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HAVACIVA OTU (Alkanna tinctoria) YAGININ MiKROKAPSULASYONU VE
FARKLI TEKSTIL YOZEYLERINE APLIKASYONU
(YUKSEK LISANS TEZI)
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OZET

Bu tezin amaci, tabiatta dogal olarak yetisen havaciva otu (Alkanna tinctoria) 6zii
iceren Mmikrokapsiillerin elde edilmesi ve mikrokapsiillerin kumasa aktarilmasidir. Bu
calismada mikrokapsiil yapimi i¢in etken madde olarak havaciva yagi, kabuk malzemesi
olarak maltodekstrin ve arap zamki kullanilmistir. Mikrokapsiillerin tiretimi piiskiirterek
kurutma yontemiyle yapilmistir. Calisma kapsaminda degisik oranlarda havaciva yagi,
maltodekstrin ve arap zamki kullanarak en verimli kapsiil elde etme emiilsiyon orani
belirlenmistir. Mikrokapsiillerin morfolojisi taramali elektron mikroskobu (SEM) ile
karakterize edilmistir. Ek olarak, mikrokapsiilasyonu agiklamak ve kimyasal yapisini
arastirmak i¢in Fourier doniisiimii kizil6tesi spektroskopi (FT-IR), termogravimetrik analiz
(TGA), ve mikrokapsiillerde go6zenekli yapi olup olmadigini anlamak igin yiiksek
¢oztiniirliklii ylizey alan1 ve mikro gézenek boyutu analizi (BET) yapilmistir. Elde edilen
mikrokapsiiller emdirme yontemi ile pamuklu 6rme kumasa aktarilmistir. Kumas iizerinde

mikrokapsiillerin varligi elektron mikroskobu (SEM) ile gdzlenmistir.

Anahtar Kelimeler: Havaciva (Alkanna tinctoria), Mikrokapsiilleme, Piiskiirterek
Kurutma, Maltodekstrin, Arap Zamka.
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MICROENCAPSULATION OF ALKANNA TINCTORIA OIL AND
APPLICATION TO DIFFERENT TEXTILE SURFACES
(MASTER THESIS)

BEKIiR CANBOLAT

ABSTRACT

The aim of this thesis is to obtain microcapsules containing alkanet plant (Alkanna
tinctoria) extract which grow naturally in nature and to transfer microcapsules to fabric. In
this study, alkanet oil, maltodextrin and gum arabic were used as active ingredients for
microcapsule production. Microcapsules were produced by spray-drying. Within the scope
of the study, the most efficient capsule emulsion ratio was determined by using different
amounts of alkanet oil, maltodextrin and gum arabic. The morphology of the microcapsules
was characterized by scanning electron microscopy (SEM) and optical microscope. In
addition, Fourier transform infrared spectroscopy (FT-IR), thermogravimetric analysis
(TGA), and high resolution surface area and micropore size analysis (BET) were used to
explain microcapsulation and to investigate the chemical structure. The obtained
microcapsules were transferred to cotton knitted fabric by impregnation method. The
presence of microcapsules on the fabric was observed by electron microscopy (SEM).

Keywords: Alkanet (Alkanna tinctoria), Microencapsulation, Spray Drying, Maltodextrin,
Gum Arabic.
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1. GIRIS

Tekstil sektorii lilkemiz ekonomisinin en 6nemli sektdrlerinden birisidir. Ayrica,
Tiirkiye’nin konum itibariyle Avrupa ve Orta Dogu pazarlarina yakinligi, dinamik ve
ekonomik isgiicii ile her gecen giin biiylimesi beklenen 6nemli bir sektordiir. Bu 6nemi
korumak ve arttirmak i¢in ise degisen pazar kosullar1 ve gelisen teknolojiye ayak uydurmak,

beklentilerin ve taleplerin dikkate alinmasi gerekmektedir (Cakar, 2015).

Degisen diinya diizeninde Tirk tekstil ve hazir giyim sektoriiniin uluslararasi
pazarlarda rekabet giiciinii koruyabilmesi i¢in, katma degeri yiiksek, nitelikli, farklilik
yaratan ve pazar payini arttiran {iriinlerin tiretimine yonelmesi bir zorunluluk haline
gelmistir. Bu noktada, estetik ve dekoratif Ozelliklerinden ziyade, oncelikle teknik
performanslari ve fonksiyonel 6zellikleri i¢in iiretilen tekstil malzemeleri ve tirlinleri 6nemli
bir alternatif haline gelmistir. Bu {irlinlerden insan sagligin1 yakindan ilgilendiren tibbi ve

hijyen amaciyla kullanilan medikal tekstiller biiyiik bir dneme sahiptir (Besen, 2016).

Tekstil triinleri sadece giyim esyasi1 olarak degil ev tekstil iirlinleri, endiistriyel
kullanimlar gibi alanlarda da yerini almis ve ciddi ihtiyaglar1 karsilamigtir. Bu anlamda
tekstil triinlerinden beklenen ozelliklerde farkliliklar ortaya cikarmistir. Bu isteklerin
tetikledigi arastirmalarla olusturulan triinler artik diger tekstil triinlerinden farkli olarak
akilli tekstiller veya teknik tekstiller olarak adlandirilmaya baglanmistir. Akilli tekstiller
degisen cgevresel etkileri algilayabilen ve yanitlayabilen, belli bir kosulu saglamaya yonelik
olarak otomatik degisim ozellikleri olan malzemelerdir. Bu bakimdan teknik tekstiller;
endiistride, uzay sanayisinde, askeri alanda, denizcilikte, tipta, insaatta, jeotekstillerde,
ulastirmada ve yiiksek teknoloji uygulamalarinda kullanilan fonksiyonellik gerektiren tekstil
tirtinleridir (Cimen, 2007).

Teknik tekstillerin tiim tekstil tiretimdeki pay1 her gecen giin artmaktadir ve artacagi
da oOngorilmektedir. Tekstil igerisinde gelisen bu sektoriin  maliyetler olarak
degerlendirildiginde ar-ge ve teknoloji bileseninin yiiksek is¢ilik bilesenin diisiik oldugu
goriilmektedir. Teknik tekstil iiriinlerin tiretiminde ¢alisan bir kisi iirettigi deger, normal bir

tekstil is¢isinin tirettigi degerin iki katina kadar ¢ikmaktadir (Cimen, 2007).



1.1. Diinya’da Tekstil Sektoriiniin Mevcut Durumu ve Egilimler

Tekstil tirtinleri tiretiminde meydana gelen ve gelebilecek olan 6nemli degisiklikler

acgisindan, konfeksiyon dahil tiim tekstil iiriin yelpazesindeki mevcut durum ve olasi

gelismeler, ana hatlari ile asagidaki gibidir (Balci, 2006);

Modaya yonelik, parti iiretimi yapilan ve sagladigi katma deger daha yiiksek olan

tiriinlerin pazar pay1 %20 dolaylarindadir.

Moda-marka iiriinlerinin pazar payr %5°i gegmese de, sagladiklar1 katma degerin

yiiksekligi nedeniyle su anda biitiin tekstilcilerin riiyast olmaya devam etmektedir.

Ucugz, siradan, seri tiretilen tekstil {irlinleri halen hacim olarak pazarin yaklasik %55-
60 kadarini olugmaktadirlar. Tekstil sektoriinde mevcut kapasite fazlasinin hemen
hemen tamami bu gruba aittir. Bir diger deyisle, bu tiirden iriinlerin {iretimini
arttirmaya her an imkan saglayacak atil kapasite, diinyanin bir veya birka¢ kdsesinde

mevcuttur.

Tekstil pazarmin geri kalan, yaklasik 9%20’sini teknik tekstillerin olusturdugu
sOylenebilir. Baglangicta urgan, halat, ¢uval, yelken bezi, kege gibi kisitli miktar ve
kullanim yeri olan teknik tekstillerin kullanim alanlari, ziraattan ingaata kadar her
tiirli tasit ve tagima aracindan savunma sanayine, saglik sektoriine kadar genis bir
alana yayilmaktadir. Oniimiizdeki 15-20 yil i¢inde teknik tekstillerin miktarinin ve
Ooneminin artmasi beklenmektedir. Buna ilaveten, tekstil elyaf ve malzemelerini diger
polimer ve/veya malzemelerle karistirilarak olusturulan kompozit malzemelerin

Onemi biiylik 6l¢iide artacaktir.

Gelecekte, giyenlere, kullananlara 6rtme ve siislemenin Otesinde, basta saglik,
giivenlik ve enformasyon alanlarinda olmak iizere, bagka hizmetler de sunabilen ¢ok

islevli akilli tekstil {irtinlerinin tiretimi ve kullanim1 saglanacak ve gelisecektir.

Daha uzun vadede ¢ok islevli akilli tekstil iiriinlerinin ciddi boyutlu pazar payi
alacag1 beklenmelidir. Ciddi Ar-Ge calismalar1 sonucu gelistirilecek bu triinlerin
tiretimi uzun yillar giiclii Ar-Ge imkanlarina sahip bilgi toplumu iilkelerin tekelinde
kalacak ve dolayisiyla sagladiklar1 katma deger de yiiksek olacaktir
(https://www.tubitak.gov.tr/tubitak _content_files/vizyon2023/tekstil/tekstil_son_su
rum.pdf).



1.2. Cok Fonksiyonlu ve Akilh Tekstiller

19. yiizyil baglarinda gelismeye baslayan tekstil endiistrisi nanoteknoloji sayesinde
yeni bir doneme girmis olacak. Tekstil malzemelerine nanometre boyutlarinda farkli
ozellikler kazandirilmas: énemli gelismelere yol agacak. Ornegin; mikrop barmmasini ve
kokuyu 6nlemek amaciyla ¢orap ipliginin giimiis nano pargaciklarla katkilandirilmasi, suyu
iten kumaslardan yapilmis giysiler kirlenmeyeceginden {itii ve yikama sorunu ortadan
kalkmis olacak. Esnek ve yikanabilen sensorlerin kumasa aktarilmasi ile de elbiselerimiz
gorecek, duyacak, hissedecek, komut verecek, enerji liretecek. Kumas ipligine elektronik ve
optik ozelliklerin kazandirilmasi ile aydinlatma 6zelligine sahip giysiler ve renk degistiren
giysiler elde edilebilecek (Bayindir, 2005). Tekstillerde, life uygulanacak tim ylizey
islemleri tekstilin Ozelligini degistirebilmektedir. Akilli tekstiller olarak gelistirilen bu
teknoloji ile 1slanmayan yiizeyler veya yiizeye bazi 6zelliklerin kazandirilmasi, 1s1, kirlilik
tutuculugu, yalitim vb. 6zellikler kazandirilmaktadir. Bunlarin yani sira renk degistirebilen
veya 1stya, neme duyarli olan kiyafetlerin gelistirilmesi konusunda c¢aligmalar
stirdliriilmektedir (Sener ve Bulat, 2009). Giiniimiizde gelistirilen cok islevli elyaflar,
koruyucu hastane elbiseleri, yiiksek performansli spor giysileri, askeri giysiler gibi bircok
farkli alanda uygulama bulunmaktadir (Yilgor, 2006). Ayrica, g¢evresel degisimleri
algilayarak renk, gézenek ve kalinlik 6zelliklerini bunlara gore degistirebilen, mikroplar
oldiiren, cildi besleyip masaj yapabilen, bazi ilaglarin deriden viicuda verilmesini saglayan
cok boyutlu ve ¢ok islevli akilli tekstillerin iiretiminde 6nemli gelismeler kat edilmesi
beklenmektedir. Bu tiir akilli ve ¢ok fonksiyonlu tekstillerin iiretiminde “nonwoven” liretim
teknolojileri de daha fazla kullanilmaya baslayacak; fiziksel 6zellikleri, kullanim &zellikleri
ve goriinim acisindan dokuma ve 6rme kumaslara esdeger olan “nonwoven” kumaslarin
tiretimi miimkiin olacaktir (Sener ve Bulat, 2009). Giiniimiizde akilli tekstil {iriinlerinin
bazilar1 ticarilesmistir. Bu akilli tekstil iirlinlerinin bazilari, iklim kontrolii yapabilen
giysiler, insana koruma saglayan giysiler, seliilit onleyen coraplar, bakteri iiretmeyen

tisortler, leke tutmayan elbiselerdir (Balci, 2006).

Nanoteknoloji kullanilarak {iretilen iirlinler, bu alanda yapilabilecek yenilikler
diisiiniildiiglinde, son derece sinirlidir. Akilli tekstillerin son zamanlarda giindeme sikca
gelmesi, oneminin kavranmasi ve bu yonde ileride giiclii bir talebin olusacagi beklentisi
nedeniyle lilkemizde bu alana girecek firma sayisinda artiglarin olacagi beklenmektedir.
Nanoteknoloji kullanilarak elde edilen tekstillerden iiretilecek bazi hazir giyim {riinlerinin

gelecekteki kullanim alanlart ile ilgili tahminler sunlardir (Anayurt, 2014):
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¢ Giineste uzun siire giyilebilir enerji depolayan sensdrlerin eklendigi giysiler,

¢ Bilgi elde edebilen ve iletebilen sensorlerin eklendigi giysiler,

e (ok katli ve incelikli koruma saglayan giysiler,

¢ Sugu ortaya ¢ikaran giysiler,

e Yaralarin iyilesmesine yardimci olan giysiler,

e Kendi kendini onaran giysiler,

e Yer cekimine karsi koyabilme 6zelligi olan giysiler de gelecekteki kullanim

alanlar1 olarak ongoriilmektedir.

Tirkiye’deki akilli tekstil {riinlerinin pazar degeri hakkinda herhangi bir veri
bulunmamaktadir. Bununla birlikte lilkemizde akilli tekstil {iretimi yapan az sayida firma
bulunmaktadir. Bu arastirma, nanoteknoloji ile {tretilmekte olan giyim {irlinlerinin
tilkemizde, bugiinkii talep diizeyini belirlemek, buna bagl olarak da gelecekte ulasacagi

noktay1 tahmin etmeye yonelik olarak planlanip yiiriitiilmiistir (Anayurt, 2014).

Mikrokapsiiller 1930’lu yillarda baslayarak oncelikli olarak ilag ve matbaa
sektoriinde kullanilarak insan hayatina girmistir. Daha sonraki yillarda hizla gelisen yeni
yontemler ve uygulama alanlariyla ilag ve yiyecek sektoriiniin vazgegilmez dgesi haline
gelmistir. Mikrokapsiiller 1960’1 yillarda uzay projeleri kapsaminda tekstil iiriinleriyle
birlikte diistiniilmeye baslamistir; fakat ilk ticari uygulamalart 1990’larin sonuna
rastlamaktadir. Ozellikle akill1 tekstil {iriinleri {iretiminde kullanilan mikrokapsiil teknolojisi
¢ogu yoniiyle lilkemizde yeni bir sektordiir ve diinya piyasasinda da hizla gelismekte olan

bir sektordiir (Cimen, 2007).

Tiim bu noktalardan bakildiginda mikrokapsiil teknolojisiyle konvansiyonel tekstil
tiriinlerine yeni 6zellikler katmak, tekstil sektoriiniin geleceginin rotasinda bulunmaktadir.
Bu amagla bu arastirmada mikrokapsiil olusumu ve bu kapsiillerin kumaslara katilma
olanaklar1 ve kazandirabilecegi Ozellikler hakkinda literatiir arastirmasi ve deneysel

caligmalar yapilmigtir (Cimen, 2007).
1.3. Tekstil Sektoriinde Tibbi ve Aromatik Bitkiler

Tibbi ve aromatik bitkiler, hastaliklar1 6nlemek, saglig1 siirdiirmek veya hastaliklari
iyilestirmek icin ilag olarak kullanilan bitkilerdir. Insanlarin dogala yonelmesi ile birlikte
tibbi ve aromatik bitkilere ilgi giin gegtikce artmaktadir. Tibbi aromatik bitkiler, hastaliklar

onlemek ve iyilestirmek, sagligi devam ettirmek i¢in insanlik tarihinin baglangicindan beri



ilag olarak kullanilan bitkilerdir. Bu bitkilerin kullanimlar1 ilag, gida, mesrubat, kozmetik
sanayi, sabun ve parfiim iiretiminde sinirli kalmamis, giiniimiizde organik tarim ve
hayvancilikta kullanimlar1 artis gostermektedir. Ayrica giliniimiizde farkli 6zelliklerinden
dolay1r bir¢ok sektorde de kullanilmaya baslanmistir. Bunlardan bir tanesi de tekstil
sektoriidiir. Tibbi ve aromatik bitkiler barindirdiklar1 antibakteriyel 6zellik sayesinde
sentetik tekstil bitim maddelerine alternatif olusturmaktadir. Tekstilde kullanilacak
antibakteriyel maddelerden beklenen en 6nemli 6zelliklerden bir tanesi kullanilan maddenin
insan ve c¢evre saghigmi olumsuz etkilememesi ve tekstil mamuliiniin diger 6zelliklerini
olumsuz yonde degistirmemesidir. Bu nedenle son yillarda ¢evre dostu ve dogal esash
antibakteriyel maddelerin eldesi ve tekstil uygulamalarina olan ilgi hizla artmaktadir (Gtiler
ve ark., 2015).

Son yillarda tibbi ve aromatik bitkilerin ve bunlardan elde edilen iiriinlerin
kullanimina olan ilgi hizla artmaktadir. Dolayisiyla gelecek yillarda siirekli artan talebi
kargilamak, standartlara uygun iirlin elde etmek i¢in tibbi ve aromatik bitki iiretiminin,
bunlardan elde edilen bitki ekstrelerinin ve bu iriinleri isleyen sanayi kollariin biiyimesi

ve artmasi beklenmelidir (Giiler ve ark., 2015).

Medikal tekstiller, teknik tekstil piyasasinda giin gegtikge gelisen bir sektor haline
gelmistir. Bununla birlikte medikal ve hijyen uygulamalar1 i¢in kullanilan fonksiyonel
tekstiller de dikkat g¢ekici {riinler arasinda yer almaktadir. Sonu¢ olarak arastirmacilar
misterilerin gereksinimlerini karsilamak amaciyla saglik sektoriinde kullanilan tekstil
driinlerini gelistirmeye odaklanmiglardir. Glinlimiizde, tiiketicilerin hijyenin 6nemi ve
mikroorganizmalarin zararli etkilerinin 6nemini bilmesi tercihlerinin degismesine neden
olmaktadir. Son yillarda gergeklesen teknolojik gelismeler insanlarin kalite standartlarini
arttirmig ve buna paralel olarak giiniimiizde konfor ve temizlik konusundaki beklentileri de
arttirmustir. Insanlar giinliik yasamlarinda ve evlerinde hijyene daha fazla 6nem vermeye

baglamiglardir (Altinok, 2008).

Ozellikle seliiloz ve protein gibi dogal lifler igeren tekstil iiriinleri mikroplar1 kendine
¢ekme konusunda oldukga yatkindir ki bunun sonucunda kumaslarin 6zelliklerinin olumsuz
etkilenmesi, kotii koku olusumu, deri enfeksiyonlar: ve rahatsizliklart meydana gelir. Iste
tiim nedenler bakteri ve mantar gibi mikroorganizmalara kars1 antimikrobiyal etkiye sahip

giyim iriinlerinin gelismesine neden olmaktadir (Giiler, 2015).



Tekstilde kullanilacak antibakteriyel maddelerden beklenen en onemli 6zellik
kullanilan maddenin insan ve ¢evre sagligint olumsuz etkilememesi ve tekstil mamuliiniin
fiziksel ozelliklerini olumsuz yonde degistirmemesidir. Ote yandan sektdrde kullanilan
antibakteriyel maddelerin neredeyse tamami sentetik olup toksit etkilerinin oldugu
belirtilmektedir. Bu nedenle son yillarda ¢evre dostu ve dogal bitkisel esasli antibakteriyel
maddelerin eldesi ve tekstil uygulamalarina olan ilgi giin gegtikce artmaktadir. Bu
kapsamda, bitkilerden elde edilen ugucu yaglarin antibakteriyel aktivitelerinin arastirilmasi

ve tekstil sektoriinde kullanimi giin gegtikge artmaktadir (Giiler, 2015).
1.4. Tekstil Uriinlerinde Antibakteriyel Aktivite

Mikroorganizma mikro boyutlu canlilar i¢in kullanilan genel tanimdir.
Mikroorganizmalara halk arasinda mikrop denilmektedir. Bunlar her ne kadar zararli olarak
bilinse de %99°u saglik agisindan zararsiz ve ¢evreye faydasi bulunan canlilardir ve sadece
%1’lik kismi patojenik ve hastalik yapict Ozellige sahiptir. Hastalik yapici
mikroorganizmalarin yagamsal faaliyetlerine olumsuz miidahaleye antimikrobiyal aktivite

denilmektedir (Cakar, 2015).

Bakteriler tekstil ylizeyinde uygun sicaklik, nem ve diger kosullar saglandiginda ¢ok
hizl1 bir sekilde tireyebilirler. Tekstil yiizeylerinde bakterilerin iiremesi neticesinde iki farkli
tehlike ile karsilasmak miimkiindiir. Bunlardan ilki, kontrolsiiz bakteri iiremesi sonucunda
kot koku olusumu, konfor kayiplari ve insan sagligina zarar verecek potansiyelde risk
olusmasidir. ikincisi ise kumas yiizeyinde meydana gelebilecek leke olusumu, renk

bozulmalar1 ve performans kayiplaridir (Toprakkaya ve ark., 2003).

Antibakteriyel 6zellikli tekstil tirlinleri tibbi tekstiller, kisisel bakim {iriinleri, hijyen
ve tibbi teknik tekstiller i¢in ihtiya¢ olarak diisliniilmekle birlikte, giiniimiizde sporcu
giysileri ve askeri kiyafetler, dosemelik kumaslar, i¢ camasirlar1 ve ¢orap gibi giinliik

tirtinlerde kullanilmaktadir (Giiler ve ark., 2015).

Antibakteriyel maddeler ile ilgili 6nceki yillarda gergeklestirilen bilimsel ve AR-GE
caligmalarina bakildiginda, ¢alismalarin genellikle giimiis, ¢cinko ve bakir gibi metallere ve
zeolit gibi maddelere yogunlasildigr goriilmektedir. Ancak glinlimiizde tiiketicilerin dogala
yonelmesi ile birlikte tekstil sektorii adina farkli disiplinler tarafindan yiirtitiilen ¢alismalarda
ise bitkisel kaynakli, dogal esasli antibakteriyel maddelerin eldesi ile ilgili calismalar hizla
devam etmektedir. Literatiirde, cesitli solventler ile elde edilen nar kabugu ekstraktlarinin,

aleovera, yesil cay, kirmizibiber ¢ekirdegi yaginin, nane yaginin, biberiye yaginin, karanfil
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yagmin antibakteriyel aktivitelerinin oldugu ve bunlarin direk veya mikrokasiillenerek

tekstil yilizeylerine aplike edildigi goriilmektedir (Giiler ve ark., 2015).
1.5. Havaciva (Alkanna tinctoria) Bitkisi

Ismi Alkanet olmakla birlikte Latince Alkanna tinctoria ve Anchusa isimleriyle de
taninir. Ulkemizde daha ¢ok Havaciva adiyla bilinirken, Anadolu'da Kadirli yoresinde Enik,
Elaz1g yoresinde Yerinegi adiyla da anilir. Bu bitki Magnoliopsida (iki ¢enekliler) sinifinda,
Lamiales takimina ait, Boraginaceae (Hodangiller) familyasinda yer alan bir bitkidir.
Lamiales, ¢ok yillik aromatik kokulu hermafrodit ¢igekli bitkiler sinifidir. Boraginaceae,
diinyada 100 tiir iginde ortalama 2000 cesit farkli cali, agac ve herb bitkileriyle tropikal
subtropikal ve iliman bolgelerde yayilmis bir familyadir. Bu familyanin Tiirkiye'de 34 cinsi

ve 300'den fazla tiirii bulunmaktadir (Oztav, 2009).

Havaciva bitkisine diinyada Dogu Akdeniz kiyilarinda, Fransa'min giineyinde,
Britanya'da Hindistan ve Arnavutluk'ta Tiirkiye'de ise Dogu Karadeniz bolgesinde, Akdeniz
bolgesinde ve 6zellikle I¢ Anadolu'da Eskisehir, Ankara, Urgiip, Kayseri ve Divrigi’de
rastlanmaktadir (Kayabasi ve ark; 2000; Oztav, 2009).

Sekil 1.1. Havaciva bitkisi

Havaciva bitkisi dik ya da yatik gelisen koseli govdesi, dar sivri yapraklariyla, diiz
ve genis tek yone bakan huni seklindeki tag yapraklardan, daha uzun tagl gigeklerden olusan

kismu ile sik sert tiiylii bir bitkidir. Sekil 1.1°de havaciva bitkisi gosterilmistir.

Nisan ve Temmuz aylarinda mavi renkli ¢igek acan bitki 10-30 cm arasinda boylanir.
Cok yillik, otsu karakterde bir bitkidir (Birinci, 2008). Yetistigi dogal yerler genelde, denize
yakin giinese bakan taslikli kumsallar ve tasli, kumlu, kalkerli arazilerdir. Notr ya da alkali
iyice sulanmis bir toprag: tercih etmesine ragmen kurakliga karsida dayaniklidir. Ayrica
-10°C' ye kadar soguklara da dayanabilmektedir. Cok fakir topraklarda da iyi gelisme
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gOstermesi ve ¢arpict mavi-mor renkte ¢icekleriyle one ¢ikmaktadir. Cigeklerinin dikkat
cekici renkleri vurgu yapilmak istenen alanlar i¢in uygundur. Ancak yapraklarinin
gosterissiz olmasi ve ¢ok gevsek dokulu bir gévde olusturmasi nedeniyle cigceksiz oldugu
donem etkisizdir. Dogada ¢am agaglarinin altinda yetismesi kiiltiirel alanlarda gélgeli ve yari
gdlgeli alanlarda rahatlikla kullanilabilecegini isaret etmektedir (Oztav, 2009). Bitkinin
genelde de kokleri kullanilir. Kokler sonbaharda toplanir ve kurutulur. Sekil 1.2°de

kurutulmus havaciva kokleri verilmistir.

Sekil 1.2. Havaciva kokii

Alkanna tinctoria koklerinin kullanimina dair ilk kayit, irinli yaralarin tedavisi i¢in
kullanimlarint tarif eden, Yunanli doktor ve filozof Hippocrates’in ¢aligmalarinda
bulunmustur (M.O. 3. ve 4. yiizyil). Bitki bilimci ve bilgin Theophrastus’da (M.O. 3. ve 4.
yiizy1l) boya 06zelliklerinden ve tibbi uygulamalarindan bahsetmistir. Ayrica, Biiyiik
Iskender’in, doktorlar1 bitkisel tip iizerinde galismaya yonelttigi bilinmektedir. Alkanna
tinctoria kokiiniin tibbi 6zellikleri, bu kampanyalarla hastaliklarin ve yaralarin tedavisinde

kullanilmigtir (Sarikiirkcii, 2010).

Alkanin bilesigi, bitkinin koklerinden kolayca ekstre edilen koyu kirmiz1 pigmentlerin
ana bilesenidir. Botanikgilerin ilgisini ilk ¢eken sey alkaninin son derece renkli dogasi

olmustur. Kumas boya maddesi olarak kullanim1 ise hemen hemen M.O.’ye dayanmaktadir
(Sarikiirkcii, 2010).

1976 yilinda Papageorgiou, Alkanna tinctoria kok oziitlerinin yara iyi edici ve
antimikrobiyal ozelliklerini yaptig1 deneylerle klinik olarak dogrulamistir ve alkanin

tiirevlerini aktif komponentler olarak ilk tanimlayandir. Son zamanlarda, bu gibi bilesiklerin,



antitimor, antibakteriyel ve antienflamatuvar aktiviteler de sergiledikleri gosterilmistir

(Papageorgiou ve ark., 1999).

Giliniimiize kadar yapilan fitokimyasal ¢alismalarda alkanna tiirlerinden flavonoitler,
pirolizidin alkaloidleri, yag asitleri ve naftokinon tiirevi elde edilmistir. Bu tilirler arasinda
ozellikle Alkanna tinctoria koklerinden elde edilen boyar madde, kozmetik sanayisinde
renklendirici olarak kullanilmaktadir (Sarikiirketi, 2010).

Yapilan farmakolojik aktivite tarama ¢alismalari, Alkanna tiirlerinden elde edilen
naftokinonlarin, yara iyi edici ve antimikrobiyal etkilerinin yani sira DNA-topoizomeraz |

ve Il enzimlerini inhibe ettiklerini gostermistir (Sarikiirkcii, 2010).

Ulkemizde, Alkanna tinctoria (L.) Tausch ve Alkanna orientalis’in (L.) Boiss.
kirmizi1 renkli kdklerinden hazirlanan preparatlar kabizliga karsi, yara iyi edici ve adet kesici

olarak halk arasinda kullanilmaktadir (Baytop, 1999).

Havaciva bitkisinin kokiinde bulunan bilesenler tayin edilmis olup, bitki kokiinde
bulunan en 6nemli 2 bilesik alkannin ve shikonindir (Papageorgiou ve ark., 1999). Sekil

1.3’te alkannin ve Sekil 1.4’de shikonin bilesiklerinin yapilar1 verilmistir.

OH O OH O OH

VOGRS
: CHs CH3
OH O OH OH O
Sekil 1.3. Alkannin Sekil 1.4. Shikonin

Shikonin bitki hiicrelerinden iiretilen kirmizi renkli bir naftokinon pigmentidir.
Alkannin havaciva bitkisinin kokiinden izole edilen ve koyu kirmizi renkli pigmentlerin asil
ogesi olarak kabul edilen ilk pigment maddesidir. 1935 yilinda shikonin ve alkannin'den
alinan 6zlerle bu bilesiklerin birbirlerinin enantiomeri oldugu bulunmustur. Alkannin ve
shikonin ile birlikte onlarin tiirevlerinin son 25 yildir, kanser tedavisinde bazi deri
kanserlerinde tiimor olusumunu engelleyen anti timor aktiviteye sahip olduklari
bilinmektedir. Havaciva bitkisi ilag endiistrisinde, kozmetikte ve likorlerin boyanmasinda
kullanilmaktadir. Ayrica havaciva otu, rezene, tar¢in, biberiye, kimyon, karabiber ve
zeytinyagi ile hazirlanan ekstrak, romatizma hastaliklarinda kullanilmaktadir. Bitkisel

boyacilikta havaciva bitkisinin kokleri kullanilmaktadir. Havaciva kokleriyle yiin hali



ipliginde bazi mordanlarla yapilan boyama calismalarinda giizel renkler elde edilmistir

(Kayabas1 ve ark. 2000; Oztav, 2009).

Shikonin (R enantiyomer), Dogu’da 6zellikle Cin’de bilinmektedir. Bu molekiil,
Lithospermum erythrorhizon Sieb. Et Zucc. bitkisinin koklerinden izole edilen kirmizi
pigmentin ana 6gesidir ve Cince’de ¢esitli isimleri vardir; “tzu ts’ao”, “tzu-ken” (mor kok)
ve “hung-tzu ken” (kirmizimsi-mor kdk). Shikonin, ipek boyasi olarak kullanimi, tiptaki
kullanim1 kadar eskidir. Lithospermum erythrorhizon koékleri igin iddia edilen tedavi edici
Ozellikler sunlardir; yaniklar, hemoroid, yatak yarasi, harici yaralar ve dermatitler. Bu
ozellikler, birgok eski metinde Alkanna tinctoria i¢in iddia edilen tibbi Ozelliklere
(birbirlerinden bagimsiz olarak) dikkat ¢ekici bir sekilde benzemektedir. Shikonin ve onun
tiirevlerini iceren ¢esitli preparatlar, Cin, Japonya ve Kore’de, hala tibbi amagclar i¢in
kullanilmaktadir. Ayrica Japonya’da, boya maddesi ve kozmetikte de kullanilmaktadir.
Alkanin kadar, Shikonin i¢in de iddia edilen tibbi 6zellikler, son zamanlarda bilimsel olarak
test edilmistir (Papageorgiou ve ark., 1999). Sengiil ve ark. (2009) igerisinde Alkanna
tinctoria bitkisinin de bulundugu baz1 bitkilerin metanol 6ziitlerini hazirlayarak bu 6ziitlerin
B-karoten-linoleik asit sistemiyle toplam antioksidan aktivitelerini, DPPH serbest radikal
giderim aktivitelerini ve toplam fenolik bilesik miktarlarin1 belirlemislerdir. Yapilan
calismada Alkanna tinctoria bitkisinin 2 mg ml-1 derisimdeki metanol 6ziitiiniin B-karoten-
linoleik asit sistemiyle toplam antioksidan aktivitesinin %79,80 olarak tespit edildigi rapor
edilmistir (Sarikiirkcti, 2010).

