmesi igin
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koaservasyon yontemini kullanmislardir. Mikrokapsiil iiretiminde iire formaldehit,
melamin formaldehit, b-naftol formaldehit regineleri ve arap zamki/jelatin
kullanilmistir. Mikrokapsiillenmis faz degistiren maddenin 29-31 °C sicaklik
araliginda eridigi ve bu aralikta mikrokapsiillenmemis hindistan cevizi-yag asidi
karisimi i¢in faz gegisi olmadigr goriilmiistiir. Calismanin sonucunda jelatin/arap
zamkinin hindistan cevizi ve yag asidi karisimi i¢in en iyi duvar materyali oldugu

sonucuna varilmistir.

Deveci ve Basal ¢alismalarinda (2009) kompleks koaservasyon metodunu
kullanarak ipek fibroin ve kitosan ile faz degistiren madde iceren mikrokapsiiller
hazirlamiglardir. Faz degistiren madde olarak n- eykosan, emiilsiyonlastiric1 olarak
Span 20, capraz baglayic1 olarak ise gluteraldehit kullanmislardir. Mikrokapsiil
tiretiminde kullanilan ipek proteini/kitosan (SF/CHI) oraninin, capraz baglayici
maddenin yilizdesinin ve n-eykosan maddenin mikrokaspiilasyon verimliligi
tizerine etkisini incelemislerdir. Mikrokapsiillerin boyut dagilimi ve yilizey
morfolojisi optik ve taramali elektron mikroskobu ile karakterize edilmistir. En
yiiksek mikrokapsiilasyon verimliliginin % 1.5 n-eykosan maddesi, % 0.9 ¢apraz
baglayict madde ve SF/CHI oranmin 20 oldugu durumda elde edildigi
gozlenmistir. SF/CHI oranimin 5’ten diisiik oldugunda mikrokapsiillerin yogun,
homojen ve gozeneksiz bir duvara sahip olduklari, SF/CHI oraninin 20’den ytiksek
oldugunda ise mikrokapsiillerin slingerimsi, kaba bir dis ylizeye ve piiriizsiiz bir i¢
yilizeye sahip olduklar1 goriilmiistiir. SF/CHI oraninin ve n-eykosanin artmasinin
hem mikrokapsiilasyon verimliligini hem de mikrokapsiil boyutunu arttirdig:
sonucuna vartlmistir. Kapsiil duvarinin mekanik dayanimini arttirmak icin ekstra
bir tabakanin gerektigi belirtilmistir. Diislik n-eykosan igeriginde ¢apraz baglayici
madde ilavesindeki artisgin mikrokapsiil boyutu ve mikrokapsiilasyon
verimliliginde pozitif bir etkiye sahip oldugu goriilmiistiir. Sonug olarak ¢alismada
SF/CHI duvar sisteminin faz degistiren bir maddeyi kapsiillemek icin

kullanilabilecegi kanitlanmistir.

Bayes-Garcia ve dig. (2010) yaptiklar1 ¢aligmada 1s1 depolama amaciyla
maddelerin mikrokapsiillenmesinde koaservasyon yontemini kullanmislardir. Ilk
koaservasyonda jelatin-arap zamki, ikinci koaservasyonda sterilize edilmis jelatin-

arap zamki ve li¢lincii koaservasyonda agar-agar ve arap zamki kullanarak ii¢ farkli
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metotla koaservasyon yontemini ¢alismislardir. Urettikleri mikrokapsiilleri DSC,
SEM ve optik mikroskop ile incelemislerdir. SEM sonuglar1 iiretilen tiim
mikrokapstillerin kiiresel bir sekle sahip olduklarini fakat agar-agar/arap zamki ile
elde edilen mikrokapsiillerin diger uygulanan metotlara gore daha piiriizsiiz ve
kompakt bir yiizeye sahip olduklarin1 gdstermistir. Bunun da mikrokapsiillerin
kurutulma isleminin dondurularak yapilmasindan kaynaklandigi kanisina
varmiglardir. DSC sonuglarindan sterilize edilmis jelatin/arap zamki ve agar-
agar/arap zamki ile mikrokapsiillenmis faz degistiren maddelerin ayni entalpi
degerlerine sahip olduklarini ¢ikarmislardir. Caligmanin sonucunda ii¢ yontemde
de hazirlanan mikrokapsiillerin enerji depolama icin kullanilabilecekleri tespitine

varilmstir.

Giiler ve dig. 2011 yilinda yaptiklar1 ¢aligmada kompleks koaservasyon
metodunu kullanarak dogal polimerik malzeme olan jelatin-arap zamki duvar
materyali icerisine yag asidi Otektik karisimlart (kaprik asit-palmitik asit)
hapsederek mikrokapsiil eldesi saglamislardir. Mikrokapsiillenen faz degistiren
maddelerin ev tekstili amacli kullanilacak %100 poliester perdelik kumasa
emdirme yoOntemi ile aplikasyonu gerceklestirilmistir. Bu caligmada ortamin
1sitma-sogutma yiikliniin azaltilmasi amac¢lanmistir. Calismanin  devaminda
mikrokapstillerin morfolojik ve kimyasal yapilar ile termal 6zellikleri SEM, FT-
IR ve DSC ile karakterize edilmistir. DSC analizleri, %12.5 konsantrasyona sahip
jelatin-arap zamki duvar maddesinin yeterli derecede enerji depolama maddesini
hapsedebilecegini ortaya koymustur. Erime sicakligi araligi (-20)-30 °C ve erime
1s1s1 -272.9 J/g £ 4.7 J/g’dir. FT-IR spektrumlart da kompleks koaservasyon
isleminin basar1 ile gerceklestigini ortaya c¢ikarmistir. Caligmanin neticesinde
mikro faz degistiren madde uygulanmis kumaslarin kullanildig1 i¢ ortamda, islem
gormemis kumaglarin kullanildigi ortama nazaran 0.5-1.5 °C arasinda daha iyi 1s1l

konfor sagladig1 sonucuna varilmistir.

Dong ve dig. 2011 yilinda yaptiklar1 ¢alismada jelatin ve arap zamkini
duvar materyali olarak kullandiklar1 ¢alismalarinda nane yagini kompleks
koaservasyon metoduyla kapsiillemisler ve farkli dispersiyon ortamlarinda
mikrokapstillerin salinim oranini arastirmiglardir. Sicak suda mikrokapsiiller 6nce

hizli bir salinim yaparken daha sonra yavas bir salinim yaptiklart ve bunun
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cekirdek/ duvar materyali oran1 ile iliskili oldugunu bulmuslardir.
Mikrokapsiillerin soguk suda ise 40 giin boyunca sadece nane yaginin % 7’sinin

salindigini belirlemislerdir.

Jun-Xiaa ve dig. 2011 yilinda yapmis olduklar1 ¢aligmalarinda tath portakal
yagim1 kapsiillemek icin kompleks koaservasyon metodunu kullanmigtir.
Calismada duvar materyali olarak soya proteini izolati (SPI) ve arap zamki
kullanilirken pH, iyoniklik giicii, SPI/arap zamki orani, ¢ekirdek materyalin
kapsiillenmesi arastirilmigtir. Analizler sonucunda SPI/arap zamki koaservasyonu
optimum pH 4 olarak bulunurken iyonik gii¢ arttik¢a bu iki biopolimer arasindaki
koaservasyonun azaldigi tespit edilmistir. Ayrica en yiiksek koaservat verimliligi
SPI/arap zamki1 orani 1:1 iken oldugu belirlenmistir. SEM goriintii sonuglarina

gore ise bosluksuz kiiresel yapida mikrokapsiillerin tiretildigi goriilmiistiir.

Li ve dig. (2012) yaptiklar1 ¢alismada, jelatin-arap zamki, poliliretan ve
stiren esasli kopolimer kabuklar ile ¢ekirdek madde olarak n-oktadekan iceren
mikrokapstiller tiretmislerdir. Mikrokapsiiller sirasiyla kompleks koaservasyon, ara
ylizey polimerizasyonu ve siispansiyon polimerizasyonu ile iiretilmistir. Ayrica dis
duvar olarak poliiiretan ve i¢ duvar olarak stiren-divinilbenzen kopolimer yapisina
sahip yeni bir mikrokapsiil iiretimi arastinlmistir. Calismada ayrica
mikrokapsiillenmis kumaslar1 bu aragtirmada sitren ve divinil-benzeni hem
yardimer ¢6ziici hem de duvar olusturucu monomer olarak kullanmiglardir.
Mikrokapsiillerin ve makrokapsiillerin morfolojileri ve yapilar1 taramali elektron
mikroskop ve optik mikroskop ile karakterize edilmistir. Farkli kopolimer
duvarlarinin kimyasal yapilarini belirlemek i¢in FT-IR analizi kullanilmistir.
Sicakliklarin1 ve entalpilerini 6lgmek i¢in DSC analizi kullanilmistir. Mikrokapsiil
duvar1 olarak poliiiretan sentezinde 2.4-diizosiyanat toluen kullanildiginda
mikrokapsiillerin erime entalpilerinin 60 J/g’dan diisiik oldugu belirlenmistir. Ote
yandan izoporen diizosiyanat monomeri kullanilarak sentezlenen PU duvarli
mikrokapstiller 1ile jelatin/arap zamki duvarli mikrokapsiillerin mekanik
ozelliklerinin zayif oldugu belirlenmistir. Mikrokapsiil duvar olarak stiren
divinilbenzen esaslt kopolimer (PSD) ve PU dis duvarli, stiren divinilbenzen
kopolimer i¢ duvarli kompozit (PUSD) yap1 olusturuldugunda mikrokapsiil erime

1silarinda ¢ok az fark oldugu ancak morfolojik 6zellikler agisindan PUSD duvarli
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mikrokapsiillerin avantajli oldugu sonucuna ulagilmistir. Sonug olarak PSD duvarli
mikrokapsiillerin 1s1l diizenleyici tekstil ve giyim, 1s1l enerji depolama alanlarinda

umut verici olacagi sonucuna ulasilmstir.