1.5.1. Havaciva yagi

Son yillarda adim1 siklikla duymamizla beraber Havaciva bitkisi ¢ok cok eski
tarihlerden beri insanlarin gesitli amaclar igin kullandig1 bir bitkidir. i¢i mavi, dis1 siyaha
yakin kirmizi renkteki kokiin muhteviyatindaki boyar madde alkanindir. Bazik ortamda
mavi renkteki bu madde, ortama asit eklenerek kirmizi renge doner. Alkol, eter ve yagda
¢Oziinen alkalin suda ¢6zlinmez. Havaciva kokii, bitkisel yaglar, sarap ve diger alkollii
igecekleri renklendirmek i¢in antik ¢aglardan beri kullanir. Giinlimiizde bile Avustralya’da
gida boyasi olarak kullanilmaktadir. Tekstilde de tercih edilen bir boyar maddedir. Ahsaba
koyu kirmizi renk vermek igin toz haline getirilerek yagla karistirilir. Kozmetikte ise
ozellikle  dudak  parlaticilart  ve  rujlarda  yaygin  olarak  tercith  edilir

(https://wwwe.arifoglu.com/hava-civa-nedir, 2019).
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Havaciva bitkisinden; havaciva c¢ayi, havaciva yagi (Sekil 1.5.), havaciva tentiiri,
havaciva ekstresi, havaciva kremi ve merhemi iiretilir (https://www.arifoglu.com/hava-civa-
nedir, 2019).

Sekil 1.5. Havaciva yagi

1.6. Mikrokapsiil Teknolojisi

Tekstil Triinlerine  fonksiyonel Ozellikler kazandirmada birgok teknik
kullanilmaktadir. Bitim iglemleri ile fonksiyonel ozelliklerin kazandirilmasi birgok
arastirmaci i¢in en alternatif yaklasim olarak degerlendirilmektedir. Bu amagla kullanilan
yeni yontemlerden biri olan mikrokapsiilasyon yontemi ¢esitli uygulama alanlari ile dikkat

cekmektedir (Karagonli, 2011).

Mikrokapsiilleme, bir kat1 partikiiliin, stvi damlasinin veya gaz kabarciginin bir film
tabaka olusturacak maddeyle kaplanmasidir (Cimen, 2007). Mikrokapsiil, polimerik bir
duvar ve bu duvar igerisinde hapsedilmis s1ivi maddesinden olusur. Genel olarak kapsiillenen
maddeye etkin madde veya cekirdek, kaplama maddesine de geper, kabuk veya duvar
materyali denir.  Mikrokapsiilasyon sonucu elde edilen iiriinlere mikrokapsiil adi
verilmektedir. Mikrokapsiilasyon islemi genellikle ¢ekirdek maddenin polimer matrisi
igerisine yerlestirilmesi amaciyla birbirine karigmayan iki sividan olusan emiilsiyon yap1

igerisinde gergeklestirilir (Alay, 2010). Sekil 1.6’de mikrokapsiil yapis1 gosterilmistir.
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Cekirdek

Kaplama madde

maddesi

Sekil 1.6. Mikrokapsiil yapis1

Mikrokapsiilasyon ile ilgili ilk caligmalar tabletlerin draje haline getirilmesiyle
baslamis, 1924 yilinda Almanya’da balik yagi, kalsiyum fosfat gibi baz1 maddelerin jelatin
ile kapsiillenmesini igeren patent alimi ile devam etmistir. Mikrokapsiil ¢alismalarinin
bugiinkii anlamda baslamas1 Green ve Schleicher’in kompleks koaservasyon metodu ile
tirettikleri karbonsuz kopya kagit calismasina dayanmaktadir (Karagonlii, 2011). Bu
calismalar ilerleyen zamanlarda kozmetik, ilag, ziraat ve gida olmak {izere genis uygulama
alanlar1 bulmustur. Mikrokapsiil ¢alismalarmin tekstil sektoriindeki uygulamalart ise
1990’larda baslamaktadir. Mikrokapsiilasyon teknigi ile kalici koku veren, gii¢ tutusur
ozellikli, sicaklik ile renk degistiren, bocek uzaklastiric1 etkisi olan giysiler ve viicuda
nemlendirici, dinlendirici 6zellik veren, seliilit olusumunu engelleyen, bronzlagsma etkisi
veren kozmetik igerikli ¢oraplarin {iretimi miimkiin olmaktadir. Bunun yani sira
mikrokapsiille tekstili birlestiren akilli tekstil uygulamalari ile askeri alandan spor
giysilerine, ev tekstilinden tedavi edici 6zellikteki viicut giysilerine kadar daha birgok alanda
kullanilmaktadir. ~ Mikrokapsiilasyon,  tekstil =~ mamullerine  diger  yontemlerle
kazandirilamayacak veya yiiksek maliyetli bitim iglemlerinin verecegi etkileri sunmasindan
dolayt ilgi ¢eken ve kullanimi her gecen giin artan bir teknolojidir (Topbas, 2011). Bunun
yanmi sira mikrokapsiilasyon fonksiyonel islemlerin etkisinin uzun siire korunmasi igin

kullanilan 6nemli bir aragtir (Geng, 2016).

Mikrokapsiilasyon teknolojisinin kullanim amaclar1 arasinda su sebepler yer

almaktadir:

e (ekirdek maddenin dis ¢evre ile iliskisini keserek maddeyi 151k, nem ve oksijen
gibi etkenlerden koruyarak bozulmamasini saglamak
e (ekirdek maddenin dis cevreye buharlasmasini azaltarak aroma ve organik

c¢oziiciilerin kapsiillenmesini saglamak
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e Cekirdek maddenin pargacik formda hazirlanmasini saglayarak sivi maddeleri
kolay taginabilir hale getirmek

e Toksit maddeler gibi zararli maddelerin kapsiillenmesi gerektiginde ¢ekirdek
maddenin daha giivenli olarak kullanilmasini saglamak

e (Cekirdek maddenin varsa kotii tat ve kokusunu maskelemek

e Amaca yonelik ve kademeli olarak madde salinimin1 gergeklestirmek

o Tekstil yiizey yapisinin Ozelliklerini etkilemeden kolaylikla uygulanmasini

saglamak (Geng, 2016).
1.6.1. Mikrokapsiillerin yapisi

Mikrokapsiiller 6z madde ve kabuk ya da kaplama maddesi olarak isimlendirilen
iki kisimdan olusmaktadir. Oz madde aktif igerik ihtiva ederken kabuk maddesi 6z maddeyi

kapsamakta veya korumaktadir (Karagonli, 2011).

Oz maddesi kaplanmaya uygun cesitli kati, sivi ve gaz maddeler olarak
tamimlanabilmektedir. Oz maddesi ¢esitli niteliklere sahip olabilir. S1v1 6z madde iginde
dagitilmis veya ¢oziilmiis maddeler icerebilir. Kati 6z madde aktif bilesen, stabilizator,
yardimc1 madde, salinim hizi yavaslatict veya hizlandirici olabilmektedir. Aktif ilag
icerikleri, proteinler, peptitler, ugucu yaglar, gida maddeleri, pigmentler, boyalar,
monomerler, katalizorler, pestisitler, yapiskanlar, faz degistiren maddeler, yasam hiicreleri,
bitki yaglar1 gibi ¢esitli maddeler 6z maddesi olabilmektedir. Cok ¢esitli 6z maddelerinin
kullanilabilmesi ve kapsiillemeden sonra 6z maddenin Ozelliklerini kaybetmemesi

mikrokapsiilasyonun yaygin olarak kullanilmasini saglamaktadir (Bansode ve ark., 2010).

Kabuk maddeleri; 6z maddesine baglanarak film olusturma yetenegine sahip fakat
06z madde ile reaksiyona girmeyen maddelerdir. Mikrokapsiiller, 6z maddesini ¢esitli
kalinliklarda saran bir veya daha fazla duvardan olugmaktadir. Diger isimleri membran,
kabuk ya da duvar maddesidir. Kaplama maddelerinin dayaniklilik, esneklik, gecirmezlik ve

mukavemet gibi 6zelliklere sahip olmasi istenmektedir (Karagonlii, 2011).
Kabuk maddesinin belli basl 6zellikleri sunlardir.

e Oz maddeyi dengelemeli.

o Aktif madde ile tepkimeye girmemeli.

e Belirli sartlarda kontrollii salinim saglamali.

e Film formu alabilmeli, esnek ve tatsiz olmali ve bozulmamali.
e Higroskopik olmamali, yiiksek viskoziteye sahip olmamali.
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e Ekonomik olmal:.
¢ Sulu oramda veya ¢oziiciide ¢oziilebilir ya da eriyebilir olmali.

e Esnek, sert ama kolayca kirilabilir olmalidir (Bansode ve ark.,2010; Cosco, 2006).

Kabuk maddesi olarak dogal, yar1 dogal ve sentetik polimerler kullanilmaktadir. Bu

maddeleri su sekilde siniflandirmak miimkiindiir (Karagonli, 2011):

a. Suda ¢oziinebilen regineler: Jelatin, arap zamki, nisasta, polivinil pirolidon,
karboksimetil seliiloz, hidroksietil seliiloz, metil seliiloz, arabinogalaktan, polivinil
alkol, poliakrilik asit.

b. Suda c¢oziinmeyen maddeler: Etil selilloz, polietilen, polimetakrilat, poliamid
(naylon), poli (etilen vinil asetat), seliiloz nitrat, silikon.

C. Vakslar ve yaglar: Parafin, balmumu, stearik asit, steril alkol, gliseril sterat.

d. Enterik recineler: Cila, seliiloz asetat, fitalat, zein.

Kabuk maddesi segilirken 6z maddenin ne amagla kaplanacagi, kullanilacak
maddenin ozellikleri ve mikrokapsiillemede hangi yontemin kullanilacagi goz Oniinde

bulundurulmalidir.

Mikrokapsiiller Sekil 1.7°de gosterildigi gibi dairesel veya diizensiz sekilli
olabilirler. Dairesel sekilli mikrokapsiiller 6zii kaplayan devamli bir duvara sahiptir.
Diizensiz sekle sahip olanlar ise mikrokapsiil i¢inde hapsedilmis daha kiigiik damlaciklardan
olugsmaktadir. Mikrokapsiiller yapilarina gére 3 temel sinifa ayrilabilmektedir (Karagonlii,
2011).

cok-gekirdekli
\ . .""

diizensiz gekil basit kiire

¢ok duv‘;u'h matriks partikiil

Sekil 1.7. Mikrokapstil morfolojisi

a. Tek ¢ekirdekli: Mikrokapsiillerin en bilinen ve kullanilan ¢esididir. Genelde tek
cekirdekli mikrokapsiiller dairesel veya elips sekline sahiptir.
b. Cok c¢ekirdekli: Mikrokapsiiller bir araya gelerek coklu 6z maddeye sahip

mikrokapsiil yapilari olusturmaktadir.
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c. Matriks: Matriks pargas1 yer fistig1 kiimesine benzemektedir. Oz maddesi kabuk

maddesinin igeriye dogru kivrimlar olusturmasina izin vermektedir.

Mikrokapsiil boyutu Ipum’den Imm’ye (=1000um) kadar, kapsiil hazirlanisi
sirasindaki kullanilan materyal ve yonteme gore degisiklik gosterir. Mikrokapsiillerin
boyutlart 1-1000 pm arasindadir. 1000 um'den biiyiik kapsiillere makro-kapsiiller, | pm'den
kiigilik olanlara ise nanokapsiiller denir (Aksoy, 2015).

1.6.1.1. Maltodekstrin

Polimer yapidaki nisastanin ¢esitli kimyasal ve enzimatik tepkimeler sonucu yapisi
degistirilebilmekte ve cok daha farkli yapida iiriinler iiretilebilmektedir. Bu iiriinlerden biride
maltodekstrindir (Kearsley ve Dziedzic, 1995). Nisastanin kendini olusturan sekerlere
par¢alanmas1  “Nisastanin  Konversiyonu” veya “Nisastanin Hidrolizi” olarak
isimlendirilmektedir. Nisasta hidrolizi igin; asit, asit-enzim, enzim-enzim doniisiimleri

birlikte veya ayrica kullanilabilmektedir (Sobtigovali, 2011).

Asit ile doniistiirmede nisasta siitii, hidroklorik asit gibi bir asit ilavesiyle yliksek
sicaklikta ve basing altinda tutularak, glikoz ve yiiksek sekerlere par¢alanmaktadir.
Nisastalarin enzimatik doniisimiinde iki ana basamak vardir. Bunlar; sivilastirma

(liqufection) ve sekerlestirme (saccharafication)’dir. Sivilastirma asamasinda nisastanin
yapisindaki o 1,4 glikozidik baglari enzimler tarafindan hidrolize edilir; boylece, jelin
viskozitesi hizl bir sekilde diiser ve maltodekstrinler tiretilir (Sobiigovali, 2011).

Nisastanin kismi hidrolizi ile elde edilen maltodekstrin; suda ¢6ziinen, tatsiz tiriinler
olup, FDA tarafindan 20’den daha diisik DE degerlerine sahip iiriinler olarak
tanimlanmaktadir (Sobiicovali, 2011).

Maltodekstrin molekiiler biiyiikliikleri bakimindan nisasta ve sakkaroz arasinda olan
ve (CeH100s5)n-H20 genel formiilii ile ifade edilen bilesiklerdir (Alexander, 1992).
Maltodekstrinler, genellikle misir nigastasinin asit ya da enzimlerle parcalamasi ile {iretilen
beyaz toz yapida, sakkaritlerin karigimi olan bir triindir. Sekil 1.8’de maltodekstrin
kimyasal yapis1 verilmistir. Molekiiler agirligi polisakkaritlerle ile oligosakkaritler arasinda

degismektedir (Sobiicovali, 2011).
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Sekil 1.8. Maltodekstrin kimyasal yapist

Tats1z veya ¢ok az tatli, suda kolay ¢dziinen ve kolay absorblanabilen polimer
yapidaki maltodekstrinlerin DE 20°den kiigiiktiir. 2 ile 20 glikoz biriminden olusurlar ve D-
glikoz birimleri birbirine a 1-4 glikozidik baglar1 ile baglanmislardir. Maltodekstrinler,
maltooligosakkaritler olarak da adlandirilabilirler (Alexander, 1992). Maltodekstrinler,
dogal nisastalardan farkli olarak suda c¢oziinebilirler, yenilebilir hidrokolloidlere gére daha

ucuzdurlar ve agizda yogun dolgunluk hissi vermektedirler (Sobiigovali, 2011).

Dondurnm ve

Tathlarda Pastacihk 1 Sekerbneciik Sprey kunitueularda
Eremalarmda ; 11% \ salitdriinda: jﬁbm 79, [~yerdzocmadde olarak
Yag kamesi olarak; — - | ;25%

12%

Thby' besmeel wyg ; Hacm artmer; 23%
1%

Sekil 1.9. Maltodekstrinlerin kullanim alanlari

Maltodekstrinlerin ¢esitli sektorlerde kullanimi son otuz yilda hizli bir biiylime
gostermistir. Maltodekstrinler, 6zellikle gida ve ilag sanayinde genis bir kullanim alanina
sahiptir. Gida uygulamalarinda; kivam arttirici, yapiy1 iyilestirici, film olusturucu, koku ve
yag baglayici, oksijen engelleyici, yiizey gerilimi degistirici, sulu ¢ozeltilerde donma
noktasini kontrol edici, 6zelliklerinden dolayr maltodekstrinlere ilgi duyulmaktadir. Son
donemlerde maltodekstrinler gida sanayiinde, plastiklestirici materyal olarak da
kullanilabilmektedirler. Ayrica, vitamin, mineral ve renklendirici gibi tabletlerin ylizey
kaplamalarinda kullanilmaktadir. Maltodekstrinlerin kullanim alanlar1  Sekil 1.9°da

verilmistir (Sobiicovali, 2011).
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1.6.1.2. Arap Zamki
Akasya agacinin Acacia Senegal ve Acacia Seyal tiirlerinden toplanan dogal bir

triindiir. Sekil 1.10°da Acacia Senegal ve Acacia Seyal agaglarinin yapraklari gosterilmistir.
Agaglar Sahra bolgesine 6zglidiir ve iiretimin ¢gogunu Sudan, Cad, Nijerya, Mali ve Senegal
olusturmaktadir (https://en.wikipedia.org/wiki/Senegalia_senegal, 2019). Acacia Seyal
agacindan elde edilen arap zamki, agacin bitki 6ziinden dogal olarak elde edilmektedir.

Acacia Senegal agacindan elde edilen arap zamki, yariklarin elde edilmesiyle olusmaktadir.

Sekil 1.10. a) Acacia Senegal, b) Acacia seyal

Acacia Senegal agacindan elde edilen arap zamki ve toz hali Sekil 1.11°de
gosterilmistir. Uriiniin yeri, iklim kosullari, sezonu ve iiretimi iiriin kalitesini ve zamk

kompozisyonunu etkilemektedir (Karagonlii, 2011).

Sekil 1.11. Arap zamki

Arap zamki galaktoz, arabinoz, ramnoz ve glukuronik asit ve glukoproteinler i¢eren

polisakkaritlerin bir heteropolimeridir. Arap zamkinin yapis1 % 39-42 galaktoz, % 24-27
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arabinoz, % 12-16 ramnoz, % 15-16 glukuronik asit, % 1.5-6.6 protein, % 0.22-% 0.39 azot
ve % 12.5-16.0 nemden olusmaktadir (Azzaoui, ve ark., 2014). Polisakkarit oran1 ve ¢esidi
yetistigi  yer, iklim  kosulu ve agacin yasma  gore  degismektedir
(http://en.wikipedia.org/wiki/Gum_arabic, 2019). Gida endiistrisinde emiilsiye edici ve

stabilizator olarak yaygin bir sekilde kullanilmaktadir (Karagonlii, 2011).

Arap zamkinin koaservasyon i¢in 6nemli olan temel karakteristigi ¢ozeltideki
polimerin (-) yiikle yiiklenmesini saglayan polisakkaritlerin ve glikoproteinin bulunmasidir.
Arap zamki suda ¢oziinmekte ve farkli sicakliklarda ve diisiik konsantrasyonda diisiik
viskoziteye sahip ¢ozelti olusturmaktadir. Arap zamkinin net (-) yiik tasidig1 pH 4-5 arasidir.
Emiilsiyon olusturma &zelligi hidrofil polisakkaritlerin ve hidrofobik glikoproteinlerin
karisimindan gelmektedir. Polisakkaritler emiilsiyonu sabit tutarken, polipeptit kismi ise
emiilsiyonu yag-su ara yiizii ile etkilestirmektedir. Koaservasyon adim1 boyunca, emiilsiyon
arap zamkinin eklenmesiyle sabitlenir ve sirasiyla jelatinle etkilesir ve kompleks duvar 6z

yiizeyinde sekil alir (Leclercq, 2008).

Sekil 1.12. Arap zamki yapist

Arap zamki c¢oklu hidrofil karbonhidrat kisimlarindan olusmaktadir. Bu kisimlar
hidrofobik proteine baglanip glikoproteini olusturmaktadir. Karbonhidrat kismi
polisakkarittir ve arap zamkinin yaklasik %98“ini olusturmaktadir. Protein ile polisakkarit
kisimlar1 arasindaki kovalent bag hidroksipirolin (P) ve serin(S) ile saglanir

(Karagonlii,2011). Sekil 1.12°de Arap zamkinin kimyasal yapisi gosterilmektedir.
1.7. Mikrokapsiilleme Yontemleri

Duvar maddesi i¢ine hapsedilmis 6z maddesi tasiyan kiigiik pargaciklarin

hazirlanmas1 1930’larda yapilan sprey kurutma g¢alismalarima dayanmaktadir. Fakat bu
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alandaki ilk 6nemli ticari iiriin karbonsuz kopya kagididir. Bu tirlinde mikrokapsiiller faz
ayrigsmasi olarak isimlendirilen yontem ile iiretilmistir. Bundan sonra mikrokapsiil iiretmek
icin g¢esitli  metotlar gelistirilmis ve mikrokapsiil kullanimi1  6nemli  Olglide
kuvvetlendirilmistir. Yontemlerden bazilar1 sadece fiziksel olaya dayanmaktadir. Bazilar
ise kapsiil duvarini {iretmek igin polimerizasyon reaksiyonu kullanmaktadir. Diger
yontemler kimyasal ve fiziksel olaylarin birlesimidir. Mikrokapsiil iiretme yontemleri bu
ayrima dayanarak kimyasal ve mekanik ya da fiziksel yontemler olarak ikiye ayrilmaktadir.
Fakat baz1 kaynaklarda A tipi ve B tipi olarak da simiflandirilmaktadir. Ciinkii mekanik
yontemler olarak isimlendirilen yontemler kimyasal reaksiyon igermektedirler ya da
kimyasal olarak adlandirilan yontemler fiziksel bir olaya dayanabilmektedirler. Bu nedenle,
kaynaklarda kimyasal yontemlere A tipi yontemler, mekanik yontemlere de B tipi yontemler
adryla rastlamak miimkiindiir (Leclercq, 2008). A tipi ya da kimyasal yontemlerle elde edilen
kapsiiller, tamamen s1vi dolu bir tankta veya tiip seklinde bir reaktorde liretilmektedir. B tipi
ya da mekanik yontemle elde edilen kapsiiller, kapsiilleme isleminin baz1 adimlarinda gaz
fazindan yararlanmaktadir. Baz1 yontemlerde, kapsiiller ya 6z maddesi iistiine kabuk
maddesinin pilskiirtiilmesiyle, gaz fazinin iginde sivi damlaciklarinin piiskiirtiilerek
katilastirilmasiyla, sivi bir banyoya piiskiirtiilen damlaciklarin jellesmesiyle ya da kat1 — gaz

ara yiizeyine polimerizasyon reaksiyonu uygulanarak elde edilmektedir (Benita,1996).

Kapsiil elde etmek icin hangi yontemin kullanilacagin1 belirlemek i¢in bazi
parametrelere ihtiya¢ duyulmaktadir. Bu parametreler 6z ve kabuk maddenin 6zellikleri ve
mikrokapsiiliin kullanim amaci ile ilgilidir. Bunlar; 6z maddenin ¢oziiniirliigli ve fiziksel
ozellikleri, 6z maddenin ¢oziiciiler ve kaplama maddesi ile etkilesimi, istenilen kapsiil capz,
mikrokapsiiliin istenen yiizeye baglanma sekli ve 6z maddenin salinim mekanizmasidir

(Karagonlii, 2011).

Mikrokapsiil yapim yontemlerinde, ¢ekirdek maddenin polimer i¢inde mikron
boyutunda dagilmasini saglayabilmek i¢in, iki karismayan sividan (kabuk ve cekirdek
madde) emiilsiyon yapimi ilk asamadir. Pek ¢ok alternatif mikrokapsiilleme teknigi olmasi
sebebiyle, farkli 6z maddelerini kapsiillemek {izere farkli teknikler kullanilmaktadir. En

uygun kapsiilleme metodunun belirlenmesinde;

e Mikrokapsiil boyutlarinin kullanim amacina uygun biiyiikliikte ve dayanimda elde
edilebilmesi,
e Her bir tanecik i¢in kapsiillenme veriminin yiiksek olmasi,

e Kabuk maddesi ile kapsiilleme metodunun birbiriyle uyumlu olmasi,
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e Mikrokaspiilleme i¢in gerekli olan donanimlarin ve islem maliyetinin uygunlugu,
¢ Yiiksek hacimlerde mikrokapsiil iiretimine elverisli olmasi,
e Mikrokapsiilleme siirecindeki parametrelerin kontrol edilebilirligi gibi faktorler

g6z Oniinde bulundurulmaktadir. (Besen, 2016)

Genellikle mikrokapsiilleme teknikleri mekanik ve kimyasal olmak iizere iki temel
gruba ayrilmaktadir. Cizelge 1.1°de yaygin olarak kullanilan mikrokapsiilleme yontemleri
verilmistir (Aksoy, 2015).

Cizelge 1.1. Mikrokapsiilleme yontemleri

Kimyasal Yontemler Mekanik Yontemler
Ara Yiizey Polimerizasyonu Piiskiirterek Kurutma Yontemi
Emiilsiyon Polimerizasyonu Sogutarak Kurutma Y ontemi
Misel Polimerizasyonu Sicak Eriyik Mikrokapsiilasyonu
Radikalik Zincir Polimerizasyonu Santrifuj Yontemi
In-Situ Polimerizasyonu Rotasyonal Siispansiyon Ayirma
Faz Ayrimi1 Metodu (Koaservasyon) | Akiskan Yatak Yontemi
Stiperkritik Akiskan Yontemi
Molekiiler Kapsiilleme Y 6ntemi

1.7.1. Kimyasal mikrokapsiilleme yontemleri

1.7.1.1. Arayiizey polimerizasyonu

Ara yiizey polimerizasyonu iki faz arasindaki yiizeyde meydana gelmektedir. Bu
islemde monomerlerden biri ve ¢ekirdek materyali bir ¢dzgen icerisinde ¢oziiliirken diger
monomer de ikinci bir ¢ozgen igerisinde ¢oziilmektedir. Ara yiizey polimerizasyonu, birbiri
ile karigmayan iki sivi fazin ara yiizeyinde gesitli monomerlerin birbirleri ile reaksiyona
girerek dispers fazi hapsedecek sekilde film olusturmasi islemidir. Duvar polimerinin sentezi
icin genellikle iki reaktif monomer bulunmaktadir. Reaksiyonun baslatilmasi i¢in katalizor
ilave edilir. Ayrica su/yag emiilsiyonunun olusmasi i¢in uygun bir emiilgatoriin stabilizator
olarak ilavesi gerekmektedir. Monomerler birlikte difiize olup ara yiizeyde ince bir kaplama
olusturacak sekilde polimerlesmektedir. Ortalama polimerizasyon derecesi; monomerlerin
reaktifligine, konsantrasyonlarina, fazlari olusturan maddelere ve ortam sicakligina baglidir.

Polimerizasyon reaksiyonu monomerler tiikkenince sona ermektedir (Celep, 2007).

20



1.7.1.2. Emiilsiyon polimerizasyonu

Faz degistiren maddelerin kapsiillenmesinde en fazla kullanilan yontemlerden biri
olan emtilsiyon polimerizasyonun ilk asamasinda, kapsiillenecek maddenin yapisina gore su
icinde yag veya yag icinde su emiilsiyonu olusturulur. Cekirdek madde ve monomerlerden
olusan emiilsiyon ortamina baslatici ilave edilir ve reaksiyon ortami baslaticinin bozunma
sicakligina kadar 1sitilir. Bu sirada yiiksek devirlerde (2000-3000 d/dk.) mekanik karistirma

yapilmaktadir. Bu emiilsiyon stabilizesinin korunmasi agisindan gereklidir (Aksoy, 2015).

Serbest radikal emiilsiyon polimerizasyon mekanizmasi su sekilde 6zetlenebilir: Bir
monomer bir ylizey aktif madde (emiilsiyonlastirici) ile su igerisinde biiyiikk monomer
damlalar1 (monomer droplet) olusturacak sekilde disperse edilir veya emiilsiyonlastirilir.
llave edilen daha fazla yiizey aktif madde su icinde miselleri olusturur. Az miktarda
monomer, monomer damlasindan ayrilarak su icerisinden misellere niifuz eder. Suda
¢Oziinebilen bir baslatici su fazina ilave edilir ve miseller igerisindeki monomer ile
reaksiyona girer (Smith-Ewart birinci zaman araligi). Misellerin toplam yiizey alani, biiyiik
monomer damlalariinkinden daha biiytiktiir, bu yiizden baslatic1 biiyilk monomer damlalari
yerine misellerle reaksiyona girer. Misel icindeki monomer ¢abuk bir sekilde polimerize olur
ve zincir bliylimesi sonlandirilir. Bu noktada monomer ile sisirilmis misel polimer tanecigine
dontigiir. Hem monomer damlas1 hem de polimer taneciginin sistemde mevcut oldugu zaman
araligl, Smith-Ewart ikinci zaman aralig1 olarak degerlendirilir. Monomer damlalarindan
daha fazla monomer, biiyiiyen tanecigin i¢ine niifuz eder ve daha fazla baslatici reaksiyona
girer. Sonug olarak, serbest monomer damlalar1 kaybolur ve kalan tiim monomer tanecik
icinde yerlestirilir. Bu asama iiciincii Smith-Ewart zaman aralig1 olarak degerlendirilir. Uriin
ve monomere bagl olarak, ilave monomer ve baslatici siirekli olarak ve yavas bir sekilde
ortama ilave edilebilir. Boylece tanecik biiylirken bu maddelerin sistemdeki miktarlar
korunabilir. Son iiriin bir polimer taneciginin sudaki dispersiyonudur. Bu ayni zamanda

polimer kolloid, lateks veya yaygin olarak emiilsiyon olarak bilinir (Alay, 2010).

1.7.1.3. In-situ polimerizasyon

Islem siirecinde polimerizasyon, yiizeyler arasi polimerizasyon ile benzerlik
gostermektedir. Bu yontem, suda ¢6ziinmeyen sivi ¢cekirdek materyallerinin ve kat1 ¢ekirdek
materyallerinin mikrokapsiilasyonunda kullanilmaktadir. Yiizeyler arasi polimerizasyonda
monomerler her iki fazda bulunmakta ve polimerizasyon reaksiyonu kapsiilasyon
reaktoriiniin igerisinde meydana gelmekte iken; islem siirecinde polimerizasyonda ¢ekirdek

materyalinin oldugu fazda higbir reaktif ajan bulunmamaktadir. Bu yontem siirecinde,
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polimerizasyon reaksiyonuna giren monomer ve katalizorler ortamda ¢oziiniirken, olusan
polimer ¢oziinmemektedir. Boylece polimerlesme reaksiyonu, ¢ekirdek damlaciklarinin
ylizeyinde olmakta ve olusan polimer, c¢ekirdegin tiim yiizeyini kaplamaktadir (Besen,
2016).

Bu yontemde, yiizeyler aras1 polimerizasyonda oldugu gibi, uygun bir karistiric ve
yiizey aktif madde ile ¢ekirdek maddenin sulu emiilsiyonu olusturulmaktadir. Emiilsiyon
olustuktan sonra 6n polimer ilave edilmekte ve polimerizasyonun devam etmesi i¢in pH ve
sicaklik uygun sartlara getirilmektedir. Islem siirecinde polimerizasyonda en ¢ok kullanilan
monomerler iire-formaldehit, melamin-formaldehit ve iire-melamin-formaldehit

monomerleridir (Besen, 2016).

1.7.1.4. Faz ayrimi metodu (koaservasyon)

Fiziko-Kimyasal bir teknik olan koaservasyon metodunun temeli faz ayrimina
dayanmaktadir. Faz ayriminin ilk sistematik yaklagimi Bungenberg ve arkadaslari tarafindan
1949 yilinda ortaya c¢ikarilmistir. Koaservasyon olarak isimlendirdikleri yontem, polimer-
zengin faz (koaservent) ve zayif polimerik faz (koaservasyon ortami) icerisinde homojen
polimer ¢ozeltisinin kismi olarak ¢éziinmesidir. Faz ayrimi metodunda ¢ekirdek materyali
polimer ¢ozeltisi igerisinde dispers haline getirilmektedir. Polimer c¢ozeltisinin
coziilebilirligi karistirilirken sicakligin diistirtilmesi, pH’1n degistirilmesi, iyon gradiyentinin
yaratilmasi vb. yontemlerle faz ayrim1 gergeklestirilerek ¢eper materyali olusturulmaktadir.

Birgok dogal polimer bu metoda uygundur (Aksoy, 2015).

Koaservasyon basit ve kompleks olmak ftizere iki sekilde gerceklestirilir. Bu
koaservasyon metodlar1 arasindaki tek fark faz ayrimmin olugsma seklidir. Basit
koaservasyonda ¢oziicli madde faz ayrimi i¢in ilave edilirken kompleks koaservasyonda zit

yiiklii iki polimer ile kullanilmaktadir (Aksoy, 2015).

Basit koaservasyon

Basit koaservasyon, tuz veya alkol gibi suya ilgisi yliksek olan maddelerin
eklenmesiyle gergeklestirilir. Sicaklik, pH, ¢6ziicii ve tuz uygun oranlarda segilmis ise
herhangi bir sulu polimer ¢6zeltisi basit koaservasyona ugramaktadir. Eklenen maddeler,
biri kolloid damlaciklar acisindan yogun, digeri ise seyreltik, iki fazin olusmasina neden
olmaktadir. Ayr1 fazlarin olugsmasindan dolay1 polimer katilagarak c¢ekirdek maddenin
cevresini sarmaktadir. Kullanilan polimere ve sisteme gore ilave ¢apraz baglayicilarla ¢eperi
sertlestirilmektedir (Aksoy, 2015). Basit koaservasyon yontemi ile mikrokapsiil iiretim

asamalar1 Sekil 1.13’de gosterilmistir.
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Sekil 1.13. Basit koaservasyon yontemi ile mikrokapsiil {iretim agsamalari

Tipik bir basit koaservasyon islemi su asamalardan olusur (Aksoy, 2015);

e (ekirdek maddesi polimer ¢ozeltisinde dispers edilir

e Koaservasyonu saglayacak kolloid faz ¢ozeltiye eklenir

e Koaservat damlaciklar ¢ekirdek partikiiliiniin yilizeyini sarar
e Koaservat damlaciklar1 kaplama olusturacak sekilde birlesir

e (apraz baglayicilar ile kaplama sertlesir.

Kompleks Koaservasyon

Bu islem farkli yiiklere sahip iki kolloid kullanilarak gerceklestirilmektedir.
Hidrofilik kolloidin sulu ¢dzeltisi hazirlandiktan sonra ortama farkli yiikteki ikinci kolloid
ilave edilmektedir. Ikinci kolloidin ilavesinden sonra kolloidler ¢ekirdek madde etrafinda
toplanmaktadir.  Bdylece  kompleks  koaservasyona  gore  mikrokapsiilasyon
gerceklesmektedir. Kompleks koaservasyon yontemi, dispersiyon veya emiilsiyonun
hazirlanmasi, ¢ekirdegin enkapsiilasyonu, kapsiillenmis partikiillerin stabilizasyonu olmak
lizere ii¢ asamadan olusmaktadir. ilk asamada ¢ekirdek madde (genellikle yag) katyonik
polimerin sulu ¢dzeltisi (sulu katyonik polimer) icinde disperse edilmektedir. Ikinci asamada
ikinci polimer (anyonik, suda ¢oziinebilen) hazirlanan dispersiyona ilave edilmekte ve iki
polimer kompleks olusturdugunda, duvar maddesi cekirdek madde iizerine depozite
olmaktadir. Kompleks olusumu, tuz ilavesi, pH ve sicaklik degisimi veya ortamin
seyreltilmesiyle baslatilabilmektedir. Ayrica ikinci polimer ilavesi kontrol edilerek duvar
kalinlig: istenilen sekilde ayarlanabilmekte ve son asamada ise hazirlanan mikrokapsiiller
capraz baglama ile kararli hale getirilmektedirler. Sekil 1.14’de kompleks koaservasyon
yontemiyle mikrokapsiil iiretim asamalar1 gosterilmektedir (Sarier, N. ve Onder,E., 2012).

Bircok dogal polimer kompleks dretimi  igin

koaservasyonla  kapsiil

kullanilabilmektedir. Kullanilacak olan kabuk malzemesi uygulanacak olan prosese,
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istenilen etkilere ve ¢ekirdek maddenin polarizasyonuna, iyon durumuna, reaksiyona girme

egilimine ve parcalanma sicakligina gore degisebilmektedir (Aksoy, 2015).
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Sekil 1.14. Kompleks koaservasyon yontemi ile mikrokapsiil iiretim asamalar1

Tipik bir kompleks koaservasyon asagida belirtilen asamalarda gerceklesebilir
(Aksoy,2015);

e Belirli orandaki polikatyon polimer suda ¢oziiniir.

¢ Belirli sicaklikta ¢ekirdek madde bu ¢ozeltiye ilave edilir.

e Yiizey aktif madde ilave edilir

e Belirli orandaki suda ¢6zlinmiis olan polianyon polimer ilave edilir.

e ki koloidin z1t yiiklii olacag: pH ayarlanir.

o (ozeltideki kapsiilleri ¢oziinmez hale getirip ayirabilmesi i¢in ¢apraz baglayici
ilave edilir.

e Olusan kapsiiller yikanir, kurutulur ve toplanir.

Kompleks koaservasyon yonteminin pahali bir teknik olmasina ragmen ilag, gida ve
matbaacilik sektorlerinde kullanilmaktadir. Bu yontem kullanilirken 6z malzeme cinsine ve
polimerlerin birbirine gore yiik durumu iyi incelenip se¢ilmelidir. Genellikle yavas ilerleyen
siirecler koaservasyon yonteminde daha iyi sonug vermektedir. Koaservasyon yontemi ¢ok
yonlii kullanim1 ve kapsiil malzemelerinin dogallig1 ile avantaj saglarken kullanilan
coziiciiler ve sertlestiricilerin ¢evre acgisindan etkileri ile dezavantaja sahip olmaktadir

(Aksoy,2015).

1.7.1.5. Siiperkritik akigkan yontemi

Stiperkritik akigkanlar, hem sivilarin hem de gazlarin 6zelliklerini gosteren ve ¢ok
fazla sikistirma kabiliyetine sahip olan gazlar olarak tanimlanmaktadir. Bu akigkanlar ile
ilgili son yillarda ¢ok sayida arastirma yapilmis ve en sik kullanmilan akigkanlarin COg,
alkanlar (Co-C4) ve azot oksitler (N2O) oldugu ve hidrojen ve nitrojen gibi gazlarda
¢oziinebildikleri veya bunlarla karistirilabildikleri belirtilmistir. Sicaklik ve basingta
yapilacak olan kiigtik degisiklikler ile siiperkritik akigkanlarin yogunlugunda kritik noktaya
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ulasabilecek biiyiik yogunluk degisimleri elde edilebilmektedir. Bu 6zelliklerinden dolay,
stiperkritik akiskanlar bir¢ok endiistri uygulamasinda kullanilabilmektedir. Siiperkritik CO2,
toksik ve yanici Ozelliklerine ragmen, ucuz ve yiiksek saflikta elde edilebilmesinden ve
diisiik kritik sicaklik degerine sahip olmasindan dolay1r en ¢ok kullanilan siiperkritik
akigkandir. Pestisitler, pigmentler, ecza maddeleri, vitaminler, koku ve tat veren maddeler
ile boyarmaddeler bu yontem ile kapsiillenebilmektedir. Bu yontemde, ¢dziinen (akrilatlar,
polietilen glikol) veya c¢oziinmeyen (proteinler, polisakkaritler) bircok kabuk materyali

kullanilabilmektedir (Besen, 2016).

1.7.1.6. Molekiiler kapsiilleme yontemi

Kapsiilasyon yontemlerinden bir digeri ise igerik (inkliizyon) kompleksleri
hazirlanmasidir. Bu komplekslerin hazirlanmasinda genellikle siklodekstrin adi verilen
maddeler kullanilmaktadir. Siklodekstrinler, nigsastanin enzimatik degradasyonu ile olusan
hidrofobik bir i¢ bosluk ve hidrofilik dis yiizeye sahip a-D-glukopiranoz iinitelerinden
olusan halkali oligosakkaritlerdir. Siklodekstrinler bosluklarinin sekline uyabilen molekiiller
ile inkliizyon kompleksleri olusturmaktadir. Tekstil materyallerine antimikrobiyal etki, has
koku gibi ozelliklerin  kazandirilmasinda siklodekstrinlerin  bu  6zelliklerinden
yararlanilmaktadir. Siklodekstrinlerin bazi tiplerinin ise, selillozun hidroksil gruplar

tizerinden herhangi bir baglayiciya gerek olmadan baglanabilmektedir (Aksoy, 2015).
1.7.2. Mekanik mikrokapsiilleme yontemleri

1.7.2.1. Piiskiirterek kurutma (spray-dry) yontemi

Mikrokapsiilasyon isleminde piiskiirterek kurutma, dondurarak kurutma, akigkan
yatak kaplama, koaservasyon, ekstriizyon ve ko-kristalizasyon gibi bir¢ok farkli yontem
kullanilmaktadir. Ancak bu teknikler i¢inde en yaygin olarak kullanilan yontem piiskiirterek
kurutma islemidir. Degisik kapsiilleme ajanlarinin kullanilabilmesi, yaygin olarak kullanilan
isleme ekipmanlarina uyarlanabilir olmasi, 1y1 kalitede parcaciklar elde edilmesi, siirekli
tiretim olanag1 saglamasi ve endiistriyel olarak kolayca uygulanabilmesi piiskiirterek
kurutma yonteminin tercih edilme nedenleridir. Ayrica bu yontemle mikrokapsiille yapilmig

tirlinlerin diretim maliyeti diger yontemlere gore oldukea diisiiktiir (Tontul, 2011).

Piiskiirterek kurutma (spray-dry) bir koruyucu matriks igerisine etkin maddenin
hapsedildigi bir kapsiilasyon metodudur. Diger konvansiyonel mikrokapsiilasyon teknikleri
ile karsilastirildiginda, daha basit ve siirekli bir siire¢ ile mikrokapsiil {iretimi
saglanmaktadir. Piiskiirterek kurutma yonteminde kapsiillenecek madde bir polimer

¢ozeltisinin igerisinde ¢oziilmektedir. Sekil 1.15°de piiskiirterek kurutma yontemin sematik
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gosterimi verilmistir. Elde edilen ¢dzelti sistemi spreyleme ucu igerisinden pompalanarak
icinde sicak hava bulunan bir kabine aerosol halinde piiskiirtiilmektedir. Kabin icerisindeki
sicak hava polimer ¢oziiciisiinii uzaklastirmakta ve mikrokapsiil iiretimi tamamlanmaktadir.
Uretim siirecinde 6z madde ve kabuk madde orami, viskozite, yogunlasma ve baslangic

¢ozeltisinin sicaklig mikrokapsiillerin 6zelliklerini etkilemektedir (Aksoy, 2015).
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Sekil 1.15. Piiskiirterek kurutma cihazi ve sematik gosterimi

Piiskiirterek kurutma ile mikrokapsiilasyon islemi temel olarak asagidaki islem

basamaklarindan olusur (Tontul, 2011):

e Eger gerekli ise sivinin 6n konsantrasyonu (genellikle maliyet diistirmek i¢in
diisiik konsantrasyonlu sivilara uygulanir)

e Kapsiilleme materyallerinin segimi

e Homojenizasyon (Emiilsiyonlastirma)

e Atomizasyon (Siv1 zerrelerinin olusturulmasi)

e Sicak hava veya gaz akiminda kurutma, kati toz pargaciklarin olusumu

e Nemli hava/gazdan toz {iriiniin ayrilmasi (Siklon ayirma agamasi)

Piiskiirterek kurutma islemi i¢in ilk adim wuygun kapsiilleme materyalinin
secilmesidir (Tontul, 2011). Genellikle yenilebilir 6zellikte, ucuz ve gida bilesenleri ile
reaksiyon vermeyen, koku ve tadi degistirmeyen kaplama maddeleri tercih edilmektedir.
Karbonhidratlar (nisasta, modifiye nisasta, maltodekstrin, kitosan), gamlar (gam arabik,
sodyum aljinat, karragenan, guar gam), seliilozlar (karboksilmetil seliiloz, metil seliiloz) ve

proteinler (gluten, kazein, jelatin, peynir altt suyu tozu proteinleri, soya proteinleri)
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kullanilmakta olan kaplama materyalleridir. Ancak gam ve protein kaynakli kaplama
materyallerinin pahali olmasi ve suda c¢oziiniirliiklerinin diisik olmasi, bu kaplama
materyallerine olumsuz bir 6zellik katmaktadir. Fakat diisiik ¢oziniirliiklii bu kaplama

materyallerinden diisiik miktarlarda kullanilarak stabilite arttirilmaktadir (Cevik, 2017).

Piiskiirterek kurutma yontemi ile mikrokapsiillemede ¢ekirdek materyalinin
korunmasi yapilacak olan kurutma igslemindeki kullanilan kaplama materyallerinin fiziksel
ve kimyasal 6zelliklerinin yani sira emiilsiyonun kuru madde igerigi, kurutma isleminin
sicakligi, emiilsiyon stabilitesi gibi 6zellikler elde edilecek toz iiriin kalitesini etkilemektedir.
Emiilsiyon stabilitesini giliglendirmek amaciyla kullanilan stabilizatorler iiriin kalitesinde

¢ok etkili olabilmektedir (Cevik, 2017).

Secilen kapsiilleme materyalleri su icerisinde coziindiiriildiikten sonra igerisine
cekirdek materyal eklenerek homojenizasyon islemi ile karisim emiilsiyon edilir.
Homojenize edilen karisim atomize edilerek kurutma bdlmesine beslenir. Atomizasyon
isleminin amaci kuru hava ile atomize edilmis sivi parcaciklari arasinda maksimum 1s1 ve
kiitle transferi saglamaktir. Atomizasyon islemi beslenen sivinin tipinden ve viskoziteden
etkilenmektedir. Giinimiizde yaygin olarak kullanilan es-yonlii hava akimima sahip
puskiirtmeli kurutucularda atomizasyon isleminden hemen sonra atomize sivi pargacigi,
150-220°C sicakliktaki sicak hava ile kargilasarak ani bir buharlagsma olusmakta ve kuruyan
rtin 1slak termometre sicakliginda (50-80°C) kalmaktadir (Tontul, 2011). Piiskiirterek
kurutma yontemi ile elde edilecek mikrokapsiiller besleme materyaline ve islem sartlarina
gore cok kiigiik (10-50 um) veya ¢ok biiyiik (2-3 mm) partikiil boyutlarinda olabilmektedir.
Bu yontem ile iiretilen mikrokapsiillerin morfolojileri genellikle kiireseldir. Bu yontem ile
tiretilen mikrokapsiillerin kalitesi kurutma islem parametrelerine, 6zelliklerine ve beslenen

emiilsiyonun igerigine baghdir (Cevik, 2017).

Puskiirterek kurutma (spray drying) yontemi, gida, ilag, kimya, kozmetik, ziraat,
metaliirji, seramik ve tekstil gibi birgok farkli alanda kullanilmaktadir Ozellikle gida
sanayinde yaygin bir sekilde kullanilan gelismis kurutma yontemlerinden biridir. Gida
sanayinde daha ¢ok kahve, kahve kremasi, siit, corba, bebek besinleri, tatlandiricilar ve
bazen de tozlastirilmis peynir iiretim alanlarinda kullanilmaktadir. Giinliik hayatta ¢ok
karsilasilan deterjanlar, kozmetikler ve tablet haline getirilmis ilaglarin tiretim stirecinde de

puskiirterek  kurutma metodu kullanilmaktadir  (https://docplayer.biz.tr/44991986-

Puskurterek-kurutma-prosesi-spray-drying-giris.html, 2017).
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Piiskiirterek kurutma yontemi, sivi ¢dzeltinin bir atomizerden ince damlaciklar
halinde bir silindirik govde igine piiskiirtiilerek sicak hava ile karsilastirilip, damlacigin
icerdigi nemin hizli bir sekilde ugurulmasi esasina dayanir (Cemeroglu, 2004; Kog, 2008).
Kiitle ve 1s1 transferinin beraber gerceklestigi bu islem sirasinda, sicak havayla damlaciklara
1s1 aktarilir ve bu 1s1 sayesinde ¢ozeltideki ugucu maddenin buharlasarak gaz fazina gecisi
saglanmaktadir. Damlaciklardan suyun buharlagmasi ¢ok hizli bir sekilde gergeklestiginden
dolay1, 110-200 °C’ye kadar yiiksek sicaklikta hava kullanilmasina ragmen kuruyan iiriiniin
sicaklig1 50-70 °C civarinda bulunur. Kuruma islemi genellikle 3-10 saniye gibi kisa bir siire
icerisinde gerceklesmektedir. Kuruyan ve kati hale gegen toz parcaciklar, gaz akimi ile

stiriiklenerek sistem ¢ikisinda toplanmaktadir (Giiner, 2017).
Piiskiirterek kurutma yontemi baslica 4 asamadan olusmaktadir:

» Beslemenin kurutma odasi igerisinde atomizasyonu,
» Damlacik-hava temast,
» Damlacigin kurumasi,

» Kurutulan pargaciklarin havadan ayrilmasi.

Beslemenin kurutma odas: icerisinde atomizasyonu

Piiskiirterek kurutma yontemindeki en Onemli kisim atomizerdir. Atomizer,
kurutulacak olan siviyi, ¢esitli faktorlere bagli olarak basing altinda 5-100p (mikron)
arasinda kii¢iik damlaciklara pargalayan diizendir. Atomizasyon sekil, yapi, hiz, boyut
dagilimi ve pargacik biiyiikliigii tizerinde etkili olup piiskiirterek kurutmanin en merkezi
islemidir (Giliner, 2017). Yiiksek kalitede iyi bir {iriin iiretebilmek i¢in islem sartlar1 ve

atomizor se¢imi ¢ok 6nemlidir (Cevik, 2017).

Piiskiirterek kurutma yonteminde kullanilacak olan atomizdr segerken;

¢ Besleme kapasitesi,

e Beslemenin fiziksel 6zellikleri (yogunluk, viskozite, vb.),

e Partikiil boyutu,

e Partikiil boyut dagilimi (homojenlik),

e Islem esnekligi,

e Kurutma odasinin tasarimi dikkate alinmalidir (Atak, 2018).

Islemin etkinligi agisindan piiskiirtme 6zellikleri homojen olmali ve damlacik boyutu

kontrol edilebilir olmalidir. Kullanilan atomizorler; pndmatik atomizer, basingli nozul,
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donen disk nozul ile son yillarda iki akisli nozul ve sonik nozul kullanilmaktadir. Sekil
1.16’da kullanilan atomizerlerden bazilar1 gosterilmistir. Burada amag 1s1 ve kiitle transferini
optimize ederek sivinin kurutucu hava ile arasinda ki 1s1 transfer katsayisini arttirmaktir.
Atomizer se¢imi kurutulmus iiriiniin karakteristik yapisina ve beslemenin viskozitesine gore
secilmektedir. Saglanan enerji yiiksek olursa elde edilecek iiriin boyutu da paralelinde

kiigiiliir. Benzer enerjide besleme hizi artarsa iiriin boyutu da artmaktadir (Cevik, 2017).

(a) (b) ()
Sekil.1.16. Atomizer gesitleri a) basingli atomizer, b) pnomatik atomizer, ¢) santrifiij
atomizer

Damlacik ile Sicak Havanin Bulusmasi

Damlacik-hava temas: asamasinda, sicak havadan damlaciklara aktarilan termal
enerji buharlasma igin kullanilir, ardindan buharlasma nedeniyle hava sicakligi aninda diiser
ve sogutulmus hava, parcaciklar: kurutma sistemi boyunca tasir. Damlacik hava temasindan
hemen sonra damlaciklarin sicaklig: yas termometre sicakligina kadar artmaktadir (Yiiksel,
2018).

Piiskiirtmenin hava ile temasi, atomizorin kurutucu sicak hava igerisindeki
konumuyla iliskilidir. Burada piiskiirterek kurutucunun tasarimi en onemli faktordiir.
Atomizor iizerine yerlestirilen hava dagitici tasarimi burada diger 6nemli bir faktordiir.
Burada hava akis hiz1 kurutma esnasinda maksimum buharlasma ve yiiksek kalitede iirlin
elde edilmesi icin ana unsurdur. Hava akis hizi damlaciklarin hareketini etkileyerek
buharlasma derecesini belirler. Sivi es zamanl olarak hava ile ayni yonde beslenir ve sicak

hava (155-200°C) ile karsilasarak aninda buharlasma gergeklesir (Cevik, 2017).

Hava akisina gore piiskiirterek kurutma yontemleri es yonlii akim, ters yonli akim

ve karisik yonlii akim olmak tizere siniflandirilmaktadir (Sekil 1.17).
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Sekil 1.17. Kurutma bolgesinde hava akim yonleri

Es yonlii akim, damlacik ile kurutucu sicak hava ayni yonde ortama beslenmesiyle
olugsmaktadir ve atomizor ile hava dagitict ayn1 yerdedir. Eg yonlii akim kurutucu Sekil 1.17
a’da goriilmektedir. Atomizor yardimi ile olusturulan damlaciklar sicak hava ile temas
etmesi sonucunda yapidan nem (su) hizli bir sekilde buharlagir. Bu buharlagma islemi
hizlidir ve buharlasan hava sayesinde kuru havanin sicakligi da diiser. Siit ve siit tirtinleri

gibi 1s1ya hassas lirlinlerin iiretilmesinde kullanilmaktadir (Cevik, 2017).

Ters akim, damlacik ile kurutucu sicak hava ters yonlerden ortama beslenmesiyle
olusmaktadir. Genelde atomizor yukarida yer alirken kurutucu sicak hava ortama asagidan
sisteme girer. Atomizorden ¢ikan damlaciklar sicak hava ile temas ederek nem kaybetmeye
baslayacaktir. Ancak sonrasinda daha sicak bir havaya maruz kalacagi i¢in iirliniin ¢ikis
sicakligl yiiksek olur. Paralel akima gore daha hizli buharlasma olur fakat {iriin ¢ikis
sicakliginin yiiksek olusu elde edilen iiriinde bozulmalara neden olabilir. Sekil 1.17 b’de ters
akim yonli kurutucu goriilmektedir. Genel olarak sabun ve deterjan {retiminde

kullanilmaktadir (Cevik, 2017).

Karigik akim, paralel akim ve ters akimlarin birlestirilmesi sonucu olusmaktadir.

Sistemin alt kisminda atomizor yer alirken iist kisimdan kurutucu sicak hava beslenir. Elde
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edilen damlacik ile sicak havanin temasi sonucunda buharlagma meydana gelir. Ancak ters
akimdaki gibi iirlin siirekli daha yiiksek sicakliktaki havaya maruz kalmaz. Buharlasma
sonrasinda iiriin asag1 yonde hareket eder ve daha fazla 1siya maruz kalmadan sistemden
cikarak iriin elde edilir. Sekil 1.17 c¢’de ters akim yonlii kurutucu goriilmektedir. Her ne
kadar karigik akim kadar daha fazla sicak havaya maruz kalmasa da yine de bozulmalara
sebebiyet verebilecek derecede sicakliga maruz kalmaktadir. Bu sebepten dolayi isiya

duyarl {iriinler i¢in kullanimi kisitlidir (Cevik, 2017).

Damlacigin kurumasi

Atomizorden ¢ikan damlacik ile sicak havanin temas etmesiyle sicaklik dengelenir
ve sivi ile gaz faz arasinda buhar kismi basinci olusur. Olusan sicaklik farkindan dolayz iirline

1s1 transfer ge¢isi olur ve tirlinden de nem buharlagir.
Bu islem 3 asamadan olusmaktadir;

e Kurutucu sicak hava ile damlacik temas ettigi anda sicaklik farkindan dolay1
damlacik 1sinir ve sabit bir degere kadar sicakligi yiikselir. Bu deger yas
termometre sicakligi olarak ifade edilir.

e Yas termometre sicakligina ulasmasi sonrasinda damlacik yiizeyindeki su hizla
buharlasir.

e Son olarak damlacik sicakligi kritik degere ulastiginda dis kisimda kabuk olusarak

kuruma hiz1 azalarak devam eder ve kurutma islemi sonlanir (Cevik, 2017).

Kurutulan parcaciklarin havadan avrilmasi

Kurutma islemi sonrasina elde edilen {irlin yer ¢ekiminden dolayr hava akimindan
ayrilir ve altta bulunan {iriin toplama haznesinde birikir. Elde edilen iiriiniin cok az miktari
havayla beraber kalmaktadir. Kurutulmus pargaciklarin nemli havadan ayrilmasi, siklonlar,
torba filtreler, 1slak gaz temizleyiciler ve elektrostatik ¢okelticiler ile gergeklestirilmektedir.
Burada 6nemli olan kullanilan havadan gelebilecek nemdir. Ciinkii havadan gelebilecek
nem, Uriin verimi ve kalitesini dogrudan etkilemektedir. Dolayisiyla son iirlin nem igerigi
istenmeyen seviyelerde olabilir. Kurutma sonrasi ¢ikan hava ise gaz temizleyicilerinden

gecirilmesi sonrasinda atmosfere salinmaktadir (Cevik, 2017).

Piskiirtmeli kurutma isleminde; islem kosullari (hava giris sicakligi, hava ¢ikis
sicakligi, atomizor basinci, atomizor donds hizi, giren hava hizi, giren havanin bagil nemi),

kullanilan tasiyici ve konsantrasyonu, besleme hizi, konsantrasyonu ve bilesimi, reolojik ve
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termodinamik o6zellikler ve aspirasyon hizi elde edilen toz iriinin fiziksel ve kimyasal

ozelliklerini 6nemli dlgtide etkilemektedir (Yiiksel, 2018).

Piiskiirterek kurutma yontemin avantajlar1 ve dezavantajlar1 asagidaki gibidir.

Avantajlar

¢ Diisiik islem maliyeti

e Yiiksek verimli kaliteli {iriin

e Kapsiillerin ¢oziiniirliigiiniin iyi olmas1
¢ Boyutlarn kiiciik olmas1

e Stabil kapsiiller
Dezavantajlari

e Homojen iiriin iiretilememesi
e Kaplama materyalinin sinirli olmasi (yliksek kuru maddede diisiik viskozite)
e Gelecek islemler de ihtiya¢ duyulacak ¢ok kiigiik toz iiriin olmast

e Sicakliga duyarli materyaller i¢in uygun olmamasi (Cevik, 2017).

1.7.2.2. Sogutarak kurutma yontemi

Piiskiirterek sogutma yontemi; c¢ekirdek ve kaplama materyali karigiminin
sogutulmus veya dondurulmus havaya piiskiirtiilmesidir. Bunun sonucunda cekirdegi
cevreleyen kaplama materyali sogur ve katilagir. Piiskiirterek kurutma yonteminden farki,

bu islemde su yapidan uzaklastirilmamaktadir (Cevik, 2017).

Piiskiirterek sogutma yontemi en pahali mikrokapsiilleme yontemidir. Genel olarak
sicakliga kars: stabiliteyi arttirmak i¢in aroma maddelerinin kapsiillenmesinde kullanilir.
Kaplama materyali olarak 45-122 °C ergime noktasina sahip bitkisel yaglar ve 32-42°C
ergime noktasina sahip hidrojene veya fraksiyone bitkisel yaglar kullanilmaktadir (Cevik,

2017).

Bu yontemin dezavantaji 6zel ambalajlama ve depolama sartlar1 gerektirmesidir.
Dondurulmus sivilar, sicakliga hassas materyaller, kolay ¢6ziinemeyen solventler bu
yontemler enkapsiile edilmektedir. Sonrasinda kullanilmasi i¢in bu kaplama materyali
eritilirken bu materyaller serbest hale geger. Kuru corba karigimlari, yiiksek kat1 yag

icerigine sahip gidalar ve firincilik iiriinlerinde uygulamalart mevcuttur (Cevik, 2017).

Yag igerikli kaplama materyallerinin kullanimindan dolay: elde edilen iiriinler suda

coziinememektedir. Kullanilacak olan kaplama materyali suda ¢oziinebilir 6zellikte olursa;
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suda ¢oziiniir vitaminler ve bazi1 aroma bilesikleri de mikrokapsiillenebilmektedir. (Cevik,

2017).

1.7.2.3. Sicak eriyik mikrokapsiilasyonu/ekstriider yontemi

Sicak eriyik yontemi, c¢ekirdek materyalinin eriyik halindeki polimerin igerisine
karigtirilmasiyla gerceklestirilmektedir. Eriyik polimer, camlagsma sicakligmin altinda
sogumaya baglayarak kabuk materyalini olusturmakta, kabuk materyali uygun bir ¢6zgen
igerisinde c¢oziilerek, istenen viskozitede ekstriidere gonderilmektedir. Bu durumda ¢6zgen,
ekstriider ¢ikigsinda sicak hava ile uzaklastirilarak, katilastirilmakta veya koagiilasyon
banyosuna aktarilarak jellesmesi saglanmaktadir. Sicak eriyik yontemi ile mikrokapsiil

olusumu Sekil 1.18’de gosterilmistir.
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Sekil 1.18. Sicak eriyik yontemi ile mikrokapsiil olusumu

Sicak eriyik yontemi ile kapsiilasyon islemi sonucunda, elde edilen partikiil boyutu
300 ile 5000 pm arasinda degismektedir. Aroma maddelerini oksidasyona karsi korumasi,
yontemin en 6nemli avantajlarindandir. Yiiksek maliyet, iiriinde diisiik aroma tutunmasi ve
soguk suda diisiik coziiniirliik o©zellikleri gostermesi ise dezavantajlaridir. Maliyeti

piiskiirterek kurutma yontemine gore yaklasik iki kat fazladir (Besen, 2016).

1.7.2.4. Santrifiij yontemi

Oz ve kabuk maddesi, birbirine karismayan iki siv1, ikili akigkan boru sistemi ile
pompalanmaktadir. Bu, borudan ¢iktiktan sonra aniden kendiliginden dairesel damlaciklar
halinde parcalanan sivi ¢ubugu veya devamli olarak iki akigkan siitunu iiretmektedir.
Devamli bir 6z bolgesi iceren her bir damlacik sivi bir kabuk ile kaplanmaktadir. Bu
damlaciklarin siirekli duvarlar1 kaplama maddesinin 6zelliklerine ve niteligine bagl olarak

ya sogutularak ya da bir jellesme banyosu ile katilagtirilir. Eger kabuk maddesi
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sogutuldugunda kristallesen oldukc¢a diisiik viskoziteye sahip sicak eriyik (6rnegin; vaks
veya bir polimerle sertlesmis vaks) ise, damlaciklar borudan ¢iktiginda kati parcaciklara
dontismektedir. Vaks gibi sicak eriyik kabuk maddelerinin bir kismiyla karismadigi igin
uygun 6z maddeleri su veya sulu ¢6zeltiler gibi polar sivilardir. Alternatif olarak, borudan
¢ikan damlaciklar ¢cabuk jellesen sulu bir polimer ¢ozeltisi olan kabuga sahip olabilmektedir.
Bu durumda, damlaciklar jel boncuklar haline doniistiikleri jellesme banyosuna
diismektedir. Uretilen jel boncuklar kati kabuklu kapsiillere déniistiiriilmek igin
kurutulmaktadir. Bu tiir kapsiil kabuklar1 i¢in uygun 6z maddeleri suyla karigmayan
yaglardir (Benita, 1996, Karagonlii,2011). Santrifiij yontemi ile mikrokapsiil olusumu Sekil

1.19°da gosterilmistir.

Santrifiij ¢ekme yOntemi ile hazirlanan kapstiller 250 mikron ve daha fazlas1 ¢apa

sahip olabilmektedirler (Benita, 1996, Karagonlii, 2011).
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Sekil 1.19. Santrifiij gekme yontemiyle mikrokapsiilleme islemi

1.7.2.5. Rotasyonal siispansiyon ayirma /doner disk metodu

Bu yontem sicak eriyik, plskiirterek kurutma ve santrifiij yontemlerine oldukga
benzemektedir. Yontemde, sivi kaplama materyali igerisindeki ¢ekirdek pargaciklarinin
siispansiyonu donen disk tlizerine dokiilmekte ve diskin donme hareketine baglh olarak,
cekirdek parcaciklart kaplama materyali ile kaplanmaktadirlar. Daha sonra, merkezkag
kuvveti ile disk kenarndan firlayan, kalan kaplama materyali genellikle sogutma ile

sertlestirilmektedir.
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Sekil 1.20. Rotasyonel siispansiyon ayirma yontemi ile mikrokapsiil olusumu

Bu kapsiilasyon yontemi hizli, ucuz, oldukca basit olmasi ve yiiksek verim eldesi
sebebi ile sik kullanilmaktadir. Bu yontem ile 150 um'nin altinda boyutlara sahip
mikrokapsiiller elde edilebilmektedir. En 1yi kapsiilasyon verimi, 100-150 um c¢apli kiire
formlu parcaciklarin yiizeyinde, kaplama materyalinin hizli sogutulmas: ile elde
edilebilmektedir (Besen, 2016). Rotasyonel siispansiyon ayirma yontemi ile mikrokapsiil

olusumu Sekil 1.20'de gosterilmektedir.