Basal ve dig. (2013) c¢alismalarinda antimikrobiyel ajan igeren
mikrokapsiillerin ~ medikal tekstil {riinlerinde  kullanimimi  gelistirmeyi
amaclamislardir. Bu amag¢ dogrultusunda antibakteriyel 6zellikteki sar1 kantaron
yagim1 kompleks koaservasyon yontemi ile kapsiillemislerdir. Calismada duvar
materyali olarak ise jelatin ve arap zamki kullanilmistir. Mikrokapsiil {iretimi
sonunda kapsiilleme verimi, kapsiil boyutu ve kapsiillerin icerdikleri yag
miktarinin etkisini arastirmiglardir. Kapsiilleme verimi ile ilgili olarak sonuglar
degerlendirildiginde kullanilan yag miktarinin artmasi ile kapsiilleme veriminin
arttig1 sonucuna varilmigtir. Kapsiil boyutlar1 yag miktar1 arttikca daha biiyiik yag
damlaciklarinin olugsmasina bagli olarak biiyiime goéstermistir. Bunun yani sira
SEM analizi ile mikrokapstillerin kiiresel sekilde ve piiriizsiiz kabuk yapisina sahip
olduklar tespit edilmistir. Calismanin neticesinde islem kosullarinda en yiiksek
kapsiillenme veriminin elde edildigi 15 ml yag miktari, 1.6 ml surfaktan miktar1 ve
35 devir/dakika karigtirma hizinin optimum sartlar oldugu tespit edilmistir.
Butstraen ve dig.a 2013 yilinda yaptiklar1 ¢aligmada kompleks koaservasyon
teknigini kullanarak mikrokapsiilleme gergeklestirmislerdir. Mikrokapsiillerin
hazirlanmasinda kabuk maddeleri olarak kitosan ve arap zamki, ¢ekirdek maddesi
olarak ise yagda ¢Oziinen kirmizi boya kullanilmistir. Calismada, mikrokapsiil
tiretiminde emiilsiyon olusumu sirasinda etkili faktorleri arastirmiglardir. Bu
faktorleri karistirma siiresi ve hizi, ¢apraz baglayici etkisi, polimer orani ve ortam
pH’1 olarak belirlemislerdir. Calisma kapsaminda gergeklestirilen analizler
sonunda optimum emdiilsiyon kosullarinin 11.000 devir/dakika hizinda ve 15
dakika siiresinde ve pH 3.6’da gergeklestigini tespit etmislerdir. Bunun yan1 sira
yiiksek kapstilleme verimi elde etmek i¢in kitosan/arap zamki oraninin 0.25 olmasi
gerektigi sonucuna varmiglardir. Calismada kompleks koaservasyon metodu ile
mikrokapsiilleme islemi gerceklestirilmis ve iiretim parametrelerine etki eden

faktorler arastirilmistir.

Demirbag ve dig. (2013°) yaptiklar1 calismada kompleks koaservasyon

metodunu  kullanarak  1s1  depolama  ozellikli  mikrokapsiil  iiretimini
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amaglamiglardir. Calisma kapsaminda jelatin/nanokil duvar materyaline sahip n-
eykosan icerikli mikrokapsiil {iretimi ve {iretilen mikrokapsiillerin termal
stabilitesinin arastirilmas1 hedeflenmistir. Uretilen mikrokapsiiliin 1s1 depolama
Ozelligini belirlemek amaciyla DSC analizi, mikrokapsiiliin morfolojisini
belirlemek i¢in ise optik mikroskop ve SEM analizi yapilmistir. Mikrokapsiillerin
tiretimi sirasinda ilk olarak cekirdek madde olan n-eykosan ylizey aktif madde
yardimiyla jelatin-su polimer c¢ozeltisi (% 2.5) icerisinde dagitilarak emiilsiyon
olusturulmustur. Calismanin devaminda anyonik karakterli nanokil sulu
dispersiyonu emiilsiyona ilave edilerek kompleks olusumu baglatilmistir. Son
asamada ¢apraz baglama prosesi ile mikrokapsiiller stabil hale getirilmistir.
Mikrokapsiilleme sirasinda ¢ekirdek/duvar madde orami 1.5:1 olarak alinmus,
tiretim hiz1 1500 devir/dakika olarak ayarlanmistir. SEM analiz sonuglarina gore
kiiresel taneciklerin olustugu goriilmiistiir. DSC egrisi incelendiginde ise
mikrokapsiillerin -91.4 J/g 1s1 yayarken 103.0 J/g 1s1 depoladigi goriilmiistiir. DSC
analizi sonuglarma gore kompleks koaservasyon metodu ile mikrokapsiil
iiretiminin basaril1 bir sekilde gergeklestigi ve mikrokapsiillerin 103.0 J/g gibi

yiiksek 1s1 depolama kapasitesinin oldugu saptanmuistir.

Kayahan ve dig. 2013 yilinda yaptiklar1 ¢alismada antibakteriyel ¢ekirdek
ve duvar maddeleri i¢ceren mikrokapsiillerin hazirlanmasi ve tekstil yiizeylerine
uygulanabilirligini arastirmiglardir. Bu dogrultuda kompleks koaservasyon metodu
ile kitosan ve arap zamki polimerlerini duvar maddesi olarak kullanarak
antibakteriyel 0Ozellikte olan karanfil yagmi kapsiillemeyi amaglamislardir.
Mikrokapsiil iretiminde ayrica ¢apraz baglayici olarak gluteraldehit ve yiizey aktif
madde olarak Span 20 kullanilmistir. Caligmada iiretilen mikrokapsiillerin
kimyasal yapilart FT-IR analizi, morfolojileri optik mikroskop ve SEM analizi ile
incelenmistir. Mikrokapstillerin antibakteriyel aktivitesi disk diflizyon metodu ile
arastiritlmistir. Arastirmalar sonucunda iiretilen mikrokapsiillerin diizgiin kiiresel
sekil ve nano boyutlara sahip olduklar1 tespit edilmistir. Bunun yam sira
mikrokapsiillerin gram pozitif bakterilerine kars1 antibakteriyel 6zellikte olduklar
sonucuna varmiglardir. Calismanin neticesinde kitosan/arap zamki duvar yapil
antibakteriyel mikrokapsiil iiretiminin kompleks koaservasyon metodu ile basarili

bir sekilde gerceklestigi gorilmiistiir.
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Demirbag ve dig. (2014) yaptiklar1 calismada, kompleks koaservasyon
metodunu kullanarak, nano kil ve nano aliiminyum oksit (Al2O3) katkil
jelatin/arap zamki ve jelatin/sodyum alginat duvarli, 1s1 depolama 6&zellikli
mikrokapsiil ~ iiretimini  amacglamislardir.  Calisma  kapsaminda  iiretilen
mikrokapsiillerin termal stabilitesinin arastirilmasit hedeflenmistir. Uretilen
mikrokapsiilin 1s1 depolama 06zelligini belirlemek amaciyla DSC analizi,
mikrokapsiiliin morfolojisini belirlemek i¢in ise optik mikroskop ve SEM analizi
yapilmistir. SEM analiz sonuglarina gore kiiresel taneciklerin olustugu
goriilmiistiir. DSC analizi sonuglarina gore kompleks koaservasyon metodu ile
mikrokapsiil liretiminin basarili bir sekilde gergeklestigi ve mikrokapsiillerin 1s1l
stabilitelerinin nano materyal katkisiz mikrokapsiillere gore daha yiliksek oldugu
belirlenmistir. Ayrica nano materyal katkili mikrokapsiil uygulanmis kumaslarin

gii¢ tutusur 6zellige sahip olduklar tespit edilmistir.