1.7.2.6. Akiskan yatak yontemi

Bu yontem ayni zamanda Wurster yontemi olarak da bilinmektedir. Toz halindeki
cekirdek madde akiskan yatak kullanilarak havada siispanse edilir ve {izerine kapsiil ¢eperini
olusturacak ¢ozelti, siispansiyon veya emiilsiyon halindeki kaplama maddesi plskiirtiiliir.
Sonug olarak ¢oziicli uzaklastirilarak kaplama maddesinin ¢ekirdek materyalini kaplamasi
saglanir. Bu yontemle etil seliiloz, metil seliiloz, stearil alkol, seliiloz asetat ftalat, zamklar,
mumlar ve regineler kaplama maddesi olarak kullanilabilir. Uretim kapasitesinin yiiksek
olmasi, her sekildeki partikiiliin kapsiillenmesine olanak saglamasi ve uygun kurutma
kosullar1 bu yoOntemin avantajlarindandir. Ancak 75 pm’den kiiclik partikiillerin

kaplanmasinda dispersiyon gii¢liigli bulunmaktadir (Aksoy, 2015).
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2. ONCEKI CALISMALAR/LITERATUR OZETI

Bu tez c¢alismasinda havaciva otunun yagi piskiirterek kurutma yontemi ile
mikrokapsiilleme yapilmistir. Elde edilen mikrokapsiiller pamuklu kumaslara uygulanmaistir.
Bu nedenle literatiir calismasinda, mikrokapsiilleme ve havaciva bitkisi iizerine aragtirmalar

gergeklestirilmistir.
Mikrokapsiilleme ile ilgili yapilan ¢caligmalar asagida dzetlenmistir.

Ozkayalar (2019), ¢aligmasinda polimerik duvar yiizeyinde fonksiyonel (kimyasal
olarak reaktif) gruplar igeren ve bu yapilari itibari ile tekstil materyallerine kimyasal olarak
baglanabilecek, ayni zamanda yliksek termal ve mekanik dirence sahip ¢ift duvarh
nanokapsiil iiretimini ve 1s1 depolama 6zellikli nanokapsiil igeren akilli tekstil {irtinlerinin
gelistirilmesini amaglamigtir. Nanokapsiil iretiminde c¢ekirdek madde olarak erime
sicakliklari sirasiyla 24 °C ve 38 °C olan n-dodekanol ve 1-tetradekanol yag alkolleri, duvar
maddeleri olarak ise metil metakrilat, metakrilik asit ve metakrilamid monomerleri
kullanmigtir. Nanokapsiilleri su iginde yag emiilsiyon polimerizasyon metodu kullanarak
tiretmistir. Emiilsiyon polimerizasyonu tek asamali ve iki asamali olarak modifiye etmis ve
bu prosesler ile iiretilen nanokapsiilleri sirasiyla tek duvarli ve ¢ift duvarli olarak
isimlendirmistir. Calismasinda, poli(metil metaktilat) i¢ duvar ve poli(metil metakrilat-ko-
metakrilamid) veya poli(metil metakrilat-kometakrilik asit) ¢ift duvarli nanokapsiiller
uretmistir. Tek duvarli ve c¢ift duvarli olarak fretilen ayni duvar yapisina sahip
nanokapsiillerin dzelliklerini karsilastirmistir. Uretilen nanokapsiillerin kimyasal yapisini,
mikro yapisini, 1s1l enerji depolama ozelliklerini ve termal stabilitesini sirasiyla Fourier
donitisim infrared spektroskopisi (FT-IR), gecirimli elektron mikroskobu (TEM),
diferansiyel taramali kalorimetre (DSC) ve termal gravimetrik analiz (TGA) ile analiz
etmistir. Calismasimin ikinci bdliimiinde, es eksenli elektrostatik lif ¢ekim yontemi ile 1s1l
enerji depolama 6zellikli bikomponent nanolif {iretimini gergeklestirmistir. Nanoliflerin 6z
kismmna 1s1 depolama Ozellikli nanokapsiilleri yerlestirmistir. Nanoliflerin kimyasal
yapilarii, morfolojilerini, 1s1l 6zelliklerini ve nanokapsiillerin lif yapisindaki yerlesimini ve
dagilimmi sirasiyla FT-IR spektroskopisi, SEM, DSC analizleri ve T-history testi ile
incelemistir. Yapilan analizler 1s1 depolama 06zellikli nanoliflerin basarili bir sekilde
tiretildigini, nanokapsiillerin lif yapisinda homojen ve diizenli dagildigin1 ve nanoliflerin 1s1
diizenleme 6zelligine sahip oldugunu ortaya koymustur. Calismasinin iigiincii béliimiinde,
poli(metil metakrilat-ko-metakrilamid) duvarli nanokapsiiller kimyasal olarak modifiye

edilmis pamuklu kumaglara ¢ektirme metodu kullanarak uygulamistir. Kapsiillerin kumas
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yiizeyindeki kaliciligini ve homojen dagilimini SEM goriintiileri ile dogrulamistir.
Nanokapsiillenmis yag alkolii tarafindan serbest birakilan enerjiden kaynaklanan kumas 1s1
diizenleme 6zelligi T-History test ile arastirmistir. Kumaslarin yikama 6ncesi ve tekrar eden
yikamalar sonras1 T-history test sonuglarina gore, yikamaya karsi dayanikli 1s1 diizenleme
ozelligini  kamtlamigtir. Ayrica, ¢ift duvarli nanokapsiil iceren kumaslar igin,
nanokapsiillerin seliilloza kars1t artan afinitesinden dolayr daha fazla kapsiiliin kumasa
baglanmasindan kaynaklanan daha gelismis 1s1 diizenleme 6zelligi elde etmistir. Dolayisiyla,
iki agsamal1 emiilsiyon polimerizasyonu prosesinin dis yiizeylerinde daha fazla reaktif grup
iceren ve daha yiiksek 1s1l ve kimyasal dirence sahip nanokapsiil {iiretmek igin

kullanilabilecegi sonucuna ulagmistir.

Oge (2017), yaptig1 tez calismasinda spor ve bos zaman giysilerine ydnelik
rahatlatici, dinglestirici, hos koku verici ve antibakteriyel 6zelliklere sahip mikrokapsiillerin
tiretimi ve tekstil mamuliine aktarimini amaglamistir. Bu kapsamda mandalina ugucu
yagmin dinglestirici, sandal agaci ugucu yaginin rahatlatici, yasemin ugucu yaginin giizel
koku verici, jojoba yaginin cilt bakimi saglayict ve sar1 kantaron yaginin da antibakteriyel
ozelliklerinden yararlanmistir. Mandalina yagi ve sar1 kantaron yagi iceren kapsiiller, sandal
agaci yag1 ve sar1 kantaron yagi iceren kapsiiller ve yasemin yagi, jojoba yagi ve sari
kantaron yagi iceren kapsiiller olmak tizere li¢ farkli gesitte kapsiil iiretmistir. Kapsiil duvar
materyali olarak etil seliiloz kullanmis, kapsiil {iretimini piiskiirterek kurutma cihazinda
gerceklestirmistir. Elde edilen kapsiillere kromatografik, spektroskopik termal ve
gorlintiilleme analizleri (SEM, FTIR, TEM, DSC, TGA, HPLC, partikiil biiyikligi ve
dagilimi1) gergeklestirmistir. Elde edilen kapsiilleri ticari bir ¢apraz baglayici ile drme
kumaslara aplike etmistir. Aplikasyon sonrast SEM analizleriyle kumas yiizeyindeki kapsiil
varligini incelmistir. Mikrokapsiil aktarilmis kumaglara antibakteriyel testleri uygulamigtir.
Ayrica kumaslara aktarilan mikrokapstillerin siirtiinmeye ve yikamaya karsi dayanimlarin
incelemistir. Mikrokapsiil aktarilmis kumaslardaki ugucu bilesenlerin tespiti amaciyla

yikama oncesi ve 1 yikama sonrasinda GC-MS analizlerini gergeklestirmistir.

Dirican (2017), yaptig1 calismada mikrokapsiilleme yontemi ile dokuma kumasa
koku efekti saglayarak, yikama dayanimlarinin artirilmasini ve kumasa fonksiyonel 6zellik
kazandirmay1 amaclamistir. Mikrokapsiilasyon iiretiminde 6z madde olarak lavanta esansl
yag, kabuk maddesi olarak sentetik etilen oksit kondesattan elde edilmis bir emiilgator
kullanmistir. Lavanta esasli yagdan, ara yiizey polimerizasyon yontemine gore mikrokapsiil

elde edilmistir. Elde ettigi mikrokapsiilleri optik mikroskopta incelemistir. Caligmasinda
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ayrica ticari olarak satilan lavanta kokulu mikrokapsiilde kullanmigtir. Elde ettigi
mikrokapsiilleri ve ticari olarak satin aldig1 mikrokapsiilleri emdirme yontemi ile 2 farkli tip
(%100 pamuk ve Pes/Vis) dokuma kumaslara uygulamistir. Mikrokapsiil uyguladig
kumaslarin, 1-5-10 yikamaya ve kokuya karsi dayanimlarini incelemistir. Satin aldigi
lavanta kokulu mikrokapsiilii ve elde ettigi lavanta 6zlii mikrokapsiilii ayni1 tip kumaslara
uygulayarak birbirleri arasinda kiyaslama yapmistir. Yapilan kiyaslamalari mukavemet
testleri (kopma-yirtilma), haslik testleri, SEM analizleri, FT-IR analizleri ve renk olgtimleri

ile yapmustir.

Koksal (2016), yaptig1 caligmada kozmetik alaninda kullanmak amaciyla E vitamini
iceren mikrokapsiillerin iiretilmesini hedeflemistir. Bu amagla E vitamini yagi jelatin-arap
zamki polimerik duvar malzemesi kullanilarak kompleks koaservasyon yontemi ile
mikrokapsiillemistir. Deneysel ¢aligmalari sirasinda polimerlerin oranlarinin degisimini,
¢ekirdek materyalinin degisimini, yiizey aktif madde ¢esidi ve miktarini, karistiricinin cinsi,
capraz baglayict miktarlar1 gibi birgok parametreyi degistirerek mikrokapsiil {iretimi
gerceklestirmistir.  Mikrokapsiillerin  olusma durumunu oncelikle optik mikroskop
goriintilileri kullanarak tespit etmistir. Tarayici elektron mikroskobu (SEM) ile de elde edilen
mikrokapsiillerin morfolojik goriintiilerini incelemistir. Ayrica tretimi elde ettigi

mikrokapsiillerin FT-IR, TGA ve HPLC analizlerini yapmustir.

Besen (2016), calismasinda, medikal amagli kullanilabilecek, antibakteriyel,
antifungal ve yara iyilestirme Ozelliklerine sahip, biyolojik olarak uyumlu tekstil
yiizeylerinin elde edilmesini amag¢lamistir. Calismasin1 0zonlanmis bitkisel yaglarin eldest,
elde edilen ozonlanmus bitkisel yaglarin mikrokapsiillenmesi ve mikrokapsiillerinin tekstil
yiizeylerine aktarilmasi olmak iizere {i¢ ana boliimde gergeklestirmistir. Calismasinin birinci
boliimii, ozonlanmis yaglarin tiretiminde kullanilacak bitkisel yaglarin secilmesi, yagin
karakteristik ©zelliginin ozon baglamasi lizerindeki etkisinin incelenmesi, yagin ozon
baglama verimliligi ve fonksiyonel Ozellikleri {izerinde ozonlama siiresinin etkisinin
belirlenmesi, hedeflenen 6zelliklere sahip ozonlanmis yaglarin eldesi ve karakterizasyonu
caligmalarin1 kapsamaktadir. Caligmasinin ikinci bdliimii, ozonlanmis yaglarin en uygun
sekilde mikrokapsiillendigi c¢alisma yontem ve recetesinin belirlenmesi ve hazirlanan
mikrokapstil ¢ozeltilerinin karakterize edilmesi ¢alismalarini igermektedir. Caligmasinin son
boliimii, ozonlanmis yag mikrokapsiillerinin tekstil yilizeylerine aktarilmasinda, en uygun
aplikasyon yontemi ve recetesinin belirlenmesi, mikrokapsiil ¢ozeltilerinin bu yontem ve

recete ile tekstil yiizeylerine aktarilmast ve tekstil ylizeylerinin karakterizasyonu
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calismalarin1 kapsamaktadir. Calismasinda istenilen ozelliklere sahip medikal tekstil

yiizeylerinin basaril1 bir sekilde elde edilebildigini gostermistir.

Aksoy (2015), yaptig1 calismasinda hidroksil, amin ve karboksil reaktif gruplari
bulunan sentetik polimerler ve biyo-uyumlu dogal polimerler kullanarak parafin esasli faz
degistiren maddeleri kompleks koaservasyon yontemiyle mikrokapsiillemistir.
Calismasinda mikrokapsiil duvar yapisini olusturmak i¢in polikatyon olarak kitosan, jelatin
polimerleri, polianyon olarak polivinil alkol ve sodyum alginat polimerleri kullanmstir.
Kitosan/sodyum alginat,polivinil alkol/jelatin ve kitosan/polivinil alkol duvarli, n-eykosan,
n-hekzadekan ve n-oktadekan ¢ekirdekli 1s1 depolama 6zellikli mikrokapsiil tiretimini ve
karakterizasyonunu gergeklestirmistir. Mikrokapsiil duvar ve ¢ekirdek madde orani tim
mikrokpsiiller i¢in 1:1,5 olarak kullanmistir. Emiilsiyon olusturmak icin farkli HLB
(Hidrofilik-Lipofilik Denge) degerine sahip Span 20, Tween 20, Tween 40 ve Tween 80
yiizey aktif maddeleri kullanmigtir. Calismasi sonunda elde edilen mikrokapsiillerin 1s1
depolama ve yayma entalpileri ve sicakliklari diferansiyel taramali kalorimetre (DSC) cihazi
ile belirlemis, kimyasal karakterizasyonu FTIR spektroskopisi ile yapmuistir.
Mikrokapsiillerin ortalama parcacik boyutu ve parcacik boyut dagilimi pargacik boyutu
analiz edici sistem (PSD) kullanilarak belirlemis, morfolojileri taramali elektron mikroskobu
(SEM) ile incelmistir.

Giiler (2015), calismasinda kekik, lavanta ve adacay1 bitkilerinden hidrodestilasyon
yontemi ile ugucu yag eldesi ve kompleks koaservasyon metodu ile jelatin/sodyum alginat
duvar igerisine mikrokapsiilasyonunu amaclamustir. Ik olarak kekik, lavanta ve adacgay:
bitkilerinden ugucu yag etmistir. Elde edilen ugucu yag miktarlar1 kekik i¢in %2,35, lavanta
icin %1,95 ve adagayr igin %1,65 olarak tespit etmistir. Elde ettigi ugucu yaglarin
bilesenlerini belirlemek amaciyla GC-MS analizi gergeklestirmis ve analiz sonucunda
karakteristik ve dominant bilesenleri tespit edilmistir. Hem ugucu yag miktar1 hem de GC-
MS analizi sonuglarinda literatiire paralel bulgular edinmistir. Hidrodestilasyon sonucu elde
edilen ugucu yaglara disk diflizyon metodu kullanarak Staphylococcus aureus (ATCC
25923), Enterococcus faecalis (ATCC 29212), Escherichia coli (ATCC 25933),
Pseudomonas aeruginosa (ATCC 27853) bakterilerine karsi antibakteriyel aktivite testi
yapmustir. Test sonucunda ¢alismada kullanilan ugucu yaglar igerisinde kekik ucucu yaginin
en antibakateriyel ucucu yag, P. aeruginosa en direngli ve S. aureus ise en duyarl bakteri
susu olarak tespit etmistir. Elde ettigi ugucu yaglar1 kompleks koaservasyon metodu ile

jelatin/sodyum alginat polimer yapis1 igerisine mikrokapsiillemistir. ~ Uretilen
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mikrokapsiillerin SEM ve optik mikroskop ile morfolojik 6zelliklerini, FT-IR ile kimyasal
yapisint ve disk difiizyon yontemi ile de antibakteriyel aktivitesini arastirmistir.
Antibakteriyel aktivite testi sonucunda elde edilen ugucu yaglarin yeterli diizeyde

antibakteriyel aktiviteye sahip olduklarini tespit etmistir.

Mantar (2014), yaptig1 ¢aligmasinda antibakteriyel ve antibiyotik Ozelliklerinden
faydalanmak amaciyla Aloe vera yaprak jeli kullanmigtir. Aloe vera yaprak jelini basit
koaservasyon yontemi ile mikrokapsiillemistir. Elde edilen mikrokapsiilleri pamuk
kumaslara uygulamistir. Kumas numunelerinin kopma mukavemeti, asinma dayanimi, su
buhar1 gecirgenligi, kuru ve yas siirtme hasligi, renk farki ve antibakteriyel etkinligi gibi

ozelliklerini belirlemek amacrtyla bir dizi test gergeklestirmistir.

Gode ve Kebapgt (2014), yaptiklart ¢alismada kompleks koaservasyon metodu ile
jelatin- arap zamki duvar materyaline sahip ¢ekirdek materyali giil esanst olan
mikrokapsiiller iiretmislerdir. Cekirdek materyalinin degisimi, esansin markasi, polimer
oranlari, ylizey aktif madde miktarlari, yiizey aktif maddenin cinsi, ¢apraz baglayicinin cinsi
ve miktari, karistiricinin tipi ve cinsi, ¢ozelti pH’1 ve proses siiresi gibi parametrelerin
mikrokapsiillenmeye olan etkilerini arastirmislardir. Kokulu mikrokapsiil iiretimi i¢in en
uygun c¢ekirdek materyalinin giil esansi, ¢apraz baglayicinin glutaraldehit ve en uygun
polimer oranlarmin 1:1 oldugunu belirlemislerdir. Uretilen mikrokapsiillerin morfolojini ve
olusumlarini optik mikroskop ve taramali elektron mikroskobu (SEM) ile incelenmislerdir.
Ayrica giil kokusunun kapsiillenmesini agiklama ve mikrokapsiillerin yapisim1 kimyasal
olarak incelemek i¢in fourier transform kizilotesi spektroskopisi (FT-IR), termogravimetrik
analiz  (TGA), gaz kromatografisi-kiitle spektroskopisi (GC-MS) analizlerini

uygulanmglardir.

Toziim (2014), calismasinda 1s1 depolama ozellikli mikrokapsiiller uygulanmis
kumaslarin 1s1 diizenleme ve konfor ile iligkili 6zelliklerinin belirlenmesini amaglamistir. Bu
amagc icin erime sicakligi 28,2 °C olan oktadekan parafin igeren ticari mikrokapsiilleri ve
Tiibitak Arastirma Projesi kapsaminda emiilsiyon polimerizasyon yontemi ile Uretilmis
erime sicakligl 26,96 °C olan oktadekan igerikli PoliMMA-ko-AA) duvarli mikrokapsiilleri
kullanmistir. Mikrokapsiilleri emdirme yontemi ile pamuklu kumaslara uygulamigtir.
Mikrokapsiillerin kumaslara uygulanmasinda glutaraldehit, biitan tetra karboksilik asit ve
ticari bir capraz baglayici olarak Fixapret Resin F-Eco kullanmistir. Boylece en yiiksek 1s1
depolama kapasitesine sahip kumas {iretimi i¢in uygun capraz baglayiciy1 arastirmistir.

Mikrokapsiil uygulanmis kumasglarin 1si1l 6zelliklerini DSC ile analiz etmistir. Kumas
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yiizeyindeki mikrokapsiil varligini ve dagilimini taramali elektron mikroskobu (SEM)
goriintiileri ile aragtirmistir. Kumas yapisinda mikrokapsiillerin kimyasal olarak varliginin
belirlenmesi i¢in Fourier doniisimlii kizil 6tesi (FT-IR) spektroskopisi yOntemini
kullanmistir. Kumas yapisinda mikrokapsiil varliginin kaliciligini arastirmak i¢in kumaslara
farkli sayida yikama ve siirtme testi uygulamistir. Kumaslarin 1s1 diizenleme 6zelliklerini
sicaklik 6l¢im sensoriinden ve veri kaydedici sistemden olusan diizenek ile (T-history)
incelemistir. Ol¢iim sonrasi zamana karst kumas yiizeylerindeki sicaklik degisimini
belirlemistir. T-History 6lgiimlerini siirtme testi ve ¢ok sayida yikama sonrasi1 tekrar etmistir.
Caligsmasinin son kisminda farkl: tiir mikrokapsiil uygulanmis kumaslarin hava gegirgenligi,
egilme direnci, dokiimliiliik, kumas-kumas siirtinmesi vb. ozelliklerindeki degisimleri

arastirmistir.

Omiir (2014), calismasinda mikrokapsiilasyon islemi ile kusburnu meyvesindeki
biyoaktif  Ozelliklerde meydana gelen kayiplarin  azaltilmasini  amaglamistir.
Mikrokapsiilleme i¢in 6z madde olarak kusburnu piiresini, kaplama maddesi olarak
maltodekstrin kullanmistir. Piiskiirterek kurutma yontemi ile kusburnu piiresini basarili bir
sekilde mikrokapsiillemistir. Elde edilen mikrokapsiillerde nem, su aktivitesi, yigin
yogunlugu, verim, renk dl¢limii ve akabilirlik derecesi analizlerini yapmustir. Ayrica elde
edilen trtinlerden verimi en fazla olan 5 mikrokapsiil 6rneginde askorbik asit (C vitamini),
toplam fenolik madde icerigi ve antioksidan aktivite analizleri yapmistir. Kusburnu
meyvesindeki biyoaktif bilesenlerin mikrokapsiilasyon sonrasi antioksidan aktivitenin
%90,2 toplam fenolik madde igeriginin %65,7 askorbik asitin ise %57,7 oraninda

korundugunu tespit etmistir.

Karagénlii (2011), calismasinda hastane enfeksiyonlarinin Onlenebilmesi i¢in
medikal tekstillere uygulanabilecek antimikrobiyal ajan igeren mikrokapsiillerin
gelistirilmesi ve tekstil materyaline aktarilmasini hedeflemistir. Bu amagcla antimikrobiyal
Ozellige sahip oldugu yapilan test sonucunda tespit edilen kekik yagi, jelatin-arap zamki
kabuk maddeleri kullanarak kompleks koaservasyon yontemine gore basariyla
mikrokapsiillemistir. Mikrokapsiil olusumuna etki eden parametreleri tespit etmis ve
optimum mikrokapsiilleme sartlarini belirlemistir. Elde edilen mikrokapsiilleri farkli oranlar
kullanarak kumaslara aktarmis ve ideal miktar: tespit etmistir. Ayrica kekik yaginin, elde
edilen mikrokapsiillerin ve kapsiil aplike edilmis kumaslarin antimikrobiyal 6zelliklerini test

etmistir.
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Ozerdem (2011), yaptig1 tez calismasinda ev tekstilinde kullanilan polyester ve
polyester karisimi iiriinlere multifonksiyonel 6zellik kazandirmaya yonelik olarak
mikrokapsiil elde etmis ve elde edilen mikrokapsiilleri %100 polyester kumasa aktararak
kullanim alanina uygun olarak test etmistir. Ceper madde olarak jelatin ve arap zamki
secmistir. Etken madde olarak Hindistan cevizi yagi, antibakteriyel o6zelliginden ve
boceksavar Ozelliklerinden faydalanmak i¢in limon yagi, feslegen yagi ve kimyon yagi
kullanmistir. Mikrokapsiillerin hazirlanmasi i¢in koaservasyon yontemini tercih etmistir.
Elde edilen mikrokapsiillerin erime—donma sicakliklar1 ve bu esnada yaydiklar1 ve ihtiyag
duyduklart enerji miktarlarini DSC cihazinda azot gaz1 altinda yapmistir. Etken maddenin
varliginin belirlenmesi ve elde edilen {iriinde etken maddenin spektrumunun degisiminin
gbzlenmesi i¢in FTIR analizleri yapmustir. Elde edilen mikrokapsiilleri farkli oranlarda
cozeltiler hazirlayarak perdelik yapiminda kullanilan %100 polyester kumaglara emdirme
yontemi ile aktarmistir. Daha sonra bu kumaslara bakteri ekimi yapmis ve bakterilerin
durumunu gozlemlemistir. 24 saat sonunda bakterilerin biiyiik cogunlugunun yok oldugunu

gbzlemlemistir.

Topbas (2011), ¢calismasinda antienflamatuvar etkin madde i¢geren mikrokapsiillerin
elde edilmesini ve bu mikrokapsiillerin ortopedik destek materyaline aplike edilmesini
amaclamistir. Oz madde olarak (Diklofenak sodyum-Antienflamatuvar) ve duvar materyali
olarak etil selilloz kullanmistir. Mikrokasiillemeyi emiilsiyon/solvent uzaklastirma ve
puskiirterek kurutma yontemleri ile yapmistir. Elde edilen mikrokapsiiller iizerinde
diferansiyel taramali kalorimetri, FT-IR (Fouier Transform Kizil6tesi Spektroskopisi), X
151 difraktometresi, partikiil boyutu analizi ve taramali elektron mikroskobu (SEM) ile
karakterizasyon c¢aligmalart yapmustir. Uygun nitelige sahip mikrokapsiilleri ortopedik
destek materyaline aplike etmistir. Etkin madde miktar tayinlerini ise in-vitro ilag salim
caligmalar ile belirlemistir. Aplikasyon ve tekrarli yikamalar sonrasinda mikrokapsiil

varligin1 ve durumunu taramali elektron mikroskobu kullanilarak analiz etmistir.

Tontul (2011), ¢alismasinda en iyi bitkisel omega-3 kaynaklardan birisi olan keten
tohumu yagmin  mikrokapsiillenmesinde  kullanilabilecek  uygun tasiyict  ve
kombinasyonlarinin belirlenmesini amaglamistir. Bu amagla keten tohumu yagini, ti¢ farkl
karbonhidrat tiirevi (maltodekstrin, N-Lok, HiCap 100), iki farkli protein (sodyum kazeinat,
peynir alt1 suyu protein konsantresi) ve arap zamki kullanilarak, iki farkli emiilsifikasyon
yontemini (klasik ve ultrasonik homojenizasyon) homojenize ettikten sonra piiskiirterek

kurutma yontemi ile mikrokapsiilleme yapmistir. Her karisimmm en yiiksek
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mikrokapsiilasyon etkinligini saglayan optimum oranlarini hesaplamistir. Elde edilen alti
farkli karisim ile tiretilen mikrokapsiillerin etkinligini, verimini ve bazi kalite 6zelliklerini
(pargacik biiyiikligii dagilimi, nem miktari, su aktivitesi, yigin yogunlugu) belirlemistir.
Optimum sartlarda {irettigi mikrokapsiilleri ayrica hizlandirilmis oksidasyona maruz
birakmis ve bu kosullardaki oksidatif stabilitesini analiz etmistir. Oksidatif olarak en stabil
olan kombinasyonun {iretim sartlar1 olan tagiyict madde konsantrasyonunu, keten tohumu
yag1 orani ve sonikasyon siiresi parametrelerini, yanit yiizey metodu kullanarak optimize

etmistir.

Ozdemir (2010), galismasinda Tiirkiye’de turuncgiller igerisinde &nemli bir yere
sahip olan bergamut ve limon meyvelerinin kabuk kismindan (flavedo tabakasi) buhar
distilasyonu ile ugucu yaglar elde etmistir. Elde ettigi bu ugucu yaglar1 arap zamki ve
maltodekstrin tasiyict madde kombinasyonlar: ile emiilsifiye etmis ve bu emiilsiyonlara
puskiirterek kurutma yontemi ile mikrokapsiilleme yapmistir. Elde edilen mikrokapsiillerin
fiziksel (nem miktari, su aktivitesi, yigin yogunlugu, ¢oziiniirliik, bulaniklik, iiriin verimi,
kapsiilleme verimi) ve kimyasal (ugucu yag bilesimi) kalite 6zelliklerini belirlemistir. Ayrica
hammadde ve mikrokapsiillerdeki ucgucu yag bilesenlerinin stabilitesini belirlemek
amaciyla, ornekleri 20 giin boyunca oda sicakliginda ve sabit nemde depolamis. Depolama
sonucunda drneklerdeki ugucu yag miktarlarinin ve bilesiminin 20 giin siiresince énemli
Olciide degismedigini belirlemistir. Bu arastirma sonuglari, mevcut haliyle kullaniminda
giicliikler yasanan turunggil ugucu yaglarinin, kullanimi kolay, ve katma degeri daha yiiksek
daha stabil toz formda iiriinlere donistiiriilebilecegini gostermistir. Bu iriinlerin, gida
sanayinde aroma arttirict katki maddesi olarak kullanim potansiyeli bulundugunu, ayrica
aroma maddelerinin mikrokapsiilasyon isleminde {irlin kalitesini arttirmak ve daha stabil
tiriin elde etmek amaciyla farkl kapsiilleyici ajanlarin kombine olarak kullaniminin avantajlh

oldugunu gostermistir.

Alay (2010), doktora tez calismasinda mikrokapsiillenmis faz degistiren madde
(mikroFDM) igeren 1s1 depolama ozellikli akilli tekstil iriinlerinin gelistirilmesini
amaglamistir. Calisma kapsaminda ilk olarak, emiilsiyon polimerizasyonu metodu ile
allilmetakrilat, etilen glikol dimetakrilat ve glisidil metakrilat g¢apraz baglayicilar
kullanilarak, poli(metil metakrilat), poli(etil akrilat) ve poli(biitil akrilat) polimer duvarli ve
n-hekzadekan ¢ekirdekli mikrokapsiiller iiretmistir. Uretilen mikrokapsiillerin pargacik
biiyiikliigii ve dagilimini taramali elektron mikroskobu (SEM) ile 1s1l 6zelliklerini ise

diferansiyel taramali kalorimetre (DSC) yontemleri ile arastirmistir. Kimyasal yapilarim
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teyit etmek i¢in Fourier doniisimli kizil otesi (FT-IR) spektroskopisi yontemini
kullanmigtir. Calismasinin ikinci kisminda, akrilik polimer/hekzadekan mikrokapsiilleri
pamuk, pamuk/polyester ve polyester dokuma ile viskon ve Lyocell érme kumaslara
emdirme ve kaplama metodu ile uygulayip kumaslara 1s1 depolama 6zelligi kazandirmastir.
Calismasinin tigiincli kisminda, 1s1l enerji depolama 6zellikli nano elyaf Giretimini, nano
boyutlu kapsiiller iceren PAN ve PVA polimer ¢ozeltisinden elektro lif ¢ekim yontemi ile
gerceklestirmistir Mikrokapsiil igceren kumaslarin ve kompozit nanolif yiizeylerin 1s1
depolama 6zelliklerini DSC  kullanarak arastirmistir. Kumaslarin  yiizeylerindeki
mikrokapsiillerin dagilimini, nanoliflerin lif ¢ap1 ve cap dagilimindaki degisimlerini SEM
ile analiz etmistir. Calismada son olarak, mikrokapsiil uygulanmis kumaslarin mukavemet,
hava ve su buhar gecirgenligi, 1s1l iletkenlik, 1s1l direng, 1s1l sogurganlik, kumas kalinligt

vb. 6zelliklerini standart test metotlarina gore belirlemistir.