Yang ve dig. 2015 yilinda yaptiklar1 calismada kompleks koaservasyon
metodunu kullanarak hashas tohumu yagimi kapsiillemeyi amaclamislardir.
Caligma kapsaminda duvar materyali olarak arap zamki ve jelatin bunlarin yani
sira mikrokapsiil iiretiminde sodyum hidroksit, asetik asit, gluteraldehit ve ethanol
kullanilmistir. Yang ve dig. bu ¢alismada {i¢ farkli duvar orani (arap zamki/jelatin)
ile kapsiillenme verimliligini incelemislerdir. Ayrica iirettikleri mikrokapsiilleri
SEM, FT-IR, DSC, TGA ve X-isin1 kirinim (XRD) analizleri ile karakterize
etmiglerdir. Calisma neticesinde arap zamki/jelatin oraminin 1:3 olarak
kullanildiginda mikrokapsiillerin kiiresel sekle ve piirlizsiiz yiizeye sahip olduklari
tespit edilmistir. Sonug¢ olarak kompleks koaservasyon metodu ile kapsiillenen
hashas tohumu yaginin uzun siireli depolamada kapsiil igerisinde korundugu

sonucuna varilmistir.

Xioa ve dig. 2015 yilinda yaptiklar1 ¢alismada kompleks koaservasyon
yontemini kullanarak stirallil asetat ¢ekirdek maddesini, jelatin ve arap zamki
duvar maddelerini kullanarak kapsiillemeyi amaglamiglardir. Ayrica analiz
sonuclarinin kiyaslanmasi adina stirallil asetat ¢ekirdek, jelatin/arap zamki duvar
yapida mikrokapsiil ile sadece duvar yapidan olusan g¢ekirdek madde ilavesiz
mikrokapsiil iretimini gergeklestirmislerdir. Mikrokapsiiller, ¢agraz baglayici olan

transglutaminaz kullanilarak ve duvar madde oranlari 1:1 alinarak tretilmistir.
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Uretimini gergeklestirdikleri mikrokapsiillerin morfolojilerini optik mikroskop ve
SEM, termal 6zelliklerini TGA analizi ile incelemislerdir. Ayrica FT-IR analizi ve
XRD yontemi ile mikrokapsiil c¢ekirdek ve duvar yapilarindaki degisimleri
arastirmiglardir. Calisma sonucunda % 1.35 duvar konsantrasyonu ile 2.23 g
stirallil asetat kullanildiginda kapsiillenme verimliliginin % 80.6, yag yiikleme
kapasitesinin de % 66.2 oldugu tespit edilmistir. TGA analiz sonuglarina gore
tiretilen mikrokapsiillerin yiiksek 1s1l stabiliteye sahip olduklari, SEM analiz
sonuglarmma gore de kiiresel formda ve piriizsiiz ylizeye sahip olduklar
goriilmiistiir. Ayrica FT-IR analiz sonuglarma gore mikrokapsiil yapisindaki
jelatin, arap zamki ve stirallil asetatin yapilarinda degisim olmadigi, XRD analizi
ile de ¢ekirdek maddenin duvar materyalleri ile kaplandigi belirlenmistir. Calisma
neticesinde jelatin ve arap zamkinin kompleks koaservasyon yontemi ile
mikroenkapsiilasyonunda yiiksek kapsiillenme verimliligi ile 1s1l kapasite elde

edilebilecegi sonucuna varmiglardir.

Bezerra ve dig. 2016 yilinda yaptig1 calismada kompleks koaservasyon
yontemine gore (Wang 2014; Piacentini 2013; Lv 2013; Leclercq 2009 ve Desai
ve dig. 2005) iki farkli biyopolimerin ¢apraz baglayicilar yardimiyla pH
dogrulamasi yaparak uygulamistir. Bu c¢alismada sulu ¢ozelti icerisine ayr1 ayri
hazirlanan {i¢ emilsiyonun olusumu ile baglanmistir. Birinci islemde 50 °C’de 50
ml su ile 3 g jelatin karisimi yapilmustir. Ikinci islemde emiilsiyon 5 ml sitronella
esans yag1 ile 0,3 g sodyum lauuril siilfat (SLS) ile kanstirilarak 50 °C‘de
tamamlanmustir. Ugiincii emiilsiyon isleminde oda sicakliginda 100 ml su igerisine
3 g arap zamki ile karistirilmistir. Birinci ve ikinci emiilsiyonlar ¢oziilene kadar
karistirtlmas1  devam ettirilerek yaglarin tamamen homojenize olmasi igin
karistirma 500 rpm’e yiikseltilmistir. Uciincii asamada sitrik asit kullanilmasiyla
pH 4’¢ kadar diisiiriilmiistiir. Daha sonra stabilizasyonun tamamlanmasi igin
hazirlanan numuneler 90 dakika bekletilmistir. Calisma neticesinde elde edilen
diistik diflizyon katsayilari, kinetik yag salim, lif tipinden etkilendigi gorilmistiir.
Polyester polimer zincirinin yagi tam olarak hapsedemedigi fakat seliilozik olan
pamugun liflerinin arasina hapsoldugu, yiiksek yogunluklu hidrofillik yapininda
ektisinin oldugu belirtilmistir. Farkli koku salim o6zelliklerinin belirlenmesinde
basta pamuk daha sonra sentetik liflerin tercih edilmesi hakkinda bilgiler

verilmigtir.
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3. YONTEM1

Bu tez ¢alismasinin ilk boliimii mikrokapsiil iiretimi ve mikrokapsiillerin sol-
jel yontemi ile kumasa aktarilmasi asamalarindan olusmaktadir. Ilk asamada
mikrokapsiiller; 6z maddesi olarak Aloe vera yagi, kilif maddesi iiretiminde katyonik
polimer olarak jelatin, anyonik polimer olarak arap zamki, yiizey aktif madde olarak
sodyumdodesil siilfat (SDS) ve capraz baglayicit olarak gluteraldehit kullanarak

kompleks koaservasyon yontemine gore liretilmistir.

3.1 Materyal ve Metot

Bu tez calismasinda hasili sokiilmiis, kasarlanmis ve agartilmis 20/10
kanvas, panama %100 pamuklu kumas (239 g/m’, 22 tel/cm ¢6zgi siklig1, 22 tel/cm
atki siklig1) kullanilmistir. Bu pamuklu kanvas kumas Yeniceri Tekstil A.S.
firmasindan temin edilmistir. C6zgii yoniindeki kumas mukavemeti (ASTM D5035-
90 (sokiilmiis serit), 94.23 kgf ve kumas uzamasi %23.71 dir.

Mikrokapsiil iiretiminde kompleks koaservasyon yontemi kullanilmistir. Bu
amagc i¢in kilif maddesi olarak katyonik polimer olarak jelatin ve anyonik polimer
olarak arap zamki kullanilmistir. Oncelikle 3 gram jelatin 50 ml su iginde 50°°C
sicaklikta manyetik karigtiricida ¢oziinmeye birakilmistir. Sonraki asamada 5 ml
Aloe vera yagi, 0,3 g sodyum dodesil siilfat (SDS) ve 50 ml su 50 °C sicaklikta
manyetik karistirictya birakilmistir. Karigimlar homojen hale geldiginde aloevera
yag1 iceren ¢ozelti damlatma hunisi araciligi ile damla formunda jelatin ¢ozeltisine
ilave edilmistir. Daha sonra bu karisima tekrar damlatma hunisi araciligi ile 3 g arap
zamki ve 100 ml sudan olusan homojen haldeki ¢6zelti damla formunda eklenmistir.
Bu agamada sitrik asit ile pH 4 seviyesine getirilmis ve 90 dakika boyunca stabil hale
gelene kadar manyetik karistiricida karigmaya birakilmigtir. Bekleme siiresi sonunda
¢ozelti buz banyosuna alinmistir ve 5-10 °C sicaklikta 1 saat manyetik karistiricida

kanigtirllmistir. Bekleme siiresi sonunda 1 M NaOH kullanilarak ¢ozelti pH’1 8-9
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seviyesine getirilmis ve 1 g gluteraldehit damla formunda ilave edilmistir. Cozelti
giin asir1 karigmaya birakilmistir. Olusan ¢ozelti santrifiij tiiplerine doldurulmus ve

birer defa su ve etanol ile yikama yapilmstir.

3.2 Kapsiilasyon Isleminde Kullamlan Maddeler

3.2.1 Kihf Olusturucu Maddeler

Calismada kabuk maddesi iiretiminde protein esashi katyonik polimer jelatin
(CéH120s, A Neogen Company, MC-015 Birlesik Krallik) ve polisakkarit esash
anyonik polimer arap zamki (CisH20NNaQOa, Carlo Erba, Gum Arabic, Fransa)

kullanilmistir.

G-{ CHOH

/ R
TT TT
CHy N—CH NH CHy NH N—CH
AVARVA AVANEVAR

CoO=HH CO co Ci-l=f.'2{:=M-'l o cr=m o
R R
Sekil 3.1: Jelatin toz agik formiil
CH,OH

HO “x\ GUM ARABIC

OH 0
HO oH HOH.C

Sekil 3.2: Arap zamki agik formiil
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3.2.2 Oz Maddesi

Oz Maddesi olarak Aloe vera yagi (Sar1 sabir yagi, Kirint1 Baharat Ltd. Sti.,
Kocaeli) kullanilmigtir. Aloe vera yagi hakkinda daha Once yapilan arastirmalarla
ilgili su ifadelere rastlanmistir. Aloe veranin yogunlugu (d = 4,94229/5 = 0,988458
g/ml) 0,996 g/ml olarak bulunmustur.

Aloe vera yaginin antibakteriyel 6zelligi bilinmektedir [Joshi ve dig. 2009].

3.2.3 Capraz Baglayic

Gluteraldehit (CsHgO2, Merck, %25 sulu soliisyon, De) bu tez ¢aligmasinda
capraz baglayici olarak kullanilmigtir. Literatiirde toksik 6zelliklerinden ve ¢dzeltinin
sar1 renge doniismesine neden olmasindan dolay1 bu ¢apraz baglayici1 yerine daha
cevre dostu baglayicilar aragtirllmaktadir. Gluteraldehitin kimyasal formiili Sekil

3.3’te verilmistir.

N T

Sekil 3.3: Gluteraldehit kapali formiil

3.2.4 Yiizey Aktif Madde

Mikrokapsiil tiretiminde yiizey aktif madde olarak SDS (CssH114O26, %98,
MERCK, Germany) kullanilmistir.

3.2.5 Sitrik Asit

Sitrik Asit (Emir KIMYA, Ankara/Tiirkiye) Koaservat olusumunda pH’m 4’e

ayarlanmasi i¢in kullanilmistir.
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3.2.6 Nanosol Cozeltileri Bilesenleri

Bu tez calismasinca olusturulan mikrokapsiiller sol-jel yontemi ile hazirlanan
silan esasli nanosol c¢ozeltileri ile baglanmistir. Nanosol c¢ozeltileri hidroliz ve
kondenzasyon esasina dayanarak polimerize olmakta ve olusan silan ag yapisi
icerisine mikrokapsiil partikiilleri hapsolmaktadir. Bdylece uzun siire koku salim

ozelligi gostermektedir.

3.2.7 Glisidil Oksipropil Trimetoksisilan (GPTMS)

3-Glisidil oksipropil trimetoksisilan (CoH200sS1, %98, Sigma-Aldrich,

Germany), nanosol ¢ozeltilerinde kullanilan silan esasli baslatict maddedir.
CI}C Hj

HaCO-Si—~_~
Sy T O Y

Sekil 3.4: GPTMS agik formiil

3.2.8 Tetraetil-Orto Silikat (TEOS)

TEOS (Si(C:Hs)s, %98, Sigma-Aldrich, Germany) silan esasli baglatici
maddedir. Molekiil formiili Sekil 5°de gosterilmistir.

HsC CHg
_ _/
O...0
Sl
/O O™\
HsC CHg

Sekil 3.5: Teos acik formiil
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3.2.9 Siilfiirik Asit

Siilfiirik asit (H2SO4, %95-98, Tekken Kimya, Tiirkiye ) nanosol ¢ozeltilerinin
asidik hidroliz esasina gore hidroliz asamasinin gergeklestirilmesi i¢in kullanilmistir.

33 Konvansiyonel Cozelti Bilesenleri

Konvansiyonel c¢apraz baglayici icerikli c¢ozeltilerin  hazirlanmasinda
dimetildihidroksietilen iire (DMDHEU) esasli RUCON FAS ticari ¢arpaz baglayici

Rudolf Duraner A.S. firmasindan temin edilmistir.

Tablo 3.1: Mikrokapsiil liretim regetesi

Kimyasal maddeler Miktar

Jelatin %1.5

Arap zamki %1.5

Aloe vera 10 ml
SDS 0.8 ml
Sitrik asit 026¢g
NaOH (1M) 5.5ml
Gluteraldehit (%25) 0.6 ml

34 Sol-Jel Yontemi

Nanosol ¢ozeltilerinin hazirlanmasinda silan esasli baslaticilar olarak GPTMS
ve TEOS kullanilmistir. Nanosol ¢ozeltilerinin hazirlanmasinda kullanilan regeteler

ve islem akigi sirasiyla Tablo 3.1 ve Tablo 3.2°de gosterilmistir.

5 ml TEOS 100 ml su igerisine ilave edilmistir. Cozelti manyetik karistiricida
10 dk karistirilmistir, homojen ¢ozelti eldesinden sonra ¢ozeltiye 5 ml GPTMS ilave
edilmistir. Sonraki asamada H>SOs4 ¢06zeltisi eklenerek ¢ozelti pH’1 3.4°e
ayarlanmigtir.  Mikrokapsiiller — hazirlanan  nanosol  ¢ozeltisine 50 g/l

konsantrasyonunda ilave edilmistir.
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Tablo 3.2: Nanosol ¢ozeltilerinin hazirlanmasindan kullanilan regete

Kimyasal madde Miktar

TEOS, ml 5ml
GPTMS, ml 5ml
H2S04 (5 mol/l) 2.8 ml
Mikrokapsiil S5g

Su 100 ml

Tablo 3.3: Sirasiyla igslem basamaklari

Sirasiyla islem Basamaklar:

* 5ml TEOS + 100 ml Su

* 5 ml GPTMS ilavesi

* 2.8 ml H2S04 (5 mol/lt) ile pH ayarlamasi yapilir.

* 5 gr. mikrokapsiil ilavesi

» Homojen ¢ozelti elde edilinceye kadar karistirlir.

* Emdirme Af= %88

* 100 C'de 5 dk. kurutma 3 tekrar yapilir

* 120 C'de 4 fiksaj islemine tabi tutularak sonlandirilir.

3.5 Konvansiyonel Capraz Baglama Yontemi

Karsilagtirma amaclh olarak hazirlanan mikrokapsiiller pamuklu kumasglara
konvansiyonel c¢apraz baglayict olarak dimetildihidroksietilen (DMDHEU) iire
igerikli ticari c¢apraz baglayicti olan RUCON FAS kullanarak aktarilmistir.
Konvansiyonel capraz baglayic1 kumasa aktarilmasi i¢in hazirlanan c¢ozeltilerin

receteleri Tablo 3.4’°te verilmistir.

10 g Rucon FAS, 100 ml su igerisinde ¢oziilmiistiir ve 5 gram aloe vera yagi
iceren mikrokapsiil eklenmistir. Cozelti tamamen homojen hale gelene kadar
bekletilmistir. Cozelti homojen hale geldikten sonra pamuklu kumasa emdirilmistir.

Emdirilen kumag 100’ °C de kurutulup 120°°C de fikse edilmistir.
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Tablo 3.4: Konvansiyonel yontem i¢in iglem regetesi

Kimyasal madde Miktar
Rucon Fas 10g
Su 100 ml
Mikrokapsiil 5¢

3.6  Uygulanan Karakterizasyon ve Test Yontemleri

Optik mikroskop ile mikrokapsiillerin boyutlarinin ve yogunlugunun 6l¢iilme
islemidir. Elde edilen mikrokapstillerin iiretim verimi asagidaki denklem 3.1°e gore

hesaplanmistir (Tilirkoglu 2013).

Kapsiil icindeki gercek madde miktart

(%) Verim = x 100 (3.1)

Kapsiil icindeki teorik madde miktart

3.7  Mikrokapsiillerin Yag iceriginin Hesaplanmasi

UV-Vis spektrofotometre (Perkinelmer, lambda 25, Amerika Birlesik
Devletleri) ile aloe vera yagmin kalibrasyon egrisi 280 nm dalga boyunda elde
edilmistir ve iretilen kapsiillerin absorbans degeri spektrofotometrede ol¢iilerek,
karsilik gelen konsantrasyon degeri belirlenmis ve bdylece mikrokapsiillerin yag

konsantrasyonlari belirlenmistir.

3.8 Kumaslarin Koku Salim Ozelliklerinin Subjektif

Degerlendirmesi:

Kumaglarin koku salim o6zellikleri her hafta 1 kere olmak iizere 3 hafta
boyunca 5 kisi tarafindan test edilmis ve raporlanmistir. 10x10 cm numune
alinmistir. Plastik bir ¢ubuk veya tirnak ile numune {izerinde "x" (3x3cm)

kazindiktan sonra numune 5 paneliste koklatilmistir. Panelistler acik bir koridorda 3-
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4 defa numuneleri koklamistir. Her koklatma araliginda 15 dakika beklenmis ve
aralarda panelistler Onceki kokuyu ndtralize etmek icin kahve c¢ekirdegi
koklamiglardir. Kokular 1 (koku yok) - 5 (miikkemmel koku) araliginda
degerlendirilmistir. Panelistlerin verdigi puan ortalamasi gecer not olarak kabul

edilmistir.

3.9 Kumaslarin Koku Sahm Ozelliklerinin Yikama Dayaniminin

Degerlendirilmesi

Kumaglarin yikama dayanimlar1 TS EN ISO 105-C06 standardina gére 4x10
cm boyutlarinda kumasin 5 g/l Ece deterjani iceren 150 ml su igerisinde 40°C’de 30
dk Linitest cihazinda (SDL ATLAS, M228 Rotawash, ABD) yikama islemi ile
gergeklestirilmistir.