Erkan (2008), calismasinda antifungal ajan olan ketokonazol ve terbinafin
maddelerini ¢esitli yontemlerle mikrokapsiillenmesini ve tekstil materyaline aktarilmasini
amaglamistir. Bu amagla antifungal ajanlar1 melamin-formaldehit recinesi, etil seliiloz
polimeri ve siklodekstrin tiirevleri kullanarak yogurma, piiskiirterek kurutma, In-situ
polimerizasyon ve koservasyon yontemleri ile mikrokapsiillemistir. Elde ettigi
mikrokapsiillerin diferansiyel taramali kalorimetri, FT-IR, X 1511 difraktometresi, partikiil
boyutu analizi ve taramali elektron mikroskobu ile karakterizasyonlarini yapmistir. Elde
ettigi mikrokapsiilleri ticari ¢apraz baglayici lirlin ile %100 pamuklu kumaslara aktarmstir.
Mikrokapsiil aktarilan kumaslarin yikama dayanimlarini incelemistir. Test sonucu yikamaya
kars1 dayanimlari taramali elektron mikroskobu ve CHNS elementel analizi ile belirlemistir.

Yikanmis ve yikanmamig 6rneklerin antifungal testlerini gerceklestirmistir.

Cimen (2007), calismasinda, FDM'leri kompleks koaservasyon yontemini
kullanilarak mikrokapsiillemistir. Elde ettigi mikrokapsiilleri, % 100 pamuklu dokuma
kumasglara aktararak, kumaglara 1s11 performans o6zelligi kazandirma olanaklarim
arastirmistir. Calismasinda dis faz olarak, polisakkarit akasya 6zii ve bitkisel protein; i¢ faz
olarak, 4 farkli hidrokarbon (n-hegzadekan, n-oktadekan, n-nonadekan ve n-eykosan)
secmistir. Hazirlanan mikrokapsiillerin karakterizasyonunu DSC analizi ile yapmis ve
mikrokapsiilleri optik mikroskopta incelemistir. Hazirlanan mikrokapsiilleri kumaslara
kaplama yontemiyle aktarmis ve kaplama yapilan kumaslarin da 1sinma 6zelliklerini test
etmistir. Calismas1 sonucunda, hidrokarbon mikrokapsiilleri aktarilmis kumaslarin 1sil

performans 6zelliklerinin arttigini gérmiistiir.
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Havaciva bitkisi ile ilgili yapilan ¢aligmalar asagida 6zetlenmistir.

Goziitok (2107), ¢aligmasinda tekstil malzemelerinin renklendirilmesi yaygin olarak
kullanilan sentetik boyalara alternatif olarak kullanilabilecek dogal boyalarin kullanimini
arastirmigtir. Dogal boyalarin kullanimindaki dezavantajlardan birisi olan diistik 151k
hasliklarin1 ¢ézmenin yollarini incelemistir. Bu amagla; yiinli kumaslar1 nar kabugu,
havaciva, findikkabugu, ceviz kabugu, nane ve portakal agaci yapragiyla boyamistir ve daha
sonra farkli kimyasal islemler yapmistir. Sonug¢ olarak; kullanilan dogal boyarmadde
kaynagi, mordan tipi ve uygulanan kimyasal maddelere gore 151k hasliklarinin farklilik
gosterebildigini tespit etmistir. Ayrica bu islemlerin disinda UV 1s1k ile muamele sonrasinda
151k hasliklarinin  gelistirilebildigini tespit etmistir. Bu arada; nar kabugu, havaciva,
findikkabugu, ceviz kabugu, nane ve portakal agaci yapraginin yiiniin renklendirilmesi i¢in
kullanilabilecegi ve kullanilan mordan maddeye bagli olarak farkli renklerin elde

edilebilecegini gdzlemlemistir.

Dogan (2017), calismasinda degisik bitki ekstreleriyle gelistirilen yeni
formiilasyonlar1  farkli sa¢ tellerine uygulayarak etkinligi In-Vitro metotlarla
degerlendirmistir. Bu amagla, secilen bitkilerin toz edilmis ¢igek ve yaprak kisimlarindan
hazirlanan havaciva kokii, ceviz kabugu, kara bamya ¢icegi, kina yapraklar su ekstreleri
yalniz ve farklt kombinasyonlar1 seklinde c¢esitli renkler elde etmek {izere hazirlamistir.
Dogal ve sentetik boyalarin sagtaki performansini 151k mikroskobu, taramali elektron
mikroskobu, mekanik giiciin Ol¢iilmesi (Instron cihaziyla), formiilasyon c¢alismasi ve
mikrobiyal giivenlik testi gibi yontemlerle degerlendirmistir. Calismasinda kullanilan sag
orneklerini dogal beyaz, kahverengi, sar1 (NW, NB, NY) seklinde kodlamistir. Boyali saglar1
sirastyla kahverengi, sar1, kirmizi saglar (SB, SY ve SR) seklinde kodlamistir. Son olarak
bitki ekstreleri ve onlarin basarili kombinasyonlarindan yeniden yapilandirilan toz seklinde

bitkisel boya formulasyonunu gelistirmistir.

Aljesri (2015), calismasinda bazi tibbi bitki yagi ve 6ziitlerin sinerjik antimikrobiyal
ve antioksidan etkilerinin oOl¢lilmesini amacglamistir. Calismasinda biberiye yagi,
zeytinyaginda kantoran tentiirii, sigla yagi, jojoba yagi, zeytinyaginda kudret nar1 tentiiri,
aleovera jeli, kudret nar1 c¢ekirdekleri ve havaciva otunun koklerini kullanmistir.
Antimikrobiyal denemesini yaglar i¢in kuyu difiizyon yontemi ile ve kombine 6ziitler i¢in
disk difiizyon yontemini kullanarak iki ydntemle yapmustir. Inhibisyon alanlarmin yarigapini
(mm) inkibasyondan sonra Ol¢gmiistiir. Sistemik sinerjik antioksidan denemesi referansi

olarak BHT ve zeytinyag1 kullanarak DPPH radikal siipiiriicii yontem ile tespit etmistir. Bu

45



aragtirmasindaki en 6nemli adimlar, fitokimyasallarin analizi, biberiye yagindaki énemli
kimyasallarin GC-MS ile miktar analizi ve son olarak sigla yagi, zeytinyaginda kudret nar1
tentiirii, havaciva otunun su, metanol ve etanol Oziitlerinin LC-MS/MS ile analizinden
olusmaktadir. Biberiye yagi ve kudret nar1 ¢ekirdeklerinin zeytinyagindaki tentiliriinden
olusan ikili karigim en sinerjik antimikrobiyal etkiyi gosterdigini, zeytinyaginda kudret nar1
tentlirli, sigla yagi ve biberiye yagi licli karisimi en sinerjik antibakteriyel aktiviteyi
gosterdigini belirtmistir. Biitlin karigimlar arasinda J kombinasyonu (zeytinyaginda kudret
nar1 tentiirli, biberiye yagi, sigla yagi, zeytinyaginda kantoran tentiirii, Aloe vera jeli ve

Jojoba yagi) en yiiksek sinerjik antioksidana sahip oldugunu belirlemistir.

Giimiis (2015), caligmasinda balmumu, zeytinyagi ve Alkanna tinctoria karisiminin
yanik yarasi iizerine etkisini incelemistir. Arastirmasini Atatiirk Universitesi Arastirma
Hastanesi Yanik Unitesinde Mayis 2014- Agustos 2015 tarihleri arasinda 64 hastada (31
deney, 33 kontrol grubu) yapmistir. Pansuman odasinda steril teknik ve aseptik sartlar
olusturarak, deney grubunda bulunan hastalara balmumu, zeytinyagi ve Alkanna tinctoria
karisimindan elde edilen pansuman materyalini uyguladi. Kontrol grubunda bulunan
hastalara yanik {nitesinde rutininde uygulanan pomat formunda topikal uygulanabilen
Nitrofurazon ve ampul formunda olan Rifamisin kullanarak pansuman yapti. Deney ve
kontrol grubu hastalarmin yanik yaralarint her pansumandan once fotograf ¢ekimlerini
yapmistir. Cekilen her fotografi, yara alanlarinin 6l¢lilmesi amaciyla “image j” programa ile
bilgisayar ortamina aktarmigtir. Verilerin degerlendirilmesinde say1, yiizde Ki Kare ve Mann
Whitney U testlerini kullandi. Balmumu, zeytinyagi ve Alkanna tinctoria karisimi 2. derece
yanik yaralari tizerine uygulandiginda yara iyilesmesi i¢in gerekli olan epitelizasyon islemini
hizlandirdig1, pansuman degisimlerinde yasanilan agriyr azalttifi ve hastanin hastanede

kalma siiresini kisalttigini belirlemistir.

Benli (2015), yaptig1 calismasinda; geleneksel yontemler kullanilarak yapilan ve
yogun miktarda tehlikeli kimyasal madde, enerji ve su sarfiyati olan nisasta hasil esasl
pamuklu dokuma kumaslarin tekstil 6n terbiye ve boyama islemlerine alternatif olabilecek
yeni ve ¢evre dostu iiretim yontemlerini tespit etmeyi amaglamistir. Caligmasinda; pamuklu
kumaslarin terbiyesinde cesitli enzimler kullanarak on terbiye islemleri yapmis, sonra
ultrasonik enerjinin etkilerini incelemis, optimize ettigi enzim-ultrason kombinasyonlu bitim
islemleri sonrasinda kumaslar1 ayn1 banyo icerisinde ayr1 ayri nar kabugu, findikkabugu,
portakal agac1 yapragi ve havaciva bitkisi kullanarak ve farkli mordan maddeleri kullanilarak

boyama islemini gerceklestirmistir. Kumas numunelerinin renk verimlerini, haslik
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sonuclarint ve renk degisimlerini tespit edilmistir. Pamuklu kumaslarin geleneksel terbiye
metotlar1 yerine alternatif ekolojik metotlarin basarili bir sekilde kullanilabilecegini tespit

etmistir.

Yilmaz (2015), ¢alismasinda tekstil boyamaciliginda énemli bir sorun olan dogal
boyalarin metamerik 6zelliklerini arastirmistir. Bu amagla, dogal boyarmaddelerle boyanmig
olan %100 yilinlii kumas numunelerinin spektral dl¢iimlerini yaparak, bu konudaki eksikligin
giderilmesini hedeflemistir. Calismasinda yiinlii kumaslarin boyanmasini nar kabugu,
kokboya bitkisi, havaciva bitkisi, yarpuz bitkisi ve nargi¢egi bitkisi ile mordanli ve
mordansiz olarak yapmistir. Yaptigi boyama islemleri sonucunda farkli mordan maddeleri
ile mordansiza gore farkli renkler elde etmistir. Metamerik 6zelligi agisindan boyarmadde
cinsinin, boyarmadde konsantrasyonunun, 1sik kaynaginin ve mordan cinsinin etkili
olduklarni gormiistiir. En fazla metamerik 6zelligini kokboya bitkisi gdsterirken, en az
metamerik Ozelligini havaciva bitkisi gostermistir. Calismasinda secilen farkli dogal
boyalarin ve farklit mordan maddelerinin hangi renkleri verebilecegi ve metamerik 6zelligini

ne Ol¢ilide etkileyecegini ortaya koymustur.

Cakar (2013), calismasinda Alkanna tinctoria bitki kokii organik faz ekstraktlarinin
insan eritrositlerinde bulunan glutatyon rediiktaz, 6-fosfoglukonat dehidrogenaz ve glukoz-
6-fosfat dehidrogenaz enzimlerinin aktiviteleri lizerindeki etkilerini aragtirmistir. Enzim
aktivitesini Beutler metoduna gore spektrofotometrik yontem kullanarak 6lmiistiir. Her
enzim i¢in Lineweaver-Burk grafigini ¢izdi. Bunun i¢in 3 farkli substrat konsantrasyonunda
5 farkli inhibitor (organik faz bitki ekstrakti) konsantrasyonunu c¢alismistir. Kontrol grubu
da olusturarak grafik haline gecirmistir. Bu islemi her bir enzim i¢in ayr1 ayr1 uygulayip,
grafikten inhibisyon gdsterenlerin inhibisyon tiirii ve Isp degerlerini buldu. Organik faz bitki
ekstraktlarinin konsantrasyonu 0,0053 mg/ml-0,021 mg/ml araliginda, 6-fosfoglukonat
dehidrogenaz enziminin substrati olan 6-fosfoglukonatin konsantrasyonu 0,15-0,6 mM
arasinda, glukoz-6-fosfat dehidrogenaz enziminin substrati olan glukoz-6-fosfatin
konsantrasyonu 0,36-0,72 mM arasinda ve glutatyon rediiktaz enziminin substrati olan
okside glutatyonun konsantrasyonu 0,2-1 mM arasinda se¢mistir. Bu konsantrasyonlari en
uygun olacak sekilde 6n 6l¢iim islemleri ile belirlemistir. Alkanna tinctoria bitki kokiiniin
organiz faz ekstrakti, 6-fosfoglukonat dehidrogenaz ve glukoz-6-fosfat dehidrogenaz
enzimlerini aktive ettigini, glutatyon rediiktaz enzimini inhibe ettigi belirlemistir. Bitki
ekstraktlar1 glutatyon rediiktaz enziminin aktivitesi ilizerine yarismasiz inhibisyon etkisini

gosterdigini ve inhibisyonun Isp degerini 0,0249 mg/ml olarak hesaplamistir.
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Sigva (2012), calismasinda Androjen bagimsiz, androjen bagimli VCaP prostat
kanseri hiicre hatlarinda anti-kanser etkinligi yiiksek {i¢ bitkisel etken maddenin;
Sulforafen,Silymarin, Kaempherolve Tirkiye'de yetisen 4 endemik bitki tiiriinden Alkanna
tinctoria subsp. Subleiocarpa (Havaciva otu), Lavandula stoechas subsp. Cariensis
(Karabas Otu), Phlomis leucophratca (Calba otu), Rubia davisiana (Boyapiirii) farkli
polariteye sahip ¢oziiciiler ile hazirlanmig bitki ekstrelerinin  Paklitaksel ile
kombinasyonlariin sinerjistik etkinliginin arastirilmasini ve bu kombine dozlarin sinerjistik
etkisinin hiicre donglisii sinyal iletimi ve apoptozis yolaklarindaki gen ekspresyonlari
lizerine etkilerinin arastirilmasini amaglamistir. Prostat kanseri hiicre hatlart ve PNT1A
(normal prostat epiteli) hiicre hatt1 belirli dozda bitkisel etken maddeler ile endemik bitki
ekstreleri ile muamele etmis ve real-time ¢evrimigi olarak ICsg dozlarmi belirlemis ve
apoptotik etkilerini TUNEL, Aneksin V ve JC-1 yontemi ile degerlendirmistir. Bitkisel etken
maddelerin ve endemik bitki ekstreleri paklitaksel ile kombinasyonlarinin etkinliklerini
izobologram analizi ile belirlemistir. Her bir ¢calismay {i¢ kez tekrarlamistir. Sinerjistik
kombinasyonlarin apoptotik etkileri TUNEL, Aneksin V ve JC-1 yontemi ile degerlendirmis
ve hiicre dongilisli sinyal iletimi ve apoptozis yolaklarindaki gen ekspresyonlar1 iizerine
etkilerinin real time online RT-PCR ile analiz etmistir. Prostat kanseri hiicre hatlarinda,
endemik bitki ekstrelerinin (Alkanna tinctoria subsp. subleiocarpa, Phlomis leucophratca
ve Rubia davisiana, 1C50<220ug/ml) ve bitkisel etken maddelerin (silymarin ve sulforafen
I1C50<130 pM) anti prolifertif ve apoptotik etki gosterdigini saptadi. Endemik bitki ekstreleri
ve bitkisel etken maddeler paklitaksel ile sinerjistik (Cl EDso< 0,41) etki gostermistir.
Sinerjistik etki gosteren kombinasyonlar prostat kanseri hiicre hatlarinda, Bcl-2 gen
ekspresyonunu baskilayarak Bax/Blc-2 oranim arttirmis ayrica TNFRSF10A, TNFRSF1A,
CHEKI1, CDKNIA, CDKN2B, CDKS8, CDKN3 ve CASP14 ekspresyonlarin1 arttirmis ve
BAD, CDK5RAP1, CDC20, siklin H, CDK5RAP1, CDC20 azalmistir. Sonug olarak,
Paklitaksel ile sinerjistik etki gosteren endemik bitki ekstreleri ve bitkisel etken maddeler,

Paklitakselin etkin dozunu azaltmis ve G2/M arrestini indiiklemislerdir.

Yilmaz (2011), caligmasinda proteinlerin elektroforez jellerinin boyanmasinda dogal
boyalarin kullanilabilirligini arastirmistir. Bu amagla; safran (Crocus sativus), nargigegi
(Punica granatum), havaciva otu (Alkana tinctoria) ve zerdegal (Curcuma longa)
bitkilerinden elde ettigi ekstreleri kullanmistir. Escherichia coli lizatinda olusan numuneleri
SDSPAGE’ de koymus ve miiteakiben bu jellere dogal bitki ekstreleriyle hazirlanan boyalari

uygulamis ve Coomassie Brillant Blue ile boyanmis olan kontrol jeli ile karsilastirmistir.
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Sonug olarak; Poliakrilamid Elektroforez jellerinde protein bantlarinin gézlenebilmesi i¢in
elektroforez jellerinin boyanmasinda arasgtirmasinda inceledigi Nar-Havaciva-Safran-

Zerdecal bitkilerinden elde edilen dogal boyalarin kullanilabilecegini belirtmistir.

Atic1 (2011), calismasinda Tiirkiye'deki yayli ¢algi cilasinda kullanilabilecek renk
verici organik maddeleri ve bu maddelerin cila teknik ve formiilasyonlarina uygunlugunu
arastirmistir. Calismasinda, yayli calgilarin ilk ortaya ¢ikisindan modern doneme kadar
kullanilan cilanin, tarihsel ve teknik gelisimini incelemistir. Bu incelemeleri esas alarak,
alkol bazli cila igerisinde ¢esitli renk denemeleri yapmistir. Elde edilen cilalarda seffaflik,
parlaklik, renk hasligi, 151k haslig1 gibi 6zellikleri aramistir. Caligmasinda kullanilacak renk
verici organik maddeleri, tar¢in, karanfil, aspir, polen, havaciva otu, kantaron, civanpergemi,
kethindi, havlucan, yogurt otu, meyan kokii, yabani melek otu bitkileri ile sinirlandirmistir.
Bu maddeleri kullanarak elde edilen renk ekstreleri, akcaagacgtan hazirlanan test parcgalari
lizerine uygulayip sonuglart incelemistir. Her bir cila maddesinden elde edilen veriler
sonucunda tar¢in, karanfil, polen, havaciva otu ve kethindi organik maddelerinin, yayl

calgiy1 cilalama asamasinda kullaniminin miimkiin oldugu sonucuna varmastir.

Sarikiirkeii (2010), calismasinda Thymus longicaulis C. Presl subsp. longicaulis var.
longicaulis, Alkanna tinctoria (L.) Tausch subsp. tinctoria ve Tiirkiye’ye endemik Phlomis
bourgaei Boiss. Bitkilerinin hidrodestilasyonla elde edilen ugucu yaglarinin kimyasal
iceriklerinin ve hem ugucu yaglarin hem de farkli ¢6ziicli 6ziitlerinin In-Vitro antioksidan
aktivitelerini belirlemeye calisti. Artan polariteyle sirasiyla heksan, etil asetat, metanol ve su
kullanilarak takip eden 6ziitleme yapti. Bitkilerin ugucu yag bilesenlerini GC ve GC/MS
kullanilarak belirledi. Thymus longicaulis C. Presl subsp. longicaulis var. longicaulis bitki
ugucu yaginda y-Terpinen (%27.80), Timol (%27.65) ve p-Simen (%19.38), Alkanna
tinctoria (L.) Tausch subsp. tinctoria bitki ugucu yaginda pulegon (%22.8), 1,8-sineol
(%13.1) ve a-terpinil asetat (%6.9), ve endemik Phlomis bourgaei bitki ugucu yaginda p-
Karyofillen (%37.37), (Z)-B-Farnesen (%15.88) ve Germakren D (%10.97) ana bilesenler
olarak tespit etmistir. Orneklerin antioksidan aktivitelerini, B-karoten/linolik asit model
sistem, DPPH serbest radikal giderim, indirgeme giicli ve selatlama kapasitesini kapsayan
dort farkli test sistemiyle belirledi. Ayrica Oziitlerin toplam fenolik ve toplam flavonoit

bilesik miktarlarini1 da belirlemistir.

Oztav (2009), calismasinda Havaciva bitkisinin (Alkanna tinctoria) seliilozik ve
protein elyaf boyar maddesi olarak kullanilabilirligini aragtirmistir. Calismasinda dncelikle

havaciva bitkisinin kokiindeki total madde miktarini tespit etmis, daha sonra aseton ve etanol
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coziiciileriyle havaciva kokiinden kirmizi ve mavi renkli 2 ayr1 boyar madde ekstraksiyonu
elde etmistir. Karisgimlardaki bazi bilesenlerin yapisini spektroskopik yontemlerle
belirlemistir. Once havaciva kokiinden elde edilen kirmizi bilesenle sonra da mavi bilesenle
boyanmaya hazir 194 adet yiin, keten ve pamuklu kumasi pH: 2, 4, 6 ve 8'de mordanli ve
mordansiz boyama yontemleriyle boyamistir. Mordanli boyama AIK(SO4)2.12H,0,
FeS04.7H,0, CuS04.5H.0, K2Cr,07, AgNOs, CoCl2.6H20 ve Onal-1 mordan sistemi
kullanilarak 6n, birlikte ve son mordanlama yontemleriyle gerceklestirdi. Ayrica 20 adet
Ahsap numune de havaciva kokiinden elde edilen bitki ekstrakti ile mordansiz ve birlikte
mordanlama yontemiyle AIK(SO4)2.12H2,0, FeSO4.7H.0, CuS04.5H,0, K>Cr207,
AgNO3;, CoCl2.6H20, SnCl2.2H20, ZnClz, Ni(NO3)2.6H20 ve ONAL-1 mordan:
kullanilarak boyama yapmistir. Béylece havaciva kokiindeki renk veren maddeler farkl
¢coziici ortaminda Kkalitatif olarak ayirmis ve elde edilen boyar maddelerle elyaf
numunelerini mordanli ve mordansiz boyama yontemleriyle boyamalarini gerceklestirmistir.
Toplam 582 adet numune boyamis olup, bu numunelerin 151k, yitkama ve siirtlinme haslik
degerlerini tespit etmistir. Numunelerin renk kodlar1 ve haslik analizlerini yaparak optimum
boyama recgetelerini elde etmis ve sonuglari yorumlamistir. Havaciva kokiiyle yapilan
boyamalar sonucunda haslik analizlerinin yiiksek oldugunu, elde edilen renklerin parlak ve
canli oldugunu goérmiistiir. Boylece havaciva bitkisinin seliillozik ve protein elyaf boyar
maddesi olarak kullanilabilirligi tespit etmistir. Sonug¢larin olumlu ¢ikmasiyla dogal bitkisel
boyar madde olarak kullanilabilecek ve iilke ekonomisine katkida bulunulabilecek bitkilere

yeni bir alternatif getirmistir.

Demir (2007), calismasinda boya bitkilerinin sa¢ boyasi tiretiminde degerlendirilip
degerlendirilemeyecegini arastirmistir. Calismasinda Kizilagag, Ceviz, Kok boya, Havaciva
ve Muhabbet c¢icegi kullanilarak 8 adet dogal sa¢ rengi iiretmistir. Bunlardan
Kizilagag+Ceviz+FeSO4 ortaminda yapilan boyamadan Siyah; Kok boya (15 g ) + CoCl:
ortaminda yapilan boyamadan Kestane kahvesi; Kok boya (20 g) +CoCl; ortaminda yapilan
boyamadan Kizil; Kok boya + Havaciva + AgNO3 + CoCl; ortaminda yapilan boyamadan
Kizil-kahve; (Muhabbet ¢icegi + Sap) ortaminda yapilan boyamadan Rofle sarisi; (Ceviz
yapragi + H2SO4 + FeSO4 ) ortaminda yapilan boyamadan Siyah; (Ceviz yapragi + FeSOa )
ortaminda yapilan boyamadan findik kabugu; (Ceviz yapragi + Muhabbet ¢igegi + FeSO4 )
ortaminda yapilan boyamadan acik kestane renklerini elde etmistir. Elde ettigi dogal boyalar1
insan sagina uygulama yaparak oda sicakliginda ve 40 °C’deki minimum boyanma siirelerini

belirlemistir. Buna gore, oda sicakligindaki genel boyama siirelerinin 5.30 saatten 8.30 saate
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kadar degistigini, 40 °C’deki boyama siirelerinin 2 ile 4 saat arasinda oldugunu tespit

etmistir.

Gitmisoglu (2005), ¢alismasinda da, Kahramanmarag yoresine ait boya bitkilerinden
Rubia tinctorum L. (Kok boya) ve Alkanna tinctoria L. (Havaciva otu) bitkilerindeki
naftakinon grublari, yiiksek basingli sivi kromatografisi ve kolon kromatografisi tekniklerini
kullanarak tayin etmistir. Ayrica, bu bitkilerin tekstil boyarmadde kaynagi olarak kullanilma
imkanlarin1 ve boyama 6zelliklerini aragtirmistir. Boyarmadde 6zelliklerini renk hasliklarina
gore tespit etmistir. Tabii boyalarin, el islerinde kullanilmasi amaglandigindan, boyama
Ozellikleri yiin elyafta istenilen Ozellikler gbéz Oniline alarak degerlendirmistir.
Arastirmasinda, elde ettigi ekstraktlar1 ii¢ sekilde boyamada kullanmis ve bilinen fi¢
mordanlama metodunu uygulamistir. Haslik kontrollerini TSE standartlarina goére yapmis ve
sonucta bu bitkilerin iyi birer tekstil boyarmadde kaynagi olarak kullanilabilecegini tespit

etmistir.

Ozbek (1996), calismasinda iilkemizde bitkisel boyaciligin uzun yillardan beri
yapildigi, hali ve kilimleriyle Ginlii olan Sivas ve yoresinde yetisen boya bitkilerini
arastirmistir. Adacayi, ceviz, havaciva, kadintuzlugu, kizilgam, muhabbet c¢icegi,
sigirkuyrugu, siitlegen bitkilerini yiine goére %100 oraninda, 1 saat siireyle kaynatilarak sicak
ekstraktlar hazirlamistir. Bu ekstraktlarla 5 adet, mordan (kimyasal madde) yiine gore %2
ve %4 oranlarinda kullanarak 80 adet mordanli 8 adet mordansiz boyama yapmistir.
Boyanmis yiin ipliklerinden elde edilen renkleri adlandirmistir. Bu renkler iizerinde 151k,
siirtiinme, su damlas1 gibi hasliklar1 incelemistir. Isik haslhiginda 1-7, siirtiinme haslhiginda
1-5, su damlas1 hasliginda 1slak 3-5, Kuru 4-5 arasinda degisen degerler bulmustur. Incelenen

bu {i¢ haslik degerlerinde mordan ve mordan oraninin etkili oldugunu tespit etmistir.
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3. MATERYAL VE METOT
3.1. Materyal

3.1.1. Kullamlan kimyasal malzemeler

Havaciva yaginin piiskiirterek kurutma yontemi ile mikrokapstillenmesi i¢in yapilan
bu calismada, duvar materyali olarak maltodekstrin ve arap zamki, etken madde olarak

havaciva yag kullanilmistir.
Mikrokapsiilasyon iglemlerinde kullanilan kimyasallar

Mikrokapsiillemede kabuk maddesi olarak kullanilmistir. Kullanilan maltodekstrin
Smart Kimya Ticaret ve Danismanlik Limited Sirketinden (Izmir) temin edilmistir. Toz
halde maltodekstrinin DE degeri 18-20’dir.

Sprey tip kurutucularda (sprey dryer), kurutma oncesi hazirlanan karisimlarda,
maltodekstrinler, yilizey aktif maddeler ve bitkisel zamklarla birlikte kullanilir. Bu sayede
kurutmanin kolaylastirilmasinin yan1 sira kaplama (kapsiilasyon) da saglanarak {iriiniin raf
omrii uzatilir, ayrica ¢oziiniirliigli ve sivi fazlarda emiilsiyon yapma o6zelligi arttirilir.
Bdylece, kurutma sonrasi toz halde ve uzun dmiirlii iiriinler elde edilebilmektedir. Uriinlerin
kapsiillendirilmesi ile buharlagma kayiplar1 azaltilmakta ve oksitlenmeye kars1 kararli bir

yapi olusturulmaktadir (Sébiigovali, 2011).

Mikrokapsiillemede maltodekstrin ile beraber kabuk maddesi olarak kullanilmistir.
Kullanilan arap zamki (Sekil 13.1.) Acros Organics firmasindan temin edilmistir. Kullanilan

arap zamkinin yogunlugu 1,35 g/cm®dir.

Sekil 3.1. Arap zamki
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Arap zamki (akasya gami) mikrokapsiillemede en sik kullanilan gam kaynakli
kaplama materyalidir. Ayrica yaglarin mikrokapsiillenmesinde emiilsiyon olusturma
ozelligi, film olusturma kapasitesi, diisiik viskozite ve ¢Oziiniirliigliniin yiiksek olmasindan
dolay1 genis bir kullanimi vardir. Arap zamkinin emiilsifiye edici 6zelliginin iyi olmasi,

yapisindaki proteinlerden kaynaklanmaktadir (Cevik, 2017).

Mikrokapsiillemede etken madde olarak kullanilmigtir. Havaciva yagi Arzen
Kozmetik-Isparta firmasindan temin edilmistir. Havaciva yag1 soguk sikim yontemi ile elde

edilmistir.

Aplikasyonda kullanilan kimyasallar ve malzemeler

Mikrokapsullerin kumasa aplikasyonunda ¢apraz baglayici olarak kullanilan

glutaraldehit Sigma Aldrich firmasindan temin edilmistir.

orme kumaslarin oOzellikleri Cizelge 3.1.°de
belirtilmistir. Bu ¢izelgede kumaslara KS, KL, KR1 ve KR2 seklinde kodlama yapilmustir.
Bu kodlamada KS siiprem (Sekil 3.2. a), KL lakost (Sekil 3.2. b), KR1 ve KR2 ise ribana

orme kumasi (Sekil 3.2.c) ifade etmektedir.

Mikrokapsiillerin ~ aktarildig:

Cizelge 3.1. Kumas 6zellikleri

- flmek . .
Kumas Iplik Orgii |Gramaj| cubuk limek oia Ivlmekv
numarasi | Ham madde . 2 9 sikligi | yogunlugu
kodu' | ™ Ng) Tipt | (@) | sikhg e | (fimek/em?)
(Ilmek/cm)
0,
ks | 304 %100 | Siiprem | 166 17 32 544
karde pamuk
30/1 %100
KL enve pamuk Lakost | 230 13 32 416
peny (Likral)
30/1 | %50 pamuk | .
KR1 karde | 950 viskon Ribana | 248 24 17 408
0,
krz | S0 %100 | Ribana | 245 26 14 364
karde pamuk
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a) | | b) | C)

Sekil 3.2. Calismada kullanilan 6rme kumaslar: a) Siiprem, b) Lakost ve ¢) Ribana

3.1.2. Kullanilan cihazlar

Mini Piiskiirtmeli Kurutucu, Mikrokapsiilleme yapimi i¢in Harran Universitesi Bilim
ve Teknoloji Uygulama ve Arastirma Merkezi (HUBTAM) laboratuvarinda bulunan Bakon
B 15 mini piiskiirtmeli kurucu cihaz kullanilmigtir. Sekil 3.3’de mikrokapsiil iiretimi igin

kullanilan piiskiirterek kurutma cihazi gosterilmistir.

Sekil 3.3. Piiskiirterek kurutma cihazi

Hassas terazi; Mikrokapsiillemede kullanilan malzemelerin tartilmasinda Sekil

3.4°de gosterilen Radwag WTB 2000 hassas terazi kullanilmistir.
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Sekil 3.4. Hassas terazi

Homojenizator; Mikrokapsiillemede kullanilan sivi ve kat1 maddeleri homojen bir
sekilde karigtirarak emiilsiyon olusturmak i¢in kullanilmistir. Calismada Sekil 3.5.°de
gosterilen Isolab homojenizator kullanilmigtir. Kullanilan pargalama baglik cinsine gore 10
ml ile 8.000 ml aras1 numunelerde kisa siirede karistirmay1 saglamaktadir. 6 agamali hiz

kontrolii ile 10.000, 12.000, 15.000, 18.000, 22.000 ve 30.000 devirlerde ¢alismaktadir.

[L

!Q‘

Sekil 3.5. Homojenizator

3.1.3. Analizlerde kullanilan cihazlar ve test yontemleri

3.1.3.1. Taramah elektron mikroskobu (SEM)

Elektron-numune etkilesimlerinden elde edilen sinyaller ile dis morfolojik yapi,

kimyasal bilesim ve numuneyi olusturan kristal yap1 hakkinda bilgi verir. Cogu uygulamada,
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ornek ylizeyin secilen bir alani iizerinden veriler toplanir ve bu 6zelliklerde mekansal
varyasyonlar1 gosteren iki boyutlu goriintii elde edilir. Genisligi yaklasik 1 cm ile 5 mikron
arasinda olan alanlar, klasik SEM teknikleri ile (20X-30.000X araliginda biiylitme, 50 ile
100 nm’lik mekansal ¢oziiniirliik) tarama modunda goriintiilenebilir. SEM, ayn1 zamanda

numune lizerindeki secilen noktasal yerleri analiz etme yetenegine sahiptir.

Kahramanmaras Siitcii imam Universitesi USKIM laboratuvarinda bulunan Zeiss
EVO LS10 marka taramali elektron mikroskobu (SEM) ile tez kapsaminda iiretilen
mikrokapsiillerin ylizey goriintiilerini incelenmek amaciyla kullanilmigtir (Sekil 3.6.).
Goriintiiler farkli biiylitme oranlarinda alinmistir. Ayrica daha yiliksek bir ¢oziintirliikte
goriintii elde edebilmek i¢cin numunelere SEM analizinden dnce altin kaplama cihazinda altin

kaplanmustir.

Sekil 3.6. Taramali1 elektron mikroskopu (SEM)

3.1.3.2. Fourier doniisiim kizilotesi spektroskopisi (FTIR)

Kizilétesi (IR) absorbsiyon spektroskopisi, IR 1s1nlart molekiiliin titresim hareketleri
tarafindan sogurulmaktadir. FTIR, her dalga boyunu tek tek taramak gerekmedigi icin
spektrum birkac¢ saniyede kaydedilir ve yarik veya prizma kullanilmadigi i¢in duyarlik
degismeden yiiksek ayirmali spektrum elde edilir. Bu yontemde, molekiiler bag
karakterizasyonu yapilmaktadir kati, sivi gaz halindeki organik bilesiklerin yapisindaki
fonksiyonel gruplar, iki bilesigin ayn1 olup olmadigini, yapidaki baglarin durumu, baglanma
yerleri ve yapinin hos kokulu ya da alifatik olup olmadigi belirlenir. Uretilen

mikrokapstillerin yapisinda bulunan baglar1 tespit etmek amaciyla kullanilmistir.
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Numunelerin FTIR analizleri Sekil 3.7.’de gosterilen Kahramanmaras Siitgii Imam
Universitesi USKIM Laboratuvarinda bulunan, Perkin Elmer spektrum 400 ile 4000 cm™

dalga sayis1 aralig1 taranarak gergeklestirilmistir.

Sekil 3.7. Perkin Elmer spektrum 400 cihazi (FTIR)

3.1.3.3. Yiiksek coziiniirliiklii yiizey alam ve mikro gozenek boyutu analiz cihazi
(BET)

BET (Brunauer, Emmet ve Teller) cihazi, kati veya toz numunelerde fiziksel
adsorpsiyon yontemiyle ylizey alan1 6lgtimleri, mikro, mezo ve makro gdzenek boyutunu ve
gozenek boyut dagilimini diisiik basinglarda ve yliksek ¢oziiniirliikte tespit edebilmektedir.
Mikrokapsiillerin gézenekli yapida olup olmadigint anlamak i¢in BET cihazi kullanilarak
analiz edilmistir. Elde edilen mikrokapsiillerin ylizey alanlar1 ve toplam gézenek hacimleri,
Kahramanmaras Siit¢ii Imam Universitesi USKIM Laboratuvarinda bulunan Micromeritics
marka TriStar II 3020 model ylizey alam1 ve gozeneklilik Ol¢iim cihazinda azot gazi
kullanilarak belirlenmistir (Sekil 3.8.). Analiz 6ncesinde numuneler saflagtirma ve sudan
arttma iglemi i¢in vakumlu 1sitma yapan (300 °C’ye kadar) degas {initesine
yerlestirilmektedir. Ardindan oOrnekler sivi azot sicakliginda (—196 °C) adsorbat olarak
kullanilan azot gaziyla analize tabi tutulmaktadir. Bu deneyler sonucunda maddenin hangi
basingta ne kadar azot tuttugunu gdsteren ‘“adsorpsiyon izotermi” elde edilmektedir.
Adsorpsiyon izotermi ortaya ¢iktiktan sonra elde edilen P/Po degerlerine karsin, adsorplanan
gazin miktar1 n (nmol) degerlerinden yararlanilarak toplam yiizey alan (m?/g)
hesaplanmistir. BET cihaz1 toplam gozenek hacmi, ortalama gozenek boyutu gibi

parametreleri Brunauer Emmett ve Teller teorisini kullanarak hesaplamaktadir.
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\
[ micromeritics | |

Sekil 3.8. Micromeritics TriStar |1 BET cihazi

3.1.3.4. Termogravimetrik analiz (TGA)

TGA analizi, genel olarak malzemelerde sicakligin veya zamanin bir fonksiyonu
olarak meydana gelen kiitle kayb1 ve/veya kazanimlarinin belirlenmesinde kullanilmaktadir.
Numuneler sabit 1sitma hizinda sitilir ve kiitle degisimi sicakligin bir fonksiyonu olarak
Olciiliip kaydedilir. Alternatif olarak, numunenin, uygun bir sabit sicaklikta, belli bir zaman
araliginda kiitle degisimi zamanin bir fonksiyonu seklinde 6l¢iiliip kaydedilir. Kiitlenin
zamana veya sicakliga kars1 grafigi gizilerek, sicakligin fonksiyonu olarak malzemenin
kiitlesindeki degisim ve bu degisimin yayildigi aralik malzemenin termal kararliligim
belirler. Cihazdan alinan veriler, bagil termal kararliliklarin degerlendirilmesinde, polimer-
polimer veya polimer-katki maddesi etkilesimlerinin incelenmesinde, malzeme igerisindeki
nem ve ucucu bilesenlerin ya da katki maddelerin oranlarinin belirlemesinde
kullanilmaktadir. Termogravimetrik analizinde, numunenin sicakligi oda sicakligindan
baslayarak 1300 °C ‘ye ulasan sicakliklara kadar arttirilirken; agirlig: siirekli olarak izlenir.
Kiitlenin veya kiitle yiizdesinin zamana kars1 grafigi termogram veya termal bozunma egrisi
olarak adlandirilir. Tez galigsmasi1 kapsaminda tiretilen mikrokapsiillerin yapisinda meydana

gelen degisimleri incelemek i¢in kullanilmistir.

TGA analizi Sekil 3.9.°da gosterilen Kahramanmaras Siitcii Imam Universitesi

biinyesinde bulunan USKIM Laboratuvari'nda Exstar SII TG/TDA 6300 marka cihaz ile
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yapilmistir. Termogravimetrik analizi, 25-900 °C sicaklik araliginda ve 100 ml/dk. azot ¢ikis
hizinda yapilmistir. Mikrokapsiillerin termogravimetrik analizi 10°C/dk. artis hizinda

gergeklestirilmistir.

sl @
TG/DTA6300

Sekil 3.9. Exstar TG/DTA 6300 termogravimetrik analizi cihazi

3.1.3.5. Mikrokapsiil miktar1 ve mikrokapsiillerin verimi

Piiskiirterek kurutma yonteminde c¢ikan {iriin ile giren iriin arasindaki oran
verimliligi belirlemektedir. Verimliligi belirlemek i¢in piiskiirterek kurutma cihazindan elde
edilen toz haldeki mikrokapsiil numunelerinin agirliklart Slgiilmiistiir. Kapsiilleme igin
kullanilan maddelerin toplam agirlig1 (su hari¢) son iiriin olarak elde edilen mikrokapsiillerin
agirligina oranlanarak mikrokapsiilleme verimi % olarak hesaplanmistir. Mikrokapsiilleme

veriminin hesaplanmasi asagidaki Denklem 3.1 kullanilarak yapilmistir.

Mikrokansiil verimi (%) = Elde edilen mikrokapsiil miktar1 X100 31
ikrokapsil verimi (%) _Emﬁlsiyondaki maddelerin agirlig (3.1)

3.1.3.6. Su aktivitesi

Mikrokapsiillerin yapisinda bulunan ve mikroorganizmalar tarafindan kullanilabilen
su miktarina su aktivitesi (aw) denilmektedir. Mikrokapsiil i¢inde bulunan suyun buhar
basincinin ayni sicakliktaki saf suyun buhar basincina orani olarak tanimlanmaktadir. Toz
haldeki havaciva mikrokapsiillerinin su aktivite degerleri £0,001 aw hassasiyete sahip
Aqualab Pre model su aktivitesi cihazinda 25 °C sicaklikta 6lgtilmistir (Sekil 3.10.). 3-4
gram ornek Ol¢iim haznesine yerlestirilmistir ve cihazin gostergesinden su aktivitesi degeri

direkt olarak okunup kaydedilmistir.
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Sekil 3.10. Aqualab Pre su aktivitesi 6l¢gme cihazi

3.1.3.7. Islanabilirlik

Islanabilirlik, bir sivinin kat1 bir yiizeye yayilma derecesi olarak tanimlanabilir.
Islanabilirlik derecesi, iki maddenin baglanma ve yapisma Ozelligini gosterir.
Mikrokapsiillerin islanabilirlikleri 1 gr tozun 25 °C sicakliktaki 100 ml saf su yiizeyinden
tamamen 1slanip kaybolmasina kadar gegen zaman olarak hesaplanmaktadir. Orneklerin
islanip sivi igerisinde batmaya basladigt zaman Olgiiliip sonuglar saniye olarak

kaydedilmistir.

3.1.3.8. Kitle yogunlugu ve sikistirilmis kitle yogunlugu

Toz haldeki mikrokapsiillerin kitle yogunlugu ve sikistirilmig Kitle yogunlugu tiriiniin
parcacik cap ve boyutuna gore degismektedir. Toz iirlinlerin depolama seklini, stabilitesini
ve akis davraniglarini etkileyen onemli bir 6zellik olan kitle yogunlugu, belli bir 6l¢ii
kabindaki sikistirilmamis toz kiitlenin hacmine boéliinmesi ile elde edilen degerdir.
Mikrokapsiillerin Kitle yogunlugu, hacmi bilinen bir kap igerisine hava boglugu kalmayacak
sekilde ancak her hangi bir basing uygulamaksizin doldurulmasiyla, kiitle/hacim oranindan
hesaplanmistir. Mikrokapsiillerin kitle ve sikistirillmig kitle yogunluklart yapilmis
caligmalara gore belirlenmistir (Tatar ve ark., 2014). Buna gére mikrokapsiillerden 5 gr
alinarak 25 mI’lik meziire belli bir ylikseklikten aktarilarak yapilmistir. Kitle yogunlugu, toz
kapstillerin kiitlesi ile meziirde kapladigr hacim oranlanarak hesaplanmistir. Sikistirilmig
kitle yogunlugu ise 5 gr konulan meziiriin 200 defa belli bir hizda ve yiikseklikte diiz bir
zemine vurulmasi ile sikistirilir. Sikistirilan tozlarin hacmi, kiitlesine boliinerek hesaplama

yapilmustir. Kitle yogunlugu ve sikistirilmis kitle yogunlugu g/cm? olarak verilmistir.
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3.1.3.9. Hausner ve Carr indeks

Carr indeks toz kapsiillerin akabilirligini gosterirken, yapiskanlik derecesini ise
Hausner oran1 gostermektedir. Bu nedenle yapiskanlik derecesi yiiksek olan toz kapsiillerin
akiskanlig1 diisiiktiir (Kog ve ark., 2011). Uretilen mikrokaspiillerin yapiskanlik ve

akiskanligini belirlemek i¢in Carr indeks ve Hausner orani hesaplanmustir.

Mikrokapsiillenmis havaciva yaginin Hausner oraninin hesaplanmasi Denklem
3.2°de gorildiigii gibi sikistirilmis kitle yogunlugu degerinin kitle yogunluguna oranlanmasi
ile yapilmistir. Carr indeks ise asagida verilen Denklem 3.3’e gore hesaplanmistir (Turchiuli
ve ark., 2005).

Sikistirilmis kitle yogunlugu (3.2)
Kitle yogunlugu o

Hausner Orani =

(Sikistirilmis kitle yogunlugu — Kitle Yogunlugu)
Sikistirilmis kitle yogunlugu

Carr indeks = (3.3)

Hausner orani ve Carr indeks kullanilarak toz iirtinlerin akiskanlik iliskisi Cizelge

3.2.’ye gore belirlenmistir (Turchiuli ve ark., 2005).

Cizelge 3.2. Carr indeks, Hausner oran1 ve akigkanlik iliskisi

Carr Indeks Akiskanhk Hausner Orani

<10 Miikemmel 1,00-1,11

11-15 Iyi 1,12-1,18

16-20 Orta 1,19-1,25

21-25 Gegerli 1,26-1,34

26-31 Zay1f 1,35-1,45

32-37 Cok zay1f 1,46-1,59
38> Cok kotii 1,60>

3.2. Metot

Bu ¢alismada havaciva otu yaginin mikrokapsiillenmesi i¢in kabuk maddesi olarak
maltodekstrin ve arap zamki kullanilmistir. Mikrokapsiilleme islemi iki asamada yapilmustir.
Birinci agama havaciva yagi, maltodekstrin ve arap zamki ile emiilsiyon hazirlanmasi, ikinci

asama ise hazirlanan emiilsiyonun piiskiirterek kurutma cihazinda tiretime alinmasidir. Elde
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edilen mikrokapsiiller emdirme yontemi ile laboratuvar tipi yatay fular cihazi ile siiprem, tek
lakost ve ribana 6rme kumaslara aktarilmistir. Bu kumaslarin 6zellikleri mikrokapsiillerin

kumasa aktarilmasi kisminda belirtilmistir.
3.2.1. Emiilsiyon hazirlama

Piiskiirterek ~ kurutma yontemi igin  beslenecek emiilsiyonu hazirlamak
mikrokapsiilleme isleminde en 6nemli basamaklardandir. Bu islem basamagi elde edilecek
son iriin kalitesini dogrudan etkilemektedir. Emiilsiyonu hazirlarken karistirma islemi
emiilsifikasyon, homojenizasyon veya karistirma olarak adlandirilmaktadir (Cevik, 2017).
Emiilsiyon hazirlamak i¢in 6nce deiyonize su ile arap zamki ¢oziindiiriildii. Daha sonra

maltodekstrin eklenip ¢ézlinmesi saglandu.

Cizelge 3.3. Emiilsiyon hazirlama regetesi

Deney No | Sicakhk Su Havaciva yag1 | Maltodekstrin | Arap zamki
(°C) (ml) 9 ) )
MK1 25 200 6 54 48,6
MK2 25 200 6 48,6 54
MK3 25 200 6 27 27
MK4 25 200 18 21 21
MK5 25 200 30 15 15
MKG6 25 200 18 4,2 37,8
MK7 25 200 30 27 3
MKS8 25 200 6 48,6 54
MK9 25 200 30 3 27
MK10 25 200 6 5,4 48,6
MK11 25 200 18 37,8 4,2
MK12 25 200 18 21 21
MK13 25 200 30 3 27
MK14 25 200 18 21 21

Arap zamki1 ve maltodekstrin ¢ozlindiiriildiikten sonra havaciva yagi eklendi. Bu
karigim el ile beherde cam ¢ubuk yardimu ile karistirildi. Biitiin bu islemler oda sicakliginda
(25 °C) gergeklestirilmistir. Hazirlanan karisim homojenizatore alindi ve 5 dk. 15.000
devirde karistirildi. Bu siire sonunda karisim emiilsiyon hale getirildi. Farkli oranlarda arap
zamk1, maltodekstrin ve havaciva yagi kullanilarak Cizelge 3.3 de belirtildigi gibi 14 farklh

emiilsiyon hazirlandi. Uretilecek mikrokapsiillere analiz islemlerinde kolaylik saglamasi
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icin MK seklinde kodlama yapilmistir. Bu kodlamada MK iiretilen mikrokapsiil numarasin

belirtmektedir.
3.2.2. Piiskiirterek kurutma

Hazirlanan emiilsiyon Sekil 3.11°de gosterilen Bakon B 15 Mini Spray Dryer
puskiirterek kurutma cihazinda kurutularak mikrokapsiillere doniistiiriilmiistiir. Piiskiirterek
kurutma islemi es yonlii hava akiminda gerceklestirilmistir. Farkli hava giris (120-150-180
°C) ve ¢ikis sicakliklar1 (95-110 °C) ile farkli aspirator hizlarinda (%70-%85) kurutma on
denemeleri yapilarak en uygun kurutma kosullart belirlenmistir. Hazirlanan emiilsiyonlar
belirlenen hava ¢ikis sicakligini saglayacak hizda (450-750 ml/saat) peristaltik pompa
yardimiyla atomizere beslenmistir. Sisteme beslenen bu emiilsiyonlar 5 barlik sabit hava
basinct (yaklagik 500 L/saat hava hizina karsilik gelmektedir) ile dondiiriilen atomizer
yardimiyla kurutma odasina piiskiirtiilerek kurutulmus ve kuruyan mikrokapsiiller siklon
seperatorde ayrildiktan sonra iiriin toplama kabina toplanmistir (Sekil 3.12.). Bu calismada
14 farkli deneme yapilarak mikrokapsiil elde edilmistir. Elde edilen mikrokapsiiller nem
almayacak sekilde agz1 Kkilitli olan plastik posetlere doldurulmus ve analizler
gerceklestirilene kadar 4 °C’de buzdolabinda bekletilmistir. Bu 6rneklerde iiretim ve

depolama sonrasinda analizleri gergeklestirilmistir.

Sekil 3.11. Bakon B15 mini spray dryer  Sekil 3.12. Mikrokapsiillerin toplanmasi

3.2.3. Mikrokapsiillerin kumasa aktarilmasi

Elde edilen mikrokapsiillerin kumaslara uygulanmasinda emdirme yoOntemi

kullanilmistir. Mikrokapsiillerin kumaslara emdirerek aktarilmasi islemi KSU, Teknik
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Bilimler Meslek Yiiksekokulu Tekstil Atdlyesinde bulunan Roaches Padder BVP yatay fular
cihazi ile gergeklestirilmistir (Sekil 3.13.). Toz haldeki mikrokapsiillerin farkli kumaslara
aktarilmasi i¢in ¢esitli oranlarda flotte hazirlanmistir. Mikrokapsiillerin kumasa baglanmasi
icin capraz baglayict olarak gluteraldehit ve binder kullanilmistir. Kumasa aktarilacak
mikrokapsiillerin seciminde Cizelge 4.1.°’de belirtildigi gibi verimliligi yiiksek olanlar
kullanilmistir. Hazirlanan flottelerin igerikleri, kullanilan kumaslar ve mikrokapsiiller
detayli bir sekilde Cizelge 3.4.’de belirtilmistir. Bu ¢izelgede, hazirlanan flottelerin
uygulandig1 (aplike edildigi) kumaslar1 ayirdetmek i¢in once kumas kodlar1 ve sonra

mikrokapsiil kodlar1 olacak sekilde kodlama yapilmuistir.

Cizelge 3.4. Mikrokapsiil aplikasyon flotte igerikleri

Mikrokapsiil Aplikasyon Flotte Igerigi
Mikrokapsiil Destil T Kullanilan | Kullanilan
Aplike Edilmis | P®U'® | Glyteraldehit | Binder b o | Kumas | mikrokapsiil
Kumas Kodlar1 = (mL) (mL) T 1oL Kodlar kodu
(mL) (9)
KL- MK3 38,5 15 - 2 KL MK3
KL- MK6 19 1 1 2 KL MK6
KR1- MK6 19 1 - 3 KR1 MK6
KR1- MK3 19,5 0,5 - 15 KR1 MK3
KR2- MK3 19,5 0,5 - 15 KR2 MK3
KR2- MK6 97 3 - 3 KR2 MK6
KS- MK3 96 4 - 3 KS MK3
KS- MK1.1 96 4 - 3 KS MK1
KS- MK1.2 97 3 - 3 KS MK1

Hazirlanan flotteler iyice karigtirildiktan sonra fular cihazinin besleme haznesine
dokiilmiistiir. Emdirme islemi 3 bar sikma basinci ve 2,5 m/dk ¢alisma sartlarinda
gerceklestirilmistir. Emdirme islemi 6ncesi ve emdirme sonrasi kumas agiliklar tartilarak
flotte alma oranlar1 tespit edilmistir. Emdirme islemi sonunda kumasin flotte alma orani
%85-%80 arasinda oldugu tespit edilmistir. Bu degerler standart degerler arasinda oldugu
goriilmistiir. Emdirme islemi sonras1 kumaslar oda sicakliginda kurutulmus ve SEM analizi

i¢in kilitli plastik posetlere konulmustur.
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Sekil 3.13. Laboratuvar tipi fular cihazi
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4. BULGULAR VE TARTISMA

Calismanin bu boliimiinde iiretilen mikrokapsiillerin karakterizasyonu ve morfolojik

analizleri ile mikrokapsiil aplike edilmis kumaslarda mikrokapsiil varlig1 analiz edilmistir.
4.1. Mikrokapsiil Tozlarin Analizlerin

Mikrokapsiil iiretiminde kullanilan biitiin emiilsiyonlar 200 mL su kullanilarak
hazirlanmistir. Hazirlanan emiilsiyonlardaki kuru maddelerin miktarlart ve elde edilen
mikrokapstllerin miktarlari, verimleri, su aktiviteleri, islanabilirlik, kitle yogunluklari,
sikistirilmis kitle yogunluklari, Hausner oran1 ve Carr indeksi degerleri Cizelge 4.1°de

verilmigtir.
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Cizelge 4.1. Mikrokapsiillerin deneme sonuglari

; .. . .. . Sikistirilmg
Mikrok 1 | Mikrok 1 - Kitle -

Deney lml;?{t:gsu lvl;;irzr‘]li)su Su Islanabilirlik yogunlugu kitle Hausner Carr

no aktivitesi (s) yogunlugu orani indeksi

(9) (%) (g/cmd)
(9/cmd)

MK1 13,48 22,47 0,213 260 0,33 0,50 1,515 34,00
MK?2 7,56 12,60 0,183 160 0,37 0,55 1,486 32,727
MK3 15,58 25,97 0,146 260 0,33 0,50 1,515 34,00
MK4 6,41 10,68 0,169 140 0,27 0,66 2,444 59,090
MK5 0,96 1,60 0,290 - 0,29 0,55 1,896 47,272
MKG6 10,2 17,00 0,199 260 0,33 0,66 2,00 50,00
MK?7 2,86 4,77 0,205 70 0,40 0,83 2,075 51,807
MKS8 12,3 20,50 0,184 120 0,30 0,66 2,2 54,545
MK9 2,19 3,65 0,259 140 0,32 0,90 2,812 64,444
MK210 12,45 20,75 0,084 270 0,25 0,50 2,00 50,00
MK11 45 7,50 0,159 140 0,28 0,66 2,357 57,575
MK12 10,23 17,05 0,133 120 0,28 0,66 2,357 57,575
MK13 2,82 4,70 0,232 60 0,33 0,66 2,00 50,00
MK14 6,76 11,27 0,213 180 0,28 0,50 1,785 44,00
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4.1.1. Mikrokapsiil miktar: ve verimlilik analizi

Deneyler sonucunda elde edilen kuru mikrokapsiil miktarinin mikrokapsiilleme icin
kullanilan madde miktarina oranlanmasiyla mikrokapsiil verimi hesaplanmistir. Her deney
bitiminde elde edilen toz haldeki mikrokapsiillerin agirliklar1 tespit edilmistir. Piiskiirterek
kurutma makinesine beslenen emiilsiyondaki maddelerin (kabuk maddeleri+ yag maddesi)
agirhigl, elde edilen mikrokapsiillerin agirligina oranlanarak mikrokapsiil verimi (%)
cinsinden hesaplanmistir. Mikrokapsiilleme veriminin hesaplanmasi Bolim 3.1.3.5°te
verilen Denklem 3.1°¢ gore yapilmistir. Piskiirterek kurutma yontemiyle yapilan
mikrokapsiilasyon islemlerinden elde edilen mikrokapsiil miktarlar1 ve mikrokapsiil verimi

degerleri Cizelge 4.1°de verilmistir.

Piiskiirterek kurutma yontemi ile havaciva yag kullanilarak elde edilen
mikrokapsiillerin verimi %25,97 ile %1,60 arasinda degismektedir. Mikrokapsiillerin
ortalama veriminin ise %12,89 oldugu bulunmustur. En yiiksek verim MK3 (%25,97), MK 1
(%22,47), MK 10 (%20,75) ve MKS8 (%20,50) mikrokapsiillerinde elde edilmistir. En diigiik
verim degerleri ise MK5 (%1,60), MK9 (%3,65), MK13 (%4,70) ve MK7 (%4,77)

mikrokapsiillerinde elde edilmistir.
4.1.2. Su aktivitesi analizi

Toz haldeki mikrokapsiillerin su aktivitesi degeri raf omriine etki eden Gnemli
parametredir. Mikrokapsiil tozlar1 i¢indeki suyun yapiya ne sekilde bagli oldugunu, bazi
kimyasal ve enzimatik reaksiyonlarla mikrobiyolojik faaliyetler ic¢in kullanilabilme
durumunu ve derecesini gosterir. Mikrokapsiillerde bulunan suyun biiyiik bir kisminin
piiskiirterek kurutma yontemiyle uzaklastirilmasi sonucunda mikroorganizma faaliyeti i¢in
elverissiz ortam olusturulmaktadir. Mikrokapstillerin mikrobiyolojik kararlilig1 su aktivitesi
degeri ile 6l¢iiliir. Mikrokapsiiller su aktiviteleri agisindan yiiksek (aw 0,90-1,00), orta (aw
0,60-0,90) ve disik (aw<0,60) olarak gruplandirilabilmektedir. Toz haldeki
mikrokapsiillerde su aktivite degeri 0,40’1n altina diistiiglinde herhangi bir mikrobiyolojik
faaliyet goriilmemektedir (Segkin ve Taseri, 2015). Uretilen mikrokapsiillerin su aktivitesi
degerleri Cizelge 4.1°de verilmistir. Mikrokapsiillerin su aktivitesi degerleri 0,084 ile 0,29
arasinda degismektedir. Mikrokapsiillerin ortalama su aktivitesi 0,19 olarak belirlenmistir.
Elde edilen sonuglara gore iiretilen mikrokapsiillerin su aktivitesi degerleri mikrobiyolojik

gelisim sinirinin altinda oldugu tespit edilmistir.
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4.1.3. Islanabilirlik analizi

Toz haldeki mikrokapsiillerin su veya kuru karigimlarda kullanilmasi i¢in suda
yeniden ¢ozinlirligli veya karisim yetenegi onemli bir fiziksel 6zelliktir. Islanabilirlik, bir
stvinin kat1 bir ylizeye yayilma derecesi olarak tanimlanabilir. Islanabilirlik derecesi, iki
maddenin baglanma ve yapisma 6zelligini gosterir. Baglanma arttikga 1slanabilirlikte artar.
Islanabilirlik partikiillerin pargacik biiylikliigline, yogunluga, poroziteye, ylizey yiikiine ve
yiizey alanimna bagl olarak degismektedir. Uretilen mikrokapsiillerin 1slanabilirlik siireleri
Cizelge 4.1°de verilmistir. Elde edilen mikrokapsiillerin 1slanabilirlik siireleri en diisiik 60
saniye, en yiiksek 270 saniye ve ortalama 167,69 saniye olarak bulunmustur. MKS5 kodlu
mikrokapsiiliin miktar1 1 gramin altinda oldugundan 1slanabilirlik degeri dl¢lilememistir.
Bagyigit ve Cam (2017), piiskiirterek kurutma yontemi ile arap zamki ve maltodekstrin
kullanarak nane esansiyel yagini mikrokapsiilleme yapmislar ve bu kapsiillerin 1slanabilirlik
stiresini 297,5-427,5 saniye arasinda oldugunu tespit etmislerdir. Kara (2017), piiskiirterek
kurutma yontemi ile kemik suyunu mikrokapsiillemis ve elde ettigi toz kapsiillerin
1slanabilirlik degerlerini 44,67 -72,7 saniye arasinda oldugunu belirlemistir. Bu nedenle elde
edilen degerlerin piiskiirterek kurutma yontemi ile lretilen mikrokapsiil ornekleriyle

benzerlik gosterdigi belirlenmistir.
4.1.4. Kitle yogunlugu ve sikistirilmis Kitle yogunlugu

Toz haldeki mikrokapsiillerin kitle yogunlugu ve sikistirtlmis yogunlugu {riiniin
parcacik ¢ap ve boyutuna gore degismektedir. Diisiik y18in yogunlugu paket hacmini arttirir
ve diisiik y1gin yogunluguna sahip {irtinlerin bosluklar1 arasinda daha fazla hava barmir. Bu
durumda {iriiniin oksidasyon riski daha yiiksek olur ve depolama siiresi kisalir (Kog¢ ve ark.,
2011). Toz haldeki kapsiillerin y18in 6zellikleri, sahip olduklar1 pargacik boyutu ve pargacik
boyutu dagilimlari ile dogrudan iliskilidir. Tekdiize parcacik boyut dagilimi ve kiigiik
parcacik boyutuna sahip tozlarin daha yiiksek yi1gin yogunluga sahip oldugu bilinmektedir.
Toz iirlinlerin paketlenmesinde sikistirilmis yogunluk degerleri paket tasarimi ve maliyeti
icin olduk¢a 6nemli bir parametredir ve daha yiiksek yogunluklu tozlar daha kiiclik
paketlerde tagiabilmektedir (isleroglu ve ark.,2017). Piiskiirterek kurutma yéntemi ile elde
edilen mikrokapsiillerin kitle yogunlugu ve sikistirilmis kitle yogunlugu degerleri Cizelge
4.1°de verilmistir. Mikrokapsiillerin kitle yogunlugu degerleri 0,25-0,40 g/cm3 arasinda,
sikistirllmis kitle yogunlugu degerleri 0,50-0,90 g/cm3 arasinda oldugu belirlenmistir.
Tontul (2011) yaptig1 calismada piiskiirterek kurutma yontemi ile elde ettigi keten tohumu
yag1 mikrokapsiillerin kitle yogunlugu degerlerini 0,367-0,503 g/cm3 arasinda oldugunu
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tespit etmistir. Baykal ve ark. (2018) yaptiklar1 ¢alismada tarcin tozu, kegiboynuzu tozu ve
zencefil tozu ile zenginlestirilmis ke¢i siitii tozunun kitle yogunlugu degerini 0,191-0,385
g/cm3 arasinda oldugunu ve sikistirilmis kitle yogunlugu degerini 0,364-0,498 g/cm3
arasinda oldugunu tespit etmislerdir. Elde edilen sonuglar literatiir degerleri ile
ortiismektedir. Toz kapsiillerin kitle yogunlugu, islem kosullar1 (hava giris ve ¢ikis
sicakliklari, atomizor basinci, besleme akis hizi vb.), pargacik boyutu, iiriinde kalan nem
igerigi, uriiniin kimyasal kompozisyonu vb. faktorlerden etkilenmektedir (Baykal ve ark.,
2018). Elde edilen farkli kitle yogunlugu degerlerinin farkli islem kosullarindan ve

mikrokapsiillerin partikiil boyutlarinin farkli olmasindan kaynaklandig: diistiniilmektedir.
4.1.5. Hausner oram ve Carr indeks

Toz drlinlerin akabilme ve yapisma davraniglarinin belirlenmesi depolama,
paketleme, 6lgme, doz ayarlama, karistirma, tasima vb. gibi amaglar i¢in 6nemlidir (Caliskan
ve Dirim, 2016). Toz iiriinlerin akabilirlik ve yapigkanlik davraniglart nem igerigi ve
pargacik biiyiikliigii gibi faktorlerden etkilenmekte olup Carr indeks degeri ve Hausner
oranina gore belirlenmektedirler. Toz {irlinlerin akabilirliklerinin iyi olmasi ve yapiskan
olmamalar1 6zellikle toz formundaki karisimlarda kullanimlar agisindan 6nemlidir (Baykal
ve ark., 2018). Sikistirilmis yogunluk ve kitle yogunluk arasindaki oran Hausner orani olarak
bilinir ve siklikla tozlarda bir i¢ siirtiinme indeksi olarak kullanilmaktadir. Hausner orani
kitle yogunluk ve sikistiritlmis yogunluktan toz akiskanligmi dlgmek i¢in kullanilan bir
yontemdir. Hausner orant Boliim 3.1.3.9°da verilen Denklem 3.2°ye gore hesaplanmistir

(Giiner, 2017).