3.10 Kumaslarin Koku Salim Ozelliklerinin Asindirma Dayaniminin
Degerlendirilmesi

Mikrokapsiil aktarilan kumaslarin koku salim 6zellikleri Martindale cihazinda
ASTM D4966 standartlarinda (Martindale, m235, ABD) 3000 devir asindirma

sonras1 degerlendirilmistir.
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4. BULGULAR 1

4.1 Mikrokapsiilasyon Karakterizasyonu

Uretilen mikrokapsiillerin kapsiil verimi %92 olarak bulunmustur.

Hazirlanan mikrokapsiillerin optik mikroskopta goriintiileri alinmistir.
Asagidaki sekilde kompleks koaservasyon yontemine gore iiretilen mikrokapsiillerin

optik mikroskop goriintiileri verilmistir.

Sekil 4.1: Uretilen mikrokapsiillerin optik mikroskop goriintiisii

Aloe vera yagi i¢in absorbans egrileri ve kalibrasyon egrisi olusturulmus ve
Sekil 4.2 ve Sekil 4.3’te verilmistir. Bu kalibrasyon egrisi kullanarak mikrokapsiiliin

yag icerigi 1 ml/L olarak bulunmustur.
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Sekil 4.2: Aloe vera ile elde 200-700 nm bolgesinde elde edilen absorbans egrileri

Kalibrasyon egrisi, Aloe vera
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Sekil 4.3: 280 nm’de elde edilen absorbans degerleri i¢in kalibrasyon egrisi grafigi
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4.2  Mikrokapsiil Aktarilan Kumaslarin Karakterizasyonu

4.2.1 Mikrokapsiil Aktarilan Kumaslarin SEM Analizi

Pamuklu kumas {izerinde mikrokapsiillerin SEM goriintiileri Sekil 4.4°te
verilmistir. Buna gore mikrokapsiillerin ortalama boyutunun
[(8,856+12,89+13,51)/3]=11,752 pm, islem gérmemis kumasin lif ¢cagr 12 pm iken
islem goren kumasin lif ¢apinin 16,43 pm oldugu bulunmustur. SEM goriintiileri ile
kumaslar tizerinde mikrokapsiil varligi kanitlanmistir. Ayrica kaplama tabakasinin

varlig1 (500x biiylitme) da ispatlanmastir.

16um 8886 1Z 46 5

Sekil 4.4: Mikrokapsiillerin aktarilan kumaslarin SEM goriintiileri
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4.2.2. Mikrokapsiil Aktarilan Kumaslarin SEM Analizi

Mikrokapsiil aktarilan kumaslarin E. coli ve S. aureus bakterilerine karsi
antibakteriyel aktivite test sonuclari sirasiyla Tablo 4.1°te ve antibakteriyel aktivite
testi goriintiileri Sekil 4.5’te verilmistir. Bu sonucglara gore islem goren kumaslar
S.aureus bakterisine kars1 yiiksek bir etkinlik gosterirken, E.coli bakterisine karsi

yeterli etkinlik gosterememistir.

(2) (b)

Sekil 4.5: E.coli (a) S. aureus (b) bakterileri i¢in antibakteriyel aktivite testi goriintiileri

Tablo 4.1: E.coli ve S.aureus bakterisi i¢in antibakteriyel aktivite sonuglari

Ortalama bakteri sayis1 (adet) Bakteri Azalmasi (%)

E.coli S.aureus E.coli S.aureus
Islemsiz 245000 255000 - -
Kumas
Kaplanan 143500 2.5 41.43 99.99
Kumas

4.2.3. Mikrokapsiil Aktarilan Kumaslarin Koku Salm Ozellikleri

Koku degerlendirme sonuglar1 asagidaki tablolarda verilmistir. Genel olarak
subjektif koku degerlendirme sonucglar1 incelendiginde sol-jel ydnteminin
konvansiyonel yonteme gore koku dayanimini arttirdigr ve asindirma ve yikama

sonrasi kumastaki koku miktarinin azaldigi, fakat 6zellikle asindirma testi sonrasi
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koku dayaniminin sol-jel yontemi ile islem géren kumaslarda daha yiiksek oldugu

bulunmustur.

Yikama testi

sonrasi

koku dayaniminda

konvansiyonel yonteme gore gelisme saglamamaistir.

1se

sol-jel yontemi

Tablo 4.2: Sol-jel yontemi ve konvensiyonel yontemle islem goren kumaslarin 1., 2., 3. ve 4. hafta
sonrasi subjektif koku degerlendirme sonuglari

Sol-Jel

1

1 Sol-Jel
1 Sol-Jel
1 Sol-Jel
1 Sol-Jel

Sol-Jel
Sol-Jel
Sol-Jel
Sol-Jel
Sol-Jel

N NN NN

Sol-Jel
Sol-Jel
Sol-Jel
Sol-Jel
Sol-Jel

W W W W W

Sol-Jel
Sol-Jel
Sol-Jel
Sol-Jel
Sol-Jel

A~ B B~ D

NN N W
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Konvensiyonel
Konvensiyonel
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Konvensiyonel

Konvensiyonel
Konvensiyonel
Konvensiyonel
Konvensiyonel
Konvensiyonel

Konvensiyonel
Konvensiyonel
Konvensiyonel
Konvensiyonel
Konvensiyonel
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Tablo 4.3: Sol-jel yontemi ve konvensiyonel yontemle islem goren kumasglarin asindirma testi sonrast
1., 2., 3. ve 4. Hafta sonras1 subjektif koku degerlendirme sonuglar1

Hakem Hafta Yontem  Koku Yontem Koku
no Siddeti Siddeti
1 1 Sol-Jel 2 Konvensiyonel 1
2 1 Sol-Jel 1 Konvensiyonel 0
3 1 Sol-Jel 2 Konvensiyonel 2
4 1 Sol-Jel 1 Konvensiyonel 0
5 1 Sol-Jel 2 Konvensiyonel 2

Ort 1.6 1
1 2 Sol-Jel 2 Konvensiyonel 1
2 2 Sol-Jel 1 Konvensiyonel 0
3 2 Sol-Jel 1 Konvensiyonel 1
4 2 Sol-Jel 1 Konvensiyonel 0
5 2 Sol-Jel 2 Konvensiyonel 2

Ort. 1.4 0.8
1 3 Sol-Jel 2 Konvensiyonel 1
2 3 Sol-Jel 1 Konvensiyonel 0
3 3 Sol-Jel 1 Konvensiyonel 0
4 3 Sol-Jel 1 Konvensiyonel 0
5 3 Sol-Jel 2 Konvensiyonel 1

Ort 1.4 0.4
1 4 Sol-Jel 1.5 Konvensiyonel 1
2 4 Sol-Jel 1 Konvensiyonel 0
3 4 Sol-Jel 1 Konvensiyonel 0
4 4 Sol-Jel 1 Konvensiyonel 0
5 4 Sol-Jel 2 Konvensiyonel 1

Ort 1.3 0.4
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Tablo 4.4: Sol-jel yontemi ve konvensiyonel yontemle islem goren kumasglarin asindirma testi sonrast
1., 2., 3. ve 4. hafta sonras1 subjektif koku degerlendirme sonuclari

Hakem o Koku o Koku
1o Hafta Yontem Siddeti Yontem Siddeti
1 1 Sol-Jel 2 Konvensiyonel 1
2 1 Sol-Jel 1 Konvensiyonel 0
3 1 Sol-Jel 2 Konvensiyonel 2
4 1 Sol-Jel 1 Konvensiyonel 0
5 1 Sol-Jel 2 Konvensiyonel 2

Ort. 1.6 1
1 2 Sol-Jel 2 Konvensiyonel 1
2 2 Sol-Jel 1 Konvensiyonel 0
3 2 Sol-Jel 1 Konvensiyonel 1
4 2 Sol-Jel 1 Konvensiyonel 0
5 2 Sol-Jel 2 Konvensiyonel 2

Ort. 1.4 0.8
1 3 Sol-Jel 2 Konvensiyonel 1
2 3 Sol-Jel 1 Konvensiyonel 0
3 3 Sol-Jel 1 Konvensiyonel 0
4 3 Sol-Jel 1 Konvensiyonel 0
5 3 Sol-Jel 2 Konvensiyonel 1

Ort. 1.4 0.4
1 4 Sol-Jel 1.5 Konvensiyonel 1
2 4 Sol-Jel 1 Konvensiyonel 0
3 4 Sol-Jel 1 Konvensiyonel 0
4 4 Sol-Jel 1 Konvensiyonel 0
5 4 Sol-Jel 2 Konvensiyonel 1

Ort. 1.3 0.4
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5. YONTEM 2

5.1 Materyal Metot

Bu tez calismasinda kasar ve agartma islemi gérmiis bezayagi dokuma %100
pamuklu kumas (30x40 cm, gramaj: 110 g/m?) altlik malzeme olarak kullanilmustir.
Pamuklu kumaslarin atki siklig1 22 atki/cm ve ¢ozgi siklig1 32 ¢ozgii/cm’dir. Tim
kimyasallar reaktif derecede kullanilmistir. Tiim denemeler 2 tekrarli olarak
gergeklestirilmistir. Kahve igerikli hazir kapsiil (AromaBall, Insilico, South Korea),
3-Glisidil oksipropil trimetoksisilan (GPTMS, Sigma-Aldrich, Germany), Titanyum
(IV) izopropoksit (TIPT, VERTEC, +97%, Alfa Aesar), hidrojen peroksit (Goksin
Kimya, Tiirkiye), tetraetoksisilan (TEOS, Si(OC:Hs)s, (%98, Sigma-Aldrich,
Germany), etanol (C:HsOH, Carlo Erba, Spain) ve sodyum hidroksit (Emboy,

Tiirkiye) kimyasal maddeleri kullanilmistir.