Toz haldeki mikrokapsiillerin akigkanlik 6zelliginin belirlenmesinde yaygin olarak
kullanilan yontemlerden biri Carr tarafindan gelistirilen Carr indeks metodudur. Diistik Carr
indeksi akabilirlik i¢in istenen bir 6zelliktir. Bir tozun sikistirilabilirlik yiizdesi tozlar arasi
etkilesimin ve kararliligimn bir Ol¢iisiidiir. Carr indeksi degeri Bolim 3.1.3.9°da verilen

Denklem 3.3’e gore hesaplanmustir.

Havaciva yagi mikrokapsiillerinin Hausner oran1 ve Carr indeks degerleri Cizelge
4.1°de verilmistir. Mikrokapsiillerin Hausner oran1 1,486-2,812 arasinda oldugu
belirlenmistir. Mikrokapstillerin Carr indeks degerleri ise 64,444-32,727 arasinda oldugu
belirlenmistir. Mikrokapsiillerin Hausner orani ve Carr indeks degerleri Cizelge 3.1°e gore

degerlendirildiginde akabilirliklerinin ¢ok zayif oldugu, toz kapsiillerin birbirine yapisma
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egilimlerinin fazla oldugu anlagilmaktadir. Bunun sebebi olarak arap zamkinin yapigsma

ozelliginden oldugu tahmin edilmektedir.

4.1.6. Istatiksel analizler

4.1.6.1. Korelasyon analizi

Uretilen mikrokapsiillerin korelasyon analizleri IBM SPSS Statistics 22.0

programinda yapilarak analiz sonuglar1 asagidaki Cizelge 4.2.”de verilmistir.

Cizelge 4.2. Mikrokapsiillerin korelasyon analiz cizelgesi

Islem Havaciva Malto- | Arap
Sicakligr | Yagi Miktart | dekstrin | Zamki
(IS) (HC) (MD) (AZ)

Mikrokapsiil ~ Pearson Correlation ,058 -,884™ 111|460

Miktar1  Sig. (2-tailed) 844 000 ,705| ,098

(MM) N 14 14 14 14

Mikrokapsiil ~Pearson Correlation ,058 -,884™ 111  ,460

Verimi  Sig. (2-tailed) 844 000| ,705| 008

(MV) N 14 14 14 14

_ ... Pearson Correlation -,390 649" -229| -,182

Su A‘S“A'V'tes' Sig. (2-tailed) 168 012| 430 533

(SA) N 14 14 14 14

... ... Pearson Correlation -,354 -,661" -,287 | 707"

'S'a”a?""“k Sig. (2-tailed) 236 014  342| 007

0 N 13 13 13 13

Kitle Pearson Correlation -117 ,162 ,166| -,280

Yogunlugu  Sig. (2-tailed) 691 580| 571 332

(KY) N 14 14 14 14

Sikistirllmis  Pearson Correlation 174 644" -071| -,345

Y [<itlle _ Sig. (2-tailed) 551 ,013 808| 227
oguniugu

(SK¥) (glem?) N 14 14 14| 14

Pearson Correlation ,241 ,505 -,142| -,181

Haus(”ﬁgg’ram Sig. (2-tailed) 406 066 629 536

N 14 14 14 14

. Pearson Correlation 372 538" -,150| -,193

Ca”; ggieks Sig. (2-tailed) 190 047  609| 508

N 14 14 14 14

Mikrokapsiil verimliligi ile havaciva yag miktari arasinda istatiksel anlamda negatif
yonlii ve yiiksek diizeyde bir iliski bulunmustur (r= -0,884, p=0,000). Verimlilik ile
havaciva yag1 arasindaki korelasyon iligkisi %99 giiven aralifinda istatistiksel agidan

anlamli ¢itkmustir (p<0,01). Bu sonuglar mikrokapsiil iiretiminde kullanilan havaciva yagi
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miktarmin mikrokapsiil veriminde ¢ok etkili bir faktor oldugunu ve havaciva yag miktar
arttikca verimligin azaldigimi gostermektedir. Verimlilik ile islem sicakligi (r=0,058,
p=0,844) arasinda ve verimlilik ile maltodekstrin (r=0,111, p=0,705) arasinda pozitif yonde
cok zayif, verimlilik ile arap zamki arasinda (r=0,460, p=0,098) arasinda ise pozitif yonde
zayif bir iligki oldugu ve bu iligkilerin istatiksel agidan anlamli olmadig1 (p>0,05) tespit

edilmistir.

Mikrokapsiil miktarina ait korelasyon analiz sonuglar1 verimlilik analiz sonuglari ile
ayni c¢ikmistir. Bu nedenle mikrokapsiil miktarima ait korelasyon analizi yorumu

yapilmamigtir.

Su aktivitesi ile havaciva yag miktari arasinda istatiksel anlamda pozitif yonlii ve orta
diizeyde bir iliski bulunmustur (r=0,649, p=0,012). Su aktivitesi ile havaciva yagi
arasindaki korelasyon iligkisi %95 giiven araliginda istatistiksel agidan anlamli ¢ikmistir
(p<0,05). Bu sonuclar mikrokapsiil iiretiminde kullanilan havaciva yagi miktarinin su
aktivitesinde orta derecede etkili bir faktér oldugunu ve havaciva yag miktar arttik¢a su
aktivitesi degerinin artis egiliminde oldugunu gostermektedir. Su aktivitesi ile islem
sicakligi (r=-0,390, p=0,168) arasinda, su aktivitesi ile maltodekstrin (r=-0,29, p=0,430)
arasinda ve su aktivitesi ile arap zamki1 (r= -0,182, p=0,533) arasinda ise negatif yonde ¢ok
zayif bir iligki oldugu ve bu iligkilerin istatiksel agidan anlamli olmadigi (p>0,05) tespit

edilmistir.

Islanabilirlik ile arap zamki arasinda istatiksel anlamda pozitif yonlii ve giiclii bir
iliski bulunmustur (r=0,707, p=0,007). Islanabilirlik ile arap zamki arasindaki korelasyon
iliskisi %95 gliven araliginda istatistiksel acidan anlamli ¢ikmistir (p<0,05). Bu sonuglar
mikrokapsiil tiretiminde kullanilan arap zamki miktarinin mikrokapsiillerin 1slanabilirlik
degerine cok etkili bir faktor oldugunu ve arap zamki miktar1 arttikga mikrokapsiillerin
1slanabilirlik degerinin arttigmi gostermektedir. Islanabilirlik ile havaciva yag miktar
arasinda istatiksel anlamda negatif yonlii ve orta diizeyde bir iligki bulunmustur(r= -0,661,
p=0,014). Islanabilirlik ile havaciva yagi arasindaki korelasyon iliskisi %95 giiven
araliginda istatistiksel agidan anlamli ¢ikmistir (p<0,05). Bu sonucglar mikrokapsiil
tiretiminde kullanila havaciva yagi miktarinin 1slanabilirlik degerine orta derecede etkili bir
faktor oldugunu ve havaciva yag miktar arttikca 1slanabilirlik degerinin azalma egiliminde
oldugunu gostermektedir. Islanabilirlik ile islem sicakligi (r=—0,354, p=0,236) arasinda ve
1slanabilirlik ile maltodekstrin (r= -0,287, p=0,342) arasinda negatif yonde zay1f bir iliski
oldugu ve bu iliskilerin istatiksel agidan anlamli olmadig1 (p>0,05) tespit edilmistir.
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Kitle yogunlugu ile islem sicakligi (r=-0,117, p=0,691) arasinda ve kitle yogunlugu
ile arap zamki (r= -0,280, p=0,332) arasinda negatif yonlii ve ¢ok zayif bir iliski
bulunmustur. Kitle yogunlugu ile havaciva yag miktar1 (r=0,162, p=0,580) arasinda ve kitle
yogunlugu ile maltodekstrin (r=0,166, p=0,571) arasinda pozitif yonlii ve ¢ok zayif bir iliski
bulunmustur. Bulunan iliskilerin istatiksel acidan anlamli olmadigi (p>0,05) tespit

edilmistir.

Sikistirilmis kitle yogunlugu ile havaciva yag miktar1 arasinda istatiksel anlamda
pozitif yonlii ve orta diizeyde bir iliski bulunmustur (r=0,644, p=0,013). Sikistirilmis kitle
yogunlugu ile havaciva yagi arasindaki korelasyon iligkisi %95 giiven araliginda istatistiksel
acgidan anlamli ¢ikmistir (p<0,05). Bu sonuglar mikrokapsiil iiretiminde kullanilan havaciva
yag1 miktarinin sikistirilmis kitle yogunluguna orta derecede etkili bir faktor oldugunu ve
havaciva yag miktar1 arttikca sikistirilmis kitle yogunlugu degerinin artis egiliminde
oldugunu gostermektedir. Sikistirtlmis kitle yogunlugu ile islem sicakligi (r=0,174,
p=0,551) arasinda pozitif yonlii ve ¢ok zayif bir iliski bulunmustur. Sikistirilmis kitle
yogunlugu ile maltodekstrin (r=-0,071, p=0,808) arasinda ve sikistirilmis kitle yogunlugu
ile arap zamki (r= -0,345, p=0,227) arasinda ise negatif yonde ¢ok zay1f bir iliski oldugu

ve bu iliskilerin istatiksel agidan anlamli olmadig1 (p>0,05) tespit edilmistir.

Hausner orani ile islem sicakligi (r=0,241, p=0,406) arasinda pozitif yonlii cok zayif
bir iliski, Hausner orani ile havaciva yag miktar1 (r=0,505, p=0,066) arasinda pozitif yonlii
orta diizeyde bir iligki bulunmustur. Hausner oran1 ile maltodekstrin (r= -0,142, p=0,629)
arasinda ve Hausner orani ile arap zamki (r= -0,181, p=0,536) arasinda negatif yonlii cok
zay1f bir iligki bulunmustur. Bulunan iliskilerin istatiksel agidan anlamli olmadigi (p>0,05)

tespit edilmistir.

Carr Indeks ile havaciva yag miktar1 arasinda istatiksel anlamda pozitif yonlii ve orta
diizeyde bir iliski bulunmustur (r=0,538, p=0,047). Carr indeks ile havaciva yag1 arasindaki
korelasyon iliskisi %95 giiven aralifinda istatistiksel agidan anlamli ¢gitkmistir (p<0,05). Bu
sonuglar mikrokapsiil tiretiminde kullanilan havaciva yagi miktarinin Carr indekse orta
derecede etkili bir faktér oldugunu ve havaciva yag miktari arttikga Carr indeks degerinin
artis egiliminde oldugunu géstermektedir. Carr indeks ile islem sicakligi (r=0,372, p=0,190)
arasinda pozitif yonlii ve zayif bir iliski bulunmustur. Carr indeks ile maltodekstrin

(r=-0,150, p=0,609) arasinda ve Carr indeks ile arap zamk1 (r= -0,193, p=0,508) arasinda
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negatif yonlii cok zayif bir iligki bulunmustur. Bulunan iligkilerin istatiksel agidan anlaml

olmadig1 (p>0,05) tespit edilmistir.

4.1.6.2. Regresyon analizi
Uretilen mikrokapsiillerin regresyon analizleri IBM SPSS Statistics 22.0
programinda yapilarak analiz Sonuglar1 asagidaki Cizelge 4.3.’de 6zet olarak verilmistir.

SPSS’den elde edilen regresyon analiz sonuglarinin tamami Ekler boliimiinde verilmistir.

Cizelge 4.4°de IS: Islem Sicakligin1 (°C), HC: Havaciva Yag Miktarmi (g), MD:
Maltodekstrin Miktarini (g), AZ: Arap Zamki Miktarini (g), MM: Mikrokapsiil Miktarini
(9), MV: Mikrokapsiil Verimini (%), SA: Su Aktivitesini, I: Islanabilirlik (s), KY: Kitle
Yogunlugunu (g/cm®), SKY: Sikistinlmis Kitle Yogunlugunu (g/cm®), HO: Hausner

Oranmi, CI: Carr Indeksini ifade etmektedir.

Regresyon analizlerinin hepsinde islem parametreleri (IS, HC, MD ve AZ) bagimsiz
degiskenler olarak segilmistir. Yapilan biitiin regresyon analizlerinde SPSS programi
maltodekstrin miktarmni1 (MD degiskenini) Regresyon modelinin disinda birakarak sadece IS,

HC ve AZ ’ye bagli regresyon modelleri vermistir.

SPSS'in olusturdugu Regresyon modellerinde mikrokapsiil miktar1 (R=0,937,
p=0,000), verimlilik (R=0,937, p=0,000), su aktivitesi (R=0,805, p=0,012) ve
1slanabilirlik (R=0,903, p=0,001) degiskenlerinin R degerleri 0,70'den biiyiik ¢iktigindan
(yani R=0,70-0,90 kuvvetli korelasyon, R >0,90) ¢cok kuvvetli korelasyon), hem de modelin
anlamlilik  (p-Sig.) degerleri 0,05'den kiiciik oldugundan %95 giiven arahig
icin regresyon modeli istatistiksel olarak anlamli ¢ikmistir. Mikrokapsiil miktari,
mikrokapsiil verimi ve 1slanabilirlik (p-Sig.) degerleri 0,01'den de diisiik oldugundan %99

giiven araligi i¢in anlamli ¢ikmustir.

SPSS'in olusturdugu Regresyon modellerinde kitle yogunlugu (R=0,336, p=0,739),
sikistirilms kitle yogunlugu (R=0,677, p=0,093), Hausner oran1 (R=0,538, p=0,311) ve
Carr Indeks (R=0,622, p=0,164) degiskenlerinin R degerleri 0,70'den diisiik (yani orta veya
zay1f korelasyon) ¢iktigindan, hem de modelin anlamlilik (p -Sig.) degerleri 0,05'den biiyiik
oldugundan %95 giiven araliginda bu degiskenler icin olusturulan Regresyon modelleri
istatistiksel olarak anlamsiz ¢ikmistir. Dolayisiyla bu regresyon modellerinin kullanilmasi

uygun bulunmamastir.
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Cizelge 4.3. Uretilen mikrokapsiillerin IBM SPSS Statistics 22.0 programinda yapilan regresyon analiz sonuglarinin ézeti

BAGIMSIZ

2 - .
DE GISKEN R R P (Sig.) REGRESYON MODELI
. . REGRESYON .
MIKROKAPSUL MODELI IS HC AZ Const. .
MIKTARI 0,937 | 0,879 MM = 0,036 * IS — 0,397 * HC + 0,085 * AZ + 7,159
0,000 0,117 | 0,000 | 0,037 | 0,068
] i REGRESYON .
MIKROKAPSUL MODELI IS HC AZ Const. .
VERIMI 0,937 | 0,879 MV = 0,060 * iS — 0,661 * HC + 0,141 * AZ + 11,935
0,000 0,118 | 0,000 | 0,037 | 0,068
- REGRESYON | i | i | Az | const
SU AKTIVITESL | 0,805 | 0,647 SA = —0,001 % IS + 0,004 * HC + 0,288
0,012 0,030 | 0,005 | 0,735 | 0,002
- REGRESYON | i | i | Az | const |
ISLANABILIRLIK | 0,903 | 0,816 [ =—0,602 %S — 3,875« HC + 2,664 x AZ + 261,144
0,001 0,176 | 0,007 | 0,004 | 0,004
KIiTLE REN?SEI?:I?N is HC AZ Const.
YOGUNLUGU 0,336 | 0,113 KY = —0,001 x AZ + 0,360
0,739 0,602 | 0,719 | 0,401 | 0,001
SIKISTIRILMIS REGRESYON .
) MODELI IS HC AZ Const.
KITLE 0,677 | 0,458 SKY = 0,007 * HC — 0,002 * AZ + 0,475
YOGUNLUGU 0,093 0,736 | 0,035 | 0449 | 0,035
REGRESYON [ s [ e | Az | comst
HAUSNER ORANI | 0,538 | 0,290 HO = 0,003 1S+ 0,018 * HC — 0,001 * AZ + 1,317
0,311 0,521 | 0,118 | 0,881 | 0,087
. . RED(/I; SEEI?N is HC AZ Const.
CARR INDEKSI | 0,622 | 0,387 Ci=0,123%1S+ 0,489 « HC — 0,023 * AZ + 22,476
0,164 0,245 | 0,084 | 0,894 | 0,204
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4.2. FTIR Analizi

Bu tez calismasinda firetilen arap zamki-maltodekstrin kabuk yapisina sahip
havaciva yagi iceren mikrokapsiillerin kimyasal karakterizasyonu Fourier Doniisiimli
Kizilétesi (FTIR) spektroskopisi yontemi kullanilarak gerceklestirilmistir. Mikrokapsiiller
farkli oranlardaki arap zamki, maltodekstrin ve havaciva yagi birlesiminden olustugu igin,
mikrokapstillerin FTIR spektrumlar1 kabuk ve 6z maddelerin spektrumlari ile birlikte

degerlendirilerek mikrokapstillerin olusumu ve 6z madde varligi agiklanmistir.

T — W
M MK1
“\.\.‘. o (_.\ﬁ’_____v_., el P T o N SIS Y L
o e L‘\\_x___/v/ R '-~----«.'\_/.". MK3
F . W = ,«"__ BTN, m_—— —h\'\\_&__ A 'J-‘-'v-"\_
o\c H -t‘/,, '-m\%.,,,_,M,.‘.,‘.,,\,‘u,‘iu\‘ MK6
| - L o V-b'-_u_‘ 3 i st M, A ‘V"/\r‘\'li MK7
T N b MK9
“u MKI1
Arap Zamki
. V- T\ Havaciva
\/ \r \ )F ¥

4000 3600 3200 2800 2400 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 600 400

Dalga Sayis1 (cm!)

Sekil 4.1. Mikrokapsiillere ait FTIR spektrumlari

Sekil 4.1. incelendiginde havaciva yagi, arap zamki, maltodekstrin ve

mikrokapsiillere ait fonksiyonel gruplarin bazilariin ¢akistigi goriilmektedir.

Mikrokapsiillerin yapisinda gozlemlenen fonksiyonel gruplar ve dalga boylar

Cizelge 4.4.”de gosterilmistir.

Cizelge 4.4. ve Sekil 4.1. birlikte incelendiginde 3340-3270 cm™ dalga boyu
araliginda goriilen O-H gerilmesi biitiin mikrokapsiillerde oldugu goriilmektedir. Arap
zamki ve maltodekstrin ile ilgili yapilan bir ¢calismada fonksiyonel baglarin dalga boylar
arap zamki icin 3413 cm™ O-H gerilme, 2930 cm™ C-H gerilme, 1613 cm™ C=0 gerilme,
1141,1070 cm™ C-O gerilme; maltodekstrin igin 3392 cm™ O-H gerilme, 2925 cm™ C-H
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gerilme, 1653 cm™ C=0 gerilme, 1457 cm™ CHzegilme, 1371 cm™ O-H egilme, 1158 cm™,
1081 cm™, 1020 cm™ C-O gerilme ve C-O-H egilme oldugu belirtilmistir (Kang ve ark;
2018). Mikrokapsiillerdeki 3340-3270 cm? O-H gerilmesinin arap zamki ve
maltodekstrinden kaynaklandig1 sdylenebilir. Mikrokapsiillerdeki 3015-2850 cm™ C-H
gerilmesi arap zamki, maltodekstrin ve havaciva yagindan kaynaklanmaktadir.
Mikrokapsiillerdeki 1745 cm™ civarindaki C=0O gerilmesi sadece havaciva yagindan
kaynaklanmaktadir. 1635-1360 cm™ arasindaki C=C gerilmesi ise havaciva yag1 ve arap
zamkindan kaynaklanmaktadir. 1250-920 cm™ arasindaki C-O ve C-O-C gerilme ise
havaciva yagi, arap zamki ve maltodekstrin kaynaklidir. Bu analiz ile mikrokapsiillerin
verdigi  spektrumlarin, mikrokapsiilleri olusturan maddelerin  spektrumlar1 ile

karsilastirilarak mikrokapsiillemenin gergeklestigi goriilmiistiir.

Cizelge 4.4. Mikrokapsiillerdeki fonksiyonel gruplar ve dalga boylar1

Fonksiyonel gruplar | Dalga boyu (cm™?)
O-H gerilme 3340-3270
CH, CHy, CHs 3015-2850
C=0 1745
Cc=C 1635-1360
C-0O, C-0-C 1250-920

4.3. SEM Analizi

o
-1y 5 g
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Sekil 4.2. MK 1 mikrokapsiillere ait SEM goriintiileri
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Sekil 4.5. MK4 mikrokapsiillere ait SEM goriintiileri
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Sekil 4.8. MK7 mikrokapsiillere ait SEM goriintiileri
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Sekil 4.10. MK9 mikrokapstillere ait SEM goriintiileri
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Sekil 4.11. MK 10 mikrokapsiillere ait SEM goriintiileri
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Sekil 4.14. MK13 mikrokapsiillere ait SEM goriintiileri
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Sekil 4.15. MK 14 mikrokapsiillere ait SEM goriintiileri

Denemelerde iiretilen mikrokapsiillerin SEM  goriintiileri  incelendiginde
mikrokapsiillerin hepsinin ayni biiyiikliikte olmadigi, bazi kapsiillerin daha biiyiik, bazi
kapsiillerin daha kiiciik oldugu goriilmektedir. Mikrokapsiillerin sekli olarak bazilarinin
yuvarlak, bazilarinin burusuk oldugu goriilmektedir. Mikrokapsiillerin biiyiik cogunlugunda
duvar yapisinda ¢okme meydana geldigi ve bu nedenle yuvarlak sekilde olmadigi
anlasilmaktadir. Duvar yapisinda ¢ékme meydana gelmeyen kapsiillerin diizgiin yuvarlak
sekilde oldugu goriilmektedir. Kurutma odasindaki sicaklik ve atomize damlaciklarin
biiyiikliigiine bagli olarak mikrokapsiil ylizeyinden suyun hizla uzaklastirilmas: kapsiil
yiizeyinde ¢okmeye neden oldugu tahmin edilmektedir. MK11 kodlu mikrokapsiillerin
birbirlerine bitigik halde oldugu goriilmiistir. Diger numunelerde ise mikrokapsiillerin
birbirlerinden ayr1 olduklart gériilmiistiir. SEM gériintiisii alinan mikrokapsiillerde en ve boy
dlgiimleri yapilarak ortalama degerler elde edilmistir. Olgiim sonuglarinin Cizelge 4.5.”deki

gibi oldugu goriilmiistiir.

Olgiim sonuglarina gore mikrokapsiillerin ortalama eni 21,63 pm ve ortalama boyu
21,56 pm boyutlarinda oldugu goriilmiistiir. Mikrokapsiillerin boyut analizinde ortalama
standart sapma degeri 6,46 ve ortalama % CV degeri % 30,27 olarak hesaplanmustir.
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Cizelge 4.5. SEM’de 6l¢iilen mikrokapsiil boyutlari

Numune Kodu Orzsﬁ)m a Sézgfﬁart %CV
MKL ooy | ora0 | oa1 | saea
MK2 oo | or1i | ees | a2e
M3 oo | 0 | sor | tees
MKS oo | dam | 722 | aaas
MIS ooy | ais | aes | saes
MKS oo | aiar | ser | 2701
M7 |50 | loss | oee | amas
M<e |50 | 3e | see | e
MK |go | leee | 4er | a1
MKIO ooy | oses | e1s | 25es
kit |E0 1 2 | o | e
S N = - -
MKIS (o | s0oe | 470 | 2569
MKI4 |y | 53es | s | 1767

4.4. BET Analizi

BET yiizey analizi sonucunda iiretilen mikrokapsiillere ait BET ylizey alani,
Langmuir ylizey alani, adsorpsiyon ve desorpsiyon toplam gozenek hacmi verileri elde
edilmis olup, veriler literatiir verileri ile karsilastirilmistir. Tozlara ait BET ve Langmuir
yiizey alanlar1 verileri Cizelge 4.6’da, tozlara ait adsorpsiyon ve desorpsiyon gézenek

hacimleri analizi Cizelge 4.7°de verilmistir.
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Cizelge 4.6. Havaciva mikrokapsiillerine ait BET yiizey alani analizi

Mikrokapsiil kodu BET Yiizey Alan1 Langmuir Yiizey Alant
(m?/g) (m?/g)
MK1 0,2956 0,4116
MK3 0,0929 0,1384
MKG6 0,3567 0,5103
MK7 Sonug elde edilemedi Sonug elde edilemedi
MK9 0,1684 0,2287
MK11 0,0078 0,0094
Ortalama 0,18428 0,25968

Cizelge 4.7. Havaciva mikrokapsiillerine ait BET gézenek hacmi analizi

Mikrokapsiil kodu | Adsorpsiyon Toplam Desorpsiyon Toplam
Gozenek Hacmi Gozenek Hacmi
(cm®/g) (cm®/g)
MK1 0,000339 0,000380
MK3 0,000043 Sonug elde edilemedi
MKG6 0,000474 0,000259
MK7 Sonug elde edilemedi Sonug elde edilemedi
MK9 0,000131 0,000153
MK11 0,000432 Sonug elde edilemedi
Ortalama 0,0002838 0,000264

Analiz sonuglaria gore en yiiksek BET ylizey alan1 0,3567 m*/g’lik yiizey alani ile
MK6 kodlu mikrokapsiilden elde edilmistir. Onu sirastyla 0,2956 m?/g yiizey alanina sahip
MKI1 mikrokapsiilii, 0,1684 m?*g ylizey alanina sahip MK9 mikrokapsiilii, 0,0929 m?*/g
ylizey alanina sahip MK3 mikrokapsiili ve 0,0078 m?/g ylizey alanina sahip MKI11
mikrokapsiilii takip etmistir. MK7 mikrokapsiilde sonu¢ elde edilememistir. Sonug elde
edilen mikrokapsiillerin ortalama BET ylizey alan1 0,18428 m?*/g olarak tespit edilmistir.

Analiz sonuglarina gore en yiiksek adsorpsiyon toplam gdézenek hacmi 0,000474
cm?/g degeri ile MK 6 mikrokapsiilden elde edilmistir. Onu sirasiyla 0,000432 cm?/g gézenek
hacmi ile MK11 mikrokapsiilii, 0,000339 cm?/g gézenek hacmi ile MK1 mikrokapsiilii,
0,000131 cm?*/g gézenek hacmi ile MK9 mikrokapsiilii, 0,000043 cm?®/g gbzenek hacmi ile
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MK3 mikrokapsiilii takip etmistir. MK7 mikrokapsiilde sonu¢ elde edilememistir. Sonug
elde edilen mikrokapstillerin ortalama adsorpsiyon toplam gozenek hacmi 0,0002838 cm?/g

olarak tespit edilmistir.

Gozeneklerin boyuta gore mikro gézenekler, mezo gozenekler ve makro gozenekler
olarak smiflandirilmasi, Union of Pure and Applied Chemistry (IUPAC) tarafindan
Onerilmistir. Cap1 50 nm’den biiyiik olan gdzenekler makro gdzenekler, ¢cap1r 2-50 nm
arasinda olan gézenekler mezo gozenekler ve ¢ap1 2 nm’den kiiclik olan gbzenekler mikro
gozenekler olarak smiflandirilmistir. Makro gézenekli malzemelerin ylizey alani kiigiiktiir;
gram bagina birka¢ metre kare kadardir. Mikro gbzenekli sistemlerin yiizeyi genis ve gram
malzeme basina binlerce metrekareye ulasabilir. Mikro gdézenekli malzemeler olarak,
karbon adsorbentler, silika jeller, zeolitler, baz1 kil tiirleri vs. sayilabilir

(http://bilsenbesergil.blogspot.com/p/porlar-pores.html, 2019). Linyit komiiriinden aktif

karbon tiretimi ile ilgili yapilan bir ¢alismada farkli hammaddelerden iiretilen ticari aktif

karbonlarin yilizey alanlar1 (BET) Cizelge 4.8.’de verilmistir (Karaman, 2010).

Cizelge 4.8. Farkli hammaddelerden iiretilen ticari aktif karbonlarin yiizey alanlar

TICARI ADI HAMMADDE YUZEY ALANI (m?/g)
Darco S51 Linyit 500-550
Darco G 60 Linyit 750-800
PCCGW Bitimli komiir 800-1000
PCCRB Bitimli komiir 1200-1400
Columbia AC Hindistan cevizi 1200-1400
Columbia G Hindistan cevizi 1100-1150
Darco KB Odun 950-1000
Norit Odun 700-1400
Nuchar Meyve atiklar 500-1400

Cizelge 4.8’de verilen bilgilere gore, iiretilen mikrokapsiillerin ortalama yiizey alani
0,18428 m?*/g oldugundan makro gozenekli malzemelerden daha az yiizey alanina sahip

olduklari i¢in gézenekli bir yapida olmadigi sonucuna ulagilmistir.
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4.5. TGA Analizi

Uretilen mikrokapsiillerin sicaklik degisimlerine karsi davranislarmi incelemek
amaciyla TGA analizi yapilmistir. MK1, MK3, MK6, MK7, MK9 ve MK11 kodlu
mikrokapsiillerin sicaklik artisi ile kiitlesel degisimlerini gosteren grafikler Sekil 4.16.'da

strastyla verilmistir.

MK9 MK11

Sekil 4.16.Mikrokapsiillerin TG/DTA/DTG egrileri
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Cizelge 4.9. Mikrokapsiillerin TGA analizi sonucu elde edilen veriler

NUMUNe Bozunma Agirhk Bozunmaya Yarilanma
kodu sicaklik arahg: kaybi baslama sicakhigi Kalint1 (%)
°0O) (%) sicakhigi (°C) (&(8))
25-150 8,6
MK1 150-500 71,2 225-245 314 12,4
500-845 7,8
26-174 8,9
MK3 175-500 70,2 220-240 315 14
500-848 7
30-157 5,6
MK®6 157-503 75,6 195-210 311 11,70
503-850 7,3
27-175 8,5
MK7 175-544 71,6 240-260 340 11,4
544-853 8,4
29-162 6,6
MK9 162-382 61,1 210-220 318 2,3
382-856 29,5
27-205 3)
205-320 29
MK11 390-530 59 4 250-260 380 7,8
530-855 5,6

Sekil 4.16.’da verilen mikrokapsiillere ait TGA grafikleri incelendiginde ii¢ asamali
bir bozunma tespit edilmistir. TGA grafiklerinde 25-200 °C, 200-500 °C ve 500-850 °C
sicaklik araliklarinda {ic 6nemli termal bozunma gézlemlenmistir. TGA egrilerinden elde

edilen baz1 parametre degerleri Cizelge 4.9.’da verilmistir.