20 ml etanol ile igerisinde farkli konsantrasyonlarda TIPT ultrasonik
homojenizatérde 1 dakika karistirilmistir. 5 ml TEOS farkli konsantrasyonlarda
GPTMS ve 20 ml etanol eklenerek 1 dakika daha karistirnlmistir. pH kontrolii
yapilmistir. pH =4 seviyesine getirmek i¢in 4.5 ml asetik asit eklenmistir. 3 g kahve
igerikli kapsiil eklenerek 15 dakika manyetik karistiricida karistirilmistir ve pamuklu
kumasa emdirilmistir. Raméz 100 °C’de 3 dakika kurutulmus ve ramdziin derecesi
120 °C’de 20 dakika fikse islemi yapilmistir. Yapilan bu ¢alismalarda uyguladigimiz

farkli denemelerde kullanilan regeteler Tablo 5.1°de gosterilmistir.
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Tablo 5.1: Denemeler ve kullanilan receteler

RECETE T1G1 T2G1 T1G2 T2G2
TIPT, g 1 2 2 2
Etanol, ml 20 20 20 20
1. Asama Ultrasonik Homojenizatorde 1 dk karistirma
TEOS, ml 5 5 5 5
GPTMS, ml 5 10 5 10
Etanol, ml 20 20 20 20
pH 4.11 4.09 4.05 4.08
2. Asama Manyetik karigtiricida 15 dk karigtirma
Asetik Asit, ml 4.5 6 5.5 6.5
Kapsiil, g 3 3 3 3
3. Asama Raméz 100 °C'de 3 dk kurutma
4. Asama Ramoz 120 °C'de 20 dk kurutma

5.2 Degerlendirmede Kullanilan Test ve Analiz Yontemleri

Bu tez calismasinda kumaslarin karakteristik 6zelliklerini tespit etmek igin
fiziksel, termal analizler, morfolojik analizler yapilmistir. Nanosol ¢ozeltilerin pH
degerleri Ol¢iilmiistiir. Kumaslarin fiziksel 06zellik analizleri i¢in kiitlesel artis
degerleri hesaplanmasi, beyazlik ve sarillik Olglimii karsilagtirmast yapilmastir.
Kaplanmis kumaslarin morfolojik analizleri icin fourier transform kizilotesi
spektroskopisi (FTIR-ATR) analizi yapilmistir. Ayrica aplikasyon sonucunda

antibakteriyel aktivite testi yapilmistir.

5.2.1 Kiitlesel Artis Tespiti

Kaplama yapilmis kumaslarin kiitlesel artig degerlerini tespit etmek igin
kumaglar 105 °C’de 5 saat etiivde (Binder, Binder GmbH Bergstr, Germany)
bekletilip, desikatorde 1 saat bekletilerek sabit agirliga getirildikten sonra hassas
terazi (Radwag, Wagi Elektronicze, Polonya) ile tartim yapilip asagidaki
denklem 5.1 kullanilarak kiitlesel artis degerleri elde edilmistir.

2_ywl
=7 x100 (5.1)

Wartlg (%) = W
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Denklem 5.1’de Wi, islem goérmemis kumasin kuru agirhigimi ve W2 islem

gormils kumagin kuru agirhigini gostermektedir.

5.2.2 pH Olciimii

Cozeltilerin pH’st pH metre (HI 221, Hanna Instrument, Romania)

kullanilarak 6l¢iilmiistiir.

5.2.3 Beyazlik ve Sarilik Degerlerinin Olciimii

Islem gormemis ve kaplama yapilmis kumaslarin beyazlik (CIE Whiteness ve
Stencby’a gore) ve sarilik degerleri (ASTM E313’e gore) spektrofotometre
(Datacolor 600, Datacolor Applied Color Systems, Inc., USA) kullanilarak UV-
included, Spec excluded, USAV kalibrasyon modunda, 6rnekler 4 kat katlanarak
sarilik degerleri Ol¢limii icin C lambas1 10° bakis agis1 altinda 6l¢lilmiistiir. Beyazlik

degerlerini 6l¢mek i¢in ise D65 lambasi 10° bakis agis1 altinda 6l¢lilmiistiir.

5.2.4 Burusmazhk Agisi

Burugsmazlik acist BS EN 22313:1192 standartina gore ¢ozgli ve atki
yoniindeki orneklerin burusmazlik agilar1 tek tek Olgiilmiis ve ardindan her iki
yonden elde edilen ortalama degerler toplanmis ve toplam burusmazlik agisi

hesaplanmustir.

5.2.5 Asmma Direnci

Mikrokapsiil aktarilan kumaslarin asinma dayanimi Martindale cihazinda
ASTM D4966 standartlarinda (Martindale, m235, Amerika Birlesik Devletleri)

degerlendirilmistir.
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5.2.6 Egilme Uzunlugu Olciimii

Egilme uzunlugu degerleri (Shirley Stiffness Tester, SDL Atlas Textile
Testing Solutions, England) kullanarak BS 3356, 1992 standardina gore tespit

edilmistir.

5.2.7 Yikama Dayanim Analizi

Rotawash yikama cihazi (SDL Atlas, Etki Ltd.Sti) cihazinda “Heals’s Ece
Formulation non-phosphate reference detergent (A) without optical brighteninig
agent” kullanarak 40°C’de 30 dk. 150 ml suda 5 g/l deterjan ¢oziilerek yapilmustir.
Standart ISO 105 C06-A1S 10 yikama yapilmistir.

5.2.8 Kantitatif Antibakteriyel Aktivite Analizi

Kumaglarin antibakteriyellik 6zellikleri kumaslar su itici 6zellik gosterdikleri
icin AATCC 100 standardi ile analiz edilememis, onun yerine ASTM 2149
standardinda uygun olarak EGE MIKAL laboratuvarlarinda (Izmir) analiz edilmistir.
% Bakteri azalmasi islemsiz kumasla karsilastirilarak hesaplanmistir. % bakteri

azalmasi formiilii asagidaki gibidir. (Duran, Nelson ve dig. 2007).

R(%) = [(“‘%”] x 100 (5.2)

R: Azalma orani
A: Islemsiz kumaslardaki bakteri kolonileri say1s1

B: Islemli kumaslardaki bakteri kolonileri say1s1
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5.2.9 FTIR-ATR Analizi

FTIR-ATR Analizleri FTIR-ATR spektrofotometresi, Hyperion 1000 (Bruker
Optik GmbH) birlesik cihazi ile ASTM E168, ASTM E1252 standartlarina uygun
olarak Pamukkale Universitesi Ileri Teknoloji Arastrma Merkezinde (Denizli,
Tiirkiye) gerceklesmistir. Ol¢iimler 400-4000 cm™ araliginda (MIR) ATR modunda

ve transmisyon spektrumu olarak Sl¢iilmiistiir.

5.2.10 Kumaslarin Koku Salim Ozelliklerinin Subjektif Degerlendirmesi

Kumaglarin koku salim 6zellikleri 6 panelist tarafindan 60 giin sonunda test
edilmis ve raporlanmigtir. 10x10 cm numune alinmigtir. Plastik bir cubuk veya tirnak
ile numune Tzerinde "x" (3x3cm) kazindiktan sonra numune 5 paneliste
koklatilmistir. Panelistler acik bir koridorda 3-4 defa numuneleri koklamistir. Her
koklatma araliginda 15 dk beklenmis ve aralarda panelistler 6nceki kokuyu nétralize
etmek icin kahve c¢ekirdegi koklamislardir. Kokular 1 (koku yok)- 5 (miikemmel

koku) araliginda degerlendirilmistir. Panelistlerin verdigi puan ortalamasi gecer not

olarak kabul edilmistir.
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6. BULGULAR?2

Kumas orneklerinin kiitlesel artis, beyazlik ve sarilik indeksi degerlerinin
ortalamasi, egilme uzunluklar1 ortalamasi, mikrokapsiil ve sol-jel islemleri
sonucunda atki ve ¢6zgii yoniinde kumasin; burusmazlik aci1 ortalama degerlerinin

yikama sonundaki ve dncesinde bulgulart Tablo 6.1°de verilmistir.