Sekil 4.16.’da verilen mikrokapsiillere ait TGA egrileri incelendiginde, 25-205 °C
sicaklik aralifinda mikrokapsiillerde ortalama %7,2, 200-500 °C sicaklik aralifinda
ortalama % 73,7 ve 500-850 °C sicaklik araliginda ortalama % 8,93 agirlik kayb1 oldugu
belirlenmistir. 850 °C sicakliktan sonra ortalama % 9,93 kalinti kaldigi belirlenmistir.
Mikrokapsiillerin yarilanma sicakliginin ortalama 329,6 °C oldugu ve en fazla kiitle kaybinin

ise 200-500 °C sicaklik araliginda gergeklestigi tespit edilmistir.
4.6. Mikrokapsiil Aplike Edilmis Kumaslarin SEM Analizi

Mikrokapsiil ¢cozeltisi aplike edilen kumaslarin iizerindeki mikrokapstil varligt SEM

analizi ile arastinlmistir. Elde edilen mikrokapsiiller Cizelge 3.3.’de verilen deney plani
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dogrultusunda hazirlanan aplikasyon flotteleri kumaslara emdirme yontemi ile aplike
edilmistir. Aplikasyon sonrast kumaslar oda sicakliginda kurutulmustur. Calismanin bu
kisminda aplikasyonlarda MK1, MK3 ve MK6 kodlu mikrokapsiiller kullanilmistir.
Mikrokapsiil aplike edilmis kumaslarin SEM goriintiileri Sekil 4.17.”de verilmistir.

p— Mage 200X DADNW GgaArtt) — Mage 180KX DA200W DgwAs i — Mg 150KX

DT 000 oA=L

a) KL-MK3 b) KL-MK®6 ¢) KR1-MK6

“.

pn
Mogr 150KX D200 SgalA= €l Woge 200KX DT SgralA=sEl |

d) KR1-MK3 e) KR2-MK3 f) KR2-MK6

Wy
Magr 200KX  DT-2000W SgalAzSEl Wogr 200KX  DTNWW SgmiAzsEl  |——i Mage 200KX  DT»2000W SgiA=SEl

g) KS-MK3 h) KS-MK1.1 i) KS-MK1.2

Sekil 4.17. Mikrokapsiil aplike edilmis kumaslarin SEM goriintiileri
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Mikrokapsiil aplike edilmis kumaslarin SEM goriintiileri incelendiginde, kumaslar
tizerinde mikrokapsiil varligi gozlenmistir. Mikrokapsiillerin kumast olusturan liflere
tutundugu goriilmiistir. Kumas yiizeyinde mikrokapstllerin varligi seyrek olarak
gorilmistiir. Mikrokapsiillerin seyrek olarak goriilmesinin sebebi olarak ¢capraz baglayici ve
mikrokapsiil konsantrasyonun az olmasi tahmin edilmektedir. Mikrokapsiil tiretiminde suda
¢oziinmeyen veya daha yiliksek sicaklikta ¢oziinene baska bir duvar malzemesinin
kullanilmast 6nerilmektedir. Kumas oOrgiilerinin ve kullanilan mikrokapsiillerin farkli
olmasma ragmen mikrokapsiillerin kumasa tutunmasinda bariz bir fark goriilmemistir.
Mikrokapsiillerin kumaga tutunmasi i¢in ¢apraz baglayici disinda binder kullanilmigtir. SEM
goriintiileri incelendiginde binderli ve bindersiz kumaslardaki mikrokapsiil varlig1 arasinda

belirgin bir fark goriilmemistir.
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5. SONUC VE ONERILER

Bu ¢alismada tekstil tiriinlerine fonksiyonellik kazandirmak i¢in havaciva yagi 6zii
iceren mikrokapsiillerin elde edilmesi ve kumaslara aplike edilmesi amaglanmistir. Bu
amagla havaciva yagi, maltodekstrin-arap zamki polimerik duvar malzemesi kullanilarak
puskiirterek kurutma yontemi ile basariyla mikrokapsiillemistir. Deneysel ¢alismalarda
farkli oranlarda havaciva yagi, arap zamki ve maltodekstrin kullanarak mikrokapsiil iiretimi
gerceklestirilmistir. Uretilen mikrokapsiiller pamuklu érme kumaslara emdirme ydntemi ile
aplike edilmistir. Caligma kapsaminda iiretilen mikrokapsiillerin karakterizasyonu igin
verimlilik, su aktivitesi, 1slanabilirlik, kitle yogunlugu, sikistirllmis kitle yogunlugu,
Hausner orani, Carr indeks, istatiksel analizlerden korelasyon ve Regresyon, FTIR, SEM,
BET, TGA analizleri yapilmistir. Mikrokapsiillerin kumaslar {izerinde varligini belirlemek

icin SEM analizi yapilmistir.

Havaciva yagimin mikrokapsiillenmesi isleminin parametrelerini optimize etmek igin
bir deney tasarimi hazirlanmis ve yag miktar1 ve kabuk maddelerinin konsantrasyonu
parametrelerinin kapsiilleme verimine etkileri incelenmistir. Elde edilen mikrokapsiillerin
verimi %25,97 ile %1,60 arasinda oldugu goriilmistiir. Ortalama verim ise %12,89 oldugu
belirlenmistir. Genel olarak kullanilan yag miktar: arttik¢a kapsiilleme veriminin azaldigi,

yag miktar1 azaldikca kapstilleme veriminin arttig1 gorilmiistiir.

Mikrokapsiiller su aktiviteleri agisindan yiiksek (aw 0,90-1,00), orta (aw 0,60-0,90)
ve diisiik (aw <0,60) olarak gruplandirilmaktadir. Mikrokapsiillerin su aktivitesi degerleri
incelendiginde 0,084 ile 0,29 arasinda degismektedir. Mikrokapsiillerin ortalama su
aktivitesi degeri 0,19 olarak belirlenmistir. Mikrokapsiillerin su aktivitesi degerleri diisiik

oldugundan mikrokapstillerdeki mikrobiyolojik gelisim sinirinin altindadir.

Elde edilen mikrokapsiillerin 1slanabilirlik degerleri en diisiik 60 saniye, en yiiksek
270 saniye ve ortalama 167,69 saniye olarak bulunmustur. MKS kodlu mikrokapsiiliin

miktar1 1 gramin altinda oldugundan 1slanabilirlik degeri dl¢lilememistir.

Mikrokapsiillerin kitle yogunlugu degerleri 0,25-0,40 g/cm?® arasinda, sikistirilmis
kitle yogunlugu degerleri 0,50-0,90 g/cm? arasinda oldugu belirlenmistir. Bu sonuglara gore
mikrokapsiillerin kitle yogunlugu ve sikistirilmis kitle yogunlugu degerlerinin diisiik oldugu,
bunun sebebi olarak mikrokapsiillerin boyutlariin farkli olmasindan ve farkli islem

kosullarindan kaynaklandigi tahmin edilmektedir.
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Mikrokapsiillerin Hausner oram1 1,486-2,812 arasinda oldugu belirlenmistir.
Mikrokapsiillerin Carr indeks degerleri ise 64,444-32,727 arasinda oldugu belirlenmistir.
Mikrokapsiillerin Hausner oran1 ve Carr indeks degerleri Cizelge 3.1°e gore
degerlendirildiginde akabilirliklerinin ¢ok zayif oldugu, toz kapsiillerin birbirine yapisma
egilimlerinin fazla oldugu anlagilmaktadir. Bunun sebebi olarak arap zamkinin yapigsma

ozelliginden oldugu tahmin edilmektedir.

Yapilan korelasyon analizinde mikrokapsiil verimliligi ile havaciva yag miktari
arasinda istatiksel anlamda negatif yonlii ve yiiksek diizeyde bir iliski bulunmustur (= —
0,884, p=0,000). Kullanilan havaciva yagi miktarinin mikrokapsiil veriminde ¢ok etkili bir
faktor oldugunu ve havaciva yag miktar: arttikga verimligin azaldigi tespit edilmistir.
Verimlilik ile islem sicakligi (1=0,058, p=0,844) arasinda ve verimlilik ile maltodekstrin
(r=0,111, p=0,705) arasinda pozitif yonde ¢ok zayif, verimlilik ile arap zamki arasinda
(r=0,460, p=0,098) arasinda ise pozitif yonde zayif bir iligski oldugu ve bu iligkilerin istatiksel
acidan anlamli olmadig (p>0,05) tespit edilmistir.

Mikrokapsiil miktarina ait korelasyon analiz sonuglar1 verimlilik analiz sonuglari ile
aynt ¢ikmistir. Bu nedenle mikrokapsiil miktarina ait korelasyon analizi yorumu

yapilmamistir.

Su aktivitesi ile havaciva yag miktar1 arasinda istatiksel anlamda pozitif yonlii ve orta
diizeyde bir iliski bulunmustur (r=0,649, p=0,012). Kullanilan havaciva yagi miktarinin su
aktivitesinde orta derecede etkili bir faktoér oldugunu ve havaciva yag miktar arttik¢a su
aktivitesi degerinin artis egiliminde oldugu tespit edilmistir. Su aktivitesi ile islem sicakligi
(r=-0,390, p=0,168) arasinda, su aktivitesi ile maltodekstrin (r= —0,29, p=0,430) arasinda
ve su aktivitesi ile arap zamki (1= —0,182, p=0,533) arasinda ise negatif yonde ¢ok zayif bir

iliski oldugu ve bu iligkilerin istatiksel agidan anlamli olmadig1 (p>0,05) tespit edilmistir.

Islanabilirlik ile arap zamki arasinda istatiksel anlamda pozitif yonlii ve gii¢lii bir
iliski bulunmustur (r=0,707, p=0,007). Kullanilan arap zamki miktarinin mikrokapsiillerin
1slanabilirlik degerine ¢ok etkili bir faktor oldugunu ve arap zamki miktar1 arttikca
mikrokapsiillerin 1slanabilirlik degerinin artti1 tespit edilmistir. Islanabilirlik ile havaciva
yag miktar1 arasinda istatiksel anlamda negatif yonli ve orta diizeyde bir iliski
bulunmustur(r= 0,661, p=0,014). Kullanilan havaciva yagi miktarmin 1slanabilirlik
degerine orta derecede etkili bir faktor oldugunu ve havaciva yag miktar1 arttikca

1slanabilirlik degerinin azalma egiliminde oldugu tespit edilmistir. Islanabilirlik ile islem
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sicakligr (= —0,354, p=0,236) arasinda ve 1slanabilirlik ile maltodekstrin (r= —0,287,
p=0,342) arasinda negatif yonde zayif bir iliski oldugu ve bu iliskilerin istatiksel agidan
anlamli olmadig1 (p>0,05) tespit edilmistir.

Kitle yogunlugu ile islem sicaklig1 (r=—-0,117, p=0,691) arasinda ve kitle yogunlugu
ile arap zamki (= —0,280, p=0,332) arasinda negatif yonlii ve ¢ok zayif bir iligki
bulunmustur. Kitle yogunlugu ile havaciva yag miktar1 (r=0,162, p=0,580) arasinda ve kitle
yogunlugu ile maltodekstrin (r=0,166, p=0,571) arasinda pozitif yonlii ve ¢ok zayif bir iliski
bulunmustur. Bulunan iligkilerin istatiksel ac¢idan anlamli olmadigi (p>0,05) tespit

edilmistir.

Sikistirilmis kitle yogunlugu ile havaciva yag miktar1 arasinda istatiksel anlamda
pozitif yonlii ve orta diizeyde bir iliski bulunmustur (r=0,644, p=0,013). Kullanilan havaciva
yagt miktarinin sikistirilmis kitle yogunluguna orta derecede etkili bir faktor oldugunu ve
havaciva yag miktar1 arttik¢a sikistirilmis kitle yogunlugu degerinin artig egiliminde oldugu
tespit edilmistir. Sikistirilmis kitle yogunlugu ile islem sicakligi (r=0,174, p=0,551) arasinda
pozitif yonli ve ¢ok zayif bir iliski bulunmustur. Sikistirtlmis kitle yogunlugu ile
maltodekstrin (r=—-0,071, p=0,808) arasinda ve sikistirilmis kitle yogunlugu ile arap zamki
(r=-0,345, p=0,227) arasinda ise negatif yonde ¢ok zayif bir iliski oldugu ve bu iliskilerin
istatiksel agidan anlamli olmadigi (p>0,05) tespit edilmistir.

Hausner orani ile islem sicakligi (r=0,241, p=0,406) arasinda pozitif yonlii cok zayif
bir iliski, Hausner orani ile havaciva yag miktar1 (r=0,505, p=0,066) arasinda pozitif yonli
orta diizeyde bir iliski bulunmustur. Hausner orani ile maltodekstrin (r= —0,142, p=0,629)
arasinda ve Hausner orani ile arap zamki (r= —0,181, p=0,536) arasinda negatif yonlii cok
zayif bir iliski bulunmustur. Bulunan iliskilerin istatiksel acidan anlamli olmadig1 (p>0,05)

tespit edilmistir.

Carr Indeks ile havaciva yag miktar1 arasinda istatiksel anlamda pozitif yonlii ve orta
diizeyde bir iliski bulunmustur (r=0,538, p=0,047). Kullanilan havaciva yagi miktarinin Carr
indekse orta derecede etkili bir faktor oldugunu ve havaciva yag miktar arttik¢a Carr indeks
degerinin artis egiliminde oldugu tespit edilmistir. Carr indeks ile islem sicakligr (r=0,372,
p=0,190) arasinda pozitif yonlii ve zayif bir iliski bulunmustur. Carr indeks ile maltodekstrin
(r=-0,150, p=0,609) arasinda ve Carr indeks ile arap zamk1 (r= —0,193, p=0,508) arasinda
negatif yonlii ¢ok zayif bir iliski bulunmustur. Bulunan iliskilerin istatiksel agidan anlamli

olmadigi (p>0,05) tespit edilmistir.
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Regresyon analizlerinin hepsinde islem parametreleri islem sicakligi, havaciva yag
miktari, maltodekstrin miktar1 ve arap zamki miktar1 bagimsiz degiskenler olarak se¢ilmistir.
Yapilan biitlin regresyon analizlerinde SPSS programi maltodekstrin miktarii (Regresyon
modelinin disinda birakarak sadece islem sicakligi, havaciva yag miktar1 ve arap zamki

miktarina bagl regresyon modelleri vermistir.

SPSS'in olusturdugu Regresyon modellerinde mikrokapsiil miktar1 (R=0,937,
p=0,000), verimlilik (R=0,937, p=0,000), su aktivitesi (R=0,805, p=0,012) ve 1slanabilirlik
(R=0,903, p=0,001) degiskenlerinin R degerleri 0,70'den biiylik ¢iktigindan, hem de modelin
anlamlilik (p-Sig.) degerleri 0,05'den kiiclik oldugundan %95 giiven aralig1 i¢in regresyon

modeli istatistiksel olarak anlamli ¢gikmuistir.

SPSS'in olusturdugu Regresyon modellerinde kitle yogunlugu (R=0,336, p=0,739),
sikistirilmis kitle yogunlugu (R=0,677, p=0,093), Hausner oran1 (R=0,538, p=0,311) ve Carr
Indeks (R=0,622, p=0,164) degiskenlerinin R degerleri 0,70'den ciktigindan, hem de
modelin anlamlilik (p -Sig.) degerleri 0,05'den biiyiik oldugundan %95 giiven araliginda bu
degiskenler icin olusturulan Regresyon modelleri istatistiksel olarak anlamsiz ¢ikmuistir.

Dolayisiyla bu regresyon modellerinin kullanilmasi uygun bulunmamastir.

FTIR analizinde ise havaciva yagi, arap zamki ve maltodekstrindeki fonksiyonel
gruplara ait pikler, mikrokapsiillerde bir miktar kayma gostermistir. Mikrokapsiillerde tespit
edilen 1745 cm? dalga boyundaki C=O gerilmesinin sadece havaciva yagindan
kaynaklandig1r tespit edilmistir. Bu durum mikrokapsiillemenin  gerceklestigini
gostermektedir. Mikrokapsiillerde goriilen 3340-3270 cm™ O-H gerilmesinin arap zamki ve
maltodekstrinden, 3015-2850 cm™ C-H gerilmesi arap zamki, maltodekstrin ve havaciva
yagindan kaynaklandigi tespit edilmistir. Bu durum mikrokapsiillemenin gergeklestigini

gostermektedir.

Mikrokapsiillerin SEM goriintiileri incelendiginde biiyiik ¢ogunlugunda duvar
yapisinda ¢okme meydana geldigi ve bu nedenle diizgiin yuvarlak yiizeye sahip olmadiklar1
gorilmiistiir. Duvar yapisindaki ¢okmenin nedeni piiskiirterek kurutma yonteminde kurutma
odasindaki sicaklik ve atomize damlaciklarin biiytlikliigline bagli olarak mikrokapsiil
yiizeyinden suyun hizla uzaklastirilmasi oldugu tahmin edilmektedir. Elde edilen
mikrokapsiillerin esit boyutlara sahip olmadiklar1 goriilmiistiir. SEM goriintiilerinde 6l¢iilen
mikrokapsiillerin  boyutu 6,78-37,38um arasinda oldugu belirlenmistir. Uretilen
mikrokapsiillerin ortalama 19,25 um boyutunda olduklar1 belirlenmistir.
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Mikrokapsiillerin gozenekli olup olmadigini belirlemek i¢in yapilan BET analizinde,
mikrokapsiillerin ortalama BET yiizey alan1 0,18428 m?/g olarak tespit edilmistir. Makro
gozenekli malzemelerin yilizey alami kiigliktiir; gram basma birka¢ metre kare kadardir
(http://bilsenbesergil.blogspot.com/p/porlar-pores.html,2019). Mikrokapsiillerin BET yiizey
alan1 ¢ok kii¢lik oldugu icin gozenekli yapida olmadig: tespit edilmistir

Mikrokapsiillerin  kiitle kaybinin belirlenmesi amaciyla gergeklestirilen TGA
analizinde ii¢ asamada kiitle kayb1 tespit edilmistir. Ozellikle 200-500 °C ve 500-850 °C
sicaklik araliginda iki o©nemli kiitle kaybi yasanmistir. Bu sicaklik araliginda
mikrokapsiillerde yaklasik %83 kiitle kayb1 gerceklesmistir. Mikrokapsiillerde 850°C
sicakligindan sonra yaklasik %10 kalint1 kaldig: tespit edilmistir.

Mikrokapsiiller emdirme yontemi ile kumaslara aplike edilmis ve SEM goriintiileri
incelenmistir. SEM analizinde kumagslarin yiizeyinde mikrokapsiillerin varligi tespit
edilmistir. Mikrokapsiillerin kumaslarin yiizeyinde seyrek olarak tutundugu goriilmiistiir.
Bunun sebebi olarak c¢apraz baglayici ve mikrokapsiil konsantrasyonun az olmast,
maltodekstrinin suda ¢o6ziinmesinden kaynaklandigi tahmin edilmektedir. Mikrokapsiil
iiretiminde suda c¢oziinmeyen veya daha yiiksek sicaklikta ¢dziinene baska bir duvar

malzemesinin kullanilmasi Onerilmektedir.

Sonug olarak bu ¢aligma ile piiskiirterek kurutma yontemini kullanarak havaciva yagi
0zl mikrokapsiillerin iiretiminin basarili bir sekilde gerceklestirilebilecegi ve kumaslara
fonksiyonel 6zellik kazandirilabilecegi gosterilmistir. Havaciva bitkisi halk arasinda ve
attarlarda yara iyilestirici olarak bilinmektedir. Giimiis (2015)’e gore havacivanin (Alkanna
tinctoria) yara iyilesmesi tizerine etkili bir madde oldugu, buna ek olarak antienflamatuar,
antibakteriel, antifungal, antitiimor, yara iyilesme siirecini hizlandirma gibi bir¢ok
farmakolojik 6zelliginin oldugunu bildirmistir. Yapilan bu calisma ile yara iyilestirme,
antienflamatuar, antibakteriel ve antifungal 6zellikli fonksiyonel tekstil materyallerinin

gelistirilmesine yonelik ¢alismalara alt yap1 olacagi ongdriilmektedir.
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EKLER

Ek A. Mikrokapsiil Miktari ile ilgili Regresyon Analiz Sonuglar

Ek A.1l. Mikrokapsiil miktar1 model 6zeti

Model Summary

Model

R

R Square

Adjusted R Square

Std. Error of the
Estimate

1

,9372

,879

,842

1,86720

a. Predictors: (Constant), Arap zamki, Islem sicakligi, Havaciva yag

Ek A.2. Mikrokapsiil miktari varyans analizi

ANOVA?
Model Sum of Squares df Mean Square F Sig.
1 Regression 252,829 3 84,276 24,173 ,000°
Residual 34,864 10 3,486
Total 287,693 13

a. Dependent Variable: Mikrokapsiil Miktar1
b. Predictors: (Constant), Arap zamki, Islem sicakli1, Havaciva yag

Ek A.3. Mikrokapsiil miktar1 regresyon analizinde elde edilen katsayilar

Coefficients?

Unstandardized Standardized
Coefficients Coefficients

Model B Std. Error Beta t Sig.

1 (Constant) 7,159 3,499 2,046 ,068
islem sicakhgi ,036 ,021 , 191 1,713 117
Havaciva yagi -,397 ,054 -,839 -7,350 ,000
Arap zamki ,085 ,035 274 2,404 ,037

a. Dependent Variable: Mikrokapsiil Miktar1

Ek A.4. Mikrokapsiil miktari regresyon analizinde hari¢ tutulan degiskenler

Excluded Variables?

Collinearity
. Statistics
Partial
Model Beta In t Sig. Correlation Tolerance
1 Maltodekstrin b ,000

a. Dependent Variable: Mikrokapsiil Miktar1
b. Predictors in the Model: (Constant), Arap Zamki, Islem sicaklikligi, Havaciva yagi
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Ek B. Mikrokapsiil Verimliligi ile Ilgili Regresyon Analiz Sonuglari

Ek B.1. Mikrokapsiil verimliligi model 6zeti

Model Summary

Model

R

R Square

Adjusted R Square

Std. Error of the
Estimate

1

,9372

,879

,842

3,11300

a. Predictors: (Constant), Arap zamki, Islem sicakligi, Havaciva yag

Ek B.2. Mikrokapsiil verimliligi varyans analizi

ANOVA?
Model Sum of Squares df Mean Square F Sig.
1 Regression 702,341 3 234,114 24,158 ,000P
Residual 96,908 10 9,691
Total 799,249 13

a. Dependent Variable: Mikrokapsiil verimliligi
b. Predictors: (Constant), Arap zamki, Islem sicakligi, Havaciva yag

Ek B.3. Mikrokapsiil verimliligi regresyon analizinde elde edilen katsayilar

Coefficients?

Unstandardized Standardized
Coefficients Coefficients

Model B Std. Error Beta t Sig.

1 (Constant) 11,935 5,833 2,046 ,068
islem sicakhg ,060 ,035 ,191 1,712 ,118
Havaciva yagi -,661 ,090 -,839 -7,347 ,000
Arap zamki ,141 ,059 274 2,403 ,037

a. Dependent Variable: Mikrokapsiil verimliligi

Ek B.4. Mikrokapsiil verimliligi regresyon analizinde hari¢ tutulan degiskenler

Excluded Variables?

Collinearity
Partial Statistics
Model Beta In t Sig. Correlation Tolerance
1 Maltodekstrin b ,000

a. Dependent Variable: Mikrokapsiil verimliligi
b. Predictors in the Model: (Constant), Arap zamki, islem sicaklig1, Havaciva yag

103




Ek C. Su Aktivitesi ile Ilgili Regresyon Analiz Sonuglar

Ek C.1. Su aktivitesi model dzeti

Model Summary

Model R R Square Adjusted R Square

Std. Error of the

Estimate

1 ,8052 ,647 ,541

,035530

a. Predictors: (Constant), Arap zamki, Islem sicakligi, Havaciva yagi

Ek C.2. Su aktivitesi i¢in varyans analizi

ANOVA?

Model Sum of Squares df Mean Square F Sig.

1 Regression ,023 3 ,008 6,118 ,012b
Residual ,013 10 ,001
Total ,036 13

a. Dependent Variable: Su aktivitesi

b. Predictors: (Constant), Arap zamki, Islem sicakligi, Havaciva yag1

Ek C.3. Su aktivitesi regresyon analizinde elde edilen katsayilar
Coefficients?
Standardized
Unstandardized Coefficients Coefficients

Model B Std. Error Beta t Sig.

1 (Constant) ,288 ,067 4,325 ,002
islem sicakhgi -,001 ,000 -,481 -2,532 ,030
Havaciva yagi ,004 ,001 ,689 3,541 ,005
Arap zamki ,000 ,001 -,068 -,349 ,735

a. Dependent Variable: Su aktivitesi

Ek C.4. Su aktivitesi regresyon analizinde hari¢ tutulan degiskenler
Excluded Variables?
Collinearity
Partial Statistics
Model Beta In t Sig. Correlation Tolerance
1 Maltodekstrin b ,000

a. Dependent Variable: Su aktivitesi

b. Predictors in the Model: (Constant), Arap zamki, Islem sicakligi, Havaciva yagi
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Ek D. Islanabilirlik ile Ilgili Regresyon Analiz Sonuglar

Ek D. 1. Islanabilirlik model 6zeti

Model Summary

Model

R

R Square Adjusted R Square

Std. Error of the

Estimate

1

,9032

,816 ,755

36,234

a. Predictors: (Constant), Arap zamki, Islem sicakligi, Havaciva yagi

Ek D.2. Islanabilirlik varyans analizi

ANOVA?
Model Sum of Squares df Mean Square F Sig.
1 Regression 52414,705 3 17471,568 13,308 ,001°
Residual 11816,064 9 1312,896
Total 64230,769 12

a. Dependent Variable: Islanabilirlik
b. Predictors: (Constant), Arap zamki, Islem sicakligi, Havaciva yagi

Ek D.3. Islanabilirlik regresyon analizinde elde edilen katsayilar

Coefficients?

Standardized
Unstandardized Coefficients Coefficients

Model B Std. Error Beta t Sig.

1 (Constant) 261,144 67,919 3,845 ,004
islem sicakhg -,602 ,410 -,213 -1,468 ,176
Havaciva yagi -3,875 1,122 -,509 -3,453 ,007
Arap zamki 2,664 ,685 ,572 3,890 ,004

a. Dependent Variable: Islanabilirlik

Ek D.4. Islanabilirlik regresyon analizinde hari¢ tutulan degiskenler

Excluded Variables?

, Collinearity
Partial Statistics
Model Beta In t Sig. Correlation Tolerance
1 Maltodekstrin b ,000

a. Dependent Variable: Islanabilirlik
b. Predictors in the Model: (Constant), Arap zamki, islem sicaklig1, Havaciva yag

105




Ek E Kitle Yogunlugu Ile Tlgili Regresyon Analiz Sonuglar

Ek E.1. Kitle yogunlugu model 6zeti

Model Summary

Model

R

R Square

Adjusted R Squ

Std. Error of the
Estimate

1

,3362

,113

153

,04394

a. Predictors: (Constant), Arap zamki, Islem sicakligi, Havaciva yagi

Ek E.2. Kitle yogunlugu varyans analizi

ANOVA?
Model Sum of Squares df Mean Square F Sig.
1 Regression ,002 3 ,001 425 ,739°
Residual ,019 10 ,002
Total ,022 13
a. Dependent Variable: Kitle yogunlugu
b. Predictors: (Constant), Arap zamki, Islem sicakligi, Havaciva yagi
Ek E.3. Kitle yogunlugu regresyon analizinde elde edilen katsayilar
Coefficients?
Standardized
Unstandardized Coefficients Coefficients

Model B Std. Error Beta t Sig.

1 (Constant) ,360 ,082 4,375 ,001
islem sicakhg ,000 ,000 -,162 -,538 ,602
Havaciva yagi ,000 ,001 ,114 ,370 , 719
Arap zamki -,001 ,001 -,271 -, 877 ,401

a. Dependent Variable: Kitle yogunlugu

Ek E.4. Kitle yogunlugu regresyon analizinde hari¢ tutulan degiskenler
Excluded Variables?
Collinearity
Partial Statistics
Model Beta In t Sig. Correlation Tolerance
1 Maltodekstrin b ,000

a. Dependent Variable: Kitle yogunlugu

b. Predictors in the Model: (Constant), Arap zamki, Islem sicakligi, Havaciva yagi
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Ek F. Sikistirlmns Kitle Yogunlugu Ile Ilgili Regresyon Analizler

Ek F.1. Sikistirilmus kitle yogunlugu model 6zeti

Model Summary

Std. Error of the
Model R R Square Adjusted R Square Estimate
1 6772 ,458 ,296 ,10375

a. Predictors: (Constant), Arap zamki, Islem sicakligi, Havaciva yagi

Ek F.2. Sikistirilmis kitle yogunlugu varyans analizi

ANOVA?
Model Sum of Squares df Mean Square F Sig.
1 Regression ,091 3 ,030 2,818 ,093°
Residual ,108 10 ,011
Total ,199 13

a. Dependent Variable: Sikistirilmis kitle yogunlugu
b. Predictors: (Constant), Arap zamki, Islem sicaklig1, Havaciva yagi

Ek F.3. Sikistirilms kitle yogunlugu regresyon analizinde elde edilen katsayilar

Coefficients?

Standardized
Unstandardized Coefficients Coefficients

Model B Std. Error Beta t Sig.

1 (Constant) 475 , 194 2,446 ,035
islem sicakhgi ,000 ,001 ,082 ,346 , 736
Havaciva yagi ,007 ,003 ,587 2,433 ,035
Arap zamki -,002 ,002 -,190 -,788 ,449

a. Dependent Variable: Sikistirilmis kitle yogunlugu

Ek F.4. Sikistirilmis kitle yogunlugu regresyon analizinde harig tutulan degiskenler

Excluded Variables?

) Collinearity
Partial Statistics
Model Beta In t Sig. Correlation Tolerance
1 Maltodekstrin b ,000

a. Dependent Variable: Sikistirilmis kitle yogunlugu

b. Predictors in the Model: (Constant), Arap zamki, islem sicaklig1, Havaciva yag
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Ek G. Hausner Oram Ile Ilgili Regresyon Analiz Sonuglar1

Ek G.1. Hausner oranit model 6zeti

Model Summary

Model

R

R Square

Adjusted R Square

Std. Error of the
Estimate

1

,5382

,290

,077 ,370705

a. Predictors: (Constant), Arap zamki, Islem sicakligi, Havaciva yagi

Ek G.2. Hausner orani varyans analizi

ANOVA?

Model Sum of Squares df Mean Square F Sig.

1 Regression ,561 3 ,187 1,360 ,311°b
Residual 1,374 10 ,137
Total 1,935 13

a. Dependent Variable: Hausner orani

b. Predictors: (Constant), Arap zamki, Islem sicakligi, Havaciva yag

Ek G.3. Hausner orani regresyon analizinde elde edilen katsayilar
Coefficients?
Standardized
Unstandardized Coefficients Coefficients

Model B Std. Error Beta t Sig.

1 (Constant) 1,317 ,695 1,897 ,087
islem sicakhg ,003 ,004 ,179 ,666 ,521
Havaciva yagi ,018 ,011 473 1,711 ,118
Arap zamki -,001 ,007 -,042 -,154 ,881

a. Dependent Variable: Hausner orani

Ek G.4. Hausner orani regresyon analizinde hari¢ tutulan degiskenler
Excluded Variables?
. Collinearity
Partial Statistics
Model Beta In t Sig. Correlation Tolerance
1 Maltodekstrin b ,000

a. Dependent Variable: Hausner orani
b. Predictors in the Model: (Constant), Arap zamki, Islem sicakligi, Havaciva yag
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Ek H. Carr Indeksi Ile Tlgili Regresyon Analiz Sonuglar

Ek H.1. Carr indeks model 6zeti

Model Summary

Model

R

R Square

Adjusted R Square

Std. Error of the
Estimate

1

,6222

,387

,203

8,831461

a. Predictors: (Constant), Arap zamki, islem sicakligi, Havaciva yag

Ek H.2. Carr indeks varyans analizi

ANOVA?

Model Sum of Squares df Mean Square F Sig.

1 Regression 491,786 3 163,929 2,102 ,164°
Residual 779,947 10 77,995
Total 1271,733 13

a. Dependent Variable: Carr indeks

b. Predictors: (Constant), Arap zamki, Islem sicakligi, Havaciva yag1

Ek H.3. Carr indeks regresyon analizinde elde edilen katsayilar

Coefficients?
Standardized
Unstandardized Coefficients Coefficients

Model B Std. Error Beta t Sig.

1 (Constant) 22,476 16,548 1,358 ,204
islem sicakhgi ,123 ,100 , 309 1,234 ,245
Havaciva yagi ,489 ,255 ,492 1,917 ,084
Arap zamki -,023 ,167 -,035 -,137 ,894

a. Dependent Variable: Carr indeks

Ek H.4. Carr indeks regresyon analizinde hari¢ tutulan degiskenler
Excluded Variablesa
Collinearity
Partial Statistics
Model Beta In t Sig. Correlation Tolerance
1 Maltodekstrin b ,000

a. Dependent Variable: Carr indeks

b. Predictors in the Model: (Constant), Arap zamki, islem sicaklig1, Havaciva yag
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