Tablo 6.1: (%) Kiitlesel arti, burugsmazlik agisi, egilme uzunlugu, beyazlik ve sarilik indeksi verileri

Deneysel Bulgular /
TOGO  TIG1 TIG2  T2G1 T2G2
Numuneler
Yikamadan | 84 90.5 79.5 87 94
Once
— | Yikamadan I
§ S Cozgii 83.5 93 89 88 100
= | Yikamadan| ool 1675 183.5 168.5 175 194
N Once
£
2 | Yikamadan ) . 61 65 66 70 65
= Sonra
=]
Yikamadan I
Sonra Cozgii 68 74.5 70 70 75
Yikamadan | poo50 5 | 129 139.5 136 140 140
Sonra
Yikamadan | 112 3.025 3.69 3.52 4.02
kA Once
E
S | Yikamadan
: < . ..
g P Cozgii 1.59 5.14 4.72 5.17 6.36
[
E [ Yikamadan| .0 05 1.99 23 2.02 2.76
)én Sonra
Yikamadan | i o5 | g4 3.05 3.16 2,75 3.69
Sonra
(%) Kiitlesel Artis ; 1 11 16 18
Stensby, Beyazlik indeksi 82.03 60.15 | 63.605 | 59.455 | 60.685
E313, Sarihk indeksi 6.9 21.12 18.495 | 21415 | 20.475
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Mikrokapsiilasyon ve Sol-jel islemleri tamamlanan kumaslarin son asamasinda
antimikrobiyellik testi icin ASTM 2149 metoduna gor gore Staphylococcus aureus
ve Escherichia coli bakterileri ile antibakteriyel aktivite testi yapilmistir. Bulgular

Tablo 6.2 ve Tablo 6.3’te verilmistir.

Tablo 6.2: Staphylococcus aureus antibakteriyellik aktivite testi

ORNEK  KONTROL 24.SAAT ORNEK 24. SAAT % AZALMA
NO ORTALAMA ORTALAMA

T1G1 153500 129500 15.64

T1G2 153500 525000 34.13

T2G1 153500 54500 61.68

T2G2 153500 75500 50.90

Tablo 6.3: Escherichia coli antibakteriyellik aktivite testi

ORNEK KONTROL 24.SAAT ORNEK 24. SAAT % AZALMA
NO (ORTALAMA) (ORTALAMA)

T1G1 240000 224000 6.67

T1G2 240000 175000 27.08

T2G1 240000 132000 45.00

T2G2 240000 107000 55.42

6.1 Kumaslarin Kiitlesel Artis Degerleri

Tablo 6.1°de goriildiigii gibi islem yapilmig biitiin kumaglarda kiitle artisi
gozlemlenmistir. TIPT konsantrasyonu artirildiginda ve GPTMS konsantrasyonu

artirnlldiginda kiitlesel artis degerleri %11°de %16 ve %18’e artmustir.

6.2  Kumaslarin Beyazhik ve Sarilik indeksleri

Islemsiz ve kaplanmis kumaslarin beyazlik ve sarilik indeksleri Tablo 6.1 ve
Sekil 5.3’te verilmistir. Kaplanan kumaslarin beyazlik degerleri diismiis, sarilik
degerleri ise artmistir. GPTMS konsantrasyonunun artis1 beyazlik degerlerini 6nemli
miktarda degistirmezken, TIPT miktarinin artis1 beyazlik degerlerini 60.15’ten 59.46
‘yave 63.61°den 60.69’a diislirmiistiir.
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Sekil 6.2: Sarilik indeksi analizi

6.3  Kumaslarin Egilme Uzunlugu Test Sonuclari

Sekil 6.2 ve sekil 6.3’te 6rneklerin yikamadan 6nce ve sonra egilme uzunlugu
degerleri verilmistir. Tiim kaplanan kumas Orneklerinin egilme uzunlugu degerleri
artmistir. Yikamadan sonra ise egilme uzunlugu degerlerinde bir miktar diisme
olmustur. GPTMS konsantrasyonu artirildiginda kaplamalarin yikama dayaniminin

arttigl ve egilme uzunlugu degerlerinin diisiik konsantrasyonda GPTMS kullanilan
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orneklere gore daha yiiksek oldugu gozlenmistir. Bunun GPTMS basglatict

maddesinin ¢apraz baglayici etkisinden kaynaklandig: diisiiniilmektedir.

3,5

2,5

1,5

0,5

6.4

6,36
5,14 5,17
4,72
4,02
3,69 3’52
3,025
1,59
1,12 I

TOGO T1G1 T1G2 T2G1 T2G2

m Yikamadan Once Atki ~ m Yikamadan Once Cézgii

Sekil 6.3: Egilme uzunlugu (yikamadan 6nce)

3,69
305 3,16
2,75 2,76
2,3
1,99 2,02
1,41
1,005I

TOGO T1G1 T1G2 T2G1 T2G2

B Yikamadan Sonra Atki B Yikamadan Sonra Cozgl

Sekil 6.4: Egilme uzunlugu (yikamadan sonra)

Burusmazhk Acis1 Sonuclari

Burusmazlik agis1 degerleri Tablo 6.1°de verilmistir. Kumaslarin burugsmazlik

acis1 degerleri artmustir. Islem goren kumaslar burusmaz 6zellik kazanmustir. Fakat

bu 6zellik yikamaya dayanikli degildir. En yiiksek burusmazlik acis1 degeri T2G2

orneginde elde edilmistir. Bunun GPTMS’nin ¢apraz baglayicit 6zelliginden

kaynaklandig1 diistiniilmektedir.
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6.5 Asimnma Dayamim Sonuclari

Islemsiz kumas 250 devir sonras1 kopma gosterirken islem géren kumaslar
ozellikle T1G1 ve T2GI1 ornekleri sirasiyla 200,000 ve 500,000 devir asinma
dayanimi gostermistir. Diger kumag ornekleri ise 100,000 devir asinma dayanimi
gostermistir. Dolayisiyla kumas Orneklerinin aginma dayanimi arttifi sonucuna
vartlmistir.  Bunun GPTMS’nin ¢apraz baglayict etkisinden kaynaklandigi
distiniilmiistiir ve kumas iizerinde dayanikli bir film tabakasi olusturdugu

gozlenmistir.

6.6  Antibakteriyellik Analiz Sonuclar:

ASTM 2149 metoduna gore Staphylococcus aureus ve Escherichia coli
bakterileri ile antibakteriyel aktivite testi yapilmistir. Bu teste gore sonuglar Tablo

6.2 ve Tablo 6.3°de verilmistir.

Her iki bakteri tiirli i¢cin kumag 6rneklerinin antibakteriyel aktivitesinin diisiik
oldugu gozlenmistir. TIPT konsantrasyonun artisinin kaplanan kumas 6rneklerinin
antibakteriyel aktivitesini artirdiZt GPTMS konsantrasyonunun artiginin ise
antibakteriyel aktivite iizerinde 6nemli bir etkisinin olmadig1 tespit edilmistir. Bu
titanyum esaslt baglatict maddelerin antibakteriyel aktivitesinden kaynaklanmaktadir.
Fakat TIPT konsantrasyonunun ¢ok diisiik olmasi nedeniyle antibakteriyel
aktivitenin diisik bulundugu disiiniilmektedir. 10 yikama sonrasinda yapilan
antibakteriyel aktivite testleri sonucunda ise kullanilan yikama deterjanindaki
antibakteriyel etkinlik gosteren maddeler nedeniyle antibakteriyel aktivitelerin arttig1

gozlenmistir. Bu nedenle bu sonuglar tabloda verilmemistir.

6.7 FTIR-ATR Analizi Sonuglari

Kaplama yontemiyle sol-jel uygulanmis olan kumaslarin FTIR spektrumu 4

farkli deneme icin overlay formatta gdsterilmistir.
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Ayrica olusan pikleri rahat gorebilmek igin baglatict silanlarina gore
numuneler smiflandirilip kaplama yapilmayan (islemsiz) numune ile beraber ayri
ayn grafiklerde gosterilmistir (Sekil 6.4, Sekil 6.5). Bu grafikte seliiloza ait C-O-C
gerilme titresimini 1053 cm! civarinda (Grancaric ve dig. 2017), seliiloz zincirinin
C-O-C baglar1 1160-1035 cm™! araliginda (Lin ve dig., 2019; Liu ve dig., 2018), C-H

egilme titresiminin 1370 cm’!

civarinda (Grancaric ve dig., 2017), -CHz-‘nin
deformasyon titresiminin 1427.99 cm™ civarinda (Liu ve dig., 2018), alkil
zincirindeki C-H gruplariin gerilme titresiminin 2900 cm™ civarinda (Carosio ve
dig., 2012; Liu ve dig., 2018), OH gerilmesinin 3000-3600 cm™' arasinda ve 3333
cm’!(Lin ve dig., 2019) karakteristik —OH gerilme tepe noktas1 olarak gdzlenmistir.
1030, 1050 ve 1100 cm™ ‘deki Si-O-C ve Si-O-Si’nin karakteristik pikleridir ve
seliilozun pikleri ile ¢cakismaktadir (Onar 2016; Qian 2014). Dolayisiyla bu pikler

selillozun pikleri ile {ist {iste binmistir. Silisyum igerikli baslaticilarin varlig

kanitlanmastir.
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6.8 SEM-EDS Analizi

Kumag orneklerinin SEM goriintiileri Sekil 6.7, Sekil 6.8 ve Sekil 6.9°de
gosterilmistir. SEM goriintiilerine gore kumas orneklerinde mikrokapsiillerin ve
kaplamalarin varligr kanitlanmistir. Mikrokapstiller yogun olarak kumas yiizeyinde
ve lif aralarinda bulunmustur. Yikamadan ve asindirmadan sonra da kapsiillerin

varlig1 gdsterilmistir.

EDS sonuglarina (Tablo 6.4) gére kumas numuneleri {izerinde Si ve Ti varligi
kanitlanmistir ve TIPT konsantrasyonunun ve GPTMS konsantrasyonun artis1 ile
sirastyla Ti ve Si konsantrasyonu artmistir. 10 yikama sonrasinda ise yalnizca T1G1
numunesinde hem Si hem Ti varligi gozlenirken, diger Orneklerde Si varligi
gozlenirken Ti varligr gozlenmemistir. Asindirmadan sonra ise kaplamalarda hala Si
ve Ti varligt kanmtlanmistir ve bu kaplamalarin asinmaya dayanikli oldugunu
gostermistir ve Si ve Ti konsantrasyonunun artisi ile Si ve Ti oranlar1 artmistir. Si ve
Ti oranlar asindirmadan oncesine gore artmistir. Bu liflerin arasindaki kaplama

malzemesinin asinma etkisiyle ylizeye cikmasiyla aciklanabilir.
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(d) ()
Sekil 6.7: Islemsiz kumas ve kaplanmis kumas drneklerinin 2000x biiyiitmede SEM goriintiileri
a) Islemsiz kumas, b) TI1GI, ¢) T1G2, d) T2G1 ve ¢) T2G2
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Sekil 6.8: Kaplanmig kumas 6rneklerinin 10 yikamadan sonra 2000x biiyiitmede SEM goriintiileri
a) T1IG1, b) T1G2, ¢) T2G1 ve d) T2G2
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(d)

Sekil 6.9: Kaplanmis kumag 6rneklerinin agindirmadan sonra 1000x biiyiitmede SEM goriintiileri
a) Islemsiz kumas, b) T1G1, ¢) T1G2, d) T2G1 ve e) T2G2
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Tablo 6.4: Kumag drneklerinin EDS analizi tablosu (agirliksal %)

Kaplanmis kumas o6rnekleri 10 yikamadan sonra kaplanmis 100 devir asindirmadan sonra
kumas ornekleri kaplanmis kumas érnekleri
iglemsiz  T1GI-1 TIIGZ' T2G1-1  T2G2-1 TIZGI' TZZGI' TIZGZ' TZZGZ' TIGI-3 TIG23 T2G13 T2G2-3

O | 53,16 46,43 | 40,71 | 42,29 38,81 4436 47,22 41,99 | 5228 | 42,04 30,8 37,17 32,39
C 46,84 47,78 1 49,26 46,71 43,68 46,58 47,78 | 50,48 32,13 | 4741 45,55 47,12 49,43
Si 3,14 8,1 4,72 9,1 3,91 5 7,54 5,04 6,14 18,68 7,07 11,38

Ti 2,65 1,93 6,29 8,41 5,16 4,42 4,97 8,04 6,8
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6.9 Kumaslarin Koku Salim Tespit Analizi

Calismas1 gerceklestirilen T1G1, TIG2, T2Gl ve T2G2 numunelerin 6
paneliste koklatilmas1 sonucunda sekilde verilmistir. TIPT konsantrasyonunun
artisinin koku salim degerlerini 6nemli miktarda diisiirdiigi bulunmustur. Bunun
nedeninin organik kahve yagi icerikli mikrokapsiillerin TiO2’nin fotokatalitik etkisi

ile pargalanmasi sonucu hizli koku kaybina neden olmasindan kaynaklandigi

diistiniilmektedir.

4,5

4

3,5

3

2,5

2

1,5

1

0

Panelist 1  Panelist 2 Panelist 3 Panelist4 Panelist5 Panelist6 Ortalama

mT1G1 3 4 3 3 4 4 3,5
ET1G2 4 2 4 4 3 3 3,33
mT2G1 1 3 2 1 1 1 1,5
HT2G2 2 1 1 2 2 2 1,67

ET1Gl1 mT1G2 mT2Gl mMT2G2

Sekil 6.10: Kumaslarin koku salim tespit analizi grafigi
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7. SONUCLAR VE ONERILER

Bu tez calismasinda mikrokapsiilasyon ve sol-jel teknolojilerinin giincel
durumlar1 hakkinda bilgiler verilmistir. Mikrokapsiil ve sol-jel yonteminin entegre
bir sekilde kullanilmasi saglanmis kumaslara antibakteriyel aktivite ve koku salim
ozelligi kazandirilmas1 amaclanmistir. Titanyum katkili silika esasli nanosoller
olusturarak sol-jel yontemi ile pamuklu kumaglara aktarilmasi ve pamuklu kumasin

antibakteriyel 6zelliklerinin daha da gelistirilmesi amag¢lanmustir.

Iki farkli yontemle c¢alisilmustir. ilk yontemde mikrokapsiiller kompleks
koaservasyon yontemine gore {iretilmis, kumasa nanosol c¢ozeltileri igerisinde
emdirme, kurutma ve fiksaj islemleri ile uygulanmigtir. Mikrokapsiil iiretiminde
kompleks koaservasyon yontemi kullanilmistir ve koaservat olusumu igin kilif
maddesi liretiminde anyonik polimer olarak arap zamki ve katyonik polimer olarak
jelatin ve 6z maddesi olarak Aloe Vera yagi kullanilmistir. Faz ayrilmasi esasina
dayanarak kapsiil iiretimi gerceklestirilmis ve tretilen kapstller kurutulduktan sonra
yeterli konsantrasyonda silan igerikli nanosol ve DMDHEU igerikli konvansiyonel
capraz baglayici ¢ozeltileri igerisine ilave edilmistir ve emdirme yoOntemine gore
kumaslara aktarilmistir. Kumaslarin siibjektif degerlendirme yontemine gore koku
salim 6zellikleri, koku salim 6zelliklerinin evsel yikamalara ve asinmaya dayanimi
test edilerek sonuglar karsilastirilmistir. Boylece konvansiyonel yontemlere gore
daha uzun siire etkili koku salim, yikama ve asinma dayanimina sahip ve

antibakteriyel 6zellik gosteren kumasglar gelistirilmesi amaglanmustir.

Bu sayede koku igerikli ve antibakteriyel kumas elde edilmistir. Elde edilen
kumaslarin mikrokapsiil ve sol-jel aplikasyonun basarili bir sekilde gerceklestigi

SEM-EDS analizi sonuglarindan goriilmektedir. Yag icerik tespiti de yapilmistir.

Kullanilan ikinci yontemde titanyum ve silisyum esashi baslaticilar farkli
konsantrasyonlarda kullanilarak hazir mikrokapsiiller 4 farkli deneme ile kumaslara

kaplanmistir. Kaplanan kumaslarin antibakteriyel aktivite ve koku salim 6zellikleri
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analiz edilmistir. TIPT konsantrasyonunun artisinin kumaslarin koku salim
ozelliklerini olumsuz etkiledigi tespit edilmistir. Bunun TIPT in fotokatalitik

etkisinden kaynaklandig: diisiiniilmektedir.

Kumaglarin beklenenden diisiik antibakteriyel aktivite gdsterdigi bunun TIPT

konsantrasyonunun diisiik olmasindan kaynaklandig: diisiiniilmiistir.

FTIR-ATR ve SEM-EDS analizleri ile kumaslarin yapisal ve morfolojik
analizleri gerceklestirilmis ve bu analizler sonucu kumaslarin {izerinde kaplamalarin

varlig1 kanitlanmistir.

Kumaglarin kaplama sonrasinda kiitlelerinin artti1, sararma goézlendigi,
egilme uzunluklarinin arttig1 gézlenmistir. Ayrica burusmazlik acist degerleri artmis,
kumaslar burugsmazlik 6zelligi géstermis ve yiiksek asinma dayanimi kazanmistir. Bu
yontemle mikrokapsiilasyon ve sol-jel yontemleri kullanarak c¢oklu fonksiyonel
kumas iretilmistir. Ileri ki calismalarda TIPT konsantrasyonu artirilarak
antibakteriyel aktivitenin artirilmasi ve farkli antibakteriyel etkili baglaticilar (gliimiis,
cinko esasli baglaticilar gibi) kullanarak TIPT’in koku salim mekanizmalar

tizerindeki olumsuz etkisinin giderilmesi arastirilabilir.

Tiim bu sonuglar dikkate alindiginda hem mikrokapsiil ve sol-jel islemlerinin
birlikte kullanilmasi ile koku yayilimi ve antibakteriyel 6zellik kazandirilmasi
islemleri basarili bir sekilde sonuglanmistir. Bu islemlerin boya veya baski bitim
islemlerinde de uygulanabilmesi ve endiistriyel boyutta caligilmasi; standart
kullanilan antibakteriyel apre bitim islemlerinin hem yerini alabilir hem de maliyet

olarak daha uyguna gelebilecektir.
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